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Historicky uvod, vyznam

Vznik:

Manchester (Rutherfordova laborator)

G. Hevesy — oddélit RaD od Pb — bez uspéechu
Zaveér: Pb Ize ,oznacCit" RaD a pak dokazat stopy olova na
zaklade aktivity!

Hevesy — Paneth (1913) — stanoveni rozpustnosti PbS

Vyznam:

Pik 1960-1970, nyni konkurence ICP, ICP-MS a dalsi, zejména
hmotnostne-spektrometrické metody

RA metody drahé.

Proto zejména:

. vse, kde aktivita jiz je

. specifické pripady




Trideni
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3a. Radiometricke titrace

Interakéni metody

Aktivaéni
4. Aktivacni analyza

Neaktivacni
5. Metody zalozené na absorpci a rozptylu jad. zareni
6. Emisni metody



Charakteristika

1. Indikatorova analyza
Pridame izotop (,0znacCime®) - z radioaktivity (zmény izotop.
pomeéru) usuzujeme na chovani. Prfirozené radioaktivni =
prirozené indikované.

2. |lzotopova zfedovaci analyza
Stanoveni koncentrace pomoci stanoveni zmeny ve
specifické aktivité.

3. RadioreagencCni metody
Stanoveni latky pomoci chemickeé reakce s vhodnym
Cinidlem — jedno radioaktivni.

4. Aktivacni analyza
Ozareni - jaderna reakce - mereni indukované radioaktivity
nebo poctu vylétajicich Castic.

5. Metody zalozené na absorpci a rozptylu jad. Zareni
Analyza na zakladé zeslabeni nebo rozptylu IZ vzorkem,
vzorek neaktivni.

6. Emisni metody
Analyza pomoci méreni sekundarniho zareni vzbuzeného
vnejsim |Z, vzorek neaktivni.



Indikatorova analyza

Podminky:
Latka radioaktivné (izotopicky) oznaCena, znamo mnozstvi a
aktivita (specificka aktivita).

Vyhody:
Citlivost, neni tfeba dokonala izolace, nékdy ani odbér vzorku).

Princip indikace:

S’ (XA, YAY, ....) > P(XA, y'A*, ....)

potom , - Ly
—=— atedy XxX=Xx-—

y oy Y
Pozor: Izotopovy efekt!



Indikatorova analyza — Priklady

1.

OCONSDO WD

10.
. 'V chromatografii.
12.
13.

Dukaz a stanoveni plynu. Dukaz existence hydridu bismutu
(Paneth 1918) - nalet ThB (Pb, 10,6 h)a ThC (Bi, 1 h) na
Mg. Po rozpusténi v plyné fazi jen Bi (BiH,).

Stanoveni tensi par kovu, slitin, slou¢enin. Studium tékavosti.
Sledovani pfemén latek pomoci zmény emanacni schopnosti.
Vyzkum adsorpce plynu. Rn na OH-, CO, na kovech...
Difuze a samodifuze v plynech a kapalinach.

Vyzkum rozdélovacich rovnovah mezi dvéma fazemi.
Adsorpce z roztokl, zejména stopovych koncentraci
Vyzkum povrchové aktivnich latek.

Studium rozpustnosti a srazecich pochodu.

Vyzkum a prezkouseni analytickych a separacnich metod.

Radiodiagnostika.
UrCovani objemu (krev v téle).

Via, =V, +V)a,



Analyza prirozeneé indikovanych

NEDESTRUKTIVNIi METODY

Prirozené radioaktivni — zadné stabilni izotopy

Prirozené indikované — nektery aktivni: K-40, Rb-87, In-113+115,
La-138, Sm-147 (o), LU-176, Re-187, Ca-48, Zr-96, Sn-124,
Te-130, Nd-150, W-180 (o), Bi-209 (o)

4 . .
K: O p———t 0,0118 %
N 40 -
e N ng ax = 27 Bg/g
"~._B*0,001%
EZ ~0,2% 1218(33
Qp=1314

40
1sAr Qe,=1,505

Pouze makromnozstvi

Beta (vliv samoabsorpce) vs. Gama (jen velké objemy - prumysl)
Roztoky vs. Prasky

GM vs. NaJ(Tl), pfipadné HPGe (analyzy prirodnich vzorku)



Analyza prirozene indikovanych (2)

—> «—(04cm rOZtOky:
1M roztok K ~ 400 imp/min
M.S. ~ 0.05 mol/L

S
g D
V =~ 350 mL
Pevné vzorky: M.S. 0,05 gK
«—2,5Ccm
Kaligraph VA-T-10: 0-66% K., abs.chyba 0,15%
87Rb
el 27,85%
R0 \Z, a, = 880 Ba/g
& Qp.=0,274



Analyza prirozeneé radioaktivnich (U, Th, Ra)

Dfive — pouze INTEGRALNI METODY:

1. Metoda alfa

* jonizacni komory

* mineralogickeé vybrusy nebo prasky

« ,nekonecné tlusté® vzorky - srovnavani se standardem.
PozadavKky:

* radioaktivni rovhovaha

* neemanujici vzorky.

Citlivost az 10-3% (10%g) U, Th rudy cca 3x méné radioaktivni.
Nasycena vrstva - hruba kvalitativni metoda.

2. Metoda beta

Vzorky v nasycené vrstvé cca 1g/cm?.

Emanovani ma maly vliv (vétSina beta prfed radonem, dlouhodobé
RaD + RaE se emanovanim neztraceji).

3. Metoda gama:
Vétsi mnozstvi U a Th (v 50 litrech az 10+ % U).
Lze pfimo v horniné (vrty). AZ 10>g U na 1 g horniny. 10




Metoda B —y

Princip — michani dvou dvouslozkovych systému se znamym
pomerem slozek.

Destilat: m,, wy., = 80 %
Voda: m,, W, 4, =0 %

Slivovice: m = m; + M,, Wg;,ovice = 22 %

Bilance EtOH: (ml + mz) * Wslivovice = My * Wyest + My * Wyoda

m,=m-m,

* — * *
m, Winvovice =My Wdest + (m - ml) (Wvoda _ Winvovice)

m = rn(Wvoda B Winvovice)
) =

W o Wdestilét + W,

slivovice voda

_ m(Wvoda B Wslivovice)
W,

voda Wdestilét

W

slivovice

11



Metoda B —v (2)

U-rada: 4 § — UX,, RaB, RaC a RaE
2v— RaB, RaC

Th-rada: 3 B — MsTh,, ThB, Th(C + C")
3 y—MsTh,, ThB, ThC(C + C")

Pomeér intensit beta a gama v U a Th razny.
Analyza dvoukomponentnich rud:

‘U - Ra

U(+Ra) — Th

Uranovy ekvivalent prvku:

Pomeér intenzity zareni prvku k intenzité stejného druhu zareni
rovnovazneho uranu pfi stejnych podminkach méreni a pfi stejném
mnozstvi (mérfeni v tenké vrstveé) nebo pfi stejné koncentraci
(méreni v tlusté vrstvé, v %).

12



Metoda 3 — v (3)

Priklady hodnot U - ekvivalentu
(GM trubice)

Skupina beta gama
Uranu (Ul,UX,,,) 0,52 (a) 0,02 (M)
Radia + rozp. 0,48 (b) 0,98 (n)
Thoria (cela rada) 0,18 (c) 0,43 (p)
Draslik 0,0002 0,0002

13



Metoda 3 —vy (4)

U — Ra nerovnovazny
VZ VZ
Rﬂ - aQU + bQRa

\VZ VZ
R7 =mQ,” +nQg;

R N\/ﬂZ UR — N\j//ZQURPUR
g NUﬂR ’ NSRPVZ
NlIJBQUR . b :1_a ™
NLIJBR U - VZ _ n R _ b R
N/Q P " n-b ” n-b 7’
m = U <URTUR . n=1-m _
Nl}J/RQU I:)U

N,z — Cetnost vzorku
Ny, Nyr — Cetnosti etalonu U — UR
Py, Pyr — hmotnosti etalonit U — UR
V& Qu, Qur — Obsah uranu v %
R, — vysledek méfeni vyjadieny v ekvivalentnich % rovnovazného uranu
a, b, resp. m, n —uranové ekvivalenty U a Ra pro 3, resp. y

14



Metoda B — vy (5)

U—-Th
Rﬁ: VZ+CQVZ
VZ
R, =QY + pQry
R — |\Ivﬂz UR . R — N\fz URPUR
g NLfR ’ NSRPVZ
N'ﬁ‘l UR VZ — p R — Vv R
NlIJBR Th ’ —c 7 -c 7
ThQUR UR VZ 1
- =—— (R, -R
P N = Qi Pry " p—C( ’ ﬂ)

NTh — Cetnost etalonu Th
— hmotnost etalonu Th
VZ QTh % thoria ve VZ a etalonu Th
R, — vysledek méfeni vyjadieny v ekvivalentnich % rovnovazného uranu
P, resp. ¢ — uranove ekvivalenty Th pro B, resp. y 15



Metoda 3 — vy (6)

REGISTR B+y

O®OO®
PPPY

ip

1C
REGISTR y

14
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Spektrometrie s nizkym rozlisenim:
Ctyrkomponentni analyza

N4 Stanoveni U, Ra, Th, K
pomoci spektrometrie zareni gama
95-110lkeV s nizkym rozliSenim — Nal(Tl)
UX, AcU 240 keV
(?%U) \ThB 4
350 keV
RaB K

0 100 200 300 400[keV] 05 1 1,5 [MeV]

1.95-110 keV UX, (234Th)
2. 240 (5.40 keV) ThB (212Ph)

3. 350 (5.40 keV) RaB (214Pb)

17



Ctyfkomponentni analyza (2)

i = 1.kanal 95-110 keV UX, (%4Th)
2 kanal 240 keV / 40 keV ThB (212Ph)
3 .kandl 350 keV / 60 keV RaB (24Pb)
4 kanal 1,5MeV /0,18 MeV WOK
VZ
R . Ni QUR PUR
" NURP
i VZ

R =E’QY +E®QY +E QY +E QY

R, - aktivita vzorku vyjadrena v % rovnovazného uranu pro kazdy kanal (i)
NJ - Cetnost preparatu Ci pfislusného etalonu (j) kanale (i)

P, - hmotnost vzorku Ci pfisluSného etalonu (j) v ¢

Q; - % obsahy prislusneho prvku

E! - uranové ekvivalenty pro jednotlivé prvky a kanaly

18



Ctyrkomponentni analyza (3)

EU _ I\IiU QUR I:)UR

- ONFQR,
EiRa — 1_ EiU
E-Th — NiThQUR I:)UR
| I\IiURQTh I:)Th
E-K — |\IiKQUR I:)UR
- NTTQ( R

Reseni soustavy _rovnic =2 QuY%, Qgry'%, QV2, QY2
(jednotky — ekvivalentni % rovnovazneého uranu)

Citlivost:
104 % uranu, 3.5x10° % radia, 5x10°% thoria a 0,05 % drasliku
Trislozkoveé rudy (zanedbani 4°K — do 3 %).

Dvouslozkové — Th —U s neporusenou rovnovahou — jen 350 a 240 keV.
19




Spektrometrie s vysokym rozliSenim
SPEKTROMETRIE ZARENI ALFA

* Velmi tenké vzorky
max. 0,3 mg/cm? —
a odpafovani suspenze.
 Velké vzorky ~ 100 cm?
(2 10-15 cm), méreni v

U-mineral ionizaénich komorach.
,  Citlivost cca 0,1 %
3 4 5 6 7 8 [MeV] uranu nebo thoria.
™ « Pomér velikosti piku
A RdTh ThA vypovida o emanovani
Th ThX m
ThC ThC’
lo Th-siil
KJ\J u

3 4 5 6 7 8 9 [MeV] 20



Polovodicova spektrometrie zareni gama
Nal(Tl): FWHM (660 keV) 8-10 %

Ge: Energie FWHM
[keV] [keV] [%]
1332 2 0.15
660 1.8 0.3

= izolované piky
= moznost stanoveni jednotlivych izotopu U, Th i Ra

Zakladni moznosti:

 pfimé stanoveni konkréetniho radionuklidu

« stanoveni z aktivity dcefinnych produktl v radioaktivni rovnovaze nebo
ve znamém stupni ustaveni rovnovahy.

21



Uranova rada

7 ¢ 238y

(UXy1) (U
24.10d 4,468.10° r
il
1,17 min
016% i
234

a.

214Pb ¢ 2181;,0 ¢ 222Rn ¢ 22611a ¢ 230Th ¢ 234 U
(UTD)

(RaB) (RaA )™, 3,8235d 1600 r
26,8 min 3,05 min “ 0,02 %
-
210T1 <----01(22.]../0..... 214Bi i s s 21W8At
aC" )™ aC.) ~2s
,3 min x""*-.. 19,9 min
Ty
206Hg K 21.6‘Pb 4 2dp,,
8,1 min™., (RaD) (RaC')5 o
22,261 637.107 s
S .
2067 - L3107% 20p:
(RaE" j. RaE )
4,19 min "~ ,013d
206p}, < 210p0
(RaG) (RaF)
stab. 138,378 d

L UII) |
7,7.10"r 2,445.10° r

22



Thoriova rada

212Pb < 216P0 <
(ThB) (ThA)
10,643 h 0,146 s
35,93 %
208Tl P 212Bi
(Tha™) (ThC)
3,053 min 60,55 min
208Pb ¢ 212P0
(ThD) (ThC)
stab. 2,98.107 s

220R]‘l
(Tn)
55.61s

F 3

228R a 232Th
(MsThy ) 1,405.10"

5751

228 Ac

(MsTh,)

6,13 h
224Ra < 228 Th
(ThX) (RATh)
3,62d 1,9132r

o

23



Aktiniova rada

Blpp < 235
Uy ) (AcU)
25,52 h 7,038.10%
6.10° % 1,38 %
215Bi &l 219At Eeimiemimmiemiemia e 223Fr SR 227Ac < 231Pa
7 min ™, 0,9 min™, (AcK )™, 21,7731 3,276.10*r
21,8 min ™
", ."'-\'. .'."-.".
K] o )
2Alpp o 25p, WP 23p. < 27
(AcB) (AcA)™, (An) (AcX) (RAAC)
36,1 min 7,78.10% s ™, 3,96 s 11,4344 18,718 d
*, 210°%
|
20071« T H———— 215 o4
(AcC") (AcC)™, ~10%s
4,77 min 2,13min o
\ 0,273 % <
7Pl Geeernneennns 2ip, B
(AcD) (AcC)
stab. 0,516 s
24




Stanoveni izotopu uranu

Stanoveni 24U

234 (UIl) neemituje zadné fotony zareni gama. Dcefinny radionuklid 234U,
230Th (lo), ma poloc¢as 77000 roku, neni tedy mozno vyckat ustaveni
radioaktivni rovnovahy a uzit jej pro stanoveni.

Stanoveni U
235 (AcU) emituje fotony s energii 185,7 keV s vytézkem 54 % a fadu
dalSich fotonu s podstatné nizSimi vytézky. Linka 185,7 keV bohuzel
interferuje s ??°Ra (186,2 keV).
. Stanoveni pomoci dcefinného #3'Th (UY) (polocas 25,52 h) E, =
25,6 keV (14,7 %). Problémy se spektrometrii zafeni gama s velmi nizkou
energii.
) Odecist z piku s energii 186 keV prispévek 2?6Ra, ale ??Ra
neemituje (kromé fotonu s energii 186,2 keV) Zadné jiné fotony.
Obé metody — znovuobnoveni nepfilis porusené radioaktivni rovnovahy
za priblizne petinasobek polocCasu, tj. ~ 120 dni. Méfeni nejdrfive
~ 4 mesice po odbéru vzorku.

25
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Stanoveni izotopu uranu (2)

Stanoveni 238U

238 (Ul) neemituje zadné fotony zareni gama s energii a intensitou
postacujici pro analyzu.

. 234Th (UX,) (poloCas 24,1 dne) emituje s vytéZzkem 3,8 % fotony s
energii 63,29 keV — korekce na samoabsorpci zareni gama!

. Geneticky dal$i radionuklid, 2*4mPa, (UX,) (T, = 1,17 min) emituje
fotony s energii 1001 keV a vytézkem 0,59 % - pouziti pro stanoveni
uranu v pudach a horninach (ustavena radioaktivni rovhovaha mezi Ul a
UX, a UX,).

Obé metody — znovuobnoveni nepfiliS porusené radioaktivni rovnovahy
za priblizne petinasobek polocCasu, tj. ~ 120 dni. Méfeni nejdrive

~ 4 mesice po odbéru vzorku.
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Stanoveni izotopu thoria

Stanoveni %32Th

232Th neemituje zadné fotony. Nepfimé stanoveni neni mozné — prvni
rozpadovy produkt, 222Ra (MsTh,), ma poloc¢as 5,75 .

Odhad:

V radioaktivni rovnovaze je aktivita 23°Th, 2?8Ra a %?8Th shodna. Lze
predpokladat, ze pokud bude mérna aktivita 2?8Ra a 228Th shodna,
nedos$lo k poruSeni radioaktivni rovnovahy a obsah thoria (232Th) je
mozno vypocist z aktivity jak ??8Ra, tak ??8Th. V pfipadé porusené
radioaktivni rovnovahy nelze!
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Stanoveni izotopu thoria (2)

Stanoveni °?®Th

228Th (RdTh) emituje pouze linku s energii 84,4 keV. Nepfimé stanoveni
se provadi méfenim aktivity dcefinnych produktt - obvykle 212Pb, 212Bj

a 208T| - po ustaveni radioaktivni rovnovahy, tj. cca po jednom mésici
(T,,[**Ra] = 3,62 d). Vzhledem ke skute¢nosti, Ze jeden z dcefinnych
produktt je plynny (Tn - 22°Rn), je uvedena doba dobou od hermetisace
vzorku (nikoliv od jeho odbéru).

e Aktivitu 2?Pb obvykle stanovujeme z intensity linky s energii 238,6 keV
(vytézek 43,1 %).

e Aktivitu 21?Bi obvykle stanovujeme pomoci jeho nejintensivnéjsi linky s
energii 727,2 keV (vytézek 11,8 %).

e Aktivitu 298T| obvykle stanovujeme z dvou nejintensivnéjsich linek

s energiemi 583,1 keV a 860,4 keV (vytézky 84,2 %, respektive 12,5 %).
PFi vypocCtu je tfeba uvazit vétveny rozpad 212Bi (pouze 35,93 % rozpadu
dava vznik 208TI).
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Stanoveni izotopu radia

Hlavni — 2°Ra, (c.,1600 r) dale 228Ra (MsTh,, T,,,= 5,75, ), 22°Ra (AcX,
T,,=11,434d, o) a #*Ra (ThX, T,,=3,64d, o)

Stanoveni *°°Ra

226Ra emituje pouze fotony s energii 186,2 keV (3,28 %) — interference
S 235U_

Korekce dle znalosti mnozstvi uranu ve vzorku stanoveného nezavislou
metodou.

Stanoveni mérenim aktivity dcefinnych radionuklidd po dosazeni
radioaktivni rovnovahy (cca 1 mésic, T,,,[?%°Rn] = 3,8235 d). Linky 2B
(napf. 1764,5 keV, 609,3 keV, 1120,3 keV) a ?“Pb (napf. 351,9 keV,
295,2 keV a 241,9 keV).

Stanoveni *°Ra

228Ra neemituje zadné fotony postacujici pro analyzu. Dcefinné %28Ac
(polocas 6,13 hodiny) emituje vice nez 70 rtznych fotonu. Obvykle se
vyuziva meéreni linky s energii 911,1 keV (29,0 %) a dubletu s energiemi
964,6 keV (5,45 %) a 968,9 keV (17,46 %). Radioaktivni rovhovaha mezi
228Ra a %?8Ac se ustavi béhem dvou dni po odbéru. 36
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Stanoveni izotopového slozeni uranu

SPEKTROMETRIE ZARENI| ALFA

Zejména pro stanoveni poméru 238U : 234U,

,Nekonec€neé tenky“ preparat — pfriprava elektrolyticky.
Pfesnost az +- 1-3 % (pfi obsahu 104 g U ve vzorku)

Pro 235U : 238U pro pfirodni slozeni malo vhodné — nepresné.

238| J-2341Y

A

Ul AcU [UIlI

418 439 476 E,[MeV]

39



Safeguards — ,,Zaruky jadernych materialu*“

Stanoveni ,obohaceni® — poméru 23°U : 238U,
Ruzné naroky — fada metodik s riznou presnosti.

NAA
Aktivni<Y'AA

N-transmisni resonancni spektrometrie

Sy 238 — Oy
Pasivni&— v-spektrometrie 235 — 185,7 keV o
a-spektrometrie 234Ppa — 1001 keV Y=0,6 % +
v-XRF (samobuzeni) T,,(?**Th)=24,1d
Akt.-Pas.——Yy-XRF (excitacni zdroj) ++
§y—y-transmisni spektrometrie
v-NAA 185,7; 205 keV 235U x 238U(n,2n)%3'U
E, =14 MeV

* \lyhofené palivo — U + SP + alfa — méfeni SSB nebo LSC

** > 4 g/lcm? ++ K, buzeni >’Co 1



Safeguards (2)

Aktivacni metody — detaily variant

v DA 140Ba(12,8d); Zr(64,0d); *°*Mo-*"Tc X
w 2>2U(23,6m; B E, = 74,6 keV)
NDA<t° 2 hod *®Np(2,36d; B7; E, = 228,278 keV)
t.>1d(c<0,6%1!)

7N ZI\I'Uchem
NAA ZN-y

ZY

I:)N

Py
v-AA—ZN

iy 235U(y,f) X 238U(y,n)237U6’—%>dEY =208 keV

(°**Mo — 66 h, B, 9¥™Tc — 6 h, IP, Ey = 141 keV)
41



DESTRUKTIVNI METODY

Stanoveni uranu pomoci zareni UX, + UX,
V prirode vzdy v rovnovaze s uranem, nutna separace od ostatnich

rusivych aktivit beta.

RUDA  +HNO,+HF+AI(NO,),: 20% HNO,
extthkce  MESITHYLOXID - CH,-C-CH,

||
/\ CH-COCH,

ORG.-lTh(U,Bi) AQ.-le +NHA4Cit+NaOH; pH~10
reextrakce — HNO; 1:50 extrakce H,Dz/CHCl,
ORG. v AQ. ORG.-ThB AQ.v
|

extrakce H,Dz/CHCl;; pH > 2

—

ORG.-Bi(HDz),  AQ.-UX,

42



Stanoveni poméru Th : U pomoci aktivity izotopu olova

Z %38U: RaB (%*Pb, 26,8 min) a RaD (?°Pb, 22 r) &> RaE (*°Bi, 5 d)
Z 235U: AcB (411Pb, 36,1 min)
Z %32Th: ThB (**?Pb, 10,6 h) > ThC (?!2Bi, 60.5 min)

Po separaci se RaB a AcB rozpadnou a aktivita roste, az je po cca 6
hod dana prakticky jen ThB, z ngj vypoCteme thorium.
To se za 3 dny rozpadne, mezi tim naroste RaE, z néj vypocCteme RaD a
uran (pozor na poruseni rovnovahy).

VZ(iREK +NH,-NH,-HCI+H,TART+H,;CIT+Pb+NH,OH; pH = 9,5
extrakce H,Dz/CHCl,

ORG.(PDb,Bi) AQ.-v (U, Th,Ra)
reextrgkce HNO,; pH =2

AQ.-Pb

ORG.-Bi .



Stanoveni polonia

210po (RaF) T,, =138,4d, a

Elektrochemické vyluc¢ovani:

Spontanni bezproudové vyluCovani na Cu nebo Ag.

Vzorek 100 ml, 1-2M HCI, 2% H,Cit (potlaCeni sorpce Po), kys. askorbova
(maskovani Fe3*). Disk & 40 mm, rotovat, zahfivat.

Sorpce na ZnS(AQ):

Vzorek 50-100 ml, pH 2-2,5; 20 mg ZnS(Ag)/cm? dna kadinky, sorpce 2-3
minuty (zachyt > 95 %). Slijeme, promyjeme, méfime pfimo na holém
fotonasobiCi

44



Stanoveni polonia (2)

Srazeni PoS:

Vzorek 1M HCI (srazi se PoS a PoS,, z malo kyselého se srazi PoO;%)
za pfitomnosti nosiCe Bi (cca 5 mg). Ve srazeniné veSkera PbaBiz U |
Th, ruSsi RaC’a ThC” (v rovnovaze s RaB, resp. ThB) — ¢ekani na vymreni
materskych (4 hod RaB — 26 min, 4 dny ThB — 10,6 hod).

28p, — 222p,, 216 220

. Po «—— “Rn
(RaA ) ™., 3,8235 ¢
3,05min ™. 0,02% (ThA) (Tn)
", 0,146 s 55,61 s

2071 <
gRaC )"k
3 min g

3593 %
2125
Tl &—— "“Bi

)
; (ThC") (ThC)
Wl R 21°Pb ‘ 3,053 min 60,55 min
8,1 min™., (RaC")
Bi

20671 < 208p, 212p
4(1}313") . (ThD) (ThC)
min -, " stab. 2,98.107 g
“y
206p
(RaG)

208

138,378 d
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Stanoveni radia a radonu

STANOVENI RADIA

U-fada: %®Ra (a, 1600 1) P>
Th-fada: 2?8Ra (B-, 6,7 r), 22Ra (o, 3,6 d) B>
AcU-fada: 22%Ra (a, 11,4 d) >

Méreni gama:
Obvykle nedestruktivni — viz dfive (pfime, nepfimé, ustavovani
rovnovany, emanace.....)

Méreni alfa:

Integralni méreni - mérime vSechny alfa-izotopy.

Rovnovaha, pfirozené iz. slozeni — A, 5,3 ~ 0,13 Ag, 506, 22*Ra mozno
zanedbat do poméru Th/U ~ 0,1.

Obecné — tfeba znat izotopové slozeni Ra (??°Ra i %**Ra vznikaji z
kratkodobych = poméry nemusi odpovidat pomérim materskych.
Mozno obejit spektrometrii alfa — naroCna priprava vzorku i méreni, horsi
meze stanovitelnosti.

Vzdy treba izolace Cisteho radia! 46




Separace a koncentrovani radia

PEVNE VZORKY: 1) Dvoji srazeni uhliéitanu:
Nevyhody:
VZOREK +BaCl,, taveni s Na,CO,+KOH Ztraty — K ~ 10-12-10-16
+louzeni H,O >

Platinové nadobi

BaCO,(Ra) +HCI

N

BaCl,(Ra) +H,S0,

SN

BaSO,(Ra) +zihani, taveni Na,CO,+KOH

/\r‘louieni H,O

+HCI

N

BaCl, RaCl +méfime

47



Separace a koncentrovani radia (2)

2) Pfimé srazeni siranu:

VZOREK taveni s +Na,O, +NaOH +Ba?* Modernejsi.
rozpusténi +HC1 +H,SO, Staci Zelezné nadobi.
dekantace Vyuziva rozpustnosti

sirant v komplexonu lIl.

Ba(Ra)SO, +thymolftalein b.-m.
+KIIl + NaOH; pH ~ 10
var

Ra meéreni

48



Kapalné vzorky

.Metoda EDTA"
Stejny princip jako pfi
pfimém srazeni sirand.

Standardizace
,Metodou vnitrniho

standardu®:
e m(N —Ny)
Ne - N

m — pridavek [pg]

N, Ng, N, — Cetnosti
impulz vzorek, slepak,
vzorek s pridavkem

VZOREK (1L) neutralizace na methyloranz
+5mL 1M HCIT
+2,5mL NH,OH cc
+2,2mL 0,5M Pb(NO,),
+2,2mL 0,05M Ba(NO,),
za varu H,SO, (1:1)

do oranzového zbarveni
membranova filtrace

PbSO,+Ba(Ra)SO, +30mL 0,1M Kl
v 1,7M NH,OH

za varu rozpustit, vyjmout filtr
za varu HAc (ledova)

filtrace, suseni (o 20 minut) 49



Stanoveni radonu

NejpfesnéjSi a nejcitlivéjSi (az 10-14g %2°Ra) — emanometrické metody:
stanoveni radonu ve znamém stupni ustaveni rad. rovhovahy s Ra

RADON

Vzacny plyn, b.v. -61,8 °C, b.t. =71 °C
Rozpustny v fadé organickych rozpoustédel >
Jednoatomoveé molekuly - difuze gumou, PE atp.

|lzotop Jméno Polocas
222Rn Rn 3,825 d
220Rn n 54,5 s
219Rn An 3,92 s

Metody izolace Rn z plynu:

» Adsorpce (pfipadné za chlazeni)

« aktivni uhli (desorpce pri 350-500 °C)

» silikagel (desorpce pri 100 °C)

* Vymrazeni




Stanoveni radonu (2)

Primé metody méreni Rn:

Mé&reni zareni alfa 222Rn + 218Po (RaA, 3 min) + 214Po (RaC’, 10— s)
* plynové detektory (ioniza¢ni komory, proporcionalni a koronove
detektory (objem az nékolik litr()

« scintilacni detektory (100-200 ml, ZnS(AqQ) — Lucasova komurka)
 kapalné scintilatory - detekce alfa i beta (zfidka)

Prevod Rn do detektoru:
* Vlybublani (velké objemy — cirkulacni metoda)
 Vytfepani do toluenu, pripadne primo do kapalného scintilatoru

Pro dosazeni maximalni Cetnosti impulzu tfeba vyckat 3-4 hodiny:

214Pb 218P0 ¢ 222Rn

(RaB) (RaA ) ™. 3,8235¢
26,8 min 3,05 min 0,02 %
0,021 % 3
Ubrfif|  Rpmwmdmearmeetocsos PURE  foomomonmonmonso 218 4
gRaC ) S aC) ~2s
3 min w 19,9 min
Ty
206Hg. - ST, 20p o 214p
8,1 min™. (RaD) (RaC")
22261 6,37.10° s

52



Stanoveni radonu (3)

Neprimé metody méreni Rn:
Mé&reni zareni alfa depozitu 28Po (RaA, 3 min) + ?4Po (RaC’, 10— s)
Mérfeni pomoci scintilacnich nebo polovodicovych detektoru.
» zkoncentrovani elektrodepozici na elektrode
* méreni prachovych Castic zachycenych na filtru (nékdy méreni tzv.
,volné energie” [MeV/])

Stanoveni Rn ve vzduchu:
» bez koncentrovani — prevod vzduchu do detektoru (evakuaCni metoda) —
do cca 5 mBqg/I
* S koncentrovanim
* vymrazeni Rn ze vzduchu
* vyckani ustaveni rovnovahy s volné loZzenym aktivnim uhlim
 prosavani aktivnim uhlim

Stanoveni Rn ve vodé:
* vybublani do detektoru
« vytfepani do kapalneho scintilatoru

Stanoveni Rn v pevnych latkach: 53
* rozklad (taveni)




Emanometrické stanoveni radia

Nepfimé stanoveni pomoci méfeni radonu a jeho rozpadovych produktu.
Podminka: Znamy stupen ustaveni radioaktivni rovhovahy!

STANOVENI POMOCI o Zns
226Ra(1680a) 222Rn (3,825d)

224Ra(ThX, 3,6d) 220Rn (Tn, 54,5s)

233Ra(AcX, 11,2d) 219Rn (An, 3,925)

m ‘f}OHE’lSObié
, T
i I 4
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Emanacni metody (2)

Kvantitativni prevod radonu do detektoru mozny
* jednorazovym prevodem do pomeru V paeka - Vaer ~ 1 1 10
 postupnym prevodem pro mensi pomery

Pri srovnatelnych objemech a vétsi bublacce nez detektoru:
Cirkulaéni metoda (v detektoru jen Cast radonu — nutna kalibrace)

a — 1
/ KK

B\ -
L'_: l\o_o_)‘ll

B

vzorek

H,0 (Ra STD) 55



Emanacni metody (3)

Stanoveni Th a An (emanometrické stanoveni ??Ra a 223Ra)

Dynamicka metoda — konstantni pratok vzduchu.
Ruzné prutokoveé rychlosti — rozliSeni Tn a An.

R

H

K

nerozpadne se v dobé

(dojde do detektoru)

opusti komoru po Case
V,+V,

W
(nerozpadne se v ni)

t, =




Stanoveni ??°Ra (MsTh,)

ZESI{a & 232Th

(MsTh, ) 1,405.10 ¢ 228Ra: B - EB,max =50 keV
- \ 228AC: B - Eg max = 1,17 MeV (32 %),

1,74 MeV (12 %)

228AC
(MsThy)
el Stanoveni pomoci méfreni rovnovazné
aktivity 228Ac
_ 2Up. 28
(ThX) (RdTh)
3,62d 1,9132r

* (Prevedeni do roztoku)
 Extrakce 228Ac pomoci HTTA (thenoyltrifluoraceton)
« Méreni beta

S7



Stanoveni emanacni schopnosti

Emanacni schopnost — schopnost uvolnovat cast radonu.
Charakteristika — emanacni koeficient E z uvoliiovany radon

Emanace: vznikajici radon
« odrazem
o difuzi
Stanoveni E
« méfeni produktl rozpadu pomoci zareni gama (silné emanuijici vzorky):
E = Aoo B Ao A, — aktivita deemanovaného vzorku
A A - aktivita hermetizovaného vzorku

o0

* emanacni metoda

E = 9 rn Jr,, — MnoZzstvi radonu uvolriovaného z 1g vzorku
qr Jra — aktivita radia v 1 g vzorku
a
n n — ¢etnost impulzd, t— doba hromadéni Rn
Arn = n-m- (1 _ e_m) n — ucinnost méreni, A — rozpadova konstanta Rn

m — hmotnost vzorku 58



