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摘要!为建立堆芯铝合金样品中+!

'6

活度测量的方法#对+!

'6

液闪测量的相关问题进行了研究(样品经前处

理后用液闪进行测量#相应的前处理流程包括样品的溶解%阴离子交换分离%氢氧化物沉淀及萃取分离程序(

通过条件实验对液闪测量过程的相关参数进行了比较研究#包括样品液酸度%样品液与闪烁液体积比及镍载

体的加入量等(

!**)

型液体闪烁能谱仪对不同活度+!

'6

标准系列的测量效率均在
>)i

以上#样品液酸度选

择为
)̀!8$%
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#样品液与闪烁液体积比选择为
*j(

#镍载体加入量选择为
D8

R

(通过空白实验得出计数的

标准偏差为
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$#方法检出限为
*̀!=\

Z

,

R

(该方法适用于反应堆退役
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镍作为金属材料被广泛应用于反应堆各种构

件中#其相应的活化产物也常见于反应堆产生的

放射性固体废物和废水中(在镍的放射性同位素

中#半衰期较长的是D?

'6

和+!

'6

#分别为
>̀*Db

*)

!

0

和
*))̀*0

#两者"

D?
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'6

$放射性活度比

值为
)̀=i

*

*<!

+

(
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'6

作为纯
/

放射性核素#主要

存在于铝合金%不锈钢%石墨%混凝土和铅等反应

堆材料中#是反应堆退役样品需检测的重要放射

性核素之一(由于
/

核素发射的是连续谱#在固

体样品中有着严重的自吸收#并且+!

'6

所发射的

射线能量较低#最大为
++̀?DC3#

#测定之前必须

与其它干扰核素完全分离#因此+!

'6

的测定对于

化学分离程序的要求较高(

本研究拟建立堆芯铝合金样品中+!

'6

活度测

量的方法#前期已经确定了样品的前处理流程*

"

+

'

溶样后通过阴离子交换分离程序去除
X$

%

L3

等

杂质离子*

D

+

#然后通过氢氧化物沉淀离心分离#使

'6

与一些形成氢氧化物沉淀的离子分离#通过萃

取分离程序去除
E.

%

X9

等杂质离子#并进一步去

除
L3

离子(样品经前处理后用液闪进行测量#

测量过程中发现#相应的液闪测量参数对测量结

果影响较大(本工作拟对液闪测量过程中+!

'6

不

同放射性活度浓度标准系列的测量效率%样品液

酸度%样品液与闪烁液体积比及载体的加入量等

进行深入的探讨#通过一系列对比实验确定液闪

测量的相关参数#以建立堆芯铝合金样品中+!

'6

液闪测量的方法(
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实验部分
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"优级纯$#
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丁二酮肟%
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分析纯#市售!
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标准溶液"
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$#

原子高科股份有限公司!
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UUV闪烁液#美

国
]F

公司(

离 子 交 换 柱#

*

*) 88 b (D) 88
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型液体闪烁能谱仪#美国
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公司!

N/:.3

H
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#
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H

型
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]F

公司(

@AB

!

样品前处理

@ABA@
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样品的溶解
!

铝合金样品用
*)8U

浓

IX%

溶解#待剧烈反应停止后在电炉上低温加热

分解#然后再加入
D8U

)

_!)i

的
I

(

J

(

至溶液

完全溶解#煮至近干#冷却至室温(

@ABAB

!

阴离子交换分离
!

[()*

型大孔阴离子交

换树脂经处理后装柱#直径
*)88

#柱高
(D)88

#

树脂床高
(")88

*

+

+

(铝合金样品溶解后通过用

?8$%

,

UIX%

事先平衡过的阴离子交换柱#再用

(D8U?8$%

,

UIX%

洗涤柱子#洗涤液与流出液

合并(

@ABAC

!

氢氧化物沉淀分离
!

流出液在电热板上

加热浓缩至小于
!)8U

#用浓氨水调
H

I

至
=̀D

#

离心#沉淀用
H

I_=̀D

氨水洗涤后弃去#合并上

清液于分液漏斗中(

@ABAG

!

萃取分离
!

加入
*)8UE_!)i

的柠檬酸

铵*

>

+

#用氨水调
H

I

至
=̀D

#然后加入
*)8U*)

R

,

U

丁二酮肟和
*)8U

甲苯#振荡
D86/

#静止分层后

弃水相!有机相中加入
*)8U*̀)8$%

,

UIX%

#反

萃到有机相无色#弃有机相(水相转入烧杯中#加

入
*8U

浓
IX%

%

*8U

高氯酸#在电热板上蒸干#

用一定浓度
IX%

溶解残渣#转入测量瓶中#用液

闪仪进行测量(

@AC

!

液闪测量参数的确定

@ACA@

!

+!

'6

标准系列测量效率的测定
!

配制不同

放射性活度浓度+!

'6

标准系列'
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%
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>?̀+)
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*D̀?(
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+̀!>

及
*̀(>C\
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,
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#取
+

个测量瓶#

各加 入
*8U

不 同 活 度 浓 度+!

'6

标 液#

" 8U

)̀D8$%

,

UIX%

及
*)8U

闪烁液#摇匀后用液闪仪

进行测量#确定不同活度浓度+!

'6

标准系列的测量

效率(

@ACAB

!

样品液酸度的确定
!

取
D

个低钾玻璃测

量瓶#各加入
!?̀=\

Z

+!

'6

标液#再依次加入
)̀*

%

)̀!

%

)̀D

%

)̀=

%

*̀)

%

(̀)

及
D̀) 8$%

,

U IX%

和

*)8U

闪烁液#摇匀后用液闪仪进行测量#通过对

比确定样品液最佳酸度(

@ACAC

!

样品液与闪烁液体积比的确定
!

取
D

个

低钾玻璃测量瓶#各加入
>?̀+)\

Z

+!

'6

标液#再

依次加入一定浓度的
IX%

和闪烁液#使样品液与

闪烁液体积比分别为
*j*)

%

!j*)

%

Dj*)

%

>j*)

及
?j*)

#摇匀后用液闪仪进行测量#通过对比确

定样品液与闪烁液的最佳体积比(

@ACAG

!

镍载体量对测量效率的影响
!

称取
=

份

一定量不含稳定镍及+!

'6

的铝合金样品#通过上

述样品前处理流程后分别加入
)

%

D

%

*)

%

*D

%

()

%

!)

%

D)

及
=)8

R

的稳定镍及
!?̀=\

Z

的+!

'6

标液#

*)8U

闪烁液#摇匀后用液闪仪进行测量#研究载

体量对测量效率的影响(
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空白实验及方法检出限的确定

称取
*(

份不含+!

'6

的铝合金样品各
)̀*

R

#

通过上述样品前处理流程后#转入测量瓶中#用液

闪仪进行测量(根据
*(

份平行样的测量结果算

出标准偏差和相对标准偏差#方法检出限计算参

照文献*

=

+(

B

!

结果与讨论

BA@

!

液闪测量参数的确定

BA@A@

!

+!

'6

标准系列的测量
!

+!

'6

标准系列的

测定结果列于表
*

#测量效率"

+

$都在
>)i

以上(

表
*

!

+!

'6

标准系列的测定结果

V0B%3*
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注"
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$'

ENE

为样品的光谱指数"

E

H

32:.0%6/43Y$1908
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%39

$

BA@AB
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样品液酸度
!

分别用
)̀*

%

)̀!

%

)̀D

%

)̀=

%

*̀)

%

(̀)

及
D̀)8$%

,

UIX%

进行酸浓度的确定实

验#结果示于图
*

(从图
*

结果可见#

+!

'6

测量效

率随着样品液酸浓度的增加而逐渐下降#考虑到

酸浓度太低则样品溶解不能完全#故样品液
IX%

浓度选择为
)̀!8$%

,

U

(

图
*

!

样品液酸度对测量效率的影响

L6

R

&*
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1$.:739$%-:6$/908

H

%39

BA@AC

!

样品液与闪烁液体积比
!

取样品液与闪

烁液体积比分别为
*j*)

%

!j*)

%

Dj*)

%

>j*)

及

?j*)

#用液闪仪进行测量#结果示于图
(

(图
(

结

果表明#样品液与闪烁液体积比为
*j*)

时+!

'6

测量效率最高#其次为
!j*)

和
Dj*)

"两者测量

效率相差不多$#综合考虑测量效率及成本因素#

样品液与闪烁液体积比选择为
Dj*)

"即
*j(

$(

图
(

!

样品液与闪烁液体积比对测量效率的影响

L6

R

&(

!

F1132:$1W$%-83.0:6$$19$%-:6$/

908

H

%390/4926/:6%%0/:%6

Z

-64$/

:738309-.383/:3116263/2

;

BA@AG

!

镍载体量的选择实验
!

分别比较了
)

%

D

%
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%

*D

%

()

%

!)

%

D)

及
=)8

R

的稳定镍载体加入量

对测量效率的影响#实验结果示于图
!

(图
!

结

果表明#随着镍载体量的增加#

+!

'6

测量效率逐渐

降低(据文献*

?

+报道#镍载体量在
*8

R

以上即

可定量载带+!

'6

#比较分析结果#加入的镍载体量

选择为
D8

R

(

图
!
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镍载体量对测量效率的影响
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的空白样品测量结果列于表
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根据空白样品测量结果#计算出计数的标准

偏差为
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#相对标准偏差为
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测量效率按
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(计算得到方法检出限为
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#远远
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#多份空白样品计

数的标准偏差!
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#空白样品数!

+

#仪器的测量效
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#样品质量#
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论

用
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型液体闪烁能谱仪对不同活度+!

'6

标准系列进行了测定#测量效率均在
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通过条件实验确定了+!
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液闪测量的相关参数'

样品液酸度选择为
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#样品液与闪烁液

体积比选择为
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检出限为
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(建立了铝合金样品中+!
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活度的液闪测量方法#该方法适用于反应堆退

役样品的分析测量(

参考文献!

*

*

+

!

E273-3.3.X

#

E27-

H

1/3.5&K #3.

;

E3/96:6W3UEX

].$234-.3:$ [3:3.86/3 '6<+!6/ F/W6.$/83/:0%

E08

H

%39

#

E:33%0/4X$/2.3:3

*

,

+

&,5046$0/0%'-2%

X738

#

*??D

#

*?!

"

*

$'

*(><*!*&

*

(

+

!

3̂%%04$,

#

V0.0/2$/K&X$8B6/0:6$/$1X738620%

E3

H

0.0:6$/0/4 [0:0 V.30:83/:1$.

DD

L3

#

+!

'6

#

??

V2

#

*!>

X90/4

?)

E.

,

?)

h K2:6W6:

;

[3:3.86/0:6$/6/

5046$02:6W3T09:3B

;

U6

Z

-64E26/:6%%0:6$/

*

,

+

&K

HH

%

50460:N9$:

#

())D

"

+!

$'

()><(*D&

*

!

+

!

504G0/ ^

#

].@

;

B

;

%9C0 K

#

^

;

C$G9C0 F& 3̂0<

9-.383/:$1'62C3%<+!U$G K2:6W6:

;

6/E08

H

%39$1

3̂:0%90/4K%%$

;

9T6:7:73I3%

H

$1U6

Z

-64E26/:6%%0<

:$.9

*

,

+

&N/:,K

HH

%50460:N9$:

#

*?=*

#

!(

'

?><??&

*

"

+

!

王萍#邱永梅#吴涛#等
&

反应堆铝合金样品中+!

'6

测定的前处理技术研究*

,

+

&

原子能科学技术#

()*)

#

""

"增刊$'

*(=<*!!&

*

D

+

!

杨怀元#王治惠#刘卫#等
&

反应堆退役废物中!

I

#

*"

X

#

!+

X%

#

+!

'6

和DD

L3

的液闪计数测定*

,

+

&

原子能科

学技术#

*??+

#

!)

"

+

$'

D)?<D*D&

*

+

+

!

卢瑛#班莹
&

金属材料中+!

'6

的测定*

,

+

&

核化学与放

射化学#

()))

#

((

"

*

$'

"D<"?&

*

>

+

!

翟盛庭#冯静毅#孔祥容#等
&

反应堆构件中+!

'6

的

分离和自动测量*

,

+

&

核动力工程#

*??D

#

*+

"

*

$'

==<

?(&

*

=

+

!

I$-Q60$%6/

#

x9:3.

R

00.4UL

#

'63%93/E]&[3:3.<

86/0:6$/$1

+!

'60/4

DD

L36/'-2%30.T09:3E08

H

%39

O96/

R

5046$2738620%E3

H

0.0:6$/0/4U6

Z

-64E26/:6%<

%0:6$/X$-/:6/

R

*

,

+

&K/0%X768 K2:0

#

())D

#

D!D

'

(?><!)>&

*

?

+

!

余耀仙
&

水中+!

'6

含量的测定*

,

+

&

辐射防护#

*?==

#

=

"

(

$'

*"+<*D)&

==*

核化学与放射化学
!!!!!!!!!!!!!!!!!!

第
!"

卷




