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EXPERIENTIA 26/12

Eine vollautomatische Probenverbrennungsanlage fiir die Messtechnik von H-3 und C-14 im Fliissig-

szintillations-Spektrometer

Es sind in der einschldgigen Literatur eine ganze Reihe
von Quench-Korrekturverfahren! beschrieben worden?2.

Von diesen Verfahren hat nur eines allgemeine Anerken-
nung gefunden: Die Quench-Korrektur durch das Kanal-
verhiltnis des externen Standards. Die meisten modernen
Fliissigszintillations-Spektrometer haben dieses Verfahren
so weitgehend automatisiert, dass der Experimentator
nur noch eine Quench-Reihe herstellen muss. Die Nach-
teile dieses Verfahrens sind: 1. Die Herstellung einer
Quench-Reihe. 2. Die Moglichkeit eines Irrtums bzw.
einer Ungenauigkeit beim Herstellen dieser Reihe und
der damit graphisch ermittelten (falschen) Quench-
Korrektur. 3. Die fiir jede Quench-Reihe notwendige
Optimalisierung der Gerdteeinstellung® 4. Die kost-
spielige Computer-Elektronik zur Verarbeitung und
Fixierung der korrigierten Messdaten. '

Sicher sind diese Nachteile klein im Hinblick auf jene,
die bei frither geiibten Verfahren auftraten. Dennoch ist
es erstrebenswert, auch die letzten Nachteile zu iiber-
winden. Das gelingt, wenn man erreicht, dass alle Proben
immer den gleichen Quench haben. Grundsétzlich ist
dann niamlich keine Quenchkorrektur ndtig und die
einmal getroffene optimale Geridteeinstellung kann solange
bestehen bleiben, wie die elektronische Ausriistung des
Gerites zuverldssig arbeitet.

Am sichersten wird konstanter Quench erreicht, indem
jede Probe vollstindig verbrannt wird und die Verbren-
nungsprodukte, CO, und H,0O, in die Szintillatorlésung
eingebracht werden. Fiir eine solche Probenverbrennung
ist schon 1961 ein Verfahren verdffentlicht worden®. Bis
vor kurzer Zeit aber war die Probenverbrennung zeit-
raubend und nicht automatisiert. Jetzt allerdings sind
zwei Vorrichtungen bekanntgeworden, die Abhilfe
schaffen® 8. Die Vorrichtung von WEGNER et al.’?, fiir
Probeneinwaagen bis zu 10 mg, basiert auf dem Ver-
fahren von Gupra?. Der Ziindvorgang ist automatisiert
und manuelle FErleichterungen werden durch gleich-
zeitige Behandlung von 25 Proben erreicht (Batch-
Verfahren).

Die von KAARTINEN® beschriebene Vorrichtung zur
Verbrennung H-3 markierter Substanzen ist inzwischen
auch fiir C-14 markierte Substanzen adaptiert worden
und eignet sich besonders fiir Probenmengen zwischen
100 und 2000 mg.

Fiir die in biochemischen Laboratorien hdufig anfal-
lenden Probenmengen zwischen 10 und 100 mg ist eine
Vorrichtung, die vollautomatisch arbeitet und auf dem
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Verfahren von KALBERER und RUTSCEMANN4 beruht, im
folgenden beschrieben?®: Die Apparatur setzt sich zusam-
men aus (sieche Figur 1) dem Verbrennungsgeféss (5),
dem Absorbtionsgefdss (12), der automatischen Fiill-
einrichtung (2), der automatischen Verschlussvorrich-
tung (4) und dem Belademechanismus (Figur 2). Die ge-
samte Apparatur wird durch das verlingerte Transport-
band (18) des Flissigszintillations-Spektrometers der
eigentlichen Radioaktivitits-Messung vorgeschaltet.

Sie funktioniert folgendermassen: Auf einem dreh-
baren Schaft (40) sitzt eine Lochscheibe (22) mit 25
Lichern. Jedes dieser Locher nimmt einen Kegelstumpf
(21) mit einem daran befestigten Korbchen aus Platin-
netz (9) auf. In dieses Koérbchen kommt die eingewogene
Probe. Nachdem 25 solcher Proben eingewogen sind und
in die Lochscheibe verteilt wurden, wird die Automatik
gestartet.

Das Verbrennungsgefiss {5) wird iiber die Leitung (10)
mit Sauerstoff gespiilt bzw. gefiillt. Durch den Stempel
(19) wird der tber dem Kolben (8) befindliche Kegel-
stumpf aus der Lochscheibe herausgedriickt und in den
Kolben (8) eingeschoben. Die Sauerstoffzufuhr schliesst
sich und die im Korbchen (9) befindliche Probe wird

1 Erklarung der im folgenden verwendeten Fachausdriicke:
Quench: Verringerung des Wirkungsgrades einer Fliissig-Szintilla-
tions-Messung durch Storung der Energieiibertragung undjoder
Lichtausbreitung im Probenflidschchen.

Quench-Substanz: Substanz die durch ihre Anwesenheit im Szin-
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durch einen elektrischen Funken geziindet. Wahrend der
Verbrennung wird iiber das Ventil (13) in das Absorp-
tionsgefdss (12) eine vorgegebene Menge Absorptions-
lésung (z.B. Monodthanolamin in Methanol) eingefiillt.
Ebenfalls wiahrend der Verbrennungszeit wird die durch
die Filleinrichtung (2) mit Szintillatorlésung (z.B.
Dioxanszintillator?®) gefiillte Messflasche unter den Aus-
stoss (3) des Absorptionsgefdsses gefahren. Nach einer
der kurzen Verbrennungsdauer angemessenen Verzdge-
rung wird durch eine am Ende des Rohres (10) befind-
liche Spriihdiise (11) eine bestimmte Menge destillierten
Wassers eingeblasen. Sofort nach der Spiilung veranlasst
die Steuervorrichtung (17) das langsame Absenken des
gasdichten Kolbens (8) im Verbrennungsraum, wahrend-
dessen die Steuervorrichtung das Einwegventil (7) ge-
offnet hat und durch das Sprithrohr (10) Stickstoff ein-
geleitet wird. Auf diese Weise werden Verbrennungs-
produkte der Probe zusammen mit dem Spiilwasser in
die Absorptionsiésung eingebracht. Wenige Sekunden
nach dem Aufsetzen des Kolbens (8) auf dem Boden des
Verbrennungsgefdsses (5) o6ffnet die Steuervorrichtung
(17) das Mehrwegventil (15) und die im Absorptions-
gefdss (12) befindliche Losung lduft {iber den Auslass (3)
in das bereitstehende mit Szintillator-Ldsung versehene
Messfldschchen. Das Transportband (18) setzt sich in
Bewegung und bringt diese Flaschchen unter den Mecha-
nismus (4), der das Flaschchen verschliesst. Wahrend
dieses Vorgangs wird iiber das Ventil (13) das Absorp-
tionsgefiss (12) gespiilt. Dann wird durch den Schaft (19)
der Kolben (8) wieder in die Lochscheibe zuriickbefordert,
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und diese dreht sich um eine Stelle weiter, so dass der
néchste Kegelstumpf mit der Probe einfahrbereit ist.
Die Steuervorrichtung (17) wird ‘durch die Zeitvorwahl
des Fliissigszintillationsspektrometers getriggert. Werden
5 min Zahlzeiten vorgewahlt, so riickt die Lochscheibe alle
5 min um einen Platz weiter. Bei Verwendung einer
25pldtzigen Lochscheibe kann die Apparatur also 2h
unbeaufsichtigt vollautomatisch laufen. Wird die Loch-
scheibe fiir 50 Proben ausgelegt oder die Z&hlzeit ver-
kiirzt, so kann die Apparatur dementsprechend langer
unbeaufsichtigt funktionieren.

Summary. To avoid quench corrections in liquid scin-
tillation counting, an automatic sample-combustion
device has been developed. Triggered by the preset time
of whatever liquid scintillation counter is available and
connected to it by an extended surveyor belt, the designed
machine burns each sample, dissolves the combustion
products, CO, and H,O, in the scintillator solution and
introduces the vial in the liquid scintillation counter.

W. HULSEN

Kevnforschungszentvum Karvisvuhe, Schule fityv Kevnitechnik,
Postfach 3640; D-75 Kavisruhe (Deutschland), 9. Juni 1970.

% Dioxanszintillator = in 1000 ml Dioxan befinden sich: 4 g DPO +
60 g Naphthalin 4+ 20 m! Athylenklykol - 100 ml Methanol.

A Simple Method for the Study of the Uptake of Radioactive *2P Phosphate by Red Blood Cells

Generally, uptake of phosphate labelled with 32P by
red blood cells is studied either by determining the
decrease in radioactivity of the medium?*-? or by deter-
mining the increase of the radicactivity of the cells after
centrifuging and washing with medium of 0°C3-10. The
former method is less satisfying for the study of initial
rates of uptake, because the decrease of radioactivity
will be small after short incubation periods. The second
method, on the other hand, is rather elaborate because
of the washing procedure. This washing is avoided in the
following method which consists essentially in one cen-
trifugation and determining the radioactivities of equal
volumes of cell sediment and corresponding supernatant.
The ratio of the activities is a measure for the nptake of
the isotope. We have determined phosphate uptake
according to this method and the results are compared
with those of the other two procedures.

Matevial and methods. The new method was carried out
as follows: uptake of phosphate is stopped at appropriate
times by pipetting 2 ml of red blood cell suspension into
centrifuge tubes chilled at 0°C. Five capillary tubes are
filled for about 809, with the chilled suspension, and are
centrifuged in a hematocrit centrifuge after sealing with
a small gas flame. The capillaries are then placed in a
copper plate provided with 5 parallel holes in which they
just fit. The slide is covered by a 1 mm copper shield
with on top 2 mm of lead. An opening is left in this shield
in the middle and perpendicular to the capillaries
(Figure 1). A Geiger-Miiller tube is placed just above this
opening. In this way we are able to determine the radio-
activity of a 5 mm part of the capillaries filled with
trapped cells or medium. The mean internal diameter of
the capillaries used is 1 mm. The concentration of the
absorbed phosphate is calculated by means of equation (1).

{(Ae,s — ECF As,4) Cs,0
(Ae,s — ECF 4;,;) H(1 — ECF) )
100 — H (1 — ECF)

Cc,t =
(1~ BCF) (400 +

1

Ce,: is the concentration of the absorbed phosphate in
mmoles/l of cells. A, ¢+ and As,; are the activities of a
5 mm piece of the capillaries filled with sedimented cells
and with supernatant respectively. ECF is the fraction
of extracellular fluid in the cell sediment. Cs,, is the con-
centration of added phosphate expressed in mmoles/l of
medium (concentration in the supernatant at zero time).
H is the hematocrit value in percents. The values of ECF
are determined with 13'I labelled iodinated serum albumin
after a modification of the procedure of BEILIN et al.l!
by using capillaries instead of 11 mm centrifuging tubes
and avoiding in this way the necessity of freezing the
tubes first before cutting them into pieces.
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