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PROBLEMY PRZY POBIERANIU I POMNIEJSZANIU
PROBEK KRUSZYW MINERALNYCH

W artykule poruszono problemy zwigzane z procesem pobierania i przygotowywania do dalszych
analiz probek materialow uziarnionych. Przedstawiono zaleznosci pomigdzy minimalna masa probki
a jej uziarnieniem w zaleznosci od rodzaju wykonywanej analizy. Dokonano analizy porownawczej
sktadow granulometrycznych probek pobranych rgcznie i automatycznie. Opisano bledy wystepujace
przy pobieraniu i pomniejszaniu probek, majace wplyw na uzyskiwane wyniki badan.

1. WSTEP

Pierwsza czynnoscia wykonywana w badaniach kruszyw jest pobranie i pomniej-
szenie probki. Wiasciwy sposob pobrania i pomniejszania probki ma zdecydowany
wplyw na uzyskany wynik badania. Jak wykazaty analizy wynikéw badan prowadzo-
nych w laboratorium Zaktadu Betonow Zapraw i Kruszyw ICiMB w Krakowie, na
niepewno$¢ pomiaru wielu badan kruszyw najwigkszy wplyw posiada odpowiednie
postepowanie przy poborze i pomnigjszaniu probki.

Przy pobieraniu probek bardzo wazne jest ustalenie wielkosci badanej partii, wiel-
kos$ci probki ogoélnej i ilosci probek pierwotnych oraz wlasciwe przeprowadzenie sa-
mego sposobu ich pobierania i pomniejszania, w celu uzyskania probki laboratoryjne;j.
W nieaktualnych juz normach PN dotyczacych badan kruszyw mineralnych, zwykle
podane byly wielko$ci partii, dla ktérych nalezalo wykonaé¢ dane badanie. W nowych
normach PN-EN [1, 2] za parti¢ uwazana jest ilo§¢ kruszywa wyprodukowana w tym
samym czasie, w warunkach przyjmowanych za jednakowe. Jest to wigc okreslenie
wymagajace dalszego sprecyzowania. O ile tatwo jest ustali¢ jednakowe warunki pro-
cesu przerobki, to warunki zwigzane z geologia eksploatowanych zt6z moga by¢ bar-
dzo zmienne. Stad tez w sytuacjach, w ktorych istotne jest doktadne oznaczenie cech
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jakosciowych kopaliny, np. sktadu chemicznego nalezy zwigkszy¢ czgstotliwose
pobierania probek pierwotnych.

2. METODYKA POBIERANIA I POMNIEJSZANIA PROBEK

Procedura opisujaca pomiar zmienno$ci pobierania probek i ustalenia wymaganej
ilosci probek pierwotnych opisana jest w normie PN-EN 932-1, a opiera si¢ ona na
obliczeniu 1 poréwnaniu wariancji i odchylenia standardowego powtarzalno$ci oraz
wariancji i odchylenia standardowego proby.

W badaniach kruszyw w pierwszej kolejnosci pobierana jest probka ogoélna, z kto-
rej kolejno przygotowywane sa podrobki, az do uzyskania probki analitycznej lub
probki do badania (w przypadku wykonywania badania na kilku probkach). Definicje
probki ogdlnej, podprobki, probki analitycznej, podane sa w poszczegdlnych normach
badan. Na rysunku 1 podano wielko$ci probek ogolnych M, w zalezno$ci od wielko$ci
ziaren kruszywa i ggsto$ci nasypowej badanego materiatu, obliczone z wzoru wg
normy PN-EN 932-1.
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Rys. 1. Masa probki ogolnej zaleznie od wielkosSci ziaren kruszywa D i jego gestosci nasypowej
Fig. 1. Mass of a sample depending on the particle size distribution and bulk density

Z proébki ogolnej poprzez pomniejszanie uzyskuje si¢ probki analityczne przezna-
czone do poszczegolnych badan. W praktyce laboratoryjnej zaktadéw kruszywowych,
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najczesciej wykonuje si¢ analizy sktadu ziarnowego i oznaczenia zawarto$ci ziaren
nieforemnych. Wielko$ci probek analitycznych przeznaczonych do tych badan podano
na rysunku 2.
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Rys. 2. Minimalne wielko$ci probek w zaleznosci od typu przeprowadzanej analizy
Fig. 2. Minimal mass of sample depending on the type of analysis

Pomniejszanie probki laboratoryjnej do probki analitycznej przeznaczonej do wy-
konania analizy chemicznej nalezy przeprowadzaé stosujac kruszenie materiatu
w etapach posrednich, tak aby masa probki na zadnym etapie nie byla mniejsza niz
warto$¢ graniczna wilasciwa dla danego wymiaru ziaren (linia przerywana na rys. 2).
Przyktadowo, jezeli mamy probke kruszywa o uziarnieniu 0/32 mm, to nie mozemy
jej pomniejszy¢ (zachowujac jej uziarnienie) do podprobki o masie mniejszej niz 2 kg.
Gdy masa podprobki osiagnie warto$¢ graniczng, material nalezy rozdrobni¢ do
mniejszych wymiaréw, w celu umozliwienia dalszego podziatu. Taki sposdb postepo-
wania shuzy zapewnieniu reprezentatywnos$ci probki analitycznej w stosunku do prob-
ki laboratoryjne;j.

Z obserwacji wynika, ze podczas przygotowywania probek do analizy chemicznej
czesto popetniany jest blad, polegajacy na pomniejszaniu probek i uzyskiwaniu pod-
probek o wielkosci zdecydowanie mniejszej, niz podano w normie PN-EN 932-2.
W takich sytuacjach konieczne jest najpierw wprowadzenie rozdrobnienia materiatu
szarki laboratoryjne.

Zaobserwowano rowniez, ze niekiedy laboranci stosujacy metode kwartowania,
pobieraja do dalszych badan tylko 1/4 dzielonej probki, zamiast 2/4. Jak wykazaty
badania, taki sposéb postepowania jest obarczony znacznym btedem.
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3. PROGRAM BADAN

3.1. OPIS PRZEPROWADZONYCH BADAN

Do pobierania probek kruszyw stosuje si¢ niekiedy urzadzenia, ktore wykonuja te
czynno$¢ automatycznie, wedhug ustalonego programu. W jednym z zaktadoéw prze-
robki kamienia wapiennego dokonano oceny pracy urzadzenia, shuzacego do pobiera-
nia probek kruszywa z przeno$nika tasmowego.

Zakres prac obejmowat reczny pobodr probek rozkruszonego wapienia z przeno$ni-
ka, nad ktérym zainstalowany byt probnik automatyczny i poréwnanie wynikoéw ich
badan z wynikami badan probek pobieranych w sposéb automatyczny. Dla pobranych
probek wapienia wykonano analizy sktadu ziarnowego i sktadu chemicznego; wyko-
nano 4 serie oprobowania w odstgpach czasowych 105, 90 oraz 135 minut. W kazdej
serii pobierano tacznie 5 probek; trzy z nich pobierano r¢cznie z przenosnika, pozosta-
te dwie byty pobierane automatycznie.

W tabeli 1 zamieszczono wyniki analiz sktadu ziarnowego uzyskane w I serii
oprobowania. Podano sktad ziarnowy wapienia pobieranego r¢eznie (probki 1, 2 1 3),
wapienia pobieranego przez probnik i zawracanego na sktad suwnicowy (probka 4)
oraz wapienia uzyskanego po automatycznym pomniejszaniu w trzystopniowym
kwartowniku (probka 5).

Na rysunkach 3-5 zestawiono sktady ziarnowe probek pobieranych w poszcze-
gblnych seriach oprobowania.

Tabela 1
Pierwsza seria oprobowania
Rozmiar sita Pozostatos¢ na sicie (pns) [g]
[eao] Prébka 1 Prébka 2 Probka 3 Probka 4 Prébka 5
45 0 0 0 0 0
31,5 140 100 280 0 55
16 3040 3060 3000 2834 574
8 3500 3960 3080 4831 753
4 1960 2400 1700 1766 319
2 880 1080 800 531 95
1 640 780 520 196 37
0 1000 1220 920 383 146
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Rys. 3. Sktad ziarnowy poszczegdlnych probek pobieranych r¢cznie z przenosnika tasmowego
Fig. 3. Particle size distribution of individual samples collected manually from the belt conveyer
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Rys. 4. Sktad ziarnowy poszczegolnych probek pobieranych przez probnik
Fig. 4. Particle size distribution of individual samples collected through the probe

Na rysunku 6 zestawiono $rednie sktady ziarnowe probek z czterech serii oprobo-
wania. Przedstawiaja one $redni sktad ziarnowy probek pobranych rgcznie z przeno-
$nika, probek pobranych przez probnik automatyczny oraz probek gromadzonych
w pojemniku po procesie automatycznego pomniejszania w kwartowniku. Liniami
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przerywanymi na rysunku zaznaczono krzywe populacyjne (ggstosci), natomiast
liniami ciagtymi dystrybuanty sktadu ziarnowego.
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Rys. 5. Sktad ziarnowy poszczegdlnych probek po procesie automatycznego kwartowania
materiatu pobranego wczesniej przez probnik
Fig. 5. Particle size distribution of individual samples after the automatic quartering of
material previously collected through the probe
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Rys. 6. Srednie sktady ziarnowe probek pobranych recznie, pobranych przez prébnik
z przeno$nika tasmowego oraz probek pomniejszonych automatycznie w kwartowniku
Fig. 6. Average particle size distributions of samples collected manually,
through the probe and after the quartering technique
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W tabeli 2 zestawiono wartosci $rednich wielkosci ziarna i odchylen standardo-
wych dla probek pobieranych z réznych miejsc. Dokladne zestawienie wszystkich
warto$ci $rednic charakterystycznych dla poszczegolnych probek wapienia pobiera-
nych regcznie i automatycznie przedstawiono na rys. 7. Poréwnanie wartosci $rednic
charakterystycznych, jak i wartosci odchylen standardowych, utatwia dokonanie oceny
poprawnosci poszczegolnych sposoboéw pobierania i pomniejszania probek.
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Rys. 7. Poréwnanie charakterystycznych $rednic ziaren dla probek z przeno$nika,
probnika i kwartownika
Fig. 7. A comparison of characteristic particles for samples collected manually,
through the probe and after the quartering

Tabela 2
Zestawienie $rednich wielko$ci ziarna i odchylen standardowych dla probek z réznych miejsc
Pobieranie probek Parametr dys dsg dss dyg
. ik $rednia wielko$¢ 5,10 11,24 19,22 27,00
reeziie z przenosnixa odchylenie standardowe 0,54 1,19 2,12 0,82
$bnik $rednia wielko$¢ 6,38 11,31 16,89 25,47
przez probit odchylenie standardowe | 1,18 0,96 1,56 091
. $rednia wielko$¢ 4,08 7,99 15,86 23,79
uzyskane z kwartownika

odchylenie standardowe 3,70 5,42 4,60 4,22

Na rysunku 8 zamieszczono zawartosci CaO i1 SiO, w poszczegdlnych probkach

pobieranych z przenosnika, pobieranych przez probnik i w probkach uzyskanych po
procesie pomniejszania w kwartowniku.
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Rys. 8. Zawartosci CaO oraz SiO, w probkach wapienia
Fig. 8. CaO and SiO, contents in the limestone samples

3.2. ANALIZA I DYSKUSJA WYNIKOW

Porownujac sktady ziarnowe poszczegélnych probek, jak rowniez oceniajac ich
wielkos$¢, stwierdzono, ze sktad ziarnowy materiatu pobieranego przez probnik auto-
matyczny roznit si¢ czgSciowo od sktadu ziarnowego materiatu pobieranego recznie
z przenosnika tasmowego. W materiale pobieranym przez probnik byto mniej frakcji
najdrobniejszej 1 najgrubszej. Mogto to wynikaé z tego, ze naczynie probnika nie sig-
galo do samego dna niecki tasmy, a po drugie — najwigksze kawatki materiatu znajdu-
jacego si¢ na tasmie mogty by¢ odrzucane przez czerpak (trudno jest im dostac si¢ do
wngtrza czerpaka).

Odchylenia standardowe warto$ci $rednic charakterystycznych dss, dso, d7s 1 dog sa
zblizone do siebie, co wskazuje na ustabilizowang prace czerpaka. Sktad ziarnowy
probek gromadzonych w naczyniu po procesie kwartowania roznit si¢ wyraznie od
sktadu ziarnowego probek pobieranych z tasmy i1 probek pobieranych przez probnik
automatyczny. Gromadzony w naczyniu materiat byt drobniejszy od materialu znajdu-
jacego sig na tasmie i od materiatu pobieranego przez probnik. Wartos$ci $rednic cha-
rakterystycznych sa dla tego materiatu najnizsze. Odchylenia standardowe dla warto-
$ci $rednic charakterystycznych materialu gromadzonego w naczyniu po procesie
kwartowania sa zdecydowanie wyzsze niz dla prébek materiatu z tasmy i z probnika.
Wskazuje to na niewlasciwa i niestabilng prace tej cze$ci instalacji, w ktorej dokonuje
si¢ proces pomnigjszania probek. Ponadto ilos¢ materiatu gromadzonego w naczyniu
byta mniejsza, niz to wynika z wymagan normy dotyczacej przygotowania probek do
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analizy chemicznej. Wszystko to powoduje, ze probka przeznaczona do wykonania
analizy chemicznej nie jest reprezentatywna.

Poréwnujac sktad chemiczny probek z probnika i z kwartownika wida¢, ze materiat
z probnika w trzech przypadkach charakteryzowal si¢ wigksza zawartoscia SiO,
i rownoczesnie mniejsza zawartoscia CaO, niz materiat z kwartownika, czyli zatrzy-
mywany do analizy po procesie kwartowania. W jednym przypadku byto odwrotnie,
dotyczyto to sytuacji, kiedy na ta§mie przenosnika znajdowato si¢ najwigcej materiatu
podczas catego czasu wykonywania oprobowania. Srednia zawarto$¢ CaO uzyskana
dla 4 probek wynosita odpowiednio dla wapienia: z przeno$nika tasmowego — 39,9%,
z probnika — 40,1% i z kwartownika — 41,5%, z kolei $rednia zawarto$¢ SiO, wynosi-
fa: z przenos$nika — 16,6%, z probnika — 16,3% i kwartownika — 14,6 %. Stad najwigk-
sze roznice w zawarto$ci CaO i SiO, wystgpuja dla wapienia z kwartownika.

Z analizy powyzszych wynikow widac, Zze proces automatycznego pomniejszania
przez kwartowanie nie przebiegal we wlasciwy sposdb (obarczony jest duzym big-
dem). Do procesu pomniejszania mozna wykorzysta¢ podzielnik zeberkowy, w kto-
rym uzyskuje si¢ doktadniejszy rozdzial nadawy, niz przy podziale na cztery ¢wiartki.
W procesie pomniejszania wazne jest rowniez zachowanie odpowiedniej wielko$ci
probki, zaleznie od granulacji materiatu. Kierujac si¢ danymi przedstawionymi na
rysunku 2, wskazane jest zastosowanie kruszenia materiatu pobieranego z taSmy przed
procesem jego pomniejszania. W opisywanym przypadku podczas jednego obrotu
kota czerpakowego do naczynia nabierane byto z przenosnika $rednio okoto 1,5 kg
surowca o uziarnieniu 0/31 mm. Ilo$¢ ta, w $wietle danych zawartych w normie
PN-EN 932-1:1999, byta zdecydowanie za mata. Ponadto przed dalszym podziatem
probki kruszywa o uziarnieniu 0/31 mm, w celu uzyskania pomniejszonej podprobki
do badania sktadu chemicznego, wymagane bylo zastosowanie operacji kruszenia,
ktorej w omawianym przypadku brakowato.

3.3. OCENA NIEPEWNOSCI POMIAROW

Oceniajac wykonywanie okreslonych oznaczen wtasciwosci kruszyw, warto zwro-
ci¢ uwagg na niepewnos¢ wykonywanych pomiaréw [3]. Niepewnos$¢ pomiaru U dla
danego poziomu ufnos$ci okreslic mozemy z wzoru

t

U=—%0c 2)
Jn
gdzie:
t, — warto$¢ zmiennej losowej rozktadu Studenta,
n — liczba prob,

o — odchylenie standardowe.
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o= :il (3)
< 2
(xi —-x )
2 _ =
so=E - (4)
gdzie:
X — $rednia z pomiarow,
Xx; — pojedynczy pomiar.

We wzorze 2 podana jest wielko$¢, ktora mozna okresli¢ jako wspotczynnik nie-
pewnos$ci pomiaru ¢,/ Jn . Wartosé tego wspotczynnika zalezy od ilosci analizowa-

nych prob n. Na rysunku 9 przedstawiono przebieg zmiennos$ci tego wspotczynnika
w zalezno$ci od ilosci prob. Z wykresu wida¢, ze wykonywanie dwoch lub trzech
oznaczen zamiast jednego w zdecydowany sposob zwigksza doktadnos¢ wykonywa-
nego pomiaru. Dlatego w niektérych oznaczeniach wykonuje si¢ po dwa pomiary, np.
w oznaczeniu wskaznika piaskowego, oznaczeniu $cieralnosci i in.
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Rys. 9. Wplyw ilosci pomiaréw na doktadno$¢ otrzymanego wyniku
Fig. 9. The relationship between the number of measurements and the result accuracy

4. PODSUMOWANIE

Oznaczenie kazdej cechy jako$ciowej badanego kruszywa laczy si¢ z pobraniem
i pomniejszaniem probki. Sposob pobrania i pomniejszania probek ma bardzo istotny
wplyw na uzyskany wynik badania. Poszczegdlne normy badawcze opisuja te proce-
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dury, niemniej bardzo wazne jest tutaj dos§wiadczenie wynikajace z pobierania i po-
mniejszania probek kruszyw w okreslonych procesach produkcyjnych. Procedury
badawcze podaja sposoby przyjmowania, obliczania i wyrazania wynikéw badan.
W niektorych badaniach reguta postgpowania jest usrednienie dwoch wynikow roz-
nigcych si¢ od siebie o okreslona w normie warto§¢. W znormalizowanych procedu-
rach badawczych podane sa rowniez odchylenia standardowe powtarzalnos$ci i odtwa-
rzalnosci dla poszczegoélnych badan. Laboratorium stosujac odpowiednie materiaty
odniesienia moze okresli¢ wiasne miary precyzji wystepujace w swoich uwarunkowa-
niach. Prowadzone eksperymenty statystyczne okreslenia powtarzalnosci i odtwarzal-
nosci sg istotnym elementem walidacji danej metody badawczej.

Artykut jest wynikiem realizacji projektu badawczego NCN nr NN 524 466 139.
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PROBLEMS OF SAMPLING AND SIZING OF MINERAL AGGREGATE SAMPLES

The paper addresses the problems of sampling and preparation of grained material samples for
further analyses.

In the first sections the relationships between the minimal mass of the sample and its particle size
composition, depending on the type of analysis, were presented. It was also presented a comparative
analysis of particle size compositions of samples collected manually and with using of automatic sam-
pling devices. There were also discussed common errors occurring at sampling and sample reduction,
affecting the obtained results.



