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В статье представлены результаты дезактивации стеклобумажных фильтров. Установлено, что азотно-
кислые растворы позволяют достаточно полно выделить целевой компонент из фильтрующего материала. 
Выход плутония в раствор после трехкратной ультразвуковой обработки отработанного стеклобумажно-
го фильтра достигал 98 %. Установлено, что созданная технология дезактивации позволяет осуществить 
достаточно полный рецикл целевого компонента в производственный процесс и предотвратить распро-
странение ядерного материала в окружающей среде при дальнейшем обращении с радиоактивными отхо-
дами в условиях долговременного хранения. Показано, что наложение ультразвука применительно к действу-
ющей технологии регенерации плутония из отработанных стеклобумажных фильтров позволяет до трех 
раз сократить время проведения операции азотно-фторидного растворения.
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Производственная деятельность ядерного 
объекта неразрывно связана с необходимостью 
очистки от радиоактивных веществ газо-аэро-
зольных выбросов от технологических устано-
вок. Для обеспечения радиационной безопасно-
сти персонала и населения в этом случае необ-
ходима эффективная и надежная работа систем 
газоочистки.

В настоящее время для очистки вытяжного 
вентиляционного воздуха и технологических 
сдувок на ФГУП «ПО «Маяк» широко использу-
ются фильтры Петрянова. Однако материалы, 
применяемые для их снаряжения, пожароопас-
ны из-за полимерной основы и марлевой под-
ложки, что делает невозможным их исполь-
зование на технологических переделах, где к 

фильтрам предъявляются жесткие требования. 
По этой причине на предприятии возникла не-
обходимость в ближайшие годы произвести 
полную замену фильтров Петрянова на изготов-
ленные с применением негорючих материалов. 

Ранее проведенные лабораторные и опытно-
промышленные испытания показали, что мате-
риалом, способным удовлетворить всем требо-
ваниям безопасности и обеспечить высокую эф-
фективность очистки вентиляционного воздуха, 
является стеклобумага. Фильтры, снаряженные 
материалом на ее основе, при оптимальной ско-
рости фильтрации, концентрации тумана, по-
верхностной плотности фильтрующего слоя обе-
спечивают эффективную и длительную очистку 
воздуха [1]. Кроме негорючести, преимущество 
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фильтрующих элементов из стеклобумаги со-
стоит еще и в том, что они могут работать в ус-
ловиях значительной влажности. 

В настоящее время для очистки вытяжного 
вентиляционного воздуха и технологических 
сдувок на предприятии широко используются 
фильтры с диаметром пор менее 0,5 мкм (мик
ротонкие), от 0,51 до 1,0 мкм (ультратонкие) и 
от 1,01 до 3,0 мкм (супертонкие) [1]. Они изго-
товлены на основе искусственных неорганиче-
ских сверхтонких стеклянных штапельных во-
локон, содержащих бор.

Данные фильтры успешно прошли ресурс-
ные испытания и показали более эффективную 
очистку от аэрозолей, содержащих плутоний, 
чем фильтры Петрянова. В связи с этим начиная 
с 2006 года они были введены в эксплуатацию на 
ряде производственных участков, где осущест-
вляется очистка промышленных выбросов, со-
держащих целевые компоненты, такие как уран 
и плутоний.

Периодичность их замены — 1 раз в квартал.
Общая потребность этих производств в стек

лобумажных фильтрах в ближайшие два года со-
ставит до 1000 шт. в год.

В настоящее время на ФГУП «ПО «Маяк» для 
регенерации плутония из таких отработавших 
фильтров используется технология, предпола-
гающая азотнофториднокислое растворение с 
предварительной щелочной разваркой [2—4]. 
Однако этот способ является длительным, тру-
доемким и энергозатратным. Таким образом, в 
случае использования данной технологии дез
активации на предприятии будет ежегодно на-
капливаться значительное количество твердых 
радиоактивных отходов, содержащие ядерные 
материалы. В связи с этим возникла необходи-
мость усовершенствования действующей техно-
логии регенерации плутония, содержащегося в 
таких фильтрах, либо поиска нового, более про-
стого и эффективного способа выделения целе-
вого компонента. Одним из возможных вариан-
тов решения этой задачи является проведение 
дезактивации стеклобумажных фильтров путем 
погружения их в очищающий раствор с ультра-
звуковой обработкой.

В данной работе представлена оценка воз-
можности выделения целевых компонентов из 
стеклобумажных фильтров без нарушения или 
с частичным нарушением их целостности пу-
тем обработки дезактивирующими растворами, 
а также результаты экспериментов по интен-
сификации процесса регенерации плутония за 
счет использования ультразвука.

В табл. 1 приведен примерный химический 
состав микротонкого стекловолокна.

Изделия из сверхтонкого стеклянного волок-
на благодаря своей структуре, малому диаметру 
волокна, повышенной гибкости элементарных 
нитей и извитости обладают рядом ценных, 
присущих только им, свойств:
•• малая объемная плотность, достигающая при 
удельном давлении 100 Па значений от 8 до 
20 кг/м3. Такие изделия содержат от 99,0 до 99,7 % 
воздуха и лишь от 0,3 до 1,0 % волокна, поэто-
му являются непылящими, неколючими и без-
вредными при проведении монтажных работ;

•• низкий коэффициент теплопроводности, рав-
ный при 20 °С от 0,030 до 0,033 Вт/м·К;

•• сравнительно хорошие хладо- и температуро
устойчивость (интервал рабочих температур от 
200 до 500 °С для изделий без связующего и от 
150 до 180 °С для изделий, пропитанных связу-
ющими веществами);

•• высокая химическая устойчивость в воде и 
различных агрессивных средах, кроме щело-
чей, обусловленная химической стойкостью 
исходного стекла;

•• хорошие фильтрующие свойства вследствие 
весьма развитой поверхности волокна;

•• сравнительно слабо корродирующая поверхность.
В качестве связующего используют 0,3-процент-

ный водный раствор поливинилацетатной дис-
персии (ПВАД) или смесь ПВАД с поливиниловым 
спиртом в соотношении 1: 1 (по сухому остатку).

Изделия из сверхтонкого стеклянного волокна 
не токсичны и не взрывоопасны, а без связую-
щих веществ — негорючи. При массовой доле 
синтетической смолы от 5 до 25 % они становят-
ся трудносгораемыми. Эффективность фильт
ров составляет 99,9999 %. 

Определение химической стойкости 
фильтрующего материала 
стеклобумажных фильтров

Первый этап работы заключался в определе-
нии химической стойкости к агрессивным сре-
дам фильтрующего материала стеклобумажных 

Таблица 1. Химический состав стекловолокна

Компонент Массовая доля компонента, %

SiО2 61,0

В2О3 3,0

Na2О 12,7

К2О 1,8

CaO 8,0

ZrО2 5,0

Fe2О3 7,0
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фильтров, которую оценивали гравиметриче-
ским методом по изменению массы образца до 
и после обработки. В качестве агрессивных сред 
выступали щелочные и кислотные растворы, ис-
пользуемые для дезактивации оборудования и 
изделий в условиях предприятия. Этот этап по-
зволяет спрогнозировать нарушение матрицы в 
процессе очистки, а также определить необходи-
мость ввода дополнительной операции фильтра-
ции отработанных дезактивирующих растворов.

Испытания проводили на образцах фильтру-
ющего материала, не имеющих радиоактивного 
загрязнения. Элементарные пробы размером 
0,05 × 0,05 м промывали попеременно горячей 
(Т = 50 °С) и холодной (Т = 20 °С) водой, отжи-
мали и высушивали в сушильном шкафу при 
температуре (100 ± 4) °С до постоянной массы. 
Затем взвешивали на аналитических весах. Об-
работку образцов фильтра осуществляли, ими-
тируя процесс жидкостной дезактивации, как 
с применением ультразвукового воздействия, 
так и без него. В качестве источника колеба-
ний использовали ультразвуковую ванну марки 
УЗВ‑18/200 ТН с номинальной мощностью, не 
превышающей 250 Вт.

Подготовленные образцы помещали в хими-
ческие стаканы на специальные держатели (для 
исключения всплывания образцов) и заливали 
приготовленными агрессивными растворами. 
Их расход (см3) на площадь обрабатываемой по-
верхности образца (см2) составлял 3 : 1. Соотно-
шение объема раствора (см3) к массе фильтра (г) 
составляло 800 : 1.

Процесс осуществляли при комнатной и по-
вышенной (до 60 °С) температурах тремя цикла-
ми по 1 ч. Каждую последующую обработку про-
водили в свежем агрессивном растворе. 

После каждого цикла образцы промывали под 
струей холодной воды в течение 1 мин., высу-
шивали до постоянной массы и взвешивали.

Массовую долю растворившегося материала 
Мр определяли по формуле:

	 M
m m
mp =
−

⋅0 1

0
100 %,	 (1)

где m0 — масса пробы до испытания, мг;
m1 — масса пробы после испытания, мг.

Результаты испытаний химической стойкости 
стеклобумажного материала в различных рас-
творах приведены на рис. 1, 2.

Из рис. 1 видно, что наименьшее разрушаю-
щее воздействие при комнатной температуре 
оказывают азотнокислые, азотно-оксалатные 
и фосфорнокислые растворы. Количество рас-
творенного фильтрующего материала после 
трех циклов обработки не превышало 2 %, а при 

введении в азотно-оксалатные растворы фто-
рид-иона увеличило его до двух раз.

Следует отметить, что при выдержке образцов в 
растворах фосфорной кислоты наблюдалось раз-
рушение целостности материала (они разделились 
на несколько частей). Экспериментально установ-
лено, что повышение температуры растворов до 
60 °С снижает химическую стойкость стеклобу-
мажного материала от двух до 20 раз (рис. 1).

Воздействие ультразвука при проведении ана-
логичных испытаний незначительно влияло на 
целостность образцов (см. рис. 2). Массовая доля 
растворенного при комнатной температуре филь-
трующего материала при обработке с применени-
ем ультразвукового воздействия увеличилась от 1,1 
до 1,5 раз и в азотнокислых и азотно-оксалатных 
растворах не превышала 2,5 и 6,0 % соответственно.

В целом, все исследуемые дезактивирующие 
растворы, кроме фторсодержащих, обладают 
щадящим воздействием на структуру фильтрую-
щего материала и могут быть использованы для 
дезактивации стеклобумажных фильтров.

1 — 30 г/дм3 HNO3;	 2 — 100 г/дм3 HNO3;
3 — 300 г/дм3 HNO3; 	 4 — 450 г/дм3 HNO3;
5 — 50 г/дм3 Н3РО4;	 6 — 100 г/дм3 Н3РО4;
7 — 30 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4;
8 — 100 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4;
9 — 30 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4 + 1 г/дм3 KF;

10 — 100 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4 + 1 г/дм3 KF;
11 — 50 г/дм3 HNO3 + 5 % Н2О2;
12 — 100 г/дм3 HNO3 + 5 % Н2О2.

Рис. 1. Массовая доля растворившегося стеклобумажного 
материала в дезактивирующих растворах в зависимости 
от температуры процесса при воздействии ультразвука
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Дезактивация стеклобумажных фильтров

Дезактивацию стеклобумажных фильтров 
осуществляли в ультразвуковой ванне марки 
УЗВ-18/20 тремя циклами в течение 1 ч каждый 
с ультразвуковым воздействием и без него. Об-
разцы отработанных стеклобумажных фильтров, 
загрязненных диоксидом плутония, фрагмен-
тировали на элементы массой приблизительно 
по 1 г. Затем помещали в химические стаканы 
на специальные держатели (для исключения 
всплывания образцов) и заливали приготовлен-
ными растворами. Соотношение дезактивирую-
щего раствора (см3) к массе образца (г) составля-
ло не менее 300 : 1. 

Процесс осуществляли при комнатной и повы-
шенной (до 60 °С) температурах тремя циклами 
по 1 ч. Каждую последующую обработку прово-
дили в свежей порции дезактивирующего рас-
твора. После каждого цикла отбирали пробу рас-
твора для определения содержания плутония.

Для оценки эффективности жидкостной де-
зактивации стеклобумажных фильтров с при-
менением ультразвуковой обработки проводи-
ли их растворение в 600 г/дм3 HNO3 + 10 г/дм3 HF 
при температуре (85 ± 5) °С. Соотношение объ-
ема раствора к массе дезактивированного об-
разца стеклобумажного фильтра составляло от 

200 до 250 см3 на 1 г фильтра, время — варьиро-
валось от 20 до 180 мин. После полного раство-
рения фильтра замеряли оставшийся объем рас-
твора и определяли содержание в нем плутония.

Степень очистки стеклобумажного фильтра w 
вычисляли по формуле:

 	 ω =
+

⋅
m

m m
d

f d
100 % ,	 (2)

где md — масса плутония в отработанных дезак-
тивирующих растворах, мг;
mf — масса плутония в растворе после растворе-
ния дезактивированного фильтра, мг.

Результаты экспериментов по дезактивации филь-
тров при температуре 60 °С приведены на рис. 3.

Из него видно, что дезактивация фильтров рас-
творами азотной кислоты с массовыми концен-
трациями 300 и 450 г/дм3 позволяет достаточно 
полно выделить целевой продукт из фильтрую-
щего материала (до 98 %). Заметим, что добав-
ление щавелевой кислоты, при равных значе-
ниях массовой концентрации азотной кислоты 
(100 г/дм3), приводит к снижению эффективно-
сти извлечения плутония от 3,3 до 6,5 раз. Введе-
ние в азотнокислый раствор концентрацией 50 и 
100 г/л перекиси водорода при равных условиях 
проведения процесса, позволило повысить вы-
ход целевого компонента в 1,4 раза. 

Также установлено, что повышение темпера-
туры дезактивирующего раствора с комнатной 
до 60 °С позволяет увеличить выход целевого 
компонента от 6 до 8 %. 

1 — 30 г/дм3 HNO3;	 2 — 100 г/дм3 HNO3;
3 — 300 г/дм3 HNO3;	 4 — 450 г/дм3 HNO3;
5 — 50 г/дм3 Н3РО4;	 6 — 100 г/дм3 Н3РО4;
7 — 30 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4;
8 — 100 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4;
9 — 30 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4 + 1 г/дм3 KF

10 — 100 г/дм3 HNO3 + 5 г/дм3 Н2С2О4 + 1 г/дм3 KF

Рис. 2. Массовая доля растворившегося стеклобумажного 
материала в дезактивирующих растворах с применением 

и без применения ультразвукового воздействия
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Рис. 3. Зависимость степени извлечения плутония 
от состава дезактивирующего раствора 

при температуре 60 ºС
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Определено, что замена раствора после каж-
дого цикла положительно влияет на эффектив-
ность дезактивации. При осуществлении опыта 
с непрерывной трехчасовой обработкой матери-
ала в рабочем растворе, при одинаковых прочих 
условиях эксперимента, выход плутония в рас-
твор снизился в 1,5 раза.

Все дезактивированные образцы стеклобу
мажного материала соответствовали твердым 
радиоактивным отходам (ТРО) категории сред-
неактивных (САО). Однако разработанная техно-
логия с применением азотнокислых растворов 
с массовой концентрацией от 300 до 450 г/дм3 
позволяет осуществить достаточно полный ре-
цикл целевого компонента в производственный 
процесс (например, со 100 кг отработанного 
фильтра можно извлечь до 9,8 кг плутония).

Оптимизация действующей технологии 
выделения целевого компонента 
из стеклобумажного фильтра

На следующем этапе работ была проведена 
оценка возможности интенсификации процес-
сов щелочного вскрытия и растворения стекло-
бумажных фильтров в азотно-фторидном рас-
творе по действующей технологической схеме 
за счет ультразвуковой обработки. 

В настоящее время технология выделения плу-
тония из отработанных стеклобумажных филь-
тров трудоемка и продолжительна — за одну 
рабочую смену возможно переработать только 
один фильтр. 

Испытания проводили в условиях, прибли-
женных к действующей технологической схеме 
обработки, с применением ультразвуковой об-
работки и без нее.

Щелочное вскрытие отработанного фильтру-
ющего материала проводили водным раство-
ром гидроксида натрия с массовой концентра-
цией 100 г/дм3 при соотношении массы фильтра 
к объему раствора равном 1 г : 100 см3. Выдерж-
ку стеклобумажного материала осуществляли в 
течение 3 ч:
•• на водяной бане при температуре раствора 
Т = (60 ± 5) °С;

•• в ультразвуковой ванне при температуре рас-
твора Т = (60 ± 5) °С;

•• на электрической плитке при температуре рас-
твора Т = (80 ± 5) °С.
После охлаждения суспензию фильтровали че-

рез бумажный фильтр «Красная лента». Осадок 
на фильтре промывали дистиллированной водой 
в объеме, равном объему щелочного раствора.

Далее проводили обработку нерастворенно-
го осадка смесью водных растворов азотной, 

концентрацией 7 моль/дм3, и плавиковой, мо-
лярной концентрацией 0,3 моль/дм3, кислот при 
соотношении жидкой и твердой фаз 300 см3/г 
при температуре 60 и 80 °С и при температуре 
60 °С с применением ультразвуковой обработки. 
В ходе проведения процесса контролировали 
время полного растворения суспензии. 

Результаты экспериментов приведены в табл. 2.

Таблица 2. Результаты экспериментов по оценке 
возможности интенсификации технологии 

выделения целевых компонентов из отработанных 
стеклобумажных фильтров за счет применения 

ультразвуковой обработки

Условия проведения 
эксперимента

Без ультразвуко-
вой обработки

С ультразвуко-
вой обработкой

Температура раствора, ºС 60 ± 5 80 ± 5 60 ± 5

Время разварки, ч 3,0 3,0 3,0

Время растворения 
суспензии, мин > 1000 100 60

Массовая доля раство-
рившейся суспензии, % 65 100 100

Из табл. 2 видно, что скорость растворения 
отфильтрованной суспензии при обработке в 
ультразвуковой ванне в 1,7 раз выше, чем при 
температуре 80 °С. При очистке стеклобумаж-
ного материала без воздействия ультразвука 
при температуре 60 °С даже спустя 20 ч не уда-
лось достичь полного растворения суспензии. 
Массовая доля растворившегося фильтра со-
ставила 65 %.

По результатам проведенных экспериментов 
можно сделать вывод, что растворение суспен-
зии стеклобумажного фильтра в присутствии 
ультразвука позволит сократить время опера-
ции до 1 часа.

Заключение

Проведены испытания по оценке возможно-
сти дезактивации стеклобумажного материала 
для выделения целевого компонента (плутония) 
из отработавших аэрозольных фильтров газоо-
чистки. Оценена возможность оптимизации 
действующей технологии за счет использования 
ультразвука.

Определена химическая стойкость стеклобу-
мажного материала по отношению к кислым 
дезактивирующим растворам. Установлено, что 
влияние ультразвуковой обработки на целост-
ность фильтрующего материала незначительно.

Разработана технология ультразвуковой де-
зактивации стеклобумажных фильтров при 
температуре 60 °С азотнокислыми растворами 
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с массовой концентрацией 300 и 450 г/дм3. Та-
кой метод позволяет выделить до 98 % плутония 
из данного материала. 

Установлено, что разработанная технология 
дезактивации обеспечивает достаточно полный 
рецикл целевого компонента в производствен-
ный процесс. 

Показано, что применение ультразвуковой 
обработки применительно к действующей тех-
нологии регенерации плутония из отработан-
ных стеклобумажных фильтров сокращает вре-
мя проведения операции азотно-фторидного 
растворения до 1 часа. 
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DECONTAMINATION OF FIBERGLASS FILTER PAPER
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The paper presents the results of fiberglass filter paper decontamination. The study establishes that nitric acid 
solutions provide fairly complete extraction of target element from the filter material. Three-fold ultrasonic treatment 
of fiberglass filter paper resulted in 98 % Pu transfer into solution. The study shows that the developed decontamination 
method provides sufficiently complete recycling of the target component under the process flow chart and prevents 
nuclear material release into the environment at further radioactive waste management stages under long-term 
storage conditions. The study demonstrates that ultrasonic treatment implemented under the considered process of 
Pu recycling from spent fiberglass filter paper yields 3-fold decrease in the time of the dissolution process in nitric 
acid solution with an addition of fluoride-ion.

Keywords: radioactive waste, decontamination, regeneration, radioactive decontamination, alpha-radionuclides, filter element, 
fiberglass filter paper, purification grade, ultrasound, ultrasonic bat.
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