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Cwiczenie 1
Pipetowanie roztworéw i pomiar masy w badaniach radioanalitycznych

Cel

Umiejetnos¢ wykonania wazenia matych mas i odmierzania matych objetosci stosowanych
w laboratorium radioanalitycznym z uzyciem wagi analitycznej i pipet przez studentow

Wprowadzenie

Waga analityczna to urzgdzenie, ktére wazy masy substancji z bardzo duzg doktadnoscig
(zazwyczaj 0,1 mg) i znajduje zastosowanie w laboratoriach do wazenia bardzo matych ilosci
substanciji. Pipety do odmierzania objetosci dzieli sie na dwa rodzaje: pipety szklane (jedno-
lub wielomiarowe) i pipety automatyczne, ktére dodatkowo sg klasyfikowane jako:
zawierajgce (TC) lub do dostarczenia (TD). Kazda z pipet jest skalibrowana na okreslone
objetosci, ktére majg by¢ dostarczone, jednak przy uzyciu pipety typu TC (zawierajgce) cata
zawartos¢ pipety, czyli ta, ktéra swobodnie wyptywa z pipety, jak i zawartos¢ resztkowa w
pipecie, musi zostac przeniesiona z pipety do naczynia. Pipety zawierajgce (TC) oznacza sie
dwoma paskami w jej goérnej czesci. Pipety do dostarczenia (TD) sg skalibrowane w taki
sposbb, aby zawartos¢ resztkowa pozostata w koncowce pipety szklanej; sg one czescigj
stosowane w laboratoriach. Jezeli pipeta nie posiada zadnych dodatkowych oznaczeh w
goérnej czesci, jest to pipeta typu TD i nie nalezy wydmuchiwa¢ zawartosci resztkowej do
naczynia. Natomiast szkto miarowe dzieli sie na dwie klasy: A i B, ktére zwigzane sg przede
wszystkim z precyzjg pomiaru objetosci. W normach dla obu klas podane sg doktadne tabele
oraz maksymalny dopuszczalny bigd pomiaru objetoéci dla danego rodzaju szkta
laboratoryjnego o okreslonej objetosci catkowitej. We wszystkich normach wymagania dla
klasy B sg doktadnie dwa razy mniejsze niz dla szkta miarowego klasy A. Coraz czesciej w
laboratoriach stosuje sie automatyczne pipety plastikowe, ktére stopniowo zastepujg szklane
pipety. Z reguty sg one uzywane do dostarczania bardzo matych objetosci z duzag
doktadnoscia.

Do c¢wiczenia wybrano trzy typy pipet celem poréwnania ich dokfadnosci dostarczania
roztworow.

Sprzet pomiarowy i materialy
e Pipeta automatyczna 0,1 ml (TD)
e Pipeta miarowa 1 ml z dziatkg 0,1 ml klasy A (TD)
e Pipeta wolumetryczna jednomiarowa 1 ml klasy A (TD)
e Waga analityczna z dziatkg 0,1 mg
e Naczynka wagowe
e Peseta

Odczynniki chemiczne



¢ \Woda dejonizowana

Instrukcja

1. Oznacz i zwaz na wadze analitycznej cztery czyste, suche naczynka wagowe. Mase
zapisz z doktadnoscig do 0,1 mg. Do przenoszenia naczynek zatéz rekawiczki,
poniewaz pozostatosci znajdujgce sie na palcach mogg wptywaé na pomiar masy.

2. Przenies$ nastepujgce ilosci wody do naczynek wagowych (Tabela 1, od A do D)
i niezwlocznie zwaz po kazdym dodaniu. Jesli ptyn nie zostanie zwazony
natychmiast, utrata probki przez odparowanie moze powodowac btedy pomiaru.
Wykonaj kazdy pomiar dwa razy.

A. 1 ml wody dejonizowanej za pomocg 1 ml pipety jednomiarowej

B. 1 ml wody dejonizowanej za pomocg 1 ml pipety miarowej z dziatkg 0,1 ml

C. 0.1 ml wody dejonizowanej za pomocg 1 ml pipety miarowej z dziatkg 0,1 ml

D. 0.1 ml wody dejonizowanej za pomocg pipety automatycznej 0,1 ml

Wyniki wazenia zapisz w tabeli 1.

Tabela 1. Pomiary masy wody dejonizowanej (punkt 2)

Naczynko wagowe Naczynko wagowe
) Masa naczynka
Pomiar wagowego (mg) +woda (mg) +woda (mg)
g g g Pomiar 1 Pomiar 2
A
B
C
D

3. Przygotuj i zwaz na wadze analitycznej osiem czystych, suchych naczynek wagowych.
Przenies 1 ml wody pipetg jednomiarowg o objetosci 1 ml do 4 naczynek wagowych i 0,1 ml
wody za pomocg pipety automatycznej o objetosci 0,1 ml do kazdego z pozostatych
4 naczynek wagowych, nastepnie zwaz ponownie. Zapisz wyniki wazenia w tabeli 2.

Tabela 2. Pomiary masy wody dejonizowanej (punkt 3)

Pomiar

Masa naczynka wagowego (mg) Naczynko wagowe+woda (mg)

Pomiar 1

1A

2A

3A

4A

1D

2D

3D




| 4 |
Opracowanie wynikéw

1. Aby uzyskaé mase netto dostarczonej wody, odejmij od masy brutto mase tary
(naczynko). Znajgc gestos¢ wody, ktora wynosi 0,998 g/ml w temperaturze
pokojowej dla 22°C, oblicz jej objeto$¢, korzystajgc z wartosci sredniej jej masy
(gestos¢ = masa/ objetosc).

2. Uzupefnij tabele 3. Na podstawie danych z tabeli 1, oblicz i zapiszg $rednig mase
dostarczonej wody (punkt 2 instrukcji). Oblicz btad wzgledny (podany w %)
w porownaniu z wartoscig rzeczywistg i zapisz w tabeli 3.

Tabela 3. Opracowanie wynikow (punkt 2)

Pomiar Srednia masa dostarczonej wody (mg) Bfad wzgledny (+/- %)
A

B
C
D

3. Uzupefnij tabele 4. Na podstawie tabeli 2, oblicz warto$¢ srednig z 4 pomiaréw masy
dostarczonej wody dejonizowanej dwiema pipetami (punkt 3 instrukcji). Oblicz
odchylenie standardowe $redniej i porownaj otrzymane srednie masy z warto$ciami
Z punktu 2 (tabela 3).

Tabela 4. Opracowanie wynikéw (punkt 3)

: . . . Odchylenie standardowe
Pomiar Srednia masa dostarczonej wody (mg) , .
sredniej (+/-)
1A-4A
1D-4D

4. W sprawozdaniu opisz wszystkie wykonane czynnosci wraz z obliczeniami
i wypetnionymi tabelami.



Cwiczenie 2
Pomiar czasu potowicznego rozpadu radioizotopu *'"Ba

Cel

Celem éwiczenia jest pomiar czasu péttrwania radioizotopu **’™Ba w oparciu 0 znajomo$é
prawa rozpadu promieniotworczego oraz definicji czasu potowicznego rozpadu

Wprowadzenie

Radioaktywnos¢ (promieniotwérczosé) to zdolno$¢ jader atomowych do rozpadu
promieniotworczego, natomiast aktywnos¢ substanciji promieniotwérczej (A) to liczba jgder
atomoéw, ktére w jednostce czasu ulegajg rozpadowi, emitujgc czgstki a, B, lub kwanty
y promieniotworcze. Radioaktywno$é materialu promieniotwérczego zalezy od jego ilosci
i maleje z uptywem czasu wraz z rozpadem atomow. Zmiana liczby jader radioaktywnych,
ktore istniejg w dowolnym momencie czasu, jest rowna liczbie jader, ktére rozpadajg sie
przez wydzielanie czgstek promieniotworczych. Zmiana liczby jader, ktére nie uleglty
rozpadowi AN jest wiec proporcjonalna do liczby jgder, ktore nie ulegty rozpadowi N i czasu
At, w ktérym nastepuje pomiar. Mozna to zapisa¢ matematycznie za pomocg rownania:

AN = —ANAt 1)

gdzie A to stata rozpadu promieniotworczego (szybkosci radioaktywnego zaniku),
charakterystyczna dla danego izotopu.

Réwnanie to w postaci rozniczkowej stanowi matematyczna postaé prawa rozpadu
promieniotworczego:

dN = —ANdt (2)
ktére po rozwigzaniu przyjmuje postac:
N = Nye (3)

gdzie N to liczba jgder, ktore nie ulegty rozpadowi w dowolnym momencie t, natomiast
poczatkowa liczba jagder w czasie t=0 wynosi No.

Poniewaz aktywnos$¢ (A) jest proporcjonalna do liczby jader promieniotworczych, bedzie sie
ona zmienia¢ w takim samym tempie jak liczba jader. Aktywnos¢é promieniotwércza jest
opisana za pomocg réwnania:

A= Aje ™™ (4)
gdzie A, jest poczatkowg aktywnoscig probki w czasie t=0 i jest rowna AN,.

Bardzo waznym pojeciem w fizyce i chemii jgdrowej jest czas potowicznego rozpadu (Ty5),
czyli okres, w ktoérym aktywnos¢ materiatu promieniotworczego zmniejszy sie o potowe
swojej pierwotnej aktywnosci. Jest to wartos¢ specyficzna dla kazdego izotopu
promieniotworczego, dlatego tez moze by¢ wykorzystywana do identyfikowania nieznanego
radioizotopu. Czas potowicznego rozpadu zalezy od statej szybkosci zaniku A, bowiem im



wyzsza warto$¢ statej szybkosci zaniku, tym krotszy okres poéitrwania. Czas potowicznego
rozpadu Ty, okreslony jest nastepujgco: jesli poczatkowa aktywnos$é wynosi A w czasie t=0,
to aktywnos$¢ po czasie t=T,,, bedzie wynosita potowe aktywnosci poczatkowej:

%A = Age ™ (5)

Réwnanie to po uproszczeniu i przeksztatceniu przyjmuje postac:

n2

Tl/Z = T (6)
lub
0,693
T1/2 = 1 (7)

Gdy liczba jader N maleje wykfadniczo wraz z czasem t, podobnie jak aktywnos¢ A, to
wykres In(N) wzgledem czasu t bedzie opisany rownaniem linii prostej i przyjmie forme
réwnania (1), a stata rozpadu promieniotworczego A bedzie wskazywaé jak szybko liczba
jader N lub aktywno$s¢ A zmienia sie w czasie. Po zlogarytmowaniu réwnania (1)
otrzymujemy nastepujgcg postac:

InN = InNy — At 9)

Réwnanie to ma postac réwnania prostej, y = a + bx, gdzie: y = InN, a=InNg, X =t,ib = A.
Jesli InN jest wykreslony w funkgji t, to wynikiem powinna by¢ linia prosta, ktérej nachylenie
jest ujemne i ma warto$¢ A. Dlatego statg rozpadu promieniotwérczego A mozna wyszukac
na wykresie zaleznosci InN wzgledem czasu t, po zastosowaniu metody regresiji liniowej.

Do wykonania éwiczenia wykorzystywana jest sonda scyntylacyjna Nal(Tl), ktéra postuzy do
pomiaru czasu pottrwania metastabilnego radioizotopu **"™Ba, ktéry emituje promieniowanie
gamma i rozpada sie do stabilnego *’Ba (Rys. 1). Aktywno$é **'™Ba oblicza sie za pomoca
funkcji czasu przez pomiar promieniowania y emitowanego z rozpadu “*'™Ba, a czas
potowicznego rozpadu T, jest obliczany 2z wykorzystaniem statej rozpadu
promieniotworczego tego radionuklidu.
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Rys. 1. Schemat rozpadu **'Cs do **'Ba poprzez **'"Ba



Aparatura i materiaty

Sonda scyntylacyjna Nal(Tl) z analizatorem wielokanatowym OSPREY
Komputer
Generator izotopowy **’Cs/**"™Ba

Naczynko pomiarowe

Odczynniki chemiczne

Roztwdr 0,9% NaCl w 0,04M HCI do wyptukiwania baru z generatora

Instrukcja

1.

4,

Wykonaj pomiar tta aparaturowego dla zakresu kanatéw fotopiku radioizotopu **"Ba
0 energii 662 keV z uzyciem sondy Nal(Tl) w czasie 900 sekund. Zakres kanatéw do
pomiaru tta podany zostanie przez prowadzgcego.

Wyjmij z pudetka generator *'Cs/**"™Ba i przeptucz go roztworem 0,9% NaCl w
0,04M HCI, uzywajgc strzykawki (okoto 7 kropel). Czynnos¢ te wykonaj po
zakonczeniu pomiaru tta.

Plytke z roztworem ustaw niezwtocznie pod detektorem i dokonaj pomiaru w czasie
15 minut (900 sekund) w seriach po 30 sekund.

Pomiary prowadz dla fotopiku radioizotopu **'"Ba o energii 662 keV.

Opracowanie wynikéw

1.

Oblicz ilos¢ zliczen na sekunde (czestosé) dla pomiaru tta (Np,) i pomiaréw fotopiku
radioizotopu **'™Ba (N).

Wykonaj wykres zaleznosci In(N-N,) wzgledem czasu t.

Uzywajgc metody regresji liniowej wyznacz réwnanie prostej opisujgcej powstatg
zaleznosc.

Z réwnania prostej (y = ax + b) wyznacz wspétczynnik kierunkowy b, ktory jest réwny
statej rozpadu A.

Uzywajgc wzoru nr 7 oblicz wartos¢ czasu potowicznego zaniku Ty, dla radioizotopu
137m
Ba.

Poréwnaj otrzymang wartos¢ z warto$cig rzeczywistg (stabelaryzowang) (2,552 min)
i oblicz btgd wzgledny wyznaczonej wartosci T,

Zebrane dane w postaci tabeli, wykres i obliczenia dotgcz do sprawozdania.



Cwiczenie 3
Okreslenie samoabsorpcji promieniowania y w préobce KCI

Cel

Pomiar samoabsorpcji promieniowania y “°K w prébce KCl zawartej w kalibrowanym
cylindrycznym pojemniku Marinelli o pojemnosci 500 ml.

Wprowadzenie

Promieniowanie y moze ulegaé rozproszeniu, absorpcji lub moze tworzy¢ pary pozytron-
elektron. Gdy masa probki jest duza, promieniowanie gamma emitowane z “°K zostaje
czesciowo pochtoniete przez prébke i przy pomiarze nalezy wowczas uwzgledni¢ jego
samoabsorpcje. Dotyczy to gtdwnie probek o stosunkowo duzej objetosci od 0,5 do 3 litrow.
Poprawka na samoabsorpcje nie jest wymagana w przypadku, gdy kalibracja wydajnosciowa
detektora byla przeprowadzona dla probek w tej samej konfiguracji geometrycznej o
podobnej gestosci wtasciwej i o podobnym wspdtczynniku ostabienia promieniowania vy.
Wspodtczynnik samoabsorpcji promieniowania gamma f mozna wyliczyé korzystajgc ze
wzoru:

1—e HX

f= (1)

ux

gdzie:

f — wspétczynnik samo absorpcji promieniowania v,

M — wspoétczynnik ostabienia promieniowania gamma (dla energii promieniowania gamma
1,461 MeV jego warto$é wynosi 0,051 cm?/g w soli KCI),

X — masa powierzchniowa badanej probki (w g/cm?).

Piki energii kwantéw gamma (fotopiki) zazwyczaj mierzy sie w oparciu o detektory
promieniowania gamma potgczone ze spektrometrem w celu identyfikacji energii w
maksimum piku oraz okreslenia intensywnos$ci energii opisanej jako pole powierzchni pod
pikiem.

W powyzszym ¢wiczeniu zastosowano chlorek potasu KClI, ktéry zawiera 0,0117% naturalnie
wystepujacego radioizotopu “°K o czasie potowicznego rozpadu wynoszacym 28,1:10° lat.
“K emituje promienie y o energii 1,461 MeV z intensywnoscig 10,7%. Pozostate 89,3%
przypada na rozpad B. Schemat rozpadu radioizotopu “°K zaprezentowano na rysunku 1.

Szybkos¢ zliczen netto impulséw pomiarowych dla danej masy R, jest zwigzana ze
wspotczynnikiem samoabsorpcji promieniowania y dla danej masy fy, intensywnoscig
promieniowania gamma d oraz jego wydajnoscig, przy zatozeniu braku samoabsorpcji

promieniowania &€,. Zalezno$c¢ ta opisana jest rownaniem:

R

Tm = fmé&od (2
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Rys. 1. Schemat rozpadu “°K

Aparatura i materiaty

Sonda scyntylacyjna Nal(Tl) z analizatorem wielokanatowym OSPREY
Komputer

Skalibrowane naczynie Marinelli 500 ml

Waga laboratoryjna z dziatkg 0,01 g

Linijka

Odczynniki chemiczne

Sol KCI 1000 g

Instrukcja

1. Zmierz wysoko$¢ otrzymanego pojemnika Marinelli do kreski oznaczajgcej 500 ml.

Zwaz pojemnik i napetnij go solg KCIl. Zwaz mase dodanego KCI. Zamknij pojemnik,
oblicz gestos¢ i pole powierzchni pojemnika, uwzgledniajgc powierzchnie
wewnetrznego cylindra na detektor. Nastepnie oblicz mase powierzchniowg w g/cm?,
dzielac mase nawazki KCl przez obliczone pole powierzchni naczynia Marinelli.
Wynik zapisz w tabeli 1.

Wykonaj pomiar tta z uzyciem sondy Nal(Tl) w czasie 2000 sekund wykorzystujgc
naczynie Marinelli wypetnione wodg dejonizowang. Zapisz czesto$¢ zliczen tla dla
fotopiku gamma “°K o energii 1461 keV w tabeli 2.

Wykonaj dwukrotnie pomiar prébki KCI z uzyciem sondy Nal(Tl) w czasie 1000
sekund i zapisz czestosci zliczen dla fotopiku gamma “°K o energii 1461 keV w tabeli
2.

10



Tabela 1. Wymiary naczynia Marinelli i masa probki KCI

Wysokos$¢ naczynia Marinelli [cm]
Pole powierzchni [cm?]

Waga naczynia Marinelli [g]
Waga naczynia Marinelli + KCI [g]
Waga KCI [g]

Masa powierzchniowa [g/cm?]

Tabela 2. Czesto$ci zliczen dla przeprowadzonych pomiaréow

Pomiar llos¢ zliczeh
(zliczenie/sek)

Czestosé zliczen tta “°K

Czestosé zliczen netto “°K dla KCI — 1 pomiar
Czestosé zliczen netto “°K dla KCI — 2 pomiar
Czestosé zliczen netto “°K dla KCI — warto$é $rednia

Opracowanie wynikow

1. Oblicz czestosé zliczen netto dla fotopiku gamma “°K o energii 1461 keV, odejmujac
czestosé zliczen dla fotopiku “°K z pomiaru tta od czestosci zliczen dla fotopiku “°K
w badanej prébce KCI.

2. Oblicz czesto$é rozpadéw “°K w badanej prébce w oparciu o oznaczong czestosé
zliczen. Intensywno$¢ promieniowania gamma “°K wynosi 10,7%.

3. Oblicz aktywno$¢ “°K w badanej probce KCI, wykorzystujgc czas potowicznego
rozpadu Ty, czesto$é wystepowania radioizotopu “°K w naturalnym potasie oraz
zawartos¢ K w KCI, zgodnie z ponizszymi wzorami i otrzymany wynik zapisz w tabeli
3.

Liczba atoméw “°K w prébce KCI:

N=(m)-C-NA 3)

Mkct
gdzie:
N — liczba atoméw “°K w prébcee;
m — masa KCI;
Mkci— masa molowa KCI;
C — czesto$é wystepowania “°K w przyrodzie (0,0117%);
N, — stata Avogadra (6,022 - 10* mol™)

11



Aktywnos¢ “°K w prébce KCI:

A=22.N (4)
Ty/2

gdzie:

Ty, — czas potowicznego rozpadu “°K (1,28 - 10° lat)

4. Oblicz wspotczynnik samoabsorpciji fxc) zgodnie z wzorem 1 oraz wydajnos¢ pomiaru
promieniowania gamma, przy zatozeniu braku samoabsorpcji promieniowania eq
zgodnie z wzorem 2. Otrzymane wyniki zapisz w tabeli 3.

Tabela 3. Wyniki obliczen

Stezenie®K w probce KCI [Bq]
Wspdtczynnik samoabsorpcji dla KClI fc

Wydajno$¢ pomiaru promieniowania gamma przy
zatozeniu braku samoabsorpcji eq

5. W sprawozdaniu opisz wszystkie wykonane czynnosci wraz z obliczeniami
i wypetnionymi tabelami.
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Cwiczenie 4

Pomiaru zawartosci radioizotopéw “°K i *'Cs w zywnosci za pomoca spektrometrii
promieniowaniay

Cel

Pomiar zawartosci naturalnego “°K i sztucznego **’Cs radioizotopdéw w prébkach zywnosci
z wykorzystaniem spektrometrii promieniowania y.

Wprowadzenie

Radionuklidy pochodzenia naturalnego sg obecne wokét nas zaréwno w otoczeniu, w ktérym
zyjemy, jak réwniez w naszym ciele i produktach, ktére spozywamy. Narazenie cziowieka na
promieniowanie jonizujgce zwigzane jest przede wszystkim z tzw. promieniowaniem tta
naturalnego. Promieniowanie to pochodzi z kosmosu (promieniowanie kosmiczne), a takze
z naturalnie wystepujacych materiatbw promieniotworczych znajdujgcych sie w glebie,
wodzie i powietrzu. Otaczajgcg nas radioaktywnos¢ mozna stwierdzi¢ miedzy innymi w
zywnosci i wodzie. Stezenia naturalnie wystepujgcych radionuklidow w zywnosci roznig sie w
zaleznosci od: lokalnego skfadu podtoza geologicznego, klimatu oraz sposobu prowadzenia
upraw  rolniczych. Oprécz naturalnych radionuklidow zawartych w $rodowisku, ich
podwyzszone ilosci mogg by¢ zwigzane z dziatalnoscig cztowieka, takg jak: przemyst
wykorzystujgcy materialty o podwyzszonej naturalnej radioaktywnosci (radionuklidy
naturalne) oraz cywilne lub wojskowe zastosowania jgdrowe (radionuklidy sztuczne).
Réwniez diagnostyka medyczna stanowi potencjalne zZrédio promieniowania jonizujgcego
oddziatywujacego z organizmem ludzkim. Niezaleznie od tego czy radionuklidy sg
wytwarzane przez cziowieka, czy sg pochodzenia naturalnego, przechodzg przez tancuch
troficzny podobnie jak inne pierwiastki. Stopiehn szkodliwosci dla zdrowia ludzkiego zalezy od
typu radionuklidu i czasu narazenia na dziatanie. llos¢ promieniowania jonizujgcego, na ktore
narazeni sg ludzie moze rézni¢ sie w zaleznosci od miejsca zamieszkania. W przypadku
uwolnienia do srodowiska radioaktywnosci w wyniku awarii w elektrowni jadrowej, pobliskie
grunty, rzeki, akweny wodne oraz budynki moga zostac¢ zanieczyszczone przez radionuklidy
reaktorowe, a czlowiek moze by¢ narazony na promieniowanie emitowane przez produkty
rozszczepienia i aktywacji neutronowej

Radionuklidy naturalnie wystepujgce w pozywieniu to gtéwnie potas “°K, uran #*®U i produkty

jego rozpadu np. rad **Ra, polon ?*°Po oraz otéw #°Pb. Spos$réd produktéw zywnosciowych,
duze stezenia potasu “°K wystepujg w mleku, gdzie jego zawarto$é wynosi okoto 50 Bql/L,
natomiast w miesie, bananach i innych produktach bogatych w potas, moze siega¢ nawet
kilkkaset Bg/kg. Inne naturalne izotopy promieniotwércze, ktére wystepujg w znacznie
nizszych stezeniach to produkty rozpadu promieniotworczego radioizotopéw uranu ***U i toru
232Th.

W przypadku przedostania sie do srodowiska znacznych ilosci radionuklidow mogg one wraz
z suchym opadem atmosferycznym osig$¢ na powierzchni owocow i warzyw lub paszy dla
zwierzat (np. trawy). Inng drogg wnikania radionuklidéw do organizmu ludzkiego moze by¢
skazona woda deszczowa i Snieg. Radioaktywnos¢é zdeponowana w srodowisku wodnym
(rzeki, jeziora, morza) powoduje akumulacje radionukliddw w rybach i owocach morza.
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Sposréd radionuklidéw sztucznych, ktére moga deponowac sie w zywnosci wyrdzni¢ nalezy
gtéwnie: tryt °H, wegiel **C, technet **Tc, siarke **S, kobalt ®°Co, stront #Sr i °°Sr, ruten ***Ru
i '°®Ru, jod *1i *?°I, cez **Cs i ®*'Cs, cer ®*Ce, iryd *?Ir, uran ?°U, pluton #®pPu, **°Pu, *°Pu
i 2Pu oraz ameryk **Am. Rosliny uprawne rosngce na glebie mogg nagromadzaé sztuczne
radionuklidy zdeponowane w podfozu. Dotyczy to gtdwnie grzybow, jagod, niektorych
owocow, jak rowniez miesa z dziczyzny. Najistotniejszym radioizotopem, ktory ma
bezposredni wptyw, po awarii w urzgdzeniach jgdrowych, na zdrowie cztowieka jest **'I.
Stosunkowo szybko jest on przenoszony z zanieczyszczonej paszy krow do mleka. I1zotop
ma kroétki czas potowicznego rozpadu i ulega zanikowi w ciggu kilku tygodni, podczas gdy
sztuczny radioizotop cezu '*’Cs, posiada znacznie diuzszy czas potowicznego rozpadu
wynoszacy okoto 30 lat. Dlatego obecno$é radiocezu *’Cs w zywnosci jest problemem
dtugoterminowym ( nawet do kilkuset lat). Stront i pluton to pierwiastki, ktérych radionuklidy
moga réwniez diugotrwale wplywaé na skazenie radiologiczne zywnosci. *Sr ma czas
pofowicznego rozpadu wynoszacy okoto 29 lat, natomiast radioizotopy plutonu majg
znacznie diuzsze czasy potowicznego rozpadu (*®Pu: 88 lat, **°Pu: 24100 lat, **°Pu: 6564
lata, ***Pu: 14 lat). Jednakze, zaréwno stront, jak i pluton, sg stosunkowo mato mobile w
Srodowisku i problem skazenia zywnosci nimi jest ograniczony lokalnie.

131|

Aparatura i materiaty
e Sonda scyntylacyjna Nal(Tl) z analizatorem wielokanatowym OSPREY
e Komputer
e Zrédla promieniowania o znanej aktywnosci: wzorzec **’Cs (woda dejonizowana) i
0K (KCI)
e Probka wody dejonizowanej BLANK do pomiaru tta spektrometru

e Prébki zywnosci (grzyby z Czarnobyla, mgka sojowa, magka ziemniaczana, kakao)
w naczyniach pomiarowych o geometrii Marinelli

Instrukcja

1. Zmierz tto spektrometru w czasie 1000 s w obszarze fotopiku promieniowania gamma
9K (1460 keV) oraz *'Cs (662 keV), wykorzystujgc dostarczone naczynie z wodg
dejonizowang (proba $lepa) oraz wyznacz liczby zliczen pod oboma fotopikami (Nics
i Ni). Warto$ci zapisz w tabeli 1. Obszary obu fotopikdw sg na widmie zaznaczone
kolorem czerwonym.

2. Wykonaj pomiar iloéci zliczern w czasie 1000 sekund dla wzorca *’Cs o znanej
aktywnosci Acs. Zaznacz rejon fotopiku **'Cs i wyznacz liczbe zliczen pod fotopikiem
Ncs. Wartos$¢ zapisz w tabeli 2.

3. Wykonaj pomiar ilosci zliczen dla wzorca “°K(KCI) w ciggu 1000 s. Zaznacz rejon
fotopiku *°K i wyznacz liczbe zliczen pod fotopikiem Ny. Warto$é zapisz w tabeli 2.

4. Zmierz aktywnos$¢ analizowanych prébek zywnos$ci w czasie 1000 s. Wyznacz liczbe
zliczen *°K i **Cs pod fotopikami (Ng« i Ngcs). Warto$ci zapisz w tabeli 3.
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Opracowanie wynikéw

1.

2.

Oblicz ilos¢ zliczen tta na sekunde (ly i lics). Wartosci zapisz w tabeli 1

Oblicz ilosci zliczen na sekunde netto (l.cs i Ihk) poprzez odjecie ilosci zliczen tta i
wyniki zapisz w tabeli 2.
Oblicz wydajnosci detekgiji (ecs i €x) radionuklidéw **’Cs i “°K na podstawie pomiaréw
aktywnosci wzorcéw **'Cs i “K oraz w odniesieniu do ich znanej aktywnosci i zapisz
w tabeli 2:
ICs _ItCs IK _ItK
€ = ——— € =———
Cs ACS K AK

Oblicz ilosci zliczen na sekunde netto (Ingcs i Ingk) Oraz bezwzgledne aktywnosci (Agcs
i Agk) w Bg/kg, na podstawie obliczonych wydajnosci detekcji i zmierzonych czestosci
zliczen na sekunde "*'Cs i “K (lycs i Ig) W probkach zywnosci i wyniki zapisz w tabeli
3:

Ing - ItCs IgK - ItK

A =
m'ECS gK m'EK

Ang

gdzie:
m — masa probki zywnosci w kg

Ocen czy analizowane probki zywnoéci nadajg sie do spozycia, wiedzgc, ze krajowy
limit skazenia produktéw spozywczych przez **’Cs wynosi 2000 Bg/kg.

W sprawozdaniu opisz wszystkie wykonane czynnosci wraz z obliczeniami
i wypetnionymi tabelami.

Tab. 1. Wartosci liczby zliczen oraz zliczen na sekunde dla pomiaru tta **'Cs i “°K

NtCs NtK |tCs ItK

Proba Slepa

Tab. 2. Wartosci liczby zliczen, czestosci zliczeh na sekunde oraz wydajnosci detekgji
pomiaru **'Cs i “*K z wykorzystaniem detektora scyntylacyjnego

Ncs Nk lcs Ik Incs Ink €k €cs

Wzorzec “°K

Wzorzec **'Cs
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Tab. 3. Wartosci czestosci zliczen na sekunde oraz aktywnosci w Bg/kg w badanych
probkach zywnosci

Nng NgK Ing IgK Inng IngK Ang AgK

Grzyby z
Czarnobyla

Maka sojowa

Maka
ziemniaczana

Kakao
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Cwiczenie 5

Pomiar zawartosci wybranych radioizotopéw w materiatach budowlanych za pomoca
spektrometrii promieniowania y

Cel

Pomiar aktywnosci naturalnych radioizotopéw “°K, **Ra i >**Th (wariant A) lub radionuklidéw
K i 1¥'Cs (wariant B) w prébkach materiatéw budowlanych.

Wprowadzenie

Czlowiek jest stale narazony na promieniowanie jonizujgce pochodzgce z rozpadu
radionuklidow naturalnych wystepujgcych w przyrodzie (NORM). W sposoéb ciggty przenikajg
one do powietrza, wody, zywnosci, materiatdw budowlanych i organizmu cziowieka
z otaczajgcego $rodowiska. Srednig roczng ogodlnoswiatowg dawke skuteczng dla
promieniowania y z materiatdw budowlanych szacuje sie na okoto 0,4 mSv. Osoby, ktére
spedzajg w pomieszczeniach zamknietych blisko 20 godzin dziennie sg narazone na
promieniowanie wewnetrzne i zewnetrzne emitowane z materiatdw budowlanych. Wiekszos¢
tych materiatdw zawiera mate aktywnosci naturalnych pierwiastkbw promieniotwérczych,
gtéwnie radionuklidéw z szeregdéw promieniotwérczych 2*8U i 2?Th oraz radioaktywny izotop
potasu “°K. Zewnetrzne narazenie na promieniowanie jonizujgce jest spowodowane
radionuklidami emitujgcymi promieniowanie y, pochodzacymi przede wszystkim z rozpadu
radu **Ra. Narazenie na promieniowanie wewnetrzne (inhalacja) jest zwigzane z
obecnoscig gazowego radonu (*’Rn i nieznaczne ilo$ci®®Rn) i jego krétkozyciowych
produktow rozpadu, emitowanych z materiatbw budowlanych do wnetrza budynkdw.
Zawartos¢ radioizotopow w naturalnych materiatach budowlanych jest zwigzana z ich
obecnoscia w materiale geologicznym, z ktérego pochodzg. Srednie aktywnosci
radionuklidéw ***Ra, #2Th i “°K w skorupie Ziemi wynoszg odpowiednio 35, 30 i 400 Bq/kg.
Na Ziemi wystepujg réwniez rejony o podwyzszonych zawartosciach naturalnych
radionuklidow, gdzie roczne dawki skuteczne dla okolicznych mieszkancow mogg byé
znacznie wyzsze i przekracza¢ nawet 50 mSv (np. niektére rejony Brazylii, Francji, Indii,
Nigerii i Iranu). W budownictwie stosuje sie takze technologicznie przetworzone naturalnie
wystepujgce materiaty radioaktywne (TENORM), takie jak popiét weglowy, czyli odpad ze
spalania wegla, stosowany jako dodatek do cementu i betonu. W niektérych krajach cegty sg
wykonywane z popiolu lotnego, a zuzel weglowy jest stosowany w konstrukcjach
podtogowych jako materiat wypetniajgco-izolacyjny. Jako materiat budowlany stosuje sie
takze fosfogips (produkt uboczny w produkcji nawozéw fosforowych), z kolei czerwone btoto
(odpad z pierwotnej produkcji aluminium) jest stosowane do produkcji cegiet, ceramiki i
kafelkébw. Dawki promieniowania i stezenie radonu wewnatrz budynkéw sg oceniane
bezposrednio poprzez pomiar aktywnosci *Rn lub z wykorzystaniem obliczen
matematycznych. Aktualnie w przemysle materialtdw budowlanych istnieje tendencja do
wykorzystania odpaddéw przemystowych jako zamiennikéw produktéw naturalnych. Wptywa
to na stosunkowo wysokie aktywnosci naturalnych radionuklidéw w materiatach budowlanych
oraz zwiekszone narazenie ludnosci spowodowane ich obecnoscig, a to wymusza ciggte
opracowywanie nowych norm i wytycznych.
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W celu poréwnania materiatéw budowlanych zawierajgcych rézne aktywnosci “°K, #*°Ra
i **Th, wprowadzono tzw. réwnowaznik radu Rae,, ktory oblicza sie w oparciu o przelicznik,
ze zawartosci 370 Bg/kg **°Ra, 259 Bg/kg %*?Th i 4810 Bg/kg “°K sg zrédtem takiej samej
dawki promieniowania y. Wielko$¢ rownowaznika radu Raeq dla materiatéw budowlanych jest
opisana zaleznoscig:

Ragy = Crq + 1,43Cry, +0,077Ck

Od 1 stycznia 2003 r. warunki dopuszczenia surowcow i mineratow dla réznych typow
budownictwa w Polsce okres$la Rozporzadzenie Rady Ministrow ,w sprawie wymagan
dotyczgcych zawartosci naturalnych izotopdw promieniotwérczych w surowcach i
materiatach stosowanych w budynkach”, ktére wprowadza dwa wskazniki aktywnosci:

1. Wskaznik f;, ktory okresla zawartos¢ naturalnych izotopéw w materiale:

AK ARa ATh

1= 3500 T 300 T 200

gdzie: Ak, Ara i At 0znaczajg aktywnosci: “°K, **Ra i ***Th (Bg/kg).
2. Wskaznik f,, ktory okresla zawartosé >°Ra w materiale (Bg/kg).

Wskaznik f, jest miarg narazenia mieszkancéw na inhalacje ??Rn wydostajgcym sie ze $cian
(ekshalacja) do wnetrza pomieszczenia wskutek rozpadu obecnego w materiale budowlanym
radu **®Ra. Zgodnie z tym rozporzadzeniem wskazniki aktywnosci f, i f, nie moga
przekraczaé nie wiecej niz 20% wartosci f;=1 i f,=200 Bg/kg w odniesieniu do surowcow i
materiatow budowlanych stosowanych w budynkach przeznaczonych dla ludzi.

Aktywnosci “®Ra, %**Th i “°K w materiatach budowlanych réznig sie w zaleznosci od rodzaju
i pochodzenia materiatu budowlanego. Srednie aktywnosci %?°Ra, %?Th i “°K w najbardziej
powszechnych materiatach budowlanych w Europie, np. cegtach betonowych i piaskowo-
wapiennych, wynoszg odpowiednio 40, 30 i 400 dla cegiet betonowych oraz 10, 10, 330
Bq/kg dla cegiet piaskowo-wapiennych. Tabela 1 przedstawia typowe aktywnosci ?°Ra, #?Th
i “*K w materiatach budowlanych.

Tabela 1. Typowe aktywnosci “*Ra, ***Th i “°K w materiatach budowlanych

Materiat budowlany *®Ra (Bq/kg) *2Th (Ba/kg) K (Bg/kg)
Beton 18 - 67 3-43 16 — 1100
Beton lekki 10-60 6 —66 51 -870
Cegly 7-140 8 — 127 227 — 1140
Gips 1-67 0,5-190 22 — 804
Cement 13 - 107 7—-62 48 — 564
Ceramika 25-193 29 — 66 320 — 1049
Granit bd - 160 bd — 364 24 — 2355
Kafelki 33-61 45 — 66 476 — 788
Marmur 1-63 0,4-142 9 - 986
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Wariant A — pomiar “K, #°Ra i ***Th

Aparatura i materiaty

Sonda scyntylacyjna Nal(Tl) z analizatorem wielokanatowym OSPREY
Komputer
Naczynia pomiarowe

Prébki materiatéw budowlanych

Instrukcja

1. Odwaz w pojemniku Marinelli wskazany materiat budowlany do linii oznaczajgcej
objetos¢ 500 ml i zamknij szczelnie pojemnik. Mase zapisz.

2. Rozpocznij pomiar aktywnosci tego materiatu za pomoca sondy scyntylacyjnej Nal(Tl)
w czasie 6000 s (100 min).

3. Otworz z pamieci komputera, uprzednio zarejestrowane w czasie 5000 s, widma
wzorcow: “°K (1460 keV), ?°Ra (186 keV) i 2**Th (64 keV) o aktywnosci Ak, Ara i Arh.
Zapisz odczytane z widma liczby zliczen Ns pod zaznaczonymi fotopikami tych
wzorcoOw: Nek, Nera | Ngth.

4. Otworz z pamieci komputera, uprzednio zarejestrowane w czasie 50000 s, widmo tia.
Odczytaj liczby zliczen N, dla “°K, ?*°Ra i 2**Th pod fotopikami: Ny, Nga i Nerh.

5. Po zakonczeniu pomiaru aktywnosci badanego materiatu budowlanego zarejestruj

widmo i zaznacz na nim wybrane kanaty pomiarowe dla: “°K (1460 keV), ?°Ra (186
keV) i %2Th (64 keV).

Opracowanie wynikow

1.

Oblicz ilosci zliczen na sekunde I, lsra i lsth Wzorcéw “°K, ?*°Ra i ?**Th i wpisz do
tabeli 1.

Oblicz ilosci zliczen na sekunde H#a l, lira i lith | Wpisz do tabeli 2.

Oblicz ilosci zliczen netto |, standardéw radionuklidéw “°K, ?*°Ra i **Th (lhsk, lnsra
i Insth) pOprzez odjecie ilosci zliczen tta i wpisz do tabeli 2.

Na podstawie pomiaréw aktywnosci i aktywnosci wzorcow oblicz wydajnosci
oznaczania radionuklidéw “°K, #°Ra i >**Th i wpisz do tabeli 2.

IsRa - ItRa IsK - ItK IsTh - ItTh

& =—— Emn = Arn

€, =
Ra Ara Ag

Oblicz ilosci zliczen netto I, standardéw radionuklidow “°K, *Ra i **Th (lnpk, Inpra
i lnpth) poOprzez odjecie ilosci zliczen tta i wpisz do tabeli 3.
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6. Oblicz aktywnosci: Agk, Agra Oraz Aprn W Ba/kg i wpisz do tabeli 3.

IpRa - ItRa _ IpK - ItK A _ IpTh - ItTh
mp . ‘C-‘K pTh mp . ETh

A = — A =
PRa pK
my - Epq

7. Oblicz wartosci wspotczynnikow f; i f, korzystajgc z zaleznosci:

f: ApK ApRa ApTh
173000 ° 300 ' 200

oraz
fo= ApRa

8. Ocen przydatnos¢ badanego materiatu w budownictwie korzystajgc z informaciji
zawartych w wstepie teoretycznym.

9. W sprawozdaniu opisz wszystkie wykonane czynnosci wraz z obliczeniami
i wypetnionymi tabelami.

Tab. 1. Wartosci liczby zliczen oraz zliczen na sekunde dla pomiaru tla **'Cs i “°K

Nern Nira Nk lern lira loc

Préba slepa

Tab. 2. Wartosci liczby zliczeh, czestosci zliczeh na sekunde oraz wydajnosci detekcji
pomiaru **'Cs i “K z wykorzystaniem detektora scyntylacyjnego

Nth | Nra | Nk | I Ira Ik lnh lhra | lnk | €Tn €Ra €k

Wzorzec
40K
Wzorzec
226Ra
Wzorzec
232Th

Tab. 3. Wartosci czestosci zliczen na sekunde oraz aktywnosci w Bg/kg w badanej
prébce materiatu budowlanego

NgTh NgRa NgK IgTh IgRa |gK Inng IngK AgTh AgRa AgK

Materiat
budowlany
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Wariant B — pomiar **'Cs i “K

Aparatura i materiaty

Sonda scyntylacyjna Nal(Tl) z analizatorem wielokanatowym OSPREY
Komputer

Naczynia pomiarowe

Zrédta promieniowania: 2 standardy: **’Cs i “°K (KCI)

Prébki materiatdw budowlanych

Instrukcja

5. Zmierz tto spektrometru w czasie 1000 s w obszarze fotopiku promieniowania gamma

9K (1460 keV) oraz *'Cs (662 keV), wykorzystujgc dostarczone naczynie z wodg
dejonizowang (préba slepa) oraz wyznacz liczby zliczeh po oboma fotopikami (Nics
i Ni). Wartosci zapisz w tabeli 1. Obszary obu fotopikéw zaznaczono na widmie
kolorem czerwonym.

Wykonaj pomiar ilosci zliczen w czasie 1000 sekund dla wzorca “*’Cs o znanej
aktywnosci Acs. Zaznacz rejon fotopiku **’Cs i wyznacz liczbe zliczen pod fotopikiem
Ncs. Wartos$¢ zapisz w tabeli 2.

Wykonaj pomiar iloéci zliczen w czasie 1000 sekund dla wzorca “°K(KCI) w ciggu
1000 s. Zaznacz rejon fotopiku “°K i wyznacz liczbe zliczen pod fotopikiem N.
Warto$¢ zapisz w tabeli 2.

Zmierz aktywnos$¢ analizowanych probek materiatdw budowlanych w czasie 1000 s.
Wyznacz liczbe zliczen “°K i **'Cs pod fotopikami (Ng« i Ngcs). Wartoséci zapisz w
tabeli 3.

Opracowanie wynikow

4. Oblicz ilos¢ zliczen tta na sekunde (I i lics). Wartosci zapisz w tabeli 1

5. Oblicz ilosci zliczen na sekunde netto (l.cs | k) poprzez odjecie ilosci zliczeh tta i

wyniki zapisz w tabeli 2.

Oblicz wydajnosci detekgji (ecs i €x) radionuklidéw **’Cs i “°K na podstawie pomiaréw
aktywnosci wzorcow *’Cs i “)K oraz w odniesieniu do ich znanej aktywnosci i zapisz
w tabeli 2:

ICS _ItCs Iy _Itl(
Epe = ——— g, =—-
Cs ACS K AI(

Oblicz ilosci zliczen na sekunde netto (lngcs i Ingk) Oraz bezwzgledne aktywnosci (Agcs
i Agk) w Bg/kg, na podstawie obliczonych wydajnosci detekcji i zmierzonych czestosci
zliczen na sekunde **'Cs i “°K (lycs i lg) W probkach zywnosci i wyniki zapisz w tabeli

3:
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I
Ang

gdzie:

m:- ECS

gCs — ItCs

m — masa probki materiatu budowlanego w kg

W sprawozdaniu opisz wszystkie wykonane czynnosci

i wypetnionymi tabelami.

gK

gK_ItK
m- EK

wraz z obliczeniami

Tab. 1. Wartosci liczby zliczen oraz zliczen na sekunde dla pomiaru tta **'Cs i “°K

NtCs

Nik

ItCs

li

Préba slepa

Tab. 2. Wartosci liczby zliczen, czestosci zliczen na sekunde oraz wydajnosci detekgji

pomiaru **'Cs i “*K z wykorzystaniem detektora scyntylacyjnego

NCs NK

ICs

Ik

InCs

Ink

€k

€cs

Wzorzec “°K

Wzorzec **'Cs

Tab. 3. Wartosci czestosci zliczen na sekunde oraz aktywnosci w Bg/kg w badanych

probkach materiatéw budowlanych

Nng NgK

Ing

lgx

Inng

IngK

Ang

Agk

Materiat 1

Materiat 2

Materiat 3

Materiat 4
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Cwiczenie 6

Wspotstracanie radionuklidow na matrycy nieorganicznej jako metoda zatezania
probek i separacji radionuklidéw

Cel

Poznanie procedury wspofstrgcania radionuklidow na matrycy nieorganicznej (MnO,,
Fe(OH);, BaSO, oraz CaC,0,) jako metody zatezania probek i separacji radionuklidow.

Wprowadzenie

Wspoistrgcanie jest procesem chemicznym wydzielania analitu na matrycy nieorganicznej
(np. strgconym osadzie) badanych substancji czy pierwiastkow chemicznych.
Wspotstrgcanie moze zachodzi¢é w wyniku adsorpcji, okluzji, tworzenia krysztatow
mieszanych lub ztozonych potaczen z innymi jonami obecnymi w roztworze oraz wytrgcania
nastepczego.

Powstaty osad sktada sie miedzy innymi z krysztatbw mieszanych, w ktérych atomy
radionuklidow sg rozmieszczone réwnomiernie w siatce krystalicznej, zastepujac
izomorficznie atomy nosnika, nie powodujgc jednak defektéw w sieci krystalicznej. Aby to
nastgpito, no$nik i radionuklid muszg by¢ podobne chemicznie. Na przyktad, *Ra moze by¢
wspoétstrgcany z trudno rozpuszczalnym BaSO,, poniewaz zaréwno Ra, jak i Ba, sg metalami
alkalicznymi o fadunku +2 i ich promienie jonowe nie sg znaczgco rézne. Jesli sktadnik
Sladowy (radionuklid) tworzy mniej rozpuszczalny zwigzek niz nosnik z przeciwnie
natadowanym jonem wytrgcajagcym (w tym przypadku siarczanem), wéwczas wzbogaci on
wytrgcony zwigzek i stosunek ilosci radionuklidu do nosnika bedzie wyzszy w wytrgconym
osadzie niz wroztworze. Wymiana izomorficzna niekoniecznie oznacza, ze stezenie
radionuklidu bedzie réwnomierne w obrebie catego krysztatu osadu. Warunki wytrgcania
(wysoka temperatura, powolna szybkos¢ opadania, stezenia, czas starzenia osadu)
wptywajg pozytywnie na jednorodnos$¢. Silne wzbogacenie krysztatu radionuklidem sprzyja
niejednorodnosci i jego stezenie jest wieksze w rdzeniu struktury. Proces wytrgcania osadow
prowadzi do anomalnych mieszanych krysztatbw, w ktorych radionuklid moze byc¢
rébwnomiernie rozmieszczony poprzez tworzenie w zwigzku z utworzonym nosnikiem, ale
wowczas wymiana nie jest izomorficzna. tadunki atoméw nosnika i wspoistrgcanego
radionuklidu sg niekoniecznie identyczne w mieszanych krysztatach anomalnych. Na
przyktad fluorek lantanowca (CeFs;, NdF; itd.) wspotstrgca zaréwno tréj-, jak i
czterowarto$ciowe aktynowce (np. Pu®" i Pu*"). Choé wspdtstragcanie jest procesem bardzo
wydajnym, Pu*" nie zastepuje atoméw Ce czy Nd w krysztatach w sposéb izomorficzny.

Podczas strgcania nosnika, radionuklid moze adsorbowac sie na powierzchni strgcanego
osadu w procesie wymiany jondw (adsorpcja jonowymienna). Wodorotlenki metali
wielowalencyjnych np. Fe(OH); lub uwodnione tlenki np. MnO,-H,O bardzo efektywnie
wspotstrgcajg metale, szczegdlnie te obdarzone wysokim fadunkiem. Wodorotlenki i tlenki
majg na swojej powierzchni grupy —OH, ktére dysocjujgc w $rodowisku obojetnym
i zasadowym, pozostawiajg natadowany ujemnie jon —O" mogacy wigzac¢ kationy z roztworu.
Poniewaz jest to reakcja powierzchniowa, wielko$¢ pola powierzchni zwieksza wydajnos¢
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procesu adsorpcji. Najczesciej adsorbujacy osad tworzy sie przez dodanie odpowiednich
odczynnikow do roztworu zawierajgcego radionuklidy. Wiele metali przejsciowych adsorbuje
sie na osadzie Fe(OH),;, ktéry powstaje poprzez dodanie Fe®* do kwasnego roztworu
(pH=1-2), a nastepnie strgcenie Fe(OH); przez dodanie do roztworu NaOH lub NH,OH.
Innym, mniej powszechnym sposobem, moze by¢ dodanie do roztworu zawierajgcego
radionuklidy, wczes$niej przygotowanego osadu, na ktérym moze dokonac sie ich adsorpcja.

Selektywne wspoétstrgcanie radionuklidu z nierozpuszczalnym zwigzkiem chemicznym jest
mozliwe przez wybdr takiej molekuly, ktéra tworzy odpowiedni osad. Wiasciwe i umiejetne
wykorzystanie techniki strgcania moze minimalizowaé adsorpcje na osadzie zbednych
zanieczyszczen. W zwigzku z tym wybrany do wspotstrgcania zwigzek chemiczny powinien
maksymalnie wspofstrgca¢ analizowany  radionuklid na stabilnym osadzie, a ten
jednoczesnie bedzie w minimalnym stopniu przyciggat inne jony moggce stanowic
zanieczyszczenie.

Zatezanie polega na oddzieleniu docelowego radionuklidu od matrycy przy uzyciu osadu
rozpuszczajgcego sie w niewielkiej objetosci roztworu. Przyktadowo, do zatezania
aktynowcow i innych hydrolizujgcych metali stosuje sie wspoistrgcanie wspomnianymi
wczesniej Fe(OH); lub MnO, w bardzo duzych objetosciach probki, nawet 100-200 litréw,
a otrzymany osad rozpuszcza sie w znacznie mniejszej ilosci kwasu.

Wiekszosé metod separacji radionuklidéw poprzez wspétstrgcanie jest opartych na strgcaniu
wodorotlenkéw, weglanéw, fosforandéw i szczawianéw. Strgcenie Fe(OH); przy pH = 8-9,
powoduje pozostanie w roztworze wszystkich metali ziem alkalicznych, gdyz metale
alkaliczne, takie jak bar oraz stront, nie tworzg nierozpuszczalnych wodorotlenkdw, a z kolei
inne metale ziem alkalicznych nie stragcajg sie w postaci wodorotlenkéw przy tak niskim pH.
Co wiecej, radionuklidy w formie anionowej mogg réwniez pozostawaé w roztworze.
Lantanowce, aktynowce i inne metale wystepujgce w formie kationéw sg strgcane jako
wodorotlenki. Z punktu widzenia analizy radiochemicznej bardzo wazne jest usuniecie z
prébki zelaza, ktore utrudnia analize np. aktynowcéw. Mozna tego dokonaé np. przez
wspotstrgcanie na szczawianie wapnia CaC,0, przy pH = 2. W tym przypadku, jon Fe*" nie
strgca sie z jonami szczawianowymi i zelazo pozostaje w roztworze. Wspdistrgcanie na
weglanach i siarczanach jest stosowane podczas rozdzielania metali alkalicznych i ziem
alkalicznych. Metale =ziem alkalicznych tworzg sftabo rozpuszczalne weglany w
przeciwienstwie do metali alkalicznych. Jesli analizowany radionuklid jest metalem ziem
alkalicznych, wspotstrgcanie z uzyciem weglandéw i wodorotlenkéw moze nastepowacd po
sobie. Wytrgcanie wodorotlenku prowadzi sie najpierw w celu usuniecia metali, ktére tworzg
wodorotlenki, podczas gdy metale alkaliczne i ziem alkalicznych oraz anionowe radionuklidy
pozostajg w roztworze. Metale alkaliczne i anionowe skfadniki usuwa sie nastepnie przez
wytrgcanie weglanéw lub fosforandw.

Najwazniejsze procedury wspotstrgcania radionuklidédw stosowane w metodach
radioanlitycznych sg nastepujace:
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wytrgcanie weglanéw oraz fosforandw w celu zatezania oznaczanych radionuklidéw
oraz usuniecia metali alkalicznych i radionuklidéw w formie anionowej, ktére
pozostajg w roztworze;

wytrgcanie wodorotlenku zelaza Fe(OH); w celu wstepnego zatezania oznaczanych
radionuklidow oraz do usuwania metali alkalicznych, metali ziem alkalicznych
i anionowych radionuklidéw z probek, woéwczas zanieczyszczenia pozostajg
W roztworze;

wytrgcanie ditlenku manganu MnO, w celu wstepnego zatezania oznaczanych
radionuklidow oraz do usuwania metali alkalicznych, niektérych metali przejsciowych
i anionowych radionuklidéw z probek; woéwczas zanieczyszczenia pozostajg
W roztworze;

wytrgcanie szczawiandw w celu wstepnego zatezania oznaczanych radionuklidéw
oraz do usuwania metali alkalicznych, metali ziem alkalicznych, zelaza i anionowych
radionuklidow z prébek; woéwczas zanieczyszczenia pozostajg w roztworze;

wytrgcanie fluorkéw lantanowcow do wytrgcania troj- i czterowartosciowych
aktynowcow;

specyficzne wytrgcanie dimetyloglioksymu DMG do oddzielania niklu (np. ®*Ni);
wytrgcanie siarczanem do separacji rad **°Ra i otowiu **°Po;
wytrgcanie halogenku srebra do separacji chlorku i jodku;

uzywanie fosfomolibdenianu amonu i heksacyjanozelazianéw metali przejsciowych
do wstepnego zatezania cezu z wéd naturalnych.

Aparatura i materiaty

2 zlewki o pojemnosci 1 litra

1 zlewka o pojemnosci 400 mi
1 zlewka o pojemnosci 150 ml
Bagietki szklane

Papierki wskaznikowe pH

Odczynniki chemiczne

Roztwér chlorku zelaza (50 mg Fe**/ml)
Stezona woda amoniakalna

Stezony 65% HNO;

Stezony 98%H,S0O,
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Roztwér 0,2 M KMnO,

Roztwoér 0,3 M MnCl,

Roztwor 1% H,O, w 1,2M HCI
Roztwor 0,24 M Pb(NO3),

Roztwér 0,1 M K,S0,4/0,2 M H,SO,
Roztwér 0,1 M EDTA o pH=10

Sol Ca(NO3),'6H,0

Sol K,SO,

Kwas szczawiowy H,C,042H,0

Instrukcja

Stracanie MnO,

1.

a > w DN

o

Zlewke o pojemnosci 1 litra napetni¢ wodg kranowg i zakwasi¢ stezonym HNO; do
pH=1

Dodaé¢ 5 ml roztworu 0,2 M KMnO,
Dodac¢ wody amoniakalnej do uzyskania pH=9
Doda¢ 10 ml roztworu 0,3 M MnCl,

Strgcony osad MnO, mieszaé okresowo przez 30 minut po czym pozostawi¢ do
opadniecia

Roztwér znad osadu zdekantowaé

Doda¢ 10 ml 1% H,0O, w 1,2M HCI w celu rozpuszczenia osadu MnO,

Stracanie Fe(OH);

1.

Zlewki o pojemnosci 1 litra napetni¢ wodg kranowg i zakwasi¢ stezonym HNO; do
pH=1

Doda¢ 3 ml roztworu Fe** (150 mg Fe®")
Doda¢ wody amoniakalnej do pH=8

Stragcony osad Fe (OH); mieszajgc okresowo przez 30 minut, po czym pozostawi¢ do
opadniecia

Roztwoér znad osadu zdekantowaé

Osad Fe(OH); rozpusci¢ przy pH=1, uzywajac stezonego HNO;

Stracanie PbSO,

1.

Zlewke o objetosci 150 ml napetni¢c 100 ml wody kranowej i zakwasi¢ stezonym
HNO; do pH=1
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Dodac¢ 1 ml 98% H,SO,, a nastepnie 2 g K,SO, (w celu wspétstrgcenia Th)
Mieszajgc prébke dodac¢ kroplami 1 ml roztwér 0,24 M PbNO;

Ogrzewac probke pod przykryciem okresowo mieszajgc, nie gotowac
Pozostawi¢ roztwdr do ostygniecia

Po opadnieciu osadu PbSO,, roztwér zdekantowacd

Osad przemy¢ 0,1 M roztworu K,S04/0,2 M H,SO, i pozostawi¢ do opadniecia
Po opadnieciu osadu, roztwor zdekantowaé

Osad PbSO, rozpusci¢ przy uzyciu 5 ml roztworu 0,1 M EDTA o pH=10

Stracanie CaC,0,

1.

o g k~ w D

Zlewke o objetosci 400 ml napetni¢ 300 ml wody kranowej i zakwasi¢ stezonym HNO;
do pH=1

Ogrzewac probke, dodaé 28 g H,C,0,4:2H,0 i rozpusci¢ na ciepto
Dodaé 1,36 g Ca(NOs),-6H,0 a nastepnie wody amoniakalnej do pH=4
Ogrzewac probke pod przykryciem, okresowo mieszajgc, nie gotowacé
Pozostawi¢ roztwor do ostygniecia, a nastepnie zdekantowac roztwor

Osad CaC,04rozpusci¢ przy uzyciu 65% HNO;

W sprawozdaniu zwiezle opisa¢ wykonane czynnosci, obserwacje i wskaza¢, jakie
radionuklidy moga by¢ rozdzielane od jakich pierwiastkbw w wykonanych
wspotstracaniach.
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Cwiczenie 7

Analizy radioizotopéw uranu ?*U, *°U i ?®U w prébkach s$rodowiskowych
z wykorzystaniem chromatografii jonowymiennej

Cel

Wykorzystanie chromatografii jonowymiennej do rozdziatu radioizotopéw uranu ?**U, ?*U i
231 od pierwiastkéw utrudniajgcych pomiar czgstek alfa w spektrometrze alfa.

Wprowadzenie

Chromatografia jonowa jest odmiang chromatografii cieczowej stosowanej do separaciji
i analizy anionow i kationéw oraz innych zwigzkéw chemicznych w formie zdysocjowane;.
Chromatografie jonowg stosuje sie miedzy innymi do oznaczania aniondéw i kationow
w wodach i sciekach. Do zalet chromatografii jonowej nalezy:

e mozliwos¢ jednoczesnego oznaczania kilkunastu jondw,
e mozliwos¢ oznaczania jednoczesnie kationéw i anionow,

e mozliwos¢ oznaczania jonéw pierwiastka na réznych stopniach utlenienia (analiza
specjacyjna),

¢ wykrywalnos¢ jondw na niskim poziomie stezenia, umol/l lub mniejszym,
o wysoka selektywnos¢ oznaczania jondw w prébkach o ztozonym skfadzie,
o niewielka ilos¢ prébki potrzebna do analizy,
e prosty sposob przygotowania probek do analizy,
e krotki czas analizy.

Wyrdzniamy 3 typy wymieniaczy jonowych:

1. Kationity — obdarzone fadunkiem ujemnym (ujemne natadowane grupy funkcyjne)
zdolne do adsorbowania kationow z roztworu

R-S0O, o .
. «— H' Na’, K, Ca? RNH,
R-COO

2. Anionity - obdarzone fadunkiem dodatnim (dodatnio natadowane grupy funkcyjne),
zdolne do adsorbowania anionéw z roztworu

«—— R-COO, OH, CI, SO,”

3. Wymieniacze jonéw z dodatkowymi oddziatywaniami sorpcyjnymi, np. posiadajgce
jednoczesnie grupy typu Cig oraz -SOzH, albo/i NR, + OH.

Ogodlne zasady wymywanie jonoéw (elucji) w chromatografii jonowej sg nastepujace:
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e ze wzrostem wartosciowosci analizowanego jonu zwieksza sie jego powinowactwo do
grupy funkcyjnej jonitu,

e jezeli analizowane jony majg te samg warto$ciowosc, to im wiekszy jest ich promien
jonowy i stopien polaryzaciji, tym silniej jon jest zatrzymywany na jonicie,

e jony charakteryzujgce sie silnymi oddziatywaniami hydrofobowymi lub van der
Waalsa z fazg stacjonarng, bedg wymywane pdzniej niz jony o stabszych
oddziatywaniach.

Dla zobrazowania procesu podziatu przyjmuje sig, ze kolumna chromatograficzna sktada sie
z wielkiej ilosci potgczonych ze sobg sekcji, czyli tzw. pdtek teoretycznych, pod pojeciem
ktorych rozumiemy takg objetoS¢ kolumny, w ktorej zostaje osiggniety stan dynamicznej
rownowagi pomiedzy stezeniem zwigzku w fazie stacjonarnej a jego stezeniem w fazie
ruchomej.

Sprawnos¢ kolumny chromatograficznej opisana jest przez wysoko$¢ réwnowazng potki
teoretycznej (ang. HETP). Liczba pétek teoretycznych zalezy od dtugosci kolumny L oraz od
HETP. Im wiecej pétek teoretycznych, tym kolumna jest sprawniejsza, a tym samym
uzyskane z wymycia piki analitu sg waskie. Kolumna jest mniej sprawna, gdy HETP jest
duze, co oznacza, ze mniej potek teoretycznych znajduje sie w kolumnie.

Zgodnie z teorig kinetyczng, sprawnos¢ kolumny chromatograficznej mozna okresli€,
uzywajac rownania van Deemtera (Rys. 1) dla chromatografii gazowej lub réwnania Knoxa
dla chromatografii cieczowej:

B
HETP = Au'/? + —tCu

gdzie:

A — dyfuzja wirowa,

B — dyfuzja podtuzna w fazie ruchomej,
C — opor przenoszenia masy,

u — predkosc liniowa fazy ruchome;.

Van Deemter Equation
H=A<+B/u+Cu
Actual Plot

i
T i
= i -
[=} -
5 i -
- \ P -
@ Optimum efficienc -—
= A P 4 — = C Term

A Term

>/ B Term

Mobile Phase Velocity (p)
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Rys. 1. Krzywa van Deemtera - zalezno$¢ wysokosci potki teoretycznej od predkosci
przeptywu fazy ruchomej w chromatografii gazowej

Istnieje wiele modyfikacji klasycznego réwnania van Deemtera, uwzgledniajgcych wplyw
takich parametréw jak predkos¢ przeptywu, srednica uziarnienia zioza i stala podziatu

miedzy fazg stacjonarng i ruchoma.

Aparatura i materiaty

kolumna chromatograficzna z lejkiem

stojak na kolumne

zlewki

prébka (mieszanina radioizotopéw U i Th z dodatkiem Fe)

zywica jonowymienna: anionit Dowex 1x8 100-200 mesh w 1M (NH,4),SO,

Instrukcja

Tabela 1. Procedura separacji uranu

KROK

Odczynniki

Czynnosci

5ml 1 M (NH,),SO,

Probke odparowaé i rozpuscic na ciepto, nastepnie
nanie$¢ na kolumne

Anionit typu Dowex 1x8 w 1 M (NH,), SO,4, pow. czynna 100-200 mesh, wysokos¢ zywicy 7cm

1. - wyciek gtowny
przeptuka¢ kolumne na obecnos¢ Fe, Co i Cu,
2. 60 ml 1 M (NH,;),SO, | poptuczyny potaczy¢ z wyciekiem giéwnym, catosé
odrzuci¢
3. 50 ml 10 M HCI przeptuka¢ kolumne na obecnos¢ Th, catos¢ odrzuci¢
przeptuka¢ kolumne na obecnosé¢ uranu, catosc
4. 50 ml 0,5 M HCI odparowaé, probke zachowaé do elektrolizy uranu

(éwiczenie 8)
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Schemat kolumny chromatograficznej i analizy uranu:

rozpuszezona na cieplo probka

w5 em® 1 M (NH:):50,

60cm® 1 M (NH,):80; 1 ™
—

SOcm® 10MHCI 37

50cm® 0.5 MHC1 3

..........

sorpcja [UQ; (SO4); I#

1 “,'_vciek FE_S, Cu, C0= Th

Dowex Ix8 w1 M (NH4)2504

styren ~ N(CHy)3 S04 (2 wyciek Th*

3 desorpcja i wyciek [UO,] *2

Procesy chemiczne
Uran (VI) w kwasie siarkowym wystepuje gtéwnie w postaci kationu uranylowego [UO,]"
oraz czesciowo w postaci komplekséw siarczanowych: [UO,SO,], [UOx(SO.),]? [UO,
(SO4)3]™, ktdre w tej formie sorbujg sie na anionicie Dowex 1x8. Inne pierwiastki, gtéwnie
Fe, w $rodowisku kwasu siarkowego H,SO, nie tworzg komplekséw siarczanowych i nie
sorbujg sie na zywicy. Zwigzki kompleksowe Th w kwasie siarkowym bardzo stabo
sorbujg sie na anionitach. W $rodowisku HCI Th wystepuje w formie kationu Th*".

W sprawozdaniu zwiezle opisa¢ wykonane czynnosci, obserwacje i wskazaé¢, na

podstawie znalezionej literatury, jakie pierwiastki radioaktywne moga byé rozdzielane
od jakich zanieczyszczen z wykorzystaniem chromatografii jonowymiennej.
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Cwiczenie 8
Przygotowywanie zrédet promieniotworczych do pomiaru w spektrometrze alfa za
pomoca elektrolizy

Cel

Zapoznanie z procedurg przygotowywania zrodet promieniotworczych z wykorzystaniem
procesu elektrolizy do pomiaru aktywnosci radioizotopéw uranu za pomocg spektrometrii

alfa.
Wprowadzenie

Elektroliza jest procesem wymuszonym, ktory przebiega w przewodniku elektrolitycznym,
gdzie nosnikami fadunkéw elektrycznych sg zaréwno jony dodatnie (kationy), jak i ujemne
(aniony). Ruch tadunkéw elektrycznych jest wymuszony poprzez podigczenie zewnetrznego
zrodta pradu statego do elektrod zanurzonych w ciektym przewodniku jonowym (Rys.1).

ELEKTROLIZA OGNIWO GALWANICZNE
@ @ @ Q@
=
=
= E“
= < « a. <
= 8 = o 8
= =} = =
< Z 5] <
A < = o
=
=
€ —» PR

redukcja utlenianie redukcja utlenianie

I ED

Rys. 1. Schemat elektrolizera i ogniwa galwanicznego

KATODA
ANODA
KATODA
ANODA

Podczas elektrolizy zachodzg procesy odwrotne w stosunku do przemian zachodzgcych
w czasie pracy ogniwa galwanicznego. Katodg jest elektroda, na ktérej zachodzi proces
redukcji, natomiast anodg jest elektroda, na ktorej zachodzi proces utleniania. Znak elektrod
jest przeciwny do znaku elektrod w ogniwie galwanicznym.

Napiecie rozktadowe U, to najmniejsze napiecie, jakie jest potrzebne do zapoczatkowania
procesu elektrolizy. Jest to suma sity elektromotorycznej (SEM), nadnapiecia elektrodowego
(n) oraz spadku omowego przytozonego napiecia w elektrolizerze (iR).
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U, = SEM + 1 + iR
Site elektromotoryczng obliczamy jako réznice potencjatow katody i anody:
SEM =E, — E,

1 prawo elektrolizy Faradaya - masa substancji wydzielonych na elektrodzie podczas
elektrolizy jest proporcjonalna do wielkosci tadunku elektrycznego, ktéry przeptynat przez
elektrolit:

m=k-Q=k-I-t

m — masa wydzielonej substanciji (g)
k — rownowaznik elektrochemiczny

M
k=TT
Q - tadunek elektryczny (C)
i — natezenie pradu (A)
t — czas (s)
M — masa molowa wydzielonego jonu
Z — liczba elektrondw przeniesionych w reakcji elektrodowe;j
F — stata Faradaya (F = 96500 C-mol™)

2 prawo elektrolizy Faradaya - masy réznych substancji wydzielone na elektrodach podczas
przeptywu jednakowego fadunku elektrycznego sg proporcjonalne do ich rownowaznikéw
elektrochemicznych:

m_ ko Eqy
my, k; Eq
lub
E E
-2 = k! =const =F
ky ke
natomiast
Eq = M
q - Z
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Wptyw stezenia elektrolitu na potencjat pétogniwa opisuje rownanie Nernsta:

_E 2,303-RTZ [oks]
e zF o4 [red]

gdzie:

R — stata gazowa 8,31 J-(mol-K)™*
T — temperatura

Preparaty zawierajgce radioizotopy uranu ?**U, U i ?*®U do pomiaréw w spektrometrze alfa
muszg by¢ cienkie, jednolite i mie¢ jednorodny rozktad aktywnosci. Tylko tak przygotowane
zrédta gwarantujg otrzymania widma o wysokiej rozdzielczosci energetycznej i unikniecia
tzw. ogonowania pikdbw w obszarze nizszych energii. Aby sprosta¢c tym wymaganiom,
elektroliza uranu na plytkach ze stali nierdzewnej jest jednym z najczesciej stosowanych
sposobow wytwarzania wysokiej rozdzielczosci zrédet promieniotwérczych dla spektroskopii
alfa. Aby otrzymaé wysokiej jakosci zrédta alfa nalezy zoptymalizowac¢ wiele parametrow,
takich jak: rodzaj elektrolitu, typ elektrody, jakos¢ powierzchni podtoza, osadzona masa,
obroét i ksztatt anody, gestos¢ pradu, czas osadzania oraz doswiadczenie analityka.

Elektrolit — w celu przygotowania zrédet do pomiaréw alfa spektrometrycznych stosuje sie
takie nieorganiczne elektrolity jak: NH4-cytrynian/HCIl, Na,SO,4, H,SO4/(NH4).SO4/ Na,SOy,
nasycony NH;NO; lub NOz/NaF. Z wymienionych najczesciej stosowane sg roztwory, ktore
zawierajg mieszanine H,SO4/(NH,;).SO,4 /Na,SO, w srodowisku kwasnym o pH = 2,1-2,4.

Zanieczyszczenia — powstajg woéwczas, jesli materiat majgcy kontakt z elektrolitem
(elektrody) nie jest odporny chemicznie, moze sie rozpusci¢ i osadzi¢ na powierzchni zrodta
podczas procesu elektrolizy. Zanieczyszczenia zawarte w odczynnikach chemicznych (np.
Mn, Fe itp.) mogg utrudniaé osadzanie sie radioizotopdéw uranu. Na przykfad, opitki metalu
powstate w trakcie nieumiejetnego podtgczania elektrody do zasilacza, mogg przedostac sie
do elektrolitu i by¢ osadzane na stali nierdzewnej. Aby tego unikng¢, nalezy stosowac
elektrody wykonane z odpowiednich materiatow i uzywac przykrywek do elektrolizerdw.

Jakos¢ katody (stal nierdzewna) — morfologia powierzchni katody ma wptyw na jako$¢
osadzania uranu, poniewaz to od niej zalezy grubosc¢ i jednorodnos¢ warstwy osadzanego
metalu. Wypolerowana powierzchnia powoduje bardziej jednorodng warstwe depozyciji
uranu, a podtoza nierbwne lub zadrapane dajg ZzZrodia mniej jednorodne o stabszej
rozdzielczosci.

Materiat anody (platyna) — poniewaz Pt jest stosowana jako anoda do osadzania uranu
z roztworu elektrolitu zawierajgcego H,SO./(NH;).SO,4, moze wystgpi¢ rozpuszczanie jej
Sladéw i osadzanie na katodzie ze stali nierdzewnej. Proces ten prowadzi do pogorszenia
jakosci spektralnej otrzymanego zrédta uranowego. Alternatywg dla anody platynowej moze
by¢ stop ztozony z Pt-Rh (90% Pt, 10% Rh), ktéry jest bardziej odporny na rozpuszczanie.
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Geometria_anody — ksztalt elektrody Pt jest bardzo wazny i wplywa na rozktadu gestosci
pradu w elektrolicie podczas elektrolizy i tym samym na jednorodnos¢ zrodta alfa. Lepsza
jednorodnosé mozna uzyskaé przy uzyciu spiralnych elektrod w ksztatcie tarczy lub siatki
w porownaniu do elektrody w ksztalcie igty lub krzyza.

Wartos¢ pH elektrolitu — proces elektrolizy uranu jest bardzo wrazliwy na pH elektrolitu
i kwasowosc¢ roztworu ma istotny wplyw na wydajno$¢ osadzania uranu. Przy niskim pH (<2)
osadzona warstwa uranu moze by¢ ponownie rozpuszczona w elektrolicie. Przy wyzszym pH
(> 4), uran moze tworzy¢ kompleksy wodorotlenkowe o roznej stechiometrii, ktore hamujg
jego osadzanie.

Natezenie pradu i czas elektrolizy — natezenie pradu musi by¢ na tyle duze, by przekroczy¢
napiecie rozktadowe. Zbyt wysokie natezenie pragdu bedzie powodowac¢ gwaltowny wzrost
temperatury elektrolitu i jego odparowywanie. Minute przed wytgczeniem elektrolizy, pH
elektrolitu musi by¢ alkaliczne, zatem dodaje sie 1 ml stezonego NH,OH, aby nie dopusci¢
do rozpuszczania osadzonego uranu na stali nierdzewnej. Typowy czas osadzania uranu
wynosi od 60 do 120 minut, co przekfada sie na wydajnos¢ jego elektrolizy w zakresie od 60
do 100%.

Aparatura i materiaty

o teflonowe naczynko elektrolityczne z pokrywkag
o elektroda platynowa
o plytka ze stali nierdzewnej
e stojak na naczynko elektrolityczne
e zasilacz pradu
Odczynniki chemiczne
o roztwoér elektrolitu (0,75M (NH,),SO,4 0 pH = 2)
e stezona woda amoniakalna
e 1% roztwdr woda amoniakalna

Instrukcja

1. Pozostato$¢ po odparowaniu z ¢wiczenia 7 zala¢ 1 ml stezonego kwasu HCI i HNO;
a nastepnie odparowaé

2. Do suchej pozostatosci doda¢ 5 ml roztworu 0.75M (NH,4),SO4 0 pH =2
3. Plytke ze stali nierdzewnej przemy¢ acetonem i wysuszy¢

4. Przygotowac elektrolizer i umiesci¢ go na stojaku zgodnie ze schematem na rysunku
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Rys. 1. Schemat zestawu do elektrolizy uranu, gdzie: 1. anoda - drut platynowy;
2. pokrywka; 3. naczynie teflonowe; 4. katoda - ptytka ze stali nierdzewnej; 5.
elektrolit - 0,75M (NH,),SO, o pH=2; 6. Metalowa podstawa.

. Wigczy¢ zasilacz i ustawi¢ natezenie pradu na 1A

Elektrolize prowadzi¢ przez 90 minut

Na 1 minute przed koncem elektrolizy doda¢ do elektrolizera 0,5 ml stezonej wody
amoniakalnej

. Wylgczy¢ zasilacz, wyjac ptytke i przemy¢ jg 1% roztworem NH,OH oraz acetonem
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Cwiczenie 9

Przygotowywanie zrédet promieniotwérczych polonu ?°Po do pomiaru w
spektrometrze alfa za pomocg autodepozyciji

Cel

Zapoznanie z procedurg przygotowywania zrodet promieniotworczych  polonu
z wykorzystaniem autodepozycji na ptytkach srebrnych do pomiaru aktywnosci *°Po
w spektrometrze alfa.

Wprowadzenie

Zrédto promieniotwércze polonu ?*°Po do pomiaru aktywnosci za pomocg spektrometrii alfa
jest zwykle przygotowywane poprzez spontaniczng, bezprgdowg depozycje polonu na
srebrnym, niklowym lub miedzianym dysku. Wykorzystuje sie mozliwos¢ redukciji
metalicznego polonu na powierzchni mniej szlachetnego metalu. Proces autodepozycji jest
bardzo podobny do elektrolizy, jednakze nie ma potrzeby przyktadania zewnetrznego zrodta
napiecia. Dodatkowo, aby zwiekszy¢ wydajno$¢ procesu, roztwor jest podgrzewany i
mieszany. Najlepszg wydajnos¢ termicznej depozycji polonu stwierdzono na srebrze w
kwasnym $rodowisku 0,5M HCI w temperaturze 90°C .

W s$rodowisku kwasnym 0,5 M HCI w roztworze wodnym, w ktorym wystepujg jony CI,
potencjat srebra obniza sie dzieki tworzeniu kompleksowego anionu AgCl,™:

Ag+ e — Ag’ (elektrodowy potencjat reakcji wynosi 0,78 V)
AQCls +e — Ag° + CI (elektrodowy potencjat reakcji wynosi 0,22 V)

i na metalicznym srebrze wydziela sie polon zgodnie z reakcja:

Po* + 4e'—Po (elektrodowy potencjat reakcji wynosi 0,78 V)
Po*? + 2e'—Po (elektrodowy potencjat reakcji wynosi 0,65 V)

Przed autodepozycjg polonu, do roztworu probki w 0,5M HCI nalezy doda¢ ok 0,15 g kwasu
askorbinowego CgHgOg (Witamina C) w celu zredukowania Fe™ do Fe*?, ktéry w $rodowisku
0,5M HCI nie osadza sie na srebrze. Fe*® w tych warunkach tworzy grubg matowg warstwe
na plytce srebrnej, gdyz zelazo Fe'® osadza sie podobnie jak Po’ w postaci atomowe;j.
Otrzymany preparat jest niezdatny do pomiaru energii czgstek alfa emitowanych przez atomy
210po.

Wydajnos¢ depozycji polonu na srebrze w rozcienczonym roztworze kwasu solnego (0,5M
HCI) zalezy od czasu (Rys.1), rodzaju probki, sity jonowej roztworu ( suma tadunkow
kationow i anionéw) i obecnosci reduktoréw lub utleniaczy.
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Rys. 1. Wydajnos¢ depozycji polonu na ptytce srebrnej wzgledem czasu

Aparatura i materiaty

naczynko teflonowe z pokrywkg
taznia wodna

srebrna ptytka

stojak na naczynko

zasilacz

mieszadetko

Odczynniki chemiczne

roztwor 0,5 M HCI
kwas askorbinowy
woda dejonizowana

aceton

Instrukcja

1.
2.

Wiaczy¢ taznie wodna i ustawi¢ temperature na 90°C

Analizowang prébke rozpusci¢ w ok. 15 ml 0,5 M HCI (jesli prébka sie nie
rozpuszcza, podgrzaé¢ pod przykryciem)

Do ostudzonej probki dodac okofo 0,15 mg kwasu askorbinowego i miesza¢ do
rozpuszczenia

Ptytke srebrna przemyc¢ acetonem i wysuszy¢
WiIa¢ probke do naczynia teflonowego

Naczynie z prébkag wstawi¢ na stojak i zamontowac mieszadetko i opusci¢ do
zaznaczonej na stojaku gtebokosci (Rys. 2)

Wiaczy¢ zasilacz i wyregulowac szybkos¢ pracy mieszadetka

Depozycje polonu prowadzi¢ przez ok. 2 h
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9. Po wylgczeniu, roztwér schiodzic i przeniesé do zlewki

10. Ptytke ze zdeponowanym polonem przemy¢ wodg dejonizowana i acetonem

6 -

{aznia wodna & 90 °C

Rys. 2. Schemat zestawu do autodepozycji polonu, gdzie: 1. mieszadto; 2. pokrywka
gorna; 3. naczynie teflonowe; 4. srebrna ptytka; 5. roztwér~0,5M HCI; 6. przykrecana
teflonowa stopa.
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Cwiczenie 10
Pomiar dawki ekspozycyjnej

Cel

Celem c¢wiczenia jest okreslenie mocy dawki ekspozycyjnej pochodzacej z réznych zrédet
promieniowania beta i gamma.

Wprowadzenie

W wyniku obecnosci w biosferze naturalnych i antropogenicznych radionuklidéw, jak réwniez
wskutek docierania do powierzchni naszej planety wysokoenergetycznego promieniowania
elektromagnetycznego i korpuskularnego z kosmosu ( promieniowania kosmicznego),
wszystkie jej elementy mogg by¢ w réznym stopniu narazone na dziatanie promieniowania
jonizujgcego. Oddziatywanie promieniowania jonizujgcego na biosfere zwigzane jest
Z absorpcjg jego energii przez poszczegélne jej sktadniki. Skutki dziatania promieniowania
jonizujgcego na organizmy zywe zalezg od wielu czynnikéw, sposréd ktérych najwazniejsze
to:

e pochtonieta energia (dawka) promieniowania przez caty organizm lub jego czes¢
(tkanke lub narzad);

e czas, w ktorym dawka zostata pochtonieta (moc dawki);
e rodzaj promieniowania jonizujgcego;
e wiek i ogdlna kondycja napromieniowanego organizmu.
Do oceny narazenia organizmu promieniowaniem jonizujgcym stuzg dawki:

1. Dawka ekspozycyjna: jest miarg jonizacji (ilosci powstajgcych par jonéw) powietrza,
ktérym oddychamy. Jednostkg dawki ekspozycyjnej jest C/kg, dawniej stosowany byt
rentgen (R) zdefiniowany jako:

C
1R =258 -10*—
kg

2. Dawka pochtonieta (D): jest miarg ilosci energii pochtonietej przez dang mase tkanki.
Jest to energia, jakg traci promieniowanie jonizujgce, a pochtania osrodek, przez ktéry
przechodzi to promieniowanie, przypadajgce na jednostke masy tego osrodka.
Jednostkg dawki pochtonietej w uktadzie Sl jest 1 grej (Gy), definiowany jako 1 J energii
pochtfonigetej w masie 1 kg. Dawniej stosowany byt rad (1 Gy = 100 rad):

1Gy=@

3. Dawka réwnowazna (Hy): postugujemy sie nig przy napromieniowaniu pojedynczego
narzadu lub tkanki. Jest sumg iloczynéw dawki pochtonietej w danym organie (DtR)
i wspotczynnika wagowego promieniowania (Wg), zaleznego od rodzaju promieniowania.
Jednostkg dawki rownowaznej w uktadzie Sl jest 1 siwert (Sv). Dawniej stosowany byt
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rem (1 Sv = 100 rem). W przypadku dziatania na organ cziowieka rdéznego rodzaju
promieniowania warto$¢ dawki rownowaznej w danej tkance Hy mozna obliczy¢ za

pomocg wzoru:
Hy = Z Wg - DT,R

Wartosci wspétczynnikow wagowych Wg promieniowania wynoszg 20 dla czastek a oraz
1 dla kwantow X i y wszystkich energii i elektronow wszystkich energii.

Dawka efektywna (skuteczna) (E): w przypadku napromieniowania catego organizmu
cztowieka, oprocz rodzaju promieniowania, istotny wptyw na ewentualne skutki
zdrowotne ma takze rodzaj napromienionej tkanki oraz jej znaczenie dla procesow
zyciowych. Dlatego dla wypadkowej oceny tych skutkéw wprowadzono pojecie dawki
efektywnej (skutecznej) E, ktorag definiujemy jako sume iloczynéw dawki rownowaznej Hy
i wspoétczynnika wagowego tkanki Wy, Wartos¢ dawki efektywnej E oblicza sie za

pomoca Wzoru:
E = Z WT " HT

Wartosci wspotczynnika wagowego promieniowania jonizujgcego W+ wynoszg od 0,25
dla gonad do 0,01 dla skory.

Obcigzajgca dawka réwnowazna H+(1): jest miarg narazenia tkanki lub narzadu przy
napromieniowaniu wewnetrznym spowodowanym wchtanianiem do organizmu cztowieka
izotopu dtugozyciowego. Mozna ja obliczy¢ ze wzoru:

to+T

HT(‘L')=f Hpdt

to
gdzie:
H;— moc dawki rownowaznej w organizmie lub tkance T w czasie t,

T — czas wchtoniecia radionuklidu (dorosli — 50 lat; dzieci — 70 lat)

Obciazajagca dawka rownowazna E(t): jest to miara narazenia ciata czlowieka na
wchtoniecie do organizmu wielu radionuklidow, gtéwnie dtugozyciowych. Oblicz sie jg ze
wzoru:

E@) =) Wrlr(@)
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7. Moc dawki: Moc dawki okreslona jest jako dawka pochtonieta w jednostce czasu.

Moc dawki pochtonietej

. daD Gy
D=— —
@ [

Moc dawki ekspozycyjnej

%= ax [R]
T dt s
Moc rownowaznika dawki
i = dH [Sv]
T dt S

8. Wzajemne relacje i zaleznosci miedzy jednostkami

e Dawka ekspozycyjna 1 R — Dawka pochtonieta w powietrzu 0,87 rad (0,87 102 Gy)

o Dawka pochtonieta w tkance 1 rad (0,01 Gy) — réwnowaznik dawki 1 rem (10 mSv)

e Dawce pochifonigtej w powietrzu réwnej 0,087:10% Gy (0,87 mGy) czyli 1 R
odpowiada réwnowaznik dawki 12 mSv

Aparatura i materiaty
¢ Radiometr kieszonkowy typ RKSW-104

e Radiometr kieszonkowy typ RK-10-1

e Zrbdta promieniowania beta i gamma: **C, ®°Co, ®Ni, *°Sr, *¥Cs.

Instrukcja
Radiometr RKSW-104

1. Wigczy¢ radiometr (czerwonym suwakiem z pozycji ,BbIKJT” na ,BKJ1’), odstonic¢
detektor promieniowania (usuwajgc klapke z tylnej czesci radiometru) i ustawic
w pozycji pomiarowej (szary suwak z pozycji ,JEX”" na ,PAB”).

2. Zrodto promieniowania ustawié w odlegtosci 1-2 cm od detektora i dokonaé pomiaru
mocy dawki ekspozycyjnej (wynik jako réwnowaznik dawki promieniowania uSv/h
(,Mk3B/4”) dla kazdego zrédta promieniowania beta i gamma. Otrzymane wartosci
pomnozy¢ przez ustawiony na radiometrze przelicznik (x0,01).

Radiometr RK-10-1
1. Wigczy¢ radiometr (przesuwajac czarne pokretto w dot), wyjgé detektor

promieniowania i ustawi¢ wlasciwa/zadana skale pomiaru dawki ekspozycyjne;j.
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2. Zrédto promieniowania ustawié w odlegtosci 1-2 cm od detektora i dokonaé pomiaru
mocy dawki ekspozycyjnej (wynik mR/h) oraz wedilug zaleznosci jednostek obliczyé
zmierzong dawke i poda¢ w uSv/h

Tabela pomiaréow

Zrédto promieniowania Srednia warto$¢ mocy dawki ekspozycyjnej [uSv/h]

RKSW-104 RK-10-1

14C

60CO

63Ni

Ogyp

137CS
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Cwiczenie 11
Ostabienie promieniowania jonizujagcego
Cel

Celem ¢wiczenia jest okreslenie ostabienia promieniowania jonizujgcego przez rozne
materialy (przestony), jak réwniez wyznaczenie wspotczynnika ostabienia promieniowania (k
- krotno$¢ osfabienia) oraz zapoznanie z technikg przeprowadzania pomiaréw przy pomocy
monitora skazen radioaktywnych EKO-C/s.

Wprowadzenie
Pochtanianie promieniowania a

Czastki a obdarzone podwdjnym dodatnim tadunkiem elektrycznym (jadra atomu helu)
poruszajg sie z predkosciami v kilkadziesigt razy mniejszymi od predkosci swiatta c. Dla nich
tzw. wspotczynnik beta (B = v/c, zgodnie ze szczegdlng teorig wzglednosci oznaczajgcy
predkos¢ obiektu w odniesieniu do predkosci swiatta; ktérego nie nalezy myli¢ z czgstkami 3)
jest nizszy od wartosci 0,05 i wéwczas liniowe straty energii dE/dx sg szczegodlnie duze.
Zmiany liniowej straty energii czgstek a w powietrzu, a tym samym tzw. jonizacji wtasciwej
wzdtuz jej drogi przedstawia krzywa Bragga (Rys. 1).

Energy Loss of Alphas of 5.49 MeV in Air
(Stopping Power of Air for Alphas of 5.49 MeV)
=
@
=
)
=
&
[=)] 14
£
Q.
o
he]
w
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Rys. 1. Jonizacja powietrza wzdtuz drogi czastki a
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Rys. 2. Absorpcja promieniowania w materii

Ze wzgledu na wzglednie duzg mase czagstki a, ktora jest okoto 7500 razy wieksza od masy
elektronu, w ciggu prawie catej swojej drogi w danym osrodku porusza sie ona ruchem
prostoliniowym. Dopiero pod koniec zasiegu, gdy straci ~80% swojej energii poczatkowej,
czgstka a zmienia kierunek po kazdym zderzeniu, co powoduje rozrzut ich zasiegu. Zasieg
czagstek a w wodzie (podobnie jak tkance ludzkiej) wynosi ~ 50 um. Z tego powodu narazenie
radiologiczne cztowieka od zewnetrznych zrédet promieniowania a jest znikome, poniewaz 5-
cio cm warstwa powietrza lub naskorek pochtaniajg catkowicie to promieniowanie. Zupetnie
inna sytuacja wystepuje wtedy, gdy radionuklidy a-promieniotwércze dostang sie do wnetrza
organizmu ludzkiego. Czgstka a w pojedynczym zderzeniu z elektronem moze przekaza¢ mu
pewng czes$¢ swojej poczatkowej energii (Srednio ~250 eV). Na drodze réwnej jej zasiegowi,
czyli zaledwie ~ 50 pm, moze zaistnie¢ okoto 2-10* aktéw przekazania energii elektronom
oSrodka. Energia przekazana elektronowi w pojedynczym zderzeniu wystarcza do jonizaciji
na jego drodze od kilku do kilkunastu czgsteczek i wzbudzenia kilku dalszych. Dlatego tez na
drodze przebiegu czastki a powstaje zbiér tzw. weztdw jonizacji, tj. grupy czgsteczek,
odlegtych od siebie Srednio zaledwie o 2,5 nm, w ktérych skumulowana jest dodatkowa
energia, umozliwiajgca zachodzenie w nich dalszych procesow chemicznych, gtéwnie
rodnikowo—jonowych, prowadzgcych do zerwania wigzania chemicznego. Ma to istotne
znaczenie przy powstawaniu w organizmie ludzkim uszkodzen radiacyjnych,
spowodowanych wchionieciem czgstek a.

Pochtanianie promieniowania 8

W przypadku oddziatywania promieniowania 3, pojedynczy ujemnie natadowany elektron
i jego duza predkos$é (zblizona do predkosci $wiatta) sprawiajg, ze linowe straty energii (LET
— linear energy transfer) tego promieniowania sg duzo mniejsze niz dla czgstek a.
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W przeciwiehstwie do czastek a, poruszajgcy sie elektron (promieniowanie ) ma takg samg
mase spoczynkowg jak elektrony osrodka i w pojedynczym zderzeniu moze im przekazywac
znaczng czes¢ swojej energii, rownoczesnie zmieniajgc kierunek ruchu. Strata energii
nastepuje takze skokowo, ale na znacznie wiekszych odlegtosciach (Rys. 3).
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Rys. 3. Absorpcja czgstek B w materii.

Wartos¢ LET zalezy od energii elektronéw i waha sie od 1 keV/um dla matych energii do 0,2
keV/um dla duzych jej wartosci rzedu 1MeV. Czastki B charakteryzujg sie ciagtym rozktadem
energetycznym: od bardzo matych energii do energii maksymalnej E..ox, Charakterystycznej
dla danego radionuklidu. Proces pochtaniania tego promieniowania moze by¢ w
poczatkowym przedziale grubosci absorbenta dobrze opisany réwnaniem wyktadniczym.
Ekstrapolacja konhcowej, zakrzywionej krzywej pochtaniania do zerowego natezenia
promieniowania daje warto$¢ R, odpowiadajgcg maksymalnemu zasiegowi promieniowania
B oznaczanemu jako Rpax.

Pochtanianie promieniowania y

Fotony promieniowania y lub promieniowania rentgenowskiego X oddziatywujgc z materig
przekazuijg jej catkowitg swojg energie lub jej czes¢ w wyniku nastepujgcych proceséw:

e zderzenia z elektronami z wewnetrznych powlok elektronowych, silnie zwigzanymi
z jadrem (zjawisko fotoelektryczne) - T

e zderzenia z elektronami stabo zwigzanymi z jgdrem (rozpraszanie comptonowskie) -
o

e oddziatywania z polem jgdra atomowego (tworzenie par elektron-pozyton) - kK

W wyniku tych procesow catkowity liniowy wspétczynnik pochtaniania py promieniowania y
jest rowny:

u=t+ o0+ k
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Catkowity liniowy wspotczynnik pochfaniania p zalezy silnie od sredniej liczby atomowej
Z osrodka pochtfaniajgcego i od energii E kwantéw promieniowania y (Rys.4).
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Rys. 4. Zaleznos$¢ wspodtczynnikdw pochfaniania promieniowania y w otowiu.

Dla skolimowanej (tzn. waskiej i rownolegtej) wigzki promieniowania y przebieg zmian
natezenia promieniowania w zaleznosci od grubosci absorbenta (przestony) x ma charakter
wyktadniczy (Rys. 5).

gdzie:

lo— jest natezeniem poczatkowym wigzki promieniowania (kwantow/s) lub (imp/s)
u — catkowitym liniowym wspétczynnikiem absorpcji (cm™)

| — natezeniem wigzki promieniowania po przejsciu przez absorbent o grubosci x
p — gestosé absorbenta (g/cm?®)

d — gesto$é powierzchniowa (g/cm?)

DETEKTOR

wigzka
skolimowana
monochromatyczna

Rys. 5. Pochtanianie skolimowanej wigzki promieniowania y
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Aparatura i materiaty

monitor skazen radioaktywnych EKO-C/s

tawa optyczna do pomiaru ostabiania promieniowania
przestony

zrédto promieniowania beta *°Sr

Instrukcja

1.

Dokona¢ pomiaru aktywnosci zrédta promieniowania beta bez materiatu
ostaniajgcego (przestony) przy réznych odlegtosciach od zrédta (0, 30, 50).

Dokona¢ pomiaru aktywnosci zrédta po przejsciu promieniowania przez materiat
ostabiajacy (przestona) umieszczonego w rdéznej odlegtosci od zrédta (0, 30, 50).
Obliczy¢ krotnos¢ ostabienia promieniowania k dla r6znych materiatow ostabiajgcych
(przeston) oddalonych na rézng odlegto$¢ z zaleznosci k = log/lg;

Pomiary dla =0 cm

Materiat ostaniajgcy Krotnosé

(przestona) losr (ps) Isr (cps) ostabienia k

1. Bez ostony -

2. Materiat ostaniajgcy

Papier -

Bawetna -

Skoéra N

Folia PET -

Folia aluminiowa -

Pleksi 3,5 mm -

Pleksi 7,7 mm -

Szkio 3,0 mm -

Szkio 4,8 mm -
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Pomiary dla 1=30 cm

Materiat ostaniajgcy

(przestona)

loSr (cps)

ISr (cps)

krotnos¢
osfabienia k

1. Bez ostony

2. Materiat ostaniajgcy

Papier

Bawetna

Skoéra

Folia PET

Folia aluminiowa

Pleksi 3,5 mm

Pleksi 7,7 mm

Szkio 3,0 mm

Szkio 4,8 mm

Pomiary dla =50 cm

Materiat ostaniajgcy

(przestona)

loSr (cps)

ISr (cps)

krotnos¢
osfabienia k

1. Bez ostony

2. Materiat ostaniajgcy

Papier

Bawetna

Skoéra

Folia PET

Folia aluminiowa

Pleksi 3,5 mm

Pleksi 7,7 mm

Szkio 3,0 mm

Szkio 4,8 mm
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Cwiczenie 12
Widma promieniowania alfa
Cel

Celem ¢éwiczenia jest wykreslenie krzywej kalibracji energetycznej, interpretacja widma
i odczytanie oznaczonych w spektrometrze alfa radioizotopow.

Wprowadzenie

Spektrometria alfa jest technikg radiometryczng stuzgcg do pomiaru promieniowania alfa
emitowanego przez nuklidy promieniotworcze. Spektrometr alfa sktada sie
Z potprzewodnikowych detektoréw krzemowych, z barierg powierzchniowg o powierzchni
czynnej od 150 do 600 mm? umieszczonych w komorach prézniowych uktadéw
przedwzmacniaczy i zasilaczy oraz wielokanatowych (od 1024 do 4096) analizatorow
amplitudy impulsow. Stosowane detektory sg diodami krzemowymi z cienkg warstwg
kontaktowg ztota napylonego na warstwe ,n" w ilosci ok. 40 ug-cm™. Stosunkowo wysoka
wydajnos¢ detektoréow (od 0,24 do 0,40) oraz ich wysoka rozdzielczosé (od 18 do 35 keV)
umozliwiajg pomiar aktywnosci wiekszosci radionuklidéw alfa zaréwno naturalnych, jak
i sztucznych.

Kalibracja energetyczna i wydajnosciowa spektrometru alfa polega na pomiarze zrédta
promieniotworczego a o znanej aktywnosci, w ktorym znajdujg sie rozne izotopy o jak
najmniejszej licznie wartosci energii czgstek alfa w catym zakresie energetycznym widma.
Jednym ze zrédet promieniotworczych uzywanych w spektrometrii alfa do kalibracji jest
preparat zawierajgcy 3 radioizotopy: ***Am, 2**Cm i ®'Np. Istotne jest, aby zrédio
kalibracyjne posiadato takg samg geometrie jak preparaty mierzonych prébek.

Kalibracja wydajnosciowa polega na poréwnaniu zmierzonych aktywnosci radionuklidéw a
w preparacie kalibracyjnym w stosunku do ich certyfikowanej aktywnosci w danym zrédle.
Dla detektoréw krzemowych o powierzchni 300 mm? wydajno$¢ wynosi okoto 30%. Krzywa
kalibracji wydajnosciowej w spektrometrii alfa powinna by¢ opisana rownaniem proste;.

Kalibracja energetyczna polega na przypisaniu badanej energii czastki alfa okreslonemu
kanatowi wielokanatowego analizatora amplitudy. Prowadzgc pomiar zrodta kalibracyjnego
zawierajgcego radionuklidy ***Am (5,48 MeV), ***Cm (5,80 MeV) i ®'Np (4,79 MeV) przy
uzyciu spektrometru alfa z 1024  wielokanatowym analizatorem amplitudy, krzywa
kalibracyjng (Rys. 1) rysujemy, przypisujgc badanym energiom czgstek alfa **'Am, ***Cm i
*’Np odpowiedni numer kanatu odczytany z widma. Stosujgc metode regresii liniowej,
otrzymujemy rownanie krzywej kalibracyjnej. W przedstawionym przyktadzie jest to rownanie
prostej y=ax+b (Rys. 1):

y = 0,0056x + 2,1268

Stata nachylenia a (0,0056 MeV = 5,6 keV)) to energia przypadajaca na jeden kanat,
natomiast wartos¢ b wynosi 2,1268 MeV, ktoéra jest poczatkiem zakresu energetycznego
naszego widma kalibracyjnego. Posiadajgc rownanie krzywej kalibracyjnej jesteSmy w stanie
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przypisywac energie badanych czgstkom a nieznanych radionuklidow poprzez znajomos$é

numeru kanatu, w ktérym energia ta wystepuje.

9

8

Energia czgstek alfa [MeV]

y =0.0056x + 2.1268

0 200 400 600

Numer kanatu

800 1000

Rys. 1. Przyktadowa krzywa kalibracji energetycznej spektrometru alfa

Energie przypadajgcg na jeden kanat mozemy tez obliczy¢ znajgc zakres energetyczny
widma (np. od 2 do 9 MeV). W ten sposdéb mozemy przypisa¢ 1 kanatowi energie 2 MeV,
natomiast kanatowi 1024 energie 9 MeV. W tym przypadku energia przypadajacg na 1 kanat

WYNosi:

9 -3 MeV MeV

= 0,00585

E, =———— =
k71024 kanaty kanat

Aparatura i materiaty
e Spektrometr alfa
e Widmo A: #®'Np, **Am i **Cm

¢ Widmo B: nieznane radioizotopy

Instrukcja

keV
" kanat

1. Widmo A to spektrum pomiaru w spektrometrze alfa wzorca sktadajgcego sie z 3
radioizotopéw: Z’Np, ***Am i ***Cm. Wiekszo$¢ radionuklidéw w procesie rozpadu ma
rézne udziaty energii tegoz rozpadu (MeV), ale zazwyczaj jedna z nich jest
dominujgca. Wsrod danych impulséw w kanatach Widma A (Spectral Data Report),
dla kazdego z pikéw (zbidr rozpaddéw izotopu) nalezy wyszukaé najwyzszg liczbe
impulséw (ilos¢ rozpadow) i okresli¢ kanat, w ktérym zostata ona zarejestrowana.
Prawdopodobienstwo pomiaru energii o maksymalnym udziale jest najwieksze dla
kanatu, w ktorym jest zarejestrowana najwiekszg liczba rozpadéw. Odszukany kanat,

51



w ktérym wystepuje najwieksza liczba impulséw (rozpaddw) jest charakterystyczny
dla danego izotopu, w zwigzku z tym nalezy przypisa¢ mu warto$¢ o maksymalnym
udziale energii rozpadu czastek alfa emitowanych przez ten izotop. Na podstawie
tych wartosci (kanat i przypisana mu energia) nalezy wykresli¢ krzywg kalibracji
energetycznej, czyli zalezno$¢ rejestrowanej wartosci energetycznej od kanatu
analizatora.

Dla otrzymanych widm B nalezy wyznaczy¢ réwnania krzywej kalibracyjnej stosujgc
otrzymane dane a nastepnie przeanalizowa¢ widma. Poprzez odnalezienie kanatu, w
ktorym zarejestrowana jest najwieksza liczba impulsow (rozpadow) dla danego piku,
nalezy wyznaczyC energie czgstek alfa dla danego piku wykorzystujgc rownanie
krzywej kalibracyjnej. Wartosc tej energia odpowiada (jest zblizona) wartosci energii o
maksymalnym udziale dla zmierzonego radionuklidu. Po okresleniu wartosci
energetycznych, korzystajgc z tabeli wykazu radionuklidéw, nalezy odszukac i
okresli¢ zarejestrowane na widmie B izotopy alfa promieniotworcze.
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