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C2: WYKORZYSTANIE DETEKTORA POLPRZEWODNIKOWEGO W POMIARACH
PROMIENIOWANIA

Wykonanie ¢wiczenia

Cwiczenie bedzie odbywato si¢ z uzyciem detektora germanowego technologii HPGe (high purity
germanium lub hyperpure germanium). Jest to detektor potprzewodnikowy, ktorego gtdwnym elementem jest
ztacze p-n spolaryzowane zaporowego w sktad ktorego wchodzi krysztal germanu, ktory jest czgscia czynna
detektora stuzaca do detekcji promieniowania. Promieniowanie gamma generuje (wynik efektow
fotoelektrycznego, Comptona lub kreacji par) powstanie w detektorze par elektron-dodatnio natadowana
dziura w odpowiednich pasmach przewodnictwa, obecno$¢ nosnikéw tadunku w pasmach przewodnictwa
rejestrowana jest jako przeptyw tadunku, ktérego wartos¢ zalezy od energii, jaka kwant gamma stracit
(zdeponowat) w materiale detektora i ktora zostat zuzyta na jonizacje (wprowadzenie nosnikéw tadunkow do
pasma przewodnictwa). Kwant promieniowania moze zdeponowaé w detektorze cala swoja energig lub tylko
jej czes¢. Z punktu widzenia analizy jako$ciowej, najwazniejsza jest sytuacja, gdy cata energia kwantu
zostanie zdeponowana w detektorze gdyz wtedy mozemy jednoznacznie okresli¢ energi¢ padajacego kwantu.
Ta z kolei jest charakterystyczna dla kazdego izotopu i1 pozwala na jego identyfikacj¢. Kwanty o tej same;j
energii ktore deponuja cala swoja energi¢ w detektorze generuja w przyblizeniu taka sama liczbg no$nikow
tadunkéw w pasmach przewodnictwa dajac na widmie ostry sygnat, czyli pik tzw. fotopik potozony przy
energii padajacego kwantu. To wtasnie fotopiki (ich energia, ilo$¢, pole powierzchni) stanowia najwazniejszy
element widma analizowany w niniejszym ¢wiczeniu.

Wykorzystanie detektora do celow analitycznych wymaga przeliczenia wygenerowanego przez
promieniowanie tadunku w pasmach przewodnictwa na jednostki energii. Jednym z pierwszym etapow pracy
musi by¢, wigc kalibracja energetyczna ukladu detektora pozwalajaca na pomiar energii rejestrowanego
promieniowania. Analiza jakoSciowa moze by¢ wtedy przeprowadzona na podstawie stabelaryzowanych
warto§ci energii promieniowania gamma dla poszczegoélnych izotopdéw (przykladowa tabela na koncu
instrukcji.

1. Kalibracja ukladu do detekcji promieniowania gamma

Kalibracja energetyczna

Celem tej czesci ¢wiczenia jest ustawienie optymalnych parametrow pracy detektora oraz dokonanie
kalibracji energetycznej. Dobor wzmocnienia wzmacniacza liniowego pozwala na zoptymalizowanie skali
energetycznej, tak, aby mozliwe bylo zarejestrowanie fotopikoéw wszystkich badanych izotopow. Z drugiej
strony, wzmocnienie musi zosta¢ dobrane tak, aby uzyska¢ jak najwigksza rozdzielczo$¢ energetyczna
obserwowanego widma (czyli separacje fotopikow). Dobor odpowiedniego wzmocnienia dokonany zostanie
na podstawie widm rejestrowanych dla izotopéw generujacych wysokoenergetyczne promieniowanie
gamma. Wybdr uzytego izotopu dokonany zostanie na podstawie tablic energetycznych.

Po ustaleniu optymalnej warto$ci wzmocnienia dokonana zostanie kalibracja energetyczna uktadu.
Zarejestrowane zostang widma dla znanych izotopow (np. Na22 i Mn54), czas rejestracji widma musi by¢
dobrany tak, aby sygnaty (fotopiki) byly tatwo wyrdznialne z tta a ich ksztatlt byt na tyle dobrze
wyksztalcony, aby z dobra dokladnoscia dalo si¢ odczyta¢ ich potozenie na skali energetycznej. Po
zarejestrowaniu widma (zalecane zapisanie pliku na dysk) dalsza kalibracja odbywa si¢ z wykorzystaniem
programu GENIE-2000. Na gornym pasku nalezy wybrac¢ ,,Calibrate” a nast¢pnie ,,Energy only calibration”
Na tym etapie jest to kalibracja wyltacznie energetyczna (niekalibrowana jest wydajnos¢ zliczania)
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pozwalajaca na przejscie pomigdzy numerem kanatu analizatora wielokanalowego (8x1024 kanatdéw) a
energia badanego promieniowania gamma. Nastgpnie po otworzeniu okna do kalibracji nalezy kolejno
ustawia¢ kursor na polozeniach fotopikéw wykorzystywanych do kalibracji (opcja ,,Cursor”) i przypisywac
poszczegdlnym potozeniom kursora (kanatom) tabelaryczne wartos$ci energii dla odpowiednich fotopikow
pochodzacych od odpowiednich izotopow. Klawisz ,,Show” pozwala na wyswietlenie uzyskanej krzywej
kalibracyjnej: punkty kalibracyjne powinny uktada¢ si¢ na prostej (liniowa zaleznos¢ we wspoétrzednych nr
kanatu-energia) z jak najmniejszym rozrzutem a prosta powinna przechodzi¢ jak najblizej poczatku uktadu
wspotrzednych. W przypadku znacznego rozrzutu punktéw eksperymentalnych wokot prostej nalezy
powtorzy¢ kalibracjg, jedna z przyczyn moze by¢ zbyt krotki czas akwizycji widma prowadzacy do
niedoktadnego odczytu numerow kanatéw fotopikoéw. Dokonang kalibracje¢ nalezy zapisac (,,Store”) i nalezy
ja odczytywac (,,Calibrate” — ,,L.oad”) po kazdym uruchomieniu detektora.

Kalibracja wydajnosci detektora

W tej czesci ¢wiczenia przeanalizowana zostania wydajno$¢ rejestrowania przez detektor HPGe
promieniowania Yy w zalezno$ci od energii tego ostatniego. Sposrdd dostgpnych izotopow nalezy wybraé
takie, ktorych fotopiki begda jak najbardziej rbwnomiernie roztozone na skali energetycznej gdyz zalezno$é¢
wydajnosci od energii nie musi by¢ liniowa. Zarejestrowana przez detektor aktywnos$¢ dla kazdego z
izotopow obliczana jest jako pole fotopiku dla danej energii (czyli ilo$¢ zliczen po korekcie tla) podzielona
przez czas zbierania widma. Wydajno$¢ detektora uzyskujemy przez podzielenie aktywnosci rzeczywistej
zrodla (z jego certyfikatu) przez ta zarejestrowana przez detektor. Aktywno$¢ rzeczywista zrodta musi
uwzglednia¢ date, kiedy certyfikat byl wystawiony 1 w zwiazku z tym musi by¢ przeliczona na aktywnos¢
rzeczywista w dniu pomiaru. Uzyskane wydajnos$ci zostana przedstawione na wykresie w funkcji energii
promieniowania. Ksztalt uzyskanej zaleznosci nalezy przedyskutowac¢ biorac pod uwage zaleznos¢ sposobu
oddzialywania promieniowania y od jego energii oraz jego zasigg.

2. Analiza jakoSciowa probek zawierajacych nieznane izotopy.

Umieséci¢ wybrane probki gamma-promieniotworcze na detektorze. Rozpoczaé akwizycje widma
(klawisz ,,Start” po uprzednim skasowaniu poprzednich widm (klawisz ,,Clear”). Czas rejestracji widma
zalezy od aktywno$ci badanej probki. Widmo nadajace si¢ do wiarygodnej analizy powinno charakteryzowac
si¢ wyraznie widocznymi i dobrze wyksztatlconymi fotopikami (wysoki stosunek ilosci zliczen pik/tlo).
Koniec zbierania widma nastgpuje wtedy, gdy fotopiki sa na tyle wyrazne, iZ mozna wiarygodnie odczytac
ich energie 1 pole powierzchni. Uzyskane widmo nalezy zapisa¢ na dysku, wraz z widmem automatycznie
zapisywana jest kalibracja energetyczna uzyta w trakcie jego rejestracji. Analizowane bgda widma
zawierajace zarowno pojedyncze izotopy gamma-promieniotworcze jak rowniez mieszaniny kilku izotopow.

Analiza widma

- okreslenie ile sygnatow charakterystycznych (pikow) mozna wyr6zni¢ na widmie.

- odczytanie 1 zapisanie energi¢ poszczegolnych sygnatéw. Energi¢ odczytuje si¢ najezdzajac si¢ kursorem na
badany sygnal, warto$¢ energii dla danego potozenia kursora wyswietlana jest w lewym gérnym rogu ekranu,
tuz nad panelem z widmem. Kursor powinien zosta¢ ustawiony doktadnie na wierzchotku piku i w tym celu
dobrze jest z korzysta¢ z mozliwosci powigkszenia widma (klawisz oznaczony lupa na gornym pasku).

- oszacowanie wzglednych intensywnosci sygnatéw charakterystycznych (fotopikow). Mozna tego dokonac
poprzez wizualna oceng stosunku wielkosci badanych sygnatow, poprzez pordwnanie ilosci zliczen w
maksimum sygnatéw badZ porownanie ich powierzchni. We wszystkich tych przypadkach nalezy pamigta¢ o
uwzglednieniu czesci widma pochodzacej od tta. W przypadku analizy na podstawie ilosci zliczen i pola
powierzchni sygnalu wkiad pochodzacy od tla mozna obliczyé poprzez wyznaczenie ilosci zliczen i
scatkowanego pola powierzchni pochodzacych od tla. Z reguly jednak wystarcza wizualne oszacowanie
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stosunku intensywnosci sygnatéw. Nie jest tutaj wymagana wysoka doktadnos¢, wystarczajace jest podanie
stosunku sygnatow np. rzedu 1:2 lub 1:3. Przy poréwnaniu wielkosci sygnaléw nalezy uwzgledni¢ wplyw
energii promieniowania y na wydajno$¢ detektora ktéra moze powodowaé powazne réoznice w porownaniu z
danymi tabelarycznymi.

- analiza jako$ciowa. Kazdemu odczytanemu sygnatowi przypisujemy odpowiedni izotop poprzez
poréwnanie jego energii z danymi literaturowymi dostarczonymi do ¢wiczenia. Poszukujemy izotopu o
energii najblizszej zmierzonej wartosci (btad kalibracji). W przypadku izotopow, dla ktérych obserwujemy
wigcej niz jeden fotopik (emisja kwantow y o roznych energiach) potwierdzeniem poprawnosci analizy jest
odnalezienie na widmie wszystkich najwazniejszych sygnatow podanych w tablicach - nalezy tu zwrocié
uwage na ich intensywnos$ci gdyz sygnaty o matej intensywno$ci moga si¢ stabo wyroznia¢ sposrod szumow.
Jezeli w najblizszym sasiedztwie zmierzonej energii badanego sygnatu (przedziat kilka keV) w tablicach
znajduje si¢ kilka izotopow weryfikacji analizy dokonuje si¢ poprzez poréwnanie odczytanej z tablic ilosci
sygnalow dla poszczegdlnych izotopdéw z iloscig sygnaldow widocznych na widmie z uwzglednieniem
odpowiednich intensywnos$ci. Warto zaznaczy¢, ze podane w zalaczonej tablicy izotopy sa nietrwale 1, z
wyjatkiem izotopdéw metastabilnych, podane promieniowanie y jest emitowane przez jadra powstate z
rozpadu podanych w tablicach izotopow.

W analizie jako$ciowej promieniowania czgsto wykorzystuje si¢ zjawisko rownowagi
promieniotworczej, ktora nie ma nic wspolnego z klasyczna rownowaga chemiczna, czyli procesem
odwracalnym. Wyobrazmy sobie sytuacje, gdy izotop macierzysty, czyli ten, ktory chcemy oznaczad,
rozpada si¢ do izotopu potomnego, ktory tez jest nietrwaly. Jezeli okres poirozpadu izotopu macierzystego
jest wystarczajaco dlugi w stosunku do okresu potrozpadu izotopu potomnego, to po wystarczajaco dlugim
czasie (co najmniej 6 okresoOw potrozpadu izotopu potomnego) szybkosci tworzenia i rozpadu tego ostatniego
staja si¢ rowne (rdownowaga wiekowa) i mozna izotop potomny wykorzysta¢ do oznaczania zawartos$ci
izotopu macierzystego. Przyktadowo, Cs137 (okres potrozpadu 30 lat) rozpada si¢ do Bal37m (okres
potrozpadu ok. 2.6 min), ktéry przechodzac do stanu podstawowego emituje promieniowanie y o energii
661.6 keV. Bal37m powstaje wylacznie z rozpadu Cs137. Wynika stad, ze Bal37m jest zawsze 1 wszgdzie
tam gdzie jest Cs137 o ile tylko baru nie usuwa si¢ na biezaco z probki. Z drugiej strony, ze wzgledu na
bardzo kroétki okres potrozpadu Bal37m, izotop ten, gdy jest odseparowany od Cs137 i nie jest na biezaco
produkowany z rozpadu tego ostatniego, bardzo szybko wygasa i szansa znalezienia w probce Bal37m bez
obecnosci Cs137 moze zosta¢ pominigta. Oznacza to, ze promieniowanie y emitowane przez Bal37m moze
zosta¢ wykorzystane do jednoznacznej identyfikacji 1 oznaczenia ilo$ciowego Cs137. Energie
promieniowania y podane w tabeli zamieszczonej na koncu opisu zostaly przypisane izotopom
macierzystym, ktore za pomoca pomiaru tego witasnie promieniowania chcemy identyfikowaé, chociaz
nalezy pamigtac, ze bezposrednio promieniowanie y moze by¢ emitowane przez izotop potomny, a nie
macierzysty, tak jak jest w przypadku pary Cs137-Bal37m.

Jednym z badanych widm bedzie widmo promieniowania y otoczenia (tlo naturalne). Rejestrowane
jest ono jako widma tla naturalnego w nieobecno$ci probek w ukltadzie pomiarowym. Poza analizg v-
promieniotworczych izotopéw dajacych wktad do tego widma, bgdzie ono rowniez wykorzystywane przy
analizie pozostatych widm i identyfikacji mozliwych sygnatow pochodzacych od tla. Przedyskutowane
zostanie pochodzenie izotopow wykrytych i1 zidentyfikowanych w tle naturalnym.

3. Analiza jakoS$ciowa i iloSciowa izotopu y promieniotworczego w nieznanej préobce.

Analizowane beda probki state, zawierajace naturalne izotopy promieniotworcze. Odwazy¢ podana
przez osobg prowadzaca ¢wiczenie ilo$¢ badanej substancji. Umiesci¢ probke na detektorze i dokonaé
analizy jakosciowej w taki sam sposob jak w punkcie 1. Po dokonaniu analizy jakos$ciowej wybraé
odpowiedni sygnal charakterystyczny (fotopik) do dalszej analizy iloSciowej. Nalezy zapisaé czas akwizycji
potrzebny do uzyskania dobrze wyksztatlconego widma. Obliczy¢ pole sygnatu catkujac go z poprawka na
tto. Jeden ze sposobow przeliczenia ilosci zliczen/aktywnosci na jednostki ilo$ci pierwiastka/izotopu (gramy,
mole itp.) polega na wykorzystaniu krzywej kalibracyjne;.
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Wykonanie krzywej kalibracyjnej

Znajac wynik analizy ilosciowej nalezy dobra¢ odpowiedni wzorzec (np. zwiazek zawierajacy sol
oznaczanego izotopu). Odwazy¢ mase¢ wzorca porownywalna z masa badanej probki. Zarejestrowaé widmo
dla wzorca dla takiego samego czasu akwizycji jak dla badanej probki. Obliczy¢ pole powierzchni sygnatu w
ten sam sposob jak dla badanej probki. Nastepnie nalezy wykona¢ dodatkowe pomiary dla wzorca dla
rosnacych i malejacych mas. [lo$¢ punktéw pomiarowych wykonanych dla wzorca (r6zne masy wzorca)
powinna by¢ wystarczajaca do wykonania wiarygodnej krzywej kalibracyjnej we wspdtrzednych
powierzchnia sygnalu-masa wzorca. Z krzywej kalibracyjnej odczytujemy zawarto$¢ badanego izotopu w
badanej prébce. W przypadku, gdy oznaczany izotop obecny jest takze w tle naturalnym nalezy réwniez
zarejestrowa¢ odpowiednie widmo dla tta w celu korekcji wynikéw uzyskanych dla badanej probki i
WZOorcow.

4. Analiza wplywu geometrii ukladu

Przeanalizowany zostanie wptyw geometrii (ksztattu) probki na dokonywany pomiar. Taka sama ilo$¢
wybranego izotopu promieniotwdrczego zostanie umieszczona w probkach o réznej geometrii, n.p. plaskiej
(= 2 wymiarowa) i w naczyniach o réznym ksztalcie (= 3 wymiarowa). Probki bgda w postaci statej oraz
ciektej. Porownane zostana uzyskane ilosci zliczen (taki sam czas zbierania) dla réznych geometrii probki.
Nalezy okresli¢ najbardziej optymalna geometri¢ probki dla pomiaru dokonywanego dla substancji stalych i
ciektych.

Wymagania

Rodzaje rozpadéw promieniotworczych, modele budowy jadra atomowego (powtokowy i kolektywny), czym
jest 1 jak powstaje promieniowanie v, podstawowe czastki elementarne (nukleony, neutrina, protony, fotony)
1 ich najwazniejsze wiasciwosci (struktura, trwatos¢, tadunek, masa), sily jadrowe (wilasciwosci i ogdlny
mechanizm dziatania, poréwnanie z innymi oddziatywaniami fundamentalnymi), trwato$¢ jader atomowych
(Sciezka stabilnosci, trwale pierwiastki w uktadzie okresowym, jadra magiczne), przekroj czynny w
reakcjach jadrowych, w tym takze na reakcje z udzialem neutronéw, oddzialywanie promieniowania y z
materia (efekty Comptona i fotoelektryczny, tworzenia par), podstawowe wiadomosci z zakresu teorii
pasmowej ciata statego, podstawowe wiadomosci o pétprzewodnikach.
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Przykladowa tablica wybranych nuklidow wykorzystywana w analizie widm promieniowania gamma.
(Intensywnos¢ wzgledna oznacza jakiemu procentowi rozpadow danego izotopu (beta, alfa itp.) towarzyszy
emisja promieniowania gamma o podanej energii.)

IZOTOP ENERGIA INTENSYWNOSC ~ |OKRES JEDNOSTKI
(keV) WZGLEDNA POLROZPADU | OKRESU
Pb210 46.52 0.04 [22.30 |lat Sb125 600.56  [0.18 [1008.1 [dni
Am241  |59.54 0.36 |433.30 |lat Sb124 602.73 _ |0.98 [60.20 _ |dni
Th234 63.29 0.04 [24.10  |dni Cs134 604.70 |0.98 |754.20 |dni
Pb212 74.81 0.11 [10.64 |godz. | |Bi214 609.31  |0.46 [19.90 |min.
Pb212 77.11 0.18 [10.64 |godz. | |Ru106 621.84 |0.10 |372.60 |dni
Ra223 81.07 0.15 [11.43 | dni Sb125 635.95 |0.11 |1008.1 |dni
Ra223 83.79 0.25 [11.43 | dni Ag110m |657.75 |0.95 [249.79 |dni
Pb212 87.19 0.06 [10.64 |godz. | |[Cs137 661.64 |0.85 |30.19 |lat
Cd109 88.03 0.04 [1.24 lat Ag110m |706.68 |0.17 |249.79 |dni
U235 93.35 0.06 |7.0-10° |lat Sb124 722.78  |0.11 |60.20 | dni
Pa234 94.65 0.16 |6.70 godz. | [Bi212 727.25 |0.07 |1.01 godz.
Pa234 98.43 0.25 |6.70 godz. | |Pa234 73322 |0.09 |6.70 godz.
Pa234 111.03__ [0.09 [6.70 godz. | [Ag110m |763.93  |0.22 |249.79 |dni
Co57 12211 |0.86 [270.00 |dni Bi214 768.35 |0.05 |19.90 |min.
Cel144 133.54  |0.11 |284.90 |dni Ac228 794.79  |0.05 |6.13 godz.
Co57 136.47 _ |0.11 [270.00 |dni Cs134 795.85 |0.85 |754.20 |dni
U235 14379  |0.11 [7.0-10° |lat Mn54 834.84  |1.00 |312.50 |dni
Pa234 152.69 _ |0.07 |6.70 godz. | [TI208 860.30 |0.12 |3.05 min.
U235 163.34 _ |0.05 [7.0-10° |lat Pa234 880.53  |0.09 |6.70 godz.
U235 185.74 1053 [7.0-10° |lat Pa234 883.24 |0.12 |6.70 godz.
Ra226 186.11 _ |0.03 [1600.0 |lat Ag110m |884.67 |0.73 |249.79 |dni
U235 205.33  |0.05 |7.0-10° |lat Ac228 911.16 _ |0.29 |6.13 godz.
Pa234 226.63_ |0.06 |6.70 godz. | |[Pa234 925.66  |0.11 |6.70 godz.
Pb212 238.58 |0.44 |[10.64 |godz. | |Pa234 926.71 _ |0.09 |6.70 godz.
Ra224 240.76 __ |0.04 |3.66 dni Ag110m |937.48  |0.35 [249.79 |dni
Pb214 24192 |0.07 |26.80 |min. Pa234 947.02  |0.08 |6.70 godz.
Ac228 270.26  |0.04 [6.13 godz. | |[Ac228 968.97 |0.17 |6.13 godz.
TI208 277.28 _ |0.07 |3.05 min. Bi214 1120.27 |0.15 [19.90 | min.
Pb214 295.09 |0.19 |26.80 |min. Co60 1173.21 |1.00 |5.26 lat
Ac228 338.42 |0.12 |6.13 godz. | |Bi214 123811 |0.06 [19.90 |min.
Pb214 351.87 |0.37 |26.80 |min. Na22 127453 |1.00 |950.40 |dni
1131 364.48  |0.82 |8.02 dni Co60 1332.46 |1.00 |5.26 lat
Sb125 427.89  |0.30 [1008.1 |dni Bi214 1377.66 |0.04 [19.90 |min.
Ac228 46310 |0.05 |6.13 godz. | |[Ag110m |1384.27 |0.25 |249.79 |dni
Be7 47761 |0.10 |53.29 |dni K40 1460.85 |0.11 [1.310° |lat
TI208 510.61  |0.22 |3.05 min. Ac228 1588.23 |0.04 |6.13 godz.
Na22 511.00  [1.80 |2.60 lat Sb124 1690.98 |0.48 [60.20 _ |dni
Ru106 511.85  |0.20 |372.60 |dni Bi214 1764.49 |0.16 [19.90 |min.
Sr85 513.98  [1.00 |65.19  |dni Bi214 2204.09 |0.05 |[19.90 |min.
Cs134 569.32 _ |0.15 |754.20 |dni Co60 2505.67 |0.02 |5.26 lat
Pa234 569.47 |0.11 |6.70 godz. | [TI208 2614.35 |1.00 |3.05 min.
Ti208 583.02__ |0.86 |3.05 min.
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