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Аннотация: В настоящее время для анализа ионообменной смолы на золото и сопутству-
ющих элементов применяют химические, физико-химические и ядерно-физические ме-
тоды. В большинстве золотоперерабатывающих комбинатах мира применяют наиболее 
точный пробирный метод анализа золота. Несмотря на ряд преимуществ, данный метод 
является трудоёмким, долгим и затратным. В статье приведены результаты инструмен-
тального нейтронно-активационного анализа золота и сопутствующих элементов в ио-
нообменных смолах с  использованием радионуклидов с  различным временем жизни 
(короткоживущие и среднеживущие радионуклиды). Для определения содержания зо-
лота в ионообменных смолах в основном применяется классический — пробирный метод 
анализа. Найдены оптимальные условия облучения ионообменных смол с учетом меша-
ющего влияния мышьяка при определении содержания золота. В условиях проведения 
данного эксперимента порог чувствительности золота составил 0,3 — 0,5 г/т. Для актива-
ции смолы использовали нейтронно-активационную установку на калифорний — НАУ-К 
с потоком нейтронов 1·109 н/с. Ампульный источник — 252Cf с выходом 1·109 нейтр/с уста-
новлен в контейнере для хранения источника нейтронов. Инструментальный нейтронно-
активационный анализ с применением ампульных 252Cf — источников нейтронов имеет 
превосходство в таких аспектах, как экспрессность анализа, оперативность получаемой 
информации, низкие значения порога определяемых элементов и применимость в  за-
водских условиях. Разработана методика инструментального нейтронно-активационного 
анализа золота и сопутствующих элементов в ионообменных смолах по короткоживущим 
и среднеживущим радионуклидам.
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Введение
Анализ золота и сопутствующих эле-

ментов в ионообменной смоле необхо-
дим для контроля различных процессов 
технологии [1—3], а  также для  учета 
количества золота в  составе смолы, 
передаваемой между подразделени-
ями комбинатов [4—8]. Экспрессность 
и  оперативность пробирного метода 
не всегда соответствуют предъявляемым 
требованиям технологического контроля 
[9—12]. По этой причине исследование 
возможности и  разработка инструмен-
тального нейтронно-активационного 
анализа (ИНАА) золота и сопутствую-
щих элементов в ионообменных смолах 
является актуальной задачей аналитиче-
ской химии, ядерной физики и техноло-
гии [13—16]. 

Техника и методы эксперимента
Анализ золота и  примесных эле-

ментов в  ионообменной смоле марки 

D301G (Производства Китай) проведён 
ИНАА по  короткоживущим и  средне-
живущим радионуклидам (РН)  — 
197Au(n,n’γ) 197mAu и  197Au(n,γ)198Au, 
излучаемые гамма-кванты с  энергией 
278 кэВ и  412 кэВ. РН образуется 
при облучении смолы сплошным спек-
тром нейтронов 252Cf — источника ней-
тронов. Для активации ядер химиче-
ских элементов в  смоле использовали 
нейтронно-активационную установку 
на  калифорний  — НАУ-К с  потоком 
нейтронов 1·109 н/с (риc.  1). Ампуль-
ный источник — 252Cf с выходом 1·109 
нейтр/с установлен в контейнере для её 
хранения. Источник при помощи элек-
тромотора, управляемого с  пульта, 
устанавливается в  блоке облучения 
для проведения процесса облучений.

Для облучения проб использован 
плоскопараллельный полиэтиленовый 
контейнер диаметром 80  мм и  высо-
той 12 мм, куда помещается 70—75  г 
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воздушно-сухой смолы и  240—250  г 
набухшей смолы.

Обсуждение полученных результа-
тов. Найдены оптимальные режимы 
ИНАА золото в смоле. Предел обнару-
жения при  ИНАА проб (с  погрешно-
стью не  более 20  % отн.) массой 7  г, 
при  времени облучения 3  часа, осты-
вания 1  час, измерения 5—10  минут 
составляет 0,09  г/кг. Использование 
навески весом 75 г позволяет сократить 
время облучения вдвое и  увеличить 
производительность до  50—60 проб 
за смену.

Установлено, что содержание золота 
в смоле составляло от 0,02 г/кг до 10 г/
кг. Метод пробирного анализа пока-
зал, что навеска массой 5,0  г смолы 
(содержащая золото от 0,1 мг до 50 мг), 
используемая в  пробирной плавке, 
вполне достаточна при анализе золота 
в смоле [7]. 

При пробирном анализе смолы 
массой 60,0  г (сумма из  12 анализов 
при  использовании навески массой 
5,0  г) расхождение между результа-
тами составляло ±2  %. На  основании 
вышеизложенного можно сказать, что 
при пробирном анализе золота в смоле 
представительной навеской является 
5,0—7,0 г. 

Совпадение результатов анализа 
золота в  смоле с  пробирным анали-
зом и ИНАА в  интервале содержания 
золота 0,5—4,5 г/кг составляет не более 
8  %. Воспроизводимость результатов 
с  повторением четырехкратного ана-
лиза составляет не менее 2 %.

Сравнение результатов анализа 
золота в  смоле с пробирным методом 
приведено в табл. 1.

Одним из возможных вариантов экс-
прессного определения золота в смоле 
может быть метод, основанный на воз-
буждении изомерного состояния ядра 
золота 197Au(n,n’γ)197mAu. При  этом 
матрица из-за низких сечений актива-

ции нейтронами спектра деления прак-
тически не активируется. 

При больших энергиях (Е>1МэВ) 
падающих нейтронов становится воз-
можным их неупругое рассеяние  — 
(n,n’ γ). Возбуждённое ядро возвра-
щается в  основное энергетическое 
состояние, испуская γ-кванты. К таким 
радионуклидам относятся 197mAu  — 
(Т1/2=7,2 с) и 183m W- (T1/2=5,3 с).

Для экспрессного анализа по корот-
коживущим РН — (46mSc, 197mAu, 239Np, 
183mW с периодом полураспада 18,6 с, 
7,2  с, 23,5  мин, 5,3  с  соответственно 
в блоке облучения установки имеется 2 
канала. В режиме анализа по коротко-
живущим РН подача проб осуществля-
ется по  пневмотранспортному каналу 
сжатым воздухом от  компрессора, 
управляемого с пульта. Для увеличения 
отношения полезного сигнала к  фону 
предусмотрен вариант циклического 
облучения проб. 

Пробу насыщенной смолы всыпали 
в  цилиндрический полиэтиленовый 
контейнер многоразового использова-
ния диаметром 80 мм и высотой 12 мм, 
куда помещается 70—75  г воздушно-
сухой смолы. 

При разработке методик анализа 
золота и  конкретных элементов под-
бирали значения временных параме-
тров анализа, исходя из периода полу-
распада аналитического РН и степени 
мешающего влияния других РН. Для 
оптимизации значений длительности 
«остывания» в качестве основного кри-
терия использовалось значение предела 
обнаружения, вычисляемое по  фор-
муле:

	 φ= η2 /LD N 	 (1)

где η — значение измеряемого эффекта 
(счета импульсов) на единицу концен-
трации.

В табл. 2 приведены ядерно-физи-
ческие характеристики радионуклидов 
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и  оптимальные временные режимы 
при  анализе по  короткоживущим РН 
с  использованием 252Cf  — источника 
нейтронов (f = 1109 нейтр/с; tобл, tохл, tизм 

— время облучения, остывания и измере-
ния, соответственно; mобр —масса наве-
ски; Nц — число циклов или повторности 
облучения; LD — предел определения).

Риc. 1. Нейтронно-активационная установка на калифорний — НАУ-К с потоком 
нейтронов 1*109 н/с: 1 — 252Cf-источник нейтронов; 2 — проба; 3 — контейнер 
для хранения источника нейтронов; 4 — блок облучения; 5 — электромотор; 
6-пневмотранспортная система; 7 — компрессор; 8 — фильтр; 9 — свинцовый домик; 
10 — ППД, находящийся в сосуде Дьюара с жидким азотом; 11 — аналого-цифровой 
преобразователь; 12 — ПК и 13 — принтер
Fig. 1. Neutron activation unit at California-NAU — K with a neutron flux of 1*109 n/s:  
1 — 252Cf — neutron source; 2 — sample; 3 — container for storing the neutron source;  
4 — irradiation unit; 5 — electric motor; 6 — pneumatic transport system; 7 — compressor;  
8 — filter; 9 — lead house; 10 — PPD located in a Dewar vessel with liquid nitrogen;  
11 — analog-digital converter; 12 — PC and 13 — printer

Таблица 1 
Сравнение результатов, полученных с применением пробирного и ИНАА методов анализа 
золота в смоле
Comparison of the results obtained using assay and INAA methods of analysis of gold in 
resin

№
пробы

СAu, г/кг ∆C, %
Пробирный ИНАА

1 0,5 0,48 4,1
2 0,57 0,54 5,3
3 0,94 0,91 3,2
4 1,5 1,39 7,9
5 2,1 2,01 4,3
6 4,3 3,98 7,5
7 8,1 7,65 5,6
8 10,2 9,83 3,8
9 12,4 13,3 -7,2
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Исследованы факторы, влияющие 
на точность и нижнюю границу порога 
определения золота, такие как время 
облучения, остывания и  измерения, 
навеска пробы, влажность, представи-
тельность анализируемой навески, при-
сутствие побочных материалов (щепа, 
резина и др.), геометрические условия 
облучения, измерения и другие.

Пределы обнаружения и  пределы 
определения Au в  смоле рассчитано 
с использованием следующих соотно-
шений соответственно:

	 = ⋅min
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где Iф  — количество импульсов фона, 
Iпол — количество импульсов полезного 
сигнала; Cэт — концентрация эталона, г/т.

Нижний предел погрешности ана-
лизов для абсолютного метода расчета 
концентраций оценивался посредством 
расчета статистической погрешности 
площади пика с доверительной вероят-
ностью P = 95 %:
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где Nф  — площадь фона под пиком 
в  пределах его границ, N  — площадь 
полезного сигнала под пиком в преде-
лах его границ, n-число каналов, зани-
маемых пиком.

Для сравнения наиболее надёжными 
являются стандартные образцы горных 
пород и  руд (из-за отсутствуя стан-
дартного образца смолы), прошедшие 
государственную аттестацию, но даже 
в них содержания установлены с  точ-
ностью, которая и  определяет макси-
мально достижимую точность ИНАА 
золота при их использовании.

После облучения и  «остывания» 
пробы смолы извлекались из  кассеты 
и передавались на измерение, где уста-
навливались на детектор, обращённый 
к источнику нейтронов, лицевой сторо-
ной. Длительность измерения состав-
ляла 3600 с. 

Содержание золота в пробах смолы 
(г/т) найдено по формуле:

	 ⋅ ⋅
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где Iпр — число импульсов для пробы, 
имп/сек; Сэт — содержание золота в эта-
лоне, г/т; Рэт — вес эталона и пробы, 
г; Iэт — число импульсов для эталона, 
имп/сек, Рпр — вес пробы, г.

Найдены оптимальные условия облу-
чения ионообменных смол с  учётом 

Таблица 2 
Оптимальные условия ИНАА золота и сопутствующих элементов в ионообменной смоле
Optimal conditions for INAA of gold and related elements in ion exchange resin

Элемент → РН Т1/2 mобр, г tобл, tохл, tизм; с Nп LD, %

V → –52V 3,75 м 70 300—100—300 1 0,05
Cu → –66Cu 5,10 м 70 300—100—300 1 0,4
Se → 77mSe 17,5 с 7 60—2—60 10 0,03

Ag → 110Ag 24,4 с 7 60—2—60 10 0,06
W → 183mW 5,30 с 7 20—2—20 10 1,0
Au → 197mAu 7,20 с 250 40—5—40 5 0,4
Au → 197mAu 7,20 с 7 40—2—40 10 0,8
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мешающего влияния примесных эле-
ментов на  определение золота. В  этих 
условиях эксперимента порог определе-
ния золота составлял 0,3—0,5 г/т.

В смолах, гравиоконцентратах 
и  флотоконцентратах распределение 
золота неравномерно вследствие его 
неравномерного распределения в при-
родных образованиях.

Как показали эксперименты, в  ис- 
пользуемых каналах 252Cf — источника 
нейтронов плотность потока по высоте 
канала изменяется не  сильно. Гради-
ент потока составляет примерно 5  % 
на  10  см. В  этих условиях приме-
нен способ мониторирования потока 
нейтронов с  использованием трёх 
эталонных или контрольных проб, 
расположенных в  верхней, средней 
и  нижней частях канала. Этот под-
ход позволил контролировать неодно-
родность потока с точностью до 2 %. 
При  большем градиенте плотности 
потока целесообразно использование 
большего количества контрольных 
проб. В активной зоне, где происходит 
облучение образцов, помимо тепло-
вых нейтронов имеется некоторая 
доля быстрых нейтронов, вызываю-
щих пороговые реакции типа (n,n’γ), 
(n,γ) и др. В данном случае замеряется 
радиоактивность РН — 198Au, образу-
ющегося по  реакции радиационного 
захвата 197Au (n, γ)198Au. 

Для проведения анализов по средне-
живущим радионуклидам установлено 
8 вертикальных каналов. В  каждый 
канал размещаются в  количестве 11 
шт. плоские кассеты диаметром 80 мм 
и  высотой 12  мм. В  средней кассете 
с  пробами поток нейтронов, испуска-

емый 252Cf  — источником нейтро-
нов, имел максимальное значение, то 
есть 95 %, а в самых нижних кассетах 
с пробами поток нейтронов в два раза 
меньше и  составлял 50  %. Численное 
значение геометрических коэффициен-
тов менялось в пределах 0,5—0,95.

Результаты показали, что при облу-
чении пробы смолы массой 100—120 г 
потоком нейтронов в  1109 нейтр/с 
в течение 24 часов и при 9-ти дневном 
времени «охлаждения» предел обнару-
жения золота составляет 0,5 г/т.

Заключение
Таким образом установлено, что 

для  определения содержания золота 
в  ионообменных смолах в  условиях 
НГМК (методика выполнения изме-
рений массовой доля золота в  ионо-
обменной смолы пробирным мето-
дом  — МВИ Ц-21:2019), в  основном 
применяется классический пробирный 
метод анализа. Хотя данный метод 
имеет высокую точность, но  не  обла-
дает экспрессностью и оперативностью 
анализа.

Инструментальный нейтронно-
активационный анализ с применением 
ампульных 252Cf  — источника ней-
тронов имеет превосходство в  таких 
аспектах, как экспрессность анализа, 
оперативность получаемой информа-
ции, низкие значения порога опреде-
ляемых элементов и  применимость 
в  заводских условиях. На  основа-
нии проведённого исследования раз-
работана методика ИНАА золота 
и сопутствующих элементов в смолах 
по короткоживущим и среднеживущим 
радионуклидам.
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