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清洗方式对低碳铀切屑样品中碳量测定的影响
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摘要!开展了清洗方式对低碳铀切屑样品中碳量测定的影响研究#重点探讨了蒸馏水%有机试剂%硝酸溶液对

低碳铀切屑样品的清洗效果(结果表明'采用蒸馏水
<

硝酸溶液"体积比
*j*

$加热煮沸浸洗
<

丙酮
<

乙醚处理#

对低碳铀切屑样品表面的碳沾污清除效果好(

关键词!低碳铀!碳!吸附!清洗

中图分类号!

J+*!&>*

!!

文献标志码!

K

I**0.'$*70'4$"*$%5/0,)()

9

N$?5,%=$)K%,)(-;8.%,

&

#8,;

&

/0

$)W0'0%;(),'($)$*V'#5,%=$)5$)'0)'

,NQ6/<7-0

#

UNh6/

R

<

Z

6-

#

TK'SU6/

#

TO 3̂6

X76/0K20438

;

$1F/

R

6/33.6/

R

]7

;

9629

#

]&J&\$Y>*=

"

**

$#

6̂0/

;

0/

R

+(*?))

#

X76/0

!=#'%,.'

'

V736/1%-3/23$183:7$491$.2%30/6/

R

%$G20.B$/-.0/6-892.0

H

9908

H

%3$/:73

43:3.86/0:6$/$1:736.20.B$/2$/:3/:9G099:-4634G6:738

H

70969$/:7331132:$12%30/6/

R

9$%W3/:9

#

6/2%-46/

R

469:6%%34G0:3.

#

9$83$.

R

0/62.30

R

3/:9

#

0/4/6:.620264&V733Y

H

3.683/:0%

.39-%:997$G:70:B3::3.2%30/6/

R

.39-%:920/B302763W34B

;

93

Z

-3/:60%:.30:83/:$1%$G

20.B$/-.0/6-892.0

H

9908

H

%3G6:7469:6%%34G0:3.

#

7$:/6:.620264

"

W$%-83.0:6$*j*

$#

023:$/3

#

0/43:7

;

%3:73.&[6113.3/:2%30/6/

R

2$/93

Z

-3/239G3.3$B93.W34G6:7W0.6$-92%30/<

6/

R

83:7$49

#

0/4

H

$996B%3.309$/9G3.34692-9934&

>0

6

?$%"#

'

%$G20.B$/-.0/6-8

!

20.B$/

!

0B9$.

H

:6$/

!

2%30/6/

R

!!

金属铀是重要的核材料#具有活泼的化学性质#

很容易与环境中的水分%氢气%氧气%一氧化碳%二氧

化碳及其它有机物反应发生腐蚀*

*<!

+

#而这些反应都

是通过表面来实现的(铸态纯铀不耐腐蚀#放置于

空气中在很短的时间内表面就会发生氧化而变质#

O<X

反应生成的碳化物杂质会使铀材料的机械性能

发生变化#并影响铀材料的力学性能和抗腐蚀性能#

对材料以后的热处理%机械加工产生有害的影响#造

成铀合金组织不均匀(由于纯铀中的碳对材料的性

能有不利的影响#因此要求铀中的碳含量低(因低

碳铀材料的化学活性高#极易在环境介质中遭受腐

蚀#易与非金属起反应#导致低碳铀切屑样品被碳沾

污(铀和碳的亲和力比较强#在熔炼中容易引入碳#

且不容易去除#为此应严格控制铀中的碳含量(

机械加工的低碳铀切屑样品表面在环境介质中

引入的碳#不能代表铀中实际的碳含量(如对加工

后的切屑样品处理不当#则样品碳含量的测定结果

就不准确(在对低碳铀的分析中#发现碳含量异常

偏高#分别采用几种样品清洗方式#所测得的低碳铀

中碳量波动很大#因此有必要开展清洗方式对低碳



铀切屑样品中碳量影响的系统研究(本工作拟针对

低碳铀切屑样品在机械加工过程中表面残留的有机

污物"如冷却剂%润滑油%泵油%机油等$及铀表面与环

境气体作用生成的腐蚀产物的清洗效果进行实验(
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!

实验部分

@A@

!

仪器及试剂

XE<"""

红外碳硫测定仪#美国
UFXJ

公司(

清洗低碳铀切屑样品所用的硝酸%丙酮%乙醚

等试剂均为市售分析纯#水为蒸馏水#实验用的样

品为高纯度低碳铀切屑(

@AB

!

实验方法

@ABA@

!

样品清洗
!

分析的低碳铀样品加工为钻

样或切屑状#分析前先将低碳铀切屑样品在蒸馏

水中清洗
D

次#再将样品置于硝酸溶液"体积比

为
*j*

$中溶解表面已形成的碳化物杂质和残留

的冷却液#然后用蒸馏水清洗
!

次#再用丙酮和乙

醚迅速去除油分和水分#置于通风柜干燥(

@ABAB

!

坩埚处理
!

将坩埚在
*())g

高温炉中

灼烧
"7

#置于干燥器中备用"

("7

有效$(

@ABAC
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样品分析
!

选择低碳通道#样品分析时间

设置
!D9

#称取
())8

R

低碳铀样品放入坩埚中#

加入助熔剂铁粒
)̀!

R

%钨粒
*̀D

R

#将坩埚放入

高频炉内通氧燃烧#释放的二氧化碳进入碳红外

检测池#其进入碳池前后的能量发生变化#通过热

释电探测器检测红外线强度#转换为电信号#此变

量与碳含量存在函数关系#检测后的信号经前置

放大器送入数据处理单元#并打印碳的百分含量#

测定过程自动完成(

@ABAG

!

测量下限
!

按样品分析步骤测定助熔剂%

坩埚的碳含量#计算其标准偏差#以测得碳量的平

均值加上
!

倍标准偏差作为方法的测量下限#由此

获得的检测下限为
*>

)

R

,

R

(

@ABAH

!

低碳铀切屑样品的清洗实验过程
!

样品

分别采用蒸馏水%蒸馏水
d

有机试剂%蒸馏水
d

硝

酸溶液浸洗
d

有机试剂%蒸馏水
d

硝酸溶液加热

浸洗
d

有机试剂#考察低碳铀切屑样品表面的碳

沾污%样品表面已形成的含碳氧化物%碳化物杂质

的清洗效果及对样品碳量测定的影响(

B

!

结果与讨论

BA@

!

不同清洗方式下低碳铀切屑样品中碳量的

测定结果

BA@A@

!

未经清洗的低碳铀切屑样品中碳量的测

定结果
!

称取
())8

R

机械加工后未清洗的低碳

铀样品#加入助熔剂"

L3

粒'

)̀!

R

!

T

粒'

*̀D

R

$#

按仪器测定程序分析#分析结果示于图
*

(由图
*

可知#未清洗的低碳铀切屑样品测得的碳含量较

高#为
+))

(

(D))

)

R

,

R

#且数据十分离散#表明样

品在机械加工过程中受到了沾污#且程度不同#这

是由残留的机油%冷却剂及毛屑等污物和表面腐

蚀产物所致#因此#分析前必须对样品进行适当的

洁净处理(

图
*
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未经清洗的低碳铀切屑样品中碳量的测定结果
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图
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经蒸馏水清洗后低碳铀

切屑样品中碳量的测定结果
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O%:.09$/622%30/6/
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BA@AB
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蒸馏水清洗下碳量的测定结果
!

采用蒸

馏水对机械加工后的低碳铀切屑样品清洗
D

次#至

液体透明#再用乙醚迅速脱水#测定结果示于图
(

(

由图
(

可知#蒸馏水对切屑样品表面污物有一定的

溶解和清洗效果(观察样品表面形状#发现样品表

面粗糙%呈不规则的片状结构#分析其原因有可能

是#低碳铀样品外表面光洁度差#沾污在样品外表

面的污物#没有得到有效的清除#未清洗掉的污物

残留在形状既不规则也不光洁的裂纹中#还可能渗

入到样品内层#铀表面和有机溶剂发生了化学反

应#生成
O<X

化合物(为了考察清洗铀表面残留

)?*

核化学与放射化学
!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
!"

卷



污物的效果#引入超声波强化清洗实验"

!)86/

$#

对比实验表明'在静态和超声波振动条件下#蒸馏

水对低碳铀切屑表面污物较难彻底清洗#测定样品

碳含量在
>)

(

*")

)

R

,

R

(有资料表明*

"

+

'机械加工

常用的冷却液添加剂#在水中能完全溶解#这与蒸

馏水清洗方式下的实验结果相吻合(

BA@AC

!

有机试剂清洗下碳量的测定结果
!

采用蒸

馏水对机械加工后的低碳铀切屑样品清洗
D

次#至

液体透明#再用丙酮%乙醚迅速去除油分和水分#四

氯化碳%乙醚迅速去除油分和水分的清洗方式#测

定结果示于图
!

(由图
!

可知#样品用蒸馏水清洗#

再用有机试剂清洗#清洗效果并没有得到明显的改

善#测定样品碳含量为
>)

(

*!)

)

R

,

R

(实验中观察

到样品表面光洁%切削量大的试样#测定结果相对

较低!而切削量小%表面不规则的试样测定结果相

对较高(这表明'蒸馏水
d

有机试剂的常规清洗方

式对形状不规则%切削量小且表面光洁度差的低碳

铀切屑样品清洗效果差(已有研究结果表明*

"

+

'机

械加工常用的冷却液#在水中能完全溶解#而在乙

醇%丙酮和乙醚等有机溶剂中#几乎不溶(

图
!

!

有机试剂清洗后低碳铀

切屑样品中碳量的测定结果

L6

R
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&&&丙酮"

K23:$/3

$#

(

&&&四氯化碳"

X0.B$/:3:.027%$.643

$

BA@AG

!

硝酸溶液浸泡下碳量的测定结果

"

*

$体积比
*j*

硝酸

采用蒸馏水对机械加工后的低碳铀切屑样品

清洗
D

次至液体透明#硝酸溶液"体积比
*j*

$浸

泡
()86/

#蒸馏水清洗
!

次#丙酮%乙醚迅速去除

油分和水分的清洗方式#测定结果示于图
"

"

0

$(

由图
"

"

0

$可知#该清洗方式对切屑样品表面污物

有进一步的清洗效果#测定样品碳含量为
D)

(

?)

)

R

,

R

(由于金属铀的化学性质十分活泼#极易

与环境中的氧化性气体反应而氧化腐蚀#

O<X

反

应在氧化物和铀金属界面形成具有碳化铀或含氧

碳化物的中间过渡层(蒸馏水%有机试剂可以去

除样品表面的物理沾污#而对于样品在加工过程

中形成的化学沾污#如样品表面生成的含碳氧化

物%碳化物杂质#则无法去除(测定结果显示#样

品表面的化学沾污#可在与稀硝酸的反应中和铀

剥离(

"

(

$体积比
(j*

硝酸

采用蒸馏水对机械加工后低碳铀切屑样品清洗

D

次至液体透明#硝酸溶液"体积比
(j*

$浸泡

*D86/

#蒸馏水清洗
!

次#丙酮%乙醚迅速去除油分和

水分的清洗方式#测定结果示于图
"

"

B

$(由图
"

"

B

$

可知#该清洗方式对切屑样品表面碳沾污有进一步

的清洗效果#测量结果波动小#结果稳定#测定样品

碳含量的平均值为
+)

)

R

,

R

左右(但低碳铀切屑样

品在硝酸溶液"体积比
(j*

$中反应激烈#有可能使

切屑厚度薄的样品完全溶解(

BA@AH

!

硝酸溶液"体积比
*j*

$加热清洗下碳量

的测定结果
!

实验观察发现'每次取样#低碳铀切

屑样品取样的形状%表面沾污的程度各有不同#用

硝酸溶液"体积比
*j*

$浸洗方式#有时对样品测

定数据重现性不好#偏差较大(因此对低碳铀切

屑样品采用蒸馏水清洗
D

次至液体透明#硝酸溶

图
"

!

常规清洗再用硝酸浸泡后低碳铀切屑样品中碳量的测定结果

L6

R
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液"体积比
*j*

$缓慢加热煮沸后浸洗
!

%

+

%

?

%

*(86/

后%再用蒸馏水清洗
!

次#丙酮%乙醚迅速

去除油分和水分的清洗方式#考察硝酸溶液"体积

比
*j*

$的不同浸洗时间对低碳铀切屑样品的清

洗效果#测定结果示于图
D

(由图
D

可知#和不加

热时相比#加热煮沸的硝酸溶液"体积比
*j*

$对

碳化物的清洗效果更好#测定样品碳含量的平均

值约为
+)

)

R

,

R

#测定数据重现性好(但是加热时

间长#硝酸容易分解#影响样品表面碳化物杂质的

清洗效果(酸加热时间可根据样品的切屑厚度%

沾污程度而定#一般硝酸溶液"体积比
*j*

$缓慢

加热沸腾后浸洗
+

(

?86/

为宜(

BAB

!

低碳铀切屑样品的分析结果及精密度

采用蒸馏水对机械加工后的低碳铀切屑样品

清洗
D

次至液体透明#硝酸溶液"体积比
*j*

$

缓慢加热#煮沸浸洗
+86/

时%蒸馏水清洗
!

次#

图
D

!

常规清洗再用硝酸溶液"体积比
*j*

$加热浸洗后

低碳铀切屑样品中碳量的测定结果
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*j*

$

丙酮%乙醚迅速去除油分和水分的清洗方式#按

样品分析方法#对低碳铀切屑样品中碳量进行

测定#结果列于表
*

(由表
*

可知#采用上述清

洗方式#当样品含碳约为
+)

)

R

,

R

时#方法的相

对标准不确定度为
+i

"

:_*)

$(

表
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样品分析结果和精密度
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对低碳铀切屑样品表面清洗实验的讨论

"

*

$低碳铀切屑样品中表面沾污的碳占主要

部分#在表面沾污的碳中#一部分与样品表面呈弱

结合状态#采用蒸馏水%有机试剂清洗即可以清

除!另一部分呈强结合状态#需要采用硝酸溶液

"体积比
*j*

$加热的清洗方式才能将铀表面生

成的碳化物杂质与铀剥离(

"

(

$样品表面被碳沾污程度与样品表面形

状%冷却液沾污多少有关#样品表面形状的微结构

不同#对污物的吸附能力不同#表面粗糙且沟槽越

多的样品#对污物的吸附能力增加#给清洗带来困

难#不同形状的样品清洗效果有差异#测定结果有

波动(

"

!

$采用硝酸溶液"体积比
*j*

$浸洗#样品

碳含量可进一步降低#样品碳量的测定数据重现

性不好!采用硝酸溶液"体积比
*j*

$加热清洗#

可将样品表面生成的碳化物杂质与铀剥离#可接

近低碳铀样品的实际碳含量(

C

!

结
!

论

"

*

$不同清洗方式对低碳铀中碳含量测定影

响很大(

"

(

$低碳铀切屑样品表面碳沾污程度还受取

样方式%样品形状等因素影响#不同形状样品#采

用同一清洗方式#样品碳含量测定结果有差异(

"

!

$采用蒸馏水
<

硝酸溶液"体积比
*j*

$加

热煮沸浸洗
<

丙酮
<

乙醚处理#对低碳铀切屑样品

表面碳沾污清除效果好#可接近低碳铀样品的实

际碳含量(

"

"

$低碳铀切屑样品清洗时应选择切屑量

大%形状规则%光洁度好的样品(
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