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#

#

6R

@

23C.

4

'

*)"

对
63

的静态饱和吸附

容量

环境水中含有一定量的稳定锶*

#<

+

!稳定锶

与待测的放射性核素G"

63

存在吸附竞争作用!

所以!将
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗粒应用于

环境样品的分析前!必须测定该颗粒的饱和吸

附容量%加入
63

的总量与颗粒上
63

的浓度关

系示于图
#

%可看出!

6R

@

23C.

4

'

*)"

对
63

的饱

和吸附容量为"

)>h)

#

-

4

(

4

%

图
#

!

树脂中
63

浓度随水相中
63

含量的变化

].

4

'#

!

63/%1/21,37,.%1%1W278T

VT637-%R1,.17

e

R2%RT

6R

@

23C.

4

'

*)"

对
63

的饱和吸附容量与
63

,

6

@

2/

树脂"

)<-

4

(

4

#的很接近%

63

,

6

@

2/

树脂

的配体为二"特丁基环己基#

F#>F

冠
F*

!因此!

6R

@

23C.

4

'

*)"

的配体有可能也是某种类型的

冠醚%

)

#接触时间对G"

63

分配系数
R

8

的影响

按照
)X)

节实验方法!选择不同的接触时

间!

R

8

随接触时间的变化如图
)

所示%从图
)

可看出!随接触时间的增加!

R

8

急剧上升!在

="-.1

时
R

8

达到最大值!约为
=g#"

=

-C

(

4

%

随接触时间的继续增加!

R

8

略有下降!但仍高于

)g#"

=

-C

(

4

%

?71

4

等*

#!

+在研究)<=

+-

在多壁碳纳米管

=<A#

第
#"

期
!!

宋志君等)

G"

63

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗粒上的吸附性能研究



上的吸附时发现!

)<=

+-

在多壁碳纳米管表面

和内部均可形成非常稳定的络合物%吸附在表

面的络合物会随着实验条件的改变而部分解

吸!但内部络合物不会发生解吸现象%以此推

测!

G"

63

首先与固相萃取颗粒表面发生反应而

被吸附%随接触时间的增加!

G"

63

逐渐进入到

固相萃取颗粒内部!形成稳定的络合物!因此分

配系数逐渐升高直至达到饱和%接触时间继续

增加时!吸附在表面的G"

63

离子或络合物不够

稳定!溶解在水相中!造成分配系数略有下降%

而固相萃取颗粒内部的冠醚配体可与
63

离子

形成稳定的络合物!因此分配系数趋于稳定%

下一步通过对
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗粒结

构的解析!可更准确地解释图
)

中的现象%

图
)

!

接触时间对
R

8

的影响

].

4

')

!

1̂S&R21/2%S/%1,7/,,.-2%1R

8

图
=

!

N(;

=

浓度对
R

8

的影响

].

4

'=

!

1̂S&R21/2%SN(;

=

/%1/21,37,.%1%1R

8

=

#

N(;

=

浓度对G"

63

分配系数
R

8

的影响

N(;

=

浓度对
R

8

的影响示于图
=

%

@

NZ!

时!

R

8

为
#="-C

(

4

%随硝酸浓度的增加!

R

8

先

增加后降低!但即使硝酸浓度高达
AX!-%&

(

C

!

R

8

仍高于
#""-C

(

4

%因此!硝酸浓度在
#"

[!

#

AX!-%&

(

C

范围时!

6R

@

23C.

4

'

*)"

均可实现

对G"

63

的有效吸附%由于
6R

@

23C.

4

'

*)"

可在

弱酸中吸附G"

63

!因此非常适合环境水中G"

63

的

分离和分析%

对于其他两种常用
63

特效吸附材料
63

,

6

@

2/

树脂和
63

固相萃取片!

63

,

6

@

2/

树脂在

=

#

!-%&

(

CN(;

=

下吸附
63

!然后用
N

)

;

解

吸&杨素亮等*

G

+的研究表明!在
/

"

N(;

=

#

#

<X"-%&

(

C

时!

63

固相萃取片对G"

63

的回收率大

于
GGY

!但对酸度更高时的行为未进行研究%可

发现!相比
63

,

6

@

2/

树脂!

6R

@

23C.

4

'

*)"

可在更

宽的酸度范围内实现对G"

63

的定量吸附!使用范

围更广%在
/

"

N(;

=

#

#

<X"-%&

(

C

时!

6R

@

23C.

4

'

F

*)"

和
63

固相萃取片对G"

63

的吸附行为相似!

因此推测两者采用的冠醚类型也相近%但出于

商业保密的原因!文献中未提到这两种材料的

配体类型%

FE(

!

干扰核素在
K2

&

+9T-

>

!

#(S

上的分配系数
!

%

在利用
6R

@

23C.

4

'

*)"

分离
63

时!可能产

生的干扰核素有
L

$

\7

$

T̀

$

D

和
_R

%天然存在

的放射性核素<"

L

!可通过扣除本底进行校正%

为判断
\7

$

T̀

$

D

和
_R<

种元素对分离
63

的

影响!本工作分别用#==

\7

$

#=A

T̀

$

G"

D

$

)=G

_R

作为

示踪剂!研究了不同酸度下!上述
<

种核素在

6R

@

23C.

4

'

*)"

上的吸附规律%其中!

G"

D

是利

用
Nb0N_

萃取色层柱从G"

63F

G"

D

平衡溶液中

图
<

!

N(;

=

浓度对干扰核素
R

8

的影响

].

4

'<

!

1̂S&R21/2%SN(;

=

/%1/21,37,.%1

%1R

8

%S.1,23S2321/2378.%1R/&.82T

分离得到的%

不同 酸 度 下 #==

\7

$

#=A

T̀

$

G"

D

$

)=G

_R

在

6R

@

23C.

4

'

*)"

和水相间的
R

8

如图
<

所示%从

图
<

可看出!在
#"

[!

#

AX!-%&

(

CN(;

=

范围

<<A#
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!!

第
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内!

6R

@

23C.

4

'

*)"

不吸附 #=A

T̀

和 )=G

_R

%在

/

"

N

d

#

%

#--%&

(

C

时!

G"

D

不会吸附在颗粒

上%随着酸度的降低!

G"

D

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

上具

有明显的吸附作用%以冠醚为配体的
63

特效吸

附材料!通过其大环内径和
63

)d离子半径相近而

实现对
63

的提取%

D

=d和
63

)d的离子半径相差

较大!因此从原理上讲
6R

@

23C.

4

'

*)"

应不吸附

G"

D

%

G"

D

在不同材料上的吸附行很复杂%在

@

N

#

*

时!

D

主要以
D

=d存在*

#*

+

!不会产生沉淀!

因此推测在
/

"

N

d

#

#

"X#--%&

(

C

时!

D

可能形

成了某种胶体而沉积在
6R

@

23C.

4

'

*)"

上%

G"

63

和#=A

T̀

均来自于重核裂变!裂变产额

和半衰期相近!因此在有关G"

63

分析的样品中

通常含有#=A

T̀

%

#=A

T̀

衰变产生#=A

\7

-

%

\7

和
63

属于同族元素!化学性质相近!因此在有关G"

63

的分离分析中!须关注
63

和
\7

的分离%从

图
<

还可看出!在
#"

[!

#

AX!-%&

(

CN(;

=

浓

度范围内!

\7

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

上均有明显的

吸附!因此通过调节酸度无法实现
63

和
\7

的

分离%柠檬酸铵可与
63

$

\7

形成络合物!因此!

研究了不同柠檬酸铵浓度下!

G"

63

和#==

\7

在

6R

@

23C.

4

'

*)"

上的
R

8

!结果如图
!

所示%根据

图
!

!在进行色层分离时!可选择
"X#-%&

(

C

柠

檬酸铵作为
63

的解吸条件!此时
\7

仍吸附在

柱上&在柠檬酸铵浓度大于
"X!-%&

(

C

时!可将

\7

解吸下来%

图
!

!

不同柠檬酸铵浓度下
\7

$

63

的
R

8

].

4

'!

!

1̂S&R21/2%S7--%1.R-/.,37,2

%1R

8

%S\771863

FEF

!

RS

K9

及干扰核素在
K2

&

+9T-

>

!

#(S

色层柱

上的淋洗曲线

根据
=X#

节的结果!在
"X#-%&

(

CN(;

=

浓度下!

6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗粒不吸附

)=G

_R

$

#=A

T̀

$

G"

D

!而#==

\7

的干扰可通过控制解

吸条件进行排除!从而可获得纯的G"

63

溶液%

但在色层分离时!还需具体考察洗涤液$解吸液

的体积%因此!将
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗

粒湿法装柱!柱规格为
+

=--g#!--

%首先

研究了G"

63F

G"

D

的分离条件%色层柱用
#"S

/

"柱体积
S

/

Z"X#-C

#

"X#-CN(;

=

平衡!然

后定量取约
)" -

4

G"

63F

G"

D

溶液上柱!用

"X#-%&

(

CN(;

=

洗涤杂质!用
"X#-%&

(

C

柠檬

酸铵解吸G"

63

%每一柱体积收集
#

个样品%

G"

63F

G"

D

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

色层柱上的淋洗曲线示于

图
*

!可看出!采用
>S

/

"X#-%&

(

C N(;

=

洗涤

时!

G"

D

可被完全洗涤下来&采用
GS

/

柠檬酸解吸

时!

G"

63

的回收率大于
GGY

%

图
*

!

G"

63F

G"

D

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

色层柱上的淋洗曲线

].

4

'*

!

0&R,28/R3V2%S

G"

63F

G"

D

%16R

@

23C.

4

'

*)"/%&R-1

#=A

T̀

和G"

63

均为裂变产物核素!因此总是

相伴而生的!且#=A

T̀

的
!

射线及其衰变产物

#=A

\7

-会干扰G"

63

的测量%因此在分析G"

63

时!

对#=A

T̀

和
\7

的分离十分重要%在
"X#-%&

(

C

N(;

=

介质下!

#=A

T̀

直接通过!但
\7

会吸附在

柱上%

根据
=X)

节!为将
\7

更快地解吸下来!选择

#X>-%&

(

C

柠檬酸铵作为
\7

的解吸条件%

#=A

T̀

$

#==

\7

和)=G

_R

在柱上的淋洗曲线示于图
A

%

可看出!用
#"S

/

"X# -%&

(

C N(;

=

洗涤后!

#=A

T̀

$

)=G

_R

被完全洗涤下来%用
GS

/

"X#-%&

(

C

柠檬酸铵解吸G"

63

时!

\7

仍吸附在柱上!因此

不会干扰G"

63

的分析%采用
#=S

/

#X>-%&

(

C

柠檬酸铵解吸
\7

!基本可定量回收
\7

!回收率

为
G>Y

%

!<A#

第
#"

期
!!

宋志君等)

G"

63

在
6R

@

23C.

4

'

*)"
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图
A

!

#==

\7

$

#=A

T̀

$

)=G

_R

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

色层柱上的淋洗曲线

].

4

'A

!

0&R,28/R3V2T%S

#==

\7

!

#=A

T̀718

)=G

_R

%16R

@

23C.

4

'

*)"/%&R-1

G

!

水中RS

K9

分析的推荐流程

根据上述实验结果!给出了水中G"

63

分析

的推荐流程%

#

#样品预处理)首先将环境水过滤!除去

水中的颗粒物!然后将样品调节至
"X#-%&

(

C

N(;

=

介质%

)

#

6R

@

23C.

4

'

*)"

湿法装柱)柱规格为

+

=--g#!--

!用
#"S

/

"X#-%&

(

CN(;

=

平

衡色层柱%

=

#水中G"

63

的分离)取预处理后的样品上

柱!用
#"S

/

"X#-%&

(

CN(;

=

洗涤!除去主要

干扰核素&然后用
GS

/

"X#-%&

(

C

柠檬酸铵解

吸G"

63

!用
)"-C

液闪管收集解吸液%

<

#

G"

63

的放射性测量)待G"

63F

G"

D

衰变平

衡后!在液闪管中加入
#!-C

液闪液!摇匀后

用低本底液闪谱仪测量%根据测量结果计算

G"

63

的含量和原液中G"

63

的浓度%

H

!

流程检验

取
!"-C

海河河水"

@

NZAX=

#!过滤!然

后用
)-%&

(

C N(;

=

调节样品至
"X#-%&

(

C

N(;

=

介质!定量依次加入G"

63F

G"

D

$

#=A

T̀

$

#==

\7

$

)=G

_R

示踪剂"活度比约为
#i#i#i"X"#

#!得

到模拟放射性样品%根据加入量得到模拟样品

中G"

63

的实际活度为
<X!\

e

(

-C

%取
=-C

模

拟样品!按照前文给出的推荐流程进行分析%

分离后样品放置在
N_J2

!

谱仪上进行测量!

未观察到#=A

T̀

$

#==

\7

的特征
!

峰!按照本底计

算得到该流程对#=A

T̀

和#==

\7

的去污因子大于

=g#"

=

%待G"

63F

G"

D

平衡后!加入液闪液!测

量G"

63

的活度%

G"

63

的
=

次分析结果为)"

<X<#h

"X#"

#$"

<X!=h"X##

#$"

<X!"h"X##

#

\

e

(

-C

!

平均值为"

<X<>h"X"*

#

\

e

(

-C

!此结果在误差

范围内与真实值相符合%

#

!

结论

#

#研究了G"

63

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取

颗粒上的静态吸附性能%在
"X#-%&

(

CN(;

=

介质下!

6R

@

23C.

4

'

*)"

对
63

的饱和吸附容量

为"

)>h)

#

-

4

(

4

!

R

8

约为
=g#"

=

-C

(

4

%

)

#研究了放射性核素#==

\7

$

#=A

T̀

$

)=G

_R

$

G"

D

在
6R

@

23C.

4

'

*)"

固相萃取颗粒上的静态吸

附性能%在
/

"

N

d

#

%

#--%&

(

C

时!

6R

@

23C.

4

'

*)"

不吸附#=A

T̀

$

)=G

_R

$

G"

D

!但可吸附#==

\7

%通过

调节解吸时柠檬酸铵的浓度!可排除#==

\7

对

G"

63

分离的干扰%

=

#建立了
6R

@

23C.

4

'

*)"

色层柱分析G"

63

的流程!并对流程进行了检验%该流程对G"

63

的回收率大于
GGY

!对主要干扰核素的去污

因子大于
=g#"

=

!可满足环境水中G"

63

的分析
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