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Исследованию микроэлементного со- 
става нефтей в последние годы уделя-
ется большое внимание. Соотношение 
ряда микроэлементов в нефти позволя-
ет получить информацию о природе ее 
происхождения, возрасте, миграцион-
ных процессах, и зачастую определяет 
стратегию разведки нефтяных место-
рождений [1, 2]. С другой стороны, ряд 
микроэлементов (V, Ni, Fe, As, Se и др.) 
даже в незначительных количествах на-
носит существенный вред технологиче-
скому оборудованию, вызывая корро-
зию и выход из строя основных узлов 

нефтеперерабатывающих установок, от-
равляет катализаторы переработки неф- 
тяного сырья, снижает качество товар-
ных нефтепродуктов. Кроме того, в свя-
зи со сжиганием большого количества 
нефтепродуктов повышается концентра-
ция элементов, входящих в состав неф-
тей в атмосфере. Ряд соединений микро-
элементов (V, Co, Ni, Cr, Mn, Cu, Zn, As, 
Se, Tl, F, Be, Cd, Hg, Pb, Sn, Mo) относят к 
высокотоксичным веществам, опасным 
как для окружающей среды, так и для 
здоровья человека, выбросы которых в 
атмосферу существенно осложняют эко-
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логическую обстановку в регионах неф- 
тедобычи.

Микроэлементы нефти  — элементы, 
присутствующие в нефти в количестве 
0,02—0,03% от общей ее массы. Обна-
ружено более 60 микроэлементов, боль-
шая часть которых представлена метал- 
лами. Для определения микроэлемент-
ного состава нефтей широко применя-
ются химические, физические и ядерно-
физические методы анализа [3—6].

Из числа физических методов для 
анализа нефтей широко применяются 
атомно-абсорбционная спектрометрия 
и атомно-эмиссионная спектроскопия, 
атомно-эмиссионная спектроскопия с ин- 
дуктивно-связанной плазмой, спектрофо- 
тометрия и рентгенофлуоресцентный ана- 
лиз [7—8].

В работе [9] показана возможность 
определения общего содержания вана-
дия и никеля, а также их термостабиль-
ных и летучих форм в образцах сырой 
нефти. В  работе [10] преведены дан-
ные по одновременному определению 
хрома и железа в образцах Венесуэль-
ской и Бразильской нефти. В работе [11] 
определяли содержание Cu, Fe и V в об-
разцах сырой нефти. Виейра и соавто-
ры [12] определяли ванадий и никель в 
64 образцах нефти Бразилии, отличаю-
щихся по плотности и вязкости.

Рентгенофлуоресцентный анализ (РФА) 
из-за недостаточной чувствительности 
метода для определения многих микро-
элементов в нефтепродуктах часто тре-
бует использования различных физи-
ческих и химических способов предва-
рительного концентрирования [13, 14]. 
В работе [15] предложен способ прямо-
го определения Ca, Fe, Ni и V в сырой 
нефти методом РФА. 

Основным достоинством физических 
методов является то, что они способны 
определять одновременно большое ко-
личество различных микроэлементов в 
широком диапазоне их концентраций.

Из числа ядерно-физических методов, 
наибольшее применение находит нейт- 
ронный активационный анализ (НАА) с 
применением ядерного реактора [16—
18].

Нейтронный активационный анализ 
является прямым методом определения 
элементов, однако требует тщательной 
подготовки образца сырой нефти и ее 
фракций [19, 20].

Преимуществом этого метода являет-
ся его высокая чувствительность, и воз-
можность одновременного определения 
широкого круга элементов из одной на-
вески. 

К настоящему времени с помощью 
реакторного нейтронного активацион-
ного анализа в нефтях месторождений 
мира выявлено более 26  элементов с 
пределом определения от 10–6  г/г до 
10–11  г/г. К  числу этих элементов отно-
сятся Na, V, Ni, Fe, Zn, Mn, As, Br Hg и др. 

Типичная методика реакторного НАА 
состоит из следующих операций:

•• Центрофугирование сырой нефти 
для удаления технических примесей и во-
дяных капель. Вес сырой нефти 1—10 г.

•• Коксование или озоление нефти.
•• Облучение золы или кокса в тече-

ние нескольких часов в канале реактора 
с плотностью потока нейтронов 1012  — 
1013 н/см2 · с.

•• Измерение наведенной активно-
сти пробы с помощью полупроводнико-
вого гамма спектрометра.

Следует отметить, что при озолении 
обычно происходит частичная потеря 
важных летучих компонент (V, As, Br Hg 
и др.) и возрастает возможность загряз-
нения пробы [21]. 

Таким образом, не менее важным 
является разработка методики анализа 
проб сырой нефти, что требуется нали-
чие охлаждаемого (до 60—70 °С) канала 
реактора и накладывает ограничения 
на массу пробы нефти и время ее об-
лучения. 
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В этой связи представляет интерес изу- 
чение возможностей определения мик- 
роэлементного состава нефтей с приме-
нением установок на базе радионуклид-
ных источников с выходом нейтронов 
109 —1010 н/с. Подобный выход можно 
обеспечить с применением сурьмяно-
бериллиевых и калифорниевых источ-
ников нейтронов. В пользу такого экспе-
римента говорит возможность анализа 
представительных навесок сырой нефти, 
длительного облучения и простота подго-
товки пробы к активации.

Авторы исследовали возможность оп- 
ределения микроэлементов в нефтях и 
нефтепродуктах с применением уста-
новки на базе мощного сурьмяно-бе-
риллиевого (124Sb-Be) источника нейт- 
ронов [18, 22, 23]. Установка состоит 
из бериллиевого блока  — конвертора 
нейтронов размером 300×300×300 мм 
в центре которого помещен источник 
сурьмы. Бериллиевый блок окружен гра-
фитовым замедлителем размером 700× 
×700×700 мм. Между бериллиевым бло-
ком и графитом имеется две горизон-

тальные щели, в  которые помещались 
кассеты из органического стекла объе- 
мом ~1000 см3, вмещающие 800—900 г 
нефти. Активность источника сурьмы-124 
составляла ~1000 К и, что обеспечивает 
выход нейтронов 1010  н/с и плотность 
потока нейтронов в зоне активации 
~107 н/см2 · с. 

В качестве образцов использовались 
пробы нефти и нефтепродуктов с извест-
ной концентрацией микроэлементов. 
Ввиду высокой активности источника 
сурьмы установка располагалась в за-
щитной камере при ядерном реакторе 
(рис. 1).

Измерения облученных образцов про- 
водилось с помощью полупроводниково-
го гамма спектрометра, включающего 
Ge(Li) детектор с чувствительным объе- 
мом 50 см3 и разрешением 2 кэВ на ли-
нии 1333 кэВ. Перед измерениями об-
разцы переливались в кассеты из орга-
нического стекла, имеющие вид полого 
цилиндра, которые плотно одевались на 
защитный кожух детектора. Время об-
лучения, остывания и измерения образ-

Рис. 1. Схема нейтронно-активационной установки: 1 — графитовый замедлитель; 2 — бериллие-
вый блок; 3 — контейнер с источником 124Sb; 4 — щель для активации образцов нефти; 5 — шток; 
6  — дозиметрический прибор; 7  — смотровое окно; 8  — бериллиевый цилиндр; 9  — защита из 
тяжелого бетона
Fig. 1. Neutron activation facility: 1—graphite decelerator; 2—beryllium block; 3—container with 124Sb 
source; 4—slot for oil activation; 5—rod; 6—dose meter; 7—viewport; 8—beryllium cylinder; 9—protection 
made of heavy concrete
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цов нефти составляло 48 ч, 5—7 ч и 1 ч, 
соответственно. 

По результатам измерений эталонов, 
в качестве которых использовались про-
бы нефти и водные растворы с известной 
концентрацией микроэлементов, были 
оценены пределы определения ряда ра- 

дионуклидов с относительно большим (бо- 
лее 2 ч) периодом полураспада.

Предел определения вычислялся по 
формуле [14, 18]:

L
S

S
Cф

П
эт

3

Рис. 2. Гамма-спектр пробы нефти, облученной с помощью сурьмяно-бериллиевого источника  
(tобл = 48 ч, tост = 5 ч, tизм = 1 ч)
Fig. 2. Gamma range of oil sample exposed to stibate–beryllium source (tex—48 h; tcool—5 h; tmeas—1 h) 

Элементы, определяемые в нефтях с применением установки  
с выходом нейтронов 1010 н/с
Elements identified in oil using facility with the neutron yield of 1010 n/s
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где Sп — площадь аналитического пика 
определяемого элемента за вычетом фо- 
на; SФ — площадь фона под аналитиче-
ским пиком; Сэт — концентрация опреде-
ляемого элемента в эталоне.

Как показали эксперименты с при-
менением подобной установки возмож-
но определение свыше 10 элементов по 
их долгоживущим нуклидам. Перечень 
этих элементов и их пределы определе-
ния приведены в таблице.

Предварительные эксперименты по-
казали также возможность успешного 
определения короткоживущих радионук- 
лидов в нефтях, прежде всего 52V, а так-
же 37S и 38Cl.

На рис. 2 приведен гамма-спектр об-
лученной на рассмотренной выше уста-
новке образца нефти.

Для определения элементного соста-
ва нефти разработан ряд нормативных 
документов: ГОСТ, UOP (Universal Oil Pro- 
ducts), ISO (Международная организа-
ция по стандартизации), ASTM (Амери-
канское общество испытания материа-
лов). Для анализа сырой нефти выбор 
стандартных методик весьма ограничен. 

Это связано, прежде всего, с  тем, что 
нефть является сложной многокомпонент-
ной системой, характеризуется разными 
величинами плотности и вязкости, раз-
нообразием форм входящих в ее состав 
элементов [24—26].

Оценка правильности и воспроизво-
димости анализа для нефтей выполня-
лась в соответствии с требованиями [24, 
27].

Аналогичные по чувствительности ре-
зультаты при микроэлементном анализе 
нефтей могут быть получены с приме-
нением установок на базе источников 
спонтанного деления (калифорний, 252Cf) 
c выходом нейтронов 109—1010  н/с. 
Преимуществом калифорниевых источ-
ников является относительно большой 
период полураспада 252Cf (Т≈2,6 г) и от-
сутствие сопутствующего высокоэнерге-
тического гамма-излучения.

Приведенные результаты свидетель-
ствуют о принципиальной возможности 
применения установок на базе мощных 
источников нейтронов для определения 
содержания микроэлементов в нефтях и 
нефтепродуктах.
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Abstract. The microelement analysis of oils is a science-and-technology problem of current concern. 
Ratios of some microelements in oils provide information on the oil nature, age, migration and, often, 
govern development strategy selected for an oil reservoir. On the other hand, some microelements, even 
if present in small quantities, can essentially damage processing equipment, induce corrosion and break-
down of basic assemblies of oil refineries, poison catalytic agents and impoverish quality of marketable 
products. Furthermore, some compounds of microelements belong to highly toxic substances which are 
hazardous for the ecology and health while their emissions in the atmosphere greatly complicate envi-
ronmental situation in oil production regions. The microelement analysis of oil is carried out using chemi-
cal, physical and nuclear physics methods. Amongst the nuclear physics methods, the neutron activation 
analysis using nuclear reactors find the most often application. The advantage of this method is high 
sensitivity and feasible determination of many elements in a sample at the same time. The disadvantages 
can be described as the need of oil sample calcination and the presence of cooled channel of the reactor, 
which limits the analysis of crude oil samples. The authors of this article discuss applicability of the neu-
tron activation analysis of oil elements using plants based on powerful neutron sources. A stibate–beryl-
lium source (124Sb-Be) with the neutron yield of 1010 n/s was used as a source. Oil samples were placed 
in a slot between beryllium and graphite, in polyethylene cartridges with a capacity of 800–900 g. Exposed 
samples were processed on spectrometer facility based on semi-conductor Ge(Li) detector in special car-
tridges tightly put on the protection enclosure of the detector. The choice of the analysis times (periods 
of exposure, cooling and measurement) is governed by the required sensitivity, productivity and oil com-
position. The determination limits are obtained for 10 microelements based on long-lived isotopes in oil. 

Key words: oil microelements, neutron activation analysis, stibate—beryllium neutron source, semi-
conductor detector, measurement time, exposure time, cooling time, determination limits. 
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