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CHARAKTERYSTYKA WEASNOSCI OPTYCZNYCH WITRYNITU,
PODDANEGO OBROBCE TERMICZNEJ, NA PRZYKLADZIE WEGLA
Z POKELADU 833/1 KOPALNI ,,GLIWICE”

Streszczenie. Na przeobrazenie witrynitu, poddanego wygrzewaniu, w wiekszym stopniu
wplywa temperatura niz czas obrébki termicznej. W trakcie fazy uplastycznienia (400-500°C)
witrynit ulega rozkfadowi chemicznemu, ktéremu towarzyszy znaczacy ubytek masy i
pojawienie sie mezofazy. Wzrasta porowato$¢ i relief ziaren. Skokowo rosnie refleksyjnos¢ i
dwéjodbicie, zmienia sie réwniez charakter optyczny.

Pierwotny ksztatt indykatrysy optycznej w temperaturze 1200°C nie ulega jeszcze
catkowitemu przeksztatceniu. Wewnetrzna struktura mezofazy odznacza sie wyzszym
stopniem uporzgdkowania niz struktura witrynitu.

CHARACTERISTICS OF OPTICAL PROPERTIES OF VITRINITE
SUBJECTED TO THERMAL TREATING, EXEMPLIFIED BY COAL FROM
SEAM 833/1, THE "GLIWICE” MINE

Summary. Transformation of vitrinite, subjected to heating, is influenced more by the
increase of the temperature than the time applied. During the plastic stage (400-500°C),
vitrinite is subjected to substantial chemical and physical alteration. It is manifested by
chemical decomposition, connected with significant mass loss and mesophase appearance.
Porosity and relief of the grains increase. Reflectance and bireflectance values grow rapidly
and optical character changes.

The original shape of indicatrix in the temperature of 1200°C has not been fully
transformed. The internal structure of mesophase is better organised than the structure of
vitrinite.

Wstep

Zmiany wiasno$ci optycznych witrynitu w procesie uweglania, w przeciwienstwie do
innych maceraléw, maja przebieg ciagty [2,13]. Ich odzwierciedleniem jest staty wzrost
wartosci refleksyjnosci w miare przechodzenia od wegla niskouweglonego do antracytu.

Z tego wzgledu zmiany refleksyjnos$ci witrynitu przyjeto w petrografii za wzorcowe.
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Proces uweglania polega na przebudowie struktury molekularnej substancji organicznej
pod wplywem wzrastajacej temperatury i ci$nienia. Efektem oddziatywania temperatury jest
wzrost warto$ci refleksyjnosci, cisnienie natomiast porzadkuje strukture wewnetrzng
witrynitu. Miarg tego uporzadkowania jest anizotropia optyczna. Zwigzanajest ona gtdwnie z
orientacja lamel aromatycznych, odzwierciedlajacg kierunki naprezen, dziatajagcych w trakcie
procesu uweglania [1,5,6,8,14,15,16,18,21], Graficznym odwzorowaniem anizotropii
refleksyjnosci jest indykatrysa, ktérej o$ w dowolnym kierunku jest proporcjonalna do
refleksyjnosci [4], Na podstawie ksztattu indykatrysy i orientacji jej gtéwnych osi mozna
wyciaggngé wnioski na temat procesow tektonicznych, zachodzacych w basenie weglono$nym
podczas uweglania [6,9,10,11,12,14,15,17,19], Stwierdzono, ze witrynit z pogranicza
wysokouweglonego wegla kamiennego i semiantracytu (Rr=1.8-2.0%) charakteryzuje sie juz
wyraznym uporzadkowaniem lamel aromatycznych, ktére moga tworzy¢ klastery o wielkosci
50-100A [20],

Badania wptywu temperatury lub temperatury i ci$nienia na cechy optyczne dowiodty, ze
przy krétkotrwatym ogrzewaniu, juz w temperaturze okoto 400°C, zaczyna zaznaczaé sie
wzrost zdolno$ci odbicia Swiatta witrynitu oraz dwdjodbicia [3,18].

W temperaturze 350 - 500°C wegiel ulega mieknieciu i uplastycznieniu, ktérego
intensywno$¢ zalezna jest od stopnia uweglenia materialu wyjSciowego. Jednocze$nie
zmienia sie jego budowa petrograficzna. Wegiel wysokouweglony nie mieknie w ogoéle
[7,18,20]. Z faza plastyczng wigze sie przebudowe i wzrost uporzadkowania wewnetrznej
struktury wegla. Zewnetrznym przejawem tego procesu jest tworzenie sie mezofazy, czyli
fazy posredniej miedzy fazg cieklg a stala. Mezofaza ma forme kulistych, anizotropowych
ciatek, ktére w miare wzrostu temperatury powiekszajg sie i tacza w wieksze agregaty
kosztem pierwotnych skfadnikéw. Proces ten trwa az do uzyskania, po resolidacji,
anizotropowej struktury koksu. Resolidacja wegla i powstawanie potkoksu, zaleznie od
stopnia uweglenia, zachodzg w temperaturze 500 - 800°C. W temperaturze 800°C i wyzszej

powstaje koks [7].

Metodyka badan

Celem badan bylo okreslenie cech optycznych witrynitu, poddanego dziataniu
temperatury w zakresie 400-1200°C, w czasie 1-7 h, w atmosferze argonu. Do badan

wykorzystano prébke bruzdowa, pobrang z poktadu 833/1 w kopalni ,,Gliwice”. Sporzadzono
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z niej, metodg wzbogacania w cieczach ciezkich, koncentrat witrynitowy (fot.l). Prébki
koncentratu, ktérych masa wynosita okoto 300 mg, wprowadzano do pieca w temperaturze
pokojowej. Tempo rozgrzewania pieca wynosito 60°C/min. Z wygrzanych prébek
koncentratu wykonano preparaty mikroskopowe (brykiety) do badan w $wietle odbitym.
W ramach pracy przeprowadzono:
> analize sktadu petrograficznego koncentratu witrynitowego,
> pomiary $redniej oraz pozornej maksymalnej i minimalnej refleksyjnosci witrynitu
i mezofazy.
W oparciu 0o metode i program komputerowy Kilby’ego [8,9] wyznaczono rzeczywistg
maksymalng, posrednig i minimalng refleksyjno$¢ witrynitu i mezofazy oraz okreslono ich

anizotropie optyczng i charakter optyczny.

Wyniki

Analiza sktadu maceralnego wykazata, ze koncentrat witrynitowy miat czysto$¢ 90%.
Pozostalg cze$¢ skitadnikéw stanowit inertynit (8%) i liptynit (2%). Refleksyjno$¢ $rednia
witrynitu Rww prébce surowej wynosita 1.17%, przy odchyleniu standardowym swr= 0.06%.
Warto$¢ rzeczywistej refleksyjnosci maksymalnej witrynitu Ruraxjest réwna 1.28%, podczas
gdy rzeczywistych refleksyjnoséci posredniej RVt i minimalnej Rwrin odpowiednio - 1.16%
i 1.01%. Dwdjodbicie (Rwi) osigga zatem warto$¢ 0.27%. Witrynit ma dwuosiowy ujemny
charakter optyczny.

Stwierdzono, ze na przeobrazenie witrynitu, poddanego obrébce termicznej w wiekszym
stopniu wplywa temperatura niz czas obrobki termicznej (rys.1-4, tab.l). W pracy
ograniczono sie do podania danych liczbhowych, odnoszacych sie do jednogodzinnego czasu
wygrzewania, poniewaz zaleznosci obserwowane dla pozostatych czas6w sag podobne.

W miare zwiekszania zastosowanej temperatury nastepuje stopniowy rozktad chemiczny i
odgazowanie koncentratu witrynitowego, czego efektem jest wzrost ilosci i wielko$ci porow
oraz reliefu ziaren (fot.2-12). W temperaturze 500°C rozpoczyna si¢ powstawanie mezofazy.
Ma ona poczatkowo posta¢ drobnych, kulistych ciatek, tworzacych domeny anizotropowe
(fot.4-6). W temperaturze 800°C mezofaza zaczyna tgczy¢ sie w wieksze agregaty i stanowi
podstawowg mase ziaren (fot.7-8). Koricowym produktem jest wysokoporowaty, silnie
anizotropowy koks (fot.9-12). Wespdét z tymi procesami zachodza takze zmiany

cech optycznych. W temperaturze 400°C sgone jeszcze nieznaczne. Srednia refleksyjnosé
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Fot. 1.Koncentrat witrynitowy, 1IN - kolotelinit
Photo 1. Vitrinite concentrate, 1IN - collotelinite

Fot. 3. 500°C/lh, IIN - Ziarno witrynitu.
Brak widocznych zmian
Photo 3. - 500°C/lh, IIN -Yitrinite grain
No noticeable alteration

Fot. 5. 600°C/1 h, IIN - Ziarno porowate,
widoczna mezofaza i pozostato$ci witrynitu
Photo 5. 600°C/Ih, IIN - Thermally altered
porous grain with mesophase and vitrinite

J. Komorek, R. Morga

Fot. 2. 400°C/Ih, 1IN - Ziarno witrynitu.
Brak widocznych zmian

Photo 2. 400°C/lh, IIN -Yitrinite grain
No noticeable alteration

Fot. 4. 500°C/1h, IIN - Ziarno porowate,
widoczna mezofaza i pozostato$ci witrynitu
Photo 4. 500°C/lh, IIN - Thermally altered
porous grain with mesophase and vitrinite

Fot. 6. Obrazjak na fot.5, X N - Widoczne domeny
anizotropowe

Photo 6. Same field as in phot.5, X N - Anisotropic
domains can be seen
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Fot. 7. 800°C/Ih, 1IN - Przeobrazone, porowate Fot. 8. Obraz jak na fot.7, X N - Widoczne domeny
ziarno, wysoki relief. Widoczne agregaty mezofazy anizotropowe (biate i ciemnoszare obszary)

Photo 7. 800°C/Ih, 1IN - Altered, porous grain, Photo 8. Same field as in phot.7, X N - Anisotropic
strong relief. Mesophase bodies begin to aggregate domains can be seen (white and dark grey zones)
Fot. 9. 1000°C/lh, IIN - Ziarno silnie przeobrazone, Fot. 10. Obrazjak na fot.9, X N - Widoczne domeny
widoczna mezofaza i pozostato$ci witrynitu anizotropowe (biate i ciemnoszare obszary)

Photo 9. 1000°C/lh, IIN - Strongly altered, porous Photo 10. Same field as in phot.9, X N - Anisotropic
grain, with mesophase and vitrinite domains can be seen (white and dark grey zones)
Fot.lIl. 1200°C/lh, IIN- Ziarno silnie przeobrazone, Fot. 12. Obraz jak na fot 11, X N - Ekstremalna
porowate wida¢ mezofaze i pozostatosci witrynitu anizotropia mezofazy i witrynitu

Photo 11. 1200°C/lh, IIN - Strongly altered, porous Photo 12. Same field as in phot. 11, X N - Extreme

grain, with mesophase and vitrinite remnants anisotropy of both mesophase and vitrinite
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witrynitu (1.08%) jest nawet nizsza niz w preparacie surowym. W temperaturze 500°C,
jednakze, warto$¢ refleksyjnosci ro$nie skokowo, czemu towarzyszy gwattowny ubytek masy
wygrzewanego koncentratu (17.42%). W miare dalszego zwigkszania zastosowanej
temperatury wartosci $redniej (Rw) oraz rzeczywistej maksymalnej (Rurax), posredniej (Rurt) i
minimalnej (Rwin) refleksyjnosci stopniowo rosng (tab.l, rys.l). Wzrost warto$ci kazdego z
tych parametrow odbywa sie jednak w odmiennym tempie, czego efektem jest state
zwiekszanie sie warto$ci dwoéjodbicia (Rwi) (rys.5). W temperaturze 600°C Rwr osigga 2.79%,
w 800°C - 4.46%, a w 1000°C - 6.13%. Od tego momentu warto$¢ rzeczywistej refleksyjnosci
minimalnej witrynitu stabilizuje sie. Ostatecznie, w temperaturze 1200°C refleksyjnos¢
$rednia osigga 6.62%, a rzeczywista maksymalna, posrednia i minimalna refleksyjnos¢
wynosi odpowiednio: 8.36%, 6.66% i 4.90%. Warto$¢ dwdéjodbicia siega tym samym 3.46%

(rys.3,4). Ubytek masy stanowi natomiast 29.50%.

LS

Rys. 5. Zalezno$¢ rzeczywistych maksymalnej, posredniej, i minimalnej refleksyjnoséci witrynitu od stopnia
uweglenia okre$lonego warto$cig Rvmean, gdzie Rvmean = (Rvmex + Rvim+ Rvmin)/3 [14]

Fig. 5. Relationship between the true maximum, intermediate as well as minimum reflectances, and the coal
rank, described by mean reflectance, for vitrinite Rva,, where RwGan= (Rvma* + Rvim + Rvmm)/3 [14]

Mezofaza w temperaturze 500°C charakteryzuje sie wysoka refleksyjnoscig $rednig
(2.35%) i znaczacym dwojodbiciem (2.77%) (tab.2). Na zmiany cech optycznych mezofazy
decydujacy wptyw ma rowniez wzrost zastosowanej temperatury wygrzewania (rys.6-9).
Warto$¢ rzeczywistej refleksyjnosci maksymalnej (Rmmax) ro$nie znacznie szybciej niz
rzeczywistej refleksyjnoéci minimalnej (Rmmirn), co skutkuje szybszym, niz w przypadku
witrynitu, wzrostem anizotropii optycznej (rys.10). Stwierdzono, ze wobec tak intensywnej
anizotropii i mozaikowej struktury mezofazy, bardziej precyzyjnymi parametrami,

stuzacymi do oceny stopniajej przeobrazenia, niz $rednia refleksyjnos¢ (Rnm), sg rzeczywista



67

Charakterystyka wtasnosci optycznych

1 awn
pue guy aoueloalyailg eseydosaw usamiagq diysuone|sy ‘6614
} nsezd WUy Azeyjozaw eldigpolomp 9souzajez '6'sAY

® 8 ¥
o B8+ 0
® oo H o]
°
<
vun © :
wo S > e 8
oot @ TR
Sy AN

Lii Lii

ooo*

1 aimesadwsa)
pue muy 9oueldalyallq aseydossw usamiaq diysuonejay g b4
1 Ainrersdwal p guy Azeyozaw eroigpolomp 9souzsjez 'g'shy

S Em

00

%N

[%er



J. Komorek, R. Morga

68

9.'6-
T0CT-
G9'0T-
6v'ET-
€T'6-
0S'v-
G6'6-
€6'6-
TL'L-
0.'CT-
TL'L-
T0'2-
eV'G-
og'e-
L0'v-

LO LO

CN CN CD CN

LO LO LO LO O

00 CD 00 CcD CD 00 CN

o
h- 00 00 00 co cp co co cp

00 LO

o

&%

N" CN
CN CN CN CN CO CO CO CO LO CD

LO LO CN

oo
L0'v-
Ge'G-

8o -

60'c-

Bllwo o0 0 o
C L0 N- oD

w
E

@
c
r

a.

7| =

0T'¥T
STYT
Ge'ET
Ge'ET
SSYT
0Z'€T
G6'ET
GSYT
VLTI
0£'ZT
60T
ST'6
ze'9
¥9'S
8Y'S
82'S
G9'e
0L'€
836
11T

S9'0T
ov'TT
S9'0T
0T'TT
08'0T

v8'8
0c'ot
SE'0T

SS'8

vv'6

o
o

Sv'9
ve'y
0g'e
89'c
oc'e
Gl'c
G9°'C
HBs

e

o O
V

LO O LO O
CO LO Ccb 00 CD LO
g

o O
CD CN

n- CO o , O Ch cO O 00
cD LOPI-P\?CDCOLOCDOboo
0O =0 0 o o oo OTFOTo

Po"
ec

Azejozaw auzofido Ayse)

09'ST
06'ST
GT'GT
00'ST
S09T
SGVT
ST'ST
Sv'ST
%8

0Z'eT
20'eT
S0'0T
00‘9
2o 8
9/'s
GE'V
0z'v
T0'v
T.'t

E©1

CO LO

co o I- V o o -

CO LO

CO LO

€ <

CN CN CN CN CN

8

Q.



Charakterystyka wasnos$ci optycznych 69

refleksyjnos¢ maksymalna (RmmeX) lub $rednia refleksyjno$é (Rmmean W temperaturze
1200°C rzeczywista maksymalna, posrednia i minimalna refleksyjno$¢ osigga odpowiednio
wartoéci:  15.00%, 11.10% i 1.65%, S$rednia refleksyjnos¢ (Rmmean) wynosi 9.25%,
a dwojodbicie - 13.35% (rys.8,9).

Rys. 10. Zalezno$¢ rzeczywistych maksymalnej, posredniej i minimalnej refleksyjnosci mezofazy od stopnia
uweglenia okre$lonego warto$cia Rnma,, gdzie Rmmean= (Rmllm + Rmira+ Rnmi,,)/3 [14]

Fig. 10. Relationship between the true maximum, intermediate as well as minimum reflectances, and the coal
rank, described by mean reflectance, for mesophase Rnmma,, where r mmk,, = (Rmmax + Rmim + Rnumn)/3
[14]

Bioragc pod uwage parametr Rwt (reflectance indicatrix style [8,9]), stwierdzono, ze
charakter optyczny witrynitu zmienia sie od dwuosiowego ujemnego do dwuosiowego
dodatnio-ujemnego. Diagramy Kilby’ego, wykonane dla koncentratéw, wygrzewanych
w temperaturze 500°C i czeSciowo 600°C, charakteryzujg sie do$¢ chaotycznym
rozmieszczeniem punktéw, co mozna tlumaczy¢ zaburzeniami w strukturze molekularnej
witrynitu podczas fazy uplastycznienia. Diagramy, sporzadzone dla koncentratéw
wygrzanych w wyzszych temperaturach, sa bardziej jednoznaczne, co sugeruje wzrost
uporzadkowania budowy wewnetrznej podczas resolidacji. Charakter optyczny witrynitu juz
jednak znaczgco sie nie zmienia.

Charakter optyczny mezofazy jest stale dwuosiowy ujemny, ale warto$¢ parametru Rmst
zmienia sie w kierunku charakteru jednoosiowego ujemnego. Wszystkie diagramy Kilby’ego
wykonane dla mezofazy s bardzo czytelne, niezaleznie od temperatury wygrzewania. Moze
to oznacza¢, ze wewnetrzna struktura mezofazy charakteryzuje sie wyzszym stopniem

uporzadkowania niz struktura witrynitu.
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WnioskKi

Przeprowadzone badania dowodza, ze na przeobrazenie witrynitu, poddanego obrébce
termicznej, w wiekszym stopniu wplywa temperatura niz czas obrébki termicznej.
W temperaturze pomiedzy 400°C i 500°C, w trakcie fazy uplastycznienia, witrynit jest
poddany znaczacym przemianom chemicznym i fizycznym. Przejawiajg sie¢ one rozktadem
chemicznym, ktéremu towarzyszy znaczacy ubytek masy i pojawienie sie mezofazy. Rosnie
porowato$¢ i relief ziaren. Skokowo wzrasta warto$¢ refleksyjnosci i dwéjodbicia. Dochodzi
réwniez do zaburzeA w strukturze wewnetrznej witrynitu, ktérych skutkiem jest zmiana
charakteru optycznego.

Stwierdzono réwniez, ze pierwotny ksztalt indykatrysy optycznej, bedacy
odzwierciedleniem rezimu tektonicznego, panujacego podczas gtéwnej fazy uweglania,
w temperaturze 1200°C nie ulegajeszcze catkowitej zmianie. Wewnetrzna struktura mezofazy

odznacza sie prawdopodobnie wyzszym stopniem uporzadkowania niz struktura witrynitu.

Prace wykonano dzieki finansowemu wsparciu Komitetu Badan Naukowych (grant nr 9 T12B

011 17).
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Abstract

The aim of the study was to determine optical properties of vitrinite, subjected to the
action of temperature within the range of 400-1200°C for the time of I-7h, in the atmosphere
of argon. The subject of the study was vitrinite concentrate (Vt content 90%, random
reflectance 1.17%), prepared by gravity separation from a channel sample of coal, collected
from Seam 833/1 within the area of the “Gliwice” mine. The samples of the concentrate, mass
of which was about 300 mg each, were inserted to the furnace in the room temperature. The
rate of the furnace heating up was 60°C/min.

To reach the goal of the study measurements of random reflectance as well as apparent
maximum and minimum reflectances of vitrinite, on the raw samples and the thermally
treated concentrates were carried out. Employing the method and computer programme by
W.E. Kilby, the true maximum, intermediate and minimum reflectances of vitrinite as well as
optical anisotropy and optical character of vitrinite were evaluated.

It was ascertained that transformation of vitrinite, subjected to heating, is influenced more
by the increase of temperature than the time applied. During the plastic stage (400-500°C),
vitrinite is subjected to substantial chemical and physical alteration. It is manifested by
chemical decomposition, connected with significant mass loss and mesophase appearance.
Porosity and relief of the grains increase. Reflectance and bireflectance values grow rapidly.
At 600°C random reflectance of vitrinite amounts 2.79%, while at 1000°C - 6.13%. Finally, at
1200°C random reflectance equals 6.62% and the true maximum, intermediate and minimum
reflectances amount: 8.36%, 6.66% and 4.90%. Bireflectance reaches 3.46%.

Mesophase at 500°C is characterised by high mean reflectance (2.35%) and substantial
bireflectance (2.77%). At the temperature of 1200°C the true maximum, intermediate and
minimum reflectances reach: 15.00%, 11.10% and 1.65%, mean reflectance equals 9.25%,

while bireflectance amounts 13.35%.
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Optical character of vitrinite changes from biaxial negative into biaxial positive-negative.
Kilby’s diagrams for the samples heated in the temperature of 500°C and partly 600°C are
characterised by somehow chaotic setting of the points, which is supposed to be connected
with disordering of the molecular structure of vitrinite during the plastic stage. Diagrams
prepared for the samples heated in higher temperatures are much more unequivocal, which
suggests increase of the degree of ordering of vitrinite structure during resolidification.
However, the original shape of indicatrix, resulting from the tectonic regime during the main
phase of coalification, till the temperature of 1200°C has not been fully transformed.

Optical character of mesophase is constantly biaxial negative, but the indicatrix style
(Rnst) value changes in the direction to uniaxial negative optical character. All Kilby’s
diagrams for mesophase are explicit, despite for the temperature of heating. It might indicate

that the internal structure of mesophase is better organised than the structure of vitrinite.



