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1. Подготовка пробы базальтовой шихты к исследованиям 

Для испытаний базальтовой породы первоначально полученную шихту тщательно 

перемешивали. Затем отбирали точечные пробы, из которых путем объединения их получали 

среднюю пробу. Точечные пробы отбирались из двух разных мест: с поверхности, а также из 

базальта, находящегося в нижней части. Полученные пробы горной породы дробили, а затем 

измельчали на шаровой мельнице до состояния мелкодисперсного порошка.  

 

2. Определение химического состава базальтовой шихты 

Химический состав средней пробы базальтовой породы был определен методом 

рентгенофлуоресцентного анализа. Рентгенофлуоресцентный анализ базальта проводился на 

приборе Axios Advanced фирмы PANanalytical. В качестве источника возбуждения 

характеристического излучения использовали рентгеновскую трубку с Rh-анодом мощностью до 4 

кВт. Измерения проводили в вакууме около 3 Па. Для анализа перетертые образцы шихты 

прессовали в таблетки с полистиролом в соотношении 1:12. Общее количество железа 

представлено как Fe2O3. Погрешность определения химического состава ±0.1%. 

 

 



2 

 

Таблица 1. Химический состав приготовленных образцов (в масс. %). 

 

Образец SiO2 Al2O3 TiO2 Fe2O3 CaO MgO K2O Na2O 

Базальт 44.4 15.3 2.3 10.4 10.4 10.9 2.0 4.3 

Детальное исследование химического состава образцов проводили на сканирующем 

электронном микроскопе JSM5910LV (JEOL Serving Advance Technology) и энергодисперсионном 

рентгеновском микроанализаторе с приставкой Crystal (производство Oxford Instrument Analytical). 

Ускоряющее напряжение электронной пушки составляло 20 кВ; использованные увеличения - от 

x1500. На поверхность образцов перед их исследованием напыляли слой золота с помощью 

термического напыления на установке Scancoat (Edwards, Англия). 

Изображения СЭМ, полученные с поверхности скола образца базальтовой породы, 

представлены на рисунке 1. По данным электронной микроскопии шихта имеет микрогетерогенное 

строение, наблюдаются светлые и темные участки, которые существенно отличаются по 

химическому составу (Таблица 2). 

 



3 

 

 

 

Рисунок 1. Изображения СЭМ исходной базальтовой шихты 

 Химический состав присутствующих фаз был определен с помощью энергодисперсионного 

рентгеновского анализа (EDX-анализа). Средние значения по пяти проведенным измерениям для 

каждого образца представлены в таблице 2. На рисунке 1 буквами показаны точки проведения 

анализа на базальтовом образце. На рисунке 2 приведены точки проведения химического анализа в 

увеличенном виде. Из данных приведенных в таблице 2 следует, что состав базальтовой породы 

заметно отличается даже в области одного куска породы. 
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Таблица 2. Результаты EDX-анализа в анализируемых точках скола (в масс. %). 

 

Точка SiO2 Al2O3 TiO2 Fe2O3 CaO MgO K2O Na2O MnO2 

А) 49.1 5.9 2.3 6.9 21.4 13.8 - 0.5 - 

Б) 50.4 20.1 - 18.8 1.5 7.3 - 1.2 - 

В) 25.8 16.7 9.2 23.4 11.1 12.6 - 1.3 - 

Г) - 8.3 16.1 70.7 - 4.0 - - 0.9 

Д) 52.1 27.3 - 1.1 0.4 - 3.6 15.5 - 

Е) 54.1 29.2 - 0.6 11.2 - 0.5 4.5 - 
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Рисунок 2. Изображения СЭМ в отдельных анализируемых точках скола шихты 
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3. Термические свойства 

 Термический анализ исходной базальтовой породы проводили на синхронном 

термоанализаторе STA Jupiter 449С фирмы NETZSCH с высокотемпературной печью (Трабоч = 20-

1500 °С). Для исследований использовался высокочувствительный держатель образцов с Pt/Pt-Rh 

термопарами. При анализе использовали платиновые тигли (рабочий тигель и тигель сравнения). В 

ходе анализа нагревание проводили со скоростью 10 °С/мин от 20 до 1450 °С, охлаждение до 

кристаллизации - со скоростью 2 °С/мин. Для повышения точности экспериментов снимали базовую 

линию с двумя пустыми тиглями. Съемку образца в рабочем тигле проводили относительно этой 

базовой линии. Масса исходной навески составила ~ 83.5 мг. Методическая погрешность 

определения температуры ±2 °С. 

 Базальт является природным минералом, содержит компоненты, в состав которых входят 

гидроксиды и карбонаты. Наличие таких термически неустойчивых соединений подтверждается 

результатами термического анализа. На кривой нагревания ДСК показан ряд эндотермических 

эффектов при температурах, приблизительно, 175, 507 и 628 °С, которые связаны с удалением 

связанной воды и разложением карбонатов магния и кальция (рисунок 3). Температура полного 

плавления образца базальта составляет 1176оС. Начало плавления отмемечено слабым пиком при 

1050оС. На термогравиметрической кривой (ТГ-кривая) в интервале температур 25-1000°С 

наблюдается плавное уменьшение массы (рисунок 4), При охлаждении скорость изменения 

температуры меньше термоэффекты существенно меньше по величине, при этом выделяются два 

пика кристаллизации при температурах 1085 и 1110°С. Выше температуры плавления образец 

находится в жидком состоянии, и температурная зависимость его теплоемкости отлична от 

кристаллического состояния. Поэтому после плавления изменяется наклон кривой ДСК.  
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Рисунок 3. Кривые нагревания ДСК (сплошные линии) и ТГ (пунктирные линии) базальтовой шихты, 

полученные на воздухе со скоростью нагрева 10 °/мин. 

 

Рисунок 4. Кривые охлаждения ДСК (сплошные линии) и ТГ (пунктирные линии) базальтовой 

шихты, полученные на воздухе со скоростью охлаждения 2 °/мин. 
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4. Фазовый анализ образцов базальта 

 

4.1. Цель испытаний:  

Исследование методами рентгенографии фазового состава поликристаллических образцов 

базальта и образцов усредненного базальта выдержанных при различных температурах (1000, 

1100, 1200 и 1300ᵒС) в течение 1 часа и закаленных в воду с этих температур. Для предотвращения 

взаимодействия образцов базальта с материалом тигля отжиг образцов проводили в платиновых 

тиглях. 

 

4.2. Аппаратура:  

Исследования фазового состава образцов проводили по рентгенограммам, полученным на 

порошковом дифрактометре Thermo ARL X-TRA (геометрия на отражение (Bregg-Brentano), CuKα 

излучение, λ = 1.5418 Å, полупроводниковой Peltier детектор). Рентгенограммы образцов получены 

при комнатной температуре в интервале углов 5-70 2  и скоростью съемки 0.2 °/мин.  

Обработку рентгенограмм проводили с использованием базы данных Powder Diffraction File 

Международного Центра Дифракционных Данных (ICDD).  

Для проведения количественного фазового анализа был использован метод Риетвелда в 

программе RIETAN97. Структурные характеристики для выделенных фаз были извлечены из Базы 

данных JCSD (International Crystal Structure Data Base). При определении  количественного фазового 

состава образцов, кроме параметров обнаруженных фаз уточняли функции профиля. Во всех 

образцах локализовано присутствие фаз разных структурных типов (рис 1-8): 

1) Фазы со структурой авгита (Augite, [(Mg,Ca,Fe)2(Si2O6)]), (http://www.mindat.org/min-419.html) 

антиферромагнетик, семейство пироксенов общей формулы 

(Ca,Na)(Mg,Fe2+,Al,Fe3+,Ti)[(Si,Al)2O6]. 

2) Фазы со структурой иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3), принадлежащий к группе слоистых 

силикатов (http://www.mindat.org/min-2011.html), семейство слюд, по сути представляет K-

дефицитный мусковит.  

3) Фазы со структурой каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4), семейство каолинита-

серпентина (http://www.mindat.org/min-2156.html). 

4) Оксидов кремния: тридимита (Tridymite О, SiO2), кварца (Quartz, SiO2), кристобалита 

(Cristobalite low, SiO2). 

5) Оксидов железа: магхемита (Maghemite Q, -Fe2O3), гематита (Hematite, α-Fe2O3), магнетита 

(Magnetite, Fe3O4).  

6) Оксидов титана: анатаза (Anatase, TiO2). 

7) Фазы со структурой форстерита (Forsterite, Mg2SiO4). 

http://www.mindat.org/min-419.html
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8) Фазы со структурой кианита (Kyanite, Al2(SiO4)O). 

 

Ниже приведены рентгенограммы исследованных образцов базальта, обработанных при разных 

температурах. 

 

 

 

Рисунок 5. Рентгенограмма образца исходного базальта и результаты проведения количественного 

фазового анализа методом Риетвельда. Вертикальные линии показывают положения рефлексов 

для:  

1. авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. магхемита (Maghemite Q, -Fe2O3) (синие),  

6. кварца (Quartz Low, SiO2) (коричневые).  

 

 

 

 

5,00 15,00 25,00 35,00 45,00 55,00
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Таблица 3. Данные по фазовому составу исследованных образцов 

 

Исходный базальт 

авгит 

пр. гр. C2/c 

иллит 

пр. гр. C2/c 

каолинит  

пр. гр. P



1  

тридимит 

пр. гр. C2221 

кварц 

пр. гр. 

P3121 

анатаз 

пр. гр. I41/a 

магхемит 

пр. гр. 

P43212 

а = 9.7486 

b = 8.8724 

с = 5.2936 

 = 106.00 

 

 

а = 5.211 

b = 9.113 

с = 20.268 

 = 95.76 

 

 

а = 5.135 

b = 8.645 

с = 7.275 

 = 91.98 

 = 103.92 

γ = 89.57 

а = 8.621 

b = 4.978 

с = 8.355 

 

 

 

а = 4.814 

 

с = 5.274 

 

 

 

а = 3.774 

 

с = 9.520 

 

 

 

а = 8.39 

 

с = 8.13 

 

 

 

63 % 14 % 6 % 9 % 7 % 1 % 1 % 

1000ᵒС, 1 h. 

авгит 

пр. гр. C2/c 

иллит 

пр. гр. C2/c 

каолинит  

пр. гр. P



1  

тридимит 

пр. гр. C2221 

  Магнетит 

пр. гр. 

Fd3m 

а = 9.752 

b = 8.874 

с = 5.2971 

 = 106.06 

 

 

а = 5.179 

b = 9.092 

с = 20.297 

 = 95.73 

 

 

а = 5.147 

b = 8.658 

с = 7.191 

 = 91.67 

 = 104.06 

γ = 89.69 

а = 8.634 

b = 4.992 

с = 8.365 

 

 

 

  а = 8.391 

55 % 11 % 22 % 7 %   5 % 

1100ᵒС, 1 h. 

авгит 

пр. гр. C2/c 

  кристобалит 

пр. гр. P41212 

форстерит 

пр. гр. 

Pnma 

Кианит 

пр. гр. P



1  

Магнетит 

пр. гр. 

Fd3m 

а = 9.740 

b = 8.865 

с = 5.296 

 = 106.05 

 

  а = 4.986 

 

с = 6.901 

а = 10.210 

b = 5.972 

с = 4.750 

а = 7.077 

b = 7.837 

с = 5.562 

 = 89.86 

 = 100.77 

γ = 105.75 

а = 8.343 

62 %   2 % 10 % 22 % 3 % 

1200ᵒС, 1 h. 

авгит 

пр. гр. C2/c 

  кристобалит 

пр. гр. P41212 

форстерит 

пр. гр. 

Pnma 

кианит 

пр. гр. P



1  

Магнетит 

пр. гр. 

Fd3m 

а = 9.7447 

b = 8.8706 

с = 5.2976 

 = 106.12 

 

  а = 4.984 

 

с = 6.916 

а = 10.213 

b = 5.979 

с = 4.755 

а = 7.076 

b = 7.853 

с = 5.588 

 = 90.12 

 = 100.85 

γ = 105.72 

а = 8.397 

64 %   2 % 11 % 13 % 11 % 

1300ᵒС, 1 h. 

     Гематит Магнетит 
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пр. гр.  

R-3с 

пр. гр. 

Fd3m 

     а = 5.074 

с = 14.34 

а = 8.323 

     5 % 95 % 
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Рисунок 6. Рентгенограммы исходного образца базальта (1) и отожженных образцов при 

температурах 1000-1300 ᵒС. Вертикальные линии показывают положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. Каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. Орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. Магемита (Maghemite Q, -Fe2O3) (синие),  

6. Анатаза (Anatase, TiO2) (коричневые).  
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Рисунок 7. Рентгенограмма образца исходного базальта, отожженного при температуре 1000ᵒС в 

течение 1 ч. и результаты проведения количественного фазового анализа методом Риетвельда. 

Показаны экспериментальная (черная), вычисленная (красная) и разностная (внизу) 

рентгенограммы. Вертикальные линии показывают положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. Каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. Орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. Магнетита (Magnetite, Fe3O4) (синие). 

  

5,00 15,00 25,00 35,00 45,00 55,00
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Рисунок 8. Рентгенограмма образца исходного базальта, отожженного при температуре 1200ᵒС в 

течение 1 ч. и результаты проведения количественного фазового анализа методом Риетвельда. 

Показаны экспериментальная (черная), вычисленная (красная) и разностная (внизу) 

рентгенограммы. Вертикальные линии показывают положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Форстерита (Forsterite, Mg2SiO4) (зеленые), 

3. Кианита (Kyanite, Al2(SiO4)O) (фиолетовые), 

4. Кристобалита (Cristobalite low, SiO2) (голубые), 

5. Магнетита (Magnetite, Fe3O4) (синие). 

 

 

  

5,00 15,00 25,00 35,00 45,00 55,00
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Рисунок 9. Рентгенограммы исходного образца базальта (1) и отожженных образцов при 

температурах 1000-1300ᵒС в интервале углов 21-27 2. Вертикальные линии показывают 

положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. Каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. Орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. Магемита (Maghemite Q, -Fe2O3) (синие),  

6. Анатаза (Anatase, TiO2) (коричневые).  

 

Отжиг исходного образца базальта уже при температуре 1000ᵒС приводит к исчезновению 

рефлексов анатаза (Anatase, TiO2), выделенных красным эллипсом на рис. 10.  
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Рисунок 10. Рентгенограммы исходного образца базальта (1) и отожженных образцов при 

температурах 1000-1300 ᵒС в интервале углов 32-37 2. Вертикальные линии показывают 

положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. Каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. Орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. Магхемита (Maghemite Q, -Fe2O3) (синие), 

6. Магнетита (Magnetite, Fe3O4) (коричневые). 
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Рисунок 11. Рентгенограммы исходного образца базальта (1) и отожженных образцов при 

температурах 1000-1300ᵒС в интервале углов 7-25 2. Вертикальные линии показывают 

положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Иллита (Illite, K(Al4Si2O9(OH)3) (зеленые),  

3. Каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) (фиолетовые), 

4. Орторомбического тридимита (Tridymite О, SiO2) (голубые),  

5. Магемита (Maghemite Q, -Fe2O3) (синие),  

6. Анатаза (Anatase, TiO2) (коричневые).  
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Рисунок 12. Рентгенограммы исходного образца базальта (1) и отожженных образцов при 

температурах 1000-1300 ᵒС в интервале углов 7-25 2. Вертикальные линии показывают 

положения рефлексов для:  

1. Авгита (Augite, (Mg,Ca,Fe)2(SiO3)2) (красные),  

2. Форстерита (Forsterite, Mg2SiO4) (зеленые), 

3. Кианита (Kyanite, Al2(SiO4)O) (фиолетовые), 

4. Кристобалита (Cristobalite low, SiO2) (голубые), 

5. Магнетита (Magnetite, Fe3O4) (синие). 

 

Обобщенные данные по фазовому составу  исследованных образцов приведены в таблице 3. 

Как следует из рис. 5  и таблицы 3 в исходном базальте присутствуют 6 фаз, а именно  авгит (63%) – 

основная фаза, иллит (14%), каолинит (6%), тридимит и кварц, анатаз и магхемит. При нагревании 

исходного образца до температуры 1000ᵒС и выдерживании его при этой температуре в течение 1 

часа происходит разложение карбонатов и выделение воды (смотри рис. 3, 4). На рентгенограммах 

исчезают линии  кварца и анатаза. Уменьшается количество авгита и увеличивается количество 

каолинита. Также увеличивается содержание фазы построенной на основе магнетита. При 
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температуре 1000ᵒС и выше образуются две новые фазы форстерит и кианит. Следует отметить, 

что образец обработанный при температуре 1200оС в течении 1 часа содержит  хорошо 

закристаллизованные фазы (см. табл. 3). На рентгенограмме отсутствует заметное гало от 

стеклообразной фазы. Это указывает на то, что при 1200оС (1 час) плавится очень незначительная 

часть базальта, хотя температура плавлении по ДСК 1176оС. Уже при 1300оС (1 час) базальтовая 

порода практически полностью плавится. В образце остается не более 5 % кристаллической фазы 

(гематит и магнетит). На следующих этапах работы необходимо будет выяснить при каких условиях 

кристаллическая фаза полностью растворяется или плавится. 

Отжиг при 1200оС и выше приводит к образованию фаза построенной на основе структуры 

магнетита (Fe3O4), количество которого увеличивается с увеличением температуры отжига (Рис. 10, 

Таблица 3) и появлению фазы на основе структуры гематита (α-Fe2O3) при температуре отжига 

1300ᵒС.  

Отжиг при температуре выше 1100ᵒС приводит к исчезновению рефлексов иллита (Illite, 

K(Al4Si2O9(OH)3), каолинита 1A (Kaolinite 1A, Al2(Si2O5)(OH)4) и орторомбического тридимита 

(Tridymite О, SiO2) и появлению рефлексов силикатов со структурами форстерита (Forsterite, 

Mg2SiO4) и кианита (Kyanite, Al2(SiO4)O) (Таблица 3). 

 

 

5. Определение структурно-координационного состояния катионов железа 

 Изменение степени окисления и кислородного окружения катионов железа в образцах в 

процессе термической обработки исследовали методом мессбауэровской спектроскопии. 

Мессбауэровские спектры получали на спектрометре электродинамического типа с многоканальным 

импульсным анализатором. В качестве источника γ-излучения использовали изотоп 57Со, 

находящийся в родиевой матрице. Изомерные сдвиги приводили относительно калибровочного 

спектра α-Fe, полученного при 298 K. Экспериментальные спектры аппроксимировали 

компонентами лоренцовской формы с помощью программного обеспечения UnivemMS. Мольное 

содержание катионов железа считали равным их спектральным вкладам, предполагая, что факторы 

Дебая-Валлера для них различаются незначительно. Спектры исходного и термически 

обработанного базальта представлены на рисунке 13-17, параметры приведены в таблице 4. 
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Рисунок 13. Мессбауэровские спектры исходной базальтовой шихты (в скобках приведены 

температуры получения спектров). 
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Рисунок 14. Мессбауэровские спектры базальта, закаленного при температуре 1000°С на воздухе 

(в скобках приведены температуры получения спектров) 
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Рисунок 15. Мессбауэровские спектры базальта, закаленного при температуре 1100 °С на воздухе 

(в скобках приведены температуры получения спектров) 
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Рисунок 16. Мессбауэровские спектры базальта, закаленного при температуре 1200°С на воздухе 

(в скобках приведены температуры получения спектров) 
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Рисунок 17. Мессбауэровские спектры базальта, закаленного при температуре 1300°С на воздухе 

(в скобках приведены температуры получения спектров) 
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Таблица 3.  Параметры мессбауэровских спектров исходной базальтовой шихты и закаленной при 

температуре 1000, 1100, 1200 и 1300°С  (δ - изомерный сдвиг относительно α-Fe; Δ - квадрупольное 

расщепление; Γ - ширина линии на полувысоте; H - внутреннее поле; A - спектральный вклад). 

 

Образец Компоненты 
δ Δ Γ H А 

±0.03 мм/с ±2 кЭ ±5 % 

Базальт 

(300 K) 

Fe3+ (секстет)-1 0.30 0.00 1.51 381 23 

Fe2+(дублет)-1 1.15 2.92 0.33 - 22 

Fe2+(дублет)-2 1.07 2.29 0.66 - 33 

Fe3+(дублет)-3 0.47 0.76 0.59 - 22 

Базальт 

(78 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.42 -0.14 0.76 486 13 

Fe2+(секстет)-2 1.00 0.00 0.76 480 2 

Fe3+(секстет)-3 0.50 0.00 1.99 400 9 

Fe2+(дублет)-1 1.26 3.09 0.32 - 24 

Fe2+(дублет)-2 1.24 2.59 0.57 - 30 

Fe3+(дублет)-3 0.52 0.82 0.58 - 22 

1000 °C, 1 ч 

(300 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.37 -0.21 0.35 508 20 

Fe3+(секстет)-2 0.37 -0.20 0.69 485 22 

Fe2+(дублет)-1 1.02 2.49 0.78 - 21 

Fe3+(дублет)-1 0.39 0.78 0.64 - 37 

1100 °C, 1 ч 

(300 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.32 -0.26 0.71 468 16 

Fe3+(секстет)-2 0.34 -0.21 0.32 514 12 

Fe3+(секстет)-3 0.29 0.02 0.78 387 5 

Fe3+(секстет)-4 0.34 -0.21 0.44 494 22 

Fe2+(дублет)-1 0.95 2.46 0.78 - 15 

Fe3+(дублет)-2 0.38 0.79 0.62 - 30 

1200 °C, 1 ч 

(300 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.01 -1.11 0.78 429 17 

Fe3+(секстет)-2 0.19 1.82 0.78 437 13 

Fe3+(секстет)-3 0.28 0.47 0.77 287 19 

Fe2+(дублет)-1 1.05 2.20 0.74 - 14 

Fe3+(дублет)-2 0.39 1.04 0.78 - 37 

1200 °C, 1 ч 

(78 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.37 -0.08 0.65 473 16 

Fe3+(секстет)-2 0.49 -0.22 0.42 517 14 

Fe3+(секстет)-3 0.45 0.01 0.45 526 9 
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Fe3+(секстет)-4 0.41 -0.01 0.44 494 13 

Fe2+(дублет)-1 1.37 2.49 0.55 - 12 

Fe3+(дублет)-2 0.42 1.09 0.70 - 36 

1300 °C, 1 ч 

(300 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.34 0.02 1.89 366 30 

Fe2+(дублет)-1 0.73 2.59 0.77 - 12 

Fe3+(дублет)-2 0.35 1.15 0.77 - 58 

1300 °C, 1 ч 

(78 K) 

Fe3+(секстет)-1 0.45 -0.09 0.49 461 5 

Fe3+(секстет)-2 0.49 0.01 0.49 510 9 

Fe3+(секстет)-3 0.39 0.01 0.49 487 12 

Fe2+(дублет)-1 0.93 2.70 0.78 - 14 

Fe3+(дублет)-2 0.46 1.15 0.75 - 60 

 

 Спектр исходной базальтовой шихты представляет собой суперпозицию вкладов двух- и 

трехвалентных катионов железа в парамагнитном состоянии с соотношением Fe2+/Fe3+ равным 

54:22. В спектрах, полученных при температуре жидкого азота (78 K), отмечается появление 

магнитного расщепления (три секстета с величиной внутреннего поля 486, 480 и 460 кЭ). Первый 

секстет может быть приписан к α- или γ-Fe2O3. Второй секстет с величиной внутреннего поля 480 кЭ 

близок к Fe3O4. Третий секстет - это компонента с малыми полями - представляет собой сумму 

неразрешенных секстетов либо Fe3+ либо Fe2+. Закалка базальта с температуры 1000 °C 

выдержанного в течение часа приводит к увеличению количества магнитоупорядоченного железа до 

42 %. Магнитный секстет в мессбауэровском спектре с величиной внутреннего поля ~508 кЭ (Т = 300 

K) соответствует железосодержащей фазе типа гематит (Fe2O3); секстет с величиной внутреннего 

поля ~485 кЭ соответствует частично замещенной фазе Fe2O3 с немагнитным катионом, например, 

Al или Mg. На спектрах образцов закаленных с 1100°C наблюдается разделение секстетов, которое 

может быть связано с образованием шпинели, железо при этом находится в двух позициях, 

например, магнетита (Fe3O4). Содержание магнитоупорядоченного железа составляет ~55 %. 

Повышение температуры закалки до 1200°C приводит к изменению состояния катионов железа. 

Значение видимого квадрупольного расщепления близкого к нулю может быть связано с 

образованием фазы близкой к ферриту, например магния. Увеличение температуры закалки до 

1300°C приводит к уменьшению количества магнитоупорядоченного железа. Заметное уширение 

линий в спектре свидетельствует об отсутствии дальнего порядка и значительном искажении 

кислородных полиэдров, координирующих атомы железа. При данной температуре соотношение 

Fe2+/Fe3+ 14:60. Из значений параметров данного спектра можно сделать предположение о 

присутствии шпинельной фазы, где железо может находиться как в тетраэдрическом, так и в 

октаэдрическом окружении. Секстет с изомерным сдвигом 0.45 мм/с и величиной внутреннего поля 
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461 кЭ соответствует железу в октаэдрическом VI[Fe3+] окружении, а секстеты с изомерными 

сдвигами 0.49 и 0.39 мм/с с внутренними магнитными полями 510 и 487 кЭ соответствуют катионам 

железа в тетраэдрическом IV[Fe3+] окружении. 

 

6. Краткие выводы. 

1. Установлен усредненный химический состав представленного образца базальта. 

Данные по составу приведены в таблице 1. Показано, что химический состав образца 

существенно не однороден (данные приведены в таблице 2). 

2. Определена температура плавления представленного образца (Т = 1176оС). 

3. Установлен качественный и количественный состав фаз, входящих в состав 

представленного образца. Показано, что исходный базальт состоит из 6 фаз (смотри 

таблицу 3). Основными фазами являются авгит и иллит. 

4. Установлено, что при нагревании исходного базальта его фазовый состав меняется 

(смотри таблизу 3). Показано, что до температуры 1200оС в основном существуют 

каристаллические фазы. Для полного плавления при 1200оС необходимо выдержать 

образец базальта определенное время. Наиболее устойчивыми фазами (фазы имеют 

наибольшую температуру плавлени) являются фазы построенные на основе соединений 

железа (магнетита и гематита). Их температура плавления выше 1300оС. При 

температуре 1300оС в закаленном стекле обнаружены фазы построенные на основе 

гематита и магнетита. 

5. Установлена степень окисления ионов железа, которые будут играть важную роль при 

получения однородного (без кристаллической фазы) расплава базальтовой породы. 

Показано, что с увеличением температуры ионы железа меняют свою степень окисления 

с +2 до +3 (в основном). Данные мессбауэровской спектроскопии позволили корректно 

индентифицировать фазы в расплаве.  

 


