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»ITRA 084 — ein prozessorgesteuerter Schnellanalysator
fiir das Berg- und Hiittenwesen*)

V. Kliem, M. Kreher, N. Boy
(VEB Mansfeld-Kombinat ,,Wilhelm Pieck®, Forschungsinstitut fiir NE-Metalle, Freiberg)?)

Es wird ein modernes nuklidangeregtes RF A-Schnellanalysegerit als Weiterentwicklung der bewihrten IT RA-Gerdte-
technik des Forschungsinstitutes fiir NE-Metalle Freiberg vorgestellt. Aufbauend auf bewdihrten Grundprinzipien der
bisherigen Gerdtetechnik (Isotopenanregung, Kantenfilterdifferenzverfahren, 4-Kanal-Modifikation) steht mit dem
ITRA 084 ein on-line-mikroprozessorgesteuertes Analysegerdit zur Elementgehaltsbestimmung in der NE-Metallurgie
zur Verfugung. Der Einsatz eines Einplatinen-Mikrorechners auf der Basis U 880 gewdihrleistet neben der zentralen
Gerdtesteuerung die Abarbeitung anspruchsvoller Analysenprogramme zur Matrixkorrektur. Weiterhin werden durch
den Einsatz einer digitalen Peakstabilisierung eine hohe Stabilitit und Reproduzierbarkeit der Mefwerte gewdhrleistet.
Als Detektoren kommen Szintillationssonden und Proportionalzihlrohre zum Einsatz.

A new rapid analyzer from the series of approved ITRA devices as developed in the Research Institute of Non-Ferrous
Metals Freiberg for single- and multielement analysis in non-ferrous metallurgy is described. IT RA-084 represents an
efficient microprocessor-controlled on-line analyzer on the main principles utilized hitherto with success in device en-
gineering (isotope excitation, four-channel modification, balance filter method). A monoboard microcomputer based on
U880 provides the central control of the device, allowing extensive analytical programs for matrix correction to be executed.
High stability and reproducibility of measured values are achieved by the use of digital peak stabilization. Scintillation
probes and proportional counters are used for the detectors. The efficiency of the analyzer is demonstrated and discussed

in the light of measured values.

Keywords

computer codes; electronic equipment; fluorescence spectroscopy; line widths; proportional counters; radiation

detectors; scintillation counters; stability

1. Einleitung

Aufbauend auf den Erfahrungen, die bei der Erprobung
und dem Einsatz einfacher Rontgenfluoreszenzanalysatoren
mit Nuklidanregung gesammelt wurden [1—3], entstand
im FNE Freiberg ein mikrorechnergesteuertes Geritesy-
stem zur diskontinuierlichen Elementanalyse fiur die NE-
Metallurgie.

Dabei entsprechen die dem Geritesystem zugrunde lie-
genden okonomischen und technischen Parameter weit-
gehend den Anwenderforderungen nach einem modernen,
transportablen und automatisierten Schnellanalysegeriit,
das sich durch hohe Meligenauigkeit und Stabilitdt bei
einem breiten Einsatzbereich auszeichnen soll.

Das Ziel der Gerdteentwicklung bestand im wesentlichen
darin, auf der Basis von ausschlie8lich DDR-spezifischen
Baugruppen, Modulen und Elektronik ein leistungsfahiges
und einheitliches Zentralgerit zu schaffen, an das ein modi-
fizierbarer, der speziellen MeBaufgabe angepafter Mel3-

*) Vortrag, gehalten auf dem 7. Kolloquium ,,Technische Anwendung
radioaktiver Isotope im Berg- und Hiittenwesen‘, 13. 3. —14. 3. 1985
in Hetzdorf bei Freiberg

1) Anschrift: DDR-9200 Freiberg, LessingstraBe 41
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(robuster Gerdteaufbau,

kopf mit Szintillationsdetektor bzw. Proportionalzédhlrohr
angekoppelt werden kann.

Der wihrend einer zweijihrigen Bauzeit entstandene
Analysator ist das Ergebnis einer Gemeinschaftsentwick-
lung von Verfahrenstechnikern, Elektronikern und Rechen-
technikern des FNE.

2.  Anforderungen und Kriterien
fiir eine Weiterentwicklung
der bewihrten ITRA-Geritetechnik

Im FNE Freiberg werden seit mehr als zehn Jahren ein-
fache ITRA-Analysegerite entwickelt und aufgebaut.
Diese Gerite bewihren sich in den verschiedensten Be-
reichen der NE-Metallurgie sowohl im In- als auch im
Ausland.

In Auswertung eines vorgenommenen Weltstandsver-
gleiches zu transportablen, energieselektiven RFA-Ana-
lysegerdten mit Radionuklidanregung war ein Analysator
zu entwickeln, der sich von den bisherigen Gerétevarianten
einfache Bedienung, Vor-Ort-
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Einsetzbarkeit) insbesondere durch folgende Parameter
auszeichnen sollte:

1. Einsatz einer Mikrorechnersteuerung fiir die Automati-
sierung des MeBablaufes, die Rationalisierung des Be-
dienungsaufwandes und die Erweiterung des Einsatz-
bereiches fiir die Einzelelementbestimmung bei ver-
besserter rechnerischer Auswertung (Matrixkorrektur);

2. Erhohung von Analysegenauigkeit und Zuverldssigkeit
durch Verbesserung der Detektorstabilitit mittels ge-
eigneter Peak-Stabilisierungsverfahren;

3. Ankopplungsméglichkeit von Proportionalzéhlrohr-
detektoren zur Bestimmung von Elementen Kkleiner
Ordnungszahlen (z. B. Si-Schnellbestimmung);

4. Anwendung des Analysators auch als kernphysikalisches
Spektrometer fiir die Verfahrensentwicklung durch
,Abkopplung‘ des Steuerrechners, damit entsteht ein
peakstabilisierter Einkanalanalysator;

5. AnschluBmoéglichkeit einer leistungsfihigen Peripherie
g g g

fiir Service, ProzeBkontrolle und die Protokollierung
Spektrometerautomatik, x-y-Schreiber, VKA, externe
Zihler, Thermodrucker u. a.);

6. Erhshter Bedienungskomfort.

Nach der Auswahl geeigneter kernphysikalischer Bau-
gruppen aus der DDR-Produktion konnte die Konzeption
des Gesamtgeriites (Konstruktion, Geritesteuerung, Inter-
faces, MeBwertaufnahme- und -verarbeitung usw.) erstellt
werden.

3. Geritekonzeption des Analysators ITRA 084

Der Prototyp des entwickelten RF-Analysators steht z. Z.
fiir spezielle Verfahrensentwicklungen im FNE zur Ver-
fiigung. Im folgenden soll neben dem grundsitzlichen Auf-
bau der zugehorigen Gerdtekomplexe (Zentralgerdat, Mef3-
kopf) und deren Zusammenspiel ein Uberblick iiber die
prinzipielle Wirkungsweise einzelner Geridtekomponenten
gegeben werden.

3.1.

Das vorgestellte Schnellanalysegerédt ist ein mikrorechner-
gesteuerter, peakstabilisierter 1-Kanal-Analysator

Qrundsdtzliche Funktionen

zur

diskontinuierlichen Elementanalyse von festen und pulver-
{érmigen Proben. Abb.1 zeigt den prinzipiellen Aufbau
des Analysators.

Die vom Mefkopf gelieferten Impulse werden nach ihrer
Verstirkung dem Hauptanalysator (HA) sowie zwei
weiteren Finkanalanalysatoren E1 und E 2 zugefiihrt
Dabei lassen sich in Abhéngigkeit von der Kompliziertheit
des Analyseproblems dem HA seriell bis zu 4 Melkaniile
(Energiebereiche) elektronisch zuordnen. Diese konnen im
Zusammenspiel mit der Filterwechseleinheit des Mefl3-
kopfes (Anwendung des Kantenfilter-Differenzverfahrens)
sowohl auf die K,-Strahlung des zu analysierenden Ele-
mentes oder einzubeziehender Begleitelemente als auch auf
die Streustrahlung eingestellt werden. E 1 und E 2 sind
auf die Flanken einer 2#!Am-Referenzlinie gelegt, die von
einem Stabilisierungspriparat LF (AdW Berlin-Buch) er-
zeugt wird. Sie bilden mit dem Regelblock eine digital
arbeitende Peakstabilisierung, deren erzeugte RegelgrsBe
auf die Sondenhochspannung so wirkt, dal} sie auftretende
Anderungen der SEV-Verstidrkung kompensiert. Uber den
externen Eingabekanal des 20046 lassen sich iiber eine
Analysatorvorwahl n = 4 Energiebereiche einstellen und
gemdl Steuerprogramm seriell abrufen und kontrollieren.
Uber eine Interface-Karte ist eine Spektrometerautomatik
zur Peak-Suche und fiir spektrometrische Aufgaben an-
schlieBbar.

Der geriiteinterne Rechner (Mikrorechnersystem MPS
4944 — ZfK Rossendorf) koordiniert die Gerétesteuerung
mit dem Ablauf der auf EPROM abgelegten Mel3- und
Rechenprogramme sowie den gesamten DatenfluB3. Uber
eine 17stellige Tastatur sind Programmanwahl, Datenein-
und -ausgabe sowie weitere Interruptanweisungen moglich.
Die Hardware der Geritesteuerung (Leiterplattenformate
215 mm x 170 mm) wird meBBkopfseitig ergénzt durch die
schrittmotorgesteuerte Filterwechseleinrichtung (zum Ein-
satz kamen u. a. Schrittantriebe (NSA-GV 44 mit Schritt-
motor SPG 10/16 vom Kombinat Elektromaschinenbau
Dresden) und die Filterpositionierelektronik. Insgesamt
wurden 15 Leiterkarten bzw. Einschiibe (ein- und zwei-
lagig) fiir das Gesamtgerdt entwickelt.

Prinzipiell wird das in Abb. 2 gezeigte Zeitregime wirk-
sam:
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Abb. 1. Prinzipieller Aufbau des Analysators
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Abb. 2. Ablauf der Geritesteuerung

3.2. Gerdteaufbau

Abb. 3 zeigt den Aufbau des gesamten MeBplatzes mit
Thermodrucker G 3287.500 (Interface SI 1.2), wobei der
Schnellanalysator aus dem Zentralgerdt und dem speziell
ang epafiten MeBkopf besteht.

—

e K

o
Abb. 3. Gesamtansicht: Schnellanalysator ITRA-084 mit

Thermodrucker

MeSplatz

3.2.1. Zentralgerdt. Das Zentralgerit ist ein modifiziertes
EGS-Gefidflsystem im Kastengehéuse A mit den Abmessun-
gen 480 mm X 360 mm X 420 mm. Es besteht aus einem
Baugruppentrédger A und nimmt den Steuerrechner mit
Steuerteil (5 LP) sowie die Baugruppen zur Peakstabili-
sierung (3 BG-Einschiibe), die Analysatorvorwahl und den
Uberwachungsblock auf, die iiber Verdrahtungsrahmen
und entsprechende Steckverbinder fest verdrahtet sind.
Ein Baugruppeneinsatz C 5 beinhaltet die Eingabetasta-
tur, bestehend aus Tastenplatte und Tastendecoder. Der
kernphysikalische Analysator 20046 (VEB MefBelektronik
,,Otto Schoén®, Dresden) ist ohne sein Plattengehéuse fest
auf dem Baugruppentriger A montiert. Eine EGS-Auf-
nahme 1.1 wurde schwenkbar am Baugruppentriager A an-
geordnet und nimmt im wesentlichen die Stromversor-
gungsmodule auf.

Auf Funktion und Besonderheiten des Hauptanalysators
sei hier nicht ndher eingegangen, es wird auf [4] verwiesen.

Konstruktiv in das Zentralgerit eingepalit wurden —
wie aus Abb. 3 ersichtlich — 5 EGS-BG-Einschiibe, von
denen die mittleren 3 funktionell eine digitale Peakstabili-
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sierung realisieren. Zum Einsatz kamen die kommerziellen
Einkanalanalysatoren 1B 20120 (VEB MeBelektronik
,»,Otto Schon®, Dresden [5]) sowie die Hardwareldsung
eines vom Zentralinstitut fiir Tsotopen- und Strahlenfor-
schung der AdW der DDR entwickelten und patentierten
Verfahrens zur digitalen TImpulshéhenstabilisierung [6].
Auf diese Problematik im Zusammenhang mit Fragen der
Stabilitdt kommerzieller Strahlungsdetektoren soll nach-
folgend eingegangen werden.

3.2.2. Ubertragungsverhalten von M eBkopfdetektoren.
Voraussetzung fiir eine hohe Analysengenauigkeit und die
Erfassung reproduzierbarer MefBergebnisse bei Szintilla-
tions- bzw. Proportionalzihlrohrdetektoren ist die Kon-
stanz ihrer Systemparameter. Sie werden bei Durchfluf3-
Proportionalzihlrohren in erster Linie durch das Verhalten
der Gasverstirkung bei sich #indernden Umgebungsbe-
dingungen und Dichteschwankungen beschrieben, bei
Szintillationsdetektoren durch elektrische und Emissions-
parameter (Verstdrkung, Photoemission, Dunkelstromver-
halten, Belastungsabhingigkeit usw.). MeB3ergebnisse, die
im FNE Freiberg zum Stabilitdts- und Langzeitverhalten
insbesondere von kommerziellen SzintillationsmeBsonden
VA-S-968.1 (27001) des VEB MeBelektronik ,,Otto Schén®¢,
Dresden gewonnen wurden, lassen den Einsatz dieser Son-
den fiir energieselektive Messungen im nichtstabilisier-
ten Betrieb als wenig sinnvoll erscheinen. Es wurden
zwangsldufig Berechnungen angestellt, die statischen Ar-
beitspunkte der Sonden-SEV durch Neudimensionierung
zu stabilisieren (VergroBerung der Querstrome im Dynoden-
netzwerk, Optimierung der Speicherkondensatoren fiir
Wechsellichtbetrieb, Berechnung des Dynodenspan-
nungsteilers fiir optimalen Signal-Dunkelstromabstand
usw.). Die ermittelten Mefergebnisse brachten unwesent-
liche Verbesserungen beziiglich Verstirkungsdriften und
Impulsdichteabhingigkeit der mit Vggy =~ 0,5- 10% bis
5 - 108 extrem hochverstirkenden, physikalisch nicht gegen-
gekoppelten Photoverstirker [3].

3.2.2.1. Untersuchungsergebnisse von SEV mit Box- und
Jalousiedynodensystemen. Neben experimentellen Unter-
suchungen zum Gesamtverhalten der SEV o.g. Sonden
S12FS 52 A (WF Berlin) wurden weiterfithrend zu dieser
Problematik die charakteristischen Eigenschaften weiterer
fiir Kernspektrometrie geeigneter Fotovervielfacher mef3-
technisch untersucht. Es wurden insbesondere

a) das spektrometrische Auflosungsvermogen
b) das irreversible Verhalten

c) die Impulsdichteabhéingigkeit und

d) das Temperaturverhalten

der Typen 6097 (E. M. I./Boxdynodensystem); M 11 FVC
520 (WF Berlin/Jalousiedynodensystem) und M 11 FVC 521
(WF Berlin/Jalousiedynodensystem) analysiert, wobei ins-
besondere das Verhalten der neuen DDR-Jalousiedynoden
systeme mit angekiindigten wesentlich verbesserten Stabi-
litétsparametern von Interesse war.

Fiir Einzelergebnisse wird auf [3] verwiesen. Zusammen-
fassend mufl gesagt werden, dafl sich neben einem giinsti-
geren Kinlaufverhalten und geringerer Impulsdichteab-
héngigkeit das Langzeit- und Temperaturverhalten dieser
neuen SEV nicht signifikant besser als das ihrer Vorgéinger-
typen darstellt. Nachteilig ist das verschlechterte kern-
spektrometrische Auflsungsvermégen der M 11 FVC
520/521 (ca. 12—139%,, bezogen auf die 661-keV-Linie einer
137Cg-Strahlung) bei einem erheblichen Mehrpreis.

Eine prinzipielle Verbesserung des Stabilitdtsverhaltens
und damit der Qualitdt der Kernspektrometrie wird nur
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durch eine dynamische Verstdrkungsstabilisierung er-
reicht, wobei z. B. die SEV-Verstidrkung als Regelgrofle
wirksam wird.

3.2.2.2. Auswahl geeigneter Stabilisierungsvarianten.
Peakstabilisierte Analysegerdte sind Stand der Technik.
Fiir den Einsatz im Schnellanalysator TTRA-084 bieten
sich analoge und digitale Stabilisierungsvarianten an, wo-
bei fiir den konkreten Einsatz auf vorhandene Entwick-
lungsergebnisse zuriickgegriffen werden sollte. Der Nach-
teil der bekannten analogen Verfahren besteht im wesent-
lichen darin, daf3 bei exakter Sollage des Referenzpeaks und
fehlender Storgrofle durch die statistikbehafteten Zahl-
raten der Stabilisierungskanéle eine Steuerspannung
Ugy = Imp(¢)or, — Imp(¢)yr, £ 0(1) gebildet wird, die
den Eichpeak verschiebt. Es kommt zu einer statistikab-
hingigen Schwankung der Referenzlinie um die Sollage
und somit zu einer ungewollten Linienverbreiterung als
verfahrensabhéingige StorgréBe. Durch VergroBerung der
Regelzeitkonstanten in Richtung gréBerer Stabilitdt des
Regelkreises besteht die Moglichkeit, o. g. Regelstatistik
in bestimmtem MaBe auszublenden, damit sinkt natiirlich
auch die Regelgeschwindigkeit des Gesamtsystems [7].

Eine elegante digitale Stabilisierungsvariante mit weit-
gehender Reduzierung der verfahrensbedingten Linien-
verbreiterung ist in [6] vorgestellt und hinreichend be-
schrieben. Sie eignet sich insbesondere fiir niedrige Inten-
sitéiten der Referenzlinie, also z. B. fiir deren Einsatz bei
Proportionalzihlrohrdetektoren.

3.2.2.3. Peakstabilisiertes IT RA-084 und MeBergebnisse.
Auf spezielle elektronische Probleme und Loésungen soll im
Rahmen dieses Aufsatzes nicht niher eingegangen werden.

Neben Untersuchungen zur optimalen Schrittweite und
SchrittgroBenvorwahl wurden insbesondere Messungen zum
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Abb. 5. Langzeitstabilitat der peakstabilisierten Sonde
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Langzeit-, Temperatur- und Fangverhalten des Stabilisators
durchgefiihrt [8].

Abb. 4 zeigt das Gesamtspektrum mit einem charakte-
ristischen Arsen-Réntgenfluoreszenzpeak, auf den der HA
breitbandig eingestellt wurde, sowie die Lage des Referenz-
peaks mit den Kanalgrenzen fiir die Einkanalanalysatoren.

Abb. 5 verdeutlicht die Langzeitkonstanz der peaksta-
bilisierten Sonde {iiber eine MeBzeit von ¢ = 26 h und
Abb. 6 das Temperatur-, Fang- und Speicherverhalten mit
der angewandten Stabilisierungsvariante und damit auch
das Leistungsvermégen des Analysators.

a9
0| N
min
+70
f”@_r-_/—_\: ,,,,,, - = A e ST X |
) = o
W —
AN
NP 7 ¥ 57 G4 | 45 4F |
§ /-‘Tm/r ., %, en ’ﬁ"m/r , 5, e 2, ous /ﬁ“f/'ﬂ
S} _
440 - -
iy A/=257 4y=0% noah 47 =48/ n/77
j_ " owirimumy-Sikock) ~ (Abkng)
#49
f —_—
Abb. 6. Stabilitit von freilaufender und stabilisierter Sonde

3.3.

Die Steuerkassette des Analysators, die bei Maximalbe-
stiickung noch einen freien Steckplatz aufweist, nimmt
neben der Prozessorkarte PK 88 des uR-Systems MPS 4944
(ZfK Rossendorf) die Karten der Geritesteuerung und bei
Bedarf eine kommerzielle BUS-Anzeige auf. Die Leiter-
platten sind iiber die Rechnerbus-Riickverdrahtung mit-
einander und iiber flexibles Leiterband bzw. Koaxialkabel
mit den entsprechenden Geriitebaugruppen verbunden.

Die Prozessorkarte (Abb.7) auf der Basis des 8 bit-
uP U 880 beinhaltet neben einem 1-kByte-RAM (8 X
U 202) einen 3 kByte programmierbaren Festwertspeicher
(3 x 2708 »~ K 573 PF 1-EPROM), der das Steuerpro-
gramm aufnimmt. Es sind Besonderheiten gegeniiber
anderen U-880-Rechnersystemen z.B. K 1520 durch ein
spezielles BUS-System zu beachten. Einzelheiten sind [9]
zu entnehmen.

Steuerrechner und Gerditesteuerung

Abb. 7. Prozessorkarte

177



Kliem u. a.: ,,ITRA 084% — prozessorgesteuerter Schnellanalysator

Die iiber die Eingabetastatur eingegebenen Daten, z. B.
Programmauswahl, Mefiregime, Koeffizienten, Iterations-
zyklus u. a., werden iiber eine Anzeige- und Tastaturan-
schluBsteuerung dem Prozessor iibergeben und iiber eine
8stellige Lichtschachtanzeige angezeigt (Multiplexbetrieb).
Die MeBdatenein- und -ausgabe einschlieBlich Bereit-
stellung und Ubermittlung der Befehls- und Meldesignale
nach SI 1.2 giiltigen Schnittstellenparamotern wird iiber
eine SI 1.2-Interfacekarte (digit. Kin- und Ausgabesteue-
rung) gesteuert.

Analysatorvorwahl- und MeBkopfsteuersignale werden
iiber eine Steuerkarte zur Verfiigung gestellt.

Das im EPROM abgelegte Geriteprogramm wurde in
Assemblersprache SYPS K 1520 geschrieben und am
Kleinrechner KRS 4200 zum lauffihigen Maschinenpro-
gramm assembliert. Die Software wurde iiber eine MPS
4944 Entwicklungssystem mit 8-kByte-RAM, Tastatur
und Monitor getestet (Programmein- und -ausgebemedium:
Lochband). Dieses pP-Entwicklungssystem wird zukiinftig
fiir Fehlersuche und Geréteservice benotigt.

3.4. Realisierbare Rechenprogramme

Neben den MeBprogrammen (Einfach- und Doppelmessung)
fiir den Einsatz des Analysators ITRA-084 als Spektro-
metermelplatz kommen als Ergebnis der Verfahrensent-
wicklung zur Elementanalyse spezielle Rechenprogramme
zur Anwendung. Diese Rechenansitze zur Gehaltsbe-
stimmung sind von konkreten Anregungs- und Probenbe-
dingungen abhiingig. Sie gestatten neben einer Eliminierung
der Matrixeinfliisse durch geeignete Einzelprogramme bzw.
deren Kombinationen auch eine Mehrelementbestimmung.
Abb. 8 zeigt den im ITRA-Prototyp abrufbaren Pro-
grammkomplex, wobei einzelne Programmteile bei neuen
Geridten — sprich Verfahren — ausgetauscht werden kén-
nen. Dabei entsprechen die in 2.1.—2.8. bestimmten y-
Werte dem Elementgehalt in % ; als Gleichungskomponen-
ten treten Zéhlraten bei definierten Energiebereichen und
konkreten Filterpositionen sowie Konstanten auf.

7 Melprograrmme:
7.7 1essen ennmaliy
7.2 Messerr mehsmalyy (17 emver/bravng)

2 fectenprogramme:
27 V=l ¥Ar+ Ay TN Dr =ty =12
22 V=00%Ar+Az TN D= 1oy = /oy
LI V=% Ar# Ay TN Dr =1y~ /p
G=p# Ayt A N Dy = 1pp = g
L4 V=l =) ¥ Ar # A
V3=(lg=1op) # Ay # Oy # Ay #As Ly aus fogr: 2700 2. 7
_ ly=ln
25V yn ) 2y
26 V==t )% Ar # [z #Ar # Az
27 ¥ =ly=th) *ly=1y2) %Ay #Az
28 Y= (ly=1pp) ¥ g4 )% A A7
Ay =AKonsfansen o
Ly = Impuisrate (berKonal ;j, ber Filfer #)

Abb. 8. Realisierte Rechenprogramme des Prototyps

3.5. Mepkopf

Der SzintillationsmeB8kopf mit Probenaufnahme besteht
konstruktiv aus einem verkleideten Stahlskelett und wird
iiber jeweils 1 Informations- und Steuerkabel an das Zen-
tralgerdt angeschlossen. Abb. 9 zeigt dessen inneren Auf-
bau, der aus Probenaufnahme, 238Pu-Anregungsquelle in
Zentralgeometrie, drehbarer Filterscheibe, der Szintilla-
tionssonde mit NaI(Tl)-Kristall und 24!Am-Stabilisierungs-
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Abb. 9. Innerer Aufbau des SzintillationsmeBkopfes

priaparat LF (=400 kBq) sowie der MeBkopfelektronik be-
steht. Der Filtereinlauf der n = 4 Kantenfilter wird in Ab-
hingigkeit der angesprochenen Rechenprogramme iiber
eine Schrittmotorsteuerung NSA-GV 44 und die Filter-
positionierelektronik gewéhrleistet. Die Ankopplung von
Proportionalzidhlrohren an den Schnellanalysator kann
iiber einen der PZR-Sonde zwischengeschalteten Verstir-
ker realisiert werden, der auBler der notwendigen Signal-
verstirkung eine zusétzliche Zeitkonstantenformung (In-
tegration und Differentiation) zur Erzielung eines optima-
len Signal-Rausch-Abstandes beinhalten muf3.

3.6. Ergdnzungen

Die Stromversorgungsetage des Schnellanalysators nimmt
sowohl ldngsgeregelte Stromversorgungsmodule (VEB
Statron Fiirstenwalde) als auch ein hochstabiles Doppelnetz-
teil (ZWG der Akademie der Wissenschaften) zur Versor-
gung der Einkanalanalysatoren auf und ist als Schwenkrah-
men ausgefiihrt.

Die Verdrahtung ist in Lot- und Wickelverbindungs-
technik (MPS-BUS) ausgefithrt. Zur Vermeidung von
Fehleingaben und unsachgeméflen Manipulationen am
Gerdt werden die zur Geritebedienung nicht bendtigten
Einstellelemente durch eine grofformatige Piacrylscheibe
abgedeckt.

3.7. Ausblick

Der grofle Bedarf an Schnellanalysegeriten des vorgestell-
ten Typs im eigenen Kombinat bzw. im Industriezweig ist
bekannt. Dafiir sprechen die diesbeziiglichen Geriteforderun-
gen. Da das FNE als Forschungseinrichtung des Mansfeld-
Kombinates nicht die Kraft aufbringen kann, diesen Be-
darf zu decken, laufen seit einiger Zeit die Abstimmungen
und technisch-technologischen Vorarbeiten zur Uberlei-
tung des ITRA-Geritebaues an den Automatisierungsbe-
trieb Eisleben.

Eingegangen am 2. 5. 1985

Literatur
[11 E. Lehmann, G. Kriiger, Isotopenpraxis 15 (1979) 179
[2] G. Kriiger, W. Béhme, M. Thomae, G. Loos, Isotopenpraxis 19 (1983)
198

[3] V. Kliem, ,,Ergebnisse der Stabilitatsuntersuchungen am RF-

Analysegeriat ,Mehrkanal-ITRA® ‘. Laborbericht 10-82 FLIT vom
19. 10. 1982

Isotopenpraxis 22 (1986) 5



Gorski/Heinig: Herstellung eines 12Rh-Tracers

[4] ,,StrahlungsmeBgerat 20046‘‘. Techn. Unterlagen und Beschreibung;
VEB MeBelektronik ,,0tto Schon‘, Dresden, -Ausgabe 1981

[5] Baugruppen des Einschubsystems AS 75, Aﬁalysator B 20120.
Techn. Unterlagen und Beschreibung; - VEB MeBelektronik ,,Otto
Schén‘, Dresden, Ausgabe 1975 '

[61 W. Riedel, E. Dahn, M. Braune, Isotopenpraxis 18 (1977) 135

Isotopenpraxis 22 (1986) 5, S. 179 bis 181

Herstellung eines *?Rh-Tracers

B. Gorski, W. Heinig

[7] V. Kliem, Erprobungsbericht zum Réntgenfluoreszenzspektrometer
PAZ-P der SDAG-Wismut. Laborbericht 2-83 FLIT vom 15. 2. 1983

[8] V. Kliem, Erprobungsbericht zum digitalen Peakstabilisator des
ZfI Leipzig im Hinblick auf den Einsatz im RFA-Analysator,,Mehr-
kanal-ITRA‘. Laborbericht 11-83 FLIT vom 1. 11. 1983

[9] Das modulare Mikrorechnersystem MPS 4944, Beschreibung; AdW
der DDR, Zentralinstitut fiir Kernforschung Rossendorf. DB Tech-
nik, HA Entwicklung und Konstruktion

(Zentralinstitut fiir Isotopen- und Strahlenforschung der AW der DDR)?)

Die in Kernreaktoren als Meffiihler eingesetzten Elekironenemissionsdetektoren enthalten als Emittermaterial Rhodium.
Es ist moglich, aus den verbrauchten Detektoren durch Aufschluf3 des Emitters 92 Rh-markierte Losungen zu erhalten.
Die Herstellung und Reinigung der Lésungen wird beschrieben.

Electronic emission detectors used in reactors for the control of the neutron flux density contain rhodium emitter material.
By chemical pulping of the emitter it is possible to get 192 Rh labelled solutions of the spent detectors. The preparation and

purification of the solutions are described.

Keywords

gamma spectroscopy ; in core instruments; purification; rhodium 102; rhodium compounds

1. Einleitung

Fiir die radioaktive Markierung von Rhodiumverbindun-
gen sind die Nuklide “Rh (7'y2 = 20,8 h), 102m,102Rh
(T2 =206d, 2,9a) und WRh (71'y, = 35,56 h) geeignet.
Diese sind keine Reaktorisotope und befinden sich nicht
im Lieferangebot von Isocommerz.

10Rh bzw. '%Rh kénnen durch Zyklotronbestrahlung
von Zirkonium mit *C bzw. durch Neutronenaktivierung
des Rutheniums gewonnen werden [1, 2]. Die Herstellung
dieser Nuklide ist apparativ relativ aufwendig, erfordert
umfangreiche chemische Trennoperationen, und aufgrund
ihrer kurzen Halbwertszeiten sind 1%Rh und 1%Rh zur
Untersuchung der durch auBerordentlich langsame Ki-
netik gekennzeichneten Chemie des Rhodiums nur bedingt
geeignet. .

102Rh/**™ Rh kann im Zyklotron durch 12Ru(p, n)2Rh
gewonnen werden, zum anderen entsteht es bei der Be-
strahlung von Rhodium mit schnellen Neutronen bzw.
durch (7, n)-Reaktionen nach 1%Rh(n, 2n)12Rh bzw.

wertszeit als auch aufgrund seiner emittierten y-Strahlung
gut fiir die Rhodiummarkierung geeignet [3].

Fur die ©?Rh-Gewinnung kénnen die in Kernreaktoren
zur Uberwachung der NeutronenfluBdichte als MeBfiihler
eingesetzten Elektronenemissionsdetektoren genutzt wer-
den. Als FEmittermaterial wird in diesen Detektorsystenten
u. a. auch Rhodium verwendet [4, 5]. Nach Beendigung
der Einsatzzeit des Detektors liegt der Emitter als ein
Material vor, das 102m,102R}, enthilt, die beide durch y-
Spektrometrie gut nachweisbar sind. Neben Rh enthilt
der Emitter in geringen Mengen %2Ir und die stabilen Iso-
tope 102Pd, 1©2Ru und 1%Pd.

Der Emitter besteht aus einem Rhodiumdraht von
200 mm Lénge und 0,8 mm Durchmesser mit einem Ge-
wicht von 1,275 g [5].

2. Charakterisierung der Emitterprobe
durch y-Spektrometrie

Das y-Spektrum einer Emitterprobe ist in Abb. 1 darge-
Die Messungen erfolgten mit einem koaxialen
Ge(Li)-Detektor (30 cm3 Aktivvolumen) vom Institut fiir

103Rh(y, n)192Rh. 192Rh ist sowohl durch seine giinstige Halb- stellt
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-Q
X
5 S
0§
6 N
K w
N 3
~ IN) <
R L sST & & & g
g7 S8 & SRR
N Ry NQ N3 NN N
I S |
Sy JF
QU
Ssh
Ry
| | | | | | | | 1 | l
0 700 200 300 400 500 600 o0 oo 900 000 77100

Energre, keV
Abb. 1. y-Spektrum des Rhodiumdrahtes nach dem Auflésen in HBr/Br,
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