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Введение

В практике работ по добыче и обогащению различных руд необ-
ходимо определять элементный состав образцов породы, взятых 
непосредственно в карьере, горной выработке или на ленте кон-
вейера обогатительной фабрики. Зачастую такие образцы имеют 
большую массу (несколько килограммов) и  значительную круп-
ность, на ленте конвейера они могут достигать размеров 100–
300 мм. Существующие методы требуют довольно значительных 
затрат времени на пробоподготовку и элементный анализ таких 
образцов. Авторами предложен новый экспресс-метод определе-
ния элементного состава образцов руды большой массы и круп-
ности в полевых условиях, который не нуждается в традиционной 
пробоподготовке. Метод основан на технологии меченых нейтро-
нов, которая заключается в  облучении объекта испытаний пуч-
ками быстрых нейтронов и последующей регистрации характери-
стических гамма-квантов от реакций неупругого рассеяния ней-
тронов [1–3]. Проверка метода была осуществлена на образ-
цах апатит-нефелиновых руд Хибинской группы месторождений 
в ходе опытно-промышленной эксплуатации установки на Восточ-
ном руднике Кировского филиала АО «Апатит». В настоящей ста-
тье обсуждаются результаты проведенных испытаний.

Методика исследований

Метод меченых нейтронов (ММН) состоит в облучении руды 
быстрыми нейтронами с энергией 14,1 МэВ, которые возникают 
в бинарной ядерной реакции: d + 3H → 4He + n. В этой реакции 
нейтрон и α-частица (ядро 4He) разлетаются практически в про-
тивоположные стороны. Поэтому регистрируя α-частицу, сопут-
ствующую нейтрону, можно определить направление вылета ней-
трона. Такая процедура называется мечением нейтронов. Мече-
ные нейтроны, попадая в  объект исследования, индуцируют 
реакции неупругого рассеяния: n + A → n’ + A*; A* → γ + A, 
в результате которых возбуждение ядра снимается испусканием 
гамма-квантов с энергетическим спектром, характерным для каж-
дого химического элемента. Регистрация характеристического 
γ-излучения осуществляется γ-детекторами в совпадениях с сиг-
налом от α-детектора. Альфа-детектор выполнен в виде матрицы, 
каждый элемент которой отвечает за отдельный меченый пучок 
нейтронов. В результате вся область образца породы оказывается 

разбитой на отдельные ячейки (воксели), в которых происходит 
определение элементного состава. В этом состоит важное отли-
чие ММН от других известных методов нейтронного анализа: он 
позволяет не просто определять энергетический спектр во всей 
области досмотра, а дифференцирует эту информацию по отдель-
ным элементам выбранной области исследования.

На основе ММН созданы различные детектирующие системы, 
определяющие наличие взрывчатых веществ в объектах контроля, 
вплоть до морских контейнеров [4–12]. Разработан нейтронный 
сепаратор, который с  помощью ММН позволяет обнаруживать 
алмазы, скрытые внутри кусков кимберлитовой руды, размеры 
которых в 10 раз превосходят размеры алмаза [4]. Выполнены 
первые исследования по определению элементного состава гор-
ных пород в полевых условиях с помощью переносной установки 
ММН [13, 14]. Измерение спектра оксида фосфора (V) показало 
наличие нескольких узких пиков с большим сечением образова-
ния (рис. 1). На рис. 1 показан вклад от возбуждения фосфора, 
кислорода и углерода, содержащегося в приемном лотке, а также 
результирующий спектр. Видно, что линии кислорода дают три-
плет в районе 6100 кэВ и три пика в районе 3000 кэВ. Линии 
фосфора образуют два ярко выраженных пика при энергии 1266 
и 2234 кэВ. Небольшой пик при 1734 кэВ является пиком утечки 
от линии 2234 кэВ.

Важно отметить большое сечение возбуждения линий фос-
фора – 180–360 мб. Для сравнения: сечение возбуждения ней-
тронами 14 МэВ линии углерода составляет 180 мб, для кисло-
рода самое большое сечение имеет линия 6130 кэВ, оно состав-
ляет 148 мб. Именно большое сечение возбуждения линий фос-
фора создает хорошие предпосылки для использования ММН при 
определении концентрации фосфора в горных породах.

Описание установки

Опытно-промышленная эксплуатация установки АГП-Ф прохо-
дила в течение 6 мес на Восточном руднике Кировского филиала 
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АО «Апатит». Установку размещали в  20-футовом контейнере, 
оснащенном системой климат-контроля. Схема размещения уста-
новки показана на рис. 2. В состав установки АГП-Ф входили ней-
тронный модуль, блок электроники считывания и рабочее место 
оператора.

В нейтронном модуле (рис. 3) размещены: портативный ней-
тронный генератор ИНГ-27 со встроенным 9-пиксельным альфа-
детектором, система из 12 гамма-детекторов на основе кристалла 
BGO, приемный лоток и биологическая защита. Габаритные раз-
меры нейтронного модуля составляют 1200×1200×1200 мм.

Портативный нейтронный генератор ИНГ-27 создает нейтроны 
с энергией 14,1 МэВ. Интенсивность нейтронного пучка состав-
ляла I = 5∙107  с–1. Встроенный кремниевый альфа-детектор 
представлял собой матрицу 3×3 с размером пикселя 10×10 мм.

Для регистрации γ-квантов, возникающих при облучении 
руды пучком быстрых меченых нейтронов, использовали 12 
γ-детекторов на основе кристаллов BGO диаметром 76 мм и тол-
щиной 65 мм. Такие детекторы имеют оптимальное соотношение 
стоимости и качественных характеристик и хорошо зарекомендо-
вали себя при использовании в установках ММН. Энергетическое 
разрешение всей системы детекторов ΓE  =  (4,42 ± 0,14)  % 
на линии 4,44 МэВ. Временное разрешение системы (α–γ)-
совпадений, усредненное по всей совокупности γ-детекторов, 
составило Γt = (4,82 ± 0,12) нс.

Важным аспектом работы установки была проверка обеспече-
ния радиационной безопасности. Измерения радиационного фона 
показали, что, исходя из санитарных норм, граница зоны безо-
пасности для населения была выбрана в  радиусе 10 м от ней-
тронного модуля, где мощность дозы составляла 0,86  мкЗв/ч. 
За 6  мес работы индивидуальная эффективная доза оператора 

АГП-Ф составила 2,1 мЗв. Допустимая годовая доза для насе-
ления составляет 1 мЗв, для работников в условиях А – 20 мЗв. 
Фон образца руды через 10 мин после окончания облучения был 
равен 0,17 мкЗв/ч, что сравнимо с естественным радиационным 
фоном в месте размещения установки.

Методика измерений

Градуировку установки проводили на 69 градуировочных про-
бах апатит-нефелиновой руды. Масса проб составляла 5 кг, круп-
ность проб –3 мм. Коллекцию градуировочных проб готовили из 
рудных проб карьеров «Центральный», «Коашва», «Ньоркпахк» 
Восточного рудника КФ АО «Апатит». Градуировочные пробы 
апатит-нефелиновой руды были разделены на четыре класса 
содержаний (табл. 1).

Образцы для измерения рядовых проб отбирали геологи из 
добычных забоев, карьеров и  рудных складов рудников КФ АО 
«Апатит». Крупность материала составляла менее 100 мм, вес 
проб до 5–7 кг. Рядовые пробы руды доставляли непосредственно 
из мест добычи и  сразу же измеряли на установке АГП-Ф без 
какой-либо сушки или дробления.

Рис. 1. Энергетический спектр гамма-квантов, возникающих 
при облучении быстрыми нейтронами 14 МэВ образца 
оксида фосфора (V):
1 – данные, полученные в процессе эксперимента; 
2, 3, 4 – вклад от возбуждения фосфора, кислорода 
и углерода соответственно; 5 – результирующий спектр

Рис. 2. Схема размещения установки АГП-Ф в транспортном 
контейнере
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Чтобы сравнить данные по измерениям проб крупностью 
–100 мм с результатами химического анализа, в процедуру обра-
ботки был введен этап определения переходной характеристики. 
Для нахождения переходной характеристики измеряли образцы 
руды крупностью –100  мм, которые затем дробили до крупно-
сти –3 мм и измеряли повторно. Всего были проведены 58 двой-
ных измерений.

Обработку спектров гамма-квантов проводили по методике, 
которая была подробно изложена в  работе [12]. Для анализа 
апатит-нефелиновой руды гамма-спектр каждого образца раскла-
дывали на отдельные составляющие путем подгонки его суммой 
опорных гамма-спектров от 11 элементов: Si, Mg, Fe, Al, Ca, C, O, 
K, Na, P, Ti, которые были измерены предварительно.

Таким образом, изначально определяли массовую концен-
трацию отдельного элемента, затем для удобства сопоставления 
с данными химического анализа выполняли пересчет в оксиды.

Результаты измерений

На рис. 4 показано сравнение результатов химического ана-
лиза и  установки АГП-Ф для измерений P2O5 в  градуировоч-
ных пробах. Измерения градуировочных образцов проходили 
в режиме 3×20 мин. В качестве окончательного результата брали 
среднее по трем измерениям. Для описания данных во всем диа-
пазоне содержаний были получены следующие параметры линей-
ной и квадратичной градуировочных зависимостей:

YХА = 1,09∙XММН + 0,58;	 (1)
YХА = 0,0049∙X2

ММН + 1,09∙XММН + 1,38,	 (2)
где XММН – результат измерений по данным АГП-Ф; YХА – резуль-
тат химического анализа.

Результаты по абсолютному и относительному среднеквадра-
тичным отклонениям для разных градуировок по 69 измерениям 
приведены в табл. 2.

Видно, что квадратичная градуировка работает лучше для руды 
I и IV классов. Поэтому в качестве основной для проведения изме-
рений рядовых проб была выбрана градуировочная зависимость 
(2). Относительное СКО при измерении градуировочных проб во 
всем диапазоне содержаний P2O5 составляет СКОотн = 3,33 %. 
Для классов содержаний II–IV СКОотн не превышает 5 %.

Определение минимально регистрируемой концентрации 
было выполнено по анализу 19 образцов I класса с содержанием 
Р2О5 1–6,99 %. Предел обнаружения был определен как утро-
енная погрешность оценки содержания Р2О5 в этом классе. Она 
составила 1,71 % Р2О5.

Для нахождения переходной характеристики измеряли 
образцы руды крупностью –100 мм, которые затем дробили до 
крупности –3 мм и измеряли повторно. Всего были проведены 58 
двойных измерений. Результаты измерений показаны на рис. 5.

Видно, что результаты измерений практически не зависят от 
крупности руды. Это отражается в виде уравнения связи значения 
параметра АГП для руды –100 мм с параметром АГП для руды 
–3 мм, которое имеет вид Y–3 мм = 0,98∙X–100 мм + 0,21.

Полученный результат имеет большое значение для оценки 
эффективности применения ММН при анализе образцов руды 
большой крупности. Он показывает, что в  силу большой прони-
кающей способности быстрых нейтронов с энергией 14 МэВ они 
взаимодействуют с  ядрами всего образца, а  не только с  неко-
торым поверхностным слоем. Поэтому происходит естествен-
ное усреднение элементной концентрации по всему материалу 
пробы, и значение параметра АГП-Ф становится одинаковым как 
для пробы большой крупности, так и для размолотой до крупно-
сти –3 мм.

Измерения рядовых проб крупностью –100  мм проводили 
в  режиме 2×10 мин. После этого пробу размалывали до круп-
ности –3  мм и  направляли на химический анализ. На рис.  6 

Таблица 1. Классы содержаний 
градуировочных проб

Класс Содержание 
Р2О5 , %

Число проб

I 1–6,99 19
II 7–14,99 21
III 15–24,99 13
IV 25–40 16

Таблица 2. Абсолютное и относительное среднеквадратичные отклонения (СКО) для 
градуировочных проб

Содержание 
P2O, %

СКО, % 
P2O5 линейное

СКО, %
P2O5 квадратичное

Среднее 
содержание, % P2O5

СКОотн, % 
линейное

СКОотн, % 
квадратичное

1–6,99 0,66 0,57 4,22 15,72 13,50
7–14,99 0,37 0,42 10,36 3,54 4,05

15–24,99 0,63 0,65 18,79 3,35 3,46
25–40 0,66 0,62 30,76 2,14 1,95
1–40 0,67 0,57 17,12 3,89 3,33

Рис. 4. Сравнение результатов химического анализа 
и установки АГП-Ф для P2O5:
1 – линейная градуировка; 2 – квадратичная; 3 – диагональ 
равных значений
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показаны результаты сравнения данных АГП-Ф с  результатами 
химического анализа.

В табл. 3 приведены результаты по абсолютному и относи-
тельному СКО для измерений рядовых проб крупностью –100 мм 
в трех классах содержания, а также для всего диапазона.

Систематическое расхождение между результатами АГП-Ф 
и данными химического анализа в каждом из выделенных клас-
сов вычисляли по разности средних содержаний элемента:

ξ  = Cz – Cx; Cz = Czi; Cx = Cxi,	 (3)

где Czi и Cxi – результаты измерений i-й пробы по данным АГП-Ф 
и химического анализа соответственно; Cz и Cx – их средние зна-
чения; n – число сопоставляемых пар.

Статистическую значимость полученного значения система-
тической составляющей погрешности устанавливали по критерию 
знаков для проверки гипотезы о равенстве числа положительных 
и отрицательных разностей ξi (μ-статистика), а также по крите-
рию Стьюдента (t-статистика):

; ξi = Czi – Cxi.	 (4)

где ξi – разность результатов измерений для i-й пробы по данным 
АГП-Ф и химического анализа.

Использовали также критерий Фишера (F-статистика). Полу-
ченные значения μ-, t- и F-статистик сравнивали с табличными 
величинами при P = 0,95. В  табл. 4 приведены результаты 
оценки по критерию Стьюдента.

Как видно из данных табл. 4, измеренные значения 
t-статистики для всех классов меньше табличных значений. Это 
свидетельствует об отсутствии систематической составляющей 
между данными АГП-Ф для проб крупностью –100 мм и резуль-
татами химического анализа.

Такая же ситуация имеет место и при проверке по критерию 
Фишера и по критерию знаков. Все три критерия свидетельствуют 
об отсутствии значимых систематических расхождений между 
результатами АГП-Ф для проб –100 мм и данными химического 
анализа.

Стабильность работы установки

Важной задачей в процессе опытно-промышленной эксплу-
атации (ОПЭ) установки АГП-Ф, которая длилась 6 мес, явля-
лось определение степени стабильности работы отдельных 
систем, а  также постоянство метрологических характеристик 
установки.

Рис. 5. Сравнение результатов установки АГП-Ф для проб 
крупностью –100 мм и –3 мм

Рис. 6. Сравнение результатов установки АГП-Ф 
для рядовых проб крупностью –100 мм с результатами 
химического анализа

Таблица 3. Абсолютное и  относительное СКО для рядовых 
проб

Число 
проб

Содержание 
P2O5, %

Среднее содержание 
P2O5, %

СКО, % 
P2O5

СКОотн, 
%

8 2–6,99 4,41 1,19 27,1

33 7–14,99 11,65 1,24 10,6

34 15–24,99 18,82 1,09 5,8

75 2–25 14,13 1,17 8,3

Таблица 4. Проверка наличия систематики по критерию 
Стьюдента

Содержание 
P2O5, %

Число 
измерений n

Сz, % 
P2O5

Сx,
% P2O5

ξ,% 
P2O5

tизм tтабл

2–6,99 8 3,83 4,41 +0,58 1,54 2,31

7–14,99 35 11,29 11,73 +0,44 1,87 2,03

15–24,99 36 18,66 18,56 –0,10 0,45 2,03
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Контроль стабильности работы установки проводили путем 
ежедневного измерения трех контрольных проб в  режиме 
2×10 мин. Мерой стабильности работы аппаратуры можно счи-
тать величину относительного СКО, характеризующей отклоне-
ние последующих результатов от первого измерения контрольной 
пробы:

,	 (5)

где Ri – результат измерения контрольной пробы; R – первое из-
мерение контрольной пробы; n – число измерений.

Результаты оценки стабильности для разных контрольных 
проб приведены в табл. 5.

Таким образом, за 6 мес ОПЭ величина отклонения от пер-
вого измерения контрольной пробы не превысила 7 %. Регуляр-
ные проверки градуировочной зависимости показали ее высо-
кую стабильность. Все приведенные выше результаты получены 
с одной и той же градуировочной зависимостью (2), которую не 
меняли за все время проведения ОПЭ.

Выводы

Опытно-промышленная эксплуатация установки АГП-Ф на 
Восточном руднике АО «Апатит» хорошо отразила основные кри-
терии определения элементного состава апатит-нефелиновых руд 
с помощью метода меченых нейтронов. Это прежде всего отсут-
ствие какой-либо пробоподготовки и  возможность определять 
элементный состав образцов большой массы (3–5 кг) и крупно-
сти (до –100 мм).

На основе измерений 75 рядовых проб крупностью –100 мм 
оценена точность измерений. Абсолютное значение СКО в диа-
пазоне содержаний P2O5 2–25 % составляет СКОабс = 1,17 % 
P2O5 (СКОотн = 8,3 %) при времени измерения 10 мин.

Измерения градуировочной коллекции в количестве 69 образ-
цов крупностью –3 мм показали СКОотн = 3,33 % в диапазоне 
содержаний P2O5 1–40 %.

Определена минимальная регистрируемая концентрация Р2О5. 
Она составила 1,71 %.

Измерения 58 проб крупностью –100 мм позволили опре-
делить переходную характеристику, связывающую значения 
параметра АГП для проб крупностью –100 и –3 мм. Получены 

важные данные о  простой линейной зависимости для этой 
характеристики. Они показывают, что в силу большой проника-
ющей способности быстрых нейтронов с энергией 14 МэВ про-
исходит естественное усреднение элементной концентрации по 
всему материалу пробы, и значение параметра АГП становится 
одинаковым как для пробы большой крупности, так и для раз-
молотой до крупности –3 мм. Этот результат важен для обо-
снования эффективности использования ММН для конвейер-
ной установки.

Проверена стабильность градуировочной характеристики при 
выполнении 1075 измерений контрольных проб. За время ОПЭ 
градуировочную характеристику не меняли.

Относительное СКО, характеризующее отклонение последу-
ющих результатов от первого измерения контрольной пробы, за 
время ОПЭ не превысило 7 %.

Проведенные испытания полностью подтвердили эффектив-
ность метода меченых нейтронов для определения элементного 
состава фосфорных руд. В  данной работе обсуждены резуль-
таты определения содержания оксида фосфора (V). В  настоя-
щее время доказана применимость метода меченых нейтронов 
для определения массовых концентраций 25 химических элемен-
тов (Na, Mg, C, N, O, F, Al, Si, P, S, Cl, K, Ca, Ti, Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, 
Zn, Zr, Pb, Sn, Bi, Sb).
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контрольной пробы

Проба Содержание P2O5, % Число измерений S0(R), %
ДК 2-2 7,82 58 5,4

ДК 2-10 12,19 88 6,7
ДК 3-9 21,99 65 6,4

ДК 4-10 33,40 41 2,3
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Abstract
The results of the pilot operation of the AGP-F facility in determination of mass fraction of phosphorus 
pentoxide in phosphorus ores are discussed. The facility operates by the tagged neutron method, 
irradiates ore with fast neutrons with an energy of 14 MeV and records the characteristic emission of 
gamma rays from inelastic neutron scattering reactions. The pilot operation of the AGP-F facility at 
Vostochny Mine of Apatit JSC well demonstrated the main features of the elemental analysis of apatite–
nepheline ores using the tagged neutron method. This is primarily the absence of any sample preparation 
and the ability to determine the elemental composition of samples of large mass (3–5 kg) and size 
(up to 100 mm). Based on measurements of 75 ordinary samples with a particle size of -100 mm, the 
measurement accuracy was estimated. The absolute value of the standard deviation in the range of P2O5 
contents of 2–25% is RMSabs = 1.17% P2O5 (RMSrel = 8.3%) with a measurement time of 10 minutes. 
Measurements of the calibration collection of 69 samples with a size of -3 mm showed RMSrel = 3.33% 
in the range of P2O5 of 1-40%. The minimal concentration of P2O5 was determined. It was 1.71%. 
Measurements of 58 samples with size of -100 mm made it possible to determine a transient response 
that relates the values of the AGP parameter for samples with size of -100 mm and with size of -3 mm. 
An important result was obtained on the simple linear dependence of this characteristic. It shows that 
due to the high penetrating power of fast neutrons with an energy of 14 MeV, a natural averaging of 
the elemental concentration over the entire sample material occurs and the value of the AGP parameter 
becomes the same for both the large-sized sample and small ones. This result is important to for the 
future use of TNM for a conveyor system. The tests have fully confirmed the consistency of the tagged 
neutron method for determining the elemental composition of phosphorus ores. The applicability of the 
tagged neutron method for determining mass concentrations of 25 chemical elements (Na, Mg, C, N, O, 
F, Al, Si, P, S, Cl, K, Ca, Ti, Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Zr, Pb, Sn, Bi, Sb) is verified.
This article is devoted to the memory of Dr. Phys.-Math. V. M. Bystritsky who greatly contributed to the 
tagged neutron method development and the AGP-F facility engineering. 
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E. V. Persiyanov, N. B. Domosevich and D. A. Mikhailov from Apatit’s Division in Kirov for the help in 
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