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Peswnue

I. Ananus npumecelt HUKENS BHCOKOH UMCTOTH

4

.

M.Yaitka u M.3puér

PaspaboTamu MeToZ AKTHBAILVOHHOTC aHANU3a AJA ONPELENeHUT MUKDOKOIUUECTB
MeJIU, MHIAKA, CYPBMH ¥ IVHKA B HUKENEe BHCOKO# uucTOTH. Paszienerue npu-
Meceft Zpyr oT Zpyra ¥ OT XOpOWLO AKTUBUPYWNETOCH TJNABHOTO KOMHOHEHTS
npousBozumt Ha JHoyexc Ix8 ammono-o6MenHoit cmoxe Popus xmopuza. Us
OTZEeNBHHX (parkiuil onpezensaeMHe 3NEMEHTH CcoOpajl OCakJeHueM M UX AKTUB-
HOCTH M3MEDPANM § —CIIEKTPOMETPUYEC KNl .

OnpezeneHue NpUMECEl B COENMHEHUAX YpaHa DEaKTopHOo#t uucTOTH
M.9pzér, I.Terexmom u 3.Cabo

PaspaGoTaHa HOBafg METOAUKA AJA ONpeieNeHUs rnpumeceit B COEZMHEHUAX ypaHa
peaxkTopHo#t uucToTH. Ilepen oOGayueHueM raBHAsS YaCTh ypaHa YAEJANach Oy-
MaxHO#t XpoMaTorpafmeit. Paszenenue u ompezeneHne npumecedt mocue o6iyde-
HUfL TNPOM3BOZMIUCH TPEMS DASHHMU METOZaMU:

1.) Xumuyecxum pasjieliEeHUeM B NPUCYTCTBUM HocuTenei,

2.) OucrTpoit y =-cmexTpockomuedt u

3.) OymaxHo#t xpomarorpafueil.

Onpegienien e _¢lefoB-dJIeMEHTOB B IOPOZAX C ITOMONbBH HEHTDPOHHO-8KTUBAIMOH-

HOT'0 METoZa
J.Ca6o, A.9mex, M.3pzér u 3.Ymop

PaspaGoTamn mMeTox ANf OIpeZielieHMd MUKPOKOJIMUECTB TaHTaya, cepedpa #
rafuusi B necuaHnxax. Illocie BCKDHTUA pa3JelieHMs TaHTANA IpPOM3BOZAUIA
sxcmpaxunen IUMK-uon, cepeépa B BUZe AgCl , @& rafHUsa B Buie LUPKO -
uuit (raguuit)-rerpamansenara. llocae OUMCTKU 8KTUBHOCTH UBMEPAINM y -CHEK-
TPOMETPUYECKY

HeATpOHHO=8KTMBALMOHHNA AHANNS CUIMLUA BHCOKOH UMCTOTH
B.Ymop~l0Bany u M,9paér

Cozepxanue Mugponpumeceit NONYyNpoBOAHMKOBOTO KPEMHMA MOXHO ONPEAENUT 5

J’ —crexTpoMeTpuuec KM (€3 XUMUUECKOro pasioxeHus odpasua. NameHenvem
BpOMEHY OCHYyUYEHUA M OXJAKACHUF MOXHO YMEHBUMTEH COBNAJEHUA (OTONMKOB
DAEMEHTOB PABHOTO NepuoZa Toxypacnaza. lMccaezoBanue CHOKHOT'O — CHEKTpa
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MPOM3BOLUM METOZOM KOMIJIEKTHON cyGCTpaRunM, Tounocrs  y —~CHEKTPOMET~
PUUECKOTO 8HANU3E MOKHO yBEINYMTh, €CHM MPUMECH XpoMaTorpapupyeMm u CHu-
MUM CIEKTD aKTUBHHX NaTeH . PaspaloTaim METOIMKY XJA OLHOBDP EMEHHOTO OI~
peneneHns I4 3JIEMEHTOB. ’

HeATpOHHO-AK™ BALMOHHH it aHaius pufennsaa u AudeHuIMeTaHa 063 pa3NOKEHUS
9.Kenen u M.Sprér

B GompmmHCTBE CAyuaeB [AJs ONpeZelieHUs CHELOB 3arpi3HeHUHE OpraHumyec-
KUX BEmEeCTB.MOXHO XOPOWO MCHONB30BATH HEHTPOHHO-AKTMBALMOHHH 8HANMS,
TAK KK TJIABHHE COCTABHHE BJEMEHTH OpPraHuvecKAX BEmMECTB HE AKTUBUDY-—
OTCA MM O6PA3YHTCA ¥30TONN C KOPOTKUM MEPUOAOM IoJypacnazia, HE Mema-
omue u3MepeHun., B padoTe OmUCaH HEeRTPOHHO~AK M BALMOHHHA anama zude-
HUJNa ¥ AndeHusMeTsHA 063 DA3NOKECHUA. . —CHEKTpH 00pasloB U COOTBET-
CTBEHHO TMOATOTOBIGHHHX CTaHZApTOB TMOCJKE OCJYUYEHUH B PEAKTOPE CHU. 'aMICh
Ha 128" gaxampHOM amamu3aTopa. OueHxa CNEKTPOB NPOBOAUNECH METOZOM
"complement substraction" MIM pacysToM Muomaze#t nmukoB, - PesyasTa-
TH u3MepeHuit mpuBezeHH B Talnune ., ONNCAHHHE METOX B,  MHOTOYMCJISHHHX
cIyyasx Z8EéT BO3MOKHOCIH XJf CHCTPOI'0, UYBCTBUTENBHOI'O M TOYHOT'O aHE~
38 CHeZ0B 3arpA3HEGHMI OPTaHWYEC KMX BEWECTB,

llHeBMATUYE CKAA YCTAHOBKA JJil GHCTDPOIO OGAYUEHUS B DEAKT Ope
A,Yexe, UN.Merep u K.Keprec

Buna co3zeHa ycTaHOBKA, [M03BOJANMAA IPOBELEHUE OHCTPHX OOXyueHuUit B pe-
aKTope.C moMOmBH YyCTAH OBKM MULIEHH MOKET OHTH BBEJEHA B AKTUBHYH  BOHY
pPeaKTopa, ¥ IJA 00paTHO! ZocTaBKUM €& HEOOXOAUMOO BpeMsa He Golee 5 cex,
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Summaries

Analysis of Graded Purity Nickel
Maria Csajka, Maria Ordsgh

The activation analysis developed for the quantitative determina-
tion of arsenic, antimony, zinc and bismuth contamination in gra~

ded purity nickel is described., The contaminants are separated

from one another and from the activated matrix element on Dowex
1l x 8 anionexchange column in chloride form, The elements to be
determined are precipitated from the individual fractions and
each of the collected precipitates is measured by gamma —spectro-
metry.

Neutron Activation Analysis of Reactor Crade Uranium Compounds
Maria Ordtgh, D.Hegediis, E.Szabd :

A novel method has been developed for determining contaminants in
reactor grade uranium compounds. It consists in removing by paper
chomatography the bulk of the uranium component prior to irradia-
tion, After irradiation the contaminants are isolated and measu-
red by three different methods, namely:

1/ Chemical separation with carrier,

2/ Fast gammn spectrometry,

3/ Paper chromatography.

Determination of Trace Elements in Rocks by Neutron Activation

Analysis
E.Szabd, E.Antal, Maria Orddgh, E.Upor

A method for the determination of trace amounts of tantalum, sil-
ver and hafnium in sandy rocks is described, The irradiated samp-
le is first leached, then tantalum is extracted with DIPK, while
gllver and hafnium are precipitated in the form of AgCl and c¢ir-
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conium /hafnium/ tetramandelate, respectively. The thus isolated
products are further purified and the activities measured by

gammg-spectrometry.

Neutron Activation Analysig of Graded Purity Silicon
Veronika Upor-Juvancz, Maria Ordsgh

Trace contaminants of semiconductor gilicon have been determined
by non-destructive gamma-spectrometry, Coincidence between the
photopeaks of isotopes with different half-lives can be mini-
mized by alteration of the irradiation and cooling periods, The
complex spectra are evaluated by complement subtraction method,
The analysis can be refined by paper chromatographing the conta-
minants and evaluating the spectra of the active spots.The tech-
nique lends itself for the simultaneous determination of 14 ele-
ments.,

Non-degtructive Analysis of Diphenyl and Diphenyl Methane by
Neutron Activation
Elisabeth Kelen, Maria Ordtgh

A method has been developed for the neutron activation analysis
of trace contaminants in diphenyl and diphenyl methane type or-
ganics, These materials lend themselves well for this non- dest-
ructive technique, since the main constituens are either not ac-
tivated by irradiation or short-lived isotopes are produced
which do not interfere with the measurement, The samples and
adequately prepared stendards are irradiated in the reactor and
their gamma-spectra taken subsequently on a 128-channel pulse
height analyser, The spectra are evaluated by "complement sub-
traction" method or by calculating the peak areas, Tabulated re-
sults are given, The method is suitable for the fagt, gensitive
and fairly accurate analysis of trace impurities in orgenic ma-
terials,

Pneumatic Facility for Past Irradiation
A.Csbke, I.Péter, K,Kertész

An apparatus developed for the fast introduction and removal of
targets to be irradiated in the reactor core is described, The
return of the target from the core takes less than 5 secs,



NAGYTISZTASAGU NIKKEL SZENNYEZESEINEK ANALIZISE

Irta: Csajka Mdria és Ordogh Médria

Osszefoglalds

Aktivdcids analitikai médszert dolgoztunk ki nagytisztasdgu nik-
kel réz, arzén, antimon, cink és bizmut tartalmdnak meghatdrozdsdra, Az
egyes komponenseket egymastdl és a jO1 aktivdlddd metrix elemtdl klorid
formdju Dowex 1 x 8 anion-cseréld gyantaoszlopon vdlasztottuk el, Az e-
gyes frakcidkbdl csapadék formdjdban gyiijtottiik ssze a meghatdrozandd e-
lemet majd y -spektrometridsan mértiik,

*

Az utdébbi években az aktivdcids analizis nagyon elterjedt a nagy-
tisztasdgu fémek elemzésében, mivel sok esetben jelentds az olyan kis
koncentrdcidju szennyezések mennyiségének ismerete is, amelyek a kisebb
érzékenységii hagyoményos médszerekkel mdr nem mérhetSk ki, Az aktivacids
analizis széleskdrii alkalmazdsdt mutatja ezen a teriileten, hogy a legttbb
fém valamilyen szempontbdl jelent8s nyomszennyezire dolgoztak ki meghatd-
rozédsi mdédszereket, Egyik legjobban ismert példaként erre a félvezetd a-
nyagokat emlithetjiik, melyeknél a félvezetd tulajdonsdgokat erSsen megvdl-
toztatjdk rendkiviil kis koncentrécidju szennyezbk is, ezért tartozika szi-
licium és a germdnium az aktivécids analizisgsel legjobban vizsgdlt fémek
kozé, Hasonldan nagyjelentdségii példdul a reaktor szerkezeti anyagként fel-
haszndlt fémek vizsgdlata, mivel nagy hatdskeresztmetszetii nyomszennyezdk
lecsbkkenthetik a reaktor hatdsossdgdt, és a szerkezeti anyagban képzddd
radioaktivitds a reaktor karbantartdsdt megnehezeti, Ilyen céllal végez-
ték el cirkdénium, i1ll, otvozeteinek, aluminiumnak és magnéziumnak az e-
lemzését killonboz6 elemekre, Néhédny meghatdrozdsi médszert nagytisztasdgu
fémek e18411itdsdndl gz egyes széridk tisztasdgédnak ellendrzésére dolgoz-

tak ki [1] :

A nikkel az aktivdcide analizissel kevésbé vizsgdlt fémek kozé
tartozik, Eddigiekben a nikkel kobalt, arany, platina, pallddium, iridium
é8 oxigén tartalménak meghatdrozdsdra dolgoztak ki eljdrdst [2, 5]. Fel
adatunk hiraddstechnikai célokra elfdllitott fém nikkel tisztasdgdnak vim-
gédlata volt, az ebb8l a szempontbdl jelentds szennyez8k nikkelben torténd
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meghatdrozdsdra kidolgozott aktivdcids analitikai mdédszerek nem volfak._
A felhaszndlds szempontjébdl jelent8s szennyezések egy részének elemzé-

aét - magnézium, kobalt, réz, vas, mangdn - spektrofotometrids uton el-

végezték, a t6bbi nyomszennyez8 koncentrdcidja azonban vagy ezen mdd-

gzer érzékenységi hatdra alatt van, vagy a nikkel zavarja a sbektrofo—

tometrids meghatdrozdst, Aktivdcids analitikai médszert a kdvetkezd e-

lemek meghatdrozdsdhoz kellett kidolgoznunk: arzén, réz, cink, antimon,

bizmut, aluminium és titdn.

Mivel a nikkel gydrtdsa sordn az egyes széridk sorozatelemzése
a cél, az eljédrds kidolgozdsdndl arra tdrekedtiink, hogy

1/ ne legyen munkaigényes, igy pérhuzamosan tobb minta elemzé-
ge elvégezhetd legyen; :

2/ ugyanazon besugdrzott mintdbdl valamennyi elem meghatdroz-
haté legyen, '

A meghatédrozdshoz el8szbr az ezeknek a szempontoknak legjobban
megfeleld radioaktiv izotdpot vdlasztottuk ki, Azokndl az elemeknél, a-
melyek aktivdldskor tobb radioaktiv izotdpot képeznek, a gammasugdr-
26 izotdpot haszndltuk, mert ezek alkalmazdsdndl a hosszadalmas kémiai
elvdlasztéds elkeriilhetd, vagy leegyszeriisithetd, a sugdrzds energia
szerinti felbontdsdval ugyanis kisebb mennyiségii szennyez8 aktivitdsok
kisziirhet8k, mig béta sugdrzd elemeknél a meghatdrozandé elemet radio-
kémiailag tiszta dllapotban kell izoldlni., T8bb gamma-sugdrzd izotdp
keletkezése esetén a nagyobb meghatdrozdsi érzékenységet biztositd izo-
tépot vdlasztottuk., Az 1. tdbldzatban a vizsgdlt elemekbdl reaktorban
torténd aktivdldskor /n, y / reakcidval keletkezd radioaktiv izotdpokat
és ezek nukledris sajdtsdgait foglaltuk Gssze, Az érzdékenységl adatokat
- 24 6rés besugdrzdsra, 1013n/cﬁ gec neutronfluxusra és 10 %-os mérési
hatdsfokra szdmitottuk, bomldsi id8t nem vettiink figyelembe, A fenti
gzempontok alapjdn a meghatdrozdshoz a kdvetkezd izotdpokat vdlasztot -
tuk: 69mZn’ 640&, 1223b, T6ks s 21083 . Broknek as elemeknek a Pelezéai
ideje nagysdgrendileg megegyezik, az aluminium és titdn azonban csak
néhény perc felezési idejil izotépot képez, ezért az utébbi két elem meg-
hatédrozésdt a tObbit6l killdnvélasztottuk, Eddig az 6t hosszabb felezési
idejil izotép meghatdrozdsdra dolgoztunk ki médszert.

Habdr a mérésekhez - a bizmut kivételével - gamma-sugdrzé izo-
tépokat vdlasztottunk, a meghatdrozdshoz mégsem haszndlhattuk a gyors,
tisztdn gamma-spektrometrids, roncsoldsmentes elemzési médszert. Ennek
alkalmazdsdt részben az akaddlyozza, hogy a nikkel erdsen aktivélddik
magreakcidi koziil a 64Ni 1155 r /65Ni, és a “ONi /n,p/sBCo reakcidk ;



l. tébldzat

n, /reakcidval Meghatdrozd-
Elem eletkezd r.a. i- Felezési 1dd Kibocsdjtott sugdrzds tipusa és energidja | si érzékeny-
zotépok ség g.
7083 2,5.102 nap g ok 1,11 MeV 6.107°
Zink 2n%9% 13,8 éra y: 0438 MeV 4.1077
Zn69 52 perc B
Zn71 22 perc A
Arzén As'® 26,1 éra B, 5:0,55 MeV (1,25 1,78 és 2,1 MeV) 1. 40P
64 z - + 5 =5
vl ou? 12,8 éra & B (r:1,34 Mev) 2.10_9
Cu 5,1 perc B~ [i1,04 NeV¥ 8.10
I4
g <o 3,5 perc y:0,068 MeV ey
s 2,8 nap ¥: 0,564 MeV (0,6665 1,137 és 1,258 MeV) | 2.107°
Antimon|  Sp124™2 21 perc B, :0,0185 MeV 6.10°°
N 1,3 perc 8™, p: 0,012 MeV §,107°
spl24 60 nap B, r:0,603 MeV (0,646, 0,714 MeV és 6.10°7
t6bb kisintenzitésu)
Bizmut p1 210 5,02 nap o« A" 1.107°

5 LEE —
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gzennyez8kénél nagysdgrendileg nagyobb gamma-aktivitdst eredményeznek,
ez a szennyezések csucsait elfedi, A tisztdn gamma-spektrometrids e-
lemzés mésik akaddlya, hogy a meghatdrozandd elemek gamma-energidi na-
gyon kozeli tartomdnyba esnek, és mindegyiknek csak egy j6l kiértékel-
hetd csucsa van, igy pontos kvantitativ szétvdlasztdsuk miiszeres uton
nem végezhetd el. Ezért az egyes elemeket el kell vdlasztani a f&kom-
ponensb8l keletkezd radioaktiv izotdpoktdl és egymdstdl,

A részletes elvdlasztdsi rendszer kidolgozdsa eldtt a szeny-
nyezések kvalitativ vizsgdlatdra gamma-spektrometrids el8kisérletet
végeztiink, Az energia-spektrum felvétele el8tt a besugdrzott mintdbdl
elvdlasztottuk a matrixbdl keletkezl, nagy radioaktivitdst képviseld

0,55

MeV

1, dbra



= Bl

65Ni—t, és 5800—t. Ezt a kovetkezlképpen hajtottuk végre: kb, 0,1 g ak-

tivdlt mintdt hig salétromsavbhban feloldottunk, majd kobalt hordozdét és
a meghatdrozandé elemek kisebb mennyiségét adtuk hozzd, mint ellenhor-
doz6t, A hordozd hozzdaddsa utdn a kobaltot és a nikkelt kémiailag el-
védlasztottuk, A kobaltot kdlium-kobaltinitrit formdjdban csaptuk le, a
gziirlethez ujabb hordozdét adtunk, és az elvdlasztds teljessé tételére a
lecsapdst megismételtiik, Végiil dimetilglioximmal levalasztottuk a nik-
kel fétomegét. A csapadékot jdl kimostuk, a moséfolyadékot egyesitettilk
a sgziirlettel, bepdroltuk, és felvettilk a gamma-energia spektrumot / 1.
dbra/. A kapott gamma-csucs energidja az arzénnek felel meg /l.gorbe /,
de a csucs deformdltsdga alapjdn arra kovetkeztethetiink, hogy kbdzelesd
energidju mds radioaktiv elem is van jelen., A gamma-spektrum felbontd-
gdt komplement-gzubtrakcids médszerrel végeztilk el, Az arzén kivondsa w
tdn a spektrumban kettds energia csucs maradt vissza /2.gorbe/, az elsé
energidja a réznek felel meg. A réz kivondsa utdm csak az antimonnak
megfeleld energiacsucs maradt vissza /3.gorbe/. Mivel mds csucs a ma-
gasabb energis tartomdnyban sem volt, megdllapithattuk, hogy az aktivi-
téds zbmét a vizsgdlandé elemek alkotjdk, zavardmennyiségii egyéb szeny-
nyezés jelenlétével nem kell szdmolnunk,

A részletes elvédlasztdsi eljdrdst az egyes meghatdrozandd ele-

mek klorid komplexeiben mutatkozd nagy stabilitdsi killonbségekre ala-

{og D,
? Ni As Cu

nk.

v
2 |
i ﬁ i
/
v

Zn Sb

> O

i M

=i
s

0% ARG b8 B0 A By
n k=~ nem kodtodik meg 0,1-12 mHCL oldatbol

2, abra
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poztuk., A 2, dbra ezeknek a komplexeknek térfogati megoszldsi koeffi--
ciensét mutatja a sésav koncentrdcié fiiggvényében [6] o J61 1éthatd,
hogy & vizsgdlt elemek klorid komplexének stabilitdsa az arzén, éz,
cink, antimon, bizmut sorrendben ndvekedik, mig a nikkel klorid komp-
lexet nem képez, Ennek segitségével a szennyezdk elvdlasztdsa a mat-
rixtS8l és frakciondldsuk klorid formdju anioncseréld oszlopon elvé-
gezhet8, A klorid komplexet nem képezd nikkel az anioncseréld oszlo-
pon vdltozatlanul keresztiil halad, ugyanakkor valamennyi szennyezd
megkot8dik. Ez lehet8vé teszi, hogy a nagytomegii radioaktiv nikkelt
egyszeriien, egyetlen 1épésben kvantitative elvdlasszuk a sgzennyezlk -
t81, A nikkel kimosdsa utédn az egyes elemek csokkend koncentrdcidju
sésavval moshaték ki az oszloprdl. Az ioncserdt koveten az egyes
frakcidk nagy térfogatban tartalmazzdk a radioaktiv anyagot, ezért az
aktivitds mérése eldtt koncentrdlni kell ezeket, A koncentrdldst az
egyes elemek csapadékos levdlasztdsdval végeztilk el. A csapadékot i-
gyekeztiink specifikusan megvdlasztani, ez a mérés eldtti tovébbitisz-
titdst eredményezte., A frakcidk aktivitdsdt gamma-spektrometridsan
mértiik, hogy az esetleges kisebb mennyiségii szennyez8k zavardsdt ki-
gziirjilk. Tovdbbi tisztitds csak a réz frakcidndl volt sziikséges,mint-
hogy a réz és kobalt klorid komplexének stabilitdsa nagyon kizel esik,
igy az ioncsere folyamédn a nikkelbSl /n,p/ reakcidval keletkezd nagy-
aktivitdsu 2°Co is a réz frakcidban jelenik meg. A két elem gam-
ma-spektrometrids szétvdlasztdsa nem végezhetl el, mert mindkettd po-
zitron-sugdrzé, igy energia csucsuk egybeesik, Habdr az 5SCo—nak
0,8 MeV-nél van még egy energia csucsa,a két elem gamma-spektrometrids
szétvdlasztdsa esetiinkben mégsem szdmithatdé ki a kobalt csucs  ard-
nyainak megvéltozdsa alapjén, mivel a kobalt aktivitdsa nagysdgrendi-
leg meghaladja a rézét, Ezért a rezet kémiailag - két reakcidélépés-—
ben - tisztitottuk meg az ioncsere utdn a kobalttdl,

Kigérleti rész

Besugdrzds: a nikkel mintdrdél hig savval és desztilldlt viz-
zel lemostuk a feliileti szennyezéseket, majd lemértiink kb, 0,1 g-ot,
és csiszoltdugds kvarcampulldba csomagoltuk. A célanyagot a Kigérleti
Atomreaktor egyik fliggfleges csatornajdban lO13 n/cif sec fluxussal 24
érén keresztiil sugdroztuk be. A mintdval egylitt a meghatdrozandd ele-

mek nitrétjainak ismert mennyiségét ig besugédroztuk, standardként,

Feldolgozds: besugdrzds utdn a nikkel felilletét higitott sa-
létromsavval megmarattuk az esetleges aktiv feliileti szennyez8k eltd-
volitdsdra, A nikkelt kevés koncentrdlt salétromsavban oldottuk, szé-
razra paroltuk, és a maradékot a meghatérozandd elemek 5-5 mg-os maﬁh
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nyiségét tartalmazd néhdny ml 12 n sdésavas oldattal vettiik fel, Ezt az
oldatot haszndltuk az ioncseréhez.

A standardokat salétromsavban oldottuk, mérélombikban 100 ml~
re higitottuk, és olyan mennyiséget pipettdztunk ki bel8le, hogy akti-
vitdsa megkézelitGleg a minta megfelell szennyezljének  aktivitdsdval
egyenlsd legyen. kipipettdzott radiosktiv oldathoz hordozdét adtunk, s
ugyanolyan kémiai formdban védlasztottuk le, mint ahogy a minta meg-
feleld frakcidit,

Ioncsere: az loncserét 50 mesh szemcseméretii, Dowex 1x8 ani~-
oncseréld gyantdn hajtottuk végre, A gyantadgy 60 cm magas, és 0,7 cm
dtmérdji volt, 0,5 ml/perc dtcsepegési sebességet alkalmaztunk. Az
ioncsere megkezdése eldtt az oszlopot koncentrdlt sésavval mostuk &b,

A feljebb leirtak szerint feloldott és elékészitatt nikkel
mintdt 12 n sésavval mostuk 4t az oszlopon., A nikkel teljes eltdvolité-
gdt 30 ml oldat atcsepegtetése utédn értiik el,

Els8 frakcidként az arzént oldottuk ki az oszloprél, az e}ué—
ldshoz 50 ml 6 n sésavat haszndltunk. A frakcidé koncentrdldsdra az ar-
zént ndtrium-hipofoszfittal fém alakban redukdltuk ki,

A mdsodik frakcidé a réz volt, ezt 70 ml 2 n sésavval eludltuk,
Mivel ebben a frakcidban a nikkelbdl aktivéldskor keletkez8 kobalt-58
is megjelenik, radiokémiai tisztitds szilkséges a kobalt kisziirésére, A
rezet ndtriumszulfittal I vegyértékiivé redukdltuk, és ellsziér réz-I-jo-
did csapadékot vdlasztottunk le, majd a csapadék szlirése és olddsa u-
tén réz/I/rodanidot készitettiink végcsapadékként.

A cinket 50 ml desztilldlt vizzel oldottuk le a gyantaoszlop-
rél, a frakcidét cink-amménium-foszfét alakban koncentrdltuk,

Az antimon és bizmut elemzését a nikkelben nem végeztilk el,
de a meghatdrozédsi médszert nyomjelzbs kisérletekkel kidolgoztuk.,

Az antimon V-vegyértékii formédban a rézzel egylitt jelenne meg
az eludlds sorén, ezért vigydzni kell, hogy III-vegyértékii formdban
tartsuk a nikkel elézetes feldolgozdsa kdzben, Ez példdul az ionceeré-
hez vitt oldat kélium-jodid jelenlétében végzett melegitésével bizto-
sithaté., Az antimon/III/ klorid komplexe rendkiviil stabilis, ezért az
oszloprél valdé leolddsdhoz erdsebb komplexképzlre van sziikség. Az elu-
dl1dst 0,3 m NaF - 1 m NaCl oldattal végeztiik, An antimon szulfid vagy
fém alakban koncentrdlhatd,
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A bizmutot kis meghatdrozdsi érzékenysége miatt Altaldban nem
érdemes aktivdcids analizissel elemezni, esetiinkben azonban egyszerii-
en elvégezhet8. a rendszeres eljdrds folyamdn, ha elég nagy mennyiség-
ben van jelen. Az oszloprdél a tobbi vizsgdlt elem utdn 2 n kénsavval
eludlhaté, de mivel béta-sugdrzd elem ezt kovetden jé  radiokémiai
tisztitdst kell még alkalmazni, Erre ismertek kidolgozott eljdrdsok,

Az aktivitds mérése: a csapadékok gamma-gktivitdsdt Nuclear
Enterprises 1,75%'x 2’*-es NaJ/Tl kristdllyal, Zeiss M12FS60 foto-
elektronsokszorozéval, és KFKI Y-5-2-R tipusu 128 csatornds . ampli=-
tuddé analizdtorral mértilk, Az dbrdkon /3, 4, 5/ az arzén, réz és cink
frakcidk és mellettilk a megfeleld standardok spektrumai ldthatdk, A
mintdk és standardok spektrumai teljesen azonosak, tehdt a mddszerrel
J6 radiokémiai tisztitdst értiink el., Az aktivitds teljes lebomldsédig
mért felezési 1d6kb8l ugyanerre az eredményrc jutottunk,

A mdédszerrel nagysdgrendileg 0,1 ppm arzént, 10 ppm cinket &
10 ppm rezet hatdroztunk meg.

A kidolgozott médszer egyszerii és viszonylag kevés munkdt i-
gényel, Habdr a szennyez8k ioncserés frakciondldsa hosszabb ideig tar
té folyamat, a médszer kis munkaigényessége miatt pdrhuzamosan  t&bb
minta dolgozhatdé fel, igy széria-elemzések mdr eléggé jé id8kihasz—
nélédssal végezheték

s 0,55

‘ ﬂ

J 0,55

MeV Mev
3. dbra
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REAKTORTISZTASAGU URANVEGYULETEK SZENNYEZESEINEK MEGHATAROZASA
NEUTRONAKTIVACIOS ANALIZISSEL

Irta: Orddogh Mdria, Hegediis Dezs8 és Szabd Elek

Usszefoglalds

Ui médszert dolgoztunk ki reaktortisztasdgu urdnvegyiiletek szeny-
nyezéseinek meghatdrozdsara,Az urdn f8tomegét besugdrzds elott papirkroma-
togrdfids médszerrel eltdvolitottuk. A szennyezések besugéarzds utani szét-
vdlasztdsdra, 111. meghatdrozdsdra hdrom kiilonboz§ médszert alkalmaztunk:

1/ hordozds kémiai elvdlasztés,
2/ gyors p -spektrometria,
3/ papirkromatogréfia,

A neutronaktivédcids analizis az utébbi években az ipar és a ku-~
tatds igen fontos segédeszktzévé véalt, Jelent8sége killondsen olyan anali-
tikai feladatok megolddsédndl nagy, ahol a hagyomdnyos mddszerek lassuséd-
ga, vagy nem kielégitd érzékenysége ezen feladatok megolddsdt nehézkessé
vagy éppen lehetetlenné teszi, Ilyen problémék pl. & hiraddstechnikédban
haszndlt félvezeték, nagytisztasdgu fémek szennyezéseinek  meghatdrozédsa,
orvosi, bioldgiai szempontbdl fontos nyomelemek meghatdrozésa, reaktor
technoldégidban hasznélt anyagok tisztasdgédnak ellendrzése, stb,

A reaktortisztasdgu urdnvegyliletek szennyezéselnek meghatdrozdsa
is hasonléképpen fontos, mivel a fiitéelemek miikodését egyes szennyezések
minimdlis mennyisége is igen kédrosan befolydsolja.

Filtdelemek szennyezéseinek vizsgdlatdt eddig majdnem kizdrdlag
spektrofotometrids, 111, spektroszkdpids médszerekkel végezték, amelyeknek
érzékenységi hatdra egyes esetekben a meghatdrozandé elem megengedett
mennyiségéhez kbzel esik, A neutronaktivdcids analizis alkalmazdsa nem
terjedt el, nyilvdnvaldan az urédn besugdrzdsakor keletkez8 transzurdnok és
hasaddsi termékek nagy mennyisége miatt, ami a szennyezésekbfl keletkezd
aktivitdsok mennyiségét sok nagysdgrenddel feiﬁlmulja. Mdsrészt viezont a
neutronaktivédcids analizis alkalmazdsa mellett szdl az a tény, hogy az u-~
rédn majdnem minden elemi .l kinnyen és mennyiségileg elvdlaszthaté, az e~
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setleg visszamaradd minimdlis urdnmennyiségbdl a besugdrzdskor mér nem
keletkezik erfsen zavard aktivités,

Az urdn besugdrzds eldtti eltdvolitdsa

Az urén fétomegének elvdlasztdsdra papirkromatografids méd-
azert alkalmaztunk: 5 tf% salétromsavat tartalmezé dietiléter oldé-
szerrel leszdlld - atfolydsos technikdt alkalmazva az urdn eltdvozik,
mig a legtobb szennyezd elem a kiinduldsi helyen marad. Ezt a mdédszert
féleg két nukledris szempontbdl fontos elemnek, az urdnnak és a téri-
umnak kvantitativ elvdlasztdsdra alkalmazzdk. Az eljdrds mikro és mak-
ro mennyiségekre sziirépapircsik, ill, celluldéz oszlop segitségével
egyarént alkslmas [1-—6] . Mivel laboratdériumunkban is dolgoztunk ki
eljdrdst kis urdnmennyiségek meghatdrozdsdra celluldéz oszlopos elvé-
lasztds segitségével [4] s kézenfekvé volt ennek a médszernek mdédosi-
tdsa az urdn besugdrzds eldtti eltdvolitdsdra. A kromatogrdfids pa-
pirra mintegy 100 mg urdnt csik alakban vittiink fel, majd az éter - sa-
. 1étromsavas olddszer a papiron dtfolyva, magdval vitte az urdn f8ttme-
gét., A kromatografdlds befejezése utdn a sziir8papiron kédliumvas /II/
cianiddal urédnt kimutatni nem tudtunk., Marad azonban, feltehet8en a
papir ioncseréll sajdtsdgai miatt annyi urdn, amelybdl a besugdrzds so-
rédn mégis keletkezik eldg jelent8s neptunium-239 és némi hasaddsi ter-
mék aktivitds, Ezek zavard hatdsdnak kikiiszobtlésére a mintdt a késBb-
biekben kémiai elvdlasztdanak vetjilk ald, :

Urédnvegyiiletek szennvezéseinek meghatdrozédsdra kidolgozott médszerek

A kdvetkezld szennyez8 elemek meghatdrozdsdt tiiztiik ki céluls
réz, kadmium, molibdén, ezilst, foszfor, nikkel, kobalt, krém, /vas/ 3
mangdn, szilicium, A besugdrzdsokat atomreaktorban 1013 n/crf sec fluxus
gegitségével 5-24 Srdn keresztiil végeztilk, A mintdval egyilitt azonos k-
rillmények kidzott kezelt vakprébdt és a meghatdrozanddé elemek ismert
mennyiségii standardjait is besugdroztuk. A szennyezések mghatdrozdsdra
1./ kémiai elvélasztdsos, 2./ gamma spektrometrids és 3./ papirkro-
matogréfids eljdrdsokat dolgoztunk ki,

1/ Hordozds kémiai elvdlasztdsos médszer

Az emlitett elemeket nukledris és kémiai sajdtsdgaik gzem-
pontjébdl hdrom csoportba osztottuks:

a/ Bzilst, kadmium. kobalt, nikkel, vas, krém, foszfor., Ezekre
az elemekre a kovetkezS elvdlasztdsi sémdt dolgoztuk ki: /1. dbra/. A
besugdrzott mintdt cc. salétromsavval oldottuk ki a besugdrzd edényké-
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"b81, majd a meghatdrozandd elemekbdl 20-20 mg-nyi hordozdét adtunk a min-
tdhoz nitrdtok alakjdban, A mintdt salétromgavas bepdrlds kdzben homoge-
nizdltuk, A salétromsavas oldatbdl eldszbr az eziistst védlasztottuk le e-
ziigtklorid alakban, majd a sésavasséd alakitott oldatot Wofatit KPS ion-
cseréld gyantdra vittilk, amelyen a kationok megkttSdtek, a foszfdt ionok
pedig dthaladtak, Az oszlopot 0,01 n sdsavval mosva, a foszfdtot telje-
gen eltdvolitottuk, majd a kationokat 4 n sésavval eludltuk, A kadmiumot
kadmiumszulfid alakban csaptuk le, ezutdn pedig a III. osztdlyba tartozd
kationokat vdlasztottuk szét., Elegendl szdmu tisztitdsi miivelet alkalma-
zdgsa utédn az eziisttt eziistklorid, a foszfétotN@/NH4/PO4.6H20,akadmiumot
Cd/NH4/PO4,H20, a nikkelt nikkel-dimetil-glioxim, a kobaltot kobalt- oL -
nitrozo~ P-naftol, a vasat vas/III/hidroxid, a krémot pedig eziistkromdt
alakban csaptuk le, és aktivitdsukat mértiik. A hordozdk kémiai kiterme-
1ésének meghatdrozdsa céljdbdél a nem sulydllandd csapadékokat kiizzitot-—
tuk, és a foszfor, kobalt és vas csapadékok sulydt Mg2P207, 00304, 1451 B
Fe203 alakban mértiik.

b/ Réz, kadmium, molibdén csoport elemeinek meghatdrozédsa cél-—
Jjdbdl hasonld elvdlasztdsi sémdt dolgoztunk ki, '

¢/ A nikkel, mangdn, gzilicium csoportot viszonylag rovid fe-
lezési idejiik miatt /kb. 2,5 déra/ kiilon kezeltiik,

A szémldldsra keriil8 végtermékek tisztasdgdt felezési idd,maxi-
mdlis @ -energia mérésekkel, majd ; -energia spektrum felvételekkel el-
lendriztilk, A felezési 148 és maximdlis energia méréseket végablakos
G.M, szdmldldécsbvel, a p -spektrumok felvételét pedig Nuclear Enterpri-
ses 1,75°?x2°°-es Nad/T1/ kristdllyal, Zeiss M12FS60 fotoelektronsokszo-
rozéval és KFKI Y-5-2-R 128 csatornds amplitudd analizdtorral végeztiik,

A kisérletek sordn kideriilt, hogy a kadmiumot akdr az a/, akér
a b/ csoportban meghatédrozhatjuk a 6,7 érds kadmium-107 és az 53 éréds
kadmium-115 alapjén, A nikkelt célszeriibb a ¢/ csoportban vizsgdlni, mi-
vel a 85 éves felezési idejii nikkel-63 izotépbdl mérhetd aktivitds nem

keletkezik, a 2,56 6rds nikkel-65 pedig elbomlik, mire az a/ csoportbhan
mérésre keriilne,

2/ Gamma-gpektrometrids meghatérozds

A molibdén, réz, kadmium, kobalt, nikkel, mangdn, krém megha-
tédrozdsédra gamma-spektrometrids médszert dolgoztunk ki, A médszer lénye-
g0, hogy a besugdrzott anyagot ceak egy-két alkalmasan megvdlasztott tisz-
titdsi milveletnek vetjiik ald, & az egyes elemeket izoldlva, gamma-gpekt-
rometrids méréseket végziink., A tisztités célja elsbsorban a neptunium-
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239-t8) vald elvélasztds volt, mivel a legnagyobb intenzitdsu szennyezd
aktivitdat ez képviseli, Itt is elsdsorban olyan elemekndl torekedtiink
radiokémiai tigztitdsra, ahol a neptunium-energidi zavarnak, Ilyen pl.s
molibdén-99, amelynek 141 keV-es J -csucsdt nagymennyiségil neptuni-
um-239 106 keV-es fotocsucsa zavarnd, Kloroformos o -benzoin-oximos
extrakcidval azonban a neptunium-239-t81 igen J6 elvdlasztds érhetd el
/2a.,, 2,b, ébra/. A réz réz/I/rodanidos lecsapdsa minden esetben tiszta
végterméket eredményezett /3.a., 3.b. ébra/. Legnehezebb volt a mangdn
tisztitdea, amely esetben azonban a neptunium-239 y ~energidi tdvol es-
nek a mangédn 0,84 MeV-es fotocsucsdtdél, és igy nem zavarnak,

3/ Papirkromatogrdfids vizsgdlatok

A papirkromatogrédfids elvédlasztédsok sokoldalusdgdt radioaktiv
anyagok elvédlasztdsdra is kiterjedten alkalmazzdk, Ez a médszer mennyi-
8égl vizegdlatokra is alkalmas, ha a kromatogramot a vérhaté Rf—érté-
keknek megfelel8en részekre végjuk, és gamma-spektrometridsan mérjilk,
Ezzel a médszerrel eddig «: irodalom szerint csak egy szerzd foglalko-
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zik [7] , bédr ilymédon egymdshoz kozeldlld vagy egybeesS Rf—értékﬁ elemek
is mennyiségileg kiértékelhetdk, Urdnvegyliletek szennyezéseinek kroma~
togréfids elvdlasztdsdra a legalkalmasabbnak az etilalkohol-sdésav-viz/75t
20:5/ oldészerelegy bizonyult [8] » Mivel erds savakat tartalmazdé oldé-
szerekben a nyomelemek ugyanugy viselkednek, mint makromennyiségeik ng,
igy hordozdk hozzdaddsa sem szilkséges, a besugdrzott anyag sdsavas olda-
14t kdzvetleniil kromatografdltuk, Bgy mdsik papircsikra a mintdval egyiltt
besugérzott standardokat vittilnk, és ugyancsak kromatografdltuk / 4, d&b-
ra/. A krém, kobalt, réz, molibdén, vas és kadmium standardok kromatog-
ramjén léthatjuk, hogy az elvdlaasztds igen jé, A méréseket végablakos G,M,
szémlélécsbvel, "Gamma" univerzdlis Slomtoronyban, 1 cm-enkint, 0,5 cm-es
résszélesség alkalmazdsdval végeztilk, Ezutén a kromatogramot a 4., dbrédn
megjeldlt helyeken 8t részre végtuk, és a tovdbbiakban gamma-spektrometri-
dsan vizsgdltuk, Az 1, szegmens csak krémot, a 2. csak kobaltot, a 4, és
5, csak kadmiumot tartalmazott, az 5, papirszeletben a kadmium mennyigé -
ge sokkal kisebb volt, mint az eidz6ben, a G.M, cadves aktivitds mérésnél
az élvonalban valamilyen | -sugédrzdssal nem rendelkez8 szennyezés vagy
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szénnyezések novelhették meg az aktivitds értékét. A 3. szegmens a gamma-—
spektrometrids mérések alapjdn rezet és molibdént tartalmazott, ezért ezt
a részletet ismét kettévdgtuk; a 3/a. csikban volt a réz egész mennyisége
és egy kevés molibdén, mig a 3/b. csik csak molibdént tartalmazott,

Az 5, dbrdn egy urdnminta kromatogramja ldthatd. G.M, cgoves
gzdmlédldgsal a kromatogram elsS§ 5 cm-e nem mérhetd ki, mivel a minta i-
gen sok neptuniumot és ndtriumot tartalmazott. Gamma-spektrometrids méré-
seknél a ndtrium és neptunium fotocsucsai nem zavarjédk egymdst, a krdém
felezési ideje viszont kb, tizszer nagyobb, mint a neptuniumé, igy kb.10-
12 nap mulva mérhet8, A 2, papircsikban féleg kobaltot taldltunk, rezet
és neptuniumot pedig csak igen kis mennyiségben., '

Tovdbbi problémdt jelent az egymdshoz kozeldlld rendszému elemek
/n,p/ illetve /n, & / reakcidk dltal t0rténd zavardsainak kiértékelése, A
zavards mértéke szdmitdsaink szerint a nikkel kivételével elhanyagolhatd.
Szédmitdsaink kisérleti igazoldsa folyamatban van, Az aldbbi tdbldzat tar-
talmazza a meghatdrozandd elemek szdmitott érzékenységi adatait:

" Elérhet8 érzékenység /ug—ban

Cu 2,8.1074 Co R
cd 2,5.107° Cr 2,4,107°
Mo 2,7.1072 Fe Tads10°
Ag 1,68,107} Mn 556 0% 1o Ja
P 2,3.10™° si 2,2,107%

Ni 1,0.1071

A tébldzatban szerepld adatok tizszeres mennyiségeivel elszeny-
nyezett 0,1 grammos urdnmintdval végzett vizsgdlatok sordn + 20 %-os pon-
tossdgot tudtunk elérni,

A Magkémia II, Laboratériumban késziilt reaktortisztasdgu urén-
oxidban csak réz és kadmium van a kimutathatésdg hatdra felett:

cu 7,2.107° g/g U;0g
cd 9,0.1077 g/g U404
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KGZETEK NYOMELEMEINEK MEGHATAROZASA NEUTRONAKTIVACIOS MODSZERREL

Irtas Szabdé Elek, Elek Antal, Ordogh Mdria és Upor Endre

Osszefoglaléds

Médszert dolgoztunk ki homokkd nyomnyi mennyiségii tantdl, eziist
és hafnium tartalménak meghatdrozdsdra, Feltdrds utdn a tantdlt DIPK-os
extrakcibval, az eziistot AgCl formdjdban és a hafniumot cirkénium/hafnium/-
tetramandeldt formdjdban valasztottuk el, Tisztitds utédn az aktivitdst s
spektrometridsan mértiik,

1/ Bevezetés

Kézetek és meteoritek fékomponenseinek és szdmos nyomelemének meg-
hatdrozdsdra a neutronaktivdcidés-analizis igen jé1 bevdlt, és kiterjedten
hasznélt médszer, Munkdnkban a hazai geokémiai kutatédsok céljédra homokks
nyomnyi mennyiségil tantdl, eziist és hafnium tartalménak meghatdrozdséra
dolgoztunk ki mdédszert,

1.1, Nukledris adatok,

A meghatédrozandd elemek /n, y / reakcié révén keletkez§ radioak-
tiv izotdépjainak nukledris adatait az 1, tdbldzat tartalmazza,

A fenti adatokbdl nyilvédnvald, hogy a rovid felezési idejil izoté-
pokkal nagy érzékenységet lehetne elérni, De egy eléggé sok elemet tartal-
mazé kézetminta e hdrom nyomelemre valé analizisekor ezt a lehetdséget ne-
héz kihaszndlni., Ennek ellenére még igy is megfeleld érzékenységet tudunk
biztositani a hosszu felezési idejil izotdpokkal is., Kétnapos besugérzdsi i-
46t és 10 bomlds/s aktivitdst véve alapul,tantdlbél 82mg alapjén 14.10"%,
ozilatb8l 11%MAg alapjdn 2,1.107° g és hafniumbél BMHr alapjédn 2,8.107° g a
meghatdrozhaté minimdlis mennyiség, Ha figyelembe vesszilk ezen elemek &Atla~
gos el8forduldsdt a foldkéregben, azaz a Clark értékeit /1. tébldzat/, lat-
haté, hogy ezek az értékek néhdny nagysédgrenddel nagyobbak az érzékenységi
hatdrndl, Tehdt bizonyosak lehetiink abban, hogy a fenti érzékenység ese~
tilnkben mindhdrom elemrc me;feleld lesz.
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l. t4bldzat (1]

Keletkezett izotdp ,
Célelem Clark 2
Akt-g - ol
Tome gszam tl/2 2 napos Telitési Sugdrzds tipus Erzékenység | =h
besug. akt-s és - r-energia g
; X/
utédn X/ c/g MeV
c/g2d
Ta 182m 16s A, 5,7, 0% 2.107°
182 1154  2.10°% 17,1 A7 r0,067; 0,100; 0,152... 1,4,1072 i
Ag 108 Bade ik 34,2 1.10°
110 24s AS 80,8
110m 2534  1,3.1072 2,35 IT 0,12;87; #0,656; 0,883... 2,1.107°
HE 175 704 - 4,4,107° 2,23 EC; ;-0,343... 3,2.10°°
178m § 88 ok 64,4
179m 19s AS 18,5
180m 5yDh As 8,16
181 454 9,9.1072 3,2 7y 0,482; 0,133... 2,8.1077
X/
Aktivdlds reaktor-neutronokkal, fluxus 1013 n/crf, sec




2, tdblézat Il]

§ Keletkezett izotdp
Célelem b : Clark [2]
Tomegszém t1/2 2 napos Telitési i §ugérzés tipus Erzékenység g/s
besug. akt—sX/ es .y —energia g
g};gd x/ c/g MeV
| ¥ 94m 6,6m A 1,75 S
/TIT/ 94 LEine, g 1 By 0,705 0,87 ... |
Zr 93 sl et gy e 2,104
/B/ 93myg, 12a §asa0
95 654 661071 T 31,1072 B 0,125 0475 4,000 7
/67 95myy 90h Ge3o10
/B/ g 354 . 5077 A0 T
97 17h R R e L
/B/ 97mgy 1m 5.107
/87 9 74m 5,107
x/

Axtivdlds reaktor-neutronokkal, fluxus 1013 n/crt.sec

++ Altalunk szdmitott értékek,

o o
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182 110m

Ilyen megfontoldsok alapjédn a meghatdrozést Ta, Ag és

=i izotdpokkal végezazlik,
A 182W/n,p/182Ta; 185Rq/n, d./182Ta; lloCd/n,p/llomA ;

Win/a, o /Mg 65 181ma/n,p/ 8 me; 18%/m, o0 /1% He reakciskbél ke-
letkezd mérendd izotdpok mennyiségét elhanyagolhatjuk [l, s 4] .

Kémiai viselkedésiikre vald tekintettel nem szabad figyelmen
kiviil hagynunk a niobium és cirkénium nukledris adatait sem, Ezek a 2,
tdbldzatban taldlhatdk.

A 94Ny 120t6p rovid felezési ideje miatt, a 24Nb kis  akti-
vitdsa miatt a tantdl meghatdrozdsdndl nem fog zavarni. A cirkdénium
besugdrzdsakor keletkezd Bgr-t /a.93mNb-mal egylitt/ kis aktivitdsa, a
Mgr-t sa 2T™p, ITNp-mal egyiitt/ pedig rovid felezési ideje miatt fi-
gyelmen kiviil hagyhatjuk., A 9y izotép mér nem hanyagolhat6 el, anndl
is inkdbb, mert a cirkdénium eldforduldsa dtlagosan két nagysdgrenddel
nagyobb, mint a hafniumé., Ezt és a kétnapos besugdrzds utdni aktivitdst
véve alapul, a 181y axtivitdsa mindSssze egy nagysdgrenddel  vdrhaté
nagyobbnak a 7y izotépéhoz viszonyitva., ElSreldthatdélag ilyen mér-
tékil aktivitdsbeli kiilonbség még nem idéz el8 zavard hatdst a hafnium

§ -spektrometrids mennyiségi kiértékelésénél, mivel a két izotép y -
energidi kiilonhtz8ek, A cirkdénium és tantdl Clark értékébdl, valamint a
kétnapos besugdrzds utdni felaktivdléddsbdél itélve, a 9Nb aktivitdsa
két nagysdgrenddel addédik kisebbnek, mint a -O2Ta izotépé. Ebben az e-
setben még kisebb zavaré hatds vdrhaté, azonkiviil a § —energidk  itt
is killonbbzbek,

A meghatdrozandd elemek ; —spektrumdhoz kozeli energidval
rendelkez8, de mds kémiai tulajdonsdgu elemeket nem vettiink figyelem -

be, mivel az elvdlasztdst specifikus reakcidkbdl szdndékozzuk felépite-
ni,

1.2, A kémiai elvdlasztds tervezete,

A kémiai feldolgozds megvélasztésakor a kbvetkezd gzemponto-
kat vettilk figyelembe;

a/ ne legyen tulsdgosan munkaigényes,

b/ specifikus reakcidkkal biztositsuk a meghatérozandé
izotépok elvdlasztdsdt és radiokémiai tisztasdgdt,
¢/ a felhaszndlt vegyszerek ne legyenek tul drdgdk,

A tantdl elvédlasztdsdhoz a di-izopropil-ketonos /DIPK/ ext-
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rakciét vdlasztottuk, amely mér tobbszir nyert alkalmazdst a tantdl ne-
utronaktivdcids meghatérozésakor.[4, 5] . 0,4 mé1l HF - 6 mél HZSO4 ko-
zegb8l a tantdl DIPK-nal extrahdlva elvdlaszthatd majdnem minden elem-
t61. Kivételt képeznek az elemi halogének, Se/VI/ és Te/VI/ [6] . Fi-
gyelembevéve a vizes fdzis Osszetételét, célszeriinek ldtszik HF-H2804—
as feltdrdst alkalmazni, és ezdltal az emlitett elemek jelenlétével mér
nem kell szdmolnunk, Bizonyos mennyiségii nidbium is kisérheti a tan-
tdlt, 0,4 mél HF - 4,5 mdl sto4 kozegb8l DIPK-nal extrahdlva, a  tan-
tdlnak 95 %-a, a nidbiumnak 11 %-a keriil 4t a szerves fdzisba [5] . De
amint a nukledris adatok tdrgyaldsdndl azt mdr megdllapitottuk, hogy a
182ny aktivitdsa két nagysdgrenddel vérhaté nagyobbnak a J°Nb-hoz  vi-
szonyitva, ugy az extrakcidé utdn ez az ardny csak javulhat,

Az eziist elvdlasztdsdt AgCl formdjéban kivdntuk végezni, A csa-
padék specifikus és konnyen tisztithatd.

A hafnium elvdlasztdsakor a drdga hafnium helyett cirkdnium
hordozdét vdlasztottunk, Ezt nyugodtan tehetjiik, mivel a 95Zr vérhatdé
aktivitédsa nem fog zavardélag hatni. Igy az elvalasztdskor olyan reakci-
6t alkalmazunk, amely mindkét elemre egyardnt specifikus éskvantitativ:
A cirkénium és hafnium analitikéjéban tetramandeldt csapadék segitsé-
gével 5 n sésavas kozegb8l 0,1 mg-nyi mennyiségek is meghatdrozhaték [7J
@]. A mandulasav reagens specifikus, a tetramandeldt amménium-hidroxid-
ban oldhatdé, majd sésavval ujra visszasavanyitva 5 n koncentrédcidéra, a
csapadék mandulasav hozzdaddsdval ismét levdlaszthatd [9] . Ezdltal jé
tisztitds érhetd el,

2/ Kigérleti rész

2.1. Besugdrzds és standardok készitése.

A besugérzésoka£ a KFKI kisérleti atomreaktordban végeztiik,0,3-
0,6 g 6rolt homokkdvet és a standardokat tartalmazdé csiszolatos  du-
géval elldtott kvarc tokokat 1013 n/cifsec fluxussal 46 6rdig  sugdroz-
tuk be, A kémial feldolgozdst a minta nagy aktivitdesa miatt kéthetes
hiltés utdn kezdtilk meg.

Standarként ismert toménységii NaQTaF7, AgNO3 és Hf/N03/4 ol-
datot haszndltunk, Mindegyik oldatbdl killon-kiilon kvarc tokba ismert
mennyigéget mértiink be, és beszdritottuk., Besugdrzds utdn a tantdlt 0,4
mél HF - 6 mél H,S0, oldattal, az ezilstdt és hafniumot cc. HNO; oldat-
tal kvantitative kioldottuk és hordozdk jelenlétében meghatdrozott tér-
fogatra higitottuk.
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2.2, Kémiai elvdlasztds.

A besugdrzott kdzetmintdt 20-20 mg tantdl, eziist és cirkdnium
hordozét tartalmazdé platina tégelybe vittiik at, és HF-H2304 feltdrds—
nak vetettiik ald, A feltdrds befejeztével a kénsav nagy részét is le-

fiistoltiik,

A feltdrt mintédt 10 ml 0,4 mél HF-6 mél H2804 oldatban vettiik
fel, és ebbdl a kizegbSl eldzdleg 0,4 mél HF-6 mél H2304 oldattal ke~
zelt 10 ml DIPK-nal extrahdljuk a tantdlt, majd a szerves fdzigbhdl
10 ml 5%-os Hy0, oldattal reextrahdljuk [5] » A hidrogén-peroxidos re-
extraktumot vizfiirdén melegitjiik, mig a hidrogén-peroxid el nem  bom-
1lik, és ki nem vdlik a tantdl-hidroxid csapadék. E melegités kbzben a
tantdl-hidroxid kolloid képz8désének megakaddlyozédsa miatt amménium-—
hidroxiddal lugos kozeget biztositunk /izoelektromos pont-pH. =795 4y
A keletkezett csapadékot sziirjiik, hig amménium-hidroxiddal mossuk, és
Tazos—dé izzitjuk., Kémiai kitermelés 90-95 %.

Az extrakcid utédni vizes fdzist 20 ml vizzel higitjuk, 15 ml
NaOH /4 méios/ oldattal és amménium-hidroxiddal semlegesitjiik, Sziirés
és a csapadék hig ammdénium-hidroxidos mosdsa utédn a sziirletet salét-
romsavval megsavanyitjuk, és 1 ml 1 n sdésavval az ezilstot AgCl alakjd-
ban levdlasztjuk, A keletkezett csapadékot sziirés és hig salétromsavas
mosds utédn hig amménium-hidroxiddal a sziirSpapiron dtoldjuk, majd a
gziirletet salétromsavval semlegesitve ismét kicsapjuk. Sziirés és mosds
utdn a kitermelést AgCl alakjdban mérjiik, amely 85-90 %-nak addédott,

A semlegesitéskor visszamaraddé csapadékbdl tetramandeldt for-
" méjdban vélasztjuk el a hafniumot cirkénium hordozé jelenlétében, Az
aktiv kézettel végzett eldzetes kisérletek azt mutattdk, hogy a Zn&&&h
" csapadék erdsen szennyezett 468c és 233pq izotdpokkal .Megismételve
a lecsapdst szkandium ellenhordozé jelenlétében a csapadék sem
szkandium, sem protaktinium szennyezést nem tartalmazott., Emiatt
az elvdlasztdst a kovetkezdképpen végeztilk: A fent emlitett hidroxid
csapadékot kevés cc HClO4 oldatban oldjuk, a fluorid nyomok eltdvoli-
tdsa miatt kétszer lefilstsljiik, A maradékot 10 ml 7 n sésavban fel~
vesszik, az oldathoz adunk 10 mg szakndium ellenhordozdt /klorid alak-
ban/, és az esetleges oldhatatlan maradékot sziiréssel eltdvolitjuk, A
gziirlethez 90°C-on, keverés ktzben 4 ml 16 %-os mandulasav oldatot a-
dunk, a keletkezett csapadékot 20 percig vizfiirdén tartjuk, és levétel
utdn 10 percet még A&llni hagyjuk, Ezutdn a képz8dstt Zr/Hf/M4 csapa-
dékot sziirjiik, hasonlé kdriilmények kozstt levdlasztott cirkénium- tet-
ramandeldt telitett oldatdval mossuk, és hig amménium-hidroxiddal a
szilr6papiron dtoldjuk, A sziirletet sésavval semlegesitjiik, és a fenti
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médon megismételjiik a tetramandeldt 1lecsapdsdt. Sziirés utdn ellszdr tet-
ramandeldt telitett oldatéval, majd 96 %-os alkohollal mossuk, A kémiai
kitermelést Zr/Hf/M4 formdjdban mérjiik, amely 68-T75 %-nak adddott.

Kzet(Ta, Zr(H),Ag)
lHF-stq, feltards

beparlds

Feltart kézet és hordozok
04M HF-6M H,S0, felvétel

extr. DIPK
Szerves fdzis (Ta) Vizes fazis(Zr(H{),Ag)
9 Na OH seml.
15/0 H202 reextr. +NH4 'OH'
szares
Szervesf.  yizesf (o) Oldat (AQ) Csapadék (Zr(Hf)

+NH,0H HNO; megsav. HCLO, lefustoles
90°C +HCL Tn HC! felvétel +Sc™
Szires Szurés Szures

—_Ll—im o zr(Hf)ellenhordozo oldat
{-szer liszt. FANE

Ta,05 lﬂé % mandulasay

90°C,
Sszures

‘ Zr(Hf)Mkl

{-szer liszt.

1, ébra

2.3, Aktivitdsmérés és mennyiségi kiértékelés,

A kémial elvdlagztds eredményeképpen kapott prepardtumok y-8pex
trumait "Gamma" gydrtményu NaJ/T1/kristédly segitségével mértiik / ®8zcin-
tilldcidafej tipus: ND-114, 128-csatornds amplitudé analizétor tipus;KFKI

Y-5-2-R,/

A radiokémiai tisztasdgot a y -spektrum alapjén ellendriztiik, A
2, ébrén a 1%%1a gtandard és a minta spektruma, a 3., dbrédn az 110m1g stan-
dard és a minta spektruma ldthatd. A mintdk spektrumén idegen izotép y -
csucsénak megjelenését sem a kiz6lt, sem magasabb energia tartomdnyban

nem égzleltilk, Tehdt a tantdl nem tartalmazott 95N szennyezést, A 4. db-
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rén a 81,175y¢ standard és a Zr/Hf/M4 prepardtum spektrum: lat atd. Az
utdbbin jelentkezd idegen 720;750 keV energidju csucs 95Zr izotdpnak fe-
. lel meg, A csucs intenzitdsa a  vdrakozdsnak megfelel8en nem zavarja a
hafnium mennyiségi kiértékelését.

Amennyiben mds k§zetmintdkndl a tantdl °Nb 4ltali, illetve a
hafnium 95Zr d1tali nagyobbardnyu szennyezettsége a Compton-kontinuum
miatt hibdt okozna a kiértékeléskor, a komplement-szubtrakcid segitsé-
gével ezt a zavard hatdst kikiiszobolhetjiik,

. A mennyiségi kiértékelést, figyelembevéve a kémiai kitermelést
is, tantdl esetében 67 keV energidju, eziistnél 656 keV energidju és haf-
nium esetében 133 keV energidju csucsok alapjdn végeztiik, A standardok
aktivitdsdt a besugdrzott standard ismert mennyiségil oldaténak beméré-
gével kizel ugyanolyannak vdlasztottuk, mint amilyen aktivitdsu a minta
volt,

Az adott k6zetminta tantdl tartalma: 0,40 +
ezilgt tartalma: 0,56 + 0,08 ppm
hafnium tartalma: 4,3 +
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A NAGYTISZTASAGU SZILICIUM NEUTRONAKTIVACIOS ELEMZESE

Irta: Juvanczné Upor Veronika és Orddgh Médria

Osszefoglalds

Félvezetd szilicium nyomszennyezéseit meg lehet hatdrozni roncso-
ldsmentes gamma-spektrometridval. A besugdrzdsi és hiitési 1d6 véltoztatd-
gdval a killonboz8 felezési idejil izotdpok fotocsucsainak koincidencidja
csdkkenthet8, A komplex spektrum kiértékelése a complement. subtraction el-
jéréssal torténik, Az elemzés pontossdga fokozhatd, ha a szennyezéseket
kromatografdljuk és az aktiv foltok spektrumdt értékeljiik ki. Az eljdrédst
14 elem egymds melletti meghatdrozasdra dolgoztuk ki. :

A nagytisztasdgu Si félvezetd tulajdonsdgdt nagymértékben be-
folyédsolé nyomszennyezésekrdl a fizikai mérések informativ adatalt gyakran
szilkséges aldtdmasztani a nyomszennyezések minbségi és mennyiségi meghatd-
rozédsdval, Kiilondsen az el8dllitds és a tisztitds sordn hasznosak az erre
vonatkozd ismeretek. Tekintettel a szennyezési lehetdségek széles skdldjé-
ra és az igen kis mennyiségekre, az alkalmazott analitikai eljérdsokkal
gzemben magas igényeket kell tdmasztanunk mind érzékenységiik és pontossd-
guk, mind pedig a manipulédcidk sordn belevitt szennyezések megakaddlyozdsa
tekintetében, Nem elhanyagolhatdé szempont azonkivill az ipari felhaszndlds-
ra kerilld elemzéseknél az eljdrds 1dé- és munkaigéhyessége gsem,

A neutronaktivdcids elemzés mindezen feltételeknek nagymértékben
megfelel, Nagytisztasdgu anyagok elemzésére egyre szélesebb kirben alkal-
mazzédk vildgszerte ezt az eljdrdst (1] , melynek érzékenysége szdmos elem-
re vonatkozdan 1078 - 10712 g/g; a minte besugdrzdse megel8zi az anali-
tikai milveleteket, tehdt kizdrja a belevitt szennyezésekbdl eredd  hibdts
nem igényli a reagensek és készlilékek hosszas tisztitdsdt, specifiku. ,mert
az emittdlt sugdrzds jellemz8 az emittéld nuklidra, munka- ésidSigényesség
szempont]dbél is kedvezd, mert tobb elemzés pdrhuzamosan végezhetl, s egy
besugdrzott mintdbdl egyidejilileg tobb szennyezés hatdrozhatd meg,

A neutpon—besugérzéssal indukdlt aktivitasok azonositdsdra és mé-
résére elterjedt médszer a kémiai elvédlasztdssal [2, 3], illetve a roncso-
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ldsmentes gamma-spektrometridval torténd elemzés [4, 5 6]; adott eset-
ben a két eljdrds kombindcidja is célravezetd.

Beszdmoldénkban elsdsorban a Si roncsoldsmentes elemzésével ki-

vantunk foglalkozni.

A tisztédn milszeres, roncsoldsmentes analizis pontossdga nem é-
ri el a kémiai elvdlasztdssal torténd meghatdrozdsét., Ezzel szemben gzd-
mos olyan eldénnyel rendelkezik, amely j6l felhaszndlhatdvd, sok esetben
pedig nélkiilozhetetlenné teszi a Si nyomszennyezéseinek analizisében,Ké-
miai elvdlasztdsndl a meghatdrozni kivédnt nyomelemeket inaktiv ~ hordozd-
val levédlasztjuk, és az igy nyert prepardtum aktivitdsdt mérjik; a min-
ta nem keresett szennyezései, vagy a nem védrt kvalitativ vdltozdsok ész-
leletleniil maradnak. A roncsoldsmentes elemzéssel a besugdrzott mintdban
jelenlévS minden gamma-sugdrzdé nuklid jelentkezik a spektrumon, és elvi-
leg érzékelhetd, ha a besugdrzds és mérés korilményeit megfelellen  vé-
lasztjuk meg.

Roncsoldsmentes elemzés szempontjdbdl a Si kedvezl matrix, mert
a neutronbombdzds hatdsdra keletkezd - Si izotdép béta-sugdrzdst emittdl,
és felezési ideje is alkalmasan rovid; 2,6 éra, ami azt jelenti, hogy a
viszonylag igen er8s béta-sugdrzds okozta bremsstrahlung =zavard hatédsa
egy napos hiitéssel megsziinik,

A médszer alkalmazhatdésédga attdél fiigg, mennyire lehet a spekt-
rum fotocsucsait érzékelni, azonositani és mérni, Bdr a Si esetében el-
tekinthetiink a matrix zavardé hatdsdtdél, a nyomszennyezések mennyisége ko-
z0tt tObb nagysdgrendnyi eltéréssel kell szdmolnunk, és az elemek akti-
véldei érzékenysége kozott is 2-4 nagysdgrendes kiilonbségek vannak, I-
lyen extrém esetekben természetesen roncsoldsmentes eljdrdssal nem ka-
punk kielégitd pontossdgu eredményt, de nagyon hasznos utmutatdst ka-
punk a tovdbbiakban ktvetend§ munkamenetre nézve,

Az irodalomban a félvezet8-tulajdonsdgokat befolydsold  szeny-
nyezéseket az aldbbi fontossdgi sorrendbe soroljédk [2} :

I. Bér, vas, réz, nikkel, magnézium, mangédn, tantdl, cink, molibdén,
oxigén;

II. Aluminium, antimon, arzén, gallium, indium, foszfor, bizmut, arany,
nitrogén;

III. Titdn, germdnium, litium, ndtrium, kdlium, eziist, kadmium, kalcium,
én, 6lom, platina,

Vizsgdlatainkat az elsd két csoport elemeire - a B, 0, Bi és
N kivételével, valamint Na-ra végeztilk, A kivdlasztott elemek fontosabb



radiokémiai adatait az 1.
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1, tébldzat

tdbldzatban foglaltuk Ossze. Az 1., dbrdn 14t-

Elem Mért izotdp Felezési 1d6 ¢ energia MeV
In In-116 54 perc 0,40
' Mn Mn-56 2,6 h 0,84
Ni Ni-65 2,56 h 04375 1,10, 1,48
Cu Cu-64 12,8 h 05510
Zn Zn-69 m 14 h 0,44
Ga Ga-T72 14 h 0,63, 0,83
Na Na-24 15 h 1,38
As As-76 26,5 h 0,55
Au Au-198 65 h 0,41
Sb Sb-122 67 h 0,56
Mo Mo-99 67 h 0,14
Fe Fe-59 45 d 13105 129
Ta Ta-182 110 d 1,12-1,20
Al A1-28 2,3 min, 1,78
Mg Mg-27 9,5 min, 0,83

haté, hogy az elemek azonos mennyiségét azonos ideig besugdrozva, mi-
lyen aktivitdsok vdrhatdk, és a gamma—csucsok hogyan helyezkednek el a
gpektrum energia-sdvjdban,

{log.imp.
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A csaknem négy nagysdgrendet kitevd aktivitds-kiilonbségekre va-
16 tekintettel modellkisérleteinket olyan keverékkel végeztilk, amelyben
a keresett elemek koncentrdcidja ennek megfelellen kiilonbozott. A besu-
gédrzott modellkeverék a kovetkezd Osszetételili volt:

-8 8

Cu, Au, In, Mn = 10"~ g; As = 2,10~
-6 6

; Sb, Ga, Na = 107/

6

Mo = 10" °3 Zn = 2,10 °; Ni = 3.10‘6; Fe = 10“5; Al, Mg = x.10 ",

Az 1., tdblézatbdl l4thatd, hogy az elemek felezési ideje, elte-
kintve a nagyon rovid Al és Mg-tél, amelyekre visszatériink, rdvid / In,
Ni, Mn /, hosszu /Fe, Ta/ és kozepes /Cu, Au, As, Sb, Ga, Na, Mo, Zn /
cgsoportra oszthatdk,

JTm.

0,40

051

110
138

energia

2, dbra
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Ezeket a csoportokat mdr a besugdrzdsi és hiitési idd6 megvdlasz-
tdsdval is el lehet kiiloniteni,

A révid felezési idejii szennyezések meghatdrozédsdra s mintét
/és a modellkeveréket/ 1 Ords besugdrzdsnak vetettilk ald, Két Srds hiités
utdn felvettiik a spektrumot. A modellkeverék spektrumdbél - Srdnként is-
mételt mérésekkel - szdmitottuk az In és Mn felezési idejét, amely Jél
megktzelitette az irodalmi értéket.

Az ugyancsak rovid felezési idejii Ni meghatdrozdsa kevésbé érzé-
keny. Bdr a modell-keverékben viszonylag nagy koncentrdcidéban  szerepel
/3.10—6 g/, 1,12 és 1,48 MeV-es fotocsucsait az egy nagysdgrenddel keve-
gebb 24Na 1.38 MeV-es fotocsucsa teljesen elfedi; kiértékelhetlS  csucsot
nem kapunk, de a gbrbe alakjdnak torzuldsa /az 1,12-es csucs magasra eme-
1i a Na Compton-csucsdt/ rdmutat a Ni jelenlétére /2, dbra/. Meghatdro~-
zdsdt szilkedg esetén gyors kémiai elvdlasztds utdn végezhet]iik.

A kdzepes felezési idejii elemeknél 24 Srés besugdrzdsi 1d6t al-
kalmaztunk, A spektrum mérését 24 Srds hiités utdn kezdtilk, és 48, ill, 96
éra mulva ismételtiik, /24 Srdndl kordbbi mérésnél az intenziv béta akti-
vitde kiszilrését paraffin elnyelével végeztilk./ A csoport 12-14 dréds fele-
zégi idejil elemei /Cu, Zn, Ga, Na/ eredeti aktivitdsuknak 24 dra alatt
kb, 70, 48 dra alatt tobb mint 90 %-4t veszitik; az As aktivi-
tés csbkkenése kb, 45, 70, ill, 90 %; az Au, Sb, Mo aktivitds csbkkenése
kb, 20, 40 és 70 %, /1, az 1. é&bra jeltlései./ Nem szélsbséges koncent -
rdcid viszonyok esetében az igy nyert spektrumok a fotocsucsok biztos a-~
zonositdsdt teszik lehet8vé. A hiitési id8 alatt a fotocsucsok ardnya a ki
16nbtz8 felezési id8knek megfelelden mddosul.

A 3, és 4. dbrdn 14thatd, hogy a 24 dérds hillés utédn felvett spek-
trumon az Au csucsa alacsonyabb, mint a Cu-As-Sb-t magéban foglald komp-~
lex csucs, Ez az ardny 3 nap alatt megfordul, és a tovdbbiakban kdzel &l-
landé marad, mert a Cu és As lebomldsa utén a spekirumon a kb, azonos fe-
lezésl idejii Au és Sb fotocsucsa mutatkozik.

Egymdshoz kozeldlld energidju fotocsucsok koincidencidjédt jelen-
ti a csucs aszimmetridje, vagy a csucs megndvekedett szélessége /5,4bra/.

A modellkeverdk spektruma a teljes mérési tartomdnyban ldthatd a
6. dbrén, :

A hosszu felezési idejil elemek kozill a Fe érzékenysége nagyon
csekély, Neutronaktivdcids analizissel a fenti kbriilmények kbzdtt cesak e-
gészen durva Fe szennyezés hatérozhaté meg. A Ta fotocsucsa a zavard ak-
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Jmp.
| Mo
240
290
kit Cu As Sb

energia

6., dbra

tivitdsok lebomlédsa utdn mérhetd, /A 24Na lebomldsa utdn az 1,12-1,20
MeV-es platé./

Mennyiségi elemzés

Az eddig ismertetett médszerrel az ismeretlen szennyezéseket
tartalmazdé mintdban eléforduld szennyezésekrdl mindségi &s kizelits
mennyiségi tédjékoztatdst nyertiink. Sok esetben beérhetjilk az igy
nyert adatokkal, pl. ha killonboz8 el84l1itdsi, vagy tisztitdsi folya-
matok termékeinek Usszehasonlitdsdt végezziik, mdskor az eredmények a-
lapjén ki tudjuk védlasztani a sziikség szerint kovetendd legalkalma~

gabb médszereket, és a kvantitativ meghatdrozdshoz gzilkedges atandar-
dok mindségét és mennyiségét,

1



- 373 -

Sok szennyezdt eltérd koncentrdcidban tartalmazdé minta komplex
spektrumdnak kiértékelése nehc¢z és nem pontos, Kilondsen 41l ez az egy-—
mdshoz kGzeldlld, és egymdst részben elfedS csucsokra, pl. a Si-ban
gzinte mindig eldforduld Cu, As, Sb fotocsucsaira., Komplex spektrum
kvantitativ kiértékelésénél haszonnal alkalmazhaté a "complement  sub-
traction® eljdrds [7] « A 7. ébrdn ldthatd, hogy az interferdld Cu, As

Jmp.

1

410

560

510

energia-
7. dbra

Sbh fotocsucsbdl az As standard szubtrahdldsa utdn elkiilonill a még le-
bomlatlan Cu és Sb csucsa, A spektrum felvételének és a kivonds idejé-
nek, valamii a szubtrahdlt standard mennyiségének ismeretében az is-
meretlen szennyez8 koncentrdcidja kiszdmithatd, A 8, ébrén egy Cu szmny-
nyezést tartalmazd és 1,2.10'7 g Cu standarddal szubtrahdlt Si spektrum
14thaté, A 9, dbrdn Cu és Sb deformdlt kozbs csucsdbdl eldszdr az anti-
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et 108

8

mont szubtrahdltuk, a koncentrdcidk: 4,5.10 g Cu, ill, 3,6.10-8 g Sb.

Ha valamely szennyezés tulnyomé mennyisége miatt a spektrum
kvantitativ értékelése bizonytalan, a miiszeres analizist kiegészitjik
néhdny megel8z8 kémiai miivelettel. Az optimdlis megolddst igéré eljd-
rdst esetenként kell kivdlasztani, dltaldban a minta olddsa utdn a na-
gyobb tomegil elemet hordozd hozzdaddsa mellett levdlasztjuk, és a tob-
bi szennyezésektdl elkiilonitve mérjiik, Ilyenkor természetesen az Ussze-
hasonlité standardot is hasonld kémiai alakban kell mérniink, JE1l bevdlt
a papirkromatogréfids elvdlasztds, Az aktiv Si mintdt oldva és a SiF4-
et elfilstdlve, a szennyezéseket tartalmazd szdrazmaradékot pdr csepp 86~
savval felvessziik, és Schleicher-Schiill papirsdvra cseppentve, alkalmas
oldészerrel futtatjuk. A standardokat hasonldéképpen felcseppentjilk és
futtatjuk. A standard kromatogramokat univerzdlis mérStorony sinjébe
fektetve, cm-ként GM szdmldldvael mérve, megdllapitjuk az aktivitds he-
1yét, és ennek megfelellen szegmensekre vdgjuk a minta kromatogramj &t ,
és a szegmensek gpektrumédt nézzilkk, Ez a mdédszer médot ad a nem J-su-
gérzd izotdépok, pl, a félvezetd szempontbdél igen fontos 3lp meghatdro-
zdsdra is, Olddszerként jé1 bevdlt az etilalkohol-sdésav-viz /75:5:20 /
keverék, vagy a 10 % HNOS—mal telitett butilalkohol.

A kromatogram y -spektrometrids mérése kvantitativ értéke~

1ésre is alkalmas.

Az dltalédban érvényes analitikai eljdrdsok mellett tekintettel
kell lenniink néhdny elemndl fellépd kiilonleges szempontokra is, ame -
lyekre mdr az eldbbiekben is utaléds tortént,

Al, Mg és Na meghatdrozdsa

Az Al és Mg meghatédrozdsa az /n, y / reakcidval keletkezd
2851, illetve 2TMg izotépok alapjdn a rovid felezési id6k miatt / 2, 27
i1l. 9,45 perc/ a fent ismertetett médszerrel nem végezhetd el kbzvet-
lenill, A reaktorspektrum gyors neutronjai hatdsédra végbemegy a 27Al/n1d/
'24Na és a 24Mg /n,p/ 24Na reakcid, Ugyancsak 24Na izotdp keletkezik a
Si-ban szennyezésként 1évS Na-bdl 23Na/n, r /24Na reakcidval, A  besu-
gérzott mintdn mért 24Ng aktivitds e hdrom gzennyez8bll egyiittesen szdr-
mazik [8] . Ha a vizsgdlandd minta egy-egy részletét egymds mellett ugy
sugérozzuk be, hogy az egyik esetben a mintdt Cd félidba burkoljuk, 8
két mérés killonbeége alapjdn szémithatjuk az egyes komponensek kon-
centrdciéjdt, A Cd drnyékolds kiszlri a termikus neutronokat, édaF
gpektrumon csak égyors neutronok dltal létrehozott 24Na aktivitésdt fog- -
Juk észlelni, mig az drnyékolds nélkiili mintdban mindhérom reakcidé ha-
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tdsa érvényesiil, Az ugyancsak Cd drnyékoldssal elldtott, és a minta mel-
lett besugdrzott Al és Mg standardokbdl keletkezett 24Na aktivitds isme-
retében meghatdrozhaté a minta Al és Mg tartalma, A néhdny perces fele-
zésgi idejii izotdpokat a pneumatikus berendezés iizembehelyezése utén fog-
juk tudni kozvetleniil kimérni,

A Dbesugdrzdsokat a KFKI kisérleti atomreaktordban végeztilk,
1,8.1013 n/cif- sec fluxussal. A )y -spektrometrids méréseket 128 csator-
nds amplitudé analizdtorral, 1,75".2"NaJ/T1l/ kristédllyal végeztiik. Az
elemzések pontossdga + 2 % - + 20 % kozé esett.
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DIFENIL ES DIFENIL-METAN RONCSOLASMENTES NEUTRONAKTIVACIOS ELEMZESE

Irta: Kelen Erzsébet és Ordogh Médria

Osszefoglalds

A szerves anyagok nyomszennyez8inek meghatdrozdsdra sok esetben
igen alkalmasnak mutatkozik a neutronaktivédcidés analizis, mert £f6 alko-
tdelemeik nem aktivdlddnak, vagy a mérést nem zavard rovid felezési ide-
jii izotdépok keletkeznek,

A dolgozat difenil és difenilmetdn roncsoldsmentes aktivdcids
elemzését ismerteti, A mintdknak, valamint a megfelellen elkészitett
standardoknak reaktorban vald besugdrzds utdn 128 csatornds analizdtor
segitségével felveszik a y-spektrumait., A spektrumok kiértékelése,
"Complement substraction" médszerrel, illet8leg a csucsteriiletek kiszd~
mitédsdval torténik, A mérési eredményeket tdblézatok foglaljék Ussze,

A leirt médszer szémos esetben szerves anyagok nyomszennyezdi-
nek gyors, érzékeny és megfeleld pontossdgu elemzését teszi lehetdvé.

Szerves anyagokndl a neutronaktivédcids analizis alkalmazdsa
célezerii éa viszonylag konnyii, mert az organikus anyagok £8leg konnyii e~
lemekb8l, szén, hidrogén, oxigén, nitrogén dllnak, amelyek neutronbesu-
gérzds hatdsdra nem aktivdlddnak, vagy olyan rovid felezési idejil izo-
tépok keletkeznek, amelyek a mérést nem zavarjédk, Igy a szennyezések na-
gyobb aktivAldddsuk kovetkeztében detektdlhaték andlkiil, hogy erSsebben

radioaktiv anyaggal kellene dolgozni,

Nagytisztasdgu szerves anyagokat fel lehet haszndlni hiit8, las-
gité, reflektdld anyagként, Mint ismeretes, a jelenlévd nyomszennyezések
a szerves anyagok néhdny tulajdonsdgdt megvédltoztatjdk, pl. kémiai sta-
bilitdsukat ront]jdk, korroziv hatdsukat novelik, Epp ezért fontos a mo-
derdtoranyagként, vagy reaktor hiitdanyagként alkalmazott vegyilletek
nyomszennyezfinek érzékeny mdédszerrel vald vizsgdlata, Moderdtorként al-
kalmazhaté anyagok aktivdcids analitikai vizsgdlatdval mdr tobben  fog-
lalkoztak [1, 2] . Szebasztjanov és munkatdrsail [3] polifenilekben kenet
hatdroztak meg, Girardl és Pauly [4] olajok és paraffinok, valamint mii-
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anyagok, nylon, plexiglas aktivdcids elemzését végezték el,

Intézetiinkben folydé reaktortechnikai kutatdsokhoz kapcsolddik
szerves moderadtorként esetleg alkalmazhatdé anyagok vizsgdlata, E vizs-
gédlatok egy részét képezi a difenil és difenil-metdn aktivdcids elem~—
zése, Ilymédon kedvezden taldlkozott Ossze a vizsgdlatok sziiksézessége
egy tisztdn gamma-spektrometrids, aktivdcids analitikai vizsgdlat cél-
jéra kivédldan alkalmas modellanyag kiprdbdldsdval,

El8kisérletként gamma-spektrumot vettiink fel a kisérleti hu-
rokban 16v8 difenil-difenil-metdn keverékrdl, A t0bb csucsbdl 4116
komplex gbrbét energishelyzet és felezési id8 alapjdn értékeltiik, majd
kiilon sugdroztunk be difenilt és difenil-metdnt, és megdllapitottuk,
hogy anyagaink 76As, o4 24 82pp-t tartalmaznak. Az 1, tébla-
zatban tiintettiik fel ezeknek az elemeknek a radiokémiai jellemzlit, és

Cu, “'Na és
az elemzéseinknél elért meghatdrozdsi érzékenységet. A  kvantitativ
kiértékelést az illetd elemek nitrdtjaibdl, illetve ammdéniumsdibdl 1~
5 g/1 toménységben készitett standard oldatok segitségével végeztiik,

A difenilb8l, illetve difenil-metdnbdl kb, 1 g-nyi mennyisé-
get 10 mm @-jii, 40 mm hosszu kvarc ampulldba mértiink, majd leszivatds
utdn leforrasztottuk. A standard-oldatok aliquot részét csiszolt-dugds
kvarc ampulldkba toltve bepdroltuk, majd a vizsgdlandd difenil, illet-
ve difenil-metdn mintdval kozds aluminiumtokba helyezve, 24 érdn  ke-
resztill sugdroztuk be, Besugdrzdsainkat a KFKI kisérleti atomreaktord-
nak fiiggbleges csatorndjdban hajtottuk végre, a csatorna felsd, vagy
kozépsS részén, A csatorna fels8 részén a termikus neutron-fluxus
1,45..1013 n/cf.sec, az dsszes fluxus 1,695.1013
szén a termikus neutron-fluxus 1,54.1013
n/cif,sec volt,

-n/cf.seé, ktzépsb ré-
, az 0ssgzes fluxus 1,815.1013

Besugdrzds utdn a standard anyagokat cc, HCl-, illetve (oo
HNO;-val kioldottuk az ampulldkbdél, mérSlombikban feltsltottiik, és az
anyagban 1év§ 8zennyezéssel ardnyos mennyisdéget ilivegedénykébe bepdrol-
va, felvettilk a gamma-spektrumdt, A besugdrzott difenil, illetdleg di-
fenil-metdn mintdt a kvarc-ampulldbdl kivéve, iivegedénykébe mértiik, és
aluminiumfélidval letakarva, gamma-spektrumot vettiink fel., Méréseink-—
hez 1,75x2 inch-es NaJ/T1/ Nuclear Enterprises kristdlyt, M12 FS 60-as

Zeiss fotomultipliert és Y-5-2-R tip., 128 csatornds, KFKI gydrtményu
analizdtort haszndltunk,

A roncsolésmentes, tisztén gamme-spektrometridn alapulé mdd-
gzer igen kényelmes és rovid, szémos esetben gyorsan lehet eredményt
kapni, Vizsgdlatainkat gamma-spektrum felvételével, a kiértékeldst egy-



1, tébléazat

n, y reakcidval Fata ’ 5 o e ! 2 s E .
Elem kéletkezé e Fe}e§e51 Kibocsajtott sugdrzas tipusa és energidja Mgghgiaroz§51
: Z ido eérzekenyseg
izotopok
Arzén Asz6 26,1 éra| B, y : 055 MeV 1,2, 1,78 és 2,1 MeV 8.10']9‘0
4 j 2 et -
o ‘Cuee 12,8 dra b, B (11,34 Mev) 5.10
Cu 5,1 perc B ) 1,04 NMeV
Nétrium Na2t 14,976ra B, y: 1,38 Mev (1,74 2,75 4,12 Mev) 3.10710
Brém Bro?2 35,876ra P,y 0,554 Mev (0,78 és 1,04 MeV) 1,107
K1ér c138 . 37 perc B, p 1,13 MV (1,64 63 2,15 MeV)

Vizsgdlt szennyezdk radiokémiai jellemzGi
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részt a csucsteriiletek kiszdmitdsdval, mdsrészt a "complement substrac-
tion" médszerrel végeztiik., A komplement kivondst a csucsot tartalmazé
csatorndk felének kiliriiléséig végeztilk, Tapasztalataink szerint igy
pontosabb eredményt kaptunk, mintha a csucsot tartalmazdé csatorndk ko-
ziil csak az els8 kiiiriilését vdrtuk meg, vagy az egész csucsot le-

fogyasztottuk,

Ismerve a csucsokat addé elemeket a legnagyobb energidju csu-
csot vontuk le el8szbr, és sorban haladtunk az alacsonyabb energidju
csucsok felé, Célszerii ez azért, mert az egyes elemek okozta csucsok
kivondsdval az azok dltal visszaszdrt csucsok, valamint Compton-tarto-
médnyok is kivondédnak, és a tovdbbi, alacsonyabb energidju csucsokat mdr
nem befolydsoljédk. A komplement kivondst a szennyezéssel azonos meny-
nyigégii standardokkal végeztiik, mivel azonos id8 alatt beérkezl, sokkal
kisebb, vagy sokkal nagyobb beiitésszdm noveli a pontatlansdgot.

Az elsd dbra az aktivélf difenil-minta  gamma-spektrumdt mu-
tatja. A 0,53 MeV-nél ldthatdé csucs a 0,51 MeV-es 64Cu és 0,55 MeV-nél
jelentkezd T0pg ko258 csucsa, a 0,80-ndl taldlhatdé csucsot a 56Mn adja,
mig az 1,38 MeV-es csucs a 24Na-t61 gzédrmazik, 1,05 MeV-nél a 24Na
visszaszdrt csucsdt ldtjuk., A szaggatott vonallal jelzett gorbe ugyan-
ennek az anyagnak a gamma-spektrumdt dbrédzolja a Na kivondsa utén. Jél
14thaté az 1,05 és 1,38 MeV energidndl 1évé csucsok eltiinése, valamint,
hogy a Na-t61 szdrmazé Compton-tartomdny kivondsa kovetkeztében az e-
gész gorbe szintje alacsonyabb lesz.

A 2, dbrédn a besugdrzott difenil-metdn gamma-spektrumédt tiin-
tettik fol. 0,55 MeV-nél a T6ps 65 a 8%Br kbzos csucsa lathats, 0,77
MeV-nél a 5%Br mésik csucsa van, mig az 1,05-1,38 és 1,74 MeV-nél je-

lentkez8 csucsok a 24Na-t61 szdrmaznak, A szaggatott vonallal jelzett

gorbe itt is a 24Na kivondsa utdni gamma-spektrumot mutatja.

Ha bizonyos okokbél nincs arra lehet8ség, hogy a csucsokat
cstkkenS energidju sorrendben vonjuk le, - pl. nem ismerjik még az
Osszes csucsokat okozd elemeket, - lehet8ség van arra, hogy egy-egy

csucsot kihagyva, egy kozbensd csucsot vonjunk ki, Bizonyos tapaszta-

latok azonban arra utalnak, hogy ez a méd pontatlan mérési eredmények-
hez vezethet,

A | killdnbsz6 médszerrel kielégitSen egyezl eredményeket
kaptunk, A szdzalékos, relativ hiba a Na esetében a legnagyobb, Ez az-

zal magyardzhaté, hogy a vizegdlt anyagban 1é6v8 Na inhomogén elogzld-
su /2, tdbldzat/,
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1. dbra., A difenil gamma-spektruma., A szaggatott vonal-
lal jelzett giorbe a ndtrium kivondsa utdani spektrumot
mutatja
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Difenil
Na Cu As
1,57.1077 " 2,28,107°8 1,01:16%2
2’22010:; 2,15.1of§ 8,88,107 10
2.25.10 2,28,107° 8,92.10°10
DT, T e '
1,18.10°7
1,12.1077
1,73.1077
1,76.1077
A% =+ 11,83 A% =+ 778 A% = 0,94
Difenil-metdn
Na Br As
2,64,1077 g 54070 et
2,66.1077 9,45.10°" 4,02,107°
2,58.10-7 1,05. lo_'? 4;07010-8
2,64.1077 9,82.10
2,18,10°7
2,394,107
A% =t 3,83 App =T 778

2, tdblézat

© A%= 0,94

A vizsgdlatok eredményei

Az el8bbiekbS1 ldthatdé, hogy szerves anyagok neutronaktivécids
elemzésénél a roncsolésmentes, tisztén gamma-spektrometrids vizsgdlat
ezekre az elemekre vonatkozdéan kielégitd pontossdggal elvégezhetd. Mun-
kénkat a difenil és difenil-metén szennyezéseként jelenlévs Cl és Mn

vizegdlatdval kivénjuk folytatni,
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PNEMATIKUS GYORSBESUGARZO BERENDEZES

Irta: CsSke Antal, Péter Istvdn és Kertész Kdroly

Osszefoglalds

A reaktorhoz elkésziilt egy berendezés, mely gyors besuéérzésokat
tesz lehetdvé. Segitségével célanyag vihetd be a reaktorzdéndba és a visz-—
szaszdllitdshoz sziikséges id8 kevesebb, mint 5 mp,

Magkémiai kutatdsok sziikeégessé tették egy olyan berendezés meg-
épitését, mely segitségével rovid idejii besugdrzdsok végezhetdk el a re-
aktorzéndban, A berendezés pneumatikus mukﬁdtetésu,'automatikus vezérlése
1 mp-30 perc kbzott tetszdleges ideig tartd besugdrzdsokat tesz lehetdvé.,
Ennél hosszabb idejil besugdrzéds is elvégezhetd kézi vezérléssel.

- A hordozdtest egy csbhurokban mozog az indité-fogadd dllomds és
a besugdrzdsi hely kozott. Az indité-fogadd dllomds /1. dbra/ egy zért
kesztylis fiilkében van, - mely azonos az intézetben szokdsos zdrt kesztylis
fiillkével, - ez sugdrvédelmi szempontbdl megfelel. A fililkében dolgozé sze-
mély kezén mért dézis kisebb mint 10 mr/nap.

A hordozé-test mozgdsdt egy leszivott tartdly teszi lehetdvé,
mely mégnesszelepek segitségével kapcsolhaté a csShurokra. A szeleprend-
gzer biztositja a kivént irdnyu mozgdst. A hordozdétest mind a besugdrzdsi
helyre, mind az indité-fogadé dllomédsra fékezve érkezik [1] » A Dberende-
zés dltaldnos elrendezését mutatja a 2. dbra, Az dbra jeloléseit felhasz~-
ndlva a /1/ vékuumszivattyu leszivja kb, 100 Hgmm nyomésra a /2/ tartdlyt,
mely 250 liter iirtartalmu, Alaphelyzetben a I. és III. jelil szelepek 41~
landéan nyitva vannak I, jelil szelep /6/ reaktor szelllzésre koti réd a
cabrendszert, A cabben dramlé levegl felaktivdldéddsdnak mértéke kicsi,- a
cg8falon mérhetd ddzis 0,1-0,2 mr/d6, - az indité dlloméds és a reaktorfe-
dé1 kbzbtt, Ez az érték csak tdjékoztatd jellegil, pontos mérés folyamat -

ban van,
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III, jelii szelep a cslrendszer levegl utdnpdétldsdt, illetve for-
galmdt biztositja sziirdén 4t. A besugdrzdsi miivelethez szilkséges kiilonbdzd
munkafdzisokat I-V, jelii szelepek kapcsoldsi kombindcidi biztositjdk. A
kiilonb6z8 munkafdzisokhoz tartozd szelepdlldsok tédbldzatban ldthatdk,ahol
"O" jelenti a zdrt "1" nyitott helyzetet,

Loy 1 ILE, IV, Ny
Alaphelyzet 3 0 1 0 0
Indul a z6na felé 0 T 0 0 1
Fékezés a zbéna elltt 0 1 0 0 0
Besugdrzds 1 0 il 0 0
Indul az indité-fogadd ‘
dllomds feléd 0 0 1 2 0
Fékezés az inditd-fogadd
dllomds elltt 0 0 1 0 0

Az alap és a besugdrzédsi fdzis azonos szelepdlldsokndl megy vég-
Be,

A hordozdtest mozgdsa az ugynevezett "beszivdé csatorna iizem" ha-
tdsdra jon 1étre: az atmoszférikus nyomdsu csdhurokra rdkapcsolt legzi-
vott terii tartdly 1égmozgdst idéz eld, melynek mozgédsenergidja a hordozd-
~ testet haladd mozgdsra készteti, A hordozd-test sebessége a  csShurokban
a két fékezési szakasz kozott kb, 15 m/sec, A lefékezett sebesség, ame)y-
lyel a véghelyzetekbe érkezik bk, 0,3 m/sec. A sebességet befolydsolja a
belsd csbdtmérd és a hordozdtest kiilsd dtmérSjének kiilonbsége., Ez a  kii-
1lonbség az egyenes szakaszon 2,5 mm, az ivekben 4 mm-re névekszik a be-
ékel8dési veszély elkeriilésére, A fékezési szakaszon a kiilonbgég lecsdk-
ken 1 mm-re, Ez Onmagdban megfeleld fékhatdst még nem biztosit, ehhez
szilkséges a levegl mozgdsdnak megsziintetése, melyet a tébldzatban kiozblt
gzelepdllds kombindeid biztosit, A teljes ciklus menetideje - oda-viss za -
fékezéssel, 2x5 mp, :

A cebvezeték szereldsi és illesztési médjdt a 3, dbra mutatja, A
18,5 mm beled Atmérdjii csbben /1/ mozog & hordozdtest, Az ivek helyén ez
az 4tmérS 20 mm-re nbvekszik, A /2/ cs8 a levegSforgalmat biztositja, a
/3/ cs8 az elektromos vezetékek védScsdve, Az illesztési helyeken a c¢sbo~-
veket /4/ gumikarmantyu fogja Sssze, A cadvek egyszeri szerelhetdségét/5/
milanyagvilla - mely villamos ipari témegeikk - biztositja., A csbhurok re-
aktorzdndba vezetd része geometriai okok miatt kettésfalu csdvé médogul

A besugdrzdsi hely a reaktorzdéna kbzépmagassdgdban, a 36/6 sz,
"széraz" csatorndban van, A feladdsi hely tdvolsdga innen kb, 52 méter
(] L
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3, dbra, 1/ Munka c¢s8, 2/ levegd forgalmat biztositd cs§
3/ elekircmos vezelékek védScsbve, 4/ gumi korman-
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melyb8l 9 méter fiiggdleges irdnyu szintkiilonbség., A helyi adottsdgok mi-
att a szdllitéberendezés nyomvonaldn 25 irdnytorés van, A  berendezés
ca8hurok részének anyaga kemény PVC, az irdnytorések helyén és a reak-
torfedéltdl a zdna kﬁzépmagaéségéig rozsdamentes acél,

A besugdrzdsra szént anyag csomagolt dllapotban keriil a hordo-
zétestbe, A csomagold anyag, kvarc, liveg, milanyagfdélia stb, lehet.A hor-
dozétesttel szemben tdmasztott kovetelmények sokrétiiek, melyek egymdsnak
ellentmonddk is:

- fajsulya kicsi legyen

- kielégitd legyen a szildrdsédga, h8 és sugdrhatds esetén is’
-~ sugdrzds hatdsdra kisméritékben aktivdlddjék

- feliilete ne porlddjon

- killonféle anyagi szennyezddést ne vegyen fel

~ kbnnyen legyen megmunkdlhatd

- szerkezeti megolddsa biztositsa a gyors nyithatdsdgot.,

) Ezeknek a kbvetelményeknek a milanyagok koziil a poliamid és & po~
lietilén dltaldban megfelel, A szdbanlévd rendszerhez a hordozdtestek da-
namidbdl, /magyar gydrtdsu poliamid/ - mdsnéven nylon - késziil,

A hordozdétest danamid anyaga a zdéna kozépmagassdgdban kb, 5 perc
mulve eléri a telitettségi aktivitdst, /7,5 mp-es besugdrzéds utdn a hor-
dozdtest feliiletén mérhetd dbézis 2 mr/S, 10 mp-el a besugdrzds utdn/, A
milanyagfélesédgek hdtrdnyos tulajdonsdga, hogy az ismételt felhaszndldssal
jéré sugdrhatdsra gyorsabban Oregszenek, mint ezekkel id8tartamban egyen-
értékii folyamatos sugdrzdsra [2] .

A felhaszndlt hordozétestek szerkezeti megolddsait a 4.dbra mu-
tatja. A /4a/ szerinti megoldds egyszerii, de a menetes z&réfedél nyitdsa
id6ben kedvezStlen és gydrtdstechnoldgial szempontbdl is bonyolultabb,
mint /4b/ megoldds. Itt a belsd tok tobbletdarab ugyan, de a bepattand -
68 nem menetesen zdré - fedél, iddben gyorsabb kezelést biztosit, Nyitds-
hoz megfeleld készillék van a kesztylis fillkében, A /4c/ szerinti megoldds
egy tervezet. A hordozdtest a berendezés kényes része, Az izemelési idé-
szakban egy hordozdétest a tobbszbri felhaszndlds kbvetkeztében elorege~
dett és eltdorott, Ezért, bdr a poliamid J6 jellemz8 tulajdonsdgokkal ren-

delkezik, a polietilén anyagu hordozdtestek haszndlatét is érdemes figye-
lembe venni,

A jelz8 és vezérlérendszer feladata kettda, Egyrészt informédcidt
gzolgdltat a hordozdtest helyzetérdl a kezeld szémdra, mdsrészt - indités
utdn ~ automatikusan végzi a tdbldzatban felsorolt milveleteket,
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4, ébra. a./ 1/ Hordozd test, 2/ menetes zdrd fedél,
b./ 1/ hordozé test, 2/ belsd tok, 3/ bepattand zdrd feddl,
c./ 1/ hordozé test, 2/ belsd tok, 3/ bepattand fedél,
4/ rugalmas betét
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5. dbra. 1/ Hordozéltestz 2/ cs8 hurok, 3/ fotédiddds érzékeld, -
4/ vilégité test, 5/ hdz
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"A hordozdétest indikdcidja a cslvezeték mentén elhelyezett 10 db
fotédiddds értékeléfej /5. dbra/ segitségével torténik, A fotddidddk a
veliik szemben elhelyezett izzdldmpdktdél konstans megvildgitdst kapnak, A
hordozdétest elhaladdsakor elzdrja a fényutat, erre a fotédidda kimenetén
elektromos impulzus jon 1étre, .A nyert impulzusok egy tranzisztoros
elektronikus rendszer bemenetére keriilnek,Innen t6rténik az er8sdramu re-
16k és mdgneskapcsoldk miikodtetése. Az elektromos rész telepitése blokk-
gémédban a 6., dbrdn ldthatd,

fotddiodds érzekelo fejek

i..4 S e e 9 10
keszlyds . Bikin
jiilie '1] g csbvezelék :

ergsil6 lé’s i mec'izgé%ssézselep-
-— formalo —>7 ) :
~ esugarzasi
i | id8 peaiite
automata
erGsitd dekadronos
—| formald és helyzet
szelepvezerlo indikator
Jfokozat
erésitoé
formalo és  |et
szelepvezerlé
fokozat
6, dbra

A kivént besugdrzdsi id8 bedllitdsa utdn egy inditdégombbal hoz-
hatdé milkodésbe a berendezés, A hordozdtest - minden koriilmények kozott
vald - visszahozataldt biztositja a tartdlyra szerelt manométer /2, db~
ra/ /7/, amely automatikusan reteszeli a miikbdtetd részt, ha a tar-
tdlyban 16v6 depresszidé nem elégséges egy oda-viseza ut megtételére,

A vezérllrendszer iizemkdzbeni meghibdsoddsa esetén a hordozdétest
visszahozdsa a reaktorzdéndbdl a /2, dbra/ /11/ rugalmas csdszakasz el~
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gzoritdsdval és a VII, jelil kéziszelep nyitdsdval biztosithatd.

Az eddigi tapasztalatok alapjdn a berendezés kielégitlen miikt-
dott /1964, mdjustdél/, Fejlesztésben a tovdbbi tennivalé a hordozdétest
anyagdnak és felépitésének ujabb kiprdébdldsdban és az elektronikus rend
gzer stabilitdsédnak novelésében van,

Az er8sdramu részt Balogh Séndor tervezte, kUzremiikodését ez-—
uton is megkoszonjiik,
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