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前  言
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艺、巢磊、袁语霜、黄龙、欧阳权根、李晓燕、田晓照、潘伟超、李海燕。
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固体废物 铀、钍的测定电感耦合等离子体质谱法

警告：配制及测定铀、钍标准溶液时，应避免与皮肤直接接触。实验中使用的高氯酸、硝酸、氢氟

酸、盐酸等或具有强氧化性，或具有挥发性和腐蚀性，操作时应按规定要求佩戴防护用品，并在通风橱

中进行，避免酸雾吸入呼吸道和接触皮肤、衣物。

1 范围

本文件规定了用电感耦合等离子体质谱法测定固体废物和固体废物浸出液中铀、钍方法原理、试剂

材料、仪器设备、样品采集和制备、分析测试和质量控制等技术内容。

本文件适用于固体废物和固体废物浸出液铀（U）、钍（Th）的测定。

本文不适用于同位素分离企业、核燃料元件生产企业固体废物和固体废物浸出液中铀-238、钍-232

的测定。

注：当固体废物样品量在0.05 g时，固体废物铀的检出限0.008 mg/kg，测定下限0.03 mg/kg；钍的检出限0.2 mg/kg，

测定下限0.6 mg/kg。当固体废物浸出液取样体积25 mL时，固体废物浸出液铀的检出限0.009 μg/L，测定下限0.03 μg/L；

钍的检出限0.2 μg/L，测定下限0.6 μg/L。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

GB 11338 水中钾-40的分析方法

HJ/T 20 工业固体废物采样制样技术规范

HJ/T 298 危险废物鉴别技术规范

HJ/T 299 固体废物 浸出毒性浸出方法 硫酸硝酸法

HJ/T 300 固体废物 浸出毒性浸出方法 醋酸缓冲溶液法

HJ 557 固体废物 浸出毒性浸出方法 水平振荡法

EJ/T 751 放射性矿产地质分析测试实验室质量保证规范

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4 方法原理

固体废物或固体废物浸出液经消解预处理后，采用电感耦合等离子体质谱仪进行检测，根据元素的

质谱图或特征离子进行定性，内标法定量。

5 干扰和消除

5.1 质谱型干扰
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质谱型干扰主要包括多原子离子干扰、同量异位素干扰、氧化物和双电荷干扰等。多原子离子干扰

是电感耦合等离子体质谱最主要的干扰来源，可以利用干扰校正方程、仪器优化以及碰撞反应池技术加

以解决。同量异位素干扰可以使用干扰校正方程进行校正，或在分析前对样品进行化学分离等方法进行

消除。氧化物和双电荷干扰可通过调节仪器参数降低影响。

5.2 非质谱型干扰

非质谱干扰主要包括基体抑制干扰、空间电荷效应干扰、物理效应干扰等。非质谱干扰程度与样品

基体性质有关，可通过内标法、仪器条件最佳化或标准加入法等措施消除。

6 试剂和材料

6.1 实验用水：电阻率≥18MΩ·cm。

6.2 盐酸：ρ（HCl）=1.169 g/mL，优级纯及以上。

6.3 硝酸：ρ（HNO3）=1.42 g/mL，优级纯及以上。

6.4 氢氟酸：ρ（HF）=1.16 g/mL，优级纯及以上。

6.5 高氯酸：ρ（HClO4）=1.67 g/mL，优级纯及以上。

6.6 硝酸溶液（5+95）：取 50 mL 硝酸（见 6.3）缓慢加入 950 mL 水中。

6.7 硝酸溶液（2+98）：取 20 mL 硝酸（见 6.3）缓慢加入 980 mL 水中。

6.8 铀标准贮备溶液：ρ（U）=1.00 mg/mL，直接购买有证标准溶液。

6.9 钍标准贮备液：ρ（Th）=1.00 mg/mL，直接购买有证标准溶液。

6.10 铀钍混合标准贮备液：ρ=100 mg/L。分别移取标准溶液（见 6.8 、6.9）各 10.00 mL于 100 mL
容量瓶中，用硝酸溶液（见 6.6）稀释至刻度线，混匀。或可直接购买铀、钍混合有证标准溶液。

6.11 铀钍混合标准使用液：ρ=1.00 mg/L。移取 5.00 mL混合标准贮备液（见 6.10）于 500 mL容量

瓶中，用硝酸溶液（见 6.7）稀释至刻度线，混匀。

6.12 内标标准溶液：ρ=1.00 mg/L。选用 103Rh、115In、185Re、209Bi为内标元素。可直接购买有证标准

溶液配制，介质为硝酸溶液（见 6.6）。

6.13 内标标准使用液：ρ=10.0 µg/L。移取 5.00 mL内标标准溶液（见 6.12）于 500 mL容量瓶中，

用硝酸溶液（见 6.7）稀释至刻度线，混匀。

6.14 质谱仪调谐液：ρ=1.00 µg/L。选用含 In、Li、Be、Ce、Pb、U等元素的溶液为质谱仪调谐液。

直接购买有证标准溶液配制。

6.15 氩气：纯度不低于 99.999%。

7 仪器设备

7.1 电感耦合等离子体质谱仪：仪器工作环境和对电源的要求需根据仪器说明书规定执行。仪器扫描范

围为 5 amu～250 amu，质量分辨率：0.1 amu～2 amu。
7.2 温控电热板：温控精度±5℃，可控最高温度 300℃。

7.3 天平：感量 0.1 mg。
7.4 试样筛：孔径不大于 0.15 mm(100 目）。

7.5 滤膜：水系微孔滤膜，孔径 0.45 µm。

7.6 一般实验室常用仪器和设备。

8 样品
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8.1 样品采集与保存

按照 HJ/T 20 和 HJ/T 298 的相关规定对固体废物进行样品的采集和保存。

8.2 样品制备

8.2.1 固体废物

按照 HJ/T 20 的相关规定进行固体废物样品的制备。对于固态废物或可干化的半固态固体废物样

品，称取 10 g样品（m1，精确至 0.01 g），自然风干或冷冻干燥后，再次称重（m2，精确至 0.01 g），
研磨，全部过试样筛（见 7.4）备用。

8.2.2 固体废物浸出液

按照 HJ/T299、HJ/T300 和 HJ557 的相关规定进行浸出液的制备。

8.3 试样的制备

8.3.1 固体废物试样

对于固态样品或可干化的半固体样品，称取 0.05 g～0.1 g（m3）过筛后的样品（见 8.2.1）；对

于液态或不可干化的固态样品，直接称取样品 0.1 g（m3），精确至 0.0001 g。将样品置于 30 mL聚

四氟乙烯坩埚中，加入 1 mL盐酸（见 6.1）、4 mL硝酸（见 6.2）、1 mL氢氟酸（见 6.3）和 1 mL
高氯酸（见 6.4），将坩埚放入温控电热板（见 7.2）上于 200 ℃~230 ℃消解至白烟冒尽，加入5.0mL
硝酸溶液（见 6.6） ，加热使盐类溶解，冷却后将溶液移入50.0 mL 容量瓶中，用硝酸溶液（见 6.6）

稀释至刻度。测定前使用滤膜（见 7.5）过滤或取上清液进行测定。

注 1：对于特殊基体样品，若使用上述消解液消解不完全，可适当增加酸用量。

注 2：若通过验证能满足本标准的质量控制和质量保证要求，也可以使用微波消解等其他消解方法。

8.3.2 固体废物浸出液试样

移取固体废物浸出液 25.0 mL，置于 150 mL烧杯中，加入 4 mL硝酸（见 6.2）和 1 mL 盐酸（见

6.1），将烧杯放入温控电热板（见 7.2）上于 200 ℃~230 ℃消解至近干, 呈湿盐状，取下冷却至室

温，加入 5.0 mL硝酸溶液（见 6.6），加热使盐类溶解，冷却后将溶液转移至 50.0 mL 容量瓶中，

用硝酸溶液（见 6.6）稀释至刻度。测定前使用滤膜（见 7.5）过滤或取上清液进行测定。

8.4 空白试样

用去离子水代替试样，采用与试样制备相同的步骤和试剂，制备空白试样。

9 分析步骤

9.1 仪器操作参考条件

不同型号仪器的最佳工作条件不同，标准模式、碰撞模式应按照仪器使用说明书进行操作。

9.2 仪器调谐

点燃等离子体后，仪器预热稳定 30 min。用质谱仪调谐溶液（见 6.14）对仪器的灵敏度、氧化

物和双电荷进行调谐，在仪器的灵敏度、氧化物、双电荷满足要求的条件下，质谱仪给出的调谐溶液

中所含元素信号强度的相对标准偏差≤5%。在涵盖铀、钍的质量数范围内进行质量校正和分辨率校验，
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如果质量校正结果与真实值差别超过±0.1u 或调谐元素信号的分辨率在 10%峰高处所对应的峰宽超

过 0.6 amu～0.8 amu的范围，应按照仪器使用说明书的要求对质谱进行质量校正。

9.3 校准曲线的建立

分别取 0.00 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、5.00 mL、25.0 mL的混合标准使用液（见 6.11）

于一组 50.0 mL容量瓶中，用硝酸溶液（见 6.7）进行稀释，配制成铀、钍浓度分别为 0.00 μg/L、
10.0 μg/L、20.0 μg/L、50.0 μg/L、100 μg/L、500 μg/L的校准系列。内标溶液可直接加入工作溶液

中，也可在样品雾化之前通过蠕动泵自动加入。内标浓度应远高于试样本身所含内标元素的含量。

推荐使用 103Rh为内标溶液，铀、钍的质量数分别选择 238 和 232 进行分析。以标准溶液的浓度为横

坐标，以响应值和内标响应值的比值为纵坐标，建立校准曲线。校准曲线的浓度范围可根据测量需

要进行调整。

9.4 试样测定

试样测定前，用硝酸溶液（见 6.6）冲洗系统直到信号降至最低，待分析信号稳定后才可开始测

定。制备好的试样在与校准曲线测定相同的仪器分析条件下进行测定。若样品中待测元素浓度超出校

准曲线范围，需经硝酸溶液（见 6.7）稀释后再重新测定。

9.5 空白试样测定

按照与试样相同的测定条件测定空白试样。

10 结果计算与表示

10.1 固体废物测定结果的计算

10.1.1 固态和可干化的半固态固体废物中待测元素的含量ω（mg/kg）按照公式（1）进行计算。

ω= （��−�0）×V × n
�3

×�2
�1
×10-3.....................................(1)

式中：ω—固体废物中待测铀或钍元素的含量，mg/kg；
�� —由校准曲线计算测定试样中待测元素的浓度，µg/L；
�0—空白试样中待测元素浓度，µg/L；
V—消解后试样的定容体积，mL；
n—稀释倍数；

�1—样品的称取量，g；
�2—干燥后样品的质量，g；
�3—称取过筛后试样的质量，g。

注：核素铀-238，钍-232 比活度或活度浓度的计算详见附录 A

10.1.2 液态和不可干化的半固态固体废物中待测元素的含量 ω（mg/kg）按照公式（2）进行计算。

ω= （��−�0）×V × n
�3

×10-3...................................... (2)

式中：ω—固体废物中待测铀或钍元素的含量，mg/kg；
��—由校准曲线计算测定试样中待测元素的浓度，µg/L；
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�0 —空白试样中待测元素浓度，µg/L；
V—消解后试样的定容体积，mL；
n—稀释倍数；

�3—称取样品质量，g。
注：核素铀-238，钍-232 比活度或活度浓度的计算详见附录 A

10.2 固体废物浸出液测定结果的计算

10.2.1 固体废物浸出液中待测元素的质量浓度ρ（µg/L）按照公式（3）进行计算。

ρ= （��−�0）×V
�1

...................................................(3)

式中：ρ—固体废物浸出液中待测铀或钍元素的质量浓度，µg/L；
��—由校准曲线计算测定试样中待测元素的浓度，µg/L；
�0—空白试样中待测元素浓度，µg/L；
� —消解后试样的定容体积，mL；
V1—浸出液取样体积，mL。

注：核素铀-238，钍-232 比活度或活度浓度的计算详见附录 A

10.3 结果表示

对于固体废物，铀测定结果小于 1 mg/kg 时，小数位数的保留与检出限保持一致；当结果大于或等

于 1 mg/kg 时，保留三位有效数字。钍测定结果小于 10 mg/kg 时，小数位数的保留与检出限保持一致；

当结果大于或等于 10mg/kg时，保留三位有效数字。对于固体废物浸出液，铀测定结果小于 1 µg/L时，

小数位数的保留与检出限保持一致；当结果大于或等于 1 µg/L 时，保留三位有效数字。钍测定结果小

于 10 µg/L时，小数位数的保留与检出限保持一致；当结果大于或等于 10 µg/L时，保留三位有效数字。

11 精密度和正确度

11.1 精密度

六家实验室分别对实际固体废物样品进行了 6次重复测定，铀的实验室内相对偏差为 0.46%～

5.5%、实验室间相对偏差为 1.5%～3.1%，重复性限 r为 1.9 mg/kg~34 mg/kg，再现性限为 2.8 mg/kg～
34 mg/kg；钍的实验室内相对偏差为 0.56%～6.1%、实验室间相对偏差为 5.2%～6.9%，重复性限 r为
0.36 mg/kg～3.5 mg/kg，再现性限为 0.99 mg/kg～4.9 mg/kg；六家实验室分别对含铀 112 μg/L的固

体废物浸出液进行 6 次重复测定，实验室内相对偏差 RSD为 0.80%～3.9%，实验室间相对偏差 RSD'
为 4.0%，重复性限 r为 6.5 μg/L，再现性限 R为 14 μg/L；六家实验室分别对含钍 79.4 μg/L 的固体

废物浸出液进行 6次重复测定，实验室内相对偏差 RSD为 1.1%～4.3%，实验室间相对偏差 RSD'为
3.8%，重复性限 r为 4.7 μg/L，再现性限 R为 6.2 μg/L。

11.2 正确度

六家实验室分别对固体废物、固体废物浸出液实际样品加标和有证标准物质进行了 6次重复测定，

固体废物实际样品中铀的加标回收率为 89.3%～110%。钍的加标回收率为 89.7%～107%。固体废物浸

出液实际样品中铀的加标回收率为 90.0%～106%。钍的加标回收率为 93.5%～111%。有证标准物质中

铀的实验室内相对误差为 0.57%～11%；钍的相对误差分别为 0.11%～4.4%。
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12 质量保证和质量控制

12.1 每批样品至少应分析 1 个空白试样，空白值应低于方法检出限。

12.2 每次分析应建立校准曲线，曲线的相关系数应大于 0.999。

12.3 每分析 20 个样品，应分析一次校准曲线中间浓度点，其测定结果与实际浓度值相对偏差应≤10%，

否则应查找原因或重新建立校准曲线。

12.4 在每次分析时，试样中内标元素的响应值应介于校准曲线响应值的 70%～130%，否则说明仪器

发生漂移或有干扰产生，应查找原因后重新分析。如果是基体干扰，需要进行稀释后测定，如果是由

于样品中含有内标元素，需要更换内标或提高内标元素浓度。

12.5 在每批样品中，应至少分析一个样品加标，其加标回收率应在 80%～120%之间。也可使用有证

标准样品代替加标，其测定值应在标准值要求的范围内。

12.6 每批样品至少测定 10%的平行双样，重复分析结果的相对偏差允许限详见附录 B。重复性检查合

格率应大于 90%。

13 废物处理

实验过程中产生的废液和废物，应置于密闭容器中分类保管，委托有资质的单位进行处理。



DB36/T 2168—2025

7

附录 A

（资料性）

核素铀-238、钍-232比活度或活度浓度的计算

A.1固体废物中核素铀-238 或钍-232 比活度 Ar（Bq/kg）按照公式（A.1）进行计算。

Ar = k×ω×10-3 ............................................(A.1)
式中：Ar——固体废物中核素铀-238 或钍-232 比活度，Bq/kg；

ω——固体废物中铀或钍元素的含量，mg/kg；
k ——计算固体废物中铀-238 比活度时的常数,取 1.224 ×104，计算固体废物中钍-232 比活度时

的常数，取 4.075×103。

常数 k 按公式（A.2）求出。

k=
��2×��×�
�×�1/2×ƞ

...........................................(A.2)
式中：��——阿伏伽德罗常数；

� ——238U或 232Th在天然铀或钍中的丰度，分别为 0.9928、1；

�——238U或 232Th的原子量；

�1/2——238U或 232Th的半衰期，分别为 4.51×109 年、1.40×1010 年；

ƞ ——年换算成秒的数值。

A.2 固体废物浸出液中核素铀-238 或钍-232 活度浓度 Ar'（Bq/L）按照公式（A.3）进行计算。

Ar' = k×ρ×10-6 .......................................... (A.3)

式中：Ar'——固体废物浸出液中核素铀-238 或钍-232 活度浓度，Bq/L；

ρ——固体废物浸出液中铀或钍元素的质量浓度，µg/L；

k ——计算固体废物浸出液中铀-238 活度浓度时的常数,取 1.224 ×104，计算固体废物浸出液

中钍-232 活度浓度时的常数，取 4.075×103。

A.3 核素铀-238、钍-232比活度或活度浓度的计算不适用于同位素分离企业、核燃料元件生产企业固体

废物和固体废物浸出液中铀-238（238U)、钍-232(232Th)的测定。
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附录 B

（资料性）

重复分析相对偏差允许限

B.1 重复分析相对偏差允许限执行方法

B.1.1 重复分析相对偏差允许限按以下方法执行：

a） 固体废物重复分析相对偏差允许限

Yc=C×(14.37�−0.1263-7.659).........................................(B.1)

式中：Yc—铀或钍重复分析相对偏差允许限，%；

C—铀或钍重复分析相对偏差允许限系数，对铀C=0.67，对钍C=1；
X—固废中铀或钍重复分析平均质量分数，%。

b） 固体废物浸出液重复分析相对偏差允许限：

Yc'=C× 11.0�−0.28...............................................(B.2)

式中：Yc'—固体废物浸出液中铀或钍重复分析相对偏差允许限，%；

C—固体废物浸出液中铀或钍重复分析相对偏差允许限系数，对铀C=0.67，对钍C=1；
X—固体废物浸出液中铀或钍重复分析平均浓度，mg/L。

_________________________________
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