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JURAJ SACHA, Bratislava

Pri stadiu vlastnosti iénovych krystalov sa zistilo, e vo vySetrovanom:
monokrystali je velmi délezité poznat obsah vipnika. Kedie material, z kto-
rého sa tahali monokrystaly NaCl, sa Specidlne &istil, obsah vapnika je taky
maly, Ze sa nedd bezpedne stanovit ani spektrilnou analyzou. Preto sme sa.
pokusili zistit jeho mnoistvo aktivaénou analyzou, pridom sme sa viak ne-
mohli opierat o jeho kratkodobé izotopy. Ozarovacia doba musela, byt preto
dost dlh4, &0 malo za nésledok silné aktivovanie zdkladného materidly.

Skimané vzorky NaCl vézili asi 1 gram. Obsahovali menej ako 100 ug
vapnika a zanedbatelné mnoZstvd inych primiefanin. Vzorky sa oZarovali
v reaktore (ReZ pri Prahe) tokom asi 1013 neutrénov/em?. sec priblizne 80 hod.*
PretoZe sme sa opierali o dlhodobejsie izotopy (45Co; 47Ca), nechali sme vzorky
uréita dobu vymierat, aby kratkodobé izotopy nerusili meranie. Asi po 11
diioch (cca 260 hod.) sme mohli zanedbat aksivitu izotopov 23Ne, 20F, 38m(}],
38Cl, 378, 41Ca, 49Ca a 498¢, ktoré vznikli oZiarenim z Na, Cl a Ca.

Pri stanovenf mnozstva vapnika vo vzorke méZeme sa opieraf alebo o gama
Ziarenie, alebo beta Ziarenie niektorého zo vzniknutych izotopov vépnika.
Obsah vipnika sme sa pokisili stanovit troma réznymi sposobmi:

1. analyzou gama Ziarenia vzniknutého 4?Ca a 47Sc;

2. meranim beta aktivity 45Ca Geigerovym — Miillerovym positadom
s Gelnyin okienkom;

3. meranim beta aktivity 45Ca upravenym 4z-poditadom.

URCENIE OBSAHU VAPNIKA NA ZAKLADE ANALYZY GAMA ZIARENIA

Z oiiarenych vzoriek sme chemicky oddelili vapnik (pozri pricu [11]).
Chemicka separicia znfZila obsah sodika v meranej vzorke asi 10¢ a% 105-krat,
ale aj tak zvySkovd aktivita 24Na a 22Na, ktory sa uz nedal od vapnika oddelit
(za predpokladu, Ze vzorka obsahuje asi 10 ug vépnika na 1 g NaCl), je prav-
depodobne ridove rovnakd ako aktivita 47Ca a 4Sc (asi 10-11 curie).

* Podla ddajov pracovnikov USV.
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Na meranie sa neda vyuzit gama Ziarenie energie 1310 keV (47Ca), lebo sa
ned4 odlisit od gama Ziarenia energie 1380 keV (24Na), ani gama, Ziarenie energie
495 keV (47Ca), lebo sa ned4 odlisit od anihila&ného fiarenia (22Na). Pri urdo-
vani mnoZstva vapnika vo vzorke je preto najvyhodnejsie opierat sa o gama,
Ziarenie energie 155keV (47Sc) a energie 810keV (47Ca). Spektrum gama
Ziarenia vzoriek sme odmerali pomocou 400-kanslového amplitédového ana-
lyzétora (Victoreen). Na nameranych spektrach sme nemohli bezpeéne stanovit
nijaky vrchol ani v oblasti asi 150 keV, ani v oblasti priblizne 800 keV. Situacia
sa nezlepsila ani po opakovani merania cca o 3 dni, ked aktivita 24Na klesla
priblizne 10-krat (aktivita 32Na ostéva, prakticky konitantna) a aktivita 47Sc
'sa zniZila len relativne malo.

Na zéklade zistenych skuto&nosti prichddzame k zdveru, Ze pri danom
-chemickom spracovani ned4 sa obsah véapnika v NaCl stanovit pomocou ana-
lyzy gama Ziarenia.

Je moZné, Ze vzorka obsahuje menej vipnika, ako sme predpokladali.

‘STANOVENIE OBSAHU VAPNIKA NA ZAKLADE ANALYZY BETA ZIARENIA
MERANEHO GM—POGITACOM

Na stanovenie obsahu vapnika meranfm intenzity beta Ziarenia sme pouzili
izotop 45Ca. Beta aktivitu sme merali poditadom Tesla GM 30/50 AB s plosnou
vahou okienka asi 5 mg/em?. GM-poditaé sme poloZili do olovenej meracej
veZe, ktorej stena mala hribku 50 mm. Preparat bol v hlinikovej mistitke
vo vzdialenosti asi 5 mm od okienka na poditadi.

Pred meranim aktivity preparitov (chemicky separovaného vapnika) sme
pomocou sekundérneho normalu uréili Gdinnost celého meracieho usporiadania.
Pouzili sme sekunddrny normal anglickej vyroby RCC — R 030 C, ktory
obsahoval 147Pr . Aktivita normalu ku ditu 19. 6. 1959 bola 3,7.103 ¢astic/min
(vyZiarenych do polovidného priestorového uhla). Maximélna energia beta
Ziarenia 147Pm bola 223 keV, takfe sa len velmi milo lisila od Epqy 45Ca,
ktora bola 254 keV.

Utinnost nd$ho meracieho usporiadania bola 10,5 %.

PretoZe pri merani beta aktivity sme sa opierali o 45Ca s poldasom rozpadu
153 dni, bolo vyhodné nechat vzorky dalej vymiera, aby sa &0 najviac znizil
obsah ruiaceho 32P a 358.

Merania opierajéce sa o 45Ca sme robili po uplynuti daldich 28 dni (asi
670 hodin).

Jednoduchym vypodtom sa mo#no presveddit, e ak sa pri stanovovani
-obsahu vipnika chceme opierat o beta aktivitu 45Ca, je nutné chemickou se-
parédciou zniZit obsah 35S najmenej 105—106-krat a obsah 32P 104— 105-krit,

T4

Rusi najmd 358, lebo jej vznikd velmi mnoho a jej Ems: sa rovnd asi 85 %,
Epaz 45Ca.

Z oziarenych krystdlov NaCl sme réznymi chemickymi separiciami pripra-
vili tri vzorky (8. 1, 3 a 4), ktoré obsahovali prakticky vietok 45Ca a obsah
inych prvkov (rusiacich), hlavne 358 a 32P, zniZil sa na minimum. Vzorky mali
prakticky rovnaki hmotu (asi 100 mg) a na meranie sa pripravili takisto ako
vapnikovy §tandard. Rovnako sa aj merali. Pre kazdd vzorku sme urobili
absorpéni charakteristiku a na jej zdklade sme chceli stanovit obsah 45Ca,

358 a 32P v nich. KaZdé meranie trvalo 10 min. Namerané vysledky si v tab. 1.

{Pozadie odpoditané.)

Tabulka 1
Standard
Vzorka 1 3 4 10 pg Ca
Potet; impulzoy 1835,2 | 3552,3 | 11023 | 26,8
[min—1} |

Ako z diagramov na obr.1 2 a 3 vidiet, na ich zdklade sa nedd stanovit
mnozstvo 358 vo vzorkdch, ba dokonca — okrem vzorky &. 3 — ned4 sa ani
bezpeéne stanovit, & sa v nich vobec nachadza, alebo nie. Naproti tomu obsah
32P sa d4 urdit pomerne presne.

]
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Obr. 1. Absorpénd charakteristika vzorky &, 1.
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Obr. 2. Absorpdns charakteristika vzorky &. 3.
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Obr. 3. Absorpéna charakteristika vzorky ¢&. 4.
. Hmm@. predpokladame, Ze celkov4 aktivita N, zmensens o aktivitu fosforu 2p,
32Ny, je uz len aktivita dana obsahom 45Ca, mbézeme porovnanim s aktivitou

vépnikového Standardu urdit mnozstvo vapnika v jednotlivych vzorkdch.
Namerané a vypoditané hodnoty st zhrnuté v tab. 2.
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Kedze vzorky mozu obsahovat aj urtité mnozstvo 335, zistené hodnoty st
vliastne len hornymi hranicami mozného obsahn Ca. Presnejsie vysledky

dostaneme, ked budeme poznat obsah 358 vo vzorke.

Tabulka 2
Vzorka 1 3 4
! N, 1835,2 3552,3 1102,3
Podet im-

pulzov N 630 450 330
[min—1]

_ Ny;— Ny 1205,2 3102,3 772,3

N,
E* = 3z 0,52 0,14 0,42

N/Nn I zumm

Obsah Ca [pg] <46,93 <120,8 <30

STANOVENIE POMERU OBSAHU 45Ca KU 38 A OBSAHU VAPNIKA
VO VZORKE POMOCOU 4x-POCITACA

Meranim aktivity preparatu naneseného na tenkid podlozku a umiesteného
vnutri 4 z-poditada d4 sa stanovit pomer aktivity 45Ca a 353

Na meranie si vezmeme 1/100 vzorky. Je takd tenkd, Ze samoabsorpciu
‘mdzeme zanedbat. Vzorku nanesieme na tenkd podlozku, takze zanedbivame
aj odraz od podlozky. Aby sme znizili Statistickd chybu, kazdé meranie bude
trvat 10 mindt. .

V hornej polovici poéitada zaznamenavame N impulzov, kde

N/wwukﬁwlTkﬁwlTkAuw A:

@ = 2. .4; = aktivita 45Ca,
Qs = 2. Ag == aktivita 355,
.@w =2. x&w = aktivita mev.
V spodnej polovici poditada zaregistrujeme Np impulzov, t. j. Ziarenie zo-
slabené absorpciou v podloike prepardtu:

N/wm = k&l&. |T kANNS |T muwu“ AMV

kde k; = korekcia na absorpeiu Ziarenia 45Ca v podlozke,
ks = korekcia na absorpciu Ziarenia 338 v podlozke,
ks = korekcia na absorpeiu Ziarenia 32P v podlozke.
Aby sme mohli urdit vietky tri neznime — A, 42 a 43 —, potrebujeme
eite jednu rovnicu. VyuZijeme meranie s GM-poditadom, na zéklade ktorého
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méme moznost urdit K*, t. j. pomer intenzity Ziarenia 32P ku intenzite Ziarenia
celého preparitu, zmenseného o intenzitu Fiarenia 32P,

Ask'ss
K% — 2Tes_, (3)
Arkersy + Askosy
kde s; = koeficient samoabsorpcie pre 45Ca v preparite
82 = koeficient samoabsorpcie pre 358 meranom
83 = koeficient samoabsorpcie pre 32P okienkovym GMC.

Aby sme nemuseli dvakrit poditat koeficienty &, ddme preparat na hlini-
kovii podlozku plosnej véhy 5 mg/em? (= ploind véaha okienka, GM-poditada).
Potom k] = k;.

Upravou rovnic dostaneme vztahy pre 4;, 4 a A;.

No(kisy — koss) + Nikika(ss — s1)

Ay = — ()
\num.w
e (br — k2) + ka(kisy — kase) + Fysy(se — 1)
Ny — Niky + As(ko—k
Ay 2 1ke + As(ks H\v“ 5)
ky — ks
»&m”k/ﬁ[x&wl\mw. Amv

Obsah vépnika méZeme stanovit aj na zdklade merani aktivity vzoriek
Vv dz-potitadi. (Porovnanim hodnét Q;.)

Z tab. 3 je zrejmsé, %e obsah 35S vo vzorkdch je rozny, lisi sa aZ o dva rady.
Obsah fosforu je priblizne rovnaky, asi desatina aktivity 45Ca.

Tabulka 3
Cislo N, N, - P 0 s Q2 _ o |9 4| Obsah Ca
vzorky [min~1}| [min—1} 1 2 Q, Q. [ue]
1 | 3793,811799.,9 0,51 3528 3380 678 0,95 0,19 34,3
3 14465 5021 0,14 2980 | 25472 483 8,55 0,16 28,98
4 1776 “ 997 0,42 3024 196 333 0,064 0,11 29,41
Standard 514 269 — 1028 = — — — 10,0
I

HuoEooozNmmwms%owwogowoaN@H“@NE@mmE@ m@ummimﬁvm_o@w%imwwdm
pomocou GM-poditada s Selnym okienkom: :
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N, — Ngy, = N¢g -+ Ns, e (7a, b)
N<Qa @~
Qm:.myyo: dostaneme:
' Ne—N 32 .
ZO@ ”J~ B Avv
144
Tabulka 4
Cislo ;| Ne— Ny Obsah Ca,
_ 14k | 2o Naor
vzorky Ne—Nyze + 1+% [ug]
1 1205,2 1,95 618 24,0
3 3102,3 9,54 325 12,6
4 772,3 1,064 735 28,2

STANOVENIE OBSAHU VAPNIKA LEN NA ZAKLADE MERANT
V 42-POCITACI

Ked uskutodnime v 4n-poditadi dve merania na dvoch rozne hrubych
podlozkéch, méZeme taktiez uréit obsah Ca, Sa P v meranej vzorke.

Meranti vzorku ddme na 0,5 mm (= 135 mg/cm?) hrubd hlinfkovd dostidku
a znova odmeridme hodnoty N; a NV,.

Upravou rovnice (2) dostaneme
Ny = Ay + Asky — Asks, (2a)

kde dvakrat &iarkované hodnoty k st absorpiné koeficienty pre hrubsiu pod-
lozku. PretoZe pre 135 mg/em? hrubt podlozku k; a k, = 0 @Omgbmbum

Ny = Ak,  (k; = 0,4436). (9)

Na zaklade tohto merania a predchidzajtcich merani v 47-poditadi mozeme
tiez stanovit obsah vépnika vo vzorkéch. Namerané a vypoditans hodnoty
s4 v tab. 5. .

Ako z tabulky vidiet, stanovené obsahy vapnika si prakticky rovnaké ako
v predchédzajicom pripade na zédklade merani v 4z-poditadi a hodnoty K*.

ZAVER

Mali sme za tilohu stanovit obsah vépnika v monokrystédloch NaCl. Pretoze

~3
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predpokladany obsah vapnika bol velmi nizky, na jeho stanovenie sme pouzili
aktivadnd analyzu.

Po oZiareni sme zo vzoriek réznymi sposobmi chemicky separovali vapnik.

Tabulka 5

Cislo N, N
vzorky [min-1] Timl_u_ @ @ s O_umm.M.MHOm
1 3721 155,8 3464 3420 702,4 33,69
3 14582 107,7 2972 25486 485,4 28,91
4 1782 73,6 3030 186 331,8 29,47
Tabulka 6

Obsah vépnika v monokrystdloch NaCl [ug]

Mem.n.~o<mio pomocou Stanovenie _
Cislo okienkového GMC pomocou 4n-potitata
vzork Poznamk
zorky bez korekeie | s korekciou | s pouzitim et
na 358 na 358 hodnoty K* len vz
1 < 46,9 24,0 34,31 33,69 obsahuje 358
3 <120,8 12,6 28,98 28,91 mnoho 35§
4 < 30,7 28,2 29,41 29,47 mélo 8

Na stanovenie jeho mno#stva sme pouiili tri rozliéné metédy:

1. gama Ziarenie vznikajicich gama, Faridov,

2. meranie aktivity vznikajicich beta Ziaridov GM-poditadom,

3. meranie aktivity vznikajtcich beta ZiariSov 4n-poditadom.

Prvou metédou sa nidm obsah vépnika nepodarilo bezpeéne stanovif.
Vysledky ziskané druhou a trefou metédou st zhrnuté v tab. 6.

‘N tab. 6 je zrejmé, 7o meranim pomocou GM-poditada s okienkom plosnej
vahy asi 5 mg/em? d4 sa stanovit asi 10 #g Cafl g NaCl, pritom tento obsah je
&Edvy aj hranicou citlivosti uvedenej metédy. V meranych vzorkdch musf
byt aktivita 35S aspoi o jeden rdd nizia ako aktivita 45Ca, in4é sa doptstame
velkych chyb.

Kombiniciou meranf okienkovym poditadom a 47-potitadom (stanovenie
Ppomeru obsahu 45Ca : 358) ziskame presnejiie vy ledky. Velky obsah 358 m4
za ndsledok, Ze stanovime mens{ obsah vipnika, ako je v skutodnosti.
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Najpresnejsie vysledky dostaneme meranim v 4z-potitadi, ktory okrem
toho umoziiuje pouZivat az 100 X mensie vzorky. Okrem zvySenia presnosti
stanovenia obsahu vépnika v NaCl klesne aj spodnd hranica citlivosti asi
pod 1 ug Cafl g NaCl.

Uvedens metéda je vhodns aj na meranie aktivity inej zmesi f-Ziaritov,
ako sme opisali v tejto praci.
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DETERMINATION OF THE CALCIUM CONTENT OF NaCl
BY ACTIVATION ANALYSIS

Juraj Sdcha

Summary

A way how to establish the Ca content in NaCl is described. After chemical treatement,
-which helps to decrease the interfering S and P content 10* to 10° times, the activity
«©of “Ca is measured, deposited on two supporting sheets of different thickness. This allows
to find the ratio of S and P to “Ca activity. :
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