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Leokadia ROG ™ Jerzy SABLIK”

CHARAKTERYSTYKA PETROGRAFICZNA I REFLEKSYJNOSC
FRAKCJI WEGLOWYCH
O ROZNEJ KRYTYCZNEJ ENERGII POWIERZCHNIOWE]J

Srednia warto$¢ krytycznej energii powierzchniowej wegla jest jednym z parametréw charaktery-
7ujacych wlasnosci wegla. Zalezy ona w sposob istotny od budowy chemicznej i stopnia uweglenia
substancji organicznej. Badano wydzielone z wegli kamiennych frakcje o roznej krytycznej energii
powierzchniowej i wykazano, ze ich skiad petrograficzny zmienia si¢ w sposob charakterystyczny w
zaleznoscei od napiecia powierzchniowego roztworu uzytego do rozdziatu. We frakcjach o mniejszej
energii powierzchniowej wzrasta udzial maceralow grupy witrynitu, a maleje udzial maceralow
grupy inertynitu. Znacznie obniza si¢ w nich zawarto$¢ substancji mineralnej. Skiad chemiczny wy-
dzielonych frakeji jest rowniez zroznicowany. Frakcje o mniejszej energii powierzchniowej wyka-
Zujg wigksza zawartosé wegla, wodoru 1 azotu. Refleksyjnosé maceraléw o mniejszej energii po-
wierzchniowe;j jest wigksza, szczegélnie w przypadku maceratlow inertynitowych.

WSTEP

Opracowana w latach osiemdziesiatych metoda frakcjonowanej flotacji powierzch-
niowej (Fuerstenau et al. 1991; Diao, Fuerstenau 1991) umozliwia badania dostarcza-
Jjace nowych lub bardziej precyzyjnych informacji o niektoérych wlasciwosciach wegla.
Wyznaczana ta metodg krytyczna energia powierzchniowa moze by¢ rozwazana jako
odzwierciedlenie zlozonej budowy wegla, moze by¢ zatem miarg nicktorych jego wia-
sciwoscli, takich jak stopien uwgglenia (Wierzchowski, Sablik 1991; Sablik, Rog 1995),
hydrofobowos¢ powierzchni (Fuerstenau et al.1990), stopien utlenienia powierzchni
(Fuerstenau et al. 1989) itp. Metoda frakcjonowane) flotacji powierzchniowej moze
dostarczy¢ takze informacji o zmianach wlasnosci powierzchniowych wegla lub innych
mineralow, bedacych skutkiem zwilzania ich powierzchni réznymi odczynnikami che-
micznymi (Sablik, Wierzchowski 1992; Sablik, Wierzchowski 1994; Sablik, Wierz-
chowski 1995). Wyniki badan uzyskiwane na tej drodze sa wykorzystywane zaréwno w
rozwazaniach teoretycznych, jak i do celéw utylitarnych, w przypadku takich proceséw,
jak: flotacja, aglomeracja olejowa, sedymentacja, odwadnianie i inne.
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W dalszym ciagu niniejszego opracowania przedstawiono wyniki badan frakcji we-
glowych wydzielonych metoda frakcjonowanej flotacji powierzchniowej, z punktu wi-
dzenia ich budowy chemicznej, petrograficznej oraz stopnia uweglenia okreslonego
wskaznikiem refleksyjnosci.

PRZEDMIOT BADAN

Przedmiotem badan byly probki wegla gazowo-plomiennego z KWK | Halemba”
oraz ortokoksowego z KWK |, Zofiéwka”. Charakterystyk¢ wegli wyjsciowych przed-
stawiono w tabeli 1.

Tabela 1. Charakterystyka wegli wyjsciowych”
Coal characterisation”

. Typ . Grupy maceralow (% obj.) Substancje
KOP alnia wegla 4 mineralna (% obj.)
Witrynit | Liptynit | Inertynit
LHalemba” | 32,2 | 7,76 68 9 20 3
SZofiowka” | 351 | 6,55 82 2 13 3

“Typ wegla wedtug PN-82/G-97002

Srednia krytyczna energia powierzchniowa wegla z kopalni ,,Halemba” wynosi 47,9
mJ/m®, a niejednorodnos¢ energetyczna powierzchni ziam 10,2 mJ/m’. Dla wegla z
kopalni , Zofiowka” liczby te wynosza odpowiednio 43,2 mJ/m” i 6,9 mJ/m’.

METODYKA BADAN

Wydzielanie frakcji weglowych rézniacych sie krytyczng energia powierzchniowy

Probki badanych wegli rozdrabniano stopniowo do uziamienia ponizej 300 pm,
a nastgpnic wydzielono klase ziamowg 200-300 pum. Otrzymane ziama poddawano roz-
dzialowi metoda frakcjonowanej flotacji powierzchniowej na powierzchniach wodnych roz-
tworéw metanolu o napigciach powierzchniowych 60 mN/m, 50 mN/m i 40 mN/m metodg
opisang wczesniej (Fuerstenau et al. 1991). Uzyskane frakcje analizowano nastgpnie ze
wzgledu na sklad chemiczny, sklad petrograficzny oraz refleksyjnosc.

Analiza zawarto$ci maceralow i substancji mineralnej we frakcjach

Analizg budowy petrograficznej frakcji wykonano na zgladach ziarnowych przygotowa-
nych wedhug PN-92/G-04563. Jako substancji wiazace] uzyto zywicy syntetycznej Epidian 5
zmieszanej z utwardzaczem w stosunku 5:1. Po wyszlifowaniu i wypolerowaniu zglady
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analizowano w $wietle odbitym, niespolaryzowanym w imersji olejowej (zastosowano olejek
imersyjny, nieschnacy o wspolczynniku zatamania swiatla npy; = 1,5180+0,0004). W anali-
zie wykorzystano mikroskop firmy Reichert. Oznaczanie zawartosci maceralow 1 substancji
mineralnej przeprowadzono metoda punktowa. Wykonano 500 odczytow dla kazdego zgla-
du, pokrywajac jego powierzchni¢ siatka punktow pomiarowych. Na podstawic otrzyma-
nych wynikéw obliczono procentowy udzial maceralow grupy witrynitu, liptynitu 1 inertynitu
oraz substancji mineralnej w % objgtosciowych.

Oznaczanie refleksyjnosci skladnikéw petrograficznych frakceji

Wskaznik refleksyjnosci (R) jest jednym z podstawowych parametrow oceny stopnia
uweglenia substancji organicznej wegla. Oznaczanie polega na pomiarze natgzenia fo-
topradéw wzbudzonych w fotopowielaczu pod wptywem $wiatla odbitego od wypole-
rowanej powierzchni badanego wegla. Pomiarow wspotczynnika refleksyjnosci skiadni-
kéw petrograficznych wydzielonych frakeji dokonano na tych samych zgladach ziarno-
wych, na ktorych oznaczono zawartos¢ maceraléw. Oznaczanie wykonano zgodnie z
PN-92/G-04524, mikroskopem firmy Opton, wyposazonym w fotopowielacz, w Swietle
odbitym w imersji olejowej (parametry olejku podano wczesniej). Pomiary wykonano
na maceratach grupy witrynitu (kolinicie), grupy liptynitu (sporynicie) i grupy inerty-
nitu (semifuzynicie i fuzynicie). Odczytow dokonywano dla punktow wzdluz linii roz-
mieszczonych réwnomiernic na calej powierzchni zgladu. W przypadku oznaczania
$redniej refleksyjnosci witrynitu i liptynitu wykonano 100 pomiaréw, w przypadku
inertynitu, z powodu duzego rozrzutu migdzy wartosciami, dokonano 300 odczytow.
Na podstawie otrzymanych wynikow obliczono srednia refleksyjnos¢ poszczegélnych
maceralow w % objetosciowych.

Analiza chemiczna frakcji

Badania budowy chemicznej wydzielonych frakcji obj¢ly podstawowe parametry
analizy technicznej, tzn.: zawarto$é wilgoci (W°), i popiolu (4“) oraz analiz¢ skladu
clementarnego obejmujaca: zawartosé wegla (C?), wodoru (H”) i azotu (N¥). Wszystkie
oznaczania wykonano zgodnie z obowiazujacymi polskimi normami:

— zawarto$¢ wilgoci i popiotu wedtug PN-92/G-04560;

~ zawarto$¢ wegla, wodoru i azotu wedhug procedury zgodnej z normami klasycznymi
(normy PN-90/G-04525 i PN-79/G-04523), opracowanej w Laboratorium Oceny 1 Prognoz
Jakosci Wegla GIG, automatycznym analizatorem LECO-CHN-600.

Wiyniki analizy elementarnej przeliczono na stan suchy bezpopiolowy (daf) wedlug
PN-91/G-04510.

WYNIKI BADAN I ICH INTERPRETACJA

Wiyniki analiz mikroskopowych frakeji o réznej energii powierzchniowej zestawiono
w tabeli 2. Zawartos¢ maceralow jest zroznicowana. Z dwoch frakcji uzyskanych
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z jednego wegla, przy uzyciu cieczy o danym napigeiu powierzchniowym, frakcja ply-
wajaca w poréwnaniu z frakcja tonaca wykazuje wyzsza zawarto$é maceraldw grupy
witrynitu, nizsza zawartos¢ maceraldw grupy inertynitu oraz, z wyjatkiem jednego
przypadku, znacznie nizsza zawartos¢ substancji mineralnej. Wyjatkiem tym sg frakcje
uzyskane z wegla KWK, Halemba” przy uzyciu cieczy o napigciu powierzchniowym
60 mN/m, w ktorych substancja mineralna, oznaczona mikroskopowo, rozlozyla si¢
rownomiernie w frakeji plywajacej i tonace;.

Udzial liptynitu w budowic frakeji nie wykazuje regularnosci. Procentowo, w wigk-
szosci przypadkow, jest go wigcej w frakcjach plywajacych.

W miar¢ obnizania napigcia powierzchniowego roztworu uzytego do rozdzielania,
zmienia si¢ charakterystycznie sklad maceralny frakeji ptywajacych i tonacych. Wzra-
sta procentowy udzial witrynitu od 69% obj. do 84 % obj. w frakcjach plywajacych
uzyskanych z wggla KWK, Halemba™ i od 82% obj. do 87% obj. w frakcjach ptywaja-
cych z KWK , Zofiéwka”. Rownoczesnie maleje zawartosé maceraléw grupy inertyni-
tu, mniej regularnie od 20% obj. do 10% obj. w frakcjach plywajacych KWK
»Halemba” oraz z wigksza regulamoscia od 15% obj. do 10% obj. w przypadku frakcji
plywajacych otrzymanych z wegla KWK | Zofiowka”.

Zawarto$¢ substancji mineralnej we wszystkich frakcjach plywajacych jest niska,
maksymalnie 2% obj. O stopniu czystosci frakeji pltywajacych $wiadcza posrednio
udzialy procentowe substancji mineralnej w frakcjach tonacych. Na przyklad w przy-
padku probki nr 4 (tab. 2) zawarto$¢ ta wynosi 26% obj. (w weghi wyjsciowym za-
wartos¢ substancji mineralnej wynosita 3% obj.).

Zaréwno w przypadku wegla KWK | Halemba”, jak i wegla KWK , Zofiowka”,
najkorzystniejszy sklad petrograficzny, z technologicznego punktu widzenia, wykazuja
frakcje uzyskane przy uzyciu roztworu o napigciu powierzchniowym 40 mN/m. Frakcje
plywajace w obu tych przypadkach wykazuja najwyzsza zawartos¢ witrynitu, najnizsza
zawartos$¢ inertynitu i bardzo niska zawarto$¢ substancji mineralne;.

Wyniki oznaczania refleksyjnosci skladnikow petrograficznych wydzielonych frakeji
zestawiono w tabeli 2. Wartosci wskaznikow refleksyjnosci sa malo zroznicowane,
chociaz prawie w kazdym przypadku refleksyjno$¢ witrynitu frakcji plywajacej jest
nieco wyzsza od refleksyjnosci witrynitu odpowiadajace;j jej frakcji tonacej. Silniej za-
znaczone tendencje tego typu stwierdzono w przypadku refleksyjnosci inertynitu we
frakcjach o roznej energii powierzchniowej. Ponadto w przypadku wegli z obu kopaln,
w frakcjach plywajacych, uzyskanych przy uzyciu roztworu o napigciu powierzchnio-
wym 40 mN/m, refleksyjnos¢ inertynitu jest najnizsza w poréwnaniu z refleksyjnoscia
inertynitu w pozostatych frakcjach plywajacych.

Wyniki analiz chemicznych wydziefonych frakeji przedstawiono w tabeli 3. Porow-
nujac zawarto$¢ popiolu w frakcjach ptywajacej i tonacej uzyskanych z tej samej prob-
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ki obserwuje si¢ znacznie, czasem kilkukrotnie, wyzsza zawartos¢ popiolu w frakcjach
tongcych, natomiast we wszystkich frakcjach plywajacych zawartosé popiolu jest nizsza od
zawartosci popiolu w weglu, z ktorego zostaly wydziclone. W miare obnizania napigcia
powierzchniowego uzytego do rozdzialu, zawartos¢ popiolu w frakcjach plywajacych maleje
od 6,37% wag. do 4,49% wag. w przypadku wegla z KWK , Halemba” oraz od 4,58% wag.
do 2,41% wag. w przypadku wegla KWK |, Zofiowka”.

Skiad elementarny wydzielonych frakeji nie wykazuje charakterystycznych zmian.
W przypadku wszystkich probek, frakcja plywajaca wykazuje wyzsze zawartosct wegla
(C*), wodoru (H*™) i azotu (N*") w poréwnaniu z odpowiadajaca jej frakcja tonaca, co
posrednio $wiadczy o nizszej zawartosci w niej tlenu (0%). Zawartos¢ wegla w frak-
cjach plywajacych z KWK , Halemba” maleje przy obnizaniu napigcia powierzchnio-
wego, co zwigzane jest najprawdopodobniej ze zmniejszaniem si¢ zawartosci inertynitu,
maceralu bogatego w wegiel. W weglu z KWK |, Zofiowka” natomiast zawartosé C*Y w
frakcjach plywajacych wzrasta w tym samym kierunku, pomimo obnizania zawartosci
inertynitu. Spowodowane jest to tym, ze zawartos¢ pierwiastka C w witrynicie, ktorego
zawarto$¢ wyraznie wzrasta, jest wysoka i1 to rekompensuje ubytek picrwiastka C.
zwigzany z obnizaniem si¢ zawartosci inertynitu.

WNIOSKI

Budowa chemiczna i petrograficzna frakcji weglowych o rdznej energii powierzch-
niowej jest zréznicowana. Z dwoch frakeji uzyskanych z jednego wegla metoda frak-
cjonowanej flotacji powierzchniowej, frakcja pltywajaca, w poréwnaniu z frakcjg tong-
cq, wykazuje wyzszg zawartos¢ maceralow grupy witrynitu, nizszg zawarto$¢ macera-
16w grupy inertynitu oraz znacznie nizsza zawarto$¢ substancj)i mineralnej. W miare
obnizania napi¢cia powierzchniowego cieczy uzytej do rozdzielania, w otrzymanych
frakcjach plywajacych wzrasta procentowy udzial witrynitu i maleje zawartos¢ inerty-
nitu. Refleksyjnos¢ (R,) wszystkich skladnikow petrograficznych w frakcjach plywaja-
cych jest nieco wyzsza od ich refleksyjnosci w frakcjach tonacych. Szczegdlnie wyraz-
nie uwidacznia si¢ to w przypadku inertynitu.

Zawartos¢ popiolu (A") w kazdej frakcji plywajacej jest nizsza, czasem nawet kil-
kakrotnie, od zawartosci popiolu w frakcji tongcej uzyskanej przy uzyciu cieczy o tym
samym napigciu powierzchniowym i nizsza od zawartosci w probee wyjsciowe] wegla.

Frakcja plywajaca wykazuje wyzszq zawartos¢ wegla (C*™), wodoru (H™) i azotu
(N* w poréwnaniu z zawartoscia tych pierwiastkow w frakcji tonacej uzyskangj z tej
samej probki wegla przy uzyciu cieczy o tym samym napigciu powicrzchniowym.
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Mean critical surface energy of coal is one of the parameters which can be used for char-
acterisation of coal properties. The critical surface energy depends on the chemical structure
and coalification degree of carbonaceous matter in coal. Selected from coal fraction with dif-
ferent surface energy were tested. It was shown that the petrographic composition of the frac-
tions change according to the surface tension of the solution used for separation. The fractions
of low critical surface energy contained more macerals of the vitrinite group and less macerals
of the inertinite group. The content of mineral matter in this fractions was significantly lower.
The chemical composition of the tested fractions was also different because the fractions of
low critical surface energy had a greater content of carbon, hydrogen and nitrogen. The re-
flectance of the macerals of low critical surface energy fractions, was higher especially in the
case of the inertinite macerals group.
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