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摘要!建立了磁助捕集分离制样#

^HWG
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O

射线荧光分析微量
E3

的方法&使用磁化树脂作为固相捕集剂捕

集溶液中的锝&利用外加磁场快速分离制样&实现捕集(分离及制样同时完成&可直接使用
O

射线荧光测量样

品
E3

含量)研究并分析了反应时间(磁化树脂用量(液相体积及酸度等因素对测量的影响&给出了推荐测量

分析流程)使用磁助捕集分离制样&对
E3

的检出限为
"'##9

V

'

F

&满足
GQ6AO

流程
*HY

工艺点测量
E3

的

要求)

关键词!磁助分离制样!微量锝!
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在燃耗为
##"""^Y5

'

;

#以
Q

计%的压水堆

乏燃料中&锝的含量高达
"'+,D

V

'

;

#以乏燃料

计%&而其最主要核素@@

E3

的半衰期较长&为
)'**̀

*"

B

1

+

*

,

)在后处理过程中锝与锆(铀(钚等有共

萃的行为&被
E_G

以较高的分配系数萃入有机相

中&锝的存在既能催化硝酸氧化肼&同时直接消耗

Q

!d

+

)

,

)因此&在铀钚分离过程中&需严格控制锝

的含量&对关键工艺点进行测量监控&其中
*HY

中锝含量测量难度较大)

*HY

为高放废液&

J(L

#

浓度约为
)

#

!9%&

'

F

&除微量
E3

外还含



有少量
Q

(

(

C

(

G.

以及几乎所有的放射性裂片元

素&体系组成极其复杂&总
&

放射性大于
*"

*)

_

[

'

F

&

放射性极强)

目前国内
*HY

中锝的测量方法是将
*HY

样品在热室内稀释
*""

倍&随后转入手套箱中进

行液液萃取分离&最后用液闪测量)该方法需要

预处理消除其他放射核素对测量的影响&操作繁

琐&人员受照剂量较大&液闪测量产生的废液难于

处理)国外使用质谱进行分析&但需要预处理减

少其他核素干扰&测量放射性物质需要对仪器进

行密封&操作复杂&仪器使用及维护成本高)

在众多微量元素分析方法中&

O

射线荧光法

#

O6U

%在后处理样品金属元素含量分析中有一定

优势&相比于放射性测量方法(质谱等&不需要知

道元素丰度即可测出元素含量)

O

射线荧光法快

速(精密度高&操作步骤简单&处理多元素共存复

杂样品时受干扰较小&可同时分析多种元素)特

征
O

射线来自于原子内层电子跃迁&谱线简单&

且谱线仅与元素的原子序数有关&与其化合物的

状态无关&所以方法的特征性强)但相比于其他

测量方法&

O

射线荧光检出限高&在方法推广中存

在一定局限性)因此可以通过适当分离富集技

术&降低方法检测下限&使用
O6U

分析
*HY

中

的微量
E3

)

本工作拟建立磁助捕集分离制样#

^HWG

%'

O6U

分析微量
E3

的方法&通过少量固相捕集剂

将溶液中
E3

捕集至固相&降低浓度检测下限)

而其他杂质组分基本全部在液相中&磁助固液分

离后可减少溶液中其他组分对分析的影响&并且

降低了样品放射性及人员受照剂量)相比于稀

释'液液萃取分离'液闪测量的方法&该方法操作

简单&人员受照剂量低&废液处理难度低)
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实验部分
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!

试剂和仪器

所用试剂均为市售分析纯)

)B'B9

V

'

FE3

溶液(

"'*9%&

'

FJ(L

#

介质&中国原子能科学研

究院放射化学研究所提供)固相捕集剂"自制磁

化
EA$H

树脂)

W)610

V

4/

型能量色散
O

射线荧光仪&美国

_6QfA6

公司!

E/7?I1/X)@

'

">6

型液闪仪&美国

G4/D70A&94/

公司)
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实验方法
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磁助捕集分离制样
!

制样所用固相捕集

剂为自制磁化
EA$H

树脂)图
*

为
)#c

下
EA$H

树脂对不同离子的吸附分配系数#

&

5

%图)由图
*

可知&

EA$H

树脂在低酸度下对高锝酸根的分配

系数很高+

#

,

&适用于低酸下捕集溶液中微量
E3

)

图
*

!

)#c

下
EA$H

树脂对

不同离子的吸附分配系数图+

#

,
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V
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,

EA$H

树脂制备方法如下"将
EA$H

树脂浸泡在

氯化亚铁和三氯化铁的混合铁盐溶液中&通过滴

加
(1LJ

&在
EA$H

树 脂 表 面 生 成 纳 米 级

U4

#

L

!

&经分离后用稀
J(L

#

和去离子水反复冲

洗&低温烘干制得磁化
EA$H

树脂)

EA$H

树

脂和磁化树脂饱和吸附容量分别为
>"

(

,"9

V

'

V

&

磁化对其影响较小)磁化树脂中
'

#

U4

#

L

!

%

'

@K

&且在稀硝酸溶液中较为稳定&可长时间保持

磁性)在之前的工作中建立了磁助捕集分离制

样'
O6U

分析后处理料液中微量
(

C

的分析方

法+

!

,

)在原有方法基础上进行优化&使用磁化

EA$H

树脂作为磁助捕集剂&化学分离性能更加

优异!将原有圆柱直管样品杯的上半部分加宽以

降低杯内溶液液面高度#如图
)

所示%&减少固液

分离时固相捕集剂的流失&更易于制得均匀稳定

的样品)分析微量
E3

的制样方法示于图
)

&操作

步骤如下"

#

*

%取一测量杯!
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图
)

!

磁助制样示意图
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#

)

%取一定量磁化树脂和样品溶液加入测量

杯中!

#

#

%振荡混合均匀&反应时间为
B970

!

#

!

%在杯底部外加磁场&在磁场作用下磁化

树脂聚集在杯底!

#

B

%保持磁场强度&将液相从杯口倒出!

#

,

%加入洗涤液重复#

#

%$#

B

%步骤洗涤磁化

树脂!

#

>

%将测量杯直接放置在
O6U

仪器上进行

测量)

=>?>?

!

测量及谱图分析
!

样品溶液经磁助捕集

分离制样后使用
W)610

V

4/

型能量色散
O

射线荧

光仪进行测量&测量电压为
B"D$

&电流
*9H

&测

量时间为
*970

)测得谱图示于图
#

)不同元素

具有不同特征
O

荧光能量&在谱图上对应道数不

同)谱图中的元素荧光信号主要有
U4

(

E3

和
G5

)

其中&

E3

的信号来自于固相捕集剂富集溶液中的

E3

!

U4

的信号来自于固相捕集剂中的铁氧化物!

而本仪器
O

光管的靶元素为
G5

&因此仪器发出的

激发
O

射线中含有
G5

元素的特征峰&激发光照

射到样品时激发样品中元素产生荧光信号#如

U4

(

E3

等%&同时发生折射和康普顿散射形成
G5

散射峰#

G5

3%9

C

;%0

%&因此谱图中可以看到
U4

(

E3

和

G5

的特征峰以及
G5

的散射峰)由于谱图中
G5

的信号来自于入射光&而入射光激发样品时同时

发生反射和散射&因此使用
G5

作为内标既可以

图
#

!

O6U

测得信号谱图

U7

V

=#

!

O6U:

C

43;/%94;/

<

%2:19

C

&4:

#B*

第
#

期
!!

张
!

彤等"磁助捕集分离制样'
O

射线荧光测量微量
E3



校正仪器
O

光源波动引入的误差&同时可以校正

样品中颗粒分布不均等引入的误差)数据处理

时&记
(

#

E3

%(

(

#

G5

%分别为
E3

(

G5

特征峰面积&

二者的比值
(

#

E3

%'

(

#

G5

%表示以
G5

作为内标时

E3

的观测值!建立
(

#

E3

%'

(

#

G5

%与样品溶液中

E3

浓度的工作曲线&利用该工作曲线进行测量计

算)测量中观测值
(

#

E3

%'

(

#

G5

%的统计误差为

)K

左右&无特殊说明实验中所得数据均为
#

次测

量平均值&在观测值
(

#

E3

%'

(

#

G5

%或计算得到
E3

浓度中给出测量结果
)

倍标准偏差)

?

!

结果与讨论

?>=

!

反应时间

将
"'*

V

磁化树脂加入到
B9FE3

质量浓度

为
)'BB9

V

'

F

的
"'*9%&

'

FJ(L

#

溶液中进行

磁助捕集分离制样&研究不同反应时间对测量的

影响&结果示于图
!

)由图
!

可知&当反应时间超

过
)970

时&分析结果基本保持一致)考虑到实际

操作可行性&统一反应时间为
B970

)

磁化树脂
)a"'*

V

&

*aB9F

&

"

#

E3

%

a)'BB9

V

'

F

&

"

#

J(L

#

%

a"'*9%&

'

F

图
!

!

反应时间对测量的影响

U7

V

=!

!

A2243;:%2/413;70

V

;794%0101&

<

:7:

?>?

!

磁化树脂用量

待测液样品体积为
B9F

(

E3

质量浓度为

)'BB9

V

'

F

时&研究磁化树脂的用量不同对测量

的影响&结果示于图
B

)

图
*

显示
EA$H

树脂在
"

#

J(L

#

%

a"'*9%&

'

F

时对
E3L

b

!

的吸附分配系数为
B̀ *"

#

+

#

,

)由图
B

可知&树脂用量为
"'"B

#

"'*B

V

时&用量增加而

(

#

E3

%基本没有增加&即样品中总
E3

的量不变&

说明磁化树脂对样品中
E3

基本全部捕集)当磁

化树脂用量超过
"'*B

V

时&体积增大&源厚度增

加&样品中总
E3

的量不变&

O

射线荧光的自吸收

增强&因此
E3

信号降低)

G5

信号是样品反射入射光中
G5

特征射线所

产生的)随着磁化树脂用量增加&样品对
G5

射

线反射增加&得到
G5

特征信号增强&而
E3

信号

因自吸收降低&故观测值
(

#

E3

%'

(

#

G5

%降低)

*aB9F

&

"

#

E3

%

a)'BB9

V

'

F

&

"

#

J(L

#

%

a"'*9%&

'

F

图
B

!

磁化树脂用量对测量的影响
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=B
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C

;./4%0101&

<

:7:

使用磁化树脂进行制样时&树脂加入量过少

会导致磁化树脂不能平铺满样品杯底面&影响测

量结果&因此制样时磁化树脂统一用量
"'*

V

)

?>@

!

液相体积

使用
"'*

V

磁化树脂&对不同体积(

E3

含量

为
*)'>B

'

V

的溶液进行磁助捕集分离制样&研究

溶液体积变化对测量的影响&结果列于表
*

)当溶

液量增加时&液面升高&磁助固液分离时对磁化树

脂的磁性要求增加)当溶液量超过
*"9F

时&磁化

颗粒不能完全吸附至样品杯底面&固液分相时颗粒

流失严重&不利于制样测量)由表
*

可知&当待测

样品溶液体积在
#

#

*"9F

范围内变化时&测量结

果基本一致&溶液体积对测量结果影响很小)

表
*

!

液相体积对测量的影响

E1X&4*

!

A2243;:%2]%&.94%0101&

<

:7:
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9F (

#

E3

%

(

#

E3

%'

(

#

G5

%

计算值

"

#

E3

%'#

9

V

/

F

b*

%

# ,*+! "'#)! )'>)e"'*!

! ,B>> "'#"@ )',"e"'),

B B+B! "'#"@ )',"e"'*>

, B@"" "')@# )'!+e"')@
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注"

)

#磁化树脂%

a"'*

V

&

)

#

E3

%

a*)'>B

'

V

&

"

#

J(L

#

%
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所选用测量条件下磁化树脂对溶液中
E3

的

捕集性能很好&分配系数很大&使用磁化树脂对溶

液中的
E3

进行捕集分离&实际测量溶液中
E3

的

绝对量&改变溶液量对分配系数影响不大)考虑

到溶液量增加影响磁助固液分离&因此推荐制样

时样品溶液量约为
B9F

)

?>A

!

K!L

@

及
!L

M

@

影响

EA$H

吸附
E3

是以阴离子交换机理吸附

E3L

b

!

&

J(L

#

中
(L

b

#

在吸附时与
E3L

b

!

存在竞

争关系)高锝酸为弱电解质&

J

d浓度提高会抑

制其电离&降低溶液中游离
E3L

b

!

的浓度&因此

J(L

#

浓度对测量有较大影响)

使用
"'*

V

磁化树脂对不同
J(L

#

浓度(

E3

质量浓度为
)'BB9

V

'

F

的
B9F

稀
J(L

#

溶液

进行磁助捕集分离制样&研究不同
J(L

#

浓度对

测量的影响&结果示于图
,

)

)

#磁化树脂%

a"'*

V

&

"

#

E3

%

a)'BB9

V

'

F

&

*aB9F

图
,

!

溶液酸度对测量的影响

U7

V

=,

!

A2243;:%21375%0101&

<

:7:

酸度较高时&

B970

反应时间后磁化树脂的

磁性略有降低&在进行磁助固液分离时有少量颗

粒流失&使用内标可基本消除其干扰)在所测酸

度范围内&均可以使用磁化
EA$H

树脂进行磁助

分离)

由图
,

可以看出&随着酸度升高&磁化树脂对

E3

的吸附效果降低&酸度超过
*9%&

'

F

后降低效

果显著)

J(L

#

浓度在
"'"*

#

*9%&

'

F

时&酸度

变化对磁助捕集分离制样影响较小&测量结果基

本一致&因此分析样品时需将样品控制在该酸度

范围内以得到稳定的分析结果)

控制溶液中
"

#

J

d

%

a"'*9%&

'

F

(溶液总量

为
B9F

&通过添加浓
(1(L

#

溶液研究不同
(L

b

#

浓度对测量的影响&结果示于图
>

)由图
>

可以

看出&在溶液
J

d浓度不变时&

(L

b

#

浓度升高时

磁化树脂对
E3

的吸附效果降低&

(L

b

#

浓度超过

)'"9%&

'

F

后降低效果显著)

"

#

(L

b

#

%

a"'*

#

)'"9%&

'

F

时&对磁助捕集分离制样影响较小&测量

结果基本一致)当样品中
(L

b

#

浓度超过
)'"9%&

'

F

时对测量结果有较大影响)相同浓度下
(L

b

#

浓

度对测量的影响小于
J(L

#

浓度对测量的影响&

这是由于
J(L

#

浓度提高&其中
J

d浓度提高会

抑制高锝酸电离)

)

#磁化树脂%

a"'*

V

&

"

#

J

d

%

a"'*9%&

'

F

&

*aB9F

&

"

#

E3

%

a)'BB9

V

'

F

图
>

!

(L

b

#

浓度对测量的影响

U7

V

=>

!

A2243;:%2(L

b

#

%0101&

<

:7:

分析
*HY

样品时&样品
"

#

J(L

#

%

a)

#

!9%&

'

F

(

"

#

(L

b

#

%

'

!9%&

'

F

&可通过去离子水稀

释
*"

倍以消除
J(L

#

及
(L

b

#

对测量的影响)

?>B

!

工作曲线的建立

使用磁助捕集分离制样方法&溶液
J(L

#

浓

度调至
"'*9%&

'

F

&取样
B9F

&磁化树脂质量为

"'*

V

&反应时间为
B970

&内标物为
G5

)测量值

"

#

J(L

#

%

a"'*9%&

'

F

&

*aB9F

&

)

#磁化树脂%

a"'*

V

&

+aB970

&内标物为
G5

图
+

!

E3

的工作曲线

U7

V

=+

!

Y%/D70

V

3./]4%2101&

<

\70

V

E3

为
E3

与
G5

的信号比值&得到工作曲线示于图
+

)

对
,

个空白样品进行同条件下制样分析&分

析结果列于表
)

)由
#

倍本底标准偏差原则计算

BB*

第
#

期
!!

张
!

彤等"磁助捕集分离制样'
O

射线荧光测量微量
E3



出
E3

的检出限为
"'##9

V

'

F

&而直接测量溶液

的检出限为
>'"9

V

'

F

&磁助捕集分离制样方法可

有效降低
O6U

测量
E3

的检出限)

表
)

!

空白样品测量结果

E1X&4)

!

H01&

<

\1;7%0%2X&10D:19

C

&4:

(%'

*"

!

(

#

G5

%

(

#

E3

%

*"

b#

(

#

E3

%'

(

#

G5

%

* )'#BB )""') +'B"*

) )')), B*'"# )')@#

# )'))! *+'#* "'+)#

! )'*,> B@'>+ )'>B+

B )'*)! +*'!" #'+##

, )'">> )>'#+ *'#*+

)'>+)

*

%

+,K

)

%

!!

注"

*

%平均值

)

%相对标准偏差
,

/

?>N

!

方法精密度

取
,

组
B9FE3

质量浓度为
)'BB9

V

'

F

的

"'*9%&

'

FJ(L

#

溶液作为平行样品&分别加入

"'*

V

磁化树脂进行磁助捕集分离制样&反应时

间为
B970

)使用靶元素
G5

作为内标物&测量
,

组
(

#

E3

%(

(

#

G5

%以及
(

#

E3

%'

(

#

G5

%&计算溶液中

E3

浓度)测量结果列于表
#

)

本方法使用外加磁场吸附磁化树脂完成制

样&相比于熔融制样(滴薄膜源制样等方法&制得

样品表面不均匀&由表
#

数据对比可知&只测量

E3

信号的
,

/

a>')K

#

-a,

%)使用
G5

作为内标

既可以校正仪器
O

光源波动引入的误差&同时可

以校正样品中颗粒分布不均等引入的误差&因此

观测值
(

#

E3

%'

(

#

G5

%的
,

/

a#',K

#

-a,

%&测量精

密度明显提高)

表
#

!

平行样测量结果

E1X&4#

!

4̂1:./70

V

/4:.&;:%2

C

1/1&&4&:19

C

&4:

(%'

*"

!

(

#

G5

%

(

#

E3

%

(

#

E3

%'

(

#

G5

% 计算值
"

#

E3

%'#

9

V

/

F

b*

%

* )'"B" ,#"+ "'#"+ )',"

) *'>BB B!"# "'#"+ )',"

# *'@)# ,)+" "'#)> )'>!

! *'+", B,,, "'#*! )',!

B *'+#B B#>* "')@# )'!+

, *'@@" ,"!! "'#"! )'B>

*'+@#

*

%

B+B!

*

%

"'#"@

*

%

)',"

*

%

,'"K

)

%

>')K

)

%

#',K

)

%

#'#K

)

%

!!

注"

*

%平均值

)

%相对标准偏差
,

/

?>C

!

制样回收率

取
#

组
B9FE3

质量浓度为
)'BB9

V

'

F

的

"'*9%&

'

FJ(L

#

溶液作为平行样品&分别加入

"'*

V

磁化树脂进行磁助捕集分离制样&反应时

间为
B970

)使用液闪对制样前平行样品及制样

后上清溶液进行测量)测量时制样前平行样品取

样
"'*9F

&液闪测量结果记
.

*

!制样后上清溶液

取样
*9F

&液闪测量结果记
.

)

&仪器空白测量计数

率为
B*970

b*

&测量结果列于表
!

)由表
!

结果可

知&磁助捕集分离制样的回收率为
@@'BK

)

?>D

!

其他阳离子干扰

使用
O6U

测量后处理样品中微量
E3

时&样

品组成最为复杂的是
*HY

&参照
*HY

中的阳离

子组成+

B

,配制模拟样品&检测多种阳离子对测量

的影响)模拟样品中阳离子浓度远高于实际样品

中阳离子浓度&酸度为
)9%&

'

F

)阳离子模拟溶

液组成列于表
B

)

表
!

!

磁助捕集分离制样回收率

E1X&4!

!

643%]4/

<

%291

V

04;731&&

<

1::7:;45:19

C

&4

C

/4

C

1/1;7%0

(%' .

*

#

E3

%'

970

b*

.

)

#

E3

%'

970

b* 回收率'
K

* @+,) B"+ @@'B

) @,>" B*# @@'B

# @>), B,B @@'B

@@'B

*

%

!!

注"

*

%平均值
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制样时取模拟样品
"'B9F

&加去离子水稀释

至
B9F

&加入
"'*

V

磁化树脂进行磁助捕集分离

制样&反应时间为
B970

)模拟样品与
)',

节中
,

组平行样品测量平均值的对比结果列于表
,

)

表
B

!

模拟样品阳离子组成

E1X&4B

!

I%9

C

%040;:%294;1&7%0:70:79.&1;45:19

C

&4

元素
"

'#

V

/

F

b*

% 元素
"

'#

V

/

F

b*

% 元素
"

'#

V

/

F

b*

%

(1 #') %̂ "'B I4 "',!

U4 "'!@ 6. "'B! G/ "')+)

W4 "'"*) 68 "'"@B (5 "'@*

W/ "') E4 "'*##! A. "'"!)+

N "'*"@ I: "',B T5 "'")!

S/ *'#> _1 "',

表
,

!

模拟样品与对照样品测量结果

E1X&4,

!

H01&

<

\1;7%0%2:79.&1;45105

C

1/1&&4&:19

C

&4:

样品
(

#

E3

%

(

#

E3

%'

(

#

G5

% 计算值
"

#

E3

%'#

9

V

/

F

b*

%

表
#

平行样品平均值#

-a,

%

B+B! "'#"@ )',"e"'*>

模拟样品
B@!! "')@) )'!+e"')@

!!

由表
,

数据可以看出&

*HY

中存在的阳离子

对
O6U

测量样品中微量
E3

的影响较小)

图
@

!

*HY

模拟样品
O6U

测量谱图

U7

V

=@

!

O6U:

C

43;/%94;/

<

%2*HY:79.&1;45:19

C

&4

?>O

!

=%P

样品测量

对
*HY

模拟样品&取样
"'B9F

直接使用

O6U

测量&谱图示于图
@

中谱线
(

)对于
*HY

样品&取样
"'B9F

&用水稀释
*"

倍后溶液体积为

B9F

&使用
"'*

V

磁化树脂对该溶液磁助捕集分

离制样&反应时间为
B970

)测量谱图示于图
@

中谱线
)

)用
B 9F

浓度为
"'* 9%&

'

F

的稀

J(L

#

对制得样品快速洗涤&洗涤
#

次后的样品

测量谱图示于图
@

中谱线
*

)由图
@

中谱线
(

可

以看出&对于
*HY

模拟样品取样
"'B9F

直接进

行测量&虽然样品中
E3

质量浓度为
)B'B9

V

'

F

&

但待测元素
E3

以及内标元素
G5

的信号很小)

这是因为溶液中含有大量
W/

(

S/

等元素&产生了

较强的信号&为保证仪器检测死时间一致&测量电

流降低&只有
"'B+*9H

&故产生的
E3

特征信号

小)使用磁助捕集分离制样后#图
@

中谱线
)

%&

制得样品中的
W/

(

S/

等元素大大减少&测量电流

提升至
*9H

#

B"D$

电压下的最大值%&虽然模拟

样品被稀释
*"

倍&但谱图中可以明显看到
E3

的

特征峰)

在
*HY

实际样品中&

@"

W/

等核素放射性很

强&对
O6U

测量操作有较大影响&不利于测量分

析)对比三条谱线可以看出&快速洗涤可进一步

去除大量
W/

(

S/

等杂质&只有一定量的
6.

残留)

实际
*HY

样品中放射性最强的
I:

(

W/

等被大量

去除&残留
6.

放射性相对较弱&对测量影响较

小&洗涤前后
E3

的信号值变化很小&因此该方法

显著降低了实际样品的放射性同时保证了测量的

准确性)

*HY

样品直接测量#表
>

中
(%'

(

%(磁助捕

集分离制样#表
>

中
(%'

)

%及快速洗涤后#表
>

中
(%'

*

%的测量结果与表
#

中平行样品的测量

平均值#表
>

中
(%'

+

%的数据对比列于表
>

)由

表
>

可以看出&对于
*HY

样品&相比于直接测量
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第
#
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#表
>

中
(%'

(

%&使用磁助捕集分离制样'
O6U

#表
>

中
(%'

)

%可有效减少溶液中其他组分对测

量的影响&相对偏差绝对值从
B>K

下降至
#')K

)

因此使用磁助捕集分离制样'
O6U

可有效分析

*HY

样品中的
E3

)使用
B9F"'*9%&

'

F

的稀

J(L

#

快速洗涤样品可进一步减少杂质对测量的

影响#表
>

中
(%'

*

%)

表
>

!

四种不同样品测量结果对比

E1X&4>

!

4̂1:./70

V

/4:.&;:

%2!57224/40;D705:%2:19

C

&4:

(%' (

#

E3

%

(

#

E3

%'

(

#

G5

%

计算值

"

#

E3

%'#

9

V

/

F

b*

%

相对

偏差'
K

(

),+> "'**, *'*#e"'"@ bB>

)

B@!" "')@+ )'B)e"'*# b#')

*

BBB! "'#"B )'B>e"'*! b*')

+

B+B! "'#"@ )',"e"'*+ "'"

@

!

结
!

论

#

*

%建立了磁助捕集分离制样'
O6U

检测溶

液中微量
E3

的方法)使用自制磁化树脂在外加

磁场的条件下&实现捕集(分离及
O6U

制样同时

完成&操作简单快速)

!!

#

)

%通过少量固相捕集剂将溶液中
E3

捕集

至固相&在降低了浓度检测下限的同时减少了溶

液中其他组分对分析的影响&并降低了实际样品

放射性及人员受照剂量)对于
*HY

样品可取

"'B9F

&去离子水稀释
*"

倍后使用该方法测量&

浓度检测下限为
"'##9

V

'

F

&受其他离子干扰

较小)

本工作有望用于实际工艺点样品的测量)
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