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URCENIE A STANOVENIE STOPOVYCH PRIMIESANIN
V KREMIKU AKTIVACNOU ANALYZOU

L m.HbZQaﬁZHH OBSAHU Cu, Zn, Mn, P, S, Cl, Fe a Co

JURAJ SACHA, Bratislava

V &énku je opisané stanovenie mnoZstva Cu, Zn, Mn, P, S, Cl, Fe a Co

v monokryitiloch kremika (Geskoslovenskej vyroby), &isteného niekolkons-
sobnou zdénovou tavbou.
* Dodané vzorky kremika boli pomerne velmi &isté. Preto obsah znedistenin
sa nedal stanovit inaksie ako aktivaénou analyzou s pouZitim chemickej
separicie skimaného prvku, s vynimkou stanovenia chléru, ktorého bholo.
tolko, Ze sa dal stanovit priama bez chemickej separdcie. Pri chemickom spra-
covivani sme ku vzorke pridavali presne zndme mno¥stvi nosiéov, ¢o umoz-
Hovalo stanovit aj Gdinnost chemickej separdcie. Usinnost chemickej separicie.
neklesla ani v jednom pripade pod asi 75 9.

Po chemickej separicii, resp. po daliom chemickom predisteni sme aktivitu.
Preparitov merali alebo pomocou okienkovej beta trubice (s plodnou vihou
okienka asi 4,5 mg/em?) alebo sme merali gama spektrum pomocou mnoho--
kanédlového scintilagného spektrometra. Pou¥fvali sme scintilaény spektro-
meter vyrobeny v elektronickych dieltach ZfK v Rossendorfe alebo sovietsky
100 kandlovy amplitidovy analyzitor AI-100.]. V scintiladnych detekto--
roch sme najlastejsie pouzivali Nal(TI) krystily rozmerov @ 45x50 mm,
Tesly Liberec — z4vod Premyslen{ (bez otvoru, resp. s otvorom @ 19 mm)
a’fotondsobide M 12 FS 50 (Zeiss Jena) a 61 PK 412 (VUVET). Scintila¢né.
detektory sme ulozili v olovenom tieniacom boxe rozmerov asi 70X 70X 70 cm
ktorého stena bola hrubs asi 10 em. o

Pred kazdou sériou merani a po jej dokondenf sme odmerali pozadie. Vhodny
meraci rozsah sme nastanovali Pomocou energetickych normalov, ktoré st
uvedené pri jednotlivych meraniach. Od vietkych merani sme odpoditali
pozadie. Okrem toho namerané hodnoty sme korigovali na mftvu dobu analy-
zédtora a namerand aktivitu sme prepoéitali na okamih dokonéenia ofarova—
nia. (Korekeia na rozpad.)
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Cas, v ktorom sme vzorky oZarovali, sme menili podla toho, ktory prvok sme
stanovovali. Pri stanovovani obsahu Cl sme vzorky oZarovali asi 70 mintt,
pri stanovovani Cu, Zn a Mn sme vzorky oZarovali asi 20 hodin. Pri stanovo-
vah{ ostatnych prvkov sme vzorky ofarovali asi 100 hodin. Tok tepelnych
neutrénov reaktora bol vidy rovnaky, asi 1,1. 1013 neutrénov/em?s. Vysetro-
vané vzorky sme zatavili do kremennych ampil. Sddasne so vzorkami —
v tej istej kremennej ampule — sme o¥arovali aj Standardy; ktoré obsahovali
presne znime mnoistvé jednotlivych zistovanych prvkov. Standardy sme
pripravili tak, aby obsahovali priblizne rovnaké mnosstvo hladaného prvku,
aké sme predpokladali vo vysetrovanych vzorkéch.

Po skonden{ oZarovania sme vzorky vybrali z ofarovacich ampil a odleptali
v zmesi koncentrovanych HNO; a HF, aby sa odstranili znedisteniny z po-
vrehu vzoriek, ktoré niekedy aj o niekolko ridov prevySovali znedisteniny
vo vnitri vzorky. (Zavisi to od spésobu spracovania vzoriek!) Ro umyti v de-
stilovanej vode a dlkohole sme vzorky odvazili a rozpustili v zmesi HNO3
a H,yF,. Dalsie chemické spracovanie sme volili podla toho, ktoré prvky sme
cheeli stanovit.

Pretoze i napriek chemickému spracovaniu mohli sa do meranych vzoriek
dostat aj iné ZiariSe — hoci aj v malom mno#stve —, ktorych Ziarenie sme
mohli v niektorom pripade registrovat spolu so #iarenfm vzorky, si tu uvedené
obsahy prvkov vlastne horné hranice obsahov danych prvkov.

STANOVENIE OBSAHU MEDI

Po rozpusteni vzorky v zmesi HNO; a H,F» sme do vzorky pridali asi po
20 mg nosi¢ov Cu, Zn a Mn. Po pridani malého mno#stva HCI sme z roztoku
pomocou HeS vyzréZali med, ktort sme este dalej chemicky preéistili. Po vy-
sulenf a odvaZeni (na urdenie udinnosti chemického spracovania) sme odmerali
spektrum gama Ziarenia vzorky.

Obsah medi stanovujeme opierajtic sa o aktivitu Cu 64. Pri merani aktivity
prepardtu meriame vietko gama Ziarenie v rozsahu energii 0—2000 keV.
Tym stéasne kontrolujeme, & sa vo vzorke nenachidza aj iny gama Ziari¢-
ako zistovand Cu 64. Spravne nastavenic meracieho rozsahu kontrolujeme
pomocou energetickych normalov Cs 137 a Co 60.

Obsah medi vo vzorke najvyhodnejsie urfujeme porovnanim intenzity
anihiladného Ziarenia (511 keV a 1020 keV) tandardu a meranej vzorky.
Porovnanim aktivity standardu a aktivity meranej vzorky sme zistili, 7e
vzorka obsahovala asi 1. 103 ppm medi. :
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STANOVENIE OBSAHU ZINKU
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STANOVENIE OBSAHU MANGANU
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STANOVENTIE OBSAHU CHLORU

Em\ﬂ@:oiwim obsahu chléru je délezité preto, lebo ak v
chléru. o3 . - oo iy
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Gasto vyraba termickym rozkladom SiCls, moze hotovy monokrystil obsahovat
pomerne mnoho chléru.

Pri stanovovani obsahu chléru nebola potrebné chemicka separicia. Obsah
chléru sme stanovovali na zaklade merania intenzity Ziarenia izotopu Cl 38.
Pri merani aktivity Cl 38 sme merali jeho spektrum gama Ziarenia v oblasti
0—4 MeV. Pri uréovani otsahu Cl 38 sme sa opierali o intenzitu Fiarenia energie
2,1 a 3,7 MeV. (Vrchol o energii 3,7 MeV vznikd siétom energif Ziarenia 1,6
82,1 MeV.)Je vyhodné opierat sa o Ziarenie vitsej energie, lebo aj ked v oblasti
vécsich energii je Gdinnost scintilaéného spektrometra mensia, pozadie v tejto
oblasti je podstatne mensie, a preto je aj citlivost merania vyssia ako v mikkej
oblasti. Energeticky rozsah spektrometra sme stanovili rovnako ako v pred-
chédzajucich pripadoch, t. j. pomocou energetickych normalov Cs 137 a Co 60,
pri ktorom sme vyuzili aj sagtovs diaru o energii 2,5 MeV.

Porovnanim aktivity normélu a meranej vzorky sme zistili, #e vo vzorke je
najviac 0,6 . 1073 ppm chléru, &o je zanedbatelné mnozstvo. Preto méZeme
prehlisit, Zze ak vo vzorke zistime vddsie mnoZstvo fosforu alebo siry, potom
vzniknutd sira a fosfor nevznikli z chléru.

STANOVENIE OBSAHU FOSFORU

Z roztoku, ktory sme dostali po rozpusteni kremika a do ktorého sme pridali
nosi¢e P, S, Co a Fe, sme pridanim BaCly vyzrdZali siru vo forme BaSQ,.
Z ostévajliceho roztoku sme améniummolybditom vyzrazali fosfor vo forme
amoéniumfosformolybdatu. Po premyti, usufeni a odvdZeni sme merali jeho
aktivitu. Merali sme beta aktivitu P 32.

Odmerali sme aj absorpénd charakteristiku Ziarida. Namerans maximslna
energia bola si 1,6 MeV, &im sme sa presvedéili, e meriame skutodne aktivitu
P 32. Po urdeni Gginnosti celého meracieho zariadenia (pomocou sekundérneho
normélu) sme zistili, Ze vo vzorke sa nachddzalo asi 0,27 ppm fosforu, &o je

pomerne vela.

STANOVENIE OBSAHU SIRY

Zrazenina BaS0,4 — ziskand uvedenym postupom pri stanovovani fosforu —
obsahuje hladani S 35. Zrazeninu sme odfiltrovali, predistili a vysusili. Potom
sme merali aktivitu S 35.

Premeranim absorpénej charakteristiky sme sa presved¢ili, ze vzorka
obsahuje len zanedbatelné mnozstvo S 35. Podstatni ast aktivity meranej
vzorky tvori aktivita P 32. PretoZe chemickd separicia zniZila obsah P 32
vo vzorke najmenej 100X a pri oZarovani rovnakych mnosstiev fosforu a siry
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STANOVENIE OBSAHU. KOBALTU A ZELEZA
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Tabulka, 1

Obsah Primiesanin v monokry§tdle kremfke

[3]1¢C . ) 1o
1 Crouthamel G. E., Applied Gamma Ray Spectrometry, Pergamon Pregs London
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mmm.m__ WMM“ Mﬂ“ﬁ%a Mc N_m&aam zur ~<m§§§«~as.§.§§3$ Kerntechnik 1961 356
- A, Gamoliaon IT. C., 11, v ; .

2amma enekmpomempuuy, ArtoMuamar Mockgy »MMM...S:gmma:a emods B

mmm H,Ma.m&wﬁi chemické tabulky, SNTL Praha 1964,
illebrand w. F., Vybrang metddy anorganicks analysi, SNTL Praha 1958

Doslo 23. 11. 1966
: .m..ﬁ&n&i\ dstav SAV,
Bratislava
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AKTIVIERUNGSANALYTISCHE QUALITATIVE
UND QUANTITATIVE BESTIMMUNG
VON SPURENBEIMENGUNGEN IM SILIZIUM

I BESTIMMUNG DES Cu, Zn, Mn, P, 8, Cl, Fe UND Co-GEHALTES

‘

Juraj Sdcha
N:wmsgodmummgm

Im vorliegenden ersten Teil der Arbeit beschreibt man die quantitative Bestimmung
von Cu, Zn, Mn, P, S, Cl, Fe und Co in Silizium-monokristallen tschechoslowakischer
Herkunft, die durch mehrfache Zonenschmelzung gereinigt wurden. Bei der Ermittlung
der einzelnen Elemente benutzte man chemische Trennung mit Ausnahme vom Chlor,

welches nichtdestruktiv bestimmt wurde.
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