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POMIESZCZENIA I WYPOSAŻENIE "LABORATORIUM 14C".
OSŁONY I LICZNIK POMIAROWY

Streszczenie. W artykule omówiono urządzenie pomieszczeń i wyposażenie 
aparaturowe "Laboratorium Hc" Instytutu Fizyki Politechniki Śląskiej 
w Gliwicach. Opisano konstrukcję osłon materiałowych oraz konstrukcję 
i charakterystyki licznikowych osłon antykoincydencyjnych licznika po­
miarowego. Pokazano typowe przebiegi charakterystyki i ich parametry 
przy wypełnieniu licznika pomiarowego aktywnym i nieaktywnym CÔ .

1. Wstęp

W Polsce, pierwsze pomiary aktywności izotopu węgla 14C w koncentra­
cjach naturalnych zostały wykonane na uniwersytecie w Poznaniu w latach 
1950-52 [1]. Detektorami promieniowania pochodzącego z rozpadu 14C były 
liczniki Geigera-Mullera o objętościach rzędu 400 cm^, wypełnione dwutlen- 
iiem węgla pod ciśnieniem około 0,5 atm z dodatkiem 2-10 mm Hg CS^ jako 
"charge-exchange gas". Przy tle wynoszącym w tych licznikach 10,5 do 11,2 
opm i liczbie impulsów z próbek współczesnych około 2 cpm, zasięg wieku 
datowanych próbek nie przekraczał 18 tysięcy 1st. Próby pomiarów z detek­
torami tego samego typu lecz o większej objętości 243 1, przy ciśnieniu 
gazu wypełniającego licznik równym 1 atm, nie dały pozytywnych rezultatów 
Okazało się [2, 3, 4], że moment pojawienia się impulsów jest opóźniony w 
stosunku do momentu powstania jonizacji początkowej. W licznikach używa­
nych w pierwszych konstrukcjach w Polsce i niezależnie w konstrukcjach sto­
sowanych przez Crane [5] czasowy rozkład opóźnień został eksperymentalnie 
wyznaczony. Ani kształt rozkładu, ani też mechanizm powstawania zapóźnień 
nie został dotychczas definitywnie rozstrzygnięty. Ze względu na przypad­
kowy charakter odstępu czasu oddzielającego moment pojawienia się impulsu 
od momentu powstania jonizacji, w licznikach tego typu należało dla efek­
tywnej redukcji tła wprowadzić bardzo duże - sięgające 10 msek czasy blo­
kady układu rejestrującego w momencie pojawienia się impulsów w liczniko­
wych osłonach antykoincydencyjnych. Przy liczbie impulsów z osłon antyko- 
incydencyjnych rzędu 10 , łączny czas blokady aparatury elektronicznej się­
gał 10 sek/min, co w znaczny sposób zmniejszało wydajność rejestracji M* 
Niezależnie od tego bardzo duża aktywność chemiczna CS^ nastręczała bar­
dzo poważne kłopoty natury technicznej zmniejszają*; korzyści wynikające z
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zastosowania licznika pracującego w reżimie Geigera-t/Killera (100% wydaj­
ności, duże impulsy, mała wrażliwość na zanieczyszczenia gazami elektro- 
ujemnymi). Wymienione względy, a przede wszystkim bez porównania lepsze 
techniczne wyposażenie Laboratorium w stosunku do tego jakim można było 
dysponować w latach 1950-52, spowodowały zaniechanie techniki licznika 
G—M wypełnionego mieszanką C02 + CS2 i adaptacje techniki de Vriesa [6-flo] 
posługującej się licznikiem wypełnionym czystym C02 ale pracującym w reżi­
mie licznika proporcjonalnego.

Z punktu widzenia historycznego rozwoju metody datowania radiowęglowe­
go technika stosowania licznika G-M z gazem liczącym CO2 + CS2 pozwoliła 
między innymi na pierwszy pomiar wieku próbki w Europie (i 1] .

2. Pomieszczenia i wyposażenie "Laboratorium ^C"

2.t. Pomieszczenia
"Laboratorium 1^C" Zespołu Fizyki Jądrowej Instytutu Fizyki Politech­

niki Śląskiej w Gliwicach oddane do eksploatacji w połowie roku 1971 mie­
ści się w specjalnie dla celów laboratorium zaadaptowanych pomieszczeniach 
przedstawionych na rys. 1a i 1b. Rozmiary pomieszczeń są następującej po­
mieszczenie chemiczne 3 m x 6 m, pomieszczenie elektroniczne 3 m x 6 m,
pomieszczenie pomiarowe 5 m x 6,5 m.

Pomieszczenie pomiarowe jest pomieszczeniem piwnicznym którego podłoga 
znajduje się pod ziemią na poziomie 1,5 m. Oddziela je od pomieszczenia 
chemicznego strop żelbetonowy (rys. 1c) grubości 50 cm. Strop spełnia ro­
lę osłony materiałowej pomieszczenia pomiarowego. Posiada dwa otwory, z 
których, jeden wykorzystany jest do prowadzenia przewodu próżniowego łączą­
cego układ dozujący aparatury preparatyki próbek z 1 icznikłem pomiarowym
oraz otwór wejściowy do pomieszczenia o rozmiarach 0,9 m x 1,1 m. Fodłogi
pomieszczenia chemicznego i pomiarowego pokryte są gumolitem, a ściany po­
mieszczenia pomiarowego farbą emulsyjną. Połączenie pomiędzy pomieszcze­
niem chemicznym i pomiarowym jest za pomocą schodów wewnętrznych lub scho­
dów z korytarza z zewnątrz. Wszystkie pomieszczenia zaopatrzone są w świa­
tło, tablice prądu trójfazowego, wodę, gaz i centralne ogrzewanie.

Rysunki .1a i 1b przedstawiają stanowiska aparaturowe poszczególnych po­
mieszczeń. W pomieszczeniu chemicznym znajduje się: (PW) - stanowisko do 
preparatyki wstępnej próbek, (AP) - aparatura służąca do spalania względ-. 
nie wyzwalania, oczyszczania i przechowywania CC>2 otrzymanego z badanych 
próbek oraz (SL) - szafa laboratoryjna z odczynnikami chemicznymi. Pomie­
szczenie pomiarowe zawiera: (BB) - cztery komory pomiarowe umieszczone we 
wspólnym specjalnym bunkrze betonowym, (KL^) i (KL2) - dwie komory prze­
nośne rozbieralne, (AE) - aparaturę elektroniczną pomiarcwj, (AK) - apa­
raturę elektroniczną kontrolną oraz (ap) - małą przenośną aparaturę próż-
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Rys. 1b. Przekrój pionowy pomieszczenia pomiarowego 
Oznaczenia stanowisk aparaturowych jak na rysunku 1a

niową służącą do wypełniania argonowo-alkoholowych liczników G-M osłon an- 
tykoincydencyjnych.

2.2. Wyposażenie aparaturowe "laboratorium "*̂ C"
2.2.1. W skład aparatury preparatyki wstępnej (PW) wchodzą trzy zestawy. 
Jeden zestaw przeznaczony jest do preparatyki wstępnej próbek organicz­
nych roślinnych (torf, węgiel drzewny, drewno, gleba itp.), drugi - do 
preparatyki wstępnej kości i trzeci - do pobierania próbek wody, strąca­
nia i wstępnego oczyszczania osadu CaCO^. W skład pierwszych dwóch zesta­
wów wchodzą: waga szalkowa zwykła, waga analityczna, wirówka elektryczna, 
moździerz laboratoryjny, komplet sit, kuchenka gazowa, destylarka elek­
tryczna wody, suszarka elektryczna, termometry, mikroskop, lupa, pincety 
oraz komplet szklanych naczyń laboratoryjnych takich jak menzurki, zlewki 
pipety, parowniczki itp. Szczegóły preparatyki wstępnej w artykule [12].

Zestaw do próbek wody składa się z ośmiu dużych pojemników (o objęto­
ści około 15 1) z zaworami zapobiegającymi kontaktowi próbki wody z atmos­
ferycznym C02 podczas pobierania i przechowywania próbek, specjalnych 
dwóch zbiorników o objętości około 80 1 i 60 1 konstrukcji opisanej w pra­
cach [12, 133, układu płuczek i zbiorniczków do sporządzania roztworów 
CaCl2 i KH^OH, butli z HH^ oraz pompy próżniowej rotacyjnej Ip2.
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2.2.2. Zasadnicze elementy składające się na aparaturę spalania, wyzwala­
nia, oczyszczania i przechowywania CO^ (AP) zostały zaadoptowane z byłej 
Pracowni Geochronologii Bezwzględnej IBJ PAN w Gdańsku [14] . Aparatura ta 
składa się z układu do dozowania tlenu podczas spalania próbek; układu 
dwóch koncentrycznych rur kwarcowych do spalań próbek organicznych, ogrze­
wanych w pierwszej części palnikami bunsenowskimi a w drugiej (wypełnio­
nej katalizatorami procesu utleniania i utleniaczem (CuO) przy pomocy pie­
ca oporowego rurowego typu PSR. Tlen podczas spalania próbki pobierany 
jest z wymiennej butli z 0^ zaopatrzonej w reduktor, poprzez układ gumo­
wych balonów służących jako amortyzatory ciśnienia, połączonych z dwoma 
przepływomierzami wodnymi umożliwiającymi określenie strumienia przepływu
tlenu w kwarcowych rurach do spalań oraz regulacje szybkości spalania
próbki.

Alternatywnie CO^ z próbek nieorganicznych Ca CO^ względnie Ba CO^ wy­
zwalany jest w układzie specjalnych naczyń próżniowych w których przepro­
wadzana jest odpowiednia reakcja chemiczna. W skład aparatury (AP) wcho­
dzi ponadto obieg utleniający z roztworem KMnO^ oraz dwa obiegi oczyszcza­
jące termograwitacyjne ze srebrem i miedzią. W skład każdego z obiegów
wchodzą dwa piece oporowe z których jeden jest typu PSR a trzy konstruk­
cji własnej. Aparatura wyposażona jest w szereg pułapek wody i C02 szkla­
ne naczynia Dewara dopasowane kształtem i rozmiarami do pułapek oraz piec 
oporowy typu PSR z CaO, który stanowi ostatnie stadium oczyszczania, ści­
śle określone temperatury dla każdego pieca w zakresach od 350° do 1000° 
utrzymywane są za pomocą termoregulatorów typu MT (Ni Cr - Ni lub PtRh - 
Pt).

Próbki w postaci gazowej przechowywane są w dwunastu dziesięciolitro- 
wych rezerwuarach szklanych. Do odmierzania ilości C02 potrzebnej do wy­
pełniania licznika pomiarowego służy specjalny stalowy "zbiornik dozują­
cy" w osłonie termostatycznej, o objętości około 11 1. Temperatura płasz­
cza wodnego osłony termostatycznej regulowana jest ultratermostatem UTU. 
Pomiar ciśnienia gazu w zbiorniku dozującym odbywa się za pomocą precyzyj­
nego manometru rtęciowego. Układ próżniowy aparatury zawiera trzy pompy 
rotacyjne typów MP5 i PR-I-5 oraz dwie pompy dyfuzyjne rtęciowe PDR-20.

Aparatura wyposażona jest w szereg urządzeń kontrolnych stanu próżni i 
ciśnienia gazu. Są to: dwa próżniomierze oporowe, z których 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 prądu i mocy oraz napięcia międzyfazo- 
wego służy specjalny przyrząd pomiarowy produkcji CSRS. Wyposażenie po­
mocnicze stanowisk aparaturowych znajdujących się w pomieszczeniu chemicz­
nym stanowią między innymi 50-litrowy termos do transportu i przechowywa­
nia ciekłego powietrza, szafa z odczynnikami chemicznymi i szkłem labora­
toryjnym oraz szafa-magazyn nadsyłanych do pomiarów próbek itp.
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2.2.3. Znacznie większe zmiany [i 5] w porównaniu z aparaturą chemiczną 
wprowadzono do aparatury elektronicznej (AE) [14] oraz metody kontroli 
czystości COg i reprodukowalności wzmocnienia gazowego licznika proporcjo­
nalnego. Zmiany te wymagają sześciokanałowej rejestracji impulsów z licz­
nika proporcjonalnego« trzy kanały do rejestracji impulsów koincydencji 
(mezony), trzy kanały do rejestracji impulsów antykoincydencji (tła i 1^C 
i pozwalają na wszechstronną kontrolę właściwego punktu pracy, kontrolę 
zakłóceń zewnętrznych oraz czystości użytego gazu [16]. Ponadto w aparatu­
rze elektronicznej znajdują się dwa dodatkowe kanały} kanał rejestracji 
całkowitej liczby impulsów osłon antykoincydencyjnych oraz zbudowany w ra­
mach udoskonalenia układu elektronicznego kanał rejestracji impulsów od 
zewnętrznych zakłóceń elektromagnetycznych. W dalszej rozbudowie przewi­
duje się kanał monitora neutronów.

W skład aparatury elektronicznej pomiarowej wchodzą układy konwencjo­
nalne 1 dwa zasilacze wysokiego napięcia ZWH-4 połączone szeregowo i służą­
ce do zaBilania licznika proporcjonalnego, dwa zasilacze ZWH-2,5 do zasi­
lania liczników osłon, cztery zasilacze niskiego napięoia ZHH-3 do zasi­
lania poszczególnych podzespołów, woltomierz elektrostatyczny S 196, dwa 
przeliczniki tranzystorowe PT-67a, układ ośmiu numeratorów mechanicznych 
RSA-1004, zegar kwarcowy PZ-11 oraz dwa zespoły wentylacyjne ZW-1.

Zestaw układów elektronicznych specjalnych (własnych rozwiązań i kon­
strukcji) obejmuje« stabilizator napięcia sieciowego, wzmacniacz liniowy 
i dyskryminator amplitud współpracujące z licznikiem pomiarowym, układy 
koincydencji i antykoinoydencji, układ sterujący z aparatem fotograficz­
nym firmy Simens służący do fotografowania stanu numeratorów oraz cały 
szereg układów specjalnych.

Szczegółowy opis aparatury elektronicznej zostanie opublikowany w ar­
tykule [i5] . Ha aparaturę elektroniczną kontrolną składają slęi oscylo­
graf OSA, generator impulsów prostokątnych ZPT-232, mierniki uniwersalne 
UJ4-4 itp.
2.2.4. Mała aparatura próżniowa (ap) służąca do wypełniania liczników o- 
słon umożliwia równoczesne wypełnienie dziewięciu liczników G-M. Wyposa­
żona Jest w dziewięoiolitrowy rezerwuar do sporządzania mieszaniny argo- 
nowo-alkoholoweJ, manometr rtęciowy do pomiaru ciśnienia mieszaniny wy­
pełniającej, specjalny pojemnik z alkoholem, piecyk kwarcowy z CuO, wy- 
mrażarkę pary wodnej do oczyszczania argonu technicznego,wyprowadzenia do 
podłączania szklanych butli z argonem oraz wentyl do podłączania butli z 
argonem technicznym, wymienną butlę z argonem technicznym zaopatrzoną w 
reduktor. Układ próżniowy aparatury posiada pompę rotacyjną typu MP-5 0- 
raz dyfuzyjną PDR-20.
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3. Osłony licznika pomiarowego

3.1. Osłony materiałowe
Osłonę materiałową pomieszczenia pomiarowego stanowi żelbetonowy strop 

(rys. 1b). Bezpośrednią osłonę materiałową liczników obecnie czynnego ka­
nału pomiarowego stanowi "beczka" ołowiaha (Kl^) ora:.; warstwy żelaza kon­
strukcji jak w byłym Laboratorium Geochronologii Bezwzględnej IBJ PAN w 
Gdańsku 04]. Przewiduje się uruchomienie dalszych pięciu kanałów pomia­
rowych, w których osłonę materiałową liczników stanowić będą: "beczka" że­
lazna (Klg) i cztery komory umieszczone we wspólnym betonowym bunkrze (BB 
zbudowanym w tym celu.

"Beczka" żelazna posiada średnicę zewnętrzną 50 cm, wewnętrzną 20 cm, 
i wysokość 110 cm. Składa się z 33 oddzielnych segmentów pierścieniowych 
o grubości średnio 3,3 om.

Ogólny widok bunkra przedstawiony jest na rys. 2. Strop i ściany bun­
kra stanowią warstwy betonu o grubościach odpowiednio 40 cm i 50 cm. Ko­
mory posiadają wymiary 40 x 60 x 100 cm.

Oddzielone są od siebie ściankami żeliwnymi (2) grubości 10 cm. Wnę­
trza komór wyłożone są również warstwą żeliwa tej samej grubości. Zamknię­
cia komór stanowią oddzielne bloki (3) żelaza o rozmiarach 55 cm x 125 cm 
x 20 cm. Każdy blok złożony jest z 14 płyt. W górnych i dolnych narożach 
bloków zamykających znajdują się otwory (5) do prowadzenia przewodów próż­
niowych łączących liczniki proporcjonalne z aparaturą próżniową. Wnętrza 
komór posiadają układy półek przeznaczonych do ułożenia tacy liczników o- 
słony.

Wstępne pomiary wykazują, że tło liczników spowodowane zanieczyszcze­
niami radioaktywnymi i składową miękką promieniowania kosmicznego zosta­
nie znacznie zredukowane w stosunku do tła licznika nieosłoniętego.

Gabaryty komór umożliwiają wprowadzenie dalszych osłon materiałowych 
(destylowana rtęć, stary ołów, parafina z boraksem itp.). Odległość gór­
nego stropu bunkra od stropu pomieszczenia wynosząca 50 cm umożliwia po­
nadto powiększenie głównej osłony materiałowej.

3.2. Osłony licznikowe
Na osłony licznikowe licznika pomiarowego w obecnym kanale pomiarowym 

składa się licznik pierścieniowy MSC ustawiony w pozycji pionowej współ- 
środkowo z licznikiem pomiarowym oraz "taca" złożona z siedmiu metalowych 
liczników G-M połączonych równolegle 0 1 4, 17].
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4. Konstrukcja i charakterystyki licznika proporcjonalnego
i liczników osłony antykolnoydencyjnej

4.1. Konstrukcja i charakterystyki liczników osłony
Konstrukcja obecnie używanych, do pomiarów liczników osłony została opi­

sana w pracy [17, 14]. Przed uruchomieniem kanału pomiarowego poddano je­
dynie remontażowi licznik pierścieniowy oraz zastosowano do współpracy z 
nim czuły układ gaszący. Spowodowało to wydłużenie czasu sprawności licz­
nika do ponad półtora roku i poprawę charakterystyki, licznik MSC i licz­
niki tacy pracujące w reżimie G-M wypełnione są mieszaniną argonu i alko­
holu pod ciśnieniem (102 i 1) Tr w stosunku 7:1.

ftp-ąj
«00

100 ■

SCO

«M

UO

* m o  * * noo ' ‘ 1 aoo T

Rys. 3. Charakterystyki licznika pierścieniowego MSC oraz połączonych róŵ .
nolegle liczników tacy

Charakterystyki licznika MSC oraz połączonych równolegle liczników ta­
cy przedstawione są na rys. 3. Nachylenie charakterystyki licznika MSC w 
przyjętym punkcie pracy 1120 V wynosi 12,6%/100 V a długość plateau 100 Y 

Nachylenie charakterystyki liczników tacy w punkcie pracy 1150 V oraz 
długość plateau wynoszą 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 została opisana wraz z konstrukcją osłon w pracy [14].

3ys. 4. Charakterystyki licznika proporcjonalnego wypełnionego aktywnym
C02 oraz próbką tła

Charakterystyki licznika proporcjonalnego pokazano na rys. 4. Wszyst­
kie pomiary odnoszą się do wypełnienia standartowego (760 - 5) Tr w tem­
peraturze 0°C. Na rys. 4 krzywe Lfc1, oraz przedstawiają przebiegi 
liczlfoy impulsów na minutę w funkcji napięcia na liczniku VŁ pochodzących 
od. składowej twardej promieniowania kosmicznego, zliczonych w koincyden­
cji z impulsami osłon. oznacza liczbą impulsów o amplitudach 5 mV<t 
< Y < 400 jnV, - o amplitudach V > 400 mV, - sumą Nachy-

krzywej w ustalonym "standartowym" punkcie pracy flć] V* wy­
nosi = 1,6%/100 V.
*  ^  AL^5-, = —  x 100%, gdzie —  oznacza względny przyrost licrby impulrówJJŁ T* T*

** Tc
przy zmianie napięcia na liczniku wynoszące j 00 V. Istotne dla czystości
gazaa wypełniającego nachylenie S? czoła charakterystyki w punkcie

. c c 3odpowiadającym połowie zliczeń w plateau (L£ = *j-.

wynosi 48%/100 V.

ALP
- -JŁ X 100%)
i
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Krzywa na rys. 4 przedstawia liczbę impulsów o amplitudach powyżej 
5 mV zliczanych w antykoincydencji z impulsami osłon w funkcji napięcia 
na liczniku. Impulsy te pochodzą ze źródeł radioaktywnych zanieczyszczeń 
materiału licznika dając Btałe przy danym napięciu tło B oraz z rozpadu 
izotopu węgla 1 Ĉ. i oznaczają liczby impulsów o amplitudach
leżących w tych samych przedziałach jak i L^* Nachylenie S*4 krzy-

14 * ®wej C w punkcie pracy V^ (obliczone podobnie jak dla krzywej 3^) wy­
nosi S*4 = 2,6%/100 V, a nachylenie czoła charakterystyki w punkcie
v£ jest równe S°4 = 4295/100 V.

C
Krzywe i B2 oraz B z rys. 4 oznaczają liczby impulsów tła w fun­

kcji napięcia na liczniku przy wypełnieniu licznika nieaktywnym C02, re­
jestrowanych w ten sam sposób jak impulsy 1 ̂C. Dla krzywej B (B = 
nachylenie S* w punkcie pracy v£ jest równe 0,95%/100 V a nachylenie czo­
ła krzywej w punkcie v£ wynosi Sg = 55%/100 V.

Wpłynęło 15 maja 1973 r.
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ECiiEUEHKE 1, OEOPYE03AHKE " JIAEOPATOFłiH C -14"
3 AiiiiTH U hSŁiEPł.TEyiLHLM CHET^lK

P e 3 u u e

3 p a f i o T e  o n H C a H O  a K T y a J i B H o e  c o C T o a H H e  n o M e m e m i i i  u  o C o p y s o B a H H S  JIa6opa- 
T o p K H  C -1 4 . K H C T M T y T a  ® H 3 H K K  CnJie3KOrO UOJIHT e X H H V e C K O T O  H H O T H T y r a  B rjIM- 

a jiu a x . C n a c a H a  K O H C T p y K u n J i  MaTe p u a j i B H H X  3amnT n K O H c - r p y i c m i a  n xapaKTepn-
C T H K W  C H e T V W K O B  3 a m H T U f. p a 6 0 T a K I Ę M X  B p e K M M e  a H T M C O B U a j t e H K M .  U p e S O T a B a e H H  

tana'iecK H e x a p a K T e p a C T H K H  n p o nop u n o H a a B H o r o  c u e T W H K a  npa bł i h o ¿LHeHHH a a -  

t h b h o S  h  H e a K T H B H o i i  » B y o K H C B B  yrJiepo,Ra.

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

S u m m a r y

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.


