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Выписка из приказа Министра геологии № 496 от 29 ок
тябри 1976 г .

4 . При выполнении анализов геологических проб приме
нять методы, рекомендованные ГОСТами и Научным советом по 
аналитическим методам.

Воспроизводимость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука
заниям НСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали
тических работ".
Пгяшячянда; Размножение инструкций на местах во избежание 

возможных искажений разрешается только фотографическим иди 
электрографическим способом.
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Инструкция № 154-ЯФ рассмотрена в 
соответствии с приказом Гос геол кома 
СССР Ш 229 от 18 мая 1964 г . Науч
ны?/! советом по аналитическим методам 
(протокол Л 28 от 1 9 .1 .7 6 г .)  и ут
верждена БИМСом с введением в дейст
вие с ......... ..

АКТИВАЦИОННОЕ ОПРВДЕИЕНИЕ АЛШИНШ И КРЕМНИЯ В
ПРОБАХ МШИНИЕШХ РУД И АЛЮМОСИЛИКАТНЫХ ПОРОД 

С ПОМОЩЬЮ ГЕНЕРАТОРА БЫСТРЫХ НЕЙТРОНОВ5̂

Сытность метода

Нейтронно-активационная методика определения алюминия 
и кремния с помощью генератора быстрых нейтронов, разрабо
танная В.А.Касаткиным, Ю.Г.Чулановым и Д.И.Лейпунской, за
ключается в облучении исследуемых проб потоком нейтронов с 
энергией 14 МэВ и в измерении интенсивности гамма-излучения 
радиоактивных изотопов Мд и М , образующихся по 
реакциям ( п , р ) при активации стабильных изотопов алюми
ния и кремния (табл .1).

При этом используют режим кратковременных облучений 
(менее 5 мин.), благоприятный для избирательной активации 
алюминия и кремния.

Порошковые пробы (20-25 г) помешают в плотно закрываю
щиеся полиэтиленовые ампулы (контейнеры), взвешивают и об
лучают нейтронами вблизи мишени генератора нейтронов.

Для контроля плотности потока нейтронов и учета возмож
ных ее изменений одновременно с анализируемыми пробами или 
эталонами облучают алюминиевые мониторы, форма которых иден
тична с формой внутренней полости ампулы. Ампулы с пробами 
и мониторы доставляют в зону облучения и к измерительной ап
паратуре с помощью пневмопочты.

Наведенную радиоактивность мониторов и проб измеряют

Внесена в НСAM лабораторией прецизионного анализа и пар 
тией » 5 ОМЭ НШИЯГГ.
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последовательно с помощью гамма-спектрометра, состоящего из 
спектрометрического датчика с кристаклом Ла 3(те) размером 
не менее 63x63 мм а двух одаоканальных анализаторов.

Таблица I
Реакции активации и параметры, характеризующие гамма- 
излучение радиоактивных изотопов, образующихся при 
взаимодействии нейронов ( SL— 14 МэВ) с ядрами ста
бильных изотопов алюминия и кремния-1.

Элемент Реакция Период по
лураспада

Макросече- Энергая Т  -лзлу- 
ние акти- чения.МаВ (вы- 
вации ход на распад,%)
сьг/г

Алюминий г7А£ (п,027Мд 10,0 мин 1,56.10“® 1,015 < 
0,843 1

27А£(п^)24Ла 15,0 час 2,62.10“® 2,75 < 
1.37 <м

27Ae(n,$28At 2,3 мин 1,25 Л0“5 1,78 (100%)

Кремний ^"si (n,p)28 А6 2,3 мин 4,95.10“® 1,78 (100%)
29 Si (n,p)28At 6,6 млн I.0 I .I0 "4 2,45

Х|28
30 Si (n,af7Mg 10,0 мин i.ie .io *4 1,015

0,843 j
30SL(n,y)3h 2,64 час 3,35 Д0“7 1,26 (0,07%:

Активность пробы измеряют одновременно в двух фиксиро
ванных энергетических интервалах. Первый канал (для опреде
ления кремния) настраивают на фотопик с Е«- *  1,78 МэВ, вто
рой (для определения алюминия) -  на фотоггак с Еу = 0,84 МзВ.

Активность алюминиевого монитора измеряют перед измере
нием активности пробы во втором канале, используя независи
мый пересчетный прибор.

Анализ выполняют относительным методом. Чтобы форма ап
паратурных спектров била идентична, временной режим анализа 
проб и эталонов должен быть постоянным.

Содержание кремния определяют по отсчету импульсов в 
первом канале; содержание алюминия -  по отсчету импульсов 
4
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зо втором канале за вычетом отсчета от мешающего излучения 
наведенной активности кремния в этом же канале. Необходимый 
для этого поправочный коэффициент определяют при анализе 
кварцевого эталона.

При расчете содержаний учитывали вес проб и эталонов, 
"мертвое" время измерительной аппаратуры, ослабление вещест
вом пробы потока нейтронов и гамма-квантов, а также присут
ствие мешающих элементов.

Определению алюминия и кремния мешает ряд элементов.
3 таблице 2 .указаны образующиеся при активации основные ме
шающие радиоактивные изотопы, период их полураспада и энер
гия гамма-квантов, а также эквивалентное одному проценту ме
шающего элемента количество АЕг03 и Si02 .

Время выдержки, необходимое для распада короткоживущих 
изотопов (азот-16, фтор^20, фосфор-34), используется для из
мерения активности алюминиевого монитора.

Основным мешающим элементом при определении кремния яв
ляется фосфор. Под действием быстрых нейтронов при активации 
кремния и фосфора образуется один, и тот же.радиоактивный изо
топ. Вклад от активации фосфора составляет 0,5% Sl02 на 1% 
Р2 05 .  Для большей части типов алюминиевых руд и алюмо-силикат- 
ннх пород содержание Р205 не превышает десятых долей процен
та, и систематическая погрешность, связанная с активацией 
фосфора, может быть учтена введением поправки на среднее со
держание Р205 для данного типа пород и руд. Применять нас
тоящую методику для определения кремния в породах и рудах,, 
содержащих более 1% Pg%» можно только в комплексе с мето
дом, обеспечивающим независимое определение фосфора.

Основным мешающим элементом при определении алюминия 
является железо, при активации которого образуется радиоизо
топ марганец-56 (Т= 2,56 ч .) ,  испускавший гаша-кванты с 
энергией 0,84 МэВ. Вклад от активации железа составляет око
ло 0,1% Ау33 на 1% Fe203 . Определить содержание железа и 
рассчитать влияние изотопа марганец-56 можно по результатам 
повторного измерения с выдержкой более I часа, в течение 
которой мешающий определению железа магоиЙ-2? (Т=Ю мин.), 
образующийся при активации алюминия, в значительной мере рас
падается. Однако при этом значительно снижается производитель-

5
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Таблица 2

Основные мешающие элементы при определении алю
миния и кремния __________

Мешающий
элемент

Образую- Период 
шися полу- 
радио- распада 
изотоп

Энергия гам- Количество АбгОз 
ма—квантоЕ. ( StOa ). эквива- 
МэВ (выход лентное 1?; мешав- 
на оаспад.21) шего элемента

% % St

Кислород ШЛ 7,35 оек 6,13 (68) Влияние С, '̂а ж $
Натрий 20 р 11,3 сек 1,63 (100) устраняется при вы
Сера Нр 12,4 сек 2,13 (25) держке проб после 

активации в течение 
60-70 сек.

Магний г5Ла 1,0 мин 1,61
0,98 Ш 0,023 2,10“*

Фосфор г8де 2,3 мин. 1,78 (100) 1,15
Хлор 37g 5,1 мин 3,09 ( 90) 0,09 0,02
Хром sz v 3,77мин 1,43 (99,3) 0,61
Марганец 52 у 3,77Ыин, 1,48 (99,3) 0,18
Железо 56Ма 2,56 час. 2,11

I.8 I
0,84

(17,5) (33 3) 
(98,0)

0,16 7.7.I0’ 3

Стронций 17,7 мин 1,84 (23) -  1,2.1О-4
Цирконий 89 m у<£ 4,18 мин 1,53 (6,6) 0,02
Церий 15Э71гСе 1,0 мин 0,74 (100) 0,9

Примечание: Указанные экшваяенты действительны пре измере
нии о кристаллом ЛаЗСИ) размером 70x70 мм при 
временном peionie анализа: облучение -  1 мин., 
выдержка -  I  мин, измерение -  2 мин.

ность. Целесообразнее определять мешающее влияние железа, 
комплексная активационный метод с реттгенорадиометричесгамР 

Коэффициент для учета вклада железа в наведенную ак
тивность алюминия определяют при активации эталонных проб 
железа.

Из других мешающих алементов заслуживает внимания только 
хром, так как имеются единичные месторождения бокситов 
с содержанием хрома 1-2  ̂ (обычно содержание хрома находится
б
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ка уровне п .10“% } . Поэтому при анализе проб алюминиевых 
руд неизвестного состава, а также ультраосновных пород, для 
которых характерны повышенные содержания хрома, необходимо 
по выборочным пробам установить порядок содержания хрома.

Остальные мешающие элементы, указанные в таблице 2, при
сутствуют в алюминиевых рудах и алюмосиликатных породах в 
незначительных, количествах { П.10"*' -  П .1|Г%) я практиче
ски не влияют ка результаты анализа.

Методика проверена на пробах алюминиевых руд (каолшы, 
алуниты, нефелиновые сиениты, бокситы) различных месторожде
ний СССР и на стандартных образцах состава горных пород» ат
тестованных в СССР и во Франции.

Методика рекомендуется для определения алюминия и крем
ния в алюминиевых рудах к алюмосиликатных породах по Ш кате
гории при содержании от 10% до 70% глинозема и от 1% до 50% 
кремнезема при усреднении результатов анализа Двух парал
лельных навесок.

В таблице 3 даны допустимые расхождения для алюминия 
и кремния7 .

Таблица 3
Допустимые расхождения7

Содержание, % Допустимые расхождения, 
% отн. (-$ ДОП)

60 -  69,9 « А 3,0
50 -  59,9 3,5
40 -  49,9 4,5
30 -  39,9 6;0
20 -  29,9 8,0
10 -  19,9 10,0

40 -  49,9 Si02
2,8

30 -  39,9 3,6
20 -  29,9 5,4
10 -  19,9 9,0
5 -  9,9 14,0
2 -  4,9- 19,0
I -  1,9 26,0

7
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В таблице 4 приведены расхождения между повторными оп

ределениями алюминия к кремния по данным авторов инструкции.

Таблица 4
Расхождения между повторными определениями по 

данным авторов

Содержание, % Расхождения*} , отн.% 
( 25 эксп.)

Запас точности 
/ 2 _ Ж Ь Л  
\7> эксп .у

60 -  6 9 ,9
Af/гОз

2 ,3 1 .3
50 -  5 9 ,9 2 ,5 1 ,4
40 -  49 ,9 3 ,0 1 ,5
30 -  3 9 ,9 4 ,1 1 .5
20 -  2 9 ,9 5 ,7 1 ,4
10 -  19 ,9 9 ,2 1 ,1

SL 02

40 -  4 9 ,9 2 ,4 1 ,2
30 -  3 9 ,9 3 ,0 1 ,2
20 -  2 9 ,9 3 ,4 1 ,6
10 -  19 ,9 3 ,8 2 ,4
5 -  9 ,9 4 ,0 3 ,5
2 -  4 ,9 4 ,8 4 ,0
X ** Xt 9 7 ,5 3 ,5

^Расхождения между величинами, полученными при усред
нении результатов анализа двух параллельных навесок

Реактивы и материалы

1. At203 ч .д .а . ,  200 -  250 г .
2 .  Fe2C3 ч .д .а . ,  200 г  (для изготовления 4 -6  эталонов).
3 .  Алюминий металлический марш А-995, 20-28 кг (для изго
товления 250-800 мониторов) *
4 . Кварц оптической чистота, 700 г  (для изготовления 20 -  
28 мониторов),
8 .  Обезвоженное (сухое) трансформаторное масло.

В
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6 .  Нейтронные трубки H I-20 для генератора Е га -9 Х^.
7 .  Транспортные полиэтиленовые ампулы K -2S.
8 .  Мониторы -  цилиндры, вытачиваемые из алюминия А -995, 
диаметром 18+ 0,05  мм, высотой 40 + 0 ,0 5  мм, 2 5 0 -3 0 0  шт.
9 .  Эталоны. В качестве эталонов используют стандартные об
разцы состава (C0C) и чистые реактивы.
1 0 .  Стандартные образцы состава (СГ~1а, С Т -1а , СГД- I a  я д р .)  
с содержанием кремнезема не менее 40$ (дая изготовления 2 5 -  
30 эталонов).

1 1 . Стандартные образцы состава бокситы СБ-1, СБ-2 или др. с 
содержанием А£а03 не менее 40$ (дая изготовления 2 0 -2 5  эта
лонов) .

Приготовление эталонов

При определении кремнезема в  качестве эталонов применя
ют порошковые пробы кварца и стандартные образцы со става  гар
ных пород е содержанием кремнезема не менее 4 0 $ ; при. опреде
лении глинозема -  стандартные образцы бокситов.

Для установления мешающего влияния железа и эквивалент
ных соотношений дая других элементов используют эталонные 
пробы чистых соединений кремния (кварц, карбид кремния), 
алюминия (порошок А£г 03 ч . д . а . ,  металлический алюминий 
А -995) и железа ( Fe20 3 ч . д . а . ) .

При использовании в  качестве рабочих эталонов алюминие
вых вкладышей предварительно определяют содержание АЕг 0 3 
(в  %), эквивалентное по измеряемому гаша-аэлучению содержа
нию алюминия в  материале вкладышей. Среднюю величину экви
валентного содержания АЕ203 вычисляют по результатам 2 0 -2 5  
параллельных активационных определений, используя в  качест
ве эталонов стандартные образцы состава бокситов.

Применение твердых эталонов кварца также желательно, 
но и з -з а  сложности их изготовления с необходимой точностью 
обычно применяют рабочие эталоны, приготовленные на основе 
порошкового кварца, содержание S i0 2 в которых устанавли
вают по усредненным данным активационного анализа с исполь-

х ^При работе с  генераторами откачного типа Н Г-160, НГ-150 и 
др. вместо нейтронных трубок применяются тритиевые мишени.

9
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зовакием стандартных образцов со става  горных пород. Так как 
равномерность заполнения и вес порошковых эталонов кварца 
при их многократном использовании могут измениться, их сл е
дует периодически обновлять.

Кварцевые эталоны можно использовать повторно приблизи
тельно через 1 ,5 - 2  ч а са , эталоны ж елеза на следующий день, 
а эталоны и мониторы из алюминия через 3 -4  дня. Такой дли
тельный срок объясняется тем , что при использовании эталонов 
алюминия образуется относительно долгоживущий радиоактивный 
изотоп 24 Л а  (Т= 15 ч а со в ), уровень наведенной активности 
которого на момент прекращения активации составляет около 
2$ от активности изотопа 27 (Т= 10 мин,) ,  а через три
дня снижается до уровня 0 ,1 $ .

Аппаратура и оборудование

1 .  Генератор нейтронов с энергией 14 МзВ типа НГИ-9, 
Н Г-160, Н Г-150 и д р . с  плотностью потока в  месте облучения 
проб не ниже Ю7 нейтр./(см~ . сек ) при максимальном изме
нении величины потока не более 10$ о т н .з  точение времени 
облучения.

2 .  Гамма-спектрометр, в  со ст а в  которого входят:
а )  сцкнтйлляпионный детектор Л а З (Т 6 )  размером не менее 
63x63 мм;
б) два одноканаяьных анализатора типа ПД-2;
в )  три пересчетнкх прибора типа 1Г.1-3 жги Ш 02-2еМ ;
г )  высоковольтный стабнлизщюваннш. выпрямитель ВС-22 
или К В -2.

3 .  Пневмотранспортное устройство на основе унифяцнро** 
ванных элементов автоматизированной системы АРС-280 .

4 .  Программное устройство. Блок-схемы компановки гамма- 
-спектрометра, пневмотранспортного и программного устройств, 
а  также необходимые для комплектования издалия даны в 
приложении I .

5 .  Сушильный шкаф СЭШ-ЗМ.
6 .  Весы аналитические типа В5А-200М.
7 .  Секундомер.
8 .  Электронная клавишная вычислительная машинка типа 

"И скра-12", "Электроника" и т . д .
10
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9. Набор стандартных радиоактивных источников типа ОСШ,
10 . Прибор дозиметрического контроля типа "ПУЛ"- I .

Ход анализа

I .  Подготовка проб и эталонов
Высушенные до постоянного веса порошковые пробы (20 -  

25 г) помещают в предварительно взвешенные (с точностью до 
К Г2 г) и промаркированные полиэтиленовые ампулы типа К-28, 
Ампулы заполняют в несколько этапов, кавдый раз уплотняя ма
териал плотно входящим в них штоком, 0 поверхности заполнен
ной ампулы кисточкой удаляют прилипшие частицы пробы, наде
вают крышку и взвешивают. Вес анализируемой пробы составляет 
разность весов заполненной и пустой ампулы.

Эталонные пробы готовят аналогично и для того, чтобы 
исключить возможные потери материала при многократном ис
пользовании, заваривают ампулы паяльником.

2. Подготовка аппаратуры

Измерительную аппаратуру предварительно п р о г р е в а ю т в  
течение 30-40 минут для установления стационарного режима 
ФЭУ, устанавливают энергетическую шкалу гамма-спектромет
ра и раздельно настраивают дифференциальные дискриминаторы 
первого и второго анализаторов не фотопики с энергией гам
ма-квантов 1,78 и 0,84 МэВ. При атом анализатор, предназна
ченный для определения кремния, настраивают на энергетиче
ский интервал 1,68 -  1,88 МэВ, в область которого попадает 
практически весь фотопик о энергией 1,78 МэВ. Второй анали
затор, предназначенный для определения алюминия на фоне ме
шающего гамма-излучения кремния, настраивают на более узкий 
интервал с границами на уровне 0 ,5  -Л макс , где Лмакс- мак
симальный отсчет в фотопике с = 0,84 МэВ.

Для калибровки и настройки гамма-спектрометра исполь
зуют радиоактивные источники, входящие в комплект ОСШ2 ,4 .

Прибор прогревают, помещая радиоактивный источник (на
пример, цинк-65) вблизи датчика на таком расстоянии, что
бы измеряемая интегральная окорость счета составляла около 
5 .I0 3 имп/сек.

I I
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Дня настройки на фотопик с Еу = 0,84 МэВ цепесообразно до
полнительно использовать радиоизотоп марганец-56, который 
моею  получить при облучении эталонов железа. Подготовка ге
нератора нейтронов и порядок работы с ним зависят от типа 
применяемого генератора и оговариваются в техническом описа
нии генератора.

Как щэавияо, время подготовки аппаратуры составляет 
для генераторов с отпаянными уокорительными трубками 6- 
-10 мин., для стационарных генераторов откачного типа -  40 
-  60 мин.

Для проверки и корректировки нейтронного потока перед 
началом анализа выполняют пробный анализ*) алюминиевых мони
торов потока: измеряемое число импульсов в канале монитора 
должно составлять 50000 + 1055 отн.

3. Определение содержания алюминия и кремния

Ампулы с щ>обами и мониторами потока закладывают в за
грузочное устройство пневмопочты, из которого по команде 
оператора они последовательно Попадают в два параллельных 
канала блока облучения. Прохождение ампул в каналы блока об
лучения контролируется фотодатчиками, дающими команды:

включение двигателя, сообщающего двухосевое вращение 
ампулам с пробами и мониторами в камере блока облучения;

включение потока нейтронов;
запуск таймера программного блока для проведения анали

за в определенной временной последовательности.
По иотечении 60 секунд с момента запуока программное 

устройство выдает команду прекратить облучение и остановить 
вращение камеры блока облучеция. Пооле возвращения камеры в 
исходное положение ампула о монитором через стрелочный путе
вой распределитель по препаратопроводу доставляется в блок 
измерения. Через 10 секунд после окончания облучения по ко
манде программного устройства включается третий прибор, ре
гистрирующий активность монитора. Измерение продолжается 
50 секунд & заканчивается автоматически по команде "стоп”.

х)Временные параметры пробного анализа те же, что и при по
следующем анализе проб и эталонов.

12
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В течение последующих Ю секунд ампулы с  мониторами переме
щаются из блока измерения в контейнер для ''отработанных*' об
разцов, а ампулы о пробой -  из блока облучения в блок из
мерения. Измерение активности пробы в  течение 120 секунд 
начинается но команде "пуск" одновременно переочетными при
борами первого и второго каналов и заканчивается по команде 
"сто п ", после чего ампула с пробой сбрасывается в контейнер, 
и программное устройство автоматически; возвращается в исход
ное положение. Оператор вносит показания всех  трех п ер есч ет- 
иых приборов в журнал.

Программным устройством задается  следующий' временной 
режим анализа:

облучение -  0 -6 0  секунд;
измерение активности монитора -  7 0 -  120 секунд;
измерение активности пробы -  1 3 0 -2 5 0  секунд; 

Продолжительность-цикла анализа составляет 250 секунд. За 
нулевую точку отсчета принимается начало облучения.

Эталонные пробы анализируют аналогично через каждые IQ - 
12 рядовых проб. Таким образом, число эталонов, проанализи
рованных в  течение смены для нахождения усредненных калибро
вочных коэффициентов, составляет не менее шести на каждый 
определяемый элемент.

Натуральный фон измеряют три раза за смену: в начале, 
в середине и в  конце.

Стабильность работы опектрсметра контролируют по скорос
ти счета в  первом и втором каналах при измерении активности 
кварцевых эталонов, анализируемых через каждые 5 0 -6 0  минул’ . 
При отклонении величины отношения скоростей счета в  первом и 
во втором каналах от среднего значения на удвоенную величину 
статистической погрешности или более выполняют контрольный 
анализ, и если расхождения подтверждаются, снова настраивают 
аппаратуру.

Вычисление . результатов анализа

I .  Учет ослабления потока нейтронов и гамма-кван
тов веществом пробы

При анализе проб весом от единиц до нескольких десят
ков граммов с достаточным для практических целей прибяиже-
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нием ослабление потока нейтронов (1^= 14 МэВ} а  гамма-кван
тов можно учитывать на основа использования экспоненциально
го закона ослабления1^ Бена влияние бета-излучения устра
няется с помощью фильтра^, суммарный коэффициент ослабления 

j  может быть определен как:

гд е: е  -  основание натурального логарифма;
р -  насыпная плотность пробы, г/см3 ;

( V f l t r -  ш с с Т в коэф*щиенгы ослабле£ШЯ нейтронов и
гамма-квантов, см / г;

d  -  внутренний диаметр ампул, см.
Массовые коэффициенты ослабления нейтронов с энергией 

14 МэВ и гамма-квантов с энергией 0 ,8 4  и 1 ,78  МэВ сравни
тельно мало зависят от элементарного состава проб, и основ
ной вклад в изменение величины коэффициента ослабления j  
вносит изменение насыпной плотности (за  Ьчет плотности, воз
можно, на 60$ , за счет изменения ооотава -  на 10-12$ о т н .) .

Поэтому для широкого класса пород и руд коррекцию на 
ослабление потока нейтронов и га-.зда-квантов можно свести 
к ;-оррекции на плотность, т .е .  на вес проб (объем ампул 
постоянен). При раочете коррекции следует использовать 
постоянные массовые коэффициенты ослабления (дифференциро
вано по типам пород и руд).

Суммарные коэффициенты ослабления потока нейтронов 
и гамма-квантов рассчитывают по формулам (2 ) и (3 )

■|«,е-Рпр-(ЧАг|- (2,

где: j №
Jnp и

St
п р

St
Пр

“P n p 'fa i " l lr (3)

-  коэффициенты д ш  учета ослабления пото
ка при определении содержания алюминия и кремния;

Pup -  вес пробы (эталон а), г ;
V -  объем ампулы, см3 ;

f a t  * ( N  +  f a , 8 4
f a t = f a  + (й- 4,78

При использовании пневмопочты АРС-28 бета-излучение п о г- 
пощаетоя стенкой камеры блока облучения и дополнительным 
алюминиевым экраном толщиной 3  мм.
14
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(UH -  массовый коэффициент ослабления потока нейтронов 

с энергией 14 МэВ;
(U0jg4 и (ti1i7g -  массовые коэффициенты ослабления гамма-  

-квантов о энергией 0,84 и 1,78 МэВ.
При использовании ампул К-28 (d  = 1,8 см; V =Ю,179см3) 

= 0,0884, и формулы (2) и (S) принимают вид:
At - 0,0884’

Jnp“e
• S i - 0,0884I «Я' 0J np

Pup ' At 

Pnp'i^si
(2a)

(3a)

Значения коэффициентов (U  ̂ и (Usi , необходимые для 
расчета коэффициентов и Д р , даны в таблице 5 для
разных типов пород и эталонов.

Таблица 5
Значения коэффициентов (U и (llS{. для различ

ных типов пород и эталонов

Анализируемые вещеотва, 
породы (ltsL, сь^/г Сьде,см2/х'

ге2С3 0,0677 0,0885
0,0770 0,0985

Sl203 0*0786 -
Бокситы 0,0807 0,1020
Нефелиновые сиениты 
и алюмосиликатные 

породы 0,0766 0,0977

При ввутрилабораторном аттестационном анализе вещества 
рабочих эталонов кварца и металлического алюминия эквивалент
ные бодержания S l0 2 и А1е0 , рассчитывают для значений

J S »  = i ,o  и j| jSL = 1 .о .
При последующем использовании этих эталонов для опреде

ления алюминия и кремния коррекцию на ослабление потока нейт
ронов и гамма-квантов в эталоне не рассчитывают, т.к . исполь
зуют эквивалентные содержания.

При проведении аттестационного анализа рабочих эталонов 
в качестве опорных эталонов желательно использовать отаццарт-

15
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ше образцы состава, близкие по плотности к анализируемым 
пробам. Если насыпная плотность меняется в пределах +_10#, 
можно использовать постоянные коэффициенты и J s i ,
рассчитанные для оредних значений насыпной плотности. При 
этом возможные дополнительные потрешности не будут превышать 
О,2-0,3# отв.

Более детально методика коррекции на поглощение быстрых 
нейтронов и гаша-квантов дается в работе Дж.Хоота и др.

2. Определение поправочных коэффициентов для учета 
"мертвого" времени измерительной аппаратуры

о А
1. По методу двух источников ’ определяют разрешающее 

время измерительной установки -  Т  . Измерения выполняются 
в интегральном режиме при нулевом пороге дискриминации. фи 
этом радиоактивные источники необходимо располагать на таком 
расстоянии от детектора, при котором суммарная регистрируемая 
интенсивность.не превышает 15-20 тыс.имп/сек.

2. Коэффициент §  для введения поправки не "мертвое” 
время измерительной аппаратуры находят по упрощенной методи
ке, основанной на усреднении поправочных коэффициентов для 
учета просчетов в начальный и конечный моменты времени. При 
усреднении используется зависимость, справедливая для измере
ния активности источников постоянной интенсивности.

Величину 8 рассчитывают по формуле:
S-1+oL А1(Л"-ИЮ + д.31Л’ (4)

где: 5  поправочный коэффициент;
Л' иЛ -  число импульсов за вычетом фона в первом и вто

ром каналах;
olsL и К -  постоянные коэффициенты, определяемые при 

анализе эталонов алюминия и кремния*'.
Усредненный спектральный коэффициент К для учета вклада 

наведенной радиоактивности кремния во втором канале опреде
ляют по результатам многократного анализа кварцевых эталонов:

^Коэффициенты &А2 и «5-si, _  определяют не реже одного 
раза в месяц.' Коэффициент К определяют ежедневно.

16
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чиояо проанализированных эталонов ( П з  з ) ;

число импульсов за вычетом фона, измерен
ное в первом и втором каналах при анализе 1-го эталона 
кварца.

Для определения коэффициента 61 од дифференциальный 
дискриминатор первого канала переводят в интегральный реш и, 
устанавливают нулевой порог дискриминации и анализируют эта- 
яонную пробу металлического алюминия по обычной схеме. Зна
чение бЬд  ̂ находят по формуле:

(6)
At

«с-Лаг. С1+е~^д&"Ь .иЬэтдь
2 ( i -e ^ A t- t )  Л"зт АЕ 

где: % «разрешающее время, сек;
« 1 ,155 . НГ8 сек*"1 *  постоянная xioz^ypscnaita изотопа маг

ний-27;
е  -  основание натурального логарифма-; 
t  -  время измерения, сек ;

Л изтАЬ иЛнзтА6 -  число импульсов в первом и втором кана
лах.

Коэффициент oLs *l находят аналогично при анализе квар
цевого эталона:

*  . = ^  • A st - (Ч+е Л SL ~t ) л"и 3tsl 
<*-Sb iT it '3TSi (7)

гд е: j\s l  = 5 ,0 2 .1 0 " '3 сек-1  -  постоянная полураспада изотопа 
алшиний-^В;

JTstSI -  число импульсов в  первом каш ле (дифференциаль
ный режим);

Л и 3iS l  -  число импульсов во втором канале (интеграль
ный режим при нулевом пороге дискриминации).

Для анализаторов типа 13Д-2 с детектором J'ta  3 О 'О 
разрешающее время установки ( <Г ) составляет ~  ЗЛО"45сек 
Для рекомендованного временного режима (облучение -  60 с е к .,  
выдержка -  70 сек , измерение -  120 сен) расчетные формулы 
для нахождения коэффициентов а  6 ts -L имеют следующий
вид:

2,504.10“® l'At

asl= I.755.I0"8

Л "з т  At 
M ijTSi. 

TTstsL

(6а)

(7а)
I /
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Гоа гаком способе 

фиоиекта О не прев;
Г?счета погрешность определения коэф» 
• эт- 5% о тв . для икгегральнах загру

зок менее ;.J. 10 имп/сек и продолжительности измерений до 4
минут. При этом возможная максимальная лоно пните льна я п о- 
грешность анализе не превышает 0,2$  отн.

3 .  Определение калибровочных коэффициентов

Калибровочные коэффициенты (Х ^ и  СЦ  ̂ находят по дан
ным, полученным при измерении эталонных проб:

0-SL
J l a t S i  ' ^  Зт SL 

р эт31 *J^arSi * j  3TSi ' С
"SI
a t s i

<3>

п ло = - Ш д м  - ,Яя !зт,аО„-с
U m  Р зтаГ л Й П ?

аЩ —.пЛЬ
зт At и зтА1

(9 )

гд е : JV зтЗн ~ я:: с до импульсов за вычетом фона, измеренное 
в  первом канале при анализе эталона кремния;

JV'3rA(, иЛ"зтА1 -  число импульсов за вычетом фона в
первом и втором каналах при анализе эталона алюминия;

ParAt и P s t S I  “  вес эгалонов алюминия и кремния, г ;
Л 4 r S l  и Л м ЭтА1 -  40050 импульсов в канапе монитора

при анализе эталона кремния и алюминия;
Ogtsi и 0 ЗТД£ -  поправочные коэффициенты для коррек

тирования просчетов аппаратуры при анализе эталона кремния 
и эталона алюминия (рассчитываются по формуле 4 ) ;

C-gTSL и ^зтМ -  эквивалентные содер;кания S 1 0 2
в эталоне кремния и А£г 03 в  эталоне алюминия;

К -  усредненный спектральный коэффициент, определяемый 
при анализе кварцевого эталона;

j  зтзь и J  этАе, “  коэффициенты для учета ослабления
потока нейтронов и гамма-квантов веществом пробы для этало
на кремния и эталона алюминия.

4 .  Определение эквивалентных коэффициентов для 
учета мешающих элементов

Коэффициент К р (для учета мешающей активации фосфо
ра) находят по отношению макросечення реакции ( a , o i . ) 
активации фосфора (2 ,3.1(Г3 см2/г )  кмакросечению активации
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по ( п ,р  ) реакции кремния (4 ,9 5 ЛО"3 см2/ г ) .  В пересчете
на окислы эквивалентный эффект составляет
на 1% Р205 , т .е , К pL -  0 ,5

кЬ

О М  s i o z

ж
Крё И

SI. . . . . . _____  . К рё (для учета влияния железа)
(для учета активации -алюминия при определении крем

ния ' )  определяют экспериментально при обработке результа
тов измерений эталонных проб, приготовленных на основе окис
лов алюминия, кремния и железа20̂

К fit
Fe

-Д'зтГе " Ё Л  зт Fe________ (Ю)

кS I
Fe

__________  J t  *3TFe_______
Рзт Fe '^этРе' j gSTVe ‘ С1тге a s i

(ID

K'
,s l
i 0 (12)

где: .N эхFe и -^giFe “  42030 ишульоов за вычетам фона 
в первом и втором каналах при измерении эталона железа; 
Лат яг -  число импульсов за вычетом фона в первом кана

ле при измерении эталона алюминия;

Е -  усредненный спектральный коэффициент, определяемый 
при анализе кварцевых эталонов по формуле ( 5 ) ;

Рэтре и Р этдо -  вео эталонов железа и алюминия, г ;

ЛетРеиЯзтА1Г 400710 импульсов в канале монитора при анализе 
эталонов железа и алюминия;

§дтД£ -  коэффициент для учета "мертвого" времени при из
мерении эталона алюминий (рассчитывают по фор
муле (4));

Сд®ре и -содержание Fe203 в эталоне железа и
Д&2 03 в эталоне алюминия, ■%\

Вводить поправкуна активацию алюминия необходимо толь
ко при определении кремния в бокситах. Для других типов по
род и руд этой поправкой можно пренебречь.

да г о:
хх) Эквивалентные: коэффициенты. К ср. ., К г; и К д» 

определяют I раз в.Иёсяц; ге |'е - ™
ххх^Ввиду малой загрузки просчетами измерительной аппаратуры 

при анализе эталонов железа можно пренебречь.
19
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j  Ре , J  TFe и ^ItAL “ коэффициенты доя учета ослабления
эт ’ эт е дотока нейтронов и гамма-квантов в эталоне желе

за и в эталоне алюминия;
а деи a sL -  усредненные калибровочные коэффициенты, 

определяемые при анализе эталонов алюминия и 
кремния.

5. Вычисление содержания алюминия и кремния
1. По формулам (2) и (3) рассчитывают суммарные коэффи

циенты ослабления потока нейтронов и гамма-квантов j  *р
я j  ПР *

2. Из результатов измерений вычитают средние значения
фона. _

3. По. формуле (4) вычисляют коэффициент СПр для учета 
просчетов измерительной аппаратуры.

4. По формулам (13) и (14) рассчитывают содержание алю
миния -  Сде (% Ае203 ) и кремния -  CSi $  S10£ ) .

г. ^ л 'Sr _ aj
С». =  CJf"np -  К Л 'пр)  • £_np_. - K F6 L Fe (13)

CSL ______Jf'np * 3* ПР
ptiP<p: jnP d s i

4sl-'At 'At'
r>s i.
‘Fe 'fie (p-C

Bl°5
(14)

где: Л пр и jVnp -  число импульсов за вычетом фона в первом 
и втором каналах при измерении активности пробы;

Л Гр -  число импульсов в канале монитора при анализе пробыв; 
РПР -  вес пробы, г;
С ре -  содержание железа в .пробе, % Fe203 (определяют не

зависимым методом);
С р 0 — среднее содержание P20g для анализируемого типа по- 
_ 2 6 род и руд, % Р205;
К -  усредненный спектральный коэффициент Сп> 3 ) для

учета вклада от активации кремния во втором канале (опреде-
1 •  1" 1 ~ т 1   Г1ЛГ1™ ■■■ ’ ■■

'Если вес мониторов^отличается от среднего более чем на 
0,1 г, величину Лй, в формулах (13) и (14) заменяют ве- 
личинои -A*» , где Рм -  вес монитора в граммах.
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ляют по формуле 5 при анализе кварцевого эталона);
5-А& и a  si -  усредненные{ rife 6 ) калибровочные коэффициен
ты, рассчитываемые по формулам (8) и {9) при обработке ре
зультатов анализа эталонов алюминия и кремния;
Креи Йре -  усредненные (п*3)  коэффициенты для учета ме
шавшей активации железа при определении алюминия и кремния 
(рассчитывают по формулам (10) и (II)  цри анализе эталонов 
железа);

Код -  усредненный ( rife 3) коэффициент для учета мешаю
щей активации алюминия при определении кремния (рассчитывают 
по формуле (13) при обработке результатов анализа эталонов 
кремния и алюминия);
К pL = 0,5 -  коэффициент для учета мешающей активации фос

фора при определении крешия.

Техника безопасности

Работа с использованием генераторов нейтронов должна 
выполняться в соответствии с действующими санитарными пра
вилами.9' * 1*

Для приобретения генератора нейтронов н его эксплуата
ции следует получить разрешение местных органов санитарного 
надзора.

При работе с генераторами быстрых нейтронов основными 
вредными факторами являются:

поток быстрых нейтронов;
вторичное гамма-излучение из конструктивных и защит

ных материалов;
рентгеновское излучение, возникающее при торможении 

электронов в ускорительной трубке;
наведенная радиоактивность воздуха и конструкций;
наведенная радиоактивность анализируемых проб.
Для стационарных генераторов откачного типа к указан

ный вредным факторам следует добавить выделение трития из 
выхлопа форвакуумного насоса и загрязнение тритием конст
руктивных деталей вакуумной системы установки.

Генератор нейтронов должен размешаться в специально
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оборудованном помещении, имеющем принудительную вентиляцию51-'

Защита генератора может быть монолитной шеи изготов
ленной из бетонных блоковхх-® (приблизительный размер 
20x20x60 см )8 .

Стены внутри помещения должны быть окрашены масляной 
краской на высоту не менее 2  м от пола. Специальных требо
ваний к  отделке помещений не предъявляется.

Защитные стенки и перекрытия проектируются и рассчи
тываются с условием обеспечения допустимого уровня интен
сивности ионизирующих излучений в смежных помещениях со г 
ласно санитарным правилам ОСП-729 .

В данном случае определявшим для расчета является 
нейтронное излучение. При расчете используется исходная 
формула:

Si
4-JTS?2

ве
х х

л -

J? -

ft
е
z

х

где -fjj х х х  ̂ -  допустимая интенсивность потока быстрых нейт
ронов в  расчетной точке, нейтр/(см ^сек.); 
нейтронный поток генератора (полное количество нейтро
нов, выходящее из мишени), нейтрон/еек; 
расстояние от места расположения мишени до расчетной 
точки, см ;

-  фактор накопления (для бетона В= 5 );
-  основание натурального логарифма;
-  макроскопическое сечение выведения нейтронов с энерги

ей 14 МэВ (для бетона Е  = 0 ,0 7 3  см"’* ) ;
-  необходимая толщина защитного слоя, см .
Вариант защиты камеры, предназначенной для размещения 

генератора нейтронов НГИ-9 с  потоком 5 . I 0 9 нейтр/сек,пока
зан на р и с .1 . Расчет защиты выполнен таким образом, чтобы 
были обеспечены нормальные условия работы в непосредственной 
близости у  стенок камеры. При такой защите мощность дозы

■^Приточно-вытяжная вентиляция предусматривается в  соответ
ствии с  требованиями СН -245-63. 

хх)Бетон марки 400.
ххх) Для категории лиц. допущенных к работе с ионизирующими 
излучениями, f g  = 20 неитр /(елгеек) (категория А );

для населения и лиц.^не работающих с ионизирующими из
лучениями Д ^ 2  нейтр /(ciirceK) (категория Б).
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Рис Л . Вариант планировки защитной камеры, предназначенной 
для размещения генератора нейтронов НЭД-9.

по 6 ыстрым нейтронам в непосредственной близости к камере 
не превышает 1,5 нейтр/(см^сек), т .е . обеспечиваются условия 
безопасной работы для персонала группы Б (не работающих с 
ионизирующими излучениями). Мощность дозы по тепловым нейт
ронам и гамма-излучению радиационного захвата составляет 
значительно меньшую часть от предельно-допустимо го значения 
и может не приниматься во внимание. Входная дверь в камеру 
должна быть оборудована блокирующим устройством. Вход в ка
меру должен иметь световую и звуковую сигнализацию, сблоки
рованную с системой пуска установки и индикатором наличия 
нейтронов.

Входить в камеру нейтронного генератора разрешается 
спустя 30 мин. после выключения потока нейтронов.

В ряде блоков генератора нейтронов и измерительной ап
паратуры используется высокое напряжение, в связи с чем при 
эксплуатации необходимо соблюдать правила работы с напряже
нием выше 1000 в10.

Пробы транспортируются на облучение и измерение авто
матически с помощью пневмопочты, ори этом.оператор имеет пря-г 
мой контакт только с неактивированными, а следовательно, и 
нерадиоактивными пробами.
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Мощность дозы от активированных образцов при рекомендо

ванном режиме анализа на расстоянии 30 см не превышает 
0,1 мр/час ( допустимый уровень 2 ,8  мр/час), что дает воз
можность безопасного проведения работы без экранирования 
сборного контейнера защитным материалом.

Если необходимо работать с уже облученными образцами, 
следует руководствоваться общими правилами работы с откры
тыми радиоактивными источниками®. При атом надо иметь в ви
ду, что при анализе геологических проб общий уровень наве
денной радиоактивности в основном определяется образованием 
короткоживущих изотопов с периодом полураспада менее 10 мин, 
активность которых быстро уменьшается практически до уровня 
фона в течение часа.

Вскрытие ампул с пробами допускается только через сут
ки с момента облучения.

Все лица, поступающие на работу, связанную с обслужи
ванием и эксплуатацией генераторов нейтронов, должны прохо
дить предварительный и периодический (один раз в год) медицин
ский осмотр. К работе допускаются лица не моложе 18 лет.

Все вновь поступающие должны быть обучены безопасным 
методам работы, а также должны пройти специальный инструк
таж. Повторный инструктаж на рабочих местах проводится каж
дые 6 месяцев. Данные о проведении инструктажа и проверке 
знаний (один раз в год) должны Фиксироваться в специальном 
журнале.

Все лица, принимающие участие в аналитических работах, 
должны обеспечиваться спецодеждой на обших основаниях.

В помещениях, где расположены, генераторы нейтронов и 
анализирующая аппаратура, запрещается принимать пищу, ку
рить, пользоваться косметическими средствами. Все лица долж
ны иметь индивидуальные дозиметры на основе ИФК или ДК-0,2.

На всех сотрудников должны заполняться индивидуальные 
карточки, в которых необходимо регистрировать дозы внешнего 
облучения характеристики воздушной среды и загрязненности 
поверхности на рабочих местах.

Дозиметрический контроль должен осуществляться дозимет
рической службой предприятия, а при ее отсутствии для этих 
целей приказом руководителя предприятия или учреждения наз- 
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латается специальное ответственное лицо, знакомое с правила
ми безопасного проведения работ с генераторами нейтронов и 
радиоактивными веществами.

Частота и характер проведения необходимых измерений уров
ней нейтронного и гамма-излучений, аэрозолей и наведенной 
радиоактивности устанавливаются администрацией по согласова
нию с местными органами санитарного надзора, исходя из типа 
генератора нейтронов и особенностей проводимых работ.
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Приложение I

пример комплектащш гаша-спектрометра, 
пневмотранспортного и программного уст

ройств

I .  Гамма-спектрометр
Измерительная установка состоит из сцинтшшщионного 

датчика и двух одноканаяьных анализаторов. Блок-схема уста
новки показана на рис.2. Установку собирают из блоков серий
ной аппаратуры (табл.б).

Таблица 6
Перечень изделий для комплектования 

измерительной установки
Наименование изделия Т и п Число шг.

Сцинтилляционный датчик с 
кристаллом ЛаЗ (ТЕ)

70x70 мм ЭДЭГ2-25 I
Одноканальный дифференциаль
ный амплитудный дискриминатор ПД2-1 2
Высоковольтный стабилизиро
ванный выпрямитель дня пита
ния спектрометрических дат
чиков ПВ—2-2 X
Пересчетный прибор НС02-2еМ 3

Таблица 7
Перечень изделий для комплектования пневмопочты_______

Наименование изделия Т и п Число
шт.

Блок облучения БО-28-2 по еИ0.239.003.ТУ I
Блок измерений БИ-28А по еИ0.280.007.ТУ I
Блок распределения 

(стрелка) Р-28 по еИ0.239.002 ТУ 2
Блок загрузки Г-28 ио еИ0.239.001 ТУ I
Блок вентилей БВ-1 по еИ0.885.020 3
Индикационный датчик Ф-28 по ейО.320.010 ТУ 4
Трубы полиэтиленовые
Блок низковольтного 
питания ВСА-ба

ТВПх)

I

^  Длина полиэтиленовых труб зависит от размеров и формы 
помещения, в котором находится генератор нейтронов и 
анализирующая аппаратура.

26



Jfc Х54~,"'!У

!  i— - —  — - - ■л—---------

Рае . 2 .  Б лок-схем а изыеостальной установки и программного
у стр о й ств а .

Рис.З. Блок-схема компановки узлов пневмопочты.
ВО -  блок облучениями -  блок измерения; г -  блок загрузки; 
Рт и ?2 -  стрелочные путевые распределители;
КС -  контейнер сброса; 3-., Bg, Bg -  блоки аледарошеаматичео- 
ках вентиле!*: •?> f -  i-.-. х-  датчики фоторегпстратотюр.i *
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2 .  Пневмотранспортное устройство

Для шевмотранспортного устройства используются унифя- 
Шарованные элементы автоматизированной системы АРС-28®. 
Функциональная блок-схема компановки узлов пневмопочты по
казана на рис .3 .  Перечень изделий для комплектования пневмо
почты дан в табл.

3 . Программное устройство

Работа установки по заданной временной программе должна 
обеспечиваться программным устройством, которое создается на 
базе использования блока электронного секундомера Е Г -1 , бло
ка автоматического управления EA-I и командного блока КБ 
(см .р и с .2 ), основным элементом которого является шаговый 
искатель ШИ-25.

Принцип работы программного устройства заключается в 
следующем: с электронного таймере КГ**1 по команде "пуск" 
непрерывно в течение всего цикла анализа на управляющий 
вход шагового искателя ШИ-26 поступают импульсы с интервалом 
10 с е к . При этом подвижный контакт шагового искателя, после
довательно замыкаясь с неподвижными: в строго заданное время, 
дублирует включение кнопок "пуск" и "стоп" в пересчетных при
борах и в пульте генератора нейтронов. Таким образом, с  по
мощью шагового искателя включается и выключается нейтронный 
поток и осуществляется запуск и остановка пересчетных прибо
ров.

Электронный тайлер ЯГ-1 управляется по двухступенчатой 
схеме; непосредственное управление ЕГ-1 с  помощью блока 
БА-1 и командная связь блока БА-Г с пультом управления пнев
мопочты.

В исходном состояния схема пропускания таймером ЕГ-1 
заперта отрицательным напряжением -  20в, вырабатываемым бло
ком EA-I в положении "сто п ". При этом весьма существенно, 
что напряжение -  20в подается только в исходном состоянии 
шагового искателя (через первый неподвижный и подвижный кон
такты) : это необходимо для автоматического возвращения шаго
вого искателя в начальное положение и для исключения воз
можности преждевременной остановки таймера.

Для автоматического запуска таймера в момент поступле-
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ния образца и монитора на облучение используются два реле 
типа МКУ-48. При этой нормально замкнутые контакты реле вклю
чаются параллельно и соответствуют положению “стол" ручного 
управления блока ЕАт-1; нормально разомкнутые контакты вклю
чаются последовательно и соответствуют положению "пуск"} 
обмотки реле включаются параллельно индикационным лампочкам, 
сигнализирующим о нахождении образца и монитора в позиции 
"облучение". Рекомендуемое включение контактных груш реле 
обеспечивает автоматический запуск таймера только при одно
временном нахождении образца и монитора в камере блока об
лучения.

Система возвращается в исходное состояние автоматиче
ски. Необходимые для комплектования программного устройства 
детали и изделия перечислены в таблице 8.

Таблица 8
Перечень изделий для комплектования програм

много устройства

Наименование изделия Т и п %одо,ат.

Блок электронного секундомера ВТ -  I I
Блок управления БА-1-1 I
Блок низковольтного питания Ш-41-1 I
Шаговый искатель ШИ-25. I
Реле МКУ-48 2
Каркас блочный KEK-I I
Блок частичный вставной БЧ-1 I

29
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Приложение 2

Пример выполнения анализа
Перед проведением массового анализа проб неизвестного 

состава выполняют следующую работу:
1) определяют разрешающее время Т  измерительных ка

налов установки и постоянные коэффициенты <3-д£ и 6tsj_ .не
обходимые для распета поправок на "мертвое" время измери
тельной аппаратуры;

2) определяют эквивалентные коэффициенты для учета 
меоашей активации железа, фосфора я др. элементов;

3) выполняют внутрилабораторный аттестационный анализ 
рабочих эталонов.

Определение коэффициентов сбде и dlg^

Коэффициенты оЦе и рассчитывают по формулам (6а) 
и (7а)х\ используя результаты анализа эталонных проб метал
лического алюминия и кварца:

л'иэтАе в 775286 ^'эт (\l = I3644I
Л'эт si =366161 Л''Иатя “ 2022989

&А& = 2.504Л0"8 . = X.42.I0-7

oLsl = I.755.I0”8 2Щ398.9 = 0.97.IO-7 
366I6I

Определение эквивалентных коэффициентов
slВсе коэффициенты за исключением коэффициента Кр =0,5, 

необходимые для учета мешающей активации железа щи опреде
лении алюминия и кремния, а также мешающей активации алюми
ния в канале кремния, определяют экспериментально многократ
ным анализом эталонных проб, изготовленных на основе окис
лов кремния, алюминия и железа.

В рассматриваемом примере было проанализировано по три 
эталона кремния (SiOa ), алюминия ( АЬ203 ) и железа (Fe2Q3)- 

~Ш п/п 2-10 в таблице расчета.

^Формулы (6а) и (73) справедливы для разрешающего времени 
установки Т -  3.10“° сек и времени измерения 120 сек. Если 
эти условия нарушаются, то для вычисления бц. и 6Ц: необ
ходимо пользоваться формулами (6) и (7).
30
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Порядок обработки результатов при нахождении постоянных 

коэффициентов должен быть следу там: К, CtSj , , Ct/ ,̂ К ̂  ,Кр*,
КSi

Fe Средние значения коэффициентов определяются усред
нением трех результатов. Форма.зашей дана в таблице. Там же 
приведены все первичные данные и результаты измерений. Для 
расчетов используются отсчеты за вычетом натурального фона 
(нижняя строка в графах 8 и 9). При измерениях активности 
монитора фоном можно пренебречь.

вместо
В рассматриваемом примере вес мониторов различен, и

д м _JLM - " —используется Рм (см. графу 7).
Обработка результатов шапиз_а_зталондв кремния

Исходные данные: эталон в ампуле & I ,  I00J&, SlOa (кварц),
вес 16,263 г, монитор AI-IQ0, вес -  27,543 г. 

Вычисляют поправочный коэффициент j s  ̂ для учета ослабления 
потока нейтронов и гамма-квантов по формуле (За) с (Us -L =
■ 0,07863 г/см2 :

;Sl
X

По формуле 
n * I:

— 16,263 х 0,07863 х 0,0684 — 0,8932 
(5) вычисляют спектральный коэффициент К при

68772 0,1878
366I2I

(4) вычисляют поправочный коэффициент § 
времени измерительной аппаратуры:

По формуле 
та "мертвого

§ » (I + 0.97.I0-7  . 366121) ш 1,0355 
По формуле (8) вычисляют калибровочный коэффициент CLS*U

366121,. 1,0355

для уче-

S i = 0,18237
16,263 . 1431,1 . 0,8932.100 

Аналогично рассчитывают коаффищгщтд по результатам анали
зов эталонов в ампулах 3 и 4 и вычисляют среднеарифметиче
ские значения:

-  0.1878 + 0.1877 -г 0.1869 0 1375
К -  з
R  -  0 Ф-Р,1Ш22-Д-0х1в255_ в 0 Д8238
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Обработка результатов анализа _этаяоноз 

алюминия

Исходные данные: эталон в ампуле *  4, Ю0£ Ае203 ,вес-14,021г,
монитор AI-I03, вес -  27,436 г

По формуле (2а) вычисляют поправочный коэффициент j  ^  п>.
^1д£ = 0,09852 см^/г:

j A8= е  ~14’ 021 х 0,09852 X 0,0884 в 0>8851

По формуле (За) вычисляют j SL при ((isl = 0,07704: 
j SL= е  -14,021 X 0,07704 х 0,0884 = 0j9089

По формуле (4) вычисляют о :

S ■ I + 1,42.10~7 . 36496 + 0 ,97 . Ю"7 . 1334 = 1,0053 
По формулам (9) и (12) вычисляют (Ход а к|{ :

C U  -  < 3 6 ? 4 ё ^ _ 0 ,а Щ ^ 1 § 3 4 ) . , ,Д , ,р о р З  =  0  0 2 0 6 6 6  
А6 14,021 . 1430,6 . 0,8851.100

к й -
1334 . 1.0053 -  0,004X5

14,021 . 1430,6 . 0,9089. 100. 0,18238 
Аналогично обрабатывают результаты анализов эталонов в ам
пулах 6 и 7 и находят среднеарифметические значения:

а »  =  0 ,0 2 0 6 7 4 к?.1 =  0 , 0 0 4 1 4

Шр^эт^_резулвтэт^_шатаза эталонов железа
Исходные данные: эталон в ампуле # 7, 100# е̂203 , вес 

_ де -  15,126 г, монитор/№-106, вес -  27,126 гt ---F ---- — ----'
Вычисляют: J  . щи ((Ць = 0,08847 скг/г

t S (/ я. л л _ 9  t
I"" при (llsl = 0,06773 см“/ г  

j At = е  “15,126 V  0,08847 X 0,0884 = 0j8884
jSl _ q  —К , 126 X 0,0о773 х 0,0884 _ q

Принимают 5  = 1 , 0  и рассчитывают по формулам (10) и ( I I ) :

К

К

АЕ
Fe =
SL
Fe

__________ 4782 -  0.Х875 . 1288_________
15,126 . 1443,7 . 0,8884.100 . 0,020674
_________________ Х28§___________________
15,126.1443,7 .0 ,9 1 3 4 .1 0 0 . 0,18238

- 0,1132 

0,00354
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Используя результаты анализов эталонов железа в ампулах 7,8, 
9, находят средние значения

К ^  = °*1120 RjJ = 0,00349

Внутрилабораторный аттестационный анализ эталонных 
проб металлического алюминия и кварца'1-'

Эквивалентные содержания Sl02 и А£203 в эталонных 
пробах определяют, используя в качестве эталонов стандартные 
образцы состава, для которых на основании полученных экви
валентных коэффициентов для фосфора и железа предварительно 
вычисляют эквивалентные содержания АК20г и SlOe . Напри
мер, в стандартном образце в соответствии с паспортом содер
жится: 46,402 ЗЮа , 21,608; А£203 , 0,262 Р205 и 10,12,' 
Гег03 (если содержание железа дано в другой форме, его необ
ходимо пересчитать на Fe203 ) .

Эквивалентное содержание кремния в стандартном образце: 
Сэкв. Si02 *46,40+0,5.0,26+0,00414.21,60+0,00349.10,1 »
= 46,652 SiOg.

Эквивалентное содержание алюминия в стандартном образце:
Сэкв.А£г03 = 21,60+0,112.10,X = 22,732 Ае203-

Вычисленные эквивалентные содержания S102 и AE.s03 
используют при анализе. Внутрвлабораторвый аттестационный 
анализ начинают, как обычно, с измерения натурального фона, 
затем анализируют около 20-25 серий, состоящих из эталонов 
SiOg и А? и стандартных образцов состава (C0C). Последова
тельность анализов в серии должна быть следующей: эталон квар
ца, C0C с содержанием S102 fee менее 402, C0C бокситов, эта
лон металлического алюминий̂  (см.таблицу).

Шэ результатам анализа эталона SlOs в ампуле НО по 
формуле (Ь) для n = I  находят:

К в 0,1875
37801

^Анализируют каждую новую партию материала, из которого 
изготовляют эталонные пробы.

^  Предполагается, что ампулы с одними и теш же навесками 
эталонов не используются дважды.
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to  результатам анализа СОС, содержащего более Щ> SL0? 

(ампула 1 0 ), по формуле (За )находят:

jSLe е  -  0,0884.15,300.0,0766 = 0j90I8 
По формуле (4) вычисляют §  :

В « I  + 0 ,9 7 .I0 ^ .K 7 5 6 3 H ,4 2 .I0 ”7 (40421-0,1875.167563)=
= 1,0178
По формуле (8) находят:

V
Ш . 0,18253

15,300.1451,6  . 0,9018 . 46,65 
Ш) результатам анализа СОС бокситов (ампула 50) по фор

мулам (2е ) , (4 ) и (9) находят:

jAe= е  -  0,0844.18,Щ .0 ,102 e 0f849&

В= I *  0,97.10“7 .14744И,42.10*^(27244-0,1875.14744) «
= 1,0049

г, (27244 -  0.1875.14744) ,1,0049 = 0,02ОТ34 
АГ 18,121 . 1422 . 0,8495 . 54,2 

По результатам анализа кварцевых эталонов вычисляют 
средние значения К, по результатам анализа СОС (4Q& SiQg 
и более) вычисляют  ̂ cLgi * по результатам анализа СОС бок
ситов ВЫЧИСЛЯЮТ 0,де .

При среднем значении CLs l рассчитывают по формуле (14) 
эквивалентное содержание Si02 в  каждом кварцевом эталоне 
(щи САе » 0 ; C Fe = 0 ; С Рг0 = 0 ) .  В рассматриваемом при
мере а д = а 51 , и для эталон^ в  ампуле ПО при j  1 =1,0 
величина С8КВ вычисляется следующим образом:

! * _____ ЗУШ Ы Л Щ -------
экв 16,356 .1475,5 .0 ,18253

«  88,88# S102

При средних значениях К и раоочитнвают по формуле (13) 
эквивалентное содержание М 203 в кавдоы металлическом эталоне 
алшиния (щи CFe = 0 ) .  В рассматриваемом примере (ампула 120)
а АЕ -  а де j *  = 1 ,0  И

'экв -  " В & д г - Д И Ж Ч г е Ы В Г  -  w *  « А



Таблица 9

8

* iм
Исходные данные f1 Зкспешькгнтшшше данные 1 Результаты обработки аясперадентаиьшЕС данных

*S 1)Содерж. *906 »%%**
•чвдг*
3)3к».еод.

SiOg

X) **аь>- I) 1* 
2} Sc проб,2* JSlг

Н И  «ОИН п Л и I) л'
г!?й?г la)- Я  юл'-л!

1 р« 414
1

15 Л" ] 
.2) Л %  !

\... .. j

, I) ксл’-л'ф)^ j.
! и) л’-л^га

t

Содеракеме АЬОр̂ ,, , w Km 'Cauj,
Ш,ь1ргщ

Содержание
без кор- с уче* реда той

Яд¥й,

-С Q •™|М'без с учете#* кор- едаяжш редал Ре

I . г. з .. . 4 .......5 6 , . 7 _ 8 9 |L . ' .10... ..IX Г2 ....:.-i.3.. , _ л _ -_Ш lfc;
1 Фоя 42 40 ICO

Определение еквйналентннх коэффициентов
2 3r.5tOff 1<№$С0* I «(» AZ-IOO 39418 366161 6887216,263 0,8962 27,543 1431,1 366X21 68772 It 0,1878.. 1,0855 asl- Oj J8237
3 Л ж u~mi 39659 367355 690451*1,304 0,8932 27,596 1433,5 3673X5 68945 »м>,ют 1*оеьй Cl,-.. - 0,18222
4 3 « a-iui 39314 36S7G6 S8540

16,289 0,8932 27,498 1429,7 366666 68530 ife 0,1869 Х,Ш56 йп - 0,16255
Средние значения Г= 0,1875 asi= 0,18233

5 Эг % %  iOCSiAtfO,i 4 0,3851 м ~ т 39250 1374 36846 250
14*021 0,9089 27,436 1430,6 Х384 36746 36*196 1,0063 *»’ < , .. .X*ib8 Kj[J ~ 0,OC415

б ■»*ри в*™ S 0,8851 А Ы Ш 39521 Ш 5 36683 24В
13,924 0,9069 27,6X0 1431,4 1325 36583 36336 1,0053 йАГ 0,020700 KS - 0,00414

7 & 0,885! А1-1Ш 39393 1376 36881 250
Ы , Ш 0,9089 27,50? Х432Д 1336 3G78I 36531 1,0053 QST 0,020649 КЙ * 0,00414

Средние значения 0,СЙ067е “v
K& - 0,00414

8 Зт.£е2°ч Хот ¥*2°3 7 0,8084 Al-XOfi 39163 1328 4832 242 r%
15,126 0,9134 27,126 1443,7 1288 4782 4540 1,0 Kfe~ 0,1132 K§ » 0,00354

9 **** ,»*» а 0,8884 a-i07 39574 1296 4 Ш 243
15,309 0,3134 27,549 1426,5 1256 4743 4500 1,0 •Й** 0,Ш4 * 0,00343

10 9 0,8884 A1-I08 39335 1304 4799 244 »
15,204 0,9134 27,503 1490,2 1264 4699 4455 1.0 К® а 0,Ш5 КЙ к 0,00349 2i Средние шачекня 0,1120 rf « 0,00349 к re



Ородйджекне тайяшш
L. JSL JUL 12 IB Ж J&___ EL

11 Фон
12 Эталон %\

.Ш̂ тадаборагториыа аттестацксшни* ангина рабочих атадоао»
42 40 100

;о
16,356

A1-I05 40124 378Ш 70990
1,0 27,194 1475,5 378061 70890 М Д875 1,0356

13 Стандарт 22,73% л. 10
46,65^^X5,30°

14 Стандарт 54,2%
(бокс**) 3,58*^»л18.121

Ш -Ж §2— = 0,1875 
37801

0,8765 A1-I09
0,9018 27,354

0,8495 A1-I57 
0,8790 27,603

39706 167603 40521
1451,6 167563 40421

39251 14784 27344
1422,0 14744 27244

15 Эталон штшшхя Д2С
метшумч. 27,544

1.0 A1-I79
27,128

39986 4806
1474,1 4765

125X46
125046

3X418
9003

2764
24480

ЗВЗ
124153

1,0178

с » ...— * 88,88* Si02
16,356.1475,5,0,18253 *

йде- 0,020347; CL Ш 0ДШ53
CU- И?668 * ------------- » *  0,18253
^  15,300.1451,6,0,90X8.46,65

1,0049 а № • 0.020734; 0,18272
й 0,920734

At 18,Х21Д422.0,8495.54,2

1,0X97 СзквАХ2°3 *

сэкв* = 150,38  ̂ де_оч
лКГ 27,544.1474,1,.,,020734 * 5

Рядовой ш ш ш з

Во результатам анализа эталонов установлено: I *  0Д875, dSi= 0,18238, (L. *= 0,020674
фон Лф * 40;! « ICG

Аншшзйруеьше пробы: бокситы данного меетороадешш шеш среднее содержание Р̂ 05 - 0,2%;
содержаще хеяваа (по данным РРА) 23,16* (̂ АС ОД02 m * /v ;  jti s; ~ 0,0607 м ?/г (см.табл.5}

16 3067-1 23 да 205 0,8502 A1-I96 403X6 4018 29026 745 -  0,24
-2 ,6 0  
-  0,08

18,002 0,87% 27,803 1450,0 3976 28926 28I8I 1,0044 61,69' 53,09 -  одо 0,95 0,53

17 3067-U 23 да 2Q6 0,8502 A1-I9? 40295 408 289X4 7SO -0,24
-  2,60 18,103 0,8795 27,645 1457,Г 4054 288X4 28064 1,0044 60,75 50,15 -0.10 0*96 0,54
•  0,08



Пример расчета
Je 1 5 4 -Я Ф

- № '■ S i
1) По формулам (2а) и (За) вычисляют коэффициенты J  и J

е  -0 ,0 8 8 4 .1 8 ,0 0 2 .0 ,1 0 2  = 0j8502

jS l= е  -0 ,0 8 8 4 .1 8 ,0 0 2 .0 ,0 8 0 7  = 0>8795

2) Рассчитывают поправки: на активацию железа
2 3 .1 8 .0 . 1120= 2.6С5, А120д
2 3 .1 8 .0 .  00349= 0,0885 SlOs 
на активацию фосфора
0 ,5 .0 ,2 =  0,1085 Si02

на активацию алюминия в канале кремния 
0,004X 4.59,09=  0 ,2 4 *  S l02

3) По формуле (4) находят коэффициент S :

5  > 1+ 0,97 .10”7 . 4054 + 1 ,42(28814  -  0 ,1 8 7 5 .4 0 5 4 ) = 1 ,0 0 4 4

4) По формулам (13) и (14) находят содержания алюминия и 
кремния для первой навески:

CAlCu  = *38926 -  0 Л 8 7 5 .3 9 7 6 ) .  1 .0044  _  2 f6 0 = 5 9 ,0 9 *
18,002 .0 ,8 5 0 2 .1 4 5 0 .0 ,0 2 0 6 7 4

С -  _  39?§ .„ ,.__________________
т г 1 8 ,0 0 2 .0 ,8 7 9 5 .1 4 5 0 .0 ,1 8 2 3 8

-0 ,1 0  -  0 ,0 8  -  0 ,2 4  « 0 ,5 3 *

5) Аналогично обрабатывают результаты измерений, полученные 
при анализе второй навески, и находят;' * f

Csiof СА1203 = 8 8 ,1 5 *

6) Вычисляют средние значения:

c SL02= ° * 54& САХ20д = 58*62^

3 7
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Эквивалентные содержания Si.Oa и AB2Q3 , полученные для эта- 
лонов, усредняют и используют при последующем анализе проб 
неизвестного состава.

Рядовой анализ проб неизвестного состава

Содержания А6г03 и S102 в анализируемых пробах опре
деляют аналогично: измеряют фон, анализируют кварцевые эта
лоны, по результатам измерений которых определяется К (при 
п  > 3) и a gL ( при гьз. 6) для конкретного дня измерения; 
анализируют эталоны металлического алюминия и находят 
(при п> 6) для того же дня измерения. Анализируют две парал
лельные навески пробы, в каждой из которых определяют Д6203 
и S102 . Результаты усредняют. Пример расчета результатов 
анализа приведен в конце табл.9.
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Наименованиеанализа
Воспроизводимость методов анализа

! Кбаё'фстдаент 
к допустят,JOiiy 
среднеквадра
тичному откло- 
неии»

,, X Особо ТОЧ1ЩЁ 
анализ Среднеквадратичное отклонение результатов оц- 

ределекиядодашо быть в три раза меньше допу
стимого среднеквадратичного отклонения, ре- 
гламентируемого инструкцией ваутршшборатор- 
яого контроля*  ̂ (см. Приложение) 0,33

д Полнш! анализ Среднеквадратичные опаоненан результатов 
определения отдельных компонентов не дол
жны превышать допустимых среднеквадратичных 
отклонений

Суша компонентов, если определены все компо
ненты при содержании каждого выше 0,1$, долж
на лежать в интервале 99,511,50$

к,
и
я
и
о
w
о
и.
w

И Анализ рядо
вых проб

TJ Анализ техно
логических
пхсдуктов

Сумма, компонентов» если определены вое : 
поненты при содержании каждого вше 0»0х^, 
должна лежать в интервале 99,9+1,50$

0*-

Среднеквадратичные отклокешш результатов 
определения главных (содержание более 5%) 
компонентов должны быть в три раза меньше 
допустимого среднеквадратичного отклонения
Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол
жны превышать допустимого среднеквадратич
ного отклонения
Суша компонентов, если определены вое ком
поненты при содержании каждого выше ОД$» 
должка лежать в интервале 93»5+0,80$
Суита компонентов» если определена вое компо
ненты при содержании каждого выше 0.01$» 
должна лежать в интервале 99»9+0,80$
Среднеквадратичное отклонение результатов оп
ределений не должно превышать допустимых 
средне квадратичных отклонений

Среднеквадратичные отклонашя результатов 
определения могут превышать допустимое сред
неквадратичное отклонение не более, чем в два 
роза (по особой договоренности с заказчикам)

УХ

Особо точный Сш т сжвадратичше отклонения резус,гатор оц-
иияятхя геохы- роделения должны быть: в два раза меньше доиу- 
дачоекж проб с «юзах сроднеквадратичннх отклонений

Анализ щдовнх Сдедкоквадрадашые отклонения результатов оп- 
геохюйячаских ределеяия не должны прэвшг&ть удвоенную валк- 
яроб чину допустимого среднеквадратичного отклоне

ния

0,33

1-2

0,5

УГ1 Лолуколиче- 
стьешшй 
анализ

УШ Качествен
ный анализ

Воспроизводи
мость определе
ния 4-10 циг)р 
(интервалов) 
на один поря
док содержаний 
с доверительной 
вероятностью 
68$

Точность опре
деления не 
нормируется

х) См* Методические указания “Методы лабораторного контроля качества аналитических работ", 
К ,Н№£( 1975 г .
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