
犷‘，一�一一一一一一��一龟

�工 作 简
龟��加��“ “ “ 钾

质子活化分析快速测定担
、

妮中的氮
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奄

钮和妮在高温时会熔解入微量的氮气
，
这些氮气位于晶体的空位

，
它会影响担和妮的物理

、

机械和化学

性质
。

很难用一般方法测定难熔金属中的微是气体
。

带电粒子及光子活化分析都可测定金属中的氨含量
。

常用的核反应及可能的干扰反应列于表 �
。

前面四

种核反应都已被广泛应用
。

由于它们产生的都是半衰期较短的纯 尽
十
辐射体

，

所以
，
仅靠选择适当的入射粒

子能最
，

有时干扰核反应仍很难避免
。

�
�

�������。 油�等
〔 ，，根据第五种核反应

，
用 �����质子束测定难熔

金属中的氮气
，

灵敏度可达 �
�

�“ �
�

�户�
·

�一 ‘ 。
�

�

��
�
����������等

〔�，用同样的核反应测定了铝
一
钦合金中

的氮气
。

表 � 用光子和带电粒子测定氮的主要核反应
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根据
’ 咭
���

，
哟 刊�核反应测定微量氮气的优点在于

， 飞�
�核素不是纯户辐射体

，
它还有能最为�

�

������
的特征丫射线

，
所以

，
当质子能量低于 ���

�� 时
，
不会有其他干扰核反应�其次

， “ � 核索的半衰期为��
�

�

秒
，

可以进行快速分析
，

而且不需要经过化学分离
，

样品是无损的
。

本报告根据
‘ �
���

，
动

’

勺 核反应
，
以尼

龙���作为标准
。

选择
’ �
�核素的 �

�

������ 能量的特征 �射线进行测量
，
以测定袒和妮中的微量氮

。

根据

平均截面法 间
，
原子序数 ��肠 时

，
其平均截面的变化不大于 �拓

，

故可近似地认为平均截面与靶材料无

关
。

在标准及样品的表面处入射粒子的能量相同时
，

样品中待测元素的含量可由下式给出
，
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辐照停止时的放射性�����
。

上标� 和 �分别为样品和标准
。

此方法测得祖和泥中氮含皿分别为 ��二�
·

�一
，
及 ���拜�

，

�一 ‘ ，
方法的灵敏 度 担 为 �
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�芦�
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’ ，
锯 为

�姊�
·

�一 �
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犷
实
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验

�� 标准 我们采用上海德胜塑料厂生产的 尼

龙���作为氮的标准
，
其分子式为��

�

������
。 ，

组

份如表 �所示
。

对于含有 件 、

种组份的化合物
，

带电

拉子在共中的射程 �可由下式给出
�

表 �

、

�
�

尼龙���的组份

。
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式中�
，
是带电粒子在第‘种组份中的射程��

·

��一
勺�’�

。

�
，
是化合物中第 ‘种组份的质录百分数

。

根据计�补

�
�

���� 的质子束在尼龙���中的射程为 。
�

�����
·

溯刁
�

�� 辐 照 辐照是在�
�

�米回旋加速器的外质子束中进行的
，

质子能呈为 �
�

����
。

样品为直径 ����
、

厚

���的圆片
。

辐照前
，

将样品放在
“
跑兔

”
�样品的支持体�的前端

，

气体传送装笠把
“
跑兔

”
送到辐照位皿

。

辐照

时用压缩空气冷却样品表面
。

辐照结束后
，
压缩空气又迅速把跑兔送到测星室

。

单次传送时间约 �� 秒
�

用束

流积分仪测员束流
。

为了除去样品表面可能存在的沾污
，
辐照后

，
用化学腐蚀法除去表面层 �、 ���

·

��一��

为了使标准尼龙

���与样品表面上的入射质子束能最一致
，
通过计算确定辐照时在标准前面放二层 ���

·
��一，

的镍箔
�

辐照

及化学腐蚀条件列于表 �
。

表 � 辐照及化学腐蚀条件

样 品
流 强
�拜��

辐照时间
�����

冷却时间
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溶液在���℃水浴中预热 �分钟
。

李

��浏女 能星为 �
�

����的质子束辐照尼龙���
、

祖和泥样品时
，
用 ������探测器测得的 �能谱图如

图 �所示
。

图 �表明��无基体核反应
� ��会产生

。 �
���，

，
劝

�
���。 核反应

。

产核的半衰期为�
�

肠小时
，

衰

变时主要 丫射线的能量分别为 �
�

���
，
�

�

���
，
�

�

���及 �
�

������相加峰�
。

故宜用 �������探测器测定 ��

中氮
，

而用 ������探测器测量 ��中氮
。

������探测器的有效体积为 ����时
，
对

�

��。 的 刀
�，

�� ������
光电峰的分辨率为 ����

。

探测器分别与���
、

多道脉冲分析器
、

小型计算机匹配
。

样品与标准的测址都放

在探测器的样品架上
，
测量��和尼龙时距离为零

，
测量 ��时距离为���

�

由于测量时间相等于核素的一个半衰期
，

故我们对测量时间的中点法进行校正���
。

假定从辐照停止到测

妞开始的时间间隔为心
�，
测量时间的中点为 君���

，
则校正后的冷却时间应该为 �二心

��止
，�。 十此
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一�
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图 � 三种材料不同冷却时间的 丫射线能谱图
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其中 刀亡为校正项

刁�二 一�
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，
八��

式中 几八是
’ ‘
� 核素的半衰期

�

结果与讨论

�� 测得的半衰期曲线如图 �所示
�

实验表明
，

奄

彭 �。 。

卞 一
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时间 �����

当�
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核
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�的 下射线 ��

，
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，

可以快速测定

��和 ��等难熔金属中微量氮
。

分析一个样品约 �

分钟
。

幻 宝鸡有色金属加工厂提供的高纯 �� 和 ��

样品的分析结果列于表 �
。

根 据 探 侧 极 限 刀石二

�寸豆��为本底计数�判据
，
��中氮的测量灵敏度为

如�
·

�一 ‘ ，

�� 中氮的测量灵敏度为 。
�

�护�
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扩
‘ 。

�� 因为 “ �核素的半衰期为��
�

�秒
，

所以在实

验过程中冷却时间的计算及对测量的影响
，
必 须给

以足够的重视
。

图 � 三种材料中
‘ �
� 的半衰期曲线
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