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Kalibracja wynikow analiz chemicznych piaskowcow czerwonego
spggowca wykonanych przenosnym spekirometrem XRF

Calibration of the results of Rotliegend sandstones chemical analyses performed with
a handheld XRF spectrometer

Rafat Skupio, Urszula Zagoérska, Sylwia Kowalska
Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy

STRESZCZENIE: Przenos$ne spektrometry fluorescencji rentgenowskiej z dyspersja energii (EDXRF) coraz czesciej wykorzystywa-
ne sg do okreslania sktadu chemicznego skal na potrzeby przemystu naftowego. Wyniki badan pozwalajg na wspomaganie interpreta-
cji litologicznej lub jej wykonywanie na podstawie modeli mineralogicznych. W przypadku interpretacji ilo§ciowej opartej na wyni-
kach pomiardéw przenosnym aparatem XRF wymagana jest wysoka doktadno$¢ analiz. W niniejszej pracy przedstawiono problemy, na
ktore trzeba zwrdci¢ uwage podczas stosowania zatozonej metodyki pomiarowej, zwigzane gldwnie z zanizonymi wynikami dla pier-
wiastkow lekkich (gtéwnych). Testy przeprowadzono na probkach sproszkowanych, pobranych z rdzeni wiertniczych uzyskanych pod-
czas realizacji otworu wiertniczego ukierunkowanego na skaty czerwonego spagowca. Pomiary wykonano przy uzyciu spektrometru
XRF S1 TITAN firmy Bruker. Przeprowadzone badania dotyczace kalibracji i wprowadzania poprawek pozwolilty na wyeliminowanie
dwoch czynnikow wptywajacych na niedoktadnos¢ analiz. Pierwszy z nich to postepujace zuzycie lampy rentgenowskiej, ktore nale-
zy sprawdza¢ poprzez prowadzenie systematycznych pomiarow wzorca. Drugi dotyczy wptywu zmiany gestosci probki po zmieleniu,
co jest istotne w przypadku pierwiastkow lekkich (gtownie krzemu i glinu), gdyz powoduje obnizenie bezwzglgdnych wartosci w wy-
nikach pomiaréw recznym aparatem XRF. Z uwagi na rodzaj analizowanego materiatu skalnego skupiono si¢ na kalibracji wynikow
glownych pierwiastkow budujacych matryce piaskowcoOw czerwonego spagowca. Przedstawiono mozliwo$¢ kalibracji wynikow bez-
posrednio w aparaturze, co skutkuje otrzymywaniem skalibrowanych wynikoéw po kazdym pomiarze, jak rowniez kalibracje wynikow
w pliku zewnetrznym. Stosujgc kalibracje zewnetrzng, mozna unikna¢ btedow spowodowanych zmiang matrycy skalnej, jednoczesnie
zapewniajagc mozliwos¢ ponownego przeliczenia wynikow. Otrzymane wspotczynniki kalibracyjne znajduja zastosowanie w przypad-
ku skal czerwonego spagowca 1 wykorzystanego spektrometru XRF z aktualnym oprogramowaniem i kalibracja GeoChem dostarczo-
ng przez producenta. Zmiana ktoregos z czynnikow wymaga przeprowadzenia ponownych badan i rekalibracji wynikow. Modele mi-
neralogiczne przygotowane na podstawie analiz XRF moga by¢ wykorzystane w przysztosci pod warunkiem stosowania odpowied-
nich wspotczynnikoéw kalibracyjnych.

Stowa kluczowe: fluorescencja rentgenowska, spektrometr XRF, kalibracja, sktad pierwiastkowy, analizy skat.

ABSTRACT: Handheld X-ray fluorescence spectrometers with energy dispersion (EDXRF) are increasingly used to determine the chemi-
cal composition of rocks for the oil and gas industry. The results of our research allow to create or support the lithological interpretation
based on mineralogical models. In the case of quantitative interpretation based on the results of measurements using a handheld XRF
device, high accuracy of measurements is required. This paper presents the problems to which attention should be paid when applying
the assumed methodology, mainly related to the underestimated percentages for light (main) elements. The tests were carried out on
powdered samples of drill cores taken from borehole directed to Rotliegend rocks. The measurements were carried out using Bruker’s
XRF S1 TITAN spectrometer. The calibration and correction tests led to the elimination of two factors affecting the inaccuracy of the
analyses. The first is the progressive aging of the X-ray tube, which should be checked by conducting systematic measurements of the
standard reference material. The second concerns the effect of a change in the density of the sample after grinding, which has a significant
impact on light elements (mainly silicon and aluminium), causing a decrease in absolute values in the results of measurements using
a handheld XRF device. Due to the type of rock material analysed, the focus was on the calibration of the results of the main elements
building the Rotliegend sandstone rock matrix. The paper presents the possibility of calibrating the results directly in the device, which
results in obtaining calibrated results after each measurement, as well as calibration of results in an external file. By using external
calibration, errors caused by changing the rock matrix can be avoided while ensuring that possibility the results can be recalculated. The
resulting calibration coefficients are applicable to the Rotliegend rocks and the XRF spectrometer with current software and GeoChem
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calibrations provided by Bruker. A change in any of the factors requires re-testing and recalibration of the results. Mineralogical models
prepared based on XRF analyses can be used in the future, if those appropriate calibration coefficients are used.

Key words: X-ray fluorescence, XRF spectrometer, calibration, elemental composition, rock analysis.

Wstep

Przeno$ne spektrometry fluorescencji rentgenowskiej z dys-
persja energii (EDXRF) pozwalajg na doktadne okreslanie
sktadu chemicznego skat w krotkim czasie. Jest to metoda nie-
niszczaca, umozliwiajagca wykonywanie punktowych pomia-
réw bezposrednio na rdzeniach wiertniczych lub odstonigciach
skalnych, bez konieczno$ci pobierania probek (Ogburn et al.,
2012). Analizy mogg by¢ wykonywane bezposrednio na prob-
kach skalnych, jak i przygotowanych preparatach. W Zaktadzie
Geofizyki Wiertniczej (INiG — PIB) badania z uzyciem prze-
nos$nego spektrometru XRF przeprowadza si¢ od konca roku
2013 (Skupio, 2014). Analizy sktadu chemicznego (XRF) sa
wykorzystywane do sprawdzania doktadnosci interpretacji dy-
fraktograméw rentgenowskich (XRD), realizowanych na po-
trzeby okreslania doktadnego sktadu mineralnego skat zbior-
nikowych (Kowalska, 2013). W przemysle naftowym wyniki
z pomiardéw spektrometrem XRF wykorzystywane sg gtow-
nie do wykonywania profilowania geochemicznego w otwo-
rach na podstawie badan rdzeni lub zwiercin, interpretacji li-
tologicznej (Kowalska et al., 2018), a nawet kierowania tra-
jektorig otworu w trakcie wiercenia (geosteering).

Celem niniejszej pracy jest okreslenie wspolczynnikow ka-
libracyjnych majacych na celu uwzglednianie procesu starze-
nia lampy rentgenowskiej w uzyskiwanych wynikach, a takze
wprowadzenie poprawek na obnizong ggsto$¢ probek sprosz-
kowanych. Wraz ze spadkiem intensywnos$ci lampy biezaca
kalibracja jest niezbedna do utrzymania precyzji pomiaréw
(Panalytical). Analizy wykonano na przyktadzie probek z rdze-
nia wiertniczego pobranego ze skat czerwonego spagowca sta-
nowigcych monotonng sekwencj¢ piaskowcowa. Podzielenie
profilu czerwonego spagowca na strefy za pomocg analiz skta-
du chemicznego wymaga doktadnych i precyzyjnych pomia-
row nakierowanych na zawartos$ci pierwiastkow sladowych,
ktoére roznicuja sie¢ w profilu otworu.

Bardzo duzy wptyw ma wynik pomiaréow sktadu chemicz-
nego spektrometrem XRF ma gestos¢ probki i jej powierzch-
nia. W przypadku pomiarow prowadzonych na catych rdze-
niach Iub kawalkach skat wyniki analiz cechujg si¢ wigkszym
udziatem poszczego6lnych pierwiastkow (suma analizy bliska
100%) niz w przypadku pomiaréw na materiale sproszkowa-
nym (wynik §rednio nizszy o 30%). Spektrometry przenosne
sg kalibrowane do bezposrednich pomiardéw skat jako me-
toda nieniszczaca, niewymagajaca preparatyki, czego efek-
tem sg zanizone warto$ci w przypadku pomiaréw probek

sproszkowanych. Niestety wykonywanie pomiaréw na rdze-
niach obarczone jest z kolei bledem pomiarowym zwigzanym
z uzyskiwaniem punktowej informacji z obszaru matego pola
pomiarowego (0,5 cm?). Bledy te majg zrodlo w zmiennej wiel-
kos$ci uziarnieniu, réznej porowatosci rdzeni oraz nierowno-
$ciach na ich powierzchni. Wyniki bezposrednich pomiaréw na
rdzeniu sg zdecydowanie mniej reprezentatywne dla srednie-
go sktadu skaty w porownaniu z probka skwartowang i zmie-
lona. Spektrometr rejestruje zbyt szczegdlowe anomalie, ta-
kie jak cienkie laminy lub zmiany uziarnienia.

Przez ostatnie lata pracownicy Zaktadu przeprowadzi-
li tysigce analiz na roznego typu skalach, tworzgc zar6wno
wiele wspoteczynnikow kalibracyjnych, jak tez modeli mi-
neralogicznych opartych na analizach sktadu chemicznego
(Zagorska et al., 2016). W roku 2017 (po 3 latach intensyw-
nego uzytkowania) spektrometr ulegt awarii zwigzanej ze zu-
zyciem lampy rentgenowskiej. Jej intensywno$¢ spadta, cze-
go efektem bylo otrzymywanie znacznie zanizonych wyni-
koéw. Po naprawie spektrometru oraz przeprowadzeniu przez
producenta nowej kalibracji wyniki pomiaréw wzorcoéw te-
stowych powrdcity do normy.

Otrzymywanie powtarzalnych wynikéw pomiaréw wy-
konywanych w réznym czasie jest istotne dla badan, w kto-
rych wykonywane sg modelowania sktadu mineralogicznego
(interpretacja litologiczna). Raz zbudowane modele moga by¢
wykorzystywane dla okreslonej litologii przez dtugi czas pod
warunkiem zachowania stabilno$ci pracy urzadzenia.

Aparatura badawcza i metodyka badan

Do przeprowadzenia analiz wykorzystano spektrometr flu-
orescencji rentgenowskiej z dyspersja energii EDXRF S1 Titan
wyprodukowany przez firme Bruker (rys. 1). Skupio (2014)
przedstawil doktadny opis uzywanego spektrometru oraz zasade
jego dziatania na przyktadzie pomiaréw skat sylurskich. W apa-
racie zastosowano metod¢ parametrow fundamentalnych, umoz-
liwiajaca wykonywanie pomiarow bez koniecznosci wykorzy-
stywania wzorcow kalibracyjnych (Loubser i Verryn, 2008;
Wieczorek, 2012). S1 Titan zostal wyposazony w anod¢ Rh
(o maksymalnych parametrach: 50 kV, 100 pA, 4 W) i detektor
10 mm® X-Flash® Silicon Drift Detector (SDD), o typowej roz-
dzielczosci 147 eV dla linii Mn K-alfa (Bruker Corporation).
Zakres pomiarowy urzadzenia pozwala na detekcje pierwiast-
kéw od magnezu do uranu (maksymalnie 45 pierwiastkow).
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Pomiar jest podzielony na dwie fazy. Pierwsza, z zastosowa-
niem filtra TiAl i napigcia 45 kV, umozliwia pomiary pierwiast-
koéw ciezkich. Druga faza, w ktorej napiecie jest obnizone do
15 kV, umozliwia pomiary pierwiastkow lekkich (glownych).
Do przeprowadzenia badan na probkach skat czas pomiaro-
wy dla pierwszej fazy ustawiono na 60 sekund, natomiast dla
fazy drugiej na 240 sekund. Pomiary prowadzono na prepara-
tach sproszkowanych, umieszczonych w pojemnikach z dnem
wykonanym z folii polipropylenowej o grubosci 6 um, ktora
nie ogranicza energii emitowanej przez analizowany materiat.

Poruszony problem zanizania wynikdw pomiaréw zwigzany
jest ze stopniowym procesem spadku intensywnosci i wydaj-
nos$ci lampy rentgenowskiej, spowodowanym degradacja ma-
terialow, z ktdrych jest ona zbudowana. W typowych lampach
rentgenowskich jest to zwigzane z takimi procesami jak: wy-
palanie wolframowego filamentu oraz osadzanie zanieczysz-
czen na szklanych elementach lampy, rozszczelnienie prozni
wewnatrz lampy, co powoduje powstanie tuku wysokiego na-
pigcia i utlenianie materiatow oraz powstawanie pgknigé na
anodzie (Spellman High Voltage Electronics Corporation).
Wraz ze starzeniem si¢ lampy rentgenowskiej na anodzie po-
jawiajg sie pekniecia o glebokosci 5-50 um, co powoduje ob-
nizenie dawki promieniowania srednio o 15% dla medycznych
aparatow rentgenowskich (Mehranian et al., 2010). W spek-
trometrach fluorescencji rentgenowskiej (WDXRF) starzenie
si¢ lampy jest gtownym czynnikiem dryftu instrumentalnego.

Rys. 1. Spektrometr fluorescencji rentgenowskiej S1 Titan firmy
Bruker

Fig. 1. X-Ray fluorescence spectrometer, S1Titan by Bruker

Probki skat do przeprowadzenia doktadnych analiz zosta-
ty pobrane z catych rdzeni wiertniczych. Od rdzeni odcieto nie-
wielki fragment (pas) o dtugosci 0,5 metra, ktory nastepnie wy-
suszono, skruszono, skwartowano, a cz¢$¢ przeznaczong na ana-
lizy XRF domielono w mtynku planetarnym dla uzyskania jed-
nakowej wielkosci ziaren. Tak przygotowany materiat zostat
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zageszczony w pojemnikach pomiarowych i poddany badaniom.
Opisane podejscie pozwala na uzyskanie doktadnej usrednionej
informacji z interwahu 0,5 metra, co zostanie wykorzystane do ka-
libracji wynikdéw z pomiardow zwiercin otrzymywanych podczas
realizacji kolejnych otwordéw wiertniczych w warstwach czer-
wonego spagowca. Probki zwiercin pobierane sg w ré6znych in-
terwalach, np. co 2 lub co 5 metréw, w zaleznosci od zmienno-
Sci litologicznej lub kata wiercenia. Dla jednorodnosci i doktad-
no$ci wynikéw rowniez zwierciny muszg by¢ poddane susze-
niu, mieleniu i podobnemu zageszczeniu co probki wzorcowe.

Wyniki badan

Przedstawione w pracy wyniki badan oparte sg na pomiarach
probki wzorcowej oraz pomiarach dwudziestu probek pobra-
nych z rdzeni podczas realizacji otworu wiertniczego w obrebie
warstw piaskowcdw czerwonego spagowca. Probka wzorcowa
SMA-1399 byla systematycznie analizowana aparatem XRF.
Istotng zmiane rezultatow zauwazono po dwoch latach inten-
sywnej eksploatacji sprzgtu. Probki piaskowcow analizowano
zarowno przenosnym spektrometrem XRF, jak i metodami la-
boratoryjnymi — spektrometrii emisyjnej i masowej ze wzbu-
dzeniem w plazmie indukcyjnie sprzgzonej (ICP-OES/MS).
Wykonane badania pozwolily uzyska¢ wykresy korelacyjne, na
podstawie ktorych stworzono wzory umozliwiajace przeprowa-
dzenie doktadnej kalibracji aparatu lub otrzymanych wynikow.

Kalibracja korygujgca spadek intensywnosci lampy

W roku 2017, po naprawie spektrometru XRF, wykonano
serie pomiardw probki wzorcowej, wyniki przedstawiono na tle
warto$ci odczytanych z certyfikatu zataczonego do probki testo-
wej. Pomiary przeprowadzono z ustawieniem czasu pomiarowe-
go na 30 sekund dla pierwszej 1 drugiej fazy. W pierwszej fazie
mierzone sg pierwiastki ciezkie, po czym w fazie drugiej — lek-
kie (gtéwne). Srednia z kilku pomiaréw zostata przedstawiona
w tabeli 1: pomiar z 2017 roku. Wyniki sg bardzo zblizone do
referencyjnych. Dla SiO, wynik byt zawyzony o okoto 1%, dla
AlO; — o okoto 0,5%, w przypadku pozostatych pierwiastkéw
doktadnos$¢ byta znacznie wigksza. Otrzymane wyniki porow-
nano z pomiarami wykonanymi 2 lata pdzniej (pomiar — 2019)
przy tych samych ustawieniach urzadzenia. Spadek intensyw-
nosci lampy, skutkujacy zanizeniem wyniku, jest zauwazalny
dla SiO, oraz Al,O,. W stosunku do pomiaréw z roku 2017 apa-
rat wskazuje o okoto 5% SiO, oraz o okoto 1,2% Al,O, mnigj
w stosunku do wyniku sprzed 2 lat. Rowniez w przypadku K,O
zanotowano spadek zawartosci o okoto 0,1%. Pozostate pier-
wiastki nie wykazatly zanizonych wartosci.

Wewngetrzng kalibracje¢ spektrometru przeprowadzono na
podstawie otrzymanych wynikow w tabeli 1. Do tego celu
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Tabela 1. Wyniki pomiaréw probki wzorcowej SMA-1399 w roku 2017 oraz w roku 2019
Table 1. Measurement results of the SMA-1399 standard sample in 2017 and 2019

SiO, ALO;, Fe K,O Mn Ni Cu Pb
certyfikat 73,30 12,71 1,68 4,99 0,10 0,0035 0,0197 0,0841
pomiar — 2017 74,24 13,16 1,67 4,97 0,10 0,0038 0,0202 0,0820
Wzorzec SMA-1399 -
pomiar — 2019 69,23 11,90 1,70 4,90 0,10 0,0040 0,0200 0,0853
pomiar — 2019 73,49 12,91 1,70 4,99 0,10 0,0035 0,0195 0,0829

2019" — pomiar po wprowadzeniu wspotczynnikéw kalibracyjnych do spektrometru. Wyniki przedstawione w procentach wagowych
2019"— measurement after calibration coefficients application in the spectrometer. Results presented in percent by weight

w oprogramowaniu urzadzenia wprowadzono obliczone
wspotezynniki dla krzemu, glinu oraz potasu, tworzac
w metodzie pomiarowej dodatkowy modul uwzgled-
niany podczas pomiarow (rys. 2A). Wazne jest, aby od-
znaczy¢ opcj¢ ,,normalizowanie”, ktéra uwzglednia za-
dane wspotczynniki réwniez przy pomiarach pozosta-
tych pierwiastkow. Z odznaczong funkcjg poprawiamy
wyniki tylko dla trzech zadanych pierwiastkéw. Po za-
pisaniu programu nalezy go wybra¢ z listy dostgpnych
opcji, symbol ,,*” przy nazwie metody na rysunku 2B
oznacza dotaczenie kalibracji wewnetrznej do aktual-
nie prowadzonych pomiaréw. W kazdej chwili moz-
na ja dezaktywowac lub zmieni¢ na inng kalibracje.
W wierszu pomiar — 2019” (tabela 1) przedstawiono
wyniki pomiaréw z urzadzenia z zastosowaniem no-
wych wspotczynnikéw kalibracyjnych.

Kalibracja obnizonych udziatow procentowych
Dpierwiastkow lekkich (Si, Al)

A)

File Trigger Unknown

B)

File Trigger Pull (F6)

[ ]
| Reyoren |

Display  Help Display  Help

Coefficient Name

ISi02 time

Al 0.0000 1.0681 ARECICATION SETTINGS
Si 0.0000 1.0587 GERGhEn
P 0.0000 1.0000
S 0.0000 1.0000
Sl 00000 1.0000 METHOD DISPLAY
K 0.0000 1.0190 GeoChem Trace* (None)
MNa [alalalalal kNalalalal
Camera
0 Normalize -

Rys. 2. Okna ustawienia spektrometru; A — okno kalibracji wybranej meto-
dy, ustawienie ,,0ffsetu” oraz ,,slope” otrzymanych z wykreséw korelacyj-
nych; B — gwiazdka przy nazwie metody informuje o wprowadzeniu do-
datkowych wspotczynnikow kalibracyjnych

Fig. 2. Spectrometer settings window; A — calibration window, setting the

Pomiary 20 probek piaskowcow czerwonego spagow-
ca zostaty wykonane w roku 2019 (w czasie, kiedy in-
tensywnos$¢ lampy obnizyta si¢ 0 5% dla krzemu w stosunku do
pomiaréw nowym urzgdzeniem) i skalibrowane w odniesieniu
do doktadnych badan laboratoryjnych. Pomiary wykonywane
w przysztosci (w momencie, kiedy intensywnos¢ lampy ponow-
nie si¢ obnizy) bedg musiaty by¢ kalibrowane w sposob przed-
stawiony powyzej, z uwzglednieniem pomiaréw z roku 2019
jako referencyjnego. Zapewni to doktadno$¢ wynikow i pozwo-
li na ich wykorzystanie w modelowaniu sktadu mineralogicz-
nego skat mierzonych w przysztosci. Kalibrowanie obecnych
wynikow do pomiardéw z roku 2017 nie byloby prawidlowe.

Do kalibracji wynikow dla utworéw czerwonego spagowca
wykonano 20 pomiaréw sktadu chemicznego skat w akredyto-
wanym laboratorium ACTLABS. Badania przeprowadzono na
urzadzeniach stacjonarnych przy wykorzystaniu metod spektro-
metrii emisyjnej i masowej ze wzbudzeniem w plazmie indukcyj-
nie sprzezonej (ICP-OES/MS). Do wykonania analiz chemicz-
nych probki stapiano z tetraboranem litu (FUS-ICP). Wartosci
bezwzgledne dla pierwiastkow lekkich (krzemu i glinu) sg zani-
zone w pomiarach z wykorzystaniem r¢cznego urzadzenia XRF

offset and slope parameters; B — an asterisk next to the method informs
that additional calibration coefficients have been applied

(przy analizie skat sproszkowanych), ale zmiennos$¢ ich zawarto-
$ci jest zachowana. Pozostate sktadniki chemiczne z pomiarow
XRF, potrzebne do zbudowania modeli litologicznych, charak-
teryzuja si¢ wysoka korelacja. Pierwiastki ciezkie, w tym zela-
zo (Fe,0;), powinny wykazywac¢ si¢ zarowno wysoka korela-
cja, jak 1 doktadno$cig wynikow. Ponizej przedstawiono wyni-
ki pomiaréw dla krzemu (Si0,), glinu (Al,O,), wapnia (CaO),
potasu (K,0) oraz zelaza (Fe,0,). Dla kazdego pierwiastka
utworzono wykresy korelacyjne oraz wykresy glebokoscio-
we, odpowiadajace profilowaniu z zatajonymi glgbokosciami
poboru probek (skala pionowa od 1 do 20 pkt). Wykresy ko-
relacyjne pozwolily na otrzymanie wzorow regresji wykorzy-
stywanych do kalibracji wynikéw. Otrzymane wspotczynniki
mozna wprowadzi¢ bezposrednio do oprogramowania spektro-
metru, jak przedstawiono to na rysunku 2 (,,offset” 1 ,,slope”).
W celu wigkszej kontroli oraz mozliwosci wykorzystania wspol-
czynnikow uwzgledniajacych starzenie si¢ lampy rentgenow-
skiej w kalibracji wewnetrznej — kalibracja na wplyw miele-
nia probek stosowana jest na danych pobranych z urzadzenia.
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zwalajace uzyska¢ zawarto$ci pierwiast-
kow odpowiadajace doktadnym badaniom
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laboratoryjnym. W pierwszym przypadku
wspolczynniki kalibracyjne zaimplemen-
towano bezposrednio w urzadzeniu, nato-
miast kalibracja wynikéw pomiaré6w pro-
bek zostata wzigta pod uwage w oprogra-
mowaniu zewngetrznym. Wykonywanie po-
miaréw probek testowych w przysztosci
pozwoli na uwzglednianie spadku inten-
sywnosci lampy i1 utrzymywanie wynikoéw
na jednakowym poziomie. Spadek zawar-
tosci pierwiastkow zostat obecnie zauwa-
zony dla krzemu, glinu oraz potasu. Na
probkach skat czerwonego spagowca z do-
ktadnie okreslonym sktadem chemicznym

Rys. 3. Porownanie wynikéw pomiarow SiO, i Al,O; analizowanych metoda FUS-ICP
vs XRF przed i po kalibracji. Wykresy dolne — profile gigbokosciowe dla wybranych 20

punktow pomiarowych

Fig. 3. Comparison of SiO, and Al,O, measurement results, analysed by FUS-ICP vs
XRF before and after calibration. Bottom charts - depth profiles of chosen 20 measure-

ment points

Do wprowadzania wspolczynnikdw kalibracyjnych stosuje si¢
oprogramowanie MS Excel lub ProGeo.

Rysunek 3 przedstawia wyniki pomiarow dla krzemu oraz
glinu. S to pierwiastki lekkie, ktorych wyniki cechuja si¢
wigkszymi bledami pomiarowymi w stosunku do pierwiast-
kéw o wigkszej masie atomowej. Wyniki pomiarow przeno-
$nym aparatem XRF w przypadku krzemu sg znacznie zanizo-
ne, co jest spowodowane wykonywaniem pomiaréw na prob-
ce sproszkowanej, cechujgcej si¢ nizszg gestoscia niz ska-
ta przed zmieleniem. Na wykresach przedstawiono korelacje
pomiaréw laboratoryjnych z pomiarami przeno$nym apara-
tem XRF (niebieskie punkty), jak rowniez kolorem pomaran-
czowym przedstawiono korelacje badan laboratoryjnych z po-
miarami XRF po kalibracji. Na rysunku 4 zestawiono pomia-
ry dla wapnia, potasu oraz zelaza. W tym przypadku wspot-
czynniki korelacji oraz doktadno$¢ obu metod sg bardzo wy-
sokie. Dla wigkszos$ci probek kalibracja pierwiastkow cigz-
kich nie jest wymagana.
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moga zosta¢ wykonane badania minera-
logiczne oraz zbudowane modele taczace
sktad chemiczny z mineralogicznym. Tak
przygotowane modele bedg aktualne do
momentu zmiany intensywnos$ci lampy.
Z tego powodu wazne jest utrzymywanie
nowych wynikéw na podobnym poziomie
w celu wykorzystywania otrzymanych modeli. Wykonane pra-
ce stanowig wazny wklad w zachowanie wysokiej jakosci wy-
nikow dla pomiaréw sktadu chemicznego z przeno$nej apara-
tury XRF. Jest to bardzo istotne takze ze wzgledu na dalsze za-
stosowanie tych pomiardw do budowy modeli mineralogicz-
nych i litologicznych wykorzystywanych powszechnie w in-
terpretacji profilowan geofizyki wiertnicze;.

Artykut powstat na podstawie pracy statutowej pt.: Reinterpretacja
krzywych geofizyki otworowej na podstawie badan rdzeni i zwier-
cin — praca INiG — PIB na zlecenie MNiSW; nr zlecenia: 0051/
SW/2019, nr archiwalny: DK-4100-0041/2019.
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results; bottom charts — depth profiles of chosen 20 measurement points for results before and after calibration
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