Neutronenaktivierungsanalyse an Glasproben
in Zusammenarbeit mit dem BKA
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In Zusammenarbeit mit dem Bundeskriminalamt
Wiesbaden, wurden mittels der instrumentellen
Neutronen-Aktivierungs-Analyse  verschiedene
Glasproben einer qualitativen und quantitativen
Elementanalytik unterzogen. Zunachst wurden
uns sechs verschiedene Glaser vom BKA zur
Verfugung gestellt, bei denen es sich um vier
Standardgldser und um zwei Proben aus der
Glassammlung des Bundeskriminalamts
handelten. Die Standards werden vom BKA bei
der quantitativen Elementanalytik an Glasern
mittels Laser Ablation-ICP-Massenspektrometrie
(LA-ICP-MS) in der Fallarbeit eingesetzt. Zwei
dieser  Glasreferenzstandards (float glass
standards FGS 1 und FGS 2) wurden 2002 vom
Fachbereich Anorganik des BKA in Zusammen-
arbeit mit der SCHOTT AG entwickelt [1]. Bei
den anderen Standards handelt es sich um den
NIST SRM 612 vom National Institute of
Standards and Technology und um das
Standardglas 1 der Deutschen Glastechnischen
Gesellschaft (DGG).

Ziel war es, mit der
unabhangigen Verfahren in Bezug auf die
Massenspektrometrie, eventuell neue Kon-
zentrationswerte zu ermitteln. Diese sollten dann
mit den ausgehandigten Werten vom BKA aus
der LA-ICP-MS- Messung verglichen werden.
AnschlieBend wurden acht weitere Glaserproben
vom BKA zur Verfigung gestellt, unter denen
erneut Bruchstlicke von einigen der sechs zuvor
untersuchten Glaser enthalten waren. Hierzu
sollte die Frage geklart werden, inwieweit eine
Zuordnung zu den vorherigen Glaserproben
moglich ist. Des Weiteren diente diese Analyse
zur Uberpriifung der zuvor ermittelten Kon-
zentrationswerte.

Die Glasproben wurden zunachst mit einem
Hammer zerkleinert und durch Behandlung mit
Wasser, 10%iger Salpetersaure, Isopropanol und
Aceton gereinigt. Danach wurden Proben fir die
jeweilige Bestrahlungsart eingewogen (ca. 10 mg
fur Kurzzeitbestrahlung, ca. 100 mg fiir Langzeit-
bestrahlung; pro Glas je 3 Proben).

Bei der kurzen einminttigen Bestrahlung an der
Rohrpostanlage (thermischer Neutronenfluss von
®y = 1,7 x 10?2 cm? s7) konnen die leicht
aktivierbaren Elemente wie Al, Mg, Mn, V und Ti
nachgewiesen werden. Die Messung der y-
Strahlung der Aktivierungsprodukte erfolgte nach
ca. 2 min Abklingzeit fir eine Dauer von zunachst
10 und dann 30 Minuten. Fir die Elemente mit
gréReren Halbwertszeiten (Tage bis Jahre) wurde
eine sechsstindige Bestrahlung im Karussell des
TRIGA Mainz durchgefiihrt. Dort betragt der
thermische Neutronenfluss & =7 x 10" em™@s™.
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Die Messungen der y-Spekiren wurden mit
HPGe-Halbleiterdetektoren aufgenommen und
mittels des Programms ,Genie 2000 V 2.1 A* der
Canberra Eurisys GmbH ausgewertet. Bei den
langzeitaktivierten Proben erfolgten nach ca. 4
Tagen einstindige Messungen, aus denen die
Elemente Na, Ca, La und Sm gewonnen werden
konnten. Fiur die Nuklide mit gréReren Halb-
wertszeiten wurden die Glaserproben ungefahr
10 Tage nach Bestrahlungsende 8 Stunden lang
gemessen. Eine daran anschlieRende Kontroll-
messung erfolgte nach 30 Tagen.

Fir eine quantitative Bestimmung der Element-
Konzentrationen in den Glaserproben wurden CPI
Flussigstandards verwendet, fur die das gleiche
Mess- und Bestrahlungsschema durchgefihrt
wurde. Einige Ergebnisse sind in Abbildung 1
zusammengefasst.

Beim Vergleich der ermittelten Konzentrationen
aus der INAA mit den Werten des BKA wurden
gut Ubereinstimmende Ergebnisse z. B. bei Mn,
Mg, La, Ce und Hf erzielt; Unstimmigkeiten traten
bei Ca, Na, Fe, Rb und Nd auf.

Eindeutige Zuordnungen der Glaser unter-
einander sind aufgrund der ahnlichen Element-
Konzentrationen schwierig. Nur an wenigen
Elementen traten markante Unterschiede auf, so
dass z.B. mit Hilfe der Farbe und der Form aus
den 8 unbekannten Glasproben der FGS 1 und 2
sowie der NIST 612 zweifelfrei identifiziert werden
konnten.

Vergleich der FGS 1 und FGS 2 Ergebnisse
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Abbildung 1: Graphische Auftragung einiger

Elementkonzentrationen des FGS 1 (unten) und des
FGS 2 (oben).
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