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STANOVOVANIE KREMiKA VO VZORKACH MAGNEZITU
POMOCOU 14 MEVNEUTRONOV

Dusaxy Karka, JAN TUrRAN, PETER SALZER

Ustav radioekoldgie a vyu#itia jadrovej techniky, 040 01 Ko&ice, Komenského 9

Doslo 22. 10. 1978

Metdda neutrénovej aktivaénej analyzy moéZe byt jednym z vyhodnych postu-
pov na sledovanie obsahu kremika vo vzorkdch magnezitu. V praci su uvedené
experimentdilne vysledky stanovenia Si touto metddou vo vzorkdch z technoldgie
vyroby magnezitu. OZarovalo sa 14 MeV neutrénmst z neulrénového generdtora
NA3C s hustotou neutrénového toku 1. 107 cm=2 s—1, stanovované mnoZstva Si
vo vzorkdch sa pohybovali od 0,0758 X do0,3596 g. N a stanovovanie Si sme vyuzily
meranie gama Ziarenta o energit 1,78 MeV radionuklidu 28Al vznikajiceho
jadrovou reakciou 28Si(n, p)28Al. Interferencia od fosforu (gama Ziarenie radio-
nuklidu 3'P) vzhladom k jeho malym obsahom bola zanedbatelna.

UVOD

Pri technolégii vyroby magnezitovych produktov je sledovanie obsahu kremika
jednym z velmi délezitych faktorov ovplyviiujicich ich kvalitu. Kremik je mozné
stanovovaf roznymi analytickymi metédami, z ktorych kazda ma svoje klady a za-
pory. Pri viigsine ,,klasickych “metéd (nie aktivadnych) je stanovenie zdlhavé a je
nutna destrukcia vzorky. Kremik je mozné stanovovaf neutrénovou aktivainou
analyzou s 14 NeV neutrémni z neutrénového generatora s dostato¢nou citlivostou,
nedestruktivne a relativne rychle. Stanovenie Si pomocou neutrénov z neutrénovych
generatorov je pomerne rozsirené ako vo vyskume, tak aj v beznej technickej praxi.
Vseobecne o metodikach sa pojednava napr. v [1], [2], konkrétne vysledky prac st
zhrnuté v [3] a vysledky analyz vo vzorkach mineralov je mozné najst v [4],[5],
(6], [7], v lit. CSSR je to napr. [8].

POPIS METODIKY STANOVENIA KREMIKA

V prirode se kremik nachadza vo forme troch izotopov, a to 28Si, 2°Si a 30Sit. Pri
ozarovani kremika 14 MeV neutrénmi prebieha niekolko jadrovych reakeii. Zakladné
udaje tychto reakeii st uvedené v tabulke 1.

Najvhodnejsou reakciou pre analytické ugely je reakcia ¢. 3 (tab. I).

Vznikajici radionuklid 28A] vyZaruje gama Ziarenie o energii 1,78 MeV. Toto
gama Ziarenie je mozné meraf bud pomocou mnohokanalového analyzatora, alebo
tiez aj pouzitim jednokandlového analyzatora s vhodne nastavenym energetickym
oknom. Interferujico poésobia dve reakcie (tab. IT).

Z nukledrnych udajov interferenénych reakeii vidime, Ze reakecia ¢. 1 (tab. IT)
m4 slaby vplyv na celkovi intenzitu Ziarenia gama v piku 1,78 MeV. Preto sme tito
interferenciu zanedbali. Interferentna reakeia &. 2 (tab. IT) moZe sposobit v pripade
zrovnatelnych koncentracii P a Si pomerne silni interferenciu. Krivan [9] uvadza,
Ze pomer aktivit vznikajiceho 28Al pri reakeidch ¢. 3 (tab. I) a &. 2 (tab. II) je 2,14
pre 14,1 MeV neutrény. Preto je nutné v pripade vyskytu fosforu v merateénych
mnozstvach vykonat korekeiu pri stanovovani kremika. V nagich vzorkach sme ne-
nasli fosfor v meratelnych mnozstvach, takze sme jeho interferentny vplyv neuva-
zovali.

Silikaty ¢. 1, 1980 91



D. Kefke, J. Turdn, P. Selzer:

Tabulka I

Zikladné jadrové udaje pre stanovenie kremika

Izotopovy| Uginny | Poléas Er;e;]g;a ‘ Interferendnd
Cislo Jadrové reakcia vyskyt prierez | rozpadu gama :
(%] [fm?) [min] Ziarenia | reakcie
0 . [MeV] |
1 30Si(n, a)2’Mg 3,05 4,59 9,50 0,84 27A)(n, p)*"Mg
2*Mg(n, y)*"Mg
2 295i(n, p)29Al 4,68 10,00 6,60 1,28 31P(n, 3He)29Al
3 28Si(n, p)28Al 92,27 23,50 2,31 1,78 27AX(n, p)28Al
31P(n, or)?8Al
4 30Si(n, p)3eAl 3,12 6,00 0,05 2,23
Tabutka 11

Zakladné tidaje interferenénych jadrovych reakeii pre stanovovanie kremika

Izotopovy Usinny Poldas Energia
Cislo Jadrové reakcia vyskyt prierez rozpadu ilga,renia
(%] [fm?] [min] [MeV)
1 21A1(n, p)28Al 100,00 0,05 2,31 1,78
2 31P(n, o)28Al 100,00 15,00 2,31 1,78

EXPERIMENTALNE VYSLEDKY

Stanovovanie kremika sme vykonavali na zariadeni laboratéria neutrénovej
aktivaénej analyzy (vyrobok KFKI Budapest). Na analytické udely sme vyuzili
reakciu &. 3 (tab. I). Ozarovali sme 14 MeV neutrénmi z neutrénového generatora
NA3C s priemernou hustotou neutrénového toku vo vzorke 1.107 em=2s-1, Vzorky
boli dopravované k oZarovaciemu zdroju vzduchovou postou v polyetylénovych
puzdrach vo forme valéekov s vnutornym rozmerom @ 10x50 mm. Meranie sme
robili metédou stitasného oZarovania a merania vzorky a standardu. Vznikajuce
gama Ziarenie o energii 1,78 MeV sme detekovali NaJ (T1) scintilaénymi detektormi
pripojenymi k jednokanalovym analyzatorom. Okné jednokandlovych analyzatorov
sme nastavili v rozsahu 1,6—2,0 MeV. Pri stanovovani indukovanej aktivity sme
vychadzali zo zndmeho vzfahu (vid [1]):

T2 Th,2
kde
A — merna aktivita po tase tg [imp/s],
D — t&innosf emisie gama Ziarenia,
C — Winnost detektora
Np — potet atomov teréika oZzarovanych li¢om neutrénov,
Tp — udinny prierez pre aktivaciu [cm?2),
@ — hustota neutrénového toku [em=-2 s~1],
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ty — ozarovacia doba,
lg — vymieracia doba,
T, — poléas rozpadu vznikajuceho radionuklidu.

Ako standard sme poutzili presné navazky zmesi SiO, a MgO é&istoty p. a., ktorého
aktivitu sme porovnavali s aktivitou vzorky, meranim na jednokanalovych ana-
lyzatoroch. Podmienky merania sme stanovili takto: oZarovanie 30 s — vymieranie
60 s — meranie 60 s. Pri stanoveni oZarovacej doby sme vychadzali z minimalizéacie
celkovej doby merania, vzhladom na mnoZstva kremika nachadzajice se vo vzor-
kach sme uz pri 30 s ozarovani dostavali dobre meratelné aktivity. Vymieraciu dobu
sme nastavili tak, aby sme odstranili mozné interferencie'od kyslika a sodika. Kyslik
rusi vysokym comptonovskym kontinuom spektra 6N a sodik tym, Ze z jeho izotopu
23Na (100 %) vznika kratkodoby radionuklid 20F(7'y;, = 11,4 s), ktory emituje gama
Ziarenie s energiou 1,63 MeV. Ked zvolime dostato¢ne dlhii dobu vymierania, potom
su tieto interferencie zanedbatelné. Pri dobe vymierania 60 s je moZné interferen-
ciu kyslika celkom zanedbat a kremikovy ekvivalent sodika je podla [8] 0,027. Me-
racia doba 60 s je postadujica na ziskanie dostatonej detnosti impulzov. Citlivost
metddy je 174 imp./(ing Si)/min, pri pozadi 20 imp./min.

Merali sme vzorky tletov a vzorky materialov z réznych technologickych uzlov
vyroby magnezitovych produktov. Celkom bolo zmeranych 17 rdéznych druhov vzo-
riek. Na dosiahnutie pomerne reprezentativneho statistického stiboru sme z kazdého
druhu vzorky vybrali po 15 reprezentantov. Hmotnosti navazok boli v rozmedzi
od 3,2 do 6,1 g. Kazdu vzorku sme merali 10krat. Vysledky merania sme &tatisticky
spracovali a v tab. 111 sii uvedené zistené priemerné hodnoty.

Tabulka 111

Stanovovanie obsahu kremika vo vzorkdch magnezitu

Druh Pomenovanie msi aTst st
vzorky [e] [%] [% z navézky
1 ulet 0,1071 5,1 2,48
2 oceliarsky slinok 0,2235 5,5 3,68
3 tehliarsky slinok 0,1565 4,3 3,25
4 koncentrat z I rozdruzovania
v tazkych suspenzidch 0,0933 6,1 2,12
5 odpad z rozdruZovania
v tazkych suspenzidch 0,3596 6,2 10,25
6 flotaény koncentrat 0,0758 5,3 1,79
q IT precistka — flotécia 0,0890 5,4 1,87
8 I precistka — flotécia 0,0939 5,7 1,89
9 odpad — flotécia 0,3111 6,1 7,95
10 podanie do rozdruzovania
v tazkych suspenzidch 0,1280 6, 3,79
11 zékladné flotdcia 0,0812 5,17 2,23
12 koncentrat z II rozdruzovania
v tazkych suspenzidch 0,0991 4,9 2,97
13 flotdcia — podanie 0,2255 6,3 5,59
14 koncentrat hydrocykléonovy 0,1444 6,2 2,93
15 . | odpad z hydrocyklénov 0,2966 6,3 9,10
16 vratné vody — flotécia 0,1885 6,2 4,91
17 podanie hydrocyklénov 0,2156 5,7 6,28
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ZAVER

Dosiahnuté vysledky ukazuji, Ze stanovovanie kremika metédou neutrénovej
aktivaénej analyzy pomocou 14 MeV neutrénovz neutrénového generatora méze byt
vhodnou poméckou technoléga, (vzhfadom na pomernt rychlosf stanovenia —
celkovy &as jednej analyzy je asi tri minity) vyuzZitelnou priamo vo vyrobnom pro-
cese pri sledovani kvality magnezitovych produktov. Metdéda je dostatodne citliva
a presnosf stanovenia je vyhovujuca. Vyhodou je tieZ nedestruktivne stanovenie,
takze tie isté vzorky sa daji pouZif aj na iné analytické téely.
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Oyman Kadgxa, I Typan, Ilerep Cansep
OGpasoBanie KpeMulst B o6pasmax Marsesnra c¢ nomorio 14 MeV nHeyrpoiioB

Hayuno-uccaedosamenvcruli uncmumym paduodrosozu
u ucnoavaosanun adeproti mexnuru, Kowuye

B npepmiraraemoii crathe paccMaTpHBAIOTCSI METOMIBI HEHTPOHHOI0 aKTHBAIMOHHOI'0 aHAJIH3a
OpH ONpejieIeRn KpeMHlisl B mpo6ax, 0ToOpaHHBIX IIPH TEXHOJIOI'HH IIPOU3BO/ICTBA MAIHE3HTO-
BeIX npoayroB. ITpoOnl akxTuBipoBaim 14 MaB HelfTpoHaMi 13 HeHTPOHHOrO I'eHepaTopa
N A3C ¢ miorHocTbIo HefirporHoro Toka 1 . 107 em~2 ¢~ OnpenensieMoe koanuectso Si B npo-
6ax Haxommiocs B mpepesnax ot 0,0758 po 0,3596 r, HaBecka npo6 B npexesax ot 3,2 o 6,1 r.
JL1s1 aHAIITHYECKIX IeJIei 1CII0IIB30BaI HI3MEpeHIle raMMa-1airyyeHst sHepriei 1,78 Mos
panuoKkyHia 28Al, o6pasoBaBmerocs B pesyJbTaTe siAepHoii peaxuint 288 (n, p) 22Al. F'amma-
-mzayueinie onpepensin NaJ (Tl) perentopami, conmpsiKeHHHIMH ¢ MOHOKAHAJILHBIM aHa-
JII3aTOPOM ¢ MPHTOJHO YCTAHOBIICHHOI SHEPIeTHUecKOil melIblo. BeliexeTBie HIBKOTO KOJII-
yectBa (hocopa ero HHTEPPEPCHLIIO HEe YUUTLIBAILL, B TO BpeMsI KaKk HHTepJepeHIHio KIcIIo-
pona 1 ocdopa HCRIIOUAJH IIPHTOAHBLIM 1MOA00POM YCJIOBHIT n3MepeHilst. V3MepeHus Ipo-
BO/IIII METOjIOM OJ{HOBPEMEHHBIX Hppaiallin I H3MepeHHs npobul I craHpapTa. B KauecTse
CTaHJapTa MCIIOJL30BAJIN TOUNYIO HaBecKy cMeclt SiO2 u Mg uncroif . a. UyBCTBHTEIILHOCTD
Meroyia cocraBiisieT 174 UMII. /MIs: MUH., ipu QoHe 20 M. /MuH. Beero namepsian 17 pasHeix
BHIOB P00, MJIS MOJIYUEHHs YCJIOBHO IPELCTABICHHOI0 KOMIIIEKTA MOAOHPAJI I3 KarK{0ro
Buza npobnr o 15 mpexpcraBuressaM. B pa®ore mpuBogsTcs craTicTiHUecKH o6paboTaHHbIC
pes3yJbTaTsl paccMaTpPHBACMBIX H3Mepeli.
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DETERMINATION OF SILICON IN MAGNESITE SAMPLES BY MEANS
OF 14 MeV NEUTRONS

Dugan Kafka, Jan Turan, Peter Salzer

Institute of Radioecology and Applied Nuclear Technigque, Kodice

The paper deals with the utilization of neutron activation analysis in the determination of
silicon content in samples taken from the manufacture of magnesite refractories. The samples
were irradiated by 14 MeV neutrons from the NA3C neutron generator producing a neutron flux
density of 1 X 107 em~2 s—L. The amounts of Si determined in the samples were in the range from
0.0758 to 0.3596 g. The sample weights were in the range from 3.2 to 6.1 g. For the analytical
purposes use was made of measuring gamma radiation of 1.78 MeV energy produced by the 28Al
radionuclide produced by the nuclear reaction 28Si(n, )28Al The resulting gamma radiation was
detected by Nal(Tl) detectors connected to single-channel analysers with a suitably adjusted
energy window. The interfering effects of phosphorus were not considered owing to its very low
content and the interference of oxygen and sodium was eliminated by suitable selection of measur-
ing conditions. The measurements were carried out by simultaneous irradiation and measurement
of sample and standard. Precise weighed amounts of mixtures of SiO, and MgO of A. R. purity
were used as standards. The sensitivity of the method amounted to 174 c¢/mgs min at a back-
ground of 20 ¢/min. Altogether 17 various types of samples were measured and 15 representants
were chosen from each type of samples for the purpose of obtaining a relatively representative set.
The paper presents statistically processed results of these measurements.

WINSTON E. KOCK: THE CREATIVE ENGINEERT, HE ART OF INVENTING
(Tvotlivy inzenyr, Uméni vynalézat). 385 str., cena 25 US $. Plenum Press, New York and Lon-
don 1978.

Tvolivost (kreativita) je vic nez nahla intuice — je to syntéza imaginativnich schopnosti
efektivné proménéna v uziteény produkt. Winston E. Kock, feditel Laboratoie pro zakladni a apli-
kovany vyzkum univerzity v Cincinnatti, USA, zndmy vyndlezce v oboru akustiky, optiky
a elektroniky (autor 235 patenti), ukazuje ve své knize dobrodruzstvi vynalézéni na zéakladé
svych vlastnich objevit a inovaci. Uvadi priklady aplikace inZenyrskych principti v medicing,
biologii a jinych oborech a zdurazinuje nutnost interdisciplindrnich znalosti pro vznik novych
myslenek. Popisuje vyvoj nekolika vyznamnych technickych objevi, na kterych se sam podilel,
a ukazuje na nich povahu a vyznam tvorivého mysleni.

V jednotlivych kapitolach je popsan vyvoj tranzistoru, elektronické hudby, laseru, vlnovodu,
komunikacnich satelitii, holografie aj. Ve zvlastnich statich se autor zabyvé moznostmi stimulace
tvoFivosti ve vlastni praci i pfi vychové mladeze. Text je doplnén cetnymi grafy a schématy
i historicky zajimavymi dokumenty.

Kniha je napséna velmi pristupnou formou; je zajimavé pro &iroky okruh Ctendid, zejména
inzenyrskych a védeckych pracovniku, od nichz se vyzaduje tvofiva prace a schopnost nové objevy
aplikovat jako nové impulsy pro rozvoj moderni techniky.

J. Hlavaé
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