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СТАБІЛЬНІСТЬ  ТЕРМОМЕТРИЧНОЇ  РЕЧОВИНИ  
ДЛЯ  ЯКР-ТЕРМОМЕТРА 

Виготовлено зразки закису міді дозованим окисненням гранул електролітичної міді. Дослі-
джено, що отриманні ЯКР-сигнали 63Сu в Cu2O свіжовиготовленого та тридцятирічного зразків 
ідентичні. Методом Дебая-Шеррера в Cu-випромінюванні визначено періоди ґратки свіжовиго-
товленого й тридцятирічного зразка закису міді. Показано, що величини періодів ґраток для 
даних зразків закису міді збігаються. В межах похибки вимірювання спостерігається збіг темпе-
ратурної залежності сигналу ЯКР 63Сu. 

Samples of cuprum protoxide were produced by dozed oxidation of granules of electrolytic 
cuprum. NQR signals of 63Сu in Cu2O of fresh and thirty-year-old samples are identical. Values of lat-
tices’ periods obtained by Debaj-Sherer method in Cu emanation of these samples are coincident. 
Temperature dependences of NQR 63Сu signals are coincident in the limits of measurement error. 

Вступ 
Вимірювання температури радіоспектроско-

пічними методами найчастіше зводиться до ви-
значення частоти резонансу в залежності від 
температури термометричної речовини. Основна 
перевага методу вимірювання температури на 
основі явища ядерного квадрупольного резонансу 
(ЯКР) полягає в термометричній функції ν0(T) 
як принципу його роботи та високій чутливості. 
Для ефективної реалізації даного методу вимірю-
вання температури необхідно, щоб термометрич-
на речовина задовольняла таким вимогам: на-
явність однієї лінії в сигналі відгуку ЯКР, міні-
мальна ширина лінії, максимальна температурна 
чутливість, хімічна стійкість та якомога ширший 
температурний діапазон лінійності в залежності 
ν0(T). 

Проведений нами аналіз літературних даних 
свідчить, що найбільш придатними речовинами 
для ЯКР-термометрії залишаються хлорат калію 
(K

ії поглинання 
(~1

 температурна 
залежність квадруполь-
ного резонансу

ClO3) та закис міді (Cu2O) [1]. 
Як об'єкт досліджень стабільності термоме-

тричної речовини для ЯКР-термометра нами був 
обраний закис міді. Значною мірою такий вибір 
зумовлений можливістю забезпечити високу 
частоту закису міді, що у свою чергу забезпечує 
високу відтворюваність ширини лінії сигналу 

ширини лінії сигналу відгуку, а також 
відносно вузькою шириною лін

0кГц) та високою температурною чутливіс-
тю ~ 4÷5кГц/°С. 

Температурна залежність частоти сигналу 
ЯКР для закису міді до 100°С вивчалась у низці 
праць [1-4]. У загальному випадку

 частоти сигналу ядерного 
 визначається так: 

 h3



×
ω

−ν= ∑
i iiIT 2

10  















+×
11

ν











−




 ω 1exp2

kT
ih

,      (1) 

де 
ань, І – момент інерції. 

Для Cu2O вираз

ν0 – частота ЯКР у жорсткій гратці, νі – частота 
деформаційних колив

 (1) при kТ>>hνt спрощується 
і набуває вигляду [2] 

( )bT+1
тота ЯКР 63Сu 

0 ,                        (2) 
 жорст-

кій

де ν0=27,113 МГц – час у
3 k

 стабільності закису міді 

ν=ν

 гратці, а коефіцієнт 22
b

νπ
−= . 
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Дослідження ЯКР-сигналів 63Сu в Cu2O 
З метою дослідження
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Стабільність термометричної речовини для ЯКР-термометра  

бул

ної міді 
діа

рної шкали МТШ-90: температура 
ки

о взято свіжовиготовлений та тридцятиріч-
ний зразки. 

Монокристали закису міді вирощувалися 
шляхом окиснення гранул електролітич

метром 2 мм в атмосфері з нормованим вміс-
том кисню при температурі 1000°С. [5] 

Враховуючи лінійність температурної залеж-
ності частоти сигналу ядерного квадрупольного 
резонансу для 63Cu у закису міді, градуювання 
ЯКР-термометра зводиться до визначення час-
тоти резонансу при двох реперних точках з по-
дальшим визначенням коефіцієнта нахилу харак-
теристики. Як реперні точки було обрано най-
більш доступні з реперних точок Міжнародної 
температу
піння рідкого азоту та температура танення 

льоду [6]. 
Дослідження ліній поглинання проводили за 

допомогою стаціонарного регенеративного ЯКР-
спектрометра, побудованого за схемою Паунда-
Найта. Лінії поглинання 63Cu в Cu2О при темпе-
ратурі танення льоду (0,01°С) наведено на рис. 1. 

 
Рис. 1. Лінії поглинання ЯКР для 63Cu у закисі міді 
(Cu2O) при температу

f,

рі 0°С: лінії поглинання свіжо-
виготовленого зразка (1), лінії поглинання тридця-
тирічних зразків (2) 

Т,°С

 

д

но
рез

 поглинання в циліндричних зраз-
ках та ек співвід-

2θ)    і   ∆ =d cosθ, 

[7], закис міді  температурах 

Рис. 2. Температурна залежність частоти ЯКР 63Cu 
у закисі міді: свіжовиготовлені зразки (1), тридця-
тирічні зразки (2) 
Резонансні частоти сигналів ЯКР свіжови-

готовленого та тридцятирічного зразків при 
температурі кипіння рідкого азоту дорівнюють 
26697,005 кГц та 26696,997 кГц відповідно, а при 
температурі танення льоду для свіжовиготовлено-
го та тридцятирічного зразків – 26080,987 кГц 
та 26080,976 кГц відповідно. За отриманими 
резонансними частотами ЯКР ля свіжовиготов-
леного та тридцятирічного зразків було розрахо-
вано коефіцієнт b≈–1,0498·10–4 град–1. Різниця 
між коефіцієнтами b для двох типів зразків ле-
жить у межах похибки визначення резонансної 
частоти ЯКР і корелює з теоретичними даними 
(–1,05·10–4 град–1). Графік температурної залеж-
сті частоти сигналу ядерного квадрупольного 
онансу для 63Cu в закису міді подано на рис. 2. 
Х-променевий структурний аналіз зразків 
З метою визначення фазового складу речови-

ни, яка отримується при дозованому окисненні 
міді та встановлення часової стабільності пара-
метрів гратки закису міді, використано Х- проме-
неві структурні дослідження. Для аналізу фазо-
вого складу і кристалічної структури досліджу-
ваних зразків використовувався метод Дебая-
Шеррера-Хіла. Х-променеграми знімались у 
камері РКД з розрахунковим діаметром 57,3 мм 
від циліндричних і плоских зразків. Циліндричні 
зра

Інтенсивність, в.о. 

зки виготовлялись методом капіляра з відпо-
відних порошків. Розшифровка Х-променеграм 
проводилась порівняльним методом. 

Для чистої міді нами отриманий повний збіг 
експериментальних і теоретично розрахованих 
значень відстаней 2l між відповідними симет-
рично розміщеними парами ліній. Період гратки 
для міді, розрахований за експериментальними 
значеннями кутів дифракції Х-променів θ, при 
кутах більших ніж 50° збігається з теоретичним. 
Поправки на

сцентриситет проводились за 
ношеннями 

∆ =ρ (1+cos1 2

де ρ – радіус зразка, θ – кут дифракції, d – між-
площинна відстань. 

Порівнюючи експериментальні значення 2l з 
теоретичними, виявлено стабільну фазу Cu2O. 
На Х-променеграмах, поряд із лініями закису 
міді, спостерігаються додаткові лінії. Як відомо 

нестабільний при
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нижче 375°С і розкладається згідно з рівнянням 
Cu2O→Cu+CuO. 

Проте швидкість цієї реакції незначна. Окис міді 
належить до моноклінної сингонії з постійними 
гратки: а=4,684Å, b=3,425Å, c=5,129Å, β=99°28' 
[8]. 

Отримані в експерименті додаткові лінії від-
повідають значенням для міді та її окису, проте 
відносна інтенсивність ліній дуже слабка. Для 
встановлення часової стабільності структури 
закису міді проводились Х-променеві структурні 
дослідження плоских тридцятирічних зразків із 
протравленими та непротравленими поверхнями. 
Проведене порівняння числових значень для 2l 
показав, що досліджуваний матеріал складається 
в основному із закису міді. Додаткові лінії на-
лежать Cu та CuO і, згідно з нашою оцінкою, їх 
вмі ищує 1%. Визначені нами періост не перев

сталічних 
ди 

кри ґраток еквівалентні, що свідчить 
пр

по
• 

• 

 Cu2O підтверджує пра-
вил

Робота виконана в рамках міжнародного 
проекту УНТЦ №2369. 

 

о структурну стабільність даної речовини. 
Висновки 
Аналіз результатів проведених досліджень 
казав, що: 
резонансні частоти ЯКР для свіжовиготов-
лених та тридцятирічних зразків закису міді, 
а також температурний коефіцієнт не зміни-
лися; 

• після дозованого окиснення міді отримано 
саме закис міді; 
порівняння отриманих Х-променеграм вияви-
ло, що параметри гратки стабільні в часі, а 
отже, можна говорити й про стабільність за-
кису міді як хімічної речовини. 
исока стабільністьВ
ьність вибору її як термометричної речовини 

для ЯКР-термометра. 
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