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氖水乳化测定方法研究

李 树 真
(甘南农业大学 i化系

,

甘常兰州
·

7 3 0 0 7 0 )

摘 要 比较了几种氛的液闪测定方法
,

系统地分析了乳化法
,

结果表明
:

乳化法具有低

的本底
、

淬灭及化学发光 ,计数效率高且稳定 ;制样简单
、

价格便宜
、

适应性广
,

可作常规分析
。

关键词 液体闪烁计数
,

乳化剂
,

氛水

中图分类号 0 6 2 5
.

1 1

氛是氢的同位素之一
,

在自然界中
,

由驴N (n
.

T )犷C 及 D d(
.

P ) T 等产生
。

1 9 5 4年以

来
,

天然氮大部来 自人工核反应或核爆炸
。

无论天然还是人工氮
,

都通过氧化或交换参与

水循环
,

因此
,

在研究地下水运动规律
,

与大气脱离
、

在岩层中存留时间的地下水年龄
;
判

断水源的补给与消耗
;
估计 4 00 年以内的冰川年龄

;
历年积雪厚度

、

融雪速度与规律
;
研究

土壤一植物一大气水循环
、

干旱地区
、

荒漠
、

沙漠植被
、

植物水分运动规律
;
水在砂丘中的

分布乃至沙漠成因与治理
;
特别在研究水分胁迫对农业生产的内部机制

、

水分生理
,

放射

免疫分析
、

临床诊断诸方面
,

氛已是一种不可缺少的核素
.

氛示踪技术更是地学
、

生命科

学
、

生物医学
、

水利及农田灌溉
、

生态环境及农业的一种重要研究手段
。

由于氛的能量只有

1 8
.

6 ke V
,

平均能量更低
,

只是在近几十年随着液体闪烁计数的进步
,

氖的探测才方便起

来
。

氮水的液闪探测主要问题有
:

样品存在相— 水相
、

不能和闪烁体存在相— 脂相
,

密切相接
.

解决的途径有
:

用合成苯法
〔` , ,

将氖水合成苯
;凭借第二溶剂

,

将氛水引入闪烁

液
,

作均相测量
` 2 , ;
向闪烁液加乳化剂

,

作乳化测量
〔 3) 。

鉴于合成苯法流程长
,

设备复杂
,

有

记忆效应
,

回收率受多种因素影响
,

系统误差大
,

凭借第二溶剂也只能引入有限氛水
。

人们比较关注乳化法
,

不过它亦存在计数效率
,

相与计数的稳定
、

淬灭与化学发光
、

本

底水平等问题
,

因此有进一步研究的必要
。

1 材料与方法

1
.

1 材 料

乳化剂
:

T r i t o n X
一

1 0 0及 T r i t o n N
一

10 1分别 由上海试剂一厂及 R o e h 公司供应
.

氮化 甲苯及氛化标准源
:

分别由原子能院及军事科学院提供
。

闪烁液主配方为
:

5 9 B I B U Q + 1 9 D M P O P O p / L 〔二甲苯
:

乙醇乙醚 = 7
.

5
,

1
.

5 ( V
,

v )〕 ;
样品

:

乳化剂与主闪烁液构成的最优乳化体系
,

是按三角相图法筛选的
〔。 。

1
.

2 方 法

对所选各乳化体系
,

逐一研究本底
、

效率
、

淬灭
、

化学发光
、

相及计数稳定性
,

谱形变化

等
,

从中选定最优体系
。

收稿 日期
: 1 9 9 4一 0 5

一 1 9
.
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所用仪器为
:

美国 B ek cm n a S L
一

9 8 00及国营二六二厂的 F J
一

1 25 1闪烁谱仪
,

前者直接

选取道数
,

后者阂值为。
.

S V
、

道宽为 2
.

S .V

2 结果及分析

2
.

1 本底
、

效率及优值

表 1 旅水的本底
、

效率
、

优值的统计分析

分析项目
乳化法

T r i t o o X
一

10 .心 T行 t o n N
一

1 0 1②
第2溶荆法

③
合成苯法

④

本底来派 黑瓶 6
.

16士 0
.

3 5 6
.

16士 0
.

3 5 6
.

1 6士 0
.

3 5 6
.

1 6士 0
.

3 5

空室 2 3
.

8 5士 0
.

6 9 2 3
.

8 5士 0
.

6 9 2 3
.

8 5士 0
.

69 2 3
.

8 5士 0
.

6 9

空杯 3 0
.

2 0士 1
.

7 3 2 9
.

5 1士 0
.

8 9 29
.

9 7士 1
.

0 2 3 0
.

8 2士 1
.

1 2

空杯+ 闪烁液 3 3
.

6 1士 0
.

5 7 3 8
.

5 1士 0
.

6 9 4 7
.

4 6士 0
.

7 6 4 4
.

0 8士 0
.

0 7

闪烁液 3
.

4 1士 1
.

8 2 9
.

0 7士 1
.

1 2 1 7
.

5 6士 1
.

2 7 13
.

8 2士 1
.

3 4

串光 ,
.

8 7士 0
.

5 6 2 1士 0
.

4 3 %

% 2 9
.

3 6 1 0
.

9 1

计数效率 计数 3 9 1 0
.

2士 15
.

6 3 9 0 1
.

7士 1 5
.

6 3 7 6 9
.

0士 1 5
.

3 3 3 7 5
.

0士 1 4
.

5

% 4 3
.

4 4 4 3
.

2 5 4 1
.

8 1 3 7
.

5 0

优值及差
异显著性

_ E Z

户 =
.

弋丁

刀

X `一④
X i一③
X i一②

5 6
.

4 2 4 8
。

7 2 3 6
.

8 3 3 1
.

9 0

2 4
.

5 2二
1 7

。

5 9 * .

9
.

7 0

16
。

8 2

1 1
.

8 9 . *

4
。

73

注
:

加入标准皆为 15 。加
.

德定性分析

表 2 报水计数的相及计数稳定性

时间 ( h )

计数祖定性 T ir ot
n

X
一

1 0 0

T ir t o n N
一

10 1

第二溶荆

氮化甲苯

仪器氛标准

1 2 4 8 12 1 6 18 24 4 8 72

37 2 1 4 128 4 0 3 9 4 0 0 7 3 99 2 3 90 1 3 98 3 3 98 0 3 91 4 3 90 5

士 15
.

7 4 士 14
.

97 土 1 5
.

8 8 士 1 3
.

2 4 士 13
.

8 9 士 10
.

75 士 1 3
.

95 士 10
.

0 0 士 10
.

3 2 士 15
.

4 4

4 153 4 155 4 23 6 4 0 8 5 4 0 9 1 4 2 33 4 14 4 4 15 6 4 17 3 4 159

士 16
.

0 9 士 15
.

77 士 1 6
.

0 9 士 1 0
.

4 5 士 1 5
.

64 士 17
.

84 士 10
.

38 士 9
.

30 士 10
.

3 4 士氏 4 9

3 4 80 3 4 81 3心 6 34 6 6 3 4 9 1 34 35 3 46 2 3 4 4 5 34 39 34 82

士 15
.

71 士 14
.

7 9 士 15
.

28 士 10
.

88 士 1 6
.

83 士 1 9
.

77 士 1 5
.

78 士 8
.

0 2 士 9
.

2 3 士 15
.

4 4

3 38 7 3 389 3 11 0 334 4 34 0 0 340 5 3 3 9 1 3 38 8 33 86 338 4

士 1 6
.

3 2 士 1 6
.

0 7 士 17
.

9 9 士 10
.

8 1 士 17
.

1 1 士 10
.

94 士 1 5
.

55 士 10
.

0 7 士 9
.

6 2 士 7
.

9 8

3 3 71 3 36 7 33 73 33 75 336 4 33 78 3 38 1 3 354 33 79 3 384

士 10
.

24 士 10
.

0 7 士 6
.

2 8 士 7
.

3 4 士 8
.

0 5 士 11
.

34 士 1 2
.

54 士 14
.

3 8 士 11
.

85 士 10
.

4 9

2 6
.

16 26
.

62 2 6
.

57 2 6
.

6 1 26
.

0 7 26
。

5 5 26
.

4 5 2 6
。

69 26
.

7 1 26
.

82

士 0
.

0 0 1 士 0
.

0 0 1士 0
.

0 0 0 1 士 0
.

0 0 2士 0
.

0 0 0 7士 0
.

0 0 0 7士 0
.

0 0 0 6士 0
.

0 0 1士 0
.

000 8 士 0
.

0 0 1

定定稳息定定称毯定定称德定定称祖称定定称定定定定 称稳称称定定毯祖定定祖称定定称稳相称定性

078021022039012388
..0.00以仪.0变化百分数纬

仪器本底

T r i t o n X
一 10 0

T d ot
n

N
一

10 1

T行 t o n X
一

10 0

T d r o n N
一 10 1

第二溶剂

氮化甲苯

仪器氮标准

仪器本底

0
.

2 35

0
。

0 64

0
.

0 6 7

0
.

1 17

0
.

0 61

0
.

6 25

0
.

117

0
。

0 32

0
.

0 3 3

0
.

0 5 8

0
.

0 33

0
.

3 45

确定效率的氖标准有氖化甲苯及氛水
,

它们的比活度都调成 1 50 B q / 50 拼L
.

处理各法

中
,

除氖化 甲苯法加入氖化 甲苯外
,

其余皆加入氖水
.

下足部分
,

均用相应成分补至 2 m L
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表 1较详尽地分析了本底来源
。

表中

黑色铝瓶
,

阻断两光电倍加管 中全

部光通路
,

检查无串光本底
;
空室是

检查全部串光本底
; 空杯在于检查

杯材料本底贡献
;
空杯 + 闪烁液用

作评定杯材料作用于闪烁液的综合

效果
;
闪烁液用于分析闪烁体及溶

剂本底
。

评定任一闪烁体系的综合指标

为优值
.

乳化体系有效地降低本底
,

提高效率
,

F 值高于另两种方法
。

2
.

2 相及计数稳定性

样 品
:

乳化剂
:

闪烁液 一 (1 一 2

m L )
:

( l ~ Z m L )
,

( 7一 s m L )为最

佳
,

在 72 h 内未见相分离
,

计数保

持稳定
,

相稳定变化百分数均未达

显著
,

表明它们属同一总体 (表 2 )
。

尹

000
八曰门O自000

、

口O0100
-
沙廿-匀Qd,̀,JI-

2 0 0 3 0 0 4 0 0

道数 /
3
H 道

附图 4种氖水测量体系
,

H p谱
1

.

氛化甲苯 (合成法 ) ; ,
.

第二溶剂法
;

二 T
r i r o n X

一
10 0 ; W

.

T 6 t o n N
一

10 1

2
.

3 淬灭及谱形

体系的谱形可反映是否存在淬灭及化学发光
.

谱左下移证明存在淬灭
;
右上移说明体

系存在化学发光
,

4种方法谱形见图 1
.

结果表明
:

乳化体系谱形与其他两法类似
,

没有淬灭

及化学发光
,

能正确反映氟的 p谱
。

3 小 结

1 ) rT iot
n x

一

100 形成的乳化体系
,

有理想的本底
、

淬灭及化学发光
;
有较高效率及优

值
;
相及计数稳定

。

2 ) 乳化法制样简单
,

适应性广
,

不仅适于
3
H

,

也适于作
’ `

C 的生物样品
,

价格低廉
,

可

作氖的常规分析
。
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