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Pii pouziti kg standardizace v neutronové aktivacni analyze (Ko-NAA) je potieba stanovit
parametry neutronového toku o, f a Fcl. Parametr F je definovan? nasledovné:

F - Ap 40 (1)
¢ kO,Au (AU) >(Gth,Auxf + Ge,Au >QO,Au (a) >ep,Au) .

V priibdhu  vjvoje ko-NAA bylo navrzeno nékolik metod jejich stanoveni™®, nicménd
v pripad¢ reaktoru LVR-15, a dalSich vicetcelovych vyzkumnych reaktort s ¢asto se ménici
konfiguraci aktivni zony (a tudiZ i parametri neutronového toku), je k dispozici pouze metoda
,bare multi-monitor* (nebo ,,Cd-covered multi-monitor pro ENAA), pfi které je mozné
zaroven ozafovat zkoumané vzorky a soucasné s nimi i aktivaéni monitory neutronového
toku. Po dlouhou dobu byl pro tuto metodu doporuovan pouze soubor monitori Au+Zr.
Pred né€kolika lety byl vSak navrzen novy soubor pro rutinni analyzy sestavajici se z
Au+Mo+Cr, ktery mél byt vhodny hlavné pro dobie termalizované neutronové spektrum
(vysoké f). Jeho pouzitelnost méla byt srovnatelna s Au+Zr.* Nedavno zvefejnéné vysledky
vak ukazaly vyrazné rozdily studovanych parametrii pii pouziti obou typt monitort® °. Tudiz
po usp&né implementaci ko-NAA v nasi laboratofi’ *® bylo provedeno srovnani vhodnosti
obou soubort, které vedlo k ponékud neuspokojivym zavéram pro soubor Au+Mo+Cr.*

Pro nase experimentalni podminky neni ani kombinace Au+Zr zcela vhodna z nasledujicich

davodu:

1.  kratky polocas ¥'Zr-*"Nb (Ty, = 16,74 h),

2. problém s fotoneutrony z Be reflektoru pro ®°Zr (E, = 6260 eV)*?

3. nizka hodnota ko pro oba nuklidy Zr,

4. pouziti niz8i navazky (cca 3 mg) IRMM-530RA 0,1%Au-Al folie misto 10 mg, pro
kterou byla certifikovana hodnota s nejistotou 1,003 mg kg™ + 0,012 mg kg™. To mize
vést k vy$Sim nejistotam vysledkd ko-NAA, protoze relativni smérodatna odchylka
obsahu zlata (0,30 %) stanovena pro vzorky folie 0 hmotnosti 10 mg v ptvodni studii®?,
se muze zvysit. Pouziti 10 mg navazek by vedlo v nasich podminkach (hustota toku
tepelnych neutronii az 7-10" m? s?) knadbytené vysoké radioaktivits Al pii
kratkodobém ozafovani a *®Au pii dlouhodobém ozafovani,

5. rozdilné navazky jednotlivych prvka v kazdém pouZitém souboru monitord.

Bylo tedy naSi snahou najit novou kombinaci monitorii, ktera by splnila nasledujici
pozadavky:

1. prvky s dobfe aktivovatelnymi nuklidy s parametry Qo a E; v $irokém intervalu hodnot,

2. soubor optimalizovany pro jedno méteni (cca 30 min.) po vymiraci dob¢é piiblizné 4-7
dnt,

3. jednoducha ptiprava s ohledem na chemické vlastnosti prvkd,

4. stejnd hmotnost prvku v kazdém pouzitém souboru monitorii pro zjednoduseni zadavani
a vypoctu dat do vypocetniho software,

5. pouzitelnost jednoho typu souboru jak pro INAA, tak ENAA.
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Experimentalni ¢ast

Prvky s vhodnymi vlastnostmi svych dlouhodobych radionuklidii byly do souboru monitori
vybrany z publikace [14] a n€kolik vybranych kombinaci prvkl bylo testovano. Roztoky Rb a
Zn byly pfipraveny rozpusténim dobie definovanych slouc¢enin (RbNOs3, 99.99 %, Aldrich,
USA a granulovany Zn, p.a., Lachema, Ceska republika). RbNO; byl rozpustén
Vv deionizované vodé, zatimco Zn ve zfedéné (1:5) podvarové HNO3. Roztoky Au a Mo byly
piipraveny ze standardnich referen¢nich materidli (SRM) amerického National Institute of
Standards and Technology (NIST) NIST SRM-3121 Gold Standard Solution a NIST SRM-
3134 Molybdenum Standard Solution™ gravimetrickym fedénim tak, aby pipetovanim 50 ul
ziedénych roztokt bylo docileno pozadovaného mnozstvi prvki. Uvedeny objem byl
pipetovan na disky z chromatografického papiru Whatman 1 o praiméru 16 mm gravimetricky
kalibrovanou pipetou, které¢ byly ususeny pod infralampou pfi teploté neptesahujici 40°C a
zataveny do diskovych polyethylenovych (PE) pouzder o priméru 25 mm vytvoienych ze
dvou folii o tloustce 0,2 mm. Pouzité chemikalie, hmotnosti jednotlivych prvki a relevantni
jaderna data jsou uvedeny v Tab. 1.

Tab 1 Jaderné parametry pouzitych nuklida Au, Mo, Rb, Zn a Zr**

Hmotnost
. o prvku E, ko E, (eV) Qo
Nuklid Pived v monitoru | 112 (keV) | (nejistota,%) | (nejistota, %) | (nejistota, %)
(ng)
3,260 +
18y, | SRM-3121 0,008 2,7d | 4118 1(0) 5,65 (7,1) 15,7 (1,8)
IRMM-530R ~6
Mo | oom-3134 | 201 659
somy - 3+10 | 2% | 1405 | 527E-4(05) | 241 (20) 53,1 (6,3)
%R RONO; | 3253+0,5 1%'6 10770 | 7,65E-4 (1,0) 839 (6) 14,8 (2,5)
%zn | znbroky | 992,918 243*3 11155 | 572E-3(0.4) | 2560 (10) 1,908 (5,0)
97
o2 . 167 1 7433 | 124E-5(03) | 338 (2.1) 251,6 (1,0)
Nb Zr folie ~ 16000 h
. Goodfellow 64,0 | 7242 | 890E5(1,3)
21 d | 7567 | 1.10E-4(13) | ©6260(%) 531(33)

Soubory monitort Au+Zr byly pfipraveny jako disky s primérem 6 mm z 99,8 % Zr folie
(Goodfellow UK, ZR000260 foil, tloustka 0,125 mm) a 0,1%Au-Al folie (IRMM Belgium,
Nuclear reference material IRMM-530RA, tloustka 0,1 mm)'®'’ které byly zvaZeny a
zataveny do PE pouzder. Rozdily ve slozeni a geometrie jednotlivych typt monitort byly
vzaty v tivahu pii zpracovani dat v programu Kayzero for Windows.

Pro porovnani a verifikaci vysledkl pii pouziti riznych kombinaci monitort byly pouZity tfi
rizné NIST SRM: 1547 Peach Leaves, 2711 Montana Soil a 1633b Constituent Elements in
Coal Fly Ash®™. Byla piipravena tii ozafovaci pouzdra s dvéma péary souborii monitorti Au+Zr
a AutMo+Rb+Zn a jednim vzorkem od kazdého NIST SRM (baleny do PE pouzder stejnym
zpusobem jako monitory), jak je naznaceno v Tab. 2.

Vzorky a monitory v PE pouzdrech byly zabaleny do Al folie, aby byl zarucen dostate¢ny
odvod tepla a hermeticky zataveny do Al ozafovaciho kontejneru. Béhem piedbéznych
experimentll nebyla pozorovdna 74dnd deformace neutronového spektra. Ozafovaci
kontejnery s monitory a vzorky byly ozafeny ve dvou kanalech reaktoru LVR-15 dle
nasledujiciho schématu:
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1. 3 hodiny v kanalu H8 za okrajem aktivni zony v Be reflektoru pouzitim celého spektra
neutrond s hustotou toku tepelnych neutrond 4-10* m?s™,

2. 90 minut v kanalu H6 vedle palivového ¢lanku pouzitim celého spektra neutrond s
hustotou toku tepelnych 7-10"" m?s™,

3. 2 hodiny v kanalu H6 pouzitim pouze epitermalnich neutronti (v ozafovacim pouzdie
stinéném Cd plechem o tloustce 1 mm — ENAA)™.

Tab 2 Priblizné hmotnosti vzorki a monitor a jejich umisténi v ozatovacich pouzdrech

Pozice Vzorek Hmotnost (mg)
1 0,1%Au-Al+Zr-1 ~6+~16
2 Au+Mo+Rb+Zn-1 vis Tab 1
3 NIST SRM-1547 ~ 100
4 NIST SRM-2711 ~ 50
5 NIST SRM-1633B ~ 50
6 0,1%Au-Al+Zr-2 ~6+~16
7 Au+Mo+Rb+2Zn-2 viz Tab 1

Pied spektroskopickym méfenim ozafenych monitord a vzorkd byla odstranéna Al folie a
povrch PE pouzder byl ocistén omytim v zfedéné kyselin€é dusi¢né a deionizované vodé.
Gama-spektra vzorkii a monitorti byla méfena koaxialnim HPGe detektoru s nasledujicimi
parametry: relativni uc¢innost 77,8 %, rozliSeni FWHM 1,87 keV @1332,5 keV a pomér peak-
to-Compton 82,5:1. Detektor byl piipojen ke gama spektrometru Canberra Genie 2000
soustavou linearni elektroniky, kterd obsahovala loss-free counting modul (LFC Canberra
599, dualni mod) Kk opraveé efektu nakupeni impulzi a dynamickych zmén mrtvé doby.
Vzorky byly méteny po vymiracich dobach 4-5 dni a 4 tydnu.

Me¢fteni soubord monitort bylo provedeno v souladu s metodikou stanoveni parametri
neutronového toku metodami ,,bare triple-monitor a ,,Cd-covered monitor™' 3, Jak Au+Zr tak
Aut+Mo+Rb+Zn byly méteny v referen¢ni geometrii 20 cm po vymiraci dobé 3-4 dny. Béhem
pfedbéznych experimentii bylo zjiSténo, Ze oprava na blank je pfi dané metodice prace
zanedbatelna jak pro vzorky, tak pro monitory.

Pro nabirani spekter a jejich vyhodnoceni byl pouzit software Canberra Genie 2000. Vysledky
ko-NAA byly vypoéteny pomoci programu Kayzero for Windows?. V tomto programu byly
pouzity nasledujici hodnoty faktorli tepelného a epitermalniho samostinéni neutronli, Gy, a Ge:
pro 0,1%Au-Al folii Gy, a Ge= 1, pro Zr folii Ge = 0,983 pro reakci **Zr(n,y)*Zr a G, = 0,973
pro reakci *°Zr(n,y)*’Zr 3. Pro dalsi nuklidy a matrice byly pouZity hodnoty Gy = Ge= 1 (jak
byly vypoéteny v programu Kayzero for Windows?). Tolerance pro rozpoznani piku byla
nastavena na hodnotu 1,1 keV jednostranné.

Vysledky a diskuze

Reaktor LVR-15 poskytuje ozafovaci sluzby pro vice nez 20 védeckych tymi nebo
prumyslovych aplikaci, tudiz kazda konfigurace aktivni zony (AZ) je sestavovana piiblizn¢ na
dobu pouze tfi tydnd, po kterych se konfigurace AZ méni. Pii tpravach konfigurace AZ
dochazi k nezanedbatelnym zménam parametrii neutronového toku, nékdy i vV ramci jedné
provozni kampané. Tyto experimentdlni podminky dovoluji pouzit pouze simultanni
stanoveni parametri neutronového toku spole¢né s ozafovanymi vzorky. Vysledky stanoveni
téchto parametrti pro rizné ozafovaci kanaly jsou uvedeny v Tab. 3.
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Tab 3 Parametry neutronového toku

Kandl H6 (INAA) H6 (ENAA) H8 (INAA)
Soubor a f FC,AU a f FC,AU a f Fc,Au
Au+Mo+Zn | -0,007 | 24,7 | 823 000 | -0,039 774 000 | 0,019 | 48,9 | 235 000
Au+Rb+Zn | -0,009 | 24,7 | 822 000 | -0,026 811 000 | 0,004 | 49,5 | 231 000
Au+Mo+Rb | -0,009 | 25,3 | 811 000 | -0,006 833000 | 0,022 | 49,2 | 234 000

Au+Zr 0,010 | 25,7 | 817 000 | -0,005 824 000 | 0,032 | 48,9 | 228 000

o|o|Oo|o

K stanoveni jejich nejistot bylo pouzito aplikace Kragten-NPIlg. Bylo zjisténo, ze relativni
nejistota parametru a pomoci souboru monitori Au+Mo+Rb+Zn byla mezi 70 % a 120 %,
coz je v souladu s tvrzenim?®, Ze ,,celkova nejistota je v rozsahu 5-10 % pro vysoké hodnoty o
(o~ 0.1) a 50 % a vic procent pro a, ktera se blizi nule (a ~ 0.01)”. Pro hodnoty f (v rozmezi
od 25 do 45) byly stanoveny relativni nejistoty v intervalu 15-18 % a pro parametr F
v rozmezi 10-14 %. Data v Tab. 3 nejevi vyznamny rozdil mezi hodnotami f a F; (vzhledem
K jejich nejistotam) v jednotlivych ozafovacich kanalech pii pouZiti rozdilnych kombinaci
monitord. Pon€kud nizsi hodnoty F v kanalu H6 pti ozatovani pouze epitermalni ¢asti spektra
a pouziti monitoru Zn je pravdépodobné zpiisobeno nedokonalou konstrukci Cd pouzdra,
testovanych monitord (1,908), tudiz jeho pouziti v pfipadé ENAA neni vhodné, pokud ve
spektru zlstava i mala ¢ast tepelnych neutrond. Dalsi nevyhoda pouziti tohoto monitoru je
nestalost Au v pfitomnosti Zn pii dlouhodobéjsim skladovani zasobniho roztoku. Proto pokud
ma soubor obsahovat jak Zn tak Au a dals$i prvky, je nutné pipetovat monitory ze dvou
roztokt. Ve vSech ozafovacich kanalech byly pozorovany vyrazné odlisné hodnoty a. Avsak
vzhledem k blizkosti hodnot a k nule a velkym nejistotam, je jejich vliv na vysledky ko-NAA
zanedbatelny.

Z porovnani pouzitelnosti a jednoduchosti pfipravy jednotlivych kombinaci monitora je
ziejmé, ze pro naSe Ucely je nejvhodnéjsi kombinace Au+Mo+Rb jak pro ozafovani celym
spektrem neutrond, tak pouze epitermalnimi neutrony. Tato kombinace plné nahradi dosud
pouzivanou tradi¢ni monitor slozeny z Au+Zr. VSechny vysledky referenc¢nich materiald
prezentované v této praci byly ziskany pomoci kombinace monitorat Au+Mo+Rb. Vysledky
ziskané pomoci dal$ich testovanych kombinaci a Au+Zr byly shodné v ramci nejistot, nejsou
vSak v této praci uvadény. V ptipadé ENAA jsou publikovany vysledky pouze pro prvky,
které vytvareji nuklidy s hodnotou Qg vétsi nez 3, u nichz je vliv nedokonalosti ozafovaciho
Cd-pouzdra jiz zanedbatelny.

Pii kazdém z ozatovani byla analyzovana sada SRMs, pficemz shoda vysledkil, Xiap,
s certifikovanymi hodnotami, Xcert, byla posuzovana pomoci kritéria E,, definovaného jako20

_ |Xlab - Xcert|

. 2)
" ST (
uIab + ucert

Nejistota kazdého vysledku, Ui, byla vyhodnocena v souladu s mezinarodné uznanymi
doporucenimi® %. V metodice Kayzero for Windows software® se pocitd kombinovana
nejistota jako odmocnina souctu kvadrati standardnich nejistot méfeni a predpokladané
systematické nejistoty (3,5 %). Zni se vypocte rozsifena nejistota vynasobenim faktorem
rozsiteni k=2. Rozsifené nejistoty certifikovanych hodnot byly vzaty z certifikat Ucert (k=2) a
pro nejistoty informacénich hodnot, které nejsou publikovany, byly pro potieby této prace
pouzity rozsifené relativni nejistoty 10 % (k=2). Kvalita vysledkti pomoci E, ¢isla se uréuje
nasledovné: E, < 1 = uspokojivy vysledek, E,> 1 = neuspokojivy vysledek.

E
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Vysledky pro matri¢ni referenéni materialy NIST SRM-1547, NIST SRM-1633b a NIST
SRM-2711 ziskané metodou ko-NAA jsou uvedeny v Tab. 4-6. Ve vétsin¢ ptipadi byly tyto
vysledky v dobré shodé s certifikovanymi hodnotami (E, < 1). Bylo pozorovano pouze
n¢kolik nesrovnalosti (E, > 1), které 1ze vysvétlil nasledovné: hodnoty E, pro Cr a Sb NIST
SRM-1547 jsou vysoké v disledku pfiili§ nizkych nejistot pouzitych pro tyto necertifikované
prvky. Vyssi hodnota Na nez je uvedeno v certifikatu je konzistentni s naSimi predeslymi
vysledky 1 vysledky z dalSich laboratofi. Studium této nekonzistence stale probihég’ll. Nizsi
stanovend koncentrace Se v NIST SRM-2711 je pravdépodobné diisledkem nespravné
vyfeSené spektralni interference, zatimco vysvétleni niz8§i hodnoty Cd vtomto SRM
stanovené metodou ENAA zistava neznamé. Hodnoty E, > 1 pro necertifikované obsahy
prvkt Sb a Sm v NIST SRM-1633b 1ze vysvétlit podobné jako v ptipadé¢ Cr a Sb v NIST
SRM-1547, tj. nespravné nastavenymi nejistotami necertifikovanych hodnot. Zadna
Z nalezenych nesrovnalosti vSak nema systematicky charakter.

Tab 4 Vysledky pro NIST SRM-1547 Peach Leaves

SRM-1547 NIST? H6 (INAA) H6 (ENAA) H8 (INAA)
Prvek, jednotka | Xcert & tcert Xiab £ Wiap E, Xiab £ Wiab E, Xiab £ Wiap E,
As, mg kg™ [0,060 + 0,018 <05 - <05 - 10,086+ 0,019 0,99
Ba, mg kg* 124 +4 114+15 [0,64 - - 1168 [0,89
Br, mg kg™ (11) 11,1+0,8 [0,07| 10,5+0,7 [0,38| 10,8+0,8 [0,15
Ca, % 1,56+0,02 | 1,61+0,16 [0,34 - - | 1,57+0,12 [0,08
Cd, mg kg™ [0,026 + 0,003 <0,8 - <0,6 - <05 -
Ce, mg kg™ (10) 10,9+0,8 [0,70 - - 10,6+0,8 [0,47
Co, mg kg* (0,07) 0,072 + 0,007 | 0,20 - - 10,073 £0,006 | 0,33
Cr, mg kg™ 1) 1,40+0,14 |2,32 - - | 1,38+0,12 [2,43
Cu, mg kg™ 3,7+0,4 <160 - - - <150 -
Eu, mg kg™ (0,17) 0,19+0,02 0,76 0,18+0,05 0,190,184 +0,017 0,58
Fe, mg kg™ 218+ 14 218+16 [0,00 - - 212+15 0,29
Gd, mg kgt 1) <5 - <4 - <2 -
K, % 2,43+0,03 | 2,34+0,17 [0,52 - - | 230+0,16 [0,80
La, mg kg 9) 93+0,7 [0,26 - - 9,1+0,6 [0,09
Mo, mg kg? | 0,060 + 0,008 <0,6 - <0,3 - <0,12 -
Na, mg kg™ 24 +2 44 +3 5,55 - - 40+ 3 4,44
Nd, mg kg* (7 76+0,9 [0,53 - - 6,9+05 [0,12
Rb, mg kg™ 19,7+1,2 193+1,4 [022] 187+1,7 |048| 19,0+14 [0,38
Sb, mg kg* (0,02) 0,052 + 0,007 | 4,40 [ 0,059 + 0,006 | 6,17 | 0,044 + 0,005 | 4,46
Sc, mg kg™ (0,04) 0,045 + 0,004 | 0,88 - - 10,044 +0,003[0,80
Se,mgkg® [0,120+ 0,009 <0,15 - <0,13 - <0,2 -
Sm, mg kg™ (1) 1,11+0,09 [0,82] 1,08+0,09 [0,59| 1,06+0,08 |0,47
Sr, mg kg’ 53+4 60 +6 0,97 59+6 0,83 57+5 0,62
Tb, mg kg™ (0,1) 0,111+0,009 (0,820,108 + 0,008 [ 0,62 | 0,106 + 0,008 | 0,47
Th, mg kg™ (0,05) 0,058 + 0,009 | 0,78 | 0,059 + 0,014 [ 0,61 [ 0,057 + 0,007 | 0,81
U, mg kg™ (0,015) <0,05 - <0,03 - <0,04 -
Yb, mg kg™ 0,2) 0,18+ 0,03 [0,55 - - 10,176+ 0,016 | 0,94
Zn, mg kg 17,9+0,4 184+1,3 [0,37 - - 18,0+ 1,3 |0,07

# _ necertifikované hodnoty udané bez nejistot jsou v zavorkach.
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Tab 5 Vysledky pro NIST SRM-2711 Montana Soil

SRM-2711 NIST? H6 (INAA) H6 (ENAA) H8 (INAA)
Prvek, Jednotka | Xcert £ Ucert Xiap % Hiap En Xiab & Uiab En Xiab & Uiap En
Ag,mgkg® |463+039| 47+05 [011| 46+03 |006] 48+04 [030
As, mg-kg™ 105+8 108+8 [027| 96+6 [0,90] 101+7 [0,38
Au, mg-kg™ (0,03) [0,022+0,008 | 0,94 0,032 + 0,003 | 0,47 | 0,032 + 0,007 | 0,26
Ba, mg-kg” 726 + 38 700+50 (0,41 - - 680+50 (0,73
Br, mg-kg! (5) 50+0,5 [0,00| 539+0,11 [0,76] 50+05 [0,00
Ca, % 2,88 £ 0,08 <3 - - - <4 -
Cd, mgkg? [41,70+£0,25] 41+6 [012] 23,0+19 [9,76| 38+7 0,53
Ce, mg-kg” (69) 77+5 0,94 - - 76+5 0,82
Co, mg-kg™ (10) 104+0,7 |0,33 - - 98+0,7 [0,16
Cr, mg-kg” (47) 49 +4 0,32 - - 48 +3 0,18
Cs, mg-kg' (6,1) 71+08 [099| 6,0+04 [014] 66+05 [0,63
Cu, mg-kg™ 11442 <3000 - - - <900 -
Eu, mg-kg™ (1,1) 121+017 [054] 12+0,2 [044| 1,20+0,13 [0,59
Fe, % 289+006 | 29+02 0,05 - - 29+0,2 (0,05
Ga, mg-kg™ (15) <110 - <30 - <150 -
Hf, mg-kg™” (7,3) 82+07 [089| 62+11 [083] 83+07 [0,99
Ho, mg-kg™” (1) <8 - <2 - <6 -
In, mg-kg ™’ (1,1) <3 - <18 - <17 -
K, % 2,45+0,08 | 2,44+0,18 (0,05 - - | 234+0,17 [0,59
La, mg-kg™ (40) 37+3 0,60 - - 36+3 0,80
Mo, mg-kg™ (1,6) <10 - <2 - <12 -
Na, mg-kg? | 1,14+0,03 | 1,21+0,08 [0,82 - - | 1,15+0,08 [0,12
Nd, mg-kg™ (31) 33+3 0,46 - - 32+3 0,23
Rb, mg-kg™ (110) 121£9 [0,77 97+9 091| 117+8 [0,88
Sb, mg-kg! 194+18 | 205+15 [047] 175+1,1 [0,90| 194+14 [0,00
Sc, mg-kg™ (9) 98+0,7 [0,70 - - 94+0,7 [0,35
Se,mg-kg” | 1,52+0,14 | 123+0,12 [157 10+02 [213] 1,1+02 [1,72
Sm, mg-kg™” (5,9) 57+04 (028 54+03 [076] 53+04 [084
Sr,mg-kg’ | 2453+0,7 | 280+40 [0,87| 240+30 [0,18] 270+30 [0,82
Th, mg-kg™ (14) 147+1,0 [041] 133+0,8 [043] 148+10 [0,46
U, mg-kg™ (2,6) 26+03 [000] 2,50+0,18 [032| 3,0+07 [054
W, mg-kg” (3) 34+07 (053] 2,7+02 [083] 32+04 [0,40
Yb, mg-kg” (2,7) 3,1+04 [0,83 - - 30+04 [0,62
Zn, mg-kg® | 3504+48 | 360+30 [0,32 - - 350+20 [0,02
Zr, mg-kg” (230) <400 - <400 - <400 -

# _ necertifikované hodnoty udané bez nejistot jsou v zavorkach.

Zavéry

Byla testovana spravnost vysledkt ziskanych metodou ko-NAA s novou kombinaci monitort
parametrti neutronového toku Au+Mo+Rb(+Zn) pro dlouhodobé ozafovani v reaktoru LVR-
15 v Rezi. Pii porovnani hodnot parametrii neutronového toku f, & a F¢ ziskanych s ptivodnim
souborem monitort Au+Zr a novou kombinaci nebyly nalezeny zadné systematické rozdily
pro ozafovéni v celém neutronovém spektru. V piipadé ENAA byl monitor Zn vyhodnocen
jako nevhodny, vzhledem ke své nizsi hodnoté Qg a konstrukci ozafovaciho pouzdra pro z Cd.
Rozdily v hodnotach o maji zanedbatelny vliv na vysledky vzhledem, k blizkosti o k nule ve
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vSech ozatfovacich kandlech reaktoru LVR-15. Dokladaji to vysledky analyz tii matri¢nich
referencnich materidli NIST SRMSs, jenz byly v naprosté vétSiné piipadtt v dobré shodé
s certifikovanymi hodnotami. Tato studie potvrzuje, Ze pii dlouhodobém ozafovani v reaktoru
LVR-15 je pro stanovovani parametri neutronového toku a, f a F¢ s nejvhodnéjsi kombinace
monitoru slozena z Au+Mo+Rb.

Tab 6 Vysledky pro NIST SRM 1633b Constituent Elements in Coal Fly Ash

SRM-1633B NIST? H6 (INAA) H6 (ENAA) H8 (INAA)
Prvek, Jednotka | Xcert % #cert Xiab & Uiab En | X+ | En Xiab & Uiap En
As, mg-kg™ 136,2+2.,6 132+9 [045] 137+10 [0,08] 130+9 [0,66
Ba, mg-kg™ 709 +27 740+ 150 [ 0,20 - - 710+80 [0,01
Br, mg kg™ (2,9) 32+0,4 [061(2,76+0,14[043| 32+03 [0,72
Ca, % 1,51 £0,06 <3 - - - <3 -
Cd, mg-kg™  [0,784 £ 0,006 <12 - <3 - <11 -
Ce, mg-kg” (190) 196+ 14 [0,25 - - 193+14 0,13
Co, mg-kg™ (50) 51+4 0,16 - - 49 +4 0,16
Cr, mg-kg™’ 1982+47 | 212+15 [0,88 - - 208+15 (0,62
Cs, mg-kg' (11) 11,0+£0,8 [0,00] 12,4+0,9 [0,99] 10,6+0,8 |[0,29
Cu, mg-kg”’ 112,8+2,6 <2000 - - - <700 -
Eu, mg-kg” (4,1) 40+04 [017] 42+04 (0,17 4,0+0,3 [0,20
Fe, % 7,78 +0,23 8,0+0,6 0,34 - - 7,7+0,5 [0,15
Gd, mg-kg™ (13) <100 - <40 - <90 -
Hf, mg-kg™ (6,8) 6,9+06 [0,111 - - 6,9+05 0,12
Ho, mg-kg™” (3,5 <7 - <8 - <5 -
K, % 1,95+0,03 | 1,90+0,14 [0,35 - - | 1,86+0,13 [0,67
La, mg-kg™ (94) 86£6 0,72 - - 84+6 0,90
Na, % 0,201 + 0,003 | 0,207 + 0,014 | 0,42 - - 10,200+ 0,014 0,07
Nd, mg-kg™ (85) 90 £8 0,43 - - 87+6 0,19
Rb, mg-kg”’ (140) 147+13 [037| 147+11 [039| 148+11 [045
Sb, mg-kg™ (6) 50+04 [1,39] 51+04 [125] 50+04 [1,39
Sc, mg-kg? (41) 42+3 0,20 - - 424+3 0,20
Se, mg-kg™” 1026+0,17 | 102+08 [0,07| 93+1,0 [095| 99+08 [0,44
Sm, mg-kg” (20) 17,0£12 [1,29] 17,5+13 [1,05] 17,1+12 |[1,24
Sr, mg-kg"’ 1041 + 14 1100£90 [0,64[1080+100[0,38] 1090+90 |[0,53
Ta, mg-kg™ (1,8) 1,76+0,14 [0,18(1,84+0,13[0,18| 1,72+0,13 [0,36
Tb, mg-kg™ (2,6) 2,63+0,19 [0,09] 2,7+02 [0,30] 2,66+0,19 [0,19
Th, mg-kg™ 257+13 264+18 [032]274+19 [0,74] 26,1+1,8 [0,18
Tm, mg-kg™ (2,1) <7 - <3 - <7 -
U, mg-kg” 8,79+036 | 9,0+08 [024] 89+0,6 [016] 85+0,7 [037
W, mg-kg’ (5,6) 55+06 |012| 50+04 087 55+05 [0,13
Yb, mg-kg” (7,6) 79+06 0,31 - - 80+0,6 [041
Zn, mg-kg™ (210) 21716 0,27 - - 213+15 0,12

# _necertifikované hodnoty udané bez nejistot jsou v zavorkach.

Tato prace byla podpofena projektem GACR P108/12/G108. Ozafovéani v reaktoru LVR-15
bylo provedeno v ramci infrastruktury CANAM v UJF AVCR (projekt MSMT LM2011019).
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Verification of ks-NAA results at the LVR-15 reactor in ReZ with the use of Au+Mo+Rb(+Zn) monitor set
Marie Kubesova, Ivana Krausova, Jan Kucera
Nuclear Physics Institute, Academy of Sciences of the Czech Republic, Rez

Long-time experience in neutron flux monitoring on irradiation in the LVR-15 research reactor in ReZ proved
that Au+Mn+Rb and Au+Mo+Rb(+Zn) monitor sets for short and long irradiation, respectively, are more
suitable in our conditions than the most frequently used Au+Zr set. The advantages of the former monitor set
have been described previously, in the present work we discuss the advantages of the latter monitor set for long
irradiations in varying active core configurations of the LVR-15 reactor. The successful application of the
Au+Mo+Rb(+Zn) monitor set has been verified by comparative determination of the neutron flux parameters «,
f, and F.using this and the Au+Zr monitor set, and by analyses of certified reference materials, namely NIST
SRMs 1547 Apple leaves, 2711 Montana Soil, and 1633b Trace Elements in Coal Fly Ash.
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