
Silikáty XXIV, s. 91- 95 (1980) 

STANOVOVAN IE K REMÍKA VO V ZORKÁCH MAGNEZIT U 
POMOCOU 14 MEV NEUTRÓNOV 
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111etóda neutrónovej aktivačnej analýzy móže byť jedným z výhodných postu
pov na sledovanie obsahu kremíka vo vzorkách magnezitu. V práci sú uvedené 
exverimentálne výsledky stanovenia Si touto met�dou vo vzorkách z technológie 
výroby magnezitu. Ožarovalo sa 14 M e V neutrónmi z neutrónového generátora 
NA3C s hiistotou neulrónového toku 1. 101 cm-2 s-1, stanovované množstvá Si 
vo vzorkách sa pohybovali od 0,0758x do0,3596 g. Na stanovovanie Si sme využili 
meranie gama žiarenia o energii 1,78 MeV rádionuklidu 28Al vznikajúceho 
jadrovou reakciou 28Si(n, p)28Al. Interferencia od fosforu (gama žiarenie rádio
nuklidu 31P) vzhladom k jeho malým obsa.lwm bola zanedbatelná. 

ÚVOD 

Pri technológii výroby magnezitových produktov je sledovanie obsahu kremíka 
jedným z vermi doležitých faktorov ovplyv11ujúcich ich kvalitu. Kremík je možné 
stanovovať roznymi analytickými metódami, z ktorých každá má svoje klady a zá
pory. Pri vačšine „klasických "metód (nie aktivačných) je stanovenie zd1havé a je 
nutná deštrukcia vzorky. Krmník je možné stanovovať neutrónovou aktivačnou 
analýzou s 14 Ne V neutrómni z neutrónového generátora s dostatočnou citlivosťou, 
nedeštruktívne a relatívne rýchle. Stanovenie Si pomocou neutrónov z neutrónových 
generátorov je pomerne rozšírené ako vo výskume, tak aj v bežnej technickej praxi. 
Všeobecne o metodikách sa pojednáva napr. v [l], [2], konluétne výsledky prác sú 
zhrnuté v [3] a výsledky analýz vo vzorkách minerálov je možné nájsť v [ 4],[5], 
[ 6], [7], v lit. ČSSR je to napr. [8]. 

POPIS METODIKY STANOVENIA KREMÍKA 

V prírode se kremík nachádza vo fonne troch izotopov, a to 28Si, 29Si a 30Sit. Pri 
ožarovaní krmníka 14 MeV neutrónmi prebieha niekofko jadrových reakcií. Základné 
údaje týchto reakcií sú uvedené v tabuTke I. 

Najvhodnejšou reakciou pre analytické účely je reakcia č. 3 (tab. I). 
Vznikajúci rádionuklid 28Al vyžaruje gama žiarenie o energii 1,78 MeV. Toto 

gama žiarenie je možné merať buď pomocou mnohokanálového analyzátora, alebo 
tiež aj použitím jednokanálového analyzátora s vhodne nastaveným energetickým 
olmom. Interferujúco posobia dve reakcie (tab. II). 

Z nukleárnych údajov interferenčných reakcií vidíme, že reakcia č. 1 (tab. II) 
má slabý vplyv na celkovú intenzitu žiarenia gama v píku 1,78 MeV. Preto sme túto 
interferenciu zanedbali. Interferenčná reakcia č. 2 (tab. II) može sposobiť v prípade 
zrovnaterných koncentrácií P a Si pomerne silnú interferenciu. Krivan [9] uvádza, 
že pomer aktivít vznikajúceho 28Al pri reakciách č. 3 (tab. I) a č. 2 (tab. II) je 2,14 
pre 14,1 MeV neutróny. Preto je nutné v prípade výskytu fosforu v meratečných 
množstvách vykonať korekciu pri stanovovaní kremíka. V našich vzorkách sme ne
našli fosfor v meratefných množstvách, takže sme jeho interferenčný vplyv neuva
žovali. 
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Tabulka I 

Základně jadrově údaje pre stanoveníe kremíka 
• Izotopový Účinný Polčas 

Energia 
IÓíslo J adrová reakci a výskyt prierez rozpadu gama Interferenčně 

[%) (fm2) [min] 
žiarenia reakcie 

.

[MeV) I 

1 J0Si(n, o,:)21Mg 3,05 4,59 9,50 0,84 21Al(n, p)27Mg 26Mg(n, y)27Mg 
2 29Si(n, p)2 9AJ 4,68 10,00 6,60 1,28 31P(n, 3He)29Al 
3 2•Si(n, p)2•Al 92,27 23,50 2,31 1,78 27AJ(n, y)2 BA} 

I 3°Si(n, p)3°Al 31P(n, o,:)2BA1 
4 3,12 6,00 0,05 2,23 

Tabulka II 

Základné údaje interferenčriých jadrových reakcií pre stanovovanie kremíka 
Izotopový Účinný Polčas Energia 

Císlo J·adrová reakcia výskyt prierez rozpadu gama žiarenia 
[%) (fm2) [min] (MeV) 

1 27AJ(n, y)2BA1 100,00 0,05 2,31 1,78 2 JIP(n, o,:)2•A1 100,00 15,00 2,31 1,78 

EXPERIMENTÁLNE VÝSLEDKY 
Stanovovanie kremíka sme vykonávali na zariadení laboratória neutrónovej aktivačnej analýzy (výrobok KFKI Budapest). Na analytické účely sme využili reakciu č. 3 (tab. I). Ožarovali sme 14 MeV neutrómni z neutrónového generátora NA3C s priemernou hustotou neutrónového toku vo vzorke 1.107 cm-2 s-1. Vzorky boli dopravované k ožarovaciemu zdroju vzduchovou poštou v polyetylénových púzdrach vo forme valčekov s vnútorným rozmerom 0 10X50 mm. Meranie sme robili metódou súčasného ožarovania a merania vzorky a štandardu. Vznikajúce gama žiarenie o energii 1,78 MeV sme detekovali NaJ (Tl) scintilačnými detektormi pripojenými k jednokanálovým analyzátorom. Okná jednokanálových analyzátorov sme nastavi!i v rozsahu 1,6-2,0 MeV. Pri stanovovaní indukovanej aktivity sme vychádzali zo známeho vzťahu (viď [l]): 

A = DON nrnW [ 1 - exp ( -0:
1
�: tt ) ] [ exp ( -°d,�:3 ta ) ] ,

kde 
A - merná aktivita po čase ta [imp/s], D - účinnosť emisie gama žiarenia,C - účinnosť detektora• NB - počet atomov terčíka ožarovaných lúčom neutrónov,-r: B - účinný prierez pre aktiváciu [ cm2),q> - hustota neutrónového toku [cm-2 s-I],
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tt - ožarovacia doba, 
ta - vynůeracia doba, 
T112 - polčas rozpadu vznikajúceho rádionuklidu. 

Ako štandard sme použili presné navážky zmesi SiO2 a MgO čistoty p. a., ktorého 
aktivitu sme porovnávali s aktivitou vzorky, meraním na jednokanálových ana
lyzátoroch. Podmienky merania sme stanovili takto: ožarovanie 30 s - vymieranie 
60 s - meranie 60 s. Pri stanovení ožarovacej doby sme vychádzali z minimalizácie 
celkovej doby merania, vzhfadom na množstvá krnmíka nachádzajúce se vo vzor
kách sme už pri 30 s ožarovaní dostávali dobre meratefné aktivity. Vymieraciu dobu 
sme nastavili tak, aby sme odstránili možné interferencie·od kyslíka a sodíka. Kyslík 
ruší vysokým comptonovským kontinuom spektra 16N a sodík tým, že z jeho izotopu 
23Na (100%) vzniká krátkodobý rádionuklid 20F(T112 = 11,4 s), ktorý emituje gama 
žiarenie s energiou 1,63 MeV. Keď zvolíme dostatočne dlhú dobu vymierania, potom 
sú tieto interferencie zanedbatefné. Pri dobe vymierania 60 s je možné interferen
ciu kyslíka celkom zanedbať a krnmíkový ekvivalent sodíka je podfa [8] 0,027. Me
racia doba 60 s je postačujúca na získanie dostatočnej četnosti impulzov. Citlivosť 
metódy je 174 imp./(mg Si)/min, pri pozadí 20 imp./rnin. 

Merali sme vzorky úletov a vzorky rnateriálov z roznych te()hnologických uzlov 
výroby magnezitových produktov. Celkom bolo zmeraných 17 roznych druhov vzo
riek. Na dosiahnutie pomerne reprezentatívneho štatistického súboru sme z každého 

_ druhu vzorky vybrali po 15 reprezentantov. Hmotnosti navážok holi v rozmedzí 
od 3,2 do 6,1 g. Každú vzorku sme merali lOkrát. Výsledky merania sme štatisticky 
spracovali a v tab. III sú uvedené zistené priemerné hodnoty. 

Tabulka III 

Stanovovanie obsahu kremíka vo vzorkách magnezitu 

Druh Pomenovanie 
I 

ms1 

I 

Cťt's! I ms1 
vzorky [g ] [%] [%z navážky 

1 úlet 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 koncentrát z I rozdružovania 

v tažkých suspenziách 0,0933 6,1 2,12 
5 odpad z rozdružovania 

v tažkých suspenziách 0,3596 6,2 10,25 
6 flotačný koncentrát 0,0758 5,3 1,79 
7 II prečistka - flotácia 0,0890 5,4 1,87 
8 I prečistka - flotácia 0,0939 5,7 1,89 
9 odpad - flotácia 0,3111 6,1 7,95 

10 podanie do rozdružovanía 
v tažkých suspenziách 0,1280 6,2 3,79 

11 zák.ladná flotácia 0,0812 5,7 2,23 
12 koncentrát z II rozdružovanía 

v tažkých suspenziách 0,0991 4,9 2,97 
13 flotácia - podanie 0,2255 6,3 5,59 
14 koncentrát hydrocyklónový 0,1444 6,2 2,93 
15 odpad z hydrocyklónov 0,2966 6,3 9,10 
16 vratné vody - flotácia 0,1885 6,2 4,91 
17 podanie hydrocyklónov 0,2156 5,7 6,28 
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ZÁVER 

Dosiahnuté výsledky ukazujú, že stanovovanie kre.míka metódou neutrónovej 
akti vačnej analýzy pomocou 14 Me V neutrónov z neutrónového generátora može byť 
vhodnou pomóckou technológa, (vzhradom na pomernú rýchlosť stanovenia -
celkový čas jednej analýzy je asi tri minúty) využitefnou priamo vo výrobnom pro
cese pri sledovaní kvality magnezitových produktov. Metóda je dostatočne citlivá 
a presnosť stanovenia je vyhovujúca. Výhodou je tiež nedeštruktívne stanovenie, 
takže tie isté vzorky sa dajú použiť aj na iné analytické účely. 

Literatúra 

[l] Nargowalla S. S., Przybylowicz, E. P.: Activation analysis with neutron generators. John
Wiley and Sons, New York 1973.

[2] De Soete D., Gijbels R., Hoste, J.: Neutron activation analysis, John Wiley and Sons, • London
1972.

[3] Van Grieken R., Hoste J.: Annotated bibliography on 14 MeV neutron activation analysis,
Ew-isotop Office 65-68, 1972.

[4] Oldham G., Mathur S. C.: The use oj 14 MeV neutrons in activation analysis oj minerals,
Nucl. Energy, 1969.

(5] Janczyszyn J., Kwiecinski S., Loska L., Pohorecki W., Taczanowski J.: J. Radioanal. 
chemistry, 31, 325, (1976). 

[6] Santos G. G., Wainerdi R. E.: .J. Radioanal. Chemistry, 1, 509, (1968).
(7] Waterson J. I. W., Fam-e P. K., Steele T. W.: Research Report, N. 236, 10, (1967).
(8] Bartošek J., Kašparec I., Mašek, J.: Interná správa, Geofyzika, Brno 1971.
[9] Krivan V., Krivan K.: J. Radioanal. Chemistry, 29, 145, (1976).

,rt;ymaH Haqma, Hu Typau, IleTep CaJI8ep 

06pasonmrne HpeMinrn n o6pasu;ax MarHe311Ta c IIOMOII\IO 14 MeV neyTpouon 

If ay•mo-ucc.n,eéJoeame.n,bcnuii uHcmumym paéJuoai.o.n,oauu 
u ucno.11,bBoea1-tu1t néJepHoii mexnunu, lfoutu4e

B npep;JiaraeMOŇ CTaTbe paccMaTpIrnaIOTCH M0TOJ:(bl HeŇTpOHHOro aKT11naII110HHOro aHaJil13a 
11p11 orrpep;eJiemm Kp0MHHH n rrpo6ax, OTo6pamibIX rrp11 T0XHOJIOI'HH rrpo11snop;cTna MarHe311TO
nb!X rrpop;yKTOn. I1po6bI aiffHnHponaJIH '14 Man HeiiTpoHaMH l13 HeŇTpOHHOťO reHepaTopa 
N A3C C IIJIOTHOCTbIO HeiÍTpOHHOťO TOHa 1 ' 107 CM-2 c- 1. Onpe;:i;emreM00 l{OmrqecTno Si n rrpo-
6ax uaxop;HJIOCb n rrpe;:i;eJiax OT 0,0758 ;:i;o 0,3596 r, uanecIrn rrpo6 n npep;eJiax OT 3,2 ;:i;o 6, 1 r. 
,rt;m1 auamITIHecmu 11eJieŘ HC110Jib3onamr H3Mepemie raMMa-HsJiyqenHn aaeprHeň: 1, 78 Man 
pap;MOHYHJIHAa 28Al, o6paaonanmerocn n peayJibTaTe n;:i;epnoň: pear{u;1u1 28Si (n, p) 28Al. raMMa
-Ha.11y•re1me orrpep;eJiflJII,[ NaJ (TI) p;eTeHTOpaMH, corrpmKeHHb!MH C MOHOHaHaJibHb!M ana
mrna

0

TOPOM C rrpnrop;HO ycTaHOnJieHHOH auepreTH•recHOŇ II\eJibIO. BcJiep;cTn11e HH3I{Ol'O l{OJIH� 
•recTna ciioccJiopa ero HHTepcpepenu;HIO ne y•111T1,rnam1, n TO npeMn HaI{ IIHTepcJiepeuu;ruo HHCJIO
po;:i;a 11 cpocciiopa Hci-mo•mJIH npHrop;HbIM rro;:i;6opoM ycJionHŇ l13Mepemrn. l13Mepea11n npo
nop;HJIH MeTOJ:(OM Op;HonpeMeHHb]X Hppa;:i;ua11H11 H H3Mepemm rrpo6LI H CTaHp;apTa. B Ha•recTne
CTaHp;apTa 11CIIOJib30naJll1 ro•rnym HanecHy CMecu Si02 J,[ Mg 'IHCTOH A- a. qyncTnHTeJibHOCTb
M0TOJ:(a COCTanJineT 174 IIMII./Mťsj MHH., npu cpoHe 20 HMIT./MHH. Beera H3Mep1rn11 17 pa3HbIX
nn;:i;on rrpo6, AJIH rroJiy•rnHHH ycJionuo rrpe;:i;cTanJierrnoro HOMIIJICHTa no;:i;6npaJIFI na Ham;:i;oro
n11;:i;a rrpo61,r no 15 rrpep;cTaBl'IT0JIHM. B pa6oTe npnnop;HTCH CTaTHCTHqecrrn o6pa6oTaHHbI0
pesyJI1,TaTLI paccMaTpnnaeMux H3Mepe1rnii.
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DETERMINATION OF SILI C ON IN M AGNESITE S AMPLES BY ME A NS 
OF 14 M e V  NEUTR ONS 

Dušan Kafka, Ján Tlll'án, Peter Salzer 

Institute oj Radioecology and Applied Nuclear Technique, Košice 

The paper cleals with the utilization of neutron activation analysis in the cletermination of 
silicon content in samples taken from the manufactU1·e of magnesite refractories. The samples 
were irradiatecl by 14 MeV neutrons from the NA3C neutron generator proclucing a neutron flux 
density of 1 X 107 cm-2 s- 1

• The amounts of Si cleterminecl in the s'amples 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 
plll'poses use was macle of measlll'ing gamma racliation of 1. 78 Me V energy procluced by the 28 Al 
raclionuclicle proclucecl by the nuclear reaction 28Si(n, p)28Al. The resulting gamma racliation was 
cletectecl by NaI(Tl) detectors connectecl to single-channel analysers with a suitably acljustecl 
energy window. The interfering elfects of phosphorus were not consiclerecl owing to its very low

content ancl the interference of oxygen ancl sod i um was eliminatecl by suitable selection of meaSUl'
íng conditions. The measU1·ements were carriecl out by simultaneous irradiation ancl measU1·ement 
of sample ancl standard. Precise weighecl amounts of mixtlll'es of SiO2 ancl MgO of A. R. purity 
were usecl as standards. The sensitivity of the methocl am0tmtecl to 174 c/mg81 min at a back
grouncl of 20 c/min. Altogether 17 various types of samples were measUl'ecl ancl 15 representants 
were chosen from each type of samples for the pU1·pose of obtaining a relatively representative set. 
The paper presents statistically processecl results of these measU1·ements. 

WINSTON E. K O CK: THE CRE ATIVE ENGINEERT, HE ART OF INVENTING 
(Tvoř'ivý inženýr, Umění vynalézat). 385 str., cena 25 US $. Plenum Press, New York ancl Lon
don 1978. 

Tvořivost (kreativita) je víc než náhlá intuice - je to syntéza ímaginativních schopnosti 
efektivně proměněná v užitečný produkt. Winston E. Kock, foclitel Laboratofo pro základní a apli
kovaný výzkum univerzity v Cincinnatti, USA, známý vynálezce v oboru akustiky, optiky 
a elektroniky (autor 235 patentů}, ukazuje ve své knize dobrodružství vynalézání na základě 
svých vlastních objevit a inovací. Uvádí pHklacly aplikace inženýrských principů v medicíně, 
biologii a jiných oborech a zclitrazňuje nutnost interdisciplinárních znalostí pro vznik nových 
myšlenek. Popisuje vývoj několika významných technických objevit, na kterých se sám poclflel, 
a ukazuje na nich povahú a význam tvoř'ivého myšlení. 

V jednotlivých kapitolách je popsán vývoj tranzistoru, elektronické hudby, laseru, vlnovodů, 
komunikačních satelitů, holografie aj. Ve zvláštních statích se autor zabývá možnostmi stimulace 
tvoi'ivosti ve vlastní práci i pÍ'Í výchově mládeže. Text je doplněn četnými grafy a schématy 
í historicky zajímavými dokumenty. 

Kniha je napsána velmi přístupnou formou; je zajímavá pro široký okruh čtenMit, zejména 
ínženýrských a vědeckých pracovníků, od nichž se vyžaduje tvor·ivá práce a schopnost nové objevy 
aplikovat jako nové impulsy pro rozvoj moderní techniky. 

J. Hlaváč 
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