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Hlavnym cielom tohto &lanku je poskytnut struény prehPad o pouziti a stanoveni I pomocou ur§chlovadovej hmot-
nostnej spektrometrie. Hoci je AMS v su¢asnosti najcitlivej$ou metddou na stanovenie 2, kIa&ovi alohu pri tejto metode
zohrava priprava cielovych vzoriek. Najéastejsie pouzivané metody zahfiiaja stratu jodu v dosledku zvysenej teploty. Preto
by sa eSte stdle malo vyvinat’ usilie na néjdenie najvhodnejSich metdd pripravy jédovych vzoriek na merania AMS.
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1. Uvod

Jod existuje v zivotnom prostredi v zluceninach
v réznych oxida¢nych stavoch od —I do V. Doposial’ nebo-
la objavena prirodna zli¢enina, v ktorej by sa jod vyskyto-
val vo vy$§om nabojovom stave nez +5 (cit.)). Jod
v prirode tvori anorganické (napr. I, 10;7) a organické
(napr. CHsl) formy v kvapalnej i v plynnej faze a vSetky
tieto prirodné formy jodu vykazuju rozlicné chemické
spravanie’. Toto spravanie zavisi nielen od povahy samot-
nych chemickych foriem, ale aj od redoxnych podmienok
prostredia, d’alej od komplexaénych, redoxnych, precipi-
tatnych a mikrobidlnych reakcii. Chemické formy,
v ktorych sa jod vyskytuje ukazuje zavislost oxida¢ného
potencialu (Eh od zaporné¢ho dekadického logaritmu akti-
vity vodikovych kationov (pH) na obr. 1 (cit.?). KPu¢ovym
environmentalnym faktorom ovplyviiujicim osud a tran-
sport radiojodu v zivotnom prostredi je organickd hmota,
ktord pozostava z rozkladajuceho sa rastlinstva
a exsudatov mikrobov®. Z pody sa dostiva cez potravovy
retazec az k ¢loveku.
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Jod je esencialnym prvkom pri vyvoji l'udského orga-
nizmu. Zaistuje spravnu funkciu §titnej Zl'azy, ktora riadi
produkciu tyroxinu a trijodtyroxinu, hormoénov, ktoré
ovplyviiuji  predovsetkym vyvoj pohybovej ststavy
a mozgu v rannych fazach vyvoja ¢loveka.

Jod ma iba jeden stabilny izotop '*’I a dva radioizoto-
py environmentalne relevantné pre Zivotné prostredie, 'l
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Obr. 1. Eh-pH diagram chemickych foriem jodu. Udaje ziska-
né z databazy HATCHES/FLASK-AQ

https://doi.org/10.54779/ch120230114


mailto:Martin.Dano@fjfi.cvut.cz

M. Dario a spol.

Chem. Listy /77, 114-121 (2023)

Tabul’ka I
Zakladné jadrové vlastnosti izotopov jodu s T}, > 10 minut
Matersky nuklid T)p® Typ premeny " Energia premeny Matersky nuklid
[keV]
| 1322 h EZ, B+ 1228 153Te
124 4,18d EZ, B+ 3160 124Te
121 59,40 d EZ, B* 186 123Te
1261 12,93 d EZ, B* 2154 (52,7 %) 126Te
B 1236 (47,3 %) 120X
127 stabilny
1281 29,99 m EZ, B* 1256 (6,9 %) 128X e
B, 2123 (93,1 %) 128Te
1291 1,57-107 r B 189 BOC
1301 12,36 h B 2944 130X e
B 8,03 d B 971 BiXe
1321 2,30 h B 3575 92X e
13271 1,39h IT — (86 %) 1327
B 3581 (14 %) 132X e
3 20,83 h B 1786 3xe
| 52,50 m B 4082 X
1331 6,58 h B 2634 Xe

2d — defi, h — hodina, m — minfta, r — rok; °* EZ — elektronovy zachyt, IT — vnatorny prechod

(Ty» = 8 dni) a "I (T}, = 15,7 mil. rokov)’. Zakladné jad-
rové vlastnosti izotopov jodu s dobou polpremeny (7,)
vatsou nez 10 minat sa uvedené v tabulke I (cit.’). "'
a ' vznikaju hlavne $tiepenim 2**U v jadrovych reakto-
roch, prirodzene spontannym $tiepenim ***U, opit $tiepe-
nim *°U  vplyvom prirodného neutrénového toku
a v hornych vrstvach atmosféry spalaénymi reakciami
kozmického ziarenia so Xe. Antropogénnym zdrojom
tychto izotopov st hlavne havarie jadrovych zariadeni,
skasky jadrovych zbrani a taktiez prepracovanie oziarené-
ho jadrového paliva. V priebehu tychto udalosti a procesov
su do prostredia uvolnované prchavé formy jodu.
V atmosfére sa distribuuju vo forme aerosolov a nasledne
sa dostavajui na zemsky povrch vo forme spadu. Inhalaciou
alebo ingesciou moze potom nastat’ potencialne ohrozenie
Pudského zdravia. Z hladiska radia¢nej ochrany predstavu-
je vyznamnu hrozbu bezprostredne po havarii jadrového
zariadenia s Gnikom radionuklidov izotop "'I, ktory sa
koncentruje v §titnej Zl'aze. Jeho mnozstvo klesa pod uro-
ven detekcie v kontaminovanej oblasti priblizne po dvoch
mesiacoch’. Po havirii je nutné monitorovat’ i dlho Zijuci
121, ktory pri akumulacii v organizme dlhodobo pdsobi na
gonady a kostnu dren. Pred vyuzivanim jadrovej energie
bol pomer 'PI'I odhadom medzi 10'*-107".
V stéasnosti je tento pomer vyssi, dosahuje hodnot 10— 10,
Ako bolo vyssie naznaéené, va¢sie mnozstvo '*°I sa uvol-
nilo do atmosféry skuskami jadrovych zbrani, tym koncen-
tracia '*’I v Zivotnom prostredi naréstla, d’alej aj po hava-

riach v Cernobyle a Fukushime™*®.

Emisie ' st limitované a tento izotop je sledova-

nym radionuklidom v produkovanych radioaktivnych od-
padoch. Spolu s radionuklidmi, ktoré vytvaraju aniéonové
formy (*°Cl, "*Se, *Tc, '*°Sb a pod.) je nutné '*°I stanovo-
vat’ a limitovat’ jeho aktivitu v loziskach radioaktivneho
odpadu”™. To stvisi hlavne s ochotou tychto radionukli-
dov tvorit’ aniénové, v zivotnom prostredi dobre mobilné
formy.

2. Metédy stanovenia I a ich vyuZitie

. . - 12
2.1. MoZnosti stanovenia '*°1

V minulosti sa jod chemicky stanovoval pomocou
spektrofotometrie, hlavne metédou Sandell-Kolthoff’.
Tato metéda je pomerne zdihava, nespecifickd, nachylna
na interferencie a naviac nedosahuje citlivost modernej-
§ich metod. Stanovenie jodu je v stcasnosti v Ceskej re-
publike normované zatial’ iba pre potraviny podla CSN
EN 15111. Tento predpis uréuje jednotny postup stanove-
nia pomocou hmotnostnej spektrometrie s indukéne viaza-
nou plazmou (ICP-MS)"".

2] je mozné kvantitativne stanovit rdznymi me-
todami. Radiochemickd neutréonova aktivaénd analyza
(RNAA) a urychlovadovd hmotnostna spektrometria
(Accelerator Mass Spectrometry, AMS) umoziiujii ovel'a
véacsiu citlivost’ merania radiojodu nez ICP-MS, pricom
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Tabulka I1

Detekéné limity radiometrickych a hmotnostne spektrometrickych metdd merania
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Metdoda Matrica Detekény limit
Aktivita 21/

LSC L) 10 mBq 10°-107
RNAA L) 1 uBq 10°°
ICP-MS priame meranie vzorky 40-100 uBq cm™ 10°-10°7
GC-MS priame meranie vzorky 74 uBq cm™ —
AMS Agl (s) 1 nBq 10"

129I /totalI
v-Spektrometria suchy prasok - 107-10°°

AMS ma vécsiu citlivost nez RNAA. Nevyhodou RNAA
je, ze vyzaduje jadrovy reaktor. Dal§ou moZnostou je spo-
jenie plynovej chromatografie (GC) s hmotnostnou spek-
trometriou (MS)'2. V tomto pripade sa citlivost’ pohybuje
v rozmedzi ICP-MS (cit."?).

Aj ked je '®1 B ziari¢, jeho priama kvantifikacia je
tiez mozna pomocou y-spektrometrie. Toto meranie vSak
vyzaduje vysoko-Cisty germaniovy detektor typu n,
s relativnou uéinnostou >50 %. Dévodom je, ze '*I emi-
tuje iba dve relativne nizke energie fotonov vhodné pre
detekciu. Jedna lezi v oblasti rontgenového ziarenia
(29,8 keV) a druhda v oblasti mékkého vy-ziarenia
(39,6 keV). Do stanovenia vstupuju korekéné faktory, ako
je napr. korekcia na samoabsorpciu Zziarenia v matrici
vzorky, korekcia na zoslabenie Ziarenia atd’. Naviac nie je
mozné uginne diskriminovat’ y-Ziarenie '*I od *’K, preto
sa udava izotopovy pomer I/, kde ™I predstavuje
$pecificka aktivitu "I+ *°K. V tab. II st uvedené deteké-
né limity pre zmienené metody stanovenia '*T (cit."*'*).
Z vyssie uvedeného a z tab. II vyplyva, ze v stcasnosti
najcitlivejsou metédou stanovenia '°I je AMS.

2.2. Aplikacia stanovenia '*°I

Okrem zmieneného monitorovania Glozisk radioak-
tivnych odpadov mé "I irokd $kélu aplikacii v Zivotnom
prostredi. MéZe sa uplatnit’ pri vyskume distribucii '*1
okolo jadrovych zariadeni, pretoZe je jednym z kI'iCovych
radionuklidov v depozitari jadrového odpadu. Uplatnenie
nachadza aj pri retrospektivnej stadii davok z jadrovych
havarii, odhadu expozicie Tudi, environmentalnych $ta-
diach, sledovani mora — ako vhodny oceanograficky sto-
pova¢ na §tadium transportu a vymeny vodnej masy'”'®.
TaktieZ sluzi ako stopovaé pre *'Tuvolneny do prostredia,
rovnako ako aj uzito¢ny environmentalny indikator na
skiimanie geochemického cyklu stabilného jodu. Uplatne-
nie ma tiez pri datovani, napr. organickych latok, ako je
ropa alebo zemny plyn'’. Délezita ulohu méze hrat
v jadrovej forenznej analyze®**'.
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3. Priprava vzoriek '*’I pre meranie metédou
urychlPovacovej hmotnostnej spektrometrie

Metddy stanovenia suvisia s povahou vzorky, a teda
jej tipravou do formy vhodnej pre stanovenie. '*’I sa sta-
novuje hlavne vo vzorkach zivotného prostredia, ako je
napr. poda, rastlinstvo, morska voda, mlieko, vzduch atd’.
Vicsina metod pripravy vzoriek jodu pre meranie na AMS
je vel'mi podobna metédam pre ICP-MS. Hlavnym problé-
mom pri priprave vzoriek najmé pre ultrastopovu analyzu
je prchavost’ jodu a jeho zlucenin a z toho prameniace
nebezpedenstvo vyznamnej straty analytu. Dal$im nebez-
pedenstvom je kontaminacia stanovovanym izotopom '*I
z chemikalii, ¢i (radio)stopovacov, ktora vedie
k nespravnym vysledkom a nutnosti presného stanovenia
slepej vzorky.

V sulasnosti pre stanovenie '*’I v podach s najvyu-
zivanej$imi extrakéné metddy zalozené na pouziti hydro-
xidu tetrametylamonneho (TMAH). Jednoduché extrakcia
jodu je najucinnejsia pri 70 °C a 5 % (w/v) koncentracii
roztoku TMAH (cit.”*%*), alebo pri 90 °C pocas aspoii 4 h
mie$ania v zatvorenej sklenenej alebo plastovej nadobe®.
Najvacsim problémom tychto procesov je zvySena teplota.
Jod ochotne vytvara organické formy, ktoré su extrémne
prchavé a zvysenie teploty ma tak za nasledok zniZenie
vytazku. Naviac pri zvySenych teplotach ma jod tendenciu
sa zachytavat na plastovych povrchoch. Extrakcia pri
izbovej teplote je mozna tiez. Yamada a spol. uskuto¢nili
takuto extrakciu s TMAH, pricom sa dosiahol vytazok
96 % (cit.”).

Suziki a spol. vyvinuli extrakéna metddu '*I zaloze-
nl na anidnovej vymene. Podl’a ich postupu sa vzorky pod
najskor susia v kremennych trubiciach pri 150 °C pocas
10 minat. Potom sa trubica zahreje na 750 °C a prchavy
jod je unasany pradom plynu (O, + N,). Jod sa zachytava
na uhlikovom filtri, potom sa z neho eluuje 6 M NaOH.
K eluatu sa prida nosi¢ a neché sa pretekat’ cez aniénovo-
vymenny disk 3M Empore™. Jod sa zachyti na disku. Po
premyti vodou je jod z disku eluovany 1 M HNOs. Touto
procedurou ziskali chemicky vytazok >80 % (cit.*®). Jod
je v tomto pripade mozné z uhlikového filtru extrahovat’
priamo 5 % TMAH pri 90 °C pocas asi 8 hodin®.
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Alkalické spopoliiovanie je tiez jednou z popularnych
metdd spracovania vzoriek pdd a rastlinstva pre meranie
metddou AMS. Wang a spol. postupovali nasledovne.
Vysusené rastliny sa pomelt a prenest do niklového ke-
limka. K prasku sa pridd stopova¢ chemického vytazku
'3[, potom 5 M NaOH. Suspenzia sa potom susi 30 minit
pri 100 °C, vzostupom teploty na 350 °C zacina jej karbo-
nizacia. Proces skon¢i po 4 h pri teplote 600 °C. Jod sa po
vychladnuti kelimka vyluhuje do pridanej vody pri zvyse-
nej teplote (70-80 °C). Vyluh sa prefiltruje cez 0,45um
membranovy filter. Do tohto okamihu je postup spolo¢ny
pre AMS a ICP-MS. Pre AMS sa d’alej postupuje mierne
odliSne nez pre ICP-MS. Do prefiltrovaného roztoku sa
prida 1 mg nosi¢a *’I a 1 M NaHSOs. Tato zmes sa potom
opatrne okysli s HNOs na pH 1-2. HNO; je potrebné pri-
davat’ po malych davkach a postupne, pretoze rychly pri-
davok moze spdsobit prudkll reakciu  kyseliny
s pritomnymi uhli¢itanmi, siri¢itanmi, a tym nahly vyvin
plynov. Roztok sa prenesie do oddelovacieho lievika,
prida sa 30 cm® CHCls, potom 2 cm® 1 M NaNO: pre oxi-
daciu jodidov do formy I,. Ten sa extrahuje do CHCl;. Jod
sa potom spitne extrahuje do 0,02 M NaHSO;. K vodnej
faze obsahujticej jod sa pridda 1 M AgNOs. Zrazenina Agl
sa separuje centrifugovanim, premyje sa vodou a vysusi.
Agl sa zmieSa s Nb praskom. To predstavuje konecny
produkt, ktory je zlisovany do katddy (terca) a nasledne sa
vlozi do AMS. Ide o pomerne zdihavii a asovo naroéni
procedira. Tymto spésobom sa podarilo autorom zis-
kat’ >90 % jodu™®.

Vzorky jodu zo Stitnych zliaz sa pripravuju taktiez
spopoliiovanim. Postup je vel'mi podobny postupom popi-
sanych vyssie. O nieco jednoduchSie sa pripravuju vzorky
jodu pochadzajuce z kvapalnych matric, ako je napr. mor-
ské voda, mlieko alebo moc. Alotaibi a spol. zaviedli rela-
tivne rychlu metodu extrakcie '*I z moéu. 25 g modu
a 5 g H,0O, sa zmieSa a zahrieva v autoklave. Po vychlad-
nuti sa zmes znova mierne ohreje a prida sa 20 mg
Na,CO; za Gc¢elom odstranenia zvyskového H,0,. Kvapa-
lina sa okysli s HNO; na pH ~ 1, prid4 sa nosi¢ Nal so
zndmym pomerom 'PI/'*'I = 1,4-10"*. Po premiesani sa
pomocou AgNO; vyzraza Agl. Agl sa premyje, vysusi,
zmie§a s niobovym praskom a zlisuje do katody”.

Vel'mi Casto sa v procese spracovania vzoriek vyuzi-
va mikrovinny rozklad. JerSe a spol. skiimali obsah jodu
v rastlinach. K vysusenym a pomletym vzorkam sa prida
TMAH a voda. Tato zmes podlieha mikrovinnému rozkla-
du 20 minat pri 200 °C a tlaku 40 bar. Extrakty sa potom
spracovavaju obdobnym vy$Sie popisanym spdsobom.
Autori sa dopracovali k vytazku >90 % (cit.*").

Zaujimavym prikladom je aj postup, ktorym Xing
a spol. dokazali stanovit' dve rozne $pécie I (I" a 105).
Po odstraneni pevnych necistdt a prefiltrovani morskej
vody cez 0,45pm membranovy filter sa objem rozdeli na
dve c&asti. Jodidy sa stanovuji v objeme 0,6 dm’
a jodi¢nany v objeme 1,2 dm’. Stanovenie teda prebicha
oddelene. Pre jodi¢nany je postup nasledujtici. Do prefil-
trovanej morskej vody sa prida 0,5 kBq stopovaéa '*’IO5,
1 mg nosi¢a *T'a 0,5 cm’ 2 M NaHSOj;. Pomocou HNO;
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sa upravi pH na hodnotu 1-2. Tym by sa mali vSetky
$pécie jodu konvertovat’ na jodidy. Potom sa po kvapkach
pridava 30 mg Ag" za tvorby koprecipititu Agl-AgCl-
Ag:SOs-AgBr. Ten sa oddeli od zvysku roztoku centrifu-
govanim, premyje sa HNO;, vodou a NHj(aq) pre odstra-
nenie Ag,SO;, vicsiny AgCl a AgBr. Tymto postupom sa
ziska material vhodny pre meranie na AMS, avsak vyta-
zok je len o nieCo vacsi nez 80 %. Postup pre meranie
jodidov je identicky az na jeden rozdiel, miesto jodi¢nano-
véh(3)1 stopovada sa prida do morskej vody 0,5 kBq "I
(cit.”).

4. Stanovenie '”’I urychlPovacovym
hmotnostnym spektrometrom

Zakladom merania na AMS je priprava vhodnych
vzoriek, ktora je popisana v kapitole 3. Vzorky jodu sa
pripravuju vo forme tuhého jodidu strieborného, ktory sa
nasledne miesa vacsinou s nidbbovym praskom a lisuje do
titdnovej alebo medenej katédy. Takto pripravené vzorky
sa vkladaju do prvej casti AMS systému, idonového zdroja.

Prirodzend prchavost’ jodu je relativne vysoka. Preto
je nutné zabezpeCit také podmienky odprasovania
v céziovom iénovom zdroji, aby sa vnutorny priestor i0-
nového zdroja nekontaminoval samotnou vzorkou, a aby
bolo zarovei mozné zmerat' o najnizéi pomer ZI/'¥1.
Vzorky obsahujuce napr. '’Be, *C alebo aktinoidy sa ana-
lyzuju pri teplote cézia v rezervoari idnového zdroja
>140 °C. Pri merani '*I tato teplota nepresahuje hodnotu
100 °C. Osobitu pozornost’ je potrebné venovat’ samotné-
mu spdsobu pripravy vzoriek, pretoZe pouZitim nosi¢a '2’I
sa izotopovy pomer Casto meni, ¢o je pre kvantifikaciu
radiojodu neziaduce. Po vyrazeni zaporne nabitych ionov
jodu céznymi kationmi zo vzorky sa tieto anidny extrahuju
vo forme idnového zvizku a putuju nizkoenergetickou
Castou az k urychl'ovacu.

Za urychlovacom sa ziskavaju rozne nabojové stavy
1. Vysledny naboj zavisi od urychlovacieho napitia.
Vyssie nabojové stavy sa ziskavaju pri vyssich hodnotach
terminalneho napétia. Napriklad pri 500 kV so stripova-
cim plynom Ar je mozné ziskat' iény '*’I’* (s transmisiou
9 %) a '*I*" (s transmisiou 4 %)%, Pri 300 kV, na ktorom
pracuje AMS systém MILEA, sa ziskavaju iény 2+, pri-
¢om sa dosahuje transmisia >50 %, o je ovela viac nez
pri vy$§om napiti***. Tento velky rozdiel savisi
s druhom stripovacicho plynu. He ma v tomto pripade
zreteln vyhodu, pretoze ma vyssiu strednd energiu ioni-
zacie plynu nez Ar. Dalsim dévodom je to, ze v He docha-
dza aj za zvySené¢ho tlaku k niz§im stratdm idnov
v doésledku ich rozptylu mimo zvézok. To je dosledok
niz§ej hmotnosti oproti napr. Ar. Nizkoenergeticky AMS
systém je vyhodny aj preto, lebo pri niz$ich nabojovych
stavoch meranych iénov vznika menej interferencii.

Interferencie si  dvojakého druhu, izobarické
a molekulové. Izobarické interferencie sii atdomové iony,
ktoré maju rovnakii atomovii hmotnost’ ako '*’I. Preto nie
su systémom rozpoznatelné a vysledky sa ziskavaju ako
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Tabulka III
Priklady interferencii pri merani '*’I"* metodou AMS

Naboj jodu Interferujice i6ny

(n)

+2 TH,

+3 “Car, S
128TeH,

+4 97M034r 3ZS+
BCcu®CutH-

45 71ge3+ 104p g+
g e3*, 104 4+

16 B 2 86 A
65Cu3+’ lmAgS* (alebo 108p 45+ 5 108Cd5+)

+7 92M054r 37C12+

9ZZr5+’ 37C12+

pomer hmotnosti a naboja (m/z) danych izotopov. ‘I ma
jeden stabilny izobar, '“Xe. '*Xe sa méze vyskytnut
v meranej vzorke ako necistota. Nevytvara vSak zaporne
nabité '*’Xe”, pretoze st extrémne nestabilné. Z tohto po-
hladu je teda meranie '*I na akomkol'vek systéme AMS
velmi jednoduché. Pri merani '*I v nabojovom stave 2+
sa moZe vyskytnat molekulova interferencia '*’IH,". Ta
vSak disociuje v stripovacom plyne. V nabojovom stave
3+ sa mobze objavit molekulova interferencia '**TeH .
Avsak vd’aka coulombickej repulzii sa nepovazuje za vel-
ka hrozbu pre priebeh merania. V tab. III st uvedené izo-
barické a molekulové interferencie pochadzajice
z roznych matric vzoriek™>¢,

Pozadovany pomer m/z sa zo zvdzku i6nov jodu vy-
berd spravnym nastavenim magnetov. Cesta i6nového
zviazku potom kon¢i v koncovom detektore. V pripade
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systému MILEA to je ioniza¢na komora. Zékladnym tda-
jom merania na AMS su hlavne izotopové pomery,
v pripade jodu je to pomer radiojodu I k stabilnému '*'L.
Hodnota, ktorii moZno ziskat’ na akomkol'vek zariadeni
AMS je pre tento pomer '*1/'”’1 <107'°. AMS je teda rela-
tivna metdéda monitorovania, a to nielen antropogénneho
jodu. Vzhl'adom ku svojej vysokej citlivosti je schopna po-
kryt prirodzené, predjadrové urovne '?1/71=10""-10", vo
vSeobecnosti vzorky, ktoré obsahuju stopové koncentracie
129 (it 3739y,

Koncentracia '*I vo vzorke je stanoveni pomocou
jeho izotopového pomeru k 1271 (Rams)- Ked’ sa ku vzorke
pridava nosi¢, mnozstvo '’I je vo velkom nadbytku oproti
121 Vitedy je pre Rms mozné napisat’ nasledujiici vztah:

129[5 + ]29[n

129
- §
5 I~

1_71j + 1271n 1271n

RAMS -

1)

kde "°I, a %I, je mnozstvo 1291 v tandarde a v nosici, 27y
a "I, st mnozstva %I v standarde a nosi&i. Nakolko je
mnozstvo nosica pridaného do vzorky vzdy presne zname,
1291 je mozné stanovit. Izotopovy pomer jodu vo vzorke
(Ro = '®1/'"*"1) sa potom vypoéita z Ras, *'I; a '’I, nasle-
dovne:

127
RAMS ) ! n

127
1

Ry = )

kde ?’I; je stanovené pred meranim na AMS, napr. i6no-
vou chromatografiou®’.

Preciznost merani na AMS sa meni v zavislosti od
koncentracie a/alebo typu vzorky. Relativna odchylka
koncentréacie ' je 5 % a pomeru '*1/'*'I 3-10 % pre par
fg na 1 g vzorky pody™. Pre vzorky véd je to 5-12 %

Tabulka IV
Meranie '*I na AMS s tandemovymi urychlovaémi
Vzorka Analyt Terminalne Nabojovy stav ~ Detekény limit '2°1/'21 Lit.
napitie
Morské voda 12911271 3,5 MV +5 21078 41
Standard 12911271 1 MV +3 ~10 142 42
Standard 1291 0,5 MV +3 0,2 fgv 1 mg ' 19
Lisajnik 1297/1271 1 MV +3 3-10°" 38
Standard 12911271 5MV +5 - 43
Standard 12971271 300 kV +2 ~10-142 33
Plyn b Tl 3MV +2 ~1077° 37
Plyn 129]/127] 3IMV +4 6-10"°° 44
Aerosol 1291127 3MV +4 9,65-10° ¢ 45
Voda z JE 1291 1 MV +3 3-10-8¢2 46
Iénomeni¢ z JE 1291 5MV +5 2,210 %2 47
Sediment 1291127 5MV +5 6-10°°° 48
Stitna zl'aza 1291127 3MV +4 9,65-10° ¢ 49

* Slepa vzorka alebo tiroven pozadia
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(*’T) a 8-19 % ("*1/"*"1)*. V tab. IV st zoradené hodnoty
pomerov '"?I/'*'I dosiahnuté réznymi typmi AMS.

Velmi kritickym bodom pri merani na zariadeni
AMS je spravne stanovenie koncentracii a pomerov. Na to
je nutné poznat’ prirodzené pozadie pre dany merany nuk-
lid a mat’ k dispozicii Standard daného nuklidu, ktorého
koncentracia a pomer je znamy a precizny. V minulosti
bol objaveny jeden prirodny material s vel'mi nizkym ob-
sahom '?I, ktory je uznavanou slepou vzorkou pre mera-
nie j6du na AMS. Cerpa sa z hlbokych solnych vrtov na
severe Oklahomy v USA a bezne sa oznaCuje
ako ,,Woodward blank* podl'a mesta, kde sa ziskava™'.
Tento materidl sa pouziva ako slepa vzorka alebo sa vyu-
ziva ako Standardny pridavok. V sucasnosti vSak vyskum
naznacuje, ze takejto slepej vzorke by mal vyhovovat’ aj
bezne dostupny Nal v niektorych produkénych Sarziach.
Standardny roztok jodu '*1 je relativne dostupnym mate-
ridlom v porovnani so slepou vzorkou. Prikladom moze
byt Standard NIST-SRM-4949C od Narodného institutu
pre Standardy a technologie v USA. Priprava ,,domaceho
Standardu je taktiez moZna.

5. Zaver

Radioizotop '*I vstupuje do globalnych cyklov jodu
od atmosféry cez biosféru a hydrosféru, az do geosféry.
Jeho prirodzend produkcia bola rddovo prekrocend I'ud-
skou jadrovou ¢innostou a I sa tak stal d’al§im radioak-
tivnym stopovagom prirodnych procesov podobne ako '*C
v bombovom piku alebo ***U a *Tc. Jeho chemické spra-
vanie dovol'uje postihnit’ omnoho SirSie spektrum prirod-
nych i antropogénnych cyklov neZ umoziuji posledné dva
uvedené radioizotopy a je mozné ho detegovat’ na urov-
niach izotopovych pomerov az 10" v submiligramovych
teréovych vzorkach. Relativna jednoduchost merania '*°I
urychl'ovacovou hmotnostnou spektrometriou je — mimo
nutnosti pristupu k AMS - vyklpend obtaznost'ou
a komplikaciami pri priprave vzoriek, moznymi stratami
a nutnostou zjednocovania chemickych foriem jodu. Pre
vhodne pripravené vzorky vSak AMS poskytuje bezkon-
kuren¢nu citlivost, a preto je nevyhnutné d’alej vyvijat
a zdokonal'ovat’ postupy, ktorymi by bolo mozné stanovit’
2] v gir§om spektre vzoriek na Ziadiicich ultrastopovych
urovniach.

Zoznam skratiek

AMS Accelerator Mass Spectrometry, urychl'ova-
¢ovéa hmotnostna spektrometria

ICP-MS Inductively Coupled Plasma Mass Spectro-
metry, hmotnostna spektrometria
s indukéne viazanou plazmou

LSC Liquid Scintillation Counting, kvapalny scin-
tila¢ny pocita¢

MILEA Multi-Isotope Low-Energy Accelerator Mass
Spectrometry, multi izotopova
nizkoenergeticka urychl'ovacova spektrometria

RNAA radiochemicka neutrénova aktivacna analyza
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TMAH tetramethylammonium hydroxide, hydroxid

tetrametylamonny

Vypracované s financnou podporou Ministerstva skol-
stvi, mladeze a télovychovy Ceské republiky, v projektu OP
VvV ¢ CZ.02.1.01/0.0/0.0/16_019/0000728 — Vyzkum
ultrastopovych izotopii a jejich vyuziti v socidlnich
a environmentalnich védach urychlovacovou hmotnostni
spektrometrii (RAMSES).
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E. Viglasova®, and B. Cziferi® (“ Department of Nuclear
Chemistry, Faculty of Nuclear Sciences and Physical En-
gineering, Czech Technical University in Prague, Czech
Republic; ® Department of Nuclear Chemistry, Faculty of
Natural Sciences, Comenius University in Bratislava,
Slovakia): Methods and Application of '*I Determina-
tion by Accelerator Mass Spectrometry

The main goal of this paper is to provide a brief over-
view of the use and determination of '*’I by means of the
accelerator mass spectrometry. Although AMS is current-
ly the most sensitive method for the determination of %I,
the preparation of target samples plays a key role in this
method. The most commonly used methods are those in
which iodine is lost due to elevated temperatures. There-
fore, there is still room for effort to find the most suitable
methods of preparation of iodine samples for measure-
ment by the AMS method.
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