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I. Experimentdlnf podminky.

Aktivaéni analyzy lze vzhledem k vytlenému cili provédét
nékolika zpdsoby a tomu piizpisobit maximélni vyuZiti chemic-
kych nebo fyzikélnich prostiedkd. Jde-li o maximdlni citli-
vost stanoveni néjakého prvku, pak je zpravidlea nutnéd co nej-
dokonalej31{ chemickd separace, aby bylo moZné pouZit sice vel-
mi W¢innou, aviak neselektivni detekci elektrond z radioaktiv-
nich rozpadl. Naopak, chceme-li urdit co nejvéti{ mnoZstvi
prvkd soufasné, udélat to pomErn& rychle a bez narufenf{ vzor-
ku, je nutné vyuZit maxima z metod spektroskopie zéren{ gama
a vypotetn{ techniky. Timto druhym smirem se ubiraji{ préce
v oddéleni jaderné spektroskopie GJF vzhledem k Jeho celko-
vému zaméien{, personélnimu i materidlnimu vybaveni,

K Uspéinému re3eni (ikold mus{ byt splnény ndkteré podmin-
ky materidlniho zabezpeleni. Jsou to hlavné ozairovaci moZno-
sti, vybaveni kvalitnimi detektory jaderného zéienf, kvalitni
elektronické aparatura detekiné-registrzinfho retézce a vy-
podetni technika,

I-1) Experimentdlnf vybaveni 0JS

a) Qzarovaci moZnosti. V Rezi Jjsou dostupné reaktor (za-
#1zent UJv 8SKAE) a cyklotron U-120 (zaffzenf UJF 8SAV). Moz
Rosti ozarfovéni na eykloirppy bylo zetim yyuZito mipimélné
vzhleden k 3patn& definovanym podminkém ozarovéni. Vyznamnéj-
814 vyjimkou bylo stanoveni kyslifku v kiemiku /1/.

Pro ozafovéni v reaktoru je moZné vyuZit zaloZeni pouzder
se zkoumanymi materidly a standardy do ozarovacich kanélud
aktivni zény nebo tepelné kolony, nebo ozafovat krdtkodob#




pomoci pneumatické po3lty, vedené z odd€leni do aktivni zény.

Ozarovéni v aktivni zon® (neutron. tok X.101’n s~lem™?)
Jje pouZivéno pouze v men&#im mnoZstvi pripadi, pon&vadZ je nut-
né pouzit néroén&js{ obalové techniky vzhledem k nebezpeli ra-
diaéniho a tepelného poZkozeni, V tepelné kolon& jsou toky o
74d nizs{., Pomoci pneumatické po3ty je moZné ozailovat vzorky
v polyethylenovych pouzdrech podle reZimu reaktoru maximélné
po dobu 15 aZ 30 minut. Doba transportu pneumatickou po#tou
zp&t do laboratofe je p#ibl. 0,5 min., spolu s manipuladni
dobtou 8 ozédienym materidlem je tim omezen poldtek m&feni vzor-
ki zhruba na 1 minutu po skondeni ozéieni.

b) Detektory. 0JS je vybaveno Ge(Li) detektory, vesm&s
vyrobenymi v RéZi. Pokud jde o koaxiélni detektory, jsou vyho-
vujic! svym rozlifenim, mén& vyhovujic{i svym nedefinovanym
tvarem a v&t#inou i pf{l1li¥ silnou mrtvou povrchovou vrstvou,
zpisobujie! ztrdtu U&innosti p#i nizkych energiich zé¥eni ga-
ma. Rezokénkovy planérni detektor o citlivém objemu ~0,5 cm’
nemd dostadujici rozlideni pro mnohokomponentni rentgenfluo-
rescen&ni analyzu (1,25 keV/122 keV),

Pro ulely ektivalnich analyz je standardn® pouZivédn koa-
xidln{ detektor s vyrobcem uddvanym aktivnim objemem 30 cm3
(vietn& mrtvé vrstvy). S timto detektorem je p*i malém zati-
Zeni dosshovédno rozli%enf 1,4 keV/122 keV a 2,4 keV/1332 keV.
Pro tento detektor jsou doblfe zm&Feny zdvislosti celkové &in-
nosti na n&kterych podminkédch mé¥enf (viz I-2),

c) Zesilovaci Fetdzec. K zesfleni signdlu detektoru je
pouZivédn predzesilova& Ortec 120-3F a linedrni zesilovad
Ongec 252, WPuZit! dobrych vlastnostf téchto zatfzen{ je li-
mitovdno zastaralosti nédsledujiciho &ldnku.

d) AmplitudovE-&fslicovy konvertor a pamst mnalyzatoru.
K méteni jsou doposud pouzivény konvertor CA 13B a pams¥
BM 96B z pivodni 4096 kendlové sestavy Intertechnique z Se-
desdtych let. Pfes vysokou spolehlivost (prakticky bezporuchos
vy nepPfetrZity provoz) nevyhovuje jiZ predev¥im konvertor




‘soutasnym parametrim detektori a zesilovadéd a plné& je:;yuzi-
vde. Tim je znadné omezena zatiZitelnost celé aparatury a v
ddsledku citlivost mé&feni., ‘

e) ZPacovénl vysledkd, 0dd&lenf je vybaveno melym $fdf-
cim pod{tadem IHewlett-Packard 21161 s pam&t{ 16k slov, na
ktery bylo prevedeno ve3keré zpracovéni vysledkd aktivadnich
analyz. Tento po¥{ta¥ je pouffivén k Fizeni ndkterych spektro-
skopickych experimentd a také k v&decko-technickym vypo&tim
pri studiu vzbuzenyeh stavl jader. Vzhledem k rozsahu ostate-
nich prac{ nepiichdz{ v ivahu vyuZit{ priméhg napojen{ na
detek®ni trakt s bezprost¥ednim vystupem vysledkd, i kdyZ tc-
to napojeni je vytvoreno. V sestav® periferif, vyuZivanych
pfi vypodtech pro aktivadni analyzy, je obsaZen alfanumeric-
ky displej se svételnou tuZkou {(vyrobek oddé&leni elektronic-
kéno vyvoje UJF), ddlnopis (10 zn./s), dérovad Facit
(150 zn./s), snima& d¥rné pdsky ZPA FS1501 (1500 zn./s),
f4dkovd tiskdrna Potter (2 ¥./s - po 132 znacich) a soufradni-
covy zapisovad Aritma BAK 4T (viz obr. 1).

I-2) Xorekce na podminky experimentu.
a) Vzddlenost mezi zdrojem a detektorem mé vliv nejen

na zménu prostorového vhlu zdroj-detektor a tim zm&#nu celko-
vé detekénd d¢innosti, nybrZ i na zm&nu poméru d¥innosti de-
tekce nizkych a vysokych energid v rdiznjch geometrifch. To
Je zpdsobeno tim,. Ze zdireni gama o nizkych energiich '/
(~100 keV) je absorbovéno prevéin® jiZ v tenké povrchové
vratvé citlivého objemu detektoru, kdeZto vy3%{ energie mno-
hem rovnom&rnéji v celém objemu. Tak pfi ma%i;vzdélenosti
zdro j-detektor je efektivnf prostorovy uhelpro nizké ener-
gie a ty jsou detekovdny s vys531i relativn{ d&innost{ neZ p¥i
v&t3{ch vzddlenostech, i kdy% tento efekt je &dstedn& kompen-
zovén existencf necitlivé povrchové vrstvy (viz obr. 2).
Z4vislost celkové Ulinnosti detekce na vzddlenosti v ose
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‘kryostatu byla u standardné uZivaného detektoru 195/3 pro-

mé&fovéna pro ndkolik energii. Na obr. 3 jsou kfivky ziska-
né pro energie 122 a 562 keV, nanormované tak, Ze detekéni
d¢innost ve vzdélenosti 3 cm od viZka kryostatu je poloZe~
na rovna l. Pro b&Zné rutinni analyzy je korek&n{ faktor
brén jako stiedni hodnota mezi ob&ma kfivkami a rozdily pro
rizné energie jsou zenedbévény vzhledem k tomu, Ze v&t3ina
mé&fen{ standardd i vzorkd je provddéna ze vzddlenosti blize-
kych tiem centimetrim. V krajnich p#ipadech i{im miZe byt
zanesena piibl. desetiprocentni chyba vysledné hodnciy
obaahu.

b) Velikost a nehomogenita zdroje se mohou nepiznivé
projevit hlavné pii méfenich 2z malych vzddlenostf, kdy
&4sti zdroJje mimo osu detektoru jsou efektivné ddle od
"i&inného stiedu" detektoru. Pokud osa té&inného objemu de-
tektoru nesouhlasi s osou kryostatu (na kterou je zpravidla
orientovéno uloZeni vzorku k méreni), mohou byt nam&feny
0dli¥né vysledky i pifi pouhém netodeni nehomogenniho zdro-
Jje. Tyto efekty jsou dokumentovény na obr. 4. Je patrné,

Ze pti poloze piimo na povrchu kryostatu zpisobi vychyleni
zdroje o 1 cm piibliZn& 30procentni ztrdtu zaznamenané
intenzity &dry s energif 122 keV, zatim co pro vy331 ener-
gie neni tento dbytek tak velky. Tento efekt je nutné brét
v dvahu jiZ p#i prom&Fovdni vzorkd o prim&éru ~2 cm. 2
obrédzkd je patrnd i odchylka osy detektoru od osy kryosta-
tu, kterd &in{ zhruba 2 - 3 mm, '

c) ¥rtvé doby konvertoru hlavné pfi m&fenf obsahi ‘
prvkd pomoef{ krétkodobyech produktl (s polodasy rozpadl mi-
nuty a2 hodiny) jsou ndkdy znaln& vysoké, Dez netdnosné
ztrdty energetického rozli¥eni bylo moZné aparaturu zati-
Zit pribl. na 407 mrtvé doby. Mrtvd doba je m¥Fena pomoci
m3+i%e zabudovaného do konvertoru. Aby byly vzaty v tvahu
i jiné ztréty, nartdvajici v elektronickém ¥etdzeci { na
p¥. pileup efekt), byl méri& experiment&lnd okalibrovén




zjistovénin Ubytku namé&fené intenzity &ar nem&nného zdroje
pFi vzristu zd4t&2e silnou sgktivitou 60Co.

Je-1i mrtvé doba bEhem mé&reni pribliZné& konstantni, jsou
nam&fené intenzity vynédsobeny korekinim fektorem k

| I
'(: ‘_v (1)

kde « je prim3rné mrtvd doba bZhem méFenf. PFi velké zméné
mrtvé doby je nutné brdt ohled na jeji pokles., Obecn¥ by by
lo nutné vzit korekci tvaru

N(t) .
N= S‘l-"‘(*) " @

Vzhledem k tomu, Ze presny pribZh mrtvé doby nezndme, je ve
v¥poétech pouZit ptibliZny vztah

iep
Ney = Mo Z [‘t’()SaP(-M)dfl (3)
l:{v’ob -8
kde i sem¥nf 0 2 B a .
eli)= S A ap (-Nii) @

jat

Je kombinace piisp&vki mrtvé doby v Ease i od nejvyrazndji
zastoupenych krdtko- a déleilaicich aktivit ve spekiru (na
p¥. 28 - 2,3 min. a 7Yy - 150 min.), s koeficienty A ;
uréenymi 2z poééteénich a koncovych hodnot mrtvé doby. Ve
vztazich (2 -~ 4) znamend N intenzitu, jaké by byla ziskéna
pri registraci viech signdli detektoru, Nexp Jje skute&ns&
zaznamenéndé Setnost, No aktivita v Sase t=0, A rozpad.
konst. odpovidajicf piku. Interval A je vzat. tak maly, aby
zména mrtvé doby v ném byla zanedbatelné.




d) Vliv pozadi. Pozad{f m&fici mistnosti jako piisp&vek do
spektra mé&feného vzorku je v&tSinou zanedbatelny,. pondvadZ
pfirozéné radioaktivity prakticky neinterferujf e pouZivanymi
standardnimi energiemi. SniZenf pozad{ v3ak miZe podstatnd
zvy8it citlivost hlavnZ p¥i méfeni velmi maliych nebo mélo
aktivnich vzorkd. Proto je pouZivédna krychlové komora se sté-
nami 5 em Pb - 0,1 cm Sn - 1 cm Fe o vnitinim rozmé&ru 20 cm
ke stinini detektoru. Pik 4Ok 1461 xev je zeslaben 24x, spo-
Jité pozadf v oblasti energif 100-200 keV pribl. 40x (viz /2,




II.

Pfigrava,ozafovéni a méfen{ vzorki

Vadle pristrojového vybaveni je nutné pro zabezpelendi
Usp&3ného prib&hu nedestruktivni aktivadni analyzy udélat ra-
du opatien{ pri piipravé standerdd, monitord a vlastnich vzor-
ké,

P¥iprava standardd a monitord,

Nejprve si musime ujasnit, které prvky budeme sledovat
a presnost, kterou od analyzy ofekévéme. Piedevifm z tohoto
hlediska rusi vychdzet volba pou¥ité slouleniny a forma apli-
kace ve standardu. Ta musi umoZnit jednak odd&leni definova-
ného mno2stvi sledovaného prvku, jeho fixaci ve form# pouZi-
telné k aktivaci a omezit piftomnost viech dalZfch prvki, s
ohledem na vznik Jjinyeh radionuklidd p¥i aktivaci na minimum.
Z tohoto hlediska se v&t3inou snaZime vyhnout pifmé&si prvkid
8 vysokym U¢innym priiezem pro pouZivany druh aktivace se
srovnateln® dlouhym nebo del¥im poloZasem rozpadu. Jako pfi-
klad je zde mo3né pro standardy pi#i krédtkodobé aktivaci uvést
chlor, sod{k a podobné.... '

Déle je tfeba zvolit vhodné mnoZstvi sledovaného prvku
v jednotlivém standardu., Zde je nutné uvéZit jaké bude pou-
Zita m&r{ic{ aparatura (moZnost jejiho zatfZenf), zdroj (husto-
ta) &dstic pouZitych p¥i aektivaci a predpoklédansd doba vymi-
réni{. Vyslednd aktivita vzorku by m&la byt pfibliZn& takové,
aby m&¥icf doba se pohybovala do 10 minut za pouZit{ takové
geometrie m&reni, pri které je vysledek co nejmén® zatdZovdn
dsl3imi vlivy jak bude dédle uvedeno.

Po zvédZeni viech t&chto otdzek je mofné pristoupit k
vlastn{ pFripravé standardt.

Pokud se jedné o mnoZstvi l4tky v&ts3{ jak 1 mg v&tSinou
se poufivd pFimé navéZeni zvolené slouleniny nebo kowvu na
dostateln® presnych analytickych vahdch. P#i mend3ich mnoZstvicr




se osv&d¢ilo pipetovédni p¥ipraveného roztoku. V takovém pifi-
padé je treba p¥i pFipravé zdsobniho roztoku uvaZovat o:

a) stabilit® piipravovaného roztoku., Jeho nestdlost ne-
musi byt zpisobena jen hydrolysou né&kterych iontd v ailn&
zteddném roztoku, ale miZe byt téZ zpisobena pomalou tvorbou
nerozpustnych sloufenin t¥eba karbondtového typu. Tomuto je
mo?né z &4sti predejit volbou vhodného prostiedi (dpravou pd,
pF{davkem komplexotvorného nebo chelatadniho &inidla a.p.).
Nejlépe je vSak nespoléhat se na takové zaji3tdni a roztok
pFechovédvat co nejkratdf dobu.

b) sorbei na povrchu. Ta se projevi nejen pii dschové
roztokd,ale mi%e zm&nit konceniraci roztoku b&hem pipetovéni,
Tu v3ak radiochemik um{ eliminovat. Dédie je t¥eba zmen3it chy-
by, které mohou vzniknout neptesnym odm&Fenfm roztoku. Témto
chybém zabrénime jednak 2zdZenim vytokového otvoru pipety a
pd?ifim.pfeaného nasdvacfho a vypoustécfiho systému.

Dal3im zdrojem chyb mohou byt ztrdty vzniklé pi#i vysou-
Seni odmé&feného mnoZstvi roztoku. Ty ve v&t3in& p¥ipadd po-
tladime na minimum volbou vhodnych sloudenin a sufienim v bez-
prasném prostiedf za nizké teploty.

Uzavifen{ standardu do obalu vhodného pro ozafovdni je
moZné provést n&kolika zpisoby podle pouZitého zplisobu akti-
vace. Podrobn&ji tyto otdzky budou probrény pri pripravé
vzorkld, ale zde jen uvedu nejfast&ji pouZivanou variantu, kte-
rou je uzavieni Zdsti filfraéniho'papiru s odpatenym roztokem
mezi polyethylenovou folii, jejichZ okraje jsou spolu stave-
nye ' :
Pro viastn{ ozarovépi Je treba pripravené standardy vlo-
Zit do 4al8fho nejlépe vodot¥sného obalu, ktery se po aktiva-
ci odstranit, ‘

Velmi 3dle2ité je piresné oznadenf{ a rozlisSeni rdznych
standardd a monitord, predeviim pokud pFfipravujeme od jedno-
ho prvku vice navéZek. Potom miZeme jako znalek pouZit riz-
ného tvaru odstiZku filtrainiho papiru (koledko, trojihel-
nik, &tverec a.p.), a rizné jejich velikosti, prfpadn¥ pFi-




dat ndkteré organické barvivo nebo pifidat k vnéjs{fmu obalu,
ktery se po aktivaci odstran{, Al folii se znalkou a p.
Na zévdr této f4sti pro informaci je p¥iloZena tabulka
4. ve které jsou udéna pouZivand mnoZstvi jednotlivych prv-
k{0 ve standardech pro tydenni aktivaci vzorkd v TK1l4 reakto-

ru VVRS,

Priprava vzorkd

JestliZe pii pripravé standardl jsme se sna%ili za-
Jistit odd&len{ pPesného mnoZstvi ldtky, pri pfipravé vzorku
pristupujf dalf kriteria jako:

a) representativnost vzorku. fokud mnoZfstvi vzorku, kte-
ry méme k dispozici je stejné jaké potiebujeme k analyze
starost o homogenitu vzorku pripadné jeho sprdvném definové-
nf pFfechézi od analytika k pracovnikovi, ktery vzorek odebi-
ré a kKlasifikuje. Pokud dostaneme k anslyze vice materislu
je tireba posoudit jeho homogenitu piedeviim s ohledem na
velikost zrn, snahou o rozdruZovéni vzorku a pod. Dodatelnou
homogenizaci je moZné provédét jednak rozetienim vzorku v
achétové misce, ve specielnich piipadech predbé&Znym chemic-
kym zpracovénim vw&tifho mnoZstvi vzorku (vyluhy). Rejleps{
viak Jje, hlavn® tehdy kdy nemiZeme odpové&dné vliv takovych
efektd posoudit, analyzovat nékolik vzorkd neZ podnikat ji-
né mnohdy pracnéjsi a té&Zko reprodukovatelné postupy.

b) kontaminace vzorku. MiZe mif n¥kolikery pivod. Pred-
né vznikne pisobenim okoli na vzorek v dobé pied odbdrem.
Eliminovat kontaminaci tohoto druhu bude nutné jen v n&kte-
rjch pi*fpadech. Dile miZ%e byt vzorek zne&istdn bdhem jeho
odbéru,.ﬁpravy, manipulace & pod. Toto je tieba vylouZit
nebo alespon pirevést na troven, kde nemd%e  :znehodnocovat
olekdvané vysledky. Je proto t¥eba pracovat v bezpradném
prostifed{. nedotykat se vzorku rukou (kontaminace potem),
pouZivat v maximélni mi¥e nédstroje a obaly z plastickych




Tebulke 121,

vavdiky Jjednotlivjch prvkd v poufivanych standardech,

mg/vaorek mg/vzorek mg/vzorek
0,2 A8 0,? 0,005
9,1 cd c,0? 0,03
0,505 Sn 6 0,02
0,2 b 0,05 0,002
15 . 0,1 0,02
c,02 megijor 0,01 - 0,003
5 0,04 0,01
5 0,2 ¢,001
0,005 1 0,001
,02 0,003 3 c,2
0,04 " 0,002 ' c,01
0,001 2,1 ! 0,05
0,2 0,01
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Tabulka &, 4
Hodnocen{ materidl’ pou {vanych pro obaly vzorkd a standardd

Materidl dostupnf stélost zpracovatelnost
&istota .
radiadinf tepelns

Polyethylen mdlo obtirrd vyhovuje nizks dobtirs
Polypropylen obt{Znd fpatnd vyssd dobri4
Teflon bez obtiZi vyhovuje vysok4s pouze obrsbént

Sklo - b&Zn wyhovu je yysokd dobrd

K¥emen milo obtifns wvyhovu ju vysokd pouze spee.
rrostiadky

Srafit mélo obtfird vyhovuje vysokd pouze obriténd

Hlinfk nélo obtiFn | vysoka vysoks dobra

dalsd
vlastnosti

nelze tésnd
spojit

~280ké aktiv,
po ozdfeni
vZtE{ ektiv.pc
ozfiend
porovity
aktivnd po
ozdlend




hmot a pokud je nutné kovové pfedmEty pouZivat, zndt sloZe-
ni materidlu, z kterého jsou vyrobeny plochy, se kterymi se
vzorek stykd. To vSe je nutné piedev3im proto, aby bylo moZné
nélez n&kterych prvkd sprdvn® interpretovat. Z tohoto hledis-
ka je velmi nepiijemné pouZivéni wolframovych mlynd p#i dpra-
v& hornin nebo pouZitf t&Zkych kapalin p#i separaci mineralo-
gickych frakef. '

¢) zahalen{ vzorku. Konedn& je nutné vzorek upravit pro
vliastni aktivaci, Zde je nutné nalézt optimdln{ variantu mezi
fyzikélnimi vlastnostmi vzorku (skupenstvi, dispersitu a pod.)
a vlastrostmi obalového materidlu. Nejjednodu3f p” ‘pad nasté-
vé, kdyi‘%zorek kompaktni a pevny a tak bez ztréty n&kterého
prvku nebo hmoty je moZné po aktivaci vzorek piebalit. Pokud
to nenf moZné je nutné poufit vysoce fisty materidl alespon
vzhledem ke stanovovanym prvkim. Na obalovy materidl je v3ak
Xladeno vice poZadavki:

radiadni stdlost

dostateZnéd pevnost ‘

snadnéd zpracovatelnost do potiebnych tvard

Ponejvice se pouZivaji: polyethylen, polypropylen, tef-
lon, sklo, kiemen, grafit, hlinfk. Jejich hodnoceni{ z n&kte-
rych ddleZitych kriterif je uvedeno v tabulce 2 . K této ta-
bulce je t¥eba poznamenat, Ze nezahrnuje v3echny materiély a
hodnocenf je provedeno podle na3ich zku¥enostf p¥i aktivaci
v tepelné koloné a aktivni zon& reaktoru. Jako zdkladnf oba-
lovy materidl pouZivéme polyethylen, ktery pfi aktivaci vzor-
ku v tepelné kolond pln& vyhovuje jak svoji Zistotou tak i
stdlostf, kde v3ak je jiZ na hranici stdlosti a zdleZ{ na mno2-
stvi vzorku a odvodu tepla, zda pf#i 4-5 dennf aktivaci nedojde
k destrukeci obalu. Ddle je t¥eba dosdhnout minimélniho rozpty-
len{ vzorku v obalu, aby vlastnf mé&fenf nebyld zatfZeno velky-

mi chybami.




Ozafovéni

C{lem aktivace je doséhnout premény &dsti pFftomnych
nuklidd v radioizotopy, jejichZ jadern&-spektrometrickych
vliastnoatf! ddle vyuZivéme. Podatatnou roli p#i optimalizaci
parametrd ozarovdni hraj{f:

zékladni sloZenf vzorku

Bkdia aledovanych prvkd

zaPf{zeni pouZitelné k aktivaci

radia¥n! a tepelnd zat{Zenf obalového materidlu

2¥i volb& délky aktivace a vymirdni vychdzime piedeviim
z prvych @vou podminek a volime je takové, aby pii mé&fent
gamn-spbﬁtra aktivovaného vzorku bylo vyhodnoceni zvolenyech
gama-linek optimélni, Nejprve ei v3imneme délky aktivace. Tu
prizpisobujeme polodasu rozpadu sledovanych prvkd a rozlisu-
jeme aktivace krétké, kdy vzorek ozafujeme do hodiny{ v&ts.
min). ProtoZe chceme mé&fit radioizotopy 8 krédtkym pololasem
rozpadu je treba vedkeré manipulace se vzorkem velmi dobie
&asové skloubit a urychlit. Aktivace dlouhé, kdy je v&tSinou
aktivace vzorku del3{ neZ 20 hodin. V tomto p#ipadé p#iprava

‘yéorku k méfeni neni{ jiZ tak néroénd na rychlost operaci.

Krom& d¥{ve zmindngch vlivld miZe volba aktivace (v&tSi-

’ nou viak jenom véhy vzorku) podminit:

pot¥ebnd rychlost pFfpravy vzorku k m¥¥enit

celkovd aktivita vzorku

ocqrana pfed radiaci pracovnikd pfi manipulaci

za?tﬁeni m&¥f{ciho zai{zeni

Mognosti iktivage a pouZivané zarizeni je popséno jiZ
dafive, zde ce omezime na popis pracovniho postupu p#i krétké
a dlouhé aktivaci, jak je provddime. ,

gﬁétké aktivace, V maximélnim podtu p¥{padd ozafujeme
vzorek ' minuty, jen ve specidlnfich pripadech poufivdme
deldiéh expozic a¥ do 30 minut. K aktivaci se pouZivé insta-
lovaﬁé potrubni poita. Vzorek o vdze okolo 10 mg je dvakrét
uznyfen v polyethylenové folii, tak aby byl co nejméné roz-




.ptyleni. Pokud to materidl dovoluje je moZné jej slisovat.
PFri vlastnf aktivaci je vzorek umistén v transportnim pouzdru
z polyethylenu mezi dvima Ba monitory (0,2 mg Ba/monitor) a
zbyly prostor pouzdra je vyplnén (papir , PE trubka), aby
se ozalrované vzorky voln& nepohybovaly. Doba aktivace je ri-
zena automaticky a vedle délky aktivace Jje dlleZitym vdajem
jej? konec. Za tento bod povalujeme Zas, kdy prdletové ¥idla
umistinéd u reaktoru zaregistrujf prilet pouzdra. Po nédvratu
Jje ozdreny materidl zbaven vrchnich obald, opldchnut desti-
lovanou vodou a vloZen do novych. Na papirovém sd&ku, kde
jeou uvedeny dal¥{ ddaje o vzorku jako oznadeni a vdha je
zaznamendn Zasovy uUdaj o konci ozéfeni. Tentc sddek s ozdfe-
nym vzorkem a monitory spolu se stopkemi s b&Zficim Zasem
vymiréni je pfedén k mEi{c{ aparatufe. Tyto operace Jje moZné
provést do 2. - 3, minuty po konei ozdfenf. DdleZitost po-
uZivéni monitoru (zjiﬁ%ovéni hustoty neutronového toku) je'
dokumentovéna na obrézefeh S a, b, kde je zaznamendno sku-
telné koliséni této hodnoty.

K opakovdn{ aktivace je moZné pristoupit aei po tydenim
vyniréni, kdy viechny sledované radionuklidy jsou jiZ roz-
padlé. Opakovéni se provédi jednak jako kontrola, pfipadn&
pFi nedspédné registraci gama-spektra.

Celkovy &asovy rozvrh je zhruba ‘tento:

Zatdtek operace od To min trvéani operace
) 3 min aktivace vzorku
0. 0,5 min zpétny transport
1. 2«3 min dprava vzorku k
néfend
v, 1 min traneport k méfict
aparatute
8. 2 min méfen{ Ba monitord
10. 0,1 min zdznam spektra
~]12. 15 min néfen{ wzorku

~ 27, 1 min zdznam spektra




Tento &asovy rozvrh miZfe byt pozmEndn predevdim ve f4zi m&-
feni spekter podle pomdru vzniklyeh aktivit s krat3im (-~ min)
& del3im ( ~100 min) polodasem rozpadu. Ddle ve vhodnych pFi-
padech miZe nédsledovat po 2-3 hod. vymirdén{ dal3i mé&ieni,

Pokud Jje na3im uvkolem sledovat prvky, jejichZ radioizoto-
py maji poloées rozpadu vyjédfeny v hodindch a piipadn¥ del-
81 je mo¥né aktivaci provést podobnd,ale aktivovat vice vzor--
kd se standardy a monitory najednou.

Dlouhd sktivace

Pro dlouhou aktivaci poufvéme bud vzorek po provedeni
krdtké aktivace nebo plipravime novy s vé&t3i navdZkou vzorku
8% 0,1 g v zdvislosti na aktivaci matrix p¥{padn& obsahu prv-
ki 8 velkym uéinnym prirezem a dlouhym polodasem rozpadu. Na
rozdil od krdtké aktivace se sna¥fime oz afovaci pouzdro (stan-
dardni pouZivené pii aktivaci v reaktoru vyrobené z &istého
hlinfku) vyu2{t co nejvice a cely objem vyplnujeme vzorky,
standardy a monitory. Pokud aktivujeme vzorky v tepelné kolo-
né je moZné pouZit obaly 2z polyethylenu, které mezi sebou od-
délime hlinikovou folif. Sklddéni vzorkd a standardl provédi-
me tak, Ze celd pouZitelnéd délka ozafovaciho pouzdra je roz-
d&lena na p&t 411}, kdy vétd3inou v krajich jsou umistény sten-
dardy a v prostfednim tfetfm dflu analysované vzorky. Vitiinou
Je aktivovédno okolo deseti vzorkd najednou. V ke2dém balidku
je na okraji umfstdn kobaltovy monitor (200 mg Co/monitor) a
ddle jsou uklddény standardy nebo vzorky. Poradi jejich umists
ni je treba zaznamenat podobn¥ jako je tieba zachovat poiadi
ukléddni jednotlivych balflkd vedle sebe tak, aby piidané mo-
nitory byly na stejném okraji. Tato okolnost je velmi ddleZi-
td pro vlastn{ vyhodnocovénf, protoZe jak je ziejmé 2 obrédzku
5 ¢ je moZné v délce ozafovaného pouzdra pozorovat spdd hus-
toty neutrond, ktery mé vliv na sprévnost vypo&itané hodnoty.
Jednotlivé byli&ky zabalené do hlinfkové folie jsou znovu
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obaleny tak, aby tvoiily kompaktni vyplﬁ ozarovaciho pouzdra.
. Podobnd situace je i pti aktivaci v aktivni z6nd, kdy .

oviem je problematické pousitf polyethylenu a je spolehliv¥j-

!I‘péuiit dal3f materidly. které byly uvedeny drive.

Vzorky se aktivuji v8tiinou 1-5 dn{, p¥edeviim v zdvislo-
oti na analyzoveném materidlu, Konec ozarovdni ee voli tak,
aby neddlalo t&Zkosti zalit s m&¥enim aktivovanych vzorkd po
ca 30 hodinéch vymirdni,

Po skontené aktivaci je cely soubor dopraven do radio-
chemické laboratoie, kde je predeviim rozddlen na jednotlivé
balfdky a z nich odddlovény jednotlivé aktivovené standardy a
vzorky. Standardy jsou co nejdokonaleji zbaveny obalu z hli-
nikové folie a vloZeny do polyethylencvého pouzdra, které je
zataveno. Takto upraveny je umistdn v papfrovém s&¥ku & ozna-
Senfm prvku, jeho mnoZstvim a datem konce ozarovéni. Aktivo-
vané vzorky podle své povahy jsou zbaveny co nejvice aktivova-
nych obald a také zataveny v polyethylenovém obalu, tak aby
bylo jednak moZno identifikovat polohu vzorku a bylo zajiftEi-
no jeho rozloZenf v co nejmeniim prostoru.

M&feni aktivovanyeh vzerkd

0 &asovém rozvrhu m&ienf vzorkd po krétké aktivaei by~
la ji¥ zminka p*i popisu krétké aktivace. Pro mé&fen{ po dlou-
hé aktivaci je tieba zvolit jiny systém predeviim proto, Fe
stanoveni viech prvkd z méfeni{ t&sné po ozéien{ nenfi moZné
vzhledem k rozdflnym pololasim rozpadu preduktd jejich ekti-
vace. Pro ka?dy prvek ve vzorku je obecn¥# jind nejvyhodndj3i
doba pro stanoveni{ a tato miZe byt siln¥ ovlivn&na celkovym
slofenim vzorku. Proto je nutné volit kompromis, ktery by
umoZnil co nejcitliv¥j8{ stanoveni{ v malém poltu méFeni. Ja-
ko nejvyhodn¥jsi pro vzorky horninového typu se ndm jev{i re-
© %im, piti kterém je spektrum prom¥fovédno pribliZn& 24 hodin
po skonfen{ aktivace, po 3-4 dnech a pribvliZn& po 2 tydnech.
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Prvky s radioaktivnimi produkty o poloZasech n¥kolika mEsfcd
a deldich je vhodné stanovit z jedt& vzddlensd j8fho méfent,
av3ak to nen{ vdy moiné vzhledem ke sp¥chu zékaznfka na zis-
kévéni vysledkd. P¥ibliZnou optimdinf dobu pro stanoven{ zné-~
zornuje tabulka 32 , :

Tabulka &, 3,

Optimdlni doby pro stanoveni prvkd v nerozd&leném vzorku

doba po ozdrend
1 den 3=4 dny 2 tydny
As Au Ag

By Ra Ce
Ca Co

K ' e Lu- Ir
o v

Na Pt i i
36¢1%23p) zb(1245p)

Sm Sn C

W T Yb Tb




III. PouZit{ vypodetni techniky a automatizace,

Pfi realizaci velkého mnoZstvi analyz vzorkld, u kterych
je zdjem ziskat Ydaje o v3ech stanovitelnych prvcich, se sté-
vé nezbytnosti pouZit programované samodinné politade nejen
8 hlediska rychlosti vypodtd, ale i kvill dedifrovatelnosti
naméfenych spekter. Pri analyze jednoho vzorku je zpravidla
J aZ 4 m8Pen{ v riznych Zasech po ozéreni, coZ z2namené urdie-
ni ploch i ndkolika set piki, v mnoha pri{padech splyvajicich
do nerozliSenych skupin. Manudlni vyhodnoceni spekter a za=-
veden{ v3ech korekc{i na podminky mé&i'eni, rozpad a srovnéni
se standardy Jje proto moZné zvlddnout jen p#i nevelkém rozsa-
hu praci. ,

Jako nep?{fli3¥ vyhodné se jevi i préce na externim vétSim
potfitadi. V takovém piipad® nastdvaji komplikace 8 objednévi-
nim strojniho ¢asu a jeho maximélnim vyuZitim, s prevéZenim
vystupd mstenf (ddrnych pdsek) a pod. Zpracovénf vysledkd je
sice ve smyslu samotného vypo&tu velmi rychlé, av3ak v celém
souhrnu praci{ mélo operativni.

Ne jefektivn&j3{ se jevi pouZit{ malého polftade jako sa-
mostatné soufdeti spektrometru. Detekdnf Petdzec doddvé infor-
mace do pam&ti pofitale, ktery miZe i b&hem méfeni pracovat
8 nashromdZdénymi daty a vyddvat mezivysledky, pomoc{ nichZ
miZe obsluha rozhodovat o vhodné délce mé&feni, pi*fp. miZe
optimélnf re?im volit autometicky sém politad. Nejpohodlnéj-
84im i nejrychlej3im zpisobem komunikace obsluhy s po&fitadem
Je displej se sv&telnou tuZkou. Ov3em predpokladem tohoto zpi-
sobu prdce je, Ze po&ftal je uréen predeviim pro méfeni a )
zpracovéni jeho vysledkid, Podobny vypoletnd-mérici systém je
u née zavédsn v Ustavu nerostnych surovin /3/. Podfita& je '
pritom moZné uZit i jako ¥{dfci jednotku p#i automatizaci pra-

ci,




III-1. Ndvaznost prac{ & navrZeni programi v 0J3.

. P#i navrhovéni pracovniho postupu od zaddtku méifeni ozd-
fenych vzorkd aZ po vystup vysledkl ve form& tabulky obsahid
prvkd bylo nutné vychédzet nejen 2z celkového vybaveni odd&le-
ni a charakteru nejéastéji zkoumanych vzorkd, nybrZ i 2z
okam?ité dostupnosti jedmotlivych pristrojd, z moZnosti je-
jich vzéjemného propojeni a z optimalizace vyuitf &asu po-
&¢{tate a pracovniki,

Zékladni prekdZkou v&t3f automatizace pii méfeni a zpra-
covéni vysledkd je druhoiadost pracf aktiva&nich analyz v
celém programu odd&leni, kde je po&itaé pouZivén k mnoha
rdznya €eldm, z nichZ &asov® nejnéroindjif{ je rizeni n¥kte-
rych fyzikdlnich méfeni. Pom¥rné maly obsah pam&ti (16k
Sestndctibitovych slov) nedovoluje soudasnou préci dvou ne-
bo vice néro&n&jSich programd. Podita& neni dostupny ani pro
pfenos dat z pam&ti analyzdtoru po skonieni m&feni vzorku a
spektra je nutné uchovédvat ve form& d&rnych pések, Byla pro-
to snaha vytvoiit soubor programd, které by co nejvice ome-
zily manipulaci s tiiténymi vysledky a pffpravu a dé&rovéni
vstupnich dat 2 nich pro nésledné programy. Pro f4zi analy-
zy spekter byl vypracovén program vyuZivajici displej se za-
dévénim vstupnich dat pomocs sv&telné tuZky, pripadn& spoju-
Jici{ podprogram automatického vyhleddvén{ pfkd a vyuZitf
svételné tufky jako korigujfcfho prost¥edku (program DAS).
Timto programem mohou byt ziskény plochy pikd soudtovou me-
todou nebo vstupni data pro nédroén&jif{ program analyzy me-
todou nejmendich &tverci (INSP4). Program INSP4 pro vyhodno-
ceni spektira byl navrZen tak, aby dal co nejpFesn&jii energ
gie nalezenych &ar a tim umoZnil automatické vyhleddvénf v
katalogu standardd v dal3f f4zi vypoltd v brogramu DLAK, Né&-
Tfeni vzorku je tak zpracovéno celkem ve t¥ech etapsch a tisk
vysledkd je omezen pouze na zdvérednou tabulku obsahi, Za-
déni standardd se ddje formou katalogu, obsahujfefho prim&r

P N




aktivadnich konstant standardd vypoltenych ve viech piedché-
zejicich ozérenich a aktivain{ konstanty pro standardy, ozé-
Ffené soudasné se vzorky. Vstupnf data pro vytvoienf tohotoo
katalogu jsou predem pfipravena a vyd&rovéna vzhiedem k to-
mu, ¥e pfimé zavdddni do politaie by znamenalo velkou ztritu
strojnftho ¢asu, Tato data jsou zpracovéna samostatnym progra-
mem DLAS na novy katalog. '

Pfehled v3ech programi® v pracovnim postupu je na obr,.f.

III-2. Popis Jjednotlivyeh programi

a) Program DAS zobrazuje spektrum na displeji. Jeho hru-
bé schéma je na obr. 7. Pred vloZenim spektra jsou z dsdlno-
pisu zadédna z4kladni data: rozsah kandlt spektra, dvéma body
urfend pPibliZnd linedrni 2zdvislost energie na ¢isle kanilu,
tdaje pro mEf{tko zobrazeni, piribliZnd zévislost polo3{irky

pikd na kandlech a t#i ddaje pro podprogram samoc&inného vy=
hledédvénd pikd.

Pomoci piepinadi na panelu polfitade je moZné volit riz-
né varianty pouZiti programu nebo n&kterych detaild v nim i
b&hem vypoltu. V nejb&Zn3jsim pouZiti je zobrazovéno 150 ka-
néld spektra, nadtenych snimalem d&rné pdsky, a to v lineédr=-
nim nebo odmocninovém méiitku. Obraz tseku spektra je vidy
nanormovén do urdené &4sti obrazovky, zéroven Jsou zobrazeny
Udaje o hranicich tiseku a minimdlnim a meximdlnim obsahu ka-
nélt (obr. 8). V pravé &4sti obrazu jsou umistiny rozhodova-
e{ povely pro pouZit{ sv&telné tuZky a vyvoldnil riznych pod-
programi, Témi je moZné zaddvat nebo ru3it ognadeni kansld
(prisvicenf a oznadenf Sipkou), cpravovat obsahy kandld, za-
ddvat pozadi pro integfaci pikl, vyvolat zménu zobrazovaného
tiseku nebo vystup vysledki.

Vybrany povel Jje pii oznadeni své&telnou tuZkou piisvi-
cen a podital &ekd na dal3{ zaddni, jako t¥eba pFedurieného
po&tu kandld, Pokud nedojde ke schvdleni, jimZ je novy dotyk
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na povel spojeny s jeho pohasnutim, je kaZdé nové zadénf po-
vaZovéno za opravu piedchoziho zadéni,

Pi*i povelu k opravé obsahu OPR.KAN je oznaden zvoleny
kandl, jehoZ &fslo a obsahy dvou sousednich kandld vpravo i
vlevo jsou pak vypsény na obrazovku, Obsluha dodd piredpoklé-
dany sprévny obsah 2z ddlnopisu.

Po povelu PRIDAT jsou oznafovény vybrané kandly., Bud mo-
hou byt viechny povaZovény za polohy pikd, nebo krajni z nich
vzaty za hranice Useku zvoleného pro daldf zpracovéni, Pokud
nejsou timto zpisobem zaddny hranice, jsou vypolteny ve vzdé-
lenosti dvojnésobku'poloéifky urdené vstupnimi daty.

Povel SECIST poZaduje zadéni 2 intervall kandlt mezi
dvojicemi bodd vlievo a vpravo od piku, jimiZ je proloZeno
primkové pozadi, které je pak odefteno od soutu obsahld ve
stfednim intervalu, obsahujicim vlastni pik. Je moZné zvolit
i variantu, .pfi které Jjsou itseky pro stanoveni pozadf urie-
ny programem Umstn® zadané poloSiice a korigovény tak, aby
nezasahovaly do svahu sousednich pikl,

P#i povelu NOVE SP Jje zji3tén posledn{ oznaleny pik,
usek zobrazeného spektra vpravo od n&ho pfesunut do poddtku
zobrazeni a mnoZatvi kandld potiebné pro doplnéni je piedte-
no z d¥rné pédsky. Tato &innost miZe byt samolinn& vyvolévéna
i po integraci piku nebo po d8rovédni dat, Postupné je tak
predtena celd péska spektra. Tento zplisob byl zvolen bez
ohledu na moZnost uloZeni celého spektra v paméti, nebo¥ je
tim zajié%ovén sprévny sled vstupnich dat pro navazujici
program,

Povely POKRAC a PLATNE maji pouze startovaci nebo schva-
lovaci vyznam v nékterych variantédch v souvislosti s jinymi
povely.

P¥i prohliZeni spekter je moZné zapojit podprogram pro
vyhledédvéni pikid, ktery v obraze oznal{ odpovidajfc{i kandly
stejnym zpisobem jako po povelu PRIDAT, Oba zpisoby urlend
poloh piki je moZné kombinovat, nebo zrudit vysledek wvyhle-




dénf, Ve vstupnich datech je moZné ovlivnit citlivost hledaci
procedury, $1#ku hledac{ funkce, vytvérejic{ korelované
spektrum (2, derivace Gsussovy k¥ivky) a zadat kritérium, do
jaké vzddlenosti mé byt jedtE nalezeny pik zahrnut do spoled-
ného “dseku 8 pfedchdzejicimi pfky..P¥i pouZiti hledaci pro-
cedury je moZné obejft zobrazovéni a pak vystup vysledkd pro-
bthd zcela automaticky (ur&eni poloh pfki & jejich ploch nebo
stanoveni Usekd a dat pro program INSP4). V této varianté je
oviem skryto nebezpedf, Ze nebudou zaddny v3echny sloZky mul-
tipletd &i bude neaprivné urdenc pozad{ a proto byvd pouZita
Jjen v p¥ipad® jednodud3ich spekter, na pi. standardi,

b) Program INSP4-s proloZenim zadaného tvaru spektra ne-
linedrnf{ metodou nejmendfch &tverct, Lietoda byla jiZ mnoho-
krit popséna a program vychdzi v podstat® z ¥ldnku /4/, Sche-
maticky je zndzornZn na obr, 9. V zadaném uUseku je experimen-
télnimi body i fitovédna funkce

n . s .
Y, = 322;_ ¢(pds Yy Py} +Pey, ay) (5)
slo¥end z lineérniho pezadi a n Gaussovych kiivek, kde Py
Jsou polehy, P smplitudy piki a Py polo3iFfka, spolednéd pro
vSechny, e, aa, Jjsou parametry pozadi,

Presnd kalibrace a zéroven zrychlenf a zpresndni vypodtu
hlavn& pro statisticky mélo vyrazné pfku nebo komplikované
multiplety jsou zajis¥evény tim, Ze zpracovéni spekira probi-
hé ve dvou etapéch. V prvn{ jsou viechny parametry v (5) po-
nechény velné a do zpracovéni jsou zahrnuty jen piky, pro kte-
ré je debfe znéma energie a d4 se u nich ofekdvat dobré sta-
neveni pole3{¥ky, Vypolet dévé vystup pribliZn& urdenych ener-
gii zpraeovévanych ptkld, ke kterym jsou po skonZeni 1, féze
piifazevény pfesné energie a tak ziskéna kalibradni ki*ivka
proleZenim polynomu 3, stupnd metodou'nejnen!ich ¢tvercl, Jsou
osnadevény i piky, jejichZ poloffika m4 byt pouZita pro ka-
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1ibraci’ poloZiiky. PFi nsésledujficim podrobném zpracovéni v3ech
pikd ve spektru je polo3ifka zadéna touto kalibraci (polynomem
2,st.) a poet volnych parametrd v (5) je sniZen. Tim se zvy-
Suje presnost proloZeni i rychlost vypoltu. Podle dosavadnich
zkudenosti odpovidajf vypodtené energie velmi doble literdrnd
uddvanym. U pouZfvaného zaifzeni nebyvaj{ odchylky energif sil-
n& j8fch pikd v&t3{ neZ 0,1 keV,

Vzhledem k omezené kapacité paméti musf byt spektrum &te-
no z d8rné pdeky postupnd a proto i data Usekd pro zpracovéni
musi byt uspordddny vzestupnZ, To Jje zajis¥ovéno v programu
DAS pro p¥ipravu dat.

Fro urychlenfi vypoltl a zajiStZni lep3{ konvergence jsou
zavedena tato opatfeni:

i) V obou fizich jsou vstupnimi daty zedény piibliZné
hodnoty poloh pikd a polo83iiky. Poldtedni parametry amplitud
a pozadl jsou ziskény fitac{ funkee (5) s fixovanymi polohami
a polo3ifkou (linedé~nt problém). To dévé lep3f odhad polédted-
nich parametrd hlavn2 pi*i nevyraznych pikéch neZ odelet 2
Jednotlivych exrerimentdlnich bodi.

ii) V prvaf iteraci je pou¥itc tlument,

3ii) Setnost ve vzdélenosti dvou poloSiYek od polohy piku
Je povaZovéna za zanedbatelnou, takZe je uSetfeno mnoho &asu
polofenim hodnot Gaussu a jeho derivaci ve vzdélend j3{ch bo=-
dech rovnymi nule.

iv) Pokud neni dosaZeno vyhovujici konvergence do 8 ite~
raci, je vypolet zastaven.

Za t&chto podminek trvé vypolet v oblasti ~ 20 kanéll s

 jednfm pikem zhruba 4 sec. Primérnd rychlost vypodtu v celém
komplexnim spektru je pi#ibl..8 sec/pik.

P¥{iklad vystupu programu je na obr. 10, Vyznam jednotli=- -
vyeh poloZek je snad z¥ejmy., V poslednim sloupei LIM je uvd-
d%na plocha piku, ktersd by odpovidala amplitudd 33{15555? a
kterd je pozddji pouZivéna pii vypo&tu hranice stanositelrosti
prvku v daném mé&ient, :




¢) Fifprava dat standard’ - program DLAS, Jak ji% bylo

edeno, Jjsou k vypodtu obsahdl pouiivédny nejen vysledky mé&ieni
standardl, ozérfenfech soudasnd se vzorky; nybrf i zprimdrované
vysledky p¥edchozich ozéienf ve form& ektivainich konstant.

% tomu uUdelu je sestavovén katalog standardnich energif, je-
ho# %4st je na obr. 1ll. Fro bdZné ddely Jjsou v ném shrnuty
Udaje pro 145 Zar. Tento katalog je vklédédn do programu DLAS
{schama na obr, 12). Aktivadnf konstanty standardi 2z piedchd-
zejfcf aktivace Jjsou nejdi-{ve zahrnuty 4o udaje o primérné
aktivaini konstant®, Z ddrné pdsky jsou piedteny udaje o sou-
Zasném m&ren{, kde mt¥e bFt pouZfito aZ 15 smésnyeh standardd
nebo tlokll jednoduchych standardi. 7 t&ch jsou vypodteny nové
aktiva®ni konstanty. Aktivednf{ konstanty jsou v relativnich
jednotkéch & jsou Umdrné mnoZstvi prvku, potifebného pro zare-
gistrovdni jednotkového poftu impulst pfku dané energie za
standardnich ozafovacich a méirfcich podminek v fase konce ozd-
Fani. Jako &iselny udaj tedy majf vyznam jen pro danou apara-
turu a ve spojenf s pouZfivanymi korekdénimi faktory.

#ed vystupem nového katalogu (platného pro soudasné ozs-
fenf) Jje zatazena optickd kontrola vypottenych aktivaénich
konstant pomcci displeje. lia obrazovku jsou postupn& uvddidny
vjsledky m&¥en{ standardd a to pro viechny-energie jedhoho
izotopu a viechny pouZité standérdy. QObsluha miZe pomoci svd-
telné tuZky piisvitit vadné vysledky, takZe pak nejsou v dal-
8{m brdny v ivahu {na pi. vysledek mZifen{ podSkozeného nebo ji-
nak ochuzeného standardu). Pii povelu k pokradovéni jsou vBech-
ny platné vysleldky pro jednu standardni{ energii zprimé&rovény
a pirejde se k zobrazeni vysledkd pro dalsf izotop.

Pn skon&eni kontroly je cely katalog vyddrovén. Je=-li
nutné ziskat vysledky co nejrychleji po mé&ieni{, je moZné pou-
#{t i katalog bez soudasnych standardd, nebo s neiliplnym scu-
borem standardd.

Pro Jjeden prvek je v katalogu pouZito aZ Jest standard-
nich energii,
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“lyf=

Jednotlivdé sloupce na obr. 11 maji tento vyznam:

poladové &€13lo

‘= znaldka prvku

- energie standardni &4ry, keV

polodas rozpadu, dny )

- k56y znadky prvku

- kédy moZné interference

- pom&r ploch pikd stejného izctopu

10 - prim&rné akt. konstanta (vynigobans pomdfrem ploch)

11 - konkrétni konstanta akt,

12,13 -.poéet akt. konstant celkem n pro toto ozéfeni, za-
" hrnutfeh v primiru ‘

V¥ zéhlavi je uvedeno &fslo aktivace, .addtek a konec ozé-
Yeni v ppiadi min, - hod, - datum a pomér nasycené aktivity
kobaltového monitoru k aktivitd® dosaZené délkou ozdfent,

d) Vipodet obsahd, Je pouffvén program DLAK, ktery auto-
maticky vyhleddvd, zda energie z katalogu standardl jsou obsa=
feny ve vysledcich zpracovéni SpEktrao Schema progresmu je na
.obr. 13,

Do potitade je vklddén pFedem piipraveny katalog standar-
dl, Po nZm jsou z délrnopisu zadény vdaje o m&reni a o vzorku,
rutné pro pfe.cfet ploeh pfk{ na standnrcrnf podminky. Potd je
vlofena &lrhs paska vyelelk?, zfskenfeh pregramém IM3F4,
Vyéledky Jjsou uspordddny podle vzristajfci energie, Nasleduje
postupné zkoumdni jednoho F&lku katalogu pe druhém, zée je ve
spektru obsaZen pik odpovidajici energic. Iriteriem nelezeni
Jje podminka, %e energie E, ve vicledeieh spadd @o intervalu
Eyatal I A, kde A se linedrng roziifuje od 0,2 keV pro
energii 100 keV do 1 keV pro energii 1500 keV. Fokud je tako-
vy pik nalezen, vypolte se obsah jako

N et
(]

WO = N e W
-
D o 0

M= Ao ¥ . ("‘)
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Iie & je aktivadni konstants pro <Zanou stand. energii, k -
sounrn koreké¢nich faktord a T - plocha piku. Vysledky z pri-
mémyen 1 konkrétnich sktivalnich konstant jsou postupné
uklédény Jo vysledkového bloku. Tdroven Jje skoumdno, zda v
raddin{ katelogu je pozndmka o moIné interfercnei jiného prvku.
Jreli ve sloupcl ¢ pomérnjich intenzit pikd vdaj 1, je vypodtie=
na hranice stanovitelnosti jako cotsah, odpovidajici plofe pi-
ku ¢ amplituc? 3.\ pozadl i v tom p*fpad®, ¥e pfk nelyl nale-
ven ve spektru, Irenice stanovitelnosti je pak urdena z pri-
m8ru hodnot sloupece LI {o%r. 10) 4 energeticky nejbliiSdich
pikuo rato limits Je ukldAddne o vysledk? 1 tehly, byl-1li pro
uralovany prvek nalezen reslny obsah "eoo{ Je to uZiteins
inTormace o citlivosti metody na drnnctllve prvky. VSechny
vislecky json najednon tidtfry ve {orm& tabulky na otr. 14,

Vspis obsahuje hlavidku s Udaji o vzerku, podminkdch

zafovani a méreni, Fro ka¥d;/ prvek jsou pak uvedeny vyslecky
stanoveni obsanu z2 vieeh pikd a hranice starovitelnosti, kte-
r{ joc oznadens znskem a zdpornou hodnotoue Pruni sloupec obsa-
nd v jednotkdch ppm jsou vyslcodky urdené z mEfen{ standardyd,
vo Aruhdm visledky z primdrnyeh aktivadnich konstant. Ve slo
sloupei INTF jr uvdd®no, ktery prvek mfle jeits ddvat energii,
1e¥ded v pian enengetickdho kritefias Jro poscureni mo¥noti
prispivku jindlo prvku je ve sloupcich ELELTIZ uvidéna kata-
logovd energic spolu s vypodtenous

“atim nebyl sestaven program, kter; by prim&roval vysled-

ky m3ferd 2 tak vrychlil a usnadnil zdvdreénou edici. Problé-
med Je nedostatek mistz v pamEti pro ulo¥én{ dal¥fch pomocnyeh
podmfnek, jimiZ by bylo mo¥né stanovit kriteria pro vyloudeni
chytnyeh visledk? (bezpedné vyloudeni interferenci a pod.).
plénu je zajazeni displejové kontroly vyslcik® v programu
Dk . vyZkrtdvini chybnjch pomoei svételné tquy JjeSt& pred

sfvirednim vystupemo

o~
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Ovlddéni displeje a sv&telné tu¥ky nepat#f do standard-
nich vstupd a viystupd po¥ftade, Proto byl jen program INSP4
psén v HP-Algolu, ostatnf jsou psdny v HP-Assembleru, 34st
podprogramu pro zobrazovéni v programu DAS byla napsdna
Inge Vo Feifrlikem CCe,

IV. Analyzované materidly e moZnosti nedestruktivniho sta-
noveni prvki.

Aktivadni analyza je analytickd metoda, .kterou lze
zjis¥ovat i nepatrné mnc¥stvi prvkd nepostiehnutelnd jinymi
zplisoby. 7 praktickém pouZit{ je potieba se rozhodnout, zda
zvolime metodu destruktivni nebo nedestruktivni{. KaZdd z tich-
to variant mé svoje piednosti ale i nedostatky. Destruktivni
metoda ndm umoZn{ vyuZit pln& citlivosti stanoveni dané jejd
fyzikdlnd podstatou, oviem s omezenim pro jeden nebo nskolik
zvolenych prvkd, Pon&kud jind je situace u nedestruktivni me-
tody, kterou zde rozebereme a tak pon&kud vyjasnime oblast je-
J1 optimédlnd pouZitelnosti.

Velkou vyhodou nedestruktivni metody Jje ziskdn{ informaci
o obsahu pro velky podet prvkd, okolo 58 elementi, v serii
méfeni z jediné celkem malé nevéZky. Tim, Ze provedené stano-
ven{ nevyZaduje ani jednoduché chemické tpravy vzorku je ome-
zeno nebezpell jeho kontaminace a tak ziskédni chybnych infor-
maci p¥i koneiném vyhodnocen{ vy¥sledki. Ddle pii celém postupu




“se ném vét¥fina mechanickyeh a fyzikélnich vlastnosti nem&ni
a je proto moZno tento vzorek pouZit k daldfimu studiu.

Tyto miiZeme ¥ici vyhody Jjsou v3ak vézdny s nékterymi
riznd ee upletnujfefmi nedostatky. Predeviim je to kolisén{
citlivosti stanoven{ prvkd v zdvislosti na pr{tomnost nebo
otsah dal¥fch prvki, které mohou tvofit hlavni s.oZfku vzorku
ale i na obsahu n¥kterych mikrokomponent., Podobné mi%e vadit \
pii interpretaci~h vysledk® to, Ze jednotlivé prvky nejsou
stanoveny se stejnou odchylkou, Dals{ nevyhodou miZe byt do- .
ba trvén{ celého stanoveni.

V n&ktarych p#*ipadech je moZné zkrdtit termin pieddni
vysledkd vhodnou organizaci price, ale nem&nnéd zde zlstdvi
doba aktivace a &as potfebny pro poldtek registirace gama-

-spektra aktivovaného vzorku, které dosahujf{ doby aZ n&kolik
t7dnd, Zde se uplatnf{ vlivy vychdzejici Jjednak ze zadaného
dkolu a téZ z vlastnfho sloZenf{ vzorkl.

Prod tento kriticky pohled, Je podmin&n zku3enostmi, .
které ukézuly, Ze pracovnici pouZfvajifd'sluZeb této metody
mohou byt po Uspé&3ném proveden{ serie analyz rozéarovény je-
jim selhdnim a mnohdy toto piiéitajfi ne na vrub volby nevhod~-
né metody ale Spatné préci laboratofe provddé&jici analyzu.

2 té&chto divodl, pro hrubé vytvoreni tsudku o pouZitel-
nosti nedestruktivni aktivadf{ snalyzy uvedeme poznatky ziska
né pii analyzdch materidlu v oddéleni Jjaderné spektroskopie
GoF - 8sAv, 2de byla analyzovéna celd Fada vzorkl nejriznéj-
Sftho plvedu a za riznym cflem. Piedeviim se jednalo o vzorky
geologické jake gabbra, buliZniky, jaspisy, kaolin, magnesit,
kiemenny pisek, hliny, lunérni regolity a Jjeho jednotlivé
sloZky, vyseparované minerdly jako biotity, chlerity, musko-
vity, Zivce. Ddle bylainalyzovén popel z rostlin, rizné pri-
myslové vzorky vét3inou silikdty ale i n&které kovy. Pro -
hrubou orientaci p#ipadnych uZivateld pFiklddédme ddle tabul-
ku %, kterd d4v4 predstavu, které prvky je obecnd moZné na
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popisovaném zaifzeni stanovit a déle tabulka 5 , ve které
Jsou uvedeny hranice stanovitelnosti v krétké aktivaeci a ta-
bulky 6-10 pro stejné ddaje pi*i dlouhé aktivaci. Jeko pif-
klady byly zvoleny rizné meteridly, které co moZnd nejvice
pokryvaji oblast vzorkd analyzovanjfch v nadem tUstavu a o kte-
ryeh predpoklédsme, ¥e mohou slouZit jako nézorny pit{klad prc
hodnoceni mo#nosti pii analyze Jjinych materiélt. Proto jsou
zde uvéddény nejen vypodftané hranice stanovitelnosti pro dan;
vzorek, ale i skutedné zjis¥t&né hodnoty. Upozorﬁujgme, Ze ty“:
" prahy plat{ pouze pii pou¥it{ némi popisovaného cyklu m&ient
a jsou téZ z #4ati zdvislé ne pouZité navdZce vzorku,

P¥{klady byly voleny tak, aby jednak obssdhly vzorky s
celkem inettni matrix (tab. 6 ), kde velikost vzorku hraje
podstatnou roly, ddle vzorky biotitd (tab.7 &), kde chceme d -
monstrovat zmény v prezich pii zmén& sloZeni nékterych sloZex
(v tomto pi{pad¥ piedevdim Sc a Cs) a ddle tabulky 8-, kters
majf ukédzat moZnosti aktivani analyzy pro nejrizn#jis{ mate-
risdly,.

V zdvéru je tieba je¥t® pFipomenout, Ze nejen hmotné
vybaven{ pracovi¥té& gle i vhodné sloZeni pracovnihc kolekti-
vu piedeviim v n&€m zastoupenych elektronicich, kteif{ dok&Z{
tote zafizen{i udrZovat v provozu schopném stavu a pFfipadné
JjeSt& vylepSovat, je pfedpokladem tisp3%né préce.




Tabulka €. 4%
®
H PREHLED FPRVKU STANOVITELNVCH IAA He
== FRVKY STANOVITELNYGH 1A/
£ U
i | Be Z KRATKE AKTIVAGE Blc{N|O|F [Ne
Z DLOUHE AKTIVACE |
Na|Mg Atlsi | p| s |ct|ar

-8h-

RbiSr 1 Y {Zr {Nb|Mo|Te | Ru|Rh | Pd AgiCd |In {SniSbjTe | | |Xe
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Cs

Hf |Ta |W |Re |Os|Ir |Pt |Au|Hqg [Tl |Pb |Bi [Po |At |Rn

Ce |Pr |Nd [Pt [Sm|Eu |Gd |Tb |Dy |Ho |Er [Tm|Yb |Lu
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Tabulka &, 5

Hranice stanovitelnosti v krdtké aktivaci

% prvky
10 Si
l1=-10 Ca,Ni
0l -1 Mg,K,Ti,Rb,Mo,Pd
0,01 - 0.1 C1,Cu,Sr,Sn,Te,Ba,Al
0.001-0.01 Na,V,Co,Ga,As,Br,Sb,I,Cs,La,W ,
0,0001~-0.001 Mn,Sm,Re,Au,U
00,0001 In,Bu,Dy ‘ ‘
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Tabulka &. 7

Fiotit
(10 mg)
nelezeny hranice sta=
obsah novitelnosti
- (ppm)
2
3 0,17
0,03 0,005
300 €0
100 2
150 l
15 0,5
16 3
3C0 0,7
2
1 0,1
16¢ 300
70 4
6
8 0.3
2
0,4
0-,004
6% 520
50 0,2
0,5 : g,oz
0,2 3
80 30
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Tabulka &, 8
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Tabulka &, 9

L - 20
(10 mg)
2
1,4 1
0,005
250 80
55 4
4
45 2
30 0,5
C,2% J
1l
1l
2 0,1
13,7% 340
3
3,3
2’
2,2 0,3
0,005
0,12% 310
15 0,2
1 9,02
0,32% 5
40 25
300
20
0,1
€ 0,05
23 2
7 0,02
50
350 330
0,4
1,7 %,11
1,1 0,2
0,7 2,4
1,6
6 0,2
25

1,6
0,6

0,9
0,75
2,5
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Tabulka &¢. 10
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