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выписка из приказа Министра геологии №  496 от 29 ок­
тября 1976 г.

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

носпроизводиглость и правильность результатов анализа 
руд и горных пород оценивается согласно Методическим ука­
заниям ПСАМ "Методы лабораторного контроля качества анали­
тических работ".
примечание: Размножение инструкций на местах во избежание 

возможных искажений разрешается только фотографическим или 
электрографическим способом.
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Инструкция №  152-ЯФ рассмотрена в 
соответствии с цриказом Госгеолкома СССР 
Я  229 от 18 мая 1964г. Научным советом по 
аналитическим методам (протокол Я  28 от 
19 января 1976) и утверждена 1ШСом с вве­
дением в действие с I февраля 1978 г.

АКТИВАЦИОННОЕ ОПРЕДЕЛЕНИЕ АЛЮМИНИЯ И КРЕМНИЯ В БОКСИТАХ 
С ОБЛУЧЕНИЕМ В ПОТОКЕ НЕЙТРОНОВ ИЗОТОПНОГО ИСТОЧНИКА3”

Сущность метода

Метод нейтронно-активационного определения алюминия и 
кремния, разработанный В.И. Вариком, В.И. Дрынкиным и Д.И.Лей- 
пунской2,3, заключается в облучении исследуемых проб тепловы­
ми (для активации алюминия) и быстрыми (для активации крем­
ния) нейтронами и измерении радиоактивности изотопа 28А1 
с периодом полураспада 2,3 минуты, образующегося по реакции 
2^А1 / 1г,у7 28А1 при активации алюминия тепловыми нейтронами 
и по реакции 28Si / п }р /28А1 при активации кремния быстры­
ми нейтронами.

Для создания соответствующего поля облучения изотопный 
источник нейтронов (Ро-Ве, Pu - Be, Ат- Вей др.) помещают в 
активатор (бак с парафином), который выполняет функции замед­
лителя и отражателя нейтронов, а также радиационной защиты.
В активаторе прибора имеются два канала: один для активации 
преимущественно тепловыми нейтронами (Т-канал), другой, окру­
женный кадмием, для активации главным образом быстрыми нейт­
ронами (К-канал). Анализируемую пробу облучают в обоих кана­
лах и измеряют наведенную бета-радиоактивность цробы и 

каналов:NT для К- и Т

s f  сА1 чSi 'Si (I)

NT - * °A1 + °Si ’

где К®1 - удельные активности алюминия и кремния
для К- и т- каналов (число импульсов, регистрируемых на 

х) ЕНесева в НСАМ лабораторией прецизионного анализа ШИИЯГГ.
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1% глинозема или кремнезема), вычисляемые по результатам из­
мерений эталонных проб;

cAiics r  содержания глинозема и кремнезема, %;

У -  коэффициент самоэкранирования нейтронного потока. 
Решив систему двух линейных уравнений, находят содержание алю­
миния и кремния.

В табл. I приведены основные, параметры реакций активации 
алюминия и кремния, а также возможных сопутствующих реакций 
активации других элементов, входящих в состав бокситов. Вели­
чину наведенной активности бокситовой пробы в основном опреде­
ляют радиоизотопы, образующиеся при облучении алюминия и крем­
ния нейтронами; вклад других изотопов, как правило, незначи­
телен ввиду малого содержания элементов, из которых они обра­
зуются ( Un, Na, Цу )®,и л и малого сечения их активации 
( Ре, Mg ).

Основными мешающими элементами при определении алюминия 
и кре*лия являются ванадий и фосфор (при содержании более 1% Р 
и более Ь,озет), в присутствии которых результаты определения 
завышаются6. Бели содержание этих элементов превышает ука­
занное, но остается постоянным (колебания в пределах lyi для 
Р и 0,035? ДОЯ V), мокко определять алюминий к кремний, при­
меняя эталонные пробы, близкие по составу к исследуемым, а по 
содержанию А12^ и  Si02 “ к стандартным образцам боксита и 
глинистого сланца.

Чтобы учесть различие в условиях активации проб, вызывае­
мое присутствием в них элементов с большим сечением поглоще­
ния тепловых нейтрсков (бор, РЗЭ и др.), дополнительно изме­
ряют плотность потока тепловых нейтронов на поверхности пробы 
(при облучении в Т- канале) одновременно с ее облучением или 
после измерения ее активности: снимают показания детектора 
тепловых нейтронов при положении в позиции облучения пробы 
( Эпр), навески Al^Oj ( д 0 ) и кассеты, наполненной карби­

дом бора ( Эср ). Вычисляют так называемый "измеренный" 
коэффициент самоэкранирования ( РИэ„ ), характеризуюшй деп­
рессию потока нейтронов в окрестности пробы ( УИзи ~  3? ) *
Для определения истинного коэффициента самоэкранирования 
пробы ( у )экспериментально определяют его зависимость от Р ИЗМв
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Таблица

Реак:сии а к т и в а ц и и , проходящ ие при облучении бокситовой пробы в поле нейтронов
изотопного источника

Эле­
мент

Реакция активации Период
полураспада

Сечение
активации

? Характеристика излучения Среднее 
с одер-
«Й1ШРбарн г .

1 Ер » Мэв j Бу » Мэв

AUllllw
элемента 
в боксв-т 

тахР2 х

Кол-во А1и Биэкви- 
валентное среднему 
содержанию мешающе­
го элемента, %

AI2O3 sio2
А1

Si
Р
Мл
F6
V

т

А1
И*
иу

27Al/n,ff/^Al 
2Bsi/n,p /2 8 ,1  

ЯР/П,«С /2SA1 
55lto/ia.3T/56lto 
5Ьре/п,р /56мп 
54v/n,jf/52у 

26MB/rt,Jf/27Hg
27а1/П. Р /^Ife  
25На/п,Р /23»е

2.3 мин
2.3 мин
2.3 мин
2.58 час
2.58 час 
3,8 мил
10 мин 
10 глин 
37,5 сек

10^цу/п,у/l65mDy 1,25 Min

0,210
0,220х )
0,146х)

13.2
0 . 1х)
4,5
0,02?
°.0?gX)
O.O3 4 *)
2.08

2.87
2.87 
2 87:

2.86- 1,05; 0,75
2.86- 1,05; 0,75 

2,60
1,75; 1,59 
1,75; 1,59 
4,4; 3,95 
0,87

1.78
1.78
1.78 0,13

0,845; 1,81;2,13 0,08
0,845; 1,81;2,13 10,0

1,44 0,062
0,84; 1,02 1,00
0,84; 1,02

0.44 0,08
0,108; 0,360 0,001

0,04
0,08

0,6

0,05

п»а энергии нейтронов 14,5 Мэи, 
х ) Д**1

ся
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РисЛ. Гоафик для определения истинного коэффициента 
с амо экранирования пробы.

Для этого определяют наведенную активность n q навески 
А 1 ^  (30-40г) при облучении в стандартном режиме.

Последовательно, пятью-шестью порциями по 120-150 мг до­
бавляют к этой навеске борную кислоту и после каждого добавле­
ния определяют наведенную активность ( ) облученной навес­
ки получаемой смеси. После каждого измерения вычисляют истин­
ный коэффициент самоэкранирования F -  . Одновре­
менно определяют * изм * снимая показания детектора тепловых 
нейтронов. По полученным данным строят график зависимости 
F s f (  Р изм^ по К0Т°Р01̂  в дальнейшем , определив ?изм 
для исследуемой пробы, находят величину истинного коэффи­
циента р (рисЛ).

Методика опробована на бокситах основных промышленных ти­
пов месторождении СССР и на стандартных образцах бокситов.

Методика рекомендуется для определения алюминия и кремния 
в бокситах и вмещающих их породах по Ш категории при содержа­
нии А120^ от 20 до 60$ и Si02 от 2 до 30$.
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J* 152-ЯФ
При однократных измерениях расхождения между повторными 

определениями алюминия укладываются в допустимые расхождения 
"Инструкции по внутрилабораторному контролю точности (воспроиз­
водимости) результатов рядовых количественных анализов мине­
рального сырья"6. Для точного определения кремния при содержа­
нии 3i02 менее 10$ необходимо двукратное измерение (двукрат­
ное облучение пробы в К- канале активатора),

В табл. 2 даны допустимые расхождения для алюминия и 
кремния.

В табл.З приведены расхождения между повторными определе­
ниями алюминия и кремния по данным авторов инструкции.

Реактивы и материалы

1. Борная кислота (Hj EOj )
2. Окись алюминия ч.д.а.
3. Карбид бора, 100 г
4. Эталоны. В качестве эталона по алюминию используют

СОС бокситов (356-73, 357-73 и др.), а при большом содержании 
в исследуемых пробах ванадия ( 5*0,03$) - бокситовую пробу

Допустимые расхождения6
Таблица 2

Определяемые содержания,$ ! Допустимыетимые р
(  2>ДОП)

асхождения»отн.$

50 -  59,99 3,5
40 -  49,99 4,5
30 -  39,99 6,0
20 -  29,99

Si0o
8,0

20 -  29,99 Лш.
5.4

10 -  19,99 9,0
5 -  9.99 14,0
2 -  4,99 19,0

7



Таблица 3

Расхождения между повторными определениями 
по данным авторов

Содержание, $ !Фактические расхождения! Запас точности
! отн.$ (£>'эксп.) ! ( Ъ д о п /  Я>эксп.)

50 - 59,99 — 3,6 0,97
40 - 49,99 3,9 1,15
30 - 39,99 3,9 1,54
20 - 29,99 3,9 2,05

SiO-
20 - 29,99 1,3 4,15
10 - 19,99 3,7 2,54
5 - 9,99 19,0 0,74
2 - 4,99 19,0 1,00

изучаемого месторождения с надежно установленным (с точностью 
I категории Классификации методов анализа) содержанием алюми­
ния и кремния. В качестве эталона по кремнию используют СОС 
глинистого сланца ТВ (ГДР), а при большом содержании фосфора 
( >1 % ) - рудную пробу изучаемого месторождения с содержанием 
глинозема порядка 10-30$ и кремнезема - 30-50$.

Аппаратура и оборудование

1. Нейтронная активационная установка|,Нейтрон-2М,,х̂ » в 
комплект которой входит блок бета-детекторов, измерительный 
пульт с блоком питания и активатор (рис. 2 и 3),

2. Изотопный источник нейтронов плутониево-бериллиевый 
ИЕй-II с выходом 2.10^ нейтрон/сек или полониевсмЗериллиевый 
с выходом 2-ЗЛО^ нейтрон/сек.

3. Сцинтилляционный детектор тепловых нейтронов с люмино­
фором типа Т-2.

4. Пересчетный црибор ПП-16 или др.
5. Лабораторные технические весы.
6. Секундомеры 2 шт.

хСложно использовать также анализатор боксита производства 
ВНР при условии мошаторирования нейтронного потока на 
поверхности пробы.

8



Рис.2.
Общий вид установки*
1- блок детекторов;
2- регистрирующее 
устройство;

активатор.

<£>
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К-канал

Кцдмиевэе
покрытие

Источник
нейтронов

Парафин

Люминофор
B(ZnS)

Светопровод

Текстолит

ФЭУ-31

ТО

Рио. 3. Схем:! расположения в активаторе каналов облучения 
и детектора тепловых нейтронов.



ft 152-Яб
Ход анализа

I. Подготовка проб

Воздушно-сухую пробу делят на две части (по 50±0,5г), 
всыпают в кассеты и уплотняют специальным пестиком, чтобы крыш­
ка не выступала за верхний срез кассеты. Таким же образом 
подготавливают и эталонные пробы.

2. Подготовка прибора к работе

Прибор настраивают в соответствии с прилагаемой к нему4 
инструкцией: определяют оптимальное положение дискриминато­
ров обоих счетных каналов и проверяют независимость скорости 
счета в одном канале от скорости счета в другом. Взаимное 
влияние счетных каналов проверяют при максимально возможной 
загрузке (активность пробы, соответствующая IOOjS-ному содер­
жанию Д12°з ПРИ ее облучении в Т- канале до насыщения, т.е. 
в течение 15-20 минут). Величина взаимного влияния не должна 
превышать статистической погрешности в скорости счета нату­
рального фона.

Наведенную бета-активность пробы измеряют с помощью 
четырех соединенных попарно счетчиков СБГ-10х^составляющих 
блок детекторов. Для измерения плотности потока тепловых нейт­
ронов в Т-канале активатора на поверхности пробы со стороны, 
противоположной источнику, располагают сцинтилляционный детек­
тор, сочлененный с фотоумножителем; импульсы с фотоумножите­
ля через усилитель поступают на измерительный пульт или на 
дополнительный пересчетный прибор. Для определения фона де­
тектора нейтронов ( СЦ>) на позицию облучения в Т-канал акти­
ватора помещают кассету, наполненную карбидом борэ30̂ .

3. Определение содержания алюминия и кремния

Две навески пробы помещают в блок детекторов и измеряют 
их естественную радиоактивность ( ) в течение четырех
минут. В это же время в течение трех минут снимают показания 
детектора нейтронов ( 30 ), используя пересчетный прибор

х) Можно использовать счетчик С1МЗБ.
хх) При использовании полониево-бериллиевого источника нейтро­

нов величину 3* определяют ежедневно.
II



* 152-ЯФ
ГЕП-16, Затем обе навески в кассетах помещают в специальные по­
лости направляющих каналов активатора и одновременно задви­
гают направляющие до упора: одна проба поступает на облучение 
в Т- канал, другая - в К-канал. Пробы облучаются в течение 
пяти минут. Одновременно с облучением в течение трех минут 
снимают показания детектора тепловых нейтронов ( Зпр ) • По 
окончании облучения кассеты одновременно извлекают из актива­
тора и переносят в блок детекторов* Через 30 сек. по­
сле окончания облучения измеряют активность облученных 
навесок пробы ( NIT и ) в течение четырех минут. Полу­
ченные данные (N<  ̂ в обоих счетных каналах, N fT ,
Зпр, Зо) вносят в оперативный журнал (табл.4). Естественную 
радиоактивность навески и ее наведенную активность следует 
измерять в одном и том же счетном канале.

Аналогичным образом измеряют активность эталонных проб. 
Чтобы получить более точные значения удельных активностей, 
эталонные пробы измеряют дважды - в начале и в конце рабочего 
дня - и усредняют результаты.

4. Начисление результатов анализа

Содержание алюминия и кремния в пробе находят по форму­
лам:

нт  K f  -  NK 4 1 

й К
(2)

где д к * у  к*1 к®1 - к*1 к®1 ,

где СА1 - содержание AlgO^ в исследуемой пробе, %;

CSi - содержание Si02 в исследуемой пробе, %;

NT - число зарегистрированных импульсов после 
облучения пробы в Т-канале (Ят * - гц>);

Ng _ число зарегистрированных импульсов после
облучения пробы в К-канале (NK = N£ - 1Ц,);

У - истинный коэффициент самоэкранирования пробы;
K p S  к^1 - удельные активности кремния и алюминия при 

облучении пробы в Т-канале ;
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j;* 152-ЯФ

к^3- - удельные активности кремнии и алюминия при 
облучении пробы в К-канале.

Значения удельных активностей Х^.к^1, xf1, Х^1 е к ч и- 
сляют на основании измерения двух эталонных проб - боксито­
вой пробы и сланца;

после облучения эталонных проб в каналах Т и К;
F6 истинные коэффициенты самоэкранирования для 
эталонных проб;

cJjl - содержание глинозема в бокситовой пробе, %;

CS1 * содержание кремнезема в бокситовой пробе, %; 
c$£i - содержание глинозема в сланце, %; 
cgi - содержание кремнезема в сланце, %

При работе с полоний-беришшевым источником нейтронов 
значения удельных активностей К рассчитывают по формуле

где к® - значение коэффициента в день измерения активности 
эталонной пробы;

- значение коэффициента спустя t дней.
При работе с плутониево-бериллиевым источником нейтро­

нов и при постоянной чувствительности измерительной аппара­
туры значения удельных активностей рассчитывают однократно.

(3)

13



Форма записи результатов измерений
Таблица 4

ШИШ»
nnjtrpoO

t

» К - канал
!*§ !
(кассет н£

Т- канал

к сет 4 1Кг'Л«,=1
j=NT I Опр

Г
, _3пр~3ф | 
и^Зо-Зц,! 
________ L

I СОС 356-73 6 1390 2I8I0 20420 7 1360 8780 7420 30900 205500 195200 0,943 0,941
2 СОС ТВ 8 1750 14770 13020 9 1730 19950 18220 30810 205320 194950 0,944 0,942
3 6122 14 1540 24490 22950 15 1580 8730 7150 30960 204910 189400 0,912 0,901

Пример расчета содержания и ® исследуемой пробе

I. Расчет удельных активностей (формула 3)
356-73 - эталонная проба по А ^ З  '• содержит 40,66? А12о5 и ji,I9? Si02.

ТВ - эталонная проба по Si02 ; содержит 20,60? ^ 2 ° } и 60,2# ЗА°г *

Ж*1 = З О Щ g Q » ? l 1 3 0 2 0 .I I , 19___________  =519,4: ^  = 7420.60,24 -18220.II.19
60.24.40.66.0. 941-20,60.11,19.0,942 ’ ' 60,24.40,66 -20,60.11,19

К**1 . 13020.40.66.0.941-20420.20,60.0,942 1Q.Q; "f1 _ 18220.40.66 - 7420.20.60
60.24.40.66.0. 941-20,60.11,19.0,942 ’ ' 60,24.40,66 - 20,60.11,19

П. Расчет содержания AlgO^ и S10? (формула 2)

0 ^ =  .22950,^6.5 - E I S U S L I _______
519.265.0,901 - 109,1.49,1

Csl= 7150.5Т9.0.901 - 22950.109.I 
519.265.0,901 - 109,1.49,1

109,5;

265;

7,1? ел
to

ш

- 48,4?;
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Стабильность работы установил проверяют ежедневно по 

результатам измерения контрольной пробы. Коэффициенты 
рассчитывают заново после замены (3— счетчика или после 
ремонта установки.

Форма записи результатов измерений и пример расчета со­
держания алюминия и кремния в исследуемых пробах даны в 
табл.4.

Техника безопасности

ф и  выполнении анализа необходимо соблюдать правила 
техники безопасности при работе с радиоактивными источника­
ми7. Эти вопросы подробно изложены также в инструкции по ра­
боте с установкой "Нейтрон-2М".
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Изъятые из употребления 
инструкции

Заменяющие юс 
инструкции

й 52-х 1 
й 53-Х J й 103-Х

й 92-Х й II3-X
№ 90-Х й II5-X
й 9-ЯФ й II6-®
й 13-Х й II9-X
й' 107-С й I4I-C
й 8-С й 150-С

Заказ N? 8. Л-79С61. 5 /У -78г . Объем 0,8 уч*-нэд.л. 
Тираж 450
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ВНЕСЕНО
Научим» советом по 
аналитическим методам
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Начальник управления научно- 
исследовательских организаций 
Мингео СССР, член коллега
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К Л А С С И Ф И К А Ц И Я

ЛАБОРАТОРНЫХ МЕТОДОВ АНАЛИЗА МИНЕРАЛЬНОГО СЫРЬЯ Коэффициент
Кате- Наименование 
тория анализа

I Особо точный 
анализ

Воспроизводимость методов анализа
к допустимому 
среднеквадра­
тичному откло­
нение

Среднеквадратичное отклонение результатов оп­
ределения должно быть в три раза меньше допу­
стимого среднеквадратичного отклонения, ре­
гламентируемого инструкцией вцутряяаборатор- бого контроля*' (см. Приложение) 0,33

П Полный анализ Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол­
жны превышать допустимых среднеквадратичных 
отклонений А

Сумма компонентов, если определены все компо­
ненты при содержании каждого вше 0,1?, долж­
на лежать в интервале 99,511,50%

и
н
<Й
«
а

«
а
яа
фА
С*О
ф
V
м
чо

Сумма компонентов, если определены все ком­
поненты при содержании каждого вше 0,01%, 
должна лежать в интервале 99,9+1,50%

Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения главных (содержание болеэ 5%) 
компонентов должны быть в три раза меньше 
допустимого среднеквадратичного отклонения

Среднеквадратичные отклонения результатов 
определения отдельных компонентов не дол­
жны превшать допустимого среднеквадратич­
ного отклонения

CyjjiMa компонентов, если определены все ком­
поненты при содержанки каждого выше 0,1%, 
должна лежать в интервале 93,Ь±0,80%

Сугл'л компонентов, если определены все компо­
ненты при содержании каждого вше 0.01%, 
должна лежать в интервале 98,9+и,80£

Hi Анализ рядо­
вых Проб

1У Анализ техно­
логических 
продуктов

Среднеквадратичное отклонение результатов оп­
ределений не должно превышать допустимых 
среднеквадратичных отклонений
Зоедне квадратичны е отклонения результатов 
определения могут превышать допустимое сред­
неквадратичное отклонение не более, чем в два 
раза (по особой договоренности с заказчиком)

0,33

1

I

1 -2

Среднеквадратичные отклонения результатов оп­
ределения должны быть в два раза меньше допу­
стимых среднеквадратичных отклонений &t 5

У1 Анализ рядовых Среднеквадратичные отклонения результатов оп- 
геохжическжх ре деления не должны превышать удвоенную веди- 
проб допустимого среднеквадратичного стклоне-

У Особо точный 
анализ геохи­
мических проб

У1 Полуколиче- 
ствешшй 
анализ

Воспроизводи­
мость определе­
ния 4-10 ш ё р  
(интервалов) 
на один поря­
док содержаний 
с доверительной 
вероятности)

УШ Качоствен- 
штП анализ

х) См. Методические указания "Методы лроо|л1Тог.ногс» контроля качеств 
1975 г.

Точность ОПРС' 
деления не 
нормируется

аналитических ре ет77,
Инструкция НСАМ 152-ЯФ
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