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燃烧制样法测定牛奶中的氖

赵克俭 马 斌

(中国科学院生物物理研究所 )

本文用燃烧法研究了牛奶中氖的测量方法
.

使用自制的简单石英燃烧装置和 I刃R一 1 型蜂窝状撰

烧催化剂
。

用低本底液体闪烁仪进行测量
。

以水和氖放射性回收率验证该燃烧器的性能
.

牛奶中水

倒收率为 98
.

6士 1
.

b多
。

氖水和有机氖的回收率相一致
,

都在 97 男左右
。
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一
、

前 言

环境中以 H T o形式存在的氖可随着水的循环转移
,

使 自然界水中含有一定量的 氖
。

食

物链的各个阶段都可能有氖存在
。

有资料报道
,

70 年代美国发生三次氛大释放事故后
,

环境

中泥土和植物中所含的氖量出人意外地高
。

可以说
,

氛在自然循环中有它 自己 的行为
,

所以

只测量水中的氟还不能说明环境被氖污染的情况
,

因而还要测定一些代表性的生物样品
。

但

除了水中氛的分析测定较为简单之外
,

其它都需要有较复杂的设备和方法
,

要求有较高灵敏

度的测量仪器
。

对于 自然样 品来说
,

含氖量都很低
,

而且由于氖射线能量很低
,

所以一般都

采用低本底液体闪烁法来测最
。

液 闪测量中的样品种类繁多
,

如何制样是测量技术的重要一环
。

生物样品多种多样
,

有

的难溶或不溶于闪烁液
。

现虽有各种溶剂出现
,

也不能完全解决这一 问题
。

而且不同成分可

能有不 同颜色
,

可能会引起不同程度的淬灭 , 又由于各种原因
,

会产生不同程度的化学发光

和磷光
。

燃烧法是常用的制样技术
。

不管生物样品差异多大
,

凡是含氖的化合物
,

燃烧后就有氛

水产生
。

收集这种简单的最终产物
,

在其它测量条件相同的情况下
,

不同样品的测量结果很

易比较
。

由于这些特点
,

燃烧制样技术始终被人们所重视
。

关于氖的测量方法已 有 专 门 报

道
〔 lJ 。

燃烧法技术装备种类也不少 呜
3 , ,

但适用 牛奶这种特殊样品的设备尚不多
。

陈炳如田介

绍 了一种样品处理装置用于蜂蜜中氖的测定
,

得到了满意的结果
。

本工作在该仪器的基础上

作了某些改进
,

并对牛奶中氛的测定进行了研究
。

二
、

燃烧设备和制样测定方法

, 1
.

憔烧设备

图 1为石英燃烧器和电热炉的示意图
。

燃烧室暴露在外
,

可以随时观察牛奶进样和燃烧

情况
,

它同时也用于贮放牛奶燃烧后的无机盐灰分
。

通氮的目的除了使燃烧室内氧气稀释
、

使燃烧缓慢之外
,

还可使进样管冷却
、

推促牛奶进入燃烧室
、

使进样畅通
,

否则会因牛奶在

进样管中结渣而堵塞
。

以碱式滴定管加料
,

可以防止因高温使管内压力增加而使燃烧气外逸

所造成的损失
。

电热炉由两层耐火材料组成
,

电炉丝缠绕在内层管上
,

外边为一绝缘耐火材料套
,

起保

碑
二

下
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图 1 石英燃烧器和 电炉

jF g
.

1 uQ
a r t z o o m bo . t ion

a PP . at t u s a n d e l e e t r i c h e a t i昭 s t vo e

温和安全作用
。

我们选用的蜂窝状燃烧催化剂型号为 H R一 1和 H卫- 1
。

H p - 1起燃温度较低
。

两种材料都能达到催化姗烧完全的目的
。

在燃烧室内放的氧化铜也起一定的催化作用
,

在实

验过程中明显地看出
,

当加入氧化铜后 , 牛奶燃烧时所形成的微炭粒数目明显降低
。

2
.

姗烧步 .

准确称取一定量的牛奶
,

按 图将嫩烧器装好
,

放入燃烧催化剂
,

将 g5 氧化铜放在嫩烧室

内
,

通氧
、

通氮
,

每分钟流量约 I L 。

开启电炉开关
,

通电升温
,

当温度升 至 600 一“ 。℃时

开始进牛奶样品
。

赫烧室下边可用酒精灯或煤气灯加热
,

视氧化燃烧情况
,

50 ml 牛奶样品在

6卜 g om扭嫩烧完毕
。

再继续加热 3一 s m in
,

使残渣充分然烧
。

燃烧完毕
,

取下连接于冷凝管的接水器
,

向其中加固体 高锰酸钾
,

一直到萦色不退为止
。

然后再加一些过里
。

放置几小时后进行蒸馏
。

以 8
.

Om l 蒸馏液加 12
.

oiln 闪烁液
,

在低 本底

液闪仪上测量
。

.

护

三
、

结果和讨论

1
.

牛扔中水分的回收率

牛奶中的氛经过赫烧制样后以水的状态存在
,

所以必须求出水的回收率
。

我们用直接蒸

干法将牛奶中水分除去
,

经多次实验给果
,

求出北京市售牛奶含水量为 88
.

3务
。

用燃烧法对

同样牛奶进行实验
,

十次实验结果平均为 87
.

1呱
。

两种方法所得结果基本一致
。

若以直接蒸

干法为标准
,

由于通过实验流程
,

燃烧法少回收水分 1
.

2帕
。

这个系数在结果运算时应予考

虑
。

2
.

氮放射性妞度的回收

牛奶中的氟大部分 以自由水状态存在
,

它和加入的佩水在催化燃烧时的行为应该是一致

的
。

然而它与牛奶固体有机物旅的行为可能有差异
,

所以必须用有机标记化合物作催化燃烧实

验
。

我们认为
,

常用的正十六烷在此燃烧实验中是不合宜的
,

因为它与水不互溶
。

它瞬时间

很集中地进入燃烧器燃烧
,

会造成燃烧催化不完全
。

这样
,

它与几十毫升牛奶的整体行迹就

有显著差异
。

我们 除了用佩水作示踪回收率实验外
,

还用 ,H标记在甲基上的脚腺喷 醚 作示

踪剂进行回收率实验
。

胸腺啼喊能溶 于水
,

能均匀地与牛奶一起进入燃烧器燃烧
,

可以表征

牛奶有 机物组分上
3 H 的行为

。

虽说它不能作为标准使用
,

但完全可 以作定量回收率实验示踪

剂
。

实验的方法是将一定量的氮水或标记的胸腺啥吹加入到牛奶中
,

然后进行燃烧等整个流

程的实验
。

表 l 和表 2 是氛水和胸腺嗜咤放射性回收率的实验结果
。

两种示踪剂实验表明回

收率非常近似
。

因而可以说
,

此然烧法不但能使牛奶 中自由水的氮转化成氖水
,

而且也能使

,

呀

,

,
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表 2 标记的胸腺咄吐放射性回收率

,

有机物上的氖转化为氮水
,

且转化率一致
。
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3
.

不同浓度牛奶对放射性回收的影晌

在直接乳化制样液闪实验中
`习 ,

我们发

现牛奶浓度对测量有很大影响
。

为此
,

我们

将牛奶加以不同量的水进行放射性回收和测

量实验
。

表 3 是实验结果
。

可以看出
,

从市

售原奶到原奶中加入20 肠水量都不明显影响

水和放射性的回收率
。

因而可以说
,
这种然

烧法对任何浓度的牛奶都适合
。

4
.

燕馏液燕出顺序对组分的影晌

在同位素示踪实验中应该考虑蒸馏液先

后组分有无差别的间题
,

因为在 很 多 实 验

中
,

不可能将全部实验材料都拿去进行测量
,

只能取一部分进行制样或测量
。

在我们的燃

烧实验中
,

一般牛奶用量为一 5 09
,

得水 > 40

g
。

在一般蒸馏条件下
,

不可能全部蒸出
,

而

只能蒸出一部分供测量
。

在蒸馏时
,

按顺序

每次接蒸馏液 I Om l
,

然后测量各 自的强 度
,

侧量结果示于图 2
。

由图 2 可看出
,

交换是

均匀的
,

任何一个阶段的蒸馏液都具有代表

性
。

表 3 不同浓度牛奶中报的回 收
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图 2 不同顺序蒸馏液中氖的相对放射性活度
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份

利用本燃烧法对北京市售牛奶中的氛进行两次采样分析测定
,

其氮含量为 (5
.

9 士 0
.

6) B q /

k g
。

,

四
、

结 语

牛奶是一种既含多种有机物又含有很多金属盐的特殊胶体溶液
。

天然牛奶中氖含量很低
,

容易受其它因素干扰
。

燃烧法则使多种复杂生物样品转化为氟木来测量
,

是一种较为通用的
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方法
。

本嫩烧装置不但能用于牛奶
,

而且也适用于其它任何液体有机物中氮的制样测量
,

且

回收率和重复性都很好
。
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