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分段!扫描标样的非破坏性分析法检验
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摘要!利用非破坏性分析法检验用于刻度分段%扫描"7B7#装置的标样$采用分段%扫描技术测量了X
个装有J+cX的铀标样%X个装有]Oc#的 钚 标 样$检 测 铀 标 样 和 钚 标 样 装 钚 量 的 准 确 性 以 及 铀 标 样 中

J+cX和钚标样中]Oc#与介质混合的均匀性$检测结果表明&7B7标样 的 装 料 量 的 准 确 性 好 于"̂ !标

样中料样和介质混合的均匀性好于+̂ $
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!!核材料控制与衡算过程中常用到非破坏性

分析"(A,#!分段%扫描"7B7#技术是其中之

一!它主要用于分析中%低密度非均匀分布介质

中的核材料$在分析过程中!必须首先 采 用 一

系列不同质 量 的 刻 度 标 样 对7B7测 量 装 置 进

行刻度$因此!7B7测量所用标样的准确性将

直接影响测量的准确性$

7B7测量 装 置 是 美 国 洛 斯 阿 拉 莫 斯 国 家

实验室在#)世纪*)年代研制开发的(A,测

量装置)"!#*$#)世纪>)年代!美国洛斯阿拉莫

斯国立实验室与国家标准局合作研制了专用于

7B7刻度 的 铀 标 样 和 钚 标 样$标 样 除 了 使 用

传统的化学分析方法"A,#进行定值以外!还使

用分段%扫 描 技 术 对 标 样 的 定 值 进 行 了 检



验!+"#
本工作在7’:’NO3等!#"对7B7标样进行

(A,检验的经 验 基 础 上$结 合 我 国7B7标 样

的制作实 际 情 况$对 已 研 制 的X个7B7铀 标

样%X个7B7钚标样的A,定值用非破坏分析

法进行实际检验#

=!检测装置

7B7标样 的 检 测 装 置 是 我 国 自 行 研 制 的

可移动式分段%扫描&7B7’测量装置!!"#该装

置由以下+部分组成(

"’旋转和升降样品的扫描设备)

#’%探测器和准直器组成的探测设备)

+’透射源支架%挡束开关及屏蔽体组合的

屏蔽设备#
探测 器 使 用 美 国1BeBc@:1U仪 器 公

司生产的B1<C"+"X)C]型弯头 同 轴 型 高 纯 锗

&N]B3’%射 线 探 测 器$其 相 对&(8I’效 率 为

"D̂ #数 据 获 取 系 统 由 1BeBc@:1U公 司

生产的>">型多道缓冲存贮器和计算机组成#
装置的自动控制系统采用美国太平洋公司

生产的7?型 步 进 马 达$它 用 以 实 现 样 品 的 轴

向分段扫描#
装置的自控软件和各种校正计算系统软件

均采用中国原子能科学研究院核保障技术重点

实验室自行研制的软件#

@!检测及结果

两套标样 外 包 装 均 采 用 外 径!*X..%内

径!*=..%高+))..的不锈钢封闭筒$内部

填充介 质 为 硅 藻 土#铀 标 样 基 体 为 J+cX粉

末$钚标样基体为]Oc#粉末#每个标样均采用

$型混合器处理数小时$以达到介质与基体的

均匀化分布#标样依所含物料的绝对量依次编

"$X号#铀 标 样 在 制 作 过 程 中 因 制 作 工 人 的

失误$并未按以上规则排序$含量最少的标样编

为+号$其它的依次改编$为不影响相应的文本

档案$测量中沿用了原编号#
采用分段实现的方法$轴向分段扫描$步长

")..#每个标 样 各 段 测 量 时 间 相 同$视 标 样

放射性强度大小$在保证总计数统计性的前提

下$各标样的测量时间不尽相同#

@>=!4ANW或I#N@与硅藻土混合均匀性

分段%扫描平台载带样品径向匀速 旋 转$
轴向分段扫描#逐段扫描测量得到样品自发射

以及有透射源存在时的透射两种情况下的%射

线能谱#以铀标样为例$两种情况下所 测 得 的

%射线能谱示于图"%##

图"!自发射%射线能谱

\/5’"!7R%2-823%OP%CPR30-4O.

图#!透射测量%射线能谱

\/5’#!:482P./PP/%2P%O403%CPR30-4O.

测量中$选用放射性同位素*D73作为透 射

源$透射能谱分析所用特征%射线能量分别是

"+=%#=!%#*>和!))W3$)选 用 放 射 性 同 位 素

")>U9作为死时间校正源$其特征%射线能量为

XX’)!W3$#对铀标样的自发射%射线能谱分

析$选用能量为"X=W3$的#+DJ的特征%射线)
对钚标样的自发射%射线能谱分析$选用能量

为!"+W3$的#+>]O的特征%射线#
对每个标样实施分段扫描$获 取 各 段 的 自

发射以及透射%射线能谱#之后$用能谱解析

软件进行分析$获取样品自发射和透射源%射

线能谱 中 的 感 兴 趣 能 峰&"X=或!"+%XX’)!%

"+=%#=!%#*>W3$’的峰面积$并计算各感兴趣

能量全能峰的计数率#对各感兴趣能峰的计数

率进行死时间校正和放射性衰变校正计算#然
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后!计算各段透射%射线能谱各感兴趣能峰的

透射率!将 所 得 结 果 进 行 二 次 曲 线 B"7#b
;)Y;"7Y;#7# 拟合!再运用曲线内插法求得

自发 射%射 线 能 谱 中 感 兴 趣 的%射 线""X=$

!"+W3$#的透射率%最后!采用近立体角三维

自吸收校正模型!对每一段自发射%能谱中能

量为"X=或!"+W3$的%射线的透射率实行校

正处理!由此即可获得各段自吸收校正后的计

数率%根 据 计 数 率 分 布 计 算 出 装 料 J+cX或

]Oc#与硅藻土介质的混合均匀性%

X个7B7铀标样经分段%扫描测量!并作

各种校正计算之后!所得各标样各段计数率分

布示于图+%

图+!铀标样基体分布均匀性

\/5’+!N%.%5323/-6%SO482/O.08&/V48-/%2P-829849P
不同标识符对应X种不同标样

X个7B7钚标样经分段%扫描测量!并经

过各种校正!所得各标样各段计数率分布示于

图!%

图!!钚标样基体分布均匀性

\/5’!!N%.%5323/-6%SR&O-%2/O.08&/V48-/%2P-829849P
不同标识符对应X种不同标样

从图+和 图!可 以 看 出!每 个 标 样 从 第!
段到第"!段"属样品中部#的计数率间的最大

偏差小于+̂ %如果用$型混合器再次进行混

合处理!标样的均匀性将会更好%

@>@!4ANW或I#N@装料质量的相对准确性

7B7标样 装 料 质 量 的 准 确 性 是 标 样 制 作

水平的重要指标%对X个铀标样和X个钚标样

每一段测得的%射线能谱进行数据处理和校正

计算!所得计数率总和与其所对应的装料质量

的比值!即比计数率列于表"和#%

表=!!T!铀标样测量结果

?.:3-=!J-.*#)-5-’")-*#3"&0#).’+#5

/.3+:)."+&’*".’$.)$*

标样号 测量结果&"P["’5["# 与平均值的相对偏差&̂

" =#’+ [)’D

# =#’! [)’+

+ =#’X )’+

! =#’X )’+

D =+’" )’X

= =#’! [)’+

* =#’+ [)’D

X =#’D [)’#

"=#’=#

!!注(括号内为平均值

表@!!T!钚标样测量结果

?.:3-@!J-.*#)-5-’")-*#3"&023#"&’+#5

/.3+:)."+&’*".’$.)$*

标样号 测量结果&"P["’5["# 与平均值的相对偏差&̂

" ">’"! )’>

# "X’>+ [)’#

+ "X’># [)’#

! "X’>D [DZ")[#

D "X’X= [)’D

= ">’)= )’D

* ">’)" [)’+

X "X’X* [)’D

""X’>=#

!!注(括号内为平均值

表"$#的 数 据 表 明(X个 铀 标 样 计 数 率 与

其质量之比的平均值为=#’=P["’5["!与平均

值的相对标准偏差小于"̂ )X个钚标样计数率

与其质量之比的平 均 值 为"X’>=P["’5["!与

平均值的标准偏差小于"̂ %
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A!结论

每个标样中部的计数率间的相对偏差小于

+̂ !说明标样混合均匀"标样使用前进行二次

三维混合!可以满足使用要求"实验方 案 得 到

认可!方法可以作推广应用"
实验得 出!铀 标 样 的 比 计 数 率 平 均 值 为

=#’=P["#5["$钚 标 样 的 比 计 数 率 平 均 值 为

"X’>=P["#5["$与 平 均 值 相 对 标 准 偏 差 小 于

"̂ !处于该测量方法的测量误差范围之内"各

铀标样装料%J+cX&的量值和钚标样装料%]Oc#&
的量值在测量误差范围之内均是准确的"
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+文摘,一种高放射性废物固化处理基材的制备方法!其特征包括)"&配料"以天然锆英石-U8Uc+ 和:/c# 为

原料!按天然锆英石#=$+#重量份-U8Uc+#>$+D重量份-:/c#+D$!#重量份的比例取各原料$#&细磨"将各原

料装入细磨设备内!添加磨球后!振磨+)$=)./2$+&煅烧"将物料在""D)$"+D)i的温度下煅烧#)$=)./2!

即制得产物"采用本发明制备钙钛锆石和榍石的人造岩石固化体!原料成本低廉!工艺简单%可以减少或避免固化

处理过程中的二次污染&!反应温度较低-得到的目标矿物纯度高!为钙钛锆石-榍石基人造岩石固化高放废物的工

程化应用奠定了良好的基础"
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