EWA PONINSKA
Ingtytut Przemystu Szkla § Ceramiki

ZASTOSOWANIE TECHNIKI CIEMNEGO POLA DO MIKROSKOPOWEGO
BADANIA KAOLINOW

Badania mikroskopowe kaolindw s stosunkiowo
rzadko stosowane wsréd powszechmie prowadzonych
badafi fizykochemicznych tyeh suroweow. Sporadycz-
nie spotylkkana w mineralogii metoda badafhi mikro-
skopowych z zastosowaniem ciemmnego pola, w przy-
padkiu kaolindw dostarcza cennych imformacii o za-
nieczyszezeniach wystepujacyech w drobnyeh frak-
cjach (fr.=2um) oraz o rozmieszczenin zanieczysz-
czei w ziarmach grubszych. Jak wiadomo w mikro-
skopie Swietlnym istnieja modliwosei prowadzenia
dwojakiich obseriwicii: obserwacji zZjawisk absorpcji
Sfwiatla przechodzacego przez preparat 1 obserwacji
zjawisk emisji Swiatta .wysylanego przez preparat,
przy czym emisja (Scislej pozorna emisja) moge byé

a odbiciem, rozproszeniem, ugieciem
swuam&a Iub ﬂ'ulo'rescenma Dia z:;amAilsk tych wprowa-
dzono (1) pojecie cial odwietlonych i cial Swiecgeych
pierwioimie i wtérnie (rye. 1).

Ciata Swiecgce mbéna obserwowaé w mildroskiopie
jedymie wiedy, gdy wigzka oswietlajgca pada w taki
spostb, Ze réZnica miedzy kgtermn padania ,,r1 Joraz
polowsg kagta aperturowego kiomdensora ,ux” Jjest
wiekisza miz polowa kata aperturowego obiekiywu
Jo”. Zaleinbsé tHe moZna wyrazié réwnaniem
sin/i-ux/= Acp. Przy spelnianfu ftego warunkm pro-
mienie §wietlne mieugiche, biegnace ze Zrédla Swiatla
nie wpadaja do obiektywu, a zatem w mikroskopie
nie tworzy sie obraz Zrédia &wiatle, lecz powstaje
tzw. ciemne pole n(ryc 2). W mhllm'oslm.me Swietinym
pole to mzysiouje sie [preez Zastosowanie specjalnych
kondensoréw (1). W niniejszej pracy postugiwano sie
kondensorem z diafragmg pier§cieniows (ryec. 3) oraz
kondensorem kardioidalnym (rye. 4).

W ciemnym polu idostrzegalne sg obiekty nieprze-

oraz obiekiy przemroczyste o wspblezynniku
zatamania swxatla réZznym od wspéblczynnika zalama-
nia Swiatta ‘érodowiska otaczajacego te obiekty. Ze
wazrostem réznicy ‘wispblczynnikéw walamania éwiatia
migdzy obickitem a Srodowiskiem swerasta ilo&é ugie-
tego e tych obicklach Swiatta. Ujawnia sie

w obserwacjach mikrioskiopowych :raklo efekt lep-
szej widocznosel ogladanych ; . Oprocz
réénic w iloSel rozZpraszamego Ywiatla, poszczegdine
mineraly moga wykazywaé ré6inice w barwie tfego
§wiatla. Dotyczy to zwlaszcza mineraléw barwnych
nieprze§wiecajgcych. Tak np. hematyt rozprasza Swia-
tlo krwistoczerwono, rutyl w réinych .odcieniach
czorwonobrgzowyich lub Z6itoczerwonych, getyt 263to.
Zarysowuie sie wiee mozliwoéé identyfikacii niekt6-
rych mineraléw w polu ciemnym na podstawie bar-
wy rozpraszanego &wiaftla.
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W odniesieniu do surowcéw kaolinowych, ktére
byty przedmiofem zainteresowania w podjetej pracy,
po zasbosowaniu ciemnego pola mozna oczekiwaé na-
stquacych efelctblw:

— podwyiszenia . zdolnbéei rozdzielezej ukhadu
opityk:znego, co powinno ulatiwié obserwacje wielkiosei
i ksztaltu ziarn drobnych,

— zrémicowania stopinia mozpraszamia Swiatla
przez ziarma o rbéinych wspdlczynnikach wzatamania,

— gr6nicowania barw rogpraszania Swiatla przez
ziarna mineralow barwnych.

Przecigtny skiad fawowy surowca kablinowego
ksztaltuje sie nastepujgco. Mineralami gléwnymi s
kaolinit i towarzyszgee mu mineraty iaste; w cha-
rakiterze miineratéw drugorzednych wystepuia: kware,
tyszezylei oraz sldalenie. Sictadniki aldcesoryezme po-
jawialja sie zwykle jaki zwigeki 2elaza. tytanu oraz
mineraly ciezkie. R6znice wspblezynnikéw zalamania
fwiatla, jaka wykamuja z jednej strony mineraly
glowme 1 drugorzedme, a z drugiej akcesorycze sg
tak wmnaczne, Ze =Zréznicowanie stopnia rozpraszania
Swiatla w polu iclemnym przez rééne ziarna jest bar-
dzo wyraine. Tak wiee, 'w badanym metioda ciemne-
go pola surowcu kaolinowym ogdlnie moZna Wyr6Z-
ni¢ dwie grupy wiarn. Ziama slabo rozpraszajace
Swiatlo, jalk: ziarna mineraldw ilastyeh, kwarcu, ska-
lenff, mik oraz wiarma niewsp6imierniie silniej rozpra-
szaja;ce Swiatlo maleZace do mimeraléw zanieczyszeza-
jacych surowiec kaolinowy.

Mineraty <o badafti dobrano tak, aby meprezenﬂ;o
wane byly zarfwino surowce bardzo czyste, jak i sil-
nie zahieczyszerone. Angielski ,Standard” i czeski
»Sedlec” s3 kaolinami wysokie] klasy, wawierajgcymi
mate dlloSci zanieczyszezefi. Kaoliny polskie K-1, K-2,
K-3 zawierajg znaczne flofcl zaniieczyszezefl, w Kkt6-
rych dugy udziat majs zwigkki zelaza § ‘ty*m.hu Dal-
sze kabliny polskie K-4, K-5, K-8 nalezg do surow-

cow Srednio zameczymmnylch Badaniami w clem-
nym polu objete zZostaly frakije drobme fr=<1pum
oraz 'wyrywkowo frakcje grube fr'=i50—150 um. Wy-
dziclenfe fralocji przeprowadzono na drodze sedy-
mientacii, stosujae jako ciecz dyspergujaca wode amo-
niakalng (2 em3 steZonego NH/ OH na 1 dem? roz-
tworu). Rozmdizielanie przeprowadzono metods perio-
dycznego wymywania frakcji wedkug wzasad przyje-
tych w IPS. i C. Pomieszezenie, w kitbrym odbywala
sie sedymentacia termostatowand w temp. 30°C.

_Z wydzielonych frakcji sporzaddono preparaty

. Po iszeregu prébach ustalono, Ze przy-
gotowanie preparabu ma istotny wplyw pa otrzymy-
wane 'wyniki. Uzyskanie dobrego preparatu wymaga,
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1 — obiekiyw, 2 — oblekt.
1 — objective, 2 — object.

a

Rye. 1. Obserwacia absorpcji $wiatla, czyli obser-
wacja ciat oswietlonych (a); -obserwacja pozornej
emisji, czyli obserwacja .ciat §wiecgcych (b).

Fig. 1. Observation of light absorption, i.e., observai-

fon of illuminated bodies (a); observation -of apparent
emission, i.e., observation of radiating bodies (b).

!
}
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.Ryé. 3. Bieg promierni w kondensorze ciemnego pola
‘2 diafragmqg pierfcieniowq.

1 — obiektyw, 2 -— wigzki promieni oSwietlajacych, 3 —
obiekt, 4 — kondensor jasnego pola, 5 — diatragma pierfcie-
niowa.

Fig. 3. The course of rays through dark-field conden-
-ger with annular diaphregm.

1 — objective, 2 — beam of illumimating rays, 3 — object,
4 — lighi-field condenser, 5 — annular diaphragm.

‘aby wizystkie badane ziarna lezaly w jednej plasz-
czyinie, mie stykaly sie weajemnie i byly widoczne
niezaleznie od stosowanego powliekszenia. Warunki
te zostaja spelnione przy zastosowaniu:

— odpowiednio rozcieficzonej zawiesiny,

— swobodnej sedymentacji eiarn zawliesiny na
szkielkio prezedmiotowe,

— wiadciwej substancji wypelniajacej przestrze-
nie pomiedzy ziarnami.

Przeprowadzone badania najdrobniejszych frakeji
ofmiu kaolinéw wykazaly wyraZne zr&Znicowanie
tych surowcéw pod wzgledem zawartoci zanieczy-
szczefi. Ponadto réZne formy zewneirzne wystepuig-
cych mineraléw, niejednakowy stopief rozpraszania
Swiatla zar6wno w grupie =ziarn slabo. rozpraszaja-
cych, jak i silnie $wiecaeyich oraz réZna barwa roz-
praszanego Swiatla sugerujs réénice w skladzie mi-
" neralnym kaolindw., W &wietle przeprowadzonych ob-
serwacji w polu ciemnym majmnie] zanieczyszcezonym
okazal sie kaolin angielski ,standard”. W kaolinie
‘tym ziatna giéwne, stabo .rozpraszajace Swiatlo, sa

1 — oblektyw, 2 —
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Rye. 2. Zasada ciemnego pola.

1 — obiektyw, 2 -~ kondensor, 3 — diafragms, i — kat pa-
dania wigzki, u, — polowa kgta aperturowego 1 kondenso-
ra, u, — polowa kata aperturowego obiektu.

Fig. 2. Principle of the dark-field techmique.

1 — objectlve, 2 — condenser, 3 — diaphragm, i — angle
of inclination of beam, U, — a half of condenser apertural

angle, u, — a half of objective apertural angle.

Rye. 4. Bieg promieni w kondensorze kardioidalnym
o duzej aperturze.
zka promieni ofwietlajgcyeh, 3 —

wig
oblekt, 4 — olejek immersyjny, 5 — éggwierzchrﬁe lustrzane
odbijajace promienie etlne.

'Fig. 4. The course of rays through cardioidal conden-

ser with large aperture.

1 ~ objeciive, 2 — beam of illuminating rays, 3 — object,
4 - immersional olive, 5 —f mircor surface reflecting beam
of Hght

dobrze widoczne. Dominujg ziarna o pokroju blasz-
kowym. Znikome zréznicowanie rozpraszania Swiatla
wéréd mineraléw podstawowych $wiadezy o durdej
jednioriodnioéci skladu mineralnego. Ziarma silnie roz-
praszajace Swiatho zdareaja sie bardzo rzadki. Ioéé
takich ziartn w polu widzenia dochodzi zaledwie do
kilkunastu, co stanowi znikiomy procent catosci.
Nqaj:bardlz'iej zanieczyszczonym surowcem okazal sie
kaolin polski K-3. Udzial ziarn silnie §wiecacych jest
w nim eznacznie wyzszy niZz w pozostalyeh kaolinach.
Zaobserwowano wyrazne réznice w wiellcodei i ksztal-
cle ziarn §wiecacych; wyrbiniono ziarna o kszialtach
rombleedryicznych, wydbuzonych i mnieregularnych.
Stwierdzono réwniez rédnice w stopniu i barwie roz-
praszanego przez nie Swiatla; obserwowano wystepo-
wanie Ziarn rozpraszajacych Swiatlo Zéite i czerwone.
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Ryc. 5. Kaolin K-4 fr. << 1 um, pow. 500 X. WyraZne
zréznicowanie ksztattu ./.zarn i zdolnoéci rozpraszania
Swiatta.

Fig. 5. Kaoline K — 4; fraction <<1um; X 500. Re-
markable differentiation of grains in shape and in
capacity for diffusion of light.

Rye. 7. Kaolin standard, fr. 1—10 u m, pow. 1000 X.
W $rodkowej cze$ci zdjecia widoczny konglomerat
zlozony z ziarn stabo rozpraszajgcych $wiatto i z ziar-
na silnie $wiecqcego.
Fig. 7. Standard kaoline; fraction from 1 to 10 um;
X 1,000, Aggregate of grains weakly diffusing light
and a single grain strongly radiating, visible at the
center.

B

Ryc. 9. Kaolin K-6, fr. 100—150 um, pow. ok. 500 X.
Ziarno kaolinitu w ciemnym polu, uym..nze widocz-
ny punktowy rozklad zanieczyszczen.

Fig. 9. Kaolinite K — 6; fraction from 100 to 150 um.
Kaolinite grain in the dark field; mnote marked
punctual distribution of contaminations

Wyrazne zrOinicowanie intensywnoS$ci rozpraszania
$wiatla przez ziarna stabo $Swiecace wystepuje w kao-
linie polskim K-2, Roznice te mogg by¢ spowodowa-
ne istnieniem zanieczyszczen wewnatrz ziarn kaolini-
tu lub wystepowaniem otoczek okluzyjnych na ziar-
nach. Pot\\'ierdzenie tej tezy wymaga szeregu dodat-
kowych badan.

Ciekawy obraz mikroskepowy w ciemnym polu
otrzymano podczas badania kaolinu polskiego K-4.
Wsréd ziarn stabo rozpraszajgcych Swiatlo obserwo-
wano 2znaczne iloéci ziarn o pokroju precikowym
(ryc. 5). Spostrzezenie to jest bardzo interesujace
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Ryc. 6. Kaolin K-1 fr. 1—10 um, pow. 500 X. Wyraz-
ne zréoznicowanie zdolno$ci rozpraszania $wiatla przez
poszczegolne ziarna.

Fig. 6. Kaoline K — 1; fraction from 1 to 10 pm;

X 500. Remarkable differentiation of grains in shape
and capability for diffusion of light.
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Ryc. 8. Kaolin K-6, fr. 100—150 um, pow. ok. 500 X.
Ziarno kaolinitu w S$wietle przechodzqcym.
Fig. 8. Kaoline K — 6; fraction from 100 to 150 um;
X ca. 500. Kaolinite grains in transmited light.




z punichu -widzenia mineralogii tego surowea i pozwa-
la przypuszczaé, 2e zawlera on wicksze ilofci Haloi-
zytu. W obrazie mikroskopowym widoczne sa liczne
preciki o przekroju 0,4 wm. Preciki tych rozmiaréw
mogg byé obserwowane w. mﬂn‘oskapie Swietlnym
tylko przy zastosowaniu technilki ciemmego pola.
Opracowana . metoda obserwacji zamieczyszezen
moze byé réwmnies stosowana do badania wiraceh

i zanieczyszczefi powierzchniowych w ziarmach gru-

bych. W przypadku badania frakeji gruboziarnistych

znajdujag zastosowanie kondensory ciemmego tla |

z diafragma. okrggla przys}amamca Srodelk pola,
obiektywy o niewielkich aperturach i powickiszeniach
oraz preparaty wykoname w oSrodku immersyjnym
o do§¢é duzym wspShczynniku zatamania Swiatia, np.
balsamie kanadyjskim (n =|1,52). Zastosowanie dia-
fragrny zaciermoniajgcej pole widzeniia. ma ‘te zalete,
ze umozliwia szybks zmiane ukiadu optycznego mi-
kroskiopu z warunkdw pracy w polu jasnym na pra-
ce w polu ciemdnym. Zaniemyszczenia w postaci
wirgcefi w ziarmach kiwarcu i mil sg widocene w po-
lu jasnym jako obickiy absorbujace Swiatto, w polu
ciemnym jako obiekity Swiecace. Ze wagledu na
warastajgcg zdioﬂ,nloéé rozdzielezg mikroskopu w polu
clemnym moégna obserwowaé nawet bardzo drobme
wirgcenia, ﬂknmape w wiekszyeh ziarnach, niedo-
strzegalne w polu jasnym (ryec. 8 i 9).

OCENA WYI_‘IIKOW 1 WNIOBKOW

‘Przeprowadzone pmby zwbosowam!a techniki
clemnego pola w ym pozwolity
na przeprowadzenie szeregu mteresmacych obserwa-
cji w surowecach kaolinowych. Zaproponowana me-
toda ze wzgledu na .podlwymzeme zdolno$ei rozdziel-
czej - mikroskopu pozwala na obserwacje ksztaltéw
i rozmiaréw ziarn we frakcjach drobmoZiarnistych
(np. fr=1 pm). RéZnice w intensywnodcl rozprasza-
nia $Swiatla przez ziarma o réénych wispéiczynnikach
zalamania §wiatla mioga byé podstawsg do rozrézmia-
nia w polu ciemnym ziarn zanieczyszczonych pxer-
wiastkami cieZkimi (glGwnie Zelazem i tytanem) od

SUMMARY"

Microscopic studies of kaolines are relatively
rarely applied in comparison to the physical-
-mechanical techmiques. In case of kaolines, the
method of microscopic studies utilizing dark field,
occasionally used in the mineralogy, appears pau'ﬁ-
cularly ubefiul. This method provides valumble dafa
on contaminations occurring in fine fractions (<5 2pm)
and om dﬁstﬁmuﬁm of coubammmom in coarser
grains. -

mhepaperp.resemsprdlimﬂnamyresumhsofhheap-
plication of the modified dark-field method in lighf
microscope. The modified techinique emables obser-
vations of shapes and sizes of fine grains {(eg., grains
of the fraction = 1 pm), due to.an increased resolu-
tion power.

ziarn czysiych. We wszystkich badanych kaolinach
stwierdzono wystepowanie zanieczyszczefi w postaci
oddzielnych ziarn. Ponadbto w kaolinie K-2 zaobser-
wowano zwickszone rozpraszanie §wiatla na wszyst-
kich ziarmach niezalegnie od wystepowania osobnych
ziarn zanieczyszczajgcych. Wskazywaloby to na réw-

.nomierne rozmieszczenie zanieczyszezeh w tym kao-

linie, np. w postaci otoczek na ziarnach.
Zaproponowana metoda badania zanieczyszczef
w polu ciemnym mode tez znaleZé zasbosowanie do
badafi rommieszezenia - wirgeefi zamieczysazczajacych
w grubszych ziarnach kwarcu, mik oraz skonglomero-
‘wanych ziarnach kaolinitu (kaolinit robaczkowy). Na-
lezaloby w dalszym ciggu kontynuowaé badania, do-
tyezace obserwacji barw rozpraszanego Swiatla. Jak
sie wydaje ‘barwy Swiatia rozpraszanego Drzez réiEne
mineraly s3 zréémicowane i moglyby byé podstaws
do rozr6ézmiamia tych mineraiéw. Nalezaloby tez prze-
prowadzié korelacje uzyskanyech wynikéw z wynika-
mi badan prowadzonych mikrioskopem elekironowym.
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PE3IOME

MuxpoCKONMYEeCKOe MCCIeAOBaHME KAOJIMHOB NDM-
MEHSEeTCH CPABHUTENHBHO PEAKO B COIOCTABJICHMUM C
APYTHMM DAcHPOCTPRHEHHBLIMM METOXAMM JICCHeOBAHMH
OUIUKO-XMMUIECKIAX CBOMCTE 9TMX IIONE3HBIX MCKOIA-
eMbix. Berpewaronpmica MHOTAR B MMHEDaJOTMM MeTOXR
MHMEPOCEONMYECKUX HabOmofemwsi ¢ npuMeHeHMeM 3a-
TEMHEHHOTO0 IIOJf B CHYyJYae XAaoJMHOB JNA€T IeEHBIE
CBeJiIeHMs OTHOCHUTEJIbHO 3arpA3HEHMIA, NpeXCTaBJeH-
HBIX B Mexxo¥ ¢dparmuy (bpparmma < 2um), 1 3arpas-
HeHWit B npefiellaX KPYIHBIX 3epeH.

B ciraThe ommcanm MOAM(UOMDOBAHHELL METOH WMC-
NOJBL3OBAHMA TEeXHMKM 3ATEMHEHHOTO "HO0JfA, KOTOPhIL
NOBBUNIAET  DACHPEAEINTeNIbHYI0 CHOCOGHOCTE MMEDO-
CEOIIA M TO3BOJNAeT Habimoparb hopMmy M pa3Mepnl Ha-
c;;in u)enxosepnuc'rux $paxmni (HanpuMep, dvpamm

wm
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