
JRR-3、JRR-4 及び再処理特別研究棟から発生した
放射性廃棄物に対する放射化学分析

Analysis of the Radioactivity Concentrations in Radioactive Waste Generated

from JRR-3, JRR-4 and JRTF Facilities

日本原子力研究開発機構

November 2022

Japan Atomic Energy Agency

飛田 実　今田 未来　大森 剛　生天目 勉
鬼澤 崇　黒澤 勝昭　原賀 智子　青野 竜士
水飼 秋菜　土田 大貴　石森 健一郎

JAEA-Data/Code

2022-007

DOI:10.11484/jaea-data-code-2022-007

原子力科学研究部門
原子力科学研究所

バックエンド技術部

Department of Decommissioning and Waste Management
Nuclear Science Research Institute

Sector of Nuclear Science Research

Minoru TOBITA, Miki KONDA, Takeshi OMORI, Tsutomu NABATAME
Takashi ONIZAWA, Katsuaki KUROSAWA, Tomoko HARAGA, Ryuji AONO
Akina MITSUKAI, Daiki TSUCHIDA and Ken-ichiro ISHIMORI



本レポートは国立研究開発法人日本原子力研究開発機構が不定期に発行する成果報告書です。

本レポートはクリエイティブ・コモンズ 表示 4.0 国際 ライセンスの下に提供されています。

本レポートの成果（データを含む）に著作権が発生しない場合でも、同ライセンスと同様の

条件で利用してください。（https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.ja）
なお、本レポートの全文は日本原子力研究開発機構ウェブサイト（https://www.jaea.go.jp）
より発信されています。本レポートに関しては下記までお問合せください。

国立研究開発法人日本原子力研究開発機構　JAEA イノベーションハブ　研究成果利活用課

〒 319-1195　茨城県那珂郡東海村大字白方 2 番地 4
電話 029-282-6387, Fax 029-282-5920, E-mail:ird-support@jaea.go.jp

This report is issued irregularly by Japan Atomic Energy Agency.
This work is licensed under a Creative Commons Attribution 4.0 International License
(https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.en). 
Even if the results of this report (including data) are not copyrighted, they must be used under
the same terms and conditions as CC-BY.
For inquiries regarding this report, please contact Institutional Repository and Utilization Section,
JAEA Innovation Hub, Japan Atomic Energy Agency.
2-4 Shirakata, Tokai-mura, Naka-gun, Ibaraki-ken 319-1195 Japan
Tel +81-29-282-6387, Fax +81-29-282-5920, E-mail:ird-support@jaea.go.jp

© Japan Atomic Energy Agency, 2022

https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.ja
https://www.jaea.go.jp/
https://creativecommons.org/licenses/by/4.0/deed.en


 

 

JAEA-Data/Code 2022-007 

 

JRR-3、JRR-4 及び再処理特別研究棟から発生した放射性廃棄物に対する放射化学分析 

 

日本原子力研究開発機構 

原子力科学研究部門 原子力科学研究所 バックエンド技術部 

 

飛田 実＊1、今田 未来、大森 剛＊2、生天目 勉＊3、鬼澤 崇＊2、黒澤 勝昭＊3、原賀 智子、 

青野 竜士、水飼 秋菜、土田 大貴、石森 健一郎 

 

（2022 年 9 月 14 日受理） 
 

 

日本原子力研究開発機構の研究施設等から発生する放射性廃棄物は、放射能レベルに応じて将来

的に浅地中埋設処分される予定であり、埋設処分を開始するまでに、廃棄体の放射能濃度を評価する

方法を構築する必要がある。そこで、原子力科学研究所バックエンド技術部では、研究施設等廃棄物に

対する放射能濃度評価方法の検討に資するため、JRR-3、JRR-4 及び再処理特別研究棟から発生した

放射性廃棄物よりコンクリート、焼却灰、セラミックフィルタ及び耐火レンガを試料として採取し、放射化学

分析を実施した。本報告書は、令和 2 年度から令和 3 年度に取得した 24 核種（3H、14C、36Cl、41Ca、60Co、

63Ni、90Sr、94Nb、99Tc、108mAg、129I、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu、166mHo、234U、238U、238Pu、239Pu、240Pu、

241Am、243Am、244Cm）の放射能濃度データについて整理し、放射能濃度評価法検討のための基礎資料

としてまとめたものである。 
 

 

 

 

 

 

 

 

原子力科学研究所：〒319-1195 茨城県那珂郡東海村大字白方 2 番地 4 
＊1 検査開発株式会社 
＊2 株式会社ジック 
＊3 株式会社アセンド  

i



 

 

JAEA-Data/Code 2022-007 

 

Analysis of the Radioactivity Concentrations in Radioactive Waste 

Generated from JRR-3, JRR-4 and JRTF Facilities 

 

Minoru TOBITA＊1, Miki KONDA, Takeshi OMORI＊2, Tsutomu NABATAME＊3, Takashi ONIZAWA＊2,  

Katsuaki KUROSAWA＊3, Tomoko HARAGA, Ryuji AONO, Akina MITSUKAI, Daiki TSUCHIDA 

and Ken-ichiro ISHIMORI 

 

Department of Decommissioning and Waste Management  

Nuclear Science Research Institute  

Sector of Nuclear Science Research 

Japan Atomic Energy Agency 

Tokai-mura, Naka-gun, Ibaraki-ken 

 

(Received September 14, 2022) 

 

  Radioactive wastes generated from nuclear research facilities in Japan Atomic Energy Agency are planning 

to be buried in the near surface disposal field. Therefore, it is required to establish the method to evaluate the 

radioactivity concentrations of radioactive wastes until the beginning of disposal. In order to contribute to 

this work, we collected and analyzed concrete, ash, ceramic and brick samples generated from JRR-3, JRR-

4 and JRTF facilities. In this report, we summarized the radioactivity concentrations of 24 radionuclides (3H, 
14C, 36Cl, 41Ca, 60Co, 63Ni, 90Sr, 94Nb, 99Tc, 108mAg, 129I, 137Cs, 133Ba, 152Eu, 154Eu, 166mHo, 234U, 238U, 238Pu, 

239Pu, 240Pu, 241Am, 243Am, 244Cm) which were obtained from radiochemical analysis of the samples in fiscal 

years 2020-2021. 

 

 

 

Keywords: Low-level Radioactive Waste, Radioactivity Concentration, Radiochemical Separation, Concrete 

Samples, Incinerator Ash Samples, Ceramic Filter Samples, Refractory Brick Samples, JRR-3, JRR-4, JRTF 

                                                                  
＊1 Inspection Development Company Ltd. 
＊2 Growth Industry Create Corporation 
＊3 Ascend Co., Ltd.  

ii



 

 

目 次 

 

1. はじめに..................................................................................................................................................... 1 

2. 放射能分析 ............................................................................................................................................... 1 

2.1 試料の概要 ......................................................................................................................................... 1 

2.2 試料の前処理 ..................................................................................................................................... 2 

2.3 3H の分析 ............................................................................................................................................ 3 

2.4 14C の分析 ........................................................................................................................................... 4 

2.5 36Cl の分析 .......................................................................................................................................... 4 

2.6 41Ca の分析 ......................................................................................................................................... 5 

2.7 60Co、94Nb、108mAg、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu 及び 166mHo の分析 ................................................. 6 

2.8 63Ni 及び 90Sr の分析 .......................................................................................................................... 7 

2.9 99Tc の分析 .......................................................................................................................................... 8 

2.10 129I の分析 ......................................................................................................................................... 9 

2.11 234U 及び 238U の分析 ....................................................................................................................... 9 

2.12 238Pu 及び 239+240Pu の分析 ............................................................................................................. 10 

2.13 241Am、243Am 及び 244Cm の分析 ................................................................................................... 11 

3. 分析結果 ................................................................................................................................................. 11 

4. まとめ ....................................................................................................................................................... 12 

謝辞  ............................................................................................................................................................... 12 

参考文献 ....................................................................................................................................................... 12 

  

 

 

JAEA-Data/Code 2022-007 

 

Analysis of the Radioactivity Concentrations in Radioactive Waste 

Generated from JRR-3, JRR-4 and JRTF Facilities 

 

Minoru TOBITA＊1, Miki KONDA, Takeshi OMORI＊2, Tsutomu NABATAME＊3, Takashi ONIZAWA＊2,  

Katsuaki KUROSAWA＊3, Tomoko HARAGA, Ryuji AONO, Akina MITSUKAI, Daiki TSUCHIDA 

and Ken-ichiro ISHIMORI 

 

Department of Decommissioning and Waste Management  

Nuclear Science Research Institute  

Sector of Nuclear Science Research 

Japan Atomic Energy Agency 

Tokai-mura, Naka-gun, Ibaraki-ken 

 

(Received September 14, 2022) 

 

  Radioactive wastes generated from nuclear research facilities in Japan Atomic Energy Agency are planning 

to be buried in the near surface disposal field. Therefore, it is required to establish the method to evaluate the 

radioactivity concentrations of radioactive wastes until the beginning of disposal. In order to contribute to 

this work, we collected and analyzed concrete, ash, ceramic and brick samples generated from JRR-3, JRR-

4 and JRTF facilities. In this report, we summarized the radioactivity concentrations of 24 radionuclides (3H, 
14C, 36Cl, 41Ca, 60Co, 63Ni, 90Sr, 94Nb, 99Tc, 108mAg, 129I, 137Cs, 133Ba, 152Eu, 154Eu, 166mHo, 234U, 238U, 238Pu, 

239Pu, 240Pu, 241Am, 243Am, 244Cm) which were obtained from radiochemical analysis of the samples in fiscal 

years 2020-2021. 

 

 

 

Keywords: Low-level Radioactive Waste, Radioactivity Concentration, Radiochemical Separation, Concrete 

Samples, Incinerator Ash Samples, Ceramic Filter Samples, Refractory Brick Samples, JRR-3, JRR-4, JRTF 

                                                                  
＊1 Inspection Development Company Ltd. 
＊2 Growth Industry Create Corporation 
＊3 Ascend Co., Ltd.  

iii

JAEA-Data/Code 2022-007



 

 

Contents 
 

1. Introduction ............................................................................................................................................... 1 

2. Radioactivity analysis ................................................................................................................................ 1 

2.1 Overview of analytical samples ........................................................................................................... 1 

2.2 Preprocessing for analytical samples ................................................................................................... 2 

2.3 Analysis of 3H ...................................................................................................................................... 3 

2.4 Analysis of 14C ..................................................................................................................................... 4 

2.5 Analysis of 36Cl ................................................................................................................................... 4 

2.6 Analysis of 41Ca ................................................................................................................................... 5 

2.7 Analysis of 60Co, 94Nb, 108mAg, 137Cs, 133Ba, 152Eu, 154Eu and 166mHo ................................................ 6 

2.8 Analysis of 63Ni and 90Sr ..................................................................................................................... 7 

2.9 Analysis of 99Tc ................................................................................................................................... 8 

2.10 Analysis of 129I ................................................................................................................................... 9 

2.11 Analysis of 234U and 238U ................................................................................................................... 9 

2.12 Analysis of 238Pu and 239+240Pu ........................................................................................................ 10 

2.13 Analysis of 241Am,243Am and 244Cm................................................................................................ 11 

3. Results ..................................................................................................................................................... 11 

4. Conclusions ............................................................................................................................................. 12 

Acknowledgement ......................................................................................................................................... 12 

References ..................................................................................................................................................... 12 

iv

JAEA-Data/Code 2022-007



 

 

表リスト 

 

表 1 施設ごとの分析対象核種 ................................................................................................................... 14 

表 2 試料リスト ............................................................................................................................................. 15 

表 3 分析法の概要及び測定機器等の情報 .............................................................................................. 18 

表 4 3H の分析結果 .................................................................................................................................... 19 

表 5 14C の分析結果 ................................................................................................................................... 19 

表 6 36Cl の分析結果 .................................................................................................................................. 19 

表 7 41Ca の分析結果 ................................................................................................................................. 20 

表 8 60Co の分析結果 ................................................................................................................................. 20 

表 9 63Ni の分析結果 .................................................................................................................................. 20 

表 10 90Sr の分析結果 ................................................................................................................................ 21 

表 11 94Nb の分析結果 ............................................................................................................................... 21 

表 12 99Tc の分析結果 ................................................................................................................................ 21 

表 13 108mAg の分析結果 ............................................................................................................................ 22 

表 14 129I の分析結果 ................................................................................................................................. 22 

表 15 137Cs の分析結果 .............................................................................................................................. 22 

表 16 133Ba の分析結果 .............................................................................................................................. 23 

表 17 152Eu の分析結果 .............................................................................................................................. 23 

表 18 154Eu の分析結果 .............................................................................................................................. 23 

表 19 166mHo の分析結果 ............................................................................................................................ 24 

表 20 234U の分析結果 ................................................................................................................................ 24 

表 21 238U の分析結果 ................................................................................................................................ 24 

表 22 238Pu の分析結果 .............................................................................................................................. 25 

表 23 239+240Pu の分析結果 ......................................................................................................................... 25 

表 24 241Am の分析結果 ............................................................................................................................. 25 

表 25 243Am の分析結果 ............................................................................................................................. 26 

表 26 244Cm の分析結果 ............................................................................................................................. 26 

 

 
  

 

 

Contents 
 

1. Introduction ............................................................................................................................................... 1 

2. Radioactivity analysis ................................................................................................................................ 1 

2.1 Overview of analytical samples ........................................................................................................... 1 

2.2 Preprocessing for analytical samples ................................................................................................... 2 

2.3 Analysis of 3H ...................................................................................................................................... 3 

2.4 Analysis of 14C ..................................................................................................................................... 4 

2.5 Analysis of 36Cl ................................................................................................................................... 4 

2.6 Analysis of 41Ca ................................................................................................................................... 5 

2.7 Analysis of 60Co, 94Nb, 108mAg, 137Cs, 133Ba, 152Eu, 154Eu and 166mHo ................................................ 6 

2.8 Analysis of 63Ni and 90Sr ..................................................................................................................... 7 

2.9 Analysis of 99Tc ................................................................................................................................... 8 

2.10 Analysis of 129I ................................................................................................................................... 9 

2.11 Analysis of 234U and 238U ................................................................................................................... 9 

2.12 Analysis of 238Pu and 239+240Pu ........................................................................................................ 10 

2.13 Analysis of 241Am,243Am and 244Cm................................................................................................ 11 

3. Results ..................................................................................................................................................... 11 

4. Conclusions ............................................................................................................................................. 12 

Acknowledgement ......................................................................................................................................... 12 

References ..................................................................................................................................................... 12 

v

JAEA-Data/Code 2022-007



 

 

図リスト 

 

図 1 分析概要フロー ................................................................................................................................... 27 

図 2 試料溶解フロー ................................................................................................................................... 28 

図 3 3H の分析フロー .................................................................................................................................. 29 

図 4 3H の分離装置 .................................................................................................................................... 29 

図 5 14C の分析フロー ................................................................................................................................. 30 

図 6 14C の分離装置 ................................................................................................................................... 30 

図 7 36Cl の分析フロー ................................................................................................................................ 31 

図 8 41Ca の分析フロー ............................................................................................................................... 33 

図 9 63Ni 及び 90Sr の分析フロー................................................................................................................ 34 

図 10 99Tc の分析フロー.............................................................................................................................. 35 

図 11 129I の分析フロー ............................................................................................................................... 37 

図 12 129I の分離装置 ................................................................................................................................. 38 

図 13 234U 及び 238U の分析フロー ............................................................................................................. 39 

図 14 238Pu、239+240Pu、241Am、243Am 及び 244Cm の分析フロー ............................................................... 40 

vi

JAEA-Data/Code 2022-007



 

 

図リスト 

 

図 1 分析概要フロー ................................................................................................................................... 27 

図 2 試料溶解フロー ................................................................................................................................... 28 

図 3 3H の分析フロー .................................................................................................................................. 29 

図 4 3H の分離装置 .................................................................................................................................... 29 

図 5 14C の分析フロー ................................................................................................................................. 30 

図 6 14C の分離装置 ................................................................................................................................... 30 

図 7 36Cl の分析フロー ................................................................................................................................ 31 

図 8 41Ca の分析フロー ............................................................................................................................... 33 

図 9 63Ni 及び 90Sr の分析フロー................................................................................................................ 34 

図 10 99Tc の分析フロー.............................................................................................................................. 35 

図 11 129I の分析フロー ............................................................................................................................... 37 

図 12 129I の分離装置 ................................................................................................................................. 38 

図 13 234U 及び 238U の分析フロー ............................................................................................................. 39 

図 14 238Pu、239+240Pu、241Am、243Am 及び 244Cm の分析フロー ............................................................... 40 

 

 

1. はじめに 

 

「核原料物質、核燃料物質及び原子炉の規制に関する法律（昭和32年法律第166号）」におい

ては、廃棄物埋設事業者は埋設対象となる放射性廃棄物が法令に定める基準を満たしていること

について、原子力規制委員会による確認を受けなければならないと定められている。埋設しよう

とする放射性廃棄物に係る技術上の基準は、「核燃料物質又は核燃料物質によつて汚染された物

の第二種廃棄物埋設の事業に関する規則（昭和63年総理府令第1号）」において定められており、

このうち、放射能濃度に係る項目は、放射性物質の種類ごとに埋設事業許可申請書等に記載され

た最大放射能濃度を超えないこととされている。 

埋設処分を先行して実施している原子力発電所では、運転保守に伴って発生する均質・均一固

化体及び充填固化体の放射能濃度について、廃棄体一体ごとに、スケーリングファクタ法または

平均放射能濃度法のような簡便な評価方法により評価している1)。日本原子力研究開発機構（以

下「原子力機構」という。）の研究施設から発生する放射性廃棄物（以下「研究施設等廃棄物」

という。）についても、将来的に浅地中埋設処分の実施が予定されており、合理的な埋設処分を

実施するためには、原子力発電所と同様に簡便に廃棄体の放射能濃度を評価する方法を構築する

必要がある。 

廃棄体の放射能濃度を評価する方法を構築する取り組みの一環として、これまでに原子力機構

原子力科学研究所（以下「原科研」という。）で発生したアスファルト固化対象の濃縮廃液の放

射化学分析を実施し2)、放射能濃度評価方法について検討した3)。また、原子炉施設から発生する

放射性廃棄物を対象として、原科研内で保管廃棄されている動力試験炉（JPDR）、研究用試験

炉（JRR-2、JRR-3及びJRR-4）及び照射後試験施設（ホットラボ）から発生した放射性廃棄物よ

り採取した試料の放射化学分析を実施し4)-13)、実施した放射化学分析の結果をもとに放射能濃度

評価方法について検討した14)-17)。 

本報告では、JRR-3、JRR-4 及び再処理特別研究棟から発生した放射性廃棄物のうち、コンクリ

ート、焼却灰、セラミックフィルタ及び耐火レンガの廃棄物に対する放射能濃度評価方法を検討するた

め、保管廃棄した放射性廃棄物より採取した試料に対して分析を実施し、その放射化学分析の手

法及び分析結果について記述した。放射化学分析を実施した核種は、JRR-3、JRR-4 及び再処理

特別研究棟において安全評価上重要な核種として予備評価された 19核種（3H、14C、36Cl、41Ca、
60Co、63Ni、90Sr、94Nb、99Tc、108mAg、129I、137Cs、152Eu、154Eu、166mHo、234U、238U、239Pu、
240Pu、241Am）18)に、133Ba、238Pu、243Am、244Cmを加えた 24 核種である。ただし、エネルギー弁

別のできない核種（239Pu 及び 240Pu）は、合算値（239+240Pu）で表した。 

 

2. 放射能分析 

 

2.1 試料の概要 

JRR-3、JRR-4 から発生したコンクリート試料（2 試料）及び再処理特別研究棟から発生した焼却

灰、セラミックフィルタ及び耐火レンガ試料（各 1 試料）の計 5試料を本分析の対象とした。施設ごと

の分析対象核種を表1に示す。分析概要フローを図1に、分析試料の形状、外観等を表2に示す。
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また、適用した分析法の概要及び使用した測定機器等の情報を表 3 に示す。 

 

2.2 試料の前処理 

2.2.1 3H 分析用試料の分取 

採取した試料から 3H 分析のために、試料を 1～10 g 取り分けた。また、2.2.2 項及び 2.3.1 項に

おいて試料サイズに制限があるため、試料の大きさが、1 cm 角以上の場合には、ステンレス棒を

用いて、試料の大きさが 1 cm 角未満となるように粗粉砕した。粉砕作業にともない発生する熱

や粉末状となり表面積が増加することにより、3Hが水分とともに蒸発してしまう可能性があるた

め、操作は必要最小限とした。 

 

2.2.2 粉砕 

コンクリート、焼却灰、セラミックフィルタ及び耐火レンガ試料（必要に応じて粗粉砕したもの）をふ

るい（ナイロンスクリーン、102 メッシュ）にかけ、ふるいを通過せずに残存したものを、遊星

ボールミルを用いて粉砕した。粉砕後に再度ふるいにかけ、残存物がなくなるまで繰り返し粉砕

を行った。 

 

2.2.3 均一化・分取 

ふるいを通過した試料をポリビンに集め、卓上ポットミルで 4 時間撹拌した。撹拌した試料を

台紙（円に扇形に 10 等分の目盛りをつけたもの）の上に取り出し、円錐状にした後、プラスチ

ック製板を用いて上から押し広げて平らにし、台紙の目盛りを用いて扇形に 10 等分に区分けし

た。γ線放出核種（60Co、94Nb、108mAg、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu、166mHo）の分析用試料とし

て、台紙上に 10 等分に区分けした箇所からそれぞれ少量ずつ U8 容器に取り分け、50±1 g を分

取した。それ以外の分析対象核種に対しては、酸溶解用及びアルカリ融解用試料として、10 等分

に区分けした箇所からそれぞれ少量ずつ 8 ml ポリビンに取り分け、1.0±0.1 g ずつ 15 本分取し

た。分取における均一性確認は、主要核種（60Co、137Cs 及び 152Eu）のうち、試料毎に最も濃度

の高い核種を用いて評価した。試料名 NY-874-141、NY-988-332 及び JRTF-1 については、粉砕に

用いた試料の重量が 70 g 未満であることから、撹拌した試料を U8 容器に最大 50±1 g（比重が小

さい場合は、試料高さ 30 mm 以内）となるよう移し替え、γ線放出核種の分析用試料とした。そ

れ以外の分析対象核種に対しては、γ線放出核種分析後の試料を 8 ml ポリビンに取り分け、1.0

±0.1 g ずつ最大 15 本分取した。 

 

2.2.4 試料溶解 

均一化後のコンクリート、焼却灰、セラミックフィルタ及び耐火レンガ試料の溶解フローを図 2 に示す。

同一試料名に対し、1 g に分取した試料 5 個をそれぞれ 10 ml ビーカーに移し入れ、試料の入った

10 ml ビーカーを 100 ml ビーカー内に入れ、100 ml ビーカーに時計皿を被せ、電気炉に入れ、

150 ℃で 1 時間、その後 500 ℃で 2 時間保持し、灰化を行った。試料名 JRTF-1 については、灰試

料であり、すでに加熱されていることが明らかであったため、灰化は省略した。灰化後の試料を

テフロン製の反応容器に移し入れ、濃塩酸 12 ml、濃硝酸 4 ml を加えて、マイクロ波加熱分解を
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行った。十分に放冷した後、メンブレンフィルタ（孔径 0.45 μm）（本項において、以降同一仕様

のものを使用した場合は仕様の記載を省略する。）でろ過し、ろ液（1）を回収した。残さ（1）

を Ge半導体検出器（以下「Ge検出器」という。）で測定し、主要核種（60Co、137Cs及び 152Eu）の

残存率を確認した。主要核種の残存率が 10 %以上となった場合は、残さ（1）に対し、蛍光 X 線

分析計を用いて元素分析を行い、残さ（1）に含まれる主要元素（Ca、Si、Ti、Cr 等）に応じて

酸を使い分け、残さ（1）を溶解させるが、今回の試料は、主要核種の残存率が 10 %未満となっ

たことから、フローに従って、残さ（1）の溶解は実施しなかった。回収したろ液（1）を加熱濃

縮しながら、同一試料名の 5 個分を混ぜ合わせ、濃硝酸 5 ml を加えて加熱濃縮する操作を繰り返

し行い、濃縮液（1）とし、1 M 硝酸 100 ml に定容し、これを試料溶解液とした。試料名 JRTF-2

及び JRTF-3 は、濃縮液（1）で沈殿が生じたため、ろ過を行い、残さを Ge 検出器で測定し、主

要核種（60Co、137Cs 及び 152Eu）が残存していないことを確認した。 

 

2.3 3H の分析 

2.3.1 分離操作 
3Hの分析フローを図 3に、分析に使用した分離装置を図 4に示す。2.2.1項において取り分けた

試料 1～10 g を石英ボートに載せて Ni 箔で覆い、管状電気炉 I 側の石英管内に設置した。下流側

の管状電気炉 II の石英管内には、酸化触媒（ホプカライト I）4.1 g を詰めて、ホプカライトが飛

散しないように両端を石英ウールでゆるく固定した。ガス捕集ラインには、ドライアイスで約 

-70 ℃に冷却した U 字管を 2 段設置し、試料の加熱により生成する 3H を含む水を捕集した。ま

た、ガス捕集ラインの下流側に 14C を含む二酸化炭素を捕集するためにインピンジャーに二酸化

炭素吸収剤（PerkinElmer 製 Carbo-Sorb® E）を入れて設置した。 

水バブラーにより加湿した空気を分離装置内に 50 ml/minで流しながら、管状電気炉 IIを 100 ℃

に昇温した。石英管出口に水滴が生じなくなることを確認した後、管状電気炉 II を 500 ℃に昇温

し、500 ℃に到達後、管状電気炉 I を 100 ℃に昇温して、試料を乾燥させた。試料が十分乾燥し

たことを確認した後、管状電気炉 I を 500 ℃まで昇温し 1 時間保持した後、900 ℃まで昇温し、

試料を 900 ℃で 1 時間加熱した。加熱後、3H トラップの U 字管を取り外し、純水 6 ml で U 字管

内を洗い、管内の水を回収した。回収した水はナス形フラスコに入れ、沸騰石 6 粒と過酸化ナト

リウム約 5 mg を加えて蒸留しバイアルに回収した。蒸留後の水に純水を添加して総量 6～7 ml に

なるように調整し、シンチレータ（PerkinElmer 製 Ultima GoldTM LLT）を最終的な体積が 20 ml と

なるように加えて 3H の測定用試料とした。 

 

2.3.2 回収率測定 
3H の分離回収操作における回収率は、これまでの実績から 100 %として評価した 19)。また、蒸

留操作における 3H の回収率は、蒸留前のナス形フラスコ内の水の重量と蒸留後に回収したバイ

アル内の水の重量から算出した。 

 

2.3.3 放射能測定 
3H の測定は、液体シンチレーションカウンター（以下「LSC」という。）により 36,000 秒間行
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った。また、計数効率はクエンチング補正用の 3H 放射能標準溶液を用いて求めた。 

 

2.4 14C の分析 

2.4.1 分離操作 
14Cの分析フローを図 5に示す。2.2.3項でポリビンに分取した均一化後の試料 1 gと炭酸ナトリ

ウム 0.1 g（C 担体）をニッケルるつぼに入れ、試料を覆うように水酸化ナトリウム粉末 10 g を添

加し、水分を蒸発しやすくするため、るつぼの蓋を少し隙間ができるように被せた。試料を入れ

たニッケルるつぼごとビーカーに入れ、時計皿で蓋をして電気炉に入れ 110 ℃に昇温し、30 分間

加熱した。その後、550 ℃に昇温し、30 分間加熱した。放冷後、純水を用いて、融解物をビーカ

ーに回収して、加熱・溶解した。14C の分離回収に使用した装置を図 6 に示す。放冷後の溶解液

を三口フラスコに移し、回転子を入れ、分液ロート、ガス導入管、排気管を取り付けた。分液ロ

ートには、8 M 硝酸 42 ml を加えた。回転子により溶液を撹拌し、分液ロート内の硝酸を少しず

つ添加した後、窒素ガスを分離装置内に 50 ml/min で流した。14C が含まれる二酸化炭素ガスは、

二酸化炭素吸収剤（PerkinElmer製 Carbo-Sorb® E）を 5 mlずつ加えたインピンジャー2段に捕集し

た。窒素ガスを 3 時間継続して流した後、二酸化炭素吸収剤をバイアルに回収し、各インピンジ

ャーをシンチレータ（PerkinElmer 製 Permafluor® E+） 10 ml で共洗いし、丁寧に混合したものを

14C の測定用試料とした。 

 

2.4.2 回収率測定 
14C の分離回収操作における回収率は、これまでの実績から 100 %として評価した 19)。 

 

2.4.3 放射能測定 
14C の測定は、LSC により 36,000 秒間行った。また、計数効率はクエンチング補正用の 14C 放

射能標準溶液を用いて求めた。 

 

2.5 36Cl の分析 

2.5.1 分離操作 
36Clの分析フローを図 7に示す。塩化ナトリウム溶液（Cl担体）最大 5 mgをニッケルるつぼに

入れ、ニッケルるつぼごとビーカーに入れ、ホットプレートで加熱濃縮し、放冷後、ニッケルる

つぼをビーカーから取り出し、ニッケルるつぼに 2.2.3 項でポリビンに分取した均一化後の試料 1 

g と試料を覆うように水酸化ナトリウム粉末 10 g を添加し、水分を蒸発しやすくするため、るつ

ぼの蓋を少し隙間ができるように被せた。試料を入れたニッケルるつぼごとビーカーに戻し、時

計皿で蓋をして電気炉に入れ 110 ℃に昇温し、60 分間加熱した。その後、550 ℃に昇温し、30 分

間加熱した。放冷後、純水を用いて、融解物をビーカーに回収し、加熱・溶解した。溶解後放冷

し、メンブレンフィルタ（孔径 0.45 μm）（本項において、以降同一のものを使用した場合は仕様

の記載を省略する。）でろ過した。ろ液に硝酸を加え、中和した後、再びろ過し、回収したろ液

に硝酸を加え、1 M 以上の硝酸溶液にした。その溶液をろ過し、ろ液に 2 wt%硝酸銀-1 M 硝酸溶

液 5 ml を加え、塩化銀沈殿を作製した。メンブレンフィルタを用いて沈殿をろ過し、回収した沈
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殿をフィルタごと 50 ml 遠沈管に入れ、アンモニア水 30 ml を加えて撹拌した。遠沈管内容物を

ろ過し、ろ液に硝酸を加えて中和させた後、再びろ過した。回収したろ液に硝酸を加え 1 M 以上

の硝酸溶液にした。その溶液をろ過し、ろ液に 2 wt%硝酸銀-1 M 硝酸溶液 5 ml を加え、塩化銀沈

殿を作製し、ガラス繊維ろ紙（孔径 0.7 μm、直径 21 mm）を用いてろ過した。塩化銀沈殿に亜鉛

粉末 1 g を加え硫酸（1+8）2 ml で塩化銀を溶解し、溶解液をろ過した。ろ液に 1 M 硝酸 40 ml と

2 wt%硝酸銀-1 M 硝酸溶液 5 ml を加えた。あらかじめ 80 ℃の恒温槽で 1 時間乾燥させて、30 分

間放冷後に風袋を測定したガラス繊維ろ紙（孔径 0.7 μm、直径 21 mm）を用いてろ過した。沈殿

をガラス繊維ろ紙ごと、80 ℃の恒温槽で 1時間乾燥させて、30分間放冷後、重量を測定した。重

量測定後、アクリルディスクの上に置き、マイラーで覆い、テフロンリングで固定したものを

36Cl の測定用試料とした。 

 

2.5.2 回収率測定 

分離における 36Cl の回収率は、試料に含まれる Cl 量を求め、担体として添加した安定元素の

Cl 量を考慮し、分離操作によって生成した塩化銀沈殿の乾燥重量を秤量することによって求めた

Cl 量から算出した。なお、試料に含まれる Cl 量は、36Cl 分析用とは別の 2.2.3 項でポリビンに分

取した均一化後の試料 1 g を使用し、Cl 担体を加えずに同様の操作を行い、塩化銀沈殿の乾燥重

量を秤量することによって求めた。 

 

2.5.3 放射能測定 
36Clはガスフロー型低バックグラウンド β線測定装置（以下「LBC」という。）で 43,200秒間測

定した。LBC による効率は、塩化銀重量と計数効率の関係をあらかじめ求めておき、近似式から

算出した。 

 

2.6 41Ca の分析 

2.6.1 分離操作 
41Ca の分析フローを図 8 に示す。2.2.4 項で 20 ml に定容した溶液（以下「試料溶解液」とい

う。）から 0.5 ml 分取し、希釈して誘導結合プラズマ発光分光分析装置（以下「ICP-AES」とい

う。）を用いて Ca 及び 41Ca 測定の際に妨害となると考えられる元素（Fe、Co、Ba、Eu）を定量

した。その結果をもとに、イオン交換条件を考慮し、試料溶解液のうち Ca が 70 mg 程度となる

液量を化学分離に使用した（最大 19 ml）。妨害となる元素の分離のために、試料溶解液に含まれ

る安定元素の量を考慮し、保持担体として安定元素の Co、Ba、Eu を各 1 mg 添加した。また、測

定用試料を形成するためにシュウ酸カルシウム一水和物沈殿が 100 mg 必要であることから、こ

の後の操作で生じる沈殿の量が 100 mg を下回らないように、Ca の量が 70 mg より少ない場合は

Ca の量が 70 mg 程度となるように Ca を添加し、Fe の量が 19 mg より少ない場合は Fe の量が 19 

mg 程度となるように Fe を添加した。安定元素を添加した試料溶液は、乾固直前まで加熱濃縮し、

濃塩酸 5 ml を加えた。濃塩酸でコンディショニングした陰イオン交換樹脂（富士フイルム和光純

薬製 DOWEXTM 1X8、7 ml）を上段に、同じく濃塩酸でコンディショニングした陽イオン交換樹

脂（富士フイルム和光純薬製 DOWEXTM 50WX8、10 ml）を下段に連結させたカラムに、溶解し
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た試料溶液を通液し、次に濃塩酸 20 ml を通液して試料溶液に含まれる Fe や Co 等を除去した。

その後、下段の陽イオン交換樹脂に濃塩酸 25 ml 通液した後、4 M 硝酸 50 ml を通液し、その流出

液を乾固直前まで加熱濃縮し、1 M 塩酸 6 ml を加えた。1 M 塩酸でコンディショニングした陽イ

オン交換樹脂（富士フイルム和光純薬製 DOWEXTM 50WX8、13 ml）に通液し、0.8 M 酢酸アンモ

ニウム+1 M 酢酸（1+1）を 230 ml 通液した。次に、2 M 酢酸アンモニウム+メタノール（1+1）を

75 ml 通液し、その流出液を加熱濃縮させてから 1 M 塩酸 10 ml で溶解した。溶解液に純水 30 ml

を加え 0.2 M シュウ酸アンモニウム 50 ml を加え、アンモニア水を徐々に加えて pH 試験紙で pH 

5～7 になっていることを確認し、加温して沈殿を熟成させた。放冷後、メンブレンフィルタ（セ

ルロース混合エステル製、孔径 1.0 μm、直径 25 mm）でろ過し、沈殿を 110 ℃の恒温槽で 2 時間

乾燥させた。直径 16 mm×深さ 0.5 mm の凹みのあるアクリルディスクに試料を入れ成型し、マ

イラー膜で覆い、テフロンリングで固定したものを 41Ca の測定用試料とした。 

 

2.6.2 回収率測定 

分離における Ca の回収率は、分析前の試料溶解液に含まれていた初期量と添加した安定元素

の量を考慮し、分離操作によって生成したシュウ酸カルシウム一水和物沈殿の乾燥重量を秤量す

ることによって求めた Ca量から算出した。41Caの分析は、試料中の Caに含まれる 41Caの濃度に

相当するものを放射線計測しているため、回収率を必要としない。 

 

2.6.3 放射能測定 

X 線測定には、低エネルギー光子検出器（Si-LEPS）を使用し、検出器の効率校正は、濃度が

既知の 55Fe放射能標準を用い、測定用試料と同一形状で 41Caのエネルギー3.3 keV、55Feのエネル

ギー5.9 keV のシュウ酸カルシウム一水和物における質量減弱係数を考慮した 20)。測定時間は

500,000 秒間とした。 

 

2.7 60Co、94Nb、108mAg、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu 及び 166mHo の分析 

2.7.1 分離操作 

2.2.3 項で U8 容器に分取した均一化後の試料を化学分離せずに定量を行った。 

 

2.7.2 回収率測定 
60Co、94Nb、108mAg、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu及び 166mHoについては、化学分離をせずに定量

しているため回収率を 100 %とした。 

 

2.7.3 放射能測定 

γ 線測定には Ge 検出器を使用し、検出器の効率校正は、測定用試料と同一形状（U8 容器）で

濃度が既知の混合放射能標準溶液（60Co、137Cs、152Eu）を用いて効率曲線を作成し、エネルギー

ごとの効率を算出し、放射能を定量した。Ge 検出器による γ 線放出核種（60Co、94Nb、108mAg、
137Cs、133Ba、152Eu、154Eu 及び 166mHo）の測定時間は 300,000 秒間とした。 
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2.8 63Ni 及び 90Sr の分析 

2.8.1 分離操作 
63Ni 及び 90Sr の分析フローを図 9 に示す。分析前の試料に含まれる安定元素の量を求めるため、

試料溶解液のうち 0.5 ml 分取し、適宜希釈して ICP-AES を用いて Ca、Fe、Ni、Sr を定量した。

試料溶解液の残存量に応じ最大 19 ml を化学分離に使用した。化学分離における回収率測定を行

うために、試料溶解液に、担体として安定元素の Co、Ni、Sr、Cs 及び Eu を 2 mg 添加した。た

だし、試料中に Sr 及び Ni が含まれていた試料については、合計 2 mg 程度となるように安定元素

を添加した。安定元素を添加した試料溶液は、8 M 硝酸 1.5 ml を加え硝酸酸性とした後、りんモ

リブデン酸アンモニウム（以下「AMP」という。）1 g を加え、十分に撹拌後一晩静置し、メンブ

レンフィルタ（孔径 0.45 μm）でろ過した。なお、γ線測定結果から試料中の 137Cs の放射能濃度

が 2 Bq/g 以下の場合は、AMP を加えて、ろ過する手順を省略した。今回の試料では、試料名

JRTF-1 以外はろ過を省略している。AMP 添加後のろ液または安定元素を添加した試料溶液を乾

固直前まで加熱濃縮した後、8 M 塩酸 10 ml に溶解し、8 M 塩酸でコンディショニングした陰イオ

ン交換樹脂（富士フイルム和光純薬製 DOWEXTM 1X8、直径 10×100 mm）に通液後 8 M 塩酸 10 

ml を通液し、試料溶液に含まれる Fe や Co を除去した。イオン交換分離により得られた Sr 及び

Ni を含む溶液を乾固直前まで加熱濃縮し、8 M 硝酸 20 ml に溶解して、8 M 硝酸でコンディショ

ニングした Sr 用固相抽出樹脂（Eichrom Technologies 製、Sr レジン、5 ml）に通液した。Eu など

を 8 M 硝酸 20 ml で除去した後、3 M 硝酸-0.05 M シュウ酸 15 ml を通液し、シュウ酸を 8 M 硝酸

15 ml で洗い流した。Sr レジンに吸着させた Sr は 0.05 M 硝酸 20 ml によって溶離させ、乾固直前

まで加熱濃縮した後、0.05 M 硝酸で 10 ml に定容し、Sr 回収率測定用に 0.2 ml を分取した。残り

の溶液は、90Sr と 90Y が放射平衡になるまで 2 週間静置してから、8 ml 分取し、シンチレータ

（PerkinElmer 製 Ultima GoldTM LLT）を 12 ml 入れて 90Sr の測定用試料とした。本試料の発生履歴

を考慮すると、短半減期の 89Sr は検出限界以下まで減衰していると考えられたため、90Sr と 90Y

の β 線の合計を測定し、90Sr の放射能を求めた。 
63Ni の分析は、Sr レジンからの流出液を用いて行った。Sr レジンからの流出液を乾固直前まで

加熱濃縮した後、塩酸（1+23）20 ml で溶解し、1 M クエン酸アンモニウムを 4 ml 加え、アンモ

ニア水を徐々に加えて pH試験紙で pHを 9～10付近になっていることを確認し、残さの有無を確

認した（試料名 NY-874-141及び JRTF-1に残さあり）。残さが生じた試料は、残さをメンブレンフ

ィルタ（孔径 0.45 μm）でろ過し、ろ液をアンモニア水（1+100）でコンディショニングした Ni

用固相抽出樹脂（Eichrom Technologies 製、Ni レジン、5 ml）に通液した。0.2 M クエン酸アンモ

ニウム-アンモニア溶液 20 ml で Eu などを除去した後、アンモニア水（1+100）5 ml でクエン酸を

洗い流した。Ni レジンに吸着させた Ni は 3 M 硝酸 20 ml により溶離させ、乾固直前まで加熱濃

縮した後、0.5 M 塩酸で 10 ml に定容し、Ni 回収率測定用に 0.2 ml を分取し、残りの溶液から 8 

ml 分取し、シンチレータ（PerkinElmer 製 Ultima GoldTM LLT）を 12 ml 入れて 63Ni の測定用試料

とした。 

 

2.8.2 回収率測定 

Sr 及び Ni の回収率は、分析前の試料溶解液に含まれていた初期量と添加した安定元素の量を
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考慮し、化学分離を行った後の量を測定して算出した。Sr 及び Ni の測定には、ICP-AES を使用

した。 

 

2.8.3 放射能測定 
63Ni 及び 90Sr の測定には、LSC を使用し、クエンチング補正用の放射能標準溶液を用いて効率

校正を行った。LSC による 63Ni 及び 90Sr の測定時間は 36,000 秒間とした。 

 
2.9 99Tc の分析 

2.9.1 分離操作 
99Tc の分析フローを図 10 に示す。2.2.3 項でポリビンに分取した均一化後の試料 1 g とレニウム

溶液（Re 担体）2 mg をニッケルるつぼに入れ、水分を蒸発しやすくするため、るつぼの蓋を少

し隙間ができるように被せ、ホットプレートで加熱濃縮し、放冷後、試料を覆うように水酸化ナ

トリウム粉末 10 g を添加し、るつぼの蓋を少し隙間ができるように被せた。試料を入れたニッケ

ルるつぼごとビーカーに入れ、時計皿で蓋をして電気炉に入れ 110 ℃に昇温し、60 分間加熱した。

その後、550 ℃に昇温し、30 分間加熱した。放冷後、純水を用いて、融解物をビーカーに回収し、

加熱・溶解した。溶解後放冷し、メンブレンフィルタ（孔径 0.45 μm）（本項において、以降同一

のものを使用した場合は仕様の記載を省略する。）でろ過した。ろ液に硝酸を加え、中和した後、

再びろ過し、回収したろ液に硝酸を加え、1 M 以上の硝酸溶液にし、その溶液をろ過した。担体

として安定元素の Cs を 1 mg 添加し、撹拌した後、AMP を 1 g 加えて撹拌し、30 分以上静置させ

た後、ろ紙（定量濾紙 No.5C）でろ過した。ろ液に安定元素の Sr 及び Y を 1 mg、Fe を 5 mg 添加

し、撹拌後、塩化カルシウム 1 g を加え溶解した。過酸化水素水（30 %）を 2 ml 加え、ホットプ

レートで気泡が出なくなるまでガラス棒で撹拌しながら加温した。放冷後 12 M 水酸化ナトリウ

ム溶液を加えて、pH 試験紙で pH 10 付近になっていることを確認し、2 M 炭酸アンモニウム溶液

を 10 ml 加え、加温し沈殿を熟成させた。一晩静置後、メンブレンフィルタでろ過し、ろ液に濃

硝酸を加えて、pH 試験紙で pH 1 付近になっていることを確認し、ホットプレートで気泡が出な

くなるまでガラス棒で撹拌しながら加温した。0.1 M 硝酸でコンディショニングした固相抽出樹

脂（Eichrom Technologies 製、TEVA®レジン、5 ml）に通液した後、0.1 M 硝酸 30 ml を通液してか

ら、8 M 硝酸 20 ml を通液し、Tc を溶離させた。この溶液を乾固直前まで加熱濃縮し、精製水で

5 ml に定容し、Re 回収率測定用に 0.1 ml を分取し、残りの溶液から 4.5 ml 分取し、シンチレータ

（PerkinElmer 製 Ultima GoldTM LLT）を 15.5 ml 入れて 99Tc の測定用試料とした。 

 

2.9.2 回収率測定 

Tc の回収率を確認するため、Tc と化学的挙動が類似する Re を添加し、化学分離を行った後の

量を測定して算出した。Re の測定には、ICP-AES を使用した。 

 

2.9.3 放射能測定 
99Tc の測定には、LSC を使用し、クエンチング補正用の放射能標準溶液を用いて効率校正を行

った。LSC による 99Tc の測定時間は 36,000 秒間とした。 
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2.10 129I の分析 

2.10.1 分離操作 
129I の分析フローを図 11 に、分析に使用した分離装置を図 12 に示す。示す。2.2.3 項でポリビ

ンに分取した均一化後の試料 1 g とヨウ化カリウム溶液（I 担体）10 µg をアルミナ製の燃焼ボー

トに燃焼ボートカバーA 型を被せて Ni 箔で覆い、管状電気炉 I 側の石英管内に設置した。下流側

の管状電気炉 II の石英管内には、酸化触媒（ホプカライト II）4.1 g を詰めて、ホプカライトが飛

散しないように両端を石英ウールでゆるく固定した。ガス捕集ラインには、2 本のインピンジャ

ーにそれぞれ 1 M 水酸化ナトリウム溶液 10 ml を入れた。 

水バブラーにより加湿した空気を分離装置内に 150 ml/min で流しながら、管状電気炉 II を

110 ℃に昇温した。石英管出口に水滴が生じなくなることを確認した後、管状電気炉 II を 500 ℃

に昇温し、500 ℃に到達後、管状電気炉 I を 110 ℃に昇温して、試料を乾燥させた。試料が十分

乾燥したことを確認した後、管状電気炉 I を 500 ℃まで昇温し 1 時間保持した後、900 ℃まで昇

温し、試料を 900 ℃で 1 時間加熱した。その後、管状電気炉 II を 750 ℃まで昇温し 1 時間加熱し

た。加熱後、2 本のインピンジャー内の 1 M 水酸化ナトリウム溶液を遠沈管に回収し、ヨウ化カ

リウム溶液（I 担体）10 mg を添加した。その溶液に 8 M 硝酸を加えて pH 試験紙で pH 7 付近にな

っていることを確認した後、1 M 硝酸を加えて pH 試験紙で pH 1 付近であることを確認し、10 

wt%亜硫酸水素ナトリウムを 2 ml 加えた後、10 wt%硝酸銀を 1.5 ml 加えヨウ化銀を生成させた。

ヨウ化銀が生成した遠沈管を遠心分離して上澄み液を除去し、濃アンモニア水 5 ml を加え、亜硫

酸水素ナトリウム由来の沈殿物を溶解し、ヨウ化銀沈殿の洗浄を行い、あらかじめ 80 ℃の恒温

槽で 1 時間乾燥させて、30 分間放冷後に風袋を測定したガラス繊維ろ紙（孔径 0.7 μm、直径 21 

mm）を用いてろ過した。沈殿をガラス繊維ろ紙ごと、80 ℃の恒温槽で 1 時間乾燥させて、30 分

間放冷後、重量を測定した。重量測定後、アクリルディスクの上に置き、マイラーで覆い、テフ

ロンリングで固定したものを 129I の測定用試料とした。 

 

2.10.2 回収率測定 

分離における 129I の回収率は、担体として添加した安定元素の I 量から、分離操作によって生

成したヨウ化銀沈殿の乾燥重量を秤量することによって求めた I 量から算出した。 

 

2.10.3 放射能測定 

γ 線測定には低エネルギー光子検出器（Ge-LEPS）を使用し、80,000 秒間測定した。検出器の

効率校正は、ヨウ化銀重量と計数効率の関係をあらかじめ求めておき、近似式から算出した。 

 

2.11 234U 及び 238U の分析 

2.11.1 分離操作 
234U 及び 238U の分析フローを図 13 に示す。試料溶解液を 5 ml 分取し、濃硝酸を 0.99 ml 加えて

3 M 硝酸溶液とし、3 M 硝酸でコンディショニングした固相抽出樹脂（Eichrom Technologies 製、

UTEVA®レジン、5 ml）に通液した後、試料に含まれる Fe などを 3 M 硝酸 40 ml で除去した。
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UTEVA®レジンに吸着した Puを 3価に還元して溶離させるため、0.1 Mヒドロキシルアミン‐0.01 

M アスコルビン酸‐1 M 硝酸溶液 40 ml を通液した。カラムに残っているアスコルビン酸を 1 M

硝酸 15 ml で洗浄してから、5 M 塩酸 40 ml で Th を除去し、0.5 M 塩酸 40 ml を通液し、U を溶離

させた。この溶液を加熱濃縮させ、1 M 硝酸 1 ml に溶解し、タンタル板に溶液を滴下し、加熱濃

縮した後、焼き付けて、U の測定用試料とした。 

 

2.11.2 回収率測定 

U の回収率を確認するため、試料溶解液 5 ml に試料中の 234U の放射能に応じ 233U を 0.02～0.1 

Bq添加し、2.11.1項の化学分離を行った後、Si半導体検出器（以下「SSB検出器」という。）で α

線を測定した。 

 

2.11.3 放射能測定 
234U 及び 238U は、2.11.1 項で作製した測定用試料を SSB 検出器により測定した。測定時間は

500,000 秒間とした。また、効率校正は、放射能既知の α 線源（239Pu の電着校正線源）を用いて、

行った。 

 

2.12 238Pu 及び 239+240Pu の分析 

2.12.1 分離操作 

238Pu 及び 239+240Pu の分析フローを図 14 に示す。試料溶解液を 5 ml 分取し（予測される濃度を

考慮し、JRTF-1 は 0.05 ml 分取し、1 M 硝酸を 4.95 ml 加え 5 ml とし、JRTF-2 は 0.5 ml 分取し、1 

M 硝酸を 4.5 ml 加え 5 ml とした）、濃硝酸 0.45 ml を加え 2 M 硝酸溶液とし、アスコルビン酸 0.3 

g を加え丁寧に撹拌した。2 M 硝酸‐0.3 M アスコルビン酸溶液でコンディショニングした固相抽

出樹脂（Eichrom Technologies製、TRUレジン、5 ml）に調製した試料溶解液を通液し、Feなどを

2 M 硝酸‐0.3 M アスコルビン酸溶液 20 ml で除去した後、TRU レジンに吸着させた Pu を 4 価に

調整するために 1 M 硝酸‐0.1 M 亜硝酸ナトリウム溶液を 5 ml 通液した。その後、2 M 硝酸 20 ml

を通液してカラムの洗浄を行い、Amと Cmを溶離させるため 4 M塩酸 30 mlを通液した。次に、

4 M 塩酸‐0.02 M 三塩化チタン溶液 30 ml を通液して 4 価の Pu を 3 価に還元し溶離させた。Pu を

溶離した液に 1000 ppm のネオジム標準溶液 0.3 ml とフッ化水素酸 2 ml を加え、30 分以上静置し

た後、メンブレンフィルタ（ポリプロピレン製、孔径 0.1 μm、直径 25 mm）で吸引ろ過し、フッ

化ネオジムとともに Pu のフッ化物をメンブレンフィルタ上に捕集した。両面テープを貼ったタ

ンタル板に Pu を捕集したメンブレンフィルタを張り付け、Pu の測定用試料とした。 

 

2.12.2 回収率測定 

Pu の回収率を確認するため、試料溶解液 5 ml（JRTF-1 は 0.05 ml 分取し、1 M 硝酸を 4.95 ml 加

え 5 ml とし、JRTF-2 は 0.5 ml 分取し、1 M 硝酸を 4.5 ml 加え 5 ml とした）に試料中の 238Pu また

は 239+240Pu の放射能の高い方の放射能に応じ 242Pu を 0.01～0.2 Bq 添加し、2.12.1 項の化学分離を

行った後、SSB 検出器で α 線を測定した。 
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2.12.3 放射能測定 
238Pu 及び 239+240Pu は、2.12.1 項で作製した測定用試料を SSB 検出器により測定した。測定時間

は 80,000～500,000秒間とした。なお、239Pu及び 240Puは α線測定では弁別できないため、239Puと
240Pu の合算値を 239+240Pu として記載した。また、効率校正は、放射能既知の α 線源（241Am をフ

ッ化ネオジムとともに沈殿させた校正線源）を用いて行った。 

 

2.13 241Am、243Am 及び 244Cm の分析 

2.13.1 分離操作 
241Am、243Am 及び 244Cm の分析フローを図 14 に示す。試料溶解液を 5 ml 分取し（予測される

濃度を考慮し、JRTF-1 は 0.1 ml 分取し、1 M 硝酸を 4.9 ml 加え 5 ml とした）、濃硝酸 0.45 ml を加

え 2 M 硝酸溶液とし、アスコルビン酸 0.3 g を加え丁寧に撹拌した。2 M 硝酸‐0.3 M アスコルビ

ン酸溶液でコンディショニングした固相抽出樹脂（Eichrom Technologies 製、TRU レジン、5 ml）

に調製した試料溶解液を通液し、Fe などを 2 M 硝酸‐0.3 M アスコルビン酸溶液 20 ml で除去し

た後、TRU レジンに吸着させた Pu を 4 価に調整するために 1 M 硝酸‐0.1 M 亜硝酸ナトリウム溶

液を 5 ml 通液した。その後、2 M 硝酸 20 ml を通液してカラムの洗浄を行い、Am と Cm を溶離さ

せるため 4 M 塩酸 30 ml を通液し Am 及び Cm を溶離させた。Am 及び Cm を溶離した液に 1000 

ppmのネオジム標準溶液 0.3 mlとフッ化水素酸 2 mlを加え、30分以上静置した後、メンブレンフ

ィルタ（ポリプロピレン製、孔径 0.1 μm、直径 25 mm）で吸引ろ過し、フッ化ネオジムとともに

Am 及び Cm のフッ化物をメンブレンフィルタ上に捕集した。両面テープを貼ったタンタル板に

Am 及び Cm を捕集したメンブレンフィルタを張り付け、Am 及び Cm の測定用試料とした。 

 

2.13.2 回収率測定 

Am 及び Cm の回収率を確認するため、試料溶解液 5 ml（JRTF-1 は 0.1 ml 分取し、1 M 硝酸を

4.9 ml 加え 5 ml とした）に試料中の 241Am、243Am または 244Cm の放射能のうち最も高い放射能に

応じ 243Am を 0.01～0.1 Bq 添加し、2.13.1 項の化学分離を行った後、SSB 検出器で α 線を測定し

た。本分離条件において、Cm は Am と同じフラクションに回収されるため、Cm の回収率は Am

の回収率を用いることとした。 

 

2.13.3 放射能測定 

2.13.1項で作製した測定用試料を SSB検出器により測定した。測定時間は 80,000～500,000秒間

とした。また、効率校正は、放射能既知の α 線源（241Am をフッ化ネオジムとともに沈殿させた

校正線源）を用いて行った。 

 

3. 分析結果 

 

令和 2 年度から令和 3 年度において、24 核種（3H、14C、36Cl、41Ca、60Co、63Ni、90Sr、94Nb、99Tc、

108mAg、129I、137Cs、133Ba、152Eu、154Eu、166mHo、234U、238U、238Pu、239Pu、240Pu、241Am、243Am、244Cm）の

放射化学分析を行い、113 点の分析データを取得した。核種ごとの分析結果を表 4 から表 26 にま
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とめた。 

 

4. まとめ 

 

本報告では、研究施設等から発生する放射性廃棄物を対象とする放射能濃度評価方法検討のた

めの基礎資料として、JRR-3、JRR-4 及び再処理特別研究棟から発生した放射性廃棄物について

放射化学分析を実施し、放射能濃度評価方法検討のためのデータを取得できた。 
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JRR-3 JRR-4 再処理特別研究棟

3H ○ ○ ○

14C ○ ○ ○

36Cl ○ ○ ○

41Ca ○ ○ ○

60Co ○ ○ ○

63Ni ○ ○ ○

90Sr ○ ○ ○

94Nb ○ ○ ○

99Tc ○ ○ ○

108mAg ○ ○ ○

129I － － ○

137Cs ○ ○ ○

133Ba ○ ○ ○

152Eu ○ ○ ○

154Eu ○ ○ ○

166mHo ○ ○ ○

234U ○ ○ ○

238U ○ ○ ○

238Pu ○ ○ ○

239Pu ○※1 ○※1 ○※1

240Pu ○※1 ○※1 ○※1

241Am ○ ○ ○

243Am ○ ○ ○

244Cm ○ ○ ○

核種
施設

表 1 施設ごとの分析対象核種

〇：分析対象核種
－：分析未実施
※1 エネルギー弁別できないので合算した。
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試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 2.0292 95.7 2020/3/31 (2.4±0.1) × 101 2 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 1.0090 97.1 2020/3/31 (1.4±0.1) × 100 3 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 1.8544 97.0 2020/3/31 (1.5±0.1) × 10-1 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 2.9248 96.9 2020/3/31 ND 1 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 8.5965 97.3 2020/3/31 (1.1±0.1) × 10-1 4 × 10-3

表 4 3Hの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 5 14Cの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 1.0494 100 2020/8/28 (1.0±0.1) × 100 2 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 1.0542 100 2020/9/4 (3.0±0.6) × 10-2 2 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 1.0162 100 2020/9/9 ND 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 1.0614 100 2020/9/4 ND 2 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 1.0452 100 2020/9/4 ND 2 × 10-2

表 6 36Clの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 1.0613 86.0 2021/1/13 ND 7 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 1.0516 92.5 2021/1/14 ND 7 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 1.0285 73.2 2021/1/14 ND 8 × 10-3

JRTF-2 - JPTF セラミック 1.0390 75.2 2021/1/15 ND 8 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 1.0131 86.1 2021/1/15 ND 7 × 10-3
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表 7 41Caの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 80.1 2020/12/24 ND 6 × 100

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 72.9 2021/1/4 ND 5 × 100

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 77.2 2021/1/12 ND 2 × 101

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 76.6 2021/1/18 ND 4 × 100

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 78.3 2021/1/25 ND 4 × 100

表 8 60Coの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 3 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 8 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 7 × 10-3

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 3 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 3 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 9 63Niの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 74.2 2020/11/17 ND 5 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 65.1 2020/11/17 ND 5 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 79.5 2020/11/17 (4.7±1.4) × 10-2 5 × 10-2※2

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 92.6 2020/11/17 ND 4 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 92.0 2020/11/17 ND 4 × 10-2

※1 測定開始日を示す。
※2 検出限界は繰り上げで有効数字1桁で表しているため、

表記上、検出限界が放射能濃度を上回る場合がある。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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表 10 90Srの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 98.0 2020/11/17 ND 1 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 95.0 2020/11/17 ND 2 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 92.3 2020/11/17 (4.8±0.1) × 100 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 96.5 2020/11/17 (6.2±0.4) × 10-2 2 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 95.4 2020/11/17 ND 2 × 10-2

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 11 94Nbの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 4 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 9 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 3 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 3 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 12 99Tcの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 1.0459 67.4 2020/10/16 ND 3 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 1.0519 87.4 2020/10/16 ND 2 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 1.0424 83.8 2020/10/16 (1.1±0.1) × 102 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 1.0192 80.3 2020/10/16 (1.1±0.1) × 101 3 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 1.0439 82.5 2020/10/16 (1.0±0.1) × 10-1 2 × 10-2

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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表 13 108mAgの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 4 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 9 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 1 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 3 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 4 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 14 129Iの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

JRTF-1 - JPTF 灰 1.0605 94.1 2021/9/6 (2.1±0.2) × 10-2 6 × 10-3

JRTF-2 - JPTF セラミック 1.0657 69.7 2021/9/9 ND 7 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 1.0436 85.9 2021/9/13 ND 10 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 15 137Csの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 4 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 9 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 (3.1±0.1) × 100 1 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 (7.6±0.2) × 10-2 4 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 (3.6±1.1) × 10-3 4 × 10-3※2

※1 測定開始日を示す。
※2 検出限界は繰り上げで有効数字1桁で表しているため、

表記上、検出限界が放射能濃度を上回る場合がある。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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表 16 133Baの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 5 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 2 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 5 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 5 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 17 152Euの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 2 × 10-2

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 3 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 4 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 1 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 1 × 10-2

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 18 154Euの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 9 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 3 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 3 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 8 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 9 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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表 19 166mHoの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 50.5854 100 2020/6/1 ND 5 × 10-3

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 14.5148 100 2020/6/5 ND 2 × 10-2

JRTF-1 - JPTF 灰 19.9752 100 2020/6/11 ND 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 50.9425 100 2020/6/15 ND 5 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 50.8432 100 2020/6/19 ND 5 × 10-3

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 20 234Uの分析結果

※1 測定開始日を示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 92.7 2021/1/4 (4.9±0.6) × 10-3 7 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 76.2 2021/1/12 (6.5±0.8) × 10-3 1 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 92.9 2021/1/12 (1.0±0.1) × 10-1 8 × 10-4

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 86.0 2021/1/4 (1.7±0.4) × 10-3 8 × 10-4

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 65.0 2021/1/4 (1.7±0.2) × 10-2 2 × 10-3

表 21 238Uの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 92.7 2021/1/4 (6.2±0.7) × 10-3 6 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 76.2 2021/1/12 (6.3±0.8) × 10-3 1 × 10-3

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 92.9 2021/1/12 (9.1±0.3) × 10-2 8 × 10-4

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 86.0 2021/1/4 (1.6±0.4) × 10-3 8 × 10-4

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 65.0 2021/1/4 (1.9±0.2) × 10-2 9 × 10-4

※1 測定開始日を示す。
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表 22 238Puの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 100 2021/3/4 ND 5 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 87.7 2021/3/4 ND 6 × 10-4

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 88.8 2021/3/16 (1.4±0.2) × 100 5 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 99.4 2021/3/16 (6.0±1.3) × 10-2 5 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 90.4 2021/3/16 (1.5±0.5) × 10-3 5 × 10-4

表 23 239+240Puの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 100 2021/3/4 ND 4 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 87.7 2021/3/4 ND 7 × 10-4

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 88.8 2021/3/16 (1.1±0.1) × 102 5 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 99.4 2021/3/16 (4.0±0.1) × 100 5 × 10-3

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 90.4 2021/3/16 (6.5±0.2) × 10-2 4 × 10-4

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

表 24 241Amの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 83.4 2021/3/30 ND 5 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 83.9 2021/3/30 ND 6 × 10-4

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 86.4 2021/3/22 (1.4±0.1) × 101 2 × 10-2

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 93.7 2021/3/22 (1.5±0.1) × 10-1 5 × 10-4

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 100 2021/3/22 (3.2±0.4) × 10-3 4 × 10-4

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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表 25 243Amの分析結果

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 83.4 2021/3/30 ND 6 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 83.9 2021/3/30 ND 8 × 10-4

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 86.4 2021/3/15 ND 3 × 100

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 93.7 2021/3/30 ND 2 × 10-2

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 100 2021/3/30 ND 8 × 10-4

表 26 244Cmの分析結果

試料番号 枝番 発生施設 材質
試料量

(g)
回収率

(%) 測定日※1 放射能濃度±誤差

(Bq/g)
検出限界

(Bq/g)

NY-874-141 - JRR-3 コンクリート 5.2591 83.4 2021/3/30 ND 4 × 10-4

NY-988-332 - JRR-4 コンクリート 5.2340 83.9 2021/3/30 ND 5 × 10-4

JRTF-1 - JPTF 灰 5.2045 86.4 2021/3/15 ND 2 × 10-1

JRTF-2 - JPTF セラミック 5.1969 93.7 2021/3/30 ND 5 × 10-4

JRTF-3 - JPTF レンガ 5.1884 100 2021/3/30 ND 4 × 10-4

※1 測定開始日を示す。
ND：検出下限値未満であることを示す。
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図 1 分析概要フロー

コンクリート, 焼却灰, 
セラミックフィルタ, 耐火レンガ

粉砕

1 ～ 10 g 分取

粗粉砕
1 cm角未満

3H分析

粒の大きさ

ステンレス棒

均一化

1 cm角以上

遊星ミル

合格

予備

均一性確認

U8容器に50 g

8 ml ポリビン
（14C、99Tc、129Iに1個ずつ、36Cl分析用に2個、
マイクロ波加熱分解用に5個、残りが予備）

マイクロ波加熱分解14C分析

41Ca分析 63Ni,90Sr分析 234U,238U分析 238Pu,239+240Pu分析 241Am, 243Am, 244Cm分析

試料溶解液

1 cm角未満

分取

60Co,94Nb,108mAg,137Cs,133Ba,
152Eu,154Eu,166mHo分析

試料重量70 g未満

U8容器

試料重量70 g以上

99Tc分析 129I分析36Cl分析

不合格時再分取
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沈殿無

沈殿有

図 2 試料溶解フロー

灰化

マイクロ波加熱分解

有（可能性のある場合も含む）

無

残さ（1）ろ液（1）

残存率 10 %以上

濃塩酸 12 ml 
濃硝酸 4 ml 

γ線測定 主要なγ線放出核種の残存率確認
（60Co,137Cs,152Eu）

加熱濃縮

濃硝酸 5 ml

繰り返し

濃縮液（1）

灰化に用いた試料重量を記録

残存率 10 %未満

主に
Si

濃硝酸 5 ml 

フッ化水素酸 5 ml 

濃塩酸 5 ml 

フッ化水素酸 5 ml 

主に
Ti

主に
Ca

濃塩酸 6 ml 

濃硝酸 2 ml 

ろ液（2）

濃硝酸 5 ml

濃縮液（2）

フィルタごと溶解 フィルタごと溶解 フィルタごと溶解

濃硝酸 5 ml 

過塩素酸 3 ml 

残存率 10 %以上

繰り返し

残存率 10 %未満

加熱濃縮

フィルタごと溶解

濃硝酸 5 ml 

廃棄

廃棄

1 M 硝酸

試料溶解液

Cr等その他

加熱濃縮

定容

加熱濃縮

マイクロ波加熱分解

ろ過 （メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

加熱濃縮

加熱濃縮

蛍光X線定性分析

残さ（2）

γ線測定主要なγ線放出核種の残存率確認
（60Co,137Cs,152Eu）

塗料の有無
（粗粉砕前に確認）

加熱分解

濃硝酸 5 ml 

残存率 10 %未満と
なるまで繰り返す

均一化後の試料

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

100 ml

同一試料名の5試料を
1つにまとめた
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3H分析用試料

加熱（900 ℃，1 時間）

加湿した空気（50 ml/min）
（加熱終了まで継続）

水（3Hトラップ）

蒸留

β線測定
（3Hの定量）

加熱（500 ℃，1 時間）

図 4 3Hの分離装置

図 3 3Hの分析フロー

過酸化ナトリウム約5 mg

純水 6 ml
沸騰石 6 粒

シンチレータ
Ultima GoldTM LLT
（総量 20 ml になるように）

純水
（総量 6 ～ 7 ml になるように）

管状電気炉 I
管状電気炉 II

500 ℃，1 時間
900 ℃，1 時間

500 ℃

石英ウール

3Hトラップ

試料

ホプカライトⅠ

排気へ

石英管（直径 13 mm）石英管（直径 48 mm）

バブラー
（水）

ドライアイス

空気
（50 ml/min）

ガス流量計

空トラップ

Carbo Sorb® E
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均一化後の試料

水酸化ナトリウム（粉末） 10 g

二酸化炭素（14Cトラップ）

加熱（550 ℃，30 分間）

β線測定
（14Cの定量）

炭酸ナトリウム 0.1 g （C担体）

図 6 14Cの分離装置

図 5 14Cの分析フロー

シンチレータ
（Permafluor® E+ 10 ml）

（Carbo-Sorb® E 5 ml × 2 段）

加熱・溶解

8 M 硝酸 42 ml

窒素ガス（50 ml/min）
（14C分離が完了するまで継続）

窒素
（50 ml/min）

Carbo Sorb® E
5 ml × 2

排気へ

加熱（110 ℃，30 分間）

8 M 硝酸

回転子
スターラー

ガス流量計
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水酸化ナトリウム（粉末）10 g

沈殿 ろ液

均一化後の試料

塩化ナトリウム溶液
（Cl担体最大 5 mg）

蒸発乾固

図 7 36Clの分析フロー（1/2）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

電気炉加熱（110 ℃，60 分間）

2 wt% 硝酸銀－ 1 M 硝酸 5 ml

電気炉加熱（550 ℃，30 分間）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

硝酸で中和

1 M以上の硝酸に調製

残さ

アンモニア水 30 ml

撹拌

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

硝酸で中和

2 wt% 硝酸銀－ 1 M 硝酸 5 ml

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

1 M以上の硝酸に調製

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

残さ

残さ

残さ

残さ

残さ

廃棄

廃棄

廃棄

廃棄

廃棄

廃棄

廃棄

ろ液

ろ液

ろ液

ろ液

ろ液

ろ液

①

加熱・溶解
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沈殿

β線測定
（36Clの定量）

乾燥（80 ℃，1 時間）

重量測定
（Cl回収率測定）

2 wt% 硝酸銀－ 1 M 硝酸 5 ml

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

1 M硝酸 40 ml

残さ

廃棄

廃棄

廃棄

①

ろ過
（ガラス繊維ろ紙，孔径 0.7 μm，直径 21 mm）

ろ液沈殿

亜鉛 1 g
硫酸（1+8）2 ml

ろ液

ろ過
（ガラス繊維ろ紙，孔径 0.7 μm，直径 21 mm）

ろ液

図 7 36Clの分析フロー（2/2）

JAEA-Data/Code 2022-007

- 32 -



 

 

 
 

加熱濃縮

図 8 41Caの分析フロー

希釈

ICP-AES測定
（Ca,Fe,Co,Ba,Euの化学成分分析）

化学成分分析の結果をもとに、試料中にCa 70
mg, Fe 19 mg, Ba 1 mg, Co 1 mg, Eu 1 mg程度に
なるように担体を添加

濃塩酸 5 ml

濃塩酸 20 ml

濃塩酸 25 ml

4 M 硝酸 50 ml

廃棄

加熱濃縮

1 M 塩酸 6 ml

0.8 M 酢酸アンモニウム + 1 M 酢酸（1 + 1）230 ml
2 M 酢酸アンモニウム + メタノール（1 + 1）75 ml

廃棄 加熱濃縮

1 M 塩酸 10 ml
純水 30 ml

0.2 M シュウ酸アンモニウム 50 ml

アンモニア水（pH調整）

pH 5 ～ 7

加温

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 1.0 μm，直径 25 mm）

沈殿 ろ液

廃棄乾燥（110 ℃，2 時間）

X線測定
（41Caの定量）

試料溶解液

アクリルディスク上に試料を配置
マイラーで覆い、テフロンリングで固定

陰イオン交換樹脂
（DowexTM 1X8、7 ml）
（NY-917-116のみ 10 ml）

陽イオン交換樹脂
（DowexTM 50WX8、10 ml）

陽イオン交換樹脂
（DowexTM 50WX8、13 ml）

JAEA-Data/Code 2022-007

- 33 -



 

 

 

 

（試料名JRTF-1のみ）

Ni レジン
5 ml

（0.2/10）

ICP-AES測定
（Ni回収率確認）

Ni

（8/10）

β線測定
（63Niの定量）

アンモニア水（1 + 100）5 ml
3 M 硝酸 20 ml

0.2 M  クエン酸アンモニウム – アンモニア 20 ml

Cs，Eu

加熱濃縮

1 M クエン酸アンモニウム 4 ml
アンモニア水（pH調整）

塩酸（1 + 23）20 ml

図 9 63Ni及び90Srの分析フロー

定容 10 ml（0.5 M 塩酸）

8 M 硝酸 20 ml

0.05 M 硝酸 20 ml

（0.2/10）

Cs，Eu，Ni

ICP-AES測定
（Sr回収率確認）

8 M 硝酸 15 ml
3 M 硝酸 – 0.05 M シュウ酸 15 ml

廃棄

Sr レジン
5 ml

β線測定
（90Srの定量）

Sr

（9.8/10）
2 週間保管

定容 10 ml（0.05 M 硝酸）

（1.8/10）

保管

(8/10)

加熱濃縮

加熱濃縮

残さ

廃棄

希釈

化学成分分析の結果から試料中にNi,Srが2 mg程
度となるように添加、Co,Cs,Euは各 2 mg添加

加熱濃縮

8 M 塩酸 10 ml

8 M 塩酸 10 ml

加熱濃縮

8 M 硝酸 20 ml

pH 9 ～ 10
沈殿有

沈殿無

試料溶解液

陰イオン交換樹脂
（DowexTM 1x8）
直径 10×100 mm

（メンブレンフィルタ,  孔径 0.45 μm）ろ過

ろ液

（1.8/10）

保管

Ultima GoldTM LLT 12 ml

Ultima GoldTM LLT 12 ml

8 M 硝酸 1.5 ml

（メンブレンフィルタ, 
孔径 0.45 μm）

ろ過

ろ液 残さ

廃棄

ICP-AES測定
（Ca,Fe,Ni,Srの化学成分分析）

りんモリブデン酸
アンモニウム 1 g
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水酸化ナトリウム（粉末）10 g

ろ液

均一化後の試料

Re担体 2 mg

加熱濃縮

図 10 99Tcの分析フロー（1/2）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

電気炉加熱（110 ℃，60 分間）

Cs担体 1 mg

電気炉加熱（550 ℃，30 分間）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

硝酸で中和

1 M以上の硝酸に調製

残さ

過酸化水素水 2 ml

pH 10

12 M水酸化ナトリウム

2 M炭酸アンモニウム 10 ml

ろ過（定量濾紙No.5C）

残さ

残さ

廃棄

廃棄

廃棄

廃棄

ろ液

ろ液

ろ液

①

りんモリブデン酸アンモニウム 1 g

残さ
Sr,Y 1 mg
Fe 5 mg

撹拌

塩化カルシウム 1 g

加温

放冷後

加温

加熱・溶解
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①

図 10 99Tcの分析フロー（2/2）

加温

TEVA®

レジン
5 ml

0.1 M硝酸 30 ml

8 M硝酸 20 ml

廃棄 Tc（Re）

加熱濃縮

定容 5 ml（精製水）

（0.1/5）

ICP-AES測定
（Re回収率確認）

（4.5/5）

β線測定
（99Tcの定量）

（0.4/5）

保管

Ultima GoldTM LLT 15.5 ml

ろ過（メンブレンフィルタ，孔径 0.45 μm）

残さ

廃棄

ろ液

放冷後

濃硝酸

pH 1
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均一化後の試料

加熱（管状電気炉Ⅰ 900 ℃ ，管状電気炉Ⅱ 750 ℃ ，1 時間）

ヨウ化カリウム溶液（I担体）10 µg

図 11 129Iの分析フロー

8 M 硝酸

加熱（管状電気炉Ⅰ，Ⅱ 500 ℃，1 時間）

加湿した空気（150 ml/min）
（加熱終了まで継続）

1 M水酸化ナトリウム溶液（129Iトラップ）

ヨウ化カリウム溶液（I担体）10 mg

pH 7

1 M 硝酸

pH 1

10 wt%亜硫酸水素ナトリウム 2 ml

10 wt%硝酸銀 1.5 ml

遠心分離

廃棄

上澄み液沈殿

濃アンモニア水 5 ml

沈殿 ろ液

γ線測定
（129Iの定量）

乾燥（80 ℃，1 時間）

重量測定
（I回収率測定）

廃棄

ろ過
（ガラス繊維ろ紙，孔径 0.7 μm，直径 21 mm）

加熱（管状電気炉Ⅰ 900 ℃，管状電気炉Ⅱ 500 ℃，1 時間）
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図 12 129Iの分離装置

管状電気炉 I 管状電気炉 II
500 ℃，1 時間
900 ℃，1 時間

石英ウール
試料

ホプカライトⅡ

排気へ

石英管（直径 13 mm）石英管（直径 48 mm）

バブラー
（水）

空気
（150 ml/min）

ガス流量計

1 M水酸化ナトリウム10 ml×2

ヨウ化カリウム溶液

500 ℃，1 時間

750 ℃，1 時間900 ℃，1 時間
500 ℃，1 時間
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3 M 硝酸 40 ml

0.1 M ヒドロキシルアミン
– 0.01 M アスコルビン酸 – 1 M 硝酸 40 ml

1 M 硝酸 15 ml

5 M 塩酸 40 ml

廃棄

U

1 M 硝酸 1 ml

Np，Am，Cm

Cr，Fe，Ni

Pu

濃硝酸 0.99 ml

図 13 234 U及び238Uの分析フロー

5 ml×2 回
（2 回目は 233U をスパイクして回収率確認用とする）

α線測定
（234U、238U の定量）

0.5 M 塩酸 40 ml

溶解

タンタル板に焼付

試料溶解液

加熱濃縮

UTEVA®

レジン

5 ml
Th
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5 ml ×2回
（2 回目は238Pu及び239+240Pu分析時は242Puを
241Am、243Am及び244Cm分析時は243Amをスパイクして回収率確認用とする）

濃硝酸 0.45 ml

2 M 硝酸 20 ml

4 M 塩酸 30 ml

4 M 塩酸 – 0.02 M 三塩化チタン 30 ml

廃棄
Am
Cm

② ②

Pu

②

ネオジム標準液 0.3 ml

フッ化水素酸 2 ml

撹拌

30 分以上熟成

ろ過

ろ液

廃棄

沈殿

2 M 硝酸 – 0.3 M  アスコルビン酸 20 ml

1 M 硝酸 – 0.1 M  亜硝酸ナトリウム 5 ml

風乾

α線測定
（Pu、Am、Cmの定量）

図 14 238Pu、239+240Pu、241Am、243Am及び244Cmの分析フロー

（メンブレンフィルタ,  孔径 0.1 μm）

TRU
レジン

5 ml

Fe

（PuおよびAm+Cmの各フラクションに対して）

アスコルビン酸 0.3 g 

試料溶解液

※Pu分析時（JRTF-1は 0.05 ml分取、JRTF-2は 0.5 ml分取し、1 M 硝酸を添加
し 5 mlとした）
※Am及びCm分析時（JRTF-1を 0.1 ml分取し、1 M 硝酸を添加し 5 mlとした）
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