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用萃取液闪 a 谱分析法测定样品中
的牡铀含量

何蔚瑜 李易好

(中国科学院上海原子核研究所 上海 2 0 18 00)

摘要 介绍 了采用萃取液闪与 a 谱分析相结合的方法来测定样品中的牡铀含量
。

结果表明
:

该

法制样简便
,

对 a 粒子的探测效率为98 %
,

分析误差小于 士 5%
,

本底计数小于 IOc pm
,

最小可

探测的样品量为 sm g/ L
.
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1 原 理

液 闪技术用于 a 核素测量虽具有探测效率高
、

制源简便等优点
,

但因 a 粒子的相对光产

额低而存在本底高
、

分辨率差 (一般 > 65 0 k e v )等问题川
。

在社铀核燃料后处理过程中测定废液样品中针铀含量时
,

为了提高液闪的探测效率及简

化样品制备过程
,

我们采用了萃取液闪与 a 谱分析相结合的方法
,

在闪烁液中分别加人萃取

剂 P 3 5 0( 甲基磷 酸二 甲酷 )及 P 20 4 ( 二 (2 一 乙基己基 )磷酸醋 ) l2]
。

样品中的社铀与萃取剂形成

络合物而溶入闪烁液
。

利用这两种萃取剂对针铀的不同萃取率与液闪谱仪测得的 a 能谱中峰

面积的关系
,

解谱方程式获得样品中针铀的含量
。

解谱

方程式可如下表示
:
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式 中
,

A
、

C分别为社铀在 P 3 5 0一 甲苯闪烁液 中获

得 的 峰 面 积 ( x l o 3 e p m /g )
,

丑
、

D分 别为针 铀 在

P Zo 4一 甲苯闪烁液中获得的峰面积 ( x l o 3 e pm / g )
,

A
、

B
、

C
、

D可 由已知量的社铀在某一酸度下进行

的实验中测得
,

S
、

T分别为社铀的浓度 (gl )L
,

N
、

M分别为待测样品在 P 3 5 0及P 2 0 4一 甲苯闪烁液中获

得的峰面积 ( x i o 3 e pm /L )
。

图1为高放废液 ( I A W )样品在 P 3 5 0一 甲苯闪烁液

中测得的社铀 Q能谱图
,

其中98 % 以上是铀
。

图 2为

高放废液 ( I A W )样品在 P 24 0甲苯闪烁液中获得的牡

铀 a 能谱图
,

其中9 0% 左右是牡
.
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图 1 高放废液 ( IA W )样品在 3P 50 es
甲苯闪

烁液中的牡铀 a 能谱图
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图 2 高放废液 (I A W)样品在 P 20 4一 甲苯闪烁液中

的社铀 a 能谱图

n g
.
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Z J 试剂和仪器

采 用 的 萃 取 剂 为 P 35 0一甲 苯 溶 液

0
.

2m o l lL
,

P 2 0 4一 甲苯 溶液 0
.

2 m o l l L ;闪烁液

为 P P O (4 9卜 P O P O P (0
.

4 9卜蔡 ( 1 0 0 9卜 甲 苯

( I L )
.

仪器为 P a e k a r d公司 T r i一 e ar b 2 2 00 e A液

闪谱仪
。

2 .2 方法

定量吸取样品
,

分别注人含有 gm l闪烁液

及 与 样 品等体积 的萃取剂 P 35O一 甲苯 或

P 2 0 4一 甲苯的测量瓶中
。

用混合器摇 l m in
,

待澄清数小时后测量
。

当样 品 中含有较多其它的 Q粒子或低能 p粒子的核素干扰时
,

待测样品先萃取后再取有

机相加入到含有闪烁液的闪烁瓶 中测量
。

结 果

用 本方 法测 定 了社铀核燃料后处理溶剂萃取过程中A槽料液 ( I A )F 及水相废液 ( I A W )中

的牡铀 含量
,

结果见表 1及表 2
。

表中 I A F 的编号代表三次料液的配制
,

I A W的编号代表在

不同后处理条件下得到的水相废液
。

表 1 料液 I A F中牡铀含 . 的测定
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表2 废液 I AW中牡铀含 , 的测定
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实验结果 表明
,

本方法分析的值与化学分析值比较
,

它们的偏差为 士 5%
.

样品的测量

时间为5一 1 0m in
。
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讨 论

( )l 我们曾试验了五种不同的闪烁液体系对铀的探测效率和脉冲高度的影响
。

特别试验

了 P P O一 P O P O P
一 甲苯体系加蔡 的影响

.

在某些实验中加蔡可提高闪烁液的抗化学淬灭性

能
,

但本实验的结果表明影响不大
。

这可能由于萃取液闪本身就减少了样品的淬灭
。

使用本

实验的甲苯闪烁液
,

对 a 粒子的探测效率为98 %
.

本底计数小于 10 c pm
.

( 2 )牡铀浓度在 10 g/ L之内
,

用0
.

2m ol /L P 3 5 0一 甲苯和 P 2 0 4一 甲苯萃取剂
,

它们的萃取

率基本达到平衡
.

( 3 )由于钦铀核燃料后处理的溶剂萃取过程在硝酸体系中进行
,

所以样品制备也在一定

硝酸浓度下进行
.

实验结果指出
,

在 1一 Zm ol /L样品测试范围内
,

除 P 3 5 0对牡的萃取率随酸

度略有增大外
,

酸度对萃取率的变化影响不大
。

( 4) 待测样品是由相同浓度的铀中加人不同浓度的牡及相同浓度的牡中加不了同浓度的

铀所组成
.

侧得 a 谱峰面积后再用公式 (2)
、

(3) 计算
,

得到样品中的牡铀含量
.

结果表明
,

当牡铀 浓度为 10一 .0 Ol gl L
、

社铀 比为 1 0 :0 1时
,

将本实验测得的值与化学分析法测得的值作

图
,

它们是通过原点的直线
,

其偏差为 士 3% ( 见图3 )
。
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3 T h e r e l a t i v i t y o f m e a s u r ed v a l u e w i t h t h i s m e ht o d (A ) a n d e h e m i e a l m e ht od (功

( 5 )在针铀含量小于 5 0m g lL 时
,

由于取样及测量误差增大使分析误差也增加
,

但仍落在

士 5% 范围内
.
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