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Aktivacni analyza

Obsah prvku se zjistuje mérenim aktivity produktu aktivace nebo
meérenim fluence vylétajicich Castic.
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Aktivacni analyza (2)

Princip:
Pfi aktivaci jednoho nuklidu je Casovy pfirustek poctu
radioaktivnich atomu a vysledna aktivita:
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Aktivacni analyza (3)
Vzorec ‘ A= poNO(1- g Moz )e_ﬂ“tWMW\Ni ‘platl’ pokud:

a) fluence aktivujicich Castic je béhem ozarovani konstantni,

b) pocet vzniklych radioaktivnich atomU N* je zanedbatelny,
vzhledem k puv. mnozstvi terCovych atomu N, které se tak
prakticky nemeni,

c) vznikly radioizotop nepodléha dalsi aktivaci,

d) pfi prichodu aktivujicich ¢astic vzorkem nedochazi ke snizeni
fluence.



Aktivacni analyza (4)

Absolutni vs. relativni AA
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Aktivacni analyza (5)

Multielementni analyza: 1 monitor (tfeba predem znat poméry
zmerené za stejnych podminek (ozarovani i méreni)

STD - standard M - MONITOR X — stanovovany prvek
| — 1. ozarovani

Il — jiné ozarovani




Aktivacni analyza (6)

Citlivost: Jedna z nejvétSich prednosti AA — nizké meze
stanovitelnosti.

Priklad:
Stanoveni arsenu tepelnymi neutrony z reaktoru

SAs(n,y)®As ®=1 T=1,15d
® = 101" m-2s-1

A=10Bq; t;,>>T; t,=0

m=_tsa oo 10 74,91=3-10"g As

poN, ' 10'"-4,2.10%°.6,023-10%




Aktivacni analyza (7)

Vyhoftivani terCe
Pocet terCovych jader se snizuje v dusledku pfemény v radioaktivni

N; = Nye*o
Priklad:  197Au(n,y)1%8Au 2! Opct = 96-1028m?2
Pen [M2s7] t [dny] N/N, VYHORENI [%]
1019 2,7 0,97785 2,2
1019 27,0 0,79936 20,0
1017 2,7 0,9978 0,022
10%7 27,0 0,99776 0,22




Aktivacni analyza (8)

Vyhorivani terCe — 2

A[%]

100 ) 0y, = 1017 m2s°1

Qg = 1019 m-25-1
50 T

_ -ty
A= ASAT (1_ € )
i >
0 21 42 t,[dny]

°As; @ = 1017, 6 =4,2-10%8
m?2 N/N;=0,99996 — 4-10°%

t, =280 h
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Aktivacni analyza (9)

Obecné schéma AA
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Aktivacni analyza (10)

Metody aktivace

Energie aktivujicich ¢astic a fotonu v AA nepresahuje 30 MeV,
tj. jedna se o oblast nizkych a stfednich enerqii.
Pouziva se aktivace:
* Neutrony — NAA
 Tepelnymi
 Resonancnimi
 Rychlymi
« Fotony — Fotoaktivacni analyza
* Nabitymi Casticemi — CPAA

* Protony
 Deuterony
« Tritony

« SHe

« Alfa

12



Neutronova aktivacni analyza

Charakter reakci probihajicich s neutrony zavisi na jejich energii.

Rozdéleni n podle enerqie:

s velmi vysokou E
S vysokou E
rychlé

stftednich E

resonancéni
epitermalni
tepelné
chladné

pomalé

Jiné déleni:

termalni
epitermalni
epikadmiove
kadmiové
resonancéni
rychlé
stiedni
ultrarychlé

> 50 MeV

10 — 50 MeV
0,5-10 MeV
0,001 - 0,5 MeV

0,5eV-1keV
0,1-1eV
0,002 -0,5eV
< 0,002 eV

<0,2eV

~0,2eV-0,1 MeV
~0,6 eV

~0,4eV

1-300 eV

>0,5MeV, (>0,1 MeV)
500 eV - 500 keV

> 20 MeV
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Neutronova aktivacni analyza (2)

Podle modu rozpadu sloz. jadra reakce:

D (ny): 0,1-10%- 1028 m?
2) (np),(na): 14 MeV 0,01 -0,1- 1028 m?
3) (n,2n): 14 MeV 0,01 -1-1028m?
Z— E, =612 MeV
o —

4) (n,f)
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Neutronova aktivacni analyza (3)

Reakce — 2
5) (n,n") 0,6 -3-10%8m?
Z— E,>0,6-1MeV
O —
103Rh(n,n")1%mRh (57 min) ~1-1028m?
Cd(n,nH)HMMCd (49 min) 0,14 - 108 m?
7Sc(n,n)"mSc  (17,5) 0,6 - 10028 m?

109Ag(n,n")®mAg (39,2 s) 88 .1028 m?

15



Neutronova aktivacni analyza (4)

Zdroje neutronu:
« Jaderny reaktor
« kontinualni rezim
* pulznirezim
 Neutronovy zdroj
 Neutronovy generator
 Rozmnozitel neutronu

Charakteristiky zdroju neutronu
*  Velikost bodového zdroje — fluenéni pfikon @ [n.s1].
e  Hustota neutrond v prostoru — n [n.cm3].

D
n= >
4 - X* -V,
kde v, je rychlost primarnich n a x je vzdalenost

«  Hustota toku neutronud (fluenéni pfikon) — ¢ [n.cm2.s1].

Qp=n-v
kde v je stfedni rychlost neutronu.
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Neutronova aktivacni analyza (5)

Zdroje neutronu — 2: Moderovani neutronu (bodovy zdroj)

VYPOCET TLOUSTKY MODERATORU

n_ D ® — tok [n/s]
2
AV N — neutronova hustota [n/cm3]
o 2 X — vzdalenost od zdroje
_ — A
@=NnV= e o
471> V — pocate¢ni rychlost n
1
A= E ’ L=n o ¢ — hustota toku [cm2s1]
(fluence)
Q= @ e—Zx A — stfedni volna draha n v moderatoru
2
471X > - makroskopicky u¢inny priiez

n; - jaderna hustota [n/cm?]
17



Neutronova aktivacni analyza (6)

Zdroje neutronu — 3: Moderovani neutronu (bodovy zdroj) — 2
Priklad:

MODERATOR H,0: 6y =2 - 1024 m?
6o =2 - 1024 m?

6,023-10°°

6-10**=0,2 cm'!
18

ZHZO —

Napf. pro ® = 10° neutront-s
a x=1/7cm

klesne ¢ na hodnotu:

10°

- T e®%" ~10 cm2st
T

P
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Neutronova aktivacni analyza (7)

Zdroje neutronu — 4: Jaderny reaktor

SPEKTRUM STEPNYCH NEUTRONU

Ny Esrieoni = 1,9 MeV
Exespravberoposnissi ~ 1 MeV
E>01MeV-99%
E=05-3MeV-66%

N(E) = eE-sinh(2E)”

: —
12 345 67 89 10 E[MeV]
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Neutronova aktivacni analyza (8)

Zdroje neutronu — 5: Jaderny reaktor — 2

Spektrum zmoderovanych Rozlozeni neutronu v
Stépnych neutronu: aktivni zéné:
5

1
N, | P

1

1/E

th RYCHLE

[
—t—t

103102101 10° 101 102 103 104 105106107 E[eV] STRED CLANKY
AKTIVNI ZONY
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Neutronova aktivacni analyza (9)

Zdroje neutront — 6: Radionuklidové zdroje neutronu

Tri typy: (a,n) = (y,n) — ,<Jednokomponentni® (S.F.)

RI Ter¢  REAKCE POLOCAS TOK n STREDNI

na37GBq E,[MeV]

225Ra Be ‘Be(a,n)t2C 1622 r 1,5-107 3,6
222Rn Be ‘Be(a,n)t2C 3,82d 1,5-107 3,6
210pp Be ‘Be(a,n)?C 22 r 2,6-10° 4,3
210pg Be ‘Be(a,n)?C 138,4 d 2,6-106 4,3
239py Be ‘Be(a,n)C 24360 r 1,4-106 4,5
241 Am Be ‘Be(a,n)C 458 r 2,1-106 4
22T AC Be ‘Be(a,n)C 221 1,5-107 4
228Th Be ‘Be(a,n)C 1,913r 2-107 4
242Cm Be ‘Be(a,n)C 2,651 4-106 4
244Cm Be ‘Be(a,n)C 18,1 r 2,4-106 4

26Ra B 11B(0,n) 4N 1622 5-108
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Neutronova aktivacni analyza (10)

Zdroje neutronu — 7: Radionuklidové zdroje neutronu — 2

Srovnani terovych nuklidu

TERCIK neutront/10%.  E, [MeV]
Be 77 4,5
B 22 2,5
F 12 0,9

Li 2,7 1,0



Neutronova aktivacni analyza (11)

Zdroje neutronu — 8: Radionuklidové zdroje neutront — 3

Vytézky neutronu pro Ra-Be zdro;.

Ea [MeV] neutrona [%]
Ra 4,8 5,2
Rn 5,5 11,1
RaA (°18Po) 6,0 18,1
RaC’ (°1*Po) 7,68 56,5
RaF (°1°Po) 5,3 9,1
mBe

é, =17-10"

Mg, + Mgag,,

n-'stnalgRa

23



Neutronova aktivacni analyza (12)
Zdroje neutronu — 9: Radionuklidové zdroje neutronu — 4

Zesileni Ra-Be zdroje ozarenim neutrony:

226Ra(n,y)227Ra F) 227AC

99 oy (4n+3)
227AC< >
> 228Ac6’Bi_>h 226Th L9 208ph  (4n)
Sa

Ozareni 1-2 mésice v reaktoru 2-6 x 104 n/cm.s zvySi neutronovy
tok o vice nez o dva fady. Vysledny zdroj ma poloCas Th-228 (1,9 r).

Podobné Am-Be — vznika 24°Cm (T, = 162,5 d)

24



Neutronova aktivacni analyza (13)

Zdroje neutronu — 10: Radionuklidové zdroje neutronu — 5
Na Na Na

241 Am/Be 210po/Be

221Ac/Be 1 210po/B

s e : :
02 4 6 8 1012 E[MeV]o > 4

25



Neutronova aktivacni analyza (14)

Zdroje neutronu — 11: Radionuklidové zdroje neutronu — 6: (y,n), S.F.

RI Ter¢  REAKCE POLOCAS TOK n STREDNI
na37GBgq E,[MeV]
226Ra Be ‘Be(y,n)®Be 1622 r 2-10° 0,2
124Sh Be ‘Be(y,n)®Be 60 d 3,2-106 0,024
140 a Be ‘Be(y,n)®Be 40 h 6-10% 0,62
24Na Be ‘Be(y,n)®Be 14,8 h 1,4-10° 0,83
88Y Be ‘Be(y,n)®Be 105 d 1,7-106 0,158
2Ga Be ‘Be(y,n)®Be 14 h 5,9-10% 0,78
2%Na  D,0  D(y,n)H 14,8 h 1,5-107 0,22
2Ga D,O D(y,n)H 14 r 6,9-10% 0,13
252Cf — SF(3,2%) 2,61 4,4-10° 2,3
240Py - SF (5,6-10° %) 6600 r 4,7-103 2,3
2%2Cf, 1 mg: 2,3-109n-st
- tepelnych:  9,7-100 n-st

- resonan¢nich:9,4-10% n-s*

- rychlych:

1-108n-st

26



Neutronova aktivacni analyza (15)

Zdroje neutronu — 12: Radionuklidové zdroje neutronu — 7

Zareni y — vlastni radionuklidy; deexcitace C z °Be(a,n)°C;
nepruzny rozptyl n na H

ad
241 Am-Be E_=5,46 MeV; 5,49 MeV = SPEL(TRBU'V' Y
E, = 0,060 MeV (86%) <A m-be
1000 T
100 +
12C*  E,=3,41MeV; 392 MeV; 443 MeV 10}
12l I e e —>
C H+n: E =2,5MeV 012 3 4 5 6 E[MeV]
N 252Cf
21Am/Be

27



Neutronova aktivacni analyza (16)

Zdroje neutronu — 13: Radionuklidové zdroje neutronu — 8

Zpusoby pouziti
!
‘ ;I T I (‘\
I
I ™ ||I II
o
I IIR"I :I
1 i I 1
ZART A4
le JEI "! R
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Neutronova aktivacni analyza (17)

Zdroje neutronu — 14: Radionuklidové zdroje neutronu — 9

Zpusoby pouziti — 2

parafin (PE)
— |l +HsBO,
_I_ / Cd
MODERATOR

4000

-3000

.
N

In-folie [CPM]

12000

T 1000

0

10 15 20
cm od 100 mg Ra-Be
v parafinu moderatoru 29



Neutronova aktivacni analyza (18)

Zdroje neutronu — 15: Neutronové generatory

DalSi zdroje neutront: 1) reakce s urychlenymi nabitymi ¢asticemi

‘Be(d,n)°B
‘Be(p,n)°B

"Li(p,n)'Be E,>1MeV
Li(d,n)®Be

SH(p,n)*He

30



Neutronova aktivacni analyza (19)

Zdroje neutronu — 16: Neutronové generatory — 2

DalSi zdroje neutronu:

238U(y,n)237U
235U(y,f)<
‘Be(y,n)®Be
D(y,n)H

2) reakce (y,n)

E, =9 MeV
E, =9 MeV
E,=1,7 MeV
E, =22 MeV

31



Neutronova aktivacni analyza (20)

Zdroje neutronu — 17: Neutronové generatory — 3

Reakce- DD (Q = 3,28, E,, = 2,2 MeV)

- DT (Q = 17,6 MeV, E, = 14 MeV)
- dostacuijici o jiz pfi energiich deuteronu 100-200 keV
Zavislost o na E 4 ruzna.

A

o[n-stuA7]

32



Neutronova aktivacni analyza (21)

Zdroje neutront — 18: Neutronové generatory — 4

DT: vetSi o (o =5 b v piku pri 109 keV, tj. o 2 rady vice nez u DD);
prakticky isotropni a monoenergeticky zdroj - 14,64 MeV (0°) az
13,9 MeV (180°) pfi 100 keV.

DD: E,, silné zavisi na uhlu vyletu — ziskavani monoenergetickych n
vV rozmezi 2 - 13 MeV.

o[mb]
o[mb] , 60004
100 }
80+ 4000
60T DD DT
40+ 2000+
201 J

} } } } } } >
0 1 2 3 E[MeV] 0 01 02 03 04 E[MeV]
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Neutronova aktivacni analyza (22)
Zdroje neutronu — 19: Neutronové generatory — 5

Otevieny systém:

D+d—S3He+n+ 3,28 MeV (E,~ 2,2 MeV)
T+d—%He +n+17,6 MeV (E, ~ 14 MeV)

. FOKUS
IONTOVY g VOPA

ZDROJ9  © v
E »1L
1 [ TERCIK

g P P P P P

VN

VAKUUM

Ter€ik — Cu nebo Ag disk s napafenym Ti (Zr), *H ve formé& hydridd.
PolocCas tercCiku.
Typicky tok — 10%° n.st (I = n.10% pA, A, ; = 500-1000 GBQ) .



Neutronova aktivacni analyza (23)

Zdroje neutronu — 20: Neutronové generatory — 6

Uzavreny systém:

-120 kV

)
| I = T
O4V|H—‘é—[ Te—— |} TERCIK
\,
|

|.Z.

Replenisher:smésDaT
TerCik jako u otevrenych. Zivotnost cca 1000 hodin.

Srovnavani generatorl: Texaska konvence
Ozarovani standardniho Cu terée — %3Cu(n,2n)%?Cu(p*, 8,9 min)
— méreni anihilaniho zafeni standardnim zpusobem
= tok v min-t / 1g Cu ke konci ozafovani
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Neutronova aktivacni analyza (24)

Zdroje neutronu — 21: Neutronové generatory — 7

Pouziti k aktivaci — nehomogenity a gradient toku

)
1,0

0,1

0,01 “S————t—t——t——>
012 34567 89

vzdalenost od ter¢iku [cm]

ZDUCH

@

V

n-generatory

| VZOREK

DUALNI BIAXTALNI
ROTOR
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Neutronova aktivacni analyza (25)
Zdroje neutront — 22: Rozmnozitel neutront (k < 1)

Nasobici soustava SO-1 (W =0,5W, ¢, =2,5.107, ¢ =7.107 cm2.st

AKTIVNA ZONA

UO,+PE ¢ 24x28 cm ty¢ B-ocel
A/7/VERTIKALN1 KANAL

Pb 12 cm

OO == - » »\F o o X o o ERENE | T T e

<<<<<<<<< EE B
>>>>>>>> S R
<<<<<<<<< B BN
>>>>>>>>>>>>>>>>
<<<<<<<<<<<<<<<<
>>>>>>>> I PR

I B N <<<<<<<<< A | MO P

"?"/ e

29 cm :

Po-Be
65 Ci (2,4 TBq)

NN
)

»on F
< < < <
LI LI
< < < < <
>>>>>>>>>>>>>>>>>>>
<<<<<<<<<<<<<<<<<<<
>>>>>>>>>>>>>>>>>>>
¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢¢
>>>>>>>>>>>>>>>>>>>
<<<<<<<<<<<<<<<<<<<

>>>>>>>>>>>>>>>>>>> (GRAFIT + PE)

%%

€&—g202Ccm 37



Neutronova aktivacni analyza (26)

NAA pomoci tepelnych neutronu

NejCastéjSi a nejcitlivejSi zpusob — vyuziti radiacniho zachytu — (n,y).
Ve spektru vzdy i resonancni a rychlé neutrony:

A — (¢th0th + ¢rez I rez) % N A®(1_ e_ltl )e_/ﬁ2 —

— (Dth (Gth + % | rez) % N A®(1_ e_Ml )e—/ﬁz

Geff

NAA vyuzivajici (n,y):

« Nevhodna pro: H, He, Be, Li, F, C, N, Ne, O, B....
 Malo citliva pro: S, Zr, Pb....
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Neutronova aktivacni analyza (27)

NAA pomoci tepelnych neutronu — 2: Teoretické meze stanovitelnosti

[g]
3-1012
1-101
4-101
6-10-1L
2-10°10
3-1010
5-10-10
7-1010
1-10°
3-10°9
5-10°9
8-10°9
1-10®
3-10°8
7-10°8
2-107
5-107
1-106

Eu, Dy

In

Lu, Ho, Ir

Mn, Sm

Sc, As, Pr, Tm, Yb

Ba, I, La, Th, W, Au

Sh, Pd

Na, Cu, Ga, Ta, Re

V,Y, Gd, U

P, Co, Rh, Er, Hf, CI, Rb, Cs, Os
Se, Cd, Ba, Pt, Th

Zn, K

Al, Mo, Ru, Ag, Te, Ce, Nd, Hg
Cr, Sn, Ge

Sr, Tl, Zr"

Si, Fe, F, Mg, Ni

SY, Ca, Bi

Ti, Nb ") ZUJCH s. 181

¢ =5.101%n/(m?.s'1)
A, =40 Bqg

t, — do saturace
(u dlouhodobych 1 mesic)
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Neutronova aktivacni analyza (28)

NAA pomoci tepelnych neutronu — 3: Pulzni NAA
Reaktor v pulznim reZzimu — o nékolik radu vyssi fluence neutronu.

Vyhodné pro aktivaci kratkodobych radionuklidu.
Priklad:

W = 250 kW ¢ =8-10% cm=st
W =900 MW ¢ =2,8-10% cm?s

APULZNI : At 1-eM ~ )\t g

W[MW]

FWHM = 15
e

ot = 1,064, -FWHM L~
ot = 1,064-2,8-:10%6-0,015 = 4,5-10%4 cm2 -15° 0 15 t[mg]

40



Neutronova aktivacni analyza (29)
NAA pomoci tepelnych neutronu — 4: Pulzni NAA -2
AOO

konst

— N O ¢konst

Apuls _ ((0 | t)puls ) ﬂ“

puls

4,5-10" 0,693 40

Akonst (Dkonst konst 8 . 1012 r
APULS ~ 13 :
PRVEK | REAKCE | PRODUKT | TI[s] A /T MEZ STANOVENT [ug]

O (n,p) 16N 7,3 10 48
F (n,y) 20F 11 5,2 0,12
Na (n,p) 23Ne 38 2,2 7
Na (n,a) 20F 11 1,63 9
Mg (n,p) 2>Na 60 2,7 210
Sc (n,y) 4mSc 20 3,6 0,00035
W (n,yYn’vy2n) 18myy 5,3 7,5 0,086
Au (n,n") BrmAY 7,2 9,2 0,089
Pt (n,y) 199mpt 14 5,1 2,2 .




Neutronova aktivacni analyza (30)

NAA pomoci tepelnych neutronu — 5: Binuklearni reakce s n,,

REAKCE O[%] |o[-1022m?]| REAKCNI T, |EgMeV]
ENERGIE [MeV]

3He(n,p)T 1,38:10%4 5400 0,764 12,3r | 0,018
10B(n,p)1°Be 18,8 0,2 0,227 2,7-108r | 0,560
14N (n,p)4C 99,64 1,75 0,627 5570 r | 0,155
335(n,p)33P 0,75 0,015 0,534 25 d 0,246
35CI(n,p)3°S 75,4 0,19 0,615 86,7d | 0,169
40K (n,p)4Ar 0,01 3,8 2,23 STAB. -
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Neutronova aktivacni analyza (31)

NAA pomoci tepelnych neutront — 6: Binuklearni reakce s ny, — 2

REAKCE ®[%] |o[-1028m?]| REAKCNI T, |EgMeV]
ENERGIE [MeV]

6Li(n,o) T 7,53 950 4,79 12,3r | 0,018
10B(n,0)7Li 18,2 3840 2,79 STAB. -
170(n,a)4C 0,04 0,4 1,82 5570r | 0,155
21Ne(n,o)) 180 0,26 100 0,70 STAB. -
35CI(n,0)32P 75,4 5-105 0,94 143d |1,71
54Fe(n,a)51Cr 5,84 3,7-10° 0,82 27,8d -
66Zn(n,a)®Ni | 27,89 2-105 2,28 1257 0,067
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Neutronova aktivacni analyza (32)

NAA pomoci resonanc¢nich neutront

Pri aktivaci resonanCnimi neutrony se aktivita snizi

* pro prvky bez resonanci cca 30x

* pro prvky s vysokym res. integralem cca 2x a ménekrat
= pro prvky s vysokym I zvySeni selektivity stanoveni.

Zdroje s volitelnou energii neutronu neexistuji = obvykle reaktor + filtr
« Cd —filtr: 113Cd(n,y)*4Cd,,; ® = 12,26 %, o, = 20.000 b
« Bor —1B(n,a)’Li; ® = 18,2 %, o, = 3.840 b (bez rezonanci ,1/v¥)

Kadmiovy pomer — R
Atep + Ares . A[ep + Ares
— Ares o

R
cd A Reg

res
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Neutronova aktivacni analyza (33)

NAA pomoci resonancnich neutront — 2: Excitaéni funkce 13Cd a 1°B

A 113 114 .
104__ Cd(n,Y) Cdl

o [-10-28m?]

1031

102-

1011

100 . : . : : : —
103 102 10t 10° 10! 102 103 10 E,[eV]
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Neutronova aktivacni analyza (34)

NAA pomoci resonancnich neutront — 3: Rey X 0/¢yes

A+A _po +oo,
A e

RCd =

| J‘ o(E)dE
0,4eV

F I =l + 1
.~ 0,46 o
(0} 1/v ’ t
Reg = q)‘ |t +1 PRO DETEKTORY 1/v
o1,
b _ I_r ( R _]_) -23 =
— Cd Na O; = 0,525 b

PO |=0,24b




Neutronova aktivacni analyza (35)

NAA pomoci resonancnich neutronu — 4: R4 — 1/v det. x det. s velkym |,

V AKTIVNI ZONE pro 1/v detektory

Reg = 33

197Au (n ,7)198Au G

o[b] A
10°+

1041

103+

loz_\j

=98b,1,=1558b R,

101 I I
0,01 0,1

1

l l >

10 100 E[eV]

P o

o

_ PO

r

I
( R,Cd _1)_r

(R”Cd_l)

o, - |

Oy

r

Oy

(33 1) =16
+1=16- i—l—l 2
1558

, :(R”Cd
G’[
oy
, r,,(R’Cd _1)
O-'[ Ir
S PO | P
6’[ Ir
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Neutronova aktivacni analyza (36)

NAA pomoci resonancnich neutronu — 5:
Priklad: Stanoveni Mo v ocel

Gy l,
%Mo(n,y)*Mo 0,14b 64D
58Fe(n,y)>Fe 12b 0,66b
pouzen; Ay, _ 014 _ 0117

AFe 1! 2

pouzen_: Ao = 0,4 =9,70

rez: A,:e 0.66

9,70

ZISK: =
0117

83
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Neutronova aktivacni analyza (37)

NAA pomoci rychlych neutronu

Jaderny reaktor — kromé ng, a n,¢ i rychlé neutrony.
Vyvolavaji binuklearni prahové reakce, které mohou zpusobovat
interference.

Stanoveni podilu n, — prahové detektory:

REAKCE T Eprin [MeV] | &[fm?]
325(n,p)32P 15 d 0,96 6,5
27Al(n,p)?’Mg | 9,5 min. 1,9 0,34
27TAl(n,0)*Na | 15h 3,27 0,06




Neutronova aktivacni analyza (38)

NAA pomoci rychlych neutronu — 2: Uréeni ¢/ ¢,
& — >*P(N,7)%P, ¢ —25(n,p)**P

(NH,),HPO, (NH,),SO,
IP(n,y)¥°P; op=19fm?;, A,
325(n,p)*?P; 05 = 6,5 fm?; Ag

=N

@  opNA 19N, .
¢, OosNA 6,0N ¢ ) F
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Neutronova aktivacni analyza (39)

NAA pomoci rychlych neutront — 3: Reaktorova NAA
Aktivace n, vyhodnéjsi pro lehké prvky (nejdou pomoci ny,).
Nékdy moznost eliminace interferenci.

Priklady:
9F(n,y)2F o, 6= 9-10% m? (9 mb)
19F(n,2n)18F, D, 6 =6,1-10% m2 (61 mb)
4S(1,7)%S ¢y o ©=42%; ¢=0,27-10%m’

167 keV

25(,p)*2P 17 4 ®=95%: o=0,065-1020 m2

o1



Neutronova aktivacni analyza (40)

NAA pomoci rychlych neutront — 4: Reaktorova NAA — 2
Priklad eliminace interferenci:

Slv(ni’Y)SZV 3_g;m

>2Cr(n,p)°2V ?%;m

VP Tig g7,

PouZziti:
Citlivost
* lepSi nez pro (ny,y) pro C, Si, P, Fe, Y, Pb
 stejna jako pro (ny,y) pro F, Mg, Al, S, K, Ti, Cr, Co, Ni, Zn, Ge, Se,
Br, Nb a W

Filtrace reaktorovych n pomoci Cd nebo B. o



Neutronova aktivacni analyza (41)

NAA pomoci rychlych neutront — 5: NAA pomoci n-generatoru

E,~ 14 MeV, myp pro ¢ =108 n.cm=.st

PRVEK REAKCE T OACT Prakticka mez
[1031 m?] | stanovitelnosti [ug]

N 14N(n,2n)N 10 m 6 200
O 160(n,p)1N 7,35 40 100
F BF(n,p)P0 29,15 20 50

BE(n,2n)18F 110 m 40 40
Si 28Si(n,p)28Al 2,3m 250 50
Al 27TAl(n,p)?’Mg | 10 m 60 100
Mn SMn(n,a)%2V 3,7m 30 300
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Neutronova aktivacni analyza (42)

NAA pomoci rychlych neutrontd — 6: NAA pomoci n-generatort — 2
Pfiklad: Stanoveni kysliku

160(n,p)16N

19F () 16N
19F(n’p)190
F(n,2n)8F

ST. KYSLIKU 1-10ppm

s ’D Epris = 9,63 MeV

Pi1 12 MeV: 6., = 204,

6 = 42-10-3 m? E, = 6,1 MeV (69%)
T=72s E, =7,1 MeV (5%)
o4 = 50-1031 m? T=72s

014 =14-103t m? T=048s

044 = 60,6-103t m? T=112m (B*)
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Neutronova aktivacni analyza (51)
Radiochemicka NAA

Chemické zpracovani pfed ozarenim.

Zejména biologické materialy — spaleni, analyza popela (pozor na
tekaveé prvky!).
PF.: Schonnigerova metoda

—0
—263V

) K 50 — 100 mg materialu na lodicce z
?r' filtraéniho papiru napusténého KNO,

Naplr — O,
Na dné zredéna HCI

Zapaleni nazhavenou Pt-spiralou

Pozor na zachyt Ag, Au, Pb na viakné!
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Neutronova aktivacni analyza (52)
Radiochemicka NAA — 2

Chemické zpracovani po ozareni.
1) Pfidavani nosicu:

pred rozpousténim

formy, které se nesrazeji

pokud mozno provest redox cyklus

pozor na pritomnost komplexotvornych Cinidel

pozor na radiokoloidy

pozor na izotopovou vyménu (napf. Cr2*/Cr3* v HCI T, = 2 min,
ale v HCIO, = T,,, = 14 hod; Co?*/Co3* velmi rychla, ale
Co(NH;)2"/Co(NH3) 3t T,/ > 80 dni).

2) Rozpousteéni:

smési s HCI (+ H,S0O,, nebo + HCIO,) — Casto vyznamné ztraty,
proto HCI co nejmeéné, radéji HNO,, HCIO, nebo jejich smeési
HNO,; + HCIO, — Zadne ztraty pro Sb, As, Cd, Cr, Co, Cu, Fe,
Pb, Mo, Se, Ag, Sr, Zn, malé pro Hg

dobré HNO, + HCIO, + H,SO, — ne pfi hodné Ca, Pb

H,SO, — ztraci se P, HCIO, — ztraceji se nekteré tékavé oxidy4
taveni pevnych latek — nejlepsi NaOH + KNO, 25 : 1.



Neutronova aktivacni analyza (53)

Radiochemicka NAA -3

3) Odstranovani matrice:
a) Stanoveni necistot v materialech matrice — priklady:

Se — destilace SeBr,

Ti—z 1M HF + 9M HCI se veétsina necistot zachyti na
anexu (Dowex 1-X8), projde jen Cr, Na a Ag. Prevedeni
do 1M HF, zachyti se Ti — Cr, Na a Ag v eluatu.

Sb, As, Ge, Se, Sn — destilace XClI,,, pripadné XBr,
Cr — destilace nebo extrakce CrO,Cl,

Ga, Fe — extrakce XCl; do Et,O

grafit — pfevod na CO,

Hg — destilace s vodni parou

Os, Ru — destilace OsO, (z H,S0O, + H,0,), RuO, (z
H,SO, + NaBrO,)

Si — prfevod na SiF,
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Neutronova aktivacni analyza (54)
Radiochemicka NAA — 4

3) Odstranovani matrice — 2:
b) Biologické vzorky. Problém — odstranéni Na:

« srazeni NaCl smési n-butanol + HCI (vytézky!)

« srazeni Na* 5-benzamino-antrachinon-2-sulfonovou kys.
(spolusrazi se Zr, Cr, Al, Y, Ln)

e srazeni stanovovanych prvku jako sirniky a oxinaty (v
roztoku alk. kovy, kovy alk. zemin, B, C, N, O)

« zachyceni stanovovanych prvkud na anexech — napf. Se z

6M HCI
« zachyceni Na+ na kyseline
«— VZOREK polyantimonic¢né
3333354 “ SKELNA VAIA (hyggatoval\:]y/k:/s. Ia_lr;[\ilgninilc“:ny — HAP) —
4444044 P i az mg Na kolony |
sz — DOWExt smticky, '
} «— SKELNA VATA z 12M HCI navic jen Ta, z 6M HCI
castecCne

Cs, Sr, Ba, Ra, Pa. 66



Neutronova aktivacni analyza (55)
Radiochemicka NAA - 5

4) Separace
Obvykle pouze tzv. Grupova separace — skupinky 3 — 5ti prvkd,
jejichz spektra gama neinterferuji. Extrakce, ionexy, srazeni...
Priklad: Analyza rostlinného popela po Schonnigerove mineralizaci

1. VZ + HNO,,

B . 2M HF: Zn, Fe, Se, Co, Cr: odpat. +10M HCl
odparit DOWEX 1-X8

2. +8M HCI + i oM Hcl e T Ie 1=
H,0,, odpafit I 3 N
- < = Iz T
3. + HF (40%), var, ~ 1 1 oM HCl o) T Q 0O
10x zfedit H,0 < @ N I
! @
. O
X | 4M NH,NO, @ ©
: ©
8M HNO,
= 11!
a

0 S OM HCI
10 % THIOMOC.. @ @ DOWEX 50W-X4
N

<



Neutronova aktivacni analyza (56)

Radiochemicka NAA -6

5) Stanoveni vytézku (= stanoveni pfidanych nosicu)

a) Radiometrické
Pridame jiny izotop téhoz prvku (nevznika pfi ozarovani,
dlouhy polo€as), méfime pred a po separaci.
P¥.: Stanoveni V pomoci >?V (T, = 3,75 min) — nosi¢ V
oznaCime 4V (T,,, = 16 dni).

b) Reaktivaci
Znovu ozarime rozseparovane prvky — stanovime nosic.
2. ozarovani — Cisté prvky (pokud mozno vyCkame rozpadu
radioizotopl) = zadné chemické operace, jen méreni.
Pt.: Stanoveni Mn pomoci *°Mn (T,,, = 2,5 hod):
Ozarime vzorek a standard, ke vzorku + nosi¢ Mn, separace
jako MnO,, méfeni vzorku i standardu. Separovany MnO,, po
vymfieni °®Mn znovu ozafime — stanoveni mnozstvi nosi¢e po
separaci. Pomer = vytézek.
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Neutronova aktivacni analyza (57)

Radiochemicka NAA -7

5) Stanoveni vytézku — 2
c) Substechiometrie — vytézek neni treba stanovovat.
Zpracovavame stejné vzorek i standard, do obou stejné
mnozstvi nosiCe (m" = mg”), SUB separace = v

separovaném vzorku i standardu stejné mnozstvi nosicCe
(m”=m,")

m’
m’ Ax,mer " SUB
NP

" —
m ms As AS . mS As,mer
,mer "
A(,mer m;

S
As,mer

VySsSi konc. prvku nez pfi IZA = vyssSi konc. Cinidla = nizsi
pPH = jdou i prvky, které v IZA nejdou.

pH >1/N log K —log 0,001 c,,, (Cys zde obvykle 10-2 mol.I-1)
Vyhodné pro stanoveni 1 — 2 prvku ve vzorku. 0

m, =m

X



Neutronova aktivacni analyza (58)
Radiochemicka NAA — 8

5) Stanoveni vytézku — 3
c) Substechiometrie — 2
Priklad: Stanoveni Zn a Cu v GeO,. Ozafime, pfidame po
10 mmol ZnSO, a CuSO,, rozpustime v NaOH, neutralizujeme
H,SO, (celkovy V = 50 ml). Totéz se standardy.

75 M\ QSmL

+ KI,pH=1,0
EXTRAKCE 5 mL 8:104 M H,Dz/CCl,
40 % SUB (4 mmol)

+ DDTC, pH =85
EXTRAKCE 5 mL 8-10* M H,Dz/CCl,
40 % SUB (4 mmol)

—1

MERENI A 4 mL ORG.
13,8 h —69mZn

MERENTI A 4 mL ORG.
12.8 h — %4Cu
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Neutronova aktivacni analyza (59)

Radiochemicka NAA -9

5) Stanoveni vytézku — 4
c) Substechiometrie — 3

Priklad: Stanoveni As v kfemiku.

Ozafime, pfidame As"' + Sb'!', rozpustime v HNO, + HF (pfevod
As' na AsV'), odpareni, pfevedeni do 3M HCI.

1) Extrakce DEADTC (dithiokarbamidan diethylamonia) do
CCl, —org. = odpad, aqg —As + Sb

2) + Kl + kys. askorbova = As (Sb) — (lll), zfredéni na
1M HCI. Extrakce kupferonem do CHCI,, org. = odpad (Sb),
ag — As.

3) Uprava na 2,5M HCI. Substechiometricka extrakce ZnDTC
(diethyldithiokarbamidan zine¢naty) do CHCl,.
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