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BADANIE TWARDOSCI KRZEMIENI IMPORTOWANYCH
_ I NIEKTORYCH KRAJOWYCH
MIKROTWARDOSCIOMIERZEM PMT-3 ORAZ HANEMANNA

Dotychczas sbosowana w prakiyce mimeralogiczno-
-gedlogi:cznej skala Mohsa nie pozwala ma dostatecz-
nie d‘okiaﬂc‘tnla ocene twardodci materialu badanego,
poniewaz umozliwia tylko jakoSciows charakterysty-
ke twardodci, Jednak pomiar ilo§ciowy twardosei mi-
neraléw mozliwy jest do przeprowadzenis (powszech-
nie znana w metaloznawstwie) statyczng metods, po-
legajaca ma wgniataniu w warstwe wierzchniag bada-
nej probki, pod okreflonym obcigZzeniem, wglcbnika
(penetratora) diamentowego w ksztalcie czworofcien-
nego ostrostupa — sposdb Vickersa, ostrostupa o pod-
stawie rombu — sposéb Knoopa, itréjsciennego ostro-
stupa — spos6b Berkowicza 1ub podwéinego stozka —
spos6b Grodzifiskiego. Metoda ta oparta jest ma okre-
§leniu obclgzenia na jednostke pola powierzchni §cian
bocznych wglebienia odoisku ostrza wglebnika w ba-
danym materiale,

Pomidar {wardo$eci mineraléw pod matymi obcigge-
niami (do 200 ‘G) nazwany mikrotwardoscia (micro-

UKD 552.553(438)+ (—87) :620.176.1:519.2

hardness, microdureté, Mikroharte, Mikrotwerdost’) —
zapoczatkowat w 1939 r. Knoop i inni (1), a w nastep-
nych latach Winchell (11) i Chruszczow (2).

‘W ostatnich 20 latach obserwuje sie dwa gléwme
kiepunki prac badawczych nad mikrotwardoScig mi-
neraléw, a mianowicie: pomiary mikrotwardo§ci r6z-
nych monokrysztaiéw i diagnostyka mineraféw me-
todg pomiaréw mikrotwardoSci (Taylor — 10, Nakhla
— B i Lebiediewa — 6, 7). .

CEL I ZAKRES BADAN

Badania omawiane w niniejszym artykule mialy
gtéwnie ma celu doSwiadczalne sprawdzenie przydat-
nofol aparatury stosowanej w metaloznawstwie przy
pomiarach mikrotwardo§ci mineratéw. Zakres ba-
dahh obédjmowat:

-a) opracowanie i praktyczne sprawdzenie techniki
preparowania powierzchni prdbek krzemieni,
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b) pomiary poréwnawcze mikrotwardo$ci krzemie-
ni importowanych oraz niektérych krzemieni krajo-
wych mikrotwardo$ciomierzem Hanemanna oraz
PMT-3 (konstrukeji radzieckiej),

¢) badania wglebienia odcisku penetratora za po-
mocg mikroskopu elektronowego,

d) wstepna analiza metodyki matematycznego
opracowania eksperymentalnych danych liczbowych
pomiaréw mikrotwardoS$ci.

APARATURA POMIAROWA

Przy pomiarach mikrotwardosSci prébek krzemieni
importowanych i niektérych krajowych zastosowano
mikrotwardo$ciomierz Hanemanna i PMT-3. Mikro-
twardo$ciomierz Hanemanna jest wstawkg do mikro-
skopu metalograficznego Neophot. Zakres obcigzen
wglebnika: 1, 2, 5, 10, 15, 20, 50 i 100 G. Ostrze
wglebnika diamentowego ma ksztalt czworo$ciennego
ostrostupa Vickersa. Mikrotwardo$ciomierz PMT-3
przeznaczony jest przede wszystkim do pomiaréw mi-
krotwardo§ci metali. Konstrukecja aparatu pozwala mna
pomiary mikrotwardo$ci przy obciagzeniach: 2, 5, 10,
20, 50, 100 i 200 G. Ostrze wglebnika diamentowego
ma ksztalt czworo$ciennego ostrostupa Vickersa.

ANALIZA METODY POMIARU MIKROTWARDOSCI

W pracy niniejszej przyjeto nastepujgce oznacze-
mia: H — mikrotwardo§é, HV — mikrotwardo$é mie-
rzona ostrostupem Vickersa, HV,, — mikrotwardosé
mierzona ostrostupem Vickersa przy obcigzeniu
wiglebnika 100 G.

Mikrotwardo§é okre§lona sposobem Vickersa wy-
raza sie stosunkiem sily P obcigzajacej wglebnik do
pola powierzchni pobocznej odcisku okre§lonego w
mikronach kwadratowych. Przyjmuje sie, Ze odcisk
wglebnika ma ksztalt ostrostupa o podstawie kwadra-
towej, ktérego przekatna réwna jest zmierzonej wiel-
koSci d, warto§é liczbowa mikrotwardo$ci Vickersa
okrefla wzor:

rHV = 1854 ,4 % kG/mm? [1]

gdzie: P — sila obcigZajaca wglebnik, za$

d=-g‘~j_2—d!-y [2]

w rownaniu (2) d, i d; — przekatna odcisku wglebnika.

Na dokladno§¢ pomiaru mikrotwardo$ci wplywajg
bledy systematyczne i przypadkowe. Zrédlem bledéw
systematycznych moze byé: ksztalt ostrza, wielko§é
i czas dzialania obcigzenia oraz predko$é wnikania
weglebnika. Bledy przypadkowe s powodowane, np.
nier6wnoécig powierzchni zgladu badanej prébki, nie-
jednorodno$cia mikrostruktury, anizotropig faz kry-
stalicznych itp. Ponadto do bledéw przypadkowych
mozemy zaliczyé bledy obserwacji, wynikajace z nie-
dokladno$ci zmystéw ludzkich i subiektywizmu obser-
watora.

Dla mikrotwardo$ciomierza PMT-3 kat miedzy
przeciwleglymi &cianami ostrostupa powinien wyno-
sié 136° + 20/, czyli blad wazgledny ok. 0j1%, a dopusz-

czalne odchylenie obcigzenia wgiebnika dla P =100 G.

przyimuje sie 0,15%. Czas trwania obcigzenia P
wglebnika Vickersa — 15 sek.

Diamentowy ostrostup wglebnika, wykonany w spo-
s6b odpowiadajacy warunkom technicznym, ma o§ sy-
metrii czterokrotnej (g4) i cztery plaszezyzny symetrii
(4p). Trwaly odcisk ostrostupa wglebnika po obcigze-
niu powinien zachowaé réwniez wymienione elemen-
ty symetrii. Faktycznie jednak mierzone przekatne
odciskéw (nawet przy zachowaniu tych samych wa-
runkéw pomiaru) maja rézne dtugo$ci d spowodowa-
ne znieksztalceniem odcisku, ktére jest zalezne od
rodzaju badanego materiatu.
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Ryc. 1. Krzemienie dunskie, importowane mielniki do
miynéw kulowych.

Fig. 1. Danish flints, imported balls for ball grin-
ders

Rye. 2. Krzemieti krajowy z turonu (Karsy).
Fig. 2. Home flint from Turonian (Karsy)

Ryc. 3. Krzemiefv krajowy z astartu (Srédborze).
Fig. 3. Home flint from Astartian (Srédborze)

>

Ryc. 6. Elektrono-fotomigrafia wglebienia odcisku
ostrostupa diamentowego Vickersa w warstwe wierz-
chniq probki krzemienia.

Fig. 6. Electron-photomigraphy of an indentation of
the Vickers diamond pyramid in the surface layer
of a flint sample




Ryc. 4. Odciski ostrza wglebnika diamentowego Vic-
kersa w warstwie wierzchniej krzemienia, pow.
1000 X.

Fig. 4. Indentations of Vickers diamond penetrator,
seen in surface layer of flint, enl. 1000 X
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Mikrotwardo$ciomierz PMT-3 umozliwia pomiar
dlugosci d przekgtnych odcisku wgtebnika z doklad-
noécia w granicach = 0,1%.

PROBKI DO BADAN

Badano mikrotwardo$é probek krzemieni dunskich
— importowanych mielnikéw krzemiennych (ryec. 1),
stosowanych w miynach kulowych w przemyS$le cera-
micznym, oraz prébki krajowych krzemieni z turonu
(Karsy, ryc. 2) i z astartu (Srédborze, ryc. 3) (9).

Opis petrograficzny probek krzemieni
wedlug Komackiego (5).

Probka {. Krzemien dunski, skala zwiezla
ciemnoszara z jasnoszarymi plamami o wyraznych
konturach. Struktura drobnokrystaliczna, tekstura
bezkierunkowa, zbita, bez por i spekan. Giéwnym
skladnikiem jest kryptokrystaliczny chalcedon stano-
wigcy tlo skalne. Chalcedon wilknisty wystepuje
sporadycznie w postaci sferolitbw o wymiarach po-
nizej 0,1 mm. Kwarc autogeniczny towarzyszy zwykle
weglanom w postaci pojedynczych drobnych ziaren.
Niekiedy ziarna kwarcu tworza male skupienia bgdZ
wystepuja w formie rozproszonej w tle skalnym, We-
glany spotykamy w postaci rozsianych drobnych sku-
pienn i resztek organicznych o wymiarach ponizej 0,2
mm. Bardzo rzadko trafiajg sie okruchy kalcytu lub
szczatki szkielecikéw wiekszych wymiaréw, Wegla-
nom towarzyszy zwykle kwarc autogeniczny oraz
zwigzki organiczne. Zwigzki zelaza wystepujg w zni-
komych ilo$ciach jako pojedyncze, drobne ziarna roz-
siane nieregularnie w masie chalcedonu.

<—

Ryec. 5. Wykresy mikrotwardo$ci badanych prébek
krzemieni.

1 — Kkrzemien dunski, 2 — krzemien krajowy z turonu, 3 —
krzemien krajowy z astartu.

Fig. 5. Diagram of microhardness of flint speci-
mens.

1 — Danish flint, 2 — home flint from Turonian, 3 — home
flint from Astartian.

Pr6bka 2. Krzemieh krajowy z astartu (Sr6d-
borze) jest skalg bardzo zwiezla, twardg, o przelamie
muszlowym lub nieregularnym. Budowa wgskopasia~
sta o naprzemienleglych jasnych i ciemnych smugach
szerokosci ok. 0,5 do (1,0 mm. Na powierzchni skaly
zachowane partie bialej otoczki (powloki) skladajgcej
sie z warstw weglandéw wapnia oraz §ladéw naciekow
zelazistych, wskazujacych na tendencje pekania skaly
wzdluz plaszczyzn istniejgcych juz szczelin wypelnio-
nych kalcytem i zwigzkami zelaza. Struktura drobno-
krystaliczna, wyraznie jednorodna. Tekstura bezkie-
runkowa, zbita. Skala zbudowana jest prawie wylacz-
nie z mikro i submikrokrystalicznego chalcedonu.
Kwarc autogeniczny, zwigzki zelaza, mineraly ilaste
i zwigzki organiczne wystepuja w iloSciach s§ladowych.
Weglany skupione sg w pasmach (obserwowanych na
zgladzie) o diugosci ok. 6 mm i szeroko$ei ok. 0,05
mm, wypelnionych kalcytem, Kwarce autogeniczny
wystepuje sporadycznie, w formie agregatéw o wy-
miarach 0,05 do 0,1 mm rozsianych w masie chalce-
donu.

Probka 3. Krzemien krajowy z turonu (Karsy),
bardzo zwigzly o slabo zaznaczonym przelamie musz-
lowym, brazowoszary z nielicznymi, drobnymi plam-
kami biatymi. Pod mikroskopem zaobserwowano drob-
ne (o Srednicy ok. 0,2 mm) pory rozsiane nieregular-
nie w masie skaly. Struktura drobno i subkrystalicz-
na, tekstura bezkierunkowa, zbita., Gl6wnym skladni-
kiem skaly jest chalcedon subkrystaliczny, w ktérym
tkwig bardzo liczne sferolityczne lub wydluzone for-
my, zbudowane z chalcedonu wildknistego i kwarcu
autogenicznego. Obie te formy wyksztalcenia krze-
mionki wystepuja razem i trudno je wyodrebnié. W
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WYNIKI BADAN CECH PETROGRAFICZNYCH,
CHEMICZNYCH I FIZYKO-MECHANICZNYCH
PROBEK KRZEMIENNYCH UZYTYCH DO BADAW

MIKROTWARDOSCI

- Krzemiefy
EE Oznaczenia Krajowy
9 a Duniski|™ 5 Z
Ko turonu|astartu
-é “ Kwarc autogeniczny L5 | 4,0 | 60
ag Chalcedon 96,0 [86/0 [92)0
S| Opal 6L |15 | 4l
L=X
26| Weglany . 20 |50 |15
<

Inne 0,5 3,5 0,5

Si0y (97,0 186,43 (08,58
Fe,O; | 0,04 | 0,3 0,03
TiO, | 0,02 | 0,03 | 0,01
ALO; | 1\77 | 2,50 | 1,09
CaO | 144 |10,12 | 0,28
. MgO | braki 0,28 | —
Ciggar objetoSciowy Gvem® | 2,585 2/589| 2,580

Sklad chemiczny
% wagowe

§| Cletar wiabciwy  Gfem® | 2,605| 2,594| 25590
Q

« B| Nasiakiliwosé % | 0,18 | 117 | 054
55| Wylrzymalo$é ma
9 | Sciskanie kG/em? | 1345| 980 | 1050
4| Scieralnoéé w bebnie

| Devala % | 1,4 4.2 | 1.6
¥ Scieralnosé na tarczy
Béhmego % | 0081 015 | 0,08

{le masy chalcedonowo~kwarcowej rozsiane sg male
(o Srednicy ok. 0,1 mm) ziarna kwancu detrytycznego
oraz romboedréw i mieregularnych okruchéw kalceytu.
Opal i -substancje organiczne wystepuja w maiych
iloSciach. W badanej prébce zawarto§é weglanu wap-
nia dochodzi do kilku procent.

Wyniki badan petrograficznych, chemicznych i fi-
zykomechanicznych prébek krzemieni podano w ta-
beli

Powierzchnie kazdej prébki krzemieni przygoto~
wano do pomiaru mikrotwardodci, stosujac kolejno
szlifowanie i polerowanie, a nastepnie pomiar struk-
tury geometrycznej powierzehni prébki profilografo-
metrem Taylora-Hobsona. Nier6wno$é R, powierzchni
zgltadu prébek wynosita ok. 2,5 mikrona.

WYNIKI POMIAROW MIKROTWARDOSCI KRZEMIENI

Pomiary mikrotwardoSci prébek krzemieni wyko-
nano giéwnie mikrotwardoSciomierzem PMT-3, przy
obcigzeniu wglebnika P =100 G, czas trwania obcig-
Zenia — 15 sek. Dokladno§é pomiaru przekatnych od-
cisku ££0,1%. Odleglos¢ miedzy $rodkiemn odcisku
a krawedzm prébki albo krawedzia sgsiedniego od-
cisku ok. 0,4 mm. Dla kazdej pribki krzemienia wy-
konano ok. 30 pomiaréw. Dla odciskéw charaktery-
stycznych wykonano mikrofotografie (ryc. 4). ‘Wyniki
pomiaréw mikrotwardosci badanych prébek krzemie-
ni podano na wykresie (rye, 5).

W celu dokladniejszego studium przyczyn rozrzutu
wartoSel liczbowych mikrotwardo$ei i uzyskania dal-
szych danych doéwiadczalnych, przeprowadzono orien—
tacyine badania wiglebieh odciskébw w warstwie
wierzchniej badanych prébek krzemieni za pomocg
mikroskopu elekfronowego (ryc. 6).

ANALIZA WYNIKOW POMIAROW MIKROTWARDOSCI
DoSwiadczalnie stwierdzono, iz obserwowany w po-

lu widzenia mikroskopu (mlkrohwarrdoéﬁmerm) za-
rys odcisku wglebnika w plaszezyZnie zgtadu nie jest
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zarysem rzeczywistym, poniewaz krawedz'le W TNaro=
zach odcisku na og6l sg znieksztalcone i nie majg
wyraznej granicy (ryc. 5). W zwigzku z tym pomiiary
dtugoscei przekatnych d; i d: odcisku nie zawsze sg
dokiadne, & wiec obarczone bledem wprzypadkowym
wpiywajacym na warto§é liczbows mikrotwardo$el,

Mechanizm powstawania wglebienia odcisku osirza:
wgiebnika w warstwie wierzchniej badanego materia--
tu mie jest obecnie dostatecznie zbadany i wyjasnio-
ny. Istnieje szereg teorii usitujacych wyjasnié¢ zjawis-
ko odksztatceh sprezystych i plastycznych agregatéw
polikrystalicznych (1). Wiasno$ci mechamniczne surow-
ca skalnego sz zaleZne od BZeregu parametréw, sta~
nuwnacyah zapewme niekompletng Jeszcze liste, a mia-
nowicie: skifad mineralny, chemiczny i fazowy, wy-
miary, ksztalt oraz dyspersja poszczegblnych faz, nie-
digglo§é faz (mikropekniecia), naprezenia wewnetrzne,
defekty w strukturze krysztatéw &tp.

Badania mikroskopem elektronowym wglebiefi od-
ciskow (ryec. 6) pozwolily wykryé siatke podobnych do
siebie mikropeknieé¢ spowodowanych wodksztatceniem
plastycznym w wyniku weiSniecia ostrostupa diamep-
towego Vickersa w warstwe wierzchnia badanych
prébek.

Stgd wniosek, iz przedstawiony ma wykresie (ryc.
5) rozrzut mikrotwardo§ei dla poszezegéinych prébek
krzemieni mie jest spowodowany réznego rodzaju bilg-
dami przypadkowymi, lecz giéwnie wplywem réénicy
w niejednorodnoéci parametrow petrograficznych ba-
danych prébek.

Poniewaz wymienione parametry sa ze sobag sko-
relowane, nma koficowy wynik pomiaréw mikrotwar-
doSci wplywalja bardzo (iczne przypadkowe czynniki,
jak: wielko$é i system mikropeknieé, por, napreZenia
wewnetrzne, defekty krysztaléw itp., ktérych aie
mozna wykluczyé oraz $cifle okre§li€,. Wobec czego
koficowy wynik pomiaru mozna rozpatrywat jako
zmienng losows, bedaca sumsg bardzo duzej iloSci nie-
zaleznych losowych.

WNIOSKI

1. DoSwiadczalnie sprawdzono przydatno§é mikro-
twardo§ciomierzy (PMT-3 i Hanemanna) przy pomia-
rach mikrotwardodci surowcéw mineralnych.

2. Ustalono, iz rozrzut wartoSci liczbowych mikro-
twardoéci spowodowany jest gléwnie réénicg skiadu
mine;a.lnego, tekstury i struktury badanych krze-
mieni,

8. Sprawdzono, ze mikrotwardo$é badanych krze-
mieni krajowych (gtéwnie z Kars) tylko w nleznacz-
nym stopniu usiepuje mikrotwardodci krzemieni im-
portowanych z powodu niejednorodnosci skiadu mi-
neralnego — wigksza zawartosé weglanu wapnia.

4, W celu mozliwie dolkladnego ustalenia TZECZY-
wnsteJ wartosct m1erzoneJ mikrotwardosci - — “mate-
matyczne - opracowanie wynikéw pomiandw naledy
oprzeé na rachunku prawdopodobienstwa i statystyce
matematycznel (7)

LITERATURA

1, Azaroff L. V. — Strukfura i wkasno$ai cial
stalych (flumacz. z ang.), WNT, Warszawa 1963.

2, Chruszczow M, M, — O wyborie osnownogo
mietoda opriedielienija m1krotmerdosh1 matieria-
low. Zaw. Lab., 0, (1947.

3. Chudzn’lsln J Stawin J. — Zastosowa-
nie surowca krawwego do ‘wyrobu mielnikéw
krzemiennych uzywanych w przemyS$le ceraumcz—
nym, Szkio i Ceram. 1965, nr 5,

4 Knoop F., Petérs C G, Emmerson
W. B, — Sens1t1ve piram1d—diamond tool for
indentation measurement. Journ, Research Nat.
Bur. Stand., V. 23, no 7, '1939.

5. Komack:. T. — Op:-s petmgratﬂlczny prébek
krzemieni importowanych i miektérych kra;owych
(maszynopl.s) Uniwers. Warsz. 1965.

6. Lebiediewa 8. I. — O mikrotwierdosti mi-
mnieratow. Woprosy dzuczenija rud i minieralow



riedkich eliemientow, Tr. IMGRE, wyp. 6, Izd. AN
SSISR, 1961,
7. Lebiddiewa 8. I. — Opriedielenije mikro-
twierdosti minieratow. Izd. AN SSSR, 1963,
. 8. Nakhla F. M. — The hardness of metallic
minerals in polished sections. Econ. Geolog., v. 51,
no 8, 19586. B

9, Stawin J. — Opracowanie geplugicmo—lokauli;-
zacyjnej charakterystyki wystepowania zb6z krze-

SUMMARY

" Quantitative examination of hardness -of home
flints, Turonian and Astartian in age, has been made
on material from the marginal area of the Swigto-
krzyskie Mountains, and then compared with the
Danish flints. It has been ascertained that micro-~
hardness of the home flints of Turonian and Astar-
tian formations is only slightly forse than of those
imported from Denmark and used as balls in ball
grinders, and depends mainly upon the mineral com-
position of rock, and upon its structure and texture,
Moreover, it has been found that both microhardness
tester PMT-8 and Hanemann tester are highly useful
in measuring microhardness of mineral raw mate-
rials. It has also geen established that to determine
the actual value of the microhardness under study,
the results of measurements should be elaborated
mathematically, on the basis of calculus of probabi-
lity and with the aid of mathematical statisties.

mieni w wojewddztwie kieleckim oraz wnioskéw
odnofnie mozliwosci dla ich przemystowego wy-
korzystania. ZB i DPK i SM. Warszawa 1964, -
10. Tayor E. W. — Correlation of the Mohse Scale
- of hardness with the Vickers hardness number.
Miner. Mag., v. 28, 1949, ,
11, Winchelli H. — The Knopp mikrohardnesy
tester as a mineralogical fool. Amer. Miner., v. 30,

no 9—10, 1945. ' :

PE3IOME

ABTOP DIPOBOAWI KOJMYECTBEHHBIC ONpeAeIeHHA
TBEePAOCTH KpEMHel U3 TYypoHa M acrapra Me3030#-
cxoro ofpammennus CBEHTORIUMCKMX FOpP B COIIOCTABIE-
HUM C ZaTCKMMM KpeMHAMH., OnpejeyeHMs II0Ka3bl-
BAIOT, YT0 MMKDPOTBEDAOCTH OTEYECTBEHHLIX KpemHeH
JUIUE B HE3HAYMTENbHOM CTEIEHHM YCTymaeT MMEpPO-
TBEPAOCTY MMIIODTMPOBAHHLIX M3 JaHuM KpeMHeN:, npyu-
MEHAIOIMXCA B HIApPOBBIX MedbHuMIax. OHa 3aBUCHT,
rIaBHBIM 00paszoM, OT MMHEDPAJLHONO COCTaBa, TEKCY-
PHI ¥ CTPYKTYPhI HNOPOABL ABTOP KOHCTATMPOBAJ TAaK-
xe, 4T0 MMEpoTBepAomeps! IIMT-3 n XanemanHa BOOX-
He DPUroAHLI NIA ONPEAENeHMS MMKDOTBEDXOCTM M-
HepalbHLIX . IIOJNIE3HBIX MCKOnaeMurx, flna Gomee TOY-
HOT'O ONpEAEceHMs MCTMHHON BeIMYMHBI MMKPOTBED-
XoCTH pesyNBTaThl 3aMepoB peKoMeHpyerca o6paba-
TEIBATHL MATEMATHYECKM HaA OCHOBAaHWMM TEOPMM BEPOAT~
HOCTH M MATEMATHMICCKOM CTATHMCTHEMN.
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