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WPLYW SUBSTANCJI WIAZACEJ W PREPARATACH
MIKROSKOPOWYCH NA KSZTALT KRZYWYCH SPEKTRALNYCH,
UZYSKANYCH PODCZAS BADAN WEGLA WE FLUORESCENCJI

Streszczenie. Przeprowadzono analize fluorescencyjng dwdéch prébek wegla réznigcego
sie stopniem uweglenia,, z ktérych wykonano preparaty z zastosowaniem réznych substancji
wigzacych (standardowy Duracryl, Duracryl ,,0”, Epofix). Stwierdzono, ze kazda z uzytych
zywic charakteryzuje sie znaczacg fluorescencjg. Najwieksze wzgledne réznice intensywnosci
fluorescencji dla sktadnika fluoryzujacego i zywicy wigzacej oraz sktadnika fluoryzujacego
iniefluoryzujacego otrzymano stosujac Duracryl ,,0”, ktéry w zwigzku z tym najbardziej,
sposréd badanych preparatéw, nadaje sie do badan fluorescencyjnych. Aby byto mozliwe
poréwnywanie wynikéw, konieczne jest normalizowanie krzywych spektralnych badanych
maceratéw poprzez odjecie od nich, jako krzywej referencyjnej, spektrum uzyskanego dla
zastosowanej zywicy wigzacej lub niefluoryzujgcego tta.

INFLUENCE OF MOUNTING RESIN, USED IN POLISHED MOUNTS, ON
SHAPE OF SPECTRAL CURVES, OBTAINED DURING SPECTRAL
FLUORESCENCE ANALYSIS OF COAL

Summary. Spectral fluorescence analysis of two samples of coal, characterized by
different rank, was carried out. From each ofthe samples polished mounts were prepared with
the use of selected mounting resins (Duracryl, Duracryl ,,0”, Epofix). Each of the resins used
in the study is characterized by substantial fluorescence. The biggest relative differences of
fluorescence intensity for fluorescent constituent and mounting resin, as well as for
fluorescent and non-fluorescent constituents were found, when Duracryl ,,0” was used.
Therefore this is the most suitable of the examined resins, for the aims of routine analysis. To
compare results of fluorescence analysis it is necessary to normalize spectral curves, obtained
for examined macérais, by subtraction of spectrum of the resin or non-fluorescent constituent,
as a reference curve.
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1. Wstep

Badania wegla brunatnego i kamiennego we fluorescencji sg istotnym elementem oceny
jego stopnia uweglenia oraz sktadu petrograficznego [1,2]. Dokfadnos$¢ uzyskanych wynikéw
i mozliwo$¢ ich poréwnywania w zasadniczym stopniu sg jednak uzaleznione od warunkéw
pomiaru, w tym przede wszystkim rodzaju zywicy uzytej do sporzadzania preparatow.
Zywice fluoryzujace przesycajg bowiem skiadniki petrograficzne wegla, tym samym
wptywajac na ksztat rejestrowanych krzywych spektralnych.

Celem badan byto wykazanie réznic w ksztatcie krzywych spektralnych, uzyskanych
w wyniku pomiaréw fluorescencji na preparatach mikroskopowych, wykonanych z wegla,

przy zastosowaniu réznych substancji wigzacych.

2. Metodyka badan

Do badan wykorzystano dwie prébki wegla réznigcego sie stopniem uweglenia. Pierwsza
pochodzita z poktadu 206/1-2 KWK ,Piast” (Rr=0,55%), drugg pobrano w poktadzie 413/2
KWK ,,Zofiowka” (Rr=1,25%). Z kazdej z tych prébek wykonano preparaty mikroskopowe
(brykiety) przy uzyciu réznego typu zywicy wiazacej: standardowy Duracryl, Duracryl ,,0”,
Epofix. Nastepnie na ziarnach sporynitu i rezynitu (prébka z KWK ,,Piast”) lub wytgcznie
rezynitu (prébka z KWK ,,Zofiéwka”), a takze na sktadnikach niefluoryzujacych, tj. fuzynicie
i semifuzynicie, oraz zywicach wigzacych przeprowadzono analize fluorescencyjng. Pomiary
przeprowadzono w zakresie 300-700 nm, wykorzystujagc spektrometr firmy J&M
i mikroskop Axioskop firmy Zeiss. Uzyskane krzywe spektralne normalizowano,
sprowadzajac je do wspdlnej podstawy. Nastepnie zestawiono je i poréwnano, biorgc pod
uwage ich ksztatt i wyznaczone wartosci:

- zmex- diugosc¢ fali, dla ktérej przypada maksymalna intensywno$¢ fluorescenciji,

- Iniax- maksymalng intensywno$¢ fluorescencji (wyrazongilo$cig zliczen),

- lzmex - maksymalng wzgledng intensywnos$¢ fluorescencji; jako 100% przyjeto

osobno dla obu prébek wegla najwieksza zaobserwowang intensywnos$¢ rezynitu Imex
Q - wskaznik ,czerwien/zielen” (,red-green quotient”) - iloraz intensywnosci

fluorescencji stwierdzonej dla dtugosci fali 650 i 500nm.
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Ponadto krzywe spektralne uzyskane dla sktadnikéw niefluoryzujacych i zywic
wigzgcych odjeto od krzywych uzyskanych dla sporynitu i rezynitu oraz przedstawiono je na
wspolnych wykresach. Na wykresach zbiorczych maksymalng intensywnos$¢ sktadnika
fluoryzujgcego przyjmowano za 100%, a nastepnie, wzgledem tej wartosci przeliczano
intensywnosci fluorescencji pozostatych sktadnikéw (zywicy wigzacej, niefluoryzujacego

tta).

3. Wyniki badan

Krzywe spektralne uzyskane dla sporynitu i rezynitu w pochodzacym z Kopalni ,Piast”
(R,=0,55%) sg do siebie bardzo podobne niezaleznie od rodzaju zastosowanej zywicy
wiazacej (rys.l). Diugos$¢ fali, przy ktérej obserwowano maksymalng intensywnos$é
fluorescencji >™ax, wynosi dla sporynitu 598 lub 602 nm, a dla rezynitu 596 lub 597 nm
(tabl.l). Sporynit odznaczat sie nieznacznie nizszg intensywnoscig maksymalng (125 do 158
zliczen) niz rezynit (132 do 166). Jednoczes$nie zaobserwowano, ze nizsze intensywnosci
sporynit i rezynit wykazujg w preparatach sporzadzonych z zastosowaniem standardowego
Duracrylu, niz kiedy uzyto innych zywic (rys.l, tab.l). Warto$¢ wskaznika Q dla obu
badanych maceratéw (z wyjatkiem prébki P1) rowniez jest zblizona, osiggajgc od 1,17 do
1,79.

Spektra otrzymane dla rezynitu wystepujacego w weglu z KWK ,,Zofiéwka” (Rr=1,25%)
znaczaco sie natomiast od siebie réznig (rys.2, tabl.l). Diugo$¢ fali odpowiadajaca
maksymalnej intensywnos$ci fluorescencji Xnax wynosi w tym przypadku od 554 do 585 nm,
a warto$¢ intensywnosci maksymalnej waha sie od 179 do 419 zliczeh. Najnizszg
intensywnos$cig odznacza sie rezynit w preparacie zawierajgcym standardowy Duracryl.
Wskaznik ,,czerwien/zielen” przyjmuje warto$¢ od 2,28 do 2,79.

Stwierdzono, ze kazda z uzytych zywic wigzacych charakteryzuje sie znaczacag
fluorescencja. Najwiekszg jej intensywnos$cig odznacza sie Epofix (157 lub 174 zliczenia),
a najmniejszg standardowy Duracryl (114 lub 117 zliczen) (tabl.l). Wszystkie zywice
charakteryzujg sie bardzo zblizong warto$cig wskaznika Q, wynoszacg od 1,68 do 1,76.

W rezultacie pomiaréw przeprowadzonych na sktadnikach z natury niefluoryzujacych
(semifuzynit, makrynit) réwniez otrzymano krzywe spektralne, $wiadczace o istotnej
fluorescencji. W tym przypadku jednak jej intensywno$¢ osigga wartos$ci najwyzsze, gdy

zastosowano standardowy Duracryl (122 lub 124 zliczenia), a najnizsze, gdy uzyto Epofixu
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(109 lub 114 zliczen) (tabl.l). Dla wszystkich badanych skfadnikéw, niezaleznie od rodzaju
zywicy, uzyskano zblizone warto$ci wspotczynnika Q, wynoszace 1,68 do 1,71. Nalezy
przypuszczaé, ze na obserwowane cechy tych skladnikéow niewatpliwy wpltyw miaty
zastosowane zywice wigzace.

W celu stwierdzenia, ktéra z zastosowanych zywic odznacza sie najwiekszg
przydatnosciag do badan fluorescencyjnych, zestawiono ze sobg spektra uzyskane na

poszczeg6lnych preparatach.

Tablica 1
Warto$ci podstawowych parametréw fluorescencji dla badanych sktadnikéw
Symbol Kopalnia Sktadnik Zywica Amax Imex I\zmex Q
wigzaca [nm] [%]

Sktadniki fluoryzujace

Pl ,Piast” sporynit  Duracryl st. 602 125 75 2,08
P4 ,Piast” rezynit Duracryl st. 597 132 79 1,79
P6 ,Piast” sporynit  Duracryl ,,0” 598 155 93 171
P7 ,Piast” rezynit Duracryl ,,0” 596 164 99 1,75
P8 ,Piast” sporynit  Epofix 602 158 95 1,73
P9 ,Piast” rezynit Epofix 597 166 100 1,73
Z1 »Zofidowka” rezynit Duracryl st. 577 179 43 2,29
Z4 »,Zoifowka” rezynit Duracryl ,,0” 554 419 100 2,28
Z6 »,Zofiowka” rezynit Epofix 585 318 75 2,79
Zywica wigzaca

PD1 ,Piast” - Duracryl st. 651 117 - 1,70
PD3 »Piast” - Duracryl ,,0“ 657 147 - 1,68
PD5 ,Piast” - Epofix 656 157 - 1,68
ZD1 »Zofiowka” - Duracryl st. 647 114 - 1,70
ZD3 ,Zofidwka” - Duracryl ,,0“ 656 146 - 1,71
ZD6 ,Zofiowka” - Epofix 581 174 - 1,76
Sktadniki niefluoryzujace

T9 ,Piast” . Duracryl st. 654 122 - 1,69
T5 ,Piast” - Duracryl ,,0* 654 117 - 1,69
Tl ,Piast” - Epofix 651 109 - 171
TIli LZofiowka” - Duracryl st. 651 124 - 1,68
T7 LZofiowka” - Duracryl ,,0“ 651 121 - 1,69
T3 »Zofiowka” - Epofix 643 114 - 1,69

Ztozenie krzywych otrzymanych na preparacie sporzagdzonym z wegla pochodzacego z
KWK ,Piast” dla sporynitu (PI), sktadnika niefluoryzujgcego (PD1) i standardowego
Duracrylu (T9) pokazuje, ze réznia sie one w niewielkim stopniu (rys.3). Swiadcza o tym
krzywe uzyskane z odejmowania poszczegélnych widm (P1-PD1) i (P1-T9), z ktérych

wynika, ze maksymalna wzgledna réznica intensywnoéci fluorescencji pomiedzy sporynitem
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i zywicg wynosi ok. 12%, natomiast pomiedzy sporynitem a sktadnikiem niefluoryzujgcym
ok. 7%.

Nieco wyrazniejszg réznice otrzymano dla tego samego preparatu podczas pomiaréw
fluorescencji rezynitu (P4) (rys.4), dla ktérych wspomniane wcze$niej réznice wynoszg
odpowiednio 0k.15% i 12%.

W ieksze zréznicowanie ksztattu krzywych, a zwitaszcza maksymalnych intensywnosci
fluorescencji, zaobserwowano w trakcie wykonywania pomiaréw na preparacie zawierajagcym
ten sam wegiel, ale spojony Duracrylem ,0”. Ro6znica intensywnosci fluorescencji dla
sporynitu (P6) i Duracrylu ,0” (PD3) siega maksymalnie 10%, jednak dla sporynitu
i sktadnika niefluoryzujgcego (T5) wynosi juz ok. 30% (rys.5). Gdy pomiary wykonywano na
rezynicie (P7), r6znice te wyniosty odpowiednio ok. 18% i 35% (rys.6).

Pomiary przeprowadzone na preparatach sporzadzonych przy uzyciu Epofixu dowiodty,
ze spektra sporynitu (P8) i tej zywicy sg niemal identyczne (rys.7). Natomiast maksymalna
réznica intensywnos$ci stwierdzona dla spektrum sporynitu i skitadnika niefluoryzujacego
wynosi ok. 33%. Podobnie jak w poprzednich sytuacjach opisywane réznice sg wieksze
w odniesieniu do rezynitu (P9) (odpowiednio 13% i40% - rys.8).

Zestawienie krzywych spektralnych uzyskanych w wyniku pomiaréw przeprowadzonych
naweglu pochodzacym z KWK ,,Zofiéwka” dato inne wyniki. Widmo rezynitu w zasadniczy
spos6b (ksztatt, maksymalna intensywno$¢) rézni sie od widma zywicy wigzacej (niezaleznie
od jej rodzaju) jak i widma sktadnika niefluoryzujacego (rys.9-11). Maksymalna réznica
intensywnosci fluorescencji rezynitu (Z1) i standardowego Duracrylu (ZD1) wynosi ok. 40%,
a dla rezynitu i sktadnika niefluoryzujacego (T 1i) 0k.35% (rys.9).

Przy zastosowaniu Duracrylu ,,0” réznica ta dla rezynitu (Z4) i zywicy (ZD4) wynosi
ok. 71%, a dla rezynitu i sktadnika niefluoryzujacego (T7) 76% (rys. 10).

Na preparatach wykonanych z uzyciem Epofixu réznica intensywnosci fluorescencji
rezynitu (Z6) i zywicy (ZD6) osigga ok. 44%, dla rezynitu i sktadnika niefluoryzujgcego 64%
(rys. 11).

4. Podsumowanie

Zywica stosowana do sporzadzania preparatéw do badan we fluorescencji powinna

charakteryzowac sie mozliwie najstabszg fluorescencjg wtasng ijednoczes$nie posiadaé takie
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Rys.l. Krzywe spektralne sporynitu i rezynitu w
weglu z KWK “Piast

Fig. 1. Spectral curves for sporinite and resinite in coal

from the “Piast” mine

Rys.3. Krzywe spektralne sporynitu (P1), sktadnika
niefluoryzujacego (T9) i standardowego
Duracrylu (PD1) oraz krzywe réznicowe (PI-
PD1), (P1-T9)

Fig.3. Spectral curves for sporinite (P1), non-
fluorescent constituent (T9) and Duracryl
(PD1), as well as differential curves (P1-PD1),
(P1-T9)

Rys.5. Krzywe sporynitu (P6), sktadnika
niefluoryzujacego (T5) i Duracrylu ,,0” (PD3)
oraz krzywe réznicowe (P6-PD3), (P6-T5)

Fig.5. Spectral curves for sporinite(P¢), non-
fluorescent constituent (T5) and Duracryl ,,0”
(PD3), as well as differential curves (P6-PD3),
(P6-T5)
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Rys.2. Krzywe spektralne rezynitu w weglu z KWK
"Zofiowka

Fig.2. Spectral curves for resinite in coal from the
“Zofidwka” mine

Rys.4. Krzywe spektralne dla rezynitu (P4), sktadnika
niefluoryzujacego (T9) i standardowego
Duracrylu (PD1) oraz krzywe réznicowe (P4-
PD1), (P4-T9

Fig.4. Spectral curves for resinite (P4), non-
fluorescent constituent (T9) and Duracryl
(PD1), as well as differential curves (P4-PD1),
(P4-T9)

Rys.6. Krzywe spektralne rezynitu (P7), sktadnika
niefluoryzujacego (T5) i Duracrylu ,,0” (PD3)
oraz krzywe réznicowe (P7-PD3), (P7-T5)

Fig.6. Spectral curves for resinite (P7), non-
fluorescent constituent (T5) and Duracryl ,,0”
(PD3), as well as differential curves (P7-PD3),
(P7-T5)
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Rys.7. Krzywe spektralne sporynitu (P8), sktadnika
niefluoryzujacego (T1) i Epofixu (PD5) oraz
krzywe réznicowe (P8-PD5), (P8-T1)

Fig.7. Spectral curves for sporinite (P8), non-
fluorescent constituent (T1) and Epofix (PD5),
as well as differential curves (P8-PD5),
IPR-TD

Rys.9. Krzywe spektralne rezynitu (Z1), sktadnika
niefluoryzujacego (T1 1) i standardowego
Duracrylu (ZD1) oraz krzywe réznicowe (ZI-
ZD1), (ZI-T11)

Fig.9. Spectral curves for resinite (Z1), non-
fluorescent constituent (T1i), andDuracryl
(ZD1), as well as differential curves (Z1-ZD1),
(ZI-T1'Y
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Rys.8. Krzywe spektralne rezynitu (P9), skfadnika
niefluoryzujacego (T1) i Duracrylu ,,0” (PD5)
oraz krzywe réznicowe (P9-PD5), (P9-T1)

Fig.8. Spectral curves for resinite (P9), non-
fluorescent constituent (T1) and Duracryt ,,0”
(PD5), as well as differential curves (P9-PD5),
CP9-Tn

Rys. 10. Krzywe rezynitu (Z4), sktadnika
niefluoryzujacego (T7) i Duracrylu ,,0” (ZD3)
oraz krzywe réznicowe (Z4-ZD3), (Z4-T7)

Fig. 10. Spectral curves for resinite (Z4), non-
fluorescent constituent (T7) and Duracryl ,,0”
(ZD3), as well as differential curves (Z4-ZD3),
(24-T7)

Rys. 11. Krzywe spektralne rezynitu (Z6), sktadnika
niefluoryzujacego (T3) i Epofixu (ZD6) oraz
krzywe réznicowe (Z6-ZD6), (Z6-T3)

Fig. 11. Spectral curves for resinite (Z6), non-
fluorescent constituent (T3) and Epofix (ZD6),
as well as differential curves (26-ZD6),

(26-T3)
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wiasciwosci (odpowiednia gestos¢, lepkos$¢, czas wigzania), ktére by nie wptywaty na wzrost
intensywnosci fluorescencji maceratéw wegla poprzez ich impregnacje lub wypetnienie.

Kierujac sie tymi przestankami stwierdzono, ze najwieksze wzgledne réznice
intensywnosci fluorescencji dla sktadnika fluoryzujacego i zywicy wigzacej oraz sktadnika
fluoryzujacego i niefluoryzujgcego otrzymano stosujgc preparat Duracryl ,,0”. Jednoczes$nie
zauwazono, ze nadaje sie on przede wszystkim do badania maceratéw odznaczajacych sie
silng fluorescencjg, takich jak rezynit w probce wegla pochodzacej z KWK ,Zofiowka”
(rys. 10). Znacznie gorsze rezultaty otrzymano bowiem wykorzystujac go podczas badan
probki pobranej w Kopalni ,Piast”, w ktérej wystepowaty sktadniki o stabszej fluorescencji
(rys.5, 6).

Preparat Epofix, ktéry odznacza sie najsilniejszg wéréd badanych zywic fluorescencja,
moze by¢ stosowany jedynie do badan sktadnikéw o intensywnej fluorescencji (rys.7, 8, 11).

Duracryl, wykorzystywany do sporzadzania standardowych brykietéw mikroskopowych,
nie powinien by¢ stosowany do badan we fluorescencji, gdyz jego widmo ma cechy zblizone
do cech krzywych spektralnych badanych maceratéw, zwtaszcza je$li odznaczajg sie one
fluorescencjg o nizszej intensywnosci (rys.3,4,9).

Przeprowadzone analizy dowodza réwniez, ze aby byto mozliwe poréwnywanie
wynikéw, otrzymanych przez réznych autoréw, konieczne jest normalizowanie krzywych
spektralnych badanych maceratdw przez odjecie od nich, jako krzywej referencyjnej,
spektrum uzyskanego dla zastosowanej zywicy wigzacej lub niefluoryzujgcego tta. Wynika to
z istotnego zréznicowania wtasnosci, jakimi odznaczajg sie zywice, powszechnie

wykorzystywane w preparatyce mikroskopowej.

5. Whnioski

Z przeprowadzonych prac wynikaja nastepujace wnioski:

1. Zadna z badanych Zzywic nie nadaje sie w pelni do standardowego sporzadzania
preparatéw do analizy fluorescencyjnej.

2. Najwieksza przydatnoscig sposréd trzech testowanych Zzywic odznacza sie
Duracryl ,,0”.

3. Rodzaj zastosowanej zywicy ma szczeg6lne znaczenie w badaniach sktadnikéw
o stabszej fluorescencji, wyniki analizy fluorescencyjnej musza przedstawiaé¢ krzywe
spektralne powstate przez odjecie widma zywicy wigzacej lub niefluoryzujgcego tta od

widma badanego sktadnika.
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Abstract

The aim of the study was to determine differences in shapes of spectral curves obtained
during fluorescence analysis, performed on polished mounts prepared from coal with the use
of different mounting resins. The samples of coal were collected in seam 206/,.2 of the ,,Piast”
mine (Rr=0,55%) and seam 413/2 of the ,Zofiéwka” mine (Rr=1,25%). From each of them
polished mounts were prepared with the use of selected resins (Duracryl, Duracryl ,07,
Epofix). Fluorescence analysis was carried out within the range of 300-700 nm on sporinite
and resinite grains as well as on non-fluorescent constituent and mounting resins. Spectral
curves ware normalized and compared. Values of basic spectral parameters (L,,ax, Imax, lwzmex,
Q ratio) were determined. The spectral curves obtained for non-fluorescent constituents and
mounting resins were subtracted from the curves obtained for sporinite and resinite, and
depicted.

Each of the resins used in the research is characterized by substantial fluorescence
intensity. The biggest relative differences of fluorescence intensity for fluorescent constituent
and mounting resin, as well as for fluorescent and non-fluorescent constituents were found,
when Duracryl ,,0” was used. Therefore, this is the most suitable of the examined resins, for
the aims of routine analysis. To compare results of fluorescence analysis it is necessary to
normalize spectral curves, obtained for examined macérais, by subtraction of spectrum of the

used resin or non-fluorescent constituent, as a reference curve.



