1 ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА «ДИАГНОСТИКА И ИЗУЧЕНИЕ СВОЙСТВ

ОСНОВНЫХ РУДНЫХ МИНЕРАЛОВ В ОТРАЖЕННОМ СВЕТЕ»

Методика выполнения лабораторной работы

Цель: ознакомить студентов с методиками изучения диагностических свойств минералов под микроскопом в отраженном свете.

При изучении вещественного состава и строения полезных ископаемых в отраженном свете применяется комплекс методов. Последние условно разделяются на две группы: главные и дополнительные (микроаналитические).

К главным методам относятся: 
- минераграфический (рудная микроскопия) анализ
- петрографический анализ
- химический анализ
- фазовый анализ
- спектральный анализ
- шлиховой анализ.

К дополнительным методам относятся:

- рентгеносгруктурный анализ (диагностика минералов, изучение кристаллических структур);

- электронная микроскопия (исследование морфологии тонко-дисперсных частиц и включений, а также поверхности минералов, руд, пород);

- электронно-зондовый микроанализ (неразрушающий качественный и количественный поэлементный анализ микровыделений);

- лазерный микроспектральный анализ (качественное и количественное определение элементов-примесей в микровыделениях);
- масс-спектрометрический анализ (исследование изотопов В, Н, О, РЬ, С, S);

- инфракрасная спектроскопия (диагностика минералов, особенно рентгеноаморфных; исследование кристаллохимических особенностей минералов);

- термический анализ (диагностика минералов, качественный и количественный фазовый анализ, исследование теплофизических свойств и фазовых превращений);

- исследование газово-жидких включений (определение температур и давлений минералообразования, исследование состава и концентраций минералообразующих растворов).
Основные свойства минералов в отраженном свете
К основным свойствам рудных минералов относятся следующие:

1. отражательная способность;

2. анизотропия;

3. двуотражение;

4. цвет;

5. внутренние рефлексы;

6. магнитность;

7. твердость;

8. внутреннее строение;

9. кристаллографические формы;

10. кислотостойкость.

Эти свойства являются главными физическими свойствами, используемыми в минераграфии для диагностики минералов. Набор этих свойств, а также данные по парагенезису или ассоциации, позволяет, пользуясь таблицами-определителями, точно диагностировать минералы.

Отражательная способность характеризует отношение интенсивности отраженного света Ir к интенсивности падающего света Ii. Она выражается в процентах и обозначается – R % (коэффициент отражения). Точное определение R % производится, как отмечено выше, на специальных спектрофотометрах и является сложным процессом.

На практике отражательная способность минералов определяется путем сравнения с известными минералами (эталонами). К эталонам относятся: пирит – FeS2 (R = 54 %), галенит – PbS (R = 44 %), блеклая руда теннантит Cu12As4S13; тетраэдрит – Cu12Sb4S13 (R = 30 %), сфалерит – ZnS (R = 18 %).

Для приближенного определения отражательной способности необходимо сравнить отражение определяемого минерала с каким-либо хорошо известным минералом (эталоном), находящимся с ним в срастании или приставить минерал к эталону из коллекции. Для этого находят зерно минерала на краю аншлифа и последовательно приставляют к нему зерна эталонных минералов. Зная коэффициенты отражения эталонов, определяют группу отражательной способности определяемого минерала. Эталоны позволяют определить R c точностью до 10 %. Этому значению соответствует и наименьшая величина разницы показателей отражения, воспринимаемая глазом.

Анизотропия (оптическая неоднородность) – основной качественный диагностический признак, наблюдается в скрещенных николях. Рудные минералы в поляризованном отраженном свете подразделяются на изотропные и анизотропные. Изотропный минерал при скрещенных николях становится темным и не просветляется при повороте столика на 360°. Анизотропные минералы при скрещенных николях обнаруживают изменение цвета или яркости. Наблюдается четырехкратное угасание анизотропного кристалла через каждые 90° при вращении столика микроскопа.

Понятие «анизотропия» рудных минералов подобно понятию «индикатрисы» у прозрачных минералов. Только здесь речь идет о форме вращения плоскости поляризации падающего света, которая у рудных минералов разных сингоний аналогична форме оптической индикатрисы у кристаллов прозрачных минералов тех же сингоний. У кристаллов кубической сингонии индикатриса шарообразная, у кристаллов тетрагональной, гексагональной и тригональной сингоний индикатриса имеет вид эллипсоида вращения с двумя перпендикулярными осями, у кристаллов ромбической, моноклинной и триклинной сингоний – эллипсоида с тремя разными взаимноперпендикулярными осями.

В группу изотропных минералов в основном входят минералы кубической сингонии и аморфные. В группу анизотропных – минералы остальных сингоний (тетрагональной, гексагональной, тригональной, ромбической, моноклинной и триклинной). У некоторых минералов анизотропия сопровождается цветовым эффектом, который указан в справочниках и является одним из диагностических признаков. По интенсивности эффекта поляризации анизотропные минералы разделяются на три группы: сильно анизотропные минералы – эффект анизотропии заметен в монокристаллах при вращении столика микроскопа (молибденит – MoS2, ковеллин – CuS, графит – C, валлериит-4(Fe,Cu)S.3(Mg,Al)(OH)2, пирротин – Fe1-xS, антимонит – Sb2S3 и др.). Отчетливо анизотропные минералы – эффект анизотропии наблюдается в агрегате разноориентированных зерен (вольфрамит – (Fe,Mn)WO4, киноварь – HgS, буланжерит – Pb5Sb4S11, касситерит – SnO2, ильменит – FeTiO3). Слабо анизотропные минералы – эффект анизотропии наблюдаетя только в агрегате разноориентированных зерен при наблюдении в иммерсии (халькопирит – CuFeS2).

Изучение эффекта анизотропии производят следующим образом: проверяют настройку микроскопа с помощью сильно анизотропного минерала, затем ставят исследуемый минерал в поле зрения, включают анализатор и наблюдают анизотропию. Необходимо включить наиболее сильное освещение лампы, иногда следует слегка развернуть анализатор – создать условия неполного скрещивания николей. Эффект анизотропии можно усилить, применив иммерсию. Иммерсионный метод основан на изучении оптических свойств минералов в более плотных, чем воздух, средах. Для этого между объективом и минералом помещается один из иммерсионных препаратов, например сосновое масло.

Двуотражение (дисперсия отражательной способности), является свойством анизотропных минералов, но наблюдается без анализатора. Как уже упоминалось, отражательная способность связана с другими свойствами минералов – преломлением и поглощением, поэтому зависит от длины волны падающего света и направления распространения света, а также от коэффициента поглощения среды. Электромагнитные волны неодинаковой длины различаются энергией, поэтому один и тот же минерал при воздействии на него разными волнами светового спектра (от 400 до 700 нм), как правило, проявляет различную отражательную способность. Известно также, что поляризованный свет распространяется в определенной плоскости. Если среда (минерал), на которую падает поляризованный свет, неоднородна, то ее отражательная способность будет меняться в зависимости от направления падения поляризованного света. Большая часть минералов является неоднородными средами в силу неоднородного строения кристаллических решеток. Поэтому при вращении столика микроскопа на 360º часть минералов при освещении поляризованным светом меняет четыре раза свою отражательную способность.

Для наблюдения двуотражения необходимо поставить объектив малого увеличения(4,7х или 9х), ввести в поле зрения мономинеральный участок, где есть несколько разноориентированных зерен исследуемого минерала. Далее следует вращать столик микроскопа, внимательно наблюдая за изменением отражения отдельных зерен минерала. Сильное двуотражение имеют – молибденит – MoS2, ковеллин – CuS, графит-C, валлериит– 4(Fe,Cu)S.3(Mg,Al)(OH)2, пирротин – Fe1-xS, стибнит – Sb2S3, арсенопирит – FeAsS.

Цвет минералов. Физическое понятие цвета – функция длины световой волны. Волны имеют следующие цвета:

фиолетовый, длина волны 390–450 нм;

синий -«- 450–480 нм;

голубой -«- 480–510 нм;

зеленый -«- 510–550 нм;

желтый -«- 550–585 нм;

оранжевый -«- 585–620 нм;

красный -«- 620–760 нм.

Цвет минерала под микроскопом – функция взаимодействия отраженного света и восприятия глаза. В общем случае глаз видит те волны, которые отражает минерал и не видит те, которые он поглощает. Например, красные минералы поглощают короткие волны, голубые – длинные, а желтые – те и другие. Однако на практике видимый цвет минерала часто не соответствует его физическому значению из-за влияния окружающей среды.

По цвету рудные минералы в отраженном свете делятся на две группы: 1) бесцветные и слабоокрашенные; 2) ясноокрашенные. К бесцветным относится подавляющая масса рудных минералов. Цвет их белый, светло-серый и серый. Эталонами бесцветных минералов являются: галенит – белый; сфалерит – серый; шеелит – темно-серый; кварц – темно-серый. Слабоокрашенные минералы – это бесцветные минералы со слабыми оттенками бледных пастельных тонов: голубоватые, желтоватые, розоватые, коричневатые, зеленоватые. Оттенок цвета минерала определяется на фоне галенита или в масле. Слабоокрашенные минералы меньше распространены, чем бесцветные.

Группа ясноокрашенных, или цветных, минералов самая небольшая. Цвет ясноокрашенных минералов легко устанавливается под микроскопом. Выделяются минералы желтого, розового и синего цвета. Эталонами ясноокрашенных минералов являются: халькопирит – желтый; борнит (свежеотполированный) – розовый; ковеллин – синий.

При определении цвета исключительно большую роль играет фон окружающих минералов. Халькопирит в контакте с галенитом отчетливо желтый, рядом с золотом воспринимается как зеленовато-желтый. Пирит в халькопирите становится почти белым, пирротин в галените приобретает красный оттенок и т. п. Цвет минерала зависит от плотности среды, через которую проходят лучи света. Цвета минералов в воздухе отличаются от цвета минералов в масляной иммерсии. Для одних минералов такие различия в цвете незначительны, для других – цветовой оттенок резко усиливается.

Внутренние рефлексы. У прозрачных и полупрозрачных минералов при скрещенных николях или косом освещении иногда наблюдаются своеобразные световые блики – внутренние рефлексы. Они обусловлены тем, что падающий свет проходит вглубь прозрачного минерала и испытывает отражение под другими углами от трещин или иных дефектов внутри минерала. При этом первоначальное направление колебаний света может измениться (особенно это характерно для оптически активных минералов, таких, как кварц, киноварь) и часть света пройдет через анализатор. Внутренние рефлексы имеют яркую окраску в красноватых, коричневатых, оранжевых, реже зеленых и синих тонах. У нерудных минералов обычно наблюдаются бесцветные внутренние рефлексы. Поскольку внутренние рефлексы обнаруживаются лишь у ограниченного числа рудных минералов, то они имеют диагностическое значение. Внутренние рефлексы отсутствуют у минералов со значениями R > 44 %.

С физической точки зрения цвет внутренних рефлексов характеризует начало края поглощения, т. е. ту область спектра, где прозрачность минерала резко падает, а значения R соответственно сильно возрастают. Фотометрические исследования внутренних рефлексов позволяют приближенно оценить ширину запрещенной зоны рудного минерала – одну из фундаментальных констант твердых тел.

Для наблюдения внутренних рефлексов нужно установить один из объективов с большой апертурой (увеличение 21х, 40х, и более), включить анализатор и наиболее сильное освещение, ввести призму в опак-иллюминаторе. Наиболее характерные места проявления внутренних рефлексов – плоскости спайности, косые трещины и сколы в минералах. Вдоль них чаще всего возникают условия для образования внутренних рефлексов. Внутренние рефлексы отчетливо наблюдаются в порошке минерала, который можно получить, сделав ямку концом стальной иглы. В осколках вокруг ямки внутренние рефлексы проявляются отчетливо. Порошок следует рассматривать при большом увеличении. Яркие внутренние рефлексы имеют минералы: малахит – Cu2CO2(OH)2, азурит – Cu3(CO3)2(OH)2, аурипигмент – As2S3, сфалерит –ZnS, касситерит –SnO2, киноварь – HgS, куприт – Cu2O, гематит – Fe2O3.

Магнитность – свойство, характерное для небольшой группы рудных минералов. Упрощенный физический смысл магнитности – свойство вещества приобретать магнитный момент при помещении его в магнитное поле. В минералогии различаются парамагнитные (притягиваются магнитом), ферромагнитные (сами притягивают к себе магнитные вещества) и диамагнитные (отталкиваются от магнита) минералы.

К числу сильно магнитных рудных минералов относятся: самородное железо – Fe, магнетит FeFe2O4, франклинит (Zn,Fe,Mn)O·Fe2O3, поликсен – (Pt,Fe), пирротин Fe1-xS, кубанит –CuFe2S4, реньерит –Cu3(Fe,Ge)S4.

Определение магнитности минералов можно производить с помощью магнитной стрелки и магнитной стальной иглы. Аншлиф подносят к стрелке (северному или южному полюсу) и наблюдают за ее поведением. Магнитные минералы притягивают конец стрелки к поверхности шлифа. Таким образом определяется присутствие магнитных минералов в образце. Намагниченная стальная игла притягивает порошок минерала, полученный при царапании полированной поверхности.

Если магнитный минерал представлен мелкими выделениями (сотые доли – несколько миллиметров в поперечнике), которые вкраплены в немагнитные минералы, и его количество изменяется долями или несколькими процентами, то для определения магнитности применяется метод магнитной порошкографии. Этот метод используется при диагностике магнитных минералов, а также для различения похожих в отраженном свете магнитных минералов от немагнитных и слабомагнитных (троилит – пирротин, магнетит – маггемит, моноклинный пирротин – гексагональный пирротин и др.). Метод применяется также при изучении структур распада немагнитных с магнитными минералами (магнетит + ильменит; пирротин + пентландит).

Методика магнитной порошкографии состоит в том, что суспензию магнитного порошка (феррита) наносят кисточкой на всю поверхность или на некоторые участки полированного шлифа при горизонтальном положении столика микроскопа. Она выдерживается на поверхности шлифа 1–2 мин. По истечении времени осаждения шлиф наклоняется и суспензия смывается струей воды. Магнитный порошок остается закрепленным на поверхности магнитных фаз. В результате пленка магнитного порошка показывает, где располагается магнитная фаза, и чем она представлена, даже видны сложные структуры доменного типа и структуры распада твердых растворов. Особенно хорошо виден порошок в скрещенных николях по ярко-красным рефлексам, но структуру лучше рассматривать при одном николе.

Следует отметить, что магнитные порошки осаждаются не только на ферромагнитных зернах, выходящих на полированную поверхность шлифа, но могут отмечать ферромагнитные включения, расположенные ниже поверхности шлифа на глубине 0,01–0,1 мм, поэтому иногда порошок ложится на немагнитные минералы.

Фигуры осаждения порошка на магнитных минералах можно фотографировать (например, формы срастания магнетита и ильменита). Выбранный участок шлифа следует фотографировать два раза: до покрытия магнитным порошком, с одним николем или при скрещенных николях, и после покрытия магнитным порошком, без анализатора. Снимки должны быть сделаны с одного и того же участка шлифа. Удаление порошка с полированной поверхности шлифа производится замшей или сухой ватой. Способ приготовления магнитной суспензии: вначале магнитый порошок, типа Ф-600 и др., разводится в воде до однородной суспензии, затем в нее добавляется мыльный раствор, для получения которого лучше применять «Детское» мыло, поскольку оно наиболее чистое и на его основе получаются более устойчивые мыльные растворы. Мыльный раствор вносится постепенно мокрой кисточкой с кусочка мыла, до появления светлой пленки на суспензии и способности ее равномерно покрывать изучаемую поверхность, не сворачиваясь в комочки. После этого раствор готов для работы. При высыхании или расходовании суспензии, нужно добавлять воду порошок и мыльный раствор.

Твердость (или в минераграфии – микротвердость) – способность минералов сопротивляться вдавливанию инородных тел или царапанию. Твердость – важный физический диагностический параметр рудных минералов.

Определение микротвердости методом царапания (метод А.Г. Бетехтина) производится следующим образом: установить на микроскоп объектив с малым увеличением (4,3х или 9х), выключить анализатор. Зерно испытуемого минерала ввести в поле зрения микроскопа. Взять медную иглу в наборе к микроскопу, убедиться, что конец иглы остро заточен. Правой рукой аккуратно ввести острие иглы в поле зрения, не касаясь поверхности минерала. Левой рукой придерживать пластинку с аншлифом. Опустить острие иглы на поверхность минерала как можно более круто, насколько позволит объектив (рис. 15). Мягко, без усилия, провести иглой по минералу. Если появился след от иглы, то минерал относится к группе мягких, если царапины нет, то продолжить испытание стальной иглой точно также. Если после стальной иглы появился след на поверхности минерала, то он относится к группе минералов средней твердости, если и стальная игла не оставляет следа, то минерал высокой твердости. На основе метода А.Г. Бетехтина рудные минералы разделены на три большие группы.

Более точное определение микротвердости внутри групп можно осуществить методом микровдавливания. Величина микротвердости, измеренная на приборах с алмазной пирамидой с углом при вершине 136º, обозначается VHN (число твердости по Виккерсу, обозначение которого принято Комиссией по рудной микроскопии Международной минералогической ассоциации).

Следует иметь в виду, что измеряемая микротвердость – это сложное интегральное свойство, зависящее как от кристаллохимических факторов (типа решетки, валентности, химических связей и др.), так и от механических (упругость, хрупкость, пластичность, трещиноватость и пр.). Некоторые, анизотропные минералы обнаруживают резкую изменчивость микротвердости в зависимости от ориентировки зерен (например, молибденит). Микротвердость минералов зависит от изоморфных примесей, в частности, она значительно колеблется в минералах, представляющих собой твердые растворы. Наблюдается анизотропия микротвердости в минералах из месторождений различного генезиса. Величина микротвердости зависит от размеров зерен. В гелевых и скрытокристаллических агрегатах микротвердость ниже, а в средне- и крупнозернистых агрегатах – выше.

Морфологические особенности. Кроме перечисленных физических свойств рудных минералов для диагностики большое значение иногда имеют кристалломорфные особенности рудных минералов. Под кристалломорфными особенностями минерала понимаются форма минеральных индивидов и их внутреннее строение. При диагностике минерала внимательно наблюдают форму, внутреннее строение его зерен, твердые включения в них и границы срастания с другими минералами.

Внутреннее строение иногда имеет важное значение для диагностики, в том числе двойниковое строение, зональность, спайность, структуры распада твердых растворов.

Двойниковое строение в некоторых минералах является важным признаком для диагонстики. Двойники роста, давления и др. характерны для: антимонита – Sb2S3, станина – CuFeSnS4, ильменита – FeTiO3, гематита – Fe2O3, сильванита – AgAuTe4, пирротина – Fe1-xS. Двойниковое строение у анизотропных минералов определяется, как правило, в скрещенных николях по анизотропии, у изотропных минералов – травлением реактивами или по форме срастания.

Зональное строение характерно для смальтина – (Co,Ni)As3-x, герсдорфита – NiAsS, кобальтина – CoAsS, касситерита – SnO2, бравоита – пирита – (Ni,Fe,Co)S2.

Совершенная спайность характерна для галенита – PbS, пентландита – (Fe,Ni)9S8 и др. Она проявляется в закономерной трещиноватости (одной, двух или трех направлений), треугольниках или четырехугольниках выкрошивания.

Продукты распада твердых растворов характерны для сфалерита – ZnS, пирротина – Fe1-xS, галенита – PbS, титаномагнетита, хромшпинелидов, халькопирита – CuFeS2, ильменита – FeTiO3. Распределение продуктов распада твердых растворов в минерале-хозяине контролируется его кристаллохимической структурой.

Форма кристаллов и минеральных зерен некоторых минералов очень типична и может быть использована при диагностике. Представление об объемной полной кристаллической форме минерала может быть составлено при наблюдении ряда сечений кристалла в полированных шлифах. Так, кубы могут дать в сечении прямоугольники, равносторонние или прямоугольные треугольники, октаэдры – ромбы, параллелограммы, квадраты и т. д.

Минеральные индивиды правильной кристаллической формы называются идиоморфными. В виде хорошо образованных кристаллов и метакристаллов отлагаются рудные минералы с большой силой кристаллизационного роста и высокой твердостью.

Кристаллы и метакристаллы по форме сечений подразделяются на изометричные и удлиненные. Изометричные сечения имеют более или менее одинаковые измерения во всех направлениях в плоскости шлифа. Длина удлиненных кристаллов в несколько раз больше ширины. Изометричные формы сечений характерны для пирита – FeS, магнетита – FeFe2O4, хромита – (Fe,Mg)(Cr,Al,Ti)2O4, и других минералов. Удлиненными формами обладают все призматические, столбчатые, шестоватые, таблитчатые и игольчатые кристаллы. Например, призматические формы характерны для антимонита – Sb2S3, вольфрамита – (Fe,Mn)WO4 и др.; таблитчатые или пластинчатые – для молибденита-MoS2, гематита –Fe2O3, кубанита – CuFe2S3 и др.; игольчатые – для рутила –.TiO2, джемсонита – 4PbSFeS3Sb2S3, гетита – Fe2O3 и др.

Кроме идиоморфных кристаллов в сечении шлифа встречаются зерна аллотриоморфных форм. Аллотриоморфными называются зерна неправильной формы. Они характерны для минералов с низкой кристаллизационной способностью, например для сфалерита – ZnS, халькопирита – CuFeS2, пирротина – Fe1-xS и др.

Для ряда минералов характерна колломорфная форма выделений: сферическая, почковидная и фестончатая; такие формы часто наблюдаются у гетита – Fe2O3, настурана – UO2, марказита – FeS2, пирита – FeS3, минералов никеля и кобальта, а также в окисленных рудах и осадочных месторождениях.

Часто контуры зерен минерала несут информацию о воздействии на них других минералов. Пилообразные контуры свидетельствуют, как правило, о реакционном взаимодействии минералов. Разнообразны признаки блочного выщелачивания и замещения. Большую информацию несут трещины в минералах, в которых обычно отлагаются поздние фазы и происходят процессы растворения.

Кислотостойкость – выше упоминалось о наборах стандартных реактивов, но некоторые минералы легко поддаются окислению при хранении аншлифов на воздухе, чем обращают на себя внимание. Такими минералами являются: борнит – Cu5FeS4, талнахит – CuFeS2, мышьяк самородный – As, халькопирит – CuFeS2, моноклинный пирротин – Fe7S8 и др. На этих минералах легко образуются пленки окисления на поверхности, поэтому их необходимо тщательно зачищать перед изучением под микроскопом, а с другой стороны быстрое окисление выдает их присутствие опытному минералогу.
