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Bevezetés

« Nemzetkozi Atomenergia Ugynokség és az Orszagos Atomenergia Hivatal élénk
erdeklddése a nuklearis biztositéki célra alkalmazhaté 1jszeri technologia
fejlesztésében és kutatasaban —> Lézer Indukalt Plazma-Letorési Spektroszkopia
(LIBS).

* Fejlesztéssel megbizott szervezet: MTA EK (jogeldd MTA Izotopkutatod Inteézet)

 (Célja: Nuklearis biztositéki célu, terepi alkalmazhatdésagi, hordozhatéo LIBS
moddszerek fejlesztése> HUN SP Task (Mar tobb évre visszavezethetd fejlesztési
mult)

« 2016 oktoberében 1j iranyt vett a LIBS rendszer fejlesztése az MTA EK-ban
(El6zoleg kanadai fejlesztésii hasonld berendezés tervezési €s miiszaki okal miatt
nem Dbizonyult megfelelonek — MTA EK-ban tortént tesztelés soran wvalt
vilagossa)=> MTA EK sajat fejlesztésti berendezésének hasznalata ezt kvetden

« 2017-ben uj SP feladat ,,Assessment of Capabilities of Portable LIBS for Impurity
Content Determination in Uranium Bearing Materials” cimmel (HUN A 2282)

 Uj SP feladat célja: UO, mintdk nyomszennyezdinek terepi kvantitativ elemzése
hordozhato LIBS berendezéssel
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2018-2019. év soran vallalt feladatok

A 2018-2019. év soran az MTA Energiatudomanyi
Kutatokozpont az alabbi feladatok elvégzését vallalta:

o A LIBS meérést modszer fejlesztése €s optimalasa,
tesztmérések  kivitelezése ¢és az  analitikal
parameterek meghatarozasa

o Kvantitativ meérések ellenOrzése ICP-MS
modszerrel

o Az adatok kiértékelése és 0sszegzése
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2018-2019. év soran vallalt feladatok

* A LIBS mérési modszer fejlesztése €s optimalasa

o A kornyezd gaz jellemzoOinek hatdsa a LIBS mérések analitikai
jellemzoire

o A LIBS analitikal jel tovabbi optimalasa céljabol nyomasfiiggd
kisérletek elvégzese

o LIBS optimalizacios tesztkisérletek a nyomas ¢€s a gaztipus
valtoztatasaval

o A LIBS analitikal paraméterek meghatarozasa
* LIBS kvantitativ modszer fejlesztese

o Kvantitativ mérések végrehajtasa
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A kornyezo gaz jellemzoinek hatasa a LIBS
mérések analitikai jellemzoire
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LIBS rendszer jel intenzitasanak €s plazma meretének valtozasa a nyomas
fliggésében bazalt minta esetén
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A kornyezo gaz jellemzoinek hatasa a LIBS
mérések analitikai jellemzoire
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A kornyezo gaz jellemzoinek hatasa a LIBS
mérések analitikai jellemzoire
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A Fe(I) 374,95 nm-es vonaldnak intenzitasvaltozasa a

kérnyez6é gaz anyagi minéségének és nyomasanak

fuggvényében (O-argon, @-levegd, A-hélium).
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A rendszer jelintenzitasa kiillonboz0 minoségli gazok hasznalata
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A LIBS analitikai jel tovabbi optimalasa
céljabol nyomasftiiggo Kisérletek elvégzeése

e (Cél: Csokkentett nyomason és enyhe tulnyomason IS miikddni képes
ablacids rendszer és a hozza tartoz6 nyomasszabalyzo elektronikai ¢s
pneumatikus egység megépitése, amelytdl érzékenységnovekedést
varunk.

* FEredmények: A nyomastesztek soran a rendszer nagyon jol viselkedett;
a nyomas bealldsa még vakuum (100 mbar) esetén IS 1 percnél
kevesebb 1do6t igényelt, a beallitott nyomast pedig stabilan (1%-nal
Kisebb ingadozassal) tartotta.
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A LIBS analitikai jel tovabbi optimalasa
céljabol nyomasftiiggo Kisérletek elvégzeése
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A nyomastarto €s szabalyozhato
AR (A anE Bt nyomasrendszerrel ellatott LIBS mérési®
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LIBS optimalizacios tesztkisérletek a nyomas

és a gaztipus valtoztatasaval
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AzSn 1452,48 nm spekt
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Egy on emissziés vonal intenzitdsanak
nyomasfiiggése a 100-1500 mbar
tartomanyban (Argon kozegben)

Az emissziOs intenzitas alakulasa a feénygyljtési
pozici6 eltolasa esetén, harom nyomasérteken
(Argon kozeg)

N\

/°~, CENTRE FOR ENERGY RESEARCH

mta E\ HUNGARIAN ACADEMY OF SCIENCES
LA

A2Sn 185248 i | Az Sn |1 452,48 nm spektrumvonal
Sl WO SpEkITumvona netto intenzitasa

Az Sn |1 452,48 nm spektrumvonal

netto intenzitasa

netto intenzitas

A fokuszfolt fliggbleges eltolasa a normal poziciohoz képest (mm)

..................................................

A fokuszfolt fliggoleges eltolasa a normal poziciohoz képest (mm)

A fokuszfolt fliggbleges eltoldasa a normal pozicidhoz képest (mm)



A LIBS analitikai paraméterek

meghatarozasa
* Modell anyagok pasztillazasa:

o Modell anyagok: KBr, ezt kovetéen UOC tartalmil anyagok

o Bemért anyag: 0,5 g-1 ¢

o Pasztillazasi 6ssznyomas: 740-770 kg/cm?

o Kb. 1 mm vastagsagu pasztilla, megfelelo szilardsag, tomorseg;
megfelelden 1lleszkedik a mérdcellaba

* U tartalmu anyagok pasztillazasa:

o Referencia anyagok: természetes Osszetételll urdnérc koncentratum
(ADU), természetes 0sszetétellh uranoxid (UOC)

o Pasztillak tomege: myoc= 0,1990 g; myp, = 0,1349 ¢

* Nagymertekl anyagveszteség (kb. 0,02-0,06 g), ezert az eljaras tovabbi

finomitasa sziikseges
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A LIBS analitikai paraméterek meghatarozasa

U Pasztilla preselése

Pasztilla gyartotok (présszerszam)
darabokban ¢€s 0sszeszerelve

A legyartott U pasztillak (balra az uranérc
koncentratum (ADU), jobbra UOC)
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Kvantitativ méreések végrehajtasa
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* LIBS méresek parameterei: 1ézer
Impulzus: 60; impulzusenergia: 50 mJ;
1smeétlési rata: 0,5 Hz

Az Fe |1 344,1 nm spektrumvonal
netto intenzitasa

» Mc¢érések kimutatasi hatara (fligg a :
vizsgalt elemtdl): néhany tiz ppm
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Kvantitativ mérések végrehajtasa

* A LIBS mérési rendszer illetve az ICP-MS muszerrel kapott
eredmények 0sszehasonlitasa

mm ICP-MS koncentracio (ppm) LIBS koncentracio (ppm)

Fe CMX4-3
Zn  CMX4-1 28,2 12,2
K HU1-b 15,1 11,4
Mg CMX4-3 44,6 44,5

* A szoras értékei: ICP-MS ~ 5-8%: LIBS ~ 10-20%
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Eredmények 0sszegzése

Az alabbiakban Osszegezve az elért eredményekbdl
levonhato kovetkezteteseket:

o A  mérések kimutatasi hatdrai (foként némi technikai
tovabbfejlesztéssel/finomitassal) elegenddek az uran-oxid matrixban
valo szennyezések ASTM standard szerinti mérés¢hez.

o A méreések kvantitativ pontossaga mindenképpen elegendd
félkvantitativ, szennyezési sSzint ellendrzésekhez, de optimalt
korilmények kozott (elsodlegesen a meérések szorasanak javitasa
révén) a kvantitativ (par relativ % hibaji) mérések IS
megcelozhatok.
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Eredmények 0sszegzése

* Az alabbiakban 0sszegezziik az elért eredmenyekbdl levonhato
kovetkezteteseket:

o A mérések a varakozasnak megfeleléen gyorsak, praktikusak é&s
robusztus, terepi késziilékekkel elvégezhetok (ide értve a LIBS
spektrométert és a zart, nyomastartd ablacios cellat 1s).

o Kiemelt jelentdéségiinek tartjuk a megfeleld kalibraciéos mintak
alkalmazasat. Az analitikai megfeleldség feltételei kozé tartozik: a
matrix hasonlosaga, széles bizonylatolt koncentracié tartomany, tobb (5-
7 db) standard, j6 homogenitas és megfelelo pellet tomorség. A célokra
a legmegtelelobb standard sorozat a New Brunswick CRM-124 lenne,
ami jelenleg beszerzés alatt van.
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Osszefoglalas és tavlati tervek

« 2018-2019-es ¢vben elvallalt fejlesztesi, optimalasi €s tesztmeéresi
kotelezettségeinket teljesitettiik

* A modszer finomitdsahoz sziikséges a tovabbiakban:
o tobb pontos kalibracio
o a NAU szamara fontos 24 elem vizsgalata
o CRM-124 standard anyag alkalmazasa kalibracios standardként
o dinamikus merési tartomany (a kalibracios tartomanyt) kiterjesztese

* Tablettazasi modszer finomitasa

« Aterepi LIBS modszer érzékenységének novelésére is mod van, pl. a
gazatmoszféra nyomasanak csokkentésével (ehhez kismértékili atalakitasra
van sziikség a fénygyijtd optikai rendszerben)
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Koszonetnyilvanitas

« Koszonetet szeretnénk mondani Dr. Galbacs Gabornak az SZTE
Szervetlen és Analitikai Kémiai Tanszék Tanszékvezetdjének éEs
hallgatoinak Palasti Davidnak ¢s Jenovszky Patriknak a
nélkiilozhetetlen munkajukert!

 Koszonjik az OAH ,,Atomenergia biztonsagos alkalmazasanak
hatdsagi ellenOrzeéset szolgalo miiszaki megalapozd tevekenység
(ABA MMT),, program tamogatasat.
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