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Oxet

Bu calismada hizli nétron aktivasyon analizi ile fosfat
kayalarinda fluor tayin edilmistir. Analiz, Fi»(n,p)0™ reaksi-
yonundan yararlanarak yapilmis ve gamma spektrumlanmn
alinmasinda, ayirma giicii yiiksek Ge-Li sayagli gamma spek-
trometresi kullamlmistir. O%» un yar1 émriiniin kisa olmasi
(27 sn) nedeni Ile numuneler, nétron jeneratorii ve spektro-
metre arasinda hizli calisan hava basingli pnomatik sistem
yardimi ile tasmmustir.

Abstract

Ih this work, elemental fluorine has been determined in
the phosphate rocks by means of fast neutron activation
analysis. The method based on the reaction Fi9(n,p)Ow. In
order to get the gamma spectrum of activated samples, high
regulation gamma specrometer with the Ge-Li detector was
used. Samples has been transferred between the neutron
field and detectors by the pneumatic transfer system.
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1. Giris

Fosforik asit, stiper fosfat, fosfor ve fosfor bilesiklerinin
hammaddesini teskil eden fosfat kayalari Ca,Fp(P0.). fluor
ihtiva etmektedir. Mineralin fabrikasyonunda, hidroflorik asit
halinde aciga cikan fluor, kontrol altina alinip kendisinden yan
uritin olarak yararlanilmadig1 taktirde, onemli bir problem ha-
line gelmektedir. Ciinkii, hidroklorik asit cam, porselen ve me-
talleri asindiran korrosif ayni zamanda da zehir etkisi olan bir
maddedir (1,2). Bu balomdan fosfat kayalarinin icerisinde bu-
lunan fluor miktarinin, isletmede bir giicliik yaratmamasi ba-
kmamdan bir limitin altinda bulunmasi istenmektedir.

Fluorun alisagelmis kimyasal metotlarla kantitatif analizi
cok zaman almakta ve numune buinyesi analiz aninda bozunu-
ma ugramaktadir. Notron aktivasyon analizi (NAA) ile fluor
tayini ise kolay olmakla birlikte, kisa zamanda gerceklesmekte
ve numune biinyesi lUzerinde de kimyasal bir iglem yapilmadigi
icin aynt numune defalarca analiz edilebilmektedir. Notron ak-
tivasyon analizinin mahiyeti ve diger metotlar arasindaki yeri
(3) de verilmistir.

Notron aktivasyon analizi ile fluor tayinine yarayan re-
aksiyonlar Tablo 1'de gosterilmistir.

Tablo 1 — Flnorun Noétron Reaksiyonlar (4)

14 MeV nbtronlar Uriin radyoizotopun
Igin tesir kesiti Gamma en,
Reakslyon (mb) ¥an Smrii (MeV)
F‘Jﬁ{n,ar)]i‘m 9.850.7 (Termik) 11.2 sn 1.63
e (n,2n)Fs 4754 108.7 dak 0.51
F19{n,p)O12 202 2T sn 0.2;1.37
Fio(n, ) N1s 1635 71 sn 5-7 arasi

Analiz i¢in ele alman numuneler toprak numunesi oldugu
icin icerisinde fluordan baska cok sayida ¢esitli elementler var-
dir. Bu elementlerin fluor tizerindeki Spektrum girisimlerini
mumkiin oldugu kadar azaltmak bakimindan, yukardaki reaksi-
yonlar arasindan F#?{n,p)Of® reaksiyonu analiz icin uygun go-
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riilmiistiir. Bu reaksiyonda ortaya c¢ikan 0'*'un yari démriiniin
kisa olmasi, stiratli ¢alisan bir pnomatik transfer sistemi ge-
rektirmistir. Diger taraftan spektrum aualizinin 0.2 MeV'ik fo-
topike dayanmasi, dusik enerji bolgesindeki bu gammanin ay-
rilabilmesi icin ayirma giicti fazla olan Ge-Li sayaci kullanma
zorunlugunu dogurmustur.

Numuneler 6giitiilmus olarak M.T.A. Enstitiisii'nden temin
edilmis ve standart olarak da NaF kullanilmustir.

2. Olgiilerin Alinmasi ve Degerlendirme

a. Denel Dizenek

Notron aktivasyon analizi tie fluor tayininde kullanilan de-
nel diizenek tli¢ boliimden ibarettir. Bunlar notron kaynagi, pno-
matik transfer sistemi ve gamma spektrometresidir.

Notron kaynagi olarak Cockcroft-Walton tipi notron jena-
ratori kullanilmustir. Jenarator H’(d,n)He* reaksiyonu sonucu
14 MeV enerjili notronlar olusturmaktadir. Notron akist 10®
n.cm-’.sn”' mertebesindedir.

Numunelerin 1sinlanmasi icin notron jeneratoriiniin hedefi
ontine gonderilmesi, belirli bir siire 1sinlanmasindan sonra sani-
yenin kesri icinde gamma spektrometresinin Oniine getirilmesi
icin basin¢li hava ile ¢alisan pnomatik transfer sistemi kulla-
nilmigtir (5). Sekii 1'de denel diizenek goriilmektedir.

Gamma spektrometresi Ge-Li sayaci, cok kanalli puls ytiik-
sekligi analizorii ve baglh elektronik linitelerden ibarettir. Saya-
cm ayirma giici (reziilasyon) 3 KeV ve toplam enerji pik ve-
rimi 3x3 inglik Nal kristalli sayaca gore % 10'dur.

b. Spektrumlarin Alinmasi ve Degerlendirme

Deneyde standart olarak NaF kullanilmistir. Toz halinde
bulunan standart ve numuneler polietilen kapsiiller icerisinde
isinlanip spektrumlan alinmistir, dnce standart te birlikte nu-
mune olarak saf CaF* alinmis ve bundan fluor tayini yapilmis-
tir. CaF, icerisindeki fluorun teorik ve NAA iie bulunan de-
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gerleri arasinda hata limitleri dahilinde bir uygunluk elde edil-
dikten sonra numunelerin analizine gecilmistir.

Standart NaF (in gamma 1s1n1 spektrumu Sekil 2'de ve apa-
tit numunelerinden birine ait spektrum da Sekil 3'de gortilmek-
tedri. Spektrumlardaki O” a ait 5.2 MeVlik toplam enerji pi-
kinin Olii zaman, tabi fon diizeltmeleri yapildiktan sonra alan
degerleri Covell metodu ile hesaplanmistir. Toplam enerji pik
alanlari, numune ve standartdaki fluor miktarlar ile orantili
oldugu icin, bunlarin asagidaki denkleme uygulanmasi ile nu-
munelerdeki fluor miktarlar1 bulunmustur.

m=mg. 5/5,. ey /eMs 0/ ¢

Burada ms, standartdaki fluor miktari, A, 0*® un pargalan-
ma sabiti, ti ler numunelerin ve standartin soguma zamanlari
ve ¢ ler de isinlamalar esnasindaki notron akisim karakterize
eden monitor degerleridir.
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Degerlendirmeler sonucu numunelerde bulunan fluor mik-
tarlar1 gram cinsinden ve ylzde olarak Tablo 2'de verilmistir.

Tablo Z — NAA tie Apatit Numunelerinde Bulunan

Fluor Miktan
Numune Fluor miktar: Fluor Yiizdesi
No. Kiitlesi (gr.) (gr.) %
17908 3.6254 0.4764+0.0101 13.14+0.28
19028 3.0520 0.1203+0.0063 3.94+0.20
CaF, 4.1649 2.0306+0.0411 48.75+0.98

Numunelerin her biri en az alt1 defa analize tabi tutulmus-
tur. Sonuclar tizerindeki verilen hata miktarlart ortalama de-
gerler lizerindeki hatalardir.
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