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'OZNACZANIE MIEDZI NA OCIOSIE I W RDZENIACH WIERTNICZYCH
- METODA FLUORESCENCJI RENTGENOWSKIEJ

Racjonalna gospodarka zlozem rud miedzi, eks-
ploatowanym w rejonie Lubina i Polkowic, wymaga
prowadzenia ‘biezgcej kontroli ekspleatacji. Siuiba
geologiczna powinna by¢ aktualnie zorientowana w
rozmieszezeniu okruszcowanla i jego zmianach, aby
nie dopuécié do pozostawienia w zloiu partii bilan-
sowych, ani do wybierania partii mnieckruszcowa-
nych, ktére obniZajg frednia zawartodé miedzi w wy-
dobytym wurobku. Warunku tego nie moina speinia¢
przy obecnym sposobie rozpoznawania okruszcowania
za pomoca prébek bruzdowych z powodu zbyt diugie-
go czasu uplywajagcego od pobrania prébki, do otrzy-
mania wyniku analizy przez stuibe geologiczng.

W zwigzku z tym konieczne wydaje sie opracowa-
nie metody bezpoéredniego oznaczania zawartoSci mie-
dzi w rudzie w warunkach naturalnych, czyli w zio-
zu. Badania nad tym zagadnieniem zostaly podjete w
Instytucie Techniki Jgdrowej Akademii Goérniczo-
~Hutniczej w Krakowie w 1863 r. (2). Na ich podsta-
wie stwierdzono, 7e najbardziej przydatna jest metoda
radioizotopowej fluorescencji rentgenowskiej. Prace
te kontvnuowano w latach nastepnych; gléwny wy-
sitek skierowany byl na eliminacie wplywu zmiennej
matrycy na wynik oznaczania miedzi w rudzie oraz
na okreélenie dokladnofci analizy na prébkach litych
(8, 9). Jednoczefnie prébowano zastosowaé metodg
analizy aktywacyjnej neutronami termicznymi z uzy-
ciem izotopowych %rédel neutronéw do oznaczania
zawartofei miedzi w rudzie udostepnionej krétkimi
otworami wierconymi z chodnika (np. otworami strza-
lowymi). W rezultacie prac teoretycznych i dofwiad-
czalnych stwierdzono jednak, 2e metoda ta w wa-
runkach geologicznych polskich z16z miedzi nie daje
wynikéw zadowalajacych (10).

Od 1967 r. dalsze badania nad zastosowaniem ra-
dioizotopowej rentgenowskiej analizy fluorescencyj-
nej do oznaczanis zawartoSci miedzi w warunkach
dolowych prowadzone byly w Zakladzie Doéwiad-
czalnym Kombinatu Goérniczo-Hutniczego Miedzi w
Lubinie. Do badafi stosowano zakupiony w Wielkiej
Brytanil orzenofny wanalizator fluorescencyjny firmy
Hilger i Watts (1). Badania prowadzono komplekso-
wo, mierzac zawarto§é miedzi bezpofrednio na ociosie
wyrobisk (nomiar dotowy), z kt6rego jednoczeSnie po-
bierano prébki bruzdowe. Probki elementarne bada-~
no réwniez fluorescencyinie w postaci sproszkowanej
(pomiar laboratorviny)., poréwnuisc obydwa uzyska-
ne wyniki z wynikami analizy chemicznei. Statysiv-
czna analiza rezultatébw vnomiaréw wvkazata przvdat-
noéé metodv do okre§lania granicy okruszcowania bi-
lansowego i oznaczania procentowe] zawartoSei mie-
dzi: w partisch okrusrzecowsnveh z taka sama dnkiad-
nofcla, jaka osiaga sie stnsuige oprébowanie klasver-
ne { analize chemiczna (5. M. Zarébwno w przypadkv
pomiaréw dolowych, isk i laboratoryimych, prrzvrzad
powinien zostaé wycechnwany przy u?yciu prébek n
znanei zawartofci miedzi. nochodzacych 7e skal wy-
stepujacveh w reionie wykonvwania badaf. Wskaza-
ne jest réwmiei stosowsnie ndrebnvch krzvwwch ce-
chowania Ala npesreregbinveh ndmian  litologicznych
skal, w kiérveh wystenuie okrusrcowanie.

Jednnereénie nrowadrzonn hadapia nad »ostorrwo-
miem metadw flnoraseencvinei dn o7nacrania  mied=i
w litveh rdzenisch  wisrtnicrveh. Stwierdzonn  dude
joi nrzvdstnedd, nrrede wsevetkim do vpredkiego wy-
rézniania okruszeowanych partil zioza.

PODSTAWY FIZVCZNE METODY

Réntgenowska analiza fluorescencyjna oparta jest
na obserwacji charakterystycznego promieniowania
rentgenowskiego, wzbudzonego w analizowanym o-
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Srodku, np, pierwoinym promieniowaniem X lub gam-
ma. Promieniowanie pierwotne (o energii do 50 keV),
przenikajac przez ©proébke, ulega w niej absorpcji
przede wszystkim wskutek efekiu fotoelektrycznego.
W wyniku tego procesu, w zaleznofci od energii wia-
zania elektronéw w atomach pierwiastkéw prébki i
od energi promieniowania pierwotnego, nastepuje wy-
bijanie elekfronéw orbitalnych jako fotoelektrontw,
co powoduje przejScie na opréinione poziomy elek-
tronéw z poziombéw wyzszych j emisje nadmiaru ener-
gii potencjalnej elektronébw w postaci foton6w wio6r-
nych. Promieniowanie to ujawnia sie¢ jako linia w
seriach K, L, M ... atoméw budujgcych prébke.

Anagliza skladu chemicznego badanej prébki po-
lega na pomiarze energili poszezegblnych linii pro-
mieniowania fluorescencyjnego (identyfikacja pier-
wiastkéw) i pomiarze natezenia linii (oznaczanie ilo-
Sciowe).

Wydzielenie linii charakferystycznej oznaczanego
pierwiastka w rejestrowanym promieniowaniu fluo-
rescencyjnym oraz pomiar jei natezenia zazwyczaj
nie wystarcza do iloSciowego okreflenia koncentracji
tego pierwiastka. Zwigzane jest to z tzw. efektami
matrycy, czyli z wplywem réZnic chemicznej i fizy-
cznej budowy w r6éinych miejscach badanej prébkl
Efekty matrycy beda wiec zwigzane ze zmiennym
skladem chemicznym vprébki, np. spowodowanym do-
mieszkami innych mineraléw w skale, zmiang lito-
logii czy =2miang mineralu pierwiastka oznaczanego
oraz ze zmiana wielkofci ziarn mineraléw kruszco-
wvch (albo stopnia rozdrobnienia prébki proszkowei).
Wolyw zmiennodci tych parametréw mozna wyeli-
minowaé lub w znacznym stopniu ograniczyé przez
zastosowanie innych pomiar6éw pomocniczych i odpo-
wiednich metod interpretacyinych (3). Ograniczenie
sie (jedvynie do pomiaru natefenia promieniowania
rharaktervstveznego oznaczanego pierwiastka w nie-
korzvstnveh wypadkach moZe prowadzié do znacznveh
rozbieznodei i niekiedy wykonywana analiza daje
wynik pétilofciowy.

Praktyczne wykorzystanie analityczne metody o-
parte jest zwykle na poréwnywaniu prébek analizo-
wanych z serig prébek standardowych — wzoreéw o
tej samej mairycy.

Zastosowanie radioizotopowych Zrédet promienio-
wania, zamiast lamp rentgenowskich oraz niedysper-
syjnego sposobu analizy widma rejestrowanego pro-
mieniowania, pozwolily na uproszczenie i zmniejsze-
nie analizatoréw fluorescencyinych i skonstruowanie
przyrzadéw przenofnych. UmoZliwia to zastosowanie
metody do analizy prébek geologicznych in situ, w
odstonieciach, ociosach wyrobisk g6érniczych, rdze-
niach itp.

Pierwsze analizatory przenofne skonstruowano w
Wielkiej Brytanii w 1865 r. (1). Idea takiego przyrza-
du zostala rok wczeSniej zaproponowana przez Pola-
k6w (4). Obecnie przyrzady te produkowane sa w
wielu krajach, w tym réwniez i w Polsce. Zrédto pro-
mieniowania pierwotnego stanowis w nich miniatu-
rowe emitery radioizotopowe miekkiego promienio-
wania gamma lub rentgenowskiego —w wyniku kon-
wersji wewnetrznej, bgdz emitery czgstek beta zmie-
szane z substancia tarczowa, w ktbérej generowane
jest promieniowanie hamowania. Wydzielanie pro-
mieniowania charakierystycznego mpierwiastka ozna-
czanego we wibérnym promieniowaniu prébki dokonu-
je sie za pomocag elekironicznej analizy amplitudy im-
pulsébw z detektora promieniowania oraz metodg fil-
tréw réinicowych (w starszych przyrzadach, np. w
analizatorze uZywanym w opisywanych pomiarach,
?;rgsc))wany byt jedynie drugi z wymienionych sposo-

w). :
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0 2 16 KeV
Energia promieniowania
Ryec. 1. Zalezno$¢ masowych wspdlczynnikéw absorpcji
Fe, Co, Ni, Zn i Pb od energii promieniowania.

Fig. 1. Dependence of mass absorption coefficients
of Fe, Co, Ni, Cu, Zn and Pb upon radiation energy.

Ryc. 3. Sonda pomiarowa analizatora.

Fig, 3. Measuring probe of the analyser.

Metoda ta polega na kolejnym przestonieciu de-
tektora foliami metali, ktoérych krawedzie absorpcji
fotoelekirycznej odpowiadaja energiom nizszym i
wyzszym od energii wydzielanej serii oznaczanego
pierwiastka. Wyjasnia to ryc. 1, na ktérej pokazano
zalezno§¢ masowych wsp6lczynnikéw absorpcji pro-
mieniowania od energii promieniowania dla kilku
pierwiastkéw. Przez odpowiedni dobdér grubosci pary
filtréow, czyli ich zbalansowanie mozZna osiggngé je-
dnakowg absorpcje promieniowania z wyjatkiem
przedzialu, objetego krawedziami absorpcji tych fil-
trow. W ien sposéb réznica miedzy natezeniem pro-
mieniowania mierzonym 2z zastosowaniem réznych
filtréw jest miarg zawarto$ci, np. miedzi w analizo-
wanej prébce.

METODYKA POMIAROW

Pomiary wykonywane byly przy uzyciu przeno$-
nego analizatora fluorescencyjnego produkcji firmy
Hilger i Watts ze Zrédlem promieniowania *¥Pu o
axtywnosci 10 mCi. Promieniowanie charakterystycz-
ne serii ,K” miedzi, wzbudzane promieniowaniem
serii ,,I.” uranu emitowanym przez Zr6dio, rejestro-
wane byio za pomoca zbalansowanych filtrow niklo-
wego i kobaltowego. Stosowany analizator (nazwa fa-
bryczna: ,,PIF-Analyser”) przedstawiony jest na ryc.
2 (widok ogblny) i 3 (glowica pomiarowa). Sonda po-
miarowa oraz przyrzad rejestrujacy (o gabarytach ok.
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Rye. 2. Przeno$ny radioizotopowy analizator fluores-
cencyjny ,,PIF-Analuser”, widok ogdlny.

Fig. 2. Portable radioisotope fluorescence analyser
»PIF-Analyser”; general view.
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Ryc. 4. Schemat budowy glowicy pomiarowej anali-
zatora,

1 — Zrédio, 2 — probka, 3 — detektor, 4 — filtry roéznicowe.

Fig. 4. Construction scheme of measuring head of
the analyser.

1 — source, 2 — sample, 3 — detector, 4 — balanced filtres

27X16X30 cm) waza lacznie ok. 7,5 kg. Na ryc. %
ppzedstavyiono schematycznie budowe glowicy po-
miarowej.

Srednica okienka glowicy wynosi ok. 50 mm; kaz-
dorazowo analizowano cienka przypowierzchniowy
warstewke skaly o wielko$ci okienka glowicy. Anali-
zowana objetos¢ skaly byla wiec znacznie mniejsza
od iloSci materialu pobieranego w prébce bruzdowej,
co rekompensowano zwiekszeniem powierzchni po-
miarowej, wykonujgc ok. 8 pomiaréw na kazde 20 cm
probki bruzdowej (prébka elementarna). Srednig-tych
pomiaréw uznawano za wynik reprezentatywny ala
badanej prébki,

Spos6b wykonywania pomiaréw dolowych przed-
stawia ryc. 5. Czas pomiaru jednej prObki elementar-

nej wynosi ponizej 10 min, calej bruzdy — w za-
lezno$ci od jej diugo$ci (migzszoSci zloza) — 1,5 do
2 h.

W trakcie wykonywania pomiaréw dolowych pra-
widlowe funkcjonowanie analizatora sprawdzano przy
uzyciu krazkéw betonowych z domieszkami koncen-
tratu rudy miedzi. Badany ocios czvszezony byl szezo-
tka stalowga w celu usniecia osadzonego pylu, wie-
ksze nieréwno$ci wygladzano z grubsza za pemocy
mlotka i przecinaka.

W celu sprawdzenia czy rozbieznosSci miedzy wy-
nikami pomiaréw fluorescencyjnych i analizy chemi-
cznej wynikaja z niedokladno$ci metody (tzn. z wiel-
kosci bledu spowodowanego efektami matrycy itp.),



Ryc. 5. Pomiar na ociosie.

Fig. 5. Measurement in wcll-face.
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Ryc. 7. Zawarto§é miedzi w prébece bruzdowej wediug:

1 — analizy chemicznej, 2 — analizy fluorescencyjnej, 3 —
pomiaru fluorescencyjnego in situ.

Fig. 7. Copper content in tremch sample according to:

1 — chemical analysis, 2 — fluorescence analysis, 3 — flu-
orescence measurement ,,in situ”,

czy tez z roznego sposobu cprébowania, wszystkie
préobki elementarne po ich zmieleniu byly réwniez
badane metods fluorescencyjng (pomiar laboratoryj-
ny prébek proszkowych). Pomiary laboratoryjne wy-
konywano przy uzyciu tego samego przyrzadu, ktorv
byl stosowany w pomiarach dolowych, korzystajac z
dostarczonych przez producenta naczyn pomiarowych.
Do naczyn tych nasypywano ok. 50 g prébki; czas
analizy jednej prébki wynosi ok. 1 min.

Oprécz zastosowania analizatora fluorescencyjnego
do pomiaré6w na ociosie i na prébkach proszkowych
zastosowano go roéwniez wstepnie do pomiaréw na
rdzeniach wiertniczych. Do okienka glowicy pomiarc-
wej przykladano fragmenty rdzenia o $rednicy ok. 100
mm, tak ze zakryta byla nimi cala powierzchnia okien-
ka sondy.

Wyniki pomiaréw analizatorem, w postaci réznicy
czesto$cei zliczen, nalezalo przypisaé odpowiednim za-
wartoéciom miedzi w rudzie analizowanej na ociosie,
w prébce proszkowej czy w rdzeniu wiertniczym.
W tym celu przeprowadzono cechowanie analizatora
przy uzyciu 32 wielokrotnie analizowanych chemicz-
nie probek, rezprezentujgcych mozliwie maksymalny
w danej partii zloza zakres zmienno$ci pod wzgledem
litologii i skladu chemicznego rudy.

Redrsce crestesa mhicen Jig ~J
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Ryc. 6. Prosta cechowania analizatora dla probek
proszkowych 1 i litych 2.

Fig. 6, Calibration straight line of analyser for pow-
der 1 and solid samples 2.
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Ryc. 8. Zawarto$é miedzi w prébce bruzdowej (objas-
nienia jek de rye. 7).

Fig. 8. Copper content in trench sample (explana-
tions as in Fig. 7).

Z uwagi na r6zng geometrie pomiaru prébek prosz-
kowych i litych (ociosu i rdzenia), polegajaca fia roz-
nej odlegloSci miedzy okienkami sondy pomiarowej
i badanym materialem, wykonano dwa oddzielne ce-
chowania sondy. W obydwu wypadkach posiugiwano
sie probkami proszkowymi, ktére dla imitacji geome-
trii pomiarowej proébek litych odsuwano od sondy
pomiarowej za pomocg specjalnych pierécieni dystan-
sowych. Obydwie proste cechowania (dla rudy z re-
jonu kopalni Lubin) przedstawia ryc. 6.

WYNIKI POMIAROW

1. Pomiary dolowe wykonywano réwnolegle z po-
bieraniem prébek bruzdowych. Wyniki pomiaréw za-
wartosci miedzi in situ na ociosie oraz wyniki po-
miaréw proébek proszkowych materialu z bruzd, po-
rownano z wynikami analizy chemicznej. Rezultaty
tego poréwnania zestawiono nastepnie w dwojaki spo-
sbb, co wiaze sie z zamierzonym sprawdzeniem przy-
datno$ci metody fluorescencyjnej do biezacej kon-
tx;olﬁi eksploatacji oraz do oceny zasobbéw miedzi w
zlozu.

Pierwszy sposGb polega na wykonaniu zestawienia
dla poszezegblnych prébek bruzdowych wykreséw za-
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Ryc. 9. Zawarto$é miedzi w prébce bruzdowej (objas-
nia joko do ryc. 7).

Fig 9. Copper content in trench sample (explana-
tions as in Fig. 7).

wartoSci miedzi oznaczonej za pomocg pomiaru flu-
orescencyjnego wykonanego bezpofrednio na ociosie
i na prébkach proszkowych (pomiar laboratoryjny)
oraz wykreséw zawartosci miedzi oznaczonej za pomo-
ca analizy chemicznej. Wykresy takie przedstawiono
przykiadowo na rye. 7—9. Widoczna jest dobra na
0g61 zgodno&é wynikébw analizy chemicznej i fluores-
cencyjnej prébek proszkowych dla wszystkich serii
litologicznych. Swiadczy to o tym, Ze w badanych re-
jonach zloZa nie zaznacza sie w sposéb bardziej wy-
raZzny wplyw omoéwionych wyzej efektébw matrycy,
zwigzanych ze zmianami skladu chemicznego rudy.

Wyniki oznaczefi miedzi na ociosie znacznie nie-
kiedy odbiegaja od wynikéw analizy pobranych proé-
bek. Przyczyng tego jest przede wszystkim fakt, zZe
prdbki nie zawsze pobierane sa z ociosu badanego
fluorescencyjnie. 'W pomiarach dolowych badane jest
okruszcowanie na powierzchni objetej pomiarami w
cienkiej przypowierzchniowej warstewce pod okien-
kiem pomiarowym sondy, a w analizie laboratoryjnej
za§ (chemicznej czy fluorescencyjnej) prébki sproszko-
wanej — okruszcowanie pobranej prébki., To ostatnie
zawsze jest inne niZz na ociosie, gdyz przy pobieraniu
préhek wicksze szanse na pobranie majg partie miek-
kie, bardziej spekane czy mniej zwiezle itp. Ponadto,
w przypadku bardzo nier6wnomiernego okruszcowa-
nia, mate nawet przesuniecie pomiaru fluorescencyjne-
go w stosunku do pobranej pr6ébki bruzdowej, sta-
nowié¢ bedzie dodatkowe Zrédio rozbieznoSci. Innym
Zr&dlem niezgodnofel analizy in situ z analizg pobra-
nej prébki moze byé nieréwnofé ociosu. Efekt ten
wystepuje gléwnie w serii lupkowej, kiérej nieréwna
powierzchnia widoczna jest na ryc. 5.

Ogélem w kop. Lubin zbadano 26 prébek bruz-
dowych, zawierajacych 835 prébek elementarnych
o igcznej dlugoSei ok. 75 m, z czego na pilaskowce
przypadalo ok. 60 m, na lupki ok. 14 m i na dolomity
ok 1 m {5). W kop. Polkowice zbadano 30 prébek bruz-
dowych, zawierajgcych 426 pr6bek elementarnych
o igeznej diugofei 108 m. w tym w dolomitach ok, 100
m, w tupkach ok, 5 m i w piaskowcach ok, 3 m (6).

Stosunkowo najlepszg zgodnosé wynikéw pomiaréw
wykonanych na ociosie z analizg pobranych prébek
uzyskano dla serii piaskowcowej w rejonie kop. Lu-
bin (5) oraz dla serii piaskowcowej i lupkowej w rejo-
nie kop. Polkowice (6). Natomiast dla dolomitéw wy-
niki dolowych pomiaréw fluorescencyjnych znacznie
niekiedy odbiegaja od rezultatéw analizy fluorescen-
cyjnej i chemicznej prébek proszkowych, Spowodo-
wane jest to prawdopodobnie duzz zmiennofcig
okruszcowania, polegajaca na wystepowaniu skupisk
wigkszych ziarn mineraléw kruszcowych uloZonych
w spos6b zorientowany.
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Ryc. 10. Zawarto$é miedzi w rdzeniu z wiercenia w
rejonie kop. ,Lubin”,

1— wg analizy chemicznej pobranych prébek, 2 — wg ana-
lizy fluorescencyjnej odcinkéw rdzenia.

Fig. 10. Copper content in drill core from a bore hole
made in the area of mine ,Lubin”,

1 — according to chemical analysis of samples taken In
trenches, 2 — according to fluorescence analysis of solid
drill cores,

Przeprowadzono réwniez poréwnanie metody fluo-
rescencyjnej z oprébowaniem klasyeznym stosowa-
nym do okreflania zasobéw bilansowych zloza miedzi
w badanych polach. W tym celu obliczono §rednie
arytmetyczne ze Srednich wazZnych zawartoSei miedzi
oznaczonych w poszczegblnych bruzdach wszystkimi
trzema metodami (fluorescencyjna dolows, laborato-
ryjng i chemiczna), Otrzymane warto§ci &rednich ary-
tmetycznych odpowiadajg $redniej zawartofci miedzi
w badanych polach. Obliczono przecietne odchylenia
pojedynczej prébki bruzdowej i wspdlezynniki zmien-
noéci zloza. Wyniki obliczefi przedstawione sg w ta-
beli I. Wynika z niej, Ze rezultaty poszczegélnych
oznaczen i ich rozrzut, czyli dane o zloZzu, uzyskane
za pomoca kazdej z zastosowanych metod, sg bardzo
zblizone (7). Swiadczy to o tym, ze pomiary zawartos-
ci miedzl na ociosie wykonane metodg fluorescencyj-
ng moga w kopalni Lubin stuzyé do bilansowania za-
sobéw miedzi. 'W kopalni Polkowice wystepujg nie-
kiedy oméwione wyzZej znaczne rozbieznosei wynikéw
analizy dolowej i laboratoryjnej prébek pochodzgeych
z serii dolomitowej. Przyczyny uzyskania niejednozna-
cznych rezultatéw pomiaréw zawartofei miedzi na
ociosie w dolomitach stanowié bedzie przedmiot dal-
szych prac.

W celu pelniejszego pordéwnania frzech przyjetych
metod oznaczef obliczono réwniez wspbdlezynniki ko-
relacji (regresji) i prawdopodobiefistwa korelacji mie-
dzy &rednimi zawarto$ciami miedzi w prébkach bruz-
dowych. Wyniki obliczeri (tab., II) dotyczgce korelacji
w obrebie poszczegblnych litologii potwierdzajg wnioz-
ki wynikajace z tabeli I. Na wielko§é wspbiczynnikéw
koreiacji wynikéw analizy dla calych bruzd w wick-
szym stopniu wplywa sam sposéb ufredniania niz
zbieZno$é $rednich zawartofci miedzi w prébkach
bruzdowych w badanym rejonie zloza. WartoSci te nie
startlogria zatem dostatecznej podstawy poréwnywania
metod.

2, Pomiar rdzeni wiertniczych. W celu oceny przy-
datnosci metody poddano analizie fluorescencyjnej od-
cinek rdzenia o diugosci ok. 4 m, z wiercenia wyko-
nanego w rejonie kop. Lubin, Wyniki pomiaréw ze-
stawicno w postaci wykresu zmiennofci zawartosei
miedzi wzdtuz osi rdzenia, réwnolegle z wykresem
opartym na analizie chemicznej rdzenia (ryec. 10). Wi~



ZESTAWIENIE WARTOSCI

Tabela I

SREDNICH ARYTMETYCZNYCH X, ODCHYLEN PRZECIETNYCH D ORAZ

WSPOLCZYNNIKOW ZMIENNOSCI ZELOZA V* DLA SREDNICH WAZONYCH ZAWARTOSCI MIEDZI W BADANYCH

PROBKACH BRUZDOWYCH Z KOP. LUBIN I POLKOWICE,

W ODNIESIENIU DO ZAWARTOSCI MIEDZI

OBLICZANEJ

WG ANALIZY CHEMICZNEJ (WYNIK ANALIZY CHEMICZNEJ PRZYJETO ZA 100 JEDNOSTEK UMOWNYCH)

Laboratory jna Lab::zﬁ);g na Dolcwa smaliza
Kopalnia Litologia analiza chemiczna fluorescencyjna fluorescencyjna
X | D |[vw%l x | D |[¥Vw%! X | D |Vvw9
. piaskowce 100 | 13 | 18 | 105 | 13 | 17 118 | 15 | 19
Lubm lupki (z dolomitami) | 100 | 25 | 30 | 80 | 24 | 29 | 95 | 22 | 8l
" calo bruzdy 100 |14 | 17 |8 | 11 | 16 | 106 | 11 | 14
| dolomity 100 | 26 34 84 32 | 40 | 61 | 38 a7
Polkowice lupki (z piaskowcami) | 100 | 33 40 |TT00 |33 | 38| 102 | 33 |43
n=30 cale bruzdy B 100 | 17 | 24 | 87 | 18 | 25 | 70 | 26 | 33
* Liczone wg wzoréw: S xi gdzie: z; — $rednie wazone zawartodci mie-
X =

dzi w prébkach bruzdowych,
n — liczba bruzd.

D=2«'(;—xi)
V= [E(:_c —x;)? ]"’2 . 1_(1%
n—1 X

DRUGOST RDTENA (M)

Ryc. 11. Oznaczenie olowiu, cynku i miedzi w litym

rdzeniu wiertniczym ze ztoza rudy polimetalicznej przy

zastosowaniu Zrédla **Pu, zbalansowanych filtréw

Ge-Ga, Cu-Ni i Ni-Co dla detekciji odpowiednio PbLa,
ZnKa i CuKa,

Fig. 11. Determination of lead, tin and copper in solid

drill core of a polymetallic ore deposit using *Pu

source, and balanced filters Ge-Ga, Cu-Ni and Ni-Cu
to detect respective PbLa, ZnKa, and CuKa.

da¢ z niego, ze bezposredni pomiar fluorescencyjny
pozwala na dokladne oznaczenie granic strefy okrusz-
cowania bilansowego i okreflenie zawarto$ci miedzi w
tej strefie. Jak wspomniano, mierzono jedynie duze
fragmenty rdzenia pokruszonego. W przypadku rdze-
nia litego, nie uszkodzonego w trakcie wiercenia czy
oprébowywania na podstawie pomiaru fluorescencyj-
nego mozna uzyskaé pelniejsza informacje (wieksza
ilos¢ oznaczen przy tej samej dtugo$ci rdzenia).

Na ryc. 11 przedstawiono wyniki analizy fluores-
cencyjnej pelnego rdzenia rudy polimetalicznej ze zlo-
za kanadyjskiego, o érednicy 23 mm, wykonanej w ce-
lu okreélenia zawarto$ci otowiu, cynku i miedzi (11).
W pomiarach tych stosowany byl analizator firmy
Hilger i Watts ze Zrdédlem promieniowania 2*%Pu
(30 mCi) i zbalansowane pary filtréw Ge-Ga, Cu-Ni
i NikCo do wydzielania odpowiednio serii PbL, ZnK
i Cuk.

Ryc. 12. Fluorescencyjny analizator rud ,,FAR-17.
Fig. 12 Flucrescence ore analyser ,FAR-1”.

Pomiary wykonywano po dwoéch przeciwnych stro-
nach rdzenia, w punktach odlegiych o 5 cm (wiel~
kos¢ srednicy okienka pomiarowego). Wyniki pomia-
row przedstawiono w formie profiléw, igczac wartosci
odpowiadajace poszczegélnym punktom pomiarowyrn
na obydwu przeciwnych stronach rdzenia. Czarne
plaszczyzny pomiedzy  wykresami ilustruja réznice
migdzy wynikami pomiaru obydwu stron rdzenia spo-
wodowang niejednorodnoécig lub duzym upadem cien-
kich warstw okruszcowanych, Liniami przerywanymi
zaznaczono miejsca polaczenia poszczegblnych odcin-
koéw rdzenia.

Po wykonaniu pomiaréw rdzen zostal podzielony
na probki, odpowiadajagce — wg wykreséw — mniej
wigeej staiym zawartoSciom metali. Probki te zostaly
rast¢pnie poddane analizie chemicznej. Wyniki analiz
chemicznych zestawiono ze $rednimi warto§ciami wy-
nikéw pomiaréw fluorescencyjnych, uzyskujac w ten
sposob proste cechowania, ktére posluzyly nastepnie
do interpretacji amplitud krzywych zawartoéci olowiu
i cynku w rdzeniu. Poniewaz tylko 3 prébki rdzenia
zawieraly powyzej 1% Cu cechowania dla wynikow
pomiaru zawarto$ci miedzi nie wykonano.

Przedstawione krzywe wskazuja na istnienie wy-
raznego w tym przypadku efektu matrycy, zZwigzanego
z duzymi zawartoSciami rdinych metali w rudzie
(mierzony rdzen zawieral Pb, Zn i Cu oraz do ok.
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Tabela II

KORELACJA WYNIKOW ANALIZY CHEMICZNEY (A) Z WYNIKAMI ANALIZY FLUORESCENCYJNEJ PROBEK
PROSZKOWYCH (B) I DOLOWEGO POMIARU FLUORESCENCYJNEGO (C), DLA SREDNICH WAZONYCH ZAWARTOSCI
MIEDZI W PROBKACH BRUZDOWYCH Z KOP. LUBIN I POLKOWICE '

Tlodé Korelacja A—B Korelacja A—C
i O : : Oloz iki ziom 1 | wspblcz iki i i
Kopalnia bruzd Litologia T PO s | ™ homa et | Pomom iinabol
liniowej liniowej
piaskowece 0,82 >0,999 0,67 0,99—0,999
Lubin 26 tupki (z dclomitami) 0,89 >0,999 0,39 0,95—0,98
. cate bruzdy 0,88 >0,999 0,38 0,96
dolomity 0,98 >0,999 i 0,456 0,99—0,999
Polkowice 30 tupki (z piaskowoeami) 0,99 >0,999 0,71 0,99—0,999
“cale bruzdy 0,61 70,99—0,999 0,22 0,90
Su%h Jr'e), Uzyskane dokiadnosci pomilaru puzwalajqa granic okruszcowania bilansowego i wyznaczaniu

JEQNAK Na Suyoky OCENy DPracWIEItune] Seru oes Po-
pleranla PrOovek Cazenld 1 Des WYKouywalua analsy
cpelniczue).

WNLIOSKI

1, W oparciu o uzyskane dotychczas wyniki mozna
stwierdziv, ze metoaa ranloiz0Tupowe] Tenigenowsxie]
analizy lluorescencyjne) stosowana na dole w kopaini
jJest przydatna przede wszysckim 0o okresiania granic
plliansowego okruszcowania zioza mieazi, a w koray-
stnych warunkach geologlcznych rowniez do szybkiej
oceny zasobow W aanymn pulu zioza, letoda ta moze
wige uiatwic kontrole prowaazenia eksploatacji zioza.
Stwierdzono jednak, ze w pewnych partiach ZzioZa,
ze wzgledu na sposup okruszcowania lub wzbogacenie
rudy w niektére pierwiastki towarzyszace (w aanych
warunkach pomisrowych odnosiio sie 10 gtownie do
oiowiu), uzyskuje si¢ wyniki obarczone znacznym big-
dem. I tak, dotychczasowe prace wskazuja na ogofhg
przydatnosc metody do badania okruszcowanej serii
piaskowcowej i tupkowej w kop. Lubin i Polkowice,
metoda ta zawodzi natomiast dla serii -dolomitowe;]
w kop. Polkowice.

2, Poniewaz sposéb okruszcowania skaly w mniej-
szym stopniu wplywa na wyniki pomiaréw prébek
proszkowych wydaje sig, Ze stosowanie analizy fluo-
rescencyjuej zmielonego materiatu pobieranego przy
oprébowywaniu bruzdowym moze doprowadzic do
ograniczenia liczby oznaczefi chemicznych, jednoczes-
nie dostarczajac  geologowi dokladnych informacji
o zawartosci np. miedzi w krétkim czasie po pobra-
niu prébki. Stosowanie rozbudowanej aparatury labo-
ratoryjnej i eliminacja efektéw matrycy pozwala na
osiggniecie dokladnosci mie ustepujacej dokladnoseci
analiz chemicznych, przy nieporé6wnywalnie krotszym
czasie wykonywania analizy fluorescencyjnej.

3. Dokiadno§¢ dolowego i laboratoryjnego oznacza-
nia miedzi poprawié mozna przez stosowanie odrgb-
nych krzywych cechowania dla poszczegblnych typéw
litologicznych skal oraz — z uwagi na zmiennosé
okruszcowania ~ dla poszczegblnych rejondéw zloia.

4, Wyniki pomiaréw zalezg od typu zastosowanego
przyrzadu. Uzycie dosfepnego na rynku krajowym
analizatora fluorescencyjnego typu FAR-1 produkcji
Zakladu Urzadzed Przemysiowych Polon w Krakowie
{ryc. 12) pozwoli na osiagniecie dokladnofci podob-
nych jak w przypadku opisanych pomiaréw. Zastoso-
wanie bardziej nowoczesnego przyrzadu przenosnego,
laczacego w sposobie detekeji elektroniczng analize
widma promieniowania z metoda filiréw réznicowych
oraz zawierajacego cyfrowy system rejestracji mie-
rzonego sygnalu, pozwala na szersze zastosowanie
analizy, Przyrzady takie produkowane sg juz w kilku
krajach, np. wymogom tym odpowiada analizator prze-
noény brytyiskiej firmy Nuclear Enterprises.

- 5, Przedstawione w pracy przyklady pomiaru za-
wartoSei miedzi na rdzeniach wiertniczych oraz wy-
niki innych pomiaréw rdzeni (12) wskazuja na wiel-
kg przydainoéé metody do wykonywania szybkiej ana-
lHzy rdzeni. Przy najprostszym rozwigzaniu metoda
fluorescencyjna moze byé pomocna przy okreSlaniu
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miejsc¢ pobrania probek rdzenia do analizy laborato-
ryjnej. Zastosowanie rozbudowanej aparatury moze
pozwoli¢ na szybkie automatyczne lub pbéiautomatycz-
ne oznaczanie zawartosci giownych skiadnikéw rudy
wzdluz osi rdzenia.

(Artykut nadestano w czerwcu 1970 r.)
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SUMMARY

~ Portable radioisotope fluorescence analyser em-
ploying #fP source and Ni-Co balanced filtres has
been used to determine copper in ores of the ,Lu-
bin” and ,Polkowice” copper mines, Measurements
have been made ,,in situ” of powder ore samples and
of solid drill core samples. The results obtained pro-
ve a usefulness of the measurements ,in situ” in the
quick determination of copper in wall face in order
to check ore exploitation, and in the case of shales
,and sandstones — in the fast estimation of reserves.
A high accuracy of the laboratory fluorescence ana-
iysis of powder samples points to a possibility of
decreasing the number of chemical analyses. The flu-
o;:scence analysis of drill cores may give the same
effects.

PE3IOME

Iaa omopepeneHMA MemyM B PyAe B maxrtax “Jlrobmu"
U "THonnxoeurie” GBI NpUMEHEH MEPEHOCHBII DPazuo-
M3OTOUHEIT (DIYOPECIeHTHbIA AaHANIM3ATOP C MCTOY-
HMEOM #8Pu m ¢ GajxaHCHMpOBaHHBIMKM GUMMILTpaMM
Ni-Co. IIpoBomMIIMCE M3MEPEHNMs MOPOIIKOBBIX 0Gpa3s-
oB in situ ¥ JauTEIX 0Gpasnos GypoBOrCc EepHa, M3~
MepeHmda in situ SBASIOTCA ITONE3HLIM METOAOM 9KC-
npecc-OUpeNeieRA MESM B CTeHKe JId KOHTPOJA
SKCIIJIOATALMM MECTOPOXKACHMUA, a4 B CIydYae CJIaHIRB
¥ ITeCHaHWKOB ~— JJIA GBICTPON OLIEHKM 3amacoB. Boab-
mas TOYHOCTH JaboparTopHOro (hiyopecreHTHOTO aHa-~
aM3a TIOPOINKOBBLIX 00pa3siioB MOEA3bIBAET BO3MOXK-
HOCTBH OIDAHMHNEHMA EOVIMYECTBA XMMMYECKMX Ompefe-
Jenmit. IIpumeHeHyMe Merona QIIyOpPeCLIeETHOTO aHa-
an3a OypoOBBLIX KEPHOB JaeT TakKoi XKe pe3yJbTaT.

IlepeBox aBTOPOB
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