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摘要：为了消除高铁、高硝酸根对５ＢｒＰＡＤＡＰ比色法测定低含量铀的影响，研究了高铁、高硝酸根、低铀含量溶

液的预处理方式。结果表明：以４％ＴＯＰＯ环己烷溶液为萃取剂，在有机相与水相体积比１∶６、萃取时间２ｍｉｎ、萃

取温度２５℃、以混合配合剂为反萃取剂的预处理条件下，萃取率达９９．０％，反萃取率为９９．０％。对高铁、高硝酸

根、低铀含量溶液进行萃取—反萃取后，采用５ＢｒＰＡＤＡＰ比色法能够准确测定预处理后溶液中铀的含量。该方

法的相对标准偏差小于８．１１％，加标回收率为９６．０％～９９．５％，方法检出限为０．０１３ｍｇ／Ｌ。
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　　在核能开发项目“含铀废水沉淀形成碱渣中

铀回收技术研究及工程化装置研发”中，铀工艺课

题组对碱渣浸出液采用多次萃取方法回收其中的

铀，３级或４级萃取后的萃余溶液为含有高浓度

铁、高浓度硝酸根、低浓度铀的复杂体系，其中

ρ（Ｆｅ）＝２０．０～２７．４ｇ／Ｌ，ρ（ＮＯ
－
３ ）＝２１０～

４１０ｇ／Ｌ，ρ（Ｕ）＝０．１０～２０ｍｇ／Ｌ，体系中铀的准

确含量是此项目的考核指标之一。

目前，溶液中铀的分析方法有质谱法、激光荧

光法、容量法、分光光度法等［１］１３１。质谱法［２］４５

（ＩＣＰＭＳ法）虽然能够准确测定高铁、高硝酸根、

低铀含量复杂溶液体系中的铀浓度；但ＩＣＰＭＳ

仪器昂贵，需放置在空白值较低的分析实验室，无

法满足铀工艺现场的使用要求。由于待测溶液中

的铁和硝酸根含量较高，激光荧光法［３５］不适合测

定该溶液体系中的铀浓度。容量法包括磷酸亚

铁钒酸铵容量法、硫酸亚钛钒酸铵容量法、三氯

化钛还原／钒酸氨氧化滴定法、磷酸亚钛钒酸铵

容量法、磷酸亚锡钒酸铵容量法等
［６１０］。容量法

测定铀浓度必须满足：待测溶液中ρ（Ｕ）＞

０．０５ｇ／Ｌ，杂质ρ（Ｆｅ）≤１．２５ｇ／Ｌ、ρ（ＮＯ
－
３ ）≤１２．

５ｇ／Ｌ的要求；本研究溶液体系不满足容量法的

测定要求。分光光度法主要有铀试剂Ⅲ分光光度

法、苯基荧光酮分光光度法、流动注射分光光度

法、电化学发光分析法、５ＢｒＰＡＤＡＰ分光光度法

等［１１２０］，在这些分析方法中，微量铀含量的测定

方 法 常 用 ５ＢｒＰＡＤＡＰ 分 光 光 度 法。５Ｂｒ

ＰＡＤＡＰ分光光度法直接测定溶液中铀含量须满

足：待 测 溶 液 中ρ（Ｕ）≥１．０ ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｆｅ）≤

０．２８ｇ／Ｌ、ρ（ＮＯ
－
３ ）≤２．０ｇ／Ｌ的要求。本研究溶

液体系不满足５ＢｒＰＡＤＡＰ分光光度法的测定

要求，不能直接采用５ＢｒＰＡＤＡＰ分光光度法进

行测定。

因此，针对测定高铁、高硝酸根、低铀溶液体

系中的铀含量，需要建立快速准确的分析方法，以

满足现场测定的要求。

１　试验部分

１．１　试验原料、试剂及设备

试验原料：铀工艺现场试验提供的萃余液

ＨＡ、萃余液 Ｈ１１１５、萃余液 Ｈ１１１９Ｐ１、萃余液

Ｈ１１１９Ｐ２，这些萃余溶液的主要组分为：ρ（Ｆｅ）＝



２０．０～２７．４ｇ／Ｌ，ρ（ＮＯ
－
３ ）＝２１０～４１０ｇ／Ｌ，

ρ（Ｕ）＝１．０～２０ ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｐｂ）≈６６６ ｍｇ／Ｌ，

ρ（Ｃｒ）≈１．８８ｇ／Ｌ，ρ（Ｎｉ）≈２５５ｍｇ／Ｌ。

试验试剂：丙酮、盐酸、氨水、酚酞指示剂、三辛

基氧膦（ＴＯＰＯ）、三烷基氧膦（ＴＲＰＯ）、磷酸三丁酯

（ＴＢＰ）、煤油、环己烷、氢氧化钠、反式１，２环己二

胺四乙酸（ＣｙＤＴＡ）、氟化钠、三乙醇胺、２（５溴２

吡啶偶氮）５二乙氨基酚（简称５ＢｒＰＡＤＡＰ）、无

水乙醇、硝酸铁、硝酸铝，均为分析纯。

模拟基体溶液：在３ｍｏｌ／Ｌ的硝酸溶液中，配

制模拟溶液的基体溶液。基体溶液杂质含量：

ρ（Ｆｅ）＝２７．４ｇ／Ｌ，ρ（ＮＯ
－
３ ）＝４１０ｇ／Ｌ，ρ（Ｎｉ）＝

２５５ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｐｂ）＝６６６ｍｇ／Ｌ，ρ（Ｃｒ）＝１．８８ｇ／Ｌ，

ρ（Ａｌ）＝３．７６ｇ／Ｌ。

模拟溶液１：移取模拟基体溶液２００ｍＬ，加入

２ｍＬ铀标准溶液（１０ｍｇ／Ｌ），得到含铀０．１ｍｇ／Ｌ

的模拟溶液。

模拟溶液２：移取模拟基体溶液２００ｍＬ，加入

２ｍＬ铀标准溶液（１００ｍｇ／Ｌ），得到含铀１．０ｍｇ／Ｌ

的模拟溶液。

铀工作溶液：量取１０ｍＬ铀标准溶液（１０

ｍｇ／Ｌ）至１００ｍＬ的容量瓶，加入１２．７ｍＬ分析

纯浓硝酸，加水摇匀，冷却，用水稀释至刻度得到

含铀１ｍｇ／Ｌ的工作溶液。

４％ ＴＲＰＯ环己烷溶液的配制：移取４０ｍＬ

ＴＲＰＯ，用环己烷溶解，并稀释至１Ｌ。

４％ ＴＯＰＯ环己烷溶液的配制：称取４０ｇ

ＴＯＰＯ溶解在环己烷中，并用环己烷稀释至１Ｌ；

ＴＢＰ（３０％）煤油的配制：移取６０ｍＬＴＢＰ

至２００ｍＬ容量瓶中，用煤油稀释至２００ｍＬ。

混合配合剂：称取ＣｙＤＴＡ５０ｇ、ＮａＦ３０ｇ，溶

于８００ｍＬ水中，用ＮａＯＨ和１∶１盐酸调至ｐＨ＝

７～８，然后用水稀释至１Ｌ。

三乙醇胺缓冲液：移取１３５ｍＬ三乙醇胺溶

于８００ｍＬ水中，用浓盐酸中和至ｐＨ＝７～８，用

水稀释至１Ｌ。

５ＢｒＰＡＤＡＰ显色剂：称取 ０．２５ｇ５Ｂｒ

ＰＡＤＡＰ溶于无水乙醇中，并用无水乙醇稀释至

５００ｍＬ。

试验设备：７２１型分光光度计，无机质谱仪

（分辨率为０．７０～１．０ａｍｕ、ＮｅｘＩＯＮ３５Ｘ）。

１．２　试验原理

在２ｍｏｌ／Ｌ硝酸介质中，ＵＯ２＋２ 能被ＴＯＰＯ

环己烷萃取；以ＣｙＤＴＡ和氟化钠混合液做反萃

取剂，将铀反萃取到水相；在ｐＨ＝７～８条件下，

以５ＢｒＰＡＤＡＰ显色测定铀。

１．３　试验方法

１．３．１　萃取反萃取试验

萃取试验：在６０ｍＬ的分液漏斗中，依次加

入硝酸溶液、铀工作溶液（或待测溶液）、萃取剂，

在一定温度下萃取震荡２ｍｉｎ，静置分相，弃去

水相。

洗涤试验：用５ｍＬ硝酸溶液（２ｍｏｌ／Ｌ）洗涤

萃取后的有机相，震荡洗涤２ｍｉｎ，静置分相，弃

去水相，重复２次。如果界面有污物，可用滤纸条

擦净。

反萃取试验：用混合配合剂进行反萃取，反萃

震荡２ｍｉｎ，反萃液放入２５ｍＬ容量瓶中。

１．３．２　比色试验

在２５ｍＬ容量瓶中，分别加入一定质量的铀

工作溶液（或待测反萃溶液），依次加入５ｍＬ混

合配合剂（若是待测反萃溶液，不需加）、酚酞指示

剂，用１∶１氨水和１ｍｏｌ／Ｌ的盐酸调至中性；再加

入２ｍＬ三乙醇胺缓冲液、５ｍＬ丙酮和１ｍＬ

５ＢｒＰＡＤＡＰ显色剂，用水稀释至刻度并摇匀。

２５℃发色４０ｍｉｎ后，在７２１型分光光度计选定波

长下，用３ｃｍ比色皿，以试剂空白作参比测定铀

配合物的吸光度。

２　试验结果与讨论

２．１　方法工作曲线

分别量取１ｍｇ／Ｌ的铀工作溶液０、０．５、１．０、

２．０、４．０、８．０、１０．０、２０．０ｍＬ置于一系列盛有３０ｍＬ

硝酸（２ｍｏｌ／Ｌ）的分液漏斗中，以空白溶液作参比，

按照试验１．３．１～１．３．２方法试验，得到相应的吸光

度值。以铀质量浓度为横坐标，吸光度值为纵坐标，

得到工作曲线（图１）。可以看出，工作曲线为：狔＝

０．０２３９狓－０．０００６，曲线的斜率犚２＝０．９９９７。

２．２　方法检出限

移取１０ｍＬ水于２５ｍＬ容量瓶中，然后按

１．３．２的比色试验步骤发色，以此作为空白样品

的对照比色点。

分别移取６份１０ｍＬ水于６个６０ｍＬ的分

液漏斗中，然后按照１．３．１～１．３．２方法进行萃

取反萃取试验、比色试验，测定空白样品的吸光

度值Ａ０。
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图１　方法工作曲线

犉犻犵．１　犠狅狉犽犮狌狉狏犲狅犳狋犺犲犿犲狋犺狅犱

　　通过试验得到６个空白样品的吸光度值，分别

为０．００５、０．００６、０．００５、０．００３、０．００４、０．００５；将６个

Ａ０值分别代入工作曲线，计算得到铀质量浓度，分别

为０．０２３、０．０２８、０．０２３、０．０１５、０．０１９、０．０２３ｍｇ／Ｌ，

标准偏差为０．００４３ｍｇ／Ｌ。该方法检出限为３

倍标准偏差，即方法检出限为０．０１３ｍｇ／Ｌ。

２．３　萃取分离铀试验研究

２．３．１　萃取剂的选取

取３份１０ｍＬ模拟溶液２（含铀１．０ｍｇ／Ｌ）

分别置于３个１００ｍＬ分液漏斗中，采用１∶１的相

比，分别用４％ ＴＲＰＯ环己烷、４％ＴＯＰＯ环己

烷、ＴＢＰ（３０％）煤油为萃取剂进行试验，测得相

应吸光度，计算得到铀质量及萃取效率（表１）。

可以看出，４％ ＴＯＰＯ环己烷溶液的萃取率达

９９．２％。因此，以下试验以４％ ＴＯＰＯ环己烷溶

液为萃取剂。

表１　萃取剂对铀萃取率的影响

犜犪犫犾犲１　犐狀犳犾狌犲狀犮犲狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀犪犵犲狀狋狅狀

狌狉犪狀犻狌犿犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

名称
移取的铀

质量／μｇ

萃取的铀

质量／μｇ

铀萃取

率／％

ＴＢＰ（３０％）

煤油溶液
１０．０ １．４１ １４．１

４％ ＴＯＰＯ

环己烷溶液
１０．０ ９．９２ ９９．２

４％ ＴＲＰＯ

环己烷溶液
１０．０ ９．４８ ９４．８

２．３．２　萃取相比的选择

分别移取４份１０ ｍＬ 模拟溶液２（含铀

１．０ｍｇ／Ｌ）于４个６０ｍＬ的分液漏斗中，以４％

ＴＯＰＯ环己烷溶液为萃取剂，犞（有机相）∶犞（水

相）分别为１∶１、１∶２、１∶４、１∶６，在萃取温度２５℃、

萃取酸度２ｍｏｌ／Ｌ条件下，萃取２．０ｍｉｎ，采用质

谱法测定萃余液中的铀质量，并计算萃取率，结果

见表２。可以看出，铀萃取率随相比的变化不大。

为节省萃取剂，试验犞（有机相）∶犞（水相）以１∶６

为宜。

表２　萃取相比对铀萃取率的影响

犜犪犫犾犲２　犐狀犳犾狌犲狀犮犲狅犳犪狇狌犲狅狌狊狆犺犪狊犲狋狅狅狉犵犪狀犻犮

狆犺犪狊犲狅狀狌狉犪狀犻狌犿犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

犞（有机相）∶

犞（水相）

萃余液中铀的

质量／μｇ

萃取铀的

质量／μｇ

铀萃取

率／％

１∶１ ０．０５ ９．９５ ９９．５

１∶２ ０．０６ ９．９４ ９９．４

１∶４ ０．０６ ９．９４ ９９．４

１∶６ ０．０６ ９．９４ ９９．４

２．３．３　萃取时间的选择

分取４份１０ｍＬ模拟溶液２（含铀１．０ｍｇ／Ｌ）

于４个６０ｍＬ的分液漏斗中，以４％ ＴＯＰＯ环己

烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶犞（水相）＝１∶６、

萃取温度２５℃条件下，改变萃取时间（分别为

０．５、１．０、２．０、３．０ｍｉｎ）进行萃取试验，采用质谱

法测定萃余液中的铀质量，计算出铀萃取率，结果

见表３。可以看出，随着萃取时间的增加，铀萃取

率增加，本试验萃取时间以２．０ｍｉｎ为宜。

表３　萃取时间对铀萃取率的影响

犜犪犫犾犲３　犐狀犳犾狌犲狀犮犲狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狋犻犿犲狅狀

狌狉犪狀犻狌犿犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

萃取

时间／ｍｉｎ

萃余液中的铀

质量／μｇ

萃取的铀

质量／μｇ

铀萃取

率／％

０．５ １．９０ ８．１０ ８１．０

１．０ ０．５３ ９．４７ ９４．７

２．０ ０．０６ ９．９４ ９９．４

３．０ ０．０６ ９．９４ ９９．４

２．３．４　萃取温度的选择

分取４份１０ｍＬ模拟溶液２（含铀１．０ｍｇ／Ｌ）
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于４个６０ｍＬ的分液漏斗中，以４％ ＴＯＰＯ环己

烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶犞（水相）＝１∶６、

萃取时间＝２．０ｍｉｎ条件下，改变萃取温度（分别

为１０、２０、２５、３０℃）进行萃取试验，用质谱法测定

萃余液中的铀质量，计算铀萃取率，结果见表４。

可以看出，随着萃取温度的升高，铀萃取率增加，

试验萃取的温度以≥２５℃为宜。

表４　萃取温度对铀萃取率的影响

犜犪犫犾犲４　犐狀犳犾狌犲狀犮犲狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狋犲犿狆犲狉犪狋狌狉犲狅狀

狌狉犪狀犻狌犿犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀狉犪狋犲

萃取

温度／℃

萃余液中的铀

质量／μｇ

萃取的铀

质量／μｇ

铀萃取

率／％

１０ ２．７４ ７．２６ ７２．６

２０ ０．１４ ９．８６ ９８．６

２５ ０．０６ ９．９４ ９９．４

３０ ０．０６ ９．９４ ９９．４

２．３．５　萃取酸度的选择

分取４份１０ｍＬ模拟溶液２（含铀１．０ｍｇ／Ｌ）

于４个６０ｍＬ的分液漏斗中，室温２５℃，以４％

ＴＯＰＯ环己烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶

犞（水相）＝１∶６、萃取时间＝２．０ｍｉｎ条件下，改变

硝酸浓度（分别为０．５、１．０、２．０、３．０ｍｏｌ／Ｌ）进行

反萃取试验，测定不同萃取酸度下反萃取溶液中

铀的吸光度值，并做酸度曲线，结果见图２。

图２　萃取酸度曲线

犉犻犵．２　犃犮犻犱犻狋狔犮狌狉狏犲狅犳犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀

　　图２说明，当硝酸浓度在０．５～２．０ｍｏｌ／Ｌ

时，吸光度值逐渐增加；当硝酸浓度在２．０～

４．０ｍｏｌ／Ｌ时，吸光度值趋于稳定，因此萃取酸度

以２．０ｍｏｌ／Ｌ硝酸为宜。

２．３．６　反萃取剂的选取

分取３份５ｍＬ模拟溶液２（含铀１．０ｍｇ／Ｌ）

于３个６０ｍＬ的分液漏斗中，以４％ ＴＯＰＯ环己

烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶犞（水相）＝１∶６、

萃取温度２５℃、硝酸浓度为２．０ｍｏｌ／Ｌ条件下，

进行萃取试验；然后分别以１％ Ｎａ２ＣＯ３、Ｈ２Ｏ、混

合配合剂为反萃取剂进行反萃取，用分光光度法

选用３ｃｍ比色皿测定吸光度值，计算反萃取液中

的铀质量和反萃取率，结果见表５。可以看出，混

合配合剂的反萃取铀效果最好，试验采用混合配

合剂为反萃取剂。

表５　反萃取剂的选取试验

犜犪犫犾犲５　犛犲犾犲犮狋犻狅狀犲狓狆犲狉犻犿犲狀狋狅犳狉犲狏犲狉狊犲犲狓狋狉犪犮狋犪狀狋

反萃取剂 测定的铀质量／μｇ 铀反萃取率／％

１％ Ｎａ２ＣＯ３ ６．４１ ６４．１

Ｈ２Ｏ ５．２０ ５２．０

混合配合剂 ９．９４ ９９．４

２．４　干扰离子允许量试验

采用加入不同体积的模拟溶液１来进行干扰

离子允许量试验。采用分别移取５、１０、１５ｍＬ的

模拟溶液１，置于３个６０ｍＬ的分液漏斗中，以

４％ ＴＯＰＯ环己烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶

犞（水相）＝１∶６、萃取温度２５℃、硝酸浓度２ｍｏｌ／Ｌ

条件下进行萃取试验；以混合配合剂为反萃取剂

进行反萃取试验，测定反萃取溶液中的铀浓度，考

察不同质量的干扰离子对测定铀的影响程度，从

而得到本方法的干扰离子允许量。通过试验和计

算，得到铀的测定值以及相对误差值，结果见

表６。

表６　干扰离子对铀浓度的影响

犜犪犫犾犲６　犐狀犳犾狌犲狀犮犲狅犳犻狀狋犲狉犳犲狉犻狀犵犻狅狀狊狅狀

狌狉犪狀犻狌犿犮狅狀犮犲狀狋狉犪狋犻狅狀

样品名称
加入的铀质量

浓度／（ｍｇ／Ｌ）

测定铀的质量

浓度／（ｍｇ／Ｌ）
偏差／％

５ｍＬ模拟溶液１ ０．１０ ０．０９８ －２．００

１０ｍＬ模拟溶液１ ０．１０ ０．０９９ －１．００

１５ｍＬ模拟溶液１ ０．１０ ０．０８０ －２０．０
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　　从表６可看出，１５ｍＬ模拟溶液１中的干扰离

子对铀准确值的测定产生－２０．０％的偏差，而

５ｍＬ、１０ｍＬ模拟溶液１中的干扰离子对铀准

确值的测定分别产生－２．０％、－１．０％的偏

差。因此，以１０ｍＬ模拟溶液１的干扰离子质

量为本方法的干扰离子允许量，结果见表７。

表７　干扰离子的允许量

犜犪犫犾犲７　犃犾犾狅狑犪犫犾犲犪犿狅狌狀狋狅犳犻狀狋犲狉犳犲狉犻狀犵犻狅狀狊

元素 Ｆｅ／ｍｇ ＮＯ－３／ｇ Ｎｉ／ｍｇ Ｐｂ／ｍｇ Ｃｒ／ｍｇ Ａｌ／ｍｇ

数值 ２７４ ４．１０ ２．５５ ６．６６ １８．８ ３７．６

２．５　样品验证试验

分别移取ρ（Ｕ）＝１．０ｍｇ／Ｌ的铀工艺萃余溶

液（ＨＡ）５ｍＬ、ρ（Ｕ）＝５．０ｍｇ／Ｌ的铀工艺萃余

溶液（Ｈ９１６）１ｍＬ，置于２个６０ｍＬ的分液漏斗

中，再分别加入２．０ｍｏｌ／Ｌ的硝酸２５、２９ｍＬ，加

入４％ ＴＯＰＯ环己烷溶液５ｍＬ，在２５℃下进行

萃取；萃取后，加入２．０ｍｏｌ／Ｌ的硝酸５ｍＬ，按照

１．３．１方法洗涤２次；然后加入５ｍＬ混合配合剂

进行反萃取，测定３个反萃取溶液的吸光度值，计

算铀的浓度；并将结果与ＩＣＰＭＳ法的结果比较，

计算相对误差（表８）。

表８　样品验证试验

犜犪犫犾犲８　犛犪犿狆犾犲狏犪犾犻犱犪狋犻狅狀狋犲狊狋

样品
铀质量浓度测定结果／（ｍｇ／Ｌ）

萃取反萃取比色法 ＩＣＰＭＳ法

相对

误差／％

ＨＡ ０．９８ １．０１ ３．０２

Ｈ９１６ ５．０５ ４．９８ １．４０

　　从表８可知，对于铀工艺萃取溶液，采用萃

取—反萃取—比色法测定铀含量方法是可行的，

和质谱法测定的结果相对误差≤３．０２％。

２．６　精密度试验

对铀工艺现场的不同含量水平样品进行了精

密度试验。分别移取６份各个水平的试验溶液，置

于６０ｍＬ的分液漏斗中，分别加入４％ ＴＯＰＯ环

己烷溶液５ｍＬ，在犞（有机相）∶犞（水相）＝１∶６、萃

取温度２５℃、硝酸浓度２．０ｍｏｌ／Ｌ条件下进行萃取

试验，洗涤后加入５ｍＬ混合配合剂进行反萃取，测

定各反萃取溶液的吸光值，并计算６次平行试验的

铀质量浓度与相对标准偏差，结果见表９。可以看

出，萃取—反萃取—比色法测定３个含量水平的实

际样品，铀质量浓度的相对标准偏差≤８．１１％。

表９　精密度试验

犜犪犫犾犲９　犘狉犲犮犻狊犻狅狀狋犲狊狋

样品
铀质量浓度定／（ｍｇ／Ｌ）

测定结果 平均值

相对标准

偏差／％

Ｈ１１１９Ｐ２
１．００，０．９８，１．０５，

１．１０，１．１５，０．９２
１．０３ ８．１１

Ｈ１１１９Ｐ１
４．５６，４．４８，４．４０，

４．５８，４．２３，４．５６
４．４７ ２．９７

Ｈ１１１１５
１９．９，２０．６，１９．８，

２０．０，１９．５，１９．８
１９．９ １．８４

２．７　准确度试验

对铀工艺现场的不同含量水平样品进行了准

确度试验。每个水平分别移取２份溶液，在其中

１份溶液中加入相同含量的铀工作溶液，（以４％

ＴＯＰＯ环己烷溶液为萃取剂，在犞（有机相）∶犞

（水相）＝１∶６、萃取温度２５℃、硝酸浓度２．０ｍｏｌ／

Ｌ下进行萃取；以混合配合剂为反萃取剂进行萃

取反萃取试验，并测定吸光度值，计算铀的质量

与加标回收率，试验结果见表１０。

表１０　准确度试验

犜犪犫犾犲１０　犃犮犮狌狉犪犮狔狋犲狊狋

样品名称
铀质量测定

结果／μｇ
回收率／％

Ｈ１１１９Ｐ２（１ｍＬ） １．０３

Ｈ１１１９Ｐ２（１ｍＬ）＋１μｇ铀 １．９９ ９６．０

Ｈ１１１９Ｐ１（１ｍＬ） ４．４７

Ｈ１１１９Ｐ１（１ｍＬ）＋５μｇ铀 ９．４４ ９９．４

Ｈ１１１５（０．５ｍＬ） ９．９５

Ｈ１１１５（０．５ｍＬ）＋１０μｇ铀 １９．９０ ９９．５

　　从表１０可看出，对于实际样品溶液，采取萃

取分离富集、混合配合剂反萃取法预处理后，测定

３个水平溶液的铀质量，加标回收率在９６．０％～

９９．５％。
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３　结论

对高铁、高硝酸根、低铀含量溶液进行萃取反

萃取预处理后，采用５ＢｒＰＡＤＡＰ比色法能够准确

测定预处理后溶液中铀的含量。萃取—反萃取—

比色法的精密度高，相对标准偏差小于８．１１％；该方

法的准确度高，加标回收率在９６．０％～９９．５％；本

方法的检出限为０．０１３ｍｇ／Ｌ。
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