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Радиометрические методы анализа проб на содержание есте
ственных радиоактивных элементов широко применяются при 
поисках, разведке, добыче и переработке радиоактивных руд, 
а также других полезных ископаемых, ассоциирующихся с радио
активными элементами. Интенсивное внедрение этих методов 
в практику геологоразведочных работ объясняется их существен
ными преимуществами по сравнению с химическими.

Радиометрическим методам анализа свойственны высокие про
изводительность, оперативность, чувствительность и точность, 
низкая по сравнению с химическими методами стоимость, меньшее 
влияние вещественного состава пород, возможность одновремен
ного определения нескольких радиоактивных элементов без пред
варительной химической подготовки проб и т. д. При ответствен
ных анализах, требующих высокой точности, сравнение данных 
радиометрии н химии позволяет наиболее надежно установить 
достоверность результатов, так как они получаются двумя прин
ципиально различными методами.

В то же время многие важные вопросы, касающиеся существа 
радиометрических методов анализа и особенностей их применения, 
освещены в различных изданиях, не всегда доступных производ
ственникам, и достаточно полно не систематизированы. Отдельные 
монографии и сводные работы (В. И. Баранов, 1956; «Радиометри
ческие методы поисков и разведки урановых руд» под ред. 
В. В. Алексеева, 1957; X. Б. Межиборская и др., 1960; В. Л. Шаш- 
кии, 1961 и некоторые другие) лишь частично восполняют суще
ствующий пробел. В связи с этим авторы настоящего руководства 
ставили целью по возможности полно изложить в одной книге 
основные результаты многолетних исследований в области радио
метрических и радиохимических анализов и описать не только 
принципы этих методов, но и практические приемы выполнения 
анализов с учетом особенностей, связанных с массовым характе
ром аналитических работ.

ВВЕДЕНИЕ
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В настоящем руководстве обобщены и систематизированы как 
опубликованные материалы, так и личный опыт авторов. Основ
ное внимание уделено радиометрическим методам анализа, выпол
няемым без предварительной химической подготовки проб. Вместе 
с тем, при описании методов радиохимического анализа наряду 
со сравнительно малоизвестными методиками определения изотоп
ного состава урана и тория авторы сочли целесообразным осветить 
общепринятые методики химической подготовки проб для опре
деления изотопов радия.

Большинство методик, описанных в книге, проверено и широко 
применяется в производстве. Некоторые из них требуют более 
широкой проверки в производственных условиях. К их числу 
относятся, в частности, методики четырехкомпонентного анализа 
пород, а также определения изотопного состава урана, тория 
и радия.

Настоящее руководство состоит из семи частей и приложений. 
В части 1 кратко изложены общие сведения о радиоактивности 
и способах ее измерения, в части 2 — основные метрологические 
параметры, применяемые для анализов радиометрических измери
тельных установок, часть 3 посвящена описанию радиометриче
ских методов анализа, выполняемых без химической подготовки 
проб, в части 4 рассматриваются радиохимические методы анали
зов, в части 5 — методика и техника радиографического метода, 
в части 6 даны рекомендации по планированию радиометрических 
анализов, часть 7 освещает методы оценки качества радиометри
ческих анализов.

Общая работа по составлению руководства выполнена Е. И. Же
лезновой, И. П. Шумилиным и Б. Я. Юфа. Части 1 и 3 написаны 
И. П. Шумилиным, части 2, 6, 7 — Б. Я. Юфа, части 4, 5 — 
Е. И. Железновой. В написании отдельных параграфов и разде
лов работы приняли участие Н. И. Калякнн, В. И. Малышев, 
Е. И. Зайцев, 3. А. Соколова, Е. В. Копченова, К. В. Скворцова 
и А. А. Попова; их участие указано в соответствующих местах 
книги. Свой труд авторы посвящают пятидесятилетию Великой 
Октябрьской социалистической революции.

Авторы выражают благодарность К. Е. Иванову за ценные 
замечания, сделанные нм при ознакомлении с рукописью, а также 
А. И. Смирновой, Н. Ф. Козловой и М. Д. Михайловскому за 
помощь в оформлении работы. Отдавая себе отчет в том, что 
настоящая работа не свободна от недостатков, авторы с благодар
ностью примут все критические замечания и пожелания как по 
существу, так и по форме изложения материалов.



ЧАСТЬ I

ОБЩИЕ СВЕДЕНИЯ
О ЕСТЕСТВЕННОЙ РАДИОАКТИВНОСТИ

ГЛАВА 1

ОСНОВНЫЕ ПОНЯТИЯ. РАДИОАКТИВНОЕ РАВНОВЕСИЕ.

Радиоактивность элемента характеризуется числом атомов, 
распадающихся в единицу времени. Эта величина пропорциональна 
числу атомов радиоактивного элемента, находящегося в образце. 
Поэтому число атомов радиоактивного вещества уменьшается со 
временем по экспоненциальному закону

где Л'о — число атомов в образне в начальный момент времени; 
Ńf  — число атомов, оставшихся в результате распада, спустя 
время /; Я — постоянная распада.

Постоянная распада Ä характеризует, какая часть атомов 
радиоактивного элемента от их первоначального количества N 
распадается в единицу времени:

Период полураспада радиоактивного элемента Т характери
зует время, в течение которого количество его атомов уменьшается 
в два раза. Между Т и Я существует следующая зависимость:

По истечении п периодов полураспада количество радиоактив
ных атомов элемента уменьшается в 2“ раз. Например, по проше
ствии 1; б и 10 периодов полураспада количество радиоактивных 
атомов составит соответственно 50; 1,5 и 0,1% от первоначального 
их количества.

ЕДИНИЦЫ РАДИОАКТИВНОСТИ

( 1. 1)

( 1. 2)
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Д л я  перехода от количества атомов jV к весовым единицам  Р 
употребляется формула

NW
6,02-IO23 ’

где 6,02-1023 — число Авогадро; W — атомный вес элемента.
Количество распадов за единицу времени в граммах радио

активного элемента может быть рассчитано по выражению

a =  KN = 0,6937V
Т

4,17.10а*Р 
WT

Естественные радиоактивные элементы образуют три основных 
ряда: урана, актиноурана и тория.

В каждом ряду ядра радиоактивных элементов претерпевают 
последовательные радиоактивные распады, испуская альфа- или 
бета-частицу с сопровождающим ее гамма-излучением или без 
него. Альфа-лучи представляют собой ядра гелия, бета-лучи — 
электроны, а гамма-лучи являются электромагнитным излуче
нием.

При испускании альфа-частицы заряд ядра атома уменьшается 
на две единицы; в результате образуется атом другого элемента, 
атомный номер которого на две единицы меньше. Испускание бета- 
частицы происходит в результате превращения нейтрона в про
тон и электрон; при этом заряд ядра возрастает на единицу и обра
зуется атом нового элемента, порядковый номер которого на еди
ницу больше порядкового номера элемента, претерпевшего распад.

Схемы распада радиоактивных элементов в рядах урана, акти
ноурана и тория имеют много общего. Родоначальником каж
дого ряда является элемент с большим периодом полураспада. 
В результате последовательных распадов в каждом ряду обра
зуются газообразные продукты распада (радон, актинон, торон), 
называемые эманациями, за ними — короткоживущие твердые 
продукты А, В, С, С', С"; конечными элементами в каждом ряду 
являются стабильные изотопы свинца Pb208. Pb207, Pb208.

Радиоактивные эманации могут частично выделяться во внеш
нюю среду — происходит эманирование. Для количественной ха
рактеристики этого процесса служит коэффициент эманирования — 
отношение количества эманации, выделяющейся во внешнюю 
среду, ко всей эманации, образовавшейся в веществе за один 
и тот же промежуток времени.

Радиоактивные элементы, входящие в ряды, связаны между 
собой, так как каждый последующий (дочерний) элемент возни
кает в результате распада атомов предыдущего элемента.

Поскольку элементы — родоначальники каждого радиоактив
ного ряда — имеют большие периоды полураспада, у них распа
дается относительно незначительная часть атомов; количество их 
атомов со временем практически не уменьшается, и они являются
6



стабильными излучателями. В результате последовательных рас
падов атомов родоначального элемента образуются все элементы 
радиоактивного ряда. С течением времени их накапливается 
столько, что число распадающихся атомов каждого элемента ста
новится равным числу вновь образующихся атомов; при этом усло
вии между радиоактивными элементами наступает радиоактивное 
равновесие.

Отношения между количествами радиоактивных элементов 
при равновесии строго постоянны и пропорциональны периодам 
их полураспада:

£ l - I l
tfa -  т2 • ( 1. 6)

При равновесии всегда соблюдается зависимость

N Л , =  WJu « • .  - =  NKK. (1. 7)

Радиоактивное равновесие достигается по истечении проме
жутка времени, пропорционального периоду полураспада обра
зующегося элемента. Накопление радиоактивного элемента, как 
и его распад, происходит по экспоненциальному закону. Напри* 
мер, за 1, 6 и 10 периодов полураспада образующегося элемента 
он накапливается соответственно в количествах 50; 98,5 и 99,9% 
от равновесного.

Если период полураспада исходного радиоактивного элемента 
сравнительно невелик, но больше, чем у дочернего элемента, 
количество атомов исходного и дочернего элемента с течением вре
мени уменьшается по закону распада исходного элемента; однако 
между ними сохраняется радиоактивное равновесие. Если же 
период полураспада исходного элемента меньше, чем у дочернего, 
радиоактивное равновесие между ними не устанавливается. Соот
ношение между элементами в данном случае изменяется до тех 
пор, пока все атомы исходного элемента не превратятся в атомы 
дочернего элемента.

Происходящие в природе процессы эманирования, растворе
ния, выщелачивания и переотложения радиоактивных элементов 
приводят к нарушениям радиоактивного равновесия. Для количе
ственной оценки этого процесса служит коэффициент радиоактив
ного равновесия Кр.

Коэффициент радиоактивного равновесия между элементами 
ряда урана или тория характеризует отношение количеств этих 
элементов, выраженных соответственно в единицах равновесного 
им урана или тория. Например, при равновесии радия и урана 
между весовыми их количествами существует зависимость

Qu = 1 ^ F  =  0,294-107QRa. (1.8)

7



На основании этой зависимости коэффициент радиоактивного 
равновесия между радием и ураном рассчитывают по формуле

0,294-10’(?Ra 
п . . ̂U

/1 П\ 
Vа* " /

Если содержание урана выражено в процентах, а содержание 
радия в граммах на 1 г породы, то число 0,294 в формуле (I. 9) сле
дует умножить не на 107, а на 10°.

При Кр =  1 равновесие не нарушено, при л„ >  1 оно сдви
нуто в сторону избытка радия, а при /Ср <  1 — в сторону его 
недостатка.

Для наглядности, а также для упрощения расчетов содер
жание радиоактивных элементов, представляющих собой про
дукты распада урана или тория, выражают обычно в единицах 
равновесного нм урана или тория. Благодаря этому опреде
ляют непосредственно из отношения содержаний соответствующих 
элементов, причем часто его выражают не в относительных еди
ницах, а в процентах.

Таким образом, в практике радиометрических анализов содер
жание радиоактивных элементов выражают в единицах веса 
и в единицах радиоактивности. Долгоживущие радиоактивные 
элементы — уран, торий и в некоторых случаях радий — изме
ряют в обычных единицах (проценты, граммы, миллиграммы), 
а продукты распада этих элементов — в единицах равновесного 
им урана или тория.

В некоторых случаях (например, при дозиметрических изме
рениях) применяется единица активности кюри (1 кюри соответ
ствует активности изотопа, равной 3,7 *1010 распадов в секунду; 
1-а радия эквивалентен по числу распадов 0,994 кюри).

Для определения концентрации эманации применяется еди-. 
ница, называемая эмаи и равная 10"10 кюриїл. В настоящее время 
концентрацию эманации рекомендуется выражать в долях единиц 
кюри (милликюри, мнкрокюри). В ядерной физике за единицу 
активности принимают распад в секунду (расп/сек).

ГЛАВА 2

ГРУППЫ ЕСТЕСТВЕННЫХ РАДИОАКТИВНЫХ ЭЛЕМЕНТОВ
Естественные радиоактивные элементы, входящие в ряды, раз

деляются на несколько групп. Элементы каждой группы практи
чески всегда находятся в равновесии, а между группами могут 
быть различные соотношения, так как в принципе каждая из них 
может существовать независимо от других; последнее объясняется 
сравнительно большими периодами полураспада первых (исход
ных) элементов групп. Исключение составляют группы, объеди
8



няющие эманации с короткоживущими продуктами распада: они 
не могут существовать самостоятельно продолжительное время, 
однако равновесие этих групп с предыдущими и последующими 
элементами ряда может быть нарушено вследствие эманирования.

Наличие радиоактивного равновесия внутри каждой группы 
объясняется сравнительно небольшими периодами полураспада 
входящих в нее элементов. Благодаря этому накопление дочерних 
продуктов до равновесного состояния с первым элементом группы 
происходит быстрее, чем изменение равновесного соотношения 
под влиянием геохимических процессов.

На основании изложенного каждую группу можно рассматри
вать как один элемент, эквивалентный по активности элементам 
всей группы.

Характеристика радиоактивных элементов рядов урана, акти- 
ноурана и тория приведена в табл. 1. 1—1.6 (Б. С. Джелепов, 
А. К. Пеккер, 1963; И. П. Гусев, 1958; В. И. Баранов, 1958 и др.), 
где указаны входящие в каждую группу элементы, периоды их 
полураспада, энергии частиц и квантов, их выход на распад одного 
атома и доля в процентах от общего количества частиц и квантов 
ряда, а также урановые эквиваленты для актиноуранового и торце
вого рядов.

Урановым эквивалентом любого радиоактивного элемента по 
данному виду излучения называется отношение его удельной актив
ности к удельной активности урана в равновесии с продуктами 
распада.

Расчет уранового эквивалента тория Сть выполняется по фор
муле

С тк = ПтьТуМи„ 'Г . ял »“UJ Th'"Th (1.10)

где «xh. 'rtu — количество гамма-квантов, бета- или альфа-частиц 
на распад в ряду тория и урана; AlUt MTh — массовые числа 
урана и тория; TVi Ттъ — периоды полураспада урана и тория.

При расчете урановых эквивалентов для элементов, не входя
щих в ряды, а также для актиноуранового ряда в формулу (1. 10) 
вводят множитель <7э, учитывающий содержание радиоактивного 
элемента в смеси изотопов; тогда она для данного элемента приоб
ретает вид:

ПэТцМц
ПуТэМэ (1. И )

где <7Э — содержание радиактивиого элемента в смеси изотопов в %.
Практически урановые эквиваленты меняются в зависимости 

от условий измерений, так как эффективность регистрации частиц 
и гамма-квантов зависит от их энергии и типа приемника излуче
ния, что формулами (1..10) и (1. И) не учитывается.
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Таблица / .  /
Группы элементов и альфа-излучение ряда урана

Группа Элемент Период полураспада

А
ль

ф
а-

из
лу


ча

те
ль

Э
не

рг
ия

 
ал

ьф
а-

ча
с

ти
ц,

 М
эе

ЕҐ wо 2  ̂(Q  ̂и. О К и К н П cü w соЯ » *£Г i  U О 
^ S-Q-0 
ö Л wЧ «а tjä ca ос о Д

ил
и 

от
 о

б
щ

ег
о 

чи
сл

а 
ал

ьф
а-

ча
ст

иц
 

ря
да

, 
%

Урановая
UI

и х  t 
и х 2

4,5*109 Лет 
24,1 суток 
1,18 мин

UI 4,19 1,00 12,5

Урановая
и UII 2,5*103 лет и и

4,717
4,768

2

0,28
0,72
1,00

3.5 
9,0

12.5

Иониевая 1о 8,3*10‘ лет 1о
4.61
4,68

2

0,28
0,72
1,00

3.5 
9,0

12.5

Радиевая Ra 1620 лет Ra
4,59
4,78

2

0,06
0,94
1,00

0,8
11,7
12,5

Радоновая

Rn
RaA
RaB
RaC
RaC'

3,825 суток 
3,05 мин 

26,8 »
19,9 »
1,6* 10”4 сек

Rn
RaA
RaC'

5,48
6,00
7,68

2

1,00
1,00
1,00
3,00

12.5
12.5
12.5
37.5

Группа 
радия D

RaD
RaE
Po

22 года 
5 суток 

138,4 суток
Po 5,3 1,00 12,5

Сумма альфа-частиц ряда 8,00 100

П р и м е ч а н и е .  Элементы UZ, At и RaC*, образующиеся соответственно из 
0,15% атомов UXf, 0,04% атомов Ra A u 0,04% атомов Ra С. не включепы.
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Гамма- и бета-излучение ряда урана
Таблица / .  2

• s? i. ~U4 ffi i • aa s na* M

і 1
OJ

m W« o
5 4 * «

0 n
Is

An
g

9гаXrä • 4 <0 <4 ** ПO\0 3 os
» w
o aU rtO 3

Группа *
2

m* 0 C жS U H Л 2 ” 2
niX>»

н0)so чоOj
ГЧ OuSS e ®L ЯГ. M m

li Hо Й°3іЛ
кs tli H sr a «

H *o wffl toa «S
L-

(j к w
SsfP  ̂ •O CSKm22nsĴr

1*
®S5

s ä
5 « 2 
* 8 §

w *
§« et 5

■aIm<u1Д
CL-f а а Я er 2A <-» 332 ? ЙИ J O

40

0,029 0,130 5,3 UXj f 0,112 0,20 4,00

У рано*
и х ,

1
0,063
0,093 0,150

1 0,205 0,80 16,00
6,1

вая
І 0,250 0,014 0,6 UXŁ f 1,500 0,10 2,00

и х . 1 1,000 \ 2,310 0,90 18,0
2 0,294 12,0 2 2,00 40,00

Іf 0,241 0,106 4,4 RaB / 0,69 0,56 11,20
RaB 0,294 0,240 10,0 1 0,65 0,44 8,80

11 0,350 0,435 17,7
f 0,40 0,09 1,80

0,609 0,359 14,6 RaC 1,00 0,23 4,60
0,768 0,078 3,2 { 1,51 0,40 8,00

Радоно
: 0,934 0,038 1,6 1,88 0,09 1,80

1,120 0,273 11,2 1 3,26 0,19 3,80вая - 1,240 0,099 4,0
RaC 1,378 0,116 4,8

1,510 0,039 1,6
1,764 0,220 8,9
1,850 0,023 1,0
2,200 0,070 2,8
2,430 0,055 2,2

2,151 88,0 2 2,00 40,00

Группа 
радия D — -—■ — — RaE 1,17 1,00 20

Сумма гамма-квантов ряда 2,45 100 Сумма
бета-

частиц
ряда 5,00 100

П р и м е ч а н и е .  Бета-излучение RaD, не имеющее практического значения из-за 
очень малой энергии U?max =  0.017 Мвв и 0.063 Лізв); я  гамма-излучение Ш, ÜII, Io, Ra
и RaD по выходу квантов, составляющее в сумме <1% от излучения ряда, ие включены.
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Таблица !. З
Группы элементов и альфа-излучение ряда актиноурана

Группа Элемент Период
полураспада

Альфа-
излуча

тель

Энергия
альфа-
частиц,

Мае

К
ол

ич
ес

тв
о 

ал
ьф

а-
ча

- 
ст

нц
 н

а 
ра

сп
ад

 о
дн

ог
о 

ат
ом

а

Д
ол

я 
от

 о
бщ

ег
о 

чи
сл

а 
ал

ьф
а-

ча
ст

иц
 р

яд
а,

 %

Актиноурано
вая

AcU
UY

7,1 -108 лет 
25,6 ч AcU От 4,18 

до 4,56 1,00 14,3

Протактиние-
вая Ра 3,3-104 лет Ра От 4,67 

до 5,02 1,00 14,8

Актиниевая
Ас

RaAc
АсХ

22 года 
18,2 суток 
11,7 »

RaAc

АсХ

От 6,70 
до 6,036 
От 5,43 
до 5,74

2

1,00

1,00

2,00

14.3

14.3

28,6

Актнионовая

Ап
АсА

АсВ
АсС
АсС'

3,92 сек 
1,83-10“3 сек

36,1 мин 
2,16 »
4,79 з

Ап
АсА

АсС

От 6,419 
до 6,813 

7,36 
/6 ,27  
\  6.61

2

1,00

1,00
0,17
0,83
3,00

14.3

14.3 
2,5

11.7
12,9

Сумма альфа-частиц ряда 7,00 100

Урановый эквивалент по выходу альфа-частиц 0,034 —

П р и м е ч а н и е .  Элементы Fr н АсС', образующиеся соответственно из 
Ас и U,32% атомов ЛсС, не включены; кроме того, не учтено альфа-пзлучение 
вляющее 0,01 альфа-частицы на распад одного атома.

1% атомов 
Ас. соста-
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Таблица ł. 5
Группы элементов и альфа-излучение ряда тория

Группа Элемент Период
полураспада

Альфа
излуча

тель
Энергия
альфа-
частиц

Количе
ство 

альфа- 
частиц иа 

распад 
одного 
атома

Доля от 
общего 
числа 

альфа- 
частиц 

ряда, %

3,948 0,24 4,0
Ториевая Th 1,41 *1010 лет Th 4,007 0,76 12,6

2 1,00 16,6

Мезото- MsThj 6,7 лет
риевая MsTh2 6,13 ч

5,200 0,01 0,2
RdTh 4 5,338 0,28 4,7

Радиото- RdTh 1,91 лет . 5,421 0,71 11,8
риевая ThX 3,64 суток ІГ 5,445 0,05 0,9

ThX 1

11 5,681 0,95 15,8
V
J -* d 2,00 33,4

Tn 54,5 сек Tn 6,28 1,00 16,6
ThA 0,158 сек ThA 6,775 1,00 16,6
ThB 10,6 ч Г 6,04 0,26 4,3Тороновая ThCThC 60,5 мин 1 6,08 0,10 1,8
ThC 3*10~7 сек ThC 8,78 0,64 10,7
ThC" 3,1 мин 2 3,00 50,0

Сумма альфа-частиц ряда 6,00 100

Урановый эквивалент по выходу альфа-частиц 0,244

П р и м е ч а н и е ,  Астатин (At), образующийся из 0,014% атомов тория А, не 
включен.
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Ряд урана включает 8 альфа-излучателей (UI, UI1, 1о, Ra. 
Rn, RaA, RaC' и Po) и пять бета-излучателей (UXb UX2, RaB, 
RaC и RaE); шестой бета-излучатель -— RaD — обладает очень 
мягким бета-излучением — Ö.Ö63 Мэе) и практического зна
чения не имеет.

При равновесии элементы описываемого ряда образуют 2,45 
гамма-кванта на распад одного атома урана; из них примерно 88% 
приходится на Ra (В +  С), а остальные 12% — на и Х х +  UX2. 
Средняя энергия гамма-излучения уранового ряда равна 0,8 Мэе.

В ряду элементы разделены на шесть групп: урановую, урано
вую II, иониевую, радиевую, радоновую и группу RaD. Равно
весие между группами нарушается вследствие миграции первых 
элементов групп (Ul, UH, Io, Ra, RaD) и эманирования радона.

В г р у п п е  у р а н а ,  объединяющей элементы UI, UXx 
и UX 2, равновесие наступает через 150 суток1 * *. Элементы описы
ваемой группы излучают альфа-, бета- и гамма-частицы: альфа- 
частицы создает UI, бета- и гамма-излучение связано с UXt 
и UX2.

UX! характеризуется мягким гамма-излучением (Е =
■» 0,093 Мэе), составляющим 6,1% от количества гамма-квантов 
равновесного уранового ряда, и бета-излучением (ЯП12Х= 0,205 Мэе), 
полностью поглощаемым фильтром, толщина которого 40 мг/слг.

Большей жесткостью обладает излучение UX2, энергия его 
тамма-квантов равна 0,25 и 1,0 Мэе. Однако квантовый выход 
этих частиц незначителен (0,6% от общего количества гамма- 
квантов ряда). Максимальная энергия бета-частиц UX2 равна 
2,31 Мэе.

По отношению к равновесному урановому ряду на группу при
ходится 12,5% альфа-частиц, 40% бета-частиц и 12% гамма- 
квантов.

У р а н  II — изотоп урана I — выделен из группы урана в силу 
того, что подвижность его атомов в результате явления «отдачи» 
при распаде урана I больше, чем атомов урана І. Уран II распа
дается и накапливается до равновесного с ураном I состояния 
через 1,5*10® лет. Он испускает 12,5% альфа-частиц от общего 
их числа в урановом ряду.

И о н и й  — изотоп тория — накапливается до равновесного 
с ураном II состояния через 5* 105 лет; оно обладает альфа-излуче
нием, составляющим 12,5% от общего числа альфа-частиц ура
нового ряда.

Р а д и й ,  приходящий в равновесие с ионием через 10 000 лет, 
является альфа-излучателем (12,5% альфа-частиц уранового ряда).

1 Здесь и в дальнейшем время достижения равновесия рассчитано с точ
ностью до 1,6% по шестикратному периоду полураспада наиболее долгоживу
щего д о э л е м е н т а .

І. РЯД УРАНА
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Г р у п п а  р а д о н а  объединяет пять элементов: Rn, RaAr 
RaB, RaC и RaC' (RaC" не учитывается, так как он образуется 
из 0,04% атомов RaC). Равновесие в группе наступает через 
2,6 часа. Радоновая группа не может долго существовать самостоя
тельно, так как радон и продукты его распада полностью распа
даются или накапливаются до равновесия с радием через 23 дня. 
Нарушение равновесия этой группы с группой радия обуслов
лено эманироваиием.

Элементы группы радона испускают альфа-, бета- и гамма- 
лучи. Альфа-излучателями являются Rn, RaA и RaC', каждый 
из которых испускает по 12,5% альфа-частиц от общего их коли
чества в урановом ряду. Гамма- и бета-излучение обусловлено RaB 
и RaC. RaB характеризуется сравнительно мягким бета- и гамма- 
излучением; наибольший выход имеют гамма-кванты с энергией 
0,35 Мэе (0,435 гамма-кванта на распад): их доля составляет 17,7% 
от общего количества гамма-квантов равновесного уранового 
ряда. Бета-частицы RaB имеют максимальную энергию 0,65 Мэе.

RaC обладает более жестким излучением; отмечен наибольший 
выход гамма-квантов с энергией 0,609; 1,120 и 1,764 Мэе, состав
ляющих соответственно 14.6; і і ,2_и 8.9% общего количества гамма- 
квантов ряда. Максимальная энергия гамма-лучей равна 2,43 Мэе 
(2,2% от общего гамма-излучения ряда). Максимальные энергии 
бета-частиц RaC равны: 1,0; 1,51; 1,88 и 3,26 Мэе.

На радоновую группу в урановом ряду приходится 37,5% 
альфа-частиц, 40% бета-частиц и 88% гамма-квантов.

Г р у п п а  р а д и я  D объединяет три элемента: RaD, RaE 
и Po. Равновесие между RaD и RaE наступает через 30 дней, 
а между RaD и Ро — через 1,4 года. Практически полный распад 
RaD или его накопление до равновесного состояния с элемен
тами группы радона происходит за 130 лет.

Элементы группы испускают альфа- и бета-лучи. Альфа-излу
чателем является Ро, бета-излучателем (с максимальной энергией 
бета-частиц 1,17 Мэё)— RaE. На группу RaD приходится 12,5% 
альфа-частиц и 20% бета-частиц равновесного уранового ряда; 
фактически вклад бета-излучения группы RaD значительно 
меньше, так как это излучение почти полностью поглощается 
фильтром, имеющим толщину 0,25—0,30 г/см2.

Таким образом, в ряду урана альфа-излучение испускают все 
элементы шести групп, а бета- и гамма-излучение (если отфильтро
вать бета-излучение RaE) — всего двух: урановой и радоновой.

И. РЯД АКТИНОУРАНА

Родоначальником ряда является изотоп урана — актиноуран, 
содержащийся в изотопической смеси в количестве 0,717%.

Ряд актиноурана имеет семь альфа-излучателей: AcU, Ра, 
RdAc, АсХ, Ап, АсА, АсС и три бета-излучателя: UY, АсВ, АсС*.
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Всё элементы ряпа. за исключением Ас, АсА и АсС , испускают 
гамма-кванты. Энергия бета-частиц и гамма-квантов у элементов 
актиноуранового ряда значительно меньше, чем у элементов ряда 
урана (£maxß= M 4  Мэе, ЕтХу =  0,83 Мэе). Урановые экви
валенты актиноуранового ряда по выходу альфа-, бета- и гамма- 
излучения составляют примерно 0,03; 0,02 и 0,04.

Элементы ряда разделяются на четыре группы: актиноурано
вую, протактнниевую, актиниевую и актиноновую. Равновесие 
между группами нарушается вследствие миграции первых эле
ментов групп (актиноурана, протактиния, актиния) и эмалиро
вания актинона.

На долю актиноурановой группы приходится приблизительно 
V2 всех гамма-квантов и V3 бета-частиц актиноуранового ряда. 
Поскольку актиноуран является изотопом урана, его группа 
объединяется с группой урана. Активность элементов остальных 
трех групп актиноуранового ряда по выходу бета-частиц и гамма- 
квантов составляет не более 1,5—2% активности излучения эле
ментов уранового ряда. Благодаря этому излучением актиноура
нового ряда (и соответственно нарушениями равновесия между 
группами его элементов) в большинстве случаев можно пренебречь.

Г р у п п а  а к т и н о у р а н а  включает AcU и UY; равно
весие между этими элементами наступает через 6,5 суток. Группа 
обладает альфа-, бета- и гамма-излучениями, Альфа-излучателем 
является актиноуран, бета-излучателем с максимальной энер
гией 0,310 Мэе— UY. Гамма-излучение испускают оба элемента; 
наибольшая интенсивность наблюдается у гамма-квантов с энер
гией 0,185 Мэе. На группу актиноурана приходится 14,3% альфа- 
частиц, 33,3% бета-частиц и 46,5% гамма-квантов равновесного 
актииоуранового ряда.

П р о т а к т и ii и й, приходящий в равновесие с группой 
актиноурана через 2 - 105 лет, обладает альфа- и мягким гамма- 
излучением. На его долю приходится 14,3% альфа-частиц и 30% 
гамма-квантов равновесного актиноуранового ряда.

Г р у п п а  а к т и н и я  включает актиний, радиоактиний 
и актинии X. Равновесие в группе наступает через 100 дней, 
а равновесие с протактинием через 130 лет. Элементы группы 
испускают альфа-частицы и мягкие гамма-кванты, составляющие 
соответственно 42,9 и 19,9% от общего количества альфа-частиц 
и гамма-квантов ряда.

Г р у п п а  а к т и н о н а  объединяет пять элементов: актинон, 
актинии А, актинии В, актиний С и актиний С". Равновесие в груп
пе наступает через 3,5 ч; через такой же промежуток времени 
элементы группы приходят в равновесие с группой актиния. 
Элементы группы испускают альфа-, бета- и гамма-излучения. 
На актшюновую группу приходится 28,5% альфа-частиц, 66,7% 
бета-частиц и 12,6% гамма-квантов равновесного актиноурано
вого ряда.
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Ряд тория содержит шесть альфа-излучателей: Th, RdTh, 
ThX, Tn, ThA, Th (С +  С') и три бета-излучателя, которые одно
временно являются гамма-излучателями: MsTh2, ThB и Th(C+C*); 
четвертый бета-излучатель— MsTht — не имеет практического 
значения, так как обладает мягким излучением (Етах=0,054 Мэе) 
и обычными измерительными приборами не регистрируется. 
В равновесии элементы ряда испускают 2,79 гамма-кванта 
на распад. Урановые эквиваленты ториевого ряда по выходу 
альфа- и бета-частиц, а также гамма-квантов равны соответ
ственно 0,244; 0,195 и 0,372. Средние значения энергий бета- 
и гамма-излучателей ториевого и уранового рядов близки между 
собой.

Радиоактивные элементы ряда разделены на четыре группы: 
ториевую, мезоториевую, радиоториевую и тороновую. Равнове
сие между группами может быть нарушено вследствие миграции 
первых элементов групп (Th, MsThlf RdTh) и эманирования то- 
рона.

Т о р и й ,  являющийся альфа-излучателем, испускает 16,6% 
альфа-частиц от общего их количества при равновесии в ряду 
тория.

Г р у п п а  м е з о т о р и я  объединяет два элемента: мезо- 
торий I и мезоторий II. Равновесие между ними наступает через
1.5 суток, равновесие их с торием через 40 лет. Элементы описы
ваемой группы испускают бета- и гамма-излучение, которое прак
тически полностью создается MsTh2. Наибольшие выходы имеют 
гамма-кванты с энергией 0,907 и 0,964 Мэе, составляющие соот
ветственно 9,2 и 7% от общего количества гамма-квантов торие
вого ряда. Максимальная энергия бета-частиц MsTh2 равна 
2,1 Мэе. На бета- и гамма-излучение MsTh8 приходятся 
примерно одинаковые доли — по 33% относительно равновесного 
ториевого ряда.

Г р у п п а  р а д и о  т о р и я  объединяет два элемента: ра
диоторий и торий X. Равновесие между этими элементами уста
навливается через 22 суток, а с группой мезотория через 12 лет. 
Элементы группы радиотория являются альфа-излучателями: 
доля выхода альфа-частиц составляет у нее 33,4% от выхода 
альфа-частиц ториевого ряда. Кроме того, радиоторий и торий X 
обладают незначительным по выходу квантов гамма-излучением 
(не более 2% излучения ториевого ряда).

Г р у п п а  т о  р о на  состоит из шести элементов: Тп, 
ThA, ThB, ThC, ThC', ThC". Равновесие в группе наступает через
2.6 дня; через такой же промежуток времени устанавливается 
равновесие с группой радиотория. Элементы группы самостоя
тельно существовать не могут. Возможное нарушение равновесия 
с группой радиотория обусловлено эманированием.

Ш. РЯД ТОРИЯ
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Элементы группы испускают альфа-, бета- гамма-лучи. 
Альфа-излучателями являются Tn, ThA и Г п (С -Ь ^ ) ;  выход 
альфа-частиц указанных элементов составляет 50% общего выхода 
альфа-частиц равновесного ториевого ряда. Бета- и гамма-излу
чение элементов описываемой группы связано с распадом ThB 
и Th(C +  C"). Торий В характеризуется сравнительно мягким 
бета- и гамма-излучением. Гамма-кванты с энергией 0,238 Мэе 
составляют 12% от общего количества гамма-квантов равновесного 
ториевого ряда (наибольший выход). Бета-лучи ThB имеют ма
ксимальную энергию 0,57 Мэе.

У Th (С +  С") отмечается наибольший выход гамма-квантов 
с энергией 2,62 Мэе (13% от общего количества гамма-квантов 
ряда тория). По сравнению с другими естественными радиоактив
ными элементами излучение Th (С +  С") является наиболее 
жестким: максимальная энергия бета-частиц ThC равна 2,25 Мэе, 
a ThC" — 1,79 Мэе.

Таким образом, практически все бета- и гамма-излучение 
ториевого ряда связано с радиоактивными элементами двух групп— 
мезоториевой и тороновой, причем примерно х/3 общего числа 
бета-частиц и гамма-квантов ториевого ряда приходится на группу 
мезотория, а остальные две трети на группу торона.

Альфа-излучателями ториевого ряда являются элементы трех 
групп: торцевой, радиоториевой и тороновой. Накопление радио
активных элементов в ряду тория происходит несоизмеримо 
быстрее, чем в ряду урана, поэтому нарушения равновесия в этом 
ряду встречаются сравнительно редко и выражены в менее резкой 
форме. В природных условиях они могут возникать только при 
систематическом переотложении тория, радиотория или мезото
рия, а в лабораторных условиях — при анализах сильно эмани- 
рующих проб. В большинстве случаев нарушениями равновесия 
в ряду тория можно пренебречь и считать весь ряд за одну группу 
элементов.

IV. РАДИОАКТИВНЫЕ ЭЛЕМЕНТЫ, НЕ ВХОДЯЩИЕ В РЯДЫ
Естественные радиоактивные элементы, не входящие в ряды, 

являются изотопами стабильных элементов (табл. 1. 7). Радио
активный распад в данном случае представляет собой изолирован
ный акт, в результате которого образуется нерадиоактивный 
элемент.

Из числа радиоактивных элементов, не входящих в ряды, за
метное излучение создают калий и в меньшей степени рубидий. 
Радиоактивность остальных элементов практического значения 
не имеет, так как суммарная их радиоактивность по количеству 
альфа- и бета-частиц и гамма-квантов меньше, чем радиоактивность 
Ы 0 " 6% урана в равновесии. К тому же большинство этих эле
ментов обладает мягким бета-излучением, которое не регистри
руется даже тонкостенными бета-счетчиками.
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Р у б и д и й  характеризуется мягким бета-излучением с £ max«  
=  0.257 Лізе; гамма- и альфа-излучением не обладает. Его ра
диоактивность обусловлена изотопом Rb87, содержащимся в смеси 
изотопов в количестве 27,85%.

Среднее содержание рубидия в земной коре (распространен
ность) составляет 0,035%; при таком содержании выход бета- 
частиц при распаде рубидия равен выходу бета-частиц при распаде 
4,75 *10"4 % урана в равновесии с продуктами распада.

Бета-частицы рубидия полностью поглощаются фильтром тол
щиной 40 мг/см2. В связи с этим излучение рубидия может быть 
обнаружено только при измерениях специальными тонкостенными 
торцовыми счетчиками или сцинтилляционными бета-счетчиками.

К а л и й  излучает гамма-кванты с энергией 1,46 Мэе и бета- 
частицы с максимальной энергией 1,32 Мэе; альфа-излучения 
не имеет. Радиоактивность калия обусловлена К40, содержание 
которого в смеси изотопов равно 0,012%. При распаде К40 около 
12% его атомов в результате 6-захвата превращаются в атомы 
аргона и излучают гамма-кванты; остальные 88%; подвергаясь 
бета-распаду, превращаются в атомы кальция. Урановые экви
валенты калия по выходу бета-частиц и гамма-квантов равны 
соответственно 5-Ю“ 4 и 1,25*10“ 4.

Среднее содержание калия в земной коре составляет 2,59%. 
По количеству бета-частиц и гамма-квантов это содержание экви
валентно соответственно 1,43 -10” 3 и 3,25 -10“ 4 % равновесного 
урана. Такое излучение соизмеримо с излучением пород, содержа
щих уран и торий в кларковых и близких к ним количествах.

Следует отметить, что излучением калия при анализах слабо
активных проб пренебрегать нельзя.

Таким образом, несмотря на существование большого количе
ства естественных радиоактивных элементов, число независимых 
групп этих элементов сравнительно невелико, причем количество 
групп, влияющих на результаты измерений, меняется в зависимо
сти от вида измеряемого излучения и условий измерений. Так, 
при альфа-измерениях фиксируется излучение шести групп ура
нового ряда (Ul, UH, lo, Ra, Rn, RaD) и трех групп торцевого 
ряда (Th, RdTh, Tn).

В случае равновесия в ряду тория количество групп умень
шается до семи. При гамма-измерениях практически все излучение 
обусловлено калием и четырьями группами элементов — урано
вой, радоновой, мезоториевой и тороновой. Если отфильтровано 
сравнительно мягкое бета-излучение RaE, то при бета-измерениях 
все фиксируемое излучение испускается теми же пятью излучате
лями, что и при гамма-измерениях.

При равновесии между мезоторием и тороном практически 
все бета- и гамма-излучатели ряда тория объединяются в одну 
группу — мезоториевую. В этом случае все бета- и гамма-излу
чение естественных радиоактивных элементов создает четыре
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группы, родоначальниками которых являются уран, радон, 
мезоторий и калий.

Нарушение равновесия между урановой и радоновой группами 
проявляется при бета-гамма-измерениях иначе, чем нарушение 
равновесия между группами мезотория и торона.

В ряду урана при сдвиге равновесия в сторону, например, 
недостатка радона гамма-активность уменьшается более резко, 
чем бета-активность, так как гамма-излучение связано в основном 
с группой радона, а бета-излучение распределено между группами 
радона и урана приблизительно одинаково.

В отличие от этого нарушение равновесия между группами 
мезотория и торона сопровождается пропорциональным измене
нием как бета-, так и гамма-активности ториевого ряда, так как 
количество бета-частиц и гамма-квантов распределено между 
этими группами примерно одинаково (V3 бета-частиц и гамма- 
квантов приходится на группу мезотория, а/3 — на группу торона).

В частности, проба с коэффициентом равновесия между торо- 
ном и мезоторием, равным 50%, по выходу бета-частиц и гамма- 
квантов эквивалентна равновесной пробе, в которой мезотория 
на 33% меньше. Кроме того, в ториевом ряду возможно нарушение 
равновесия между торием и другими элементами ряда; поскольку 
торий является альфа-излучателем, в этом случае определить его 
содержание по результатам только бета- и гамма-измерений не
возможно.

Варьируя условия измерений (толщину фильтра, энергетиче
ский интервал, вид измеряемого излучения и т. д.), можно свести 
к минимуму, а иногда и полностью исключить влияние излучения 
элементов одних групп и максимально выделить излучение эле
ментов других групп.

ГЛАВА 3

СПОСОБЫ РЕГИСТРАЦИИ РАДИОАКТИВНЫХ ИЗЛУЧЕНИЙ
Способы регистрации альфа-, бета- и гамма-излучений осно

ваны на ионизирующем действии заряженных частиц. Гамма- 
кванты непосредственно ионизацию не производят; их обнаружи
вают по ионизации, вызываемой вторичными заряженными части
цами, которые образуются в результате взаимодействия гамма- 
квантов с атомами вещества.

Для регистрации излучений применяют различные детекторы — 
ионизационные камеры, газоразрядные и сцинтилляционные счет
чики, фотографические пластинки и т, д.

Ионизационные камеры и газоразрядные счетчики устроены 
по принципу конденсатора с газовым промежутком между элек
тродами.
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Установки, работающие в режиме тока насыщения, т. е, при 
условии, когда напряженность поля между электродами обеспечи
вает собирание только всех первичных ионов, называются иони
зационными камерами. Эти камеры разделяются на интегрирую
щие и счетно-ионизационные: первыми измеряют ионизационный 
ток, а вторыми считают число радиоактивных частиц; величина 
ионизационного тока и амплитуда импульсов в ионизационных 
камерах не зависят от разности потенциалов на электродах. Чаще 
всего их применяют для регистрации альфа-частиц, так как иони
зационный ток и амплитуда импульсов от этих частиц больше, 
чем от бета-частиц и гамма-квантов.

Установки, в которых напряженность поля создает такое уско
рение первичных ионов, что образуются вторичные ионы, назы
ваются пропорциональными счетчиками. В этих счетчиках число 
вторичных ионов и амплитуда импульсов пропорциональны иони
зирующей способности первичной частицы и разности потенциалов 
между электродами. Пропорциональные счетчики применяются 
для регистрации и исследования энергетического спектра бета- 
и особенно альфа-частиц.

Устройства, в которых напряженность поля создает лавинную 
ионизацию, называются счетчиками Гейгера-Мюллера или газо
разрядными счетчиками. В таких счетчиках выходной импульс 
характеризуется большой амплитудой, которая не зависит от 
ионизирующей способности первичной частицы и разности потен
циалов на электродах. Описываемые счетчики применяются для 
регистрации альфа-, бета- и гамма-лучей. Они различаются по 
конструкции (торцовые, цилиндрические), материалу катода 
(слюда, графит, алюминий, медь, сталь, вольфрам) и составу 
наполняющих газовых смесей (аргон с метилалем, изопентаном, 
галогенами и т. д.). Газоразрядные счетчики регистрируют все 
заряженные частицы, проникшие через их стенки, поэтому ниж
ний предел энергии измеряемых частиц зависит от толщины сте
нок счетчика.

Торцовые счетчики со слюдяным окошком толщиной 5—б мгісм2 
фиксируют бета-частицы с энергией выше 0,06 Мэе и альфа-ча
стицы с энергией больше 5 Мэе. Цилиндрические счетчики с алю; 
минневым и стальным катодами, а также стеклянные счетчики 
с различными внутренними покрытиями, имеющие толщину сте
нок 30, 60 и 200 мгісм2, применяют для регистрации бета-частиц 
с энергией более 0,15; 0,25 и 0,60 Мэе. С дополнительным фильт
ром, полностью поглощающим бета-частицы, эти же счетчики 
применяются для регистрации гамма-лучей; в этом случае они 
фиксируют электроны, возникающие в результате взаимодействия 
гамма-лучей с веществом катода; регистрируется не более 1% 
гамма-квантов, падающих на счетчик.

Измерения сцинтилляционнымн счетчиками основаны на эффек
те возбуждения радиоактивными излучениями света (люмине-
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сценции) в прозрачных твердых телах, жидкостях или газах 
(люминофорах). Такие приборы применяют для регистрации 
и исследования спектров альфа-, бета- и гамма-излучений. Сцин- 
тилляционный счетчик состоит из люминофора (сцинтиллятора) 
и фотоэлектронного умножителя (ФЭУ). Кванты света, возникаю
щие в результате взаимодействия радиоактивных излучений с ве
ществом люминофора, выбивают из фотокатода ФЭУ электроны. 
В дальнейшем благодаря вторичной эмиссии электронов’на дино
дах ФЭУ поток электронов возрастает в геометрической прогрес
сии; в результате на выходе фотоэлектронного умножителя воз
никают импульсы, регистрируемые радиотехнической аппара
турой. ;

Люминофоры сцинтилляционных счетчиков характеризуются 
высокой конверсионной эффективностью (долей энергии радио
активных излучений, преобразованной в кванты света), хорошей 
прозрачностью для возникающих в них вспышек света и малым 
временем высвечивания.

К сцинтилляционным счетчикам, предназначенным для спек
трометрических измерений, предъявляются следующие повышен
ные требования:

энергия радиоактивного излучения, поглощенная в люмино
форе, должна быть пропорциональна количеству фотонов света, 
возникающих в результате этого поглощения;

для монохроматической энергии радиоактивного излучения 
колебания соответствующих амплитуд импульсов на выходе ФЭУ 
должны быть минимальными.

Вследствие обусловленных различными процессами статисти
ческих флюктуаций в люминофоре п ФЭУ амплитудное распре
деление импульсов, возникающих при регистрации монохромати
ческого излучения, имеет форму, близкую к кривой Гаусса. Спо
собность сцинтилляционного счетчика различать радиоактивные 
излучения по энергиям тем лучше, чем меньше колебания ампли
туды импульсов.

Пропорциональные счетчики имеют лучшее разрешение, чем 
сцинтилляционные, однако в связи с их низкой чувствительностью 
при спектрометрических измерениях естественной радиоактивно
сти применяют в основном сцинтилляционные счетчики.

Количественно амплитудное разрешение оценивается по фор
муле

R  =■ 10° / .  (1- !2)

где R — амплитудное разрешение счетчика в %; Е — энергия 
монохроматического излучения в Мэе; АЕ — ширина пика, 
обусловленного монохроматическим излучением на половине его 
высоты, в Мэз*
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Для ориентировочной оценки разрешения спектрометп 
В другом энергетическом интервале Е х Применяют приближр3 
формулу еинУ‘0

ГУ ГУ  1  /  В
Д1 =  А ^ -Ё Г - (1.13)

Анализ амплитуд импульсов при спектрометрических изм 
рениях осуществляют при помощи интегральной (однопороговой; 
и дифференциальной (двухпороговой) дискриминации. При инте 
тральной дискриминации регистрируют импульсы, амплитуда 
которых больше, чем порог дискриминации, а при дифференци
альной — импульсы в определенном интервале амплитуд, харак^ 
теризуемом нижним порогом дискриминации и шириной окна 
Нижний уровень дискриминации определяет минимальную вели
чину регистрируемой амплитуды импульсов, а ширина окна — 
разность между максимальными и минимальными амплитудами.

По данным дифференциальных измерений строят кривую 
амплитудного распределения импульсов, выражающую зависи
мость интенсивности излучения (при определенной ширине окна) 
от нижнего уровня дискриминации.

Для измерений суммарной альфа-активности препаратов при
меняют люминофоры из сернистого цинка, активированного се
ребром: ZnS (Ag). Конверсионная эффективность ZnS (Ag) для 
альфа-лучей равна примерно 25%, время высвечивания 10"5 сек. 
Оптимальная толщина люминофора составляет приблизительно 
26 мг/см2\ при толщине 50 мгісм2 он непрозрачен для собственного 
излучения. Чувствительность ZnS (Ag) к электронам и гамма-кван
там очень мала, в связи с чем эти люминофоры можно применять 
для альфа-измерений при сравнительно высоком фоне бета- 
и гамма-излучений.

Люминофоры изготовляют в виде круглых плоских экранов 
или, в случае необходимости измерения эманаций, наносят тонким 
слоем на внутренние стенки альфа-камер с прозрачным дном. 
Для спектрометрических альфа-измерений используют люмино
фор из йодистого цезия, активированного таллием: CsJ (Tl), 
у которого, в отличие от ZnS (Ag), линейная зависимость между 
поглощенной энергией и световым выходом соблюдается в широ
ком диапазоне энергий. Конверсионная эффективность CsJ (Tl) 
равна 6%, время высвечивания 10"5 сек.

Для сцннтилляцноииых бета-измерений применяют органи
ческий люминофор стильбен (CUH12), нанесенный в виде тонкого 
порошка на светопровод. Конверсионная эффективность стиль- 
беиа равна 2,5%, время высвечивания 10_s сек.

Сцинтнлляцнонные бета-счетчики позволяют эффективно реги
стрировать бета-частицы небольших энергий и характеризуются 
малым мертвым временем. Однако для интегрального бета-счета 
они меиее удобны, чем тонкостенные счетчики Гейгера-Мюллера,
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поскольку при одинаковой с ними чувствительности более сложны 
и работают менее стабильно.

Для регистрации и спектрометрического исследования гамма- 
квантов наиболее широко используют люминофоры, представ-, 
ляющие собой кристаллы йодистого натрия, активированного 
таллием; вследствие большой гигроскопичности их помещают 
в специальные герметические контейнеры. Конверсионная эффек
тивность люминофоров NaJ (Tl) равна 8%, время высвечивания 
2,5*10~7 сек.

У кристаллов NaJ (Tl) амплитуда импульсов на выходе ФЭУ 
пропорциональна энергии радиоактивного излучения, поглощен
ной в кристалле. Описываемые люминофоры характеризуются 
большим эффективным атомным номером и большим удельным 
весом (3,7 Г 1см2). Благодаря этому достигается высокая эффек
тивность регистрации гамма-квантов, так как два основные 
вида взаимодействия гамма-излучения естественных радиоактив
ных элементов с веществом — фотоэлектрическое поглощение, 
и комптоновское рассеяние — пропорциональны соответственно 
четвертой степени атомного номера и атомному номеру.

Фотоэлектрическое поглощение обратно пропорционально кубу 
энергии излучения и поэтому при регистрации мягких гамма- 
квантов— с энергией примерно до 0,5 Мэе — играет наиболее 
существенную роль. Энергия квантов в данном случае преобра
зуется в кинетическую энергию электронов, которая идет на обра
зование люминесценции. В результате на выходе ФЭУ возникают 
импульсы, пропорциональные энергии гамма-квантов, падающих 
на кристалл.

При комптоновском рассеянии в кинетическую энергию элек
тронов переходит только часть энергии первичного кванта, другая 
часть передается вторичным гамма-квантам. Последние могут 
выйти из кристалла или в результате последовательных процес
сов комптоновского рассеяния и фотоэлектрического поглощения 
поглотиться в нем, передав всю энергию электронам. Когда кванты 
поглощаются полностью, импульсы на выходе ФЭУ, как и при 
фотоэлектрическом поглощении, пропорциональны энергии падаю
щих квантов, так как время, затрачиваемое на последовательные 
процессы взаимодействия гамма-излучения с люминофором, меньше 
времени его высвечивания. Если же кристалл полностью их не 
поглощает, импульсы па выходе ФЭУ пропорциональны только 
энергии тех квантов, которые поглощаются в кристалле.

При энергии гамма-излучения больше 1,02 Мэе на его погло
щение начинает влиять процесс образования пар «электрон — 
позитрон». Эффект образования пар пропорционален энергии 
гамма-излучения и квадрату атомного номера вещества. Энергия 
электрона, возникающего при этом процессе, затрачивается на 
образование люминесценции, а позитрон в результате аннигиля
ции с электроном превращается в два гамма-кванта с энергией
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0.51 Мэе каждый; кристаллом малых размеров часть этих квантов 
может не поглотиться.

В результате комптоновского рассеяния и образования пар 
на дифференциальной кривой амплитудного распределения им
пульсов с левой стороны фотопика, обусловленного моноэнерге- 
тическим излучением, могут появиться дополнительные пики. 
При сложном спектральном составе первичного гамма-излучения 
(в частности, при измерениях естественной радиоактивности) 
фотопнки первичных гамма-квантов могут быть увеличены за 
счет комптоновского рассеяния первичных гамма-квантов более 
высоких энергий.

Гамма излучение с энергией до 0,1 Мэе полностью поглощается
1,5-сантиметровым кристаллом NaJ (Tl). Наиболее жесткое гамма- 
излучение естественных радиоактивных элементов — с энергией 
2,62 Мэе — поглощается наполовину при толщине кристалла 
5 см.

Таким образом, измерения при помощи сцинтилляционных 
счетчиков повышают эффективность регистрации гамма-излучения 
до нескольких десятков процентов, причем эффективность реги
страции снижается с увеличением энергии гамма-квантов и с умень
шением размеров кристалла.

Сцинтилляционные гамма-счетчики обладают существенными 
преимуществами по сравнению с газоразрядными: высокой чув
ствительностью, возможностью дифференцировать гамма-излу
чение по энергии и примерно в 1000 раз меньшим мертвым вре
менем, чем у газоразрядных счетчиков. Наряду с этим сцинтил
ляционные счетчики имеют ряд недостатков. Для них необходим 
мощный усилитель импульсов, а также очень высокая стабиль
ность источников питания (не менее 0,2%) и сопротивлений дели
теля напряжения на ФЭУ. Они практически не имеют плато, 
сложнее по устройству и в эксплуатации и менее стабильны, чем 
газоразрядные счетчики.

В методах радиографии для получения отпечатков радиоактив
ных включений и треков альфа-частиц используют фотографиче
ские пластинки. Эти методы основаны на свойстве фотопластинок 
фиксировать (после проявления) ионизационные треки, возникаю
щие в результате взаимодействия радиоактивных частиц со свето
чувствительной эмульсией. Подробней эти методы будут описаны 
ниже.



ЧАСТЬ 2

МЕТРОЛОГИЧЕСКИЕ ПАРАМЕТРЫ 
РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ИЗМЕРИТЕЛЬНЫХ

УСТАНОВОК

В главе 3 части 1 рассмотрены принципы работы различных де
текторов радиоактивных излучений, являющихся основой любой 
измерительной установки для радиометрического анализа. Однако, 
помимо детектора излучений, такие установки содержат и другие 
важные составные части: счетные устройства, блоки питания, 
измерительные приспособления и т. д.

Каждая измерительная установка характеризуется определен
ными метрологическими параметрами, которые важно учитывать 
при оценке возможности ее применения для радиометрического 
анализа данного вида и для выбора оптимальных условий изме
рений.

Основные технико-эксплуатационные параметры радиометров 
и электрометров, применяемых для аналитических работ, приве
дены в приложении 7.

В числе метрологических параметров измерительной уста
новки различают общие, которые должны быть определены неза
висимо от видов анализа, и частные, определяемые для отдельных 
методик,

К общим метрологическим параметрам радиометрической изме
рительной установки, рассматриваемым более подробно ниже, 
относятся фон, разрешающая способность, чувствительность, 
порог чувствительности и пределы измерений. Частными пара
метрами, например в методе гамма-спектрометрии, являются 
коэффициент разделения, энергетическое разрешение и т. п.

ГЛАВА 4

ПАРАМЕТРЫ УСТАНОВОК
V. ФОН

Фон — полученный на измерительной установке отсчет, не 
являющийся результатом воздействия определяемого радиоак
тивного излучения.
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Фон обусловлен радиоактивными элементами, содержащимися 
в самой установке, в окружающих предметах, ионизацией, вы* 
званной космическим излучением, а также рядом других факторов, 
не относящихся к измеряемому излучению. Наличие фона особенно 
существенно сказывается на точности определения радиоактивно
сти, близкой к пороговой.

Как мешающий фактор фон должен быть по возможности сни
жен. ото достигается применением специальных экранов, защи
щающих детектор от внешних источников излучения, выбором 
оптимального режима питания счетчиков и т. п., а в радиометрах

Рис, 1. Счетная характеристика счетчика СТС-6.
V  “ * ск<>Рость счета в начале u в конце плато; Гн, VK — напряжение в начале и

в конце плато.

еще и применением менее чувствительных счетчиков. Такой же 
прием иногда используется с целью повышения верхнего предела 
измерительной установки (см. раздел IX), Для измерения слабой 
радиоактивности снижать фон подобным образом во всех случаях 
невыгодно; при этом более целесообразно увеличивать точность 
измерений путем повышения чувствительности, не увеличивая 
фона установки.

Для выбора оптимального режима питания, подаваемого на 
детектор излучения, должна быть определена счетная характери
стика, т. е. зависимость измеряемого эффекта от напряжения на 
детекторе или ФЭУ (рис. 1).

В серийных электрометрах предусмотрена подача на иониза
ционную камеру разности потенциалов, соответствующей току 
насыщения, поэтому счетная характеристика подобных приборов 
обычно не снимается. Ее целесообразно определять лишь в слу
чаях, когда измеряются весьма значительные ионизационные 
токи, в связи с чем подаваемое па ионизационную камеру напря
жение может оказаться меньше того, которое необходимо для 
создания тока насыщения.
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В радиометрах определяют зависимость скорости счета от 
напряжения, подаваемого на газоразрядные счетчики или ФЭУ.

Счетная характеристика газоразрядных счетчиков обычно 
имеет область плато, в пределах которой скорость счета с изме
нением напряжения почти не изменяется (см. рис. 1); параметрами 
плато являются его ширина и наклон. В радиометрах со сцинтил- 
ляционными счетчиками плато практически отсутствует.

Выбор рабочего напряжения лучше производить путем изме
рений с радиоактивным препаратом. У газоразрядных счетчиков 
плато счетной характеристики проявляется в этом случае более 
четко. Для радиометров с альфа-сцинтилляционным счетчиком 
необходимо подобрать тонкослойный препарат (U238. Pu239 и т. п.) 
и при снятии счетной характеристики помещать его почти вплот
ную к люминофору.

Ширину плато Щ определяют по разности напряжений у его 
конца VK и начала снимаемых со счетной характеристики:

Ш ~  VK — У„. (2. 1)

Наклон плато (в процентах на 1 в) вычисляется по формуле
г г __  2  ( / к  *н) 1 0 0  / 9  9 ^- - I / \ /// 1V:n. і -н /

где (лі ia _  скорости счета, соответствующие концу и началу 
счета.

Так, по счетной характеристике счетчика СТС-б (см. рис. I) 
установлено, что при напряжениях VK =  480 в и V.. =  340 в 
скорости счета равны:

ік = 2220 имп!мин и =  2120 импімин.
По этим данным найдем наклон плато:

Н  =  ( 2 2 2 ( /+ SH20)2(480 — 340) =  0 . 0 3 3 0 /» Н3 1 * ИЛИ 3 .3 ° ^  На 100

Наклон плато для счетчиков типа СТС должен быть не более 
0,15% на 1 в, а для счетчиков типа MC, ВС, ГС не более 0,1% 
на 1 в.

В газоразрядных счетчиках наклон плато со временем уве
личивается, а ширина плато уменьшается. Поэтому для опре
деления момента окончания срока службы счетчика необходима 
периодическая проверка ширины и наклона плато.

Устанавливая рабочее напряжение на газоразрядном счетчике, 
необходимо учитывать, что рабочая точка должна быть по возмож
ности ближе к началу плато; это уменьшит число ложных импуль
сов и увеличит срок службы счетчиков. Однако чрезмерное при
ближение к началу плато недопустимо, поскольку при случайном 
снижении питающего напряжения, так же как и при больших за-
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гоузках, возможен уход с плато в направлении начала счета 
Обычно рабочее напряжение выбирают в конце первой трети плато 

У сцинтилляциоиных счетчиков, как указывалось выше, це* 
выраженного плато, в связи с чем рабочее напряжение на ФЭу 
выбирают на величине добротности (см. раздел VIII). ДЛя Эт0го 
при различных фиксированных напряжениях на ФЭУ опреде 
ляют фон Ф н скорости счета і от радиоактивного препарата

Рис. 2, Изменение фона Ф. скорости счета от препа
рате / и добротности. 7;  ̂ V зчмости от напряжения 

па фотоэлектронным умножителе.

/ _  Ф ' ,= / ( V ) ;  2 — “  / (V); 3 -  I =  f  (V).

С увеличением напряжения фон возрастает сначала медленно, 
а затем резко. Рабочее напряжение на ФЭУ выбирают при таком 
положении регулятора напряжения, в котором добротность для 
скорости счета Гд

У Ф
достигает максимального значения (рис. 2).

После установки рабочего напряжения необходимо проверить 
правильность работы радиометра. Для этого производят /I отсче
тов числа импульсов (Nlt Лг2. . - Nn) от радиоактивного пре' 
парата за одинаковые промежутки времени. При нормальной
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работе радиометра стандартное отклонение SN отдельных резуль
татов измерений от среднего

(2.4)

в соответствии с законом Пуассона будет равно

Sn = V n . (2.5)

Если N u n  достаточно велики (N > 1 0 0 , п >  20), то закон 
Пуассона аппроксимируется нормальным. В этом случае

SN о = (2. 6)

Когда ошибки в счете импульсов обусловлены только флюктуа
циями числа распадов,

Sn =  Sn9- (2. 7)
При наличии других источников ошибок (ложные импульсы 

и т. п.) общая ошибка, включающая и ошибку SN> будет больше \  
т. е.

S л'0 >  .Sn (2. 8)
Фон измерительной установки может изменяться также и 

в связи с эманированием исследуемых препаратов. Так, после 
измерений проб повышенной активности, особенно содержащих 
торий, на детекторе часто осаждается активный налет и повышен
ный (иногда весьма существенно) фон сохраняется в течение не
скольких часов. В связи с этим целесообразно измерять фон не 
после каждой слабоактивной пробы, а наоборот, после каждой 
сильноактивной пробы (за исключением случаев, когда заведомо 
известно, что пробы практически не эманируют).

VI. РАЗРЕШАЮЩАЯ СПОСОБНОСТЬ

Разрешающая способность измерительной установки зависит 
от величины разрешающих времен отдельных элементов реги
стрирующего блока (детектора излучения, усилителя импульсов, 
пересчетной схемы, оконечного усилителя и нумератора).

Разрешающую способность радиотехнической схемы принято 
характеризовать величиной постоянной времени (времени релак
сации), а детектора излучения и нумератора — величиной мертвого 
времени. Далее для характеристики инерционности любых эле-

1 Существенность превышения SNo над 5 А/ можно проверить по /'-критерию 
(см. приложение 6).
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ментов регистрирующего блока условно принят единый термин —. 
мертвое время, т. е. минимальный промежуток времени между 
двумя следующими друг за другом импульсами, которые могут 
быть переданы для регистрации или сосчитаны отдельно. Общая 
разрешающая способность установки (величина, обратная мерт
вому времени) определяется мертвым временем наиболее медленно 
действующего элемента регистрирующего блока.

Порядок величии мертвых времен отдельных элементов реги
стрирующего блока радиометров приведен ниже.

ßA0K Мертвое время,
сек

Детекторы излучения (счетчики)
Газоразрядные:
галогенные . Ю~4__ Ю“5
MC, ВС, ГС ю -в _  10-*

Сцинтилляционные:
ZnS (Cd) > 10“6
NaJ (Ті) 2,5*10"7
CsJ ( T l ) .............................................. 10-5

Фотоэлектронный умножитель 10“9
Промежуточные каскады 10_3—10”в
Нумератор 10“2

Как видно из приведенных данных, наиболее медленно дей
ствующим элементом установки является нумератор.

Для увеличения интервалов времени между последователь
ными импульсами, поступающими на нумератор, обычно приме
няют пересчетные схемы, с помощью которых нумератор считает 
только каждый k-n импульс (k — коэффициент пересчета), а до
полнительное интерполирующее устройство — одиночные им
пульсы, поступающие после последнего зарегистрированного 
^-кратного импульса.

Различают мертвое время продлевающегося, или механиче
ского, ты, и иепродлевающегося, или электрического, тэ, типов 
(В. И. Гольданскин и др., 1959). Установка нечувствительна 
к последующим импульсам при мертвом времени продлевающегося 
типа в течение времени тм после каждого поступающего импульса, 
а при мертвом времени иепродлевающегося типа — в течение 
времени тэ после регистрации предыдущего импульса.

Мертвое время типа тм зависит от величины измеряемой ско
рости счета (загрузки); мертвое время типа тэ одинаково при любой 
загрузке.

Мертвое время первого (продлевающегося) типа характерно 
для установок, в которых разрешающая способность определяется 
инерционностью электромеханического нумератора, а мертвое 
время второго типа — для установок, у которых наиболее мед
ленно действующим элементом регистрирующего тракта являются 
газоразрядные счетчики, усилитель или радиотехническая схема,



расположенная между нумератором и выходом пересчетного 
устройства.

При измерениях с помощью радиометров важно установить 
тип мертвого времени, а следовательно, зависимости между зафик
сированной і и истинной і0 скоростью счета. Этот вопрос подробно 
изложен в упомянутой монографии В. И. Гольданского и др. 
(1959). Рассмотрим наиболее типичный из приведенных в этой моно
графии случаев. Для практики наибольший интерес представляет 
достаточно общий вариант измерительной установки с коэффи
циентом пересчета k, у которой мертвое время входа относится 
к типу Tg, а мертвое время выхода к типу тм. Для этого случая

(2-9)

где
, . . . , , ((от)*“ 1и  иет) =  і -(- ini -г —тп----ґ  • • * -г ;Ł 1 ix' ' .̂i (л -- 1) *

и
т — тм — &тэ.

Если мертвое время входа мало (тэ =  0),
і =

Когда в уравнении (2. 9)
e -l<>xR (/от) =  1,

т. е. при тм =  6тэ или при k =  оо,

(2. 10) 

(2. 11) 

(2. 12)

(2. 13)

для установок без пересчета ik — 1)
еf _ в Є

Ö 1 +  <оТ» 5
При. малых загрузках и k — 1

І l"o *Vo)»

(2. 14) 

(2. 15)
где

Т 0 Tg Т м. (2. 16)
Если в формуле (2. 9) положить тэ ~  0 и k =  1, то получим

і =  ' 0е~‘°Ч  (2; 17)

а при тм =  0 и k =  1 из выражения (2. 9) вновь можно получить 
формулу (2. 13).
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Формулы (2. 9), (2. 12), (2. 14), (2. 17) неудобны для практи* 
чесного использования, так как величина і0 в них не может быть 
рационально разрешена относительно і .

Заменив в формуле (2. 12) переменные

i =  J L
тм * (2. 18)
X

(2. 19)*0 =  1 - .

Рис. 3. Универсальные кривые для оценки зависимости между измеренной і 
и истинной /о скоростями счета для пересчетных установок с А =  1; 4; 10; 16.

можно построить универсальные кривые вида

У  = де-' [і +  X  +  н----- +  | ] • (2. 20)
В работе В. И. Гольданского и др. (1959) приведены универ

сальные кривые, в которых для удобства сопоставления при раз
личных к  величины л* нормированы по k t т. е. принято Xі  =  --р .
Однако для практического применения эти кривые неудобны 
вследствие малого масштаба. На рис. 3 приведены универсальные 
кривые зависимости у от х (не нормированные по k) для х от 0 
до 9 и для к =  1, 4, 10 и 16 в масштабе, удобном для использо-
зз



вания в работе. Каждая универсальная кривая имеет максимум yk 
в точке X =  ак (табл. 2. 1).

Таблица 2. і
Зависимость координат максимума универсальной кривой 

(t/kt а*) от коэффициента пересчета

к I 2 4 8 10 16 32 64 100

Ук 0,37 0,42 0,49 0,56 0,58 0,63 0,73 0,76 0,80

а* 1,00 1,62 2,95 5,80 7,50 11,9 25,0 52,3 85,0

По максимальной скорости счета L, можно рассчитать общее 
мертвое время установки:

гм =  / ( # - .  (2.21)ы
Для формулы типа (2. 13) мертвое время и максимальная ско

рость счета связаны зависимостью

(2- 22)

откуда
тэ =  4 - .  (2.23)

*м

Например, найдено, что на установке Б-2 со счетчиком СТС-6 
при k =  4 максимальная скорость счета равна 18 300 импімин. 
Пользуясь формулой (2. 21) и табл. 2. 1, находим

Тм "  ТШГ =  1'07-10-4 мин-
Рассмотрим пример пользования универсальными кривыми. 

Пусть на установке Б-2 при k =  4 и тм =  1,07 *10"4 мин изме
ренная скорость счета оказалась равной і = 12 480 импімин.

Так как у =  /т =  12 480-1,07« 10” 1 =  1,34, по универсальной 
кривой (см. рис. 3) находим, что для k =  4 х =  1,45.

Отсюда
i° =  Qy'^ 4  =  13551 импімин.

Наличие максимума у обусловливает двойственность оценки х 
по величине у. Чтобы установить, какое (справа или слева от мак
симума на рис. 3) фактическое значение х имеет место, необходимо 
несколько изменить интенсивность излучения путем приближения 
или удаления источника. Если скорость счета при этом изменится
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соответственно изменению интенсивности излучения (т. е. увели
чится при приближении источника излучения к счетчику и на
оборот), то для расчета используют кривую слева от максимума, 
в противном случае — кривую справа от максимума.

Заметим, что измерения в области как правой, так и левой 
ветвей кривой вблизи максимума недопустимы, так как чувстви
тельность установки в этой области близка к нулю При точных 
анализах не следует допускать измерений также и в области зна
чительных загрузок (гг '>  1,3), поскольку приведенные выше фор
мулы поправок на просчеты импульсов справедливы лишь для

Рис. 4. К оценке зависимости ошибки о* от х =  Ł0т.
Шифр кривых — k

идеальных условий и поэтому недостаточно точно отображают 
фактическое соотношение между і и tV Если потребуется ввести 
в результаты измерений значительные поправки, лучше изменить 
условия измерений путем уменьшения навесок, использования 
менее чувствительных счетчиков, увеличения расстояния от пробы 
до счетчика и т. п.

В формуле (2. 13) і0 просто разрешается относительно і. Замена 
ею формулы (2. 9) допустима при условии

2 =  R e - ^ =  1. (2. 24)
Величина z является суммой от 0 до (к — 1) вероятностей 

закона Пуассона.
Так как

lim R =  ef«\ (2. 25)k-> со
то с увеличением к величина z стремится к единице, поэтому 
величина б* имеет смысл относительной ошибки приближения 2 к 1.

На рис. 4, где приведена зависимость бА =  1—z от х для раз
ных к, видно, например, что для х =  і 0т <  0,8 и к >  4 замена 
формулы (2. 9) формулой (2. 13) обусловит ошибку 6/: не более 
чем на 1%. Для к >  10 замена формул с той же погрешностью 
допустима при х <  4, а для к >  16 при х  <  8.
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До начала ^измерений необходимо определить тип мертвого 
времени каждой измерительной установки и его величину.

Если взять достаточно мощный источник излучения (напри
мер, стандартный радиевый эталон) и постепенно приближать его 
к счетчику, скорость счета будет возрастать и достигнет макси
мального значения; при дальнейшем приближении скорость счета 
будет оставаться равной L  или уменьшаться. В первом случае 
установка имеет мертвое время типа тэ, во втором — типа тм. 
Мертвое время рассчитывают по максимальной скорости счета 
с помощью уравнения (2. 21) или (2. 23).

В табл. 2. 2 приведены определенные описанным выше способом 
максимальные скорости счета и рассчитанные по ним величины 
мертвых времен для установок Б-2 и ЛАС.

Таблица 2. 2
Максимальные скорости счета и величины мертвых времен 

для установок Б-2 и ЛАС

Установка Б-2

Параметр № 1 при пересчете Hs 2 при пересчете Установка
ЛАС

1 4 1 4 16

/м, имп/мин 
тм, мин

3503
1,06-10“4

18 300 
1,07.10-4

2200 
1,68-10~4

16 336 
1.2Ы0-4

97 920 
1,03-10"4

430 000 
1,6- 1G-*

На рис. 5 приведены теоретические кривые зависимости і 
от і о, рассчитанные по формуле (2. 20) для установок Б-2 (k =  4) 
по значениям тм, указанным в табл. 2. 2, а также фактические зна
чения скоростей счета і и найденные по результатам измерений 
порошков с различным и известным содержанием в них урана 
в равновесии.

Как видно на рис. 5, совпадение фактических данных с теорети
ческими для каждой из двух установок Б-2 при k =  4 вполне 
удовлетворительное. На рис. 6 представлены теоретические кри
вые и фактические данные для установки Б-2 с пересчетом на 16 
и для установок ДП-100 и ЛАС. В этом случае фактические и тео
ретические данные также почти совсем совпадают. Таким образом, 
на установке Б-2 даже при k =  16 потери счета практически отсут
ствуют до загрузок около 85 000 имп/мин, причем верхняя гра
ница линейной части кривой относительно близка к максимальной 
скорости счета (113 000 имп/мин). Еще большей оказалась линей
ность счета установки ЛАС (на рис. 6 не показана): она прости
рается до загрузок около 300 000 имп/мин при максимальной ско
рости счета 430 000 имп/мин.
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Небезынтересно отметить, что для установки ЛАС измеренной 
максимальной скорости счета 430 000 имп/мин соответствует 
истинная скорость счета

L —  =  ьс,5| л-4 =  456000 имп/мин.0 тм 1,86*10 4
т. е. даже в области максимума просчеты составляют всего 5,7%.

Рис. 5. Зависимость 
между измеренной і 
и истинной (п ско. 
ростями счета на 
установке Б-2 прй 

пересчете на 4.
Теоретические Крп- 

вые: I —для установ
ки № 1, і —для уста
новки № 2; фактиче
ские значения: 3— для 
установки Ха 1, 4 — 
для установки К® 2.

Рис. 6. Зависимость 
между измеренной і и 
истинной | 0 скоростями 
счета на установках 
ДП-100, Б-2 (k =» 16) 

и ЛАС.
Теоретические кривые: 
і —установка Б-2 (fc=16), 
2 — установка ДП-100, 
3—установка ЛАС; фак
тические данные: 4—ус
тановка Б-2 (k — 16),
5 — установка ДП-100, 

6 —установка ЛАС.

Значительные потери счета обнаружены на установке ДП-100 
при измерениях со счетчиком СТС-6. Согласно техническому опи
санию этой установки величина просчетов для статистически рас
пределенных импульсов до скорости счета 25 000 имп/мин не 
должна превышать 1096 - Фактически при / =  25 000 имп/мин
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величина i0f измеренная со счетчиком СТС-б, составляет 
31 500 имп/мин, т. е. потери счета достигают 26% измеренной 
скорости счета, или 20% истинной скорости счета. В диапазоне 
загрузок до 100 000 имп/мин для установки ДП-100 мертвое время 
оказалось одинаковым (~8,5*10~в мин). Это указывает, что по
тери счета в данном случае соответствуют мертвому времени не- 
продлевающегося типа. Для рассматриваемого случая теоретиче
ская кривая

і —
1 - и 08,5.10-® ’

как видно из рис. 6, во всем диапазоне вплоть до скорости счета 
100 000 имп/мин согласуется с фактическими данными.

Таким образом, потери счета в установках Б-2, РАЛ-1 и ЛАС 
достаточно точно соответствуют закону просчетов импульсов для 
мертвого времени продлевающегося типа, а в установке ДП-100 со 
счетчиком СТС-6—для мертвого времени непродлевающегося типа.

Для случая малых загрузок и больших коэффициентов пере
счета потери счета, как указывалось выше, могут быть оценены 
независимо от типа мертвого времени т по формуле (2. 13). В связи 
с этим рассмотрим способы определения мертвого времени по ука
занной формуле.

Мертвое время можно измерить с помощью одного источника 
при возможности изменения интенсивности его излучения (путем 
изменения расстояния счетчик — эталон/ применения препарата 
с малым периодом полураспада и т, д.) или с помощью двух источ
ников излучения.

Так, если измерить скорости счета і х и і» от одного достаточно 
мощного источника излучения на двух различных, но больших 
удвоенной длины катода счетчика расстояниях гг и г2, можно 
считать, что интенсивность излучения изменяется обратно про
порционально квадратам расстояний. В этом случае мертвое время 
рассчитывают по формуле

/о (in — — Ґл (і\ — Ф).........................  '  (2. 26)т =

В случае, если источник излучения нельзя считать точечным, 
для определения т можно использовать (В. И. Гольданский и др., 
1959) уравнение

K o h -h  (2.27)т ~
Ко (Ко T j l f '

где Ко — отношение двух интенсивностей излучения источника, 
определенное приближенно, по отношению фактически измерен
ных скоростей счета:

« - . ‘ЛИ®. =  Ъ-. (2.28)
л о І1 — Ф h
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Если требуется определить т со средней относительной ошиб
кой б* 96, І і необходимо измерять в течение времени

(1 +  10*
І^Л/Со-П Чтбгії)3!,

/Л -
I*. 29)

а / 2 в течение времени
(2. 30)

Например, если для установки с ожидаемым значением т =  
=  5-10“6 мин интенсивности излучения выбраны так, что t, =  
=  10 000 импімин и in =  ЗО 000 импімин (Ко =  3), то, чтобы опре
делить т со средней относительной ошибкой не более 5%, необхо
димо считать / j  в течение времени

и т2

h ______(і + / з )  ю4______
к “3 (3 — 1)2 (5* 10“ 8-5* 104)2 10ł

=  7 мин,

в течение времени
7 .-т=- — 4 мин. 

/ 3

Мертвое время установки можно определить, используя, кроме 
нее, регистрирующее устройство с большой разрешающей способ
ностью. Например, для определения мертвого времени электро
механического счетчика в приборе ТИСС необходимо импульсы 
с выхода этой установки передать на вход пересчетной установки 
(Б-2 и т. п.), включенной на максимальный коэффициент крат
ности.

Если одновременно измерить скорость счета от какого-либо 
препарата на исследуемой (І) и пересчетной (i0) установках, 
т при небольших загрузках можно рассчитать по формуле

т = (2. 31)

Время отсчета рассчитывается по выражению
/ =  _ i _
1 Т(6тi f  * (2. 32)

Последний способ определения т значительно более точен.
Для определения мертвого времени способом двух источников 

излучения поступают следующим образом. Сначала при некотором 
выбранном и фиксированном положении источников относительно 
счетчика измеряют скорость счета ь  от одного источника излуче
ния, затем — от обоих источников ic\ далее первый источник уби
рают и определяют скорость счета і 2 от второго.

Истинные скорости счета /0. / для каждого источника в отдель
ности и при одновременном действии обоих источников будут 
равны:
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л'X
і — І IX _rfl (2. 33)

°̂>2 1 — /2т ^
•/ lc ^t ft p ’ < • ““ v .

1 — lcT

(2. 34) 

(2. 35)

Пользуясь точным равенством

0̂, 1 /о, 2 А), С (2. 36)
и учитывая, что условие

Фх <  1 (2. 37)
практически всегда выполняется, из уравнений (2. 33)—(2. 35) 
получим формулу

x = - L [ l ~ Y  1 — (h 4- к — 4 +  Ф)]. (2.38)

достаточно точную даже для установок с малой разрешающей спо
собностью. В литературе для рассматриваемого случая приводятся 
многочисленные приближенные формулы, которые можно приме
нять лишь с учетом условий, положенных в основу их выводов.

Если скорости счета( определять при одинаковой продолжи
тельности L то при условии 55К і2 ^  і продолжительность изме
рений должна быть не менее

t = 104 (2. 39)

Более рационально скорость счета от каждого источника изме
рять в течение одинакового времени t% а скорость счета от двух 
источников вместе в течение времени

в этом случае
4  =  * / 2 ;

10*(| +  У2) 0,35- 1Q4
* 2 V 2иь.т)2 І ‘ (*М)а

(2. 40) 

(2. 41)

Так, если і л =  і 2 =  10 000 импімин и ожидаемое т =  5 X 
X 10“° мин% для определения т со средней ошибкой 6Т =  5% 
отсчеты необходимо производить в течение времени

, 0,85.10і .......
* 10і (104>5*5* 10"°)а 14 ШН*

/с =  14 У2 =  20 мин.
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Таким образом, для определения мертвого времени 1 потре
буется затратить Т =  2*14 +  20 =  48 мин.

VII. ЧУВСТВИТЕЛЬНОСТЬ

Под чувствительностью г) измерительной установки подразу
мевается отношение приращения измеряемого эффекта, выражен
ного в фиксируемых индикатором установки единицах, к малым 
изменениям измеряемой величины, т. е.

Когда чувствительность установки постоянна для любых зна
чений измеряемой величины, ее можно определять по уравнению

/ І — Ф
Q ' (2. 42)

Если же чувствительность зависит от измеряемой величины, 
параметром прибора может служить величина начальной чувстви
тельности, т. е. чувствительности, определенной при начальных 
условиях (10 — Ф и Q0 =  0).

Размерность чувствительности зависит от размерности числи
теля и знаменателя в формулах (2. 41) и (2. 42).

В зависимости от типа индикатора числитель может быть выра
жен в импульсах в минуту, делениях в минуту, делениях шкалы, 
а знаменатель в зависимости от условий измерений в единицах 
концентрации (%, г!г) или в весовых единицах (г, мг и т. д.). 
Иногда в качестве единицы веса удобно принимать 0,01 а (10 мг), 
что соответствует содержанию радиоактивного элемента в навеске 
1 г при концентрации 1 %.

В случае, если /  выражается числом делений или числом деле
ний в минуту, величина чувствительности будет зависеть от раз
мера деления шкалы и от длины указателя и поэтому для разно
типных приборов окажется несопоставимой. * 4

^Заметим, что в монографии В. И. Гольданского и др. (1959) для диспер
сии и-т. соответствующей рассмотренному случаю, приведена ошибочная фор* 
мула, которая в принятых обозначениях имеет вид:

п (3 +  >^) -  2-2
т 2i\T і\Т

вместо
4 ( 4 +  3 / 2 )  1 23,3

х *" ]г 2 і\Т  '

Таким образом, величина дисперсии при определении по этой формуле 
занижается более чем на порядок.
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Когда чувствительность установки практически не зависит 
от измеряемой величины (например, в электрометрах), для удоб
ства последующих расчетов часто вычисляют величину

(2. 43)

которая называется калибровкой или ценой деления (в делениях 
в минуту или в импульсах в минуту) и имеет размерность, обрат
ную чувствительности.

Между фактической и начальной чувствительностью радио
метра для случая мертвого времени типа тэ имеет место (Б. Я. Юфа, 
1958) зависимость

Л =  Ло (1 — Лэ) (1 — Фтэ), (2. 44)

т. е. фактически измеренная чувствительность установки при 
любом уровне интенсивности излучения всегда меньше начальной 
чувствительности.

Даже при і =  Ф Ч =  Л о (1 — Ф*э)г. (2.45)
TJo больше Т].

Начальная чувствительность может быть рассчитана по сле
дующей формуле:

, - Ф  (2. 46)чи <?(1 — 1ГЭ)(1 — Фтэ) •

- При максимальной скорости счета <м =  допускаемойТэ
измерительной установкой, чувствительность ее, как следует из 
уравнения (2. 44), становится равной нулю.

Если измерить скорости счета t\ и і2 от двух различных по 
интенсивности источников излучения, то

Т =  - 3i=ÜL (2. 47)

и

4 0 = 7 7 =
Til

( 1 - / хт )(1 -Ф т )
(2. 48)

или
Т!:г

4о (1 — /2т) (1 — Фт) * (2. 49)

В выражениях (2. 47) и (2. 48) величины фактической чувстви
тельности подсчитываются по формуле (2. 42).
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VIII. ПОРОГ ЧУВСТВИТЕЛЬНОСТИ

П рименительно к ради ом етри ческой  а п п а р а т у р е  порогом  чув
ствительности назы ваю т н аи м ен ьш ее зн а ч е н и е  и зм ер яем о й  вели
чины, при которой п о к а за н и я  п р и б о р а  я в н о  о т л и ч а ю т с я  от вели
чины фона.

Знание порога чувствительности позволяет сделать следующие 
определения:

1) определить ниж ний п редел  р е зу л ь т а т о в  а н а л и зо в ; в свод
ках по результатам  ан ал и зо в  все зн а ч е н и я , м ен ьш и е  порога  чув
ствительности L, надо у к а зы в а т ь  зн ак о м  « < £ » ,  не д о п у с к а я  числа 
«нуль»;

2) установить для результатов анализов знак, до которых они 
округляются; его можно принять равным х/ 2 порога чувстви
тельности;

3) определить для проб с содержаниями, близкими к порого
вым, соответствие принятой методики анализа требуемой точности.

Для радиометрической аппаратуры, исходя из указанного выше 
определения, порог чувствительности может быть найден по мак
симальной флюктуации фона (АФм), выраженной в единицах изме
ряемой величины, т. е. из уравнения

рат\тТпонятист ^°^чеРкнУть» что часто отождествляемые в лите-
как следует из " *ПОрОГчУвств1,тельности»L,
оазмепнпгть ил Р“ я не только имеют различную

Величий А л даже 0браТН0 "Р01ЮР«иональны. 
лнтически Ррпп м можно определить экспериментально или ана- 
раз її по чтим Quf данных Условиях измерений определить фон п 
стандартное птк-ил ЧЄНИЯМ наитн как его среднее значение, так и 
при нормальном нение а°  от сРеДнего фона Ф, то, учитывая, чтовероятности не Зоф,° получим6 0ТКЛ0НеНИе при

Такой способ целесообразно использовать в случаях, когда 
аналитический расчет величины аф невозможен (например, при 
измерениях с ионизационными камерами).

Для косвенных измерений в общем случае порог чувствитель
ности может быть найден (Б. Я. Юфа, 1962) следующим образом. 
Пусть определяемая величина (например, активность или содер
жание некоторого элемента Q) является функцией скорости счета 
ОТ пробы /п, чувствительности 1], фона Ф, времени измерений /, 
навески Р и других параметров:

(2. 50)

(2. 51)

Q =  / (/„, Ч, Ф. U P , . ,  .). (2. 52)
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Величину стандартного отклонения функции можно рассчи
тать известными приемами (В. В. Налимов, I960, и др.)г '

Oq — ф (7П, Л, Ф, t, Р, .). (2. 53)
Полагая в выражении (2. 53) величину /„ =  0, получим стан

дартное отклонение функции на уровне фона
о̂. о — Ф (ч* i> Р, . . .), (2. 54)

откуда
Lq =  За0# Q. (2. 55)

Вычисленный таким образом порог чувствительности характе
ризует в целом установку и метод измерений.

Для оценки метрологических свойств установки — добротно
сти — целесообразно выбрать величину, которая, очевидно, 
должна быть обратно пропорциональна порогу чувствительности 
и включать лишь параметры, относящиеся к установке. Поэтому 
для расчета добротности в общем случае необходимо расчленить Lq 
на отдельные сомножители — параметры, относящиеся к уста
новке, <j0> у и к методу измерения aQf м:

°0, Q =  ®0, Уа0, и =  Фу (Л. Т, Ф) фм (t, Р),  
откуда добротность

77 *
MQ (То. V фу (Л. т. Ф) '

Если.при данной методике одновременно определяется п эле
ментов то для каждого из них пороги чувстви
тельности Lv L2, . . . .  Ln и соответственно добротности
Д<?а, •» Дд„ будут различными. Добротность установки в це
лом Доб следует рассчитывать по среднему геометрическому из 
частных значений Еп.\'  I

Доб =  г/"До.Д<з„* • - До.. (2. 58)г • •*

Когда одна из частных добротностей окажется равной нулю, 
общая добротность установки будет также равна нулю независимо 
от величины других ее частных добротностей.

Необходимо подчеркнуть, что добротность, определенная опи
санным способом, учитывает не отдельные параметры установки, 
а их общее влияние на результат анализа в соответствии с приня
той методикой анализа.

В практической работе добротность может быть использована 
при выборе оптимальных режимов установки в случае применения 
данной методики анализа, при сопоставлении эксплуатационных 
качеств установок, а также эффективностей отдельных методик, 
т. е. для различных относительных заключений. Именно поэтому
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размерность добротности, которая в зависимости от размерности 
включенных в нее параметров и вида исходной функции может 
быть различной, не имеет принципиального значения. В частно
сти, возможны случаи, когда, помимо величин т], т и Ф, в доброт
ность потребуется включить величину навески пробы или времени 
анализа. Например, при сравнении многоканальной установки 
с одноканальной необходимо включать в добротность время 
измерений, тогда как при сравнении однотипных установок этот 
параметр можно из величины добротности исключить, поскольку 
фактор времени у них будет общим.

Наконец, порог чувствительности можно найти (Б. Я. Юфа, 
I960, 1962), если по результатам повторных анализов проб с раз
личными Q установить зависимость средней случайной ошибки 
(см. часть 6) от измеряемой величины:

а = а 0 f  (Q). (2. 59)
Далее порог чувствительности определяют по формуле (2. 55). 

Заметим, что порогу чувствительности, рассчитанному по пра
вилу «трех сигм» (За), соответствует относительная ошибка не 
менее г/в (33%). Это обстоятельство может быть использовано для 
оценки порога чувствительности анализа по экспериментальным 
данным.

Рассмотрим примеры применения изложенной выше общей тео
рии определения порогов чувствительности и добротности для 
отдельных методик радиометрического анализа.

§ 1. Определение порога чувствительности 
при измерениях с электрометрами

Вопрос об оценке флюктуации, а следовательно, порога чув
ствительности для измерений с помощью ионизационных камер 
в общем виде теоретически разрешен, но в связи со сложностью 
решения не доведен до практического применения.

Приближенно порог чувствительности при измерениях на элек
трометрах можно рассчитать по величине «трехсигмового» откло
нения натурального рассеяния камер относительно учитываемого 
при расчетах среднего значения Гформула (2. 51)].

Так, если натуральное рассеяние 10 камер равно 0,8; 0,3; 0,6; 
0,4; 0,7; 1,0; 0,3; 0,5; 0,8; 0,9 дел!мин, то среднее квадратическое
отклонение а 0 от среднего фона Ф =  0,63 дел/мин составляет 
0,25 дел!мин, откуда

АФм =  За0 =  3*0,25 =  0,75 дел!мин.
Если электрометр имеет компенсатор натурального рассеяния, 

то порог чувствительности определяется максимальным отклоне
нием естественного рассеяния камер от принятого уровня компен
сации. Эта величина может быть определена, как и в предыдущем 
случае, экспериментально.
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Если цена 1 дел!мин установки равна j кюри, то порог чувстви
тельности определения радия в навеске Р грамм или в объеме 
пробы V литров согласно формуле (2. 51) равен

/ . ДФМ г Ra (2. 60)

ИЛИ
j • ДФм 2 Ra 
Ra — 7 (1 — е-^') Łf * ’ (2. 61)

где (1 — е"??} — поправка на накопление радона за 
Порог чувствительности радиохимического анализа 

рассчитывают аналогично:

время L 
на торий

. . Дф.. 
^Th = /  »Є "Р Р

(2. 62)

где łp — время распада ThX от момента его отделения до начала 
измерений.

Если, например, при измерениях концентраций радия на элек
трометре СГ-1М в камерах объемом 1 л установлено, что / =  6,51 X 
X 10~А* кюри!дел!мин и ДФМ =  0,5 дел!мин, то порог чувстви
тельности при определениях радия с накоплением радона за 
4 суток (t~u  =  0,51) для растворов из порошковых проб в на
веске Р =  2 г составляет

1 Ва =  6,5- in-1® . 0,6 =3.2. Ю'12̂ .

и для пробы воды из объема V =  1 л
LRa =  6,5- IO*12 0®’5 j =  6,5-10"12 кюри/л.

§ 2. Определение порога чувствительности 
при измерениях с радиометрами

1. Измерение активности проб
Если пробы измеряют в насыщенных слоях при чувствитель

ности т| импімин на 1 % элемента, содержащегося в эталоне, 
ИЛИ В ТОНКИХ СЛОЯХ при чувствительности Т|р импімин на 1%, то 
порог чувствительности измерений активности в насыщенном слое 
равен.

L„ =  3 a „ , =  a r  Vi| г
1

• +  - Г - . (2. 63)
*п *ф

а в тонком слое
,  з / ф і Г  і
L a -  г)рР V in +

1
*Ф ’

(2. 64)
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где і и /-  —- продолжительность измерения скорости счета ОТ
пообы и фона; Р — навеска пробы.

Если пробу и фон измеряют в течение одинакового времени,
_____ о ііиРкТІТІЙННПМ слое

и в тонком слое

(2. 65)

, 3 i  Г№
L a~  і)рР У і ' (2. 66)

Для оценки добротности выделим из L a сомножители, завися- 
щие (Я параметров прибора: Ф и т]. В этом случае

Дл = 1 п -■ (2-67)
у  ' S '

Величина Дл находит практическое применение для выбора 
наиболее оптимального напряжения на ФЭУ радиометров со сцин
тилляторами; очевидно, в качестве рабочего напряжения надо 
выбрать такое, при котором Д л будет максимальным г.

Пользуясь приведенными выше формулами, нетрудно рассчи
тать пороги чувствительности измерений активности для отдель
ных установок.

Пример, Установлено, что в приборе РАЛ-1 при измерениях 
альфа-активиостп порошков чувствительность (в имп/мин на 1% 
урана в равновесии) для тарелочек диаметром 7 см ц =  3000, 
а диаметром IG см ц — 14 000.

Полагая фон равным 3 имп/мин и продолжительность измере
ний / — 10 мин у можно получить для малой тарелочки

L\ -- -у(дц- =■ 8«10"4% урана в равновесии

и для большой— аналогично 1,7-10“4% урана в равновесии.
Исли требуется снизить порог чувствительности при невозмож

ности увеличения излучающей поверхности (например, из-за 
недостатка материала), время измерения соответственно увеличи
вается. Однако этот путь часто неэффективен. Так, для снижения 
порога чувствительности в 10 раз продолжительность измерений 
необходимо увеличить в 100 раз.

Волее эффективно порог чувствительности можно снизить 
путем увеличения чувствительности. Если с увеличением чув-

1 Обычио в литературе (С. М. Райский, 1956) рекомендуется подбирать ра
бочее напряжение по величине Да, т. е. по отношению квадрата чувствительности 
(сигнала) к фону, не учитывая при этом, что Д 2 и Д  изменяются не пропорцио- 
иальио. ^  иидииных случаях, очевидно, необходимо пользоваться выраже-
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ствительности в т раз фон одновременно увеличивается в I раз, 
то общее снижение порога чувствительности будет: отмечаться 
лишь при условии

- y j - >  1. (2.68)

В приложении 8 приведены величины порогов чувствительно
сти, рассчитанные по формулам данного параграфа. При расчете 
продолжительность измерений принята равной 10 мин.

§ 3. Анализ содержания радиоактивных элементов
Пороги чувствительности результатов анализа проб на содер

жание радиоактивных элементов зависят от порогов чувствитель
ности измерений активности и от вида функции, по которой содер
жания этих элементов рассчитываются.

В случае анализов однокомпонентных проб для определения 
порогов чувствительности можно использовать формулы, выве
денные для измерений активности, но с учетом специфики данного 
анализа.

Например, при определениях радия в растворах с помощью 
радиометра РАЛ-1 необходимо учесть поправку на накопление
эманации за время tH, равную (1 — елнп я), при определении 
тория — на распад тория X в течение времени /р — е^тьхр . 
Таким образом, пороги чувствительности анализа для радия 
и тория в навеске Р при продолжительности счета tc можно найти 
из уравнений

LRa —
________ 3}/2Ф _______ (2. 69)

LTh
гУ2Ф

уТ^тьс-Ы х'Рр (2. 70)

Пример. Рассчитаем пороги чувствительности определения 
с помощью прибора РАЛ-1 радия и тория в растворах при фоне 
Ф ** 2 импімин и чувствительности к радию =  3,6 X
X 1012 импімин на 1 г радия и к торию r\Th =  4 • 10* импімин 
на 1 г тория для навесок Р — 2,0 а, если время накопления радона

Л А

составляет 4 — 4 суткам, (1 — е рп н) =  о,5, время распада
____ Л Л

ThX 2 4,(e_/VThXip) Ä  1. а время измерения скорости счета равно 
/с =  10 мин.

По формулам (2. 69) и (2, 70) находим

I R, =  3К 2'2-------- =  5,3-10-13
R“ Y  10.3,6.10lł.2,0-0,5 «

L ЗуІГг _ 0  Л-IQ-» *T|i^  yi0.4.10*.2,0 *
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Я 
J* ' . /  ___________

/ - M y  Э лементу
Е с л и  а к т и в н о с т и  л1 и л2 из

то пороги чувствительности анализадая

С°0 твет̂ 1 ||

элементов в
ОТ д р у г а ,
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В многоканальных установках скорость счета обычно изме
ряется в разных режимах одновременно. В этом случае

ti / _ - z (
, 3 l/o - /—ö---------- -----
^Ql =  " \гї V Л2,2̂ 1 +  ЧЪФ2 > (2. 80)u р I

£«, = Щ г v \h Фі + Л?дФі • (2.81)2 и у t

Полученные уравнения позволяют рассчитывать пороги чув
ствительности при применении любых методик анализа двухкомпо
нентных проб и определять добротность измерительных установок.

Для определения добротности исключим из полученных выра
жений постоянные величины (31/2) и полное время анализа Г, 
поскольку оно зависит от заданной точности анализа и поэтому 
не характеризует установку. Общая добротность в этом случае 
будет равна

Доб —
и

] / ( 1  +  то)2 ( ПІ,2Ф, +  Під | f - )  ( Ч і^ і  +  Під | f - )

(2. 82)

где т0 зависит от параметров установок [см. формулы (6. 167) 
и (6. 168)].

При одновременных измерениях в двух каналах (Л =  t2)
и

у  (нід^і +  ПІїФі) (*1з.1ф1 +  чілфї)
(2. 83)

Пример. Оценим пороги чувствительности и добротности при 
анализах радия и тория с применением установки ЛАС:

А) по методике измерения в двух интегральных режимах с вы
делением гамма-излучения RaC (1761 кэв) и ThC" (2620 кэв)\

Б) по методике измерений в двух дифференциальных режимах 
с выделением гамма-излучения ThB (240 кэв) и RaC (360 кэв). 

Величина т 0 выбрана по формулам (6. 167) и (6. 168) с учетом
того, что при изменении отношения -Sjjp- от 0 до оо 1 Л для коэф
фициентов разделения ю от 1 до 4 изменяется в пределах 1—2 
(в среднем 1,5).

Полагая, что

получим
*0 V  41*0,2»

1,5_

(2. 84)

(2. 85)

1 Величины х 2 и Ki определяются по формулам (6. 131) и (6. 132), со по 
формуле (6. 133).
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Это значение т 0 считается в примере одинаковым для всех срав
ниваемых методик.

Принятые ранее общие обозначения применительно к методцКе 
анализа радия и тория имеют вид:

Лід =  ЛЯа!» Л2Д =  ЛЯа2»Л1,2 =  Лтьх, Л2,2 =  HTh? (2. 86)
Исходные данные и результаты расчета приведены в табл. 2. 3, 
Расчет выполнен для проб навеской 300 г при полном времени 

анализа Т =  60 мин.
Приведем пример расчета для методики типа А (вариант I). 
По формуле (2, 86)

т0 =  1.5 =  8,6.

Пороги чувствительности анализов на радий и торий согласно 
формулам (2. 79) и (2. 80)

У  9'°2-330 + 2 9 0 * ^  =
=  87* КГ30/0 экв. урана в равновесии на 1 г навески 

или при навеске 300 г
87*10"3LRa =  — щ —  =  2,9* 10“40/0 урана в равновесии,

=  Sfbw  1/б,9*.330 +  860*^ =

=  216 * 10”3 °/0 тория на 1 г навески,
или при навеске 300 г 7,2*10~4% тория.

Добротность установки по формуле (2. 83)
/7 s __________________5,74- 10э ______________

06 Т  9,С2 (2,67* 101 +  5,9. ИИ) (1,57-10* +  5,15* 101) ”  3 ’9 *

Аналогично рассчитаны пороги чувствительности и добротно
сти для других вариантов, приведенных в табл. 2. 3.

Из табл, 2. 3 видно, что добротность изменяется непропор
ционально изменению коэффициента разделения. Так, уменьшение 
коэффициента разделения в методике анализа типа А в 2 раза 
ухудшило добротность только на 23%; даже для одной и той же
Бб



Таблица 2. З
Пороги чувствительности и добротности для разных методов анализа

Метод
анализа

К
оэ

фф
иц

ие
нт

ра
зд

ел
ен

ия

Чувствительность, имп/мин 
на г-% эквивалентного 

урана
Фон,

имп}мин
Порог чувст
вительности,

%-нг4
Доб
рот

ность

•HRa, HRa, łm , лть, ф, Ф* LRa ŁTh Доб

А-1 3,9 860 6,9 290 9,0 330 6 2,9 7,2 3,9
А-2 1,95 860 30,0 290 19,7 330 20 3,7 9,7 3,0
Б 3,9 212 145 57 151 26 26 0,9 1,4 16,2

методики анализа увеличение чувствительности установки еще не 
является показателем улучшения ее метрологических свойств. 
При снижении уровня дискриминации (со =  1,95) чувствитель
ность по каналу жесткого гамма-излучения (тії?а_ и т|ть,) увеличи
лась, а чувствительность общего счета (r]Rat и Лть,) осталась 
на прежнем уровне; вместе с тем добротность установки снизилась.
В методике анализа типа Б, наоборот, чувствительность щ я. 
и т)ть1 снизилась, а чувствительность rjRas и rjTh, увеличилась, 
при этом добротность увеличилась в 4 раза.

Отсюда следует, что добротность можно использовать не только 
для сравнительной оценки разных методик, но и для выбора наи
более оптимальных условии измерений в одном и том же методе.

При анализах 4-компонентных проб по формулам типа (3. 66)— 
(3. 69) пороги чувствительности анализа на уран (Lu), радон 
(LRn), торий (Lrь). калий (LK) рассчитываются по следующим 
формулам:

Lu =  У (üx.uLa.Y 4- (a^uL^,)2 +  {aẑ L Äif  +  (aĄtVLAi)\  (2. 87)
LRn =  y ’(ai, кпі-лУЧ- (аг,R n^,)2+  (aa, RnLa,Y+ К к п ^ и 4) \  (2. 88)
/-Th =  У (й-l, Th î4,)2+  (a2, ТИ̂ Л,)2-)" (&3, ТіХдУт (O4, Th^A,)2, (2. 89)
LK =  У(аілфА,Т +  («łkW  +  (a3,KLA, f  +  (a4,KLAf ,  (2. 90)

где LA( — порог чувствительности измерения активности А{ 
в измерительном канале /; alf / — коэффициенты при величинах 
активности А по t-му каналу для элемента /.

Если эманирование для радона определяется по изменению 
активности Л*, измеренной в интегральном режиме при пороге 
чувствительности L a v  то  порог чувствительности анализа радия
составит

W  =  l Rn +  / 2  - \ т , (2.91)
1 - е  КП

где і — время накопления радона в измерительной емкости.
б?
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В табл. 2. 4 приведены параметры установки ЛСУ-5К в двух 
вариантах (I и II) и вычисленные по ним пороги чувствительности 
активности и радиометрического анализа.

Из табл. 2. 4 видно, что увеличение чувствительности и фона 
в варианте II практически не улучшило порогов чувствительно
сти анализов определяемых элементов по сравнению с вариантом I. 
Поэтому оптимальные условия анализов могут быть выбраны 
только после расчета порогов чувствительности анализов, а не по
рогов чувствительности активности.

IX. ПРЕДЕЛЫ ИЗМЕРЕНИЙ

Под пределами (нижним и верхним) измерений установки под
разумеваются значения измеряемой величины, ограничивающие 
область, внутри которой относительная погрешность показаний 
прибора не превосходит величин, регламентированных норма-' 
ми (б„).

Очевидно, что для оценки пределов измерений необходимо 
знать зависимость ошибок измерений от определяемой величины 
типа (2. 59).

При измерениях с использованием радиометров абсолютная 
ошибка а с увеличением Q возрастает; относительная ошибка б 
вначале уменьшается от оо (при Q =  0) до некоторого минималь
ного значения, а затем вновь возрастает (рис. 7).

Возрастание относительной ошибки с увеличением Q объяс
няется, как указывалось выше, уменьшением чувствительности 
установки в связи с ее ограниченной разрешающей способностью. 
Это обусловливает ограниченность верхнего предела измерений, 
а величина о 0 определяет существование порога чувствительности 
и, следовательно, нижнего предела измерений.

При радиометрическом анализе функцию (2. 60) часто можно 
привести к уравнению параболы второй степени:

Cf =  Оо ö0Q “I- qQz• (2. 92)
Относительная ошибка в этом случае соответствует уравнению 

гиперболы:
о =  Ort н- -я- aw.-  v  . . . (2. 93)

Заменив в формуле (2. 93) б на бн и разрешив полученное ква
дратное уравнение относительно Q, получим формулы для опре
деления нижнего QH и верхнего QB пределов измерений:

п  (6„- 6 0) - У  (6„ -  6„)г -  4?о, (2 .94)
'хн 2<7 *

n (ÖH-öo)+y(ÖH - a o ) a --4gqo (2.95)
2<7
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Минимум функции (2. 93) имеет место при

m̂in Ä 2 У qoQ  ̂• ö0, (2Ф щ

соответствующей содержанию

<?о =  1 f-f-  • (2. 97)

Полагая 6Н =  0,1 (10%), найдем область значений Q, в пре. 
делах которых анализы можно считать количественными (В. В. На-

20000 

m oo

300

100

w

Ю‘* 0Яа,9/г

Рис. 7. Зависимость ошибки определения радия от измеряемой
величины.

/ —порог чувствительности измерений; 2—верхний предел измерений; 
интервалы содержаний при измерениях; 0 —количественный, ■»—по* 
луколичественный; средние ошибки: 5—абсолютные, о—относительные.

лимов, I960); за этими пределами результаты анализов следует 
считать полуколнчественнымн и качественными. Условно ограни
чим верхний предел полуколичественных анализов величиной от
носительной ошибки 33%; этой же величине относительной ошибки 
соответствует, как показано выше, порог чувствительности изме
рения.

В качестве примера на рис. 7 схематически показаны перечи
сленные области в случае радиохимического анализа на радий при 
измерениях эманации электрометром СГЧМ.

со



X. ВОСПРОИЗВОДИМОСТЬ ПАРАМЕТРОВ

Воспроизводимость параметров установки характеризует их 
стабильность во времени при нормальных условиях эксплуатации. 
Эта величина имеет существенное для практики значение. В част
ности, воспроизводимость определяет частоту градуировки изме
рительной установки и дрейф ее рабочих коэффициентов.

В зависимости от контролируемого интервала времени разли
чают однодневную и m-дневную воспроизводимость.

За количественный показатель воспроизводимости примем 
величину

Wn =  (1 — Уд) 100, (2. 98)
где Уд — коэффициент вариации параметра за определенное время 
(дрейф).

Воспроизводимостью чувствительности характеризуется только 
стабильность чувствительности - измерительной установки, что- 
зависит от коэффициента вариации (дрейфа) чувствительности Уд. 
Если воспроизводимость определять с одним и тем же источником 
излучения постоянной интенсивности и при одинаковых геометри
ческих условиях, то вычисленный общий коэффициент вариа
ции Уоб включает не только величину УП) но и ошибку Ус в связи 
со статистическими флюктуациями счета по зависимости

У„б =  У  Vi +  VI• (2. 99)

Величина Ус зависит от условий измерений (т. е. от продол
жительности последних и от измеряемой скорости счета) и поэтому 
не характеризует измерительной установки.

Из уравнения (2. 99) можно вычислить

У д = У  V l c - V l  (2-100)

Для определения воспроизводимости контролируемый пара
метр X измеряют в течение т дней при п( определениях в течение 
одного рабочего дня.

Для каждого t-ro дня необходимо рассчитать среднее значение
ni
2 х /

X, =  - І 4 — (2- 10‘)•ч
И стандартное отклонение от среднего

ч /  y , ( X i - X i f

о _  I /  ________ (2. 102)
Ї  т - \

Таким образом, будет получено т средних Xi и 5/.
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Если в течение т дней величины X,- и 5/ изменялись случайно, 
то все данные за эти дни можно объединить и вычислить по значе
ниям X/ и Si общий коэффициент вариации. Если же в какой-либо
день величина Х ( или S t изменилась по сравнению с предыдущими 
днями не случайно, воспроизводимость необходимо определять 
раздельно по дням.

До начала такой проверки необходимо установить степень 
соответствия друг другу значений Ха  за каждый день. Это 
можно выполнить по г-критерию 1 (В. В. Налимов, 1960)

_  \Xi i - X i  \ _ \ А Х и \ 
S o .i ““ S0t і ’

(2. 103)

где АХ// — абсолютная величина отклонения некоторого значе
ния X// от среднего X/;

(2. 104)

ложбине 3)!лляЛГН~ 0е Г/ °£ажется меньше г табличного (см. при- 
сти о — 5 % м nLitn Пі ^ степепей свободы при уровне значимо- 
^ о т с я  л п ^  Z  тать> Ч-Т° все значения X/ за *й день отли-
пыпод что^т1Упгтп^^Га слУчаино* В противном случае делается 
пне ОДНОГО nuci* 1 т е л ь н о с т ь  существенно изменяется даже в тече- 
делы понпіттіА ЄСЛИ ЭТ° пз5?ененпе выходит за допустимые пре- 
Щестпляют ifn„rnV,epbI К стабплизаЦии чувствительности или осу- 

11 СЛУЧПП ,  Р0ЛЬ За ЧУ?СТВПтельн°СТЬЮ несколько раз в день, 
vcrm nm m  * r.V ГДа ВСЄ Г/ бУдУт меньщС г табличного, необходимо 
ото" дня кп пи какои меРе различаются их средние величины 
ШИНПЛС но Äp10* па'шиая с первых двух дней. С этой целью 
диспепсий п  ^ “|*Р,1теР,1Ю определяют существенность различия
сто (if или ip  ЕслТо"'=^Пи Ь !Т=  s i  то нанбольшую диспер'

(2. 105)

Когда / \  определенное по формуле (2. 105), меньше F таблич
ного (см. Приложение 5) ДЛЯ / 1 =  п х — 1 и / 2 =  л 2 — 1 при 
ц *= ovo, различие дисперсий случайно. В противном случае (т. е.
если FTrtftл >  F) даже при равенстве Х х =  Х 2 воспроизводимость 
существенно изменяется ото дня ко дню.

1 Для упрощения расчетов соответствие значений А**/ в течение одного дня 
друг другу можно оцепить по максимальному или минимальному отклонению Х ц 
от среднего; в атом случае г необходимо оценивать по критерию гы (см. прило
жение 3).

62



Если признано, что дисперсии за-1-й и 2-й дни различаются 
случайно, вычисляется средневзвешенное стандартное отклонение

Q i f  (Л1 “  1) +  (̂ 2 “  1) 52^а+2)= | /  ---- (2. 106)fit "І- Ti% — 2
которое необходимо для оценки существенности расхождения сред
них за первые два дня по критерию Стьюдента (В. В. Налимов, 
1960):

/ =
41+ 2) у ПіП2

Пі -j- п2
(2. 107)

Заключение о существенности расхождения средних может 
быть сделано в случае, если вычисленное значение / будет больше / 
табличного (см. приложение 3) для q — Ь%, / =  п — 2; иначе 
в течение первых двух дней имело место равенство средних и дис
персий, а следовательно, и воспроизводимости.

Общую среднюю в таком случае вычисляют по формуле

Х(1+2)=- - | ± ^ , (2.108)

а коэффициент вариации

(2.109)
У \  Л Л I А .

Далее аналогично исследуют существенность расхождения 
среднего за третий день Х3 и стандартного отклонения S3 от соот
ветствующих параметров за первые два дня Х(і+2) и S(i+2) и т. д. 
до тех пор, пока не будет найдено максимальное число дней (2),
ДЛЯ которых величины V(i4.2+...+Z)» найденные ПО Хц-і-2-b...+Z) 
и S(i+2+---+z) и исправленные на статистические ошибки счета 
по формуле (2. 100), не превосходят заданного уровня.

Найденное число Z, если оно установлено по достаточно боль
шому числу дней, может быть принято за интервал времени между 
контрольными измерениями исследуемого параметра.

Рассмотрим пример. Чувствительность установки для измере
ний бета-активности при фоне 60 имп/мин определялась в течение 
четырех дней 3—4 раза ежедневно с эталоном, содержащим 0,1 % 
урана в равновесии; продолжительность каждого измерения 10 мин.

Для упрощения расчетов в табл. 2. 5 приведены чувствитель
ности, выраженные в единицах d\

и
г) — 9100 

10 * (2. ПО)Величина Sd вычислена по формуле
5 d (2. 111)
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величина г — по формуле

рдЄ d0 — наибольшее (максимальное или минимальное) отклоне
ние dŁ от среднего d\

(2. 113)

Для перехода к натуральным единицам, как следует из выра
жений (2. ПО) и (2. 111), используют уравнения

т] =  9100 +  10 d, (2.. 114)
5 =  I0S, (2. 115)

(см. табл. 2. 5).
Из приложения 3 находим, что для п =  3 (/ =  1) гтабл =  1,4^ 

а для п =  4 (f =  2) гтабл =  1,65.
Поскольку все фактические значения г оказались меньше таб

личных, можно сделать заключение, что в течение дня чувстви
тельность не изменялась.

Затем исследуем, как изменялась чувствительность ото дня 
ко дню, начиная с первых двух дней.

Чтобы оценить, насколько существенно различаются средние 
за 1-й и 2-й дни, определим по /^критерию существенность разли
чия дисперсий D за это время. По табл. 2. 5 находим D г =  (25,7)2=  
«= 660,5 и Do =  (21,2)2 =  449,4; отсюда

п €60,5
Г і 449,4 1,47.

По таблице F-pacnределения (см. приложение 6) для q =  5% 
при f x =  пх — 1 =  2 и / 2 =  пг — 1 = 3  находим, что Fr̂ n =  
=  9,6. Таким образом, стандартные отклонения за 1-й и 2-й дни 
различаются только случайно, в связи с чем можно вычислить 
средневзвешенное стандартное отклонение за оба дня

5 П4-21 =  'іЛ 3~ 1>25'?і!-і-(4- 1>21-2Г =  23,2 =  232 имп/мин 
° (1+2) > 3 + 4  — 2

и критерий
/  — (6.3 — 4,2) і / ~ 3 - 4  _  л  19 

23,2 '  3 +  4 ~ ' / **” *

Поскольку для /  =  3 4 - 4  — 2 =  5 /та5л =  2,57 (см. прило
жение 3), можно считать, что средние значения чувствительности 
за первые два дня не различаются. Это дает основание рассчитать 
средневзвешенную чувствительность за оба дня

W.. . . _  3-6,3 +  4-4,42 Г і-п т*;---------ТТ~л------=  +  1
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или в натуральных единицах
rj (i-j-2) =  9100 +  10*5,1 =  9151 имп/мин,

откуда коэффициент вариации за первые два дня равен

= S r = °-024 =  2-4°/о.

, наличия среднего за 3-й день сравни-Оценим существенность ра дня П р е д в а р и т е л ь н о  сравним
тельно со средним за пер

дисперсии: D(i+2) в  (23,2)* =  538,2,

D 3 =  (13,0)* =  169,0.
По критерию

г»г 538,2 __о г)
169,0

который много меньше табличного (Ртабл =  8,9 для == 7 - 1  а  
=  6; / 2 =  4 — 1 = 3 ) ,  находим, что дисперсии D 3 и и ^ )  раз
личаются случайно. Это дает право вычислить стандартное откло
нение за три дня

1) (2 3 ,2 )* - f  ( 4 - 1 )  (13,0)2 
7 +  4 —  2

и рассчитать критерий ł:

I SSX 5 . 1 - ( - 1 3 , 5 )  
20,4

л П £
Y 7 +  4

Поскольку tja6n =  2,26 (/ — 7 +  4 — 2 =  9), то, казалось 
бы, можно сделать заключение, что среднее за 3-й день случайно 
отличается от среднего за первые два дня. Однако нетрудно заме
тить, что чувствительность снизилась не только в 3-й день, но 
и в 4-й. Поэтому имеет смысл сопоставить общие средние и стандарт
ные отклонения от средних за 1-й и 2-й дни с этими же параме
трами за 3-й и 4-й дни, предварительно убедившись, что средние 
и дисперсии за последние два дня различаются случайно. Под
тверждением последнего является величина

F ( W  _  і і о
(12,0)2 “  A,1V’

которая оказалась много меньше табличной (Т+абл Ä 19,2) 
для г і — 4 — 1 — 3 и 3  3 — 1 — 2.

Случайность различия дисперсий за 3-й и 4-й дни позволяет 
рассчитать общее стандартное отклонение

с .  _  і /  ( 4 - 1 ) (13,0)2 +  ( 3 - 1 ) (іг.О)2
° d(W ) У 4 + 3  — 2 12,6 ішпімин
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и критерий
і _  13,5 — (—16,0) - л /  3-4 

12,6 V 34-4 -0 ,26 ,

доказывающий случайность различия средних за 3-й и 4-й дни 
(̂ табл =  2,57).

Общее среднее за 3-й и 4-й дни равно

и  (3-М) =
4(—13,5) + 3(—16,0) 

4 +  3 —14,6

или в натуральных единицах
г|(з-|-4) =  9100 +  10 (—14,6) =  8954 имп/мин.

Ранее доказано, что D< 1+2) случайно отличается от DB, а так 
как D3 также случайно отличается от D4, можно вычислить общее 
среднее стандартное отклонение за 4 дня

с . і /  ( 7 - 1 )  (23,2)*+ ( 7 - 1 )  ( T W  „
*-' (̂1+243+4) у 7 +  7 — 2 “  0,и

или в натуральных единицах
5(з-и) =  10*18,6 =  186 имп/мин.

Сопоставим теперь среднее d за первые 2 дня, равное 5,1 (п =  7) 
при Sd(14_2) =  23,2, со средним за последние 2 дня, равным 14,6
(п = 7) при ^ (3+4) =  12.6:

, _  5 ,1 - ( -1 4 ,6 )  л Г Т Т  _  о 7 
ь ~~ 18,6 V 7 +  7 ~  '

По данным приложения 2 для f =  14—2 =  12 т̂абл =  2,18.
Таким образом, после проверки установлено, что чувствитель

ность прибора снизилась не случайно, т. е. существенно. По дан
ным только 3-го дня, как показано выше, такое утверждение еще 
нельзя было считать доказанным.

Случайность различия средних и дисперсий за последние 
два дня позволяет рассчитать общий для этих дней коэффициент 
вариации:

V (3+4,=-gg- =  0,014 =  1,4°/0.

Установлено, что коэффициент вариации за первые два дня 
составляет 2,4 и за остальные два дня 1,4%.

Учитывая, что средняя чувствительность равна

t] = ------------- =  yuoz имп/мин на 1°/0 урана,

находим среднюю скорость счета от эталона:
i9 = 9052-0,1 +  60 =  965 имп/мин,
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которая измерялась с абсолютной средней ошибкой [см. <h0n 
мулу (6.27) J ________  * р'

а, -  \/Щ- +  -§- = 10.1 имп/мин
или с относительной ошибкой

p'c =  W  =  0’0H =  1-^ o .

Таким образом, за первые два дня относительный дрейф уста- 
новки равен

/ (1+2) =  / ( 2 ,4 ) * - ( 1 ,1 ) *  =  2.13%.

а за последние два дня

/ (3+4) =  / ( 1 , 4 ) * - ( 1 . 1 ) * ^  0,9%. 
Воспроизводимость соответственно равна 

\ % +2) =  100 — 2,13 =  97,9%,

^ п (3+4) =  100 — 0,9 =  99,1%.

Если считать допустимой воспроизводимость 97%, то можно 
заключить, что в течение всех четырех дней контроля она находи
лась в норме и составляла

И7_ — 97,9 99,1 до со/
" “(І+2Н-3-Н) 2

Вместе с тем наличие указания на систематическое, хотя и не
значительное, снижение чувствительности день ото дня требует 
продолжения ежедневного контроля или выяснения причин потери 
стабильности чувствительности. В частности, систематическое 
снижение чувствительности может быть связано с окончанием срока 
службы счетчиков.



ЧАСТЬ З

РАДИОМЕТРИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗА 
ГОРНЫХ ПОРОД И РУД

ГЛАВА б

ИЗМЕРЕНИЯ ОБЩЕЙ РАДИОАКТИВНОСТИ ПРОВ
Измерения общей радиоактивности служат для определения 

суммарного эффекта излучения от содержащихся в пробах радио
активных элементов. Величина общей радиоактивности, оцени
ваемой по альфа-, бета-, гамма- и суммарному бета-гамма-излуче
ниям, зависит от содержания радиоактивных элементов, их соот
ношения, вида измеряемого излучения и условий измерений. 
По общей радиоактивности предварительно оценивают ураноиос- 
ность пород и выделяют аномальные пробы для дальнейшего, более 
детального изучения.

Если соотношение между радиоактивными элементами в пробе 
известно, то по ее общей радиоактивности можно рассчитать со
держание в ней каждого элемента. Однако большей частью эти 
соотношения неизвестны и для количественного определения со
держания радиоактивных элементов применяют комбинацию изме
рений различных видов излучения пробы в различных энергети
ческих интервалах. Методы измерений радиоактивности по каж
дому виду излучения имеют общие и специфические особенности, 
описанные ниже.

XI. ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

При радиометрических измерениях применяют тонкие, проме
жуточные и насыщенные (толстые) слои проб.

Внутри тонкого слоя радиоактивное излучение не поглощается, 
поэтому интенсивность излучения тонкого слоя при прочих рав
ных условиях пропорциональна его толщине (рис. 8, участок I).

Размеры тонкого слоя определяют из соотношения

ń =  A L , (3.1)

69



I ц i t i u v w u u u i u і пял лищсния в смЧг: h — топг, .. ЗДнаслоя в гіслг.
В промежуточном слое часть излучения поглощается, поэтому 

интенсивность его излучения увеличивается медленнее, чем тол
щина (см. рис. 8, участок / / ) .

Размер насыщенного слоя равен максимальной длине пробега 
измеряемого излучения или больше нее; в данном случае интен
сивность излучения не зависит от толщины слоя и вследствие 
этого пропорциональна не количеству радиоактивных элементов 
как в тонком слое, а их концентрации (см. рис. 8, участок / /Д

В зависимости от вила 
1 ,\1 нп/мин и энерГИИ излучения раз

меры тонких, промежуточ
ных и насыщенных слоев 
различны. В частности, при 
измерениях естественных 
радиоактивных элементов 
по общему бета- и гамма- 
излучениям размер насы
щенных слоев составляет 
соответственно около 1,0 и 
100,0 г/см2; при этом слой 
толщиной 1 г!см2 практи
чески является тонким для 
гамма-квантов. В тонких 
для альфа-лучей слоях, со

держащих элементы уранового ряда в равновесии, соотношение 
выходов гамма-квантов, бета- и альфа-частиц составляет 
1,0 : 2,0 : 3,3, а в слоях, содержащих элементы торцевого ряда, 
1,0:1,1:2,2. По мере увеличения толщины слоя указанные соот
ношения меняются: сначала максимальным становится выход 
бета-частиц, а затем выход гамма-квантов.

Основная погрешность определения активности проб обус
ловлена неравномерным во времени выходом радиоактивных излу
чений вследствие статистического характера распада атомов радио
активных элементов. При одинаковой продолжительности измере
ний пробы и фона относительную величину указанной погрешности 
оценивают по формуле

i m r r r w

Рис. 8. Зависимость скорости счета /  от тол
щины X излучающего слоя.

Ó =
ЦП

Из формулы (3. 2) следует, что статистическая ошибка умень
шается при снижении фона, увеличении времени измерений 
н повышении скорости счета от пробы. Фон может быть снижен 
путем экранирования приемника излучения и некоторыми дру
гими приемами только до определенных пределов; его влияние 
на величину статистической ошибки неодинаково при измерении

70



сильно* и слабоактивних проб. Как видно из формулы (3. 2), для 
сильноактивных проб (/ Ф) влиянием фона практически можно
пренебречь, а для слабоактивных (/ <  Ф) при изменении фона
в п раз статистическая ошибка изменяется пропорционально У~п.

С увеличением продолжительности измерений статистическая 
ошибка уменьшается, но в меньшей степени, чем снижается про
изводительность работ. Из формулы (3. 2) можно сделать вывод, 
что при увеличении времени измерений в п раз статистическая
ошибка, независимо от активности проб, уменьшается в V п .

Лучшие результаты дает увеличение скорости счета от пробы 
Для этого выбирают наиболее благоприятные геометрические уело 
вия измерений, увеличивают навеску пробы, количество счетчиков 
или их размеры и применяют чувствительные приемники излуче
ний.

С увеличением навески скорость счета от пробы увеличивается, 
а фон не меняется; изменение величины статистической ошибки 
зависит в данном случае от активности пробы. На основании фор
мулы (3. 2) можно показать, что при увеличении скорости счета 
от пробы в п раз при анализе высокоактивных проб статистическая
ошибка, изменяется обратно пропорционально ]Лі, а при анализе 
слабоактивных проб — обратно пропорционально /г.

Увеличение числа счетчиков в п раз при сохранении их рас
положения относительно пробы во столько же раз увеличивает 
и фон и скорость счета от пробы. В этом случае из формулы (3. 2) 
ясно, что статистическая ошибка независимо от активности пробы
изменяется обратно пропорционально угп.

Если счетчики располагаются относительно пробы неодина
ково, то первоначальная скорость счета от пробы / растет медлен
нее, чем первоначальный фон Ф; в связи с этим статистическая 
ошибка измерений может увеличиться. Целесообразность группи
рования счетчиков оценивают из неравенства, полученного на 
основании формулы (3. 2):

л < (п? — Пі) +  Пи (3.3)

где Пі — коэффициент, показывающий, во сколько раз увеличи
лась скорость счета от пробы при увеличении количества счетчи
ков (фона) в п раз.

Если неравенство соблюдается, то при измерениях группой 
счетчиков погрешность меньше, чем при измерениях одним счетчи
ком.

Для слабоактивных проб (/ <£ Ф)

п <  Пи (3. 4)
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Таким образом, даже при анализе малых навесок слабоактив
ных проб, когда вклад краевых счетчиков в общую скорость счета 
меньше вклада центральных, лучше применять группу счетчиков, 
чем один.

Выбор типа приемника излучений зависит от цели измерений 
и от радиологических особенностей проб. В некоторых случаях 
чувствительность приемника специально уменьшают. Например, 
чтобы свести к минимуму влияние радия Е и калия на результаты 
бета-измерений или влияние элементов урановой группы на ре
зультаты гамма-измерений, приемники излучения экранируют 
специальными фильтрами.

Комбинируя все описанные выше приемы, добиваются макси
мального снижения статистической погрешности измерений при 
удовлетворяющей практику производительности.

Оптимальные условия измерений бета- и суммарного бета- 
гамма-излучений создаются при использовании датчика, представ
ляющего собой этажерку из нескольких рядов газоразрядных 
счетчиков; между ними помещаются наполненные материалом 
одной пробы кюветы, дно которых изготовлено из пленки, мини
мально поглощающей бета-лучи. При такой конструкции для счет
чиков и для каждой кюветы с пробой создается геометрия измере
ний, близкая к 4П, а фон оказывается значительно более низким, 
чем фон установки с таким же количеством счетчиков, располо
женных в один ряд, поскольку жесткая составляющая космиче
ского излучения фиксируется в многорядном датчике совпадаю
щими по всем рядам счетчиков импульсами.

Общий фон установки Фп для п рядов счетчиков при фоне верх
него ряда Ф равен

Фп =  Ф [1 +  п' (л — 1)1, (3. 5)

где ri — коэффициент, характеризующий долю 
последующего ряда счетчиков относительно Ф.

Согласно экспериментальным данным я ' ^ 0 ,5 ,  
вом приближении

==Ф П ± п )
О

фона каждого 

поэтому в пер-

(3.6)

При измерении пробы в п +  1 кювете с применением п рядов 
счетчиков скорость счета в 2п раз больше, чем при ее измерениях 
в одной кювете с применением одного ряда счетчиков. В соответ
ствии с этим улучшение порога чувствительности многорядной 
установки и  по сравнению с однорядной на основании фор
мул (3. 5) и (2. 65) можно оценить из выражения т  F

Li  ____ 2п_____
Ln ~  у 14-л' {п—1) ’ (3. 7)

а



При г! ^  0,5
L\   2,85п
1п ~  J/T+1 (3.8)

Чтобы получить такой же порог чувствительности с использо
ванием одного ряда счетчиков, как с использованием п рядов, 
время измерений необходимо увеличить в соответствии со следу
ющим выражением:

, _  4п2 .
1 14-л'(я—і г я* (3.9)

где L и t± — время измерений соответственно с помощью п и 
одного ряда счетчиков при одинаковом пороге чувствительности. 

При п' =  0,5
8,1 п2 
п - \ - 1 łпв (3. 10)

Например, на основании формулы (3. 8) в случае измерений 
пробы в четырех кюветах при использовании трехрядного датчика 
(п =  3) с шестью счетчиками в каждом ряду порог чувствитель
ности улучшается по сравнению измерениями в одной кювете 
с пробой при использовании одного ряда счетчиков в 4,3 раза, 
а по сравнению с измерениями при использовании одного счет
чика — в 4,3*"J/F =  10,5 раз. Для получения такого же порога 
чувствительности при измерениях шестью счетчиками в одном 
ряду или одним счетчиком время измерений необходимо увеличить 
соответственно в 18 и НО раз.

Для повышения чувствительности альфа-измерений увеличи
вают поверхность пробы и соответственно диаметр ионизационной 
камеры или люминофора. При гамма-измерениях для той же цели 
увеличивают навеску пробы и пользуются люминофорами NaJ (Tl) 
больших размеров; при этом пробу обычно помещают в фигурный 
контейнер, который при измерениях надевается на люминофор.

Интенсивность излучения пробы / п при измерениях ее общей 
радиоактивности выражают в единицах эталона Л. Для этого 
при регистрации излучения от тонких слоев пользуются формулой

л =  - ^ < з 9. (3.11)' Э*11
При измерениях насыщенных слоев необходимость в поправке 

на вес пробы отпадает и формула (3. 11) упрощается:

Для промежуточных слоев введение поправки на вес связано 
с определенными трудностями. Поэтому при измерениях приме
няют большей частью одинаковые с эталоном навески и расчеты 
выполняют по формуле (3. 12).

При измерениях естественной радиоактивности проб чаще 
всего применяют эталоны, приготовленные из урановой руды.
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U  U l i V l і« п  характеризует активность пробы
в единицах равновесного урана (обычно в процентах). Опдак;| 
обычно равновесие между ураном и радоном в эталоне (в осн ову  
вследствие эмаиирования) бывает в какой-то мере нарушен 
в этом случае активность пробы выражается в процентахурана 
с таким же коэффициентом равновесия, как у материала эталона 

Для получения правильных результатов радиоактивность проб 
и эталонов измеряют без просчетов импульсов, в идентичных гео
метрических условиях, при постоянной чувствительности уста
новки. При измерении в тонких и промежуточных слоях относи
тельная погрешность взвешивания проб не должна превышать 1%, 
Если между источником и приемником излучения имеются экраны 
(например, стенки контейнеров или дно кювет при бета-измере
ниях), перед измерениями проб необходимо убедиться в их иден
тичности путем измерений одной и той же пробы с каждым из экра
нов. Когда погрешность должна быть минимально возможной, 
продолжительность измерений увеличивают таким образом, чтобы 
статистическая ошибка была не меньше погрешности вследствие 
дрейфа чувствительности установки за время измерений. Дальней
шее увеличение продолжительности измерений в данном случае 
•практически не повысит точности.

XII. АЛЬФЛ-МЕТОД1
В практике лабораторных радиометрических работ альфа-ме

тод применяется для следующих целей.
1. Для количественной оценки содержаний различных есте

ственных радиоактивных элементов в горных породах, водах и 
газах (радиохимический анализ).

2. Для выявления аномальных содержаний урана или радия 
в порошковых пробах, отобранных при металлометрических съем
ках и в золе растений при флорометрических съемках.

3. Для отбраковки проб, обладающих искусственной радиоак
тивностью.

4. Для дозиметрических наблюдений.
Далее рассматриваются теоретические основы, методика и 

техника измерений альфа-активности проб в порошках и золе. 
Вопросы применения этого метода при радиохимических и других 
анализах (например, при микрорадиографии) изложены в соответ
ствующих разделах руководства.

§ 4. Теоретические основы
Измеренный на приборе эффект (число делений или число им

пульсов в минуту) зависит от интенсивности альфа-излучения про
бы и от свойств измерительной установки.

Рассмотрим влияние указанных факторов на результат изме
рений альфа-актнвиостн пробы.

1 Составлен Б. Я. Юфа.
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2. Факторы, влияющие на интенсивность 
альфа-излучения пробы

На величину интенсивности альфа-излучения влияют следую
щие факторы:

1) содержание в пробе альфа-излучающих элементов и их 
природа;

2) химический состав и плотность пробы;
3) эманирование пробы;
4) физическое состояние пробы;
5) геометрические условия измерений.
1) Зависимость интенсивности альфа-излучения от природы 

и содержания в пробе альфа-излучающих элементов. Среди есте
ственных радиоактивных элементов, как указывалось выше (см. 
главу 2), наибольшее количество альфа-излучателей принадлежит 
к семействам урана—радия, тория и актиноурана; альфа-актив
ность элементов, не входящих в перечисленные семейства, практи
чески ничтожна.

Среди искусственно радиоактивных элементов альфа-распад 
происходит только у элементов с массовым числом выше 210. 
Самопроизвольное испускание альфа-частиц более легкими ядрами 
невозможно или практически невероятно из-за недостаточной про
зрачности потенциального барьера ядра для альфа-частиц.

Массовое число искусственных радиоактивных изотопов значи
тельно меньше 210. Поэтому они обычно не обладают альфа-актив
ностью. Указанная особенность используется на практике для 
выделения проб, содержащих искусственно радиоактивные эле
менты.

Ниже приведены числа альфа-частиц (а0), испускаемых в се
кунду 1 г урана и тория, а также элементами группы, входящими 
в образуемые ими семейства.

Элемент или а0» альфа-частиц
группа элементов в секунду 10*

U238   1,24
U238 в естественной смеси с изотопами U234 и

U235   2,51
U238 в равновесии с продуктами распада , 9,89
Th23- 0,41
Th232 в равновесии с продуктами распада 2,46

Если альфа-из л у чате ль равномерно распределен в массе пло
ского слоя вещества толщиной d см% обладающего плотностью 
Q Г!см3 при концентрации Q % вес., число альфа-частиц, излу
чаемых с поверхности S см2 в секунду, равно

a0QQSd 
ad ~~ 100 (3. 13)
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Слой толщиной 1 см3 (Sd =  1) излучает во все стороны
„ _  ą>QQ
" К 100 (3. 14)

альфа-частиц в секунду.
Число альфа-частиц, излучаемых в секунду с одной 

1 смг поверхности ненасыщенного слоя, составляет Д И СтоР°ны
а -  =  J 0 Ś .  ( t ____

Г 2 V* * * ) '  (3.15)
где ß  — пробег альфа-частиц в данном веществе в см.

При й >  к  число альфа-частиц, испускаемых в секунду 1 СД1г 
поверхности насыщенного слоя, будет максимально, оно составит

"И
CL\l п —  Л (3. 16)

Пробег альфа-частицы в веществе, атомный вес которого ра
вен W, можно рассчитать по эмпирической формуле Брегга— 
Климена:

О П  1 Л - Л  пO.Z, - 1W ТС л VW
' ' — Ш #•У (3. 17)

где До — пробег альфа-частицы в воздухе в см, зависящий от 
энергии альфа-частицы (Е, Мэе) и приближенно вычисляемый по 
формуле Гейгера:

(3. 18)

Расчет пробега альфа-частиц в сложных веществах, содержа
щих элементы, атомный вес которых нл. W». . . Wn, в весовых 
концентрациях Q1? Q2, Qn можно производить по уравне
нию (3. 17), если эффективный атомный вес сложного вещества 
вычислить по формуле

=  ( £  & у Щ *  (3- 19)
Пробеги альфа-частиц, излучаемых естественными радиоак

тивными элементами, в воздухе не больше 10 см. Для горной по
роды, эффективный атомный вес которой W =  20, а плотность 
Q =  1,5 Пеле8, пробег, вычисленный по выражению (3. 17), состав
ляет около 1 мм.

Обычно измерения альфа-активности проводятся в насыщен
ных по альфа-лучам слоях, в специальных случаях, например при 
спектрометрических анализах (см. главу 9), используют тонкие 
слои.

2) Зависимость интенсивности альфа-излучения от химического 
состава и плотности проб. Для толстого слоя из выражении 
(3. 14)—(3. 17) находим

а. =  8- 10'7aotfoQ VTF. (3- 20)
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т. е. число испускаемых в 1 сек 1 см2 поверхности альфа-частиц 
на единицу концентрации данного радиоактивного элемента зави
сит только от атомного веса вещества излучателя и не зависит от 
плотности.

Рассчитаем для примера число альфа-частиц дГ1р, испускаемых 
за 1 сек 1 см2 поверхности слоя, содержащего 1 % урана в равнове
сии с продуктами распада.

По формуле (3. 20) находим

Яир =  S aT =  8- lO'^oQu R°> и- (3- 21)
Поскольку сумма пробегов альфа-частиц в воздухе 2 # о ,и  

для урана в равновесии (см. табл. 3. 1) равна З і.7 см.
_ Л 0 1 КЛ лГхїї альфа-частиц _  1П лкл лГш  альфа-частици п  п   V w  ii у W Q " — - I - /J- V'l! V о " •и Р * U Г СЄК‘ CM2 f  MUH’ CM2

Если радиометр фиксирует альфа-частицы в относительном те
лесном угле Q с эффективностью 1 е, то скорость счета от пробы, 
содержащей уран в равновесии QUt при излучающей ее поверхности 
S см2 равна

і _
«Up — 1 О ЛЕ;„ое лх \ j  і v/ur и ы ы а  у У V/ импімин. (3 . 22)

Чувствительность установки к урану в равновесии опреде
ляется выражением

т|и р -  =  19,05eQ у  W. (3. 23)

Для большинства горных пород (граниты, габбро, известняки, 
глины и т. д.) эффективный атомный вес находится в пределах 
от 20—25. Положив W =  22, из формулы (3. 23) получим

тЩр =  90єш импімин.
Фактически у радиометра РАЛ-1 (5 =  200 см2) и альфа-дат

чика установки ЛАС ( 5 = 4 0  см2) величина 'Пир==г̂ - ^  
-ł-75 импімин'см2 на 1% урана в равновесии. Отсюда следует, что 
у этих приборов eQ =  0,8.

Из формулы (3. 22) видно, что для любых веществ величина
Up

уЩ> измеренная одной и той же установкой в одинаковых геометри
ческих условиях, должна быть постоянной. Этот вывод подтверж
ден специальными экспериментами на пробах, эффективный атом
ный вес которых изменяется от 10 (уголь) до 200 (окись свинца).

Из формулы (3. 22) следует также, что при изменении атомного 
веса пробы на 20% скорость счета изменяется всего лишь на 10%.

1 Детекторы излучений могут фиксировать только те альфа-частицы, пробег 
которых больше некоторой величины X.
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Поскольку в горных породах атомный вес варьирует мало, Влйя. 
нне этого фактора на результаты измерений альфа-активности во 
многих практических случаях невелико.

3) Зависимость интенсивности альфа-излучения от эманип0. 
вания. При эманировании часть образующейся эманации передо, 
дит из пробы в окружающую среду. Если коэффициент эмани'ровя* 
ния пробы равен а, то в ней, очевидно, остается только (1 1— qa 
образующейся эманации и продуктов ее распада.

Влияние эманирования на результаты измерений альфа-актив- 
ностн зависит от условий измерений.

В случае, когда из измерительного объема выводится (напри
мер, продуванием) вся выделяемая пробой эманация, необходи
мо учитывать это обстоятельство, иначе результат измерений будет 
соответственно занижен.

Если же выделяемая пробой эманация остается в чувствитель
ном объеме детектора, влияние эманирования зависит от отно
шения периода полураспада эманации к продолжительности изме
рений альфа-активности. Так, количество радона, которое может 
накопиться за время измерения (минуты, десятки минут), на
столько мало, что влиянием дополнительного эффекта от него 
можно пренебречь.

При измерениях альфа-актнвности проб, выделяющих, кроме 
того, актинон и торон, дополнительный эффект от эманаций и про
дуктов их распада, накапливающихся в чувствительном объеме 
детектора за время измерения, может оказаться значительным. 
В рассматриваемом случае число альфа-частиц, испускаемых за 
1 сек 1 см2 поверхности слоя, будет больше, чем это можно предпо
ложить на основании выражения (3. 21). Можно считать, что до
полнительный эффект от эманирования прямо пропорционален 
содержанию радиоактивного элемента (или, что при равных излу
чающих поверхностях то же, толщине слоя, даже если этот слой 
больше альфа-насыщенного).

Для учета искажающего влияния эманирования на альфа-изме- 
ренпя последние выполняют при 3—4 (Е. И. Старик, Е. С. Ще- 
потьева, 1946) толщинах слоев. Если зависимость интенсивности 
альфа-излучения от толщины слоя (или веса пробы) оказывается 
линейной, то, экстраполируя прямую к «нулевой» толщине, можно 
получить значение интенсивности альфа-излучения, не искаженное 
влиянием накапливающихся эманаций. Такой прием целесооб
разно использовать для исключения искажающего влияния то- 
роиа. Добавочный эффект за счет актинона (при условии одинако
вого эманирования по радону и актинону) компенсируется зани
жением результатов в связи с эманнрованпем по радону, поэтому 
применение экстраполяции в данном случае нецелесообразно.

Чем больше объем воздуха между пробой и детектором, тем 
(при прочих равных условиях) эффект влияния эманирования, оче
видно, окажется больше. Поэтому при измерениях сильно эмани-
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рующих проб необходимо по возможности уменьшать расстояние 
между пробой и детектором.

При сильном нагревании проб значительная часть эманации 
переходит из них в окружающую среду. Это особенно заметно в слу
чае озоления проб растительности: если в них содержится радий, 
после озоления они могут потерять до 70—80% радона; сразу после 
озоления в пробе будет накапливаться радом, поэтому альфа-ак
тивность золы будет заметно возрастать со временем. Если же 
в пробе находится изотоп радия мезоторий-1, то активность золы 
не будет изменяться со временем. Это обстоятельство можно ис
пользовать для оценки природы аномалий радио-флорометриче- 
ской съемки. Чтобы получить сопоставимые результаты, необхо
димо проводить измерения альфа-активности пробы золы рас
тений не ранее, чем через 10 суток после озоления.

Незначительное повышение влажности сухого порошка увели
чивает его эманирующую способность, однако при дальнейшем 
увеличении влажности эманирование будет уменьшаться.

При хранении эманирующих проб возможны случаи окклюди- 
рования эманации материалом проб. Влияние указанного эффекта 
исключается, если пробу, насыпанную в тарелочку, выдержать 
перед измерением не менее 15 мин.

Часто пробы окклюдируют эманации в процессе дробления. 
Для исключения влияния данного эффекта необходимо измерять 
альфа-активи ость проб не ранее, чем через сутки после дробления.

Если проба содержит торий, ее эманирование может изменяться 
в зависимости от степени дробления. В таких случаях степень 
дробления всех проб должна быть одинаковой.

4) Зависимость интенсивности альфа-излучения от физического 
состояния проб. В связи с эффектом эманирования уже частично 
рассматривалось влияние температуры, влажности и степени дроб
ления проб. Однако указанные факторы влияют не только на эма
нирование проб.

Так, например, если удельные веса радиоактивных зерен и 
вмещающей породы существенно различны, то в случае, когда раз
меры частиц породы больше пробегов альфа-частиц, интенсивность 
альфа-излучения толстого слоя, как показал А. Б. Вериго, про
порциональна не весовой, а объемной концентрации радиоактивных 
зерен. Переизмельчеиие проб исключает возможность ошибок изме
рений альфа-активности в связи с рассматриваемым фактором. 
Однако если твердость радиоактивных зерен меньше твердости 
зерен вмещающей породы, это приведет к завышению результатов: 
при переизмельчеиии радиоактивные частицы, покрывая частицы 
вмещающих пород, искусственно увеличивают величину излуча
ющей поверхности.

При повышении влажности проб уменьшается концентрация 
радиоактивных элементов, увеличивается поглощение излучения 
и результаты измерений занижаются.
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3. Факторы, влияющие на результаты измерения 
альфа-активности пробы

Ниже рассматриваются факторы, влияющие на результат изме
рения альфа-активности в толстых слоях, поскольку особенности 
таких измерений в тонких слоях освещаются при описании частных 
методик.

Из выражения (3. 22) следует, что измеренный эффект /„ от 
пробы с атомным весом w» и содержанием Q„% радиоактивного 
элемента составляет

/ П
НГ ~ II “* Л и j

* /I/Г
т т г г  ✓ чIX/ і ь 99 II Ч.1І* (3. 24)

где С —* коэффициент пропорциональности, постоянный для дан
ной установки.

Если в пробе присутствуют дочерние продукты распада в рав
новесии с исходным, эффект от пробы равен

/ =  Г.п. 1/ W п  Y. D.л п II г "  II 'ЪП п* (3. 25)

Аналогично для эталона с известным содержанием альфа-из
лучателя 05 измерения на той же установке дадут следующий 
эффект:

/ э — Са э* (3. 26)

Из выражений (3. 25) и (3. 26)

Ai Qn і  /  W n ао> п 2  п 
/э  ”  Qs У  о0, э 2 / ? о . э  ■

(3. 27)

Если обозначить

л п  1 /  &Q, п 2  пл „ =  Q n ] /  О оэ 2 й о э  . (3. 28)

получим формулу типа (3. 10):

А а =  Q ,  Ь - .
• э

(3. 29)

Уравнения (3. 28) и (3. 29) показывают, что альфа-активиость 
пробы численно равна концентрации Qn, если атомные веса пробы 
и эталона равны, а также при одной и той же природе активности 
(а0 и Ro) пробы и эталона.

Из выражения (3. 24) видно, что при \Vn <  \V3 измеренная
альфа-активностьбудетзаниженав2 =  ] /  г~ раз, а при Wn> W 3 
завышена в z раз.

Рассмотрим баланс альфа-активности пробы, содержащей 
U23* (Qu) в равновесии с его изотопом Ü234 и ионием, радий (QRa), 
радон (VoJ в равновесии с короткоживущими продуктами рас-
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пада, полоний (QPo) и торий (О™) в равновесии со всеми продук
тами распада.

Если величины QRa, QRn и QPo выразить в % урана в равнове
сии, то баланс общей альфа-активности будет равен

Аа ~  ä(xQu +  Qr3 Î a +  Ьа (1 — a)] +  laQPo +  CaQTh, (3. 30)

где aa, ra, bat la — доли альфа-излучения урана, радия, радона 
и полония в общем альфа-излучении урано-радиевого ряда; 
Са — урановый эквивалент тория; а — коэффициент эманирова- 
ния пробы.

Если учесть, что обычно в геологических пробах полоний 
равновесен с радием, а также принять во внимание очевидное 
уравнение

О-а +  Га +  bn +  la =  1,
то

Аа “  Qutßa +  К (1 — аа — Сt6a)] +  CaQTh, (3. 31)
где К — коэффициент равновесия между радием и ураном.

Рассчитаем величины долей для отдельных альфа-излучателей 
или их групп и уранового эквивалента тория.

Для любого i-го элемента урано-радиевого семейства доля Ц  
равна

Т Т 0̂. іUf — ^  _ у (3. 32)
і

а урановый эквивалент тория
п  _  a0. Th 2̂ ®>Th
'“'гг _ • (3. 33)

“o.U 2 j*o.U

В табл. 3.1 приведены значения пробегов альфа-частиц в воз
духе (В. И. Баранов и др., 1957) для отдельных элементов урано
радиевого ряда и вычисленные по этим данным с помощью формулы 
(3. 32) доли альфа-излучений.

Полученные величины долей элементов и групп элементов 
точны, если применяемая аппаратура может фиксировать альфа- 
частицы с любым остаточным пробегом. Фактически пробег части 
альфа-частиц (например, U238) после прохождения через слой ве
щества недостаточен для регистрации. По этой же причине вели
чины долей будут зависеть и от геометрических условий изме
рений.

Для ториевого ряда 2  Яо,/ — 27,4 см; по формуле (3. 33) на
ходим

4, МО3 27,4 л  л .



Таблица 3.1

Пробеги альфа-частиц различных радиоактивных элементов 
в воздухе и доли альфа-излучения

Элемент

Показатели Сумма
Ш ип ІО Ra Rn RaA RaC' Po

Пробег ł<l, СМ 2,67 3,25 3,16 3,26 4,04 4,64 6,87 3,83 31,7
Доля альфа-излу

чения . . . 0,08 0,10 0,10 0,10 0,13 0,15 0,22 0,12 1,00
Группа элементов 0,

1
18
1

0,10 0,10
1

0,50
1 1

0,12 1,00

* Для каждого элемента вычислен по среднему арифметическому, взвешенному пп 
величинам выхода альфа-частиц.

Подставляя полученные значення долей урана и уранового 
эквивалента торня в формулу (3. 30), получим

Аа =  Qu 10,28 +  к  (0,72 — 0,50а)] +  0,29QTh. (3. 34)
Из уравнения (3. 34) видно, что при отсутствии тория альфа-ак

тивность пробы в единицах равновесного урана может быть меньше 
содержания в ней альфа-активности (выраженная в единицах 
урана) в случае сдвига равновесия в сторону недостатка радия, 
) также при значительном эманировании. В наиболее неблаго- 
лриятном случае (а  =  1, К =  0) А а =  0,28Qu. Практически 
такой случай может иметь место при измерениях альфа-активности 
проб, обогащенных органическим веществом (например, из болот
ных отложений), в которых К =  5-5-10% и а  >  50%. В подобных 
пробах выгоднее измерять бета-излучение, так как доля урана 
в общем числе бета-частиц урано-радиевого ряда почти в 2 раза 
больше, чем в альфа-излучении. Однако бета-метод, как и гамма- 
метод, менее эффективен для определения урана и радия, если 
проба содержит повышенное количество калия.

Наиболее эффективно применение альфа-метода для определе
ния содержания радия в золе растений, которые особенно сильно 
концентрируют этот элемент и вместе с тем содержат значительное 
количество калия. Для выделения слабых аномалий радия на фоне 
значительных концентраций калия бета- и гамма-методы менее 
эффективны, чем альфа-метод.

На рис. 9 сопоставлены величины общей альфа-, бета- и гамма- 
активности в процентах эквивалентного урана в равновесии для 
пород различного состава при нормальном содержании в них радио
активных элементов. Расчет выполнен по уравнениям баланса 
активности, аналогичным выражению (3. 34), с использованием 
величин кларковых содержаний, по А. П. Виноградову. Из рис. 9
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видно, что при выделении слабых аномалий урана и радия фон 
мешающих элементов (тория и особенно калия) по бета- и гамма- 
излучению составляет до 80% общей активности. Поскольку ка
лий не испускает альфа-частиц, слабые аномалии урана и радия 
наиболее контрастно проявляются по величине альфа-активности.
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Рис. 9. Сопоставление величин общей альфа-, бета- и 
гамма-активности в процентах эквивалентного урана 

в равновесии для пород различного состава.
I — уран в равновесии; 2 —торий в равновесии; 3—калий.

Для отбираемых с поверхности проб ценно, что альфа-методом 
как указывалось выше, не фиксируются искусственные радио*- 
активные элементы, выпадающие на земную поверхность из атмо
сферы.

§ 5. Практические рекомендации по измерениям 
альфа-активности порошков в толстых слоях

Для выполнения альфа-измерений необходимо выбрать измери
тельную установку и методику замеров, соответствующие по
ставленным задачам.
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С целью увеличения точности и правильности альфа-измерений 
необходимо выполнять следующие требования:

1) группировать пробы по вещественному составу и использо
вать для каждой группы эталоны соответствующих атомных весов;

2) измерять пробы и эталон в строго одинаковых геометриче
ских условиях (одинаковые расстояния между пробой и счетчиком, 
одинаковые площади тарелочек);

3) пробы и эталоны дробить до размера не крупнее 200 меш;
4) выдерживать в тарелочках пробы до измерения 10—15 мин 

для удаления окклюдированной эманации, а золу растений — 
не менее 7—10 суток после сжигания для накопления удаленной 
эманации;

5) измерять пробы не ранее, чем через сутки после дробления;
6) в пробах, содержащих торий, производить 2—3-слойные 

замеры для учета влияния тория или выполнять альфа-измерения 
при непрерывном токе воздуха над пробой;

7) измерять пробы и эталон в воздушно-сухом состоянии, 
не допуская хранения их в помещениях с повышенной влажно
стью;

8) систематически (не менее 3 раз в день) контролировать чувст
вительность или естественное рассеяние и фон измерительной 
установки; при измерениях эманирующих проб, содержащих то
рий, естественное рассеяние или фон измерять перед замером 
каждой пробы (после того, как он снизится до нормального значе
ния);

9) чаще пересыпать эталон для предупреждения расслоения его 
компонентов, обладающих различной плотностью;

10) не допускать хранения эталона в открытых емкостях для 
предупреждения появления пыли на излучающей поверхности;

11) подбирать длину и ширину или диаметр тарелочек так, 
чтобы они были не меньше соответствующих размеров счетчика 
или дна ионизационной камеры;

12) порошок насыпать ровным слоем по всей поверхности 
тарелочек; если количество материала недостаточно для заполне
ния тарелочек до краев, равномерность слоя может быть достиг
нута приготовлением эмульсии пробы в спирте с последующим вы
париванием последнего.

С целью проверки эффективности применения альфа-метода для 
решения поставленных геологических задач целесообразно произ
вести на каждом участке сравнение результатов альфа-измерений 
(х) с данными прямых методов анализа (у) для 30—50 типичных 
проб и установить корреляционную зависимость у =  /  (х) по 
методике, изложенной в «Методическом руководстве по определе
нию физических свойств горных пород и полезных ископаемых» 
(1962). Так, если по альфа-измерениям нужно определять содержа
ние урана, то, как следует из уравнения (3. 34), между А а и Qu 
(определенным по данным люминесцентного анализа с полным раз-
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ложением должна существовать линейная корреляционная зави
симость

=  С Qu +  bf (3. 35)
в которой коэффициент С зависит от коэффициента радиоактивного 
равновесия и эманирования, а коэффициент b от содержания тория.

Если для проб определенного состава на отдельных участках 
величины С и b варьируют не сильно, то при относительно неболь
шом значении коэффициента b применение альфа-метода для оценки 
содержаний урана в пробах можно признать целесообразным.

В случаях, когда коэффициент радиоактивного равновесия, 
а также коэффициент эманирования и содержания тория в преде
лах одного участка варьируют значительно, альфа-метод приме
нять нецелесообразно.

Для проверки эффективности оценки содержания радия в золе 
растений необходимо сопоставлять результаты измерений альфа- 
активности проб с данными радиохимического анализа этих же 
проб.

XIII. БЕТА-МЕТОД

Бета-метод широко применяется и как составная часть комби
нированных радиометрических анализов, основанных на сочетании 
измерений различных видов излучений, и как самостоятельный ме
тод выделения проб с повышенным содержанием урана и радия при 
поисках урановых месторождений.

§ 6. Теоретические основы
Бета-излучение радиоактивного элемента имеет непрерывный 

спектр энергий от нуля до определенного максимального значения, 
которое обычно служит для ха- j  
рактеристики бета-излучателя
(рис. 10). Взаимодействие бета-из
лучения с веществом обусловлено 
тремя процессами: упругим рас
сеянием электронов, радиацион
ными и ионизационными потерями 
энергии электронов.

Упругое рассеяние на ядрах 
атомов пропорционально квадрату 
атомного номера материала; с уве
личением энергии бета-частиц рас
сеяние уменьшается. Практическое =*'0*:1£шах)'
значение этот эффект имеет при
измерении слоев, размеры которых составляют не более 10—20%
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Рис. 10. Типичный бета
Энергия бета-частиц: 
вероятная, £ ср “  СРеДНЯЯ
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толщины насыщенного слоя, а также при измерении тонких слоев, 
когда вследствие обратного рассеяния от подложки измеряемая 
активность проб может заметно увеличиться.
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Радиационные потери энергии возникают при замедлении бета, 
частиц в кулоновском поле атомных ядер, сопровождающемся 
возникновением тормозного гамма-излучения. Для бета-излуче- 
ния естественных радиоактивных элементов этот вид взаимодей
ствия не имеет существенного значения.

Основным видом взаимодействия бета-излучения естественных 
радиоактивных элементов с веществом являются ионизационные 
потерн. Они возникают при рассеянии бета-частиц на электронах 
атомов и пропорциональны количеству электронов п в единице

объема поглотителя:1,имп/мин 
100 • п =  6 ,02-10й е - ^ .  (3.36)

Поскольку для горных 
пород различного веществен-

Zного состава W изменяется

о 0.2 0,6 0.8 1.0 I.Zh.zfCM2

Рис. И. Изменение бета-активности с тол
щиной слоя пробы.

незначительно, из формулы 
(3. 36) следует, что поглоще
ние бета-лучей при иониза
ционных потерях определяет
ся толщиной слоя h (в гісм2) 
и не зависит от материала по
глотителя. Благодаря этому 
вещественный состав проб 
практически не влияет на ре

зультаты бета-измерений. При замерах в насыщенных слоях 
влияние толщины слоя также исключается.

Толщина насыщенного для бета-лучей слоя определяется дли
ной пробега бета-частиц R в материале поглотителя. Для бета- 
лучей с энергией более 0,8 Мэе величина R связана с максимальной 
энергией Е следующим соотношением:

R =  0.542Я -  0,133. (3. 37)

Если же энергия бета-излучения составляет 0,15 <  Е <  
< 0 ,8  Мэе существует другая зависимость:

R =  0.407Е1-38.

Значения R для бета-лучей различной энергии приведены 
в табл. 3, 2, из которой видно, что толщина насыщенного слоя для 
наиболее жесткого бета-излучения естественных радиоактивных 
элементов (3,26 Мэе) равна \ ,6 гісм2.

Вследствие непрямолинейного распространения бета-частиц 
в веществе из-за их рассеяния толщина насыщенного слоя для бета 
лучен естественных радиоактивных элементов практически со
ставляет 0,8—1,0 гісм2 (рис. 11).
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Таблица А
Длина пробегов, слои полупоглощения и тонкие слои 

для бета-лучей различной энергии

Энергия,
Мэе

Длина
пробега,

мг/см*

Слой по
ловин

ного по
глощения, 

мг/см*

Тонкий 
слой, 
мг/см*

Энергия,
Мэе

Длина
пробега,
мг/см?

Слой по
ловин

ного по
глощения, 

мг/см1

Тонкий 
слой, 
мг/см2

0,1 14 1,8 0,26 1,3 572 78,0 11,20
0,2 42 3,9 0,56 1,4 622 87,0 12,50
0,3 76 7,0 1,01 1,5 670 97,0 14,00
0,4 115 11,7 1,69 1,6 732 107,0 15,40
0,5 160 17,5 2,52 1,7 787 117,0 16,80
0,6 220 24,0 3,46 1,8 842 121,0 17,40
0,7 247 30,0 4,32 2,0 950 140,0 20,20
0,8 300 37,0 5,34 2,2 1067 150,0 21,60
0,9 357 45,0 6,49 2,4 1167 168,0 24,20
1,0 410 53,0 7,60 2,6 1267 180,0 26,00
1,1 462 62,0 8,90 2,8 1387 195,0 28,10
1,2 517 70,0 10,10 3,2 1600 223,0 32,20

Поглощение бета-лучей в веществе в случае не очень большой 
толщины поглотителя приближенно подчиняется экспоненциаль
ному закону:

0,693 -
/п« /«е А ", (3.39)

где / 0, 1п — интенсивность бета-излучения до и после поглоще
ния в слое толщиной h мг/см2; А — толщина слоя, поглощающего 
бета-излучение наполовину, в мгісм2.

Между слоем половинного поглощения и коэффициентом погло
щения существует зависимость

* 0.693а  =  —:--- (3. 40)

на основании которой с помощью формулы (3. 1) по известной тол
щине слоя полупоглощения можно рассчитать предельную тол
щину тонкого слоя h:

ft = W A = 0'm  (з. 4i)
Данные о толщине слоев полупоглощения и тонких слоев для 

бета-излучения различной энергии приведены в табл. (3. 2).
Поглощение бета-излучения внутри источника излучения (само- 

поглощение) оценивают по формуле
0,693

1 - е  А 
0,693

h
1 (3. 42)
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где fi — толщина излучателя (в данном случае поглотителя) r 
мг!смг; / с — доля не поглощенного излучения от всего излуче
ния. возникшего в слое.

Данные о самопоглощении и поглощении бета-лучей приведены 
в табл. (3. 3).

Приведенные выше формулы и таблицы получены на основа- 
нии экспоненциального закона поглощения излучения, который

для сложного спектра бета-лу
чей естественных радиоактивных 
элементов соблюдается только 
приблизительно. В связи с этим 
расчетные данные не всегда хо
рошо согласуются с эксперимен
тальными. Однако для ориенти
ровочных оценок эти формулы и 
таблицы достаточно надежны.

§ 7. Урановые 
бста-эквнвалеиты групп 

естественных 
радиоактивных элементов
Урановые бета-эквиваленты 

калия, рубидия, элементов ряда 
торня и групп уранового ряда, 
приведенные в табл. 1.2, 1.6 
н 1.7, вычислены для идеаль
ного случая, когда прибором 

фиксируется каждая бета-частица, образовавшаяся в результате 
распада атома. В действительности вследствие поглощения и само- 
поглощения бета-частиц эффективность их регистрации зависит от 
условий измерений ii энергии излучения. Например, при исполь
зовании фильтра толщиной 40 мг/слг счетчики не регистрируют 
бета-нзлучепне UX^ толщиной 200 мгісм2 — излучение RaB и 
ThB; при дальнейшем увеличении толщины фильтра поглощается 
все бета-излучение RaE и т. д.

Точный расчет влияния поглощения н самопоглощеиня на ре
зультаты бета-измерений очень сложен, поэтому для конкретных 
условий измерений урановые эквиваленты определяются опытным 
путем.

Экспериментальные данные (табл. 3. 4) показывают, что с уве
личением толщины фильтра от ЗО до400ліг/слг урановые бета-экви- 
валеиты элементов торцевого ряда, группы радона и группы урана 
изменяются незначительно, а бета-эквиваленты калия и элементов 
группы RaD резко уменьшаются. Это объясняется сходными энер
гетическими спектрами бета-излучения элементов группы урана, 
радона и торцевого ряда, с одной стороны, и более мягким бета- 
цзлученнЄіМ калия u RaE—с другой. Фильтр толщиной 250 мг!см*

Таблица З, 3
Самопоглощение и поглощение 

бета-лучей

h/a 'с г'П

од 0,966 0,933
0,3 0,903 0,812
0,5 0,845 0,707
1,0 0,721 0,590
1,5 0,620 0,354
2,0 0,540 0,250
3,0 0,421 0,125
4,0 0,339 0,062
5,0 0,281 0,031
6,0 0,237 0,016

10,0 0,143 —

15,0 л более А / 
0,693

—

88



- Таблица 3 ,4
Урановые бета-эквиваленты групп естественных

радиоактивных элементов (экспериментальные данные)

АcdСи
bЛк
■&
cdД
S-«* 3 *
,°

Урановые бета-эквиваленты Интенсив
ность бета- 
излучения 

от равновес
ного урана, 
зарегистри
рованная 
счетчиком, 
отл. ед.

Доля гамма- 
излучения в 
суммарном 
бета-гамма- 
излучении, 
зафиксиро

ванном счет
чиком при 

толщине про
бы 1,5 г/см*, 

%

группа
урана

а

группа
радона

Ь

группа
RaD

V

торий в 
равнове

сии 
с

калий
<М0“ 4

5 0,39 0,49 0,12 0,18 6,60 100,00 5,0
30 0,47 0,44 0,09 0,18 6,60 80,00 6,0
60 0,48 0,45 0,07 0,19 6,60 67,00 8,5

140 0,49 0,47 0,04 0,18 4,20 30,00 15,0
210 0,51 0,47 0,02 0,18 2,70 23,00 18,0
250 0,52 0,46 0,02 0,18 2,50 22,00 20,0
330 0,50 0,49 0,01 0,17 1,30 14,00 27,0
380 0,48 0,52 0,00 0,16 0,50 8,70 38,0
500 0,44 0,56 — 0,15 0,00 4,00 57,0
520 0,41 0,59 — 0,11 — 1,00 76,0
630 0,38 0,62 — 0,09 — 0,86 86,0
670 0,33 0,67 — 0,07 — 0,40 93,0
780 0,05 0,95 — 0,00 — 0,20 97,0

1000 0,00 0,00 0,00 100,0

П р и м е ч а н и е .  Измерения с фильтрами толщиной 5, 30, 60 и 260 мг!см* анало
гичны измерениям соответственно торцовым или сцинтнлляционным бета-счетчиком и 
счетчиками типа АС, СТС и MC при равенстве их эффективных поверхностей. У счетчиков 
типа ВС, катод которых изготовлен из материала с большим атомным номером, вклад 
гамма-излучения в бета-излучение несколько больше, чем у счетчиков MC.

почти полностью поглощает бета-излучение группы RaD и мягкое 
бета-излучение элементов группы радона; вследствие этого бета- 
эквивалент урановой группы достигает максимального значения. 
При дальнейшем увеличении толщины фильтра начинает сказы
ваться влияние жесткого бета-излучения RaC; в результате бета- 
эквиваленты элементов группы урана, а также тория умень
шаются, а элементов радоновой группы увеличиваются.

Экспериментально установлено, что величина бета-эквивалента 
не зависит от вещественного состава пробы и геометрических усло
вий измерений. Бета-эквиваленты для толстых и промежуточных 
слоев практически одинаковы и лишь незначительно (в пределах 
5—10%) изменяются при измерении тонких слоев.

§ 8. Измерения бета-активности проб
При бета-измерениях проб, содержащих естественные радио

активные элементы, одновременно с бета-излучением регистри
руется некоторое количество гамма-квантов. В связи с этим
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бета-активность / а определяют по разности результатов измерение 
пробы без фильтра и с фильтром из железа или алюминия толіт? 
ной 1,5 г!см2, полностью поглощающим бета-излучение и okq * 
10% гамма-излучения:

L. — ф
h  =  Ь \ф ^ 9  — ф , (3.43)

Где — результат измерений пробы без фильтра, учитыва-

ющий фон установки Ф, в имп\мин\ — -------результат измере
ний пробы с фильтром с поправкой на фон и поглощение гамма- 
излучения в фильтре в импімин.

В связи с незначительным вкладом гамма-излучения в суммар
ное бета-гамма-излучение, регистрируемое бета-счетчиком (см. 
табл. 3. 4), поправкой на поглощение гамма-излучения в фильтре 
часто пренебрегают и рассчитывают бета-активность пробы по вы
ражению

h  ~  — "Уф* (3- 44)

Затем по формуле (3. 12) величину /ß выражают в единицах 
урано-радиевого эталона Лр. Некоторое влияние на результаты 
бета-измереинй оказывают вариации объемного веса проб, боль
шей частью являющиеся следствием существенного различия 
эффективных атомных номеров материала проб. Это объясняется 
в основном нарушением идентичности геометрических условии 
измерений. У материала с большим объемным весом линейные раз
меры насыщенных слоев .меньше, чем у легких проб, поэтому при 
одинаковых расстояниях от поверхности проб до счетчиков насы
щенный слой у тяжелой пробы расположен к счетчикам ближе, чем 
у легкой. Незначительное влияние может оказывать также веще
ственный состав материала пробы за счет увеличения эффекта 
упругого рассеяния на ядрах более тяжелых атомов.

На основании изложенного в результаты измерений вносится 
систематическая ошибка, так как при прочих равных условиях 
бета-актнвность насыщенного слоя тяжелой пробы оказывается 
несколько больше бета-активности легкой (рис. 12). Эта погреш
ность исключается, если (при идентичности объемов) вес пробы ра
вен весу эталона или отличается от него не более чем на 10—15%.

Для выполнения указанного условия при измерении проб гор
ных пород всех типов достаточно иметь три группы эталонов 
(угольные, силикатные или карбонатные, железорудные или бари
товые) и варьировать насыпную плотность проб и эталонов путем 
их уплотнения или разрыхления, чтобы объемный вес эталона был 
равен среднему объемному весу анализируемых проб.

Наряду с насыщенными слоями при бета-измерениях применяют 
промежуточные слон. В этом случае навеска и мешающее бета-из-
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мерениям гамма-излучение пробы уменьшаются в несколько раз, 
а бета-активность сохраняется почти такой же, как у насыщенного 
слоя. Например, бета-излучение слоя толщиной 0,30 г/см2 всего на 
20% меньше бета-излучения слоя толщиной \ ,20г/см2 (см. рис. И), 
тогда как навеска и гамма-активность пробы в четыре раза меньше.

Рис. 12. Влияние плотности и вещественного состава проб на ре
зультаты измерения их бета- и гамма-активности.

Чтобы не учитывать самопоглощения, бета-измерения в проме
жуточных слоях выполняют при одинаковых навесках пробы и 
эталона. Если толщина слоя —0,3 г!см2 (~3  мм), различие в объ
емных весах на 20% изменяет линейные размеры слоев (и соответ
ственно расстояние от поверхности пробы до счетчика) прибли-
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знтедьно на 0,5 Возішкающен в связи с этим относит 
погрешностью измерений В большинстве случаев преиебпп bllofl 
так как она не превышает Но (рис. 13). |ега'от,

Существенное влияние на бета-измерения оказывают 
ность проб и степень их дробления. Влажность аналогична 0Вла>1с' 
зкнвзнию пробы неактивным материалом и легко учнтьнт б°"

если ее величина известна. Пробьі 
бят до размера частиц 80—100 м °' 
дальнейшее измельчение на результа Ш’ 
бета-измерений не отражается* ЗТах 

Для оценки влияния радиологичр 
ских осооенностей проб на результаты 
бета-измеренин счетчиками различного 
типа удобно пользоваться уравнениями

І,
SSO L

7SO

SSO

SSO

450

SSO

250

15Q

SO
KQ %0 3.0 4,0 5,0 6.0 7,0 A ,»*

Рис. 13. Изменение скорости счета от пробы п зависимости 
от расстояния между ее поверхностью и счетчиком.

составленными по значениям урановых эквивалентов (см. табл. 3.4) 
для соответствующих счетчиков:

Av  =  Q&QV +  0,49Q|,„ +  0,12QÄlD +  0 ,18QTh +  6,6- I0‘4Qk.
Лс-с ~  0,48 Qu +  0,45 Qr,„ +  0,07QIilf) -|- 0,19QTI| +  0,0- 10'4QK-
AKz =■• 0,52Ov~  0,40Qf/n +  0,02Qlua +  0 ,18QTi. -I- 2,5• I<T4Qk»

(3. 46)

к [и*/. Уііапо-риДиеіюго эталона, и %.



Как следует из уравнений (3. 45), при измерениях счетчиками 
СТС И торцовыми (или сцинтилляционными) влияние калия 
о 2,5 раза, а элементов группы RaD соответственно в 3,5 и 6 раз 
больше, иЧем при использовании счетчиков MC; бета-эквиваленты 
урановой группы для этих счетчиков соответственно на 8 к 25% 
меньше, чем для счетчиков MC. Эффективность регистрации теряя 
счетчиками всех типов в 5,5 раза меньше эффективности регистра
ции урана в равновесии. При бета-измерениях сцинтялля- 
ционными или торцовыми счетчиками определенное влияние дол
жен оказывать рубидии, однако экспериментально это пока не 
проверено.

Торцовые счетчики чувствительнее счетчпков СТС п MC соот
ветственно в 1,5 и 5 раз (см. табл. 3. 4). Тем не менее из-за с п л ье о го  
влияния калия и элементов группы RaD измерения проб, содержа
щих уран, при неопределенных соотношениях между группами есте
ственных радиоактивных элехментов выполняются счетчиками MC 
ИЛИ СТС С дополнительным фильтром ТОЛЩИНОЙ ОКОЛО 200 3!2 0 Г .

Торцовые и сцнинфляционные счетчики применяют для изме
рения проб малого веса (доли граммов), если статистические 
ошибки при использовании счетчиков с более толстыми стенками, 
заведомо больше возможных погрешностей измерена« с тонко
стенными счетчиками, обусловленных влиянием калия и неопре
деленным содержанием в пробе элементов группы RaD, а также для 
радиохимических определений отношения содержаний пзотопсз 
урана друг к другу н урана к и о н и ю . Измерения проб выпол
няются в геометрии 2п и 4л. При измерениях в геометрии 4л 
пробу помещают между двумя счетчиками, окна которых обращены 
друг к другу; близкая к описанной геометрия создается также 
при измерениях U-образным сцннтнлляцнониым бета-счетчиком.

Для проб большего веса (граммы, десятки граммов) эффек
тивны многосчетчнковые датчики, состоящие из одного или не
скольких рядов газоразрядных цилиндрических счетчикоз, между 
которыми при измерениях помещают кюветы с .материалом одной 
пробы. В этих условиях геометрия измерений для счетчиков и проб 
близка к 4л. Количество рядов счетчиков*« кювете пробой, а также 
толщину слоев выбирают п зависимости от веса пробы и требуемой 
точности измерений. Измерении обычно выполняют в промежу
точных слоях (0,2—0,4 e/c.v*); благодари этому при сравнительно 
небольшой навеске достигає ген высокая чувствительность и сво
дится к минимуму мешшоїцсе плинпно гамма-излучения пробы.

XIV. гдммд-мигод
Гамма-метод широко нрнмеинеген и следующих случаях: 
для определении радиоактивных элементовно энергии их гамма- 

излучения;
как составная часть комбинированных мсгодов анализа в соче

тании с бегачшереиинми;



для определения радия, радона и коэффициента эмалирования 
по общему гамма-излучению герметизированных и негерметизи« 
рованных проб, не содержащих тория;

для ускоренной оценки радиоактивности пород при поисках 
урановых месторождений.

§ 9. Теоретические основы

Гамма-излучение естественных радиоактивных элементов, воз* 
никающее при распаде ядер атомов, имеет дискретный спектр 
энергий от 0,05 до 2,62 М э е , причем каждый гамма-излучатель 
испускает гамма-кванты определенных энергий.

В некоторых случаях, например при конверсии гамма-лучей 
с вылетом электронов из внутренних оболочек атома или при ра
диоактивном распаде с захватом электрона ядром атома из обо
лочки (К-захват), возникает характеристическое гамма-излучение.

Поглощение гамма-излучения в веществе, как указывалось 
выше, обусловлено тремя основными процессами: фотоэффектом, 
комптоновским рассеянием и образованием пар электрон—по
зитрон.

Тонкие, параллельные (коллимированные) пучки гамма-лучей 
поглощаются по экспоненциальному закону, для которого полный 
коэффициент поглощения р, равен сумме коэффициентов поглоще
ния при фотоэффекте т, комптоновском рассеянии о и образовании 
пар к:

р. =  т +  о Ч- к. 0- 4®)

Формулы д л я  оасчртятированного гамма-излучения ЛдЦІа̂ ПЯ П самопоглощения колли-
J?1 слоев И с л о е в  п о л у п о г л п п ш  е ДЛЯ опРеДеления размеров (3. 39)—(3 . 42) . Насыщ енный л ля г^ ения анал°гпчны  формулам 

л о я м  полупоглощеипя: в леовом ММа‘ квантов с л о й  р а в е н  6— 10
“ ч 2 Г , 0.-1К ° » “ «. ем.

квантов разллчюГвТр™°2їм',,ОВ no™ « " M  для гамиа-
обычно для одного материала* поДпТСЯ На гРаФнка* и в таблицах 
UAпНТЫ П0Гл°ЩЄНИЯ Т, О , X  в  любом ТПтеля* Неизвестные к о э ф ф и -
яврвз взвеет,» ; , Л , ^ щГ Г р І " Ї Г б"ТЬ“ Ра'5 “

т== т,

С =  Ol

W i /  Z \4

W \~ъ)  9
ЇЇ7! Z
~ I F ’

1
V »I УIt'и =  *

(3. 47) 

(3. 48)

(3. 49)



Если известны линейные коэффициенты поглощения (размер
ность (смГ1). то для расчетов по формулам (3. 47)—(3. 49) их заме
няют массовыми коэффициентами, имеющими размерность смЧг:

* <«•*/«) (3 - 50 )

где Q — плотность поглотителя в г/см3.
Например, по линейным коэффициентам поглощения т', а ', х' 

для кристалла NaJ (ТІ) (рис. 14) массовые коэффициенты погло-

/—фотоэффект; 2 —комптон-эффект; 3 —образование пар; 4 —сум
марный эффект. Для пунктирной кривой ордината увеличена 

в 100 раз по сравнению со сплошными.

щения в другом веществе на основании формул (3.47)—(3.49) 
определяются из следующих соотношений:

X =  0,59 -10-6 — > (3. 51)

оасооIIо (3.52)

к=1,32-1(Г2- ^ - . (3. 53)
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Зависимости полного массового коэффициента поглощение« 
энергии гамма-квантов для Pb, Cu, Fe, Al, H 2O, С и воздууп пп  ̂
ведены на рис. 15. Данные о размерах тонких, толсты х 'ело?: 
слоев полупоглощения в Pb, NaJ (Tl) и Al для гамма-квантоц пя 
личных энергий представлены в табл. 3. 5. ^аз*

Вследствие многократного рассеяния гамма-квантов лЗМен 
ются их спектральный состав и направление; в результате погло* 
щение широкого расходящегося пучка гамма-квантов меньше по«

Рис. 16. Зависимость полного массового коэффи
циента поглощения от энергии гамма-лучей для 

различных материалов.

глощеиия коллимированного пучка; их коэффициенты поглоще
ния наиболее близки при взаимодействии мягких гамма-квантов 
с материалом, имеющим большой атомный номер. Существенные 
расхождения коэффициентов поглощения (в 1,5—2 раза) наблю
даются при взаимодействии гамма-квантов с веществом, состоящим 
из легких элементов.

При взаимодействии гамма-излучення естественных радиоак
тивных элементов с горными породами эффект образования пар 
практического значення не имеет (см. рис. 14). Фотоэффект оказы-

йл“ янне на поглощение гамма-квантов малых 
р ин в пробах с большим атомным номером (см. рис. 14).

„„ п г ^ В,?ІП С те »̂ что фотоэлектрическое поглощение пропори«0' 
твертои степени порядкового номера элемента и обрати
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пропорционально кубу энергии излучения, результаты измерений 
мягкого гамма-излучения пробы сильно зависят от ее веществен
ного состава. В пробах горных пород, не содержащих тяжелых 
элементов в заметных количествах, фотоэффект играет второсте
пенную роль; основным видом
взаимодействия гамма-излуче- Таблица 3 .  5

ния естественных радиоактив
ных элементов с веществом яв
ляется комптоновское рассеяние. 
Поскольку при постоянном ziw 
(что характерно для легких 
элементов) коэффициент а не 
зависит от материала поглоти
теля [см. формулу (3.48)], то 
при комптоновском рассеянии 
влияние вещественного состава 
не отражается на результатах 
гамма-измерений.

Эффективный коэффициент 
поглощения гамма-излучения 
уранового и торцевого ряда при
мерно одинаков (0,068 см21г)\ 
таков же коэффициент поглоще
ния коллимировапного монохро
матического излучения с энер
гией 0,8 М эе (см. рис. 15). На 
основании этого размеры тон
кого слоя, а также слоев полу- 
поглощения и полного погло
щения для гамма-излучения 
элементов уранового и торие- 
вого рядов равны соответственно 
1,5; 10 и 100 гісм2 (см. табл.З. 5).

Фактически в связи с нали
чием в спектре гамма-излучения 
естественных радиоактивных 
элементов мягких линий размеры 
тонкого слоя меньше. Это видно 
из рис. 12 , где показано измене
ние удельной интенсивности 
гамма-излучения, регистрируе
мой счетчиком MC, от слоев тол-

Тонкие слои, слои полупоглощения и 
полного поглощения в Pb, NaJ (TI) 
и Al для коллимированного пучка 

гамма-квантов различных энергий
(расчетные данные)

*S3 Толщина слоя, г /см *

8-* полупог- полного
X* тонкого лощення поглоще

ния

Свинец
0,10 0,019 0,130 1,30
0,24 0,144 1,000 10,00
0,35 0,343 2,400 24,00
0,60 0,830 5,800 58,00
0,80 1,150 8,000 80,00
1,00 1,440 10,000 100,00
1,50 1,940 13,600 136,00
2,00 2,250 15,200 152,00
2,60 2,340 15,700 157,00

NaJ (Tl)
0,10 0,068 0,470 4,70
0,24 0,470 3,300 33,00
0,35 0,760 5,300 53,00
0,60 I-,300 8,800 88,00
0,80 1,500 10,500 105,00
1,00 1,700 11,800 118,00
1,50 2,100 14,500 145,00
2,00 2,500 17,500 175,00
2,60 2,650 18,500 185,00

Алюминии
0,10 0,60 4,20 І 42,00
0,24 0,89 6,20 62,00
0,35 1,00 7,00 70,00
0,60 1,29 9,00 90,00
0,80 1,46 10,20 102,00
1,00 1,56 11,30 113,00
1,50 1,96 13,70 137,00
2,00 2,22 15,50 155,00
2,60 2,60 18,00 180,00

щиной 1 см в зависимости от объемного веса и вещественного 
состава проб. Увеличение объемного веса пробы с 1 до 2 г/слі3 
уменьшает ее удельную гамма-активность на 8%. При гамма-из
мерениях слоев толщиной 1 см влиянием самопоглощения можно 
пренебречь только при условии, если объемные веса проб раз-
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личаются не более чем на 10—15%, так как в этом случае удельная 
гамма-активность (при прочих равных условиях) изменяется несу
щественно — на 1—2 % (см. рис. 12). Чтобы выполнить эти уело- 
вия при гамма-измерениях пород всех типов, необходимо иметь 
такие же три группы эталонов, как и при бета-измерениях.

§ 10. Урановые гамма-эквиваленты групп 
"естественных радиоактивных элементов

Урановые гамма-эквиваленты групп естественных радиоактив
ных элементов по выходу гамма-квантов на распад, приведенные 
в табл. 1 . 2 , 1 . 6 и 1 .7 , рассчитаны без учета поглощения и само- 
поглощения гамма-излучения, типа приемника излучений, пара
метров измерительной установки и т. д. Учесть эти факторы рас
четным путем еще более сложно, чем при бета-измерениях, поэтому 
для конкретных условий гамма-эквиваленты определяются экспе
риментально.

При измерениях газоразрядными счетчиками с алюминиевым 
фильтром толщиной 1,5 г/см2 урановые гамма-эквиваленты имеют 
значения, приведенные в табл. 3. 6 .

Таблица 3. 6
Урановые эквиваленты элементов групп урана и радона, 

а также тория в равновесии и калия при измерениях газоразрядными
счетчиками

Тип
счетчика

Урановый гаыма-эквивалеит

элементов 
группы урана

элементов 
группы радона

тория
в равновесии калия* 10“*

СТС 0,03 0,97 0,43 1,8
MC 0,06 0,94 0,43 2,0
11С 0,08 0,92 0,41 U

Счетчики ВС характеризуются повышенной чувствительностью 
к мягким гамма-квантам, так как их катоды изготовлены из мате
риала с большим атомным номером, поэтому при измерениях с ними 
гаммн-эквивалснт элементов урановой группы больше, а гамма- 
экшшмлент калия меньше, чем при измерениях со счетчиками MC 
и СТС,

В табл. 3. 7 приведены значения урановых гамма-эквивалентов, 
полученные при измерении соответствующих эталонов весом 
300 г ецнитнлляцнонным счетчиком с кристаллом N aJ (Tl) диа
метром 120 мм и высотой 70 мм. На рис. 16 представлены диффе
ренциальные спектры этих эталонов при содержании в них 0,03% 
урана в равновесии с продуктами распада (смолкой), 0,03% урана 
без радии, 52,5% калия н 0,03% тория в равновесии.

Как видно из табл. 3. 7, при измерениях ецннтнлляцнонным 
счетчиком с кристаллом NaJ (Tl), в случае увеличения толщины
03



Таблица 3 .7
Урановые гамма-эквиваленты при различных фильтрах и 

в дифференциальных участках гамма-спектра для люминофора 
NaJ (Tl) (экспериментальные данные)

Урановые гамма'Эквиваленты Интенсив
ность - 

регистри
Диапазон энергий, 

Мае элементов
группы
урана

a

элементов
группы
радона

Ь

тория в 
равнове

сии 
с

калия
<М0~4

руемого 
излучения 
от равно

весного 
урана, 

отн. ед.

Фон, 
отн. ед.

Общее излуче
ние при использо
вании фильтров: 

А1 (4) 0,09 0,91 0,37 го 100,0 100,0
Fe (2) 0,03 0,97 0,38 1.1 83,0 95,0
Pb (3) 0,02 0,98 0,38 1J 43,0 79,0
Pb (4) 0,02 0,98 0,39 1.8 37,0 70,0
Pb (6) 0,02 0,98 0,39 2,1 31,0 70,0
Pb (10) 0,02 0,98 0,40 2,6 16,0 62,0

0,09—0,11 0,22 0,78 0,40 1.0 12,0 8,0
0,16—0,20 0,17 0,83 0,38 1.0 10,0 6,0
0,22—0,26 0,02 0,98 0,65 1.0 8,0 7,0
0,32—0,38 0,01 0,99 0,20 0,7 9,0 7,0
0,50—0,70 0,02 0,98 0,30 1.0 6,0 11,0
0,80—1,00 0,02 0,98 0,65 2,0 4,0 6,0
1,40—1,50 0,02 0,98 0,20 7,0 4,0 5,0
1,60—1,80 0,02 0,98 0,18 0,0 3,0 5,0
1,80—2,62 0,00 1,00 3,00 0,0 0,5 0,5

П р и м е ч а н и е .  В скобках указана толщина фильтра в миллиметрах.

фильтра с 4 мм А1 до 10 мм Pb урановый гамма-эквивалент калия 
возрастает с 1 • 10"4 до 2,6 « 10-4, а гамма-эквивалент тория увели
чивается всего на 10%; гамма-эквивалент урановой группы резко 
уменьшается вначале (с 0,09 до 0,02) и в дальнейшем от толщины 
фильтра не зависит.

Гамма-излучение элементов группы урана выделяется в обла
сти энергии 0,09—0,11 Мэв\ при этом скорость счета от равновес
ного урана и фон примерно в 10 раз меньше, чем при измерении 
общего гамма-излучения в случае использования алюминиевого 
фильтра толщиной 4 мм. При гамма-измерениях излучение эле
ментов урановой группы выделяется слабее, чем при бета-измере
ниях, так как гамма-эквивалент у этих элементов примерно в 2 
раза меньше, а у тория в 2 раза больше, чем соответствующие бета- 
эквиваленты.

Излучение тория наиболее четко выделяется в области энергии 
1,8—2,62 Мэе. В данном случае все регистрируемое излучение 
обусловлено элементами группы радона и торона, причем гамма-
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Урановые эквиваленты групп естественны х радиоактивных элементов

Группа элементов

Результаты бета-измерений Результаты гам- 
ма-измерениА 

в слое толщиной 
1.5 г/ли*в насыщенном 

слое (ТОЛЩИНОЙ 
>1 е/смг)

в промежуточ
ном слое (тол

щиной 0.3 г/смг)

Урана г 
Радона
Радия D ...............
Урана в равновесии 
Тория в равновесии 

Калия

52.0
46.0 

2,0
100.0 
18,0

2,6-10-2

41,6
36,8

1.6
80,0
14,3

2,08-Ю "2

1,20
22,80 
0,00 

24,00 
10,30 

0,48-10-*

П р и м е ч а н и я .  I. Результаты измерений выражены в относительных единицах.
2. При расчете урановых эквивалентов принято, что интенсивность гамма-излучения

І.имшин

эквивалент торопа в несколько раз больше гамма-эквивалента 
радона. При этом резко падает чувствительность, так как по срав
нению с измерениями общего гамма-излучения не только фон, но 
и скорость счета от равновесного урана уменьшаются в 100— 

200 раз, однако при измерениях на больших кристал
лах потеря чувствительности компенсируется большим 
коэффициентом разделения.

В других участках спектра излучение тория наибо
лее заметно в интервале энергий 0,22—0,26 Мэе {эле
менты группы торона) и 0,8—1,0 Мэе (элементы группы 
мезотория), Скорость счета от равновесного урана и 
фон при этих измерениях меньше соответственно в 12,5

ХО £,Мз8
Рис. 16. Дифференциальные спектры гамма-излучения равновесного урана (Up), 

урана без радия (U), тория в равновесии и калия.

и 25 раз. Урановые гамма-эквиваленты элементов ряда 
тория в указанных интервалах энергий примерно одинаковы, но
100



Таблица З. 8
по суммарному бета-гамма-излучению, зарегистрированному счетчиками MC

Результаты измерений суммарного 
бета-гамма - излучения в слое толщиной, 

г/см*
Урановые эквиваленты по суммарному 
бета-гамма-излучению при измерениях 

в слое толщиной, г/см*

1,5 1.0 0.3 1,5 1,0 О.з

53,20 
68,80 
2,00 

124,00 
28,30 

3,08 *10“ 2

52.8 
61,2
2,0

116,0
24.9

2,92*10”2

41,84
41.36 

1,60
84,80
16.36 

2,18*10“4

0,430 
0,554 
0,016 
1,000 
0,228 

2,48-Ю"4

і
0,456 
0,527 
0,017 
1,000 
0,214 

2,51 -IO“4

0,495 
0,485 
0,020 
1,000 
0,193 

2,56 *10-4

изменяется пропорционально толщине слоя.

чувствительность измерений на участке спектра 0,22—0,26 Мэе 
больше, а урановый гамма-эквивалент калия меньше. Благодаря 
этому выделять излучение тория рациональнее в области энергии 
0,24—0,26 Мэе. Измерения в энергетическом интервале 0,8—
1,0 Мэе могут быть полезны при исследовании сильно эманиру- 
ющих ториевых проб, так как в этом случае эманирование меньше 
влияет на результат определения тория х. Гамма-излучение эле
ментов радоновой группы наиболее отчетливо выделяется на 
участках спектра 1,6—1,8 Мэе и 0,32—0,38 Мэе. В этих условиях 
урановый гамма-эквивалент тория равен всего 0,18—0,20; влияние 
калия в первом случае полностью исключается, а во втором очень 
мало. Кроме того, радоновая группа контрастно выделяется по 
общему гамма-излучению при измерениях с железным фильтром 
толщиной около 2 мм. В данном случае скорость счета от равновес
ного урана по сравнению с измерениями в области энергий 0,32— 
0,38 и 1,6—1,8 Мэе соответственно в 10 и 30 раз, а гамма-эквива
ленты тория и калия всего в 2 раза больше.

Максимальной величины урановый гамма-эквивалент калия 
достигает в области энергий 1,4—1,5 Мэе; при этом скорость счета 
от равновесного урана сокращается в 25 раз. В связи с резким 
уменьшением чувствительности гамма-измерений выделять излу
чение калия более целесообразно по бета-измерениям с использо
ванием тонкостенных счетчиков СТС.

При спектрометрических измерениях урановые гамма-эквива
ленты изменяются в зависимости от разрешающей способности кри
сталлов, их размеров и ширины окна. Однако обычно при радио
метрических анализах отклонения от значений гамма-эквивален-

1 Предложение Б. Я. Юфа.
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тов, приведенных в табл. 3 . 8, не превышают 15—20%. При тол
щине слоя примерно 1 см вещественный состав проб и геометриче
ские условия измерений слабо влияют на величину урановых 
гамма-эквивалентов.

§ 11. Измерение гамма-активности проб

Гамма-измерения проб выполняют в тонких или близких к ним 
слоях. Размеры слоя выбирают таким образом, чтобы при постоян
ной линейной его толщине изменение навески до 15% сопровож
далось (в пределах допустимых погрешностей) пропорциональным 
изменением регистрируемой гамма-активности. Благодаря этому 
не нужно вводить поправки на самопоглощеиие излучения, учет 
которой связан с большими трудностями в связи с резким влия
нием вещественного состава проб на поглощение мягких гамма- 
квантов. Так, слой алюминия толщиной 0,6 г/см2 является тонким 
для гамма-квантов с энергией 0,1 Мэе, однако если в нем содер
жится больше 3,0% свинца (<0,019 г/смг Pb), он становится про
межуточным слоем (см. табл. 3. 5).

Для уменьшения влияния вещественного состава пробы при 
измерении общего гамма-излучения мягкие гамма-кванты отфиль
тровываются при помощи свинцовых экранов толщиной около 
1 мм или путем применения пороговой дискриминации. Толщина 
слоев пробы (как правило, не более 1 см) сохраняется при измере
ниях постоянной. Эталон для измерений подбирают таким обра
зом, чтобы его объемный вес был примерно равен среднему объем
ному весу проб. Вариации объемных весов проб от среднего значе
ния более чем иа 15% не допускаются.

После введения поправки на фон гамма-активность пробы 
выражают в единицах урано-радиевого эталона [по формуле 
(3. 11) 1.

Иногда при гамма-измерениях пользуются одинаковыми навес
ками. Такой способ можно применять, если различие в объемных 
весах проб не сопровождается существенным нарушением геоме
трических условий измерений, приводящим к недопустимым по
грешностям определений гамма-активности.

При гамма-измерениях в дифференциальных участках спектра, 
как регистрируемая интенсивность гамма-излучения, так и вели
чина фона уменьшаются по сравнению с измерениями в интеграль
ном режиме приблизительно в п раз (см.табл. 3. 7). Чтобы в этих 
условиях была точность измерений такой же, как в интегральном 
режиме, время измерений также необходимо увеличить в п раз. 
Другой путь увеличения точности заключается, как уже отмеча
лось, в увеличении навески пробы и D применении кристаллов 
увеличенных размеров. При малых навесках ід ли, ПеРВЫе еди
ницы граммов) с этой целью применяют криста лы с колодцем.
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Степень измельчения проб влияет на результаты гамма-изме
рений значительно меньше, чем на результаты бета-измерений, 
а влажность, как и при бета-измерениях, аналогична разубожива- 
шш пробы неактивным материалом.

XV. ИЗМЕРЕНИЯ СУММАРНОЙ БЕТ А-ГАММ А-АКТИВИ ОСТИ ПРОБ

Измерения суммарной бета-гамма-активности применяются 
при радиометрических анализах в сочетании с гамма-измерениями 
я для выделения аномальных проб при поисках урановых место
рождений. Измерения выполняются в промежуточных или насы
щенных для бета-лучей слоях при одинаковых навесках проб и эта
лонов; результаты выражают в единицах урано-радиевого эталона

по формуле (3. 12).
Урановые эквиваленты групп радиоактивных элементов по 

суммарному бета-гамма-излучению в отличие от бета- и гамма- 
эквивалентов зависят от толщины слоя, так как с ее увеличением 
вклад гамма-излучения в суммарное бета-гамма-излучение возра
стает; в результате урановые эквиваленты тория и элементов 
группы радона увеличиваются, а урановой группы уменьшаются. 
Если измерения ведутся в промежуточных для бета-лучей слоях 
(например, при толщине слоя 0,3 г/см2), вклад гамма-излучения 
в суммарное бета-гамма-излучение, фиксируемое счетчиком, резко 
сокращается. В этих условиях доля гамма-излучения для урана 
в равновесии от бета-излучения при-использовании счетчиков СТС- 
составляет не более 2—3%, а при использовании счетчиков MC 
6—8%. Вследствие этого урановые эквиваленты по суммарному 
бета-гамма-излучению приближаются к урановым бета-эквива
лентам.

В табл. 3. 8 приведены значения урановых эквивалентов по 
суммарному бета-гамма-излучению, зарегистрированному счетчи
ками MC, в зависимости от толщины слоя.

К измерениям по суммарному бета-гамма-излучению можно 
отнести случай, когда при определении бета-активности поправка 
на гамма-излучение пробы вводится по данным ее гамма-измере
ний с применением счетчиков, обладающих другой спектральной 
чувствительностью, при помощи постоянного пересчетного коэф
фициента п.

Рассмотрим этот случай в общем виде. Результат гамма-измере
ний одной и той же пробы двумя счетчиками разного типа можно 
представить следующим образом:

/? =  / “ Н /? n +  'J h +  'v;

/;с = 1\ + /? ;+ + 1\, (з. 54)
где / v, / Уа — интенсивности гамма-изл учения о г одной и той же 
пробы, зарегистрированные газоразрядным н сциитилляциоимьш
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счетчиками, в имп/мин; верхние индексы в уравнениях (3. 54V 
показывают, какими элементами обусловлено излучение ( n J  
всеми излучателями, т. е. пробой, U — элементами группы урана 
R n  — элементами группы радона, Th — элементами ряда тория* 
К — калием). '

Пусть при выбранных условиях измерений
rU
Ч

/

/

Rn
У

Th

; кч

,U
= 1ycv’

” ■ Ус
-  / тн/ — Чс1>

(3. 55)

где V, т, /, ! — отношение интенсивностей гамма-излучения, 
зарегистрированных газоразрядным и сцинтилляционным счетчи
ками от урана, радона, тория и калия соответственно.

На основании выражений (3. 54) и (3. 55) результат гамма-изме
рений пробы после введения поправки с помощью пересчстного 
коэффициента п можно представить в виде

+ /,T1( l - - ^ )  + /,K( l - t ) -  <3.S6>
Пользуясь соотношением (3. 56), данные измерений суммарного 

бета-гамма-излучения после введения указанной выше поправка 
на гамма-излучение можно выразить следующей зависимостью:

' iv-  Я ' 1 “  ['» + '? ( 1 -  -Г )] + ['»" + ' ? " ( 1 -■£)] +

+ [*," + /?*(I — г )]  + ['? +  '? (1 — г )]  ■ <3- 57>
где /pY — интенсивность суммарного бета-гамма-излучения 
в имп/лшн\ /р — интенсивность бета-излучения в имп/мин.

Отношения интенсивностей бета- и гамма-излучений, зареги
стрированных газоразрядным счетчиком, и отношения

л -у- при заданных условиях измерений и постоянных навесках
имеют постоянные значения для каждой группы элементов. Вслед
ствие этого изменение содержания элементов в пробе какой-либо 
из групп приводит к пропорциональному изменению как соответ
ствующих значении / р, / Y, так и всего соответствующего данной 
группе элементов выражения в квадратных скобках уравнения 
(3. 57),
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Таким образом, измерения описанным способом принципиально 
не отличаются от измерений по суммарному бета-гамма-излучению. 
Пересчетный коэффициент п обычно принимают равным величине

tu -J- / -p-,т или — . и первом случае полностью исключается гамма-актив-
ность элементов радоновой группы, а во втором влияние гамма- 
излучения тория и радона сводится к минимуму. Коэффициенты т 
и I различаются между собой незначительно, а гамма-акти в ность 
элементов урановой группы очень мала по сравнению с их бета-ак
тивностью (см. табл. 3. 8). Поэтому, когда измерения производятся
при пересчетном коэффициенте п =  т ИЛИ п =  в отличие от
измерений по суммарному бета-гамма-излучению допускаются ва
риации веса проб до 15—20%; относительная погрешность изме
рений пробы не превышает при этом 1%. Активность в единицах 
урано-радиевого эталона рассчитывают по формуле (3. 12).

ГЛАВА б

ТЕОРЕТИЧЕСКИЕ ОСНОВЫ 
КОМБИНИРОВАННЫХ МЕТОДОВ АНАЛИЗА

Комбинированные методы радиометрического анализа широко 
применяют для количественных определений элементов группы 
урана, радона, тория в равновесии и калия при неопределенных 
соотношениях между ними. По количеству групп радиоактивных 
элементов с неопределенными соотношениями различают три типа; 
проб: четырех-, трех- и двухкомпонентные. Пробы каждого типа 
имеют специфические особенности, от которых зависит выбор ме
тода анализа и расчетных формул.

XVI. ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

Комбинированные методы радиометрического анализа осно
ваны на сочетании (в различных вариантах) результатов измерений 
пробы по бета-, гамма-, и суммарному бета-гамма-излучению 
с фильтрами разной толщины, гамма- излучению в различных энер
гетических интервалах и т. д. В общем случае количество различ
ных способов измерений при комбинированном анализе равно ко
личеству независимых групп радиоактивных элементов, излучение 
которых фиксируется прибором. Условия измерений выбирают 
таким образом, чтобы, во-первых, при каждом измерении макси
мально выделялось излучение одной группы элементов и сводилось 
к минимуму влияние излучения других групп, а во-вторых, обес
печивалась требуемая точность. Результаты измерений выражают 
в единицах урано-радиевого эталона, используя формулы (3. 11) 
и (3. 12). Чтобы получать сопоставимые данные, весь комплекс
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измерений выполняют с одним урано-радиевым эталоном, так как 
у разных эталонов коэффициенты равновесия между радоном и 
ураном в большинстве случаев неодинаковы.

По результатам комбинированных измерений составляют си
стему уравнений, отражающих зависимость между содержанием 
радиоактивных элементов в пробе и ее активностью, выраженной 
в урановых единицах (Л). Коэффициентами пропорциональности 
в этих уравнениях являются соответствующие урановые эквива
ленты, называемые также эталонными эквивалентами. Урановке 
(эталонные) эквиваленты группы урана а, радона Ь> тория в равно
весии с и калия d рассчитывают по следующим формулам:

„ /ок(?и
/ оок (3. 58)

Ь — 1 — а, (3. 59)

^Th^U
hQ n  ’

(3. 60)

,  'к<&ix -- --:—_ ™ -
/э^К

(3. 61)

В этих уравнениях Qu\ Qu — содержание урана в эталоне, 
приготовленном из окиси — закиси урана, и в эталоне урана — 
радия в %; QThł QK — содержание тория и калия в соответству
ющих эталонах в %; / э, / ок, / Th, / к — скорости счета соответст
венно от урано-радиевого эталона окиси—закиси урана, тория 
и калия в имп/мин.

Если при измерениях в тонких слоях эталоны имеют разный 
вес, скорости счета в формулах (3. 58)—(3. 61) рассчитывают на 
единицу веса.

Эталон тория готовят из неэманирующего или слабо эманиру- 
ющего (3—5 %) торцевого концентрата, обычно монацита, путем 
разубоживания его неактивной породой. Монацит, как правило,
содержит примеси урана Quh; в связи с этим в формулу (3. 60) 
вводят соответствующую поправку и урановый эквивалент тория 
рассчитывают по выражению

с =
hh
/э

пэ r>Th
4 Li U

QTh
(3. 62)

В формуле (3. 62) не учитывается возможное различие коэффи
циентов равновесия урано-радиевого эталона и примеси урана 
в торцевом эталоне, так как возникающей в связи с этим погреш
ностью в большинстве случаев можно пренебречь.

Эталон калия готовят из чистой соли, не содержащей примесей 
посторонних радиоактивных элементов. Для приготовления эта- 105
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лона из окиси—закиси урана урановый концентрат с установив
шимся равновесием между ураном и UX (продолжительность 
жизни не менее б месяцев), не содержащий других радиоактивных 
элементов, разубоживают неактивной породой.

Урановые эквиваленты, как было отмечено выше, практически 
не зависят от вещественного состава и геометрических условий из
мерений, но существенно меняются в зависимости от коэффициента 
равновесия между радоном и ураном в эталоне, толщины фильтра, 
типа приемника излучения и измеряемой энергии гамма-квантов. 
При анализах по суммарному бета-гамма-излучению величина 
урановых эквивалентов, кроме того, меняется в зависимости от 
навески, а если вводится поправка на гамма-излучение по данным 
гамма-измерений с применением счетчика, обладающего другой 
спектральной чувствительностью, еще и от коэффициента пере
счета п.

В формулах анализа многокомпонентных проб коэффициенты 
являются производными величинами от урановых эквивалентов, 
поэтому правильное определение эквивалентов имеет при комбини
рованных анализах решающее значение.

XVII. АНАЛИЗ ЧЕТЫРЕХ КОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ

При анализе четырехкомпонентных проб все излучение, фикси
руемое прибором, должно быть обусловлено не более чем четырьмя 
группами радиоактивных элементов. При равновесии в ряду тория, 
а также между Rn и RaE (или если бета-излучение RaE погло
щается фильтром) этому требованию удовлетворяют бета- и гамма- 
измерения при анализах проб на уран, радон, торий и калий.

Система уравнений, позволяющая определить указанные выше 
элементы, имеет следующий вид:

А а, Л
LA т

* /ч U i L/n-
X V |\u

I f /чI7tu -t- (1% Mts.A V  H i  • A

Аг — fl2Qu +  b2QRn +  c2QTh +  d2Q ,̂

л з — аз0 и “h Ь&яп “Ъ c3Qth d3QK,

Л4-_= a.Qu +  fc4QRn +  c4yTh +  d4QK. (3. 63)

Здесь Alt A 2l A 3, Ai — активность пробы по измерениям в че
тырех различных условиях, выраженная в единицах урано-радие
вого эталона, в %; a, b, с, d — эталонные эквиваленты группы 
урана, радона, тория и калия; QUf QTh, QK — содержание в пробе 
урана, тория и калия в %; QRn — содержание в пробе радона, 
выраженное в единицах урано-радиевого эталона, в %.

Величина Öd« зависит от коэффициента равновесия между 
радоном и ураном в урано-радиевом эталоне. Чтобы по ее значению
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ппобе радона в единицах равное^ делить со д еР ^ Д ^ и о ш ен и ем

урана <$»» n0Jlb3V QpRn =  ^

авНОвесИЯ между радоном и ураном в %
me kV  -  коэфФициеН ,пяжения результатов измерь

ЛОНПои 0ПйсаНуми э2 ^ ента̂ яГ? Уурмо-радаевом эт ы ю ^  

СсГемы  уравнении (3. 63) flj +  Ь,  -  «U +  Ь* -  (Ы)

аг +  Ьі =* а* +  „ f4 63\ относительно урана, ра.
Р . « *  — “  ’p f f b Ł - U  *•«»■ *—  *

Qu — ( ^ И і +  A fjA 2 -|- А^іА3 +  ^ і А 4),. 
QRn =  "7Т (^*2^14~ АЇ2А2 +  Л^А3 -f* ^гА4),

Ł /Q tb =  ~гГ ( М і  +  7И3Лг 4~ Л73Л 3 +  F 3 A4),

(3.66)

(3.67)

(3.68)

Q k. =  т г  ( М і  +  М4Лг +  Л74Л3 +  F 4Л 4),
4-Х

(3.69)

О =  Z.J +  jvij -f- /Vi +  /V, 
7-і =  —  /і2 с3  +  л 3 сг +  л 6 с4; 

Л і, =  /І1 С3  —  и 3 С! —  н 4с4;

A'j — — п4с2 4" л2Сі 4" Я{£4;
ґ , =  /14С2 —  /і5Сі —  /г6с3;

7-2 — —nî d̂  4* m3d2 -f- łii*,dąi
М г  =  r»?;!!3 — m3d, — m4t/4;

jV2 =  —/n,dj. 4- mjrfj 4- mcc/4;

/**2 “  !ni“z  '^0-4 — l>lüd3i
T-з =  — /І3 --- /І5І

M3 — — ;ii 4- h3 4- л4;
7V3 =  «і — /і2 — /і4;
F3 =  — fl4 +  /is 4- я6;
T-4 — m- — ni3 — m5;
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^ 4 ----- ftti И- tnz -|- Ш4;
Na = т\ — тг —me,
Ft —— nit -I- тъ4 - me. 

В последних выражениях
П1 — btdi--dąyu
ff 2 =  — d>tb<i\
п3 = btdz —dtb3; 
tit “  M i—М ь
6̂ =  b3d3— d3b2] 

ti3 =  b2d\ dJb\\ 
mt =  а д  — сАаг\ 
тг =  а д  — c4a2;
m3 =  Ö4C3 — c4ö3j

г/ї4 =  а д —c3au
m5 =  а д —c3a2;
/Tig — 02̂ 1 ^öl»

В формулах (3. 66) и (3. 67) для расчета урана и радона сумма 
коэффициентов с соответствующим знаком всегда равна единице, 
а в формулах (3. 68) и (3. 69) для определения тория и калия — 
нулю:

4- М х +  N ą +  Fi) =  “ - ( / , ^ 2  +  N t+ F 2) =  І, (3. 70)

L3 4" Alu 4" N 3 + Ft = Lü +  M4 4~ N4 4* Ft =  0. (3. 71)
Это правило применяется для проверки правильности расчета 

коэффициентов в формулах для обработки результатов анализа 
четырех-, трех- и двух компонентных проб при измерениях с урано
радиевым эталоном.

Для определения коэффициентов L, М, JV, F, D рационально 
применять схему расчета, представленную в табл. 3. 9.

В общем случае для определения одного из четырех элементов 
проба должна быть измерена различными способами четыре раза. 
Однако если условия измерений выбраны таким образом, что 
отношения эталонных эквивалентов двух элементов в трех уравне
ниях равны между собой, два другие элемента можно определить 
из этих трех уравнений. В частности, при равенстве отношений 
эталонных эквивалентов радона и тория в трех уравнениях : Ьг : 
: bz =  с, . с2 . cz независимо от величины нарушения равновесия 
в ряду урана и присутствия в пробе тория содержание урана и
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Таблица  5. 9

Схема расчета формул для анализа результатов измерений
четырехкомпонентных проб

Произведения эталонных 
эквивалентов

Разность
произведе

ний
1—2

Произведения разностей 
на эталонные эквиваленты

1 2 3

M l M i П і rtiC3 П \С2
М 2 4̂ 2̂ п2 П2С і fl2C3
М э d 4b3 Пз n3ę2 ПэР\
M l d 3b i Пі n4c2 n4Ci
b3d2 d 3b2 п& n bC i tlffi 1
M i d 2b t па ft^Ci n 6C3
аАсх cKax т і /M s m xd 2

a4c2 cta2 т 2 m 2d \ m 2d 3
a4c3 W з т 3 m 3d 2 m 3d \

j

a3ci Cgfli тА m 4d 2
a & 2 C3Ö2 т ь m bd A / М і
a<$\ те m bd i m 6d 3

П р и м е ч а н и е .  Для упрощения расчетов множитель 10“ 4 в эталонном экви* 
валенте калия не учитывают, а конечный результат в формуле (3. 69) умножают на 10 .

калия в пробе определяется на основании результатов трех изме
рений по формуламQu =  4 -  ( M i  +  A M , +  A M ,) , (3. 72)

Q K =  (L2Ai +  M2A2 t * **2Л 3), (3. 73)
где

D =* Lt +  M! +=  (d3b 2 —' d 2b ^ \

M x =  (dxb 3 — d 3bi)f

Ni =* (d2bt — rfiW;l 2 =  (63 — b 2);Л12 =  (6L — bs)\

N 2 =  (62 _  W-
Если при двух измерениях собл*дае^  

эталонных эквивалентов трех элементов» *ределЯется
Г ппИ условии £̂а ^

по данным двух измерений. Напри^Р* F 61
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J

=  -5 - =  1 система двух уравнений для определения урана имеет 
вид:

А\ ^1 Qu 4* Ь\ Q„„ 4” Сі Оту. *4“ dt Очг.

А% — Qu 4~ /6і0і?п 4~ ^ 1  Оть “I- IdiQy. (3. 74)
При л. =  і — b\t а2 — \ — 62 решение системы уравнений 

(3. 74) относительно урана приводит к формуле

Qu — Ai +  ~rzT\ (^1 — Л2). (3. 75)

Если

по формуле (3. 75) рассчитывают радон.
Таким образом, выражение (3. 75) представляет собой обоб

щенный вариант формулы для определения урана и радона. 
Чтобы исключить влияние излучения мешающего анализу эле
мента, вместо I в формулу (3. 75) подставляют отношение его эта
лонных эквивалентов; при равенстве отношений эталонных эквива
лентов нескольких элементов их влияние на результат анализа 
одновременно исключается. Равенство отношений эталонных экви
валентов урана, радона и тория или урана, радона и калия на 
основании условия (3. 65) возможно только в частном случае, 
когда ах =  a2t bx =  b2 и соответственно сг =  с2 или dx — d2.

В случае, если а* =  а2, bx — b2, сх =  с2. калий определяют 
из двух уравнений с четырьмя неизвестными:

Ах =  öi Qu +  bxQRn +  qQ-n, 4- dtQK%

А 2 =  fliQu 4* biQun 4" îQib 4“ d2Qy. (3- 76)
Отсюда

QK = - ä ^ d - ( A i - A , ) .  (3.77)

При условии ax =* a2, bx =  b2f dx =  « 2 формула для расчета 
тория имеет вид:

<Зтн=сТ^-г ( Л і - Л 2). (3.78)

В формулах (3. 77) и (3. 78) знаменатели представляют собой 
разности эталонных эквивалентов определяемого элемента. 
С увеличением этих разностей уменьшаются коэффициенты в фор
мулах и соответственно повышается точность анализов. Отсюда 
следует, что коэффициент разделения тория и калия правильнее 
характеризовать разностью эталонных эквивалентов, а не их отно
шением, как это принято в настоящее время.
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XVIII. АНАЛИЗ ТРЕХКОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ

’ „ пробы разделяются на два типа:Трехкомпонентные калий и уран при неопределенной коэф. 
содержащя Р с радоном;

фицненте рав«°в 2  Р я уран при таком же коэффициенте
содержащие тории, к этал0не.

равновесняс систеМа уравнений имеет вид:

=  öiQu +  biQRn 4  ciQ *

A2 =  Ö2Qu 4  blQRn +  0Д  , 

Az =  4  bzQRn +  CZQ , (3. 79)

где Cr — содержание тория или калия в пробе в %; ć  — эталон
ный эквивалент тория или калия.

Решение системы уравнений (3. 79) приводит к формулам
О  '—   ̂ I /  .  Д -  і ДЛ . Д  I A f  Л \ /«5Ч!и у  N—a*-і і *’*і“ а i

Qrп D
~  (L^A\ 4  М 2А 2 4  N2А3),

О' =  4 г  (^ з^ 1 4  М3А2 4  NzAz)i

(3. 80) 

(3.81) 

(3. 82)

где D =  Li +  -f N 1;

Li =  (cifo— Ca&2>;
Mi =  (сзбі — c\bz)\
N\ =  — c>6i);
7-2 =  ( c3 — ^2) 4  (сФз — СФі)\ 

Мг =  (c\ — C3) +  {ефі — сфь); 

N•2 =  (й  — ci) 4  ( ci^2 — P2&0;
T-з =  (77-2 — 63);
Лї3 =  (T73 — 7?2);
W3 =  (&i - а д .

Для проб второго типа решается следующая 
пении:

Ai =  Qu 4  îQ ти 4  ^ iQk»
Аг =  Qu 4  ^Qih 4  d2QK>
Az =  Qu 4  czQih 4  dzQ%.

система урав-



На основании этого

Qu =  ~n +  MiA2 ••(- АхЛ3), (3. 84)

Qtii ~  *тг (І-2Л1 +  M2A2 +  А2Л3), (3. 85)

Qk =  +  Л13Л2 -f* А 3Л3), (3. 86)

где
n ^ L i  + Mt + N t  
L\ =  (d2c3 »

Ali =  (^зсі — ̂ з ) ;
Ai =  (dic2— d2ci);
^2 ~  (ds ^2)»

M2 = (di — d3);
Aj =  (C?2 ^l) і

^8 e  (Cg “ "Cg);

ліз =• (os— l̂);
A3 -  (Cl — c2).

_ b2 c*2 . <h C2 .Если выполняется условие —  =  —г =  / или —  =  —г в  /,
•'і Л: “i Łi

уран или радон в пробах первого типа рассчитывают по данным 
двух измерений из выражения (3. 75). Когда для этих проб ах =* 
=  а2> и я* =  62, на основании двух измерений по формулам (3.77) 
или (3. 78) определяют соответственно калий или торий.

Содержание урана в пробах второго типа рассчитывают по
cf- Сформуле (3. 75) при условии =  /. Калий или торий

в пробах второго типа рассчитывают на основании результатов 
двух измерений по формулам (3. 77) и (3. 78) в случае, когда 
Ci =  с2 или di =  а 2 соответственно.

XIX. АНАЛИЗ ДВУХКОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ

Двух компонентные пробы разделяются на три типа: 
урановые с неопределенным коэффициентом равновесия между 

радоном и ураном;
урано-ториевые или урано-калиевые с таким же коэффициентом 

равновесия между радоном и ураном, как в эталоне; 
чисто ториевые и калиевые.

В Я a if 1 iQi na



Для урановых проб система уравнений имеет вид:
A l  — ö l Qu +  ^i Qrii»
А г =  cl2Qv +  b2Qnn.

Решение этих уравнений относительно урана 
дит к формуле (3. 75). При I =  -g=- по формуле (3.

уран, а при / =  —  радон.
Для урано-ториевых и урано-калиевых проб 

тичны:

(3.87)

■ f 4 0 "* « и »
) определяется

уравнения иде„.

А\ =  Qu +  CiQ ,

Ач — Qu +  (кО.. (З 88)
Уран в этом случае рассчитывают по формуле (3. 75) при I =а

ж* “-"т-, а калий или торий соответственно по формулам (3. 77) 
с\

или (8. 78).
Таким образом, расчет урана и радона в пробах первого типа 

и урана в пробах второго типа выполняется по формуле (3. 75), 
в которой / — отношение эталонных эквивалентов элемента, 
мешающего анализу. При расчете тория или калия в двухкомпо
нентных пробах знаменатель соответствующей формулы равен 
разности эталонных эквивалентов определяемого элемента.

Если эталон не содержит определяемого элемента (например, 
при измерении проб третьего типа с урано-радиевым эталоном), 
система уравнений и соответствующие формулы для расчета со
держания тория и калия имеют следующий вид:

А\ *= CiQih Ar diQK,
А  2 - C2 Q U 1 "Ъ d a Q if» (3 . 89)

п  d 2A i —  d \ A 2 
d t C l _ _ d l C 2  >

(3 . 90)

n  __ ^ 1^ 2— V*ÄlД If Г f •u& i  — a it; 2
(3 . 91)

Аналогичный вид имеют формулы для расчета содержания 
урана и радона, если при анализе урано-радиевых проб поль
зоваться ториевым эталоном.

Таким образом, радиометрические анализы можно выполнять 
с любым радиоактивным эталоном, испускающим стабильное из
лучение, которое фиксируется с достаточной степенью точности 
при выбранных условиях измерений.
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XX. ПОГРЕШНОСТИ АНАЛИЗОВ МНОГОКОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ 
В СВЯЗИ С ИХ РАДИОЛОГИЧЕСКИМИ ОСОБЕННОСТЯМИ

При анализе многокомпонентных проб основное необходимое 
условие заключается в том, чтобы количество независимых урав
нений, которые можно составить по результатам измерений пробы 
в различных условиях, было равно количеству измеряемых ком
понентов.

Вместе с тем, как было показано выше, при специально выб
ранных условиях измерений один компонент в многокомпонент
ной пробе может быть определен по двум, а два по трем измере
ниям. Если условия измерений не обеспечивают точного выпол
нения необходимых предпосылок для таких определений, в ре
зультаты анализов вносятся погрешности. Однако в ряде случаев 
эти погрешности настолько незначительны, что ими рациональнее 
пренебречь, чтобы не производить дополнительных измерений 
пробы, которые иногда могут привести не к уменьшению, а наобо
рот, к увеличению погрешностей. Кроме того, проведение допол
нительных измерений усложняет аппаратуру, процесс измерений 
и формулы для расчетов результатов анализа и тем самым снижает 
производительность работ.

В связи с этим при выборе рационального комплекса измере
ний многокомпонентных проб следует предварительно оценить 
возможные погрешности анализов, обусловленные радиологиче
скими особенностями проб.

При расчете урана по формуле (3. 75) в результаты анализа 
могут вноситься погрешности, обусловленные влиянием тория, 
калия, нарушением радиоактивного равновесия между радоном 
и ураном и между радоном и RaE (группой RaD). Первые три 
погрешности возникают, когда коэффициент в формуле (3. 76) 
отличается от отношения эталонных эквивалентов тория, калия 
и радона соответственно. Ошибка в связи с влиянием RaE воз
можна в случае, когда коэффициенты равновесия между радоном 
и RaE в пробах и эталоне различаются, а влиянием бета-излуче
ния RaE пренебречь нельзя. Эталонный эквивалент v группы 
радия D при этом равен:

Абсолютную величину указанных погрешностей оценивают 
по следующим формулам:

§ 12. Погрешности анализа на уран

V =  1 — {о, -}- Ь).

CiQth» (3. 92)

(3. 93)
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(3.95)

(3. 94)

где ÄQu". AQu , AQu", AQua — абсолютные ошибки анализа 
на уран, обусловленные соответственно влиянием тория, кали 
нарушением равновесия между радоном и ураном и неопреде! 
ленным содержанием RaE в пробе; / — коэффициент, принятый 
в формуле (3. 75); /Th, /к , 1Пп — отношения эталонных эквива
лентов тория, калия и радона в данных - условиях измерений*
£лп, ^ п, «3 аЕ — коэффициенты равновесия между радо
ном и ураном и RaE и ураном в пробе и эталоне.

Если радий, радон и RaE в естественных условиях залегания 
находятся в равновесии, а затем равновесие с радоном нару
шается вследствие эманирования пробы после ее дробления, по
грешность анализа, обусловленная эманированием пробы, оце
нивается по формуле

где а п, а э — коэффициенты эманирования пробы и эталона в отн.
ед.; k * \ £ а — коэффициенты равновесия радия с ураном 
в пробе и эталоне.

Из формул (3. 92)—(3. 94) следует, что при I = lRn = lTh =  
=  /к полностью исключаются погрешности анализа на уран, 
обусловленные излучением тория, калия и нарушением равно
весия между радоном и ураном.

При а п =  а э или v — 0 исключаются погрешности, связанные 
с неопределенным содержанием RaE в пробе [формула (3. 96)].

таты определения урана занижаются, а при недостатке — завы
шаются. Когда 1 < / > / Rn, погрешности анализа меняют знак.

При 1 < / > / Tlł и 1 < / > / к погрешности, обусловленные 
влиянием тория и калия, завышают результаты анализов про
порционально содержанию этих элементов в пробе. При 1 < к  
<  т̂іі и 1 <  / <! /к содержание урана в пробе занижается. При 
а п > а э и радий Е завышает результат анализа, а при
<Хц < а э — занижает.

В формуле (3. 92) не учтено возможное нарушение равновесия 
в торцевом ряду, так как (при измерении пробы по общему бета* 
и гамма-излучению) оно не сопровождается существенным из
менением величины і1ь и поэтому не вносит значительной по-

(3. 96)

Если 1 <  / <  /Rn, то при избытке радона I >  1 I резуль
kHn \п V  I I
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грешности в результат определения урана. Это обусловлено тем, 
что соотношение между бета- и гамма-излучениями ториевой пробы 
почти не зависит от коэффициента равновесия.

В случае когда урано-радиевую пробу анализируют по сум
марному бета-гамма- и гамма-излучению в слоях, насыщенных 
для бета-лучей и практически тонких для гамма-лучей, или если 
при бета-измерениях поправка на гамма-излучение, поглощенное 
в фильтре, не вводится, различие в навесках пробы и эталона при
водит к дополнительной погрешности определения урана, воз
никающей в связи с различным характером зависимости бета- 
и гамма-активности от навески проб. Абсолютная величина этой
погрешности AQJj при условии, когда эталонные эквиваленты 
рассчитаны для одинаковых с эталоном навесок, определяется 
из выражения

где Рп, Рэ — вес пробы и эталона; / — доля гамма-излучения 
эталона от его суммарного бета-гамма-излучения, регистрируе
мого прибором.

При измерениях суммарного бета-гамма-излучения

а при измерениях бета-излучения без поправки на гамма-излу
чение, поглощенное в фильтре,

Из формулы (3. 97) следует, что если вес пробы меньше веса 
эталона, содержание урана занижается, а при обратном соотно
шении весов — завышается, причем погрешность анализа по этой 
причине возрастает с увеличением коэффициента равновесия между 
радоном и ураном в пробе. При одинаковых навесках проб и эта
лона погрешность анализа исключается полностью.

Если коэффициент / в формуле (3. 76) отличается от отношения 
урановых эталонных эквивалентов 1и =  абсолютную погреш
ность анализа на радон AQKm обусловленную нарушением равно
весия между радоном и ураном в пробе, оценивают по выражению

(3. 97)

§ 13. Погрешности анализа на радон

(3. 98)
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°преде.
_ „ ^5 . эту погрешность можноПоскольку C?Rn "  Чи ~ Щ * '

лить также по формуле fcs -  n

AQrh =  Т Г Т  f tp ”)  Ul4U‘ (3,99)
лип^прлении радона на основании измерения В частности, при опред е”  эквивалент урановой группы а

бета-гамма-излучения п р о б ^ ^  (0 02_ о ,05) обычно принимают
в связи с его ма > _  f r  =  0 , и радон, как это
равным нулю. ИР« -  У опрЄдЄЛяют по одному гамма-излу- следует из формулы (3. 1о), опр А

ЧЄНИЮ: QRn= ^  +  ^ T ^ - ^  =  ^  <ЗЛ00>

где Ау — результат гамма-измерений пробы в % урана. 
Возникающая в связи с этим погрешность ( при / =  0, /ц =  Ä\ Qj

на основании выражений (3. 98) и (3. 99) составляет

(3. 101)

(3 . 102)

Из формулы (3. 102) следует, что при - г ^ г >  1 результат

анализа пробы на радон оказывается заниженным. Максимальное 
занижение, равное aYQRn, на основании формулы (3. 101), имеет

место при отсутствии в пробе урана, так как в этом случае —
*п

6Rn
=s 0. При —̂  <  1 содержание радона в пробе завышается, причем

К
максимальное завышение, равное avQu, возникает при отсутствииfcR n
в пробе радона, поскольку прп этом — =  0.k*tl

Отсюда ясно, что если aY <  0,02-*-0,05, учитывать влияние 
гамма-излучения элементов группы урана следует только при 
анализах проб, у которых отмечается резкий сдвиг равновесия
в сторону недостатка радона (й„п <  0 ,3-нО,4).

Погрешности расчета содержания радона по формуле (3. 7Ь), 
обусловленные влиянием излучения тория и калия, определяются 
выражениями (3. 92) и (3. 93). При вычислении концентрации
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радона по формуле (3. 100) торий и калий завышают содержание 
радона на величину, равную произведениям содержаний этих 
элементов в пробе на соответствующие эталонные гамма-эквива
ленты

i V 4 “ ' ї  -

§ 14. Погрешности анализов на торий и калий
Величина абсолютных ошибок при определении тория и калия 

по формулам (3. 77) и (3. 78) в связи с неустраненным влиянием 
групп радиоактивных элементов, мешающих анализу, оценивают 
из следующих выражений:

(3. 103)

(3. 104) 

(3. 105)

Qlh» (3. 106)

где AQ?S, AQk" — абсолютные погрешности анализа соответ
ственно на торий и калий, обусловленные нарушением в пробах
равновесия между радоном и ураном; AQjh — абсолютная 
погрешность анализа на торий, обусловленная влиянием калия;
AQ™ — абсолютная погрешность анализа на калий, обусловлен
ная влиянием тория. fcR n

Из формул (3. 103) и (3. 105) видно, что при < 1 ,

>  Ь2, ct ^>c2t d, >  результаты анализов на торий и калий

занижаются, а при kn° > 1  — завышаются.

Формулы (3. 104) и (3. 106) показывают, что если dx >  d2t 
а C i>  с2, результат анализа на торий завышается вследствие 
влияния калия, а результат анализа на калий завышается из-за 
влияния тория. При измерениях проб с равновесным урановым 
эталоном и расчетах по формуле (3. 77) абсолютная погрешность
анализа на калий, обусловленная нарушением равновесия между 
ураном, радоном и RaE (при равновесии между RaE и радием), 
оценивают по выражению
Л ($ П . RaE _  _ м _  [(а1  _  « а ) (1 -  t f  “ )  + ( * !  -  ъ )  (fe„Ra -  f t? " ) ] .

(3. 107)
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Ф орм ула абсолю тной п огреш н ости  а н а л и з а  на тори й  во^
каю щ ей по тем ж е  п р и ч и н ам , имеет а н ал о ги ч н ы й  в и д /  тол
в знам енатель вместо dx— d2 п о д ставл яю т  р а зн о с т ь  с — с ЬКо ̂ 2*

ГЛАВА 7

МЕТОДИКА И ТЕХНИКА РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ АНАЛИЗОВ
ГОРНЫХ ПОРОД И РУД

XXI. ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ

При радиометрических анализах большое значение имеет пра
вильный выбор эталонов. Чтобы исключить влияние веществен
ного состава и плотности проб на результаты анализа, применяют 
эталоны, близкие к пробам по вещественному составу, в соответ
ствии с требованиями, предъявляемыми к эталонам при бета- 
и гамма-измерениях.

При бета-измерениях толстостенными счетчиками типа MC, 
а также при гамма-измерениях можно применять урано-радиевые 
эталоны, эманирующие до 30%. Поскольку элементы группы RaD 
практически не испускают гамма-излучения, а бета-излучение RaE 
почти полностью поглощается катодом счетчиков MC, эмаииро- 
вание в данном случае эквивалентно нарушению равновесия между 
ураном и радоном.

Эталоны время от времени сравнивают по интенсивности из
лучения с соответствующими дубликатами. Поскольку дубликат 
обычно хранят в стеклянных банках с притертыми пробками, за 
двое-трое суток перед контрольными измерениями дубликат сле
дует деэманировать путем нескольких пересылок и оставшееся 
время хранить в таких же условиях, как рабочий эталон. Круп
ность зерна эталонов должна составлять 150—200 меш. В паспорте 
указываются содержание урана, радия, тория, калия в эталоне 
и коэффициент эманпрования, а также погрешности их определения 
и, кроме того, содержание основных химических элементов. При
менять эталоны без паспортов не рекомендуется.

Содержание тория в эталоне урана—радия должно быть не 
более По от количества урана, а содержание калия не более 
1 —2 ?ó (по абсолютной величине) на 0,1% урана. Содержание 
урана в эталоне должно обеспечивать необходимую точность его 
измерений; с другой стороны, не должно быть прссчетоз импуль
сов.

Для определения УТ2 Л0ННЫХ эквивалентов у р Я Е 2 , р 2Д‘ЗЕ2 , 
тория и калия, креме урано-радиевого эталона, требуются эталон 
окиси—закиси урана с установившимся равновесием между УР2“ 
иом и IJX. иезманкруюший ториевый эталон з равновесии с про
дуктами распада и соль калия.



Урано-радиевый эталон готовят из урановой руды, следую
щие два эталонна — из ^концентратов путем их разубоживания не- 
радиоактивнои породой, близкой по вещественному составу с ма
териалом урано-радиевого эталона. Объемный вес соли калия 
должен быть близок к объемному весу эталонов. Относительная 
погрешность определения содержания урана, тория и калия 
в соответствующих эталонах может составлять не более 1—2 %. 
Содержание примесей посторонних радиоактивных элементов 
в эталоне окиси—закиси урана и соли калия не допускается.

В ториевом эталоне всегда содержится некоторое количество 
урана, поэтому при расчете эталонных эквивалентов тория не
обходимо вводить поправку на излучение урана. Однако и при 
этом условии содержание примесей урана в ториевом эталоне не 
может превышать 3—5% содержания тория. Чтобы не вводить 
поправки на калий, его содержание в ториевом эталоне должно 
быть не больше 0,3—0,5% на 0,1 % тория.

Пробы для комбинированных анализов должны быть измель
чены примерно до размера 100 меш.

При правильном определении коэффициентов в расчетных фор
мулах, но неточном определении содержания урана в урано
радиевом эталоне радиометрические анализы на уран, радон, 
торий и калий будут содержать относительную ошибку, равную 
(независимо от радиологических особенностей проб) относитель
ной ошибке определения урана в урано-радиевом эталоне.

При учете всех радиологических особенностей проб, выборе 
на основании этого соответствующих условий измерений и на
дежном определении коэффициентов в соответствующих формулах 
все погрешности анализа, за исключением статистической ошибки 
измерений, практически полностью исключаются.

XXII. АНАЛИЗ ЧЕТЫРЕХКОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ

К четырехкомпонентным относятся пробы с кларковыми и близ
кими к ним концентрациями радиоактивных элементов. В таких 
пробах излучение калия соизмеримо с излучением элементов 
уранового и торцевого ряда; возможно нарушение равновесия 
в ряду урана.

В четырехкомпонентиых пробах определяют содержание урана, 
радона, тория и калия. Для их анализа применяют два метода. 
Первый основан на сочетании двух измерений суммарного бета- 
гамма-излучения в промежуточном для бета-лучей слое (—0,3 г!см2) 
при различной толщине фильтров и одного измерения общего 
гамма-излучения; кроме того, иногда производят измерение в од
ном из дифференциальных участков спектра — в области макси
мального выделения гамма-излучения тория (0,22—0,26, 0,8— 
1,0, 1,80—2,62 Мэе). Второй метод анализа основан на спектро
метрических гамма-измерениях в четырех энергетических интер-
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валах (или в трех энергетических интервалах в сочетании с из
мерением общего бета-излучения сцинтилляционным бета-счег- 
чиком).

Анализ проб первым методом осуществляется двумя вариан
тами установок:

для исследования пород с-кларковыми и близкими к ним 
концентрациями радиоактивных элементов;

для исследования проб в широком диапазоне активностей — 
от пород с бедной урано-ториевой минерализацией до богатых 
радиоактивных руд.
§ 15. Определение урана, радона, тория и калия по суммарному

бета-гамма- и гамма-излучению 1

Анализ пород на уран, радон, торий и калий по суммарному 
бета-гамма- и гамма-излучению выполняется с использованием 
установки, включающей бета-датчик и сцинтилляционный гамма- 
датчик (рис. 17). Бета-датчик собран из шести рядов газоразряд
ных счетчиков: верхний ряд состоит из 8 счетчиков СТС-6, а каж-

1 '
3 ;

Рнс. 17. Блок-схема установки для радиометрического ана
лиза пород (без дискриминатора).

/ —блок питания ВС-22; 2, 3, 4—пересчетные приборы (Б-2 или Б-3); 
5, 6 — блоки Б ГС; 7 — кристалл NaJ (Tl); 8 — ФЭУ-13; 9 — пред
усилитель; 10—ряд из 8 счетчиков СТС-б; I I—пять рядов по 7 счет

чиков МС-0; 12 — экран; 13 — стакан с пробой; 14 —экран.

дын следующий — из 7 счетчиков МС-6 (или из 8 счетчиков СТС-б 
с фильтром толщиной 0,2 г/сиі2). Кассеты с рядами счетчиков могут 
быть сняты и снова вставлены в общий держатель. Для устранения 
электромагнитных наводок верхняя кассета со счетчиками СТС-б 
со стороны контактов с положительным потенциалом экраниро
вана от остальных рядов счетчиков алюминиевой пластинкой.

1 Методы анализа четырех-, трех- н двухкомпонентиых проб по суммарному 
бета-гамма-излучению в промежуточных слоях и гамма-излучению разработаны
И. II. Шумилиным при участии М. Д. Михайловского в 1956—1962 гг.
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, Сцинтилляционный гамма-датчик состоит из кристалла 
NaJ (Tl), диаметром 80 мм и высотой 60 мм и фотоэлектронного 
умножителя ФЭУ-13; высокое напряжение на фотоумножитель 
подается от высоковольтного стабилизатора ВС-22.

Бета-датчик помещен в прямоугольный, а гамма-датчик в ци
линдрический экран из свинца толщиной 4—5 см. Верх
нюю кассету со счетчиками СТС-6 бета-датчика подключают 
к одному счетному устройству, остальные пять рядов счетчиков — 
ко второму, а сцинтилляционный гамма-датчик — к третьему.

Рис. 18. Блок-схема установки для радиометрического анализа пород (с дискри
минатором).

1, 2 — стабилизаторы напряжения СНЭ-1; 3 — блок питания ВС-22; 4, 5, 7, 3 — пересчет- 
ные приборы; 6, 9 — одноканальний дискриминатор «Орбита»; 10 —11 — два блока БГС; 
12 — кристалл NaJ (ТІ); 13 — ФЭУ-13; 14 — предусилитель общего счета; 15 — пред
усилитель канала дискриминации; 16 — ряд из 8 счетчиков СТС-6; 17 — пять рядов по 

7 счетчиков МС-6; 18 — экран; 19 — стакан с пробой; 20 — экран.

Для регистрации скорости счета могут быть использованы 
любые пересчетные приборы (например, типа Б-2, Б-3, ПС-100 
и т. д.). Питание аппаратуры осуществляется от сети переменного 
тока через феррорезонансный стабилизатор напряжения типа 
СНЭ-220-0,73.

В комплект установки можно включить также любой однока
нальний спектрометр для выделения гамма-излучения тория 
в одном из дифференциальных участков спектра (рис. 18)1. В этом 
случае для регистрации скорости счета требуется четвертый пере- 
счетный прибор, а обычные кристалл и фотоумножитель следует 
заменить спектрометрическими.

1 Вариант метода четырех компонентного анализа с использованием гамма- 
спектрометрического канала разработан Шумилиным И. П., Каляниным Н. И., 
Михайловским М. Ю.
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А принципе все четы ре и зм ер ен и я  п робы  м о гу т  ВЫПОЛНЯТЬСЯ 
с использованием  одного п ересчетн ого  п р и б о р а  п утем  последо
вательны х его подклю чений  к соответствую щ и м  д атч и к а м ; однако 
в этом случае п рои звод и тельн ость  р аб о т  у м е н ь ш а е тс я  по крайней  
мере в четы ре р а за .

Для бета-измерений материал одной и той же пробы насыпают 
в несколько прямоугольных кювет размером 1 6 x 1 5 x 0 ,3  см и по- 
мещают между рядами газоразрядных счетчиков. Дно кювет из
готовлено из тонкого материала (типа рентгеновской пленки), 
минимально поглощающего бета-лучи, а бортики во избежание 
деформации цельнометаллические.

Для измерений сцинтилляционным счетчиком пробу насы
пают в фигурный стакан, который надевают на кристалл. Чтобы 
исключить просчеты, измерения на установке выполняют с урано
радиевым эталоном, разубоженным неактивной породой до кон
центрации 0,010—0,015% урана.

4. Подготовка установки к работе
Сначала подбирают газоразрядные счетчики, обладающие сход

ными счетными характеристиками по началу счета и ширине плато. 
После этого определяют счетные характеристики группы из 
восьми счетчиков СТС-6 и групп из пяти рядов по семи счетчиков 
МС-6 при нагрузке 2000—3000 имп/мин, меняя напряжение через 
10 в для счетчиков СТС-6 и через 50 в для счетчиков МС-6; отсчет 
продолжается 2—4 мин. Снятие счетной характеристики закан
чивается сразу после установления конца плато.

Характеристика группы счетчиков СТС-6 считается удовлет
ворительной, если ширина плато составляет 50 в при наклоне 
4—6% на 100 в. Для группы из пяти рядов счетчиков МС-6 ши
рина плато должна быть не менее 200 в, а наклон не более 3—4% 
на 100 о. Ширина плато и его наклон вычисляются по формулам 
(2. 1) и (2 . 2). Рабочее напряжение для кассеты со счетчиками 
GTC-6 выбирают на 20—30 в, а для счетчиков МС-6 на 100 в выше 
напряжения начала плато.

Когда счетчики подобраны, проверяют отсутствие электро
магнитных наводок между верхним рядом счетчиков СТС-6 и пятью 
нижними рядами. С этой целью обеими группами счетчиков 
одновременно измеряется активность, при которой скорость счета 
составляет около 3000 имп/мин, и затем со счетчиков MC снимают 
высокое напряжение. Если наводок нет, то скорость счета труб
ками СТС-6 при этом не изменяется, тогда как трубки MC импуль
сов не считают.

При обнаружении наводок проверяют качество заземления 
и экранирования кассеты со счетчиками СТС-6 от счетчиков МС-6. 
После этого определяют воспроизводимость результатов измере
ний при выбранном режиме напряжения, для чего препарат, 
дающий 2000—3000 имп/мин, измеряют 10—15 раз по 2 мин
т



и рассчитывают фактические стандартные отклонения по форму- 
лам (2. 5)—(2. 8) с допустимыми статистическими отклонениями.

Перед началом работ следует также убедиться, что у всех 
кювет дно одинаковой толщины; для этого с помощью счетчиков 
СТС-6 измеряют одну и ту же пробу соли калия во всех кюветах, 
помещая их над счетчиками. Затем проверяют идентичность фи
гурных стаканов по результатам гамма-измерений сцинтилля- 
ционным счетчиком одной и той же пробы.

5 . Подготовка эталонов и проб для измерений

Пробу насыпают одинаковыми навесками в 6—7 кювет по 
70—100 г или в 4 кюветы по 50—70 г в каждую в зависимости от ко
личества имеющегося материала; в последнем случае нижний ряд 
счетчиков МС-6 отключают. Урано-радиевый эталон насыпают 
в кюветы точно такими же навесками, как и пробу. Материал 
пробы и эталона в кюветах тщательно разравнивают при помощи 
специальной пластинки. При этом добиваются различного уплот
нения материала пробы в кюветах, чтобы линейная толщина слоя 
пробы и эталона была примерно одинаковой. Как показывает 
опыт, при этом различие объемных весов проб в 1,5 раза приведет 
к изменению линейной толщины слоя не более чем на 0,5 мм, что 
внесет в результаты измерений несущественную относительную 
ошибку — менее 0,5—1%.

Другую пробу одновременно насыпают в фигурный стакан 
для замеров гамма-активности. Следует подчеркнуть необходи
мость соблюдения в этом случае идентичности геометрических 
условий измерений при возможном различии навесок на 10—15%.

Таким образом, подготовляют две пробы: одну — в цилиндри
ческом стакане, другую — в нескольких кюветах. Измерения этих 
проб выполняют одновременно. После замеров пробы меняют 
местами — пересыпают из стакана в кюветы, а из кювет в стакан — 
и снова измеряют.

6. Порядок измерений
Сначала одновременно по всем каналам измеряют естествен

ный фон. Чтобы исключить влияние излучения, вызванного при
месями радиоактивных элементов в стенках счетчиков и в экранах 
датчиков, при измерениях фона между рядами счетчиков помещают 
нерадиоактивные пластины, а на кристалл надевают нерадиоак
тивный фильтр.

Естественный фон определяют два раза в день: в середине, 
а также в начале или конце рабочего дня; продолжительность 
измерений 25—30 мин. Если вариации фона не выходят за пре
делы статистических ошибок измерений, для расчетов пользуются 
средними арифметическими значениями фона для данного дня 
измерений.
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Скорость счета от ураио-радиевого эталона измеряют в на
чале эксплуатации установки и при замене счетчиков два-три 
раза в смену по 25—30 мин. Через 3—4 суток по результатам 
ежедневных измерений определяют среднее арифметическое зна
чение скорости счета от эталона. При стабильной работе установки 
отклонения результатов единичных измерений от среднего зна
чения должны лежать в пределах статистических ошибок.

В дальнейшем измерения эталона производят только для кон
троля за постоянством чувствительности установки. Периодич
ность этих измерений в зависимости от стабильности работы 
установки можно сократить до 1—2 раз в неделю.

Когда пробы измеряют в 7 кюветах, первую из них помещают 
над верхним рядом, состоящим из счетчиков СТС-6, последнюю — 
под пятым рядом счетчиков MC-б, а остальные — между рядами 
счетчиков. При измерении проб в 6 кюветах верхнюю кювету 
убирают, в 5 кюветах — убирают нижнюю, в 4 кюветах — еще 
одну нижнюю и одновременно один или два нижних ряда счет
чиков МС-6. Счетчиками СТС-6 в течение 25—30 мин измеряют 
суммарное бета-гамма-излучение, а все счетчики МС-6 — жесткое 
бета- и общее гамма-излучение. Поправку на гамма-излучение 
пробы, зафиксированное счетчиками, не вводят. Одновременно 
сцинтилляционным счетчиком измеряют общее гамма-излучение 
другой пробы в фигурном стакане; при наличии одноканального 
спектрометра, кроме того, проводят измерения тем же счетчиком 
в дифференциальном режиме в одном из следующих интервалов 
энергий: 0,22—0,26, 0,8—1,0, 1,80—2,62 Мэе.

После этого начинают измерение следующих двух проб. За 
время их измерений первые две пробы, пересыпают из фигур
ного стакана в кюветы, а из кювет — в стакан и снова изме
ряют.

Для уменьшения аппаратурных ошибок и исключения возмож
ных промахов каждую пробу желательно измерять дважды на 
разных установках. С целью контроля за уровнем случайных 
и систематических ошибок измерений следует иметь две-три 
естественные пробы пород с известными кларковыми (или близкими 
к ним) концентрациями радиоактивных элементов; одну из этих 
проб необходимо измерять ежедневно или через день наряду 
с текущими пробами. Способы обработки результатов указанного 
контроля изложены в части 7 настоящей работы.

Чтобы определить коэффициенты в расчетных формулах, в те
чение двух-трех дней измеряют эталоны урана—радия, окиси— 
&акисн урана, тория и калия, содержащие соответственно 0,01— 
0,015% U, 0,02—0,03% U, —0,06Th и 30—50% К. По результа
там измерений рассчитывают средние значения эталонных экви
валентов, составляют уравнения и определяют расчетные формулы. 
Относительная погрешность определения эталонных эквивалентов 
не должна превышать 1—2 %.
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Для примера ниже приведен расчет эталонных эквивалентов 
по общему гамма-излучению, измеренному сцинтилляционным 
гамма-счетчиком, для урано-радиевого эталона с коэффициентом 
равновесия между радоном и ураном, равным 87% (табл. 3. 10).

На основании табл. 3. 10 и формул (3. 58), (3. 59), (3. 61) 
и (3. 62) эталонные эквиваленты урана, радона, калия и тория 
по общему гамма-излучению составляют

360 0,01
6000 0,03

=  П П9
-  7 ---------ł

6 =  1—0,02 =  0,98,
3260_ 420 ОШ _ i  1R 1л_л 
6000 380 52,5 “  *

С =

15300-420 
6000-400 ‘ 

0,06

0,003

Результаты измерений эталонов
Таблица 3. 10

Показатели

Эталоны

урано
радиевый

окнси — за
киси урана торня калия

Вес, г ................. 420 420 400 380
Содержание, % 0,01 0,03 0.060ТН 52,5о.оози
Скорость счета, имп/мин 6000 360 1Б300 3260

Аналогично рассчитывают эталонные эквиваленты этих эле
ментов по суммарному бета-гамма-излучению, измеряемому газо
разрядными счетчиками, а также по гамма-излучению в дифферен
циальном участке спектра. После этого составляют систему урав
нений для вывода расчетных формул анализа.

В частности, при измерениях суммарного бета-гамма-излуче- 
ния пробы весом 420 г в 6 кюветах с применением одного ряда 
счетчиков СТС-6 и пяти рядов счетчиков МС-6, а также ее общего 
гамма-излучения в фигурном стакане с применением сцинтилля- 
ционного счетчика и на участке спектра 0,22—0,26 Мэе система 
уравнений имеет следующий вид:

АС7С =  0,48<2и +  0,52QRn +  0,206QTh +  6,40- 10-4QK,

,4МС =  0,47Qu +  0,53QRn +  0,21QTh +  2,60- 10’ 4QK. (3• 108> 
Ay -  0,02Qu +  0,98QRn +  0,40QTh +  I,16.10-*QK,

A t i H  = 0,02Qu + 0,98Q*„ + °-63&» + 0,70
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Эталонные эквиваленты урана, радона и тория в первом и вто
ром уравнениях системы (3. 108) почти одинаковы; благодаря 
этому содержание калия можно определить из этих двух уравне
ний по формуле

<2к =  0,262* 104 (^стс — ^мс)* (3. 109)
Отношения эталонных эквивалентов радона и тория в первых 

трех уравнениях системы (3. 108) близки между собой, поэтому 
содержание урана можно рассчитать из трех уравнений. При этих 
условиях соответствующую формулу анализа рационально выво
дить в следующей последовательности: сначала в выражение 
(3. 75) вместо I подставить отношение значений ториевых эталон

о вных эквивалентов в третьем и втором уравнениях jTh =  - =
=  1,9:

Qu “  ^МС "Ь (^МС ^ y)* (3*

При использовании формулы (3. ПО) из результатов расчета 
исключаются влияние тория и в значительной мере влияние нару
шения равновесия между радоном и ураном, так как отношения 
эталонных эквивалентов радона и тория почти полностью совпа-
дают ( /Rn =  -5Ц- =  1,85).

При этом калий ( lK »= «=* 0,44) согласно формулам (3.93)
и (3. 109) вносит в результат анализа погрешность

AQu =  1,11 (Лете — >4мс)* (3.111)
Вычитая указанную погрешность из выражения (3. 110), можно 

получить формулу для определения урана, в которой учитывается 
влияние тория, калия и нарушения равновесия между радоном 
и ураном:

Qu “  3,22і4мс — 1,ИАу 1,11ЛСТС (3. 112)
В пробах коренных неизмененных горных пород с кларновыми 

и близкими к ним концентрациями радиоактивных элементов 
вариации коэффициента равновесия между радоном и ураном 
обычно незначительны. В этом случае принимают Q u^O jO ^Q u-f 
4- 0,98QRn, затем на основании формул (3. 112) и (3. 109) вместо 
Qu и Q,, подставляют соответствующие им значения в третье 
уравнение системы (3. 108) и таким образом на основании тех же 
трех уравнений, составленных по результатам измерений общего 
излучения пробы, рассчитывают содержание тория:

QTh-  Лу~ — 1Л5' 10~< =  5,27Ач +  2,ОЗЛсхс- 7 ,З Л мс. (3. 113)

Для определения тория в четырехкомпонентных пробах со зна
чительными нарушениями равновесия между радоном и ураном
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Используют четвертое уравнение системы (3. 108). В этом случае 
вывод формулы для определения тория осуществляется путем 
вычитания третьего уравнения системы (3. 108) из четвертого; 
вместо QK подставляют его значение, найденное из выражения 
(3. 109):

^0.240 — Л у - f  0,45-10~4Qk 
0.23 4,35 (Л0 24о — j4y) -f"

+  0,515 (Лсхс — Лмс). (3. 114)
Формула для определения радона в четырехкомпонентных про

бах с нарушенным равновесием между радоном и ураном обра
зуется в результате подстановки в третье уравнение системы 
(3. 108) соответствующих значений QK, QUt QTh из выражений 
(3. 109), (3. 112) и (3. 114):

QRn =  2,83 Ау — 1,78Л0,Ш +  0,45Л M.G 0, 50ЛСХС. (3. 115)

Если аппаратура при дифференциальных измерениях работает 
недостаточно стабильно, содержание радона также можно рас
считывать по формуле, не учитывающей гамма-излучения урано< 
вой группы:

Qrh =  Ay — 0,4(2-^ — 1,15- 10"4QK. (3. 116)
Когда радон определяют по формуле (3. 116), при вариациях 

эталонных эквивалентов в дифференциальном участке спектра 
требуется пересчет коэффициентов только в выражении (3, 114).

При выводе расчетных формул предполагалось, что условия 
одновременного исключения влияния мешающих анализу элемен
тов выполняются идеально. Фактически в связи с неполным 
устранением влияния мешающих анализу элементов содержание 
урана, радона, тория и калия вычисляют по приведенным выше 
формулам с некоторыми ошибками. На основании формул (3. 105) 
и (3. 106) при сх =  0,206, с2 =0,210, a\ =  6,4-10“ 4, d2 =  2,6-10“4, 
bx =  0,52, bz — 0.53 погрешности определения калия в резуль
тате влияния тория и различия коэффициентов равновесия между 
радоном и ураном в пробе и эталоне составляют

AQk“ — — > »"чіп» (З. 117)

AQk" =  — 26,4 —  1 j  Qu. (3.118)

kn*
Если в пробе QTh =  3• 10~®%, Qu =  b iÖ '5%, - -  2,

tw3
результат определения содержаний калия из-за влияния тория 
и нарушения равновесия между радоном u ураном занижается 
по абсолютной величине соответственно на 0,024 и 0,026%. При
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Qu = Ы О “ 80/о, содержание калия завышается на 0,026%

и погрешность, обусловленная влиянием тория, компенсируется. 
Когда содержание урана в пробе рассчитывают по формуле (3. 112), 
погрешность в связи с нарушением равновесия между ураном и ра
доном согласно выражению (3. 94) (/ =  1,90, /Рп =  1,85, Ьг ^  
=  0,53) составляет

Д(?и" =  0.029QS
*sRn

(3. 119)

Как следует из выражения (3. 119), при изменении отноше
ния

ния от 0 до 2 относительная погрешность определения урана 

не превышает 3%.
Если в формулу (3. 112) вместо отношения эталонных экви

валентов тория подставить отношение эталонных эквивалентов 
радона, влияние нарушения равновесия в ряду урана — радия 
будет полностью исключено, но возникает погрешность, обуслов
ленная влиянием тория. Абсолютная величина этой погрешности 
на основании формулы (3. 92) (/ — 1,85, JTh — 1,90, Ci — 0,21) 
равна

Д<2иь =  — 0,0124QTh. (3. 120)
При этих условиях содержание урана систематически зани

жается на величину, составляющую 1,2% содержания тория; 
поскольку же в пробах с кларновыми содержаниями радиоактив
ных элементов тория, как правило, в 3—4 раза больше, чем 
урана, результат определения этого элемента будет незначи
тельно (на 3—5%), по систематически занижаться.

Пробы с резкими нарушениями равновесия между радоном

и ураном >  4—5 встречаются сравнительно редко, по

этому результаты анализов проб с кларковыми содержаниями ра
диоактивных элементов в большинстве случаев следует рассчи
тывать по формуле (3. 112); при этом влияние тория полностью 
исключается. В принципе можно воспользоваться также средним 
значением отношений эталонных эквивалентов радона и тория. 
Например, в данном случае

’ _  T̂h 4- R̂n
cp — 2 1,875.

При таком коэффициенте погрешности, обусловленные влия
нием тория н нарушением равновесия в ряду урана, не устраняются, 
но их абсолютная величина уменьшается в два раза. В частности, 
в рассматриваемом примере влияние тория будет занижать со-
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держание урана в пробе всего на 0,6% (по абсолютной величине) 
от содержания в ней тория, а вариации коэффициента равновесия 
между радоном и ураном от 0 до 2 внесут относительную погреш
ность, не превышающую 1,5%.

Если содержание тория определяется по формуле (3. 113), 
погрешность анализа при нарушении равновесия в ряду урана 
на основании выражения (3. 103) при 6, =  0,53, 6, «0 .98  
ej =  0,21, с2 =  0,40 составит

При Qv =  0,25QTh и изменении коэффициента равновесия
/ R̂n \

между радоном и ураном на 20% \ ^ ~  — 1 =  ±0,2 j относитель

ная погрешность определения тория лежит в пределах 10—12%. 
В связи с этим в пробах с резким нарушением равновесия в ряду 
урана содержание тория следует рассчитывать по формуле (3. 114), 
включающей результаты измерений гамма-излучения в дифферен
циальном участке спектра.

При расчете содержания радона по формуле (3. 116) погреш
ность анализа, обусловленная тем, что гамма-излучение элемен
тов группы урана не учитывается, равна

Если в пробе содержится уран без радия, расчетная концен
трация радона составит 2% содержания урана. Если же проба 
содержит радон без урана, то результат определения содержания 
радона будет занижен относительно фактического его содержания 
на 2%.

Эталонные эквиваленты, а следовательно, и расчетные формулы, 
в которых использованы результаты измерений суммарного бета- 
гамма- и гамма-излучения, зависят от толщины стенок счетчиков и 
толщины слоя пробы в кюветах (в г/сж2), от коэффициента равнове
сия между радоном и ураном в эталоне, толщины фильтра на счетчи
ках, уровня дискриминации, а также от количества кювет. По 
этой причине фактические значения коэффициентов в расчетных 
формулах необходимо определять для каждой измерительной уста
новки. Вместе с тем следует иметь в виду, что для эталонов с одина
ковыми коэффициентами равновесия между радоном и ураном 
вариации эталонных эквивалентов для рассматриваемой установки 
не очень велики, поэтому расчетные формулы практически всегда 
можно выводить так же, как это сделано при решении системы 
уравнений (3. 108).

Для расчета содержания урана, радона, тория и калия в про
бах по скоростям счета вычисляют активность пробы в единицах

(3 . 121)

AQr[i =  0,02 (Qu — Qrji)- (3. 122)
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урано-радиевого эталона и подставляют значения активностей 
в соответствующие расчетные формулы.

Пример. Требуется рассчитать содержание радиоактивных эле
ментов в пробе при измерениях ее с эталоном, содержащим 0,01% 
урана. Коэффициент равновесия между радоном и ураном в эта
лоне составляет 87%, вес эталона при гамма-измерениях равен 
420 2, а пробы 400 г. Измерения суммарного бета-гамма-излуче- 
ния проб осуществляют в шести кюветах; в таких же условиях 
измеряется эталон; наЕіески проб и эталонов одинаковы.

Результаты измерений пробы и эталона представлены в 
табл. 3. 11.

Результаты измерений пробы и эталона
Таблица 3. И

Скорость счета за вычетом фона, имп/мин

Объект
измерений

суммарного бета-гамма* 
излучения, зарегистриро
ванного газоразрядными 

счетчиками

гамма-излучения, зареги
стрированного сцинтилля- 

ционным счетчиком

с тс MC общего
в участке 
спектра 

0,22—0,26 Мэв

Эталон
Проба

1000
482

4500
1320

6000
1580

550
170

По данным табл. 3. 10, активность пробы в единицах эталона 
составляет

Лстс =  -ш -0 ,0 1 = 4 ,8 2 .1 0 -3 %,482

^ с  =  ж ° ’0 1 = 2 '9 3 ,1 Г % '
1320

^ = S S ° - 0 1 = 2-77-10' 3 %.

л 170*420 л  л і  л  С\Л  і л - о  луЛЛ0| "  —- ■———и.in =  0.24-10 3 % °»24 5ÖU-4ÜU 1 ^ /0-

После подстановки значения АС1С и Лмс в формулу (3. 109) 
определим содержание калия: '

QK =  0,262 - 10М 0-* (4,82 — 2,93) =  4,95%.

С одерж ание уран а  м ож но о п р ед ел и ть  путем  п о д стан о в к и  чио 
ченнн ЛСТс. ЛМс и л у в у р авн ен и е  (3. 112): н а '

Qu =  IO '3 (3,22 2,93 — 1,11 *2,77 — 1,11 -4,82) =  1,0-10-» %.
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Если коэффициенты равновесия между радоном и ураном в про
бе и эталоне одинаковы, содержание тория можно определить 
по формуле (3. 113):

QTh =  IO'3 (5,27-2,77 +  2,03-4,82 —7,3-2,93) =  3,0* 10‘ 3%.
При неопределенном коэффициенте равновесия между радоном 

и ураном содержание тория следует рассчитывать по формуле 
(3. 114):

QTh =  4,35 - IO"3 (3,24 — 2,77) +  0,515 • 10“3 (4,82 — 2,93) =
=  3,0*10Т3%.

В тех пробах, где равновесие в ряду урана нарушено, радон 
определяют по выражению (3. 116):

QRn =  10"3 (2,77 — 0,4-3 — 1,15*0,495) =  1,0-10“ 3%.
Поскольку коэффициент равновесия между радоном и ураном 

в эталоне равен 87%, содержание радона в пробе (в единицах 
равновесного урана) составит

0&п =  1,0-10"3-0,87 =  0,87 * 10“ 3 %,
а коэффициент равновесия

k Rn
Гї

0,87-10-3 
1,0.10-3 100 =  87%.

В связи с тем, что в пробе и эталоне коэффициенты равновесия 
между радоном и ураном одинаковы, результаты расчета коли
чества тория по формулам (3. 113) и (3. 114) совпадают.

Содержание урана и калия определяется по общему излуче
нию без применения дискриминационных устройств, поэтому 
коэффициенты в формулах для расчета этих элементов вычисляют 
один раз и не контролируют до смены счетчиков.

Стабильность чувствительности при измерениях общего бета- 
гамма-излучения дает возможность упростить расчеты, так как 
позволяет выразить результаты измерений проб при расчете со
держания радиоактивных элементов по соответствующим формулам 
непосредственно в скоростях счета:

^мс
^MC =  -^ć 'Q u,

*9
/СТС

Acre =  -фгс Qu, (3. 123)

А Y ~
П Р1 п а
/Y Р 
i  9  '  П

А0,240 —
,0,240■'п
/0,2401ъ
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Например, при измерениях проб в 6 кюветах, используя дан 
иые табл. 3. 10, получаем

Лмс =
1

4,5 1 0 ^ 7 п ' с >

ЛСтс =  1,0-10 -s/STC,

/1V — 6
----5 рэ
1U

г  п
тУ 
1 п»

I
Ло.ш =  - ад

,0,240/п

После подстановки соответствующих значений Лстс, Лмс и А 
в формулы (3. 109), (3. 112) и (3. 113) они приобретают более 
удобный для расчета вид:

QK = 0,0262 i l f c  —  0 , 2 2 2 2 1 а С ) ,  (3.124)

Qu =  КГ* (о,715/“ с — 0 ,1 8 5 / ї^ - — 1,11/пТс) , (3. 125)

Qrh =  КГ® (о,083/„-^- +  2,03/пТС -  1,62/^с ) . (3. 126)

При неопределенном коэффициенте равновесия между радоном 
и ураном в формулы для расчета содержания тория и радона вхо
дят результаты измерений в дифференциальном участке спектра. 
Если установлено, что спектрометр работает так же стабильно, 
как установки, измеряющие общую скорость счета, то в уравнения 
(3.114) и (3. 116) для определения содержания радона и тория также 
можно подставить скорости счета от пробы:

QTh =  IO"5 [(7 .9 0 0 /Г 0 -  0,725/п) -g - +

0,515/пТС — 0,1 М/Л10] , (3.127)

Qrü =  IO“* [(0,471/J! — 3,24/п240) А  +

+  0 , іС с - 0 , 5 / ї тс] . (3.128)

Для ускорения расчетов можно пользоваться номограммами, 
построенными на принципе выравнивания точек (см. раздел XXV)* 
Расчеты по номограммам и формулам, содержащим величины 
скоростей счета, возможны только при идеально стабильной ра* 
боте установки, когда ее чувствительность и эталонные эквива* 
ленты не меняются.
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Порог чувствительности установки для анализа пород с клар- 
ковым содержанием радиоактивных элементов зависит от величины 
навески, количества кювет с пробой и числа рядов счетчиков.

В табл. 3. 12 и 3. 13 приведены данные о порогах чувствитель
ности установки для анализа пород с кларковыми содержаниями 
радиоактивных элементов, рассчитанные по формулам (2.65) 
(2. 87)—(2. 90), условия измерений и навески различны, продол
жительность измерений 60 мин.

Таблица 3. 12
Порог чувствительности измерений на установке 

для анализа пород с кларковыми содержаниями радиоактивных элементов

Параметры установки Навеска

Измерения суммар
ного бета-гамма- 

излучения счетчи
ками

Измерения гамма- 
излучения

пробы, г

СТС-6 МС-6 общего
в области 
энергий 
0,22-0,26 

Мэз

Один ряд из 8 счетчиков 
Сцинтилляционі

Чувствительность, п X 
X 104 импг/мин 

Порог чувствительности, 
л*10-4 %

СТС-6; 5 р 
іьій гамма -

600

>ЯДОВ ПО 7 
счетчик; ф

12,0

0,660

счетчикш 
ягурный с

54,0

0,280

і МС-6; 6 
такан

80,0

0,165

кювет.

7,5

0,435

Ч у вствительность, 
л*104 импімин 

Порог чувствительности, 
/1-Ю'4 %

420 10,0

0,780

45,0

0,340

60,0

0,220

5,5

0,600

Один ряд из 8 счетчиков 
Сцинтилляцион

Чувствительность, п X 
X 104 импімин 

Порог чувствительности, 
п-10"4 %

СТС-6; 3 і 
[ный гамма

>яда по 7 
-счетчик; (

10,0

0,780

счетчиков
фигурный

27,0

0,480

МС-6; 4 к 
стакан

45,0

0,300

юветы.

4,0

0,810

Чувствительность, п X 
X 104 импімин 

Порог чувствительности, 
л-10"4 %

200 8,5

0,930

22,0

0,600

30,0

0,450

2,5

1,320

П р и м е ч а н и я :  1, Чувствительность рассчитана на 1% урана в урано-радиевом
эталоне. ~2. Фон счетчиков CTC-6, сцинтилляционпого гамма-счетчика по общему гамма-излу- 
ченикхи в области энергий 0,22—0,26 Мвв составляет соответственно 200, 580, 35 импімин, 
фон пяти и трех рядов счетчиков MC-6—770 и 550 импімин. Порог чувствительности 
определен для урана в равновесии с продуктами распада.
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Порог чувствительности определений урана, радона, тория 
и калия на установке для анализа пород с кларковыми 

содержаниями радиоактивных элементов

Таблица 3. ІЗ

Навеска 
пробы, г

Количество 
кювет, шт.

Порог чувствительности, п -10*”4 %, при определении

урана радона тория калия

700 7 1,00 0,80 1,80 1100
600 6 1,17 0,96 2,10 1800
490 7 1,20 1,10 2,40 1400
420 6 1,32 1,30 2,80 2100
350 5 1,65 1,35 3,00 2600
280 4 1,80 1,70 3,75 2400
250 5 2,08 2,20 4,80 2000
200 4 2,25 2,70 6,00 2700

Когда анализ пробы производят в 7 кюветах, седьмая кювета 
расположена над счетчиками СТС-6, чувствительность измерений 
этими счетчиками возрастает в 2 раза, а фон не меняется; чув
ствительность гамма-измерений увеличивается приблизительно 
пропорционально возрастанию навески, а чувствительность из
мерений счетчиками МС-6 при этом практически не изменяется; 
однако порог чувствительности анализов на уран, радон и тории 
улучшается па 10—20%, а на калий на 30—40%.

§ 16. Особенности измерений на установке для анализа руд 
и пород с бедной урано-торневой минерализацией

и

Установка для анализа руд и пород с бедной урано-ториевои 
минерализацией обладает меньшей чувствительностью, чем уста
новка для анализа пород с кларковыми и близкими к ним кон
центрациями радиоактивных элементов. Конструктивно (рис. 19) 
установка отличается тем, что в ней приемник бета-излучения смон
тирован над сцинтилляционным гамма-счетчиком, в крышке ци
линдрического экрана, а не в отдельном экране. Бета-датчик 
состоит из трех рядов газоразрядных счетчиков; в верхнем ряду 6 
счетчиков СТС-6, а во втором и третьем по 5 счетчиков МС-4. 
Пробу помещают в несколько кювет размером 10x10x0,3 см 
с тонким дном, минимально поглощающим бета-лучи; одновременно 
измеряют ее суммарное бета-гамма-излучение счетчиками СТС-6 
и МС-4, а также гамма-излучение сцинтилляционным счетчиком.

При измерениях фона между рядами счетчиков помещают 
нерадноактнвиые пластинки, толщина которых примерно равна 
толщине слоя пробы в кюветах. При измерениях концентрации 
урана от тысячных до первых сотых долей процента пробы на
сыпают в три кюветы, расположенные между рядами счетчиков:
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ниж няя-- между сцинтилляционным счетчиком и рядом счет
чиков MC-4, средняя — между рядами счетчиковМС-4, верхняя — 
между рядами счетчиков МС-4 и СТС-6.

Навески проб в кюветах и эталоны должны быть одинаковыми 
(20 40 в)\ необходимая для анализа навеска составляет 60—120 в. 
При анализах проб с более высоким содержанием урана (до не
скольких процентов) влиянием калия можно пренебречь, так как 
1 % калия завышает со
держание урана всего 
на 4,5-10“4% (по абсо
лютной величине); в этом 
случае счетчики СТС-6 
можно отключить и из
мерять пробу (навеска 
20—40 г) в одной или 
в двух кюветах.

Если измерения про
изводят в двух кюветах, 
верхнюю кювету сни
мают, а если в одной, 
оставляют лишь ниж
нюю или среднюю кю
вету с пробой. При этом 
следует иметь в виду, 
что с изменением коли
чества кювет и навесок 
проб расчетные формулы 
изменяются.

При выводе расчет
ных формул содержание 
урана в эталонах ура
на—радия и окиси—за
киси урана обычно со
ставляет соответственно 
0,08—0,1 и 0,15—0,20%, 
а содержание тория 
в ториевом эталоне 0,4—
0,5%.

Эталонные эквиваленты, а следовательно, и коэффициенты 
в расчетных формулах для обработки результатов анализа четырех
компонентных проб на этой установке примерно такие же, как и 
на установке для анализа пород с кларковыми содержаниями ра
диоактивных элементов.

В табл. 3. 14 приведены пороги чувствительности уста
новки при измерениях проб весом 120 г в 3 кюветах ,̂ 
рассчитанные по формуле (2.65) для времени измерений 
60 мин-

Рис. 19. Схематический разрез датчика для ана
лиза руд и пород.

/ — предусилитель; 2- — свинцовая защита; ко
жух сцинтилляционного счетчика; 4 — фотоумножи
тель; 5 — кристалл (NaJ (Tl); 6, 8, 10 — кюветы 
с пробой; 7* 9 — ряд из б счетчиков МС-4; //-гряд 
из 6 счетчиков СТС-6; 12 — пластинка, экранирую
щая счетчики СТС-6 от счетчиков МС-4; 13 —экрани
рованный провод для подключения счетчиков СТС-6 
к пересчетной установке; /? —экранированный про
вод для подключения двух рядов счетчиков МС-4 
к другой пересчетной установке; 15 — полочка дли 
проб; 16 — фишка для подключения сцинтилляцион

ного счетчика к третьей пересчетной установке.
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Таблица 3.14

Порог чувствительное™ измерений на установке для анализа 
руд и пород с бедной урано-ториевой минерализацией

Параметры установки

Измерения суммар
ного бета-гамма- 
излучения счетчи

ками
Измерения гамма- 

излучения

СТС-6 MC-4 общего
в области 
энергий 
0,22—0,26 

Мэз

Фон, имп/мин .................................. 160 210 800 60
Чувствительность на 1% U, п X 

X 104 имп/мин . . ........................... 8,0 8,0 7,0 0,7
Порог чувствительности, п-10"4 % 0,87 1,05 2,25 6,0

Порог чувствительности анализов на уран, радон, торий 
и калий согласно данным табл. 3. 14 составляет соответственно
4,5-10-*, 12,0-10-*, 24,0-10-* и 0,34%.

§ 17. Определение содержания урана, радона, тория и калия 
по спектрометрическим гамма-измерениям на установке

ЛСУ-5К 1
Спектрометрический метод анализа горных пород на уран, 

радон, торий и калий основан на измерениях проб в дифференци
альном режиме по гамма-излучению с энергиями 0,093 Мэе ( и х х), 
0,35 Мэе (RaB), 0,24 Мэе (ThB) и 1,45 Мэе (К40). Излучение калия 
можно выделять также путем измерения интенсивности общего 
бета-излучения.

Для анализа применяют 5-канальный спектрометр типа ЛСУ-5К 
который состоит из комбинированного сцинтилляционного дат
чика гамма- и бета-излучения и пульта, содержащего усилительно
регистрационные устройства (рис. 20). Схематический разрез 
комбинированного датчика установки изображен на рис. 21. Ис
следуемую порошковую пробу насыпают в фигурный стакан 
и измеряют одновременно в четырех энергетических интерва
лах: 0,095—0,11, 0,32—0,38, 0,22—0,26 и 1,4—1,6 Ліве. Если 
кристалл снабжен реперным стабилизирующим источником, 
измерения в области энергий 1,4—1,5 Мае заменяют измерениями 
общего бета-излучения.

1 Метод, разработанный С. Л. Якубовичем, В. В. Аносовым, Е. И. Зайце
вым, опубликован в следующих работах: С. Л. Якубович, Е. И. Зайцев (1961) 
u С. Л. Якубович, В. В. Аносов, Е. И. Зайцев (1963). При составлении настоя
щего раздела использованы материалы по экспериментальной проверке метода 
Е. И. Железновой.
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в сцинтилляционном гамма-датчике в „,,мирп.л
использован кристалл NaJ (Ті), а в бетя.патчике^пй Г Г  Г ?а 
с поверхностью 50 см2, нанесенный на свето- стильбена
провод тонким слоем (50—60 ме!см2)\ для 
защиты от света стильбен закрыт тефло
новой пленкой толщиной 8 ме/см2 с напы
ленным на нее алюминием. Вета-счетчик 
фиксирует бета-частицы, начиная с энерги й  примерно 0 ,1  Мэе.

Помимо цилиндрического спектромет
рического кристалла NaJ (Tl) с разреше
нием по линии Cs137 не 
хуже 11%, установка 
Л СУ-5 К комплектуется 
кристаллами с внутрен
ним отверстием и ре
перным альфа-источни
ком; разрешение этих 
кристаллов по линии 
Cs137 должно быть 
хуже 14%.

Общее разрешение 
сцинтилляционного гам
ма-датчика с учетом раз
решения применяемых 
фотоумножителей со
ставляет по линии Cs137 
при использовании кри
сталла без альфа-репера 12—13%, а с альфа-репером 15—16%. 
В качестве репера используют препарат Pu239, нанесенный тонким

Рис. 20. Общий вид установки ЛСУ-5К-

Рис. 21. Схематический разрез ком
бинированного бета-гамма-датчика,
/ — гильза бета-счетчика; 2, 8 — фото
электронные умножители ФЭУ-13; 
3 — светопровод (пластина из плекси
гласа); 4 — зазор; 5 — сцинтиллятор; 
6 — анализируемая проба; 7 — гильза 
гамма-счетчика; 9—кристалл NaJ (ТІ); 
свинцовый экран: 10 — неподвижная 
часть, П — подвижная часть, 12—ось 

вращения.

слоем на укрепленную на торцевой части счетчика подложку. 
Альфа-частицы репера вызывают в кристалле такие же сцинтил
ляции, как гамма-кванты с энергией 3 Мэе.
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Пик в области 3 Мэе в левой части спектра амплитуднот 
распределения в значительной степени размыт, поэтому при на~ 
лпчии репера измерения в области энергий выше 1 Мэе затруд. 
йены.

В области энергий 0,1—0,4 Мэе импульсы от альфа-репеп3 
повышают фон примерно в 2 раза.

В области энергий меньше 0,07 Мэе влияние реперного источ
ника снова резко возрастает, что объясняется его собственным 
гамма-излучением. Поэтому применение альфа-реперного источ
ника Pu230 допустимо при счете гамма-квантов в интервале энер
гий 0,1— 0,8 Мэе.

7. Выбор условий измерений
После подачи высокого напряжения на ФЭУ прибор калибри

руют, подбирая коэффициенты усиления так, чтобы фотопик Cs137 
(0,660 Мэе) установился в IV канале на уровне 10—15 в, или фото
пик тория, соответствующий энергии (0,24 Мэе), в ПІ канале 
в области 25—30 в.

Для выбора нужного усиления препарат Cs137 в IV канале 
или эталон тория в III канале измеряют, последовательно изме
няя уровень дискриминации через 2 е при постоянной ширине 
окна, равной 2 в (рис. 22).

После выбора усиления определяют рабочие участки в спектре 
гамма-излучения. С этой целью измеряют урано-радиевый эта
лон по всем четырем каналам и, кроме того, по I каналу — эталон 
окиси—закиси урана, по II и III — тория, по IV — калия. Требо
вания к этим эталонам такие же, как и при анализе руд и пород 
с бедной урановой минерализацией по общему излучению. Из
мерения выполняют при изменении уровня дискриминации через 2 в 
и ширине окна 2 в\ продолжительность измерения при каждом 
положении уровня дискриминации 1—2 мин. По данным этих 
измерений строят дифференциальные кривые спектров гамма- 
излучения: по оси абсцисс откладывают уровень дискриминации 
в вольтах, а по осп ординат скорость счета в импульсах в минуту. 
Поскольку фон значительно меньше скоростей счета от измеряе
мых активностей, при построении кривых его можно не учитывать. 
Для иллюстрации па рис. 23—26 приведены дифференциальные 
кривые спектров гамма-излучения эталонов урана—радия, окиси— 
закиси урана, тория и калия; кроме того, по I каналу снят спектр 
таллия ТІ*40 (0,071 ЛЫ), позволяющий контролировать стабиль
ность установки по этому каналу (рис. 23).

По дифференциальным кривым выбирают примерные рабочие 
участки спектра. Для выбора оптимальных уровней дискрими
нации по каждому каналу повторно снимают дифференциальные 
спектры гамма-излучения в выбранных интервалах энергий при 
другой ширине окна. Достаточно высокие коэффициенты раз
деления компонентов при максимальной чувствительности дости-
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Puc 24. Дифференциальные 
спектры гамма-излучеиня урано-
радиевого ((Ajp и.ийо^п. г
300 г) и ториевого (QTh~0,2%, 
р=340 г) эталонов для области 
энергий 320—380 /сад, записан
ные по II каналу; ширина окна

2 в.

Іймп/ма»

2000

If UM fl/ м  им

2000

W00

Ж,шскрЛ

Щи^пЯ
0.3 емзб

0,3 ол Е,ШЬ

Рис. 25. Дифференциальные 
спектры гамма-излучения 
урано-радиевого (Си =“
=0,083%» Р=300 г) и торие
вого эталонов іОти =  0,2% і< - і и
Р=340 г) в области энергий 
220—260 /сад, записанные по 
III каналу; ширина окна 2 в.

Рис. 26. Дифференциальный спектр 
гамма-излучения калиевого эталона 
(С?К “  52,4%, Р =  264 г) в области 
энергий 1,4—1,6/сад, записанный по 

IV каналу; ширина окна 2 в.

Ідип/нин 
WO

12
Щде*Є?

а (4 Ißl.tfoO
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гаются примерно при следующей ширине окна для каждого ка
нала:

I канал 15 кэв (90—105 кэв);
II канал 60 кэв (320—380 кэв);

III канал 40 кэв (220—260 кэв);
IV канал 100 кэв (1,4—1,5 Мэе).
По I каналу производят измерения урано-радиевого эталона 

и эталона из окиси—закиси урана при изменении уровня дискри-

Рис. 27. Дифференциальные спектры Рис. 28. Дифференциальные спектры 
гамма-излучения эталонов окиси — за- гамма-излучения равновесного урана 
киси урана (0rjłOe=0.943%f Р=340г) (0и =  0,083%, Р =  300 г), тория
и равновесного урана (9 ^  =  0,083%, ((?т£ =  0,2%, Р =  340 а), записанные
Р — 300 г), записанные по І измери- по II измерительному каналу, ширина 

тельному каналу; ширина окна 8 в. окна б б.

минации через 1 в и ширине окна, равной примерно 8 в. Оптималь
ным для I канала является такой уровень дискриминации, при 
котором доля урана (отношение скоростей счета импульсов для 
эталонов окиси—закиси урана и урана—радия) имеет наиболь
шее значение (см. рис. 23 и 27).

Уровень дискриминации по II каналу (см. рис., 24 и 28) выби
рают в области энергий ^320—340 кэв, где наблюдаются два 
пика в спектре равновесного урана. Ширина окна выбирается 
равной б б, что соответствует примерно 60 кэв по энергетической 
шкале. В указанных интервалах измеряют равновесный урановый
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и ториевый эталоны с изменением уровня дискриминации через 1 в 
при ширине окна 6 в. Оптимальным является уровень дискрими
нации, при котором величина, обратная урановому эквиваленту 
тория (отношение скоростей счета импульсов от равновесного 
уранового и ториевого эталонов), имеет максимальное значение 
(см. рис. 28).

По III каналу уровень дискриминации (см. рис. 25 и 29) вы
бирается в области энергий 220—240 кэс, где в спектре тория

наблюдается пик ThB (240 кэв). Ши
рина окна равна примерно 6 б, что 
соответствует 40—60 кэв по знерге-

Іимпімин 
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Рис. 29. Дифференциальные спектры 
гамма-излучения равновесного ура
на (0и =  0,083%, Р =  300 г) и
тория *(l/Tu=  0,2%, Р =  340 г),
записанные no III измерительному 

каналу; ширина окна 6 в.
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Рис. 30. Дифференциальный спектр гам
ма-излучения калия (Оьг=52,4%, Р Ä  
=* 264 г), записанный по IV измеритель

ному каналу; ширина окна 8 в.

тическои шкале. В этих интервалах измеряют равновесный ура
новый и ториевый эталоны при изменении уровня дискриминации 
через І в и ширине окна около 6 в. Оптимальным является такой 
уровень дискриминации, при котором урановый эквивалент тория 
(отношение скоростей счета импульсов от ториевого и равновес
ного уранового эталонов) наибольший

Уровень дискриминации по IV каналу (рис. 30) выбирают 
в области энергий 1,4—1,5 Мэе (30—38 б), где в спектре калия 
наблюдается пик К40 (1,46‘Мбб). Ширина окна примерно 8 в. 
В этих условиях измеряют калиевый эталон при изменении уровня 
дискриминации через 1 б. Оптимальным уровнем дискриминации
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является уровень, соответствующий максимальной скорости счета 
от эталона.

В случае необходимости замены гамма-измерений в IV канале 
бета-измерениями бета-излучение регистрируют по V каналу 
в интегральном режиме при уровне дискриминации I в.

Высокое напряжение на ФЭУ в бета-приемнике устанавливают 
таким, чтобы в интегральном режиме для нулевого уровня ди
скриминации темновой фон ФЭУ составлял 1—2 импімин, а есте
ственный фон около 60 импімин.

Следует отметить, что приведенные выше значения ширины 
окон дискриминации являются ориентировочными.

После выбора рабочих участков спектра уточняют рабочую 
ширину окна в каждом канале: незначительно изменяя верхний 
и нижний уровень дискриминации в I и IV каналах, добиваются 
таких условий измерений, чтобы отношение соответствующих по
рогов чувствительности к урановому эталонному эквиваленту
в I канале ~~ и к эталонному эквиваленту калия в IV канале -до
было минимальным.

Ширину окон во II и III каналах выбирают так, чтобы отноше
ние корня квадратного из суммы квадратов порогов чувствитель
ности по этим каналам к разности эталонных эквивалентов тория 
было минимальным:

] / ~ +  2̂ 
Cs — сг

8. Определение эталонных эквивалентов 
и расчет рабочих формул

Эталонные эквиваленты для.каждого канала рассчитывают на 
основании формул (3. 58) — (3. 62) по результатам измерений эта
лонов урана—радия, окиси—закиси урана, тория и калия. При 
измерениях необходимо сохранять одинаковые объемы всех эта
лонов, не допуская различий в весе более чем на 15%.

После расчета эталонных эквивалентов составляют систему 
уравнений с четырьмя неизвестными, которую далее решают от
носительно урана, радона, тория и калия по схеме, представлен
ной в табл. 3. 9.

Ниже приводится пример составления формул и расчета эта
лонных эквивалентов для определения содержаний урана, радия, 
тория и калия.

Эталонные эквиваленты (табл. 3. 16) рассчитаны по формулам 
(3. 58)—(3. 62); исходные данные для расчетов взяты из табл. 3. 15, 
где приведены чувствительности измерений установки ЛСУ-5К 
для навесок 300 г, а также величина фона в разных каналах.
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Таблица 3 .1 5

Примерные чувствительности измерении по пяти каналам 
установки ЛСУ-5К при навеске 300 г

Чувствительность, имп/мин на 1% в каналах
Элемент или группа 

элементов I (0.095— 
—0,110 
Мэе)

II (0,320 — 
—0,380 
Мзв)

III <0,220— 
—0,260 
Мэе)

IV <1,4- 
—1,5 Мае)

V бета- 
иэмерения

Уран в равновесии . 
Окись—закись урана 
Торий в равновесии 
Калий . . . . . .
Фон без альфа-репера

26 400 
5 950 

П 300 
2,04 

25

42 000 
380 

9 800 
1,94 

37

39 000 
840 

26 800 
3,30 

48

3800
16,0

750
3,00
8,5

24 800 
10 700 
5 800 

1,630 
40

Таблица 3.16
Примерные значения эталонных эквивалентов 

урана, радона, тория и калия на установке ЛСУ-5К

Интервалы энергий, Номер
Эталонные эквиваленты

Мэе канала
урана радона тория калия

Гамма измерения: 
0,095—0,110 I 0,225 0,775 0,425 0,741 -10-*
0,320—0,380 II 0,009 0,991 0,233 0,463-10'«
0,220-0,260 III 0,023 0,977 0,676 0,855 -IO'4

1.4-1,5 IV 0,004 0,996 0,198 7,955-10-«
Бета-измереиия V 0,434 0,566 0,206 6,6-10'«

По полученным значенням эталонных эквивалентов состав
ляют систему уравнений:

Аг =  0,225Qu +  0,775QRn +  0,425QTh +  0,741 • IG-4QK,

А г =  0,009Qo +  0,991 QRn +  0,233QTh +  0,463-10" 4QK,

Л3 =  0,023Qu +  0,977QRn +  0,676QTh +  0,855-10-4QK,
Л4 =  0,004Qo +  0,996QRn +  0,198Qth +  7,955- 10"4QK, (3.129)

где Л „  Л», Лs, Л4 — результаты измерений пробы в соответ
ствующих каналах, выраженные в % урана.

Для решения системы уравнений (3. 129) эталонные эквива
ленты записывают в удобном для расчетов виде (табл. 3. 17).

Пользуясь такой записью, по схеме (см. табл. 3. 9) рассчи
тывают соответствующие произведения и разности произведений 
эталонных эквивалентов (табл. 3. 18). Затем, подставляя значе
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Таблица 3. 17
Эталонные эквиваленты урана, радона, тория и калия

Канал
Эталонные эквиваленты

b <М(Г4 а

I 0,775 0,741 0,425 0,225
II 0,991 0,463 0,233 0,009

III 0,977 0,855 0,676 0,023
IV 0,996 7,955 0,198 0,004

ния произведений и их разностей в выражения (3. 66)—(3 . 69), 
определяют коэффициенты в формулах

U  =  +3,3265, U  =  —0,008, La =  —0,106, Lt =  +0,0019,
Літ =  —0,7397, Ma = +1,094, M, =  —1,433, =  —0,1010.
Ni =  —1,8157, iV2 =  —0,3643, Na =  +1,620, /+  =  +0,0063,
Fj =  —0,0714, Fi =  —0,0238, F3 =  —0,081, Ft =  +0,0928,

D =  +0,6997.
На основании этих данных формулы анализа на уран, радон, 

торий и калий получают следующий вид:
Qu =  4,754/1! — 1,057А 2 — 2,594/4 3 — 0,1020Л4, (3. 130)

0 Рг =  —O.OlMi +  1,563/42 — 0,520/4з — 0,034/4,, (3. 131)
QTh =  —0,151/4j — 2,048/4з +  2,315/43 — 0,116Л4, (3. 132)
QK =  27,15/4! — 1443,5/4 з +  90,04Л3 +  1326/4,. (3. 133)

Правильность расчета коэффициентов в формулах проверяют 
по суммам коэффициентов:

2 и  =  4,754 — 1,057 — 2,594 — 0,102 =  1,001,
=  —0,011 +  1,563 — 0,520 — 0,034 =  0,998,

2 п , =  —0,151 — 2,048 +  2,315 — 0,116 =  0,
2 К =  27,15 — 1443,5 +  90,04 +  1326,3 =  0.

Отклонения суммы коэффициентов в формулах анализа на 
уран и радон от единицы равны по абсолютной величине +0,001 
и —0,002, а сумма коэффициентов как в формуле анализа на торий, 
так и в формуле анализа на калий точно равна нулю. Следователь
но, во всех формулах коэффициенты рассчитаны правильно.

Если абсолютные отклонения суммы коэффициентов от еди
ницы или нуля в соответствующих формулах незначительны,
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исключение погрешностей осуществляется путем соответствую
щего округления коэффициентов в этих формулах. На практике 
коэффициенты округляют до третьего знака после запятой. В случае, 
когда в используемом эталоне нарушено равновесие между ураном 
и радоном, для определения радона (в % урана) результат расчета 
по формуле (3. 131) умножают на коэффициент равновесия между 
радоном и ураном в эталоне. Когда вместо гамма-измерений в об
ласти энергий 1,4—1,5 Мэе измеряют общее бета-излучение, 
в формулах для расчета результатов анализа вместо эталонных 
эквивалентов по IV каналу (область энергий 1,4—1,5 Мэе) ис
пользуют эталонные эквиваленты по V каналу (общее бета-излу
чение).

Для измерения пробу, измельченную до 100 меш, насыпают 
в фигурный стакан до полного заполнения его объема и помещают 
в датчик. Длительность измерения пробы 60 мин (два замера по 
30 мин). При определении бета-излучения пробы сцинтилляциоп- 
ным бета-счетчиком учет гамма-фона осуществляется путем двой
ных измерений (30 мин без экрана и 30 мин с экраном толщиной 
1,5 г!см2).

С целью контроля за стабильностью работы установки урано
радиевый эталоп измеряют 2—3 раза в день по всем каналам и рас
считывают средние арифметические значения скоростей счета. 
Естественный фон измеряют ежедневно: в начале и в конце ра
боты; средние скорости счета вычисляют с точностью до 0,1 имп/мин.

Активность пробы при гамма-измерениях рассчитывают по 
формуле (3. И), а при бета-измерениях с помощью выражения:

1§+У— ] 1/Y
<3' 134>

где /£+у, /?+у — скорости счета от пробы и урано-радиевого 
эталона при измерениях сцинтилляционным бета-счетчиком без
дополнительного фильтра в имп/мин; /Ї, / у — скорости счета 
при гамма-измерениях тем же счетчиком с алюминиевым филь
тром толщиной 1,5 г/см2 в имп/мин.

Активность рассчитывают до пятого знака включительно после 
запятой.

Содержание радиоактивных элементов в пробе определяют по 
формулам типа (3. 130)—(3. 133).

Установка укомплектована стаканами, позволяющими изме
рять пробу при толщине слоя 8 и 12 мм. Если вещественный состав 
пробы и эталона одинаков, измерения можно выполнять при тол
щине слоя 12 мм; в противном случае толщина слоя пробы не 
должна превышать 8 мм. Относительная ошибка взвешивания 
проб должна быть не больше 1 %.

Пороги чувствительности измерений гамма-активности проб 
и анализов на уран, радон, торий и калий при измерениях навесок 
проб 300 г в дифференциальных участках гамма-спектра при
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продолжительности измерений 60 мин приведены в табл. 2. 4 
(см. выше).

Следует иметь в виду, что на измерения кристаллом NaJ (Tl) 
без альфа-репера, как и на измерения сцинтилляциониым бета- 
счетчиком, окружающая температура и другие дестабилизирую
щие факторы влияют в значительно большей степени, чем на гамма- 
измерения с альфа-репером. При измерениях с альфа-реперным 
источником установка ЛСУ-5К работает более стабильно, но 
вследствие увеличения фона порог чувствительности анализов 
ухудшается примерно в 1,5 раза.

XXШ. АНАЛИЗ ТРЕХКОМПОНЕНТНЫХ ПРОБ

Практически трехкомпонентному анализу подвергают пробы 
неизмененных горных пород с кларковыми и близкими к ним кон
центрациями радиоактивных элементов, а также пробы урано- 
ториевых руд.

Анализ выполняют на тех же установках, что и в случае че- 
тырехкомпонентных проб, однако техника анализа упрощается. 
При анализах по комплексу суммарного бета-гамма- и гамма- 
излучения исключаются спектрометрические измерения, а при 
спектрометрическом анализе — измерения в области энергий 
0,095—0,110 Мэе, т. е. как раз те измерения, которые наиболее 
усложняют анализ и удорожают аппаратуру. Исключение из
мерении в области мягкого гамма-излучения (0,095—0,100 Мэй) 
дает возможность применять более толстые слои проб и уменьшает 
влияние их вещественного состава на результаты анализов.

Если анализируются рудные урано-ториевые пробы с неопре
деленным коэффициентом равновесия между радоном и ура
ном, требования к чувствительности установок могут быть сни
жены. При анализах проб такого типа определяют уран, радон 
и торий. Методы анализа этих проб основаны на сочетании 
трех измерений активности пробы: одно по бета-излуче
нию или суммарному бета-гамма-излучению, второе — в одном 
из выбранных энергетических интервалов гамма-излучения в ус
ловиях максимального выделения излучения тория (0,24 или 
2,62 Мэе) и третье — либо по общему гамма-излучению, либо 
в дифференциальном режиме в тон энергетической области, где 
гамма-излучение тория минимально (например, в области линии 
0,35 Мэе)!

Для анализа малых навесок проб применяют методику, осно
ванную на спектрометрических гамма-измерениях в области ли
ний 0,1; 0,35 и 0,24 Мэе; при этом пробу в капсуле помещают 
в углубление кристалла. Другой способ анализа используют, 
когда установка не имеет устройств для измерений гамма-излу
чения в дифференциальном режиме. В этом случае пробу измеряют 
по суммарному бета-гамма-нзлученшо, общему гамма-излучению
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и жесткому ^бета-излучению с фильтром толщиной 0,45—0,5 г!смг\ 
описываемый способ основан на различии максимальных энергий 
бета-излучения элементов уранового и ториевого рядов.

В некоторых случаях вместо измерений пробы по жесткому 
бета-излучению определяют ее общее гамма-излучение после про
каливания при 1000° С, когда интенсивность ее гамма-излучения, 
обусловленная торием, практически не изменяется, а интенсив
ность гамма-излучения элементов ряда урана уменьшается про
порционально потере радона.

Для анализов трехкомпонентных проб на уран, радон и торий 
применяют установки трех типов: ЛСУ-5К, ЛАС и многосчетчи- 
ковую.

§ 18. Определение содержания урана, тория и калия 
по суммарному бета-гамма- и гамма-излучению

При анализах трехкомпонентных проб на уран, торий и калий 
предполагается, что коэффициенты равновесия между радоном 
и ураном в пробах и у рано-радиевом эталоне равны.

Діетод анализа и формулы для расчета содержания урана и ка
лия точно такие же, как и при анализе четырехкомпонентных 
проб; как уже упоминалось, из комплекса измерений исключа
ются измерения дискриминированного гамма-излучения.

На основании выражений (3. 83) и (3. 108) составим уравнения
^стс ~  Qu 4~ 0,206(2ть +  6,4 • 10"4QK,
^мс =  Qu “Ь 0,210QTh -f- 2,60*10 4Qk,

Äy =  Qu +  0,400 QTh +  1,15* 10~4QK. (3. 135)

Решая систему уравнений (3. 135) относительно урана, тория 
и калия, можно получить расчетные формулы типа (3. 109), (3. 112) 
и (3. 113).

При анализах трехкомпонентных проб эталон окиси—закиси 
урана не требуется, так как предполагается, что элементы урано
вого ряда находятся в равновесии.

§ 19. Определение содержания урана, тория и калия 
по спектрометрическим гамма-измерениям на установке ЛСУ-5К

Анализ на уран, торий и калий проб, имеющих такой же коэф
фициент равновесия между ураном и радоном, как урано-радие
вый эталон, производят на установке ЛСУ-5К по гамма-лучам 
в области энергий 0,32—0,38, 0,22—0,26 и 1,4—1,5 Мэе. Измере
ния проб, выбор рабочих интервалов и определение эталонных 
эквивалентов выполняют точно так же, как при спектрометриче
ском анализе четырехкомпонентных проб.
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Для расчетов эталонных эквивалентов, как и в предыдущей 
методике, результатов измерения скорости счета от эталона из 
окиси—закиси урана не требуется.

В качестве примера приведем уравнения, полученные из вы-

где А 2, А 3, Аа — гамма-активности пробы в интервалах энергий 
0,32—0,38, 0,22—0,26 и 1,4—1,5 Мэе.

Решая эти уравнения с учетом выражений (3. 84)—(3. 86), 
находим

Поскольку 98—99% всего гамма-излучения элементов урано
радиевого ряда в указанных выше энергетических интервалах 
принадлежит радону, по формуле (3. 137) рассчитывается по суще
ству не уран, а радон. Если коэффициент равновесия в пробах 
изменяется, содержание урана при расчетах по формуле (3. 137) 
искажается почти во столько же раз, во сколько различаются

коэффициенты равновесия в пробе и эталоне . На определе

ние содержания радона, тория и калия эти вариации влияния 
практически не оказывают.

Таким образом, спектрометрический метод анализа трехком- 
понеитиых проб позволяет рассчитывать содержание радона, 
тория и калия при неопределенном коэффициенте равновесия 
между радоном и ураном, а содержание урана — только при из
вестном коэффициенте равновесия. Порог чувствительности ана
лиза на радон, торий и калий примерно такой же, как при анализе 
четырехкомпоиентных проб. Анализ этих проб по суммарному 
бета-гамма-излучению при неопределенном коэффициенте равно
весия между радоном и ураном позволяет определять содержание 
урана и калия, а при известном коэффициенте равновесия, кроме 
того, тория и радона.

Иногда при анализах сильно эманирующих проб их перед из
мерениями герметизируют или прокаливают при температуре 
1000° С. Через 2 суток после герметизации (или прокаливания) 
торон приходит в равновесие с радиоторием, а через 15 суток — 
радон с радием (с точностью до 97%). Благодаря этому при изме
рениях проб через 2 суток после их герметизации исключаются
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ражений (3. 83) и (3. 129):
^ 2 =  Qu 9,233Qtjj 0,463 • 10 4Qk> (3. 136)
А3 = Qu +  0,676QTh +  0,855* 10 4QK,
Л4 =  Qu +  0,198QTh +  7,955* 10"4QK,

Qu =  1,57і4 2 —  0,532i43 —  0,038A4, (3. 137)
QTh =  —2,126A2 +  2,260A3 — 0,134A4, (3. 138)
QK =  —1620A2 +  I2OA3 +  1500A4. (3. 139)



погрешности анализа на торий, обусловленные эманированием 
торона, а при измерениях через 15 суток можно определить со
держание радия. Более подробно анализ герметизированных проб 
на радий описан в настоящей главе ниже.

§ 20. Определение содержания урана, радона и тория 
по суммарному бета-гамма- и гамма-излучению

Для определения урана, радона и тория по суммарному бета- 
гамма-излучению применяют две методики; обе они включают 
измерение суммарного бета-гамма-излучения пробы счетчиками 
МС-4 и ее общего гамма-излучения сцинтилляционным счетчиком. 
Когда установка укомплектована одноканальным спектрометром, 
при третьем измерении определяют интенсивность дискриминиро
ванного гамма-излучения в области энергий 0,22—0,26 или 2,62Мэе. 
При отсутствии установки с дискриминатором измеряют суммар
ное бета-гамма-излучение пробы счетчиками MC с дополнитель
ным фильтром толщиной 0,25—0,30 el см2 или общее гамма-из
лучение пробы после ее прокаливания при 1000° С.

9. Анализ с измерением дискриминированного гамма-излучения
При анализах по суммарному бета-гамма-излучению, общему 

гамма-излучению и дифференциальным гамма-нзмерениям в интер
вале энергий 0,22—0,26 Мэе, пользуясь выражениями (3. 79) 
и (3. 108), необходимо составить систему уравнений:

^мс =  0,48Qu -J- 0,52QRn +  0,21 QTh,
Ау -  0,02Qu +  0,98QRn +  0,40QTh, (3. 140)

A0,240 — 0,02(Зи +  0,98QRn -f- 0,63QTh.
Благодаря тому, что отношения эталонных эквивалентов тория 

и радона в первом и втором уравнениях системы (3. 140) практи
чески совпадают (/Rn =  1 ,88, /Th =  1,90), при расчете содержания 
урана по формуле (3. 75) одновременно исключается влияние и на
рушения равновесия, и излучения тория:

Qu — Амс +  -т-од— г(^ м с — Av) *= 2,12і4мс 1,12Ay. (3. 141) 1 --- 1

Вычитая из третьего уравнения системы (3. 140) второе, по
лучаем формулу для расчета содержания тория:

QTh “  4,35 (Л0(24о — А-у). (3. 142)
Подставив значение QTh из формулы (3. 142) во второе урав

нение системы (3. 140) и пренебрегая гамма-излучением элементов 
урановой группы, рассчитываем формулу анализа на радон:

Qrr =  Ау-  0,40QTh =  '2,74А..-  і;/4Л0іМв. (3. 143)
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Таким образом, уран определяют без спектрометрических из
мерений.

Торий чаще всего можно рассчитать из двух последних урав
нений, так как эталонные эквиваленты радона и урана при из
мерениях общего гамма-излучения и гамма-излучения в дифферен
циальных участках спектра либо совпадают, как в данном слу
чае, либо различаются незначительно. Радон также определяют 
в большинстве случаев на основании двух измерений, так как 
пренебрежение гамма-излучением урановой группы не вносит 
существенных погрешностей в результат анализа. Например, 
в рассматриваемом случае абсолютные погрешности анализа на 
радон будут равны

Л ЛПЛ 1і (3. 144)

Таким образом, после оценки возможных погрешностей анализа 
можно большей частью применять упрощенные формулы расчета 
и благодаря этому сокращать необходимое количество измерений 
одной пробы в различных условиях.

Вследствие того, что в расчетных формулах (3. 141)—(3. 143) 
не учитывается влияние калия, погрешности анализа на уран, 
торий и радон можно оценить из выражений (3. 93) и (3. 104) или 
путем подстановки в расчетные формулы вместо Acj0  ^мс» Ло,зд> 
эталонных эквивалентов калия

Например, еслп на основании системы уравнений (3. 108) 
эталонные эквиваленты калия принять равными 2,60*10 , 
1,15* 10“4 и 0,7* 10"4, то абсолютные погрешности анализов будут 
равны:

AQu =  Qiv IO-4 (2,12-2,6 -1 ,12-1 ,15) =  +  4,12- KT4Qk.

ЛQffc ~  Q,t -4,35 • 10 4 (0,70 — 1,15) =  — 1,95- IO^Qk.

A Q L =  Qk- 10"4 (2,74-1,15-1,74-0,7) =  +  1,92-К Г ^ к -
Если проба содержит 5 % калия, результаты анализов на уран 

и радон завышаются по абсолютной величине соответствен 
на 2,6* 10“3% и 0,96* 10~3%, а на торий занижаются на 0,97 х 
X 10“3%. Отсюда следует, что когда анализы на уран и т0Р** 
требуется выполнять с точностью не более 5% отн., а содержан 
калия в пробах достигает 5%, его влияние можно не УчиТ ^ л і  
только в пробах, содержащих не менее 0,050% урана или 0,0/ о 
тория. Если бета-измерения пробы выполнять тонкостенныл 
счетчиками (например, типа СТС), то чувствительность анализ 
на уран при прочих равных условиях повышается примерно в

1 Такой спосоо можно применять для оценки влияния на результат а н а л и з а  
любого элемента.



раза. Однако при этом систематическая погрешность анализа на 
уран из-за неопределенного содержания калия в пробах увели
чивается в 3 раза по сравнению с измерениями счетчиками MC. 
Например, если при рассматриваемых измерениях вместо счет
чиков MC применять счетчики СТС, формулы анализа на уран, 
торий и радон не изменятся, а систематическая погрешность ана
лиза на уран, учитывая, что эталонный эквивалент калия для 
счетчиков СТС равен —'6,4-Юг4, составит

*'<ги =  (2 ,12-6,4- 1,1-1,15) 1(T4QK =  1,23-К Г ^ .
В этом случае содержание калия в количестве 5% завышает 

содержание урана на 6,15* 10“ 3%.
Максимальную погрешность анализа на уран вследствие неоп

ределенного содержания в пробе RaE (принимая во внимание, 
что урановый бета-эквивалент RaE при измерении счетчиками 
СТС равен 0,07) можно оцепить на основании формулы (3. 96) 
из выражения

В урано-радиевом эталоне, данные по которому использованы 
при выводе формулы (3. 141), коэффициент эманирования равен 
13% (аэ =  0,13), a коэффициент равновесия между радием и ура
ном 100% (АГа =  1), поэтому выражение (3. 145) преобразуется 
к виду

Эталонный бета-эквивалент RaE при измерении счетчиками MC 
в 3,5 раза меньше, чем при измерении счетчиками СТС. 
Погрешность, обусловленная неопределенным содержанием RaE 
в пробе, при бета-измерениях счетчиками MC будет соответственно 
в 3,5 раза меньше. Например, при коэффициенте эманирования 
пробы 50% (afl =  0,5) и коэффициенте равновесия между радием
и ураном 200% (£ла — 2) относительная погрешность анализа
на уран при измерении бета-излучения счетчиками СТС может 
достигать 13%, а счетчиками MC всего 3,7%.

10. Анализ с измерением жесткого бета-излучения
Методика анализа с применением измерений жесткого бета- 

излучения основана на различии в максимальной энергии спектров 
бета-излучения ряда урана (£тах =  3,15-Мэе) и тория (£тах — 
=  2,25 Мэе).'Благодаря этому при измерениях счетчиками MC 
с фильтром толщиной—>0,27 гісм2 в значительной мере поглощается 
бета-излучение тория, но остается заметное бета-излучение группы 
радона.

(3. 145)

— л Л \  * R з л

П І.Ч I ß „ " U t i . (3. 146)
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Эта особенность позволяет применять измерения общего гамма- 
излучения в комплексе с определением общего и жесткого бета- 
излучения для анализа на уран, торий и радон неравновесных 
комплексных проб. Чтобы по возможности уменьшить коэффи
циенты, в формуле для расчета содержания тория следует, во-пер
вых, уменьшить толщину слоя пробы в кюветах (сделать минималь
ным вклад гамма-излучения в суммарное бета-гамма-излучение) 
и, во-вторых, при измерении общего гамма-излучения уменьшить 
толщину фильтра на сцпнтилляционном счетчике, чтобы увели
чить эталонный гамма-эквивалент урана до 0,07—0,08.

В табл. 3. 19 приведены результаты измерений эталонов ура
на-радия, окиси—закиси урана, тория и калия. Скорость счета 
от эталона калия приведена к 100% его содержания, а остальных 
эталонов к 0,1%. Измерения выполнялись в трех кюветах при 
навеске по 30 г в каждой кювете (насыпная плотность проб 0,3 г/см1).

Таблица 5. 19

Скорости счета от эталонов при измерениях на установке 
для анализа руд и пород с бедной урано-торигвой

минерализацией

Эталон

Скорость счета суммарного 
бета-гамма-излучення, 

имп/мин

Скорость 
счета гамма- 
излучения, 

имп/мин

2 рядами 
по 5 счетчиков 

МС-4

2 рядами 
по 5 счетчиков 
МС-4 с фильт
ром толщиной 

0,27 г/см2

сциктилля-
ЦИ08НЫН

гамма-счет
чиком

Урана—радия, 0,1% U . . . 6550 1660 6200
Окиси—закиси урана, 0,1% U 3228 440 476
Тория, 0,1% Th 1300 410 2350
Калия, 100% К 1650 176 670

По данным табл. 3. 19, отношение скоростей счета от тория при 
измерении по бета-гамма-излучению счетчиками МС-4 с фильтром 
толщиной 0,27 г/см2 и по гамма-излучению сцинтилляционным

410 п ї70  счетчиком равно п =  235Q =  0,173.
Следовательно, если при данных условиях измерений умножить 

скорость счета гамма-излучения от пробы на коэффициент 0,173 
и вычесть полученную величину из суммарной скорости счета 
бета-гамма-излучения с фильтром толщиной 0,27 г/смг, то влияние 
излучения тория полностью исключается. Одновременно с этим 
изменяются эталонные эквиваленты урана. Для рассматриваемого 
случая имеем: скорость счета от эталона урано-радиевого Д =  
=  1 6 6 0 - 6200-0,173 =  590 импімин, от окиси—закиси урана
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/ок =  ^40 476*0,173 =  358 tiMti/мин, от тория /Ти =  410_
— 2350*0,173 =  0 имп!мин, от калия /«, =  176 — 670*0,173 =  
=  60 имп/мин.

По этим данным эталонные эквиваленты получают следующие 
значения (табл. 3. 20).

Таблица 3. 20
Примерные эталонные эквиваленты для анализа комплексных руд

по жесткому бета-излучению

Эталонные эквиваленты
Вид измерений

а ь С <М(Г4

Счет суммарного бета-гамма-излу
чения счетчиками MC без фильтра 0,49 0,51 0,200 2,50

Счет общего гамма-излучения сцин- 
тилляционным счетчиком . . 0,07 0,93 0,38 1,07

Разность между суммарным счетом 
бета-гамма-излучения с фильтром тол
щиной 0,27 г!см2 и умноженным на 
0,173 счетом гамма-излучения, зареги
стрированным сцинтилляционным счет
чиком, ................................................... 0,60 0,40 0,00 1,00

При анализе рудных проб влиянием калия пренебрегают, по
этому систему уравнений, записанных по данным табл. 3. 20, можно 
представить следующим образом:

^мс =  0,49 Qu +  0,51 QRn +  0,20QTh;
Ay =  0,07 Qu +  0,93 Qp„ +  0,38«™, (3. 147)
Аф =  0,60 Qu 0,40 Qpn,

где Лф — активность, измеренная счетчиками МС-4 при дополни
тельном фильтре.

Поскольку отношения эталонных эквивалентов радона и тория 
в первом и втором уравнениях равны между собой (/Ra =  /Th =  
=  1,84), уран определяют, как и по предыдущей методике, из 
двух первых уравнений по формуле

Qu =  2,2і4мс— 1,2ЛГ (3.148)
Подставив это выражение в третье уравнение, выводят формулу 

для расчета содержания радона:
Qrh =  2,5Лф -  3,ЗЛМС +  1,8ЛГ (3. 149)

Подставив значение содержания урана и радона из выражений 
(3. 148) и (3. 149) в третье уравнение системы (3.147), определяют 
формулу анализа на торий:

QTh =  7,33Лмс — 5,85ЛФ -  1,48ЛГ (3. 150)
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Измерения, как и по предыдущей методике, выполняют одно
временно по трем каналам. Для этого кассету из б счетчиков 
СТС-б заменяют кассетой из 5 счетчиков МС-4 или экранируют 
счетчики СТС-6 фильтром толщиной 0,2 г/см2\ этими счетчиками 
измеряют суммарное бета-гамма-излучение пробы.

Для измерения гамма- и жесткого бета-излучения два ряда 
счетчиков МС-4 экранируют фильтром толщиной 0,27 г/см3. 
Одновременно сцинтплляционным счетчиком измеряют гамма-излу
чение от проб во всех трех кюветах. Для улучшения порога 
чувствительности анализа на уран над верхним рядом счетчиков 
можно расположить четвертую кювету с пробой.

Основной недостаток этой методики по сравнению с предыду
щей заключается в более низкой чувствительности анализов на то
рий и радон вследствие малой чувствительности измерения жест
кого бета-излучения. Однако она имеет преимущество, состоящее 
в том, что все измерения выполняются по общему бета-гамма-излу
чению без применения спектрометрической аппаратуры.

В табл. 3. 21 сравниваются пороги чувствительности анализов 
при использовании в качестве третьего параметра жесткого бета- 
излучения и дискриминированного гамма-излучения пробы для 
времени измерений 60 мин.

Таблица 3. 21

Порог чувствительности анализов по методикам с применением 
измерений жесткого бета-излучения и дискриминированного

гамма-излучения

Элемент

Порог чувствительности анализов, 
л*КГ3%

при фильтрации 
бета-излучения

при дискриминации 
гамма-излучения

Уран 0,45 0,45
Радон 3,60 1,20
Торин 8,40 2,40

П р и м е ч а н и е .  Естественный фон при измерении жесткого бета-излучення и 
дискриминированного гамма-излучения равен соответственно 240 н 60 имп}мш\, а скорость
ейета от ураио-радиевого эталона, содержащего 1* 10- а % урана, 6 и 7 имп/мин.

1L Анализ с применением прокаливания

При высоких температурах пробы теряют радон. В этом случае 
интенсивность гамма-излучения, обусловленная продуктами рас
пада радона, уменьшается пропорционально потере радона, а ин
тенсивность гамма-излучения элементов урановой группы, калия 
и тория не изменяется. Эту особенность можно использовать для 
определения радона и тория в пробах по результатам их гамма-из-
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мврєнии сцинтилляциониым гамма-счетчиком до и после прокали
вания.

Измерения и прокаливание выполняют в огнеупорных тарел
ках диаметром 60 мм и высотой 10 мм из жаропрочной нержавею
щей стали.

Измерения производят после прокаливания, спустя 2,5 ч. 
За это время Ra (В +  Q приходит в равновесие с оставшимся 
в пробе радоном.

В табл. 3. 22 приведена гамма-активность проб весом 40 г 
с крупностью зерна 100 меш до и после прокаливания при темпера
туре 1000° С в муфельной печи МП-2 с терморегулятором. При рас
чете гамма-активности вводилась поправка на гамма-излучение 
элементов урановой группы.

Таблица 3. 22
Потери радона при прокаливании проб

Вещественный состав пробы

Интенсивность гамма- 
излучения. отн. ед. Потери 

радона при 
прокаливании 

Р, оти. ед.до прокали
вания

после
прокаливания

Силикатная I . 100 30 0,70
Силикатная II 100 28 0,72
Карбонатная 100 26 0,74
Угли . . . .  . . • 100 25 0,75
Гематитово-магнетитовая 100 20 0,80

Из табл. 3. 22 видно, что потери радона при прокаливании проб 
различного вещественного состава различаются незначительно. 
Это позволяет принять экспериментально определенный коэффи
циент Р для проб близкого вещественного состава (при данном 
режиме и условиях прокаливания) постоянным и по результатам 
измерения гамма-излучения пробы до (Лу) и после (Луп) прокали
вания составить систему уравнений

А у  — nQu +  bQRn +  cQjh. И“ dQK, (3. 151)
у̂п — öQn +  (1 — P) hQ̂ n +  cQib “h dQK.

Решение уравнений (3. 151) имеет следующий вид:

СК„ =  - ^ ( Л - Л п ) .  (3. 152)
А у  —  aQu  — — óQk.......  " і

с
(3. 153)

При гамма-измерениях сцинтилляциониым счетчиком с фильт
ром из свинца толщиной 2 мм влиянием гамма-излучения элемен-
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тов урановой группы можно пренебречь (а =  0,02) и принять 
в формуле (3. 153) эталонный эквивалент радона равным единице 
(Ь =  1). При измерении рудных проб гамма-излучение калия также 
можно не учитывать (d =  1,5—1,7« 10“4). В этом случае содержа
ние не только радона, но и тория определяется из двух измерений 
пробы по гамма-лучам — до и после ее прокаливания:Qth =  - р г \А, (ЬР - 1 )  +  4 , п]. (3. 154)

Коэффициент -гр- в формуле (3. 152) определяют по результа
там гамма-измерений проб с известным содержанием радона до и 
после их прокаливания из выражения

QRn
лY— Г1 vn (3. 155)

С этой целью до и после прокаливания следует измерить гамма- 
активность нескольких проб соответствующего вещественного со
става с известным содержанием радона и по этим данным рассчи
тать среднее арифметическое значение коэффициента

Система уравнений (3. 151) в сочетании с двумя выражениями, 
составленными по измерениям суммарного бета-гамма-излучения 
счетчиками СТС и MC, позволяет рассчитать содержание всех 
четырех радиоактивных элементов; урана, радона, тория и калия.

Метод прокаливания может быть использован также для диаг
ностики природы радиоактивности рудных проб, гамма-активность 
которых (в %-экв урана) больше бета-активности (Лу > Л р ) 1. 
Если после прокаливания при 1000° С активность пробы резко 
падает, она содержит преимущественно радий; если гамма-актив
ность уменьшается незначительно или совсем не изменяется, проба 
содержит в основном торий.

Прокаливание используют также для восстановления равно
весия между тороном и радиоторием и между радоном и радием 
в эманнрующих пробах.

В связи с тем, что после прокаливания при температуре 
1000° С проба практически не эманирует, равновесие между торо
ном и радиоторием восстанавливается через 2—3 суток (период 
полураспада ThB равен 10,6 ч), а между радоном и радием через 
25—30 суток.

Преимущество такого способа восстановления равновесия перед 
обычным способом герметизации заключается, во-первых, в том, 
что накапливающиеся радон и торий распределяются в пробе 
равномерно по всему ее объему, во-вторых, после восстановления 
радиоактивного равновесия в пробе можно измерять не только ее

1 Пробы с соотношением Ау <  А$ являются большей частью урановыми,
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гамма-излучение, но также и бета-излучение и, в-третьих, отпа
дает необходимость в специальных герметических сосудах. Под
черкнем, что метод прокаливания можно применять для количе
ственного определения тория и радона, только если коэффициент Р 
для пород данного типа изменяется не более чем на 2—3%.

§ 21. Оценка влияния калия и радия Е 
на результаты анализов

Влияние калия и RaE на результаты анализов можно оценить 
по результатам измерений счетчиками СТС и MC суммарного бета- 
гамма-излучения проб в промежуточных для бета-лучей слоях, 
для которых эталонные эквиваленты RaE равны соответственно 
0,07 и 0,02.

С учетом влияния бета-излучения RaE уравнения при измере
ниях счетчиками СТС и MC имеют следующий вид:
Лстс =  0,48 Qu +  0,45 QRn +  0,07QRaE +  0,206QTh +  6,40- 10"4QK; 
^мс =  0»47 Qu +  0,51 QPn -f- 0,02QRaE -f- 0,21 OQxh +  2,6* 10 4Q^.

Если из первого уравнения вычесть второе, получим 

■̂ стс — ^мс =  0,01 (Qu — Qrn) “f* 0,05 (Qr3e Qrü)

— 0,004QTh +  3,8- 10-4QK.

Пренебрегая первым и третьим членами правой части уравне
ния 1 * находим:

^СТС — ^MC =  0,05 (QftaE — Qrh) И" 3,8-10 4Qk»
Таким образом, если, например, в пробе содержится 5% ка

лия, то А ото будет больше Лмс по абсолютной величине на 
1,9 X 1(Г3% U.

Когда в пробе содержится 0,1 % радона и 0,2% RaE, результат 
измерения счетчиками СТС завышается по абсолютной величине 
на 0,005%.

В случае сдвига равновесия в сторону недостатка RaE по срав
нению с радоном результат измерений счетчиками СТС занижается. 
Если результаты измерений активности счетчиками СТС и MC 
совпадают, калий в пробах отсутствует и между RaE и радоном 
имеет место равновесие. При анализах таких проб вместо толсто
стенных счетчиков можно применять более чувствительные тонко
стенные бета-счетчики.

1 При необходимости можно добиться полного совпадения эталонных экви
валентов урановой группы путем изменения толщины слоя пробы и тем самым
полностью исключить первый член уравнения.
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§ 22. Определение содержания урана, радона и тория 
по спектрометрическим гамма-измерениям на установках

н ЛСУ-5К и-ЛАС
Для спектрометрических методов исследований проб применяют 

установки ЛСУ-5К и ЛАС. Методические приемы анализов на этих 
установках в основном одинаковы; отличия заключаются лишь 
в некоторых деталях техники измерений. В связи с этим далее 
излагаются методики анализа трехкомпопентных проб только на 
установке ЛСУ-5К

12. Анализ проб по бета-измерениям 
и дифференциальным гамма-измерениям

Методика анализа основана на измерениях общего бета-излу
чения пробы, а также в дифференциальном режиме — на уча
стках спектра 0,32—0,38 и 0,22—0,26 Мэе. При анализах малых 
навесок бета-измерения заменяют гамма-измерениями в области 
энергии 0,095—0,110 Мэе.

Условия измерений по всем каналам, выбор необходимых уча
стков спектра и расчет эталонных эквивалентов аналогичны тако
вым при анализе четырехкомпонентных проб.

Для гамма-измерений используют кристалл с альфа-реперным 
источником; это повышает стабильность результатов измерений, 
а следовательно, и точность анализов; более высокий фон (за 
счет реперного источника) практически не увеличивает погреш
ности анализа рудных проб, так как величина фона незначительна 
по сравнению с активностью проб. В зависимости от навески пробы 
и ее активности измерения выполняют в фигурных стаканах или 
в круглых тарелках, которые входят в комплект прибора ЛСУ-5К. 
Эталонные эквиваленты урана, радона и тория определяют для 
тех же геометрических условий, при которых измеряется актив
ность проб.

После подстановки соответствующих значений эталонных экви
валентов в систему уравнений (3. 79) и ее решения по формулам 
(3. 80)—(3. 82) рассчитывают коэффициенты в формулах для опре
деления урана, тория и радона.

Пример. Требуется рассчитать коэффициенты в формулах для 
определения урана, радона и тория и оценить возможные система
тические погрешности анализов.

Если записать результаты измерений активностей А±, Л 2» Ад* 
Аъ проб в дифференциальном режиме, на участках гамма-спектра 
в интервале энергий 0,095—0,110, 0,32—0,38, 0,22—0,26 Мэе и по 
бета-излучению с помощью сцинтилляционного бета-счетчика, то

i!4nn^liTOnHKo 0n£eÄe;ieHim урана, радона, торпя на установке ЛАС подробно изложена д . в. Токаревой (1961).
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с учетом эталонных эквивалентов, приведенных в табл. 3. 16 
уравнения баланса активностей приобретут следующий вид*

Аг =  0,225 Qu +  0,775QR„ +  0,425 Qxh, 

Аг =  0,009 Qu +  0,991 QRn +  0,233QTh, 

A3 =  0,023 Qu +  0,977 QRn +  0,676QTh; 

At =  0,430Qu +  0,570QRn +  0,206QTh.
(3. 156)

Пренебрегая гамма-излучением урановой группы во 
каналах, из первых трех уравнений (3. 156) находим

II и III

Qu =  4,45.4 і — 1,03 Л 2 — 2,42Л3, (3. 157)

Qro =  1,53Л г — 0,53Л3, (3. 158)

Q-rh =  2,26 (Л3.— Л 2)* (3. 159)

Аналогично из второго, третьего и четвертого уравнений си
стемы (3. 156) при замене гамма-измерений в области 0,095— 
0,110 Мэе бета-измерениями содержание урана можно определить 
по формуле

Qu =  2.33Л 5 — 0,93Л и — 0,40Л3. (3.160)

При расчете коэффициента формулы (3. 159) пренебрегли вели
чиной 0,014 (Qu — Qr~)* а при расчете коэффициентов формулы 
(3. 158) — величиной 0,009 (On— QdJ .

Формулы (3. 157) и (3. 160) получены путем подстановки 
выражений (3. 158) и (3. 159) в первое и четвертое уравнения си
стемы (3. 156). При таком решении погрешность анализа па торий 
на основании выражения (3. 103) составляет

о / *Rn \
AQth =  —0,032 I - ^ г  — 1 Qu. (3. 161)

\ * г  /

Если пренебречь величиной 0,009 (Qy — QRn), погрешность 
определения радона будет равна

AQr„ =  0,233-0,032 -  1J Qu +  0,009 X

X ( i p -  - 1) Qu =  °-016 [ihr-- 1) Q* (3‘ 162)

При расчете содержания урана по формулам (3. 157) и (3. 160) 
абсолютные погрешности анализов вследствие того, что гамма-нз-
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лучение урана во втором и 
не учитывается, следующие:

A^  =  - W 0’016

третьем  у р ав н е н и я х  системы (3. 156)

п - 1 Qu +
0,425
0,225

0,032 X

На основании выражений (3. 161)—(3. 164) можно заключить, 
что в большинстве случаев погрешности анализов на уран, радон 
и торий будут пренебрежимо малы. Если подобными ошибками 
пренебречь нельзя, систему уравнений (3. 156) следует решать 
обычным способом — по формулам (3. 80)—(3. 82).

Из формул (3. 157) и (3. 160) видно, что замена гамма-измере
ний в области энергий 0,095—0,110 Мэе бета-измерениями приво
дит к тому, что в формуле для определения урана коэффициент 
величины А 5 уменьшается в 2 раза по сравнению с коэффициен
том величины Аъ а коэффициент величины Л3 — в 6 раз. 
Благодаря этому при прочих равных условиях уменьшается и 
случайная погрешность определения урана. Кроме того, резуль
таты бета-измерений более стабильны и на них практически не 
влияет вещественпый состав проб. Вследствие этого для выделения 
излучений урана при работе по рассматриваемой методике целесо
образнее применять бета-измерения. Однако следует иметь в виду, 
что при бета-нзмерениях тонкостенными или сцинтилляционными 
бета-счетчиками без дополнительного фильтра могут возникнуть 
ошибки из-за влияния излучения калия и неопределенного содер
жания в эманнрующих пробах RaE.

Влияние излучения калия можно оценить путем подстановки 
его эталонных эквивалентов в соответствующие расчетные формулы. 
Например, при расчете урана, радона и тория по формулам 
(3. 157)—(3. 159) и урана по формуле (3. 160) погрешности, обус
ловленные калием, равны

AQu =  QK- 10_4(4,45.0,74 — 1,03-0,46—2,42-0,86) =  0,73-10"4Qk,

AQrh =  QK- 10-4 (1,53 • 0,46 — 0,53 • 0,86) =  0,25-10“ 4Q к >

AQfh =  Qk -2,26 -10-4 (0,86 — 0,46) =  0,9- IO^Qk,

AQij = Qk- l0~'(2.33-6,6—0.93-0,46 —0,40-0,86)= 14,62- 10~^к.
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Для сцинтилляционных и торцовых бета-счетчиков эталонный 
эквивалент RaE приблизительно равен 0,13, поэтому при расчетах 
по формуле (3. 160) погрешность анализа эманирующей пробы 
вследствие неопределенного содержания в ней RaE на основании 
выражения (3. 96) 1 может достигать следующей величины:

a ^ R a E/ VLMtч» w

t.Raлп
tR a
"э

(3. 165)

Для эталона с коэффициентом эманирования 13% и коэффи
циентом равновесия между радием и ураном 100% выражение 
(3. 165) принимает вид:

AviV =  0,35 (а„ — 0,13) kS*Qu. (3. 166)

Таким образом, при использовании только гамма-излучения 
влиянием калия можно пренебречь, а влияние RaE исключается 
полностью. В случаях анализов по комплексу гамма-измерений 
в двух дифференциальных режимах и одному бета-измерению сцин- 
тилляционным бета-счетчиком ошибки, обусловленные влиянием 
излучения калия и RaE, могут быть значительными. В этом случае, 
например, содержание калия в количестве 5% завышает содержа
ние урана по абсолютной величине на 7,3 * 10“3%, а относительная 
ошибка анализа пробы, имеющей коэффициент эманирования 50% 
(ап =  0,5) и коэффициент равновесия между радием и ураном 200%
( С  =  2), может достигать 20—25%.

Большие погрешности анализов из-за влияния калия и эмани
рования ограничивают применение тонкостенных газоразрядных 
и сцинтилляционных бета-счетчиков. Если детекторы такого типа 
экранировать фильтром толщиной 0,25 г/см2, эталонные бета-экви
валенты калия и RaE уменьшатся соответственно до 2,5 *1(Г4 и 
0,02. Поэтому погрешности анализов на уран уменьшаются в связи

ß С
с влиянием калия примерно в -—г- ** 2,6 раза, в связи с влия-

ниєм RaE в =  6,5 раза. Однако при этом порог чувствитель
ности бета-измерений при измерении сцинтилляционным бета-счет
чиком снижается в 4,5—5 раз и может оказаться недостаточным 
для анализов проб с бедной урано-ториевой минерализацией. Это 
обстоятельство необходимо учитывать при использовании бета- 
счетчиков с небольшой поверхностью (например, таких, как в уста- 
новке ЛСУ-5К).

1 Величина 
муле (3. 160).

I
/ - 1

в формуле (3, 96) соответствует коэффициенту 2,33 в фор-
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IS. Особенности анализа малых навесок проб 
по дифференциальным гамма-измерениям 1

Анализы малых навесок проб (от десятков миллиграммов до 
первых единиц граммов) на уран, радон и торищоснованы на гамма- 
измерениях в областях энергий 0,095—0,110, 0,32—0,38 и 0,22— 
0,26 Мэе. Выбор рабочих участков спектра, расчет рабочих формул 
и порядок измерений сохраняются такими же, как и в предыдущей 
методике, где используются эти энергетические интервалы.

При измерениях пробы и эталоны крупностью зерна не менее 
100 меш насыпают в специальные небольшие капсулы и помещают 
для повышения чувствительности измерений в углубление (коло
дец) кристалла.

Вместо кристалла с колодцем, входящего в комплект уста
новки ЛСУ-5К, можно использовать заключенный в свинцовый 
экран специальный датчик, подключенный к какому-либо другому 
спектрометру. Счетчик состоит из фотоумножителя ФЭУ-35 и 
кристалла меньшего, чем в установке ЛСУ-5К, размера (диаметр 
и высота 3 см) с колодцем, диаметр которого составляет 1,5 см, 
а глубина 2 см. Перед анализами необходимо убедиться, что тол
щина стенок всех капсул одинакова; это осуществляется путем 
измерений одной и той же пробы во всех капсулах в области энер
гий 0,095—0,110 Мэе.

При анализах объемы проб и эталонов должны быть одинако
выми при различии навесок (при полном поглощении стенками 
капсул бета-лучей) не более чем на 50%. Измерения необходимо 
выполнять с эталоном, схожим по вещественному составу с про
бами.

Длительность измерений зависит от активности пробы. Для 
проб, активность которых в единицах урана равна процентам, вре
мя измерений составляет около 30 мин; если активность равна де
сяткам процентов, измерения продолжаются примерно 10 мин.

Содержание урана и тория в соответствующих эталонах при 
выводе формул анализа должно составлять приблизительно 
20-30% .

14. Анализ проб по бета-гамма- и жесткому гамма-излучениям
Анализ выполняется по комплексу бета- и гамма-измерений 

в дифференциальном режиме путем выделения жесткого гамма- 
излучения ThC" (2,62 Мэе). Как видно на рис. 31, при пороге диск
риминации выше 1,5 Мэе интегральная кривая спектра гамма- 
излучения тория идет выше интегральной кривой урана. Благо
даря этому урановый эквивалент тория оказывается больше еди
ницы, в то время как при измерении общего гамма-излучения он 
не превышает 0,4. 1

1 Методика разработана Е, И. Зайцевым (1958).
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Для выделения излучения урана измеряют бета-излучение поо- 
бы сцинтилляционным счетчиком, а для выделения излучения 
радона общее гамма-излучение по I каналу в интегральном 
режиме. Уровень дискриминации в данном случае составляет 
около 0,02 Мэе.

Жесткую составляющую гамма-излучения следует измерять 
по IV каналу Для выбора необходимого уровня дискриминации
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Рис. 31. Интегральные кривые гамма-спектра равно

весной урановой и торневой руд

в этом канале снимают интегральные кривые активности урановой 
и ториевой руд. Оптимальным считают такой уровень дискримина
ции, при котором скорость счета от урано-радиевого эталона со
ставляет 0,5%, а от ториевого около 2% скоростей их счета при 
измерении общего гамма-излучения.

Чувствительность анализов по описываемой методике в связи 
с малой чувствительностью измерений жесткого гамма-излучения 
невелика. Для ее увеличения жесткое гамма-излучение целесооб- 1

1 При измерениях рассматриваемым методом па установке ЛСУ-5К общее 
гамма-излучение можно также измерять одновременно по I и II каналам, а жест
кую составляющую— по III и IV каналам; это позволит уменьшить ошибки счета 
(что особенно важно при измерениях гамма-активности по жесткой составляющей) 
и исключить возможные промахи,
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разно регистрировать в дифференциальном режиме с широким ок
ном, устанавливая такой верхний уровень дискриминации, чтобы 
скорость счета от тория составляла величину порядка 0,1—0,2% 
его общего гамма-излучения.

Амплитуды импульсов, обусловленных жестким гамма-излуче
нием (2,62 Мэе), целесообразно растянуть соответствующим уси
лением до 40—45 в\ при этом уменьшается влияние дрейфа порога 
дискриминации па результаты измерений.

Измерения по этой методике выполняют без альфа-реперного 
источника.

В табл. 3. 23 приведены примерные эталонные эквиваленты 
по общему и жесткому гамма-излучениям и порог чувствительно
сти измерений активности проб для навески 300 г при продолжи
тельности измерений 60 мин.

Таблица 3. 23

Примерные эталонные эквиваленты и порог чувствительности 
при измерениях общего и жесткого гамма-излучений на

установке ЛСУ-5К

Вид измерений
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Общее гамма-излуче
ние при уровне дискри
минации 0,02 Мэе . 600 201 000 0,03 0,97 0,40 1,1 0,069

Жесткое гамма-излу
чение .  . 30 990 0,0 1,00 1,5 0,0 1,0

С учетом эталонных бета-эквивалентов (см. табл. 3. 16) и 
гамма-эквивалентов (см. табл. 3. 23) система уравнений принимает 
вид:

Ар =  0,434 Qn +  0,566 QRn +  0,206QTh,

Ay -  0,030Qu +  0,970 QRn +  0,400QTb, (3. 167)
Ауд =  l,00QRn +  l,500QTh.

Далее решаем систему уравнений по схеме (3. 80)—(3, 82): 

Qu =  2,43Ар — 1,50Ау +  0,07Аїд, (3. 168)

Qrh *  М8Ау -  0,38АУд -  0,10Ар, (3. 169)

Qxh =  0,92 А уд 0,99Ау +  0,07Ар. (3* 1 ^ )
168



Формула (3. 168) получена для случая измерений бета-актив- 
ности сцинтилляционным бета-счетчиком без фильтра. При этом 
погрешности определения урана, обусловленные неопределенным 
содержанием RflE и калия в пробе, при измерениях с равновесным 
эталоном (коэффициент эманирования равен 13%) составляют

ДОRaEп Л ПЛ / Л « л\ < Р Э ^
UfOUVUn U  тп- - -  / в  •• V w ł (3. 171)

A Q S -U .IO ^ Q k. (3.172)
В связи с такими большими ошибками бета-измерения сцин

тилляционным бета-счетчиком целесообразно выполнять с допол
нительным фильтром толщиной 0,25 г!см2.

Пороги чувствительности анализов неравновесных урано-то- 
риевых проб, не содержащих калия на установке ЛСУ-5К, рас
считанные для времени измерений 60 мин. приведены в табл. 3. 24.

Таблица 3. 24
Порог чувствительности анализов комплексных 

неравновесных урано-ториевых проб на установке Л СУ-5 К

Порог чувствительпости аяалаза.
Методика анализа

на уран на радон на TopHfi

Измерения в дифференциальном 
режиме на участках гамма-спектра 
0,095—0,110, 0,32—0,38,0,22-0,26 Мэе 0,550 0,140 0,29

Гамма-измерения в области энер
гий 0,32—0,38, 0,22—0,26 Мэе и бета- 
измерения сцинтилляционным бета- 
счетчиком без фильтра...................... 0,34 0,14 0,29

То же с фильтром толщиной 
0,25 sjcA t^  • • . . .  « ♦ 1,51 0,14 0,29

Измерения общего бета-излучения с 
фильтром толщиной 0,25 а/с«2, общего 
гамма-излучения и жесткого гамма- 
излучения (2,62 Мэе) • . • - 1,60 0,82 1,90

§ 23. Сравнительная оценка методик анализа трехкомпонентных
проб на уран, радон и торий

Чувствительность многорядиой установки для измерения актив
ности руд и пород с бедной урано-ториевой минерализацией макси
мальна при анализах по суммарному бета-гамма-излучению, об
щему гамма-излучению и гамма-излучению в области 0,24—0,26 
или 2,62 Мэе. Если в комплекте установки нет дискриминатора, 
гамма-измерения в дифференциальных режимах заменяют измере
ниями жесткого бета-излучения с помощью счетчиков MC (фильтр
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толщиной 0,27 г/см2) или с помощью счетчиков СТС (фильтр тол- 
щиной 0,45—0,5 г/см2)\ при этом порог чувствительности анализов 
на торий и радон повышается.

Анализ с применением прокаливания целесообразно применять 
только в случае, когда из-за отсутствия аппаратуры нельзя вос
пользоваться каким-либо другим методом. Однако прокаливание 
можно рекомендовать как дополнительную предварительную опе
рацию перед определением тория в пробах со значительным преоб
ладанием радона. После прокаливания гамма-активность пробы, 
обусловленная излучением группы радона, уменьшается примерно 
в 3 раза,поэтому гамма-излучение тория выделяется более контра
стно.

Прокаливание бывает полезно и для того, чтобы восстановить 
равновесие между тороном и радиоторием и между радоном и ра
дием в эманирующих породах. Равновесие между тороном и радио
торием восстанавливается через 2 суток, а между радоном и радием 
практически через 15—20 суток. Преимущество такого способа 
перед герметизацией проб заключается в том, что эманация накап
ливается равномерно по всей пробе. Однако в ряде случаев после 
прокаливания эманирование полностью не прекращается.

На установке ЛСУ-5К наиболее рационально производить ана
лизы проб по измерениям общего бета-излучения с фильтром тол
щиной 0,25 г/см2 и гамма-излучения в области энергий 0,32—0,38 
и 0,22—0,26 Мэе.

При бета-измерениях без фильтров чувствительность анализов 
па уран повышается в 3—4 раза. Однако одновременно с этим резко 
возрастают погрешности, обусловленные излучением калия и не
определенным содержанием RaE в пробе. Поэтому бета-измерения 
без фильтров можно применять, только предварительно убедив
шись, что для анализируемых проб влиянием RaE и калия можно 
пренебречь. Гамма-измерения в области энергий 0,095—0,110 Мэе 
при анализе трехкомпонентных проб нежелательны, так как, кроме 
вещественного состава, на результат анализа сильно влияют ста
тистические ошибки измерений в связи с тем, что коэффициент 
в расчетной формуле анализа перед результатом измерений гамма- 
активности проб в этом участке спектра очень велик (4,5—5,0). 
Например, при анализе равновесных проб, не содержащих тория, 
относительная случайная погрешность измерений гамма-актив- 
пости в 2—3 % вызывает относительную погрешность анализа 
проб па уран в 10—15%, а при коэффициенте равновесия, равном 
200%, она достигает 30%.

XXIV. АНАЛИЗ ДВУХ КОМП ОН БИТНЫХ ПРОБ

К двухкомпонентным относятся комплексные урано-ториевые 
пробы, в которых коэффициент равновесия между радоном и ура
ном такой же, как в эталоне, а таюке урановые пробы с неопре-
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деленным коэффициентом равновесия между радоном и ураном 
В пробах первого типа определяют уран и торий, в пробах второго 
типа — уран и радон. ґ F

Анализ таких про і в большинстве случаев выполняется по 
общему бета- и гамма-излучению на установках, позволяющих ве
сти измерения одновременно по двум каналам. Широко приме
няются многосчетчиковые установки, в которых одновременно вы
полняются бета- и гамма-измерения одной навески; эти установки 
используют газоразрядные счетчики, собранные в две группы по 
нескольку штук. Широкое распространение получили установки, 
представляющие собой сочетание сцинтилляционного гамма-счет
чика с газоразрядными бета-счетчиками. Конструктивно они отли
чаются друг от друга количеством, типом и расположением газо
разрядных счетчиков относительно кристалла и его размерами. 
Имеются также установки, в которых измерения выполняются 
гамма-сцинтилляционным и бета-сцинтилляционным счетчиками.

Иногда гамма-измерения при анализах проб производят в двух 
энергетических интервалах; в таком случае датчик может состоять 
из одного спектрометрического сцинтилляционного гамма-счет
чика. Например, используя спектрометрический кристалл с ко
лодцем, по измерению гамма-излучения, как общего, так и в обла
сти энергий 0,095—0,110 Мэе, анализируют малые навески ура
новых проб с неопределенным коэффициентом равновесия между 
радоном и ураном. Для анализа комплексных радиев о-тор иевых 
проб измеряют гамма-излучение в области энергий 0,22—0,26 
и 0,32—0,38 Мэе или в других энергетических интервалах, на
пример жесткое гамма-излучение по линии 2,62 Мэе и общее 
гамма-излучение.

Расчет содержания урана в пробах с неопределенным коэффи
циентом равновесия между радоном и ураном выполняется, как 
это показано выше, по формуле (3. 75), а расчет содержания урана 
и тория в урано-ториевых пробах — по формулам (3.75) и (3.78).

При определении величины I в формуле (3. 75) используют 
не сами эталонные эквиваленты, а их отношения; в связи с этим 
при расчете / исключаются погрешности, связанные с неправиль
ным определением содержания урана в рабочем эталоне, и не нужно 
точно знать содержание радия, урана и тория в эталонах, приго
товленных соответственно из радия, окиси—закиси урана и тория. 
Величину I рассчитывают по выражению

/ =
А_* ' 6
Лі ’

(3. 173)

где А 2 и Ai — результаты двух измерений активности эталонов 
радия, окиси—закиси урана или тория в различных условиях, 
выраженные в % урана по формулам (3. 11) и (3. 12).
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Прн наличии в этих эталонах примесей других радиоактивных 
элементов вводятся поправки на их излучение. Например, отно
шение радоновых или ториевых эталонных эквивалентов с учетом 
поправки на излучение урана рассчитывают по выражению

Ло — Qtt 
А___ П~, »* * 1 ''С и (3. 174)

где Qu — содержание урана в ториевом эталоне или в резко 
неравновесном урановом эталоне.

Коэффициент іон лучше всего определять по измерениям ра
диевого эталона, не содержащего урана, или эталона с резким 
сдвигом равновесия в сторону избытка радона. Если измерения 
производят по бета-излучению, необходимо, чтобы коэффициент 
равновесия между RaE и радоном был таким же, как в рабочем 
эталоне, или чтобы бета-излучение RaE в значительной мере от
фильтровывалось, как, например, при использовании счетчиков 
типа MC. Коэффициент L n чаще всего рассчитывают по формуле 
(3. 174) на основании измерений активности эталона окиси—за
киси урана. Однако при этом необходимо как можно точнее знать 
содержание урана в эталонах окиси—закиси урана и урана—радия.

Другой способ определения отношений эталонных эквивален
тов радона и тория сводится к расчетам по формуле

l-H i
/' = -------

1 -f* Ьг

*;Rn
*?"

— і
tі.

*;Rn — 1
(3. 176)

где bl9 b 2 — радоновые эквиваленты в первом и втором уравне
ниях для урано-радиевого эталона с коэффициентом равновесия 
kRn; *, У — отношения урановых, радоновых, ториевых или ка
лиевых эквивалентов для урано-радиевых эталонов с коэффициен
тами равновесия соответственно kRn и k'3Rn.

§ 24. Анализ неравновесных урановых или комплексных 
урано-ториевых проб по бета-гамма-излучению в насыщенных

для бета-лучей слоях

15. Анализ на многосчетчиковой установке1
Многосчетчнковая установка (рис. 32) состоит из специального 

датчика и двух пересчетных установок типа Б или других устройств. 
В датчике расположены две группы счетчиков МС-6 по 4 в группе, 
каждая из которых подключена к отдельной счетной установке. 
Датчик (рис. 33) помещен в свинцовый или железный экран,

1 Многосчетчнковая установка u методика анализа на ней разработаны 
И. П. Шумилиным при участии М. Д. Михайловского и К. И. Быковой (1952).
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Рис. 32. Многосчетчико- 
рая установка для бета- 

гамма-измерений газораз
рядными счетчиками.

” . ■ л.-:1

ь«25

Ш м .I

Рис. 33. Датчик миогосчетчиковой установки.

Рис. 34. Кюветы для проб.



представляющий собой разборный прямоугольный ящик с тол
щиной стенок 4 см. Передняя стенка экрана насажена на гори
зонтальную ось с пружиной и благодаря этому легко перемещается. 
Между рядами счетчиков МС-6 помещена заземленная алюминие
вая полочка (пластинка), на которую ставят кюветы с пробами 
(рис. 34). Суммарная толщина дна кюветы и алюминиевой пла
стинки (1,5 г/см2) достаточна для полного поглощения бета-излу
чения.

При подготовке установки к работе нужно заземлить пере- 
счетные устройства, свинцовый экран, катоды счетных трубок, 
алюминиевую пластинку между рядами счетчиков и металлические 
оплетки проводов, соединяющих аноды верхнего и нижнего ряда 
счетчиков с соответствующими входными усилительными устрой
ствами БГС. Затем следует сгруппировать по четыре счетчика 
MC-б с близкими характеристиками и проверить отсутствие элек
тромагнитных наводок между рядами счетчиков.

После этого необходимо проверить идентичность чувствитель
ности верхней и нижней групп счетчиков следующим образом: 
поместить между рядами счетчиков прямоугольную плексигласо
вую кювету размерами 20x10x1 см, наполненную пробой до 
уровня бортиков, поверхность пробы закрыть алюминиевым филь
тром, толщина которого эквивалентна толщине дна кюветы вместе 
с алюминиевой полочкой. Верхние счетчики необходимо устано
вить по отношению к поверхности пробы так, чтобы отсчеты ниж
них счетчиков были примерно на 5—10% больше отсчетов верх
них. Благодаря этому автоматически вводится поправка на гамма- 
излучение, поглощенное в фильтре.

Подготовка эталонов и проб для измерений. Эталон и пробы 
измеряют в прямоугольных кюветах при толщине слоя 1 см и по
верхности 20x10 см (для содержания урана до 0,2%), 10x5 см 
(для содержания урана до 1%) и 10x2 см (для содержания урана 
более 1 %); при измерении богатых руд (содержание урана больше 
5%) размеры кювет еще уменьшаются. Эталон и проба должны за
нимать весь объем кюветы.

В зависимости от активности пробы для анализа требуются 
различные навески: при содержании урана до 0,3% — 150—300 г, 
от 0,3 до 1 % — 50—75 а, более 1 % — 20—30 г.

Пробы, измельченные до крупности зерен 80—100 меш, при 
помощи полевого радиометра ориентировочно разделяют по ак
тивности на указанные выше 3 группы. Пробами каждой группы 
наполняют кюветы соответствующих размеров. Поверхность проб 
тщательно разравнивают. При этом насыпная плотность проб 
должна быть не менее 0,8—0,9 г/см2, иначе толщина слоя будет 
ненасыщенной по бета-лучам. Кювету, наполненную порошковой 
пробой, взвешивают; из суммарного веса кюветы и порошка вычи
тают вес кюветы (обозначен на каждой кювете). Вес порошка 
(в граммах), наполняющего кювету, и номер пробы записывают
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графитовым карандашом на бортике кюветы. При взвешивании 
нужно следить за тем чтобы пробы не отличались по весу от эта- 
лона более чем на 15%.

Пробы поступают на измерения по группам. Сначала произ
водят измерения проб первой группы, затем— второй и после 
этого — третьей.

Порядок измерений. Сначала измеряют естественный фон одно
временно нижней и верхней группами счетчиков. При стабильной 
работе установки и надежной экранировке счетчиков фон доста
точно определять 1—2 раза в сутки: в начале, а также в середине 
или в конце рабочего дня. Продолжительность измерения фона 
20—25 мин.

Затем необходимо определить чувствительность установки. 
В начале ее эксплуатации и при замене счетчиков скорость счета 
от эталона необходимо измерять 2—3 раза в смену. Через 3—4 су
ток из единичных измерений следует вывести среднее арифметиче
ское значение скорости счета по бета- и гамма-излучению (в им
пульсах в минуту). Для расчета содержания урана в пробах сле
дует пользоваться средними арифметическими значениями чув
ствительности установки к бета- и гамма-излучению. Поэтому 
в дальнейшем измерения скорости счета от эталона нужны только 
для контроля за стабильностью работы установки и их можно 
производить 2—3 раза в неделю.

Скорость счета от эталона измеряют одновременно верхним и 
нижним рядами счетчиков: верхние счетчики измеряют суммарную 
интенсивность бета-гамма-излучения и естественный фон Фъ ниж
ние — гамма-излучение и естественный фон Ф2. Из суммарной ско
рости счета верхними счетчиками /Р+тт* вычитают Фх, а из ско
рости счета нижними Ф2. Разность отсчетов верхними и нижними 
счетчиками с поправками на фон соответствует скорости бета-
счета от эталона /£. а скорость счета нижними счетчиками с по
правкой на фон — скорости гамма-счета от эталона i\.

Для упрощения расчетов содержания урана в пробах по вели
чине, обратной чувствительности установки, определяют кон
станты эталона:

Ч = ^ Г -  (3- 176)
1 э

Ł % р3

где О?, — содержание урана в эталоне в %: Рэ — вес эталона в г.
При смене счетчиков и изменении чувствительности установки 

константы следует рассчитывать заново.
Пример. На установке с Фх ~  231 имп/мин и Ф2 — 235 импімин 

от эталона весом Рэ =  282 г, содержащим 0,1% урана, получены
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скорости счета / р+ гг*. =  3728 импімин и />+ф* =  1081 импімин. 
Из результатов измерений получим

/э =  1081 — 235 =  846 импімин,

/5 =  3728 — 231 — 846 =  2651 импімин.
Отсюда

йв =
0,1
2651 3,86-10гб %

импімин. ,

kV
0,1-282

846 « 3 ,3 3 -ИГ2 %
пип! мин

Определение коэффициентов в расчетных формулах. Для урано
радиевых эталонов с различными коэффициентами равновесия 
между радоном и ураном должны быть определены соответствую
щие им коэффициенты / в расчетной формуле анализа. При опреде
лении этих коэффициентов необходимо учитывать, что величина / 
равна отношению эталонных эквивалентов радона (/Rn) при опре
делении урана в неравновесных урановых рудах и отношению 
эталонных эквивалентов тория (/Th) при измерении урано-торие- 
вых руд с таким же коэффициентом равновесия между радоном и 
ураном, как в эталоне. В связи с этим коэффициенты будут зави
сеть как от радиоактивного равновесия в эталоне, так и от при
роды радиоактивности анализируемых проб.

Для определения значения /оя надо иметь эталон окиси—за
киси урана или пробу с резким сдвигом равновесия в сторону 
избытка радона, а при расчете /Th — эталон тория. Расчет эта
лонных эквивалентов выполняют по формулам (3. 58)—(3. 62); 
например, на основании табл. 3. 25.

Л. _  в»1в^ __ Г. £ 0“Р Q'2 --

аY ~
0,012

0,2 = n Oft
"  I ----------9

bt> =  1 — 0,52 =  0,48, 

Ьу =  1 — 0,06 =  0,94,

0,115 — 0,025 
0,5

Величину эталонных экви-., їфМеТИЧ̂ скомУ пч Нвалентов
измерений
япифметическому из результят“а,"ентов определяют по среднему 
измерений тот же, что ц дЛя „_в нескольких измерений. Порядок

Проб.
l i t



Согласно данным табл- 3. 25, отношения эталонных эквивален
тов тория и радона равны

іLRn — 0,94
0,48 1,96,

/Th =
0,43
0,18 2,39.

Таблица 3. 25
Результаты измерения эталонов для вывода коэффициента /

Эталон Вес,
г

Скорость
счета,

цмл/лшн
Активность, 

% урана
Эталонные

эквиваленты

'в • у Ав лу ß Y
У рано-радиевый, содер

жащий 0,1% U; коэффициент 
эманирования 13% . . . 282 2561 846 0,1 од 1,00 1,00

Окись—закись урана, со
держащий 0,2% и . . 282 2660 102 0,104 0,012 0,52 0,06

Ториевый, содержащий 
0,5% Th и 0,025% U 282 2940 2032 0,115 0,240 0,18 0,43

На основании формулы (3. 174) отношение эталонных эквива
лентов можно рассчитать непосредственно по величинам бета- и 
гамма-активности соответствующих эталонов, выраженным в % 
урана:

/   0,012 0 , 2  і л*?
Rn_" 0,104 — 0,2 “

, __ 0,240 — 0,025 о ™
0,115 — 0,025 ~~

Подставив полученные значения / в выражение (3. 75), получим 
формулы для определения содержания урана соответственно в не
равновесных урановых и комплексных урано-ториевых рудах:

Q u -  Лд +  1,04 (Л3 - Л v). (3. 177)
Qu =  Hr 0,72 (Лр -  Ay). (3. 178)

Измерения проб. При измерениях пробу, как и эталон, поме
щают между рядами счетчиков в строго фиксированном положении. 
Если имеется возможность, целесообразно анализировать одну и 
ту же пробу на двух установках. При достаточном навыке лабо
рант может вести измерения на двух установках почти с той же 
производительностью, как и на одной.

Пример. Требуется рассчитать содержание урана и радона 
в пробе, не содержащей тория,измеренной на установке с пара
метрами, рассчитанными выше.

12 Чйи 11СМ 177



Если скорости счета от пробы и фона верхними 
чинами л « і /Л /Р“Г1 1 * 1 

* II =  3570 mini мин

и нижними счет-

ії
/п+ф* =  903 ими/мин,

скорости бета- и гамма-счета от пробы составляют соответственно 

it =  3570 — 231 — 668 =  2671 импімин,
In =  903 — 235 =  668 импімин.

Отсюда активности пробы весом Рп =  250 г по бета- и гамма- 
излучению, выраженные в % урана, равны

А, =  /£*э =  2671.3,86.1(Г5 =  0,100,

Л
'¥

!l ky  -668* 3,33*10“2 
Pv. ~  250

П ПйОV  ■ W  V  •

В соответствии с этими данными по формуле (3. 177) опреде
ляют содержание урана в пробе:

Q5 =  0 ,1 +  0,104-0,011 =  0,111%,
а по формуле (3. 100) (после введения поправки на коэффициент 
равновесия между ураном и радоном в урано-радиевом эталоне

=  0,87) — содержание радона в % равновесного урана:

Qr„ =  0,089-0,87 =  0,078.
Затем рассчитывают коэффициент равновесия между радоном

и ураном:
_  Л  Л Т Л

к“» * * « ?  100 =  70%,и, 111
Оценка погрешностей и выбор расчетных формул. Выбор той 

или иной расчетной формулы зависит от радиологических особен
ностей анализируемых проб. Если при измерении проб оказы
вается, что Лр >  i4v, такие пробы чаще всего являются урано
выми, поэтому содержание урана следует рассчитывать по формуле
(3. 177). Если в пробе >  1Пп (в данном случае больше 1,96),
особенно когда это отношение приближается к / П| =  2,39, при рас
чете по формуле (3. 177) получается отрицательный результат, 
Это указывает на преобладание в пробе тория над ураном и, следо
вательно, на необходимость расчетов по формуле (3. 178).

При нарушениях равновесия и ряду урана или при заметном 
содержании в пробе наряду с ураном тория возможны случаи,
когда u урано-ториевых пробах < Л ¥, но <  /рп. Анализ



этих проб на уран требует создания таких условий измерений 
чтобы отношения эталонных эквивалентов радона и тория были 
равны. Это возможно при измерении суммарного бета-гамма-из лу
чения проб в слоях толщиной —1,5 г!смг счетчиками MC без 
фильтра и с фильтром толщиной ~  0,45 г!см2. При этих условиях 
ториевые и радоновые эквиваленты при измерениях с фильтром 
и без фильтра составляют

сф =  0,31, с0 = 0,23, 6Ф =  0,77, Ь0 = 0,57,
откуда

/jh R̂n 1 ,35.
Формула для расчета содержания урана при исключении влия

ния тория и нарушении равновесия в ряду урана при данных усло
виях приобретает вид:

Qu =  •+ і з5~_i: ] (^о — Аї>) =  “h 2,85 (А0 — Лф), (3. 179)

где Л о, Лф — активность пробы при измерениях суммарного бета- 
гамма-излучения без фильтра и с фильтром.

Оптимальная толщина фильтра при анализах проб по суммар
ному бета-гамма-излучению составляет около 0,45 г/см-; в случае 
смены счетчиков эту величину следует уточнять заново. Незначи
тельные вариации оптимальной толщины фильтра объясняются 
тем, что толщина стенок счетчиков MC неодинакова. Поэтому при 
прочих равных условиях меняется вклад гамма-излучения в сум
марное бета-гамма-излучение, фиксируемое счетчиками, и соответ
ственно эталонные эквиваленты и их отношения.

Для одновременных измерений суммарного бета-гамма излуче
ния счетчиками MC без фильтра и с фильтром толщину дна кюветы 
вместе с алюминиевой полкой устанавливают равной толщине опти
мального фильтра.

Радон при комбинированных бета-гамма-измереннях можно 
определять только в пробах, практически не содержащих торня. 
На основании эталонных эквивалентов урановой группы, приве
денных в табл. 3. 25, содержание радона рассчитывают по формуле

Qru =  1,13.4 у — 0,13Лр.
Практически при расчете радона гамма-излучением урановой 

группы можно пренебречь:
Qrii “  ^v*

Е сли в эталоне радон не находится в равновесии с ураном» 
рассчитанное таким .образом содержание радона приводят к равно- 
вескому значению  путем умнож ения на коэффициент равновесия 
между радоном и ураном в эталоне» Д ля  проб этот коэффициент 
определяю т из вы раж ения

lYł.Un (3. ISO);Л« _
к II —

* '|Г эО Д
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Торий при комбинированных бета-гамма-измерениях можц0 
определять только в пробах, в которых коэффициент равновесия 
между радоном и ураном такой же, как и в эталоне. Расчет топия 
в соответствии с его эталонными эквивалентами, приведенными 
в табл. 3. 25, производят по формуле

^ Th =  0,43 — 0,18 ~  4 &  ^1)

Если содержание урана по бета-гамма-излучению определено 
по формуле, в которой коэффициент равен отношению радоновых 
эталонных эквивалентов, нарушение равновесия не вносит по
грешности в результаты анализа. Однако возможны ошибки вслед
ствие влияния излучения тория, калия и бета-излучения RaE. 
Согласно формуле (3. 92) погрешность, обусловленная торием, 
равна

AQuh = ■g e l2’!39 о, 18Qth = -  0,08QTh-
Погрешность, обусловленная влиянием калия, согласно фор

муле (3. 93) составляет

AQ5 -  !'960де0'8 2,5- 1(T4Qk =  +  3,04- 1(Г4<Эк-

Влияние RaE следует учитывать, только если коэффициенты 
равновесия между радоном и RaE в пробе и эталоне неодинаковы. 
Если предположить, что нарушение равновесия между радоном и 
RaE в пробе обусловлено эмапированием и что радий и RaE на
ходятся в равновесии, то согласно формуле (3. 96) погрешность 
анализа при измерениях с эталоном, содержащим радий в равнове
сии с ураном (коэффициент эманировапия равен 13%), может дости
гать величины

AQ«‘,e = 0,047 («„ -  0,13) k**Qv.
'Гаким образом, для описываемых условий измерений в присут

ствии горня результат анализа на уран несколько занижается.
При отношении <  0,5 влиянием тория практически можно
пренебречь« так как относительная ошибка анализа будет <4% . 
Калий несколько завышает результат анализа на уран; при со
держании его в пробе в количествах 4—5% результат анализа за- 
иммшеті на 1.2-:-!.5» 10"а % урана. Эта погрешность незначи
тельна, и связи е чем при анализе рудных проб влиянием калия на 
результаты анализа также можно пренебречь.

Эмапироиппие нс вносит существенных погрешностей. При 
анализах проб с коэффициентом равновесия между радием и ура
ном, равным 2 (200%), и коэффициентом эмаиирования 0,5 (50%) 
максимальная относительная погрешность анализа на уран состав-



ляет 4%; с уменьшением коэффициента равновесия и относитель
ная ошибка анализа будет пропорционально уменьшаться.

При расчете урана по формуле с коэффициентом /, равным отно
шению ториевых эталонных эквивалентов, влияние тория пол
ностью исключается, но одновременно возникают погрешности 
вследствие нарушения равновесия между радоном и ураном в пробе; 
остаются также ошибки, обусловленные влиянием калия и неопре
деленным содержанием RaE. Погрешность, возникающая в резуль
тате нарушения равновесия между радоном и ураном, составит

aq5" =  0,148 ( - ї і г - і )  Qu-

При изменении отношения коэффициентов равновесия между 
радоном и ураном в пробе и эталоне от 0 до 2 относительная по
грешность анализа изменяется от —15% до +15%. Отклонение

/*,Ra п
Ra 
э

— 1 =  ±0,35) сопровождается относительной погрешностью ана
лиза на уран, равной 5%. Погрешности, обусловленные влиянием 
калия и эманированием (неопределенным содержанием RaE), 
составляют

д<2й =  г . в б - ю - ^ к ,
Д<2ЙаЕ =  0,034a„fe?aQu-

Таким образом, при использовании многосчетчиковой уста
новки применяют три способа определения урана в зависимости 
от соотношения между ураном, радоном и торием в пробе.

При анализе руд урановых месторождении с отношением <
<  0,5ч-1 и любых нарушениях равновесия между ураном и радо
ном коэффициент I рассчитывают по отношению радоновых эта
лонных эквивалентов. Если измерению подвергают ториево-ура- 
новые руды в случае любого содержания тория при условии, что 
коэффициент равновесия между ураном и радоном изменяется 
в пределах от 50 до 150%, содержание урана рассчитывают по 
формуле, в которой коэффициент равен отношению ториевых эта
лонных эквивалентов.

В редких случаях, когда одновременно с высоким содержанием 
тория в пробах встречаются резкие нарушения равновесия между 
радоном и ураном, измерения выполняют путем измерения сум
марного бета-гамма-излучения счетчиками MC без фильтра и 
с фильтром толщиной 0,45 г!см2.

При определении радона по счету гамма-квантов счетчиками 
MC погрешности анализа могут возникнуть в результате наруше
ния равновесия между радоном и ураном в пробе, а также вслед
ствие влияния гамма-излучения тория и калия. Поскольку эта-

ist

отношений коэффициентов равновесия от единицы на 0,35 ( -



лонные гамма-эквиваленты урановой группы, тория и калия соот
ветственно равны ау =  0,06, су =  0,43. dv =  2-Ю "4, результат 
анализа максимально занижается на 0,Ó6 QPn, когда в пробе от
сутствует уран, и максимально завышается на 0,06Qu, когда 
в пробе содержится уран без радона; торий и калий завышают со
держание радона в пробе соответственно на 0,43*2™ h 2*!Ö~-Qk,

Таким образом, торнй вносит существенную погрешность в ре
зультат анализа на радон по гамма-излучению; влиянием калия и 
нарушением равновесия между радоном и ураном в большинстве 
случаев можно пренебречь.

Удовлетворительные результаты радиометрических анализов 
на торий по бета-гамма-излучению получаются при условии, если 
коэффициенты равновесия между радоном и ураном в пробе и эта
лоне близки, или при значительном преобладании в пробе тория 
над ураном и радоном. Определяя торий в рудах, где преобладает 
уран, можно допустить значительные ошибки.

Погрешности анализа на торий, обусловленные нарушением
равновесия AQjh и влиянием калия Дфть, на основании формул 
(3. 103) и (3. 104) можно оценить из выражений

AQ?h =  - 2 - 1 0 - 4QK.

Отсюда видно, как резко влияет нарушение равновесия на 
определение содержания тория. Например, в с л у ч а е — 1 при

сдвиге равновесия на 55% в сторону недостатка радона I — 1 —

=  —0,55) содержание тория получается равным нулю, а при сдвиге
(k*n \

равновесия на 55% в сторону избытка радона — 1 =  +0,55j

завышается в 2 раза. Если в пробе отношение 5^- =  0 ,1-Й),05,
относительная погрешность анализа на торий при тех же наруше
ниях равновесия лежит в пределах 5—10%. Калий всегда зани
жает содержание тория, но незначительно: при содержании в пробе 
5% калия результат анализа на торий занижается по абсолютной 
величине на 0,001%.

16. Анализ на установке с одним счетчиком
В таких установках применяется цилиндрический счетчик СТС 

или MC, установленный вертикально или горизонтально. При гори
зонтальном расположении счетчика пробы насыпают в прямоуголь-
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ные кюветы, а при вертикальном — в цилиндры с двойными стен
ками, зазор между которыми составляет 1 см.

Цилиндры изготовляют из плексигласа; на их наружной 
прозрачной стороне нанесены деления, позволяющие насыпать 
пробу до определенного уровня. Толщина стенки цилиндра, в ко
торый помещают пробу, и толщина стенки счетчика в сумме обычно 
составляют 0,2—0,25 г!см*. Например, при использовании счетчика 
СТС-6 толщину внутренней стенки плексигласового цилиндра вы
бирают равной 1—1,5 мм. При гамма-измерениях между счетчи
ком и пробой устанавливают железный фильтр в форме цилиндра, 
толщина стенки которого равна 2 мм\ в этом случае скорость счета 
бета-лучей от пробы рассчитывается как разность между резуль
татами измерений без фильтра и с фильтром. При этих условиях 
эталонные эквиваленты и формулы анализа получаются практи
чески такими же, как и при измерении на многосчетчиковой уста
новке со счетчиками МС-6.

Однако чувствительность этой установки меньше, чем много
счетчиковой (включающей 2 ряда по 4 счетчика МС-6). Кроме того, 
на односчетчиковой установке одновременно измерять бета-гамма- 
излучение невозможно; дополнительные затраты времени на изме
рения гамма-активности снижают производительность анализов.

Значительную погрешность в результаты анализов на этой 
установке может вносить различие в толщине стенок стаканов для 
проб. В связи с этим перед началом анализа одну и ту же пробу 
измеряют в каждом стакане и по скорости счета выбирают стаканы 
с одинаковыми стенками.

Установка с одним горизонтально расположенным счетчиком 
обладает очень низкой чувствительностью, применять ее можно 
только для анализа проб, содержащих десятые доли и единицы 
процентов урана.

17. Методика анализов на установках со сцинтилляционным 
гамма-счетчиком в сочетании с газоразрядными 

или сцинтилляционными бета-счетчиками 1
Установки такого типа представляют собой сочетание двух 

приборов: сцинтилляционного гамма-счетчика и бета-датчика. 
В качестве первого может быть использован универсальный сцин- 
тилляционный датчик УСД-1 к стандартной счетной уста
новке. Для измерения бета-излучения используют газоразрядные 
счетчики различного типа: торцовые бета-счетчики типа Си-2Б 
(с толщиной стенок 6 мгісм2,), цилиндрические тонкостенные счет
чики типа СТС (с толщиной стенок 60 мг/см2) и цилиндрические 
толстостенные счетчики типа MC (с толщиной стенок 200—250мг/см2). 
Цилиндрические счетчики собирают в кассету по нескольку штук.

1 Работы И. П. Шумилина (I960), С. К. Кирпищикова (1961).
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Комбинированный.датчик обычно монтируют так, чтобы п* 
счетчики располагались над сцинтилляционным гамма-счетчй^3' 
(рис, 35). Весь датчик помещают в свинцовый цилиндр с толшин°'« 
стенок 4—5 см. Иногда применяют также специальные регист 
рующие приборы, например, сцинтилляционный двухканалкт!* 
анализатор САД и д р .1 “ ulłi

Прибор САД состоит из комбинированного гамма-бета-датчик 
и пульта управления, в котором находится усилительно-регистп/

рующая часть анализа' 
тора. Гамма-датчик вы- 
полнен в виде металли- 
ческого цилиндра, вну. 
три которого размещены 
кристалл NaJ (Tl), све. 
топровод, фотоумножи
тель, делитель напря
жения и эмиттерный по
вторитель. Бета-датчик 
представляет собой ме
таллический цилиндр, 
внутри которого нахо
дятся сцинтиллятор 
(стильбен, нанесенный 
на светопровод) и фото
умножитель. Снаружи 
бета-сцинтиллятор по
крыт двумя слоями те
флона, между которыми 
проложен слой черной 

светонепроницаемой бумаги. Оба датчика помещены один над дру
гим внутри стального экрана, имеющего форму двух массивных 
колец. Общий вид установки и схематический разрез комбиниро
ванного датчика показаны на рис. 36 и 37.

Порядок измерений и вывод рабочих формул. При измерениях 
кювету с пробой помещают между бета- и гамма-счетчиками. Ана
лиз проводят либо по суммарному бета-гамма-излучению и гамма- 
излучению, либо по бета-излучению и гамма-излучению в насы
щенных для бета-лучей слоях. В последнем случае в результат 
измерений, зафиксированный бета-счетчиком, вводят поправку 
на гамма-излучение. Бета и гамма-излучения измеряют одновре
менно. Если измерения выполняются по бета- и гамма-излучениям, 
поправку на гамма-излучение, зафиксированное бета-счетчиком, 
можно вводить при помощи дополнительного измерения гамма-из
лучения с применением бета-счетчика при наличии алюминиевого 
или железного фильтра толщиной 1,5 г/см2.

1 Работы коллектива под руководством С. Л. Якубовича (1961).

Рис. 35. Блок-схема комбинированного датчика 
на сцинтилляциопиых и газоразрядных счетчи

ках.
/, 2 ~  пересчетые приборы; 3 — высоковольтный 
выпрямитель ВС-22; 4 — ВГС (предусилитель);
5—ряд из 4 счетчиков МС-4; 6 — кювета с пробой;
7 — кристалл NaJ (Tl) размером 80 X 60 мм;
8 — ФЭУ-13; 9 —- блок предварительного усиления.
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Рис. 36. Общий вид установки САД.

Рис. 37. Схема комбиниро
ванного датчика.

1, 9 — светопроводы; 2—гайка; 
З — ось; 4—бета-сцинтиллятор; 
5—тарелочка; 6—шайба; 7—под- 
тарельник; 8 — нижний экран; 
10, 15, 18 — стопорные винты; 
It, 22 —панели; / І  — пружина 
вертикального подъема гамма- 
датчика; 13—корпус гамма*дат
чика; 14—подставка; 16—гамма- 
сцинтиллятор; 17 — фиксатор; 
19—ручка; 20 — верхний экран; 
21—корпус бета-датчика; 23—де

литель напряжения ФЭУ.
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Однако необходимость дополнительного измерения гамма-из
лучения пробы по крайней мере в 2 раза снижает производитель
ность работ. Поэтому рациональнее выполнять анализ по суммар. 
ному бета-гамма- и гамма-излучению или вводить поправку на 
гамма-излучение, зафиксированное бета-счетчиком, по данным 
гамма-измерений, сцинтилляционным гамма-счетчиком. В первом 
случае необходимым условием является строгое соблюдение иден
тичности навесок и геометрических условий измерений как при 
анализе проб, так и при определении эталонных эквивалентов; 
во втором случае при тех же жестких требованиях к геометриче
ским условиям измерений допускаются вариации навесок на 20— 
25%.

В табл. 3. 26 приведен пример расчета эталонных эквивален
тов и коэффициентов в расчетных формулах анализа для проб, 
измеряемых в насыщенных по бета-лучам слоях (в кюветах разме
рами 1 0 x 1 0 x 1  см)\ измерения гамма-излучения производились 
в этом случае сцинтилляционным счетчиком NaJ (TI), а бета-излу
чения кассетой из 6 счетчиков СТС-6.

Таблица 3. 26

Пример расчета эталонных эквивалентов и коэффициентов 
в расчетных ̂ формулах анализа для проб, измеряемых 

в насыщенных по бета-лучам слоях

Скорость счета счетчиками СТС-6, 
имп/мин

Скорость
счета

сцинтил-
1-10/^

Эталон
при измерениях по ляцион-

ным

бета-гам
ма-излу

чению
+  1У

гамма-
излучению

'у

UO/y 'ß +  'у -  
-1.10/^

гамма-
счетчиком*

Vимп/мин,

Ураио-радневын
0,1% и . . 6480 434 480 6000 8000 0,0600

Ториевый — 
0,1% Tli . . . . 1286 186 206 1080 3200 0,0644

Окись—закись 
урана — 0,1% U 2895 14 15 2880 160 0,0935

Калий— 100% К 4056 73 96 3960 920 0,105

П р и м е ч а й ) ! і е. 1у — 1,ioi'r

Для упрощения расчетов скорость счета от калия приведена 
к 100% его содержания, а от урановых и торцевых эталонов — 
к 0,1% U и Th. Навеска всех эталонов одинакова и равна 150 а.

В последнем столбце табл. 3. 26 приведено отношение скоро
сти счета гамма-излучения счетчиком СТС (с поправкой на погло-
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ідєннб в фильтре) и сцинтилляционным счетчиком. На основании 
этих данных средний арифметический коэффициент пересчета для 
урано-радиевого и ториевого эталонов составляет

0,0500 -І- Ü,Ü044 =  Q  0622.П -- Q >

В соответствии с этим скорости счета от эталонов с использо
ванием счетчиков СГС-6, исправленные на гамма-излучение бите 
следующими: J ' УАУ1

от урано-радиевого
» ториевого ...............
» окиси—закиси урана 
» калиевого

6480—8000-0,0622= 5955 импімин. 
1286—3200*0,0622= 1080 импімин, 
2395—160-0,0622 =  2885 импімин, 
4056—920-0,0622 =  4000 импімин.

Поэтому эталонные эквиваленты урана, радона, тория и калия 
для счетчиков СТС равны

2885 (ах ~  5955 “

Ьі =  0,52,
1080

ci “  5955 —

4000-0,1Ul 5955-100 =  6,7.1(Г4.

Эталонные гамма-эквиваленты для сциитилляционного счет
чика равны

160 л ло
02 “  Жю ~

b а =  0,98, 
7-400

С2 — 8000 =  0,40,

,  920-0,1 _ t tc
2 8000-100 ““ *

Отсюда

I

_  1 Я7 
0,52 ~

Th —
л  і л

0,184 =  2.17У л 9 »

и  =
1 l f i . i n - 4
Л у А \Ж » V
6,7-10-* =  0,17.
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Таким образом, формула для определения содержания урана, 
при использовании которой полностью исключается влияние на
рушения равновесия между радоном и ураном, имеет вид:

Qu =  -^стс "Ь 1*15 С^стс Ay)* (3. 182)

Различие отношений эталонных эквивалентов радона, тория и 
калия обусловливает следующие погрешности определения содер
жания урана по формуле (3. 182), связанные с влиянием тория и 
калия:

AQ5h =  _  0,063QTh,

AQu =  1,38-10 3QK.

При измерениях счетчиками СТС эталонный эквивалент группы 
RaD равен 0,07, поэтому максимально возможная погрешность 
анализа, обусловленная эманированнем пробы, при измерениях 
с равновесным неэманирующим эталоном равна

Д Qu =  0,15anfenaQu-

Погрешность определения содержания урана из-за того, что 
принятый пересчетнын коэффициент п скорости счета гамма-сцин- 
тилляциопным счетчиком по отношению к скорости счета гамма- 
излучения счетчиком СТС отличается от действительного пере- 
счетного коэффициента для урано-радиевого эталона, на основании 
выражения (3. 97) составляет

AQb =  _  0 , 0 0 7 5 ( ^ - 1 ) - ^  Qu-

Поскольку величина
. 480 — 8000 * 0,0622 _  п
' “  6000 -Ь (480 — 8000.0,0622)

этой погрешностью практически можно пренебречь.
Влияние тория на результаты измерений в описываемых усло-

O’TU ,
внях также невелико: при отношении =  1 результат анализа
занижен всего на 6%. Однако очень большую ошибку при опреде
лении содержания урана могут вызвать калий и нарушение равно
весия между радоном и RaE. Содержание калия в количестве 5% 
завышает содержание урана по абсолютной величине на 1 31 • 1(Г3 у 
X 5 =  6,5* 10”3%.

Если коэффициент равновесия между радием и ураном равен
200% (№  =  2), коэффициент эманировання 50% (а  =  0,5), отно
сительная погрешность определения урана может достигать 15%
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Формулы для определения тория и урана в равновесных VDaHo 
ториевых рудах имеют в данном случае следующий вид: УР

Сть — 4,63 (Лу Лстс), (3. 183)
Qu =  1,86ЛСТС — 0,86Лу. (3. 184)

Погрешности анализа на уран и торий вследствие влияния ка- 
лия и нарушения равновесия между радоном и ураном составляют

AQu =  1,24- 10-3QK,

AQu" =  0,104 -  1 |0 „ ,

AQtii =  — 2,5- 10-3Qk,і- З ,

AQ?f =  2,2Ö ( ^ —  1 ) Qu-
Ä?.?

При комбинированных бета-гамма-анализах, выполняемых 
с применением тонкостенных торцовых или сцинтилляциопных 
бета-счетчиков и сцинтилляционных гамма-счетчиков, погрешно
сти, обусловленные радиологическими особенностями проб, воз
растают сильней, чем при измерениях счетчиками СТС. Это объяс
няется увеличением эталонных бета-эквивалентов элементов 
групп RaE и калия и уменьшением эталонных эквивалентов эле
ментов урановой группы.

В связи с большими ошибками анализов, обусловленных радио
логическими особенностями проб, тонкостенные или сцинтилляци- 
онные бета-счетчики следует применять только в тех случаях, когда 
в пробе мало калия, исключена возможность нарушения равнове
сия между RaE и радоном, а также при анализе очень малых наве
сок с небольшими концентрациями урана, когда заранее известно, 
что измерения толстостенными счетчиками будут сопровождаться 
статистическими ошибками, величина которых больше ошибок, 
обусловленных радиологическими особенностями проб при измере
ниях тонкостенными счетчиками.

В связи с изложенным при комбинированных бета-гамма-изме- 
рениях бета-излучение рекомендуется регистрировать толстостен
ными (200—250 мгісм2) счетчиками типа MC или экранировать тон
костенные счетчики дополнительным фильтром с таким расчетом, 
чтобы суммарная толщина фильтра и стенок счетчиков составляла 
200—250 мгісм2. Удобна установка, состоящая из кристалла 
NaJ (Tl) диаметром 80 мм и высотой 60 мм с фотоумножителем и 
кассеты из 5 счетчиков типа МС-4, укрепленной на внутренней сто
роне крышки цилиндрического свинцового экрана, в который по
мещают сцинтилляциониый гамма-датчик (см. рис. 35). Пробы 
в прямоугольных плексигласовых кюветах площадью 10—100 см
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(в зависимости от активности проб) помещают между кристаллом и 
кассетой со счетчиками и одновременно измеряют их суммарное 
бета-гамма-излучение, а также гамма-излучение с помощью двух 
пересчетных приборов. Анализ выполняют либо по суммарному 
бета-гамма-излучению, либо вводят поправку на гамма-излуче
ние, зарегистрированное счетчиком MC, по данным измерений сцин- 
тилляционным счетчиком.

При измерении рудных проб, не содержащих тория, пересчет, 
ный коэффициент принимают равным отношению скорости счета 
гамма-излучения счетчиком MC и сцинтилляционным счетчиком 
от урано-радиевого эталона, а при измерении проб комплексных 
руд — среднему арифметическому коэффициенту для урано-радие
вого и ториевого эталонов. Измерения счетчиками MC или дополни
тельное экранирование тонкостенных счетчиков фильтром толщи
ной 0,2—0,25 г!см2 в 3 раза уменьшают систематическую погреш
ность анализа, обусловленную влиянием калия, и практически 
устраняют погрешность анализа вследствие неопределенного со
держания RaE в пробе. Однако статистические ошибки измерений, 
а следовательно, и случайные ошибки анализов возрастают при 
этом в 3 раза.

§ 25. Аналпз неравновесных урановых и комплексных 
урано-ториевых руд по суммарному бета-гамма- 

и гамма-излучению в промежуточных для бета-лучей слоях
Измерения по этой методике выполняют на высокочувствитель

ной установке (см. рис. 19), для анализа на которой требуется 
сравнительно небольшая навеска проб. Кроме того, на установке 
можно определять содержание калия и исключать его влияние на 
результат определения урана или тория. Ни торий, ни вариации 
коэффициента равновесия между радоном и ураном в пробах не 
оказывают влияния на результат определения урана.

Измерения проб в промежуточных для бета-лучей слоях по 
суммарному бета-гамма-излучению в 1, 2 или 3 кюветах одним, 
двумя или тремя рядами газоразрядных счетчиков и одновременно 
по гамма-излучению с использованием сцинтилляционпого счет
чика, а также возможность изменения навесок в кюветах и разме
ров кювет позволяют анализировать пробы в широком диапазоне 
активностей — от 0,5-10"3% до нескольких процентов урана и 
достигать высокой чувствительности. При измерениях в промежу
точных слоях (0,2—0,3 г/см2) необходимую для анализа навеску 
пробы уменьшают в 5—6 раз по сравнению с измерениями в насы
щенных слоях; при этом скорость бета-счета от пробы уменьшается 
всего на 15—20% (см. рис. И), а гамма-фон — пропорционально 
величине навески; вследствие этого вклад гамма-квантов в суммар
ное бета-гамма-излучение пробы при измерениях счетчиками MC 
уменьшается с 25 до 4—5%, а эталонные эквиваленты урановой
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группы почти не изменяются по сравнению с бета-измерениями. 
Следует отметить, что при измерении в промежуточных слоях нздо 
использовзть одинзковые нзвески пробы и этзлонз при допустимом 
рззличии объемных весов нз 20—30%. С уменьшением нзвески 
уменьшзется чувствительность гзммз-измерений. Это, однзко, не 
имеет решзющего знзчения, тзк кзк погрешность гамма-измере- 
ний влияет нз ошибку знзлизз нз урзи примерно в 2—3 рззз 
меньше, чем̂  погрешность бетз-измерений. Кроме того, блэго- 
дзря высокой чувствительности гзммз-измерений сцинтилляцион- 
ными счетчикзми уменьшение их чувствительности не оказывэет 
существенного влияния на ошибку анализа.

Для измерений применяют плексигласовые кюветы .размером 
10 X 10X0,3 см, которые при измерениях располагают между сцин- 
тилляционным счетчиком и кассетами из счетчиков МС-4 в строго 
фиксированном положении. Поскольку с изменением навески эта
лонные эквиваленты по бета-гамма-излучению, а также скорость 
счета от эталона изменяются, перед началом работ рассчитывают 
формулы анализов для соответствующих навесок. Для примера 
в табл. 3. 27 приведены скорости бета-гамма- и гамма-счета от 
урано-радиевого эталона и значения эталонных эквивалентов по 
суммарному бета-гамма-излучению при измерениях счетчиками 
MC в промежуточных для бета-лучей.слоях. Все измерения выпол
нялись в 3 кюветах размером 10X 10x0,3 мм с равновесным урано
радиевым эталоном (коэффициент эманирования 13%, содержит 
0,083% урана).

Таблица 3. 27
Скорость счета и эталонные эквиваленты при измерении 

суммарного бета-гамма- и гамма-излучения 
в промежуточных для бета-лучей слоях

Навеска 
в трех 

кюветах. 
г

Толщина
слоя,
г/смг

Скорость счета 
от эталона, имп/мин, 

измеренная
Эталонные эквиваленты по 

излучению
бета-гамма-

двумя 
кассетами 
по 5 счет- 

чнков 
МС-4

СЦННТИЛ-
ляцион-

ным
счетчиком 

с кристал
лом

NaJ (Tl)

а ь С d

150 0,5 6950 7300 0,47 0,53 0,212 2,58-10-«
120 0,4 6620 5850 0,48 0,52 0,210 2,6-10-*
90 0,3 5800 4380 0,51 0,49 0,207 2,66-10-*
60 0,2 4800 2920 0,53 0,47 0,203 2,64-10-*

Эталонные эквиваленты по гамма-излучению имели следующие 
значения:

а =  0,02, b =  0,98, 
с =  0,40, d — 1,15*10"4

191



На основании этих данных коэффициенты в расчетных форму
лах для анализа различных навесок и пересчетные коэффициенты 
от скорости счета в случае измерения урано-радиевого эталона 
при величине навески 150 г к скоростям счета от этого эталона пэи 
других навесках принимают приведенные в табл. 3. 28 значения.

Таблица 3. 28

Пересчетные коэффициенты и расчетные формулы при 
измерениях на установке для анализа руд и пород 

по суммарному бета-гамма-излучению

Навеска,
г

Коэффициенты пересчета 
скорости счета от эталона 

при разных навесках
Отношение эталонных 

эквивалентов
Величина
коэффи
циента

1
^Rn“" 1 

в формуле 
(3.75)

р ą. y -из лу
чение Y-излучение *Rn l Th 'к

150 1 1 1,85 1,89 0,448 1,17
120 0,95 0,8 1,88 1,90 0,442 1,12
90 0,83 0,6 2,00 1,93 0,441 1,00
60 0,6 0,4 2,08 1,96 0,436 0,93

Если навески проб и эталона различны, порядок расчетов 
результатов анализов следующий: с помощью пересчетных коэф
фициентов (см. табл. 3. 28) скорость счета от эталона данной на
вески приводят к скорости счета от навески эталона, одинаковой 
с навеской пробы, и затем по исправленным таким образом скоро
стям счета рассчитывают активность пробы в % урана. Эти значе
ния подставляют в формулу для соответствующей навески пробы 
и определяют содержание урана.

Пример. Требуется рассчитать содержание урана в пробе. 
Скорости счета от эталона навеской 150 г (0,5 г!см1), содержащего 
0,083% U, при измерении суммарного бета-гамма-излучения,
а также гамма-излучения равны соответственно /£+у =  
=  6950 имп/мин, /э — 7300 имп/мин, скорости счета от пробы
навеской 90 г (0,3 г/см2) — /І5"™ =  3480 имп/мин, /£ =  2340 имп/мин. 

На основании данных табл. 3. 28 приводим скорости счета от
эталона к навеске 90 г: /г • =  6900-0,83 =  5750 имп/мин, 
II =  7300-0,60 =  4400 имп/мин. По полученным данным актив
ность пробы в % урана равна

, 3480-0,083
Л МС — 5750 0,0500,

„ 2340-0.083
" V -  4400 0,044.
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Подставив эти значения в формулу для расчета урана в случае 
использования навески 90 г (см. табл. 3. 28), получим содержание 
урана

Qu =  Лмс +  (л т  — А у) =  0,050 +  0,006 =  0,056%.
Пример. Требуется рассчитать коэффициенты при анализах 

проб в 3 кюветах при навесках 40 г в каждой кювете. На основании 
данных табл. 3. 27 уравнения для расчета содержания урана 
и радона в урановых рудах с неопределенным коэффициентом рав
новесия (или урана и тория в урано-ториевых рудах с таким же 
коэффициентом равновесия, как в урано-радиевом эталоне) при 
общей навеске пробы 120 г имеют вид:

^мс =  0,48 Qy +  0,52 QRn, (3. 185)

Ay =  0,02Qy +  0,98QRn, 

^мс ^  Qu +  0,21 QTh, (3. 186)

Ay =  Qu ~t~ 0,40 Qxh*
Таблица 3. 29

Порог чувствительности анализа по суммарному бета-гамма-излучгнию

Приемник излучений Фон,
Чувствитель

ность,
Порог чув
ствитель

имп/мии имп/мин. 
на 1% U

ности , 
л-10“ 3%

Три ряда по 6 счетчиков СТС-6 300 240 000 0,15
Три ряда по 5 счетчиков МС-4 , . 300 80 000 0,45

Отношения эталонных эквивалентов радона в системе уравне
ний (3. 185) практически совпадают с таковыми для тория в системе 
уравнений (3. 186):

/‘Rn
0,98
0,52

1 П О
1,0 0 .

Благодаря этому при I =  1,89 уран можно определить по об
щему бета-гамма-излучению (независимо от нарушения равнове
сия между радоном и ураном и от содержания в пробе тория) с по
мощью одной и той же формулы

Qu =  2,12/1 дос — 1,12ЛГ (3. 187)
При отсутствии тория в пробе радон рассчитывают по формулелVRn 1 ПА А* iu Y — 0,044.,,..7 ~ ri\j
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Чтобы рассчитать радон в единицах равновесного 
лученное по формуле (3. 188) значение у р„ необхолгг°пУра'1а’ n« 
на коэффициент равновесия между радоном й ураном Об yMHoW  
нием гамма-излучения урановой группы пренебрегают °ЫЧН° Вли»- 
вают радон в % равновесного урана из выражения ” ^ассчиты'

QU = Л h * nс *Y/V3 1 (з. 189)
яВ ураио-ториевых рудах, у которых коэффициент равной 

между радоном и ураном такой же, как в эталоне, солепжя.м, 
рия рассчитывают по формуле А Р а1Ше *>-

Лу — -ЛМС 
^т1> =  0,40 — 0,21 5,25 (Ау — ^мс). (3.190)

При расчете содержания урана, радона и тория по этим фор. 
мулам калий в соответствии с его эталонными эквивалентами, 
приведенными в выражении (3. 108), вносит в результаты анализов 
следующие погрешности:

AQÖ = (2,12.2,6.10-" — 1,12-1,15-10"4)Qk =  4,Ы 0_4(?к%,

А<3пп =  1,15- 10_4Qk%>
AQ?h= 5,25.10_4(1,15—2,6)QK =  — 7,6.10_4Qk%.

Например,содержание калия в количестве 5% завышает содер
жание урана на 2,5• 10“3 %, радона — на 0,575-10"3%; содержа
ние тория при этом занижается на 3 ,8 -10“3%. Отсюда следует, что 
при анализах на уран и торнй проб с бедной урано-ториевой мине
рализацией и «хвостов» радиометрического обогащения руд необ
ходимо учитывать влияние калия. С этой целью в установке пре
дусмотрена возможность измерений бета-излучения пробы счет
чиками СТС-6. Сочетание измерений счетчиками СТС и MC позво
ляет определить калий и внести в результаты анализа на уран и 
торий соответствующие поправки.

Формулы для расчета урана и тория с учетом влияния калия 
имеют следующий вид:

Qu = 3,19ЛМС -  1,12Ay -  1,07і4стс, (3- 191)
QTh =  5,25і4у -  7,25ЛМС +  2ЛСТС. (З- >92>

При анализах проб с бедной урано-ториевой минерализацией 
измерения производят в 3 кюветах при навесках 20—40 г в каждой 
(общая навеска 60—120 г) одновременно одним рядом счетчиков 
СТС-6, двумя рядами счетчиков МС-4 и сцинтилляционным гамма* 
счетчиком.

При анализах проб с более высокой концентрацией урана и 
тория, когда влиянием калия можно пренебречь, верхний ря^ 
счетчиков СТС-6 отключают и пробу измеряют в 1 или 2 кюветах
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одним или двумя рядами счетчиков MC и сцинтилляциониым счет- 
ч и ком. Расчет ведут в этом случае по формулам типа (3. 187) и 
(3. 189). При еще более высоких концентрациях урана или тория, 
а также если навеска пробы мала, измерения производят только 
в одной кювете сцинтилляциониым счетчиком и одним рядом счет
чиков МС-4; верхний ряд счетчиков МС-4 отключают.

Предварительно определяются расчетные формулы для данных 
условий измерении, которыми пользуются вплоть до смены счетчи
ков. Требования к подготовке проб для анализов, к их измерениям, 
а также к измерениям фона и скорости счета от эталона остаются 
такими же, как и при анализах 4- и 3-компонентных проб.

На основании данных табл. 3. 27 и формул (3. 187) (3.190)— 
(3. 192) порог чувствительности анализов на уран и торий при 
навеске пробы 120 г (три кюветы по 40 г) и продолжительности 
анализов 2 мин составляет при определении урана (с учетом и без 
учета влияния калия) соответственно 1,9-10“3 и 2,4*10~3%, 
а при определении тория 7,2 -10~3 и 7,5 - 10_3%. Если увеличить 
время измерений до 60 мин, порог чувствительности улучшается 
в 5,5 раза.

§ 26. Качественный способ определения урана 
в породах по суммарному бета-гамма-излучению

При геохимических поисках месторождений урановых руд- 
обычно отбирают большое количество проб почв, в которых люми
несцентным методом определяют содержание урана. Для увеличе
ния эффективности поисковых работ целесообразно использовать 
такой метод, который, во-первых, позволил бы увеличить произ
водительность анализов и, во-вторых, наряду с ураном фиксиро
вал бы радий при минимальном фоне мешающих элементов (торня 
и калия). В условиях гипергенеза равновесие между радием и ура
ном часто нарушается, поэтому сточки зрения поисков радий также 
может представлять определенный интерес.

Для выделения аномальных геохимических проб можно ис
пользовать рассматриваемый ниже способ, при котором суммарное 
бета-гамма-излучение пробы измеряют счетчиками СТС и MC; при 
этом практически исключается влияние калия и одновременно 
сводятся к минимуму влияние тория и нарушение равновесия 
между радоном и ураном.

Измерения выполняют с помощью двух датчиков: один собран 
из трех рядов по 6 счетчиков СТС-6 в каждом, второй — из трех 
рядов по 5 счетчиков МС-4 (рис. 38). Пробы в промежуточных слоях 
(толщиной 0,2—0,3 гісм2) измеряют в трех или двух кюветах раз
мерами 10Х 10X0,3 см: таким образом, общая навеска для анализа 
может варьировать в пределах 40—90 г. Две разные пробы изме
ряют одновременно на двух установках; после окончания измере
ний пробы меняют местами.
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Для вывода расчетной формулы с помощью эталонных экщ[. 
валентов, соответствующих данной установке, составляют систему 
из двух уравнений и решают их относительно калия QK. Путом 
подстановки QK в одно из уравнений определяют активность пробы 
от элементов уранового и торцевого рядов в % урана (eU). Hannu. 
мер, если система уравнений в выбранных условиях измерений 
соответствует выражению (3: 108)

Лете =  0,48Qu +  0,52QRn +  0,206QTh +  6 ,4 -10 '4QK,
Лмс -  0,47Qu +  0,53QR„ +  0,210QTh +  2,6-10~*QKi

содержание калия, пренебрегая членом 0,01 (Ом — QRn) __ 
— 0,004 QTh, определяют по формуле

Qk ~  0,262* 10 4 (Лете Лмс)* (3. 193)
После исключения влияния калия активность пробы в % урана 

равна
aU =  0,48Qu -j- 0,52Qpn +  0,206QXh .=  Лете — 6,4*10 'JQ  ̂ =

=  1,68ЛМС — 0,68ЛСХС. (3. 194)

Рис. 38. Блок-схема уста
новки для определения 
радиоактивности металло

метрических проб.
/, 2 — пересчетаые схемы: 
5, 4 — блоки Б ГС; 5 — три 
ряда по 5 счетчиков СТС-6; 
6 — три ряда по 4 счетчика 

MC-4.

Величина активности, вычисленная по уравнению (3. 194), 
почти в одинаковой мере обусловлена ураном и радоном; доля 
тория в общей активности в данном случае почти в 1,5 раза меньше, 
чем при измерениях альфа-активности.

Калин не влияет на результаты измерений активности; вместе 
с тем он может быть количественно определен по формуле (3. 193).

Данные о пороге чувствительности анализов проб весом 60 г, 
измеряемых в течение 4 мин в двух кюветах (по 30 г в кювете), 
приведены в табл. 3. 29.

По данным табл. 3, 29, порог чувствительности анализов на 
калий (для времени измерений 4 мин) составляет 1,35%, а на 
eU — 0,90* 10”3%.

Если измерять пробу теми же датчиками в четырех кюветах 
вместо двух, вес пробы должен быть увеличен до 120 г; в этом слу
чае порог чувствительности измерений на калий и уран составит
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соответственно 0,9 и 0,6-10~3, тогда как пороги чувствительности 
измерений активности счетчиками СТС и MC будут равны 
0,1-Ю 3U и 0,33* 10~3%U. Таким образом, чувствительность из
мерении счетчиками СТС-6 позволяет уверенно разделять пробы, 
отличающиеся по активности на 0,0001% урана.

§ 27 Определения радия и коэффициента экранирования
по гамма-излучению

Увеличение интенсивности гамма-излучения герметизирован
ной эманирующей пробы по мере накопления радона используют 
для определения радия и коэффициента эманирования. Измерения 
обычно выполняют сцинтилляционным гамма-счетчиком. Интенсив
ность гамма-излучения выражают в % урана. Урано-радиевый 
эталон герметизируют не менее чем за 30 суток до измерений.

Пробы для анализа помещают в специальные контейнеры из 
алюминия или стекла объемом от 10 до 500 см3 (в зависимости от 
активности проб), удобные для герметизации. При измерении 
малых навесок (3—5 г) применяют специальные кристаллы 
NaJ (Tl) с колодцем; в этом случае пробу насыпают в капсулу и 
помещают внутрь колодца. Стенки капсул для проб должны по
глощать бета-излучение и иметь одинаковую толщину. Измерения 
выполняют в тонких для гамма-лучей слоях.

При измерениях пробы и эталон должны заполнять весь объем 
контейнера и отличаться по весу не более чем на 10%.

Пробу измеряют в течение 2—3 суток не менее трех раз (через 
день); первое измерение выполняют до герметизации (или сразу 
после герметизации) предварительно деэманированной пробы.

Формула для расчета концентрации радия имеет следующий 
вид:

Q&a =  (а —ayQv— CyQjь — dyQK -f- ^ еА г] і — » (3.195)

где Qrä — содержание радия в пробе в % равновесного урана; 
А \ [А ”— результаты измерений гамма-активности герметизиро
ванной пробы для двух моментов времени в %-экв. урана; t — 
время между измерениями; QUt QTh, QK — содержание урана, 
тория и калия в пробе в %; X — постоянная распада радона̂ ; 
fly, cv dy — эталонные гамма-эквиваленты элементов урановой
группы, тория и калия; k$n — коэффициент равновесия между 
радоном и ураном в эталоне.

Если в пробе содержится относительно мало тория и калия 
(QTh =  QK =  0), формула (3. 195) приобретает вид;

Qnа =  ^  4* ÜvQu +
4 ffп А / П
1 —Є Иг

•/

feRn
(3.196) 

197



Если, кроме того, уран в эталоне находится в равновесии с ра
дием и влиянием гамма-излучения урановой группы можно пре
небречь, то выражение для расчета концентрации радия становится 
более простым:

(3.197)

При расчете содержания радия по формуле (3. 197) погреш
ность анализа, обусловленная влиянием гамма-излучения эле
ментов урановой группы, равна

А {  Г \  Г \  \  ~
ß V R a  =  \WV —  4 R a J  “ v* (3. 198)

где Qu — содержание в пробе урана в %; QRa— содержание 
в пробе радия в % равновесного урана.

Максимальная абсолютная погрешность анализа на радий при 
расчетах по формуле (3. 197) возникает при отсутствии в пробе 
урана или радия. Когда в пробе нет радия, результат анализа 
завышается на ÖjJjlv а при отсутствии в пробе урана занижается 
на QRaflr  Поскольку гамма-эквивалент урановой группы ау обычно 
не превышает 0,02—0,04, указанная погрешность имеет практиче
ское значение только при анализе проб с резким недостатком ра
дия ЦгГ <  30—40%).

Результат анализа па радий рассчитывают как среднее ариф
метическое из всех вариантов подстановок значений А' и А" 
в формулу анализа. Если результат какого-либо из расчетов резко 
отличается от остальных, герметизированную пробу дополнительно 
измеряют через сутки; тогда количество вариантов подстановок 
возрастает и ошибочный результат измерений легко исключить. 
Попутно с определением радия рассчитывают коэффициент равно
весия между ураном и радоном, с одной стороны, и радием — с дру
гой, а также коэффициент эманирования:

Пй
/,Ra 4Ra
ЛП “  Qu ’ (3. 199)

.Rn ^ n
ßn -  Q u  ' (3.200)

_ QPR a -< ? ß n

" Q L (3. 201)Содержание в пробе радона (в единицах равновесного упана) рассчитывают из выражения }
/іР л г RnУ Rn -  /ł- ,v -3  ; (3.202)где Ач. -  результат гамма-измерений пробы до ее герметизации в % урана; — коэффициент равновесия Рад0на с « п « т ,в эталоне. ураном



Пример расчета содержания радия в пробе приведен в табл. 
3. 30.

Таблица 3. 30
Результаты гамма-измерений герметизированной пробы 

и расчет содержания радия

Время 
от момента

Г амма- 
актизность 

пробы,
% равновес
ного урана

Содержание Ra в пробе, % равновесного урана
запайки 

пробы,сутки 0* 1* 2* 3* 4*

0 0,023
1 0,025 0,035 — — — —

2 0,027 0,036 0,037 — — --- -
3 0,028 0,035 0,035 0,038 — —

4 0,027 0,031 0,030 0,027 Не рассчи
тывается

—

5 0,031 0,036 0,037 0,036 0,038 0,050

П р и м е ч а н и е .  За первое измерение принят результат определения через 
количество суток, обозначенное звездочками.

Из табл. 3. 30 видно, что при измерении на четвертые сутки 
отмечается значительная погрешность, поэтому все варианты рас
четов с учетом этого результата следует отбраковать.

Наиболее существенные погрешности анализа возникают при 
сравнении результатов двух измерений (из которых один является 
промахом), произведенных при малом различии по времени накоп
ления эманации (знаменатель во втором слагаемом формулы 
(3. 197) для малого t значительно меньше единицы).

В соответствии с данными табл. 3. 30 после исключения всех 
результатов расчета, включающих измерения на четвертые сутки, 
содержание радия в %■равновесного урана равно 0,036%, содер
жание радона АУо равно 0,023%, а коэффициент эманирования

0,036 — 0,023 
~  0,036 0,36.

При анализах рационально придерживаться следующего по
рядка работы: партию в 30—40 проб помещать в банки и выпол
нять первое измерение. Затем пробы герметизировать и в течение 
каждых последующих двух суток производить измерения; после 
этого рассчитывать результаты анализов. Таким образом, содержа
ние радия и коэффициент эманирования могут быть определены через 
день после поступления проб на измерение. Если увеличить интер
вал времени между измерениями или количество измерений, точ
ность анализов повышается. Так, например, можно сначала из
мерить и герметизировать одну партию в 30—40 проб, а на следую
щий день — другую. В следующие четыре дня в том же порядке
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следует произвести еще по два измерения каждой партии проб. 
При такой последовательности в работе находится 60—80 проб її 
результаты анализов выдаются на пятые сутки после первого из* 
мерення. В этом случае производительность работ сохраняетсяг 
а интервал времени между измерениями проб одной партии увели* 
чивается в 2 раза. Поскольку знаменатель во втором слагаемом 
формулы (3. 197) возрастает, то при равных случайных ошибках 
измерений погрешность анализа уменьшается.

Если определять радий по накоплению радона в прокаленных 
пробах, необходимость в их герметизации в большинстве случаев 
отпадает, так как после прокаливания при 1000° С большинство 
проб практически перестает эманировать.

Радий и радон в пробах воды, помещенных в алюминиевые 
банки емкостью до 500 смА. также могут быть определены доста
точно надежно по гамма-излучению; в стенках банок рекомендуется 
сделать дополнительное отверстие для продувания воздуха. Гамма- 
активность проб воды измеряют сцинтилляционным счетчиком 
с кристаллом NaJ (Tl) диаметром 80 мм и высотой 60 мм. По
скольку в этом случае фон установки равен —900 имп/мин, а чув
ствительность к гамма-излучению пробы весом 500 г равна 
600 000 имп/мин на 1 % урана в равновесии, порог чувствитель
ности гамма-измереиий продолжительностью 10 мин составляет
7,5- 10~б% равновесного урана или 2,4-10“ 10 г/л радия.

§ 28. Определение урана в твердых продуктах 
технологической переработки руд 1

В рудах, не подвергшихся технологической переработке, 
UXt +  UX2 и уран находятся в разновесии. Благодаря этому 
содержание урана может быть определено по величине бета- 
гамма-активпости проб.

В продуктах технологической переработки руд равновесие 
между UXj +  UX и ураном нарушается. Поэтому рассчитать со
держание урана непосредственно по формуле (3. 75) в большинстве 
случаев невозможно.

Однако в продуктах технологической переработки, получен
ных до нейтрализации растворов, радиометрическим методом 
можно определить не только общее содержание урана, но и нера- 
створениую его часть при выполнении двух условий:

1) для руды определенного типа и определенной технологи
ческой схемы UXx и уран извлекают из крупнозернистой фракции 
в постоянном или закономерно изменяющемся соотношении; при 
этом UXi вместе с ураном переходит в раствор н только незначи
тельная его часть сорбируется илистой фракцией;

2) для руды и технологического процесса определенного типа 
отношение выделяющегося из руды в воздух радона к количеству

1 Метод разработан И. П. Шумилиным при участии М. Д. Михайловского.
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растворяющегося при этом урана можно считать постоянным или 
закономерно изменяющимся по мере увеличения количества рас
творяющегося урана; при этом в ураносодержащем растворе прак
тически пе должно быть радона.

Когда выполняется первое условие, в продукте технологиче
ской переработки можно определить общее (растворенный и не- 
растворениый) содержание урана, при выполнении второго усло
вия — только нерастворенную его часть.

Расчет выполняют по формулам, выражающим содержание об
щего и нерастворенного урана в анализируемом продукте через 
содержание урана и радона в исходной руде и содержание и х х 
и радона в анализируемом продукте. Из перечисленных условий 
следует

(3. 203)

фц _  I
^Rn ?Rn

(3.204)

где Qu» Qr0 — содержание в исходной руде урана и радона в %; 
<7и> Яо — содержание в анализируемом продукте общего и не
растворенного урана в %; qx, ^Rn — содержание в анализируемом 
продукте и х х и радона, выраженных в единицах урана, в %;
I — отношение количества извлекаемого из пробы урана к коли
честву извлекаемого UXx; /0 — отношение переходящего в раствор 
урана к выделяющемуся в воздух радону.

Из этих условий
Яи =  Qu — (Qu — <7х) 0* 205)

Яо ~  Qu — ( Qro — R̂n) о̂* 0* 206)
Для определения I и /0 15—20 свежеотобранных сырых проб 

(например, отвальных песков) анализируют на установке для 
комбинированных бета-гамма-измерений и по формуле (3.75) опре
деляют содержание в них UXA и радона. Затем эти же пробы разде
ляют на две части и передают на химический анализ. В одной из них 
определяют общее содержание урана, в другой после ее отмывки 
от растворенного урана — содержание нерастворенного урана. 
Одновременно определяют коэффициент влажности проб и в дан
ные радиометрических определений иХ х и радона вводят соответ
ствующие поправки на влажность.

За несколько часов до отбора проб отвальных песков (или про
межуточных продуктов) берут образцы исходной руды с таким 
расчетом, чтобы эти подвергнутые анализу пробы соответствовали 
исходной руде, из которой получены анализируемые продукты. 
В пробах руды бета-гамма-методом определяют содержание ура
на Qu и радона QRn.
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На основании анализов исходной руды и продуктов ее перерд. 
ботки по формулам (3. 203) и (3. 2Ö4) определяют средние ариф. 
метические значения I и /0 и, кроме того, рассчитывают среднее 
содержание урана и радона в исходной руде. Полученные таким 
способом величины /, /0, Qu и QRn принимают постоянными и 
подставляют в формулы (3. 205) и (3. 206). На основании этих 
формул по 0v и <7Кп рассчитывают общее содержание урана и не- 
растворенной его части.

Перед измерениями желательно удалить из пробы некоторое 
количество влаги путем фильтрации пробы под вакуумом; это 
резко уменьшает вариации коэффициента влажности. Радон еле* 
дует определять только в свежих пробах, не позже чем через 1—3 ч 
после их отбора, так как его содержание в пробах с течением 
времени может существенно возрасти. Измерения UXŁ для 
определения урана можно выполнять не только в свежеото- 
бранных сырых, но и в сухих пробах, спустя 1—2 суток после 
отбора.

Формулы (3. 205) и (3. 206) справедливы только в том случае, 
если в диапазоне измеряемых содержаний радиоактивных элемен
тов соответствующие коэффициенты / и /0 можно считать постоян
ными. Для исключения погрешностей анализа, обусловленных 
возможными изменениями I и /0. а также для упрощения расчетов 
можно пользоваться экспериментальными графиками зависимости 
содержания общего и нерастворенного урана в анализируемых 
продуктах от содержания в них соответственно и Х х и Rn. Графики 
следует строить для руд определенного вещественного состава и 
определенного исходного содержания (предельные вариации от 
среднего содержания 10—15%).

Для построения графиков отбирают пробы по всей технологи
ческой цепи до нейтрализации растворов, начиная от реакторов 
и кончая отвальными песками. Основное количество проб отбирают 
на участках, где в дальнейшем предполагается брать пробы на 
анализы. По оси ординат графика откладывают измеренные зна
чения <7х и <7ог>. а по оси абсцисс соответствующие им содержания 
общего и нерастворенного урана, определенные по данным хими
ческого анализа. Чтобы в значения дх и а*- не вводить каждый раз 
поправок на влажность, графики сдвигают по оси ординат вниз 
на величину, соответствующую среднему коэффициенту влажности 
проб. По форме экспериментального графика судят о том, на 
сколько постоянны коэффициенты / и /0: прямая линия указывает, 
что / и /0 постоянны и для расчетов можно пользоваться форму
лами (3. 205) и (3. 206), кривая линия указывает, что они изме
няются по мере извлечения урана из руды, в этом случае фор
мулы (3. 205) и (3. 206) неприменимы и расчет можно вести только 
по графику.

Если четкой зависимости содержания общего урана от UX, 
и нерастворенного урана от концентрации радона не наблюдается,
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описываемый метод для данной схемы переработки руд вообшр 
неприменим.

При расчете результатов радиометрических анализов продук
тов технологической переработки возникают специфические по* 
грешности, обусловленные изменениями / и /0; колебаниями ис
ходного содержания урана и радона, а также погрешностями опре
деления и в анализируемом продукте вследствие изменения 
коэффициента влажности. Абсолютную величину этих погреш
ностей можно оценить на основании следующих выражении:

&Яі — №и — Ях) — 0. (3. 207)
А<7и — U — 0 (Qu — Qu). (3. 208)

А<7х =   ̂ІЯх —<7х)> (3. 209)
где А а». Д<7и — абсолютные погрешности анализа, обусловлен
ные соответственно вариациями / и исходного содержания ура
на Ом; А<7Х — абсолютная погрешность анализа, связанная с из
менением коэффициента влажности, а также со случайными ошиб
ками измерений UX! в пробе; /', / — соответственно принятое и
фактическое отношение UXi к U при их извлечении; Qu, Qu — 
соответственно принятое и фактическое исходное содержание
урана; <?х. Ях — соответственно принятое и фактическое содер
жание UX! в анализируемом продукте.

Аналогичный вид имеют формулы для оценки погрешностей 
определения нерастворенного урана по радону.

Из выражений (3. 207)—(3. 209) видно, что абсолютная погреш
ность анализа, обусловленная изменением коэффициента /, уве
личивается с увеличением исходного содержания урана и коэффи
циента его извлечения (с уменьшением содержания UXi в анали
зируемом продукте) и уменьшается с приближением значения I 
к единице. Погрешность, связанная с ошибкой определения UXx 
в пробе, возрастает с увеличением /.

Для ориентировочной оценки возможных погрешностей ана
лиза в табл. 3. 31 в качестве примера приведены расчетные ошибки 
для продуктов, полученных из руд с различным исходным содер
жанием урана при условии, когда / =  1,1 ±0,01, исходное содер
жание урана варьируют в пределах ±5%, а влажности от 5 
до 15%.

Из табл. 3. 31 видно, что с увеличением исходного содержания 
и коэффициента извлечения урана погрешности анализа резко 
возрастают: при анализе проб, полученных из руд, содержащих 
первые десятые доли процента урана, погрешности лежат в до
пустимых пределах; при увеличении исходного содержания урана 
ошибки достигают 200% и более.

Таким образом, описываемая методика дает более точные ре
зультаты при анализе продуктов, полученных из бедных руд (со-
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Таблица 3. 3t

Погрешности анализа продуктов технологической
переработки

Исход
ное

содер
жание
урана,

%

Содержа
ние 

урана 
в продукте 

перера
ботки . %

Коэффи
циент

извлече
ния

урана

Абсолютная погрешность анализа, 
л *10-3 %

Суммар.
ная

относя*
тельная
погреш

ность
анализа,

%
д<7 / д<7и Д<7Х суммар

ная *

0,1 0,01 0,900 0,8 0,5 1.0 1,4 14
0,4 0,04 0,900 3,2 2,0 4,0 5,5-10 14
2,0 0,04 0,980 17,8 10,0 12,0 23,6 59

10,0 0,04 0,996 90,5 50,0 53,0 117,0 292

* Суммарную абсолютную погрешность рассчитывали по формуле

S =  j / ~ -f- *

тые — первые десятые доли процента урана). Для богатых руд 
метод, как правило, вообще неприменим.

Для оценки возможностей описанной методики необходимо 
прежде всего определить, каковы изменения коэффициентов / и 
/0, исходного содержания урана и радия, а также коэффициента 
влажности.

Следует иметь в виду, что при прочих равных условиях по
грешности анализов уменьшаются с приближением коэффициен
тов / и /0 к единице и с уменьшением исходного содержания урана. 
В благоприятных случаях (бедная руда, близкие к единице зна
чения / и /0) вместо того, чтобы рассчитывать результаты анализа 
или определять по формулам и графикам, можно пользоваться 
постоянными пересчетпыми коэффициентами от qx к дц и от <?Rn к q0. 
Однако при этом следует иметь в виду, что, строго говоря, постоян
ное соотношение между указанными элементами в пробах может 
иметь место только если I и /0 равны единице; в остальных случаях 
эти отношения изменяются в зависимости от коэффициента извле
чения урана.

Описанную методику можно применять для определения содер
жания иераствореппого урана в пробах, отобранных непосред
ственно из реакторов (полноты вскрытия), для определения об 
щего содержания урана и нерастворенной его части в промежуточ
ных продуктах на гидроциклонах и в отвальных песках, а также 
в твердых отвальных продуктах после переработки руды методом 
перколяцни.
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XXV. НОМОГРАММЫ ДЛЯ ОБРАБОТКИ 
ЛАБОРАТОРНЫХ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ИЗМЕРЕНИЙ >

В практике применения лабораторных радиометрических ме
тодов концентрации отдельных элементов при многокомпонентных 
анализах определяются по разности или сумме активностей, из
меренных по 3 или 4 каналам. Рабочая формула для определения 
того или иного компонента при таких определениях имеет следую
щий вид:

С =  ciij Ah
где С — концентрация искомого 
компонента; ац — постоянный ко
эффициент; Ai — величина актив
ности.

Трудоемкость расчета концен
трации отдельных компонентов 
резко возрастает по мере увеличе
ния количества членов в рабочих 
формулах, а время расчета их со
держания обычными методами ста
новится соизмеримым со временем 
измерений активности проб. Зна
чительно быстрее и практически 
без ущерба для точности расчетов обработку результатов измере
ний можно производить с помощью номограмм. Ниже излагаются 
основные принципы и примеры построения номограмм для обра
ботки лабораторных радиометрических измерений по выравнен
ным точкам (Н. А. Глаголев, 1961).

Для уяснения этих принципов произведем расчет н определим 
параметры такой номограммы в общем виде. Проведем начальную 
линию АХА2 (рис. 39); перпендикулярно к ней произвольно про
ведем три параллельные линии A Ą , А2В2 и А3В3, на которых 
в дальнейшем будем откладывать переменные значения х> у и г 
в масштабах, определяемых соответствующими модулями туу 
/и2, /п3. В верхней части пересечем эти линии произвольной пря
мой ВХВ2.

Из трапеции АХВХВ 2А2 находим

л,л* "•*> ■А1В1). (3.210)

Рис. 39. Принцип построения номо
грамм по выравненным точкам.

А3В3 =  А\В\ + А\Аъ (А2Ві

Введем обозначения: АХА3 =  а и А3А2 =  Ь.
Поскольку АХВХ =  тхх, Л2В2 =* и А3В3 — m3z, уравне

ние (3. 210) после подстановки этих значений запишется так:
d t  \ m%h .

щ г =  щ х  +  - q r r  (пцу — я*!*) =  х Т т+ Т У '

1 Составлен Н. И. Кэлякиным.
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откуда
b _£± x j l . a___ u.

a j^b m3 * я +  & т з У

Обозначив ь mi __ rr
a -\-b tnз 1 212)

" ї $ т - г - * *  <3^
„у их в уравнение (3. 211), получим основное уравнение 

подставим их в ур  ны ТОЧКи пересечения прямых линий
„омограммы, к°™Р“ МА; в  с лин„ей BXB S:
(шкал) AjPii A2D2 и д з з   ̂ „

Z =■ A i*  ~ґ АгУ* w« 214)
По номограмме, отвечающей данному уравнению, на основании 

дву?известных временных (например, X и у) определим третьи,

H S  Основные параметры номограммы -  зависимости Найдем основны г оасстояниями между шка-между модулями шкал mlf т гу тъ и рассіинп >

лами а и Ь. ЛТ1прпрлйнной шириной номограммы а +  Ь, рас- Если задаться определенной ш у оюч и п  9131*
стояния а и Ъ можно найти из уравнении (3. 212) и (3. 213).

откуда

а К0/Л3 (3. 215)а + Ь ~ т 2 ’
Ь Kitnz

.■ V (3.216)а 4- о Ш!

а ~  *'*’ *ЛпґЧ##*2 ■ (а +  Ь), (3.217)

Ь =  - ** *Ml (а +  Ь). (3. 218)
"Ч

Зависимости между модулями шкал получим путем сложения 
уравнений (3. 215) и (3. 216):

КУпэ /ууна _  , (3.219)
тг mi

Решение данного уравнения относительно каждого модуля Дает 
следующие результаты:

_ ję 1mąmą_ (3.220)
тг — i\2m3

т2 = Ш\ — К\Щ * (3.221)

т» тл тг
К\гп2 -+■ /СаЯіі

(3.222)
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Поскольку модули шкал и расстояния между ними взаимосвя- 
заны, при построении номограмм можно пользоваться двумя прие
мами!

а) по заданным значениям двух модулей (например, т, и т.) 
и заданному расстоянию между крайними шкалами (а +  Ь) опре
делять третий модуль ( т 3) и положение средней шкалы (расстоя
ния а и Ь)\

б) по заданным значениям одного из модулей (например, тt) 
и расстояниям а и b между шкатами определять остальные мо
дули ( т 2 и т 3).

Для примера построим номограммы для определения концен
трации урана в рудах и калия в горных породах в случае комбини
рованных измерений проб. Запишем рабочую формулу для расчета 
концентрации урана при комбинированных бета-гамма-измере- 
ниях проб:

U =  1,93АХ — 0,93 А а, (3. 223)

где U — концентрация урана в пробе в %\ Alt А2 — активности 
пробы по бета- и гамма- излучению в % урана.

Приведем эту формулу к основному уравнению номограммы 
(3.214):

Аа =» 0,518U +  0,482А2. (3. 224)

В соответствии с уравнением (3. 214) в выражении (3. 224) 
Ki =  0,518, /Сг =  0,482, а переменным значениям х, у и z соот
ветствуют значения Ulf А2 и к г.

Примем модули шкал Ai и А2 равными т 2 =  т3 =  3 см на 
1 • 10~2%. Тогда модуль шкалы урана согласно выражению (3. 220) 
составит

Шх =  з°^08-у т  =  3,0 см на Ы 0"2%.

Ширину номограммы (расстояние между шкалой урана и шка
лой А2) примем равной 20 см; тогда расстояние между шкалой 
урана и средней шкалой Ах согласно уравнению (3. 217) выра
зится величиной

а = 0,482.3*20
3 =  9,64 см.

Если задаться диапазоном концентрации урана до Ы 0  /о, 
длина всех шкал L составит 30 см.

На рис. 40 приведен общий вид номограммы, построенной со
гласно приведенным расчетам. Работа с номограммой проста: вы
численные значения Ai и А2 на соответствующих шкалах соеди
няют прямой линией с помощью плексигласовой линеики и в точке 
пересечения продолжения этой линии со шкалой урана отсчиты 
вают его концентрацию.
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Расчеты по таким номограммам значительно ускоряют обоа- 
ботку результатов измерений и исключают ряд вычислений , свя- 
занные с этими операциями возможные погрешности также исклю
чаются. Необходимым условием является стабильность работы 
аппаратуры. г

Рассмотрим построение номограммы, у которой шкалы выра
жены в импімин, на примере номограммы для определения кон
центрации калия в горных породах при бета-гамма-измерениях 
проб.

Рабочая формула для определения концентрации калия имеет 
вид:

/С =  0,26-104 (Aj —  Аг), (3. 226)
где К — концентрация калия в %; Ах, А2 — активность пробы 
в эквиваленте урана в % соответственно по общему и жесткому 
бета-гамма-излучению.

Приведем эту формулу к основному уравнению номограммы 
(3. 214):

Ai =  3,846- 10"4І( + А*

в котором Ki — 3,846-10"4 и К % *  1, а значениям х, у и г соответ
ствуют искомое значение концентрации калия К и полученные 
при измерениях значения Аа и Ах.

Модуль шкалы Аа ( т 2) примем равным 6 см на 1-10”8%U, 
модуль шкалы Ах ( т 3) — 4 см на 1*10“3U, так как при наличии 
калия в горных породах Alf всегда больше, чем А2. Тогда модуль 
ответной шкалы калия (тх) составит

_  ---  =  4,62 см на 1 % калия.

Расстояние между шкалой калия К и шкалой А2 — крайними 
шкалами номограммы — примем равным 20 см\ тогда шкала Ах, 
согласно формуле (3. 225), расположится на расстоянии

1-4*20 io оо л . .сі =  ——г—• =  13,Зо см ь,и
от шкалы калия.

Ограничим длину шкал 30 см. Тогда на шкале калия уложится 
30 : 4,62 =  6,5%; на шкале Ах — 30 : 4 =  7,5-10"3%; на шкале 
А2 — 30 : 6 =  5 -10"3%, что вполне достаточно, так как концент
рации радиоактивных элементов в большинстве горных пород не
превышают указанных значений.

Для построения номограммы с модулями шкал А^и А2, вы
раженными в импімину найдем значения этих модулей при чув
ствительностях по каналам Ах и А2, равных соответственно  ̂ и 
231 импімин на 1 • 10~3U. Согласно формуле (3. 225) модули будут
равны:
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для шкалы Ait
Мюо =  =  4 -05  см н а  100 имп/мин;

для шкалы А2:

Ми» =  -щ д - =  2,6 см на 100 имп/мин.
На рис. 41 приведена построенная по приведенным пяпаметп. и 

номограмма для определения концентрации калия. СодерЖаРн”

К ' %  А , , п - і ( Ґ %  А 2 , п ! 0 ' 3%

Рис. 41.
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нентных пробах.



калия определяют по номограмме соединением точек на шка
лах А2 и Aj, соответствующих значениям скоростей счета пробы 
по тем же каналам, и продолжением этой линии до пересечения 
с ответной шкалой, по которой и отсчитывают концентрацию калия 
в процентах.

^Принцип построения номограмм для определения концентра
ций отдельных компонентов при двойных бета- и гамма-измере
ниях проб горных пород не отличается от описанного, однако 
в этом случае номограмма будет составной. Рассмотрим построение 
таких номограмм на примере определения содержания урана и 
тория.

Формула для расчета концентрации урана имеет вид:
U =  3,1А2 — 1,2А3 — 0,9 Aj. (3. 227)

Разделим это выражение на 2 части, которые в сумме давали бы 
исходную формулу:

3,1А2— 1,2А3 =  а, (3. 228)
— U — 0,9Aj =  —а. (3. 229)

В этих выражениях U — концентрация урана в пробе в %; АЛ, 
А2, А3 — активности пробы в эквиваленте урана в % соответ
ственно по общему и жесткому бета-излучению, а также по гамма- 
излучению; а — вспомогательный общий член уравнений.

Рассчитаем параметры для первой части уравнения (3. 227), 
предварительно приведя его к виду (3. 214).

л _  1,2Л8 , а
~  3.1 3.1 *

Примем модули шкал А2 и А3 равными соответственно
шз =  6,2сш на Ь10-3 % 

и
m l— 4,8 слі на Ы 0 ~ 3%

и из уравнения (3. 221) определим модуль шкалы а:
І  9

К~т.тп _ „ Л,
тг = — '* 1 ■ - = 4 ,0  см на 1-НГ*%.

ті —
Примем расстояние между крайними шкалами А3 и а  равным 

10 см. Тогда на основании уравнения (3. 217) получим
, + см,

т 2 ' ■ '

т. е. шкала А2 расположится посредине между шкалами А3 и а* 
Вспомогательная шкала а согласно уравнениям (3. 228) и (3. 229) 
выражает величину, равную 3,1 А2 1,2А3 или U +  0,9Aj.

14*
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Рассчитаем модули и расстояния между шкалами 
части уравнения (3. 227). Приведем его к виду (з_ 214у"Я й?0Рой

а = и  +  0,9А,. ' '

Примем модуль шкалы урана равным 16 см на Ы О '3«/ 
дем модуль шкалы А, из уравнения (3. 221), принимая во вні ^ ай‘ 
что ml и т2 являются модулями общей вспомогательной ИМанВе- 
равны между собой, т. е. Шкалыи

ml =  trii =  4,0 см на 1-Ю *%.
Тогда

Ш2 =
tS' п нKbtn-itn» п

'  У -г -  = 4 ,8  см на Ы О  3%.in* —і\лт1Ш3

Определим расстояние между шкалой урана и вспомогатель
ной шкалой а, приняв расстояние между крайними шкалами (U и 
Ai) равным 20 см:

0,9-4-20 1F- „„а =  . 0—  — 15 см.4,8

Вертикальный размер шкал для уравнений (3. 228) и (3. 229) 
примем равным L == 30 см.

На рис. 42 приведена номограмма для определения урана по 
формуле (3. 227), построенная по приведенным ниже параметрам; 
модули ее выражены в сантиметрах на 1*10"3%U, а шкалы Alt 
А2, А3 разбиты в имп! мин: 

для А3
ml =  4,8 см, Urn\ =  16 см;

для а
ni2 =  4,0 см, А\гпч =  4,8 см,

для А 2
mś =  6,2 см, а т 3 — 4,0 см;

d  Ь* =  Ю см — расстояние между шкалами А3 и а; 
а' =  5 см — расстояние между шкалами А3 и А 2; 
а" +  Ь" =  20 см — расстояние между шкалами U и Af, 
а0 = 15 см — расстояние между шкалами U и а;
L =  30 см — длина всех шкал.
Порядок определения концентрации урана по номограмме ука* 

зан под начальной линией цифрами. Соединяя полученные знач - 
ния скоростей счета / 3 и /* по каналам А3 и А 2 на соответству1 - 
щих шкалах прямой линией, найдем точку пересечения этой лин 
со шкалой а. Затем через полученную на шкале точку и скорое 
счета / 1 по каналу Ах проведем прямую до пересечения ее со шк 
лои концентрации урана и в точке пересечения отсчитываем иск 
мое значение.
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Номограмма для определения концентрации тория при тек же
условиях измерения строится аналогично. Уравнение для вьмисле- ния содержания тория н е для вычисле

Th 5,79А3 7,02А2 -f- l,23Aj

делят на 2 части, которые в сумме давали бы исходную формулу 
7,02А2 -  1,23Ai -  а, 5,79А3 -  Th -  а.

Рис. 42. Номограмма для определения содержания урана в трехкомпонентных
пробах. 218



hwnfMuH

исходного Ри п ^ ПТЫВаюТ паРаметРЫ номограмм для обеих частей 
На пне 4̂4 п Г ПЯ 11 составляют из них общую номограмму- 

Ц|111 тория по v^“ , H?M.°.rpa" Ma для определения концентр;
формуле^ Рассчитанные для " 
а І*І0~3%> и пасстояния мейСД)

ЦІ1 ІІ тория по Х ам и - Н0М0ГР-------  - ....................... ...... ~
значения модулей »”/ ВЫШе Ф°РмУле- Рассчитанные л 
ними приведены ниже': В ° М  На WU “v/0-ł и расстояния
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для Ai 

для а 

для А о

т\ =  3,63 см; для Thmi =* 6,0 см;

т 2 =  1,5 см; для а ml =  1,5 елі; 

т 3 =  7,02 ел*; д л я  A^ml =  6,95 а и ;

ö +  Ь =  18 слі — расстояние между шкалами Ах и а;
<*' — 121см — расстояние между шкалами Аг и А2; 
а" +  Ь" ~  20 см — расстояние между шкалами Th и а; 
а" ~  16 см — расстояние между шкалами Th и А3;
L =  30 см — длина всех шкал.
Порядок определения концентрации тория по номограмме ука

зан, как и в предыдущем случае, цифрами под начальной линией 
номограммы.

Номограммы для обработки результатов измерений при 4-ком
понентных спектрометрических анализах строят путем расчлене
ния рабочей формулы для определения того или иного компонента 
на 3 части, сумма которых дает исходное уравнение. В качестве 
примера на рис. 44 приведена номограмма для определения кон
центрации урана в горных породах по формуле

U ~ 4 ,5 1 A i— 1,45А 2 — 1,96А3 — 0,10А,.
При построении номограммы формула была разложена на три 

составные части, которые в сумме давали исходную:
4,51 Ах — 1,45А2 =  а, 

ß +  1,96А3 =  а,
U +  0,10А4 =  ß.

Для каждой части описанными выше методами определяли мо
дули шкал Аь А2,-А3, A4, а, ß, U и расстояния между ними, а затем 
по этим параметрам составляли общую номограмму для опреде
ления концентрации урана. Число шкал увеличивается до 7 за счет 
двух вспомогательных шкал а и ß и увеличения количества пере
менных (до 4). В нижней части номограммы под шкалами номерами 
указан порядок определения концентрации урана; он аналогичен 
описанному выше, однако количество операций по визированию 
прямых через точки на шкалах увеличивается до трех. Вначале, 
визируя через точки на шкалах Ах и А2, найдем точку на шкале а, 
равную по абсолютному значению разности 4,51А4— 1,45А2. За
тем точку на шкале А2 и полученную точку на шкале а соединяем 
прямой до пересечения ее со шкалой ß и находим на ней точку, 
выраженную уравнением

ß +  1,96А3 =  а.
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Наконец, соединяя эту точку с полученной при измерениях по 
каналу А4 на той же шкале, определим искомую концентрацию 
урана, выраженную третьей частью рабочей формулы:

U =  р — 0,1А4.
В случае необходимости изменения размеров номограмм надо 

сохранять отношения расстояний между шкалами и пропорцио-
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нально изменять модули (тл : тг : т3 : тл : mh : т6 : т 7 =  const). 
Диапазон определяемых концентраций можно расширить, не из
меняя размеров номограммы, а лишь увеличивая или уменьшая 
в несколько раз (например, в 10 раз) значения модулей; при этом 
пропорционально изменится концентрация искомого компонента. 

При расчете и построении номограмм к их параметрам предъ
являются следующие требования:

не должно быть слишком острых углов между шкалами и ви
зируемыми через точки на них прямыми линиями;

внутренние шкалы должны находиться ближе к ответным 
шкалам.

Правильность номограмм после построения проверяется во 
всем диапазоне концентраций искомого компонента по ответной 
шкале путем подстановки значений А/ в уравнение, для которого 
она построена.

Точность вычислений по номограммам описанного типа не 
ниже, чем на обычной логарифмической линейке, а скорость об
работки результатов измерений в несколько раз больше.



ЧАСТЬ 4

РАДИОХИМИЧЕСКИЕ МЕТОДЫ АНАЛИЗА

Радиохимические методы анализа1 применяют в большинстве 
случаев для определения содержания в пробах радиоактивных 
Элементов: иония, радия, мезотория, радиотория, актиния и дру
гих, имеющих сравнительно небольшую продолжительность 
жизни, или для установления изотопного состава отдельных радио
активных элементов, таких, как уран и торий.

Радиохимический анализ состоит из следующих операций:
перевода проб в растворимое состояние;
отделения радиоактивных элементов друг от друга и от других 

мешающих элементов;
приготовления препаратов для последующих радиометрических 

определений.
В ряде случаев при анализе совместно выделяют изотопы ра

дия (Ra +  MsTh +  ThX +  АсХ) и затем определяют содержание 
радиоактивных элементов по излучению короткоживущих про
дуктов их распада (например, радия по радону, актиния по 
АсХ и т. д.).

В практике радиохимический метод наиболее широко исполь
зуется для определения радия и его изотопов (АсХ, MsTh, ТлХ) 
в горных породах и минералах. При наличии радиоактивного рав
новесия, кроме самих изотопов радия, можно также определить 
по ним материнские вещества урана, тория и актиноурана.

Данные радиохимического определения радия и продуктов 
торцевого ряда используют для определения отношения тория 
к урану в равновесных рудах, а также отношения радия к урану 
при определении радиоактивного равновесия в ряду распада урана. 
При решении различных геохимических, поисковых, разведочных 1

1 При составлении раздела использованы материалы, изложенные в сле
дующих работах. «Методы определения радиоактивных элементов в минеральном 
сырье» (I.9GI) и В. Л. UlaiüKUnä «методы анализа естественных радиоактивных 
элементов» (1961); кроме того, включены результаты использования прибора 
РАЛ-1 в практической работе.
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Я других задач определяют не только содержания радиоактивных 
Элементов и соотношения между ними, но и соотношения между 
изотопами этих элементов.

ГЛАВА 8

ОПРЕДЕЛЕНИЕ РАДИЯ И ЕГО ИЗОТОПОВ

Радий и его изотопы определяют путем измерения радиоактив
ности выделяемых ими эманаций Для полного извлечения эмана
ции из исследуемой пробы ее нужно или полностью расплавить, 
или химическим путем перевести в раствор. Метод плавления 
в настоящее время не используется; обычно применяют методы 
переведения проб в раствор, причем в раствор переводят весь радий 
и его изотопы, находящиеся в исследуемой пробе.

Радий выделяют путем его совместного осаждения с барием 
(ближайшим химическим аналогом радия, изоморфно кристалли
зующимся со всеми его солями) в виде сульфата.

При переведении радия и его изотопов в раствор должны быть 
выполнены следующие условия, определяющие полноту выделения 
из него эманаций:

раствор должен быть прозрачным и не содержать коллоидных 
частиц, сорбирующих эманацию;

при хранении раствора из него не должен выпадать осадок;
адсорбция радия на стенках барботера, в котором хранится 

раствор, происходить не должна.
Выбор метода переведения радия и его изотопов в раствор за

висит от состава пробы, содержания радия в пробе, чувствитель
ности принятого метода измерения активности эманации, а также 
от времени, в течение которого раствор должен оставаться пригод
ным для выделения радона.

Сложность химических операций по выделению изотопов радия 
значительно возрастает с увеличением навески пробы, в связи с чем 
целесообразно стремиться выбирать минимальную навеску. Для 
этого при анализе материала с малым содержанием радия следует 
использовать наиболее чувствительные методы измерения радио
активности эманации. Обычно для химической обработки пробы 
берут навески 0,5—5,0 г\ однако при необходимости количествен
ных анализов низких (порядка кларковых) содержаний радия и 
тория в горных породах навеска может достигать 20 г. Вопросы 
выбора величины навески рассматриваются ниже. 1

1 Изотопы радия Ra226. RaM4-(ThX) и Ra22» (АсХ), распадаясь, образуют 
изотопы радона Rn222, Rn22» (Tn) и Rn21» (An).
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§ 29. Подготовка к анализу порошковых проб

Для переведения в раствор образец тщательно измельчают (не
которые минералы трудно поддаются разложению даже при очень 
тонком измельчении), выбирают оптимальную навеску пробы для 
переведення в раствор (см. § 32) и приступают к химической под
готовке проб.

Методы химической подготовки пробы к эманационному опре
делению радия н тория были предложены И. Е. Стариком и 
А. А. Смагиной (1933), И. Е. Стариком и Е. С. Щепотьевой (1946). 
В настоящее время последний метод считается классическим и на
зывается основным.

При разработке ускоренных методов анализа основное внима
ние исследователей было обращено на изыскание путей сокраще
ния или исключения затрат времени на проведение наиболее дли
тельных и трудоемких процессов при использовании основного 
метода. Это относилось прежде всего к освобождению пробы от 
кремнекислоти, а также к переведению в растворимое состояние 
выделяемого в ходе анализа сульфата бария.

18. Основной метод
Соединения радия и бария близки по своим химическим свой

ствам. Ионы радия и бария, проявляя изоморфизм, способны за
мещать друг друга в кристаллической решетке их солей. Эта спо
собность приводит к полному соосаждению радия из раствора 
с трудно растворимыми солями бария.

Ввиду того, что содержание радия во всех природных материа
лах ничтожно, для возможности проведения обычных химико
аналитических операций в анализируемую пробу вводят избыток 
соединений бария; дальнейшая задача сводится к отделению до
бавленного бария от всех находящихся в пробе элементов. Такой 
способ дает гарантию полного переведения радия в конечный рас
твор. Во избежание потерь радия всегда следует стремиться, чтобы 
соли бария — радия все время находились в осадке.

Химическая подготовка заключается в разложении образца 
и отделении мешающих элементов. При анализе силикатных пород 
породу разлагают путем сплавления с карбонатами и щелочами. 
Для легко разлагаемых пород можно применять кислотное раз
ложение или сплавление с пиросульфатом калия. Трудно разла
гаемые породы в зависимости от их минералогического состава 
требуют применения особых приемов, описанных ниже.

Согласно этому методу навеску пробы с добавлением соли бария 
сплавляют со смесью соды и едкого натра и сплав выщелачивают 
горячей водой. Осадок карбонатов и гидроокисей отфильтровы
вают, промывают раствором соды и растворяют в соляной кислоте.

XXVI. МЕТОДЫ ХИМИЧЕСКОЙ ПОДГОТОВКИ ПРОБ К АНАЛИЗУ
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Из раствора выделяют радий вместе с барием в виде сульфатов 
отфильтровывают, промывают, прокаливают и путем сплавления 
с углекислым калием -  натрием переводят в карбонаты; сплав 
выщелачивают водой. Осадок карбонатов отфильтровывают про
мывают раствором соды и растворяют в соляной кислоте после 
чего раствор переводят в барботер и запаивают. В течение опре
деленного времени в запаянном барботере накапливается эмана- 
ция радия, количество которой затем определяют радиометри
ческим методом.

Как уже отмечалось выше, разложение пробы производят 
преимущественно путем сплавления ее со смесью едкой и углекис
лой щелочеиі Такой плавень наиболее подходит для работы, так 
как, во-первых, он имеет низкую температуру плавления, во-вто
рых, барий получается в виде углекислого соединения, которое 
при нагревании не растворимо в щелочной среде, и, в-третьих, 
он хорошо плавится в железном тигле. Соотношение едкой и 
углекислой щелочей берется равным 5 : 2; при более высоком 
содержании углекислой щелочи сплав спекается, при более низ
ком углекислый барий плохо кристаллизуется, что приводит к его 
потере и, кроме того, к образованию большого количества ока
лины в железном тигле.

Количество плавня зависит от состава руды (для силиката 
7-кратное, для монацита и эвксенита 15-кратное, для циркона 
25-кратное по отношению к навеске руды).

Сплавление со щелочью лучше всего производить в железном 
тигле как наиболее дешевом и удобном. Можно также пользоваться 
тиглями из меди и никеля; менее всего подходят серебряные тигли, 
так как серебро образует коллоидные мути при отфильтровывании 
сплава, что значительно усложняет работу.

Во избежание получения окалины при сплавлении внутреннюю 
поверхность тиглей несколько раз промывают горячей 2—3-про- 
центной соляной кислотой, затем водой, после чего тигель просу
шивают. Эту операцию необходимо производить перед каждым 
сплавлением. После такой обработки окалина в тиглях почти 
не образуется. Попадающее в сплав железо благодаря хоро
шей растворимости в соляной кислоте легко переходит в рас
твор.

При озолении осадков с фильтрами получается большое коли
чество окалины и тигли быстро прогорают. Во избежание этого 
сухой фильтр озоляют в фарфоровом тигле, а затем осадок смы
вают раствором соды в железный тигель для сплавления.

Если производится обработка проб с кларковыми концентра
циями радия, необходимо остерегаться загрязнения посуды ра
дием. Поскольку этот элемент в отсутствии бария в нейтральной 
и щелочной среде может адсорбироваться стеклом, стеклянную 
посуду предварительно следует тщательно промывать соляной ки
слотой. Уже небольшие концентрации соляной кислоты IU,1 И.)
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смывают адсорбированный радий; нагревание значительно уско
ряет десорбцию.

Особого внимания заслуживает подготовка барботеров, в ко
торых помещают раствор для измерения: сначала их механически 
очищают горячей водой с мылом при помощи ерша, а затем для 
устранения следов радиоактивности тщательно промывают соля
ной кислотой, ополаскивают 1-процентным раствором хлористого
бария (чтобы убедиться в отсутствии ионов S072) и; наконец, 
дистиллированной водой. Так же подготовляют колбы дія рас
твора ThX. Несмотря на то, что механическая очистка барботеров 
затруднительна из-за их формы, ее необходимо производить, так 
как внутренние стенки новых барботеров часто покрыты плохо 
смывающимся налетом грязи. Нередко для очистки такого напета 
приходится использовать хромовую смесь и для полного удаления 
солей пропускать в течение значительного времени через барботер 
сильную струю воды, соединяя его каучуковой трубкой с водопро
водным краном. Затем промывку ведут, как указано выше.

При определении небольших количеств радия необходимо про
верить его содержание в реактивах. Дистиллированная вода я 
соляная кислота совершенно не должны содержать ионов Ra; 
кроме того, в реактивах не должно быть органических веществ, 
так как последние препятствуют полному осаждению сернокислого 
бария. Для сплавления можно использовать техническую щелочь, 
которая обычно содержит соду, окись железа, воду и кремнекис
лый натрий. Соду при сплавлении добавляют в значительных 
количествах. Содержание же в щелочи железа и кремневой кис
лоты ничтожно по сравнению с обычно имеющимися в руде коли
чествами, и ими можно пренебречь; необходимо лишь учитывать 
количество влаги и примесей при взятии навески щелочи, так как 
содержание в ней чистой NaOH нередко не превышает 40—45%.

Необходимое количество хлористого бария определяют, исходя 
из того, что сернокислый барий осаждают из объема 100—150 мл 
(при навеске до 10 г), а его растворимость при 20° С составляет 
2,4 мг/л. Если взять 0,02 г хлористого бария, то количество рас
творенного сернокислого бария составит около 1 % от общего его 
содержания, что не может сказаться на точности определения 
радия. При больших навесках, когда осаждение производят из 
объема 250—300 мл и более, количество хлористого бария можно 
доводить до 0,1 г\ в случае больших количеств соли бария могут 
образовать в барботере при небольшом объеме (10 мл) соляно
кислого раствора осадок хлорида. Для удобства работы обычно 
берут 0,1 г раствора хлористого бария; необходимое количество 
его отбирают с помощью пипетки.

Анализ 1. В зависимости от ожидаемого содержания радия на- 
пегку пробы 0,5—5,0 г сплавляют в железном тигле (в муфельной

1 Перечень необходимых реактивов приведен ниже.
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печи или на горелке) с 10-кратным количеством смеси едкого на-
!? Г Л ^ °ДЫ (2 ЧаСТИ С?ДЫ И 5 частей едкого “ 4»). Расплавленнуюсмесь охлаждают и добавляют в нее 0,05 г сухого хлористого бария 
и навеску пробы. F н

^Навеску сплавляют до тех пор, пока масса не станет однород
ной. истывшии сплав извлекают из тигля и переносят в кониче
скую колбу или стакан емкостью 2 л, заливают 800 мл дистилли
рованной горячей воды и кипятят в течение 40—50 мин до полной 
коагуляции осадка. Горячий раствор пропускают через обычную 
фильтровальную бумагу и фильтрат отбрасывают. Осадок на 
фильтре промывают горячим 5-процентным раствором соды (в ко
личестве 1 л), затем смывают с фильтра 70 мл горячей воды в ста
кан емкостью 500 мл и подкисляют HCl (1 : 1) до слабокислой 
реакции (объем раствора при этом увеличивается до 300—350 мл). 
Затем добавляют еще 75 мл HCl (1 : 1) и раствор кипятят в течение 
5—10 мин.

Прозрачный раствор сливают в другой стакан, а окалину, 
оставшуюся на дне стакана, растворяют, добавив еще около 
5 мл НС1 (удельного веса 1,19 Псм3); растворенную окалину при
соединяют к основному раствору.

Полученный раствор упаривают до объема 300—350 мл, на
гревают до кипения и осаждают сульфаты радия и бария из ки
пящего раствора серной кислоты (10% вес.), по 50 мл H 2S04 на 
каждую пробу.

Вливать серную кислоту в основной раствор надо в три приема: 
сначала влить 15 мл и кипятить 5 мин, затем добавить еще 15 мл 
и снова кипятить 5 мин, в третий раз добавляют 20 мл кислоты и 
кипятят 20—25 мин. При таком медленном осаждении получают 
осадок с крупнокристаллической структурой, что очень важно 
при фильтровании.

На другой день оставшийся осадок фильтруют через двойной 
беззольный фильтр (синяя лента) и записывают дату и время 
фильтрования; это необходимо для расчета содержания ThX. Оса
док сульфата бария промывают на фильтре холодной водой до 
отсутствия реакции на ион хлора, переносят фильтр с осадком 
в платиновый тигель, озоляют и сплавляют с содой или углекис
лым калием—натрием, на паяльной горелке до^полной прозрач
ности сплава. Сплав из тигля переносят горячей водой (не более 
50—70 мл) в стакан емкостью 150 мл\ для полного распада сплава 
раствор кипятят в течение 10—15 мин и затем отфильтровывают 
осадок из горячего раствора через беззольный фильтр (белая 
лента). Осадок на фильтре вначале промывают горячим^5-процент
ным раствором соды, затем горячей дистиллированной водой (до 
отсутствия реакции на сульфат-ион). Отмытый осадок растворяют 
на фильтре в горячей 5-процентнои соляной кислоте и фильтр 
промывают дистиллированной водой до отсутствия реакции на 
хлор-ион (объем фильтрата 80 75 мл).
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Раствор упаривают до объема 10- ~15 м л  и переносят при по
мощи микровороики в барботер. Общее количество раствора в бар- 
ботере не должно превышать 30—35 м л . Стакан, в котором произ
водилось упаривание, ополаскивают 2— 3 раза дистиллированной 
водой и промывную воду присоединяют к основному раствору в бар
ботере.

Ниже описаны способы переведения в раствор различных мине
ралов, соединений и их смесей.

П е р е в е д е н и е  в р а с т в о р  р а с т в о р и м ы х  в ки
с л о т а х  м и н е р а л о в .  Навеску растворяют в соляной кис
лоте (в присутствии H N 0 3 не происходит полного осаждения 
BaSOJ, к раствору добавляют 0,05 г  хлористого бария, которой 
затем осаждают 10-процентным раствором серной кислоты. Осадок 
промывают до отрицательной реакции на хлор и сплавляют со 
смесью углекислого калия и натрия. Сплав выщелачивают водой, 
промывают горячим 1-процентным раствором соды до отрицатель
ной реакции на серную кислоту и растворяют на фильтре в 5-про
центной соляной кислоте. Раствор выпаривают до объема 10— \ Ь ма 
и переливают в барботер.

П е р е в е д е н и е  в р а с т в о р  н и о б о т и т а н а т о в .  
Минералы разлагают следующими веществами:

крепкой серной кислотой при продолжительном нагревании;
едкими щелочами;
кислым сернокислым калием;
плавиковой кислотой.
Этот случай более сложен, так как приходится избавляться 

от целого ряда элементов (ниобия, тантала, титана, редких зе
мель), различных по химическим свойствам.

Навеску пробы сплавляют в фарфоровом тигле с 10-кратным 
количеством K H S04 и 0,05 г ВаС12 до тех пор, пока сплав не станет 
прозрачным; после остывания его выщелачивают горячей 5-про- 
центноп H 2S 0 4 для растворения титана. Затем охлажденный рас
твор фильтруют и промывают холодной водой до отрицательной 
реакции на серную кислоту Ł. Таким образом, на фильтре остаются 
только кремнекислота, ниобий, тантал и сернокислый барий.

Чтобы избавиться от земельных кислот, осадок озоляют, снова 
сплавляют с сернокислым калием и выщелачивают горячим im- 
сыщеиным раствором щавелевокислого аммония; при этом ниобий 
и тантал образуют растворимый комплекс и в осадке остаются 
сернокислый барий и кремневая кислота. Далее переведение в рас
твор производят обычным путем.

Раствор получается прозрачным u стойким в течение продол
жительного времени. При этом одновременно удаляются Ti, Nb и 
Та. В дальнейшем приходится отделить лишь редкие земли.

1 Фильтрование и промывание на холоду не приводят к потере сернокислого 
бария.
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" яе тр яе в : г н и е  В Р а с т в ° Р  с м е с и  н н о б о т и .  т а п а т а ,  м о н а ц и т а  и п о л е в о г о  ш п а т а. Разложение 
производится путем сплавления с кислым сернокислым калием и 
ничем не отличается от метода переведения в раствор ниоботи- 
танатов.

П е р е в е д е н и е  в р а с т в о р  ц и р к о н а .  Циркон 
можно перевести в раствор следующими соединениями:

углекислыми щелочами в процессе продолжительного нагре
вания при высокой температуре;

смесью углекислой щелочи и перекиси натрия; 
кислым фтористым калием.
Основными затруднениями при определении радия в цирконе 

являются разложение циркона и очистка сернокислого бария от 
циркония. Усложняет работу также то, что смесь едкой углекислой 
щелочи с перекисью натрия образует значительную окалину на 
железном тигле.

Разложение циркона путем сплавления с кислым фтористым ка
лием производят следующим образом: 10-кратное количество кис
лого фтористого калия плавят в платиновом тигле вместе с хлорис
тым барием до удаления избытка воды. Затем в охлажденный 
плавень всыпают навеску пробы и продолжают плавление до 
полной прозрачности сплава. Сплав выщелачивают 50 мл 5-про
центной H 2S 04 и выпаривают сначала на водяной, а затем на 
песчаной бане до появления паров серной кислоты. Всю массу 
смывают в стакан, раствор доводят до объема 200 м л , кипятят 
в течение 20—30 мин, фильтруют и промывают горячей водой. На 
фильтре остаются сернокислый барий и следы циркония Серно
кислый барий переводят в раствор, как обычно, сплавлением скар- 
бо патам и; в данном случае углекислых щелочей надо брать боль
ше, чем в предыдущих, и выщелачивать возможно меньшим коли
чеством воды, чтобы цирконий, оставшийся вместе с барием, ушел 
в щелочной фильтрат. По второму способу сплавление произ
водят в железном тигле с 25-кратным количеством (по отношению 
к навеске пробы) смеси едкой и углекислой щелочей. Полное 
сплавление на хорошем пламени достигается через 1 ч.

При выщелачивании сплава приходится учитывать следующее: 
гидрат окиси циркония при нагревании дает нерастворимое 

в слабых кислотах соединение;
углекислый барий на холоду образует коллоид, что влечет за 

собой его потерю (3—4%); при температуре выщелачивания (40 
50° С) потери бария не происходит.

После выщелачивания осадок отфильтровывают, опускают 
вместе с фильтром в кипящую 10-процентнуЮиН 2$О4 и кипятят. 
В осадке остается сернокислый барий, который переводят в рас
твор сплавлением с карбонатами.

Следует заметить, что при сплавлении с кислым фтористым 
калием и со щелочью после кипячения с серной кислотой вместе
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c BaSO. часто остаются следы циркония. Поэтому при растворении 
углекислого бария в солянокислом растворе образуется характер, 
ная беловатая муть. Если сильно прокипятить раствор, то цирко
ний коагулирует и его можно легко удалить фильтрованием. В рас
творе цирконий или совсем не остается, или остаются следы его, 
настолько ничтожные, что после долгого стояния он не выпадает 
в осадок. При работе с небольшими навесками (около 1 г) осво
бодиться от циркония удается с первого раза; при больших на
весках сплавление приходится повторять.

Переведение в раствор смеси циркона, монацита и ильменита 
в шлихе, содержащем золото, мало отличается от переведения 
в раствор чистого циркона. В данном случае необходимо удалить 
золото, которое при сплавлении и выщелачивании дает коллоиды 
и затрудняет фильтрование. Навеску руды кипятят около часа 
с царской водкой, фильтрат выпаривают до удаления азотной 
кислоты, разбавляют водой, прибавляют хлористый барий, которые 
осаждают серной кислотой. Отфильтрованный осадок обрабаты
вают так же, как в предыдущем случае, с той лишь разницей, что 
для полного удаления редких земель сернокислый раствор филь
труют и промывают на холоду до отрицательной реакции на сер
ную кислоту. Оба осадка сернокислого бария переводят в раствор, 
как в предыдущем случае.

Переведение в раствор сульфидных минералов производится 
следующим образом: их предварительно окисляют царской вод
кой или сплавляют с N a20  и далее в зависимости от состава при
меняют один из указанных ранее методов.

Переведение в раствор боратов осуществляется путем сплавле
ния со смесью едкой и углекислой щелочей (3 части Na 2С03 на 
2 части NaOH). В случае больших навесок пород и малоактивных 
руд (20 г) берут две навески по 10 а и каждую отдельно сплавляют 
в железном тигле и выщелачивают в отдельный стакан; затем оба 
осадка соединяют, растворяют в НС1 и в дальнейшем поступают 
обычным путем.

О с в о б о ж д е н и е  о с а д к а  BaS04 от з а г р я з н е -  
н и и. При анализе горных пород осадок BaS04 часто бывает за
грязнен кремнекислотон, сернокислым кальцием, соединениями 
титана, циркония, земельными кислотами и редкими землями, 
мешающими дальнейшему ходу анализа. В этом случае осадок 
BaS04 очищают одним из следующих приемов.

Если проба содержит много кремневой кислоты (больше 
30% S i0 2), пробу сплавляют, как указано выше, сплав выщела
чивают, фильтруют, промывают, гидраты окисей растворяют в со
ляной кислоте, причем кремневая кислота освобождается в виде 
большого желеобразного осадка. Солянокислый раствор вы ная
ривают в фарфоровой чашке вначале на плитке, а потом на водяной 
бане досуха. В остаток еще 2 раза добавляют НС1 и после каж
дого раза опять выпаривают досуха. К сухому остатку приливают
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20 мл HCl (удельного веса 1,1 П см 3) и горячий раствор фильтруют». 
Осадок кремневой кислоты вместе с фильтром переносят в плати
новый тигель, озоляют и разлагают плавиковой кислотой, упари
вая досуха. Сухой остаток сплавляют на горелке с углекислым1 
калием и натрием, выщелачивают и присоединяют к основному 
раствору, добавляя в него еще 50 мл НС1 удельного веса 1,1 П см 3.

Если проба содержит много кальция (карбонатные породы), то 
осадок карбонатов и гидроокисей после сплавления растворяют 
в избытке (10—12%) соляной кислоты, после чего осаждают барий 
небольшим избытком серной кислоты. Раствор отфильтровывают 
в горячем виде и осадок промывают горячей соляной кислотой до 
полного удаления из него кальция. При наличии больших коли
честв кальция производят переосаждение BaS04.

В случае присутствия в пробе значительных количеств титана 
(более 10% ТЮ2) навеску сплавляют (как указано выше), сплав 
выщелачивают, фильтруют и промывают осадок, как описано 
выше. Фильтр с осадком переносят в платиновый, кварцевый или 
фарфоровый тигель, озоляют и сплавляют с пиросульфатом калия 
(полученный сплав не бывает прозрачным, так как в нем присут
ствует сульфат бария). Остывший сплав растворяют в тигле 
в 10-процеитной горячей H 2S 04 (в 1 л  воды 65 мл  H 2S04 удельного 
веса 1,84 ricM3)t переносят его в стакан и смывают тигель 50 м л  
той же кислоты. После этого стакан нагревают на водяной бане до 
полного растворения сплава: титан остается в растворе, а барий 
(радий) — в осадке в виде сульфатов. Осадок сульфатов филь
труют на другой день, промывают и далее поступают, как описано 
выше.

В случае сплавления содержащего цирконий материала (более 
5% Z r02) нельзя употреблять калиевые плавни, так как при 
последующем переведении осадка в сернокислые соединения цир
коний образует с калием трудно растворимые вещества. Загряз
нённый цирконием осадок сульфата бария обрабатывают 15%-про
центной H 2S04 при кипячении в течение 1 ч. Фильтрование про
изводят через фильтробумажную массу. Отделенный от циркония 
BaSÓ4 часто включает цирконий, если содержание последнего 
в руде значительно; для полной очистки BaS04 следует 2—3 раза 
повторить сплавление со щелочами и последующее растворение 
осадка в серной кислоте. Кроме того, цирконий, как и титан, 
может быть отделен от BaS04 путем кипячения с насыщенным рас
твором щавелевокислого аммония. Фильтрование лучше произ
водить на следующий день.

Если осадок сернокислого бария загрязнен ниобием и танталом, 
в одном случае в их присутствии смесь солей обрабатывают 
1—2-процентной плавиковой кислотой: земельные кислоты рас
творяются, а осадок BaS04 промывают водой с несколькими кап
лями плавиковой кислоты; в другом случае ниобий и тантал вместе 
с осадком сернокислого бария сплавляют с кислым сернокислым
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капнем п сплав выщелачивают насыщенным раствором щавелево
кислого аммония: земельные кислоты переходят в раствор в виде 
щавелевокислого комплекса, a BaSO.Ł остается в осадке.

Освобождение BaS04 от редких земель основано на хорошей 
растворимости их сернокислых солей в холодной воде. Поэтому 
барий и редкие земли необходимо перевести в сернокислые соеди
нения путем сплавления с кислым сернокислым калием или обра
боткой осадков крепкой серной кислотой. Сернокислый раствор 
охлаждают (лучше оставить его на некоторое время на холоду), 
фильтруют и осадок сернокислого бария промывают холодной 
водой до отрицательной реакции на ионы сульфата.

19. Упрощенный метод выделения радия из навесок до 3 г 1

В предварительно сплавленную в железном тигле смесь едкого 
натра и соды (5 : 2) помещают навеску породы до 3 г и 0,2 а хло
ристого бария. Материал, содержащий органические вещества, 
предварительно прокаливают. Для разложения образца берут не 
менее чем 15-кратное количество смеси едкого натра и соды по 
отношению к навеске. Сплавление ведут при постепенном повыше
нии температуры до 800° С, затем сплав выдерживают при этой 
температуре в течение 1 ч . После сплавления тигель осторожно 
охлаждают и сплав из него переносят в стакан для выщелачи
вания.

Выщелачивание сплава осуществляют горячей водой из рас
чета 100 мл воды на 5,0—7,5 г едкого натра. Содержание соды 
должно быть равно соответственно 2,0—4,0 г; если соды недоста
точно, ее добавляют после растворения сплава. Тигель споласки
вают горячей водой, выливают ее в основной раствор и раствор 
с осадком кипятят в течение нескольких минут до полного распа
дения сплава. После этого осадку дают отстояться и раствор быстро 
фильтруют через большую воронку с пористой пластинкой № 3 
с применением вакуума.

В конце фильтрования весь осадок переносят на фильтр, 
3 раза промывают 3-процентным горячим раствором соды и 1 раз 
горячей водой. Затем осадок из воронки стеклянной палочкой пере
носят в стакан. Тигель, в котором производилось сплавление, 
обмывают небольшим количеством соляной кислоты (1 : 3) и при
ливают ее в стакан с осадком. Осадок при нагревании растворяют 
в небольшом объеме соляной кислоты. После растворения осадка 
раствор переливают в воронку с пористой пластинкой и растворяют 
часть осадка, оставшегося на фильтре. Фильтрат собирают в ста
канчик или в маленькую пробирку с отводом (если применяют 
вакуум) и переносят в барботер. Стакан и воронку дважды про
мывают водой, переливая промывные воды в барботер; общий

1 Предложен П. П. Чайкиным, К* К. Гумбар н А. К. Зарезкиной.
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объем раствора в барботере не должен превышать 30—35 мл; упа
ривание раствора не допускается, В полученном растворе сразу же 
определяют ThX, а затем Ra.

20. Упрощенный метод выделения радия аз навесок от 3 до 20 г 1

Навеску породы с добавлением 0,3 г хлористого бария сплав
ляют в железном тигле с 7— 10-кратным количеством предвари
тельно проплавленного едкого натра; при содержании в породе 
органических веществ навеску образца предварительно прокали
вают. Сплавление со щелочью необходимо производить при медлен
ном повышении температуры, чтобы избежать бурной реакции. 
Когда реакция закончится, сплав нагревают до 700—800° С и при 
этой температуре выдерживают в течение 40 мин; после охлажде
ния его вместе с тиглем помещают в высокий стакан из жаростой
кого стекла емкостью 1—2 л  (в зависимости от взятой навески). 
Выщелачивание производят кипящей водой. Ввиду бурного про
текания реакции воду прибавляют небольшими порциями при
мерно до половины стакана. Затем тигель вынимают из стакана 
щипцами и обмывают водой. В случае неполного выщелачивания 
сплава тигель наполняют небольшим количеством воды, помещают 
его на плитку и при осторожном нагревании растворяют остав
шуюся часть сплава.

По окопчании выщелачивания в стакан добавляют столько 
кипящей воды, чтобы в 100 мл  раствора содержалось не более 7,6 г 
едкого патра. Для осаждения бария и радия добавляют соду с та
ким расчетом, чтобы в 100 мл раствора при содержании едкого 
натра 7,5 г было не менее 4 г соды, а при содержании едкого натра 
5 г — не менее 2 г соды.

Раствор с осадком нагревают и кипятят в течение 10 мин. 
Осадку дают осесть и щелочной раствор осторожно сливают. 
В случае образования значительного осадка карбонатов и гидро
окисей его промывают один-два раза 2-процентным горячим рас
твором соды путем декантирования.

Объем соды для промывания должен быть равен объему рас
твора при выщелачивании. Осадок карбонатов и гидроокисей 
растворяют в 5-процентной соляной кислоте. Для навесок 4—10 г 
берут 150 мл раствора соляной кислоты, для навесок более 10 г — 
250 мл. Тигель, в котором производили сплавление, также обмы
вают 5-процетной соляной кислотой, присоединяя затем ее к ос
новному раствору.

Осадок растворяют при нагревании в высоких стаканах объе
мом 500—600 мл; после растворения объем раствора доводят до 
500 мл  добавлением горячей воды. Из кислого раствора р ади й -  
барий выделяют в осадок в виде сульфатов, прибавляя 10—16 мл

1 Предложен П. П. Чайкиным# К. К. Гумбар и А. К. Зарезкиной.
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торячего 10-процентного раствора серной кислоты. Раствор с осад
ком кипятят 5—10 мин  и осадку дают отстояться в течение 30 мин 
на теплой плитке. Учитывая, что для выделения радия берут боль
шое количество бария, сульфат которого хорошо оседает на дно 
стакана, отделение осадка от раствора может быть произведено 
путем осторожного сливания раствора.

Для переведения сульфатов радия—бария в карбонаты в ста
кан с осадком после сливания маточного раствора приливают 
150 мл воды и 1 г солянокислого гидроксилами на (5 м л  20-процент
ного раствора); осадок со стенок стакана снимают фильтровальной 
бумагой. Раствор с осадком нагревают и кипятят в течение 3 м ин , 
после чего в стакан прибавляют 15—20 г соды, если осадок был 
отфильтрован, и 20—25 г, если раствор с осадка был слит. Раствор 
с осадком кипятят 15—20 м и н ; перед фильтрованием объем его 
доводят до 200 мл, дают отстояться и раствор отфильтровывают, 
не перенося осадка на фильтр. Осадок в стакане промывают 5-про- 
центным раствором соды при кипячении в течение 3—5 м ин, от
фильтровывают, тщательно промывают 5-процентным раствором 
соды и последний раз водой.

Для растворения осадка карбонатов радия—бария употреб
ляют 10— 15 мл  5-процентной соляной кислоты, которую исполь
зовали для споласкивания стакана. Фильтрат собирают в стакан 
емкостью 50 мл, затем переливают в большой стакан, нагревают и 
повторно фильтруют в малый стакан, чтобы полнее растворить 
осадок на фильтре; фильтрат переносят в барботер. Стаканы и 
фильтры тщательно промывают 5-процентной соляной кислотой 
и водой. В случае большого объема раствор можно упарить.

Собранный раствор подвергают эманационным измерениям. За 
время отделения Ra224 принимают среднее между началом слива
ния щелочного раствора и солянокислого раствора с осадка суль
фатов радия—бария.

21. Ускоренный трилоновый м ет о д 1

В зависимости от ожидаемого содержания радия или его изо
топов тонкоистертую навеску пробы 1—20 г сплавляют в желез
ном тигле со смесью перекиси натрия и соды, к которой добавлен 
0,02—0,05 г ВаС1г. При анализе силикатов берут 8—9-кратное 
количество Na2Oa по сравнению с навеской вещества; количество 
соды равно весу образца. Если в пробе содержится циркон, не
обходимо 10—12-кратное количество перекиси натрия.

Смесь взятой навески с плавнем нагревают в пламени паяль
ной горелки, пока не получится однородная прозрачная спокойно 
плавящаяся масса. Расплавленную массу быстро, но очень осто
рожно выливают в железную сухую плоскую чашку, которую за-

1 Предложен С. Г. Цейтлин.
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тем охлаждают, быстро погружая в холодную воду; охлажденный 
сплав легко отделяется от стенок чашки. После этого сплав по
мещают в стакан емкостью около 2 л, прибавляют несколько кри
сталлов КМп04 и осторожно наливают в него (под стеклом) 150_
200 мл кипящей воды. После прекращения бурной реакции в ста
кан осторожно вливают 1,5 л кипящей воды, дают осадку по воз
можности осесть и горячий прозрачный раствор фильтруют, остав
ляя осадок на ^дне стакана. Для фильтрования удобно пользо
ваться воронкой Бюхнера с отсосом при небольшом разрежении.

В осадок, оставшийся в стакане, прибавляют 50—60 г соды, 
вливают около 1,5 л кипящей воды и хорошо перемешивают; дают 
осадку осесть и жидкость отфильтровывают через тот же фильтр. 
Такую операцию повторяют 2—3 раза в зависимости от величины 
навески и содержания во взятом образце кремневой кислоты.

После последнего промывания содой осадок полностью пере
носят на фильтр, затем вместе с фильтром в стакан, куда прибав
ляют около 200 мл  горячей HCl (1 : 3), и кипятят раствор в те
чение 5—6 м ин , пока осадок не растворится. Если в исследуемом 
образце присутствует титан, в стакан до растворения осадка при
бавляют винную кислоту в таком количестве, чтобы в конечном 
счете был получен 1—2-процентный ее раствор. Полученный при 
этом раствор отфильтровывают от остатков фильтровальной бумаги 
и нерастворившейся окалины железного тигля, фильтр промывают 
горячей водой, солянокислый раствор нагревают до кипепия и 
в кипящем растворе 25 мл разбавленной ( 1 : 5 )  H 2S04 осаждают 
сернокислый барий. Вместе с барием осаждают радий и его изотопы.

Полученные сернокислые соли через 2—3 ч осторожно отфиль
тровывают через стеклянный тигель Кя 3 с пористым дном при 
небольшом разрежении с помощью водоструйного насоса. Пере
несенный на этот фильтр осадок тщательно отмывают водой от со
ляной кислоты и осторожно переносят путем смывания (при по
мощи небольшой промывалки) горячим 2,5-процентным раствором 
четырехзамещенной натриевой соли этилендиаминтетрауксусной 
кислоты (38) 1 в стакан, емкостью 100 мл.

Стеклянный тигель с пористым дном переносят в другой та
кой же стакан и кипятят 3—4 мин  в 10—12 мл  раствора четырех
замещенной натриевой соли этилендиаминтетрауксусной кислоты, 
после чего вынимают и тщательно обмывают водой. Раствор пере 
водят в стакан, где находится осадок сульфатов (получается при
мерно 40—50 м л ), и все вместе кипятят в течение 10— 15 мин, 
пока весь осадок не растворится. Полученный раствор осторожно 
выпаривают до объема 25—30 мл, охлаждают и переносят в бар
ботер, который передают на эманацнонные измерения. Если пред
варительные операции произведены правильно, получается про
зрачный раствор слегка желтоватого цвета.

1 Номер реактива.
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22. Ускоренный метод 1

Навеску мелко растертой пробы 0,5—5,0 г  сплавляют в желез
ном тигле со смесью перекиси натрия и едкого натра. Количества 
плавня в зависимости от величины навески приведены в табл. 4. ].

Сплавление ведут, как обычно, на пламени паяльной горелки, 
сначала осторожно, до прекращения выделения пузырьков газа, и 
затем до получения однородного сплава. Время, необходимое для 
сплавления, составляет 5—6 м и н . При охлаждении сплава тигель 
вращают, чтобы большая часть сплава застыла на стенках тигля. 
Охлажденный тигель помещают в стакан емкостью 400 м л , сплав 
заливают 100—150 мл  воды и стакан накрывают часовым стеклом. 
После прекращения выделения газа стекло снимают и обмывают 
водой. Если выщелачивание идет медленно, к раствору прибав
ляют 0,2—2 мл  перекиси водорода. По окончании выщелачивания 
тигель извлекают из стакана, тщательно обмывают водой из про
мывки и оставляют на время.

После того как кусочки окалины осели на дно, щелочной рас
твор вместе с осадком гидроокисей осторожно (чтобы окалина 
оставалась на дне) вливают в стакан объемом 1— 2 л, содержащий 
в зависимости от величины навески воду и соляную кислоту удель
ного веса 1,19 Г/см 3 в количествах, приведенных в табл. 4. 2.

Таблица 4. 1
Зависимость количества плавня 

от навески пробы

Навеска
пробы.

г

Содержание, г

перекиси
натрия

едкого
натра

0,5 5 2
1.0 8 3
2,0 12 4
3,0 15 5
5,0 20 8

Таблица 4. 2
Содержание воды и соляной кислоты 

в зависимости от навески пробы

Навеска
пробы»

г

Содержание, м л

ВОДЫ
СОЛЯНОЙ
кислоты

0,5 500 25
1.0 500 40
2,0 500 50
3,0 750 75
5,0 1000 100

Независимо от объема этого раствора в него предварительно 
вводят 1,0 м л  10-процентного раствора хлористого бария (100 мг 
ВаС12). Небольшую часть щелочного раствора с окалиной удобно 
разбавить водой (в 2—3 раза), дать отстояться и влить в основной 
раствор, оставив окалину на дне стакана. Стакан из-под щелоч
ного раствора и тигель наполняют на 3/4 кислым раствором из 
большего (объемом 1—2 л) стакана. Раствор из тигля с остатками

1 Предложен В. Г, Сочевановым и Л. Т. Мартыновой.
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окалины сливают в^стакан из-под щелочного раствора. После отста
ивания прозрачный раствор над окалиной соединяют с основным 
раствором. К окалине прибавляют 2—3 мл  соляной кислоты удель
ного веса 1,19 П см  , накрывают стеклом и нагревают до полного- 
растворения окалины. Содержимое стакана разбавляют до объема 
Ю— 15 м л  водой и также соединяют с основным раствором.

К прозрачному солянокислому раствору, окрашенному 
в светло-желтый цвет, прибавляют 3 мл  разбавленной серной кис
лоты (1 1) и перемешивают стеклянной палочкой, стараясь не
царапать стенок стакана. Если в отсутствии титана раствор вместо 
светло-желтого становится красноватым вследствие частичного 
гидролиза хлорного железа, в него добавляют около 10 мл соляной 
кислоты удельного веса 1,19 П см 3. Для лучшей кристаллизации 
сернокислого бария стакан с раствором после этого ставят в ки
пящую водяную баню, погружая его в воду на 7 4—V3 высоты. 
Примерно через 30 мин  в стакан прибавляют еще 0,5 мл раствора 
хлористого бария, раствор перемешивают палочкой, которую затем 
вынимают из стакана и споласкивают водой.

Через 1,5—2 ч (а если позволяет время, на следующее утро) 
прозрачный раствор над осадком сульфата бария осторожно де
кантируют при помощи сифона. При этом необходимо следить, 
чтобы в сливаемый раствор не попали кристаллы, образовавшиеся 
на поверхности раствора, и осадок со дна стакана. Оставшиеся 
25—70 м л  раствора вместе с осадком разбавляют водой до 200— 
300 м л , осадку дают отстояться и еще раз декантируют прозрачный 
раствор при помощи сифона. К оставшемуся вместе с осадком не
большому объему раствора прибавляют і г  трилона Б, 0,3 г  ман
нита (или сегнетовой соли), 2—3 капли спиртового раствора тимол- 
фталеина, насыщенный раствор едкого натра (до появления синей 
окраски и затем еще 2—3 мл). Эту смесь разбавляют водой до 
объема 100— 150 мл  и кипятят до полного растворения осадка суль
фата бария. Прозрачный раствор упаривают до объема 20—25 мл 
и полностью переносят в барботер, который после продувания 
в течение 10— 15 мин  передают для измерений ThX или в случае 
определения радия запаивают. На барботере проставляют дату 
и время фильтрования сульфата бария, а также дату и время его 
запаивания.

Ниже описаны отдельные случаи, требующие специального 
разбора.

В пробах, содержащих цирконий и большое количество фос
фатов, вместе с сернокислым барием в осадок выпадает объемистый 
светлый осадок фосфата циркония, мешающий отделению бария. 
В этом случае после декантирования основной части прозрачного 
раствора к остатку добавляют 3 г щавелевой кислоты и пробу в 2— 
3 раза разбавляют водой. В результате непродолжительного на
гревания осадок фосфата циркония растворяется и на дне стакана 
остается кристаллический осадок сернокислого бария. После
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двукратного промывания водой этого осадка декантацией BaS04 
растворяется в трилоне Б, как описано выше.

При анализе проб, содержащих более 5% титана, в раствор 
соляной кислоты, помимо хлористого бария, вводят 0,5— 1,0 мл 
30-процентной перекиси водорода. Если для повышения точности 
анализа требуется навеска 10 г, ее делят на две по 5 г. Выделив
шиеся в ходе анализа каждой навески осадки сернокислого бария 
объединяют и растворяют в щелочном растворе трилона Б.

Пробы, содержащие органическое вещество, перед сплавлением 
с перекисью натрия озоляют.

23. Ускоренный фторидный метод 1

Навеску пробы 1—5 г  (в зависимости от ожидаемого содержа
ния радия) обжигают, если порода содержит органические веще
ства или сульфиды, и смешивают в железном тигле с трехкрат
ным количеством фтористого аммония. Тигель выдерживают 
в слабо нагретом муфеле (500—600° С) до прекращения выделения 
«белого дыма» — фтористого кремния. Затем тигель вынимают из 
муфеля, охлаждают, добавляют в него половинное количество 
фтористого аммония (5—7 г), смешивают стеклянной палочкой (рас
плющенной на конце), раздавливая комочки, и вновь нагревают 
в муфеле до прекращения выделения «белого дыма». Остаток разла
гают и осаждают сульфаты одним из следующих способов.

К и с л о т н о е  р а з л о ж е н и е .  Остаток переносят в ста
кан емкостью 300 мл, тигель обмывают водой и соляной кислотой. 
Добавляют 20—60 м л  соляной кислоты удельного веса 1,19 Г!см3, 
20—40 м л  воды и 1—2 г хлористого аммония и кипятят до раство
рения пробы; иногда приходится выпаривать раствор до объема 
15—20 м л. Если проба не растворилась, добавляют еще 10 мл  
соляной кислоты, затем доливают 100—200 м л  воды и кипятят 
до растворения солей. При такой обработке большинство проб 
полностью переходит в раствор; в других пробах остается неболь
шой нерастворимый осадок или муть, не мешающие осаждению 
BaS04. Б полученном растворе, иногда не совсем прозрачном, оса
ждают сульфаты бария и радия. Для этого к пробе приливают 
20 мл  серной кислоты (1 : 10) и затем при кипении добавляют по 
каплям 4—5 мл  5-процентиого раствора хлористого бария.

Щ е л о ч н о е  р а з л о ж е н и е .  Остаток в железном тигле 
разминают стеклянной палочкой и смешивают с 2 частями пере
киси натрия (2— 10 а); туда же добавляют 0,1—0,3 г хлористого 
бария, перемешивают и сплавляют в муфельной печи при темпера
туре 800° С. Сплав выдерживают в течение 10 м и н , вынимают и 
охлаждают. Тигель помещают в стакан емкостью 300—500 мл 
и приливают столько воды, чтобы тигель был покрыт ею; стакан

1 Предложен П. И. Быковым,
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прикрывают часовым стеклом. После растворения сплава тигель 
вынимают, обмывают разбавленной соляной кислотой и водой. 
К раствору сплава приливают соляную кислоту удельного веса 
1,19 Г  і см? до полной нейтрализации. Мутный раствор нагревают 
до кипения; для растворения осадка понемногу добавляют соля
ную кислоту. При наличии в пробе сульфатов на дне стакана 
остается нерастворимый белый осадок сульфата бария. Раствор 
снимают с плитки и дают отстояться (при этом на дно оседает ока
лина от железного тигля), сливают в другой стакан, оставляя 
окалину с небольшим количеством раствора. К окалине приливают 
10 мл  соляной кислоты удельного веса 1,19 Г!см?> кипятят до рас
творения окалины и полученные растворы соединяют. В объеди
ненном растворе осаждают сульфат бария, добавляя 20 мл серной 
кислоты (1 10), кипятят и оставляют до следующего дня.

Осажденный первым или вторым способом сернокислый барий 
фильтруют через фильтр (синяя лепта) с применением фильтро
бумажной массы. Осадок промывают теплой водой до отрица
тельной реакции промывных вод на сульфат-ион, озоляют и про
каливают в фарфоровом тигле. Перевод сульфата бария в карбонат 
производят в железных тиглях емкостью 30 м л , куда кладут ку
сочки сплава (40) 1 весом около 5 а, расплавляют и дают застыть. 
На поверхность сплава высыпают из фарфорового тигля прокален
ный сульфат бария. Тигель «обмывают» порошком безводной соды 
(обтирая ею стенки тигля) и высыпают ее в железный тигель со 
сплавом. Сплавляют, выдерживают примерно в течение 10 мин 
в расплавленном состоянии, дают остыть, выщелачивают водой, 
фильтруют образовавшийся осадок карбоната бария и 10 раз про
мывают 2-процентным раствором соды. Затем под воронку с про
мытым карбонатом бария подставляют стакан и растворяют его на 
фильтре 5-процентной горячей соляной кислотой. Фильтр промы
вают горячей водой, собранный фильтрат упаривают до 20—30 мл 
переносят в барботер. При особо точных определениях осадок суль
фатов обрабатывают, как в основном методе.

Переведенную в барботер пробу передают для эмапационных 
определений ТИХ или радия, отмечая время фильтрования BaS04 
и запаивания барботера.

§ 30. Подготовка к анализу проб воды

В природных водах концентрация радия изменяется от 
n* 10”8 г!л до n* IO**12. Для всех вод определению предшествует кон
центрирование, которое осуществляется путем соосаждения радия 
с сульфатом бария (при нагревании) или с карбонатом кальция 
(без нагревания). Оба метода в равной степени обеспечивают от
деление радия от сопутствующих элементов в водах. Количествен

1 Номер реактива.
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ное определение радия производится эманационным методом — по 
накопленному количеству радона.

Ниже приводится описание двух методов определения радия 
в водах: основной метод (И. Е. Старик и Е. С. Щепотьева, 1946) 
и ускоренный метод, разработанный 11. А. Жаровым в 1960 г.; 
последний отличается быстротой определения и простотой опера
ций, что позволяет производить определение в полевых условиях.

Радий определяют в совершенно прозрачных водах; мутные 
воды предварительно фильтруют. Если фильтрат опалесцирует, 
результат определения соответствует содержанию радия как 
в воде, так и во взвешенных в ней частицах. Объем воды, необхо* 
димый для определения содержания в ней радия, выбирают, со
гласно приведенным в § 32 указаниям.

24 . Основной метод 1

Соосаждение радия с сульфатом бария производится из кон
центрата, полученного после упаривания исходного объема воды. 
Осадок сульфата бария и радия отфильтровывают, промывают, 
прокаливают и сплавляют с углекислым натрием. После выщела
чивания и фильтрования осадок промывают раствором соды и рас
творяют в соляной кислоте. Раствор переводят в барботер и после 
накопления радона осуществляют его измерение.

Пробу воды объемом 1 л  подкисляют 2 МЛ соляной кислоты 
(1 1) и упаривают до 300—400 мл. К горячему раствору добав
ляют примерно 0,1 г мелко истертого хлористого бария и 25 мл 
серной кислоты (1 : 5) при перемешивании. Выпадающий осадок 
сернокислого бария увлекает за собой радий.

Раствор с осадком доводят до кипения, в течение 3 ч держат 
на теплой плитке и затем оставляют на ночь при комнатной темпе
ратуре. На следующий день осадок отфильтровывают через фильтр 
(синяя лента) и промывают горячей водой до отрицательной реак
ции на хлор. Необходимо следить, чтобы осадок не оставался на 
стенках и не проходил в фильтрат. Затем фильтр с осадком поме
щают в фарфоровый тигель, подсушивают и озоляют на электри
ческой плитке, после чего прокаливают в муфельной печи (при 
красном калении) в течение 45—60 м ин. Осадок смешивают с 6— 
7-кратным (по объему) количеством углекислого натрия— калия 
и сплавляют в платиновом тигле на паяльной горелке до получе
ния совершенно прозрачного сплава. Сплав выщелачивают горя
чей водой в стакан и осторожно (опасаясь разбрызгивания жид
кости и «подпрыгивания» стакана) кипятят в течение примерно 
30 мин. Осадок карбонатов отфильтровывают, промывают 1-про
центным раствором соды и растворяют (на фильтре) в 4— 10 мл

1 Составлен и проверен Л. А. Петропавловской и Н. В. Озеровой по мате
риалам И. Е. Старика и Е. С. Щепотьевой (1946).
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соляной кислоты (1 10), Фильтрат переводят в барботер, проду
вают в течение 15 м ин  с помощью водоструйного насоса. Если не 
требуется определения ThX, барботер запаивают.

25. Ускоренный метод 1

Радий полностью соосаждается с осадком углекислого кальция 
при обычной температуре (без нагревания). Углекислый кальций 
образуется в воде при добавлепии насыщенного раствора хлори
стого кальция и хорошо растертого порошка углекислого натрия. 
Осадок карбоната кальция—радия после отстаивания и сливания 
сифоном прозрачной части раствора отфильтровывают, растворяют 
в соляной кислоте и переводят в барботер.

К 1 л  воды 2 прибавляют 2 м л  концентрированной соляной 
кислоты и 1 мл  насыщенного раствора хлористого кальция. Затем 
до момента выпадения карбоната кальция понемногу добавляют 
сухую растертую в порошок соду и после этого еще 50 мл 10-про- 
центного раствора соды. Для коагуляции осадка прибавляют 
0,25 г активированного угля и все вместе тщательно перемешивают.

Через 1—3 ч (можно оставить на ночь) просветленную жидкость 
над отстоявшимся осадком карбонатов вместе с углем сливают де
кантацией и осадок отфильтровывают через фильтр (синяя лента 
диаметром 9 см), промывают его на фильтре 1-процентным раство
ром соды до отсутствия реакции в промывных водах на SO] и 
затем 1—2 раза дистиллированной водой.

После этого осадок карбоната кальция растворяют на фильтре 
в соляной кислоте (1 : 3), добавляемой 7 раз по 5 мл; во-избежание 
разбрызгивания первые 5 мл кислоты необходимо добавлять пор
циями по 1 мл; стакан (бутыль), в котором велось осаждение, нужно 
предварительно обмыть. Собранный солянокислый фильтрат объ
емом около 40 мл переводят через маленькую воронку в барботер 
(стаканчик обмывают водой и сливают ее туда же), который про
дувают воздухом и запаивают. После накопления радона произ
водят радиометрические измерения.

§ 31. Перечень реактивов, необходимых для подготовки проб
к радиохимическому анализу

Применяемые реактивы предварительно испытывают на чистоту 
по отношению к радиоактивным примесям с помощью соответ
ствующей радиометрической аппаратуры (прибор РАЛ-1 и др.).

Перечень необходимых реактивов приведен ниже.
1. Аммиак, ГОСТ 3760-47, 25-процентный раствор.
2. Аммиак фтористый кристаллический, ГОСТ 4518-48.

1 Предложен П. Н. Жаровым в 1960 г.
2 Б случае, если объем воды равен 1Q л, добавляют 5 мл раствора СаС12, 

260 мл 10-процентной NaaC03 и около 0J е активированного угля.
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3. Барий хлористый кристаллический, ГОСТ 4108- 8.
4. Барий хлористый, 10-процентный раствору
5. Барий хлористый — раствор, содержащий 2 мг 

в 1 мл (0,35 г ВаС12*2Н20  растворяют в 100 м л  воды).
6. Висмута хлорид— раствор, содержащий 2 мг висмута

в 1 м л; 0,05 г металлического висмута растворяют в 10 лі л азотной 
кислоты удельного веса 1,4 Г/сж3, добавляют 5 м л  серной кислоты 
(1 1) и упаривают досуха для удаления азотной кислоты; сухой
остаток растворяют в соляной кислоте (1 1) и переносят раствор
в мерную колбу на 25 м л , доливая до метки соляной кислотой (1:2).

7. Железа (III) хлорид, ГОСТ 4147-48, 1-процентный раствор.
8. Калий—натрий углекислый безводный.
9. Калий пиросернокислый безводный.

10. Калий перманганат кристаллический.
11. Калий сернокислый, ГОСТ 4145-48, насыщенный раствор.
12. Кальция хлорид, ГОСТ 4141-48, 2,5-процентный раствор.
13. Хлористый кальций, насыщенный раствор.
14. Комплексон III (трилон Б) кристаллический.
15. Кислота азотная удельного веса 1,4 Г/сж3, ГОСТ 4461-48.
16. Кислота винная кристаллическая, ГОСТ 5817-56.
17. Кислота серная удельного веса 1,84 Г/сж3, ГОСТ 4204-48.
18. Кислота серная 10-процентная; 65 м л  H 2S 0 4 удельного 

веса 1,84 Г/см3 осторожно вливают в 935 м л  воды и перемешивают.
19. Кислота серная разбавленная (1 : 5).
20. Кислота соляная удельного веса 1,19 Г/сж8, ГОСТ 3118-46.
21. Кислота соляная перегнанная удельного веса 1,1 Г/сж8

или разбавленная (1 1).
22. Кислота соляная разбавленная (1 : 3).
23. Кислота соляная разбавленная (1 : 8).
24. Кислота соляная разбавленная (1 : 10).
25. Кислота соляная разбавленная (1 : 25).
26. Кислота фосфорная удельного веса 1,7 Г/сж8, ГОСТ 

6552-58.
27. Кислота фтористоводородная (плавиковая) 40-процентиая, 

ТУ МХП 289-47.
28. Кислота хлорная 30- или 70-процентная, ТУ МХП ОРУ 

87-57.
29. Кислота щавелевая кристаллическая, ГОСТ 5873-51.
30. Маннит или сегнетова соль кристаллическая.
31. Натр едкий кристаллический, ГОСТ 4323-48.
32. Натр едкий, насыщенный раствор.
33. Натрия перекись кристаллическая, ТУ МХП 1665-47.
34. Натрий углекислый безводный.
35. Натрий углекислый, ГОСТ 84-41, 10-процентный раствор.
36. Натрий углекислый, б-процентный раствор, не содержащий 

следов H 2S04 (проба с ВаС12 в кислой среде).
37. Натрий углекислый, 1-процентный раствор.
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38. Натриевая четырехзамещенная соль этилендиаминтетра- 
ксусной кислоты, 2,5-процентный раствор; 5 г трилона Б раство

ряют в 25 м л  5-процентного раствора соды, разбавляют до 200 мл  
£одой и фильтруют.

39. Пергидроль — 30-процентная перекись водорода, ГОСТ 
177-41 *

4 0 . Плавень (щелочно-карбонатная смесь); в железной (неэма- 
лироваиной) посуде сплавляют смесь, состоящую из 2 частей без
водной соды и 5 частей едкого натра; расплав выливают на желез
ный лист; застывший сплав размельчают и хранят в плотно закры
вающейся банке.

41. Свинца нитрат, 1-процентный раствор.
4 2 ! Свинца хлорид — раствор, содержащий 2 ме свинца в 1 мл; 

0 240 г РЬО растворяют в горячей соляной кислоте (1 : 1); после 
осаждения раствор переносят в колбу емкостью 100 мл и объем 
доводят до метки соляной кислотой (1 : 2).

43. Серебра нитрат, 5-процентный раствор.
44. Тимолфталеин (индикатор), 0,1-процентный раствор 

в 60-процентном спирте.
45. Уголь активированный.
46. Уранила нитрат.
47. Уран радиохимический чистый.
48. Цирконий нитрат или хлорид — раствор, содержащий 

5 мгімл Zr.

XXVII. РАДИОМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ РАСТВОРОВ

В результате химической подготовки проб радий и его изо
топы из исследуемых проб переводят в раствор, передаваемый на 
радиометрический анализ. Если пробу-анализируют на радий 
и торий X, сначала определяют торий X, а затем, после соответ
ствующего накопления радона, радий-226. Методика и техника 
радиометрического анализа на радий-226 и торий X ниже рас
сматривается раздельно; общим для обеих методик является то, 
что количество эманации, выделяемой исследуемым раствором, из
меряют методом сравнения эффектов, регистрируемых измеритель
ным прибором от пробы и эталона.

§ 32. Определение радия в растворах

Радиометрическое определение радия в растворе производят 
эманационным методом — по количеству радона, накопившегося 
в запаянном барботере с раствором в течение определенного вре
мени. Этот метод определения радия, особенно при использовании 
прибора РАЛ-1, обладает большей чувствительностью, чем другие 
физические методы (см. приложение 10).
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26. Условия и последовательность проведения анализа

Э т а л о н и р о в а н и е  п р и б о р а .  В связи с тем, что 
определение радия по радону осуществляется относительным ме
тодом, для измерения количества радона, выделяемого раствором, 
предварительно производят эталонирование прибора жидким эта- 
лоном радия; в результате определяется константа прибора, вы
ражаемая в граммах Ra на деление в минуту (для электрометра) 
или в граммах Ra на импульс в минуту (для прибора РАЛ-1)!

Для эталонирования используют рас
твор радия с содержанием 10“ 8— 10”® г, 
налитый в такой же барботер, как исполь
зуемый для измерения проб.

Каждый раз после употребления бар
ботер с эталоном продувают в течение 
г

Рис. 45. Установка для переведения радона в камеру ваку
умным методом.

15 м ин  для п о лн о го  удаления накопившейся в нем эманации 
после чего обе трубки его запаивают, записывая вршя “ 3  
ния. По содержанию в барботере радия QL и времени накоплю 
ния радона / можно в любой момент определить количество падона 
накопившегося в барботере, по формуле радона,

Q ßn =  Qfta * ( і  — Є- 1 ' ) ,  М п
где Я постоянная распада радона *.
on ое де л я ютР естес тве^ш(^е n? Л я 10Т в следующем порядке. Сначала определяют естественное рассеяние (прибором СГ-1М) или есте-
ственньш фон (прибором РАЛ-1) эманационных камер. Ппи оаботе 
с электрометром предварительно устанавливают нужную чувстви
тельность прибора (обычно 20 дел/в). У У чувстви

Радон, накопившийся в барботере с радиевым эталоном пеоево- 
дят в эманацпониую камеру вакуумным методом. Для э т о  баобо 
тер соединяют через осушитель (трубку с СаС12 или CH™,Kar S  
с предварительно откачанной эмаиационной камерой (рис. 45).

Величины (1 t— е ) приведены в приложении 15.
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Необходимо следить, чтобы соединительные резиновые трубки 
были как можно короче, так как радон довольно сильно погло
щается резиной.

Затем при закрытых кранах 3 и 4 отламывают под резиновой 
трубкой конец барботера / ,  соединенный с осушителем. Осторожно 
приоткрыв кран «5, впускают воздух из барботера в камеру, затем 
кран 3 закрывают и при закрытом кране 4 отламывают конец бар
ботера 2 . После этого осторожно открывают кран 4 и впускают 
воздух в барботер. Когда давление воздуха в барботере сравняется 
с атмосферным, осторожно приоткрывают кран 3 и устанавливают 
такую скорость тока воздуха, чтобы пузырьки воздуха в жидкости 
можно было считать (около 100 пузырьков в минуту). Примерно 
через 10 мин  можно ускорить продувание, чтобы оно было закон
чено за 15 м и н .

Для полного (не менее 99%) переведения радона в камеру не
обходимо, чтобы объем камеры был по меньшей мере в 10 раз 
больше объема барботера. Если это соотношение не выдерживается, 
необходимо переводить радон в камеру порциями, чередуя пере
вод с встряхиванием раствора. Для этого после переведения в ка
меру радона, находящегося в воздухе барботера, кран 3 закры
вают, через кран 4 наполняют барботер воздухом и закрывают 
этот кран; затем барботер встряхивают в течение 5—10 сек и, от
крыв кран j . переводят воздух из барботера в камеру при закрытом 
кране 4 . Кран 3 закрывают и, осторожно приоткрыв кран 4 , вновь 
заполняют барботер воздухом. После этого закрывают кран 4 
и повторяют встряхивание раствора и переведение радона в ка
меру. Такую операцию повторяют 4—5 раз, после чего устанавли
вают постоянный ток воздуха и пропускают воздух через барботер 
до выравнивания давления в камере с атмосферным. Полноту пере
ведения радона из раствора проверяют путем повторного переве
дения оставшегося в растворе радона во вторую камеру.

При определении малых количеств радона (iö 1Z—10 13 кюри) 
Для предотвращения «заражения» камеры воздухом лаборатории 
следует продувать барботер азотом или сжатым воздухом из бал
лона (не ранее чем через 30 суток после наполнения баллона). 
Спустя 3 ч после того, как введение радона в камеру окон
чено, измеряют ионизационный ток или скорость счета им
пульсов.

После введения радона в камеру альфа-активность быстро воз
растает вследствие накопления короткоживущих продуктов рас
пада радона. Увеличение альфа-активности в сцинтилляционных 
камерах после введения в них радона происходит быстрее, чем 
возрастание тока в ионизационных камерах (рис. 46). Это объяс
няется тем, что альфа-излучение продуктов распада радона в сцин
тилляционных камерах регистрируется примерно с той же эффек
тивностью, что альфа-излучение радона, в то время как в иониза
ционных камерах коэффициент использования альфа-излучения
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активного налета на стенках камеры примерно в два раза меньше 
коэффициента использования альфа-излучения радона.

Через 3 я после введения радона в камеру альфа-активность 
достигает максимума, после чего начинается ее уменьшение в связи 
с распадом радона Ł; на кривой этот интервал времени характери-

r r t / >  і  ff LA1W О 1,
зуется пологим максимумом.

Когда продукты распада радона накаплипяются мекь 
при эталонировании для каждого момента времени t можно опре
делить соответствующий эффект на измерительной установке I t 
(в делімин или импімин) и по его величине рассчитать константу

Рис. 46, Увеличение альфа-активности после 
мгновенного введения радона в камеру.

а — измерения прибором РАЛ-1 с камерой объемом 
625 мл\ о — измерения электрометром СГ-1М с-ка

мерой объемом 1Ö00 мл.

следующих времен на
копления продуктов рас
пада радона в камере: 
1; 1,5; 2; 2,5 и 3 я.

Эталонирование ус
тановки производят не

реже 1 раза в месяц, а также после каждого ремонта.
Для большей надежности определения величины е эталониро

вание необходимо проводить не менее чем двумя эталонами; рас
хождения в значениях этой константы при повторном эталониро
вании не должны превышать ±5% . Если при измерениях с каким- 
либо эталоном е систематически оказывается выше или ниже, чем 
при работе с другими эталонами, им далее пользоваться не следует.

В период между эталонированиями необходимо контролировать 
стабильность чувствительности установки в дни работы с помощью 
вспомогательного эталона. При работе с электрометром в качестве 
такого эталона можно применить источник гамма-излучения 
(~0,1  мг Ra), помещая его вблизи электрометра на одном и том же 
месте. Чувствительность контролируют путем определения вели
чины ионизационного тока, вызванного излучением эталона. При 
работе со сцинтилляционными камерами (прибор РАЛ-1) стабиль- *

* ь течение 3 ч после введения радона в камеру, т. е. после отделения его 
от радия, распадается 2,3—3,0% Rn.
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ность чувствительности установки можно проверять путем изме
рения торона от эталона тория в проходящей струе воздуха, можно- 
также использовать плутониевый или другой альфа-источник пло
щадью 10 см г и активностью 2000—4000 распімин. Источник необ
ходимо укрепить на внутренней торцовой стенке (противополож
ной стеклянному окну) одной из камер активной поверхностью 
наружу. При установке камеры с источником на прибор скорость 
счета импульсов всегда должна быть постоянной.

В случае работы с несколькими ионизационными камерами 
при одинаковых размерах и форме камер и электродов эталониро
вание прибора можно производить с одной камерой, считая, что 
для остальных константа прибора не изменяется. То же самое мо
жет быть сказано и о сцинтилляционных камерах, так как по тех
ническим условиям их чувствительность должна изменяться в пре
делах ±2%.  Однако для приборов РАЛ-1 целесообразно предва
рительно убедиться в идентичности камер по чувствительности, 
определив чувствительность каждой из них.

И з м е р е н и я  р а д и я  в р а с т в о р а х .  Полученный 
в результате химической обработки раствор переводят в барботер 
объемом 50—75 мл через вертикальную трубку специально изго
товленной воронкой с очень тонко оттянутым концом. Стакан из- 
под пробы и воронку ополаскивают слабым раствором соляной 
кислоты, который сливают туда же. Общее количество жидкости 
в барботере не должно превышать половины его объема. Затем 
барботер с раствором пробы в течение 10—15 мин  продувают с по
мощью воздуходувки для удаления радона. Скорость струи воздуха 
должна быть такой, чтобы раствор из барботера не разбрызги
вался (порядка 100 пузырьков в минуту).

После продувания барботер запаивают для накопления радона, 
оттягивая его концы так, чтобы их легко было обломать под ре
зиновыми трубками. Момент запаивания считается временем на
чала накопления радона; это время записывают на этикетке и 
в журнале. Время накопления радона в барботере с пробой выби
рается в соответствии с рекомендациями, изложенными ниже.

Радон переводят из барботера в камеру, как и при эталониро
вании. Для этого его соединяют с откаченной эманационной ка
мерой (см. рис. 45) и переводят радон вакуумным методом.

Порядок измерений остается таким же, как и при эталониро
вании. Камеру соединяют с прибором и измерения начинают через 
\ —з  ч после введения радона в камеру.

Количество радона в камере измеряют через определенный 
промежуток времени, величина которого выбирается на основании 
следующих соображений. При анализах малых концентраций ра
дия накопление продуктов распада радона целесообразно произ
водить в течение 3 ч, так как за это время радон приходит в равно
весие с короткоживущими продуктами его распада и в связи 
с этим чувствительность измерений становится максимальной.
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Если для повышения производительности работ необходимо 
сократить время накопления продуктов распада радона в камере, 
это время все же должно быть не менее 45 м и н , иначе ошибка 
в связи со значительным интервалом времени введения радона 
в камеру может оказаться существенной.

В случае работы с электрометром ионизационный ток измеряют 
по времени перемещения нити в поле зрения окуляра на заданное 
число делений. При измерениях проб и эталонировании целесооб
разно выбирать один и тот же интервал шкалы. Чтобы свести 
к минимуму ошибку отсчета времени, каждое измерение должно 
продолжаться не меньше 30 сек . Производят 4—5 отсчетов, по 
которым вычисляют среднее значение ионизационного тока 
I (в дел!мин).

После измерения камеру тщательно продувают для удаления 
радона; оставшийся на стенках камеры активный налет полностью 
распадается в течение 4 ч. Через сутки камеры можно вновь ис
пользовать для измерений.

При работе с прибором РАЛ-1 определяют скорость счета им
пульсов. Время измерения должно быть таким, чтобы статисти
ческая точность отсчета не превышала 1—2%  (см. часть 6). Каждую 
пробу измеряют не менее двух раз. Если расхождение между двумя 
последующими измерениями не превышает допустимой величины, 
берут среднее значение; в противном случае производят третье из
мерение.

По измеренному эффекту от пробы / п в навеске Р п на измери
тельной установке концентрацию радия в пробе рассчитывают 
по формуле

О" - =V *\а
п

( l  _ е  xR" '“ ) p „  ’
(4.3)

где Qr3 — концентрация радия в исследуемой пробе; 
tH — время накопления радона в барботере.

27. Особенности работы
со сцинт илляционны м и камерами прибора  РАЛ-1

Измерения сцинтилляционной камерой можно начинать не 
ранее чем через 2 м ин  после соединения ее с прибором, так как 
люминофор К-9, которым покрыта внутренняя поверхность ка
меры, обладает свойством послесвечения, поэтому при установке 
камеры в прибор после нахождения ее на свету некоторое время 
регистрируются импульсы, обусловленные высвечиванием люмино
фора и не связанные с регистрацией альфа-частиц. В первые секунды 
после подключения камеры скорость счета может достигать де
сятков и даже сотен импульсов в секунду. Со временем скорость 
счета импульсов уменьшается примерно по экспоненциальному 
закону и достигает уровня естественного фона (1—2 и м п /м и н ).
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Длительность послесвечения определяется свойствами люминофора 
и уровнем дискриминации в приборе 1, для камер прибора РАЛ-1 
она практически составляет 15— 100 сек.

Каждый прибор РАЛ-1 комплектуется камерами с одинаковым 
временем послесвечения. Однако перед началом работы необхо
димо определить эту величину для каждой камеры. Камеры, у ко
торых время послесвечения больше 2 м и н , подлежат замене.

Камеры следует хранить в затемненном месте, так как при 
длительном нахождении на свету люминофор, покрывающий вну
треннюю поверхность камер, теряет свои свойства.

После длительной работы фон камер повышается вследствие 
накопления на их стенках долгоживущих продуктов распада ра
дона, поэтому для измерения низких концентраций радона (меньше 
до- 12 кюри) целесообразно применять одни камеры, а для высоких 
(К )-10— 10"11 кюри) —  другие.

Для очистки зараженных камер их внутреннюю поверхность 
можно промыть чистой водой, для чего необходимо снять стекло 
вместе с уплотнителем.

Перед началом работы с данным экземпляром прибора необ
ходимо проверить чувствительность всех камер и убедиться в их 
идентичности.

При измерении естественного фона необходимо следить, чтобы 
герметические краны камер были закрыты; в противном случае 
в камеру проникает свет и прибор будет считать ложные импульсы, 
не связанные с альфа-излучением радона и продуктов его распада.

Прибор РАЛ-1 имеет декадную (1 10) пересчетную схему.
Чтобы, с одной стороны, обеспечить регистрацию порядка 5000— 
6000 им пім ин  без просчетов, а с другой — не заражать камеры 
(т. е. иметь возможность работать с камерами ежедневно), необ
ходимо при эталонировании прибора пользоваться эталонами, со
держащими не больше 3 -10“ 0 г радия.

28. Выбор опт им альной навески пробы  
и времени накопления эм анации  2

Для качественного выполнения радиохимических анализов не
обходимо предварительно установить наличие в пробах мешающих 
элементов и выбрать для каждой группы однотипных проб опти
мальную навеску и время накопления эманации.

Оценку наличия мешающих элементов, определяющих соот
ветствующий метод химической подготовки проб, можно получить 
грубо по типу породы пробы и более точно — по данным полу

Изменение коэффициента усиления усилителя высокого напряжения 
подаваемого на фотоумножитель, и напряжения, подаваемого на модулятор! 
равноценно изменению уровня дискриминации.

2 Составлен Б. Я. Юфа.
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качественного спектрального анализа типовых для данной партии 
проб.

Для выбора оптимальной навески необходимо установить п0 
типовым пробам порядок ожидаемых содержаний радия. Эти дан” 
ные могут быть известны по результатам измерений активности 
пород в месте их залегания (полевая гамма-съемка, гамма-каро- 
таж и т. д.) или по величине гамма- и бета-активности проб. По
рядок ожидаемых содержаний радия в водах источников можно 
оценить по аналогии с результатами опробования соседних водо- 
пунктов.

Величина навески и время накопления радона в барботере с рас
твором пробы зависят не только от концентрации радия в ней, 
но и от заданной точности анализов, от чувствительности и преде
лов измерений используемой измерительной установки.

При анализах проб с низкими концентрациями радия величина 
навески должна быть максимально допустимой для химической 
подготовки, а время накопления радона в барботере близким 
к тому, при котором радон приходит в равновесие с радием.

Величина навески ограничивается пределами 0,5—20 г; при 
ббльших навесках значительно усложняется химическая подго
товка проб, увеличивается расход материалов и соответственно 
стоимость анализов. Навеска менее 0,5 г может оказаться недоста
точно представительной.

Желательно, чтобы объем проб воды для массовых анализов 
радия не превышал 2 л, поскольку отбор проб большего объема 
связан с различными трудностями.

Время накопления радона в барботере должно быть не более 
7 и не менее 1 суток. При накоплении радона в течение 7 суток его 
количество составляет 72% от равновесного с радием; дальнейшее 
увеличение времени накопления несущественно увеличивает коли
чество накапливающегося в барботере радона, но уменьшает 
оперативность аналитических работ. В случае, если накопле
ние радона в барботере продолжается менее 1 суток, поправка 
на приведение к равновесию с радием становится значитель
ной (более 6), в связи с чем увеличиваются случайные ошибки 
анализов.

Величина навески (или объем пробы воды) и время накопления 
радона в барботере должны быть такими, чтобы измеряемый при
бором эффект всегда был существенно выше порога чувствитель
ности и ниже верхнего предела измерений данной установки.

Выбор оптимальных условий измерений для обеспечения за
данной точности анализов подробно описан в разделе 6. Ниже 
рассматриваются некоторые частные вопросы, относящиеся к рас
чету навесок для радиохимического анализа при использовании 
в качестве измерительных приборов электрометров СГ-1М и радио
метров РАЛ-1.

При расчетах принимаются следующие параметры:
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для электрометра СГ-1М чувствительность =  1,5 х
X 10п дел!мин  на 1 г Ra, средняя вариация некомпенсирован
ного естественного рассеяния камер АФ =  0.3 д елім и н ;

для радиометра РАЛ-1 — чувствительность t|Ra =  3,6 х  
X іиі: им пім ин  на 1 г Ra и фон Ф *=* 2 им пім ин .

По определению (см. часть 2), чувствительность установок при 
измерениях радия.из навесок Р  г  равна.

ЛИа = (4. 4)

где др — концентрация радия в г Ra; /  — измеренный прибором 
эффект в делім ин  (или им пім ин).

При измерениях проб воды из объема V  л
/

ЯуУг ’
(4.5)

где qv — концентрация радия в г  Ra/л.
Для расчета порога чувствительности измерений радиометром 

необходимо определить оптимальную продолжительность счета; 
последняя должна быть во всех случаях не более величины, при 
которой дрейф чувствительности окажется больше статистической 
ошибки счета. Для радиометра РАЛ-1 это время t  равно 30 м ин  
(экспериментальные данные).

Определим минимальную величину скорости счета ко
торая для данного времени t  может быть установлена с заданной 
относительной статистической ошибкой 6. Для количественных 
анализов (см. часть 2) величина 6 должна быть не более 0,1 (10%).

На основании выражения (6. 30) (см. далее) величина 
определяется как корень квадратного уравнения

/ 2
min

1 . __ 2Ф
ЬЧ ' m,n Öч — о v»

Т. е.
,  _  1 +  У 1  +  Ш Ф І  . .
* min 26Ч * (*±. О)

В частности, для радиометра РАЛ-1 при Ф =  2 и м п ім и н ,  
t - = 30 -м ин  и ß =  0,1 / га1п =  5,7 и м п ім и н .

поп^ ”3 Ф° рМул (4- 4)* (4’ 5>- (2- 52) и (2- 66), рассчитаем пороги чувствительности анализов на радий.
При использовании электрометра СГ-1М/ здф з.о.з

Z'R a = - f S r  =  TJ7róu =  6 1 0 ' I^ R a :

" =  30™ ) ° ВаНИИ РАЛ-> (измерения в течение

3 1 / 2 Ф  з  ч / 2 2

Л Ra V  t  “  3 ,6-ш 12 V  3 6  ^
'Ra —

247



Таким образом, порог чувствительности анализов на радио, 
метре РАЛ-1 более чем на порядок лучше, чем на электрометр 
СГ-1М,

При расчете минимальной величины навесок порошковых проб

р — / mln (4.7)■ młn

и минимального объема воды

V — I mln (4.8)' min
\а ^ У Г

величина / т1п для радиометров РАЛ-1 принимается согласно при
веденному выше расчету равной 5,7 и м п /м и н . Для электрометров 
СГ-1М / тШ можно определить по утроенной величине порога чув
ствительности, исходя из того, что относительная ошибка изме
рений на пороге чувствительности (см. часть 2) превышает 33% 
и уменьшается для значений / ,  больших порога чувствительности. 
Поскольку порог чувствительности анализа на электрометре СГ-1М 
равен Lj =  3*ДФ =  3*0,3 =  0,9 дел!м ин, то / тШ*= 3*0,9 =  
=  2,7 дел!м ин .

Минимальная навеска порошков проб, содержащих радий в кон
центрациях qp =  1,7* 10“ 12 г Ra на 1 а породы (5 -10”4 % урана 
в равновесии), для электрометра СГ-1М будет равна

р __________2_1__________ 15
m,n ”  1,5- ю11*1,7- ю -12.о;72 ”  ’

а для радиометра РАЛ-1
р  — ______________________________  і з  р

~  3,6-Ю12- 1,7-10-12 0,72 •

Для проб воды, содержащих радий в концентрации qv == 
=  10"12 г/л, при измерениях на электрометре СГ-1М минимальный 
объем должен быть равен

V _________ ?»Z______  - ос /»
* mln 1,5* 10й -10-12.0,72 "*

а при измерениях на радиометре РАЛ-1

V — _______ ____________ 9 9 л
mln 3,6- IO12* 10_12*0,72 — *

Определим максимальные содержания радия, которые могут 
быть установлены анализом, считая, что максимально возможный 
отсчет / тах на электрометре СГ-1М составляет 200 дел!мин, а на 
радиометре РАЛ-1 беспросчетный счет возможен до / тах =  
=  6000 импімин. Поскольку минимальная навеска Р  порошковых 
проб должна быть не менее 0,5 г, а величина г =  0,17,

П_шах шах
0,5*0,17r|Ri

12/щах
4Ra
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Тогда для электрометра СГ-1М
12-200 . с  | Л - В  

*7тах і,5-Ю11 *»6*10 2 Ra /а,

а для радиометра РАЛ-1
12-6000 2 , lQ~8gPa/g

илах 3,6- 10l* ^ 1U

Таким образом, максимальное содержание радия в порошко
вых пробах для приборов обоих типов практически одинаково — 
порядка 2• 10“s гіг.

Для проб воды, учитывая, что их минимальный объем состав
ляет 0,2 л > имеем

_____ /щах
Чшх ~  0,2.0,17 r]Ra

30/ шах (4- Ю)

Отсюда для электрометров СГ-ІМ
30-200 л |-̂  f

Я max =  1 5 .Т0І1 ' — Av ^  * а ,л »

а для радиометров РАЛ-1
30-6000

Ятах 3 ,6 .1 0 » 5- 10"8г Ra/л.

Для проб воды верхние пределы анализов на радий у приборов 
обоих типов оказались, как и для порошковых проб, практически 
одинаковыми.

Полученные расчетные значения нижних и верхних пределов 
анализов и соответствующих им величин навесок для приборов раз
личных типов с соответствующей интерполяцией можно исполь
зовать для установления минимальных навесок в зависимости от 
ожидаемых концентраций радия (табл. 4. 3).

Таблица 4. 3
Определение минимальных навесок (объемов) проб 

в зависимости от ожидаемых концентраций

Ожидаемая 
концентрация 

радия, 
г/г или г/л

В порошковых пробах В пробах воды

единица
измерения

навеска в г, 
при измерениях

единица
измерения

объем В А. 
при измерениях

электро
метром
СГ-Щ

радио
метром
РАЛ-1

электро
метром
СГ-1М

радио
метром
РАЛ-1

10-и г Ra/г 15 1,5 г Ra/л 25 2,5
ю -11 1.5 0,5 2,2 0,2
10-“ 0,5 0,5 0,2 0,2
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Из табл. 4. 3 видно, что при использовании радиометров РА Д-1 
для анализов проб, содержащих кларковые и средние концепт 
рации радия, можно брать навески любой величины (или пробы 
воды любого объема) без предварительной отбраковки проб по 
содержанию радия. Чаще всего берут навеску порошковых проб 
1—1,5 г, а объем проб воды 1— 2 л.

Данные табл. 4. 3 могут быть использованы и для определения 
величины навески при определениях коэффициента эманирования 
эманационным методом. Если для данного образца можно при
ближенно оценить ожидаемый коэффициент эманирования а  (в до
лях единицы), то минимальная навеска должна быть не менее 
отношения величины навески, указанной в табл. 4. 3, к коэффи
циенту эманирования.

Обычно осадочные породы характеризуются коэффициентами 
эманирования 15—25% в порошках и 20—40% в кусках; порошки 
торфяных отложений часто имеют коэффициент эманирования 
40—50%, а иногда 70—90%. Изверженные и метаморфические по
роды эманируют в меньшей степени, чем осадочные; их коэффи
циент эманирования составляет обычно 10—20% в порошках и
5— 10% в кусках.

Если, например, требуется определить навеску порошка гра
нита с содержанием радия порядка 10” 12 г!г для определения 
коэффициента эманирования на приборе РАЛ-1, то, поскольку 
для такой концентрации радия в табл. 4. 3 указана навеска 1,5 г, 
для определения коэффициента эманирования с ожидаемым зна
чением а — 0,1 (10%) потребуется навеска

р  __ __1 С р1 min — Q̂i — lłJ

29. Факторы , мешающие изм ерениям  по радону

Измерениям по радону мешают следующие факторы:
1. Негерметичность камер, устанавливаемая по уменьшению 

показаний манометра, соединенного с откачанной камерой, в те
чение некоторого времени. Место повреждения находят, помещая 
камеру в воду; при этом один кран камеры закрывают, а через 
другой при помощи резиновой груши или насоса нагнетают воздух. 
В местах повреждения корпуса камеры будут появляться пузырьки.

2. Образование радиоактивного налета в камерах. При дли
тельном использовании одной и той же эманационной камеры в ней 
постепенно накапливаются долгоживущие продукты распада ра
дона, что повышает естественное рассеяние или фон камер. Для 
удаления активного налета поверхность ионизационной камеры 
и электрода необходимо изредка промывать слабым раствором со
ляной кислоты (1 : 10); внутреннюю поверхность сцинтилляцион- 
ных камер следует промывать чистой водой, предварительно сняв 
стекло камеры вместе с уплотнителем.
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3. Плохое качество соединительных резиновых трубок стеклян
ных крапов и барботеров. При низком качестве соединительных 
резиновых трубок могут происходить потери радона при переве
дении его из барботера в камеру: в этом случае трубки нужно за
менить новыми.

4. Недостаточно хорошая притирка кранов создает негерметич- 
ность системы. Для устранения этого краны необходимо смазать 
вакуумной смазкой или в крайнем случае техническим вазелином.

5. Наличие в барботере трещин или маленьких отверстий делает 
его негодным к употреблению, поэтому перед работой барботеры 
следует тщательно проверить.

6. Потеря изоляционных свойств изолятора камеры и электро
метра вследствие загрязнения. Проверить качество изолятора 
можно, подав напряжение на нить электрометра и отсоединив за
рядник; при загрязненном изоляторе нить электрометра будет 
спадать к нулю. В этом случае изолятор нужно промыть чистым 
спиртом. Однако после промывания спиртом изолятор может при
обрести объемный заряд, который сохраняется длительное время, 
искажая показания прибора. Заряд обнаруживают по отклонению 
нити в момент отключения зарядника, когда к ним не приклады
вается потенциал от постороннего источника. Для снятия заряда 
необходимо в течение 1—2 ч облучать янтарь достаточно мощным 
источником гамма-излучения (более 0,1 г радия).

§ 33. Определение тория в растворах

Определение тория в растворах основано на измерении коли
чества торона, выделяющегося из данной навески пробы при рас
паде ThX. Таким образом, в этом случае определяют не сам то
рий, a ThX.

Расчет тория по количеству тория X допустим только при усло
вии, что эти элементы находятся в равновесии. Практически ука
занное условие почти всегда выполняется, так как продолжитель
ность жизни продуктов распада тория в масштабе геологического 
времени относительно мала. Нарушение равновесия между мезо- 
торием I (изотопом радия) и торием возможно в редких случаях, 
в условиях гипергенеза.

30. Условия и последовательность анализа

Вследствие малой продолжительности жизни торона (период 
полураспада 54,5 сек) его нельзя определять подобно радону путем 
предварительного введения в камеру и последующего измерения.

При определении торона он непрерывно увлекается в иониза
ционную камеру воздухом по мере его выделения из исследуемой 
пробы. Для измерения собирают установку, которая создает струю 
воздуха, проходящую с постоянной скоростью через барботер
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С раствором и измерительную камеру (рис. 47); непрерывна 
зующийся В исследуемой пробе торон увлекается струей Кп, 7 ра‘ 
в камеру, проходя по пути через осушитель, улавливающий^*8 
ные пары и ионы.

Число атомов эманации с, распадающихся в измеритель * 
камере за единицу времени, зависит не только от количеСт°И 
эманации q {кюри), выделяемой пробой за единицу времени 
н ее доли а , увлекаемой воздушным потоком, по и от объемной

Рис. 47. Общий вид установки для измерений по торон у.
/ — реомеїр. 2 — стеклянная бутыль емкостью 2—5 л; 3 — барботер с эталоном (или 
прооой); 4 — эманационная камера; 5 — склянка Дрекселя; 6 — осушитель; 7 — при

бор РАЛ-1.

скорости о) (лімин) тока воздуха и размеров измерительной уста
новки. Указанная зависимость имеет следующий вид:

с =  1010 \е  » — е ® ) ’ (4.и)

где vx — объем воздуха, заключенный в подводящей к измери
тельной камере системе (в барботере над поверхностью 
раствора, промывалке, осушителе и соединительных 
трубах), в л\

у г — объем измерительной камеры в л;
X — постоянная распада торона в мин»

Первый член в скобках показывает, какая часть эманации, 
извлекаемой из пробы, не распадается за время

н поэтому доходит до измерительной камеры, второй — какая 
часть эманации выходит из измерительной камеры через время

/ Ü1 +  Ü2*2 =
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Коэффициент использования,эманации (отношение числа рас
падов в камере к числу распадов, соответствующему полному 
количеству эманации, выделяемому пробой) определяется следую
щим соотношением:

Р = ____ с____
ясо -̂3,7 * I О10 (4. 12)

Из выражения (4. 12) следует, что для увеличения коэффици
ента использования эманации необходимо увеличивать v 2 и умень
шать Vt, С увеличением объем
ной скорости коэффициент ^  
использования эманации уве- ’ 
личивается (рис. 48), дости
гает максимального значения 
при

(4. 13) vШОПТ ----
ІП

-j- Оа 

»1

и далее асимптотически при
ближается к нулю. Величину 
определяют из условия
* . « ( >д(й

Из уравнений (4. 12) и 
(4. 13) следует, что макси
мальный коэффициент ис
пользования эманации равен

— ~1п

S&3U

0.5 1,0 oj,л/мин

Рис. 48. Зависимость коэффициента ис
пользования торона от скорости струи воз
духа й) при vt  =  38 мл (по В. Л. Шаш- 

кину, 1961).

oi+ti,
max =  Є — Є (4. 14)

Существенно, что этот коэффициент не зависит от природы эма
нации и определяется только размерами установки (цх и и2).

Необходимо заметить, что сильно уменьшить объем vx нельзя 
не только в связи с необходимостью использования ряда вспомо
гательных сосудов (осушителя, емкости для устранения влияния 
актинона), но и потому, что при малых t/i коэффициент исполь
зования установки достигнет максимума при очень малой объем
ной скорости тока воздуха, в связи с чем резко уменьшится коли
чество выделяющейся из раствора эманации. Более целесообразно 
увеличивать коэффициент использования эманации путем увели
чения размеров камеры. При этом следует учитывать, что с увели
чением объема ионизационных камер для создания тока насыщения 
требуются большие разности потенциалов, а в сцинтилляционных 
камерах соответственно возрастает естественный фон. В применяе
мых на практике установках коэффициент использования эмана
ции составляет ~70% .
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Зависимость коэффициента использования торона от скород- 
струн воздуха при Vi =  38 м л  и о 2 =  Ю00; 550 и 360 м л , рассчи
танная по уравнению (4. 10), приведена на рис. 48.

П о д г о т о в к а  у с т а н о в к и .  Для проведения анализа 
собирают установку, общий вид которой приведен на рис. 47 
Затем экспериментально определяют оптимальную при данном 
соотношении объемов Ui и о 2 скорость тока воздуха, соответствую  ̂
щую максимальной чувствительности установки, подбирая ее пу
тем измерения ионизационного тока (или скорости счета импульсов
І.имп/Müft

(50

W0

50

///

Ra

0.25 0,3 Ot 0.S 0,6 (о,л/мин

Рис. 49. Зависимость ионизационного тока (ско
рости счета импульсов) от скорости струн воз

духа для Ra и Th.

в камере от какого-либо 
р аствор а, выделяющего 
торон, при различных 
скоростях струи воздуха 
(рис. 49). Скорость тока 
воздуха контролируют 
реометром. Для работы 
устанавливается не
сколько большая объем
ная скорость, соответ
ствующая максималь
ному коэффициенту ис
пользования. При этом 
неизбежные вариации 
ее величины не будут 
оказывать существен
ного влияния на резуль
тат измерений.

Для выравнивания тока воздуха между воздуходувкой и рео
метром 1 (см. рис. 47) помещают бутыль 2  емкостью 2—5 л. Для 
исключения дополнительного эффекта от актинона, который мо
жет присутствовать в исследуемых растворах, между барботером 3 
с исследуемым раствором и измерительной камерой 4 помещают 
промывалку 5 емкостью 0,5 л, проходя через которую актинон 
полностью распадается, так как период его полураспада равен 
3,92 сек. Промывалку соединяют с измерительной камерой через 
осушитель.

И з м е р е н и я  ThX в р а с т в о р а х .  Сначала определяют есте
ственное рассеяние (или естественный фон) установки. Для этого 
в схему вместо барботера с исследуемым раствором включают барбо
тер с таким же объемом дистиллированной воды, подкисленной НС1.

Затем измеряют ионизационный ток или скорость счета им
пульсов от торцевого эталона, заменяя барботер с водой барбо
тером с эталоном. До начала измерений через всю систему в те
чение 5—6 мин продувают воздух, чтобы во всей системе устано
вилось стационарное распределение торона Ч Повторное измере-

1 Для этого через измерительную камеру пропускают приблизительно пяти 
кратный объем воздуха.
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ние естественного рассеяния (естественного фона) установки про* 
изводят после того, как вся система вновь продута воздухом в те
чение 5—6 м и н .

После этого измеряют ионизационный ток (или скорость счета 
импульсов) от пробы аналогично измерениям эталона.

Эталон, проба и фон необходимо измерять в идентичных усло
виях, при одной и той же скорости продувания воздуха. Чув
ствительность установки определяют с помощью эталона два раза 
в день: в начале и в конце работы; естественное рассеяние (дли 
естественный фон) проверяют после измерения каждой пробы.

Содержание ThX в пробе, полученной из навески Я, вычисляют 
по формуле

Єт„х =  1 ^ Г .  <4Л5>

где QB — содержание Th в эталоне в а; Qtüx — содержание ThX 
в пробе в г  равновесного тория на 1 г породы; /„ — ионизацион
ный ток (или скорость счета импульсов) от пробы в дел/мин (или 
имп/мин)] / э — ионизационный ток (или скорость счета импульсов) 
от эталона в делімин  (или им пім ин); X — постоянная распада 
ThX в 1 час; t — время с момента отфильтровывания раствора 
после высаживания BaS04 до момента измерения в ч.

Период полураспада тория X равен 3,64 суток, поэтому его 
количество в растворе в определенный момент времени не соот
ветствует имевшемуся во время отделения ThX от RdTh в момент 
фильтрования или декантации после осаждения BaS04. Поэтому 
в расчетную формулу для определения ThX введена поправка на
его распад  ̂ ~ и  j , величину которой определяют по таблице (см. 
приложение 14).

Ф а к т о р ы ,  м е ш а ю щ и е  и з м е р е н и я м  по  то-  
р о д у .  При многих способах переведения изотопов радия в рас
твор в него частично попадает RdTh (изотоп тория), присутствие 
которого трудно учесть. Поэтому определять ThX в растворе не
обходимо как можно скорее после его приготовления. Обычно 
производится не менее двух измерений: первое сразу после окон
чания химической обработки пробы, а второе не позднее чем че
рез 15 ч.

Если измерения произведены не позже чем через 5 ч после окон
чания химической обработки, поправка на распад ThX не пре
вышает 5%, а ошибка за счет неполного отделения RdTh 1—2% 
(В. Л. Шашкин, 1961).

Учесть количество радиотория, присутствующего вместе с то
рием X возможно, если в течение нескольких дней после приготов
ления раствора измерить ThX и способом наименьших квадратов 
(И. Е. Старик и Е. С. Щепотьева, 1946) рассчитать раздельно содер
жание ThX и RdTh. Для двух измерений тория X расчет ThX и
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RdTh в граммах равновесного тория может быть выполнен по сле. 
дующим формулам:

Л C T h x O - e _ *T hx ' 2) - Q T h x ( l - e - ^ T h X ' l )Утнх -  e- 4 h x ' i _ e- 4 h x '2 ’ (4' *6)
Q'Thxe~ X'rhx'1 — QThxi;~ XThx'ł 

VRdTh e_ x ThX(l  _  e~ XThX(2 ’ ^

где QrhX И QxhX — количество тория X t полученное при 1-м 
и 2-м измерениях, соответственно через время tx и t2 после при. 
готовлений раствора, в г Th в равновесии.

Рис. 50. Кривые зави
симости показаний 

прибора РАЛ-1 от ско
рости продувания воз- 
духа при измерении 
растворов, содержащих 
радий и АсХ и только 

радий.
а и с —измерения без до
полнительного сосуда; 
Ь — измерения с допол

нительным сосудом.

Содержание ThX и RdTh вычислить проще, если второе из
мерение произвести через 20—30 сут, когда практически весь ThX 
не равновесный с RdTh распадается.

Результаты определения концентрации ThX в пробах с боль
шим содержанием урана могут быть завышены вследствие влия
ния актинона и радона. Однако, исходя из теоретических пред
посылок, изложенных выше, следует заметить, что условия про
дувания, наиболее выгодные для торона, невыгодны для актинона, 
так как константа его распада в 14 раз меньше константы распада 
торона. Вследствие этого влияние актинона будет существенно 
только в случае его значительного преобладания в растворе над 
торопом. Чтобы практически полностью исключить влияние ак
тинона, в схему установки между барботером и камерой обя
зательно включают дополнительный сосуд (банку Дрекселя) 
объемом 0,5 л, проходя через который актинон полностью рас
падается.

На рис. 50 приведены экспериментальные кривые зависи
мости показаний прибора от скорости продувания воздуха при 
измерении препаратов, содержащих АсХ с радием и только ра
дий, полученные на установке с дополнительным сосудом и без
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него. Кривые наглядно иллюстрируют, что наличие дополнитель
ного сосуда практически исключает влияние актинона на резуль
таты измерения торона.

Экспериментальные данные и теоретические расчеты показы
вают, что заметного влияния радона при измерениях по торопу- 
электрометром, так же как и радиометром РАЛ-1, практически не 
наблюдается, если его содержание в растворе не превышает 
Ь К Г 5 г (В. Л. Шашкин, 1961; И. Е. Старик и Е. С. Щепотьева, 
1946). При большем содержании в растворе радия эффект от об
разующегося из него радона может оказаться соизмеримым с эф
фектом от торона. Чтобы в подобных случаях можно было вводить 
поправку на радон, установку необходимо прокалибровать по 
радию. Для этого берут раствор с известным содержанием радия 
(не менее КГ8) и измеряют ионизационный ток (или скорость счета 
импульсов) от выделяющегося радона в таких же условиях, как 
от торона. Перед началом измерений радон, ранее накопившийся 
в растворе, удаляют путем продувания воздуха через раствор 
в течение 10—15 мин. По полученным данным можно рассчитать 
(по простой пропорции) поправку на радон, которую нужно 
внести в измерения по торопу. Если рассчитанная величина не 
является ничтожно малой, ее вычитают из показаний прибора 
как естественный фон (или рассеяние) прибора.

После описанной калибровки всю систему необходимо про
дуть, чтобы в ней не осталось радона. Измерения по торону сле
дует начинать спустя несколько часов, когда распадается актив
ный налет на стенках камеры.

При длительных измерениях раствора по торону на стенках 
камеры может накапливаться некоторое количество ThB и ThC; 
последний является альфа-излучателем и может вызвать увели
чение измеряемой альфа-активиости. Активность накопившегося 
ThC можно учесть, если дополнительно измерить альфа-активность 
камеры через 5 мин после прекращения продувания воздуха, 
когда Тп и ТпА полностью распадутся, и измеренную активность 
принять за фон.
§ 34. Организация работ при массовых радиохимических анализах

с применением радиометра РАЛ-11
Если в лаборатории имеется достаточный для непрерывного 

проведения анализов объем проб, можно организовать работы так, 
чтобы при заданной точности анализов производительность была 
максимальной, стоимость низкой.

Конкретные мероприятия по улучшению организации работ 
разрабатываются в зависимости от условий данной лаборатории. 
Ниже рассматриваются практические приемы организации работ 
в производственной лаборатории, выполняющей определения со
держаний радия и тория главным образом в горных породах.

1 Составлен Б. Я. Юфа.
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На основании параметров прибора РАЛ-1 специальным рас
четом (см. часть 6) было установлено, что для обеспечения заданной 
точности анализов в раствор необходимо переводить навеску 20 з, 
а продолжительность измерений при определении радия прини
мать равной (для проб, эталона и фона) 5 мин, а при определении 
тория для эталона 10 мин, а для проб различной в зависимости 
от содержания тория (приближенно определяемого по скорости 
счета за 1-ю минуту).

Было сделано предположение, что чувствительность эмаиа- 
циониых камер различна. В связи с этим при анализах на торий 
чувствительность установки в целом определяют по эталонному 
раствору тория; стабильность чувствительности самого прибора 
контролировали с эталонной камерой. При анализах на радий 
предварительно относительную чувствительность всех исполь
зуемых камер определяли по отношению к какой-либо одной, 
а чувствительность последней — по эталонному раствору радия. 
Наиболее удобно определять относительную чувствителность 
камер на тороновой установке, измеряя (по возможности с макси
мальной точностью) для каждой камеры скорость счета от одного 
и того же эталонного раствора.

Далее рассматривается последовательность операций при вы
полнении работ.

31. Определение радия
Все работы выполнялись одним оператором на одном приборе 

РАЛ-1 с комплектом камер (20 шт.). Последовательность опера
ции приведена на циклограмме (рис. 51).

Прибор включали, в течение 20 мин прогревали и затем про
веряли его чувствительность с эталонной камерой в течение 5 мин. 
Для этого камеру устанавливали в прибор и после выдержки 
времени послесвечения включали для счета; через 3 мин запи
сывали промежуточный отсчет без остановки счета (нарастаю
щее время). По окончании 5-й минуты счет прекращали и ре
зультаты измерений записывали в журнал. После этого эталон
ную камеру снимали и устанавливали первую рабочую камеру 
для определения ее естественного фона, затем вторую и т. д. Во 
время счета фона второй камеры первую подключали к воздухо
дувке для создания в ней вакуума. Обе операции (измерение 
фона и откачку камер) производили последовательно для всех 
20 рабочих камер. Как видно из циклограммы, в это же время опе
ратор переводил радон из барботеров с раствором проб в откачан
ные камеры.

Действуя по рассматриваемому циклу, оператор не может 
постоянно следить за переводом радона в камеру, поэтому по
следнюю операцию целесообразно выполнять по следующей схеме, 
несколько измененной сравнительно с общепринятой.
258



Барботер с раствором 
пообы сильно встряхнуть 
15 — 20 раз, после чего го
ризонтальный его конец 
присоединить с помощью 
двух мягких коротких ре- 
зиновых трубок через осу- 
шитель к крану откачан
ной камеры (второй кран 
оставлять все время за
крытым). Затем кран от
крыть полностью на 2  м ин. 
Если за это время резино
вые трубки останутся плот
но сплющенными, утечки 
в системе отсутствуют. 
После этого кран закрыть, 
надломить оба конца бар
ботера и снова открыть 
кран на 5 — 10  сек почти пол
ностью (настолько, чтобы 
раствор из барботера не 
выбрасывало в осушитель 
и камеру). Затем кран за
крыть так, чтобы скорость 
перевода составляла 40— 
60 пузырьков в минуту. 
Записав на этикетке время 
начала перевода радона 
в камеру, оператор полу
чает возможность в течение 
8— 10 мин  выполнять дру
гие операции цикла: ста
вить камеры на откачку 
и измерять их естествен
ный фон. Возвратившись 
через 8— 10  м ин  к камере, 
оператор должен открыть 
на ней полностью кран, 
Удалить из барботера 
остатки эманации (до пол
ного прекращения движе
ния пузырьков), затем кран 
закрыть и поставить каме
ру Для накопления радона.

Через 3 н 10 м ин  после- 
ачала работы определение 
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ф она кам ер полностыл 
н а ш и в а л о с ь . П поЙ * **
о тк ач к у  кам ер ,J п Г 'пая 
в них  радона, 0n e &  
повторно проверял  чРув? тР 
с т е л ь н о с т ь  п р и б о р / спт- 
эталон н ой  камере 'п 0(. 0 
этого  следовал  получаед 
вой п ереры в, к концу ко 
торого  врем я накопления 
радона в первой камеое 
достигало  3 ч. Р

Следующая операция 
(измерение скорости счета
от радона, накопившегося 
в кам ерах) производилась 
д л я  каж дой  из 20 камер в той
ж е последовательности, 
в которой осуществлялся 
перевод радона в камеру.

П осле измерений в каж
дой кам ере откры вали оба 
кран а  и кам еру подклю
чали к воздуходувке для 
деэм анирования. Камеры 
с примерно одинаковым 
содерж анием  радия можно 
подклю чать к воздуходув
ке, последовательно соеди
нив их резиновыми труб
ками.

П осле окончания заме
ра последней камеры уста
навливали  эталонную  ка
меру и проверяли  чувстви
тельность прибора.

32. Определение тория
П ри определении со

держ аний тория каж дая 
камера мож ет быть исполь
зована для  измерений не 
более 2— 3 проб. Исходя 
из указанного  условия^, 
полный цикл  измерении 
состоял из следующ их 15 
операций (рис. 52).



1. Прогрев прибора — 20 мин\ в это время барботеры с рас
творами проб подключали к воздуходувке или водоструйному на
сосу для удаления из них радона.

2. Включение в установку барботера с дистиллированной во
дой — і MUH.

3. Подбор камеры с минимальным фоном — 5 мин.
4. Измерение фона установки — 5 мин.
5. Замена барботера с водой барботером с раствором эта

лона тория — 1 мин
6. Продувание установки для равномерного распределения 

торона в системе — 5 мин.
7. Измерение скорости счета от торона в камере — 10 мин.
8. Включение в установку барботера с дистиллированной во

дой — 1 мин.
9. Продувание установки для ее деэманирования — 5—10 мин.
10. Замена барботера с раствором эталона тория барботером 

с раствором пробы — 1 мин.
11. Продувание установки для равномерного распределения 

торона в системе — 5 мин.
12. Измерение скорости счета от раствора пробы — 10— 

40 мин.
13. Включение в установку барботера с дистиллированной 

водой — 1 мин.
14. Продувание установки для деэманирования — 5—10 мин.
15. Измерение фона установки — 5—30 мин.
После окончания замера фона (операции 15) вновь повторяли 

операции 10—15 еще для 1—2 растворов проб, после чего опера
тор приступал к измерению чувствительности установки (опера
ции 5—9). На этом заканчивался цикл измерений с первой каме
рой; затем тот же цикл повторялся со второй, третьей и т. д. ка
мерами.

При недостаточной стабильности работы прибора можно кон
тролировать его чувствительность по эталонной камере без 
ущерба для производительности не только в начале и конце цикла, 
но и на промежуточных стадиях, например во время продувания 
системы (операции б, 9 и т. д.).

На операции, связанные с измерением чувствительности уста
новки, затрачивалось около 40 мин в начале цикла и столько же 
в конце цикла. В связи с этим наиболее производительно вклю
чать в один цикл большее число проб. Для этого прежде всего 
необходимо за один цикл измерять пробы с близкими содержа
ниями тория; тогда после измерений проб с низкими содержаниями 
тория фон не будет заметно повышаться, а для проб с повышенным 
содержанием тория некоторое увеличение фона не окажет суще
ственного влияния на точность анализов.

Так как время на измерение фона и эффекта различно для проб 
с разным содержанием тория, иногда цикл кончается раньше
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(или позднее) конца смены, поэтому в случаях, когда это воз
можно. целесообразно организовать двухсменную работу.

Наиболее существенное повышение производительности на
блюдается при обслуживании одним оператором одновременно
2—3 установок. Для проб с кларковыми концентрациями тория 
такая организация работ возможна, так как все операции, свя
занные с измерениями скорости счета, а также некоторые другие 
продолжаются более 10 мин и при работе на одной установке это 
время практически не используется.

Если анализируются пробы с повышенным содержанием тория, 
для организации работы оператора на 3 установках имеет смысл 
несколько увеличить время на соответствующие операции, что 
существенно повысит качество анализов и вместе с тем произво
дительность.

При разработке циклограммы одновременной работы на не
скольких установках необходимо сместить во времени начало и 
конец каждой операции на одной установке относительно этих же 
операций на других установках.

Циклограмма несколько усложняется в случаях, когда необ
ходимо измерять чувствительность всех установок с одним и 
тем же эталоном. В подобных случаях цикл одной установки сле
дует начинать с измерения ее чувствительности эталонным рас
твором тория, а циклы других установок — с измерений чув
ствительности прибора по эталонным камерам. Эталонный раствор 
тория можно включать в циклы других установок по мере его 
освобождения.

На рис. 52 приведена циклограмма одной смены работы на 
3 установках; чувствительность установок контролировалась 
с помощью одного эталонного раствора.

Если лаборатория работает в две смены, целесообразно иметь 
одного подсменного (работающего между двумя сменами). В его 
обязанности входят замена оператора на время обеденного пере
рыва, продувка и запайка барботеров с растворами проб после 
определения в них содержания тория для накопления радона 
и запись результатов измерений в свободный журнал. Наличие 
подсменного дает возможность удлинить двухсменный цикл на
1—2 ч и соответственно увеличить производительность.

Опыт показал, что бригада, состоящая из 4 операторов и од
ного подсменного, при указанной выше организации труда за 
двухсменный рабочий день может выполнить измерения до 35— 
40 растворов радия и до 25—30 растворов тория.

§ 35. Определение эманнрующей способности
и коэффициента эманировання пород и минералов в образцах

Определение эманировання пород, руд и минералов необхо
димо как для оценки результатов радиометрического анализа, 
так и для интерпретации данных полевых методов поисков и
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разведки урановых руд (эманационная съемка, гамма-каротаж 
и т. д.).

Из методов определения коэффициента эманирования в прак
тике массовых лабораторных анализов используют радиометри
ческий иэманациоиный, При радиометрическом методе (см. часть 3) 
эманирование определяют по изменению со временем активности 
герметизированной пробы, обусловленному накоплением продук
тов распада эманации, при эманационном — по результатам пря
мых измерений эманации, выделяемой пробой. Последний метод 
применяют при анализе проб с содержанием более 3*10“и г 
радия на 1 г породы и значительным (больше 10%) эмаиированием 
по радону. Для определения эманирования исследуемую пробу 
в виде порошка или мелких кусочков породы помещают в стек
лянную трубку (в зависимости от количества пробы диаметром 
от 15 до 20 мм и длиной от 15 до 20 см) между двумя кусками ваты 
во избежание высыпания пробы; образцы значительных размеров 
помещают металлические трубки большого объема или в спе
циальные камеры, причем образец должен занимать не более 
половины объема трубки. Коэффициенты эманирования могут 
быть определены как по торону, так и по радону. Если необхо
димо знать оба коэффициента эманирования, то вначале определяют 
коэффициент эманирования по торону, а затем — по радону.

33. Определение эманирования по радони
Для определения эманирования по радону пробу помещают 

в трубку и тщательно деэманируют путем продувания струи воз
духа в течение 5—10 мин; после этого концы трубки запаивают 
и оставляют для накопления радона. Навеску исследуемой пробы 
и время накопления радона выбирают в соответствии с указа
ниями п. 24 (см. § 32).

Радон переводят из трубки в камеру вакуумным способом \  
Для лучшего извлечения накопившегося радона трубку рекомен
дуется осторожно перевертывать и встряхивать или пропускать 
через нее отдельные порции воздуха; переведение эманации в ка
меру должно продолжаться не менее 10 мин. Окончив эту опе
рацию, закрывают кран на камере и записывают время окончания 
переведения; эффект / п от пробы измеряют через 1—3 ч после 
этого. Эманирующую способность пробы (количество радона, 
выделяемого 1 г пробы) вычисляют по формуле

Qi?n =  j----- -_l>nD Y ' кюри!г, (4.18)( | _ Є  Rii' h) p

где е, — константа измерительной установки в кюриїделімин 
(кюри!имп!мин), определяемая при эталонировании для данного

1 Если объем трубки с пробой больше 20% объема камеры, радон переводя г 
в камеру циркуляционным способом.
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времени накопления продуктов распада радона; / п — показами 
прибора от пробы в дел!мин (имп/мин)\ — время накоплен ия 
радона в трубке в ч; л — постоянная распада радона* 
1— e-W e — поправка на накопление радона за время t icJ 
приложение 15); Р — навеска пробы в г. а v м*

Для определения радона, образующегося в породе, произво
дят радиохимический анализ средней пробы на содержание ради я 
Зная эманирующую способность и содержание радия в 1 г породу 
коэффициент эманирования рассчитывают по формуле *

К9 =  - | = - 10°% , (4.19)

где öon — количество радона, выделяющегося из 1 г образца; 
QRa — количество радона, образующегося из 1 г образца (чис
ленно равное содержанию радия по данным радиохимического 
анализа).

34, Определение эманирования по торону
Эманирование проб по торону определяют при измерениях 

в проходящей струе воздуха. В этом случае в схему установки 
вместо барботера с исследуемым раствором включают стеклянную 
трубку с пробой; скорость струи воздуха определяют эксперимен
тально. Максимальный коэффициент использования эманации 
при определении эманирования достигается при меньших скоро
стях воздушного потока, чем в случае измерения эманации из рас
твора. Количество торона, выделяемого из 1 г пробы, вычисляют 
по формуле

0т„ =  -7^г> (4-20)

где Q3 — количество тороиа, выделяющегося из эталона; / п и 
/ 9 — измеренный эффект соответственно от пробы и эталона; 
Р — навеска в г.

Для определения количества торона, образующегося в породе, 
производят радиохимический анализ средней пробы на содержа
ние тория. Коэффициент эманирования рассчитывают на основа
нии количества выделяющегося торона и содержания тория <Эть 
в образце по формуле

* 9 =  f e 100%’ (4-21)
где QTn — количество торона, выделяющегося из образца; QTh — 
общее количество торона, образующегося в образце (данные 
радиохимического анализа).

Применение жидких эталонов для определения эманирования 
по торону нецелесообразно, так как короткоживущие эманации 
выделяются из раствора не полностью.
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Рекомендуется использовать сухие эталоны — сильно змани- 
рующие препараты пальмитата бария, содержащие ThX. Мето
дика их приготовления изложена в литературе (И. Е. Старик и 
др., 1955; Отто Хаи, 1947). Эманирующую способность сухих 
эталонов определяют методом активного налета по бета-излуче
нию; она составляет около 91 % (И. Е.. Старик, В. В. Меликова, 
1955). Однако вследствие сравнительно малого периода полурас
пада ThX эти эталоны недолговечны, поэтому редко используются 
в практике.

Долгоживущие сухие эманирующие эталоны можно получить, 
если осаждать пальмитат бария в растворе, содержащем наряду 
с ThX RdTh или RdAc. Благодаря большой внутренней поверх
ности пальмитата бария изотопы тория сорбируются практиче
ски полностью. Коэффициент эманирования таких сухих этало
нов составляет 47—49% по торону.

В качестве сухого эманирующего эталона торона можно ис
пользовать также ториевую руду, определив ее эманирование 
путем сравнения с искусственным эталоном.

Следует иметь в виду, что эманирующая способность сухих 
эталонов может меняться со временем вследствие изменения фи
зического состояния пробы (главным образом влажности). По
этому их использование не очень удобно.

Следует отметить, что у жидких эталонов Th коэффициент 
эманирования может быть завышен вследствие неполного выде
ления торона из эталонного раствора.

ГЛАВА 9

ОПРЕДЕЛЕНИЕ ОТНОШЕНИЙ
U234/U238, Io/U и RdTh/Io 1

Как указывалось выше, при решении многих геохимических 
задач необходимо определять не только содержание радиоактив
ных элементов и соотношения между ними, но и соотношения 
между изотопами этих элементов в анализируемой пробе. Для 
минералов, руд и горных пород представляет интерес определе
ние U, Th, Ra, Th/U, Ra/U, U23VU233, Io/U, Ra/Io, для природ
ных вод, кроме перечисленных, Ra/MsThi, AcX/Ra, AcX/ThX, 
ThX/MsThi, UXi/Io.

Существующими химическими методами определять соотноше
ния между указанными изотопами нельзя. Для этого используют 
методы, основанные на предварительном радиохимическом раз
делении радиоактивных элементов и спектрорадиометрическом 
измерении излучений определяемых изотопов (Ю. В. Кузнецов

х Составлена В. И. Малышевым, Е. И. Зайцевым и 3. А. Соколовой.
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)8. Кислота фтористоводородная (плавиковая), ТУ МХП 
289*47.

19. Кислота хлорная, ТУ МХП ОРУ 87-57.
20. Кислота щавелевая, ГОСТ 5873-51, насыщенный раствор.
21. Натрий углекислый, безводный, ГОСТ 8341-56.
22. Натрий углекислый, 5-процентный раствор.
23. Эфир медицинский, госфармакопея, IX.

П р и м е ч а н и е .  Катионит КУ-2 приготовляют сле
дующим образом. Имеющуюся в продаже смолу просеивают 
через сита d =  0,25 и 0,5 мм и фракции <0,25 мм и >0,5мм 
отбрасывают; фракцию 0,25—0,5 мм помещают в колбу и, 
перемешивая, отмывают соляной кислотой (1 : 4) от же
леза (проба с роданистым аммонием), а затем от хлор-иона 
водой (проба с азотнокислым серебром). После приготовле
ния смолу сушат на воздухе и хранят в банке с притертой 
пробкой. Регенерация КУ-2 производится следующим обра
зом: использованную смолу помещают в колбу и при непре
рывном встряхивании в течение 10 мин промывают 5—6 раз 
насыщенным раствором щавелевокислого аммония, 5—6 раз 
водой; 5—6 раз соляной кислотой (1:4) и еще 5—6 раз 
водой. После такой обработки смола пригодна к употреб
лению.

XXVI11. ХИМИЧЕСКАЯ ПОДГОТОВКА ПРОБ К АНАЛИЗУ

Р а з л о ж е н и е  п р о б ы .  Навеску тонко измельченной 
пробы (от 0,1 до 3 а в зависимости от содержания урана) 1 обраба
тывают в платиновой чашке смесью плавиковой и хлорной кислот 
при пагревании. Раствор медленно упаривают до появления паров 
хлорной кислоты, затем приливают еще 5—10 мл плавиковой кис
лоты для дополнительного разложения силикатов и упаривание 
продолжают до удаления хлорной кислоты (до исчезновения бе
лых паров) 2. Сухой остаток растворяют при нагревании в соля
ной кислоте (1 : 1), раствор выпаривают досуха и еще раз раство
ряют в соляной кислоте (1 : 4), а затем переводят из чашки в ста
кан емкостью 250 мл. обмывая чашку горячей соляной кислотой 
(1 : 4). Если раствор непрозрачен или на дне остается хотя бы не
значительный нерастворимый остаток, необходимо отфильтровать

1 Навеску рассчитывают так, чтобы для анализа было взято не менее 0,3 мг 
урана примерно в таком соответствии.

Содержание урана в пробе, % Навеска, г
0,01—0,1 3,0-1,0
0;1 — R.0 1,0—0,5

5—10 0,5—0,2
10—50 0,2—0,01

* Следует избегать перегрева сухого остатка, чтобы не допустить вспышек 
хлорной кислоты.
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его через плотный фильтр, озолить, прокалить и сплавить с не
большим количеством соды. Сплав выщелачивают водой, добавив 
затем соляной кислоты до растворения осадка, после чего прили
вают соляную кислоту в таком количестве, чтобы концентрация 
ее в растворе по отношению к воде была 1 : 4; если полученный 
раствор совершенно прозрачен, его добавляют к основному филь
трату г.

При анализе водных проб радиоактивные элементы предвари
тельно концентрируют путем соосаждения их с гидроокисью же
леза. Для этого в воду добавляют железо из расчета —10 мг на 
1 л и гидроокись железа осаждают аммиаком при pH =• 7—8; 
осадок после отстаивания отфильтровывают и растворяют в соля
ной кислоте (1 : 4). Дальнейший анализ аналогичен анализу твер
дых проб. Для определения в воде Ra отбирают отдельно пробу 
объемом 1 л.

§ 36. Отделение тория от урана и радия
Для отделения тория от урана и радия полученный раствор 

пропускают через колонку с катионитом КУ-2. При прохождении 
раствора НС1 с кислотностью 1 : 4 на катионите КУ-2 задержи
вается торий, в то время как все катионы, включая уран, радий 
и другие радиоактивные элементы, вымываются со смолы кислым 
раствором. Раствор пропускают через колонку со скоростью не 
более 12—14 капель в минуту. Для вымывания остатка задержав
шихся на смоле железа и радиоактивных элементов через колонку 
дополнительно пропускают 100 мл соляной кислоты (1 : 4) с той же 
скоростью и еще 100 мл соляной кислоты (1 : 3), увеличив скорость 
пропускания до 20—25 капель в минуту, затем 100 мл воды для 
вымывания свободной кислоты (скорость 5 мл в минуту). После 
этого на смоле остаются практически чистый торий и его изотопы, 
а в фильтрате содержатся уран и радий. Время окончания отде
ления тория фиксируют.

Торий смывают путем пропускания через колонку 150—200 мл 
насыщенного раствора щавелевокислого аммония или щавелевой 
кислоты со скоростью 12—14 капель в минуту. К полученному рас
твору оксалата тория добавляют 5—10 мл азотной кислоты удель
ного веса 1,40 Г/см3 и выпаривают досуха. Сухой остаток несколько 
раз обрабатывают крепкой азотной кислотой, выпаривая каждый 
раз досуха, до полного разложения оксалатов и удаления аммо
нийных солей. После этого остаток растворяют в 5 мл горячей 
азотной кислоты и производят электроосаждение тория. Для этого 1

1 Если в растворе опять имеется нерастворимый остаток, его отфильтровы
вают, озоляют в платиновом тигле и прокаливают. Затем приливают в тигель 
плавиковую и соляную кислоты (по 5—7 .ил) и выпаривают досуха. Сухой оста
ток прокаливают, сплавляют с содой и обрабатывают водой и соляной кислотой* 
как описано выше; раствор добавляют к основному фильтрату.
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полученный раствор азотнокислого тория разбавляют водой 
до объема 10 мл, нейтрализуют аммиаком по индикатору бром- 
крезолу синему до синей окраски (pH в пределах 2—4), добавляют 
10 мл насыщенного раствора щавелевокислого аммония и пере
ливают в электролизер, обмывая стакан водой.

Для электроосаждения тория используют прибор, показанный 
на рис. 53. Торий выделяется на катоде — полированном диске 
из нержавеющей стали; анодом и одновременно мешалкой служит

Рис. 53. Схема установки 
для электроосаждения 
изотопов урана и тория.
I —автотрансформатор; 2 — 
выпрямитель ВСА-5; 3 — 
электромотор; 4 — платино* 
вый стержень и сетка-анод; 
5 — электролизер: а — ста
кан из фторопласта, 5—ре
зиновая прокладка, в—диск 
из нержавеющей стали диа
метром 39 мм, г — металли
ческая подставка (в и г—ка

тод).

платиновая проволока толщиной ~1 мм, на конце которой при
паяна платиновая сетка; сила тока во время электролиза должна 
быть около 2 а. Продолжительность электролиза 1 ч.

На первой стадии электролиза раствор подкисляют азотной 
кислотой (1 : 1), прибавляя ее по каплям до перехода синего цвета 
в устойчивый желтый. Затем в течение первых 10 мин после этого 
обычно вновь наблюдается переход окраски в синюю, поэтому 
добавление азотной кислоты приходится повторять. В течение даль
нейших 50 мин электролиз идет при устойчивой желтой окраске 
раствора (pH ^  2).

На второй стадии электролиза ощущается резкий запах вы
деляющихся паров окислов азота; поэтому электролиз следует 
проводить в вытяжном шкафу. Образовавшаяся на диске тонкая 
блестящая пленка и есть препарат изотопов тория, пригодный 
для измерения.

§ 37. Отделение радия от урана
Для разделения урана и радия последний осаждают с серно

кислым барием из раствора, пропущенного через колонку с КУ-2; 
для этого к нему добавляют 1 мл 10-процентного раствора ВаС12 
и 10 мл 10-процентного раствора серной кислоты, смесь кипятят 
в течение 5 мин, добавляют еще 0,5 мл 10-процентного раствора 
хлористого бария и кипятят еще 3 мин. На следующий день рас
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твор фильтруют через плотный фильтр, перенося на него осадок 
BaS04, и осадок на фильтре несколько раз промывают холодной 
водой; после этого весь радий оказывается в осадке.

Осадок вместе с фильтром помещают в платиновый тигель, 
озоляют и сплавляют с содой для перевода сульфата бария (радия) 
в карбонат. Сплав выщелачивают водой и переносят в стакан 
емкостью 100 мл, обмывая тигель горячей водой. Образовавшийся 
осадок карбонатов отфильтровывают, промывают на фильтре
2-процентным раствором соды до удаления иона SO4 (проба 
с ВаС1г), тщательно обмывая также и стакан с остатками карбо
натов. Затем осадок на воронке растворяют горячей 5-процентной 
соляной кислотой (30—40 мл), собирая фильтрат в тот же стакан, 
из которого выщелачивался сплав. Полученный раствор помещают 
в барботер для последующего измерения радия и его изотопов 
эманационным методом.

§ 38. Получение препарата урана
После отделения в фильтрате осадка Ba(Ra) S04 (для освобо

ждения раствора от лишних солей) уран вместе с железом и дру
гими полуторными окислами осаждают аммиаком, не содержащим 
углекислоты 1, аммиак добавляют в минимальном количестве, 
необходимом для осаждения гидроокиси железа. Раствор с осад
ком нагревают, отфильтровывают и осадок 2—3 раза промывают 
водой, содержащей немного аммиака. Затем осадок переносят 
с фильтра в тот же стакан, в котором производилось осаждение, 
и растворяют горячей соляной кислотой (1 : 1), промывая и фильтр 
той же кислотой.

Полученный раствор упаривают до влажных солей (не доводя 
досуха), добавляют 50 мл воды и 5-процентный раствор соды до 
нейтрализации осадка, после чего прибавляют еще 50 мл раствора 
соды, кипятят в течение 20 мин, отстаивают, и фильтруют, не ста
раясь перевести весь осадок на фильтр. Осадок в стакане и на 
фильтре 2—3 раза промывают горячей водой. После стекания рас
твора с фильтра осадок переносят в тот же стакан и снова раство
ряют на фильтре горячей соляной кислотой (1 : 1). Затем раствор 
опять упаривают до влажных солей, добавляют 50 мл воды, 5-про
центный раствор соды до нейтрализации и еще 50 мл, кипятят 
в течение 20 мин, пропускают через фильтр и фильтрат соединяют 
с первым содовым фильтратом.

Объединенный раствор подкисляют азотной кислотой и кипя
тят до полного удаления углекислоты, добавляют 2—3 мл раствора 
азотнокислого железа, содержащего 10 мг Fe в 1 мл, гидроокиси

1 В случае анализа малой навески пробы, когда в растворе содержится не
достаточное количество полуторных окислов, перед осаждением урана в раствор 
добавляют 5 мл хлорного железа, содержащего около 10 мг железа в 1 мл.
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железа вместе с ураном осаждают аммиаком (без С02). После 3- 
минутного кипячения осадок отфильтровывают, 2—3 раза про
мывают аммиачной водой и растворяют на фильтре и в стакане 
30—40 мл горячей 0,5 М азотной кислоты. Раствор насыщают 
азотнокислым аммонием, добавляя сухую соль. После этого из
влекают уран из раствора 4—5-кратной экстракцией равным объ
емом эфира.

Экстракцию производят в делительной воронке емкостью 
250 мл. Раствор с эфиром каждый раз встряхивают в течение 4— 
5 мин (во избежание выталкивания пробки и разбрызгивания рас
твора во время встряхивания воронки рекомендуется время от 
времени, опрокидывая воронку вниз пробкой, приоткрывать 
крап для выпуска паров эфира). После каждого встряхивания 
открывают пробку воронки и дают растворам разделиться. Ниж
ний слой сливают через кран, а эфирный — через верхнее отвер
стие воронки. Эфирные вытяжки объединяют в стакане емкостью 
250 мл, добавляют 5 мл воды и упаривают досуха, погружая ста
кан с эфиром в стакан с горячей водой (не допуская вскипания 
эфира). Сухой остаток растворяют в 5 мл крепкой азотной кислоты 
и снова упаривают досуха для удаления следов органических остат
ков эфира. Получившийся в результате этого сухой остаток снова 
растворяют в 20 мл воды с добавлением нескольких капель азот
ной кислоты (1:1), раствор нейтрализуют аммиаком и добавляют 
избыток его до pH ^  9 (по универсальной индикаторной бумажке). 
Затем добавляют 5 мл насыщенного раствора щавелевокислого 
аммония и производят электроосаждение урана, пользуясь элек
тролизной установкой (см. рис. 53). Электролиз продолжается 
1 ч при силе тока около 2 а. При хорошем качестве пленка урана 
должна быть блестящей с яркими цветами интерференции. Время 
выделения изотопов урана на диске фиксируют.

XXIX. РАДИОМЕТРИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ ПРОБ
В результате радиохимической обработки проб получают 

препараты урана, тория и радия в радиохимически чистом виде.
Радиохимически чистый уран, электролитически осажденный 

на полированную стальную подложку, используют для определе
ния изотопного состава урана. Его радиоактивное излучение обу
словлено (см. табл. 1.1):

1) альфа-активностью изотопов урана (и*". 1Я5\  и’23“) с энер
гией альфа-частиц соответственно 4,19; 4,77; 4,39 Мэе;

2) бета-активностью UXŁ, UX2, U Z и UK, которые быстро на
капливаются в препарате в результате радиоактивного распада 
изотопов урана и имеют максимальную энергию Етах, равную 0,19; 
2,32; 1,5; 0,30 Мэв\

3) мягким гамма-излучением изотопов урана и короткоживу- 
Щих продуктов их распада.
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Для определения изотопного состава тория применяют элек
тролитически осажденный на полированную стальную подложку 
радиохимически чистый торий, радиоактивное излучение которого 
обусловлено:

1) альфа-активностью lo, Th, RdTh, RdAc с энергией альфа- 
частиц соответственно 4,68; 4,00; 5,42; 5,98 Мэе;

2) бета-активностью иХг и продуктов его распада, а также

3) гамма-излучением изотопов Th и продуктов их распада.
Для определения изотопов радия служит раствор хлористого

радия (бария), помещенный в барботер. Изотопы радия (Ra, 
АсХ, ThX) определяют эманационным способом по альфа-излу
чению Rn, Tn, Ап и короткоживущих продуктов их распада (см. 
главу 8).

Анализ изотопного состава урана и тория может быть осуще
ствлен альфа-спектрометрическим методом (В. И. Баранов и др., 
1958, 1959; Е. А. Исабаев, В. В. Чердынцев, 1959). В частных слу
чаях, например для ориентировочных определений отношений 
U234/!]238, может быть использован рассматриваемый ниже более 
простой в отношении применяемой аппаратуры альфа-бета-ме
тод (Н. Г. Сыромятников, 1961; В. В. Чердынцев, 1955).

Альфа-спектрометрический метод основан на том, что боль
шинство изотопов урана и тория испускают альфа-лучи различ
ных строго определенных энергий; это позволяет идентифициро
вать по данным альфа-спектрометрических измерений соответ
ствующие изотопы и по интенсивности линий альфа-излучения 
определять относительное содержание этих изотопов (или их со
отношение).

В современной альфа-спектрометрической аппаратуре исполь
зуются в основном детекторы трех типов: электронно-импульсные 
ионизационные камеры, полупроводниковые кремниевые детек
торы и сцинтилляциопные счетчики.

Импульсные ионизационные камеры при наполнении их ней
тральными газами (например, аргоном) высокой чистоты обеспе
чивают хорошее энергетическое разрешение 1—2% (по Ро210); 
при таком разрешении пики амплитудного распределения импуль
сов, обусловленные альфа-излучением изотопов урана (LP4, 
U233, U238) и тория (Th, Io, RdTh), разделяются практически пол
ностью.

Полупроводниковые кремниевые детекторы обладают высоким 
энергетическим разрешением (для лучших экземпляров до 0,5 — 
0,6/6 по Ро210) и отличаются простотой в работе, так как их можно 
эксплуатировать в атмосфере воздуха. Детекторы этого типа 
очень перспективны для использования при изотопном анализе; 
однако в настоящее время их применение сдерживается малыми 
размерами чувствительной поверхности (0,25—1,0 см2), в связи 
с чем время измерений с их использованием очень велико.
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Сцинтилляционные детектопы «ТЯЧЄСХИМ. разрешением. Цпи и ^ „ ЛаДаЮТ более ничии., 
практнчесхи достижимо р а н е н и е  вТ "?о /люмин°Ф°ва CsTrrii

ш ф . - н и у '« » ' .  д а » ,  ' » . Ї Ї £ ;
сцинтилляционного датчика значитель^Р°ИСТВ0 и эксплуатаций 
ионизационной камеры, поскольку оН Пя Г Ще’ Чем н* " Й о й  
воздухе и, следовательно, не ToefiJ? работает в атмосіепн™ 
и газа-наполиителя. Требует ^куумного оборудования

§ 39. Определение отношения U234/U233

35. Альфа-бета-метод
Метод заключается в сравнении альфа- и бета-активности 

уранового препарата и радиохимически чистого равновесного 
эталона (приготовление эталонов описано в приложении 13).

Как уже отмечалось выше, суммарная альфа-активность пре
парата урана обусловлена радиоактивным излучением всех трех 
его изотопов; однако , излучение Ü235 составляет только 2% излу
чения U238 +  U*34. в связи с чем на практике им можно пренебречь. 
Следовательно, скорость счета L  составляет

/ а =  вааа (U238 +  U234) импІмин, (4. 22)
где U238 — количество U238 в г; U234 — количество ü 2C4 в г равно
весного и"235; аа — число альфа-частиц, испускаемых в 1 минуту 
1 г U238 или и 234 при радиоактивном равновесии между ними; 
є„ — эффективность регистрации альфа-излучения.

Для равновесного эталона (u~~/u-w =  1)
/а =  2eaa<zU238 • (4.23)

Бета-активность препарата обусловлена излучением ряда ко- 
роткоживущих продуктов распада изотопов урана ( i> *» 
UZ, UY); однако основная доля излучения приходится на UXi 
и UX 2 (бета-излучение UZ составляет 0,15/6, a UY 4,6/6 У
чения UX2).

При измерении бета-излучения препарата
/ й= р.0«ДГ255 (1 - е ^ иХ‘г),
* 0  и  \ J

(4.24)

где- /р — число зарегистрированных у ния данным счет-
ер — эффективность регистрации бет ■ У' ß [ минуту UXj
чиком; ав — число бета-частиц, непу ® 38 , _  константа
и UX2, находящихся в равновесии с ’ле отделения урана
распада UXx; t — время накопления і 
от других радиоактивных элементов.

Для равновесного эталона/5 = 238 (4.25)
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Из уравнений (4. 22)—(4. 25) следует

U234
JJ238

е - ^ х 1. ) _ 1< (4.26)

Для измерения суммарной альфа-активности применяют альфа.
радиометр РАЛ-1, который при фоне 2—3 имп/мин имеет «v». 
ствительность 550 имп/мин на 1 мг урана.

Точность определения отношения U~VU— альфа-бета-мето- 
дом зависит главным образом от точности измерения незначитель
ной бета-активности препарата. Сцинтилляционный бета-счет- 
чик со стильбеновым люминофором при фоне 8—10 имп/мин имеет 
чувствительность 280 имп/мин на 1 ms урана (в равновесии с U А.), 
Использование такого счетчика позволяет при содержании на 
диске от 0,05 до 2 ліг U определять отношение UM1/U238 г точностью 
до 10%.

При определении отношения U284/U238 альфа- и бета-активность 
измеряют не раньше, чем через 10—20 суток после отделения изо
топов урана; за это время бета-активность увеличивается. Произ
водят 3 4 независимых измерения в разное время и по ним опре
деляют среднее арифметическое; результаты измерений записы
вают в таблицу (табл. 4. 4).

п . Таблица 4.4
Результаты измерении отношения U Z3V U 238
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8073-1 2/V1II 7/V 1II б 0,207 0 ,146 115 6 434 229 1,95
2/V1I1 24/VI1I 22 0,913 0,468 128 21 438 235 2,06
2 /V III І9/1Х 48 1,987 0,748 128 35 439 235 1,92

По данным табл. 4. 4 среднее отношение изотопов урана равно
U 23* 1,95 +  2,06 +  1,92 _ о л
JJ288  3  '

Время измерения определяется активностью препарата.
Для определения отношения U23VU238 альфа-бета-методом не

обходима тщательная радиохимическая очистка урана, так как 
при использовании этого метода нельзя проконтролировать чи
стоту препарата по альфа-излучению; она контролируется только 
по изменению его бета-активности со временем.

Точность метода невысока (—10%), а время выполнения ана
лиза не меньше 20—30 суток. Однако из-за простоты и доступности 
применяемой аппаратуры он может быть использован для полу
чения предварительных результатов.
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36. Альфа-спектрометрический способ

И з м е р е н и я  с ц и н т и л л я ц и о н н ы м  а л ь ф а -  
с п е к т р о м е т р о м .  При энергетическом разрешении альфа- 
спектрометра б—7% по Ро210, практически достижимом в сцинтил- 
ляционном датчике, пики амплитудного распределения для изо
топов урана полностью не разрешены, т. е. наблюдается их пере
крытие в области средних энергий (4,3—4,6 Мэе). Пик от Ü235 
(4.39 Мэе), в области которого интенсивность альфа-излучения со
ставляет примерно 5% по сравнению с и"233, вуалируется склонами 
пиков амплитудного 
распределения от U238 
(4,19 Мэе) и U234 (4,77 
Мэе).

На рис. 54 сплошной 
линией показана кривая 
амплитудного распреде
ления импульсов для 
содержащего изотопы 
урана препарата, полу
ченная с помощью сцтш- 
тилляционного спек
трометра. Левый пик об
условлен альфа-излуче
нием U238, а правый U234

Перед началом изме- 
рений коэффициент уси- Рис 54 Спектрограмма изотопов урана, полу-
ЛЄНИЯ И уровень поро- ценная сцинтилляционным альфа-спектрометром, 
вого дискриминатора
необходимо выбрать такими, чтобы максимум амплитудного рас
пределения для U284 приходился, например, при использовании 
20-канального амплитудного анализатора на 14—16-й каналы.

Для достижения статистической точности определений ±4— 
5% необходимо набрать 2000—4000 импульсов (суммарное); 
при этом длительность измерения препарата, содержащего 1 мз 
уранаг составляет 5—7 мин, а если в препарате содержится 0,1 мз 
урана, то 60 мин.

По результатам измерений строят кривую амплитудного рас
пределения импульсов, откладывая по горизонтальной оси номер 
канала, а по вертикальной количество импульсов, сосчитанных 
в данном канале; полученные точки соединяют плавной кривой 
(см. рис. 54). Изотопное отношение U234/UŁ3S определяют по со
отношению площадей, ограниченных кривыми амплитудного рас
пределения импульсов для соответствующих изотопов и осью 
абсцисс.

Для графического разделения пиков левую ветвь пика U284 
экстраполируют до пересечения с осью абсцисс, этим учитывая
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наклон левой ветви пика Ü23S, и из общей кривой амплитудного 
распределения графически вычитают полученную кривую ампли
тудного распределения для и 231.

Площади, ограниченные разделенными пиками U238 и Vій 
и осью абсцисс, измеряют раздельно с помощью планиметра или 
путем суммирования импульсов в соответствующих каналах,

Поскольку выход альфа:излучения для равновесных количеств 
JJ23S и u 23i одинаков, toS 2/S1= U 234/U 238 (в равновесных единица;;).

Погрешности, обусловленные влиянием и’235, не превышают 
1—2%. Действительно, интенсивность альфа-излучения U235 со
ставляет примерно 5% альфа-излучения U238, причем благодаря 
тому, что энергия альфа-частиц и — приходится примерно на сере
дину энергетического интервала между U238 и U234, его вклад 
в пики амплитудного распределения для U234 и U238 примерно 
одинаков и практически не искажает получаемых значений 
величины U234/U238. Относительные погрешности из-за влияния 
U235 не превышают 0,3—0,5% для препаратов с U23VU238 ^  1 
и 1-2% при U234/U238 ^  5.

Другим источником погрешностей являются неточности экстра
поляции левого склона пика и 254; ошибка в определении площади 
пика и224 на 5% обусловливает относительную погрешность опре
делений отношения U234/U238 около 10% при U234/U238 ^  і. около 
20% при u 234/U238 3. По экспериментальным данным ошибки
в определении площади пиков обычно не превышают 2—4%.

Сопоставление результатов измерений сцинтилляционным спек
трометром и ионизационной импульсной камерой показывает, 
что погрешности определений составляют в среднем б—7% отн.

На первом этапе освоения методики и аппаратуры целесооб
разно измерять каждую пробу дважды, чтобы исключить грубые 
промахи. В случае резкого расхождения результатов повторных 
замеров пробу следует проанализировать еще раз и взять сред
нее из последнего замера с наиболее близким результатом из 
двух первых.

Пример. В результате измерений препарата изотопов урана 
получены следующие данные.

X? канала
Чпсло

сосчитанных
импульсов

Хз канала
Число

сосчитанных 
вы пульсов

1 -- 11 465
2 103 12 493
3 182 13 986
4 250 14 1072
5 452 15 761
6 815 16 4497 1217 17 223а 1007 18 489 718 19 010 454 20 0
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По этим данным построена кривая амплитудного распределения 
(см. рис. 54) н описанным выше способом разделены пики и аза 
и U234. Данные об исправленных скоростях счета импульсов в ка
налах, полученные для разделенных пиков этих изотопов, приве
дены в табл. 4. 5.

Таблица 4. 5.
Исправленные скорости счета импульсов в каналах 

20-каналыюго спектрометра, полученные лля разделенных
ликов Ü238 и U234

№ канала
Число сосчитанных 

импульсов
№ канала

Число сосчитанных 
импульсов

для U*,e для U” 4 для U*** для U“ 4

1 11 100 355
2 103 — 12 — 493
3 182 — 13 — 985
4 260 — 14 1072
5 452 — 15 — 761
6 815 16 — 449
7 1217 _ 17 — 223
8 1000 7 18 — 48
9 595 123 19 —

10 260 194 20 1
Суммы импульсов в каналах для соответствующих пиков равны

2  и — -  4984,
2  U234 =  4711,

а отношение
U*“ 2 ит л .с
U23S — 2  и238 ”

И з м е р е н и я  и о н и з а ц и о н н ы м  с п е к т р о 
м е т р  ом. Наиболее точные определения изотопного состава 
радиоактивных элементов можно получить при использовании 
ионизационного альфа-спектрометра. Спектрометры подобного 
типа имеют энергетическое разрешение 1—2% по Ро210, что по
зволяет разделять пики амплитудного распределения изотопов 
урана и тория. На рис. 54 для примера представлены спектро
граммы альфа-излучения препаратов урана и тория, полученные 
на ионизационном спектрометре со 100-канальным амплитудным 
анализатором.

Перед измерениями ионизационную камеру тщательно очи
щают от всех газов путем откачки форвакуумным насосом п затем 
наполняют ее смесью чистого аргона и паров толуола до давления 
1—2 am.
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Исследуемый препарат помещают в ионизационную камеру и 
измеряют 'По окончании измерения снимают показания в каждом 
из каналов анализатора по ним строят кривую амплитудного рас
пределения импульсов.

Для определения отношения изотопов радиоактивных элемен
тов на спектрограмме выбирают каналы, отвечающие альфа- 
линиям соответствующих изотопов; отсчеты в выбранных кана
лах суммируют и рассчитывают изотопные отношения.

Продолжительность измерения зависит от активности препа
рата и требуемой точности. Так, для заданной статистической 
точности 1—2% препарат, содержащий 1 мг урана, необходимо 
измерять 20—30 мин, а препарат, содержащий 0,1 мг урана, 
около 200 мин.

Пример. В табл. 4. 6 приведены результаты измерений альфа* 
активностп уранового препарата по каналам. Время измерения 
препарата / =  120 мин, интегральный счет =  9027 импульсов.

Таблица 4. 6
Число импульсов от альфа-частиц в каналах 100-канального спектрометра

N t капала
№ десятиа
канала

0 1 2 3 4 5 б 7 1 8 9

5 8 3 8 4 8 8 7 13
1 7 15 14 18 13 16 16 23 36 41
2 42 22 38 129 161 258 316 519 675 664
3 ‘124 176 32 18 7 6 3 3 2 3
4 4 7 6 6 10 11 20 26 26 16
5 15 10 11 5 5 5 2 4 12 7
6 6 8 7 5 8 12 9 10 15 11
7 18 24 15 19 29 37 44 52 118 144
8 280 285 404 640 719 668 427 142 23 6
9 3 1 0 0 0 0 0 0 0 0 0

В каналах Nt 4—37 21 U**8 — 3740 импульсам.
В каналах .Ne 54—90 S u * i 4 =^4211 импульсам.

Отношение
U234

'{ J2 3 8
4211
3740

=  1,12.

Средняя относительная погрешность измерений 
U238 н U234 равна

Ли— =  =  0,0164,

(<7п) для

« и - =  -ТІГГ =  °-0155-
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Средняя относительная погрешность определения отношения 
jj234 и и 239 составляет

При анализе природных образований определение отношения 
Io/U может быть заменено определением отношения Io/UXi, 
поскольку в горных породах, рудах и минералах между U и UX, 
всегда существует радиоактивное равновесие.

Для препаратов, не содержащих тория, отношение Io/UXi 
в единицах активности определяют путем сравнения отношений 
альфа- и бета-активностей препарата изотопов тория, приготов
ленного из пробы, и радиохимически чистого уранового эталона. 
В этом случае

где / а и / е — результаты измерений исследуемого препарата со
ответственно по альфа- и бета-лучам; Д  и / |  — результаты из
мерений эталонного препарата изотопов урана с короткоживу- 
щими продуктами распада соответственно по альфа- и бета-лучам; 
t — время с момента радиохимического выделения изотопов то
рия до момента измерения.

Альфа-активность препарата удобно изменить с помощью 
установки типа РАЛ-1, а бета-активность с помощью сцинтилля- 
циоиного бета-датчика.

Первое измерение производят сразу после приготовления пре
парата изотопов тория, когда фиксируется максимальная бета- 
активность от UXlf а затем еще 2—3 измерения с промежутком 
в несколько суток. Отношение lo/U получают как среднее арифме
тическое этих измерений. Результаты записывают в таблицу 
(табл. 4. 7).

Если в исследуемой пробе содержится торий, альфа-активность 
исследуемого препарата не характеризует содержания иония, 
поскольку торий и продукты его распада также являются альфа- 
излучателями. В этом случае вместо суммарной альфа-активности

r  = v  (0,0164)* +  (0,0155)2 =  0,022.

Следовательно,

цазг =  1,12 ±  0,02.

§ 40. Определение отношения Io/U

(4.27)

По данным табл. 4. 7 среднее отношение Iu/U ргшНи
0,90 +  0,88 +  0,98

3
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Таблица 4. 7
Результаты измерений альфа- и бета-активности препаратов 

для определения отношений 16/U

3о0ап
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0593 I/VI1 4/VI11 3 0,124 0,917 32 31 526 251 0,90
1/VI1 8/VII 7 0,290 0,818 33 28 537 246 0,88
1/V11 1/V11I 31 1,281 0,412 29 13 424 228 0,98

препарата нужно определить долю альфа-активности, приходя
щуюся на ионий, на основании измерений препарата с помощью 
сцинтилляционного или ионизационного спектрометра.

Nканалй Nkqhqag
а б

Рис. 55. Спектры альфа-излучеиня изотопов урана (а) и тория (б).

На рис. 65 и 56 представлены дифференциальные кривые 
амплитудного распределения импульсов, полученные для содер
жащего пзотопы тория препарата соответственно с помощью иони
зационного и сцинтилляционного альфа-спектрометра. Путем 
обработки спектрограмм, на которых хорошо выделяется пик 
иония (4,61—4,68 Мэе), может быть найдена доля альфа-излучения, 
обусловленная ионием /»0.

Методика определения величины / 1о с помощью 20-каналь
ного сцинтилляционного спектрометра заключается в следующем.
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Перед началом определений устанавливают необходимый уровень 
порогового дискриминатора и подбирают коэффициент усиления, 
при котором максимум амплитудного распределения для иония 
приходится на 10-й—11-й каналы анализатора. Последователь
ность измерений такая же, как при анализе изотопов урана. Дли
тельность измерений определяется активностью препарата и 
должна уточняться в процессе измерения.

Для достижения статистической точности определении 4 5^  
необходимо набрать.в пике иония в сумме не менее 1000 импульсов. 
На полученной при из
мерении препарата, со
держащего изотопы то
рия, спектрограмме пик 
иония выделяют путем 
экстраполяции его скло
нов до пересечения 
с осью абсцисс; при на
личии в препарате ра
диотория или тория в со
измеримых с ионием ко
личествах (в единицах 
активности) ветви пика 
иония экстраполируют 
по методике, принятой 
для разделения пиков 
U234 и U238. По выделен
ному пику альфа-актив
ность, обусловленную 
ионием, определяют пу
тем суммирования им
пульсов, сосчитанных 
в соответствующих ка
налах, причем для полу- 
чепных экстраполяцией участков кривой активность в каналах 
определяется по соответствующим ординатам.

Определять величину Ąo с помощью ионизационного альфа- 
спектрометра еще проще, так как в этом случае пик иония выде
ляется более отчетливо.

Для определения отношения Io/U в пробах, содержащих то
рий, кроме доли излучения иония в исследуемом препарате, необ
ходимо измерить с применением спектрометра также суммарную 
альфа-активность радиохимически чистого (U238 -f U234) урано
вого эталона; бета-активность препарата и эталона измеряют сцин- 
тилляционным бета-счетчиком.

Отношение иония к урану определяется как

I ,  ОГК cd

N  канала

Рис. 56. Спектрограмма изотопов тория, полу
ченная сцинтилляционным альфа-спектрометром

1о
т г  =

2/1о 1\
Ч 'в

е^их (4.28)
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§ 41. Определение отношения RdTb/lo

Одашекие RdTh/Io пожег быть определено с использованием 
ПС3232ПЛОННОГО е л и  (с меньшей точностью) сцинтилляционного 
сп2£троиетр2. Проведение измерений и построение кригой ампли
тудного распределения аналогично рассмотренным выше; длитель
ность измерений определяется необходимостью набрать в пике 
поняя не менее 1000 импульсов.

Отношение RdTh/Io трудно определять по соответствующим 
пакам амплитудного распределения в связи с плохим разделе
нием пиков RdTh и ThX на спектрограмме. Однако это осложне
ние может быть преодолено, поскольку ThX является продукти 
распада RdTh и влияние его альфа-излучения нетрудно учесть, 
зная момент отделения изотопов тория. Если измерение препарата 
производится через 2—3 недели после отделения изотопов тория, 
т. е. равновесие между RdTh и ThX уже установилось, то

(4.29)RdTh __ j £4  ^(RdTh+ThX)
lo Sic

где 5(RdTh+ThX) и Sio — соответственно площади суммарного 
пика RdTh +  ThX и пика иония на спектрограмме препарата; 
RdTh и Io — содержание изотопов, весовые единицы равновес
ных с ними материнских элементов Th и U.

Если препарат измеряют до наступления равновесия между 
RdTh и ThX, то

RdTh S,_  ° ( R d T h + T h X )  

3,09SIO (2 — <ГМ)
ІЛ Qd\ 
V* •

Точность определения величины RdTh/Io в значительной 
степени зависит от соотношения изотопов; при величине 
RdTh/Io >  0,1-5-0,2 погрешность определения составляет 10—30%, 
при RdTh/Io <0,1ч-30—50% отн. Для повышения точности 
должна быть увеличена длительность измерений до набора в пике 
RdTh +  ThX не менее 100 имп.



ЧАСТЬ 5

РАДИОГРАФИЧЕСКИЙ МЕТОД

В основе радиографического метода исследования лежат спо
собность радиоактивных излучателей действовать на чувстви
тельный слой фотографической пластинки или пленки. Получен
ное на эмульсии радиографическое изображение дает возмож
ность выяснить характер распределения радиоактивного вещества 
поверхности исследуемого объекта и определить количество этого 
вещества. Этот метод в течение многих лет применяется для обна
ружения естественных радиоактивных элементов в породах и 
минералах; дальнейшее развитие метода непосредственно связано 
с применением радиоактивных изотопов в качестве индикаторов 
(метод меченых атомов) и с разработкой специальных фотоэмуль
сий, предназначенных для регистрации отдельных ионизирую
щих частиц.

Возможность регистрации любой частицы, попадающей на 
эмульсию, приблизила чувствительность количественной радио
графии к ее теоретическому пределу — к обнаружению одного 
распадающегося атома в исследуемом объекте (если этот распад 
произошел во время опыта и условия измерений позволяли фик
сировать частицы, распространяющиеся в любом направлении).

Радиография во многих случаях дополняет другие методы 
регистрации частиц, выгодно отличаясь от них тем, что для ана
лиза этим методом можно использовать ничтожно малое количе
ство радиоактивного вещества в виде включений без выделения 
последних в чистом виде.

В настоящее время в связи с разнообразием изучаемых объек
тов и целей исследования разработано довольно много модифика
ций радиографического метода.

При изучении распределения радиоактивных элементов в гор
ных породах, рудах и минералах в зависимости от задач исследо
ваний применяют обычно макрорадиографию или микрорадио
графию. При макрорадиографии (визуальной, контрастной) о рас
пределении и количестве радиоактивных элементов в исследуемом 
объекте судят по визуальным наблюдениям или на основании фо-
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тометрических измерений оптической плотности почернения фо
тослоя. При микрорадиографии (следовой радиографии) анализ 
г рс изводится под микроскопом путем подсчета числа следов 
альфа-частиц и измерения длины этих следов. Эта модификация 
радиографического метода возникла только на основании приме
нения современных высокочувствительных ядерных эмульсий; 
ее основным достоинством является возможность количественной 
оценки содержания радиоактивных веществ в самых мелких де
талях препарата путем подсчета числа следов альфа-частиц, из
лучаемых этим веществом.

Ниже рассматривается применение радиографии для исследо
вания естественно радиоактивных пород и руд.

ГЛАВА 10

ВИЗУАЛЬНАЯ РАДИОГРАФИЯ

Степень потемнения фотографической эмульсии пропорцио
нальна интенсивности излучения. В связи с этим радиоактивность 
препарата может быть оценена при исследовании радиографии 
визуально или фотометрически по степени потемнения фотогра
фической эмульсии.

Визуальная радиография широко применяется для выявления 
радиоактивных минералов и выяснения характера их распреде
ления в исследуемых породах и рудах.

Для получения радиографий пригодны фотографические эмуль
сии, имеющие высокую разрешающую способность, мелкозерни
стые, с большим содержанием серебра и малой вуалирующей спо
собностью. Наилучшими являются следующие материалы оте
чественного производства:

1) диапозитивные фотопластинки чувствительностью по Я и 
D =  2,5;

2) позитивные форматные пленки чувствительностью по Я и 
D -  5-4-16;

3) рентгеновская пленка и рентгеновская бумага.
Как стандартный материал для радиографических исследова

ний можно рекомендовать рентгеновскую безэкранную пленку.
Необходимо отметить, что многие сорта рентгеновских мате

риалов обладают повышенной вуалирующей способностью. Для 
получения удовлетворительных радиографий на этих материа
лах необходимо увеличивать время экспозиции в 2—3 раза.

иоразцы для получения четких радиографий должны быть 
тщательно подготовлены. Исследуемую плоскую поверхность об
разца шлифуют и затем полируют. Особенно важно, чтобы на 
поверхности образца не было трещин и впадин и не оставалось
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канифоли или другого вещества, применяемого при полировке; 
канифоль действует на чувствительный слой пластинки (или 
пленки), вызывая почернение бромистого серебра.

Не принимающие полировку породы только шлифуют до полу
чения ровной плоской поверхности; противоположную поверх
ность образца необходимо срезать параллельно отполированной, 
чтобы удобнее было прижимать образец к пластинке (или пленке).

Рыхлые небольшие образцы следует закреплять бакелитовым 
лаком или сургучом и после этого шлифовать. Для закрепления 
рыхлых образцов используют отбеленный горный воск, который 
плавится при температуре 85° С, быстро поглощается пористым 
образцом и достаточно тверд для сухой полировки наждачной 
бумагой. Для закрепления образцов небольших размеров может 
быть использован металл Вуда, обладающий температурой плав
ления 60° С, гораздо более твердый, чем горный воск, и допускаю
щий лучшую полировку краев образца. Мелкие кристаллы или 
шлихи можно прикреплять к картону или стеклу.

После полировки образец должен быть тщательно промыт 
куском мокрой гигроскопической ваты для удаления минераль
ной пыли, попавшей на поверхность во время полировки, и про
сушен.

Подготовленный образец шлифа или препарат из зерен накла
дывают на эмульсионный слой фотографической пластинки (или 
пленки). Для лучшего контакта поверхности образца с эмульсией 
и для исключения возможности смещения и сдвига во время экспо
зиции образец закрепляют на пластинке (или пленке) с помощью 
специального зажима; мелкие аншлифы могут быть закреплены 
с помощью деревянных или металлических зажимов типа лабо
раторных или бельевых.

При использовании рентгеновских пленок необходимо под
кладывать под них непрозрачное стекло, чтобы усилить контакт 
поверхности образца с эмульсией и исключить засвечивание 
пленки снизу. Накладывая образец на эмульсию, следует избе
гать трения между эмульсией и поверхностью образца, так как 
при этом может образоваться фрикционная вуаль (черточки и 
точки).

Закрепленный таким образом на пластинке (или пленке) 
образец помещают в светонепроницаемую коробку и оставляют 
в темной комнате на все время экспозиции. Контуры образцов и 
аншлифов очерчивают острием иглы или засвечивают в момент 
снятия образца с пластинки (или пленки). Последняя операция 
требует некоторой осторожности во избежание вуалирования пла
стинки (или пленки) и производится путем включения на мгнове
ние электрической лампочки в темной комнате; при этом необхо
димо следить, чтобы образец был плотно прижат к сверхчувстви
тельному слою.
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Э к с п о з и ц и я .  Продолжительность экспозиции при ра* 
днографических исследованпях зависит от интенсивности и при
роды радиоактивного излучения образца, а также от используе
мого фотоматериала. В каждом отдельном случае время экспози
ции выбирают экспериментально. Ориентировочные данные о вре
мени экспозиции при получении радиографии на рентгеновской 
пленке приведены ниже.

Активность, %-экв. урана 
в равновесии

80,0 )
50.0 ►
63.0
17.0 
7,0 ) 
9,7
7.9
2.9

Время экспозиции, ч

а оw V

10—12

24—26

48

П р о я в л е н и е  и ф и к с и р о в а н и е .  Под действием 
радиоактивных излучений в светочувствительном слое эмульсии 
образуется невидимое простым глазом скрытое изображение. Для 
его проявления экспонированную пластинку (или пленку) поме
щают в кювету с проявителем эмульсией кверху.

Состав проявителя (в граммах) на 1 л раствора приведен ниже.

Метол . .........................................  1
Сульфит натрия кристаллический 40
Или сульфит натрия безводный 20
Гидрохинон . . . . .  4
Поташ . . . .  . . 19
Бромистый калий 1

Проявление ведут при температуре +18—20° С и заканчивают 
в течение 4—б мин; более длительное проявление может вызвать 
появление общей вуали, вследствие чего тонкие детали изобра
жения будут утрачены. По тем же причинам не следует часто вы
нимать проявленную пластинку (или пленку) из проявителя для 
рассматривания ее на просвет.

После окончания проявления радиографию в течение 3—5 мин 
промывают в струе чистой воды и переносят в фиксажныб раствор.

Пластинку (или пленку) фиксируют 10—15 мин до полного 
исчезновения на просвет молочно-белой окраски; некоторое уве
личение времени фиксирования не причиняет вреда эмульсии. 
Лучше всего пользоваться кислым фиксажным раствором следую
щего состава.
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Р а с т в о р  1
Вода .............................
Сульфит кристаллический . . 
Серная кислота концентрированная

500 см9 
50 г

5—6 см9
Р а с т в о р  2

Вода • • » 
Гипосульфит 500 см9 

250 г

После полного растворения реактивов раствор 1 вливают 
в раствор 2.

Следует отметить, что растворы проявителя и фиксажа должны 
фильтроваться.

После фиксирования радиографию следует промыть в проточ
ной воде в течение 30—40 мин. затем высушить и с полученного 
негатива изготовить фотоотпечатки.

Все операции по обработке фотографических пластинок (или 
пленок) следует проводить в темной комнате при темно-красном 
освещении.

Микрорадиографический метод был впервые предложен 
В. И. Барановым и др. (1935, 1944) для исследования распределе
ния микроскопических включений в горных породах. Дальнейшая 
экспериментальная и теоретическая разработка метода (R. J. Cop- 
pens, 1949, 1950; J. Curie, 1946) позволила использовать его 
также для количественного определения общей радиоактивности 
отдельных минеральных включений и для установления их при
роды па основании анализа длины следов альфа-частиц.

Важнейшим преимуществом микрорадиографии по сравнению 
с визуальной радиографией является значительно большая чув
ствительность, возможность количественной оценки радиоактив
ности, а также точной локализации радиоактивных минералов 
в шлифе путем совмещения шлифа и микрорадиографии при изу
чении руд и минералов. Существенна возможность определения 
радиоактивности в том случае, когда минерал не выделен в чистом 
виде, а лишь вскрыт плоскостью аншлифа или прозрачного шлифа.

Применение микрорадиографии значительно расширяет воз
можности изучения закономерностей распределения минералов 
радиоактивных элементов в рудах. Особенно большое значение 
имеет этот вид анализа при выявлении деталей взаимоотношений 
радиоактивных минералов с нерудной составляющей вмещающих 
пород, что очень важно для решения вопросов обогащения и тех
нологической переработки руд.

Микрорадиографический анализ осуществляется следующим 
образом. Плоскоотшлифованную поверхность исследуемой по
роды или минерала накладывают на специальную фотографиче-

ГЛАВА II
МИ КРОР АДИО ГР АФ И я
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скую пластинку с толстым эмульсионным слоем и выдерживают 
на ней в течение определенного времени. Для исключения возмож
ности смещения во время экспозиции образец помещают в спе
циальное зажимное устройство или закрепляют на пластинке 
зажимом.

Однако при весьма малых включениях радиоактивных мине
ралов описанный выше способ наложения исследуемого образца 
на пластинку не позволяет точно установить связь между радио
активными включениями в шлифе и следами альфа-частиц ка 
радиографии; в этом случае используют метод жидкой эмульсии, 
разработанный В. И. Барановым и Г. Тлеубергеновой (1956), 
по которому фотографическую эмульсию наносят непосредственно 
на поверхность исследуемого шлифа, благодаря чему обеспечи
вается максимально плотный контакт между чувствительным 
фотографическим слоем и исследуемой поверхностью образца и 
полностью устраняется ошибка, связанная с наличием воздушного 
слоя между фотопластинкой и шлифом породы во время экспо
зиции.

После химической обработки эмульсионный слой со шлифом 
просматривают под микроскопом, причем безошибочно обнаружи
ваются источники альфа-частиц, зарегистрированных на эмуль
сии. Кроме того, этот метод позволяет изучать шлифы с эмуль
сионным слоем при любом увеличении, что невозможно при ис
пользовании фотопластинок.

Метод жидкой эмульсии, незаменимый при исследовании ми
кроскопических включений радиоактивных элементов, все же об
ладает некоторыми недостатками.

При химической обработке эмульсии вместе со шлифом ис
следуемая поверхность породы может быть нарушена, причем 
степень нарушения зависит от состава исследуемого образца. 
В случае темного фона поверхности шлифа просмотр следов альфа- 
частиц на эмульсии в проходящем свете значительно затрудняется, 
а иногда оказывается невозможным.

Для минералогических исследований шлифа необходимо снять 
эмульсионный слон, что не всегда возможно без нарушения по
верхности шлифа. Кроме того, техника проведения анализа с при
менением жидких эмульсий значительно сложнее, чем с исполь
зованием фотопластинок, и не всегда удобна практически.

По указанным причинам при массовых минералогических ис
следованиях более широко используется метод микрорадиографии 
с применением толстослойных фотопластинок.

Х а р а к т е р и с т и к а  ф о т о г р а ф и ч е с к и х
э м у л ь с и й .  Эмульсии, применяемые в настоящее время для 
регистрации заряженных частиц, отличаются от обычных фото
эмульсий двумя особенностями:

1) отношение количества галоидного серебра к количеству 
желатины в них приблизительно в 8 раз больше;
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2) толщина слоя, как правило, в 10—100 раз больше.
Для микрорадиографического анализа используют специаль

ные толстослойные фотографические эмульсии типа А-2; при ка
чественном анализе можно использовать также эмульсии 
типа МР 1.

Концентрация галоидного серебра в указанных эмульсиях 
очень высока, и они обладают высокой чувствительностью к альфа- 
излучению. Характерной особенностью таких эмульсий является 
однородность зерен галоидного серебра по размерам и форме.

Основные характеристики эмульсий А-2 и МР приведены 
в табл. 5. 1.

Таблица 5. 1
Характеристика фотоматериалов А-2 и МР
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Использование

А-2 50—60 85—86 0,34 Альфа-частицы и 6—8 Для качественного и
осколки деления количественного анализа

МР 5—10 85—86 0,44 Электроны с 2 Для качественного
энергией выше анализа

200 кэв и альфа-
частицы

Если экспонированная пластинка не проявляется тотчас же 
после экспозиции, в эмульсиях типа А-2 и МР происходит регрес
сия 2. Чем больше интервал времени между окончанием экспо
зиции и началом проявления, тем заметнее исчезновение скрытого 
изображения. Процесс регрессии ускоряется при повышенных 
влажности и температуре, поэтому необходимо, чтобы во время 
экспозиции пластинок температура была низкой (порядка 10— 
12° С), воздух сухим и атмосферное давление нормальным. Этого 
легче Есего достигнуть, помещая пластинки в эксикатор, который 
хранится в холодильнике. При длительной экспозиции (более 
10 суток) ослабления регрессии экспонируемые пластинки 
следует помещать в атмосферу азота; при этом следы альфа-ча
стиц практически не исчезают в течение 30 суток (Г. Тлеубер- 
генова, 1956).

1 Изготовляются фабрикой Хв 2 фотопластинок Управления химической 
промышленности .Мосгорсовиархоза,

2 Явление регрессии, заключающееся в исчезновении следов альфа-частиц 
в непроявлеиных эмульсиях со временем, обусловлено в основном окислением 
центров скрытого изображения кислородом воздуха; оно зависит от температурU, 
влажности, состава окружающей среды и давления.
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Х р а н е н и е  п л а с т и н о к .  До экспонирования пла
стинки должны храниться в сухом, хорошо вентилируемом поме
щении при температуре не выше 18° С.

Эмульсии типа МР, чувствительные к электронам, непрерывно 
регистрируют космические и радиоактивные излучения; срок и» 
годности не более 2 месяцев, после чего они из-за большого фона 
становятся непригодны для исследования микроструктур. Однако 
для характеристики микроструктуры эти пластинки можно ис
пользовать и более, чем через 2 месяца. Эмульсии типа А-2 можно 
хранить 6—8 месяцев.

XXX. ТЕХНИКА ПОЛУЧЕНИЯ МИКРОРАДИОГРАФИЙ

Микрорадиографическому анализу могут быть подвергнуты 
образцы пород, руд и минералов в виде прозрачных шлифов и 
аншлифов, а также отдельных минеральных зерен.

37. Микрорадиоерафия с использованием фотопластинок

Подготовка исследуемого материала заключается в приготов
лении полированных или прозрачных шлифов, а в случае необхо
димости исследования отдельных минеральных зерен специаль
ных препаратов из них.

Полированные шлифы готовят стандартным способом. Для 
фиксирования положения образца на фотопластинке один край 
его отшлифованной поверхности срезают под прямым углом.

Прозрачные шлифы приготовляют для микрорадиографического
анализа обычным способом, но не покрывают покровным стеклом. 
Если шлиф уже покрыт стеклом, его можно снять, немного подо
грев на газовой горелке, свечке или спичке; после этого необхо
димо тщательно промыть поверхность шлифа бензолом, чтобы рас
творить имеющийся на нем бальзам, который вызывает потемне
ние эмульсин.

Отдельные минеральные зерна должны быть наклеены на пред* 
метное стекло (лучше с использованием желатины).

Для микрорадиографического анализа обычно требуются фо
топластинки размером 3X4 см, тогда как их стандартный размер — 
УХ 12 см. Для резки пластинок необходимы специальный столик 
и алмаз. Столик представляет собой эбонитовую рамку, внутрен
ний размер которой несколько меньше соответствующего размера 
пластинок; пластинку накладывают на столик эмульсией вниз,
так, чтобы только ее края шириной примерно 1 мм ложились 
на выступ рамки.
М0ЩГ Г и Г . РЛпляют ,,а Фотографической пластинке с по-
рования размером 30X30X20 см ^ и з г о т о в л я е м ы й ЭКСП0НП'
дерева; внутреннюю ero поВЄрхносТь зачепно1 ' МЄТалЛау ь зачерняют или оклеивают
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черной бумагой. Ящик закрывают плотной крышкой, лучше двой
ной, чтобы внутрь не мог проникнуть свет.

После экспонирования (перед проявлением) часть пластинки 
со шлифом закрывают черной бумагой, а края засвечивают с по
мощью электрической лампы мощностью не более 15 вт 1. Для 
засвечивания фотопластинок приспосабливают ящик, в верхнюю 
стенку которого вставлено стекло, а внутри помещена матовая 
электрическая лампа. Шлифы с пластинками кладут на стекло 
горизонтально шлифом вниз и пластинку засвечивают путем вклю
чения электрической лампочки па 1 сек.

Все операции с экспонируемыми пластинками (а также их 
хранение) производят в темной комнате при слабом красном или 
зеленом освещении. Источником красного света может служить 
обычный фотографический фонарь с темно-красным фильтром. 
Поскольку при излишнем освещении красным светом на пластинке 
образуется вуаль, целесообразнее пользоваться желто-зеленым 
светом, применяя матовый желто-зеленый фильтр № 117 или 118 
размером 13 X 18 см и лампу мощностью 25 вт.

Продолжительность экспозиции зависит от радиоактивности 
исследуемого образца и от характера анализа.

Микрорадиографический анализ состоит из двух этапов: ка
чественного, который дает возможность выяснить присутствие 
на исследуемой поверхности радиоактивных элементов и харак
тера их распределения, и количественного, с помощью которого 
(Уйределяют активность выделенных на исследуемой поверхности 
радиоактивных проявлений.

В первом случае требуется значительная экспозиция, чтобы 
получить совершенно четкую картину распределения радиоактив- 
пых элементов на исследуемой поверхности. Для выделения вклю
чений радиоактивных минералов, если последние содержат не 
менее 0,5% урана, достаточна экспозиция в течение 5—6 суток. 
Если же на исследуемой поверхности не имеется отдельных вклю
чений радиоактивных минералов, то эта экспозиция вполпе до
статочна для того, чтобы по полученной плотности следов альфа- 
частиц определить характер распределения радиоактивных ми
нералов в материале, содержащем не менее 0,1% урана.

В случае, когда исследованию подвергаются породы, содержа
щие несколько тысячных долей процента урана, экспозиция дол
жна быть более длительной — 18—20 суток.

При количественном микрорадиографическом анализе время 
экспозиции следует подбирать экспериментально. Экспозиция 
должна быть такой, чтобы в поле зрения микроскопа оказалось 
достаточное для подсчета количество следов альфа-частиц (не 
меньше 2—3 и не больше 40—50 в поле зрения размером около 
0,02 мм2).

1 Предложено И. П. Баталовым.
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Ориентировочные экспозиции (по экспериментальным данным)
приведены ниже.

Необходимое
Суммарная активность.% урана время экспо*

* зиции, ч

70—45 
40—20 
20-15 
15-10 
10 -5 . 
5-1 . 
1—0,5

0,3
0,75
!Д>
1,5
2,0
3,0

4,0—5,0

При исследовании образца приходится, как правило, делать 
с него две микрорадиографии: одну — для качественного анализа 
при экспозиции 5—6 суток, вторую — для количественного ана
лиза при экспозиции от нескольких минут до нескольких часов 
(в зависимости от радиоактивности).

38. Микрорадиография при использовании жидких эмульсий1
При использовании для микрорадиографии толстослойных 

эмульсий не всегда удается получить тесный контакт поверхности 
образца со светочувствительным слоем. В некоторых случаях 
между ними остается незначительная прослойка воздуха, влияю
щая на расположение следов частиц в эмульсионном слое.

Кроме того, при использовании контактной микрорадиогра
фии методы совмещения микрорадиографии с образцом (засвечи
вание контура образца, координатный метод и др.) достаточно 
точны.

Наиболее тесный контакт между поверхностью исследуемого 
образца и эмульсией создается при нанесении жидкой эмульсии 
на поверхность исследуемого образца; это позволяет одновременно 
просматривать и микрораднографию и поверхность исследуемого 
образца с увеличением в 800 раз.

Порядок работы при применении этой методики следующий.
Н а н е с е н и е  п о д с л о я  на  п о в е р х н о с т ь  

ш л и ф а .  Эту операцию производят при температуре 25—27еС 
методом купания, после чего шлиф сушат в вертикальном положе
нии; эту операцию повторяют дважды. Подслой (обычно толщи
ной 2—3 мм) имеет следующий состав.

Вода дистиллированная . 90 мл
Желатин.................................  . .0,33 г
Квасцы хромовые (3%-ный раствор) .0,5 »
1 ИМ0Л (3%-ный спиртовой раствор) . . 10 мл

Если нет тимола, можно взять другой антисептик (например, 
фенол).

1 Составлеио по данным НИКФИ и работе В, И. Баранова и Г. Тлеубергено- 
вой (1956).
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При изготовлении, подслоя сначала плавят желатин в воде 
при температуре 35° С и затем при перемешивании медленно 
вводят растворы в следующей последовательности: квасцы, тимол. 
Подготовленный подслой фильтруют через бумажный фильтр.

Следует отметить, что подслой не выдерживает длительного 
хранения, поэтому его нужно готовить в небольших количествах 
непосредственно перед работой.

П о д г о т о в к а  э м у л ь с и и  к п о л и в у .  Для пре
дотвращения набухания эмульсионного слоя при обработке перед 
нанесением на шлиф эмульсию необходимо задубить. Это дости
гается введением соответствующих добавок: смеси спирта с гли
церином (1 : 3) и смеси ацетата хрома (10%-ный раствор) с 4%-ным 
раствором безводного Na2C03. Эмульсию плавят в водяной бане 
при температуре 40° С медленно перемешивая. Добавки вводят 
в определенной последовательности: сначала смесь спирта с гли
церином, а затем дубитель. Дубитель добавляют по каплям при 
непрерывном перемешивании. На 100 см3 эмульсии расходуют 
4 мл смеси спирта с глицерином и 1,5 мл дубителя.

Перед введением в эмульсию приготовляют смесь растворов 
ацетата хрома и соды в соотношении 1 : 1 и разбавляют дистил
лированной водой в 6 раз; в 100 мл эмульсии вводят 1,5 мл смеси.

Перед поливом прозрачных шлифов породы жидкой эмульсией 1 
поверхность шлифа очищают этиловым спиртом и шлиф помещают 
на горизонтальную плоскость. При поливе на пластинку разме
ром 9Х 12 см обычно наносят 5,5 слі3 расплавленной эмульсии для 
получения фотографического слоя толщиной 50 мк. На шлифы, 
площадь которых составляет 5 см2, эмульсию наносят, исходя из 
©того расчета  ̂ двумя способами.

Н а н е с е н и е  ж и д к о й  э м у л ь с и и  к а п л я м и .
На шлифе отмечают площадь размером 5 см2> в которую вхо

дят вся поверхность шлифа и небольшая часть стекла вокруг 
шлифа породы. На отмеченный участок наносят 5—6 капель 
жидкой задубленной эмульсии (при температуре 30—35° С) и 
равномерно распределяют по всей площади. Распределение эмуль
сии по поверхности следует производить быстро, так как в про
тивном случае толщина слоя эмульсии становится неравномерной. 
После сушки нанесенный таким образом слой эмульсии имеет 
толщину 22—26 мк\ в результате химической обработки она 
уменьшается до 11—13 мк.

Покрытые эмульсией шлифы породы высушивают при комнат
ной температуре в течение 1—1,5 суток. Опыт показал, что этот 
способ нанесения эмульсии на шлифы вполне пригоден для исполь
зования при изучении распределения радиоактивных элементов 
в породах.

1 Способы нанесения эмульсии па подложку находятся в стадии разработки,
поэтому трудно указать, какой из применяемых способов лучше.
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П о л и в  ш л и ф о в  п о р о д ы  р а з б а в л е н н о й  
э м у л ь с и е й .  В этом случае жидкую эмульсию перед поливом 
разбавляют дистиллированной водой комнатной температуры в от
ношении 1 : 1 і; в дистиллированную воду предварительно вво 
дят 1 мл 10%-ного раствора бромистого калия на 1 л воды.

После разбавления эмульсию фильтруют через слой батиста, 
смоченного дистиллированной водой. В связи с тем, что разбав
ленная эмульсия хранится хуже, для полива приготовляют не
большое ее количество; оставшуюся часть хранят в холодильнике. 
На исследуемый образец эмульсию наносят методом купания в раз
бавленном растворе.

Покрытые эмульсией шлифы породы, как и в первом случае, 
сушат в течение 1—1,5 суток. Толщина фотографического слоя 
эмульсии после сушки колеблется в пределах 20—30 мк и при 
многократном купании может быть доведена до 40—50 мк.

После сушки покрытые эмульсией шлифы аккуратно завер
тывают в черную бумагу и сохраняют в течение необходимого 
времени в эксикаторе для обеспечения постоянной влажности 
эмульсионного слоя. Время экспозиции определяется эксперимен
татором в зависимости от радиоактивности испытуемого образца.

У д а л е н и е  э м у л ь с и о н н о г о  с л о я  с п о 
в е р х н о с т и  п р о з р а ч н о г о  ш л и ф а  п о р о д ы .  
Если необходимо снять эмульсионный слой с поверхности шлифа 
породы, покрытые эмульсией шлифы пропитывают водой в тече
ние 1—2 ч при комнатной температуре, а затем на 10—15 мин 
погружают в подогретую до 36—37° С воду. После этого поверх
ность шлифа осторожно протирают ватой в той же воде; эмульсия 
легко отделяется.

39. Химическая обработка эмульсионного слоя 
типа А-2 и МР на жесткой подложке

При обработке эмульсии необходимо, чтобы эмульсионный 
слой проявился полностью и равномерно. Это достигается при
менением одной из описанных ниже методик обработки с исполь
зованием амидолового проявителя.

П е р в а я  ( у с к о р е н н а я )  м е т о д и к а .
1-я стадия — проявление в проявителе следующего состава:

сульфит натрия кристаллический 25 г
амидол . . . .  6 »
бромистый калий 2 »
вода до 1 л

Продолжи і ел ьность проявления при температуре 22 ± 1 °  С 
25 мин.

1 Для более равномерного нанесения слоя на препарат, чувствительность 
эмульсии при ЭТОМ не изменяется.
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При более высокой температуре образуется вуаль и эмуль
сия окрашивается в коричневый цвет, что затрудняет анализ 
полученных микрорадиографий под микроскопом.

2- я стадия — тщательная промывка проявленных пластинок 
в воде в течение 3—5 мин и затем 10—15-минутная стоп-ванна 
из 1%-ного раствора уксусной кислоты (температура 5—7° С).

3- я стадия — снятие черного налета путем легких движений 
по поверхности эмульсии смоченного в дистиллированной воде 
ватного тампона в течение 1—2 мин.

4- я стадия — фиксирование в 40%-ном растворе гипосульфита 
натрия (температура 5—7° С) в течение 90 мин.

5- я стадия — промывка в водопроводной воде.
6- я стадия — сушка без циркуляции воздуха в течение 120 мин.
В т о р а я  м е т о д и к а .
1- я стадия — пропитывание пластинки дистиллированной во

дой при температуре 20—22° С в течение 10 мин.
2- я стадия — проявление в проявителе следующего состава:

а м и д о л .........................  2,5 г *
сульфит натрия безводный . 10,0 »
вода .до 1 л

Доведение pH проявляющего раствора до нужной величины 
(6,8) осуществляется добавлением в проявитель необходимого ко
личества лимонной кислоты (обычно 0,4—0,6 г); контроль осу
ществляется по потенциометру. Продолжительность проявления 
при температуре 22±1°С 10 мин.

3- я стадия — стоп-ванна из 0,5%-ного раствора уксусной 
кислоты с pH =  3,4 (температура 5—7° С) в течение 10 мин.

4- я стадия— снятие черного налета в течение 1—2 мин.
5- я стадия — фиксирование в растворе следующего состава:

гипосульфит натрия кристаллический .............. ...  400 г
метабисульфит калия (5% -иый раствор) для подкисления фик

сируемого раствора до pH =  5,8 . . 5  т 3
вода . . . . . .  ■ до 1 л

Время фиксирования при температуре 5—7° С 90—120 мин; 
фиксаж необходимо менять через каждые 30 мин.

6- я стадия — промывка в водопроводной воде (температура 
9—10° С) в течение 120 мин.

7- я стадия — промывка в 2%-ном водном растворе глицерина 
(температура 9—10° С) в течение 5—10 мин.

8- я стадия — сушка без циркуляции воздуха в обеспыленном 
помещении при комнатной температуре.

* Если при растворении амидола в воде выпадает черный осадок, то для 
приготовления проявителя необходимо брать 3 г амидола; проявитель готовится 
непосредственно перед употреблением.
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. , лппабогії^ эмульсионного л?ояМ- <)> шлифы породишінгтшого на »* ^
нанесенной на шлифы, следует обрз. 

При лбряслткс эмульсии. авІІомерность проявления эмуль-
ті;ть пиимліше іш п̂ пи0Т̂ л(з дружить следы альфа-частиц можно
гнойного СЛОЯ ПО глубине. U 1 э^уЛЬСИОННОГО слоя, так как они
только при таком проявлен шлИфа породы. Равномерное про-
входят в эмульсию со сторо > глубине достигается при помощи явление эмульсионного слоя ПО w y
амісолового проявителя.

Ре л: и м о б р а б о т к и.
- пР°ш,тша1Т  Д̂ тиллированнон водой при тем-•Натуре 'U—22 в течение 5-мин. у м
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^  циркуляции воздуха в обеспыленном 
18~ 20° С. Если при сушке эмульг
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І5І2іГ.^иіУ4̂ Г' а1!фте прп температуре 10—12° С в течение 
т̂ т-у. -»mn-J* и̂ле-чес̂  производить воздушную сушку. В резуль- 
4owrtm.oLnv°Ił с~ш:ш эмульсионный слон иногда принимает 

Ппи 0 К ^ ^ С К ^СЬ К0Т0Рая пропадает при высыхании слоя.
r-n-nS-i >ячес̂ ои обработке эмульсионного слоя необходимо 

чтооы в кювету с проявителем не попал фиксажный 
Р р и наоборот, так как в этом случае на нем появляются
пятак

Составляя“ проявитель н фиксаж, необходимо обращать вни
мание на чистоту* химических реактивов, особенно на качество 
сульфита натрия. Все растворы необходимо готовить на дистил
лированно;! аоде и тщательно фильтровать их.
_ /̂ долевые проявители быстро окисляются, поэтому их нужно 
приготовлять в небольших количествах непосредственно перед
} потреблением.
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мнчесгіЕенниГі анализ мнкр°Ралнографіш.



§ 42. Качественный анализ

При качественном анализе микрорадиографий фотографическую 
пластинку закладывают эмульсией вверх в зажимы подвижного 
столика микроскопа и рассматривают при увеличении х 50—100. 
При этом увеличении трудно заметить отдельные следы альфа» 
частиц, но можно отчетливо установить общий характер распреде
ления радиоактивных включений.

О б н а р у ж е н и е  р а д и о а к т и в  ны х п р о я в л е н и й .  
Исследование заключается в достаточно медленном передвижении 
пластинки на столике в одном направлении и рассматривании ее. 
При этом необходимо выяснить, равномерно ли распределены 
следы альфа-частиц, которые различаются в виде серых пятен 
различного размера. Положение всех скоплений следует отметить, 
записав координаты их по столику. При большом увеличении сле
дует убедиться в том, что эти серые пятна действительно являются 
скоплениями следов альфа-частиц, которые особенно хорошо за
метны по краям потемнения в виде характерного ореола. Из-за на
личия ореола альфа-частиц отпечаток радиоактивного включения 
оказывается больше его действительных размеров.

Увеличение размеров отпечатка (порядка 30—40 .м/с) зависит 
от энергии излучаемых альфа-частиц, угла их падения в эмульсии, 
размеров включения и толщины эмульсионного слоя.

С о п о с т а в л е н и е  и з о б р а ж е н и й .  На первом этапе 
анализа важно не только обнаружить радиоактивные проявления 
на исследуемой поверхности аишлифа или прозрачного шлифа, 
но и выяснить, с чем они связаны. Для этого в случае исследования 
аншлифов один край образца обязательно срезают под прямым 
углом и при наложении на эмульсию совмещают с одним из углов 
пластинки. При анализе этот угол можно использовать как начало 
координат и по отношению к нему определять, пользуясь подвиж
ным столиком, положение любого потемнения, связанного с дей
ствием радиоактивного минерала.

В случае анализа прозрачных шлифов удобно одновременно 
рассматривать и шлиф и микрорадиографшо; при этом один т  
препаратов нужно рассматривать со стороны стекла; таким обра
зом удобнее рассматривать микрорадиографию, поместив ее над 
прозрачным шлифом на расстоянии 1—2 мм. Если прозрачный 
шлиф правильно расположен относительно микрорадиографии, 
обнаруженное на последней потемнение сразу может быть сопо
ставлено с соответствующим ему минеральным включением 
в шлифе; для этого достаточно изменить фокусное расстояние 
микроскопа, чтобы четко увидеть в поле зрения поверхность 
прозрачного шлифа.

Описанное выше частичное засвечивание фотопластинок перед 
проявлением дает возможность совместить их со шлифом настолько 
точно, чтобы выделить радиоактивные включения размером
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20—ЗО мк. Следует отметить, что этот анализ можно проводить 
только с первым объективом (т. е. при увеличении порядка 
X 50-60).

При весьма малых включениях радиоактивных минералов, 
когда контактный способ наложения фотографической пластинки 
на исследуемый образец не позволяет точно установить связь 
радиоактивных включений в шлифе со следами альфа-частиц 
на пластинке, удобнее использовать метод жидкой эмульсии.

§ 43. Количественный анализ
Для количественных определений радиоактивности выявлен

ных радиоактивных включений применяют увеличение порядка 
Х500. При этом увеличении в поле зрения микроскопа четко 
видны отдельные следы альфа-частиц. Отличить следы альфа- 
частиц от царапин на поверхности эмульсии, имеющих с ними 
большое сходство, удается лишь по расположению их в эмульсии: 
следы альфа-частиц уходят в глубь эмульсии, что хорошо заметно 
при небольшом перемещении тубуса микроскопа; царапина при 
этом исчезает из поля зрения полностью, а след альфа-частицы 
лишь частично.

Для подсчета следов удобно, чтобы поле зрения микроскопа 
имело квадратную форму. Площадь поля зрения должна быть из
мерена с помощью объект-микрометра (при увеличении хБОО она 
составляет примерно 0,02 мм2). Если следы альфа-частиц распо
ложены более или менее равномерно по всей исследуемой площади, 
достаточно исследовать пластинку в двух взаимно перпендикуляр
ных направлениях (т. е. один горизонтальный и один вертикаль
ный ряд), чтобы с достаточной точностью определить среднюю 
плотность следов альфа-частиц. Если же следы образуют скоп
ления, необходимо исследовать каждое из них, определить его 
размеры и распределение в нем следов альфа-частиц.

Определение плотности следов осуществляют путем подсчета 
их количества последовательно в каждом поле зрения.

Следы альфа-частиц в эмульсии имеют различные пробеги — 
от нулевых до максимальных, так как альфа-частицы попадают 
в эмульсию не только с самой поверхности, но и из глубины мине
рала и тратят часть энергии на пробег в минерале. Поэтому необ
ходимо выбрать минимальную длину следа альфа-частицы и при 
анализе всегда производить-подсчет, начиная со следа этой длины, 
который должен содержать не менее 5 зерен, что примерно соот
ветствует пробегу в эмульсин 7 мк.

В зависимости от размеров радиоактивных включений коли
чество исследуемых полей зрения может быть различным. Если 
размеры включений достаточно велики (не менее нескольких 
миллиметров), рекомендуется просмотреть 100 полей зрения.

Запись следует производить по следующей схеме (табл. 5. 2).
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После окончания подсчета определяют общее количество сле
дов альфа-частиц на всей исследуемой площади. По величине 
экспозиции, при которой получена данная микрорадиография, 
и размеру общей площади исследования можно рассчитать коли
чество следов альфа-частиц на единицу площади в единицу вре
мени (плотность следов альфа-частиц). Поскольку эта величина 
пропорциональна суммарной альфа-активности исследуемого об
разца, ее можно использовать для приблизительной количествен
ной оценки его радиоактивно
сти.

Определение радиоактивно
сти образца выполняют обычно 
относительным методом — путем 
сравнения плотности следов 
альфа-частиц образца и эталон
ного минерала. Абсолютный ме
тод, требующий сложных допол
нительных определений, в прак
тике используется редко.

Применение относительного 
метода определения суммарной 
радиоактивности образца требует наличия минерала-эталона. 
Микрорадиографию минерала-эталона и образца приготовляют 
одновременно на разных частях одной и той же фотографической 
пластинки,

В качестве эталона можно использовать любой однородный 
по составу минерал, в котором содержание урана определено 
химическим методом. Лучше иметь несколько минералов с раз
личным содержанием урана.

Для определения радиоактивности достаточно сравнить плот
ность следов исследуемого минерального включения и эталонного 
минерала и по простой пропорции определить искомую активность. 
Чтобы не применять при каждом определении эталон, можно опре
делить по эталону чувствительность к альфа-излучению для пла
стинок данного типа, т. е. количество следов альфа-частиц, соот
ветствующих 1% урана, и использовать эту величину в качестве 
пересчетного коэффициента при определении активности.

Экспериментально установлено, что для фотографических 
эмульсий типа А-2 количество следов альфа-частиц, соответствую
щих содержанию 1% урана, остается практически постоянным

лп ло альфа-частиц и составляет 46—48 — —*------ .мм- • ч
В качестве контроля рекомендуется каждый раз при смене 

эмульсии определять чувствительность к альфа-излучению.
Пример. Требуется рассчитать суммарную активность иссле

дуемого образца при микрорадиографическом анализе. Если плот
ность следов альфа-частиц исследуемого минерала оказалась

№

Таблица 5. 2

Кг поля 
зрения

Площадь 
поля зрения, 

мм1

Количество
следов
альфа-
частиц

1 0,0225 15
2 0,0225 16
3 0,0225 17

• ♦»
100 0,0225 14
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1250исследуемого материала будет эквивалентна == 26,6% урана
Если в исследуемом материале предполагается присуттйе 

определенного радиоактивного минерала, в качестве эталона оо. 
комендуется брать именно этот материал. Расчет радиоактивности 
в этом случае производят по формуле

Л _  п
—  ^ 1 7 ’

где dn — плотность следов альфа-частиц исследуемого минерала; 
d9 — плотность следов альфа-частиц эталонного минерала; Q9 — 
содержание радиоактивных элементов в эталонном минерале.

При количественном микрорадиографическом анализе, кроме 
определения плотности следов альфа-частиц, следует обращать 
внимание на характер следов, а именно на их длину, которая 
зависит от природы радиоактивного излучения.

Природу радиоактивного излучения при микрорадиографиче
ском анализе определяют по результатам измерения под микро
скопом длины следов альфа-частиц, попавших в эмульсию с иссле
дуемой поверхности.

Наибольшая длина пробега в урано-радиевом семействе отме
чается у альфа-частиц радия С  (6,87 см), в ториевом ряду — 
тория С/ (8,53 см) и в актино-урановом ряду — актиния А (6,42 см). 
Альфа-частицы с большей длиной пробега можно не учитывать 
из-за их малого выхода. Согласно имеющимся данным (Г. Тлеубер- 
генова, 1959) средняя длина пробега альфа-частиц в фотоэмульсий 
типа А-2 № 2289 НИКФИ равна для RaC' 38,5 мк, а для Th С 
47,3 мк; таким образом, разница 9 мк позволяет достаточно четко 
отличить следы альфа-частиц ThC' от следов альфа-частиц RaC\

И. Кюри (1946) теоретически доказала возможность определе
ния альфа-методом отношения Th/U в толстых слоях минерала. 
Для этого она использовала формулу Эванса для значений <% 
числа альфа-частиц, излучаемых в 1 сек насыщенным для альфа- 
частиц слоем пробы площадью 1 см2:

где av — число альфа-частиц, излучаемых 1 см3 вещества в 1 сек, 
R() — пробег альфа-частиц в воздухе; q *— минимальный остаточ
ный пробег, который может быть зафиксирован; k — коэффи
циент =  (где R — пробег альфа-частиц в исследуемом ве-
ществе); для данной фотоэмульсии k согласно выражению (3. 24) — 
величина поскзянная.

зоо



Если радиоактивное вещество одновременно содержит торий 
уран и актиноуран, то самые длинные следы будут принадлежать 
альфа-частицам, испускаемым ThC'.

Число альфа-частиц, которые имеют пробег в воздухе более 
7 см и, несомненно, принадлежат ThC', согласно формуле Эванса 
равно

аи (7) =  0,663 -°уi Th ft (8,53 — 7), (5.3)

где 0,663 — выход альфа-частиц с данным пробегом.
Число альфа-частиц с пробегом в воздухе больше 5,8 см со

ставляет

а, (5,8) =  0,663-^1^- ft (8,53 -  5,8) +

+  ^ - f t ( 6 ,87-5,8) +  ft-0,04 (6,42 -5 ,8 ). (5.4)

Частицы с длиной пробега в воздухе от 5,8 до 7 см принад
лежат RaC', АсА; частично это — альфа-частицы ThC, замедлен
ные в слое исследуемого вещества. Их число определяют — как 
разность между аН(з,8> и ав (7), т. е.

Ли (5,8—7) =  0,663 v,4Th- k• 1,73 Ą— k • 1,10. (5.5)

Разделив уравнение (5. 5) на (5.-3), найдем
а и (5,8-7) 

'н (7)
=  0,8 + 1,1 аУ, и

a V.  Th

На основании данных табл. 3. 1 и формулы (3. 21)
av, и _  2 Qu

a V. Th QtIi

Из выражений (5. 6) и (5. 7) получим окончательно
QTh  ______ 3,3 ^
<?и а ,  (5.8-7) _  ‘

(5.6)

(5.7)

(5.8)

Формула (5. 8) позволяет вычислить по числу следов альфа- 
частиц, обладающих соответствующими пробегами, отношение 
Th/U в образце.

Практически при определении длины следа альфа-частиц 
в эмульсии ограничиваются измерением только проекции следа 
па поверхность эмульсии. Эти измерения проводят следующим 
образом: в микроскоп вместо обычного окуляра вставляют оку
ляр-микрометр с подвижной шкалой; шкалу окуляра-микрометра
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(в микронах) градуируют с помощью микрометра. По цене деле. 
ния шкалы окуляра-микрометра и пересчетному коэффициенту £ 
можно определить количество делений шкалы, соответствующее 
минимальной длине следа альфа-частицы в эмульсии. Полягая 
что пробег альфа-частицы в воздухе, равный 1 см, соответствует 
пробегу этой же альфа-частицы в эмульсии, равному 6 л ік , находим

Если пробег альфа-частиц в воздухе составляет 5,8 см и более, 
длина следа этих альфа-частиц в эмульсии равна 34,8 мк и более! 
В каждом поле зрения определяют длину следов альфа-частшт 
с таким пробегом. Измерения производят только для тех следов, 
которые идут по поверхности эмульсии или располагаются к ней 
под небольшим углом. Такое ограничение не окажет влияния
на величину — а следовательно, на отношение если

ам (7) <2ßU
точно установить й поддерживать постоянной величину наклона.

При исследовании каждого минерала рекомендуется измерять 
длины порядка 100 следов альфа-частиц. По количеству измерен
ных следов, пробег которых в эмульсии больше 42 мк (что соот
ветствует пробегу в воздухе более 7 см), определяют величину ан(7).

Затем вычисляют разность между общим количеством измерен
ных следов и величиной аЯ(7). Эта разность соответствует коли
честву следов альфа-частиц, пробег которых в эмульсии колеб
лется между 34,8 и 42 мк (что соответствует в воздухе пробегу 
5,8—7 см)у т. е. определяется величина ан (5,8- 7)* После этого 
по формуле (5. 8) вычисляют отношение Th/U. Наблюдения запи
сывают по следующей форме.

Ns поля Порядковые номер Отсчет по шкале Длина следа, Примечаниеареиия следа окуляра-микрометра мк

4L Погрешности в определении отношения Th/U 
и порог чувствительности микрографического метода

Погрешности в определении количества радиоактивных эле
ментов по счету следов альфа-частиц в эмульсии в основном обус
ловлены статистической природой радиоактивного распада, а также 
вариациями числа фоновых следов альфа-частиц, возникших 
в результате радиоактивных загрязнений эмульсии и окружаю-
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ідей среды. Эти погрешности тем меньше, чем больше число альфа- 
частиц с большой длиной пробега испускает исследуемый объект 
и чем меньше вариаций фоновых следов. Влияние радиоактивных 
загрязнений в свежеприготовленных фотопластинках невелико.

По данным Г. Тлеубергеновой (1959) количество фоновых сле
дов, приходящихся на 1 см2 поверхности эмульсии типа А-2, 
через 1 месяц после изготовления составляет около 40, что соот
ветствует 10~7% U; через 3 месяца это число увеличивается при
близительно до 100 частиц на 1 см2.

В старых фотоэмульсиях, сохраняемых 5—6 месяцев и более, 
влияние фоновых следов значительно (около 220 на 1 см2). Чтобы 
снять эти следы, фотопластинки в течение 15 ч выдерживают 
в термостате в атмосфере насыщенных паров воды при темпера
туре 35° С; в результате этого фоновые следы альфа-частиц под
вергаются искусственной регрессии. При этом они снимаются 
с поверхностного слоя эмульсии почти полностью и только ча
стично сохраняются в ее нижних слоях. При соблюдении неко
торых условий (использование свежих недавно приготовленных 
фотопластинок, помещение их в атмосферу азота для уменьшения 
регрессии, снятие фона путем выдерживания в атмосфере насы- 
щепных паров воды и др.) экспозицию можно увеличивать до 
нескольких месяцев и таким образом обнаруживать активность 
объектов с весьма малым содержанием радиоактивных элементов.

Порог чувствительности фотографического метода ограничи
вается фоновыми следами альфа-частиц, которые обусловлены 
примесями радиоактивных элементов, содержащихся в эмульсии, 
стеклянной подложке и атмосфере. Для учета этого влияния при
меняют контрольные пластинки, по которым можно определять 
число фоновых следов-на 1 см2 и вносить соответствующую по
правку.

При использовании свежеприготовленных эмульсий порог чув
ствительности определений составляет 5-10“5%.

Измерения с учетом фона при экспозиции, равной двум меся
цам, позволяют определять содержание радиоактивных элементов 
в объекте исследования до 5*10“4%. Чтобы установить отноше
ние Th/U, активность должна быть много выше (приблизительно 
5 '10-3% эквивалентного урана).

42. Факторы, оказывающие влитие на качество радиографий
Эти факторы могут быть связаны с химическими реакциями, 

происходящими в эмульсии, с помехами от люминесценции, 
с псевдофотографическим эффектом, а также с действием давления. 
Однако нужно иметь в виду, что указанные причины в основном 
влияют на качество радиографий, полученных с использованием 
обычных фотографических материалов; радиографии и микрора- 
диографищ полученные на мелкозернистых эмульсиях для альфа-
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частиц (т. с. па эмульсиях ядерного типа), в значительной степени 
лишены этих недостатков.

Из химических реакций, происходящих в эмульсии, можно 
отмстить действие газообразного сероводорода или растворов сер
нистых металлов на соединения серебра, в результате которого 
образуются коричневые пятна сернистого серебра, не растворимые 
в фиксаже. На этой реакции основан метод обнаружения вклю
чений сернистого железа и марганца в стали. Однако по данным 
работы Н. Jagoda (1949) после 50-суточной экспозиции на пластик* 
ках с мелкозернистой эмульсией для альфа-частиц никаких призна
ков химической реакции между поверхностью обычных сернистых 
минералов и веществом эмульсии не было обнаружено.

Некоторые минеральные фосфоры фотолюминесцируют При дел- 
ствин солнечного света и при продолжительном контакте со свето
чувствительной эмульсией вызывают ее почернение. Разновил/ 
пости сернистого цинка (например, вурцит), а также разновид
ности флюорита (хлорафон и антозит) активируются ультрафиоле
товой частью солнечных лучей. Воздействие на фотографическую 
пластинку люминесценции этих минералов может быть ошибочно 
принято за доказательство их радиоактивности.

Бромосеребряные эмульсии ядерного типа мало чувствительны 
к свету. Исследование их свойств показывает, что они не чернеют 
в результате фотолюминесценции минерала, даже если пх под
вергают воздействию этих лучей тотчас же после возбуждения 
сильным фотолюминесцирующим источником ультрафиолетовых 
лучей.

Псевдофотографическнн эффект является серьезной помехой 
при радиографии, особенно в случае изучения слабых источников 
излучения, для регистрации которых требуются и большие экспо
зиции н высокочувствительные эмульсии. Этот эффект может быть 
обусловлен воздействием на фотографическую эмульсию перекиси 
водорода, которая образуется в результате окисления свежеобра- 
ботанной поверхности и способности некоторых органических 
соединений (например, канадского бальзама, древесины, льняного 
масла и шеллака) образовывать во влажной атмосфере перекисные 
соединения. Действие перекиси водорода ка эмульсию анало
гично действию света; эмульсии, более чувствительные к свету, 
легче активируются следами этого соединения.

Чтсеы устранить возможность об разова ніш перекиси водорода, 
необходимо выбрать соответствующие материалы для крепления 
образца. а также конструкцию камеры (ящик) для экспонирования. 
В качестве держателей тонких срезов нельзя употреблять канад
ской бальзам, сургуч н смолы. Креме того.' для изготовления 
еггатизез и камер, применяющихся во время экспозиции* рекомен
дуется вместо древесины использовать пласти ч,

Кремле перекиси водород-ц иуаднру ющ.'уи оеейсгзаха еога- 
лд-от другие вещества, когерко моту с солд-омгь з салси>рсг-ебря-



ных эмульсиях такие же центры проявления, как свет. В их числе 
надо указать гипофосфиты, оловянные соли и мышьяковистые 
соединения.

Почернение некоторых эмульсий после проявления вызывает 
внешнее давление. При нормальном проявлении плотность изо
бражения меняется с давлением, но почти не зависит от продол
жительности его приложения. Изучая процесс проявления скры
того изображения, создаваемого давлением в обычных галоидосе
ребряных и сенсибилизированных к красным лучам эмульсиях, 
можно увидеть, что для создания измеримого эффекта необходимо 
давление около 1000 к П с м При передаче давления на эмульсию 
через полированную поверхность вес образца распределяется рав
номерно и давление в любой точке контакта очень мало (не больше 
давления, создаваемого скреплением пластинки или пленки с об
разцом для предотвращения смещения во время экспозиции).

Эмульсии ядерного типа чувствительны к ссадинам и механи
ческим ударам. Поскольку эмульсионный слой этих пластинок 
содержит много галоидного серебра и незначительное количество 
желатины, всякое механическое воздействие может повредить его 
поверхность. Места повреждений после проявления пластинок 
выглядят, как черные полосы или разводы. Характер почернения 
поверхности зависит от вида воздействия: царапины образуют 
черные полосы, трение эмульсионной поверхности о бархат сто
лика при резании пластинок — образование черных разводов 
по всей поверхности эмульсионного слоя. Повреждения эмуль
сионного слоя при резании пластинок можно избежать путем при
менения специального столика.

В местах выступов частей поверхности исследуемого образца 
образуются дополнительные почернения эмульсионного слоя, по
этому особенно важно тщательно полировать поверхность иссле
дуемого образца.

В связи с тем, что ядериые пластинки чувствительны к синему 
свету, при работе с ними необходимо применять светофильтры 
определенной спектральной характеристики. Не активны для ука
занных пластинок желто-зеленые светофильтры № 118—117.

Если при работе описанные условия не будут соблюдаться, 
можно оптически засветить зерна галоидного серебра поверхности 
эмульсионного слоя, что ухудшит контрастность изображения.

XXXII. ОБЛАСТИ ПРИМЕНЕНИЯ МИКРОРАДИОГРАФИИ1
Систематическое применение микрорадиографии при изучении 

радиоактивных руд открыло широкие возможности ее использо
вания. Особенно ценно применение микрорадиографии для изу
чения текстурных и структурных особенностей тонко вкрапленных 
радиоактивных руд на гидротермальных и осадочных месторожде-

1 Составлено Е. В. Копченовой и К. В. Скворцовой. 
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киях, для изучения взаимоотношений нерудных и рудных (урано
вых, ториевых и др.) минералов, распределения радиоактивности 
и содержащих радиоактивные элементы прозрачных и полу
прозрачных минералах, распределения радиоактивных акцессорий 
в составе горных пород.

Приведем несколько примеров применения микрорадиографий 
при минералогических исследованиях.

Осадочные и гидротермальные месторождения урана часто 
характеризуются тонко вкрапленными рудами, не всегда под
дающимися изучению в отраженном свете при больших увеличе
ниях. В таких рудах первичный урановый минерал находится 
в состоянии крайне тонкого распыления среди слюдистых агрега
тов — серицита, гидрослюд, хлорита и других минералов. Харак
тер распределения радиоактивного минерала в этом случае хорошо 
устанавливается с помощью микрорадиографии. Так, например, 
на микрорадиографии (рис. 57) фиксируется приуроченность ура
нового минерала к полосчато расположенным зонам в фельзит- 
порфире, обогащенном серицитом. Микрорадиография шлифа 
на рис. 58 показывает приуроченность равномерно распыленной 
урановой минерализации к обломкам хлоритизированного грано* 
диорита в кварце.

Приведенные примеры показывают, что с помощью микрора
диографии могут быть выявлены существенные детали текстурных 
особенностей руд, а также взаимоотношения радиоактивных мине
ралов с нерудными.

В рудах осадочных урановых месторождений с помощью микро- 
радиографии можно установить характер распределения урановой 
минерализации, когда сделать это другими методами крайне 
трудно или невозможно (например, в фосфоритах или отложе
ниях, богатых костными остатками рыб).

Применение микрорадиографии при изучении прозрачных 
и полупрозрачных минералов, содержащих радиоактивные эле
менты, открывает новые возможности их исследования. Напри
мер, устанавливается, что в баритах, содержащих радий (так 
называемых радиобаритах), радий концентрируется лишь во внеш
них частях выделений или кристаллов (рис. 59) 1; при этом радио
активная кайма обнаруживается как в гипергенных, так и гипо- 
генных баритах, что позволяет сделать предположение о вторич
ном характере обогащения барита радием.

В плотных аллофанах, содержащих включения радиобарита, 
микрорадиографией иногда устанавливаются мелкие неравномер
ные скопления следов альфа-частиц, указывающие, вероятнее всего, 
на частичную сорбцию радия аллофаном, так как каких-либо раз
личных минеральных выделений в этих местах не обнаруживается 
(рис. 60).

1 Радиохимически в этих баритах определено до 2,54* IО“8 г Ra/г я 0,04% U.
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С помощью микрорадиографии можно получить интересные 
данные о распределении урана и тория в минералах редких эле
ментов (тантало-ниобатах и др.). Предварительные исследования 
показали, что чаще всего радиоактивные элементы распределяются 
в этих минералах равномерно, но в некоторых случаях отмечается 
зональное или неравномерно пятнистое их распределение, что 
представляет интерес для дальнейшего изучения.

Акцессорные минералы, содержащие радиоактивные элементы, 
также достаточно отчетливо фиксируются при микрорадиографии.

Приведенными примерами далеко не исчерпываются возмож
ности практического значения метода микрорадиографии, широкое 
применение которого способствует выявлению многих интересных 
особенностей распределения радиоактивных элементов в рудах.



ЧАСТЬ 6
ПЛАНИРОВАНИЕ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ

АНАЛИЗОВ

этапом аналитических работ пЄСКИХ измерений является важным 
наиболее рациональную метопи^Р° Цессе ПланиР°вания выбирают 
мерительную установку и адтимял!»3™ 33’ с00тветствующую из- 

При массовых оаяипме™ПТИМальные Усл01511 я измерений. 
РУт не для кавдой „ З  ПЧЄСКИХ анализах измерения п л а т і-
отобранных с целью оешениа п °тдрльности, a для группы проб, 
разведочной задачи И яппи однои и т°й же конкретной геолого- 
УРан в пробах отобпянЛ Ме̂ ’ П̂ И Планировании анализов на 
внимание должно быть v*o і* С целыо подсчета запасов, особое 
для которых ошибка ппЛЄН° сниженИ1о влияния тех факторов, 
(дрейф чувствительности  ̂ П0РЦИ0Нальна измеряемой величине 
венного состава пооб и атіР ° СЧЄТЬІ импУльсов, различие вещест- 
мешающих радиоактивных Л!?нов и т* Д-)ї вместе с тем влияние 
не учитывать, если ИХ concnJ*лементов (тория и калия) можно 

При анализах проб кочені™ 6 В породах бл«зко к кларковым. 
активных элементов^ может о к я ^ ° КИ̂ И концентрациями радио- 
измерения на установите - более ВЫГ°ДНЫМ выполнять
ветственно ПОВЫСИТ вепхннй ”ЬШеИ чувствительностью, что соот- 
лизируя пробы с кларковымнРедеЛ измерений, тогда как, ана-

S b ^ при которой
ренин часто характеризуют^0 T04H0STb радиометрических нзме- 
флюктуаций счета импадьсов^не™0*1 велнчиной статистических 
лишь часть полной ошибюгZnL  Учитывая при этом, что это 
кой радиоактивностью другие „ І 101"0’ п£и анал,ізах проб с высо- 
над статистическими. Р  ̂ ды оши®ок могут доминировать

риваемшГнвдГГвд^^ измерений по рассмат-
источника случайных ошибок• стятий В основном два главных

дрейф чувствительности измерительЗуставдвкиТУаЦИИ
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Очевидно, что в связи с дополнительным влиянием других 
многочисленных источников ошибок фактическая погрешность 
анализов всегда будет больше теоретически рассчитанной.

Оценка фактической точности радиометрических анализов про- 
изводится на основе данных повторных измерений эталонов или 
одних и тех же проб (см. часть 7).

Сравнение теоретически рассчитанной и фактической ошибок 
дает возможность определить долю влияния различных не учтен
ных теорией искажающих факторов и, если эта доля велика, 
принять меры к ее снижению.

ГЛАВА 12

СЛУЧАЙНЫЕ ОШИБКИ 
ПРИ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ИЗМЕРЕНИЯХ

По классификации, принятой в метрологии, радиометрический 
анализ относится к косвенным измерениям, выполняемым на ос
нове прямых измерений числа отсчитанных импульсов, времени 
измерений и в некоторых случаях величины навески проб.

Ниже рассматриваются случайные ошибки результатов пря
мых и косвенных измерений для основных функций, используе
мых при радиометрическом анализе. Особое значение придается 
оценке влияния различных факторов на точность радиометри
ческого анализа и выбору оптимальных условий измерений с уче
том особенностей массовых анализов.

При массовых анализах следует разумно сочетать взаимно кон- 
курирующие условия высокой точности, максимальной произво
дительности ii минимальной стоимости анализов. Необходимо 
подчеркнуть, что достаточно жесткими современными требова
ниями к точности радиометрических анализов (особенно для проб 
с повышенными концентрациями определяемых элементов) преду
смотрено по существу лишь влияние практически неустранимых 
источников случайных ошибок.

Исходя из указанных особенностей массовых радиометрических 
анализов, сформулируем следующие основные требования, кото
рым должна удовлетворять наиболее рациональная методика.

1. Предельная стандартность, не зависящая от особенностей 
отдельных проб. Это условие предусматривает единообразие про
цесса измерений всех проб или по крайней мере отдельных их 
групп. Очевидно, что дифференцированный подход к методике 
анализов каждой пробы при массовых анализах нежелателен.

2. Если фон и эталон измеряются не после каждой пробы, 
время, затрачиваемое на измерение скорости счета от пробы, 
должно быть минимальным. Так, при анализах 40 проб в течение 
дня сокращение продолжительности измерений каждой пробы даже
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на I мин дает больший выигрыш в производительности, чр*, 
иомня времени при измерениях фона и эффекта от эталона *.й' 
5—10 мин, поскольку последние обычно измеряются Не более 
2—3 раз в день. е

XXXШ. СЛУЧАЙНЫЕ ОШИБКИ ПРЯМЫХ ИЗМЕРЕНИЙ

§ 44. Ошибки измерения числа импульсов

Если за время t счетчиком, эффективность которого равна 
и фон Ф, отсчитано Фі фоновых импульсов и М импульсов Q 
радиоактивного препарата с постоянной распада К> то стандапт*! 
ное отклонение от среднего числа импульсов составит 1

0N =  V 0 t  +  М (1 -  е +  ее-*'). (6.1)
На основании формулы (6. 1) стандартное отклонение от сред

него числа отсчитанных импульсов минимально при є =  \ 
В этом случае

°N 5=5 (б. 2)
С уменьшением эффективности счетчика величина aN увеличи

вается, приближаясь в пределе к
<jn =  УФІ +  М. (6. 3)

Выражение (б. 3) справедливо при любой эффективности счет
чика в пределах 0 <Те < 1 ,  если период полураспада исследуе
мого радиоактивного препарата много больше времени отсчета, 
т. е. при Kt <  1.

Из уравнения (6. 3) следует, что при счете активности долго
живущего радиоактивного элемента стандартное отклонение (а сле
довательно, абсолютная ошибка в определении числа импульсов) 
равно корню квадратному из числа отсчитанных импульсов. 
Однако на этом основании нельзя считать, что для повышения 
точности измерений необходимо уменьшить число отсчитываемых 
импульсов.

Относительная ошибка в числе отсчитанных импульсов равна

бN —
ON
N

1
VN ’ (6.4)

т. е. с увеличением oN относительная ошибка измерения умень
шается обратно пропорционально корню квадратному из N. 
Таким образом, для увеличения точности измерений необходимо 
увеличивать число отсчитываемых импульсов или время измерений.

1 Формула (6. 1) выведена на основе биномиального закона распределения 
среднего числа распадающихся ядер с введением в вероятность распада поправка 
на эффектность счетчика.
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Однако тот факт, что величина N находится под знаком корня 
ограничивает возможности существенного повышения точности 
измерений путем увеличения времени отсчета. Так, если для 
уменьшения бд. с 10 до 5% время измерений необходимо увели
чить в 4 раза, то для уменьшения этой величины с 10 до 1 % _
уже в 100 раз, что не всегда целесообразно.

Формула (б. 4) приближенно справедлива и при измерениях 
ионизационного тока і методом накопления заряда, если за N 
считать полное число ионизирующих частиц за время наблюдения. 
Относительную флюктуацию можно рассчитать (В. И. Баранов, 
1955), если известны электрическая емкость прибора С и изме
нение потенциала А К за время измерения t:

=  <6 - 5 >

где К — число пар ионов, образуемых отдельной частицей; е — 
заряд иона.

При анализах радиоактивных элементов, период полураспада 
которых соизмерим с интервалом времени наблюдения, последний 
не должен быть очень большим (так как за это время могут рас
пасться все радиоактивные ядра) и не очень малым (поскольку при 
малом числе отсчетов N ошибка измерений будет значительной).

В работе В. И. Гольданского и др. (1959) показано, что опти
мальное время t0 измерений зависит от фона Ф, начальной актив
ности а0 и постоянной распада X препарата следующим образом:

ао 1—е-^о_2Я/ое~^о /ß
— = ---- ІГТі---- =хГ\--- * (6- 6)Ф еА*о (1 — е А,о).

Величина активности не всегда известна заранее. Поэтому 
практически интересно решить задачу для отношения средней 
скорости счета I к фону, так как приближенно величину / можно 
оценить по скорости счета, измеренной в начальный момент. В этом 
случае нетрудно показать, что

 ̂  1 — о — 2X/0e~^fо /0 уч
ф Xt0t~^łO

На рис. 61 приведен график зависимости изменения оптималь
ного времени L в долях периода полураспада радиоактивного 
элемента, содержащегося в препарате, от отношения средней ско
рости счета к фону. Ниже даны значения t0 для торона (Т — 
=  54,5 сек).

1/ф *0, мин

0 . 1.6
1 . 2.5
2 . 3,3
3 , 3.5

1/Ф t 0 , АШН

4 . 3,8
5 . 4,1

10 . 5,1
15 . 5,5
25 . 6,4
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Из этих данных и из формул (6. 6) и (6. 7) следует 
лнчением отношения активности (или скорости СЧетяТ Т°  с Ув? 
оптимальное время наблюдения увеличивается. ; к фоцу

§ 45. Ошибки измерения времени
Интервал времени измеряется с некоторой ошибкой котоп, 

; , ї “  с л у ч а е  т е е т  систематическую Г „ Г ." Х ю  Г Г

«али;«“ Ж ™ .я Г™ 1 " а,Г ;б к а Р «" № Ш 54  ш га"іучаи ная  ош ибка 0twax и зм ерения времени 

Таблица 6 } Для сек УнДОмеров различных
Максимально допустимые отклонения ’ " Є ДОЛЖНа ПРеВЫ’

от среднего арифметического Шать величин> указанных
(в секундах) при использовании ® табл. б. 1.

^екундомеров различных классов Обычно радиометрические
измерения продолжаются бо
лее 1 мин. В этом случае при
менение секундомера даже
3-го класса дает ошибку ме
нее 1%.

Такой ошибкой отсчета 
времени, как правило, можно

в. И. Гольданскмм н лп потої пРенебречь. 
ностыо отсчета поемен» ' 959  ̂ показано, что в связи с неточ- 
пульсов Од, с увеличениемэтаосительнал ошибка счета числа им-
из выражена/(6. 4 а к и е и п т п м ™  Не к нулю’ какэг0 следу6Т1 к некоторой конечной величине

6» -  Y - W +  «1, (6-8)
m  «, -  и «„т о м а ,  01шбка m p a u m u  врс|(е1111



§ 46. Ошибки взвешивания

Ошибки взвешивания обусловлены в основном неточностью 
гирь, используемых при взвешивании, и неравноплечностью 
коромысла весов.

Ниже приведены допускаемые погрешности гирь согласно 
Инструкции по проверке рабочих гирь (мер массы) Ws 69-56.

Масса гирь, г

200
100—20
10—1

0,500—0,050 
0 ,020— 0,010

Допустимая
погрешность,

мг
+2
“И+0,6
±0,3
+0,2

Рис. 62. Зависимости наибольшей погрешности совокупно
сти аналитических гирь от их суммарного номинального веса 

(по К* А. Снесаренову и др., 1960),

На рис, 62 приведен график зависимости предельной ошибки 
взвешивания от массы гирь (К. А. Снесарев, А. И. Зараковская 
и М. Т, Воробьева, 1960), из которого видно, что точность взве
шивания максимальна для масс, кратных 50 мг, т. е. в случаях, 
когда используется минимальное количество гирь.

Обычно при радиометрическом анализе производятся относи
тельные измерения, при которых в расчетные формулы входит 
вес препарата, отнесенный к весу эталона. Это обстоятельство 
существенно снижает требования к точности взвешивания.

Для уменьшения погрешности взвешивания в результате не
точности массы гирь необходимо стремиться взвешивать пробы 
и эталон на одних и тех же весах с одним и тем же комплектом 
разновесов при минимальном для каждого взвешивания числе 
гирь. Так, необходимо предпочитать при взвешивании одну гирю 
в 5 а с погрешностью 0,6 мг 3 гирям (2+2+1 г) с погрешностью 
1,8 мг.
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Для исключения ВЛИЯНИЯ неравноплечиости весов При СТНо. 
сительных измерениях необходимо помещать образец при взве- 
шивании на одной и той же чашке весов.

Относительная ошибка взвешивания уменьшается с увеличе
нием веса препарата. Поэтому в случаях, когда это возможно 
вес проб необходимо увеличивать.

Класс точности весов для взвешивания должен быть таким 
чтобы относительная ошибка взвешивания не превышала

XXXIV. СЛУЧАЙНЫ Е ОШИБКИ КОСВЕННЫХ ИЗМЕРЕНИЙ

§ 47. Ошибки измерения скорости счета
Измеренная скорость счета і является суммой средней ско

рости счета от препарата I и фона Ф.
Если измеряемый препарат долгоживущий (т. е. Ы <  П, то

N  _  M  +  N ф 

Т  “  t
ї І

i  - | -  * * *

В случаях, когда время наблюдения t близко к периоду полу
распада измеряемого радиоактивного элемента, скорость счета, 
определенная по формуле (6. 9), будет зависеть не только от ак
тивности препарата, но и от времени измерения. Чтобы исклю
чить эту зависимость, необходимо привести величину і к началь
ному моменту измерения t'o, пользуясь формулой

h -  i +  ф. (6.10)
1 —  е  1

Ниже приведены значения поправок Р 0 =   ̂ для торона
в зависимости от продолжительности измерения

t, мин
0,5 
1 . 
1,5 
2 .
2 5
3,0

ро
1,20
1,42
1,68
1,95
2,25
2,57

Средняя квадратическая ошибка измерения скорости счета 
равна

0( =  У  -J (1 — є +  ЄЄ- *1 + - І - О?) + -у-е(1 — є_Х|) , (б.П)

где а, — средняя абсолютная ошибка отсчета времени.
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При измерениях активности долгоживущего
элемента

- - - / T ö T R
радиоактивного 

(6. 12)

независимо от эффективности счетчика.
Пренебрегая ошибками отсчета времени (<?, =  0), имеем

а‘ =  У'Т- (6.13)

Уравнения (6. 12) и (6. 13) справедливы и для короткоживу- 
щих радиоактивных элементов в случаях, когда эффективность 
счета мала или, наоборот, близка к единице.

Формулу (6. 13) можно применить для расчета ошибок при 
измерениях на установках с интегрирующими счетными схемами 
(например, со стрелочными индикаторами), если величину / заме
нить удвоенной постоянной времени (/ =  2т =  2£С. где R — со
противление и С — емкость) счетной системы.

Из приведенных формул следует, что ошибка измерения ско
рости счета обратно пропорциональна корню квадратному из вре
мени наблюдений.

Относительная ошибка измерения скорости счета
1 =  1 

YTt y~N (6.14)

полностью определяется числом сосчитанных импульсов.
При измерениях ионизационного тока методом постоянного 

отклонения относительная флюктуация может быть подсчитана 
по формуле (6. 14), если заменить в ней величину і удвоенной 
постоянной времени (t =  2т =  2RC) и положить

( =  -А_, (6.15)

где і — ионизационный ток; К — число пар ионов, образуемых 
каждой частицей; е — заряд иона.

Имеются два пути повышения точности радиометрических из
мерений: получение возможно большего числа импульсов при 
единичном измерении и повторные измерения. Следует рассмот
реть, какой путь (при прочих равных условиях) выгоднее.

При этом необходимо иметь в виду одну важную особенность 
способа повторных измерений; он не только позволяет повысить 
точность, но и дает возможность установить (и, следовательно, 
исключить из последующего рассмотрения) промахи и грубые 
ошибки, обусловленные, например, неисправностями счетного 
механизма секундомера, грубой ошибкой при отсчете или записи 
и т. п. Однако промахи можно установить и при единичных изме
рениях, если применять промежуточный контроль по так назы-
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заемому нарастающему времени. Для этогоп роц ессе измерений 
нужно записывать не только окончательный результат, но и ряд 
промежуточных.

Еще одно обстоятельство в пользу бесповторного способа изме
рений становится ясным из следующего примера, иллюстрирую
щего попутно способы обработки неравноточных измерений.

Если выполнено п неравноточных измерений скорости счета 
с отсчетом в каждом у-м измерении Nf импульсов за время //, 
то наилучшей оценкой средней скорости счета (Д. Мензел, 1951) 
является величина

і (6.16)

при средней квадратической ошибке

01S 2 ' /  '
(6.17)

Среднее, вычисленное по формуле (б. 16), является (Д. Мен
зел, 1957) наилучшей оценкой вообще для любых случайных 
величин, распределенных в равных интервалах времени по закону 
Пуассона. Эту величину согласно классификации, принятой для 
средних величин, можно назвать средней взвешенной гармони
ческой (М. П. Алтунин, 1947).

Если N велико, то, как известно, распределение Пуассона 
переходит в нормальное; в этом случае среднее можно определить 
и по среднему взвешенному арифметическому;

I n  =
2  ріЧ 
2 Р/

(6.18)

где Pj—статистический вес отдельного измерения; рассчитывается1 
как величина, обратная квадрату средней абсолютной ошибки:

Pi ±
N, ч

(6.19)

Если в формуле (б. 14) заменить Р} его значением из выра
жения (6. 19), она примет следующий вид:

I
S-A »/ 

2  <//*/
(6. 20)

1 В некоторых работах (например, М. фон-Арденне, 1948; В. И. Спицин, 
1954) ошибочно рекомендуется вычислять статистический вес по величине, об
ратной квадрату относительной средней ошибки. В этом случае нетрудно пока
зать, что даже при равноточных измерениях большие по абсолютной величине 
результаты измерений получат больший вес. В работе В. В. Налимова (1360), 
кг к и во многих других, показано, исходя из принципа наименьших квадратов, 
что статистические веса необходимо определять только по величине, обратной 
квадрату абсолютной средней ошибки.
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Среднюю квадратическую ошибку среднего взвешенного япиф~ 
метического можно вычислить по уравнениям

или

С| & II

b
d

 
-

(6 .2 1 )

Q &
u

M
 -

 
• (6 .2 2 )

При измерениях, не содержащих промахов, средняя гармони
ческая практически не отличается от взвешенной средней ариф
метической, но вычисляется значительно более просто.

Таким образом, произведя п измерений скорости счета и вы
числив из этих измерений наилучшую оценку скорости счета 
по среднему гармоническому, можно тем самым как бы объеди
нить в одно более длительное измерение все произведенные п 
измерений, т. е. при применении в расчетах среднего гармони
ческого одно длительное измерение можно считать состоящим 
из любого числа п отдельных измерений.

Учитывая, кроме того, что чем больше продолжительность 
измерения при каждом отсчете, тем меньше относительная ошибка 
измерения этого интервала времени, приходим к окончательному 
выводу, что при измерениях скорости счета с промежуточным 
контролем целесообразно ограничиваться одним измерением, про
должительность которого определяется заданной точностью.

Измеренная скорость счета і практически всегда включает 
скорость счета от пробы /  и фон Ф. Если время измерения t 
велико, например,

(6.23)

то всегда
/  =  і — Ф. (6. 24)

Однако при малых / вследствие ошибок измерений і и Ф вели
чина /  может оказаться отрицательной. В работе В. И. Гольдан- 
ского и др. (1959) приведены формулы для рассматриваемого 
случая, выведенные при условии, что априорная вероятность 
интенсивности излучения /  постоянна для всех / >  Ф и равна 
нулю при любых і <  Ф. По табличным данным этой работы нами 
построены номограммы.

При расчете номограмм принято, что
Ыф =  Ф/, (6. 25)
N =  it. (6. 26)

На рис. 63 и 64 приведены графики функций N и для раз
личных значений N и Л/ф.
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Рис, 63, К определению среднего числа импульсов Л' по 
числу отсчитанных импульсоа от препарата Л” и фона Nq\  

величина N0  указана дифргми возле кривых.
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Рис, 64. К определению средней ошибки s  числе Езсуль- 
СОЗ Üy по числу отсчитанных импульссз от -V
в фона Л ф*. величина А'ф указана цифрами sosre хрлзкх.



Пусть, например, на установке РАЛ-1, фон которой равен 
4 импімин, при измерении альфа-активиости пробы за / = 10 мин 
отсчитано N ~  ób импульсов. По формуле (6. 9) скорость счета 
от пробы, равная 135 . 10 =  3,5 импімин после вычета фона 
4 импімин оказывается отрицательной, т. е. физически бессмыс
ленной, величиной.

Если воспользоваться графиками (см. рис. 63), то при Мф — 
=  Ф/ =  4П = 4  импульсам для N — 35 импульсам получим
величину N  =  ii =  44 импульсам, откуда

і = 44:10 — 4,4 импімин,
/  =  4,4 —*4,ö =  0.4 иппімиі.

Стандартное отклонение по графику (см. рис. 64) для А'* = 
*  40 импульсам и Н =  35 импульсам равно о# = 3,45 импуль
сам, откуда

(У/ =  3 45: 10 =  и ЛП II МП і UIIUV  # V  i A w  t X V  « i w г/ ar •

Выше предполагалось, что фон установки определен достаточно 
точно; однако такое условие не всегда соблюдается.

Полагая, что время измерений скорости счета удовлетворяет 
условию (6. 23), ошибку определяемой формулой (6. 24) скорости 
счета от пробы можно рассчитывать по результатам независимых 
измерений скорости счета і в течение времени и ti и фона Ф в тече
ние времени /ф, пользуясь формулой

*1 =  У т + % ’ <6-27)

а относительную ошибку

° / -------г=Гф (6.28)

Если времена наблюдения і и Ф одинаковы, то

(6.29)

откуда относительная ошибка определения скорости счета равна
у  1  + ІФ

(6.30)

Из формулы (6. 30) можно получить выражение для расчета 
необходимого времени измерения.

/4-2Ф _  1 + Ф
(6.31)
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В работе В. И. Гольданского и др. (1353) рекомендуется 3, 
имствованная из работы (W. С. Davidon, 1951) формула

ö,
t  w

I -- ^
У Т + ф

ш _  Г'Т
1 у  I

а также рассчитанная по этой формуле номограмма, которые можц0 
применять только если фон измерен без ошибки (или практически 
если ошибка измерения фона намного меньше ошибки измерения 
скорости счета).

Рассмотрим более подробно выражение (6. 27). Предварительно 
введем обозначение

K/ =  i r = 4 - s- (6-33)
Величина Kt показывает, во сколько раз скорость счета от 

препарата (за вычетом фона) отличается от фона.
Подставив в выражение (6. 27) величину і из уравнения (6. 33), 

получим

« .- ' / Ц ї р Щ Ц -  * « »
Относительная средняя квадратическая ошибка 6;, выражен

ная в процентах, равна

6, = т т ^  1 / ^  +  - ^ ^ - .  (6.35)
1\1  у  Ф т *Ф ч

При массовых измерениях обычно придерживаются определен
ной системы; в зависимости от типа регистратора и измерительной 
установки используются следующие способы:

а) измерения всех препаратов независимо от их активности 
и фона при одинаковой продолжительности измерений (способ 
равных времен);

б) измерения всех препаратов и фона с отсчетом одинакового 
числа импульсов (способ равного числа импульсов).

В литературе обычно рекомендуется еще один способ, со
гласно которому время на замер пробы и фона распределяется из 
условия минимального полного времени, затрачиваемого на из
мерение; далее будем называть его способом минимального пол
ного времени.

Рассмотрим, при каком из названных выше способов измере
ний затраты времени при массовых анализах минимальны.

По названию наиболее выгодным кажется способ минималь
ного полного времени; однако такое предположение для массовых 
анализов, как будет показано далее, не всегда верно.

При способе равных времен
to.t =  f t . , -  (6.36)
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по условию. Подставляя выражения (б. 36) и (6. 34) в формулу 
(6. 35), получим для средней абсолютной и относительной ошибок:

и

а ,,, =  У  ~(К , +  2) (6.37)

й. . = 4 ^  i / j O  +‘* /С / Г Ф1 (6.38)

При использовании способа равных времен (Б. Я. Юфа. 1957) 
число импульсов, которое необходимо отсчитывать при опреде
лениях фона t и измеряемого препарата N{f „ может быть под
считано по следующим выражениям:

^  ф, / =  <W =  ( (К, +  2). (6.39)
' О/,/Л//

Л'< , =  (К/ +  1)(К, +  2). (6.40)

Полное время, которое потребуется для измерения скорости 
счета от препарата и фона, равно

7’' - г' - 2 ( т а ( £ ^ ) -  <6 “ >

По уравнению (6. 39) рассчитана (Б. Я. Юфа, 1957) «номо
грамма t» (рис. 65, а), с помощью которой можно решать ряд 
практических задач.

Покажем на примерах, как пользоваться «номограммой і».
Пример 1. Найти среднюю квадратическую ошибку измерений 

для препарата, активность которого равна величине фона (К =  1) 
при Ф =  50 ими!мин, если препарат и фон измерялись в течение 
5 мин каждый.

По «номограмме h  для Л/ф> t =  Фі — 50*50 =  2500 импульсам 
и К ä  1 получим 6Л< =  11%.

Пример 2. Определить время наблюдения, необходимое для 
измерения скорости счета от препарата, составляющей 0,5 скоро
сти счета от фона (Ki =  0,5) при величине последнего 40 имтмин, 
чтобы относительная средняя квадратическая ошибка не пре
вышала 10%.

Для Kt =  0,5 и б/; у =  10% по «номограмме Ь находим Л/ф}< ** 
=  Фі =  1000 импульсам, откуда t =  1000/40 «= 25 мин.

При способе равного числа импульсов
Мф , N = Nlf„ =  N. (6.42)
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Подставив условие (6. 42) в выражения (6. 34) и (6. 35), полу
чим

Ф -« ( * і ;: ; L' \2
а/» ЛГ =  y jj  V 1 +  Iі “1“ » (6.43)

(6.44)

откуда

M w J | , + , l + 'w
(6.45)

По формуле (6. 45) построена «номограмма N» 1см, рис, 65, б), 
аналогичная (по построению и использованию) «номограмме t».

Из выражений (6. 43) и (6. 44) после преобразования получим 
соотношение времен, затрачиваемых при применении этого спо
соба на измерение скорости счета от препарата і и фона Ф (4іЛГ 
и N):

=  I +  К,. (6.46)

Так как по условию (6. 33)
K j>  О,

то всегда
(6. 47) 

(6. 48)
т. е. при применении способа равного числа импульсов на изме
рение скорости счета от препарата затрачивается меньше времени, 
чем на измерение фона. Напомним, что по способу равных времен 
на измерения скорости счета от препарата и фона затрачивается 
одинаковое время. Время, необходимое для определения фона /ф( N 
и скорости счета от пробы iit при использовании способа отсчета 
равного числа импульсов можно найти из следующих выражений:

, _ /  100 V 1 +  (1+ /су)2
(1 + К,)Ф (6.49)

_  / 1 0 0  V 1 +(! +  /(<)»
Ф' N \  6 /, n K i I ф

(6.50)

Полное время 7V, затрачиваемое на измерение скорости счета 
от препарата и фона, составляет

т - І  4 -/ / 100 V (/Q-f2)[l-f(l-f/C/)a] ,fi ГП
* N — Ч, N "Г 1Ф, N 1 'Х к  1 * W*0 *)6/, nKi /

Сравнивая TN и Tti можно убедиться, что
'Г -V 71 л ^  m і* (6. 52)
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о ппемя необходимое для измерения скоростей CW т. е. полное время. способе отсчета равного числа п»
ст препарата "фона, V отсчета равных времен.

roV 60l n ™ Y  способу измерений -  способу минимального п0>1.

„ „ д а 1 - ™ — е в р “ ен '■ *  • "
Н,М +  Ф̂, Aft

исходя из минимума абсолютной ошибки, будет иметь
условии

*им
*Ф,М =  У - У  = v i  +  к ,.

(6- 53) 
мест0 при

(6.54)
Если условие (6. 54) соблюдено, то средняя абсолютная (о .л 

и относительная (6/tM) ошибки измерения скорости счета равны

0 / , ^ =  V 7 7 Т .0  +  К/ +  V1 +  Kl)i (6.55)9 9 *4. AI ' '

100 i f  Ф
6,,«  =  ^  V 77Г .и + Л ;, +  У ! +  * ,) . (6.56)

Время отсчета фона іФі м и измерения пробы iŁt м находим из 
выражений

/ 1ЛП \2 1 1 1 Л/~Л I V .
(6.57)»I ІП

І - 1 100 V l + Ki + y  i + Kł
Ul.AlKlj Ф

mo д* і + K t  +  V \  +  К іі  - /  100 л  
’ М  \ \  мК,) ф У і + Ki

(6.58)

парата и°фона,Вравн0 расходуемое на измерение активности пре-

т м  =  [ Т“——)2łli-±£/) + (2 + к , )  V T + T ,  . .'дЛм К і /  ф у >  і • (6-59)

мального полного ввемени̂ а *номогРамма 7W» для способа мини-
«номограмме (» и <шомограммГл£ГИЧНаЯ "° ПрИнцппу постРоения

Уравнения (6. 41) (6 6 Пи Tr ' го./t i .oj) и (6. 59) показывают, что

Т. е. наибольшее Т" > Т ‘ >  тм, (6.60)
И отсчет фонГза?пачНийЛ?!МЯ На измеРение активности препарата 
Ч!|сла импульсов Р на S f  "P" использовании способа равного 
при использованииań Z t Как это и следовало ожидать, 

Из выражений ( 6  46ї ґ к  м и н и м а л ь н о г о  п о л н о г о  в р е м е н  и.
1°- 461 (6' 49)> №• 50), (6. 56) и (6. 57) находим

Ь ,М  >  <Г, * > V,(V> (б. 61)
1Ф,М ^  ф̂ , t tі Л А/. (6. 62)
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Из неравенства (6. 61) следует, что наибольшее время на изме
рения скорости счета от радиоактивного препарата затрачивается 
при применении способа минимального полного времени, наимень
шее — при применении способа равного числа импульсов.

Неравенство (6. 62) объясняет причину получения указан
ного выше на первый взгляд парадоксального вывода. Дело 
в том, что максимальное полное время при способе равного числа 
импульсов получается за счет больших затрат времени на измере
ние фона. При способе минимального полного времени выигрыш 
в полном времени получается за счет сокращения времени изме
рения фона. Этот способ при массовых измерениях невыгоден в слу
чаях, когда фон измеряют не после каждой пробы, поскольку при 
большом числе измеряемых образцов за рабочий день больший 
выигрыш во времени можно получить путем уменьшения времени 
измерения скорости счета от пробы, а не отсчета фона, который 
измеряется один раз после десятков измерений образцов.

Способ минимального полного времени нерационально при
менять и при измерениях короткоживущих препаратов, так как 
в этом случае наиболее выгоден тот способ измерений, который 
требует меньше времени на измерение активности быстро распа
дающегося препарата, т. е. способ отсчета равного числа импуль
сов или равных времен.

Суммируя изложенное, можно прийти к следующим выводам:
1) при последовательных измерениях пробы и фона необхо

димо пользоваться способом минимального полного времени;
2) при массовых измерениях, когда число отсчетов фона зна

чительно меньше числа измерений проб, препараты и фон следует 
измерять с отсчетом равного числа импульсов или равных времен.

Способ равного числа импульсов можно применять при исполь
зовании регистратора, в любой момент указывающего число от
считанных импульсов. Поскольку в большинстве установок опре
делять число отсчитанных импульсов без остановки счета невоз
можно, следует использовать способ равного времени, который 
все же выгоднее способа минимального полного времени. Кроме 
того, при выборе способа измерений необходимо учитывать, что 
при применении способа разных времен для активностей суще
ственно выше фоновых абсолютная случайная ошибка практиче
ски одинакова и не зависит от величины К» а прп использовании 
способа равного числа импульсов одинакова относительная слу
чайная ошибка.

Рассмотрим далее методику обработки неравноточных изме
рений активности препарата по разности измеренной скорости 
счета и фона.

Пусть, например, в результате измерений одной и той же 
величины получены следующие данные:

/і  ~  Ч. 1̂» -̂ 2 33 і2 Ф2» • • *f Лх r̂t»
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гле її, Іь • • •* Ы и ^  V —r - «— no pт а м  неравноточных измерении скорости счета т. е. при
ном числе импульсов iv і, IV ъ* . у Nn и временах наблюдений 
/, U, к * Среднее значение /  может быть рассчитано Лп£г 
способами: по среднему арифметическому взвешенному / а и с*£* 
нему гармоническому 7Ä. По первому способу

L  и Фі, ^ 2, Ф* — определены По

/ « «
D . I  ./  і * М г

w (6.63)

где I
*7iv і. / кг

I

t2
Ф. /

Аналогично вычисляют среднее взвешенное для фона и его 
ошибку. Среднюю квадратическую ошибку среднего взвешенного 
в этом случае определяют по формуле

Oj а
 ̂а 4~ Фд + Фа

2 * ф ’
(6.65)

где 1а и Фа — взвешенные средние скорости счета от препарата 
и фона.

Если принять в качестве наилучшей оценки /  разность сред
них гармонических ig и Ф£, обработка результатов будет еще 
проще. Среднее значение скорости счета в этом случае составит

/ _  З * * ./
ß 2 ' м

2 ^ /  
2'Ф,У ’

(6 . 66)

а средняя квадратическая погрешность среднего гармонического

(6.67)

На примере данных (табл. 6. 2) рассмотрим способ обработки 
результатов измерений по среднему гармоническому.

Расчет производится следующим образом:

4 g =  -g-j------ =  332 имп/мин,

Oj і
п г U.U а л и и  м и н ,*

Как видно из примера, способ расчета среднего и его ошибки 
по среднему гармоническому не только теоретически более обоСНО' 
ван, чем по среднему арифметическому, но и значительно менбЗ
ззо



Таблица 6,2
Результаты измерения фона и скорости счета от препарата

Ні п/п N,.
импульсы

ll ’
ЛШН

, - Л
н

N0 /ф Ф— І̂ф

1 1000 2,7 371 300 6,8 44
2 1500 4,2 357 450 11,2 40
3 600 1,4 428 300 8,1 38
4 300 0,8 375 300 7,5 40

Сумма 3400 9,1 — 1350 33,6 —

трудоемок. Можно показать, что результаты расчета обоими спо
собами практически одинаковы. Средние будут существенно раз
личаться в случаях, когда исходные данные резко отличаются друг 
от друга.

В практике радиометрических измерений часто нужно срав
нить п результатов измерений скорости счета ilt i2, . . . .  £п, 
чтобы установить, насколько существенны различия между ними 
или в какой мере эти результаты согласуются между собой.

Вели, например, при малом числе отсчетов измерены две ско
рости счета ix и і2 за время U и tb то, предполагая, что іг и і2 
различаются только случайно, среднее значение і может быть вы
числено по формуле

2 '* ./
i ~f lzh 

h ~ł~ U (6.68)

Для оценки различия it и i2 найдем (В. В. Налимов, I960) 
величину

z  = 2 [V W t + V K - V ü l - V i A  +  f] (6- 69)
при условии i2 >  / и іг <  і.

Если Z >  2,8, можно считать, что при уровне значимости 
не более 5% ii и іг различаются случайно.

Например, на установке РАЛ-1 при измерении альфя-актив- 
ности золы растительности сосчитано 73 импульса за 15 мин, 
а при измерении фона — 32 импульса за 10 мин. Таким образом, 
эффект от пробы равен

/ =  -у|- —-jjj- — 5,2 — 3,2 =  2,0 импімин.

Оценим, существенно ли различаются величины іг н или, 
что то же самое, насколько эффект от пробы отличен от куля, 
По формуле (6. 68) находим

і =  -щгтв =  импімин,

азі



по формуле (6. 69)

Z =  2 [/5>Т5 + 1/Ї4Л0 -  УмЛб -1/3,2 • 10 + 1] = 2,16.
Так как Z =  2,16 <  2,8, следует считать, что альфа-активность 

пробы не отличается от фона.
В случае, когда число отсчетов достаточно велико (N >  ЮО), 

для оценки согласованности отдельных результатов рекомендуется 
применять критерий у \  вычисляемый в зависимости ОТ ПрИНЯ. 
того способа измерений і различными способами. Так, если все 
величины і определены с отсчетом равного числа импульсов ЛҐ,

ХЧ /1 \̂2

Iі = N ^  V/ —  *7
(6.70)

где

(6.71)

(6.72)

Если же все величины і измерены в течение одинакового вре
мени t>

X2t
^ ( N r - Ń ) 2

N
, S « / - 7)2 
'  1 * (6.73)

где

(6.74)

Считается, что все результаты согласуются между собой в слу
чае, когда вычисленная величина у2, или у* окажется меньше у2
(см. приложение 5) для данного уровня значимости о и для сте
пеней свободы /  =  п — 2.

Ь некоторых работах (И. М. Назаров, 1957 и др.) число степеней 
свободы для оценки согласованности результатов радиометриче
ских измерений принимается равным /  =  п — 1. Поскольку при 
оценке частот распределения Пуассона имеются две связи (фикси
рованная сумма частот и среднее значение) необходимо принимать 
f — п — 2.

Рассмотрим пример применения критерия у2. При 5 измере
ниях скорости счета от препарата получены данные, приведенные 
в табл. 6. 3.

Из данных табл. 6. 3 видно, что одно измерение (№ 4) явно не 
согласуется с другим. Проверим этот вывод с помощью крите
рия X2-
332



Таблица в. 8
Результаты измерения скорости счета от прет арата 

и исходные данные для расчета критерия

JA п/п N ,
импульсы

t,
мин f AN Al (ДАТ)* (АО*

1 1356 2 678 37 18 1369 324
2 1384 2 692 9 4 81 16
3 1363 2 682 ЗО 14 900 196
4 1478 2 739 85 43 7225 1849
5 1382 2 691 11 5 121 25

Сумма . 6963 10 3482 — — 9696 2410

Среднее 1393 2 696 — — 6,96 —

Поскольку продолжительность скорости счета в каждом из
мерении одинакова, х2 можно рассчитать по формуле (б. 73) 
в двух вариантах:

X N
9696 _с
ШГ “

х?**
2  (до1 t = 2410

696 2 =  6,93.

Величина X? — 6,93 меньше табличной (см. приложение 5): 
у 2 =  7,82 для /  =  5 — 2 =  3 степеней свободы w q — 5%, 
поэтому можно считать, что все результаты измерений при уровне 
значимости 7  =  5% согласуются между собой.

Поскольку такой вывод оказался неожиданным, проверим 
степень согласования данных по критериям г и гм (В. В. Нали
мов I960). Возможность использования этих критериев опреде
ляется тем, что для столь больших величии N  распределение 
Пуассона можно считать близким к нормальному.

Так как £Л1 =  739 импімин, і =  696 импімин, а

Si — “  24.5 импімин.

то
г = Ш — і 

SiYlT^T ]Лі = 739 -  696 
24,5 V I

1/5 =  1,97.

Для fi 0  n  — 2 =  3 согласно приложению 3 при уровне зна- 
чиМОсТИ Q ^  ^  находим г =  1,76 и гм -= і,67.
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Таким «бра3 •Фактическая величина г оказалась бо*..,,, 
табличных г и ^» откуда следует, что измерение 4 (см. табл, 6 ъ 
не только не сог асуется с остальными (по критерию г), но и Лай 
ствительно является Промахом (по Критерию Гд,).

Различие выводов относительно данных, приведенных 
в табл. 6. 3, по различным критериям обусловлено одной особен, 
ностью критерия X , которую, к сожалению, часто не принимают 
во внимание. Уровень значимости критерия %2 обычно принимают 
равным 5%, не всегда учитывая при этом, что его величина зави- 
сит от характера задачи. Чем меньше уровень значимости, тем 
меньше вероятность забраковать проверяемую гипотезу, когда 
она верна (ошибка 1-го рода), и тем больше вероятность приня
тия этой гипотезы, когда она неверна (ошибка 2-го рода). Суще
ственно и то обстоятельство, что уровень значимости контроли
рует лишь ошибки 1-го рода, оставляя неопределенным риск 
в связи с ошибками 2-го рода (Н. В. Смирнов, И. В. Дунин-Бар- 
ковский, 1959).

При проверке работы радиометрической аппаратуры опаснее 
совершить ошибку 2-го рода, т. е. получить вывод о хорошей ра
боте аппаратуры, когда фактически она работает плохо. Ошибка 
2-го рода лишь в q процентах случаев может необоснованно отверг
нуть результаты измерений, когда они согласуются между собой. 
Такой вывод практически приведет лишь к необходимости допол
нительной проверки измерений и измерительной установки.

В связи с изложенным при оценке качества радиометрической 
аппаратуры необходимо по возможности повышать уровень зна
чимости критерия X2 или, если число отсчетов достаточно велико, 
применять критерий г. В частности, для данных, приведенных 
в табл. 6. 3, критерий у2 при /  =  3 и q — 10% (х?абл =  б»3) 
подтверждает несовместимость измерения № 4 с остальными.

В литературе критерий %2 часто рекомендуется как наилуч
ший метод оценки согласования данных радиометрических изме
рений.

И. М. Назаров (1957), рассматривая методику статистического 
контроля за работой радиометрической аппаратуры, основан
ного на известном свойстве аддитивности х2 (В. И. Романовский, 
1947), приводит в качестве примера 20 измерений скорости счета
с ff =  3354 при X =  25,6.

Максимальный результат измерений оказался равным 3500. 
Рассчитаем для этого результата г-критерий. При

86021
19 =  67,4

г = 3500 — 3354

б 7 -4 / 1
=  2,23.
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Согласно приложению 3 для /  =  20 — 2 «  23 няходим г = 
^  і ,93 и гм ~  2,62, т. е. хотя максимальный результат N -  
^  3500 не является явным промахом, он не согласуется с осталь
ные Данными. И. М. Назаров считает, что по критерию у9 для 
f 19, равному 30,1, все данные хорошо согласуются.

Рели взять более правильную величину / = п — 2 = 18 и 
соответствующее значение у2 =  28,9, то окажется, что и в этом 
случае при? =  5 % несогласие максимального результата с осталь
ными по критерию у2 не замечается. Если q = 10%, то х2 ~ 
= 26, 0, т. е. в этом случае при уровне значимости 10% по х2 
получается такой же результат, что и в случае использования кри
терия г при q =  ь Уо.

Таким образом, для оценки согласованности результатов ра- 
пиометрических измерений следует рекомендовать критерий V2 
при Q =  10% или критерий г при q =  5%.

§ 48. Ошибки радиометрического анализа однокомпонентных проб
Если известно, что проба содержит только один радиоактив

ный элемент, или если специальными мерами (как, например, 
при радиохимическом анализе) выделяется излучение определен
ного элемента, его содержание определяют по величине активности 
пробы, выраженной в % экв элемента, содержащегося в эталоне. 
Эта величина находит применение также при анализах многоком
понентных проб.

Активность А определяется способом сравнения скорости 
счета от пробы / п =  L — Ф со скоростью счета от эталона /э = 
= L — Ф, содержащего Q3 — процентов некоторого радиоактив
ного элемента (обычно урана в равновесии с радием), по формуле

4 - Q .- j p = 5 -  (6.75)

Ниже при выводе формулы для абсолютной аА и относитель
ной 6А ошибок определений активности принимается во внимание, 
что в уравнении (6. 75) числитель и знаменатель коррелируются 
между собой общим вычитаемым — фоном, хотя сами величины іа 
и і3 определяются независимо. Коэффициент корреляции г между 
числителем и знаменателем, как можно показать, равен

GUU *
Средняя относительная ошибка определения активности с уче

том указанной выше корреляции, вычисленная известным при
емом для оценки ошибки функции, составляет*п ■ Ф

«

J a , Ч'

Іфі * ф  . * э  * Ф  [ -ч»л- Ф ) 2 ^  (*э-Ф)а +  (Іп-Ф)(і*-ФУ
(б. 76)
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Для удобства последующего анализа выразим скорости счета 
от пробы / п и эталона / э в единицах фона, т. е.

Kn =  - ijL̂ >  (6.77)

К:I *Э — Ф 
ф (6.78)

1 обозначим через г\ чувствительность измерительной установки:
із — Ф __ КьФ (6.79)

Обусловленная статистическими флюктуациями средняя отно
сительная ошибка измерения активности, выраженная в относи
тельных процентах, равна

100 , /  Кп+1 1 , К* + 1
Уф V к1 к1

1 (/Сп 4- К э )ъ ■ 1
Д~Д? /ф

(6.80)

По относительной средней ошибке активности можно вычислить 
и среднюю абсолютную ошибку:

О А  =  А 100 *

(6.81)

Активность может быть определена при счете импульсов от 
проб, эталона и фона в течение одинакового промежутка времени 
(по способу равных времен)

łп. і (6. 82)

при равном числе импульсов от проб, фона и эталона и фона (по 
способу равного числа импульсов)

А/ =  iV .. =  1 ¥ П, N - * - ,и/V
і г/V -' ■ чл iV =  N (6. 83)

и при различной продолжительности счета проб tnMy эталона /элt 
и фона Ф̂Л{ (способом минимального полного времени Т). 

Рассмотрим каждый из указанных способов.

43. Способ равных времени
Из уравнений (6. 80) и (6. 82) средняя относительная ошибка 

определения активности при определении по способу равных вре* 
мен запишется как

^ «  =  1 7 = - ^ - (6.84)

а средняя абсолютная ошибка

^ . - Щ - У Ц - у т , , (6.85)
Ж



где

На рис. 66 приведены графики изменения S, в зависимости 
от Кг, для различных значений К* (0,5; 0,75: 1: 2; 5, ос), которые 
могут быть использованы для решения некоторых практических 
задач.

Пример /. Определить минимальную продолжительность из- 
мерений скорости счета от пробы, эталона и фона при величине 
последнего 50 импімин так. чтобы средняя относительная ошибка 
активности не превышала 10%, для двух случаев.

а. /(п =  2 и /С» =  1.
Из рис. 66 находим, что «S, для Кп =  2 и Кь — 1 равно 5. На 

основании выражения (6. 84) имеем

б. Кп =  2 и Кэ -  5.
Из рис. 66 находим, что St для /Сп =  2 и Кэ — 5 равно 1,5. 

По уравнению (6. 87)

Сопоставив случаи «а» и «б» примера 1, нетрудно заметить, 
что с увеличением интенсивности излучения эталона Кэ от 1 до 
5 время измерений уменьшается более чем в 3 раза.

Пример 2. Определить продолжительность измерений скорости 
счета от пробы К:. =  2, эталона /Сэ =  5 и фона, чтобы получить 
среднюю абсолютную ошибку не ниже 0,001 %-зкв урана на уста
новке, фон которой равен 50 импімин, а чувствительность соста
вляет ті =  7 импімин на 0,001% урана (7 • 10а импімин 
на 1% урана).

По рис. 66 для Кг. — 2 и /Сэ =  5 находим S, =  1.5. На осно
вании уравнения (6. 85)

(6.87)

Для условий данного примера
(  100 \ 2 5

І “  I 10 )  50 “

(6.88)

Для заданных условий

 ̂ 50 *1,5 — 5 мин,
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Легко показать, что при К$ =  оо функция о{( а следовательно, 
ошибка для данного значения Кп достигает минимального значе
ния, равного

(6.89)
л;

Из рис. 66 видно, что с увеличением /(* (г. е. интенсивности 
излучения эталона) величина а следовательно, ошибка изме
рения активности в связи со статистическими флюктуациями 
уменьшается; однако уже при /Сэ> 5 5 ; по абсолютной величине 
несущественно отличается от минимального значения. Отсюда 
следует, что интенсивность излучения эталона должна быть по 
возможности максимальной и во всех случаях такой, чтобы ско
рость счета от него была не менее чем в 5 раз больше фона.

Сформулированное выше требование к интенсивности излу
чения от эталона справедливо и для других способов отсчета. 
С точки зрения стандартизации методики это чрезвычайно удобно 
для массовых анализов.

Из формулы (6. 85) следует, что при /Сп =  0, т. е. при отсут
ствии в пробе радиоактивных элементов,

Выражение (б. 90) определяет среднюю абсолютную ошибку 
определения активности, обусловленную только флюктуациями 
фона. Это выражение может быть применено также (см. часть 2) 
для расчета порога чувствительности L измерений активности 
по формуле

^ = 3 а л ,, =  ^ ] / ^ .  (6.91)

При /Сэ =  оо ошибка измерений активности равна

і =  4  У Т У К + Ь  (б-92)

т. е. при использовании эталона, обладающего большой интенсив
ностью излучения, абсолютная ошибка измерения проб, активно
сти которых существенно выше фоновых (дп >  2), изменяется 
почти пропорционально корню квадратному из величины актив
ности. Поэтому, например, при изменении величины Дп от 1 до 
20, т. е. в 20 раз, абсолютная ошибка увеличивается всего лишь 
в 2,7 раза.

Формула (6. 92) может быть применена для планирования ра
диохимических анализов проб с кларковыми концентрациями
определяемых элементов, поскольку измерительную установку
в этом случае обычно эталонируют достаточно мощным эталоном
( * , »  /сп).
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Из формулы (6. 92) путем простых преобразований можно по
лучить выражение для средней относительной ошибки анализа 
У-го элемента (радия, тория, и т. д.):

=  У ']о"РV T  ’ (6-93)Tj/Q/rP У tu
где г — поправка на накопление или распад исследуемого эле
мента за время от момента герметизации или осаждепия до момента 
измерения; Q/ — концентрация /-го элемента в г/г; /и — продол
жительность измерения скорости счета в мин; Р — навеска 
в г; т)/ — чувствительность установки к у-му элементу в импімин.

Если обозначить чувствительность, исправленную на непол
ное накопление или распад определяемого элемента, через

Л/ =  Л/Л (6. 94)
а содержание /-го элемента (в граммах) через

Яі =  Q,P, (6. 95)
ТО

g У 4/7 / 4* 2Ф (6. 96)
V /  VK,

Из последнего уравнения qj рассчитывают по формуле

1 +  У I +  8 0łJ?A
Я) =

2 П,<и6А, 1
(6.97)

Величину навески (или необходимое время измерения) вы
числяют по следующим уравнениям:

Р  =
Q/ + V  Q/ 8<PtOj

21«^аА. 1
(6.98)

t
п Л Р J_ Orb ’*/ 1 — *■
ч Л й  t

(6.99)

Уравнения (6. 93)—(6. 99) могут быть использованы для ре
шения различных практических задач. Например, требуется опре
делить величину навески для перевода пробы в раствор с накоп
лением радона не более 4 суток (г =  0,5) при относительной 
ошибке анализа не более 5%, если измерения продолжительностью 
не более 15 мин производятся на установке РАЛ-1; фон равен 
4 импімин, чувствительность 3,6-1012 импімин на I а радия.

Чувствительность, исправленная на неполное накопление ра
дона, равна

łlRa — 3,6-Ю12-0,5 =.1,8*1012 импімин на 1 г Ra.
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По формуле (6. 97) находим
=  -1 +  КІ + 8-4.15(0,05)» _  j 8410. п 

*Ra 2.1,8-1012-15(0,05)2 “ 1,Ö41U 2 Каг
откуда величина навески должна быть не менее

1,84. К)-11пг  — QRi

при продолжительности измерений 10 мин в зависимости от его со
держания в пробе; установка РАЛ-1, Шифр кривых — чувствитель
ность установки (в имп/мин на 1 a Ra), исправленная на время

накопления радона.

Так, навеска проб с содержаниями радия порядка 0,001 %-экв 
урана в равновесии с радием (т. е. 3,4-10"12 г/г) должна быть не 
менее

Р _  1,84.10-» с 
~  3,4-10-12 ~  *

На рис. 67 приведен график зависимости ÓRa от <?Ra при чув
ствительности установки по отношению к радию от і до 4 х 
X 1012 импімин на 1 г Ra для двух значений фона (2 и 4 имп/мин); 
продолжительность измерений /и =  10 мин. Если наблюдения 
фактически продолжались t мин, то для определения ошибки ана
лиза необходимо найденную по графику (см. рис. 07) относитель-
ную ошибку для /и =  10 мин умножить на Z =  ] /  -у-, При
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решении обратной задачи (определении содержания радия <7Re, 
соответствующего заданной относительной ошибке 6Ra) необхо
димо разделить эту ошибку на Z,. Так, для рассмотренной выше 
задачи по заданным

öRa =  0,05 : ]/-[§" =  0,062, Ф =  4 имп/мин, 

и г-* =  1,8-1012 импімин на 1 г Ra• ка ’

находим
Яяа =  і ,ö - г радия,

т. е. для указанных условий ошибка анализа в 5% будет иметь 
место лишь для <7Ra >  1,8* 10’ 11 г.

Аналогично с помощью графика (см. рис. 67) можно опреде
лить необходимое время отсчета при заданной точности и пара
метрах установки.

44. Способ равного числа импульсов
Из выражений (6. 80) и (6. 83) для средней относительной 

ошибки (в процентах) получаем

За  а/ =  ЮО У 4 - 1 ^ .  (6- ЮО)

где
о _і і Кп -h Лэ 1 і "Т
ÖN ~  J +  КэКп +  {КпКэ)г 9

и для средней абсолютной ошибки

о  A ,  iV —
Кп Ф

ц

(6. 101) 

(6. 102)

Рис. 66, где приведены графики изменения S m в зависимости 
от величины Кп для различных значений К э (0,5; 0,75, 1, 2, 5), 
может быть использован для решения ряда практических задач.

Пример L Определить число импульсов, которое необходимо 
отсчитывать при измерениях скорости счета от пробы (Кп 5=5 2), 
эталона (К9 =  5) и фона, величина которого составляет 50 импімин, 
чтобы средняя относительная ошибка не превышала 10%.

Из уравнения (6. 100) находим

ä - 2(i 5 ) !s»- <6Л03)
Подстановкой в^это выражение указанных выше величин и 

s n = 2.1 (см. Р»с- 66) получаем, что N =  420 импульсам.
Пример 2. Для условии примера 1 и установки, обладающей 

чувствительностью 11 =  7• IО3 имп/мин на 1% урана, определить
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необходимое число отсчитываемых импульсов, чтобы абсолютная 
средняя ошибка аА N не превышала 0,001 % урана.Из формулы (6. 103) имеем

N -  (ä )' “»■ <«•т
откуда

N =  ( — 150 у
V 0,001.7.10» У 2-2,1 860 импульсам.

Функция при /(э =  оо для данного Кп достигает мини- 
мального значения, равного

г* оо
ДГ 

і V

rr9  I -л; +  лп-м
(6.105)

Ниже приведен анализ абсолютной средней ошибки. При
Яп =  0

=  <6Л06)
Нетрудно убедиться, что и в этом случае справедливость вы

ражения (6. 91) для порога чувствительности сохраняется.
При Кэ =  оо

=  Y +  (6.107)

Для достаточно больших /Сп абсолютная ошибка Oa,n опре- 
деления активности пробы изменяется практически пропорцио
нально этой активности.

45. Способ минимального полного времени
При этом способе оптимальное (минимум абсолютной ошибки) 

разделение полного времени Тм имеет место при следующих ус
ловиях:

іп,м Кэ VKn +  1 
Тм D (б. 108)/э. ль Кп V К, +1
Тм “  D

Іф, М _ Кп ~ł~ Къ
Тм ~  D >

(б. 109) 

(6. 110)

где
D =  К, У % Г П  +  Кп У % П  +  К. +  К» (6.111)
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Для практики радиометрического анализа наиболее интерес, 
ным является случай Къ >  Кп- В этом случае абсолютная ошибка 
анализа в обозначениях выражений (6. 93)—(6. 95) может быть 
вычислена по формуле

°а, м
1 -\ [ Ч/Q/P + ф  + У  Ф (Т) j Q / P  4- Ф), 

1уР  V *П. м (6. 112)

откуда определяют продолжительность измерении скорости счета 
Т.ыин 0 1  ПР °бы:

72

11

W

9

8

1

4 w Q i P  +  0 + V  0 b v Q i P + 0 )  /с 114V
Ч Л і-  -  р2 *2 * Ud)

Ну М

а по уравнениям (6. 108) и (6. ПО)—-про
должительность счета фона:

ф̂, м— п̂, м
Ф

Q /ri/P -f-Ф •

(6.114)

Сравнивая все три спо
соба измерения активно
сти, можно заметить, что 
при использовании спосо
ба равных времен [см. фор
мулу (6.92) ] ошибка мень
ше зависит от измеряемой 
активности, чем при при
менении способа равного 
числа импульсов [см. фор
мулу (6. 107)].

Условию затрат мини
мального времени на изме
рение проб лучше удовле
творяет способ равного 
числа импульсов. Однако 
выигрыш во времени по 
сравнению со способом 
равных времен часто очень 
мал. Это иллюстрируется 

рис. 68, на котором показано распределение оптимального вре
мени отсчета активности пробы, эталона и фона для одного част
ного случая при различных способах измерений. Из рис. 68 видно, 
что при использований способа минимального полного времени 
экономия во времени получается за счет сокращения продолжи
тельности счета от эталона и фона, что для большинства методик 
массовых анализов не дает экономического эффекта.

Рис. 68. Распределение оптимального пол
ного времени измерения активности по эле
ментам для способов равного числа импуль
сов (а), равных времен (б) и минимального 

полного времени (б).
Продолжительность измерения: / —пробы, 2—эта

лона, 3 — фона.
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Если же применяется способ равного числа импульсов, то 
хотя полное время измерения максимально, время измерения ско
рости счета от проб оказывается минимальным.

46. Пример применения приведенных выше формул 
для планирования радиохимических анализов

Радиохимическая лаборатория получила задание выполнить 
анализы порошковых проб с кларковыми концентрациями радия 
и тория при пороге чувствительности для тория іщ  =  2*lÓ"e гіг 
и для радия Lp3 =  3-10“13 г/г. Для содержаний, значительно 
больших порога чувствительности, средняя абсолютная ошибка 
может быть больше, но не выше значений, при которых относи
тельная ошибка отдельного анализа превысит 5%.

Указанные условия могут быть выражены в общем виде урав
нением средней квадратической случайной ошибки

и/.я =  4  +  0,й5С/ (6.115)' и

и конкретно для радия и тория (гіг)
<Ъа, н =  Ы0~13 +  0,05 QRa, (6.116)

*Th,u =  0,67.10-« +  0,05QTh. (6. 117)

Рассчитывая условия измерений, необходимо иметь в виду, 
что заданная ошибка анализа включает ошибки химической под
готовки проб сгх, связанные с дрейфом чувствительности огд из
мерительной установки, а также статистические оА.

Приведенные выше формулы расчета средних ошибок выве
дены только для ошибок статистического характера.

Поскольку все указанные ошибки независимы, то общая 
ошибка составит

Ообщ =  ]/ О А H“ Од Ох • (6. 118)

В первом приближении можно считать, что отношение ошибок 
химической и радиометрической частей анализов постоянно, т. е.

где

Таким образом,
о„

о а =

Л
^ = й ’ (6.119)

(6.120)

1 /  °общ 2
| /  1 +  а 2 <Тд. (6.121)
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Далее ^ п о ^ в д а д а л ь н ^ ’п і3 9  ̂ И 14° )  • п ок азан о, что вел», 
чина <7д пРоП ^ ЛЬИа сод еРЖанию  оп редел яем ого  элемента:

сд =  4 о ,  (6. 122)

Величина А для каждой измерительной установки может 
быть определена экспериментально (см. часть 2). Нели задана 
погрешность анализа вида

<*о. н +  бл „Qi, (6. 123)

то величина статистической погрешности, при которой общая 
случайная ошибка будет не больше заданной, определяется 
из уравнения (6. 121), если положить в нем аобщ =  он, в этом 
случае

ga
*| /"(<То. н +  бп. нО/)2 / а л \ о
V —- Т л - п г  ’■---- (6. 124)

Таким образом, для расчета условий радиометрических из
мерений следует принимать величину погрешности, определяе
мую по формуле (6. 124). Эта погрешность для условий нашего 
примера, если~принять а =  1, существенно ниже предусмотрен
ных условиями (6. 116) и (6. 117).

Очевидно, что столь высокая точность анализов возможна 
лишь при использовании максимально возможных навесок пробы 
и чувствительности аппаратуры.

По условиям химической обработки навеска пробы Р не должна 
превышать 20 г (см. часть 4)

Наиболее чувствительным из современных серийных приборов, 
приспособленных для эманационных измерений, является радио
метр РАЛ-1, Чувствительность этого прибора к радию равна 
в среднем T|Ra =  3 ,6-1012 имп/мин на 1 г Ra, к торию — 3,3 X 
X 104 импімин на 1 г Th при фоне Ф =  2 имп/мин и дрейфе чув
ствительности 2% (А — 0,02).

По принятой методике (см. § 34) фон необходимо определять 
при анализах тория после измерения альфа-активности каждой 
пробы (для учета активности ThB, осевшего на стенках камеры), 
а при анализах радия — до начала измерений. Исходя из указан
ных особенностей, при анализах на торий целесообразно вести 
счет способом минимального полного времени. При анализах на 
радий такая методика не подходит, так как до измерений фона 
активность проб остается неизвестной; в этом случае целесообразно 
измерять фон при одной экспозиции, а скорость счета от проб 
в зависимости от их активности, исходя нз требований заданной 
точности.

Рассчитаем экспозиции счета эффекта от пробы /П( Л1 и 
фона /Ф>Д| для анализов на торий по формулам (6. 113) и (6. 114).
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В табл. 6. 4 приведены результаты расчета tn;M и (ФгМ и соот
ветствующих им скоростей счета для различных фть по формуле

* “  +  Ф = <3ть*20*3,3 »IO4 +  2.

При подсчете L  и и /ф( м заданная ошибка для данного QTh 
определялась из выражения (6. 124).

Таблица 6. 4

Расчетные величины fn, м» и ?Ф м и соответствующие им 
скорости счета иля различных содержаний тория

Qlh» */г
Пль'Я'ї йТА TT о

М0"в 5-1(Гв МО-6 3-Ю"* 5-Ю"5 7*КГ5 МО’ 4

і, имп/лшн.: 2,7 5,3 8,6 22 35 48 68
tn, М» мин • 62 56 52 35 26 21 16
(ф, М» мин 54 35 25 11 6 5 3

Если по полученным данным построить график зависимости і 
от /П( м и гФ> Лі. то по нему можно рассчитать таблицу — опреде
литель времени, которая вручается наблюдателю, ведущему счет 
(табл, 6. 5).

Таблица 6, 5
Таблица — определитель времени

I, имп/мин
Показателя

3 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 60 70

п̂» ль мин . 61 57 50 44 38 33 30 26 24 22 20 17 15
Іф, Му MUH . 51 32 22 16 13 10 8 6 5 5 4 3 3

Пользуясь подобной таблицей, наблюдатель по результатам 
измерений скорости счета в течение первых 1—2 мин может легко 
определить момент остановки счета.

При анализах на радий фон целесообразно определять из рас
чета, чтобы ошибка определения содержания радия была не более
некоторой доли b =  [см. формулу (6. 124)]. По-ви-

У 1 -}- öa
лимому, целесообразно эту долю принять равной 0,1—0,3, так 
как если ошибка фона аФіА будет меньше указанной величины, 
то очевидно, что она практически не скажется на результатах 
анализов проб, в которых содержание радия больше a0t„.
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В рассматриваемом примере а0, н — 1 • 10"13 г/г.

м  А ' * * 0’5' т‘ е* = ̂ г Ra, имеем
л  л  і л 1 9  л  г  OfU* 1U" *\J,Ü =  і ,6-Ю

Поларая
импімин

аФ,Л  ̂ 1  f  ^  __ ^ g o. и
ЙР | /  *Ф/ v T  -f а2 1

(6.125)

откуда

 ̂ Ф у т + т ?*Ф---- ----------  — 2]/1 +  12
f>V «2р2 (0,2)2 (J. 1 0 - 1 3 ) *  ( 1 > 8 . 1 0 2 ) 2  (20)2

IT *
=  5 мин.

Время на измерение активности проб будем определять, ис
ходя из требования, чтобы статистическая ошибка согласно фор
муле (6. 124) не превышала '

г
іі /
V

/ л
°R a
1 +ай (A Q rJ 2 . (6.126)

Из формул (6. 80) и (6, 81) находим, полагая Кэ =  оо,

п _ I ■■ /~ 0цa'HRâ  4~ Ф Ф_
І ф

(6.127)(1 +  а2) 'л

Пользуясь уравнениями (6. 125)—(6« 127), получаем для радия

4 . ______ (1 Н" a*) (pRâ TlRa +  ф)____________  /с. ] оо\

Расчет по формуле (6. 128) для указанных выше параметров 
показал, что даже для содержаний радия, равных о0(Н, время 
измерении составляет около 1 мин 1. Учитывая, что фактическая 
ошибка обусловлена, помимо принятых в расчет факторов, многими 
другими (ошибкой отсчета времени, ошибкой в связи с инерцион
ностью установления режима в электрических цепях с момента 
начала счета и т. п,), принимаем экспозицию измерений порядка 
3—5 мин.

Таким образом, в результате расчетов получаются крайне 
простые для практического использования окончательные резуль
таты, позволяющие измерять активность при радиохимических 
анализах с минимальными затратами времени. В этом, собственно» 
и заключается основной смысл планирования результатов радио
метрических измерений. 1

1 Так как высокая чувствительность установки по отношению к радию обес
печивает заданную статистическую ошибку при минимальном времени измерения, 
целесообразно было бы уменьшить навеску пробы; в рассматриваемом случае- 
это невозможно, так как радий н торий определяют из одного и того же раствора.
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§ 49. Ошибки радиометрического анализа 
двухкомпонентных проб

47. Общие положения
Как показано в части 3, содержания радиоактивных элемен

тов ал  и q2 (или их концентрации и Q2) в пробах определяют 
по результатам независимых измерений скорости счета /, и / 2 
при двух различных режимах дискриминации или по двум вилам 
излучений при продолжительности счета соответственно U и /2.

Например, уран и торий определяют бета- (Ą =  /б) и гамма- 
( /2 =  / у) методами, радий и торий — различными методами гамма- 
спектрометрии.

Баланс уравнений для скорости счета от пробы в каждом 
режиме имеет следующий вид:

Ą = Лі. і Ql +  Лі,г<2г. (6- І29)
/г =  'Пг, і Qi +  Лг,2 <?2. (6- 130)

ГДе Л/, / — чувствительность измерительной установки к /-му эле
менту в i-м режиме.

Введем обозначения:

х1 =
4̂1, 1

V« ЪЛ
'  ”  i t 41. 2

Хч 
X i

і

/

(6.131)

(6.132)

(6.133)

Величину © принято называть коэффициентом разделения, 
а х — коэффициентом сокращения счета. В общем случае на
звание для X недостаточно точно, поэтому далее величина х на
зывается коэффициентом приведения чувствительности одного 
режима к другому.

Будем считать, что Q2 — концентрация в пробе того радио
активного элемента, у которого коэффициент приведения X больше.

Для определения ошибок анализов на радиоактивные элементы, 
находящиеся в пробе в концентрациях Qx и 0 2. необходимо уста
новить, какие сочетания чувствительностей, входящих в формулы 
(6. 129) и (6. 130), зависят друг от друга.

Очевидно, для каждого режима измерений всегда существует 
зависимость между чувствительностями и rj1>2, а также между 
Лг,і и Лз,2- Так, если проводится бета-гамма-анализ проб, то 1

1 Далее для сокращения текста принимается, что фиксируемая скорость 
счета пропорциональна концентрации Q радиоактивных элементов; полученные 
при этом выводы будут справедливы и для случая, когда скорость счета пропор
циональна содержанию радиоактивных элементов.
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нчмсіїсмиїс пупстпіітсльпости установки т,ІЛ или тн , к ypailv 
К  гамма-мзлучс.мію u отдельности приводит к изменен,^
; їїт«тчи.иостц установки и к торию. Указанная зависимое*
(!б,......  линейна, т. е. Сть

Пі,2 -  *0,1 Лі. 1* (6. 13^

'h, 2 =  *o.s1h,i- (6. 135̂

[Голи чувствительность приводится по отношению к ураН0. 
номV эталону в равновесии, то величины иол- называются ура! 
новыми экинпалеитами /-го элемента; например, бета или гамма, 
урановые эквиваленты торил (ер1 су)% калия (cfß и dy) и т. д. 
i Для сочетаний чувствительностей в различных режимах ц3. 
морений возможны и нелинейные взаимосвязи. Специальные опыты 
показали, что в случае анализа на радий н торий в интегральном 
режиме е выделением жесткого гамма-излучения ThC изменение 
питающего напряжении в определенном диапазоне вблизи опти
мального практически по влияет на величину чувствительности к)1л 
(и соответственно и,ч2т и в то же Бремя существенно изменяет чув
ствительности во втором режиме — 1U.X п її», г- Отсюда следует, 
что дли указанной методики пары величин — тьл, t]l 2—т],*.,
ц1Л— и и.* — ц*л  можно считать независимыми.

Далее рассматриваются средние сшибки определения Qi (aQi) 
ц с учетом лишь sasizciLvrcereä величин, связанных
вы раже u u чм u ІоП u Ip. 13СЛ.

Будем считать, что обіддя спіїх-ка в определении содержаний 
элемента обусловлена. только двумя независимыми источниками 
ччтаиЧ'к: статистическими ^дхктугдпнма скорости счета о?., 
u luv'SeM ччіхгьдтедькссгд \сгднсзкд о - ,  . т. е.

:.ct

(5.135)

г^лзедчтеч чдхтдзлтсс:'
-VS ЧчХЧГ«УК\ ісЛДС VC3C3:»1 Де

\  >• %. » V V * »V, . • г  *̂с— f* - р - г * т  —

ссслгд сгггхк:
*іг

^  “Г -Ł ’ V - ̂  -

4J

V і

Ч " Ч

ч
\

ч і



ö,
Д Тіл _ jy X

- Г«?Ь\ 4- <£>2A2t>l 4-6?, 4- 4 2a262 4- 9 Au v
Х І /  4,a r "‘•г +  Ч і  +  А<і,\ , г +  2 А т у ' /6. 139)

V X [®ö4, . i \ , s  +  Ч . і Ч . г]

% , л = 1 А Г Х

X і М л  +  ^ .  +  ^ . + ^ . + М Х  ,

X (6’)tll6nl.2 +  ®ön2a Ö42,2).
где А и В — относительные количества мешающих радиоактив
ных элементов, приведенные по их излучениям к концентрации
элемента иг.

л Qi *.* * — ~тГ ло. і»ХІ

В =  — • 
А  ’

(6.141)

(6.142)

бП/ — относительный дрейф чувствительности к /-му элементу
по і-му режиму или виду излучения.

Если дрейфом чувствительности в одном из режимов можно 
пренебречь (например, дрейфом чувствительности Tiltl и T)lf2 на 
установке Л АС при измерениях в интегральном режиме), то отно
сительные ошибки анализов в связи с дрейфом чувствительно
сти будут равны

a fr. Д =  ° x t +  А о к,
Qi —Xi * (6.143)

6Q2 . Д

gQ2, д __ а к, +  В а ^
Q* к2 — Xi 9

(6.144)

где аКі и <гУі — абсолютные значения дрейфа коэффициентов при
ведения и* х2.

Наличие корреляции между величинами чувствительности 
установки к двум элементам, содержащимся в пробе, как следует 
из выражений (6. 139) и (6. 140), ухудшает точность анализа.

Подобным же образом сказывается отрицательная корреляция 
между чувствительностями в разных режимах.

В случае положительной корреляции между чувствительно
стями в разных режимах влияние нестабильности установки на 
точность анализов уменьшается и при определенных условиях 
может быть полностью скомпенсировано. Поэтому во всех слу
чаях, когда это возможно, систему питания установок или мето
дику анализа необходимо выбирать, исходя из условия получения 
положительной корреляции между чувствительностями установки 
в разных режимах.
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Общую ошибку анализа нетрудно найти по формуле (6. 13G' 
подставив в нее найденные выражения для отдельных составляю- 
щих.

Рассматривая формулы (6. 137)—(6. 140), можно заметить 
принципиальное различие влияний статистических и аппаратур
ных ошибок на результаты анализа. Статистические ошибки из
меняются пропорционально корню квадратному из содержаний 
определяемых радиоактивных элементов и даже при отсутствии по
следних не равны нулю. Ошибки, обусловленные дрейфом чув
ствительности, пропорциональны содержаниям определяемых эле
ментов и при измерении фона равны нулю. Отсюда ясно практиче
ское значение ошибок рассматриваемых типов: при малых со
держаниях радиоактивных элементов в пробе влияние аппара
турных ошибок (как и ошибок, связанных с вещественным составом 
проб) практически отсутствует; при значительных содержаниях 
основную роль, наоборот, играют ошибки аппаратурные и свя
занные с вещественным составом проб; влияние статистических 
флюктуаций в этом случае ничтожно.

Далее отдельно рассматривается влияние статистических и 
аппаратурных ошибок на точность анализа.

48. Влияние дрейфа чувствительности измерительной установки
на точность анализов

Как указывалось выше, роль дрейфа чувствительности уста
новки увеличивается с увеличением содержания определяемого 
элемента. Поэтому рассматриваемые далее методические рекомен
дации особенно важно учитывать при анализах высокоактивных 
проб.

Точность радиометрического анализа элемента Q/ может быть 
задана линейным уравнением средней абсолютной ошибки 1

aQ/ н = °0. Q/. „ +  0̂, Q, uQ j>  (6- 145)
в соответствии с которым необходимая точность анализов будет 
иметь место лишь в случаях, когда фактическая относительная 
ошибка б с в я з а н а  с заданной абсолютной ошибкой aQjtü
неравенством

б% Ф
ао. <?/, И

Q i +  Ч  <?/. Н-
(6.146)

При достаточно высоких значениях Qf (т. е. когда первым 
слагаемым в правой части неравенства (6. 146) можно пренебречь) 
возможность выполнения анализа с заданной точностью опреде
ляется неравенством

Ч .  Ф <  Ч  «;.«■ (6. 147)

1 Здесь и далее индекс н относится к заданной величине (нормированной), 
а индекс ф — к фактической.
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Таким образом, даже в практически нереальном случае полного 
исключения других источников ошибок влияние дрейфа чув
ствительности ДОЛЖНО быть меньше бо. Qj й. Поскольку последняя 
обычно не превышает 5% (0,05), ошибки анализа, связанные с этим 
параметром, должны составлять 1—2%. Это весьма жесткое ус
ловие всегда должно учитываться при планировании измерений.

Влияние дрейфа чувствительности на точность анализа в общем 
виде было установлено выше. Рассмотрим этот вопрос для неко
торых частных случаев.

Чтобы оценить зависимость дрейфа чувствительности уста
новки от ее коэффициента разделения и относительного содержа
ния мешающего элемента в анализируемой пробе, сначала будем 
считать, что относительная величина дрейфа чувствительностей 
во всех режимах одинакова, т. е.

бг|. . =  б г). (6.148)

Введем коэффициенты У\ и К2, показывающие, во сколько раз 
относительные ошибки анализов элементов Q» и Q2, обусловлен
ные дрейфом чувствительности, окажутся больше относитель
ного дрейфа чувствительности установки:

Ki (6.149)

(6.150)

Учитывая в формулах (6. 139) и (6. 140) условие (6. 148), 
получим

Yi  -  -7—Ч т У2ЛйТЛй) +  (й+1) +  С02+1> (6.151)~ Ч

К2 =  тг^ - гг/ 2 В ( 0 + ш +  1) +  ш2+  I. (6.152)

На рис. 69 приведены графики зависимости функций Уг и У \  

от относительного количества мешающих элементов Л и В для 
различных коэффициентов разделения, из которого видно, что 
ошибки анализа из-за дрейфа чувствительности установки воз
растают с уменьшением коэффициента разделения и с увеличе
нием количества мешающих элементов. Особенно резко эти ошибки 
возрастают для коэффициентов разделения, меньших 3. Влияние 
мешающего элемента носит линейный характер.

сГем больше в пробе мешающего элемента, тем более высокий 
коэффициент разделения необходим. Однако, как видно из рис. 69, 
увеличение коэффициента разделения от 5 до 10 не приводит к су
щественному снижению ошибки анализа в связи с дрейфом чув
ствительности.
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Таким образом, если дрейф чувствительности одинаков по 
относительной величине, коэффициент разделения установки дол
жен быть не менее 3. Если увеличение коэффициента разделения 
приводит к ухудшению чувствительности, то, очевидно, не имеет 
смысла увеличивать его до значений, больших 5.

При использовании кон

Рис. 69. Зависимость относительных ошибок 
(#1 и уг) анализа от относительного количе

ства мешающих элементов А н В.
Шифр прямых—коэффициент <•> разделения уста

новки.

кретных измерительных 
установок и методов ана
лиза зависимость дрейфа 
чувствительности в разных 
режимах измерений может 
отличаться от рассмотрен
ной выше, поэтому ее 
нужно специально иссле
довать.

Так, например, для вы
яснения зависимости дрей
фа чувствительности на 
установке ЛАС в разных 
режимах исследованиями 
установлено, что в боль
шом диапазоне коэффи
циентов разделения (от 
1,05 до 8) величина V, 
равная

У д  , (6.153)
/*Ra

оказывается постоянной 
для данного энергетиче
ского уровня Е0 начальной 
дискриминации гамма-лу
чей. Повышение Eq приво
дит к увеличению V.

Обработка данных по 
137 парам xTh и хл,. изме-

репных на установке ЛАС, показала, что между этими величинами 
при начальной дискриминации гамма-лучей свинцовым фильтром 
толщиной 2 мм существует зависимость

ктн =  0,32 У ъ »  4- 0,028: (6.154)

Величина хтьв =  0,0028 по физическому смыслу соответствует 
значению HTh при полном отделении гамма-лучей радия (xRa =  0).

Для практических целей малой величиной кть„ можно пре
небречь. В этом случае

*Th =  V
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Абсолютную величину дрейфа коэффициентов приведения для 
установок, в которых они связаны зависимостью типа (в. 155), 
можно определить дифференцированием этой формулы:

Ох — 1/2 'На
Th ' 2 х Гь * (6.156)

Из последнего выражения легко найти зависимость между 
относительным дрейфом величин:

бKTh (6.157)

Зависимость типа (6. 155) имеет теоретическое и практическое 
значение; в частности, как будет показано далее, благодаря при
менению формулы (6. 155) можно определить оптимальный ко
эффициент разделения в связи со статистическими ошибками.

С помощью выражения (6. 155) можно по xTh рассчитать ве
личину иКа. Это позволит не только существенно уменьшить за
траты времени на определение рабочих коэффициентов, но и оце
нить xRa точнее, чем по результатам непосредственных измерений.

Очевидно, что если зависимость типа (6. 155) устанавливается 
для конкретной установки на основе корреляции многочисленных 
опытных данных, то xRs по xTh или ить по xRa определяются 
по найденной зависимости значительно точней, чем по результа
там однократного измерения одной из этих величин.

Принимая, что для дрейфа чувствительности справедлив за
кон (6. 155), находим с помощью выражений (6. 143) и (б. 144) 
зависимость относительной ошибки анализа (6^ , о J  от отно
сительной ошибки дрейфа чувствительности одного из и (напри
мер к,):

X _д 2 - f  Лш
°<?1,Д “  v*i 2 (<d — 1) * (6.158)

 ̂  ̂ ö 2В с со -|- 2ß
0(?2, д ^  °*1 2 (<ü — 1) ”  Ü*2 0) — 1 * (6.159)

В качестве примера оценки влияния дрейфа чувствительности 
установки на точность анализа рассмотрим случаи анализа проб
с коэффициентом разделения ю = 3  при • =  2 (проба № I) 
и ~I1l — 2 (проба № 2).

Если относительный дрейф чувствительности одинаков и равен 
то для пробы № 1 по рис. 69 или по формулам (ö. І5І) и (6. 152) 

находим

V a  =  2’96Т)’
^Qlh Ä
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а для пробы № 2
Öqr2 — 2,66^,

В случае закона дрейфа чувствительности типа (6. 155) по фор
мулам (6. 158) и (6. 159) находим, что для пробы № 1

ч ^ 1-16KRa
И

Ч ь  =  1.46KRa’
а для пробы № 2

X  л  л їOęRa -  и,ии«Ra

fi oneПЛ =  .1 UU.aЧІП ' ЛКа

49. Влияние статистических флюктуаций скорости счета
на точность анализов

Сначала рассмотрим случай анализа «пустой» пробы (Qi — 
=  О* =  0). Так как при этом согласно выражениям (6. 139) и 
(6. 140) дрейф чувствительности измерительной установки можно 
вовсе не учитывать, общие ошибки анализа Qi и Q2 будут равны

„ . _ V2 ,  /  <й*Фі , Ф*
°* (ш— 1) Ні, і у  ć2xi *

(6.160)

V  2 ,/■ < *> !, Фг 
°* (о)—1)тп.2| /  t\ (6.161)

По формулам (б. 160) и (6. 161) можно (см. часть 2) определить 
пороги чувствительности анализов на элементы Qi и Q3:

L q 1 =  3 o 0tQ li (6- 162)

Lp;- — 3cr0?Qi» (6* 163)
Далее рассмотрим вопрос о выборе для многоканальных уста

новок оптимального полного времени измерений Г0, а для уста
новок с раздельным счетом по каналам или видам излучений — 
наилучшего соотношения времен наблюдений:

т0 =  А  (6. 164)

при
Т0 =  /, +  t t. (6. 165)
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Будем считать заданными или известными следующие пара
метры:

я) требуемую точность анализа, заданную, например, уравне
нием средней случайной ошибки вида (б. 145);

б) среднюю величину абсолютных ошибок, не связанных со 
статистическими флюктуациями счета Vq. (ошибки в связи с дрей
фом чувствительности, различием физического состава проб и 
эталонов и т. п.), которые приближенно пропорциональны изме= 
ряемой величине:

V q . =  \ Q i ;  (6.166)

в) параметры установки гь/. v.*.
Для дрейфа чувствительности выражение (6. 166) выводится 

из уравнений (6. 139) и (6. 140); для других нестатистических 
ошибок подобная закономерность может быть также доказана 
теоретически.

В случае, когда активность анализируемых проб много выше 
фона, величины т0 для элементов Qu Q2 соответственно равны 1

т -  гі 
0,1 a J /V

(6.167)

Тл. і (6.168)

где
•7 i f  1 -föM
Z l=  V і -f л ’ (6.169)

Величина Z. мало зависит от А, Так, при изменении Л от 0
до оо величина Zx изменяется от 1 до 1/ ю. Поскольку « обычно 
не выше 5, величину 2Х в среднем можно принять равной 1,5.

Для слабоактивных проб оптимальные отношения времен со
ответственно равны

Ч 1 -  — - (6.170)

т°.*~ X, ’ (6.171)

где
(6.172)

Очевидно, что
Т0, 2 Т0. 1« (6. 173)

1 Формулы (6. 167) и (6. 168) получены из уравнений (6. 137) 
обычным приемом нахождения минимума функций.

и (6.138)
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При необходимости выбора из двух только одного значения т 
выбирают наибольшее, т. е. в нашем случае x0t2. 0

Если в уравнениях (6. 137) и (6. 138) Д и i 2 выразить через т 
и Г и решить их относительно Т, то для элемента Q, полное 'времЛ 
анализа составит

гр _ Qifі

где
(6-174) 

(6.175)

Аналогично для элемента Q<
— _ Q2fz
' 2 ~  S.2 »Чі 2V2 ,C T  ,А* L

где

h  =
і

((О—1)« V i + в + у Щ в _  ( V h - V T + J ?

(6. 176) 

(6.177)

Величины fj и /» являются функциями коэффициента разде- 
лени я установки и относительного количества мешающего эле
мента.

На рис. 70 приведены зависимости Д и / 2 от ш для различных 
значений А (от 0 до 5), вычисленные для установки, в которой 
и и 2 связаны зависимостью типа (6. 155) при V =  0,35.

Так как при прочих равных условиях величины Д и / 2 пропор
циональны полному времени анализа, то очевидно, что мини
мальное значение этих величии / наиболее выгодно. Из рис. 70 
видно, что Д принимает минимальное значение при со — 4 практи
чески независимо от относительного количества мешающих эле
ментов, а / 2 — также при со = 3,5-f-5,5 — в зависимости от коли
чества мешающих элементов.

С увеличением коэффициента разделения от 5 до 10 резко уве
личивается величина Д, а следовательно, и 7\; однако это мало 
сказывается на / 2 и Т 2.

Таким образом, можно считать, что в рассматриваемом случае 
величина оптимального коэффициента разделения практически 
равна 4.

Для установок с другим законом зависимости х, от х 2 опти
мальный коэффициент разделения может быть установлен анало
гичным образом.

Для расчета продолжительности измерения допустимую 
ошибку анализа /-го элемента необходимо расчленить на ошибки 
статистического ап. и нестатистпческого Vq, характера

У j i  н. с т  1

< 4 ,  .  =  У  Ч ,  в, сг +  V %  <6 - 178)
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и в формулы (6. 174) и (6. 176) вместо ал и <ь подставить
І» СТ 2* СТ

соответствующие значения из выражения (6. 178). В этом случае

Тг

Т*

Q ih (6.179)

(6.180)

Рис. 70. Зависимость величин fx и /, от коэффициента разделения 
установки для различных значений А и В при анализах радия и тория

на установке ЛАС.

Рассматривая формулы (6. 175), (6. 177)—(6. 180), можно за
метить, что полное время анализа зависит от содержания анали
зируемого элемента, относительного количества мешающего эле
мента (А или В) и параметров установки.

Исследование функций (6. 179) и (6, 180) показывает, что за
висимость полного времени анализа Т от содержания определяе
мого элемента такова, что почти в пределах порядка определяемой 
величины время Т может быть принято (с погрешностью около 
20% общего времени) постоянным. Подобная зависимость полного 
времени анализа удачно сочетается с основным требованием мето
дики массовых анализов — ее стандартностью, так как полное 
время анализа для нескольких классов содержаний определяемого 
элемента может быть одинаковым.



Зависимость полного времени анализа от относительного 
количества мешающих элементов часто можно учесть заранее, так 
как обычно это отношение (по крайней мере с точностью до 
V2 порядка) известно.

Из двух значений полного времени должно быть выбрано одно. 
Если необходимо определять один элемент (например, при бета- 
гамма-анализе только уран), выбирают Т для соответствующего 
элемента. Если же необходимо достаточно точно определить оба 
элемента (сл и Q2), из двух значений Т выбирают наибольшее-— Т%.

Уравнения (6. 179) и (6. 180) показывают, что величины 7\ и 
Т 2 для данных /х и f 2 имеют максимумы соответственно при содер
жаниях

Q l > 1/3?
0n- Ol, н

* 'О-Ol, Н
______ ^°’ 02, иV2, max 1 /—о

л 2
"Qi

V °ó. 02|І1- Л02
равные соответственно

'Г _
1 1. шах o« /я А я 1 / "  а 2 а 2 \

- u ,  І Iа». 9,, „öo, 9,. н ■+ -о, <?!, в К Ч  Oi,н “ 0 J

(6.181) 

(6.182)

(6.183)

^2 , max —
fz

2n,, 2 К  9,  Д  9 , „ +  °о. 9,_ н Y  бо. 9j, н “  4 ,  )
. (6.184)

В предельном случае (б0,Qfti =  AQ/) получим выражения для 
наибольшего максимального полного времени:

h
Т 1. гаах —

Т  — * 2, max

24l. 1°о, 9,. „6о. О,, н ’

_______ [z_______
2 П 1* 2 0 °* Q2 , И ^ 0 , ^ 2 ,  Н

(6.185)

(6.186)

В случае, когда AQf >  öo.o/tii добиться заданной точности,
не снизив до необходимой величины аппаратурные и физические 
ошибки, даже при бесконечно большом времени наблюдений не
возможно.

Используя рассмотренную общую теорию оценки случайных 
ошибок анализа двукомпонентных проб, можно определить опти
мальные условия анализов в различных практических случаях.

При анализах на уран бета-гамма-методом формула для слу
чайной абсолютной ошибки анализа в связи со статистическими 
флюктуациями счета имеет вид:

ои =  У Iіо\ +  ( l -  l)Vj,v, (6.187)
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и Ga __ средине абсолютные ошибки измерения бета- и 
» а к т и в н о с т и ;  / -  рассчитывается по долям урана в обшем 
излучении урано-радиевого ряда по бета- (ав) и гамма-(а,,) излу
чениям с помощью формулы

/ =  ^ -  (6-188)

Относительная ошибка анализа на уран (X. Б. Межиборская 
и др., I960) равна

l - ( l - l ) A y / A ß (6.189)

где 6 ^  и 6^ — относительные ошибки измерения бета- и гамма- 
активности проб.

Из уравнения (6. 189) видно, что относительная ошибка анализа 
на уран при прочих равных условиях возрастает с увеличением
отношения гамма-активности к бета-активности а следова-
тельно, с увеличением как коэффициента радиоактивного равно
весия между радием и ураном, так и содержания тория.

Ошибка анализа на уран минимальна для проб, не содержа
щих радия и тория.

Пользуясь выражением (Ь. 137), формулу (6. і89) можно за
писать также следующим образом:

Г І2- ле
ГГ. . —  w U

-ти f ‘i (ßl’lu (ß)
4- ff— 1)4—^?—  +

+ 2 / 2 0 ,ß
*2 (V)'JO(y) 

( / - 1 ) 2  Фу
4   ̂ л

. (ß)'nu(ß)

(6.190)

Полагая в выражении (6. 190) A$ — Av находим ошибку 
cr0t и* Эта величина составляет порога чувствительности анализа 
на уран, поэтому может быть использована для его определения.

Если при бета* и гамма-анализе определяют только уран, то, 
согласно выражению (6. 167), оптимальное отношение времен бета- 
и гамма-измерений следует определять по уравнению

*2 (у) 
*l(ß)

(6. 191)

где р _отношение чувствительностей установки по бета- и гамма-
излучениям, т. е.

№ Ä JÜÜJW. (6. J92)
Чи w ’
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са „ 5  — рассчитываются по значениям долей aß и av, коэбгЬ 
цпента равновесия К между радием и ураном и коэффициента 
нирования « с помощью выражении

+  (1 Яр) К  (1 ct), (ß

n v +  (1 a Y) К  (1 Ot). (ß . J g ^

_Г-* - ----
г

Рис. 71. К определению оптимального отношения времени изме
рения у (t2 (у) к ß (/j (ß) активности в зависимости от р отношения 
чувствительности установки по бета-лучам [т]и fß)j к чувствительно

сти установки к гамма-излучению [т|и ^  ].
Шифр кривых—коэффициент радиоактивного равновесия К, исправленный

на эманирование /Cj =  К (I — а).

Так как обычно і ^  2, Др ^  0,5, ау ^  0, то выражения (6; 193) 
и (6. 194) упрощаются следующим образом:

__ 1 +  А' (1 — а)
3  9  —  О »

=  /С (1 — а) =  Ki.
Используя последние выражения, находим

Т. м =  -І . У — ----- (6.195)
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Полное время анализа находят по выражению (6. 174), в ко
торое подставляют соответствующие данному случаю величины

Т= Qu!\- ,  (6.196)
%  Л

где
к =  [/ V +  (/ -  О VWyf (6.197)

Рис. 72, График зависи
мости функции гл от р.

Шифр кривых — величины 
К* *  — а).

или, учитывая выражения (6. 193) и (6. 194),

h  =  2 (1 +  Kj) +  i i K t  +  (1 +  K j .  (6. 198)
На рис. 72 приведен график функции /х для различных значе

ний Ах и р.
По формуле (6. 183) максимальное полное время анализа равно

h (6.199)Т =1 max
2т1и (в)а о. и , ц[^о, и , н +  У * 1  и. н ~  Аи1

При планировании измерений время анализа во всех случаях 
целесообразно выбирать по максимальному полному времени, что 
создает некоторый резерв точности, учитывающий другие непред
виденные источники ошибок. Принятое время анализа может быть 
снижено (но не менее чем до 1 мин) лишь при измерениях актив
ности проб с низкой или очень высокой концентрацией урана.

Рассмотрим, например, расчет затрат полноги времени на ана
лиз при следующих условиях: бета-измерения выполняются на 
установке ДП-100 при чувствительности т)и(р) — 10 000 импімин 
на 1 % урана в равновесии (тарелка с пробой находится под счетчи
ком СТС-6), гамма-измерения — на той же установке при чувствн-
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тельности на навеску 200 г Ли (-у) — 2000 импімин. на 1% урана 
в равновесии (проба в стакане и фильтр расположены вокруг счет
чика СТС-6).

Допустимая погрешность рассчитана по уравнению crU(I1 *= 
=  J,7*i0”3+0,03QU, а величина Аи п =  0,02. 

п  юооо -
При u =  -‘2qoo “  ^ вРемя исследования

г р   Qu/i___________________
“  Ю41(1,7.10-* +  0,03Qu)2 -  (0,02Qu)8J *

Максимум Т согласно уравнению (6. 181) наблюдается при

є« - і / і5 Щ 5 - 0-076%
и равен в соответствии с формулой (6. 183)

• V ________________________________________ f l ________________________________________ _____ . U

* шх 2.1.10*. 1,7. IO"3 [0,03 +  V (0,03)2 — (0,02)2] “  1,78*

Распределение времени на бета- и гамма-измерения согласно 
выражению (6. 195) должно быть следующим:

т 1 е 1 /  1,и ■/ /Сі
1+ tfl

Для обычных проб ( K l  =  1) при \ i  =  5, =  18 и t0iU =
=  1,13, а для проб с резким избытком радия (Ki =  5) при u =  5, 
h =  72 и те?и =  1,46.

Полное максимальное время анализа в случае Ki =  і равно

T'nmx =  -Щ  ~  10 МШ

при следующем распределении по видам излучений: /і<р) — 
=  4,7 мин, /2 (у) ^  5,3 мин или, округляя, по 5 мин на измерение 
излучения каждого вида.

Для Ki =  5 при fu«) =  16 мин и f2(ß) — 24 мин

Т max ~  jjyg ~  0̂ M U H .

На рис. 73, где показана зависимость изменения полного вре
мени анализа от содержания урана для различных Ки видно, что 
кривая относительно максимума некритична и имеет своего рода 
«плато» времени, простирающееся почти на порядок измеряемой 
величины.

Произведем аналогичный расчет времени бета-гамма-анализа 
навески 200 г в стаканах на сцинтиллящюнной установке ЛАС
364



'Шифр кривых'— коэффициент, радиоактивного равновесия К,
о „енний на эманырование.

Для равновесных - проб (УС, =  1 н ц =  0,25) Д =  6,25, дляличина т0> и Для этих случаев 
время-анализа Т для 

і большая
9

гамма*из-
1 MUHtZЛетчиком (r]U(ß) =  104 имп ЛАС, то



Для р =  0,06 И Кх =  1 fl =  5, а полное время анализа Т 
=  3 мин (при т0; и — 0,12). Приняв j2(Y) равным 1 мин, получим, 
что t\ (ö) составляет 2 мин.

Ошибки определения радия и тория по различным методикам 
можно подсчитать по формулам (6. 137) и (6. 138), полагая в них 
Qi =  Qr3 и Qo ~  Qih-

Оптимальное отношение t<i (Y)/ h <Y) зависит от задач иссле
дований. Если необходимо более точно определить элемент Оь 
величину т0 рассчитывают по формуле (6. 167); формула (6. 138) 
используется в случае, когда определить более точно нужно Q2. 
Для слабоактивных проб т0 выбирают аналогично по формулам 
(6. 170) и (6. 171).

Полное время анализа определяют так же, как в случае бета- 
гамма-анализа.

§ 50. Ошибки радиометрического анализа 
многокомпонентных проб

В качестве примера рассмотрим способ оценки ошибок для 
случая радиометрического анализа концентраций урана, радия, 
тория и калия по результатам измерений активности в 4 дифферен
циальных режимах дискриминации гамма-излучения.

Например, по данным измерений гамма-активности пробы Л1( 
Л 2, Л з и Ал в 4 каналах установки ЛСУ-5К содержания урана Qu, 
радия Qr2? тория QTh и калия QK рассчитывают с помощью рабо
чих коэффициентов Q(j по следующим формулам:

Qu =  «1. и-̂ Х +  ° 2 , и^ 2  +  Аз, U^3 +  а А, и^4» (6- 200)
Qlia — а\, Ra-̂ 1 +  а2, Râ 2 +  Я3| ЯаЛ3 +  Râ 4» (6.201)
Q T h =  öl, Т і И і  +  Я 2> +  Я з ,  Т і И з  +  ß 4 ,  T h ^ 4 >  (0- 202)
Qk “  аі, к^ і "Ь ß2, к-^2 +  Яз, кДз +  аі, к^4- (0. 203)

Полагая, что все значения активности определяются незави
симо, для ошибок анализа можно записать следующие выражения:

аи =  У  я?, иол, +  я2, uüA g +  я3і иоЗі, +  (Ąt (6. 204)

(6.205)

(6.206) 

(6.207)
В формулах (6. 204)—(6. 207) ошибки определения активности 

рассчитаны по уравнению (6. 85).
Предположение относительно независимости ошибок измере

ния активности в разных каналах для установок каждого типа
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должно быть проверено экспериментально. Если окажется, что 
какой-либо фактор (например, изменение питающею напряжения 
н т. п.) обусловливает зависимость между одновременно измеряе
мыми активностями \  в формулы (6. 204)—(б. 207) необходимо 
ввести дополнительные слагаемые.

ГЛАВА 13

СИСТЕМ АТИЧЕСКИЕ ОШИБКИ 
ПРИ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ИЗМЕРЕНИЯХ

При радиометрическом анализе допускаемая систематическая 
ошибка исчисляется первыми единицами процентов от измеряемой 
величины. Поскольку число возможных причин систематических 
ошибок велико, необходимо еще до начала измерений принять 
все меры, чтобы по возможности точнее учесть влияние этих 
ошибок.

XXXV. ОШИБКИ ИЗМЕРЕНИЙ СКОРОСТИ СЧЕТА

При измерениях скорости счета систематические ошибки воз
никают в связи с ограниченной разрешающей способностью измери
тельной установки.

Наличие просчетов импульсов приводит к занижению скорости 
счета (см. часть 2).

Теоретически просчеты импульсов происходят при любой ско
рости счета, отличной от нуля, практически же до определенной 
величины і» просчетами импульсов можно пренебречь.

Если отклонение от линейности (нелинейность) не должно пре
вышать Ó, (%) для установки с мертвым временем т, то

* B < W  (6- 203)

Систематическая ошибка в скорости счета может бы і ь обуслов
лена и систематическими ошибками счета времени. Б практике 
радиометрических измерений такой случай довольно редок, по
этому далее не рассматривается. Заметим лишь, что секундомеры 
или другие приборы для измерений интервалов времени, нзобхо- 
димо систематически проверять. Это замечание особенно относится 
к различного рода таймерам, у которых изменение номиналов кон
денсаторов и сопротивлений соответственно изменяет постоянную 
времени.

1 Наличие зависимости между чувствительностями по всем каналам при 
изменении питающего напряжения на приборе ЛСУ-5К установлено эксперимен
тально.
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XXXVI. ОШ ИБКИ И З М Е Р Е Н И Й  А К Т И В Н О С Т И

При измерении активности систематические ошибки могут воз
никнуть по многочисленным причинам. Рассмотрим основные из 
них.

§ 51. Ошибки в связи с просчетами импульсов
Нетрудно показать, что относительная ошибка измерения ак

тивности в связи с просчетами импульсов для установок с непродле- 
вающимся мертвым временем равна

в* Т =  =  VI* (А -  <2з) (1 -  Фтэ), (6.209)л0

где A q и  А — активности, рассчитанные соответственно при вве
дении поправки на просчет импульсов и без ее введения; г\0 — чув
ствительность установки; тэ — мертвое время.

Если просчеты импульсов всегда снижают скорость счета, то 
при измерениях активности, как следует из уравнения (6. 209), 
возможно как ее занижение (А >  Q3)» так и завышение (А <  Q3) 
в зависимости от соотношения активности А пробы и номинала 
эталона

Если содержание радиоактивного элемента в эталоне равно 
активности пробы, последнюю определяют безошибочно незави
симо от величины просчетов импульсов. Относительная ошибка 
измерения активности бд - может быть меньше и больше относи
тельной ошибки скорости счета, не исправленной на просчет

Эффект уменьшения влияния ошибок в связи с просчетами Им
пульсов (бд т <  6it т) будет иметь место при условии

— Q3| (1 +  ArfoT3)t (6.210)
а эффект увеличения (бдт > б /;т) при

А <  \А — 1 (1 + Лпо^э). (6.211)
Так, при измерении активности пробы А =  1,2%-экв 

с эталоном Q3 =  1% урана на установке с параметпями ^ ана 
-  iö’ импімин на 1% урана, тэ =  5*10“0 мин и фоне й  Z  
= 50 импімин относительная величина ö,t т просчетов имп Ф ~~ 
равна 4,7%, а ошибка в определении активности б>. пУ*льсов 
что просчеты не учитываются, составляет всего 1 % т шго> 
случае эффект просчетов при определении активности Є‘ В ?том 
в 4,7 раза. ослаблен

Если в формуле (6. 209) пренебречь величиной nnrv>
Фт =  0 и обозначить АА =  А — Q3> то для бд  ̂ 0 0?°В

(6 . 212)
То =

0,01 
Чо ДЛ
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По формуле (6. 212) построена номограмма (рис. 74); с ее по
мощью легко оценить предельную разность АЛ, до которой влия
нием просчетов импульсов при измерениях активности можно пре
небречь. Например, если активность измеряется при использо
вании установки с чувствительностью т|0 =  104 имгимин на 1% 
урана в равновесии, то при 
тэ =  5 - і 0 с мин по HON 
грамме (см. рис, 74) можно 
найти, что АЛ — 0,2%-$кв 
урана. Это значит, что отно
сительная ошибка измерения 
активности в связи с просче
тами импульсов превышает 
1% только в случаях, когда 
разность активности пробы и 
номинала эталона будет боль
ше 0,2 %-экв урана. В частно
сти, если эта разность состав
ляет 0,5%‘Жв урана, просчет 
импульсов обусловит относи
тельную ошибку в определе
нии активности, равную 
0,5: 0,2 =  2,5%.

§ 52. Ошибки, зависящие 
от используемых эталонов

Номиналы серийных эта
лонов <2Э, не имеющих инди
видуальных паспортов,всегда 
имеют некоторую системати
ческую ошибку AQ3, которая 
является случайной по отно
шению ко всем эталонам дан
ной серии. Кроме того, в эта
лоне могут находиться при
меси других радиоактивных
элементов: в эталоне урана — примеси тория и калия, в эта
лоне тория — примеси урана и калия и т. д.

Необходимо иметь в виду также ошибки, возникающие в связи 
с эманированием эталона, а также с различием в плотности ис
пользуемых для измерений эталона и проб.

При относительной ошибке номинала эталона 6рэ относи
тельная систематическая ошибка измерений активности проб, 
определенной с применением этого эталона, такова же:

Ьа = -А° А*  - =  6Q3- (6.213)

Рис. 74. Номограмма однопроцентных 
просчетов импульсов при измерениях ак
тивности А с эталоном в зависимости 
от чувствительности Т| и мертвого време

ни т установки.
Шифр кривых — величніш ДЛ =  А — 0Э
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Поэтому, если обнаружено, что абсолютная систематическая 
ошибка определения активности пропорциональна измеренной 
активности, необходимо прежде всего обратить внимание на 
правильность номинала эталона.

Рассмотрим ошибки в связи с наличием радиоактивных при
месей в эталоне.

Обозначим количества примесей тория (в равновесии) по от
ношению к номиналу эталона в урановом эталоне через

Є =  QTh (ip (6.214)
Qu *

а урана (в равновесии) в эталоне тория через
. _  <?U(Th)

Qth ’
(6.215)

Если истинное содержание урана в эталоне равно Qu» ис“ 
правлеиный на наличие примесей тория номинал при измерениях 
по бета-излучению составляет

Qu О) =  Qu 0  +Cße), (6. 216)
а при измерениях по гамма-излучению

Qu(v) =  Qu(l + С Ж  (6.217)
где Cß и Су — урановые эквиваленты тория по бета- и гамма- 
излучениям.

Аналогично для торцевого эталона, имеющего примеси урана,

Qtti (ß) =  Qu ( 1 » (6* 218)

<2xh(Y) =  Q u ( l  +  £ ) -  (6.219)

Если, кроме того, необходимо выразить результаты изме
рений активности в % эквивалентного урана в равновесии, в ве
личину номинала эталона необходимо еще ввести коэффициенты

=  aß +  (1 -  uP) (1 -  а,) Кэ, (6. 220)
Sy =  av +  (1 — flY) (1 — Ct3) к э, (6. 221)

где öß и av — доли бета- и гамма-излучений урана в общем из
лучении элементов урано-радиевого ряда; аэ — коэффициент эма- 
ннрования эталона; К9 — коэффициент радиоактивного равно
весия между радием и ураном в эталоне.

Все величины, необходимые для введения поправок За и Sv 
(за исключением aß и яу), обычно указаны в паспортах эталонов!

Знание точных значений aß и aw в формулах (6. 220) и (6. 221) 
не представляется необходимым, так как ошибка (ASß) в опре-
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делеііи» Se-зависит от ошибки (Д«(>) rw w .W  'Ą
разом:

ASß — АCta II — /<* () — 'y,j j,

■ > *>
Например, если /(э (1 — a j  (/rMlOJW/jW 'j\

йЄМ на ±0.2, то при отклонении m m m m  ы
в определении величины S« составит вадо д'ишв

Приведенные рассуждении тем более о .<>
бок Ä5Y, так как сама величина яу обшво г.

Таким образом, при измерениях жшъу/у м  ь ^ ^ V -ю 
мулу подставляют не истинный поминал слалом  £ 
фиктивное значение, в котором учитываются

і i x »  > ^ / V

правки.
Выражения (6. 218) и (б. 219) свидетельствуют« '^v 

существенное значение имеют примеси урана и рахия г туїїі&зьх. 
эталоне. Так, например, если в эталоне тория содеря^гтся радня 
5% отн. тория, чувствительность при измерениях по бэта-лучах 
(Ср =  0,2) будет завышена на 25%, а по гамма-лучам (CY == 9,-̂ ) 
на 12,5%, что недопустимо. Наличие же примеси тория в эталоне 
урана — радия в количестве 5% отн. в тех же условиях обусловит 
завышение чувствительности на 1 % при измерениях по бета- 
лучам и на 2% по гамма-лучам.

Таким образом, требования к чистоте ториевых эталонов 
должны быть более жесткими, чем к чистоте урановых эталонов.

При особо точных анализах необходимо учитывать также на
личие в эталонах калия. Поправки на калий можно вводить по 
формулам, аналогичным выражениям (6. 216)—(6. 219), с учетом 
бета- и гамма-урановых эквивалентов калия.

§ 53. Ошибки в связи с наличием в пробах 
искусственных радиоактивных элементов

Продукты ядерных реакций, возникающие при испытаниях 
расщепляющихся материалов, попадают в атмосферу и затем выпа
дают на земную поверхность. Таким образом, в пробах, отоб
ранных с поверхности (например, при металлометрических съемках 
и др.), могут оказаться искусственные радиоактивные элементы.

Геологические пробы, содержащие искусственные радиоактив
ные элементы, обычно обладают аномальной бета- и гамма-актнв- 
ностыо при нормальной альфа-активности. Это обстоятельство 
принимается за основной критерий отбраковки проб, обладающих 
искусственной радиоактивностью.

Если проба не содержит значительных количеств калия, 
естественный радиоактивный изотоп К40 которого также не об
ладает альфа-активностью, то, пользуясь балансами альфа-бета- 
гамма-активности, можно построить график (рис. 75) соотноше
ний активности проб, соответствующих искусственной радио-
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Рели по величинам альфа-, бета- и гамма-актип., 
в заштрихованную зону (см. рис. 75). 

проба поп Д<іі<імвт „р^усственной радиоактивностью. ПлИлПо-
aunv \u». рис. /О), она. по. заштрихованную _^оактивностыо. Подобны* "■'“Г "попадает в „^«сственнои V®* „ обычными приемам»

° Р£ ю м У ^  о б л а д а е т ,и с и У св е  у т ь 1 о а к т и в Н ы е  э л е ш Д

$ £ * г ’«-® “ „srSÜSS»'»«<*«P*»‘Mf?» p o 6»« »Р»“Г  " "
•JSU 5 -  ” ’•

Рис. 75. График соотношений альфа*, бета* и гамма* 
активности в пробах, обладающих искусственной радио
активностью (заштрихована зона искусственной радио

активности).

§ 54. Ошибки в определении веса проб и эталонов

Если активность измеряют не в насыщенных слоях, то для ее 
определения в единицах эквивалентных концентраций радио
активного элемента эталона в скорость счета вводят поправку 
на вес пробы Рп и эталона Рэ.

Относительная систематическая ошибка измерения активности, 
обусловленная систематическими относительными ошибками взве
шивания пробы бПрВ и эталона 6ЭрВ, равна

ß s= ^э> о — п̂» в

В случае, когда относительная систематическая ошибка опР 
деления веса пробы и эталона одинакова, активность опреД 
ляется правильно независимо от величины ошибки взвешивая» • 
пели же взвешивание производят с постоянной абсолютн
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’̂̂ ГяГ.тностнТа"6̂  ff" °™*'пмьяая .....л е п и я  активности за счет неточности взвешивашГ"™3
*А . =. НИЯ Ра2:; 

’ Л (Л, + ов) ‘

опреде-
а
(6.224)

Обычно проба и эталон близки по secy. В этом случае система* 
тическая ошибка определения активности за счет неточности 
взвешивания практически равна нулю независимо от величины 
и знака систематической ошибки.



ЧАСТ Ь 7

ОЦЕНКА КАЧЕСТВА 
РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ АНАЛИЗОВ

ГЛАВА 14

ОБЩИЕ ПОЛОЖЕНИЯ
Результаты анализа считаются удовлетворительными, если 

они не содержат промахов, а уровень систематических и случай
ных ошибок не превышает допустимых значений.

Точность и правильность, анализов устанавливают по резуль
татам повторных, параллельных или контрольных анализов проб, 
отобранных из партии анализируемых или специальных эталонных 
проб. По этим данным определяют ошибки, обусловленные сум
марным действием всех возможных факторов, в том числе и ошибки, 
не учтенные теорией.

Для оценки уровня случайных ошибок производят повторные 
или параллельные анализы проб того же материала, который под
вергался рядовым анализам. Повторный анализ выполняют обыч
но после первичного, параллельный — одновременно с ним.

Повторные анализы для оценки уровня случайных ошибок 
производят, когда результаты анализа не содержат систематиче
ских ошибок, зависящих от времени, прошедшего между измере
ниями; в противном случае уровень случайных ошибок следует 
определять по данным параллельных анализов.

Методика повторных или параллельных анализов при оценке 
уровня случайных ошибок должна быть полностью идентична 
методике первичных анализов. Существенно также, чтобы эти 
анализы выполнялись одним и тем же аналитиком и па одной и той 
же измерительной установке.

Обычно в подобных случаях рекомендуется, чтобы повторные 
анализы выполнял другой аналитик. В этом случае общая ошибка 
анализа будет обусловлена не только случайными ошибками, но 
и так называемыми личными систематическими ошибками. Д ля 
разделения тех и других необходимы специальные исследования.

Контрольный анализ производят для выявления систематиче
ских ошиоок. Для этого используют метод, результаты исследо-



0яния которого не содержат систематических ошибок, а уровень 
случайных ошибок существенно ниже, чем при рядовых анализах. 
Контрольный метод радиометрического анализа должен быгь по 
возможности прямым (химическим, люминесцентным и т. д.).

Для всех повторных (параллельных и контрольных) анализов 
следует использовать материал основной пробы, но не дубли
ката.

Применение эталонных проб для контроля за качеством ана
лизов рационально в лабораториях, в течение длительного времени 
анализирующих однотипные пробы. Точность номиналов эталонных 
проб должна быть по крайней мере на половину порядка больше, 
чем для рядовых проб. Значительным достоинством системы кон
троля по эталонным пробам является большая оперативность 
оценки ошибок, особенно систематических.

В производственные лаборатории обычно поступают пробы, 
весьма разнообразные как по содержаниям определяемых и ме
шающих элементов, так и по вещественному составу. В этом 
случае контроль по эталонным пробам неэффективен, поскольку 
практически невозможно приготовить эталонные пробы, пред
ставительные по указанным выше факторам всем анализируемым. 
Кроме того, систематический анализ большого количества эталон
ных проб экономически нецелесообразен. В рассматриваемом слу
чае контроль за уровнем случайных ошибок производят с помощью 
повторных или параллельных определений лишь некоторой части 
анализируемых проб. Эти пробы подбирают с таким расчетом, чтобы 
они по всем факторам, влияющим па точность анализа, были 
представительны партии контролируемых проб. Особенно су
щественно подбирать пробы так, чтобы они по содержаниям 
определяемых элементов были распределены приблизительно рав
номерно во всем интервале определяемых концентраций.

Контролировать точность анализа по повторным или парал
лельным измерениям рядовых проб лучше, чем по измерениям 
эталонных проб, так как в первом случае определяется уровень 
случайных ошибок для проб различного содержания и состава; 
кроме того, при этом появляется возможность попутно выявить 
(по крайней мере в контролируемых пробах, а в ряде случаев 
и в пробах всей партии) возможные промахи.

При радиометрическом анализе можно сочетать достоинства 
обеих систем контроля за качеством анализа, поскольку аналогом 
эталонной пробы является эталон, применяемый для определения 
активности проб.

Для каждого метода анализа устанавливают величину допу
стимой случайной ошибки aQ) н в весовых процентах и система
тической ошибки Сп в относительных процентах. Величина oQt н 
задается непосредственно или уравнением средней ошибки вида 
(6. 145), определяющей ее уровень в зависимости от содержаний 
анализируемого элемента.
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Предполагается, что при математической обработке выполня
ются следующие условия.

1. Для каждой пробы ошибки результатов анализов по одной 
и той же методике не зависят друг от друга и распределены нор
мально. Выполнение первого условия обеспечивается шифрова
нием проб, передаваемых на контрольный анализ. Нормальность 
распределения результатов анализов одной и той же пробы прак
тически всегда имеет место при количественных анализах, т. е. 
в случаях, когда уровень средних случайных ошибок анализов не 
более 10%.

2. Результаты первичных и повторных анализов являются 
случайной выборкой из одной и той же генеральной совокупности. 
Это обеспечивается достаточной степенью дробления, тщательно
стью перемешивания и квартования материала проб.

3. В эталонных пробах точность номиналов достаточна для 
того, чтобы считать эти номиналы равными их математическим 
ожиданиям.

4. Средний уровень случайных ошибок или величина систе
матических ошибок линейно зависят от измеренной величины, 
что приближенно выполняется в случаях, когда содержания ана
лизируемого элемента в сопоставляемых пробах различаются 
не более чем на один порядок.

Чтобы оценить по соответствующим статистическим крите
риям, существенно ли различаются две средние величины, при
нимается уровень значимости 5%.

Для оценки качества анализов производится текущий кон
троль (для профилактики брака в процессе анализов), или приемоч
ный контроль (для решения вопроса о возможности приемки 
всей партии анализируемых проб). По данным текущего контроля 
можно не только своевременно предупреждать брак, но и опре
делять фактическую точность выполненных анализов; это опреде
ляет значительные преимущества данного вида контроля перед 
приемочным, который предусматривается действующими инструк
циями как единственный метод оценки качества анализов. Прие
мочный контроль следует применять лишь в случаях использо
вания весьма стабильной в работе аппаратуры, если при этом не 
ставится задача оценки фактически достигнутой точности анализов-

ГЛАВА 15

ТЕКУЩИЙ КОНТРОЛЬ 

XXXVII. КОНТРОЛЬ ПО ЭТАЛОННЫМ ПРОБАМ

При рассматриваемой системе контроля во все дни работы 
или по каждому циклу измерений наряду с рядовыми пробами 
периодически анализируют одну или несколько зашифрованных
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эталонных проб и для каждой эталонной пробы строят отдельную 
контрольную диаграмму (рис. 76).

На контрольной диаграмме проводят центральную линию 
(ЦЛ), соответствующую номиналу в эталонной пробе. Выше и ниже 
ЦЛ проводятся следующие линии:

верхнего (ВДП) и нижнего (НДП) допустимых пределов па 
расстояниях от ЦЛ по ординате ±2<т0і я;

верхнего (ВКП) и нижнего (НКП) контрольных пределов 
на расстояниях от ЦЛ по ординате ±Одн;

Рис. 76. Контрольная диаграмма.
/ — результат контроля; 2 — накопленная средняя.

верхнего (ВПС) и нижнего (НПС) пределов систематических 
ошибок на расстояниях от ЦЛ по ординате ±CHQ9.

По оси абсцисс контрольной диаграммы откладывают даты 
контроля.

Результаты контроля наносят на диаграмму в виде точек. 
По мере получения результатов анализов рассчитывают и наносят 
на график точки скользящей, или накопленной, средней, по кото
рым проводят осредненную прямую, служащую индикатором 
систематической ошибки.

Большая часть (68%) контрольных точек не должна выхо
дить за контрольные пределы ВКП и НКП, поэтому соответ
ственно выше и ниже каждой из контрольных линий должно 
находиться не более 16% общего количества контрольных точек. 
За пределами каждой из линий ВДП и НДП должно быть не более 
2,5% общего количества контрольных точек.
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Повышенное по отношению к указанным выше колйч 
точек за контрольными пределами указывает, что запас точ &0 
применяемого метода анализа недостаточен. НОсти

Запас точности рассчитывается по формуле

a Q, н

и должен быть не менее 1,2.
Фактическую среднюю ошибку 5 Ф рассчитывают по значе 

ни ям п результатов Xi анализов с помощью формулы

с к0ф =  Д(п+1) |/  ------ -------

‘В которой величину К(л+1) берут из приложения 4.
Определяя 5ф| необходимо учитывать, что даже при нормаль

ном уровне случайных ошибок вычисленное значение этой вели
чины может оказаться выше допустимой по следующим причинам,

1. Если среднее значение х отличается от номинала Q3I то

<гэ)2> 2 ( л , — *)2.

в связи с чем вычисленное значение 5ф станет выше истинного. 
Чтобы оценить истинное значение уровня средней случайной 
ошибки необходимо рассчитывать величину 5 ф раздельно по пе
риодам, для которых скользящие, или накопленные, средние 
не обнаруживают систематических смещений относительно номи
нала.

2. При малом числе наблюдений 5ф может случайно оказаться 
выше aQłJ1.

Вопрос об отношении фактически вычисленной и допустимой 
средних ошибок при малом числе наблюдений может быть решен 
с помощью критерия F (см. приложение 6). Согласно этому кри
терию величину Яф. можно считать существенно большей <Jq, h 
в случае, когда

F = - ^ ~  (7.3)
°Q , и

больше F табличного для /, =  п — 1 н / 2 =  оо при уровне зна
чимости q%. Поэтому анализы можно признать браком лишь при

]> Ф/iGq. hi (7* 4)
где

Фя -  у р  (7. 5)
Ниже приведены значения Ф>7для уровня значимости 5%, 

вычисленные по формуле (7. 5) и данным приложения 6.
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2 Фп п фп

2 . 1,96 17 1,28
3 . 1,72 21 1,25
4 . 1,62 25 1,24
5 . 1,54 30 1,20
6 . 1,50 40 1,18
7 1,45 50 1,16
8 . 1,40 75 U  4
9 . 1,39 100 1.11

10 . 1,37 150 1,09
• г»1Z . 1,33 200 1,05
1 А«i t 1,3 500 1.0

Пример. Для анализов на уран при содержаниях его 0,1% 
допустимая средняя ошибка равна 0,005% урана. По 7 диализам 
эталонной пробы с содержанием U, равным 0,1%, получена фак
тическая ошибка Яф =  0,007% урана. Из приведенных выше 
данных для п ~  7 находим ФЛ =  1,45, откуда

п =  1,45*0,005 =  0,0072% урана.

Таким образом, Флсг̂  ,łt поэтому результаты анализов
можно считать удовлетворительными.

Если скользящая, или накопленная, средняя показала, что 
за какой-то интервал времени результаты анализа систематически 
отклоняются относительно номинала, необходимо выяснить ха
рактер, причину и величину этого отклонения.

Так, если систематическая ошибка постепенно увеличивается 
со временем, это обычно указывает на неполадки в измерительной 
установке (изменение чувствительности детектора излучения 
и т. д.) или па постепенное изменение физического состояния эта
лонной пробы (эманирование и т. п.).

При превышении допустимого уровня систематической ошибки 
(например, 3% номинала) прежде всего необходимо доказать, что 
среднее значение из результатов анализов отличается от поминала 
не случайно.

Систематическая ошибка считается установленной в случае, 
когда

/ =  И г 1?».! уп (7.6)

больше табличного одностороннего /-критерия (см. приложение 3) 
для данного / =  п — 1 при уровне значимости 5%.

Пример. Оценить точность результатов анализа на уран бета- 
гамма-методом по эталонной пробе с содержанием 0,082% урана 
при Oq н — 0,005% урана.
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Для указанной эталонной пробы (полагая С„ — 3%; ординащ 
линий будут следующими:

ВДП =  0,082 +  2-0,005 =  0,092%;
НДП =  0,082 — 2-0,005 =  0,072%;
ВКП =  0,082 +  0,005 =  0,087%;
НДП =  0,082 — 0,005 =  0,077%;
ВПС =  0,082 (1 +  0,03) =  0,0845%;
НПС =  0,082 (1 — 0,03) =  0,0795%.

Положение линий приведено на рис. 76.
В табл. 7. 1 приведены результаты анализов эталонной пробы 

за первые 15 дней контроля.
Таблица 7.1

Результаты анализов эталонной пробы за первые 15 дней контроля

Дата
анализа

Результат
анализа

я*10_3%
Накопленная

сумма,
п- 1(Г3%

Накопленная
средняя,
rt-10”3% — 0,082 X 

X rt.HT3%

А2 -в|-л*10 в

22.06 84 84 84 + 2 4
23.06 83 167 83,5 4-1 1
24.06 85 252 84 -t-з 9
25.06 81 333 84,1 —1 1
26,06 82 415 83,0 0 0
27.06 75 490 81,7 —7 49
29.06 84 574 82,0 4-2 4
30.06 82 656 82,0 0 0

1.07 86 742 82,4 4-4 16
2.07 83 825 82,5 -И 1
3,07 86 911 83,0 4-4 16
4.07 81 992 82,6 —1 1
G.07 79 1071 82,4 — 3 9
7.07 85 1156 82,2 + з 9
8.07 88 1244 82,9 4-6 36

По данным табл. 7. 1 на рис. 76 нанесены контрольные точки 
и накопленные средние.

За 15 суток накопленная средняя превышает номинал на 0,9 X X 10_3% урана. Определим существенность такого превышения 
по формуле (7. 6):

, _  0,0829 — 0,082 , / т ?  
1 “  3,2* 10-» V lü

При расчете і использовано значение

5 156-10~fl 
15 3,2-10 '3 % урана
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(величина /((я-j-i) =  K\Q согласно приложению 4 принята равной 
единице).

По приложению 3 для /  *= 15 — 1 =■ !4 находим /табл =* 1,76. 
Таким образом, систематическую ошибку по 15 анализам можно 
считать незначительной.

Запас точности методики анализа, рассчитанный в соответствии 
с формулой (7. 1), составляет

_  0,005 ч 
Т ~  0,0032 “  1,0 °*

Если подсчитать накопленную среднюю с учетом данных, по
лученных за следующие 15 дней, она окажется равной 0.083% 
урана. Прямая, построенная по накопленным средним (рис. 76), 
явно указывает на завышение результатов анализов. Проверим 
такое предположение по /-критерию.

Поскольку величина за все 30 дней равна 2,8 • 10~3% урана,
4 0,083 0,082 -| /оТЇ і
t=  - '2,8-'lÓ-» '  30=  1,95‘

Табличное значение / для f =  30 — 1 =  29 равно 1,7. Теперь 
можно считать доказанным, что результаты анализа завышаются 
на 0,001 % урана, или на 1,1 % отн. В связи с тем, что такая вели
чина систематической ошибки меньше допустимой, ее влиянием 
можно пренебречь.

XXXVIII. КОНТРОЛЬ ПО ПАРАЛЛЕЛЬНЫМ ИЛИ ПОВТОРНЫМ
АНАЛИЗАМ ПРОБ

§ 55. Контроль за уровнем случайных ошибок
При контроле за уровнем случайных ошибок необходимо на 

основе сопоставления результатов основных и повторных (парал
лельных) анализов найти зависимость между средней ошибкой 
отдельного анализа и содержанием определяемого элемента. Зная 
эту зависимость, нетрудно рассчитать среднюю фактическую ошиб
ку анализа для любых содержаний, заключенных внутри исследо
ванного интервала.

При подборе проб для контроля необходимо учитывать, что 
случайные ошибки радиометрического анализа зависят от отно
сительного количества мешающих элементов. Отсюда следует, что 
при оценке уровня случайных ошибок пробы необходимо распре
делять на группы по интервалам относительных содержаний меша
ющих элементов, от каждой группы отбирать определенную часть 
проб для повторного или параллельного анализа и оценивать точ
ность раздельно для каждой группы проб.

Уравнение фактической средней случайной ошибки рассчиты
вают по результатам параллельных или повторных измерении 
с помощью корреляционного анализа (Б. Я. Юфа, 1960, І962).
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Для расчета уравнения средних случайных ошибок составляют 
специальную таблицу, в которой пробы целесообразно разбивать- 
на группы в порядке увеличения содержания определяемого эле
мента; величину интервала содержаний в группе следует выби
рать такой, чтобы число групп было не менее 5.

Для каждой группы должны быть рассчитаны средние содер
жания Q{ и средние арифметические ошибки 0; отдельного ана
лиза, по которым можно приближенно оценить, в какой мере 
зависимость между этими величинами линейна. Если внутри 
каждой группьышеется достаточное число проб и характер изме
нения средних Qi и указывает на явно нелинейную зависимость, 
уравнения средних случайных ошибок следует рассчитывать по 
соответствующим уравпениям нелинейных корреляционных свя
зей (В. И. Романовский, 1947).

Рассмотрим пример расчета уравнения средней случайной 
ошибки определения содержания урана бета-гамма-методом. 
Бета-активность определялась с использованием установки 
ДП-100, гамма-активность — установки ЛАС. Исходные данные 
приведены в табл. 7. 2,

В табл. 7. 2 рассчитаны средние содержания урана через ин
тервал 0,01 % и средние ошибки для каждой группы.

Рассматривая изменение средних ошибок и средних содержа
ний, можно заметить закономерное увеличение одной величины 
с увеличением другой. В некоторых группах эта закономерность 
нарушается, что может быть обусловлено малым количеством по
вторных анализов внутри групп или нелинейностью зависимости; 
последнее предположение маловероятно, так как содержания урана 
в целом различаются менее чем на порядок.

В последней строке табл. 7. 2 приведены общие для всех 132 
проб средние значения. По этим данным можно рассчитать сред
ние квадратические отклонения от средних:

ff, = ] / (Р — (б)2 = 1 /3 ,3 8 6 -1 0 -« -  (1,366)М0-« = 1,233 -10-*,
0(3 =  ] / Q3 _  (Q)* =  1/806,67-10-° — (23,71)2- 10-“ =  15,635-10'3

и коэффициент корреляции
Q 9-Q Ö  39,88-10-«-23,71-10-’ -1,366-10-э

Г e  “  15,635.10-3.1,233-10“8 "
Здесь уместно заметить, что, поскольку зависимость между 

случайной ошибкой измерений и измеряемой величиной по су
ществу статистическая, а не функциональная \  коэффициент кор
реляции между 0 и Q, как правило, существенно меньше единицы.

1 Между результатами анализов xi и у і зависимость функциональная, по
этому коэффициент корреляции между этими величинами обычно близок к еди
нице.
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Расчетные данные для оценки средней случайной ошибки анализов

Таблица 7. 2

№ п/п

Результаты
анализов,
л-1(Г3%

1сг
к ч0}а*0J 3̂ G =3 по

вт
ор

* 
ны

е 
у

а>
+
ч

Мв*t
О

О* *

іч
II<1

O'*tr\
'о

1<М V®і в*
Ч

w
'о

*О

оw
•С

О
**

Группа I. До 10-’% U

1 9 7 8 2 1*4 64 2 П.2
•  ш

25 6 8 7
•  # 

2 ’  1*4* 49 2 9,8

Сумма -  т 215,0 — 20,0 — — — -

Среднее — — 8,6 — * 0,80 ■- - ■ -

Группа II. (П—20). 10-»% и

26 15 11 13 4 2.8 169,0 7,84 36,4
•  •

70 19 17
•  •

18
9  9

2
♦ •

1,4 324,0
і  •  »

1,96
•  ■ •

25,2

Сумма - - 639 _ 57,2 ._____ — -
Среднее — — 14,2 — 1,27 — —

Группа III. (21-30). io-»% и

71 24 28 26 4 2,8 676,0 7,84 72,8
•  •

94
і  •  •

24
•  •  •

27 25,5 3 2,13 650,2 4,5 54,3

Сумма — -  І 576 42,0 — — —
Среднее ~  1 24 1,75 “

Группа IV. (31—40).10-»% U

95 36 34 35 2 1,4 1225,0 1,06 49,0
• ■ •
111 35 32 33,5

« •
3 2,13 1122,2

» « 4
4,5

• • «
81,3

Сумма , _ — 595 122,3 tmmi
Среднее ■ 35 1,31 ~
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Продолж ение табл. 7. 2

Ля п/п

Результаты
анализов,
я-1(Г3%

Ьо 2mm im*

fi ОРШ
 

-doxnou

+ А »  ' . О** о4» г;I
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**Г
II о
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' |С г
О s«=> Ć

о * о
'оп
Ć

А#1
СУ

уво
'огН

я

ID
I
Ог*

•с

Группа V. (41—50)-1СГ3% U

112 44 48 46 4 2,8 2116 7,84 128,8
•  т я

123
0 0 0

45
я я  л

53
0 «

49
•

8
0 0 0

5,7 240 Г
0 0 0

32,5 '279,3

Сумма £66 21,1 _

Среднее — 47,2 1,76 — - -

Группа VI. (51—60; • 10“*%'U

124 56 64 60 8 5,7 3600 32,5 842,0
0 0

127
і

0 0 0
59

і

0 0 0
61

0 0
60

♦ 0О 1,4 2600 1.96 84,0

Сумма
(і __і 231 _ 2J9 -

Среднее 1
іІ

— 57,7 — 2,47 — ~

Грунта VI Г. (61—7üj-lO_J’i  С

IC: 64 63 I 63 і 2 I 1.4 І 4223 : !Сб: 91,0

ч «
1

-, 1 atr сідз і 5 ' SJ4 37S2
і 1 _ . 

12.3 j 217.7

I
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Сзедне» — —
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?
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т с : ;  —  —
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Поскольку в рассматриваемом примере число измерений я, 
а следовательно, величина / больше максимального f -• iöO, при
веденного в приложении 3, для оценки значимости коэффициента 
корреляции можно воспользоваться отношением г к его средней 
ошибке (тг. При больших п коэффициент корреляции существенно 
отличается от нуля, если

Gr 1 — .г-

В нашем примере
'  0,39У Ш  г * .  ~

or “  1 — (0,39)2 “  ^

Таким образом, найденный коэффициент корреляции сущест
вен їіо отличается от нуля.

После установления достоверной зависимости между 0 и Q 
рассчитаем уравнение средней арифметической ошибки анализа- 
по формуле

9 - 0  =  r -g - (Q -Q ) , (7.7)

0 -  1,366-10'3 =  0,39 (Q -  23,71 - IO"3)

или
0 =  0,645- 10“* +  0,03Q. (7.8)

Уравнение фактической средней квадратической ошибки рас
считаем по выражению (7. 8) путем умножения его правой части 
на коэффициент 1,25, т. е.

ЯФ =  0,8-Ю"3 +  3,8« 10“2Q. (7. 9)
В табл. 7. 3 приведено сравнение частных средних ошибок 

отдельного анализа, указанных в табл. 7. 2, с вычисленными по 
найденному уравнению.

Таблица 7. 3
Сравнение фактических ошибок с расчетными

Средние данные
Группы

1 И Ш IV V VI VII

Содержание по группам,
rt-10-3 % . . . . . . . . 8,6 14,2 24 35 47 58 64

Ошибка отдельного анали
за по данным табл. 7. 2, п X 
X 10“3 % ............................ 0,8 1,27 1,75 1,31 1,76 2,47 2,68

Ошибка отдельного ана
лиза по-уравнению (7,8), 
л*10"3 % 0,91 1,08 1.4 1,70 2,05 2,38 2,66
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Данные табл. 7. 3 показывают, что, несмотря на значительное 
отклонение коэффициента корреляции от единицы, рассчитанное 
уравнение средней случайной ошибки достаточно точно характер 
ризуст фактически наблюденную погрешность.

При текущем контроле для каждой группы проб строят кон- 
трольную корреляционную карту (рис. 77), которую заполняют 
по мерс получения результатов контроля. Карту строят отдельно

для каждого квартала, а также после каждого изменения мето
дики или техники работ приводящего к изменению точности 
анализов.

На карте по оси ординат откладывают результаты повторных 
или параллельных анализов каждой пробы, а по оси абсцисс — 
в том же масштабе результаты 1 первичных анализов. По указан
ным координатам на карте наносят корреляционную точку.

1 Если имеется несколько независимых результатов повторных анализов 
какой-либо пробы, каждое значение наносят на карту отдельной точкой, прини
мая за X первый результат анализа при условии, что он согласуется с другими.
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Пользуясь параметрами уоавнрний «Л
на карте проводят линию равенства I у ^ у” нмой средней ошибки 
по уравнениям <*\г — х), линии ВДП и НДП

^вдп =_  VÜ  +  26, 4гг.
— 2д0 1 У2 — 2Л. *и

=  4°о
.....  т м Г - Т з + м ;

и линии вкп и НКП по уравнениям
V _  ГЛ + Ь* у ,  л вкп — т +

2%

Y  нкп —

1/9— А.Г - и

/ 2 - 6 0 
У* + б0

Х ~

l/o дГ ~ -- V0
2б0

/2  +  00

(7.10)

(7.11)

(7.12)

(7.13)

При нормальном процессе аналитических работ за границами 
ВКП и НКП должно находиться не более 32% общего количества, 
точек (не более 16% за пределами каждой линии), а за пределами 
ВДП и НДП не более 5% (не более 2,5% за пределами каждой 
линии).

Если контрольную корреляционную карту заполняют в тече» 
ние квартала, точки, нанесенные в каждый месяц, целесообразно 
закрашивать в определенный цвет. Если окажется, что разброс 
точек определенного цвета вокруг ЦЛ больше разброса точек 
другого цвета, это может служить указанием на ухудшение точ
ности анализов в этот период.

На рис. 77 приведен пример контрольной корреляционной 
карты, построенной по данным табл. 7. 2.

Контрольные линии строились с учетом уравнения допустимых
ошибок

ад =  1,7 • 10~3 +  0,04Q,
V  / 2  +  2-0,04 у  ■ 4 .1 ,7 -ю -2
‘ -|/2 +2.0 ,04 / 2  +  2-0,04

/ 2  — 2.0,04 у  4-1,7* 10~8
у  НДП — -j/̂ 2 — 2.0,04 ’ " / 2  — 2.0,04

1,12Х +  5,1 ■ 10“*> 

0.89Х —4,6-10‘8,

Y вкп
У 2 +  0,04 
У  2 — 0,04 

лП> —  п  П 4г — ---

Х +

нкп 1+2 +  0,04
X —

n і *т і П—Я 1* • і 9г * 1U
/ 2  — 0,04 

2 -1,7 -10- 3

=  1.06Х +  2,5-10 '3, 

=  0,94Х —2,3.10’3.
/ 2  +  0,04

Для 132 точек за линии ВДП и НДП должно выйти не более 
132.0,05 =  6 точек (фактически за пределы этих линии выш
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' / / / LJ'I У) У*ґї  *. і  / і V /  / А  /^ » /» ^  ^  /  9 Г  4 » Ф  Г * Г 9 ч Г *

Vw w w s a  запад -r'/iv.'/siv. zvaz/'-a  ;;v ty W iZ b
rfj.',* V 3,7'»Г*~<-1 V*'*; 

ІГґ-Л'ґ*
Jlw . (SsZeyA'Air/.k ГЛУЛ Q<s  =  0/Л  % SS»ŹS -'S irl'S .T Z

- 1 , я>

- д е я н и и .  Однако для coд е н н и й  ураза 
Y o Vk ^ T K  1. ć. запас тсяиоста cpягнятино E s» ar. 
rv'C-.,- Д -V -Ьтодаггется ашьткзирозать преса с содеркг- 
По/т~<#. —;/7 йо-5.,-«. веобяодяио принять кетзт z  снане-
КЯЯЯИ Г г « 5 ^ - ^ * ^ с ^ я е к с й  ЕЄЛИЧИЕЄ (дрейф

з связи с различие« фЕГЕчеснсго со-
Z 7-

По козсоиии ентги уравнений средней слученной сишбки
ĆźZT/-4tCZrJŹ

S* =  5«.ф -г  Оо.фУ (7. 14)
id Д'ЛГ/СТКМОЯ *

°е-« =  0<?..в -5- Ч . я Є (7.15)

u 'jjKZO сразг оценить наличие запаса точности.
Обозначим

AS0 — о 0(? а— -So, ф, (7. 16)

Дбо =  6o„. в — 60.<г (7. 17)

Запас точности существует в случаях, когда AS0 п Дб* поло
жительны. Если AS о >  0, а Аб0 < 0 , то запас точности имеется 
только при анализе проб с содержаниями

л5о (7.18)Q Аба *

чае
При AS о < 0 ,  а Аб0 >  0 запас точности обеспечивается в слу-

Q Е>
А5р
Aöö ’

(7.19)

В рассмотренном выше примере
AS0 =  1,7-Ю -3 — 0,8-10-» = 0 ,9 -1 0 -» ,

Дбо =  4-10-» — 3 ,8 -Ю-г = 0 ,2 -1 0 -* .
ЗБЬ



Тяк как Д5о и Aöo оказались погтожительнммн «по« 
будіт обеспечиваться для^проб с любыми концентрациями уйр т ;  
однак0 0̂ Л£дИдацы. 1 содеРжаниями т будет мало отли*
43 Для уравнения фактической средней ошибки

=  1,9-10“3 -}- 0,03Qu

прИ AS о =  1,7*10'* — 1,9.10-* =  —0,2*10'*,

Дб0 =  4-Ю-2 — 3* 10'® =  МО'*

необходимый запас точности существует лишь при анализе 
проб с содержанием урана

Qu>SW “ =  0,02%-

§ 56. Контроль за систематическими ошибхами
Методика оценки систематических ошибок зависит от диапа

зона содержаний определяемого элемента в контролируемых про
бах. Если содержания элемента, на который проводится анализ, 
близки, зависимость систематических и случайных ошибок от 
содержаний исключается; наличие систематической ошибки уста
навливается по /-критерию:

\у — х \ У п { п — 1)

| / 2  to ““ lJ rt2 “ п
(7.20)

В табл. 7. 4 приведено сопоставление результатов основных 
(радиометрических) и контрольных (химических) анализов на 
уран в 14 пробах.

С помощью формулы (7. 20) рассчитаем по данным табл. 7. 4 
/-критерий

і в  [0,0413 — 0,398} У  14.13 __ я fi?
V  62.10“в— 14(0,0413— 0.0398)2 *

Поскольку результаты измерений контрольным методом в дан
ном случае принимаются за достоверные, знак разности средних 
известен, поэтому для оценки значимости расхождений средних 
используется односторонний /-критерий.

По одностороннему /-критерию для f = 14 — І =  ІЗ и q =  5% 
находим, что /табл (см. приложение 3) равно 1,77.

Поскольку / =  3,67 >  /табл — 1,77, систематическое завы
шение результатов радиометрического анализа на 1,5»К г 3% 
можно считать статистически доказанным.

Для установления систематических ошибок часто пользуются 
крайне простым методом знаков. Однако, применяя этот метод,
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Таблица 7. 4
Сопоставление радиометрических и химических анализов на уран

Л"е пробы

Результаты
в л*uT 3% ypai 

а нал

радиометри
ческого

(У)

анализов
за по данным 
иза

химического
U)

d  = у  —  х ,  

я-НГ3
d \

л *10” ®

1 43 41 +2 4
2 42 42 0 0
3 38 36 +2 4
4 39 37 +2 4
5 45 42 +3 9
6 37 37 0 0
7 46 43 +3 9
8 41 44 —3 9
9 40 38 +2 4

10 38 35 4-3 9
П 35 36 —1 1
12 43 42 4-і 1
13 44 42 4-2 4
14 47 45 4-2 4

Сумма . . . 578 557 — 62

Среднее . 41,3 39,8 — —

необходимо учитывать, что он вообще непригоден, если число со
поставляемых пар меньше 15, а также если систематические 
ошибки при различных значениях измеряемых величин имеют 
разные знаки (В. В. Налимов, 1960). Кроме того, этот метод 
не полностью использует получаемую при контрольных анализах 
информацию (т. е. только знак, а не величину), поэтому он мало 
чувствителен.

Так, в нашем примере получено 10 положительных л+, 2 от
рицательных п и 2 нулевых отклонения. В работе В. В. НалимоваО
показано, что при данном соотношении знаков -=г =  0,2 =  20%
требуется сопоставить не менее 35 пар, чтобы заключение о нали
чии или отсутствии систематических ошибок было сделано с уве
ренностью 95%,

Если интервал содержаний определяемого элемента достаточно 
широк (не менее половины порядка), систематические ошибки 
могут быть установлены с помощью регрессивного анализа 
(Е. Я. Юфа, 195І). По этому методу до расчета уравнения регрес
сии необходимо найти тип этого уравнения и прежде всего выяс
нить возможность аппроксимирования искомой зависимости наи-
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более простой — линейной. Для этого сопоставляемые пробы 
необходимо расположить в таблице по классам содержаний, 
определить в каждом классе средние содержания по основным 
и контрольным анализам и нанести эти средние на график. Если 
окажется, что средние располагаются приблизительно линейно, 
уравнение регрессии можно искать в линейной форме,

В случае, когда систематические ошибки вносят в результат 
анализа нелинейные искажения, должно быть подобрано урав
нение регрессии для функции, наиболее соответствующей эмпири
ческим данным. В некоторых случаях характер систематических 
искажений в зависимости от содержаний определяемого элемента 
может указать и на причину появления этих ошибок.

Способ расчета параметров уравнения регрессии между ре
зультатами основных (у) и контрольных (*) анализов определяется 
характером зависимости случайных ошибок этих анализов от 
измеряемой величины.

Задача оценки параметров функциональной зависимости между 
результатами основных и контрольных анализов с учетом нали
чия в них случайных ошибок измерений даже для простейшего 
случая

у =  а +  Ьх (7. 21)

до настоящего времени не решена.
Если величины iji и Xi распределены нормально, а ошибки 

измерений величин Ui — а у, и xt — оХ{ таковы, что отношение
дисперсий

одинаково для любых значений х и у} то угловой коэффициент 
уравнения регрессии можно определить по формуле (ь. Г. Во
лодин и др., 1962)

B Ą -  +  
2 (7.23)

Здесь В рассчитывают по п парам (yh Xi) с помощью выражения

(7 24)

Свободный член уравнения регрессии вычисляют по формуле
а =  у — Ьх, (7. 25)

где у и х  — средние арифметические величиш соответственно 
ДЛЯ JJ и X .
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Если случайные ошибки основных и контрольных анализов 
линейны относительно содержаний О определяемого элемента 
в пробах, т. е.

о» =  „ т  бЛ „0. (7. 26)

°х — °о, X +  50, xQ< (7. 27)

то условие (7. 22) можно считать выполненным при и  >  .
Практически это условие будет выполнено для проб, в которых 
концентрация определяемого элемента превышает порог чувстви- 
уельности анализов не менее чем в 5—10 раз.

В некоторых практических случаях можно полагать, что точ
ность контрольных анализов настолько существенно выше точ
ности основных анализов, что приближенно выполнено условие

оХ{ — 0. (7. 28)

Требование повышенной точности контрольных анализов вы
текает из самой сущности идеи контроля и в какой-то мере обе
спечивается применением более высокой чувствительности мето
дики анализа или увеличением числа параллельных анализов.

Для рассматриваемого частного случая условие минимума 
квадратов отклонений приводит к следующим уравнениям:

2  2  р і * м  -  2  Р ‘У‘ 2  р і*і (7.29)
2 ^ 2  V M S  W  ’

2  ? іУі 2  p Ä  2  р іх і 2  p i W i

а ~  2 P< 2 ^ - Q M ' 2 ’
(7. ЗО)

где статический вес рассчитывают по формуле
р  _  є (7.31)

н
Когда все измерения величины у выполнены с одинаковой

точностью

II (7. 32)
то нз выражений (7. 29) н (7. 30) находим

п 2  х іУі —2  
« 2 J‘? - ( 2 jfx)*’

(7.33)

2  v ? —2  2  х іУі

а -  „ T W -(2 * < )2 '
(7.34)

Если при основных анализах систематических ошибок не быд0 
коэффициент а в уравнении регрессии равен нулю, а коэффициент £
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оавен единице. ЧтоПи |imiliiniO/jy/, ><■ '> . 
значении а и Ь оімііШнкіи'» и \̂уу)>.}»../,///, 
обходим0 шлчасднгії Лн|illp'fifiü /у/ /

у /
/ /у  /

где

и

где

* > ’ 1 /
Ü  l't Jj ! '/г

А >/.
I. ✓  f

•?

Si, =
'Г~_ _  J a ü ✓z'

Наличие систематических ошибок ^
ным только тогда, когда величины 4  к  4  issar 
личных для данных уровня значимости 
f =  п — 2. Если при подобной п zzzzz. 
чается от нуля только случайно, то j^=r±±rxia: 
числять по формуле

т-

II уравнение регрессии примет вид:
у «  о,д\

Величина 5ь; в этом случае ^

соответственно

С. 1
ar . _ Y  ч .

О
‘'(»л І /

і '*V*

hu ^  1К» і \V' ч

Еели Установлено, *по и  <іш чі№№ м \л- *• 
•ько случайно, yj/fiiim-illit' річ'інчу«« лдпіл“-

II J X̂



Когда точность всех измерений одинакова, средние ошибіт 
коэффициентов уравнений регрессии вычисляются по приведенным 
ниже уравнениям:

г*

s ь
SoVn

V n  2 4 - ( З * , ) 2 ’ (7.43)

Определив эти величины, можно рассчитать критерии t по 
формулам (7. 35) и (7. 37).

Пример. В табл. 7. 5 приведены в порядке возрастания со
держаний радия результаты 30 основных и контрольных радио
химических анализов. По содержаниям радия пробы, как это не
редко бывает на практике, подобраны не очень удачно. В диапа
зоне (0,5—3 ) 'iu _1Ja радия на 1 г породы 25 проб распределены 
почти равномерно, в остальных (см. рис. 78) содержание радия 
сравнительно сильно отличается от такового в главной массе проб.

Судя по частным средним отдельных классов (табл. 7. 5 и 
рис. 78), можно ожидать, что между основными и контрольными 
днализами будет наблюдаться линейная зависимость.

Сравним по данным табл. 7. 5 различные варианты расчета 
уравнений регрессии, в том числе с учетом различных статисти
ческих весов результатов основных анализов и без их учета от
дельно для 25 и 30 проб.

Вспомогательные величины для расчета параметров а и Ь 
различными способами приведены в графах 4—II табл. 7.5.

Расчет параметров уравнения регрессии по формулам (7. 23) 
и (7. 25) невозможен из-за отсутствия данных об уровне случай
ных ошибок контрольных анализов. По результатам повторных 
анализов установлено, что уравнение средних случайных ошибок 
при основных измерениях имеет вид:

=  3 ,8 .10“12 +  3,4- IO“2 0 Ra г Ra/a.
Пользуясь этим уравнением, можно рассчитать статистиче

ские веса результатов анализов и определить параметры уравне
ния регрессии по формулам (7. 29) и (7. 30).
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Для упрощения расчета весов примем, что величина С 
что npif'Qp. =  1,8 -10-: г/г Р =  1. В этом случае из выражен ®,; 
(7. 31) находим я

, _____________ я._____________ с
1 ~  (3 ,8 -10_12 +  3 ,4 '1 0 "г '  1,8- 10_10)а

откуда С =  10-n“ . При J / f "  С- например, для содержаний 
радия QRa =  l,Uz*iu г/г, имеем

р 10-г2
* ~  (3 ,8 .1 0 -«  +  3 ,4 .10-2. і д е . Ю-Ю)* =

Рис. 78. График корре* 
ляций данных рядовых 
(К) и контрольных (X) 

анализов па радий.
/—линия У«=Х; 2—линия 
У 1.13Х — 10.5-І0-12;
3—корреляционные точ
ки (X, уУ, 4 — частные 
средние н число анали
зов, по которым они рас

считаны.

Аналогично были рассчитаны статистические веса анализов, 
указанные в табл. 7. 5.

Коэффициенты уравнения регрессии по всем 30 пробам без 
учета статистических весов можно вычислить по выражениям 
(7. 33) и (7. 34):

_  30*250,84» 10“20 — 63,95* 10“10*66,6Ы0“10 _  ? П(>
°80 30*242,95* 10~2Ü — (63,95* 10"10)2

66,61 • 10-ю. 242,95* IO"20 — 63,95.10~10 • 250,84 * Ю”20 
30 *242,95* IO"20 — (63,95* Ю“1.0)8

— ц.Ю 13 a Ra на 1 г породы.
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С учетом полученных коэффициентов „П, 
запишется следующим образом: Н?°В уравнение регрессии

У=  l,02jf-+3.10-M«Ra на 1г породы.
Произведя аналогичные расчеты няуллт* 

сии по 25 пробам Р ' находим Уравнение регрес-

У = 1,13л: — 10,5- Ю~1г г Ra на 1 г  породы.

Расчет критериев ła и и не приводится. При необходимости 
их нетрудно рассчитать по формулам (7. 42)—(7. 46). Д М0СТН

Далее рассчитаем уравнение регрессии с учетом статистиче
ских весов.

Для первых 25 проб на основании формул (7. 29) и (7 30) 
имеем

_  42,3-64,36М0-2О — 47,427.Ю"10-45,693-Ю”10 
25 42,3*61,135-ТО”20 — (45,693- КГ10)2 “

2̂5 —47,427-10~10-61,135-Ю"20 — 45,693-1Q-10-64,361» 10”10
42,3-61,135» 10̂ 2° — (45,693- Ю'10)2 

=  —8-Ю"12 г Ra на 1 г породы.

Вычислим по формулам (7. 35)—(7. 38) критерии /:
С 1 Г  10-22.61,135-10-20 _

у 42,3-61,135-10”20 — (45,693-10-10)2

=  3,5* 10”12 a Ra на 1 г породы,

In — 8-Ю-12 
3,5-10“12 =  2 28

і / Ю-22.42,3 
У 42,3-61,135- IO-2® — (45,693-10-«)*

__ _  О Q. 1П“ 2 ГГ5 -łw J w }

1,115— 1 _  
tb ~  2,9-10-2

Q Q*V  J V  w  i

По приложению з для 9 =  5% и f =  25 — 2 -  23 находим, 
что =  2,07. Поскольку фактические значения м и ^  оказа 
лись больше табличных, можно полагать, что к°э#ицигнт а 
отличается от нуля, а коэффициент Ь от единицы не с ., айн . 
В этом случае уравнение регрессии записывается в в»д

у =  1,115*- 8 - Ю - 12.
Если аналогично р а с с ч и т а т ь ^коэффициенты ап  б̂  по всем̂ ЗО 

пробам, то получится что 6,„ -  1,054 іа», ю 8 ^  =
случае критерии ta =  0,74 и tb -  i,ot- v

r\ r\ r*
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Из полученных данных находим, что коэффициент а случай
но отличается от нуля. Величина b отличается от единицы не слу
чайно. Поскольку а =  О, то согласно выражению (7. 39)

/, _  90,217« 10“20 _  ,
Vü— 86,63-К)“20 ”

и уравнение регрессии имеет вид:

при
у =  1,04х

о _ i F  ю-22
ь V 86,632 • 10~20 0,011

и
4 __ 1,04 — 1 _  о -
1{з ~  0,011 ~~и,и’

Уравнения регрессии с учетом статистических весов анализов 
и без их учета при я =  25 оказались практически одинаковыми: 
коэффициенты а и b в обоих случаях различаются не более, чем 
на величину средних ошибок их определения. Эти уравнения по
казывают, что результаты основных анализов завышены в сред
нем на 12 ±  1% отн., и, кроме того, занижены на 9 ±  Ы 0 " 12% 
вес.

Уравнения регрессии при я =  30 почти не обнаруживают 
систематических ошибок.

Из приведенного примера видно, что влияние характера рас
пределения проб при оценке систематических ошибок можно умень
шить, если учитывать различие статистических весов измерений.

В таблицу сопоставления для расчета уравнений регрессии 
пробы необходимо подбирать так, чтобы содержания определяе
мых элементов были распределены приблизительно нормально 
или хотя бы равномерно.

Произвольное исключение отдельных проб из таблицы сопо
ставления недопустимо. Без расчетов можно исключать только 
пробы, значительно отличающиеся по содержаниям определяемого 
элемента от основной массы проб.

Если все yŁ и X, определены с равной точностью, то для более 
объективной оценки проб, подлежащих исключению, необходимо 
с помощью критерия rmax определить совместимость максимальных 
расхождений d{ =  xŁ — yt с остальными. Для этого определяют 
среднее расхождение

_ V  и.
3‘ = ^ Г ~  (7-45)

и последовательно, начиная 
вычисляют критерий

_  d
Лпах

от максимальной

п
л — Г

разности droax, 

(7.46)

№



где

Sd =
(dl -  df 
n — 1 (7.47)

Если вычисленное rmx окажется больше табличного (см. при
ложение 3) для / =  п — 2 степеней свободы, пробу, соответствую- 
щую отбрасывают. Аналогично проверяют следующее мак
симальное расхождение и т. д.

Для измерений, точность которых не одинакова, необходимо 
вычислить стандартное отклонение по всем сопоставляемым 
пробам

(7.48)

и отбросить те, 5 кошрых значения у окажутся меньше или больше 
среднего

X

п

более чем на 2ох. Этот приближенный способ при п >  50 до 
статочно удовлетворителен.

ГЛАВА 16

ПРИЕМОЧНЫЙ КОНТРОЛЬ
За показатели качества при приемочном контроле могут быть 

приняты такие величины, как доля брака, уровень определяемого 
параметра или ошибка его измерений.

В аналитической практике предусматривается приемочный кон
троль по доле брака, достоинством которого является возмож
ность оценки качества анализов для всей партии проб независимо 
от содержаний в пих определяемого элемента, поэтому такой 
контроль удобно сочетать с текущим контролем по параллельным 
или повторным анализам рядовых проб.

Вместе с при контроле по доле брака не учитывается 
абсолютное значение ошибки; к браку будут отнесены пробы, 
в которых ошибки как незначительно, так и значительно пре
вышают нормативы. В связи с изложенным при контроле по 
доле брака уменьшается объем использования получаемой ин
формации, вследствие чего увеличивается число необходимых 
контрольных анализов.

Контроль по величине измеряемого параметра при аналити
ческих работах применяется для оценки систематических ошибок, 
так же как контроль по ошибкам—для оценки воспроизводимости 
анализов.

401



В методах статистического контроля принято разделять ка
чество всей партии контролируемых объектов (доля брака, сред
няя ошибка и т. д.) по величине параметра г на три категории.

В объектах 1-й категории (хороших) z <  z l9 2-й категории 
(удовлетворительных) — гх <  z <  г2, 3-й категории (неудовле
творительных) — z >  г2.

Для контроля по доле брака целесообразно принять гх =  
=  0,025-^0,030 и гг =  0,05; в этом случае неудовлетворитель
ными будут считаться анализы, в которых брак равен 5% и больше 
от всего объема контролируемых проб в партии, хорошими при 
доле брака меньше 2,5—3%.

Для оценки качества анализов из партии, содержащей N 
контролируемых проб, делается выборка объемом п контрольных 
проб, в которой, в зависимости от принятой системы контроля 
определяется число бракованных анализов т ,  а также доля брака

Ь =  т г  (7.49)

или выборочное стандартное отклонение S.
Для оценки отклонений b или 5 от нормативов необходимо 

задаться определенными значениями риска лаборатории а (мак
симальная вероятность браковки хороших анализов) и заказ
чика ß (максимальная вероятность принятия бракованных ана
лизов). По величинам а и р  можно найти минимальный объем 
выборки п и приемочное число С. Если при контроле выдержи
вается условие

т <  С, (7. 50)

или
5 <  С, (7. 51)

вся контролируемая партия принимается как удовлетворительная.
Риск заказчика приводит к непоправимым следствиям — к не

замеченному браку, поэтому данная величина должна быть пре
дельно малой. Поскольку забракованные хорошие анализы могут 
быть переделаны, ошибки, связанные с риском лаборатории, 
исправимы,хотя и связаны с дополнительными затратами времени 
и средств. По изложенным соображениям риск лаборатории может 
достигать 0,2(20%), а риск заказчика не должен превышать 
0,05 (5%).

Теоретические основы приемочного контроля детально рас
смотрены в монографии Я- Б. Шора (1962). Ниже на основе тео
ретических положений этой работы приведены результаты рас
четов оптимальных условий контроля за качеством анализов при 
использовании методов однократной и двукратной выборок, 
а также метода последовательного анализа.
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XXXЇХ. МЕТОД ОДНОКРАТНОЙ ВЫБОРКИ 

§ 57. Контроль по доле брана
Для контроля по доле брака из партии N проб делают вы

борку п проб (п <0,1ЛҐ), в которой определяют число бракован
ных анализов т. Если окажется, что это число в выборке меньше 
или равно нормативу С (т. е. m < С), всю партию принимают, 
в противном случае бракуют.

В табл. 7. б приведены объемы выборки и приемочные числа, 
рассчитанные для условий гх == 0,025, гг =  0.05 и ß =  0.05.

Таблица 7. 6
Расчетные данные об объемах выборки и приемочных 

числах при разных нормативах С

с п а С а а

0 60 0,78 5 217 0,44
1 93 0,68 6 228 0,34
2 124 0,60 8 278 0,28
3 153 0,55 10 327 0,21
4 180 0,50 11 360 0,20

Данные табл. 7. 6 свидетельствуют, что при полном отсут
ствии брака анализов в выборке (С =  0) риск заказчика не пре
вышает 0,05, лишь в выборке объемом не менее 60 проб. Однако 
это невыгодно лаборатории, так как ее риск при этом равен 0,78. 
Последний может быть уменьшен лишь увеличением приемоч
ного числа; чтобы при этом не увеличился риск заказчика, 
необходимо одновременно увеличивать объем выборки. Для 
обеспечения а =  0,20 и ß =  0,05 объем выборки и приемочное 
число должны быть соответственно не менее 360 и 11.

Рассмотренный способ приемочного контроля по объему кон
трольных анализов является наименее выгодным.

§ 58. Контроль по выборочному стандартному отклонению S
Условимся считать партию анализов хорошей при а <  о0 

и браком при а >  <тн.
Если взять выборку п проб с одинаковым значением измеряе

мого параметра X и его генеральной дисперсией о2, то на основе 
результатов анализа Хи л*, . . ., хп можно рассчитать выбороч
ное стандартное отклонение S. В случае, когда эта величина равна 
нормативу С или меньше него, всю партию принимают, а при 5 >  С 
бракуют.
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Выполненные нами расчеты показали, что для случая -£l == 2.
а  =  0 2 и ß =  0,025 минимальное число проб в выборке состав* 
ляет 12; норматив С в этом случае равен 1,15. Если риск заказчика 
повысить до 0,05, объем выборки можно уменьшить до п =  9 
при нормативе С =  1,17.

Пример. Контролируется партия из 150 проб с содержанием 
урана около 0,05% при допустимой ошибке и- =  0,003% U. 
Для оценки качества анализов одновременно с рядовыми анали
зировали эталонную пробу с содержанием 0,052% U; при этом 
были получены следующие данные (в % урана): 0,051; 0.053’ 
0,049; 0,054;0,053; 0,054; 0,050; 0,054; 0,051; 0,052; 0,050; 0,053 
(п 12). Выборочное стандартное отклонение 5, рассчитанное 
с учетом поправки Кя-и на число измерений (см. приложение 4), 
равной 1,02, составило 1,76-10~3% урана.

Поскольку =  2а0, то

а„ =  - ^  =  0,0015% U,

откуда приемочное число
С = 1,17-0,0015 =  1,76-10"3% U.

Выборочное стандартное отклонение S по 12 пробам оказа
лось меньше приемочного, поэтому всю партию 150 проб следует 
принять.

XL. МЕТОД ДВУКРАТНОЙ ВЫБОРКИ 

§ 59. Контроль по доле брака
Вначале делают выборку объемом пх. Партию проб принимают, 

если число бракованных анализов т1 будет удовлетворять условию

- ^ < с .Пі (7. 52)
Если окажется, что

2 L > с2,П\ (7. 53)

делают вторую выборку 
условии

объемом пг, Партию принимают при

т1 4- т2 ^ (7- 54)... -г ^ 0 .

где т2 — число бракованных анализов, а в противном случае 
бракуют.

Метод двукратной выборки принят для внутрнлабораторного 
контроля в системе Министерства геологии СССР. Считается, что 
партия результатов одноименных определений, выполненных ана
литиком одновременно, подлежит сдаче заказчику, если не менее 
2/3 определений, проконтролированных в этой партии, оказались
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удовлетворительными (при условии, что все выявленные при кон
троле отбракованные определения будут исправлены). Если удов- 
летворительны результаты контроля менее 2/3 контролированных 
проб, повторно анализируют другие пробы этой партии (не менее 
V2 от количества проконтролированных в первый раз). При не
удовлетворительном результате повторного контроля все резуль
таты анализа данной партии проб считаются забракованными 
и подлежат переделке.

Пример. Из партии в̂  30 проб на контроль отобрано пг =  10 
проб. Согласно указанной выше рекомендации партию принимают 
при т =  3. Если тх >  3, делают вторую выборку пг =  5 проб 
и партию принимают, если не менее 10 результатов из 15 будет 
удовлетворительными, т. е. если тх +  т 2 <  5.

Риск лаборатории а и заказчика ß при указанных условиях 
(полагая гх =  0,03 и г2 =  0,05) при расчете по методике, изло
женной в работе Я. Б. Шора (1962), составляет соответственно 
2.5* 10"6 и 0,99965, т. е. лаборатория по существу может без вся 
кого риска повторно анализировать пробы, качество анализов 
которых является хорошим, но заказчик может принять после 
контроля бракованные анализы практически со 100-процентным 
риском.

Таким образом, рассматриваемый вид контроля совершенно 
неэффективен.

Если при данном объеме выборки предельно ограничить прие
мочные требования, т. е. принимать партию только при полном 
отсутствии брака в первой выборке (тх =  0, Сх =  0) и делать 
вторую выборку при тх >  0 (С2 =  0,1), отбраковывая всю партию 
при тх +  тг >  1 (С3 =  0,067), то даже в этом случае риск за
казчика еще достаточно велик (ß =  U,2ü) при риске лаборатории 
а =  0,10.

§ 60. Контроль по выборочному стандартному отклонению
Известно несколько вариантов этого метода контроля, из ко

торых рассмотрим следующий.
Выборку объемом п принимают при условии

S <  С.
Если оказывается, что S i > C ,  испытания продолжаются. 

Для этого делают вторую выборку того же объема и по ее данным
определяют S2. При

С *$1 2̂ ^  Г>
°ср ~  2 ^  “ (7.55)

выборку принимают, а при
Scp >  С, (7. 56)

бракуют.
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Для условий =  2 ,«  =  0,2 и Р =  0,025 минимальный объем 
каждой выборки согласно расчету равен 8; в этом случае С =
=  0,98 <sx » n t  „ ,  ..

Если в рассмотренном примере с эталонной пробои по объектам 
первой выборки были получены результаты 0,053; 0,052; 0,050- 
0,053; 0,053; 0,051; 0,049; 0,051, то стандартное отклонение по 
первой выборке равно

5 =  /<л+1
У  (х — 0,052)’

п =  1 , 0 3 / - ^ = 1 , 5 4 . 1 0 - = %
Рассчитаем приемочное число:

С =  0,980! =  0,98 =  0,98 =  1,47- 10-3%U.

Поскольку Sx =  1,54 • 10"3% >  С =  1,47 • 10“ 3% U, делают 
вторую выборку.

По пробам второй выборки того же объема получены следую
щие данные: 0,052; 0,053; 0,051; 0,053; 0,051; 0,050; 0,51; 0,54; 
отсюда

Ą  =  1,03 V ^ - -  «  1,32.1(T3%U.
Так как

о
-

1,32.10-» +  1,47-10 '3 
2 =  1,40- 1(Г3 <  С =  1,47- 10_3%U,

партию принимают.

XLI. МЕТОД ПОСЛЕДОВАТЕЛЬНОГО АНАЛИЗА

Этот метод является наиболее экономичным. Для контроля 
необходимо построить график и провести на нем две линии, огра
ничивающие зоны брака, приема и продолжения испытаний.

§ 61. Контроль по доле брака
Если принять риск лаборатории а =  0,20 и заказчика ß =  

=  0,05, то при. 2Х =  0,025 н е =  =  2 прямые, огра-

ничнвающне зоны, строят по следующим уравнениям:
т '  =  0,036« — 3,85, (7. 57)
«Г =  0,036« +  2,17. (7.58)

Из уравнений (7. 57) и (7. 58) видно, что наименьшая выбор
ка «0, при которой возможен прием партии проб, равна 107, 
а наименьшее число бракованных анализов ш0, при котором воз
можна браковка партии, равно 3.
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В среднем для оценки качества анализов партии проб этим 
методом потребуется выполнить около 250 контрольных анализов» 
в то время как методом однократной выборки при тех же условиях 
360 анализов. Таким образом, при контроле методом последо
вательного анализа затраты времени и средств на 30% меньше, 
чем при использовании метода однократной выборки.

Число п0 можно уменьшить, если увеличить риск лаборатории 
или значения г* и г2. Так, если, сохранив указанные выше усло
вия, увеличить риск лаборатории до а =  0,50, уравнения кон
трольных прямых принимают вид:

шг — —3,21 4" 0,036л, 

т” =  0,90 +  0,036л,
откуда

л о =  89, т0 =  1 и пс р =  109.

Для гх =  0,05 и г2 =  0,10 при а =  0,2 и ß =  0,05 получим
w! «  -3,70 +  0,072л,

т "  =  2,10 +  0,072л,
откуда

л0 =  52, т0 = 3 и лср =  123.

§ 62. Контроль по выборочному стандартному отклонению
При этом виде контроля контрольные линии, ограничивающие 

зоны брака, приема и продолжения испытаний, строят для вели
чины

S

где а1 — величина стандартного отклонения, 
лизам хорошего качества.

Для a ja і =  2, а — 0,20 и ß =  0,05

отвечающая ана-

(7.59)

/ = / 1 , 8 5  +  ^ - . (7.60)

Зависимости q' и q" от л приведены на рис. 79, из которого 
видно, что партию анализов можно принять только при объеме 
выборки не менее 6.

В табл. 7. 7 приведены значения о' и q" в зависимости от л,
которые можно использовать для построения ограничивающих 
линий q' и о" (см. рис. 7У) в любим необходимом масштабе.
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П пчнео  При контроле за качеством анализов по эталонной 
пппбе с номиналом Q, =  0.105% урана допустимая средняя ошибка 

Z  „  005% урана. По первой выборке в 7 пробах получены
следующие данные (х,): 0,104; 0,107; 0.106; 0,101; 0,107; 0,103;
0,109.

Рис. 79. Контрольная диаграмма метода после
довательного анализа.

Таблица 7. 7

Зависимость д' и д" от п

п ч‘ <С

2 2,46
3 — 1,98
4 — 1,80
5 — 1,70
6 0,61 1,64
7 0,79 1,60
8 0,89 1,57
9 0,96 1,55
10 1,01 1,52
15 1,15 1,47
20 1,21 1,44
25 1,24 1,42
30 1,27 1,40

А, С, В — фактические значения д.

Найдем S  для 7 проб, учитывая (см. приложение 4), что Кпл-1 — 
«  К6 =  1,035:

5 і • • / 2  <*»-«*>*— A(rt+1) у  - 1,035 X

X
0,104 -  0,105)2 +  (0,107 — 0,103)2 +

7
------f- (0,109 — 0,105)*

Поскольку

Г ал ш -я
=  1,035 I/Г « 2,86* 10"3%.

On 2
0,005

2 0,0025,

то
2,86 -10“3 __ « 
2,5* Ю”3 ““ lf

На рис. 79 точка А с координатами q — 1,14 и п =  7 попадает 
в зону продолжения испытаний.

По второй выборке объемом в 7 проб получены следующие 
результаты (в % урана): 0,102; 0,105; 0,109; 0,103; 0,108; 0,100;
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0,107. Найдем S2 для всех 14 результатов анализов, учитывая, 
что Kn+i =  Ki* = 1,018:

S2 =  1,018 j / * =  3-10’3% урана,

откуда
Чг *1 З* КГ3 

2,5* IO"3 1,20.

Точка Б с координатами q2 =  1,20 и п, +  п* =  14 вновь 
остается в зоне продолжения испытаний. Делаем третью выборку 
объемом в 5 проб и получаем следующие результаты: 0,102; 0,106; 
0,108; 0,101; 0,109; 0,103% урана.

Вновь находим общее

Sj =  1.013 У 1742‘U~8 =  2,98-10-’% урана,

откуда
_  2,98*10’ 3 
~  2,5-КГ3 1,19.

Точка В с координатами qz =  і .19 и пг +  п2 +  я3 ~  19 
вошла в зону приема, в связи с чем испытания можно прекратить 
и испытуемую партию проб принять.



ПРИЛОЖЕНИЯ

ПРИЛОЖЕНИЕ 1

РЕКОМЕНДАЦИИ ПО ТЕХНИКЕ БЕЗОПАСНОСТИ ПРИ РАБОТАХ 
В РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ЛАБОРАТОРИЯХ

Опасность при работах с радиоактивными веществами связана с внешним 
действием радиоактивного излучения на организм и с проникновением радиоак
тивных веществ внутрь организма через дыхательные пути, пищеварительный 
тракт и кожу.

При длительном или очень интенсивном действии радиоактивные излучения 
могут нанести человеческому организму значительный вред, в связи с чем при 
обращении с излучающими веществами нужно уделять особое внимание защите 
от излучения.

Интенсивность излучения убывает пропорционально квадрату расстояния 
от источника, поэтому лучшей защитой является достаточное удаление от источ
ника излучения. Кроме того, время работы с источниками излучения должно сво
диться к минимуму.

Для защиты от альфа-излучения не нужно принимать особых мер, так как 
длина пробега альфа-частиц с наибольшей энергией в воздухе не превышает 
10 см. Альфа-частицы проникают только во внешние слои кожи (^50 мк).

Длина пробега бета-частиц в воздухе достигает нескольких метров, в тканях 
организма до J см. При поглощении во внешнем покрове организма (коже, слизи
стой оболочке глаза и др.) бета-частицы представляют серьезную опасность; 
однако их легко задержать сравнительно тонкими защитными экранами. Чтобы 
уменьшить вредное воздействие возникающего при этом тормозного излучения, 
экранирующие устройства нужно изготовлять из материалов, содержащих эле
менты с небольшими порядковыми номерами (плексиглас и др.).

Особое внимание следует обращать на проникающее гамма-излучение, для 
поглощения которого требуются защитные экраны значительной толщины.

Наибольшую опасность радиоактивные вещества представляют, попадая 
внутрь организма. Такая опасность обычно возникает при работах с открытыми 
радиоактивными веществами, если эти работы ведутся без соблюдения соответ
ствующих санитарных правил.

Особо вредны для организма человека радиоактивные аэрозоли; при дыхании 
они задерживаются в легких и через легкие поступают в организм.

К числу основных мероприятий, снижающих внутреннее и внешнее облуче
ние, относятся правильный выбор расположения лабораторий, их планировка, 
оборудование, отделка помещений и рабочих мест, ограничение времени работы 
и соблюдение мер личной гигиены в соответствии с существующими правилами 
работы с радиоактивными веществами и источниками ионизирующих излучении.
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Опасность переоблучения от внешних источники» можно своевременно обна
ружить с помищыо дозиметрического контроля. Радиоактивные вещества, попав
шие внутрь организма, можно обнаружить только с большим трудом. При работах 
с открытыми радиоактивными веществами (порошки, образцы и т. д.) необходимо 
сиздать условия, исключающие возможность попадания радиоактивных веществ 
внутрь организма.

Ниже приводятся некоторые основные правила обращения с радиоактивными 
веществами.

Меры предосторожности при работе с радиоактивными веществами

1. Любые операции е открытыми радиоактивными препаратами необходимо 
проводить в вытяжном шкафу или в изолированной камере с хорошей вентиля
цией. При пользовании тягой необходимо следить, чтобы дверцы шкафов были 
открыты лишь в той мере, которая необходима для выполнения работы.

2. Рабочую поверхность стола следует изготовлять из легко очищаемого 
материала (линолеум, пластикат и др.).

3. Все работы с открытыми препаратами необходимо проводить на противнях 
из плексигласа или нержавеющей стали, дно которых нужно покрывать фильтро
вальной бумагой. При работе с растворами дно кюветы должно иметь такие 
размеры, чтобы в случае аварии все активное вещество могло быть впитано бума
гой. В кювете должно оставаться место для необходимой при работе посуды: 
стаканов, стеклянных палочек, пипеток, воронок, часовых стекол и т. д.

4. При радиохимических работах не допускается засасывание растворов 
ртом (например, при пипетированни) из-за возможности попадания радиоактив
ных веществ внутрь организма. Для этой цели следует пользоваться соответству
ющими приспособлениями — резиновыми грушами, шприцами и т. д. Радон, 
выделяемый растворами, должен удаляться в вентиляционную систему. В лабора
ториях необходимо предусмотреть эффективную систему вытяжной вентиляции; 
устройство специальной канализации для этих работ не требуется.

5. В случае рассыпания или разлива радиоактивного вещества исполнитель 
должен немедленно собрать его (раствор собирается фильтровальной бумагой), 
после чего тщательно промыть загрязненное место теплой водой и проверить 
чистоту его дозиметрическим прибором. При загрязненности места выше фонового 
нужно применить реактивы в зависимости от химического состава изотопа, поль
зуясь рецептами, приведенными в правилах работы с радиоактивными веществами. 
Обо всех случаях аварий с радиоактивными веществами следует обязательно 
доложить руководителю работ.

6. При работе с бета-излучателями активностью более 0,1 шюри, содержа
щимися в растворах и порошках, необходимо применять передвижные экраны 
из плексигласа.

При работе с гамма-излучающими веществами, активность которых более 
0.1 мг-экв радия, экраны должны изготовляться из свинцового стекла, свинца 
и т. п. Толщину экранов устанавливают в соответствии с действующими санитар
ными правилами.

і • Во всех случаях работы с жесткими бета-излучателями и гамма-излуча
ющими веществами нужно по возможности сокращать время облучения и макси
мально удалять источники излучения от работающего, применяя для этой цели 
манипуляторы.

8. В лаборатории должны иметься специальные сосуды отдельно для сбора 
жидких и твердых веществ. Поврежденная и разбитая посуда относится к радио
активным отходам.

9. Жидкие и твердые отходы следует относить к радиоактивным, если их ак
тивность (соответственно в кюриіл и кюриікг) более чем в 100 раз превышает пре
дельно допустимые концентрации радиоактивных веществ (в кюриіл) для воды 
открытых водоемов при периоде полураспада меньше 60 дней и в 10 раз при 
периоде полураспада больше 60 дней.
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10. Отработанные жидкие отходы разрешается сливать в хозяйственно- 
фекальную канализацию, если их активность не больше указанной в п. 9, при 
этом необходимо их десятикратное разбавление сточными водами в коллекторе 
местной канализации.

И. При хранении жидких отходов емкость для слива жидких отходов надле
жит размещать не ближе 1 м от рабочего места при мощности физической дозы 
непосредственно у емкости не более 2,5 мкрісек.

12. Твердые отбросы, содержащие радиоактивные вещества, нужно собирать 
в специальные сменные контейнеры, открывающиеся с помощью ножной педали. 
Удаление твердых отбросов, содержащих радиоактивные вещества, вместе с дру
гим мусором категорически воспрещается.

13. Во всех рабочих помещениях необходимо ежедневно производить уборку 
влажным способом с обязательным мытьем поверхностей столов и шкафов. Рабо
чие помещения следует проветривать ежедневно перед началом работы и в сере
дине рабочего дня. Полную уборку помещений (мытье стен, окон, дверей) нужно 
производить не реже одного раза в месяц.

14. Все операции с радиоактивными препаратами необходимо производить 
так, чтобы в любом случае исключалось повреждение или разрушение их защитной 
оболочки.

15. Препараты, ненужные для данной работы, должны храниться в контей
нерах.

16. Последние 30 мин перед окончанием рабочего дня следует использовать 
для дезактивации посуды из-под активных растворов, перчаток, на приведение 
в порядок своего рабочего места и др.

Хранение и переноска препаратов
17. Для хранения радиоактивных веществ следует использовать хранилище 

№ 1 (основные количества, получаемые с базы и предназначенные для производ
ства всего цикла работ) и свинцовое хранилище № 2 (количества, непосредственна 
необходимые для производства того или иного эксперимента или серии экспери
ментов).

18. Радиоактивные вещества, которые используются систематически в тече
ние всего рабочего дня, должны находиться в следующих местах:

а) связанные с возможностью поступления в воздух в виде пыли, паров, га
зов — в вытяжных шкафах (в закрытом состоянии);

б) жесткие бета-излучатели, а также гамма-излучатели —  в соответствую
щих контейнерах или укрытиях.

19. Радиоактивные вещества следует переносить в соответствующих кон
тейнерах так, чтобы всякая возможность их разлива или рассыпания была исклю
чена, и с применением дистанционных инструментов (пинцетов, щипцов и другпх 
средств захвата) для создания необходимого расстояния между рукой и препа
ратом.

Меры личной профилактики
20. В рабочем помещении все работающие с радиоактивными веществами 

и изотопами должны находиться в халатах и шапочках. Манипуляции с открытыми 
радиоактивными веществами следует производить в резиновых перчатках. При 
разрыве или проколе перчатки должны быть заменены новыми.

21. При наличии опасности вдыхания пыли (просев, измельчение, пересы
пание) необходимо, чтобы работающие пользовались респираторами ШБ-І «ле
песток». Если работа производится с радиоактивными растворами, пылящими 
и тому подобными веществами, работающие должны пользоваться клеенчатыми 
или хлорвиниловыми фартуками.

22. Спецодежду следует подвергать стирке не реже одного раза в 10 дней. 
В случае интенсивного загрязнения спецодежду необходимо немедленно заменить 
чистой. Стирка халатов на дому запрещается.
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23. При выходе ИЗ рабочего помещения в столовую я прочие помещения, 
в которых не ведется работа с радиоактивными веществами, халаты, шапочки, 
перчатки и другие защитные предметы одежды необходимо снимать.

24. Следует тщательно мыть руки перед едой, курением и уходом с работы. 
Рекомендуются троекратное намыливание рук, тщательное растирание с помощью 
щетки и смывание теплой водой. Ногти должны быть всегда коротко острижены.

25. Категорически запрещается браться руками в загрязненных перчатках 
за дверные ручки, телефонную трубку, водопроводные краны, электрические 
выключатели и другие предметы обгпргп пользования.

26. Для пуска и прекращения подачи водопроводной воды пользуются только 
локтями (с помощью локтевых приспособлений на кранах).

27. Во всех помещениях, где производятся работы с радиоактивными веще
ствами, запрещается курение, прием пищи, а также хранение пищевых продуктов.

28. Домашняя и специальная одежда должна храниться раздельно в спе
циальных шкафах. Вносить верхнюю одежду в помещение, где производятся 
работы с радиоактивными веществами и изотопами, запрещается.

Радиометрический и дозиметрический контроль
Согласно действующим правилам радиометрический и лмимртпилескнй кон

троль включает следующие операции.
1) контроль индивидуальных доз внешнего облучения;
2) проверка радиоактивной загрязненности рук и одежды работающих прв 

каждом выходе из рабочего помещения;
3) контроль за радиоактивными загрязнениями рабочих поверхностей и 

оборудования;
4) коптроль за содержанием радиоактивных веществ (газов, аэрозолей) 

в воздухе рабочих помещений.
В помещениях работ 2-го класса, кроме того, контролируются радиоактив

ность воздуха, удаляемого в атмосферу вытяжными вентиляционными систе
мами из рабочих помещений и активность сточных вод.

Периодичность контроля устанавливается администрацией по согласованию 
с органами местного санитарного надзора с учетом особенностей данных работ.

Индивидуальный дозиметрический контроль (ИДК) по гамма-излучению 
осуществляется с помощью приборов типа КИД-1, ДК-2 и ДП-11Б.

Эталопнровка дозиметров проводится по гамма-излучению с помощью эта
лонов радия (ОД мг) или кобальта-6 (15 мкюри). Каждому работающему следует 
одновременно выдавать два дозиметра (на случай отказа одного из дозиметров). 
В конце дня данные дозиметрического контроля заносят в специальный журнал. 
Если доза облучения работающего превышает предельно допустимую, необходимо 
поставить об этом в известность руководителя работ и принять меры к защите 
работающих от излучения.

Проверку загрязненности рук и спецодежды работающих производят с по
мощью радиометра ТИСС (блок ТЧ) по суммарному излучению, который устанав
ливают в специально отведенном месте. После окончания работы каждый сотруд
ник обязан проверить загрязненность рук и спецодежды.

В зависимости от характера работ дозиметристы обязаны Систематически 
проверять загрязненность рабочих мест с помощью приборов ТИСС. ДП-11Б 
и ДК-3. Радиометр ТИСС используется в основном для контроля степени загряз
ненности по бета-излучению, ДП-ПБ — по суммарному бета +  гамма-излуче
нию и ДК-3 — по гамма-иэл'учению при больших дозах. Если загрязненность 
рабочих мест выше нормы, необходимо провести дезактивацию в соответствии 
с существующими правилами.

О п р е д е л е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  р а д и о а к т и в н ы х  г а 
з ов в в о з д у х е  р а б о ч и х  п о ме ще н и й .  Эту операцию можно про
изводить с помощью электрометра СГ-1М и комплекта ионизационных камер; 
однако более точные данные могут быть получены прибором РАЛ-1 со сцинтилля- 
ционными альфа-камерами.
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При работе с электрометром СГ-1М, исходя из предельно допустимой кои- 
центрацни (ПДК) для радона и торона, равной 1 *10~u кюри!л, определения сле
дует производить при чувствительности электрометра к напряжению 30 дел/в 
с подбором камер, натуральный фон которых не превышает 0,1 дел!мин. Концен
трацию радона в рабочих помещениях определяют по обычной методике эманацион- 
иых определений радона в растворах (см. часть 4).

Пробы воздуха следует отбирать вакуумным способом; для большей досто
верности результатов определений из одной точки необходимо отбирать две пробы. 
Количество отобранных проб определяется в каждом отдельном случае дозиметри
стом в зависимости от загрязненности воздуха и характера проводимых работ.

Если концентрация радона превышает предельно допустимую, необходимо 
усилить вентиляцию в помещениях или соответственно уменьшить время работы.

О п р е д е л е н и е  к о н ц е н т р а ц и и  р а д и о а к т и в н ы х  а э р о 
з о л е  й. Концентрация аэрозолей определяется осаждением их из определенного 
объема воздуха на какую-либо поверхность с последующим измерением радио
активности этой поверхности.

Известно несколько методов определения концентрации радиоактивных за
грязнений воздуха:

1) непосредственная регистрация удельной активности воздуха;
2) измерение после иеселективного повышения концентрации примеси 

(например, осаждением аэрозоля на мембранных, электрических или жидкостных 
фильтрах);

3) измерение после избирательного обогащения или выделения радиоактив
ного изотопа (элемента или группы родственных изотопов) с помощью обычных 
физико-химических методов.

Поскольку ПДК радиоактивных веществ в воздухе очень мала, результаты 
непосредственного измерения активности воздуха с помощью альфа-, бета- и 
гамма-счетчиков или ионизационных камер недостаточно точны. Метод измерения 
после избирательного обогащения или выделения радиоактивного изотопа с по
мощью физико-химических методов обладает необходимой чувствительностью, но 
требует больших затрат времени, поэтому непригоден для оперативного контроля. 
Удовлетворительной чувствительностью и экспрессы остью определений обла
дает метод определения радиоактивных аэрозолей, накапливаемых на фильтре.

В настоящее время наиболее широкое распространение для осаждения 
аэрозолей получили мембранные фильтры; это объясняется простотой обращения 
с ними, стабильностью результатов н высокой эффективностью улавливания 
частиц аэрозоля. Электрические фильтры, несмотря на их преимущества перед 
мембранными, имеют большой коэффициент проскока (5—40%) н создают большое 
количество аэроионов, присутствие которых в атмосфере оказывает вредное 
воздействие на организм человека. Жидкостные фильтры сейчас применяются 
в качестве дополнительных для поглощения тех аэрозолей, которые по тем или 
иным причинам лучше улавливаются при барботаже (например, имеют химическое 
сродство к кислоте или щелочи, растворяются в них).

Концентрацию радиоактивных аэрозолей можно измерить путем прямого 
счета числа альфа-частиц или методом относительных измерений. После осаждения 
радиоактивных аэрозолей на фильтре с помощью установки РВ-1 их концентра
цию можно измерить, используя радиометр ТИСС (блок ТИ) для альфа-измерений 
и счетную установку ПС-64 со счетчиком СБТ-3 для бета-нзмереннй. Для этих же 
целей можно использовать переносный аэрозольно-газовый радиометр типа 
РВ-4, предназначенный для измерения общей концентрации альфа- и бета-радио- 
активпых аэрозолей и бета-активных газов. Этот прибор объединяет воздухоза
борную систему п электронно-измерительную схему с соответствующими датчи
ками для альфа- и бета-нзмереннй.

М е т о д и к а  о п р е д е л е н и я  к о н ц е н т р а ц и и  к о р о т к о -  
ж и в у щ и х  а э р о з о л е й 1. Для выполнения работ требуются следующая 
Аппаратура и приспособления:

1 Составлена А. А. Поповой.
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1) установка РВ-1 шш РВ-4-А;
2) радиометр ТИСС со сцинтилляциониым датчиком;
3) реометр или газовый счетчик ГК’Ф-б;
4) фильтры типа АФА-РМП-20 «ли лента типа НЭЛ;
5) набор контрольных альфа-препаратов;
6) секундомер.
Осаждение короткоживущих аэрозолей на мембранные фильтры проводят 

с помощью установок РВ-1 или РВ-4-А. В качестве фильтрующею материала 
используют фильтры АФА-РМП-20 или ленту типя НЭЛ.

Скорость прокачивания выбирают такой, чтобы коэффициент проскока был 
достаточно мал (не более 10%), а время отбора пробы — минимально; если про
качивающее устройство не обеспечивает постоянной скорости прокачивания, 
целесообразно вместо реометров использовать газовые счетчики тша ГКФ-6.

Коэффициент проскока определяют для фильтров каждой серии. Для этого 
два фильтра складывают вместе и через них с определенной скоростью прокачи-
вают воздух. Если затем измерить скорость счета от каждого фильтра /, и 
то коэффициент проскока может быть вычислен по формуле

U
К =  4-100.

h
Вычисленный таким образом коэффициент проскока определяет отношение 

количества активных аэрозолей, прошедших через фильтр Аг> к их количеству 
в воздухе Ai, прокачанном через фильтр.

При отборе пробы воздуха установкой РВ-1 следует перед началом работы 
определить характеристику зависимости объема воздуха, прокачанного через 
фильтр, от положений индекса на шкале диафрагмы, после чего индекс шкалы уста
новить на данное деление. Если площадь фильтра составляет 20 си3, а скорость 
прокачивания около 3 лімин на 1 см2 фильтра, необходимый для обеспечения тре
буемой чувствительности измерений объем прокачанного через фильтр воздуха 
должен быть равен 3 и3, а время отбора пробы воздуха при этом 50 zb 1 мин. 
Коэффициент проскока для фильтров марки АФА-РМП-20 при указанных усло
виях отбора составляет около 6%.

Пробы воздуха отбирают на высоте 1—1,2 м от пола, в зоне дыхания рабо
тающего.

При отборе пробы установкой РВ-4 через фильтр площадью 4 см2 необходимо 
прокачать не менее 200 л воздуха при скорости прокачивания 5 лімин на 1 с,и3 
фильтра; время отбора пробы воздуха Юмин, Коэффициент проскока для фильтров 
типа ленты НЭЛ составляет около 10—13%.

При выборе установок для осаждения аэрозолей необходимо учитывать сле
дующие их особенности.

Установка РВ-1 имеет следующие особенности:
выбрасываемый после фильтрации воздух отводить трудно, поэтому при от

боре проб цикл должен быть замкнутым;
отбор проб и их измерение приходится производить с помощью разных 

установок, причем для измерений по альфа- и бета-излучению также приходится 
применять разные установки;

производительность труда при работе с установкой РВ-1 невысока, что 
обусловлено временем осаждения аэрозолей на фильтр.

При осаждении аэрозолей с помощью установки РВ-4-А необходимо учиты
вать следующее:

отбор проб и измерения производятся раздельно, но с использованием одного 
пульта, причем пробу измеряют последовательно по альфа- и бета-излучению;

прибор РВ-4 переносный, имеет сетевое и аккумуляторное питание.
Для определения активности аэрозолей воздуха отдельно по короткоживу- 

щим продуктам распада радона и торона и по долгоживущим изотопам (имеются 
в виду как долгоживущие продукты распада радона, так u искусственно радио-
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активные изотопы, тем или иным путем попавшие в исследуемы» воздух) фильтр 
с аэрозолями измеряется трижды: через 20 мин (tx), через 4 ч (t2) и через 4 суток
('s).

Эти интервалы времени между отбором проб и измерениями обусловлены 
следующими соображениями. Через 4 суток все короткожнвущие продукты рас
пада радона и торона, включая и торий В с Т =  10,6 ч, практически полностью 
распадаются. Следовательно, по величине i3 можно определить концентрацию 
долгоживущих изотопов в воздухе.

Концентрация радиоактивных аэрозолей, загрязненных долгоживущими 
изотопами, будет выражаться формулой

= 2,2- 10**ре О — К) КЮРи'Л' (П' Ь 0

где V — объем прокачанного воздуха в л\ Ф — фон альфа-радиометра (с филь
тром) в импімин; е — эффективность альфа-радиометра (в угле 4л при измерениях 
в тонком слое Ч: К — коэффициент проскока фильтра.

Скорость счета через 4 ч позволяет определить концентрацию в воздухе 
любого продукта распада торона. Это справедливо для случая радиоактивного 
равновесия между продуктами распада торона в воздухе, которое обычно имеет 
место при небольшой скорости вентиляции или при ее отсутствии. Действительно, 
за 4 ч, т. е. за время, равное 9 периодам полураспада, RaB, наиболее устойчивый 
из короткоживущих продуктов распада радона, и находящийся с ним в равнове
сии (в случае слабой вентиляции помещения) RaC' практически полностью распа
даются. Таким образом, если предположить, что ThB находится в равновесии 
с ThC' и ThC", то, измерив скорость альфа-счета / 2, можно определить концен
трацию продуктов распада торона.

Очевидно, что за время отбора пробы (50 мин) распадом ThB можно пре
небречь; поправку па распад ThB нужно вводить лишь за время, проходящее 
от отбора пробы до ее измерения (4 ч).

Таким образом, концентрация в воздухе каждого из продуктов распада 
торона в случае радиоактивного равновесия составляет

<2 Th =
(/. -  г.) ехтьв'

2,2-Ї012иг (1 — К ) кюри!л. (п. 1.2)

При / = 4  ч =  240 мин и VrhB — 1.82-10“5 1!сек

QtIi =  5,0* 10-w — ^ кюри!л.

Для определения содержания продуктов распада радона в момент отбора 
необходимо в измеренную концентрацию ввести поправки на их распад как за 
время до первого измерения (20 лшк), так и за время отбора пробы (/0 =  öö мин). 
За 20 мин RaA практически полностью распадается, поэтому скорость счета 
1г =  ii — Ф обусловлена RaC', образовавшимся из RaB (распадом RaC' RaC" 
можно пренебречь ввиду его малой вероятности). В случае радиоактивного рав
новесия между всеми продуктами распада радона альфа-активность на фильтре 
уменьшается с периодом полураспада RaB (26,8 мин). Таким образом, поправку 
на распад за время до первого измерения определяют ло выражению

p1 = e XRaB( = e XRaB.20. 1

1 Эффективность счетчика є определяется для тонкого источника как отно
шение измеренной скорости счета в импульсах за минуту от эталона к его актив
ности в распадах за минуту в угле 4я.

U6



Поправка на распад продуктов распада радона за время отбора пробы со
гласно выражению (6. 10) составляет

р  _ ô̂ RaB
2~ і „.e^RaBV

С учетом поправок Pi и Р<* коипентрапия продукюв распада радона при 
радиоактивном равновесии между ними в момент отбора пробы равна

0 Rn ______ (/i — h) е 'о̂ ИаВ. кюриіл (п. 1. 3)
2,22- 10l2oe (1 — К) (l — е RaB °)

Если /9 — 50 мин, то, учитывая, что Ядав— 4,ЗЫ0~4 Усек, получим

ę Rn =  1,36-1 о-12 - e/l(1~ _ \)- « m /* -

Самопоглощение альфа-частиц в фильтре при расчетах не учитывается, 
так как его величина не превышает 10%.

ПРИЛОЖЕНИЕ 2

ПЛОТНОСТЬ ф (U) И ФУНКЦИЯ НОРМАЛЬНОГО 
РАСПРЕДЕЛЕНИЯ Ф (U) СЛУЧАЙНОЙ ВЕЛИЧИНЫ U

и Ф(У) Ф (U) и Ф(И) Ф (U)

0,0 0,399 0,500 1.5 0Д30 0,933
0,1 0,397 0,540 1,6 0,110 0,945
0,2 0,391 0,579 1.7 0,094 0,955
0,3 0,381 0,618 1,8 0,079 0,964
0,4 0,368 0,655 1,9 0,066 0,971
0,5 0,352 0,691 2,0 0,054 0,977
0,6 0,333 0,726 2,1 0,044 0,982
0,7 0,312 0,758 2,2 0,035 0,986
0,8 0,290 0,788 2,3 0,028 0,989
0,9 0,266 0,816 2,4 0,022 0,922
1,0 0,242 0,841 2,5 0,018 0,994
1,1 0,218 0,864 2,6 0,014 0,995
1,2 0,194 0,885 2,7 0,010 0,996
1,3 0,171 0,903 2,8 0,008 0,997
1,4 0,150 0,919 2,9 0,006 0,998

3,0 0,004 1 0,998

П р и м е ч а н и е .  Для 
производится по формуле

функции

Ф(-ОД

отрицательного аргумента 

1 -  Ф (U).

Ф (—U) расчет
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КРИТЕРИИ t, Г, г щах» Гху
ПРИЛОЖЕНИЕ 8

f ( Г rmax Гху/ а ß а ß а ß а ß
1 2 3 4 5 в 7 8 9

I 6,31 12,71 1,397 1,409 1,406 1,412 0,988 0,997
2 2,92 4,30 1,559 1,645 1,645 1,689 0,900 0,950
3 2,35 3,18 1,611 1,757 1,791 1,869 0,805 0,878
4 2,13 2,78 1,631 1,814 1,894 1,996 0,729 0,811
5 2,02 2,57 1,640 1,848 1,974 2,093 0,669 0,754
6 1,94 2,45 1,644 1,870 2,041 2,172 0,621 0,707
7 1,90 2,37 1,647 1,885 2,097 2,237 0,582 0,666
8 1,86 2,31 1,648 1,895 2,146 2,294 0,549 0,632
9 1,83 2,26 1,649 1,903 2,190 2,343 0,521 0,602

10 1,81 2,23 1,649 1,910 2,229 2,387 0,497 0,576
11 1,80 2,20 1,649 1,916 2,264 2,426 0,476 0,553
12 1,78 2,18 1,649 1,920 2,297 2,461 0,457 0,532
13 1.77 2,16 1,649 1,923 2,326 2,493 0,441 0,514
14 1,76 2,15 1,649 1,926 2,354 2,523 0,426 0,497
15 1,75 2,13 1,649 1,928 2,380 2,551 0,412 0,482
16 1,75 2,12 1,649 1,931 2,404 2,577 0,400 0,468
17 1,74 2,11 1,649 1,933 2,426 2,600 0,389 0,456
18 1,73 2,10 1,649 1,935 2,447 2,623 0,378 0,444
19 1,73 2,09 1,649 1,936 2,467 2,644 0,369 0,433
20 1,73 2,09 1,649 1,937 2,486 2,664 0,360 0,423
25 1,71 2,06 1,648 1,942 — --- 0,323 0,381
30 1,70 2,04 1,648 1,945 — — 0,296 0,349
4Ó 1,68 2,02 1,648 1,949 — 0,257 0,304
50 1,67 2,01 1,647 1,951 — — 0,231 0,273

100 1,66 1,99 1,646 1,956 — _ 0,164 0,195
120 1,66 1,98 1,646 1,957 — — — —
оо 1,65 1,96 1,645 1,96

“
П р и м е ч а й  її я. 1. а  — уровень значимести 10% (двусторонний) u 5% (одно

сторонний).
2. р — уровень значимости 5% (двусторонний) и 2,5% (односторонний).

ПРИЛОЖЕНИЕ 4 
КОЭФФИЦИЕНТЫ Кп

п п X«

2 1,25 8 1,035
3 1,128 9 1,031
4 1,085 10 1,028
5 1,064 12 1,023
6 1,051 16 1,018
7 1,042 20 1,013
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r-мтг.тй д л я  уровня

I 161 200 216

2 18,5 19,0 19,2

3 19,1 9,6 9.3

* я 7 J 6,9 6.6
я

5 5,79 5,41
с.** ад© 5,14 4.76
І 4,74 4,35

5 5,32 4,46 4,07

9 5,12 4.26 3,86

10 4,95 4,10 3,71

12 4,75 3,88 3,49

14 4,60 3,74 3,34

16 4,49 3,63 3,24

18 4,41 3,55 3,16

20 4,35 3,49 3,10

25 4,24 3,38 2,99

30 4,17 3,32 2,92

40 4,08 3,23 2,84

50 4,03 3,18 2,79

100 3,94 3,09 2,70

оо 3,84 2,99 2,60

4 5 0 7 8 ,

225 230 234 237

і

239

19,2 19,3 19,3 19,4 19,4

9,1 9,0 8,9 8,9 8,8

6,4 6,3 6,2 6,1 6,0

5,19 5,05 4,95 4,88 4,82

4,53 4,39 4,28 4,21 4,15

4,12 3,97 3,87 3,79 3,73

3,84 3,69 3,58 3,50 3,44

3,63 3,48 3,37 3,29 3,23

3.48 3,33 3,22 3,14 3,07

3,26 3,11 3,00 2,92 2,85

3,11 2,96 2,85 2,77 2,70

3,01 2,85 2,74 2,66 2,59

2,93 2,77 2,66 2,58 2,51

2,87 2,71 2,60 2,52 2,45

2,76 2,60 2,49 2,41 2,34

2,69 2,53 2,42 2,34 2,27

2,61 2,45 2,34 2,25 2,18

2,56 2,40 2,29 2,20 2,13

2,46 2,30 2,19 2,10 2,03

2,37 2,21 2,09 2,01 1,94

П р и м е ч а н и я .  I. Значения х* (f,) находят по формуле х* (/х) =  f t F (flt ее); 
2, Значения ( рассчитывают из выражения t (fg) =  VF (1, fg); например, для
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ПРИЛОЖЕНИЕ 6

например, для h  =  12 Xі =  12/*' (12, «») — 12*1,75 «  21,0. 
f =  9 < =  Y F U.9) — Уь-ії =  2,26.
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ПРИЛОЖЕНИЕ 7
ПЕРЕЧЕНЬ АППАРАТУРЫ, ПРИМЕНЯЕМОЙ 
ДЛЯ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ АНАЛИЗОВ *

JA п/п Установка Назначение

1

2

3

4

5

6

7

8

£>

Пересчетные приборы
Бинарная пересчетная 

установка типа Б-2
Пересчетный прибор ти

па ПС-10 ООО «Флокс»

Декадно-счетная уста
новка ДП-100

Радиометр ПС-5М
«Волна»

Спектрометри ческие 
приборы

Пятиканальная лабора
торная спектрометриче
ская установка Л СУ-5 К

Лабораторный сциитил- 
ляционный анализатор ти
па ЛАС

Переносный одноканаль
ний анализатор импуль
сов А И-8

Анализатор амплитуд
ный дифференциальный 
одноканальний ААДО-1

Универсальный сцинтил- 
ляцишшый датчик типа 
УСД-1

Для регистрации импульсов при измере
нии ионизирующих излучений

Для счета случайно распределенных во 
времени и периодических импульсов часто
той от 850 кгц до 1 мггц

Для регистрации импульсов при изме
рении ионизационных излучений

Для регистрации и счета импульсов, по
ступающих с датчиков радиоактивных излу
чений, а также для счета периодических им
пульсов с частотой следования до 
100 000 импісек; конструктивно выполнен 
для стационарных условий эксплуатации

Для количественного радиометрического 
анализа U, Ra, Th и К в пробах горных 
пород и руд по спектральному разделению 
естественного гамма-излучения и количе
ственной оценки общего бета-излучения

Для количественного радиометрического 
анализа U, Ra и Th в пробах руд по спек
тральному разделению естественного гамма- 
излучения и количественной оценки общего 
альфа-, бета- и гамма-излучения

Для анализа амплитудного распределения 
импульсов, поступающих от сшштилляцион- 
ного детектора

Для исследования распределения им
пульсов по амплитудам

Для регистрации альфа-, бета- и гамма- 
излучений, а также потоков быстрых и теп
ловых нейтронов в следующих диапазонах 
энергий;

альфа-излучения 1—10 Мэе; бета-излу
чения 0,05-“ 3 Мэе (ср. энергии бета-спек
тра);

гамма-излучения 0,03—3 Мэе; 
тепловых нейтронов 0,025 Мэе; 
быстрых нейтронов 0,5—10,0 Мэе.

* Технические данные см. в книге «Аппаратура для регистрации и исследования 
ионизирующих излучений». Справочник. Атомнздат, 1965.

422



Продолжение при лож, 7

№ п/п Установка Назначение

10

П

12

13

14

Упиверсальныйсцинтил- 
ляциоиныи датчик типа 
УСД-1

Сцинтилляционный бета- 
гамма-датчик типа БГСД-2

Переносный аналитиче
ский радиометр типа 
АРП-3.

Дозиметрические
приборы

Универсальный 
метр типа ТИСС

радио-

Установка типа РВ-1

Аэрозольно-газовый ра
диометр переносный типа 
РВ-4

Позволяет производить альфа-измереиия 
при гамма-фоне до 1000 мкр/сек, бета-изме
рения, а также спектрометрию гамма-излу
чения и измерять слабые источники гамма- 
излучения в жидком и порошкообразном 
состоянии. Излучение регистрируется смен
ными детекторами

Для регистрации бета- п гамма-излучения 
радиоактивных проб горных пород и руд.

Позволяет производить спектральный ана
лиз гамма-излучения. Рассчитан на работу 
с анализаторами импульсов, имеющими 
схему укорочения сигнала на линии за
держки (например, АИ-8); при малых за
грузках возможна работа с любыми анали
заторами я счетными установками

Для количественного радиометрического 
определения содержания урана, радия п то
рия в порошковых пробах руд в условиях 
полевой геофизической лаборатории; может 
быть использован также для записи спектров 
гамма-излучения в диапазоне энергий от 
80 кэв до 2 Мэе

Для измерения и сигнализацпи о превы
шении заданного уровня загрязненности 
альфа- и бета-активными веществами по
верхностен оборудования, а также одежды и 
рук работающего персонала. Имеет 3 дат
чика: типа ТЧ для измерения загрязненности 
поверхности бета-активными веществами; 
типов ТП со сцинтилляционным и пропор
циональным счетчиками для измерения соот
ветственно загрязнения малых п больших 
поверхностей альфа-активными веществами

Для осаждения на аналитических филь
трах альфа- и бета-актнвных аэрозолей из 
загрязненного воздуха производственных 
помещений и атмосферы

Для обнаружения и периодического изме
рения концентрации альфа- и бета-актив- 
ных аэрозолей и бста-активных газов без раз
деления долгоживущих и короткоживущих 
компонентов активности
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Продолжение прилож. у

Л? п/п Установка Назначение
і

15 Комплект индивидуаль
ного дозиметрического 
контроля типа КИД-1

Для измерения интегральной дозы жест
кого рентгеновского и гамма-излучения при 
индивидуальном дозиметрическом контроле 
в лабораторных условиях

16 Универсальный бета- 
гамма-радиометр типа 
«Луч-а»

Для регистрации бета- и гамма-излучений* 
возможно качественное и количественное 
дифференцированные определения мягкого 
бета-излучения с минимальной энергией 
0,15 Мэе, жесткого бета-излучения и гамма- 
излучения

Приборы для альфа- и 
бета-измерений 

и другие

17 Электрометр типа СГ-1М Для определения радиоактивности порош
ковых проб по альфа-лучам и измерений кон
центрации эманаций радона, торона и ак
тинона при радиохимических анализах и до
зиметрическом контроле

18 Синнтилляцнонный аль- Для определения альфа-активности по- 
фа-раднометр типа РАЛ-1, рошковых проб, измерений концентрации

эманации радона, торона и актинона при 
радиохимических анализах и дозиметриче
ском контроле; может быть использован как 
в полевых, так и в стационарных лаборато
риях

19 Сииптилляциоппын бета- 
радиометр типа «Циркон» 
(РАП-4)

Для измерения бета-активности проб ма
лого веса (от 10 мг) в условиях полевой ла
боратории; может быть использован при ми
нералогических определениях циркона, для 
оценки радиоактивности золы растений при 
исследованиях геобота и нческ их проб и т. п.

20 Выпрямитель стабили
зированный типа ВС-22

Для использован и я п лаборатории в каче
стве стабилизированного источника напря
жения от 600 до 1000 о
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ОСНОВНЫЕ ПАРАМЕТРЫ ГАЗОРАЗРЯДНЫХ СЧЕТЧИКОВ

Тип
счетчика

Температурный 
диапазон работы, 

градусы

Н
ап

ря
ж

ен
ие

 н
а

ча
ла

 с
че

та
, 

в

Ра
бо

че
е 

на
пр

я
ж

ен
ие

, 
в

Н
аи

м
ен

ьш
ая

 
пр

от
яж

ен
но

ст
ь 

пл
ат

о,
 в

1 Н
аи

бо
ль

ш
ий

 
на

кл
он

 
пл

ат
о,

 
на

 1
 в

, 
%

М
ак

си
м

ал
ьн

ая
 

ск
ор

ос
ть

 с
че

та
, 

! и
м

п/
м

ин

1 о 3 4 5 6 7

Для регистрации
СТС-1 От —40 до + 50 280—320 360—440 80 0,125 60 ООП
(ОМ П

СТС-2 » —40 » + 50 285—335 380—460 80 0,125 40 000
СТС-3 » —40 » + 50 285—335 380—460 80 0,125 30 000
СТС-8 » —40 » + 50 280—335 380—460 80 0,125 200 000
СГС-5 » —50 » + 50 310 340—440 80 0,20 —
СГС-6 » —40 » + 80 320 340—440 80 0,15 1 500 000

іМС-4 » —40 » + 50 720—780 820—880 200 0,1 25 000
МС-6 » —40 » + 50 720—780 820—880 200 0,1 25 000
МС-7 » —25 » + 5 0 720—780 800—860 100 0,15 25 000
МС-8 » - 2 5  » + 50 720—780 800—860 100 0,15 25 000

МС-9 » —40 » + 50 720—780 870—930 250 0,1 25 000
МС-11 » —40 » + 50 720—780 870—930 200 0,10 25 000
МС-12 ъ —25 » + 50 720—780 790—850 100 0,15 25 000
MC-13 » —40 » +50 720—780 870—930 200 0,15 25 000
MC-14 » —40 » + 50 720—780 870—930 200 0,10 25 000
МС-16 » —40 » +50 720—780 870—930 200 0,10 25 000
ВС-6 » —40 » + 50 720—800 820—900 200 0,075 25 000

ВС-8 » —40 » + 50 720—800 820—900 150 0,1 25 000
ВС-9 » —40 » + 50 720—800 870—950 250 0,075 25 000
ВС-9Т * + 20  * +150 720—800 820—900 200 0,10 50 000
<СИ-4Г)

ВС-11 » —40 » + 50 720—800 870—950 200 0,075 25 000

ВС-13 » —40 » + 50 720—800 820—900 150 0,1 25 000
ВС-14 » —40 » + 50 720—800 820—900 200 0,075 25 000
ВС-16 » —40 » +50 720—800 820—900 200 0,075

Для регистр г
25 000 

шин бета-
СТС-10 
(СИ-2 В Г)

э —40 » + 50 375—410 35 1,25 (при 
напряжении 
390±8 в)

СТС-11 
(СИ-1 ВТ)

» —40 * + 50 350 390—410 1,25 (при 
напряжении 
390±8 в)
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ДЛЯ РЕГИСТРАЦИИ ИОНИЗИРУЮЩИХ ИЗЛУЧЕНИЙ
ПРИЛОЖЕНИЕ 9

ł IÜ)\QВ 0
О VV о

Габариты,
мм

Н
ан

бо
ль

ш
 

1 р
ег

ру
зо

чн
 

лу
че

ни
е,

 
им

п/
м

ин

Наибольший 
фон, илт/мин

Срок службы, 
импульсы

дл
ин

а
(н

аи
бо

ль


ш
ая

)

ди
ам

ет
р

(н
аи

бо
ль


ш

ий
)

В
ес

, 
г

Характеристика
счетчика

8 9 10 и 13 13 14

гамма-изл 
1 200 000

учения
25 10° 93,5 16 15 Самогасящийся

50 000 75 10* 180 24 40

со стальным или 
ни хромовым ка
тодом 

То же
40 000 130 10» 265 23 65

— ПО 10» 220 23 45 *
— 17 — 60 8 5 »
— 17 Практически 90 8 5,5 »

50 000 65
не ограничен 

3-Ю8 180 23 40 #
50 000 120 3-Ю8 266 23 65 ь
50 000 28 108 145 16 25
50 000 55 10е 185 16 25 Самогасящийся

50 000 280 3-Ю8 367 33 125

со стальным като
дом 

То же
50 000 105 3-Ю8 185 33 65 і
50 000 15 ю8 145 16 20 в
— 30 108 100 23 25 в

50 000 70 3-Ю3 250 23 40 в
50 000 120 3-Ю8 250 23 70 в
50 000 180 2-Ю9 266 23 65 Самогасящийся

50 000 110 2-Ю7 1S5 16

с вольфрамовым 
катодом 

То же
50 000 380 2-Ю3 367 33 125 в
50 000 380 20 ч 367 33 125 >

50 000

(при темпера
туре +20°) 

150

(при темпера
туре +150°)
‘ 2-Ю8 1S5 33 65 Самогасящийся

50 000 60 10s 100 23 25

с вольфрамовым 
катодом 

То же
50 000 130 2-Ю8 160 23 40 в
— 180 2-Ю3 250 23 70 в

и гамма-и 
150 річ

злучения
100 »1 60 15 15 Самогасящийся

4,5 річ

(при токе 
10 жл) 
100 ч 60 15 10

со стальным 
катодом 

То же
(при токе
10 лікй)
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1

Tim
счетчика

Температурный 
диапазон работы, 

градусы

Н
ап

ря
ж

ен
ие

 н
а

ча
ла

 с
че

та
, 

в

Ра
бо

че
е 

на
пр

я
ж

ен
ие

, 
в

П
 э

чм
ен

ьш
ая

 
пр

от
яж

ен
но

ст
ь 

пл
ат

о,
 

і

Н
аи

бо
ль

ш
ий

 
на

кл
он

 п
ла

то
, 

на
 і

 в
, 

%

К **га н 

га м
s н ^
и 1-ї
je g ö
3 ? ?< о х

1 2 3 4 S 6 7

Для регистрации

СТС-5 От —40 до + 50 280—330 360—440 80 0,125 200 000

СТС-6 
МСТ-17 
(СИ-20)

» —40 » 4-50 
» —30 » +50

285-335
1600

360—440 80
150

0,125
0,05

60 000 
10 000

СИ-ЗБ * —30 » +  50 1650 1800 150 0,03 10 000

СИ-2Б
(ПСТ-40)

» —30 » + 50 1350— 
1450

1500 150 0,05 10 000

СБГ-7 » —40 » + 50 340 380 80 0,125

СБТ-3 » —30 * + 50 — 1800— 
2100

150 0,05 —

СБТ-8 » —30 » + 30 1100— 
1700

1100— 
1700

150 0,05 10 000

СБТ-9 » —30 » + 50 — 320—420 80 — —
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Продолжение прилож. 9
1 1 
к о
0) й) Л) О

Габариты,
мм

Н
аи

бо
ль

ш
ре

гр
уз

оч
н

лу
че

ни
е,

им
п/

м
ин

Наибольший 
фои, имп/мин

Срок службы, 
импульсы

дл
ин

а
(н

аи
бо

ль


ш
ая

)

ди
ам

ет
р

(н
аи

бо
ль


ш

ий
) А)

Іш

Характеристика
счетчика

8 9 10 11 12 13 14

бета-излу 

ІІ 000 000

1ЄНИЯ

27 ю7 112,5 12 Самогасящнйся

100 000 ПО 1-Ю8 200 23 25

со стальным ка
тодом 

То же
30 000 25 5-Ю7 100 40 25 Самогасящнйся

30 000 25 5-Ю7 90 38 25

торцовый с мед
ным катодом; тол
щина слюды вход
ного окна не бо
лее 5 мг1см\ дна* 
метр торцового 
окна 20 мм 

Самогасящнйся

30 000 65 5-Ю7 90 70 57

торцовый с мед
ным катодом 

Торцовый; тол

35 109 72 31

щина слюды вход
ного окна не бо
лее 5 мгісм2 

Галогенный тор

150 10е 93 81 180

цовый; толщина 
слюды входного 
окна 10—11 мк 
(3 мгісм*), диа
метр окна 20 мм 

Торцовый; тол

30 to3 75 37 26

щина слюды вход
ного окна 3— 
7 мгісм2 (минн- 

, мальная толщина 
слюды входиого 
окна устанавли
вается по спе
циальной дого
воренности с по
ставщиком) 

Торцовый; диа

10 1 • 10» 72 11 6

метр входного 
окна 20 аш, тол
щина слюды вход
ного окиа 
3 мгісм2 

Торцовый
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Продолжение прилож. 9
Н

аи
бо

ль
ш

ее
 п

е
ре

гр
уз

оч
но

е 
об

- 
1 л

уч
ен

ие
,

1 и
мп

/м
ин

Наибольший 
фон, имп/мин

Срок службы, 
импульсы

Габариты,
мм

В
ес

, 
в

Характеристика
счетчика

дл
ин

а
(н

аи
бо

ль


ш
ая

)

1Ло-чН о
«2=5 5 5*etC3

8 1 ? 10 11 12 13 14

120

15
(для свинцо
вой защиты
ТОЛЩИНОЙ

40 мм)

28
(для СВИНЦО
ВОЙ защиты 

ТОЛЩИНОЙ
40 мм)

35
(для свинцо
вой, защиты

ТОЛЩИНОЙ'
40 мм)

50
(для свинцо
вой защиты 
толщиной 

40 лш)

1 * 101(> 88 67 34

10» 43 31 30

10» 52 38 60

10* 60 40 80

10» 70 52 ПО

Торцовый; раз
мер входного окна 
55X55 мм, тол
щина слюды вход
ного окна 3— 

мгісм1 (мини
мальная толщина 
слюды входного 
окна устанавли
вается по- спе
циальной дого
воренности с по
ставщиком) 

Торцовый; диа
метр входного ок
на 20 мм, толщина - 
слюды окна от 
0,6 до 1—2 мгісм* 
(минимальная тол
щина слюды вход
ного окна уста
навливается по 
специальной до
говоренности с 
поставщиком) 

Торцовый; диа
метр входного ок
на 25 лш, толщи
на слюды входного 
окна от 0,6 до 
1—2 ммісм2 

Торцовый; диа
метр входного 
окна 30 мм, тол
щина слюды вход
ного окна 1— 
2 мгісм*

Торцовый; диа
метр входного ок
на 40 лш, толщина 
слюды входного 
окна 1,2—
25 мгісм2 (мини
мальная толщина 
0,8 мгісм1)
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Тип
счетчпка

Температурный 
диапазон работы, 

градусы

Н
ап

ря
ж

ен
ие

 н
а

ча
ла

 с
че

та
, 

в

Ра
бо

че
е 

на
пр

я
ж

ен
ие

, 
в

Н
аи

м
ен

ьш
ая

 
пр

от
яж

ен
но

ст
ь 

пл
ат

о,
 в

Н
аи

бо
ль

ш
ий

 
на

кл
он

 п
ла

то
, 

на
 1

 в
. 

%

в; <q CJ ни «.д В*
К °
Ы О 2о S c
03 Р S — и: * <  о а

1 2 3 4 б 6 7

Т-50
БФЛ

От —20 до + 40 1600 1600 300 0,01 100 000

Т-60
БФЛ

л —20 » + 40 1900 2000 300 0,01 100 000

Т-80
БФЛ

» —20 » + 4 0 2000 2100 300 0,01 100 000

СЛТ-7 » —40 » +50 330—460 330—400 60 — —

СЛТ-8 » — 10 » + 50  
(может работать 
и откачиваемом 

объеме)

— 500—1000 300 0.03 —
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Продолжение прилох. 9

а
о U0> о

Габариты,
мм

3 0
2 ?«*  
|К В 4
ЗйС.§Е о„щ 3

Наибольший 
фон, имп/мин

Срок службы, 
импульбы

1лч

5 й я)
З3в

іЛ л
Р
3 a ш
fc.0 В

ес
, 

г

Характеристика
счетчика

8 9 10 11 12 13 14

60
(для свинцо
вой защиты 
толщиной 

40 мм)

ю» 80 62 170 Торцовый; диа
метр входного 
окна 50 мм, тол
щина слюды вход
ного окна 1,2— 
2,5 мгісм2 (мини
мальная толщина 
0,8 мгісм2)

70
(для свинцо
вой защиты 
толщиной 

40 мм)

43 31 Торцовый

100
(для свинцо
вой защиты 
толщиной 

40 мм)

10е 90 92 290 Торцовый; диа
метр входного ок
на 80 мм. толщина 
слюды входного 
окна 2—3 мгісм3 
(минимальная тол
щина 1,5 мгісм2)

0,125 200 н 70 44 40 Торцовый; пред
назначен для реги
страции альфа- 
излучения; диа
метр входного ок
на 25 мм, толщи
на слюды входного 
окна 3 мгісм2', эф
фективность счета 
альфа-излучения 
не изменяется при 
потоках гамма- 
квантов мощно
стью дозы 50 річ

1000 н 48 15 9 Торцовый; диа
метр входного 
окна 4 мм, тол
щина слюды вход
ного окна 4 мк, 
предназначен для 
регистрации аль
фа-излучения
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ПРИЛОЖЕНИЕ 12
список

ТИПОВОГО ОБОРУДОВАНИЯ И МАТЕРИАЛОВ 
ДЛЯ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ ЛАБОРАТОРИЙ

а
В

1
1

Наименование Тип, марка, 
модель, шифр

2 3

Стацио Лабо
нарная Лабо рато
лабора рато рия

тория рия пои
экспеди ГРП сковой

ций партии

4 5 6

1
I

3
4
5

6
7
8 
9 

10 
11 
12
13
14
15
16

17
18
19
20

21

22
23
24
25
26

27

28
29
30
31
32

Оборудование
Установка ЛСУ-5К . . . .  
Лабораторный анализатор 

сциитилляциоиный однока
нальний . . . .

Счетная установка - -
Дозиметр ...........................
Дозиметры .индивидуальные

карманные ................
Радиометр-анализатор ла

бораторный
Микроскоп ...........................
Осветитель к микроскопу 
Электрометр 
Сушильный шкаф 
Холодильник 
Воздуходувка 
Насос Камовского 
Насос вакуумный 
Моторы к насосам . . * 
Весы аналитические 1-го 

кляссз • • • • • • •
Весы технические 1-го класса 
Весы аптекарские 
Тестер (или авометр), . . . 
Лабораторный автотранс

форматор
Лабораторный автотранс

форматор
Регулятор напряжения 
Счетная машина 
Арифмометр
Секундомеры ........................
Камеры эмаиационпые 

Материалы 
Крнсталлофосфоры 

NaJ (ТІ) Ф40 мм 
Манипуляторы разные . . • 
Эталоны жидкие 1-Ю"9 Ra 
Эталоны жидкие 1 * 10-9 Ra 
Эталоны жидкие 1 * 10”3ТН 
Эталоны жидкие 1 • 10~4Th

ЛСУ-5К +

Б-2 или ДП-100 +
ТИСС +

КИД +

РАЛ-1 4“
МИН-4 +
ОИ-7 4-

СГ-1М 4-
— +
— +
— +
— —

РВН-20 +
— +

АДВ-200 4-
ВТ +

— - 4-
ТТ-1 +

ЛАТР-1 +

ЛАТР-2 +
РНО-250 4"

— +
«Феликс» —

СМ-60 4-
РГ-9 +

h =  50 мм +
4-
+
4-
+
4-

— —

4-
4- +

4" 4-

+ —

+ _
—
4~ —
4- ——

+
—

4- +
4- 4-

4- —

4-
+ —

+
4- 4-

4- —

+ +
4- +
+ +

+
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Продолжение прилож. J2

с'«Vв
£

т
33
34

35
36
37

38

39

40
41
42

43

44

45

46

47
48
49
50
51
52
53

54

55

56

і

Наименование

2

Эталоны порошковые рав
новесные разного содержания 

Эталоны порошко вые Th, U,
IQ * • • • • і

Фотопластинки A-2-50 
Алмаз (стеклорез) - *
Термометры физические раз

ные * .
Ванны эмалированные (фо

токюветы) разные . . .
Ступки агатовые или яшмо

вые разные ...........................
Ступки фарфоровые разные 
Штативы физические 
Противени металлические 

(нержавеющей стали) . 
Батареи и элементы

Тип, марка, 
модель, шифр

3

БАС-160 
48 ПМЦГ-64 
1,3 ФМЦ-0,25 
1,6 ФМЦ-3,2 

ГБ-300' 
ЗС-Л-ЗО

Стацио Лабо
нарная Лабо рато
лабора рато рия
тория рия пои

экспеди ГРЛ сковой
ций партии

4 5 6

4 4 fі

4 4 »і
+ 4 —

4 4 —

+ JL
1 —

4 4 —

4 _ —

4 4
4 *“Г

*

ж

4 f
•

ж
«

В зависимости
объемов работ и ко
личества аппаратуры

2С-Л-9
Радиолампы к установкам 

(по спецификациям) 
Фотоэлектронные умножи

тели

Разные

ФЭУ-19 
ФЭУ-13 
ФЭУ-49 
ФЭУ-35 
ФЭУ-36

Счетчики газоразрядные и 
самогасящиеся (галогенные) 

Сейф для хранения эталонов 
Технический инструмент 
Паяльник электрический 
Паяльник простой 
Логарифмические линейки 
Барботеры
Трубки стеклянные для 

эманирования 
Стойки деревянные для 

барботеров и стеклянных тру
бок и а 40 гнезд каждая . . .

Банки стеклянные с при
тертыми пробками для хра
нения эталонов и порошковых 
проб *

Эксикаторы разные ♦ ■ - *

В зависимости ст 
объемов работ п ко
личества аппаратуры

В зависимости ст 
работ

4 4

4
4

4
4
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Продолжение прилож. 12

С
г=
л

Наименование Тип, марка, 
модель, шифр

Стацио
нарная 
лабора
тория 

экспеди- 
ций

Лабо
рато
рия

ГРП

о 3 4 5

57 Стаканы фарфоровые разной
емкости ....................................

58 Стаканы стеклянные раз
ной емкости . . . . . .

59 Стаканы мерные разные . .
60 Колбы стеклянные разные
61 Мензурки разные .
62 Бюретки разные
63 Пипетки стеклянные . . .
64 Груши резиновые разные
65 Переходники стеклянные

р азн ы е....................  . . .
66 Краны стеклянные разные
67 Воронки стеклянные
68 Фильтровальная бумага

І диаметром 15 см . . . .
69 Фильтровальная бумага 

диаметром 11 см
70 Шланг резиновый разного

І диаметра ■ * •
71 I Реометр
72 Манометр « • • • •
73 Менделеевская замазка
74 Вата обыкновенная •
75 Перчатки резиновые (хи-

I рургнческие) • * •
76 І Химические реактивы:в

I хлористый кальций .
І бромистый кальций
I соляная кислота
І уксусная кислота . .І сульфит натрия кри

сталлический
гипосульфит

І амидол . . . .
лимонная кислота 
спирт ректификат 
метабисульфит

77 Ведра педальные . .
78 Журналы наблюдений . .
79 Канцелярские принадлеж

ности ........................
80 Водоструйный насос . ♦
81 Контейнер для жидких от

ходов . ............................
82 Контейнер для твердых от

ходов . .

»Лабо
рато
рия
пои

сковой
партии

В зависимости 
от объемов р абот

+ +  I -Ь

В зависимости от 
объемов работ

+
+
+

+
+

В зависимости 
от объемов работ

По мере надоб
ности в соответ
ствии со специаль
ной рецептурой

+  I +  I ~
В зависимости от 

объемов работ

+  +
+

4* +
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ПРИЛОЖ ЕНИЕ ІЗ

ЭТАЛОНЫ, ИСПОЛЬЗУЕМЫЕ ДЛЯ РАДИОМЕТРИЧЕСКИХ
ИЗМЕРЕНИЙ

Радиометрические анализы выполняют., как методом сравнения
интенсивности излучения исследуемых проб с интенсивностью излучения этало- 
нов, различающихся по фазовому составу (жидкие н твердые), по составу содер
жащихся в них радиоактивных (урановые, радиевые, ториевые и т. д.) и других 
элементов. Эталоны готовятся специальными организациями1 *.

1. Жидкие эталоны
Э т а л о н ы  р а д и я .  При радиохимическом определении радия эмана- 

циониым методом в качестве.эталона применяются жидкие эталоны радия с содер
жанием его от 10"12 до 10"® г. Наибольшее употребление в практике получили 
жидкие эталоны с содержанием л*10"8—л*10"11 * радия. Эталонами радия слу
жат растворы его хлористой или бромистой соли. Точность определения содержа
ния радия в эталоне должна быть не меньше ±3°4.

Для эталонирования приборов необходимо иметь несколько (не менее трех) 
эталонов с разным содержанием радия.

Наиболее надежные данные получаются при использовании эталонов, при
готовленных из растворов разных солей.

Жидкие эталоны радия выпускаются в стеклянных ампулах; для исполь
зования их переливают в барботер.

Т о р и е в ы е  э т а л о н ы.  В качестве эталонов для эманационных опре
делений тория по торону используются растворы равновесной соли торня, со
держащие обычно П‘ 10"3—п*10"4 г тория в равновесии с продуктами распада 
до ThX включительно.

Чтобы продукты распада тория пришли в равновесие, необходимо практи
чески 40—50 лет. Поэтому исходным материалом для жидких ториевых эталонов 
могут служить соли тория, в которых благодаря давности их изготовления 
(больше 50 лет) наступило радиоактивное равновесие, и растворимые в кислотах 
минералы (например, торианит, ферриторит), содержащие торий в равновесии 
с продуктами его распада. Содержание тория в этих эталонах определяют путем 
химических н радиохимических анализов.

Жидкие ториевые эталоны выпускаются в ампулах; для работы их перели
вают в барботер, как и радиевые эталоны.

А к т и н и е в ы е  э т а л о н ы  (В. Л. Ш а ш к и н, 1961). Жидкие эталоны 
для измерения актиона приготовляют из равновесных урановых минералов, кото
рые содержат в нормальном соотношении элементы актиноуранового ряда (ура
нинит, урановая смолка).

Для приготовления эталона 0,1—0,8 г чистой урановой СтОЛі'ії растворяют 
в азотной кислоте. Содержание элементов актиноуранового ряда в эталоне можно 
определить по содержанию урана или радия, исходя из того, что в смолке на 1 г 
урана приходится 2,116*10"10 з Ас или на 1 г радия 6,22-10~4г Ас.

Содержание актиния в эталоне выражают в граммах и в ьесиьых единицах 
урана или радия, содержащихся в эталоне. Раствор эталона переливают в бар
ботер или в какой-либо другой сосуд, такой же, как и применяемый для растворов 
анализируемых проб.

П о р я д о к  п е р е в е д е н и я  жи д к и х  э т алонов из ам
п у л ы  в б а р б о т е р .  Раствор эталона из ампулы вначале переливают в хими
ческий стакан объемом 200 мл. Для этого ампулу с эталоном располагают верти
кально, надпиливают и обламывают ее верхний конец. Затем, перевернув ампулу

1 Изготовление эталонов отдельными акалішіїсс:::!"и лабораториями за
прещается, так как при этом не гарантируется достаточная точность номиналов.



над стаканом, подпиливают и обламывают второй конец ампулы после чего 
раствор выливается в стакан. Ампулу тщательно смывают тонкой струей дистил 
лированиой воды из промывалки. Полученный раствор упаривают прпмеоно 
до 10 мл и после этого выливают в воронку с оттянутым концом, вставленную 
в вертикальную трубку барботера. у

Барботер, предназначенный для эталона, предварительно тщательно моют 
и кипятят с 1—3-процентным раствором хлористого бария. Общее количество 
жидкости в барботере не должно превышать У3 (в крайнем случае у .) его объема

При использовании эталонов нужно следить, чтобы не происходило выбра
сывания и испарения раствора. Частое запаивание барботера уменьшает длину 
его концов; такой барботер в дальнейшем ие может быть использован для работы 
В этом случае нужно или нарастить новые концы к барботеру, не повредив эта
лона, или перелить эталон в другой барботер. Переливание нужно производить 
очень тщательно, без потерь. После переливания из одного барботера в другой 
эталон считается менее точным, чем до переливания.

2. Твердые эталоны

У р а н о в ы е  э т а л о н ы  д л я  и з о т о п н о г о  а н а л и з а .  Ура
новые эталоны приготовляются электролитическим способом из стандартных 
растворов радиохимически чистого азотнокислого уранила.

Стандартный раствор радиохимически чистого урана готовят следующим 
образом. Навеску 1,06 г азотнокислого уранила U 0 2 (N03)86H20  растворяют 
в 15—20 мл 30-процентной азотной кислоты и раствор пропускают через колонку 
с катионитом КУ-2 со скоростью 12—14 капель в минуту для отделения урана 
от UXi и иония. Затем колонку промывают 80—100 мл 30-процентной азотной 
кислоты, пропуская ее с той же скоростью. Полученный раствор упаривают досуха 
и сухой остаток нитратов растворяют в 25 мл 0,5 М азотной кислоты. Раствор 
насыщают азотнокислым аммонием, добавляя сухую соль, и извлекают уран 
4—5-кратной экстракцией равным объемом эфира. Радиоактивные элементы 
RaD, RaE, Po остаются в водном растворе, а уран количественно переходит 
в эфирный слой. Эфирные вытяжки объединяют в стакане емкостью 250 мл, 
добавляют 5 мл воды и выпаривают досуха, погружая стакан с эфиром в стакан 
с горячей водой (не допуская кипения эфира). Сухой остаток несколько раз 
обрабатывают азотной кислотой, каждый раз упаривая досуха для удаления орга
нических остатков после эфира.

Полученный азотнокислый урамил растворяют в 15—20 мл азотной кислоты, 
переводят в мерную колбу иа 500 мл и доливают водой до метки. Раствор содер
жит '-'Л мг радиохимически чистого урана в 1 мл. Для установления титра рас
твора в две взвешенные платиновые чашки отбирают по 50 мл раствора, выпари
вают раствор досуха на водяной бане и прокаливают сухой остаток до постоянного 
веса при температуре 800—900°.

Из стандартного раствора соответствующим разбавлением готовят растворы 
требуемой концентрации. Полученный радиохимически чистый уран пригоден 
для приготовления эталонов лишь по прошествии 6 месяцев, т. е. после наступле
ния в нем радиоактивного равновесия между ураном и UX.

Для приготовления эталона электролитическим способом в стакан емкостью 
100 мл отбирают пипеткой стандартный раствор, содержащий определенное коли
чество радиохимически чистого урана (0,5; 1,0; 2,0 мг и т. д.). Раствор нейтрали
зуют аммиаком (1 : 1) до pH я» 8 (явный запах), добавляют 5 мл насыщенного 
раствора щавелевокислого аммония, доводят объем раствора до доливая
воду, переводят в электролизер, обмывая стакан несколько раз водой. Затем про
изводят электр оосажден не урана на стальной полированный диск, как это указано 
в описании метода анализа (см. главу 9). 1

1 При обламывании концов ампулы надо следить за тем, чтобы в них не было 
раствора. Раствор из капиллярных концов ампулы удаляют постукиванием или 
очень слабым нагреванием.
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Полноту осаждения урана на диске контролируют, производя анализ рас
твора после электролиза на содержание в нем урана люминесцентным методом. 
Остаток урана в растворе не должен превышать 10 мкг.

П о р о шк о в ы е  э т алоны.  Для современных радиометрических ме
тодов анализа используется ряд порошковых эталонов.

а. Эталоны, изготовленные из равновесной мало эманирующей урановой 
руды, практически не содержащие тория.

Для анализа любых по составу рудных проб рекомендуется иметь три типа 
эталонов:

силикатный эталон, с которым измеряются все силикатные и карбонатные 
руды, не содержащие значительных количеств тяжелых примесей;

эталон из сульфидной или магнетитовой руды с большой плотностью и отно
сительно высоким атомным номером;

эталон из ураионосиого угля или из торфа.
Эталоны должны иметь крупность зерна 150—200 меш. В паспорте эталона 

указываются содержание урана, радия, тория, калия, коэффициент эманирования 
и погрешности их определения, а также содержание основных химических эле
ментов.

Количество тория в эталоне не должно превышать 1% количества урана, 
а содержание калия должно быть не более 1—2% на 0,1% урана.

Для уменьшения коэффициента эманирования уранового равновесного эта
лона сю можно подвергнуть специальной обработке (X. Б. Межиборская, 
В. Л. Шашкии, И. П. Шумилин, 1961). Для этого эталон прокаливают при тем
пературе не ниже 800° С в течение 2—3 ч. Коэффициент эманирования материала 
эталона, прокаленного при таких условиях, обычно не превышает 2—3%.

Использовать прокаленный эталон для работы можно не раньше, чем через 
месяц после прокаливания, когда установится равновесие между радием и радо
ном. При этом необходимо учитывать изменение концентрации урана в эталоне 
в результате потери веса при прокаливании.

б. Эталоны, изготовленные из смеси закиси—окиси урана с неактивной поро
дой, в которых продукты распада урана практически отсутствуют. В этих этало
нах не должно содержаться примесей посторонних радиоактивных элементов.

в. Эталоны, изготовленные из торисвых руд с низким содержанием урана 
(например, из монацита) или из химически чистых старых (40—50 лет) солей 
тория, в которых наступило равновесие между торием и всеми продуктами его 
распада. Содержание примесей урана в ториевам эталоне не должно превышать 
3—5% содержания тория, содержание примесей калия 0,3—0,5% на 0,1% тория.

г. Калиевые эталоны, изготовленные из соли хлористого калия.
Наиболее часто используются урановые равновесные эталоны. Эталоны из

окиси—закиси урана, ториевые и калиевые используются в случае применения 
спектрометрических методов анализа для определения коэффициентов в расчет
ных формулах.

3. Стандартные источники гамма-излучения

Для градуировки современной лабораторной спектрометрической аппара- 
гуры удобно использовать монохроматические источники гамма-излучения. 
Рекомендуются препараты, изготовленные долгожипупшх искусственных 
радиоактивных изотопов. Б табл. 1 приведена характеристика источников гамма- 
излучения, которые целесообразно использовать для градуировки спектрометри
ческой аппаратуры.

При дозиметрических измерениях для градуировки дозиметрической аппа
ратуры используются источник;: излучения, перечисленные в табл. 2.

Кроме указанных в табл. 2 источников, для градуировки дозиметров КИД-1 
используется ампулированный эталон радия в равновесии с продуктами распада 
активностью порядка 0,1 мкюри.
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Таблица /

Наименование Символ Вид излучения 
или распада

Энергия 
излучения, 

Л / эв
Период полурас

пада

иезин*

Тулин
Ртуть
Цинк

Кобальт

G.'»7
*yL.204
Н('м:|
Zn»5

Со50

Y и Р 
Y» (1 » Ь 
( k ^  ,5)
V. |Л  е~

Y. * ;97,5%) 
Р +  '2,5%) 
Y» fl“. е'

0,661

0,0760
0,279
1,118
(45%)
1,173
1,332

33 ±2 года

2,71 ± 0,05 года 
47,9 ±0,2 сутот 
250 ±5 суток

4,95 ±0,04 лет

П р и м е ч а н и е .  Активность источника должна составлять около 0.1 мккюри.

Таблица 2

І<L>S'
*К*4

1О йс и:
» _ <Р
* 5

* 1 ~МОЙ «3 п Н
Наимено

вание

С
им

во
л

г'*<nа
5  *а  а £Q £ Э

не
рг

ия
из

лу
че

ні
М

эе

o gа гаа а  £  >» С *; О
бщ

ая
 г

TU
BH

OC
TŁ

ра
сп

ад
ы

 
ми

н 
в 

yi
 

4Я

оа -  о її о я2 £ X 0) Л О-t г5 ж а>2* CU н я ^

Примечание

Стронций * S rM+
j»0

0,54 19,9 ±0 3
лет

5,05-10»
1,15-10» О
 О

^
 -V

i Для граду
ировки ра

3,7-10» диометра
РВ-4

Кобальт * Со5» Y> ß '.
P

1,173
1,332

4,95 ±0,04 
лет

3,7-10» Для граду
ировки приV» боров РК-01 
и ДП-11Б

Плутоний p uS3» а 5,187
(П%а)

5,225

2,411-Ю»
лет

1 600 19,6 Для граду
ировки дозі:-

Y 500 150 метра ГИО̂

e"
(20</оа)

5.238 2000 19,6
(69%а)

24 000 * 1,07 Для граду 
ировки ра
диометра 
РВ-4

* Контрольные препараты прилагаются к соответствующим приборам. Контроль* 
ішП альфа-препарат (Pu*8*) можно выписать отдельно через контору «Изотоп*.
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