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При извлечении спор из проб 
континентальных девонских отложе-
ний, отобранных И. Х. Шумиловым 
в бассейне р. Цильмы на Среднем 
Тимане, возникла проблема получе-
ния качественных, пригодных для 
палинологических исследований 
препаратов. Опыт показал, что при-
менение классических методов вы-
деления спор в большинстве случаев 
не дает положительных результатов: 
либо препараты переполнены уголь-
ными обломками, либо споры раз-
рушаются при добавочной химиче-
ской мацерации. В силу данного об-
стоятельства нами был проведен ряд 
исследований, призванных выявить 
причины неудовлетворительного из-
влечения спор по известным мето-
дикам, предприняты шаги по разра-
ботке новых приемов экстрагирова-
ния спор, применимых к изучаемым 
горным породам, модернизации су-
ществующих и их комбинированию. 
Поскольку основной задачей пали-
нологии является изучение спор и 
пыльцы минувших эпох и лишь в ка-
честве прикладного использования 
полученных знаний — определение 
возраста отложений, то максимально 

полное извлечение объектов при ми-
нимальном их разрушении имеет на-
иважнейшее значение. 

Анализ литературных данных по-
казал следующее. Основные приемы 
извлечения спор и пыльцы из углей 
и горных пород были разработаны в 
первой половине ХХ века: щелочной 
метод Поста, сернокислотный метод 
Г. и Х. Эрдтман, фтористоводород-
ный метод Ашарсона и Гранлунда, 
сепарационный метод Гричука, ма-
церационный метод Вальц [1, 5]. С 
тех пор в методику подготовки проб 
для споро-пыльцевого анализа мало 
что было добавлено, за исключени-
ем небольших деталей. Применяются 
различные методы обработки проб, в 
зависимости от того, из какого гео-
лого-тектонического района отобра-
на порода, т. е. исходя из ее физико-
химических, минеральных и других 
особенностей [7].

На Среднем Тимане в бассей-
не р. Цильмы широко развиты тер-
ригенные отложения девона: яран-
ского, джьерского, тиманского и сар-
гаевского горизонтов. Породы отно-
сятся к пестроцветной формации и 
представлены в основном переслаи-

вающимися осадками глин, алеврита 
и песка в разнообразных пропорци-
ях. Преимущественные цвета пород: 
зеленовато-серый, зеленый, голубо-
вато-зеленый, реже серый, локально 
развиты красноцветные отложения. 
Осадконакопление происходило на 
прибрежной аллювиальной заболо-
ченной равнине, часто затапливаемой 
мелководным бассейном типа опре-
сненной лагуны, а начиная с саргаев-
ского времени — в трансгрессирую-
щем мелководном морском бассейне.

Залегание пород субгоризон-
тальное, осложнено малоамплитуд-
ной брахискладчатостью. Особо сле-
дует подчеркнуть, что отложения ни-
когда не погружались на глубины 
более 100—200 м, динамичные текто-
нические дислокации отсутствовали. 
В силу этих обстоятельств осадки не 
несут признаков метаморфическо-
го воздействия, многие разновидно-
сти имеют слабые степени литифи-
кации вплоть до отсутствия таковой 
(особенно у существенно глинистых 
пород). Подавляющее большинство 
отложений практически не содержат 
карбонатов (содержание СО2 не пре-
вышает 0.2 %).
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В отложениях содержится край-
не мало фаунистических остатков, за 
исключением находок фрагментов 
панцирных рыб и раковин рачков-
конхострак. При этом и те и другие 
являлись космополитами и сущест-
вовали в широком временном диапа-
зоне, т. е. непригодны для определе-
ния более или менее точного возра-
ста отложений. В то же время многие 
осадки изобилуют углефицирован-
ной девонской растительностью — 
содержание органического угле-
рода достигает первых процентов. 
Растительные остатки представлены 
как крупными фрагментами древо-
видных растений (стволами, ветвя-
ми), так и мелкими обрывками ли-
стьев, трав и т. п. Первые опыты спо-
ро-пыльцевого анализа показали, 
что многие породы содержат обиль-
ные комплексы спор. Таким обра-
зом, палинологический анализ яв-
ляется единственным методом, ко-
торый позволяет с достаточной точ-
ностью (до горизонта) определить 
возраст исследуемых отложений, 
точнее произвести геологические по-
строения, решить ряд спорных мо-
ментов.

Для палинологических исследо-
ваний отбирались преимуществен-
но глинисто-алевритовые серо-зе-
леноцветные осадки с той или иной 
примесью мелкопесчаной фракции. 
Как правило, данные породы содер-
жат обильный углефицированный 
растительный детрит. Кроме того, 
особо следует подчеркнуть высокое 
содержание в этих отложениях слю-
дистых минералов, представленных 
преимущественно гидратированным 
мусковитом, монтмориллонитом и 
хлоритом.

Для любого метода фракциони-
рования (обогащения) горных по-
род наиболее негативными факто-
рами являются высокое содержа-
ние иловых фракций (глин), слюд 
и присутствие компонентов с оди-
наковыми или близкими характе-
ристиками. Все эти факторы име-
ют место в препарируемых пробах, 
причем в ярко выраженной форме. 
Таким образом, заведомо можно ут-
верждать, что многие породы отно-
сятся к упорным или труднообога-
тимым. Рассмотрим отрицательные 
характеристики данных факторов в 
аспекте методов, применяемых при 
обработке проб для споро-пыльце-
вого анализа. 

Глинистая составляющая: 1) по-
глощение реагентов и, как следст-

вие, повышенный их расход и край-
не затруднительная последующая 
промывка проб; 2) при распускании 
породы, в состав которой входит бо-
лее 30—40 % глин, получается до-
вольно вязкая пульпа, в которой раз-
мокание породы с некоторого мо-
мента становится затруднительным; 
3) в случае образовании вязкой пуль-
пы после отстаивания во взвеси мо-
жет остаться довольно много спор, 
которые при сливе будут безвозврат-
но потеряны; 4) глинистые частицы 
плохо отделяются от зернистых ком-
понентов при дезинтеграции пород, 
прочно налипают на более крупные 
частицы (в т. ч. на споры) в процес-
сах сепарации; 5) глинистая фрак-
ция весьма бурно реагирует с пла-
виковой кислотой с образованием 
пленок, затрудняющих дальнейшее 
протекание реакции растворения 
силикатов.

Минералы слюд: 1) обладают 
сильными гидрофобными свойства-
ми, в силу чего легко флотируются в 
воде, применяемых реагентах, тяже-
лых жидкостях и после этого могут 
попадать в любые фракции; 2) суще-
ственно затрудняют гранулометри-
ческую сепарацию, ложась на сито и 
перекрывая отверстия листоватыми 
чешуйками; 3) в силу весьма упло-
щенной формы минеральных зерен 
осаждаются значительно медленнее 
изометричных минеральных облом-
ков даже меньшей плотности, в том 
числе в тяжелых жидкостях; 4) легко 
электризуются, в результате чего до-
вольно прочно прилипают к другим 
зернам, особенно к спорам, также 
хорошо электризующимся; 5) в про-
цессе дробления легко переизмель-
чаются и переходят в иловые фрак-
ции.

Углефицированные остатки ра-
стений имеют характеристики, по 
многим параметрам аналогичные 
свойствам спор, в результате чего 
при применении большинства физи-
ческих методов концентрируются в 
одних и тех же продуктах сепарации, 
зачастую преобладая в них.

Дезинтеграция пород

Дробление. При анализе лите-
ратурных источников мы обратили 
внимание на тот факт, что нигде не 
обосновывается конечная крупность 
дробления пород: одни исследовате-
ли предлагают дробить до 0.25, дру-
гие — до 5 мм, и соответственно ука-
зывается весь спектр размеров между 

этими значениями. Многие авторы 
единодушно указывают на недопу-
стимость применения истирающих 
способов.

С одной стороны, чем мельче 
будет раздроблена проба, тем лучше 
(быстрее) она будет обрабатывать-
ся в последующих операциях; с дру-
гой стороны, дробление породы не 
должно приводить к разрушению со-
держащихся в ней спор. 

Нами была предпринята попыт-
ка установления минимальной круп-
ности дробления проб на основании 
эмпирических данных. Для экспери-
ментов были взяты образцы наибо-
лее распространенных в нашей кол-
лекции горных пород — глинистых 
алевролитов — с высоким содержа-
нием спор широкого спектра разме-
ров: от 15 до 500 мкм.

Оценка целостности спор в ис-
ходных образцах определялась путем 
растворения недробленого материала 
в плавиковой кислоте. В результате 
было установлено, что все миоспо-
ры целые, в классе мегаспор встре-
чаются единичные обломки, преи-
мущественно среди удлиненных ин-
дивидов. 

Дробление проб до крупно-
сти –5, –3 и –1 мм производи-
лось на лабораторной щековой дро-
билке ЩД-1, до крупности –0.5 и 
–0.25 мм — вручную, путем раздав-
ливания в металлической ступке. 
Дезинтегрированный материал так-
же разлагался в плавиковой кислоте. 
Исследования показали, что дробле-
ние до крупности –1 мм не приводит 
к существенному разрушению спор: 
отмечены единичные случаи. Это 
объясняется рядом свойств пород: 
пелит-авлевритовым составом, сла-
бой степенью литификации, отсут-
ствием карбонатного или силикат-
ного цемента, тонкой параллельной 
слоистостью, обилием чешуек слю-
ды и уплощенных углистых частиц 
на поверхностях напластования. Все 
эти параметры обусловливают ма-
лую механическую прочность образ-
цов, при раздавливающем воздей-
ствии разрушение происходит пре-
имущественно по плоскостям на-
пластования, что в итоге приводит 
к легкому раскрытию спор. При ис-
следовании материала, раздроблен-
ного до –0.5 и –0.25 мм, было уста-
новлено, что в нем уже присутству-
ют обломки спор в значительных 
количествах, особенно среди наибо-
лее крупных (до 30 %). Однако сле-
дует заметить, что объекты менее 40 



14

Вестник ИГ Коми НЦ УрО РАН,  май, 2013 г., № 5

мкм остаются целыми. Таким обра-
зом, нами установлено, что для ис-
следуемых осадочных горных пород 
оптимальным размером дробления 
без разрушения спор является круп-
ность 1—2 мм.

Здесь же рассмотрим влияние 
ультразвуковой (УЗ) обработки на 
целостность спор. Как показал опыт, 
применение ультразвуковой обра-
ботки является крайне желатель-
ным на различных стадиях обработ-
ки проб. Экспериментально установ-
лено, что время воздействия ультраз-
вука на пробы до начала разрушения 
спор зависит в первую очередь от ко-
личества песчаной фракции в них: 
чем её больше, тем меньше времени 
требуется. Суммарное время обра-
ботки проб, содержащих существен-
ные примеси песка (в нашем случае 
около 10 %), не должно превышать 
30 мин.

Оборудование: лабораторная ще-
ковая дробилка ЩД-1; набор лабора-
торных сит диаметром 200 мм, высо-
той обечайки 40 мм, ступка и пестик 
из нержавеющей стали; ванна уль-
тразвуковая ПСБ-4035-05. Рабочая 
частота — 35 кГц, мощность генера-
тора — 150 Вт.

Обработка соляной кислотой. 
Используется для пород, содержа-
щих карбонаты. Поскольку исследу-
емые пробы в основной своей массе 
были представлены бескарбонатны-
ми осадками, то применялась нами 
в единичных случаях. Здесь следу-
ет обратить внимание на негатив-
ное влияние высокого содержания 
глинистой составляющей в рассма-
триваемых породах. Поскольку гли-
нистые минералы представлены в 
основном смектитами и иллитами, 
т. е. сильно разбухающими слоисты-
ми алюмосиликатами, то происхо-
дит поглощение ими соляной ки-
слоты, которую в дальнейшем весь-
ма тяжело отмыть или нейтрализо-
вать. Неполное удаление кислоты 
приводит к интенсивной коагуля-
ции глинистых минералов, посколь-
ку HCl является хорошим пептиза-
тором.

Для исключения негативного 
влияния высоких концентраций гли-
нистых частиц следует подвергать 
растворению надрешетный продукт, 
полученный в ходе гранулометри-
ческой сепарации по классу 15 мкм 
(см. ниже), поскольку в этом слу-
чае подавляющее большинство ило-
вой фракции уже выведена в хвосты. 
Опыт показал, что для разложения 

карбонатной составляющей пород 
достаточно 1 часа обработки 10-про-
центной HCl при подогреве на мар-
мите.

Оборудование и реактивы: стака-
ны стеклянные химические 500 мл; 
мармит лабораторный; лопатка сте-
клянная; 10-процентная соляная ки-
слота; насыщенный раствор соды 
технической.

Размачивание. Пробы размачи-
вались в течение 1 суток при пери-
одическом перемешивании. Пос
кольку породы слабо литифициро-
ваны, содержат большое количест-
во глинистой составляющей, то за 
указанное время они распускались 
удовлетворительно. Применение 
УЗ‑воздействия не дает ощутимо-
го ускорения процесса. Однако опыт 
показал, что УЗ-обработка в течение 
3—5 мин весьма позитивно сказыва-
ется на освобождении спор от гли-
няных рубашек. Установлено, что 
без УЗ‑облучения споры со скуль-
птурированными поверхностями, 
осложненные различного рода вы-
ростами (например, Ancyrospora, 
Archaeotriletes, Cristatisporites), и 
просто вогнутой формы (например, 
Archaeoperisaccus, Spelaeotriletes) оста-
ются в тесной ассоциации с глиня-
ными комочками, что приводит к их 
избирательным потерям при тяже-
лосредной сепарации.

Оборудование: стаканы стеклян-
ные химические 1000 мл; лопатка 
стеклянная; ванна ультразвуковая 
ПСБ-4035-05.

Гранулометрическая  
сепарация

До недавнего времени для де-
кантации проб от иловых фракций 
использовалось отстаивание раз-
моченного материала в воде с по-
следующим сливом тонкой взве-
си. Однако при высоком содержа-
нии иловой составляющей плот-
ность и вязкость пульпы изменяется, 
что приводит к увеличению времени 
отстаивания материала. При этом 
пульпа может расслаиваться с обра-
зованием довольно плотных гори-
зонтов, насыщенных глинистыми 
минералами, которые препятствуют 
осаждению до дна зернистых частиц, 
в т. ч. спор. В случаях предваритель-
ной обработки материала соляной 
кислотой и последующего неполно-
го ее удаления по причинам, указан-
ным выше, глинистые частицы ин-
тенсивно коагулируют и выпадают в 

осадок. Кроме того, спорополленин, 
слагающий оболочки спор, обладает 
природными гидрофобными свой-
ствами, вследствие чего, как пока-
зали микроскопические исследова-
ния, множество спор может плавать 
по поверхности пульпы. Все эти об-
стоятельства приводят к безвозврат-
ным потерям спор и не гарантируют 
удовлетворительного удаления ило-
вых фракций.

В последнее время с изобрете-
нием новых синтетических матери-
алов получили широкое распростра-
нение прецизионные сита с размера-
ми отверстий, измеряемых первыми 
микрометрами. Такие сита облада-
ют высокой устойчивостью к износу 
и к агрессивным химическим средам. 
Почему-то в нашей стране до сих пор 
бытует мнение об их недоступности 
и дороговизне, которое не соответст-
вует действительности. 

Нами было выбрано синтети-
ческое ситовое полотно с разме-
ром ячеи 15 мкм. Данный размер об-
условлен, с одной стороны, тем, что 
в подрешетный продукт уходит не 
только вся иловая, но и часть наи-
меньшей алевритовой фракции; с 
другой — минимальным размером 
спор в исследуемых пробах, равным 
примерно 20 мкм. Таким образом, 
просеивание размоченного матери-
ала через сито с ячеей 15 мкм обес-
печивает полное удаление тонких 
фракций и гарантирует отсутствие 
потерь спор. 

Удаление илов осуществлялось 
в мокром режиме при окончатель-
ном промыве надрешетного продук-
та дистиллированной водой с помо-
щью пульверизатора. Очистка си-
та производилась в ультразвуковой 
ванне в течение 3—5 мин. При такой 
гранулометрической сепарации ре-
альных проб сокращение массы на-
весок достигало 85 %, в среднем дан-
ный показатель составил 50—55 %. В 
итоге, применяя прецизионные си-
та на одном из первых этапов обра-
ботки проб, удается в среднем сокра-
щать их массу вдвое при отсутствии 
потерь концентрируемого компо-
нента — спор.

Все последующие операции 
промывания продуктов тех или 
иных операций осуществлялись че-
рез сито с ячеями 15 мкм, что позво-
лило существенно сократить время 
обработки проб на определенных 
этапах с избеганием потерь спор 
(замена всех отстаиваний и сли-
вов). Однако следует обратить осо-
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бое внимание на недопустимость 
использования при промывках проб 
сильной струи воды из пульвериза-
тора (особенно на заключительных 
этапах), которая может привести к 
разрушению спор. 

Гранулометрическая классифи-
кация материала по классу 200 мкм 
производилась после фторводород-
ного разложения проб (см. ниже) с 
целью отделения материала, в со-
став которого входят мегаспоры. 
Ранее производить отсев не реко-
мендуется, поскольку мегаспоры, 
как правило, обладают скульптури-
рованными поверхностями споро-
дермы и, как следствие, покрыты 
глинистой рубашкой, не удаляемой 
полностью даже при УЗ-обработке. 
Кроме того, сонахождение крупных 
и мелких спор в конечном препара-
те приводит к его избыточной тол-
щине, в результате чего мелкие спо-
ры принимают произвольные ори-
ентации. По заключению специа-
листов, в закрепленных препаратах 
в застывшей среде только за счет 
больших углов наклона микроспор 
к предметному стеклу остаются не-
определенными и неподсчитанны-

ми до 30—35, а иногда до 45—50 % 
состава микроспор одного препара-
та [6].

Оборудование: стаканы стеклян-
ные химические 1000 мл, 250  мл; 
чашки из нержавеющей стали диаме-
тром 100, 120, 140 мм; сито с разме-
ром ячеи 15 мкм, диаметром 80 мм, 
высотой обечайки 15 мм; ванна уль-
тразвуковая ПСБ-4035-05; пульвери-
затор.
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