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摘!要"本文介绍了一种针对环境中水体’土壤及沉积物样品中铀同位素的 X=0A<> 测量方法$ 该方法通过萃

取色谱法的应用对环境样品中的铀进行了分离纯化!实现了对环境中含量较少的%"$Y’%";Y的同时’快速测量&所

得%"$Y’%";Y’%"#Y方法探测限对土壤及沉积物而言分别为 &6( D@[EN’&6&&% D@[EN’&6&$ D@[EN!在水体样品测量

中相应分别为 &6&&& ’ @[EG’C Q’& A( @[EG’’ Q’& A; @[EG$ 进一步利用该方法对 XHBHA$$"’XHBHA$$(’7X>FA

$";( 三种参考物质进行了测量!测量结果与参考值一致!平均回收率分别达到 #$6%T’I"6$T’I&6CT!验证了方

法的有效性和准确性$
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!!铀是自然界中广泛存在的天然放射性元素"

因其所具有的化学毒性和放射性而受到关注% 在
铀的测量方面"常用的有激光荧光法!国标推荐方
法#’%能谱法和质谱法等"其中激光荧光法用于
总铀的测量"无法测量给出铀各同位素的含量"测
量结果的精度相对较差 (’) *%能谱法作为测量铀
同位素的传统手段"虽然仪器价格低廉"便于推
广"但需要繁杂的制样过程和较长的测量时
间 (%) *近年来"伴随着质谱技术的发展和普及"采

用质谱法测量放射性铀已经成为了新的趋势"其
中电感耦合等离子体质谱仪!X=0A<>#技术"因
其灵敏度高’测量时间短’探测限低等优点"目前
被越来越多地用于环境样品中放射性核素的常
规分析%

目前国内在环境样品中铀的测量方面一般
多侧重于总铀浓度的分析"而对丰度很小的
%"$Y’%";Y的报道则相对较少 (" A$) %

本文通过研究铀在萃取树脂上的吸附行为"

确定了针对环境样品!水体样品’土壤及沉积物样
品#中%"$Y’%";Y’%"#Y三种核素的快速分析流程"建

立了基于 X=0A<> 技术的测量方法% 在此基础之

上"对 XHBHA$$" !海水 #’XHBHA$$( !土壤 #’
7X>FA$";(!沉积物#三种参考物质中铀各核素的
含量进行了测量"所得结果和参考值一致"验证了
该方法的有效性%

()实验部分
(*()仪器与试剂

本研究所使用的测量仪器是 F‘21D.O,//,N*/
公司生产的 B52D2/-% 双聚焦扇形磁场电感耦合
等离子体质谱仪! >OAX=0A<>#"实验中采用的
参数列于表 ’%

表 ()!,IG’HI&!测量具体参数设置

;0</()G593%"6$53#0%06$3$%94:!,IG’HI&!

>OAX=0A<> 参数

射频线圈功率 ’ "(& a

雾化器 同心雾化器

冷却气体流速 ’C GED,/

辅助气体流速 &6I% GED,/

载流气体流速 &6I( S’6&& GED,/

分辨率 低分辨率 !&E&&j"&&#

数据采集 跳峰方式

单个样品总分析时间 ’"& W
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!!相比于国内报道中常见的四极杆电感耦合等
离子体质谱仪!X=0Ae<>#而言">OAX=0A<> 的
分辨率高"在低分辨模式下其灵敏度要优于后者"
而且峰形的重现性较好 (;) %

对于环境样品低活度核素测量来说"为减少
杂质污染"实验中所使用的盐酸 !_=5#’硝酸
!_7c"#等试剂均为优级纯级别"去离子水 ! ’#

<’+3DA’#由 <,55,?.12<,55,Ae纯水器产生% 萃
取分离使用 F1,Wh2D公司生产的型号为 YFA)’&
A> 的 % DGYFB4H树脂柱!;& S’&& (D孔径#"
使用前均经过充分淋洗处理%
(*+)实验方法
(*+*(!水体样品前处理

取 ’ DG水体样品"向其中加入总量为 %& ?N
的%""Y作为示踪同位素"再向其中加入浓 _7c" 酸
化调节 ?_值为 ’ S%"最后加入去离子水调节溶
液体积至 ’& DG"准备进入树脂柱中分离%
(*+*+!土壤及沉积物样品

取 &6’ N土壤样品于特氟龙烧杯中"加入总量
为 ’ /N的%"" Y作为示踪同位素"再向杯中加入
; DG的浓 _7c"’% DG的 _O和 % DG的 _=5c$*将
特氟龙杯盖上盖子后"置于电热板上在 ’;& k下
加热 ’ ‘*此后移去盖子"将杯中溶液在 %’& k下
加热蒸干"加热过程中需要适时振摇特氟龙烧杯
以使杯中溶液均匀混合*待溶液蒸干"向杯中加入
; DG的浓 _7c" 溶解残留物"如有未溶固体"则再
向其中加入 % DG_O和 % DG_=5c$"重复在
%’& k下的蒸干过程"直至这一步骤中浓 _7c" 溶
解下再无不溶物出现"一般此步骤需重复 % S"
次*待杯中溶液冷却至常温后"将其转移到 ;& DG
离心管中"并加入去离子水调节溶液体积至
%& DG"再向其中加入约 &6% N的硼酸"除去样品中
可能残留的 _O%
(*8)萃取色谱法分离

在溶液上柱之前"需先用 # D.5EG_7c" 上柱
预处理树脂柱"待预处理完成后"将样品溶液以
’ DGED,/的流速上柱"舍去流出液*再依次用
’; DG的 " D.5EG_7c"’%& DG的 ; D.5EG_=5"均
以 % DGED,/ 的流速淋洗树脂柱"除去 F‘’碱金属’
碱土金属等杂质*最后用 ’& DG的 &6; D.5EG_=5
以 ’ DGED,/ 的速度经过树脂柱洗脱 Y"洗脱液收
集于 ’; DG离心管中%

对于水体样品"在分离后还需将溶液转移至
特氟龙烧杯中在 %&& k下加热蒸干"残留物溶解
在 % DG的 $T _7c" 中"再经过针孔过滤器过滤"
避免不溶物影响仪器测量性能"滤液装样至微量
离心管中"便于后续 X=0A<> 测量%

对于土壤及沉积物样品"将洗脱液直接取一定
量于微量离心管中"用于在 X=0A<> 上测量%"$Y*另
取 ’ DG稀释 ’& 倍后装样"用于%";Y’%"#Y的测量%

X=0A<> 测量中为避免样品间交叉污染"不
同样品进样间隙均使用 $T的 _7c" 溶液对仪器
进行冲洗"时间 ; D,/% 测量结束后"继续用 $T
_7c" 清洗仪器 ’& S’; D,/% 实验过程中"通过对
空白样品的测量进行本底扣除"以消除试剂本底
的影响%

整个测量流程所需时间"对水体样品约 % S
" ‘"土壤样品!不消解#则 ; ‘ 之内可以完成"为核
应急分析和对环境中铀的日常监测等需要提供了
便利%

+)结果与讨论
+*()+8+;>的去除

在对自然界中较低含量的%"$ Y’%"; Y浓度的
X=0R<> 质谱测量中"主要会对测量产生干扰的"
是含量也相对较高的%"% F‘*特别在对土壤样品的
分析中"和%"# Y含量相接近的%"% F‘ 会结合成
%"%F‘’_等多原子离子对示踪元素%""Y的计数率产
生干扰"同时其自身计数率产生的拖尾也会对测
量造成影响"需要在化学分离过程中将其除去%

本方法中利用%"% F‘ 在 YFB4H树脂柱上不同
的酸环境下吸附性能的不同"通过改变过柱溶液
及其浓度"将待测量的铀与干扰杂质%"% F‘ 分离开
来"以减少仪器测量的质谱干扰"便于对铀同位素
的准确定量和方法探测限的提高%

在此基础上"利用已知浓度的%"# Y和%"% F‘ 溶
液建立了%"#Y’%"% F‘ 的淋洗曲线"示于图 ’% 通过
计算可以得到"在用 %& DG的 ; D.5EG_=5淋洗
后"接近 ’&&T的 F‘ 被洗脱出柱子"而Y基本留在
柱子上"只有约 ;T随 F‘ 流出*而后改用 %& DG的
&6; D.5EG_=5淋洗柱子"I%T的 Y被洗脱下来"
而此时洗脱液中的 F‘ 只占原来总量的 &6;T%

该淋洗曲线不仅反映出 YFB4H树脂柱在分
离 Y’F‘ 上的高效"同时也使我们明确了洗脱溶液

+’(%+
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图 ()J;EKB树脂上的 J&;>淋洗曲线
,-./()E1"3-452"%?$94:J057;>45J;EKB%$9-5

的具体用量*在保证 F‘ 基本得到分离的同时"为
尽量提高铀的回收率’减少测量时间和试剂消耗"
因此实验中分别采用 %& DG的 ; D.5EG_=5和
’& DG的 &6; D.5EG_=5来分离纯化 Y%

在该分离流程下"利用操作空白溶液%"$ Y’
%";Y’%"#Y计数率的 " 倍标准差可计算得到土壤和
沉积物样品中相应方法探测限"分别为%"$ Y&6(
D@[EN’%";Y&6&&% D@[EN’%"# Y&6&$ D@[EN"此结
果和 8,*等 (C)中的结果接近"虽略高于 \.+.:等 (()

中使用 OXHRX=0R<> 测量得到的%"$ Y下限"但在绝
对探测限方面"则两者并无显著差别"且都低于 8,*
!!!!

等 (C)中使用 %能谱测量得到的结果%
水体样品中方法探测限分别为%"$ Y&6&&& ’

@[EG’%";YC Q’& A( @[EG’%"#Y’ Q’& A; @[EG"远低
于 8,*等 (C) 中相应值"特别是%"$ Y方面"也比
<*W(#)中所提出的探测下限要低%
+*+)方法准确性验证

为验证本文方法的有效性"我们对两种土壤
及海洋沉积物标准物质 XHBHA$$(!土壤#’7X>F
A$";( !海洋沉积物#和一种海水参考物质 XHBH
A$$" 分别进行了三组平行样测量"测量结果列于
表 %’"%

表 +)GBEBIAAL 和 =G!;IA8ML 样品测量结果
;0</+)&$09"%$6$53%$9"1394:J-5GBEBIAAL 057=G!;IA8ML

样品 样品质量!N#
%"$Y活度浓度

!D@[EN# ’#

%";Y活度浓度

!D@[EN# ’#

%"#Y活度浓度

!D@[EN# ’#
回收率

!T#

XHBHA$$( ’ &6’&% " %&6( U’6" ’6&" U&6&% %$6’ U&6C I’6$
XHBHA$$( % &6’&( ( %&6# U%6& ’6&% U&6&% %"6; U&6C I$6C
XHBHA$$( " &6’&’ ’ ’I6# U’6# &6I# U&6&% %"6’ U&6C I$6%
7X>FA$";( ’ &6’&C C ’" U% &6CI U&6&" ’;6$ U&6$ #;6#
7X>FA$";( % &6&I; % ’C U% &6(( U&6&" ’(6% U&6" I$6;
7X>FA$";( " &6&IC ’ ’( U" &6(" U&6&% ’C6" U&6; I’6;

平均值%#
XHBHA$$( %&6$ U&6C ’6&’ U&6&% %"6C U&6C I"6$
7X>FA$";( ’; U% &6(" U&6&$ ’C6" U&6; I&6C

参考值或 XHBHA$$( %’6& S%%6C ’6&’ S’6$""# %’6$ S%"6&

报道结果 7X>FA$";( I S’; &6’ S’6$ ( S’C

!!’#误差代表 ’ 倍标准偏差*%#多次测量结果的平均值 U标准差*"#数据引自 0.?.Z(I) %

!!从表 % 数据中可以看到"XHBHA$$( 土壤样
品中%"$ Y’%"; Y’%"# Y的活度浓度分别为 ! %&6$ U
&6C#D@[EN’!’6&’ U&6&% #D@[EN’!%"6C U&6C #
D@[EN"7X>FA$";( 海洋沉积物样品中相应测量
结果分别为 !’; U%#D@[EN’!&6(" U&6&$#D@[E

N’!’C6" U&6;#D@[EN*以上结果均和参考值或文
献报道值相符合% 而在表 " 中"XHBHA$$" 海水
参考物质测得的%"$Y’%";Y’%"#Y的活度浓度分别为
!&6&$$ U&6&&%#@[EG’!’6(; U&6&C# Q’& A" @[E
G’!&6&"( U&6&&’#@[EG"与参考值也均符合得很

+%(%+
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表 8)GBEBIAA8 样品测量结果
;0</8)&$09"%$6$53%$9"1394:J-5GBEBIAA8

样品
%"$Y活度浓度

!@[EG# ’#

%";Y活度浓度

!@[EG# ’#
%"#Y活度浓度 回收率!T#

XHBHA$$" ’ &6&$C U&6&’$ &6&&’ (& U&6&&& &C &6&"( U&6&&’ ’&"6C
XHBHA$$" % &6&$’ U&6&&I &6&&’ ($ U&6&&& &$ &6&"# U&6&&’ (I6’
XHBHA$$" " &6&$C U&6&’$ &6&&’ #; U&6&&& &C &6&$& U&6&&’ (&6&

平均值%# &6&$$ U&6&&% &6&&’ (; U&6&&& &C &6&"# U&6&&’ #$6%

参考值或报道的结果 &6&$% S&6&$C &6&&’ (; S&6&&’ I; &6&"( S&6&$’

!!’#误差代表 ’ 倍标准偏差*%#多次测量结果的平均值 U标准差%

好% 以上对参考物质的测量结果均显示出该方法
在处理和测量水体样品’土壤及沉积物样品过程
中的有效性和准确性%

此外还可以看到"在土壤及沉积物样品的测
量中"回收率方面都比较稳定"且除 7X>FA$";( ’
号样品回收率为 #;6#T外"其余均在 I&T以上"
远好于 G22等 (’&)中的 C;6%T S(C6$T"这也在一
定程度上反映出本文的方法在分离纯化铀方面的
可靠性%

8)结论
建立了针对包括水体’土壤及沉积物在内的

环境样品中 Y同位 素的 X=0R<> 快速测量方法"
所得%"$Y’%";Y’%"#Y方法探测限对土壤及沉积物而
言分别为 &6( D@[EN’&6&&% D@[EN’&6&$ D@[EN"
在水体样品测量中方法探测限相应为 &6&&& ’ @[EG’
C Q’& A( @[EG’’ Q’& A; @[EG% 本方法为环境中铀
同位素的日常监测等需要提供了便利%
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!出版物介绍!

#诊断成像与放射性核素治疗对医学物理学人员的要求$
%%%GBEB出版物介绍

!!最近几十年科技的迅速发展"使诊断与干预放射学及核医学成为现代医学的主要手段% 与此同时"
不断增加的程序量和程序复杂性的日益升级带来了相应的风险% 这就对有能力的专业人员提出要求&能
够提供并确保安全有效的患者诊断"治疗和管理%

医学物理学家!或临床合格医学物理师#已被认为是在医学电离辐射应用的质量和安全上负有重要
和明确责任的关键卫生专业人员% 本出版物对确定职业人员合理的受照射水平的算法进行了描述% 该
算法是在国际导则中提及的目前最好实践的基础上"为了衡量在医学成像及放射性核素治疗过程中临床
医学物理学专业人员所受到的照射水平而建立的%

!‘--?W&EEgggM,*2*M.1NE?9V5,3*-,./W#

+$(%+


