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POMIESZCZENIA 1 WYPOSAZENIE "'LABORATORIUM 14C".
OSLONY 1 LICZNIK POMIAROWY

Streszczenie. W artykule oméwiono urzadzenie E(_)mieszc_:zer'l i_wypgsazenie
aparaturowe “Laboratorium Hc'™ Instytutu Fizyki Politechniki Slaskiej
w Gliwicach. Opisano konstrukcje oston materiatowych oraz konstrukcje
|_charaktergstyk| licznikowych oston antykoincydencyjnych licznika po-
miarowego. Pokazano typowe przebiegi charakterystyki 1 ich parametry
przy wypednieniu licznika pomiarowego aktywnym i nieaktywnym COM.

1. Wstep

W Polsce, pierwsze pomiary aktywnosci izotopu wegla 14C w koncentra-
cjach naturalnych zostaly wykonane na uniwersytecie w Poznaniu w latach
1950-52 [1]- Detektorami promieniowania pochodzacego z rozpadu 14C bykly
liczniki Geigera-Mullera o objetosciach rzedu 400 cw, wypednione dwutlen-
iiem wegla pod cisnieniem okoto 0,5 atm z dodatkiem 2-10 mm Hg CS™ jako
""charge-exchange gas'. Przy tle wynoszacym w tych licznikach 10,5 do 11,2
opm i liczbie impulséw z probek wspétczesnych okobo 2 cpm, zasieg wieku
datowanych probek nie przekraczat 18 tysiecy 1st. Préby pomiaréw z detek-
torami tego samego typu lecz o wiekszej objetosci 243 1, przy cisnieniu
gazu wypedniajacego licznik réwnym 1 atm, nie dady pozytywnych rezultatéw
Okazato sie [2, 3, 4], ze moment pojawienia sie impulséw jest opdzniony w
stosunku do momentu powstania jonizacji poczatkowej. W licznikach uzywa-
nych w pierwszych konstrukcjach w Polsce 1 niezaleznie w konstrukcjach sto-
sowanych przez Crane [5] czasowy rozkdtad opdznien zostat eksperymentalnie
wyznaczony. Ani ksztalt rozktadu, ani tez mechanizm powstawania zapOznien
nie zostat dotychczas definitywnie rozstrzygniety. Ze wzgledu na przypad-
kowy charakter odstepu czasu oddzielajgcego moment pojawienia sie impulsu
od momentu powstania jonizacji, w licznikach tego typu nalezato dla efek-
tywnej redukcji tha wprowadzi¢ bardzo duze - siegajgce 10 msek czasy blo-
kady uktadu rejestrujgcego w momencie pojawienia sie impulséw w liczniko-
wych ostonach antykoincydencyjnych. Przy liczbie impulsow z oston antyko-
incydencyjnych rzedu 10 , d#aczny czas blokady aparatury elektronicznej sie-
gat 10 sek/min, co w znaczny spos6b zmniejszato wydajnosS¢ rejestracji M*
Niezaleznie od tego bardzo duza aktywnos$¢ chemiczna CS" nastreczata bar-
dzo powazne kdopoty natury technicznej zmniejszajg*; korzysci wynikajace z
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zastosowania licznika pracujgcego w rezimie Geigera-t/Killera (100% wydaj-
nosci, duze impulsy, mata wrazliwos¢ na zanieczyszczenia gazami elektro-
ujemnymi). Wymienione wzgledy, a przede wszystkim bez poréwnania lepsze
techniczne wyposazenie Laboratorium w stosunku do tego jakim mozna bydto
dysponowa¢ w latach 1950-52, spowodowaly zaniechanie techniki licznika
G-M wypednionego mieszankg CO02 + CS2 i1 adaptacje techniki de Vriesa [6-fl0]
postugujacej sie licznikiem wypednionym czystym CO2 ale pracujacym w rezi-
mie licznika proporcjonalnego.

Z punktu widzenia historycznego rozwoju metody datowania radioweglowe-
go technika stosowania licznika G-M z gazem liczacym CO02 + CS2 pozwolita
miedzy innymi na pierwszy pomiar wieku probki w Europie @G71] .-

2. Pomieszczenia i wyposazenie '‘Laboratorium ~C"

2.t. Pomieszczenia

"Laboratorium 1°C" Zespotu Fizyki Jadrowej Instytutu Fizyki Politech-
niki Slaskiej w Gliwicach oddane do eksploatacji w pokowie roku 1971 mie-
Sci sie w specjalnie dla celéw laboratorium zaadaptowanych pomieszczeniach
przedstawionych na rys. la i 1b. Rozmiary pomieszczen sa nastepujacej po-
mieszczenie chemiczne 3 m X 6 m, pomieszczenie elektroniczne 3 m x 6 m,
pomieszczenie pomiarowe 5m x 6,5 m.

Pomieszczenie pomiarowe jest pomieszczeniem piwnicznym ktorego podtoga
znajduje sie pod ziemig na poziomie 1,5 m. Oddziela je od pomieszczenia
chemicznego strop zelbetonowy (rys. 1c) grubosci 50 cm. Strop speknia ro-
le ostony materiatowej pomieszczenia pomiarowego. Posiada dwa otwory, z
ktoérych, jeden wykorzystany jest do prowadzenia przewodu prézniowego #acza-
cego ukdad dozujacy aparatury preparatyki probek zlicznikdem pomiarowym
oraz otwér wejsciowy do pomieszczenia o rozmiarach 0,9 m x 1,1 m. Fodtogi
pomieszczenia chemicznego i pomiarowego pokryte sg gumolitem, a Sciany po-
mieszczenia pomiarowego farbg emulsyjna. Polaczenie pomiedzy pomieszcze-
niem chemicznym i pomiarowym jest za pomoca schodéw wewnetrznych lub scho-
déw z korytarza z zewngtrz. Wszystkie pomieszczenia zaopatrzone sg w Swia-
tho, tablice pradu tréojfazowego, wode, gaz i centralne ogrzewanie.

Rysunki .1a i 1b przedstawiaja stanowiska aparaturowe poszczegdlnych po-
mieszczen. W pomieszczeniu chemicznym znajduje sie: (PN) - stanowisko do
preparatyki wstepnej probek, (AP) - aparatura stuzaca do spalania wzgled-.
nie wyzwalania, oczyszczania i przechowywania C2 otrzymanego z badanych
probek oraz (SL) - szafa laboratoryjna z odczynnikami chemicznymi. Pomie-
szczenie pomiarowe zawiera: (BB) - cztery komory pomiarowe umieszczone we
wspolnym specjalnym bunkrze betonowym, (KL™) i (KL2) - dwie komory prze-
nosne rozbieralne, (AE) - aparature elektroniczng pomiarcwj, (AK) - apa-
rature elektroniczng kontrolng oraz (ap) - maka przenosng aparature préz-
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Rys. 1b. Przekrdj pionowy pomieszczenia pomiarowego
Oznaczenia stanowisk aparaturowych jak na rysunku 1la

niowg stuzacg do wypedniania argonowo-alkoholowych licznikéw G-M oston ar+
tykoincydencyjnych.

2.2. Wyposazenie aparaturowe "'laboratorium "¢’

2.2.1. W skkad aparatury preparatyki wstepnej (PW) wchodzg trzy zestawy.
Jeden zestaw przeznaczony jest do preparatyki wstepnej probek organicz-
nych roslinnych (torf, wegiel drzewny, drewno, gleba itp.), drugi - do
preparatyki wstepnej kosci i trzeci - do pobierania prébek wody, straca-
nia i wstepnego oczyszczania osadu CaCO™. W skdad pierwszych dwoch zesta-
wow wchodzg: waga szalkowa zwykda, waga analityczna, wirdwka elektryczna,
mozdzierz laboratoryjny, komplet sit, kuchenka gazowa, destylarka elek-
tryczna wody, suszarka elektryczna, termometry, mikroskop, lupa, pincety
oraz komplet szklanych naczynn laboratoryjnych takich jak menzurki, zlewki
pipety, parowniczki itp. Szczegody preparatyki wstepnej w artykule [2].

Zestaw do prébek wody skdada sie z o$miu duzych pojemnikéw (o objeto-
Sci okoto 15 1) z zaworami zapobiegajacymi kontaktowi probki wody z atmos-
ferycznym CO2 podczas pobierania i przechowywania  proébek, specjalnych
dwoch zbiornikéw o objetosci okoto 80 1 i 60 1 konstrukcji opisanej w pra-
cach [12, 133, uk#adu ptuczek i1 zbiorniczkéw do sporzadzania roztwordéw
CaCl2 i KH"OH, butli z HH™ oraz pompy prézniowej rotacyjnej Ip2.
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2.2.2. Zasadnicze elementy skfadajgce sie na aparature spalania, wyzwala-
nia, oczyszczania i przechowywania CO" (AP) zostaly zaadoptowane z bylej
Pracowni Geochronologii Bezwzglednej 1BJ PAN w Gdansku [4] - Aparatura ta
skkada sie z ukkadu do dozowania tlenu podczas  spalania probek; ukdadu
dwéch koncentrycznych rur kwarcowych do spalan prébek organicznych, ogrze-
wanych w pierwszej czesci palnikami bunsenowskimi a w drugiej (wypednio-
nej katalizatorami procesu utleniania i utleniaczem (CWO) przy pomocy pie-
ca oporowego rurowego typu PSR. Tlen podczas spalania prébki pobierany
jest z wymiennej butli z 0" zaopatrzonej w reduktor, poprzez ukdad gumo-
wych balondéw stuzacych jako amortyzatory cisnienia, polaczonych z dwoma
przeptywomierzami wodnymi umozliwiajacymi okresleniestrumieniaprzeptywu
tlenu w kwarcowych rurach do spalan orazregulacje szybkosci spalania
probki .

Alternatywnie CO" z probek nieorganicznych Ca CO™ wzglednie Ba CO™N wy-
zwalany jest w ukdadzie specjalnych naczyn prézniowych w ktérych przepro-
wadzana jest odpowiednia reakcja chemiczna. W skdad aparatury (AP) wcho-
dzi ponadto obieg utleniajacy z roztworem KMnO® oraz dwa obiegi oczyszcza-
Jace termograwitacyjne ze srebrem imiedzig. W skkad kazdego z obiegow
wchodzg dwa piece oporowe 2z ktdrychjeden jest typu PSR a trzy konstruk-
cji whasnej. Aparatura wyposazona jest w szereg pudapek wody i CO2 szkla-
ne naczynia Dewara dopasowane ksztaltem i rozmiarami do pukapek oraz piec
oporowy typu PSR z Ca0, ktéry stanowi ostatnie stadium oczyszczania, Sci-
Sle okreslone temperatury dla kazdego pieca w zakresach od 350° do 1000°
utrzymywane sa za pomocg termoregulatorow typu MT (Ni Cr - Ni lub PtRh -
PY).

Prébki w postaci gazowej przechowywane sg w dwunastu dziesieciolitro-
wych rezerwuarach szklanych. Do odmierzania ilosci C02 potrzebnej do wy-
petniania licznika pomiarowego stuzy specjalny stalowy 'zbiomik dozuja-
cy" w ostonie termostatycznej, o objetosci okolo 11 1. Temperatura plasz-
cza wodnego ostony termostatycznej regulowana jest ultratermostatem UTU.
Pomiar cisnienia gazu w zbiorniku dozujacym odbywa sie za pomocg precyzyj-
nego manometru rteciowego. Ukdad prozniowy aparatury zawiera trzy pompy
rotacyjne typéw MP5 i PR-1-5 oraz dwie pompy dyfuzyjne rteciowe PDR-20.

Aparatura wyposazona jest w szereg urzadzen kontrolnych stanu proézni i
cisnienia gazu. Sg to: dwa prozniomierze oporowe, z ktérych  jeden jest
typu PSO-69, a drugi wykonany przez Instytut Technologii Elektronowej Po-
litechniki Warszawskiej,manometr Mc Leoda, trzy manowakuometry, iskier-
niki, itp.

Do kontroli pobieranego z sieci pradu i1 mocy oraz napiecia miedzyfazo-
wego stuzy specjalny przyrzad pomiarowy produkcji CSRS. Wyposazenie po-
mocnicze stanowisk aparaturowych znajdujacych sie w pomieszczeniu chemicz-
nym stanowig miedzy innymi 50-litrowy termos do transportu i przechowywa-
nia cieklego powietrza, szafa z odczynnikami chemicznymi i1 szkdem labora-
toryjnym oraz szafa-magazyn nadsytanych do pomiaréw probek itp.




s. A. Pazdur 1 inni

2.2.3. Znacznie wieksze zmiany [15] w poréwnaniu z aparaturg chemiczng
wprowadzono do aparatury elektronicznej (AE) [4] oraz metody kontroli
czystosci COg i reprodukowalnosci wzmocnienia gazowego licznika proporcjo-
nalnego. Zmiany te wymagaja szesSciokanatowej rejestracji impulséw z licz-
nika proporcjonalnego« trzy kanaty do rejestracji impulséw koincydencji
(mezony), trzy kanaty do rejestracji impulséw antykoincydencji (tha 1 1°C
i pozwalajg na wszechstronng kontrole wkasciwego punktu pracy, kontrole
zak¥ocen zewnetrznych oraz czystosci uzytego gazu [[6]. Ponadto w aparatu-
rze elektronicznej znajdujg sie dwa dodatkowe kanaty} kanat rejestracji
catkowitej liczby impulséw oston antykoincydencyjnych oraz zbudowany w ra-
mach udoskonalenia ukdadu elektronicznego kanat rejestracji impulséw od
zewnetrznych zakdécen elektromagnetycznych. W dalszej rozbudowie przewi-
duje sie kanat monitora neutronéw.

W skkad aparatury elektronicznej pomiarowej wchodzg ukdady konwencjo-
nalnel dwa zasilacze wysokiego napiecia ZWH-4 polgczone szeregowo i stuza-
ce do zaBilania licznika proporcjonalnego, dwa zasilacze ZWH-2,5 do zasi-
lania licznikéw oston, cztery zasilacze niskiego napieoia ZHH-3 do zasi-
lania poszczeg6lnych podzespotdéw, woltomierz elektrostatyczny S 196, dwa
przeliczniki tranzystorowe PT-67a, ukdad osSmiu numeratoréw mechanicznych
RSA-1004, zegar kwarcowy PZ-11 oraz dwa zespoly wentylacyjne 2ZW-1.

Zestaw ukfadéw elektronicznych specjalnych (wkasnych rozwigzan i kon-
strukcji) obejmuje« stabilizator napiecia sieciowego, wzmacniacz liniowy
i dyskryminator amplitud wspotpracujgce z licznikiem pomiarowym, uktady
koincydencji 1 antykoinoydencji, ukdad sterujacy z aparatem fotograficz-
nym firmy Simens stuzacy do fotografowania stanu numeratoréw oraz caly
szereg uktadéw specjalnych.

Szczegbtowy opis aparatury elektronicznej zostanie opublikowany w ar-

tykule [i5] . Ha aparature elektroniczng kontrolng skdadajg slei oscylo-
graf OSA, generator impulsow prostokgtnych ZPT-232, mierniki uniwersalne
UM< itp.
2.2.4. Maka aparatura prézniowa (ap) stuzaca do wypedniania licznikow o-
ston umozliwia réwnoczesne wypednienie dziewieciu licznikéw G-M. Wyposa-
zona Jest w dziewieoiolitrowy rezerwuar do sporzadzania mieszaniny argo-
nowo-alkoholoweJ, manometr rteciowy do pomiaru cisnienia mieszaniny wy-
petniajacej, specjalny pojemnik z alkoholem, piecyk kwarcowy z CuO,  wy-
mrazarke pary wodnej do oczyszczania argonu technicznego,wyprowadzenia do
poddgczania szklanych butli z argonem oraz wentyl do poddagczania butli z
argonem technicznym, wymienng butle z argonem technicznym zaopatrzong w
reduktor. Uk#ad prézniowy aparatury posiada pompe rotacyjng typu MP-5 O-
raz dyfuzyjng PDR-20.
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3. Ostony licznika pomiarowego

3.1. Ostony materiatowe

Ostone materiatowg pomieszczenia pomiarowego stanowi zelbetonowy strop
(rys. 1b). Bezposredniag ostone materiatowg licznikéw obecnie czynnego ka-
natu pomiarowego stanowi '‘beczka™ ofowiaha (KI™) aa:.; warstwy zelaza kon-
strukcji jak w bydym Laboratorium Geochronologii Bezwzglednej IBJ PAN w
Gdansku 04]. Przewiduje sie uruchomienie dalszych pieciu kanatdéw pomia-
rowych, w ktorych ostone materiatowg licznikoéw stanowi¢ beda: '‘beczka" ze-
lazna (KIg) i1 cztery komory umieszczone we wsp6lnym betonowym bunkrze (BB
zbudowanym w tym celu.

"Beczka" zelazna posiada Srednice zewnetrzng 50 cm, wewnetrzng 20 cm,
i wysokos¢ 110 cm. Skkada sie z 33 oddzielnych segmentéw pierscieniowych
o grubosci Srednio 3,3 om.

0gélny widok bunkra przedstawiony jest na rys. 2. Strop
kra stanowig warstwy betonu o grubosciach odpowiednio 40 cm
mory posiadajg wymiary 40 x 60 x 100 cm.

Oddzielone sa od siebie Sciankami zeliwnymi (2) grubosci 10 cn. Wne-
trza komér wykozone sg réwniez warstwg zeliwa tej samej grubosci. Zamknie-
cia komor stanowig oddzielne bloki (3) zelaza o rozmiarach 55 cm x 125 cm
X 20 cm. Kazdy blok ztozony jest z 14 pkyt. W gérnych i dolnych narozach
blokéw zamykajacych znajduja sie otwory (5) do prowadzenia przewodéw proz-
niowych 4aczacych liczniki proporcjonalne z aparaturag prézniowg. Wnetrza
komér posiadajag uktady podek przeznaczonych do utozenia tacy licznikéw o-
stony.

Wstepne pomiary wykazuja, ze tho licznikoéw spowodowane zanieczyszcze-
niami radioaktywnymi i skdadowg miekka promieniowania kosmicznego zosta-
nie znacznie zredukowane w stosunku do tda licznika nieostonietego.

Gabaryty komor umozliwiaja wprowadzenie dalszych oston materiatowych
(destylowana rte¢, stary oldw, parafina z boraksem itp.). Odlegtos¢ gor-
nego stropu bunkra od stropu pomieszczenia wynoszaca 50 cm umozliwia po-
nadto powiekszenie ghdwnej ostony materiatowej .

Sciany bun-
50 on. Ko-

3.2. Ostony licznikowe

Na ostony licznikowe licznika pomiarowego w obecnym kanale pomiarowym
skkada sie licznik pierscieniowy MSC ustawiony w pozycji pionowej wspok-
Srodkowo z licznikiem pomiarowym oraz "taca zkozona z siedmiu metalowych
licznikéw G-M pokaczonych réownolegle (14, 17].
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4. Konstrukcja i1 charakterystyki licznika proporcjonalnego
i licznikéw ostony antykolnoydencyjnej

4.1. Konstrukcja i charakterystyki licznikéw oskony

Konstrukcja obecnie uzywanych, do pomiaréw licznikéw ostony zostaka opi-
sana w pracy [17, 14]. Przed uruchomieniem kanatu pomiarowego poddano je-
dynie remontazowi licznik pierscieniowy oraz zastosowano do wspodpracy z
nim czuty ukkad gaszacy. Spowodowato to wydtuzenie czasu sprawnosci licz-
nika do ponad péttora roku i poprawe charakterystyki, licznik MSC i licz-

niki tacy pracujace w rezimie G-M wypednione sa mieszaning argonu i alko-
holu pod cisnieniem (102 i 1) Tr w stosunku 7:1.

«M

uo

* mo *oo* noo " ¢ 1 aoo T

Rys. 3. Charakterystyki licznika pierscieniowego MSC oraz podaczonych row.
nolegle licznikéw tacy

Charakterystyki licznika MSC oraz potaczonych réwnolegle licznikéw ta-
cy przedstawione sg na rys. 3. Nachylenie charakterystyki licznika MSC w
przyjetym punkcie pracy 1120 V wynosi 12,6%/100 V a ddugos¢ plateau 100 Y

Nachylenie charakterystyki licznikow tacy w punkcie pracy 1150 V oraz

dtugos¢ plateau wynoszg odpowiednio 2%/100 V i 170 V.
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4_.2. Konstrukcja i charakterystyki licznika proporcjonalnego

Konstrukcja licznika proporcjonalnego w obecnie czynnym kanale pomia-
rowym zostaka opisana wraz z konstrukcja oston w pracy [14].

3ys. 4. Charakterystyki Ilcznlka propor f(onalnego wypednionego  aktywnym
C02 oraz probl

Charakterystyki licznika proporcjonalnego pokazano na rys. 4. Wszyst-
kie pomiary odnosza sie do wypednienia standartowego (760 - 5) Tr w tem-
peraturze 0°C. Na rys. 4 krzywe Lfcl, oraz przedstawiaja przebiegi
liczlfoy impulséw na minute w funkcji napiecia na liczniku VL pochodzacych
al. sktadowej twardej promieniowania kosmicznego, zliczonych w koincyden-
cji z impulsami oston. oznacza liczbg impulsow o amplitudach 5 mv<t
<Y < 400 j, - o amplitudach V > 400 nVv, - sumg Nachy-

krzywej w ustalonym *'standartowym’ punkcie pracy fI€] V* wy-
nosi = 1,6%/100 V.

N
X 100%, gdzie AI%* oznacza wzgledny przyrost licrby impulréw

Tc
przy zmianie napiecia na liczniku wynoszacej 00 V. Istotne dla czystosci

gozaa wypedniajacego nachylenie S? czokla charakterystyki w punkcie

*

N
SmoTF
**

) ) ) ) . ALP
odpowiadajacym potowie zliczeri w plateau (LE = ‘?j—- - -J£ X 100%)
i
wynosi 48%/100 V.
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Krzywa na rys. 4 przedstawia liczbe impulséw o amplitudach powyzej
5 mV zliczanych w antykoincydencji z impulsami oston w funkcji  napiecia
na liczniku. Impulsy te pochodzg ze zZzrodet radioaktywnych zanieczyszczen
materiatu licznika dajac Btate przy danym napieciu tdo B oraz z rozpadu
izotopu wegla 1/C. i oznaczajg liczby impulséw o amplitudach
lezacych w tych samych przedziatach jak i L~* Nachylenie S*4 krzy-
wej 14C w punkcie pracy VX (obliczone podobnie jak dla krzywej @") wy—
nosi S*4 = 2,6%/100 V, a nachylenie czoka charakterystyki w punkcie
VvE jest rowne S°4C = 4295/100 V.

Krzywe i B2 oraz B z rys. 4 oznaczaja liczby impulséw tha w fun-
kcji napiecia na liczniku przy wypednieniu licznika nieaktywnym C02, re-
jestrowanych w ten sam sposéb jak impulsy 1°C. Dla krzywej B (B =
nachylenie S* w punkcie pracy V£ jest rowne 0,95%/100 V a nachylenie czo-
+a krzywej w punkcie v£ wynosi Sg = 55%/100 V.

Wpkyneto 15 maja 1973 r.
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1t A. Pazdur i inni

ECIIEUEHKE 1, OEOPYEO3AHKE "JIAEOPATOHiIH C-14"
3AiiiiTH U hSLIEPLTEyiLHLM CHETAIK

Pe3uue

3 pafioTe onHCaHO aKTyaJiBHoe coCToaHHe noMememiii u oCopysoBaHHS Jlaﬁopa—
TopkH C-14. kHcTMTyTa @H3HKK CnJieBKOrO U0JIHT eXHHVeCKOTO HHOTHTyra B rjiu-
ajiuax. CnacaHa KOHCTpyKunJdi MaTepuajisHux 3amnT n KOHc-rpyicmia N XapaKTepn-
CTHKW CHeTVWKOB 3amHTUTf. pa60TaKIEMX B peKMMe aHTMCOBUajteHKM. UpeSOTaBaeHH
tana'iecKHe xapakTepaCTHKH npoNOpunoHaaBHoro cueTWHKa npa b¥iho¢LHeHHH aa-

thbhoS h HeaKTHBHoii »ByoKHCBB yrJiepo,Ra.

THE EQUIPMENT AMD LODGING OP THE C-14 LABORATORY.
THE PROPORTIONAL COUNTER AND SHIELDINGS

Summary

In the paper the present state of the laboratory equipment and lodging
of the C-14 Laboratory of the Institute of Physios, Silesian Technical
University. Has been described the construction of material shielding and
anticoincidence G.M. counters shielding was described and the characteri-
stics of the anticoincidence G.M. counters were given. The typical charac
tersitics of proportional -counter were shown in the case of counters fil-
led with active and nonactive COg.



