Nové laboratorni techniky
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Studuje sa moFnost stanovenia chemickej odolnosti skiel pomocou
radionulklidu  85Xr, ktory sa wvéleni do povrchu wvzorky idnovym
ostrelovanim v Teslovom vyboji. Pokles relativnej radioaktivity vzoriek
indikuje stupedi odburania ich povrchu vplyvom chemickych reakcii
alebo fyzikalnych procesov. U Styroch druhov skiel sa sStudovala ich
odolnost voéi atmosferickym vplyvom, vode, kyselinam a alkdlidam.
Poradie odolnosti, stanovené navrhovanow ryjchlow metédou, je v zhode
s normovymi skuskamsi.

UVOD

Rdadioaktivne izotopy aerogénov sa ukézali ako vhodny prostriedok vo
funkeii univerzdlneho stopovaéa po ich véleneni do tuhych latok. Obzvlast
vyhodny z nich je radioaktivny izotop krypténu — 8Kr, pretoze mé dlhy
polocas rozpadu (T = 10,3 rokov), ako mékky beta Ziari¢ nevyzaduje osobitné
bezpednostné opatrenia pri praci a ma vhodné vlastnosti pre detekciu. Pre
uvedené vyhody sa v uplynulych rokoch vypracovalo niekolko metéd na
zatlenenie 8Kr do tuhych latok [1, 2]. Tieto nosi¢e, nazyvané v odbornej
literatire ,,radioaktivne kryptondty‘, nasli vhodné pouzitie ako indikatory
pri odmernych analytickych stanoveniach, pri rychlom stanoveni koncentracie
zloziek kvapalnych a plynnych zmesi, pri sledovani rychlosti extrémne poma-
lych reakeii a pod. [2, 3]. Obzvlast vyhodné je pouzitie kryptonatov pre de-
tekeiu fyzikalnych alebo chemickych procesov, pri ktorych nastane odburanie
velmi tenkych povrchovych vrstiev tuhych latok.

V predkladanej praci sme sa pokusili vyznadit moznosti uplatnenia tejto
techniky pri stidiu chemickej odolnosti skiel.

TEORETICKA CAST

Rédioaktivny nuklid 85Kr mozno vélenit do tuhych ldtok niekolkymi spé-
sobmi: ostrelovanim idnmi 85Kr urychlenymi v jednosmernom potencidlnom
poli [4], v Teslovom vyboji [5], diftiziou 85Kr do tuhych latok [4], krystalizdciou
tuhych ldtok z tavenin a roztokov [6) a nakoniec kondenziciou tuhych latok
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v atmosfére krypténu [7]. Pod uréitou teplotou zostava 85Kr pevne zadleneny
v Struktiire tuhého nosida. Pri ostrelovacej a diftiznej technike vnikd 85Kr len
do malych hlbok a zostava koncentrovany v tizkej povrchovej vrstve tuhého
nosica. Pri odbtdrani ¢asti tejto povrchovej vrstvy fyzikalnym alebo chemic-
kym procesom nastdva uvolnenie alikvotného podielu krypténu a tym aj
pokles radioaktivity nosida. Tento pokles relativnej aktivity je imerny hribke
odburanej povrchovej vrstvy a rychlost poklesu aktivity je funkciou rychlosti
reakcie tuhého nosiéa s prostredim [8]. .

Ak distribicia relativnej radioaktivity (/,) v nosiéi v hlbke od povrchu
nosi¢a (x) je dand funkciou

I7=f(7')’ (1)

bude rychlost poklesu jeho aktivity, pri odburani jeho povrchu rychlostou
da/dz:
A, _ L ,
&~ ke dr @)

kde 7 znac¢ime das. Vo vztahu (2) je prvy ¢len pravej strany podla moznych
teoretickych predpokladov [19] identickou funkciou u réznych vzoriek mate-
ridlov rovnakého typu (napr. kremiéité skld), a je dand technikou a para-
metrami ostrelovania. Plati

L _df@) _ o
iy reba (3)
Zo vztahov (3) a (2) ziskame pre diferencidlnu zmenu aktivity
dl, = F(z) . dx (4)
a pre koneéné zmeny
Al = [F(z) dz = GQ(a). (5)
6

Vyhodnocovanie experimentov sa zakladd na vztahoch (4) a (5). Viacsi ubytok
relativnej aktivity poukazuje na hlbsie prereagovanie povrchu, t. j. metéda
poskytuje priamu moznost porovnania odolnosti neznamych vzoriek. Pri
vySetreni vzoriek zndmej odolnosti je mozno ziskat kvantitativny vztah napr.
medzi vyluhom a poklesom aktivity —- dosiahnutym za definovanych podmie-
nok experimentu.

Uvedené vlastnosti radioaktivnych kryptonatov naznaduji ich vyhodnt
pouzitelnost pre Stidium velmi pomalych reakecii tuhych latok, alebo takych
reakeii, ktoré zasiahnu len ich velmi tenkd povrchovi vrstvu. Nakolko sa
u korézie skiel jednd tiez o procesy odburavania velmi tenkych povrchovych
vrstiev, predpokladala sa aplikovatelnost tejto techniky pre stanovenie
chemickej odolnosti tychto latok [9].

EXPERIMENTALNA CAST

Priprava radioaktivnych kryptonatov skiel

Diftizna technika

Studovala sa moznost krypténovania skiel diftiznou technikou pri zvysenom
tlaku (4--5kp.cm=2) a zvySenych teplotdch. Krypténovanie sa uskutocnilo
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v ocelovej bombitke. Ampulka obsahovala kryptén s obsahom asi 5 9, 8sKr
o celkovej aktivite cca 147 mCi. V uvedenej bombicke sa kryptonovali styri
druhy skla (tabulové sklo, laboratdérne sklo Jena Schott [v dalsom oznadované
len ako Jena Schott], Sial a kremenné sklo). Zo stidia vyplyva, ze touto tech-
nikou nie je mozné pohodlne ziskat zo skiel kryptonaty dostatodnej aktivity
pod teplotou méaknutia skla. V tab. I uvddzame aktivity skiel, ziskané pri
krypténovani po dobu 48 hodin pri teplote 1000 °C, ktord teplota bola pre
prvé dva druhy skiel nad teplotou ich méaknutia.

Tabulka 1

Vysledky kryptonovania réznych skiel diféznou technikou
(teplota 1000 °C, tlak cca 5 kp . cm~2, doba krypténovania

48 hodin
= Vaha vzorky Aktivita Merns aktivita
Vzorka : L . o -
[g] [imp. . min—1] [imp . min—1 . g—1]
|
} Sial 0,7648 3684 4816
Jena-Schott 0,6575 5924 9010
kremenné sklo 0,5553 247 445
tabulové sklo 1,1426 212 181

Ostrelovacia technika

Technikou vyvinutou Jechom [5, 10] sa krypténovali mikroskopické sklicka
v zariadeni podla obr. 1 v Teslovom vyboji pri tlakoch 10-2 az 10 torr. Zo
studia vyplyva, Ze najvyssia i¢innost krypténovania sa dosiahne pri tlakukryp-
ténu 10-1 torr a pri pouziti plosnych elektrdéd (vnitorneji vonkajsej). Vyslednd
altivita stipa s dobou ostrelovania (obr. 2). Vyssia aktivita, dosiahnutéd za
rovnakych podmienok ostrelovania nie je v stivislosti s chemickou odolnostou
materidlu.

Obr. 1. Schéma zariadenia pre idnové ostrelovanie: 1 — plochd elektréda, 2 — vzorka,

3 — zdsobntk s 8Kr, 4 — aktivne uhlie, § — kovové Ca na odstrdnenie kyslika o dustka

z atmosféry, 6 — sklend vata, 7 — Pt-kontakt, 8, 9 — vdkwové kohuty, 10 — zdbrusovy spoj,
11 — zabrus.
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Odolnost skiel voéi atmosferickym vplyvom

Ostrelovaciou technikou pripravené kryptonéty skiel (Stvoréeky povrchu cca
2 X1 ecm? — vyrezané z nepouzitych komerénych sklenenych vyrobkov) boli
vystavené zvetravaniu podas 30 dni pri laboratérnej teplote a to v atmosfére
suchého vzduchu (nad granulovanym CaCl, — Cy,0 = 200 mg . m=3), v atmo-
sfére nasytenej vodnej pary a v laboratérnej atmosfére. Aktivita skiel sa
merala priebezne. Ako najodolnejsie sa ukédzalo kremenné sklo — ktoreho akti-

o S-10° B
§ S ﬁmp/min cmf] S
N oam W

0 50 100 50 t [s]

Obr. 2. Zdvislost mernej aktivity (S) skiel od dlZky ostrelovania v Teslovom wviboji:
1 — kremenné sklo, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — tabulové sklo.

vita klesala najpomalejsie. Odolnost ostatnych vzoriek klesala v poradi:
Jena-Schott, Sial, tabulové sklo. Poradie bolo rovnaké i v suchej a laboratérne;j
atmosfére (tab. II). V shode s doterajsimi skidsenostami [11, 18] mozno Stu-
dovanou technikou jednoznacne potvrdit, Ze vo vlhkej atmosfére postupuje
zvetravanie povrchu skla intenzivnejsie. Pozorovatelné rozdiely v poklese

Tabulka IT

Folkles relativnej radioaktivity (I,) vzoriek skla,
exponovanych na réznych atmosférach po ¢as 35 dni pri laboratornej teplote

Pokles relativnej aktivity I, {%]
Druh skla = —V IS :
suchy vzduch laborat. atm. ' vlhky vzduch

Kremenné sklo 19,0 26,7 29,1
Laboratorne sklo

Jena-Schott 24,3 30,5 33,2
Sial 26,2 32,5 36,0
Tabulové sklo 38,7 46,2 49,0

relativnej aktivity se prejavia uz po 1—2diovej expozicii v §tudovanej atmo-
sfére.
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Stanovenie odolnosti skiel oproti vode

Pri styku vody so sklom nastdva vymena iénov alkalickych kovov na po-
vrchu skla za vodikové idny:

(sklo-Me) + HOH — (sklo-H) -+ MeOHoztox (4)

za vzniku filmu gélu kyseliny kremiditej. Dal$i proces vyluhovania alkalif
postupuje difiznym mechanizmom [12] cez rastiicu vrstvu tohoto filmu
hlavne pri nizkych teplotach, t. j. pod 80 °C [13]. Nad touto teplotou nastava
hlbsie rozrusenie skla vylizenim.alkalickych zemin a postupnym odburavanim
kremicitej kostry skla. Podobne aj pri dlhodobom pésobeni vody je pozorova-
telné pomalé odburavanie kremicitého povrchového filmu.
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Obr. 3. Pokles relativnej aktivity (Ir) s dobou expozicie vzoriek v destilovanej vode pri
laboratérnej teplote: 1 — kremenné sklo, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — tabulové sklo.

Stanovenie chemickej odolnosti skiel je predpisané CSN 700531 (1961)
a spociva v drveni skla, triedeni na sitdch, vazeni drti, ktord se potom vari
60 minat v destilovanej vode. Vo vyluhu sa stanovia alkélie titrdciou 0,01
N HCI. Podla spotreby titraéného dinidla sa triedia skld do piatich tried
odolnosti. Normova skiska zohladnuje len mnozstvo vyltzenych alkalii.

Studované vzorky skiel boli vystavené ucinku destilovanej vody pri labo-
ratérnej teplote pocas 30 dni. Uz po jednohodinovej expozicii nastdva znatelny
pokles relativnej aktivity vzoriek, postadujiici pre detekciu odolnosti: kre-
menné sklo 0,7 9%, Sial 1,5 9, (I. odolnostnd trieda), Jena-Schott 1,7 %,
tabulové sklo 3 9 (IV. odolnostn4 trieda) za 1 hodinu (obr. 3) [17]. Pri 100 °C
je rychlost procesu dvojndsobnd az Stvorndsobnd [12]. Skiska pomocou radio-
aktivnych kryptondtov je vo vybavenom laboratériu rychla a pohodlnd a zo-
hladnuje celkovy proces destrukecie povrchu.

Stanovenie odolnosti skiel oproti kyselindm

Uéinok kyselin na povrch skla je podobny tudinku vody s tym, Ze vazby
Si—O—~i nepodliehajii zmenam a povrch skla sa pokryje postupne vrstvickou
kyseliny kremicitej. Dalej na rozdiel od vplyvu vody vylihujt sa kyselinami
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aj iény Al3+, iény alkalickych zemin a niektoré iné zlozky. Chemickd povaha
silnych minerdlnych kyselin sa prejavuje v rychlosti napadnutia len malo
s vynimkou kyseliny fluorovodikovej a kyseliny fosforetnej, ktoré napadaji
aj kremicitu zlozku skla [12].

Podla CSN 70 0533 sa stanovuje odolnost skiel proti kyselindm bytkom
vahy vzoriek (povrchu asi 400 cm?) po trojhodinovom vare v 20,4%nej ky-
seline chlorovodikovej [15]. Podla rozdielu ubytku vahy oproti slepému po-
kusu — prepoéitanej na 100 cm? povrchu vzorky — sa zatrieduju skla do troch
odolnostnych tried. Presnost metédy nie je vysokd pre malé vahové tubytky
(0,70 — 1,50 mg/100 cm?).
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Obr. 4. Pokles relativnej rddioaktivity vzoriek (I,) s dobou ich expozicie v 1 v HCl prt la-
laboratérnej teplote: 1 — kremenné sklo, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — tabulové sklo.

Odolnost oproti kyselindm mozno uskutoénit pomocou krypténovaného skla
so vzorkami o povrchu 1—3 cm3. Vysetrili sme aktivity studovanych Styroch
druhov skiel v 0,1 a 1,0 m HCI v zavislosti od doby pdsobenia za laboratérne;j
teploty [17]. Po jednohodinovom pdésobeni 1 m HCI sa pozoroval pri kremen-
nom skle pokles relativnej aktivity o 2 9, pri skle Jena-Schott o5 9, Sial
0 6 9, a pri tabulovom skle o 10,3 9%,. Aj pri dlhodobom pésobeni sa zachové
toto poradie odolnosti Studovanych materidlov (obr. 4). Zo studia vyplyva
citlivost Studovanej metdédy pre stanovenie odolnosti skiel vodi kyselindm.

Stanovenie odolnosti skiel oproti alkdliam

Alkalické prostredie napadd kremiditd siet skiel, ostatné zlozky skla pre-
chadzaju taktiez do roztoku. Tymto vplyvom sa odburava cely povrch skla
bez zbytku, ¢im sa pozoruje linedrny pokles vahy vzoriek s dobou pdsobenia
alkalii.

Stanovenie odolnosti skiel je upravené CSN 70 0533 [16]: vzorky o povrchu
10—20 cm? sa varia v striebornej nddobe 3 hodiny v roztoku 1 ~ NaOH + 1w~
Na,COs. Podla ibytku vahy, ktory je radove 100 mg (100 cm?, sa zatrieduju
skld do troch odolnost.nych tried.

V rameci tejto prace sa Studoval vplyv 0,01 N, 0,1 ¥ a 1N NaOH na styu
druhy krypténovanych skiel prilaboratérne;j teplote Uéinok roztokov je znaény.
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Zo ziskanych vysledkov uvadzame ¢asovi zavislost poklesu relativnej aktivity
skiel, ulozenych v 1 n NaOH (obr. 5). Odolnost oproti alkdlidm mozno navrho-
vanym postupom stanovit za jedind minitu. Za desat minut klesla aktivita
u tabulového skla o 16 %, u skla Sial o 26 9,, u Jena-Schott o 32 9, a u kre-
menného skla o 41 9%, Vysledky st v sthlase s klasickou metédou podla
ktorej patri tabulové sklo do I., a Sial do II. odolnostnej triedy [11].

I

1
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Obr. 5. Pokles relativnej aktivity (I,) vzoriek s dobou ich expozicie v 1 N NaOH pri labo-
raternej teplote: 1 — kremenné sklo, 2 — Jena-Schott, 3 — Stal, 4 — tabulové sklo.

DISKUSIA

V laboratériu vybavenom pre krypténovanie v Teslovom vyboji a pre
meranie aktivity méakkého beta Ziarenia 85Kr mozno ziskat dostatocné aktivity
kryptondtov skiel ostrelovanim vzoriek podas 2—3 mintit.

Pokles relativnej radioaktivity vzoriek, vystavenych koréznym vplyvom
atmosférickym, alebo vplyvom kvapalnych prostredi, citlivo indikuje napad-
nutie povrchu materidlov.

Stanovenie odolnosti skla navrhnutou metédou oproti roztoku uréitého
¢inidla pozostdva z nasledovnych tkonov:

a) nakrypténovanie dosti¢iek skla (priemeru cca 15mm) v Teslovom

vyboiji,

b) meranie radioaktivity vzoriek GM-poéitacom,

c¢) uloZenie vzoriek do skiSaného éinidla na definovant dobu,

d) opatovné meranie ich radioaktivity po opldchnuti napr. alkoholom

a vysuseni.

Rozdiel radioaktivity vzorky pred a po uUé¢inku ¢inidla je imerny stupiu
napadnutia povrchu. Pri stanoveni nezélezi ani na dodrzani presnej velkosti
povrchu vzoriek, ani na ich hribke alebo véhe.

Pri stidiu vplyvu vody, kyselin a zdsad sa overila popisand metéda ako
vhodné na stanovenie odolnostnych tried skiel. Za pouzitiazvysenych teplot —
ako pri normovych skiskach — bude téinok ¢inidiel eSte intenzivnejsi (dvoj-
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nasobny az ¢&tvorndsobny) a stanovenie odolnosti bude mozné uskutoénit
priebehom niekolkych mintt.

Treba zdéraznit, ze metddy stanovenia chemickej odolnosti skiel st kon-
ventné. Ich vysledok zdvisi predovsetkym od celkového mnozstva zloziek
vyplavenych z povrchu. Poradie odolnosti dvoch skiel méze byt rézne v za-
vislosti od pouzite] metddy stanovenia. Studovand metdda je citlivd uz na
odstrdnenie jednotiek mikrogramov zo Stvorcového centimetra povrchu
vzorky!

Navrhnutd metdda [9] bude aplikovatelnd aj pre stidium chemickej odol-
nosti smaltov a glaztr, kde tato vlastnost — hlavne pri zariadeniach chemic-
kého priemyslu — je zakladnym parametrom.

Literatura

[1] Jesendk V., Tolgyessy J.: Chem. listy 60, 577 (1966).
[2] Tolgyessy J., Jesendk V.: Jad. energie 12, 213 (1966).
[3] Jesendk V., Tolgyessy J.: Radioisotopy 6, 317 (1965).
[4] Chleck D., Maehl R., Cucchiara O., Carnevale IE.: Int. J. Appl. Radiation Isotopes
14, 581 (1963).
[5] Jech C.: Nature 178, 1343 (1956).
[6] Powell H. M.: J. Chem. Soc. 298, 300, 468 (1950).
[7] Varga S., Tolgyessy J., Jesendk V.: Sbornik prdc Chemickotechnologickej Jfakulty
SVST. Bratislava 1967, str. 89.
[8] Jesendk V., Valtyni J.: Isotopen]%raxis 5, 259 (1969).
[9] Tolgyessy J., Jesendk V., Varga S., Siles B.: PV-1058-70.
[10] Jech C.: Int. J. Appl. Radiation Isotopes 8, 179 (1960).
[11] Volf M. B.: Chemickd odolnost, hustota a mechanické vlastnosti skiel. SN'TL, Praha,
1967.
[12] Keppeler O., Thomas-Welzov J.: Ker. Rundschau 42, 69, 81, 96, 112, 136 (1934).
[13] Zagar L, Schillmsller A.: Glastechn. Berichte 33, 109 (1960).
[14] CSN 70 0531, Stanovenie odolnosti skla proti vode.
[15] CSN 70 0532, Stanovenie odolnosti skla proti kyseline.
[16] CSN 70 0533, Stanovenie odolnosti skla proti alléliam.
[17] Siles B.: Kandiddtska dizertaénd prdca, Hutnickd fakulta V8B, Ostrava, 1969.
{18] Thiene H.: Glas, 11. Bd., Jena, Verlag von Gustav Fischer, 1939.
[19] Linhard J., Scharff M., Schiott H. E.; Mat. Fys. Medd. Dan. Vid. Selsk. 33. no. 14
(1963).

HCCHEJTOBAHUE XIMHUYECKON YCTOMYIMBOCTH CTEKJIA
C IIOMOIIBIO PAXMOAKTHBHOI'O HYRKJUJJA #Kr

Burrop Ecenar, I0paii Tenpeuns, IlItefan Bapra, Borysmi Crewm

Kagedpa neopearuuecroiic mexronozuu, \
ragiedpa paduorumui u paduayontoll TUMUL,
ragedpa anaasumunecrkoti rusmuu Caosayrozo noaumexnuuecrkozo uncmumyma, B pamucaasa

B npejurosxeHHol paGoTe aBTOPHI HCCJIEOBAMNI BO3MOIKHOCTL ONPE/IeJICHIISI YCTOH YIIBOCTII
CTeKMa K BIISHNIO aTMoc()epsl, BOALI, KHCJOT JI Weyouelii ¢ IMoMONILIo pajuioHykma 8Kr.
PagmoHyrinig BCTYIJI B cTekia B paapsjie Tecant, upiyed 11yOnHa IPOHIKHOBEHIIA
HyKINIga cocTaBisier npuoimaureinbHo 10 prfem2 PagpymeHiieM IIOBEPXHOCTILIX CJIOEB
cTeRIa XMMITUECKIM I (PH3HYECKIM crmoco0oM BLIZEIsICTCS AMIKBOTIIAA JIOJs KpPHIITOHA
M IIPOIIOPIIOHANLHO HOHIBITCS PAJUI0AKTIBHOCTL 1POOLI. TToHuMM e e aKTIIBHOCTII MPOOK —
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II0CJIe TOI'0, KAK €€ IO;IBepIvill KOPPO31OHHOMY AeiicTBIIO peaKTHBa — NPONOPLIOHAJILHO
rayOnHe pa3pynienHoro IoBePXHOCTHOIO CJIO0.

YCTaHOBLII OUTHM:JIBHLIE TIapaMeTphl KpiniToHalu, II3aMepinin 3aBiciMOCTIE BpeMemi
OTHOCHTE:LHOIT Y/elbHOIl aKTHBHOCTII YeThLipeX BIIJIOB CTCRJMA, IojBepraeMblX JICHCTBHIO
CyXoro I BJayKHOIrO BO3JlyXa, JaGopaTopHoli aTmocepsl, uCTILpoBanHoii Boabl, 0,1
n 1 n HCI 0,01, 0,1 11 | n NaOH. Brino fokasaso, uto ¢ 1IOMOILIO Ipe/IaracMoro MeToj(a
MOKHO OIIPEICINTL YCTOHUNBOCTL OTHOCHTEILHO BOJLI, KIICJIOT II OCHOBAaHIii B IOJHOM
coIIacili ¢ KJacClueCRiMII MeTO/IaMIl, YCTaHOBJIEHHLIMII YeXocJoBalkiMil HopMaMi. Onpe-
JiciieHite ¢ momouplo 8SKr saBisercsa OLICTPBIM, BecbMa YyBCTBHTEILHLIM 11 yj00HEM. Ha-
000pOT, YCTOININMBOCTL, OTHOCHTEILHO OCHOBAHIII MOYKHO ONDCUCINTL 110CMNC JielicTB S
peaKTiiBa B IIPOJIOJIZKCHIIE OJHOI MIHYTLE Ha IIOBEPXHOCTL 2 cM? mpoOnI npir saGopaTopHOIt
TeMIieparype. .

Jlns onpexenenilsa ycTOIMIIBOCTH CTERJIa OTHOCHTEILHO BIIIAHIA aTMOCiepnl [0 CIX 10D
He 1IMeeTcsl cTaHjapTHLIT Merom. IIpemmaraeMopiM crocoGoM MOMKHO BiUisiHIC aTMOcepbl
oIpe/ieIATh B TeUeHIle HeCKOJLKIX JIHeil.

[13 pesy:abTaToB BhITEKaeT, YTO ICCJeyeMLIM METONOM MOKHO 3aMEHNTh MC/ICHHEIC
CTAHJAPTHLIC METOJLI ONpejeleHlls YCTOIUIBOCTI CTEKJIA II METOJ{ MOMHO IIPIMEHHTD
Jlaxke B CIIyvuac oIlpejielIeHlisi XIIMIMecKoil CTOMROCTH dMali, TIadypH I JIpYIiuX IHo/\0GHLIX
MaTepliasioB.

Puc. 1. Czema yemanosru das 6osb6apduposnu wonasu. 1 — naockuii saexmpod, & — npoé6a.
3 — Oynrep ¢ BKr, 4 — axmnenwiti yeoav, 5 — memaanvieckuit Ca das ydanenus
kucaopoda u azoma uz amsocgepvl, 6 — cmerarunas gama, 7 — NaAMUHOBYE KOH-
marm, 8, 9 — earyymunvie xpans, 10 — npuniepmoe coedunenue, 11 — waug.

Puc. 2. 3agucustocmy ydeavroti akmuerocmu (S) cmeraa om npodoaycumedvrocmu 60s6apdu-
posru ¢ paapade Tecavi. 1 — reapyesoe cmerno, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 —
AuUCMOo6oe cMmekao.

Puc. 3. Honuxncerue omnocumeavnoti akmuenocmu (Ir) ¢ ewidepackoii npo6 ¢ duemuaauposan-
Hoit 60de npu aabopamoproli mesnepamype. 1 — reapyecoe cmerao, 2 — Jena-Scholl,
3 — Sial, 4 — aucmosoe cmerao.

Puc. 4. Ilonusxcenue omrocumeavroii paduoaxmugrnocmu npo6 (Iy) ¢ ewdepaucroii ¢ | n HCI
npu aa6opamoproli mesnepamype. 1 — reapyesoe cmerao, £ — Jena-Schott, 3 — Sial.

4 — aucmosoe cmerao.

Puc. 5. Ilonuncenue ommocumenvioli axkmuernocmu (1r) npo6 ¢ sudepacroii 6 1 n NaOH npn
aabopamoproii mesnepamype. 1 — reapyesoe cmenao, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial,
4 — aucmosoe cmekno.

A STUDY OF THE CHEMICAL RESISTANCE OF GLASS
BY MEANS OF THE #Kr RADIONUCLIDE

Viktor Jesendlk, Juraj Tolgyessy, Stefan Varga, Bohumil Sile$

Department of Inorganic I'echnology,
Department of Radiochemistry and Radiation Chemistry,
Department of Analytical Chemistry
Slovak Technical University, Bratislava

The possibility was studied of determining the resistance of glasses to atmospherical
effects, water, acids and alkalies by using the 85Kr radionuclide. The radionuclide was
incorporated into the glasses in a Tesla discharge, and the nuclide penetration depth
amounted to about ten micrograms per square centimeter. Destruction of the surface
glass layers by chemical or physical effects brings about liberation of an aliquote proportion
of the krypton and the sample radioactivity will proportionally decrease. The fall of the
sample activity following its exposure to corrosive effects is proportional to the thickness
of the destroyed surface layer.

The optimum parameters of kryptonation were determined. The time dependences
were established of the relative specific activity of four types of glass exposed to the
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effects of dry and moist air, laboratory atmosphere, distilled water, 0.1 and 1 N HCI,
and 0.01, 0.1 and 1 N NaOH. The investigations have shown that the suggested method
may be employed for determining the resistance of glass to water, acids and alkalies in
a satisfactory agreement with the classical methods specified by Czechoslovak standards.
The determinations using 8’Kr are rapid, highly sensitive and simple. For example, the
resistance to alkalies can be determined after a one-minute exposure of a 2sq. cm sample
surface to the agent at room temperature.

There has so far been no standard method for determining the resistance of glass to
atmospherical effects. The suggested method allows to establish the effects of atmosphere
within a couple of days.

The results have shown that the suggested method can replace the tedious standard
methods for determining the resistance of glasses, and that the method is equally suitable
for assessing the chemical resistance of enamels, glazes and other similar materials.

Fig. 1. Diagram of the apparatus for ton bombardment: 1 — flat electrode, 2 — sample,
3 — storage tank for Kr, 4 — activated charcoal, 5 — metal Ca for eliminating oxygen
and nitrogen from the atmosphere, 6 — glass wool, 7 — Pt contact, 8, 9 — vacuum cocks,
10 — glass joint, 11 — glass joint.

Fig. 2. Dependence of specific activity S of glasses on the time of exposure to Tesla discharge.
1 — quartz glass, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — sheet glass.

Fig. 3. The decrease of relative activity (I,) in terms of the time of exposure, samples in
distilled water at room temperature.

1 — quartz glass, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — sheet glass.

Fig. 4. The decrease of relative activity of samples (I,) in terms of their time of exposure to
1 N HCI at room temperature.

1 — quartz glass, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — sheet glass.

Pig. 5. The decrease of relative activity of samples (Ir) in terms of their time of exposure to
1 ¥ NaOH at room temperature. 1 — quartz glass, 2 — Jena-Schott, 3 — Sial, 4 — sheet glass.
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