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电感耦合等离子体质谱法测定饮料中的铀

杨彦丽 � 周谙非 � 陈 � 光
(国家食品质量安全监督检验中心, 北京, 100094)

摘 � 要 � 建立了电感耦合等离子体质谱法 ( ICP�M S)测定饮料中的铀. 对不同基质的饮料进行了前处理方法

的摸索, 从精密度和回收率考察了方法的准确性, 相对标准偏差 ( RSD )为 1� 67% � 8�21% ( n = 6), 加标回收

率为 96�0% � 109�0% , 方法检出限为 0� 010�g� l- 1, 方法准确可靠.

关键词 � 电感耦合等离子体质谱 ( ICP�M S), 铀, 饮料.

� � 铀是一种天然放射性元素 , 在自然界中分布很广, 主要污染源来自于含铀矿石及核燃料工业废水. 铀进入动植物

体内后, 仍然能发生蜕变放出射线刺激并影响动植物体的生长, 进入人体则危害身体健康, 导致感染其它各种疾病.

铀主要蓄积在肝、肾脏和骨骼中, 根据剂量大小 , 可引起急性或慢性中毒 [ 1] . 在 2006年新颁布的生活饮用水卫生标

准中未对饮用水及其相关产品中铀元素的含量作限定, 而国家污水排放标准中对铀元素的限量为 0� 050 m g� l- 1. 日本

的饮用水法规中严格规定铀的限量为 0� 002 mg� l- 1, 美国的限量为 0�020 m g� l- 1, WHO对饮用水的推荐限量为

0� 002 mg� l- 1. 近期网上有报道, 德国 1 /8矿泉水铀元素含量超标, 这也引起了我国的重视.

� � 铀的测定方法包括容量法、分光光度法、激光荧光法、 ICP�AES[ 2 � 9]等, 这些方法存在需预先分离、手续繁琐、分

析速度慢, 灵敏度低等缺点. 而电感耦合等离子体质谱法 ( ICP�M S)具有分析精密度高、基体效应小、分析速度快、灵敏

度高、校正曲线线性范围宽等特点, 与其它检测技术相比具有不可比拟的优势, 可准确检测饮料中的痕量铀元素.

� � 本实验采用添加硝酸并超声的方法对饮料进行处理, 电感耦合等离子质谱法进行检测, 外标法绘制标准曲线并结

合在线内标校正, 方法准确可靠.

1� 实验部分
1� 1� 仪器与试剂
� � Ag ilent 7500a ICP�M S; Bab ington高盐雾化器; 石英双通道雾化室, P e ltier半导体控温于 2 � 0�1� ; 石英一体化炬

管, 2� 5 mm中心通道; N i材质样品锥, 采样锥孔径 1� 0mm, 截取锥孔径 0�4mm; M illi�Q超纯水系统, E lem ent型.

� � 铀标准溶液: 水中铀成分分析标准物质 GBW ( E) 080173由国家标准物质研究中心购得; 内标溶液: 10 �g� m l- 1

的 L ,i Sc, Ge, Y, In, Tb, B i标准混合溶液, 稀释为 1�0�g� m l- 1 ( 1%硝酸介质 ); 调谐溶液: 10 ng� m l- 1锂、钴、

钇、铈、铊混合标准溶液; 硝酸, 优级纯, M e rck公司.

1� 2� 实验方法

� � 取饮料 10m ,l 加入 0� 1m lHNO3溶液, 配制为 1% HNO 3基体的样品溶液, 超声 5m in, 样品溶液待测.

� � 用 1% HNO3逐级稀释铀标准溶液至 0, 1� 0, 2� 0, 5� 0, 10�0 �g� l- 1的铀标准系列. 在优化的实验条件下, 采集

空白及标准溶液系列 , 仪器自动绘制标准曲线.

� � ICP�M S仪器的工作参数如下: 功率 1250W; 冷却气流速 15 L� m in- 1; 载气流速 1�14 L� m in- 1; 采样深度 8� 6

mm; 全定量分析模式; C eO + /C e+ < 0�5% ; C e2+ /Ce+ < 3% ; 内标加入方式: 在线内标加入, 以 209 B i作 238U的内标.

2� 结果与讨论
2� 1� 样品前处理条件的选择
� � 饮料包括纯净水、矿泉水、苏打水、雪碧、果汁等. 以饮料的基质来分类主要包括含二氧化碳饮用水和不含二氧

化碳饮用水. 对于苏打水等带气饮用水如果直接进样, 在样品提取的过程中会有气泡的产生, 易造成信号不稳定而影

响实验结果. 因此, 饮料样品上机之前要考虑去除其中的二氧化碳. 此外, 在酸性条件下, 铀元素更为稳定. 综上所

述, 实验初步拟订的前处理方法为添加无机酸, 超声处理饮料. 这既能最大程度地去除二氧化碳, 又能保证铀元素在

饮料中的稳定存在. 在 ICP�M S测定中, 与其它无机酸相比, 硝酸所引入的多原子离子干扰对分析的影响最小, 且实

验表明, 铀元素在硝酸介质中更为稳定, 因此在样品中加入硝酸.

� � 考察了硝酸含量对结果的影响, 分别加入 0% , 1% , 2% , 3% , 4% , 5% ( V /V )的硝酸于饮料中, 对不同基质的
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饮料进行加标回收实验来考察酸度对结果的影响, 在不同介质饮料样品中加入的铀元素标准浓度均为 5�0 �g� l- 1,

检测结果见表 1.

表 1� 不同样品在不同介质中的加标回收实验

样品

0% HNO
3

1% HNO
3

2% HNO
3

3% HNO
3

4% HNO
3

5% HNO
3

本底
加标

回收率 /%
本底

加标

回收率 /%
本底

加标

回收率 /%
本底

加标

回收率 /%
本底

加标

回收率 /%
本底

加标

回收率 /%

某苏打水 1 1�81 25�1 8�05 96�3 8�15 97�4 8�26 101�3 7�63 105�6 8�11 97�6

某苏打水 2 4�21 101�3 4�25 99�5 4�42 102�3 4�21 105�6 4�02 102�3 4�41 100�2

某可乐 2�05 166�3 0�45 102�6 0�39 103�6 0�36 98�4 0�48 96�2 0�31 97�5

某雪碧 0�21 101�2 0�15 103�6 0�11 100�3 0�15 99�5 0�14 101�2 0�12 99�8

某纯净水 2�36 102�3 2�15 100�6 2�06 96�4 2�14 98�2 2�21 99�6 2�42 101�2

某矿泉水 1�21 99�6 1�32 98�6 1�15 101�4 1�28 102�5 1�32 99�4 1�24 103�2

� � 从以上结果可知 , 某苏打水 1和某可乐添加硝酸和不添加硝酸的数据相差很大, 不添加硝酸的苏打水 1的本底值

明显低于添加硝酸后的检测结果, 同时其加标回收率也只有 25� 1% . 不添加硝酸的某可乐的本底值又高于添加硝酸后

的检测结果, 同时其加标回收率也高, 达到 166� 3% . 可能存在溶液基体的问题 . 检测了进行实验的 6种饮料的 pH

值, 苏打水的 pH 值约在 5�5左右, 可乐和雪碧的 pH 值约在 3�0左右, 饮用水的 pH值约在 7� 0左右, 似乎不仅仅是

样品的酸度对铀元素检测值发生影响, 铀元素在饮料中存在的状态和饮料中含有的基体应该是更大的影响因素. 对于

不同的体积分数的硝酸添加量 , 饮料样品的本底值和加标回收均无显著性差异, 加标回收结果也都符合要求. 在满足

实验要求的情况下应尽量选择加酸量少的实验条件, 以保证试剂空白尽量小, 所以选择了硝酸的体积分数为 1% .

� � 对超声时间进行了考察, 超声时间选择了 2, 5, 10, 20, 30m in, 样品的检测数据没有显著性的变化, 但是对于

可乐等带气样品来说 , 2m in超声时间不能完全排掉饮料中的气体, 在样品提升的过程会带入气泡而影响实验的结果.

所以最终的前处理条件确定为取饮料样品 10m ,l 加入 0�1m lHNO3溶液, 配制为 1% HNO 3基体的水溶液, 超声 5m in.

2� 2� 方法的线性范围、检出限及回收率

� � ICP�M S具有极宽的线性范围 ( 9个数量级 ), 完全满足本实验的要求, 本实验中铀工作曲线的相关系数达到

0� 9995以上. 检出限为试剂空白溶液 11次测量值的标准差的 3倍 ( 3� )所对应的浓度. 铀的检出限为 0�010�g� l- 1.

� � 取 5种不同基质的饮料, 按照所建立的方法分别进行两个不同梯度的加标回收实验 (见表 2), 试验结果令人满意.

表 2� 回收率实验结果

水样 饮用水中铀的测定值 /�g� l- 1 加标量 /�g� l- 1 回收量 /�g� l- 1 回收率 /%

某苏打水 4�36 1�00, 10�0 1�92, 10�64 107�0, 97�9

某可乐 0�39 1�00, 10�0 1�51, 10�44 104�0, 99�7

某雪碧 0�21 1�00, 10�0 1�51, 10�7 96�0, 101�5

某矿泉水 1�12 1�00, 10�0 2�19, 11�0 107�0, 98�8

某纯净水 0�72 1�00, 10�0 1�81, 10�54 109�0, 98�2

2� 3� 实际样品检测数据和精密度实验

� � 取 10种不同的饮料各平行做 6次, 相对标准偏差 ( RSD )为 1� 67% � 8�21% ( n = 6), 检测结果见表 3.

表 3� 分析结果及精密度 ( n = 6)

水样 测定值 /�g� l- 1 RSD /%

某矿泉水 1 1�02, 1�11, 1�06, 1�03, 1�04, 1�06 3�04

某矿泉水 2 3�21, 3�33, 3�45, 3�29, 3�15, 3�41 3�47

某矿泉水 3 0�88, 0�92, 0�90, 0�90, 0�92, 0�90 1�67

某纯净水 1 0�77, 0�75, 0�75, 0�74, 0�78, 0�76 1�94

某纯净水 2 1�56, 1�54, 1�36, 1�48, 1�62, 1�54 5�86

某纯净水 3 2�36, 2�44, 2�56, 2�21, 2�19, 2�54 6�69

某可乐 1 1�67, 1�52, 1�51, 1�45, 1�65, 1�55 5�48

某雪碧 1 0�89, 0�79, 0�85, 0�75, 0�82, 0�71 8�21

某苏打水 1 4�26, 4�52, 4�21, 4�44, 4�31, 4�19 3�05

某苏打水 2 2�69, 2�65, 2�54, 2�87, 2�89, 2�44 6�64
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3� 结论
� � 从实验结果可以看出, 利用电感耦合等离子体质谱法测定饮料中铀的方法具有操作简单、干扰小、灵敏度高和重

现性好等特点, 可以准确测定饮料中铀的含量.
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DETERM INATION OF URANIUM IN SOFT DRINK BY INDUCTIVELY

COUPLED PLASMA MASS SPECTROMETRY

YANG Yan�li� � ZHOU An�f ei� � CH EN Guang
( Ch in a Food Qu ality S afety Sup erv is ion and In spect ion Cen ter, Beijing, 100094, C h ina)

ABSTRACT

� � Them e thod for determ inat ion of uranium in so ft drink ing by inductive ly coup led p lasm am ass spectrom etry

( ICP�M S) w as established. Sam ple preparation for different soft drink w as invest igated and prec ision and

recovery resu lts w ere evalua ted� The relative standard deviat ions ( RSD s) were 1�67% � 8�21% ( n = 6) , the

spiked recovery w ere 96�0% � 109�0% and the detection lim it w as 0�010�g� l
- 1� Them ethod w as accurate

and reliab le.

� � Keywords: ICP�MS, uranium, so ft drink.


