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对 NDA 分析仪器 SGS和AW CC 的校验
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为了校验非破坏性分析 (NDA )仪器——分段 Χ扫描吸收装置 (SGS)和有源中子井型符合计

数装置 (AW CC)的准确性,采用流动注射 (F IA )、高效液相色谱 (H PL C)和X 光荧光 (XR F) 3种破

坏性分析方法 (DA )分析了铀冶金炉渣中铀的含量。结果表明: 3种方法的分析数据符合良好,得到

了铀冶金炉渣中铀含量的准确量值。核对了非破坏性分析仪器 SGS和AW CC 分析铀冶金炉渣的

结果。

关键词　铀　破坏性分析　非破坏性分析　校验

中图法分类号　TL 27116

随着我国核保障工作的开展,核材料管制与核查工作已刻不容缓。要做好这方面的工作就

必须深入开展核材料的破坏性分析 (DA )和非破坏性分析 (NDA )技术的研究与开发。非破坏

性分析具有快速、直接及不破坏样品等优点,而破坏性分析具有精密、准确、可靠等特性。非破

坏性分析仪器往往需要破坏性分析的刻度、校准和核对。

为校验、核对分段 Χ扫描吸收装置 (SGS)和有源中子井型符合计数装置 (AW CC)分析U

冶金炉渣的准确性,本工作用流动注射 (F IA ) ,高效液相色谱 (H PL C)和X 光荧光 (XR F) 3种

方法对U 冶金炉渣进行破坏性分析比对,判断 SGS和AW CC 分析的准确程度及可靠性。

1　主要仪器设备和试剂
1) 流动注射U、Pu、N p 分析仪; 2) 高效液相色谱仪 635A ; 3) X2荧光光谱仪理学23070; 4)

聚四氟乙烯烧杯; 5) 恒温水浴; 6) 石墨电热板; 7) 标准: 采用 GBW 04201 (238U 3O 8, Θ(U ) =

11014 m g·mL - 1, c (HNO 3) = 1 m o l·L - 1溶液作为本工作初始标准溶液; 8) 所用其他试剂均

为分析纯; 9) 实验用水为去离子水。



2　实验
211　样品处理

1)　水氵解

将U 冶金“炉渣”置于放在冷水浴中的 2 L 聚四氟乙烯烧杯中,用少许去离子水缓慢地滴

在“炉渣”上,“炉渣”逐渐变松软,有气泡产生,同时放热,并渐渐变为白色膏状物。切忌加水过

快,以防反应剧烈,膨出杯外。边加水边搅拌,直至全部成为膏状物无硬块为止。水稍许过量。

2)　酸浸溶解

将盛有白色膏状“炉渣”水氵解物的聚四氟乙烯烧杯置于石墨电热板上。加入约 700 mL 浓

硝酸,加热至 100 ℃左右,持续 6 h。期间,用聚四氟乙烯棒充分搅动。重复操作 3次,每次都将

浸出液移入 1 L 容量瓶中,并将洗涤容器和剩余残渣所收集的溶液并入各自的容量瓶中,定

容、摇匀。共得浸出溶解液 3 L。

3)　酸浸溶解余渣的处理

将酸浸溶解余残渣置于烧杯中,移入烘箱,在 120 ℃下烘干 6 h。冷却后称重,再在室内放

置 40 h,再称重,“余渣”净重为 469106 g。

将“余渣”置于研钵中反复研磨,用 01177 mm (80目)筛多次反复过筛,以达均匀的目的。

212　分析方法

1)　F IA 法[ 1 ]

(1) 实验条件:波长, Κ= 665 nm ;

载液, 712 m o löL 经脲素处理的HNO 3,流速为 115 mL öm in;

显色液, 0105 %的偶氮肿Ë水溶液,流速为 015 mL öm in;

(2) 测定酸浸溶解液时不考虑Ca、F 的影响,测定残渣时,需进行Ca 基体校正。

(3) 由已知铀浓度测得A p 值绘制的工作曲线推导出下式:

Θ(U ) = 24119A p - 01061

　　2)　H PL C 法[ 2 ]

(1) 采用硅烷键合柱,利用离子对原理,分离出样液中的铀。柱后用紫外分光检测器检测

铀酰离子与季铵的配合物,实现对铀的测定。

(2) 条件: 检测波长, Κ= 254 nm ; 柱压, 90 kgöm in; 流速, 1 mL öm in; 进样量, 20 ΛL ; 稀释

倍数, 50。

(3) 以已知浓度铀溶液绘制工作曲线,测得样液的铀浓度。

3)　XR F 法[ 3 ]

(1) 仪器: 3070E X 射线荧光分析仪

(2) 分别配制含U、T h 的标准溶液系列 (T h 为内标、平行 4 份) ,取 50 ΛL 滴于 < 15 mm

三层滤纸中心制源。绘制工作曲线。

(3) 取适量样液,加 T h 内标、制源,测量后依据工作曲线计算出U 含量。

3　结果与讨论
311　酸浸溶解液的分析

从 3 个盛有每次酸浸溶解液的 1 L 容量瓶中各自准确移取 10100 mL 溶液置于同一个
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50 mL聚乙烯塑料瓶中,摇匀,得 3010 mL 待测溶液。分别用 F IA、H PL C 和XR F 法测铀,其结

果列于表 1。对 3种方法所得结果的一致性用 t检验法检验[ 4 ]。

表 1　3种方法测得酸浸溶解液中的 U浓度

Table 1　Concen tra tion of U in ac idolysis solution determ ined with three k inds of m ethods

方法 测得值ög·L - 1 x ög·L - 1 sög·L - 1

F IA 1114, 1115, 1117, 1119, 1119, 1121 1118 0103

H PL C 1112, 1114, 1115, 1115, 1118, 1121 1116 0103

XRF 11187, 11191, 11195, 11277 11213 01043

(1)　F IA 方法与H PL C 方法所得结果的一致性检验:
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故可判断 F IA 方法与H PL C 方法所得结果之间具有一致性。

(2) F IA 方法和XR F 方法所得结果的一致性检验:

t =
x X - x F

s2
X

nX
+

s2
F

nF

=
1121 - 1118

010432

4
+

010272

6

= 1124

Χ=

s2
X

nX
+

s2
F

nF

2

s2
X

nX

2

nX + 1
+

s2
F

nF

2

nF + 1

- 2 =

0. 0432

4
+

0. 0272

6

2

0. 0432

4

2

4 + 1
+

0. 0272

6

2

6 + 1

- 2 = 6

　　t
6
0105= 2145

t< t
6
0105 (即 1124< 2145)

故可判断XR F 方法与 F IA 方法所得结果具有一致性。

(3)　XR F 方法与H PL C 方法所得结果的一致性检验:
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故可判断 XR F 方法和 H PL C 方法所得

结果具有一致性。

3种方法所得U 的浓度,其结果具有一致

性。可以接受。计算出酸浸溶液中的总铀量列

于表 2。

3种方法的平均值为 3155 g。

表 2　3种DA 方法测得酸浸溶液中含 U总量

Table 2　U con ten t in ac idolysis solution determ ined

with three k inds of DA m ethods

方法 含U 总量ög sög
F IA 3153 0108

H PL C 3148 0109
XRF 3164 0113

　　根据:

s2 =
(sH - sF ) 2 + (sH - sX) 2 + (sF - sX) 2

(n - 1) õ n

=
(01096 - 01080) 2 + (01096 - 01129) 2 + (01080 - 01129) 2

(3 - 1) × 3

= 6124× 10- 4

　　得:

s = 2150× 10- 2 = 01025

　　又 t
n- 1
0105= 4130 (n= 3)

故 ∃= ±t
(3- 1)
0105 ·s= ± (4130×01025) = ±0111

因此,该U 冶金炉渣,酸浸溶解液中U 含量应为 (3155±0111) g。

312　酸浸溶解余渣的分析

　　1) 经研磨均匀后的酸浸溶解余渣,随机

取 6 份,每份为 200 m g,与 200 m g 微晶纤维

素混匀, 研细, 压制成 <15 mm 样品片, 在

3070EX2射线荧光分析仪上测计数率,以初步

判断均匀程度和U 含量。结果列于表 3。

从表 3 看出: 酸浸溶解余渣中U 的含量

已很小。因为 32 Λg U 的计数率约为 30010

s- 1,这表明 200 m g 余渣中只有 31 Λg 的U。

469 g 余渣中约含有 72 m g U。另外从表 3中

还可以初步判断, 469 g 余渣经处理后基本上

是均匀的。

表 3　酸浸溶解余渣中 U含量和均匀性初检

Table 3　In itia l exam ination of the U con ten t and

hom ogene ity in ac idolysis residue

取样量öm g 计数率ös- 1
取样量为 20010 m g

时的计数率ös- 1

20411 28615 28017
20119 30719 30510
20318 30310 29714
20217 29416 29710
20113 30313 30113
20516 27913 27217

　　2) 为进一步确定余渣中U 的含量,随机取 3份样品,每份 015 g,强化溶解,定容为 1010

mL 7 m o löL 的硝酸溶液。采用 F IA 方法分析,并经Ca 基体校正后,确定 469 g 余渣中U 含量

为 (010900±010023) g。
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313　U 冶金炉渣中 U 总含量

从上述可见U 冶金炉渣中U 总含量m to t (g)应为:

　　　　　m to t= m 酸浸溶解液+ m 酸浸余渣

　　　　　 = (3155±0111) + (010900±010023)

　　　　　 = 3164±0111

314　与 NDA 方法的核对

对U 冶金炉渣样品,用中国原子能科学研究院核保障重点实验室研制的 2台NDA 仪器:

分段 Χ扫描吸收装置 (SGS)和有源井型符合计数装置 (AW CC)进行了分析测试,结果分别为

3151、4116 g,并与上述DA 分析所得结果 ( (3164±0111) g)进行了比对、校验。可以看出: SGS

分析结果与上述DA 分析所得数据相近,只低 316 % ;而与AW CC 分析结果比较相差甚远,高

1413 %。可见NDA 分析仪器必须由DA 分析校验,否则不能判断其准确性。

315　U 冶金炉渣的溶解

U 冶金炉渣的组成主要有CaF 2 和其他Ca 的化合物,用无机酸溶解是比较困难的。但用

浓硝酸,在 100 ℃下浸溶可以将“炉渣”中的绝大部分铀浸溶出来。本实验所用的U 冶金炉渣,

经分析确定总含U 量为 3164 g,其中酸浸溶解液中占 3155 g,剩余残渣中只占 01090 g,为总

量的 215 %左右。

4　结论
U 冶金炉渣可用硝酸浸溶的方法将 95%以上的U 浸溶出来。用 F IA、H PL C 和XR F 三种

分析方法测定了酸浸溶解液中U 的含量,所得结果具有一致性,其值为 (3155±0111) g。用

F IA 分析方法测定了浸溶余渣中的U 为 (010900±010023) g。该“炉渣”中铀含量为 (3164±

0111) g。用 3种破坏性分析方法所得数据校验、考核了NDA 分析仪器 SGS和AW CC 测定U

冶金炉渣的准确性和可靠性。结果表明: SGS方法测得结果与其基本相符,而AW CC 方法所

测结果相差较大。足以说明NDA 方法必须要有DA 方法校验、核对,否则不能判断其准确性。

因此,非破坏分析必须以破坏性分析为基础,以破坏性分析作后盾。
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D ESTRUCT IVE ANALY SIS ON URAN IUM

M ETALL URGICAL SLAG AND CAL IBRAT ION FOR

NOND ESTRUCT IVE ANALY SIS INSTRUM ENTS

Zhang H uaili　W u J izong　Sh i Youqing　Zhao Yonggang　Yuan H u i

L iu H uan liang　Zheng W eim ing　Cheng X iaom ei　L iu Jun ling

(Ch ina Institu te of A tom ic E nergy , P. O. B ox 275288, B eij ing , 102413)

ABSTRA CT

U ran ium con ten t in u ran ium m eta llu rg ica l slag is determ ina ted w ith th ree k inds of de2
st ruct ive ana lysis (DA ) m ethods: f low in ject ana lysis (F IA ) , h igh perfo rm ance liqu id ch ro2
m atography (H PL C) and X2ray fluo rescence (XR F) to exam ine the accu racy of nondestruc2
t ive ana lysis (NDA ) m ethods fo r segm en ted gamm a ray scann ing system (SGS) and act ive

w ell co incidence coun ter (AW CC). T he resu lt ind ica tes tha t the ana lyt ica l da ta of th ree k inds

of DA m ethods agree w ith each o ther very w ell. T he accu ra te u ran ium con ten t in m eta llu rg i2
ca l slag is ob ta ined. T he resu lts m easu red by NDA in strum en ts SGS and AW CC are ca lib ra t2
ed.

Key words　U ran ium　D estruct ive ana lysis (DA )　N ondestruct ive ana lysis (NDA )　

Calib ra t ion

近代物理学中的谐振子

The Harm on ic O sc illa tor in M odern Physics　

著者:M arco sM o sh insky等。1996年由H arw ood A cadem ic Pub lishers出版。

本书探讨谐振子在原子物理、核物理以及基本粒子物理中的应用。内容包括: 单体问题、双体问题、三体

问题、四体问题、哈特里2福克近似中的 n 体问题、散射与反应理论中的谐振子、揩振子群论、四维谐振子与库

仑问题、五维谐振子与核集体运动、六维揩振子相互作用玻色子模型、单体相对论性谐振子、双体相对论性谐

振子和 n 体相对论性谐振子。

摘自中国原子能科学研究院《科技信息》
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