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Sposob wytwarzania detektora dla dozymetrii
termoluminescencyjnej

1

Wynalazek dotyczy dziedziny dozymetrii promie-
niowania jonizujgcego, a w szczegblnosci sposobow
wytwarzania detektoréw dla dozymetrij termolu-
minescencyjnej, stosowanej w radiologii medycz-
nej,.przy kontroli dezymetrycznej dawek indywidu-
alnych i w urzadzeniach, stosowanych w dziedzinie
ochrony s$rodowiska zewnetrznego czlowieka.

Znany jest detektor dla dozymetru termolumi-
nescencyjnego otrzymanego na podstawie zwigzku
jonowego, wytwarzanego w postaci luZnego proszku.

Jednakze takie detektory odznaczajg sie znaczng
tryboluminescencjg, znacznie obnizajgacg ich czu-
1osé. Poza tym detektory w ppstaci luZnego prosz-
ku sg niewygodne w stosowaniu.

Bardziej wygodnym w stosowaniu jest detektor,
wykonany w postaci proszku sklejonego lub spra-
sowanego, umieszczonego w specjalnej obudowie
ze Sciankami przezroczystymi.

Trybolominescencja. takich detektoréw jest nieco
mniejsza, jednakze ich wytwarzanie jest bardziej
skomplikowane, a oprdécz tego obudowa detektora
moze sama promieniowaé¢, obarczajac wyniki po-
miarowe bledami.

Znany jest sposdb wytwarzania dozymetrow,
dzialajgcych na zasadzie luminescencji termicznej,
majacych postac¢ pastylek, otrzymywanych poprzez
prasowanie sproszkowanego zwigzku jonowego
(patrz, na przyklad, opis patentowy NRD nr 42 614).
Jadnakze takie detektory dajg wiarygodne wyniki
tylko przy jednorazowym uzyciu, poniewaz w pro-
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cesie obrobki termicznej przy odczytywaniu wy-
niku pomiaru nastepujg mikrouszkodzenia struk-
tury detektora, przedstawiajacej soba czgsteczki
proszku polaczone ze sobg mechanicznie. Obecnosé
uszkodzen mechanicznych w strukturze doprowa-
dza do zmniejszenia czulo$ci detektora.

Znany jest oprocz tego sposdb wytwarzania de-
tektorow dla dozymetru termoluminescencyjnego,
polegajacy na chodowaniu monokrysztalow, wyci-
naniu z nich pastylek o wymaganych wymiarach
1 polerowaniu powierzchni takiej pastylki (patrz,
na przyklad, Kudelin K.M., Pribory i technika
eksperimenta, 1967, nr 6, 162—163).

Taki sposob wytwarzania detektoréow jest drogi
i dlugotrwaly. Oprocz tego w wyniku polerowa-
nia mechanicznego na powierzchni detektora po-
wstaje tak zwana warstwa naruszona o grubosci
okolo 1 mkm. Podobna warstwa powstaje réowniez
na powierzchni detektoréw, wytwarzanych opisa-
nym wyzej sposobem prasowania.

Warstwa naruszona o znieksztalconej struktu--
rze krystalicznej odznacza sie, po pierwsze, silnie
rozbudowang powierzchnia, przyspieszajgcg pochla-
nianie gazéw atmosferycznych i powodujacg na-
stepnie chemoluminescencje, a po drugie taki de-
tektor jest czuly wzzledem oddzialywan mecha-
nicznych, wywolujgcych tryboluminescencje detek-
+oréw, to znaczy wytwarza sygnal tla, obnizajacy
czulosé detektora.

I wreszcie znany jest sposd6b wytwarzania de-



123 475

3

23
tektor6w dla dozymetru termoluminescencyjnego
w postaci pastylki, polegajacy na przekrystalizo-
waniu sproszkowanego zwiazku jonowego w proz-
.hi Jub_w atmosferze gazu obojetnego (patrz swia-
i gectwor autorskie ZSRR nr 212379). W tym przy-
_padku pastylka ma strukture zlozong z wielkiej

-liczby monokrysztdtéw, polaczonych ze sobg sitami *.

micd%jezastéczkowymi. W wyniku tego taka struk-
_fura jest stabilna wzgledem oddziatywan mecha-
nicznych. Jednakze powierzchnia Yastylki, wytwo-
rzonej tym sposobem, zalezy od stanu powierzchni

tyglg, w ktérym przeprowadza sig krystalizacje,_

. i nie jest dostatecznie gladka. Powoduje to zmniej-
szenie powtarzalno$ci wynikoéw pomiarow.
Celem wynalazku jest opracowanie sposobu
wytwarzania detektora zapewniajacego mozliwos$é
otrzymywania detektor6w o zwiekszonej czulo$ci
i 0 zwiekszonej wiarygodnosci odtwarzania wyni-
kéw pomiaréw przeprowadzonych za pomoca de-
" tektora dla dozymetru termolummescency]ne]
. Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
nia detektora dla dozymetrii termoluminescencyj-
nej ze sproszkowanego zwigzku jonowego typu
KCI, LiN1Os, CaFe, LiF, Al:Os i/lub innego po-
legajacy na tym, ze ze sproszkowanego zwiazku
jonowego formuje sie pastylke. Zgodnie z wyna-
lazkiem ‘pastylke formuje sie¢ poprzez przetrzy-
manie zwigzku wyjsciowego w prozni lub w atmos-
ferze gazu obojetnego przy temperaturze prze-
wyiszajacej temperature topnienia zwigzku wyjs-
ciowego o 30—100°C, az do ‘calkowitego stopienia
sie tego zwiazku, a nastepnie pastylke ochladza sie
do temperatury o 150—200°C nizszej od tempera-
tury topnienia zwigzku wyjsciowego z szybko$cia
0,5—2 stopni C/min., tak, iz uzyskuje si¢ detektor,
ktérego wewnetrzna struktura ma postaé duzej
liczby blokéw monokrystalicznych polaczonych ze
soba silami czaste_cz‘kowy'r_ni. Ochlodzong pastylke
poddaje sie polerowaniu chemicznemu. Powierzch-
nie pastylki pq}eruje sig z dokladnoé’cia nie- gor-
szg od 0,1 um. .

W przypadku wytwarzania detektora na podsta-
wie fluorku litu polerowanie chemiczne przepro-
wadza sie w stezonym kwasie ortofosforowym,
a nastepnie pastylke przemywa sie w wodzie de-
stylowanej.

Detektor dla dozymetrii termolumineseencyjnej
wytworzony zgodnie z wynalazkiem, nadaje sie
do wielokrotnego wykorzystania. Odznacza sig

przy tym duzg czulo$cig, jest wygodny w stosowa-"

niu i prosty przy wytwarzaniu.

Istota rozwigzania wedlug wynalazku jest blizej
objasniona w konkretnych przykladach Jego rea-
lizacji.

Detektor dla dozymetrii termoluminescencyjnej,
wytworzeny sposobem wedlug wynalazku przed-
stawia sobg pastylke, otrzymang na podstawie
zwigzku jonowego skladajacg sie z wielkiej liczby
blokéw monokrystalicznych polgczonych ze soba
silami czasteczkowymi. Pastylka moze mieé¢ dowol-
ne wymagane ksztalty i wymiary. Jako zwiagzky
jonowe . mogg - byé Wykorzystane KCl, LiN1Os,
CaFe, LiF, Al:Os itd.

Detektor wedlug wynalazku moze byé wytwo-

- rzony w spos6b nastepujacy. Jako surowiec wyjs-
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c1owy wykorzystuje sie zwaazek jonowy sproszko-
wany Proszek zasypuje sie do tygla, majacego
ksztalt- pastylki i przetrzymuje sie w prézni lub
w atmosferze gazu obojetnego — argonu lub he-
lu — przy temperaturze, przewyzszajacej o 30-100°C
temperature topnienia surowca wyjsciowego az do
momentu catkowitego stopnienia sie tego surow-
ca —. w ciagu 15—45 minut. Nastepnie detektor
poddawany jest powolnemu z ‘szybkoscig 0,5—2
stopni C/min ochlodzeniu stopu do temperatury
nizszej od temperatury topnienia o 150—200°C.
Przy tym nastepuje przekrystalizowanie suroweca
wyjsciowego i formowanie pastylki wedlug ksztal-
tu tygla i otrzymuje sie strukture, majacg postaé
wielkiej liczby blokéw monokrystahcznych pola-
czonych wzajemnie silami czgsteczkowymi.

W innym przykladzie realizacji detektora, wy-
tworzonego w postaci pastylki, majgcej strukture,
jaka byla opisana powyzej, pastylka ma powierz-
chnie, obrobiong z.dokladnoscig nie gorszg niz
0,1 mkm.

Taka powierzchnie pastylki mozna otrzymaé
w wyniku obrobki. mechanicznej. Jednakze celo-
wym jest uzyskiwaé¢ takg dokladno$é na drodze
polerowania chemicznego, przeprowadzanego bez-
posrednio po ochlodzeniu pastylki w procesie jej
wytwarzania lub bezposrednio przed zastosowa-
niem detektora.

W wyniku polerowania chemicznego na po-
wierzchni pastylki nie tworzy sie warstw naruszo-
nych o znjeksztalconej strukturze krystalicznej,
jak po obrébce mechanicznej. Detektor o takiej
powierzchni . praktycznie nie ma sygnalu tta, po-

‘niewaz jest stabilny wzgledem chemosorpcji pary
‘atmosferycznej,
-oraz wzgledem oddzialywan czynnikéw mechanicz-

wywolujacej chemoluminescencje,
nych, wywolujgcych tryboluminescencje. Odznacza
sie przy tym zwiekszona zdolno$cia powtarzania
wynikow pomiaréw.

Przy wytwarzaniu detektora na podsta“}ie fluor-
ku litu polerowanie chemiczne nalezy przepro-
wadzaé¢ w stezonym kwasie ortofosforowym, a na-
stepnie wypolerowany detektor nalezy przemyé¢
w wodzie destylowanej.

Dla wiekszego zrozumienia istoty wynalazku po-
nizej podaje sie konkretne przyklady wytwarzama
detektorow wedlug wynalazku

Przyklad I. Bierze sie surowiec wyjscio-
wy — proszek aktywowanego fluorku litu o §red-
nicy ziaren 0,18—90,20 mm.  Temperatura topnienia
tego materialu wynosi 862°C. Umieszcza sie w ty-
glu grafitowym, majgcym 25 wglebien. Wymiary
wglebien: $rednica 4 mm, gleboko$é 2 mm. Na-
grzewa sie ten tygiel w prézni przy temperaturze
950°C w ciggu 15 minut. Przy tym surowiec wyj$-
ciowy ulega catkowitemu stopieniu. Nastephie roz-
topiony surowiec wyjsciowy ochladza sie z szyb-
kosciag 0,6 stopni C/min do temperatury 700°C
i dalej do temperatury pokojowej z szybkoécia
10 stopni C/min. Otrzymane pastylki wykorzystuje

. sie jako detektory dla dozymetru termolumine-

scencyjnego. Badania dozymetru wskazuja, ze od-
znacza sig on dobrymi wlasciwo$ciami dozyme-
trycznymi: brakiem tryboluminescencji i wygoda
zastosowania.

Przyktad II. Bierze sie pastylki, wytwo-
rzone w sposéb, opisany w przykladme I i pod-
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daje sie je polerowaniu chemicznemu w steZonym
kwasie ortofosforowym przy temperaturze 130°C
w ciggu 1,5—3 min. Nastepnie pastylki przemywa
sie najpierw w goracej, o temperaturze 80—90°C,
wodzie destylowanej, a nastepnie w zimnej wo-
dzie destylowanej i wysusza sig¢ w powietrzu.

Wytworzone detektory poddawane byly napro-
mieniowaniu w polu promieniowania gamma, daw-
ka wynosila przy tym 0,01 rad, i wySwietlaniu
na urzadzeniu do pomiaréow detektoréw termolu-
minescencyjnych. Po przeprowadzeniu 40 kolej-
nych pomiaréw przy wykorzystaniu jednego de-
tektora, stwierdzono, ze odchylenie $rednie kwa-
dratyczne wskazan detektora nie przekracza +4%o.

Przy zastosowaniu niepolerowanych detektoréw,
wytworzonych w taki sposéb, jak podano w przy-
kladzie I, powtarzalno$¢ wynikéw pomiaru wy-
nosi +10%, z ,powodu mniejszej wartosci stosunku
sygnatu do szumu.

Przyktlad III- Bierze sig surowiec wyjs-
ciowy — proszek niobianu litu o temperaturze
topnienia 1260°C i $rednicy ziaren 0,1—0,2 -mm,
zasypuje sie Wo tygla platynowego i nagrzewa
sie przy temperaturze 1290°C do caltkowitego sto-

pienia proszku. Nastepnie stop ochtadza sig z szyb- -

ko$cig nie wieksza niz 50 stopni C/min do tem-
peratury pokojowej. Otrzymane tabletki poddaje
sie polerowaniu chemicznemu w roztworze, za-
wierajacym 1 cze$é objetosciowa kwasu fluorowo-
dorowego i 3 czesci objetos’c‘iowe stezonego kwasu
azotowego przy temperaturze 50—80°C w “ciagu
5—8 min, po czym przemywa sie pastylki w wo-
dzie destylowanej i suszy si¢ w powietrzu.
Wytworzone w ten sposéb detektory poddawane
byly napromieniowaniu w polu promieniowania
gamma. Dawka promieniowania wynosia 103 rad.
Powtarzalno$é pomiaréw wynosila £5%.
Przyktad IV. Bierze si¢ surowiec wyjs-
ciowy — proszek chlorku potasu o temperaturze
topnienia 770°C i S$rednicy ziaren 0,1—0,15 mm,
wsypuje sie do tygla platynowego i nagrzewa sig
w prézni lub w atmosferze gazu obojetnego przy
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6 .
temperaturze 810°C do calkowitego stdlpienia
proszku. Nastepnie stop ochtadza sig najpierw

z szy®koscig 0,6 stopni C/min do temperatury
550°C, a nastepnie z szybko$cia nie wigksza od

10 stopni C/min do temperatury pokojowej. Otrzy-

mane pastylki — detektory poddaje sie polerowa-
niu chemicznemu w 0,5% wag. FeCls roztworze

'80—85%0 spirytusu etylowego w ciggu 3—5 minut.

Nastepnie pastylki przemywa sie w 96%0 spirytusie
etylowym | suszy sie w powietrzu.

Przy wielokrotnym napromieniowaniu detektorow
powtarzalno$é wynikéw pomiaréw wynosila +10%.

Zastrzezenia patentowe

1 Sposob wytwarzania detektora dla dozymetrii
termoluminescencyjnej ze sproszkowanego zwigz-
ku jonowego typu KCl, LiNl1Os, CaFe, LiF, Al:0Os
i/lub innego polegajacy na tym, zZe ze sproszkowa-
nego zwiazku jonowego formuje sie pastylke, zna-
mienny tym, ze pastylke formuje sie poprzez
przetrzymywanie zwigzku wyj$ciowego w proézni
lub atmosferze gazu obojetnego przy temperaturze
przewyzszajgcej temperature topnienia zwigzku
wyjsciowego o 30—100°C, az do catkowitego sto-
pienia sie tego zwigzku, a nastepnie pastylke
ochladza sie do temperatury o 150—200°C nizszej
od temperatury topnienia zwigzku wyjSciowego
z szybkoscig 0,5—2 stopni C/min, tak, iz uzyskuje
sie detektor, ktérego wewnetrzna struktura ma
postaé duzej liczby blokéw monokrystalicznych
polgczonych ze sobg silami czgsteczkowymi.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ochlodzong pastylke poddaje sie polerowaniu che-
micznemu.

3. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamienny tym, ze
powierzchnie pastylki poleruje sie z dokladno$cig
nie gorszg od 0,1 pm.

4. Sposdb wedlug zastrz. 2, znamienny tym, ze
w przypadku wytwarzania detektora na podstawie
fluorku litu polerowanie chemiczne przeprowadza
w stezonym kwasie ortofosforowym, a nastepnie
pastylke przemywa si¢ w wodzie destylowanej.
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