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摘要!采用标准加入
?

"

吸收法原理研制了铀浓度在线分析系统)利用不同厚度金属片对
"

射线吸收程度的

差异#通过在样品池与放射源之间添加金属片的方式实现固体内标的加入)研究工作中对测量模块的结

构(内标材料的选择及在线流路进行了设计#编制了在线分析软件)采用有机相铀溶液对在线分析系统进

行了测试#

A

次测定的平均值与真实值的相对偏差在
"a

以内#分析系统连续运行
@)7

的稳定性在
+a

以

内)测试结果表明#铀浓度在线分析系统性能稳定#准确度高#适用于核燃料后处理工艺复杂基体中铀浓度

的在线测量)
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核燃料后处理工艺流程中#铀浓度是反映工

艺运行和设备稳定性的重要指标#实时(准确地获

得料液中的铀浓度对工艺运行状况的监测和改善

具有重要意义)在线分析铀浓度的方法主要有
"

吸收法$

+?)

'

(

"

能谱法$

"

'

(

O

射线荧光法$

!

'等)

"

能

谱法测量结果易受到高能
"

射线散射及自吸收

的影响#而
O

射线荧光法测量系统成本较高#

O

光管现场维护困难)

"

吸收法具有装置简单(



易于维护的优点#因此后处理厂运行时采用该法

在线监测料液中的铀浓度$

#

'

)

后处理厂利用
"

吸收装置在线监测铀浓度时

采用标准曲线法#运行前用标准溶液对仪器进行

标定#运行过程根据显示的计数率从工作曲线中

读取样品中的铀浓度)标准曲线法无法校正长期

运行过程中探测器效率变化引起的测量误差#需

定期排空溶液调整仪器参数进行校正)

标准加入法是一种被广泛使用的检验仪器准

确度的方法)由于样品基体和标准基体一致#避

免了样品基体复杂时测量不准确的问题#因而在

化学分析中被广泛使用$

A?>

'

)采用标准加入
?

"

吸

收法在线测定有机相铀浓度#能够实时校正探测

器效率变化和样品基体引起的测量误差#无需定

期排空溶液校正仪器参数)

本工作针对现有在线监测复杂基体中铀浓

度分析方法的缺陷#拟采用加入固体内标的方

式研制铀浓度在线分析系统)利用不同厚度金

属片对
"

射线吸收程度的不同#通过在放射源

与样品池之间添加不同厚度内标片的方式实现

固体内标的加入#统一样品和基体的环境#提高

监测结果的准确性)

@

!

标准加入
H

"

吸收法原理

标准加入法是在待测样品中加入已知浓度的

系列标准溶液#测定加入前后浓度的增量即为待

测物质的量)在同一体系中#样品和标准的基体

环境相似#因此可消除基体干扰)

"

射线透过金

属片时#部分射线与金属相互作用而被吸收#不同

厚度金属片对
"

射线的吸收程度不同#吸收规律

满足公式%
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式中"
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#

"

射线入射强度!

9

#

"

射线透射强度!

'

#吸收元素的质量吸收系数#

28

)

*

S

!

@

#吸收液

层厚度#

28

!

1

#吸收元素浓度#

S

*

28

"

)

可对不同厚度金属片准确定值#获得等效的

铀浓度)测定样品中铀浓度时#可在放射源与探

测器之间依次放置不同厚度的金属片#相当于加

入了不同浓度的铀标准溶液#可通过标准加入法

原理计算样品中铀浓度)

标准加入
?

"

吸收法原理示于图
+

)以不同

厚度内标片的等效铀浓度作为横坐标#

"

射线入

射强度与透射强度比值的对数值
&

S

%

9

*

*

9

&作为

纵坐标#得到具有截距的工作曲线#将工作曲线

后延#与
4

轴的交点
4o

的绝对值即为样品的铀

浓度值)

图
+

!

标准加入
?

"

吸收法原理
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在线分析系统研制

铀浓度在线分析系统包括在线测量模块(在

线分析软件及流路)在线测量模块是分析系统的

核心部分#要求稳定性好(响应迅速(设备简单(便

于安装及后期维护)在线分析软件用于收集硬件

的信号并对硬件进行控制#对数据进行处理#界面

应简洁(操作便捷)图
)

为铀浓度在线分析系统

设计加工流程)

图
)

!

铀浓度在线分析系统设计加工流程
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在线测量模块

BA@A@

!

测量模块结构设计
!

在线测量模块包括

放射源(流通池(内标片及探测器)放射源采用

)!+

G8

源#探测器选用硅漂移探测器%

WEE

探测

器&)放射源与流通池之间放置镶嵌不同厚度内

标片的校准转盘)转盘上均匀分布六个圆孔#其

中一个孔放置铅片%.

*

/号位&#一个孔无片%通

孔&#剩余四个孔放置不同厚度的内标片#通过步

进电机控制器给定步长和时间控制运行)当转盘
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转至铅片对准测量窗口时#

)!+

G8

源被完全阻挡#

可测量样品的本底计数#转盘转至通孔对准测量

窗时#可测量标准溶液的计数)转动转盘使不同

厚度内标片依次对准测量窗#相当于在样品中加

入了一系列不同浓度的铀标准溶液#利用标准加

入法的原理可计算得出样品中的铀浓度#装置结

构示于图
"

)后处理工艺料液放射性强#若将整

套测量模块置于手套箱中#长期运行过程中#探测

图
"

!

测量模块布局示意图
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S

.08%18309-.6/

S

8%4-&3

器及转盘机械部分出现问题时#维修更换困难(放

射性废物增多(辐射泄漏风险增大)由于
"

吸收

探测器无须直接接触样品即可进行测量#因此可

将样品流通池置于手套箱中#测量模块中其它部

分放置在手套箱外)

BA@AB

!

内标材料选择
!

耐辐照(对
"

射线具有吸

收且吸收规律满足
9e9

*

3

d

'

@1的材料均可作为内

标材料)内标片要求厚度变化引起的计数率变化

灵敏#同时密度较小以保证)!+

G8

源透过内标片

及样品后能得到有效计数)本工作选用较常见的

不锈钢材料和纯钛材料进行实验#测定了不同厚

度不锈钢片和钛片对
"

射线的吸收情况#结果示

于图
!

)由图
!

可知"

@'!i+*

L

J

h

的)!+

G8

源透过

*'L88

不锈钢片后#计数率衰减了原始计数的

!)'!a

%衰减率&#当不锈钢片厚度增加到
)'*88

时#

"

射线已衰减了近
L*a

#而
)'*88

的钛片对

)!+

G8

源的衰减率约为相同厚度不锈钢片的一

半)因此#本工作选用密度较小(对)!+

G8

源吸收

较少的纯钛作为内标片)

图
!

!

不同厚度不锈钢片%

0

&(钛片%

V

&对
"

射线的衰减率
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内标片等效铀浓度
!

有机相铀标准样品

为液体状态#介质是对
"

射线有一定吸收的磷酸

三丁酯%

DJC

&

?

煤油%

<b

&)若采用标准曲线法对

内标片定值#标准溶液与待测样品形态差异大而

导致定值结果不准确)本工作采用标准加入法对

内标片等效铀浓度定值以保持标准样品和待测样

基体一致#图
#

为标准加入法测得的不同厚度内

标片的拟合曲线)通过拟合曲线获得内标片的等

效铀质量浓度#结果列入表
+

)

BAB

!

在线分析软件

在线分析软件采用
$69-0&Zff

技术开发#软

件界面简洁(操作简单#具有仪器控制和数据处理

两部分功能)仪器控制功能可向转盘控制系统发

送指令#根据要求旋转到不同测量位置#发出测量

指令#系统响应时间小于
#9

)数据处理功能能够

设置各项参数#实时显示测量结果#自动存储原始

图谱和数据)该软件能够显示一定周期的测量结

果且能够调用(查看设定时间段的原始谱图及测量

结果)

BAC

!

流路设计

主工艺输送的样品夹带气体#如果气体进入

样品池将会影响测量结果的准确性)工艺运行结

@*!

第
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束后#流通池及管道能够排除残液并可清洗#因此

在线流路的设计需要具备流路畅通(流速适宜(可

排气(可清洗的功能)流路设计示于图
A
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内标片等效铀浓度拟合曲线
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内标片等效铀浓度
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内标片厚度*
88

等效铀质量浓度*%
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图
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流路示意图
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在线分析系统测试与讨论

CA@

!

铀溶液工作曲线

绘制铀溶液工作曲线以获得在线分析系统

对有机相铀浓度的测定范围)取一定量有机相

铀溶液母液#加入不同体积的
"*a

%体积分数&

DJC

*

<b

配制不同浓度的铀溶液#并对不同浓

度铀溶液准确定值)将铀溶液输入到在线流路

中#蠕动泵开启流路的在线循环过程#软件设置

转盘转至无内标片位置#依次测定不同浓度铀

溶液的计数率#绘制工作曲线示于图
@

)由图
@

可知"有机相铀溶液质量浓度在
"'!)

#

+*#

S

*

K

时#

&

S

%

9

*

*

9

&与
(

%

Q

&呈线性关系)

图
@
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铀溶液工作曲线
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校准转盘定位精度测试

软件控制转盘转动使内标片对准测量窗口#

复位后重新转至此位置#反复测量
A

次#测试软

件控制转盘功能及校准片定位精度#结果列入

表
)

)由表
)

可知#除
*

号为铅片阻挡)!+

G8

源

无计数外#其它位置测得计数率的精度均在

+'*a

以内)

CAC

!

在线分析系统精密度测试

设置
"

个不同状态的样品#分别开启样品在

线循环过程#每个样品平行测定
A

次得到计数

率值#计算分析系统测量精密度#结果列入表
"

)

由表
"

可知#在线分析系统对三种样品测定的

相对标准偏差均在
+')a

%

#eA

&以内#较文献

$

+*

'有一定改进)

CAD

!

准确度测试

在线流路中输入一定浓度的铀溶液#开启软

件测量模式)在线监测的同时取样送至实验

室#采用电位滴定法对样品进行定值比对#结果

列入表
!

)由表
!

可知#在线分析系统对溶液铀

质量浓度的测定结果与真实值的相对偏差在

"a

以内)
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表
)

!

校准转盘定位精度测试
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内标片
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计数率*
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+ ) " ! # A

计数率

平均值*
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