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Выписка из приказа ГГК СССР К? 229 от  18 мая 1964 года*

7 .  М инистерству геол оги и  и охраны недр К азахской ССР, 

главным управлениям и управлениям геол оги и  и охраны недр прк 

С оветах  Министров союзных р есп убл и к , н ау ч н о-и ссл ед ов а тел ь

ским ин сти тутам , организациям и учреждениям Госгеолком а 

СССР:

а )  об я за ть  л аборатории при выполнении количественны х 

анализов ге о л о ги ч е ск и х  п роб применять методы, реком ендован» 

ные ГОСТами, а также Научным со в е т о м , по мере утверждения 

последних ВИМСом.

Яри о т су т ст в и и  ГОСТов и м етодов,утверж денны х ВИМСом, 

разрешить временно применение м етодик, утвержденных в п о

р я д к е , предусм отренном  приказом о т  I  ноября 1 9 5 4 г .№ 9 98 ;

в )  выделить яиц, ответствен н ы х  за выполнение л абор а 

ториями установленны х настоящим приказом требований к при

менению наиболее п рогресси вн ы х м етодов анализа.

ПРИЛОЖЕНИЕ № 3 §  8 .  Размножение инструкций на м еста х  

во  избежание возможных искажений разреш ается тол ько  фотогра* 

фичеекии или электрограф ическим  путем*
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Инструкция Я 129-ЯФ рассмотрена 
в соответствии с приказом Государственного геологического коми
тета СССР Я 229 от 18 мая 1964г. 
Научяш советом по 8 валнтичвсш1 методам (протокол Л 22 от 15 ап
реля 1973г.) и утверидене ВШСоы с введением в действие с I июня 1974 г.

АКТИВАЦИОННОЕ ШРЕДЕЛБНИЕ ЗОЛОТА В ГОРНЫХ 
ПОРОДАХ С ПРЕДВАРИТЕЛЬНОЙ ТИГЕЛЬНОЙ ПЛАВКОЙ15 

(пробирно-активационный метод)

Оущвость метода
Пробврво-активациоввое определение эолота состоит из двух 

этапов: А -  пробирная плавка с получением веркблея и Б -  ней
тронно-активационное измерение наведенное активности дисков, 
отштампованных из веркблея.

А. Пробирная плавка с получением веркблея
В пудах коренных месторождений золото при сравнительно 

низком его содержании распределено крайне неравномерно*’ 11, 
и для количественного его определения необходимы большие (пред
ставительные) навески. До последнего времени наиболее вадек- 
янм методом определения волота в геологических пробах счи
тался пробирный анализ.

Пробирный анализ основан на физико-химических процессах, 
происходящих при плавлении исследуемого материала с флюсами, 
коллектором и восстановителем. В процессе плавки свинец 
восстанавливается, смачивает частицы благородных металлов 
и образует с вши свинцовый сплав -  веркблей. Остальные 
конповеятн образуют о флюсами легкоплавкий шлак. Свинцовый

VВнесено в ШАМ ВНИИ ядервой геофшзики и геохимии, ПНИГРИ И ЙАЭ им.Курчатова.
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Л 129-ЯФ

сплав (веркблей) отделяют от шлака в подвергают дальней
шей обработке. В общем виде схема пробирного анализа может 
быть представлена следующими операциями: I) шихтование.
2) тигельнаядлавка для получения веркблея. 3) купелирова
ние (отделение благородных металлов от свинца. 4) взвеши
вание суммы благородных металлов. 5) разваривание король
ка. 6) промывка, сушка,прокаливание. 7) взвешивание золото
го остатка.

Метод и режим плавки зависят от свойств и состава ана
лизируемого вещества, поэтому все руды, концентраты и другие 
продукты, поступающие на пробирный анализ, разбиваются 
на следующие четыре класса:

1. породы, не содержащие или содержащие малое количе
ство сульфидов: а) кварцевые и силикатные, б) основные кар
бонатные, в) глинистые;

2. Породы сульфидные, но не содержащие значительного 
количества таких компонентов, которые требуют специальных 
методов плавки: к ним относятся материалы, обладающие вос
становительной способностью по отношению к глету и содер
жащие сернистые, сурьмянистые, мышьяковистые соединения
и органические вещества;

3. Окисленные породы, обладающие окислительной спо
собностью по отношению к свинцу;

4» Породы, содержащие значительное количество ком
понентов, затрудняющих плавку (руды медные, никелевые, 
теллуристые и др.).

К мешающим компонентам относятся сера, сурьма, мышьяк, 
медь, никель, теллур, висмут, цинк, олово и др. В их при
сутствии возможно образование наряду с веркблеем или да
же вместо иего штейна иди вшейзы* . Во избежание этого 
применяют один из следующих методов плавки: а) с селит
рой и избытком глета, б) с железом (осадительная плавка), 
в) с предварительным обжигом.

* ̂  Шпейза -  сплав мышьяка, сурьмы, меди и свинца; 
штейн -  сплав сульфидов.
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#  Ш -Я Ф

При тигел ьн ой  плавке больш ое значение им еет правильный 
р а сч е т  или п од бор  со с т а в а  шихты, а также температурный р е 
жим.

Пробирный анализ, в  отличие о т  д р у ги х  м е т о д о в , п о з в о 
л яет  определять содержание зол ота  в  п р оба х  весом  5 0 -1 0 0  г ,  
которы е при усл ови и  выполнения требований  п о  их о б р а ботк е  
я в л я ется  представительны м и.

И сследованиями, выполненными в о  ШИИЯГГе и ЦВИГРИ с ,  
использованием  современных ядерно-ф изичвеких м е т о д о в , у с т а 
н ов л ен о , что при пробирном м етод е  на этап е тигел ьн ой  плав
ки в  свинцовый сплав переходит и равномерно р а сп р ед ел я ется  
в  нем практи чески  в с е  з о л о т о , находящ ееся в  п р о б е ,. Однако 
последующие стадии  п р оби р н ого  анализа п о  выделению зол ота  
и з  сви н ц ового  сплава в  ряде сл у ч а ев  в н ося т  п огреш ности  в  
резул ьтаты  определения ,  Замена следующих за  тигел ьн ой  
плавкой эта п ов  п р оби р н ого  анализа нейтронно-активационны м 
определением не тол ько  сокращ ает время анализа, но и п о з 
в ол я ет  о св о б о д и т ь ся  от  эти х  п огр еш н остей ,

Б , Н ейтронно-активационное определение 
зол ота  в  свинцовом сп л аве

Н ейтронно-активационное определение зол ота  н еп оср ед 
ств е н н о  в  свинцовых ош ш вах (пробирно-активационны й м е т о д ) 
лишено н е д о ст а т к о в , свойственн ы х пробирном у м етод у 7 ,1 ®* 

М етод осн ован  на с п о со б н о ст и  ядер  зол ота  захваты вать  
тепловы е нейтроны , излучаемые активной зоной  а том н ого  реак
т о р а , и обр азовы вать  радиоактивный и з о т о п . При этом  п р о т е 
к а е т  реакц ия:

Аи197
’/ n , f  / Ли1 9 а

(I)

К ол и чество  р ади оак ти вн ого  и зотоп а  Ли198 определяют по 
и н тен си в н ости  и эвер ги и  е г о  гам м а-и зл учен и я . И нтенсивность 
гам м а-изл учения  пробы сравниваю т с  и н тен сивностью  гам м а- 
излучения этал она с  и з в е с т н ш  содержанием з о л о т а .
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№ 129 -  ЯФ
П ериод п ол у р а сп а д а  Аи158 с о с т а в л я е т  65 ч а сов » с е ч е 

ние реакций - 9 6  ба р н » при этом  на IOO а к т о в  распада и сп у с 
к а е т с я  99  X  -к в а н т о в  с  эн ер ги ей  412  к э в , I  у -к в а н т  с  эн ер 
ги е й  6 9 0  к э в  и 0 ,2  ^ - к в а н т а  с  эн ерги ей  90  к э в . П рактиче
ски й  и н те р е с  р р е д с т а в л я е т  у  -и зл у ч е н и е  с  эн ер ги ей  412  к э в .

Число р а сп а д о в  я д ер  о б р а зо в а в ш е го ся  и зо т о п а  зол ота  
п роп орц и он ал ьн о сечению  акти вац и и , п о т о к у  н ей тр он ов , с о 
держанию а к ти в и р у ем ого  и зо т о п а  в  е с т е с т в е н н о й  см еси  и зо 
т о п о в  и ссл е д у е м о г о  эл ем ен та и в е со в о м у  к ол и ч еств у  опр ед ел я 
е м о г о  эл ем ен та  в  п р обе*

П осл е обл учения спл ава образовавш ийся и зо т о п  зол ота  
р а сп а д а е тся *  п ревращ аясь в  стабильны й и зо т о п  р т у т и . Число 
ожидаемых р а сп а д о в  о п р е д е л я е тся  п о  ф орм уле:

j ] t = — -------------- ( i  -  e-x u ) - t K ti ,  ( г )

г д е Д -  чи сл о  р а сп а д о в  в  се к у н д у  ядер о б р а зов а в ш егося  
и зо т о п а  за время активирования ( t i  ) ;

У> -  п о т о к  теп л овы е н ей тр он ов  ч е р е з  площадь I  см^ 
в  I  с е к . ( н / с м  . с е к ) ;

« М -  чи сл о  А в о г а д р о , р авн ое  б .О З Д С Г ^  а том ов  в  
I  гр а м м -а т о м е ;

<о -  се ч е н и е  активац ии  дл я  тепл овы х н ей тр он ов  в  
ба р н а х  ( I  барн  = 1 .И Г * 4 с м ^ ) ;  может бы ть вы
раж ено в  см / г  (м а к р о с е ч е н и е ) ;

0  -  содерж ание а к ти в и р у ем ого  и зо то п а  в  е с т е с т 
венн ой  ш е е й  и з о т о п о в  в  в есов ы х  д о л я х ;

р -  в е с  о б л у ч а е м о го  эл ем ен та» г ;
М -  атомный в е с  эл ем ен та» г ;  
tl -  п о сто я н н а я  расп ада  обр азую щ егося  и зо т о п а  

А -  2 л Щ  ,
Ч

♦

где Ti£ -  период полураспада; 
t.,- время активироваивя; 

tj,- время "остывания"
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#  Ш - ®
Н еп оср ед ств ен н о  оп р ед ел я ть  з о л о т о  н ей тр он н о -а к ти в а ц и он 

ным м етодом  в  анализируем ой п р о б е  бол ьш ого  в е с а  (5 0 -1 0 0  г )  
весьм а  слож но, т а к  как  одн оврем енно с  зол отом  в  ядервом  
р е а к т о р е  активи рую тся м н огие д р у ги е  эл ем ен ты , и зл учен и е к о 
тор ы х  меш ает определению  з о л о т а *

П робирное и звл ечен и е зо л о т а  в  свинцовы й сп л а в  п р е с л е 
д у е т  с  одной стор он ы  отд ел ен и е  соп утствую щ и х з о л о т у  эл е 
м е н т о в , с  д р у го й  стор он ы  -  кон цен трирован и е з о л о т а  дл я  п о 
вышения ч у в ст в и т е л ь н о ст и  определени я* Свинец п р а к ти ч еск и  
не а к ти в и р у е тся  в  п ол е  н ей тр он ов  а т о м н о г о  р еа к тор а  .  
Т ол ько на одном и з  четы р ех  стаби л ьн ы х и з о т о п о в  свинца * 
н абл ю дается  реакция н е у п р у г о г о  р а ссея н и я  н е й тр о н о в  
р ъ 204 /  а  ‘ гг< /  ръ2 0 4 т  ппиводящ ая к в озн и к н ов е 
нию м е т а ст а б и л ь н о го  и зо т о п а  ръ2 0 4 т  .  П ериод п ол ур асп ада  
м е т а ст а б и л ь н о го  и зо т о п а  равен  6 6 ,9  м и н ., се ч е н и е  реакции 
-  0 ,2 2  б а р н а . Ч ер ез  4 - 5  ч а с о в  п о с л е  акти ви рован и я га м м а -и з 
л учен и е ръ204 п р а к ти ч еск и  не обн ар уж и вается  на фоне га м м а - 
-а к т и в н о с т и  зо л о т а *

Н аведенная р а д и о а к ти в н о сть  з о л о т а  в  сви н ц овом  сп л а ве  
и зм е р я е тся  с  помощью га м м а -сп е к т р о м е т р и ч е ск о й  аппаратуры  
и х а р а к т е р и з у е т с я  с к о р о ст ь ю  сч е т а *

С к ор ость  с ч е т а  в  и м п /с е к , р е ги стр и р у ем а я  га м м а -сп е к т 
р ом етр ом , за в и си т  о т  эф ф екти вн ости  д е т е к т о р а  га м м а -и зл у 
чения и может бы ть р а ссч и та н а  п о  ф орм ул е:

, ( 3 )

г д е  -  ожидаемая с к о р о с т ь  с ч е т а , и м п /с е к ;
</| -а к т и в н о с т ь  обр азую щ егося  и з о т о п а , р а с п а д /с е к  

(р а с с ч и т ы в а е т с я  п о  формуле £ ) *
^ -э ф ф е к т и в н о с т ь  р еги стр а ц и й  га м м а -и зл у ч ен и я , 

и м п /р а сп а д  (о п р е д е л я е т ся  п о  таблицам 4  и 
з а в и с и т  о т  вы хода гам м а-и зл уч ен и я  и о т  эффек
т и в н о ст и  сч етч и к а  при  заданны х ге о м е т р и ч е ск и х  
у с л о в и я х  и зм ер ен и я )*

Таким же обр а зом  можно п р ед в ар и тел ьн о  р а с с ч и т а т ь  ак
ти в н о ст и  с т а н д а р т о в  ( э т а л о н о в ) ,  к отор ы е обл учаю тся  ш е с т е  

с  п р о б о й .

7



Л 129-ЯФ

В рассматриваемом методе облучению в реакторе подвер
гается диск диаметром 18 мм> толщиной О,5-0,7 мм. весом 
1,8 -  2 г, отштампованный из сплава (веркблея), получен
ного при пробирной плавке. Выбранные размеры являются оп
тимальными, и увеличение их нежелательно, так как при 
большом содержании золота в диске сказывается аффект эк
ранирования нейтронов золотом, а также наблюдается само- 
поглощение гамма-излучения изотопа ли198 в свинце.

Свинцовые диски, содержащие золото как из проб, так 
и из эталонов, можно активировать в атомных реакторах любо
го типа, обеспечивающих плотность потока нейтронов в каналеТП о
не ниже п  Д О  н /с м ^ с е к  при п > 1 .  Настоящий м етод  р а с
счи тан  на атомные реакторы  типа ВНР с п л отн остью  поток а  
н ей тр он ов  в  канале 2 , 6 Д 0 ^  н /с м ^ с е к  и ИРТ-2000 с  п л о т -тр  о  уД
н ость ю  п оток а  5 Д О  н /с м  се к  .  Заказы на облучение проб
оформляются ч е р е з  территориальны е конторы  в / о  "И зотоп ” или 
выполняются в  специализированны х л а бор а тор и я х , располагаю 
щих атомным р е а к т о р о м .

В п р о ц е с с е  применения методики м огу т  возникнуть неко
торы е тр у д н о ст и  в сл е д ст в и е  мешающего влияния эл ем ен тов -п р и 
м е с е й , переходящ их из материала пробы  в  свинцовый сп л а в . 
Н аряду с  зол отом  и сер ебр ом  в  спл ав может п ерейти  большая 
ч а ст ь  меди, о л о в а , никеля* кобал ьта  и частично сурьма и 
мышьяк. Однако определению зол ота  мешают радиоактивные и зо 
топы  т о л ь к о  т е х  эл ем ен тов , эн ергия  гам м а-излучения которых 
бл и зка  к  энергии Аи г или выше и п ери од  пол ураспада к о т о 
рых больше или равен п ер и од у  п ол ураспада и зотоп а  зол ота  
(прилож ение I ) .

При определении золота помехи возникают сравнительно 
редко и полностью устраняются без применения дополнитель
ных технических средств с помощью простых операций. Помехи

х Д̂иски можно активировать также во вновь создаваемых 
реакторах, надр.,в реакторе типа ИИН-3 ("Гидра") с плот
ностью потока нейтронов во внешнем канале 2 .То14 н/см2 
за импульс (длительность импульса 2 - 3  мсек).

8
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о т  и з о т о п о в  с  небольшим п ер и од ом  п о л у р а сп а д а »  в  том  ч и сл е  
т ь 20л т  й с и 64  ̂ у с т р а н я ю т ся  у в ел и ч ен и ем  п р о д о л ж и те л ь н о 
с т и  "о ст ы в а н и я ”  обл учен н ы х п р о б *

П рим ечание. Если н еоб х од и м о  б ы ст р о  о п р е д е л и т ь  з о л о т о , 
облу'^еКЙГ*1ПГШ<торах типа ГО Т -2000  и ВВР п р о и з в о д я т  в кад
миевом эк р ан е толщ иной до 0 , 5  мм, чем дости гается уменьш е
ние потока теп л овы х н е й т р о н о в , активирую щ их п р о б у ,  и , с л е 
д о в а т е л ь н о  , су щ е ст в е н н о е  ум еньш ение и н т е н с и в н о с т и  и зл у ч е 
ния мешающих р а д и о и зо т о п о в  (в  том  ч и сл е  Cus* )  по ср авн ен и ю  
с  и н тен си в н ость ю  зо л о т а *  З о л о т о , в  о тл и ч и е  о т  мешающих э л е 
м е н т о в , им еет р е з о н а н с н у ю о о б л а с т ь , в к о т о р о й  с е ч е н и е  а к ти 
вации д о с т и г а е т  1 5 6 0  бар н  (п ри л ож ен и е I ) .  При о б л у ч ен и и  
же п р об  в о  внешних кан ал ах  р е а к т о р а  ИйН-з ( " г и д р а ” ) отн ош е
ние и н т е г р а л ь н о го  п о т о к а  теп л ов ы х  н е й тр о н о в  к п о т о к у  н ей т
р о н о в  с  б о л е е  высокой энергией Фф/Ф б р а вн о  0 ,1  т о  е с т ь  д о 
ля теп л овы х  н ей тр он ов  м ал а , и о т п а д а е т  н а д о б н о с т ь  в приме
нении к а д м и е в о го  эк р а н а .

Влияние сурьм ы  не сн и м а е т ся  при  и зм ен ен и и  с п е к т р а  
н е й тр о н о в »  т а к  к а к  су р ьм а  о б л а д а е т  бл изким и с  з о л о т о м  я д е р -  
н о -ф и зи ч еск и м и  к он ста н та м и ^  (прилож ение I ) .  О днако в  г а м м а - 
- с п е к т р е  линии Аи1 98 B s ь 122  с р а в н и т е л ь н о  х ор ош о р а з р е 
ш аю тся» и п р и с у т с т в и е  не в н о с и т  су щ еств ен н ы х  оши
б о к  в  к о л и ч е с т в е н н о е  оп р ед ел ен и е  з о л о т а  п р и  у с л о в и и , ч т о  
е е  содерж ан и е в  п р о б е  т а к о в о ,  ч т о  и н т е н с и в н о с т ь  линии 
5 7 0  к э в  превы ш ает и н т е н с и в н о с т ь  линии 4 1 2  не б о л е е »  чем в  
п о л т о р а  р а за *

П рим ечание. Если ф отоп и к  сурьм ы  выше ф отоп и к а  з о л о 
т а  Т п Ш р Ь  р а з а »  т о  и з  искаж ен ной  за  с ч е т  сурьм ы  площа
ди ф отоп и ка  з о л о т а  вычитают площ адь ф отоп и к а  э т а л о н а  с у р ь 
мы» а к т и в и р о в а н н о го  в м е с т е  с  п р оба м и . Э ту  п о п р а в к у  в н о с я т  
л и бо  р а сч етн ы м , либо аппаратурным м е т о д о м . При эт о м  ошиб
ка о п р ед ел ен и я  з о л о т а  у в е л и ч и в а е т с я  не б о л е е » чем на 3% .

Бйльшая ч а с т ь  мышьяка в  п р о ц е с с е  п р о б и р н о й  п л а вк и
в ы г о р а е т  или п е р е х о д и т  в  шлак* О ста в ш ееся  н ебол ьш ое  к о 
л и ч е с т в о  мышьяка не в л и я е т  на о п р ед ел ен и е  з о л о т а ,  т а к  как  
за  врем я осты в а н и я  п робы  а к т и в н о с т ь  и з о т о п а  Аз76 за м е т н о  
с н и ж а е т с я . Н атрий , в  бол ьш их к о л и ч е с т в а х  п р и сутствую щ и й  

в  м а тер и а л е  п р обы » п р и  т и г е л ь н о й  п л а в к е  п о л н о ст ь ю  п е р е х о 
д и т  в  шлак и не м еш ает о п р ед ел ен и ю .

9
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Другие элементы матрицы пробы , переходящие в  свинцо
вый сп л ав , при кратковременном облучении и продолжительно
с т и  остывания не м енее пол утора  су т о к  не мешают определению.

Ч увстви тел ьн ость  м етода ограничивается  содержанием з о 
л ота  з  г л е т е , используемом в  пробирной п л авке. Эксперимен
тал ьн о при облучений вер кбл еев  "х ол осты х " плавок показано, 
ч т о  ср ед н ее  содержание золота  в  гл ете  со ст а в л я е т  2 Д 0 ” 3г / т .  
Утроенная величина среднеквадратичной ошибки определения зо 
л ота  в  хол осты х  плавках определяет предел  обнаружения дан
н о г о  м е т о д а , равный 3 , 6 . 1 0 " >  (З ,6 .1 0 “ 3 г / т ) .

Р асчетная величина относительной  среднеквадратичной 
ошибки для содержания зол ота  1 ,0  г / т  со ста ш ш ет  10 ,8% , 
для содержания 50 г / т  -  2 ,2 % .

В таблице I  приведены д оп у стш ы е  расхождения9 между 
повторными определениями зол ота  в  диапазоне содержаний о т  
5 ,0  д о  50 г / т ,  Фактически полученные величины расхождений 
(т а б л .2 )  имеют большой зап ас т о ч н о ст и . Расхождения между 
повторными определениями для содержаний о т  1 9 ,9  д о  4 9 ,9 г / т  
не превышают 13% о т н . ;  для содержаний от  1 9 ,9  до 

9 ,9  г / т  -  также 13%; для содержаний от  1 ,0  д о  9 ,9  г / т  -

. D табл.
Запас точ н ости  для содержаний 2 0 -5 0  г / т

со ст а в л я е т  1 , 2 ;  для содержаний 1 0 -1 9  г / т  -  1 ,8 7 ;  для с о 
держаний 1 , 0 - 9 ,9  -  1 ,8 4 .  С истематическая ошибка не с о с 
та в л я ет  значительной в е л и ч и н .

Таблица I
Q

Допустимые расхождения1'

Содержание зо л о т а > % Допустимые расхождения, отн

0 ,0 0 5  — 0 , ОО&а 9
0 ,0 0 2  -  0 .004Э 15
0 ,0 0 1  -  0 ,0 0 1 9 23
0 ,0 0 0 5 -  0 ,0 0 0 9 9 35

13
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Таблица i;

Расхождения между повторными о п р е д е л е н и е ;! 
зол ота  п р оби р во-ак ти вац н он н ш  м етодом  п о  

данным а в т о р о в

Содержание з о л о т а ,$ Среднеквадратичная 
ошибка С (э  )

Расхождения 
(2 ,8  ё  2 , 

о т н . %

0 ,0 0 5  -  0 ,0 0 9 9 - —
0 ,0 0 2  -  0 ,0 0 4 9 4 ,6 1 2 ,8
0 ,0 0 1  -  0 ,0 0 1 9 4 ,4 1 2 ,3
0 ,0 0 0 5 -  0 ,0 0 0 9 9 6 ,8 1 9 ,0 4

Стандартные образцы  и эталоны

При м ассовом  анализе п роб  на первом  эта п е  работы  л абор а 
тории  исп ользую тся  в  к а ч еств е  эта л он ов  кружки из фильтро
вальной бумаги (бумажные эталоны ) с  нанесенным на них р а с т 
вором  с  известным содержанием з о л о т а . В п осл едстви и  бумаж
ные эталоны , как менее удобные при п р ои звод ствен н ом  ана
л и зе , п остеп ен н о  заменяются (п р оц ен тов  7 0 -8 0  в с е х  эт а л о 
н о в )  свинцовыми дисками п роб  с  тщ ательно выверенным со д е р 
жанием зол ота*  Содержание зол ота  к он трол и р уется  п р оби р н ш  
методом  п о  о ст а т к у  веркблея п осл е  и зготовл ен и я  из н его  
тр е х -ч е т ы р е х  д и с к о в  для н ей тр он н о-ак ти вац и он н ого  оп р ед ел е
ния и нейтронно-активационным методом п о  сравнению с  бол ь
шим чи сл о» бумажных эт а л о н о в . Если расхождение между ре
зультатам и  п р оби рн ого  и ней тр он н о-ак ти вац и он н ого  оп р ед ел е
ния для содержаний 1 * 0 -1 0  г / т  не превышает 1 0 -2 0  г / т  
-  1 ,5 $ ;  2 0 -5 0  г / т  -  1% о т н . ,  а максимальный р а з б р о с  в  с о 
п оставл ен и и  с  бумажными эталонами (в  цикле и з п я ти -ш ести  
се а н с о в  активирован ия) не выше 2?5, т о  такие диски  считаю тся  
контрольны ми. Дискам присваиваю т н ом ер. Дубликаты* т о  е с т ь  
диски* изготовленны е из т о г о  же вер к бл ея , в в од я т  в  р о б о т у , я

I I



Jf 129-ЯФ
ранее облучавшиеся диски направляют на тридцатидневную вы
держку -  "оотывание".

Изготовление бумажных эталонов 
Реактивы и материалы

1. Кислота азотная d 1,40^, разбавленная 1:2;
2. Кислота соляная. 0,1 н. раствор;
3 . " Царская водка" -  смесь трех частей (по объему) соля

ной кислоты d 1,19 и одной части азотной кислоты d 1.40
4. Спирт этиловый, ректификат (96$);
5. Золото металлическое анодное 99,98 пробы;
6. Пленка полиэтиленовая;
7. Фильтры с синей лентой.

Навеску металлического анодного золота (например,
0,1870 г) помещают в жаростойкий стакан, приливают 4О-50мл 
царской водки, накрывают часовым стеклом и нагревают до пол
ного растворения золота. Остывший раствор количественно 
переносят в мерную колбу на 100 мл с притертой пробкой. 
Стакан и стекло обмывают три-четыре раза небольшими порция
ми царской водки, сливают в ту же колбу, доливают до мет
ки царской водкой, закрывают колбу пробкой и, слабо взбал
тывая, тщательно перемешивают.

Таким образом получают запасной раствор золота, кото
рый может храниться в течение шести месяцев. Устойчивость 
раствора зависит от концентрации соляной кислоты -  чем 
больше концентрация киолоты, тем устойчивее концентрация 
золота в растворе;

Из запасного раствора путем разбавления готовят рабо
чий эталонный раствор. Пипеткой, предварительно обмытой не
большой порцией запасного раствора, переносят в мерную 
колбу на 100 мл рассчитанный' объем запасного раствора, до
ливают до метки 0,1 н. раствором соляной кислоты и тща
тельно перемешивают. Рабочий эталонный раствор устойчив в 
течение трех-пяти дней, поэтому его готовят каждый раз из

d -  относительная плотность.

12
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запасного раствора перед употреблением.
Из фильтров с синей лентой насекают кружки диаметром. 

18 мм, укладывают их на промытую два иды этиловым спиртом 
(с помощью марлевого тампона) полиэтиленовую пленку и точеч
ным касанием наносят из микропипетки определенное количе
ство рабочего эталонного раствора. Сушат под отеклявым 
колпаком в лучах инфракрасной дампы. Поверх высушенных 
дисков накладывают полиэтиленовую пленку и с помощью фасон
ной головки (0 18 мм) паяльника запечатывают (заплавляют 
края). На пленке проставляет номер эталона» содержание зо
лота и дату.

Для работы рекомендуется набор эталонов трех серий с 
диапазонов содержаний от п,Д0~6 до п. ДО-4 г волота:
I серия п ДО'6; П серия -  П..10”  ;  Ш серия

п.К Г^г.
Качество бумажных эталонов проверяют, облучая их в 

реакторе и сопоставляя измеренные активности: разброс меж
ду эталонами в скорости счета под фотоникой не должен пре
вышать в среднем 2$. Эталоны с отклонением от среднего зна
чения более '<$> отбрасываются.

Аппаратура и оборудование
А. Для измерения активности, для подготовки 

проб, стандартов и эталонов

1. Многоканальный гамма -спектрометр типа АИ-128-2 
или 1Р-4840.

2. Сшштилляционный датчик УСД-I  с кристаллом Nal(TI) 
70 х 70.

3. Высоковольтный стабилизированный выпрямитель ВС-22 
или блок ПВ-2. С

4. Блок питания типа 591-64 ,
5. Блоки свинцовые (дополнительная защита) тшз БС-100.
6. Свинцовые контейнеры КЛ-2,8 ила ЮМ, 5.
7. Свинцовый сейф (для хранения стандартов и п р о б )  ти

па ТСЗ, ССП и (В.
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В* Бокс для разборки проб 6 К-НЖ, 6 К-СТ.
9 .  Дозиметр P K -I.
1 0 .  Весы аналитические типа М А -2 0 0  М.
II .Э л ек тр он н а я  клавишная вычислительная машина "M cK p a-ia ”
Х2.Гидравлический п р е с с  с усилением 4 т .
1 3 . П ресс-ф орм 8 и штамп.
1 4 .  Инструмент дистанционный типа ВД. ^
1 5 .  Спектром етрические гам ма-истопники .

Б . Для пробирной лаборатории

1 . Электрическая печь дня тигельной плавки (ОКБ-328 на 
двен адцать ти гл ей ).

2 . Тигли шамотные емкостью  5 0 0 -7 5 0  м л .
3 .  Весы ВСТг-500*
4 * Цифровой штамп с набором цифр для маркировки дис

ковых проб (разм ер  цифр 2x2  м м ).

Ход анализа

I *  П одготовка  проб и схема тигельной 
плавки

Описание пробирной плавки дано в  виде схемы, так  как 
м е т о д  пр оби рн ого  анализа д о ст а т о ч н о  сложен и тр е б у е т  соб
людения многих у сл ови й , изложенных в  ряде р абот  И  ,12*15  ^

Н авеску тонкоизмельченной (0 ,0 7 4  мм) пробы 2 0 0 -4 0 0  г  
тщательно перемешивают на клеенке перекатыванием "и.••разрав
нивают стеклянной палочкой в  виде круга толщиной 8 -1 2  мм. 
Материал для д в у х  н авесок  отбирают квартованием . Величина 
навески (5 0  или 100  г )  оп ределяется  предполагаемым со д е р 
жанием зо л о т а . Для каждой пробы берут по две навески и по
лучают два в ер к бл ея .

Н авеску тщательно перемешивают с ш ихтой. В с о с т а в  ших
ты входят г л е т , флюсы (кислые и основные) и восста н ов и тел ь  
vкрахмал, д ек стр и н , мука и п р . ) .
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Примерный с о с т а в  шихты для н а веск и  50  г :
139 -  )Г>

гл е т  -  5 0 -7 0  г ;  
с о д а  -  6 0 -8 0  г ;  
б у р а  б е зв о д н а я  -  1 0 -2 0  г »  

п ор ош к ообр а зн ое  с т е к л о  -  8 -1 0  г ;  
в о с с т а н о в и т е л ь  -  2 -4  г .

Для плавки выбирают шихту * к о т о р а я  д а е т  для д а н н ого  
и ссл е д у е м о го  м атериала л егкоп лавки й  шлак.

П одготовл ен н ую  см е сь  в е ш а ю т  в  бумажный п акет#  с в е р х у  
насыпают см е сь  соды  и буры# помешают в шамотный т и гел ь  
п л а вя т  в  п ечи  при 1 1 0 0 ~ 1 1 5 0 °с  в теч ен и е  4 0 -6 0  ш ш , Г; п р о 
ц е с с е  плавки г л е т  п о д  д ей ств и ем  в о сст а н о в и т е л я  в о с с т а н а в 
л и в а е т ся  д о  м е т а л л и ч е ск о го  'свинца* К а п л и .св и н ц а , п р оход я  
ч е р е з  расплавленную  . р о с у ,  р а ств ор я ю т б л а г о р о д н а  м еталлы . 
Свинцовый сп л а в  с о б и р а е т с я  на д н е т и г л я . В п р о ц е с с е  пл евки  
од н ов р ем ен н о  с  гл етом  м о г у т  в о с с т а н а в л и в а т ь с я  и д р у ги е  при
сутствую щ и е в  п р о б е  в  ви де  п ри м есей  окислы  м ета л л ов  (м ед и , 
сур ьм ы , мы ш ьяка): В осстан овл ен н ы е металлы р а ст в о р я ю т ся  в  
сви н ц овом  с п л а в е . При большом к о л и ч е ст в е  пр и м есей  м о г у т  
о б р а з о в а т ь с я  шпейза и ш тейн, сп осо б н ы е  р а с т в о р я т ь  б л а г о 
родные м еталлы .

П ороды , содержащ ие значительны е к о л и ч е ст в а  мешающих 
п р и м есей  и сул ьф идов» тр ебу ю т  прим енения о со б ы х  п ри ем ов  
пл авки  (п редварительны й обж и г, о к и с л и т е л ь н о -в о с с т а н о в и т е л ь 
ный обж иг сульфидных р уд» выщелачивание и з  пробы  элем ен
т о в ,  мешающих определению  ) *

По окончании плавки т и ге л ь  вынимает и з  печи  и выливают 
е г о  содерж им ое в м еталлическую  и зл ож н и ц у .П осл е за тв ер д ев а н и я  
сп л а в а  изложницу опрокиды ваю т и отдел яю т шлак о т  св и н ц а . Вы
х о д  м ета л л и ч еск ого  свинц а  с о с т а в л я е т  8 0 -4 0  г .

При пробирном анал изе полученный свинцовый сп л ав  
(в е р к б л е й ) ,  имеющий форму к о н у с а , отби ваю т о т  шлака, о т к о 
вывают м ол отком  на н ак о вал ьн е , п ри давая -ему форму к у б а , 
в зв еш и в а ет , а затем  ку п ел и р у ет*  При п р оби р н о -а к ти в а ц и он 
ном оп редел ен и и  м ех а н и ч еск а я  о б р а б о т к а  в ер к бл ея  не д о 
п у с к а е т с я , т а к  как  при о т к о в к е  в  сп л ав  в б и вается  шлак, 
которы й  за гр я з н я е т  сп л а в  главным обр а зом  соединениям и н а т 
р и я . В загр язн ен н ом  сп л а ве  п о с л е  акти ви рован и я н ел ьзя  вы
дели ть в г е м м а -сп е к т р е  ф отопик Аи198
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2 ,  И зго т о в л е н и е  д и с к о в  и з  в е р к б л е е в

О в т т о т е  сплавы  (в е р к б л е и )  очищают о т  ш лака, с л а б о  
п о с т у к и в а л  п о  ним м о л о т к о м . Ч тобы  с н я т ь  о с т а т к и  ш лака, в е р к -  
б л е и  к и п я тя т  в  в о д е  в  т е ч е н и е  3 0  м и н у т , за т е м  взвеш иваю т 
и х  с  т о ч н о с т ь ю  д о  в т о р о г о  з н а к а .

П осл е о б р а б о т к и  и з  в е р к б л е е в  п р е с с у ю т  д и с к и . В ерк бл еи  
р а з р е за ю т  на н е с к о л ь к о  ч а с т е й , каждую и з  к отор ы х  расплющи
ваю т м ол отк ом  на н а к о в а л ь н е , закл ады ваю т в  п р е с с -ф о р м у  и 
д о в о д я т  д о  толщины 0 , 5  мм ги д р а в л и ч еск и м  п р е с с о м  с  у с и 
л ением  4 ч». Из п о л у ч е н н о й  пл асти н ы  вы секаю т д и с к  д и ам ет
ром  1 8  мм, взвеш иваю т е г о  с  т о ч н о с т ь ю  д о  в т о р о г о  зн ака  
и м аркирую т цифровым ш тампом. Для каждой п р обы  п ол учаю т 
д в а  д и ск а  (п о  одн ом у  и з  к аж дого  в е р к б л е я ) ,  к отор ы е  н ап р ав 
ляю т на о б л у ч е н и е .

3 ,  О блучени е сви н ц овы х д и с к о в

А ктивируем ы е п р обы  закл ады ваю т в  к о н т е й н е р ы . При о б л у 
чении п р о б  и э т а л о н о в  в  кан ал е р е а к т о р а  ВВР или И Р Т -2000 
сви н ц овы е  д и ск и  у п а к о в ы в а е т  в  стан д артн ы й  к о н т е й н е р , из
готов л ен н ы й  и з  п ол и эти л ен а  и имеющий форму ст а к а н а  с  крыш
к ой  ди ам етр ом  28  мм, в ы со т о й  1 0 0  мм и толщ иной с т е н о к  
1 , 5 - г  мм.

Диски скл ады ваю т ст о л б и к о м , р а в н о м е р н о -р а сп р е д е л я я  
е  нем эта л он ы  а з  р а с ч е т а  д е с я т ь  э т а л о н о в  разли чны х с е 
рий  на 1 0 0 -1 2 0  д и с к о в .

Н абор  д и с к о в  за в ор а ч и в а ю т для у п л отн ен и я  в  п о л и э т и л е 
н овую  п л ен к у  и помещают в  к о н т е й н е р , которы й  за тем  у с т а н а в 
ливаю т в  п н е в м о тр а н сп о р тн о м  у с т р о й с т в е  канала или сп у ск а ю т  
в  кан ал  на т р о с и к е  .

П ер ед  обл учен и ем  в  .р е а к т о о е  ти п а  ИИН-3 ( " Г и д р а ” ) св и н ц о 
вы е д и ск и  и ст а н д а р т ы ! эт а л о н ы ) уп ак овы ваю т в  сп ец и ал ьн ую  к а с 
с е т у  с  ячех1кам а для д и с к о в  ;прило>соние В ) ,  Свинцовые д и ск и  
п р о б  и э т а л о н о в  размещ ают п о  гор и зон тал ьн ы м  рядам в  я ч е й к и : 
при этом  в  каждый р я д .за к л а д ы в а ю т  п о  одн ом у э т а л о н у  каж дой 
с е р и и ,

16
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.  . Х98
Р и сД *  П рш ер определения гранил площади фотоника Аи.

при обработке сложного -сп ек тр а  свинц ового
пилава.

Рио.2. Каооета для облучения дисков на реакторе ЙИВ-3 
(Тйдра").
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П орядок» в  к о т о р о й  уклады ваю тся пробы  и эталоны  в к он 

тей н ер »  а такж е и х  ном ера р еги стр и р у ю т в  журнале (прилож е
ние 3 ) .

П ер ед  обл учением  со ст а в л я ю т  а щ  с  указани ем  усл ови й  
и режима о б л у ч е н и я . Т е о р е ти ч е ск и  время обл учения  в  р еа к 
т о р е  ВВР или W T -2 0 0 0  рассчи ты ваю т аа осн ован и й  формулы (2 )  
или т а к , к ак  у к а з а н о  в  сп р а в оч н и к а х **8 . Оптимальная величи
на наведен н ой  а к т и в н о ст и  с о с т а в л я е т  1 0 0 0 -1 5 0 0  р асп /м и н  на 
1 . 1 0  г  Ли в  д и ск е  эта л он а » ч т о  я в л я е тся  минимальным 
определяемым содерж анием  з о л о т а  в  п р о б е .

Для р е а к т о р о в  типа ВНР и И РТ-2000 с  п л отн ость ю  п о т о к а  
н е й т р о н о в  в  канале и #б . Ю  ^ и 5 Д 0  ^ н е й т р /с м ^ с е к  время 
обл учен и я  п р о б , содерж ащ их I  г / т  Аи а б о л е е »  с о с т а в л я е т  
0 ^ 5 -1  мин, врем я осты ван и я -  не м ен ее т р е х  с у т о к .  При при
м енении к а д м и е в о го  экрана врем я обл учения  с о с т а в л я е т  2 - 3  
м и нуты , врем я осты вани я -  5 - 6  ч а с о в  .

П олиэтиленовы й к о н тей н ер  или к а с с е т у  с  пробам и и э т а 
лонами» облученны ми в  канале р еа к тор а  ВВР или И Р Т -2000 , 
д о ст а в л я ю т  в  б о к с »  и з  к о т о р о г о  g  п о м о щ ь ю  дистанционны х 
и н стр у м е н т о в  е г о  п е р е н о ся т  в  защитный свинцовый к о н те й н е р . 
П робы  н а х о д я т ся  в  сви н ц овом  кон тей н ер е д о  и стеч ен и я  вр ем е
ни осты ван и я , п о с л е  ч е г о  п р о и зв о д и т ся  д ози м етри ческ и й  к он т 
р ол ь  а к т и в н о ст и  п р об» и к он тей н ер  д оста в л я ю т в  и зм ери тел ь
ную л а бор а тор и ю .

4 .  И змерение наведен н ой  га м м а -а к ти вн ости  
сви н ц овы х сп л а в о в  п р об  и эта л о н о в

С п ек тр ом етр и ч еск и е  изм ерения (предварительны е и о с 
н овн ы е) выполняют на а н а л и за тор а х  типа А И -128 -2  или

ь Р -4 8 4 0 ,  уком пл ектованны х един т  и л ляци он ними датчикам и 
ти п а  УСД-1 с  кристаллам и N a i ( T i )  7 0 x 7 0  или в  
д р у г и х  а н а л и за тор а х » обеспечиваю щ их д о ст а т о ч н у ю  т о ч н о с т ь

’"■и»" Т“ ™  ' i*™™»1"«Г-.Tijira.. m "in rni '—и—
'В р ем я  акти ви рован и я в  р е а к т о р е  ИИН-3 (" Г и д р а  " )  в  им

п у л ьсн ом  режиме о п р е д е л я е тся  п р од ол ж и тел ьн остью  вспышки 
и с о с т а в л я е т  п р и бл и зи тел ьн о  3  м с е к ,« в р е м я  осты вания -  о т  
1 5 -2 0  ч а с .  д о  т р е х  с у т о к ,  в  за в и си м ости  о т  содерж ания 
з о л о т а  в  д и с к е .
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измерений и быстрый вывод информации. При выборе сцинтилдя- 
ционннх датчиков предъявляются повышенные требования к их 
разрешающей сп особ н ости  п о Т '  -линии изотопа c s 157 , к о то 
рая долиша быть не хуже 1 ($ .  Улучшить рззреш ащ ую  сп о со б 
н ость  садштилляционного датчика можно тщательным подбором  
режима питания ф отоэл ектрон н ого умножителя и выбором крис
талла K a i (T i )  * Выбранный измерительный комплекс соби 
рают согл а сн о  е г о  техническом у описанию и снимают в с е  физи
ческие характеристики .

Энергетическую  шкалу гамма-спектрометра настраивают в  
диапазоне измеряемых энергий гамма излучений.Для э т о г о  исполь
зуют образцовы е спектром етрические гамма—источники - H g 2 0 3 ,

cs137 и Y88 Для удобства работы ва спектрометре и 
обсчета результатов измерения, а такие для определения ме
шающих компонентов по их у* -линиям шкалу гамма-спектромет
ра градуируют таким образом, чтобы у - -линия изотопа зо
лота находилась в сорок первом канале многоканального амп
литудного анализатора АИ-128 или LP-4840. При необходи
мости стабильность и линейность шкалы спектрометра контро
лируют и корректируют входными блоками анализатора через 30- 
40 мин. после каэдого включения и прогревания всего измери
тел ь н ого  комплекса. Выбранный режим питания сцинтилдяциов- 
в о г о  датчика поддерживают постоянным. Для уменьшения ин
тен си в н ости  натурального фона оцинтилляционныЯ датчик снаб
жают дополнительной защитой и з свинцовых блоков.

Облученные пробы и эталоны, прошедшие режим остывания, 
разбирают в боксе. Из них выбирают эталоны и подвергают 
их предварительному измерению для определения интенсивности 

- -̂излучения, соответствующей каждой серии эталонов. По 
интенсивности эталонов классифицируют пробы. Пробы с наимень
шей интенсивностью излучения поступают на измерения в 
первую оч ер ед а , с наибольшей интенсивностью оставляются в 
контейнерах для дальнейшего остывания.

х }Спектрометрические гаша-источники приобретают через территориальные конторы "изотоп 5".
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Анализируемые пробы  и эталоны  помещают в  датчик не
п о ср е д ст в е н н о  на к ор п у с к р и стал л а , за к р ы того  диском  из ор 
га н и ч е ск о го  стек л а  толщиной 3  мм с  ячейкой для п р об  в  ц ен т
р е .

В п р о ц е с с е  измерения определяю т время реги страц и и  на
в еден н ой  а к т и в н о ст и , и сход я  из минимального ста т и ст и ч е ск и  
н е о б х о д и м о го  числа им пульсов  в  кан ал е, соответствую щ ем  X  -  
линии и зотоп а  зо л о та  (1 0 0 0  *  1500  имп.).

При о б р а б о т к е  р е з у л ь т а т о в  сп ек тр ом етр и ч еск и х  и зм ере
ний вклад н а ту р а л ьн ого  фона можно не уч и ты ва ть , если время 
измерения пробы  не превышает 5 -7  м и н ут. При измерении сл а б о 
активны х п р о б , когда  для набора информации т р е б у е т с я  б ол ее  
п р од ол ж и тел ьн ое время изм ерен ия, фон должен быть исключен 
и з  р е з у л ь т а т о в  и зм ерен и я .

Содержание зо л о т а  вычисляют, обрабаты вая цифровую ин
формацию, выдаваемую цифропечатающим у ст р о й ст в о м  м н огока
н ал ьн ого  сп е к т р о м е т р а .

Номера измеряемых п р об  и эт а л о н о в , режим, дата  и п р о 
д ол ж и тел ьн ость  их обл учен и я , время осты вани я, д а та  и время 
изм ерен ия р еги стр и р у ю тся  в  аурнале измерений (приложение 3 ) .

5. Вычисление результатов анализа 
Для определения гаммз-активвости изотопа золота a u 198  

с энергией 412 кэв необходимо сосчитать число импульсов в
ф отопике»

Чтобы при вычислении содержания зол ота  устр а н и ть  влия
ние мешающих эл ем ен тов , акти вн ость  f -  -и зл уч ен и я  оп р ед е
ляют п о  ч а сти  к площади ф отопика3 ( р и с . 1 ) .

N =  Р -  в (4)
или 3t -(в + Ъ ) ( з  ^  + 3+п) , (5)

на
г д е  T L n ,  Э +п -  число им пульсов в  и - о м  кан ал е, прибли

зи тел ьн о равн ое  половине суммы им пульсов в вершине 
фотопика и в  кан ал ах , соответствую щ и х  минимумам в  

сп е к тр е  п о  о б е  сторона* о т  п и к а ;
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Ё  d i  ~  сумма ш ш у л ь со в  п о д  фотопиком а  каналах о т  -  п 
~п д о  + п  ;

Содержание зо л о та  ( г / т )  в  анализируемых д и ск а х  вычис
ляю т по следующей ф орм уле:

ШЭТ Nnp ®ПР 1Й6
Щ у ™  т*щт«т- щшшттт - « тт'чтгшк  тщщш* « **m*J*.mm,*mrn*' $

Нэ т  Чпр Рпр s,G)

г д е  г о х - содерж ание зо л о т а  в  п р о б е , г / т ;  
т эт -  содерж ание зо л о та  в  э т а л о н е , г ;

% p , n 3t “  сумме' И мпульсов в  ф отопике пробы и эт а л о н а ,
вычисленная п о  формуле ( 5 ) ;

Рпр -  навеска материала пробы, г;
Одр— общий в е с  сплава (в е р к б л е я ) , г ;

<1п р -  в е с  д и с к а , г

Для р а сч е т а  в  формулу ( 6 )  в в од я т  значение суммы им п ул ьсов  
в  фотонике эта л он а , бл и зк ое  к значению суммы и м п ул ьсов  в 
ф отопике п р обы . Т а к , например, с  эталонам и I  сер и и  сравн и 
вают пробы , а к ти в н ость  которы х превыш ает а к т и в н о ст ь  э т а 
л он ов  не б о л е е ,  чем в  п я ть  р а з ;  с  эталонам и П и Ш сер и и  
сравниваю т пробы , а к т и в н о ст ь  к отор ы х  не б о л е е ,  чем в  
д в а -т р и  раза больше или меньше а к ти в н ости  э т а л о н о в .

Форма записи  о б с ч е т а  р е з у л ь т а т о в  измерений п р и веден а  
в  приложении 4 .  Так как каждая п р оба  п р е д ста в л е н а  двумя 
веркбл еям и , содерж ание зо л о та  в п р о б е  рассчиты ваю т как  
ср е д н е е  из д в у х  р е з у л ь т а т о в .

Техника б е з о п а с н о с т и

Выполнение п г .обя р н о-а к тн ва ц и овн ого  определения золо
т а  св я за н о  с  радиационной оп а сн остью  как при облучении 
п р о б , т а к  и при измерении наведенной  а к т и в н о ст и . Поэтому
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техника б езоп а сн ости  при пробирно-гактивзционнсм анализе 
на р еа к тор а х  типа ВНР htHPT-2 0 0 0 * ' предусм атривается спе
циальными инструкциями 1 0 ,1 3 ,1 4

При р а б оте  с  радиоактивными веществами для кон кретного 
сл учая  нейтронно-активационного определения золота  в  свин
цовы х спл авах необходимо придерживаться следующих практи
ческ и х  рекомендаций п о технике б е зо п а сн о ст и :

L . Облученные пробы и эталоны как во время остывания, 
т а к  и п осл е  измерения хранить тол ько  в  свинцовом сейфе или 
к он тей н ер е .

2 .  Р азбирать пробы и эталоны не ранее указан н ого срока 
осты вания и п о сл е  д ози м етри ческого  кон троля.

3 .  Вскрывать контейнер и разбирать пробы тол ько в  бок
с е .

4 .  При р а збор ке и измерении диски проб и эталонов 
бр а ть  тол ько  пинцетом .

5 . Пробы, содержащие долгоживущие изотопы , сдавать 
как радиоактивные отходы , подлежащие захоронению, остал ь
ные диски п роб  и этал он ов  д о  пол ного остывания держать в 
защитных у ст р о й ст в а х  -  сейфах, контейнерах, колодцах»
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1
О сновны е я д е р н о -ф и з и ч е с к в е  константы з о л о т а  и д р у г и х  элементов, перехо

дящ их в  з е р к б л е й  г>и тигельной п л а в к е 1 *8

Ш Ш Стабиль- С о д е р ж а - Тип ядерно! реакции 
н а !  и з о -  нив изо- в а  тепловых н е в т р о -  

т о п  т о п а  в  н ах
п р и р од 
н ой  смеси

Период Сече- Макро- Резо- Энергия Выход 
полу- вне сенениеяавс- 1р-кван- ^ -к ван -
р з с п а -  я д е р -  Е  в ы ! и н - т о в  т о в  на 
д а  о б -  ной  2 , т е г р а л  к э в  р а с п а д  
р а з о -  р е а к -  ом  / г  tie  %
в а в ш е- цщ, барн*
г о с я  ^
ИЗОТО-- б а р Н#

т 1 /2

I CU6 - 69,03 Cu°" ( n* 'f ) Cu64
г As75 100

7 5 П, у* )AS76

r~iо Ag407 51*35, А£107(П, Г , . 108 ) Ag

Ag109 48,6:3 Ag109 ( n, X ) A g " °

Ag109
48,65

Ag109 (n ,  x )AS,1 °
4 Sb121 57,25 S b121' - - (n , x )Sb122
5 Au197 100 Au1 97 ( n, x )Au198

12,88ч. 4,3 2,97.10-2 4,2 511 38
26,8ч. 4,3 4,33.10"*' 40,3 650 6,3

т 560 38
2»4мин. 30 1,31.10 'А 74 632 1,9

5II 0,2
253ДН., 3,2 8 .6 .I0 -3 81,1 660 100

■1 880 80
24,5сек. ИЗ 3,5.10“^ , 47,5 656 11,8
2,75дн. 6,8 1,93.10"*' 143 570 68,5
2,7дн. 96 2.93.I0"1 1560 412 99 _
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Приложение В 2
Журнал регистрации проб

ш ш Лаборат. I пробы
Входящий4 пробы 
заказчика

Навеска пробы, г
Вес веркблея в диска, гп*п I веокблея

П веркблея
. Л м я т , a.MQBs,,
УП диска У! диска

,, Примечание -Ш-диска
IX диска

I 25925 585IO 50 28,885
25,435

2,0635
2,1523

2,0726
1,8275

2,0580
2,1050

2 25929 58514 50
25,931
22,804

1,6582
1,8596

1,9378
2,0914

1,8075
1.935

5*

8



fO
CD

Журнал измерений

$ # 
н*и

18 цроб 
эталонов

Дата и Дата и з -  
время мерения 
облучения

Время изме
рения

I 604jji 6 .У 1 .7 2  7 .У 1 .7 2  
15  ч .  54 мин.

13ч-. 46 миг.

2 Э т.К
П

604х

13ч . 50 мин»

3 _пв 13ч. 53 мин.

Приложение Ш 3

Продолжитель
ность изм ерз- Примечание 
ния, мин

2 Пик Sb> пике Айв два раза

2
2

№
129-Я

Ф



Приложение 4
Журнал начисления

XI I I  apod Навеска Вес сплава .Вес река Содержание Суша аил. Содержание Примечание 
па и эталонов пробе 1веркблея) проба золота в в фотопиве золота в 

г  г г диске этало-золота пробе
на, г нмп/шин г/т

I 32% 25 26,59
У ЭпбвЗуп - -
3 187П 50 21,17
4 Г71П 50 28,70

2,55 17,028 41,5
- I.OI'ilCT4 16,709 -
2,15 19,756 22,7
2,09 10,800 18,9
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Приложение 5

Кассета для облучения дисков на реакторе 
ИЖ-3 ("Гидра")

Кассету изготовляют из органического стекла толщиной 
5 мм в виде певала с ячейками для дисков; Крышку изготов
ляют из того же материала толщиной 2 мм. Площадь кассеты 
ограничивается размерами канала реактора и шириной актив
ной зовы. Ячейки для дисков диаметром 19 мм и глубиной 
1,5 мм высверливают фрезой с максимальной частотой • 
чтобы использовать всю полезную площадь кассеты. Кассету 
с высверленными ячейками прогревают вместе с крышкой в 
кипятке до размягчения и выгибают по радиусу, соответствующе
му радиусу корпуса атомного реактора. Направляющие пазы 
для крышки приклеивают к кассете после выгибания.

На рис. 2 показана собранная кассета с частично за- 
полвевиши ячейками;

Изъятые из употребления
инструкции

Заменяющие их инструкции

Я 52 -  XI Я 53 X/ Я 103 -  X
Я 92 X * 1 1 3 ,1
Я 90 -  X Я 115 -  X
Я 9 -ЛФ Я 116 •= ЯФ
Я 13 -  X Я 119 -  X

Заказ №28.: Л-54752.  27.Xl.74r . Тираж 400.-
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я

лабораторны х м етод ов  анализа минерального сырья 
по их назначению и д ости га ем ой  точ н ости

К ато! Наименование
г о -  ! анализа
рия !
ана-1
л и за !

Назначение анализа ^Т очность по сравнению с  ПСоэффи- 
!допускам и вн утр и л абор атор -Э и ен т к 
1ного кон трол я !допускаы! I
Г 1

I  О собо точный Арбитражный анализ, Средняя ошибка в Б раза 
анализ анализ этал он ов  меньше д оп у ск ов

П Полный анализ Полные анализы горны х Т оч н ость  анализа должна 
пород и минералов об е сп е ч и в а т ь  получение

суммы эл ем ен тов в п р ед е 
лах 9 9 ,5 - 1 0 0 ,5 $

Ш Анализ рядовы х Массовый анализ геоло-Ош ибки анализа должны 
проб ги ч еск и х  проб при р а з -у к л а д ы в а ть ся  в доп уски

ведочны х р а б о т а х  и 
п о д сч е т е  за п а с о в , а 
также при контрольных 
анализах^

1У Анализ т е х н о л о -  Текущий контроль т е х -  Ошибки анализа м огут
ги ч еск и х  п р од у к -н ол оги ч еск и х  п р о ц е с -  укл ады ваться  в расш ирен- 
то в  с о в  ные д оп уски  по о с о б о й  до

гов ор ен н ости  с  зак азч и 
ком

У О собо точный 
анализ геохиыи< 
ч ески х  проб

Определение редких и 
рассеян ны х элем ентов 
и Э л е м е н т о в -с п у т н и 
к ов 11 при бл изких к

Ошибка определени я не 
должна превышать полови
ны д о п у ск а ; для низких 
содерж аний, для которы х

кларновым содерж аниях«доп уски  о т с у т с т в у ю т , 
по д о г о в о р е н н о ст и  с 
казчиком

0 ,3 3

I

1-2

0 ,5

У1 Анализ рядовы х Анализ пр об  при г е о -  Ошибка определени я должна 
геохи м и чески х  химических и д р у ги х  укл ады ваться  в удвоенный 
проб и ссл едован и ях  с  п о в ы - _ _ д о п у ск ; для низких с о -

шенной ч у в ст в и т е л ь н о - держаний, для которы х д о -  
стью  и вы сокой п р о и э - п уск и  о т с у т с т в у ю т -  по д о -  
води тел ьн остью  го в о р е н н о ст и  с за к а зч и 

ком

УП

УШ

П ол укол и чеет- 
венный анализ:

Качественный
анализ

К ачественная характери-П ри определении со д е р ж а - 
сти ка  м инерального ния элем ента д о п у ск а ю т - 
сырья с  ор и е н т и р о в о ч - ся  откл онени я на 0 , 5 -  
ным указанием сод ер ж а - I  п о р я д о к , 
ния эл ем ен тов , приме
няемая при м еталлом ет
р и ческой  съемке и др« 
поисковы х ге о л о ги ч е 
ски х  р а б о та х
К ачественн ое о п р е д с л с -  Т оч н ость  определения 
ние п р и су тств и я  з л е -  не норм и руется  
мента в минеральном 
сырье
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