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METODA ANALIZY UZIARNIENIA SKAL DROBNOZIARNISTYCH ZA POMOCA
KOLORYMETRU '

Uziarnienie jest jedng z podstawowych wiasnosci
strukturalnych skal osadowych. Szczegélowo opraco-
wane uziarnienie dostarcza informacji na temat prze-
biegu i dynamicmych warunkéw sedymentacji. Roz-
siew ziarn o &rednicach wigkszych niz 0,06 mm okres-
la sie zwykle na sitach, natomiast czastki drobniejsze
piz 0,08 mm analizowane sa metodami posrednimi
opartymi na szybko$ci swobodnego opadania lub prze-
ply'WI; okruchéw skalnych w §rodowisku ciekiym
3, 4).

W ostatnich latach ukazaly sie w USA i Awustralii
interesujgce prace omawiajace teorie i zastosowanie
nowej metody okre§lania uziarnienia (7, 9) {zw. me-
tody fotoekstynkcji. Po raz pierwszy zastosowal ja
L. A. Wagner (12) w 1933 r. dla mierzenia pylastych
czastelk cementu, ale dopiero w 1953 r. H. E., Rose
opracowal szczegélowo teorie metody fotoekstynlkeji,
sprawdzajac jg eksperymentalnie.

W Zakladzie Zdjeé Geologicznych Nizu IG podjeto
prébe przystosowania- fotokolorymetru (model KiF 3),
produlkcji Warszawskich Zaktadéw Aparatury Labora-
toryjnej, do pomiaréw metods fotoelostynkeji., Po raz
pierwszy taka adaptacie kolorymetru seryjnej pro-
dukeji przeprowadzil w 1963 r. K. G. Mc Kenzie (7).
Wobec pozytywnych rezultatéw wymienionych préb
opracowano szezegblows technike prowadzenia po-
miaréw uziarnienia na kolorymetrze KF 3 oraz wy-
konano analizy poréwnawcze metoda pipetows jako
najdokladniejszg ze stosowanych dotychcezas.

ZARYS TEORII METODY FOTOEKSTYNKCJI

W wickszosci metod sedymentacyjnych mierzy sie
zmiany gestosci zawiesiny (np. metoda areometryczna,
pipetowa); metoda fotoekstynkeji polega na pomiarze
zmian natezenia Swiatla przechodzacego przez zawiesi~
ne czastek w cieczy. Przejsciu wiazki promieni §wietl-
aych przez polidyspersyjng zawiesing czgstek o Sred-
nicy mniejszej niz 60 mikronéw towarzyszy kilka zja-
wisk optycznych. Nalezs do nich: rozpraszanie, po-
chlanianie i depolaryzacja §wiatla. W metodzie foto-
elstynkeji mierzy sie efekt pochlaniania §wiatla przez
zawiesine i stad, zgodnie z prawem Stolcesa, okreéla

' sie zawarto§é czastek o réznej Srednicy. Dla okresle-
nia ilofci §wiatla pochlonietego przez zawiesing mie-
rzy sie I, tj. nateZenie Swiatia padajgcego oraz Ia
— natezenie §wiatla przechodzacego.

H. E. Rose (8) wykazal, ze wspblzaleznosé miedzy
tymi dwoma wartoSciami jest spelniona réwnaniem:
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gdzie:

k — okre§la ksztalt i orientacje czastek,

C — koncentracje roztworu w glcmd,

1 — dtugo§é drogi promieni Swietlnych w naczy-
niu pomiarowym,

K,— wspblezynnik pochianiania §wiatla przez
czastki o $rednicy du,

n — liczbe ziarn o frednicy dz na 1 gram probki.

Wartosci k, C i 1 sa stale podczas wykonywania
pomiaréw. Wielkosé wspblezynnika K odczytuje sie
z krzywej skonstruowanej przez Rose (8). Zmienno§é
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K. sprowadza sie tu do problemu zachowania. sie
dielektrycznej bryly sferoidalnej w polu elektromag-
netycznym. Aby powyzsze réwnanie [1] bylo praw-
dziwe muszg by¢ spelnione nastgpujace warunki:
— czgstki osadu sa zupelnie nieprzezroczyste,
— zachow_ane jest swobodne opadanie czgstek w
naczyniu, .
— wspblezynnik K. obejmuje wszystkie odchyle-
nia (wartofci Swiatla pochianianego) od pow-
szechnych praw opiyki geometrycznej.

HE Rose (8) i G. Simmons (9) stwierdzili nieza-
lezni.e od siebie, Ze powyzsze warunki spelniane sg
nalezycie dla czgstek o §rednicy 2—60 mikronéw.

WYPOSAZENIE APARATUROWE

Dla prowadzenia pomiaréw metoda fotoekstyniseji
zastosowano standartowy fotokolorymetr elekiryczny,
model KF 3 produkceji Warszawskich Zakladéw Apa-
ratury Laboratoryjnej. W ostonie metalowej kuwet
vomiarowych tzw. koszyczku zwickszono wysoko§é
szczeliny do 3 om. Do pomiaréw uzZywano kuwety
,007 o wymiarach 50 x 40 x 20 mm, sporzadzonej ze
s7kla optycznego. Dla usuniecia bledu zwiazanego z
podwyzszeniem temperatury roztworu podczas pomia-
ru przyjeto krétszy czas opadania czgstek o Srednicy
ponizej 10 mikronéw; stwierdzono bowiem ekspery-

‘mentalnie, Ze po uptywie 3 min. temperatura roztwo-

ru wzrasta o 1—2°C. Przy wysoko§ci stupa wody
3 cm opadajg czastki o Srednicy 10—15 mikronéw. Do
ok:reélenia czasbéw opadania czgstek uzywano sekundo-
mierza.

PRZEBIEG ANALIZY UZIARNIENIA
METODA FOTOEKSTYNKCJI

Analiza uziarnienia metodg fotoekstynkeji sklada
sie z caterech etapdéw: wydzielania frakceji drobnych,
rozdrabniania (dyspergacja), pomiaru, obliczenia.

Na wstepie nalezy podkreflié, fe wyniki analiz
uziarnienia dla frakcji drobnoziarnistych maja raczej
warto§é poréwnaweza niz absolutng. W opisywanej
metodzie efektywnosé rezultatéw zalezy przede wszy-
stkim od stopnia zdyspergowania osadu i techniki
pomiarowej. Rezultaty te s3 ze sobg poréwnywaine,
lecz nie musza reprezentowaé stanu osadu w jego
naturalnym §rodowisku, zwlaszeza iz osad naturalny
rézni sie od zatozeh przyjetych we wzorze Stokesa
pod dwoma wzgledami: jest on rzadko monomineral-
ny, a jego czastki nie sgq lulami. Blad zwigzany 2z
pierwszym wzgledem usuwa sie przez dokladne ok-
reflenie ciezaru wilasciwego préby (Sredniego dla
wezystlich analizowanych czastek). Jak dowiedli w
bardzo obszernej monografii Schulz, Wilde { Albert-
son (11) wplyw ksztaltu czgstek na szybko§é ich opa-
dania jest jednak znikomy {blad rzedu czwartego
miejsca po przecinku); po drugie Rose (8) i tak przy-
jat w swoich obliczeniach i eksperymentach, iz lasztalt
czastek drobnych jest zblizony do soczewek, co jest
dotychezas najblizsze prawdy.

.vl) Wydzielenie frakeji driobnych: 10 g prébki vo-
wietrznie suchej przemyto wodg destylowang ma sicie
o oczkach 0,06 mm. Przesacz zebrano do mparownicy
i odparowano na laZni wodnej w temp. 60°C. Frakcje
grubsze wysuszono i zwazono, a z réinicy wagl po-
czatkowe] 1 waei czefci grubszych od 0,06 mm, uzys-
kuje sie zawarto§é procentows frakeji drobniejszych.
Ze sproszkowanej i wymieszanej masy frakeii drob-
nych pobiera sie ok. 0,2 g i przenosi do naczynia o po-



jemnodci 100 ml (najlepsza kolba, erlenmajerka z kor-
kiem).

2) Rozdrabianie. Na podstawle do$wiadczen wielu
autoréw (1, 3, 5, 6,7, 8,9, 10) i wlasnych zastosowano do
dyspergacji osadu 0,1 N roztwér NaOH. Dyspergacje
prowadzono na zimno, wlewajac do kolbki z prepara-
tem 50 ml wymienionego roziworu NaOH i dodajac
do niego 50 mi wody destylowanej. Po 24 godzinach
uzyskuje sie zadowalajaca dyspergacjg czastek (8). Ze
wzgledéw praktycznych przygotowaé mozna jedno-
czesnie kilkadziesiat prébek, by nastepnego dnia roz-
poczaé pomiary.

3) Pomiar. Roztwér wzorcowy (50 ml 0,1 N NaOH +
+ 50 ml wody destylowanej) wlewa sig¢ do kuwelki,
ktéra wstawia sie w lews przegrode koszyczka kolo-
rymetru i nastepnie wsuwa do aparatu. Po wlaczeniu
kolorymetru i nastawieniu strzalic galwanometru na
zero wprowadza sie te kuwetke w bieg promieni
Swietlnych 1 ustawia skale aparatu na 100% prze-
puszezalnoéei. Gdy strzalkka galwanometru ustawi sie
ponownie na zero (po ok. 10 min) wysuwa sie ko-
szyczek z kolorymetru i w prawa jego przegrode
wstawia sie druga kuweltke z zawiesing analizowanego
osadu. Kolbke z przygotowanym preparatem zawiesiny
‘nalezy wstrzgsaé ok. 1 min,, a nastepnie szybko prze-
la¢ roztwér do kuwety napeiniajgc ja do wylsoko_écx
7 mm od gérnego brzegu. Kuwetke =z zawiesing
wetrzasa sie silnie dla wymieszania, szybko 'wstawia
do koszyczka kolorymetru, wsuwajgc go 'w bieg pro-
mieni Swietlnych, jednoczeénie uruchamiajaec sefcun-
domierz. Odezyty natezenia $wisfla przechodzacego
przez zawiesine wykonuje sie w odstepach czasu wy-
liczonych ze wzoru Stokesa. Po wykonaniu odczytéw
wysuwa sie¢ kuweike z badanym osadem, przelewa
rogtwér do kolby (moiliwoéé wielokrotnego powita-
rzania pomiaréw) i sprawdza galwanometir na zero
przy 100% wvrzepuszozalnofci, kuwetky z roztworem
wzorcowym; jednocze$nie przygotowuje sie nastepna
prébke do analizy. . .

4) Obliczenia wynikéw. Przed rozpoczgeiem analizy
naley przygotowat tabele predkoéci opadania czastek
osadu o danym ciezarze wiasciwym, W Pracowni Ba-
dari Czwartorzedu wykonano dotychezas analizy -u.ziar-
nienia opisywana metoda dla osadéw, ktbrych ciezar
wiadciwy oscylowal miedzy wartofciami 2,65 a 2,72
g/om3. Dla tych osaddw wyliczono czasy opadania cza-
steczek o Srednicy od 1 do 60 mikronéw, w interwale
co 5 mikronéw. Do wyliczefi zastosowano wzbér Sto-

kesa:

g (D,— D) &
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gdzie:

v — predko§é opadania czastek w cmsek,

g - przyspieszenie grawitacyjne (dla Warszawy),

D; — ¢.wi badanego osadu w glomd,

D, — crwi. wody w danej temperaturze (do pigte~
go miejsca po przecinku), )

d — érednica czgstek w om,

n — wspblezynnik lepko$ci wody w poisach (do
piatego miejsca po [przecinku).

Zastosowanie tak dokladnych warboSci do wzoru
Stokesa bylo konieczne ze wzgledu na krétka droge
opadania czgstek (3 om) w kolorymetrze. Istniejgce
juz tabele czaséw opadania czastek (3, 11) nie podaja
dla jakiej miejscowofcl wykonane byly obliczenia
(warto§é g), a gesto§é wody przyjeta jest zwykle za
1,0. Okreélenie odeinka czasu (f) potrzebnego do opad~
niecia czastki o danej frednicy ulatwia wzbr:

(3]

t=

S|

gdzie: § — droga opadania (w kolorymetrze KF 3 =3
- cm).

Po odezytaniu interwaléw czasu opadania czastek

z przygotowanych tabel sporzadza sig rejestr wartosci

natezenia Swiatla przechodzacego przez mierzong za-

wiesine (I;). W rejestrze tym odnotowuje sig¢ jedno-
czefnie warto§cl Io/I» i logarytm naturalny tych war-
tofci pomnozony przez 100, dla utatwienia péiniej-
szych przeliczei. Przyklad takiego rejestru wynikéw
podaje tab. I: ]

Tabela I
Czas

opadania In I,/1
)] @) dla In To/In % 100

h=3 em
1 2 3 4 51
56 128 13,0 7,69 203,99
50 148 13,6 7,35 199,47
45 178 14,1 7,09 195,87
40 212 14,8 6,76 191,10
35 288 16,7 6,37 185,14
30 388 16,8 5,95 178,34
25 55 18,1 5,62 170,83
20 01™ 268 19,7 5,08 162,63
15 02 328 22,7 441 146,38
10 05™ 368 284 3,62 125,84
6 16™ 288 37,4 2,67 98,40
5 | 22m 168 42,1 2,38 86,50

t=19°C; D, = 2,68 g/cm3; I, = 100.

Poniewaz autor wyliczyl* juz wszystkie wartoSci
In I/, X 100 dla odezytéw od 0,0 do 100%, w inter-
wale 0,1%, wiec w dalszych pracach zbyteczne jest ze-
stawienie rubryki 4 (wartosci Io/In) i Zmudne liczenie
tych logarytméw.

Wspomniane logarytmy naturalne I./I, X 100 sta-
nowig wartoSci odniesienia (rzedne) do przeliczenia
wylkonanych pomiaréw kolorymetrycznych na procen-
ty wagowe, Dla unikniecia zbednych opiséw przyto-
czono przykiad pelnej tabeli przeliczeniowej (tab. II).

Tabela II
OBLICZENIE PROCENTOW WAGOWYCH UZIARNIENIA
Z WARTOSCI In I I, X 100

O
3

[}
1

X 8P, 8 P

HE | g |B5|&82 E| =
38| % |§8| 1Az o | 8] §
of| & |8 IReBE| M| | & | &

1 2 3 4 ‘B 6 7 8
0 5| 86,6086,50 | 216,25 | 2,82 | 76,68 4,94| 4,94

§— 6| 98,40/11,90 66,45 | 2,24 29,22
6—10{125,84 | 27,44 | 219,52 | 2,04 |107,61
10—165{148,38 | 22,564 | 281,76 | 1,97 143,02
15—20]162,63 | 14,15 | 247,63 | 1,80 (137,67
20—25/170,83 | 8,30 | 186,75 | 1,62 115,28
26—30{178,34{ 7,61 | 206,62 | 1,49 (138,60
30—35(185,14| 6,80 | 221,00 | 1,40 (157,86 | 10,16 | 58,30
35—40i191,10{ 5,96 { 223,60 | 1,35 (166,56 | 10,66 | 68,96
40—45|195,87 | 4,77 | 202,73 | 1,31 (154,76 9,96 | 78,92
45—50{199,47| 8,60 | 171,00 | 1,27[134,65{ 8,76 | 87,69
50—b5/208,99 | 4,62 | 237,30 | 1,23)192,93 | 12,42 {100,00
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POROWNANIE METODY FOTOEKSTYNKCJI
Z INNYMI METODAMI ANAILIZ UZIARNIENIA

Mnmou prekursorzy metody fotoekstynkeii wyka-
zali juz Jed wyzszo§é nad stosowanymi obecnie najpo-
wiszechniej metodami: pipetows, hydrometryezng, mi-

* Tabela warto$cl zawierajaca wymienione logaryimy na-
turalne jest do uzyskania u autora w Instytucie Geologicz-
nym w Zakladzie Zdjeé Geologicznych NiZu.
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Zestawienie wynikéw analiz uziarnienia metodg pi-
petowqg i fotoelstynkcii.
a — krzywa uziarnienia z analizy pipetowe), b — grednia
krzywa z analizy pipetowej, ¢ — krzywe uziarnienia z. ana-
lizy metods fotoekstynkeji, d — Srednia krzywa z analizy
metodg fotoekstynkeji.

Comparison of the results of grain size analysis made
by means of pipette method and of photoextinction

" method.
a — grain size curve from the pipeite analysis, b — mean
curve from the pipette analysis, ¢ — grain size curves

from the analysis made by ineans of photoextinction
method, d — mean curve from the analysis made by means
of photoextinction method.

kroskopowa itd. (2, 7, 9), autor artykulu przeprowa-
dzit ponownie poréwnanie metody fotoekstynikeji
z metodg pipetowa uwazang za najdokladniejszy # me-
tod sedymentacyinych (1, 3, 5, 10). Pomiary prébne
wylkonano ma prdbkach mulkéw lessopodobnych po-
chodzacych z wierceti w Podglebokim i Ferdynando-
wie. Z kazdej prébki przygotowano po 3 preparaty.
Kazdy z nich mierzono trzykrotnie, a niektére szeScio-

- krotnie (dla sprawdzenia powtarzalnoSci wynikéw).

Szezuplofé miejsca nie pozwala niestety na przedsta-
wienie pelnego materiatu dokumendacyjnego. Na rye.
pokazano tylko poréwnanie wynikéw analiz uziarnie-
nia metoda fotoekstynkeji i pipetowsg dla tej samej
prébki. Na podstawie opracowania statystyeznego
wszystkich otrzymanych rezultatéw (odchylenia stan-
dartowe, wariancje, mediany, §rednie aryimetyczne)
mozZna stwierdzié¢ duza przewage metody fotoekstynk-
¢ji nad pipetows. Przewaga ta wyraza sie wickszg
powtarzalnofcia pomiaréw (vide rycina), znikwqmym
‘rozproszeniem wynikéw analizy, a co najwagniejsze
wiglisza dokladnoScia pomiaréw. Takie rezultaty sg

4

w pelmi zgodne z wezeSniejszymi wnioskami H. E, Ro-
se, G. Simmonsa, czy tez K. G. Mc Kenzie (7, 8, 9).
Trzeba tu jeszcze podkreslié, e w metodzie pipetowej
nmiemozliwe jest oznaczanie zawartofci czastek w in-
terwalle érednic 5 mikronéw, poniewaz nawet przy sto-
sowaniu bardzo matej pipety (10 mi) czas jej napel~
niania jest diuiszy niz odstep czasu miedzy kolejnymi
pomiarami, {j. napemieniami tej pipety. Z drugiej
strony niemozliwe jest powtdrzenie pomiaréw na tym
samym Dreparacie ze wzgledu na progresywne zmniej-
szanie sig jlo$ci zawiesiny pobieranej pipets.

ZALETY I WADY METODY FOTOEKSTYNKCJI

Doswiadczenia wiasne oraz spostrzeienia inmych
uzytkownikéw metody fotoekstynlocji poawalaja ze-
stawi¢ najwazniejsze jej zalety i wady. Do zalet za-

liczyé nalezy:

— szybko$¢é wykonania analizy (wazne przy pracach
masowych) réwna w przyblizeniu 1 godz., przy inter-
wale pomiaréw co 5 milcronéw (przy wizualnej reje-
stracji wynikéw),

— wysoks dokladno$é i powtarzalno§é wynikéw

_ pomiaréw,

— mozliwosé zainstalowania automatycznej reje-
stracji pomiaréw -(skracajaca jeszcze o polowe i tfak
krétki czas wykonania analizy), wykluczona w meto-
dach pipetowej czy aerometrycznej,

— mala objetosé prébki potrzebnej do: analizy
(wazne dla prébek pochodzgcych z rdzeni malofred-
nicowych), ’

— dostepnosé i prostote techniki pomiarowej oraz
aparatury, umodliwiajacs szerokie stosowanie tej me-
tody nie tylko w badaniach podstawowych, lecz i w
laboratoriach przemystowych, np. przemysiu cemen-
fowego. '

Wady metody fotoekstynkeji:

— uzytecznoié¢ metody tyllko w zakresie Srednic
od 2 do 60 mikronéw, (pyly, lessy, mu¥ki),

— przyjgeie sztucznych warunkéw podezas wylko-
nywania analizy (to samo zasirzezenie odnosi sie do

‘wszystkich . metod sedytmentacyjnych).
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SUMMARY

The article presents a theory and describes the
technique of measuring grain size of fine-grained
rocks using the method of photoextinction.: The
method consists in measuring the intensity of the
light that passes through the suspension of particles
in a fluid, by means of standard colorimeter. Under
proper measuring conditions the natural logarithm
of intensity of transmitted light is a function of
presence of the particles having a determined
diameteér. Basing on his own experiments and on the
existing literature data, the present author discusses
all merits and demer™~ ~* +hn mathad snneidarad

PE3IOME

B craree faiorca TeOpeTIYecKme OCHOBbLL 3 TeXH-
K& 3aMepOB IDAHYIOMETPHUHNECKOND AHAIWA3E MEVIKO3ep-
HMCTBIX IIOPOZA METOROM OTOoSKCTVHEIpML. Meton Co-
CTOMT B OIZPEREIICHIY CUALL CBETA, IPOXONALIEro wepes
B3BeCh YaCTHI] B XRUIKOCTH, IIPY IIOMOIIM OOLIKHOBEH-
HOPO kKomopymerpa. IIpes €HIY COOTBETCTBYIO~
IMX YCOOBVILI 3aMEPOB HATYyPAJIbHDIA JIOTApIihM CIIBI
OPOXONAILEN0 CBETA IIPEACTARIAEST (DYHKIPNO COnep-
MARYA HACIVI] OIPENEIeHHOIO faMETPa. Ha ocuoBa~-
HMI{ COOCTBEHHBIX. ONBITOR ¥ JHTEPATYPHBLIX TAHHBIX
aBTOp OOCyzEZoeT IPEHMYIeCTBa ¥ HETOCTATEM STOr0
Memopra.
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