zeszyty naukowe politechniki $laskiej 1985
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Stanistaw HALAS

Instytut Fizyki UMCS, Lublin

POMIAR KONCENTRACOI TRYTU W WODACH
METODA SPEKTROMETRIT MASX~™

Streszczenie. W pracy zreferowano nowoczesng technike poaiaru ni-
skich koncentracji trytu za pomoc? analizy 1ilosci radlogenicznego
helu-3 bedacego produktem rozpadu trytu. Technika ta wykorzystuje
wysokiej czudosci i o duzej zdolnosci rozdzielczej spektrometr mas.
Hel radicoefticzny jest ekstrahowany po okreslony® czasie =z proéb-
ki woOy poczatkowo odgazowanej - »

Nowa metoda jest bardziej doktadna i mniej czasochtonna niz kla-
syczna metoda zliczania czastek beta, lecz wymaga kosztownej apara-
tury, poniewaz spektrometr mas spedniajacy powyzsze warunki  musi
by¢ dos¢ duzy (r = 30 cm), Z tego powodu czynione sg rozwazania
nad mozliwoScig stosowania mniej kosztownych rozwigzan. Autor pro-
ponuje zastgpienie duzego instrumentu matym spektrometrem cykloidal-
nya (d * 6 CSP.

WSTAP

Badanie niskich koncentracji trytu w wodach naturalnych szeroko roz-
powszechniong technika zliczania niskoenergetycznych czastek beta napoty-
ka na powazne trudnosci przy koncentracjach ponizej 1 jednostki trytowej
@ atom trytu na 10 atoméw wodoru). W latach siedemdziesiagtych alterna-
tywng metode pomiaru niskich koncentracji trytu w wodach oceanicznych o-
pracowali Clarka et al, (1976) oraz Oenklns i Ciarke (1976). Metoda ich
opiera sie na uzyciu spektrometru mas do pomiaru ilosci radiogenicznggo
~He nagromadzonego w prébce wody w ciggu okreslonego czasu.

Poréwnanie klasycznej metody licznikowej z technika oparta na spektro-
metrii mes przemawia na korzy$¢ nowej metody (Weiss, 1979), Na szczegdélne
podkreslenie zastuguje w nowej metodzie brak czasochdonnych ogniw przygo-
towywania probki (destylacji proébki, wzbogacania w tryt, preparatyki che-
micznej), Czas pomiaru na spektrometrze nas jest znacznie krétszy(15 min)
w poréwnaniu z czasem zliczania czastek beta (1000 min. ).

Przy okazji analizy ilosci helu radiogenicznego mozna bada¢ réwniez
stosunek izotopowy “~He/“He rozpuszczonego w wodach. Okazuje sie, ze w po-

X "Praca finansowana z tematu MR.I1.5 (Uniwersytet Warszawski).
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+gczeniu z koncentracje trytu stosunek ten stanowi dodatkowe Zzréddo in-
formacji o dynealce wdd w naturalnych zbiornikach wodnych {Torgersen et
-1.. 1978).

Dok*adnos¢ metody opartej na spektrometrii asa jest kilkakrotnie wyz-
sza » porownaniu z dokdadnosci? najlepszych urzadzen licznikowych. 3«dyne
wad? nowej netody jest dos¢ dhugi czas zbierania 3He, od dwéch tygodni do
roku.

Poniewaz eetoda ta nie byke j«B2cze zastosowane w Polsce, wydaj* ete
calowe jej zreferowania na konferencji "Ketody ehroaologii bezwzglednej™
ze zwroceni«« uwagi na aozliwosS¢ uzycie taniego spektrometru eykioidalne-
go do po«laréw 3H*/4He.

i. FIZrCZNg POSSTAWY HETOOY

Istota omawianej tutaj aetody polega na po«larze ilosci JMe wytworzO-
nago przez rozped promieniotwérczy trytu w clegu okreslonego czasu.Z pra-
wa rozpadu promieniotwérczego wynika, ze liczbe etoad* n3He wytworzonego
w czasie w chwili tj do t2 jest wproat proporcjonalna de Jliczby etoséw
trytu, n3H, w chwili tj

n3HeZ»i.a_» n3HW S L - --“w ] <»
rzona

gdzia
% » Xn2/T Jest stat? rozpadu trytu:
T « 12,430 lat » 4540 dni (Mwlston et al., 198i).

Z réwnania (i) sozns Okresli¢ ilos¢ atoméw trytu w badanej prébce wody w
chwili tj, natoalast i1los¢ atoméw trytu w nosencie pobranie probki, t0,
wyraza alg wzorem:

3 e*(tr t0)

SBMw Chwilli »g * " % g- N (V2r 3 &)

Ozielec obie strony tego réwnania przez ilos¢ wszystkich atoméw wodoru w
prébce wody 1 mnozac przez 10", otrzymamy wzér na koncentracje trytu w
Jednostkach trytowych. W praktyce analitycznej zamiast ilosci atoméw 3Me
podaje sie objetos¢, jak? zajmowatby hel w warunkach normalnych, a
zamiast ilosci atoméw wodoru podaje $le mase proébki wody, odpowiedni wzér
na koncentracje trytu w eoaencie pobrania probki »a wiec postac:

c’ > v3Ho ﬁ* < W
m a
w chwiil t * * AY/ 6
n 2V

- L 13)
probki X
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gdzie stata A e 0*40187 x 10 jesli v"He jest podawana w an* (w warun-
kach normalnych), a masa prébki w gramach HgO.

Przy wyznaczaniu koncentracji trytu te metode musze by¢ spednione na-
stepuj ece warunki:

1) wchwili tt probka wody byta doktadnie odgazowana,

2) wczasie przechowywaniajprobki od chwili tj do tg nie zachodzita dy-
fuzja helu przez sScianki zbiornika,

3) cata ilos¢ 3He zostata odebrana z prébki w chwili tg i dokkadnie zmie-

rzona. Warunki te spednia opisanynizej przebieg analizy. Opis jest opar-

ty na pracach Ciarke et al. (1976), Oenkins (1979) oraz Lynch i Kay(1981).

2. POBIERANIE I DEGAZAC3A PRCBEK

Probki wody w ilosci 50-100 g pobiera sie do rurki miedzianej, ktorej
konce zaciska sie przy catkowitym wypednieniururki.W ten sposéb do préb-
nika dostaje sie wykacznie badana woda wraz zrozpuszczonymi w niej gaza-
mi.

W laboratorium prébnik z wode jest przytaczony do aparatury proézniowej,
w ktérej prébke wody z prébnika przelewa sie do obszerniejszego zbiornikB
szklanego (vg 200 an™*) oraz odgazowuje sie. Aparatura przedstawiona na
rys. 1 stuzy réwniez do odbierania rozpuszczonych w prébce gazéw przez
adsorbcje ich na weglu aktywowanym w temperaturze ciekdego azotu.

Na poczatku, po przetgczeniu prébnika miedzianego do aparatury (po-
przez zkacze typu Cajon z okraglta uszczelka uitonowa), cata aparatura
jest wygrzewana do temperatury okoto 100°C i odpompowana do cisnienia 10-5
tora. Nastepnie, po odcieciu aparatury od pompy dyfuzyjnej i ochtodzeniu
do temperatury pokojowej luzuje sie dolny zaciskacz prébnika miedzianego
i przez nacisk w kierunku prostopaddtym do Sladu odcisnietego przez za-
ciskacz umozliwia przedostanie sie wody do szklanego zbiornika z przewe-
zeniem stuzacym do jego odtapiania. Degazacje probki przeprowadza sie gdy
cata woda zostanie skondensowana w szklanym zbiorniku. Niemal zupedne od-
gazowanie proébki (>99%) wymaga podtaczenia aparatury z pompe dyfuzyjna,
poprzez wymrezarke chtodzong ciekdym azotem, w ciggu 5-10 minut przy jed-
noczesnym potrzasaniu zbiornika: z woda. Po degazacji zbiornik Jest odta-
piany. Dest to chwila t* wchodzace do réwnan (1-3), W tym miejscu nale-
zy uczyni¢ uwage na temat mozliwych b#edébw wprowadzonych przez proces de-
gazacji.

Po pierwsze, podczas degazacji ulega odparowaniu okoto 3% poczatkowej
ilosci wody. Pozostata woda wzbogaca sie w izotopy ciezkie, a wiec roéw-
niez i w tryt. Wskutek tego otrzymuje sie zawyzone wyniki pomiaréw kon-
centracji trytu o okoto 0,1 jednostki trytowej. Wartos¢ poprawki, ktérg
trzeba odja¢ od zmierzonej koncentracji, moze by¢ oszacowana ze wzoru:
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¢ - G -eas), @)

gdzie: CB - warto$¢ zmierzona,AM/M - wzgledny ubytek masy wskutek odpa-
rowania probki, e - wspotczynnik Ffrakcjonowania izotopéw zdefiniowany ja-
ko stosunek T/H w parze wodnejdo tagoZ stosunku izotopowego w cieczy,We-
ddug Ciarke et al. (1976) warto$¢ <« 0,87 w temperaturze 20°C.

Rys. i. Aparatura do ekstrakcji helu z prébek woéd
0 - ztecza proézniowe z elastomerowymi uszczelkami, B - mieszki prézniowe

Po drugie, podczas odtapiania zbiornika ze szkka wydziela sie pewna i-
l1os¢ helu o sktedzie izotopowym zblizonym do helu atmosferycznego. Chodzi
tu o ilos¢ rzedu 10_9 cm3 w warunkach normalnych, co daje udziat w 3He

-15 3 - - oy . - 3 . - -
rzedu 10 cm™ . Poprawke w mierzonej ilosci "He wuwzglednia sie tecznie
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wraz z ilosci? helu,

vitonowe w czasie wprowadzania wydzielonego z prébki

HaS.

3. przechowywanie odgazowanych prébek

Czas przechowywania « t ~
badanej wodzie.
przedziale od 2 tygodni

ihy) ta'ia
tls
hw @ ta

1 10 10" 106 108 10%10* 10° &"icP
tuf)

Rys. 2. Rysunek ilustrujacy prze-
puszczalnos¢ gazéw przez szkia w
temp. 20°C, wg Nortona (1962):
(@ Cisnienie czastkowe réznych ga-
z6w atmosferycznych Jako funkcja
czaeu w odpompowanym poczatkowo
zbiorniku kwarcu o grubosci $cian
1 mm i objetosci 330 cm3, (b) Aku-
mulacja helu atmosferycznego w
zbiornikach o geometrii jak wyzej,
lecz wykonanych z roéznych gatunkow
szkta

prowadza sie podobnie jak degszacje.

za pomocag pompy rteciowej do starannie odpompowanej

ktéra przedyfundowuje z atmosfery przez

jest uzalezniony od koncentracji
W rutynowych pomiarach opisanych w literaturze waha sie w
do 6 miesiecy.” Prébki

13

uszczelki

He do spektrometru

trytu w

przechowuje sie w zamrazal-
niku, w temperaturze -20 C,
aby zapobiec dyfuzji wydzielajacego
sie izotopu 3He. Z ddugim czasem
przechowywania wieze sie problem
dyfuzji helu atmosferycznego przez
szkto zbiornika. Oak wykazaty bada-
nia Altimose (1961),
nos$¢ réznych gatunkéw szkda dla he-

lu waha sie w szerokich granicach.

Ilustruje to rys. 2, zaczerpniety z

pracy przegladowej Nortona (1962).

Najlepsze pod tym wzgledem okazaty

sie szkda 1720 i 1723 firmy Corning

Glass Works zawierajace 65% (Si02 *
+ b2°3 * p2°5” oraz 35% innych tlen-
kéw. Czysty kwarc (SiO.,) Jest nato-

miast wysoce przepuszczalny dla he-

lu.

okoto

przepuszczal-

4. ZASADA POMIARU ILOSCI He
NA SPEKTROMETRZE MAS

Po uptywie pozadanego czasu gro-
madzenia radiogenicznego helu -3
zbiornik z prébke ponownie przyta-
cza sie do aparatury przedstawionej

na rys. 1 poprzez vitonowy piers-
cien uszczelniajacy. Po odpompowa-
niu catej aparatury do cisnienia

10-5 tora zamyka sie zawdr pompy dy-
fuzyjnej i zbija sie szklang koncow-
ke zbiornika.

Ekstrakcje gazu prze-

z te rbéznice Ze gaz przepompowuje sie

i odkaczonej cd ukta-
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du prézniowego komory spektrometru mes (préznia statyczna.ciénienie<10_8
tor»). Po drodze gsz przechodzi przez szereg wyorazarek i sorbentéw z
weglem aktywnym i tytanem. Roéwniez po wprowadzeniu gazu do komory spek-
trometru komora Jest ciagle pompowana przez dwie pompy getterowe z tyta-
nem. Pompy te utrzymuje na niskim poziomie wodér resztkowy i inne gazy,
nie odpompowujac helu.

Pomiar ilosci 3He na spektrometrze mas polega na zmierzeniu wielkosci
wigzki jonéw ~He*, ktdra poprawia sie na wspomniane wyzej zanieczyszcze-
nia helem atmosferycznym. Poprawke oblicza sie z wielkosci wiagzki jonowej
4He+ i wyznaczonego eksperymentalnie stosunku 3He+/4He+ dla helu atmo-
sferycznego. Obydwie wiazki jonowe sa mierzone jednoczesnie.

Bezwzgledna wielkos¢ wigzki Jonowej 3He* moze by¢ przeliczona na ilos¢
af™*, Jaka zajmowadby ten izotop helu w warunkach normalnych, jesli poréw-
namy ten wynik z wielkoscig wigzki jonowej 3He+wydzielonego ze $cisle od-
mierzonej ilosci powietrza. Skkad izotopowy helu oraz jego zawarto$¢ w
powietrzu wynosza odpowiednio:

5u>A(e , 1,384 x 10°6 - (0,4%),

c- 5,240 * 0,005 cz. obj. He na 10™ cz, obj. suchego powietrza
(Denkins, 1979).

110$¢ helu wzorcowego (atmosferycznego) zadozowana do spektrometru mas
powinna dawa¢ wielkosci wigzek jonowych ~He+ tego samego rzedu, ktére sg
mierzone w badanych probkach, poniewaz czutos¢ spektrometru nieco zalezy
od ilosci gazu wprowadzonego do komory spektrometru. Stosowanie znacznie
wiekszych ilosci wzorca spowodowatoby niepotrzebng komplikacje cechowania
spektrometru. Na przykdad u Oenkinsa (1979) wzorzec przygotowuje sie przez
zaczerpniecie 0,7645 cm powietrza ze zbiornika o objetosci 14,7 litra na-
pednionego czystym powietrzem i rozprezenia tej ilosci do innego zbiorni-
ka o objetosci 405,5 cs5, skad czerpane sa ilosci po 0,3735 an'5 do pomia-
réw na spektrometrze mas. I1los¢ helu wprowadzona ta droga do spektrome-
tru wynosi 3,5 x 10 ~ cm e i 4,9 x 10 ~ an"5 “He (objetosci w warunkach
normalnych). Ostatnia liczba odpowiada ilosci ”~He wydzielonej z  probki
45 mg o zawartosci trytu okoto 1 jednostki trytowej.

5. SPEKTROMETR MAS

Spektrometr mas do pomiaréw matych ilosci 3He powinien spednia¢ naste-
pujace warunki:

1) cechowa¢ sie wysoka zdolnoscia rozdzielcza K/AM = 600 do 1000,ze wzgle-
du na konieczno$¢ oddzielenia wigzki jonowej “He+ od (HD+ + h™).
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2) mie¢ duze czutos¢ zapewniajaca sygnat rzedu 1000 jonéw "™He na sekunde
przy wprowadzonej ilosci 3He rzedu 10 ~2 cm3,

3) umozliwia¢ jednoczesny pomiar obydwu wigzek jonéw helu, tj. pomiar me-
tode dwukolektorowe, ze wzgledu na duze odlegtos¢ miedzy wiazkami i
koniecznos¢ utrzymywania wiazki 3He+ w obrebie weskiej szczeliny,

4) komora spektrometru wraz ze Zzréddem jonéw, kolektorami etc. powinny
mie¢ w sumie mate objetos¢ ze wzgledu na to, ze wielko$s¢ mierzonych
predéw jonowych jest wprost proporcjonalna do cisnienia gazu.

Spednienie powyzszych warunkéw w przypadku pojedynczocgniskujecego spek-
trometru, np. z 90° sektorowym polem magnetycznym, implikuje promien krzy-
wizny toru jonéw 25-30 cm. Wszystkie dotychczas opisane w literaturze in-
strumenty do pomiardw ilosci "He, w tym réwniez spektrometry komercjalne
produkowane przez Nuclide CO, (USA) oraz VG Micromass, typ MM 3000 Qw.
Bryt.), se wzorowane na spektrometrze Ciarke et al. (1976), i cechuje sie
takim wkasnie promieniem krzywizny. Duze rozmiary spektrometru pociegaje
z kolei znaczny koszt budowy urzedzenia, zniechecajac wielu potencjalnych
uzytkownikéw do pomiaréw koncentracji trytu te technike.

Rys. 3. Schemat uk#adu prézniowego i elektronicznego spektrometru MM 3000

Rysunek 3 przedstawia schemat ukdadu prézniowego j i elektronicznego
spektrometru MM 3000. Spektrometr ten jest uniwersalnym instrumentem do
analizy wszystkich gazéw szlachetnych, jednakze tylko hel moze by¢ anali-
zowany dwukolektorowo. Z powodu matego natezenia wiezki SHe+ (¢e 1G3 Jo-
néw/sek) jest ona mierzona technike impulsowga przy wykorzystaniu powiela-
cza elektronowego dajacego impulsy od poszczegélnych jonéw padajacych na
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pierwszy dynode. Wiezks 4He* jest stierzona za po»oce czudego wzmacnhiacz*
pradu statego, ktérego wejsScie jest poteczone z puszke Faradaya,Odlegtosé
aledzy azczelinesi kolektorow noze by¢ precyzyjnie regulowana z zewnetrz.

Spektrometr MM 3000 bb szczeline wejsSciowa 0,075 ma, co przy promieniu
trajektorii jonéw w polu -magnetyczny*, réwny* 25 c* dla 3He+ i 29 c* dla
4He+, pozwala na osiagniecie wymaganej zdolnosci rozdzielczej i czul'oéci:«
Zréddo jondéw jest wyposazone w zewnetrzny Magnes w celu zwiekszenie drogi
elektronéw jonizujacych gez.

6. TECHNIKA POMIARU SKRACSN2E MALYCH ILOSCI 3He

Przy postarza ilosci helu rediogenicznego wydzielonego =z prébek o ni-
skiej koncentracj i trytu, ponizej 1 Jednostki trytowej, wlezka jonéw vHe*
noze by¢ trudne do zauwazenia, mino stosowania techniki ispulsewej. Lynch
i Key (1981) opieall sposéb ustawienie wiezki 3He+ w teki* przypadku«Spo-
sob polega n* wykorzystaniu zawsze obecnej wiezki Jondéw wodoru HO+ ¢ Hj
nelezecej do tej eaaej liczby pasowejx\ Na rys. 4 ee przedstawione dwa
frageenty widae ae®, z jakie mamy do czynienia przy analizie helu. Pierw-
szy fragment nalezy do liczby masowej 3 i jeet otrzymany na kolektorze z
neske szczeline, drugi Jest wierzchodkiem 4He+ otrzymany» na szerokie ko-
lektorze.

Rys, 4. Rysunek wyjasniajacy technike pomiaru 3He/**He. Punkty D oznaczaj?
Srodki .wierzchotkéw 3He+ i 4He+, natomiast punkt C oznacza $rodek nieroz-

dzielonego dubletu HD+ i H*

W czasie ponieru wiezek jonowych helu centralne ustawienie wiezek Jo-
nowych wzglede* szczelin kolektoréw reprezentuj e punkty D -ns skali »as
(rys. 4), Gdy wierzchotek 3Me ginie w tle szusbéw, takie ustawienie moze
by¢ wykonane Kisrujec najpierw do szczslé&ny wigzke Jonéw HO
(punkt C na »kall sas), s nastepnie przesune¢ Je o zwiekszajac odpo-

Seat to ¢ ciasny dublet aa«owy »ozliwy do rozdzuelenla dopiero przy zdol-
nosci rozdzielczej My&M §¢2000.
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wiednio napiecie przyspieszajgca Jony. Skale mas mozna precyzyjnie okre-
Sli¢ z szerokosci potdéwkowej wierzchotka HO* + Hj (punkty A 1.8, rys. 4).
Po zwierzeniu Sredniej wielkosci sygnaktéw w punktach O ponownie wraca sie
do punktu C, aby precyzyjnie przesung¢ wiazki jonowe o a z> tj. do punk-
téw E.ne rys. 4 w calu zmierzenia ta.:

Stosunek izotopowy 3H_ei' He oblicza sie ze wzoru:

i X g €))
wysokos¢ wierzchotka £ He+]l - tho

gdzie G. jest wspétczynnikiem wyznaczanym eksperymentalnie przez pomiar
stosunku izotopowego wzorca (He atmosferycznego).

7, CYKLOIDALNY SPEKTROMETR MAS DO ANALIZY 3He

Zdaniem autora niniejszego artykutu zastosowanie spektrometru cyklo-
idalnego do analizy makych ilosci 3He powinno znacznie obnizyé koszt apa-
ratury. Spektrometr tego typu wykorzystuje ogniskujace wkasnosci skrzyzo-
wanych pél elektrycznego i magnetycznego. Pierwsze spektrometry tego typu
zostaly szczegdétowo opisane w pracy Bleaknay®a i Hippie®s (1938), a w 20
1st pozniej skonstruowano spektrometr cykloidalny o zdolnosci rozdziel-
czej 2000 do 4000 (Voorhiss et al., 1958).

Nazwa spektrometru pochodzi od eykloidalnej trajektorii jonéw w skrzy-
zowanych polach E 1 8, Dak pokazuja réwnania ruchu, jony poruszajaca sie
tylko, w ptaszczyznie prostopadtej do linii sit pola magnetycznego wycho-
dzace z okreslonego punktu A zostang dokdadnie skupione, niezaleznie od
kierunku i wartosci ich predkosci poczatkowej, w punkcie B potozonym na
prostej prostopadtej do linii sit obu pol. Odlegtos¢ AS wyraza sie wzorem

d » 2x
68"

gdzie M - masa jonu w kg, E - natezenie ]pola elektrycznegow V/m, e - fa-
dunek jonu w kulombach, B - indukcja magnetyczna w teslach.
Ze wzoru (6) wynika natychmiast, ze zdolnos¢ rozdzielcza spektrometru

M d r7 \
-3m * T3

jest okreslona sumg szerokosci szczelin, wejsciowej 1 wyjsciowej i odleg-
+oscig miedzy nimi. Teoretycznie wiec konieczna dla analizy 3He 2zdolnos¢
rozdzielcza 600 moze by¢ otrzymana przy d » 6 cm i jednakowej szerokosci
szczelin wynoszacej 0,05 mm. Spektrometr o takiej geometrii powinien mieé
czutos¢ poréwnywalng z czudoscig 90° instrumentu MM 3000, ktéry ma wpraw-
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dzi$ szecsze szezsline w#$SGieme, lecz o mimie bardziej ograniczony ket
rozbieznosci eifztcf J««ie.

Zdolnos¢ rozdzielcza.zblizona do teoretycznej moze by¢ otrzymana pod
mrwfeiM Osiegnieci» wysokiego stopnia Jednorodnosci pol E i B. W spek-
troattrscti cyfcloidslnych opisanych w literaturze jednorodne pole E byto
wytwsrasn* przez ukdad elektrod, wycietych wewnetrz w celo wytworzenie
wolnej przMtrrtnl dla ruchu jonéw lub przez uzwojenie z cienkiego drutu
oporowego podieczom* koécwmi do »krajnych ptaskich pdyt. Ten ostatni spo-
s6b, epieeny przez Andrew ii®67), za te zalete. Ze liczba elektrod wyma-
gejecych zasilenie zoeted» zredukowana do minimum. Rozwigzanie to zapew-
nie wiec wysoce jednorodne pole £, upraszcza konstrukcje spektrometru,
jednafez# nalezy sie liczy¢ z pewny* zakkdcenie« pola B przez wkasne pole
uzwojeni» eeorewego, Rozpoczeta w pracowni spektroaetrii »as Instytutu Fi-
zyki bud»»» tego typ« spektroeetru do analizy izotopowej wodoru pozwoli
m wykenenie eksperymentéw eejecych na celu znalezienie optymalnej geose-
trii dis instrusentu © zdolnosci rozdzielczej niezbednej do analizy 3He.

6. POMIAR NATaZER StABYCH WIAZEK OONOWYCH W SPEKTROMETRZE CYKLOID4.LNYH

W 90° spektrom»trze Carfcs et sl. (1976) Jak tez w instrusentach ko-
eercjstnycH tego typu (Helyerson i Herzog, 1981} Lynch i Kay, 1981) do
PMitrit skabej wiezki jonowej 3He zostale zaprzegnieta kosztowne technika
iepulsowa z powielacze* elektronowy» jako detektores. Uzycie powielacza
nie jest Mozliwe, gdy kolektor znajduje sie w polu magnetyczny», co ae
miejsce w przypadku spektroeetru cyktoidalnego jak tez ze 180° polem ms-
gnstycznye. Ponadto w projektowany» spektrometrze cykloidalnym energia Ki-
netyczna Jonéw ma wynosi¢ okoto 100 eV, a wiec jest ze niska do ich de-
tekcji za pomoce powielacza.

Sytuacja nie jast jednak beznadziejna. Pomiary matych predéw mozna
bardzo dokt#adnie prowadzi¢ metode kondensatorowy, stosowane od wielu latw
pracowni Instytutu Fizyki U1CS (Hatas i Skorzynaki 1980; 1981). Oest to
technika wysoce ekonomiczna, a przy tym jej dokkadno$¢ nie ustepuje do-
k¥adnosci techniki impulsowej. W poréwnaniu z te ostatnie jest mniej wy-
godna tylko przy zdejmowaniu widna nas, poniewaz widmo musi by¢ zdejmowa-
ne punkt po punkcie. Nie stanowi to istotnego utrudnienia w analizie ma-
4ych 1losci 3He, gdyz pomiar przeprowadza sie w Scisle okreslonych punk-
tach widma mas. Jak to byte opisane wczesniej.

W przypadku pomiaru wiezki 3He+ o natezeniu ponizej 1000 Jonéw/s. kon-
densator stuzecy do zbierania 4adunku elektrycznego nalezatoby odteczy¢
od wejscia elektrometru na czas jego #tadowania, aby zapobiec roztadowywa-
niu kondensatora predem siatkowym lampy elektrometrycznej (lub predem ba-
zy trsnzystora polowego). Problem ten nie istnieje przy stosowaniu elek-
trometréow wibracyjnych (por. np. Hatas, 1980).
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WNIOSKI

Spektrometria mas zaoferowata hydrologii atrakcyjna metode badania
koncentracji trytu jak tez stosunku izotopowego helu rozpuszczonego w wo-
dach naturalnych. Zasadnicza przeszkoda w rozDOwszechnieniu sie tej tech-
niki Jest wysoki koszt zwigzany z zakupem duzego instrumentu, jakim jest
90° spektrometr mas o promieniu krzywizny 30 cm.

W zwiazku z tym istnieje pilna potrzeba znalezienia rozwigzan tanszych
a zwlhaszcza eksperymentalnego sprawdzenia propozycji autora dotyczacej
zastosowania spektrometru cykloidalnego z pomiarem natezen pradéw jono-
wych metoda kondensatorowg.

Ponadto powinny by¢ podjeta wysidki nad uproszczeniem i udoskonaleniem
uktadu dozujacego oraz procesu obrébki prébki. Uproszczenia powinny is¢ w
kierunku maksymalnego wyeliminowania szkka, uszczelnien elastomerowych o-
raz rteci w uktadzie dozujgcym.

Wydaje sie, ze uzywanie szklanych zbiornikéw do przechowywania proébki
Boze by¢ zastgpione przez ponowne uzycie tych samych rurek miedzianych,
nieprzepuszczalnych dla helu, w ktorych byty kolekcjonowane probki. W tym
przypadku prébka musi by¢ dokaczona do ukdadu dozujacego przez otwieranie
glérnego zacisku prébnika.

Przepompowywanie gazu z uk#adu dozujacego do komory spektrometru moze
dobywa¢ sie za pomoca mieszka spawanego zamiast niebezpiecznej ze wzgle-
déw 6HP pompy rteciowej. Prézniowy mieszek spawany w przekroju podduznym
Jest podobny do harmonijki, w zwigzku z czym jego wewnetrzna objetos¢ po
Scisnieciu Jest bardzo mata.
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H3MEPEHIitE KOHHEKTPAUIM TP/THH B BO/E MACCOBuil CIIEKIPOJEIIOM

Pe3d3»«e

f£as o6aop hoboto MexoAa B3MepesKfl Majwz KOBueHxpanHfl TpHias c Kcnozb30-
BaHseil aHa.iH3a KozireecxBa paAHoreHBoro rtjizh-3 sEJiaaEerocz AoTepsmi bjkjih,-
Aom pacnaAa ipHTKa. 3tot aHazz3 npon3BOAHTCs c¢ homohmd HyBCTBaxezbHoro Kacc
cneKipoMetpa c AocxaTORHO fiozbaoli pa3pemaionefi chocoShoctb azjj paoAezeHxa
nHKa 3He+ ox Aydzexa HD+ + h*. PaAHoreHHuUS rezis# aKCTparHpyeica “epe3 He-
KOTopoe Bpetw nocjie npeABapHxezbnoa Aera3anHn oSpasua boah.

HobuA MexoA fiozee xoRHLia u jaeHee saxpyAHHiezbiuiii »jeM KzaccipiecKzg MexoA
cHeia. SeTa-”~acTHu, bo TpeSyer ynoxpeSzeBKa Aopororo npadopa Tax xax Maco
cneKxpoMeip yAOBzexBopaioniHfi Bane ynoMZHyxHM yczoBiMM AczxeH 6htb aobozbho
Oozbohm (r = 30 cm). HosxoMy b AOKzase paocMaxpHBaioTca 6ozee SKOHOMHuecKHe
pemeHKB. ABiop npeAzaraex Hcnozb30BaTt b wecxe Sozbmoro npzSopa Mazu»! mijczo-

azaztsufi nacc cneKrpoMexp (d = 6 cm).
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THE MEASUREMENT OF TRITIUM CONCENTRATION IN WATER BY MEANS
OF MASS SPECTROMETRY

Sutiadary

A review of recently developed helium-3 ingrow technique for measure-
ment of :low-level tritium concentration is presented,This technique em-
ployes e high sensivity and high resolution mass spectrometer to determi-
ne the quantities of helium-3 by tritium decay. The radiogenic helium is
extrac<ed after a certain time from an initially outcssed water sample.

This technique is more precis© and less time — consuming iIn comparison
to the clasical beta counting technique but it needs an expensive instru-
ment because the mass spectrometer which meet the above requirements must
be quite large (r iS30 cm). Therefore the search for more economic solu-
tions is considered. Author proposes to replace the large instrument by
the Andrew - type cycloidal mass spectrometer of 6 cm distance between
the entrance and 3He+ - colector slits.



