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(57) 1 Сцинтиляційний матеріал на основі сполуки
ЛІТІЮ з активуючою добавкою, який відрізняється

тим, що містить метафосфат ЛІТІЮ та сполуку
вісмуту як активуючу добавку у їх молярному

співвідношенні 1 (3-Ю"4 Ч-2-10"2)

2 Спосіб одержання сцинтиляційного матеріалу,
який включає плавлення вихідної сировини, що
містить сполуку ЛІТІЮ і активуючу добавку, форму-
вання зразка і наступне охолодження до кімнатної
температури, який відрізняється тим, що як вихі-
дну сировину використовують метафосфат ЛІТІЮ, В
який та/або в його розплав додають сполуку вісму-
ту як активуючу добавку у їх молярному співвід-
ношенні 1 (3-Ю"4 Ч-2-10-2)

О
Винахід відноситься до сцинтиляційної техніки,

зокрема, до неорганічних сцинтиляційних матеріа-
лів і може бути використаний при виготовлені дат-
чиків детекторів, що реєструють ПОВІЛЬНІ («тепло-
ві») нейтрони

Для реєстрації нейтронів необхідні детектори,
що забезпечують конвертування випромінювання
з утворенням заряджених часток в результаті яде-
рних реакцій І_і-6(п,а)Тта B-10(n, a) Li-7,

Відомий ефективний, прозорий до власного
випромінювання монокристалічний матеріал, юдід
натрію, активований талієм (NaJfTI)), що викорис-
товують в детекторах рентгенівського та гамма-
випромінювання [Немец О Ф , Гофман Ю В
Справочник по ядерной физике, Киев, Наукова
думка, 1975, с 382]

Матеріал отримують, як правило, за методом
Стокбаргера

Проте, для реєстрації теплових нейтронів його
не можна використати в зв'язку з малим розміром
перетину захоплення теплових нейтронів ядрами
23Na та 2 7 J, крім того, в ньому утворюються довго-
існуючі нукліди 24Na та I28J Період напіврозпаду
2 4Ыа-15год , 1 2 8 J-25 хвилин

До того ж, висока гігроскопічність матеріалу

потребує старанної його герметизації (табл 1,
поз 1) (При цьому порівняння сцинтиляційних ха-
рактеристик матеріалу, що пропонується, аналогів
та прототипу буде здійснюватись з NaJfTI))

Відомий монокристалічний сцинтиляційний
матеріал юдід ЛІТІЮ, активований європієм [Ката-
лог фірми Harshow Chemical Company, USA, 1984]
Цей матеріал широко застосовується в детекторах
теплових нейтронів завдяки високому розміру пе-
ретину захоплення останніх ядрами І_і (таблі,
поз 2)

LiJ(Eu) отримують, як правило, за методом
Стокбаргера

Недоліком цього матеріалу є висока чутливість
до у-фону, що завжди супроводжує нейтронне ви-
промінювання Крім того, активація юда нейтрон-
ним випромінюванням за реакцією (п,у), що проті-
кає на ядрах J, супроводжується підвищенням
імовірності накладання імпульсів чи прорахувань
при великому завантаженні за рахунок додаткових
сцинтиляцій від 128J

Потрібно ВІДМІТИТИ також ще більшу в порів-
нянні з NaJfTI) гигроскопічнсть данного матеріалу і
меншу його хімічну СТІЙКІСТЬ в присутності вологи
та кисню

О

(О
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матеріал для реєстрації теплових нейтронів на
основі фториду ЛІТІЮ (LiF), активований різними
добавками - європієм [Немец О Ф , Гофман Ю В
Справочник по ядерной физике, Киев, Наукова
думка, 1975, с 382], оксидами полівалентних ме-
талів - титану, ніобію, вольфраму [Пат України
№21026А, кл G01T1/202]

Спосіб отримання сцинтиляційного матеріалу
на основі LiF з активуючою добавкою оксидів полі-
валентних металів - титану, ніобію, вольфраму,
містить попередню обробку сировини на протязі З
годин при 27°С, та на протязі 6 годин при 200°С
Після ЦЬОГО вихідну сировину сплавляють при
870°С, витрумують и при цій температурі на про-
тязі 2 годин, та заповнюють ростовий об'єм інерт-
ним газом до залишкового тиску 70мм ртст, та
витримують на протязі 10 годин, після чого здійс-
нюють вирощування сцинтиляційного матеріалу за
методом Киропулоса зі швидкістю 4мм/год Після
вирощування кристал охолоджують у ростовій
установці зі швидкістю 50°С в годину до кімнатної
температури [Пат України №21026А, кл
G01T1/202]

Недоліком цих матеріалів є великий час ви-
промінювання та низький світловий вихід (табл 1,
поз 3)

Ряд переваг у порівнянні з відомими монокри-
сталічними сцинтиляційними матеріалами мають
неорганічні СЦИНТИЛЯЦІЙНІ стекла Зокрема вони
характеризуються кращою прозорістю і є ХІМІЧНО
більш стійкими, мають коротший час випроміню-
вання

Технологія виготовлення сцинтиляційних сте-
кол значно простіша за технологію одержання мо-
нокристалів та забезпечує отримання блоків різних
розмірів та довільної форми

Для реєстрації теплових нейтронів відоме
сцинтиляційне скло на основі силікатної сполуки
ЛІТІЮ, активованої церієм у молярному співвідно-
шенні компонентів Li2O-2SiO2-0,01 Се (табл 1,
поз 4) [Войтовецкий В К , Толмачева Н С , Арсаев
М М Атомная энергия, 1959, 6, с 321] Недоліком
цього матеріалу є низький світловий вихід - 1,4%
по відношенню до NaJ(TI)

Для реєстрації теплових нейтронів відоме та-
кож сцинтиляційне скло на основі силікату ЛІТІЮ,
алюмінію, магнію активоване церієм [Bollmger L М ,
Thomas G E and Gmter R J , Nucl Instr and Meth ,
17, 1962, p 97], що має таке у молярне співвідно-
шення компонентів
1 ,ЗІ_і2О-10SiO2-Al2O3-5MgO-0,2Ce2O3 (табл 1,
поз 5)

Цей матеріал вибраний як прототип
Час випромінювання цих стекол - 0,15мкс, при

А-тах-400нм коефіцієнт поглинання - 0,05см 1 Не-
доліком зазначеного матеріалу є низький світло-
вий вихід - 7,6% по відношенню до NaJ(TI) при
збудженні електронами

Згадані СЦИНТИЛЯЦІЙНІ літійсилікатні стекла ви-
готовляють за наступною технологією До суміші
вуглецево кислого ЛІТІЮ та оксиду кремнію (табл 1,
поз 4) або суміші вуглецевокислих ЛІТІЮ та магнію
та оксидів кремнію і алюмінію (табл 1, поз 5), які
змішувались в розрахованих співвідношеннях до-
дають активатор у вигляді титрованого розчину

трьохвалентного церію
Стриману масу висушують при 100°С та про-

жарюють 20 хвилин при 800°С, після чого здійс-
нюють сплавлення на протязі 2-3 годин при 1250-
1300°С Розплав виливають в холодну металеву
форму та швидко переносять до муфельної печі,
яка попередньо була нагріта до 500°С, в якій від-
палюють на протязі ЗО хвилин, після чого охоло-
джують до кімнатної температури [Войтовецкий
В К , Толмачева Н С , Арсаев М М Атомная энер-
гия, 1959, 6, с 321]

Цей спосіб було обрано як прототип
Технологія виготовлення сцинтиляційних сте-

кол значно простіша за технологію одержання мо-
нокристалів та забезпечує отримання блоків різних
розмірів та довільної форми

Разом з тим, технологія, що відома, потребує
порівняно високих температур - 1250-1300°С та
тривалого часу сплавлення вихідної сировини і є
достатньо енергоємною

В основу винаходу, що пропонується, встано-
влене завдання створення сцинтиляційного мате-
риала, що має більш високий світловий вихід та
прозорість до власного випромінювання, та спро-
щення способу його отримання

Розв'язання встановленого завдання забезпе-
чується тим, що сцинтиляційний матеріал на осно-
ві сполуки ЛІТІЮ з активуючою добавкою, згідно з
винаходом, містить метафосфат ЛІТІЮ та сполуку
вісмуту як активуючу добавку, при їх молярному
співвідношенні 1 (3 104-ь2 102)

Вирішення встановленого завдання забезпе-
чується також і тим, що в способі отримання сцин-
цтиляційного матеріалу, який включає сплавлення
вихідної сировини, яка містить сполуку ЛІТІЮ і ак-
тивуючу добавку, формування зразка та наступне
охолодження до кімнатної температури, згідно з
винаходом, використовують як вихідну сировину
метафосфат ЛІТІЮ, В ЯКИЙ та/або його розплав до-
дають сполуку вісмуту, як активуючу добавку, при
їх молярному співвідношенні 1 (3-104-ь2-10 2)

Центром випромінювання, певно, є координа-
ційна сполука І_іВЮт(РОз)п, де т=0-2, п=3-8, яка
утворюється в результаті сплавлення метафосфа-
ту ЛІТІЮ та сполуки вісмуту, що забезпечує збіль-
шення світловиходу в 2 рази та прозорості до вла-
сного випромінювання у 5 разів у порівнянні з
прототипом

Спектр люмінесценції сцинтиляційного матері-
алу, що пропонується, має максимум при Я,=бэо Нм,
коефіцієнт поглинання Я,=бэо Нн-0,01см \ час висві-
тлювання - Змкс, апаратурне енергетичне розді-
лення -12%

Крім того, експериментальне встановлено
факт відсутності у матеріалі, що пропонується,
температурного гасіння виходу сцинтиляцій в ін-
тервалі температур від (-100) до (+100)°С

Експериментальне встановлено, що світлови-
хід матеріалу не залежить від складу сполуки віс-
муту, що додається, а залежить від молярного
співвідношення сполуки вісмуту і метафосфату
ЛІТІЮ В табл 2 наведено характеристики матеріа-
лу, який отримано з використанням найбільш роз-
повсюджених сполук вісмуту Можна бачити, що
для різних сполук вісмуту СВІТЛОВИХІД змінюється
лише в межах похибки вимірювань
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має переваги перед технологією отримання мате-
ріалу прототипу, так як є енергетично більш вигід-
ною Процес отримання сцинтиляційного скла, що
пропонується, триває «1-1,5 години, а температу-
ра плавлення вихідної сировини не перевищує
900°С

Експериментальне встановлено, що завдання
вирішується лише при вказаному молярному спів-
відношенні метафосфату ЛІТІЮ ДО сполуки вісмуту
(табл 2, поз 5-24) Якщо співвідношення менше,
ніж нижня межа величини, що заявляється, то
СЦИНТИЛЯЦІЙНІ характеристики матеріалу стають
гіршими завдяки концентраційному гасінню
(табл 2, поз 25-33), а якщо вище межи, що заявля-
ється (табл 2, поз 1-4), то світловий вихід знижу-
ється завдяки зменшенню центрів випромінюван-
ня, що утворюються вісмутом

У таблиці 1 наведені основні СЦИНТИЛЯЦІЙНІ та
оптичні характеристики аналогів (поз 1-4) та про-
тотипу (поз 5), у таблиці 2 - вказані характеристики
материалу, який пропонується

Зразки
1 До наважки 98,89г метафосфату ЛІТІЮ до-

дають наважку 1,11г оксиду вісмуту (III), (молярне
співвідношення метафосфату ЛІТІЮ ДО сполуки
вісмуту - 1 2,4-10 3) перемішують та поміщають у
тигель Виконують сплавлення 900 °С протягом 60
хвилин Расплав виливають у підігрітий до 200-
300°С формоутворювач Після застигання розпла-
ву скло охолоджують у печі до кімнатної темпера-
тури зі швидкітстью 50°К на годину

2 Наважку 98,51г метафосфату ЛІТІЮ поміща-
ють у тигель Виконують сплавлення при 900°С
протягом 10 хвилин До розплаву додають наважку
1,49г Ві4СезОі2 (молярне співвідношення метафо-
сфату ЛІТІЮ до сполуки вісмуту - 1 1,1-Ю3) та ви-
конують сплавлення 900°С протягом 50 хвилин

Далі аналогічно до зразка 1
Аналогічно отримували сцинтилятори з інши-

ми сполуками вісмуту та їх співвідношенням до
метафосфату ЛІТІЮ (табл 2)

В результаті були отримані зразки, що мають
форму дисків товщиною від 5 до 15мм та диамет-
ром від 10 до 40мм

Сцинтиляційний матеріал, що пропонується,
можна виготовляти різноманітної форми, товщини
та площі

Фотолюмінісценцію отриманих зразків вимірю-
вали на спектрофотометрі КСВУ-23, радюлюмініс-
ценцію досліджували токовим методом з викорис-
танням потужного радіоізотопного джерела °Sr-
90Y Амплитудні та часові параметри імпульсів, що
обумовлюються сцинтиляціями, вимірювали за
допомогою багатоканального аналізатора імпуль-
сів АМА ОЗФ СЦИНТИЛЯЦІЙНІ характеристики до-
сліджують за допомогою радіонуклідів америцію
241 (енергія а- часток 5,5МеВ), вісмуту-207 (енер-
гія електронів конверсії 0,975MeV) і плутонієво-
берилієвого джерела нейтронів з поліетиленовим
повільнювачем (енергія теплових нейтронів 2,510
3еВ) Кінетику люмінесценції, яку збуджують рент-
генівським випромінюванням апарата імпульсного
рентгенівського випромінювача МИРА-ЗД, дослі-
джують осцилографічним методом

Як витікає з табл 2, вирішення завдання за-
безпечується лише у межах параметрів, що заяв-
ляються (поз 5-24), а умови виходу за межі цих
параметрів завдання не вирішується (поз 1-4, 25-
33)

СВІТЛОВИХІД матеріалу, що пропонується, в 2
рази перевищує СВІТЛОВИХІД прототипу, його про-
зорість вище в 5 разів, а технологія отримання
значно в 2 рази дешевше

Таблиця 1

СПИНТИЛЯЦІИНІ та оптичні характеристики аналогів та прототипу

№ поз

1
2
3
4

5

Сцинтиляційний матеріал

Na(TI), монокристал
Lil(Eu), монокристал
LiF(W), монокристал

Li2O-2SiO2-0,01Ce, скло,
МОНОЛІТ

1 , 3 L I 2 O - 1 0 S I O 2

1 , 0 A I 2 O 3 - 5 , 0 M g O

0,2Се2Оз, скло, моноліт
(прототип)

Світловий ВИХІД
В І Д Н О С Н О N a l ( T I ) , %

1 0 0

3 5

3

1 , 4

7 , 6

Апаратурне енерге-
тичне розділення, %

5
5-Ю

15

50

8,0

Час випроміню-
вання, мкс

0,25
1

50

0,15

0,15

Кпогл , CM ,

Л-гпах

0,01

-

0 , 0 0 5

0,05

0,05
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СЦИНТИЛЯЦІЙНІ та оптичні хараісгеристики матеріалу, що заявляється

Таблиця 2

№ п/п

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

21

22

23

24

25

26

27

28

29

ЗО

31

32

33

Сполука Ві (III, V)

Bi4Ge3Oi2

Ві2Оз

Bi2(SO4)3
NaBiO3

Bi4Ge3Oi2

Bi4Ge3Oi2

Bi4Ge3Oi2

B12O3

Bi4Ge3Oi2

Bi2(SO4)3
(BiO)2CO3

Bi2O3

ВіСІз

BiPO4

NaBiO3

B1ONO3

КВ1О3

ВіОСІ

NaBiO3

КвіОз

Bi2(SO4)3
(ВЮ)2СОз

NaBiO3

NaBiO3

NaBiO3

Bi2(SO4)3
(ВЮ)2СОз

ВіСІз

ВіРО4

BiONO3

КвіОз

ВіОСІ

Bi4Ge3Oi2

Молярне співвідношення L1PO3 до спо-
луки вісмуту

1 2,8-Ю4

1 2,8-Ю4

1 2,8-Ю4

1 2,8-Ю4

1 3,0-Ю4

1 4,0-Ю4

1 7,0-Ю4

1 1,0-10'

1 1,1-10'

1 2,1-10'

1 2,0-10'

1 2,4-10'

1 3,3-10'

1 4,0-10'

1 4,0-10'

1 4,2-10'

1 4,2-10'

1 5,0-10'

1 6,2-10'

1 6,7-10'

1 6,6-10'

1 9,0-10'

1 1,0-10'

1 2,0-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

1 2,2-10'

Світловий ВИХІД ВІДНОСНО

NaJ(TI), %
5,6

4,8

5,9

4,0

7,5

9,8

11,2

12,0

15,2

14,8

15,0

15,3

14,9

15,1

15,0

15,2

14,3

15,0

14,6

14,1

11,0

10,4

11,2

7,5

6,8

4,0

3,6

4,1

4,0

3,8

4,4

3,6

3,2

Комп'ютерна верстка Т Чепелєва Підписне Тираж39 прим

Міністерство освіти і науки України

Державний департамент інтелектуальної власності, Львівська площа, 8, м Київ, МСП, 04655, Україна

ДП "Український інститут промислової власності", вул Сім'ї Хохлових, 15, м Київ, 04119


