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IZOTOPICKA SPEKTRALNA ANALYZA
0LOVA

CAST 11

A. N. ZAJDEL, A. G. N:w:zmw:« J. CATK O,z Leningrad

Navrhuje sa niekolko variantov izotopicke;j spektrilne;j analyzy olova:

z Negw

metdédy bez pouZitia, Standardov, metddy s pouitim Standardov a zmiegand
metédy. Pouzité experimentdlne zariadenie bolo opisané v [1]. Vzorka pre
analyzu sa berie vo forme I—4 mg jodidu olovnatého, ktory sa chemicky
i&.&_ﬁm z horniny bsz Spscidlneho &istenia, Analyza sa robi na zdklade me-
rania intenzit zloZiek hyperjemne;j Struktiry (h. j. §.) tiary PbI 4058 4. Vy-
sledky analyzy bez pouZitia Standardov sa odlifuji od vysledkoy hmotovej
m@.mwnwoﬁonim nie viac ako na 57 % obsahu toho-ktorého izotopu. Pri po-
uZiti vybojovej trubice s dutou katédou chladenou kvapalnym vzduchom
moZno tieto odchylky zmengit na 3—4 9. V pripade Pouzitia Standardov
presnost analyzy sa uréuje len presnostou Standardov, Vietky metédy st

"vypracované pre oblast koncentricif izotopov olova, ktors leZf v hraniciach
10—100 9.

L Uvod

,< Gase, ked sme uz dosiahli a odoslali do tlade zdkladné d@m&w% nisgho
vyskumu [2—4], objavil sa &l4dnok americkych spektroskopistov J. K Bro-
dyho, M. Freda g F. S. " Tomkinsa, [5], v ktorom sa opisuje spektrilna

') Terajiie pracovisko —. Ustav jadrovej fyziky CSAV v Prahe.
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vndSani oprav tito zavislost museli extrapolovat, hoci zikonitost takej
extrapolicie presveddivo nedokdzali. Tieto okolnosti nis nétia prijimat s urdi-
tou opatrnostou vysledky préce [5], hoci ich stihlas s tidajmi hmotovej spektro-
metrie je vo vidiine pripadov vyhovujici.

Nam sa zd4 spolahlivejsie pracovat v takom reZime, v ktorom je reabsorpcia
odstranend. V 1. dasti nadej prace, ako aj v &lanku [6] sme dokazali, Ze takéto
podmienky je mo#né uskutodnit. V praci [4] a [6] sa poukazovalo aj na to,
Ze pri Iubovolnych podmienkach zabezpetuji metédy analyzy s pouZitim
Standardov vadsiu presnost. Preto popri rozpracovani metéd bez $tandardov
sme venovali pozornost aj metédam izotopickej spektrilnej analyzy so Stan-
dardmi. Okrem toho sme vyskitSali niekolko spésobov analyzy, v ktorych
sa safasne s vyuZitim $tandardov berie do tvahy vzdjomns superpozicia
zloZiek izotopickej Struktary.

L. Priprava vzorky pre analyzu

Separdciu olova z hornin s malym obsahom olova sme robili metédou
G. I. Novikova a N. I. Qm:.wm:oﬁwu. [7]. 10—15 g rozomletej horniny sa
nahrievalo v kremennej trubici v prade elektrolytického vodika na 1500 °C
po dobu 4—6 hodin. Pri takejto teplote regenerované olovo a. s nim cely rad
inych kovov, ktoré maju dostatotne velky tlak nasytenych pér, vyparuje sa
a potom kondenzuje na chladnych &astiach trubice. Pri tom sa separuje
60—90 9, olova, obsiahnutého v hornine. Této metéda prakticky vyluduje
moZnost vnesenia olova z reaktivov do skiimanych vzoriek.

Usadend vrstva kovov sa zmyva z kremennej trubice kyselinou dusiénou,
roztok sa vypari a suchy ostatok sa znovu rozpiSta v destilovanej vode.
Olovo sa z roztoku vyzrisa jodidom draselnym. Usufens usadenina, hlavnou
zlozkou ktorej je jodid olovnaty, zaklads sa do dutej katody.

Vzorky, ktoré obsahovali asi 10 % olova, bezprostredne sa opracovavali
kyselinou dusiénou. Olovo sa z roztoku ziskavalo usadzovanim vo forme PbJ,.
Vzorky s eSte vidiim obsahom olova sa obtas podarilo preanalyzovat bez
predbeiného chemického spracovania. Do dutej katédy v tomto pripade sa
zakladal rozomlety mineral. Tento spdsob bezprostredne;j izotopickej analyzy
minerdlov sa viak eite nemée povaZovat za vieobecny.

III. Analyza

1. Metédy bez pousitia Standardov

a) Spdsob dplného deifrovania registrogramov. Podas price sme vyskdsali
rozliéné spdsoby vypodtov vysledkov analyzy na ziklade pozorovanej Struk-
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thry &iary PbI 4058 A. Na obr. 1 sd zobrazené registrogramy troch réznych
vzoriek olova, ktoré sme ziskali pri prici s dutou katédou chladenou vodou,
pri intenzite vybojového pradu 80 mA. Pri tychto podmienkach sa reabsorpeia
neprejavuje. Z obrazku vidno, %e rozlifenie zlo¥iek h. j- 8. je netpiné a velkost
pozadia je porovnatelns s intenzitou jednotlivych zloziek Struktiry. Pri vy-
uZiti metédy bez §tandardov je preto potrebné tieto okolnosti uvagit.
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Obr. la. Registogram vzo-  Obr. 1b. Registogram vzo- Obr. 1e. Registogram vzo-
riek olova s prevagnym riek olova s prevainym riek olova s prevanym
obsabom izotopu Ph20s, obsahom Pb207, obsahom Ply2es,

Netiplné rozlidenie bolo podrobne ocenené spésobom, ktory sme nazvali
sposobom tplného deiifrovania registrogramov.

Zavedieme nasledovné oznadenie:

a, b, ¢ — linedrne vzdialenosti na registrograme od &iary 44’ do maxim
zloZiek h. j.§. (obr. 2);
a — vzdialenost do maxima zlozky 208 4 207q,
b — vzdialenost do maxima, zlozky 206 4- 2075,
¢ — vzdialenost do maxima zlozky 207c.

Ciara 44" prechddza na registrograme cez body, odpovedajice intenzite
pozadia, spdsobeného spojitym spektrom zdroja a rozptylenym svetlom
v monochrométore. Poloha tejto tiary sa urdovala pomocou zmerania inten-
zity na urditej vzdialenosti od analytickej diary. Kvéli tomu sa hranol mono-
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chrométora otégal do takych poloh, aby sa z vystupnej $trbiny monochroma-
tora postupne vyviedli oblasti spektra 2 == 4024 A a 1 = 4107 A. Stredna
aritmetickd hodnota intenzit v tychto oblastiach spektra udiva vzdialenost
diary od osi usediek.

k — pomer hodnoty intenzity pozadia od rozptyleného svetla d
(obr. 3) k skutoénej intenzite vietkych zloziek h. j.s. Pod Poj-

1 mom ,,skutodnd intenzita zlozky h. j.

8. sa rozumie intenzita v maximu
danej zlozky minus intenzita pozadia

od rozptyleného svetla.
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Obr. 2. Registrogram hyperjemne;j Obr. 3. Forma obrysu Siary Pbhl 4058 A,
, Stroktury &lary PbI 4058 A kresleného Fabry—Perotovym
(k vypoltom metdd bez Standardov). etalénom.

z', y', 2" — linedrne vzdialenosti na registrograme, odpovedajtice skutoénym
Intenzitdm zloZiek h.j. &.,
x" — odpovedd skutodnej intenzite Ly .,
¥ — odpovedd skutodnej intenzite Ly 007,
z' — odpoved4 skutoénej intenzite Iy, ,
m — Cast skutodnej intenzity y zlozky 206 4 2076 v mieste, kde sa
nachidza maximum zlozky 208 + 207q,
n — Gast skutodnej intenzity 2’ zlozky 207¢ v mieste maxima zlozky
208 + 207a,
P, r — Casti skutodnych intenzit ' a 2 (resp.) zloziek 208 -+ 207a
& 207¢ v mieste, kde sa nachddza maximum zlotky 206 4 2075,
8,t — Casti skutodnych intenzit 2’ a y' (resp.) zloziek 208 + 207a
& 206 - 207b v mieste, kde sa nachidza maximum zlozky 207c.

Je jasné, Ze
m=mp, Nn=8 r=_7 (1)

Koeficienty m, n a r dostdvame pomocou premerania obrysu &iary, pri-
zostrojeni ktorého sa berie do tivahy rozptylené svetlo v komore etalénu.
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Vtedy moézeme napisat:
="+ my + nz 4 k(o' +y +2),
b=y + ma f ry Tk + y + 2,
=2 +na’ 1 Y + k(x4 oy 2').

Hwo<E.om.§, (3) & (4) su nevhodné pre vypodet intenzit zloZi
lebo koeficient %, ktory v nich figuruje, neds sa Pokusne ursit,

PrepiSeme rovnicn (2) vo forme

”2+~&&~+A3+$N\+A3+SN‘.

Vychddzajic z definicie koeficientov £ 5 ™, na zéklade obr. 3 mozno na

()
pisat:

Zékonitost tejto transformacie sa potvrdzuje ziverom, ktory sme urobili na
zdklade obr. 3: y = (1 k)y'.
Dosadime do rovnice (11) velidiny z, y a z zo vzfahov {(12). Dostaneme

o=+ By . (13a)
Ak vykondme podobné operdcie aj s rovnicami (3) a (4), dostaneme sdstavu
rovnfe (13):
a =z By + yez,
b=y + Bz + &2, {13)

¢ =z + yxr + dy,

v -ktorej sa koeficienty g, y, 6 uréuji pomocou obrysu diary PbI 4058 X
kresleného Fabry —Perotovym interferometrom privzdialenosti platni 15 mm.
Ich hodnoty st zaradené v tab. 1 v 1. Sasti tejto prace (pozri [1], str. 39).

UvaZzujme napr. koeficient B. On predstavuje Sast intenzity, ktord vnisa
zloZka 206 -+ 2076 do maxima zlozky 208 4 207q4. Jeho hodnotu nachidzame
v prvom riadku tabulky: 8 = 0,044 (pritom predpokladsme, ¥e maxim4 zlozky
206 - 207b a 208 -+ 2074 splyvajt-s-maximami zlosiek 206 g 208).

(M

Z obrizku 3 vyplyva, fe y — Y +d=y 1 ky = (1 4 k) Y. Vtedy zo

vzorca (7) dostanen e

g = &uTm\c
A+ k)yy-

‘Porovngvajie (6) a (8), vidime, Ze

Podobny vyraz moZeme odvodit aj pre koeficient (& + n):
k=14 k),

_ dtz
TTaTme
Po dosadeni VyTazov (9) a (10) do rovnice (5) dostaneme:
a = (1 + k) 2" 4 g1 + &)y + y(1 + k).

Zavedieme novy spdsob meranis skutodnych intenzit:

kde

’

e Y
Ty A Y =117 S iy

I
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(8)

)

(10)

(11)

(12)

Podobne dostdvame koeficienty y a § : y = 0,031, § = 0,026.
Po dosadent néjdenych hodnét g, ¥ 86 do rovnic (13) a po vyrieSen{ ststavy
rovnic vzhladom na z, y a 2 dostdvame novu sdstavu

= 1,0025a — 0,04336 — 0,0300c,
Yy = 1,00226 — 0,0433a — 0,0247c, (14)
— z=100I3¢ — 0,0800a — 0,0247b,

bomocou ktorej sa definitivne uréuji velidiny z,y a 2. Velidiny a, b, ¢ sa
meraji na registrograme. O ich merang poznamendne nasledovné:

1. Maximum zlozky 208 nie je totoiné s maximom 208 + 207a. Veliding a
sa preto musi merat ako poradnica registrogramu v mieste, kde sa nachddza,
zloZka 208. Poloha poslednej sa méze urdit vzhladom na niektord ind zlozku,
ktors nems posunuté maximum, pri predpoklade, se pozndme vzdialenost
medzi touto zlozkou a zlotkou 208. O tom, & je maximum danej zlozky sku-
totne neposunuté, mégeme sa presvedéit pomocou grafického rozlofenia, jej
obrysu. V nafom pripade tejto podmienke najlepsie vyhovuje zlozka 207c.
Tieto uvahy sa tiez vziahuji k meraniu komponentu 206. .

2. Ak sa spektrum zapisuje pri neustilenom rezime vyboja v svetelnom
zdroji, spravidla sa od rddu k rddu interferenéného obrazu pozoruje zmenso-
vanie intenzity zlodiek h. j- 8 Vtedy velidiny a, b a ¢, ktoré patria k tomu
istému rddu, musia sa merat v jednom mieste registrogramu. Ich poradnice
sa uréia pomocou spojitych hladkych kriviek, spojujicich maximé zloFiek
h.j. 8. (obr. 4).

Po urdeni velitin z, Y @ z, ktoré odpovedaji intenzitdm rozlifenych kom-
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MMMMOM.NENWW_ 208 + 207a, 206 + 2076 a 207¢, musime vypoditat intenzity
jednotlivych zloziek: 208, 207 a 206. Pri vypodtoch pousii A
O A ¥p pouzijeme znimy pomer

Loyzy Loz : Iogpe =9:1: 5. (15)

Vtedy intenzita 1, v TubovoInych jednotkéch bude
Loy = Ly, + Lovzy + Loy, = 15. (16)

Na registrograme meriame intenzitu z zlozky 207c.
Zo vztahov (13) a (16) dostdvame

bauwaﬂwu. (17)

Aby sme vypoditali intenzity 1406, musime z veli-
Ciny y odpoditat Sast intenzity, ktorti vnaga do ma-
xima Iy zlozka 2076, V tab. 1 (I. dast) nachadzame
pre tito dast hodnotu 32,6 % a5z, Pretoze

, 1. 3z z
A %.m..w, Nwﬂa”!w%HMH,m.u
X
SERR z
mm Loe = ¥ — 0,326 5~y — 0,065z, (18)

Obr. 4. Zapis h.j. . Siary P &1 3 k
odobn m 7 a, ktors n 4
BI4058 A pri g i € urcime, Ze zlozka 207 , Ktora sa na zd-

zmentich jast Svatolushe klade (15) a ( 16) rovnd 9/5 2, vn4%a 81 % svojej maxi-

2. mélnej intenzity do maxima Intenzity zlozky 208
+ 207a. Viedy
o= 2
208 = & — ovmu.miu = x — 1,462. (19)

Dostali sme ststavu rovunic, z ktorej definitivne ur

: ¢ime skutodné i i
zloZiek 208, 207 a 206: SR

Iy = 32,
Las = y — 0,065z, (20)
D I = x — 1,462,

Koncentricie izotopov vypoéitame zo VZOrcov:

o _ 1007,
208 Logs + Logy + Ipyg’
c, - 1001,,,
Lygs + Loy, + Lo’ . (1)
Cuso = 720

Loos + Tooy + Ty
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Opfsand metéda desifrovania sa zvlast osved&uje v pripade nedostatoéného
rozliSenia zloZiek h.j. 5., lebo umo#iiuje ocenit superpoziciu zloZiek h. j. &.
tplnejsie ako ktordkolvek z metéd, o ktorych sa bude hovorit dalej.

Pomocou metédy tiplného defifrovania sme preanalyzovali sériu vzoriek.
Vysledky analyzy st umiestené v 4. stipci tab. 1. KaZdy koneény vysledok
bol vypoditany ako strednd hodnota vysledkov merania asi v tridsiatich
radoch interferentného obrazu. Popri vysledkoch réznych metéd spektralnej
analyzy st v tabulke kvéli porovnaniu umiestendé vysledky hmotovej spektro-
metrie (3. stipec). Pre kazdy izotop je ukizand relativna hodnota odchylky
tdajov spektrilnej analyzy od ddajov hmotovej spektrometrie:

Q\::.uﬁ. T Mspokir.aa.

Q\;:. sp.

Veli¢ina r charakterizuje chybu, ktorej sa doptstame pri spektralnych me-
tédach, pretoZe tidaje hmotovej spektrometrie st zatazené chybou mensou
ako r. (Vynimku tvori metéda operného Standardu.)

Na zdklade ziskanych vysledkov moZno urobit ziver, %e maximalna chyba
navrhnutej metédy bez standardov dosahuje 5-7 % obsahu toho-ktorého
izotopu vo vzorke. e

b) Metéda zjednoduseného desifrovania. Registrogramy s dobrym rozligenim
sa méZu degifrovat jednoduchfou a rychlejiou metédou. Pri tejto metdde sa
vychddza z predpokladu, Ze zlotka 207¢ je tiplne rozlifens. Mierami intenzit
zloziek h. j. §. si linedrne vzdialenosti X, Y a Z od ¢iary 00" do maxim od-
povedajtcich zloZiek (obr. 2). Cast intenzity, ktora odpovedd minimam inter-
ferenénych kruhov, a pozadie od svetla rozptyleného v komore etalénu, neberie
sa do Gvahy. Intenzita ka#dej zlozky, ktora sa podita od &iary 00, méze sa
vyjadrif vyrazom:

I = .N-.?; - \neNEuz - N?NS?A = AH - \0@ - %cv N::».au ANNV

kde k, je pomer intenzity rozptyleného svetla k intenzite maxima (£ pax)
skimanej zloZky a p, je pomer intenzity v minime obrysu analytickej diary
Pb2] 4058 A 'k jej intenzite v maxime.

- Z (22) vyplyva, %e intenzity, merané od &iary 00, lisia sa od skutoénych
intenzit zloZiek h. j. §. koeficientom (1 — %k, — D,).

Aby sme urdili skutodné intenzity zloziek h.j.&., pribliZzne ocenime ich
vzajomnu superpoziciu. O zlozke 207¢c sme predpokladali, ¥e je tplne rozligen4,
a preto pokladdme, %e sa neprekryva so susednymi komponentmsi. J. ej intenzitu
vyjadrujeme vzfahom, ktory mé taky isty tvar ako predtym:

Ly = 32Z. (23)
Intenzita zlozky 206 bude

z
Lye =Y — X — (24)
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kde o; a a, 51 Sasti Intenzit, ktorg g, vnésaji do maxima zlozky 206 zlozkamij : : Tabulka 1
208 a 207b (z pravidla skladania intenzit vyplyva, e Loy = Z[5) T 12 T3] 12 T s
; s Ay L . 7 8 9] 10 [l 1
Intenzitu zlozky 208 mozeme vyjadrit podobnym vyrazom: el s e [o] ¢ _ | 2] N F_ll
VYSLEDKY ANALYZY (KONCENTRACIA [%))
Ty =X — 1,82 — oy, (25) oL T ol BEl T T T
. 2 I £S89 3 = 5
Koeficient 4, je z] imdlne; i . Y ; € : 5. § wT 80 | =3 B 5
i Nw .ﬂw szcw maximélnej intenzity zlozky 207a, ktors sg vniga < ot g NI mnm r | Bfer on mm r | & | Bz z
s s . , P > ) o, ] Q
D 0%Ry 208 (z pravidla skladania, Intenzit dostdvame Loy, =1,82). 25| 85 |3ie t cEE % hn * 131 . $28 7| g5 | %
rdinatu X' meriame v tom mieste zlotky 208 - 907 : 4 § 18| 8% | 355 35 357 Evd 253 Z3
. ) a HWQ.@ a 8 ° £ o 4 B ® 3.2 o & &= o5 2 3
zlozka, 208, TS ’ sa nachddza SHICEE-TRE . 23% =333 =28 EE =%
3 > b ) ’ N 0 a
Koeficienty o, «, a %3 8& uréuju na zsklade znémych vzdialenost! medzi 27| o3| 52| s 3 | 35| 5s |28 s | o8
i VoM ]S S o 1]207] 214 | 21 : 2 | 3 : ' ] )
W&zogﬁﬁz zloZkamj h, I- 8. Z obrysu analytickej diary, ktory diva Fabry— 206 | 247 | 250 | 1.2 24,0 [ 28| 248 | 16| 249 | 08
erotov etalén pri vzdiale i {15 a3 el
 Cidbon-tab 1 <wH : n.mm NOmS H\&mﬁE 15 mm. Ich hodnoty méseme vypoditat < 208 | 28,2 204 |18 8 | g1
’ . Cas ] . ; 5 17,5 | 6, ' :
1 tejto ﬁu@om.@.émﬁ ?.H str. 39), ak vezmeme do Gvahy, 2 Wmm %Hm 52,0 | 4.8 53,7 | 17
“6 minimum interferenéného obrazu m4 inten- I o T ol 179 | 11
; . e . 208 18,1 | 188 |39 176 | 248 181 10,0 17, .
ZItu rovnd 2,6 9 maximélnej intenzity. 8 [207| 142 | 132 [ 70| 143 1 ) 678 | 04| & o3
£ gl . . 2| 680 | 2| 681 |1 ; ; ,
Po dosadent ¢iselnych hodnét %1, 0 a oy do | T e G e ’ N
rovnic (23 24) a (2 St <1 ! 2081 51,7 | 53,2 | 29| 590 061 52,0 106 526 |1,7] 53,4 3,3 51,9 | 0,2
: (23) ’ (24) A<3 mOm.gs@nE konedni si- ! T0T) ZLo | 2L0 f a1 | 22 | 14| 211 | 36| 25y | o9 221 | 09| 2177 | 0.9
stavu rovnic pre urcenie intenzit zlogjek 206 “ 2061 250 | 268 | 32| 258 | 32| 254 | 16| 553 L2} 245 [ 2,0 250 | 00
b —_——
207 4 ) :
a 208: j 2081 308 | 328 | 651 308 |00| 320 |30
g 1042001 171 | 159 | 7,0 | 166 | 29| 176 | 29
Loy = 32, ! 2061 513 | 51,3 | 0,0 | 52)6 | 25| 495 | 58
o Las =Y. — 0,018% — 0,060Z, (26) m a0s| w23 115 | 1,9 108 | 05| a2 2l
- — . —'1.41 ; 11 | 207] 19,7 |- 21,0 | 6,6 19,8 | o, s )
Nmuw OMQ.N}N. fﬁuN s Ovc._mwx. 1 206 | 36.9 37,5 1,6 37,6 1,9 | 36,7 0,5
Obr. 5. K odvodeniy zjedno- Zlozka 207¢, o ktorej sme pri odvodeni sig- ; 208 | 52.6 | 52,2 10,8 55,8 | 6,1 53,8 2.3 321 | L0
Loriat . s . ‘ o, i x 4 ; 22,6 | 3,4 23,7 |1, 24, s
dusenej metody deSifrovania stavy rovnic (26) wumm@o_&mmmr. Ze je tdplne % wmm WWUM ww“m m.m 216 44| 225 | 04| 225 | 04
registrogramov. rozliSend, je v.skutodnosti rozlifens, neuplne g ﬁ = 3 = ’
. % ias PR R B i 2081 51,9 | 524 | 1,0 53,0 | 2,1
stupenl jej rozligenia zavisi od velkosti susednych | 87 12071 2Ls | 213 | 09 s | 78
.y . 4 s ]
Lo komponentov h. i- 8. Ciara 00’ nemusi byt preto { | 2067 25,2 263 | 4, i N
totoing s &iarou prechddzajicou cez minimg, interferendného obrazy g hodnoty 208 52,8 523 | 08 o0 0B
5 (s . ; o 48 | 207 21, 22,0 | 3 , ,
bmc.umamb% ch velitin X, ¥ 4 z musia byt opravens o veli¢inu D, ktorg sa rovna : 206| 2406 | . 25,7 | 4.5 249 | L2
Mwmmﬁmbgs medzi minimom bozorovanym pri nedplnom rozlieni zloZiek 208 38 | 39 3.4 | 39 |
¢ a 208 - 207q minimom i nimi § iplné : . 8 | 6, 5| L 1,2 | 09
3 ! medzi ni i 60 12074 1L,3 | 10,6 | 6,2] 115 | 18 . ;
Hodnota D . 121 nimi v pripade Uplného rozlienia. b 206| 845 | s | 01| sl | &8 848 | o
odnota D ga uréuje pomacoy vztahu i —| - ey P
4 208 | 52,0 52,6 | 1,2 545 | 48| 52,4 | 0,8
« 63 | 207 | 214 219 | 0)9 21,0 | 1,9 | 212 | 0.0
D~ 2, + BX, ~ BZ 4 pX. (27) " | 208| 2509 258 | 204 245 | 2,8 250 | 08
Koeficient B a B, sa mdsy v dri A 3
1envy f) a £, sa mézy Vyjadrit nasledovne (obr. 5): ; 104 | o 3
. 88,8 | 1,3
po=r g =l
. 8=, .. ;o 22 | = 08| — | o6l —
Z, X, L8 I 10,3 10,0 104 | 10| 105 | 1.0
Tieto koefici St : ' 87,6 | L5 88,8 | 0,0 8819 | 01
1eto koeficienty ga urcujh z obrysu ¢iary PbI 4058 A, kresleného Fabry—
Perotovym interferometrom. . g sod |18
Presné ocenenie superpozicie susednych zlogiek h. J- 8. na zlozkn 207¢ je il
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tazké. Vo vietkych vzorkdch (s vynimkou Jednej), ktoré sme Preanalyzovali,
intenzita zlozky 207¢ bola, 10—30 r4z mensia ako intenzita susednych zloZiek.
Malé chyba v oceneng Superpozicie tychto zlofjek na zlozku 207 spdsobovala
znaéni chybu v urdenj obsahu izotopu Pb27, T4t okolnost hrg dlohy aj pri
pouZiti metédy podrobného deifrovania, registrogramov.,

Metoda zjednoduseného desifrovania registrogramov si nevyzaduje meranie
alebo ocetiovanie pozadia. Této okolnost je zvlast dolezits pri analyzach
malych mnozstiev vzorky alebo v pripade nedostatoéne odistenych vzoriek
olova, ked pozadie mé hodnotu borovnatelni s intenzitamj jednotlivych
zloZiek h.j. 5. V tomto pripade pouZitie metédy dplného desifrovania nezvysi
presnost analyzy. .

Pri pouzits Fabry—Perotovhe interferometra dostatoénou rozliSovacou

vyplyva z porovnania, tdajov v 4. a v 6. stlpei tab. 1. Ako vidno, chyba
analyzy pomocou metédy zjednoduieného desifrovania, neprevysuje 6—8 4
obsahu toho-ktoréhe izotopu vo vzorke.

Pri ochladeni dutej katédy na teplotu kvapalného vzduchu v désledku
ziiZenia ¥frky dopplerovho obrysu diary sa zlepSuje rozligenie zloziek h. j. &.
Tento fakt umoziiuje zaviegt dalSie zjednodugenie do spracovania registro-
gramov bez podstatnych stras Vv bresnosti. Tak napr. vznikls, moZnost nebrat
do tvahy Superpoziciu zloZiek h. j- & Jedind vynimku tvoris zlozky 208
a 207a, ktoré sy vzdialené od seba ng 3,29 spektrilnej oblasti etalénu.

katéda ochladzovang tekutym vzduchom.) Tymto spésobom sme urdili, ge
zloZka 207¢ vniga do maxima [, 0,735 svojej maximalnej intenzity.

Za mieru intenzit zloZiek h.j. 5. budeme pokladat lineirne vzdialenosti
X,Y,Z a T od minima interferenéného obrazy do maxima odpovedajiice;
zloZky. Velidina 7' odpoveds zloske 204 (pozri obr. 2).

Intenzitu L5 mbZeme vyjadrit nasledovnym vzfahom

Ty = X — o“ﬂmeMSa. (29)

Pouzijeme zndmy vztah: Logr, = 9/51 207~ Pre vypodet intenzit zloZiek h. j. §,
dostaneme nasledovng rovnice:

Tosg = X — 0,735 IM;N = X — 1,322z,

1y, = 32, (30)
e =¥ — 0,04822)
NNE = 1.

) Pri analyze prirodnych vzoriek je tento &len zanedbatelne maly.
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Z tabulky 1 (stlpec 3 a 8) vyplyva, Ze tdto metéda, vypodtu Wo:awiu.mo.m
izotopov déva vysledky, ktoré sa odchyluji od ddajov hmotove;j .mwmwnwoamwjm
nie viac ako na 4 %, obsahu daného izotopu vo vzorke (v oblasti koncentricie
10—100 9,). N o

Pri oor\wmmo:m dutej katédy kvapalnym vzduchom sa, zlepsuje woarmmw:@

5 e 7 04
h.j. 8 a vzrastd citlivost analyzy. Vzniks mo#nost analyzovat .508% Po2,
obsah ktorého v prirodnych vzorkach byva asi 1 9. Je mmEONSHE\P %6 pres-
nosf analyzy v tomto pripade bude mengia. V tabulke 2 st uvedené vysledky
analyzy troch vzoriek na obsah Pb*4, ziskané spektralnou metédou a hmo-
tovou spektrometriou.

Tabulka 2
. S —_—
Vysledky analyzy [9] “
Vzorka _ |
& -
¢ Spektrilna _ Hmotovs |
metdda _ spektrometria |
I
. e S

T [
7 1,4 _ 1,40 |

11 1,0 1,10

0,9 0,73

Analyza sa robila na ziklade merania intenzity zlozky .womw Pritom s vm.m._mu
do @vahy superpozicia susednych zloziek. V wiwm.h.ow Wm&%ﬁmwm 206 je velmi
intenzivna, zanedbanie superpozicie méze zaprifinit znadni oru&:w lebo I,
vnéfa do maxima I,, 2,19 % svojej maximéalnej intenzity. \>g~ sa tdto chyba
zmensila, zlozka 204 sa nemerala od minima, Egi,mum,zmbowo og,wNF &J o&.
minima medzi zlotkami 207¢ a 204. Tymto sa fakticky uz <%Eoo.<ﬁm, dast
intenzity zlozky 206, ktors sa nakladd na N.WO&E 204 CMUO. EQNEEH% wm&
je vzdialeny od minima medzi L4 & Iy, pribligne len na 4 % interferenéného
H@MMWV.%@E@ vysledkov analyzy pri zmengeni Wodwo:nwmoo_.@ mew,ﬂ sa. <u~m<oﬂ~c._uo
okolnostou, %e vo vzorkich, ktoré sme analyzovali, so Nmposmwc:w deommﬁmon
izotopu Pb%4 siidasne vzrastala koncentricia, Huvwgu v dosledku oo%o <N:wmnﬂ .M.
aj ast intenzity I,, ktors sa naklads na maximum Nwﬁ. Tento fakt sposobi
napr. znaéné zvysenie vysledku analyzy Pb® v tretej vzorke.

2. Metédy analyzy s pousitim Standardov

Hoci pri nizkej teplote dutej katédy presnost analyz spravidla w%ﬂw vy-
hovujiica aj bez poutitia Standardov, venovali sme ties pozornost metédam

analyzy, ktoré sa zakladajii na pougiti Standardov.

57




Koncentracie izotopov v siedmych §tandardoch (8.1,7, 37, 60, 67, 68, 147) boli
zndme s wwm.mz.umaos 19% v relativnych jednotksch (podla udajov hmotovej
spektrometrie). Ostatné Styri Standardy (&. 2, 3, 10, 11) boli pripravené v4ho.-

Vzorky olova sa volilj tak, aby sa koncentracis, izotopu Pb2s linedrne menila

0
020 30 40 50% = >
Ceop n.ns.

Obr. 6. mﬂ‘miw. Nw_mmi kon- Obr. 7a. Kalibra¥ny graf Obr. 7b. Hm@:gm.mu%, graf
centraciami izotopov aparatiry pri ochladzo- aparatiry pri ochladzo-

Pb28 5 Pha pouZiva. vani dutej kat6édy vodou. vani dutej katédy vodou. -

nych Standardoch.

V pripade, ked je reabsorpeia v dutej katéde odstranens a rozlienie zloZiek

Pretoze pre zostavenie nomogramov je potrebny velky podet spolahlivych

Standardov, rozpracovali sme iné metédy, ktoré nevyzaduji mnoho &tan-
dardov.

b) Metéda kondtantnej vypoltovej sustavy. Ststavu rovnic, ktorq sme po-
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uZivali pri desifrovan{ registrogramov zjednoduienou metédou bez Standardov,

napifeme vo forme:

Nmeq = w\ﬁNv
N&cm =Y — kX — 32, (31)
Ly = kX — k¥ — k2.
W Mumo /)
% * ..\.8 / “
60} \ : \\\
i 20 /
j 4
0 \m.\ 24 \ S
20 \\ 10
7 .
0 g ,\fs 200 0 40 50 60%

0 20 4«0 6 @. wo%
Caos
Obr. 7c. Kalibradny graf aparatiry
pri ochladzovani dutej katédy

vodou. .

Crme

Obr. 8a. Kalibraény graf aparatiry

v pripade chladenia dutej katédy
kvapalnym vzduchom.

Ciselné koeficienty k; (1 =1, 2, . . ., 6) st charakteristické pre danti tlohu
a aparatiru (zdvisia od vzijomnych vzdialenosti zlofiek h.j. 5 a od formy

obrysu analytickej diary).

Rozdelime druhd a tretiu rovnicu ststavy (31) prvou rovnicou. Dostaneme

dve rovnice o &iestich nezndmych k,, k,,

Tway X
Loz

Vs X
3 L2
Ly T gkt

3

. el

L]

20 40 60 a0 wo%

) ’ Cao6

Obr. 8b. Kalibragny graf aparatury

v pripade chladenia dutej katédy
kvapalnym vaduchom.

F+;N|~nm + Ky
Y

Z

§ 55y 05T
Y
=
(32)
ks + kg = 0.
\Q
60 —
X ’ 7
T \ P
40
% \.\.
/s
20 ¥
e
0 20 40 60%
GNQB

Obr. 8¢c. Kalibradny graf aparatiry
v pripade chladenia dutej katédy
kvapalnym vzduchom.
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z registrogramu.

.momzo&w koeficientov k, mézeme uréit pomocou analyzy niekolkych vzoriek
(nie menej ako troch) so zndmym ohsahom izotopov. Na tento Gdel sme
pouiili vzorky &. 1, 3,17, 37, 60, 68, koncentricia, izotopov v ktorych nam bola

metédou najmensich Stvorcov a pre koeficienty k, (t=12 ..., 6) boli n4-
jdené hodnoty:

by = 1,69, &, = 1,73, ey = —18,62,
ks =091, k= 0,108 ks = —3,95.

Po dosadent tychto hodnét do ststavy (32) dostdvame ststavu rovnic (33),
na zéklade ktore; uréujeme koncentricie izotopov v inych vzorkich.

chu = 5,067,
lue =Y + 18,622 — 173X, - (33)
Lyg = 0,91X — 3,952 — ¢ 207

M.\Noaaa ktoré sa pousivali na, odvodenie ststavy (33), obsahovali izotopy
Vv Sirokom rozsahu koncentricii. Preto je mo#né predpokladat, Ze sa odvodens

izotopov vo vzorkach, na ziklade ktorych sa uréovali koeficienty £, sistavy
(33). Pomocou tychto vysledkov mo#no demongtrovat hodnotu chyby, ktorej

Z tab. 1 vyplyva, se maximilna chyba Em&&% konstantnej vypodtovej sii-

stavy je asi 6 % obsahu’ toho-ktorého izotopu (v oblasti koncentricie 10 az
100 9).

3. Zmiedané metddy analyey

Odchylka vysledkoy spektrilnej analyzy bez pouZitia Standardov od vy-
sledkov hmotovej spektrometrie je podmienens systematickou chybou, ktors
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Standardov. Metédy, ktoré sa na tomto zakladaji a o ktorych budeme hovorit
dalej, nazvali sme zmieSanymi, lebo jednak sa v nich pouZivaji Standardy
a jednak sa pri vypod&toch koncentricii izotopov berie do avahy vzdjomné
prekrytie zloZiek h. j. &.

a) Metéda troch vifpottovsjch vzorcon. Sustava rovnic (26), ktord sme pouzivali
v zjednodudenej metéde bez Standardov, bola odvodens za predpokladu, Ze
hyperjemna §truktira c¢iary PbI 4058 A nie je Uplne rozli$ens. Pre neuplné
rozlienie sme sa dopustali najvidsej chyby pri urdovani koncentricie izotopu
Pb27. Chyba v ureni I,,, sa odzrkadluje aj na presnosti uréenia koncentracie
izotopu Pb?®, lebo vzorec, na ziklade ktorého sa, uréuje Iy, obsahuje &len 1,41
Loz, . Okrem toho &iselny koeficient 1,41 sa uréuje z obrysu diary tie? s urditou
chybou. Preto je samozrejmé, Ze vysledky analyzy obsahu Pb%7 g Ph2s gy
horfie ako vysledky analyzy koncentricie Pb?®. Zd4 sa rozumné spresnif
pomocou Standardov predovietkym vysledky analyzy obsahu Pb207 5 Ph2s.

Sustavu rovnic (26) prepiseme vo forme:

Nmoq = 37,
oo = ¥ — 0,017X" — 0,0577", (34)
Tpe = 0,97X — 1,417 — 0,017},

kde

X =aX, Y=Y, 7 —bzp (35)

Koeficienty a a b st opravnymi koeficientmi chyby merania intenzit zloZiek
207c a 208 + 207a, ktors, vzniks v dosledku netplného rozligenia zlozky 207¢
a v désledku nepresného ohodnotenia obrysu &iary.

Dosadime do rovnic (34) X', Y aZ 2 (35)av sustave, ktord dostaneme,
podelime prvou rovnicou ostatné dve rovnice. Po malom zjednodugeni do-
staneme ststavu dvoch rovnic o dvoch neznadmych a a b:

X Lo05 Y
0,00567 — a 4 {0,021 67 + 2%} p — 0,333~ ,
Z Nmoq Z Aw@v
ow:ﬁm + oﬁoo+~§v®|ooomﬁw
ERnd N a A 3 N‘Moq — MV N .

Na uréenie neznimych stadi zmerat X, ¥ a Z na registrograme jednej
vzorky so zndmou koncentriciou izotopov (za predpokladu, Ze pomer intenzit
Lons/Isy; a Iyoe/l,y, sa rovnd pomeru koncentricii odpovedajicich izotopov.
(Tento predpokiad je spravny, ak neexistuje reabsorpcia).

V nasej praci sme pouzili 3 Standardy: &. 37, 2 a 60. Prvy standard slazil
pri analyze vzoriek s prevlddajicou koncentriciou izotopu Pb?® (obydajné
olovo). Druhy $tandard sme pouZivali pri analyze vzoriek, pri ktorych

chq < Qﬁm Ao Qm%.
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Pomocou tretieho Standardu sa urdovali koeficienty a a b v pripadoch, ked
Capg < Chyy.

Dostévame tri skupiny hodnét ¢ a a tri skupiny rovnic:

1. pre analyzu oby?ajného olova:
Iy, = 3,519,
Tos = ¥ — 0,018X — 0,076, (38)
Lo = 1,036X — 1,6547 0,0177;

2. pre analyzu vzoriek, pri ktorych Copy < Cus < G,

. Iy, = 3,6877,
I =Y — 0,0175X% — 0,080Z, (39)
Iy =X — 1,7337 0,017Y;

2

06

3. pre analyzu olova, pri ktorom Cags < Cogy:

Ly, = 3,3152,
T3 =Y —0,018X — 0,0727, (40)
Lo = 1,032X — 1,558% — 0,0177.

Vysledky analyzy niektorych vzoriek, ziskané touto metédon, s v 12, stipei
tabulky 1.

vzorkich nelifia viac ako na 2 %), je potrebné zvysit presnost analyzy.

V tomto pripade chyba, napr. 5 %, je uz nedopustns. Ak sa v skupine vzoriek

nachidza aspor jedna so zndmou koncentriciou izotopov, méseme ju prijat

Za operny Standard a pomocou nej zmensit chybu analyzy na 1—3 % obsahu
kaZdého izotopu.

Zavedieme koeficient:

: C

— istutobnd
Vi = ‘Qu

i zmerand

(41)

C; je koncentricia i-tého’ mNkoomEv urdend pomocou metédy bez $tandardov
a C; je skutodng koneentricia toho istého izotopu.
Je zrejmé, e koncentricia toho istého izotopu v inych vzorkéch sa bude
uréovat pomocou VZorca,
Ci= Ciy;. (42)

Vypodty ukazuji, e pre vzorky, v ktorych sa koncentricia urgitého izotopu
lisi 0 209 v relativnych jednotkéch, prevodovy nédsobitel medzi ddajmi
hmotovej spektrometrie a spektrilne;j analyzy bude konitantny (s presnostou
do 2 %,). Z toho vyplyva, e ak sa, Ww.cowcd&om@ izotopu v analyzovanej vzorke
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e s

li&i od koncentricie toho istého izotopu v Standarde menej ako o 20 %, tato
odchylka nevnesie podstatni chybu do analyzy.

Ak takymto sposobom vypoditame pre jednu zo vzoriek 80 znamou kon-
centriciou izotopov osobitne pre kazdy izotop prevodovy ndsobitel, moZeme
pomocou tychto nisobitelov vypotitat koncentricie izotopov v ostatnych
vzorkéch skupiny.

Touto metédou bolo Preanalyzované 5 vzoriek oby¢ajného olova. Pre vzorky
&1 a7 opernym Ztandardom sluila vzorka & 37. Pri analyze ostatnych
vzoriek za operny Ztandard sme zvolili vzorku ¢&. 7. Hodnoty prevodovych
nésobitelov boli nasledovné:

Ve = 1,048, 5, = 1,090,  y,., — 0,946.

Vysledky analyzy s umiestené v 14. stlpei tab. 1. Koncentriciu izotopu
Pb2* sme pri vypodtoch povazovali za rovng 1,4 %. Chyba v uréen{ kon-
centricie izotopov okrem jedného pripadu je asi 19 obsahu toho-ktorého
izotopu vo vzorke.

IV. Postidenie vysledkov

Vyskum roznych metéd izotopickej spektrilnej analyzy olova dovoluje
urobit konkrétne zévery o jej moZnostiach.

Vysledky vyskumu reprodukovatelnosti analyzy zjednodusenou metédou
bez Standardov pri ochladeni dutej katédy do —180 °C sg uvedené v tab. 3.

Tabulka 3
'

Z tabulky vyplyva, Ze so zmenSenfm koncentricie izotopov sa reprodukova-
telnost analyzy zhorSuje a pri koncentricii asi 10 % dosahuje hodnotu 4—g %
v relatfvnych jednotkich. Kasds hodnota v tab. 3 bola ziskans ako vysledok
vypoétu relativnej chyby koncentracie priblizne v 30 ridoch interferenéného
obrazu. /

V tabulke 4 st dané odchylky vysledkov spektrilnych metéd od vysledkov
analyzy pomocou hmotovej spektrometrie. Velitina r. . udéva maximilnu
hodnotu odchylky pre vietky premerané vzorky. Pretoze vysledky hmotovej
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analyzy su tiez zatajend chybou asi 1 9, stredng chyba spektrilnej analyzy
bude mensia ako r. Metéda operného ftandardu, éo do presnosti, je porovna-
telnd s metédou hmotovej spektrometrie.

Tabulka 4
Metéda, analyzy N Izotop “ Tiax
- A S
% uplného desifrovania registrogramov v 206 | 4,4
: _ 207 | 7,0
kS __ 208 ,_ 6,5 _
g | o o T o
3 zjednoduSeného desifrovania registro- | 206 i 4.8 A
= gramov | 207 ; 6,6 i
‘ B ! | 208 | 7.8 ‘
N [ S e B e e _/%{\ -
| 2 | zjednoduseného defifrovania pri ochladeni | 206 | 3,4 A_
| | dutej katédy na -—-183 °(y | 207 | 3,6
% “ \_ 208 k 3,9 _
o kalibréacia, aparatiry Vietky w Chy: wu .
¢m. % izotopy | m@rcn%:._m
£ | chybou
= _ m Standardu
S S S P
= konstantnej v¥podtovej stustavy g 206 A 4,4
o 207 ! 6,3
@ 208 | 6,1
—_— . —_— fl]‘l,lf
troch vypo&tovych VZOorcov ! 206 “ 2,8 !
o _ 207 ,» 3,6
g \ 208 “ 4,8
v% - — R g e e v e e o E —_—— —_—
g operného Standardu 206 _ 1,2
N ﬁ 207 | 2,6
| _ 208 ! 0
S i

premerany inou nezivislou metédou. Chyba analyzy v tomto pripade moéze
byt zniZens na 1 % obsahu daného izotopu. Akiste eite vadsiu presnost moZno
dosiahnut pri pouziti operného Standardu sddasne s dutou katédou ochladenou
do —180 °C. My sme nemalj moznost ocenit presnost analyzy v tomto pripade,
lebo sme nedisponovalj vzorkami, ktoré by mali pre podobny vyskum dosta-
todne presne znime izotopické zlo¥enie.

V pripade, ked nie je spolahlivy operny Standard a presnost analyzy 2—3 o/
je dostatodén4, najvyhodnejsie je robit analyzu s pouZitim dutej katédy chla-
denej kvapalnym vzduchom a vypolty robit podla opisanej zjednodusenej
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metédy. Volba tej-ktorej metddy analyzy sa uréuje charakterom danej alohy
a podmienkami experimentu. Podla moZnosti, zvldst ak prica s hlbokym
ochladenim je neZiadiica (spotreba, kvapalného vzduchu je 2l/hod.), odporitéa
sa pouzit metédu so $tandardmi a robit vypodty podla niektorého z opfsanych
sposobov. Uspokojivé vysledky mo#no dosiahnut aj v pripade, ak nie s
k dispozicii &tandardy a tekuty vzduch, ale spracovanie registrogramov si
bude vyzadovat velmi starostlivy predbeiny vyskum parametrov celej
aparatiry.

Vietky uvedené vysledky boli ziskané pri obsahoch izotopov, ktoré nebol
mengie ako 10 9. Pri zmensens koncentracie presnost analyzy padi a kon-
centriciu 1 % mo#no povajovat za medzu citlivosti analyzy pri pouZiti ne-
ochladenej dutej katédy. V pripade dutej katédy ochladzovanej kvapalnym
vzduchom, ako bolo u$ ukdzané, mosno robit analyzy aj pri mensich kon-
centricidch. Je samozrejmé, Ze presnost analyzy rozli¢nych izotopov bude
rézna aj v pripade, ked ich koncentricia je rovnaki. Presnost bude z4visiet
tieZ od obsahu inych izotopov vo vzorke. T4to okolnost. sa vysvetluje tym,
Ze rbzne zlozky h. j. §. sa v désledku superpozicie rézne skresluju. Napr. &iara
izotopu Pbh27 gg uréuje podla jednej zo zloziek h. j- &., intenzita ktorej sa
rovna 'f; intenzity celej ciary. Najintenzivnejsia zlozka tiary Pb®7 (207a) sa
obsahom Pp2s izotop Ph2® g4 bude preto urdovat s mengou presnostou ako
vo vzorkéch, ktoré majt maly obsah Pb#7, Nj druhej strane, malé koncen-
tricie Pb%7 sa budi analyzovat vidy nepresnejdie ako také isté obsahy Pbs,

Pri pousivani hociktorej metédy bez Standardoy kvoli istote je nevyhnutné
periodicky kontrolovat aparatiru pomocou spolahlivo zmeranych vzoriek,

Jednou z hlavnych charakteristik aparatiry je jej produktivita. Doba na
analyzu zavisi od pouZitej metédy. V pripade analyzy pomocou metédy bez
sklad4 z nasledovnych dasti:

a) zdmena vzorky v dutej katdéde a vyderpanie zdroja (15—20 min.),

b) ,kalenie vzorky (10—15 min.),

¢) registracia h. j. 5. (20 min.),

d) degifrovanie registrogramu (20 min.).

Pred analyzou bez pouzZilia Standardov treba podrobne preskiimat obrys
analytickej &iary, kresleny etalénom. Podobne pred analyzou s pouZitim
Standardov je potrebné kalibrovat aparatiru pomocou §tandardov. V oboch
pripadoch si uvedené operdcie vyZaduji 1—2 dni na pripravu aparatiry
k prici. Podas prace je potrebné raz za mesiac kontrolovat kvalitu registro-
gramov pomocou kontrolného registrogramu. Takito previerka ddva mo¥nost

vyhnif sa chybdm, sposobovanym rozjustovanim aparatiry,

5 gm%..:mﬁn#o#%ﬁwmra% dasopis SAV, IX, 1-1859 mm
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U30T0NMHm I CIHEKTPAJIBLH BII AlAHg. CBHHIA
YACTH 11

A, H. .,w.\.wax_gmhr. A1 x:\:ﬂzznoz::< 10. YANKO

Bupoxm

B oem._,g\o::czmﬁi.nm Pasimynure rpuear MB0TONHOrO ClienTpasinuog aHAJL33 CBHUIa.
IIpu wmwwmoo;o 9THX MCTOIOB 6hiyg HCnoms308ana yeranopia onmcannan B neproir wacry
BacTosamelt :cmmo,?_ [1]. Anam OpoRoRmICH 110 UBMCDCHITIO WHTeRCHBIOC TRl KOMITOHERT
CBePXTOHKOI] CTPYKTYpH (c. T. ¢.) tmumn Ph 4057,8 A,

Mut paGorasu 5 TAKHX yeroBHsgy SRCUCPAMERTA, Ipn KoTo PBIX camomorionenie B yeroy-
HHUKe cBeTa NpaxtHaeckm OICyTeTBOBANO. J10 mamaio BO3MOMHOCTS paspaGarsisars 02a-
STANOHALE METOAN ananmsa, Oxuaxo, kax l0xasanq meesesonanme, qame B 3THX YCI0BHsX
ITAIOHHBIE MeTour obecmeunmnaror Soapaiyo Toynocrs, Hoaromy, Hapsny ¢ Gessramommnivg
METORAM| MLI yaemmm BURMAHHC 3Tamonmrm MCTOAM M Taioke MeTomay, B KOTOPLIX 01f0-
BPEMERRO ¢ menoanaosammey 9TaI0H0B pousBopmIiICH yyer B3AUMEGIX Hadomenmit Kon-
HOOHeHTOB c. T, ¢,

B coorrercrnmy ¢ 3TEM paspaGoranunie HaMu Metoinl amasnmaa MOXHO pasbur, 1y
3 rpymus:: 5

L mmwu.ﬁ.ao.EEo METOA LS

a) Moarnii memod Pacwuiposry pezucmpozpasse. Moimocrpig YUHTLIBACTCH HAMOMeNE ¢
KOMUOHEHT ¢. 1. ¢, 1 don or Paccestniroro g kavepe stanona cpera. Sror MeTon ocobenno
BLITONO OpmMmensTr g ¢iayvae nmoxorg Paspentenns wommoncurop ¢ T. C.

6) ¥ npowerrii €nocos pacwugbpogky. B ClIy¥aexopourero Paspemenna Komnowentog
C.T.C. OKassiBaeTcs BOSMOMULIM He Bpunumars, BO BumManme vacrs BHTECHCHBHOCTH, coo7-
BETCTBYIOITYIO MInHMyMam HHTCpBepen oL x RoJIen u pacceannunii p Kamepe arazxona

CBeT, :M:N pacyere Hﬁﬁ@@ﬂoﬂwNOOﬁom KOMTIoHenTOR C.T. C. yunroBaerca TOJLKO Ix B33AMHOC
BaJloxKerHe,

B) Yupowenioug cnocog Pacuugiposiu pu oxaaxcdeiun nomose namoda scudius gog- -

mm\&e.\:. woﬂohnﬂwﬂo %Eoir—.:c:—ﬂ; M prIB ko::.:o@omnuIOﬂo :0:&%@& JHInumn paspemienne
HacToMLKo VPAVJ:ENOA,ONM UTO aHadauy MOMKHO POBONTL Geg Yuera B3anMLOro :oﬁm:ﬁrﬁz\ﬁh
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KOMITOHEHTOB C. T. ¢. (3a mer:HovenHeM KOMLOHEHTOR 208 1 2074, paccrosime MENUY KOTOPLIME
cocraBnser 3,2 % or nocrosmuoi TanoHa).

HMepsriMu wsyms Meronamy MOIKHO TPOROAMTL amanms, amommit Pacxomjienme ¢ mace-
CHERTPOMCTPHYUCC KHMI JARRLIMU Re GoJce Tom Ha 5—7%. Npn OXANAMASHAN TIOJIOTO KaTofa
Ko —180 °C atn pacxomuenns MOTYT 6LITH yMeHbInenn o 3—4 9

2. Jranonnvie METOABI amaavsa

a) I'padyuposra yemarogku. Mayvenme TpanympoBoudnix rpaduror hokasanto, 4ro g
COBMAILL IIPeHUEBHONHOIO MeToa HEI0CPe/ICTRBeHAOH rpagymposkn yeranoBrm HeoGxommmo
COCTABICHME HOMOIDAMM JUIA Yuera BIRMHHA »TPETEHX KOMIOHEeRTOR,

) Cnocos ROCIMOAIHOG pacuemmodl cucmest, Harencnrocrn KOMIIOH@HTOR ¢. T. ¢. BbIYHC,
JIIOTCL M3 CHCTEME Y paBEEHNE, KoaddmnuenTrr ROTOPO#t ftn famBoi samaum n YCT2HOBKE
ABMAIOTCST NOCTOAHNLIMA, St KOaQOUIMenTH HAaXOMsTCS Japannee nyrem o6paborkm
PErICTPOrpaMM HECKOIBKHX 06pasuos ¢ mapecTRLIM ColcpianmeM H30TONOR. BT0T cHoCOG
AHATH3A RACT MAKCHMATLAYIO omubxy oxono 6 9 or CONCPKARAA M3OTOIR B 06pasne.

3. Cmemannne METOBI

Ommbxy Gessranomnnrx METOOB aHANW3a, obycnosmernyo merounmy 8HAHHMCM KOHTYPa
8HANNTHIECKON JWHUM, pHCyeMoro 9TANOHOM, M BETOYBEIM 3maRWeM paccroanmit mempy
OTACHBHBIMA KOMIIOHEHTAMHE C. T. . 3Tol JTHHWH, OKagkBaeTes BO3MOKHEIM CYINECTBERHO
YMEHLIIATE NPH IIOMOIH HeBoJbIIOre qmena atanonon. Ha arom DOJOKEBMH OCROBAHKL
CIERYIOMAE METONH: :

a ) Cnoco6 mpex pacwemmmz Popaya. Mpn nomorm 1—2 srsironon HCNPARAAIOTCA Pesyb-
TATH! ONpefleNeRns conepKAHES MI0TONOR Pb 207 gy pp 28 NoxyIennbie  Ge3aTamOHHRy
METOROM.

6) Memod onopuozo smanona. Ypw nomonu OHOI'0 3TAJOHA MOMKHO CYWECCTBEHHO NOBAI-
CHTh TOYHOCTL anaiimza 00pasuos, comepxanme n30ToNON & KOTODEIX oTAmuaercst ot comep-
AUHA TCX 3Ke M3OTOHOB B 3TRJIOHE Hie Gonrme yem ma 20 9 p OTHOCHTEJILHBIX CIMHULIAX.

W3 cpapnenmg Pa3paloTanHLIX pasnmeHLIX OpHREMOB H30TORHOrO CHEKTPANLHEOTO aEenp3
CBHHNA BEITEKAET, uTO BambonbOryI0 T09HOCTL O6ecneynpaey METOJ OMHOTO ONOPHOI'O aTa-
soua. Ommbra amaimsa B sron ciuyuae momer OniTe fosegena mo 1 %.-

Bee meronsr amammss paspaboTans mwis o6macrn ROMUEHTPANmi W3MepseMBIX H30TONOR
B olpasnax 10—100 o/,

ISOTOPIC SPECTRAL ANALYSIS OF LEAD
PART 11

A. N. ZAJDEL, A. G. ZIGLINSKTI, J. CATKO

Summary

. The paper describes different spectral methods for the determination of the isotopic
¢ omposition of lead. Use was made of the apparatus described in [1}. Analysis was carried
out by measuring the intensities of the different components of hyperfine structure (hfs)
of the line PbI 4057.8 A. :

Since we worked under conditions for which the self-absorption was practically
eliminated, we used the so-called method without standards. The measurements showed,
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1. Ee?e% without Standards

a) Complete method of &s&gﬁ&sﬁe spectrograms. In this method attention s paid to
the overlapping of the hfs components and the background produced by scattered :mra

in the mzﬂmwmonosaemu chamber, This method is particularly suitable when the components
of hfs are badly resolved.

c) Simplified method of nlerpretation, for Bquid-asr-cooled hollow cathode discharge tube.
As a result of the decreage in Doppler’s broadeni g the resolution ig 80 much improved
that an analysis can be carried out without Paying attention to the mutual overlapping
of the hfs ¢omponents (with the exception of the 208 and 2074 components, the distance
between which is 3.2 % of the Spectral range of the mbnonmowowbonml.

By the first two methods analysig can be carried out with such a degree of aceuracy
that the measured values differ from the values obtained by mass spestroscopy by not

more than 57 %- By cooling the hollow cathode to —180 °¢ these differences can he
decreased to 3—4 o,

2. Methods with Standards

a) Calibragion of apparatus. A study of the calibration graphs showed that in order
to create an extacy method of direct, calibration of the apparatus, charts must be con.- .
structed which wouldq show the effect oq »third componentg:,

grams of a number of samples with known content of jsotopes. Thig method of analysis

gives a maximum error of ahout ¢ % in Qonmiﬁmﬁgm the content of the isotopes in the
sample. R -

All these methods of analysis are elaborated for a ummmou of 10—100 % concentration
of the measured isotope in the sample.

68




