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1. Cile

Cilem primyslového vyzkumu a experimentalniho vyvoje bylo vyvinuti hybridniho laminatu se
zvySenym radiacnim stinénim. Mira radiacniho stinéni vyvijenych materiall byla sledovana na zakladé
vyhodnocenych parametr( linedrniho souéinitele zeslabeni p (cm), ktery je definovan jako absorpéni
schopnost materialu vici y-zafeni o rliznych energiich nuklidd 2** Am (59 keV), **’Cs (661 keV) a *°Co
(1173 keV a 1332 keV). Dulezitym kritériem pro dosaZeni cilli projektu byla aplikace netoxickych
a radioaktivnich prvki prostych plniv s vysokou mirou radiaéniho stinéni.

2. Vyvoj kompozitni vrstvy se zvySenym radiacnim stinénim (1. faze feseni)

Cilem faze 1 vyvoje hybridniho laminatu se zvySenym radia¢nim stinénim je vyvoj receptury kompozitni
vrstvy, kterd plni v hybridnim laminatu funkcni slozku, tj. ¢ast laminatu zodpovédnou za odolnost vici
radiaénimu zareni. Cilem je posouzeni vybranych anorganickych plniv s riznym chemickym sloZzenim
a morfologii na zdkladé stanoveni linedrniho soucinitele zeslabeni pfi interakci s vySe uvedenymi
nuklidy 2**Am (59 keV), *’Cs (661 keV) a °°Co (1173 keV a 1332 keV).

2.1. Teoreticky vypocet linearnich koeficientl zeslabeni — matematické modelovani

K matematickému modelovani linearnich koeficientli zeslabeni byl vyuZit software umistény na
https://physics.nist.gov/PhysRefData/Xcom/html/xcom1-t.html. Vypocet je zaloZzen na zndmych
linearnich soucinitelich zeslabeni prvkd a jejich prepocet podle sloZeni. Slouzi k orientaénimu stanoveni
linedrnich soudinitell zeslabeni pred pripravou vzorkl a experimentdlnim stanovenim
experimentalnich hodnot linearnich soucinitell zeslabeni.

Tab. 1. SloZeni a vypoétené linedrni soudinitele zeslabeni pro energie pouZitych zafi¢a **Am, ¢°Co

a 137CS
SloZeni upP UPG UPEG | UPGB | UPBS | UPEGBS | UPB2 | UPBO | DSBO
(hm%)
C 0,7526 | 0,7897 | 0,7547 | 0,5015 | 0,4704 | 0,6286 | 0,4704 | 0,4704 | 0,2992
H 0,0086 | 0,0072 | 0,0085 | 0,0054 | 0,0054 | 0,0071 | 0,0054 | 0,0054 | 0,0034
0 0,2302 | 0,1952 | 0,2281 | 0,3052 | 0,2467 | 0,2366 | 0,2056 | 0,1825 | 0,1561
N 0,0030 | 0,0025 | 0,0030 | 0,0019 | 0,0019 | 0,0025 | 0,0019 | 0,0019 | 0,0012
Al 0,0250 0,0144
B 0,0167
Ba 0,0804 | 0,2207 | 0,0977
S 0,0001 0,0515 | 0,0229
Si 0,0250 0,0712 0,0028
Sh 0,3133
Bi 0,3364 | 0,5350
Energie Linedrni koeficient zeslabeni
(keV) (em?)
241Am 59 0,1699 | 0,1741 | 0,1699 | 0,8618 | 2,0500 | 1,0040 | 2,2990 | 1,7830 | 2,7330
137Ccs 661 | 0,0778 | 0,0776 | 0,0778 | 0,0772 | 0,0769 | 0,0774 | 0,0762 | 0,0872 | 0,0928
®Co 1173 | 0,0593 | 0,0591 | 0,0593 | 0,0585 | 0,0574 | 0,0585 | 0,0569 | 0,0596 | 0,0598
®Co 1332 | 0,0555 | 0,0554 | 0,0555 | 0,0547 | 0,0538 | 0,0548 | 0,0533 | 0,0554 | 0,0553
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2.2. Ptiprava kompozitni vrstvy

Césticové kompozity byly pfipraveny homogenizaci vybraného plniva nebo plniva a aditiv pomoci
hridelové michacky IKA RW16, poté nasledoval pridavek peroxidu Peroxan ME 50 a odlévani do
silikonovych forem. Zkusebni télesa ¢asticovych kompozitl byla pfipravena odlévanim do silikonovych
forem o rozmérech tvarové dutiny 100x100x10 mm. Seznam jednotlivych c¢asticovych kompozitd je
uveden v Tab. 2.

Tab. 2. Seznam prototypl kompozitl pro hybridni laminat se zvySenym radia¢nim stinénim.

Vzorek Popis
Zakladni vzorek | Pryskyfice Synolite 1100-P-1
(UP)
UPG Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 20 phr mletého grafitu
UPEG Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 1 phr expandovaného grafitu
UPGB Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 60 phr mletého barnatého
skla
UPBS Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 60 phr BaSO4
Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 20 phr BaSOs + 0,5 phr
UPEGBS , .
expandovaného grafitu
UPB2 Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 60 phr Sb,03
UPBO Césticovy kompozit — pryskyfice Synolite 1100-P-1 + 60 phr Bi,03
DSBO Césticovy kompozit — pryskyfice Poly DS-1629 + 150 phr Bi,0s + 1,5 phr pyrogenni
siliky

Podminky wvytvrzovani c¢asticovych kompozitd byly optimalizovany a pro jednotlivé vzorky
ovérovany pomoci diferencialni kompenzacni kalorimetrie (DSC). Na Obr. 1 je ilustracni kfivka DSC
méfeni vytvrzovani vzorku UPBO v modulovaném maddu (-30-250 °C, rychlost ohfevu 2,5 °C/min,
perioda 60 s, amplituda 0,3 °C). Z kfivky pro nevratné déje (Cervend), mezi néz proces vytvrzovani patti,
je patrny exotermni pik vytvrzovani s maximalni rychlosti pfi teploté 61,6 °C. Na zakladé namérenych
DSC dat byly nastaveny podminky vytvrzovani: Tia,/24 h + 70 °C/8 h dovytvrzeni.

Nastavené podminky vytvrzovani byly ovéfeny pomoci DSC méreni vytvrzenych vzork(. Prikladem
je DSC krivka na 0 (-30-220 °C, rychlost ohfevu 3 °C/min), na které neni pozorovan exotermni pik,
pouze teplota skelného prfechodu T, = 48,8 °C, kterad charakterizuje fazovy prechod materidlu ze
skelného stavu do stavu kaucukovité-elastického.
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Obr. 1. MDSC kfivka procesu vytvrzovani ¢asticového kompozitu UPBO.
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DSC krivka vytvrzeného c¢asticového kompozitu UPBO — wvytvrzovani Ti/24 h + 70 °C/8 h
dovytvrzeni.

Makroskopické snimky pfipravenych vzork( c¢asticovych kompozitl pro stanoveni linedrniho
soucinitele zeslabeni jsou zobrazeny na Obr. 2—0br. 10.
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Obr. 2. Testovaci zakladni referenc¢ni vzorek (pryskytice Synolite 1100-P-1) pro stanoveni linedrniho
soucinitele zeslabeni.
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Obr. 3. Testovaci vzorek ¢asticového kompozitu UPG pro stanoveni linearniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 4. Testovaci vzorek ¢asticového kompozitu UPEG pro stanoveni linedrniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 6. Testovaci vzorek ¢asticového kompozitu UPBS pro stanoveni linedrniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 7. Testovaci vzorek casticového kompozitu UPEGBS pro stanoveni linearniho soucinitele
zeslabeni.
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Obr. 8. Testovaci vzorek ¢asticového kompozitu UPB2 pro stanoveni linearniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 9. Testovaci vzorek ¢asticového kompozitu UPBO pro stanoveni linedrniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 10. Testovacivzorek ¢asticového kompozitu DSBO pro stanoveni linearniho soucinitele zeslabeni.
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Pro vybrané vzorky ¢asticovych kompozitl byla pomoci skenovaci elektronové mikroskopie (SEM)
pozorovdna morfologie lomové plochy pro vyhodnoceni dispergace plniva v pryskyfici a morfologie
kompozitu.

Vzorek srovndavaci pryskyfice Synolite 1100-P-1 byl podroben kifehkému lomu a na snimcich na Obr.
11 je vidét Sifeni typického kifehkého lomu v nékolika smérech a rovinach. Pryskyfice neobsahuje
plnivo, jednd se 0 homogenni strukturu vytvrzeného reaktoplastu.

Na Obr. 12 je zobrazena morfologie pryskyfice plnéné expandovanym grafitem (UPEG).
Expandovany grafit (EG) je s pryskyfici vyborné kompatibilni, coz dokumentuje rovinné Sifeni lomu
matrici i EG. Na fdzovém rozhrani mezi plnivem a matrici je patrna vyborna adheze a ¢astecné lze
pozorovat i penetraci matrice do pérl plniva. Vzhledem ke skutecnosti, Ze nedochazi k exfoliaci EG
v pribéhu zpracovani do kompozitu, a velikosti ¢astic EG v fadu stovek mikrometrd, je vysledna
struktura kompozitu spiSe heterogenni.

Snimky vzorku s barnatym sklem (UPGB) jsou uvedeny na Obr. 13. Pfi nizSim zvétSeni jsou patrné
oblasti bohaté na BG a oblasti bez BG. M{zZe to byt pravdépodobné zplisobenou vysokou viskozitou pfi
aplikaci BG a granulometrii skelnych ¢astic BG. Na snimku oblasti s BG pfi vétSim zvétSeni jsou patrné
Castic BG, které jsou v celé oblasti aplikovany homogenné. Na snimku je patrna vzduchova bublina, coz
potvrzuje zvySenou viskozitu pti zpracovani.

Vzorek se siranem barnatym (UPBS) je nasniman SEM na Obr. 14, na kterém jsou patrné mensi
shluky v jinak pomérné homogenné dispergovaném plnivu siranu barnatém (BaSQO,) v kompozitu.
Céstice BaSOsmaiji velikost do 10 mikrometrd a jsou kompatibilni s matrici.

Na Obr. 15 jsou snimky vzorku UPEGBS, ktery obsahoval kombinaci plniv EG a BaSO4, jehoZ reologie
je podobna predchozim s vyjimkou absence shlukl v pfipadé BaSOa..

Morfologie kompozitu UPBO obsahujici oxid bismutity (BiO3) ma snimky uvedené na Obr. 16, kde
jsou v kompozitu patrné jehlicovité, pomérné dlouhé jehlicovité krystaly Bi,Os. Na snimku je patrna
orientace krystald vjednom sméru zplisobend zpracovanim. Lze pozorovat pomérné dobrou
kompatibilitu plniva a matrice jak na porusenych krystalech, které maji Ghel blizky sméru kolmému
k lomu, tak i na krystalu, ktery lezi v roviné lomu, rovnéz misty je lom veden preferentné matrici,
a nikoliv rozhranim plniva (Bi»0s) a matrice.
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Obr. 11. SEM snimek lomové plochy zakladniho vzorku (pryskytice Synolite 1100-P-1), zvétSeni 500x

(nahore) a 5 000x (dole).
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Obr. 13. SEM snimek lomové plochy vzorku UPGB, zvétseni 500x (nahore) a 5 000x (dole).
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Obr. 14. SEM snimek lomové plochy vzorku UPBS, zvétseni 500x (nahore) a 5 000x (dole).
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Obr. 15. SEM snimek lomové plochy vzorku UPEGBS, zvétSeni 500x (nahofe) a 5 000x (dole).
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Obr. 16. SEM snimek lomové plochy vzorku UPBO, zvétSeni 500x (nahote) a 5 000x (dole).
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2.3. Stanoveni linedrniho soucinitele zeslabeni ¢asticovych kompozitt

Pro urceni linedrniho soucinitele zeslabeni p byl pouzit analyzator Ortec DSPEC 50 s HPGe
detektorem Silena PCC 40 a tfemi bodovymi zdroji s radionuklidy 2**Am, *’Cs a ®°Co. Uvedené zdroje
byly umistény do vzdalenosti 20 cm od cela detektoru (v ose detektoru) a postupné byla namérena
spektra s jednotlivymi vzorky (vidy bylo kladeno soucasné 1 az 5 ks) spolu s nulovym vzorkem (tzn.
nebyl vloZen Zadny vzorek). Jednotliva spektra byla vyhodnocena a byly uréeny Cisté plochy pik( pro
jednotlivé radionuklidy. Ze stanovenych hodnot byly uréeny linedrni soucinitele zeslabeni podle vztahu

I = 10 ) e_x.'u,

kde | je pocet zmérenych impulz(, lo je pocet impulzl pro nulovy vzorek a x je tloustka stinéni (cm).
S ohledem na snizeni nejistoty méfeni byl linearni soucinitel zeslabeni uréen pomoci méreni vSech
tlousték daného vzorku s vyuZitim linearni regrese.

Méreni linedrniho soucinitele zeslabeni bylo provedeno ve spolupraci s firmou NUVIA, a.s., Trebic.

2.4. Vysledky testovani

V Tab. 3 jsou shrnuta data z méreni poétu impulzi pro vzorky kompozitnich vrstev a rliznou tloustku
stinéni pro jednotlivé radionuklidy srlznou energii. Z grafického vyjadieni namérenych dat
(Obr. 170br. 20)je patrna nejvyssi stinici schopnost vzorku SLVMBO pro vsechny testované
radionuklidy, pficemZ narQst Ucinnosti stinéni radiacniho zareni je v porovnani s ostatnimi vzorky
kompozitl patrny zejména pro radionuklidy o vy$si energii — ¥’Cs (661 keV), ®°Co (1173 keV)
a %Co (1332 keV). Z vyslednych hodnot linearnich soucinitell zeslabeni (Tab. 4) je patrny nardst
radiaéniho stinéni kompozitu SLVMBO oproti referenénimu vzorku o 4018 % (***Am, 59 keV), 511 %
(*37Cs, 661 keV), 418 % (°°Co, 1173 keV) a 404 % (°°Co, 1332 keV). Bi,0; tak v porovnéni s ostatnimi
plnivy bylo shleddano nevhodnéjsim pro aplikaci do kompozitni vrstvy se zvySenou odolnosti proti
radiacnimu zareni v hybridnim kompozitnim laminatu.

Tab. 3. Pocet namé&renych impulzd pro vzorky kompozitnich vrstev a tloustku stinéni.

Vzorek « (cm) 241Am 137cs GOCO 60co
(59 keV) (661 keV) (1173 keV) (1332 keV)
0 106279 418662 199847 181629
1 90559 383205 187347 170743
7aKladni 2 74510 346130 173746 159483
vzorek 3 61897 314031 161334 148508
4 54456 294922 153601 141753
5 46445 269658 143409 132696
0 67611 357650 194161 176733
1 54649 323573 181528 163638
2 44245 292320 168720 152336
uPe 3 34961 263438 154821 141802
4 27865 237098 143387 131750
5 22499 212185 131683 122123

Tab. 2. Pocet namérenych impulzl pro vzorky kompozitnich vrstev a tloustku stinéni — pokracovani.
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0 67611 357650 194161 176733
1 54937 326108 181036 166096
2 45478 294325 169939 154644
UPEG 3 38983 274524 158973 146036
4 31561 249763 147865 136168
5 25767 227415 137749 128559
0 67611 357650 194161 176733
1 14768 312083 176214 159449
2 3350 273588 160096 146272
UPGB 3 944 239409 143435 132184
4 367 209325 129984 120625
5 0 182935 117812 110181
0 67611 357650 194161 176733
1 1849 315782 178440 160697
2 0 315782 178440 160697
UPBS 3 0 240102 145732 133170
4 0 208202 131030 119746
5 0 183486 118753 110929
0 67611 357650 194161 176733
1 15913 322817 181408 164852
2 3517 289556 166988 152030
UPEGBS 3 836 259143 153257 140125
4 399 231798 141503 130041
5 185 208408 130293 120965
0 107428 571953 287720 258993
1 3737 499072 260203 236025
2 0 440447 237126 217033
ups2 3 0 387567 215849 198581
4 0 338081 195915 181411
5 0 297580 176355 165378
0 81125 355717 201807 183043
1 5236 308271 182273 166290
2 0 270128 138141 128418
UPBO 3 0 219002 143948 133530
4 0 183753 126585 120250
5 0 156666 113811 107765

Tab. 2. Pocet namérenych impulzl pro vzorky kompozitnich vrstev a tloustku stinéni — pokracovani.
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241Am 137CS GOCO SOCO
Impulzy Impulzy Impulzy Impulzy
0 81125 355717 201807 183043
1 483 279210 168847 156094
2 0 222229 145571 135731
DSBO
3 0 176708 125167 118873
4 0 140332 106938 103077
5 0 109522 92148 89603
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Obr. 17. Zavislost poétu impulzd na tloustce stinéni pro kompozitni vrstvy se zvySenym radiacnim
stinéni v(i¢i radionuklidu 2**Am (59 keV).
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Obr. 18. Zavislost poétu impulzd na tloustce stinéni pro kompozitni vrstvy se zvySenym radiacnim
stinéni v¢i radionuklidu **7Cs (661 keV).
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Obr. 19. Zavislost poétu impulzd na tloustce stinéni pro kompozitni vrstvy se zvySenym radiaénim
stinéni v{¢i radionuklidu ¢°Co (1137 keV).
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Obr. 20. Zavislost poétu impulzd na tloustce stinéni pro kompozitni vrstvy se zvySenym radiacnim
stinéni v¢i radionuklidu ®°Co (1332 keV).

Tab. 4. Hodnoty linearnich soucinitell zeslabeni kompozitnich vrstev.

Linearni soucinitel zeslabeni (cm™)

Vzorek %1pm (59 keV) 137Cs (661 keV) 59Co (1173 keV) 59Co (1332 keV)
UPEGBS 1,4296+0,0125 0,1076+0,0006 0,0786+0,0010 0,0761+0,0006
UPG 0,2187+0,0016 0,1029+0,0006 0,0756+0,0011 0,0738+0,0003
UPEG 0,1917+0,0027 0,0906+0,0011 0,0679+0,0004 0,0643+0,0005
UPGB 1,4514+0,0289 0,1341+0,0002 0,0998+0,0006 0,0955+0,0007
UPB2 3,3609+0,0536 0,1309+0,0006 0,0969+0,0005 0,0892+0,0004
UPBS 4,0426+0,1787 0,1369+0,0018 0,1005+0,0011 0,0945+0,0012
DSBO 5,1238+2,0220 0,2346+0,0011 0,1597+0,0020 0,1448+0,0016
UPBO 2,7486+0,0353 0,1592+0,0043 0,1152+0,0105 0,1055+0,0099
Zakladni

vzorek 0,1706+0,0029 0,0901+0,0016 0,0674+0,0009 0,0635+0,0008

2.5. Shrnuti

Anorganické plnivo Bi,0s bylo na zadkladé nejvyssich hodnot linearniho soucinitele zeslabeni (vzorky
DSBO, UPBO) vybrano jako nevhodnéjsi plnivo pro dalsi vyvoj hybridniho laminatu se zvySenym
radiacnim stinénim. Ve 2. fazi feSeni tak byla testovana optimalizace receptury ¢asticovych kompozita
s obsahem Bi,05; pro maximalni stinéni radiacniho zareni.
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3. Optimalizace granulometrie Bi-O; pro maximalni plnéni v kompozitni vrstvé (2. faze feSeni)

Cilem 2. faze feSeni bylo navySeni maximalniho obsahu plniva Bi,0Os, které bylo vyhodnoceno
ve fazi 1 jako nejvhodnéjsi plnivo pro kompozitni vrstvu na zakladé stanoveni linedrniho koeficientu
zeslabeni. K tomuto uUcelu byla modifikovdna granulometrie prasku a stanoven maximalni pfipustny
obsah Bi,03 s ohledem na zpracovatelnost kompozitu a zvySeni radiacniho stinéni.

3.1. Metody pro Upravu granulometrie Bi,O3

Granulometrie funkéniho plniva Bi, 03 byla optimalizovadna s cilem maximalniho plnéni v hybridnim
kompozitnim laminatu. Pro dosaZeni maximalni koncentrace Bi,Os, které plni funkci stinéni y-zareni,
byla upravena granulometrie Bi>Os prasku tfemi experimentalnimi postupy:

Metoda A: 100 g Bi,Os3 bylo pomleto na jednopozicovém planetovém mlyné (Pulverisette 6, FRITSCH
GmbH, Germany) ve 250 cm?® mleci misce ze zirkoniéité keramiky pomoci kouli ze slinutého korundu
o priméru 15 mm s hmotnostnim pomérem koule/prasek (ball-to-powder ratio, BPR) 1,65:1, 250
ot./min a doby mleti 10, 20 a 30 min.

Obr. 21. Planetovy mlyn Pulverisette 6 (FRITSCH GmbH)

Metoda B: Cca 20 g Bi»0; bylo pomleto v planetovém mlyné Fritsch v médiu isopropanolu (200ml) se
ZrO; koulemi o priméru 5 mm a hmotnostnim pomeéru koule/prasek 10/1 pfi rychlosti 280 ot./min po
dobu 2h. Po mleti byl prasek ve formé suspenze odseparovan od mlecich kouli a vysusen pfi 50 °C
a poté 70 °C po dobu 12 h.

Metoda C: 100 g Bi»0s5 bylo pomleto na horizontalnim rota¢nim kulovém mlynu (Simoloyer CMO01; Zoz

GmbH, Germany) pomoci nerezovych kouli o priméru 4,7 mm s hmotnostnim pomérem kouli
a mletého prasku (ball-to-powder ratio, BPR) 10:1, 800 ot./min., doba mleti 30 min.
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Obr. 22. Horizontalni rotacni kulovy mlyn Simoloyer (Zoz GmbH)

3.2. Charakterizace

a) Stanoveni distribuce velikosti ¢astic Bi»Os laserovou difrakci (DLS): Prasek Bi,Os byl analyzovan
laserovou difrakci na pfristroji Horiba LA-950S ve vodném médiu. Prasek pomlety metodami (A)
a (C) byl pro analyzu rozdispergovan ve vodé pomoci ultrazvuku, u prasku pomletého metodou (B)

byla davkovana pfimo izopropanolova suspenze odebrand z komory mlynu.

b) Pozorovani morfologie Bi,0s ¢astic pomoci skenovaci elektronové mikroskopie (SEM): Snimani bylo
provedeno na rastrovacim elektronovém mikroskopu (SEM) (MIRA3-XMU, TESCAN, Czech
Republic). Oxid bismutity byl pred SEM analyzou pokoven 15 nm vrstvou Au/Pd.

¢) Maximalni plnéni Bi,Os3 bylo stanoveno experimentalné postupnym pridavanim plniva do dosazeni
konzistence hranicici s limitem zpracovatelnosti pro testovanou aplikaci, konkrétné prosyceni

rohoze nebo aplikace gel-coatu na formu. Vysledky jsou uvedeny v tabulce 4.

3.3. Vyhodnoceni vlivu podminek mleti na granulometrii a maximalni stupen plnéni kompozitu Bi,0s;

Mletim byla na zékladé vysledk( DLS analyzy ziskana bimodalni distribuce velikosti ¢astic (Obr. 23)
pro vsechny podminky mleti (rozdilnd doba mleti a intenzita mleti). Primérna velikost Castic je
v pfipadé frekvence rotoru 250 ot./min nezavisla na dobé mleti a pohybuje se v rdmci smérodatné
odchylky (Tab. 5). Frakce Bi,0s; s velikosti ¢astic >50 um vznika v systému v dlsledku aglomerace Bi,03
prasku vlivem vyvinu tepla v disledku mechanického treni. Proces mleti za zvySenych otacek rotoru
(800 ot./min) vede kvyssi primérné velikosti ¢astic (Tab. 5), avSak soudasné k nizSimu obsahu
aglomeratl, coZ se projevuje na hodnoté velikosti ¢astic 90 % vzorku odectené z kumulativni distribuéni
krivky (Obr. 24). Na zadkladé vysledkd DLS analyzy velikosti ¢astic bylo pro optimalizaci vybrana
metoda C mleti na rota¢nim kulovém mlynu pti 800 ot./min a dobé mleti 30 min.
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Tab. 5. Primérna velikost ¢astic a velikost 10 % (d10%) a 90 % ¢astic (dox).

Vzorek davg (M) dio% (uUm) | dooy (um) L/Davg (-) Pozn.

Ref 12,9+2,7 5,2 49,3 7,6 Referencni Bi,03

A-10 69+3,0? 2,72 13,2° 2,8 Metoda A, ¢as mleti 10 min
A-20 7,6+4,0 2,3 148,1 3 Metoda A, ¢as mleti 20 min
A-30 6,4+4,3 1,6 136,5 2,8 Metoda A, ¢as mleti 30 min
B-120 2,725 0,7 7,9 4,9 Metoda B, ¢as mleti 120 min
C-30 11,2+ 2,6 4,8 22,0 - Metoda C, ¢as mleti 30 min

a) Hodnoty s velkou chybou zplsobenou aplikaci vypoctového modelu velikosti ¢astic pro kulové Castice

Plvodni prasek Bi,O; mél podobu jehlicovitych krystalG s aspektnim pomérem L/D = 7,6
a primérnou velikosti ¢astic 12,9 + 2,7 um a dgox = 49,3 um dle rentgenové difrakce (Tab. 1). Mletim
metodami (A), (B) a (C) byla vyznamné ovlivnéna granulometrie, jak ukazuji SEM snimky na Obr. 7 spolu
s vysledky rentgenové difrakce v Tab. 1 — obecné dochazi pro vsechny metody k poklesu priimérné
velikosti ¢astic, u metody (A) pfi ¢asech mleti 20 a 30 min vSak dochazi ke zvySenému vyskytu
aglomeratl, coZ je patrné zejména z hodnot d90% (viz Tab. 5, Obr. 24).

Po mleti dle metody (B) je ve vzorku stale patrné znacné zastoupeni tycinkovitych ¢astic, které jsou
nevhodné z hlediska reologického chovani kompozitni pasty pfi aplikaci Bi,Os.

Metodou (C) byl pozorovan také zvyseny vyskyt aglomerat(, avSak dle uspokojivého dggy = 22 pm
a na zakladé nejvétsiho mnozstvi Bi,03 aplikovatelného do pryskyfice po mleti touto metodikou bylo
dale pracovano na optimalizaci metodiky (C) pro sniZeni obsahu aglomeratu.
V Tab. 6. jsou uvedeny vysledky sledovani prvkového sloZeni (at.%) vzorkd Bi,Os; praskd pomoci metody
prvkové analyzy SEM-EDX — analyza nepotvrdila pfitomnost jinych prvk( v minoritnim, ani ve stopovém
zastoupeni.

Tab. 6. Vysledky EDX analyzy provedené pfi charakterizaci vzorkd pomoci SEM.

Vzorek Coi [at. %] C. [at. %] Teoretick:’;hl;c\;;;c;:::zﬁ rCa),c io;ipovidajl’ci
Ref 35+1 65+1 52,5

A-10 38+1 62+1 57

A-20 38+2 62+1 57

A-30 39+2 61+2 58,5

B-120 41+1 59+1 61,5

C-30 3145 6915 46,5

Pro Upravu granulometrie byla vybrana metoda (C), ktera byla pro velkoobjemové zpracovani Bi,0s
prasku mirné modifikovana pro optimalizaci vytéZnosti a efektivity procesu:

Davky priblizné 500 g Bi,Os byly pomleté na horizontalnim rotacnim kulovém mlynu (Simoloyer
CMO01; Zoz Gmbh, Germany) pomoci 2 kg nerezovych kouli o priméru 4,7 mm s hmotnostnim
pomérem kouli a mletého prasku (ball-to-powder ratio, BPR) 4:1. Samotnému mleti pfi 800 ot./min po
dobu 30 min predchazely dva kroky zaloZené na kratkodobém mleti pfi nizsich otackach (250 ot./min
po dobu 5 min a 500 ot./min po dobu 5 min) pro potladeni aglomerace plniva v disledku vysokého
tfeni pri vysokych otackach rotoru. Cilem uvedeného doplnéni metodiky mleti bylo ziskani uzké az
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témér uniformni distribuce velikosti ¢astic pfed dosazenim maximalni frekvence mleti a potlaceni
aglomerace plniva. Pfipadné vzniklé aglomeraty byly odstranény pomoci vibracniho sita AS 200
(Retsch, Germany) a sita 125 um jako nadsitny podil zanedbatelného vytézku, ktery mlze byt vracen
do dalsi mleci davky (bezodpadové vyuZiti plniva).

Morfologie pripravenych plniv pro hybridni laminat se zvySenym linearnim soucinitelem zeslabeni
zareni, tj. zvySenym radiacnim stinénim je prezentovdna na Obr. 25. Na snimcich je patrna velikost
a tvar typickych vychozich ¢astic Bi.Os; — vzorek Ref a ddle vzorky mleté jednotlivymi metodami. Vzorky
A-10, A-20 a B-120 obsahuji ptvodni jehli¢kovité krystaly, a proto nejsou z hlediska morfologie vhodné
v dUsledku zvySovani viskozity plnéné pryskyftice. Tvar aproximovatelny kulovou morfologii maji vzorky
A-30 a C-30. Z hlediska omezeni vzristu viskozity pti vysokych stupnich plnéni pryskytice plnivem se
jevi jako vhodnéjsi metoda mleti C-30.

Z hodnot maximalniho pInéni pryskyfice pro pfipravu hybridniho laminatu (Tab. 7) je patrné, ze
nejvhodnéjsi byl prasek Bi.Os; mlety zdokonalenou metodou (C) a naslednym sitovanim. Vzorky
Casticovych kompozitli SLVMBO byly pfipraveny s vyuZitim metody mleti BiOs; popsanou metodikou
(C-30).

Tab. 7. Experimentalné stanovené maximalni koncentrace Bi,Os pro vzorky s vybranou granulometrii
pro plnéni pryskyfice Synolite 5410-P-1 s aditivy.

Vzorek Maximalni plnéni pro | Objemovy Maximalni plnéni pro | Objemovy
konzistenci gel-coatu | zlomek Bi,0s (-) konzistenci zlomek Bi;0s (-)
(phr) pryskyfice (phr)

Ref 2545 0,239 - -

A-30 570 0,424 450 0,368

B-120 2545 0,239 - -

C-30 660 0,460 540 0,411

30



il _ =T a0 Pokrogilé polymerni
OF TECHNOLOGY materialy a kompozity

Central European Institute of Technology

12

e R e f

10

% zastoupeni ¢astic (%)

0,1 1 10 100
Velikost ¢astic (um)

Obr. 23. Distribuce velikosti ¢astic Bi,O; po mleti metodou A, B a C.
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Obr. 24. Kumulativni distribuce velikosti ¢astic Bi,O3 po mleti metodou A, B a C.
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3.4. Aplikace upraveného plniva Bi,O; v ¢asticovém kompozitu

Plnivo Bi,03 s modifikovanou granulometrii a distribuci velikosti ¢astic dle metody C-30 (viz
kap. 3.1.) bylo aplikovano do matrice Synolite 5410-P-1 v koncentraci 660 phr, ktera byla stanovena
testovanim maximalniho plnéni plniva v pryskyfici (vzorek SLVMBO, Obr. 26).

Vliv pouzité metodiky C-30 pro modifikaci granulometrie Bi,Os; byl také sledovan zobrazenim
morfologie lomové plochy vzorku SLVMBO, ktera byla porovndna s ¢asticovym kompozitem UPBO
s obsahem 60 phr Bi>0s. Srovnani obou vzork( ¢asticovych kompozitl je na Obr. 27 a Obr. 28. Pfi
zvétSeni 500x (Obr. 27) je patrny vyssi obsah Bi,Os3 ve vzorku SLVMBO a plnivo detekované pomoci
zpétné odrazenych elektrond ma mensi velikost Castic, coZ koreluje s hodnotou dgo = 22 um pro
upraveny Bi,Os vs. dgo = 49,3 um pro plvodni Bi,Os (viz Tab. 5). Céstice Bi,Os ve vzorku SLYMBO
svelikosti cca 100 um byly pfi zvétSeni 5 000x identifikovany jako aglomeraty primdrnich ¢astic
o velikosti cca 10-20 um. Aspektni pomér Bi,Os; po procesu mleti klesl, coZ je patrné nejen z dat
laserové difrakce (Tab. 5), ale také z morfologie ¢astic pozorované SEM (Obr. 28) — Ccastice
neupraveného Bi>0s; maji tyCinkovity tvar ve srovnani s kulovitymi ¢asticemi pomletého Bi,Os. Na SEM
snimku na Obr. 28 je stale patrné minoritni zastoupeni ¢astic Bi,Os; s plvodni tyCinkovitou strukturou.
V disledku snizeni aspektniho poméru (velikosti ¢astic Bi,0s) doslo ke snizeni viskozity vysledného
kompozitu, nejlepsi vysledky poskytla metoda C-30.

Mira radia¢niho stinéni optimalizovaného vzorku SLVMBO byla posouzena na zdkladé vyhodnoceni
linedrniho soucdinitele zeslabeni z grafické zavislosti poctu impulzid na tloustce stinéni (Obr. 29), jak je
popsano v kap. 2.3. Z namérenych vysledkl je patrny narGst linedrniho soucinitele zeslabeni nejen
v porovnani se zakladnim vzorkem, ale i vzorkem UPBO, tedy vzorkem s niZzSim obsahem
neupraveného Bi,0; —viz Tab. 9. Zména distribuce velikosti ¢astic Bi.O; mletim tak byla prokazana jako
nezbytny krok pro vyssi plnéni pryskyfice a vyssi hodnoty linedrniho soucinitele zeslabeni.
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Obr. 26. Testovaci vzorek Casticového kompozitu SLVMBO pro stanoveni linedrniho soucinitele
zeslabeni.
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Obr. 27. SEM snimek lomové plochy ¢asticového kompozitu UPBO a SLVMBO — zvétseni 500x.
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Tab. 8. Pocet namérenych impulzl pro vzork

kompozitnich vrstev a tloustku stinéni.

Pokrocilé polymerni
materialy a kompozity

150000

100000

50000

0

Tloustka stinéni (cm)

keV)

SLVMBO Cs-137 (661

keV)

~—&-—SLVMBO Co-60 (1173

keV)

—6—SLVMBO Co-60 (1332

keV)

241Am 137Cs GOCO GOCO
Impulzy Impulzy Impulzy Impulzy
0 71896 296117 134275 122021
1 77 185179 101015 94088
2 278 117574 77369 73029
SLVMBO 3 171 74279 58313 56424
4 101 46866 44034 43560
5 248 29790 33672 34193
Zakladni 0 106279 418662 199847 181629
vzorek 1 90559 383205 187347 170743
2 74510 346130 173746 159483
3 61897 314031 161334 148508
4 54456 294922 153601 141753
5 46445 269658 143409 132696
450000 —@—Zakl. vzorek Am-241
(59 keV)
400000
Zakl. vzorek Cs-137
S (661 keV)
—@— Z34kl. vzorek Co-60
—_ A00000 (1173 keV)
2
3 250000 —@— Z4kl. vzorek Co-60
Q.
= (1332 keV)
3 200000 0\\3 7
;6 —&—SLVMBO Am-241 (59

Obr. 29. Zavislost poc¢tu impulzd na tloustce stinéni pro zakladni vzorek a kompozitni vrstvu SLVMBO

s maximalnim dosazenym radiacnim stinéni vici testovanym radionukliddm.
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Tab. 9. Hodnoty linearnich soucinitel( zeslabeni kompozitnich vrstev.

Pokrogilé polymerni
materialy a kompozity

Vzorek Linearni soudinitel zeslabeni (cm™)
zore 21pm (59 keV) 1375 (661 keV) 6Co (1173 keV) 69Co (1332 keV)
Zakladni
vzorek 0,1706+0,0029 0,0901+0,0016 0,0674+0,0009 0,0635+0,0008
UPBO 2,7486+0,0353 0,1592+0,0043 0,1152+0,0105 0,1055+0,0099
SLVMBO 6,8314+2,4304 0,4625+0,0015 0,2779+0,0010 0,256710,0007
3.5.  Shrnuti

Vybérem vhodné metody mleti a jeji optimalizaci bylo, diky zméné morfologie a aspektniho poméru
plniva, dosazeno narlstu maximalniho objemu plnéni pryskyfice plnivem Bi,0s z plvodnich 254,5 phr
na 660 phr, ¢imZ doslo ke zvySeni stinéni radiac¢niho zareni ¢asticového kompozitu, coz bylo potvrzeno
nardstem linedrniho soudinitele zeslabeni vzorku SLVMBO o 4018 % (%**Am, 59 keV), 513 % (*3'Cs,
661 keV), 412 % (°°Co, 1173 keV) a 404 % (°°Co, 1332 keV) v porovnani se zdkladnim vzorkem referenéni
pryskyfice.
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4, Pfiprava prototypu hybridniho laminatu se zvySenym radiacnim stinénim (3. faze feseni)

Cilem treti faze vyvoje hybridniho laminatu se zvySenym radiacnim stinénim byla aplikace poznatki
zfaze 1 a 2 pfi pripravé hybridniho laminatu. Konkrétné Slo o aplikaci vhodného plniva na zakladé
hodnot linedrniho soucinitele zeslabeni (faze 1) o vhodné granulometrii a maximalnim obsahu
v kompozitni vrstvé (faze 2).

4.1. Priprava hybridnich laminatd se zvySenym radia¢nim stinénim

Laminaty byly pfipraveny ru¢nim kladenim a naslednym délenim na poZzadovany rozmér. Na
podloZni polypropylenovou desku byl nejprve nanesen gel-coat Arctic 9351 H a provedeno zgelovaténi
gel-coatu. V pfipadé lamindtu L10 byla na vrstvu gel-coatu nanesena obdobnym zplsobem stinici
vrstva z pryskyfice Synolite 5410-P-1 s pfislusnymi plnivy, napt. 660 phr mletého Bi,O,. Ndsledovalo
kladeni lamin z praskové sklenéné rohoZie 300 g-m-: kterd byla vidy prosycena pryskyfici
Synolite 1100-P-1, nebo Synolite 5410-P-1 s plnivy, napt. 660 phr mletého Bi,O, v pfipadé laminatu L10.

Tab. 10. Seznam prototypl hybridnich laminatl se zvysenym radiac¢nim stinénim.
Vzorek Popis

Referencni laminat

AS Pohledova vrstva gel-coatu Arctic 9351 H

4x lamina sklenéné rohoZe prosycena pryskyftici Synolite 1100-P-1

Lamindt s radiacnim stinénim

Pohledova vrstva gel-coatu Arctic 9351 H

Stinici kompozitni vrstva z vysoce plnéné pryskyfice mletym Bi,O3 (660 phr)
3x lamina sklenéné rohoZe prosycenych pryskyfici plnénou Bi>0s;

L10
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Obr. 30. Vzorek referen¢niho hybridniho laminatu AS.
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Obr. 31. Vzorek hybridniho laminatu L10 — Prototyp hybridnich laminatd s radia¢nim clonénim.
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4.2. Charakterizace — stanoveni linearniho soucinitele zeslabeni

Pro urceni linedrniho soucinitele zeslabeni p byl pouzit analyzator Ortec DSPEC 50 s HPGe
detektorem Silena PCC 40 a tfemi bodovymi zdroji s radionuklidy Am-241, Cs-137 a Co-60. Uvedené
zdroje byly umistény do vzdalenosti 20 cm od cela detektoru (v ose detektoru) a postupné byla
namérena spektra s jednotlivymi vzorky (vidy bylo kladeno soucasné 1 az 5 ks) spolu s nulovym
vzorkem (tzn. nebyl vloZen Zadny vzorek). Jednotliva spektra byla vyhodnocena a byly uréeny Cisté
plochy pikG pro jednotlivé radionuklidy. Ze stanovenych hodnot byly urceny linedrni soucinitele
zeslabeni podle vztahu

I = 10 ) e_x.'u,

kde | je pocCet zmérenych impulz(, lo je pocet impulzl pro nulovy vzorek a x je tloustka stinéni (cm).
S ohledem na snizeni nejistoty méfeni byl linearni soucinitel zeslabeni uréen pomoci méreni vSech
tlousték daného vzorku s vyuZitim linearni regrese.

4.3. Vysledky testovani

V Tab. 11 jsou shrnuta data z méreni poctu impulzl pro vzorky hybridnich laminatd a rlznou
tloustku stinéni pro jednotlivé radionuklidy s rGznou energii. Z grafického vyjadfeni namérenych dat
je patrny naridst radiacniho stinéni vzorku hybridniho lamindtu L10 v porovnani s referencnim
hybridnim laminatem AS. Z hodnot linedrnich soudinitelll zeslabeni (Tab. 12) je pak patrny narlst
radia¢niho stinéni o 5730 % (***Am, 59 keV), 484 % (**’Cs, 661 keV), 400 % (°°Co, 1173 keV)
a379 % (*°Co, 1332 keV).

Tab. 11. Pocéet naméfenych impulzl pro vzorky hybridnich laminatd a tloustku stinéni.

241Am 137cs GOCO 60co
Vzorek x (cm) (59 keV) (661 keV) (1173 keV) (1332 keV)
Impulzy Impulzy Impulzy Impulzy
0 71896 296117 134275 122021
1 65603 287633 131839 119617
2 60024 276883 127532 116899
AS 3 54511 266070 123695 112692
4 59555 256322 120973 109983
5 45201 246363 117499 107115
0 71896 296117 134275 122021
1 356 251216 122022 111839
2 220 209816 109514 101071
L10 3 209 174917 97994 91318
4 257 148509 87525 82999
5 176 123157 78557 74149
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Obr. 32. Zavislost poctu impulzl na tloustce stinéni pro hybridni laminaty se zvySenym radiacnim
stinéni va¢i radionuklidu 2**Am (59 keV), *¥7Cs (661 keV), ®°Co (1173 keV), °Co (1332 keV).

Tab. 12. Hodnoty linedrnich soudinitell zeslabeni hybridnich laminat.
Linearni soucinitel zeslabeni (cm™)
Vzorek %1pm (59 keV) 137Cs (661 keV) 59Co (1173 keV) 59Co (1332 keV)
AS 0,0925+0,0003 0,0359+0,0061 0,0264+0,0006 0,0256+0,0007
L10 5,3019+0,5418 0,1736%0,0011 0,1057+0,0011 0,0971+0,0012
4.4,  Shrnuti

Aplikaci kompozitni vrstvy, zaloZzené na recepture SLVMBO, bylo v hybridnim laminatu dosazeno
narastu radiaéniho stinéni o0 5730 % (***Am, 59 keV), 484 % (**'Cs, 661 keV), 400 % (*°Co, 1173 keV) a
379 % (°°Co, 1332 keV) v porovnani s referenénim hybridnim lamindtem.
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5. Zavér

V ramci projektu byl vyvinut material — specidlné pInéna pryskyfice Synolite — pro vyrobu hybridnich
laminatld se zvySenym radia¢nim stinénim o nejméné 400 % pro vSechny testované energie pouZitych
radionuklidovych zari¢l v energetickém rozsahu od 59 keV do 1332 keV ve srovnani s vychozi
pryskyfici.

Dale byl z vyvinutého specidlniho kompozitniho materidlu zhotoven prototyp hybridniho laminatu
s vysokym radia¢nim stinénim, ktery vykazoval po aplikaci gelcoatu a vyztuzi do laminatu o tloustce
4 mm zvySené radiacni stinéni o nejméné 379 % pro vSechny testované v energetickém rozsahu od
59 keV do 1332 keV ve srovnani s vychozim laminatem stejné tloustky a sloZeni.

Vysledkem jsou dva prototypy:

183 702 Prototyp - kompozitni material pro pfipravu hybridniho laminatu s radia¢nim clonénim

VaV ID: 183702

Citace: KUCERA, F.; POLACEK, P.; PETRUS, J.: SLVMBO; Prototyp - kompozitni material pro pFipravu hybridniho
laminatu s radiaénim clonénim. CEITEC, B1.15. (prototyp)
Autor, garant VUT: Mgr. FrantiSek Kucera, Ph.D. (2314)

Spravce Odaji o vysledku: Mgr. FrantiSek Ku€era, Ph.D. (2314)
Vykazovano do RIV: ANO

Podily atvari:
Utvar Podil v %
RG-2-03 - Pokrocilé polymerni materialy a kompozit 100
UCHM - Ustav chemie materiali 0

Podily autori:

Autor Podil v %
Kuéera Frantiek, Mgr., Ph.D. 40
Polagek Petr, Ing., Ph.D. 30
Petru$ Josef, Ing., Ph.D. 30

181 490 Prototyp hybridnich laminati s radiacnim clonénim (hlavni vysledek — indikator 1,00,
oznaceni prototypu L10)

VaV ID: 181490

Citace: KUCERA, F.; POLACEK, P.; PETRUS, J.: L10; Prototyp hybridnich laminatd s radiaénim clonénim. CEITEC,
B1.15. (prototyp)
Autor, garant VUT: Mgr. FrantiSek Kucera, Ph.D. (2314)

Spravce Gdaju o vysledku: Mgr. FrantiSek Kuéera, Ph.D. (2314)
Vykazovano do RIV: ANO

Podily dtvara:
Utvar Podil v %
RG-2-03 - Pokrocilé polymerni materialy a kompozit 100
UCHM - Ustav chemie material( 0
Podily autori:
Autor Podil v %
Kucera FrantiSek, Mgr., Ph.D. 40
Polacek Petr, Ing., Ph.D 30
Petrus Josef, Ing., Ph.D. 30
CEITEC VUT v Brné 31. 5. 2023 Mgr. FrantiSek Kucera, Ph.D.

Ing. Josef. Petrus, Ph.D.
Ing. Petr. Polacek, Ph.D.
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Priloha 2: Protokoly méreni linearniho soucinitele zeslabeni mérené firmou NUVIA a.s.
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Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

PROTOKOL O MERENI LINEARNIHO
™ NUVIATECH

SOUCINITELE ZESLABENI \’ INSTRUMENTS
Pouzity pristroj:

Analyzator: ORTEC DSPEC 50 Detektor: SILENA PCC 40

Sériové ¢.: 11322606 Vyrobni €. DI 864

Referencni etalony:

Nuklid Vyrobni ¢islo Ref. datum Ref. aktivita Datum Aktivita
Am-241 100309-1099022 15.12.2018 326,3 kBq 14.7.2022 324,4 kBq
Cs-137 261112-1273167 1.11.2017 354,1 kBq 14.7.2022 317,7 kBqg
Co-60 030818-1605012 15.12.2018 337,8 kBq 14.7.2022 210,9 kBq
Metoda vyhodnoceni:

Pro urceni linedrniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé vzorky byl pouZit HPGe detektor a tfi
bodové zdroje s radionuklidy Am-241, Cs-137 a Co-60. Tyto zdroje byly umistény do vzdalenosti 20
cm od cela detektoru (v ose detektoru) a postupné byla namérena spektra s jednotlivymi vzorky
(vZdy byly kladeny soucasné 1 az 5 ks) spolu s nulovym vzorkem (tzn. kdy nebyl vioZen Zzadny vzorek).

Jednotlivy spektra byla vyhodnocena a urcily se Cisté plochy peakt pro jednotlivé radionuklidy. Tyto
jsou uvedeny v Tabulce 1. Z téchto hodnot je poté mozné urcit soucinitel zeslabeni u ze vztahu

I = Ioe_x#,

kde I je pocet zmérenych impulzl, I, je pocet impulzl pro nulovy vzorek a x je tloustka stinéni (v
cm). S ohledem na pripadné nejistoty méreni je vhodné linedrni soucinitel zeslabeni urcit pomoci
méreni vsech tlousték daného vzorku a vyuziti linearni regrese. Takto uréené hodnoty jsou uvedeny
v tabulce 2. Porovnani mérenych poc¢tl impulzl a idedlniho pribéhu urceného pomoci spocteného
linearniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé energie je uvedeno v obrazcich 1 azZ 8.

S ohledem na velky stinici efekt vzorku UPBS pro energii 59 keV byl tento vzorek zméfen dvakrat.

RE0299 Protokol o mereni Strana1/7 A SUBSIDIARY OF —35- SOLETANCHE FReyssIineT



Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni

NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Vysledky:
Tabulka 1: Poéet naméfenych impulsi (€ista plocha peak) pro dany vzorek a tloustku stinéni
Tloustka | Am-241 @ 59 keV | Cs-137@ 661 keV | Co-60 @ 1173 keV | Co-60 @ 1332 keV
Vzorek | stinéni Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota
[cm] [%] [%] [%] [%]
0 67611 0.5] 357650 0.2] 194161 0.2| 176733 0.2
1 15913 1.2| 322817 0.2 | 181408 0.2| 164852 0.2
UPEGBS 2 3517 4.4 289556 0.2| 166988 0.3| 152030 0.3
3 836 17| 259143 0.2 | 153257 0.3 | 140125 0.3
4 399 34.8| 231798 0.2 141503 0.3] 130041 0.3
5 185 74.1| 208408 0.2] 130293 0.3 ] 120965 0.3
0 67611 0.5] 357650 0.2] 194161 0.2] 176733 0.2
1 54649 0.5| 323573 0.2| 181528 0.2| 163638 0.3
UPG 2 44245 0.6| 292320 0.2| 168720 0.3] 152336 0.3
3 34961 0.7 | 263438 0.2 ] 154821 0.3] 141802 0.3
4 27865 0.8| 237098 0.2 | 143387 0.3] 131750 0.3
5 22499 1| 212185 0.2] 131683 0.3] 122123 0.3
0 67611 0.5] 357650 0.2] 194161 0.2| 176733 0.2
1 54937 0.5| 326108 0.2] 181036 0.2| 166096 0.2
UPEG 2 45478 0.6| 294325 0.2] 169939 0.3 | 154644 0.3
3 38983 0.7| 274524 0.2 158973 0.3 ] 146036 0.3
4 31561 0.8| 249763 0.2 | 147865 0.3] 136168 0.3
5 25767 0.9| 227415 0.2| 137749 0.3] 128559 0.3
0 67611 0.5| 357650 0.2] 194161 0.2] 176733 0.2
1 14768 1.3| 312083 0.2| 176214 0.2 ] 159449 0.3
UPGB 2 3350 4.6| 273588 0.2 | 160096 0.3 | 146272 0.3
3 944 15| 239409 0.2 | 143435 0.3] 132184 0.3
4 367 37.5] 209325 0.2 129984 0.3 ] 120625 0.3
5 0 0| 182935 0.2] 117812 0.3] 110181 0.3
0| 106279 0.4| 418662 0.2 | 199847 0.2] 181629 0.2
1 1867 17| 361796 0.2] 179851 0.2 164088 0.2
UPBS 1 2 0 0| 313019 0.2] 161530 0.3 | 149185 0.3
- 3 0 0| 277545 0.2] 147501 0.3 ] 135589 0.3
4 0 0| 242821 0.2 ] 134209 0.3] 125206 0.3
5 0 0| 214958 0.2] 121978 0.3| 114460 0.3
UPBS_2 0 67611 0.5 - - - - -
1 1849 8 - - - - -
0| 106279 0.4| 418662 0.2 | 199847 0.2] 181629 0.2
1 90559 0.5] 383205 0.2| 187347 0.2 170743 0.2
Zakl. 2 74510 0.6| 346130 0.2| 173746 0.2 159483 0.3
vzorek 3 61897 0.7 ] 314031 0.2| 161334 0.3 | 148508 0.3
4 54456 0.8 294922 0.2 ] 153601 0.3] 141753 0.3
5 46445 0.9| 269658 0.2 | 143409 0.3 ] 132696 0.3
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Protokol o méreni linearniho soucinitele zeslabenf NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Obrazek 1: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Am 241, energii 59 keV

Am-241 @ 59 keV
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Obrazek 2: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Am 241, energii 59 keV

Am-241 @ 59 keV

100000
——
—

' — —
10000
1000

0

(]
100
10
1

0 1 2 3 4 5 6
——UPEGBS ——UPG ——UPEG ——UPGB ——UPBS_2
. -
RE0299_Protokol_o_mereni Strana3/7 A SUBSIDIARY OF == SOLETANCHe FReyssineT
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Obrazek 3: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Cs 137, energii 661 keV

Cs-137 @ 661 keV
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Obrazek 4: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Cs 137, energii 661 keV

Cs-137 @ 661 keV
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Protokol o méreni linearniho soucinitele zeslabenf NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Obrazek 5: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1173 keV

Co-60 @ 1172 keV
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Obrazek 6: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1173 keV

Co-60 @ 1172 keV
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Protokol o méreni linearniho soucinitele zeslabenf NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Obrazek 7: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1332 keV

Co-60 @ 1332 keV
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Obrazek 8: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1332 keV

Co-60 @ 1332 keV

200000

100000
0 1 2 3 4 5 6

——UPEGBS ——UPG ——UPEG ——UPGB

RE0299 Protokol o mereni Strana 6 / 7 A SUBSIDIARY OF % SOLeTANCHe FReyssineT



Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni

NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Tabulka 2: Hodnot

linedrnich soucinitelii zeslabeni pro jednotlivé vzorky

Linedrni soudinitel zeslabeni [cm™]
Vzorek
Am 241, 59 keV Cs 137, 661 keV Co 60, 1173 keV Co 60, 1332 keV
UPEGBS 1.4296 + 0.0125 0.10755 + 0.00057 0.078616 + 0.001 0.07614 + 0.00058
UPG 0.21866 + 0.00158 0.1029 + 0.00059 0.075658 + 0.00114 | 0.073802 + 0.00028
UPEG 0.19167 + 0.0027 0.090624 + 0.00112 | 0.067955 +0.0004 | 0.064338 +0.00049
UPGB 1.4514 + 0.0289 0.13405 + 0.0002 0.099765 + 0.0006 0.095522 + 0.0007
UPBS_1 4.0426 £ 0.17865 0.13691 + 0.00182 0.10052 + 0.0011 0.094465 + 0.0012
UPBS_2 3.6021 + 0.081 - - -
Z4akl. vzorek 0.17058 + 0.00295 0.090147 + 0.00159 | 0.067428 +0.00099 | 0.063529 + 0.00084

Datum: 21.7. 2022

Jméno: Ing. Tomas Grisa, Ph.D.
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Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

PROTOKOL O MERENI LINEARNIHO
™ NUVIATECH

SOUCINITELE ZESLABENI \’ INSTRUMENTS
Pouzity pristroj:

Analyzator: ORTEC DSPEC 50 Detektor: SILENA PCC 40

Sériové ¢.: 11322606 Vyrobni €. DI 864

Referencni etalony:

Nuklid Vyrobni ¢islo Ref. datum Ref. aktivita Datum Aktivita
Am-241 100309-1099022 15.12.2018 326,3 kBq 4.10. 2022 324,3 kBq
Cs-137 011211-1273101 30.1.2019 349,2 kBq 4.10. 2022 320,8 kBq
Co-60 030818-1605012 15.12.2018 337,8 kBq 4.10. 2022 204,8 kBq
Metoda vyhodnoceni:

Pro urceni linedrniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé vzorky byl pouZit HPGe detektor a tfi
bodové zdroje s radionuklidy Am-241, Cs-137 a Co-60. Tyto zdroje byly umistény do vzdalenosti 20
cm od cela detektoru (v ose detektoru) a postupné byla namérena spektra s jednotlivymi vzorky
(vZdy byly kladeny soucasné 1 az 5 ks) spolu s nulovym vzorkem (tzn. kdy nebyl vioZen Zzadny vzorek).

Jednotlivy spektra byla vyhodnocena a urcily se Cisté plochy peakt pro jednotlivé radionuklidy. Tyto
jsou uvedeny v Tabulce 1. Z téchto hodnot je poté mozné urcit soucinitel zeslabeni u ze vztahu

I = Ioe_x#,

kde I je pocet zmérenych impulzl, I, je pocet impulzl pro nulovy vzorek a x je tloustka stinéni (v
cm). S ohledem na pripadné nejistoty méreni je vhodné linedrni soucinitel zeslabeni urcit pomoci
méreni vsech tlousték daného vzorku a vyuziti linearni regrese. Takto uréené hodnoty jsou uvedeny
v tabulce 2. Porovnani mérenych poc¢tl impulzl a idedlniho pribéhu urceného pomoci spocteného
linearniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé energie je uvedeno v obrazcich 1 az 4.
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Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni

NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Vysledky:

Tabulka 1: Poéet naméfenych impulsi (€ista plocha peak) pro dany vzorek a tloustku stinéni

Tloustka | Am-241 @ 59 keV | Cs-137@ 661 keV | Co-60 @ 1173 keV | Co-60 @ 1332 keV
Vzorek | stinéni Imoulz Nejistota Imoulz Nejistota Imoulz Nejistota Impulz Nejistota
[em] |™PYY] ) P 14l P 14l PV el
0| 107428 0.4| 571953 0.1| 287720 0.2 258993 0.2
1 3737 5.4| 499072 0.1| 260203 0.2 236025 0.2
UPB2 2 0 0| 440447 0.2 237126 0.2 217033 0.2
3 0 0| 387567 0.2 215849 0.2] 198581 0.2
4 0 0| 338081 0.2 195915 0.2] 181411 0.2
5 0 0| 297580 0.2] 176355 0.2| 165378 0.2
Obrazek 1: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Am 241, energii 59 keV
Am-241 @ 59 keV
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Obrazek 2: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Cs 137, energii 661 keV
Cs-137 @ 661 keV
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Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Obrazek 3: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1173 keV

Co-60 @ 1172 keV
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Obrazek 4: Poéet impulsi v zdvislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1332 keV

Co-60 @ 1172 keV
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Tabulka 2: Hodnoty linearnich souciniteld zeslabeni pro jednotlivé vzorky

Linearni soudinitel zeslabeni [cm™]
Vzorek
Am 241, 59 keV Cs 137, 661 keV Co 60, 1173 keV Co 60, 1332 keV
UPB2 3.3609 £ 0.0536 0.13091 £ 0.00056 0.09691 £ 0.00049 0.08924 £ 0.00037
Datum: 6. 10. 2022 Jméno: Ing. Tomas Grisa, Ph.D.

REO0341 Protokol o mereni Strana 3 / 3 A SUBSIDIARY OF —6‘ SOLeTANCHe FReyssineT



Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

PROTOKOL O MERENI LINEARNIHO
™ NUVIATECH

SOUCINITELE ZESLABENI \’ INSTRUMENTS
Pouzity pristroj:

Analyzator: ORTEC DSPEC 50 Detektor: SILENA PCC 40

Sériové ¢.: 11322606 Vyrobni €. DI 864

Referencni etalony:

Nuklid Vyrobni ¢islo Ref. datum Ref. aktivita Datum Aktivita
Am-241 100309-1099022 15.12.2018 326.3 kBq 29.03.2023 324.1 kBq
Cs-137 261112-1273167 1.11.2017 354.1 kBq 29.03.2023 312.6 kBq
Co-60 030818-1605012 15.12.2018 337.8 kBq 29.03.2023 192.2 kBq
Metoda vyhodnoceni:

Pro urceni linedrniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé vzorky byl pouZit HPGe detektor a tfi
bodové zdroje s radionuklidy Am-241, Cs-137 a Co-60. Tyto zdroje byly umistény do vzdalenosti 20
cm od cela detektoru (v ose detektoru) a postupné byla namérena spektra s jednotlivymi vzorky
(vZdy byly kladeny soucasné 1 az 5 ks) spolu s nulovym vzorkem (tzn. kdy nebyl vioZen Zzadny vzorek).

Jednotlivy spektra byla vyhodnocena a urcily se Cisté plochy peakt pro jednotlivé radionuklidy. Tyto
jsou uvedeny v Tabulce 1. Z téchto hodnot je poté mozné urcit soucinitel zeslabeni u ze vztahu

I = Ioe_x#,

kde I je pocet zmérenych impulzl, I, je pocet impulzl pro nulovy vzorek a x je tloustka stinéni (v
cm). S ohledem na pripadné nejistoty méreni je vhodné linedrni soucinitel zeslabeni urcit pomoci
méreni vsech tlousték daného vzorku a vyuziti linearni regrese. Takto uréené hodnoty jsou uvedeny
v tabulce 2. Porovnani mérenych poc¢tl impulzl a idedlniho pribéhu urceného pomoci spocteného
linearniho soucinitele zeslabeni pro jednotlivé energie je uvedeno v obrazcich 1 az 4.
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Protokol o méreni linedrniho soucinitele zeslabeni

NUVIA a.s., Modfinova 1094, 674 01 Trebic

Vysledky:
Tabulka 1: Poéet naméfenych impulsi (éista plocha peak) pro dany vzorek a tloustku stinéni
Tloustka Am-241 @ 59 keV Cs-137@ 661 keV Co-60 @ 1173 keV Co-60 @ 1332 keV
Vzorek stinéni — — — —
[em] Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota Impulzy Nejistota
[%] [%] [%] [%]
0 71896 0.5 296117 0.2 134275 0.3 122021 0.3
1 65603 0.6 287633 0.2 131839 0.3 119617 0.3
2 60024 0.6 276883 0.2 127532 0.3 116899 0.3
AS 3 54511 0.6 266070 0.2 123695 0.3 112692 0.3
4 49555 0.7 256322 0.2 120973 0.3 109983 0.3
5 45201 0.7 246363 0.2 117499 0.3 107115 0.3
0 71896 0.5 296117 0.2 134275 0.3 122021 0.3
1 356 63.7 251216 0.2 122022 0.3 111839 0.3
2 220 97.1 209816 0.2 109514 0.3 101071 0.3
Ho 3 209 98.2 174917 0.3 97994 0.3 91318 0.3
4 257 76.5 148509 0.3 87525 0.4 82999 0.4
5 176 107.8 123157 0.3 78557 0.4 74149 0.4
0 71896 0.5 296117 0.2 134275 0.3 122021 0.3
1 77 267.8 185179 0.2 101015 0.3 94088 0.3
2 278 67.2 117574 0.3 77369 0.4 73029 0.4
SLYMBO 3 171 98.4 74279 0.4 58313 0.4 56424 0.4
4 101 153.4 46866 0.5 44034 0.5 43560 0.5
5 248 56.6 29790 0.7 33672 0.6 34196 0.5
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Obrazek 1: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Am 241, energii 59 keV

Am 241, 59 keV
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Obrazek 2: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Cs 137, energii 661 keV

Cs 137, 661 keV
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Obrazek 3: Poéet impulsi v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1173 keV

Co 60, 1173 keV
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Obrazek 4: Poéet impulsh v zavislosti na tloustce stinéni pro Co 60, energii 1332 keV

Co 60, 1332 keV
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Tabulka 2: Hodnoty linearnich soudinitelti zeslabeni pro jednotlivé vzorky

Linearni soucinitel zeslabeni [cm™]
Vzorek
Am 241, 59 keV Cs 137, 661 keV Co 60, 1173 keV Co 60, 1332 keV
AS 0.09246 + 0.03594 + 0.02637 0.02560 +
0.00037293 0.00061192 0.00057748 0.00068965
L10 5.30190 + 0.17364 + 0.10572 0.09708 +
0.54176 0.0011493 0.0011357 0.0011598
SLUMBO 6.83140 0.46251 + 0.27798 0.25669
2.4304 0.0014708 0.0010246 +0.00067612
Datum: 4. 4. 2023 Jméno: Ing. Tomas Grisa, Ph.D.
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