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的中间产品(随着核电事业的迅猛发

展&对
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需求量日益增加&对其产品质量的要求

也相应提高&需严格控制产品中的杂质含量(

等离子体发射光谱法#

QTB?KDX

%具有灵敏'

快速'取样量少和同时测定多种元素等特点&在



解决铀中杂质分析上是重要的分析手段(但由
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&核工业北京化工冶金研究院!所用试剂除

特殊说明外&均为符合国家标准的优级纯试剂&所

用水为
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.

去离子水(

TJ?FIB

萃淋树脂&核工业北京化工冶金研

究院(色层柱&塑料材质&内径为
+#99

&树脂填

充高度约
+*#99

(

CDE

!

试样溶解

本工作没有采用微波消解溶样&原因是微波

溶样需要约
+*9J

溶解液对样品进行溶解&且

对样品完全溶解后需要将液体转移到烧杯中蒸

干&同时多次冲洗溶解罐会产生较大体积的冲

洗液&导致最终需要蒸干的溶液体积很大&蒸干

的过程不能采用较高的温度防止蒸汽将微量杂

质带走(

本工作首先参照吴王锁等*

)

+的溶样方法&称

取约
*'!*

N

四氟化铀置于聚四氟乙烯烧杯中&加

入
#9J

浓硝酸'

+'#*9J!*_

过氧化氢进行溶

解&加热板电压
+,*$

&在加热溶液的过程中&溶

液逐渐减少&可是未溶物还有很多&反复多次加入

浓硝酸&依然很难溶解&需再次加入过氧化氢&而

随着过氧化氢的加入&溶液会产生大量的气泡&反

应剧烈&待四氟化铀样品完全溶解时&加入浓硝酸

的总量约
!*9J

&过氧化氢总量约
#9J

&整个溶

样过程始终需要有人观察(

由于此次
C[

@

样品杂质含量较低&需称取

!**9

N

左右样品(通过多次试验&本工作选定最

佳
C[

@

溶解条件"首先沿杯壁缓缓加入少量体积

比
+i+

的硝酸溶液将试样润湿后&加入
#9J

浓硝

酸和
#9J

过氧化氢于聚四氟乙烯烧杯中加热溶

解&该过程持续
!8

左右&若最后烧杯内仍有少量

未溶解颗粒&补加几滴过氧化氢后可迅速溶解完

全&之后在
+,*$

电压下蒸至近干&冷却至室温&加

入
)9J

浓硝酸溶液溶解&

+)*$

电压下蒸至近干&

冷却至室温后重复两次加入
+9J

浓硝酸&蒸至近

干&冷却后加入
+9J!9%&
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酸溶解完全&待用(
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元素分离分析

本工作首先用
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)

J

硝酸配制了浓度为
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N

)

J

的
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等
))

种元素的混合标准溶液(

L#9J!9%&

)

J

硝酸溶液平衡色层柱&然后取

+9J

混合标准溶液上柱&用
!9%&

)

J

硝酸溶液进

行淋洗&流速控制在
+

"

+'#9J

)

970

(每
+9J

流出液接于离心管中&共接取
+L9J

&稀释
#

倍后

进行
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测定&绘制淋洗曲线(
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的淋
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X0 +*+ +*) +*) A@ A# AA !'"

XZ +*# +*# +*" +** +*, +*# )'@

I1 ++! A# A# +*# A# +*+ L'!

F1 +*+ +*, +*" A# +*+ +*) @'@

f +** +*) +*# +*+ +*) +*) +'L

BZ +*! +*, +*L AL +*# +*@ !',

I7 "" ++# ++A AA AA +*@ ++')

K& +*" A@ "L +*! A+ AL "'+

素回收率在
AL_

"

++!_

之间&除
K&

'

T1

'

I1

和
I7

外&其余元素回收率的相对标准偏差均在
#_

以内

#

!c#

%(因此&采用塑料色层柱&装柱
+*#99

&弃

去前
#9J

溶液&用
+*9J

容量瓶接第
,

$

+#9J

淋洗液的方法是可行的&得到的结果满意&样品溶

解后可用该方法分离铀基体&收取淋洗液&测定其

中杂质含量(

EDCD(

!

铀中杂质元素的分析
!

用
!9%&

)

J

硝酸

平衡色层柱后&将溶解后的
C[

@

样品上柱&控制

流速在
+'#9J

)

970

以内&弃去前
#9J

&用
+*9J

容量瓶接淋洗液后定容(用
@*9J

去离子水洗脱

柱上吸附的铀&接到烧杯内回收再利用&本工作对

两个不同杂质水平的
C[

@

样品#

K

样品和
I

样品%

进行分离&

QTB?KDX

测定淋洗液中各杂质元素含

量&计算样品中元素含量&结果列于表
)

和表
!

(由

于
T5

'

I4

'

I7

等元素含量低于仪器检出限&因此只

列出三组数据(在溶样的同时&进行三组全程空白

样品(将全流程空白样品测定值偏差的
!

倍乘以

溶液总体积&除以
C[

@

称样量平均值得到本分析

方法各杂质元素的测定下限&结果列于表
@

(

表
)

!

K

样品中各杂质元素含量

F1Z&4)

!

T%0;40;%2;/1344&4940;:70:19

W

&4K

元素
C

)#

*

N

,

N

d+

&以
C[

@

计%

+ ) ! @ # , L

平均值

K& +'L+ )'!* +'@! )'#+ !',) +'L" )'L" )'!*

T1 d+L'L dL'#@ d+*'L )"'* !*'# d++') )"'# #'L+

T/ +'@! +'#+ +',* +'#, +'#* +'@A +',) +'#!

T. *'!! *'!# *'!+ *'!* *'!* *'!@ *'!) *'!)

[4 +L'L +A'+ +,') +,'" +,'" +,') )+'+ +L'L

H

N

*'@, *',# *'+A *'#! *'L! *'++ *',) *'@L

H0 *')+ *')+ *'+" *')+ *')+ *'+" *')) *')*

AA)
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续表
)

元素
C

)#

*

N

,

N

d+

&以
C[

@

计%

+ ) ! @ # , L

平均值

H% *'+A *'+A *'+A *'+A *'+" *')) *'+" *'+A

(7 +',* +'!# +'!L +'!" +'@! +'!+ +'+# +'!L

BZ d*'*+ *'*L *'++ *'+@ *'*! *'+* *'+@ *'*"

R0 *'", *'"A +'*# !')@ !'*+ *')* !'*, +'L,

R/ *'+* *'++ *'*"A *'*A@ *'*A! *'+* *'*"@ *'*A#

I1 *'*L, *'+!# *'*"A *'*L+ *'*A!

I4 d*'**+ *'*** *'**+ *'*** *'***

I7 d*'*!! d*'*@! d*'*+# d*'*)* d*'*)"

T5 *'**! *'*+* *'**# *'*)@ *'*+*

XZ *'+@+ *'*)L *'*@A *'*"! *'*L#

X0 *'*+# *'*+) *'*!A *'*+@ *'*)*

F7 *'++ *'+, *'+L *')# *'+L

$ *'*+! *'*+) *'*+, *'*+! *'*+!

f *'*@, d*'**#@ *'*)* *'*++ *'*+"

F1 d*'*)A d*'*+" *')@, d*'*+# *'*@,

表
!

!

I

样品中各杂质元素含量

F1Z&4!

!

T%0;40;%2;/1344&4940;:70:19

W

&4I

元素
C

)#

*

N

,

N

d+

&以
C[

@

计%

+ ) ! @ # , L

平均值

K& !A'! "', +*'A +A'# +*'# +!'" +@'+ +,'L

I1 *'#) *'@) *'#* *'@, *'@, *',A *'#+ *'#+

T1 ++A'# +*,', +*"'" +++'* +*,'" +)*'" +*"'A +++'"

T/ ,',# ,'!A ,'AA ,'@@ ,'!* ,'!A ,'@* ,'#+

[4 )!'* )!'* ),', ))') )@') )@'@ )L'" )@'#

H

N

#'A! #')A #')) #',@ #'@+ #'"+ #'#+ #'#@

H0 *'L! *'@A *'#+ *'## *'@A *'#@ *'#" *'##

H% +'!* +'), +')L +')L +'), +')L +')" +')L

(7 )"'L )A'L !L'" )A'* )A'+ )A') !*'A !*',

BZ *'@" d*'**)" *'++ *'+L *'*#+ *'*"L *'*") *'+@

F7 +'+) +'+L +')# +'+" +'+@ +')@ +')# +'+A

R0 *',# *')* *'!@ *'@A *'!, *'#A )'*" *',L

R/ )')# )')! )'+" )')+ )'+, )'+* )'+# )'+"

I4 d*'**#@! d*'***A, *'***!) d*'**)*

I7 d*'*@+ *'*!! *'*L+ *'*)+

T5 *'**!) *'**+* *'**)A *'**)@

T. *'+* *'+" *')* *'+,

XZ *'+# *'+@ *'+) *'+@

X0 d*'*+) d*'*+# d*'*)! d*'*+,

F1 d*'*L! d*'*L! d*'*L@ d*'*L!

$ d*'*+) d*'**), *'**), d*'**@+

f *'*#* *'*!, *'*@L *'*@@
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表
@

!

分析方法检测下限

F1Z&4@

!

V4;43;7%0&797;%2;87:101&

<

;731&94;8%5

元素 检测下限)#

*

N

,

N

d+

&以
C[

@

计%

K& @'@#

I1 *')*

T1 #+'!

T/ *'),

[4 +'"#

H

N

+')*

H0 *')*

H% *'**"#

(7 *'#L

BZ *'!@

F7 *'*!)

R0 #'L+

R/ *'*))

I4 *'**!"

I7 *'*,+

T5 *'*!+

T. *'*LA

XZ *'*AL

X0 *'+*

F1 *'+#

$ *'*+@

f *'*!!

EDE

!

!*

的分析

EDEDC

!

淋洗曲线的绘制
!

由于
F8

@b不同于以上

))

种杂质&其在
!9%&

)

J

硝酸介质中在
FIB

萃

淋树脂上有一定保留&回收率低(而在
,9%&

)

J

盐酸介质中&铀仍在
FIB

树脂上吸附&

F8

@b在树

脂上不吸附&随
,9%&

)

J

盐酸淋洗液流出(采用

上述尺寸色层柱&

, 9%&

)

J

盐酸溶液平衡&取

+9J

混合标准溶液上柱&用
,9%&

)

J

盐酸溶液进

行淋洗&流速控制在
+

"

+'#9J

)

970

(每
+9J

流出液接于离心管中&稀释
#

倍后进行
QTB?HX

测定&绘制淋洗曲线&结果示于图
#

(从图
#

可以

看出&以
,9%&

)

J

盐酸作为淋洗液时&

F8

集中在

第
L9J

到第
+*9J

流出&因此在对铀中
F8

元

素分离时&用
+*9J

容量瓶从第
,9J

开始接淋

洗液&快到
+*9J

刻度线时&用
,9%&

)

J

盐酸

定容(

EDEDE

!

回收率
!

,9%&

)

J

硝酸溶液平衡色层柱

后&取
+9J+*9

N

)

J

标准溶液上柱&用
,9%&

)

J

盐酸溶液进行淋洗&流速控制在
+

"

+'# 9J

)

970

&用
+*9J

容量瓶接取淋洗液&定容&

#

次平

行实验&

QTB?HX

测定&通过计算&得到
F8

元素回

收率在
A+_

"

A@_

之间&相对标准偏差为
+'L@_

#

!c#

%(

图
#

!

F8

的淋洗曲线

[7

N

>#

!

D&.;7%03./\4%2;8%/7.9

EDED(

!

铀中钍的分析
!

将
,9%&

)

J

盐酸溶解后

的
C[

@

样品加到平衡过的色层柱顶端&采用

,9%&

)

J

盐酸淋洗&控制流速在
+'#9J

)

970

以

内&弃去前
#9J

&用
+*9J

石英容量瓶接收淋洗

液&定容(用
@*9J

去离子水洗脱柱上吸附的

铀&接到烧杯内回收再利用&

QTB?HX

测定淋洗液

F8

元素含量&计算样品中
F8

含量&结果列于

表
#

(在开始溶样的同时&准备
!

个干净的聚四

氟乙烯烧杯&除不加入
C[

@

样品外&其它步骤均

按照溶样过程加入试剂&在同样条件下作为全流

程空白&将全流程空白样品测定值标准偏差的
!

倍乘以溶液总体积&除以
C[

@

称样量平均值得到

F8

的分析下限为
*'*!L

*

N

)

N

#以
C[

@

计%(

由于本工作没有
C[

@

标准物质&所以无法讨

论分析方法的准确性和精密度(但是进行了
+!

个

实验室间的盲样比对工作&按照
PI

)

F)L*@!

$

)*+)

*

A

+对参加比对实验的各实验室测量结果进行

了评估(根据
PI

)

F)L*@!

$

)*+)

的评价标准&

对本工作的数据进行评价&本工作报出的有效数

据是
!"

个&其中有
#

个数据结果-不满意.&其余

数据结果均-满意.(针对-不满意.数据&进行自

查&分析原因是由于本工作在普通实验室中完成&

未在洁净实验室中操作&对环境本底的控制可能

有欠缺(因此&对于以后进行
C[

@

或者其它铀化

合物中杂质的分析时&必须严格控制环境本底及

+*!
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表
#

!

样品中
F8

含量

F1Z&4#

!

T%0;40;%2F870;84:19

W

&4:

样品
C

#

F8

%)#

*

N

,

N

d+

&以
C[

@

计%

+ ) ! @ # ,

平均值

K )'L) )'L* )'#" )'#" )'LL )'#A )',,

I +'@, +'@+ +'!" +'!A +'@L +'@A +'@!

所用试剂材料的纯度&避免因环境问题带来的测

量误差(

(

!

结
!

论

#

+

%经多次试验&

C[

@

的最佳溶解条件是&首

先沿杯壁缓缓加入少量体积比为
+i+

的硝酸溶

液将试样润湿后&加入
#9J

浓硝酸和
#9J

过氧

化氢于聚四氟乙烯烧杯中溶解&再反复溶解蒸干&

去除氟离子(

#

)

%本工作采用
$

+#99j+*#99TJ?FIB

萃淋树脂柱分离铀中杂质&在
!9%&

)

J

硝酸介质

中上柱&之后用该介质酸进行淋洗&收集第
,

"

+,9J

淋洗液&进行
QTB?KDX

测量(采用本方法

分离测定了两个
C[

@

样品中
K&

等
))

种元素&回

收率在
AL_

"

++!_

之间&除
K&

'

T1

'

I1

和
I7

外&

其他元素相对标准偏差优于
#_

#

!c#

%(

#

!

%采用
$

+#99j+*#99TJ?FIB

萃淋树

脂柱分离铀中
F8

&在
,9%&

)

J

盐酸介质中上柱&

之后用该介质酸进行淋洗&铀吸附在萃淋树脂柱

上&

F8

元素流出&收集流出液&进行
QTB?HX

测

量(

F8

回收率在
A+_

"

A@_

之间&相对标准偏差

在
#_

以内#

!c#

%&分析方法检测下限为
*'*!L

*

N

)

N

#以
C[

@

计%(
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