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加入活度%

X

a

&尿样中(>?

'

H

的放

射性活度浓度按照式#

(

$进行计算&

E

4

*

1

7

*

*

:K?

#

(

$

式中"

E

%

(>?

'

H

的放射性活度浓度%

X

a

(

K

!

*

1

%样品

(>?

'

H

相应通道区的计数率%

8

g*

!

*

*

%测定(>?

'

H

相

应通道区的本底计数率%

8

g*

!

?

%分析尿样的体

积%

K

&

@

!

结果与讨论

@A?

!

分离纯化过程对化学回收率的影响

分别考察不同上柱酸度和解吸体积对化学回

收率的影响%以确定最佳分离纯化条件&

@A?A?

!

上柱酸度
!

对
*&(&(

节步骤中不同上柱

酸度对化学回收率的影响进行了讨论&取未从事

放射性操作的普通人员
(!6

#

*&A

!

(&)K

$尿样%

平均分成
"

等份%尿样前处理和共沉淀完成后%分

别用
*

'

(

'

>

'

!

'

"7$%

(

KU';

>

溶液溶解尿样残渣%

加入
*))

"

K

(>?

'

H

标准溶液#

E&E@7X

a

$和
*))

"

K

(>A

[,

#

> 7X

a

$示踪剂&料液上柱%用
E7$%

(

K

U';

>

和
@7$%

(

KUI%

冲洗去除
T

和
J6

%再用

)&*7$%

(

KUI%=)&)"7$%

(

KUQ

洗脱得到
'

H

和

[,

&通过#

'U

!

$

(

G;

!

体系电沉积制备测量源%置

于
#

谱仪测量%计算(>?

'

H

和(>A

[,

的化学回收率%

结果示于图
*

&由图
*

可知"在
*

!

>7$%

(

K

U';

>

下%

'

H

和
[,

的化学回收率随
U';

>

浓度

的升高而增加!在
>

!

"7$%

(

KU';

>

浓度下%通

过加标实验%

(>?

'

H

和(>A

[,

的化学回收率随浓度的

升高而达到稳定%经
"

次重复实验%化学回收率可

维持在
E)̀

!

@"̀

&同时%该实验表明在分离纯

化过程中(>A

[,

和(>?

'

H

的化学性质相似%通过(>A

[,

示踪(>?

'

H

的化学回收率误差小%结果较准确&由

)A"
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于洗脱酸度较低%为了保证低酸度条件下可以高

效地解吸出
'

H

和
[,

%本工作中上柱酸度选择

>7$%

(

KU';

>

&
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...

(>?
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(>A

[,

图
*

!

上柱酸度的变化对化学回收率的影响
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解吸体积对化学回收率的影响
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解吸体积
!

讨论
*&(&>

节步骤中解吸
'

H

和
[,

的解吸体积%确定化学回收率最高时的解

吸体积&同样%取未从事放射性操作的普通人员

(!6

#

*&A

!

(&)K

$尿样%待尿样前处理和共沉淀

完成后%用
>7$%

(

K U';

>

溶液溶解尿样残渣%

加入
*))

"

K

(>A

[,

#

>7X

a

$示踪剂&

JF#D

树脂

柱进行分离纯化%用
E7$%

(

KU';

>

和
@7$%

(

K

UI%

去除
T

和
J6

等杂质后%用
*"7K)&*7$%

(

K

UI%=)&)"7$%

(

K UQ

以
)&"7K

(

75.

的速率解

吸%每
(7K

接
*

个样品进行电沉积制备测量源%

用于
#

谱仪测量%计算化学回收率%结果示于

图
(

&由图
(

可知"随着解吸体积的增加%

(>?

'

H

的

化学回收率增大!当解吸体积为
*(7K

时%解吸

过程的总化学回收率达到最大&重复
"

次实验%

按照式#

>

$计算标准偏差#

M

$%

M

/

*)̀

&因此%当

解吸体积大于
*(7K

时%可以将
'

H

和
[,

完全解

吸出来%本工作中选择
*"7K

解吸液即可&

M

4

*

%

7

*
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%

+

4

*

#
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+

7
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N

$

槡
(
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式中"

%

%尿样个数#
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+

%尿样
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%

(

%22

+

%

22%

%

的测量值!

3

N

%所有尿样测量值的平均值&

@A@

!

电沉积参数的选择

由于本工作中使用非同位素示踪剂(>A

[,

监

测(>?

'

H

的化学回收率%在电沉积实验中主要讨论

电沉积液浓度'电流密度和电沉积时间对
'

H

和

[,

电沉积率的影响&

@A@A?

!

电沉积液浓度的选择
!

按照
*&(&!

节步

骤中的条件不变%改变#

'U

!

$

(

G;

!

溶液的浓度%

观察电沉积率#

Kq

$的变化&结果列入表
*

&由表
*

可知%#

'U

!

$

(

G;

!

溶液浓度在
)&*

!

)&!7$%

(

K

时%

'

H

和
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的电沉积率均大于
@À

&但随着

#

'U

!

$

(

G;

!

浓度的升高%源层颜色加深%导致其

他一些稳定的金属阳离子形成不溶的氢氧化物%

造成
'

H

和
[,

的电沉积率下降&因此%本实验选

择#

'U

!

$

(

G;

!

浓度为
)&*7$%

(

K

&

表
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浓度对
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和
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电沉积率的影响
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-
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$
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注"电流密度为
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(
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(

%电沉积时间为
A)75.

%

*f"

@A@A@

!

电流密度对电沉积的影响
!

取
E

个电沉积

管%根据
*&(&!

节步骤操作%其他条件不变%改变电

流密度%研究电流密度对
'

H

和
[,

电沉积率的影

响%结果示于图
>

&由图
>

可知"当电流密度在
)&>

!

)&?D

(

17

( 时%

Kq

#

'
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$和
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#
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$均大于
@?̀

!当电

流密度大于
)&?D

(
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( 时%电镀片出现源层分布不

均匀的颗粒现象%

Kq

#

'

H

$和
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#
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$有所降低&在

本工作中选择电流密度为
)&AD

(

17

(

&

*A"

第
"

期
!!

文
!

雯等"基于
#

谱的尿中(>?

'

H

的测量方法



)&*7$%

(

K

#

'U

!

$

(

G;

!

%电沉积时间
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图
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电流密度对
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和
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电沉积率的影响
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电沉积时间对电沉积的影响
!

取
E

个电

沉积管%根据
*&(&!

节步骤操作%其他条件不变%

改变电沉积时间%观察电沉积时间对电沉积率的

影响%结果示于图
!

&由图
!

可知%当电沉积时间

3

)

!)75.

时%

'

H

和
[,

可完全沉积在不锈钢阴

极片上&因此%选择电沉积时间
A)75.

&

@AB

!

分析方法的优势

#

谱仪测量(>?

'

H

过程中%需去除其他
#

放射

性核素和尿样中的干扰物质%特别要去除与(>?

'

H

的
#

射线能量接近的核素%主要是(>!

T

&其中%

JF#D

树脂在
>7$%

(

KU';

>

介质下%对
T

具有

较高的分配系数%为确定该实验方法可去除
T

%通

过以下验证实验确定对
T

的去污能力&
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%电流密度
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溶液'
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K

$和
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"

K

(>A
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#

>7X

a

$标准溶液&按照
*&(&>

节

步骤进行分离纯化%得到含
[,

和
T

的解吸液%通

过
#

谱仪测量解吸液中
T

和(>A

[,

的含量%测量结

果列入表
(

&由表
(

可知%该实验方法满足对
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的高解吸效率%对
T

的去污因子#
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$分别为
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>

'
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'
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>

'
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的计数率计算得出
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分析方法的验证

经条件实验%得到测量尿中(>?

'

H

的具体流程

示于图
"

&

表
>

列出了
E

份加标尿样的测量结果%以确

定的实验流程和实验参数对尿样进行分析&加入
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和
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(>A
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时测量(>?
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标准偏差#

M

-

$按照式#

!

$进行计算&

M

-

4

M

(

3

N

#

!

$

(A"

核化学与放射化学
!!

第
!!

卷



!!

根据式#
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$'#
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$和#

!

$进行计算%
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的化

图
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的分析流程
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$&同时%
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#
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'
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$测量结果相对误差的绝

对值小于
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%说明该实验方法准确稳定&
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方法检测限

#

谱仪测量尿中(>?
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的方法检测限#
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