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本标准包括JK固体荧光法 L磷酸三丁酯萃取M铀试剂N反萃取或三正辛基氧膦萃取OPQ液体激
光荧光法PR分光光度法 L磷酸三丁酯萃取M铀试剂N反萃取OS前两种方法适用于天然水和排放废水
中微量铀的测定T第三种方法适用于排放废水中微量铀的测定S

G 固体荧光法

测定范围为 U;UVWKUUXYCZP回收率大于 [U\P相对标准偏差优于]QU\S
G;G 原理
在硝酸介质中T铀酰离子与硫氰酸根生成的络合物被磷酸三丁酯定量萃取后T经铀试剂N反萃取

后T以固体荧光法测定铀或在硝酸介质中T铀酰离子被三正辛基氧膦定量萃取分离后T以固体荧光法
测定铀S
G;9 试剂
除非另有说明T分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度的水S

G;9;G 铀标准贮备溶液 LK;UU^YĈ _O
将基准或光谱纯八氧化三铀于温度为 ‘VUa马弗炉内灼烧 U;VbT取出冷却S称取 U;KKc[Y于

VU^_烧杯内T用 QWR滴水润湿后T加入 V^_硝酸T于电热板上加热溶解并蒸至近干T然后用 deQ的
硝酸酸化水溶解T转入 KUU^_容量瓶内T稀释至刻度P
G;9;9 铀标准溶液 L临用时配制O
用 deQ的硝酸酸化水将 K;UU^YĈ _铀标准贮备溶液逐级稀释成不同浓度的铀标准溶液P

G;9;? QU\磷酸三丁酯M二甲苯溶液
取一定体积的磷酸三丁酯 fLghe[iORjikT用等体积 V\碳酸钠 LlmQgiRnKUeQiO溶液洗涤 Q

WR次T再用水洗至中性S取洗涤过的磷酸三丁酯与二甲苯 fgoeh LgeROQk按体积比 K>h混匀P
G;9;= op硫氰酸钾溶液
称取 Q[KY硫氰酸钾 LqrglOT用水溶解T稀释至 VUU^_P

G;9;< Qp酒石酸溶液
称取 KVUY酒石酸T用水溶解T稀释至 VUU^_P

G;9;8 c;V\乙二胺四乙酸二钠溶液
称取 c;VY乙二胺四乙酸二钠 L简称 stuv二钠OT加少量水T滴加氨水使之完全溶解后T用水稀

释至 KUU^_P
G;9;E hU\硝酸铵溶液
称取 hUUY硝酸铵T用水溶解T稀释至 KUUU^_P

G;9;: V\碳酸钠溶液
称取 VUY无水碳酸钠T用水溶解T稀释至 KUUU^_P

G;9;H U;UUQ\铀试剂N溶液
称取 U;KUUUY铀试剂NT用 deQ的硝酸酸化水溶解后T转入 KUU^_容量瓶中T稀释至刻度T此
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溶液浓度为 !"#$%取 #!"!&’该溶液于 (!!&’容量瓶中)用 *+,的硝酸酸化水稀释至刻度%贮于棕
色瓶内-
."/".0 氟化钠)粉末状)优级纯-
."/".. 混合熔剂)将 12份氟化钠粉末与 ,份氟化锂粉末均匀混合-
."/"./ !"#3三正辛基氧膦4环己烷溶液
称取 #1"556三正辛基氧膦)溶于环己烷中)并稀释至 (!!&’-

."/".7 混合掩蔽剂溶液

8$#),4环己二胺四乙酸 9简称 :;<=>?溶液@称取 5!6:;<=>)放入 (!!&’烧杯中)加水

A!!&’)滴加 ,!$氢氧化钠溶液至其完全溶解%然后)用 #&B’CD硝酸或氢氧化钠溶液调至中性)再
用水稀释至 (!!&’-

5$氟化钠溶液@称取 #(6氟化钠)用水溶解)稀释至 (!!&’-
取等体积的 8$#),4环己二胺四乙酸溶液和 5$氟化钠溶液混匀)即成混合掩蔽剂溶液%

."7 仪器设备

."7". 光电荧光光度计@具有激发波长范围 5,!E5F!G&)在 (5!E(F!G&波长处测量发射的荧光)
能够探测 !"(G6或更少的铀-
."7"/ 酒精喷灯或液化石油气灯@温度可达到 ##!!H-
."7"7 铂丝环@将直径为 !"(&&的铂丝一端熔入玻璃棒)另一端绕成内径为 5&&的圆环-
."7"I 铂皿@内径 #!&&)深 ,&&%
."7"J 氟化钠压片器-
."7"K 马弗炉@温度 #!!!H%
."I 步骤

."I". 标准曲线绘制
将氟化钠或混合熔剂分别和 #",",中所配制的铀标准溶液烧制熔珠或熔片)其操作方法见附录 >

中的 >"5%烧制熔珠的条件为@火焰9氧化焰?温度 12!E#!(!H)全熔后持续 ,!E5!L)退火 (E#!L)
冷却 #(&MG后)在光电荧光光度计上测定其荧光强度%用荧光强度与对应的铀浓度作图)绘制成四条
不同量级的标准曲线%
."I"/ 样品分析

."I"/". 磷酸三丁酯萃取4铀试剂N反萃取
取 #!!&’9视铀含量而定?水样放入 #(!&’分液漏斗中)依次加入 ,&’83硫氰酸钾溶液O,&’

,3酒石酸溶液O8&’F"($乙二胺四乙酸二钠溶液P)每加入一种试剂均应摇匀%用 #Q#硝酸或#Q#
氢氧化铵溶液调节 *+为 ,E59精密 *+试纸指示?)加入 (&’,!$磷酸三丁酯4二甲苯溶液)充分振
荡(&MG)静置分层后)弃去水相%用 (&’A!$硝酸铵溶液洗涤有机相二次)每次振荡 ,&MG)弃去水
相%加 ,"!!&’!"!!,$铀试剂N溶液)振荡 5&MG)静置分层后)将下层水相全部或定量分取部分与氟
化钠或混合熔剂烧制熔珠或熔片%以下操作同 #"A"#%
."I"/"/ 三正辛基氧膦萃取
取 #!!&’9视铀含量而定?水样放入 #(!&’分液漏斗内)加入 F&’硝酸和 !"(&’混合掩蔽剂溶

液)摇匀)加入 #"!!&’!"#3三正辛基氧膦4环己烷溶液%充分振荡 (&MG)静置分层后)弃去水相)
定量分取有机相部分与氟化钠或混合熔剂烧制熔珠或熔片)以下操作同 #"A"#%
."J 结果的表示
铀含量按式 9#?计算@

P 含氟较高的水样)可再加 #&’饱和硝酸铝溶液)以消除氟的干扰%
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#$%$&’()
(&*(+*, #)’----------------

式中.!//水样中铀的浓度012345
$//从标准曲线上查得样品熔珠或溶片的铀量0125
$&//方法本底铀量0125
()//反萃取 #或萃取’液总体积0675
(+//用于测定的反萃取 #或萃取’液体积0675
(&//分析用水样体积045
,//全程回收率089

: 液体激光荧光法

测定范围为 &;&+<+&12345相对标准偏差优于=)>85全程回收率大于 ?&89
:;@ 原理
直接向水样中加入荧光增强剂0使之与水样中铀酰离子生成一种简单的络合物0在激光 #波长

AABC6’辐射激发下产生荧光9采用标准铀加入法定量地测定铀9
水样中常见干扰离子的含量为.锰 #D’小于 );>EE6F铁 #G’小于 HEE6F铬 #I’小于 HEE6F

腐植酸小于 AEE69
:;: 试剂
除非另有说明0分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度的水9

:;:;@ 荧光增强剂.荧光增强倍数不小于 )&&倍5
:;:;: 铀标准贮备溶液 #);&&62367’
同 );+;)5

:;:;J )&;&12367铀标准溶液
取 );&&67铀标准贮备溶液0用 EK+的硝酸酸化水稀释至 )&&675

:;:;L &;>&&12367铀标准溶液
取 >;&&67)&;&12367的铀标准溶液0用 EK+的硝酸酸化水稀释至 )&&675

:;:;M &;)&&12367铀标准溶液
取 );&&67)&;&12367的铀标准溶液0用 EK+的硝酸酸化水稀释至 )&&679

:;J 仪器设备

:;J;@ 铀分析仪.最低检出限 &;&>12345
:;J;: 微量注射器.>&17#或 &;)67玻璃移液管’9
:;L 步骤
取 >;&&67EK为 A;)<));&的被测水样 #如铀含量较高0可用水适当稀释’于石英比色皿内0调

节补偿器旋钮直至表头指示为零 #不为零时0可记录读数 N&’0向样品内加入 &;>67荧光增强剂0充
分混匀0测定荧光强度为 N)0再向样品内加 &;&>&67&;)&&12367铀标准溶液 #高档测量应加入

&;&>&67&;>&&12367铀标准溶液’0充分混匀0测定荧光强度为 N+9
:;M 结果的表示
铀含量按式 #+’计算.

!"
#N)%N&’!)()O
#N+%N)’(&, P)&&& #+’-------------

式中.!//水样中铀的浓度012345
N&//样品未加荧光增强剂前的荧光强度5
N)//加荧光增强剂后样品的荧光强度5
N+//样品加标准铀后的荧光强度5
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!"##加入标准铀溶液的浓度$%&’()*
+"##加入标准铀溶液的体积$()*
+,##分析用水样的体积$()*
-##水样稀释倍数*
.##全程回收率$/0

1 分光光度法

测定范围为 23",,%&’4*相对标准偏差优于5",/*全程回收率大于 6,/0
178 原理
在硝酸介质中$铀酰离子与硫氰酸根生成的络合物被磷酸三丁酯定量萃取后$经铀试剂9反萃取$

以分光光度法测定铀0
17: 试剂
除非另有说明$分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析纯试剂和蒸馏水或同等纯度的水0

17:78 铀标准贮备溶液 ;"7,,(&’()<
同 "727"*

17:7: ",7,%&’()铀标准溶液
同 2727=*

17:71 2,/磷酸三丁酯>煤油溶液
取 2,()磷酸三丁酯 ;已纯化过的<与 ?,()氢化煤油混匀*

17:7@ AB硫氰酸钾溶液
同 "727C*

17:7D 2B酒石酸溶液
同 "727E*

17:7F G7E/乙二胺四乙酸二钠溶液
同 "727A*

17:7H C,/硝酸铵溶液
同 "727G*

17:7I E/碳酸钠溶液
同 "727?*

17:7J ,7,,2/铀试剂9溶液
同 "72760

171 仪器设备

17178 分光光度计*
1717: 电动离心机*
17171 酸度计0
17@ 步骤

17@78 工作曲线绘制
在 G个 "E,()分液漏斗内$分别加入 ,7,,K"7,,K27,,KC7,,KA7,,K?7,,K",7,,%&铀标准溶

液用水加至 ",,()$摇匀0依次加入 2()AB硫氰酸钾溶液K2()2B酒石酸溶液KA()G7E/乙二
胺四乙酸二钠溶液$每加入一种试剂均应摇匀0用 "L"硝酸或 "L"氢氧化铵溶液调节 MN为 23=
;精密 MN试纸指示<0加入 ",()2,/磷酸三丁酯>煤油溶液$充分摇荡 E(OP$静置分层后弃去水相0
用 E()C,/硝酸铵溶液洗涤有机相二次$每次振荡 2(OP$弃尽洗涤液$加入 ",7,(),7,,2/铀试剂

9溶液$振荡 2(OP$静置分层后$将水相转入 ",()离心试管内$离心 =(OP$移入 =Q(比色皿内$
于 AEEP(波长处$以试剂空白作参比$测定光密度$并绘制工作曲线0
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!"#"$ 样品分析
取 %&&’(水样 )视铀含量而定*于 %+&’(分液漏斗内,以下操作按 -"."%进行/
如果水样中含有机物较多,应将水样蒸干,反复用硝酸和过氧化氢处理,蒸干,直至残渣变白为

止/最后,用 %&&’(012的硝酸酸化水溶解残渣,并转入 %+&’(分液漏斗中,以下操作同 -"."%/
!"3 结果的表示
铀含量按式 )-*计算4

5678 )-*999999999999999999

式中45::水样中铀的浓度,;<=>?
7::由工作曲线上查得铀量,;<?
8::分析用水样体积,>/

+
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附 录 !
正确使用标准的说明

"参考件#

!$% 水样的处理及保存参见核设施水质监测分析取样规定&
!$’ 所用酸在没有注明浓度时均指浓酸 "浓硝酸密度 ($)*+浓盐酸密度 ($(,#&
!$- 固体荧光法中+烧制熔珠的方式可酌情选择下列方式中任意一种.

/$ 将 012345氟化钠用压片器压制成片+取 1$13146含铀溶液滴在片上烧制熔珠7
8$ 用 012345氟化钠与含铀溶液蒸至近干后烧制熔珠7
9$ 取 1$(46含铀溶液滴入加有(1145,0:;<=>*:?@=混合熔剂的铂盘内+于烘箱内(13A温

度下烘干+转入马弗炉内在 ,11A温度下熔融 34@B+取出冷至室温后+测量其荧光强度&不管采用何
种方式+每种样品均需烧制 C个熔珠或熔片+而且分析样品烧制熔珠或熔片的方式必须与标准曲线烧
制熔珠或熔片的方式一致&
标准曲线必须进行直线回归处理+并定期 "最多不得超过三个月#进行校正&在分析中+更换制

作标准曲线时所用的任何试剂或光电荧光光度计进行调整+更换零件等+都必须重作标准曲线&
烧制熔珠的熔剂也可采用 ,0:;<=和 *:?@=的混合熔剂&

!$D 固体荧光法中+当样品铀含量大于 1$(E5F?时+可用 ($1146*1:磷酸三丁酯 >二甲苯溶液萃
取后+直接取 1$13146*1:磷酸三丁酯>二甲苯溶液滴在氟化钠片上烧制熔珠&
!$G 固体荧光法中+磷酸三丁酯的稀释剂可用煤油H甲苯H二甲苯中任意一种&
!$I 液体激光荧光法中+当加入荧光增强剂进行样品测量时+如样品产生沉淀+必须将被测样品经稀
释或其他方法处理+不再产生沉淀后+方可进行测量&
!$J 液体激光荧光法中+*$3结果的表示是按简化公式计算铀含量+如果进行精确测量可用下式计算.

KL
M( "N1ON*#>M1N1

M* "N1ON(ON*#>M( "N1ON*#P
QK(N(
N1R S(111

式中.N*TT加添的荧光增强剂溶液体积+467
其他符号的含义同式 "*#&

!$U 固体荧光法和分光光度法中+用 )1:硝酸铵溶液洗涤有机相时+如含铁量太高+不易洗至无色+
可采用 )1:硝酸铵加 3:抗坏血酸的混合溶液洗涤&

附加说明.
本标准由中华人民共和国核工业部提出&
本标准由国营 31)厂H核工业部第三研究院负责起草&
本标准主要起草人.陈维国H赵霞芳&
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