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放射性氩气中一氧化碳和甲烷的分析
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中国原子能科学研究院 中国实验快堆工程部&北京!>(!@>=

摘要!以>g>模拟了正在建造的中国实验快堆的气体回路&建立了一个放射性氩气取样系统以及氩气中杂质

JH和JG@的间断性在线分析方法’通过热导检测器使出口气体可以排放入通风系统&避免了使用氢火焰离

子化检测器以后&放射性氩气扩散排放到气体分析实验室产生工作环境的放射性污染问题’分析下限#$$为

*b>(d)&精密度好于=K&与标准值相差h*K’方法能满足中国实验快堆规定的氩气中杂质JH和JG@的

分析要求’
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!!中国实验快堆#JUO4$是中国第一座正在建
造的快中子反应堆’JUO4使用金属钠作传热
剂’金属钠的化学性质非常活泼&需要利用惰性
气体氩气作覆盖气体以保护钠的质量&保证

JUO4的安全运行’氩气经过JUO4辐照以后含

有@>L-等放射性同位素&它的比活度高’所以

JUO4氩气(>)B"&>!=中JH和JG@杂质的分析有它
的特殊性’国际*国内的同行和国家标准(!<@)一般
采用甲烷化转化器使JH转化为甲烷&再用氢火
焰离子化检测器进行分析’该分析方法的灵敏度



比较高!其缺点是用此法分析放射性氩气中杂质
的时候"放射性气体氩气会排放到气体分析实验
室内"造成工作环境的放射性污染"给工作人员造
成辐射损伤!目前国际和国内尚无厂家可以解决
此问题!

JUO4规定氩气中JH"JH!和JG@杂质的总
量不能超过*A(b>(d*!美国试验和材料协会
#L_V;$在JUO4覆盖气体杂质的标准中提出
利用气相色谱仪的热导检测器分析氩气中JH"

JH!和 JG@杂质"其检测限%>&!!?"%*&分别为*b
>(d)">(b>(d)"*b>(d)!
然而"L_V; 标准在氩气中JH分析时"需

要用冷阱收集>((7F的样品"解析以后再用热
导检测器分析"检测下限才能够达到*b>(d)!
由于系统和操作比较复杂"气体样品又有放射性"
吸附较大量气体样品会提高室内放射性的停留时

间"具有一定的局限性!
本工作的目的是建立一个工程上可行的氩气

中杂质JH和JG@含量的间断性在线分析方法"
以监测JUO4正常运行情况下气体管路系统中
油’气泄漏和氩气质量状况"为JUO4安全运行
提供参数!

:!实验部分

:;:!仪器和试剂
带热导检测器的气相色谱仪和微机控制

系统!

:;<!气体
#>$载气(高纯氦气#$#G2$$??A???K$"北

京普莱克斯公司产品)
#!$标准气体(JG@*L-#$#L-$$??A???K"

$#JG@$为!(A=b>(
d)"*>A"b>(d)">((b>(d)$"

国家 标 准 物 质 中 心 产 品)JG@*L-#$#L-$$
??A???K"$#JG@$为@?A(b>(

d)$"北京氦普北
分气体公司产品)JH*L-#$#L-$$??A???K"

$#JH$分别为 >?b>(
d)"*=A"b>(d)"!(*b

>(d)$"国家标准物质中心产品)JH*L-#$#L-$$
??A???K"$#JH$为@=A*b>(

d)$"北京氦普北分
气体公司产品!

:;=!装置
本实验以>g>模拟了需要建造的JUO4气

体回路的工程条件"建立相应的实验台架#图>$!
所有管线使用!>(77b!77的=(@&不锈钢管"
管线长*(7"阀门采用隔膜阀"用氩弧焊连接以
后进行密封检漏试验!

<!结果和讨论

<;:!方法的线性范围
对于体积分数#$$为#>?"@=A*"*=A""!(*$b

>(d)的 JH*L-标准气体和$ 为#!(A="@?A("

*>A"">(($b>(d)的JG@*L-标准气体"在此范围
内作了$与峰面积的关系实验"结果示于图!"=!
从图!和图=可见"在此范围内"氩气中JH和

JG@的$与峰面积$呈线性关系!JH*L-的线

图>!气体分析实验台架示意图

O5I&>!_1627/95135/I-/7$02Y\2-572.9/%829<,\,8230$-I/8/./%:858
>+++氩气瓶#L-I$.0%/8̂$"!+++样气瓶#_/7\%2I/80%/8̂$"=+++真空隔膜阀##/1,,7727]-/.2W/%W2$"

@+++过滤器#O5%92-$"*+++针型阀#’223%2W/%W2$")+++截止阀#J,9<$00W/%W2$"B+++三通阀#V6-22<T/:W/%W2$"

"+++标气瓶#4202-2.12I/80%/8̂$"?+++气相色谱仪#N/8J6-$7/9$I-/\6$">(+++水分析仪探头#D-$]2$0T/92-</./%:[2-$"

>>+++氧分析仪探头#D-$]2$0$Y:I2.</./%:[2-$">!+++通风柜#O,726$$3$)

3L(Xc!7"3L(Jc!B7"3L(ac*!7
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性误 差 小 于 =K!JG@"L- 的 线 性 误 差 小 于

!A*K#只要有一个JH或JG@标准气体!就可以
分析此范围内氩气中JH或JG@ 杂质的$#在实
验中当$超出此范围时!应采用$超出范围的标
准气体进行校正#

图!!氩气中$$JH%与峰面积的关系

O5I&!!42%/95$.865\]29T22.\2/̂ /-2//.3$$JH%

图=!氩气中$$JG@%与峰面积的关系

O5I&=!42%/95$.865\]29T22.\2/̂ /-2//.3$$JG@%

<;<!方法的精密度
氩气中JH和JG@的标准气体在相同条件下

不同时间内重复)次获得的方法精密度列入表

>#表>表明!本方法分析 JH"L-的精密度为

!ABK!分析JG@"L-的精密度为>A"K#

<;=!方法的分析下限

JH"L-和JG@"L-标准气体的分析色谱图
示于图@和图*#从图@!*可见!L-与 JH 和

JG@能够很好地分开#根据仪器参数和实验结果
计算!氩气中JH和JG@分析的检测限$可以达
到>b>(d)#从表!可见!$分别约为!(b>(

d)

的JH"L-和JG@"L-标准气体的峰面积$计数%
为=(A?和!BAB#所以氩气中JH和JG@的分析
下限$$%达到*b>(

d)完全可能#

<;>!气堵对色谱峰面积的影响
在用标准气体作实验时!在标准气体的出口

加一个小体积的气堵来增加标准气体出口的

表>!氩气中JH和JG@气相色谱

分析方法的精密度

V/]%2>!D-21585$.$072/8,-272.9$0JH

/.3JG@5./-I$.]:I/816-$7/9$I-/\6:

’$& %$$$JH%"$% %$$$JG@%"$%

> (A*?= (AB="

! (A)() (AB)(

= (A)(" (AB*=

@ (A)=> (AB!>

* (A)=( (AB@!

) (A)=> (AB@@

(A)>Bh!AB (AB@=h>A"

图@!氩气中>?A(b>(d)JH标准气体分析色谱图

O5I&@!V:\51/%16-$7/9$I-/70$-

>?A(b>(d)JH5./-I$.

图*!氩气中!(A=b>(d)JG@ 标准气体分析色谱图

O5I&*!V:\51/%16-$7/9$I-/70$-

!(A=b>(d)JG@5./-I$.

表!!气堵与峰面积的关系

V/]%2!!42%/95$.865\]29T22.I/8<Z/775.I/.3\2/̂ /-2/

气堵

$N/8<Z/775.I%

>?A(b>(d)JH !(A=b>(d)JG@

$ ’$"K $ ’$"K

无$’$% =(A? !BAB

有$G/W2% @>A@ =@A( @!A! *!A=

压力!试验气堵对色谱峰面积的影响结果列入表

!#表!表明!在上述条件下!氩气中JH和JG@
标准气体的$分别为>?A(b>(

d)和!(A=b>(d)
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时!加了气堵以后!色谱峰面积增加了=@K和

*!A=K"说明加了气堵以后!由于标准气体回路
中标准气体的浓度增加!色谱峰的峰面积也相应
增加!从而就提高了分析的灵敏度"
在标准气体出口加一个储气罐#)$和一个针形

阀可以增加标准气体回路中标准气体的浓度!从
而提高分析的灵敏度"在本试验中发现!单加一
个针形阀容易造成标准气体回路中标准气体的浓

度不稳!增加分析误差%而加一个储气罐作为平衡
罐!增加了实验室的放射性!在分析放射性气体时
也不合适"
通过本试验可知!在用热导检测器分析氩气

中的JH和JG@杂质时!如果灵敏度不够!可以在
标准气体或样气的出口加一个体积很小的气堵!
氩气中即使是*b>(d)水平的JH和JG@!也能
在很好的信噪比下被检测出"但应注意样气的出
口压力与标准气体完全相同"此结果与 L_V;
标准基本相同"优点是避免了使用冷阱收集样品
和解析样品的操作!使分析更加实用和方便"

<;?!与设计条件的比对实验
将标 准 气 体 >&$&JH’为 @=A*b>(

d)!

$&JG@’为@?A(b>(
d)’在离气相色谱仪*>7处

作了体积分数与峰面积的关系实验!并与标准气
体!&$&JH’为*=A"b>(

d)!$&JG@’为@?A(b
>(d)’在离气相色谱仪>7处的测量值作比较!以
试验*(7管线的长度对分析的影响!结果列入表

="从表=可见!经过*(7管线(相关阀门及过滤
器以后!对于标值为@=A*b>(d)的JH)L-!分析
结果为@*A@b>(d)!相差@A@K"对于标值为

@?A(b>(d)的JG@)L-!分析结果为@?ABb>(d)!
相差为>A@K"说明此分析方法满足JUO4对氩
气中JH和JG@的分析要求"

表=!氩气中JH和JG@ 的分析结果

V/]%2=!L./%:951/%-28,%98$01/-]$.7$.$Y532

/.37296/.25./-I$.

标准气体&_9/.3/-3I/8’ 3)7 >()$-/9 >()$728 4

JH
>

!&5c@’
>

*>

*=A"

@=A* @*A@ @A@

JG@
>

!&5c@’
@?A(

*>! @?A( @?AB >A@

=!结!论

以>g>模拟的*(7长的JUO4气体回路的
分析结果表明!本研究工作建立了一个工程上可
行的(远距离的(多条固定管线阀门(间断性在线
分析方法和取样系统!具有好的选择性和好的灵
敏度!对于氩气中的JH和JG@的分析!分析下限
&$’为*b>(

d)!精密度好于=K!与标准值相差

h*K"可以集中进行JUO4覆盖气体放射性氩
气中杂质JH和JG@的间断性在线分析"它可以
监测JUO4正常运行情况下气体管路系统中油
气泄漏和氩气质量状况!为JUO4安全运行提供
参数"
其检测限达到了 美 国 试 验 和 材 料 协 会

&L_V;’有关氩气中杂质JH和JG@的分析标
准"与L_V; 标准相比!在分析氩气中的 JH
时!省略了使用冷阱收集样品和解析样品的操作!
使分析更加实用和方便"对于JUO4规定测定
氩气中杂质JH!JH!和JG@的总量不超过*(b
>(d)的分析测试要求!它以*b>(d)的分析下限
满足了分析测试要求"它为JUO4覆盖气体系
统在线分析所需要的仪器(仪表(设备和管路的最
终设计提供了实验数据和设计依据"
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