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Analiza mineratow ciezkich w stuzbie interpretacji geologicznych -
procedura wydzielania i zastosowanie praktyczne

Heavy mineral analysis for geological interpretation — separation procedure
and practical applications

Urszula Zagoérska, Anna Przelaskowska
Instytut Nafty i Gazu — Panstwowy Instytut Badawczy

STRESZCZENIE: Mineraty ci¢zkie charakteryzuja si¢ duza odpornoscia na procesy transportu i wietrzenia, moga wiec stanowic
zrédto wielu cennych informacji na temat formacji skalnych. Analiza mineratow cigzkich znajduje zastosowanie w wielu dziedzi-
nach kluczowych dla rozpoznania basenéw sedymentacyjnych i prospekcji weglowodorow, takich jak np.: identyfikacja obszaréw
zrodlowych, rekonstrukcja i charakterystyka srodowisk sedymentacyjnych, badania osadéw czwartorzgdowych i chemostratygrafia.
Kluczowe dla uzyskania wiarygodnych wynikow analiz jest wlasciwe oprobowanie i preparatyka probek. Badania mineratow cigzkich
mogg by¢ wykonywane na wybranym minerale, na przyktad w datowaniu U-Pb, lub na calej frakcji cigzkiej, m.in. do celow analizy
chemostratygraficznej. Dlatego tez pierwszym, bardzo istotnym krokiem przed rozpocz¢ciem wydzielania mineratow cigzkich jest
dobor wiasciwego zakresu uziarnienia probki, tak aby odpowiadal celowi analizy. Separacja mineratow cig¢zkich jest skomplikowanym,
wieloetapowym procesem. W artykule zamieszczono szczegdétowy opis metodyki wdrozonej w Zaktadzie Geofizyki Wiertniczej Instytutu
Nafty i Gazu — Panstwowego Instytutu Badawczego (INiG — PIB). Celem pracy bylo rowniez przedstawienie badan stanowigcych
przyktad wykorzystania mineralow cigzkich w analizie proweniencji i chemostratygrafii przeprowadzonych w Zaktadzie Geofizyki
Wiertniczej INiG — PIB oraz przeglad wybranych zastosowan opisanych w literaturze. Zestawienie analizy catej frakcji mineratow
cigzkich ze sktadem mineralnym i szczegétowym skladem pierwiastkowym umozliwito wydzielenie stref chemostratygraficznych
w piaskowcach czerwonego spagowca. Z kolei badania wykonane na wybranym minerale — datowania U-Pb ziaren cyrkonu z utworéw
karbonskich w rejonie Wielkopolski w powigzaniu z danymi geochemicznymi, mineralogicznymi i biostratygraficznymi — pozwolity
na identyfikacje zmian obszarow zrodtowych zwigzanych z wynoszeniem orogenu waryscyjskiego.

Stowa kluczowe: mineraty cigzkie, separacja gegsto§ciowa, chemostratygrafia, analiza proweniencji.

ABSTRACT: Heavy minerals are highly resistant to transport and weathering processes and can therefore be a source of valuable
information about rock formations. Heavy mineral analysis is used in many areas essential for the characterization of sedimentary
basins and hydrocarbon prospecting, such as identification of source areas, reconstruction and characterisation of sedimentary environ-
ments, Quaternary sediment studies and chemostratigraphy. Proper sampling and sample preparation are crucial for obtaining reliable
analytical results. Heavy mineral studies can be performed on a selected mineral, for example in U-Pb dating, or on the entire heavy
mineral fraction, for example for chemostratigraphic analysis. This is why the first, very important step before starting the separation
of heavy minerals is the selection of an appropriate grain size range of the sample so that it corresponds to the purpose of the analysis.
The separation of heavy minerals is a complex, multi-stage process. A detailed description of the methodology implemented at the
Department of Well Logging, Oil and Gas Institute — National Research Institute, is presented in the article. The aim of this study was
also to present the application of heavy minerals in chemostratigraphy analysis and provenance studies conducted at the Department
of Well Logging, along with a review of selected applications described in the literature. A comparative analysis of the complete heavy
mineral fraction, mineralogical composition, and detailed elemental profiles enabled the identification of chemostratigraphic zones
within the Rotliegend sandstones. In turn, studies carried out on a single mineral — U-Pb dating of zircon grains from Carboniferous
formations in the Wielkopolska region, in conjunction with geochemical, mineralogical, and biostratigraphic data — allowed for the
identification of changes in source areas associated with the uplift of the Variscan orogen.
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Mineraly cigzkie definiowane sg jako mineraty o wysokiej
gestodci (powyzej ~2,9 g/cm?), znacznie przewyzszajacej
gestos$¢ gtownych mineratow skalotworczych skat silikokla-
stycznych takich jak kwarc, skalenie i weglany (Mitchell,
1975; Ando, 2020). Zgodnie ze wspotczesnymi badaniami
definicja ta wymaga jednak u$cislenia. Przyjete kryterium
gestosci obejmuje rowniez sktadniki skat osadowych o wysokiej
gestosci niebedgce mineratami ciezkimi sensu stricto, takie jak
chloryt, biotyt, tlenki Zelaza, siarczki, spirytyzowane bioklasty,
fosforany, a takze mineraly pochodzenia antropogenicznego,
np. baryt i moissanit. Garzanti i Ando (2019) doprecyzowali
pojecie mineralow ciezkich jako mineraléw pochodzenia
pozabasenowego, zerodowanych ze skat z obszaréw zrodlo-
wych i przetransportowanych do basenu sedymentacyjnego,
charakteryzujacych si¢ gestoscig powyzej 2,90 g/cm’. Mineraly
te mogg wystepowac w postaci pojedynczych ziaren lub wcho-
dzi¢ w sktad okruchow skalnych.

Historia badan mineratéw cig¢zkich si¢ga pierwszej potowy
XIX wieku — pierwsze, pionierskie prace opisywaly asocjacje
mineratow cigzkich w osadach aluwialnych w dolinie rzeki
Ticino i na Nizinie Padanskiej (De Filippi, 1839; Artini, 1891).
Mineraty cigzkie od poczatku wykorzystywano w okresla-
niu litologii skal zrodtowych i charakterystyce procesow
paleotransportu.

Wraz z rozwojem nowych technik badawczych i wpro-
wadzeniem badan opartych na analizie pojedynczych ziaren
zwigkszatl si¢ rowniez zakres zastosowania analizy mineratow
cigzkich (Mange i Morton, 2007). Obecnie mineraty cigzkie
wykorzystywane sg w wielu dziedzinach, takich jak: che-
mostratygrafia (El-Geezery i Scheibe, 2010), identyfikacja
obszarow zroédtowych (Pearson i in., 2017), rekonstrukcja i cha-
rakterystyka srodowisk sedymentacyjnych (Jagodzinski i in.,
2011; Derkachev i Nikolaeva, 2013), badania osadow czwar-
torzgdowych (Racinowski, 2000; Marcinkowski i Mycielska-
Dowgialto, 2013) oraz prospekcja weglowodorow (Morton
iin., 2003; Jonkis, 2016).

Podstawg uzyskania wiarygodnych wynikéw analizy
mineratow cigzkich jest prawidtowe oprobowanie i preparatyka
probek. Wazne jest, aby probka byta reprezentatywna. Nalezy
unika¢ miejsc poboru, w ktorych widoczne sg lokalne efekty
sortowania, przyktadowo piasek o ciemniejszym zabarwieniu
w osadach plazowych Iub wydmowych (Garzanti i Ando, 2019).
Zakres uziarnienia probki do badan powinien by¢ mozliwie
szeroki: od 32 um do 500 pm lub od 15 pm do 500 um (Garzanti
1Ando, 2019). Granice zakresu uziarnienia zwigzane sg z tym,
ze z jednej strony mineraly ci¢zkie rzadko wystepuja w grubszej
frakcji, a z drugiej strony — identyfikacja mikroskopowa ziaren
drobniejszej frakcji jest znacznie trudniejsza.
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Celem pracy jest przedstawienie mozliwosci wykorzystania
analizy mineratow cigzkich w badaniach proweniencji i ana-
lizie chemostratygraficznej, a takze przyblizenie procedury
doboru i preparatyki probek stosowanej w zaktadzie Geofizyki
Wiertniczej INiG — PIB. Motywacja do powstania niniejszego
artykutu jest niewielka liczba publikacji dotyczacych zasto-
sowania mineratow cigzkich w chemostratygrafii, szczegolnie
z obszaru Polski. Jednoczes$nie zauwaza si¢ potrzebe rozpo-
wszechniania zbioru najlepszych praktyk laboratoryjnych,
poniewaz laboratoria specjalizujace si¢ w badaniach mineratow
cigzkich rzadko opisujg stosowang metodyke.

Metodyka separacji mineratéw ciezkich
i zbiér dobrych praktyk

W Laboratorium Zaktadu Geofizyki Wiertniczej INiG — PIB
wykonuje si¢ separacj¢ mineralow cigzkich (rysunek 1) do
dwoch gtownych celow: (1) badanie na wybranym minerale
(ang. varietal studies) w datowaniu U-Pb oraz (2) analiza
zmiennosci w catej frakcji ciezkiej wykorzystywana jako na-
rzgdzie wspierajace szczegotowa chemostratygrafig¢. Sposob
przygotowania probki do separacji gestosciowej mineralow
cigzkich jest uzalezniony od tego, jaki jest cel dalszej analizy.
Réznice w metodyce separacji frakcji cigzkiej dla réznych
zastosowan dotycza juz bardzo wczesnych etapow przygo-
towania probki.

Stosowana ciecz cigzka

Najwygodniejsza w uzyciu cieczg ci¢zkg o niskiej toksycz-
noéci i odpowiednim zakresie gestosci do separacji mineratlow
cigzkich jest poliwolframian sodu (ang. sodium polytungstate,
SPT). Najcze$ciej stosowany jest SPT o gestosci 2,9 g/em’.
Nie wymaga on bardzo $cistej kontroli temperatury (co jest ko-
nieczne w przypadku stosowania poliwolframianow litu, LST)
i mozna go odzyskiwa¢ do ponownego uzycia. Przygotowanie
cieczy polega na roztworzeniu wystepujacego w postaci proszku
poliwolframianu. Mozna tez zakupi¢ gotowy roztwor o okre-
slonej gestosci, ale jest to zazwyczaj drozsze rozwigzanie.
Réwniez dlugoterminowe przechowywanie SPT w postaci
roztworu nie jest wskazane (zwlaszcza o wysokich gestosciach)
ze wzgledu na powolne wytracanie krysztalow. Sproszkowany
SPT jest takze bardzo uzyteczny do tatwego zageszczenia
roztworu. Dobrym punktem startowym jest rozpuszczenie
proszku w proporcji 2420 g SPT na 478 g wody (Ando, 2020).
Mozna uzy¢ w tym celu mieszadla magnetycznego i matymi
porcjami dodawa¢ SPT do wody w temperaturze otoczenia.
Po uzyskaniu klarownego roztworu nalezy sprawdzi¢ gestos¢
za pomocg gestosciomierza i waskiego cylindra. W razie po-
trzeby nalezy dostosowac gestos¢ roztworu, wykorzystujac
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sproszkowany poliwolframian sodu, lub doda¢ kilka kropli
wody przy zbyt wysokiej gestosci.

Wstepna preparatyka i dobor probek

Pierwsza rozwazana kwestia przy wydzielaniu mineratow
ciezkich to okreslenie wielkos$ci probki. W przypadku gdy ana-
lizowany jest cenny materiat z rdzeni wiertniczych, trzeba ogra-
niczaé si¢ do mozliwie nieduzych ilo$ci skaly, a jesli materiat
do analizy pobierany jest z powierzchni, mozna tatwo pobraé
probke wigkszych rozmiaréw. To, czy uda si¢ wyseparowaé
wystarczajaca do analizy ilo$¢ mineralow ciezkich, zalezy od
typu skaly (wieku, uziarnienia, rodzaju skaly zrodlowej), wigc
dostosowanie wielkos$ci probki bedzie kompromisem pomig-
dzy typem skaty a dostgpno$ciag materiatu. Warto skorzystac
rowniez ze wzoru na wielkos$¢ probki podanego przez Ando
(2020). W najczesciej rozpatrywanym przez Laboratorium
przypadku osadowych skat zbiornikowych dobrym punktem
wyjs$cia jest okoto 100 g probki. Jesli dostepnos¢ na to pozwala,
dobrze jest pozostawic¢ ,,swiadka” i niewielkie ilo$ci probki
na dodatkowe analizy (sktad chemiczny, petrografi¢ itd.).
Probka do analiz chemicznych powinna by¢ uzyskana poprzez
kwartowanie (rozdziat) skruszonej skaty, tak aby zapewnic
reprezentatywnos$¢ badanego materiatu.
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Rysunek 1. Schemat separacji mineratéw cigzkich

Figure 1. Diagram of heavy minerals separation

Kruszenie probki, zwlaszcza w przypadku duzych pro-
bek cechujacych sie duza twardoscig, najczgsciej odbywa
si¢ przy uzyciu tamaczy szczgkowych. Kruszenie mozna tez
wykona¢ recznie, za pomocg miotka lub mozdzierza, unikajac
ruchow rozcierajgcych, ktére moga zniszczy¢ ziarna minera-
tow. Niezaleznie od wybranej metody konieczne jest doktadne
czyszczenie urzadzen, aby uniknaé kontaminacji probki oraz
utraty czesci materiatu. W wypadku probek matozwieztych
czasem wystarczy umiesci¢ probke w wodzie destylowanej, co
pozwoli na jej dezintegracje¢. Na tym etapie nalezy takze podja¢

870

decyzj¢ co do zakresu wielkosci ziaren do analizy. Jesli w probce
ma by¢ analizowany caty zestaw mineratow cigezkich, np. pod
mikroskopem optycznym, to nalezy ja skruszy¢ do frakeji od
ponizej 500 um do ponizej 315 pm, w zalezno$ci od wielkos$ci
ziaren probki wyjsciowej (wigksze oczko w przypadku probek
o grubszym ziarnie, a mniejsze w przypadku np. drobnoziar-
nistych piaskowcow, aby nie pozostawiac agregatow ziaren).
Rownoczesnie z kruszeniem do pozadanej frakcji pozbywamy
sie ziaren najdrobniejszych, nienadajacych si¢ do analizy.
W tym wypadku stosowane jest najczesciej sito o oczku od
5 pm do 56 pm, w zaleznos$ci od uziarnienia probki wyjscio-
wej 1 celu analizy. Preferowane jest przesiewanie na mokro
ze wzgledu na oczyszczenie z drobin oblepiajacych wigksze
ziarna, np. mineratow ilastych lub tlenkow Zelaza. Z uwagi na
to, ze metalowe sita sg dostepne w rozmiarze od 56 um, to przy
mniejszych wielkosciach oczka wykorzystuje sie¢ nylonowe
tkaniny, z ktérych mozna samodzielnie wykona¢ sita (Ando,
2020), mozna tez unieruchomi¢ fragment tkaniny pomig¢dzy
dwoma plastikowymi pier$cieniami o zblizonej wielkoS$ci.
Warto zastosowac réwniez rozdzielenie probek na kilka frakcji
ziarnowych, co moze utatwi¢ separacj¢ na cieczy cigzkiej.

Wykonanie ggstosciowe] separacji na cieczy ci¢zkiej warto,
w okreslonych przypadkach, poprzedzi¢ dwoma krokami,
ktore maja na celu gtdéwnie uniknigcie zanieczyszczenia poli-
wolframianu sodu, tj. (1) usuni¢ciem tatwo rozpuszczalnych
weglanow oraz (2) usuni¢ciem zwigzkow zelaza (tlenkow
i wodorotlenkow) (rysunek 1).

Ze wzgledu na tworzenie nierozpuszczalnych kompleksow
wapnia z SPT (Recycling of sodium polytungstate) zalecane
jest usuniecie weglanow, wystepujacych w skale w postaci
cementow, poprzez dziatanie kwasem octowym o niskim ste-
zeniu. Skruszong i przesiang przez odpowiednie sita probke
umieszcza si¢ w pojemniku, np. na parownicy, i zalewa 5-proc.
roztworem kwasu octowego. Pojemnik najlepiej lekko przykryé
i umiesci¢ pod wyciagiem. Po uptywie okoto 8-12 godzin
odlewa si¢ zuzyty roztwor i dolewa $wiezg porcje, az do zaniku
reakcji (babelkowania, burzenia). Zabieg ten zazwyczaj trzeba
powtorzy¢ kilkakrotnie, za kazdym razem mieszajgc probke.
Po zakonczeniu probke nalezy kilkakrotnie przemy¢ wodg
destylowana, aby usungé¢ kwas octowy.

Usuwanie zwigzkow zelaza jest istotne zarowno z powo-
du zanieczyszczenia cieczy cig¢zkiej, jak i faktu, ze tworza
one czgsto otoczki na mineratach cigzkich, co utrudnia ich
identyfikacje i zmienia gesto$¢ ziarna (Ando, 2020). Jest to
przydatny krok, zwtlaszcza jesli wiemy, ze w danej probce
wystepuja znaczne ilosci tlenkoéw zelaza, co mozna stwierdzié
juz po czerwonym zabarwieniu skaty. Do usuni¢cia zwigzkow
zelaza stosowana jest mieszanina ditioninu sodowego, cytry-
nianu sodu i kwasnego weglanu sodowego (Mehra i Jackson,
1958). Probke nalezy umiesci¢ w odpowiednio przygotowanej



mieszaninie, wymiesza¢ i pozostawi¢ na noc w temperaturze
pokojowej (Ando, 2020), nastepnie usung¢ mieszaning ditio-
ninu, cytrynianu i weglanu, kilkakrotnie przemywajac wodg
destylowang. Przy kazdym z krokéw przenoszenia prébki
z naczynia/zlewki nalezy starannie wyptuka¢ dno pojemnika
przy uzyciu tryskawki, poniewaz mineraty cigzkie koncentruja
si¢ na dnie i niedoktadne przeniesienie moze spowodowaé
utrate pozadanej frakcji cigzkiej z probki.

Po zakonficzeniu usuwania weglanow i/lub zwigzkow zelaza
probke nalezy wysuszy¢ w suszarce laboratoryjnej w tempe-
raturze <60°C.

Separacja gestosciowa przy wykorzystaniu SPT
Wysuszone i podzielone na frakcje ziarnowe probki umiesz-
cza si¢ w odpowiednich pojemnikach. Do probek wigkszych niz
~40 g stosowane sg duze teflonowe pojemniki o pojemnosci 1 1,
z ktorych tatwo usuna¢ ciecz ciezka (rysunek 2). Jesli probka
jest niewielka (~10 g), mozna stosowaé probowki typu Falcon
o pojemnosci 50 ml. Umieszczong w pojemniku probke zalewa
si¢ taka iloscig cieczy cigzkiej, aby z tatwoscig zamrozi¢ dolng
czg$¢ pojemnika, zapewniajac wyrazny shup cieczy (>~5 cm)
pomi¢dzy dnem pojemnika a unoszacg si¢ na powierzchni
frakcja lekka. W przypadku pojemnikow teflonowych proble-
mem moze by¢ elektrostatyczne oblepianie ziaren na §ciankach
pojemnika, z tego wzgledu probke najlepiej przesypac przez
zrobiony z papieru lejek na samo dno pojemnika. Probke wraz
z pojemnikiem taruje si¢ na wadze laboratoryjnej. Pierwszg
porcja SPT mozna zmy¢ ze $cianek pojemnika naelektryzo-
wane ziarna i po ustawieniu pojemnika na wadze dola¢ reszte
cieczy ciezkiej. Nastepnie probke zalang SPT nalezy doktad-
nie wymieszaé przy uzyciu bagietki lub poprzez potrzasanie
catego pojemnika (w przypadku probowek). Pojemniki nale-
zy parami zrownowazy¢ ciecza ciezka przy wykorzystaniu
pipety Pasteura i wirowa¢ w celu rozdzielenia mineratow.
Stosowane w przypadku duzych pojemnikoéw parametry wi-
rowania to 3 minuty z predkoscia 1000 obrotéw na minutg.
Po wyciagnieciu probek z wirowki lekka frakcje unoszaca sie
na powierzchni cieczy ci¢zkiej mieszamy delikatnie bagietka
tak, aby ziarna z dna si¢ nie podnosity, i ponownie wirujemy.
Wirowanie i mieszanie dobrze jest powtorzy¢ 3—4 razy, tak aby
jak najwigksza ilo$¢ mineratow cigzkich miata szans¢ osigsc
na dnie pojemnika. Jesli rozdziat mineraléw nie jest wyraznie
widoczny, nalezy modyfikowa¢ parametry wirowania. Do
kolejnego etapu nalezy przygotowac styropianowy pojemnik
(o wigkszej $rednicy od pojemnika stosowanego w wirowce)
i napetié go w 2/3 objetosci ciektym azotem. Dno pojemnika
z dobrze rozdzielong probka zanurzane jest w ciektym azocie
do glebokosci okoto 1 cm. W miare jak azot wyparowuje,
nalezy kontrolowac¢ zaglebienie pojemnika w azocie i stopien
zamrozenia cieczy. Po zamrozeniu ziaren na dnie z odpowiednia
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warstwg zamrozonej cieczy przykrywajacej frakcje ciezka
pozostate mineraty, czyli frakcj¢ lekka, przelewa si¢ na saczek.
Dodatkowo warto uzy¢ niewielkiej ilosci SPT, aby wyptukac
ziarna, ktére przymarzly do pojemnika i zamrozonej frakc;ji
cigzkiej w trakcie przelewania.

Rysunek 2. Stanowisko do separacji ggstosciowej mineralow
cigzkich. Od prawej: kolba prozniowa z lejkiem Biichnera

— wstepne usuwanie cieczy ciezkiej; pojemniki teflonowe

do wirowki; lejki i zlewki do zbierania rozcienczonej cieczy —
koncowe usuwanie cieczy cigzkiej z probki

Figure 2. Setup for density separation of heavy minerals. From
right to left: vacuum flask with Biichner funnel — preliminary
removal of heavy liquid; Teflon containers for centrifugation;
funnels and beakers for collecting diluted liquid — final removal
of heavy liquid from the sample

SPT o gestosci 2,9 g/em’ jest cieczg o wysokiej lepkosci,
w zwiazku z tym, w celu przyspieszenia procesu saczenia i od-
zyskiwania SPT, stosowana jest filtracja prozniowa z pompka
wodna, co jest przydatne zwlaszcza przy probkach o wigkszych
masach (rysunek 2). Przed wlaniem probki do lejka Biichnera
saczek nalezy zwilzy¢ wodg destylowang i doktadnie docisngé
do lejka, a nastgpnie uruchomi¢ pompke wodng. Nastepnie
ciecz cigzka wraz z frakcja lekka przelewane sa na saczek
i saczenie kontynuowane jest az do momentu, kiedy ziarna
frakcji lekkiej zaczynajg juz lekko wysychaé na powierzchni
1 odzyskana jest wickszo$¢ cieczy cigzkiej. Na tym etapie
filtracje prozniowa nalezy zakonczy¢, a probke przenies¢ na
saczek umieszczony na zwyktym szklanym lub teflonowym
lejku. Z kolb prézniowych po kazdym sgczeniu zbieramy czysty
poliwolframian sodu do zakrgcanego pojemnika. Do przemy-
cia probki najlepiej uzywac goracej wody destylowanej, co
przyspiesza usuwanie SPT. Przemywanie nalezy powtdorzy¢
kilkakrotnie, a rozcienczony woda SPT zebra¢ do zakrgcanego
pojemnika, aby pdzniej przeprowadzi¢ recykling cieczy. Jesli
korzystamy z czterech pozycyjnych wiréwek laboratoryjnych,
co wiaze si¢ z separacja do czterech probek jednoczesnie,
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to warto wtedy rowniez pracowac rownoczesnie z dwoma
zestawami do sgczenia pod zmniejszonym ci$nieniem. W
czasie, kiedy odsgczana jest frakcja lekka, zamrozone mineraty
cigzkie mozna umieséci¢ w zakreconym pojemniku w suszarce
w temperaturze 40-50°C, aby je rozmrozié. Kiedy wszystkie
partie frakcji lekkiej sg odsgczone z cieczy, postepujac analo-
gicznie, odsaczamy frakcje ciezka, najpierw pod zmniejszonym
ci$nieniem, a nastepnie na lejku. Po doktadnym przeptukaniu
woda destylowang frakcj¢ lekka przenosimy na parowniczki
1 suszymy, a frakcje ciezka lepiej pozostawic na sagczku i w ten
sposob wysuszy¢ w suszarce.

Recykling SPT

Duzg zaletg stosowania poliwolframianu sodu jest mozli-
wos$¢ jego recyklingu. Zebrany z przemywania probek rozcien-
czony woda SPT moze by¢ ponownie zatezony do wymaganej
gestosci poprzez odparowanie wody. Zaggszczanie prowadzone
jest w zlewkach na podgrzewanym mieszadle magnetycznym
pod wyciagiem. Temperatura odparowywanego roztworu nie
powinna przekracza¢ 140°C, a kiedy roztwor jest juz wstep-
nie zredukowany, temperature¢ nalezy obnizy¢ do 100-120°C
(Recycling of sodium polytungstate). Po zaobserwowaniu
wzrostu lepkos$ci roztworu i zottawego zabarwienia nalezy
zakonczy¢ podgrzewanie 1 sprawdzi¢ gestos¢. Trzeba obser-
wowac roztwor w trakcie ochtadzania, czy nie dochodzi do
krystalizacji, wtedy nalezy szybko dola¢ wody destylowa-
nej. Przed kolejnym uzyciem cieczy nalezy sprawdzi¢, czy
roztwor jest klarowny i wolny od zanieczyszczen. W razie
jakichkolwiek watpliwos$ci co do zanieczyszczenia roztworu
polecane jest przesaczenie catego roztworu na sgczku. Przed
kolejnym uzyciem konieczne jest rowniez sprawdzenie gg-
stosci SPT i ewentualnie skorygowanie jej wartosci poprzez
dolanie wody destylowanej lub dosypanie sproszkowanego
SPT. Wiele praktycznych uwag co do stosowania SPT mozna
znalez¢ na stronach internetowych producentoéw cieczy cigzkiej
(np. Recycling of sodium polytungstate; Heavy liquid).

Zastosowanie w analizie proweniencji
i chemostratygrafii

Wigkszo$¢ kluczowych pierwiastkow wykorzystywanych
w analizie chemostratygraficznej wchodzi w sktad mineratow
cigzkich. Naleza do nich gtéwnie pierwiastki o wysokim po-
tencjale jonowym HFSE (ang. high field strength elements:
Nb, Ta, Ti, Zr, Hf, Th, U), Y i pierwiastki ziem rzadkich (ang.
rare earth elements, REE) (Craigie, 2018).

Badania mineratow cigzkich znajduja szerokie zastosowanie
w analizie proweniencji i chemostratygrafii. Przyktadowo,
Morton i in. (2007) wykorzystali trzy wskazniki wrazliwe na
zmiany proweniencji: apatyt/turmalin, granat/cyrkon i rutyl/
cyrkon do korelacji w badaniach triasowych piaskowcow
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zbiornikowych ze ztoza gazu ziemnego Strathmore na Morzu
Potnocnym. W osadach fluwialno-jeziornych ztoza Clair Field
na Morzu Potnocnym mineraty ciezkie postuzyty do utworze-
nia schematu stratygraficznego skat dewonsko-karbonskich
(Allen i Mange-Rajetzky, 1992; Morton i in., 2010; Morton
i Milne, 2012). Znalazty one takze zastosowanie w bardzo
istotnym dla wydobycia weglowodorow procesie geosteerin-
gu (sterowanie trajektorig wiercenia w strefie produkcyjnej)
(Morton 1 in., 2003; El-Gezeery i Scheibe, 2010). W pre-
kambryjsko-mezozoicznej sekwencji (piaskowiec nubijski)
poludniowego Izraela badania asocjacji mineratoéw ciezkich
pozwolity na charakterystyke niezgodnoSci stratygraficznej
w obrgbie analizowanych stref litostratygraficznych (Weissbrod
1 Nachmias, 1986). W Polsce mineraty ci¢zkie znalazty zastoso-
wanie m.in. do identyfikacji obszaru zrodtowego i rekonstrukcji
systemow transportu osadow glacjofluwialnych w Kotlinie
Orawskiej (Chmielowska i Salata, 2020), a takze do okresle-
nia zrédla osadow wodnolodowcowych w obszarze pomig-
dzy Piotrkowem Trybunalskim, Radomskiem a Przedborzem
(Barczuk 1 Wachecka-Kotkowska, 2015).

W Zaktadzie Geofizyki Wiertniczej INiG — PIB zastosowano
mineraly ciezkie do analizy chemostratygraficznej piaskowcow
czerwonego spagowca z obszaru niecki poznanskiej (Zagorska
iin., 2023). Analiz¢ wykonano na podstawie badan sktadu
chemicznego skat obejmujacych 56 pierwiastkéw, wykonanych
metoda Optycznej Spektrometrii Emisyjnej i Spektrometrii
Mas z Indukcyjnie Sprz¢zong Plazmg ICP-OES/MS na 120
probkach z dwoch otwordw wiertniczych. Wskazniki takie
jak: Zr/Ti, Zx/Y, Zx/La, Zr/U, La/Ti, La/U i Yb/Ti, dobrane na
podstawie analizy zmienno$ci glgbokosciowej pierwiastkow
i ich wzajemnych stosunkéw, postuzyty do wydzielenia che-
mozon dobrze wpisujgcych si¢ w wydzielenia sedymentolo-
giczne (Kiersnowski i Buniak, 2016) (rysunek 3). Wskazniki
te opieraja si¢ na pierwiastkach o wysokim potencjale jono-
wym oraz pierwiastkach ziem rzadkich wystgpujacych gtow-
nie w mineratach ci¢zkich (Belousova i in., 2002a, 2002b;
Mange i Morton, 2007; Morton i Yaxley, 2007; Scott i in. 2014;
Craigie, 2018).

Analiza frakcji cigzkiej, wykonana dla sze$ciu probek
obejmujacych caly zakres glebokosciowy profilu, umozliwita
powigzanie zmienno$ci wybranych wskaznikow ze zrdznico-
waniem w sktadzie mineratow cigzkich. Wigkszos$¢ wykorzy-
stanych wskaznikow oparta jest na pierwiastkach takich jak Zr,
Ti i Th, co znajduje odzwierciedlenie w asocjacji mineratow
cigzkich zdominowanych przez mineraty ultrastabilne: cyrkon,
rutyl i turmalin (rysunek 4). Zaobserwowano wyrazny zwiazek
miedzy zmienno$cig wskaznikow a rodzajem zidentyfiko-
wanych mineratéw. Zroéznicowanie to najbardziej widoczne
jest w srodkowej czesci badanego profilu. W strefach repre-
zentowanych przez osady fluwialne i aluwialne wskazniki
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Rysunek 3. Schemat podziatu na chemozony z profilami zmienno-
Sci przyktadowych wskaznikoéw (Zr/Ti, Zr/U i La/Ti).

Na rysunku zaznaczono rodzaj srodowiska sedymentacji

Figure 3. Chemostratigraphic division with variability profiles

of selected geochemical indicators (Zr/Ti, Zr/U, and La/Ti).

The figure indicates the type of sedimentary environment
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Rysunek 4. Zmienno$¢ zawarto$ci mineratow cigzkich w wydzie-
lonych chemozonach

Figure 4. Variability of the heavy metal content in the distingu-
ished chemozones

»~cyrkonowe” (Zr/Ti, ZrxH{/Ti, Zt/Y, Zr/La, Zr/Th, Zr/U) sa
podwyzszone, co koresponduje z wyzszg zawarto$cig cyrkonu.
Natomiast w strefach zwigzanych z osadami wydmowymi
wskazniki cyrkonowe wyraznie si¢ obnizaja, ilo§¢ cyrkonu
spada i jednoczesnie zwigksza si¢ ilo$¢ takich mineratow jak
turmalin i apatyt.
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Rysunek 5. Przyktadowe diagramy gestosci prawdopodobienstwa
dla probek skat dolnego (a) i gérnego (b) karbonu z rejonu
Wielkopolski (Zagoérska i in., 2020)

Figure 5. Exemplary probability density plots (PDP) of Lower
and Upper Carboniferous rock samples form Wielkopolska region
(Zagorska et al., 2020)

Analiza mineraléw ci¢zkich realizowana jako badanie
wybranego mineratu (cyrkonu) to kolejny sposéb wykorzy-
stania mineralow cig¢zkich, ktéra wykonuje si¢ w Zaktadzie
Geofizyki Wiertniczej INiG — PIB. Przyktadem takich badan
byta identyfikacja zmiany obszarow zrodlowych karbonskich
utwordéw fliszowych z rejonu Wielkopolski (Zagodrska i in.,
2020). Wykorzystujac metode datowania U-Pb ziaren cyrkonu,
zauwazono wyrazna zmiang¢ skladu populacji wiekow U-Pb
cyrkonoéw detrytycznych wystepujaca na granicy mississipu
1 pensylwanu. Starsze osady zawieraty cyrkony gtownie pro-
terozoiczne i z przetomu ordowiku/syluru, natomiast mtodsze
zawieraty cyrkony wczesnokarbonskie (wiek: turnej—wizen)
(Zagorska i in., 2020). Na rysunku 5 przedstawiono przyktadowe
zestawy wiekow cyrkonowych pochodzacych z mtodszych
1 starszych utworoéw karbonu. Wyniki datowania zinterpreto-
wano jako zapis kolejnego etapu wynoszenia orogenu wary-
scyjskiego, ktory wigzat si¢ z rozpoczgciem intensywnej erozji
skal wezesnokarbonskich deponowanych w 6wczesnym basenie
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przedgorskim (Zagorska i in., 2020). Na podstawie danych
literaturowych okreslono obszary zrédtowe dla badanych skat
karbonskich. Materiat osadowy piaskowcow wczesnokarbon-
skich pochodzit zapewne z obszaru platformy wschodnio-
europejskiej, czyli paleokontynentu Baltika (wieki gtéwnie
proterozoiczne: 2000-950 Ma) oraz prawdopodobnego ,,fuku
sylurskiego” (wieki: 445-440 Ma). Mtodsze osady pochodzg
z elementéw orogenu waryscyjskiego, najprawdopodobnie;j
najblizszych Sudetéw (Zagoérska i in., 2020).

Podsumowanie

Mineraly cigezkie we wspolczesnym ujeciu (Garzanti i Ando,
2019) spetniajg nie tylko kryterium gestosciowe (ggstos¢ powy-
7€j 2,90 g/cm’), ale tez okreslane sg jako mineraty pochodzenia
pozabasenowego, transportowane do basenu sedymentacyjnego
ze skat zrodlowych. Rozwoj 1 udoskonalenie metod instrumen-
talnych (WDXRF, LA-ICP-MS, SHRIMP) znacznie poszerzyty
spektrum zastosowania mineraléw ci¢zkich, miedzy innymi
w takich badaniach jak przedstawione w niniejszym artykule
analizy chemostratygraficzne i datowania U-Pb. Stanowig one
bardzo istotny element wielu interpretacji geologicznych, takich
jak analiza proweniencji czy badania basen6w sedymentacyj-
nych ukierunkowane na wydobycie z16z. Najlepsze rezultaty
daje kompleksowa analiza stanowigca polaczenie badah mi-
neratow ciezkich z mineralogia, geochemia, sedymentologia
oraz danymi geofizyki otworowej. Przyktadowo, zestawienie
asocjacji mineratow cigzkich ze sktadem mineralnym i szcze-
gotowym sktadem pierwiastkowym pozwolito na wydzielenie
stref chemostratygraficznych w piaskowcach czerwonego spg-
gowca z obszaru niecki poznanskiej. Z kolei datowania U-Pb
ziaren cyrkonu z utwordw karbonskich w rejonie Wielkopolski
i ich dowigzanie do danych biostratygraficznych pozwolity
na identyfikacje zmian obszarow zréodtowych zwigzanych
Z wynoszeniem orogenu waryscyjskiego.

Wiasciwie przeprowadzony dobédr probek i separacja
mineratow cigzkich to jedne z kluczowych czynnikéw uzy-
skania wiarygodnych danych do dalszych analiz. Wdrozona
w Zaktadzie Geofizyki Wiertniczej INiG — PIB metodyka
wydzielania mineratéw ci¢zkich stanowi kompilacj¢ dostgpnej
wiedzy oraz zestawu najlepszych praktyk i najwygodniejszych
rozwigzan. Zebrane tutaj wskazéwki mogg stanowi¢ pomoc dla
0s6b, ktore rozpoczynaja swojg przygode z analizg mineratow
cigzkich Iub chciatyby udoskonali¢ stosowang metodyke.

Podsumowujac, badania mineratow cigzkich znajdujg
szerokie zastosowanie w wielu dziedzinach kluczowych dla
rozpoznania basenéw sedymentacyjnych. W zwiazku z tym
planowane jest dalsze rozwijanie metodyki badan, m.in. poprzez
wdrozenie dyfrakcji rentgenowskiej jako metody identyfikacji
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mineratéw ci¢zkich, oraz poszerzenie analiz chemostratygra-
ficznych o kolejne obszary badan.

Artykul powstat na podstawie pracy badawczej pt. Analiza pa-
leosrodowiska utworow czerwonego spggowca na podstawie
badan sktadu chemicznego i mineralnego skat, praca INiG — PIB;
nr zlecenia: 0021/SW/2023, nr archiwalny: DK-4100-0004/2023.
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