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ВВЕДЕНИЕ

Настоящее учебное пособие по выполнению лабораторных работ по курсу «Методы лабораторных исследований» для магистрантов специальности 7М07204 «Геология и разведка месторождений полезных ископаемых» разработаны на основе рекомендуемых тем лабораторных работ.

Методы лабораторных исследований полезных ископаемых являются важной научной дисциплиной среди геологических наук. Требования нынешнего дня в области горного бизнеса и поисков нового типа оруденения, в том числе скрытого и погребенного, требуют широкого применения лабораторных исследований. В настоящее время ни одни геологические изыскания не обходятся без применения этих методов. Мощное развитие науки и техники породило и множество методов исследования руд. Современные специалисты-геологи должны всесторонне быть знакомы с этими методами и их возможностями, а также уметь интерпретировать полученные результаты и использовать их в своей производственной практике. На это направлены и лабораторные работы, проводимые в рамках настоящего курса.
Предлагаемые лабораторные работы предусматривают, что магистранты знакомы с основными разделами минералогии, кристаллографии, геохимии, физики, химии, математической статистики, информатики. 

Рефераты по лабораторным работам составляются по выбранным темам в произвольной форме на основании литературных данных, по современным методам анализа, а также данных собранных в Интернете и других источниках. При этом в реферате должны быть освещены следующие позиции:

1) физическая сущность метода;
2) методика проведения анализа;
3) используемые в настоящее время приборы и оборудование с указанием их марок и конструктивных особенностей;
4) наименование лабораторий, как в Республике Казахстан, так и за рубежом, производящих соответствующие аналитические исследования;
5) стоимость проведения анализов различными лабораториями (сравнительный анализ).

Объем реферата произвольный. Важным моментом при этом является полное раскрытие темы.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 1. «ДИАГНОСТИКА И ИЗУЧЕНИЕ СВОЙСТВ ОСНОВНЫХ РУДНЫХ МИНЕРАЛОВ В ОТРАЖЕННОМ СВЕТЕ»
1.1 Комплекс методов при изучении вещественного состава и строения полезных ископаемых в отраженном свете
Цель: ознакомить магистрантов 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:

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

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

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

- лазерный микро спектральный анализ (качественное и количественное определение элементов-примесей в микро выделениях);

- 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).

1.2 Основные свойства рудных минералов в отраженном свете

К основным свойствам рудных минералов в отраженном свете относятся следующие: отражательная способность, анизотропия, двуотражение, цвет минералов, внутренние рефлексы, магнитность, твердость, внутреннее строение, кристаллографические формы, кислотостойкость.

Перечисленные свойства являются главными физическими свойствами, используемыми в минераграфии для диагностики минералов. Дадим краткую характеристику этих свойств.
1) Отражательная способность характеризует отношение интенсивности отраженного света к интенсивности падающего света. Она выражается в процентах и обозначается – R% (коэффициент отражения). Точное определение R% производится, на специальных спектрофотометрах. 

2) Анизотропия (оптическая неоднородность) – основной качественный диагностический признак, который наблюдается в скрещенных николях. 
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 взаимно перпендикулярными осями.

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°. В группу изотропных минералов в основном входят минералы кубической сингонии и аморфные.

Анизотропные минералы при скрещенных николях обнаруживают изменение цвета или яркости. Наблюдается четырехкратное угасание анизотропного кристалла через каждые 90° при вращении столика микроскопа.

В группу анизотропных – минералы остальных сингоний (тетрагональной, гексагональной, тригональной, ромбической, моноклинной и триклинной). 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. 
3) Двуотражение (дисперсия отражательной способности), это свойство анизотропных минералов, которое 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. 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.

4) Цвет (окраска) минералов. Окраска минералов невольно обращает на себя внимание при первом же знакомстве с ним. Окраска минералов зависит от химического состава минералов и химических элементов которые способны их окрашивать. Многие названия минералов даны именно по этому признаку. Примеры: лазурит, азурит («азур» по-французски – лазурь), хлорит («хлорос» по-гречески – зеленый), рубин («рубер» по-латыни – красный) и т.д. В целом, проблема окраски минералов очень сложна. В природных химических соединениях различают три рода окрасок по происхождению: 1) идиохроматическую, 2) аллохроматическую и 3) псевдохроматическую.

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. 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. 
2) Ясно окрашенные. Цвет ясно окрашенных минералов легко устанавливается под микроскопом. Выделяются минералы желтого, розового и синего цвета. Эталонами ясно окрашенных минералов являются: халькопирит – желтый; борнит (свежеотполированный) – розовый; ковеллин – синий.

При определении цвета цвета минерала необходимо обратить внимание на 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.

5) 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. Поскольку внутренние рефлексы обнаруживаются лишь у ограниченного числа рудных минералов, то они имеют диагностическое значение. Внутренние рефлексы отсутствуют у минералов со значениями R> 44 %.

6) Магнитность. Существует очень немного минералов, которые обладают явно выраженными магнитными свойствами. Минералы с парамагнитными свойствами легко притягиваются магнитом (пирротин) но имеются минералы, которые сами представляют собой магнит, т.е. являются ферро магнитными и притягивают к себе железные опилки, гвозди. Таким свойством обладает магнетит, никелистое железо, некоторые разности ферро платины. Наконец известны диамагнитные минералы, отталкивающиеся магнитом (самородный висмут). Испытание на магнитность производится при помощи, свободно вращающейся магнитной стрелки, к концам которой подносится испытуемый образец. К числу сильно магнитных рудных минералов относятся: самородное железо – Fe, магнетит FeFe2O4, франклинит (Zn,Fe,Mn)O·Fe2O3, поликсен – (Pt,Fe), пирротин FeS, кубанит –CuFe2S4, реньерит –Cu3(Fe,Ge)S4.  
Слабыми магнитными свойствами обладает довольно многие минералы. На различии этих слабо выраженных магнитных свойств основано разделение минералов на фракции с помощью электромагнита при исследовании так называемых шлихов, т.е. тяжелой фракции минералов, получающихся при промывании. (Рисунок 1).
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Рисунок 1 – Магнитные минералы: пирротин, магнетит и ферроплатина

7) Твердость в минераграфии это микротвердость – способность минералов сопротивляться проникновению в кристаллическую решетку другого минерала или другого вещества. Для оценки твердости принимается шкала Мооса, представленная десятью минералами, из которых каждый последующий своим острым концом царапает все предыдущие. (Рисунок 2). За эталоны этой шкалы приняты следующие минералы в порядке твердости от 1 до 10:
1-Тальк Mg(Si4O10)(OH)2; 2-Гипс CaSO4 2H2O; 3-Кальцит CaCO3; 

4-Флюорит
CaF; 5-Апатит Ca5(PO4)3F; 6-Ортоклаз K(AlSi3O8); 

7-Кварц SiO2; 8-Топаз Al2(SiO4)(F,OH); 9-Корунд  Al2O3; 

10-Алмаз C
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Рисунок 2 – Твердость минералов по шкале Мооса

8) 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 изучают форму, внутреннее строение его зерен, твердые включения в них и границы срастания с другими минералами.
Форма кристаллов и минеральных зерен некоторых минералов очень типична и может быть использована при диагностике (например пирит, кварц. галенит и др.). 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.
1) Изометрические формы, т.е. формы, одинаково развитые во всех трех направлениях в пространстве, например, гранат, магнетит в форме октаэдров (рисунок 3).
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Рисунок 3 – Изометрические формы кристаллов магнетита 

октаэдрического облика
2) Формы, вытянутые в одном направлении: призматические, столбчатые, шестоватые, игольчатые, волокнистые кристаллы, волокнистые образования: аквамарин, гипс-селенит, турмалин и. др. (рисунок 4).

[image: image6.jpg]



Гипс (селенит)
[image: image7.jpg]
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Рисунок 4 – Формы кристаллов, вытянутые в одном направлении
3) Формы, вытянутые в двух направлениях, при сохранении третьего короткого. Это таблитчатые, пластинчатые, листоватые, чешуйчатые кристаллы: гематит, слюды (рисунок 5).
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 Рисунок 5 – Формы минералов, вытянутых в двух направлениях, при сохранении третьего короткого - кристаллы гематита

4) Габитус кристаллов, т.е. преобладание трех или иных кристаллографических форм в кристаллах данного минерала. Например, кристаллы галенита обычно встречаются в виде кубов, у которых иногда углы притуплены гранями октаэдра, реже кубооктаэдрами. Общая форма для всех из них является изометрической, но габитус кристаллов различен (рисунок 6).
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Рисунок 6 - Габитус кристаллов. Кубические кристаллы галенита

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

Двойник, это закономерный сросток двух кристаллов одного и того же минерала, в котором индивиды могут быть совмещены друг с другом, либо поворотом вокруг некоторой оси на 1800, либо отражением в плоскости симметрии, либо путем инверсии. Это двойники тройники, четверники и т. д.

Образование двойников может происходить: 1) путем срастания зародившихся кристалликов в растворе при их соприкосновении во время роста; 2) в связи с механическими воздействиями при одностороннем внешнем давлении; 3) при полиморфных превращениях кристаллического вещества (двойники гипса, рутила, флюорита и др.). (Рисунок 7).
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Двойники и закономерные сростки гипса
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Кристаллы флюорита

Рисунок 7 - Двойники и закономерные сростки

9) 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, например пирит, галенит, гранат и др. (Рисунок 8).
[image: image15.jpg]


[image: image16.jpg]



Рисунок 8 - Кристаллы гранатов в форме октаэдров

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.

10) Кислотостойкость – некоторые минералы легко поддаются окислению при хранении аншлифов на воздухе, чем обращают на себя внимание. Такими минералами являются: борнит – Cu5FeS4, талнахит – Cu9(Fe, Ni)8S16, 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.

Расмотрим на примере (определенные магистрантами) основные свойства рудных минералов в отраженном свете: ильменит, пирит, галенит, халькопирит, сфалерит.

Ильменит (FeTiO3)

Ильменит (титанистый железняк) – FeTiO3. Назван по месту нахождения в Ильменских горах на Урале. Минерал относится к сложным окислам. 

Химический состав. FeO – 47,34%, TiO3 – 52,66%. Состав непостоянен. Содержаться примеси Fe2O3, магния и марганца, а так же ниобия и др. Сингония тригональная (L33L23PC). 

Морфология и облик кристаллов. Плотные образования неправильной формы. Зерна таблитчатые, кристаллы от мелких до крупных (до несколько десятков сантиметров). Форма кристаллов – толстотаблитчатая, пластинчатая, эвгедральная (рисунок 9), под микроскопом зерна могут иметь таблитчатую, неправильную форму, иногда представлен в виде решетки [image: image1.jpg]


распада магнетита.

Рисунок 9 – Кристалл ильменита
Твердость 5-6. Уд. вес 4,6-4,8. Спайность весьма несовершенная. 

Излом раковистый. Блеск металлический, полуметаллический. Непрозрачен. В очень тонких сколах просвечивает красно-бурым цветом. 

Цвет железно-черный со стально-серым оттенком, в отраженном свете – бровато-серый.

Анизотропен сильно. Показатель отражения R (%) = 17

Внутренние рефлексы темно-бурые . Двуотрожение слабое. Сингония гексогональная. Черта черная, буровато-черная, или буро-красная (для разностей, содержащих в виде включений гематит). 

Разновидности. Пикроильменит (железо изоморфно замещается магнием, содержится MgTiO3 более 20% или 9% и более MgO) – встречается в Якутии. Среди образцов горных пород, привезенных с Луны, установлены ильменит (TiO2 – 54,2%, FeO – 43,94%) и разновидность пикроильменита – гейкилитл-ильменит (TiO2 – 56,3%, FeO – 32,39%, MgO – 9,63%). 

Диагностические признаки. Похож на гематит. В кристаллах отличим по их формам (присутствуют только ромбоэдры, нет граней скаленоэдров и гексагональных дипирамид). В сплошных массах от гематита отличается по черте и слабой магнитности. Порошок слабо растворяется в соляной кислоте. После кипячения порошка ильменита в серной кислоте, после охлаждения и добавления капли перекиси водорода наблюдается оранжево-желтое окрашивание. В восстановительном пламени становится магнитным. 

Происхождение и парагенезис. Магматическое – в основных изверженных породах (габбро, диабазах, пироксенитах и др.) образует жилы и вкрапленность в ассоциации с титаномагнетитом. В значительных количествах он наблюдается в пегматитах щелочной магмы, в ассоциации с цирконом, полевым шпатом, биотитом, ильменорутилом и др. В гидротермальных измененных изверженных породах ильменит, как правило, наблюдается в разложенном состоянии, превращенный в лейкоксен. В природе известны случаи разложения ильменита с образованием механической смеси гематита и рутила с сохранением внешней формы кристаллов ильменита. Наблюдается в россыпях. 

Месторождения. Восточный Казахстан, Ильменские горы, Украина, Алтай, Кольский полуостров, Якутия, США, Канада, Франция, Норвегия (Крагере, где встечаются крупные кристаллы до 6-7кг весом, и др.).

Практическое значение. Руда для получения титана, для изготовления белой краски (титановых белил с высокой кроющей способностью), а так же для сплавов с железом – ферротитана, содержащего 10-15% Ti, для изготовления особых сортов стали и для других целей. (Рисунок 10,11).
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Рисунок 10 – Аншлиф. Тонкий прожилок аргентита и микрозерна халькопирита в ильмените. Ув. 20х10
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Рисунок 11 – Аншлиф. Вростки ильменита в зерне пирита. Возможно, являются останцами замещенного пиритом ильменита первичных кварцевых диабазов. Ув. 10х10

Пирит (FeS2)
Пирит – FeS2. «Пирос» по-гречески – огонь. Синонимы: серный колчедан, железный колчедан. 

Химический состав: Fe – 46,6, S – 53,4. В составе пирита железо изоморфно замещается кобальтом - Со и никелем – Ni, в состав пирита может входить мышьяк - Аs до 2,7%, часто встречаются Sb, Сu, Аu и Аg.

Сингония кубическая (3L44L36L2РС). 
Морфологи и облик кристаллов: В горных породах и рудах пирит встречается в виде вкрапленников или округлых зерен, конкреции с концентрическим и радиально-лучистым строением, наблюдаются почковидные агрегаты. Кристаллы кубического, пентагон-додекаэдрического, реже октаэдрического облика. В отраженном свете пирит также имеет кубическую, додекаэдрическую, октаэдрическую, фрамбоидальную (глобулярную), реже неправильную форму кристаллов.

Встречаются сложные петельчато-зональные колломорфные образования, как редкий случай призматические или волокнисто-шестоватые разности. (Рисунок 12).
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Рисунок 12 – Кристалл пирита

Показатель отражения R(%) = 53

Изотропный, изредка аномально слабо анизотропен. 
Внутренних рефлексов нет

Твёрдость: 6-6,5. Плотность:. 4,9-5,2. 

Цвет: светлый латунно-жёлтый, часто с побежалостями желтовато-бурого и пёстрых цветов, в отраженном свете светложелтый. Черта: буровато - или зеленовато-чёрная. Блеск: сильный металлический. Спайность: весьма несовершенная. Излом ступенчатый, неровный. 

Пирит является самым распространенным минералом в сульфидных рудах. Правильные кристаллографические формы зерен и постоянное замещение его другими сульфидами (халькопиритом, сфалеритом, галенитом) позволяет считать пирит одним из ранних минералов сульфидных руд. Часто пирит содержит мельчайшие «пойкилитообразные» включения халькопирита, сфалерита, блеклой руды, а изредка и золота. Зачастую находится в виде сростков и вростков с другими минералами. Нередко бывает трещиноватым или раздробленным.

Диагностические признаки: легко узнаётся по цвету, формам кристаллов, штриховатости граней, высокой твёрдости. Перед паяльной трубкой, растрескиваясь, плавиться в магнитный шарик. Легко теряет часть серы, которая горит голубым пламенем. В НNO3 разлагается с трудом, выделяя серу. В разбавленной НCl не растворяется. 

Происхождение и парагенезис. Пирит образуется в самых различных геологических условиях. Встречается в магматических горных породах в виде мельчайших вкраплений, в среднетемпературных гидротермальных месторождениях является золотоносным минералом, так же наблюдается в контактово-метасоматических месторождениях как спутник в скарнах и магнетитовых залежах. Ассоциирует с галенитом, сфалеритом, халькопиритом, марказитом, кварцем в гидротермальных месторождениях, в колчеданных месторождениях, где пирит слагает крупные залежи на 80-90% с подчиненным колическтвом халькопирита, сфалерита и кварца. Месторождения: на Урале (Карабаш, Блява), Башкирия (Сибай), Рудный Алтай (Змеиногорское, Белоусовское, Березовское), Закавказье (Чирагидзорское) За рубежом в Норвегии и Испании. 

Практическое значение: применяется главным образом для получения серной кислоты, а продукты обжига используются как железная руда. В пирите часто концентрируются Аu, Сu, Zn, которые могут извлекаться при переработке. (Рисунок 13, 14,15,16).
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Рисунок 13 – Аншлиф. Сульфидная минерализация в полосчатых хлорит-серицит-кремнистых породах (Py – пирит, As – арсенопирит). Ув.5х10
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Рисунок 14 – Аншлиф. Приросток зерна халькопирита к крупному зерну пирита. Ув. 20х10
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Рисунок 15 – Аншлиф. Николи параллельны. Прожилок, сложенный разъеденными зернами пирита. Ув. 10х10
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Рисунок 16 – Аншлиф. Николи параллельны. Скопление глобулей. Суздальское месторождение

Галенит (РbS)
Галенит (свинцовый блеск) – РbS. Название происходит от латинского слова «гелена» - свинцовая руда. Химический состав: Рb-86,6%, S-13,4% . Сера может изоморфно замещаться селеном. Часто содержит примеси Аg (от 0,1 до 1%) Си, Zn, Sе, Вi, Sb, Со, Мо. Сингония кубическая (ЗL4 4L3 6L2 9РС). 

Морфология и облик кристаллов. Зернистые агрегаты, плотные массы, кристаллы, друзы. Нередко наблюдаются крупные кристаллы (до несколько см.). Облик кристаллов кубический, комбинации куба и октаэдра и октаэдрический (рисунок 17). В отраженном свете большинство зерен имеет правильные треугольные ямки – выкрашивание по спайности. 
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Рисунок 17 – Кристалл галенита
Твёрдость 2,5 (мягче кальцита). Плотность 7,6 (очень тяжёлый).  Цвет свинцово-серый, в отраженном свете – белый. Изотропен. Показатель отражения R(%) = 43. Внутренние рефлексы нет. Черта серовато-чёрная. 

Блеск металлический (от сильного до слабого). 

Спайность весьма совершенная по кубу, легко колется ступеньками по трём взаимно перпендикулярным плоскостям. Излом ступенчатый. 

Разновидности. Свинчак (тонкозернистые плотные разности), селенистый галенит (содержание селена от 0,5 до 1,2%). 

Диагностические признаки. Легко узнаётся по цвету, спайности, тяжести, низкой твёрдости, легкоплавкости, а при добавлении соды даёт королёк свинца, реагирует с РbS04, растворяется в НNОз. 

Происхождение: образуется в гидротермальных месторождениях, скарнах и стратиформных месторождениях, а так же осадочным путём в карбонатных породах. Парагенезис: сфалерит, пирит, халькопирит, блеклые руды, арсенопирит, сульфасоли серебра, свинца, меди и другие сульфиды. Из нерудных кварц, кальцит, барит, флюорит и др. Месторождения. В Приморском крае (Тетюхе), в Средней Азии, на Алтае (месторождения Восточного Казахстана), в Забайкалье. За рубежом в Канаде, США (Миссури, Ледвия, в Колорадо), Германии. Практическое значение: является главной рудой на свинец, попутно извлекается серебро, висмут, таллий. (Рисунок 18-20).
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Рисунок 18 – Аншлиф. Включения в кварце галенита серповидной, крюкообразной, изометричной форм. Ув.5х10
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Рисунок 19 – Аншлиф. Галенит. Развитие церуссита по спайности в двух направлениях. Характерные для галенита треугольники выкрашивания (черное). Ув.5х10
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Рисунок 20 а, б – Аншлифы. Зерно сфалерита, содержащее прожилок галенита (а); зерно сфалерита, содержащее зерна и прожилки галенита, образующего субграфическую структуру (б). Ув. 5х20

Халькопирит (СuFeS2)

Халькопирит (медный колчедан) - СuFeS2. Назван по двум греческим словам: «халькос» - медь, «пир» - огонь.  Химический состав: Сu-34.57,Fe-3054, S-34,9%, обычно присутствуют примеси: серебро, золото, таллий, селен, теллур.  Сингония тетрагональная (L66L27PC). 

Морфология и облик кристаллов. Кристаллы редки и встречаются только в друзовых пустотах. Чаще всего они имеют октаэдрический с комбинациями {111} или тетраэдрический облик (рисунок), реже скаленоэдрический и др. Морфология: сплошные зернистые массы, отдельные зерна, известны также колломорфные образования в почковидных и гроздевидных формах. В отраженном свете встречается в виде неправильных выделений, петель, жилок и в сплошных массах, кристаллы крайне редко. (Рисунок 21).
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Рисунок 21– Кристалл халькопирита
Твёрдость: 3,5-4.  Плотность: 4,1-4,3. вет: латунно-жёлтый, часто с темно-желтой или пестрой побежалостью. В отраженном свете желтый, латунно-желтый, в контакте с золотом заметен слабый зеленоватый оттенок.

Большинство образцов слабо, но заметно анизотропны, лишь небольшая их часть изотропна. Показатель отражения R(%) = 47. Внутренние рефлексы нет. Черта: чёрная, с зеленоватым оттенком. Непрозрачен. Блеск сильный металлический. Спайность: несовершенная. Излом неровный, раковистый. 

Диагностические признаки: легко узнаётся по цвету и ярким вторичным минералам, развивающимися по нему, резко отличается от пирита, который в изломе часто бывает, покрыт побежалостью, похожей на цвет халькопирита. Миллерит в неправильной формы зернах бывает, похож на халькопирит, но обладает долее сильным блеском и богат никелем. Перед паяльной трубкой, растрескиваясь, сплавляется в магнитный шарик. С содой на угле дает королек меди. В закрытой трубке обнаруживает возгон серы. В HNO3 постепенно разлагается с выделением серы. 

Происхождение и парагенезис: В природе халькопирит может образоваться в различных условиях. Как спутник пирротина часто встречается в магматических месторождениях медно-никелевых сульфидных руд в основных изверженных породах в ассоциации с пентландитом, магнетитом, иногда с кубанитом и др. Наиболее широко развит в среднетемпературных гидротермальных жильных и метасоматических месторождениях. Обычно ассоциирует с пиритом, пирротином, сфалеритом, галенитом, с блеклыми рудами и многими другими минералами. Из нерудных минералов в этих месторождениях встречаются кварц, кальцит, барит, различные по составу силикаты и др. 

При экзогенных процессах халькопирит образуется очень редко. В процессе выветривания, разрушаясь химически, дает сульфаты меди и железа. Псевдоморфозы по халькопириту, т.е. замещение его вторичными сульфидами меди – борнитом, халькозином и ковеллином, широко распространены в зонах вторичного сульфидного обогащения медных месторождений. 

Месторождения: Восточный Казахстан (Малеевское, Риддер-Сокольное, Греховское и др.), Джесказганское (Западный Казахстан). За рубежом: Урал (Карпушинское, Левихинское, Турьинское и др.) Норильск, Канада, США (Дингхем в штате Юта), Чукикамата (Чили), Африка и др. Практическое значение: важнейшая руда на медь. Получаемая на металлургических заводах медь употребляется как в чистом виде, так и в виде сплавов (латуни, бронзы, томпака и др.). Главное потребление меди является электропромышленность, значительное количество расходуется в машиностроении, судостроении, изготовлении аппаратуры для химической промышленности, жилищном строительстве и т.д. (Рисунок 22, 23).
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Рисунок 22 – Аншлиф. Вкрапленники пирита в халькопирите в массивной текстуре. Ув. 5х10
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Рисунок 23 – Аншлиф. Грубопетельчатая структура халькопирита в пирите. Ув. 5х10

Сфалерит (ZnS)
Сфалерит (цинковая обманка) – ZnS. Название происходит от греческого слова «сфалерос» - обманчивый. 

Химический состав. Zn-67,06, S-32,94%. Содержит изоморфную примесь железа (до 26%), кадмия (до 0,8%), иногда марганца (до 5,8%) и других элементов. Известно несколько полиморфных модификаций:  клейофан, светлоокрашенная бесцветная разновидность, марматит, черная, железистая разновидность, пршибрамит, богатая кадмием (Cd до 5%) разновидность. (Рисунок 24).
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Рисунок 24 – Кристалл сфалерита
Сингония кубическая (3L44L3 6L29РС). Кристаллическая структура. Характеризуется трехслойной (кубической) плотнейшей упаковкой анионов серы. Катионы цинка занимают половину тетраэдрических пустот между анионами. 

Морфология и облик кристаллов: часто образует правильные кристаллы в друзовых пустотах в виде тетраэдров и додекаэдров. Агрегаты. Сплошные массы, характеризуются явнозернистой структурой, легко распознается благодаря резко проявленной спайности в отдельных зернах. Иногда почковидные образования. В отраженном свете кубическая, прямоугольная, но чаще всего неправильная форма. Также очень часты сростки и вростки с другими минералами, иногда также встречается эмульсионная вкрапленность других минералов.

Показатель отражения R(%) = 17. Многие образцы имеют внутренние рефлексы желтой, бурой и красно-бурой окраски. Изотроп. Твёрдость: 3-4. 

Плотность 4. Цвет: безжелезистые разновидности: бесцветные, зеленоватые или медово-жёлтые; маложелезистые красновато-коричневые; сильно железистые коричнево-чёрные и чёрные. В отраженном свете – серый.

Черта: коричневая. Блеск: алмазный. Спайность: весьма совершенная. 

Излом неровный, ступенчатый. Особые свойства. Электричества не проводит, обладает полярным термоэлектричеством.

Сфалерит часто содержит эмульсиевидные включения халькопирита и реже пирротина или станина. Является главным составляющим минералом сульфидных полиметаллических руд. Обычно содержит примеси редких элементов: кадмия, германия, индия и галлия. Временами сфалерит замещается ковеллином, который развивается в нем в виде жилок, петель и неправильных выделений.

Диагностические признаки: легко узнаётся по цвету черты, блеску, спайности, а при температуре плавления растрескивается, но не плавится, растворяется в НNОз с выделением серы. В окисленном пламене на угле дает белый налет окиси цинка. Происхождение: образуется обычно вместе с галенитом, пиритом и халькопиритом в гидротермальных месторождениях, скарнах и стратиформных рудах, встречается в месторождениях угля. При процессах окисления сфалерит быстро разлагается с образованием сульфата цинка. 

Парагенезис. Встречается в ассоциации с галенитом, пиритом, халькопиритом в полиметаллических месторождениях. Характерны ассоциации с арсенопиритом, кубанитом, магнетитом, касситеритом. Из жильных минералдов с ним выделяются кварц, кальцит, барит. Месторождения: Казахстан (ВКО), Украина (Нагольный Кряж). Практическое значение: является главной рудой на цинк, попутно извлекают кадмий, индий, галлий. Применяется при оцинковке металла.(Рисунок 25, 26).
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Рисунок 25 – Аншлиф. Зерно сфалерита с эмульсионной вкрапленностью халькопирита. Ув. 10х10
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Рисунок 26 – Аншлиф. Николи параллельны. Вростки зерен халькопирита в сфалерите. Ув. 10х10

Методика выполнения лабораторной работы.

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

Специальное оборудование и необходимые материалы: поляризационный микроскоп отраженного света; аншлифы; устройство для запрессовки образца (лабораторный прессик).

Подготовка микроскопа.
Процедура подготовки микроскопа несколько меняется в зависимости от его модели, однако всегда включает следующие стадии:

1) поместите аншлиф на столик, включите освещение и получите сигнал лампы на поверхности образца;

2) установите окуляр с минимальным увеличением;

3) откройте диафрагму поля, полностью осветив поле зрения, и дефокусируйте лампу для получения максимально однородного освещения поля зрения;

4) поставьте анализатор в положение 90°;

5) поверните поляризатор до положения погасания и закрепите его в этом положении.

При таком положении на шкале поляризатора должен стоять нуль. В противном случае шкалу необходимо сдвинуть таким образом, чтобы нуль встал на свое место; направление колебаний в поляризаторе при этом соответствует направлению «восток - запад».

Ход исследований.

Изучение аншлифов и диагностику минералов производят в три стадии.
1) Обычное неполяризованное освещение. При изучении аншлифов их поверхность должна быть перпендикулярной падающему (и отраженному) пучку света, т. е полированная поверхность должна быть параллельна поверхности столика. Этого достигают, «запрессовывая» аншлиф в пластический материал (пластилин) с помощью специального лабораторного прессика. С течением времени под действием факторов окружающей среды образцы наклоняются, поэтому перед наблюдением образец необходимо запрессовывать заново. Если аншлиф кладется полированной поверхностью на столик, то данная операция исключается.

Многие минералы в отраженном свете имеют совершенно другой вид, чем в проходящем или косом свете, поэтому их бывает трудно определить. Здесь вам поможет опыт работы с микроскопом отраженного света.

С помощью микроскопа: 1) изучите полированные зерна ильменита, пирита, галенита, халькопирита, сфалерита и кварца и 2) исследуйте аншлифы руд, содержащих эти минералы. 

Обратите внимание на следующие моменты:

а) форма зерен и частиц;

б) спайность – особенно она заметна в зернах галенита, на которых видны многочисленные треугольные ямки выкрашивания и трещины, образующие с границами зерен прямой угол;

в) цвет минералов: это свойство описать трудно, поскольку его восприятие зависит от вмещающих зерно минералов; например, халькопирит характеризуется специфическим желтым цветом, однако рядом со сфалеритом он выглядит ярко-желтым, а рядом с самородным золотом – блекло-желтым. Большинство минералов окрашено в различные оттенки серого цвета, некоторые обнаруживают слабые оттенки других цветов (например, свежеполированный ильменит имеет слабый розовый оттенок);

г) относительная отражательная способность минералов – чем ярче минерал, тем выше его отражательная способность;

д) изменения и прорастания: к примеру, галенит (PbS) может быть окружен продуктами изменения, церусситом (РbСО3);

е) особенности полировки: ямки выкрашивания, ямки полировки, особенности рельефа зерен - этих особенностей может не быть в хорошо приготовленном аншлифе, но такие образцы получаются крайне редко; например, в галените почти всегда видны треугольники выкрашивания;

ж) размер и соотношение количеств зерен: эти величины могут быть измерены количественно методом анализа и измерения изображений, грубую же их оценку можно провести, рассматривая аншлифы;

з) относительная твердость различных минералов: более мягкие минералы часто сошлифовываются сильнее, чем более твердые.

2) Плоскополяризованное освещение. При введенном поляризаторе и выведенном анализаторе:

такое освещение можно использовать для наблюдения деталей, видимых в обычном свете. Кроме того, можно определить:

1) двуотражение, т. е. изменение отражательной способности с изменением ориентировки зерна; оно наблюдается в большинстве сечений анизотропных минералов при вращении столика;

2) плеохроизм отражения (изменение цвета с изменением ориентировки) для небольшого числа анизотропных минералов.

3) При введенных поляризаторе и анализаторе микроскоп можно использовать для наблюдения:

1) погасания (и других изменений при вращении столика) минералов;

2) цветов поляризации, появляющихся у некоторых анизотропных минералов в положении просветления;

3) внутренних рефлексов, вызываемых трещинами и спайными плоскостями, находящимися под косым углом к полированной поверхности; эти рефлексы имеют вид неоднородных, часто окрашенных ярких фрагментов в минерале, находящемся в положении погасания.

Исследуйте некоторое число аншлифов минеральных образцов и Результаты наблюдений сведите в таблицу. Используя данные диагностических таблиц и справочников, произведите диагностику минералов, установленных в изученных аншлифах.

Некоторые замечания и пояснения по изучаемым свойствам минералов, наблюдаемым в отраженном свете. 

Цвет. Очень небольшое количество минералов имеют яркую и отчетливую окраску (например, ковеллин, борнит, золото), большинство же лишь слабо окрашено, так что начинающему исследователю они кажутся белыми, отличаясь разной степенью сероватости. Однако с приобретением некоторых практических навыков многие тонкие цветовые различия становятся для наблюдателя видимыми. Хотя глаз обычно хорошо чувствует разницу в цвете между ассоциирующимися минералами, цветовая «память» у него все же слабая. Следующая проблема заключается в том, что характер цвета минерала зависит от окружения последнего (так, например, халькопирит кажется отчетливо желтым при сравнении его с белыми или серыми минералами, тогда как рядом с самородным золотом он приобретает зеленовато-желтый оттенок).
Такое явление «взаимной цветовой интерференции» означает, что очень важно минерал понаблюдать в различных ассоциациях с другими минералами, с которыми они часто ассоциируются. 
Для каждого наблюдателя важно составить свои собственные описания цветов, так как в различных микроскопах они воспринимаются по-разному. Полагаться только на описания цвета, сделанные другим наблюдателем, также трудно; в связи с этим информацию, приводимую в диагностических таблицах и определителях, следует рассматривать как грубо ориентировочную. Другая причина осторожного отношения к качественным описаниям цвета заключается в том, что цвета зависят также от используемого освещения и будут обнаруживать тонкие различия в разных микроскопах. При работе на новом инструменте необходимо «настроить глаз», понаблюдав несколько широко распространенных и легко определяемых минералов, из которых отдельные можно было бы узнать до их наблюдения под микроскопом. 
Два других предостережения касаются влияния на цвет побежалости (например, борнит может выглядеть не коричневатым, а красным после того, как шлиф оставался на открытом воздухе) и некачественной полировки, особенно «переполировке» (например, халькопирит, если он переполирован, может стать белым, хотя и сохранив характерный для пего желтый цвет по краям и вдоль трещин). Эти источники ошибок легче всего устраняются путем повторной полировки на ее конечной стадии.

Приблизительная оценка отражательной способности визуальным методом сравнения.
Измерение отражательной способности одним из описанных выше лабораторных способов представляет тонкую и трудоемкую операцию, поэтому в широкой практике определения минералов иногда приходится использовать более простые визуальные приемы приблизительной оценки ее. Тем более что до сих пор только немногие лаборатории располагают необходимым для измерения R оборудованием.

При оценке отражательной способности минералов, имеющих в шлифах различную окраску, необходимо прибегать к условиям освещения, близким к монохроматическим, при которых цветные оттенки, мешающие сравнивать величины отражательной способности минералов, не проявляются. Чтобы эта оценка сильно не отличалась от эффекта отражения в «белом» свете, в котором обычно ведутся наблюдения, удобнее всего использовать густой желтый или оранжевый светофильтр, имеющийся в комплекте большинства рудных микроскопов. 
Человеческий глаз, обладающий наибольшей чувствительностью к лучам желто-зеленой части спектра, при освещении полированного шлифа «белым» светом (дневным или электрической лампочкой) избирательно видит соотношение разных степеней освещенности примерно такими, какими они сохраняют: в желто-зеленом свете. Стандартная лампочка опак-иллюминатора дает желтоватый свет, и это еще более приближает обычные условия наблюдения к условиям желтой области спектра. По мере необходимости желтый фильтр вставляется в прорез опак-иллюминатора или просто накладывается сверху на окуляр микроскопа.

Сравнительную оценку отражательной способности бесцветных (белых и серых) минералов можно проводить и в обычно в «белом» свете, но это менее надежно, и такие «не окрашенные минералы встречаются редко. Самым простым приемом приблизительной оценки отражательной способности в шлифах является сравнение исследуемого включения с эталоном, находящимся с ним в естественном срастании. Наиболее благоприятный случай для такого способа оценки представляют руды с большим числом разных рудных минералов, в которых возможность встречи эталонов (т.е. минералов, положение которых в систематике известно).
При этом можно отметить три основных случая.

1. Определяемый минерал по отражательной способности не отличается от какого-либо минерала-эталона. Принимая во внимание чувствительность глаз, находим, что положение определимого минерала в таблице должно быть в интервале R эталона ±5% от R эталона.

Пример (по [2]): неизвестный минерал был встречен в контакте с галенитом (R галенита - 44,4*; 5% от 44,4 составляют 2%). Следовательно, R неизвестного минерала лежит в пределах от 44,4± 2, т. е. от 42 до 46,6%.

2. Определяемый минерал темнее одного и светлее другого минерала-эталона.

Пример (по [2]): R пирита> R халькопирита <R галенита. В этом случае положение неизвестного минерала в систематике будет ограничено пределами (57 — 3) — (44,4+2), т. е. 54 — 46,5%.

3. Определяемый минерал заметно светлее или заметно темнее эталона. В этом случае представляется возможность ограничить определяемый минерал только с одной стороны больших или меньших значений отражательной способности, и область возможных решений остается очень большой. Однако при известном навыке оптический контраст в освещенности минералов можно приблизительно оценить в относительных величинах, учитывая, что наименьшая величина в разнице освещенностей, которая может восприниматься глазом, соответствует приблизительно значению ΔRотн. =5%. Таким образом, эта величина может быть, как бы единицей измерения контрастов между минералами по отражательной способности.

Для того чтобы приобрести необходимый опыт, каждый исследователь должен систематически вычислять по формуле силу контраста (ΔRотн.) возникающую между известными минералами, наблюдаемыми им в сростке. Сравнивая визуальное восприятие силы контраста с табличными данными постепенно приучаем свой глаз к ориентировочному количественному восприятию этого эффекта.

Пример (по [3]):
1) слабо различимые контрасты: алтаитмелонит (ΔRотн = к=5%), арсенопирит - пирит (ΔRотн=6%), блеклая руда - бурпонит (ΔRотн = 10%), халькопири - галенит (ΔRотн =13%).

2) отчетливые контрасты: пирротин -халькопирит (ΔRотн= 20%), галенит -бурнонит (ΔRотн = 1 %).

3) резкие контрасты: галенит - блеклая руда (ΔRотн = 30%), алтаит - галенит (ΔRотн = 38%), блеклая руда сфалерит (ΔRотн =38%), галенит - сфалерит (ΔRотн = 61 %).

Применение иммерсии увеличивает контрастность изображений, и чувствительность зрительного восприятия может быта повышена до ±2 - 3%.

Так, почти не уловимые в воздухе различия в освещенности халькопирита и пентландита (ΔRотн. = 4%) в иммерсии становятся вполне отчетливыми.

Необходимо учитывать, что при оценке отражательной способности методом сравнения большое влияние на результаты оказывает рельеф включений, возникающий в контакте мягких и твердых минералов в процессе их полировки. 
Мелкие включения твердого минерала в мягком приобретают в полированном шлифе положительный рельеф, вследствие чего рассеивают падающие на них лучи и общий эффект отражения несколько снижается. Наоборот, включения мягкого минерала в твердом, имеющие в шлифе отрицательный рельеф, концентрируют отраженные лучи и кажутся более сильно отражающими, чем плоское сечение того же минерала. В обоих случаях интенсивность отраженного света может быть графически представлена плотностью пучка отраженных лучей, расходящихся от выпуклой поверхности твердого включения и сходящихся у вогнутой поверхности мягкого включения. Поэтому наблюдаемые оптические эффекты будут меняться в связи с изменением фокусировки: при движении плоскости фокусировки вверх освещенность выпуклых включений снижается, и одновременно увеличиваются их размеры; включения с отрицательным рельефом, наоборот, приобретают большую освещенность, но контуры их уменьшаются. 

Двуотражение и плеохроизм отражения. Изменение отражения, являющееся свойством минерала, называется двуотражением, а свойство изменять цвет (или оттенок) — плеохроизмом отражения.
Только кубические минералы при любой ориентировке их зерен не меняют своего отражения и цвета во время вращения столика микроскопа. Большинство минералов других сингоний обнаруживают изменения отражения или цвета (или обоих вместе), когда их сечения определенной ориентировки вращаются. Однако изометрические (базальные) сечения гексагональных и тетагональных кристаллов не обнаруживают ни одного из этих свойств и ведут себя как кубические минералы. 
Анизотропия. Минералы, которые образуют кристаллы более низких, чем кубическая сингония, не будут оставаться неизменными при вращении столика в основном при любой ориентировке полированной поверхности. Такие минералы относятся к анизотропным. Когда полированная поверхность кубического минерала наблюдаеого в скрещенных николях остается темной (в состоянии погасания), то такие минералы называются изотропными.
Однако некоторые сечения анизотропных минералов, имеющие определенную ориентировку, могут быть изотропными (например, базальные сечения гсксагональных и тетрагональных кристаллов), тем не менее большинство из них обнаруживают некоторые изменения в яркости или цвете или в том и другом одновременно при повороте столика на 360°. Как и в случае с двуотражением и плеохроизмом отражения, анизотропия может изменяться от максимальной до нулевой (когда минерал ведет себя как изотропный) в зависимости от сечения, в каком данный кристалл был отполирован. В анизотропных сечениях при повороте столика на 360° имеются четыре позиции через каждые 90°, в которых данное сечение становится темным (положение погасания). Между этими позициями (под углами 45° к положениям погасания) лежит позиции максимальной яркости. Как только обнаружено, что минерал обладает анизотропией, магистранту следует установить ее интенсивность. 
Цвета, наблюдаемые у анизотропных минералов при вращении столика (цвета анизотропии), могут оказаться ценными для диагностики, в некоторых случаях они проявляются достаточно отчетливо (например, темно-зеленые цвета у марказита). Однако эти цвета постоянны лишь при строго скрещенных николях и при их раскрещиванин изменяются у некоторых минералов определенным образом. Наряду с проблемами, возникающими при качественном описании цвета, наблюдения цветов анизотропии связаны с дополнительными трудностями, которые необходимо учитывать, так как они чувствительны к различиям между разными микроскопами и системами освещения. Тем не менее, эти цвета могут быть полезны для диагностики минералов, если ими осторожно пользоваться и если исследователь, ведущий работу при постоянных условиях, предварительно составил кадастр собственных наблюдений.

Как и при наблюдении двуотражения и плеохроизма отражения, приходится изучать большое число зерен в полированном шлифе, чтобы отыскать сечения с максимальной анизотропией; если же сама порода имеет ориентированную текстуру, то может возникнуть необходимость вырезать и отполировать другие шлифы в иной ориентировке. Для того чтобы определить, является ли данное зерно изотропным или слабо изотропным, необходимо столик оставить неподвижным и медленно поворачивать анализатор на 50 - 10° вперед и назад от его «скрещенного» положения с поляризатором, т. е. когда он располагается по отношению к последнему под углом 90°. Этот прием исключает движение объекта, которое рассеивает внимание, столь необходимое при наблюдении крайне незначительных вариаций цвета и величины отражения. Большую помощь оказывает также хорошо центрированный объектив и включенная диафрагма, которая исключает из поля зрения посторонние зерна.

Отметим также, что тонкие параллельные царапины, оставшиеся в результате несовершенной полировки, могут вызвать эффекты, сходные с анизотропией и двуотражением.

Внутренние рефлексы. Некоторые минералы, изучаемые в полированных шлифах, прозрачны, другие совершенно не пропускают свет, и, наконец, имеются минералы с промежуточной степенью «непрозрачности». Прозрачные объекты, конечно, изучают в проходящем свете, тогда как многие минералы промежуточной категории удобнее наблюдать в отраженном свете. Такие минералы могут быть достаточно прозрачными, чтобы позволить свету проникать значительно ниже поверхности и отражаться в направлении к наблюдателю от трещин или других дефектов внутри кристалла. Такой свет будет проявляться в виде диффузных участков или пятен, называемых внутренними рефлексами. 
Внутренние рефлексы минералов лучше всего видны в скрещенных николях. При интенсивном освещении; они могут быть также видимы в линейно или «плоскополяризованном» свете. Важно помнить, что многие зерна определенного минерала, в принципе обладающего внутренними рефлексами, могут не обнаруживать их, и в этом случае требуются поиски по всему шлифу. Проявление внутренних рефлексов усиливается с применением иммерсионных объективов и большого увеличения; внутренние рефлексы лучше видны по краям зерен и в небольших зернах.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится список всех диагностированных минералов и описываются их свойства. Описания могут дополняться зарисовками.

Лабораторная работа 2. «ДИАГНОСТИКА И ИЗУЧЕНИЕ СВОЙСТВ МИНЕРАЛОВ В ИСКУССТВЕННЫХ ШЛИХАХ И ШЛИХОВЫХ ПРОБАХ. ОПРЕДЕЛЕНИЕ СОДЕРЖАНИЙ МИНЕРАЛОВ В ПРОБЕ»
2.1 Методические указания по выполнению работы

Цель: дать магистранту возможность количественно оценить минералогические особенности горных пород и руд.

Специальное оборудование и необходимые материалы: бинокулярная лупа, иголка на держателе, ручной магнит, набор минеральных концентратов.

Ход исследований. 

Минеральные концентраты, полученные в результате гравитационного обогащения и электромагнитной сепарации, представляют собой четыре фракции из одной пробы. Изначальный вес пробы и каждой полученной фракции известен из результатов проведенного обогащения или шлихового опробования. На практике вес начальной пробы протолочки для получения искусственных шлихов составляет 10 килограмм, а объем шлиховой пробы 0,03 м3 (одна ендовка 0,2*0,3*0,5 м). Каждая фракция взвешивается на аналитических весах и просматривается под бинокулярным микроскопом. При этом производиться визуальная диагностика минералов с помощью различных методов тестирования и диагностических таблиц и описание их свойств.

2.2 Общая характеристика минералов
Перед тем, как перейти к определительной схеме, необходимо отметить следующие данные: дата исследования; номер образца, его описание; место находки; происхождение минерала; минеральная ассоциация, в которой он встречен; предварительная обработка образца или пробы (если таковая имела место); цвет; форма зерен и спайность определяемого минерала.

Происхождение минерала – это принадлежность данного минерала аллювиальной, пегматитовой или какой-либо другой ассоциациям, зоне окисления рудного тела и т. п. Оно может служить указанием на природу минерала. Минеральная ассоциация также часто помогает предсказать, к какой группе относится неизвестный минерал; так, большинство теллуридов находится в ассоциации с самородным золотом, в то время как минералы группы платины могут концентрироваться в самостоятельной руде.

Минералы - твердые природные образования, входящие в состав горных пород Земли, Луны и некоторых других планет, а также метеоритов и астероидов. Минералы, как правило, - довольно однородные кристаллические вещества с упорядоченной внутренней структурой и определенным составом, который может быть выражен соответствующей химической формулой. Минералами считаются химические элементы или их соединения, образовавшиеся в результате естественных природных процессов. Из числа минералов исключаются такие важнейшие виды минерального сырья органического происхождения, как уголь и нефть. 

Важнейшими характеристиками минералов являются кристаллохимическая структура и их состав. Все остальные свойства минералов вытекают из этих характеристик или с ними взаимосвязаны. Важнейшие свойства минералов, следующие.
Габитус кристаллов т.е. преобладание трех или иных кристаллографических форм в кристаллах данного минерала. Например, кристаллы галенита обычно встречаются в виде кубов, у которых иногда углы притуплены гранями октаэдра, реже кубооктаэдрами. Общая форма для всех из них является изометрической, но габитус кристаллов различен. Выясняется при визуальном осмотре, для рассматривания мелких образцов используется лупа.
Твердость. Определяется по шкале Мооса. По этой шкале, самым твёрдым эталонным минералом является алмаз (10 по шкале Мооса, с абсолютной твёрдостью 10, может резать стекло), а самым мягким является тальк (1 по шкале Мооса, с абсолютной твёрдостью 1, царапается ногтем). Твёрдость минерала не всегда постоянна для каждой из его сторон, что является производным от кристаллической структуры минерала — в некоторый направлениях срезать слой кристаллической решётки легче, чем в других.

Блеск — световой эффект, вызываемый отражением части светового потока, падающего на минерал. Зависит от отражательной способности минерала. Падающий на минерал световой поток частью отбрасывается назад, причем частота колебаний не претерпевает изменений. Этот отраженный свет и создает впечатление блеска минерала. Интенсивность блеска, т.е. количество отраженного света, тем больше, чем резче разница между скоростями света при переходе его в кристаллическую среду, т.е. чем больше показатель преломлении (N) минерала. Блеск не зависит от окраски минерала.

Спайность – это способность минерала раскалываться на блестящии параллельные грани по определенным плоскостям. Некоторые минералы отличаются совершенной спайностью в одном направлении, так что их зерна имеют вид пластинок – слюда, графит. Другие характеризуются совершенной спайностью в трех направлениях под прямыми углами друг к другу; они часто встречаются в виде кубических выколок или обломков, имеющих многочисленные прямые углы (галенит). В тех случаях, когда спайность имеет диагностическое значение, она приводится в таблицах.

Излом — это способность минерала скалываться от удара. Излом может быть ступенчатый (полевые шпаты), неровный (кварц, пирит), занозистый (актинолит), оолитовый (гематит), раковистый (опал). 

Цвет минерала часто является наиболее заметным его свойством, однако его ценность для диагностики невелика, поскольку он очень изменчив. Так, турмалин может быть черным, зеленым, красным или бесцветным. В случае диагностической ценности цвета минерала он приводится в примечаниях определительных таблиц – например, кошенильный цвет киновари и т. п.

Цвет черты — Под этим термином подразумевается цвет тонкого порошка минерала, т.е. способность минерала в порошке давать черту на неглазурованной фарфоровой пластинке (бисквите). Этот признак минералов является более постоянным, и более надежным диагностическим признаком.

Цвет черты или порошка в ряде случаев совпадает с цветом самого минерала. Например, у киновари окраска и цвет порошка красные, у магнетита черные, у лазурита синие и т.д. Для других минералов наблюдается резкое различие между цветом минерала и цветом черты. Например, у гематита цвет минерала стально-серый или черный, черта красная, у пирита цвет минерала латунно-желтый, черта черная. Большинство прозрачных или полупрозрачных минералов обладают бесцветной или слабоокрашенной чертой.

Магнитность — Существует очень немного минералов, которые обладают явно выраженными магнитными свойствами. Минералы с парамагнитными свойствами легко притягиваются магнитом (пирротин) но имеются минералы, которые сами представляют собой магнит, т.е. являются ферромагнитными и притягивают к себе железные опилки, гвозди. Таким свойством обладает магнетит, никелистое железо, некоторые разности ферроплатины. Наконец известны диамагнитные минералы, отталкивающиеся магнитом (самородный висмут). Испытание на магнитность производится при помощи, свободно вращающейся магнитной стрелки, к концам которой подносится испытуемый образец. 

Побежалость — тонкая цветная или разноцветная плёнка, которая образуется на выветрелой поверхности некоторых минералов за счёт окисления, например по халькопириту побежалость борнита и ковеллина.
Хрупкость — свойство минерала крошиться под давлением при проведении острием ножа царапины по его поверхности или обнаруживающаяся при механическом раскалывании. 

Форма минеральных зерен элювиальных и аллювиальных отложений часто служит существенной диагностической характеристикой и при необходимости включается в таблицы: так, зерна турмалина характеризуются треугольными сечениями. Минералы, выделившиеся в виде кристаллов, могут под действием природных агентов изменить химический состав, причем иногда новое вещество сохраняет кристаллическую форму изначального минерала. Такие псевдоморфозы часто легко распознаются по сглаженности углов и тусклому, землистому блеску граней минерала.

Удельный вес — удельные веса минералов колеблются в широких пределах: от значений меньше 1 до 23,0. Удельные веса минералов определяются в основном двумя способами: 1) методом вытеснения жидкости, т.е. путем взвешивания образца и измерения объема вытесненной им воды в сосуде, 2) путем определения потери в весе минерала, погруженного в воду (абсолютный вес образца делят на потерю им веса в воде). Удельный вес зависит от атомного веса ионов, слагающих кристаллического вещества. По удельному весу все минералы делятся на легкие (от 1 до 3,5), средние (от 3,5 до 4,7) тяжелые (от 4,7 до 23,0) г/см3.

Среди часто встречающихся минералов более высокий удельный вес имеют оксиды и сульфиды, поскольку они включают в себя элементы с высокой атомной массой. В общем случае, минералы с металлическим блеском имеют тенденцию к более высокой удельной плотности, чем тусклые минералы. 

2.3.Определение группы по плотности

Минеральное зерно помещают в каплю дийодметана (пл.3,2), находящуюся на вощеном предметном стекле. (Слишком крупное зерно рекомендуется предварительно расколоть; затем необходимо проверить чистоту обломков под микроскопом – в этом случае для пробы будет достаточно одной капли жидкости.) Необходимо убедиться в том, что осколок полностью смочен жидкостью и не удерживается на поверхности силами поверхностного натяжения. Если минерал всплывает в дийод-метане, его погружают в каплю трибромметана (пл. 2,9), в котором он может либо всплыть, либо утонуть. 
Минералы, тонущие в дийодметане, погружают в жидкость Клеричи (пл. 4,2), в которой они также могут либо всплыть, либо утонуть. Таким образом, используя в каждом исследовании лишь две жидкости, можно отнести определяемый минерал к одной из следующих групп, соответствующих первому делению определительных таблиц:

Жидкость Клеричи: тонет 

пл.> 4,2

Жидкость Клеричи: всплывает:

Дийодметан: тонет 


пл.< 4,2 > 3,2

Дийодметан: всплывает;

Трибромметан: тонет


пл.< 3,2 > 2,9

Трибромметан: всплывает 

пл.< 2,9

Помните, что тяжелые жидкости токсичны и требуют осторожности в обращении.
Определение плотности. Плотность минералов измеряется в граммах на см3 (г/см3) и в значениях, у разных минералов, колеблется от 1 (жидкие битумы) до 23 (осмистый иридий). Основная масса минералов имеет плотность от 2,5 до 3,5, что определяет среднюю плотность земной коры в 2,7 - 2,8 г/см3. Минералы по плотности условно можно разделить на три группы: 

Легкие, плотность до 3,5 г/см3
Средние, от 3,5 до 4,7 г/см3
Тяжелые, плотность от 4,7 до 23,0 г/см3

2.4 Определение группы по физическим свойствам минералов

Показатель преломления прозрачных минералов можно определить на зерне, погруженном в тяжелую или иммерсионную жидкость, «теневым» методом или по полоске Бекке.

Тяжелые жидкости имеют следующие показатели преломления: дийодметан – 1,74; жидкость Клеричи – 1,68; трибромметан – 1,60.
Определение группы по твердости. Твердость минерала в контексте определительных таблиц соответствует его сопротивлению абразии. Важно, чтобы определялась твердость самого минерала, а не включений в нем или поверхностной пленки. Не следует также путать твердость с хрупкостью: может показаться, что вы поцарапали зернистый материал, в то время как в действительности просто произошел разрыв сцепления между зернами. Наличие на стандарте царапины, оставленной минералом, устанавливается под микроскопом. 
Твердость мелкого зерна удобно определять, поместив его на поверхность стандарта и нажимая на него каким-либо плоским деревянным предметом (например, рукояткой иглы), проводя зерном по поверхности стандарта. В таблицах минералы подразделяются на три группы: «мягкие», не царапающие кальцит; «твердые», царапающие кварц; «средние», царапающие кальцит и не царапающие кварц. Если твердость минерала колеблется в каких-то пределах или совпадает с твердостью стандарта (кварца или кальцита), он попадет в таблицах в несколько групп по твердости.

Определение цвета черты. Черта, т. е. цвет минерала в порошке, обладает большей диагностической ценностью, чем цвет минерала как такового. Цвет черты отдельного зерна удобно определять, раздавливая его на бисквите с помощью металлического шпателя. Необходимо получить очень тонкий порошок, при этом по цвету черты минерал будет отнесен в одну из следующих групп: а) белый или бесцветный; б) отчетливо окрашенный – красный, синий, зеленый, желтый; в) темный неопределенный цвет – черный, серый, коричневый.

Определение магнитности. 

Сильное магнитное поле действует на все минералы, однако редкие из них достаточно магнитны, чтобы притягиваться ручным магнитом. Для быстрой оценки магнитности минеральных порошков удобен ручной «тускнеющий» магнит.

В таблицах иногда приводятся данные, полученные следующим образом. На полюса магнита плотно надевается полиэтиленовый чехол, после чего магнит в положении «выключен» проводится через минеральный порошок. Магнетит и металлическое железо прилипают к полиэтиленовому чехлу и легко отлипают, когда его снимают с магнита. Затем чехол снова надевают на магнит, поставленный в положение «включен»; при этом к чехлу прилипнут такие умеренно магнитные минералы, как ильменит и франклинит, и будут держаться на нем, пока магнит не будет приведен в положение «выключен». Слабомагнитные минералы, такие, как монацит, будут притягиваться только полностью включенным магнитом. 

Минералы, не прилипающие к полностью включенному магниту, названы немагнитными. Результаты взаимодействия порошков с ручным магнитом суммируются следующим образом:

а) сильно магнитные минералы, которые притягиваются магнитом в положении «выключен»;

б) умеренно магнитные минералы, которые притягиваются магнитом в наполовину включенном положении;

в) слабомагнитные минералы, которые притягиваются только полностью включенным магнитом;

г) немагнитные минералы, которые не притягиваются даже полностью включенным магнитом.

Обычно, при минералогическом анализе минералы уже разделены на соответствующие фракции.

Если магнитность минерала имеет диагностическое значение, она включена в таблицы. Однако к результатам пробы на магнитность следует подходить с осторожностью, поскольку мелкие железистые включения могут существенно повлиять на магнитные свойства минерала: так, циркон, в обычном состоянии немагнитный, становится умеренно магнитным при наличии в нем включений магнетита или гематита размером в несколько микрометров.

Определение спайности. Спайность – способность кристаллов и кристаллических зерен раскалываться или расщепляться в руках или от удара по определенным кристаллографическим направлениям на блестящие параллельные грани. Это свойство минералов связано исключительно с внутренним строением и не зависит от внешней формы кристаллов
Спайность выявляют, прослеживая регулярные системы трещин в прозрачных минералах, таких как флюорит или кальцит, либо ровные отражающие плоскости, образующиеся при раскалывании кристаллов, что наблюдается у полевых шпатов, пироксенов и слюд. Следы плоскостей спайности играют важную роль определяющих направлений при оптическом изучении ксеноморфных зерен под микроскопом, не имеющих хорошо выраженных граней. Принята следующая градация спайности.
Спайность, весьма совершенная проявляется в способности кристалла расщепляться на тонкие пластинки. Получить излом иначе, чем по спайности в этих кристаллах чрезвычайно трудно (слюда, молибденит). (Рисунок 28).
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Рисунок 28 - Слюда – весьма совершенная спайность

Спайность, совершенная проявляется при ударе молотком в виде выколов, представляющих собой уменьшенное подобие разбиваемого кристалла. Так, при разбивании галита получают мелкие правильные кубики, при дроблении кальцита – правильные ромбоэдры (топаз, хромдиопсид, флюорит, барит). При ударе молотком всегда получаются выколки по спайности, внешне очень напоминающие настоящие кристаллы. (Рисунок 29).
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Рисунок 29 - Минералы с совершенной спайностью: кальцит, 

галенит и каменная соль

Спайность средняя характеризуется тем, что на обломках кристаллов отчетливо наблюдаются как плоскости спайности, так и неровные изломы по случайным направлениям (например, в кристаллах полевых шпатов, роговой обманки). (Рисунок 30).
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Рисунок 30 - Минералы, средняя спайность: полевой шпат,

роговая обманка

Спайность несовершенная обнаруживается с трудом при тщательном осмотре неровной поверхности скола минерала. Ее приходиться искать на обломке минерала (например, у апатита, касситерита). (Рисунок 31). 
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Рисунок 31 - Минералы с несовершенной спайностью: апатит, касситерит

Весьма несовершенная, т.е. практически отсутствует (например, у корунда, золота, платины, магнетита и др.). (Рисунок 32).
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Рисунок 32 - Минералы с весьма несовершенной спайностью: корунд, золото, платина, магнетит

Определение твердости минералов. Способность минералов сопротивляться проникновению в кристаллическую решетку другого минерала или другого вещества. Для оценки твердости принимается шкала Мооса, представленная десятью минералами, из которых каждый последующий своим острым концом царапает все предыдущие. За эталоны этой шкалы приняты следующие минералы в порядке твердости от 1 до 10:

Твердость 1 - Тальк Mg3[Si4O10](OH)2
 

Твердость 2 - Гипс Ca [SO4]2H2O

Твердость 3 - Кальцит Ca [CO3]

Твердость 4 - Флюорит CaF2

Твердость 5 - Апатит Ca5 [PO4]3(F, Cl)
Твердость 6 - Ортоклаз K [AlSi3O8]

Твердость 7 - Кварц SiO2
Твердость 8 - Топаз Al2 [SiO4] (F, OH)2
Твердость 9 - Корунд Al2O3
Твердлость 10 - Алмаз C 
Определение цвета минерала. Окраска минералов невольно обращает на себя внимание при первом же знакомстве с ним. Многие названия минералов даны именно по этому признаку. Примеры: лазурит, азурит («азур» по-французски – лазурь), хлорит («хлорос» по-гречески – зеленый), рубин («рубер» по-латыни – красный) и т.д. Минералы могут иметь самые различные цвета и оттенки. Одни минералы обладают постоянным цветом (азурит - синий, киноварь - кроваво-красный, магнетит - черный), другие (кварц) могут быть различно окрашенными или бесцветными. Окраска минералов подразделяется на 3 типа.
1 тип. Идиохроматические окраски (собственные), вызванные содержанием хромофоров или структурными факторами, например, дефектами в структуре минералов.

2 тип. Аллохроматические окраски, вызванные наличием механических примесей, обычно микровключений других минералов. Например, буро-коричневый авантюрин - кварц, содержащий тонко рассеянные чешуйки железной слюдки - гематита Fe3O4.

3 тип. Псевдохроматические окраски, связанные с рассеянием света, интерференцией световых волн (побежалость, иризация, опалесценция).

На поверхности некоторых минералов имеется пестро окрашенная или радужная окраска приповерхностного слоя - побежалость. Она образуется чаще в результате окисления минералов. Например по халькопириту образуется голубой ковеллин и темно фиолетовый борнит. Пестрая побежалость синевато-голубоватых оттенков свойственна минералам, содержащим в составе медь. Красновато-коричневая, минералам, содержащим в своём составе железо (пирит).

Определение цвета минерала в порошке. 

У некоторых минералов цвет их в порошке отличается от цвета в куске. Например, пирит в куске соломенно-желтый, в порошке - зеленовато-черный. Чтобы получить порошок определяемого минерала, достаточно провести им по шероховатой поверхности фарфоровой пластинки (неглазурованной), на которой минералы, имеющие твердость не более 6 по шкале Мооса, оставляют порошкообразный след в виде черты.

Определение блеска минералов. 

Падающий на минерал световой поток частью отбрасывается назад, причем частота колебаний не претерпевает изменений. Этот отраженный свет и создает впечатление блеска минерала. Интенсивность блеска, т.е. количество отраженного света, тем больше, чем резче разница между скоростями света при переходе его в кристаллическую среду, т.е. чем больше показатель преломлении (N) минерала. Блеск не зависит от окраски минерала. Тип и интенсивность блеска зависит, в основном, от характера поверхности и показателя преломления. По блеску минералы делятся на две группы.
Минералы с металлическим и металловидным блеском. При этом металлический, напоминает блеск свежего металла, а металловидный - блеск потускневшей поверхности металла. Характерные примеры минералов с металлическим блеском: пирит, галенит. Пример минералов с металловидным блеском: графит, сфалерит. Металлический и металловидный блеск присущ непрозрачным самородным металлам (золото, серебро, медь и др.), многим сернистым соединениям (галенит, халькопирит и др.) и окислам металлов (магнетит, пиролюзит и др.).

Минералы с неметаллическим блеском. Неметаллический блеск характерен для светлоокрашенных, зачастую прозрачных минералов. Неметаллический блеск различается:

Алмазный. Самый сильный блеск, характерен для минералов - с высоким показателем преломления. Примеры: алмаз, киноварь.

Стеклянный. Напоминает блеск от поверхности стекла. Неметаллический блеск присущ прозрачным минералам. Характерен для минералов с невысоким показателем преломления. Примеры: кальцит, кварц.

Жирный. Блеск, как от поверхности покрытой пленкой жира. Такой блеск обусловлен взаимным гашением отраженных лучей света от неровной поверхности минерала. Примеры: нефелин, самородная сера.

Перламутровый. Напоминает радужные переливы перламутровой поверхности морской раковины. Характерен для минералов с весьма совершенной и совершенной спайностью. Примеры: слюда, гипс.

Шелковистый. Присущ минералам с волокнистым строением. Примеры: асбест

Матовый или тусклый. Наблюдается и минералов с очень тонко 

шероховатой поверхностью излома. Примеры: кремень, глина.

У некоторых минералов блеск на гранях кристаллов и на изломе различный. Так, например, у кварца на гранях блеск стеклянный, а на изломе — жирный. Тонкие плёнки на несвежей поверхности и налёты посторонних веществ также резко изменяют блеск минерала.

Определение растворимости в кислотах.
Определение растворимости в кислотах проводится на минеральных порошках, оставшихся после определения черты и магнитности. Необходимо пользоваться достаточно тонкими порошками, иначе скорость реакции минерала с кислотой может оказаться слишком малой для такой пробы. Несколько миллиграммов порошка осторожно сметают кисточкой в сухую пробирку на 10 мл (или мелкое термостойкое блюдечко), к порошку приливают около 2 мл кислоты (т. е. пробирку заполняют примерно наполовину).
Пробирку с кислотой осторожно подогревают в слабом пламени или на водяной бане до тех пор, пока в пробирке не останется около 1/3 изначального объема, охлаждают и доливают дистиллированную воду до изначального объема. (Особая осторожность требуется при работе с серной кислотой; ее всегда надо добавлять к воде, а не наоборот.) В случае работы с термостойким блюдечком, с помощью пипетки наносят каплю кислоты на зерно и наблюдают реакцию под микроскопом. Затем препарат нагревают и добавляют к нему дистиллированную воду. Исследование результатов покажет один из следующих вариантов:

а) минеральный порошок не изменился;

б) минерал растворяется со вскипанием, раствор прозрачный;

в) минерал растворяется медленно, раствор прозрачный;

г) минерал разлагается с образованием нерастворимого осадка.

После выполнения диагностики всех минералов во фракции приступают к определению их количественного содержания. Для этого используют различные методики подсчета зерен. Подсчет можно производить следующим образом:

1) подсчитать все частицы в образце. Этот метод применим только к образцам, состоящим из небольшого числа частиц;

2) подсчитать все частицы в определенных полях зрения, выбранных случайным образом (с использованием для определения координат х и у каждого поля таблиц случайных чисел), либо в пересечениях измерительной сетки. Если предполагается, что в образце существует какая-то закономерная структура, предпочтительно выбирать поля зрения случайным образом. Для сыпучих проб обычно выстраиваться несколько дорожек из зерен, что удобно для ведения подсчета;

3) подсчитать только те частицы, которые попадают в пересечения правильной сетки (например, сетки в окуляре микроскопа). При этом анализируется лишь несколько точек в поле зрения, поэтому необходимо исследовать много полей зрения. 

Подсчитанные данные по фракциям сводят в таблицу (таблице 1). Итогом построения такой таблицы должны быть получены данные по содержанию минералов в пробе по всем изученным фракциям. 
В случае, если при описании минералов были установлены отдельные минеральные виды, но они не где ai…zi – количество зерен соответствующих минералов в i-том поле зрения (дорожке), n – количество полей зрения (дорожек), P – вес изначальной пробы (в килограммах), m -  вес соответствующей фракции (в граммах). попали в подсчетные поля зрения при заданной точности, то в результирующей таблице можно написать, что они содержаться в знаках (зн), а в случае единичных зерен в ед. зн. Для более точного определения их содержания необходимо определить общее число зерен для подсчета.

Таблица 1 – Пример заполнения таблицы для минералогического анализа

	Название минерала
	Количество зерен
	Усредненное количество зерен
	Усредненное объемное содержание минерала
	Удельный вес минерала
	Усредненное весовое содержание минерала
	Содержание минерала в пробе
	% извлечения
	Содержание минерала 
в пробе (исправленное)

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9

	
	a1…..an

z1…..zn
	=(a1+a2++an)/n

=(z1+z2+…+zn)/n
	a(%)=(3)/ ∑*100
z(%)=(3)/ ∑*100

	Табличные данные
	= (4)*(5)
	=(6)*10m /P
	Табличные данные
	=(7)*(8)

	
	
	∑
	
	
	
	
	
	


В минералогическом анализе допустимая ошибка, как правило, находится в пределах достоверности 95 %. Поэтому общее число зерен, которые необходимо подсчитать, чтобы уменьшить уровень статистических ошибок до допустимой величины определяется по формуле 1.
N=4q/pe2   (1)
где e – допустимая абсолютная погрешность, а именно 0,1 при уровне достоверности 95%, p-соотношение интересующего минерала в пробе, q=(1-p). 
Величина p определяется на основе данных предыдущих исследований или текущих наблюдений. В среднем, при анализе фракций шлиховых проб геологических объектов для большинства распространенных минералов, она колеблется в пределах 0,25. Но для более точных измерений, при анализе интересующего компонента, находящегося во фракции в незначительных количествах, во избежание высоких статистических погрешностей, либо для ускорения процесса анализа и определения минимально возможного числа подсчитываемых частиц производят определение величины p.
 Для этого подсчитывается небольшое число частиц одного минерального вида, попадающих в различные поля зрения (на практике для удобства подсчета это может быть несколько дорожек, выстроенных из зерен минералов). Соотношение минерала p равняется числу подсчитанных зерен одного, изучаемого минерального вида общему числу частиц зерен в поле зрения. Полученные данные усредняются по нескольким полям зрения.

После определения содержания минералов по всем фракциям, полученные данные сводятся в результирующую таблицу, в которой отражают все минералы, встреченные во всех фракциях и их содержания. Если один и тот же минеральный вид встречается в нескольких фракциях, то в итоговой таблице записывают содержание равное сумме содержаний этого минерала по всем фракциям, в которых он был установлен.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится в виде таблицы список всех диагностированных минералов значение их содержания в пробе. Дополнительно описываются свойства всех установленных минералов. Описания могут дополняться зарисовками.

ЛАБОТАТОРНАЯ РАБОТА 3 «ИССЛЕДОВАНИЯ ТИПОМОРФНЫХ СВОЙСТВ МИНЕРАЛОВ РАЗЛИЧНЫХ ГЕНЕТИЧЕСКИХ ТИПОВ РУД»
3.1 Краткая характеристика исследования типоморфных свойств минералов различных генетических типов руд
Цель: дать магистранту возможность изучить явление типоморфизма минералов.

Специальное оборудование и необходимые материалы: рудный или петрографический поляризационный микроскоп, гониометр, бинокулярная лупа, иголка на держателе, ручной магнит, другое оборудование, образцы или препараты для исследований различных генетических типов.

Ход исследований. Типоморфный анализ базируется на открытом А. Е. Ферсманом явлении (и свойстве) типоморфизма минералов, т. е. на их способности отражать общую генетическую природу в своей конституции и свойствах.
Типоморфизм минералов это генетическая обусловленность характерных свойств и признаков минералов. Типоморфные свойства и признаки минералов непосредственно характеризуют условия их образования (могут служить геотермометрами и геобарометрами) и особенности минералообразующей среды (вариации щёлочности — кислотности этой среды, парциального давления газов, состава растворов или расплавов и др.). 
К типоморфным свойствам минералов относят: морфологические особенности выделений минералов (габитус кристаллов, двойники, характер агрегатов и др.), вариации химического состава минерала и содержания в нём изоморфных элементов примесей, а также изотопного состава слагающих его элементов (особенно важны Pb, S, О, С и др.), некоторые физические свойства (плотность, микротвёрдость, отражательная способность, люминесценция, электрические, магнитные и др.), структурные особенности (степень упорядоченности структур минералов, различие в структурах политипов и т. д.).

При изучении минералов наибольший интерес представляют исследования типоморфных минералов, образующихся в широком диапазоне температур и давлений и присутствующих в разных стадиях формирования месторождений. Результаты изучения типоморфных минералов используют для решения многих практических задач (при оценке степени рудоносности горных пород, поисках рудных месторождений некоторых типов, определении промышленного значения рудопроявлений, при поиске скрытых рудных тел и т. д.) по направлениям, главные из которых: парагенетическое, химическое, онтогеническое, кристалломорфологическое, структурное и физико-минералогическое. 

Изучение зависимости равновесных минеральных ассоциаций от физико-химических и геологических условий минералообразования является  парагенетическим направлением. На основании достижений экспериментальной и физико-химической минералогии осуществляются количественными термодинамическими расчётами минералообразующих систем и процессов. 

Химическое направление в учении о типоморфизме минералов использует вариации химического состава минералов для реконструкции условий их кристаллизации. При этом, с одной стороны, зависимость изоморфизма главных видообразующих компонентов в минералах переменного состава (изоморфных рядах) от термодинамических параметров позволяет использовать распределение этих компонентов между равновесно сосуществующими парами минералов в качестве геотермометров и геобарометров. С другой стороны, изоморфные микропримеси рудных и геохимически родственных элементов в ряде минералов в соответствии с коэффициентом распределения играют роль чувствительных индикаторов руд (например, Li, Rb, Cs в слюдах и полевых шпатах — указатели редкометалльного оруденения в пегматитах). Одной из разновидностей химического типоморфизма минералов считается распределение стабильных изотопов в минералах, которое часто маркирует источник вещества (мантийный, коровый, метеорный). 

Онтогеническое и кристалломорфологическое направление это расшифровка динамических механизмов роста минеральных индивидов и агрегатов, их возрастных соотношений, а также выявление оценочных критериев. Закономерное изменение кристалломорфологии касситерита и пирита, например, по вертикальному разрезу рудных тел, позволяет оценивать уровень денудации оловорудных и золоторудных месторождений. 

Структурное направление основано на чувствительности кристаллической структуры минералов к условиям минералообразования, например, политипные модификации слоистых силикатов, молибденита и других минералов зависят от кинетики минералообразования, температуры, химического состава среды; порядок — беспорядок в структуре полевых шпатов используется для расчленения и формационного анализа интрузивных и вулканоплутонических комплексов. 

Физико-минералогическое направление изучает и сравнивает высокую чувствительность различных физических свойств минералов к вариациям параметров минералообразующей среды. Выявленные закономерности в изменении типоморфных физических свойств позволяют различать формационные типы руд, определять степень эрозии, оценивать глубинность формирования месторождений, качество руд и другие поисковые параметры.

Типоморфные свойства минералов россыпей это свойства россыпеобразующих минералов и их минералов-спутников, которые отражают определенные геологические и физико-химические условия минералообразования и служат в связи с этим индикаторными признаками при установлении типа источника питания россыпи, определении его местоположения, уровня, среза и особенностей зональности. Типоморфными свойствами минералов россыпей могут быть их цвет, крупность выделений, морфологии кристаллов, химический состав, в т.ч. состав главных компонентов и элементов-примесей, структурные особенности, отражающиеся в физических свойствах - электрических, оптических, магнитных и др. и изотопный состав.

В геологии  часто при решении задач прогноза и поисков месторождений  россыпей и их коренных источников используются следующие типоморфные свойства минералов россыпей: кристалломорфологические особенности - для киновари, касситерита, циркона, пирита, флюорита; состав и соотношение элементов-примесей - для касситерита, вольфрамита, монацита, циркона, галенита и др.; прочность - для золота; микротвердость, состав газово-жидких включений - для кварца; характер проводимости и величина термоэдс - для сульфидов и т.д.

3.2 Сущность типоморфного анализа

Сущность типоморфного анализа заключается в получении обобщенного представления о генезисе объекта путем сравнения минералов изучаемого месторождения с минералами из месторождений известной генетической природы, с минералами-эталонами. Сужая комплекс сравниваемых признаков, можно перейти, очевидно, от обобщенных представлений к определению конкретных параметров среды, от которых эти признаки зависят.

Типоморфный анализ является в своей основе сравнительно-эмпирическим. Главной его целью является типизация генетически родственных минеральных систем и познание их совокупной генетической природы. Как правило, в процессе типоморфного анализа приходится оперировать большим объемом измерений признаков минералов, требующим широкого использования аппарата математической статистики.

Выявление типоморфных признаков изучаемой минеральной системы и поиски аналогичных им систем известной природы можно проводить двумя путями:

а) сравнением локатипа изучаемой системы с локатипом изученных систем или нахождение различий между локатипами различных генетических систем;

б) сравнением локатипа изучаемой системы с системой-эталоном.

В минералогических исследованиях наиболее популярен первый путь. В общем, для него характерна следующая ситуация. Имеется несколько групп (выборок) минеральных индивидов, построенных по геологическим данным (принадлежности к анализируемым минералогическим объектам). Объем выборок, как правило, неодинаков. Каждый индивид в выборке может характеризоваться одним или несколькими признаками. Каждый из признаков обладает своей степенью информативности.

Требуется сравнить эти выборки и доказать их различие или идентичность. Сравнение ведут, как правило, по наиболее информативному признаку. Степень информативности признака определяют по результатам генетико-информационного анализа. Для его выполнения производят несколько измерений (не менее десяти по каждому признаку и каждому объекту) различных типоморфных свойств. Для каждого признака рассчитывают величину информационной энтропии по формуле Шеннона:

H(X) = 
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где H(X) – информационная энтропия, pi – вероятность проявления i-го типоморфного свойства.

Наиболее информативным признаком будет тот, у которого информационная энтропия максимальна. По данному признаку в дальнейшем производят статистическое сравнение различных выборок, которое заключается в проверке гипотезы равенства средних и дисперсий для отдельных признаков по t-критерию Стъюдента (равенство средних), F-критерию Фишера (равенство дисперсий) или χ-критерию, критерию Бартлета и др., а также на основании однофакторного дисперсионного анализа. Для сравнения совокупностей признаков целесообразно принять объединенный Т2-критерий Хотеллинга. Очень удобны непараметрические критерии и сравнение многопризнаковых выборок по корреляционным матрицам. В последнем случае отчетливо вскрываются независимые переменные, для которых и целесообразно проводить сравнение.

Если диагностируемый локатип представлен лишь отдельными измерениями признаков, статистическая обработка которых не имеет смысла, его сравнение с другими локатипами легче и надежнее всего провести с помощью дискриминантных функций. Эти функции, представляющие собой гиперплоскости в k-мерном пространстве (k — число признаков), уверенно разделяют соседние «облака» точек, в которых сходятся признаки локатипов.

Очень часто приходится оперировать признаками, которым не всегда удается дать численную характеристику, но и от качественных показателей можно перейти к их средним численным значениям. Пусть на месторождении обнаружено а бесцветных и А окрашенных в какой-то цвет кристаллов. Распределение их имеет вид (А) + (а) = S. Наличие окраски можно считать признаком положительным и выразить единицей, а отсутствие - признаком отрицательным и обозначить нулем. Тогда распределение примет вид: 1, 1, 1, ... 1   (А) раз, 0, 0, 0,... 0    (а) раз.
Среднее значение: М =
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Дисперсия ряда σ=
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Второй путь типоморфического анализа, основанный на введении теоретической системы-эталона, позволяет сразу же отделить типоморфные признаки системы, отличающиеся от эталонных, и в дальнейшем сосредоточить внимание только на них. Универсальным эталоном для локатипов всех рангов одного и того же минерала является тип минерального вида, т. е. усредненная теоретическая модель минерального вида.

Специфичность любой минеральной системы определяется разностью соответственных признаков ее локатипа и типа вида, т. е величиной удаленности локатипов от типа вида, которая вычисляется как для отдельных признаков, так и для всей совокупности независимых признаков.

Допустим, что тип вида характеризуется совокупностью признаков A1, A2, A3, …, Ai а локатип – совокупностью средних значений тех же признаков а1, а2,, a3,, а4, . . ., аi. Отклонение локатипа от типа вида по отдельным признакам будет отражаться разностями (A1 — a1), (A2 — a2), (A3—a3), . . ., (Аi;—ai,). Абсолютная величина каждой разности характеризует удаленность каждого признака локатипа от соответствующего признака типа вида. а ее знак – направление отклонения.

Общая мера удаленности от совокупности признаков определяется выражением:
In=
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где п – количество учтенных признаков; σ - среднее квадратическое отклонение, вычисленное для каждого из признаков локатипа.

Операция взвешивания отклонений здесь необходима для приведения их к одному масштабу. Если изучаемый локатип характеризуется таким же или близким отклонением от типа вида, что и один из известных локатипов (по тем же признакам), их генетическая природа может быть идентифицирована. Даже если в арсенале минералога и не окажется строго идентичной с его локатипом изученной минеральной системы, о генетической природе локатипа можно составить определенное представление по направлению и величине отклонения отдельных признаков, использовав известные теоретические и экспериментальные данные.

Базируясь на тех или иных методиках, производят определение различий между двумя генетическими локатипами. Для этого используют образцы или препараты из двух объектов различной генетической природы. При этом производят измерения наиболее изменчивых и информативных физических свойств. По результатам измерений производят формирование выборок измеренных свойств по генетическому признаку, а затем производят сравнение выборок между собой вышеописанными статистическими.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится результаты проведенных измерений, в виде соответствующих выборок, сформированных в зависимости от генетического происхождения, статистические характеристики соответствующих локатипов (среднее, дисперсия, асимметрия, эксцесс), расчеты критериев сравнения двух выборок. На основании приведенных расчетов делается вывод о различии или одинаковости изучаемых свойств в образцах и препаратах различных генетических типов.
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 4. «ПРИБОРЫ, ОБОРУДОВАНИЕ
И АППАРАТУРА ПРИ ЛАБОРАТОРНЫХ ИССЛЕДОВАНИЯХ РУД»
4.1 Общая характеристика электронного микроскопа
Электронный микроскоп - прибор, который позволяет получать сильно увеличенное изображение объектов, используя для их освещения электроны. Электронный микроскоп дает возможность видеть детали, слишком мелкие, чтобы их мог разрешить световой (оптический) микроскоп. Электронный микроскоп - один из важнейших приборов для фундаментальных научных исследований строения вещества, особенно в таких областях науки, как геология и физика твердого тела. Электронная микроскопия позволяет с помощью электронного микроскопа исследовать микроструктуру тел при увеличениях до многих сотен тысяч раз (вплоть до атомно-молекулярного уровня), изучить их локальный состав и локализованные на поверхностях или в микрообъёмах тел электрические и магнитные поля (микрополя). 
Существуют три основных вида электронных микроскопов. В 1930-х годах был изобретен обычный просвечивающий электронный микроскоп (ОПЭМ), в 1950-х годах - растровый (сканирующий) электронный микроскоп (РЭМ), а в 1980-х годах - растровый туннельный микроскоп (РТМ). Эти три вида микроскопов дополняют друг друга в исследованиях структур и материалов разных типов.

В данной работе более подробно рассмотрим два вида электронных микроскопов, а именно просвечивающий электронный микроскоп и растровый (сканирующий) электронный микроскоп, которые используются геологами на современном уровне.
4.2 Просвечивающий электронный микроскоп JEM-2100F.
Устройство и принцип работы

Просвечивающий электронный микроскоп на современном уровне представляет собой довольно сложную в технологическом и эксплуатационном отношениях установку, использование которой без наличия специальных знаний и навыков в соответствующей области может привести к критическим нарушениям работы этого оборудования. Поэтому магистрантам необходимо понять основные принципы функционирования микроскопа для корректной интерпретации и анализации результатов, полученных благодаря его работе. На рисунке 6 показан внешний вид просвечивающего электронного микроскопа JEM-2100F, где приведены названия его основных узлов. (Рисунок 33).
[image: image51.png]3N1EKTPOHHaR NywKa

BbICOKOBO/ILTHbIi Kabenb.

3HeproANCnepCHOHHbii

FOHMOMETPHUYECKan CUCTeMa neTekTop

onTdeckan
KONOHHas

«amepa
Habniopenna

«amepa
doToperucTpauun




Рисунок 33 - Внешний вид просвечивающего электронного микроскопа (ПЭМ) (модель JEM-2100F производства компании JEOL (Япония)

Просвечивающий электронный микроскоп состоит из электронной пушки и системы магнитных линз, одни из которых служат для создания освещающего пучка с небольшой расходимостью, а другие для создания увеличенного изображения. Электронный микроскоп работает с тонкими объектами на просвет. С толстыми объектами работа производиться на растровых (сканирующих) электронных микроскопах или с исследуемого массивного образца снимается тонкая реплика для исследования ее в просвечивающем электронном микроскопе. 

В качестве источника электронов выступает электронная пушка. Электронная пушка устанавливается в верхней части колонны просвечивающего электронного микроскопа. Для поддерживания высокого вакуума внутри самой колонны производят откачку воздуха. Испускаемые пушкой электроны ускоряются в трубке ускорителя, проходят через линзы осветителя, после чего попадают на образец. Изображение формируется после прохождения электронов через структуру объекта исследований в объективной линзе. Затем система промежуточных и проекционных линз производят его увеличение. (Рисунок 34).
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1 - высоковольтный кабель, 2 - электронная пушка, 3 - катодный узел, 4 - управляющий электрод, 5 - анод, 6 - первая конденсорная линза, 7 - вторая конденсорная линза, 8 - отклоняющая система юстировки осветителя, 9 - камера образцов, 10 - апертурная диафрагма объектива, 11 - объективная линза, 12 - полевая диафрагма, 13 - промежуточная линза, 14 - дифракционная камера, 15 - проекционная линза, 16 - микроскоп, 17 - камера наблюдения, 
18 - катодолюминесцентный экран
Рисунок 34 - Общий вид колонны ПЭМ
4.3 Основные узлы и системы электронного микроскопа

Электронно-оптическая система микроскопа содержит: электронную пушку; две конденсорные линзы; камеры образцов с двухкоординатным столиом перемещения препарата; камеры шлюзования образцов; объективную линзу; промежуточную линзу; проекционную линзу; камеры наблюдения; фотокамеры с системой шлюзования фотопластинок или фотопленки.

Система электропитания содержит: высоковольтный источник стабилизированного питания электронной пушки; стабилизированные источники питания линз; пульты управления токами и напряжениями.

Вакуумная система микроскопа содержит: два механических насоса предварительного разрежения (до 1.10 мм. рт. ст.); два паромасляных диффузионных насоса (до 10 - мм. рт. ст.); клапанный механизм управления вакуумной системой.

Электронная пушка.
Для получения электронного пучка используют явление термоэлектронной эмиссии. Источником электронов является тонкая вольфрамовая нить диаметром 0,1 мм V-образного изгиба. Нить нагревается переменным током до температуры 2700°С и становится источником электронов. Система, образованная катодом, анодом и нитью накала называется электронной пушкой. Ток электронного пучка зависит от температуры нити. (Рисунок 35).
[image: image134.png]










Рисунок 35 - Электронная пушка

Термоэлектронная эмиссия (электроны, генерируемые нитью катода, ускоряются в ускорительной трубке (аноде). Анод регулирует ток эмиссии, траекторию электронов относительно оптической оси микроскопа и положение точки наименьшего сечения электронного пучка (кроссовера). Электрический ток, имеющий то же самое значение, что и ток эмиссии электронов, протекает в резисторе смещения. Падение напряжения, происходящее на резисторе смещения, определяет разницу потенциалов между катодом и электродом Венельта.).

Высоковолътный генератор и ускоритель.
Устройство, генерирующее высокое напряжение, которое используется для ускорения электронов в электронной пушке, называется генератором высокого напряжения, а его корпус - высоковольтным баком. Высокое напряжение подаётся на трубку ускорителя с помощью высоковольтного кабеля.

Конденсорные линзы.
Выходя из электронной пушки, пучок попадает в поле конденсорной линзы, которая его фокусирует и направляет на образец.

Держатели образцов это устройство для удерживания образца, которое помещается в просвечивающий электронный микроскоп. Стандартный ПЭМ-образцец представляет собой тонкий диск диаметром 3 мм. Для электронной микроскопии высокого разрешения и для работы в режиме электронной дифракции необходимо точно отрегулировать ориентацию образца. Таким образом, для микроструктурного анализа кристаллических образцов используется держатели образцов с двойным наклоном, имеющие механизм, позволяющий наклонять образец относительно двух взаимно перпендикулярных осей.
Объективная линза.
Служит для первоначального увеличения изображения. Это очень важная часть микроскопа, так как любые дефекты изображения, появившиеся в объективной линзе дают большие искажения всего изображения в целом. Объективная линза состоит из линзовых обмоток, магнитопровода (сердечника) и полюсного наконечника. Для получения большого увеличения фокусное расстояние объективной линзы должно быть как можно короче. Для этого поле должно быть, как можно сильнее и ограничено в пространстве. Увеличение поля достигается путем увеличения числа витков. Для уменьшения протяженности поля используют оболочку - магнитопровод для катушки из ферромагнитного материала. Внутри располагают полюсные наконечники, с малым зазором между полюсами и с отверстием диаметром 4-6 мм для прохода электронов и размещения образца. Этим достигается интенсивное поле в малом объеме. Так как в обмотке большое число витков и сильный ток, то система подвергается нагреву, следовательно, ток через катушку может изменяться со временем. Это может вызвать изменение фокусного расстояния и расфокусировку изображения. Для устранения влияния хроматической аберрации линз применяют водяное охлаждение и электронную стабилизацию тока в линзах. Объект располагается в непосредственной близости от фокальной плоскости линзы. Проходя через образец, электронный пучок рассеивается, отклоняясь от тяжелых атомов и поглощаясь более толстыми участками. Для повышения контраста изображения в задней фокальной плоскости объективной линзы (плоскость первичного дифракционного изображения) устанавливается апертурная диафрагма (специально-установленная диафрагма или оправа одной из линз, которая ограничивает пучки лучей, выходящих из точек предмета, расположенных на оптической оси и проходящих через оптическую систему), которая обрезает электроны, рассеянные на структурах с пространственными периодами меньшими тех, из-е которых хотят получить. 

Промежуточная и проекционная линзы.
Проекционная линза служит для дальнейшего увеличения изображения объекта и получения его конечного изображения на экране микроскопа и на фотопластинке. Для плавного изменения увеличения и получения большего увеличения между объективной и проекционной линзами ставят промежуточную линзу.

На конечном экране магистрант увидит увеличенное изображение объекта. Различные участки объекта по-разному рассеивают падающие на них электроны. Электроны фокусируются промежуточной и проекционной линзами на экране для конечного изображения. На экране соответствующие детали объекта будут светлые. В том случае, когда электроны при прохождении участков объекта отклоняются на большие углы, они задерживаются апертурной диафрагмой, расположенной в объективной линзе, и соответствующие участки изображения будут на экране темными. Изображение становится видимым на флюоресцентном экране (светящимся под действием падающих на него электронов). Фотографируют его либо на фотопластинку, либо на фотопленку, которые расположены на несколько сантиметров ниже экрана. Хотя пластинка помещается ниже экрана, благодаря тому, что электронные линзы имеют довольно большую глубину резкости и фокуса, четкость изображения объекта на фотопластинке не ухудшается. 

Препарирование образцов для ПЭМ.
Важнейшим условим для получения качественных изображений в просвечивающем электронном микроскопе является наличие специально подготовленных образцов с толщинами в области исследования, составляющими прядка нескольких десятков нанометров, что обусловлено необходимостью обеспечить сквозное прохождение через их структуру пучка электронов. Кроме того, к ПЭМ-образцам предъявляются жёсткие требования в отношении их структурной целостности вплоть до субатомного уровня, ибо дефекты, возникающие в процессе препарирования, могут кардинально исказить реальную структуру исследуемого материала.

4.4 Применение просвечивающего электронного микроскопа
Просвечивающий электронный микроскоп (ПЭМ) – это электронно-оптический прибор, в котором пучки электронов используются для формирования изображения исследуемого объекта. Электронные микроскопы позволяют увидеть и изучить строение минералов, их кристаллическую решетку и многое другое. Наивысшим достижением современной электронной микроскопии является визуализация отдельных атомов тяжелых элементов и прямое наблюдение кристаллической решетки. И это обеспечено успехами техники приготовления образцов.

Главной целью электронной микроскопии высокого разрешения на сегодняшний день является визуализация деталей ультраструктуры несовершенных кристаллических минералов. В настоящее время не существует других методов, способных давать такую информацию на атомном уровне разрешения или на уровне разрешения элементарной ячейки. Детальное понимание структуры дефектов кристаллов определяет прогресс как в кристаллохимии, так и в области исследования прочности минералов и горных пород. Используя электронный пучок для управления скоростью протекания химической реакции в кристаллах, можно также почти на атомном уровне изучать движение дефектов при фазовых переходах. Электронная микроскопия высокого разрешения - находит также широкое применение для исследования микроструктуры очень маленьких кристаллов, от которых нельзя получить картину рентгеновской дифракции. 
Методами просвечивающей электронной микроскопии первыми были изучены слюда и глинистые минералы. Электронная микроскопия применялась также для определения возраста земных, лунных и метеоритных пород. В последние годы этот метод широко применяется для исследования минералов и керамических материалов.
4.5 Растровый электронный микроскоп.
Устройство и принцип работы

Растровый электронный микроскоп - прибор, который позволяет получать сильно увеличенное изображение объектов, используя для их освещения электроны. Электронный микроскоп дает возможность видеть детали, слишком мелкие, чтобы их мог разрешить световой (оптический) микроскоп. Электронный микроскоп - один из важнейших приборов для фундаментальных научных исследований строения вещества, особенно в таких областях науки, как биология и физика твердого тела. 

Электронная микроскопия позволяет с помощью электронного микроскопа исследовать микроструктуру тел при увеличениях до многих сотен тысяч раз (вплоть до атомно-молекулярного уровня), изучить их локальный состав и локализованные на поверхностях или в микрообъёмах тел электрические и магнитные поля (микрополя). 

Принцип растровой электронной микроскопии (РЭМ) заключается в сканировании участка исследуемого образца узкосфокусированным электронным зондом и детектировании возникающих при этом сигналов. Изображение строится синхронно с разверткой зонда на образце таким образом, что каждому положению  пучка на поверхности образца соответствует точка (пиксел) на мониторе микроскопа. При взаимодействии электронов пучка с образцом происходит ряд явлений: эмиссия вторичных, отраженных и Оже электронов, рентгеновско излучение, генерация электронно-дырочных пар и др. Особенности получаемых сигналов напрямую зависят от свойств исследуемых веществ (шероховатость поверхности, однородность состава, проводимость и др.), что позволяет изучать их локальные характеристики. Основные преимущества РЭМ: неразрушающая методика, относительная простота подготовки образцов для анализа, экспрессность (малое время, необходимое от момента загрузки образца в камеру до получения  изображения), а также широкий спектр анализируемых твердых тел: от металлов и полупроводников, до диэлектриков, порошкообразных и биологических объектов. (Рисунок 36).
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Рисунок 36 - Схема растрового электронного микроскопа
Растровый электронный микроскоп состоит из следующих основных узлов: электронной пушки 1-3, эмитирующей электроны; электроннооптической системы 4-10, формирующей электронный зонд и обеспечивающей его сканирование на поверхности образца 12; системы, формирующей изображение 11-17. РЭМ имеет вакуумную камеру, которая служит для создания необходимого разряжения (~10-3 Па) в рабочем объеме электронной пушки и электронно-оптической системы. Составными частями микроскопа являются механические узлы (шлюзы, гониометрический стол и т.д.), обеспечивающие установку и перемещение образца. 
В результате взаимодействия электронов 1) с образцом (веществом) 2) генерируются различные сигналы. Основными из них являются поток электронов: отраженных 3, вторичных 4, Оже-электронов 5, поглощенных 6, прошедших через образец 7, а также излучений: катодолюминесцентного 8 и рентгеновского 9. (рисунок 37).
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Эффекты взаимодействия электронного луча с объектом: 1 – электронный луч; 2 – объект; 3 – отраженные электроны; 4 – вторичные электроны; 5 – Оже-электроны; 6 – ток поглощенных электронов; 7 – прошедшие электроны; 8 – катодолюминесцентное излучение; 9 – рентгеновское излучение.
Рисунок 37 – Электронная пушка

Для получения изображения поверхности образца используются вторичные, отраженные и поглощённые электроны. Остальные излучения применяются в РЭМ как дополнительные источники информации. Важнейшей характеристикой любого микроскопа является его разрешающая способность. Она определяется: площадью сечения или диаметром зонда; контрастом, создаваемым образцом и детекторной системой; областью генерации сигнала в образце.
Отраженные электроны. Они образуются при рассеивании первичных электронов на большие (до 90o) углы в результате однократного упругого рассеивания или в результате многократного рассеивания на малые углы. В конечном итоге первичные электроны, испытав ряд взаимодействий с атомами образца и теряя при этом энергию, изменяют траекторию своего движения и покидают поверхность образца. Области сигналов и пространственное разрешение при облучении поверхности объекта потоком электронов (зонд). (Рисунок 38).
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1 – Отражение электронов, 2 – вторичных электронов, 3 – отраженных электронов, 4 – характеристического рентгеновского излучения, 5 – тормозного рентгеновского излучения, 6 – флуоресценции.
Рисунок 38 – Области генерации
Размеры области генерации отраженных электронов значительны и зависят от длины пробега электронов в материале образца. Протяженность области возрастает с увеличением ускоряющего первичные электроны напряжения и уменьшения среднего атомного номера Z элементов, входящих в состав образца. Протяженность области может изменяться от 0,1 до 1 мкм. Электроны, потерявшие в процессе отражения часть энергии, покидают образец на относительно больших расстояниях от места падения электронного зонда. Соответственно сечение, с которого получают сигнал, будет существенно больше сечения зонда. Поэтому разрешение РЭМ в режиме регистрации отраженных электронов небольшое и изменяется от десятков нанометров при работе с невысокими ускоряющими напряжениями и тяжелыми материалами до сотен нанометров при работе с большими ускоряющими напряжениями и легкими материалами. Важной особенностью эмиссии отраженных электронов является ее зависимость от атомного номера элементов.
Если атомный номер атомов материала в точке падения первичного пучка электронов мал (легкие атомы), то образуется меньшее количество отраженных электронов с малым запасом энергии. В областях образца, содержащих высокую концентрацию атомов с большим атомным номером (тяжелые атомы), большее число электронов отражается от этих атомов и на меньшей глубине в образце, поэтому потери энергии при их движении к поверхности меньше. Эти закономерности используются при получении изображений в отраженных электронах.
Вторичные электроны. Первичные электроны, проникающие в образец, взаимодействуют с электронами внешних оболочек атомов объекта, передавая им часть своей энергии. Происходит ионизация атомов образца, а высвобождающиеся в этом случае электроны могут покинуть образец и быть выявлены в виде вторичных электронов. Они характеризуются очень малой энергией до 50 эВ и поэтому выходят из участков образца очень близких к поверхности. Глубина слоя, дающего вторичные электроны, составляет 1...10 нм. В пределах этого слоя рассеивание электронов пренебрежимо мало, и поэтому при получении изображений во вторичных электронах разрешающая способность определяется прежде всего диаметром первичного зонда. Вторичные электроны обеспечивают максимальную в сравнении с другими сигналами разрешающую способность порядка 5 - 10 нм. Поэтому они являются в РЭМ главным источником информации для получения изображения поверхности объекта, и именно для этого случая приводятся паспортные характеристики прибора. Количество образующихся вторичных электронов слабо зависит от атомного номера элемента. Основным параметром, определяющим выход вторичных электронов, является угол падения пучка первичных электронов на поверхность объекта. Таким образом, вариации наклона микроучастков поверхности вызывают резко выраженные изменения в выходе вторичных электронов. Этот эффект используется для получения информации о топографии поверхности. 

Поглощенные электроны. При воздействии зонда часть генерируемых электронов остается в объеме образца. Так, при энергиях первичного пучка 10...20 кэВ примерно 50% от общего числа образующихся вторичных и отраженных электронов достигают поверхности образца и покидают ее. Оставшиеся электроны образуют ток поглощенных электронов. Его величина равна разности между током зонда и токами отраженных и вторичных электронов. Эта разность является сигналом для получения изображения, на которое оказывают влияние как топографический, так и композиционный эффекты. Поглощенные электроны генерируются в большом объеме. Разрешающая способность при получении изображений в этом случае имеет такой же порядок, как и для отраженных электронов. Данный метод получения изображений используется редко из-за малой разрешающей способности.

Сигналы отраженных, вторичных и поглощенных электронов улавливаются специальными детекторами. В качестве детектора вторичных электронов используется детектор Эверхарта-Торнли. Схема детектора представлена ниже. Коллектор 1 имеет положительный потенциал, приблизительно +250 В, благодаря чему траектории вторичных электронов искривляются, и они попадают в коллектор. На первичные и отраженные электроны, имеющие высокие значения энергии, этот потенциал существенного влияния не оказывает. (Рисунок 39)
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1 – коллектор, 2 – световод, 3 – сцинтиллятор, 4 – фотоумножитель.

Рисунок 39 - Схема детектора эмитированных электронов Эвепхарта-Торнли

Внутри коллектора электроны ускоряются. Для этого на сцинтиллятор (вещества, способные излучать свет) 3 подается высокое напряжение порядка 12 кВ. Его влияние на электронный зонд экранируется корпусом коллектора. Вследствие ускорения вторичные электроны получают достаточную энергию, чтобы вызвать световое излучение материала сцинтиллятора, которое по световоду 2 попадает на фотоумножитель 4, где преобразуется в электрический сигнал. Мощность этого сигнала и, следовательно, яркость соответствующей точки на экране при использовании вторичных электронов определяется топографическим контрастом. Характерная особенность топографического контраста в РЭМ – повышенная яркость изображения острых вершин и выступов рельефа поверхности образца, вызывается увеличением выхода электронов с этих участков. Большая разрешающая способность РЭМ при работе в режиме регистрации вторичных электронов служит причиной того, что именно он используется при изучении топографии поверхности (поверхность излома, протравленного шлифа и др.). При формировании изображения в режиме детектирования вторичных электронов возможно появление композиционного контраста. Однако он относительно невелик.

Для регистрации отраженных электронов могут использоваться различные типы детекторов, в том числе и детектор Эверхарта-Торнли, но с некоторым изменением. Это вызвано тем, что отраженные электроны имеют высокую энергию, движутся прямолинейно, не отклоняясь электрическим полем в отличие от вторичных электронов. Поэтому нет необходимости использовать в детекторе высокие напряжения и, следовательно, коллектор. Эффективность сбора отраженных электронов зависит от угла наклона детектора к поверхности генерации электронов и расстояния между ними. Получение изображения в отраженных электронах вызвано тем, что эмиссия этих электронов зависит от порядкового номера химического элемента. Поэтому, например, на плоской поверхности образца участок материала с более высоким средним порядковым номером атомов отражает большее количество электронов. Он выглядит на экране более светлым относительно других участков образца. Полученный контраст называют композиционным. 

Изображение в отраженных электронах позволяет определить количество фаз в материале, наблюдать микроструктуру материала без предварительного травления шлифа и др. Выявление структуры материала становится возможным, поскольку химический состав зерен в многокомпонентных системах отличается от химического состава их границ. 

В том случае, когда поверхность образца имеет ярко выраженные неровности, то дополнительно к композиционному возникает топографический контраст. Для разделения композиционного и топографического контрастов применяют два детектора отраженных электронов Эверхарта-Торнли.

При получении изображения в поглощенных электронах сигналом служит ток поглощенных электронов, который равен току первичных электронов за вычетом тока отраженных и вторичных электронов. В итоге он зависит от количества эмитированных отраженных и вторичных электронов. Соответственно в сигнале присутствуют как композиционная, так и топографическая составляющая, причем они не разделяются. 

Пройдя через детекторы регистрации отраженных, вторичных и поглощенных электронов, изображение выводится на экран компьютера.

4.6 Применение растрового электронного микроскопа
Растровые микроскопы применяются как исследовательский инструмент в геологии, физике, электронике, биологии, фармацевтике, медицине, материаловедении, и т. д. Их главная функция — получение увеличенного изображения исследуемого образца и/или изображений образца в различных регистрируемых сигналах. Сопоставление изображений, полученных в разных сигналах, позволяют делать вывод о морфологии и составе поверхности.

Растровый электронный микроскоп — это прибор, предназначенный в первую очередь для исследования структуры поверхности. На начальных этапах РЭМ широко применялась в основном для исследования структуры поверхностей излома и специально приготовленных (избирательное химическое травление) поверхностей металлов и сплавов. Растровая микроскопия оказалась чрезвычайно полезным инструментом исследования эволюции морфологии различных сплавов в процессе термообработки. 

РЭМ обеспечивает широкие возможности для изучения структуры материалов:

1) Современные РЭМ снабжены программным обеспечением, позволяющим проводить автоматизированную обработку изображений, включающую оценку дисперсности среднего размера, протяженности границ, формы и других параметров структуры материалов. Варьирование увеличений в широком диапазоне и большая глубина резкости, достигаемая в микроскопе, значительно упрощают исследование поверхностей тонких объектов - торцевой поверхности тонкого листа, микронной проволоки и др. На РЭМ успешно изучают порошки, в которых важно оценить морфологию частиц, их дисперсию и другие параметры, требующие получение объемной информации. Большая глубина фокуса РЭМ позволяет отчетливо и одновременно наблюдать частицы порошка, сильно отличающиеся по размерам, например, с радиусом частиц 0,05 мкм и 1 мм. 

2) Эффект композиционного контраста позволяет на РЭМ наблюдать и ранжировать по среднему атомному номеру имеющиеся в образце фазы. Используя композиционный контраст выявляют фазы, границы зерен и, исследуя их с помощью микроанализатора, устанавливают характер распределения элементов по сечению зерна, химический состав различных включений. Компьютерная система РЭМ с использованием банка данных позволяет по химическому составу идентифицировать фазы.

3) Для проведения фрактографических исследований наиболее целесообразно в сравнении с другими микроскопами использовать РЭМ. Фрактографические исследования дают информацию о строении излома. Она используется для изучения механизма разрушения материалов и выявления причин поломки деталей и конструкций при эксплуатации, а также для определения порога хладноломкости материалов, связанного с переходом от вязкого к хрупкому разрушению и др.   ЭВМ в системе РЭМ позволяет количественно анализировать изображение изломов методами математической статистики, корреляционного анализа и др. 

4) В РЭМ предусматривается установка различных приставок для получения дополнительной информации о материалах. Характеристическое рентгеновское излучение служит для оценки химического состава материала, в том числе его локальных областей. Катодолюминисценция позволяет определять включения и фазовый состав неметаллических и полупроводниковых материалов. Анализ потока прошедших через образец электронов дает представление о структуре фольг, подобно ПЭМ. РЭМ позволяет регистрировать магнитные поля и выявлять доменную структуру.  Большие камеры для образцов в РЭМ дают возможность монтировать в них приспособления для проведения различных испытаний. Большая глубина фокуса РЭМ позволяет исследовать кинетику процессов в образце под действием механических нагрузок, магнитного и электрического полей, химических реактивов, нагрева и охлаждения. В настоящее время для РЭМ может быть использовано до 60 приставок различного функционального назначения.
Современный электронный микроскоп способен различать столь малые детали изображения микрообъекта, которые не в состоянии обнаружить ни один другой прибор. В еще большей степени, чем размеры и форма изображения, ученых интересует структура микрообъекта; и электронные микроскопы могут рассказать не только о структуре, но и о химическом составе, несовершенствах строения участков микрообъекта размером в доли микрометра. Благодаря этому сфера применения электронного микроскопа непрерывно расширяется и сам прибор усложняется.

В настоящее время ни одно из исследований в области электронной микроскопии не обходится без применения электронного микроскопа. По сферам применения выделяют: просвечивающий электронный микроскоп, растровые электронные микроскопы, сканирующий электронный микроскоп, сканирующий туннельный микроскоп, сканирующий атомно-силовой микроскоп, отражательный электронный микроскоп, растровый просвечивающий электронный микроскоп, фотоэмиссионный электронный микроскоп и т.д.

4.7 Рентгеноструктурный анализ

Рентгеноструктурный анализ или рентгеновский структурный анализ, наряду с нейтронографией и электронографией является дифракционным структурным методом; в его основе лежит взаимодействие рентгеновского излучения с электронами вещества, в результате которого возникает дифракция рентгеновских лучей. Дифракционная картина зависит от длины волны используемых рентгеновских лучей и строения объекта. 
Методом рентгеноструктурного анализа изучают металлы, сплавы, минералы, неорганические и органические соединения, полимеры, аморфные материалы, жидкости и газы, молекулы белков, нуклеиновых кислот и т.д. Наиболее успешно рентгеноструктурный анализ применяют для установления атомной структуры кристаллических тел. Это обусловлено тем, что кристаллы обладают строгой периодичностью строения и представляют собой созданную самой природой дифракционную решётку для рентгеновских лучей.

4.8 Экспериментальные методы рентгеноструктурного анализа

В зависимости от состояния исследуемого образца и его свойств, а также от характера и объёма информации, которую необходимо получить, применяют различные экспериментальные методы рентгеноструктурного анализа. Монокристаллы, отбираемые для исследования атомной структуры, должны иметь размеры ~ 0,1 мм и по возможности обладать совершенной структурой. Исследованием дефектов в сравнительно крупных почти совершенных кристаллах занимается рентгеновская топография, которую иногда относят к рентгеноструктурному анализу.

Метод Лауэ — простейший метод получения рентгенограмм от монокристаллов. Кристалл в эксперименте Лауэ неподвижен, а используемое рентгеновское излучение имеет непрерывный спектр. Расположение дифракционных пятен на лауэграммах зависит от симметрии кристалла и его ориентации относительно падающего луча. Метод Лауэ позволяет установить принадлежность исследуемого кристалла к одной и 11 лауэвских групп симметрии и ориентировать его (т. е. определять направление кристаллографических осей) с точностью до нескольких угловых минут. По характеру пятен на лауэграммах и особенно появлению астеризма можно выявить внутренние напряжения и некоторые др. дефекты кристаллической структуры. Методом Лауэ проверяют качество монокристаллов при выборе образца для его более полного структурного исследования.

Методы качания и вращения образца используют для определения периодов повторяемости (постоянной решётки) вдоль кристаллографического направления в монокристалле. Они позволяют, в частности, установить параметры а, b, с элементарной ячейки кристалла. В этом методе используют монохроматическое рентгеновское излучение, образец приводится в колебательное или вращательное движение вокруг оси, совпадающей с кристаллографическим направлением, вдоль которого и исследуют период повторяемости. Пятна на рентгенограммах качания и вращения, полученных в цилиндрических кассетах, располагаются на семействе параллельных линий. Расстояния между этими линиями, длина волны излучения и диаметр кассеты рентгеновской камеры позволяют вычислить искомый период повторяемости в кристалле. Условия Лауэ для дифракционных лучей в этом методе выполняются за счёт изменения углов, входящих в соотношения (1) при качании или вращении образца.

Рентгенгониометрические методы. Для полного исследования структуры монокристалла методами Р. с. а. необходимо не только установить положение, но и измерить интенсивности как можно большего числа дифракционных отражений, которые могут быть получены от кристалла при данной длине волны излучения и всех возможных ориентациях образца. Для этого дифракционную картину регистрируют на фотоплёнке в рентгеновском гониометре и измеряют с помощью микрофотометра степень почернения каждого пятна на рентгенограмме. В рентгеновском дифрактометре можно непосредственно измерять интенсивность дифракционных отражений с помощью пропорциональных, сцинтилляционных и других счётчиков рентгеновских квантов. Чтобы иметь полный набор отражений, в рентгеновских гониометрах получают серию рентгенограмм. На каждой из них фиксируются дифракционные отражения, на миллеровские индексы которых накладывают определённые ограничения (например, на разных рентгенограммах регистрируются отражения типа hk0, hk1 и т.д.). Наиболее часто производят рентгенгониометрический эксперимент по методам Вайсенберга. Бюргера (рисунок 40) и де Ионга — Боумена. Такую же информацию можно получить и с помощью рентгенограмм качания.


Рисунок 40 - Рентгенограмма кристалла миоглобина

Для установления атомной структуры средней сложности (~ 50—100 атомов в элементарной ячейке) необходимо измерить интенсивности нескольких сотен и даже тысяч дифракционных отражений. Эту весьма трудоёмкую и кропотливую работу выполняют автоматические микроденситометры и дифрактометры, управляемые ЭВМ, иногда в течение нескольких недель и даже месяцев (например, при анализе структур белков, когда число отражений возрастает до сотен тысяч). Применением в дифрактометре нескольких счётчиков, которые могут параллельно регистрировать отражения, время эксперимента удаётся значительно сократить. Дифрактометрические измерения превосходят фоторегистрацию по чувствительности и точности.

Метод исследования поликристаллов (Дебая — Шеррера метод). Металлы, сплавы, кристаллические порошки состоят из множества мелких монокристаллов данного вещества. Для их исследования используют монохроматическое излучение. Рентгенограмма (дебаеграмма) поликристаллов представляет собой несколько концентрических колец, в каждое из которых сливаются отражения от определённой системы плоскостей различно ориентированных монокристаллов. Дебаеграммы различных веществ имеют индивидуальный характер и широко используются для идентификации соединений (в том числе и в смесях). Р.с.а. поликристаллов позволяет определять фазовый состав образцов, устанавливать размеры и преимущественную ориентацию (текстурирование) зёрен в веществе, осуществлять контроль за напряжениями в образце и решать другие технические задачи.

Исследование аморфных минералов и частично упорядоченных объектов. Чёткую рентгенограмму с острыми дифракционными максимумами можно получить только при полной трёхмерной периодичности образца. Чем ниже степень упорядоченности атомного строения материала, тем более размытый, диффузный характер имеет рассеянное им рентгеновское излучение. Диаметр диффузного кольца на рентгенограмме аморфного вещества может служить для грубой оценки средних межатомных расстояний в нём. С ростом степени упорядоченности (см. Дальний порядок и ближний порядок) в строении объектов дифракционная картина усложняется и, следовательно, содержит больше структурной информации.

Метод малоуглового рассеяния позволяет изучать пространственные неоднородности вещества, размеры которых превышают межатомные расстояния, т.е. составляют от 5—10 Å до ~ 10 000 Å. Рассеянное рентгеновское излучение в этом случае концентрируется вблизи первичного пучка — в области малых углов рассеяния. Малоугловое рассеяние применяют для исследования пористых и мелкодисперсных материалов, сплавов и сложных биологических объектов: вирусов, клеточных мембран, хромосом. Для изолированных молекул белка и нуклеиновых кислот метод позволяет определить их форму, размеры, молекулярную массу; в вирусах — характер взаимной укладки составляющих их компонент: белка, нуклеиновых кислот, липидов; в синтетических полимерах — упаковку полимерных цепей; в порошках и сорбентах — распределение частиц и пор по размерам; в сплавах — возникновение и размеры фаз; в текстурах (в частности, в жидких кристаллах) — форму упаковки частиц (молекул) в различного рода надмолекулярные структуры. Рентгеновский малоугловой метод применяется и в промышленности при контроле процессов изготовления катализаторов, высокодисперсных углей и т.д. В зависимости от строения объекта измерения производят для углов рассеяния от долей минуты до нескольких градусов.

4.9 Оборудование

Рентгеновская дифракция - самый надежный неразрушающий метод идентификации кристаллического вещества. 
Рентгеновский дифрактометр, прибор, служащий для анализа схемы расположения атомов, которая определяет кристаллическую структуру минерала. Рентгеновские лучи, проходя через симметрично выстроенные атомы кристалла, отражаются, создавая правильный рисунок; при этом атомы действуют как дифракционная решетка. Фотография этого рисунка позволяет судить о межатомных расстояниях, пространственном расположении и связях внутри кристалла.

Рентгеновский дифрактометр незаменим при решении различных аналитических, технологических и научно-исследовательских задач материаловедения:

- Качественный и количественный анализ фазового состава сырья, продукции и промышленных отходов.

- Определение структурных характеристик и анализ степени чистоты кристаллических материалов

-  Анализ напряженного и текстурированного состояния материалов и покрытий.

- Определение ориентировки монокристаллических заготовок.

- Разработка технологии получения материалов с заданными свойствами и создание новых кристаллических материалов.

- Исследование фазовых превращений и химических реакций в специальных условиях.

- Определение атомной структуры веществ.

В основе работы рентгеновского дифрактометра лежит явление дифракции рентгеновских лучей от серии атомных плоскостей кристаллической решетки. Рентгенодифракционный спектр (положение рефлексов по углу дифракции и их интенсивность) является индивидуальным для каждого вещества.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где описаны результаты работы по электронной микроскопии, которая  позволяет с помощью электронного микроскопа исследовать микроструктуру тел при увеличениях до многих сотен тысяч раз (вплоть до атомно-молекулярного уровня), изучить их локальный состав и локализованные на поверхностях или в микрообъёмах тел электрические и магнитные поля (микрополя).
Реферат составляется по выбранным темам в произвольной форме на основании литературных данных, по современным методам анализа, а также данных собранных в Интернете и других источниках. При этом в реферате должны быть освещены следующие позиции: 1) физическая сущность метода;
2) методика проведения анализа; 3) используемые в настоящее время приборы и оборудование с указанием их марок и конструктивных особенностей; 4) наименование лабораторий, как в Республике Казахстан, так и за рубежом, производящих соответствующие аналитические исследования;
5) стоимость проведения анализов различными лабораториями (сравнительный анализ).

Объем реферата произвольный. Важным моментом при этом является полное раскрытие темы.

ЛАБОТАТОРНАЯ РАБОТА 5. «ИССЛЕДОВАНИЯ РУД ОНТОГЕНИЧЕСКИМИ МЕТОДАМИ»
5.1 Методические указания по исследованию руд 
онтогеническими методами
Цель: изучение явления онтогении минералов.

Специальное оборудование и необходимые материалы: рудный или петрографический поляризационный микроскоп, бинокулярная лупа, иголка на держателе, ручной магнит, другое оборудование, образцы или препараты для исследований онтогенических особенностей индивидов и агрегатов.

Ход исследований. Сущность онтогенического метода минералогических исследований заключается в определении истории минеральных индивидов и агрегатов на основе изучения их морфологии и внутреннего строения (текстурно-структурный или морфологоанатомический анализ) с опорой на общие эволюционные закономерности минералогенезиса.

Главнейшая эволюционная закономерность развития любых реально существующих минералогических объектов, определяющая основные принципы онтогенического анализа, состоит в неизбежном прохождении этих объектов через последовательные стадии – зарождение, рост, изменение, разрушение, исчезновение. Такое же фундаментальное значение для методологии он-тогенических исследований имеет закон наследования минеральными индивидами и другими минеральными системами структурных особенностей минерало-генетических систем. 

Онтогенический метод осуществляется в несколько последовательных этапов: 1) полевая минералогическая документация и отбор представительных образцов для лабораторных исследований; 2) изучение формы и анатомии минеральных индивидов; 3) изучение поверхностей соприкосновения между индивидами; 4) выявление пространственно-временных взаимоотношений между минералами; 5) восстановление кристаллизационной истории минералогических объектов; 6) минералогенетические реконструкции и разработка прикладных минералогических проблем.

В ходе полевой документации и отбора образца производиться и его подготовка для дальнейших исследований.

Процедура онтогенического анализа минеральных индивидов, агрегатов и полиагрегатных минеральных тел, общая по своей методике, имеет и ряд специфических особенностей.

Минеральный индивид. Восстановление последовательных событий истории минерального индивида (кристалл, зерно) сводится к выявлению его анатомического строения и к исторической расшифровке анатомической картины.
Основными элементами анатомии кристалла, имеющими ростовую природу, являются плоскости нарастания граней (зоны роста), пирамиды нарастания граней (секторы роста), блоки разориентации (ростовая мозаичность) [4]. Границы и ребра пирамид нарастания граней также элементы анатомии, поскольку это не идеальные геометрические образы, а физически вполне определенные образования, вещество которых отличается от вещества разделяемых ими пирамид (это тонкие пластины или стержни, а не плоскости или линии). 
На ростовые элементы накладываются элементы, отражающие процессы разрушения и изменения минеральных индивидов (механические двойники, структуры распада твердых растворов, структуры деформации, растворения, замещения и т. п.). Вторичные анатомические элементы (локальные, линейные, плоскостные, объемные) генетически могут быть связаны с самоупорядочением структуры индивида, с внешним энергетическим и с внешним вещественным воздействием на индивид.
Материал для онтогенического исследования подготавливается в виде различных препаратов (пластинки, прозрачные и полированные шлифы, отдельные кристаллы), вырезанных из индивидов по определенным направлениям, обычно по направлениям наибольшей изменчивости.

Анатомическое строение индивидов в ряде случаев легко устанавливается и при визуальном наблюдении по изменению плотности окраски, степени прозрачности, распределению микровключений. Чаще же требуется применять специальные приемы, выявляющие анатомию, а иногда и длительный экспериментальный подбор подходящих методов. Такими методами могут быть: наблюдение в проходящем поляризованном свете, визуальное или микроскопическое изучение люминесценции, катодолюминесценция в растровом электронном микроскопе, рентгеновская топография, ее структурное травление, гамма-облучение, нейтронография, авторадиография и др.

Анатомическое строение минеральных индивидов документируется фотографированием, зарисовкой. Для количественной характеристики применяются несложные измерительные методы: микрофотометрирование, если изучается плотность окраски или другие свойства, которые можно выразить через плотность (плотность почернения на негативе, радиография и т. п.), профилометрирование, если изучается рельеф травления.

Соответствующие фотограммы или профилограммы зональности являются кривыми изменения во времени качества минерала, определяющего зональность (содержание примесей, дефекты упаковки и т. п.).

По зональности, к пространственно-временному анализу которой применим главный принцип стратиграфии (каждый перекрывающий слой моложе подстилающего), можно восстановить историю ростовых событий и выделить наложенные, более поздние анатомические элементы, связанные с изменением индивида. 
Корреляция последних проводится на основе анализа взаимоотношений и отношений с ростовыми и анатомическими элементами.
5.2 Изучение структур и текстур руд, парагенетических минеральных ассоциаций и последовательности минералообразования с построением схемы последовательности выделения минералов

Минеральный агрегат. Восстановление истории минеральных агрегатов осуществляется на основе анализа взаимоотношений между минеральными индивидами, слагающими агрегат. При этом, естественно, используются как вспомогательные приемы, так и анализ самих минеральных индивидов. Общая картина формирования минеральных агрегатов создается еще в процессе минералогического картирования или документации тел.

Материал для лабораторного онтогенического исследования минеральных индивидов должен быть представлен крупными штуфами, надежно и с необходимыми повторениями, характеризующими структурно-текстурные особенности изучаемого тела. Положение образцов, их пространственная ориентировка тщательно документируются, сами образцы соответствующим образом маркируются. Особенности препарирования образцов и подготовки их к дальнейшим исследованиям определяются природой изучаемых агрегатов. Однако во всех случаях возникает потребность в фотодокументации агрегатов, поэтому следует подбирать такие штуфы, чтобы при их фотографировании форма и строение агрегатов выявлялись наилучшим образом.

К общеметодическим относятся также операции распиловки образцов в необходимых направлениях с последующей шлифовкой и полировкой поверхностей штуфов или вырезанных из них пластинок, их структурным травлением и т. п. Поверхности распила лучше не полировать, а лишь шлифовать и покрывать прозрачным лаком, тогда текстурный рисунок проступает четче.

Выделение того или иного индивида или группы индивидов из окружающей минеральной массы осуществляется путем разрушения всего штуфа (механическое, ультразвуковое, термическое дробление и т. п.), выкалыванием с помощью специальных инструментов, селективным растворением, выпиливанием, высверливанием и т. д.

Морфолого-анатомическая документация агрегата — одна из начальных операций онтогенического анализа, а геометрическая модель — его конечная цель. Она осуществляется зарисовкой и фотографированием препаратов. Чтобы понять строение относительно простых агрегатов, таких, как друзовые корки и сферолиты, достаточно изучить лишь несколько разрезов. Более сложные (диффузионные, метасоматические или метаморфизованные и т. п.) агрегаты расшифровать трудно, обычно лишь после изучения очень большого числа препаратов. 
В любом случае нельзя ограничиваться изучением текстурных срезов в одной плоскости, тем более случайной, необходимо добиваться полной стереологической документальности. Исследование штуфов, полировок и аншлифов вначале производиться на макроуроне. В ходе которого обычно выявляют стадии минералообразования и количество генераций одного и того же минерального вида. Затем исследования продолжают в пределах каждой выделенной стадии на микроуровне, при различном увеличении. При этом последовательность кристаллизации слагающих агрегаты минеральных индивидов определяется на основе критериев относительного возраста минералов [1].

Критерии одновременного роста соприкасающихся минеральных индивидов основаны на анализе границ между минеральными индивидами.

Главным признаком одновременного роста двух минеральных индивидов считается наличие индукционных границ между ними. Индукционные границы характеризуются наличием индукционной штриховки, образующейся в результате пульсационных колебаний относительных скоростей роста соприкасающихся кристаллов.

Индукционные границы состоят из индукционных граней и ребер, образующих штриховку, и псевдограней, которые эта штриховка покрывает. Индукционные грани представляют собой элементарные плоские площадочки соприкосновения одновременно растущих индивидов. Они бывают трех типов: 1) случайной ориентации со сложными индексами; 2) закономерной ориентации с простыми индексами (собственные грани кристалла), 3) с отпечатками граней соседнего кристалла. Псевдограни слагаются системой индукционных граней и ребер, относящихся к одной кристаллографической зоне. Количество псевдограней на кристалле соответствует числу пар граней данного и соседнего кристалла, находящихся в соприкосновении.

Профиль псевдограни в перпендикулярном к ней разрезе представляет собой график изменения относительной скорости роста двух индивидов во времени, если, конечно, не происходило более поздней перестройки рельефа индукционной границы. Между индивидами, растущими с абсолютно одинаковыми скоростями, этот профиль будет прямолинейным. Индукционные поверхности могут переходить в гранные плоскости или плоскости-отпечатки, это свидетельствует о прекращении совместного роста и дальнейшем одиночном росте одного из индивидов. 

Критерии последовательного роста минеральных индивидов основаны на анализе распределения центров их зарождения в пространстве и анализе границ между индивидами. В ходе анализа и установления особенностей последовательного роста минеральных индивидов в первую очередь необходимо определить являются ли границы между двумя индивидами первичными или вторичными. Первичные границы образуются при едином непрерывном процессе минералообразования, обусловленным единым энергетико-вещественным импульсом. Вторичные границы формируются в результате проявления различных, чаще всего разорванных во времени, процессов минералообразования, обусловленных разными энергетико-вещественными импульсами. Они определяют соответствующие стадии минералогенеза и образуют границы пересечения и замещения.

Для первичных границ основной критерий последовательного минералообразования — это критерий нарастания и обрастания минералов: минерал А, нарастающий на минерал Б или обрастающий его, является, несомненно, более поздним.

Если удастся найти положение центра зарождения нарастающего индивида (группы индивидов) на поверхности индивида-субстрата, то их относительный возраст можно считать безошибочно определенным. В более сложных случаях приходится проводить распиловку и анализировать анатомические особенности срастающихся индивидов. 

Большое значение для определения относительного возраста минералов имеет анализ границ срастания. Границей срастания (если границы нереакционные) всегда является собственная поверхность более раннего, обрастаемого минерала. Она отпечатывается на более позднем минерале со всеми особенностями рельефа. На анализе границ основан критерий относительного идиоморфизма минералов: в минеральных телах выполнения более поздний минерал ксеноморфен по отношению к более раннему.

Критерий пересечения является надежным критерием последовательного роста и относится к вторичным границам. Если минерал А выполняет трещины в минерале Б, то он более поздний. При использовании этого критерия нужно, однако, быть уверенным, что границы между индивидами действительно являются границами пересечения, а не границами-отпечатками. 

Критерии замещения в отличие от ростовых критериев менее определенны, и для того, чтобы определить, как формировался минеральный индивид или агрегат (в условиях свободного роста или путем замещения более раннего минерала или агрегата минералов), необходимо опираться на совокупность признаков.

Минеральные тела замещения от тел выполнения отличает направление разрастания: тела выполнения растут от стенок полости к ее середине (т. е. центростремительно), тела замещения, наоборот, развиваются от какой-то области подтока питания во все стороны (т. е. центробежно). Центробежность или центростремительность развития легко устанавливается на основе геометрического анализа строения агрегатов.

Наиболее обычные минеральные тела замещения — это метакристаллы, параморфозы и псевдоморфозы. Общим критерием определения их метасоматической природы является присутствие реликтовых включений замещаемых сред. Для псевдоморфоз и параморфоз характерно, кроме того, несоответствие внешней формы характеру слагающего их кристаллического материала. Образование параморфоз, являющихся результатом полиморфных превращений, сопровождается различными воздействиями на вмещающую среду, связанными с изменением объема (развитие радиальной трещиноватости и аномальных оптических ореолов в случае приращения объема, развитие кольцевой трещиноватости отрыва в случае сокращения объема).

Определение последовательности кристаллизации соприкасающихся минералов с помощью онтогенического метода, несмотря на определенные трудности, не очень сложно. Значительно усложняются минералогенетические реконструкции несоприкасающихся, разобщенных в пространстве минеральных систем или систем, сохранившихся после разрушающих воздействий в виде фрагментов.

Существуют два онтогенических приема временной увязки фрагментарно сохранившихся звеньев процесса: по перекрывающимся отрезкам процессов и путем параллелизации этих звеньев с какой-либо другой, непрерывной цепью событий, если таковая имела место.

Первый прием заключается в постепенном наращивании того или иного временного ряда и заполнении пропусков в нем в результате поступления новой информации при непрерывно расширяющемся исследовании. Установив на разных образцах, отобранных из одного и того же минерального тела, например, следующие последовательности кристаллизации минералов:

а→b, b→ с, b→c→d, d→e→f,

можно уверенно интерпретировать развитие минералообразования в данном рудном теле по схеме: a→b→c→d→e→f.
Второй прием можно применять лишь в условиях, когда восстанавливаемый ряд связан в пространстве и во времени с каким-то другим временным рядом. Например, зная последовательность нарастания зон кристалла-хозяина (рисунок 41), содержащих в некоторых случаях включения минералов (а—d) можно надежно определить последовательность кристаллизации минералов-узников как, а →b→ с→d. Ряд 1—6 здесь является вспомогательным. К этой же последовательности можно привязать и соответствующие минералам-узникам свободно растущие индивиды.
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1-7 – зоны роста; a, b, c, d – включения, сингенетичные соответствующим зонам 1→2|→3|→4→5|→6|.
Рисунок 41 – Включения в зональном кристалле
Природные возможности для применения этих прямых критериев возрастной увязки пространственно-разобщенных минералов, однако, ограничены, и чаще всего приходится использовать различного рода косвенные критерии. Они опираются на определенные эволюционные закономерности минералогенезиса, но пользоваться ими нужно весьма осмотрительно. Дело в том, что на основании косвенных критериев определяется место того или иного минерала в закономерно развивающихся во времени процессах, но сами физико-химические процессы, составляющие основу процессов минералогенетических, инвариантны в пространственно-временном отношении, т. е. независимы от времени и места их протекания. Это определяет единство закономерностей в эволюции природных минералогенетических мультисистем и определенное сходство в облике формируемых ими минеральных систем.

Используя косвенные критерии тех или иных возрастных корреляций, следует убедиться, что исследователь имеет дело с продуктами одного и того же непрерывно развивающегося минералогенетического процесса, а не разных процессов.

Наиболее надежна синхронизация минералов по следам различного рода аномальных явлений, имевших достаточно высокую интенсивность, чтобы наложить заметный отпечаток на структуру минерала, и широкий региональный масштаб проявления. К таким явлениям относятся, например, тектонические подвижки, изменяющие режим минералообразования и фиксирующиеся в строении минералов появлением «присыпок», деформацией, зональностью.

Для определения последовательности кристаллизации минералов широко используются различные эволюционные данные: закономерности изменения состава, строения и формы минеральных индивидов, а также соотношений между минералами парагенезиса. Если известна общая тенденция изменения того или иного свойства минерала, скажем формы кристаллов кальцита, то по данным его изучения можно примерно установить с минералом какого времени (поздним, ранним) мы имеем дело.
В качестве дополнительного возрастного признака при хронокорреляциях минералов используются почти все их типоморфные признаки, изменяющиеся во времени. Широко применяется анализ включений минералообразующих сред.

Могут быть использованы корреляционный и парагенетический анализы, а также другие приемы, но всегда необходимо иметь в виду, что это методы косвенные и применение их должно быть обоснованным.

Выделение генераций минералов. Генерации минералов — это различные поколения одного и того же минерала, разделенным перерывами в его кристаллизации [10]. Обычно генерации разделены вторичными границами. В генерациях выделяются зарождения минералов — возрастные группы минеральных индивидов, образовавшиеся на фоне непрерывной кристаллизации минерального вещества. Существуют следующие критерии установления межгенерационных перерывов кристаллизации (границ генераций):1) растворение с последующим дорастанием минерала;

2) нарастание других минералов, полностью разделяющих разные зоны минерала; 3) нарастание на минерал кристаллов других минералов без индукционных поверхностей и возможный захват их в виде включений при возобновлении роста кристалла-хозяина; 4) пересечение минерала прожилком того же минерала без дорастания периферических зон.

Поскольку новые порции вещества, прежде всего, кристаллизуются на собственных затравках, новые генерации вещества нередко нарастают в виде новых зон роста на индивиды ранних генераций. Особенно это характерно для метакристаллов. Поэтому при выделении генераций нельзя ограничиваться анализом строения только минеральных агрегатов, но необходимо изучать и анатомию индивидов. 
Эффективными вспомогательными признаками для выделения генераций являются типоморфные особенности конституции и свойств минералов, но выделять генерации только на основе этих признаков, как это нередко делается, рискованно. Распределение генераций минералов в пределах минеральных тел, выявляемое методами минералогического картирования, отчетливо иллюстрирует эволюцию минералообразования во времени и в пространстве, связанную с изменением условий минералообразования

Пространственно-временные минералогические ряды.

В итоге таких исследований создаются пространственно-временные ряды процессов минерагенеза. Собственно, такие же ряды представляют собой и различные эволюционные диаграммы, увязывающие во времени минеральные формации с основными этапами магматизма и другими событиями геологической истории. 

Эти ряды, во-первых, отражают распределение минералов в пространстве, отражают минеральную зональность топосов и могут успешно использоваться для прогнозирования минерального состава неизученных (например, закрытых) участков. Во-вторых, отражая эволюционные закономерности минералообразования, они иллюстрируют прерывистость или непрерывность процессов, их направленность, путем сравнения, с подобными рядами хорошо изученных объектов позволяют предсказать возможность наличия новых членов (новых для региона минералов, парагенезисов, формаций). 
В третьих, ряды растягиваются на длительные интервалы времени, нередко охватывая несколько геологических периодов и даже эпох, поэтому появляется возможность хронологической привязки некоторых членов ряда и увязки относительной системы времени с абсолютной.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится зарисовки или фотографии особенностей анатомии минеральных индивидов и агрегатов, их границ, позволяющих определить последовательность минералообразования. Установленные временные в ходе исследований временные ряды изображаются в виде схем последовательности кристаллизации минералов с выделением соответствующих стадий минерализации.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 6.
«КРИСТАЛЛОМОРФОЛОГИЧЕСКИЙ АНАЛИЗ» 

6.1 Методы изучения минералов кристалломорфологическим анализом
Цель: изучение кристалломорфологических особенностей минералов.

Специальное оборудование и необходимые материалы: бинокулярная лупа, гониометр, иголка на держателе, пробы, содержащие кристаллы с различной огранкой.

Морфологические особенности минералов.

В природе твердые минералы в главной своей массе распространены в виде неправильной формы зерен, не имеющих кристаллических граней, но обладающих независимо от этого и от их размеров внутренним кристаллическим строением. Хорошо образованные кристаллы, т. е. индивиды, ограниченные естественными гранями, встречаются несравненно реже. Находки их представляют интерес в том отношении, что в распоряжении исследователя увеличивается число признаков, по которым может быть определен минерал. Существуют даже специальные определители минералов по их кристаллографическим формам.

Мы остановимся на некоторых общих особенностях морфологии кристаллов и их граней, имеющих практическое значение при определении минералов.

Облик кристаллов (габитус). Габитус кристаллов, т.е. преобладание трех или иных кристаллографических форм в кристаллах данного минерала. Например, кристаллы галенита обычно встречаются в виде кубов, у которых иногда углы притуплены гранями октаэдра, реже кубооктаэдрами. Общая форма для всех из них является изометрической, но габитус кристаллов различен: (рисунок 42)
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Кубические кристаллы галенита

Рисунок 42 - Габитус кристаллов
Двойники и закономерные сростки. Двойник, это закономерный сросток двух кристаллов одного и того же минерала, в котором индивиды могут быть совмещены друг с другом, либо поворотом вокруг некоторой оси на 1800, либо отражением в плоскости симметрии, либо путем инверсии. Это двойники тройники, четверники и т. д. Изредка встречаются закономерные сростки различных минералов, близких по составу или по форме образующихся кристаллов. Закономерная ориентировка срастающихся кристаллов обусловлена общностью или близостью строения плотно упакованных плоскостей срастания.

Образование двойников может происходить: 1) путем срастания зародившихся кристалликов в растворе при их соприкосновении во время роста; 2) в связи с механическими воздействиями при одностороннем внешнем давлении; 3) при полиморфных превращениях кристаллического вещества (двойники гипса, рутила, флюорита и др.). (Рисунок 43).
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Двойники и закономерные сростки гипса
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Рутил в кварце (волосатик), кристаллы флюорита

Рисунок 43 - Двойники и закономерные сростки

Изометрические формы, т. е. формы, одинаково развитые во всех трех направлениях в пространстве. Примером их могут служить: ромбические додекаэдры граната, октаэдры магнетита, кубы пирита и др. (Рисунок 44).
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Кристаллы гранатов в форме октаэдров
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Кристаллы магнетита октаэдрического облика

Рисунок 44 - Изометрические формы кристаллов

Формы, вытянутые в одном направлении, т. е. призматические, столбчатые, шестоватые, игольчатые, волосистые кристаллы, волокнистые образования. Например: кристаллы аквамарина, гипс-селенит, турмалина, и др. (Рисунок 45).
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Аквамарин — голубой или зеленовато-голубой прозрачный берилл

[image: image64.jpg]


[image: image65.jpg]



Гипс (селенит), турмалин - шерл

Рисунок 45 - Формы кристаллов, вытянутые в одном направлении
Формы, вытянутые в двух направлениях. при сохранении третьего короткого. Сюда следует отнести таблитчатые, пластинчатые, листоватые и чешуйчатые кристаллы. Таковы, например, наблюдающиеся толстопластинчатые кристаллы барита, слюд, хлоритов. В тонкопластинчатых и чешуйчатых кристаллах часто встречаются гематит, урановые слюдки и др. (Рисунок 46).
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Кристаллы гематита
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Кристаллы слюды
Рисунок 46 - Формы минералов, вытянутых в двух направлениях, при сохранении третьего короткого
Кроме того, существуют сложные формы кристаллов, например кристаллические дендриты, или вообще неправильной формы кристаллические образования. (Рисунок 47).
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Рисунок 47 - Проволочное самородное серебро на кристаллах кальцита. Конгсберг (Норвегия)

Хотя далеко не все минералы сразу легко узнать по формам их кристаллов, однако для ряда минералов форма кристаллов настолько характерна, что она является важнейшим диагностическим признаком. Например, призматические кристаллы кварца, усеченные гранями ромбоэдра и трапецоэдра, всегда легко узнаются, независимо от того, в какой цвет они окрашены. Типичны также кубические или пентагон-додекаэдрические кристаллы пирита, октаэдрические кристаллы шпинели, магнетита, ромбо-додекаэдрические кристаллы граната и др.

Двойники. Многие минералы встречаются в виде правильных срастаний одиночных кристаллов, которые носят название двойников, тройников и т. д. Для некоторых минералов такие образования довольно типичны и нередко облегчают их диагностику. Таковы, например, двойники пирита.. (Рисунок 48).
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Рисунок 48 - Двойники пирита. Индивиды прорастают друг друга по (111).

Штриховатость. Это важный диагностический признак для многих минералов (например турмалин). (Рисунок 49). Штриховатость граней может быть различного происхождения: 1) комбинационная, обусловленная многократным повторением узких вицинальных граней (алмаз, турмалин); 2) двойниковая, результат полисинтетического сложения кристаллов (сфалерит, плагиоклазы).
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Фото турмалина с узкими висцеральными гранями

Рисунок 49 – Штриховатость граней кристаллов

Нередко грани кристаллов не совсем ровны - покрыты бороздами или штрихами. Для ряда минералов это свойство весьма постоянно и служит также одним из диагностических признаков. (Рисунок 50)
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Рисунок 50 - Для кубических кристаллов пирита весьма характерно, что штрихи одной грани расположены перпендикулярно по отношению к каждой соседней грани.

Основные кристалломорфологические свойства минералов изучаются с помощью гониометра, электронных микроскопов. (Рисунок 51).
Ход исследований. Данная работа включает два варианта исследований. По первому варианту, производят изучение под бинокулярной лупой пробы, содержащую хорошо ограненные минеральные индивиды. При этом производят группировку кристаллов, характеризующихся однотипной кристаллографической огранкой. Для одной пробы желательно выделить три, пять и более нечетных групп кристалломорфологических типов. 

Производиться подсчет процентного соотношения выделенных кристаллографических типов в пробе одним из способов, использованных в лабораторной работе №2. На основании полученных результатов подсчитывается бальность распределения кристалломорфологических типов по формуле [6]:

X3=C1-C3 или X5= (2C1+C2)-(C4+2C5) и т. д.,   (6)
где X – оцениваемая бальность, Ci – процентное соотношение соответствующего кристалломорфологического типа в пробе.

При наличии соответствующих диаграмм зависимости кристалломорфология – условия образования производятся выводы о генезисе объектов, из которых отобраны пробы.

Если не возможно на глаз определить кристаллографические особенности минеральных индивидов и выделить соответствующие кристалломорфологические группы в исследуемой пробе, производятся гониометрические измерения отдельных кристаллов, с расчетом символов граней, значений их кристаллографических координат и кристаллографических координат, а также черчения ортогональных и гномонических проекций кристаллов.

Измерения кристаллов производятся на гониометре ZRG-3. (Рисунок 51). Гониометр ZRG-3 состоит из следующих основных узлов: I - подставки с вертикально вмонтированной в нее осью ρ; II - узла горизонтально ориентированной оси φ (узел свободно вращается на подставке вокруг оси ρ); III - гониометрической головки, IV - осветительной трубы (коллиматора); V - зрительной трубы; VI - отсчетного микроскопа.

Детали подставки: станина 1 (в ней неподвижно закреплена ось ρ), вокруг которой свободно вращается узел оси φ; стопорный винт 23 для закрепления оси ρ; микроометренный винт 2 оси ρ.

Детали узла оси φ: втулка 3, свободно вращающаяся вокруг оси ρ; штурвал (колесо) 6 для вращения кристалла вокруг оси φ; стопорный винт 7 для закрепления оси φ; микрометренный винт 5 оси φ.
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Рисунок 51 – Гониометр ZRG-3 по [1]
Детали гониометрической головки: съемный кристаллоносец 10 (на нем укреплен кристалл); юстировочные винты 9 для наклона качания (нужной ориентировки) кристалла в пространстве; центрировочные винты 8, дающие возможность перемещать кристалл параллельно самому себе. Вся гониометрическая головка может поступательно перемещаться вдоль оси φ вперед и назад с помощью специального винта 6.

Детали, осветительной трубы, (коллиматора): трубка 21 (в нее вмонтирована лампочка для освещения кристалла); вращающийся барабан 22 с диафрагмами, дающими возможность получать от грани сигнал разной формы (большой и малый крест, точечные сигналы, горизонтальный и вертикальный полукресты и т. п.); объектив 20 коллиматора. 

Детали зрительной трубы: винт 14 для фокусировки зрительной трубы; шторки 19 для изменения величины поля зрения; поворотный барабан 11 для введения подвижного объектива в оптическую систему зрительной трубы.

Перед началом исследований необходимо определит место нуля прибора.

Определение места нуля двукружного гониометра. 

Рассмотрим подготовку к работе полностью исправного и отъюстированного прибора – определение места нуля. Место пуля на двукружных гониометрах определяется по оси ρ; место нуля по оси φ не определяется, так как все измеренные координаты φ для разных граней приводятся к нулевому меридиану расчетом.

Выполнение данной операции производится в определенной последовательности. На гониометрической головке вместо кристалла укрепляют юстировочное входящее в комплект прибора зеркало. Последнее поворачивают в обойме так, чтобы его плоскость была перпендикулярна оси φ. 

Приводят ось φ и биссектрису угла между осветителем и зрительной трубой во взаимно перпендикулярное положение. Для этого поворачивают узел оси φ вокруг вертикальной оси гониометра. После такого поворота зеркало видно через зрительную трубу сбоку. Устанавливают зрительную трубу по системе «Микроскоп». Винтом поступательного движения передвигают гониометрическую головку вперед или назад вдоль оси ф и совмещают зеркало с центром креста нитей в зрительной трубе.

Центровочными винтами совмещают центр зеркала с осью φ. Для этого сначала вращением вокруг оси φ ставят любой из винтов вертикально. Работая этим винтом, совмещают центр зеркала с горизонтальной нитью креста. Поворачивают головку гониометра вокруг оси φ примерно на 90°. При этом зеркало смещается с горизонтальной нити креста. Возвращают его на эту нить тем центрировочным винтом, который принял вертикальное положение. Вновь поворачивают гониометрнческую головку на 90°. Затем опять выводят зеркало на горизонтальную нить вертикальным центрировочныы винтом. Эти операции повторяются до полной центрировки зеркала.

Поворачивают агрегат оси φ так, чтобы зеркальце стало примерно перпендикулярно биссектрисе угла между осветителем и зрительной трубой. Этим юстировочное зеркало приведено приблизительно в такое положение, в котором оно может отражать лучи из осветителя в зрительную трубу.

После выполнения этой операции может оказаться, что плоскость зеркала ушла из фокуса или вышла за пределы поля зрения влево или вправо. Это свидетельствует о неисправности прибора.

Выполняют юстировку, используя отблеск от зеркала, но сначала вращением гониометрической головки вокруг оси φ ставят один из котировочных винтов перпендикулярно биссектрисе угла между осветителем и зрительной трубой (в гониометрах всех систем этот винт по отношению к кресту нитей является горизонтальным). Зеркало при этом может блестеть слабо или совсем потускнеть. Его надо развернуть на какой-то угол до положения максимального отблеска; Половину расстояния до максимального отблеска выбирают горизонтальным юстировочным винтом. Половину расстояния выбирают перемещением всего узла оси φ вокруг вертикальной оси гониометра. 
Вращением гониометрической головки вокруг оси φ ставят следующий котировочный винт горизонтально. Зеркало после этого поворота опять может не блестеть. 
Вновь выводят зеркало в положение максимального отблеска. Для этого половину расстояния выбирают горизонтальным юстировочным винтом, половину – вращением всего узла оси φ вокруг вертикальной оси гониометра. Повторяют все эти операции до момента, когда зеркало начнет постоянно блестеть при полном обороте гониометрической головки вокруг оси φ. Переводят зрительную трубу на телескопическую систему для получения сигнала от зеркала. 
Выполняют точную юстировку по сигналу от зеркала аналогично тому, как это делалось по отблеску. Юстировка выполнена, когда сигнал остается на пересечении нитей при полном повороте гониометрической головки вокруг оси φ на 360°. Снимают и записывают отсчет на лимбе оси ρ. Он отвечает положению места нуля по оси р. 

Работа на гониометре должна производиться в затемненном помещении, так как световые сигналы и отблески от граней кристалла слабы.

Исследования включают следующие стадии:

· подбор и подготовка кристаллов для измерений;

· центрировка и юстировка кристаллов на гониометре;

· измерение сферических координат граней;

· обработка результатов измерений и проведение вычислений.


Подбор и подготовка кристаллов для измерения.

Для гониометрического измерения наиболее пригодны небольшие (1-3 мм в поперечнике) кристаллы, но годны и кристаллы размером от 0,1 мм (и даже 0,05 мм) до 3 см. Подлежащие исследованию кристаллы должны быть хорошо отмыты (водой, спиртом, иногда кислотой). После этого их просматривают под бинокуляром и отбирают пригодные для изучения на гониометре.
При наличии кристаллов разного облика целесообразно отбирать для измерения отдельно каждый морфологический тип. Наиболее характерные для каждого типа кристаллы следует схематически зарисовывать, по возможности учитывая реальные размеры граней. Рисунки даются в плане, в проекции «сбоку» и «спереди»; все грани размечаются порядковыми номерами. 

Предназначенные для измерения кристаллы крепятся на кристаллоносец, представляющий металлический или деревянный стержень. Стержень вставляется в отверстие – гониометрической головки, а на другом его конце или площадке укрепляется (при помощи воска, пластилина, клея) кристалл. Удобно укреплять мелкие кристаллы на остро отточенных спичках при помощи сахарного сиропа.

Мелкие кристаллы удобно приклеивать к тонким стеклянным нитям под бинокулярным микроскопом. Для этого каплю клея помещают на предметное стекло, в нее «макают» кончик стеклянного волоска и затем подносят к кристаллу. Неудачно приклеенный кристалл легко отделяется от волоска в капле спирта. Стеклянная нить с кристаллом посредством воска или пластилина прикрепляется к кристаллоносцу. 

При укреплении кристаллов на кристаллоносцах по возможности следует учитывать правила их установки в разных сингониях, что значительно упрощает последующую обработку результатов измерения и не требует пересчета координат граней. 

После укрепления кристалла на гониометре винтом поступательного движения передвигают гониометрическую головку вперед или назад вдоль оси φ и совмещают с центром креста нитей в зрительной трубе. Затем кристалл центрируют. Для этого сначала вращением вокруг оси φ ставят любой из центрировочных винтов вертикально. Работая этим винтом, совмещают центр зеркала с горизонтальной нитью креста. Поворачивают головку гониометра вокруг оси φ примерно на 900. При этом кристалл смещается с горизонтально нити креста. 
Возвращают его на нить тем центрировочным крестом, который принял вертикальное положение. Вновь поворачивают гониометрическую головку на 900. Затем опять выводят зеркало на горизонтальную нить вертикальным центрировочным винтом. Эти операции повторяют до полной центрировки кристалла. После этого юстируют – совмещают избранное направление в кристалле (ось с, нормаль к грани и т.п.) с осью φ гониометра. Юстировка кристаллов в зависимости от их габитуса производиться: по одной грани, по граням одной зоны, по граням с одним углом.

Юстировка по одной грани. 
Цель юстировки — совместить с осью φ гониометра нормаль к этой грани. Ею может быть моноэдр, грань пинакоида, любая другая грань. При окончании юстирования и точном его выполнении отсчет на лимбе оси ρ должен соответствовать положению места нуля по оси ρ гониометра. Завершив юстировку, проверяют центрировку кристалла.

Юстировка по граням одной зоны.
Зоной (или поясом) называется совокупность граней кристалла, параллельных одной и той же прямой. Эта прямая называется осью зоны. Например, грани призм (010) и (110) в тетрагональной сингонии также относятся к одной зоне и обозначаются символом этой зоны – [001].

Цель юстирования – совместить ось зоны с осью φ гониометра. При этом все грани этой зоны будут параллельны оси φ гониометра. Представим себе удлиненный вдоль оси с кристалл ромбической сингонии, образованный комбинацией граней пинакоидов (100), (010), призмы (hk0) и серией каких-либо косых граней. Грани (100), (010) и (hk0) принадлежат к одной зоне; осью ее является ось с – [001]. Юстируя кристалл по граням этой зоны, совмещают с осью φ гониометра ось с кристалла, т. е. ориентируют его в стандартной установке. Эта задача решается также с помощью ряда операций, выполняемых в определенной последовательности. 

Поворачивают кристаллоносец в отверстии гониометрической головки так, чтобы одна из граней юстируемой зоны оказалась перпендикулярной одному из юстировочных винтов гониометрической головки. 

Центрируют кристалл. Поворачивают гониометрическую головку так, чтобы ось φ гониометра стала перпендикулярна биссектрисе угла между осветителем и зрительной трубой (рисунке 52). Наблюдают через микроскоп кристалл и вращают его вокруг оси φ. Если кристалл отъюстирован, то все грани юстируемой зоны должны пройти через положение максимального блеска.
Отсутствие этого явления означает, что ось зоны не совпадает с осью вращения кристалла. Выполняя следующие операции, можно достичь полного совпадения этих двух направлений. 

Проводят приближенное юстирование «на глаз», наблюдая за кристаллом
через микроскоп при минимальном его увеличении.
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а – по пинакоиду, б – по призме, в – по граням с одинаковым углом наклона (по [1]).

Рисунок 52 – Схема юстировки кристалла
Для этого поворачивают вокруг оси φ гониометрическую головку так, чтобы один из котировочных винтов встал перпендикулярно горизонтальной нити окулярного креста в микроскопе. Вращают этот юстировочный винт и разворачивают ось зоны (ребро кристалла) параллельно горизонтальной нити. Затем поворачивают вокруг оси φ гониометрическую головку с кристаллом на 90°. При этом одни из котировочных винтов вновь оказывается перпендикулярным горизонтальной нити. Работают этим винтом и вновь поворачивают кристалл до горизонтального положения. Затем снова поворачивают гониометрическую головку на 90° и т. д. Несколько раз повторяя эти операции, производят приближенную юстировку кристалла. 

Поворотом гониометрической головки вокруг оси φ стараются поставить одну из граней юстируемой зоны кристалла в положение отблеска. Грань будет блестеть, если она перпендикулярна биссектрисе угла между осветителем и микроскопом. В действительности она может быть отклонена на какой-то угол, вследствие чего луч света не попадает в микроскоп. Добиваются максимального блеска грани. Для этого надо повернуть кристалл на некоторый угол вокруг оси ρ. Половину этого угла выбирают вращением гониометрической головки вокруг оси ρ, другую его половину — вращением котировочных винтов (большая его часть выбирается котировочным винтом, который ближе к нормали грани, меньшая — винтом, который сильнее наклонен по отношению к грани). 

После этого поворотом гониометрической головки вокруг оси φ стараются поставить следующую грань зоны в положение отблеска. Повторяя юстировочные операции, приводят грань на максимальный отблеск. Затем доводят до положения отблеска все остальные грани зоны и на этом заканчивают грубую юстировку кристалла. 

После этого приступают к точной юстировке кристалла, для чего переводят зрительную трубу на телескопическую систему для наблюдения не отблесков, а сигналов от гранен (крест, полукрест, точка). Поворотом гониометрической головки вокруг оси φ приводят сигнал от какой-либо грани зоны на горизонтальную нить зрительной трубы. При этом сигнал может сказаться смещенным от центра окулярного креста влево или вправо, иногда же он может оказаться вне поля зрения. Переводят сигнал вдоль горизонтальной нити в центр креста. Для этого половину расстояния выбирают вращением гониометрической головки вокруг оси ρ (рукой или микрометренным винтом), а другую его половину – котировочными винтами (большую часть тем винтом, который меньше наклонен по отношению к грани).

Поворачивают кристалл на гониометрической головке вокруг оси φ, последовательно повторяя операции для всех граней юстируемой зоны до момента установления точного прохождения сигналов от них через крест нитей.

Юстировка идеально развитого кристалла заканчивается, когда при его полном обороте вокруг оси φ отблески от всех граней проходят по вертикальной нити креста зрительной трубы. Юстировку нельзя заканчивать, пока сигналы от двух параллельных друг другу граней проходят через центр креста, а остальные проходят слева и справа. В реальных кристаллах некоторые грани могут быть несколько смещены относительно их идеального положения. Поэтому даже при идеальной юстировке сигналы от некоторых граней иногда отклоняются в сторону. После завершения юстировки уточняют центрировку кристалла.

В исключительных случаях приходится юстировать кристалл только по двум параллельным граням (например, по граням пинакоида). Все операции производятся так же и в той же последовательности. Юстирование заканчивается, если при вращении кристалла вокруг оси φ сигнал от обеих граней ходит точно по вертикальной нити. В этом случае с осью вращения, т. е. с осью ф, совмещена плоскость симметрии между юстируемыми гранями.

Юстировка по граням с одинаковым углом наклона.

Рассматривается случай, когда на изучаемых кристаллах отсутствуют или плохо блестят грани призматического пояса, а пинакоид (001) не развит или не дает хорошего сигнала. В этом случае, как обычно, необходимо совместить с осью φ гониометра ось с кристалла. Для юстировки используют равноиаклонные грани (не менее 3) одной простой формы: трапецоэдра, скаленоэдра, ромбоэдра, пирамиды, дипирамиды. Приблизительно (на глаз) или по справочнику оценивают угол наклона ρ граней, избранных для юстировки кристалла. 

Выполняют приблизительную юстировку кристалла: глядя на него через микроскоп и работая юстировочными винтами, ориентируют кристалл примерно параллельно оси φ. 

Уточняют юстировку. Для этого, вращая гониометрическую головку вокруг оси φ, ставят в положение отблеска одну из юстируемых граней. Грань блестит, если ее нормаль совпадает с биссектрисой угла между осветителем и микроскопом. Поворачивают гониометрическую головку вокруг оси φ до второй грани; она может отклониться от биссектрисы на какой-то угол (блестит слабо или вовсе не блестит). Ставят грань в положение отблеска: часть отклонения выбирают вращением гониометрической головки вокруг оси ρ, другую часть выбирают котировочными винтами. 

Вращая гониометрическую головку вокруг оси φ, последовательно стараются поставить в положение отблеска все грани дипирамиды и обычными действиями каждую грань выводят на максимальный отблеск. В результате при вращении кристалла вокруг оси φ все грани должны проходить через положение отблеска. На этом заканчивается грубая юстировка. 

Ставят зрительную трубу на телескопическую систему для наблюдения сигналов от граней. Вращением гониометрической головки вокруг оси φ ставят сигнал от одной из граней пирамиды на горизонтальную нить креста зрительной трубы. Сигнал может при этом отклониться влево или вправо от центра и даже выйти за пределы поля зрения. Чтобы сигнал попал в центр креста, кристалл надо повернуть на какой-то угол. Для этого половину угла выбирают вращением гониометрической головки вокруг оси ρ рукой или микрометренным винтом, а половину выбирают котировочными винтами.

Вращением гониометрической головки вокруг оси φ ставят сигнал от следующей грани на горизонтальную нить зрительной трубы. Выводят сигнал на центр креста: половину угла выбирают вращением вокруг оси ρ, а половину – котировочными винтами. Поворачивая гониометрическую головку вокруг оси φ, ставят следующую грань и т. д. 

Юстировка идеально развитого кристалла заканчивается, когда при вращении гониометрической головки вокруг оси φ сигналы от всех граней проходят точно через центр креста нитей зрительной трубы. Отсчет на лимбе оси ρ отвечает х°, что соответствует углу ρ использованных для юстирования наклонных граней. После окончания юстировки проверяют центрировку кристалла.

Измерение сферических координат граней.

Измерение сферических координат граней начинают с зоны вертикальных граней, параллельных оси φ гониометра. Вращением вокруг оси φ и ρ ставят одну из граней в положение отблеска. Переводят зрительную трубу на телескопическую систему и микрометренными винтами осей φ и ρ совмещают сигнал от грани с центром креста нитей. Снимают отсчеты углов φ и ρ и записывают их в журнал наблюдений. От плохих граней отсчеты берутся не по сигналу, а по отблеску – как среднее значение нескольких повторных промеров. Вращая кристалл вокруг оси φ, берут отсчет углов для всех граней зоны.

Поворачивают гониометрическую головку вокруг оси ρ приблизительно на 50, что соответствует углу зрения микроскопа. Вращая гониометрическую головку вокруг оси φ, наблюдают за появлением отблесков. Отмечают все появившиеся отблески при повороте кристалла на 360°.

Принимая во внимание предполагаемую симметрию кристаллов, производят повторное наблюдение (поиск) граней в симметричных участках. Если, например, кристалл тригональный, то через 120 или 60° от наблюдавшегося отблеска должны быть симметричные грани, первоначально пропущенные из-за их несовершенства, малых размеров и т. п. 

После того как все отблески от граней выявлены, снимаются отсчеты для них по сигналу. По окончании фиксации всех встретившихся граней вновь поворачивают гониометрическую головку вокруг оси ρ примерно на 5° и вновь ищут грани и т. д. Так можно найти все верхние грани. Для измерения нижних граней кристалл следует переклеить. 

При измерении кристалла следует пользоваться шторками зрительной трубы, вырезая из поля зрения то место отражающей грани, которое является самым надежным. Одновременно с измерением углов производится изучение характера граней, фигур травления, формы штриховки или узорчатости на них. Отдельные грани с характерными скульптурными образованиями фотографируются, для чего используется фотонасадка к гониометру. 

Результаты гониометрического исследования записываются в дневнике (таблице 2). Качество сигнала от граней оценивается по пятибалльной или десятибалльной шкале визуально. 
Наиболее яркие, четко ограниченные и недвоящиеся сигналы получают наивысшую оценку: они обеспечивают наиболее точные замеры углов. Для точности измерений важна в первую очередь не яркость сигнала, а резкость и четкость его границ. Для граней с раздвоенными или более сложными сигналами можно записать отсчеты для всех сигналов или пределы «разноса» углов φ и ρ и замеры для наиболее хорошего сигнала. Замеры положения грани без сигнала (по отблеску) дают очень низкую точность (±2 – 3°).

Таблица 2 – Образец записи в дневнике измерения кристаллов (Кальциртит, кристалл № 1; юстировка по [001]; место нуля ρ0=98°50') (по [1])
	№ грани
	Качество сигнала
	φ 
	ρ
	Примечание

	1

2
	4

1
	340°07
69°57'
	98°53'

98°50'
	Сигнал тройной; отсчет по наиболее яркому


Для проверки отдельных замеров кристаллы следует хранить до полного окончания гониометрического исследования, не снимая их с кристаллоносцев.

6.2 Обработка результатов измерения кристаллов
Общий порядок работы. Первичные результаты гониометрических исследований должны быть подвергнуты обработке. Первым этапом является введение поправок в углы ρ на место нуля гониометра. Исправляют на эту величину измеренные значения углов ρ и получают цифры столбца 7 в табл. 3. 

Далее для кристалла строятся стереографические проекции их граней (рисунок 53). Если сингония кристаллов неизвестна, необходимым этапом является определение сингонии кристаллов и вида симметрии по проекции. Для этого с помощью сетки Вульфа по проекциям измеренных граней развиваются зоны (рисунок 3 - в). 
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а - кристалл до поворота; б – кристалл в стандартной установке; в – сводная проекция (по [1])

Рисунок 53 – Стереографические проекции кристаллов кальциртита
Анализ взаимного расположения реально присутствующих граней и развитых на сетке Вульфа зон дает возможность определить сингонию кристалла и его ориентировку. После развития некоторого оптимального (в разных случаях различного) числа зон на сетке Вульфа выявляется ряд осей, по которым эти зоны пересекаются. Каждая из таких осей пересечения зон потенциально может оказаться осью симметрии. Рассматривают и измеряют углы пересечения зон, стараясь найти периодическое повторение одних и тех же величин – признак оси симметрии. Точно так же, сравнивая взаимное расположение реальных граней и одинаковых углов; между зонами, находят положение плоскостей симметрии. 

Ответ, полученный при помощи сетки Вульфа о сингонии и виде симметрии кристалла, не всегда может являться окончательным и исчерпывающим. Ясно, что для правильного вывода элементов симметрии на сетке Вульфа необходимо учесть результаты измерения обеих «головок» кристалла и строить проекцию по всем граням. 

Следующий этап – пересчет углов φ с приведением их к начальному меридиану. Далее производят приведение координат к одному сектору стереографической проекции. Заключительный этап – получение средних арифметических значений координат φ и ρ. Они называются координатами сводного кристалла.

Приведение координат φ к одному начальному меридиану. Обработка первичных результатов измерения заносятся в таблицу (таблица 3).
Таблица 3 – Обработка первичных результатов измерения кристалла (по [1])
	Грани


	Измеренные


	Углы φ (пересчитанные)


	ρ исправленное



	Буквенное обозначение и номера
	Качество сигнала


	φ


	ρ
	приведенные к нулевому меридиану
	приведенные к первому сектору


	

	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7


Вводят в измеренные величины углов ρ (столбец 3) и рассчитывают поправку на место нуля (столбец 7).

На стереографической проекции кристалла определяют положение элементов симметрии: кристалл несколько развернут вокруг оси с так, что ни одна из плоскостей симметрии не совпадает с нулевым меридианом (его положение отмечено пунктиром в соответствии с принятой в кристаллографии системой отсчета сферических координат). 

Проводят на проекции кристаллографические оси. Ось с, согласно правилам установки, совпадает с осью φ. На проекции она в центре. 

Вычисляют величину Δx. Для реального кристалла значения Δx, найденные по разным парам граней, могут несколько отличаться друг от друга. В связи с этим определение угла Δx для поворота кристалла производят следующим образом: а) выбирают пары симметричных граней: (к примеру, 2 и 4; 16 и 17; 7 и 8; 14 и 20; 15 и 18; 10 и 11. Они расположены симметрично относительно плоскости симметрии (100) и оси b. Можно дополнительно взять и другие пары граней: 1 и 3; 8 и 10; 17 и 20; 18 и 19; 12 и 13; 14 и 16; и 11; они расположены симметрично относительно плоскости симметрии (010) и оси а);
б) находят среднеарифметические значения φ из координат для каждой пары граней; в) находят для каждой пары граней разность Δ:

Δ=180° - φx (или 360° - φx, 90° - φx, 270° - φx); (6)
г) находят угол поворота Δx кристалла вокруг оси φ, он равен среднеарифметической величине всех рассчитанных значений Δ..
При всех расчетах Δx следует выбирать только грани с качественными сигналами, обеспечивающими максимальную точность отсчета углов φ на гониометре, или, используя все грани, учитывать веса наблюдений. В этом случае сначала по качеству (четкости) сигналов определяют средний вес наблюдения для пар граней. 

Находят произведения величин Δx на средние веса. Суммируют полученные числа. Значение Δx равно частному от деления суммы произведения величин Δx на сумму средних весов. Измеренные значения угла φ исправляют на вычисленную величину, и полученные значения заносят в столбец 5 таблицы 3. Пример расчета угла Δx; для поворота кристалла приведен в таблице 4.

Таблица 4 – Пример расчета угла Δx; для поворота кристалла (по [1])
	Пары граней
	Расчет φx
	φx
	Расчет φx
	φx
	Расчет Δx
	Δ
	Расчет Δx с учетом веса наблюдения

	2 и 4
	(69°57'+250°00')/2
	159°5805'
	180° - 159°58,5'
	+20 01,5'
	(2+3)/2
	2,5
	50°04'

	16 и17
	(313°24’+6°23’)/2
	159°53,5'
	180° - 159°53,5'
	+20006,5'
	(4+5)/2
	4,5
	90°29’

	7 и 8
	(313°27'+6°22')/2
	159°54,5'
	180° - 159°55,5'
	+20°05,5'
	(5+1)/2
	3
	60°l6,5'

	14 и 20
	(186°37'+133C18')/2
	159°57,5'
	180° - 159°57,5'
	+20°02,5'
	(1+2)/2
	1,5
	30°04’

	15 и 18
	(276°27'+43°27')/2
	159°57/
	180° - 159°57'
	+20°03'
	(2+3)/2
	2,5
	50°07,5'

	10 и 11
	(133°25'+186°17')/2
	159°51/
	180° - 159°51'
	+20°09'
	(3+1)/2
	2
	40°18'

	1 и 3
	(340°07'+159°33')/2
	69°50'
	90°-69°50'
	+20°10'
	(4+2)/2
	3
	60°30'

	8 и 10
	(6°22'+133°25')/2
	69°53,5'
	90°-69°53,5'
	+20006,5'
	(1+3)/2
	2
	40°13'

	17 и 20
	(6°23'+133°18')/2
	69°50,5'
	90°-69°50,5'
	+20009,5'
	(5+2)/2
	3,5
	70°33'

	18 и 19
	(43°27'+96°22' )/2
	69°54,5'
	90°-69°54,5'
	+20°05,5'
	(3+1)/2
	2
	40°11'

	Пары граней
	Расчет φx
	φx
	Расчет φx
	φx
	Расчет Δx

	12 и 13
	(204°37'+294°45')/2
	69°41'
	90°-69°41'
	+20°19'
	(4+5)/2
	4,5
	91°25,5'

	14 и 16
	(186°37'+313°24')/2
	70°00,5'
	90° -70°00,5'
	+19°58,5'
	(1+4)/2
	2,5
	49°56'

	7 и 11
	(313°27'+186°17')/2
	690 52'
	90°-69°52'
	+20°08'
	(5+1)/2
	3
	60°24'

	
	
	
	
	
	Итого
	36,5
	730°32'

	
	
	
	Среднее
	20°06'
	
	Среднее
	20°03'


Приведение координат к элементарному сектору (сводный кристалл).

Приведенные к одному начальному меридиану долготы граней вновь пересчитывают для того, чтобы свести все грани кристаллов в один элементарный сектор стереографической проекции и получить гониометрическую характеристику так называемого сводного кристалла. 

Элементарным назовем минимальный по площади сектор, обладающий полным набором элементов симметрии, присущих данному кристаллу. Отметим, что при всех переносах любых граней любых простых форм в первый сектор и пересчетах их координат нижние грани всегда будут оставаться внизу и угол ρ для них имеет отрицательные значения; все верхние грани будут оставаться вверху, а углы ρ для них положительные.

Расчеты следует начинать, с вычисления координат φ. Для граней, которые при переносах попали в первый сектор, φ имеет положительное значение, для граней минус первого сектора – φ отрицательное. Затем приступают к пересчету координат.

Определение координат сводного кристалла.

Расчет координат сводного кристалла является последним этапом обработки первичных результатов гониометрического исследования. Координаты сводного кристалла – это среднеарифметические значения координат φ и ρ каждой простой формы, вычисленные по частным значениям по всем ее граням на измеренных кристаллах и приведенные к элементарному сектору. При этом целесообразно сразу придавать всем выявленным простым формам буквенные обозначения, поскольку они позволяют сопоставлять данные, полученные при разных установках разными авторами. Данные заносят в следующую таблицу (таблица 5):

Таблица 5 – Координаты сводного кристалла (по [1])
	Буквенное обозначение кристаллографической формы
	Количество граней
	φ
	ρ

	1
	2
	3
	4


При изучении кристаллов на гониометрах всегда получается некоторый разброс в значениях координат граней одних и тех же простых форм. Он может быть различным, но, как правило, не превышает 1—2, хотя может быть и большим. Он отражает, во-первых, реальное отклонение граней от их «теоретического» положения. Во-вторых, – степень точности определения при помощи гониометров широты и полярного расстояния граней. 
Поэтому юстировку кристаллов необходимо производить с использованием максимально возможного числа граней. Самым нежелательным является юстировка по одной грани, если даже она хорошо блестит и дает четкий сигнал. Положение нулевого меридиана (вычисление места нуля по оси (ρ) должно определяться по максимально возможному числу граней).

6.3 Методы вычисления кристаллов
Задачи и ход вычислений (по [1]). 
В задачу вычислений кристаллов входит определение их геометрических констант, символов, развитых на них граней, расчет теоретических координат граней. Все расчеты ведутся по координатам сводного кристалла. 

Начальным этапом вычислений является определение на кристалле единичной грани и расчет ее координат. По ним затем определяются символы всех других граней. Далее рассчитываются геометрические константы кристалла. Наконец, по символам вычисляют «теоретические» координаты, строго отвечающие положению грани с данным символом.

Выбор единичной грани и определение ее координат.
При выборе и определении координат единичной грани исследователь может располагать разным объемом сведений о кристалле:

а) известна сингония и параметры элементарной ячейки, гониометрия выполнена впервые;

б) гониометрические исследования выполнялись и ранее, известны простые формы, единичная грань и ее координаты, сведения о размерах элементарной ячейки отсутствуют;

в) кристалл изучен впервые, сведения о размерах элементарной ячейки отсутствуют.

В соответствии с объемом сведений выбор единичной грани и расчет ее координат будет также производиться по-разному.

1. Рассчитывают (φе и ρе и определяют, какая из наблюдавшихся граней является единичной. При этом может оказаться, что принятая по морфологическим признакам установка кристалла не совпала со структурной. Тогда можно изменить установку кристалла. 

Единичная грань является масштабной гранью при вычислении символов всех других граней кристалла. Во всех сингониях, кроме гексагональной. она пересекает все три кристаллографические оси. В кристаллической решетке минерала ей отвечает диагональная плоскость элементарной ячейки. Символ единичной грани (111).

В гексагональной сингонии — единичная грань всегда пересекает ось с. По отношению к трем другим осям она может занимать одно из двух положений: 1) единичная грань пересекает оси а, b, w. Ее символ (1121); 2) единичная грань пересекает оси а, w и параллельна оси b. Ее символ (1011). Ниже приводятся формулы для расчета координат единичной грани по параметрам элементарной ячейки (для них приняты обозначения φe, ρe).

В кубической сингонии: единичная грань — грань тетраэдра или октаэдра; всегда φe=45°00/; ρe=54°44/.

В гексагоналыюй сингонии: для единичной грани (11
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;φe=60°00/. Положение нуля отсчетов φ здесь принято по справочнику «Минералы» (1960).

В тетрагональной сингонии для всех веществ значение единичной грани φ=45°00/; полярное расстояние определяется по формуле: tg ρe= 1,415 
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В тригональной сингонии для расчетов принимаются формулы те же, что и для гексагональной сингонии.

В ромбической сингонии координаты единичной грани (111) определяются по формулам:

ctg φe=
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В моноклинной сингонии при вычислении учитывается величина угла β между первой и третьей кристаллографическими осями.

Формулы для расчетов:
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В триклинной сингонии для использования формул расчета кристаллов им придается единообразная установка: ось с вертикальна; пинакоиды (010) и (100) лежат в верти​кальной зоне и имеют сферические координаты φ(001)=0°00'; ρ(001)=90°00' φ(100)=x°; ρ(100)= 90°00'. Величина угла х различна для разных веществ. Координаты пинакоида (001) для разных веществ также различны: φ(001)=y°; ρ(001)= z°.  В формулы для определения координат единичной грани кристалла, кроме геометрических констант кристалла входит угол φ(001):
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tg ρe=
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2. Единичную грань выбирают по аналогии с выбором, уже сделанным ранее для данного кристалла (по справочникам Goldschmidt, 1897; Dana, 1882; Дэна, 1951 – 1954; «Минералы», 1960). Исходя из координат выбранной единичной грани, производят все вычисления кристалла. Может случиться, что на кристаллах нет грани, которая принята для этого минерала за единичную. Тогда берут грань, символ которой может быть определен по аналогии с ранее изученными кристаллами. По специальным формулам (Аншелес, 1939) переходят к φе и ρе, а по ним производят все остальные расчеты.

3. Выбор единичной грани производят по морфологическим особенностям кристаллов и полученным при исследовании представлениям о их сингонии. За единичную грань принимают грань, пересекающую координатные оси. Если на кристалле развиты грани нескольких простых форм, отвечающие этому условию, предпочтение отдается той грани, которая отсекает на всех трех координатных осях по возможности максимально равные отрезки.

После выбора единичной грани ее сферические координаты (средние величины, приведенные к первому сектору) используются за исходные для всех последующих расчетов. В некоторых случаях на кристаллах отсутствуют грани, одновременно пересекающие все три координатные оси. В других случаях имеется грань, которая пересекает все координатные оси, но не отвечает требованиям к единичной грани данной сингонии или отсекает несоразмерно разные отрезки. Тогда выбирают так называемые двуединичные грани. Они пересекают две какие-нибудь оси и параллельны третьей. Им придают символы (101), (01l), (110). Затем по их координатам с помощью специальных формул (Аншелес, 1939) рассчитывают символы всех других граней. Можно придать исходным граням и другие символы: (201), (102) и т. д. Важно только, чтобы затем все другие формы, развитые на кристалле, получили возможно более простые символы. Для средней категории сингоний двуединичная грань вполне заменяет единичную, так как дает соотношение отрезков по горизонтальным и вертикальным осям. 

Выбор единичной грани по особенностям морфологи кристаллов не обязательно отвечает положению единичной грани в структурной установке. Поэтому символы граней после выполнения рентгеновского исследования могут быть при необходимости пересчитаны применительно к структурной установке. Надо учитывать, что морфологическая установка чаще всего (за исключением кубических кристаллов) неоднозначна; здесь следует руководствоваться правилом: чем проще символы, получаемые из координат данной единичной грани для других граней кристалла, тем более обоснована правильность сделанного выбора.

Формулы для расчета символов по координатам.
Ниже приводятся основные формулы для вычисления символов граней по их координатам, исходя из координат единичной грани (по [1]).

Кубическая сингония всегда характеризуется координатами φе=45000/   ρе=54044/:

tgφx=
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tgρx*cosφx, (12)
Гексагональная и тригональная сингонии. Приводимые ниже формулы даются в соответствии с установкой и выбором места нуля по φ, принятыми в справочнике «Минералы» (1960. За единичную принимается грань (1121);

всегда φe=+30°00'.
h:k:l=[2sinφx]:[2sin(600-φx):[
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При вычислении символов рассчитываются индексы h, k, l. Индекс i равен сумме (h+k), взятой с противоположным знаком.

Тетрагональная сингония. Вычисления ведутся по формуле:

h:k:l=[sinφx]:[cosφx):[
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Ромбическая сингония. Вычисления ведутся по формулам:
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Моноклинная сингония. В формулы входят величины φe, ρe  и ρ(001). Последняя величина – угол наклона третьего пинакоида (или моноэдра). Как известно, он связан с углом β уравнением: β=90°+ ρ(001).
h:k:l=[
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где A=tg ρ(001); B= tg ρe sin φe;     C= tgρe cos φe

Триклинная сингония. В формулы для расчетов, помимо сферических координат единичной грани кристалла, входят долгота третьего пинакоида φ(001) и долгота первого пинакоида φ(100).
h:k:l=[
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где 

A=tg ρ(001) sin φ(001); B= tg ρesin φe;     C=tg ρ(001) sin (φ(100) –φ(001));

D=tg ρe sin (φ(100) – φe).  (18)
Расчет геометрических констант (по [1])
Геометрические константы кристаллов можно вычислить непосредственно по результатам их гониометрического исследования. В этом случае за исходные берутся координаты граней, для которых удалось установить символы. Вычисленные таким образом константы даются без индекса «0». Если морфологическая установка кристаллов и выбор единичной грани совпали со структурной установкой, то совпадут оба ряда цифр (в пределах точности работы). Ниже даются формулы для расчета геометрических констант кристаллов по результатам гониометрии (Доливо-Добровольский, 1928). (таблица 6,7.8,9).
Таблица 6 - Гексагональная и тригональная сингонии. Значение величины с вычисляется по значению углов ρ для граней с разными символами:
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[image: image103.wmf]i

l
	
[image: image104.wmf]r

tg

l

hk

h

l

2

2

861

,

0

+

+



	hh
[image: image105.wmf]h

2

l
	0,5
[image: image106.wmf]h

l

tg ρ

	h0
[image: image107.wmf]h

l
	0,861
[image: image108.wmf]h

l

 tg ρ


Таблица 7 - Тетрагональная сингония. Величина с вычисляется по значениям углов ρ граней с разными символами 
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Таблица 8- Ромбическая сингония. Величины а и с вычисляются по координатам φ и ρ граней с установленными для них символами
	Символ
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Моноклинная сингония. Для выполнения расчетов должна быть известна величина ρ(001) – угол наклона грани (001), а также сферические координаты по возможности большего числа граней и их символы. Сначала вычисляется величина с, затем – а. В формулы расчета а входит угол θ. Угол θx для грани x вычисляется по соотношению: 

tg θx=tg ρx sin φx (19)
Таблица 9 - Моноклинная сингония
	Символы
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Триклинная сингония. Вычисления выполняются с использованием коэффициентов А, В, С, D.
ctg α= – C;    ctg β = – A;

cos γ= cos α cos β – sin α sin β cos φ(001);

cos y = cos a cos ρ — sin a sin ρ cos φ(001);
a:1:c=[
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Черчение кристаллов по стереографической проекции.
Кристаллографическое исследование принято иллюстрировать приложением чертежей кристаллов. Эти чертежи — ортогональные проекции можно построить, пользуясь стереографической сеткой. 

В начале, чертят вид сверху — ортогональную проекцию (рисунок 54). Для этого пользуются стереографической проекцией с проведенными на ней поясами. Основное правило следующее: когда полюсы двух граней приведены на один меридиан, экватор сетки дает направление ребра между этими гранями. Начинают чертеж с центральной грани (001); если этой грани нет, то с двух ближайших к центру. Величина ребер кристаллов произвольная; выбирая их, надо считаться с относительным развитием граней на изображаемом кристалле.

Построить такой чертеж просто, но он не дает наглядного представления о внешнем виде кристалла. Последнему требованию удовлетворяют проекции,
сделанные с поворотом, - аксонометрические. Выполнение этих чертежей гораздо сложнее; они делаются следующим образом. Вначале производят вспомогательные построения. 

[image: image122.png]



Рисунок 54 – Пример черчения стереографической ортогональной проекции кристалла каламина (по [9])
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Рисунок 55 – Способ черчения аксонометрической проекции кристалл 
по его гномонической проекции (по [9])
Для этого проводят вертикальный диаметр AB (рисунок 55) внутреннего пятисантиметрового круга (на рисунке несколько уменьшен) и от точки В вправо делают засечку BF радиусом, равным - 0В. Через F проводят диаметр FOE и на нем находят точку D засечкой, равной - 0В. Через D перпендикулярно к ЮЕ проводится прямая SS', которая и является искомой направляющей линией. Параллельно ей проводится радиус 0I.. Из точки D радиусом DI проводится дуга до пересечения с OF в точке g; последняя и будет искомой угловой точкой.

Процесс построения чертежа кристалла идет в такой последовательности:

1. Ортогональную проекцию выносят направо (параллельным перемещением) и располагают ее непосредственно под направляющей линией (рисунок 54).
2. Выбирают одно из ребер, например р"с. Чтобы найти его направление, замечают, где пояс р"с на гномонической проекции пересекает направляющую линию SS' (точка х); соединяют х с g. Перпендикуляр к этой линии будет искомым направлением ребра р"с. Размеры ребра на рисунке определяются двумя прямыми, проведенными через концевые точки ребра р"с на ортогональной проекции; эти прямые (пунктир на рисунке) перпендикулярны к направляющей линии SS'.
Поступая аналогичным образом, находят направление следующего ребра, например р'с и т. д.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится описание установленных кристалломорфологических типов, их процентное соотношение и расчет бальности. Описания дополняются зарисовками и чертежами. По возможности, на основании кристалломорфологических исследований, приводятся данные о генезисе геологического объекта, из которого была отобрана проба.

Лабораторная работа 7.
«МЕТОДЫ ИССЛЕДОВАНИЯ ГАЗОВО-ЖИДКИх включений 

в минералах»
В минералах природных образований (горных пород, руд, жил) встречаются включения, содержащие газы, жидкие, стекловидные и кристаллические фазы, являющиеся законсервированными остатками минералообразующих сред.

Выделяются следующие типы включений в минералах: расплавные, флюидные, твердофазные и первичные расплавные стекловатые включения.
Расплавные включения представляют собой участки расплава, захваченные и законсервированные кристаллом в процессе роста или перекристаллизации из-за различных дефектов структуры поверхности.

В первую очередь, для образования расплавных включений необходим расплав. Образование включения возможно только в случае возникновения какого-либо дефекта на поверхности растущего кристалла. В любом другом случае, кристалл равномерно достраивает свою кристаллическую решетку без образования полостей, в которых может быть законсервирована минералообразующая среда.

Флюидные (газово-жидкие) включения (ФВ) представляют собой законсервированную в кристалле порцию летучих компонентов.. Они могут образовываться при росте кристалла и залечивания трещин в минералах.

Твердофазные включения представляют собой захваченную растущим кристаллом постороннюю кристаллическую фазу. Часто, твердофазные включения называют механическими примесями.

В дальнейшем в основном мы будем рассматривать особенности расплавных и газово-жидких (флюидных) включений.

Цель исследования включений в минералах состоит в восстановлении физико-химических условий в момент захвата включения.
7.1 Метод гомогенизации газово-жидких 

включений в минералах
В настоящее время газово-жидкие включения в минералах широко используются для определения температуры минералообразования. Наиболее распростаненным получил метод гомогенизации. 

Метод гомогенизации состоит в том, что для определения температуры минералообразования газово-жидкие включения переводяться путем их нагревания из гетерогенного состояния в гомогенное. При этом температура гомогенизации включения принимается за минимальную температуру его консервации минералом-«хозяином», т.е. за температуру образования минерала или зоны минерала, в которой находится данное включение. Газово-жидкое включение состоит их жидкости, газового пузырька иногда минерала-узника. 
После нагревания при определенной температуре газ растворяется в жидкости, эта температура фиксирует образование изучаемого минерала.
Для исследования включений в минералах, руды и породы подготавливаются в каждом их методов соответствующим образом. Производится отбор проб в рудном теле или на месторождении определяется поставленной перед исследователем задачей. Одна и та же проба минерала может быть изучена не только одним методом, но и комплексом их. В этом случае появляется возможность получить более полное представление о характере минералообразующих растворов.
Для визуального наблюдения газово-жидких включений, а также термометрических и криометрических исследований, из образца изготавливается пластинка, приполированная с обеех сторон, толщиной от долей до нескольких миллиметров в зависимости от прозрачности исследуемого минерала. Размеры такой пластинки могут колебаться от нескольких квадратных сантиметров до нескольких квадратных миллиметров.
Метод гомогенизации по последнему кристаллу. При нагреве включения в нем происходит плавление дочерних фаз и растворение минерала-хозяина со стенок включения. При условии, что включение представляет собой закрытую систему, температуры плавления этих фаз будут соответствовать тем температурам при которых они кристаллизовались во включении. При растворении последней дочерней фазы, когда во включении останется только расплав и флюидная фаза (газовый пузырек), будет достигнута температура гомогенизации по последнему кристаллу (Tк), отвечающая началу кристаллизации следующей после минерала-хозяина фазы. Эта температура ниже, чем температура захвата включения, но многие исследователи ее используют, так как она дает хорошее приближение к действительной температуре захвата.

Наблюдения над включениями сопровождаются нагреванием и охлаждением (замораживанием) образца в специальных микротермокамерах. Они сродни экспериментам, сопровождающимся наблюдениями в процессе их проведения, кратко рассмотренным в предыдущем разделе.

Первичные расплавные стекловатые включения. Выделяют первичные и вторичные включения. Первичные включения, т.е. включения минералообразующей среды (расплава или флюида), захваченные в ходе роста кристалла, окружены веществом минерала-хозяина, отложенным одновременно с образованием включения. Вторичными называются включения, образовавшиеся в результате процессов, происходящих после кристаллизации минерала. Вторичные включения образуются после образования минерала-хозяина. Поэтому они окружены веществом минерала-хозяина, отложенным ранее образования самого включения и не равновесны с ним. Их состав не отражает состава минералообразующей среды.

Вторичные расплавные включения могут образовываться при разгерметизации первичных включений вследствие различных причин (например, разницы внешнего и внутреннего давлений). Расплав и флюид, которые находились во включении, могут мигрировать по минералу-хозяину с образованием вторичных включений. При такой миграции происходит разделение компонентов (как в хроматографической колонке). Содержание мобильных компонентов (таких как щелочи) в таких включениях будет отличаться на порядки от исходного.

Важно отметить, что не всегда возможно различить простыми методами первичные и вторичные включения. Это, в конечном итоге, может привести к неправильной интерпретации полученных результатов. Наиболее интересную генетическую информацию, очевидно, дают первичные включения.

После консервации расплавного включения, общая кристаллизация системы может продолжаться еще достаточно длительное время. Расплав во включениях кристаллизуется гораздо хуже, чем в основной массе породы. Чем меньше размер включения, тем вероятнее в нем консервация стекла. В спокойных условиях кристаллизации (интрузивы) расплав во включениях успевает раскристаллизоваться, образуя агрегат минералов. В условиях быстрой кристаллизации (эффузивы), расплав во включениях, как правило, сохраняется в виде стекла. Таким образом, включения делятся на: стекловатые или "природно-закаленные", частично раскристаллизованные и полностью раскристаллизованные включения.

При выборе включений для исследований важны следующие критерии:

а) Представительность данного включения (включение должно быть первичным и должно быть ясно, к какому этапу минералообразования в данной системе приурочено формирование данного включения). 
б) Отсутствие вторичных изменений. Если любая из фаз включения несет следы вторичных изменений, состав этого включения уже не соответствует первичному. Поэтому, включения, несущие следы вторичных изменений не подходят для проведения термометрических экспериментов.

в) Положение в зерне. При нагреве включения создается избыточное давление на стенки включения. Если это давление превысит предел прочности минерала-хозяина, то произойдет (вскрытие) включения. Поэтому, включения, отбираемые для проведения термометрических экспериментов должны быть удалены от поверхности зерна (желательно, чтобы они были расположены в центре зерна).
7.2 Криометрия

Криометрия. Это метод исследования газово-жыдких включений в отласти отрицательных температур при охлаждении препаратов различными способами. При отрицательных температурах обычно замеряются следующие температуры.

Температура эвтектики водно-солевых включений - появление первых порций жидкости после полного замораживания. Часто замерить ее не удается вследствие малого размера включения. По температуре эвтектики можно судить о валовом составе включения, например, если замеренная температура равна - 21,3оС, во включении присутствуют растворы NaCl, если она соответствует -51,5оС, - растворы NaCl+CaCl2. Значения температур эвтектики для многих растворов, присутствующих во включениях, известны и имеются во всех химических справочниках;

Температуры плавления льда и кристаллов солей, выпавших при охлаждении водно-солевых включений. Если мы имеем дело с недосыщенными растворами одной соли, после плавления эвтектики остаются только кристаллики льда. В зависимости от концентрации соли они снижают температуру плавления льда. На этом основан метод определения концентрации соли во включении. Однако, поскольку часто неизвестно, какие именно соли содержатся в изучаемых включениях, для выражения концентрации принято пользоваться понятием NaCl-эквивалент (NaCl-экв.) - концентрацию соли определяют, принимая, что во включении присутствует только NaCl. Ясно, что при измеренных температурах плавления льда ниже, чем -21,3оС выразить концентрацию в NaCl-экв. невозможно. 

Часто раствор во включении представлен тройной водно-солевой системой. Тогда после плавления эвтектики измеряются температуры исчезновения нескольких фаз, последовательность растворения которых зависит от общего состава включения. Если известна соответствующая фазовая диаграмма системы, интерпретация полученных замеров возможна. Однако следует отметить, что такие данные очень ограничены. Для примера рассмотрим систему H2O-NaCl-CaCl2. При -51,5оС - температуре эвтектики (точка Э) - появятся первые порции жидкости. При повышении температуры состав жидкости будет изменяться по котектической линии, пока не произойдет полное плавление гидрогалита и останется одна твердая фаза - лед (например, до точки А, при -25оС). Состав жидкости далее будет изменяться вдоль линии, соединяющей точку А с точкой воды. Пересечение этой линии с изотермой плавления льда (примем, что лед расплавился при -5оС) является фигуративной точкой валового состава включения (точка Б). В нашем примере в растворе содержится: 5 масс% NaCl и 4 мас.% CaCl2. Аналогичным способом определяется валовый состав раствора, если фигуративная точка его лежит в других полях фазовой диаграммы.

Во включениях, содержащих летучие в сжиженном виде (прежде всего речь идет об углекислоте, а также о H2S, CH4 и т.п.), измеряют температуру плавления твердой фазы. По ней судят о природе жидкости и о наличии примесей других летучих. Например, температура тройной точки (плавления) сероводорода -82,9оС, чистая углекислота плавится при -56,6оС, примесь азота или метана снижают температуру плавления. Если известно, какой газ присутствует в виде примеси и степень влияния его на свойства смеси, по изменению температуры плавления можно приблизительно оценить его количество.

Так как критические температуры почти всех летучих компонентов, кроме воды флюидных включений лежат в области отрицательных температур, температуры перехода жидкость-пар измеряют при криометрии. Если включение не содержит других компонентов, эта температура является температурой гомогенизации; в присутствии еще и водной фазы - температурой частичной гомогенизации. Рассмотрим для примера самый простой случай: чисто углекислотное включение. Критическая температура СО2 равна +31,06оС. Критическую и тройную точку соединяет на диаграмме состояния кривая равновесия жидкость-пар. В каждой точке этой кривой начинаются две изохоры: жидкости (с плотностью выше критической) и газа (с плотностью ниже критической). В этой точке углекислота, имеющая плотность, соответствующую одной из изохор, полностью перейдет или в жидкое или в газообразное состояние. 

Если во включении наряду с газом присутствует вода, при низких температурах начинается образование так называемых газгидратов (клатратов) - твердых веществ переменного состава типа СО2,хН2О. Понятно, что измерять плотность в присутствии клатратов не имеет смысла, так как часть вещества включения израсходована на формирование высокоплотной твердой фазы. Однако, наблюдения за клатратами могут дать полезную информацию. Клатраты в чистой системе Н2О-СО2 не существуют при температуре выше +11оС. Если в воде растворена соль, температура плавления клатрата снижается пропорционально ее концентрации. Таким образом, измеряя температуру плавления клатрата (в присутствии газовой и жидкой фаз СО2), оценивают содержание соли в воде.

Температуру растворения кристаллов солей в пересыщенных при комнатной температуре растворах. Во включениях можно наблюдать один или несколько кристалликов солей. Наиболее часто - это галит, реже -сильвин, еще реже - карбонаты, сульфаты и другие плохо растворимые соли. На рис.138 приведена температурная зависимость растворимости NaCl, с помощью которой, измерив температуру растворения соли, можно определить концентрацию ее во включении.

Измеряя температуру равновесия жидкость-пар, мы определяем плотность содержимого включения, аналогично тому, как это делалось при криометрии для включений чистой углекислоты. Однако, в случае растворов солей интерпретация полученных температур сложнее, чем для чистых систем. Дело в том, что растворенные соли вызывают изменение положения кривой жидкость-пар и наклона изохор по сравнению с кривыми для чистой воды. Чем больше концентрация соли, тем круче угол наклона изохор и тем выше критические параметры. Было показано, что для хлоридов металлов 1 и 2 групп наклон изохор для растворов, с концентрацией меньшей 15масс.% близок к наклону изохор в системе H2O-NaCl, и поэтому, а также потому, что P-V-T данные для для других систем отрывочны или полностью отсутствуют, при интерпретации измерений пользуются диаграммами для растворов NaCl. Очень часто исчезновение газового пузырька (или жидкой фазы) является последним фазовым изменением во включении, то есть включение становится гомогенным. В таком случае температура гомогенизации является минимальной температурой образования; и включение могло быть захвачено на любой точке вычисленной изохоры.

Во включениях нередко встречаются две жидкие флюидные фазы. Самый распространенный такой случай - это водно-углекислотные включения. Тогда при термометрии измеряют температуру растворения одной фазы в другой, то есть температуру полной гомогенизации включения (температуру частичной гомогенизации углекислоты определяют криометрией). Основываясь на P-V-T-X свойствах бинарной системы Н2О-СО2, можно рассчитать состав флюида, определить положение соответствующей изохоры, рассчитать давление захвата. Созданы различные графические палетки для оценки мольной доли углекислоты во флюиде, валового мольного объема включения, давления захвата и пр. Для пользования ею необходимо замерить температуры частичной (СО2) и полной гомогенизации и объемные соотношения водной и углекислотной фаз. Например, углекислота во включении гомогенизировалась в жидкую фазу при +20оС, температура общей гомогенизации 260оС, водная фаза во включении при 40оС (при этой температуре минимальна взаимная растворимость воды и углекислоты) занимает 15% объема флюидного включения. Пересечение соответствующих линий показывает, что мольная доля СО2 составляет 66%, мольная объем -43,5 см3/моль. Зная это, можно по положению изохоры в Р-Т пространстве определить температуру или давления захвата, если известен один из этих параметров. Палетка имеет некоторые проблемные участки: в околокритической области линии температур общей и частичной гомогенизации почти параллельны, поэтому точка пересечения их определяется с большой ошибкой.

Как следует из вышесказанного, интерпретация данных флюидных включений невозможна без глубокого понимания фазовых диаграмм флюидных систем, начиная от чистых и кончая сложными многокомпонентными смесями. Большие ограничения накладывает отсутствие таких данных для многих фундаментальных систем, моделирующих природные флюиды. Причина этого - экспериментальные сложности при работе с агрессивными флюидными смесями при высоких параметрах. Поэтому очень большое значение имеет разрабатываемый в последние полтора десятилетия метод синтетических флюидных включений, который дал возможность изучить такие важные системы как H2O-CO2, H2O-CO2-NaCl, H2O-CO2-CaCl2, H2O-KCl-NaCl, H2O-NaCl-CaCl2 и др.

7.3 Минералогическая термометрия
В настоящее время газово-жидкие включения в минералах широко используются для определения температуры минералообразования. Наиболее распростаненным получил метод гомогенизации. 

Минералогическая термометрия - совокупность методов, позволяющих воссоздать физические и химические условия эндогенных процессов минералообразования.. Одним из главных методов минералогической термометрии является метод гомогенизации. 
Метод гомогенизации состоит в том, что для определения температуры минералообразования газово-жидкие включения переводяться путем их нагревания из гетерогенного состояния в гомогенное. При этом температура гомогенизации включения принимается за минимальную температуру его консервации минералом-«хозяином», т.е. за температуру образования минерала или зоны минерала, в которой находится данное включение. 
Этим методом определяется температура момента заполнения жидкостью исходного объёма вакуоли. Температурная точка исчезновения газового пузырька фиксирует температуру захвата минералом микропорции расплава или гидротермального солевого раствора, минимальную из-за влияния давления. Газово-жидкие включения разных зон роста кристаллов выявляют ход изменений температур, а в минеральных парагенезисах различных стадий образования рудных жил позволяют восстановить термодинамику формирования месторождения в целом в относительных значениях температур гомогенизации. Метод гомогенизации обычно сочетается с двумя вспомогательными методами: визуальным (эмпирических кривых) и декрепитационным (взрывания включений). Визуальный метод основан на определении под микроскопом процентных отношений объёмов газа и жидкости, которая при консервации была горячей и гомогенной, при последующем охлаждении до обычных температур сжалась с образованием пузырька газа (пара) тем большего объёма (V), чем более нагретым был водный раствор. По эмпирическим кривым в координатах Т — V определяется температура (Тв) до 200°С достаточно точно. Выше Тг, вследствие резкого возрастания внутреннего давления, включения разрываются и эффект их разрыва (декрепитации) фиксируется с помощью электронных усилителей счётчиком импульсов на осциллографе или самописцем. Полагают, что температура начала массовых взрываний (Тд) выше Тг, но в той или иной мере они близки к температурам минералообразования. Метод декрепитации уступает в точности определений методу гомогенизации, но применим как к прозрачным, так и непрозрачным минералам. Полученные этими методами температурные точки (Тг, Тв и Тд) для глубинных процессов геологического прошлого имеют самостоятельное значение вне зависимости от тех или иных расхождений с любой, принятой для поверхности Земли шкалой температур. При температурных экспериментах со включениями комплексно выявляется относительный ход изменений энергетических уровней в эндогенных процессах минералообразования.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводятся результаты измерений Тгом включений, которые используются для выявления измерений температурного режима в процессе образования отдельных минералов, жилы, всего месторождения или минерализованной зоны в пространстве и во времни, а также для решения прикладных задач при поисках и разведке эндогенного оруденения.
ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 8. «ОПРЕДЕЛЕНИЕ ФИЛОГЕНИЧЕСКОГО ТИПА РУД ПО ИЗУЧЕНИЮ МИНЕРАЛЬНЫХ ПАРАГЕНЕЗИСОВ»
8.1 Методика выполнения лабораторной работы

Цель: на основании выявленного фитогенического типа руд, базирующегося на парагенетических особенностях минералов определить принадлежность исследуемого образца к соответствующей рудной формации.

Специальное оборудование и необходимые материалы: бинокулярная лупа, поляризационные петрографический или рудный микроскоп, штуфы, шлифы, аншлифы.

Ход исследований. С помощью бинокулярной лупы поляризационного петрографического или рудного микроскопов производят диагностику 
минерлов слагающих породу или руду изучаемы штуфов, шлифов или аншлифов. Определяются основные породо - или рудообразующие, второстепенные и акцессорные минералы, их взаимоотношение между собой и последовательность образования. 
Полученные данные сравниваются со справочными данными и электронными базами данных по филогении минералов и формационному анализу. На основании результатов сравнения производят определение филогенического минерального типа исследуемого образца и принадлежность его к соответствующим классам и группам формаций, формациям, минеральным типам (комплексам) и минеральным парагенезисам (типам руд).

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводится описание и зарисовка морфологии тела, из которого отобран образец, его минеральный текстурно-структурные особенности состав, особенности взаимоотношений минеральных индивидов. Приводятся справочные данные по формационному анализу. На основании приведенных данных делается вывод о принадлежности исследуемого образца к соответствующим классам и группам формаций, формациям, минеральным типам (комплексам) и минеральным парагенезисам (типам руд).
8.2 Пример определение филогенического типа руд по изучению минеральных парагенезисов на месторождении Шован
Руда месторождения Шован относится к продуктам окисления и выщелачивания подзоны выщелачивания сульфидных руд. Распространены куски, в строении которых принимают участие следующие минералы: различные гидроокислы железа, останцы пирита, халькопирита, вторичные минералы меди – ковеллин, куприт, тенорит, малахит, самородная медь. При выщелачивании сульфидных минералов освобожденные благородные минералы сорбируются на гидроокислах железа, нерудных минералах. Наиболее распространены гидроокислы железа, среди которых выделяются разности, характеризующиеся различными текстурами. 

На рисунке 56 показан гётит, характеризующийся концентрически зональной структурой. В пределах распространения этих структурных образований в значительном количестве развиты пустоты размером от 5 мкм до 200 мкм, выполненные опаловидным кремнистым веществом. 
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Рисунок 56 – Аншлиф. Гётит. Структура концентрически-зональная. Черные пятна – пустотки. Ув. 5х20
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Рисунок 57– Аншлиф. В лимоните преобладают пустотки, выполненные кремнистым веществом. Ув. 10х20

Среди гидроокислов железа выделяются округлые образования, отличающиеся по цвету. Соотношение гидроокислов железа и кремнистого вещества различно. В некоторых кусках, сложенных лимонитом, кремнистое вещество составляет более 50% (фотография 57), что характерно для самых верхних частей зон окисления и выщелачивания. В этой же зоне  в связи с интенсивной переработкой окисленных руд, формируются разности лимонитов с тонкой пористостью. Пустоты в них также заполнены гидроокислами железа. Формирование гидроокислов железа происходило за счет окисления и выщелачивания первичных сульфидов. На рисунке 58 показан останец пирита в гётите. Четко отмечается преобразование линз, сформированных за счет окисления пиритов. 

Гидроокислы железа характеризуются типичной ящичной структурой, пустоты в которой заполнены опаловидным кремнистым веществом.
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Рисунок 58 – Аншлиф. Останец пирита, линзочки гётита. Основная масса характеризуется ящичной текстурой. Пустоты выполнены кремнистым веществом. Ув. 5х20

Кроме пиритов в окисленных и выщелоченных рудах отмечаются останцы халькопирита , локализующиеся в зоне эндоконтакта секреции, выполненной кремнистым веществом. Контуры зерна сложные, размеры около 10 мкм. При миграции растворов из зоны выщелачивания руд в направлении к нижним горизонтам, где на границе с первичными рудами формируется зона вторичного обогащения, из растворов на поверхности гидроокислов железа и кремнистого вещества в полостях, пустотах и трещинах сорбируются благородные металлы и окисленные минералы меди. На рисунке 59 а, б показано формирование малахита в пустотке в гидроокислах железа. В зерне малахита характерная концентрически зональная структура, свидетельствующая о сравнительно длительном формировании малахита. По предварительным оценкам малахит составляет около 50% от общего количества медных минералов.
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Рисунок 59 - а, б – Аншлиф. а – николи параллельны, б – николи скрещены. Зерно малахита с концентрически зональной структурой в пустотке в лимонитах. Ув. 5х20

Серебро, в основном, локализуется в эндоконтактах пустоток, секреций в гидроокислах железа, преимущественно, в гётите. Размеры их колеблются от 1-2 мкм до 10 мкм. Было также обнаружено  зерно серебра размером 10х12 мкм с угловатым контуром, локализующееся в краевой части пустотки в лимонитах. Значительная часть зерен серебра располагается в пределах пустоток, выполненных ожелезненным кремнистым веществом. Они локализуются преимущественно в краевых частях таких пустоток. Однако отмечаются случаи, когда дендритообразные зерна серебра располагаются в центральной части таких пустоток. Отмечаются редкие случаи, когда зерна серебра локализуются в эндоконтакте пустоток. В одном из кусков в зоне окремнения серебро локализуется в кремнистом веществе. Размер зерна серебра около 5 мкм. Следует отметить, что вкрапленность микрозерен серебра размером 1-2 мкм и менее содержится практически во всех кусках руды. 

Кроме кусков, сложенных лимонитами в пробе присутствуют образцы, сложенные, в основном, пиритами. Вполне возможно, что это руды, сформированные в зоне вторичного обогащения. Основная масса представлена зернами пирита размерами от 500 мкм до 2000 мкм. Пириты характеризуются дырочной проводимостью. В пиритовой массе присутствуют гнезда неправильной формы, сложенные ковеллином, размерами 150-500 мкм. Форма гнезд сложнопостроенная. Надо полагать, что ковеллин образовался в результате работы естественных гальванических элементов, сформированных сростками дырочного пирита с зернами халькопирита с электронной проводимостью. (Рисунок 60).
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Рисунок 60 - а, б – Аншлиф. Руда, сложенная пиритом, ковеллином. Светлое, белое в центре ковеллина – магнетит. Ув. 5х20

На рисунке 60 а, б показано взаимоотношение зерен пирита с ковеллином. Черные прожилки в пирите сложены гидроокислами железа. В центре гнезд, сложенных ковеллином, располагаются зерна магнетита размером 15-500 мкм. На рисунке 61 видно, что при формировании ковеллин образует типичную концентрически зональную структуру вокруг зерен магнетита. 
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Рисунок 61 - Аншлиф. Сульфидная руда. Ковеллин формирует зонально-полосчатую структуру вокруг зерен магнетита. Ув. 5х20
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Рисунок 62 – Куски окисленной руды, содержащие малахит и 
хризоколлу

Проявления золота связаны, вероятнее всего, с пиритными рудами. Зерна пирита содержат рассеянную вкрапленность микрозерен золота  размерами 1 мкм и менее 1 мкм.

Одним из конечных продуктов преобразования в медьсодержащих минералах является самородная медь. Она локализуется в прожилках гидроокислов железа, заполняющих полости трещин. В аншлифах обнаружена самородная медь размером 50 мкм. Зерно окружено венчиком, сложенным последовательно купритом, теноритом, малахитом. 

Заключение.

1. По предварительной оценке содержание медных минералов составляет: ~ 0,1% халькопирита; ~ 0,3-0,4% ковеллина, 0,8-0,9% куприта, 0,2-0,3% тенорита, 3,5-4,0% малахита. Основным препятствием для флотации медьсодержащих минералов являются мелкие размеры зерен тенорита (15-25 мкм) и широкое распространение карбонатов меди.

2. Относительное количество самородной меди оценить не представилось возможным, но ориентировочно зерна размером менее 1 мкм и 1 мкм составляют 40-60%.

3. Из общей суммы медьсодержащих минералов зерна серебра при дроблении и измельчении (около 50%) могут выйти в хвосты, так как локализуются, в основном, в гидроокислах железа. Вполне возможно, что большая часть их перейдет в растворы при выщелачивании.

4. Пористость и трещиноватость лимонитов является благоприятной для гидрометаллургических процессов обогащения.

5. Определенную трудность при флотации будет представлять мелкий размер зерен золота (1 мкм и менее 1 мкм).

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 9 «СМЕШАННЫЕ МЕТОДЫ МИНЕРАЛОГИЧЕСКОГО АНАЛИЗА»
Существует много других аналитических методов, которые используются для определения минерала или его параметров. В данной лаботаторной работе вкратце описываются наиболее важные из них.

9.1 Радиография
В природе известно ограниченное число радиоактивных минералов. Они спонтанно испускают разнообразное высокоэнергетическое излучение, которое можно использовать как для идентификации минералов, так и для установления их расположения в образце.

Авторадиография. Метод был впервые использован в минералогической практике для того, чтобы показать распределение урановой смолки (содержащей уран и торий) в урановых рудах. Образцы этих руд помещались на чистые фотографические пластинки. После проявления пластинок на них были обнаружены темные следы радиоактивных минералов. Степень потемнения указывает на природу минерала, в то время как расположение темных пятен соответствует расположению минералов. (Естественно, на позитивах, полученных с таких негативов, темные пятна перейдут в светлые.)

Данную процедуру можно также использовать для обнаружения радиоактивных минералов в группе минеральных частиц. Частицы рассеиваются и вдавливаются в эмульсию чистой фотографической пленки; после экспозиции, время которой может измеряться часами, а иногда и днями, на проявленной пленке обнаружатся отчетливые потемнения вокруг радиоактивных частиц. Для этого метода производятся специальные фотопластинки с толстым эмульсионным слоем; вдавленные в него мелкие минеральные частицы (размером 100 - 200 мкм) не будут отлипать в процессе проявления. Однако при этом не удается отличать друг от друга различные типы излучения разных радиоактивных минералов. .

а) Альфа-радиография. Альфа-частицы образуются при распаде атомов урана. Они дают на фотографической эмульсии след размером 20—25 мкм (рис. МО). Таким образом, пространственное разрешение этой методики обычно не выше 30 мкм. Иными словами, две радиоактивные частицы, находящиеся друг от друга на расстоянии менее 30 мкм, дадут на радиограмме одно более крупное изображение. Разрешение улучшается с уменьшением толщины эмульсии и при соприкосновении минерального образца с детектором (т. е. когда образец прижимают к фотографической эмульсии). Поэтому твердые образцы обычно полируют, а затем прижимают к эмульсионному слою толщиной - 10 мкм.

Альфа-частицы дают в эмульсии видимые треки, длина которых определяется тем, какое ядро (урановое , или ториевое) служит их источником.

б) Бета-радиография. Чувствительные эмульсии записывают не только треки высокоэнергетических альфа-частиц, но и пути низкоэнергетических электронов (бета-частиц). Бета-треки обычно искривлены (альфа-треки всегда прямые), и часто определить их источник оказывается затруднительным. Однако при тщательной исследовании радиографий удается различать альфа-треки, исходящие из уранового ядра, и бета-треки, возникающие на других ядрах.

9.2.Инфракрасная спектроскопия

Первые исследования инфракрасной спектроскопии относятся к началу XIX в., однако лишь сравнительно недавно был достигнут существенный прогресс в использовании этого метода для определения минералов.

При облучении минерала в инфракрасном диапазоне (длины волн от 1 мкм до 1 мм) он дает характеристический спектр, содержащий информацию относительно межатомных связей. Поглощение или отражение минералов инфракрасного излучения приводит к изменению колебательной энергии составляющих его молекул; эти изменения специфичны н могут использоваться для определения минерала.

Инфракрасный спектр можно получить при поглощении, отражении или испускании соответствующего излучения. В минералогии, как правило, используется метод поглощения. При отражении  образца происходит графическое изображение количества излучения, поглощенного (или, напротив, пропущенного) образцом в зависимости от частоты (энергии) излучения.
Инфракрасные спектры поглощения содержат информацию как о структуре, так и о связях в веществе;которые могут использоваться для диагностики некоторых видов неизвестных минеральных образцов. Наиболее сильные полосы (или пики) в инфракрасных спектрах поглощения минералов соответствуют основным колебаниям изолированных и крепко связанных молекулярных групп. Более слабые полосы часто соответствуют колебаниям решетки. 
Приготовление образцов. При приготовлении образца очень важен размер частиц. Из теоретических рассуждений следует, что размер частиц должен быть меньше длины волны падающего инфракрасного излучения с целью сведения к минимуму потерь в результате эффектов рассеяния и отражения. Оптимальный размер частиц должен быть менее 2 мкм, однако длительное дробление, необходимое для получения таких мелких частиц, может привести к возникновению локальных переговоров и неожиданным изменением в структуре изучаемого минерала. Следовательно, для уменьшения локальных «горячих точек» необходимо все материалы дробить в смоченном состоянии. Если предполагается присутствие водорастворимых минералов, истирание образца следует проводить в спирте.

Существенные различия в показателях преломления образца и окружающего его вещества могут исказить и сдвинуть полосы поглощения непредсказуемым образом.
Методы измерений. Материал образца истирают и рассеивают в материале с тем же показателем преломления. Материал матрикса должен быть прозрачным для инфракрасного излучения в интересующем исследователя спектральном диапазоне, химически стабильным и при малых давлениях образовывать таблетку. Для этих целей широко используются бромид калия и йодид цезия.

Таблетки для анализа приготавливают из 1 мг растертого минерала и 300—400 г галогенида щелочного металла. Новые технологии позволяют использовать малые образцы массой около 10 мг. Такие образцы позволяют сравнивать данные инфракрасной спектроскопии с данными, полученными другими микроаналитическими методами, например рентгеновским микроанализом, рентгеновской дифракцией и петрографическими аналитическими методами.

Инфракрасная спектроскопия была использована, чтобы показать, что минералогически сложные богатые марганцем модули, обнаруженные в океанических глубинах, состоят в основном из гидратов железа и оксидов марганца. С ее помощью было выявлено, что тонкозернистые морские фосфатные отложения содержат существенное количество кварца и кальцита.

9.3 Термический анализ
Термический анализ — это изучение изменения с температурой некоторых физических свойств минералов — массы образца, линейных размеров, магнитной проницаемости или электропроводности. Часто оказывается возможным одновременно проанализировать выделяющиеся газы или исследовать флюоресценцию, возникающую при нагревании образца.

Термический анализ дает информацию относительно поглощения и выделения образцом влаги и других фаз. Они также указывают на протекание таких химических реакций, как разложение и окисление. Полиморфные переходы от одной кристаллической структуры к другой проявляются в виде экзотермических или эндотермических эффектов. Также определяются эффекты перекристаллизации и фазовых переходов (твердое — жидкость — газ). Эти термические эффекты иногда оказываются настолько явными и настолько характерными для того или иного минерала, что могут использоваться для определения данного минерала в сложном материале и даже для проведения количественной оценки его содержания. 
Рассмотрим наиболее часто применяемые методики термического анализа.

1) Образцы исследуемого минерала и инертного стандарта (типа оксида алюминия) нагреваются с контролируемой скоростью в одинаковой среде. Температура инертного минерала будет при этом постепенно увеличиваться, в то время как скорость повышения температуры исследуемого материала, как правило, не постоянна. Разница температур двух минералов наносится на график в зависимости от времени или температуры инертного материала. Экзотермические реакции в исследуемом образце проявятся в виде положительных пиков, а эндотермические — в виде отрицательных пиков. Положение и величина пиков могут быть объяснены химической реакцией или структурных переходов, происходящих в образце — например, такие явления, как десорбция, Потеря структурной гидроксильной группы, разложение карбонатов и сульфатов, фазовые переходы вызывают эндотермические эффекты. Окисление сульфидов или распад дефектных структур, так же как перекристаллизация минерала, дают экзотермические пики.

ДТА в минералогии особенно часто используется для определения глинистых и глиноподобных минералов," которые при нагревании претерпевают дегидратацию, окисление, распад или структурный переход. Глины состоят из очень малых частиц величиной около I—2 мкм (т. е. не нуждаются в истирании), ввиду чего трудно поддаются традиционным оптическим методам исследования. 
9.4 Термогравиметрический анализ

Термогравиметрический анализ (ТГА) это измерение изменения массы образца при его нагревании (реже охлаждении) с постоянной скоростью в контролируемой атмосфере. Образец находится на специальных весах затем помещается в небольшую печь. Печь нагревается с постоянной скоростью, причем масса образца записывается на ленту.
Типичная термогравиметрическая кривая вначале проходит на одном уровне, что указывает на сохранение постоянной массы в течение определенного времени нагрева. Затем происходит быстрая потеря массы, проявляющаяся четкими ступенями на кривой. В идеале эти ступени должны быть острыми и четко разграниченными друг от друга в соответствии с температурами, при которых наблюдается серия отдельных эффектов. К сожалению, на практике ступени расплываются, поскольку как сами реакции, так и удаление (или захват) продуктов этих реакций (вызывающее потерю массы) происходят в определенном интервале температур.

Потеря массы образца  может вызываться: 1) удалением абсорбированной влаги; 2) потерей гидроксильных групп; 3) удалением летучих (таких как диоксид углерода при разложении карбонатов, оксид серы (III) при разложении сульфатов, оксид серы (II) при изложении сульфидов в окислительной атмосфере). Увеличение массы образца происходит при окислении компонентов образца.

Возможности использования термогравиметрического анализа в минералогии ограничиваются минералами, отдающими летучие при нагревании либо самостоятельно, либо с определенными реагентами, а также минералами, увеличивающими мае при реакции с такими веществами, как воздух. Сюда входят карбонаты, глины и глиноподобные минералы, органические минералы типа углей и смол, сульфаты (гипс), сульфиды и т. п. В простом образце минералы можно определить, сравнивая полученные результаты с данными для стандартных образцов, однако интерпретация термогравиметрических кривых усложняется в случае, если образец содержит несколько минеральных компонентов и если происходит перекрывание двух или более реакций.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4, где приводятся результаты исследований по смешанным методам минералогического анализа: радиография, инфракрасная спектроскопия и термический анализ.

ЛАБОРАТОРНАЯ РАБОТА 10. «СОВРЕМЕННЫЕ 
АНАЛИЗАТОРЫ ИЗОБРАЖЕНИИ»
В предыдущих главах описаны химические, физические и оптические методы, традиционно использовавшиеся для измерения некоторых минералогических характеристик руд и продуктов их переработки. Эти методы при комплексном использовании могут дать хорошую количественную информацию для любых минералогических образцов. В то же время, большинство из них требуют слишком много времени и не могут применяться для получения текущей минералогической информации, необходимой в современной минеральной промышленности. Кроме того, традиционные методы часто не в состоянии обеспечить требуемое качество информации.

Как известтно, для получения части необходимых данных используются ручные методы анализа изображений, которые, однако, требуют постоянного внимания и сосредоточенности опытного минералога-оператора. Иными словами, они длительны и дорогостоящи. Многие основные принципы ручного анализа изображений могут быть использованы в быстродействующих автоматических системах. Эти современные приспособления помогают легко (и быстро) провести, в частности, измерения таких величин, как соотношения минералов, распределение по размерам зерен и состав частиц, обычно необходимых минералогу, работающему в промышленности.

10.1 Современные методы анализа изображений
Все современные методы анализа изображений исследуют двумерные изображения, полученные на сечениях трехмерных образцов. Эти изображения могут быть получены:

1) с использованием невооруженного глаза;

2) с применением оптического микроскопа;

3) в электронном микроскопе;

4) в рентгеновском микроанализаторе;

5) с помощью телевизионной камеры.

После этого изображения на соответствующем образом приготовленных сечениях автоматически измеряются методами, аналогичными применяемым для анализа сходных изображений.

10.2 Выбор автоматизированной системы аналза изображения
Несомненно, что в случае большого количества сложных материалов хорошее определение минералов может произвести опытный и усердный минералог, однако, к сожалению, такового часто трудно найти, и в любом случае подобное определение осуществляется слишком медленно н не позволяет получать много текущей минералогической информации, необходимой инженеру-технологу для контроля процесса на перерабатывающем заводе.

Следовательно, любая автоматическая система анализа изображений должна быть способной отличить выбранный мине​рал от сопутствующих ему минералов, причем быстро и безошибочно. Далее, при изучении неконсолидированного образца аналитическая система должна также уметь отличить любой минерал от связывающего клея. Такая способность произво​дить безошибочную диагностику фаз является наипервейшим и жизненно важным требованием, без которого ни одна автоматическая система измерений (так же как, впрочем, и ручная система измерений) не способна правильно функционировать и давать правильные результаты.

Идеальный анализатор изображений. Идеальная система анализа изображений должна по желанию производить площадной, линейный и точечный анализы или подсчет частиц, а также давать точную информацию относительного любого числа интересующих нас минералов в образце, причем прак​тически одновременно.

Такая идеальная система должна обладать соответствующим каждой данной задаче пространственным разрешением и уметь измерять минералогические детали в широких рамках размеров в одном образце — например, начиная от деталей величиной в сантиметры до деталей величиной в микрометры. Процедуры подготовки образца для такого анализатора обязаны быть простыми и быстрыми; приготовленные образцы должны анализироваться на воздухе (но, скажем, не в вакууме) с тем. чтобы имелась возможность простой и быстрой их смены. Для идеального автоматического измерительного инструмента характерны прочность, надежность и многосторонность; цена приобретения и текущие затраты на эксплуатацию инструмента должны быть невелики; на инструменте должны уметь работать неквалифицированные работники (т. е. для того, чтобы начать работать на анализаторе и поддерживать его в работе не требуются услуги квалифицированного минералога).

К сожалению, такой системы не существует и вряд ли когда-либо она появится. В то же время многие разработанные в последнее время автоматические системы обладают, по крайней мере, частью качеств, которые должны характеризовать идеальную систему.

10.3 Сравнение ручной и автоматической систем
Каким образом в каждом конкретном случае следует выбирать систему измерений? Как решить, следует ли воспользоваться точечным, линейным или площадным методами измерений? Необходимо знать даные сравнения преимуществ (и недостатков) двух основных видов систем анализа изображений — ручной и автоматической. 
Качество информации, полученной при ручном методе анализа изображений, зависит от уменья, внимания и старания опытного минералога. В автоматической системе функции минералога частично (а иногда и полностью) переходит к контролируемому компьютером измерительному устройству. Тем не менее, достоверность автоматически полученных данных в большой степени зависит от того, каким образом минералог настроил эту систему и какие приспособления были использованы при измерениях. Возрастающая доступность автоматизированных систем измерения дает минералогу, работающему в промышленности, определенные преимущества и избавляет его от утомительных многочисленных повторных (обычно простых) измерений. Время и силы, сэкономленные при использовании автоматизированных систем, минералог употребляет на другую, более квалифицированную работу.

10.4 Сравнение различных типов автоматизированных систем
Нам известны критерии, которые должен использовать минералог при решении вопроса о соответствии той или иной автоматической системы анализа изображений поставленной задаче. Короче говоря, эти системы следует использовать в случае, когда задача состоит в проведении большого числа измерений на сравнительно простых и обычных образцах; ручные системы следует использовать только для исследования небольшого числа сложных и необычных материалов.

Автоматические системы можно подразделить на две основные перекрывающиеся категории:

1) предназначенные в первую очередь для площадных измерений;

2) предназначенные в первую очередь для линейных измерений.

Все системы для измерения площадей могут быть использованы и для измерения линий, точек и частиц, в то время как многие системы для измерения линий могут также использоваться для измерения точек и частиц (но только отдельные из них для измерения площадей).

10.5 Системы измерений площадей
Все системы площадных измерений основаны на методике телевизионного сканирования. Большинство промышленно выпускаемых систем площадных измерений различают минералы 
с
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по интенсивности оптического сигнала, получаемого от тщательно приготовленных прозрачно-полированных шлифов и аншлифов.

В таких оптических системах образцы (или первичные оптические изображения — фотографии и фотомикрографии образцов) наблюдаются с помощью телевизионной камеры. Свет, отраженный от поверхности образца (или прошедший через образец), вызывает на детекторной видиконовой (или плюмбиконовой) ячейке камеры определенное распределение электрических. Заряды распределяются пропорционально яркости в точках изображения — т. е. яркая поверхность образцов дает больший электрический заряд на эквивалентной поверхности видикона. Электронный пучок проходит по поверх​ности Видикона серией горизонтальных линий, причем каждая последующая линия смещена относительно предыдущей «вниз» на величину, соответствующую размерам электронного пучка (обычно около 15 мкм). В этом случае в каждом растре, или рамке, измеряются все заряды на всей поверхности видикона. В рамке может поместиться до 1000 линий, на каждой линий до 1000 соприкасающихся малых площадей (называемых точечными картинами, или точками); таким образом, одна рамка состоит из множества соприкасающихся точек числом до миллиона. Величина заряда в каждой точке измеряется в течение 1 мке, а на измерение всей рамки тратится обычно не более 1 с.

Величины зарядов для каждой точки передаются на встроенный компьютер, который проводит следующие основные измерения:

1) определение яркости каждой точки (каждый минерал характеризуется определенной яркостью, колеблющейся в небольших пределах, так что величины яркости можно использовать для распознавания различных минералов);


2) расчет величины каждого зерна определяемого минерала. Зерно состоит из нескольких соприкасающихся малых площадей, обладающих в определенных пределах одинаковой яркостью. Величину такого изображения можно определить различными способами, однако чаще всего пользуются длиной самой длинной хорды, проходящей через данное изображение в направлении телевизионной развертки. Площадь любого зерна можно определить, рассчитав число точек в ее пределах;


3) расчет части общей площади рамки, занятой определенным минералом; она эквивалентна числу точек, занятых всеми зернами данного минерала, деленному на общее число точек в рамке;

4) подсчет числа отдельных зерен каждого минерала, попадающих в рамку.

Все телевизионные анализаторы изображений снабжены телевизионными мониторами, с помощью которых минералог может легко следить за проводимыми инструментом измерениями.

Пространственное разрешение телевизионного анализатора изображений зависит от типа и качества телевизионной камеры и от качества попадающего в нее изображения. Если первичное изображение получено с помощью хорошего оптического микроскопа, разрешение равняется 4 - 5 мкм. Лучшему разрешению препятствует неизбежная деградация изображения даже в самых лучших и современных телевизионных камерах.

Чем мельче изучаемые минералогические детали, тем больше должно быть увеличение, используемое в измерительной системе. Следовательно, чем мельче минералогические детали, тем меньше число рамок, которые необходимо измерить, чтобы покрыть заданную поверхность образца. Кроме того, чем больше увеличение, тем меньше глубина фокуса микроскопа и тем тщательнее следует приготавливать образцы, следя за качеством полировки и плоскопараллельностью.

Образцы, измеряемые в телевизионных анализаторах изображений на оптической основе, могут освещаться проходящим и (или) отраженным светом. В обычной практике используется полихроматическое светопольное освещение, однако можно применять и монохрономатическое, поляризованное или темнопольное освещение. Собственно, допустимо использовать любую комбинацию источников света, если она создает достаточный оптический контраст деталей изображения, так что они могут быть безошибочно распознаны.

В то же время, даже тщательная подготовка образцов и выбор оптимального типа освещения не всегда создают возможность для безошибочного оптического распознавания минералов. Плохое распознавание может быть следствием того факта, что оптические характеристики многих минералов меняются в зависимости от их ориентировки и от химического состава. Кроме того, оптические характеристики многих минералов перекрываются. На автоматическое распознавание минералов могут также влиять несовершенства инструмента, такие, как вариации чувствительности по телекамере, однако подобные трудности в настоящее время сведены изготовителями аппаратуры к очень низкому уровню.

Часть трудностей распознавания минералов при использовании автоматических систем измерения на оптической основе иногда удается преодолеть, используя ограниченный ручной контроль, однако в отдельных случаях оптическое распознавание оказывается невозможным (или непрактичным). Тогда лучше воспользоваться автоматическими системами, в которых образец «освещается» электронными пучками.

Анализатор изображений Квантимет. Этот анализатор используется в некоторых телевизионных системах анализа изображений на оптической основе. Он был разработан в начале 60-х годов и является первым промышленным прибором такого типа.

В анализаторе Квантимет изображение соответствующим образом приготовленного образца обычно получается с помощью микроскопа и телевизионной камеры, однако при необходимости можно использовать микрофотографии или сигналы от электронов обратного рассеяния в сканирующем электронном микроскопе. Изображение подразделяется на большое количество точек, каждой из которых в зависимости от яркости придается определенное значение (называемое уровнем серости). Величины уровня серости временно хранятся в контролирующем компьютере и используются для проведения серии измерений - либо по всему растру, либо по какой-то детали в пределах этого растра. Результаты, обычно  в табличной форме, выдаются печатающим устройством компьютера.

При использовании системы площадных измерений типа анализатора Квантимет всегда имеется возможность того, что какая-то интересная деталь минерального образца будет пересекаться границей телевизионного растра. В таком случае ее величина может быть неверно измерена; трудность в значи​тельной степени удалось преодолеть, сделав измеряемый растр меньше нормального и используя ведущую рамку вокруг этого растра. Детали, находящиеся в пределах ведущей рамки, могут быть зафиксированы полностью. Однако при измерении двух или более соседних рамок ведущие рамки будут накладываться друг на друга, так что контроли​рующему компьютеру необходимо дать задание запоминать детали, попавшие в области наложения. При необходимости всю поверхность образца можно проанализировать, измерив полный набор соприкасающихся рамок. В то же время, такие величины, как соотношение различных минералов в образце, чаше определяются по измерениям дискретных несоприкасающихся мелких участков (или рамок).

При автоматическом анализе изображений с помощью анализатора Квантимет соблюдаются следующие операции:

1) образец полируется до «оптического» качества: он должен быть плоским, чтобы при перемещении его под источником освещения не приходилось перефокусировать микроскоп (в настоящее время некоторые системы снабжены автоматической фокусировкой, корректирующей небольшие отклонения от плоскости шлифа);

2) производится настройка инструмента и источника освещения для получения оптимальных условий измерения и наилучшего распознавания минералов;


3) выбирается соответствующая компьютерная программа с тем, чтобы инструмент автоматически выполнял серию измерений и выдавал информацию в удобочитаемой форме;


4) полученные результаты анализируются и объясняются в терминах соответствующего минералогического контекста. Это может сделать только минералог или инженер-технолог (ни одна машина пока не способна на такое). Только квалифицированный специалист может сопоставить аналитические результаты с процессом переработки или с данными для породы, из которой были взяты образцы.

Полуавтоматические системы площадных измерений. Для многих целей оказывается предпочтительным или необходимым использовать системы, объединяющие в себе лучшие особенности высокоточных (но крайне трудоемких) ручных ме​тодов анализа и скоростных автоматических методов, которые могут не обеспечить достаточной степени распознавания минералов. В таких полуавтоматических системах минералы или другие интересующие исследователя детали распознаются минералогом, а измеряются автоматически. Таким образом квалификацию и опыт минералога удается сочетать, со скоростью и объективностью автоматического инструмента для измерений.

В полуавтоматической системе минералог может распознавать минералы, очень мало отличающиеся друг от друга по оптическим свойствам, на основе цвета, показателя преломления, двупреломления, эффекта поляризации и т. п. Собственно говоря, для того, чтобы отличить один ми​нерал от другого, можно воспользоваться любым' Свойством (илилюбой комбинацией свойств): тут могут оказаться полезными даже дефекты полировки. Например, галенит, практически безошибочно диагностируется по треугольным выколкам, возникающим в процессе полировки. Точность определения повышается, если минералогу удается исключить из рассмотрения некоторые вторичные детали образца, такие, как металлические кусочки сит и насосов, пузырьки воздуха в эпоксидном цементе н т. д.

При использовании полуавтоматической системы измерения минералог сначала определяет интересующую деталь — либо указывая на нее, либо оконтуривая ее электронном пером, или «мышью», на экране компьютера. После этого Инструменту дается команда провести серию измерений этой детали и записать результаты. Затем определяется следующая деталь и 'вновь про​изводятся измерение и запись, до тех пор, пока не будет проведено достаточное количество измерений.

Как и в случае методов площадных измерений,' полуавтоматические системы теоретически можно использовать для измерения всей поверхности образца. В этом случае ошибки опробования вноситься не будут.

Полуавтоматические системы сравнительно дешевы при покупке и в эксплуатации. Они особенно полезны в исследовательских учреждениях, где могут использоваться для изучения сложных материалов, в которых трудно распозновать детали. Скорость такого анализа дело второстепенное. Однако всё полуавтоматические системы требуют пристального и постоянного внимания опытного оператора на протяжении иногда продолжительных процедур измерения.
10.6 Автоматические системы линейных измерений
В таких системах измерения проводятся вдоль широко разнесенных параллельных поперечных линий, которые в свою очередь состоят из большого числа соприкасающихся «точек». На практике образец механически перемещается по 5-образной траектории, освещенный узким световым пучком или облучаемый фокусированным электронным пучком. Задача измерения всей поверхности образца не ставится — ставится задача адекватности опробования образца по набору линий (сетке).

Сетка для линейных измерений должна характеризоваться расстоянием между двумя соседними линиями, превышающими величину самой крупной из измеряемых деталей в данном образце. При этом ни одна деталь не будет измерена более одного раза и сохранится случайный характер линейных измерений. К сожалению, в начале эксперимента величина самой большой детали может быть неизвестна — собственно говоря, целью исследования может являться именно установление этой величины. В таком случае разумно в начале исследования взять большое расстояние между линиями: если при таком расстоянии не удастся выявить в образце крупных деталей, можно дополнить первую сетку второй (а при необходимости третьей и четвертой) системой параллельных линий.

Системы линейных измерений на оптической основе. В этих исследованиях для освещения плоского полированного образца используются узкие пучки света. Количество света, отраженного (или пропущенного) от «точки» в данном образце, измеряется световой ячейкой или фотометрическим устройством. Изменение яркости в пределах малых измеряемых площадей обычно указывает на изменение минерального состава, однако может являться и результатом посторонних примесей, внесенных при приготовлении образца.

Хороший фотоусилитель позволяет распознавать освещенности от нуля (полная темнота) до очень яркой (уровень насыщения устройства). Несмотря на такие широкие пределы ответа, оптические системы линейных измерений редко способны различить более пяти — шести минералов в одном образце. Это в основном связано с тем, что комбинации минералов в образце не покрывают всю площадь ответа фотоусилителя. Еще больше могут затруднить распознавание естественный (и ожидаемый) разброс величин оптических свойств для отдельного минерала, а также изменение оптических ответов от минерала вследствие различных способов при​готовления образца.

Скорость работы линейного анализатора (независимо от того, основывается ли он на оптических сигналах или рентгеновских лучах — см. ниже) всегда ограничена необходимостью проведения строго контролируемых механических перемещений между каждыми двумя измерениями, так что нормальная рабочая скорость такого инструмента равняется примерно 100 «точкам» в 1 с (сравни с системами площадных измерений, для которых скорость измерений может достигать 106 точек в 1 с).

Пространственное разрешение системы линейных измерений на оптической основе ограничивается эффективным размером светового пучка (обычно оно не выше 3—5 мкм) либо величиной «шага» между измеряемыми точками (обычно 3—5 мкм).

Неоптические системы, линейных измерений. Некоторые системы линейных измерений не пользуются для освещения образца световым пучком. Они различают минералы с помощью набора сигналов, получаемых при бомбардировке образца фокусированным пучком высокоэнергетических электронов. Различные минералы в этих условиях дают разное рентгеновское излучение. Последнее можно измерить с помощью нескольких кристаллических спектрометров либо (практически одновременно) применяя твердофазные рентгеновские детекторы рассеяния энергии. Полученные вели​чины используют для распознавания минералов, причем хорошее распознавание часто оказывается возможным даже для сложных образцов, вследствие того, что система действует на основе не отдельного сигнала (как в случае оптических устройств), а некоторого количества практически независимых'но одновременных рентгеновских сигналов. В то же время, измерительные устройства с использованием рентгеновских лучей действуют сравнительно медленно, а для того, чтобы получить статистически достоверное количество рентгеновских квантов для каждой измеряемой точки необходимо время под. счета до 10 мс. Пространственное разрешение электронно-лучевого устройства данного типа ограничивается геометрией генерации рентгеновских лучей и в норме равняется примерно 2 мкм. Лучшего разрешения удается достигнуть, используя электронные ответы от образца.
Электронно-лучевые инструменты обычно существенно дороже оптических; кроме того, они могут работать только в случае, когда образец находится в вакууме. Тем не менее, для многих комбинаций минералов (например, смесей сульфидов или смесей силикатов) разделение их возможно только с помощью подобных приборов и, следовательно, они оказываются в этом случае единственными применимыми автоматическими системами измерений.

10.7 Системы измерения точек. Приготовление образцов для автоматического анализа изображений
В системах измерения точек операции проводятся по серии закономерно расположенных дискретных точек. В одной из современных-частично автоматизированных аналитических систем минералог сначала определяет минерал и; записывает результат с помощью клавиатуры. После этого образец автоматически перемещается в следующую точку измерений,' где повторяется ручная процедура определения минерала и записи результата, и так до тех пор, пока не будет проведено достаточное число наблюдений.

В полностью автоматизированной системе точечных измерений идентификация минерала в измеряемой «точке» базируется на его оптической яркости или рентгеновском ответе (см. выше). После этого образец с помощью контролируемых компьютером моторов перемещается в следующую точку, где произво​дится идентификация и запись результата. Цикл операций повторяется до получения достаточного количества наблюдений.

Таким же образом производится анализ по подсчету частиц. Луч света (или электронный пучок), проходя заранее выбранный путь через образец, попадает на частицу. Производится распознавание частицы и запись результата. Затем продолжается движение пучка через образец до тех пор, пока он не попадет на следующую частицу, и т. д., пока не будет получено доста​точное количество измерений.

Приготовление образцов для автоматического анализа изображений.

Часто даже опытному минералогу бывает трудно распознать истинные минералогические детали (такие как поры) и аналогичные особенности (например, ямки полировки), возникающие в процессе приготовления образца. Распознавание та​ких особенностей для автоматической системы анализа изображений представляет еще большие трудности. Следовательно, необходимо приложить как можно больше стараний чтобы свести к минимуму дефекты полировки и другие вторичны особенности, чего можно достигнуть, используя правильные методики приготовления образцов.
10.8 Форма представления данных анализа изображение
Наиболее точным способом представления результатов любых измерений является ряд данных в том виде, в каком они были измерены. При этом не происходит никакой потери информации. В то же время, автоматизированные устройства для анализа изображений обычно получают такое количество полез​ных данных, что их часто оказывается трудно как понять, так и интерпретировать. Следовательно, почти всегда необходимо бывает свести сырые результаты измерений в более удобную для применения форму.

Рассмотрим типичный набор результатов линейного автоматического анализа. Расстояния между точками приведены в арифметическом выражении, однако при необходимости их можно представить в геометрическом выражении. Такие табулированные данные можно еще больше сконцентрировать, представив важные результаты в более доступной или удобной форме (например, в таблицах могут быть представлены рассчитанные средние значения для длин измеренных линий.

Минералог или инженер-технолог должны решить, какая форма представления результатов будет использоваться в каждом конкретном случае — арифметические выражения понят​нее неспециалисту, в то время как для высвечивания мелких деталей может оказаться необходимым логарифмическое выражение. Логарифмическое выражение может оказаться полезным при необходимости выявить преобладание грубозернистых частиц.

Как можно заметить, эти два способа представления результатов являются ясными и наглядными для изображения закономерности распределения по размерам минеральных зерен в измеряемом образце. Графики такого типа наглядно показывают, является ли измеренное распределение несимметричным, плоским, двухвершинным и т. д. Иногда гистограммы необоснованно «сглаживают», т. е. соединяют линией средние точки на вершинах всех колонок гистограммы — такая линия указывает математику на то, что имеет место непрерывная функция распределения, в то время как на практике все измеренные минеральные распределения имеют прерывистый характер.

В настоящее время имеется тенденция к производству полностью автоматизированных анализаторов изображений. Особенно трудно анализировать минеральные изображения, поскольку в этом случае встают такие проблемы, как точное распознавание минералов П исключение влияния посторонних деталей, появившихся при приготовлении образца.

Многие автоматические системы измерений базируются на телевизионной технологии используются для проведения площадных измерений минеральных особенностей. Другие системы, производящие линейные измерения, включают точное механическое перемещение образца в фокусе стационарного оптического или электронного пучка.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4. Выбор анализатора для каждой конкретной цели зависит от набора измеряемых минералов, требуемой скорости анализа и наличия средств на покупку оборудования. Максимальную скорость обеспечивают телевизионные анализаторы изображений на оптической основе; максимальное автоматическое распознавание обеспечивается сравнительно более медленными и дорого​стоящими системами на основе рентгеновского излучения.

ЛАБОТАТОРНАЯ РАБОТА 11«ПРОВЕДЕНИЕ МИНЕРАЛОГИЧЕСКОГО КАРТИРОВАНИЯ И ПОСТРОЕНИЕ ПРОСТРАНСТВЕННО-ВРЕМЕННЫХ КАРТ ОНТОГЕНЕЗА РУДНЫХ ТЕЛ»

11.1 Специальное оборудование. Ход исследований
Цель: на основании минерального состава изученных образцов, их онтогенических и филогенических особенностей, типоморфизма минералов построить минералогическую карту, позволяющую провести пространственный анализ и выявить закономерности изменения типоморфных особенностей, определяющих положение оруденения или участка наиболее богатых руд.

Специальное оборудование и необходимые материалы: исходная геологическая карта площадей, рудных полей или месторождений, карта фактов с местами отбора образцов, данные исследований по минералогическому составу образцов, их онтогеническим и филогеническим особенностям типоморфизму минералов. Работа может выполняться как на бумажных носителях, так и в электронном варианте с использованием программного обеспечения для геоинформационных систем (MapInfo, ArcInfo, и ряда др.)

Ход исследований. Метод построения минералогических карт заключается в следующем. На геологических картах выносятся данные опробования и результаты исследований по минералогическому и типоморфному анализам, онтогеническим и филогеническим исследованиям [10]. Проводя генетико-информационный анализ, определяют наиболее информативное свойство, которое имеет максимальное разнообразие в пределах картируемой территории. Данное свойство рационально использовать в качестве элемента картирования [11] и его выносят на специальную карту. Устанавливают последовательность изменения картируемого качества во времени (по стадиям) или в пространстве (по зонам). Разбивают установленный ряд изменчивого качества на нечетное число диапазонов – кластеров и представляют последние сменяющими друг друга типами кристаллов, руд, горных пород и т. п. Пронумеровывают каждый тип кристаллов, руд, горных пород, начиная с начала ряда (I, II, III …). Устанавливают наиболее распространенный (фоновый) член ряда, относительно которого другие члены ряда будут считаться аномальными со знаком плюс или минус. 

Производится статистический анализ картируемого свойства с определением основных статистических параметров: среднего, дисперсии, асимметрии и эксцесса. Эти данные позволяют судить, какие кластеры в пределах изученных объектов являются фоновыми и какой вид асимметрии для них характерен. Подсчитывают для каждой точки наблюдения балл Х по одной из формул, указанных ниже. Выделяют по значениям Х фон и аномальные участки карты. В простейшем случае при нормальном (симметричном) распределении аномалий относительно фона и трех членах эволюционного ряда (q = 3)

X3 = С1-С3  (19)

где Ci - процентное содержание соответствующих членов эволюционного ряда. 

Из данной формулы, путем увеличения коэффициентов перед С и переноса значения нормы на разные члены ряда получаются ее модификации, учитывающие левую и правую часть ряда и пригодные для любого нечетного числа членов q (таблица 9.

Таблица 9 – формулы Хп  для эволюционных рядов, различающихся симметрией и числом членов (по [6])

	Xq
	Для симметричного ряда
	Для асимметричного ряда

	
	
	левого
	правого

	X5
	(2СV+СIV)-(СII+2СI)


	(3СV+2СIV+CIII)-СI
	СV-(CIII+2СII+3СI)



	X7
	(ЗСVII+2СVI+СV)-(CIII+2СII+3СI)
	(4СVII+ЗСVI+2СV+СIV)-( СII+2СI)

(5 СVII+4СVI + ЗСV+ 2СIV+ +CIII)- СI
	(2СVII+СVI)-(СIV+2CIII-+3СII+4СI)

СVII-(СV + 2СIV + ЗCIII + +4СII+5СI)

	X9
	(4CIX+3CVIII-2СVII+ СVI)-(СIV+2CIII+ 3СII+4СI)


	(5CIX+4CVIII+ЗСVII+ 2СVI+СV)-(CIII+ 2СII+ЗСI)

(6CIX+5CVIII+4СVII+ ЗСVI+2СV+СIV)-(СII+2СI)

(7CIX+6CVIII+5СVII+ 4СVI++3СV+2СIV+ CIII)- СI
	(3 CIX +2 CVIII + СVII)-(СV+ 2 СIV + З CIII + 4 СII + 5 СI)

(2CIX+CVIII)-(СVI+2СV+ЗСIV+4CIII+ 5СII+ 6СI)

CIX-(CVIII+2СVII+3СV+4 СIV + 5CIII + 6 СII + 7 СI)


Определяется, какой типоморфный кластер присущ для наиболее богатого оруденения. Используя методы векторной алгебры, производят построение результирующего вектора, определяющего направление энергетико-вещественного потока в ходе процессов минералообразования или изменения типоморфного свойства, определяющего особенности распределения типов руд. Для этого из точек наблюдения, которые характеризуются кластерами с проявлением наиболее ранних свойств проводят векторы к ближайшим соседним точкам, в которых отмечены кластеры свойств, проявившихся на последующих этапах. Методом интерполяции определяют количество кластеров на данном векторе. Величина одного кластера будет определять единичный или кластерный вектор. 

Сумма всех установленных кластерных векторов и даст искомый результирующий вектор. Перпендикуляры к границам кластеров на результирующем векторе, а также на исходных векторах будут представлять собой границы зон, определяющие кластеры элемента картирования, а, следовательно, и соответствующие стадии минералообразования или типы оруденения. Зная кластер, который отвечает наиболее богатому типу руд и, изучив особенности пространственного распределения кластеров картируемого элемента, делают прогноз о возможном положении и распространении наиболее богатых руд. 

Данная информация позволяет определить заложение горных выработок, которые бы вскрыли наиболее богатое оруденение.

Оформление работы. Работа оформляется на отдельном листе формата А4., соответствующем размеру карты исходя из ее масштаба. На карте выносятся положение точек наблюдения и опробования, картируемый элемент в виде кластеров, первичные и результирующие вектора, установленные зоны. На основании установленных закономерностей определяется заложение горных выработок скважин или точек наблюдения, которыми можно вскрыть участки с наиболее богатыми рудами.

ЗАКЛЮЧЕНИЕ
В учебном пособии освещены методы микроаналитического исследования рудообразующих минералов на электронно-зондовой рентгеноспектральной аппаратуре и на эмиссионной аппаратуре с лазерным отбором проб, приемы исследования микровключений в минералах, подходы к выявлению физико-химических параметров рудоносных пород при рудно-петрографических исследованиях. Приводится методика изучения свойств основных рудных минералов в отраженном свете.

Применение этих и других методов исследования рудоносных пород, руд, минералов и процессов исследований, обусловливающих их возникновение, совершенствуют знания магистрантов в сложной и ответственной для ее оценки области рудообразования. Современный анализ генезиса руд уже немыслим без подобного рода лабораторных исследований. Учебное пособие может оказаться полезным не только начинающим геологам, но и всем тем лицам, которые стремятся быть в курсе современных приемов лабораторного анализа руд и слагающих их минералов.
Поэтому магистранты, связанные с расшифровкой минералов и их ассоциаций, обязаны иметь представление о новейших методах минералогических анализов, их возможностях и требованиях к изучаемому материалу, чтобы со знанием дела передавать этот материал в современные минералогические лаборатории. Эти знания развиваются во всех передовых высших учебных заведениях со студенческой скамьи и применяются при написании и защите магистерских диссертаций.

СПИСОК ЛИТЕРАТУРЫ
1. Черненко З.И. Учебно-методическое пособие. Курс лекций. «Методы лабораторных исследований»,Усть-Каменогорск, ВКГТУ им. Д.Серикбаева, 2016, 84с.

2. Булах А. Г. Графика кристаллов. Москва, «Недра», 1971, 112с.
3. Евзикова Н.З. Поисковая кристалломорфология. Москва, Недра,1984, - 143с.
4. Евзикова Н. З. Полярность минералообразования. // Теория минералогии (Сборник научных трудов). Ленинград, «Наука», 1988. - С 105-113.
5. Камерон Ю. Рудная микроскопия. Москва, Мир 1966.

6. Павлишин В. И., Юшкин Н. П., Попов В. А. Онтогенический метод в минералогии. Киев, «Наукова думка», 1988, - 120с.

7. Флинт Е.Е. Практическое руководство по геометрической кристаллографии. Москва, Государственное научно-техническое издательство литературы по геологии и охране недр, 1956, - 206с.
8. Юшкин Н. П. Теория и методы минералогии Москва, Недра, 1980.

9. Юшкин Н.П. Топоминералогия. Москва, Недра 1982, - 288с.

10. Юшко С. А. Методы лабораторного исследования руд. Москва, Недра, 1971

11. Пизнюр А.В. Основы термобарогеохимии. Киев, Издательское объединение «Вища  школа», 1986,-196с.
12. Кормушин В.А. Метод гомогенизации газово-жидких включений в минералах. Алма-Ата. Издательство «Наука» Каз. ССР.1982, – 69с.

_1154869262.unknown

_1154869753.unknown

_1154870155.unknown

_1154871520.unknown

_1174061158.unknown

_1154871686.unknown

_1154871158.unknown

_1154869881.unknown

_1154869325.unknown

_1154869610.unknown

_1154869289.unknown

_1154856948.unknown

_1154859730.unknown

_1154865465.unknown

_1154867014.unknown

_1154867102.unknown

_1154867376.unknown

_1154869163.unknown

_1154868009.unknown

_1154867184.unknown

_1154867056.unknown

_1154865838.unknown

_1154866867.unknown

_1154865787.unknown

_1154865379.unknown

_1154865426.unknown

_1154865271.unknown

_1154859351.unknown

_1154859629.unknown

_1154859652.unknown

_1154859589.unknown

_1154857734.unknown

_1154858259.unknown

_1154857069.unknown

_1154857641.unknown

_1154791092.unknown

_1154856517.unknown

_1154856859.unknown

_1154791220.unknown

_1153752431.unknown

_1153753164.unknown

_1153752294.unknown

