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НПК Сергиево-Посадским филиалом ФГУП «РАДОН» разработано методическое обеспечение контроля соот-
ветствия показателям качества полимерного компаунда с включенными отработанными ионообменными 
смолами (ОИОС), полученного с использованием опытно-промышленной установки. Значения показателей 
качества полимерного компаунда, полученные при наборе статистических данных, говорят о его соответ-
ствии критериям приемлемости для захоронения.
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Введение

На предприятии ФГУП «РАДОН» разработана 
и изготовлена опытно-промышленная установ-
ка кондиционирования отработавших ионооб-
менных смол (ОИОС), реализующая технологию 
их обезвоживания и включения в полимерное 
связующее на основе эпоксидных смол россий-
ского производства методом пропитки в кон-
тейнере для захоронения [1], [2].

Обязательным условием применения техно-
логий в области кондиционирования радио-
активных отходов (РАО), а также обеспечения 
возможности их дальнейшей передачи Нацио-
нальному оператору является соответствие по-
лученного продукта требованиям нормативных 

документов. По этой причине полимерный ком-
паунд с включенными ОИОС должен обладать 
показателями качества, отвечающими требо-
ваниям НП-019-15 [3], а также соответствовать 
критериям приемлемости для захоронения, 
установленным требованиями НП-093-14 [4].

По рекомендациям РБ-155 [5] для подтвержде
ния соответствия РАО показателям качества и 
критериям приемлемости для захоронения необ-
ходимо использовать такой подход, как определе-
ние характеристик и свойств РАО до, в процессе и 
после их кондиционирования, а для обеспечения 
достоверности получаемых результатов — при-
менять аттестованные методики измерений.

Переработка, кондиционирование и транспортирование РАО
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НПК Сергиево-Посадский филиал ФГУП 
«РАДОН» располагает достаточным набором 
таких методик для определения нормативных 
показателей цементных компаундов, тогда 
как для полимерных компаундов они на пред-
приятии отсутствуют.

С целью подтверждения выполнения указан-
ных нормативных требований при кондицио-
нировании ОИОС с использованием опытно-
промышленной установки разработано методи-
ческое обеспечение контроля соответствия по-
казателям качества полученного полимерного 
компаунда.

Экспериментальная часть

На первом этапе выполняемой работы, в со-
ответствии с требованиями нормативной доку-
ментации, был определен следующий перечень 
необходимых к разработке методик:
•• измерение содержания свободной жидкости в 
ОИОС;

•• определение термической и радиационной 
стойкости полимерного компаунда с вклю-
ченными ОИОС по показателю механической 
прочности (предела прочности при сжатии); 

•• определение радиационной стойкости поли-
мерного компаунда по показателю изменения 
объема;

•• определение водоустойчивости (скорости выще-
лачивания радионуклидов трития и цезия-137), 
термической и радиационной стойкости поли-
мерного компаунда (по данному показателю).
Для набора статистических данных готовили 

образцы полимерного компаунда с включенны-
ми ОИОС станции спецводоочистки (СВО) ФГУП 
«РАДОН», а также с отработавшими смолами 
Курской АЭС при содержании их в полимерном 
компаунде 60% масс. и массовом соотношении 
отвердитель/эпоксидная смола, равном 0,7. Дан-
ные радиометрических и спектрометрических 
анализов используемых ОИОС представлены в 
табл. 1.

В качестве компонентов полимерного связую-
щего применяли эпоксидную смолу Этал-247 и 
отвердитель Этал-45М производства АО «ЭНПЦ 
ЭПИТАЛ».

При разработке каждой методики измерения 
выбирали по 10 базовых элементов. При набо-
ре статистических данных для каждого из них 
два оператора, используя разное оборудование, 
проводили по два (три) параллельных измере-
ния. Всего было выполнено более 900 измере-
ний различных показателей.

Применяемые методы и оборудование

При измерении содержания свободной жидко-
сти в ионообменной смоле различали следующие 
формы связи влаги с материалом-носителем:
•• химическая (гидратная, влага комплексных 
соединений);

•• физико-химическая (адсорбционная и осмоти-
ческая влага);

•• физико-механическая (влага микрокапилляров);
•• поверхностная влага и влага макрокапилляров.

К свободной жидкости в ионообменной смо-
ле можно отнести поверхностную влагу и влагу 
макрокапилляров. Из материала ее можно уда-
лить механическим способом (центрифугирова-
ние, прессование, вакуумирование).

При разработке методики применяли способ 
измерения содержания свободной (несвязан-
ной) жидкости в ОИОС, основанный на опреде-
лении количества (массы) воды, удаляемой из 
материала, для чего производили вакуумирова-
ние с использованием насоса, колбы с тубусом и 
воронки Бюхнера.

В соответствии с требованиями НП-019 [3] ра-
диационная и термическая стойкость материа-
лов определяются их способностью сохранять 
свою структуру и свойства (прочность, водо-
устойчивость, объем) под воздействием темпе-
ратуры и излучения.

Согласно РБ-155 [5] структурная стабильность 
кондиционированных форм РАО определяется их 
способностью сохранять механические свойства 
в ожидаемых условиях хранения и (или) захоро-
нения. Таким показателем для полимерного ком-
паунда является механическая прочность (предел 
прочности при сжатии). По требованиям того же 
документа радиационная стойкость полимерно-
го компаунда характеризуется изменением объ-
ема его образца в результате облучения (%).

Таблица 1. Результаты анализа ОИОС, использованных для набора статистических данных

Тип ОИОС Удельная активность, Бк/кг

α-активность по эталону Pu b-активность  по эталону 90Sr+90Y 137Cs 60Co 94Nb 90Sr

ОИОС Курской АЭС 4,9·104 2,85·107 4,3·107 2,8·106 6,6·105 2,95·106

Анионит СВО ФГУП «РАДОН» – 5,3·103 3,3·102 1,1·104 – –

Катионит СВО ФГУП «РАДОН» – 1,3·106 1,0·106 1,1·104 – –
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С учетом указанных обстоятельств при раз-
работке методик радиационную и термическую 
стойкость полимерного компаунда определяли 
по изменению следующих показателей:
•• механической прочности (предела прочности 
при сжатии);

•• объема образца компаунда;
•• водоустойчивости (скорости выщелачивания 
радионуклидов трития и цезия-137).
Температурные испытания образцов поли-

мерного компаунда с включенными ОИОС про-
водили с использованием климатической ка-
меры марки МК-53, а облучение — с помощью 
установки РХМ-гамма-20. 

Их механическую прочность определяли с 
применением испытательной разрывной ма-
шины марки ИР-5047-50С.

Оценку изменения объема образцов полимер-
ного компаунда выполняли весовым методом с 
использованием объемомера по массе дистил-
лированной воды, вытесненной этим образцом 
при его полном погружении в нее [6]. Данный 
прибор представляет собой сосуд цилиндриче-
ской формы, размер которого позволяет испы-
тать образцы от 20 до 100 см3. Сосуд снабжен 
трубкой с внутренним диаметром от 8 до 10 мм 
с загнутым концом.

Изменение объема образцов полимерного 
компаунда в результате облучения (DV, %), вы-
раженное в процентах от исходного, рассчиты-
вали по формуле: 

	 ∆V
V V

V
=

−( )
⋅0 1

0
100,	 (1)

где V0 — объем образца полимерного компаунда 
до облучения, см3;
V1 — объем образца полимерного компаунда по-
сле облучения, см3.

Водоустойчивость полимерного компаунда 
(скорость выщелачивания радионуклидов три-
тия и цезия-137) характеризуется скоростью 
перехода радионуклидов в водную среду при 
контакте с последней. Скорость выщелачива-
ния радионуклидов трития и цезия-137 из по-
лимерного компаунда оценивали с учетом тре-
бований ГОСТ Р 52126 [7]. При этом образцы 
подвергали контакту с определенным объемом 
дистиллированной воды. В процессе выполне-
ния измерений через определенные промежут-
ки времени выполняли замену дистиллирован-
ной воды, проконтактировавшей с образцом, 
на новую порцию. В контактной воде измеря-
ли активность радионуклида, перешедшего в 
воду за данный интервал времени и вычисля-
ли скорость выщелачивания радионуклидов из 

образца (R, г/(см2·сут) за данный интервал вре-
мени по формуле 2: "

 	 R
a

A S
=

⋅ ⋅0 τ
,	 (2)

где a — активность водного контактного раство-
ра, отобранного по истечении n-го периода вы-
щелачивания, Бк;
A–0 — удельная активность образца полимерного 
компаунда, Бк/г;
S — площадь открытой поверхности образца 
компаунда, см2;
τ — продолжительность периода выщелачива-
ния, сут.

Замена контактирующей с образцом поли-
мерного компаунда воды проводилась через 1, 3, 
7, 10, 14, 21, 28 суток. 

Показатели механической прочности, объема 
и водоустойчивости полимерного компаунда 
определяли для образцов без предварительной 
обработки, после термического воздействия при 
температуре от 0 до 130 °С в течение 2—7 часов, 
в зависимости от толщины образца, а также по-
сле облучения дозами 1·104 и 1·106 Гр.

Полученные результаты

Результаты измерений различных показате-
лей образцов полимерного компаунда, получен-
ные при наборе статистических данных в ходе 
разработки методического обеспечения, оцени-
вали на соответствие требованиям норматив-
ных документов.

Значения их механической прочности без тер-
мического и радиационного воздействий нахо-
дились в диапазонах от 17,78 до 20,87 МПа, после 
термических испытаний — от 20,24 до 22,84 МПа, 
а после облучения — от 16,45 до 24,81 МПа. Как 
видно, изменение значения механической проч-
ности в результате термического и радиационно-
го воздействий не превышает 25%. Поскольку тре-
бования к механической прочности полимерного 
компаунда в нормативных документах отсутству-
ют, то его сравнивали с цементным компаундом, 
нормативная прочность для которого составляет 
4,9 МПа. По результатам испытаний данный по-
казатель для полученных образцов полимерного 
компаунда на основе ОИОС существенно выше.

Значения изменения объема таких образцов 
после воздействия излучения дозой 1·104 Гр на-
ходились в диапазоне от 1,12 до 1,78 %, а после 
воздействия излучения дозой 1·106 Гр — от 3,68 
до 4,21 %. В качестве ориентира для оценки ве-
личины данного показателя использовали нор-
мативное значение радиационной стойкости 
битумного компаунда, которое составляет 10 %. 
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Показатель радиационной стойкости образцов 
полимерного компаунда на основе ОИОС даже 
при избыточной величине облучения дозой 
1·106 Гр не превышает нормативные требования 
для битумного компаунда.

Значения скорости выщелачивания цезия-137 
для полимерного компаунда без термическо-
го и радиационного воздействий уже в первые 
сутки испытания находились в диапазонах от 
1,0·10–5 до 8,0·10–4 г/(см2·сут). После термиче-
ских испытаний в это же время данный пока-
затель составлял от 1,0·10–4 до 1,0·10–3 г/(см2·сут), 
а после радиационного воздействия — превы-
шал 1,5·10–4 г/(см2·сут). Все диапазоны значе-
ний скорости выщелачивания цезия-137 как 
до, так и после термического и радиационно-
го воздействий соответствовали требованиям 
НП-019-15 [3].

Значения скорости выщелачивания трития 
для полимерного компаунда без термического 
и радиационного воздействий достигли норма-
тивных по НП-019-15 [3] на седьмые сутки ис-
пытания и находились в диапазонах от 9,6·10–3 
до 9,9·10–3 г/(см2·сут). После термических ис-
пытаний этот показатель уже в первые сутки 
находился в пределах нормативных значений 
и составлял от 3,53·10–3 до 4,05·10–3 г/(см2·сут), а 
после радиационного воздействия — от 2,34·10–3 
до 6,25·10–3 г/(см2·сут). 

Значения характеристик погрешности изме-
рений и нормативов оперативного контроля для 
всех разработанных методик приведены в табл. 2.

Таким образом, НПК-Сергиево-Посадским фи-
лиалом ФГУП  «РАДОН», выполнена разработка 
методического обеспечения контроля соответ-
ствия показателям качества полимерного ком-
паунда с включенными ОИОС, полученного с ис-
пользованием опытно-промышленной установки. 

Были разработаны следующие методики:
•• МИ-206-2022 Методика измерений. Измере-
ние содержания свободной жидкости в ионо-
обменной смоле;

•• МИ-207-2022  Методика измерений. Определе-
ние показателей качества полимерного ком-
паунда. Определение термической и радиа-
ционной стойкости   полимерного компаунда, 
полученного при кондиционировании ионо-
обменных смол, по показателю механической 
прочности (предела прочности при сжатии);

•• МИ-208-2022 Методика измерений. Определе-
ние показателей качества полимерного компа-
унда. Определение радиационной стойкости   
полимерного компаунда, полученного при 
кондиционировании ионообменных смол, по 
показателю изменения объема;

•• МИ-209-2022  Методика измерений. Определе-
ние показателей качества полимерного ком-
паунда. Определение водоустойчивости (ско-
рости выщелачивания радионуклидов трития 
и цезия-137), термической и радиационной 
стойкости полимерного компаунда, получен-
ного при кондиционировании ионообменных 
смол.
Выполнен набор статистических данных, 

произведен расчет величин погрешностей и 
аттестация разработанных методик. Аттеста-
цию проводила метрологическая служба ФГУП 
«РАДОН», аккредитованная в области обеспече-
ния единства измерений на проведение работ 
(оказание услуг) по аттестации методик (мето-
дов) измерений, уникальный номер в реестре 
аккредитованных лиц RA.RU.311520.

Аттестация проведена по результатам теоре-
тических и экспериментальных исследований 
по разработанным программам аттестации. Вы-
полнены работы по внесению методик в феде-
ральный информационный фонд по обеспече-
нию единства измерений.

Значения показателей качества полимерно-
го компаунда, полученные при наборе стати-
стических данных, говорят о его соответствии 
нормативным требованиям по показателям 
качества и критериям приемлемости для 
захоронения.

Таблица 2. Характеристики погрешности методик контроля качества полимерного компаунда

Наименование методики
Показатель точности (границы по-

грешности измерений), ±dл, отн. ед., 
не более

Предел внутрилабораторной 
прецизионности, Rл, отн. ед., 

не более

Измерение содержания свободной жидкости 0,06 0,08

Определение термической и радиационной стойкости 
по показателю механической прочности 0,25 0,34

Определение радиационной стойкости  
по показателю изменения объема

доза 1·106 Гр 0,37 0,53

доза 1·104 Гр 0,12 0,17

Определение скорости выщелачивания радионуклидов трития 
и цезия-137, термической и радиационной стойкости 0,13 0,45
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METHODOLOGICAL SUPPORT FOR MONITORING COMPLIANCE 
WITH QUALITY INDICATORS OF A POLYMER COMPOUND BASED 

ON RADIOACTIVE SPENT RESINS

Ostashkina E. E., Savkin A. E., Kamaeva T. S., Kuznetsova N. M.
Research and Production Complex — Sergiev Posad Branch of the Federal State Unitary Enterprise “Joint Ecological-
Technological and Research Center for Disposal of Radioactive Waste and Environmental Protection”, Sergiev Posad, 

Moscow region, Russia
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NPK Sergiev Posad branch of FSUE RADON has developed a methodological support enabling quality control of 
polymer compounds with inclusions of spent ion-exchange resins produced by a pilot plant. Polymer compound 
quality indicators calculated based on a statistical data set indicate its compliance with regulatory requirements.

Keywords: radioactive waste, quality indicators, acceptance criteria, polymer compound, spent ion exchange resins, methodological 
support.
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