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POVODNE OZNAMENIA

Stanoveni jodu v organickych polymerech aktivaéni analyzou

M. SIMKOV S, F. KUKULA, J. SLUNECKO

Ustav jaderného vyjzkumu Ceskoslovenské akademie véd,
Re? w Prahy

Obsah jodu ve vzorcich organickych polymert byl stanoven nedestruk-
tivni neutronovou aktivaéni analyzou. Byla méiena aktivita gama 128J,
ktery byl identifikovan jednak podle energie kvant gama, jednak podle
polodasu rozpadu, uréeného z dasové zmény plochy fotopiku energie
0,45 MeV. V analyzovaném vzorku byl jod stanovovdn v mmnozstvi 10~* g.

Pii priamyslové vyrobé organickych polymert se pomérné dasto setkavame
s otazkou stanoveni jodu v koneénych vyrobeich. V nasi laboratoii byla
feSena otdzka rychlého kvantitativniho stanoveni obsahu jodu ve specialnim
vzorku organického polymeru za podminek zachovani jeho celistvosti. Protoze
chemické stanoveni jodu v organickych latkach vyzaduje ve vSech ptipadech
predevsim spéleni analyzovaného materialu a po destilaci uvolnéného jodu
ve specialni aparatuie nasledné, nejéastéji spektrometrické stanoveni [1—4],
zvolili jsme v naSem pitipadé metodu nedestruktivni n-aktivaéni analyzy.
Otéazku stanoveni jodu v organickych sloudeninidch obsahujicich jod neutro-
novou aktivaéni analyzou fesila jiz fada autort [5—12]. Na vyuziti neutro-
novych zdroju pro analyzu sloudenin obsahujicich organicky vazany jod
poukdzal ve své praci R. Grunewald [13]. Vyhody metody aktivaéni
analyzy oproti konvenéni kolorimetrii diskutuje C. Kellershohn [14]
stanovujici obsah jodu v krvi.

V nasi laboratoti jsme aplikovali nedestruktivni n-aktivaéni analyzu pro
rozbor tuhého organického polymeru. Jod méa jeden stabilni isotop 27,
ze kterého reakef (n, y) pii ozafovani termickymi neutrony vznikd 128J, ktery je
beta a gama zafiéem s polodasem rozpadu 24,99 min. Aktivadni Géinny prafez
této reakce je 5,6 +0,3 barnt [15]. Vhodn4 energie kvant gama, podle které
Ize provadét stanoveni, je 0,45 MeV, protoze kvanta gama !28J jinych energii
maji relativné nizkou intenzitu [16, 17]. Na zakladé téchto jadernych charak-
teristik jodu lze zvolit takové ozafovaci podminky, aby mohl byt jod v orga-
nickém polymeru stanoven s dostateénou citlivosti bez pouZziti chemické
separace. Podminkou takové analyzy je nepfitomnost radioisotopii se srovna-
telnymi polodasy rozpadu, s aktivitou gama nékolikandsobné vyssi, jakoz
i radioisotopt s energii blizkou energii gama 128].
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Experimentalni ¢ast

Ozafovant

Vzorky organickych polymert o vdze 0,2—0,5 g byly spolu se standardem (3—5 mg KJ)
vlozeny do polyethylenovych pouzder a ozéfeny v aktivni zoné reaktoru typu VVR-8
v neutronovém toku 10! n/em?® sec. Ozafovaci doba byla 20 minut.

Volba a priprava standardw

Pouziti vodnych roztokl jodu v nékolikandsobnych tésnych polyethylenovych obalech
je nevhodné pro unik jodu z téchto kapalnych standarda difuzi. To bylo ovéfeno méfenim
aktivity jodu na jednotlivych vrstvéch obalu. Pfi ozafovani tuhého NadJ, ktery je hygro-
skopicky, dochdzi k tniku jodu za soudasného rozkladu substance. Nejvhodnéjsim
standardem je tuhy KJ, u kterého nedochdzelo ke ztratém jodu béhem ozaiovéani.
Radioaktivita 42K s polo¢asem rozpadu (7', = 12,5 hod.) byla zanedbatelnd. Zobrazené
spektrum standardu gama v okamziku méfeni (pul hodiny po ozafovani) bylo pouze
spektrem 128J.

Mérent

Vzorky byly méreny na spektrometru gama s 200 kandlovym amplitudovym analy -
zétorem po pulhodinové vymiraci dobé vzorku. Za tuto dobu podstatné poklesne ne-
zéddouci krdtkodobd aktivita. *28J byl identifikovdn podle energie gama kvant i podle
polodasu rozpadu, uréeného z éasové zmény fotopiku energie 0,45 MeV. Bylo zjisténo,
ze prislusny fotopik odpovidd 128J bez ru§ivé interference s jinym radioisotopem (obr. 1).
Teprve po nékolika polodasech rozpadu 28J zalal vynikat pik ¢4Cu (0,51 MeV), ktery
se seditd s pikem 82Br (0,54 MeV). Na obr. 2 je spektrum gama vzorku zméiené 4 hodiny
po ozafovéni. Sledovdnim poklesu pikit médi a bromu v zévislosti na ¢ase je mozno
v analyzovaném vzorku stanovit vedle jodu i Cu a Br pro znaény rozdil v polodasech
rozpadu (T, %4Cu = 12,8 hod., T, 8*Br = 35,9 hod.). 82Br mizZe byt stanoven i podle:
piku, pfislusejiciho k energii gama kvant 0,77 MeV. Spektrum gama po ¢tyfech hodindch
po skonéeni ozafovéni je na obr. 2.
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Obr. 1. Spektrum gama analyzovaného
vzorku organické latky pul hodiny po
L L ! skondeni ozafovéni.
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100 T T T T T T T T Obr. 2. Spektrum gama
Irelk analyzovaného vzorku 4
re ] hodiny po skonéeni oza-
80+ _ fovéni.

I,ci = relativni Cetnost;
1 E = energie.

Vysledky

Obsah jodu ve vzorku analyzovaného organického polymeru byl vypoéita-
van podle plochy fotopiku !28J vzorku srovnanim s odpovidajici plochou
fotopiku standardu. Obsah jodu stanoveny z osmi méfeni byl fadové 10-2 9.
Ziskana experimentalni data jsou shrnuta v tab. 1. Vzhledem k obecnym
zkuSenostem s jodovymi preparaty bylo nutno predpoklddat moznost dniku
jodu pfi ozafovani nebo pii dlouhodobéjsim skladovani vzorkid. Proto byly
dva vzorky s diive stanovenym obsahem jodu znovu ozafeny a stanoveni
bylo zopakovano. Vysledky se shodovaly s diivéjsimi. Také pii sledovani
-obsahu jodu ve vzorcich béhem asi jednoho roku nebyl pozorovan méfitelny
tnik stanovovaného prvku. Relativni chyba stanoveni byla 6,5 9. Citlivost
metody byla vypoéitana piiblizné podle minimalni méfitelné plochy foto-

Tabulka 1
. Obsah J | ! i }
SEAED- v organickych | Aritmeticky Pravdépodobna Relativni chyba
véni polymerech : prumér chyba praméru %
|

1 0.0376

2 0,0362

3 0,0310

4 0,0300 B 2 5

5 00648 0,0424 0,0028 6,5

6 0,0506 !

7 0,0470

8 0,0420
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piku 28J a je za podminek naSeho experimentu na drovni pozadi ostatnich
piimési, t.j. 10 ppm. Doba potiebna k analyze, vietné piipravy materidlu
k ozafovéani, pripravy vzorku k méfeni, méfeni a vyhodnoceni je 11/2 az
2 hodiny.

Zavér

Zvolené aktivaéni stanoveni jodu v organickych polymerech je vhodné
proto, Ze analyza je jednoduchd, ¢asové nendroéna, nevyzaduje chemickou
separaci, ktera je v pfipadé jodu pomérné slozita a k analyze postaéi pulgra-
mové mnozstvi vzorku. K ozafovani lze pouzit vzhledem k jadernym vlast-
nostem '2°J i zdroj s niz8im tokem neutront, nez je reaktor.

ONPEINEJIEHIE MOIMA B OPIAHIIYECRHIX ITIOJIHMMEPAX
ARTHBALIHOHHBLIM AHAJIII30OM

M. IlTumroBa, . Kyxyuna, fI. Ciyueuxo

IFrcrutyT sgepr LIX uceaeoBaruii YexocmoBalikoll akajieMun layw,
Psxces npu [lpare

Copepakue 1ojia B 00pasliaX oprarHUCCKUX 110;IIIMEPOB ONMPEICNAIOCH IeIeCTPYKTUBI BIM
AKTHBALIOHHBIM aHAJM30M. aMepsiach raMMa-awTiB..oCTE 123J, KoTophlil o0pasyerca mpu
oburyuesuu obpasna LeilTpo.laMu B akTuBiloif 30 . peaxrtopa. Odpasisr Becom 0,2 — 0,5 2
HoMelfa;iuch BMecre ¢ TBepjniv KJ, MpPHMC.isICMEIM B KauecTBC CTa. japTa, B TOJIHITHIC-
r'oBble Iexsbt 7 obmyuanuch 20 Mu. yT MoToKoM Lefitpo oB 1013 nifem2cer. 128J OLLT mAe. Tii-
funupoBaH MO ILEPrUi IaMMa-KBAITOB ¥ II0 TEPHOLY MOJYpACIHAaja, OINPE/CHe.lloro M3
BpeMCHEOIT 3aBHCHMOCTH IlTollaju (oTonuKa dueprun 0,45 MeV Idrcnepume..Tanp o ObLIO
naiizero, 4ro maHnntii oronmk cooTBeTCTBYeT 23J Ge3 meuraowicii u .repfepe .MU oCTalb-
LLIX PAJUOM30TOIOB, T. K. CSICBI Me;(i 1 OpoMa, 00..apysKe.lILe B o0pasiax lapsmy ¢ HojioM,
1e MelualT, BCIEICTBUE paIud.10ii Beimum. B IIepHojga Monypacmaga. B mccmemyemnrx
ofpasnax 1ox cofepskaics B Kospuectsax 104 e.

Prelozila T'. Dillingerovd.

BESTIMMUNG VON JOD IN ORGANISCHEN POLYMEREN
DURCH DIE AKTIVIERUNGSANALYSE

M. Simkovd, F. Kukula, J. Sluneéko

Institut fiir Kernforschung der Tschechoslowakischen Akademie
der Wissenschaften, Rez bei Prag

Der Jodgehalt in Proben organischer Polymeren wurde durch die nichtdestruktive
Aktivierungsanalyse bestimmt. Es wurde die Gamma-Aktivitdt des 2%J gemessen,
die durch eine Bestrahlung der Probe mit Neutronen in der aktiven Zone des Reaktors
entstanden ist. Die Proben von einem Gewicht von 0,2—0,5 g wurden in Polyéithylen-
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hiilsen zusammen mit festem KJ als Standard eingebracht und 20 Min. mit einem Neutro-
nenflu von 10! n/cm?®sec bestrahlt. '?8J wurde einesteils nach der Gamma-Quanten-
energie andernteils nach der Halbwertzeit identifiziert, die aus der zeitlichen Anderung
der Fldche des Photopeaks der Energie 0,45 MeV ermittelt wurde. Es wurde experimentell
festgestellt, daB der entsprechende Photopeak dem !2J ohne Stérinterferenzen durch
ein anderes Radioisotop entspricht, denn die Spurenmengen von Kupfer und Brom,
die neben Jod in den Proben identifiziert wurden, iiben im Hinblick auf die unterschied-
lichen Werte der Halbwertzeiten keinen EinfluB aus. In den untersuchten Proben wurde
Jod in einer Menge von 10— g bestimmt.

Prelozil K. Ullrich

LITERATURA
1. Gross W. G., Wood L. K., Mo Hargue J. S., Anal. Chem. 20, 900 (1948).
2. Shabrokh B. K., Chesbro R. M., Anal. Chem. 21, 1003 (1949).
3. Forrest G. Houston., Anal. Chem. 22, 493 (1950).
4. Bennie Z., Willard H. H., Gordon B. Myers, Boyle A.. J., Anal. Chem. 24, 1345 (1952).
5. Brues A. M., Robertson O. H., Argonne National Laboratory Quarterly Rept. AECD
2009 (1948).
6. De A. K., Meinke W. W., Anal. Chem. 30, 1474 (1958).
7. Gabbard E., Davis R., Bonner T., Phys. Rev. 114, 20 (1959).
8. Born H. J., Staerk H., Atomkernenergie 4, 2869 (1959).
9. Bowen H. J. M., Biochem. J. 73, 381 (1959).
10. Wagner H. N., Nelp W. B., Dowling S. A., J. Clin. Invest. 40, 1984 (1961).
11. Gluck P., McFarling J. L., Kirchner J. F., Townley C. W., Topical Rept. BMI-1606.

(1962).
12. Tsuji H., Kusaka Y., Namikawa Y., Bull. Chem. Soc. Japan 35, 2045 (1962).
13. Grunewald R., Ziemer P. L., Christian J. E., Anal. Chem. 36, 1141 (1964).
14. Kellershohn C., Comar D., C. Le Poec, Intern. J. A. Radiation and Isotopes 12, 87
(1961).
15. Koch R. C., Activation Analysis Handbook, 128. Academic Press, New York—London
1960.
16. Salmon L., Gama-Ray Spectroscopy Applied to Radioactivation Analysis, Part 1.
AERE C/R 2377 (1), Harwell 1959.
17. Crouthamel C. E., Applied Gamma-Ray Spectrometry, 235. Pergamon Press, Oxford
1960.
Do redakcie doslo 20. 5. 1964
V revidovanej podobe 19. 10. 1964

Adresa autorov:

Prom. chem. Marcela Simkovd, iné. FrantiSek Kukula, ing. Jaroslav S lunedk 0,
Ustav jaderného vijzkumu CSAV, Res u Prahy.



