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Kvapalné radioaktivhe odpady *

* Kvapalné radioaktivne odpady su produktmi systému
Specialnych Cisticiek vod, ktoré sluzia na upravu
chemickych rezimov.

* Systémy su zalozené na procesoch odparovania a ionovej
vymeny.

 Kvapalné radioaktivhe odpady obsahuju hlavne pouzité

regeneracné roztoky, kyselinu boritu a tiez rozne saponaty
(pracovenské vody).



Medzi vyznamné monitorovacie radionuklidy mézeme
zaradit: 137Cs, 20Sy, 239:240py, 238py g 241Am.

Separacné postupy pouzivaju klasické zrazanie (ktoré Casto
reprezentuje primarne zakoncentrovanie radionuklidov),
ionexovu chromatografiu, kvapalinovu extrakciu, extrakénu
chromatografiu, resp. ich postupnu kombinaciu.

Klasické metody separacie sa postupne snazime
nahradzovat novymi metodami zalozenymi na extrakcnej
chromatografii.

Velkou nevyhodou komercnych sorbentov, pouzivanych pri
chromatografii je pomerne nizka kapacita k zlozkam
analyzovanej matrice.

Prave odstranenie rusivych matricnych zloziek (hlavne pri
separacii plutdnia a americia) a nasledovné pouzitie
extrakénej chromatografie bolo cielom nasej prace.
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* Bezne sa pouZiva koncentrovana HNO;, ktora napomaha tiez mifech cam
_.

k rozkladu pritomnych organickych zloziek.

* Nakolko, su roztoky silne alkalické, HNO, sa podava postupne
v malych mnozstvach.

 Odparok je nasledovne rozpusteny v kyseline dusicnej
a nasledovne opat odpareny.

* V koncovej prvej faze upravy vzorky sa odparok
v pozadovanej kyseline na separaciu radionuklidu

zpusti




Stanovenie 29Sr

Metddy stanovenia 2°Sr pouzivaju zakoncentrovanie
radionuklidu najma pomocou: odparovania, spoluzrazania
s fosforechanom vapenatym, spoluzrazania so stavelanom
vapenatym, za pritomnosti nosicov Y3+, Sr?*, Fe3* Ce3*, Ca?*.

Klasickou a vel'mi casto pouzivanou metodou je metdda
stanovenia pomocou kvapalinovej extrakcie

s tributylfosfatom (TBF), prostrednictvom jeho dcérskeho
radionuklidu °°Y (S dobou polpremeny 2,67 dia sa °Y
premiena na °°Zr).

meracie zariadenie Tesla NA 6201, Tesla NRR 620, resp. FHT
770.



Stanovenie Pua Am

 Metddy stanovenia plutonia a americia v kvapalnych
vzorkach pouzivaju zakoncentrovanie radionuklidov najma
pomocou: odparovania, spoluzrazania s Fe(OH),,
spoluzrazania so stavelanom vapenatym, spoluzrazanie
pomocou fluoridu lantanu.

* Medzi klasické metédy moézeme zaradit kvapalinovu
extrakciu (s extrakénym cinidlom napr. tenoyl-tri-
fluéroacetonom, tri-n-oktylfosfinoxidom, Aliguatom-336
...), ionexovu chromatografiu.

 Medzi moderné metody patri extrakéna chromatografia na
komercnych sorbentoch (TRU Resin, DGA Resin, TEVA Resin

S3F



Spoluzrazanie Am a Pu s Fe3*

Kvapalna vzorka je okyslena na pH 2 pomocou kyseliny chlorovodikovej. Vzorku
prefiltrujeme za pritomnosti stopovacieho radionuklidu 242Pu a 23 Am. Nasleduje
Gprava Pu — redukcia na Pu3* s K,S,0. (resp. Na,S,0;) a Na,SO, pri pH 2.

* Pridaju sa nosice 12 mg Fe3* na kazdy dm?3 vzorky (ak nie je pritomné) a nasledne
1 g K,S,0; (resp. Na,S,0;) a 1 g Na,SO; na kazdy dm3 vzorky. Zmes sa povari 15
minut za staleho premiesavania vzorky. (Plutonium je redukované do Pu3*

s K,S,0; (resp. Na,S,0.) a Na,SO; pri pH 2)

* Nasleduje spoluzrazanie Pua Am: Pu(OH); a transuranové prvky su spoluzrazané
s Fe(OH), — Fe(OH); pri pH 10.

* Vyzrazame hydroxidy so zriedenym roztokom amoniaku pri pH 10. Povarime cca 5
minut a potom ochladime. Skontrolujeme .Zrazeninu opatrne dekantujeme
a nasledovne scentrifugujeme.

* Zrazeninu rozpustime v zriedenej HCl a zopakujeme zrazanie.

* Zrazeninu rozpustime v minimalnom objeme 8 mol-dm= HNO; a v 5 ml 30% H,0,,
vzorku pomaly zahrievame a nasledne odparujeme (tento krok sa opakuje).
Vzorku rozpustime v 25 ml 4 mol-dm3 HCl a prenesieme do plastovej nadoby.

* Nasleduje zrazanie LaF; (a tieZ spoluzrazanie americia a pluténia).



Spoluzrazanie Am a Pu s LaF,

K vzorke po spoluzrazani s Fe3+ sa prida 10 cm3 1,5 mol-dm3 NH,OH (redukuje
Fe3* na Fe?*, Pu je v oxidacnom stupni +3 / +4, kontrolu na Fe3* méZeme
uskutocnit s niekolkymi kvapkami 1 mol-dm3 NH,SCN) a nasleduje zrazanie
aktinidov (v pripade, Ze nie je redukcia Zeleza uspesna, indikacia cerveného
zafarbenia po pridani NH,SCN, pridavame cca 0,3 g kyseliny askorbovej).

K vzorke nasledovne prida 2 mg La3* a 3 ml koncentrovanej HF vznik zrazeniny
LaF;. (Fe?* zostava v roztoku).

Zrazeninu (niekedy len povlak vo vnutri skimavky) oddelime centrifugaciou.
(Tymto krokom odstranime nielen Zelezo, ale aj prirodny uran).

Zrazenina sa rozpusti v 20 ml 2,5 % H;BO; v 3 mol-dm3 HNO,- (horuci roztok).
Nasledne sa prida 6 ml 7 mol-dm= HNO; 7,5 ml 2 mol-dm= Al(NO;),—0,5 ml 1,5
mol-dm3 H,NSO;H (kyselina amidosulfénova) a 1,5 ml 1,5 mol-dm- kyseliny
askorbovej (redukcia Pu* do Pu3*).

Po 15 minutach sa prida 1 ml 3,5 mol-dm3 NaNO,, potrebného na oxidaciu Pu3*
na Pu?*. Nasleduje separacia Pu a Am na komercne dostupnych sorbentoch






Stanovenie Pu a Am (TRU resin)
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: RU resin. Kazeta
_ Casti filtracného zariadenia na pripravu

preparatov pre alfa spektrometrické meranie

Alfa spektrometrické meracie zariadenie.



V tabulke su uvedené namerané hodnoty z kvapalnych
radioaktivnych vod pochadzajucich z regeneracie
ionexov a specialnych pracovni. Mnozstvo vzorky

(pouzitého z odparku) bolo 500 ml (vzorka).

Oznacenie

“ 239,240p, m“

Bqg/vz Bqg/vz Bqg/vz Bqg/vz
<0,03 <0,0008 <0,0008 <0,0008
0,038 + 0,004 0,053 £ 0,010 0,007 £ 0,003 <0,0008
<0,03 0,051 + 0,009 0,005 £ 0,002 <0,0008
0,11+0,03 0,018 + 0,005 <0,0008 <0,0008
<0,01 0,016 + 0,004 <0,0008 <0,0008
0,08 + 0,02 0,015 + 0,003 <0,0008 <0,0008




Zaver

Radiochemické vytazky v pripade stanovenia stroncia sa
pohybovali v intervale (64 — 86) %, v stanoveni plutdonia (52
—75) %, v pripade americia (44 — 68) %

Uvedené chemické postupy pri stanoveni plutonia

a americia nam v dostatocnej miere eliminuju matricné
efekty a dovoluju vyuzit kapacitu pouzitého sorbentu.
Nevyhodou hladiska praktickej rutinnej aplikacie je
potrebna precizna praca, urcité praktické skusenosti pre

realizaciu niektorych nepredvidanych reakcii pocas
jednotlivych krokov.

Velmi dolezitou je uprava oxidacného stavu plutonia.



Dakujem za
pozornost



