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摘 要 本文介绍了一种测定积物中 。Pb的方法 。沉积物 中的mPb用 HNO 和 HF消化，然 

后 Po在 85～90c下从 o．5mel HCI介质 中自沉积在银R I-{其垒程放化回收率为 85．O土4．9 

× 10一 
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Pb是天然放射性铀系的一个成员 ，半衰期 22．26a。它报易与颗粒物质结台，而且 
一

旦结 台不易解吸，在地质层 中一般也 不发生迁 移。另外，它的子体 Po比较容易测 

量， Pb方法测量沉积物的时问跨度为 lOOa左右。因此它作为地球化学示综剂，测定江 

河、湖、港湾和近海沉积物的沉积速率、地质年代和污染史得到广泛的应用。 

本文介绍了一种快速、准确地测定沉积物中“。Pb的方法，井对 ”Po自沉积时的最佳 

条件进行了讨论。 

1 主要试剂和仪器 

1．1 ”Po示踪液 

Po的标准溶液由中国科学院原子能研究所提供。用 2tool盐酸把标准溶液稀释 

为 336m ／cm’的标准使用液。 

1．2 自沉积装置 

自沉积装置 由 150~：m 玻璃杯 、电热恒温磁力搅拌器和一套特别的聚四氟乙烯 电镀架 

组成。电镀架的具体结构如图 l所示 。 

2 分析程序 

2．1 拌 品消化 

称取 5~lOg研磨好的底质样品，放入聚四氟乙烯消化罐中，缓慢地加 6em s浓 HNO 
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囝 1 电镀架示意图 

固定暇 

垫圈 

和 6cm。浓 HF，反应平缓后 加 0．5cm” Po标准使用液。将消化罐放到恒温水浴 中消化 

6h，水浴温度保持在 95℃。 

2．2 自沉积溶液的制备 

用 0．5molHC1把消化罐中的溶液和沉积物残渣一起转移到聚四氟乙烯烧杯中，然后 

在电热板上加热煮沸。当样品差不多干了便加入 20cm’浓 HC1，再煮到差不多干 ，重复蒸 

煮两 次 。 

用 0．5molHC1溶解残渣并把它们转移到 50cm 离心管中。用 10~20cm 0．5molHC1 

洗涤残渣两次并离心分离 ，合并上清液。加 0．5g抗坏血酸和 lg盐酸羟胺，最终溶液的体 

积控制在 l00era 左右。 

2．3 自沉积过程 

用细金相砂纸去掉银片(或镍片)上的氧化层，然后依次用甲醇和蒸馏水清洗其表面。 

把银片(或镍片)放在带有磁搅拌子的电镀架上 ，放入装有自沉积液的烧杯中。将烧杯放在 

恒温 电磁搅拌加热器上，在 85～90C下自沉积 6h。 

从电镀架上取银片(或镰片)依次用甲醇和蒸馏水洗涤，让其在培养皿中自然干燥。 

2．4 样品测量 

样品干燥后，用国产 FH1908型低温 n谱仪 金硅面垒探测器配合 4906道脉冲高 

度分析器测量 Po的活性，测量误差小于 3X 10～。 

3 结果和讨论 

3．1 消除 Fe～，Se“和 Te 的干扰 

底质样品中存在 Fe～，Se“和 Te“等离子 ，它们都能在弱酸介质中沉积在银片(或镍 

维普资讯 http://www.cqvip.com 

http://www.cqvip.com


4期 黄 渤 海 海 洋 

片)上，干扰 。sPo的沉积 ，减小沉积效率 在 。Pb测量的早期工作中，通常都用沉淀的方法 

浓集 P。和消除这些离子的干扰。后来 ，Flynn做了大量实验，发现加入一定量的盐酸羟 

胺和降低溶液的 pH可以消除上述离子和其它氧化剂的干扰，不需要做预处理，当向溶液 

中加 1g盐酸羟胺 ，pH为 2时，100mgFe s和 10mgTe 的存在不影响放化回收率 。在我们 

的实验中，除了向溶液中加入 lg盐酸羟胺外、还加了 0．5g抗血酸，以便进一步消除 Fe“ 

的干 扰。 

3．2 沉积温度和回收率的关系 

沉积温度和回收率的关系表示在图 2 

随着溶液温度的增加，离子运动速度加快 、 

有利于自沉积，所以随着温度的增高回收率 

逐渐增加。但随着温度的升高，银片的表面 

容易出现气泡，影响沉积。温度越高 ，气泡越 

容 易形成，所以温度一般控制在 85～卸r 

为了减少银 片表面上形成气泡，我们采用丁 

特殊构造的电镀架，其底部与电磁搅拌子形 

成一体，搅拌子旋转时，电镀架也随着旋转。 

由于离心力的作用，银片上不易形成气泡。 

这一 改进省掉了每隔一段时间就需要去" 

银 片上气泡 的工作 ．同时提高 了化学 回收 

率 。 

3、3 沉积时间和回收率的关系 

沉积时间和回收率的关系表示在图 3 i 

从图3可以看到，回收率随着沉积时间的延 薹 

长而增加。在起始阶段回收率增加得比较迅 

速 ，沉积时间为 lh，回收率达 d3×1 0一，仍 

后来增加得就越来越慢，沉积时间由 n 增 

加到 6h．回收率只增加了约 6×10 ，所以 

不能靠无限延长沉积时间来提高回收率。从 

实验结果来看 ，沉积时间以 d～6h为宜。 

3．d 不同电镀材料对回收率的影响 

圉 2 沉积温度和回收车的关系 

沉积时间 (h) 

圉 3 沉积时间和回收宰的关系 

~J opo自沉积时使用的电镀片一般是银片，但银片的价格较高。据Richard报道 ：镍片可 

以做 Po自沉积的电镀材料，而且在 fy．谱上测量有很好的分辨率 。我们使用银片和镍片 

在实验条件下进行了自沉积实验，其实验结果列于表 l。结果表明，使用镍片的回收率比 

使用银片的仅低 3．8×lO～，但镍 片价格便宜而且比较容易获得 ，所以镍片是银片的理想 

替代材料。 
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表 j 不同电镀材料对回收卑的影响 

电擅 片 蹿活 度 躐 辟活鹿 自沉积敛事 
样 品 平均 教辜 (×10 ) 

材科 (Ba) (Ba) 《×10 ) 

l ^自 0．27l 0．230 8● 9 

^自 0．27l 0．254 

Ag 0．27l 0．222 

O．27l 0．212 79．7 

5 n 2 l 0 229 84．5 83．O 

0．27l O．230 

3 5 样品测量中的“尾巴校正” 

所有的 谱都有一条从主峰向低能区延伸的“尾巴”．当沉积在电镀片上的物质增加 

或电镀片腐蚀程度增加，尾巴就变大” 我们在样品分析中使用 “Po作内示踪，测定 Po 

的化学回收率。 Po和⋯Po放射的 “粒子能量分别为 5．i1MeV和 5．31McV。它们的a谱 

如图 l所示 由于能量比较接近．目前的 “谱仪并不能把它们完全分开来， 。P。谱的尾部 

计数 

圉  ̂ P。和 。P。的 。谱闰 

与 Po谱的前沿交迭在一起。为了减少计算误 

差，必须对’规{得的图谱进行尾巴校正。如果 至 

N_道相应的“。Po峰总计数为 鼠，令 N。一N：=Nt 

No则 至 N。道相应的 ̈ P。峰总计数为 S ， 

N 至 N。道相应的计数为尾巴计数 sa 那么，参 

照百得福实验室的经验 ，经过尾巴校正后”。P。的 

计数为： 

=  

岛 一 

实验结果表明，回收率为(70～80)×10 时，如果不进行尾巴校正，可能引起 1OXi0。左 

右的误差 。 

我们用上述方法分析了 4个渤海表层沉积物样品 ，其 。Pb的比活度平均为 0 045： 

0 005Bq／g，其全程放化回收率为 85．0土4．9×i0～。 
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The M ethod for Determination of 。 。Pb in Sediment 

Song Shulin Chen Mao 

(b'ar~ ， ~Aw~ogra ，SOA．Qingdao，266003) 

Ahstract 

In this paper． a meth od is described for the determination of 。 Pb in sed imen~ ． which was 

leached by nitric acid and hydrofluoric acid． and 。Po deposited spontaneously on the silver disc 

from the solution of 0 5tool HCI in 85～ 90C ． The whole radiochemical recovery wag 85．0± 

4．9× l0’‘ ． 

Key word~： 。Pb determination method sponLaDeoLtS depostion whole radiochemical 

recovery 
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