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Ю.Г.Щер6аков 

ГЕОХИМИЧЕСКИЕ КРИТЕРИИ ПРЕдСТАВИТЕЛЬНОСТИ 
АНАЛИЗА ПОРОД И РУД 

С развитием новых методов анализа существенно возрастают 
возможности повышения эффективности геологических исследований. 
Вооружение аналитической базы геологии всё более прецизионной 
аппараТJ1ЮЙ расширяет круг решаеtшх задач поисково�ценочного, 

генетического и прогнозного характера. Особенно следуе.т отметить 
важность дистанционного определеция ядерно-физическими методами 
все более широкого спектра элементов при аэро- и наземных съем
ках, буровых и подземных горных работах. Разнообразие методов 

определения химического состава пород и руд подразумевает фор
мулировку принципов, облегчающих выбор оптимальных аналитичес
ких средств для разных геологических задач. Рассмотрению геохи
мических критериев такого выбора и посвящено настоящее сообщение. 
�Ш исходим из аналитических возможностей методов, заявленных в 
заслуживающей доверия литературе, и концентрируем внимание лишь 
на обосновании целесообразности привлечения оДних, а не других 
методов только из соображений их представительности для разных 
целей в зависимости от геохимических свойств элементов и особен

ностей их распределения в природных объектах. Не имея возможно
сти рассмотреть множество частных задач, относящихся к отдельным 
элементам и узким научным направлениям, требующим специальныХ 
приемов, подразделим в первом приближении цели исследования ве -
щественного состава геологических преобразований на три основные 
группы, требующие существенных различий в методическом к ним 
подходе. К первой группе отнесены общенаучные задачи выявления 
или�уточнения принципиальных особенностей состава и генезиса 
пород, руд и отдельных минералов. Эта категория зцдач требует 
наиболее точных и воспроизводимых количественных определений 
всех компонентов, интересуlOO\ИX исследователя. Удовлетворитель -
ные результаты эдесь могут быrь достигнуты только при точном 
выявлении наиболее низких, иногда �e бол�е низких, чем клар
ковые, содержаний элементов. Ка1(правило, подобные исследова -
ния ведутся на малых пробах и не ТОЛЬКО,в силу часто крайне ог
раниченных количеств исследуемого вещества, но и глаВliЫМ 06ра -
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зом В виду наи60льшей однородности иМенно малых его 06ъектов, 
лучше контролируемых микроскопически. С этой осо6енностью гео
химической группы задач связана целесоо6разность их решения.на 
малых навесках, порядка O,I-IO г, с помощью наи60лее чувстви -
тельной аппаратуры при 06язательном систематическом ее эталони
ровании на внутренних и внеmниx,В т.ч. международных стандартах. 

Вторая группа задач, назовем ее поисковой, связана с непос
редственным выявлением месторождений самых различных полезных 
ископаемых геохимическими методами. В этом случае 06ъектами ис -
следований служат про6ы 60льшего веса, порядка IO-IOO г, рыхлых 
отложений и коренных пород. При поисkax нас интересуют разного 
рода, но чаще всего положительные геохимические аномалии с со -
держаниями искомых элементов в интервале между таковыми в поро
дах-концентраторах и рудах. Породами-концентраторами в данном 
случае называются те, в которых сконцентрированы наи60льшие со
держания интересующих поисковых элементов. для олова, 60ра, ли
тия, 6ериллия и тантала, например, концентраторами служат гли
нистые сланцы и развитые в них гранитоидные массивы, осо6енно в 
своих апикальных частях. Для никеля породами-концентраторами 
служат 6азиты и гипер6азиты. К полям распространения пород-кон
центраторов в 60льшинстве случаев и приурочиваются рудные место
рождения, контролируемые разного рода структурами. Они сопровож
даются зонами измененных пород с фиксируемой геохимическим опро-
60ванием высокой не�номерностью распределения рудоо6разYIOЩИX 
металлов. Поисковые задачи таким 06разом сводят' ся к 06наружению 
эндо- и экзогенннх ореольных зон перераспределения металлов. Ме
тоды анализа 60ЛЬШОГО количества про6 должны 06еспечивать экс -
прессное полуколичественное определение соде ржаний ис�омых эле
ментов и их индикаторных спутников. для разных элементов интер
вал интересующих нас в этом случае соде ржаний варьирует от од -
ного до трех порядков и 6удучи на столько же выше кларкового 
уровня 06язательно должен учитываться при вы60ре метода анализа. 

Таким 06разом, для поисковых целей чувствительность опреде
ления 60льшинства элементов в про6ах может примерно от одного 
до трех порядков 6ыть сла6ее, чем при решении генетических во
просов. 

Наконец, третья важная группа задач, решаемых с помощью 
анализов, сводится к оценке состава и качества минерального 
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сырья и решается при поисково разведочных работах, проводимых 
также при эксплуатации месторождений. В этом случае прио6ретает 
значеЕИе не только установление содержaRИЙ в рудах всех компо
нентов, включая вредные примеси, осложняющие технологию 060га -
щения, но и фоp.l нахождения в минералах. Отсюда и методы анали
за руд при их оценке должны 06еспечить с одной стороны опреде
ление средних содержаний 60ЛЬШИХ групп элементов с достаточной 
представительностью, с другой - выявить характер их химических 
связей. Из всего сказанного ясно, насколько B�60p метода анали
за природннх 06ъектов определяется це.лъю исследования. Однако, 
вы6ирая метод, исходя из его чувствительности, воспроизводимос
ти, производительности и ДPJ'Г!iX характеристик, отвечающих зада
чам исследования, мы должнн так же исходить из осо6енностей на
хождения в изучаемых 06ъектах химических элементов. При этом 
наи60льшее значение имеет а6солютная их распространенность и 
равномерность распределения. для вы60ра метода существенно 
знать не усредненные содержания элементов для земной коры, а 
реальный их интервал от пород наиболее им обедненных до наи6о
лее обогащенных и, наконец, степень относительной его концентра
ции в рудах. На та6л. 1 нами сопоставлены данные о порядках на
именьших и наибольших средних содержаний элементов в одном из 
главных по распространенности типов горных пород - гранитоидах, 
6азальтоидах, гипер6азитах, сланцевых и карбонатных толщах. Ко
личество черточек над индексом элементов в таблице означает чис
ло порядков, на которое его содержания в породах-концентраторах 
выше, чем в породах наиболее им 6едных. Вдоль горизонтальной 
оси показан�на сколько порядков выше минеральные промышленные 
содержания элементов в рудах сравнительно с содержаниями в по
родах-концентраторах. Кроме того, в таблице выделены рассеян
ные элементы, резко преобладающая часть атомов которых изморф
но входит В состав �mнералов других элементов. Концентрации 
остальных столь же мало распространенных элементов в природе 
распределены значительно более неравномерно. Наряду с крайне 
обедненными �Ш породами встречаются локально очень высокие их 
коНцентрации в рудных месторождениях, резко превншающие пока -
занный в таблице уровень их минимальных промшnленных содержа -

ний. К числу наи60лее высококонцентрируемнх редких элементов 
принадлежат золото, висмут, ртуть, теллур, сурьма и другие. 
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Отсюда и существенное различие способов опробования и анализов 
рассеянных и ВЫСОКОКOIщентрируемых элементов, абсолютная час -, 
тота встречаемости которых в природе одних порядков. Даже при 
высоких, рудных содержаниях рассеянных элементов представителъ
ны сравнительно малые навески их проб, тогда как правильное щ;ед
ставление о средних содержаниях ВЫСОКОКOlщентрируемых элементuв 
в рудах могут дать только крупные пробы и сравнительно крупные 
непосредственно анализируемые навески. Кларковые же содержан�� 
редких элементов в однородных породах могут быть достоверно уста
навливаемы из малых нав':!сок, в пределах O,I-I г, поскольку YMl'Hh
шение концентрации ИХ дО клаРКОВОГОУРОВНfr сопровождается пою
жением дисперсии распределения и коэффициентов вариации. 

Выбор оптимального метода определения соде ржаний элемента в 
пробах, в зависимости от характера поставленной исследователем 
задачи, облегчает табл. 2. В ней учтены особенности меТОДОВ,тре
бующие определенные навески, и необходиrлая для разных целей их 
чувствительность. Разумеется, в зависимости от набора анаЛИЗИРf
емых элементов приходится не только выбирать, но и 1\Омплексиро
вать методы, предпочитая при этом наиболее из них простые, экс
прессные, экономичные и универсальные. Вместе с тем данные та6 
лиц I и 2 должны предостеречь от нецелесообразного применения 
высокочувствительных методов для решения тех задач, Iюторые ТР' 
буют больших исходных навесок. Так, например, исключительно пр' .

цизионный и совершенно неэамеНИNlliГri для решения генетических за
дач на кларков ом уровне нейтронно-активационный анализ золота ( 
радиохимическиt1 разделением, позволяющий устанавливать IoIIr/r 
золота непригоден для оценки руд с неравномерным распределение/>. 
благородного металла в силу использования очень малых навесок 
(порядка IОО-мг). Этот метод неизбежно даст в FдЖДОМ случае не 
законо�ерно, но B�eгдa значительно заниженные результаты по ру
дам. lGaк показывают опыт и расчетные данные, при измельчении и 
перемешивании вещества рудных проб гомогенное распределение зо
лота в отквартовываемых навесках не достигается. В данном с.'тучае 
использование пробирНWl! методом нескольких сот граммов навесок, 
соответственно, в тысячи раз более представи,ельно. 

Таблицы I и 2, приводимые для облегчения выбора ме'года ана
лиза геологических объектов не снимают важного вопроса о геохи
мически более обоснованном количественном определении предста-
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Таблица 2 

Оптимальная применимость методов обнаружения химических 

элементов в геологических объектах 

Атомная Нейтронная НieЙТРОRная эмиссиQ1нный Химические 

а:бсорбция активация активация с спектральный методы 
инструментал� 

но) радиохимией анализ 

Ag, Al, Ба, Co,Cr,Eu,Fe, Ав ,Аи ,Br ,Cd, B,Ba,Ge,Zn; Al,Ca,F,Fe, 
Be,Cd,Cr,Cs, Нf,La,Na,Rb, C�,Cl,Co,Hg, Mg,мn,p,Si, 

си,Са, Fe,Ga Sb,Ta,Tb,Th, Ir,Os,Pd,Pr, Th,Ti,U ,V ,W 

I,K,Li,Mg,Мn U,Yb,Zn pt ,Re ,Rh,Ru, 

Mo,Na,Ni,Pb, Вт,Бе ,Sr,Th, 

Rb,Si,Sr,Ti, 

Tl, Zn 

Au,Be,Bi,Cs, Au,Co,Cr,Cs, Pr,Re,Sm Ag,As,B,Ba, Al,Ca,F,Fe, 

Dy,Er,Eu,Ga, Eu,Fe,Нf,La, Be,Bi,Cd,Ce, Mg,P,Th,Y 

Gd,Ge,Ho,I, Na,Rb,Sb,Ta, Co,Cr,Cu,Ge, 

In,K,Li,Mg, Tb,Th,Yb,Zn, Hg,In,La,Lu, 

Na ,Ni ,Pt ,Rb, W Мо,ЬЬ,РЬ,Рd; 

Rh,Sc,Se,Si, Sn,Sr,Ti,V,Y 

Sm,Sn,Te,Ti, Yb,Zn,Tr 

Tl,V,W -----

I1ламенная 

фотометрия 

Ba,Cs,Dy,:& 

Ga,Gd,Ho,Jn , 

Eu,K,La,Li, 

Na ,Nb ,Rb ,SI1 , 
Tb,Tl,Tm,Y, 

Cs,Dy,Gd,K 

Li,Nb,Pt,Rb 

Бт,Те ,Ti ,Tl, 

W 



Продолжение таdлицн 2 

1 Cs,Dy,Er,Eu, Cs ,Hf ,La ,Na Б,Сd,се,Gе, Ag,Al,As,Au, Gd,K,Li,Na, I 
� Ga,Gd,Ge,Ho, Rb,Sb,Tb Jn,La,Pb,Sr, Ба,Бе,Бi,Са, Nb,Pr,R"b,Rh, 
о 

I,K,Li,Na,Rb Zn,Zr Се,Со,Сг,Си, Te,Tl () 
<" t:: Бт,У F,Fe,Hg,Ir, � о) 

K,Mg,lVIo,Nb,OE Е-< QJ Р ,РЬ ,Pd ,Ft, :т '-' 
Re,Rh,Ru,S,St � о 

t:: Se,Si,Sn,Ta, 
:s: Te,Th,Ti,U, 
"'! 
>., V,W,Zn,Zr Р. 
<tI � :с QJ 
::1 

L 



вительного веса исходных
'

проб и анализируемых навесок, чем по 
известной формуле Q = kd2• Эта проблема заслУживает специаль
ного рассмотрения. Здесь же остается отметить, что развитие НО-
вых более чувствительных и экспрессных' методов анализа, .а в 
какой-то степени и снижение кондиций на разные виды минерально
го сырья, должно будет всякий раз вносить коррективы в табл. 2. 
Однако, это не означает автоматического исключения из практики 
традиционных методов различного рода �mческого анализа, nеза
менкмого не только для решения отмеченных задач, но и для выяс
нения форм нахождения элементов в породах и условий их извлече
ния. 
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В.А. Бобров. В.А.ЗлоБИН, Л.К.Павлова, В.А. Пономарчук 

многоэ.1IEМEНтный ИНСТРУМЕНТАЛЬНЫЙ НЕЙТРОННО-АКТИВАЦИОННЫЙ 
АНАЛИЗ hWffiEPАЛОВ из З0ЛОТОРУДНЫХ МЕСТОРОждЕНИй. 

При изучении условий формирования золото рудной минерализа
ции и её геохимичесЮLХ индикаторов возникает необходимость в до
статочно представительных, чувствительных и экспрессных анализах, 
с одной стороны, на золото, а с другой - на его элементы-спутни
ки. По существующим методикам, как известно, эти анализы прово
дятся раздельно. При этом вследствие весьма неравномерного рас
пределения золота и его слабой способности к диспергированию при 
измельчении проб возникают значительные трудности при оБР;lБотке 
результатов и их сопоставлении. Кроме того, практика геох[МИчес
ких исследований требует привлечения для геохимического обсужде
ния всё нового круга элементов, определение которыХ традиционны
ми методами затруднено. 

Решить поставленные задачи и преодоле'гь названные трудности 
в некоторой мере позволяет много компонентный инструментальный 
нейтронно-активационный анаЛиз (ИНАА), который возможно выполнять 
без разрушения анализируемого минерала и нарушения существующих 
в нем связей Mey� элементами. Сохранность материала обеспечива
ет неоднократный контроль измерений и позволяет в принципе прив
лекать для анализа другие методы. Однако ИНАА имеет ряд ограни
чений, связанных с высокой степенью активации мешающих элементов. 
Это приводит к поискам для ИНАА объектов с "чистой" матрицей, со
держащей минимальное количество породообразующих элементов. Из 
них наибольший интерес представляют �mнералы простого состава, 
имеющие широкое распространение на многих мес�орождениях. 

К числу таких минералов на золоторудных месторождениях от
носится кварц, который ранее использовался как объект исследова
ния ИНАА [r1. в настоящей работе помимо кварца исследовались 
минералы сульфидной группы, в частности пирит, который имеет та
кое же широкое распространение на золоторудных месторождениях, 
как кварц. Дополнительно проверена возможность определения кон -
цент раций золота в ряде силикатных и алюмосиликатных минералах, 
а также в кальците и магнетите. 
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МногоэлементНblЙ инструментальный нейтронно-активационнцй 
анализ жильного кварца. для исследований выбраны золотоносные 
кварцы из месторождений раэличных районов. Анализу.подвергались 
образцы жильного кварца без видимых выделений самородного золота. 
От этих образцов откалывались пробы весом около 1 г. Облучение 
их ПRОВОДИЛОСЬ интегральным потоком нейтронов величиной 2'1017 

H/crC. Измерение активированных проб осуществлялось на следующей 
аппаратуре: германий-литиевый детектор дГДК-20, предусилитель 
CA_N -270,усилитель МАР-п, венгерский анализатор NTA-5I2. Кро-
ме этого использовался усилитель МАР-41 и анализатор "Дидак-4000". 
Разрешение составляло не более 4,2 кэВ по линии 1332, 5 кэВ (60со). 

Предназначенные для анализа образцы кварца упаковывались в 
фольгу из алюминия. После облучения поверхность минерала очища
лась травлением в концентрированной азотной кислоте, и после про
r�ки в дистиллированной воде пробы переупаковывались в неакти
вированную фольгу. 

Из-за отсутствия отечественного и зарубежного стандарта по 
составу, аналогичному кварцу, а также стандарта с золотом, были 
приготовлены растворы, содержащие золото, мышьяк, сурьму и ртуть. 
Растворы запаивались в кварцевые m�лы (диаметр 3 ММ, высота 3 
см). Таких ампул с эталонными растворами для каждого элемента 
было заготовлено по 50 штук. Специально проведенные эксперименты 
показали, что содержание названных элементов в эталонных раство
рах на несколько порядков превышает их содерж&НИе в кварцевой 
ампуле. для отбраковки некачественого спая на концах кварцевых 
ампул и для сравнения эталонов между собой ампулы с раствором 
каждого элемента упаковывались в один алюминиевый пенал, облуча
лись слабой· дозой нейтронов (1015 + 1016 H/C�) и измерялись. 
Преимушеством подобных эталонов является неизменность концентра
ции в них элементов и возможность неоднократного их использования. 
Кроме этих эталонов вместе с образцами облучался стандарт TB-I 
весом 1О0·мг. 

Схема выбора длительности "охлаждения" и измерения облучен
ных кварцевых проб аналогична описываемой в работе I 2) • Такая 
схема анализа при много компонентном инструментальном методе обус
ловлена следующими соображениями. Зависимость (М) между чувст
вительностью определения анализируемого элемента и временем "ох
лаждения" пропорциональна выражению: 
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м 
В .  е-О,693 t /Т 

'::! -------------- --;;,-
81 е-о,б9.3t Ti О) , 

где s - площадь фотопика искомого элемента с �ериодом полураспа
да Т ; ' 8i - ;сомпонента фона под фоТОIIИКом, Обусловленная меша-

/ .IOЩИМ ЭJ:ементом с пе-риодом полураспада Т i; t - время от момента 
окончания облучения до момента начала измерения. (Случай, кqгда 
в определяемый фотоlIИК Ralюго-либо ИЗl)топа вносится вклад от ме
шающего изотопа, не рассматривается). 

Иссле,nyя выражение (I) легко установить, что среди всевоз
можных мешающих изотопов с периодом полураспада Т могут оказать
ся изотопыкак с больШИI� периодом полураспада, чем у искомого эле
мента, т?я и с меньшим . Так как активность Р'.8ЖДого изотопа изме
няется от времени экспоненциально, то для каждОIО анализируемого 
я:зотопа определяется значение времени "охлаждения", при котором 
чуЕСТВИ'I'еЛЬ'�(J�ТЬ максимальна. Однако, в практике ИНАА одна проба 
подвэрrdет()Я не о('лее 5-6 измерениям, несмотря на то, что коли -
чество �llifВИВШИХСЯ при этом элементов может достигать 20-30. Пре
дельная Ч'jВст:r;ительность необходима как правило для небольшого 
круга элементов - в нашем случае для таких, как золото, мышьяк, 
сурьма, сереБIJO. В соответствии с этим времена "охлаждения" проб 
выбраны сле,nyющим образом: первый цикл - 3-4 дня, второй - 7�I2 
дней, TpeTWA - 1-3 месяца. 

Выдержка проб кварца после облучения (интегральная доза -

roI7 .;- 1013 н/ c;l) в 3-4 дня необходима для спада активности изо-
1'ОПОВ 24 На и 82 Br. Элементы, KoTopыe возможно анализировать, 
указаны в табл. I.B разделе "первый цикл". 

Второй цикл охлаждения в 7-I2 дней выран д�q получения оп
тимальных условий определения золота. Теоретические оценки, а так
же накопленный экспериментальный материал показывет,, что ,IV.я 
подавляющего количества проб горных пород, кроме отдельных моно
минеральных фракций, чувствительность по золоту максимальна на 
7-IO-��1 день после Облученdя. Элементы, которые возможно опреде
лять после этого времени охлаждения, указаны в таблице I в раз де
ле 2-й цикл. То обстоятельство, что некоторые элементы опрuделл
.IOтся как в первом. тт< И втором цикле, указыветT на необходимость 
специального выбора для них времени ОХJiшк,цения в зависимости от 
их собственной концентрации и концентраЦ1iИ других элементов. 
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Ta6J1. ! 
Некоторые характеристики 

злементов-примесей,о6наруженных в Золотоносном кварце с использованием ИНАА • 

Изо-

'топ 

1 

24:Na 

42х 

76Ав . 
82в�> 

- ---_.-

Анализируемый 
злемент 

Е , кзВ, 
Т (выход, <j, ) 

2 3 

. -

ИнтерФеРИРУI)(Ц6И 

реакция 

Тип Вклад 
реакции в ос-

НЮВ-
ную, 
(%) 

4 � 

ме'шаJ Кон-
щий цент-
изо- рация 
тап аmaли-

зируе-
мого 
зле-
мента. 

r/r 
6 7 

Первый цикл и. зvерениЙ, "охлаждение" - 3-4 дня 

15,О5Ч 1368,5(100) 27 A1(n,o() 24:Na -1.10-2 124Sb l� .10-5 
134св 

12,36Ч 1524,7 (2О) 42Ca(n,p) 42к 1.10-3 152:Eu 5.10-5 
45Sc(n,o') 42х з.10-3 

1,12 дн 6j7,0 (6,3) 7бsе(n,р) 7БА.s 3.10-4 11Om
Ag, 

5.10-6 

1,47ДН 698,3 (27) 3.10-7 

сред-
НiЯя 

квадр. 
о:пи6-
ка , 
'" ОТН. 

8 

2,2 

14,4 

19,48 

б!i-,О 

Порог 
06на-

руже-
ния, 

г/г 

9 

4.10-7 

6 .1о-6 

1 .10-6 

2_10-7 



-' 
\л 

11.1'7\'1 1,00 :цк 479,� (23) 

140La 1�68.цH 1596,2 (96) 

153sm 1,96 ,ц. 103,2 (28) 

198Аи 2,71 дн 411,8 (96) 

. 

'---
187Re(n,p) 

187W 

140се(n,р) 140La 
t-- -

1 5 �(n .• p) 153sm 

19Внg(n,р) 198Аи 1 
I 

I I 
продолже нив 1 'f8.6л. 1 

! 131ва 
181ш 

1.10-3 235u --
153Gd --

-61 
1.10 1'17.0 

4.10-7 12,0 

7 .10-7 6,3 

15г", 12.10-6 
I 23Зра ----

I 1,10-7 
I 
I 3 .10-8 

з.10-8 

5.10-10 

I 
Вtорой ЦИКЛ измерений, "охлаждение" - 7-12 дней. 

82Вr 1 1,47 дн I 619,1 (43) 

I I 

11ЮLо.. ! 1,68 ДН 308,7 (21) 

153sm 1 1,96 да 103,2 (28) 

198Аи I 2 71 дн 
I ' 

"47-' ----Са i 4,53 ДН, 489,3 (5) 

, 
8бнь 118� I"бдн . 1078,7 (8,8) 

! 

50Ti(n,.,() lj.7 Са 

110mAg 
! I 

131Ва �_.I 
i I -

4.,0:147 .. 

! , I 1 
I 

59Fe I 
+ 

6 .10-4 1 24,0 1.10-4 -



продолжение 2 табл. 1 

'1'+7Nd 1 11,02 дк 
, 

15ЗSm I 531,0 (12) 

I 175нr I I 91,1 (28) 

Третии цикл измерений, "охлаждение" - 1-3 месяца 
14'1�jd 

I 
11,О2 ДII! 5З1,u (12) 

":3З1n , ;'�7, 1 дн 311,8 (34) I 
i 

14'iCe 32,51 дк 

59Fe I 45,6 дн 
169уь I 31,83,!1;Н 
101Hf ,+;г,Lf5 ДII 
124Sb 60,9 дн 
--� 
1f:JU 1 , 

',1) I 72,1 дн 

! 

145,lf (48) 

1291,6 (44) 
187,1 (�O) 

1691,0 (50) 

966,2 (28) 
962,3 (13) 

-. --r- - - ' 
1. _'G. 1 '111,2 дн 11231'0 (1�) 

I 1221,4 (28) 

I 
, 

1БОть 
169уь 

59Fe 

59Co(n,p) 59Fe 4.10-2 182та 

134cs 

152ви 

.. j 

1.10-7 3,0 4.10-9 

6.10-6 8,5 4.10-7 

1.10-10 37,0 5.10-11 

1.10-5 8,0 8.10-7 

6.10-7 69,0 1 .10-7 

1.10-8 

6.10-10 57,0 I 3 .10-10 



-> 
"-::J 

46Бс 1· 83, 89.и;н 

15ЗGd 242,0 ДН 

11OmАg
I

255,0,цн 
134С5 I 2,05г 

БОСо 5,26г 

15� 12,7 r 
�._----- ---� 

889,2 (100) 

103,2 (22) 
97,4 (32) 

657,7 (94) 
795,8 (88) 

1332,5 (100) 

1408,1 (23) 

46Ti(n,p) 46Бс I 
продолжение 3 та6л. 1 

i , i i 110mAg 6.10-8 ! 1,0 +- Imp• 

j 7.10-6 4,0 
I 

1.10-4· 
I I 12,0 

I 9.10-8 3,0 

I 5.10-9 16,0 

2.10-9 

2.10-7 

1.1о-8 

1.10-9 

1.10-9 



На рисунке 1 в соответствии с описанной схемqй "охлаждения" 
для иллюстрации результатов измерения представлены спектры про
бы золотоносного кварца с одного из месторождений Енисейского 
кряжа: " А " - спектр после первого цикла охлаждения, "В" - спектр 
после второго ЦИRЛа, "С" - спектр,иЛJIЮСТРИРУЮЩИЙ набор элементов, 
которые определяются в третьем цикле охлаждения. 

При ИНАА горных пород необходимо учитывать интерферирующие 
реакции, способные создать фото пик анализируемого изотопа из эле
ментов, не имеющих отношения к определяемому. В таблице 1 приво
ДЯТСЯ наиболее значительные по ВRЛаду реакции для каждого элемен
та. Подсчет производился на основе табличных данных [з] при уче
те максимально возможного содержания мешающих элементов в пробе. 

ВыбираеМЬn1 для анализа фотопик определялся таким образом, 
чтобы:а) в его энергетической области отсутствовали мешающие гам
ма-линии, принадлеж.ащие другим изотопам; б) обеспечивался мини
мальный фон под пиком, что по существу означает выбор более высо
коэнергетических фОТОПИRОВ в) максимальный выход гамма-квантов 
на распад. В случае кварцевых образцов для анализируемого круга 
элементов определены энергич гамма-квантов, которые указаны в 
таблице 1. Здесь же указаны мешающие изотопы. 

Подсчет концентраций осуществлялся путем сравнения спектров 
одновременно облученных в одном пенале проб, эталонов, а та�же 
стандарта ТВ-1. Тем не менее эталонов и стандарта недостаточно 
для всех изотопов, выявленных при измерениях. В этом случае под
счет концентраций элементов производился абсолютным методом, где 
в качестве мониторов использовались присутствующие эталонные эле
менты. их период полураспада и функция активности подбирались 
максимально близкими к анализируемым элементам. 

Следует отметить одно обстоятельство, на которое не обраща
лось внимания в литературе. При опредеJllП!ИИ низких концентраций 
золота методом ИНАА имеются два мешающих долгоживущих изотопа 
2З3Ра и 152Eu с энергиями и выходом гамма-квантов соответствен
но 415,8 (1,5%) кэВ и 411,1 (1,9%)кэВ, которые плохо разреша -
ются аппаратурой от линии 4II, 8 RЭВ изотопа 198 А u . Из-за сущес
твенного сечения активации по тепловым нейтронам фотопики этих 
элементов в большинстве случаев ПРИСУТСТВУЮТ в спектрах активи
рованных проб при анализе горных пород. Учет вклада этих элемен
тов в фотопик 411,8 кэВ, определяемый по спаду площади фотопика в 
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Рис. 

� " 
-J 

I 

с" " 
. I 400 lЮO 12ЬО 1бiJо кэв 

I. Спектры пробы кварца с одного ИЗ золоторудных 
месторождений ЕнисеЙСКGГО Кряжа. 

"А" - д.лительностЬ"охлаждения" 100 часов, длительность 
измерения 5000 сек; "В" - '1'0 же - 45 дней и 6100 

сек; "С" - то же - 25 дней и 50000 сек. 



завИСИlvюсти от времени "охлаждения" - трудоемкая пр��дура, осо-
бенно при массовом анализе. Гораздо проще вклад от Eu оцени-
вать по линии 443,9 кэВ с выходом 3% и вводить на неё поправку. 
Аналогично проводится оценка вклада изотопа 233Ра по фотопику 
Е = 3II,8 кэВ с выходом 34 %. 

В таблице I приведены также некоторые данные по ИНАА: кон
центрация элементов, удвоенная среднеквадратичная ошибка, чувст
вительность метода по данным элементам для конкретного образца, 
отобранного на золоторудном месторождении Южного Урала. 

Методика определения золота в минералах СУльфидной группы. 
Методика определения золота и сопутствующих компонентов в моно
минеральных фракциях сульфидов (пирита) ОТJШчается от методики 
ИНАА кварцевых проб. Трудности связаны с наличием в анализирую
щих минералах высокой концентрации железа, за счет чего создает
ся большое комптоновское распределение в низкоэнергетической 06-
ласти аппаратурного спектра. Это обстоятельство ВНОСИТ некоторое 
ограничение на величину навески и дозу облучения. Взаимосвязь 
между ними выражается экспериментально полученной нами формулой: 

mF = 2·IO I6 (2), 
где m - навеска в граммах, F - максимальная доза облу-
чения тепловыми нейтронами (H/c�f ) . При этом достигаются наилуч
шие условия для измерения полезных сигналов. для кварцев данная 
константа равна 5·IoI7• . 

ВеJШчина навески нераздр06ленного материала пирита состав
ляла от 70 до 200 мг. Вследствие того, что в пирите мешающие эле
менты имеют большой период полураспада, определение золота про -
водится сразу после доставки облученного материала с реактора, 
т.е. через 8-20 часов после облучения. При экспозиции IOOO сек. 
порог обнаружения золота не ниже IO-6%. 

На рисунке 2 представлены полные спектры облученных проб 
пиритов, отобранных с месторождений различных регионов. Из при
веденных спектров видно, что помимо золота в пиритах данной кол
лекции колИчественно определяется мышьяк, кобальт, скандий и ев
ропиЙ. Кроме того. как показывают приведенные исследования, мето
дика позволяет определять в пиритах серебро и сурьму. 

Помимо пирита ИНСТР�1ентальным нейтроннЬ�активационным мето
дом можно анализировать другие минералы сульфидной группы (пир -
ротин, халькопирит, сфалерит, галенит). 
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2()0 400 600 lЮO 1000 1200 КЭВ 
Рис. 2. Спектры проб пиритов: "А" - из ЗОЛОТОРУДI-IОГО место

рождения Ленского района. "В" и "С" - Южного Урала, вреМЯ"0ХЛаж
дения" - 3 дня; "Д" - проба "В" ,  время охлаждения -6 месяцев. 
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Анализ пирротина принципиально не отличается от анализа пи

рита. Меньшие содержания железа в халькопирите и меньший период 

полураспада меди по сравнению с железом создают лучшие методи -

ческие условия для определения в этом минерале концентраций зо

лота и сопутствующих элементов. В сфалерите и галените при наз -

ваНных условиях измерения чувствительность анализа на золото дол

жна быть в связи с низкой степенью активации цинка и свинца выше: 
в офалерите в 3 раза и галените - в 10 раз. Содержание золота и 
пороги его обнаружения в минералах сульфидной группы приведенн в 

таблице 2 .  
инструментальный нейтронно-активационныi1 анализ золота в w,и

нералах алюмосиликатного и силикатного состава в окаслах и карбо

натах. Описанная выше методика использовалась для определения 

золота в ряде мономинеральных фракций (табл. 2 ) .  Как показьmают 

экспериментальные и расчетныe данные, определение содержаний зо

лота возможно с меньшим порогом и более высокой чувствительностью 

в том случае, если в составе минералов мала концентрация кальция, 
железа и других элементов с большими сечениями активации и дли -

тельным периодом полураспада. Пороги чувствительности и время 

экспозиции, при которых они определены для ряда минералов, приве
дены в таблице 2. 

для подтверждения результатов определения концентраций золо

та, установленных инструментальным нейтронно-активационным мето -

дом, проведено �x сопоставление с данными спектрохимических и ра
диохимических определений, выполненных В.Г.Цимбалист и Р.Д.Мель

никовой в лаборатории ядерно-геохимичесRИX методов иrиr СО АН СССР 

СССР (рис. 3,4). Это сопоставление показьmает большое соответст

вие тех и других определений, особенно для ИНАА и радиохимичес

кого анализа (определение проводилось в одних И тех же навесках). 
Большие расхождения между результатами ИНАЛ и спектрохимических 
определений, причем первые из них систематически завышены. Тем 

не менее в том и ДPJTOM случае тендеНции в распределении золота 

одинаковые: чем больше концентрация золота по одному методу, тем 

она выше и по другому. ПриtrnНы этих расхождений возможно заклю -

чаются в неполной идентичности проб, так как определения золота 

проводились по ИНАА из навесок 70-200 мг, а спектрохимические -

- из навесок равных или более 1 г. на золоторудных месторождени

ях в проанализированных мономинеральных фpaI<ЦИЯХ пирита, как 

22 



Таблица 2 
Содержание эолота и noроги его обнаружения 
в некоторнх uоно�инервльннх фракциях иа 
ЭОЛО'1'ОРУДНЫХ uеСТОРQх.цеl1Юt 

Минерал ЭКСПО8ИЦИЯ Ко нцеН'!'р'аЦИЯ Навеска ЯmиБJ} а Порог ОБН,р)-(сек) А\. (ri'r) (blr) б (;0) хе кия ( ыг т 
Пирит 500 3,5.10-5 102,Б 0,5 13,0 " 

Халькопирит 100 3,0.10-0 79,3 1,0 10,0 
Пирротин 200 6,2· 10-6 127,0 1,3 20,0 
Jlагне'!'ит 1000 1,8-10-7 19,2 100�0 

1\) Оливин 1000 1 1·10-7 194,0 4,7 4,0 '->J 
l' 2·10-7 Шl1инель 1000 15 3,4 6,0 6,0 

АJtТИУОJIИ'1' 300 9 : 1.10-7 66 ,2 3,1 20,0 
А ад ра.цИ'l' 300 4,0·10--8 78,7 1,2 2,0 
Диоnсид 200 1,1.10-6 209,4 1,0 6,0 Воллес't'онит 300 1 6.10-6 214,0 1,0 6,0 
Кальцит 300 l' 3.10-7 125,4 4,4 4,4 
Кварц 1000 2 : 5·10-7 77,4 4,0 7,0 

---_ ... __ . 
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Рис. З. График сопоставления результатов определения золо

та в пиритах инструментальным нейтронно-активационным методом и 

спектрохимическим. 
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Рис. 4. График сопоставления результатов определения зо

лота в алюмосиликатннх и силикатннх минералах, окислах и карбо

натах инструментальным нейтронно-активационным методом и радио

химическим. 
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установлено нами, распределение золота весьма неравномерно, и по
МИМО тонко .дисперсного золота в этом минерале присутствуют види
мые под микроскопом МИКРОВRЛЮчения самородного золота. 

Таким образом, в результате выполненных исследований уста -
новлена возможность широкого использования инструментального ней
тронно-активационного анализа для решения ряда геохимических за
дач при изучении золоторудных месторождений. Прежде всего инте
рес представ.тrяет возможность ЭI<спрессных определений золота в це
лом ряде жильных и породообразующих минералов с достаточно высо -
кой чувствительностью, возможность контроля этих определениИ по 
тем же самым пробам другими методами. 

Широкие возможности инструментальный нейтронно-активационннй 
анализ открывает для изучения элементов-спутников ?олота, установ
ления геохимической идентичности и геохимического различия тех IIJIИ 
или иных образований. Особенно перспективно ,использование ИНАА 
при изучении жильного кварца , в котором помимо золота количест
венно определяется ещё ряд элементов: серебро, МЫШЬЯК, сурьма, 
элементы редкоземельной группы - церий, лантан, самарий, HeO�1, 
европий, а также кобальт, железо, скандий, торий, натрий, руби -
ДИЙ, 6ром, тантал, гафний. 

как видно из таблицы I, эти элементы определяются в кварце 
с весьма высокими чувствительностями, трудно достижимыми для дру..: 
гих методов анализа. Помимо пере численных элементов принципиаль
но, судя по та6личным данным [3) , возможно определять теллур, 
ириддИ, селен, хром, никель, титан, ЦИНК ,  ртуть, цирконий и дру
гие. 

В связи с этим интересным является то, что в кварце золото
носных жил с месторождений различных регионов (УРАЛ ,Енисейский 
кряж) зафиксирован однотипный нэ;бор элементов ( табл.I, рис.I). 

Широкий круг исследований с применением'ИНАА возможно прово
дить И на иных минералах и прежде всего, как было сказано, - на 
минералах сульфидной группы, в частности пирите, IЮТОРЫЙ весьма 
распространен на золоторудных месторождениях. Выполненные иссле
дования выявили, например, различные зависимости между золотом 
и мышьяком на золоторудных месторождениях различных регионов -
- тенденцию к прямой пропорциональной зависимости между золотом 
и мышякоыы в пиритах на месторождениях ПРОЖИJТ.Rово-вкрапленного 
типа в чернослаю�евых толщах, находящихся на значительном удале-

25 



пиритах 
Урала 

A s ; % 
-2 (ННАА )  

,0 

/БJ 

10� �+ 
, 

,с/ \ 
,iI' /' "

+ ,  
О '-I-:;-=т::';;"--,--?-=гт-:�r-:---т�_ о 10-1 , -6 1 -5 10-4 1О-з 10-2 

Аи, % (ИНМ) 
Рис . 5 .  Зависимость в распределении золота и мышьяка в 

с золоторудного месторождения Ленского района и Южного 

( 2 ) • 

ЮГА от зон интрузивного влир_чия И противоположные зависимости 

в пиритах на месторождениях того же типа в околоинтруз��ной зо-
не (рис . 5 ) .  Большой интерес представляет возмож�ость выявле-

ния в сульфидах соотношений между парами родственных элементов : 

кобальт и ни:кель , МЫIIIЬЯК и сурьма , золото и серебро и другими. 
Использоnание анализов пере численных элементов в практике 

геохимических исследован�й позволит ВЫRВлять генетические связи 

ЗОЛОТОРУЩfОЙ минерализации с разнообразными процессами ,  будет 
способствовать установлению геохимической зональности рудных 

тел, установлению геохимических индикаторов золоторудной мине -
рализ8.ДдИ. Внедрение многоэлементного инструментального нейтрон

ho-активациОЮiОГО анализа в исследования золоторудных место рож

деFJdЙ должно , безусловно , повысить эффективность геохимических 
работ . 

Авторы ПОЛЬЗуЮтся случаем выразить благодарность В.Г.ДИМ -
балист , Р.Д. МельниковоЙ , В . А . ТруновоЙ , Н.В. Резникову за изгото�

ление эталонов и контрольные определения золота. 
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В . А. Пономарчук , Ю.Г. Шишщын , В.М .Цибульчик 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ТAIrrАЛА В КОРАХ ВЫВЕТРИВАНИЯ инстрУМЕНТАЛЬНЫМ 
НЕЙТРОННО-АКтивАдИОННЫМ МЕтодом 

Коры выветривания различного возраста и состава являются 
вместилищем месторождеЮГА различных полезных ископаемых ( алюми
НИЙ ,  никель , марганец, фОСфор ) .  В последние годы в стране воз -
рос интерес к изучению в корах выветривания редких элементов 
( тантал , ниобий , цирконий ) .  в связи с этим уместно напомнить ,  

что з а  рубежом основная МВ.сса этих промышленно ценных элементов 
добывается именно из продуктов разрушения различных горных 'пород 
- их кор выветривания и россыпей. 

Процессы выветривания . как правило , приводят к изменению 
соотношений между породообразующw�, второстепенными и редкими 
элементами , существ� в исходных породах. Поэтому состав 
продуктов выветривания характеризуется рядом специфицеских черт , 
которые влияют на результаты определений их вещественного соста
ва, выполненными различными методами. 

Инструментальный нейтронно-активационный M�OД на тантал 
сравнительно недавно стал использоваться в промыmленности [ 1 , 2 .1 , 

а также в геологии - для анализа различных горных пород и моно
минеральных фракций [3-5 , 6-10 ] . Однако , методики определения 
тантала , описанные в указанных работах, оказались малопригодны
ми для исследуемых объектов в связи с недостаточно высокой чУв
ствительностью и технологичностью анализа. Кроме ТОГО , вещест -
венный состав' изученных кор выветривания существенно отличался 
от тех горных пород , которые анализировались в отмеченных работах. 

Объектом исследований явились разрезы мезокайнозойских кор
, 

выветривания на различных по составу исходных породах в разных 
районах казахстана и С4бири. Изучены продукты выветривания аль
битизированных и нормальных гранитов , гранодиоритов и габбро-ди
оритов , метаморфических сланцев ( Северный Казахстан) ,  гранитов 
и диоритов (Рудный И Горный Алтай ) ,  гранитов и сиенитов (Енисей
ский кряж \ .  Определение тантала выполнено примерно в 600 пробах. 

Подготовка проб для анализа осуществлялась следующим обра
зом. Около 50 г исходного материала , предварительно отквартован
ного , истиралось до крупности 200 меш. Навеска в 100+ 300 мг 
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упаковывалась в алюминиевую фольгу. Упаковки в кварцевые aмnyды , 
как рекомендуется в r 3 ,  9 J , трудоёмки, что повлечет удорожание 
массового анализа. Около 100 проб вместе с эталонами укладыва
лись в алюминиевый пенал. 

Тщательное и периодическое изучение элементного состава 
фольги одного и того же · рулона ПОlmзывает , что содержание тан
тала в . неЙ по крайней мере меньше , чем 10-9 г/г . • Активность 
фольги на 2-3 порядка ниже , чем активность пробы, что не дает 
дополнительной загрузки спектрометрического тракта. Спектр фоль
ги на момент измерения пробы представлен на рис . 1 .  

На спектре видны пики тантала-182 . На этом же рисунке npед
ставлен спектр пробы из коры выветривания альбитизированного 
гранита. Сравнение этих двух спектров ·Показывает .. насколько малы 
пики присутствующих в фольге элементов по сравнению с пиками 
элементов в пробе. 

Эталоны на тантал готовились общепринятым способом [ п )  . 
Раствор , содержащий малую концентрацию тантала ( ,.., 2 .  ro-5г ) ,  на
носился на беззольную фильтровальную буу'аl� , которая после суш
ки упаковывалась в алюминиевШi пакетик по форме . аналогичный 
пакетику пробы. Полная идентичность геометрии пакетИRОВ устраня
ет возможные ошибки, связанные с различием форм проб и эталонов 
при установке их на детектор. 

Контроль за содержанием тантала в эталонах осуществлялся 
следующим образом. В пенал с пробами и эталонами помещались 200 
мr Haвecy� международЛОГО стандарта ТВ. Определённая для дан -. s к 
ного пенала величина -l;-m-W гдь S - число импульсов при фикси-
рованной геометрии, t - время измерения , m - содержания танта
ла в эталdне , N - интегральный поток нейтронов , К - поправка 
за :распад. Сравнение этих величин в стандарте и эталонах как в 
одном и том же пенале , так и для различных пеналов , показало 

их вполне удовлетворительную сходимость , что свидет.ельствует о 
надежности приготовленных эталонов. 

Облучение пеналов производилось на ядерном реакторе НИИЯФЭ 
ИА при Томском . политехническом Институте . Облучение осуществля
лось тепловыми нейтронами с интегральной дозой 2+5 х 1017H/cмf. 
Время охлаждения проб составляло от 2 до 8 месяцев. В качестве 
измерительной аппаратуры использовался германий-литиевый детек
тор с объемом 30 см3 и разрешением 4,2 кэВ по БОсо ( 1332 кэВ ) , 
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предусилитель модели CA- N -270, формирующий усилитель МАР-11 и 
венгерский анализатор NТA - 512В. 

При выборе линии для анализа необходимо учитывать как aпnа- . 
раТУРНЫЙ коэффициент гамма-линий .(произведение эффективности де
тектора для данной энергии на гамма-выход этой энер�, так и на
личие возможных мешающих элементов , имеющих гамма-линии с такой 
же или близкой (в пределах разрешения детектора) энергией. Еди
ного мнения по выбору рабочей гамма-линии для опре�лния танта -
ла нет , что возможно , объясняется как различием объеl{ТОD . иссле
дований [ 6  .7 J , так и использованных методических приемов [I2 ,  
13 ] • В некоторых работах предлагается методика анализа в рент -
геновском диапазоне энергий (0-90 кэВ ) как с использованием диф
ференциальных фильтров [ I2 , I�] , так и без нихi 6 , 8 ]  • Единствен
но подходящей линией в этом случае оказывается линия 67 кэВ. Име
ются также работы, в которых анализ Та проводится по линиям I12I 
кэВ [ 1 ] , в энергетической области по интервалу I ,  0+ 1 , 3  МэБ [ 8 ,  
.2 ] и по суммарной линии I22I кэВ и I23I кэВ [ 5 ] • 

В условиях выполненных измерений использование .чинии 67 кэБ 
для определения тантала затруднено . Несмотря на то , что площадь 
пика линии 67 кэВ в 20 раз больше , чем линии .12�I кэБ + r231кэВ , 
использовать её не рекомендуется. С точки зрения чувствительнос
ти преимуществ у этой линии по сравнению с суммарной нет , что 
обусловлено наличием высокого комптоновского распределе�q от . 
других элементов •. С другой стороны , чем ниже энергетическая об
ласть , тем более плотно расположены пики от других элементов , а 
стало быть возрастает вероятность появления какого-либо другого 
элемента с : такой же или близкои энергией. В этом случае необходи ,
мо проводить анализ полного спектра на lJPисутствие наиболее веро· 
ятных мешающих элементов (например , I69 УЬ) , ЧТО существенно 
пов�ает трудоёмкость анализа. Кроме того , при использовании ли
нии 67 кэБ возникают дополнительные трудности, связанные с об -
счётом пика. На рис. 2 представлены вою.южные варианты линии 67 
кэБ на общем спектре . Из рисунка видно , что каналы для обсчёта 
фотопика и фона необходимо менять в зависимости от пробы. В не
которых случаях ( пробы Ц -62 , Ц - 44 ) ВЫб�ать каналы для обсчё
та не представляется возможным. Разумеется , все изложенное спра
ведливо при использовании вышеуказанной аппаратуры. Чтобы вос
пользоваться для определния тантала линией 67 кэВ , необходима 
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Рис. 2. Графики частей полных спектров 
эталона, ортофира (К-119 ) ,  диорит
порфирита (К-63 ), коры выветривания 
нифелинового сиенита (Ц-62 ) ,  коры 
выветривания: биотитового гранита 
(Ц-44 ) .  Время "охлаждения" - 5 ме
сяцев , экспозиция - 1000 сек. 

более совершенная, . высокоразрешающая аппаратура. Использование 
другой низкоэнергетичеСRОЙ линии - 100 кэВ - нецелесообразно из-
за возможного присутствия долгоживущего изотопа селена -75.\ 

линию 1120 кэВ также невозможно использовать для определе
ния тантала из-за Нa.JIИ'ЩЯ такой же мощной линии у 46зс , которая 
все,гда присутствует в спектре проб. Попытки использовать метод 
вычитания из площади пика 1120 кэВ вклад от 46 Sc ,рассчитанный 
по дРугой линии - 889 кэВ, rtpиводят R большим ошибкам в опреде
лении содержания тантала. Использованию линии 1189 кэВ преnЯт
ствует её малая эффективность. 

Кроме тантала , присутствующего в про 6 е , вклад в изотоп' 
182Та могут давать также другие элементы , способные по интерфе
рирующим реакциям образовывать этот же изотоп. В табл. 1 пред
ставлены возможные интерферирующие реакции [ 15 ] 
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Табл. I .  

Реакция Сечение (миллибарн ) 

1 81 .r 18::>-
_ 72T� �n� O� 

) 
_ 7�P� _ 

н: �е�л�в� _ 
н=й�р�н� _ 

2�0�0 
_ _ _ _ _ _ _ _  _ 

1��Ta (� t r  ) 1��a на реакторных нейтронах 42400 
- - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - - -

1 �� (n , p  ) ��2Тa на реакторных неЙтр. 0 , 0038 I , 03 

1�] w (n�d) 18�-;: - - - - - - - - - - - - - - - - -
5,02- - - -

�_ ,-_ _ _ 23 _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _ _  _ 

184 18€т 74 w (n, t )  73 а 6 , I8 
185 -;е- (� �)-18C;a.- - - - - - - - - - - - - - - - = 8

,
3
2
- - - -

75 ' 73 

Теоретические оценки показывают , что вклад от изотопа 182W 
достигнет наблюдаемой концентрации I82 Та в пробе в том случае , 
если вся навеска будет состоять из вольфрама. В связи с тем, что 
пороги реакции на изотопах I83w и I84w выше , чем у I82 w , вклад 
от этих изотопов ещё меньше . ВКлад от рения несущественен из-за 
малого сечения реакпии. 

Выполненные исследования показали , что для определения тан
тала в пробах из кор выветривания следует использовать суммарную 
линию I22I кэВ и I23I кэВ. Несмотря на невысокую эфФективность
детектора в этой энергетической области , такой выбор линии при 
достаточном "охлаждении" пробы позволяет надёжно идентифицировать 
тантал. Однако , надо отметить, что и в этом случае при подсчёте 
фона необходимо следить за наличием фотопика I52Еи I213 кэВ с 
выходом I , 7  %. 

Геометрия измерений опреде.�ась, с одной стороны, необхо
димостью уменьшения загрузки анализатора, а с другой стороны, тре
бованием минимальности расстояния между пробой и детектором для 
увеличения эффективности и чувствительности. для исследованных 
проб при указанных выше условиях (навеска , поток , время 'охлажде
ниЯ) "мертвое"  время анализатора NТA-512B составляло не более 
IO+I5 %. В связи с недостаточной загрузочной -спосоБНостью анали-
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затора NTA-5I2B при измерениях проб на нём вводилась пороговая 
дискриминация блоу� EМG 3232 I .  д.iИтельность измерения одной про
бы составляла IOOO сек. Меньшее время экспозиции хотя и приводит 
К увеличению производительности , но не позволяет достигнуть необ-
ходимой чувствительности для подавляющего числа проб. . 

. Чувствительность метода на тантал определялась как 2 -{jiф , 
(где N ф - фон под фотопиком ) .  Она существенно зависит от влияния 
мешающих элементов - кобальта , железа, европия. Такие элементы 
как цезий и скандий косвенным образом также влияют на чувстви -
тельность определния тантала , давая существенный вклад в актив
ность пробы. Поэтому повышенные концентрации этих элементов в 
пробах снижают эффективность использования измерительной аппара
туры и понижают чувствительность определения тантала , поскольку 
для уменьшения загрузки пробы её необходимо удалять от детектора. 

Некоторые спектры изученных проб из коры выветривания на 
различных коренных породах представлены на рисунках I ,  3 .  В таб
лице 2 приведены концентрации тантала , а также мешающих его оп
ределенкю элементов : железо,  кобальт , европий , цезий , скандий. 
Здесь же указаны пороги чувствительности их определения для дан
ной методики . Концентрации этих элементов оценивались по методу 
единого эталона Г I6 ] , где в качестве эталона выбран тантал : 

С =_�:!:a -�-�--�-___ z х S Та Кт
а 

rде СХ - концентрация искомого э�емснта , СТа-концентрация танта
ла в пробе , s х - площадь пика искомого элемента ,  S т - площадь 
пика тантала , I<X- коэФI>ициент , учитывающий распад акт�ности ис
комого элемента с момента окончания облучения до момента начала 
измерения , КТа - коэq:фициент , учитывающий распад тантала , z 
-множитель , учитываю�1 распространенность этих элементов. 

В таблице 3 указаны пределы и средние содержания тантала в 
изученных объектах. 

Анализ приведенного фактического материала показывает , что 
пониженные ко!щентрации тантала устанавливаются в породах основ
ного состава - амфИБОЛОВЫХ сланцах , габбро-диоритах. Эти породы 
являются наиболее " трудными" для анализа. Порог чувствительности 
определения в них тантала выше в сравнении с таковым для пород 
ююлого рода. 
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Таблица 2 

Концентра ции и пороги чувствител ьнос ти обнаружения тантала и элемент ов , мешающих его опре делению 
Объекты т а н т а л Е, в Р о п и й к о б а л ь т 

'11 
иссле

д
о-

J1' Кон
це;';ра - Поро г I Ко нцентра - Порог ч ув- Ко нце нтра- Порог п/п ��Нр�Йвы_ проб цин ( г/г )  чув ст ви - ция ( г/г ) ствител ь - ция ( г/г ) чув ст в и-

ветри- теЛЬНQ СТИ ност и  теЛ qНQ СТИ ванин : ' ( г/г ) ( г/г ) ( г/г )  Т--2" 3 4 5 6 7 8 9 -1-- Нормаль-=- --------
:��� гра - Ц-38 6 13 . 10-7 5 6 . 10-8 8 77_ 10-9 1 0 . 10-10 1 90 - 10-7 1 3 _ 10- 10 ,. , , , J _. , 

w 2 Биотито - 6 8 9 10 7 9 ф вого гра - Ц-48 1 , 5 0 - 10- 4 , 0 - 10- 8 , 30 · 10- 1,0 - 10- 5,70- 10- 1,0 ' 10-

нита 
3 Биотито-:�;� гра- Ц-44 ! 2 ,6 8- 1О-7 8,4 . 10-8 1,5 3 - 10-8 1,0. 1О - 1О ! 1 , 10 - 10- 7 1,0 - 10-9 
4 Альбити-эирова нно -�� грани- Ц-74 1 1 , 07 _ 10-5 1,0 - 10-8 5,20 ' 10-9 1,0 - 10- 10 1 2 , 90 - 10-7 1,0 - 10-9 
5 Альбитиэи-�g::��ro Ц-7 з i 3,00 . 10-5 1,2 . 10-7 1 , 69 _ 10-8 1 , 6 _ 10 - 10 1 1,06 _ 10-6 1,0 - 10-9 
6 Ал ь6ити-эиров анно -го грани- ,  6 8 9 та Ц-94 ! 3 , 60 - 10- 5 , 0 ' 10- 2,80 - 10- - 2,00 ' 10-7 



w 
"'-з 

1 

7 

8 

9 

10 
11 
12 

2 
Альбити-виров ан но-го грани-та Нефелино-во го сие-нита Неifелино-вого си е-, нита СиеНИ'1'а Сиенита Габбро -диорита 

3 4 

Ц- 128 9 , 48 . 10-1 

Ц-68 2 20 · 10-5 
, 

9 58· 10-7 Ц-62 
Ц-99 7 : 32.10-6 

1 , 6 4 · 10-6 Ц-98 

Ц-1D31 1 . 82 , Ю-7 

5 6 

8 0·10-8 
, _ 1 , 00 . 10-8 

1 0·10-8 , 6,06 . 10-9 

1 ; 0 . 10-8 2 3] . 10-8 
1 0. 10-7 2 ' 60.10-8 , 

3 : 38 · 10-8 

1 0·10-7 
, 9 , 10 · 10-9 

Продолжен ие таблицн 2 

7 

1 0 · 10- 10 
• 

1 0· 10-10 , 

1 0. 10-10 
1 : 0. 10-10 

1 0· 10-10 , 

8 9 

3 00 · 10-7 2 0 · 10-9 • • 

3 . 87� 10-8 2 , 0. 10-10 

1 4 1 · 10-6 1 0 · 10-9 
7 '  47 · 10-7 2

'
0 · 10-9 

1 : 13 · 10-6 
'

-
2 80·10-6 5 0 · 10-9 , , 



w 
()) 

ОбъвК�1I 
исслв.цо-

" ваН1!Й 1111 корн ВН-
п/п вв�рива- проб 

,1 

1 

2 

3 

4 

5 

6 

ния: 

2 3 

Нормаль-
ного гра-
ни�а Ц-38 
Био'1'ИТО-
воro гра-
ни та Ц-48 
Биотито-
вого гра-
нита Ц-44 
Альбитиаи-
ро ванного ' 
. гранита Ц-74 
АльБИТИ8И-рованного 
грани�а Ц-73 
Альби'1'И-
аиро ван-
ного гра-
нита Ц-94 

1 в JI в а о 

lt'о нцвН'l'ра- Порог 
ция ( г/г) ЧJВС'1'ВИ -

тельно-
сти , (г/г) 

4 5 

1 , 87' 10-2 
6 , 4 ' 10-4 

2 38 ; 10-2 , 1 0 · 10-3 , 

1 18 · 10-2 , 5 0 " 10-4 , 

3 86 · 10-2 
, 1 , 0 · 10-3 

5 33 · 10-2 , 1 5 · 10-3 , 

1 , 60 · 10-2 -

Продолжение �абnици 2 

Ц е а и й .с к а н д и й  

IrOHцвH�pa- Порог IrOHцeH�p�- Порог 
дИЯ ( г/г) чувст ви- ция ( г7г чувст ви-

тел,н�с'1'И 
(г г Т1�'��С'1'И 

6 7 8 9 -

' 2 , 49- 10-8 1 6 · 10-9 , 5 07 · 10-6 , 2 '  2 · 10-8 
, 

5 80 · 10-7 , 2 0 · 10-8 , 8 50 · 10-6 , 5 0 ' 10-8 , 
3 60 ' 10-6 следи - , -

5 , 15 · 10-6 2 0 · 10-9 , 5 0 1 · 10-6 , 3 0 · 10-8 , 
2 68 · 10-6 

, 1 0 " 10-8 , 3 09 " 10-5 , 2 , 0 · 10-8 

3 50 · 10-7 , - 2 10 * 10-5 
, 



Продолжение таблицн 2 

�� -=--=;� __ �_ \ ___ 4 ____ __ .J2_L-_.2-.__ 7 8 9 

7 Ал ьБИТИ8И- I ро в анного 2 3 6 ·  8 I 5 -8 грани'l'О Ц- 1 28 2 20 - 10- 1 0 - 10- / 1 - 7 9 - 10- 1 0 - 10 - · 1 0 - 10- 6 0 - 10 , , , , , , 
8 Нефелино-

во7'О сие- 1 3 . 6 9 . -6 -8 нита Н-68 1 , 29 - 10- · 1 , 0 - 10- i 7 , 56 - 10- 2 , 0 - 10- 1 , 06 : 10 4 , 0 - 10 
9 Нофелино - I ВО ГО сие- 2 

� 
-8 9 5 -8 нит а  Ц-62 5 , 00 - 10- 1 , 0 - 10-а I 6 , 27 - 10 5 , 0 - 10- 6 , 05 - 10- 4 , 0 " 10 

10 . Сиенита Ц-99 1 4 , 70 _ 10-2 1 , 0 _ 10-3 I 5 , 88 _ 10-7 3 , 0 - 10 -9 1 , 07 " 10-5 3, 0 - 10-8 
VJ 1 1 . Сиенита Ц-98 4 , 00 - 10-2 1 , 2 4 - 10-6 1 , 78 - 10-5 

\.о 1 2 _ Габб 0 - .., . 
диор�та Ц-103 8 , ОО ' 1О-;:; 1 , 6 - 10 -·3 3 , 80 - 10-7 1 , 0 - 10-8 7 , 50 ' 10-5 4 , 0 " 10-8 

---

Примечание : - Прочерк 0 8начает отс .Ут ст вие .цaHНJ:lX . 



Таблица 3. 

Пороги чувствительности опр�деления 
тантала в ' корах выветривания 

о б ъ е к т ы Кол-во Пределы: содержаний Среднее ' Порог 
-изучен- Та (п ·  1O-�ec %%) содержа- чувстви-

исследований Hых ние Та тельнос-
проб от до (п · ro-4 ти , (% )  

вес %%) 
Koыы вывеТ:QИВания : 

амфиболовых сланцев ; 15 0 , 086 2 , 30 0 ,61 10-5 
слюдисто-амфиболовых 

ro-5 сланцев ; 8 0, 57 0, 96 0 ,77 
роговообманковых гра-
нитов ; 18 0 , 32 1 , 56 0 , 88 ro-6 
гранодиоритов , 7 1 , 06 7 , 52 3 , 62 ro-6 
сиенитов ; 15 0 , 73 3 , 33 2 , 16 ro-5 
га6брс-диоритов : 18 0 , 19 1 , 70 0 ,39 ro-5 
диоритов 13 1 , 50 2 , 26 1 , 74 ro-5 

повышниеe чувствительности определения тантала можно достиг
нуть облучением проб в кадмиевом канале 'реактора. Исходя из ядер
НО-физических характеристик элементов [ 15 J , в этом с�ае сле- ' 
дует ожидать понижения активации мешающих элементов при сохране-
нии активации тантала. В плане эксперимента Былo облучено 50 
проб гранитов. При тех же режимах облучения , "охлаждения" ,  изме -
рения и теХ ,же навесках достигнут порсг чувствительности опреде
ления тантала S· 1o-9r/r. Следует отметить, что при облучении быс
трыми нейтронами фотопики изотопа 152Eu не появляются , что повы
шает надёжность определения тантала. Это иллюстрируется спектра
ми прсб на рис. 4. Из представленных спектров видно также , ка -
кие элементы надёжно определяются на кларков ом уровне при облу
чении проб на быстрых нейтронах. Авторам представляется , что ис
следования в этом направлении акт,Уальны и они будут продолжены. 

В ы  В: О Д ы : 
1 .  Разработана методика инструментального нейтронно-актива

ционного анализа тантала на тепловых нейтронах , позволнющая на-
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дежно идентифицировать этот элемент в сложных геологических объ
ектах - корах выветривания. Чувствительность определения танта
ла в большинстве :и:сследованннх проб составляет 1О-8г/г. что I!ОЗ
воляет достаточно надёжно определять этот элемент в концентраци
ях на порядок - два ниже его кларковых значений. Это , несомнен -
но , важно при выполнении геохимических исследований на редкие 
э·пементы в экзогенных образованиях. 

2 .  Повышение чувствительности определения тантала методом 
ИНАА может быть достигнуто при облучении проб быстрыми нейтро
нами. 

Авторы благодарят В .А .Трунову за помощь в работе ,  а также 
В .А. Боброва и в .с . Пархоменко за полезные советы и замечания. 
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В . А. Пономарчук , Ю . Г . Шиmщын , В . М . Цибульчик 

ИНСТРУМЕНТАЛЬНЫЙ нЕйтронно-АктивAlщонный АНАЛИЗ 
(ИНАА )  ГАФНИЯ: и ЦИРКОНРЛ В ЭЕ30ГЕННЫХ ОБРАЗОВАНИЯХ 

Гафний и цирконий являются геохимически родственной па
рой элементов в раЗJIИЧНЬ1Х геологических процессах. Геохимия 
этих элементов в эндогенных процессах освещена достаточно по
лно. их поведение в экзогенных процессах к настоящему време
ни изучено крайне слабо . В тоже время следует отметить ,  что 
крупнейшие промышленные месторождения этих элементов связаны 
Jшенно с экзогенными образованиями - кортли выветривания и 
россъпт.т.m. Количественное определение ЦИРIЮНИЯ и особенно 
гафния па к.ларковом уровне в геологических образованиях тра
ДlЩИОН!!!ili1И методтли химии и спектрометрии являе'l'СЯ задачей 
доста�_'vчно СЛOJЮЮЙ 11 трудоёмкой , а результаты ТaIOlХ опреде
лениj:'� - t:acTO малонадёжными. В литературе [ I-:1] имеются при
меры эффективного использования ИНАА для анализа гафния и 
циркония в разлрчНЬ1Х геологических объектах. Однако , эти объ
екты весьма -;ущественно отличаются от исследоваЮIЫХ как по 
вещественному составу , ТаЕ и по условиям образования. Поэто
му разработка и применение методических приёмов ИНАА для ко
личественного определения гафния и циркония в IЮрах выветрива
ния представляются авторам актуальными . 

ОбъеI<Тами исследований послужили пробы , отобранные из 
разрезов мезокайнозойских кор выветривания на альбит из ира -
ванных гранитах в северном I{аз�хстане . Определение гафния и 
циркония выполнено из одной навесн:и как в исходных пробах , 
так и в О'l'дельных фракциях из них. Размер минеральных частиц 
в исследованных Gракциях составил : 0 , 05- O , OI мм ;  0, 01-0 ,001 
мм и L 0 , 001 мм. В исходных прооах ЧИСЛО анализов на гафний 
сос'гавляет I50, во фраКЦИЯХ - 80, общее I<Оличество анализов 
на цирконий - 50. 

Подготовка проб м эталонов для анализов , их оБЛJ�ение , 
аппаратура для измерения наведенной ю,тивности и общий режим 
замеров мало чем отличаются от описанных в работе [ 4 ] . 

в 'I'аблице I приведены возможные };аТОрфериру:ющие реакции , 
в зятые из работы [ 5 ] ,  с оценкой их Вl(лада в основную реакцию . 
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180 Hf ( ". 72 
n ,  о 1 81 Н! 

72 • 

Исходный 
изотоп 

180н! 72 - - - - -
181Та 

73 - - - - -
184 • 

74 

Распростра= ! Тип 
нённость реакции 
изотопа ,  % 

35 , 24 
_а __ _ _ _  . _ 

99 , 9  - - - - - -
30 ,64 

Сп, 3') - - - - -
(n , р )  - - - - -

Сп , J.. ) 

Сечение 
реакции 
(м барн ) 

1 0-4 
- - - -

3 - - - -
2 '10-4 

Таблица 1 

Оценка вклада по 
отношению к основной 
реакции , % )  

1 00 
- - _ .- - - - - - - -

L.3 ·10-8 
- - - - - - - - - - -

,( 6 ·10-9 

Оценка проводилась по максимальному возможному содержанию 
изотопов 181Та и .184 w в исследуемых пробах. Из оценок вытекает , 
что интерферирующими pea�� можно пренебречь . 

При определении гафния , из-за удаленности лаборатории от 
ядерного реактора , основной упор делался на использование долго
живу�1Х изотопов. Подробно о целеСООб��IНОСТИ анализа гафния по 
линии 482 , 2  кэВ , принадлежащей ИЗОТОР!

7
� С периодом полураспада 

Т = 42 , 5 ДНЯ , в сравнении с изотопом Н! ( Т = 70 дней ) , изло-
жено в работе [ 1] , поэтому здесь этот вопрос не освещается. Но 
в снвзи с тем ,  что определение гафния выnолннлось на уровне кларка 
и ниже, исследуем фак'l'ОРЫ ' мешающие и занижающие чувствительность , 
которые отличаются длл наших условий (характер проб , длительность 
"охлаЖдения" ,аппаратура) от указанных в [1] . 

Исследование большого количества полных спектров анализируе
мых образцов показывает , что определённые трудНости при анализах 
на гафний следует ожидать от мешающих элементов , энергетические пи
K� которых располагащтся в области анализируемых фотопиков . Эти 
трудности _частично связаны с недостаточной разрешающей способно
стью применнемой аппаратуры. Так, например ,  при разрешении 4 , 2  кэВ 
полинии I332,5 кэВ ( 60со ) пик 486 , 6  кэВ от I3IBa ( Т = 1I , 52 дня )  
не  разделяется от  ПИI<а 482,2 кзВ от 18I Н !  , что ПрИВОДИТ I{ услож
нению обсчёта пика гафния при наличии бария в пробе . Индикатором 
присутствия изотопа 1З1Ва в пробе может служить его фотопик 496 , 3  
кэЕ , который в 23 раза больше , чем фотопик 486 ,6  кэЕ. Необходимо 
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отметить , что двухмесячного " охлажден:ин" ОRaЗалось вполне дос -
таточно для того, чтоб� не обнаружива.лИсь следы изотопов 131Ва 
в определяемых образцах. Однако ,JJ.ЛZтельное "охлаждение" проб не 
позволяет избавиться от фотоmrка 475 , 4  кэВ , принадлежащего 134сэ(т = 2 , 05 лет ) .  Из рис . 1 ,  на котором представлены наиБGлее 
часто .встречающиеСJ1 ситуации дЛЯ ШШОЕ I8I н:f' - I33 , I кэВ и 
482.!-2 кэВ, - можно видеть , что проС'Гое разделение ШIКОВ 482 , 2  кэЕ 
( 181ш ) И 475 , 4  :<эВ ( I34 CS ) зависит от концентрациi\ этих 
изотопов и не всегда возможно. В этом случае приходится прш,�е
нять более сложные методы обсчета с при.влечением других пи:ков 
134 Сэ или, в крайнем СЛУЧR6 , исподы�овать для анализа больший 

в 3 раза ( по сравнению с тшом 482 ,2  кэВ ) фотопик в 06.riliСТИ 
133 RЭВ, который состоит из трёх �'1паратурно нераЗД8д11М:ЫХ тЕЮЕ 
13С , 9  ( 1 , '1% ) ,  I36 , 2  (6 , 0% ) ; 133 , 1  (40% ) кэВ. Оrrpеделеши содер
ж.ания гафния только в этоИ энерге'гичесТ{ой оuлг:;'1'И неце,лесоо6раз

но по двум причянам: из-за неста6и.льнсго поведения пьед->от&.ыэ. 

под фоТОIlliRОМ в з[)}исимости от :::Р..рю�'гера прОб ы,l.. ... -:О щ:юиллюстри
ровэ.но на рис. 1 ,  и возможного тгрисутстпия 16:; !Ъ (Т = 31 ,83 дня ) , 

имеющего пик 1зr , 5 (11% ) кэБ. 
Учитывая изложенное , оnределени:) гафния в пробах вьmолня

лось по изотопу I�� Н! после их 4-::; месячного Н охлаждения" .  Ос
новной рабочей ЛИJш,ей при идентификации IblH! явилась линия 
482 .2 кэВ. ЛШllь n редких случаях , когда определение 18I lif затруд
не но IЮ ЛУ.НИИ 482 ,2  кэБ , ИСПОЛЬЗ0валась jiИЮ'.я 133 , 1  кэЕ. 

13 тайлице 2 преДС'l'авлены реэульта'rы опредаления гафния в 
!{оре выве'I'риваНР',я альбю'изированных гранитов , а также в отдель

ных фраIЩИЯX, вьщеленных из выветрелового ма'геРИ8ла. 3де
'
сь Ж',j 

указаны пороги ЧУВС1'ЗИТЕ:ЛЬНОСl'И определения Э'I'ого элемента в изу-

чеННЬ1Х объектах, рассчитанные по формуле 2' VNф ( r-дe N Ф - фОН 
под фотош1КОМ) .  Из таблицы следуе:г , Ч'l'о содержания гафния в иэу 
ченных фpaюiияx, как правИЛО , выше , чеivi в Иt:ХОДНШ пробах. Наи
более высокие его содержания устанавливаются во фракции О , О5-0 , OI 
ММ. Достигнутая чувствительность определения гафния позволяеl'
достаточно надёжно иден'гифЮГ,Аровать Э'1'О1' элемеН7 как н ма:l'ериа
ле исходных проб ,  ТIШ и в отдельнЬLХ фраI\ЦИЯХ этl".JC проб. Это хо
рошо ВИДНО из рис. 2 ,  где JiреДС'ГА.влены спек'гры проб T:�ёx фpaFдиЙ. 
Vmтегральный поток нейтронов , времн "о:клаждения " ,  навеоу..а , гео
метрия измерения и ЭКСПО3ИЦIiЯ одинако:.у для: всех трех про:5 .  Из 
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Рис . 1 .  Графики частей полных спектров , относящиеся к фотопикам 
изотопа 181 Hf в областях 133 кэВ и 482 кэВ. 
Вверху - обозначение проб из отдельных фракций выветрелого 
материала альбитизированных гранитов. 
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Таблица 2. 

Содержания и пороги чувствительности определения 
гафния в пробах из коры выветривания 
алъБИТИЗИрованНнх гранитов и во фракциях из них 

� 
Объекты иссле - � . . о �'" содержания гафни.я чувствительность 

дований � ;  � � Е- П . IO-4 �ec % определения, § � .ij от до I �E�Д- % 

-1��; ;�e;p;- 939- -6- I 3,27 - 12�10 r8�90 - - - - - - - -

вания алъбити - 931 6 5 ,47 8 ,09 6 ,26 
ЗИРОEaНlш.х гра- 923 14 1 ,28 IO, OO 5 , 71 IO-·5 
нитов , исходный 900 12 3 , 75 7 ,37 5 ,38 
материал 754 8 3 , 54 9,05 6 , 60 

759 8 4,04 8,с3 5 , 76 

��� 
= 
�� 1 

= 
;:��� j�i�-�!:� = = = = =I�-� = = 

алъбитизировант 900 6 9 ,90 69 , 40 27, 00 
ннх гранитов : i !)Q,Q5:0�0!� _ _  

7�4 i _ !1�4� t1�'�0 1�,�0 _ _ _ _ _ _ _ _  _ 

17 21 ,30 
- - - - - - - - -939 4 - 1-5�70 16,70 10,20- - - - - - - - -
2 )0, 01-0, 001 мм 931 3 I 3 ,50 .7 ,60 5 , 16 

900 5 1 5 ,90 1 18 ,20 9,48 10-5 

= = = = = = = = =
7

:

4 
I! =I="�8= r 1:,

= 

I

�:��� = = = = = = = = 
3 )  � 0 , 001 мм 939 4 7 , 70 

1
13 , 80 11 , 30 

931 3 12 ,00 12,60
1
12 ,30 

900 5 1 ,20 ) 12 , 80 7,40 10-5 

_ _ _  . _ _ _ _ _ _  
7� � � _2�� �2�'�O

t
1�'�0 _ _ _ _ _ _ _ _  _ 

17 I I IO ,90 , 



рис . 2 видно также , что несмотря на обедненность гафнием самой 
мелкой фракции ( крупность � 0 , 001 , ММ) , чувствительности метода 
вполне достаточно для выявления следов гафния. 

При определении циркония наиболее подходящим для ана..;шза 
изотопом является 94 Zr,  который при реакции ( n , У )  имеет сече-
ние активации 90 мбарн и образует долгоживущий изотоп 95Zr 
( т = 65, 5  дня ) . Этот изотоп имеет довольно специфичную схему 
распада, приведенную в рабо те [6 ] • Из схемы видно , что при 
распаде 95Zr образуются две наиболее интенсивные гамма линии -
756 кэВ с выходом 54 % и 723 кэЕ с выходом 43 % - и ядро 95 Zr 
переходит в дРугое возБУJlЩенное сост.оЯНИе - 95 Nb (Т = 35 дней ) .  
Распад, 9� сопровождается вылетом гамма-кванта с энергией 768-
кэЕ. Действительно , анализ спектров показал , что в них присутст
ву:юг , как правило , все три линии ( рис . 2 ) .  ЛИния 768 кэЕ по Шi

тенсивности приблизительно в 2 раза больше , чем линии 723 кэЕ и 
756 кэВ , и естественно , что она наиболее привлекатеЛJна дшi об
счёта. Малое сечение активации 94 Zr и существенное KOМIITOHOB
ское распределение от фотопиков изотопов 46 sc , 1 34Cs , 152Eu,  
59Fe ,  БОсо приводят К тоrлу , что площади всех трех фотопиков 
( 768 , 756 , 723 кэЕ ) во много раз меньше площади фона под пиком , в 
связи С чем необходимо выбрать оптимальное время " ОХЛaJIЩения" .  

Рассмотрим оптимальные У9ЛОВИЯ для проведения анализа по 
изотопу 9� • ИнтенсиВность гамма-линий 95Nb изменяется от вре
мени в соответствии' с формулой ,  приведенной в работе [9 ] . В фор 
муле опущены множители , связанные с длительностью облучения , что 
в нашем случае справедливо , так I\aK продо��тельность Облучения 
составляет не более двух дней .  , _ Q.1.§22! 0 .б93t 

А (t ) = А ( е  Т1 _ е- ---т-- ) о 
где t - время охлаждения ; Т - период полураспада Zr ; 
Т! - пЕ!риод полураспада Nb . 

Измерение целесообразно проводить на момент времени , когда 
А ( t  ) максимальна. Экстремум , найденный приравниванйем нуmo 
производной А ( t ) ,  равен 68 дням. Оптимум в 68 дней для изме
рения справедлив также и в , том случае , если Itш.mтоновскиЙ фон 
образуется изотопами с периодом полураспада б6лее , чем 68 дней . 
При KOМIITOHOBCKOM фоне , обусловленном изотопами с Т � 68 днеи , 
ОПТШilaJIьное время необходимо находить с учё,ТОМ этих КОРОТIЮЖИ -
�щих изотопов . 
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При анализе 95z-гпо ЛИНИSTh! 723 I{ЭВ и 756 кэЯ измерения сле
дует начинать после распала короткоживущих ИЗОТОПОВ ,присутствую-24' 82 ' 
щих в пробах, таких как На ( Т  , = 1 5  час ) , Вг ( Т :::: 1 , 47 дня ) .  

Рассмотрим возможные интерфе'рир�е реакции , в результате 
которых могут 06разовы:ваться изотопы 95Zr и 95m" и проведем 
оценку их вклада. В таблИце 3 дана сводка интерферирующих реак
ЦИЙ ,  в последнем столбце которой приведены оценки их вклада в 
процентах к основной pea.кWm (первая стр<?ка) [ 5 ] . 

Ji; Реакция 
Ji; 
п/п 

Сечение, 
м барн 

Таблица 3 

порог , РаСПР9- Оценка I ненность вклада IР7���СХОДНОГО интерфе-
! изотопа РКРУЮ-
i (%) I щеи реа-

" ции в ' , ос
, 
новgyю 

: ( � ) ', % 

100 

""4' 1О-Т 
�4�To-I 

Из таблицы видно. что вклад реа.�иЙ 2 ,� ,3 в основную реак
цию 1 крайне несущестВенен. Вклад реакций, 4 + 7 зависит от со
держания Мо в пробах. Поско:;гьку �реднее содержаНие Мо в гранщ,-: 
тоидах не превышает 1 , 5 ' 10- '% [7)  , вклад от этих реaI{ЦИШ чрез
БЬ'Iайно мал. Относительный КJrмyлятивный выход 9�г из 2,3" u по 
реакции 8 составляет 6 , 25% [8 ] . R� исследованныХ объектов 
среднее содержание урана не npевышетT 5- • 10-4% _ [ 7  J ,  поэтому 
концентрация 95Z,, \образованна в результате деления 235 и тепло
выми нейтронами, составит не более , чем 4 , O· 10-7�.  Таким обра� 

52 



зом, вкладом реакций 2 + 8 в основную _94 zr(n ,095 Zr - реаIЩИ.1O 
можно пренебречь. 

Существенное значение при ИНАА проб для определения кларко
вых концентраций цИркония имеют мешающие элементы. Это обстоя -
тельство превыmает одно компонентный анализ в многокомпонентный . 
Из-за длительного времени "охлаждения" рассмотрим только долго
живущие изотопы. В таБА . 4 дана сводка мешающих линий от изото
ПОВ ,а  также указаны другие их П��И , ПО которым проще идентифици
ровать эти изотопы. В скобках укааан выход гамма-квантов на рас
пад в процентах. 

Ек кэВ, ПО которому Е r кэВ , отмешающих 
возможен анализ на изотопов 

ЦИркон ий 

724 , 2  ( 45 )  95Zr 722 , 8 ( 12 ) 124 ВЬ 

723 , 3  (20)154 Eu 

725 , 5  (3 , 5)1 14т1 
In -

756 ,6  (54 ) 95Zr 756 ,8 (4 , 7) 1 54Е-..! 

768 ,0 (100) 95NЪ 765 , 2 (1 , 8) 1bUTb 
763 ,9 ( 23 ) :110mAg 

Таблица 4 

Е)'I\ЭВ , по которым иден 
тифицируются мешающие 

1691 , 0  
247 ,9 
558 ,2 
247 ,9 
996 , 3 

197,0 
657 , 7  

элементы 

( 50 ) 124 ВЪ 
(8 ,6)1 54 Eu 
tз ,6)114 m1In 
(8 ,6)1� 
(12 )  154 Eu 
( 5) 1БОтъ . 
(94 )110�g 

Индий и серебро в исследованных пробах практически отсут
CTB�OT , поэтому изотопы этих элементов не мешают идентификации 
циркония. 

На практике при определении циркония в пробах использова -
лась одна из трех указанных линий в зависимости от обстоятельств . 
Чувствительность определения циркония в изученных пробах соста
вила 5 + 7 ' 10-3%. 

в ы в о Д ы • 

1 .  Разработана методика инструментального нейтронно-акти
вационного определения гафния в породах кор выветривания. Дос -
тигнутая чувствительность определения ( 10-5% )  позволяет 
достаточно надежно идентифицировать этот элемент в материале ' 
исходных проб , а также в отдельных фракциях из них. - Это расШи
ряет возможности изучения геохимии гафния в гипергенных процесс�х. 
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2 .  Достигнутый порог чувствительности определения циркония 
( 5  ... 7xIQ-З% ) в породах кор выветривания хотя и ниже кларlсовых 

содерЖ8НИЙ , но не является достаточным для выяснения деталей по
ведения этого элемента в HeKoTopых гипергенных образованиях. 
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В .  М.Арбузов , В . П. Иванцов , В.Д. Комов 

МЕТОДИКА НЕЙ1'РОННО-АКТИВАЦИОННОГО 

АНАЛИЗА 030JIЁНIШX !ООТЕЙ с ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ 
ЦЕНТРАЛИЗОВАННОГО ПУНКТА ОБЛУЧЕНИЯ 

Высокая чувствительность и информативность нейтронно-ю{ти -
вационного метода (НА) при исследовании образцов СЫРОЙ неф'ги 110-
казаны в ряде работ [1 - 4 и др) . Однако , предложенные методи
ки массового анализа рассчитаны на проведение полного цикла изме
рения вблизи источника облучения , что сдерживает внедрение ней -
тронно-активационного анализа в нефтяной промншленности. 

В настоящее время облучение проб может осуществляться через 
систему В/О "Изотоп" на ядерном реакторе ИНСТИ'l'ута теоретичес 
кой и экспериментальной физики (ИТЭФ ) .  Процедура анализа включает 
подготовку проб , транспортировку их на централизованный пункт об
лучения , облучение , транспортировку 06лучённн.х пр06 в лаборато -
рию, измерение спектров и обра60ТКУ результатов. Возможность ис
пользования авиатранспорта, невысокая стоимость оБЛJтчения , допус
кают экономически прие�� массовый анализ про6 для предприятий , 
располагающих соответствующими измерительными ла60раториями , но 
удалёнными от источников облучения на значительные расстояния. 
Ограничением для 06лучения жидких про6 , в частности нефтей , явля
ется повыше�чая температура в канале реактора. Данное обстоятель
ство исключает возможность массового анализа сырых нефтеЙ. 

Высокая чувствительность и точность НА с учётом отмеченно-
го ограничения позволили рассмотреть вариант анализа озолённн.х 
нефтеЙ. По сравнению со спектральным эмиссионным методом резко 
сн.ижае.JСЯ объём исходной пробы нефти, смягчаются требования к 
условиям озоления [ 5 ) . Всё это существенно сокращает время и 
трудоёмкость подготовки проб , повышает воспроизводимость резуль -
татов исследований. Озоление нефтей позвоЛяет значительно увели
чить количество одновременно транспортируемн.х и 06лучаемн.х проб , 
Т . е .  позволяет решить вопрос массовости анaлrза. Опыт проведения 
нейтронно-активационного анализа озолённых нефтей дал удовлетво
рительные результаты [ 1 J , что послужило основанием для разра 
бoTки соответствующих процедуры и методики анализа озоленных 
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нефтей с низким содержанием попутной воды. 

Разработка методики включала выбор способа подготовки проб 
нефти к анализу ;  выбор материала и способа упаковки , типа детек
тора , режимов облучения и измерения ; оценку ИНформативности , чув
ствительности и точности определений . 

для обраОотки нефтей выбраны операции центрифугирования , СУJTh
фирования (добавка к нефти серной кислоты ) ,  коксования и озоления. 
Влияние каждой из операций на конечный результат анализа изучено 
слабо , что потреб?Вало проведения специшIьных экспериментов для 
выбора оптимальных режимов по,чго;говки проб .  Основной объем иссле
дований про водился на нефти из продуктивных отложений турнеЙСRО -
го яруса , Сергеевского месторождения Баш.АССР. 

Центрифугирование проводится с целью отделения механических 
примесей и капель попутной воды от нефти . При зтом не допустима 
GTrOНRa тяжелых фракций нефти, содержащих основную часть микро -
примесей элементов . 

Выбор режима центрифугирования производился в диапазоне ско
рости вращения 1000-7000 Об/МИН , что соответствовало диапазону 
ускорений 2 , 4. 102-1 , 2 . 104 g.Для каждой скорости вращения устанав
ливалось два времени центрифJТИрова.ния - 30 и 60 минут. У станов
лено , ч'l'о изменение скорости вращения незначитеJlЬНО влияет на оп
редеJmемые концентрации хрома , никеЛЯ , кобальта и весьма сущесвен
но - на определение цинка ( определяемая концентрацv�q зтого элемен
та резко уменьшается при скорости вращения более 5000 оО/мин . • 

Влияние времени центрифугирования на результаты анализа не 
отмечено . Учитывая полученные данные , а также эффективность раз
деления нефти от воды, за оптимальные приняты:  время. центрифуги
рования - 30 МИН ,  скорость вращения - 3000 Об/МИН , обеспечиваю -
щая линейное ускорение - 2 , з . ro3 g .  

Добавка концентрированной серной кислоты к сырой нефти перед 
озолением приводит к образованию сульфатов металлов , что снижает 
потери некоторых элементов за счет их улетучивания в процессе 
озоления [ 5 J • йсследовалось влияние этой добюжи на возможн.ые 
потери таких элементов как скандий , хром , железо,  никель , ко -
бальт и цинк. К пробам нефти объёмом 10 мл добавлялась серная 
ккслота по 2 ,  5 ,  10 и 15 мл. Каких-либо изменений в определяемых 
концентрациях у�занных элементов с увеличением разбавления нефти 
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кислотой не установлено . Принято разбавление сырой центрифугиро
ванной нефти концентрированной серной кислотой в объемном соот
ношении 10 : 5.  

Влияние температуры озоления оценивалось по результатам ана
лиза на скандий , хром , железо, никель , кобальт и цинк. Рассматри
вались три режима озоленил в муфельной печи с температурами 450, 
550 и 6500с . Озоление при меньших температурах приводит к сущест
венному увеличению времени обработки ; озоление при температурах 
больших 6500с обычно не производится из опасения значительных 
искажений получаемых результатов за счёт уле'l'учивания элементов . 
Влияния изменений температуры в указанном диапазоне на определя
емые содержания элементов не обнаружено . 3а оптимальную принят а 
температура озоления 5500с. 

Выбор материала для упаковки проб в эначительной степени оп
ределяет точность и экспрессность НА. Применение кварцевых и алю
миниевых ампул ограничивает одновременную транспортировку проб в 
одном контейнере до 10-15 штук. Кроме того , при анализе образцов 
кварца и алюминия высокой �CTOTЫ , предназначенных для изготов
ления ампул , были обнаружены мешающие примеси. Это требует пере
сыпки пробы после облучения в другую упаковку , а пересыпка явля

ется трудоемкой операцией , снижающей воспроизводимость анализа. 
Неприемлемым для упаковки оказался и полиэтилен - из-за тем

пературных деформаций во время облучения. 
Из всех обследованных материалов наиболее подходящим ока

залась калька ГОСТ 892-70 марки А, вполне удовлетворяющая постав
ленным требованиям. По сравнению с золами нефтей К8J1Ькa в незна
чительных количествах содержит примеси хрома , железа , натрия 
( рис . 1 ) .  Многочисленные анализы отдельных образцов кальки пока
зали приемлемую идентичность её микроэлементного состава. Налька 
указанного ГОСТ ( а )  была принят а в качестве упаковочного матери
ала. Это позволило существенно облегчить упаковку проб , свести её 
к следующим операциям. Перед облучением золы заворачиваются в па
кетики из кальки , которые во избежание механических нарушений в 
свою очередь заворачиваются в фольгу из ХИ1шчески чистого алюми
ния (фольга для конденсатора типа Фгт ) .  После облучения паке'l'И
ки освобождаются от алюминиевых фольг и заворачиваются. в поли
этилен. В таком виде озоленные нефти готовы к измерению. Общее 
количество одновременно облучаемых проб составляет 80-100 штук. 
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Рис. 1 .  Гамма-спектры наведенвой активности оэолённой 
нефти ( 1 ) , э.JП<J.mНиевЬЙ фольги ( 2 )  и кальки , из
меренные на полупроводниковом детекторе ; время 
выдержки 10 дней , время измереция. 20 минут . 

На их ПОДГОТОВI� к измерениям при участии двух сотрудников 
затрачивается 3-4 часа. 

Вы60Р типа детектора для npoведения массового анализа ?зо
лённых нефтей с одновременным определением нескольких элементов 
6ыл практически определён результатами ранее выполненной нами . 
ра6Ьты [ 1  ] • Сцинтилляционный детектор несмотря на 60лее . высо
кую эффективность значительно уступает полупроводниковому гер
маний-литиевому по разрешению измеряемых радиоизотопов. для npо
ведения массовых анализов по описываемой методаке целесоо6разно 
использовать полу�водниковый детектор с чувствительным 06ъё
мом не менее .20 см , разрешением по ко6альту-60 не хуже 2 + 5кзв , 
В сочетании с амплитудным анализатором на 800-IOОО каналов. При 
отра60тке методики применялся детектор с 06ъёмом 23 см3 и анали
затор АИ-4096-3М. 

Исследуемые зonн нефтей после 06лучения как правило содержат 
�оактивный натрий-24 ,  затруДНЯDЩИЙ выделение на спектрограм
мах радиои�отопов С периодами полураспада 4-5 дней и 60лее. Мно
гочисленные анализы оэолённнх нефтей с ряда месторождений пока
зали, что спустя 10 дней после 06лучения мешающее влияние натрия-
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Рис . 2 .  Гамма-спектры наведенной активности озолённой 
нефти" измеренные при временах выдержки 6 дней 
( 1 )  и 10 дней ( 2 ) ; время измерения IO минут. 

- 24, .как правило , исчезает (рис . 2 ) .  Этот срок и был принят за 
оптимальное время выдержки. 

Время измерения пробы озолённой нефти при прочих неизменных 
условиях определяется допустимой погрешностью анализа. Принятое 
время облучения на реакторе ИТЭФ потоком тепловых нейтронов 
1 , 2 . 1оI3н/см2 , сек составляло 20 часов. для решения задач , связан
ных с идентИфикацией нефтей в процессе их добычи , среднеквадРаТИ
ческая погреШНОGТЬ определения концентраций элементов не ДOT�a 
превышать 30 � ,  включая погрешностъ отбора проб , погрешности озо
ления, облучения, измерения и обработки. При нейтронно-активаци
онном анализе озолённых нефгей наименъшеi-i интенсивностыо излучения 
из noстоянно используемых радиоизотопов характеризуется кобалът
-58 , образующийся из никеля-58 по ядерноН реакции (n , р ). Средняя 
квадратичесК&q погрешность озоления при определении никеля-·58 
не превышает 15 %. Влияние изменения градиента нейтронного поля 
в объёме используемого БЛОК-IюнтеНнера не превышает 2-3 %. Сум
марная погрешность за счет неточности устаuовки пробы на измере
ние и флуктуациИ измерителъноН аппаратуры не превыIIlетT 5 �. Сле
довательно , для сопоставления проб озолённых нефгей одно!! партии 
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по содержанию никеля статистическая погрешность измерения его 
радиоизотопа не должна превышать 6-7 %. Регистрируемая интенсив
ность радиоизотопа ко6альт-58 для указанных условий 06лучения и 
измерения в 60льшинстве случаев составляет IO-I5 ими/мин. ТаRИ!1 
06разом, для количественного определения никеля с относzтельной 
погрешность не 60лее 30% время измерения про6ы должно составлять 
15-20 минут . В соответствии с этим оптимальное время измерения 
6ыло принято равным 20 мин. 

Данные анализа озолённых нефтей по вышеизложенной методике 
показывают возможность количественного определения ряда элемен
тов ( та6л. I ) .  

Результаты многократных измерениii 06лученных про6 показывают 
удовлетворительную ста6ильность нейтронных потоков реактора по 
мощности и энергетическому спектру. Это позволяет решать некото
рые вопросы, связанные , например,  с распознаванием нефтей по мик
роэлементному составу , не при6егая к а6солютным определениям кон
центраций элементов . В качестве монитора , позволяющего учитывать 
возможные изменения мощности потока удо6но использовать цинк, ко-
6альт , железо. для количественных определений ко6альта , никеля, 
хрома, железа, скандия , цинка используются соответствующие эталоны. 

Методика и порядок проведения работ (та6л. 2 )  опробованы на 
месторождениях Западной СИ6ири и Волго-Уральской области. Её ис
пользование позволяет в сравнительно короткие сроки получать ста
тистически представительные сведения о микроэлементном составе 
нефгей , выявлять закономерности распределения отдельных элементов 
по геологическому разрезу . Получаемая информация представляет 
практический интерес для ряда отраслей , связанных с поисками 
нефтей , их до6ычей и переработко�. 
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Таблица 1 

Данные нейтронно-активационного анализа 
на примере исследования озолённых нефтей 

Сергеевского месторождеиtt� 

Определяемый Содержание в 1О г Чувствительность 
элемент нефти , г. определения , � 
натрий 7 . 10-5 7. IO-6 
СRaНДИЙ 4 . 10-9 3. IO-1O 
хром 8 . 10-7 3 . 10-8 
железо 4. 10-5 4. 10-6 
кобальт 2 . 10-7 2 .  IO-8 
ни...ч:ель 3. 10-4 2 . 10-6 

цинк 2 . 10-5 4 . 10-7 
лантан 1 . 10-7 8 10-9 
золото 2 . 10-9 8 : 1О-П 
сурьма 4 , 2 . 10-8 

2 ,3 . 10-10 
ртуть 4. 10-7 1 . 10-8 
бром 6. 10-7 2 . 10-8 
барий 1 . 10-6 2 . IO-7 

х) Чувствительность соответствует стандартным условиям приня
той методики измерения. 



Таблица 2 

Основные показатели методики 
, нейтронно-активационного анализа нефтей 

Показатель 

Вес сырой нефти для анализа г 
Время приготовления золы, час 
Кол-во одновременно облучаемых 
зол ,  шт 
Время облучения , час 
Поток облучения , H/c�ceK 
Время выдержКи , дни 
Время измерения одной пробы, мин 
Время обрабОТI\И одной спектро
граммы с учётом количествен-
ного определиия 6-8 элементов 
способом эталонов , час 
Число определяемых элементов 

Порог чувствитеЛЬНОСТИ , r 
Воспроизводимость анализа с 
учетом погрешности озоления , %% 
Численность персонала, необхо
димого для выполнения анализа, чел 
Кол-во анализируемых проб в гo� шт 
Кол-во элементоопределений 
� гo� , не Менее • • • • • • • • • • •  

Стоимость анализа одной пробы 
(6-8 элементоопределений )ХХ руб. 

Количественная 
характеристика 

8-ro 
14 

80-100 
20 

1 , 2 . ro13 

10 
20 

1 
не менее 6 ,включая 
Co , Ni ,  Cr , Sc , Zn . 

ro-6 
_ ro-п 

25-30 

6-7 
2000 

16000 

2-50 

х )  
_ с использо�ем одной спектрометрической позиции 

хх )  _ по данным ориентировочного расчета , выполненного сектором 
экономической эффективности ВНИИНПГ. 
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В.М .Арбузов , В .П .Иванцов , Е.В.Лозин, Р .Г. СулеЙМанов 

РАСПОЗНАВАНИЕ НЕФТЕЙ ШКАПОВСКОГО МЕСТОРОждЕНИЯ 
ПО дАННЫМ НЕЙТРОННО-АКТИВАЦИОННОГО АНАЛИЗА. 

Изучению физако-химических свойств нефтей в зависимости от 
положения вмешающих их пород по разрезу и по ПЛОЩадИ посвящено 
зна�Ательное коm1чество работ . 

Особенность описываемых ниже исследований заключается в том,  
чтобы выяснить принципиальную возможность использования данных 
нейтронно-активационного анализа о микроэлементном составе неф
тей с целью их распознавания при контроле за разработкой нефтя
ных месторождений. Целесообразность развития таких работ дикту
ется главным образом увеличивающимся фондом механизированных 
скважин. Исследование таких скважин в процессе их работы , напри
мер , с целью выделения нефтеотдающих пластов , оказывается зачас
тую ТРУДОёМКОЙ операциеЙ , а  в ряде случаев практически невозмож
ной. 

В настоящей работе рассматриваются результаты нейтронно-ак
тивациОННОГО анализа озоленных нефтей Шкаповского месторождения 
Башкирии� Объектами разработки на месторождении являются коллек
торы д1 и д4 ' в ряде скважин эксплуатируемы� совместно . 

Пробы нефтей отбирались на устьях скважин и хранились до на
чала анализа в ёмкостях , исключающих возможность химического за
грязнения и улетучивания нефтеЙ. Озоление и нейтронно-активаци-

' онный анализ проводился по методике , разработанной во ВНИИНефте
промге�изике . Золы, приготовленные из проб сырой нефти весом по 
10 г. , облучались в тепловом канале реактора ИТЭФ, спектры наве
дённой активности измерялись во ВНИИНефтепромгеофизике на полу
проводниковом детекторе с использованием амплитудного анализато
ра типа АИ-4096М. Поток тепловых нейтронов составлял' 1 ,2 . 1013 

H/C� . c ,  время облучения - 15 час. , время выдержки - не менее 10 
дней , время измерения прОбы - 20 мин. 

Закон статистического распределения оценивалея выборочно 
для хрома , никеля и кобальта. Полученные результаты не противо
речат гипотезе нормального распределения , которое на первом эта
пе исследования и было принято за действительное для других эле-
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ментов , содержащихся в нефти. Дальнейшая статистичеСIШЯ обработ
ка данных анализа сводилась к следующему. Производилась оценка 
среднего и дисперсии ДМ каждого из рассматриваемых радиоизотопов 

по п.r.астаi',i. ОпредеJlЯJIИСЬ признаки , статистически значимо отлича
ющи:е нефть одного пласта от нефти другого. дм этой цели ясполь
зовался критер� Стьюдента. Неслучайность расхожде!ll[ff дисперсий 
с целью введения соответствующей поправю'i проверялась по крите
ри.ю Фишера [ 1 )  . Принадлежность исс.rедуемоЙ пробы к одному из 
двух совместно эксплуатируемых пластов оценивалась по способу 

КОНIсурирующих гипотез [ 2  j • в тех случаях , когда опредемлась 
ПРИНaд..'lежнос'l'Ь пробы 1< одному пласту при неизвестных параметрах 
другого , рассчитьmался критерий на однородность ( 3 ] • 

Первая партия проб ДШI анализа была отобрана в 1972 году по 
50 СКВll:юшам ; одни из них эксплуатировали пла(:'.i.' д;: .  ДРУГИе
--пласт д4. Измерения наведенноi1 активнос'I'И озоленных неф'I'еИ втой 
паГ'гии 6ЫJШ :ЩПОJlli: БЫ лишь через 2 месяца после 06лучеНР"JI ,  что 
сущес'гвеIШО СЮ'''_Р': ,О информативность анализа. Нsсмотря на это ,  в 

v . - . БОс б5z 5�лах 
g§�еЙ�1перенно 

определялись радиоизотопы о , n ,  Fe , 00 , / Cr . Более представительР.ые данные ОЫЛИ получены по 
результатам анализа второй партии проб , отобранных в 1975 году 
Л<? 31 СIшаяшне.  Кр()ме указанных выше радиоизотопов определялисъ 
4 bSC , 76A s ,  1 24S� , 140La • 1 98Аи .  2О3нg и некоторые другие . На 
BC�X без ИСКЛlочения спектрограммах определялись БОсо , 65zn , 59Бе , 

) I C r , 4бsс И ��i (по58со) . Анализ полученных результатов 

( 1'абл. i )  показывает , что с уменьшением глубины залегания нефти , 
от дr к .Il4 ' в ;,,,;Й СНИ.;mются содержания большинства из рассматри
ваемых и:"о'го;топ , особенно - кобальта \ в 3-4 раза )  11 НИJCеля ( в  2-
-2 , 5  раза ) .  fiаиболее сильными признаками распознавания нефтей 
( с надёжностыо не менее 0 , 95.) являются соотношения Iюнцентраций 
кобальта и никем. 

ПО.'f'Jчепные реЗУЛЬ'J.'аты согласуются с данными p�COTЫ [4 J , в 
котороН ВЫСI<азано предположение о возможности ИСПОJC',Зl чания анэ 
лиза на Jлнадий ДТJЯ КОНТРО,lШ за разработкой ШI<аПОRC т' 'с место

ГОЖ,ценил . 
Л прс5ирование вw.вленных признаков распознав', Г' нефтей 

осущеСТВJLq.�ось по с!шаЖJ1Нам, эксплуаТУ1РУ:КiЩЮЛ плаг ы : и д4 
совместнг, . Результа'l'Ы анализов как пр&,:ило ПОДТJ )';i . . лись ге )
ЛОГО-l l роtI.к;ловыми данными. 



Таблица 1 

Характеристика озолённых нефтей lliкaповского 
месторождения по данным нейтронно-активационного анализа 

р�оизотопы
г
-

� 
__ Пл __ а_СТ�Д�I� ____ -+ _____ Пл_а_С_Т __ Д�4 __________ __ 

46 Sc 

51 Cr 

Х ,  имп . 

770 

3400 
58 Ni 350 

- ::� ---�---����---

У . отн. ед 

0 . 1 7  

0 .38 
0 .34 
0 , 24 

O . � 
__ Q.a.2Q __ 

Х .  имп. У, отн . ед. 

360 0 , 90 

1500 0,44 
1ЦО 1 0 ,30 

250 0 . 60 

590 0 ,34 

_ __ 122Q__ -_____ Q.a.3� ___ _ 
х - среднее ;  У - коэффициент вариации . 

При выполнении данных исследований геологическая служба ме

сторождения предложила провести анализ нефтей , добываемых из 

скважиН 80 , 311 и 817. Указанные скважины перфорированы на изве

стняк нижне-живетского возраста , определяемый на меqторождении , 

как непроДУктивныЙ . Скважины отдавали нефть,  в связи с чем воз

ник вопрос о возможных перетоках нефти из д1 в нижне- живетский 

коллектор , разделенный от первого маломощной глинистой перемыч

кой . Делалось другое предположение , О  возможной продуктивности 

нижне-живетских отложений на некоторых участках месторождения . 

На каждой из скважин было отобрано ПО 4-5 проб нефти и выполнен 

анализ их ЗОЛ. Статистическая обработка данных с использованием 

шести признаков по критерию на однородность указала на принад

лежность исследуемых нефтей к пласту д4 с надежностью вывода 

> 0 , 95.  
Ряд скважин на месторождении опробовался дважды , первой и 

второй cepкw.� исследований , с интервалом между ними в три года. 

Из-за недостаточной представительности измерений первой серии 

сопоставление анализов , выполненных в разное время , приводится 

только по содержанию кобальта ( табл. 2 ) .  Учитывая значительный 

разброс содержаний кобальта ПО площади , средние значения опре-
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Таблица 2 
Сопоставление дaнныi нейтронно-активационНого 

анализа нефrеЙ .  отобранных в различное время 

Перфориро- _И!м�р��� ак!�Н2С!Ьi _�� _ _ _ _  _ 

� скважин ванный Пробы отобраны в Пробы отобраны в 
пласт I972 г. I975 г. 

478 д1 I300 2IOO 
6II " 1200 1500 
697 I300 1300 

24 д4 350 БОа 
180 " 730 400 
228 " 480 630 
303 " 300 470 
'*69 3БО 620 
471 " 390 2400 
6Об " 440 580 
608 240 420 
655 

I 
750 590 

720 3000 310 
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делений кобальта в рассматриваемом эксперименте оценивались по 
данным анализа этих же скважин. Отношения междУ средними для 
пластов дI и д4 в первой серии замеров составило 2 , 5,  во второй 
- 2 , 9. Статистическая обработка с использованием последователь
ного критерия показала чёткое разделение большинства полученных 
значений на две группы , соответственно рассматриваемым пластам. 
Исключение составляют результаты анализов по скважине 720 (пер� 
вый замер) и по скважине 47I ( второй замер) .  В обоих случаях 
статистическая обработка с надёжностью 0. 999 указывает на при -
надлежность нефтей к пласту дI ' тогда как обе скважины были пер
форированы на д4 ' Отсутствие серии контрольных замеров не даёт 
права утверждать об изменении нефтей , например ,  в результате пе
ретоков. Однако , приведенные данные указывают на целеСООбраз -
ность контроля нефтей в некоторых случаях и по скважин&� ,  эк -
сплуатирующим только один пласт . 

Выполненные исследования позволяют сделать следующий ос
новной вывод: на примере Шкаповского месторождения по казана 
возможность существования условий , при которых имеет место ста
тистически устойчивое различие нефтей разных пластов по концен
трацИям содержащихся в них микропримесей; данные микроэлемент
ного анализа нефтей могут использоваться в благоприятных случа
ях для контроля за разработкой месторождений. 
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В , М .  Гавшин , В . А . Бобро в ,  3 . В .  Малясова  

ОПРЕДЕЛЕНИЕ Р AJJ,ИОАКТИВННХ ЭЛЕМ ЕНТОВ 
Е СЧНДАРТНН Х ОБРА ЗЦАХ ГОРННХ ПОРОД 

�OCT 8HOBKa е ад ачи 
В ЛDбоv о бъеме каждой горной породы содерхится 'ко

нечное число а'гоуо в т о го или ино)"о химиче ского элеilент а . 
П.утем� выборочно го опро бо вания , аЕdлиег., проб и ст атистиче
схой о бработки полученН1:iХ ре аул ьтато в можно со вре кенек 
сколь ' угодно приблиеи'l'ЬСЯ в на ших оценках к истин�ому 
содержаНИD элемента в геологиче ском-теле . А чек ближе 
оценка !t ифИRНОМУ ', содерха НИD , тем бол ьше "время 1tиени " 
в гео химии nолученннх анали�ичес�их дан ннх , И по строен 
них на �ПХ <3 аКлDчений . 

В Институте , еоло гии и геОфi!еики СО АН ССС Р ,  начиная 
с �,963г . ,  проводится ис следоэаюте рас пределе ния ра.цио 
акти вIШХ эл ементов в l'OpH!lX перодах еемно_й It o pH .  В ряде 
ст 5'i'ей , монографий и доклад о в  на Всесоюеннх радиогеохи
мичес ких со вещаниях ра ссuатривагтся по ведение урана, 
торил и влия 8 l'еологичеСRИХ проце с с ах [1 , 2 , 3  и др .) . 
Для того , чтофr полученнне д а нннв ВКЛDЧИЛИСЬ в глобаль
ннИ поток геОХИМlwе ской инф�рuации , нео бходимо дать 
оце нку качества анализо в ,  П9л�женннх в основу выполнен
НХХ раб?т .  Пос кольку истинное содержание эле�ент а  в по 
роде определит ь нево зможно , к ачество аналиао в  в нас тоя
щее время оценивается косвенным , путем , через исследова-, 
ние станд артных обраЭЦОll горных пород , введе нннх в nра к 
тику геохы.!ии по сле работн Ферберна , оn.Ублиjtо ванноЙ в 

1951г . ( 4 } . В нашей с т ат ье рассматриваися результа'l'Ы 
определения радиоактив-ннх эле ме нтов \В семи мехдународ
них ' с1"андартах И8 . чи сл а  ВКЛDченных в свод ку Ф . Фл анага на 
еа 1 972г . ( 5 )  . 

Приступая R анализу стандартннх образцов , MIi имели 
в виду , с одной c'l' орони , аргументироватr, достоверно ст ь 
выполне нных ранее и nрод олжаDЩИХСЯ геохимиче ских ИССЛе
дований и выяснить нео бходимос'l' Ь совершенствов ания 
Ilра КТИRуемнх у нас мет одов анализа и ,  с .l;р.угой стороны , 
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внести  вклад в анализ стандартных обраэ цо в  горных по
род , не проmедmих еще аттестаЦИD на радиоактивные эле
менты .  Мн не следуем рекомендациям эталонироват ь  гаии8-
спектрометры по стандартам [ 6 , 7 ) , поскольку приведенные 
в атт естатах значения получены как среднее иэ аналиэов 
ряда лаборат орий . Принят ь эти значения эа истинное со 
держание означеет унаследо вать возможные аналитические 
ошибки , допущенные в других лабораториях .  Кроме того , 
использование стандартов в к ачестве эталонов не способ
ст вует дальнейшему уточнеНИD величин , рекомендованных 
атт естатом в настоящее время .  

Техника анализа 

Определение радиоактивных элементов , ВЫПОЛНЯЛОСЬ на 
двух гамма-спектрометрических установках , собранных на 
о снове анализаторов АИ-128 , сц�нтилляционннх кристаллов 
иодистого натрия , активированного таллиеu , размером 
'1 50х200мм, с колодцем диаметром 70мм, СО свинцовой защи
той от �OHO BOГO излучения . Принципиальные основн мето
дики аналиеа опубликованы ранее ( 8 )  . Стандартные обрае
цы анализировались в том же режиме , что и рядовые пробы . 
Гранит GМ (70г ) и сланец ТВ ( 65г )  упаковывались в такие 
же аЛDминиевые контейнеры , в каких находятся эталоны 
(.Урановый и ториевый эталони весят 72г ,  калиевый - 80г ) .  
Француеские ста ндарты ,  раСфасованные в пакеты по 30г , 
помещались в аЛDминиевые контейнеры прямо в упако вке и 
расчет содержаний в них радиоактивных элементов про во
дился по номинальному весу .  Некоторое несоответствие в 
весе и объеме ст андарто в и эталонов привело , как мы 
увидим в далы:Iйшем, . к сист ематиче скому заниженИD содер
жаний К2О на 6-14% . По-видимому , по той же причине не
которая ошибка ВНО СИТСЯ также и в определение урана и 
ТОРИЯ " Содержания .Урана оценивались исходя из предполо
жения о ' его равно весии с продуктами распада . KOHTe�He
ры с гранитом GМ и сланцем ТВ парафинировались и вндер
живались в течение времени ,  необходиuого для накопления 
радона . ЛDминесцентно-перло вое определение урана и фОТО-
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колориметрическое - тория внполнено по ранее опублико
ванним методикам [ 9 , 10 )  . 

Обсужде ние резул ьтатов 

По ста нцартам Централ ьного геологиче ского института 
ГДР ( QИ  и ТВ ) получено полное соответствие содержаний 
калия значениям, ука6аННВJl в вг т естате (табл . 1 ) . 

Уран , 'Г/Т 

Торий , г/т 

К2О
,% 

.Уран , т/Т 
ТориИ , г/т 

К2О ,%  

Таблица 1 
Сод ержания радиоактивнsх элеJlентов 
в стандартннх образцах Центрального 
геоло гиче cr.oro инстит.ута ГДР 

По аттестат у 
( 1973  г )  

х s 

6 , 8  · 1 , 6  

35, 4 4 , 9  

4 , 7 4  0 , 06 

3 , 4 0 , 6  
17 , 0  2 , 0  

3, 85 0 , 13 

По даНННJI raJlll8-
спектрометриче
ско го анализ а 
ИГиГ 

х в 

Гранит ам. 
8 , 6Х 0 , 8 

29 , ОХ 1 , 8 

4 , 77
Х 0 , 29 

Сланец ТВ 
3 , 1ХХ 0, 5  

15 , lХХ 1 , 2 

3 . 87ХХ 0 , 13 

По данник 
люминесцент
ного перло ВО
го � колори
мет р . анализа 
ИГиГ 

8 , 45 
8 , 70  

34, 0 
32 , 0 

Приuечания : х - среднее арифметическое ; 
е - среднее квадратичное отклоне ние ; 
х - по дaHНВU 26 определений ; 

хх - по данним 21 определения.  

Тория по гаМU8-спеКТРОJlетрическому анализу ,  в срав
нении с аттест атом, о казывается

' 
на 18% меньте в гранит е 

и на 12% в сланце . Реэ.Ультатн КОJIориuетриче С1l0ГО опре-
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д еления , тория приближаются J, pe KoMeНДO BaHНI:I!.! еначениям . 
Если дал ьнейшие иссле д о вания подт вердят еа нижение - тория 
при гамма-спе ктрометрическом анаЛИ8 е ,  то придет ся по
с�авить вопро с  о 8амене ториевого эталона . Для урана 
( по радию) в граните получено более внсо кое 8 начение , 
а в сланце - более НИ8кое , чем ука8анное в аттест ате ; 
примерно такие же соотноше ния ',дает люуинесцеН'l'но-перло
в�й _sналИ8 ; по-видимому , И8uенять что-либо в процедуре 
о пределения урана пока нет достат очннх осно ваний . 

Для оценки положения наших определений на фоне дан

ннх ,  В8ЯТИХ дЛЯ аттестации , ВО\: ПОЛЬ8уеМСЯ 8 начение м 

среднего квадратично го откл оне ния , укааанннм в аттест а 

T e �  Для гранита содержание урана, определенное п о  радию, 
неск оль�о внше аначения х + s , а, тория - не с ко лько 
нихе . Х - в .  Расхождение с аттестатом усугубляется при 
вычислении Д1ля гранита торий-урано во го отношения: по 
наш им даНШВI получаем 3 , 4 ,против 5, 2  по аттестат у .  Для 
сланца nO.iIуче ннне нами с одер жания урана и т ория укладн
ваются в пределн х - э ,  а т орий-урановое отношение прак
тиче ски не отличается от  внчисленно го по  атт еста т у .  

Француаские ст андартн ( �О КСИТ Bx-N , флогопит Mic�-

Mg , биотит Мica-Fe , гранитн" GA и GH ) пок а не 
аттесто ванн на уран и торий , Имеющиес-я от дельнне опре
деления рад иоактивннх элементов далеко не со гла суются 
'uexдy собой . Явная , С\�т е uатическая по грешность в опре
д елении калия , В08ни кшая 8а СчеТ рааницн в массах стан
д арта и эталона, не П08воля ет уверенно рекоuенщовать 
получе'ннне нами цифры для атт естации ст андартннх обраа 
цо в .  Тем не ueHe e ,  еСли в ближ айшем будущем появят ся 
рекомендованнне _ аначения для урана и тория , лубликуемне 
реаультатн гаUJlа-спентрометричес-ко го аналиаа стандарто в ,  
нес омненно , окажут ся поле8ННМИ (табл . П ) . 

Авторы прианательнн В . В .  Ано с о ву и Н. В .  Арнаутов] 
аа  предост авление стандарт ннх обраац6в для исследов ания -
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Таблица П 
Содержание радиоактивных эл ементов в стан
дартных обраецах фра нцуеского Центра пет ро
графиче ских и геохимичес ких исследований 

Шиq.р 
стандарта 

К-во 
аналиаов 

?еаультатн гаllllа-спект-' 
рометрического аналиаа 

U , г/т Th , г/т К2О ,  % 

!{20 , % 
по атт е
ст ату 

ВХ- N 7 �- 4 1, 2  < 0 , 1  0 , 07 
0 , 36 3 , 6  

9, 44 Mica-Mg 9 10 , 0  

86.) 139, 0  
0 , 32 

Mica-Fe 8 7,87 8 , 80 
2 , 6  5 , 1 0 , 42 

:Ы. 1 1  4 9 1�1 �.Jrl 4, 50 -..;.&.-
0 , 7 1  1 , 63 0 , 29 

GH 9 lz.J2 70, 4 4,20 4 , 76 
1 , 12 2 , 50 0 , 23 

Примечание :  Верхняя строк а  - среднее арифметиче с ко е  
Нихняя строка - c peДHe� к вадратичное 
от клоне ние 
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В . С . Пархоменко , В . Ф . Погребняк 

ПЕРВИЧНАР.: ОБРАБОТКА ГAММA-CIIEКТPOB С ПОМОЩЬЮ эвм 

в настоящее время в практике нейтронно-активационного ана -
m1за широко приментотся аналИзаторы с числом каналов до несколь
ких тысяч и полупроводниковые детеI{ТОры с высоким разрешением. 
Оперативная обработка большого количества получаемого экспери -
ментмьного материала ст�новится в таком случае одним из главных, 
если не решающю� условием успешного . проведения �ffiогоэлементно
го нейтронно�активационного анализа. Пути возможной реализации 
обработки гамма-спектров на ЭВМ рассмаТРИВaлJiСЬ различными ав

торани. Перечень работ , посвященных данному вопросу , можно най -
ти в [ 1  и 4 1 . 

Описываемый в настоящей работе алгоритм первичного обсчета 
г��а-спектров является конкретной реализацией одного из этапов 
обработки данных с помощью ЭВМ. для того , чтобы придать програм
ме первичной обработки некоторую универсальность , при ее сос'гав 
лении не использовалась информация о фvрме аппаратурной линии и 

разрешении применяемого полупроводникового детектора. Предлагае
r� алгоритм позволяет определить положение фотопиков в гамма
спектре

'
, проанализировать их структуру ( простой или сложный ) и 

вычислить площ�ць фотопик�. 
для определения местоположения фотопика на спектре исполь

зован метод второй производной f 5 ] • Считаем , что пик 'находится 
в окрестностях канала j , золи выполняются следующие условия : 

сд ( j ) < о 

где : 

сд ( j  -1 ) > сд ( j ) < сд ( j +1) ( 1 )  
! ед ( j  ) 1 > к х Ф [ р ( j) , Р ( j-1) , p ( jt л) , 

р (  j )  - счет в канале 
сд ( j  )-вторая производная в канале j 

Ф - линейная комбинация счета [ 5 ) 
!{ - численный " коэqфициент выделения" . 

Уменьшая величину коэifфициента " к" . можно выделять слабые 
фотопики , НО при этом , .кгк показала практика, резко увеличивается 
количР.ство ложных пиков , особенно в условиях плохой статистики. 
для уменьшения количества ложных . срабатываний гw;ооа-спектр пред
варительно подвергается процедуре сглаживания. 
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Сравнение качества сглаживания сложных спектров полиномами 
степени 3 ,  5., 7 при ДJШне Оtрезка описания от 5 до II точек 
подтвердило уже неоднократно отмечавшийся в литературе факт-ре
зультат сглаживания конкретным полиномом оказывается различным 
для разных участков одного и того же спектра. При малом числе 
точек сглаживания хорошо выделяются фотоIIИКИ ( без существенного 
их искажения ) ,  но в промежутках между пиками такое сглаживание 
зачастую оказывается малоэффективным. Увеличение же. числа то -
чек . сглаживания вызывает ymиpение пика , снижает его aмIIJJИтуду , 
на границах пика появляются выбросы ,  которые вызывают ложные сра
батывания программы поиска. Предлагаемые в литературе методы вы
бора количества точек сглаживаНИf:I в зависимос.ти либо от радиуса 
кривизны обрабатываемого участка спектра , либо от номера канала 
не всегда оказываются эqфективншm r 1 ) . 

в описываемой npoграмме для сглаживания выбран полином З-й 
степени по семи точкам , но при этом процедуре сглаживания под
вергаются не значения счета в каналах , а логарифмы счета. .  При
менение такого приема позволило резко снизить значения выбросов 
на границах фотоликов и выровнять эqфективность сглаживания на 
разных участках спектра , не искажая при этом площади ликов . 

Следует отметить ,  что алгоритм поиска , основанный на при -
мене нии условия ( 1 ) ,  выделяет два соседних фотопика , если меж
ду ними наБJlЮдается выраженIШЙ минимум - седловина. 

для анализа структуры фотопика ( простой или сложный ) необ
ходимо знать положение его границ, а также положение :rpamщ со
седних rrиков. Программой формируется массив Д [ ,-) , куда за -
носятся адреса вершин фото ликов и их левых границ. Левой гpam![,;; 
цей считаем канал j на склоне фотопика , для которого ВШIолвяет
ся условие : 

р ( j  » р  ( j + 1 )  - "Р ( j + 1 )  (2 ) 
Аналогично определяется положение правых границ фОТОIIИКов . 

Структура выявляется при сравнении правой границы обсчиты
ваемого фотопика с левой границей следующего . Если эти границы 
перекрываются , то считаем, что два лика разрешены ЛИliIь частично , 
и их обработка требует : особого подхода. Более подробно работу 
алгоритма удобнее 1рассмотреть раздельно для случаев одиночного 
и сложного ликов. 

77 



Первый случай - пик одиночный. На данном этапе работы про
граммы известно положение вершины фотопика и его границ. Обсчет 
площади пика практически сводится к нахождению линии фона (пье
дестала) .  Описываемцй алгоритм, в зависимости от конкретных ус
ловий, может провести линию фона двYfЛЯ способами - в виде куби
ческой парабоJШ или прямой линии. Если соседние фоТОШJ:КИ распо
ложены на достаточном удалении от рассматриваемого , то слева и 
tправа от пика выделяются участки , по' которым методом наименьших 
квадратов проводится кубическая парабола , принимаемая за пье -
дестал. При обработке сложных гамма-спектров зачастую возникает 
ситуация , когда соседние фотопики разрешены полностью, но рас -
положены настолько близко друг к другу , что выделение между

' 
ни

МИ ,Достаточно протяженных участков чистого фона , необходимых 
для проведения с хорошей точностью кубической параболы , становит
ся невозможным. В таких случаях пьедестал фоТОПИIta аппроксими
руется прямой линией. После проведения линии фона подсчет пло -
щади фотопика затруднений не, вызывает. 

для проверки правильности разработанного алгоритма ряд 
спектров параллельно с машинной обработкОЙ обсчитан вручную 
методом Ковелла. Расхождения полученнЫх результатов оказались 
в пределах ошибки , обуоловленной статистикой. 

Второй случай '- сложный фотопик. � уже отмечалось выше , 
частично разрешенным пиком (мультиплетом) считается' ряд сосед
них пиков , ,г:()аницы: которых перекрываются. Если правая граница 
:l.-ro пика перекрывается с левой границей (1 + :Q�ro , '.1'0 выполня - ' 

ется неравенство : 
н4 ) н6 

где : н4 - правая граница пика i 
н6 - левая граница пика i + 1 .  

( 3) 

В таком случае оба этих лика рассматриваются программой 
как один частично разрешенный и положе�е его правой границы 
сравнивается с положением левой границы i + , 2-го пика. Если 
оказывается , что и эти границы пересекаются , то процедура про
верки продолжается до тех пор , пока не будет найдена "чистая" 
правая граница, а все рассмотренные фотопики объединяются в од
ну сложную структуру - мультиплет. линия фона под мультиплетом 
проводится аналогично линии фона для одиночного пика ; границами 
в даннОМ , случае являются леван граница первого и правая послед-
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него ПИКОF , составляющих мультиплет .  В этом случае программой 

подсчитывается только общая площадь мультиплета , без разложения . 
на составляющие . ОпробованБЫе нами MeToды разделения мультипле
тов в данной npoграмме не используются из-за низкой точности по
лучаемых результатов и малого o�ъeмa располагаемой оперативной 
памяти ЭВМ. 

. 

для облегчения расшифровки спектра , а также для визуального 
контроля качества проведения линии фона , программа предусматри
вает в случае надобности возможность выведения на графопостР9-

итель обрабатываемого спектра с выделенным.и пьедесталами под пи
КгlliШ. Пример такой выдачи приведен на рис . I .  

Рис . I .  Участок гамма-спектра с выделенными пьедесталами 
под ФОТОПИI®IIИ. 

Описанный алгоритм реализован на языке Альфа. О�щее время 
обработки одного спектра ДJ111Ной: 2000 каналов ( считывание с маг
нитной ленты спer{тра и про граммы , вычисление , печать результатов) 
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на ЭВМ М-222 составляет 1-2 минуты ( без вывода на графопостро
итель ) . Ввиду особенностей Альфа-транслятора (под программу и 
числовые данные используется одкн h7б оперативной памятщ прог� 
рамма составлена из двух независимо оттранслированных частей , 
записанных на магнитную ленту. Каждая из этих частей работает 
последовательно друг за другом ; обмен данными между частями осу
щеСТ�1Яется через магнитный бара6ан. Альфа-схема части програм
МЫ ,  проводящей поиск фотопиков и их обработку , приводится в 
приложении. 

Разра60ТКОЙ данной программы завершен первый этап 06работ
ки гамма-спектров , получаемых в процессе нейтронно-активацион� 
ного анализа ,  с помощью ЭВМ. 

для конкретной ЭВМ отработана методика : 
а) автоматического поиска фотопиков ; 
6 )  анализа структуры' фотопиков 
в )  построения пьедестала под пиком и подсчета площади одиночных 

IIИКов . 
Программа не предус�ттривает разделения мультиплетов , одна

ко и в таком B�цe она позволяет увеличить эффективность обработ
ки данных по сравнению с ручным счетом прИ6лизительно в 30 раз . 

Проверка качества работы программы проведена на гамма-спек
трах образцов стандартных горных пород ГДР ( KH-извеСТlmк , тв -
глинистый сланец ) и США ( ООР-1 - гранодиорит , ВСВ;';1-' , базальт , 

G- 2 - гранит ) • Результаты расчетов приведены в табл. 1 .  для 
сравнения в той же таблице 1 приведены содержания элементов в 
перечисленных выше стандартах горных пород , полученные автора-
ми работ [ 2 ) и [3 J • Сопоставление полученных НаМИ результатов 
с данными других авторов показывает вполне удовлетворительную 
сходимость результатов и наглядно демонстрирует ра60ТУ программы. 

л и т е р а т у р а 

1 .  Экспериментальные исследования полей гамма-излучения и ней
тронов . ,М. , " А!'О .. изда!''' . 197 4 .  

2 .  Вrunf'ец; А .о .', Steines Е .  Activation Ana1ysis in Geochemi
str,y and 00�ochemistr,y . Ов10 , Universitetsfor1aget , Ов10 , 

1971 . 
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сх: � 

Таблица 1· 
Сравнение результатов обсчета содержаний элементов 

в стандартах горных пород : а - с применением описываемой программы; 
б - в тех же стандартах , приведенные в работе [�; в -данные работы [3] • 

глинистый а 
сланец с5 

-- - - - - - - - - - - -

а известНЯR d 
- - - - - - - - - - - -

а 
гранодиори'!' в 

- - - - - - - - - - - -

база..пи . а  
в 

- - - - - - - - - - - -

а 
грани'!' n 

-----

Тантал , I Гафний , Г/'Г г/т 

1, 38± 0 ; 36 
1 ,39 ± 0 , 48 

- - - - - -

0 , 19 ± 0, 09 
0, 16 ± 0 , 13 

- - - - - -

0, 79 ± 0, 22 
I , I  

О,9з
-

±
-

0�i9 
0 , 88 

- - - -- - -

о , 'n ± 0 , 20 
0 ,9I 

5 , 0  ± 1, 9 
4, 02 ± 0, 40 - - - - -

0 ,8  
0, 75 ± 0, 09 

- - - - -

14 , 6  ± 3 , 4  
I2, 4 

1- - - - - -
3 , 9± 1 , 1  

4 , 4 
- - - - - -

6 , 8  ± 1 ,8  
7, 5 

Европий , Торий , Железо , 
г/т г/т % 

2 , П  ± 0 , 18 18, 6  ± 2 , 3  4 , 86 ± 0 ,22 
1, 15 ± 0,20 18, 3  ± 1 , 5  4, 16 ± 0, 41 - - - - - - - - - - - - - - - - - - -
0 , 53 ± 0 , 07 2 ,33 ± 0 , 89 0 , 53 ± 0, 05 
0 , 38 ± 0 , 07 2 , 5  ± 0 ,2  0, 57 ± 0 , 09 

-- - - - - - - - - - - - - - - - - - -

2, 77 ± O , 2I П7 ± 7 3, 02 ± 0, 17 
3 , 1  IIО , 6  3 , 08 

2�48±
-

O�28 
- - -- � - -

6 , 62 - 1, 09 
- - � - - - -

9 , 14 - 0 , 49 
2 ,2  6 , 81 9 , 6  f- - - - - - - - - - - - � - - - - - - -

1 , 69 ± 0,J5 26 , 1  ± 2 , 4 1 , 79 ± О , П  
1, 5 25 , 2  1 ,96 



3 . Flanagan F .J . , U .S .  Geological Survey standarts-II First 

�ompilation о! data for the nev U . S . G . S .  rocks !'
Geochim . 

Cosmochim.Acta
': 19б9., v. 33, р'. 81-120. 

4 .  Sterlinski S .  А metod for resolution enhancement о !  inter

fering peaks in Ge (Li) gamma-ray spectra ;'
J . Radioanal . 

Сhеш," 1976, У. 31 . р .  195-226. 
5 .  Verheijke M.L. А c<?mputer program in ALGOL-60 for the 10-

cation and evalu'l;ion _о! peak in Ge (Ы) gamma-ray spectra .. -
" J . Radioanal . Chem:', 1972, У. 10. р .  299-314. 

ПРИЛОЖЕНИЕ 
НАЧAJlО 
8ЕЩ СК , *AJlЪФА* j 

ЦЕЛblЙ .� Д [ 1 : 2 , 1 : 1 0 0 ] ; 
МАе<::ИВ Р , В ,Бl [ -З : Z О Н ) ,IС [ 1 : J ] , А [ 1 : . , 1 : 5 ] ,Х [ 1 : . ] , 
СС [ 1 : 1 3 ) ,8[ 1 : 5 ] ,81 [ 1 : 5 ) ; 
ЦF�blЙ I ,J ,К ,Н ,Н1 ,Н2 ,НJ : Н4 , Н 5 , Н 5 ,М ,нк , Ц ;  
БАРАБАН Б ,Б1 ,Вl j 
ПРОЦЕДУРА сг ( р )  j 
НАЧAJlО 
ДЛЯ I : =1 , �  • •  ,HK ЦИКЛ P [ I) : =LN ( P [ I ]+ t ) j  
� I : =7 ,  • • •  ,HK-J ЦИКЛ P[ I-J ) : = ( -J х ( Р [ I+J ]+Р [ I- J ) + 
З Х ( Р [ I-Z )+Р [ I+ Z ) + 6Х ( Р[ I-l ]+Р [ I+ l ] )+ 7 ХР [ I ] ) /2 1 i 
�qя I : =HK-J ШАГ -1 ДО 1 цикл Р [ I+З ) : =ЕХР (Р [ I ) j 

КОНЕЦ ; 
ВЕЩ ПРОЦЕДУРА СД( J )  '; 
СД : =-Р[J-l ] + 2Х ( Р [ J-2 ) -Р [ J ]+Р[ J+2 ) -Р [ J+ 1 ] i  
ВЕЩ ПРОЦЕДУРА 3H (J ) j 
3Н : =Х[ 1 ]+х[ 2 ) Х (J-НЗ )+х[ з ) x ( J  -нз ) t 2+Х[ 4 ] X ( J-НJ ) t 3 j 
ЕСЛИ *AJlЪФА*>О ТО НА Л ; *АЛЪФА* : =5 ; Ц; =0 ; 
Л :  ВВОД (В)  j 
ВЫВОД ( В , ИСТИНА ) ;  
В1 [ ) : =В[ ) ;М : =В[ 5 ) j Ц : =Ц+1 jНК : =В[ 4 ]-В[ З ]+ 1 ; 
К : =О jД[ , ] : =0 ; C [ ) : =O ; I : =7 ;  
-с-п 0 1 7 5  ( 0 0 1 6  ,Р , Р , О  ,М ) ; 
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СГ( Р ) j Б[ ) : =Р[ ] j  

Л 1  : 

I : =I+1 j С [ 1 ) : =с [ z J j С [ Z ] : =С [ J ) j С [ J J : =СД ( I ) j 

ЕСЛИ C [ г J<O AND С [ 1 ) )С [ 2 ) А�m с [ з ] )с [ г ]  � 
НАЧАЛО 

СК : =SQRT ( P [  Т-2 ) + 4 Х  (Р[ 1-J  J+p[ Т-1 J+ р[ Т+ 1 )  )+Р[ I J}j 

ЕСЛИ ABS ( C [ 2 J ) � 1 , J xCK то 
НАЧАЛО 
К : =К+ 1 j Д [ 1 , К ] : =I�l j 
КОНЕЦ 
КОНЕЦ ; 
ЕСЛИ 1<HK-8 1:9 НА Л 1.; 

для Т : =1 ,  • • •  , К  ЦИКЛ 
НАЧA.JIО 
J : =Д [ 1  , I J -2 j 

ПОКА р [ J J �Р [ J- 1 J+SQRТ ( Р [J-1 J )  � J : =J-l j 

Д [ 2 , 1 ] : =J-l j 

КОНЕЦ ; 
Д [ 2 , К+ 1 J : =НК j I : =О j 

ЛЛ :  
I : =I+1 j СС [ 1 J ) : =О j Н2 : =Д[ 2 , I J j 

Л 2  : 

J" : =Д [ l , 1 J + 2  j Cc [ p J : =CC( 1 ) ) + 1 j 

ПОКА p [ J ) �P [ J+ 1 J +SQRT ( P [ J+ 1 J )  ЦИКЛ J : �J+ 1 j 

!!4 : =J+ 1 j НЗ : =д [ 1 , 1 )  j H6 : =д [ 2 , I + 1 J j 

ЕСЛИ Н4>Н 6 то 
Н'АЧАЛО 
1 : =1+ 1 j НА Л 2 j 

КОНЕЦ ; � 

СС [ б ] : =*СИГМА* ( J , Н2 , Н4 , Р [ J J ) j  

СС ( 7 ) : = ( Р [ Н2 ]+Р[ Н4 ] ) Х ( Н 4 -Н2 + 1 )/2 ; 

CC [ 8 J : =CC[ 6 J -СС[ 7 ) j  

СС [ 9 ) : =SQRТ (СС [ Б J +СС [ 7 J ) j  

J :  = UI4-H2 ) /2  j Н 1  : =H2 -J j Н5 : =II4+ .} ; 

C C [ l O ] : =O j CC [ 2 ) : =HJ j 

ЕСЛИ !а<) OR Н5>Н 6  ТО НА Л4 j 



ДЛЯ J :  =1 , • • •  , 4.  ЦИКЛ 
НАЧАЛО 
А [ J , 5 ] : =*СИГМА* ( М ,Нl ,Н2 , Р [ М ] Х (М-СС [ 2 ] ) t ( J-l ) ) + 
*СИГМА* (М ,Н4 ,Н5 , Р [ М ] Х (М-СС [ 2 ] ) t (J-l ) ) j  
ДЛЯ Н : =1 ,  • • •  , 4  ЦИКЛ 
А [ J , Н ] : =*СИГМА* (М ,Нl ,Н2 , (М-СС [ 2 ] ) t ( J+Н-2 ) ) + 
*СИГМА* (М , Н4 ,Н5 , (М-СС [ 2 ] ) t ( J+H-2 ) )  j 
КОНЕЦ ; 
-С-П О l О О ( 4 ,А [ 1 , 1 ] , Х[ 1 ] ) j  
для J : =Hl , • • •  , H2 , H4 , • • •  ,H5 ЦИКЛ 
НАЧАЛО 
СН : =3H (J) ; 
ЕСЛИ ABS (CH-Р[ J ] » 2 хSQRТ (Р [ J] ) то НА Л 4 j 

НОНЕЦ ; 

для J : =H2 , • • •  , H4 ЦИКЛ 
НАЧАЛО 
p [ J ] : =3H ( J ) ; 
CC [ l O ] : =CC [ l O ]+P[J] ; 
КОНЕЦ ; 

НА Л 5 ;  
Л 4 : 
ДЛЯ J : =H2 , • • •  , H4 ЦИКЛ 
НАЧАЛО 
p [ J ] : =P[ m ] + ( P [ H4 ] -Р [ Н2 ] ) х ( J-R2 ) ! ( Н4 -Н2 ) ;  
CC [ 1 0 ] : =CC [ 1 0 ]+P[ J ] ; 

КОНЕц ; 

СС [ l J ] : =СС [ l З ] + l О О j 

)) 5 : 
СС [ l l ] : =СС [ б ] -СС [ l О ] j  
СС [ 1 ] : =I j С С [ З ] : =Н4 j СС [ 4 J : =Н5 j 
РС [ 5 ] : =Н6 j СС [ 1 2 ] : =Р[НЗ ] j 
для J ; =2 ,  • • •  , 5  ЦИКЛ 
CC [ J ] : =CC [ J ]+B [ J ] -l ; 

для J : =l ,  • • •  , l J  ЦИКЛ 
НАЧАЛ� 
-Ц;1-�- �Л ( 9 ХJ , C C [ J ]  , � O ) ;  
КОНЕЦ ; 

84 



-В-У-К-М ( 1 2 5 ) ;  
ЕСЛИ 1 <К '!:Q НА ЛЛ ; 
В 1 [ ] :  =Р[ ] ; 
ЕСЛИ Ц=l !Q 
НАЧАЛО 
-IСО-Д ( 0 5 7 , 1 7 00 ; з з з з  ,Д[ 2  , 1 00 ] ) ; 
�K-O-Д ( О 5 6 ,Ц , О О О 1 , Ц ) ; 
КОНЕЦ 
ИНАЧЕ 
НАЧАЛО 
-К-О-Д ( О 5 7 , 1 7 0 0 , З З З З ,Д[ 2 , 1 0 0 ] ) ;  
-К-О-Д ( О 5 6 ,ц , О О20 ,ц) ; 
КОНЕЦ ; 
� Л ; 
КОНЕЦ * 
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В . Г .  Цикбалист 

ОПРЕДЕЛЕНИЕ МИКРОКОЛИЧЕСТВ ЗОЛОТА И СЕ РЕБРА В ПР ИРОДННХ 
М АТЕРИАЛАХ МЕТОдОМ АТОМНО-АБСОРБЦИ ОННОЙ СПЕКТРОФОТОМЕ ТРИИ 

Для успешного развития геохимии благородных металлов 
требуются точнне методн их определения на уровне кларко 
внх содержаний в �а8ЛИЧННХ npиродннх материала х :  для 80-
лота - это n . 10- - 10-8%,  для серебра - 11 . 10-5 - 10-7% .  
Количественнне опреде.пения столь НИ8КИХ концентра ций 80 -
лота и серебра в природннх материалах все ещё осr ает ся 
т рудной 8адачей аналитической химии , Тр.Удности во эникаD'1' 
К8К И8-эа сложности и Р8эно обра8ИЯ объектов аналИ8а , так  
и 88 счет физико-химических свой�в с амих элеме нтов : 
их с оедине ния лег ко восстана вливаются до  мет алла , сорби
руются на нерастворимоv о статке образца,  стенках ПО СУДН . 

Ранее наки были рааработанн ра sличнне вариантн спект
рохикичес кого метода определе ния 80лота , который П0 8ВОЛЯЛ 
определять его до n . 10-� в породах , минералах , природ
нвх водах [ 1 ]  . Бурное ра8 витие в 60-70 годах атокно 
аБС9рdционного анализа , в частност и,  поя вление графИТо -

вой Rюветв ( бесплаuенный способ атомиазции ) поз волило су
щественно упро стит ь схемв пол учения концентрата для оцре
деления элементо в ,  да и сако , определе ние . 

Основно й  цеЛЬD проведеннвх и сс лед ований было - по вы
тение 'l'очности определения и снижение пределов о бнаруже 
ния элементов . ИсслеДО Балисъ cxelLВ определе ния как из 
раэнвх , т ак и из одной навески.  Использо вался спектро
фотометр мо дель 50З фирмв Перкин-Элмер . 

ДЛЯ ВСКРНТИЯ твердых о браэцо в испольэо ваJIО СЬ  кислот
ное разложение ; 80ЛО'1'0 извлекалось  смесью азотной и со 
ляной RИСЛо'l' В отношении l : З  ( царской водкой ) ,  се ребро -
аэот ной кислотой и царско Й · водкоЙ . Полное разруше ние 
силика'l'НОЙ о с новы ПРО ВОДИJ(ОСЬ плавико вой кислотой . Мно
голетний oг.H� pa�OT H ,  а такхе опнтн с активннк эолото м • °8 
... �' Аu д ают ВО8МОЖНОСТЬ говорить о ТОМ ,  ЧТО голото и с ереб-
ро П рИ !(ислотноу раЭЛОЖ8НИИ про б практичес ки полноет Ы) 
переходят в ра створ . Тонкое измельчение про б  (ДО 200 меш) 
ИСRЛJDчает потеои ЭЛбмеН'l'ОВ  эа счет к варцевнх , о кисюlX пле
HOn . Наuи установлено , что наблюдаемая на практике "непол-
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н о т а "  из влечения о б ус ло влена потерями за счет С.орбции 
э л еуе � о в  на нера ств о риуо м  о ст ат к е  ( рис . 1 ) .  Потери за 
с ч ет сорбции у в еличивают с я  с ув еличение м на в е с к и ,  вре 
мени K O �  aK'I'a раств ора с не рас т в ори)(н)( о cr ат к о у  и з а 
висят от характера о браа ца . Осо бенно значительны потери 
для про б ,  со дер жащих глини ст о е  вещ е ст в о  - э то раз ные по 
с о ст а ву сла нцн ( табл . 1 ) .  

Таблица 1 
Сорбция золота нераст воримым остат ком сл анцев 

Характер пробы 

ЧерннИ .У глеродис тыИ 
глинистнИ слане ц  
Черннй углеродист ый 
сланец 
Крист а лличе ский 
сланец 

-------

Определено золота в %% 0'1' о бщего 
с од ержания 

-----...,----------
I непрокаленная 

1 __ 
ПРО ба 

про кале нная 
про ба 

нераст в . филь трат нер аств . фильтрат ост ато к  о с т ат о к  
---�------�------r-----

82 18 6 94 

80 20 3 97 

25 75 3 97 

.-L 
Как видно И3 т а бл ицн , в нер аст воримо м остат к е  ост ает ся 

до 80% золо т а . Опыт ы ПО I{ аз эли , что по сл е  рэ зруше ния стру к 
туры о бразцо в  про кэливание м потери з а  счет сорбции значи
т ел ь но уменьшают ся .  Это та к JЮ  вицно из т а блицы 1 .  

Метод а томно й  абс о рбции при ис пол ьзо вании не пл аме нннх 
?томиз аторо в в ыявляет д о вольно WlI зкие конце нт рации злемен
то в :  золота - 0 , 00 1  мкг/мл . ,  сере бра - до 0 ; 000 1 м кг/мл . 
Оцнако прямое определе ние в раств оре не пос ред ственно после 
раало r.ения геологичес ки х  о браз ц о в ,  как правило , не l!О ЗМО ХНО 
из-за ПОМОХ от сопут с т в .уюших элеме нт ов . Особенно велики 
помехи от натрия , желе за , ме д и ,  ник еля , ко бал ьта . Поэтому 
опред ел ение l!.икро к онцентра циЙ и серебра и золота в о зможно 
то лько после пре ,\ варител ьного от �ел е ния их dT сопутст вующих 
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эnеме нтов . Для отделения , а также и ко нцентриро вания зо
лота и серебра мв использо вали э кстракцию . С этой целью 
били испвтанн ряд э кстрагентов:  органиче ские сульфидв 
( ОС )  - нефтянве сульфидв и дибутилсульфид ; соль чет вертич-
ного аммониевого основания - тетраоктиламмонийбромид 
( ТОАБ) ; о ктилапилин ( ОА)  и ди-2-этилгексилдитиоФосфОРНая 
кислота (Д2ЭГД ТФК ' .  Использо вались растворн экстрагенто в 
в толуоле . Енло вес ьма заманчиво ко нцентрировать элеuеНТН 
одни. Эlстрагентоu в один экстракт , тем более , что при 
определении в графитовой кювете взаимного влияния друг на 
друга обнаружено не било . 

Ранее [ 2 1 нами била изучена э кстракция золота ТОАБоu 
в з ависимости от различнвх факторо в .  Бнло уста новлено , 
что БОЛОТО ве сьма Эффективно э кстрагирует ся ТОАЕо. (рис . 2 ) . 
КОЭффициент распределения . D ( отношение концентрации веще
ства в органической фазе к ко нцентрации е го в водной фазе ) 
имеет значение порядка 1000 , а в солянокислой среде он не 
изме няет ся в широком интервале концентрации кислотн . Се
ребро экстрагируется из этой средн с меньшиу D ( рис . 2 ) .  
Тем не менее д о  ко нцентрации кислотн 4 .оль/л D ост ается 
т аких, чт о  до Л ( соотношение фаз  водной к органиче ской)  
раБИН. 4 извлечение серебра сост авляет 95% . Из сопутст ву
ющих элеме нтов существенное влияние на экст ракцию оказн
вает железо (рис . 3 , табл . 2 ) .  Использовался' 0 , 01 моль/л 
раст вор ТОАЕ в толуоле . Помехи при извлечении золот а 
можно и збежат ь уменьшение. конце нтрации кислотн в водной 

фае8 ( рис . 3) .  При экстракции сере бра no мехи от желез а 
ве сь.а серьезнн даже при небольших содержаниях в пробе 
(таБЛ . 2 ) . Таким образом, со вмест ное отделение золота и 
серебра в один экст ракт раст вором ТОАЕ возможно только 
для образцо в ,  содержащих железа ме ньше 1% . 

С целью совмест ного определения зоnота и серебра про
веденн э кспериvентн по эк стракционному из влечению их окти
ланилином в зависимо сти  также от различинх факторов : кис
лотности среди , соотношения фаз ,  концентрации элеме нто в ,  
экстрагеНТ8.  Изучено влияние других элеме нтов на э кстрак
цию . УСт ано влено , что золото извлекает ся ОА весьма эффек
тивно . Коэффициент распроделения также порядка 1000 . 

88 
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8Г
""НCl 
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1, 0 

о 

'q ..• .•.... 000 OO o oЦo� o 
2,0 4,0 6,0 8,0 10, 0 

С кислоты, MO-;16/� 

Рис . I Результаты определения 
золота в зависимости от вре -
мени обработки 06разца кисло
той и величины навески ( на 
примере гранита ) ,  I , 2  -царская 
водка ( навески IO и IOOr соот
ветственно ) ;  3 , 4 - НEr + NaВrO.3 ( навески IO и 5 г соот 
ветственно) .  

00 Рис . 2 Зависимость коэфрици
еита распределения элементов 
от концентрации кислоты в вод
ной фазе Сме= O , I  МКГ/МЛ ; л =I , 
время экстракции = 1 мин ; 
СТОАБ = 0,01 моль/л ; 00 - D .л.u 
хх -

DAg 

Рис . 3 Зависимость коэqфици
,ента распределения золота от 
концентраций : 1 -железа в вод
ной фаз е ;  С НСl = 2 моль/л ; 
2 - HCl, с;.е = 1 ,  О моль/ л 
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Влияние сопутствующих элементов 
на экстракцию серебра 

Таблица 2 

(серебро : металл = 1 : 1000 : отношение фаз= 1 ;  время экстракции 
- 1 мин ; введено 5 мкг серебра ) 

элемент 

никель 
железо 
кадмий 
кобаJIЬТ 

медь 
_ _  о 

извлечено 

ТОАБ 

4 , 1  
0 , 5  
4 , 96 
4 , 95 
4 , 8  

серебра, мкг 

ОА 
. _ --

4 , 8  
4 , 6  
4 , 98 
4 , 8  
5 , 03 

- -

Д2ЭГДТФК 

5 , 05 
4 , 9  
5 , 01 
5 , 02 
4 , 98 

Таблица 3 

Результаты определния золота и 
серебра из одной навески. 

( введено 0 , 01 мкг золота -1 . 10-7% к исходной навеске , 0 , 1  мкг 
серебра - 1 . 10-6% к исходной навеске : Навеска 10 г ) .  

-

�пре� в пробе \ опреде�ено с добавкой 

Au ,n ·10-7 Ag ,n . 1 0-6 , Au , n · 10-7 Ag���w-6 I 2 , 6 1 , 2 3 , 7  2 , 1  
( I5 :  16 , 1 )  ( 15 :  I5 , 2 )  ( 5 :  17 , 4 )  ( 5 :  15 , 8 )  

Гранит 

Сланцевая порода 0 , 8  
(7 : 18 , 8 )  

1 , 1  
( 7 :  17 , 2 )  

1 , 7  
( 5 ;  19 , 6 )  

1 , 9  
( 5 :  18 , 3 )  

Примечание :  первая цифра в скобках - число определний , вторая
- коэффициент вариации. 

9U 



в внбраннвх .услов иях ( к о нцен'!'рация СО ЛЯНО Й к ислотн 
2 ио.YIЬ/Л , конuент рация э к с тра гент а 0 , 5  v:оль/л , л = 100 )  
З 0ЛОТО извле ка ет ся пра ктич ес ки полно ст ью . Со пу тствующие 
элементн э кстра к цию не уме ньшают . С еребро иа вле ка!тс я ОЛ 
с ко эффициентом рас пределеh�ем порядка  1 50-200 . Снижает ся 
извлечение из р а с т воро в ,  содержащих соляную кислоту више 
4 моль/л . Из сопутствующих элеме Н'l' О В  аамет но е  влияние на 
э кстракцию о к азнвае'!' желе зо ( табл . 2 ) . 3аметно с ниха � 

из влечение кобал ь'!' . Следо ват ель но , ис пол ьзо вать ОА дЛЯ 
с ов мест но го и з в л ечения з о л о т а  1'1 сере.бра в о дин э кстрак'!' 
мо хно '!'олько при а нал изе про б прос т нх по с о ст а ву и с не вн·· 

соким содержанием хелеза и ко бал ьта . 
В Инстит уте ФИ8И IlО-ХИllиче с ки х  о с но в  переработки ми не

рально го сирья ( И ФХИМСе ) для э кст ра кции золота и серебра 
били пре дло хе нв д итиофо сфорнне кислот н .  Из работ f З , 4 1  
из в естно , что диаЛRИJIдитиоФосфорная ки сло та э к ст рагируе т 
сере бро с D � 2000 из разнвх сред , в том числе и из соля
НОКИСЛОЙ . Наши Э ltс пе риме нтн, про аеде ннне в усло виях бл иа
ких к нашИl! реаль нн).( раств орам , подтвеРЦ8Ю'l' д ан ные авто
ров . Д аже при Л = 100 по сле :'! кстраRЦИИ cepe r)pe. в водной 
rf аэе практичес ки не о бна р.vживается . Сопутст вующие э леме нтн 
на э кстра кцию не влияют . Золото .18 з н стрв гир.Уе т сл а аметно 
хуже , D - не более 1 50 ,  при ч е м  Э Jtст ра кция реэ it о  с ни жа ется , 
всл и в раст воре прис.Утст в уют .!Lеле ЗQ , НИ R9ЛЬ , ко баJ, Ъ Т ,  медь 
более 1% МГ/UЛ КВЖД ОГО . 

По следние годы в лит ерат.Уре появило с ь  мно го работ по 
э кстракции золота и сере бра о рганиче с кими С.УЛ Ыj'идвыИ . Раа 

работ ан!::! меТ ОДИIl И ,  в КОТ ОРНХ отдел ение голота и серебра 
ПрОВОДИ'l' СЯ э к стракцией ОС [5, 6 1  . ЭтОТ класс ::\ к с траг ен'):'ОВ 
привле ка ет с воей ВНСО КОЙ эфф ек тивно от ью и иэ6ират еЛ ЪНUСТ Ь!J 

по отно шению к золоту и се ребру . Мн испол ь зо вали 0 , 0 2 , 
моль/л ра ст в ор ди6утилс ул ьrf1ида 13 толуоле и 0 , 1 МО J. ь/Л ра
створ нефТЯН!lХ с ульфидо в .  Золето ПРВ КТ l<;ч е С R И  Г:QЛНОС1' ь ю  
из Вл ека ет ся и з  растворо ]'; ,  пол.Ученннх по Сле РSЗЛОJi ЭНИЯ про б 
царской ВОД К ОЙ и п ере в е.1\8Ш'!Н с оле й в ХЛО РИД Ы при Л ", 50 .  
Серебро И :?  'га ких (СОЛRНО Rислtlх)  раСТD ОРОВ пра Н'Г!1Ч�СRИ не 
Э i{r:трагирует с л .  Но с внсоким D о но И :Э В.'I8Rfl СТ С я  И <J  аао'Т'" 
НО КИСЛНХ ра ст в о ро в до КOfщент рации F-И СЛОТ Н  1 , 5  - ') !«ОЛ Ь/JI . 
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Бнла опробована слеДJющая схема определения элементов 
из одной навески с последовательним извлечением :  навеска 
5- 10г обрабатнвается азотной кислотой в два приема по 20-
25 мл , отфильтровивается нераст воримнй остаток ( количест
венно ) ,  которий озоляется и далее обрабатнвается. царской 
водкой также в два приема по 10 -15 кл . Смесь проби с цар
ской водкой упаривается до влажных солей , которие обраба
тываются 2-3 раза концентрированной НС1 дЛЯ пераведения 
их в хлоридв .  Соли растворяются в 1 , 0-1 , 5  коль/л соляной 
кислоте , отфильтровнвается нераств оримнй ост аток .  Таким 
обра зо)'! , в ходе анализа получается 2 раствора : азотно -
кислий , иа которого экстрагируется с еребро ; и солянокис
лый , из которого извлекается золото . В полученних э кстрак
тах золото и серебро определяются атомно-абсорбционннu 
методо),! или распилением в пламя или в графитовой кювете 
в зависимости от содерхания элементов в пробе . Пламенннй 
вариант поз воляет определять �BepeHHO до 5· 10-�, вариант 
с гра�итовой кюветой до 1 · 10-� .  

Описанная схема не безупречна. Практика показала , что 
при снижении концентрации серебра в водной фазе ниже 
0 , 05 мкг/мл резко падает. воспроиз водимость определений . 
Некоторне исследо ватели ( Г . А .  Вал� , автореферат кандидат
ской дисс ертации, 1 97 5г . ) полагают , что э'!'о происходит 
из-за помех хлор-иона . В лаборатории , где постоянно прово
дятся работн с соляной киСлотой таких помех избежат ь труд 
но . При определе нии золота , когда  его концентрации в водной 
фазе нихе 0 , 1 мкг/кл , возрастаm потери золота за счет вос
стано вления и сорбции на нерастворимок ост атке проби ,  стен
ках пос уди . Эксперименти с активним з олоток 1 98 Au показали,  
что такие потери составляют 10 и более проценто в .  Чтс 1н 
избежать потерь , нужно в растворе постоянно иметь 'окисли
тель (ми использо вали 2 , 0 моль/л соляную кислоту , насн
щенную хлорок) . А при контакт е водной Ф!iЗН , имеющей о кис
литель , с органической фазой происходит окисление суль
�идов . Органическая фаза  меняет ся по составу . Несмотря на 
'1'0 , ЧТО проД .уити окисления - сульфосоли - также э кстраги-· 
руют золото , степень извлечения меняетс� , поскольку изме
няет ся коэtfrj\ициент распределения . При требуе1l0Й степени 
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к о нцентрирования ( В 50-100 раз ) и з вл ечение составляет не 
более 40% , приче)( о т  о пнт а к о пнту не во спроиз во.Цимо е .  

Такиы о браз ом , в резу льтат е про веденннх исследо ваний 
ын о стано вилис ь  на следующей схе ме о пр еделения кларковнх 

с одержаний золота и серебра : - на веска пробн 5-10г о бра
батнвает ся царс кой вод кой в д ва риема по 1 5-20 ил . Про бн , 
с оде ржащие глинистое веще ст в о  - сл анцн - пред варит ел 'ь но 
nро к аливаются при 600-8000 с в т еч ение 2 часо в .  Смесь после 
сла бого _кипячения в теч ение часа упари вается д о  влажннх 
сол ей , которне перев од ятся в хлориди о брабо т к о й  3-4 раза 
ко нц ентриро ва нной соляной кисло той , на снще нной хлором . 
О'rделяет ся нер аст в о римнй о с т ат о к .  Фил ьтрат до водит ся до 
определе нного о бъема (до 100 IfЛ) . и з олото и серебро н ах о 
дятся в ра.ст воре в в иде хлоро к омплексо в ( AuC14 Г, [AgC121�  
Ко нцентр!щия ра бочих ра с т в о ро в  по соляной кислоте примерно 
? - 1 , 5 моль/л . Из ф ильтрата о тбирается али к во тная ча с т ь  
10-20 мл ДЛЯ оrzределени,'{ сереб р а ,  а в ост ат к е  раст в ор а  
определяется з олето . Сере бро э Rст рагируется ),щ-2-этил гек
сиддитиофо сфо рно й кисл о той , 0 , 0 1 моль/л раст в ором в толуо
л е ,  а золото 0 , 0 1 мол ь/л раст в ороы ТОАБ или Т АБ АХ  ( триал

Rилбе нвиламuонИЙхлорид ) .  �кстракцио нное концентриро вание 
с ере бра ПРО Б О ЦИТСЯ в гра цуиро вочннх np о бирках со шлифны
ми про бкауи , а золото - в мерннх ко лбах та кже со шлифними 
про Скаыи . По сле перемеmивания в течение 1 мин . и ра с с л аи
вания tf' аз органическая (} аза вы водится фоно вой нислотой В 

узкое горлншко .олбв ДЛЯ замеро в .  
Бнли проверенн на уст ойчиво ст ь  CT a �цapTHHe раст в о ри 

воднне и орга ниче ские , относит ел ьно ко т о рн х  ведут ся а амерн , 
Для; этого были при гото вле нн большие о бъемн ра ст воров но н
центрации ОТ 0 , 0 1 ДО 10 мкг/мл И по волоту И по серебру . 
W воднне и органичес кие раст воры сравни вали с ь  с вно в ь 
при гот о вле нннми перед 8 а меро м . Т еR�енции к уменьшению ко н
uеН'1'рации элеме Н'1' О В  в орга нич е с ких раст в орах не от мечено . 
Наблюдались о т кл оне ния не выте 4% к а к  в сторону а sвнmения , 
так и в C'I'OPOH-Y з а нижения . 3'г и ивме не нv"т мн о бъясняем не 
достаточной точно стью npиго товле ния рас'с в оров . Наблюде ния 
В &  водннми раство рами 80лота П О R З О СЛИ , что на и бо ле е  .устой
чивн ра с т воры в б уф ерной с ме с и : на 200 мл paC� B o pa 2 мл 
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насыщенно го ра ст в ор а  NaCl , 3-5 и л  хлорной вод ы ,  к о нцент-
ра ция С оляно й  кислоты примерно 2 , 0  моль/л . Такие раст воры 
стоят бев в а метных ивмене ний более год а , в то время к а к  
царсковод о чнне раст во ры ( 10% п о  царс к о й  вод ке ) ивменяют с я  
уже после 10-15 дней хране ния . Соляно ки слые раст в о ры с е 
ребра., 2 , 0  моль/л по HCl т а кж е  х ра нят ся бе а а а метннх 
иа мене ни й  боле е 6 месяц� в . 

Метод определения а олота и се ребра про верялся в о с но в 
н о м  приемом " в ведено - н айдено 11 , по с кольку стандартных 
о браа цов , аттест о ванных н а  а олото и серебро , в нашем р а с 

ПОЛОJ:ении не бнло ( т а бл . 3 ) . 
Та киы о бра а ом :  

- про ве ц енн исс ледо ва ния п о  э к стра к ционному ив вл ечению 
аолота и серебра ; 

- внбранн ОПТИ1iал ь нне .Усло вия для эффе ктивно го к о нцент
рирования микро колич ест в элементов иа сло жннх по с о 
ст а в .У  растворо в ; 

- рав раб отана и внедрена в пра ктику лаборатории методи
ка о предел е ния аолота и серебра иа од ной на в е с ки в 

ра вно обраа ннх геологиче ских пробах . 
Пред елн о бнару жения для аолота 1 . 10-� ;  для сере бра 
1 ·  1 0-7% .  Относительная к вад ратичная о шибка о пре деле ний 
10-25% в ВС1 висиыо с т и  от соде ржания элеме нт о в  в про б� . 

Принятая схема определ ения отличает С Я  про с т о то й ,  

э к спресно С·Г Ь Ю .  
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Ю.Ф. Погребняк, В . П . 3агузин , А.А.Цыренова 

оrrrИМАЛЬНЫЕ УСЛОВИЯ ОПРEдEJIEНИЯ МАКРО- и МИКРОЭЛЕМЕНТОВ НА 
ОТЕЧЕСТВЕННОМ АТОМНО-АБСОРБЦИОННОМ СПЕКТРОФОТОМЕТРЕ "САТУРН" • 

Несмотря на свою относительн;у:ю молодость , атомно-абсорбци
онная спектрофотометрия как аналитический метод получила ши
рокое распространение в лабораторной практике , что объясняет
ся рядам присущих ей достоинств Г 1 ,  2 , з J . Атомно-абсорбци
онные спектрофотометры в массовом порядке выпускаются целым 
рядом зарубежных фирм. Освоен выпуск аТОМБо-абсорбционных спек-

' трофотометров и в СССР. Так , I{иевским заводом аналитических 
приборов выпускается однолучевои атомно-абсорбционный спектро
фотометр С-302. 
Двухлучевой атомно-абсорбционный спектрофотометр "Сатурн" раз
работан и выпускается Северодонецким СКБ "Автоматика" . Четы -
рехлетний опыт работы авторов с различными моделями спеI<ТРОфО
тометров серии " Сатурн" дает основание утверждать ,  что в де_ ' 
лом это надежный и высокоэqфективный прибор , по основным ра
боЧИ1� характеристиI<aМ не уступающий зарубежным при борам подоб
ного K lIaCca. В то же время следует отметить,  что реализация 
всех заложеннЫх в приборе возможностей в условиях аналитичес
ких лабораторий , особенно производственных , существенно затру
днена тем, что к при бору не прилагается методическое руковод -
ство по его аналитическому примен ению, подобное тем, которыми 
снабжаются приборы фирмы "Перкин - Элмер" . 

Учитывая это , авторами была проведена ' работа по выбору 
оптимальных условий определения 20 элементов на спектрофото -
метре "Сатурн" , а также по отработке рациональных методик хи
�лической подготовки проб силикатных и карбонатных горных по -
род перед измерениями. Были отработаны также методики опреде
ления макро- и микроэлементов в составе природных вод. 

В процесс е работы для всех 20 элементов эксперименталь -
нwл путем были выбраны аналитические линии , размеры щелей мо
нохроматора, токи питания ламп с полым катодом, вид горючего 
и окислителя , расходы газов и определены достигаемые в этих 
условиях чувствительности и пределы обнаружения. Все получен-
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ные данные сведены в табл. 1 .  Учитывая , что барабан длин волн 
спектрофотометра "Сатурн" програду:ирован в относительных еди -
ницах , в табл. I  даны также деления барабана длин волн �Я всех 
20 элементов. При Qпределе�qx в абсорбционном режиме исполь
зуются лroлnы с полым катодом ЛСП - I , разработанные и выпускае
мые ВНИИ оптико-физических измерений (г.  Москва ) .  Блarодаря не
которым конструктивным отличиям ( массивный медный радиатор по
лого катода с сильно развитой ре6р:нстой поверхностью дает воз
МОЖНQСТЬ использовать относительно большие токи питания без су
щественного уширения спектральных линий ) лампы типа ЛСП-I поз
воляют получать интенсивные и стабильные световые потоки ; по 
таким параметрам , как время выхода на режим и яркость они пре
восходят соответствующие лампы фирмы "Перкин- Элмер" . Элементы 
литий , натрии , К8J� ,  руБИДИЙ , стронций определяются в эмисси
онном режиме . В качестве горючего газа во всех случаях исполь
зуетен ацитиле!! марки "светильный" ; при работе в режиме эмис 
сии �q уменьшения самопоглощения щель горелки устанавливается 
перпендикулярно оптической оси прибора. Расход окислителя при 
определении всех элементов постоянен и составляет 800 л/час 
ДJU1 вохдуха и 540 ftjчас для закиси азота. Оптимальное соотно
шени� горючего газа и окислителя достигается регулировкой по
дачи горючего J;'аза. 

При определениях концентраций макро- и микроэлементов в 
составах силикатных и карбонатных горных пород , а также при -
родных вод рекомендуется использовать следующие методики хи -
мической подготовки проб перед измереНИЯ1Ш : 

Т .  При определениях титана , алюминия ,  железа, марганца , 
магния , кальция в ходе полного силикатного анализа навеска 
пробы 0 , 5  г сплавляется в платиновом тигле с З г карбоната 
натрия при те"шературе 9О00с ;  сплав ВЬ1Щелачивается ЗА мл раз
бавленной I : I соляной кислоты и после отделения окиси крем
ния переводится в колбу ёмкостью 200 мл. После определения 
титана из раствора отбирается аликвота 50 !� И перевсдится в 
колбу ёмкостью 200' мл ,  откуда определяются алюминий , железо , 
марганец , мarний , кальций . Растворы сравнения готовятся раз
ложением в аналогичных условиях серии навесок CTaндapTH� гор
ных пород - Cf-I, СГ-2; CT-I , СГД-I , CA-I, СИ-I . для повышения 
точности определений все рабочие и стандартные . растворы содер-
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Таблица 1 

Оптимальные УСЛОВИЯ иамерений на 
спектрофотометре "Сатурн " 

Эл емент Линия , нм Барабан , ТО К ЛСП- 1 ,  щель� ОКИС; I}И- Ацети- Чувст . п§ед . 
дел . ма MIl тел ь лен wкг/мл о н .  

л/час Ilкг/мл 
Литий 670 , 8  902 Эмиссия 0 , 1 Воадух 130 0 , 00 2  
Натрий 589 , 0 768 ЭМИ ССИЯ 0 , 1 Воадух 130 0 , 01 
Калий 766 , 5 1059 Эмиссия 0 , 1 Воадух 130 0 , 006 
Рубидий 780 , 0  108 2  Эмиссия 0 , 1 ВО ад ух 1 30 0 , 02 
',!едь 324 , 8  357 20 0 , 1 Воадух 140 0 , 0 9 0 , 00 9  
Бериллий 234, 9 221 30 1 , 0  3ак . 360 0 , 04 0 , 005 

'-J) аеота ()) 
МагнИй 285 , 2 298 15 0 , 2 Воадух 1 40 0 , 0 1  0 , 00 3  
КальцИй 422, 7 507 15 0 , 1 Воедух  140 0 , 10 0 , 05 
Стронций 460 , 7  536 ЭМИССИЯ 0 , 1 3ак .  3 10 0 , 02 

ааота 
Цинк 2 13 , 9 1 90 20 0 , 5 Воедух 140 0 , 03 0 , 008 
Кадмий 228 , 8  2 1 1  1 5  0 , 1 Воад.ух 150 0 , 03 0 , 0 1 
Алюминий 309, 3 334 25 0 , 2 3ак . 330 1 , 0  0 , 30 

аеота 
Свинец 283 , 3 294 30 0 , 2 Воадух 150 0 , 56 0 , 06 
ХРО ll 357 , 9 407 30 0 , 2  3ак .  310 0 , 10 0 , 03 

аеота 



Продолжение таблицн 1 

Элеllен'1' ЛИНИЯ , нм Барабан ,  То к ЛСП- 1 ,  Щель ,  Окисли- Ацети- Чув7т .  ПР.ед . д ап . ма ми тел ь лен миг uл O i:SH .  
л/час uкг7)4Л 

Молибден 313 , 3 339 за 0 , 2 Зак ;  330 0 , 15 0 , 03 аеота 
Марганец 279 , 5 289 30 0 , 2 Воадух 140 0 , 06 0 , 02 
IеЛ6ао 248 , 3  240 30 0 ; 1 Воадух 140 0 , 12 О , ОЗ 
Титан 264 , 3 416 30 0 , 5 3ак .  330 2, 5 0 ,60 
Кобальт 240 , 7 231 30 0, 2 ааота 135 0 , 08 0 , 04 Воадух 
Никель 232 , 0  2 17 30 0 , 1 Воадух 1 40 0 , 10 0 , 05 
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жат одинаковые количества соляной кислоты - 10%. При определе
нии кальция для подавления химических помех в рабочие и стан
дартные растворы вводитсл стронций в количестве 1 мг/мл. 

2 .  для определения натрия и калил навеска пробы 0 ,1  г раз
лагаетсл в платиновой чашке смесью плавиковой ( 5  мл) и хлорной 
( 5  мл) кислот . После отгонки хлорной кислоты и перевода перхло
ратов в хлориды выпариванием с 10 мл соляной кислоты содержимое 
чашки переводитсл в колбу ёмкостью 200 мл. Растворы сравнения 
также готовятсл разложением серии навесок стандартных горных 
пород. Все растворы содержат 10% соллной кислоты ;  �q подавления 
ионизационных помех в растворы добавляетсл литий в количестве 
1 мг/мл. Минимально определяемые концентрации макроэлементов в 
горных породах при использовании вышеприведенных методик хими
ческой подготовки даны в таблице 2 .  

3 .  При определении в пробах горных пород микроэлементов 
(лития , рубидия , меди , бериллия , стронция , цинка, кадмия ,  свинца , 
хрома, мо�бдена, кобальта, никеля) навеска пробы 0,5 г. разла
гаетсл в платиновой чашке смесью 10 мл плавиковой и 10мл хлорной 
кислот с последующим переводом в хлориды выпариванием с 10 мл 
соляной кислоты. Содержимое чашки переводитсл в колбу ёмкостью 
50 мл; все растворы также содержат 10% соллной кислоты. Раство
ры сравнения готовят из хлоридов соот�етствующих металлов мар -
ки "х.ч. " ;  содержанил определяемых элементов в рлду cTaHдapTHых 
растворов - О, 1 ,  2 ,  5 ,  10 , 20 , 30, 40, 50 мкг/мл. 

В качестве противоионизационного буфера при определениях 
лития , рубидия , стронция , добавляется цезий ( 1  мг/МЛ ) .  В связи 
с тем, что стронций определяется в высокотемпературном пламе
ШГ8ЦИтилен- закись азота, противохимический буфер не нужен. Ми-

, 
нимальные концентрации микроэлементов , определяемые при приме -
ненки данной методики хиМической подготовки проб горных пород, 
приведены в таблице 3 .  В случае обнаружения в рабочих растворах 
повышенных концентраций как микроэлементов , так и пере численных 
выше макроэлементов , выходящих за пределы используемого ряда 
cTaндapTных растворов , производитсл их разбавление 10% раствЬ
ром соляной кислоты, содержащим необходимые буферные добавки 
(а в случае макроэлементов и соответствующие количества карбо
ната натрия ) .  для увеличения линейности калибровочных графиков 
при определенилх повышенных содержаний элементов рекомендуется 
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I 
I , Na 

2 ,0 

Cu 

1 0 , 09 
1 

1 Li 

1 0 , 1  
1 
i Cd I 
I 
1 0 , 5  

Табли ца 2 
Минимальные определнемые на прибар е  "Сатур н "  " , \  

конце нтрации MaKpo� И, микраэлем е�тов в с оставе 

горных поро д С в  11 .iО"'Эвес .%) . 

К I Мg  I 
1 , 2 

I р ,48 

Ве I 
I Sr 

1 0 , 05 1 
10 , 2  

1 Са 
, 
I ' 
, 8 , 0  

I 
1 Zn 

, 
10 , 08 

I Al I Мn  , 
I 
, 48 ,0 '3 , 2 

I 
Cd 'РЬ 

1 
0 , 1  Ю ,б 

, Fe 

# ,8 
I 
1 Cr 
1 
0 , 3  

М И Ю:!I,альные определяемые н а  приборе 
КОН4ентрации макро- и МИКр(])Э . .'lементо:в 

ПРКРОАИЫХ вод ( мкг/л) 

I K 1 1 1 1 Na Rb си Ве , Mg 
1 

1 1 1 
1 

1 1 0 , 0  '6 О 1 , 0 р,45 1 0 25 13 , 0 
1 ' , ' I 

I I 
' Cr 

1 1 
Al ,I Pb 1 Мо ' МN  

'Fe j I 1 
1 , 1 I 

1 1 5 , 0 1 3 , 0  1 1 , 5  11 , 5 1 1 , 0 '� . 5 
I 1 1 

101 

Ti Li 

1 48 , 0  1 0 , 02 
I , 
I Мо Со 
, 
1 0 , 3 0 ,4 

Таблица 

"Сатур н "  
11 СО'СI'аве 

1 Са  Sr 
1 ?О ,О 1 , 0 
1 1 
1 Ti , Со 
1 1 
130 , 0  2 , 0  
1 

Rb 
0 , 2  

Ni 

0 , 5  

3 

1 Zn 

1 
, 0 ,4 
I 
I Ni 
I 
1 
1 2 . 5 



работать с развернутой перпендикулярно оптической оси прибора 
горелхоЙ. 

4. При определениях в составе природныx вод макроэлементов 
I<8.JIЬ� , магния, натрия и I<аЛИЯ измерения проводятся непосред
ственно из проб вод; в случае необходm�ости пробы разбавляются 
дистиллированной водой . Растворы сравнения готовятся из хлори
дов соответствующих элементов ; стандартный ряд растворов со -
де�кит ' О, 1 , 2 ,  5 , 10 , 20, ЗА, 40 , 50 мкг/�� опредеу�емых ме
таллов .  I� рабочие , так и стандартные растворы содержат в ка
честве противоионизэционного буфера JrnтиИ и в качестве проти
вохимичеСI<ОГО буфера - стронций в количествах 1 мг/мл. для 
определения в составах природных вод микроэлементов - лития , 
рубидия , меди , бериллия , стронция , цинка , ка.Щl[ия , алюминия , сви
нца , хрома , молибдена, марганца , железа, тита,на , кобальта , ни
келя - ПРОВОJЩТСЯ их предварительное концентрирование из 1 л 
фильтрованной воды выпариванием до сухого остатка. Разложение 
сухих остатков и приготовление растворов сравнения ведется так
же , как при определении микроэлементов в составе горных пород; 
объем конечного раствора 50 мл. n качестве противоионизацион
ного буфера используется цезий ( 1  мг/мл) . Минимальные опреде
ляемыe по данноij методике концентрации элементов в составе 
природных вод приведе!-ш в таблице З. 

в заключение следует отметить,  что во избежание появления 
неселективных помех суммарные содержания солеИ в анализируемых 
растворах fi8 должны превышать �. Если содержания солей в рас
ворах выше , следует либо разбавлять растворы , либо использовать 
имеющуюся на приборе 'Сатурн" систеlV1У учета неселективных по -
мех с деt'iтериевоН лампой . 
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Б. С . Бахтин , В . С . Иванов , Г . А . Кузнецов 

УСТАНОВКА И �ffiТОдикА ПОЛЕВОГО НЕЙТРОННО-ЛКГИВАЦИОЫ{ОГО 
АНАЛИ3А НА .A.JIX:МИНИЙ , КРЕМНИЙ и НАТРИЙ 

Применение ядерных �eTOДOB в полевых условиях даё'г возмож
ность получать информацию на месте , оперативно её использовать 
при наименьших затратах труда и времени. 

Авторами настоящей ра60ТЫ создана установка , ПОЗВОЛJШЦая про
водить нейтронно-активационный анализ (НА) на некоторые элемен
ты непосредственно в полевых условиях. 

Установка состоит из трёх основных узлов ( рис . 1 ) : 6лока 06� 
лучения , 6лока детектирования и системы транспортировки пробы в 
позиции 06лучения и измерения. 

Рис . 1 .  Схематическое изображение полевой нейтронно-актива
ционной устаневки. 1 - 6ак, 2 - основание блока ис
точников , 3 - 6лок источников , 4 - и�точник нейтро
нов , 5 - рабочий канал, 6 - монокристалл, 7 - фото
электронный умножитель, 8 - центрирующий вRЛадыш , 
9 - защитный домик, 10 - стакан, I1 - основание , 12 -
ведомая зу6чатка , I3 - штанга , 14 - вилка штанги , 

15 - ось , 16 - захват , 17 - ПРОба , 18 - ведущая зуб
чатка , 19 - цепь , 20 - стойка , 21 - рукоятка, 22 -
противовес , 23 - mdортизатор , 24 - свинец. 

БлОК 06лучения представляет собой стальной 6ак ( 1 )  .размером 
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70х70 см и высотой 50 см. В этот бак фиксированно устанавлива -
ется основание ( 2 )  блока источников , а на него - собственно блок 
источников нейтронов ( 3 ) .  Блок ( 2 )  изготовлен целиком из оргсте
кла ; блок ( 3 )  в зрвисимо�ти от назначения может представлять со
бой или блок-замедлитель нейтронов , или блок быстрых нейтронов 
( см.  ниже ) .  в блоке ( 3 )  имеется два вертикальных канала , в коте
рые устанавливаются нейтронные источники ( 4 ) . Центральный рабо -
чий канал (5 )  имеет диаметр около 70 мм и служит для помещения 
пробы на активацию. Свободное пространство в баке после установ
ки блоков ( 2 )  и ( 3 )  заполняется водой . 

Блок детектирования состоит из гамма-сцинтилллтора и регис -
трирующего прибора. Гамма-сцинтилллтор представляет собой сбор
ку; состоящую ИЗ монокристалла ( 6 )  иодистого натрия , активиро -
ванного таллием , размером 160x200 мм с колодцем диаметром около 
70 мм, и фотоэлектронного умножителя ( 7 )  ФЭУ-49. Монокристалл и 
ФЭУ помещены в свинчивающуюся обойму. Защитный домик ( 9 )  выло -
жен из свинцовых колец высотой 5-7 см. Кольца имеют совмещающие
ся пазы и выстуин , что исключает появление щелей и просветов в 
защите . Толщина защиты - 10 см. В центральное отверстие верхне
го кольца помещается тонкостенный дюралевый стакан ( 10) , опира
ЮliiИйся на кольцо закраиной и не доходящий до дна колодца моно
кристалла несколько миллиметров . Стакан предохраняет монокрис -
талл и ФЭУ от сотрясений при установке пробы на измерение. 

Регистрирующим при60РОМ служит анализатор импульсов 
АИ-128-2 с выводом информации на цифропечать .  ПИтание анализа -

тора осуществляется в полевых условиях от электробензоагрегата 
мощностью 1-2 квт , питание ФЭУ - от сухих батарей. '  

Система транспортировки проб - ручная , механическая. Она 
смонтирована на оснований ( 11 )  из стального уголка и укрепляет
ся с помощью болтов на коробке блока источника и на защитном 
домике . В центральной части основания укреплена ведомая зубчат
к? ( 12 ) , на которую жёстко посажена штанга ( 13) , оканчивающаяся 
П-образной вилкой ( 14 ) . на оси ( 15 )  укреплен захват ( 16 ) ,  имею
щий три пружинЦ&Х лапки для удержания баночки с пробой или дер
жателя керна ( Г n . Захват приводится в действие нажатием его 
головки . Ведомая зубчатка связана с ведущей ( 18 )  цепью ( 19 )  и 
крепится на стойке ( 20 ) . Вся система приводится в действ�е руко
яткой ( 21, . При переносе пробы из одной позиции в другую она 
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описнвает полуокружность ,  сохраняя при этом вертикальное поло -

жение , и в верхней точке проходит в растворе П-образной вилки. 
Назначение противовеса ( 22 ) , амортизаторов (23)  и свинцовой 

защиты вряд ли следуе� пояснять . Положение противовеса можно 
регулировать в зависимости от веса пробы . 

В полевых условиях блок источников и защитный домик размеща
ются в неглубоких колодцах. Э'ГО снижает Собственный фон устано
вки и уменьmaет опасность 06.�ения лерсонала. 

Установка предназначе.на для анализа проб ( ПОРОllIКовых и _ще
бёНКИ ) , а также керна диаметром N 40 и � 60 мм на a..лu.mн:иЙ , кре
мний и натрий. 

Нейтронно-активационное определение алюминия основано на 
ядерной реакции 27A1(n, t  ) 2в,н ,  идущей на тепловых нейтронаХ , а  
кремния - на реакции 2aEl(n ,p)2aAl . идущей на быстрых нейтро
нах. В результате этих реакций образуется один и тот же изотоп 
- алюминУ.�-��. I� известно , для. раздельного определения этих 
элеме�ТОl' 'пробу необходимо облучать ДВВJJЩЬi : один раз по'l'оком 
медленных , а второй раз - потоком быстрых нейтронов (в кадмие
вом экране ) .  

Градуировка установки по алюминию и кремнию производится 
эталонными пробами из окислов этих элементов . Изготовлено по 
два эталона весом ПО ЗЗО г на паждый элемент . Эталоны помещают
ся в ПОЛИЭТИJIеновые баночки диаметром около .'70 и высотой около 
I20 мм ( объём 250 смз ) .  Нали'Цiе .цуБJlИРУЮЩИХ эталонов п:аёт воз -
можность увереннее определять необходимые коэффициенты I�И рас
чётах концентраций amm�ния и кремния , а также всегда иметь за
пасной эталон в случае нарушения режима облучения или измерения 
при градуировке . Одинаковые веса эталонов упрощают расчёты. 

В отличие от других установок аналогичного назначения , где 
6ба облучения проводдт в ОДНОМ и том же блоке-замедлителе ( с 

кадмиевым экраном и без него ) , данная уетан:,)вка имеет два ОТ,
дельных блока облучения : блок медленных нейтроаов и блок бнет -

рых нейтронов . Блоки ш�еют одинаковые габариты и вз��озаменяе
мые . 

Бло� медленных '!ейтронов ( блок МН) целиком изготовлен из орг
стекла . Каналы для неЙОГРОННliХ ЛСТОЧНИIЮВ расположеНЬi на диаго -

на.лях: верхней плоскости 6JЮIШ , Е 1 ем от рабочего канала. Э'l'ИМ 
достигнуто наибольшее удаление ИС'l'ОЧНИIЮВ от краев блока ( 65 ?1М) , 
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что создаёт хорошие условия для замедления нейтронов. для ПОД -
тверждения этого положения проводилась активация ДВУХ эталонннх 
проб на алюминий один раз в блоке МН ,  установленном в бак ( 1 ) , 

не залитый водой, и ВТОРОЙ раз - когда в 6ак 6ыла залита вода. 
Активация 06еих проб ПО медленным· нейтронам во втором случае 
увеличилась незначительно - на 2%. СJIедовательно, вода, залитая 
в 6ак, не оказывает существенного замедляющего действия на ней
троЕН и служит только заЩитой. 

БлОR бнстрых нейтронов ( блок ЕН) изготовлен из листового ви

нипласта. Ра60ЧИЙ кap� и каналы для нейтронных источников ВЫ
полне� из кадмия , причём ИСТОЧНИКИ вплотную примшm:ют к рабо
чему каналу ( к  про6е ) .  Сам 6лок БН водой не заполняется , но в 
ра60чем положении он окружён ВОДОЙ, залитой в бак. Вода служит 
в некоторой степени отражателем 6ыстрых �еЙтронов . Это подтверж
дают данные измерений наведенной активности ДВУХ кремниевых э'rа
лонов ПО схеме , описанной выше для 6лока МИ. Активация ПО 6&ст
рнм нейтронам в 6локе ЕН, помещенном в :Воду , увеличидась на 5% 
по Сра:8пеffii1D с активацией в отсутствии воды. 

У6едиться в преимуществе· использования ДВУХ блоков для 06Л:j

чения нетрудно , rгpоапа.лизирова:в известные ФОРМУJШ [ 1 1  для 
расчёта КOIщентр8ЦИЙ aJJ:i':"",ШНИЯ и кремния. Так , для случая , КОJ;'да 
используется ТОЛЬRО один блок ми ( облучение про6ы по общеприня
той ме'l'одике - с RаДМIiгм и без него ) ,  ФСРМУJШ имеют . следy1OOlИ6 
ксЗФ!>ициентн : 

(1 ) 

(2) 

Здесь : А - скорость счёта ( 6ез фона) от пробы, 06лученной 
медленными нейтронами, В - то же по быстрым нейтронам ( в  кадми
евом экране ), НА1 и NSi - соответственно скорости счёта от 
эталонных проб из ОКИСJIОВ a..л:o.nmИ1I и кремния после облучения их 
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медленннми нейтронами, 
не . 

НСа и НСа Al Si - то же в кадмиевом экра-

Если же облучение проб медленными нейтронами проводить в 
блоке МИ, а быстрыми - в блоке БН ( естественно , величины В ,  
H�� И N�f необходимо взять по измерениям в этом блоке ) , ТО 
выражения для расчётов концентраций aлxr�ния и кремния приобре
тут иной ВИД и другие коэффициенты : 

100 = !_=_Q�Z2§_� 
2630 

(6)  

Нетрудно заметить , что формула ( 6 )  получила значительный вы
игрыm по сравнению с формулой ( 2 ) :  в ней значительно уменьшился 
коэф!>иц:иент при величине А ( с  0 , 047 до 0 , 0087') , ЯБляющийся по
прав кой на активацию алюминия при облучении пробы быстрыми ней
тронами. Это означает , что в блоке БН активируется , главным об
разом, кремний , и при расчетах его концентраций по фОРМ'Jле ( 6 )  

основную роль играет веJIt'fЧИна В ,  а поправка за  активацию алкми
'ния незначительна ( 500 + 800 при з'начениях величины В = 

= 40000 + 90000 ) .  В ПРИIщипе , этой поправкой можно пренебречь 
или считать её постоянной ,  и для определения только одного кре
мния облучать пробу один раз - Б блоке БН. 

Формула ( 5) в сравнении с ( I )  выиграла незначительно : вели -
чина А ,  характеризующая в ОСНОВНОМ кон�нтрацию алюминия , ис 
пользуется при расчётах по этой формуле полностью, а не на 98%. 
как в формуле ( I ) ;  зато величина В ,  отвечающая концентрации 
кремния - дишь на 73%. Это несколько способствует повыmению 
точност1У определения алюминия. 

Всё выmеизложенное привело к созданию установки с 'двумя 'бло-
1>:00 облучения. 

Для работы были выбраны следующие временные режимы : время 
облучения . tобл = 9 мин. , время перерыва tпер = IO сек. , ' время 
измерения наведенной активности tизм = 9 , 8  ми�. ( по таймеру 
АИ-I28-2 ) .  Фотопик , рбусловленный' алюминием-2� (E t = I , 78 МэВ ) ,  
суммировался по выбранншv1 одиннадцати каналarll. Контроль стабиль-
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ности каналов осуществлялся калиевш� препаратом по гawла-излу
чению IOaЛИЯ-40 ( Е  r = I ,  46 МэБ ) , при этом контролировалось не 
только положение пика , но и его величина . 

Применя:емне плутоний-беР1iллиевые источники ( две ампулы ) имеют 
общий выход 8 , 6 ' I06 неЙтр/сек. 

Пробы ( поротковые и щебенка ) помещались в полиэтиленовые ба
ночки ( см.  выше ) ,  керн - в стаканы из оргстекла толщиной I , 5-2 
мм. Большая часть стенок стаканов выфрезерована , оставлены лишь 
узкие вертикальные перемнчRИ . В рабочем положении баночки yдe� 
живаются лапками захвата за навинчивающуюся КРI:lШКY , стаканы -
за спе�ную головRY .  

В связи с тем . что зталоны ( окиси a.л:u.mmm и кремния) имеют 
иную плотность и вещественный состав , чем пробы - порошок , ще
бенка , керн ( к  тому же , керн может быть двух диаметров - 40 и 60 
мм) - необходимо было определить коэффициенты , учитывающие эти 
параметры. для этого заранее подбирался керн , характеризующий 
ОСНОБны.е разновидности пород района работ : IO отрезков керна ди
аметром 60 мм и IO отрезков ди��етром 40 ММ. Длина керна - IO
I2 см. По возможности керн выбирался правильной формы И однород
ным по составу. 

По эталонным пробам определялисъ :коaф!Jициенты к формулам ( 5 )  
и ( 6 ) , которые использовались для расч�тов концентрации a.л:u.m -
нил и кремния сначала в керне , а затем - в щебенке и поротке , 
полученных из этого керна . Завершающим этапом этих исследований 
было сопоставление данных активвционного анализа проб ( каждая  
проба анализировалась 2-3 раза) с данныМи химического анализа 
( анализы проведены Л. С .  ЗОРКИНОЙ) и определение коэффициентов , 
увязввающих эти данные между собой. Впоследствии эти коэффици -
еиты вводились в результате расчётов помимо поправок на вес 'про
бы. 

В полевых УСЛОВI� анализировался только керн. как правило , 
не менее ТО% проб проверялосъ на воспроизводимость анализа. В 
табл. 1 приводятся такие данные для керна диаметром 60 и 40 ММ. 
Относительная средняя юза.црат'ическая погреmность этих измерений 
не превыmает 3% по алюминию и 6% по кремнию. 

Д.тrя: определения натрия используется ядерная реакция 
2�a(n , f  )24Na , и,цущая на тепловых нейтронах ( l' = 15 час , Е;= 
= ' I . 4 ;  E '� = 2 , 75 МэБ) . Нейтронно-активационная установка при 
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.J li 
п/п пробы 

I I47 
2 I50 
3 I52 
4 I56 
5 I66 
6 I68 
7 1 206 

Табл. I 
ВОСПРОИЗВОДИМОСТЬ 

определения a.moмиНия и кремния по НА 
алюминий , кремний 

р' 1 Р2 Р А Р  Р1 Р2 Р др 
I3 , 5  I? , 9  I3 , 7  0 , 2  53 , 7  54 , 5  ! 54 , I  ' 0 , 4  
I3 , 0  I3 , 9  I3 , 4  0 , 45 7I , 8  72 , I  7I , 95 0 , I5 
IO ,8 П , О  IO , 9  O , I  67 , 4  68 , I  67 , 7  0 ,35 , 
П , I  П , 6 П , 3  0 ,25  35 , 0  35 , 8  35 , 4  0 , 4  
I4 , 0  I2 , 7  I3 , 3  0 , 65 33 , 7  36 , 0 , 34 , 8 , I , I5 
I5 ,9  I6-, 0 I5 , 9  0 , 05 50 ,0  I 52 , 0 1 5I ,O  I I , O  
I2 , 5  I2 , 0  I2 , 2  0 , 25: 38 , 5 1 42 , 0  4I , 2  0 , 75 

��-етр, 
мм 

�o 

Ср. квадр: ош . m = 0 ,4% А12Оз 
Ср. отн. кв .  ош. Б = 3 , 0%  отн, 

m = 0 , 82% Si02 
0 =  1 , 6% отн.  

I I70 
2 I72 
3 I74 

. 4  I78 
5 I80 
6 I82 
7 I88 
8 I90 
9 I98 

IO 200 
П 2I7 

I5 ,9  I6 , 2  I6 , O  IO , I5 ' 47,.1 1 46 , 6  47 , 0  1 0 , 4  �o 
I5 , 4  I4 ,2  I4 ,8  0,4 45, I 46 , 8  45 , 9  ' 0 , 8  
I4 , 6  I4 ,6  I4,  6 10 '  О 45 , 2 · 47 , 3  46 ,3  I ,  О 
I3 , 9  I3 , 7  13 , 8  0 , 22 53 , 4  62 , 2  57 , 8  4 , 4  
I3 , 4  I3 , 6  I3 , 5 0 , 22 65 ,2  67 , 1  66 , 1  0 , 9  
19 , 2  20, 1 19 ,6  0 , 45 64 , 3  62 , 5  63 , 4  0 , 9  
14 , 5  14 , 6  14 , 55 0 , 05 38 , 9  40 , 6  39, 7  0 , 85 
IO , 9  I1 , 45 II , 1  0 , 25 69 , 4  68 , 5  68 , 9  0 , 45 
16 , 4  18 , 2  17 ,3  0 , 8  76 , 2  60, 6  68 , 4  7 , 8  
9 , 9 ' 10 , 8  10 , 4  0 , 45 88 , 2  1 83 , 7  85 , 9  2 , 2  

16 , 8  I7 ,6  17 ,2  10 , 4  46 , 6  5I , 4  49 , 5  2 , 9 

m = 0 ,4% А12Оз 
Е = 2 , 85% отн. 

m = 3 , 3  SiQ2 
& = 5 , 7% отн. 

этом дополняется ещё двумя замедляющими блоками. 
Так , блок для облучения проб и керна диаметром � 69 мм 

представляет собой кассету из шести стаканов , изготовленных из 
оргстекла и расположенных по окружности вокруг трубки-держателя 
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нейтронных источников . Внутренний диаметр стаканов - около 70 
мм ,  высота - 200 ММ. В стаканы помещаются на активацию исследу
емые образцы,  в центральную труБRy - нейтронные источники. Ста
каны и трубка фиксировано устанавливаются в обйму, также изго -
товленную из оргстекла, а вел кассета целиком - в воду. 

Блок для облучения керна диаметром 40 мм имеет аналогичное 
устройство и включает восемь стаканов. 

для полученИ.я калибровочного графика по натрию использова ' 
лось 14 пороmковшс проб пород с известными данными пламенно�о
томстрического анализа, причём ТО проб проанализировано дважды. 
содержание Na20 составляет в них от 2 до 4 , 4%. для пороmковых 
проб и керна диаметром 60 r� эти пробы , используемые в качестве 
эталонных, имели вес 330 г, для малого керна - Т75 г. 

Время облучения составлЯло ТО час . , t пер = IO час. , t изм = 
= 28 мин. Пере рыв в ТО часов необходим для ИСIСЛ1{)чения: влияния 
марганца-56 , образующегоел из железа по реакции 5бrе(n,р)5бмn 
и из марганца по реакции 55Мn(n, r )5бмn. (Т = 2 , 56  час. , Ei= 
= 0 , 84 ;  Е;= Т ,8Т ; Е ;' = 2 , Т3 МэВ ) .  

Ф0ТОПИRИ , обусловленные линилми гаМf.jЭ.-ИЗJГJЧения натрия-24 ,  
, . / 

суммировались' по выбранным одиннадцати каналам для каждого пика. 
В чистый счёт ( без фона) вводились поправки за вес пробы ,и за 
распад натрия-24. как показали измерения, наведенная активность 
натрия-24 за 3 и 4 часа (время, необходимое для измерения соот
ветственно шести и восъми проб ) падает на Т2-13 и 17�18%. , При
няв условно , что падение активности за время, меньшее одного 
периода полураспада , происходит линейно, ПОправки за распад МОЖ
но вносить пропорцио�лъно времени. Так , для второй измеряемой 
про6а поправка составляет 1 , 025; для третьей - 1 , 050 и т .д .Дан
ные НА проб с известным содержанием натрия приводятся: на рис . 2 .  
Из рисунка видно , что корреля:ция: скоростей счёта паведенной ак
тивности и концентрации натрия весьма удовлетворительная. Порог 
чувствительности оценен наМи в 0 , 2-0 , 3% Ns20 . ' 

для расчёта концентраций натрия при полевом НА керна исполь
зовались суммарные скорости счёта по обоим фотопикам. Кроме то
го , расчётs дублировались по наиболее чёткому первому ПИRy. 

Данные по воспроизводимости НА керна приводятел в табл. 2 .  
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Jk 
п/п 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

- 8  

N, ТIo" 10."1 
Рис . 2 .  Датше НА натрийсодер-2 00 

"-1 жащих проб. а - по пику в облас-

7" ти энергии 1 , 4  МэВ; б - то же 
N, T.IC.M"'" r 2 , 75 МэВ , ( 1 ) , суммарная актив -1 50  1 50 

/ ность по обоим nикам (2 ) .  

10 0  1 00 

50 5 0  

Табл. 2 

Воспроизводимость определения натрия Б керне по ·НА 

Jё 
npо-
бы Р1 

147 4 , 6  
149 1 , 3  
150 5 , 5  
155 3 , 7  
166 3 , 0� 
202 0 , 9  
203 

1
° ,27 

i 205 5 , 75 

� 60 мм 
Р2 Р 4Р 

4 , 5  4 , 55 0 , 05 
1 , 3  1 , 3  . 0 , 0 
5 , 6  5 , 55 0 , 05 
3 , 3  3 , 5  0 , 1  
2 , 9  3 , 0  0 , 05 
0 , 95 0 , 92 0 ,02 
0 , 27 I 0 ,27 0 ,0  
5 , 65 5 ,7  0 ,05 

m = 0 , 058% На2О 

& = 1 , 8'7% отн 

Про-
бы 

171 
173 
178 
182 
187 
220 

1 1 1  

� 40 мм 
Р1 I Р2 Р АР 

4 , 65 
5 , 5  
4 , 2  
0 , 55 
8 , Т  
2 , 3  

4 , 7  4 , 65 0 , 03 
5 , 5  5 , 5  0 , 0  
4 , 5  4 ,35 n , 15 
0 , 5  0 , 5  0 , 02 
8 , 3  8 , 2  0 , 1  
2 , 4  2 , 35 0 , 05 

-

m = 0 , 095% На2О 

G = 2 , 2' % отн 



Данная установка может быть использована для определения 
фтора. Нейтронно-активационное определение фтора основано на 
ядерной реакции 1 9F (n """' )1� , ( Т  = 7 , 3  сек , E�= 6 , 13 ;Е;= 7 , 1  
МэВ) , идущей на быс . рнх нейтронах. 

Облучение проб быстрыми нейтр<;>нами проводилось нами в блоке 
быстрых нейтронов. В качестве детектора использовались два мо
нокристалла иодистого натрия диаметром 150 и высотой 100 ММ ,  
совмещенных торцами ( расстояние между кристаллами - 70  мм ) . При
менение двух детекторов вызвано тем, что геометрия монокристал
ла с колодцем , хорошо разрешающая линии алюминия-28 и натрия-
24, слабо разрешает жесткое гамма-излучение азота-16 . 

На рис . 3 приводится калибровочный график, полученный по двум 

независимым измерениям, для искусственных проб , составленных из 
смеси цемента и флюорита (Са F2) , и содержащих 0 , 1 ;  0 , 5  и 1 , 0% 
F. 

N ,  'I'ЫС . имп. 
1 500 

Г, % (  уел ) . 

1000 1 ,0 /' 
/' 

/' .  У. 
/'. 

/' 
0 , 5  ./ 

./ 
,/ 

,/ 
./ 

,/ 
0 , 5  1 ,0 5 10 1 5  
а % r  Б %Pz05 

Рис. 3 .  Ланные НА фтороодержащих проб� ----а) искусственных, 
б ) естественных фосфорсодержanщх проб пород. 

Порог чувствительности может быть оценен в 0 , 05-0 , 07 % F при 
десяти циклах измерений (t акт = tизм = 27 сек , tпер = 3 сек ) .  
,Для шести проб с известным содержанием' фосфора, любезно предо -
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ставленных В.В.  Pe�epдaTTO , концентрации фтора (в условных про
центах); определенные по этому графику , Rоррелируются с концен
трацией фосфора. Наличие lсорреляции между этими элементами от
мечено многими исследователями в том числе и в работе [ 2 ) . 

Таким образом, созданная и опробованная в полевых условиях 
нейтронно-активационная установка позволяет проводить экспрес -
сный количественный анализ на три элемента - алюtmний ,  кремний 
и натрий. Отметим также , что нейтронно-активационному анализу 
керна предmествует гамма-спектрометрический на естественные ра
диоактивные элементы - уран ( по радию ) ,  торий и калиЙ , также 
проводимнй в поле [ 3 1 . Как показал опыт , при посменной работе 
в течение светлого времени суток можно провести I2-15 анализов 
на алюминий и кремний и 6-8 анализов на натрий . Кажущаяся дли -
тельность полного цикла анализа на натрий ( 10 часов - облучение , 
IO часов - охлаждение ) компенсируется тем, что облучение произ
водится в ночное время , а во время охлаждения облученных проб 
проводятся анализы на алюМИ!ПIЙ и кремний . 

-

Возможности полевого нейтронно-активационного анализа не ис
черпываются определением 8.lЮминия , кремния , натрия и фтора ; без 
каких-либо переделок эта установка может быть использована для 
анаJJJ'.[ЗОВ на марганец , медь , а после некоторой реконструкции и 
использовании более мощных и новых типов источников \ напримеР

g 
калифорния-252 ) ( 4 ) или генераторов нqйтронов с вых:оДОМ � IO 
нейт / сек ( 5  J - ДJIЯ определения магния , .железа , кальция и не
которых других элементов . Увеличение потоков н�йтронов позволит 
не только расширить круг анализируемых элементов , но и значи -
тельнd понизить пороги чувствительности анализов . 

В заключении авторы приносят благодарность И . П .  ГПолочаеву за 
участие в конструировании и изготовлении установки , а также А . А .  
Ефимову з а  участие в проведении измерений . 
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Б . С . Бахтин, В . С . Иванов , Д.И. Соколов , А.В. ЧернъппО13 

МОдFJIИ СКВАЖИН для НЕЙТРОННЫХ ИССЛЕдОВАНИЙ. 

Величина . регистрируемой скорости счета нейтронов в сква
i::ина:х: при проведении различных модификаций нейтронных методов за
висит от содержания в породах рассеивающих и поглощающих нейтроны 
элементов , от riлотнос�и, пористости пород, от параметров измери- , 
тельного прибора и самой скважины, а также от ряда других факто
ров. Теоретические расчеты ожидаемых скоростей счета представля
ются весьма сложной задачей , поэтому для решения этого вопроса 
нередко пользуются измерениями на моделях скважин. 

Е монографии [ 1 ]  говорится , что модели скважин часто изгота
вливают из насыпных сред - песка, щебенки в смеси с различными 
комnонентами� Измерения, проведенные на таких моделях , затем пе
ресчитываются с учетом различной плотности насыпных и реальных 
сред. Иногда модели предст�� собой блоки-монолиты пород с из
вестными параметрами или определенные ·КОМБИНации блоков различ -
ных сред и Т . д. Нередко из-за ограниченных· размеров моделей воз
никают краевые эqфeкты, снижапцие достоверность измерений. 

Авторами настоящей работы предпринята попытка создать не на
сыпные , .а монолитные ( бетонные ) модели скважин , которые по осно
вным параметра.\\' (вещественный состав , содержание полезного КОМ

понента, плотность и прJ отвеЧаЮТ исследуемшл породам. Необхо
димость создания таких моделей появилась в связи с тем, что на 
горном предприятии начал применяться нейтронно-резонансный каро
таж (ннк-р) для определения бора во взрывных скважинах [ 2 ]  • При
менение ННК-р позволило отказаться от секционного шламового опро
бования скважин , значительно повысило оперативность работ и точ
ность учета разубоживания и потерь руд. на будущее запланирован 
полный отказ от mламового опробования и переход на использова
ние данных количественной интерпретации ННК-р. 

Потребность в моделях скважин очевидна: закрепление точек 
граДуировочных кривых , по�енных на опробованных по керну сква
жинах ; проведение экспериментальных работ с новой аппаратурой; 
применение новых модификаций ядерных или иных методов для опреде-

, . 

ления вещественного состава или некоторых параметр6в пород и т . д .  
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Модели скважин представля:ют собой два бетонных блока по 
три секции каждый. Размер Gекции - 2х2 , 75 м. Высота каждой сек
ции - 1 , 2  м. Каждый блок имеет по два отверстия ( называемых да
лее скважинами ) диаметром 168 и 76 мм. Скважины не имеют ника -
кой обсадки . Расстояние между ними - 75 см. 

для получения сред с различными содержаниЯми бора в бетон 
добавлялись борсодержащие фракции - суспензионнIlЙ и флотационный 
датолитовый концентраты, датолитовая щебенка, борат кальция и пр. 
В процессе изготовления моделей производилось послойное ( через 
10 см ) опробование каждого замеса бетона - по три пробы из каж
дого слоя по 60ЛЬШОЙ осевой линии секции : одна проба - между 
скважинами и две - между каждой скважиной И , краем секции. Эти 
пробы после становления бетона были измельчены и проанализирова
ны на 60Р нейтронно-абсорбционншл методом. Кроме того , из каждо
го слоя отбиралось по одной про6е-монолиту в виде цилиндра диа
метром 55-65 и высотой 75-85 МlЛ . Таким образом, из каждой сек
ции отобрано по 36 проб и по 12 проб-монолитов. Все про6ы сохра
нены. Вычисленные средние содержания основных породоо6разующих 
элементов и бора по каждой секции , а также значения плотностей 
проб-монолитов приводятся в табл. 1 . Здесь же помещены некоторые 
сведения о породах, которым соответствуют по содержаниям бора 
модели скважИн. 

В целом вещественный состав моделей отвечает составу пород: 
концентрации элементов , которые могут существенно повлиять на из
менрние нейтронного поля В исследуемой среде (алюминия , кремния , 
железа, угрганца ) ,  примерно сопостаВШJ!Ы. Имеется некоторое несо
ответствие в величине пл�ностей моделей и пород. Особенно это 
касается сеI{ЦИИ � 6 ; , плотность модели с максимальной концентра
цией бора п�чти В два раза меньше плотности соответствующим ей 
породам. 

На рис . I  приводятся Щiliные послойного опробования моделей. 
как видно из FИСунка , наблюдаются некоторые колебания конЦентра
ЦИЙ бора по слоям , что вероятно , обусловлено недостаточным пере
мешиванием бетошюй смеси. 

По всем секцитJl моделей проведен точечнъrй спектрометричес
кий гамма-карОтаж (СГК ) . для проведения СГК использовался сква -
жинный снаряд с монокристаллом ИО�lСТОГО натрия , активированного 
таллием, размером 63хБЗ мм ;  реГИСТРИР�J! прибором служил ана -
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Табл. 1 
Некоторые сведения 

о вещественном составе моделей скважин и пород 

та 
м о д е л и  с к в а ж и н  I 

СеRIЩЯ-1 2 ,06 _ 1 , 5  45 ,3 3 , 8  
Секци:я-2 2 , 15 3 , 55 44,2  4 , 0  
Секция-3 2 , 21 6 , 51 44 , 4  2 , 9  
Секция-4 2 , 17 9 ,2  44 , Т  3 , 2  
Секция-5 1 2 ,24 П , 09 40 ,9  2 , 9  
СеRIЩЯ-6 1 , 55 16 , 17 27 , 7  1 , 6  

....!L.QJJ ....2..lL!! 
Безрудный 2 ,9 -
гранатовый -3 , 1  
и nироксе-
новый скарн 

Гранат-
кальцитовый 2 ,7-
скарн С .да- -2 , 9  
толитом 

Гранатовый 2 ,9 -
скарн с да- -3 , 0  
. толитом. 

Вол:ластони- 2 ,6-
товый скарн -2 , 8  
с датолитом 
Геденбергито-
ВЫЙ скарн с 2 ,6-
датолитом -2 ,9 
Моно:;m�бmь-ныи 0-
вый скарн 2 , 7-

-2 , 9  

� 1 , 5  35- 3-5 
-40 

- 3 , 5 30- � 1 ,0 

-35 

- 6 , 5  -35 - 3  

- 9, 0  35- - 3  
-40 

10-· 35- 1-
-I2 -40 -3 

I6- 35 - -� O 
-18 -37 

1 1 7  

4 ,0  
4 ,0  
3 ,9  
5 , 3  
3 , 8  
2 , 7  

5-
- 1 5 

5-

- 10 

5-
-10 

2-
-5 

5-
-8 

- 3  

-----

СаО 

0 , 3  1 , 1  25 ,0  
0 ,4  1 , 1  25 ,8  
0 ,3  1 ,2  27 , 1  
0 , 4  1 , 2 26 ,4  
0 ,3  1 ,3 28, 7. 
0 ,2 1 , 0  36 ,6  

- 0 , 3  -0,6 2 5-
-35 '  

- 0 ,3  �O ,6 3G-
-50 

-0,2  -0,6 - 33  

-0,2  - 0 , 5  -30 

- 1 ,0 -0 , 4  � 40 

- 0 ,3  -0 , 4  - 35 



6 ,5  

1 .5 

15.1 

11,0 

Рис . 1. Данные по
слойного опробова-
ния моделей сква -

ПН. 

JIИзатор ИJ'П1У льсов АИ-128-I ,  прока.либро.&iННЫЙ по обраЗЦОВЮ,1 спек
трометрическим гамма-источниК8..rvI ( осги) в интервале энергиi; от 
0 , 66 МэБ ( цезиh-137) до 1 . 85 ( иттриИ-Б8 ) .  Как показал ана.лиз 
спеItТРОГРамм Cyt{ . никаю1Х аномальных зна.чениЙ ГЭJ'\ЛМа-излучения в 
области энергий прИблизительво от 0 , 5  до 2 , 0  МэБ не наблюдается. 

Таким образом , модели скважин вполне отвечают своему назна
чению : они охватывают широкий диarrазон концентраций бора ; сеКЦ!ш 
с различным ,содеРЖВUiием бора удовлетворительно опробованы ; гробы 
сохранены и могут быть проанализированы на другие элементы ; мо -
дели имеют достаточные размеры , дающие возможность проводить ней
троюше и другие ядерные исследования на зондах до нескольких 
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десятков сантиметров без поправок за краевые эффекты ; - отверстия 
в моделях ( скважины ) не имеют никакой обсадки , что позволит в 
будущем проводить другие виды СКВ8.ЖИюшх исследований . например ,  
гамма-спектрометрические . 

На моделях скважин была проведена серия экспериментов . Они 

преследовали в основном две цели : установить соответствие пока
заний: ННК-р на моделях скважин и на опробованных по керну сква
жинах для одних и тех же концентрации бора , Т . е .  перенести полу
ченную ранее градуировочную кривую на модели ; оценить ВО'ЗМОЖНQ
C'l'и некO'l'ОРЫХ нейтронных методов - нейтрон-нейтронного на теwю
вых , надтепловых и резонансных нейтронах (HНI{-T , ШШ-н И ШШ-р ) 
И нейтронного гамма-I<аротажа (lIПО для определешIЯ высоких IЮН
цент раций бора. 

При всех измерениях скважинный снаряд устанавливался в цен
тре секции ; размеры зонда менялись в пределах от 20 до 35 см че
рез 5 �; на каждой точке делалось по 2-3 замера ; в l'ечение ра
бочего дня обязательно проводились контрольные измерения на ре
перных точках . С�ларные скорости счета определялись по выбран
ным каналам. Время измерения на каждой точу.е составJU1Ло � 4 ,  5мин 
( по таймеру АИ-I28 ) .  Применяемый плутоний - бериллиевый источ-
ник нейтронов имел выход 2 , 6 .  106 нейтр/ сек. 

' 

В связи с тем, что скважинный снаряд имеет ДИaI'i!етр 135 мм ,  
работы проводиЛись только на скважине диаметром I68 мм .  

д-1Я удобства работы .  а также �1Я обеспечения постоянства -
геометрических условий , изготовлена переносная пирамида-подстав
ка высотой около двух метров , имеющая в верхней части приспосо6-
ление для крепле� блока-баланса над скважинами . 

На рис . 2  приведена раБОЧая градуировочная кривая ННК-р, по
лученная ранее по измерениям на скважинах [ 2 ]  ; а также данные 
измерений с тем же снарядом на моделях скважин ( осредненные зна
чения каротажных диаграмм ННК-р по каждой секЦии..) .  Несовпадение 
точек с градуирciв6чной кривой можно оБЪяснить различием плотно
стей пород и материала моделей ,  а также различием их веществен
ного оостава. 

для исследоваIШЯ по ННК-т и ННК-р ftpименялся снаряд с де -
тектором типа ДДНМ [ 3 ]  , размером 30 х 60 мм. В комплект снаряда 
также входили насадки ( стаканы ) ,  из оргст.екла толщиной I6 и 27мм 
и .кадмиевый экран толщиной 0 , 8  - I ,  О мм ( рис . 3 ) .  Роль насадок 
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Рис . 2 . Гра дуировочная кривая ННК-р и_ измерения на моделях 

скважин (крестики ) 

сводилась к замедлению н�епловых нейтронов , идущих из .пород � 
детектору , до тепловых , т .  е .  к увеличению количества теПЛовых 
нейтронов . 

При использовании насадки из оргстекла и кадмиевого �Kpaнa , 
надеваемого на эту насадку , осуществляется НИК-н : кадмий ,  погло
щая тепловые нейтроны , nponyскает надтепловые , которые после за
медления в оргстекле приобретают тепловые скорости. Регистрация 
надтеnловнх нейтронов в принципе может расширить диапазон опре -

. деления бора. 
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Рис 3. Схематическое изо-
6ражение снаряда для прове
дения НИК-т и НИК-н. 

I - детектор ЛДНМ ,  
2 - насадка и з  оргстекла, 
3 - :кa.п;мЮt, 
4 - разделительный экран , 
5 - нейтронный источник , 
6 - стенка скважины 

Данные , по НИК-Т и НИК-н в относительных единицах приводятся 
в та6л . 2  и на рис 4. 

Та6л. 2 

Относительные скорости счета НИК-т , ННК-Н и ННК-р 

В2Оз .! НИК-т ( 1 )  НИК-т (2 ) HHK-н ( I )  

% I 
I 

3 , 5  
I 

0 , '73 0 , 92 0 ,94 I 
6 , 5  0 , 55 0 ,78 0 , 82 
9 , 2  0 , 50 0 ,76 0 , 80 

П,О 0 ,41 0 ,7I 0 , 76 
16 , 1  0 ,34 0 , 57 0 ,60 

ННК-Т (3 ) ННК-н ( 2 )  

0,94' 0 , 97 
0 , 86 0 , 89 
0 , 83 0,86 
0 , 79 0 ,83 
0 , 65 0 , 68 

ННК-р 

0 , 84 
0 , 74 
0 , 64 
0 , 59 
0 , 51 

как видно из таБлицы и -рисунка, применение насадок не улучшает 
диФl>ереIЩиацию исследуемых сред. Нет улучшешш и от применения 
кадмиевого экрана. Лучшие результаты дает fllIK-т с детектором 
Л,JUIМ: падение относительной скорости счета на модели с содержа.
ниен 16 , 17 % В2ОЗ составляет для зонда 30 см 0 ,34 по сравнению 
с концентрацией 1 , 5% В2ОЗ ' 

В зтой же таблице Д.JЩ соспоставления приводятся данные ШIК-р 
со снарядом. описанном в рабо'!'!: [ 2] • Этот снаряд имеет радиаци-
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Рис 4.  Относительные скорости счета с детектором Л.1JНМ на 
моделях скважин. 1- ННК-т-30, 2- НIШ-т-30 с насадкой из орг -
стекла толщиной 18 мм ,  3 - то' же и кадмиевый ЭI�ан , 4 - ННК-т-25 
с насадкой из оргстекла толщиной 27 мм, 5 - то же и ,кадмий, 6 -
со снарядом -1 . 

онно-резонансный детек'гор неЕтронов [ 4 )  • состоящий из моно�ис
талла иодистого натрия , активированного таллием, размером 18х63 
мм, и резонансных поглотителей из серебра , индия, родия , ТУЛИЯ , 
тантала и кадмия. Наружный СВИНЦОВЫЙ экран имеет толщину 20 мм. 
для краткости этот снаряд далее наЗl:lВается"снарядом-1"  ( рис 5 ,а )  

Снаряд-1 дает снижение СКОРОСТИ счета до 0 , 51 ( см: послед
нюю колонку табл., 2 и t�иву:ю 6 на рис. 4 ) • 

' 

в та6л. , 3 приведены относительные падения скоростей счета 
ННК-т и ННК-р при переходе от модели с более низкой концентраци
ей бора к модели с более ВЫСОКОЙ концентрацией (напр1Uлер , от мо
дели с содержанием 1 , 5  % В2Оз к модели с содержанием 3 , 5  % , от 

.. 

модели 3 , 5% к модели 6 , 3  % В2Оз и т .д. ) ,  т . е. скорости счета RaЖ

дьn{ раз выражаются в скоростях счета модели с меньшим содержани
ем бора. 

, Таблица покаЗl:IВает , что ННК-т особенно хорошо разделяет кон
центрации 1 , 5-3 , 5, 3 , 5  -6 , 3  % В2ОЗ -падение скорости счета от 
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Рис 5. Схематическое изображение снарядов , применяе� 

для проведения Yh:, НГК, 111 ШШ-р . 1 - гамма-сцинти.ллятор , 
2 - резонансны � поглотители , ;; - эКраН, 4 - разделительный 
экран , 5 - неЙ'гроню,r.·\ источник , 6 - стенка скважины. 

модели к модеJШ составляе'!:' примерно 25 %. ШШ-р для этих же кон
цeH�pa�; дает спад около 15 %. СледоватеЛЬНО , снаряд с детекто
ром ЛДНМ дает 6qлее четкое разделе}lИе концентраЦЮ1 60ра в диапа
з оне первых процентов. В 06ласти высоких IюнцеН'l'рац:иii детекторы 
ЛДШ.1 и радиационно-резонанснblЙ примерно равноценны. 

При исследован.iЯX по сгк ( см .  Rыше ) и нrк приме�ч�я сна
ряд с монокристаллом иодистого натрия , активированного таллием ,  
размером 63х63 мм .  ( рис 5 , 6 )  • .JJ:лп проведения ННК-р ;гамма-детек
тор этого снаряда прео6разовывался в радиационно-резонансffiГА :  ус
'ганавлива.лИсь резонансные ПОГЛЩ'ители ( сере6ро , 'ГУJll1И , диспрозиil , 
родий и не всегДа -F.адмиЙ) , а также сви!ЩовыИ экран толщиноИ IOмм: 
( рис Б , В ) . 

Необходймо отметить , что геометрия радиационно-резонансного 
детектора этого снаряда иная , чем CHapF'oДa-1 :  60Л:DШИй. диаметр г8М-

.. � 

': 23 



Табл. 3 

Падение скоростей счета НИК-т и НИК-р 
при переходе от модели к модели 

Диапазон 
В2ОЗ % 

1 , 5  - З , 5  
З , 5  - 6 , 5  
6 , 5  - 9 ,2  
9 ,2  -П , О 

П , О  - 16 , 1  
- - - - - -

НИК-т ( 1 )  

з о н Д - 20 
24 
20 
16 
14 
14 

- - - - - -

ЗО 

27 
24 
16 
17  
16 

- - - - -

Примечание к табл. 2 и З 

НИК-р 

16 
12 
1З 
1З 
12 

- - -� -

НИК-т ( l )  - НИК-т с ЛДF!М; НИК-т (2) - с ДДНМ и насадкой . 
из оргстекла толщиной I8 мм ;  НИК-н ( I) - то же и Raд
миечый экран ; F!НК-T ( З )  - с ЛДНМ и насадкой из opГCTeK� 
ла толщиной 27 мм ( зонд 25 см) ; НИК-н (2 ) - 'ГО же и Raд-

миевый экран (ЗОНД 25 см) ;  ННК-р - снаряд Ш -1 . 

ма-сцинтиллятора; дРугое соотношение его диаметра и высоты; мень
ш�е количество резонансных поглотителей ; меньшие размеры свинцо
вого экрана. Конструирование снаряда с такой геометрией имело 
своей целью оценить возможность повышения эффективности регист
РaiЩИ гамма-излучения резонансного захвата нейтронов за счет уве
личения диаметра монокристалла при ОдНовременном уменьшении ко
личества резонансных погл6тителеЙ. Уменьшение размеров свинцово
го э:крана дикто;валось соображениями его рационального размещения 

(внутри снаряда) .  
Результаты измерений по нrк и по ННК-р, приведенные в табл. 

4 и на рис . 6 по:казываю'г , что ННК-р дает падение скорости счета 
на модели с содержанием 16 , 1  % В2ОЗ 0 , 76-0 , 78 по сравнению с 
концентрацией 1 , 5% ,  а нrк - 0 ,84. Изменение скорости счета при 
переходе от модели с содержанием 1 , 5  % к модели с содержанием 
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Та6л. 4 

ОтносительНые скорости счета НГК и ННК-р 

I 
В2Оз , Ш'К ННК-р 

- -

% ( 1 )  ( 2  ) (3 )  
З , 5  0 ,97 0 , 94 0 , 92 0 ,84 
6 , 5  0 , 96 0 , 91 0 ,91 0 , 74 
9 , 2  0_, 91 0 ,86 0 ,84 0 ,64 

П , О 0 ,90 0 , 84 0 ,81 0 , 59 
,16 , 1  0 ,84 0, 78 0 ,76 О , БI 

Примечание :  

В2Оз 
% 

1 , 5  
3 , 5  
6 , 5 
9 ,2  

р , О 
16 , 1  

ННК-р ( 1 )  - резонансные поглотители из сере6ра , тулия , 
диспрозия и РОДИЯ ; СВИНЦОВЫЙ экран - 10 ММ ;  ННК-р (2 ) -

резонансные поглотители те же плюс каДМИЙ ; ННК-р (3 )  
сиарнд-1 . 

Та6л. 5 
А6СОЛЮТНШ1 и относительный прирост скорости 

счета от резонансных поглотителей при ННК-р 

НГК , ННК-р ( 1 ) 
---

N1 
.1N :: 

N2 =N2-N1 
161690 199942 38252 
156542 1 189420 32878 
155070 183184 28П4 
147594 172623 25029 
145265 168005 23640 
136790 157082 20292 

.1N 
N"; % I N 3 �з-N1 --+-, ---
23 ,6 
2 1 , 1  
18 , 1  

209638 47948 
193828 
182192 

17 , 0  
16 , 3  
14,8 

37268 
27122 
29274 
25882 
23213 

11176868 
17П47 _ 

160003 
-------'--

f. N % N1 
29 ,6  
23 , 8  
17 , 5  
19,8 
17 , 8  
17 , 0  

Примечание :  ННК-р ( l )  - резонансные поглотители : сере6ро , 
тулий , диспрозий , родий ;  ННК-р ( 2 ) - то же и IЩЦМИЙ . 
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Рис 6. Относительные скорости счета по нrк и ННК-р на мо
делях скважин. I - НГК-25,  2 - ННК-р-25 ,  с резонансными по
глотителями из серебра ,  тулия , диспрозия и родил; свинцовый 
экран - IO ММ ;  2 - ННК-р-30 с резонансными . поглотителями из 
серебра , тулия , диспрозия , родил и lЩЦМИЯ ;  свинцовый экран -
- IO ММ'; 4 - ННК-р-30-снаряд- I .  

3 , 5  % �03 и т.д.  (данные , аналогичные табл. 2 )  составляют в от
носительных единицах для нrк - около 2-4 % ,  для ННК-р с экспе
риментальннм снарядом 3-8 % ,  для снаряда-I -IO � I5 % .  

В табл. 5 приводится "чистЬ!Й" счет о т  резон8...'liСННХ поглоти
телей - разность скоростей счета гамма-квантов двух видов каро
тажа - ННК-р и нrк по одним и тем же моделям, при сохранении 
геометрических и временных режимов измерения. Резонансными по
глотителями при npoведении ННК-р в одном случае служили серебро , 
тулий , ' диспозий и родий , во втором /- К ним добавлялся кадмий . 
Таблица демонстрирует , что прирост скорости счета от резонанс -
ных 'поглотителей для концентраций I , 5  и 3 , 5  % �03 составляет 
более 20

, % ,  причем с увеличением содержания бора этот прирост 
уменьшается вследствие поглощения резонансннх нейтронов ядрами 
бора. 
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Таким образом, исследования, проведенные на моделях �квazин , 
показали, что наищгчшан ДИФI>еренциация: ВЫСОКИХ концентраций бо
ра ПО.�ена по НИК-т с детектором лднм. Однако , это не означает , 
что ЛДИМ покажет таки,е же результаты при каротаже скважин. На -
ши исследования npoведены при неподвижном uоложении снаряда (то
чечннй каротаж) и как выше отмечалось , длительность каждого за
мера составляла несколько минут. Сопоставление абсолютных ско
ростей счета для различных детекторов показывает , что ДДНМ для 
9дних и тех же условий измерения имеет в несколько раз меньшую 
скорость счета, и осо'беино при высоких концентрациях бора в ис
следуемой среде. Следовательно , э�от детектор при каротаже cRвa
J!tJШ должен лучше реагировать на изменения содзржаш!Й бора · о'р де
сятых долей ДО первдх процентов и слабее - на более высокИх кон
центрация:х. 

радшщиоF!но-реэонансный детектор в принципе имеет в Э'l'ОМ 
с�шсле некоторые резервы : 

воэ:.юж}!':)еть увеличения интенсивности полезного га.\1МВ.-излуче
кия от реЭ�Н�JСНЫХ поглотителей за c�eT увеличеняя их количества 
и выбора наиб,:>лее э<И>еКТ1"..вннх: ,  а TaR.'ite за счет IJрименения моло -
крист8.ТJЛa больше!"\) размера, на..'1ример , 30 х 70 мм или иного гам- . 
ma-СЦИВТИflJ�Т�ра , более эффективного к гамма-излучеРJmD большей 
энер!'Ш'I; 

возмою{ость более сильн�го подавления моша�его гамма�излу
чеm�я - прямо го , от источJШIta нейтронов , и излучения: самой сква
жины и пород ;ryT8M увеличения эффективной толщины Hap��oгo ЭК
рана, что можно ОСJтществить , заменив свинец вo.�paмOM; 

возможность не:которого увеличения ДИФI>ереш"(Иаци:и разреза 
(как и ПР!! дру1'ИХ BY ... �ax ННЮ за счет Y-.I.еiLJ,шения размера зонда 
при сохранении эффективной тоJIщины разде.ли'J''Э.гlЬRОI'О экрана. 

В аак.лючении авторы Bыpa1!taM признатеJ!"!'НОСТЬ В. П. Родишю:ву , 
А.Н.Рнжр:х и В.М. Чупрову за оказанное СОДействие в организации 
и h1Юведении работ. 
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В . А . Герцен, Л . И . Орло в ,  Б . Г . Тито в 

СКВ АЖИННЫЙ ГЕНЕРАТОР НЕ йТРОНОВ 

У спехи пркuене ния импульсных нейтронах мет одов о бя �  
а анн с о аданию и внед ре нию гeHep a� opOB нейтро но в на 

отпаянннх трубках . Обладая с .Уще ст ве нно бол ьшей рааре

шаIщей спо с о бнос т ь ю, че м " ста ндарт ные " НГК, ННК , эти 
методн ПРИllе ня ютс я в нефт епромнсловой геОф И8ике и бол ь 
шинс т ве нефтегвеоно сннх районов Советского Союев [ 1 1 • 

Их дальне йшее ра авитие с вя аано пре жде всего с .Увели
чением выхо да нейт рон о в  до 109 - 10 1 0 н/с и ,  как след
ст вие , с ра а ра боткой мощных мало г абарит нн х  сис тем пи 
тания нейтронной тру бк и .  

Е сл и  учест ь ,  чт о  во аuо жнос т и  потребля е мо й  мощнос ти 
о граничены хараl!терИСТИR аУИ каб еля , то очевидна нео бхо
димо ст ь новых реше w�й с хем пита ния нейтронной тр�бки,  
о бе с печивающей ВНСО Кий кпд . 

Как правило , аадач а формиро в а ния нейтро нно го им 
пул ь с а  с во дит ся к п олучению мик ро се ку нд ного импул ьс а 
напряжения амплитудой 1 20-150 кВ , при кла д ы ваемо го к 
у с ко ряющей системе нейтро нно й трубки при токах пучка 
поряд к а  не·с колько ампер . 

Традиционннй пу ть получения та к о го импул ьс а э нер 
ГИИ ,  а а КЛDчающийся к коммутации э нергии , пред варител ь- . 
но нак опленной в конденсат оре , на импуль сный трансфор
м ат о р ,  ши роко о с вещен в лите ратуре [ 2  ] и в данной ра 
боте не ра ссматрив ает ся . 

Целью ра ботн явл яетс я аналиа во амо жнос m й  пос т ро 
е ния �xe� питания с к важин ного генерат ора нейтро нов с 
рек упе рацией - как У9трой ства . формо в ания внсо к о вол ьт 
но го иvпул.ь с а ,  облад ающе го ма к симал ьным к пд .  

В проце ссе форм.о в ания внсо к о вол ьтного ющул ьса в 
схе ме бе.s ре купе ра ции ( рИС . 1 )  нако пле н ная ем ко с ть при 
каждом цикле пере ааряжаетс я до аначения - U . Таким 

n 
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о бра зом , энергия , не ра �сеившаяся в нагрузке , накап
ливается в конденсаторе О и потери при переаарядке в 
следующем цикле сост авля� 0nU;/2 . Величина этих 
потерь в реальннх схемах достигает 3O f 4� .  

С целью исполь зования энергии , теряемой при пере 
заря �ке ,  бнло решено применить для питаНИR скважи нно
го генератора нейтроно в схему с рекуперацией ( рис . 2 ) . 
В этой схеуе на копител ьная емко сть ( 01 '  02 ) в момент 
времени t2 начинает разряжаться  через диод!:! ДI , Д2 
и индуктивность Lн . Если пренебречь активными по 
те�ями в цепи переааря.цки ( в  реальннх схе мах они малы) 
то в момент времени tз на нако пител ьном конденсаторе 
напряжение достигает значения +Un и следующий цикл 
зарядки ,  при усло вии , чт о 'С'3 » Тр , начинает ся 
с +U ( а  не с - U ' ) , где "'t3 ' - время заряда концен-n n 
саторов 01 и 02 ' до уровня 0 , 9 Uo ' т - врем.я 
рекуперации . По сравне нию со схем�й без �екуперации 
в этом случае КПД больше в к=�: �.; раз , где n - ко-' 

э ффициент пере зарядки . Врем еннне характерис ТИRи схемы 
( время заряда накопительной емкости ,  скорос ть  зарядки ) 
� рекуперацией также лучше , чем в схеме беа рекупера
ЦИИ , что ос обенно вахно при повышении частоты генера
ции нейт роно в . 

Выбор величинн индуктивности Lн ' К C1l' орая вместе 
с накопительной емко ст ью образует контур перезарядки , 
обусловлен максимал ьно ДОПУСТИМI:lIlИ токами череа диоды 
ДI , Д2 . При коммутации накопител ьной емкости ( 01 ' 
02 ) в момент времени t1 , напряхение на емкости ме
няет полярность и че ре а  ' Дl , Д2 , начинает пр')текать  
т ок  перезарядки . При не больших значениях LR его вели
чина мохет ДОСТ,игат ь значения десятков  ампер , что 
значительно превншает �опуст иuое значение тока внпря
мительннх  диодо в ,  которне могут бит ь использов8НН в 
мало габаритных генераторах  нейтронов . С увеличеяием 
Iиндуктив ности во зрастают потери в ней и тот вниг-
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Рис. 1.  Эквивален�ная схе
ма и э пюры напряжений и 

тока в фо рw.рующем конту
ре 

J.IlI 
(А\ 

12 

8 
ц 

�O� 
_ _ _ t 

Рис . 2. Эквивалентная схе

ма и э пюры напряженlIЙ и 
тока в �ОРWИРУJ)щеu конту
ре с рек уперацией энергии 

?ис . 3 . Графин аа'ВИСИl!ОС'I' и rд от LR И 
U рен,уперации от � . 
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рнм в КПД ,  на которнй можно рассчитнват ь , будет поте
рян . Проведенннvи исследованиями , как расчетнюlИ ( не 
приведенннuи в работе ) так и э кспериuентальнН)(и .Уста 
новлено оптиыальное аначение Lн в пределах 80т120мгн . 
Экспериuентальнне аависиыост и тока  черва диодн ( Iд ) , 
напряжения на накопител ьной емко'СТи после пере аарядки 
( Un ) от а�ачения величиНll � приведенн на рис . 3 

Иелохеннне внше исследов ания легли в основу раа 
работанного ис точника питания скважинного генератора 
нейтронов с выходом 109 н/с .  

На рис . 4  приведена принципиальная схеиа ген ератора 
нейтронов ( бе а схеи аап,ска раарядника и трубки ) коuп
лекса аппаратурн , успешно проmедmей поле вне испытания 
на Саuотлорском нефТЯноu месторождении . Иалучатель 
нейтронов - вакуумная отпаянная трубка типа НТ-21 вн
дает поток 109 Н/С при питающем нап ряжении 150кв 
( ТР1 , ТР2 ) .  Питание генерат ора He�TpO HOB осуще ствляет 
ся напряжением 280в частотой 400 гц черва кабель до 

Дf Д 2.  

Рис. 4 .  Принципиаль ная схема генер атора 
нейтронов 

1 3 2  



5 км , причем величина по ток а не за ви сит от длины к а бе 
л я .  На рис . 5 и 6 прив еде нн о сциллограuw наП РЯIеютя и 
т о ко в  на входе генератора бе з ре купера ции и с ре купе
рацией , из кот орнх сл ед уе.т , Ч'l' О  в С хеме с ре купера цие й 
затратн э нергии на оди н цик л  со кращаются . примерно в 
2 ра з а ,  а с корост ь заряд ки во зра стает на 15% .  

Анализ э нергетич е с ких по терь в схе мах формиро вания 
в нсоковольтннх импу ль со в ,  приведенннй в на стоящей ра
боте , по зволил выбрать напра зление тех нич екой ре ализа
ции схем пит а ния при конструиров ании uo щно го мал ога ба
ритного генератора нейтронов . Конс тр.у кт ивно ген ера тор 
нейтроно в внполне н в в иде цили ндра , наружным диамет ром 
68 и длиной 56 0 им .  К ис точ ни к ам пита ния и сх емам 8а
п.Ус к а  гене рато р  под ключаетс я с помо щью рааъемо в .  Бол ь
шой внход нейтронов , отно си тел ьно малие га бариты и не-

t 

J I .• �OAOM" --_о 11 V U UV v 'Иi�Nv V t 

(.б ) 
Рис� 5 .  Ос циллограммы нап
ряжения (а ) м тока ( 6 )  на 
влоде генератора ней тро
нов 6ез рекуперации энер
гии . 
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Рис . б . Осциллограммы нап
ряжения ( а ) и 'l'оиа (6 ) н а  
входе генератора нейтро
нов с рекуперациеи э нер
ГИИ. 



большая потребляемая МОЩНОСТ Ь fi.о зволяDТ сконструиро
ват ь  на его базе поле вие и стационарные лаборат ории 
для э ксперссно�о аналиеа , образцов ,  керне и т .д . , 
так нео6ходи�ого в настоящее время геологам и геохи
микам .  
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