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摘要!采用制备色谱技术并结合吸附材料性能的差异的方法&对不同温度下
"< VT

柱'

A< VT

柱'碳黑小球

#

X)*

%柱'活性碳柱的性能进行了测定&根据测定结果确定了氙分离纯化流程的设计参数及实验参数(在设计

的氙分离纯化流程的基础上&通过模拟实验测得该流程获得氙样品的产额好于
?)Y

&获得氙样品的纯度好于

?+Y

&样品能满足放射性测量的要求(
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稀有气体的放射性氙同位素*!*

K3

8
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均为气态裂变产物(全面禁止核
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%提出"通过监测全球大气中放射

性氙同位素的活度变化可以发现核爆炸事件)

*>!

*
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对大气中氙
>*!!

#

*!!

K3

%的吸附富集&然后进行其

活度变化的分析&是监测全球核爆炸事件的重要

手段)

">@

*

(由于大气中放射性氙同位素的含量很

低&高效富集大气中的氙是提高监测核爆炸事件

灵敏度的前提条件(

从空气中分离纯化氙的方法主要包括低温蒸

馏法'选择性半透膜法'溶剂吸收法)

+

*及吸附法

等&其中以吸附法最为有效(本工作采用制备色

谱技术并结合吸附材料性能的差异&通过实验研



究确定放射性氙#

K3

%分离纯化流程的最佳设计

参数和实验参数(
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产&用于分析氙的产额及纯度(
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实验原理

放射性氙的分离纯化流程需要经过吸附'分

离'纯化'收集
"

个过程&分离纯化流程的原理图

示于图
*

(

图
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分离纯化流程原理图
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柱性能参数测定

分离纯化流程中&各柱的参数设定对样品处

理过程的效率影响很大(因此&首先要对各个柱

子的参数进行测定(

通过实验确定了分离柱'纯化柱以及收集柱

的设计参数及实验参数(测定不同温度下空气

#

<6.

%'氪#

j.

%'氙#
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%等气体组分在
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分子筛

#

"< VT
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A<

分子筛#

A< VT

%'
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碳黑小球以

及活性碳上的保留体积#保留体积
]

峰尾体积
_

起峰体积%及色谱图&根据保留体积和气体组分出

峰的情况来确定各种吸附剂的实验温度以及气体

组分通过各吸附剂的顺序(

=@B

!

实验步骤

根据柱性能参数的测定结果&设计了分离纯

化的操作流程&在操作流程的基础上&确定了具体

的实验步骤"

#

*

%取定量的纯氙#

K3

%和约
*))8C

空气&用

氮气#

'

(

%载带流入约
)̂AC

瓶中&制成模拟样品!

#

(

%将模拟样品定量吸附到活性碳柱#

*

%中!

#

!

%将活性碳柱中的样品加热解析后&依次

经过
A< VT

柱#

(

%进行分离'

"< VT

柱#

!

%进行

纯化&最后将样品收集在
X)*

柱#

"

%中!

#

"

%将
X)*

柱中样品加热解析到小钢瓶中&

在气相色谱仪上测定回收样品中氙#

K3

%总量!

#

A

%用气相色谱仪分析回收样品中氙#

K3

%的

浓度和纯度!

#

X

%计算整个实验过程中氙#

K3

%的收率(

?

!

结果和讨论

?@=

!

柱性能测定

#

*

%纯化柱的参数测定

放射性氙气体经过采样浓集后会残留一定量

的水分和二氧化碳&残留的水分和二氧化碳会影

响氙的放射性测量&因此样品中残留的水分和二

氧化碳需要进一步的去除(

在不同的柱温条件下测定空气#

<6.

%'氪

#

j.

%'氙#

K3

%在
"< VT

柱上的保留体积并获得

不同条件下的色谱图&结果示于表
*

和图
(
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和图
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可以看出&当柱温在
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以上

时&
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对各组分#空气'

j.
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%基本不吸附

或为极弱的吸附&即各组分基本上是无保留的

通过
"< VT

(当温度下降时&

K3

的保留体积略

有增加&说明
"<VT

只对
K3

表现为弱吸附(因

此&用
"<VT

柱作纯化柱&在去除水分和二氧化

碳等杂质气体的同时&基本不影响
K3

的回

收率(
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%分离柱参数测定

在不同柱温下测定空气'

j.

'

K3

在
A< VT

柱上的保留体积并获得不同条件下的色谱图&结

果示于表
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和图
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可以看出&不同柱温条件

下&空气'
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的保留体积差别很大(温度越

低&

K3

的保留体积越大&因此&低温有利于
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与

其他气体的分离(
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时各组分在
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柱上的色

谱图&其它柱温条件下色谱出峰顺序及形状相同&

只是出峰时间有所差异(室温条件下&

K3

出峰

的保留时间较长&能满足收集的需求(因此&选用

室温条件下用
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柱收集
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%活性碳柱

将活性碳浸入液氮冷肼中吸附含有空气'
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的样品气&吸附饱和后&去掉液氮冷阱自

然升温至
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&然后加热至
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(同时测定各

组分气体的保留体积并获得色谱图&结果示于
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和图
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图
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!

活性碳柱液氮温度下吸附'

去掉液氮冷阱自然升温时的色谱图
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和图
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可知&液氮温度下氙能全部吸

附在活性碳柱上&去掉液氮冷阱&柱自然升温到

)[

的过程可以将空气去除&然后再加热将氙样

品释放出来&采用这种方法便可达到简化实验程

序的目的(
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分离纯化流程

根据柱性能测定结果&设计的分离纯化流程

的操作步骤如下"
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E3

气流洗活化

#

!))[

&

*7

%!

!!

#

(

%设定质量流量计的流速
(!)8C

.

86/

!接

通色谱的热导电源&设定桥流档#

*)+̂"8<

%!

#

!

%将
K3

样品流洗进入活性碳柱!

#

"

%

A<VT

柱'

"< VT

柱以及
X)*

柱分别进

入色谱流路中&观察色谱峰图&完成
K3

的收集!

#

A

%加热
A< VT

柱至
"A)[

&可获得
5/

色

谱图&全流程色谱图示于图
@

!

#

X

%

X)*

柱经减压后&将
K3

加热至
!))[

解

吸到存档瓶中保存!

#

@

%

K3

的总量可用色谱定量计算获得!

#

+

%分析存档瓶中的
K3

&提供产品的纯度(

图
@

!

制备色谱全流程色谱图

U6

=

&@

!

G.3

S

0.0:6O327.$80:$

=

.08$1

0968-%0:34

=

093$-9908

S

%301:3.

S

0996/

=

:7.$-

=

7:73M7$%3

S

.$2399

?@A

!

实验测定结果

按照
*̂"

和
(̂(

节步骤进行实验&实验测定

结果列于表
A

(

表
A

!

模拟样品分离纯化流程测定结果

B0R%3A

!

B738309-.34.39-%:9$1968-%0:34908

S

%39:7.$-

=

7:7393

S

0.0:6$/0/4

S

-.61620:6$/

S

.$2399

'$̂

模拟样品中
K3

的量

#

K36/968-%0:34908

S

%3

%.

8C

回收样品中
K3

的量

#

K36/70.O39:34908

S

%3

%.

8C

K3

的总收率

#

a69:6%%34.0:6$$1K3

%.

Y

回收样品中
K3

的纯度

#

G-.61620:6$/$1K3

%.

Y

* (̂!* (̂*A ?!̂* ?+̂X

( !̂A) !̂*) +?̂" ?+̂*

! Â)! "̂A) ?)̂A ?+̂"

!!

从表
A

可以看出&整个分离纯化流程
K3

的

流程收率约为
?)Y

&回收样品中
K3

的纯度好于

?+Y

(

?@B

!

I(

的干扰

5/

的存在对氙的放射性测量有很大影响&因

此&分离纯化流程还必须保证对
5/

的去污效果

较好(

5/

的去污因子
]

总氡量#

J

i

%.氙中残留

的氡量#

J

i

%(实验测得流程对氡的去污因子结

果列于表
X

&整个流程的去污效果能满足放射性

测量的要求(

"!(
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表
X

!

5/

的去污因子

B0R%3X

!

a32$/:086/0:6$/102:$.$15/

'$̂

采样量

#

T08

S

%6/

=

08$-/:

%.

8

!

K3

的流程产额

#

a69:6%%34.0:6$$1K3

%.

Y

K3

中残留
5/

#

5-4683/:0%5/6/K3

%.

J

i

*

#

5/

%.

J

i

5/

的去污因子

#

a32$/:086/0:6$/102:$.$15/

%

* X̂@X ?X̂* )̂( ?A@!)

$

"̂+d*)

A

( **̂) ?)̂*

%

)̂* *)X)

$

*̂*d*)

"

! X̂" +Â*

%

)̂* "@(?)

$

"̂@d*)

A

?@C

!

小结

#

*

%

"<

分子筛柱温在
)[

以上时&各组分基

本不吸附或为极弱的吸附(也就是说&各气体组

分通过
"< VT

时基本是无保留地通过(当温度

下降&

K3

的保留体积略有增加&表现为弱吸附(

因此&用
"< VT

做除杂柱&保证柱子温度不小于

_!)[

&基本不影响
K3

的回收率(因此&使用的

"< VT

可进一步去除取样系统获得的样品中剩

余的水和二氧化碳(

#

(

%

Z

(

'

'

(

'

j.

等在
A< VT

上为弱吸附&

K3

为强吸附(当柱温下降时&

Z

(

'

'

(

的保留体积增

加不多!

K3

的保留体积增加很大!因此&在收集过

程降低柱温有利于获得高纯度的
K3

(

#

!

%当室温为
(A[

时&

K3

从
X)*

柱上流出

的体积不小于
(C

&刚好满足流洗体积为
(C

的要

求&此时&收集在
X)*

柱上的
K3

不会穿透
X)*

柱

而造成损失(因此&在室温条件下用
X)*

柱收集

K3

&可保证
K3

的回收率(

A

!

结
!

论

#

*

%氙纯化分离流程的产额好于
?)Y

!氙的

化学纯度好于
?+Y

!全流程需时小于
*7

!对氡的

去污能力满足放射性测量的要求(

#

(

%氙的分离纯化流程采用制备色谱技术&

可同时完成氙的纯化和分离&具有优良的氙提取

和杂质净化的能力&获得的氙样品纯度满足测量

的要求(
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