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Stanovenie niklu a Zeleza vo feritovych pamaitiach aktivaénou
analyzou

V. KLIMENT

—

Fyzikdlny dstav Slovenskej akadémie vied,
Bratislava

Obsah Zeleza a niklu vo feritovych pamétiach sa stanovil destruktivnou
aktivaénou analyzou. Zmerala sa yp aktivita °Fe a %8Co po chemickej se-
parécii. V analyzovanych vzorkéch sa stanovilo rddove 10~¢ g niklua 10-% g
zeleza.

V matematickych podéitacich strojoch sa pre pamitové prvky pouzivaju
mikrometrové vrstviéky zliatiny NiFe na sklenej podlozke. Pre dané udely si
vhodné iba vrstviéky s uréitym, presne zndAmym pomerom niklu a Zeleza, pri
inom pomere sa vrstvicka NiFe vplyvom magnetického pola narusa. Pri
naparovani vrstvicky sa p6vodné zloZenie zliatiny nezachova. Preto treba
stanovit nikel a Zelezo vo vrstvach naparenych z rozliénych zliatin, aby sa.
mohlo uréit potrebné zlozenie vychodiskového materialu.

Zistilo sa, ze bezné analytické metédy nemozno pouzit na analyzu vrstvicky
NiFe, pretoze obsah Zeleza a niklu je asi 10~¢ g. Radove rovnaké mnozstva.
niklu a zeleza obsahovali aj potrebné chemikalie. Na zistenie obidvoch prvkov
sa zvolila neutrénova aktivaéna analyza, ktorou mozno stanovit uvedené
mno7zstva bez tazkosti.

Stanovenim niklu a Zeleza aktivaénou analyzou sa zaoberali viaceri autori.
Mnohé prace su zamerané na stanovenie obidvoch prvkov v polovodiéovych
materidloch a vo vysokodistych kovoch. M. Simkova, F. Kukula a F.
Stejskal [1] stanovili stopy Zeleza v antimdéne destruktivnou metddou.
G.J. Atchinson a W H. Beamer [2] dosiahli pri stanoveni zeleza v horéiku
citlivost 5 1078 g. M. J. Cambell, A. A. Smales [3] urdili stopy Zeleza v kre-
miku s citlivostou 200 ppm. A. A. Smalesa H. J. Wood [4] stanovili 0,1 ppm
niklu v germaniu. Nikel vo vysokodistom Zeleze stanovili J. GaittetaP. Albert
[5], pricom dosiahli citlivost 1 ppm. B. A. Thompson [6] stanovil 9 prvkov
vo vrstvicke NiFe, pridom zistil 20 9, Zeleza a 80 9%, niklu. Na chemické sepa-
racie pouzival zrazacie metddy.

Na stanovenie obsahu niklu sme v nasej praci zvolili rddionuklid 38Co,
vznikajtci jadrovou reakciou ®Ni(n,p)*Co. Uéinny prierez pre tito reakciu
je 50 mb [7]. Vzhladom na dlhu prepravni dobu, potrebnii na prevezenie ozia-
renych vzoriek z Reze do Bratislavy, nemohlo sa merat y Ziarenie Ni (T',/, =
= 2 1/2 hod.), ktoré vznikd jadrovou reakciou %Ni(n,y)**Ni. Kobalt 58 je y
zZiari¢ s dobou poloviéného rozpadu 71 dni a energiou y Ziarenia 0,81 MeV
vhodnou na meranie. Vo vzorke v meratelnom mnozstve méze 3¥Co vznikat
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len uvedenou reakciou. Inymi reakciami sa tvori iba zanedbateIné mnozstvo
58Co.

Obsah Zeleza sa stanovil meranim y Zziarenia °Fe, vznikajticeho reakciou
8Fe(n,y)5*Fe (Wlinny prierez je 980 mb) [8]. Radionuklid 5°Fe mé dobu polo-
viéného rozpadu 45,1 dni a energiu y ziarenia 1,10 MeV a 1,29 MeV vhodni na
meranie. RuSivi reakciu *°Co(n,p)**Fe moéZzeme zanedbat, pretoze pomer
Fe Co je viadsi nez 10% a to vo vzorkach i v Standardoch. Rusiva reakeiu
62Ni(n,x)’*Fe nemoézeme zanedbat (G8inny prierez je 5,7 mb [8]). Oziarenim
1 mg Ni a oddelenim vzniknutého 5°Fe sa zistila aktivita °Fe, vzniknuta jeho
oziarenim. Po zisteni obsahu niklu vo vzorkach sa vypoditala aktivita 59Fe,
ktord vznikla oZiarenim tohto mnozstva niklu, a potom sa odpoéitala od celko-
vej aktivity 5%Fe vo vzorke.

Experimentalna Sast

Analyzované vzorky tvorili niekolkomikrometrovi vrstvi¢ku zliatiny NiFe na podloz-
nom skli¢ku. Standardy obsahovali 1 mg Zeleza a 1 mg niklu v zatavenych kremennych
ampulkédch. Standard Zeleza sa pripravil z Mohrovej soli a $tandard niklu z dusi¢nanu
nikelnatého (obidva p. a. éistoty). Vzorky a Standardy sa spolu ozarovali v jadrovom
reaktore (UJV, Re# pri Prahe) tokom neutrénov 3 . 102 n em—2 s—! po dobu 80 hodin. Po 30
dnoch vymierania sa vzorky a Standardy spracovali.

Chemickd separdcia

Vrstvicka NiFe zo vzoriek sa po pridani 1 mg Zeleza a 1 mg kobaltu vo forme chlori-
dov ako nosiéov rozpustila v zmesi koncentrovanej kyseliny chlorovodikovej a kyseliny
dusiénej (1 1) a viacndsobne sa odparila do sucha s koncentrovanou kyselinou chlorovo-
dikovou, aby sa dosiahlo tiplné prevedenie kobaltu a Zeleza na chloridy.

Standardy sa rozpustili vo vode. Na meranie aktivity sa odpipetoval objem obsahujici
10 ug standardu. K Standardu Zeleza sa pridal 1 mg zZeleza, k $tandardu niklu 1 mg ko-
baltu a 1 mg Zeleza a spracovali sa rovnako ako vzorky. Odparky vzoriek aj Standardov
sa nakoniec rozpustili v 8 N kyseline chlorovodikovej. Vo vzorkdch i v $Standardoch sa.
oddelovalo zelezo od kobaltu.

Na oddelenie Zeleza od kobaltu sa pouzila ionexovd metéda na stfpci (g 7 mm,
1200 mm) silne zdsaditého anexu Dowex 2X8 v chloridovom cykle. V prostredi 8 ;v
kyseliny chlorovodikove] je chloridovy komplex kobaltu a Zeleza stdly, obidva prvky sa
zadrzuju naionexe. Kobalt sa uvolni eluovanim 4 ¥ kyselinou chlorovodikovou. Po vymyti
kobaltu sa Zelezo eluuje 0,4 N kyselinou chlorovodikovou [9]. Oddelenie obidvoch prvkov
je uplné.

Meranie

Aktivita frakcie kobaltu a Zeleza sa merala na 400 kandlovom scintilaé¢nom spektro-
metri, ¢im sa stéasne kontrolovala aj chemickd separdcia. Obsah niklu vo vzorkédch sa
poéital porovnanim plochy piku 0,81 MeV 38Co vzorky s plochou piku $tandardu. Obsah
Zeleza sa urdil porovnanim plochy y piku 1,10 MeV *Fe.
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Obr. 1. Spektrum 5°Fe vo frakeii zeleza.
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Obr. 2. Spektrum %8Co vo frakeii kobaltu.
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Vysledky

Meranie spektier ukdzalo, Ze frakcia Zeleza obsahuje iba Fe (obr. 1) a frakcia
kobaltu iba 58Co (obr. 2). Zistené mnozstva niklu a Zeleza st uvedené v tab. 1.

Citlivost metédy sa poditala za predpokladu, Ze aktivita v piku musi byt
aspoti dvakrit vadsia nez pozadie v piku. Pre obidva prvky vysla citlivost
asi 107 g.

Tabulka 1
Vysledky analyzy $tyroch vzoriek
Vzorka Obsah Ni Obsah Fe
(mg) (mg)
1 1,85.10-3 6,88 . 104
2 6,88 10-3 6,70 10-3
3 6,93 10-2 4,05 . 102
4 2,52 .10-2 1,89 . 102

OIIPEJEJEHUE HUKEJA U HEJIE3A B ®EPPUTHBIX IMAMATAX
AHTUBAIOMOHHBIM AHAJN30M

B. Koumenr

dusndeckuit uHCTUTYT CIOBALKOM aKameMun HaYK,
Bparncmnasa

Copep:xaHue HUKeJA U eje3a B fepPUTHHIX NAMATAX GBLIO ONpefelleHo feCTPY KIMOHHEIM
AKTHBALMOHHKIM aHauuadoM. Heneso 6bI0 ompeneseHO U3MepeHMeM ramMma uaiaydeHusd °Fe,
HIKeJIb M3MepeHueM ramma uamyueHus 58Co. O6pasubl 06ay4annch BMeCTe ¢ CTAHZAPTAMM
B TeueHUe 80-TH 4aCOB TOKOM HelTpPOHOB 3 102 n cm~2 cex~1. HHemeso or Kob6aabTa OT AEIN-~
J0Ch HA KOJIOHKE CHJIBHO LeJ04YHOro aHnonuta Dowex 2X 8 B XJT0pUHOM LIMKIe. AKTUBHOCTE
usMepsanach 400 KaHAJIOBHIM CUMHTHIIALMOHHBIM CIIEKTPOMETPOM, UYeM OJHOBpeMeHHO
KOHTPOJNMPOBAJACh U IIOJHOTA XuMuyeckoit cemapanuu. CopeprraHue Kejle3da BEYNCIANIOCH
cpaBHeHueMm IuTomanu muka 1,10 MeV 5Fe 06 pasia ¢ MIOIAKBI0 MMKA CTAHJAPTA, COfEPHKa-
HUe HUKeJA cpaBHeHMeM niomagyu nuka 0,81 MeV 38Co. B o6pasuax o6HapyHUINCh HUKeIb
1 kemeso mopAgka 10-° 2. Merop mo3BosiAeT ONpefeNuTb NPUOGIM3UTENbHO 10~7 2 HUKENA
1 exesa.

Prelozil M. Fedorotiko
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BESTIMMUNG VON NICKEL UND EISEN IN FERRITSPEICHERN DURCH
DIE AKTIVIERUNGSANALYSE

V. Kliment

Physikalisches Institut der Slowakischen Akademie der Wissenschaften,
Bratislava

Der Gehalt an Nickel und Eisen in Ferritspeichern wurde durch die Destruktions-
-Aktivierungsanalyse bestimmt. Eisen wurde durch Messung der Gammastrahlung des
59Fe, Nickel durch Messung der Gammastrahlung des %Co ermittelt. Gemeinsam mit den
Standards wurden die Proben 80 Std. mit einem Neutronenfluf 3.102n cm—2s—!
bestrahlt. Eisen und Kobalt wurden auf einer Séule des stark basischen Anionenaustau-
schers Dowex 2X 8 im Chloridzyklus getrennt. Die Aktivitdt wurde mit einem 400-Kanal-
Szintillationsspektrometer gemessen, womit zugleich auch die Vollstdndigkeit der che-
mischen Separation kontrolliert wurde. Der Eisengehalt wurde durch einen Vergleich
der Flache des Peaks 1,10 MeV der 5°Fe-Probe mit der Fliche des Peaks des Standards
berechnet, der Nickelgehalt durch einen Vergleich der Fldche des Peaks 0,81 MeV des
38Co.In den Proben wurden der Gré8enordnung nach 10—¢ g Nickel und Eisen festgestellt.
Diese Methode ermoéglicht es, etwa 10~7 g Nickel und Eisen zu bestimmen.

PreloZil K. Ullrich
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