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�our cette rentrée, nous sommes heureux d’annoncer
notre certification ISO9001 : 2000, obtenue début
juillet pour la conception, production, vente et

négoce de consommables de laboratoire incluant :
> des résines d’extraction chromatographiques et des

résines échangeuses d’ions pour l’analyse d’éléments
radioactifs et non radioactifs ;

> les accessoires associés.
Nous tenons ce certificat à votre disposition soit :
> en vous connectant sur le site www.afaq.org et en

entrant le N° d’identification suivant 295881184752.
> sur simple demande à contact@e-environment.fr ou

par téléphone au +33 (0)2 99 05 00 09.

Ce mois de septembre voit la vente de nos premières
bouteilles de résines SR, TRU, TEVA et UTEVA fabriquées
par notre unité de production rennaise.

La partie technique de ce numéro est dédiée aux propriétés
et caractéristiques de la résine Nickel.

Aude Bombard
Chef de Produits

Eichrom Environment

Résine Nickel
En bref

A noter...
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La résine Nickel permet de séparer le nickel des
autres éléments par précipitation du nickel avec
la diméthylglyoxime (abrégée en DMG, figure 1)
à pH 8-9.

Résine Nickel est dissous dans un volume minimum d’eau régale. La
matrice est convertie sous forme chlorure après
plusieurs évaporations à sec successives avec HCl
concentré. L’acide chlorhydrique est préféré à l’acide
nitrique car NiCl2 n’est pas volatile contrairement à
Ni(NO3)2.6H2O, dont le point d’ébullition est 137°C. Le
résidu de nickel est repris en milieu HCl 0,1M pour le
comptage en scintillation liquide (2).

Le conditionnement peut aussi se faire en milieu
tartrate. La présence de citrates ou de tartrates prévient
la co-précipitation de métaux qui, dans ces conditions
de pH, précipiteraient sous forme d’hydroxydes insol-
ubles. La présence d’agents oxydants en quantité non
négligeable peut empêcher la précipitation du nickel
par formation de complexes de nickel-diméthylglyoxime
oxydés solubles (1).

Si l’échantillon contient une quantité non négligeable
de fer, il est préférable de séparer le fer avant de précipiter
le nickel (4). Si la quantité de résidu lors de l’évaporation
de l’échantillon avec l’entraîneur est faible, la séparation
du fer peut être effectuée sur une résine TRU :
1/ dissolution du résidu dans HNO3 8M
2/ ajout d’un entraîneur de fer (�1,5 mg Fe/g de résine

TRU sèche)
3/ ajout de l’échantillon à la résine TRU
4/ rinçage de la résine TRU avec HNO3 8M
En revanche, si la quantité de résidu est importante, la
séparation du fer est réalisée sur une résine échangeuse
d’anions de type 1x8 :
1/ dissolution du résidu dans HCl 12M
2/ ajout d’un entraîneur de fer (�1,5 mg Fe/g de résine)
3/ ajout de l’échantillon sur la résine échangeuse d’anions
4/ rinçage de la résine avec HCl 12M

Dans les 2 cas, le fer reste fixé sur la résine tandis que
le nickel est élué. Les éluats sont évaporés presque à sec
et repris en milieu HCl pour la préparation de l’échantillon
avant passage sur la résine Nickel.

Une étude sur les facteurs de décontamination de Ni
par rapport à d’autres radionucléides a été réalisée par
D.F. Cahill et L. M. Peedin (5). Ces résultats sont donnés
dans le tableau 2.

Les mêmes auteurs ont comparé leur méthode
standard de séparation du nickel, pour la mesure de Ni-
59/63, avec la méthode utilisant la résine Nickel. Les
étapes de la méthode standard sont décrites ci-après :
1/ ajout de l’entraîneur à l’échantillon
2/ acidification/évaporation
3/ précipitation avec Fe(OH)3

4/ centrifugation/filtration
5/ ajustement du pH à 8-9
6/ précipitation de Ni avec DMG
7/ centrifugation/lavage du précipité
8/ dissolution du précipité
9/ 2ème précipitation de Ni(DMG)2

10/ centrifugation/lavage du précipité
11/ dissolution de Ni(DMG)2

12/ destruction de Ni(DMG)2/ convertion en NiO

Tableau 1 : Données sur la résine Ni (2).

Figure 1 : DMG.

0,25 g/mL de résine
4 mg Ni/ g de résine sèche

Densité de la résine
Capacité expérimentale

Durant la réaction de précipitation, deux molécules de
diméthylglyoxime réagissent avec Ni2+ (1)  :

Figure 2 : Réaction de précipitation du complexe de nickel-diméthyl-
glyoxime, Ni(DMG)2.

L e complexe de nickel-diméthylglyoxime est
insoluble dans l’eau et difficile à détruire. Sa
constante de stabilité, log K1, est de 14,6 (3).

L’échantillon est tracé avec une solution d’entraîneur de
nickel ne dépassant pas les 3 mg Ni/g de résine sèche.
L’échantillon est évaporé et repris en milieu HCl concen-
tré dans un premier temps puis en milieu HCl 1M. Une
solution de citrate d’ammonium 0,2M est ajoutée et
l’échantillon est tamponné à pH 8-9 avec de l’ammo-
niaque. La résine est préconditionnée avec une solution
de citrate d’ammonium 0,2M tamponnée à pH 8-9 avec
NH4OH. L’échantillon est chargé sur la résine. Il apparaît
un précipité rouge au fur et à mesure que la solution
percole dans la résine. Le complexe de nickel-diméthyl-
glyoxime est dissous en milieu HNO3 3M, ce qui permet
son élution de la résine sous forme aqueuse (2,4). La
résine redevient incolore. La solution éluée est égale-
ment incolore. A ce stade, une grande partie de DMG
initialement imprégnée sur le support inerte a été éluée
de la résine.

Ni-63 et Ni-59 peuvent être mesurés directement par
scintillation liquide et par spectrométrie X respective-
ment (2). Le complexe de Ni(DMG)2 élué peut aussi être
re-précipité et filtré. L’activité en Ni-59 est mesurée par
comptage du dépôt sur filtre. Pour la mesure de Ni-63,
le filtre contenant le précipité est minéralisé à 500°C
dans un four. Le résidu d’oxyde de nickel, NiO, obtenu
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L e portoir de colonnes 2mL (AC-103) a été conçu initialement pour être utilisé avec des tubes à centrifuger de
50mL comme récepteurs d’éluat. Nous avons récemment eu des remarques qu’il pourrait être intéressant de
le faire évoluer afin de pouvoir utiliser d’autres flacons collecteurs : béchers, flacons de scintillation liquide,...

Nous souhaiterions partager votre expérience concernant l’utilisation de cet accessoire en routine dans vos labora-
toires. Vous pouvez nous retourner le questionnaire suivant et/ou vos commentaires par fax (+33 (0)2 99 05 07 27)
ou par e-mail à shappel@e-environment.fr. Nous vous remercions d’avance pour vos réponses.
1/  Etes-vous satisfait du portoir actuel � oui � non
Si non, pourquoi ? ..............................................................................................................................................
2/ La hauteur du portoir est-elle � adéquate � trop haute � trop basse
3/ Le positionnement des récipients de collecte d’éluat (bécher, tubes,...) 

sous les différents emplacements est-il adapté ? � oui � non
4/ Utilisez-vous tous les emplacements disponibles simultanément � oui � non
Si non, pourquoi ?      ��nombre d’échantillons inférieur � manque d’espace sous le portoir
� autre : ............................................................................................................................................................
5/ La numérotation de chaque emplacement vous paraît-elle utile ? � oui � non

En BrefEn Bref

13/ dissolution et comptage en scintillation liquide
Les comparaisons ont été effectuées sur les différents

types d’échantillons qui sont mesurés dans leur labora-
toire. Les résultats donnés dans le tableau 3 montrent
que la résine Nickel donne des résultats similaires à
ceux obtenus avec la méthode standard, et ce pour des
temps de manipulation réduits (1-1,5 jours au lieu de 2-
2,5 jours).

Tableau 2 : Facteurs de décontamination sur la résine Nickel pour
différents radionucléides par rapport au nickel (5).

Facteurs de décontamination
3,5E+02
8E+03
4E+02
1E+03

1,1E+03
1,3E+02
2,8E+03
3E+03

Radionucléides
Cr-51
Mn-54
Fe-55

Co-58
Co-60
Nb-95
Cs-134
Cs-137

Tableau 3 : Comparaison des résultats en Ni-63 obtenus à partir de deux
méthodes de séparation du nickel (5). Les activités sont en Bq/unité.

Méthode
standard
8,510E-02
9,842E-02
1,595E-01
1,876E+01
3,700E+02
1,547E+03
2,738E+04
6,771E+04

Résine
Nickel

8,810E-02
9,213E-02
1,543E-01
1,980E+01
3,396E+02
1,713E+03
2,882E+04
7,585E+04

Type 
d’échantillon

TL/HS tank
Lab waste tank
WECT tank
Ni-63 spike
Ni-59 spike
DAW Smears
Radwaste filter
RWCU Resin
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La résine Nickel existe en taille de particule 100-
150µm. La résine Nickel en colonnes préconditionnées
de 2mL est livrée dans une solution de citrate d’ammoni-
um de 0,15M tamponnée à pH 9 avec de l’ammoniaque.

La méthode Eichrom décrivant la procédure pour la
séparation du nickel est NIW01. La bibliographie associée
à la résine Nickel est disponible sur le site internet :
http://www.eichrom.com/ (suivre « Radiochemistry »
puis « Bibliography »).

N’hésitez pas à nous contacter pour de plus amples informations

Projet de portoir pour colonnes de 2mL
Votre expérience nous intéresse


