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电感耦合等离子体质谱法与液体激光荧光法分析水中铀的比较

黄微，高鹏，宫增艳

北京市辐射安全技术中心，北京　１０００８９

摘要：目的　建立微波消解、电感耦合等离子体质谱（ＩＣＰＭＳ）测定水中铀的方法，并与液体激光荧光法进行比较。方

法　应用建立的微波消解、电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰＭＳ）和液体激光荧光法分别测定不同水样中的铀含量。结

果　液体激光荧光法和ＩＣＰＭＳ法的检出限分别为０．０２１μｇ·Ｌ－１和０．００３μｇ·Ｌ－１，测定结果的标准偏差范围分别为

１．２０％～４．２４％和０．７８％ ～３．４６％，精密度分别为３．０２％和０．７１％，采用两种方法对实际样品进行分析，结果吻合。

结论　ＩＣＰＭＳ测量水中铀的检出限低，精密度和准确度更高，但仪器昂贵，测量成本高，因此每个实验室要根据实际

条件及样品含铀量大小选择分析方法。
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　　近年来，随着生活水平的提高，人们对饮用水的要
求也越来越高，铀是水中的一种具有放射性和高毒性

的长寿命天然元素［１２］，它对人体的危害也正在逐渐受

到人们的关注。因此，分析水中铀的含量不仅是天然

放射性核素监测项目之一，也是辐射环境质量评价的

必测项目之一，还是保证公众安全应急分析的主要措

施之一，因此快速、准确的测定水中铀含量具有重要的

现实意义。

目前水中铀的分析方法有液体激光荧光法、分光

光度法［３］、电感耦合等离子体质谱法等。分光光度法

操作步骤繁琐，分析流程长，不适合大批量样品分析；

液体激光荧光法具有设备简单、成本低等特点，所以国

内辐射环境监测部门大多采用ＨＪ８４０—２０１７《环境样

品中微量铀的分析方法》分析水中铀，但对于成分为

较为复杂的样品，此方法的干扰因素较大，准确度不

高［４］；而电感耦合等离子体质谱法（ＩＣＰＭＳ）具有高灵
敏度，低检测限，宽动态范围，多元素同时分析，基体干

扰小等优点［５］。此外，微波消解技术作为新的前处理

手段具有时间短、污染少、损失少、消解效果好、效率高

等特点，已经应用到食品、药品、化工以及环境监测等

多个领域［６７］。

本文拟采用微波消解前处理、ＩＣＰＭＳ测定水中
铀，并与国标方法《环境样品中微量铀的分析方法
（ＨＪ８４０—２０１７）》的测量结果进行了比较，探讨两种
方法的各自特点。
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１　材料与方法

１．１　主要仪器与试剂
１．１．１　仪器　ＥｌｅｍｅｎｔＩＩ型高分辨电感耦合等离子体
质谱仪（美国赛默飞世尔科技公司）；ＷＧＪⅢ型微量铀
分析仪（杭州大吉光电仪器有限公司）；ＵｌｔｒａＷＡＶＥ超
级微波化学平台（意大利 Ｍｉｌｅｓｔｏｎｅ公司）；ＭｉｌｌｉＱＩｎ
ｔｅｇｒａｌ３超纯水处理系统（美国密理博公司）；万级超净
实验室，百级超净实验台。

１．１．２　主要试剂　铀标准储备液浓度为１μｇ·ｍＬ－１

（美国Ｓｐｅｘ公司）；质谱调谐液：Ｌｉ、Ｙ、Ｕ、Ｔｉ、Ｃｏ浓度为
１μｇ·Ｌ－１（Ｔｈｅｒｍｏ公司）；内标溶液：Ｂｉ、Ｈｏ、Ｉｎ、Ｓｃ混
合溶液浓度为１０ｍｇ·Ｌ－１（美国Ｓｐｅｘ公司），使用前用
２％硝酸稀释成１０μｇ·Ｌ－１；硝酸（ＢＶⅢ级，北京化学
试剂研究所，经９０℃重蒸［８］）；荧光增强剂（核工业北

京地质研究院）；实验中使用的水均为制得超纯水，

１８．２ＭΩ。
１．２　实验方法
１．２．１　样品的制备　将１μｇ·ｍＬ－１铀标准储备液通
过逐步稀释法，用２％（Ｖ／Ｖ）ＨＮＯ３稀释，配制铀浓度

分别为１μｇ·Ｌ－１、５μｇ·Ｌ－１、１０μｇ·Ｌ－１的标准样品；参
照ＨＪ／Ｔ９１—２００２《地表水和污水监测技术规范》，分
别采集密云水库、团城湖和怀柔水库水样，酸化至 ｐＨ

≤２，静置后取上清液为待测样品。
１．２．２　液体激光荧光法　参照 ＨＪ８４０—２０１７《环境
样品中微量铀的分析方法》。

１．２．３　电感耦合等离子体质谱法　准确量取９．０ｍＬ
摇匀后的样品于消解管中，加入 ０．９ｍＬ浓硝酸和
０．１ｍＬ双氧水，将消解管放入微波消解仪，设定程序，
使消解温度在１５ｍｉｎ内升高到２００℃，并在２００℃下保
持１５ｍｉｎ。消解完毕后冷却至室温，转移至１０ｍＬ容
量瓶中，用去离子水定容至刻度，摇匀，待测。

工作曲线的绘制，样品定量分析采用外标法，内标

元素 选 用 ２０９Ｂｉ。用 ２％ 硝 酸 将 铀 标 准 储 备 液

（１μｇ／ｍＬ）逐级稀释成浓度为 ０．００、０．５、１、５、８、
１０μｇ·Ｌ－１铀标准溶液，测定时采用样品与内标同时进
样，绘制标准曲线。

１．２．４　仪器工作参数　微波消解程序见表１。ＩＣＰ
ＭＳ仪器参数和工作条件见表２。测量前使用仪器自
带标准溶液对灵敏度和分辨率进行调谐。微量铀分析

仪的测量方式采用标准加入法。

表１　微波消解程序

最大功率
／Ｗ

输出功率
／％

爬坡时间
／ｍｉｎ

最大压力
／ｂａｒ

温度
／℃

保持时间
／ｍｉｎ

１２００ １００ ５．００ １５０ １２０ －
１２００ １００ ５．００ １５０ １７０ －
１２００ １００ ５．００ １５０ ２００ －
１２００ １００ － １５０ ２００ １５．００

表２　ＩＣＰＭＳ仪器参数

参数 数值 参数 数值

冷却气／（Ｌ／ｍｉｎ） １６．０５ 射频功率／Ｗ １３９５
辅助气／（Ｌ／ｍｉｎ） ０．９２ 重复次数 ６
载气／（Ｌ／ｍｉｎ）　 １．０６８ 总获取时间／ｓ ４０

２　结果

２．１　两种分析方法的检出限　用实验室的重蒸酸和
超纯水配置空白样品，在工作条件下平行测定１０次，
计算标准偏差δ，以３δ作为方法检出限。实验结果见
表３。

表３　分析方法的检出限

方法 标准偏差δ／％ 方法检出限／（μｇ·Ｌ－１）
液体激光荧光法 ０．７ ０．０２１

ＩＣＰＭＳ ０．１ ０．００３

２．２　两种分析方法的精密度　选择铀浓度为
１０μｇ·Ｌ－１的标准样品，平行制备８个，分别使用液体
激光荧光法和 ＩＣＰＭＳ法测定其中铀的含量，计算相
对标准偏差（ＲＳＤ％），结果均小于４．０％。实验结果
见表４。

表４　两种分析方法的精密度

方法 测定值／（ｎ＝８，μｇ·Ｌ－１） 珋ｘ ＲＳＤ／％
液体激光荧光法 １０．５ １０．６ １０．４ １１．３ １０．７ １０．２ １０．６ １０．５ １０．６ ３．０２

ＩＣＰＭＳ 　９．３４ 　９．３６ 　９．３３ 　９．３２ 　９．３４ 　９．２６ 　９．３９ 　９．１８ 　９．３２ ０．７１

２．３　两种分析方法的准确度　选择铀浓度分别为１、
５、１０μｇ·Ｌ－１的标准样品，分别使用液体激光荧光法
和ＩＣＰＭＳ法测定铀的含量，测定值与标准值基本吻
合。液体激光荧光法测定值与标准值的标准偏差范

围在１．２０％ ～４．２４％，ＩＣＰＭＳ法测定值与标准值的

标准偏差范围在０．７８％～３．４６％，后者准确度明显优
于前者。实验结果见表５。
２．４　两种方法测定实际样品水中铀的结果　分别使
用液体激光荧光法和 ＩＣＰＭＳ法对密云水库、团城
湖、怀柔水库水中铀含量进行分析，两种方法的分析
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结果见表６。

表５　两种分析方法的准确度

标准值

／（μｇ·Ｌ－１）
测定值／（μｇ·Ｌ－１）

液体激光荧光法 ＩＣＰＭＳ
标准偏差／％

液体激光荧光法 ＩＣＰＭＳ
１ ０．８３ ０．８９ １．２０ ０．７８
５ ５．１６ ４．８７ １．１３ ０．９２
１０ １０．６ ９．５１ ４．２４ ３．４６

表６　水中铀含量

样品
编号

液体激光荧光法测定值

／（μｇ·Ｌ－１）

１ ２ 均值

ＩＣＰＭＳ测定值
／（μｇ·Ｌ－１）

１ ２ 均值

标准
偏差
／％

１ １．３５ １．３７ １．３６ １．３７ １．３２ １．３５ １．０６
２ ０．６９ ０．７０ ０．６９５ ０．７１ ０．６９ ０．７０ ０．３５
３ １．０８ １．０２ １．０５ １．１５ １．１５ １．１５ ７．０７

　　实验结果表明：用两种不同的方法分别测定三个
实际水样中的铀，结果一致性好，两种方法测量结果

的标准偏差最大为７．０７％，最小为０．３５％，符合相关
要求。

３　讨论

液体荧光法和电感耦合等离子体质谱法分析水

中铀均具有较低的检出限、较好的准确度和精密

度［９］，激光液体荧光法具有操作简单、成本低、高浓度

样品要稀释等特点，与其相比，电感耦合等离子质谱

法检出限更低、精密度和准确度更高，但仪器昂贵，测

量成本高［１０］，因此每个实验室要根据实际条件及样

品含铀量大小选择不同的分析方法。
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