
Введение
В сравнении с традиционно применяемым

классическим нейтронно�активационным анали�
зом полуабсолютный метод k0�стандартизации
или метод k0�ИНАА имеет целый ряд преиму�
ществ. Так, метод k0�стандартизации заслуживает
особого внимания при серийном определении боль�
шого числа элементов в пробах, когда использова�
ние эталонов для анализа требует больших затрат
труда и времени на различные подготовительные
операции, измерение активности либо когда этало�
ны отсутствуют вообще.

При использовании метода k0�ИНАА для опре�
деления элементного состава образцов отпадает
необходимость в многоэлементных стандартах,
как этого требует классический относительный
метод эталонов. Кроме того, этот метод обеспечи�
вает воспроизводимость результатов анализов и

точность на том же уровне, что и метод эталонов.
Особенно метод предпочтителен, когда интенсив�
ность активирующего излучения (поток нейтро�
нов) в одной серии анализов меняется от одного
облучения к другому. Даже с появлением самых
передовых ядерно�физических методов анализа
элементного состава различных материалов ней�
тронно�активационные методы анализа по�преж�
нему состоят в арсенале исследователей многих
стран мира. Основные работы, связанные с приме�
нением метода k0�ИНАА, публикуются в ряде
журналов, таких как Journal of Radioanalytical
and Nuclear Chemistry, Radiation Measurements и
Applied Radiation and Isotopes и др. [1–7].

В данной работе представлены результаты
адаптации метода k0�ИНАА на исследовательском
реакторе ИВГ.1М с использованием стандартных
образцов горных пород.
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Актуальность работы состоит во внедрении компараторного метода k0%стандартизации инструментального нейтронно%акти%
вационного анализа (k0%ИНАА) при проведении исследований на реакторе ИВГ.1М, что позволит расширить область его при%
менения. Метод k0%ИНАА характеризуется надежностью и технологичностью всех этапов анализа. При проведении исследова%
ний будет приобретен уникальный опыт адаптации прикладных методик.
Цель работы: адаптация k0%ИНАА для элементного анализа различных материалов при использовании исследовательского ре%
актора ИВГ.1М с учетом условий облучения, физических и технических особенностей реактора.
Методы исследования: компараторный метод k0%ИНАА; характеризация мест облучения в экспериментальном канале реакто%
ра ИВГ.1М (определение параметров  и f); выбор оптимальных режимов облучения образцов горных пород; подготовка и
облучение образцов горных пород в экспериментальном канале реактора ИВГ.1М; обработка и анализ экспериментальных дан%
ных.
Научная новизна. Апробирован метод на реакторе ИВГ.1М, определены характеристики поля нейтронов в экспериментальном
канале реактора ИВГ.1М для расчета концентрации элементов по методу k0%ИНАА.
Результаты. Определены концентрации элементов%аналитов в стандартных образцах горных пород методом k0%ИНАА. Иссле%
дованы поля тепловых и резонансных нейтронов на реакторе ИВГ.1М, рассчитаны значения параметров  и f для определения
концентрации по методу k0%ИНАА. Определено содержание элементов%аналитов в стандартных образцах горных пород, приве%
дены отношения расчетных и аттестованных значений концентраций элементов. Оценка точности анализа выражена в виде
Z%критерия и рассчитана для элементов аналитов. Для большинства аналитических результатов значения Z%критерия находить%
ся в пределах от 0 до 2. Таким образом, результаты элементного анализа показали хорошее согласие между аналитическими и
аттестованными значениями концентрации элементов%аналитов.
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лита, расчет погрешности, Z%критерий.



Экспериментальная часть
Полуабсолютный метод k0�ИНАА требует пред�

варительного знания некоторых характеристик по�
ля нейтронов для определения эффективного сече�
ния (n,) реакций на изотопах элементов�аналитов.
Это параметры, входящие в основное расчетное со�
отношение:  – коэффициент, определяющий сте�
пень отличия формы спектра надтепловых нейтро�
нов от идеального спектра Ферми, и f – отношение
теплового и надтеплового потоков в канале.

Характеристики поля нейтронов в месте облу�
чения образцов в экспериментальном канале реак�
тора ИВГ.1М определялись активационным мето�
дом с использованием активационных индикато�
ров (АИ). Исследования включали в себя следую�
щие этапы:
• подготовку АИ к облучению в реакторе;
• облучение АИ в реакторе;
• измерение гамма�спектра облученных АИ;
• измерение гамма�спектра образцовых источни�

ков и калибровку спектрометра;
• определение скорости реакции на изотопах АИ;
• расчет плотности потока тепловых нейтронов;
• расчет параметра поля надтепловых нейтронов

, определяющего степень отличия формы
спектра надтепловых нейтронов от идеального
1/Е�спектра;

• расчет отношения плотности потока тепловых
и надтепловых нейтронов f.
Параметр f был определен методом кадмиевого

отношения. Применение кадмиевого фильтра и
нескольких резонансных индикаторов позволило
выполнить одновременное определение параме�
тров f и . Были использованы наборы АИ, пере�
крывающие энергетический диапазон нейтронов
от 1,6 эВ (индий) до 6200 эВ (цирконий): Au, Cu,
In, Lu, Mn, Ru, Та, Zr [8–11].

Среднее значение параметра  по результатам
двух реакторных экспериментов составило 0,0038.
Среднее значение f составило приблизительно 41.

В качестве референсных материалов были вы�
браны стандартные образцы горных пород (СО)
[12–15], которые облучались в экспериментальном
канале реактора совместно с золотосодержащим

компаратором. Контейнер с образцами находился
на уровне центра активной зоны реактора.

Образцы, предназначенные для облучения в ре�
акторе, подвергались процедуре гомогенизации
(последовательное измельчение, размол, переме�
шивание, просеивание и сушка) и дальнейшей рас�
фасовке в полиэтиленовые пакеты.

Мощность реактора при облучении составила
0,3 МВт, время облучения – 4000 с.

После облучения образцы проб переупаковыва�
лись в «чистые» полиэтиленовые пакеты для изме�
рений. Измерение спектров гамма�излучения об�
разцов проводилось на многоканальном спектро�
метре с полупроводниковым детектором из особо
чистого германия через 1–3 сут., 6–9 сут. и 30 сут.
после окончания облучения. Экспозиция при из�
мерениях составила от 600 до 85 000 с.

Анализ результатов экспериментов
Концентрация элемента�аналита в анализируе�

мом образце определялась в соответствии с основ�
ным уравнением [16]:

(1)

где символы a и m относятся к элементу�аналиту в
образце и монитору соответственно; Ca, Cm – кон�
центрации элемента�аналита в образце и референ�
сного элемента монитора соответственно, мкг·г–1;
Np – площадь пика полного поглощения (ППП),
имп.; tс – время экспозиции, с; S – поправка, учи�
тывающая насыщение за время облучения, отн.
ед.; D – поправка, учитывающая распад радиоак�
тивного изотопа элемента�аналита за время «ох�
лаждения» tcool, отн. ед.; C – поправка, учитываю�
щая распад радиоактивного изотопа элемента�ана�
лита за время измерения, отн. ед.; W – масса образ�
ца (монитора), г; k0а – экспериментально опреде�
ленные константы для элемента�аналита и мони�
тора (для монитора из золота k0m=1) [17–19];
0,m, 0,a – физические константы, определяющие
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Рис. 1. Стандартные образцы горных пород и золотосодержащий компаратор

Fig. 1. Standard materials of rocks and gold%bearing comparator



отношение сечений для эпитепловых и тепловых
нейтронов для монитора и аналита соответственно
[17–19]; f – отношение потоков тепловых и эпите�
пловых нейтронов в местах облучения, отн. ед.
(для ИВГ.1М f=40); m, a – эффективность реги�
страции гамма�квантов радиоактивных изотопов
монитора и элемента�аналита, отн. ед.

Следующим этапом анализа был расчет по�
грешности результатов определения концентра�
ции элементов�аналитов. При этом решались сле�
дующие задачи:
• анализ и оценка погрешностей исходных вели�

чин, входящих в расчетные соотношения;
• оценка точности результата анализа с помощью

Z�критерия.
Расчет относительной погрешности определе�

ния концентрации элемента�аналита в образце
(Са) проводился в соответствии с [20–22]. Основ�
ные принципы методики расчета погрешности,
приведенной в [20]:
1) полная погрешность результата измерений

определяется как сумма случайной и система�
тической погрешностей, приведенных к одина�
ковой доверительной вероятности р=0,68;

2) закон распределения составляющих случайной
погрешности результата – нормальный;

3) закон распределения составляющих система�
тической погрешности – равномерный.
Полная погрешность результата рассчитыва�

лась исходя из погрешности сомножителей правой
части уравнения (1):

(2)

где l, m – количество слагаемых; Sl – случайная от�
носительная погрешность сомножителя; m – систе�
матическая погрешность (максимальная граница).

Абсолютная погрешность определения концен�
трации элемента�аналита в образце Са рассчиты�
валась по формуле

(3)

где  – относительная погрешность определения
концентрации элемента�аналита.

Точность результата анализа, проведенного ме�
тодом инструментального нейтронно�активацион�
ного анализа, в соответствии с рекомендациями
МАГАТЭ [23], может быть оценена путем сравнения
результата количественного анализа СО с аттесто�
ванными значениями, приведенными в сертифика�
тах. Оценка точности анализа выражается в виде Z�
критерия, который представляет собой разность по�
лученного результата и аттестованного значения с
учетом неопределенности полученного результата и
абсолютной погрешности аттестованного значения,
приведенного в сертификате. Z�критерий рассчиты�
вается в соответствии с выражением

(4)

где Ci, i – полученные расчетные значения кон�
центрации и их погрешности; Cref, i, ref, i – сертифи�
цированные значения концентрации элементов и
их погрешности соответственно.

В случае если Z<2, результат анализа считает�
ся приемлемым. Если 2<Z<3, то результат анализа
можно рассматривать как «ориентировочный», и
если Z>3, то результат считается неприемлемым
[23].

Результаты количественного анализа методом
k0�ИННА приведены в таблице.

Таблица. Результаты расчета концентрации элементов%ана%
литов (мкг·г–1) и Z%критерия

Table. Results of calculation of concentration of element%
analytes (g·g–1) and Z%criterion

*Концентрация в %; <ПО – меньше предела обнаружения;
НА – не аттестован; НО – не обнаружен.

*Concentration is in %; <ПО – less than the detection limit; НА –
not certified; НО – not found.

Элемент
Element

Catt Catt Cexp Cexp Cexp/Catt Z

Время выдержки образцов – 1 сут. 
Cooling time of samples is 1 day

Ga 26 4 24,9 6,5 0,96 0,14
K* 4,27 0,06 4,15 0,31 0,97 0,38

Na* 3,06 0,1 3,04 0,16 0,99 0,11
Время выдержки образцов – от 5 до 10 сут. 
Cooling time of samples is from 5 to 10 days

As 6,6 2,3 6 0,94 0,91 0,24
Au** НА – <ПО – – НО
Ba 123 16 106 19 0,86 0,68
Br НА – <ПО – – НО
Ca* 0,315 0,14 <ПО – – НО
Ho 2,6 0,5 2,92 0,6 1,12 0,41
La 91 7 91,5 5 1,01 0,06
Lu 1,3 0,3 2,54 0,16 1,95 3,65
Nd 84 14 91,5 8,9 1,09 0,45
Rb 194 8 177 15 0,91 1,00
Sm 19 3 18,8 1 0,99 0,06
U 6,8 0,9 6,24 0,5 0,92 0,54
W 3 0,5 <ПО – – НО
Yb 7,4 1,4 8,6 0,46 1,16 0,81

Время выдержки образцов – до 30 сут. 
Cooling time of samples is to 30 days

Eu 0,64 0,06 0,639 0,06 1,00 0,01
Ce 177 27 221 11 1,25 1,51
Co 0,9 0,2 0,83 0,12 0,92 0,30
Cr 29,4 3,4 35 2,2 1,19 1,38
Cs 6,7 0,7 6,8 0,46 1,01 0,12
Fe* 2,14 0,02 2,29 0,13 1,07 1,14
Hf 18 2 17 0,93 0,94 0,45
Sb 0,6 0,4 0,48 0,12 0,80 0,29
Sc 1,9 0,4 1,78 0,1 0,94 0,29
Se НА – <ПО – – НО
Sr 34 7 <ПО – – НО
Ta 1,7 0,3 1,58 0,14 0,93 0,36
Tb 2,5 0,3 2,4 0,14 0,96 0,30
Th 20 3 21,9 1,2 1,1 0,59
Zn 145 6 142 9,9 0,98 0,26
Zr 710 50 712 76 1 0,02

,

2 2
,

,i ref i
i

i ref i

C C
Z
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В качестве иллюстрации ниже в графическом
виде приведены результаты расчета Z�критерия и
отношение значений концентрации элементов в
СО, полученные расчетно�экспериментальным пу�
тем, к паспортным значениям.

Заключение
Проведены расчетно�экспериментальные ис�

следования с целью адаптации метода k0�ИНАА
для реактора ИВГ.1М. Определены концентрации
элементов�аналитов в СО и отношения расчетных
и аттестованных значений.

Проведенный анализ показывает, что для та�
ких элементов, как Ca K, Na, Ho, Eu, Fe, La, Sm,
Co, Cs, Hf, Zn и Zr, отличия экспериментально по�
лученных значений концентрации элементов от
аттестованных, составляют в среднем не более
5 %. Для таких элементов, как As, Nd, Rb, U, Th,
Cr, Sc, Tb Yb и Sb, значения концентраций отлича�

ются на 10–15 %, а для Ga, Ba, Ce и Se соответ�
ствующие отличия составляют от 20 до 35 %.

Точность определения концентрации элемен�
тов в СО была оценена с помощью Z�критерия.
Кроме лютеция, для всех определенных элемен�
тов�аналитов значение Z�критерия находится в
пределах от 0 до 2. Таким образом, результаты 
элементного анализа, полученные методом
k0�ИНАА, показали хорошее согласие между рас�
четными и аттестованными значениями концен�
трации элементов�аналитов. Полученные удовле�
творительные результаты элементного анализа СО
методом  k0�ИНАА позволяют утверждать об адап�
тации метода на реакторе ИВГ.1М.

В дальнейшем на реакторе ИВГ.1М предполага�
ется проведение исследований по определению со�
держания примесей в конструкционных материал�
ах ядерной техники, таких как графит, бериллий,
цирконий, с использованием метода k0�ИНАА.
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Рис. 2. Результаты расчета отношения Сэксп/Сатт и Z%критерия

Fig. 2. Results of calculation of experimental to certificate concentration ratio and Z%criterion
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Relevance of the research consists in implementation of comparator method k0%standardization of instrumental neutron activation ana%
lysis (k0%INAA) when studying at the reactor IVG.1M that will expand the scope of its application. The k0%INAA method is characterized
by durability and technological effectiveness at all stages of analysis. When carrying out the investigations the unique experience to
adapt the application techniques will be acquired.
The main aim of the study is to adapt the k0%INAA to elemental analysis of various materials based on the IVG.1M reactor taking into
account the conditions of exposure, physical and technical features of the reactor.
The methods used in the study: comparator method of k0%INAA; characterization of irradiation site in experimental channel of IVG.1M
reactor; determination of the parameters  and f; selection of optimal irradiation regimes of standard rock samples; preparation and ir%
radiation of rock samples in the experimental channel of IVG.1M reactor; processing and analysis of the experimental data.
Scientific novelty. The authors have implemented the comparator method and determined the features of neutron field in the experi%
mental channel of IVG.1M reactor for calculating the concentration of elements by k0%INAA method.
The results. The authors determined the concentration of analyte%elements in standard rock sample by k0%INAA method and investiga%
ted the fields of thermal and resonance neutrons in IVG.1M reactor. The values of  and f parameters were determined for calculation
of concentration by k0%INAA method. The authors defined the content of analyte%elements standard rock samples. The paper introdu%
ces the ratios between the calculated and the certified values of element concentrations. The accuracy of analysis is expressed as Z%cri%
terion and evaluated for analyte%elements. For the majority of analytical results Z%criterion values range from 0 to 2. Thus, the results of
elemental analysis showed good agreement between the analytical and the certified values of concentration of analyte%elements.

Key words:
IVG.1M reactor, k0%INAA, characterization of irradiation site, standard rock samples, concentration of analyte element, calculation of
uncertainties, Z%criterion.
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