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MIKROSKOPOWA METODA OZNACZANIA CIEZARU WLASCIWEGO
MALYCH PROBEK MINERALOW '

Wzorujac sie na rekopisie pracy M. M. Wasilew-
skiego (7) adoptowano metode mikroskopowego ozna-
czania ciezaru wlasciwego cial stalych.

Tstnieje kilka metod oznaczania cigzaru wlasciwego
mineraléw: metoda piknometryczna, metoda oparta
na prawie Stokesa, metoda wykorzystujaca prawo
Archimedesa. Kaida z wymienionych metod posiada
jednak zasadniczg ceche ujemna — albo wymaga
duiych prébek, albo wykazuje duzy biad pomiaru.

Metoda przedstawiona w niniejszym opracowaniu
wyréZnia sie mozliwofcig oznaczania cigZaru wiadei-
wego matych prébek cial stalych z duzg dokladnofeia
i stosunkowo szybko, pod warunkiem duZego stopnia
czystofel badanego materiatu, Okreflanie cigzaru
wiasciwego malych probek polega na pomiarze ob-
jetoScl cleczy wypartej przez zanurzone w niej okru-
chy badanego ciala. Pomiaru objetodci wypartej cie-
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czy dokonuje sie w szZklanej rurce o matej Srednicy
za pomocg mikroskopu uzbrojonego w okular mikro- .
metryczny. )

TOK PRACY

1. Rurke pomiarows (ryc. 1) umocowuje sie za -
pomoca plasteliny na plytce, przy czym of rurki
musi byé réwnolegla do diuzszej krawedzi piytki
szklane]j.

2. Mikroskop do badafi w Swietle przechodzacym
z okularem mikromeirycznym ustawla sie tak, aby
of optyczna przyjela polozenie poziome, a wiedy
stolik mikroskopu przyjmie poloZenie pionowe.

3. Za pomwoca urzgdzenia saneczkowego (stolika
krzyzowego) zamocowuje sie wspomniang plytkg z

195



Rye. 1. Rurka pomiarowa przymocowana do ptytki
szklanej za pomocq plasteliny.
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rurkg ma stoliku mikroskopowym tak, aby znajdo-
wala sie w pozycji idealnie pionowej (ryc. 2). Do
rurki nalewamy alkoholu etylowego i rughem .érwb
stolika krzyzowego ustawiamy goérng granice mikro-
skopowego obrazu menisku alkoholu na zerze skali
mikrometru. Na statywie (ryc. 2) nalezy umocowaé
kapilare opuszczang do rurki i polaczong z pompa
ssgcg. Kapilara stuzy do osuszania $cianek wewnetrz-
nych rurki ponad meniskiem oraz do ustawienia
poziomu alkoholu w miejscu, gdzie mierzono $red-
nice rurki. Osuszanie rurki przed pomiarem kapital-
nie rzutuje na dokladno$§é wynikéw.

4. Badane cialo po zwazeniu wysypuje sie do
rurki i po 2—3 min. odczytuje sie nowe polozenie
menisku alkoholu. Odczyt ten jest przyrostem stupa
wypartej cieczy. Objeto§¢é wypartej cieczy wyraza sie
wzorem:

2
V=DTh m

gdzie: V — objeto§é wypartej cieczy ré6wna objetosci
badanego ciala,
D — $rednica rurki,
h — wysoko§¢ stupa wypartej cieczy.

Wysoko§é stupa wypartej cieczy h okreSlona jest
réwnaniem:
h = nf 2]

gdzie: n — ilo$¢ dzialek skali mikrometru, o ktére

podniosta sie ciecz,
f — warto§é jednej dziatki mikrometru.

Poniewaz cigzar wilasciwy

G
d=—
v 3]

gdzie: d — ciezar wlasciwy,
G — ciezar proébki

stgd po podstawieniu:
_ 4G
D*nf

[4]
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Rye. 2. Zestaw do pomiaru ciezary wtasciwego opi-
sang metodq w poltozeniu roboczym.

1 — statyw, 2 — rurka kapilarna, 3 — przewo6d do pompy

prozniowej, 4 — rurka pomiarowa przymocowana do sto-

lika mikroskopu za pomocg stolika krzyzowego, 5 — okular
mikrometryezny od mikrotwardosciomierza PMT-3,

Dla przejrzystoSci wskazane jest zapisywanie od-
czytow w odpowiedniej tabeli {(tab. I).

Srednica rurki D oraz wartodé jednej dzialki mi-
krometru f s3 wielko$ciami stalymi dla danego ze-
stawu i nalezy je wyznaczyé przed wykonaniem po-
miaroéw. )

WSKAZOWKI

Szklang rurke moZna wykonaé ze szkla laborato-
ryjnego (rurki miareczkowe). Srednica wewnetrzna
rurki powinna by¢ stala i niewielka (2—3 mm), a
dlugo$¢ rurki nie przekracza¢ 8—10 em. W toku
obliczania wynik6w pomiaréw stwierdzono, ze $red-
nica rurki do pomiaru ciezaru wlasciwego cial sta-
tych przy d powyzej 3,0 powinna wynosié okolo 2
mm, przy d ponizej 2,0—2,5 — 3,0 mm. Srednice
rurki nalezy zmierzy¢ z dokladno$cia do 0,001—0,0001
mm. Pomiaru takiego dokonaé mozna interferometrem
lub wyznaczyé droga przeksztalcenia wzoru [4], sto-
sujac cialo stale o znanym cigezarze wlaSciwym, np.
czysty chemicznie oléw, cynk, cyne, zelazo ete. (5)
i wyliczy¢ ze wzoru: .

4G

D= dnf [5]

Poniewaz trudno jest uzyskaé rurke o idealnie
stalej Srednicy na calej diugoéci, autorzy zalecajg
wyznaczenie Srednicy rurki przy pomocy wyzej po-
danego sposobu, na okreS§lonym malym odcinku rur-
ki. Nastgpne pomiary nalezy wykonywaé¢ réwniez w
tym odcinku rurki.

Do opisanej metody oznaczania ciezaru wlasci-
wego wymagana jest prébka ziarnowa o wielko$eci
ziarn 0,2—1,0 mm (najlepiej ziarna o przyblizonej
wielko$ci 0,5 mm i ciezarze 5—50 mg. Ziarna muszg
byé czyste, bez inkluzji cieklych, gazowych i bez
wrostkéw innego ciala stalego. Wyboru takiej iloéci
materialu mozna dokona¢ szybko pod lupa binoku-
larng.

Pomijaru ciezaru prébki dokonuje sie na wadze
analitycznej z dokladnoScia do 0,000 g. W przypad-
ku probek 5—12 mg konieczne jest wazenie z doklad-
noScig do 0,00001 g. W celu usuniecia pylow i za-
nieczyszczefi mechanicznych nalezy przed pomiarami
przemyé prébke w alkoholu lub acetonie.

Ciecz uzywana do do$wiadczenn powinna charak-
teryzowaé sie niska lepko$cia i stosunkowo wolnym
parowaniem. Wchodza tu w rachube: eter, aceton,
acet-skin, alkohol metylowy i alkohol etylowy. Do-
Swiadczenia wykazaly, ze eter, aceton, alkohol me-



Tabela II

ZESTAWIENIE WYNIKOW POMIAROW CIEZARU WEASCIWEGO MINERALOW Z DANYMI Z LITERATURY

Ciezar wladeiwy wg
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towy . : (17% Fe)
Chalkozyn | kopalnia .
Lubin 569 | 10,02 | 40,010 | 40,015 | -£0,012 | 5,6—5,8* | 5,6—5,8* —_ 5,5—5,8*
Bornit kopalnia i
| Lubin 5,02 | 40,02 | 10,011 [ 40,016 | 4-0,013 | 4,9—5,0* | 5,07* — 5,0—5,1*

sc.w — blad éredni kwadratowy dla pojedynezych pomiaréw;

R.w — bezwz ledny, maksymalny <
R4 — ej poszczegblnych Eommréw;
Scw — bezwzgledny, maksymalny bla
wego S, sredniej;

okreflenis cigzaru wiadciwego, liczony wagledem bledu prawdopodobnego
okreflenia cigzaru wiadoiwego, liczony wzgledem bledu éredniego kwadrato-

X.» — bezwzgledny, maksymalny blad okreélenia ciezaru wiadciwego, liczony wzgledem bledu przecietn X
cnf éredniej; pomiar6w ciezaru wiaéciwego dokonano w temperaturze 19,60C; gl edu p: gtnego X4
* — cigzary wiadciwe mineraléw z réinych zi6z éwiatowych, zaczerpnigte z literatury..

tylowy wykazuja szybkie parowanie, rzutujace ma do-
kiadnoéé pomiaréw i z tego wzgledu sg nieprzydati-
ne. Acet-skin za§ pozostawia osad na $ciankach rur-
ki, co wyklucza jego uzycie. Najlepsze wlasnofci w
‘tym wzgledzie wykazuje czysty chemicznie alkohol
etylowy, ktérego lepko&¢ w temperaturze pokojowej
wynosi 0,01200 puaza, a parowanie w rurce o fredni-

cy 2 mm w temperaturze 19°C — 0,00198 mm/min.

Do pomiaru wysokoSci stupa cieczy mozna uzy-
waé mikroskopu biclogicznego lub mineralogicznego
do badafi w S$wietle przechodzgcym, np. MIN-4,
. MIN-5, zaopatrzonego w okular mikrometryczny. Mi-
kroskopy te wyposazone sa w stolik krzyzowy, ktéry
jest niezbedny do umocowania rurki na pionowo
ustawionym stoliku mikroskopu. Wieksza dokladnodé
pomiaréw mozna uzyskaé stosujac w miejsce zwyk-
lego okularu mikrometrycznego okular mikromet-
ryczny posiadajgcy ruchomg skale (ryc. 2), np. od
mikrotwardo§ciomierza PMT-3. Autorzy dokonali po-
miaréw na mikroskopie MIN-5 stosujac oblektywy
37X i 9,0 X, Obiektywy o wiekszym powiekszeniu
s nieuzyteczne ze wzgledu na gruba &cianke rurki.
Dla prébek 5—il2 mg nalety stosowaé w miare moz-
lwosci obiektyw o najwiekszym powiekszeniu.

'Przy przeprowadzaniu orientacyjnego pomiaru
cigiaru wiafciwego z dokladnofcig 0,1 jednostki cie-
Zzaru ‘wlafciwego, osuszanie §cianek rurki ponad me-
niskiem moZna pomingé., Cheac uzyskaé dokladnodé
pomiaru w granicach 0,01—0,00 X zabieg ten jest
niezbedny.

Urzgdzenie do osuszania mozna latwo zestawié
Z pompy ssgcej, przewodu gumowego, statywu 1 ka-
pilary szklanej (ryc. 2). Kapilare polaczony przewo-
dem 2 pompg ssacq opuszezamy za pomocy urzadze-
nia saneczkowego statywu do wnetrza rurki pomia-
rowej. Suszenie Scianek rurki trwa 5—10 min, po
czym wrzuca sie do niej prébke w celu zmderzenia

o_bjetoé-q-i. O(dc;y*hu dokonujemy po ustabilizowaniu
slg poziomu cieczy. Aby wyeliminowaé bledy zwig-
zane ze zmianami cieploty otoczenia, pomiary nalezy
wykonywaé w stale] temperaturze 19—2¢ °C; czas

. Jednego pomiaru nie powinien przekraczaé 3 min, bo

w tak lrétkim czasie temperature otoczenia mozna
praktycznie uwazaé za stals. W irakcie do§wiadczefi
stwierdzono, Ze 'przy pomiarach objetofcl w allkoholu
etylowym najlepiej jest dokonywaé odezytu na mi-
krometrze Po 2 min od chwili wrzucenia prébki do
rp,r'ki pomiarowej, tj. po czasie stabilizacji poziomu
cieczy. Aby wykluczyé prébki porowate nalezy u-
przednio przeprowadzié ich kontrole w preparacie
polerowanym pod mikroskopem kruszcowym.

‘W czasie adaptacji metody oznaczono ciegZary wia-
Sciwe kilku mineraléw, kibre w zestawieniu z da-
nymi z literatury przedstawiono w tabeli II.

DYSKUSJA BREDOW

Ciezar ‘wlaSciwy stanowi funkeje kilku mierzo-
nych wielloSei: cigiaru, Srednicy rurki, wysokofei
przyrostu slupa cieczy 1 wsp6lezynnika zamiany jed-
nej dziatki mikrometru na milimetry. Jak wskazuje
wzbr [4], cigzar wladciwy jest iloczynem poteg mie-
rzonych wielkofei, a wiec przy wyznaczaniu biedu
postuzyé sie mozna ré6zniczkowaniem logarytmicz-
nym (4). :

Matematyczne opracowanie wyanikéw pomiaréw
cigZzaru wilaSciwego zamieszczone jest w tabeli II.
Dyskutowane biedy, to bledy bezwzgledne, maksy-
malne, liczone wzgledem réznych wskaZnikéw do-
kiadnofci pomiar6w. W prakiyce przy opracowywa-
niu wynikéw podaje sie najczefciej biad maksymalny,
liczony wazgledem bledu Sredniego kwadratowego Sa
§redniej (4). W prrzedstawionym opracowaniu autorzy
podajg bledy liczone wzgledem trzech, powszechnie
przyjetych wskasnilkéw dokladnofel. Przy dokladnym
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przeprowadzeniu oznaczef cigzaréw wlasciwych tg
metoda, bezwzgledny, maksymalny biagd okreflenia
cietaru wiaficiwego, liczony wzgledem bledu - Sred-
niego kwadratowego Sa Sredniej, nie powinien prze-
kroczyé 0,009—0,018 (dla mineraléw o cigZarze wia-
Sciwym 3,0—8,0). Blgd ten malezy przyjaé jako wskaZ-
nik dokladnosci pomiaréw. Aby uzyskaé przytoczone
dokladnofci nalezy wykonaé na tej samej prébece
10—i15 pomiaréw cieZzaru wila$ciwego.

Dokladnosé okreflenia ciezaru wiasciwego wedtug
opisanej metody =zalezy od nastepujacych bledbéw:

+— bledu okreSlenia D rurki (okolo dwa razy
wickszy od sumy pozostalych bledéw);

— bledu wazZenia;

— bledu okreslenia objetodcl;

— bledu przeliczenia jednej dziatki mikrometru
-na mm. - .

Z powyiszego wyanika, Ze pomiar Srednicy rurki
musi byé dokonany szczegblnie dokladnie.

SUMMARY

On the basis of a work made by the Sowviet
scientist M. M. Vasiljevskij entitled *Pribor dla
uskoriennogo apriedielenija udielnogo viesa tviordich
tiel na mikrolitshestvakh” a method of microscope
determination of specific weight of solid bodies has
been worked out. -

There are some methods of determining the spe-
cific ‘weight of minerals. Each method discloses,
however, a negative feature here, f.e. either it re-
quires large samples, or it reveals a considerable
measurement error.

The method discussed in the article allows the
specific weight of small samples of solid bodies to
be determined with utmost accuracy, and relatively
quick, provided that the material examined Wdistin-
guishes itself by a high degree of purity. The
specific weight of small samples consists in the
measurement of the volume of the liquid squeezed
out by the immersed fragments of the body exa-
mined. The measurement is made in a glass pipe
of small diameter by means of a microscope equipped
with the micromeiric eyepiece,
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PE3IOME

Ha ocmoBam DpaboTur coBercroro yuesoro M. M.
Bacunesckoro 1.3. ,IIpMGOp XA YCKODEHHOTO Ofpe-
IeNleHUA YHOSNBbHOTO Beca TBEPALIX Tell Ha MMKPOKO-
aygecrsax” Obul npucmocobIeH MeTOy MMKPOCKOTI-
YEeCKOTO OOpefielIEHMsA YAeNBHOTO BEeCa TBEPABIX Telw.

CylIecTByeT HECKOJBRO METONOB ONPENEIeHMA Y-
JEILHOrO Beca MVHEPAJIOB, HO BCE OHM CTPAZAOT He-
AoCTaTEaMyi: MM TpedyrT KpYymHBIX 06pasmos, Mim
naoT Ooabloyro OUMOKY OmpenesIeHmdA.

PaccMOTpeHHBIT B CTaThe METOX NOSBOIAET O~
PeRenuTs yIOSNLHBEI BeC Ha HefONBIUMX KOJMIeCTBax
TBEpEBIX Te), ¢ GoabImoil TOYHOCTBIO ¥ CPABHMTENB-
HO OBICTPO, DY YCIOBMM, UTO MCCISRYEMEIA MaTepyas
ofmafmaeT BBICOKON CTEONEHBIO HUCTOTRI OnpezxencHue
YAESNBHOTO BeCa MajbIX 00pasIjoB COCTOMT B M3Mepe-
By o6beMa XMAKOCTH, BBLITECHEHHONM . HOTPYIKEOHHEIMH
B Helt obmomgaMy uccirexmyemoro Tena. ObmeMm. xuzx-
ROCTWS M3MepsieTcd B CTEKIAHHOW TPyGKe MAaxoro my-
aMeTpa ¢ IIOMOINLIO MITKDOCKONA, BOOPYXKEHHOTO M-

| KPOMETDHYECKUM OKYJIADOM. -
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