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Finleitung

» leichte Elemente »»» Materialeigenschaften
metallischer u. keramischer Werkstoffe »»»

genaue Bestimmung dieser Elemente Iin vielen
Industriellen Bereichen von hoher Bedeutung

» Bedarf an Fluor-Analytik im unteren pg/g-

Bereich

-

>>> Zur Q

ualitatssicherung
analytischer Verfahren zur

Nichtmetallbestimmung sind zertifizierte

\Referenzmaterialien unbedingt erforderlichy

~

Analytische Methoden an der BAM

» neben klassischen, meist schnellen und weit verbreiteten Verfahren,
auch unabhangige Methoden flur die Entwicklung und Validierung von
Methoden (aufwendig, personal- und kostenintensiv!)

» neben klassischer inaktiver Bestimmung (z.B. Tragergasheif3extraktion)
C, N, O, F auch mittels aktivierungsanalytischer Methoden

»>» z.B. Aktivierung mit geladenen Teilchen (CPAA)
Protonen-Induzierte-Gamma-Emission (PIGE) [1]
Aktivierung mit hochenergetischen Photonen (PAA) [2]

Aktivierung

» Elektronen-Linear-Beschleuniger [3]
Maximalenergie: 35 MeV

wassergekiihltes Ta-Target »»» Bremsstrahlung

» Elektronenstrahllage
computergesteuertes Magnetsystem (horizontal/vertikal)
»>»>» homogenes Bestrahlungsfeld

» Rohrpostsystem

Al-Bestrahlungskapseln fur z.B. Quarzampullen

» Produkte durch Aktivierung mit Photonen »»»

Im Gegensatz zur NAA vor allen Dingen [*-Strahler
Im unteren Massenbereich sogar reine 3*-Strahler (Tab.)
uncharakteristische 511 keV-Vernichtungsstrahlung

» in der Regel chemische Abtrennung der Reaktionsprodukte (RPAA) voneinander,
Insbesondere aber von der Matrix, zur eindeutigen ldentifizierung und

Quantifizierung erforderlich
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Elektronen-Linear-Beschleuniger (fur PAA)

Quelle 1-Beschleunigung 2. Beschleunigung magnet% (Scanner) Al (‘1( mm)
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Analyt  Kernreaktion Schwellenenergie t,,
[MeV] [min]

C 12C(y,n)HC 18,74 20,38

N 4C(y,n)>N 10,56 9,96

O 160 (y,n)*0 15,67 2,03

F OF(y,n)8F 10,44 109,77

» in Einzelféallen IPAA moglich unter Ausnutzung der Schwellenenergien (Tab.), z.B.
N in Silicium-/ Borcarbid
F in organischen Matrices

Yorteile PAA

» Reichweite der y's hoch »»» ganze Probe wird untersucht (0,25-1 g u.m.)
» nach der Bestrahlung: Atzen von Kompaktproben »»»

Entfernen von Oberflachenkontaminationen
Wiederbelegung mit z.B. C,N,O irrelevant (da nicht aktiv) »»» { echte Bulkanalyse J

Radiochemie und Detektion

»N&O

aus einer aktivierten Probe
Tragergas (He)
O: CO »>>» CO,»»>» Na,CO,
N: N, »»» Ti-N

Radiochemie- und Messplatz fur N & O
Koinzidenzmel3platz
mit 2 Nal Detektoren ||
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Radiochemische Abtrennung fur N & O

HNO,/ H,SO, auf Siedestein: Askarit: Absorption v. CO,
Absorption v. Metallddmpfen
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g Schitze-Reagenz: Oxidation v. CO
Tragergas He 1,0 + 5 C150 O 1, + 5 CO50
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C: CO »»>» CO,»»>»Na,CO C +150 0 C150 o5
2 233 .
' [ ' | : | '
Ergebnlsse 104'; F 511 68 min nach EOB
= 103_' y o 1000 \\I Il3estralhlunglmit EYI: 18,8|/20,5I|\/|ev_E
& 2 t ,= 6,6 min . S .
» Fin organischen Matrices: S WW '//N< TR Al -
Lungengewebe G 102_? W 0 aarnesi S 100 N : 160
i - N\ o) . N | | | | | | | | | | | |
Problem: CI = ] \\\ ATE l o ] ' N ] | BAM-S003 (Silicon Carbide Powder) o
. c 10* E S ' L s O - : . BN (Standard) | m Ringversuchswerte (TGHE) N
»»» Bestrahlungsdauer erhohen = ‘ 2 s IR - i
>>> weitere Korrektur notwendig ? i “mCl: t, = 32 min 5 . “n A R W __
10— AR e 1~ & a0 :
3 7 5,75 h nach EOB| © . 1 -
. A R 2 | n |
. ] = _____F:t,,=110 min T o . : gloo i
» Nin Carbiden: = "\ N ® SIC (AKPRPUISEEE = =
Homogene Aktivierung gewahrleistet, o | . ! g - ; 4 " :
aber PrObIem I; 0 | 1OIOO I ZOIOO I 3OIOO I 4OIOO | 50IOO | 6OIOO | 7OIOO | 8000 60+ i"_! ------------------------------------ =
bei groBen Proben & kleiner Kalibrierprobe = t nach EOB [s] ]
»»» efficiency-Korrektur notwendig g Zerfa//flgglrg?g }/X/(‘IPB?L (ggndard) &8 y
(da SoNnst N-UnterSChé.tzung) T ‘| ekl in Koinzidenz (Nal‘s) gemessen 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
I [iipnininy — Labornummer

I I I
0 500 1000 1500 2000
Energie [keV]
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Ringversuchsergebnisse BAM-S003 [4]
(N als Richtwert, nicht zertifiziert)

Ausblick

>»F mit PIGE am
2 MV-Tandem-
beschleuniger

» Kooperation mit
TU Minchen:
F mit NAA an
schneller Rohr-
post des FRM Il
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2,4 MeV PIGE (HPGe-Det.)
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PIGE-Spektrum eines Knochens
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