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天 然 水 中 氖 的 测 量

李 美芬
(中国科学院生物物理研究所)

氖来自自然界和核试验
、

核设备
。

在大气上层中
,

宇宙射线高能粒子与氧
、

氮作用而

生成氖 ; 热核试验在同温层中产生了大量的氖
。

氖原子通过光化学反应或交换反应
,

与氧

结合成为氖标记水分子
,

与雨水一起降落到陆地
、

海洋
。

由于水的循环和转移
,

使江
、

河
、

湖
、

海及地下水中都含有一定量的氖
。

因此
,

环境中氖的测量 日益受到重视
。

水文
、

地理

和地质工作者已用测氖的峰值来研究地下水的居留时间
、

运动方式和贮量 ; 在海洋学中利

用测氖法来查明海面升降及洋流 ;氖法还可用于冰川分布的研究和环境污染等问题
,

也是

气象学
、

化学
、

生物学和考古学等的重要研究手段之一
。

天然水中氖浓度用 T
.

U
.

表示
。

T. U
.

为氖单位
,

即每 10 绍
个氢原子中含有一个放射

性的
’
H 原子

,

即 1 T
.

u
一

T / H ~ 10 一 18 ,

相当于比放射性 为 每 升 水 3. 24 x l0
‘”
居

里
。

由于氖浓度极低
,

研究
“

氖的低本底测量系统
”
是十分必要的

。

早在 1 9 5 3 年
,

利比指

出
,

可利用氖测定地下水年龄
。

二十多年来
,

在测定方法和仪器上都有了很大改进
。

目前

测定天然水中的氖一般采用气体计数法或液体闪烁计数法切
。

用后者测定天然水中氖的

浓度
,

被测材料可以分为两种
:
一种是直接测水

,

将浓缩后或未经浓缩的样品水加人水溶

性闪烁液或乳化剂闪烁液中进行计数t5. ,]o

另一种是以苯作为被测材料
,

将样品水转化成苯
,

再把闪烁体加人苯中进行计数
。

为

提高测量灵敏度
,

需要高灵敏度的液体闪烁计数器及好的闪烁液系统
。

一般用最小可探

测的活性 Y(MD A ) 来比梦低水平液体闪烁计数系统囚
。

计数时间 , 分钟
,

68 务 的置信

限时
:

丫百
Y ~

一
尸丁一一一气辉~

2
.

2 2 X E X M X 丫 t

n C i/ l

丫百
~

一
一一
一

一尸一尸叮一一丁= T

0
.

0 0 7 1 4 X 五 X M X 丫 t

这里 B 为本底 (
c

妙); E 为效率 (cP m / dP rn ) ; M 为样品水体积 (耐)
。 因此对于一个测水

系统
,

本底越低
,

效率越高
,

含水量越多时
,

测量灵敏度就越高
。

1 9 8。年 10 月我们用本所研制的 D Y s一I 型低本底液体闪烁计数器
,

研究了用乳化剂

闪烁液测量氖的方法
,

提高了测量水中氖的灵敏度
。

对乳化剂 Tr ito
n x 一 1 00 闪烁液与

二氧六环闪烁液的容水量及优值进行了比较
,

选出了较好的 Tr ito n x
一
1 00 乳化剂闪烁

液的配方
,

其容水量多
,

效率高
,

而且能在比较宽的温度范围(11 一28 ℃)下使用
。

一 ‘

一

收稿 日期: 19 82 年 2 月 8 日
。
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一
、

材料
、

方法和样品制备

材料 所用二氧六环闪烁液由二氧六环
、

茶
、

PPO 和 PB D 组成
,

采用 2 62 厂成

品
。

乳化剂闪烁液由 T r ito n X
一 1 0 0 和甲苯闪烁液 (6g p p o + 0

.

4 5g p o p o p / 1 甲苯 ) 组

成
。

甲苯闪烁液
: T rit on X 一 100 为 2 :1 和 2

.

7 : 1
,

以下分别简称为乳闪液
a 和乳闪液 bo

标准氖水强度为 0
.

4” x 10勿p m / g (19 81 年 4 月 1 日)
,

据英国放射化学中心于 19 7 6 年

6 月 1 日标定
,

由比强度为 5 29 X I沪 d p m / g 的标准氖水稀释而成
。

本底水采用
“

增三
”

水
,

近无氖
。

制样方法 预先作样品制作的重复性实验
,

标准氖水用量(体积 )先用移液管准确

移液至样品瓶中
,

然后用五位天平精确称量
,

以重量算其强度
。

实验结果表明
: 用此法制

作样品
,

强度的重复性好于千分之三
。

本底水经重蒸后除去杂质
。

按实验要求
,

将要测量的样品水如图 2 所示
:
水量 lxnl

,

1
·

2 5 m l
,

l
·

5 m l
,

l
.

7 5 m l
,

Z m l
,

2
.

lm l
,

2
.

2 5 rTil
,

2
.

5 m l
,

3 m l
,

斗 m l 分别加人各样品瓶中
,

然后再加乳闪液
a
使总体积为 10 ml

,

封好瓶盖
。

把样品瓶放在 32 ℃ 左右的恒温箱中
,

待样品瓶 中的乳胶恒温到上述温度
,

轻轻摇动样品瓶
,

这时样品瓶中乳胶变为透明
。

在这

个温度下静置片刻
,

让其中的微小空气泡跑出
。

然后停止恒温
,

暗适应 24 小时
。

乳闪液

b 含水量在 40 外时
,

可在室温 20 ℃ 左右制样摇至透明
,

暗适应
、

静置 24 小时
。

样品制作

及换样时都在红灯下进行
。

测实际样品时采用乳闪液
a

系统
,

含水量为 40 多 ; 10 m l 样品瓶中放人 4 m l(g ) 水

样和 6 m l 乳闪液
。

20 间 样品瓶加人 8 m l(g ) 水样 和 12 m l 乳 闪液
。

浓 缩 样 品 用

10 nil 样品瓶
,

如浓缩水样不够 4 以(g )
,

可加人本底水至 4 m l(g ) 使含水量为 40 %
。

二
、

实验结果和讨论
、

L 液体闪烁系统的选择

(l) 二氧六环系统的效率及优值

图 1 为二氧六环系统含水量与效率及优值(含水量 x 效率 )的关系
。

可以看出
,

二氧

六环系统的效率随着含水量的增加而下降
,

优值却增加
。

含水量在 1 7
.

5 %一 20 % 时优值

最大
,

而含水量超过 21 务 时
,

优值下降
。

(2 ) 乳化剂闪烁系统的效率及优值

图 2 为甲苯
一

Tr iton x 一 1 00 闪烁液含水量与效率
、

优值的关系
,

乳闪液
2 系统含水量

在 10 一16 界 时
,

效率即随着含水量的增加而下降
,

而优值则增加
,

样品均匀透明
。

含水量

表 1

名 称 含水量(% )

闪烁溶液含水t 与效率

}
一 下效羲%) 效率 X 含水量

乳闪液
a

乳闪液 b

二氧六环

斗0%

4 0%

2 0%
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在 l夕.5 外左右时
,

由于分层
,

样品上层透明而下层为乳胶
,

效率曲线出现低谷
。

含水量

在 19 一 2 1务时
,

效率比含水量为 17
.

5 多的区间有所回升
。

含水量在 22 5 外以上时
,

随着

洋长x睁潇廊。

效率

。
效率 x 含水量

�厂�研袅

万 10 工5 盯) 2 5

」

含水量
r 。。 )

图 l 二氧六环闪炼液含水量与效率

八”�
�
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洋毋x砷补娜
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舀
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图 2 甲苯
一T d to n

X- 1的 闪烁液含水量与效率
、

忱值的失系
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含水量的增加效率则下降
,

而优值增加
。

含水量在 4 0 多 时
,

则有比较好的优值
。

(3 ) 不同闪烁溶液系统的比较

由表 1 可见
,

乳闪液
a , b 和二氧六环闪烁液具有相同或相当接近的效率时

,

二氧六环

闪烁液只能容纳 20 多的水量
,

而乳闪液
a ,

b 含水量却高达 40 多
,

由此可见乳化剂闪烁

液系统在低水平测量中的优越性
。

据报道
『4] ,

用甲苯(或二甲苯)乳化剂系统测量水中氖时
,

在含水量不同的情况下
,

为

达到稳定的测量效果
,

测量温度也要严格控制
,

如表 2 所示
。

对乳闪液
。 ,

含水量 40 多

时
,

从 19 81 年 2 月 23 日至 7 月 18 日
,

室温 n 一28 ℃
,

对四个平行瓶观察
,

未发现分层现

象
。

乳闪液 b 含水量为 40 多时
,

使用温度为 18 一 24 ℃
。

表 2 乳化剂使用温度范围

乳乳 化 剂剂 甲苯 (二甲苯) : T rit
o nnn 含水量(%))) 温度范围围

TTT r it o n N
一
1 0 1 二甲苯苯 2

。

7555 4 OOO 18一 2 666

TTT r it o n N
一
1 0 1 二甲苯苯 2

。

7 555 4斗斗 2 0一2 666

TTT r ito n N 一 10 1 二甲苯苯 2
.

7 555 4 888 2 2一2 666

TTT r ito n X
一
10 0 甲苯苯 2

.

7 555 3222 19一2 333

乳化剂系统化学发光比较弱
,

如果一个样品有化学发光
,

暗适应 24 小时后
,

即能达到

表 3 浓缩 48 一73 倍后天然水中含氛l 的实测结果 (19 8 0 年 10 月)

样样品名称称 宋
:::

宋
,,

宋 ,, 宋
‘‘

宋
,,

宋
。。

宋
;;;

宋
: ‘‘

宋
, ,,

宋
: 。。

计计数 (
ep m ))) 1 0

。

10 666 6
.

5 0 000 7
。

6 7 000 1 0
.

1 3999 6
。

7 8 222 9
。

0 7 444 10
。

34 111 9
。

9 8 000 1 0
。

6 9 333 1 0
。

7 0 000

士士士 0
.

1 3777 土 0
.

1 1666 + 0
。

1 1999 + 0
.

13 777 + 0
.

1 1555 士0
.

13 000 士0
.

14 222 士 0
.

13石石 + 0
.

14 111 士 0
.

1 4 111

本本底 (
e p m ))) 1

.

3 8 000 1
.

2 2 777 l
。

3 1777 1
.

3 8 000 1
。

2 0 666 1
.

3 1777 1
.

38 000 1
。

2 0666 l
。

3 1 777 1
.

3 8 000

+++++ 0
。

05 111 士 0
.

05 111 士 0
.

04 999 + 0
.

0 5 111 士0
.

0 4 777 士 0
.

0斗999 土O
,

05 111 士 0
.

04 777 土 0
.

0 4999 土 0
.

05 111

样样品净计数数 8
。

62 666 5
。

2 7 333 6
。

3 5 333 8
.

7 5 999 5
。

5 7 666 7
。

7 5 777 8
。

9 6 111 8
.

7 7 444 9
。

3 7 666 9
.

32 000

(((
e p m ))) 土 0

。

14 666 土 0
.

1 1555 土 0
.

12 999 士0
.

10 777 土0
.

12 555 土 0
.

1 3999 十0
。

15 111 士 0
。

14 444 士 0
.

1 4999 士 0
.

1斗999

样样品重量量 3
。

0 000 3
。

6 0 000 4
.

0 4 000 3
.

35 444 4
。

O斗222 3
.

0 2 555 4
.

0 0333 3
。

9 2 888 3
。

9 1 000 3
。

5 3 888

(((g )))))))))))))))))))))))

vvv ;
(m l))) 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000 2 5 000

起起初体积积积积积积积积积积积积

VVV ,
(m l))) 3

。

6 4 444 3
.

6 7 111 4
。

8 1 111 3
。

4 2 000 4
。

6 7 555 3
。

12 777 4
。

7 5 444 4
。

10 222 5
.

16 777 3
.

6 7 999

最最终体积积积积积积积积积积积积

EEE一决
浓缩倍数数 6 8

。

6 0 888 6 8
.

1 0555 5 1
。

9 6 888 7 3
。

09 555 5 3
。

斗八八 7 9
。

9 4 111 5 2
。

5 8444 6 0
。

9 4 111 4 8
。

36 777 6 7
.

9 6 111

EEE 丁(E
v R ))) 斗1

.

3 000 4 1
。

0 000 3 1
。

2 888 斗4
.

0 000 32
.

1999 4 8
.

1222 3 1
。

6 666 3 6
。

6 999 2 9
。

1 222 4 0
。

9 111

浓浓缩倍数 又回收率率率率率率率率率率率率

KKKKK 8
。

0 333 6
.

7斗斗 7
。

9 666 6
.

7 444 7
.

6弓弓 6
。

8 333 7
。

8 ,, 6
.

9 000 8
.

7 000 6
。

8 777

333 5
。

5 444 5 0
。

5 888 59
。

0 444 42
。

6 666 52
,

9 888 7 0
.

3 555 6 0
.

5斗斗 8 1
.

5 777 6 4
。

0 333

土土 0
.

7 777 士 1
.

0222 + 0
.

7 222 士 0
.

亏555 士 0
.

9 555 士 1
.

1 888 + D
.

9 999 士 1
.

3 000 + 1
。

0 333

10 m l 样品瓶
,

效率 14%
。
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表 4 天然水中含抓t 实测结果 (19 8。年 10 月)

样品名称

总计数 (
ep m ) 2

.

39 2 土0
.

0 4 8 2
.

3 82 土 0
.

0 4 8 2
。

17呼土 0
.

0呼6 2
。

2 6 5士 0
。

0斗7

本底 (
c p m ) 2

.

05 1士 0
.

0 4 5 2
.

16 6 士 0
。

D4 6 2
。

0 5 1士 0
。

0 45 2
.

16 6土 0
.

0 4 6

样品净计数 (c p m ) 0
.

3 4 1士 D
。

0 6 6 0
。

2 1 6士 0
.

0 6 7 0
.

12 3土 0
.

06 4 0
.

09 9士 0
.

0 6 6

样品重量(g ) 8
。

0 12

T
。

U
。

3 9
.

0 0士 7
.

5 4 2 4
.

7 8 土7
.

7 1 1 1 4
.

09土7
,

3 6 1 1
。

斗l士 7
.

5 6

2 0 m l 样品瓶效率 巧%
,

侧量时间 1 0 2 0 分钟
。

除扣一时本底水平
。

图 3 是用单光电倍增管观察乳化剂闪烁液化学发光随时间变化的情况

了噪声本底 )
。

c P m

4 0P 00

0 10 2 0 3 0

甲苯
一 T r it o n x 一1 0 0 闪烁液化学

发光随时间变化

0,0000f000,000洲600(40()(2()0(黔

由上述实验可知选用甲苯
一
T ri ton x

一 1 00 乳 化

剂系统探测天然水中氖的含量能提高测量 灵敏 度
。

乳闪液
a
含水量 4 0 关 时

,

可选择的测量温 度范 围

较宽
,

比较适用于实验室没有严格的温度控制和仪

器没有附加冷冻设备的系统
。

2
.

某些天然水中含抓皿的实测结果

19 8 0 年 10 月我们用乳闪液
‘ ,

含水 量 为 40 务

时
,

对地质力学研究所提供的样品水(天然水样品由

该所董宜兰同志浓缩 )进行测量
,

天然水浓缩48 一 7 3

倍时及未经浓缩时的含氖量实测结果分别如表 3 , 4

所示
。

结
’

论

据文献报道
,

很多乳化剂可用于低含氖水的测

量
Ll , 。

我们选 用 了 Tr ito o X
一1 0 0 ; 6 g PPO + 0

.

4 5

g p o p o p / l 甲苯闪烁 液 ; 介iron x 一 10 0 : 甲苯闪 烁

液为 2 : 1 ; 含水量在 40 多时
,

这样的系统为稳定的

系统
。

用本所研制的 D YS一 I 型低本底液体闪烁计数

器
,

用 20 时 石英瓶
,

效率为 巧界
,

本底为 2
.

1“
c

脚/ m in 时
,

30 分钟的 Y 值为 31
.

3 T
.

u
.

,

1 00 分钟的 Y值为 片
.

2 T
.

u
.

, 1 0 0 0 分钟的 Y 值 为 5. 5 T. u.
。

使 用 温度范 围 为 11 一

28 ℃
。

如用甲苯闪烁液
:

Tr iton x 一 1 00 为 2
.

7 : l ,

含水量为 40 %
,
测量灵敏度还可以稍高

些
,

使用温度为 18 一 24 ℃
,

样品制作不用升温
。

由于 T rit on X
一 1 00 乳化剂闪烁液水系统

的化学发光在制样后 24 小时可降至本底水平
,

因而有较低和稳定的本底
。
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