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摘要!针对多接收电感耦合等离子体质谱#

MV?NV_?M[

%设备测量&通过环境土壤样品溶解*铀的分离纯化*上

机测量及微量铀结果分析等过程&进行电感耦合等离子体质谱#

NV_?M[

%微量元素分析方法研究)为考察化

学流程对测量结果的影响&在正式土壤样品处理前进行了全流程空白样本底测量&结果表明"流程的本底铀含

量相对于样品中铀含量仅为
*'"f

以下&对测量结果影响较小&能够满足环境样品中微量元素分析的要求)
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随着核工业的快速发展和人们对环境的日益

重视&环境中微量有害核素的检测与分析备受关

注)铀是广泛存在于自然环境中的长寿命放射性

元素&同时具有放射性和化学毒性&作为核原料的

放射性铀同位素&在采矿*浸取*冶炼和核燃料循

环*核设施的运行等人类核活动中泄漏的少量铀

同位素可能对环境造成一定程度的污染)环境土

壤中铀含量是评价人类核活动造成环境影响的一

项重要指标,
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&建立准确的铀含量测量分析方法

是非常有意义的)

现代仪器分析技术飞速发展&仪器检测能力不

断提高&一些常规的或新型的精密分析仪器及先进

的分析方法逐渐应用于痕量或超痕量元素的准确

分析)环境中痕量铀的分析方法主要有能谱

法,
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*分光光度法,
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*激光荧光法,
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*同位素稀释

质谱法,
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-等)铀的半衰期很长&尤其是天然铀或

贫铀放射性很弱&环境本底往往影响低含量铀放射

性测量的精度!分光光度法受其他阳离子和酸根离



子影响&荧光法需添加荧光增强剂&杂质干扰严重)

同位素稀释质谱法建立在同位素比值测量的基础

之上&其突出特点是能够补偿样品制备过程中被测

物的部分损失&不受各种物理和化学干扰&具有准

确度高*灵敏度好*基体效应小*且分析速度快的特

点&被广泛应用于微量痕量元素的测定分析)

本工作拟采用同位素稀释法及多接收电感耦

合等离子体质谱仪#

MV?NV_?M[

%分析技术&对环

境土壤样品中痕量铀的准确测量分析方法进行初

步研究)
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硝酸#优级纯&经二次亚沸蒸馏纯化制得%*氢

氟酸#优级纯%*高氯酸#优级纯%&北京化学试剂研
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萃淋树脂&美国
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个土壤样品采自北京昌平区驻跸山脚下表

层环境土壤&晾干后去掉碎石和植物根茎&烘干*

粉碎后过
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目筛&保存于样品袋中)
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样品制备
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样品的溶解
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由于环境土壤样品基体复

杂&放射性浓度非常低&样品中核素存在形态多样

性等&样品分析前通常需要经过复杂的预处理过

程&将样品中待分析核素浓集并转移至溶液体系

中&破坏有机成分&缩小样品体积&以便于分离操

作)土壤样品的预处理方法比较繁杂&样品需要

烘干*研磨过筛后进行溶样处理)首先将已粉碎

的土壤样品在
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条件下烘干
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&冷却至室
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目分子筛&称取约
*'I

S

土壤
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多通道法拉第杯同时接收&表
"

给出了铀测

量中不同铀同位素离子流法拉第杯接收布局图)

按程序开启
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&待仪器稳定后&优化

仪器参数)采用
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丰度标准溶液测量
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的质量歧视因子&.外部校正法/校

正质量歧视效应的影响&校正公式采用指数法则)

测量半质量数处离子流扣除本底&本底测量

时间
"#9

&离子流检测时间
"#9

&检测间隔时间

)9

&一次测量扫描
Iv"*

个谱&结果经
6̀D%/

判

据剔出异常值后取平均值)一般每个样品测量

时间在
)* 86/

左右)每个样品分析后&采用
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g)f

亚沸蒸馏硝酸清洗仪器&离子计数通道

检测本底计数率&基本清洗至硝酸本底水平&一

般清洗时间在
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左右&以有效去除铀的记

忆效应,
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为
"*/

S

(

S

&以校正仪器系统偏差波动及记忆效应

等因素可能对样品测量结果的影响)
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结果与讨论
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流程空白测量结果

为考察样品预处理和化学流程可能对测量结

果的影响&在正式土壤样品处理前采用
@&383/:

型双聚焦
NV_?M[

外标法进行了全流程空白化学

本底测量&结果列于表
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)表
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测量结果表明&空

白流程本底天然铀同位素含量基本在
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表
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空白流程本底中铀含量情况
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本底仅为样品中铀含量的
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以下&对土壤样

品铀同位素分析的影响较小&满足项目分析要求)

质谱测量过程中
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个谱扫描结果平均值的相对

实验标准偏差均小于
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&一般在
*'*If

(

*'*Bf

水平&仪器工作状态稳定)
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定量分析结果

应用同位素稀释质谱法定量土壤样品中铀含
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型热表面电离质谱和
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比对分析&

)II

Q

稀释剂溶液中的)I#

Q

和)I>

Q

含

量极低&铀丰度
,

)II

(

)I>

(

"v"*

#

&铀丰度
,

)II

(

)I#

(

"v"*

!

&对定量结果影响较小&所以在计算过程中

可不考虑稀释剂溶液中)I#

Q

和)I>

Q

的含量)

由表
I

$表
#

结果可知&
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中铀质量分数为#

C'C!)

(

C'>>"

%

v"*

^C

S

(

S

)

@?A

!

不确定度分析

土壤样品定量结果的不确定度评估不考虑流

程本底干扰和烘干等因素)土壤样品单次定量结

果的
J

类不确定度&按实验室标定天然铀溶液单

次测量实验标准偏差计为
*')If

!土壤样品铀定

量结果的
]

类不确定度包括两个部分"稀释剂浓

度的不确定度和丰度比测量结果的
]

类不确定

度)

)II
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稀释剂浓度的相对标准不确定度为
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&铀丰度
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(
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测量的
]

类不确定

度按
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计&则由铀丰度
]

类不确定度引起铀

定量结果的
]

类不确定度&按不确定度传递公式

#国际标准化组织
N[<

#

"++I

%2不确定度评定导

则3%计算&相对
]

类不确定度为
*')Cf

)忽略两

个来源的
]

类不确定度之间的相关性&则铀定量

结果的相对
]

类不确定度为
*'!Cf

)

土壤样品铀定量单次测量结果的标准不确定

度包括
J

类相对不确定度
*')If

和
]

类相对不

确定度
*'!Cf

&忽略两者的相关性&则土壤样品

铀定量单次测量结果的合成标准不确定度为

*'#)f

&扩展不确定度为
"'*!f

&扩展因子为
)

#置信度
+#f

%)

A

!

结
!

论

初步探讨了
MV?NV_?M[

测量分析环境土壤

中微量铀的方法&土壤样品采用
RZ?RV&<

!

?

R(<

I

溶样&化学流程分离纯化后制样&采用同位

素稀释
MV?NV_?M[

技术&对样品中铀含量进行

了分析&取其均值作为土壤样品的铀含量分析结

果&分析结果合成标准不确定度为
*'#)f

&能够

满足微量痕量分析的精度要求)
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