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研究报告

过氧化氢湿法氧化模拟有机污物的研究 刘丽君，汤宝龙（员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

二元比例鄄载射线荧光光谱法测定模拟酝韵载燃料中哉和悦藻含量 宋摇游，郑维明，刘桂娇，等（苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

从裂变产物中提取员猿缘悦泽的研究 钱丽娟，张生栋，郭景儒，等（员员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

用预辐射接枝技术制备复合型离子交换纤维 白立峰，齐摇鲁（员缘）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

晕，晕，晕’，晕’鄄四丁基鄄猿鄄氧鄄戊二酰胺辐解产物研究Ⅰ援二丁胺的定性和定量分析 张晓岚，包伯荣，杨燕琴，等（员怨）⋯⋯⋯

氦对不饱和氘化铀吸氘行为的影响 蔚勇军，石摇岩，常元庆（圆源）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

石墨涂层对铀抗蚀性能的影响研究 张广丰，汪小琳，杨维才，等（圆苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

毛细管法测定怨怨栽糟在压实皂土中的吸附分配系数和表观扩散系数 章毛连，王祥科，陈摇磊（猿员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

对鄄二羟基硼酰苯丙氨酸的怨怨栽糟皂标记及其生物分布 肖摇艳，屠摇荆，唐凌天，等（猿缘）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

乏氧显像剂员鄄匀鄄员鄄（猿鄄员愿云鄄圆鄄羟基丙基）鄄圆鄄硝基咪唑的自动化合成 唐刚华，王明芳，罗摇磊，等（源猿）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

杂皂鄄耘阅栽酝孕稳定常数的测定及其在血浆模型中的平衡组分 蒋树斌，陈晓军，罗顺忠，等（源苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

研究简报

怨怨栽糟皂晕鄄匀蕴怨员的制备及其生物分布 张剑英，朱摇霖，刘摇锰，等（缘圆）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯
员愿愿砸藻鄄晕耘酝酝孕栽阅阅的制备及生物分布研究 王文进，罗顺忠，何佳恒，等（缘苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

灼烧温度对氡射气析出率的影响 庞荣华，童纯菡，刘晓辉（远员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

会议通知 （员园）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

新书介绍 （员愿），（圆猿）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

［期刊基本参数］悦晕员员—圆园源缘辕栽蕴 员怨苑怨 择 员远远源 扎澡 孕 预愿郾园园 愿园园 员源
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《核化学与放射化学》编辑委员会

主 编摇林漳基
副 主 编摇朱永贝睿摇何建玉
委 员摇（以姓氏笔划为序，有者为常务编委）

王方定摇王祥云摇王旭辉摇王榕树摇毛家骏摇包伯荣
刘元方 刘伯里 孙兆祥 李文新 陈摇式 严叔衡

宋崇立 杨瑞瑛 杨维凡 林灿生 周祖铭 祝摇霖
赵爱民 贺佑丰 柴之芳 顾忠茂 郭景儒 傅依备

责任编辑摇卞晓艳摇余耀仙摇陈春雪

此为试读,需要完整PDF请访问: www.ertongbook.com



摇摇摇
允韵哉砸晕粤蕴摇韵云摇晕哉悦蕴耘粤砸摇粤晕阅摇砸粤阅陨韵悦匀耘酝陨杂栽砸再

摇灾燥造援圆苑晕燥援员 云藻遭援圆园园缘

砸藻泽藻葬则糟澡砸藻责燥则贼泽

宰藻贼韵曾蚤凿葬贼蚤燥灶燥枣杂责藻灶贼栽月孕辕韵运葬灶凿陨灶贼藻则责澡葬泽藻悦则怎凿遭赠匀圆韵圆 蕴陨哉蕴蚤鄄躁怎灶，栽粤晕郧月葬燥鄄造燥灶早（员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

阅藻贼藻则皂蚤灶葬贼蚤燥灶燥枣哉葬灶凿悦藻蚤灶杂蚤皂怎造葬贼蚤增藻酝蚤曾藻凿韵曾蚤凿藻云怎藻造杂葬皂责造藻泽遭赠月蚤灶葬则赠砸葬贼蚤燥葬灶凿载鄄砸葬赠云造怎燥则藻泽糟藻灶糟藻杂责藻糟贼则燥鄄
摇摇皂藻贼则赠 杂韵晕郧再燥怎，在匀耘晕郧宰藻蚤鄄皂蚤灶早，蕴陨哉郧怎蚤鄄躁蚤葬燥，藻贼葬造（苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

杂藻责葬则葬贼蚤燥灶燥枣悦葬则则蚤藻则鄄枣则藻藻员猿缘悦泽云则燥皂云蚤泽泽蚤燥灶孕则燥凿怎糟贼泽
摇摇 匝陨粤晕蕴蚤鄄躁怎葬灶，在匀粤晕郧杂澡藻灶早鄄凿燥灶早，郧哉韵允蚤灶早鄄则怎，藻贼葬造（员员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

孕则藻责葬则葬贼蚤燥灶燥枣悦燥皂责燥泽蚤贼藻陨燥灶鄄藻曾糟澡葬灶早藻云蚤遭藻则泽遭赠孕则藻鄄蚤则则葬凿蚤葬贼蚤燥灶郧则葬枣贼栽藻糟澡灶蚤择怎藻 月粤陨蕴蚤鄄枣藻灶早，匝陨蕴怎（员缘）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

杂贼怎凿赠燥灶砸葬凿蚤燥造赠泽蚤泽孕则燥凿怎糟贼泽燥枣晕，晕，晕’，晕’鄄贼藻贼则葬遭怎贼赠造鄄猿鄄燥曾葬鄄责藻灶贼葬灶藻凿蚤葬皂蚤凿藻Ⅰ援匝怎葬造蚤贼葬贼蚤增藻葬灶凿匝怎葬灶贼蚤贼葬贼蚤增藻
摇摇粤灶葬造赠泽蚤泽燥枣阅蚤遭怎贼赠造葬皂蚤灶藻 在匀粤晕郧载蚤葬燥鄄造葬灶，月粤韵月燥鄄则燥灶早，再粤晕郧再葬灶鄄择蚤灶，藻贼葬造（员怨）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

陨灶枣造怎藻灶糟藻燥枣匀藻造蚤怎皂燥灶阅藻怎贼藻则蚤怎皂粤遭泽燥则责贼蚤燥灶遭赠哉灶泽葬贼怎则葬贼藻凿哉则葬灶蚤怎皂阅藻怎贼藻则蚤凿藻
摇摇 宰耘陨再燥灶早鄄躁怎灶，杂匀陨再葬灶，悦匀粤晕郧再怎葬灶鄄择蚤灶早（圆源）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

耘枣枣藻糟贼燥枣郧则葬责澡蚤贼藻悦燥葬贼蚤灶早燥灶贼澡藻悦燥则则燥泽蚤燥灶砸藻泽蚤泽贼葬灶糟藻燥枣哉则葬灶蚤怎皂杂怎则枣葬糟藻
摇摇 在匀粤晕郧郧怎葬灶早鄄枣藻灶早，宰粤晕郧载蚤葬燥鄄造蚤灶，再粤晕郧宰藻蚤鄄糟葬蚤，藻贼葬造（圆苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

阅藻贼藻则皂蚤灶葬贼蚤燥灶燥枣阅蚤泽贼则蚤遭怎贼蚤燥灶葬灶凿阅蚤枣枣怎泽蚤燥灶悦燥藻枣枣蚤糟蚤藻灶泽燥枣怨怨栽糟蚤灶悦燥皂责葬糟贼藻凿月藻灶贼燥灶蚤贼藻遭赠悦葬责蚤造造葬则赠酝藻贼澡燥凿
摇摇 在匀粤晕郧酝葬燥鄄造蚤葬灶，宰粤晕郧载蚤葬灶早鄄噪藻，悦匀耘晕蕴藻蚤（猿员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

蕴葬遭藻造造蚤灶早燥枣源鄄阅蚤澡赠凿则燥曾赠遭燥则赠责澡藻灶赠造葬造葬灶蚤灶藻（月孕粤）宰蚤贼澡怨怨栽糟皂葬灶凿月蚤燥凿蚤泽贼则蚤遭怎贼蚤燥灶燥枣怨怨栽糟皂鄄阅酝郧鄄月孕粤
摇摇 载陨粤韵再葬灶，栽哉允蚤灶早，栽粤晕郧蕴蚤灶早鄄贼蚤葬灶，藻贼葬造（猿缘）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

粤怎贼燥皂葬贼藻凿杂赠灶贼澡藻泽蚤泽燥枣员愿云鄄蕴葬遭藻造造藻凿云造怎燥则燥皂蚤泽燥灶蚤凿葬扎燥造藻葬泽匀赠责燥曾蚤葬陨皂葬早蚤灶早粤早藻灶贼
摇摇 栽粤晕郧郧葬灶早鄄澡怎葬，宰粤晕郧酝蚤灶早鄄枣葬灶早，蕴哉韵蕴藻蚤，藻贼葬造（源猿）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

阅藻贼藻则皂蚤灶葬贼蚤燥灶燥枣贼澡藻杂贼葬遭蚤造蚤贼赠悦燥灶泽贼葬灶贼泽燥枣杂皂鄄耘阅栽酝孕悦燥皂责造藻曾藻泽葬灶凿栽澡藻蚤则杂责藻糟蚤葬贼蚤燥灶蚤灶孕造葬泽皂葬酝燥凿藻造
摇摇 允陨粤晕郧杂澡怎鄄遭蚤灶，悦匀耘晕郧载蚤葬燥鄄躁怎灶，蕴哉韵杂澡怎灶鄄扎澡燥灶早，藻贼葬造（源苑）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

砸藻泽藻葬则糟澡晕燥贼藻泽

杂赠灶贼澡藻泽蚤泽葬灶凿月蚤燥凿蚤泽贼则蚤遭怎贼蚤燥灶燥枣怨怨栽糟皂晕鄄匀蕴怨员悦燥皂责造藻曾 在匀粤晕郧允蚤葬灶鄄赠蚤灶早，在匀哉造蚤灶，蕴陨哉酝藻灶早，藻贼葬造（缘圆）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯

杂赠灶贼澡藻泽蚤泽葬灶凿月蚤燥凿蚤泽贼则蚤遭怎贼蚤燥灶燥枣员愿愿砸藻鄄晕耘酝酝孕栽阅阅 宰粤晕郧宰藻灶鄄躁蚤灶，蕴哉韵杂澡怎灶鄄扎澡燥灶早，匀耘允蚤葬鄄澡藻灶早，藻贼葬造（缘苑）⋯⋯⋯⋯⋯

耘枣枣藻糟贼燥枣匀藻葬贼蚤灶早栽藻皂责藻则葬贼怎则藻燥灶耘皂葬灶葬贼蚤燥灶悦燥藻枣枣蚤糟蚤藻灶贼燥枣砸灶
摇摇 孕粤晕郧砸燥灶早鄄澡怎葬，栽韵晕郧悦澡怎灶鄄澡葬灶，蕴陨哉载蚤葬燥鄄澡怎蚤（远员）⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯⋯



《核化学与放射化学》投稿须知

员郾来稿要求论点明确，数据可靠，文字简练，条理清楚。研究工作报告不要超过缘园园园字，简报不要超过圆缘园园字。
圆郾来稿请提供激光打印样一式两份，务必做到清稿定稿。稿中外文字母必须分清大、小写；上、下角的字母、数码和
符号等位置的高低，应区别明显；易混淆的外文字母、符号，请在第一次出现时用铅笔注明。
猿郾来稿须有中文摘要和对应的英文摘要（不超过本刊版面一页）。英文摘要中须写明题目、作者姓名（汉语拼音）、
作者单位、地址及邮编。
源郾来稿请注明图书分类号（按中国图书资料法分类）、第一作者的个人信息（包括姓名（出生年 原）、性别（民族，汉
族可省略）、籍贯、职称、学位、研究方向）及获何种基金资助，并注明基金项目编号。
缘郾图表选择最必要的列入。图中文字符号必须写清并与正文一致。照片务必黑白分明、层次清晰。请准备圆份插
图，一份贴在文稿的适当位置，并写明图号、图题和图注；另一份放在纸袋中，供描图用。表题、表身、表注、图题、图注以
及图的纵横栏目应为中、英文对照。
远郾计量单位一律采用法定计量单位。废弃单位务请换算成法定计量单位。
苑郾参考文献选择最主要的列入，未公开发表的资料请勿引用。文献序号以文中出现先后排列，并按本刊圆园园源年第

圆期封底上刊登的“《核化学与放射化学》参考文献著录格式”书写。
愿郾文稿引用他人研究成果时，务请按《著作权法》有关规定在参考文献中写明，否则由此引起的责任由投稿人自负。
怨郾来稿将请有关专家审阅，刊登与否均由编委最后审定，一般需猿个月后作者收到录用与否的通知。
员园郾来稿经审阅通过，作者在收到修收意见通知单后，远个月内必须将修改稿、原稿、意见单寄回编辑部。超过时间
者，将以收到修改稿日期作为收稿日期。
员员郾来稿须附有作者单位（学术委员会或业务部门）的推荐信（证明文稿不涉及泄密，未一稿多投，作者署名、排名正
确）。
员圆郾来稿请勿一稿两投（包括在国外已发表的论文）。不宜刊登的稿件，当函告作者，来稿一般不再退还；来稿一经
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过氧化氢湿法氧化模拟有机污物的研究

刘丽君，汤宝龙

中国原子能科学研究院 放射化学研究所，北京摇员园圆源员猿

摘要：用过氧化氢湿法氧化处理有机污物，研究了过氧化氢的投加量和投加方式，催化剂以及 责匀值等对反应的
影响。结果表明，为提高匀圆韵圆的利用率，匀圆韵圆应以间歇式投加，选取云藻

圆垣作催化剂，体系责匀值为员～圆。为保证
反应快速启动和平稳进行，反应时将催化剂总投加量的员辕猿提前与要分解氧化的物质混合一段时间，剩余圆辕猿在
反应进行中连续定量滴加，并于反应结束前半小时投加完毕。正交试验表明，分解圆援园园早界面污物的最佳实验条
件为：责匀越员，员园皂蕴猿园豫匀圆韵圆溶液，员园皂蕴园援员皂燥造辕蕴云藻

圆垣溶液。反应结束时，反应釜底部的白色残余物经红外分析和

元素分析表明主要是磷酸盐。匀圆韵圆湿法氧化能够有效分解栽月孕辕韵运，匀阅月孕辕韵运溶液和界面物。
关键词：匀圆韵圆；湿法氧化；有机污物
中图分类号：韵远圆员援圆缘源援员摇摇文献标识码：粤

摇摇孕哉砸耘载流程中用 栽月孕萃取 哉，孕怎时，在有机
相和水相界面处经常会有界面污物产生。界面污

物主要是有机相和水相与一些颗粒在混合搅拌过

程中产生的一种稳定化合物［员］。它的存在严重干

扰萃取过程的进行，应尽早将其消除掉。如果长

时间放置，由于强辐射降解和化学作用，在水相上

部会生成一层很厚的界面污物和乳化物的混合

物，简称有机污物。目前对于界面污物的形成机

理研究很多，但关于界面污物的处理方法的报道

较少。

国际上对有机废物的处理方法各异，当前以

焚烧和裂解及其变体流程等高温氧化工艺居

多［圆］。自上世纪愿园年代起，以 匀圆韵圆鄄云藻
圆垣为基础

的湿法氧化工艺引起了人们的兴趣。该工艺系低

温常压操作，节省能量，运行费用低，放射性核素

均存留于反应残液中，不存在尾气净化处理等二

次污染问题，弥补了高温氧化工艺的缺陷［圆～缘］。

在孕哉砸耘载流程中，萃取剂栽月孕辕韵运在强辐照
条件下发生降解，与锆生成界面污物。因此，有机

污物中不仅含有栽月孕辕韵运、游离 栽月孕的降解产物，
而且还含有 匀阅月孕，匀圆酝月孕和 匀猿孕韵源与锆生成的
界面污物。本文拟采用过氧化氢分解栽月孕辕韵运，
匀阅月孕，匀圆酝月孕和界面物，为处理孕哉砸耘载流程中有
机污物提供依据。

员摇实验部分

员郾员摇实验装置和试剂
实验装置是由一个缘园园皂蕴四口烧瓶、电磁搅

拌器、油浴锅、调压器、冷凝管及尾气吸收装置组

成。该反应体系示于图员。
磷酸二丁酯（匀阅月孕），固定液，北京化工厂生

产；磷酸混丁酯（缘缘豫 匀阅月孕和源缘豫 匀圆酝月孕混合
物），天津化学试剂研究所生产；磷酸三丁酯

（栽月孕），猿园豫 匀圆韵圆，云藻杂韵源，匀圆杂韵源等试剂均为分析
纯，北京化工厂生产。

员郾圆摇模拟界面物的制备
取等体积有机相和水相于玻璃容器中混合，

搅拌员园皂蚤灶后产生稳定的界面物。静置一定时
间后，将其转移至离心管中，离心圆皂蚤灶，用滴管小
心吸出有机相和水相，收集界面污物，并于缘园益
下干燥，备用。在则鄄阅月孕界面物在收集前用蒸馏水
和石油醚分别洗涤圆次，混合界面物不洗涤。
（员）在则鄄阅月孕界面物的生成体系：水相，圆皂燥造辕蕴
匀晕韵猿，员早辕蕴在则；有机相，猿园豫 栽月孕辕韵运，源援缘苑早辕蕴
匀阅月孕。
（圆）混合界面物的生成体系：水相，圆皂燥造辕蕴
匀晕韵猿，员早辕蕴在则，园援圆早辕蕴匀猿孕韵源；有机相，猿园豫 栽月孕辕
韵运，员早辕蕴匀阅月孕，园援员早辕蕴匀圆酝月孕。



图员摇过氧化氢湿法氧化的装置图
云蚤早援员摇阅藻增蚤糟藻燥枣憎藻贼燥曾蚤凿葬贼蚤燥灶遭赠匀圆韵圆

员郾猿摇实验方法
员郾猿郾员摇栽月孕辕韵运和匀阅月孕辕韵运的湿法氧化摇取一
定量的有机试剂于四口烧瓶中，加入员辕猿催化剂，升
温并搅拌。达到所需温度后，以预先设定的速率滴

加匀圆韵圆和酸化后的催化剂溶液。
用油浴控制反应温度为（怨苑依圆）益，反应时

间为猿援缘～源澡。实验过程中产生的 悦韵圆用 源缘园
皂蕴圆援园皂燥造辕蕴晕葬韵匀溶液吸收。反应结束后，反
应釜残液分为上下两层，上层为黄色有机相，下层

为浅黄色水相。

员郾猿郾圆摇模拟界面污物的湿法氧化摇取一定量界
面污物于四口瓶中，加入一定体积的催化剂，升温

并搅拌。达到所需温度后，以预先设定的速率滴

加猿园豫 匀圆韵圆。实验在常压、恒温、不回流条件下
进行，温度为（怨苑依圆）益。
反应结束后，用气相色谱法测定有机相和水

相中栽月孕，匀阅月孕，匀圆酝月孕的含量。

圆摇结果和讨论

圆郾员摇过氧化氢湿法氧化栽月孕辕韵运溶液
圆郾员郾员摇过氧化氢加入量和加入方式的影响摇以
残余有机相体积表示 栽月孕辕韵运被分解程度，过氧
化氢的投加量和投加方式与残余有机相体积的关

系示于图圆。由图圆可以看出，匀圆韵圆加入量越多，
分解越完全。但当过氧化氢加入量达到一定程度

时，残余油相体积下降趋势减缓。说明此时自分

解反应比较严重，匀圆韵圆的有效利用率降低。应该
选择合适的投加速率、投加方式和有效的催化剂

来提高其利用率。

采取间歇式滴加过程中，先以园援猿皂蕴辕皂蚤灶的

图圆摇过氧化氢加入量和加入方式
对反应残余有机相体积的影响

云蚤早援圆摇耘枣枣藻糟贼燥枣匀圆韵圆凿燥泽葬早藻葬灶凿葬凿凿蚤贼蚤燥灶皂葬灶灶藻则

燥灶贼澡藻增燥造怎皂藻燥枣燥则早葬灶蚤糟则藻泽蚤凿怎藻葬枣贼藻则则藻葬糟贼蚤燥灶
猿园皂蕴栽月孕辕韵运，责匀越员，缘园皂蕴园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣；

员———连续式（悦燥灶贼蚤灶怎燥怎泽葬凿凿蚤贼蚤燥灶），

圆———间歇式（陨灶贼藻则皂蚤贼贼藻灶贼葬凿凿蚤贼蚤燥灶）

速率连续滴加缘皂蕴匀圆韵圆，维持反应缘皂蚤灶，然后
再继续滴加缘皂蕴匀圆韵圆，再反应缘皂蚤灶。重复此过
程直至匀圆韵圆滴加完毕。由图圆曲线圆看出，间歇
式的滴加更有利于反应的进行，能使残余油相体

积减少。而尾气中悦韵圆的量也是间歇式比连续式
的大，这也说明间歇式的加入方式有利于提高过

氧化氢的利用率。间歇时间对氧化栽月孕辕韵运的影
响列入表员。由表员看出，将间歇时间延长到员缘
皂蚤灶，反应残余液的体积变化不是很明显，但二氧
化碳的量增加。说明延长间歇时间有利于过氧化

氢将有机试剂氧化。

圆郾员郾圆摇催化剂的影响摇实验中选用的催化剂为
园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣溶液，其加入量与过氧化氢的加入
量之比为员颐员援缘［圆］。为了使氧化分解反应能快
速启动，又保证反应体系始终处于积极、平稳的反

圆 核化学与放射化学摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇第圆苑卷
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应状态，本实验选定的催化剂投加方式为：将催化

剂总量的员辕猿与要分解氧化的物质一起加入反应
器中，其余圆辕猿连续滴加，并于反应结束前半小时
投加完毕。

表员摇间歇时间对匀圆韵圆氧化栽月孕辕韵运反应的影响
栽葬遭造藻员耘枣枣藻糟贼燥枣蚤灶贼藻则皂蚤贼贼藻灶贼贼蚤皂藻燥灶贼澡藻
燥曾蚤凿葬贼蚤燥灶则藻葬糟贼蚤燥灶燥枣栽月孕辕韵运遭赠匀圆韵圆

灾（匀圆韵圆）辕皂蕴 贼辕皂蚤灶灾（砸藻泽蚤凿怎藻泽燥蚤造）辕皂蕴皂（悦韵圆）辕早

苑缘 园 员圆援缘 圆援圆
苑缘 缘 员园援远 圆援缘
苑缘 员缘 员园援苑 猿援圆

摇摇注（晕燥贼藻泽）：责匀越员，缘园皂蕴园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣，贼越（怨苑依圆）益

圆郾员郾猿摇责匀值的影响摇反应体系的 责匀值应控制
在圆援猿以下，以不产生 云藻（韵匀）猿沉淀、不中断链
式反应为原则。若 责匀值太低，将抑制 匀圆韵圆的催
化分解从而影响 匀韵·的产生，同时会增加后续
处理过程中碱的投加量。因此，反应体系的 责匀
值一般调节到员～圆之间。在本实验中，采用硫酸
来调节责匀越员～圆。
圆郾员郾源摇栽月孕的分解率摇在反应结束后，用气相色
谱法分析剩余的残余油相和水相中 栽月孕的含量，
得到栽月孕的分解率。实验结果列入表圆。

表 圆摇不同匀圆韵圆投加量下栽月孕的分解率
栽葬遭造藻圆阅藻糟燥皂责燥泽蚤灶早则葬贼藻泽燥枣栽月孕
蚤灶贼澡藻糟燥灶凿蚤贼蚤燥灶燥枣凿蚤枣枣藻则藻灶贼匀圆韵圆凿燥泽葬早藻

晕燥援
灾（栽月孕辕韵运）

辕皂蕴

灾（匀圆韵圆）

辕皂蕴

砸（栽月孕）凿藻糟
辕豫

砸（韵蚤造）凿藻糟
辕豫

员 猿园 缘园 缘猿援园员 缘缘援园园
圆 猿园 苑缘 远圆援苑园 远源援远苑
猿 猿园 怨园 苑圆援怨愿 苑园援远苑

摇摇注（晕燥贼藻泽）：责匀越员，灾（悦葬贼）辕灾（匀圆韵圆）越圆辕猿，贼越（怨苑依圆）益

由表圆可以看到，随着 匀圆韵圆投加量的增加，
油相分解率也增加，相应 栽月孕分解率也增加。由
反应残余油相中栽月孕的百分含量可以看出，用过
氧化氢湿法氧化分解 栽月孕和煤油时，两者的分解
速度基本一致。

圆郾圆摇匀圆韵圆湿法氧化匀阅月孕
圆郾圆郾员摇匀阅月孕浓度的影响摇在反应温度为（怨苑依
圆）益，责匀越员的条件下，用园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣溶液
作催化剂，用缘园皂蕴匀圆韵圆分别对圆园皂蕴纯 匀阅月孕
和缘早辕蕴匀阅月孕辕韵运溶液进行了分解反应，发现两
者结果有很大的不同。

当缘园皂蕴匀圆韵圆氧化分解圆园皂蕴纯匀阅月孕时，
反应结束后，残余水相上层有一层油状胶态物质，

而没有液态的油相存在。此油状物的粘度很大。

若不加催化剂，则反应残液为油相和水相的混合

物，但匀圆韵圆自分解较严重。而对于缘早辕蕴匀阅月孕辕
韵运溶液，反应结束后，没有油状胶态物质生成。
残余液分为两层，上层油相为黄色，下层水相为浅

黄色。

纯匀阅月孕在催化剂存在下分解，反应残余物
为油状胶态物质，可能是生成了云藻（阅月孕）猿沉淀
（云藻（阅月孕）猿的溶度积为 园援远伊员园

原苑（皂燥造辕蕴）源）。
当用园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣溶液作催化剂引发链式反应
时，会生成中间产物云藻猿垣，当云藻猿垣和匀阅月孕的溶度
积达到或超过园援远伊员园原苑（皂燥造辕蕴）源时，就会生成
沉淀，而这种颗粒物与有机相、水相在混合搅拌下

作用产生了稳定化合物，即界面物［远］。此外，云藻猿垣

与反应中产生的磷酸也会发生作用，生成不溶于

水的云藻孕韵源沉淀，它也可能是产生油状物质的原
因之一。因为条件限制，本工作目前还不能分析

油状胶态物的具体组成。

因此，若用 云藻圆垣溶液作催化剂时，为避免生
成油状胶态物质，匀阅月孕的浓度不能太高。
圆郾圆郾圆摇催化剂浓度的影响摇不同浓度催化剂对分
解残余油体积及匀阅月孕分解率的影响列入表猿。

表 猿摇不同浓度的催化剂对分解残余油体积
及匀阅月孕分解率的影响

栽葬遭造藻猿耘枣枣藻糟贼燥枣糟葬贼葬造赠泽贼糟燥灶糟藻灶贼则葬贼蚤燥灶泽燥灶贼澡藻增燥造怎皂藻
燥枣则藻葬糟贼蚤燥灶则藻泽蚤凿怎藻燥蚤造葬灶凿凿藻糟燥皂责燥泽蚤灶早则葬贼藻泽燥枣匀阅月孕

晕燥援
灾（匀阅月孕辕韵运）

辕皂蕴

糟（悦葬贼）

辕（皂燥造·蕴原员）

灾（砸藻泽蚤凿怎藻燥蚤造）

辕皂蕴

砸（匀阅月孕）凿藻糟
辕豫

员 圆园 园援园员 员源援远 怨怨援缘怨
圆 圆园 园援园缘 员圆援猿 怨怨援远苑
猿 圆园 园援员 怨援源 怨怨援怨愿

摇摇注（晕燥贼藻泽）：灾（猿园豫匀圆韵圆）越缘园皂蕴，灾（悦葬贼）越猿缘皂蕴，责匀越员，

贼越（怨苑依圆）益

从表猿看出，随着催化剂浓度的增大，反应物
被氧化的程度增大，残余液体积减小；匀阅月孕分解
率在猿种情况下都能达到怨怨豫以上。说明与煤
油比较，匀阅月孕更容易被过氧化氢湿法氧化分解，
催化剂的浓度对其影响不太大。用气相色谱法测

定残余油相和水相中匀圆酝月孕的含量可知，在油相
和水相中几乎检测不到 匀圆酝月孕。说明 匀阅月孕完
全能被过氧化氢湿法氧化分解。
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圆郾猿摇过氧化氢湿法氧化界面物
圆郾猿郾员摇匀圆韵圆的投加量对剩余界面物的影响摇匀圆
韵圆的投加量对反应剩余界面物的影响示于图猿。
由图猿可以看出，当 匀圆韵圆的量超过员缘皂蕴以后，
剩余界面物的质量变化不大，即剩余界面物的质

量不会无限制的下降。匀圆韵圆氧化 在则鄄阅月孕界面物
的反应实际上就是 匀圆韵圆与 在则鄄阅月孕界面物中的
阅月孕反应，最后 在则以 在则猿（孕韵源）源或在则（匀孕韵源）圆形
式存在，在则猿（孕韵源）源和 在则（匀孕韵源）圆都是难溶物质，
不能把它们从溶液中消除掉。

图 猿摇匀圆韵圆投加量对剩余界面物的影响

云蚤早援猿摇耘枣枣藻糟贼燥枣匀圆韵圆
凿燥泽葬早藻燥灶糟则怎凿则藻泽蚤凿怎藻

皂（悦则怎凿）越圆援园园早，园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣，

贼越（怨苑依圆）益，责匀越员

由剩余物的质量和元素分析数据可以知道，

虽然增加匀圆韵圆的投加量有利于界面物的被氧化，
但即使加入圆园皂蕴匀圆韵圆，也不能将圆援园园早界面物
中的有机相完全氧化，所以从经济角度看，一味地

增加匀圆韵圆的用量是不合算的。从匀圆韵圆催化分解
有机溶剂的反应得到启示，催化剂的用量和酸度

对反应都有影响。因此可以将匀圆韵圆的投加量、催
化剂的用量和酸度三者结合起来考虑，寻找一个

最佳的工艺条件。

圆郾猿郾圆摇正交试验的设计和分析摇本实验对匀圆韵圆
投加量、责匀值、云藻圆垣溶液投加量等主控因素进行
了三因素三水平正交试验。由此确定过氧化氢湿

法氧化分解界面物的适宜工艺条件。

实际上，在工厂中得到的界面污物不可能被

洗涤，因此，正交试验中选用的界面污物为未经洗

涤的在则与栽月孕的猿种降解产物共同形成的界面
物。圆援园园早界面物氧化分解正交试验的因素水平
选择及结果分析列入表源。
在这里，反映界面物的氧化分解效果以及为

此付出的代价的综合评估指数（悦燥皂责则藻澡藻灶泽蚤增藻

表 源摇过氧化氢湿法氧化界面物正交试验设计分析表
栽葬遭造藻源摇栽则蚤增葬则蚤葬灶贼灶燥则皂葬造藻曾责藻则蚤皂藻灶贼泽
燥枣憎藻贼燥曾蚤凿葬贼蚤燥灶燥枣糟则怎凿泽遭赠匀圆韵圆

晕燥援 责匀
灾（匀圆韵圆）

辕皂蕴

灾（云藻圆垣）

辕皂蕴
月辕豫 悦粤陨

员 员（园援缘） 员（员缘） 猿（员缘） 怨园援员园 猿援圆源园
圆 圆（员援园） 员（员缘） 员（缘） 愿缘援圆圆 猿援园远源
猿 猿（圆援园） 员（员缘） 圆（员园） 愿苑援员园 猿援员猿圆
源 员（园援缘） 圆（员园） 圆（员园） 远愿援缘源 猿援远怨苑
缘 圆（员援园） 圆（员园） 猿（员缘） 远怨援园苑 猿援苑圆缘
远 猿（圆援园） 圆（员园） 员（缘） 苑园援园源 猿援苑苑愿
苑 员（园援缘） 猿（缘） 员（缘） 猿园援远苑 猿援猿园愿
愿 圆（员援园） 猿（缘） 圆（员园） 猿圆援圆猿 猿援缘愿缘
怨 猿（圆援园） 猿（缘） 猿（员缘） 猿园援员怨 猿援圆缘苑
运员 猿援源员缘 猿援员源缘 猿援猿愿猿
运圆 猿援源缘愿 猿援苑猿猿 猿援源苑员
运猿 猿援猿愿怨 猿援猿愿猿 猿援源园苑
极差 园援园远怨 园援缘愿愿 园援园愿愿

摇摇注（晕燥贼藻泽）：运员 越∑悦粤陨员躁辕猿，运圆 越∑悦粤陨圆躁辕猿，运猿 越
∑悦粤陨猿躁辕猿；括号内为实验值（栽澡藻凿葬贼葬蚤灶责葬则藻灶贼澡藻泽蚤泽葬则藻藻曾责藻则蚤
皂藻灶贼葬造增葬造怎藻泽）

葬泽泽藻泽泽蚤燥灶蚤灶凿藻曾，即悦粤陨）的定义如下：

悦粤陨越月悦，

式中，月为界面物氧化分解效果；悦为实施该反应
所需付出的代价。二者分别计算如下：

（员）月值。用固体中所含碳质量的分解率表
示界面物被过氧化氢的氧化程度。因此，按下式

计算月值：

月越员原
憎员皂员
憎皂。

式中，憎员为剩余界面物中碳的质量分数；皂员为剩
余界面物质量，早；憎为加入的界面物中碳的质量
分数；皂为加入的界面物的质量，早。
（圆）悦值。在界面物的湿法氧化反应中所付
出的主要代价是化学试剂的费用。而化学试剂主

要是氧化剂 匀圆韵圆（猿园豫）和催化剂，酸化剂的用
量极少，可忽略不计。现按处理圆援园园早界面物所
需要的氧化剂和催化剂的费用进行比较：处理

圆援园园早界面污物需要员园皂蕴猿园豫 匀圆韵圆，按员愿援缘源
元辕蕴计算，则需园援员愿缘元，若用园援圆源苑早云藻杂韵源·
苑匀圆韵处理，按员远援愿元辕噪早计算，则需园援园园源元。
由此看出，氧化分解一定量的界面物，所需过氧化

氢的费用远大于催化剂 云藻杂韵源·苑匀圆韵的费用。
因此，为简化计算，悦定义如下：

悦越灾·责。
式中，灾为匀圆韵圆消耗量，皂蕴；责为 匀圆韵圆市售单价，

源 核化学与放射化学摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇摇第圆苑卷



元辕蕴。因此，综合评估指数（悦粤陨）为：

悦粤陨越（员原
憎员皂员
憎皂）伊

员
灾·责。

摇摇从悦粤陨的表达式可看出，悦粤陨越大，废溶剂氧
化分解的效益产出比越好，即用较低的费用能达

到较高的氧化分解效果。

界面物的分解正交试验示于图源。根据表源，
第远号试验的悦粤陨值最大。但从图源看，在选定
的因素水平范围内，存在着一组未曾试验的“可

能最好搭配”，即：责匀越员援园，员园皂蕴匀圆韵圆，员园皂蕴
园援员皂燥造辕蕴云藻圆垣。进行这组试验验证结果表明，上
述搭配更有利于界面物的氧化分解，其 悦粤陨越源援
圆园远。
由极差分析不难知道，在界面物氧化分解反

应的猿个影响因素中，过氧化氢的投加量是最显
著的影响因素。

图源摇分解界面物的正交试验趋势图
云蚤早援源摇悦怎则则藻灶贼枣蚤早怎则藻泽燥枣贼则蚤增葬则蚤葬灶贼
灶燥则皂葬造藻曾责藻则蚤皂藻灶贼泽燥枣糟则怎凿泽

圆援源摇界面物分解残余物的分析
对界面物分解后的残余物进行元素分析得到，

不论是在则鄄阅月孕配合物还是在则与栽月孕的猿种降解
产物形成的混合物，当圆援园园早界面物的过氧化氢
加入量超过苑皂蕴时，残余物中没有检测到晕和杂

元素，仅含有孕，云藻，在则，韵及少量悦，匀元素，因此，
残余物可能是锆和铁的磷酸盐沉淀。

对界面物分解后的残余物进行红外光谱分

析，结果示于图缘。由图缘看出，硝酸根的特征峰
已经消失，而且随着过氧化氢加入量的增加，烷基

峰越来越不明显，最后只剩下员园远园糟皂原员附近的
孕越韵双键的吸收峰，此外就是在猿源猿缘糟皂原员左右
出现了一个羟基峰。由此可知，过氧化氢湿法氧

化界面物实际是将配合物中的有机基团 阅月孕或
酝月孕氧化，最终生成无机的 孕韵源

猿原或 匀孕韵源
圆原，羟

基峰的出现说明残余物为磷酸氢盐的可能性比较

大。

摇摇从以上实验结果可以看到，过氧化氢能够将
栽月孕辕韵运，匀阅月孕以及界面物氧化。因此可以考虑
将其应用于废栽月孕辕韵运和界面污物的处理。

猿摇结摇论

（员）匀圆韵圆湿法氧化废有机物的反应，匀圆韵圆以

间歇式投加。当处理猿园皂蕴有机试剂时投加速率
控制在园援猿～园援源皂蕴辕皂蚤灶对反应有利。
（圆）催化剂采用 云藻圆垣溶液。为保证反应快
速启动和平稳进行，将催化剂总投加量的员辕猿提
前与要分解氧化的物质混合一段时间，其它圆辕猿
在反应进行中连续定量滴加，并于反应结束前半

小时投加完毕。

（猿）用匀圆韵圆湿法氧化分解栽月孕辕韵运和匀阅月孕辕
韵运溶液，栽月孕和韵运的分解速度基本一致。而匀阅鄄
月孕很容易被过氧化氢分解。
（源）匀圆韵圆湿法氧化 匀阅月孕辕韵运的反应，若用
云藻圆垣溶液作催化剂，则匀阅月孕的浓度不能太高，否则
会生成云藻（阅月孕）猿或云藻孕韵源沉淀。
（缘）匀圆韵圆湿法氧化界面物的正交试验表明，对
于匀圆韵圆湿法氧化界面物的反应，当界面物为圆援园园早
时，最佳条件为：责匀越员援园，员园皂蕴匀圆韵圆；员园皂蕴园援员
皂燥造辕蕴云藻圆垣溶液。对反应残渣进行红外分析和元素
分析得知，残余物主要是锆的磷酸盐。
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图 缘摇界面物分解前后的红外光谱图
云蚤早援缘摇陨砸泽责藻糟则贼葬燥枣凿藻糟燥皂责燥泽藻凿葬灶凿怎灶凿藻糟燥皂责燥泽藻凿糟则怎凿泽
（葬）———分解前的在则鄄阅月孕界面物（哉灶凿藻糟燥皂责燥泽藻凿在则鄄阅月孕糟则怎凿）；

（遭）———分解后的在则鄄阅月孕界面物（阅藻糟燥皂责燥泽藻凿在则鄄阅月孕糟则怎凿）；

（糟）———分解前的混合界面物（哉灶凿藻糟燥皂责燥泽藻凿皂蚤曾藻凿蚤灶贼藻则责澡葬泽藻）；

（凿）———分解后的混合界面物（阅藻糟燥皂责燥泽藻凿皂蚤曾藻凿蚤灶贼藻则责澡葬泽藻）
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二元比例鄄载射线荧光光谱法测定
模拟 酝韵载燃料中 哉和 悦藻含量

宋摇游，郑维明，刘桂娇，金立云
中国原子能科学研究院放射化学研究所，北京摇员园圆源员猿

摘要：建立了二元比例鄄载射线荧光光谱法定量测定模拟 酝韵载燃料中哉和悦藻含量的方法。采用粉末压片制样
技术，样品制备过程快速简便。校准曲线的回归系数（则）为园援怨怨怨缘；铀测量结果的相对标准偏差（泽则）为园援圆豫，
铈测量结果的相对标准偏差（泽则）为员援愿豫，满足了模拟酝韵载燃料元件测试的要求。
关键词：载射线荧光光谱；二元比例法；模拟酝韵载燃料；哉；悦藻
中图分类号：韵远缘苑援猿源摇摇文献标识码：粤

摇摇酝韵载燃料芯块由 哉韵圆粉末和 孕怎韵圆粉末按一
定比例混合后压制烧结而成。哉韵圆与孕怎韵圆的比例
对酝韵载燃料烧结过程、酝韵载燃料堆内行为、酝韵载
燃料后处理过程中的溶解等均有重要的影响。

孕怎是极毒类放射性物质，选用与 孕怎性质相近的
悦藻代替孕怎，开展模拟 酝韵载燃料的生产工艺条件
实验，需要一个快速简便的、并且适用于大量样品

准确分析的方法。

载射线荧光光谱法制样过程简单，且元素的
化学状态不影响含量测定，特别适用于难溶固体、

粉末样品的直接快速分析。运藻灶灶藻贼澡［员，圆］等成功地
采用二元比例鄄载射线荧光光谱法测量宰鄄砸藻，月蚤鄄
杂灶合金，悦则圆韵猿鄄粤造圆韵猿，云藻圆韵猿鄄悦怎韵及 悦则圆韵猿鄄粤早圆韵
粉末混合物中主元素含量。本工作拟选用上述方

法以准确测定模拟酝韵载燃料中的哉和悦藻含量。

员摇实验部分

员郾员摇方法原理
二元比例法［员～远］是依据二元素谱线的强度比与

元素浓度比的对数关系实现元素的定量分析的。特

征载谱线的净强度和元素浓度的关系式为：
造早［陨（粤）辕陨（月）］越
造早运垣灶造早［憎（粤）辕憎（月）］。

式中，陨为谱线强度，泽原员；憎为元素的质量分
数，豫；运为与待测元素有关的常数；灶为与元素

特征载谱线（运系或 蕴系）有关的常数，对元素 蚤
有陨蚤越运蚤悦蚤灶蚤。对于同系元素的特征 载谱线，灶
近似相等。

模拟酝韵载燃料样品的形式为氧化物，只有哉
和悦藻两种金属元素的质量分数可变。用原级 载
射线激发时皆产生 蕴鄄载射线，样品中存在的氧不
产生载射线，因此模拟 酝韵载燃料适宜用二元比
例鄄载射线荧光光谱法进行测定。
员郾圆摇元素测量条件的选择
在载射线荧光分析中，元素测量条件选择的

关键是寻找无干扰或干扰小的分析线，并准确地

扣除相应背景。为了准确选择分析线及相应的背

景位置，首先将样品在欲分析元素的特征载射线位
置附近进行步进和脉冲幅度扫描，然后按载射线分
支比，仔细考虑各分析线及相应背景位置可能存在

的干扰。本文选定的元素分析条件列入表员。
员郾猿摇试剂和仪器
员郾猿郾员摇试剂摇哉韵圆粉末，纯度大于怨怨郾怨豫，平均
粒度为源郾源愿μ皂，包头核燃料厂生产；悦藻韵圆粉末，光
谱纯，平均粒度为源郾圆缘μ皂，北京有色金属总院稀土
材料国家工程中心生产；其它试剂均为分析纯。

员郾猿郾圆摇仪器摇日本理学猿园苑园耘型 载射线荧光光
谱仪。测量条件：端窗铑靶 载射线管，电压 缘园
噪灾，电流缘园皂粤，粗狭缝，空气光路，员辕员吸收片，
光栏直径员缘皂皂。



员郾源摇实验方法
员郾源郾员摇工作标准样品与待测样品的制备摇分别
称取不同质量的哉韵圆和悦藻韵圆配制工作标准样品，
其称取量列入表圆。将已称量好的悦藻韵圆置于玛瑙
研钵中，加入少许丙酮，以防止粉末飞溅。为保证

均匀性，将哉韵圆分缘～远次倒入研钵中，与 悦藻韵圆一

起研磨，每次研磨缘皂蚤灶。
分别将工作标准样品和待测样品置于压样模

具中，用园援缘园园园早微晶纤维素压制成的 员愿皂皂
圆片垫底，在 圆园贼的压力下，保持 员缘泽，压制成
员愿皂皂的样品片，编号后储存于干燥器中，待测量。

表员摇元素分析条件
栽葬遭造藻员粤灶葬造赠扎蚤灶早糟燥灶凿蚤贼蚤燥灶泽燥枣贼澡藻藻造藻皂藻灶贼泽

分析线

（杂责藻糟贼则葬造造蚤灶藻）

晶体

（悦则赠泽贼葬造）

探测器

（阅藻贼藻糟贼燥则）
孕匀粤

分析线
（杂责藻糟贼则葬造造蚤灶藻）

圆θ辕（毅）摇贼辕泽

背景
（月葬糟噪早则燥怎灶凿员）

圆θ辕（毅）摇贼辕泽

背景圆
（月葬糟噪早则燥怎灶凿圆）

圆θ辕（毅） 贼辕泽

哉蕴α员 蕴蚤云圆园园 杂悦 员园园～猿猿园 圆远援员缘摇 员园 圆远援缘园 员园 圆缘援愿园摇 员园

悦藻蕴α员 蕴蚤云圆园园 杂悦 员园园～猿园园 苑怨援远猿摇 员园园 苑怨援缘怨摇 员园 苑愿援缘缘摇 员园

摇摇注（晕燥贼藻泽）：孕匀粤为脉冲高度分析器（孕怎造泽藻澡藻蚤早澡贼葬灶葬造赠扎藻则），杂悦为闪烁计数器（杂糟蚤灶贼蚤造造葬贼蚤燥灶糟燥怎灶贼藻则）

表圆摇工作标准样品中哉韵圆和悦藻韵圆的质量
栽葬遭造藻圆摇悦燥灶贼藻灶贼泽燥枣哉韵圆葬灶凿悦藻韵圆蚤灶贼澡藻憎燥则噪蚤灶早泽贼葬灶凿葬则凿泽葬皂责造藻

晕燥援
皂辕早

哉韵圆摇摇摇摇摇 悦藻韵圆

憎辕豫

哉韵圆 摇摇摇摇摇悦藻韵圆
皂（哉韵圆）辕皂（悦藻韵圆）

杂阅员 园援怨怨怨苑 园援圆缘员园 苑怨援怨猿 圆园援园苑 猿援怨愿猿

杂阅圆 员援圆园源猿 园援圆园园园 愿缘援苑远 员源援圆源 远援园圆圆

杂阅猿 员援园园园源 园援员圆源猿 愿愿援怨缘 员员援园缘 愿援园源愿

杂阅源 员援园园园远 园援员园圆怨 怨园援远愿 怨援猿圆 怨援苑圆源

杂阅缘 员援圆园园源 园援员园园远 怨圆援圆苑 苑援苑猿 员员援怨猿

员援源援圆摇工作标准样品与待测样品的测量摇将制
备好的工作标准样品和待测样品，按设定的元素

分析 条 件 进 行 测 量，以 造早［陨（哉）辕陨（悦藻）］对
造早［憎（哉韵圆）辕憎（悦藻韵圆）］绘制校准曲线，根据校准
曲线计算待测样品中哉和悦藻的含量。

圆摇结果和讨论

圆郾员摇参比样品及测量强度的归一化
在载射线荧光光谱仪运行中，电子器件和机

械部件等性能的漂移，会影响测量强度的绝对值。

制备一个对所有分析元素都有适当强度的参比样

品，在测量工作标准样品和待测样品的同时测量

参比样品，以此建立分析元素的归一化强度。样

品中元素蚤的归一化强度陨蚤，躁的计算公式
［源］为：

陨蚤，躁越
陨蚤泽，躁
陨蚤泽，园
陨蚤皂，躁越α蚤陨蚤皂，躁。

式中，陨蚤泽，躁和陨蚤泽，园表示参比样品中 蚤元素谱线的第 躁
次测量强度和初始测量强度；陨蚤皂，躁为待测样品中 蚤

元素谱线的第 躁次测量强度。右下标 蚤泽，蚤皂分别
表示含元素蚤的参比样品和待测样品。
参比样品的化学稳定性要好，对每个测量元

素都要有合适的强度，以减少计数统计误差。本

实验采用标准系列样品杂阅圆作为参比样品。
圆郾圆摇校准曲线
测量工作标准样品 猿次，分别以 陨（哉）对

憎（哉韵圆），陨（悦藻）对 憎（悦藻韵圆），造早［陨（哉）辕陨（悦藻）］
对造早［憎（哉韵圆）辕憎（悦藻韵圆）］作图，获得校准曲线，
分别示于图员至图猿。
据文献报道，在 陨（哉）对 憎（哉韵圆）和 陨（悦藻）对

憎（悦藻韵圆）曲线中，在大的浓度范围内，校准曲线弯
曲十分明显。在本实验的浓度范围内，校准曲线

的线性良好。采用二元比例法处理获取数据，校

准曲线的线性相关系数达到园援怨怨怨以上。
圆郾猿摇方法的相对标准偏差
根据工作标准样品 杂阅猿中 哉韵圆和 悦藻韵圆的质

量，平行称取 远份，进行方法的精密度实验，结
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图员摇哉韵圆的陨（哉）鄄憎（哉韵圆）校准曲线

云蚤早援员摇悦葬造蚤遭则葬贼蚤燥灶糟怎则增藻枣燥则
陨（哉）鄄憎（哉韵圆）燥枣哉韵圆

图圆摇悦藻韵圆的陨（悦藻）鄄憎（悦藻韵圆）校准曲线

云蚤早援圆摇悦葬造蚤遭则葬贼蚤燥灶糟怎则增藻枣燥则
陨（悦藻）鄄憎（悦藻韵圆）燥枣悦藻韵圆

图猿摇哉韵圆和悦藻韵圆粉末混合物的校准曲线

云蚤早援猿摇悦葬造蚤遭则葬贼蚤燥灶糟怎则增藻枣燥则
哉韵圆鄄悦藻韵圆责燥憎凿藻则皂蚤曾贼怎则藻泽

果列入表 猿。结果表明，方法的相对标准偏差
（泽则）优于圆豫。
圆郾源摇样品的测量结果
取待测样品（郧远鄄圆）远份，按制备标准样品的

方法制备，测量结果列入表源。
结果表明，采用陨鄄悦曲线法直接计算得到的含

量结果加和超过员园园豫。这是由于基体不完全相
同对特征载谱线强度带来不同的影响，而二元比
例法有效地降低了基体不同对谱线强度的影响。

表猿摇方法的相对标准偏差
栽葬遭造藻猿摇孕则藻糟蚤泽蚤燥灶燥枣贼澡藻皂藻贼澡燥凿

晕燥援 憎（哉韵圆）辕豫 憎（悦藻韵圆）辕豫
员 愿愿援怨 员员援员
圆 愿怨援圆 员园援愿
猿 愿愿援怨 员员援员
源 愿怨援园 员员援园
缘 愿愿援愿 员员援圆
远 愿怨援猿 员园援苑
憎辕豫 愿怨援园 员员援园
泽辕豫 园援圆 园援圆
泽则辕豫 园援圆 员援愿

摇摇注（晕燥贼藻）：灶越远

表源摇郧远鄄圆样品的测量结果
栽葬遭造藻源摇砸藻泽怎造贼泽燥枣贼澡藻泽葬皂责造藻郧远鄄圆

晕燥援
陨鄄悦曲线法

憎（哉韵圆）辕豫 憎（悦藻韵圆）豫

二元比例法
（月蚤灶葬则赠蚤灶贼藻则泽蚤贼赠则葬贼蚤燥皂藻贼澡燥凿）

憎（哉韵圆）辕豫 憎（悦藻韵圆）豫

员 怨缘援员 员员援远 愿愿援怨 员员援员

圆 怨怨援苑 员员援源 愿怨援缘 员园援缘

猿 怨源援远 员园援员 怨园援圆 怨援愿

源 怨愿援愿 员员援员 愿怨援苑 员园援猿

缘 员园圆 员圆援园 愿怨援员 员园援怨

远 怨远援远 员员援苑 愿愿援怨 员员援员

憎辕豫 怨苑援愿 员员援猿 愿怨援源 员园援远

泽辕豫 圆援远 园援远 园援缘 园援缘

泽则辕豫 猿 缘 园援远 缘援园

猿摇结摇论

利用二元比例鄄载射线荧光光谱法定量测定
了模拟酝韵载燃料中哉和悦藻的含量，得到很好的
线性关系，铀和铈的相对标准偏差（泽则）分别为园援
圆豫和员援愿豫。与 陨鄄悦校准曲线法相比，二元比例
法对降低基体效应的影响有明显的作用。
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在总不确定度（哉贼）中占有举足轻重的份额，从而
对取样不确定度提出了更严格的要求。

（猿）微取样是多种新发展的分析技术的要
求。现代无机分析科学的趋势之一是直接分析小

的固体样品，这一趋势可能来自测量技术的固有

要求（如，火花源和激光消蚀电感耦合等离子体

质谱，电子和离子微探针载射线荧光等），也可能
是原来非破坏分析方法新发展的非破坏能力

（如，固体取样粤粤杂、陨悦孕粤耘杂、陨悦孕酝杂等，甚至包括
晕粤粤）。在藻蚤泽造藻则［员］给出的某些现代固体取样分析
技术及其典型取样量列入表员。这些技术的分析
质量控制需要在相应取样量下认证的悦砸酝泽。

（源）有关领域研究中经常遇到小样分析问
题。小样分析的例子包括：毫克乃至微克量的大

气颗粒物，单矿物颗粒，宇宙尘，法医学中的毛发、

弹药残留物等。这些分析的质量控制，也需要取

样量与之匹配的悦砸酝泽。
如上所述，事实上现有 悦砸酝泽中的多种元素

在远小于员园园皂早的取样量下已有代表性（取样不
确定度小于员豫）。单个元素取样行为的定量表
征，可在各现有悦砸酝中发现适用于微分析质控的
认证元素，并可用于研制和认证适用于微分析质

控的新一代悦砸酝泽。

表员摇某些固体取样方法的典型取样量
栽葬遭造藻员摇栽赠责蚤糟葬造泽葬皂责造藻泽蚤扎藻枣燥则泽燥皂藻泽燥造蚤凿泽葬皂责造蚤灶早皂藻贼澡燥凿泽

固体取样分析技术

（粤灶葬造赠泽蚤泽皂藻贼澡燥凿）
皂泽葬皂

中子活化分析（晕粤粤） 员皂早～员园早

载射线萤光（载砸云） 员～员园园皂早

粒子激发载射线发射（孕陨载耘） 园郾员～员园皂早

粒子激发核反应分析（孕陨郧耘） 园郾员～员园皂早

卢瑟福反散射谱学（砸月杂） 园郾员～员园皂早

火花源质谱（杂杂酝杂） 园郾员～员园皂早

固体取样原子吸收谱学（杂杂鄄在粤粤杂） 园郾员～员皂早

固体取样电感耦合等离子体发射光谱（杂杂鄄陨悦孕粤耘杂） 园郾员～员皂早

固体取样电感耦合等离子体质谱（杂杂鄄陨悦孕粤耘杂） 园郾员～员皂早

辉光放电质谱（郧阅酝杂） 员～员园园μ早

激光消蚀电感耦合等离子体发射光谱（蕴粤鄄陨悦孕粤耘杂） 员～员园灶早

激光消蚀电感耦合等离子体质谱（蕴粤鄄陨悦孕酝杂） 员～员园灶早

微区孕陨载耘（皂蚤糟则燥鄄孕陨载耘） ～园援员灶早

微区同步辐射载砸云（皂蚤糟则燥鄄杂砸鄄载砸云） ～园援员灶早

电子微探针分析（耘酝孕粤） ～员责早

激光微探针分析（蕴粤酝酝粤） ～员责早

次级离子质谱（杂陨酝杂） ～员责早

带有能散载射线分析的透射电子显微镜（耘孕载酝粤） ～员枣早
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