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요 약

 원전에서 발생하는 방사성폐기물 중 방사능 계측기로 직접 측정이 불가능한 방사성 핵

종의 농도를 측정하기 위한 화학적 분해 방법을 모색하였다. 이를 위하여 closed-vessel 

microwave digestion system을 설치하였으며, 액체 방사성폐기물의 처리에 사용되는 이

온교환수지, 활성탄 및 제올라이트를 산의 조성, 산분해 온도와 시간 및 microwave의 출

력 등을 변화시켜 분해하였다. 또한, 이온교환 수지 등 3종의 물질에 의해 포집된 방사성 

핵종의 농도를 정확히 분석하기 위해 ICP-AES와 AAS를 이용하여 방사성폐기물 처리에 



사용되는 미사용 시료의 성분 원소를 확인하였다. 

Abstract

 A chemical decomposition method to measure the concentration of radiomuclides 

among radwastes from nuclear power plant is examined since it directly cannot be 

measured by radioactive detector. For this method, a closed-vessel microwave 

digestion system is installed, ion exchange resin, active charcoal, zeolite for the 

treatment of liquid radwastes are dissolve respectively with the application of various 

acid composition, temperature and time of decomposition, and the power of microwave 

digestion system. And in order to determine the concentration of radionuclide captured 

by above-mentioned 3 materials, the elements of non-radioactive sample used in the 

process of treating radwastes are studied with ICP-AES and AAS. 

   

1. 서론

  방사성폐기물은 원자력 발전의 핵원료인 농축 235U로부터 발전에너지를 생성하는 핵연료

주기의 모든 단계에서 발생되며, 원전 운용 과정에서 핵연료 주위에 있는 냉각재 계통으

로 방출되는 중·저준위 방사성 물질을 제거하여 발생되는 액체 방사성폐기물의 부피를 

줄이고 최종적으로 방사성폐기물의 처분 비용을 절감하기 위해 일반적으로 이온교환수지, 

활성탄 및 제올라이트 등이 사용되고 있다.
1 
  

  액체 방사성폐기물의 처리에 사용되는 흡착제 내에 포집된 핵종의 화학적, 방사화학적 

분석을 통해 원전에서 발생하는 실제 방사성폐기물에 포함된 핵종의 종류와 농도를 예측

할 수 있으며, 이를 위해서는 방사성폐기물의 처리에 사용되는 물질들의 유기물(organic 

fraction)과 무기물(inorganic fraction)을 동시에 완벽하게 분해하는 화학적 파괴 방법이 

요구된다.2 회화법, 혼산 침출법, 알칼리 용융법 등을 이용한 시료의 전처리는 분해 과정

에 소요되는 시간이 길며, 분석하고자 하는 성분 원소의 손실을 유발하고 전처리 과정에

서 시료를 오염시키게 된다.
3
 시료의 전처리 방법을 선택하기 위해서는 중요한 여러 가지 

요소 즉, 1) 분석 대상 원소의 회수율 2) 소요되는 시간 3) 시료와 산의 양 4) 분해된 시

료의 균일성 등을 고려하여야 한다.
4-6
 최근에는 이러한 조건을 만족하는 밀폐형 가압 용



기와 열원으로서 극초단파를 이용하는 microwave digestion system법에 의한 시료의 분

해가 많이 보고되고 있다.
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  본 연구에서는, 원전에서 발생하는 방사성폐기물의 처리에 사용되는 이온교환수지, 제

올라이트 및 활성탄 내에 포함된 핵종의 종류와 농도를 분석하기 전에 미사용 시료의 적

합한 분해 방법을 선정하기 위한 실험결과를 검토하였다. 시료의 분해에는 microwave 

digestion system법을 사용하였으며, 혼합산의 비율 및 분해 시간과 온도 등의 변화에 따

른 용액의 상태를 비교하고 각 시료에 대한 최적의 분해 방법을 선정하였다. 또한, 방사

성 시료 내에 포함된 원소의 함량을 정확하게 파악하는데 참고 자료로 사용하기 위해 분

해된 비방사성 시료의 성분 원소를 ICP-AES와 AA를 이용하여 분석하였다.  

2. 실 험

2. 1 시약 및 재료 

 액체 방사성폐기물의 처리에 사용되는 이온교환수지(음이온, 양이온, 혼합), 제올라이트 

및 활성탄은 현재 원자력 환경 기술원(NETEC)을 통하여 원전에서의 것과 동일한 미사

용한 것을 제공받았다. 시료 대상 3종은 모두 비방사성 시료이며, 110 ℃에서 건조시켜 

실온에 보관하면서 본 전처리 실험에 사용하였다. 시료의 전처리에 사용한 산용액은 모두 

분석용으로 HNO3 (Fisher, 70 %), H2O2 (Merck, 30 %), HCl (Dongyang, 37 %) 및  HF 

(Merck, 48 %)를 사용하였다. 분해된 시료의 최종 수용액을 25 ml 용량으로 한 다음 

Whatman No. 42 여과지를 이용하여 필터하였다. 

2. 2 기 기 

 각 시료의 산분해에는 closed-vessel microwave digestion system (Milestone Model 

Ethos Plus, Italy)를 이용하였다. 산분해 하는 동안 계속적으로 반응 상태를 확인하고 조절하

기 위하여 온도 센서를 작동시켰다. 최적의 시료 분해 조건으로부터 얻어진 각각의 수용액 내

의 성분원소 분석은 ICP-AES (Multi channel, JOBIN YVON Model JY 50 P, France)와 

AAS (Perkin Elmer Model 3100, USA)를 이용하였다. 

2. 3 실험 방법



 비방사성 시료 3종을 0.05 g 또는 0.1 g을 정밀히 취하여 산의 종류와 양, 산분해 시간

과 온도 등을 조절하여 분해하였으며, 용액화 된 시료의 상태 및 맑기 등을 고려하여 각

각의 시료에 대한 적합한 분해 방법을 선정하였다. 각각의 산분해 방법으로 시료를 분해

한 다음 산분해 용기를 실온까지 식히고, 후드 안에서 조심스럽게 산분해 용기의 뚜껑을 

열었으며, 증류수를 이용하여 분해된 시료의 최종 부피를 25 ml 용량으로 하였다. 이 용

액을 원심분리 하였으며 여과지를 이용하여 필터하고 ICP-AES와 AA를 이용하여 성분 

원소 분석을 하였다. 

3. 결과 및 고찰

3. 1 활성탄

  0.05 g의 활성탄을 산분해 용기에 넣고, 180 ℃(5-10 min)에서 대부분의 유기물을 산화

시키는 HNO3 12 ml과 HNO3보다 강력한 산화제인 H2O2 1 ml를 첨가하였다. 활성탄과 

산의 반응에 의해 NOx 가스가 발생하는 약 30 분 동안 실온에 방치하고 microwave 

digestion system을 이용하여 산분해하였으며, 최종 용액의 상태를 원심 분리와 필터를 

거친 후 육안으로 확인하였다. 그 결과, 용액은 맑았으나 대부분의 활성탄 입자들이 분해

되지 않고 남아 있었음을 확인할 수 있었다. 이는 활성탄이 열적으로 안정한 6각형의 방

향족 구조를 형성하고 있어 용매제에 의해 추출되지도 않고, 화합물에 의해 제거되지도 

않는 안정적인 구조를 가지고 있기 때문으로 생각된다.10 활성탄의 분해가 쉽지 않아 

HNO3의 산화력을 증가시켜 주기 위해 산분해 온도를 200 ℃에서부터 240 ℃까지 변화를 

준 데 이어 시료의 양을 0.04 g으로 줄이고, Table 1 의 MW1과 같은 조건으로 여러 번 

반복 실험한 결과 분해되지 않고 활성탄이 남아 있는 경우가 대부분이었지만, 일부는 모

두 분해되어 맑은 용액이 된 것을 확인하였다. 또, 같은 실험 조건이었는데도 불구하고 

매 실험마다 microwave digestion system으로부터 출력되는 에너지가 다르게 나타났다. 

동일한 조건에서 활성탄이 모두 분해된 경우(A)와 그렇지 않은 경우(B)의 단계별 에너지

(Integral energy, KJ)와 평균 출력(Average power, watt)을 비교해 본 결과, 1단계에서

는 평균 출력이 각각 282.89 watt(A), 247.03 watt(B)였으며, 2단계에서는 각각 569.38 

watt(A), 464.45 watt(B)로 일정 온도를 유지하는데 microwave digestion system으로부

터 산분해 용기 내의 시료와 산이 받는 에너지(system으로부터 출력되는 에너지가 모두 



산분해 용기 내로 흡수된다고 가정)가 작게는 40 watt에서 크게는 100 watt 정도 차이가 

나는 것을 알 수 있었다. 이는 microwave digestion system으로부터 산분해 용기 내로 

흡수되는 에너지가 일정 수준 이상일 때 활성탄이 용해되는 것을 나타낸다. 매 실험마다 

microwave digestion system으로부터의 일관성이 없는 출력(에너지)으로 온도를 일정하

게 유지(temperature feedback control)하는 것 보다 출력을 일정(power control)하게 유

지하는 것이 실험 결과의 재현성 측면에서 볼 때 활성탄을 분해하는데 적합한 방법이라

고 판단된다. 활성탄이 분해되었을 때의 microwave digestion system으로부터 출력되는 

에너지를 참고로 Table 1의 MW2와 같은 방법으로 활성탄의 분해를 시도하였다. Table 

1의 MW1 방법으로 활성탄의 분해를 했을 때 보다 남아 있는 활성탄의 알갱이 크기는 

작아지고 양이 적어졌다. 하지만, 분해되지 않고 남아있는 활성탄의 완벽한 분해를 위해

서 한 번의 산 분해가 끝난 후 H2O2 1 ml를 첨가하고 Table 1의 MW2에 있는 방법으로 

다시 한 번 분해하는 과정이 요구되었으며 그 결과, 활성탄이 모두 분해되었고 무색의 맑

고 투명한 용액이 되었다. 

  

2) 이온교환수지(양이온, 음이온, 혼합) 

  혼합이온교환수지 0.05 g을 산분해 용기에 넣고, HNO3 10 ml, HCl 1 ml 및 H2O2 1 

ml을 첨가한 다음 200 ℃에서 10분간 microwave를 조사하고 용액화된 시료의 상태를 관

찰하였다. 시료가 완벽하게 분해되지 않아 질산의 양을 12 ml로 늘렸으며, 산분해 조건을 

180 ℃ (10/5 min), 200 ℃ (5/5 min), 240 ℃ (5/40 min)으로 설정하여 처리하였다. 반응

이 끝난 후 산분해 용기의 뚜껑을 열어 육안으로 관찰하였을 때는 시료가 완전히 분해되

어 투명한 용액 상태였으나, 25 ml 부피 플라스크에 희석해 실온에 방치해 두었더니 용

액이 부분적으로 뿌옇게 변했고 흰색 덩어리가 나타났다. 산의 조성과 양, 산분해 온도와 

시간에 변화를 주어 혼합이온교환수지의 분해를 시도하였으나 매번 비슷한 결과를 보여

주었다. 따라서, 혼합 이온교환수지의 용액화를 위해서는 용기 내의 급격한 변화를 줄이

기 위해 단계적으로 온도를 올렸던 기존의 방법 대신 240 ℃까지 온도를 한 번에 올리는 

것이 microwave digestion system으로부터 출력되는 에너지를 효율적으로 사용할 수 있

을 거라 판단되어 Table 2의 MW1과 같은 조건으로 산분해해 보았다. Microwave 

digestion system을 이용해 산분해한 용액을 25 ml 부피 플라스크에 희석해 실온에 하루 



정도 방치해도 전체 수용액이 맑고 투명했을 뿐만 아니라, 원심 분리 했을 때도 층이 분

리되어 않은 것으로부터 혼합이온교환수지가 완벽하게 분해된 것임을 알 수 있었다. 

Table 2의 MW1에 나타낸 산분해 온도와 시간의 조건은 혼합이온교환수지 0.1 g의 분해

에도 효과적임을 보여주었으며, 양이온교환수지 뿐 만 아니라 음이온교환수지를 분해하는

데 적용이 가능하였다. 또한, 추후의 방사성 시료의 연속적인 실험을 위해서는 조작의 간

편함이 요구되며, 이를 위해서는 temperature feedback control에서 power control으로의 

전환이 필요하다. 따라서, 온도 감지계를 꽂은 상태에서 power control로 혼합이온교환수

지의 산분해를 진행하되 앞에서 확립한 산분해 온도(240 ℃)와 유사하게 유지될 수 있도

록 출력을 조절해 가면서 산분해 조건을 확립하였다.(Table 2의 MW2)  

 

3) Cs 선택성 제올라이트

  Cs 선택성 제올라이트는 SiO4와 AlO4 사면체로 이루어진 다공성 알루미노 실리케이트 

결정을 기본구조로 갖는 무기이온교환수지로 이온교환능력이 좋아 원전 발생 방사성 핵

종인 Cs흡착에 사용된다. 물질의 분해에 가장 많이 쓰이는 HNO3 6 ml와 제올라이트에 

결합되어 있을 금속원소를 용해하기 위해 HCl 2 ml 및 제올라이트의 실리케이트(SiO2)를 

분해하기 위해 약산인 HF와 사용하였으나, NETEC으로부터 제공받은 Cs 선택성 제올라

이트가 포함하고 있는 정확한 Si의 양을 모르기 때문에 HF의 비율을 임의로 0.5 ml를 넣

고 제올라이트 0.05 g를 분해하였다. 산분해 용기에 시료와 산을 넣고 실온에서 반응이 

일어나도록 30분 정도 방치한 후 microwave digestion system에 넣고 산분해 조건을 

170 ℃ (5 min), 230 ℃ (5/10 min)으로 설정하여 처리하였을 경우, 육안으로 보기에는 

제올라이트 알갱이가 모두 사라졌지만 용액이 약간 탁함을 확인하였다. 이를 25 ml 용량

의 수용액으로 만들어 원심 분리 하였더니 두 층으로 분리되어 아래층은 흰색의 젤상이 

형성되었으며, 이는 과량의 HF로 인하여 제올라이트의 분해에 사용되지 않고 남아 있는 

F-가 Ca, Al, Fe 등과 같은 원소와 착화합물을 형성했기 때문이라고 생각된다.11 제올라

이트에 포함되어 있는 원소와 착화합물을 형성하는 과량의 HF을 제거하기 위해 일반적

으로 과량의 H3BO3로 여러 번 처리하는 것이 보고되어 있으나,
11-12
 형성된 착화합물을 

제거하기에는 역부족임을 확인하였다. 제올라이트 0.05 g을 Table 3의 MW1와 같은 방법

으로 분해한 것이 보고되었으며,
12
 같은 조건으로 시료를 분해하고 25 ml 용량으로 한 다



음 원심 분리를 한 결과 위의 경우와 달리 층이 분리 되지 않았고 맑은 용액임을 확인하

였다. 그 결과 이 제올라이트를 분해하는 적합한 방법이라 여겨진다. 또한, 온도를 조절하

여 산분해하는 방법에서 산의 조성에는 변화를 주기 않고 microwave digestion system 

에서 나오는 출력을 조절하는 방법으로 전환하여 제올라이트를 산분해하는 조건을 확립

하였다.(Table 3의 MW2)  

라. 시료의 성분 분석 결과

  활성탄, 이온교환수지(양이온, 음이온, 혼합) 및 제올라이트 각 시료의 화학적 조성과 

물리적 특성을 고려하여 microwave digestion법에 의해 산분해 한 다음 ICP-AES와 

AAS를 통하여 측정하였다. 비방사성 시료의 성분 원소 측정 결과를 바탕으로 방사성 시

료 내에 존재하는 핵종의 종류와 농도를 정확하게 파악하고자 하였으며, 한전 폐기물분석

을 위한 분석 대상 원소들을 중심으로 각 시료의 성분 원소 측정 결과를 Table 4에 나타

내었다.

    

4. 결과

 원전에서 발생하는 액체 방사성폐기물의 부피를 줄이는데 사용되는 이온교환수지, 활성

탄 및 제올라이트를 microwave digestion법에 의해 분해하는 방법으로서 각각 Table 1( 

MW2), Table 2(MW2), Table 3(MW2)이 적합하였다. 용액화된 시료의 ICP-AES와 

AAS를 이용하여 성분 원소의 분석 결과는 추후 실제 액체 방사성폐기물 내에 포함된 핵

종의 종류와 농도를 정확하게 분석하는데 참고 자료로 사용될 것으로 기대된다.    
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Stage
MW1

(Temperature control)

MW2

(Power control)

 Reagents
1 12 ml HNO3, 1 ml H2O2 12 ml HNO3, 1 ml H2O2

2 - 1 ml H2O2

 Digestion time 

 (min)

1 20 50

2 - 50

 Temperuatre (℃)
1 170(5), 240(5), 240(10)

-
2

 Power (watt)

1

-

 250(10), 400(9.5), 280(0.5), 

230(17), 210(13) 

2
 250(10), 400(9.5), 280(0.5), 

230(17), 210(13) 

Stage
MW1

(Temperature control)

MW2

(Power control)

 Reagents 1 12 ml HNO3 12 ml HNO3

 Digestion time 

 (min)
1 20 25

 Temperuatre (℃) 1 170(5), 240(5), 240(10) -

 Power (watt) 1 -
 290(4), 400(10), 300(1), 

250(10)   

Table 1. Acid mixtures and reaction condition for decompositions of non-radioactive 

charcoal 

Table 2. Acid mixtures and reaction condition for decompositions of non-radioactive 

ion exchange resin  



Stage
MW1

(Temperature control)

MW2

(Power control)

 Reagents 1
 6 ml H2O, 3 ml HNO3, 

 0.25 ml HF 

 6 ml H2O, 3 ml HNO3, 

 0.25 ml HF

 Digestion time 

 (min)
1 20 25

 Temperature (℃) 1 170(5), 200(5), 200(10) -

 Power (watt) 1 -
 290(4), 400(10), 300(1), 

250(10)   

Table 3. Acid mixtures and reaction condition for decompositions of non-radioactive 

zeolite  



Active charcoal Mixed resin Cation resin Anion resin Zeolite

Al 0.3±137* 114±99 13±92 32±13*

B 11±200 7.8±55 <5 - 26±22

Ca 0.4±15* 58±59 13±28 0.5±49*

Co <5 4.1±63 <5 - 12±2

Cr - - - - -

Cu - - - - -

Fe 38±34 15±20 13±16 19±11*

K - - - - -

Li <5 <5 <5 <5 <5

Mg <5 3.9±640 7.5±16 3.0±17*

Mn - - - - -

Na - - - - -

Ni 7.6±10 4.6±28 3.2±22 - 20±38

Si 0.7±97* <5 55±49 - 294±8*

Zn 65±15 17±165 25±32 0.2±15*

Table 4. ICP-AES and AAS result of each samples  

                                           unit: ㎍/g, *: mg/g (Average±RSD)       
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