
DOI: https://doi.org/10.26896/1028-6861-2024-90-4-19-30

ÎÏÐÅÄÅËÅÍÈÅ ÑÒÐÀÒÅÃÈ×ÅÑÊÈ ÂÀÆÍÛÕ ÌÅÒÀËËÎÂ

Â ÃÐÀÔÈÒÈÑÒÛÕ ÎÁÐÀÇÎÂÀÍÈßÕ ÌÅÒÎÄÎÌ

ÍÅÉÒÐÎÍÍÎ-ÀÊÒÈÂÀÖÈÎÍÍÎÃÎ ÀÍÀËÈÇÀ

Ñ ÊÀËÈÔÎÐÍÈÅÂÛÌ ÈÑÒÎ×ÍÈÊÎÌ

� Ñåðãåé Èãîðåâè÷ Èâàííèêîâ1*, Âëàäèìèð Âèêòîðîâè÷ Èâàíîâ2,

Íèêèòà Ñåðãååâè÷ Ìàðêèí1, Àëåêñåé Âàëåðüåâè÷ Ðóñëàí2,

Ëàðèñà Àëåêñååâíà Çåìñêîâà1

1 Èíñòèòóò õèìèè Äàëüíåâîñòî÷íîãî îòäåëåíèÿ Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê, Ðîññèÿ, 690022, ã. Âëàäèâîñòîê, ïð. 100-ëå-

òèÿ Âëàäèâîñòîêà, ä. 159; *e-mail: fyajkfqn@mail.ru
2 Äàëüíåâîñòî÷íûé ãåîëîãè÷åñêèé èíñòèòóò Äàëüíåâîñòî÷íîãî îòäåëåíèÿ Ðîññèéñêîé àêàäåìèè íàóê, Ðîññèÿ, 690022,

ã. Âëàäèâîñòîê, ïð. 100-ëåòèÿ Âëàäèâîñòîêà, ä. 159; e-mail: d159327@yandex.ru

Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 18 äåêàáðÿ 2023 ã. Ïîñòóïèëà ïîñëå äîðàáîòêè 20 ÿíâàðÿ 2024 ã.

Ïðèíÿòà ê ïóáëèêàöèè 25 ÿíâàðÿ 2024 ã.

Ìåòîäîì èíñòðóìåíòàëüíîãî íåéòðîííî-àêòèâàöèîííîãî àíàëèçà (ÈÍÀÀ) ñ èñïîëüçîâàíè-

åì îðèãèíàëüíîé óñòàíîâêè ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ íà îñíîâå 252Cf

îïðåäåëåíû Au, Sc, La, Sm, Eu è Dy íà óðîâíå, ñîïîñòàâèìîì ñ èõ êëàðêîâûìè ñîäåðæàíèÿ-

ìè, â ãðàôèòîíîñíûõ ïîðîäàõ þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà. Êëþ÷åâûì ïðåèìóùåñòâîì ÈÍÀÀ

ïðè àíàëèçå òðóäíîðàñòâîðèìûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ íåäåñòðóêòèâ-

íûé õàðàêòåð ìåòîäà. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ïîçâîëÿåò îáîéòèñü áåç ñëîæ-

íîé ïðîöåäóðû ðàçëîæåíèÿ îáðàçöà, îòäåëåíèÿ àíàëèòà è ñâÿçàííûõ ñ ýòèì ïðîáëåì (çà-

ãðÿçíåíèå è ïîòåðè). Ïîêàçàíî îòñóòñòâèå çíà÷èìîãî âëèÿíèÿ ñîäåðæàùåãîñÿ â îáðàçöàõ

óãëåðîäà íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ïðè âíåñåíèè â çîíó àêòèâàöèè äî 300 ñì3 âåùåñòâà ñ ñî-

äåðæàíèåì íå ìåíåå 87 % ìàññ. óãëåðîäà. Äëÿ îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ ðàññ÷èòàí ïðåäåë

îáíàðóæåíèÿ: ïîäòâåðæäåíà âîçìîæíîñòü îïðåäåëåíèÿ Sc, La, Sm, Eu, Dy â ïðèðîäíûõ âû-

ñîêîóãëåðîäèñòûõ îáúåêòàõ ñîäåðæàíèÿ íà óðîâíå íèæå êëàðêà. Íå âûÿâëåíî çíà÷èìîé çà-

âèñèìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Ñðàâíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ìåòàëëîâ â ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîð-

ôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà äëÿ äâóõ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ ÈÍÀÀ (ðåàêòîð-

íîãî è ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf) ïîêàçàëî, ÷òî äàííûå, ïîëó÷åííûå íàìè ñ êà-

ëèôîðíèåâûì èñòî÷íèêîì äëÿ áîëüøèíñòâà îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ

ñ ðåçóëüòàòàìè, êîòîðûå áûëè ïîëó÷åíû ðàíåå ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà ÂÂÐ-Ì â Ïåòåð-

áóðãñêîì èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôèçèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòèíîâà. Ïðè ýòîì âîçìîæíîñòü îáëó-

÷åíèÿ îáðàçöîâ îáúåìîì 50 – 100 ñì3 îáåñïå÷èâàåò âûñîêóþ ïðåäñòàâèòåëüíîñòü ïðîáû

ïðè àêòèâàöèè èçîòîïîì 252Cf. Ìåòîä ÈÍÀÀ ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf ïðèãî-

äåí äëÿ àíàëèçà óãëåðîäñîäåðæàùèõ ìàòåðèàëîâ íà ñîäåðæàíèå ìèêðîýëåìåíòîâ, îïðåäå-

ëåíèå êîòîðûõ çàòðóäíåíî âñëåäñòâèå ñëîæíîé ïðîáîïîäãîòîâêè è íåîáõîäèìîñòè îòäåëå-

íèÿ àíàëèòà.
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The content of a number of strategic metals (Au, Sc, La, Sm, Eu, Dy) at the level comparable to their aver-

age contents in graphite-bearing rocks of the south of the Russian Far East was determined by the method

of instrumental neutron activation analysis (INAA) on an original device with a radionuclide neutron
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source based on 252Cf. A key advantage of INAA in analysis of difficult-to-dissolve carbon-containing mate-

rials is a non-destructive character of the method. The proposed methodological approach avoids the com-

plex procedure of sample decomposition, analyte separation and associated problems (dissolution, contam-

ination and losses). It is shown that there is no significant influence of carbon contained in the sample on

the INAA results when up to 300 cm3 of sample containing at least 87 %wt. of carbon are introduced into

the activation zone. The detection limit of the method was calculated for a number of the determined ele-

ments. The possibility of determining the content of Sc, La, Sm, Eu, and Dy in natural high-carbon objects

below the clarke level was confirmed. The absence of any significant dependence of the INAA results on

the density and coarseness of the studied samples was revealed. The results of determining strategic met-

als in graphite-bearing metamorphic rocks of the south of the Russian Far East were compared for two dif-

ferent INAA options (reactor and with 252Cf radionuclide source). The comparison showed that data

obtained at the device with the radionuclide source 252Cf for most of the elements under study match the

results obtained earlier on a WWR-M reactor at the St. Petersburg Institute of Nuclear Physics named af-

ter B. P. Konstantinov. At the same time, the possibility to irradiate samples of 50 – 100 cm3 ensures high

representativeness of the sample when activated with the 252Cf isotope. The INAA method with radio-

nuclide source 252Cf is suitable for the analysis of carbon-containing materials for trace elements, the de-

termination of which is difficult due to complex sample preparation, analyte separation and other related

problems.

Keywords: instrumental neutron activation analysis; radionuclide neutron source; strategic metals; gra-

phitic rocks.

Ââåäåíèå

Ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûå ýëåìåíòû, âêëþ÷àÿ

çîëîòî, ïëàòèíîèäû, ðåäêîçåìåëüíûå è äðóãèå

öåííûå ìåòàëëû, íåçàìåíèìû äëÿ ðàçâèòèÿ ñî-

âðåìåííûõ òåõíîëîãèé. Îöåíêà èõ ñîäåðæàíèÿ â

òåõíîãåííîì è ïðèðîäíîì ìèíåðàëüíîì ñûðüå

ÿâëÿåòñÿ àêòóàëüíîé çàäà÷åé è îïðåäåëÿåò ïðè-

íÿòèå ðåøåíèé î âîâëå÷åíèè ïîäîáíîãî ñûðüÿ â

ïðîìûøëåííóþ ïåðåðàáîòêó [1 – 3].

Ïî ìåðå èñ÷åðïàíèÿ áîãàòûõ ìåñòîðîæäåíèé

ïðèõîäèòñÿ îñâàèâàòü áåäíûå ðóäû è òåõíîãåí-

íûå ìåñòîðîæäåíèÿ óïîìÿíóòûõ âûøå ìåòàëëîâ.

Èõ ýêîíîìè÷åñêè âûãîäíûìè ïåðñïåêòèâíûìè

èñòî÷íèêàìè ìîãóò ñòàòü óãëåðîäèñòûå îáðàçîâà-

íèÿ — óãëè, ñëàíöû, òîðô, íåôòè è îòõîäû îò èõ

ñæèãàíèÿ è ïåðåðàáîòêè. Â ñîñòàâå òâåðäûõ ãî-

ðþ÷èõ èñêîïàåìûõ ïðèñóòñòâóåò øèðîêèé êðóã

ìèêðîýëåìåíòîâ, çàïàñû êîòîðûõ íåðåäêî ïðå-

âîñõîäÿò èëè ñîèçìåðèìû ñ èõ ñîäåðæàíèÿìè â

ìèíåðàëüíîì ñûðüå òðàäèöèîííûõ òèïîâ [3 – 6].

Òàê, ñîäåðæàíèÿ Sc, Ga, Ge, Rb, Sr, Cu, Ag, Se, Te,

Sb è ðÿäà äðóãèõ ýëåìåíòîâ â íåêîòîðûõ óãëÿõ è

îñîáåííî â ïðîäóêòàõ èõ ñæèãàíèÿ âïîëíå ñîïîñ-

òàâèìû ñ èõ ñîäåðæàíèåì â ðóäàõ ýíäîãåííûõ

òèïîâ [7].

Èíñòðóìåíòàëüíûå ìåòîäû àíàëèçà, èñïîëü-

çóåìûå äëÿ îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ

ìåòàëëîâ, îòíîñÿòñÿ ê äâóì ãðóïïàì: áåç ïåðåâî-

äà ýëåìåíòà â ðàñòâîð (â òîì ÷èñëå, íå ðàçðóøàþ-

ùèå îáðàçåö) è ñ ïåðåâîäîì àíàëèòà â ðàñòâîð

ïðè ïðåäâàðèòåëüíîé õèìè÷åñêîé ïðîáîïîä-

ãîòîâêå [4]. Îäíàêî îïðåäåëåíèå ìåòàëëîâ â âû-

ñîêîóãëåðîäèñòûõ îáðàçîâàíèÿõ ìåòîäàìè, ïðåä-

ïîëàãàþùèìè ïðåäâàðèòåëüíîå ðàçëîæåíèå îá-

ðàçöà, ñîïðÿæåíî ñ ðÿäîì ïðîáëåì [8, 9]. Ýòî îñî-

áåííî àêòóàëüíî äëÿ ïðîá, ñîäåðæàùèõ ãðàôèò,

èçâåñòíûé ñâîåé ñòîéêîñòüþ ê õèìè÷åñêèì ðåàê-

öèÿì. Ïðè ýòîì êëþ÷åâóþ ðîëü èãðàåò íå ñòîëüêî

âûáîð ìåòîäà àíàëèçà, ñêîëüêî ïðàâèëüíàÿ ïðî-

áîïîäãîòîâêà. Òàê, ê íåäîñòàòî÷íîé äîñòîâåðíî-

ñòè ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà ìîæåò ïðèâîäèòü âûñî-

êîòåìïåðàòóðíàÿ îáðàáîòêà îáðàçöà â õîäå ïðî-

áîïîäãîòîâêè äàæå ïðè îòíîñèòåëüíî íèçêèõ

òåìïåðàòóðàõ (300 – 400 °C) èç-çà âûñîêîé ëåòó-

÷åñòè ñîåäèíåíèé ðÿäà ìåòàëëîâ (â âèäå êàðáîíè-

ëîâ) [10].

Íàðÿäó ñ öåëûì ðÿäîì ïðåèìóùåñòâ àòîì-

íî-ýìèññèîííûé è ìàññ-ñïåêòðîìåòðè÷åñêèé ìå-

òîäû àíàëèçà ñ èíäóêòèâíî-ñâÿçàííîé ïëàçìîé

(ÈÑÏ-ÀÝÑ è ÈÑÏ-ÌÑ) èìåþò ñåðüåçíîå îãðàíè-

÷åíèå — íåîáõîäèìîñòü ïåðåâîäà îáðàçöà â ðàñ-

òâîð. Ýòî çà÷àñòóþ ïðèâîäèò ê óäîðîæàíèþ àíà-

ëèçà, ÷òî òðåáóåò äîïîëíèòåëüíûõ ôèíàíñîâûõ

âëîæåíèé â ïåðñîíàë è èíôðàñòðóêòóðó ëàáîðà-

òîðèè [11]. Êðîìå òîãî, ëþáàÿ äîïîëíèòåëüíàÿ

ñòàäèÿ àíàëèçà, â òîì ÷èñëå êîíöåíòðèðîâàíèå,

íåñåò â ñåáå îïàñíîñòü íåêîíòðîëèðóåìûõ ïîòåðü

ìèêðîýëåìåíòîâ è, íàîáîðîò, âíåñåíèÿ èõ èçâíå

ñ ðåàêòèâàìè, ïîñóäîé è âîçäóõîì ëàáîðàòîðíûõ

ïîìåùåíèé. Ñêàçàííîå ñïðàâåäëèâî äëÿ áîëü-

øèíñòâà äåñòðóêòèâíûõ ìåòîäîâ àíàëèçà, êðîìå

èíñòðóìåíòàëüíûõ, âêëþ÷àÿ íåéòðîííî-àêòèâà-

öèîííûå [12].

Íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûé àíàëèç (ÈÍÀÀ)

ïîòåíöèàëüíî ÿâëÿåòñÿ îäíèì èç íàèáîëåå ÷óâñò-

âèòåëüíûõ è òî÷íûõ ìåòîäîâ îïðåäåëåíèÿ ìíî-

ãèõ ýëåìåíòîâ. Èñêëþ÷èòåëüíî âûñîêàÿ ÷óâñòâè-

òåëüíîñòü ÍÀÀ (ïðåäåë îáíàðóæåíèÿ Au —

10–11 – 10–12 ã/ò) ïîçâîëÿåò îïðåäåëÿòü çîëîòî â

ðàçíîîáðàçíûõ îáúåêòàõ (ãîðíûõ ïîðîäàõ, ìèíå-

ðàëàõ, ïðèðîäíîé è òåõíîãåííîé âîäàõ è ò.ï.)

[13, 14]. Â íàñòîÿùåå âðåìÿ ÈÍÀÀ — îäèí èç

íàèáîëåå âûñêî÷óâñòâèòåëüíûõ è òî÷íûõ ìåòî-

äîâ îïðåäåëåíèÿ ìèêðîêîëè÷åñòâ ýëåìåíòîâ-

ïðèìåñåé â ðàçëè÷íûõ ìàòåðèàëàõ [15]. Åãî èñ-

ïîëüçóþò äëÿ êîíòðîëÿ çàãðÿçíåííîñòè îáúåêòîâ

îêðóæàþùåé ñðåäû [16], àíàëèçà ãîðíûõ ïîðîä è

ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ [17], äëÿ èçó÷åíèÿ õàðàê-
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òåðà ðàñïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ

ïðè ãåîõèìè÷åñêèõ è ãåîëîãè÷åñêèõ èññëåäîâàíè-

ÿõ [18 – 20], îïðåäåëåíèÿ ñëåäîâûõ ñîäåðæàíèé

ðÿäà ýëåìåíòîâ â óãëÿõ è ïðîäóêòàõ èõ ñæèãàíèÿ

[21 – 23], îöåíêè ìåòàëëîíîñíîñòè ãðàôèòñîäåð-

æàùèõ ãîðíûõ ïîðîä [24].

Íåîáõîäèìîñòü îïðåäåëåíèÿ ðåäêîçåìåëüíûõ

è áëàãîðîäíûõ ìåòàëëîâ â íåòðàäèöèîííûõ èñ-

òî÷íèêàõ óãëåðîäñîäåðæàùåãî è ïðåæäå âñåãî

âûñîêîóãëåðîäèñòîãî ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ (òîðô,

óãëè, ÷åðíûå ñëàíöû è îñîáåííî — ãðàôèòîíîñ-

íûå ìåòàìîðôè÷åñêèå ãîðíûå ïîðîäû) çàñòàâëÿ-

åò èñêàòü íåñòàíäàðòíûå ïîäõîäû ê ïðîáîïîäãî-

òîâêå — õèìè÷åñêîìó ðàçëîæåíèþ, ïðîâåäåíèþ

âûùåëà÷èâàíèÿ, êîíöåíòðèðîâàíèþ è ò.ï. Íàëè-

÷èå êðèñòàëëè÷åñêîãî óãëåðîäà îáóñëîâëèâàåò

èñêëþ÷èòåëüíóþ óñòîé÷èâîñòü ïðîá ê âíåøíèì

âîçäåéñòâèÿì (îáæèã, îêèñëåíèå, êèñëîòíîå ðàç-

ëîæåíèå), ÷òî ñîçäàåò òðóäíîñòè ïðè îïðåäåëå-

íèè âàëîâîãî ñîäåðæàíèÿ îáû÷íûìè ìåòîäàìè è

ñîçäàíèè òåõíîëîãèé îáîãàùåíèÿ è ïåðåðàáîòêè

òàêèõ ïîðîä.

Îïðåäåëåíèå ìèêðîýëåìåíòîâ â ïîëèìèíå-

ðàëüíûõ îáúåêòàõ òàêèõ òèïîâ ïðèõîäèòñÿ ïðî-

âîäèòü íà ôîíå ïðèñóòñòâèÿ â íèõ øèðîêîãî

êðóãà ìàòðè÷íûõ ýëåìåíòîâ (Si, Al, Ca, Na, Fe, S

è äð.), âõîäÿùèõ â ïîðîäîîáðàçóþùèå è àêöåñ-

ñîðíûå ìèíåðàëû ðàçëè÷íûõ êëàññîâ (ñèëèêàòû,

àëþìîñèëèêàòû, îêñèäû, êàðáîíàòû, ñóëüôèäû è

ò.ä.).

Ýôôåêòèâíîñòü ìåòîäà ÈÍÀÀ çàâèñèò îò

ÿäåðíî-ôèçè÷åñêèõ õàðàêòåðèñòèê îïðåäåëÿåìî-

ãî ýëåìåíòà. Íàèáîëåå âåëèêà ÷óâñòâèòåëüíîñòü

ìåòîäà ïðè îïðåäåëåíèè ýëåìåíòîâ ñ âûñîêèìè

çíà÷åíèÿìè ñå÷åíèé àêòèâàöèè òåïëîâûìè è ðå-

çîíàíñíûìè íåéòðîíàì (Mn, Co, As, In, Ir, Au,

ÐÇÝ è äð.).

Îáû÷íî â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà íåéòðîíîâ äëÿ

ìåòîäà ÈÍÀÀ èñïîëüçóþò ÿäåðíûå ðåàêòîðû

ðàçëè÷íûõ òèïîâ, îòëè÷àþùèåñÿ âûñîêîé èíòåí-

ñèâíîñòüþ ïîòîêà íåéòðîíîâ (1011 – 1014

íåéòð/(ñì2 · ñ)) [25]. Îäíàêî äëÿ ðåøåíèÿ ìíîãèõ

çàäà÷ äîñòàòî÷íî ìîùíûõ ðàäèîíóêëèäíûõ èñ-

òî÷íèêîâ íåéòðîíîâ, íàïðèìåð, 252Cf. Èñòî÷íèêè

äàííîãî òèïà õàðàêòåðèçóþòñÿ ìåíüøèì çíà÷å-

íèåì ïîòîêà íåéòðîíîâ (106 – 1010 íåéòð/(ñì2 · ñ)),

íî îòëè÷àþòñÿ íèçêîé èíòåíñèâíîñòüþ ñîïðîâî-

æäàþùåãî ã-èçëó÷åíèÿ, ìàëûìè ðàçìåðàìè, ñó-

ùåñòâåííî ìåíüøåé öåíîé è ñíèæåííûìè òðåáî-

âàíèÿìè ê ðàäèàöèîííîé áåçîïàñíîñòè. Ïåðèîä

ïîëóðàñïàäà 252Cf ñîñòàâëÿåò 2,65 ãîäà, ýìèññèÿ

íåéòðîíîâ îáóñëîâëåíà ñïîíòàííûì äåëåíèåì

ÿäåð è ñîñòàâëÿåò 2,34 · 109 íåéòð/ñ íà 1 ìã êàëè-

ôîðíèÿ [16]. Òàêîé âàðèàíò ÈÍÀÀ ñ àêòèâàöèåé

ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf ðåàëèçîâàí,

íàïðèìåð, â Íàöèîíàëüíîì óíèâåðñèòåòå Óçáå-

êèñòàíà (ã. Òàøêåíò, Ðåñïóáëèêà Óçáåêèñòàí)

[26].

Ïðè ïðîâåäåíèè ÈÍÀÀ îáúåêòîâ ñëîæíîãî

âåùåñòâåííîãî ñîñòàâà ïîãðåøíîñòü èçìåðåíèé

âûçâàíà äåéñòâèåì áîëüøîãî ÷èñëà ôàêòîðîâ, êî-

òîðûå ìîãóò áûòü îáúåäèíåíû â äâå ãðóïïû.

Ïåðâàÿ — ìåòîäè÷åñêèå ïîãðåøíîñòè, ñâÿçàííûå

ñ ãåîìåòðèåé ïîòîêà íåéòðîíîâ, íåîäíîðîäíûì

ðàñïðåäåëåíèåì ìèêðîêîìïîíåíòîâ ïî îáúåìó

îáðàçöà è ãåîìåòðèåé îáðàçöà. Âòîðàÿ — ôàêòî-

ðû, ñâÿçàííûå ñ îñîáåííîñòÿìè ñàìèõ îáðàçöîâ:

àêòèâíîå ïîãëîùåíèå èëè ðàññåèâàíèå íåéòðîí-

íîãî ïîòîêà ìàòðè÷íûìè ýëåìåíòàìè, ïðîòåêà-

íèå êîíêóðèðóþùèõ ÿäåðíûõ ðåàêöèé, ñàìîïî-

ãëîùåíèå ãàììà-èçëó÷åíèÿ ïðè èçìåðåíèè íàâå-

äåííîé àêòèâíîñòè, ñëîæíîñòè ïðè ïîñòðîåíèè

ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìîñòè è ò.ï. [13]. Èçó÷å-

íèå âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ãîðíûõ ïîðîä, â êîòî-

ðûõ ñîäåðæàíèå óãëåðîäà ñîñòàâëÿåò 10 – 30 % è

áîëåå, ñòàëêèâàåòñÿ ñ ìíîãîãðàííîé ïðîáëåìîé.

Ó÷åò ýòèõ ôàêòîðîâ íåîáõîäèì äëÿ ïîëó÷åíèÿ

äîñòîâåðíûõ ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ.

Öåëü ðàáîòû — îöåíèòü âîçìîæíîñòü è äîñòî-

âåðíîñòü îïðåäåëåíèÿ ðÿäà ñòðàòåãè÷åñêè âàæ-

íûõ ìåòàëëîâ (Sc, La, Sm, Eu, Dy, Au) â ãðàôèòè-

ñòûõ êðèñòàëëè÷åñêèõ îáðàçîâàíèÿõ ìåòîäîì

ÈÍÀÀ ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâêè ñ ðàäèîíóê-

ëèäíûì èñòî÷íèêîì 252Cf.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÷àñòü

Èññëåäîâàíû óãëåðîäèñòûå ãîðíûå ïîðîäû ñ

ïåðåìåííûì ñîäåðæàíèåì ÷åøóé÷àòîãî ãðàôèòà

(1,0 – 1,5 %), ðàñïðåäåëåíèå êîòîðîãî ïîä÷åðêè-

âàåò ñëîèñòîå ñëîæåíèå ïîðîä. Èç ýòèõ êðèñòàë-

ëè÷åñêè çåðíèñòûõ ìåòàìîðôèòîâ â äàííîì èñ-

ñëåäîâàíèè èñïîëüçîâàëè: ñëàáî îêâàðöîâàííûé

êâàðö-ñåðèöèò-ãðàôèòîâûé ñëàíåö (îáðàçåö

ÁÌ-23), ãðàôèòèñòûé êðèñòàëëîñëàíåö (îáðàçåö

ÀÐ-24), áèîòèò-ãðàôèòîâûé ãíåéñ (îáðàçåö

ÀÐ-22/3) è ãðàôèòèçèðîâàííûé êàëüöèôèð (îá-

ðàçåö ÀÐ-22/4).

Îáðàçöû áûëè îòîáðàíû èç ðàçëè÷íûõ ñâèò

Áóðåéñêîãî è ãëàâíûì îáðàçîì, Ëåñîçàâîäñêîãî

ãðàôèòîíîñíîãî ðàéîíîâ Õàíêàéñêîãî ìàññèâà.

Â ïåðå÷èñëåííûõ îáðàçöàõ ìåòîäîì àòîìíî-àá-

ñîðáöèîííîé ñïåêòðîìåòðèè áûëî óñòàíîâëåíî

íåðàâíîìåðíîå ðàñïðåäåëåíèå áëàãîðîäíûõ ìå-

òàëëîâ â øèðîêîì äèàïàçîíå ñîäåðæàíèé (ã/ò):

Au — îò 0,01 – 0,1 äî 5, Ag — îò 0,1 – 1 äî 10, ñóì-

ìà ýëåìåíòîâ ïëàòèíîâîé ãðóïïû — 0,13 – 0,5.

Ïðè ýòîì â èññëåäîâàííûõ ïîðîäàõ âñòðå÷àþò-

ñÿ ìèíåðàëüíûå çåðíà, èìåþùèå â ñîñòàâå Pt, Au

è Ag.

Äóáëèêàòû îáðàçöîâ ìåòàìîðôèòîâ áûëè

ïðîàíàëèçèðîâàíû ðàíåå ìåòîäîì ÈÍÀÀ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà ÂÂÐ-Ì â Ïåòåðáóðãñêîì

èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôèçèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòè-

íîâà (ÏÈßÔ).

Â öåëÿõ èçó÷åíèÿ âëèÿíèÿ êðóïíîñòè ìà-

òåðèàëà íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ òðè îáðàçöà ìå-
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òàìîðôèòîâ àíàëèçèðîâàëè â òðåõ âàðèàíòàõ:

ïëîñêîé ïëàñòèíû (46 × 30 × 5, 50 × 25 × 5 è

28 × 24 × 5 ìì), ðàçäðîáëåííîãî ìàòåðèàëà (ïåñ-

÷àíàÿ ôðàêöèÿ, 0,63 – 2,0 ìì) è èñòåðòîãî ìàòå-

ðèàëà (àëåâðèòîâàÿ ôðàêöèÿ, ìåíüøå 0,63 ìì).

Ìíîãîýëåìåíòíûé ÈÍÀÀ ïðîâîäèëè ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì èçãîòîâëåííîé â Èíñòèòóòå õèìèè

ÄÂÎ ÐÀÍ óñòàíîâêè îðèãèíàëüíîé êîíñòðóêöèè

[27] íà áàçå ðàäèîíóêëèäíîãî èñòî÷íèêà íåéòðî-

íîâ 252Cf (òèï ÍÊ252Ì11; ÀÎ «ÃÍÖ ÍÈÈÀÐ»,

Ðîññèÿ) (ðèñ. 1). Îáëó÷åíèå è èçìåðåíèå íàâåäåí-

íîé àêòèâíîñòè îáðàçöîâ ïðîâîäèëè â ïëàñòèêî-

âûõ öèëèíäðè÷åñêèõ êþâåòàõ îáúåìîì 50 ñì3

(d = 7,0 ñì, h = 2,5 ñì).

Äëÿ ïîëó÷åíèÿ íàâåäåííîé àêòèâíîñòè îïðå-

äåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ èñïîëüçîâàëè ÿäåðíûå ðåàê-

öèè ðàäèàöèîííîãî çàõâàòà íåéòðîíîâ (òàáë. 1).

Îïðåäåëÿåìûå ýëåìåíòû õàðàêòåðèçóþòñÿ âûñî-

êèì ñå÷åíèåì çàõâàòà òåïëîâûõ (óth) è ðåçîíàíñ-

íûõ (Ix) íåéòðîíîâ, ÷òî äåëàåò âîçìîæíûì ýô-

ôåêòèâíîå îïðåäåëåíèå íå òîëüêî ïðè îáëó÷åíèè

îáðàçöîâ â ÿäåðíîì ðåàêòîðå, íî è ïðè àêòèâà-

öèè ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ.

Íàâåäåííóþ àêòèâíîñòü îáðàçöîâ èçìåðÿëè

ñ èñïîëüçîâàíèåì ãàììà-ñïåêòðîìåòðè÷åñêîãî

êîìïëåêñà íà îñíîâå êîàêñèàëüíîãî HPGe äåòåê-

òîðà GC2018 (Canberra, ÑØÀ) ñ ðàçðåøåíèåì

2,0 êýÂ è îòíîñèòåëüíîé ýôôåêòèâíîñòüþ ðåãè-

ñòðàöèè 20 % ïî ãàììà-ëèíèè 1332 êýÂ ðàäèî-

íóêëèäà 60Co. Ãðàäóèðîâêó ãàììà-ñïåêòðîìåòðà

ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì çàêðûòûõ ýòàëîí-

íûõ òî÷å÷íûõ èñòî÷íèêîâ ãàììà-èçëó÷åíèÿ òèïà

ÎÑÃÈ-3-2 (60Co, 137Cs, 241Am, 152Eu, 22Na, 133Ba).

Íàáîð ãàììà-ñïåêòðîâ îñóùåñòâëÿëè ñ ïîìîùüþ

ëèöåíçèîííîé ïðîãðàììû eSBS v. 1.5.9.3 («Ãðèí

Ñòàð», Ðîññèÿ). Ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé îáðàáàòû-

âàëè ñ ïîìîùüþ ëèöåíçèîííîé ïðîãðàììû «Ãàì-

ìà-àíàëèçàòîð äëÿ ÏÏÄ» («Ãðèí Ñòàð», Ðîññèÿ),

èñïîëüçóþùåé ìåòîä ðàçëîæåíèÿ ïèêîâ ïîëíîãî

ïîãëîùåíèÿ ïî ëèíèÿì èçîòîïîâ, âêëþ÷åííûõ â

áèáëèîòåêó èäåíòèôèêàöèè. Îïèñàíèå ïèêîâ

ïðîâîäèòñÿ ìåòîäîì ëèíåàðèçàöèè ãàóññîâîé

êðèâîé ñ ïîñëåäóþùåé êîððåêöèåé ïîëó÷åííîé

ïðÿìîé ìåòîäîì íàèìåíüøèõ êâàäðàòîâ ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì êðèòåðèÿ ÷2. Äëÿ ïðîâåäåíèÿ èçìå-

ðåíèé êþâåòû ñ îáðàçöàìè ïîìåùàëè íåïîñðåä-

ñòâåííî íà êîëïàê äåòåêòîðà, íà ðàññòîÿíèè 3 ñì

îò êîòîðîãî èçìåðÿëè ã-èçëó÷åíèå ÎÑÃÈ. Ìåðò-

âîå âðåìÿ ïðè ïðîâåäåíèè èçìåðåíèé íå ïðåâû-

øàëî 5 %.

Íåéòðîííî-àêòèâàöèîííûé àíàëèç ïðîâîäè-

ëè ïðè ñëåäóþùèõ óñëîâèÿõ: ïëîòíîñòü ïîòîêà

íåéòðîíîâ — 5 · 108 íåéòð/(ñì2 · ñ); âðåìÿ îáëó÷å-

íèÿ — 7 ñóòîê; ìàññà îáðàçöîâ — îò 1,0 äî 130 ã.
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Ðèñ. 1. Áëîê íåéòðîííîé àêòèâàöèè: 1 — ðàäèàöèîííàÿ

çàùèòà; 2 — ïîäâèæíûé øòîê ñ íåéòðîííûì èñòî÷íèêîì;

3 — ðàäèîíóêëèäíûé èñòî÷íèê 252Cf; 4 — áëîê-çàìåäëè-

òåëü èç îðãñòåêëà ñ àêòèâàöèîííûìè êàíàëàìè; 5 — öåíò-

ðàëüíûé êàíàë äëÿ èñòî÷íèêà 252Cf; 6 — îáðàçöû â àêòè-

âàöèîííûõ êàíàëàõ; 7 — áëîê àâòîìàòè÷åñêîé çàãðóç-

êè/âûãðóçêè îáðàçöîâ

Fig. 1. Neutron activation device: 1 — radiation shielding;

2 — movable rod with neutron source; 3 — radionuclide

source 252Cf; 4 — Plexiglas moderator block with activation

channels; 5 — central channel for 252Cf source; 6 — samples

in activation channels; 7 — automatic sample loading/un-

loading unit

Òàáëèöà 1. ßäåðíî-ôèçè÷åñêèå êîíñòàíòû îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ [28]

Table 1. Nuclear-physical constants of the determined elements [28]

Ýëåìåíò ßäåðíàÿ ðåàêöèÿ ó
th

, áàðí I
x
, áàðí T

1/2
, ÷ Eã, êýÂ ç, %

Sc 45Sc (n, ã) 46Sc 26,3 ± 0,6 11,3 ± 0,1 2011 889,3 99,98

La 139La (n, ã) 140La 9,4 ± 0,8 11,6 ± 0,1 40,3 487,0 45,50

815,8 23,27

Sm 152Sm (n, ã) 153Sm 202 ± 4 2909 ± 4 46,5 103,2 29,80

Eu* 151Eu (n, ã) 152mEu 3222 ± 1 3866 ± 2 9,31 121,8 7,00

841,6 14,18

963,4 11,67

Dy 164Dy (n, ã) 165Dy 2727 ± 10 518 ± 2 2,33 94,7 3,58

Au 197Au (n, ã) 198Au 98,7 ± 0,1 1550 ± 2 64,8 411,8 95,58

* 152mEu äàåò áîëüøóþ íàâåäåííóþ àêòèâíîñòü ïî ñðàâíåíèþ ñ 152Eu, ïðè àêòèâàöèè íà óñòàíîâêå ÈÍÀÀ äëèòåëüíîñòüþ

äî 2 ìåñÿöåâ.



Ìàññà ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñîñòàâëÿëà 75 ã, îáú-

åì — 50 ñì3. Êàæäîå èçìåðåíèå ïðîâîäèëè äâàæ-

äû. Ïðè ïåðâîì èçìåðåíèè îïðåäåëÿëè êîðîòîêî-

æèâóùèå íóêëèäû (165Dy è 152mEu). Èçìåðåíèå

ïðîâîäèëè ÷åðåç 300 ñ ïîñëå çàâåðøåíèÿ àêòèâà-

öèè â òå÷åíèå 1800 ñ. Ïðè âòîðîì èçìåðåíèè îï-

ðåäåëÿëè ðàäèîíóêëèäû ñ ïåðèîäîì ïîëóðàñïàäà

ñóòêè è áîëåå. Èçìåðåíèå ïðîâîäèëè ÷åðåç 24 ÷

ïîñëå çàâåðøåíèÿ àêòèâàöèè â òå÷åíèå 7200 ñ.

Ñîäåðæàíèå ýëåìåíòîâ ðàññ÷èòûâàëè ïóòåì

ñðàâíåíèÿ ðåçóëüòàòîâ îáëó÷åíèÿ ñòàíäàðòíûõ è

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ ïî ôîðìóëå:

C C
I

I
Kx s

N x

N s

�

( )

( )
,

ô
(1)

ãäå èíäåêñû x è s ñîîòâåòñòâóþò àíàëèçèðóåìîìó

è ñòàíäàðòíîìó îáðàçöó; C — ñîäåðæàíèå àíàëè-

òà â îáðàçöå, ã/ò; IN — íîðìèðîâàííàÿ ïëîùàäü

ïèêà ïîëíîãî ïîãëîùåíèÿ (ÏÏÏ) ñ ýíåðãèåé E

äëÿ àêòèâèðîâàííîãî ðàäèîíóêëèäà ñ ó÷åòîì ðàç-

ëè÷èé âî âðåìåíè àêòèâàöèè, âûäåðæêè è èçìå-

ðåíèÿ, èìï/ñ; Kô = (Ôth)s/(Ôth)x — êîýôôèöèåíò

êîððåêöèè, ó÷èòûâàþùèé îòíîøåíèå ïëîòíîñòè

ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â ïîçèöèè àêòèâà-

öèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà (Ôth)s, áàðí, ê ïëîòíî-

ñòè ïîòîêà â ïîçèöèè àêòèâàöèè àíàëèçèðóåìîãî

îáðàçöà (Ôth)x, áàðí.

Íîðìèðîâàííóþ ïëîùàäü ÏÏÏ äëÿ ãàììà-

ëèíèé àêòèâèðîâàííîãî ðàäèîíóêëèäà ñ ó÷åòîì

ðàçëè÷èé âî âðåìåíè àêòèâàöèè, âûäåðæêè è èç-

ìåðåíèÿ ðàññ÷èòûâàëè ïî ôîðìóëå:

IN = Ièçì/(KaKcKm), (2)

ãäå Ièçì — èçìåðåííàÿ ïëîùàäü ÏÏÏ ñ ýíåðãèåé

E, èìï/ñ; Ka = 1 – exp(–ëtàêò) — êîýôôèöèåíò àê-

òèâàöèè; ë — ïîñòîÿííàÿ ðàñïàäà ðàäèîíóêëèäà,

ñ–1; tàêò — âðåìÿ àêòèâàöèè, ñ; Kc = exp(–ëtîñò) —

êîýôôèöèåíò îñòûâàíèÿ, tîñò — âðåìÿ âûäåðæêè

îáðàçöà ïåðåä èçìåðåíèåì, ñ; Km = (1 –

– exp(– ëtèçì))/ëtèçì — êîýôôèöèåíò èçìåðåíèÿ,

tèçì — âðåìÿ èçìåðåíèÿ íàâåäåííîé àêòèâíîñòè, ñ.

×óâñòâèòåëüíîñòü ìåòîäà ÈÍÀÀ îïðåäåëÿëè

äëÿ ñëåäóþùèõ óñëîâèé èçìåðåíèÿ: îáúåì îáðàç-

öà — 50 ñì3; ìàññà îáðàçöà — 75 ã; âðåìÿ îáëó÷å-

íèÿ — 7 ñóòîê; âðåìÿ âûäåðæêè — 0,5 ÷ äëÿ 165Dy

è 152mEu è 24 ÷ äëÿ îñòàëüíûõ íóêëèäîâ; âðåìÿ

èçìåðåíèÿ — 2 ÷. Äëÿ ðàñ÷åòà ïðåäåëà îáíàðóæå-

íèÿ (Cmin) èñïîëüçîâàëè ôîðìóëó [29]:

C

I

I
C

min
,�

3

0

0

ôîí

(3)

ãäå Iôîí — ïëîùàäü ôîíîâîãî (êîìïòîíîâñêîãî)

ñèãíàëà ïîä ÏÏÏ, èìï/ñ; I0 — çíà÷åíèå àíàëèòè-

÷åñêîãî ñèãíàëà â èìï/ñ ãðàäóèðîâî÷íîãî îáðàçöà

ñ êîíöåíòðàöèåé C0 â ã/ò.

Íåîäíîðîäíîñòü ïîòîêà íåéòðîíîâ â àêòèâà-

öèîííîì êàíàëå îïðåäåëÿëè ïóòåì âíåñåíèÿ èç-

âåñòíîãî ñîäåðæàíèÿ La â ïðîáû èç àëþìîñèëè-

êàòíîãî ïåñêà îáúåìîì 50 ñì3. Ðàñòâîð La2O3 (õ÷)

â àçîòíîé êèñëîòå âíîñèëè ïîñðåäñòâîì ïðîïèò-

êè â ñîîòíîøåíèè Ò:Æ = 1:1, äîâîäÿ ìàññó La â

ïðîáå äî 4,0 ìã. Ïîñëå ïåðåìåøèâàíèÿ äî ãîìî-

ãåííîãî ñîñòîÿíèÿ ïðîáû âûñóøèâàëè äî ïîñòî-

ÿííîé ìàññû ïðè òåìïåðàòóðå 30 °C. Èñõîäíîå ñî-

äåðæàíèå La â îáðàçöàõ íåäîæîãà óãëÿ ó÷èòûâà-

ëè ñ ïîìîùüþ ïðåäâàðèòåëüíîé àêòèâàöèè. Àê-

òèâàöèþ îáðàçöîâ ïðîâîäèëè â äâóõ äèàìåòðàëü-

íî ïðîòèâîïîëîæíûõ êàíàëàõ «À» è «Ã» â øåñòè

ïîçèöèÿõ ïî âûñîòå (ñì. ðèñ. 1). Âñå èçìåðåíèÿ

ïðîâîäèëè ïàðàëëåëüíî äëÿ äâóõ ñåðèé îáðàçöîâ

â îäíèõ è òåõ æå óñëîâèÿõ, ïîëó÷åííûå ðåçóëüòà-

òû óñðåäíÿëè.

Ïëîòíîñòü ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â çîíå

àêòèâàöèè ðàññ÷èòûâàëè â ñîîòâåòñòâèè ñ ôîð-

ìóëîé [30]:

Ô
th

N

th A x

I M

N m
�

� 	
�

, (4)

ãäå Ôth — ïëîòíîñòü ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ,

íåéòð/(ñì2 · ñ); M — ìîëÿðíàÿ ìàññà ýëåìåíòà-èí-

äèêàòîðà, ã/ìîëü; óth — ñå÷åíèå çàõâàòà òåïëîâûõ

íåéòðîíîâ, áàðí; å — ýôôåêòèâíîñòü ðåãèñòðà-

öèè äåòåêòîðà, %; ç — êâàíòîâûé âûõîä èçëó÷å-

íèÿ, %; ã — îòíîñèòåëüíàÿ ðàñïðîñòðàíåííîñòü

èçîòîïà èíäèêàòîðà, %; mx — ìàññà ýëåìåíòà-

èíäèêàòîðà â îáðàçöå, ã.

Äëÿ ïîñòðîåíèÿ ãðàäóèðîâî÷íûõ çàâèñèìî-

ñòåé èñïîëüçîâàëè ñåðòèôèöèðîâàííûå ñòàí-

äàðòíûå îáðàçöû ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS

(Ore Research & Exploration Pty Ltd, Àâñòðàëèÿ)

(òàáë. 2). Îáðàçöû 100à, 102à, 147 è 148 ÿâëÿþòñÿ

êîìïëåêñíûìè ðåäêîçåìåëüíûìè ðóäàìè.

Äîïîëíèòåëüíóþ âåðèôèêàöèþ ðåçóëüòàòîâ

èçìåðåíèé ïðîâîäèëè ñ èñïîëüçîâàíèåì óãëåðîä-

ñîäåðæàùèõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ìèíåðàëü-

íîãî ñûðüÿ, ïðåäîñòàâëåííûõ Èíñòèòóòîì ãåîõè-

ìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ ÐÀÍ: ÷åðíûå

ñëàíöû (Ñ×Ñ-1 è ÑËã-1), çîëà áóðîãî óãëÿ ÊÀÒÝ-

Êà (ÇÓÊ-1), çîëà óãëÿ óíîñà (ÇÓÊ-2), çîëà áóðîãî

óãëÿ Àçåÿ (ÇÓÀ-1). Ñîäåðæàíèå óãëåðîäà â ñòàí-

äàðòíûõ îáðàçöàõ ñîñòàâëÿëî îò 1,3 äî 5,3 %.

Âëèÿíèå óãëåðîäà, ñîäåðæàùåãîñÿ â ìàòðèöå

âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ïðîá, íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ

èññëåäîâàëè ïóòåì âíåñåíèÿ èçâåñòíîãî ñîäåðæà-

íèÿ Sc â ïðîáó íåäîæîãà óãëÿ îáúåìîì 50 ñì3 ñ ñî-

äåðæàíèåì óãëåðîäà äî 87 %. Íåäîæîã áûë ïîëó-

÷åí ïðè ôðàêöèîíèðîâàíèè çîëû óãëÿ. Ðàñòâîð

Sc2O3 (÷) â àçîòíîé êèñëîòå çàäàííîé êîíöåíòðà-

öèè âíîñèëè â ïðîáû ïîñðåäñòâîì ïðîïèòêè ñ ñî-

îòíîøåíèåì Ò:Æ = 1:1. Ïîñëå ãîìîãåíèçàöèè ïå-

ðåìåøèâàíèåì ïðîáû âûñóøèâàëè äî ïîñòîÿí-

íîé ìàññû ïðè òåìïåðàòóðå 30 °C. Îáðàçöû äëÿ

àíàëèçà ïîäâåðãàëè àêòèâàöèè è ñðàâíèâàëè
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âíåñåííîå êîëè÷åñòâî Sc ñ ðåçóëüòàòàìè ÈÍÀÀ,

îñíîâàííûìè íà ãðàäóèðîâêå ïî áåçóãëåðîäíûì

îáðàçöàì OREAS. Èñõîäíîå ñîäåðæàíèå Sc â îá-

ðàçöàõ íåäîæîãà óãëÿ ó÷èòûâàëè ñ ïîìîùüþ

ïðåäâàðèòåëüíîé àêòèâàöèè.

Îáñóæäåíèå ðåçóëüòàòîâ

Âçàèìíîå ðàñïîëîæåíèå àìïóëüíîãî êàëè-

ôîðíèåâîãî èñòî÷íèêà íåéòðîíîâ è îáðàçöîâ â

àêòèâàöèîííûõ êàíàëàõ ïðèâîäèò ê íåîäíîðîä-

íîñòè óñëîâèé àêòèâàöèè (ñì. ðèñ. 1), ÷òî ìîæåò

çàòðóäíèòü ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ äëÿ ñòàíäàðò-

íîãî è èññëåäóåìîãî îáðàçöîâ ïðè îäíîâðåìåí-

íîé àêòèâàöèè â ðàçëè÷íûõ ïîçèöèÿõ. Àêòèâà-

öèÿ àëþìîñèëèêàòíûõ îáðàçöîâ ñ âíåñåííûì

âíóòðåííèì ñòàíäàðòîì â âèäå ðàñòâîðà La ïî-

çâîëèëà ïîëó÷èòü ðàñïðåäåëåíèå òåïëîâûõ íåé-

òðîíîâ âíóòðè àêòèâàöèîííûõ êàíàëîâ (òàáë. 3).

Âèäíà ÿâíî âûðàæåííàÿ çàâèñèìîñòü âåëè÷èíû

ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ îò ãëóáèíû ïîëîæå-

íèÿ îáðàçöà â êàíàëå, ïðè ýòîì ðàçëè÷èÿ â âåëè-

÷èíå ïîòîêà äëÿ ïîçèöèé íà îäíîì óðîâíå â ðàç-

íûõ êàíàëàõ íå ïðåâûøàþò ïîãðåøíîñòü èçìå-

ðåíèÿ (ñì. òàáë. 3). Äëÿ ó÷åòà âûÿâëåííîé íåîä-

íîðîäíîñòè ââîäèëè êîýôôèöèåíò êîððåêöèè Kô,

ïðåäñòàâëÿþùèé ñîáîé îòíîøåíèå ïëîòíîñòè ïî-

òîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ â ïîçèöèè àêòèâàöèè

àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöà ê ïëîòíîñòè ïîòîêà â ïî-

çèöèè àêòèâàöèè ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà.

Ïðè îáëó÷åíèè óãëåðîäñîäåðæàùåé ïîðîäû

ïîòîêîì íåéòðîíîâ îò 252Cf â îáðàçöå ïàðàëëåëü-

íî ïðîòåêàþò ìíîãî÷èñëåííûå ðåàêöèè çàõâàòà

ïðåèìóùåñòâåííî òåïëîâûõ íåéòðîíîâ ÿäðàìè

ðàçëè÷íûõ ýëåìåíòîâ. Íà ðèñ. 2 ïðèâåäåíû ãàì-

ìà-ñïåêòðû ãðàôèòèçèðîâàííîãî êàëüöèôèðà

(îáðàçåö ÀÐ-22/4) äî, ÷åðåç 300 ñ è ÷åðåç 24 ÷ ïî-

ñëå íåäåëüíîãî îáëó÷åíèÿ èçîòîïîì 252Cf. Â ñïåê-

òðå ïîñëå àêòèâàöèè ïðèñóòñòâóþò êàê ãàììà-ëè-

íèè ðàäèîíóêëèäîâ, îáðàçîâàâøèõñÿ ïðè âçàèìî-

äåéñòâèè ýëåìåíòîâ îáðàçöà ñ ïîòîêîì íåéòðîíîâ

(24Na, 42K, 46Sc, 56Mn, 140La, 153Sm, 152mEu, 165Dy,
187W), òàê è ëèíèè åñòåñòâåííûõ ðàäèîàêòèâíûõ

ýëåìåíòîâ, ñîäåðæàâøèõñÿ â îáðàçöå èçíà÷àëüíî

(40K, 208Ta, 214Bi, 214Pb, 212Pb è äð.). Îäíàêî ïðè-

ìåíåíèå ïîëóïðîâîäíèêîâîãî äåòåêòîðà ñ âûñî-

êîé ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòüþ ïîçâîëÿåò îòäå-

ëèòü ãàììà-ëèíèè îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ è

îñóùåñòâèòü ìíîãîýëåìåíòíûé àíàëèç ìåòîäîì

ÈÍÀÀ.

Ñîäåðæàíèÿ ýëåìåíòîâ îïðåäåëÿëè ïî ãðà-

äóèðîâî÷íûì çàâèñèìîñòÿì, ïîñòðîåííûì ñ èñ-

ïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñîñòàâà ìè-

íåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS (ðèñ. 3). Ïîëó÷åííûå

çàâèñèìîñòè îïèñûâàþòñÿ ëèíåéíûìè ôóíêöèÿ-

ìè íà âñåì èññëåäîâàííîì äèàïàçîíå ñîäåðæà-

íèé àíàëèòîâ.

Èñïîëüçîâàííûå ñòàíäàðòíûå îáðàçöû

OREAS ïðàêòè÷åñêè íå ñîäåðæàò óãëåðîäà. Ðàç-

ëè÷èå â ìàêðîýëåìåíòíîì ñîñòàâå ñòàíäàðòíîãî è

àíàëèçèðóåìîãî îáðàçöîâ ñïîñîáíî ïðèâåñòè ê

âîçíèêíîâåíèþ ñèñòåìàòè÷åñêèõ ïîãðåøíîñòåé

ïðè ïðîâåäåíèè ÈÍÀÀ. Â ÷àñòíîñòè, ïðè âíåñå-

íèè â çîíó àêòèâàöèè ìàòåðèàëà, ñîäåðæàùåãî

áîëüøîå êîëè÷åñòâî óãëåðîäà, ïîñëåäíèé ìîæåò

âûñòóïèòü â êà÷åñòâå äîïîëíèòåëüíîãî çàìåäëè-

òåëÿ íåéòðîíîâ. Ýíåðãèÿ íåéòðîíîâ áóäåò ñíè-
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Òàáëèöà 2. Ñîäåðæàíèå îïðåäåëÿåìûõ ýëåìåíòîâ â ñòàíäàðòíûõ îáðàçöàõ ìèíåðàëüíîãî ñûðüÿ OREAS, ã/ò

Table 2. Content of determined elements in certified reference materials of OREAS mineral raw materials, ppm

Íîìåð

îáðàçöà
Òèï ðóäû Sc La Sm Eu Dy Au

45 Ëàòåðèòîâàÿ 57,0 ± 6,0 12,4 ± 0,9 2,5 ± 0,2 0,65 ± 0,08 2,42 ± 0,18 0,041 ± 0,002

100à Óðàíîíîñíàÿ — 260 ± 13 23,6 ± 0,7 3,71 ± 0,36 23,2 ± 0,9 —

102à Óðàíîíîñíàÿ — 323 ± 16 24,7 ± 1,3 3,89 ± 0,35 18,1 ± 1,0 —

147 Ïåãìàòèòîâàÿ Li-Nb-Sn 10,7 ± 0,8 663 ± 47 48,7 ± 1,5 10,4 ± 0,8 9,2 ± 1,1 0,172 ± 0,010

148 Ïåãìàòèòîâàÿ Li-Nb-Sn 8,2 ± 0,6 446 ± 28 34,2 ± 0,9 7,54 ± 0,46 6,66 ± 0,93 0,098 ± 0,009

197 Co-Ni-Sc ëàòåðèò 205 ± 6 7,55 ± 0,57 3,1 ± 0,3 — — —

198 Co-Ni-Sc ëàòåðèò 591 ± 11 8,4 ± 1,0 3,7 ± 0,2 — 2,69 ± 0,15 —

252b Îêñèäíàÿ çîëîòàÿ 16,4 ± 1,2 48,7 ± 2,6 8,2 ± 0,4 1,98 ± 0,14 4,87 ± 0,17 0,837 ± 0,028

460 Êàðáîíàòèòîâàÿ ÐÇÝ-Nb 27,9 ± 1,2 1369 ± 75 107 ± 3 22,7 ± 0,9 19,8 ± 0,8 —

463 Êàðáîíàòèòîâàÿ ÐÇÝ-Nb 66,0 ± 4,3 4966 ± 139 538 ± 11 115 ± 4 70,0 ± 3,3 —

Òàáëèöà 3. Ðàñïðåäåëåíèå ïîòîêà òåïëîâûõ íåéòðîíîâ

â àêòèâàöèîííîé çîíå, ïîëó÷åííîå ñ ïîìîùüþ àêòèâàöèè

ëàíòàíñîäåðæàùèõ èíäèêàòîðîâ

Table 3. Thermal neutron flux distribution in the activa-

tion zone obtained by activation of lanthanum-containing

indicators

Ïîçèöèÿ
Ô

th
, 108

íåéòð/ñ
Ïîçèöèÿ

Ô
th

, 108

íåéòð/ñ

Ô
th

ñðåäíåå,

108 íåéòð/ñ

À6 1,03 ± 0,09 Ã6 0,99 ± 0,08 1,01 ± 0,08

À5 1,68 ± 0,15 Ã5 1,54 ± 0,13 1,61 ± 0,14

À4 1,94 ± 0,15 Ã4 1,82 ± 0,17 1,88 ± 0,16

À3 2,30 ± 0,18 Ã3 2,22 ± 0,19 2,26 ± 0,19

À2 2,37 ± 0,19 Ã2 2,23 ± 0,18 2,30 ± 0,19

À1 2,12 ± 0,18 Ã1 2,14 ± 0,19 2,13 ± 0,18



æàòüñÿ çà ñ÷åò àêòîâ óïðóãîãî ðàññåÿíèÿ íà ÿäðàõ

óãëåðîäà. Äëÿ îöåíêè ýòîãî ïîòåíöèàëüíîãî ýô-

ôåêòà ïðîâåðèëè êîððåêòíîñòü ïîëó÷åííûõ ãðà-

äóèðîâî÷íûõ çàâèñèìîñòåé ñ èñïîëüçîâàíèåì

ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ çîë áóðîãî óãëÿ (òàáë. 4) è

÷åðíûõ ñëàíöåâ (òàáë. 5) ñ ñîäåðæàíèåì óãëåðîäà

îò 1,3 äî 5,3 %. Â çîíó àêòèâàöèè, â îäèí èç êàíà-

ëîâ, âíîñèëè 6 îáðàçöîâ îáúåìîì 50 ñì3 êàæäûé.

Ïðîâåäåííûå èçìåðåíèÿ ïîêàçàëè, ÷òî îòêëîíå-

íèå ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ïàñïîðòíûõ çíà÷åíèé

äëÿ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ íå ïðåâûøàåò îøèáêè

èçìåðåíèÿ (ñì. òàáë. 4, 5). Â ñîîòâåòñòâèè ñ ðóêî-

âîäñòâîì [31] áûë ðàññ÷èòàí ñòàòèñòè÷åñêèé êðè-

òåðèé En-score:

E
C C

U C U
n

i cert

i cert

�

�

�( )

,
2 2

(5)

ãäå Ci — ñîäåðæàíèå àíàëèòà ïî äàííûì ÈÍÀÀ,

ã/ò; Ccert — ñåðòèôèöèðîâàííîå ñîäåðæàíèå àíà-

ëèòà â ñòàíäàðòíîì îáðàçöå, ã/ò; U(Ci) — ðàñøè-

ðåííàÿ íåîïðåäåëåííîñòü ðåçóëüòàòà îïðåäåëå-

íèÿ àíàëèòà, ã/ò; Ucert — ðàñøèðåííàÿ íåîïðåäå-

ëåííîñòü ñåðòèôèöèðîâàííîãî çíà÷åíèÿ, ã/ò.

Ðàáîòà ëàáîðàòîðèè îöåíèâàåòñÿ êàê óäîâëå-

òâîðèòåëüíàÿ, åñëè En-score � ±2. Äàííîìó êðè-

òåðèþ íå óäîâëåòâîðÿåò òîëüêî ïîëó÷åííîå ñî-

äåðæàíèå Sm äëÿ îáðàçöà ÇÓÊ-2 (ñì. òàáë. 4).

Ïîñêîëüêó àíàëèç ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ñ ñî-

äåðæàíèåì óãëåðîäà äî 5,3 % íå âûÿâèë çíà÷èìî-

ãî ðàñõîæäåíèÿ ìåæäó ðåçóëüòàòàìè, ïîëó÷åííû-

ìè ìåòîäîì ÈÍÀÀ, è àòòåñòîâàííûìè ñîäåðæà-

íèÿìè ýëåìåíòîâ, áûëà ïðîâåäåíà äîïîëíèòåëü-

íàÿ ïðîâåðêà ïðàâèëüíîñòè ìåòîäà äëÿ ïðîá ñ

âûñîêèì ñîäåðæàíèåì óãëåðîäà. Â ïðîáàõ íåäî-

æîãà óãëÿ, ñîäåðæàùèõ äî 87 % óãëåðîäà, ñ âíå-

ñåííûì èçâåñòíûì ñîäåðæàíèåì Sc îïðåäåëÿëè

Sc ïî ïîëó÷åííîé ðàíåå ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñè-

ìîñòè (ñì. ðèñ. 3). Ïðîâåäåííîå ñðàâíåíèå òàêæå

íå âûÿâèëî çíà÷èìîãî âëèÿíèÿ óãëåðîäà, ñîäåð-

æàùåãîñÿ â íåäîæîãå, íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ

(òàáë. 6). Òàêèì îáðàçîì, ìåòîä ïîçâîëÿåò îïðå-

äåëÿòü ìèêðîýëåìåíòû â âûñîêîóãëåðîäèñòûõ

ãðàôèòîíîñíûõ îáúåêòàõ áåç ïðåäâàðèòåëüíîãî

îïðåäåëåíèÿ ñîäåðæàíèÿ óãëåðîäà â îáðàçöå è

ñîçäàíèÿ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ñîîòâåòñòâóþùå-

ãî ñîñòàâà.

Ïîëó÷åííûå çíà÷åíèÿ Cmin ïîçâîëÿþò îïðå-

äåëÿòü ñîäåðæàíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ýëå-

ìåíòîâ â ïðèðîäíûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ îáúåê-

òàõ íà óðîâíå íèæå êëàðêà, çà èñêëþ÷åíèåì Au è

Ce (òàáë. 7). Ïðè íåîáõîäèìîñòè ìîæíî äîïîëíè-

òåëüíî ñíèçèòü çíà÷åíèÿ Cmin ïóòåì óâåëè÷åíèÿ

âðåìåíè èçìåðåíèÿ, à äëÿ äîëãîæèâóùåãî èçîòî-

ïà 46Sc — çà ñ÷åò ñóùåñòâåííîãî óâåëè÷åíèÿ âðå-

ìåíè àêòèâàöèè, âïëîòü äî 3 – 4 íåäåëü.

Ìåòîä ÈÍÀÀ áûë îïðîáîâàí ïðè èññëåäîâà-

íèè ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà

Äàëüíåãî Âîñòîêà: åñòü äàííûå î ïðèñóòñòâèè

áëàãîðîäíûõ è ðåäêîçåìåëüíûõ ìåòàëëîâ â âûñî-

êîóãëåðîäèñòûõ ïîðîäàõ ñåâåðíîé îêðàèíû Õàí-

êàéñêîãî òåððåéíà (Ïðèìîðñêèé êðàé) [34]. Ïðî-

âåäåííûå èçìåðåíèÿ íå âûÿâèëè ïîâûøåííûõ

ñîäåðæàíèé, íî ïîçâîëèëè äîñòîâåðíî îïðåäå-

ëèòü Sc, La, Sm, Eu, Dy è Au íà óðîâíå, ñîïîñòà-

âèìîì ñ èõ ñðåäíèìè ñîäåðæàíèÿìè äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ è áóðûõ óãëåé (òàáë. 8). Îòíîñèòåëüíàÿ

ïîãðåøíîñòü îïðåäåëåíèÿ ýëåìåíòîâ ðàçëè÷àåò-
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Ðèñ. 2. Ãàììà-ñïåêòðû ãðàôèòèçèðîâàííîãî êàëüöèôè-

ðà: ÷åðíûé — ïåðåä îáëó÷åíèåì, ãàììà-ôîí îò åñòåñòâåí-

íûõ ðàäèîíóêëèäîâ â îáðàçöå; êðàñíûé — ÷åðåç 300 ñ; ñè-

íèé — ÷åðåç 24 ÷ ïîñëå íåäåëüíîãî îáëó÷åíèÿ êàëèôîðíè-

åâûì èñòî÷íèêîì

Fig. 2. Gamma spectrum of graphitized calciphire: black —

before irradiation, gamma background from natural radio-

nuclides in the sample; red — 300 s after one week of irradi-

ation from 252Cf; blue — 24 h after one week of irradiation

from 252Cf
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Ðèñ. 3. Ãðàäóèðîâî÷íûå ãðàôèêè äëÿ îïðåäåëåíèÿ Sc,

La, Sm è Eu, ïîñòðîåííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì ñòàíäàðòíûõ

îáðàçöîâ ñîñòàâà, íå ñîäåðæàùèõ óãëåðîä (â ëîãàðèôìè-

÷åñêîì ìàñøòàáå)

Fig. 3. Set of calibration curves for Sc, La, Sm, and Eu de-

termination obtained using the certified reference materials

free of carbon (logarithmic scale)



ñÿ äëÿ ðàçíûõ îáðàçöîâ (ñì. òàáë. 8) è çàâèñèò îò

èíòåíñèâíîñòè ôîíà, âðåìåíè ýêñïîçèöèè, íàëè-

÷èÿ èëè îòñóòñòâèÿ èíòåðôåðèðóþùèõ ýëåìåí-

òîâ è ò.ä. Îòíîñèòåëüíóþ ïîãðåøíîñòü ðàññ÷èòû-

âàëè â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå ñ ïîìîùüþ ïðî-

ãðàììû «Ãàììà-àíàëèçàòîð äëÿ ÏÏÄ».

Ïîñêîëüêó èññëåäóåìûå îáðàçöû ãðàôèòîíîñ-

íûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä ìîãóò áûòü ïðåä-

ñòàâëåíû ìàòåðèàëîì ðàçíîé ñòåïåíè êðóïíîñòè

è ïëîòíîñòè, âàæíûì ýòàïîì ÿâëÿåòñÿ îöåíêà

âëèÿíèÿ äàííûõ ôàêòîðîâ íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ.

Ðåçóëüòàòû àíàëèçà ìåòàìîðôèòîâ â âèäå ïëà-

ñòèíû, ðàçäðîáëåííîãî ìàòåðèàëà (0,63 – 2,0 ìì)

è èçìåëü÷åííîãî ìàòåðèàëà (ìåíüøå 0,63 ìì)

ïðèâåäåíû â òàáë. 9. Ñíèæåíèå òî÷íîñòè ðåçóëü-

òàòîâ â òàáë. 9 ïî ñðàâíåíèþ ñ òàáë. 8 âûçâàíî

óìåíüøåíèåì íàâåñêè îáðàçöîâ, â êîòîðûõ ïðî-

âîäèëè îïðåäåëåíèå. Ïîëó÷åííûå ðåçóëüòàòû íå

âûÿâèëè çíà÷èìîé çàâèñèìîñòè äàííûõ ÈÍÀÀ

ïî ñîäåðæàíèþ ÐÇÝ îò ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè

èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ. Äëÿ áîëüøèíñòâà îáðàç-

öîâ ïîñëå ðàçäåëåíèÿ è èñòèðàíèÿ îòêëîíåíèå

ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò èñõîäíîãî çíà÷åíèÿ íå

ïðåâûñèëî 25 %. Ðàçáðîñ äàííûõ, ïî-âèäèìîìó,

îïðåäåëÿåòñÿ â îñíîâíîì âåùåñòâåííî-ñòðóêòóð-

íîé íåîäíîðîäíîñòüþ ñàìèõ îáðàçöîâ. Ðàçëè÷èå

â èñòèðàíèè ïðîá ïåðåä àíàëèçîì äî ìåëêîé èëè

òîíêîé ôðàêöèè íå îêàçûâàëî ñóùåñòâåííîãî

âëèÿíèÿ íà ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ.

Â ðàáîòå Çèíîâüåâà è äð. [35] ïðåäñòàâëåíû

äàííûå ÈÍÀÀ, ïîëó÷åííûå äëÿ äóáëèêàòîâ îá-

ðàçöîâ ìåòàìîðôèòîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì ðåàêòîðà

ÂÂÐ-Ì â Ïåòåðáóðãñêîì èíñòèòóòå ÿäåðíîé ôè-

çèêè èì. Á. Ï. Êîíñòàíòèíîâà. Íà îñíîâàíèè

ïðèâåäåííûõ äàííûõ ìû ñðàâíèëè ðåçóëüòàòû

îïðåäåëåíèÿ ñòðàòåãè÷åñêè âàæíûõ ìåòàëëîâ â

ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà

Äàëüíåãî Âîñòîêà äëÿ äâóõ ðàçëè÷íûõ âàðèàíòîâ

ÈÍÀÀ (ðåàêòîðíîãî è ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷-

íèêîì 252Cf): äëÿ áîëüøèíñòâà ýëåìåíòîâ íàøè

äàííûå õîðîøî ñîãëàñóþòñÿ ñ ïîëó÷åííûìè â

ÏÈßÔ (òàáë. 10) çà èñêëþ÷åíèåì ðåçóëüòàòà îï-

ðåäåëåíèÿ çîëîòà. Ïî âñåé âèäèìîñòè, òàêîå ðàñ-

õîæäåíèå ñâÿçàííî ñ êðàéíå íåîäíîðîäíûì ðàñ-
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Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ çîë áóðîãî óãëÿ Èíñòèòóòà ãåîõèìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã/ò

Table 4. INAA results for the certified reference materials of lignite ash by the A. P. Vinogradov Institute of Geochemistry SB

RAS, ppm

Ýëå-

ìåíò

Àçåÿ (ÇÓÀ-1) ÊÀÒÅÊà (ÇÓÊ-1) ÊÀÒÅÊà (ÇÓÊ-2)

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Sc 27 ± 5 30,4 ± 2,3 0,618 11 ± 1 11,4 ± 1,5 0,222 8,6 ± 0,9 9,4 ± 1,0 0,595

La 70 ± 10 70,0 ± 3,8 0,000 20 ± 3 22,8 ± 2,8 0,682 20 ± 2 21,5 ± 1,8 0,557

Sm 15* 16,2 ± 0,4 3,000 4,1 ± 0,5 4,0 ± 0,2 –0,186 3,2 ± 0,2 2,6 ± 0,2 –2,121

Eu 2,6* 2,2 ± 0,2 –2,000 0,9 ± 0,1 0,9 ± 0,1 0,000 0,8 ± 0,2 0,6 ± 0,1 –0,894

Dy — 14,8 ± 0,6 — 3,8* 3,6 ± 0,2 –0,055 2,7 ± 0,2 2,3 ± 0,2 –1,414

* Çíà÷åíèÿ áåç ïîãðåøíîñòè — îðèåíòèðîâî÷íûå.

Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ ÷åðíûõ ñëàíöåâ Èíñòèòóòà ãåîõèìèè èì. À. Ï. Âèíîãðàäîâà ÑÎ

ÐÀÍ, ã/ò

Table 5. INAA results for certified reference materials of black shales from the A. P. Vinogradov Institute of Geochemistry SB

RAS, ppm

Ýëåìåíò

ÑËã-1 Ñ×Ñ-1À

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Àòòåñòîâàííîå

ñîäåðæàíèå
ÈÍÀÀ En-score

Sc 20 ± 3 19,7 ± 2,4 –0,078 23 ± 4 19,3 ± 1,4 –0,873

La 28 ± 5 27,3 ± 4,8 –0,101 30 ± 5 29,5 ± 2,4 –0,090

Sm 5,4 ± 0,8 4,6 ± 0,5 –0,848 5,7 ± 0,9 4,9 ± 0,4 –0,812

Eu 1,2 ± 0,2 1,2 ± 0,4 0,000 1,2 ± 0,2 1,2 ± 0,1 0,000

Au 2,5 ± 0,3 2,42 ± 0,33 –0,179 0,10 ± 0,02 0,12 ± 0,05 0,371

Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ Sc ìåòîäîì «ââåäå-

íî – íàéäåíî» â âûñîêîóãëåðîäèñòûõ îáðàçöàõ

Table 6. Results of Sc determination in high-carbon under-

burning coal samples by the spike recovery test

Íîìåð

îáðàçöà

Ââåäåíî

Sc, ìã

Íàéäåíî Sc, ìã

(ðåçóëüòàòû ÈÍÀÀ)
En-score

1 0,300 ± 0,022 0,376 ± 0,079 0,732

2 0,600 ± 0,043 0,61 ± 0,19 0,051

3 0,900 ± 0,076 0,85 ± 0,17 –0,269

4 1,200 ± 0,095 1,09 ± 0,18 –0,540



ïðåäåëåíèåì äàííîãî ìåòàëëà â ïðèðîäíûõ îáú-

åêòàõ. Ñëåäóåò îòìåòèòü, ÷òî óñòàíîâêà ÈÍÀÀ ñ

ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ 252Cf ïî-

çâîëÿåò îáëó÷àòü îáðàçöû îáúåìîì 50 – 100 ñì3,

÷òî îáåñïå÷èâàåò âûñîêóþ ïðåäñòàâèòåëüíîñòü

ïðîáû è ìîæåò ìèíèìèçèðîâàòü îøèáêó, ñâÿçàí-
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Òàáëèöà 7. Ïðåäåëû îáíàðóæåíèÿ ðÿäà ýëåìåíòîâ ìåòîäîì ÈÍÀÀ ñ èñòî÷íèêîì íåéòðîíîâ 252Cf

Table 7. The detection limits for the elements determined by INAA with 252Cf neutron source

Ýëåìåíò C
min

, ã/ò
Êëàðê äëÿ áóðûõ

óãëåé*, ã/ò [32]

Êëàðê äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ, ã/ò [32]

Êëàðê äëÿ êîíòèíåíòàëüíîé

êîðû, ã/ò [33]

Au 0,05 ± 0,01 0,0030 ± 0,0006 0,0076 ± 0,0039 1,5

Sc 3,1 ± 0,5 4,1 ± 0,2 11,0 ± 0,5 14,0

La 1,0 ± 0,3 10,0 ± 0,5 28 ± 2 31,0

Ce 53 ± 16 22 ± 1 58 ± 6 63,0

Sm 0,12 ± 0,03 1,9 ± 0,1 4,6 ± 0,3 4,7

Eu 0,07 ± 0,02 0,50 ± 0,02 1,0 ± 0,4 1,0

Dy 1,6 ± 0,4 2,0 ± 0,1 2,7 ± 0,2 3,9

* Â äàííîì ñëó÷àå èìåþòñÿ â âèäó ñðåäíèå ìèðîâûå çíà÷åíèÿ ñîäåðæàíèÿ ìèêðîýëåìåíòîâ â ÷åðíûõ ñëàíöàõ è óãëÿõ.

Òàáëèöà 8. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ìåòàëëîâ ìåòîäîì ÈÍÀÀ â ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîäàõ þãà Äàëü-

íåãî Âîñòîêà, ã/ò

Table 8. Results of the element determination by INAA in graphite-bearing metamorphic rocks of the southern Far East,

ppm

Íîìåð

îáðàçöà
Ãîðíàÿ ïîðîäà Sc La Sm Eu Dy Au

1 Êâàðö-ñåðèöèò-ãðàôèòî-

âûé ñëàíåö (ÁÌ-23)

20,9 ± 0,6 22,7 ± 1,4 3,08 ± 0,14 1,30 ± 0,03 6,45 ± 0,52 <0,05

2 Áèîòèò-ãðàôèòîâûé

ãíåéñ (ÀÐ-22/3)

10,6 ± 0,4 31,2 ± 1,1 5,07 ± 0,18 1,60 ± 0,07 3,30 ± 0,30 <0,05

3 Ãðàôèòèçèðîâàííûé

êàëüöèôèð (îáðàçåö

ÀÐ-22/4)

17,7 ± 1,5 31,4 ± 2,6 5,18 ± 0,44 1,67 ± 0,14 2,94 ± 0,38 0,06 ± 0,02

4 Ãðàôèòèñòûé

êðèñòàëëîñëàíåö (ÀÐ-24)

14,2 ± 1,0 23,7 ± 1,0 5,34 ± 0,22 1,25 ± 0,07 3,27 ± 0,18 <0,05

5 Êëàðêè äëÿ ÷åðíûõ

ñëàíöåâ [29]

11,0 ± 0,5 28,0 ± 2,0 4,60 ± 0,30 1,00 ± 0,40 2,70 ± 0,20 0,0049 ± 0,0021

Ï ð è ì å ÷ à í è å. 1 — Áóðåéñêèé êðèñòàëëè÷åñêèé ìàññèâ, Õàáàðîâñêèé êðàé; 2 – 4 — Õàíêàéñêèé êðèñòàëëè÷åñêèé

ìàññèâ, Ëåñîçàâîäñêèé ãðàôèòîíîñíûé ðóäíûé ðàéîí, Ïðèìîðñêèé êðàé.

Òàáëèöà 9. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ÐÇÝ ìåòîäîì ÈÍÀÀ â îáúåìíîì îáðàçöå è â ðàçëè÷íîì ïî êðóïíîñòè ÷àñòèö ìàòå-

ðèàëå ãðàôèòîíîñíûõ ìåòàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà, ã/ò

Table 9. Results of the REE determination by INAA in a bulk sample of graphite-bearing metamorphic rocks from the Russi-

an South Far East and in particles of different sizes of, ppm

Íîìåð

îáðàçöà

Øèôð

îáðàçöà
Òèï îáðàçöà Sc La Sm Eu Dy

1 ÀÐ-24 Ïëàñòèíà 46 × 30 × 5 ìì 15,2 ± 3,2 24,8 ± 3,4 4,58 ± 0,31 1,45 ± 0,08 3,22 ± 0,23

2 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 16,1 ± 3,5 23,2 ± 2,8 5,21 ± 0,33 1,12 ± 0,12 3,02 ± 0,25

3 Ôð. –0,63 ìì 17,2 ± 4,1 21,8 ± 2,4 4,98 ± 0,36 1,21 ± 0,11 3,08 ± 0,25

4 ÀÐ-22/3 Ïëàñòèíà 50 × 25 × 5 ìì 15,2 ± 2,9 34,5 ± 3,4 5,23 ± 0,32 1,52 ± 0,12 3,12 ± 0,12

5 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 14,5 ± 3,2 32,1 ± 2,8 5,12 ± 0,29 1,23 ± 0,10 2,99 ± 0,15

6 Ôð. –0,63 ìì 12,3 ± 2,4 33,8 ± 3,1 5,25 ± 0,31 1,42 ± 0,12 3,56 ± 0,22

7 ÀÐ-22/4 Ïëàñòèíà 28 × 24 × 5 ìì 16,8 ± 1,5 28,9 ± 3,5 4,28 ± 0,42 1,56 ± 0,09 2,99 ± 0,18

8 Ôð. –2,0 – +0,63 ìì 14,2 ± 3,2 27,8 ± 2,2 5,41 ± 0,24 1,45 ± 0,08 3,12 ± 0,15

9 Ôð. –0,63 ìì 15,9 ± 2,4 29,8 ± 3,6 5,01 ± 0,28 1,66 ± 0,11 3,22 ± 0,18

Ï ð è ì å ÷ à í è å. 1, 4, 7 — ïëîòíàÿ ïîðîäà (ïëàñòèíêà) òèïîâîãî îáðàçöà; 2, 3, 5, 6, 8, 9 — çåðíîâîé ìàòåðèàë (ïîðîøêè)

îò äðîáëåíèÿ ïîðîäû, ôðàêöèè ðàññåâà.



íóþ ñ íåîäíîðîäíûì ðàñïðåäåëåíèåì îïðåäåëÿå-

ìîãî ýëåìåíòà â îáðàçöå.

Çàêëþ÷åíèå

Ìåòîä ÈÍÀÀ ñ ðàäèîíóêëèäíûì èñòî÷íèêîì
252Cf, íåñìîòðÿ íà íåâûñîêèé ïî ñðàâíåíèþ ñ

ÿäåðíûì ðåàêòîðîì ïîòîê íåéòðîíîâ, ïîçâîëÿåò

äîñòîâåðíî îïðåäåëÿòü íèçêèå ñîäåðæàíèÿ ñòðà-

òåãè÷åñêè âàæíûõ ðåäêîçåìåëüíûõ ýëåìåíòîâ

(Sc, La, Sm, Eu, Dy) íà óðîâíå, ñîïîñòàâèìîì ñ èõ

êëàðêàìè, â èññëåäîâàííûõ âûñîêîóãëåðîäèñòûõ

ãðàôèòîíîñíûõ îáðàçöàõ. Ñîäåðæàíèå óãëåðîäà

â îáðàçöå çíà÷èìî íå ñêàçûâàåòñÿ íà òî÷íîñòè

àíàëèçà. Êëþ÷åâûì ïðåèìóùåñòâîì ÈÍÀÀ ïðè

àíàëèçå òðóäíîðàñòâîðèìûõ óãëåðîäñîäåðæàùèõ

ìàòåðèàëîâ ÿâëÿåòñÿ íåðàçðóøàþùèé õàðàêòåð

ìåòîäà. Ïðåäëàãàåìûé ìåòîäè÷åñêèé ïîäõîä ïî-

çâîëÿåò îáîéòèñü áåç ñëîæíîé ïðîöåäóðû ðàçëî-

æåíèÿ îáðàçöà, îòäåëåíèÿ àíàëèòà è âíåñåíèÿ

ñâÿçàííûõ ñ ýòèì ïîãðåøíîñòåé. Âûÿâëåííîå â

õîäå èññëåäîâàíèÿ îòñóòñòâèå çíà÷èìîé çàâèñè-

ìîñòè ðåçóëüòàòîâ ÈÍÀÀ îò ñîäåðæàíèÿ óãëåðî-

äà, ïëîòíîñòè è êðóïíîñòè èññëåäóåìûõ îáðàçöîâ

ïîçâîëÿåò äîïîëíèòåëüíî óïðîñòèòü ïðîöåäóðó

ïðîáîïîäãîòîâêè è ñíèçèòü êîëè÷åñòâî íåîáõîäè-

ìûõ ñòàíäàðòíûõ îáðàçöîâ.

Ôèíàíñèðîâàíèå

Èññëåäîâàíèå âûñîêîóãëåðîäèñòûõ ïðîá ìå-

òîäîì ÈÍÀÀ âûïîëíåíî çà ñ÷åò ãîñóäàðñòâåííî-

ãî çàäàíèÿ Èíñòèòóòà õèìèè Äàëüíåâîñòî÷íîãî

îòäåëåíèÿ Ðîññèéñêîé Àêàäåìèè íàóê, òåìà

¹ 0205-2023-0002. Èçó÷åíèå ãðàôèòîíîñíûõ ìå-

òàìîðôè÷åñêèõ ïîðîä þãà Äàëüíåãî Âîñòîêà âû-

ïîëíåíî çà ñ÷åò ãðàíòà Ðîññèéñêîãî íàó÷íîãî

ôîíäà ¹ 23-17-00093.

Áëàãîäàðíîñòè

Àâòîðû âûðàæàþò áëàãîäàðíîñòü ä.ò.í.
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