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1. Cel badań 
 

Celem wykonanych badań było poznanie charakteru mineralogicznego iłów zalegających 

pod złożem wapieni trzeciorzędowych „Drugnia Rządowa”. Uzyskane wyniki badań są 

również podstawą do zaproponowania ewentualnego wykorzystania badanej kopaliny 

mineralnej. 

 

2. Materiał do badań 
 

Materiał do badań stanowiły 10 próbek iłów pobranych przez przedstawicieli strony 

realizującej badania. Próbki te zostały pobrane z wkopów wykonanych koparką na głębokości 

od około 1,5m do ok 2,5m p.p.t. 

 

3. Metodyka badawcza 
 

Poznanie charakteru mineralnego badanych prób stwarzało konieczność zastosowania 

bogatego wachlarza metod analitycznych. 

Zawartość wody higroskopijnej ustalono metodą wagową. Czas oznaczania wynosił około 

4 godzin. 

Wykonanie analiz chemicznych wymagało przeprowadzenia próbek do roztworu za 

pomocą mieszaniny kwasów fluorowodorowego, nadchlorowego oraz solnego. 

Przeprowadzoną do roztworu próbkę przeniesiono do kolby miarowej i dopełniono wodą 

destylowaną do żądanej objętości. Następnie obecne w roztworze kationy oznaczono metodą 

optycznej spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem w plazmie indukcyjnie sprężonej (ICP 

OES). Badania wykonywano na aparacie Plasma 40 firmy Perkin Elmer. Krzywe kalibracyjne 

dla każdego oznaczanego pierwiastka sporządzano wykorzystując standaryzowane roztwory 

wzorcowe firmy Inorganic Ventures. 

Wielkość koncentracji krzemionki (SiO2) wyznaczono metodą wagową poprzez stapianie 

badanych próbek z sodą (Na2CO3) w tyglach platynowych. Uzyskany stop rozpuszczano w HCl 

a otrzymany w rezultacie tego roztwór odparowywano do sucha. Wytrącona w ten sposób 

krzemionka została oddzielona od roztworu a jej ilość oznaczano wagowo. 
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Zawartość części organicznych oraz węglanu wapnia określono na aparacie LECO do 

oznaczeń zawartości węgla w badanych próbkach. Analizy wykonywane był w tryplikatach na 

naważkach około 200mg. 

Oznaczenie składu mineralnego badanych próbek przeprowadzono rentgenograficznie 

metodą proszkową – Debyea-Sherrera.  

Rentgenogramy wszystkich próbek zarejestrowano przy pomocy dyfraktometru 

rentgenowskiego Philips X,Pert PW 3020. W celu wyeliminowania wpływu czynników 

aparaturowych na intensywność linii analitycznych, przed każdą próbką regulowano  

Io względem standardowego preparatu kwarcowego. 

Otrzymane z rentgenogramów wartości odległości międzypłaszczyznowych wykorzystano 

do identyfikacji faz mineralnych wchodzących w skład próbek, w oparciu o dane zawarte w 

katalogu ICDD (International Centre for Diffraction Data) i program komputerowy XRAYAN. 

Oprócz dyfraktogramów próbek naturalnych (surowych), przegotowane i rejestrowane były 

dyfraktogramy próbek sedymentowanych, nasycanych glikolem etylenowym oraz prażonych 

w 5000C. Działania te były konieczne do jednoznacznej interpretacji charakteru mineralnego 

substancji ilastej budującej badane próbki. 

Pomiar powierzchni właściwej wykonany został metodą BET przy wykorzystaniu aparatu 

AUTOSORB-1 firmy Quantachrome metodą wielkopunktową. Przed pomiarem próbki iłów o 

masie około 300 mg sprasowano pod ciśnieniem 4 ton. Uzyskane w ten sposób pastylki zostały 

odgazowane w temperaturze 100oC przez 18 godzin. 

Uziarnienie badanych próbek iłów określono za pomocą laserowego analizatora Fritsch 

Particle Sizer ANALYSETTE-22. Z uzyskanych krzywych granulometrycznych wyliczano 

zawartości wagowe wymaganych i interesujących z uwagi na cel opracowania frakcji 

ziarnowych. 

Gęstość nasypowa oraz objętościowa ustalona została według normy PN-EN 1097–3:2000. 

Wskaźnik pęcznienia oznaczony został zgodnie z ASTM D5890. 
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4. Wyniki badań 
 

a. Opis makroskopowy 

 

Badane próbki można zaliczyć do dwóch odmian różniących się zabarwieniem – pierwsza 

o kolorze rdzawym natomiast druga o kolorze szarym. Wszystkie badane próbki mają charakter 

drobnoziarnisty, pelitową strukturą. Miejscami widoczne jest uporządkowania teksturalnego 

składników – laminację równoległą dwóch odmian. 

Spis pobranych prób został przedstawiony w poniższej tabeli nr 1. 

 

Tabela 1. Spis pobranych prób do szczegółowych badań mineralogicznych 

Numer próbki 
skrócony 

zapis próbki 
lokalizacja  odmiana 

DR/XII-1-PB/18 1 

okolice ściany 

wschodniej kopalni 

ruda 

DR/XII-2-PB/18 2 ruda 

DR/XII-3-PB/18 3 szara + ruda 

DR/XII-4-PB/18 4 szara + ruda 

DR/XII-5-PB/18 5 

okolice ściany 

południowej 

kopalni 

szara    

DR/XII-6-PB/18 6 
okolice ściany 

wschodniej kopalni 

ruda + szara 

DR/XII-7-PB/18 7 szara 

DR/XII-8-PB/18 8 szara 

DR/XII-9-PB/18 9 
okolice ściany 

północnej kopalni 
ruda + szara 

DR/XII-10-PB/18 10 

okolice ściany 

północno-

zachodniej kopalni 

ruda + szara 

 

Zaobserwowano również, iż obie stwierdzone odmiany badanych prób po utracie 

wilgotności zmieniają swoje zabarwienie. Odmiana rdzawa jaśnieje (zdjęcie 1 oraz 2), 

natomiast odmiana szara nabiera koloru prawie idealnie białego (zdjęcie 3 i 4). 
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Zdjęcie 1. Wygląd próbki nr 1 przed wysuszeniem 
 

  
Zdjęcie 2. Wygląd próbki nr 1 po wysuszeniu 
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Zdjęcie 3. Wygląd próbki nr 4 przed wysuszeniem 
 

 
 Zdjęcie 4. Wygląd próbki nr 1 po wysuszeniu 
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Rysunek 4. Dyfraktogram surowej próbki nr 1 – odmiana ruda 

 

 
Rysunek 5. Dyfraktogram surowej próbki 10 - odmiana szara 

 

 

Rysunek 6. Krzywe XRD próbki 4 - pokazujące zachowanie pierwszego nisko kontowego refleksu 

diagnostycznego.  
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najprawdopodobniej tylko i wyłącznie z różnic mineralogicznych (pierwotne kationy żelaza z 

próbek w odmianie szarej w wyniku przeobrażeń przeszło w tlenek żelaza – skąd 

najprawdopodobniej wynika barwa rdzawej odmiany badanych iłów). 

Należy również zwrócić uwagę, iż badane próbki charakteryzują się: 

- brakiem zanieczyszczeń w postaci substancji organicznej 

- brakiem zanieczyszczeń w postaci węglanu wapnia 

- bardzo niską koncentracją siarki (zanieczyszczeń w postaci siarczków) 

- stosunkowo niskimi wartościami koncentracji metali toksycznych.  
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Tabela 4. Wyniki analizy chemicznej badanych iłów 

składnik 
DR/XII-1-

PB/18 

DR/XII-2-

PB/18 

DR/XII-3-

PB/18 

DR/XII-4-

PB/18 

DR/XII-5-

PB/18 

DR/XII-6-

PB/18 

DR/XII-7-

PB/18 

DR/XII-8-

PB/18 

DR/XII-9-

PB/18 

DR/XII-10-

PB/18 

[% w ag. s. m.]  
SiO2 60,09 41,74 60,47 61,44 61,77 62,35 60,62 62,35 64,43 54,07 

TiO2 0,15 0,13 0,13 0,10 0,13 0,06 0,14 0,12 0,07 0,16 

Al2O3 18,86 18,57 18,00 17,54 18,76 16,96 18,76 18,26 16,22 18,62 

Fe2O3 1,94 1,65 1,57 1,27 1,44 1,27 1,90 1,57 1,53 1,55 

Fe 1,36 1,15 1,10 0,89 1,01 0,89 1,33 1,10 1,07 1,08 

CaO 2,68 21,28 2,78 3,54 2,87 2,85 2,73 3,10 3,64 2,67 

MgO 2,38 2,83 2,22 3,64 2,28 2,43 2,40 2,57 2,61 2,06 

MnO 0,01 0,02 0,00 0,00 0,00 0,00 0,01 0,01 0,00 0,01 

K2O 0,23 0,19 0,16 0,03 0,09 0,08 0,15 0,14 0,07 0,17 

Na2O 0,01 0,02 0,01 0,00 0,01 0,01 0,01 0,01 0,00 0,01 

SrO 0,00 0,03 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 0,00 

S p. g. w. 0,02 0,00 p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. 

P 0,04 0,05 0,02 0,01 0,02 0,02 0,02 0,02 0,03 0,02 

H2O 

struktur

alna 

12,25 12,42 12,54 12,02 11,91 12,99 11,94 10,96 10,83 19,55 

 39,91 58,36 38,53 39,06 38,53 37,56 39,39 37,85 36,07 45,91 

Corg p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. 

CaCO3 p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. p. g. w. 
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Tabela 5. Zawartość Metali toksycznych w badanych próbkach iłów. 

metale [ppm s.m.] 

As 14,54 12,14 2,96 3,94 p. g. w. 4,47 4,28 5,94 8,77 1,30 

Cd 0,23 0,36 p. g. w. p. g. w. p. g. w. 0,03 0,18 p. g. w. 0,12 0,01 

Cr 13,58 17,66 8,91 9,91 7,89 1,24 14,67 7,15 9,44 7,26 

Cu 7,85 7,31 6,51 3,29 7,92 6,48 6,90 11,70 6,93 6,72 

Hg 4,37 4,08 0,56 2,92 1,03 2,83 0,54 p. g. w.  3,94 1,46 

Ni 8,34 12,60 1,85 1,34 1,50 1,62 4,35 3,32 6,10 3,02 

Pb 11,95 12,85 17,22 12,55 14,80 15,16 17,21 16,52 27,98 14,32 

Zn 42,06 36,05 46,49 26,45 66,06 34,37 50,41 42,40 41,64 54,15 
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5. Posumowanie 
 

Wykonane badanie pokazały, iż: 

 - badane bentonity należy zaliczyć do grupy potencjalnie dobrych sorbetów mineralnych 

(wynika to zarówno ze składu mineralnego, chemicznego – brak istnych zanieczyszczeń 

jak również rozwiniętej powierzchni właściwej) 

- skał granulometryczny pokazuje, iż materiał ten z powodzeniem może być wykorzystany 

w budowy przesłon hydroizolacyjnych (choć aby to stwierdzić z pewności należałoby 

wykonać dodatkowe badania) 

- potencjalnym problem przy zastosowaniu w ceramice budowlanej może być koncentracji 

tlenków barwiących (żelaza i tytanu) 

- ewentualna aktywacja montmorylonitu na formę sodową jest procesem prosty, tanim – co 

jest dodatkowym atutem badanych odmian.  
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Aneks do sprawozdania

W poniższej tabeli przesyłamy Państwu poprawione oznaczenia koncentracji rtęci w
badanych próbkach. Zawyżone wartości podane w poprzedniej wersji sprawozdania wynikały
z zanieczyszczeń pochodzących od kwasów wykorzystywanych do rozkładu próbki. Nowe
oznaczenia  zostały wykonane na próbkach stałych  na aparacie  AMA (Advanced Mercury
Analizer) pozwalających na oznaczenia koncentracji rtęci już w bardzo niskich wartościach.

Uzyskane  wyniki  pozwalają  stwierdzi,  iż  badany  materiał  cechuje  się  brakiem
podwyższenia koncentracji rtęci.

Z wyrazami szacunku

Zespół autorski

pod przewodnictwem dr inż. Piotr Bożęckiego

Numer próbki
zawartość Hg
[ppm]

DR/XII-1-PB/18 0,0031
DR/XII-2-PB/18 0,0029
DR/XII-3-PB/18 0,0031
DR/XII-4-PB/18 0,0026
DR/XII-5-PB/18 0,0030
DR/XII-6-PB/18 0,0029
DR/XII-7-PB/18 0,0028
DR/XII-8-PB/18 0,0030
DR/XII-9-PB/18 0,0029
DR/XII-10-PB/18 0,0025

min 0,0025
średnia 0,0029
max 0,0031


