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Nedestruktivni metodi — neutronska aktivaciona analiza

Aktivaciona analiza predstavlja tehnikt, U kojoj.se koristi nuklearna reakcija
da bi se otkrili elementi u tragovima.

Neutronska aktivaciona analiza \(NAA) bazira se .na procesima koji se

odigravaju u atomskom jezgru pri"Cemu se za nuklearnu reakciju aktiviranja
elementa koji se detektuju koriste neutroni.
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Nedestruktivni metodi — neutronska aktivaciona analiza

Ova pojava je poznata kao vestaCka radioaktivnost i"koristi se za uredaje
pomocu kojih se neutronskom aktivacijom stvaraju vestacki radioaktivni
elementi i njihovi izotopi.

Merenjem vremena poluraspada aktiviranih elemenata vrsi se njihova
identifikacija pomocu takozvanih visekanalnih analizatora.

U zavisnosti od tipa/dobijenog radienukleiday, osetljivost metoda ide do 10-12
grama.

Uzorak kojinse ispituje pakuje se unspecijalne plastiChe kapsule otporne na
visoku temperaturu, «i “stavlja u nuklearni reaktor, gde se bombarduje
neutronima. Nakan ozraCivanja'koje moze trajati od nekoliko sati do nekoliko
dana, uzorak se vadi i smesSta,u~visekanalni analizator.
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Nedestruktivni metodi — neutronska aktivaciona analiza

Metod se sastoji iz dve faze.

U prvoj fazi, kapsula sa _wuzorkom se ozraCava «neutronima. Ovo se
najcesce vrsi u nuklearnim, reaktorimalposto su osnovni produkti atomske
fisije (raspadanja) neutroni

U drugoj fazi, kapsulay sa ozraCenim uzorkem, se stavlja u kontejner u
kojem se nalaze! detektori koji““mere vesta¢ku radioaktivnost. Dobijeni
podaci se analiziraju _visekanalnim s~analizatorom i na kraju, nakon
kompjuterske, ebrade, printer-ploter “ispisuje dobijeni dijagram. Metod je
veoma ‘esetljiv i omoegucCava “identifikaciju nemerljivo malih koli€ina
elemenata U nekom uzerku.
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Nedestruktivni metodi — neutronska aktivaciona analiza

Primena:
a) za detekciju i odredivanje ostataka toksi¢nih 'materija u hrani, ljudskim tkivima,
kostima, krvnoj plazmi, izluéevinama itd,

b) za individualizaciju, tj. odredivanje pripadnosti kose i noktiju odredenom licu, za
lokalizaciju narkotika (odredivanje geografskog porekla prirodnih droga i sirovine za
droge) i odredivanje fabri€kog porekla materijala kao sto su: tkanine;staklo, dentalni
metal itd.,

c) analizu ostataka posle pucanjaiz,vatrenogroruzja na kozi; kostima, otvoru rane itd.
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Destruktivni metodi - laserska mikrospektralna analiza

Metod je nastao sedamdesetih godina-preslog veka. Najmanja koliCina
materijala sa kojom je moguce izvrSiti ' spektrogratsku analizu iznosi negde
oko jedan miligram.

Uredaj za analizu predstavljaikombinaeijunmikroskapasi impulsnog lasera.

Najpre se mikroskopom otkrije trag uz pomac eptiCkog uvecanja, a zatim se
trag bombarduje snopom laserskih zrakasU,tu_svrhu se koristi impulsivni
laser, koji daje kratkotrajn@ emitovanuy keherentnu i strogo paralelnu
svetlost.

Pomocu laserskih Zraka energija se koncentriSe na povrsinu precnika od
0.01 do 0.25 mm na kojoj se dostize temperatura od 8000 °C.
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Destruktivni metodi - laserska mikrospektralna analiza

Na mikroskopsko postolje se postavlja deo=na kojemy se nalazi uzorak. Pomocu
izmenljivin objektiva biraju se potrebna uvecanja.u intervalu od 25 do 500 puta.

U vidnom polju okulara nalaze se dve ukeStene kenc€anice koje sluze kao niSan za
usmeravanje laserskog snopa. Pre poCetka analize, u'specijalne drzacCe stavljaju se dve
ugliene elektrode koje su postavljene-neposredno iznad mesta-na koje je usmeren
laserski zrak. S obzirom da je bljesak’laserskogzraka veoma.jak, tehnicki je reSeno da
se bez zaklanjanja bljeska laser nermoze aktivirati.
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Destruktivni metodi - laserska mikrospektralna analiza

Na mestu na koje udara laserski zrak u delicu sekunde prokljuca materijal
od kojeg je sacCinjen uzorak, sto dovadi do stvaranja oblaci¢a isparene
supstance. Posto se neposredne iznad tog mesta nalaze dve ugljene
elektrode, to se stvoreni oblacic, u odredenom trenutku, nade tacno
izmedu vrhova elektroda.

U tom trenutku dolazi‘do paljenja elektricnog lukaykoji pobuduje atom na
zracenje svetlosti, adredene talasne duzine; s tim sto je upotrebljena
koliCina materijala’ izuzetnofmala, tako/da, se na uzorku golim okom ne
moze uocCiti mesto na koje je)laserski'zrak-udario.

Primena ovog metada. ne ostavlja, nikakve tragove na ispitivanoj povrsini
pa se laserska mikrospektralna analiza moze slobodno primeniti na
predmetima od velike vrednosti, kao i na veoma malim delovima materije.
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Destruktivni metodi - laserska mikrospektralna analiza

Ova analiza se moze vrsiti i po dubini=uzorkaxodnosno, dno kratera se
uosStri i u njegov centar se ponovo aktiviraslaser (moze se analizirati sloj
po sloj).

Za razlaganje spektara\mezesda se_koristi bilo koji spektrograf, ali se
najcesCe zajedno sa-< laserskim ¢dmikroanalizaterom (LMA) kupuje |
spektrograf. Ukoliko( je, LMA smabdeven sasdodatnim delom sa foto
kamerom moguce/(jewrsiti snimanja pre i pasle‘laserskog udara. Pri LMA
broj pobudenih.~atoma je) znatno .manjiy u odnosu na KklasiCne
spektrografske..analize, ~pa‘.se za,registraciju spektralnih linija koriste
veoma osetljive spekire-fotoploCe, Koje se uglavhom upotrebljavaju kod
astronomskih snimanja,

Prof. dr Milan Blagojevi¢ Ekspertiza udesa — Sk. 2016/17. Slajd 9



Destruktivni metodi - atomsko-apsorpciona spektrofotometrija

Atomi istog elementa, kada su pobudeni, prilikom povratka na stacionarnu
orbitu, emituju zracCenje strogo.odredenetalasne duzine, sto predstavlja
karakteristiku tog hemijskog elementa.

Kada se isti atomi nalaze. u, stacionarnom;.-nepobudenom stanju, mogu da
apsorbuju (upijaju) sam@ zraCenje one talasne duzine koju emituju kada su
pobudeni. S obzirom .na“to, osnevhi deo svakeg atomsko-apsorpcionog
spektrofotometra (AAS) je lampa.koja emituje-zraCenje karakteristicno za
svaki element. Ovelampe se nazivaju «lampe sa Supljom katodom», s tim
sto je kod,njih.svaka kateda/napravijena od elemenata Cije se zracCenje
ocCekuje.

U pogledu tacnosti,="preciznosti *i osetljivosti, atomsko-apsorpciona
spektrofotometrija’daleko je bolja‘od ostalih spektrohemijskih analiza.

Prof. dr Milan Blagojevi¢ Ekspertiza udesa — Sk. 2016/17. Slajd 10



Destruktivni metodi - atomsko-apsorpciona spektrofotometrija

Princip rada ovog uredaja se zasniva na prolazu karakteristi€nog zraCenja iz Suplje
katode kroz uzorak, rasprsen pomocu plamenika, koje"pada na optiCku resetku gde se
izdvaja zeljena talasna duzina, a sa reSetkeypreko ogledala, zrak pada na detektor koji
je povezan sa pojacCivacem i ploterom (ked novih tipovas AAS deo uredaja od momenta
detekcije je kompjuterizovan, tako/da s€ na ekranu dobijaju svi. potrebni podaci, a po
potrebi Stampaju se pomocu printer-plotera).

Ukoliko u rasprsenom uzorku, nema atoma ‘Cije zraCenje emituje lampa sa Supljom
katodom, tada Ce intenzitet zraka koji ulazi,uruzorak pitiyjednak intenzitetu zraka nakon
izlaska iz uzorka. U takvom slucCaju detektor ne registruje promenu intenziteta ulaznog i
izlaznog zraka, Sto se na ploteru manifestuje u vidu.prave linije.

Ako u rasprSenom uzorku ima—atoma Cije, karakteristicno zracenje emituje lampa sa
supljom katodom, tada Ce ovi,atoemi apsorbovati deo tog zraCenja, i to proporcionalno
koli€ini atoma uwzorku. Urtom.slucaju intenzitet ulaznog zraka je manji od ulaznog. Ovu
promenu intenzitetasregistruje detektor,, Sto izaziva skok olovke plotera sa osnovne
linije.
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Destruktivni metodi - atomsko-apsorpciona spektrofotometrija
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
tankoslojna hromatografija

U osnovi svake hromatografske tehnike su, dva sistema; sistem na kojem se
vrSi razdvajanje komponenti i sistem pomocu kojeg.se to razdvajanje vrsi.

Tankoslojna hromatografija predstavlja jednostavan, relativao’brz i veoma
osetljiv metod za separaciju, odnosno analizuyshemijskih supstanci. Metod se
zasniva se na separaciji dve iliwvise hemijskih kompanenti na tankom sloju
nekog adsorbensa nanetog.na Cvrstuspodlogu (staklena ploCa, aluminijumska
ili plastiCna traka i sl.)qpomocu sistema’organskih.rastvaraca, tzv. razvijaca.

U tankoslojnoj homatografiji"kompoenente se razdvajaju na tankom sloju
silika-gela, nanesenom na’staklenu plocu, najcesc¢e pomocCu smese nacinjene
od raznih organskib=rastvaraca,Ova smeSa koja razvija hromatogram naziva
se razvija¢ i njegowsastav zavisi 'od Smese koja se hromatografira.
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
tankoslojna hromatografija

Tehnika tankoslojne hromatografije: na staklenusplo€u, na kojoj se nalazi
tanak sloj silika-gela, nanese se mala koliCinawuzorka¢ Zatim se izmedu
svakog nanesenog uzorka nekom Siljatom alatkom+*zagrebe uska traka
silika-gela sve do stakleneplocCe. Takoseymedusobno fiziCki odvajaju svi
uzorci. Na isti naCin secnasuprot mesta“gde .su‘uzorci naneseni omedi
gornji kraj ploCe. Kao»rezultat dobijaju se .uske“trake potpuno fiziCki
odvojene jedna oddruge. Takopripremljena‘plocCa stavlja se u specijalno
konstruisanu staklenu komorukoja moze da se poklopi.
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
tankoslojna hromatografija

Posle svih priprema u komoru se stavljas, hromatografska ploCa (skidanjem
poklopca, iz komore izlazi minimalna=koliCina dsparenih molekula razvijaCa
posto su oni uvek tezi od vazduha).

Umakanjem ploCe u razvijaC, kapilarnom elevacijom razvijaC pocCinje da se
penje uz ploCu (sloj silika-gela, upija razvijaC) prelazi preke nanesenog uzorka
vukuci ga za sobom. U zavisnosti od vrste.komponenata u ispitivanom uzorku,
one se brze ili sporije penjusuz plocCu, sto zavisi.od sile sa kojom se pojedina
komponenta drzi za sloj,silika-gela. "'Komponente koje se Cvrsce drze za silika-
gel putuju sporije, i;obrauto.

Hromatogram, se .razvija u_trenutku kada razvijaC dode do gornje omedene
ivice na plo€i./Visine koje-dastignu pojedine komponente su karakteristicne i
oznaCavaju seskao Rf vrednosti. Isterkomponente penju se uvijek do iste
visine.
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
tankoslojna hromatografija

Ponekad su razvijene komponente nevidljive i
tada se pristupa tzv. vizuelizaciji hromatograma,
tj. osusena ploca se prska specifichim
reagensom koji stupa u hemijsku reakciju sa
odredenom komponentom dajuéi’ ‘bojenu
reakciju. Ova metoda se najéeSce koristi za
identifikaciju droga i eksploziva.

Hromatogram 19 vrsti ulja obojen vanilom
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
gasna hromatografija

Hromatografska tehnika kod koje sevuzorci pre analize prevode u gasovito
stanje (uzorak mora da bude u gasovitom ili.da se’prevede u teCno stanje,
odn. mora da se rastvara u vodi ilinekom organskom rastvaracu.

Posto se ceo tok analize: wsSi” u gasovitom stanjus.,ona se obavlja u
zatvorenom sistemu. Pojedine kompoenente razdvajaju se u hromato-
grafskoj koloni koja moze biti u vidu, Eelicne ili“staklene cevi, ili kvarcnog
kapilara.

U zavisnosti od/vrste kolona meze biti duga~od 60 cm do 100 m, dok se
preCnik kolene krece od 6/do,0.1 mmy Kelone se pune specijalnim vrstama
adsorbensad vidu sitnih/kuglica koje su presvucene odredenom aktivhom
supstancom. Punjenje.kolone zavisi od supstance koja se ispituje.

Prof. dr Milan Blagojevi¢ Ekspertiza udesa — Sk. 2016/17. Slajd 17



Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
gasna hromatografija

Tok analize: peC se zagreva na zeljenu temperaturuj aujedno se ukljuCuje i mikropec
na sistemu za ubacivanje uzorka, koja odrzayva temperaturu tako,da bude oko 50 °C visa
od temperature peci. Redukcioni ventil. za noseéi gas se otvara i podeSava zeljeni
pritisak. Podrazumeva se da je pre (svega ovoga W pe¢ montirana hromatografska
kolona. Kada se uspostavi zeljeni protok inertnog gasa kroz ceo sistem ukljucuju se
detektor, pojacCivac i pisac.

Sistem funkcionisSe na sledeci'nacin: noseci gas)prolazi kroz kolonu i ulazi u detektor u
trenutku kada se svi parametri’ujednacée; tada pisaé=ispisuje pravu liniju, a uredaj je
spreman za analizu. Pomoéu specijalnog” mikroSprica, preko sistema za ubacivanje
uzorka, usprica se u hromatografsku-kolonu Zeljena koliCina uzorka (mikrolitar). Kada se
uzorak ubaci u kolonuy zbog. visoke temperature-sistema za ubacivanje uzorka on
trenutno ispari, anoseéi gas ga-potiskuje u hromatografsku kolonu.

U koloni pocinje’ razdvajanje “pojedininckomponenata, odnosno komponente koje se
Cvrsce vezuju za aktivhu supstancu krecu'sessporije dok se slabije vezane komponente
brze kre€u i prve izlaze'iz kolone; Sto se belezi pomocCu detektora (u zavisnosti od
supstance koja se ispitujevkoriste se, razne vrste detektora). Dobijeni signal detektor
prosleduje pojacCivacCu,‘a ovaj ga‘ispisuje na pisacu.
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
gasna hromatografija

Hromatogram se sastoji od Citavog niza maksimuma; odnesno minimuma — pikova. Kod
ove analize vreme koje protekne od trenutka‘ubacivanja uzorka u kolonu do ispisivanja
maksimuma na piku naziva se retenzione@ vreme; ono je karakteristicna veliCina, pod
uslovom da se sve analize vrSe uz istewparametre\(brzina protoka noseceg gasa,
temperatura peci, koliCina ubacenog) uzorka...): Poyrsina ispod pika direktno je
proporcionalna koncentraciji izdvojene komponente, t0 omogucava i veoma precizne
kvantitavne analize. Gasna hromatografija nasla je veliku primenu za ispitivanje tragova
zapaljivog sredstva kojim je izvrSena'neka paljevina.

Samplg

injectoR ’
- i

Flow controller

>
_ﬁx} & iasie
Loldmn .\'
Detecior
Carrier gas ) Cohumn gven Peé¢ gasnog hromatografa, otvorena da bi
Blok dijagram gasnog hromatografa se videle kapilarne kolone
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Destruktivni metodi - hromatografski metodi —
tecna hromatografija

Teéna hromatografija se izvodi se kao i gasna hromatografijasu zatvorenom sistemu, a umesto noseceg
gasa koristi nosecu teénost koja se pomoc¢u specijalne pumpe potiskuje kroz sistem. Kolona je znatno
kra¢a, a detektor se bira u zavisnosti od ispitivanih_.uzoraka. Ova.metoda zove se i «hromatografija velike
modéi razlaganja». | ovde postoji rezervoar sa rastvaracem (umesto boce sa nose¢im gasom); noseca
te€nost ulazi u pumpu koja je potiskuje kroz sistem. Tecnost 'se ubacuje u kolonu koja se nalazi u
zagrejanoj pec€i, a na ulazu u kolonu nalazi’se, komora za‘'unosenje uzorakar Uzorak koji je ubacen u
kolonu potiskuje se nosecom teénoscéu, a,na‘’koloni zapocinje razdvajanje pojedinih komponenata koje
sukscesivno ulaze u detektor. Odatle se dobijeni signal prosleduje kompjuteru koji obraduje podatke i po
zelji ispisuje dobijeni hromatogram na printer-ploteru. Dobijeni hromatogrami su veoma sli¢ni sa gasno-
hromatografskim.
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Adresa za kontakt:

Dr Milan Blagojevi¢, red. prof.

Fakultet zastite na radu u NisSu

18106 Nis, Carnojeviéa 10a

E-mail:
milan.blagojevirc@znrfak.nmacers

Termini zaskonsultacije:

Ponedel jak 10.00 - 12.00
Sreda 10.00 — 12.00
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