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ELECTRON-MICROSCOPIC STUDIES OF PHASE TRANSFORMATIONS 
OF EXPANDED CLAY ON VARIOUS STAGES OF ROASTING 

 
Abstract. The article is devoted to electron-microscopic studies of phase transformations of expanded clay at 

various stages of roasting. The solution of this issue has an important scientific and practical significance in the 
production of ceramic products. 

In the production of expanded clay the main clay raw materials are montmorillonite clays. Montmorillonite is 
able to absorb a large amount of water intensively, to hold it firmly and difficult to give off during drying, and also to 
swell strongly when moistened with an increase in volume up to 16 times. Clays, composed of montmorillonite, 
strongly swell in water and are very plastic. 

For the production of expanded clay, the low-melting clay of the Smyshlyaevskoye deposit was used, which is a 
good intumescent raw material. Clay of the Smyshlyaevskoye deposit in terms of aluminum oxide content refer to 
semi-acid clays, and iron oxide content to the group with a high content of coloring oxides. According to the mine-
ralogical composition, Smyshlyaev clay belongs to the group of montmorillonite clays. 

To obtain information about phase transformations at various roasting temperatures of claydite, the electron 
microscope EMB-100BR, the "gap-through" method, a replica of the platinum carbon, was used. The samples were 
roasted in a laboratory oven specially designed at the university facility in accordance with the mode of a 40-meter 
rotating furnace. 

As a result of the conducted studies, the features of phase transformations were established during the roasting 
of expanded clay based on montmorillonite clay with an increased content of iron oxides. It was found that in the 
expanded clay the appearance of glass phase and cristobalite is observed at 950 ° C, and crystallization of mullite at 
1050°C. Studies have showed that when calcining claydite on the basis of montmorillonite clay, short-prismatic 
crystals of mullite are observed along with needle crystals, which is associated with a high content of Fe2O3 in the 
studied clay. 

Keywords: expanded clay, roasting, electron microscopic microscope, mullite, montmorillonite clay. 
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ЭЛЕКТРОННОМИКРОСКОПИЧЕСКИЕ ИССЛЕДОВАНИЯ 
ФАЗОВЫХ ПРЕВРАЩЕНИЙ КЕРАМЗИТА  

НА РАЗЛИЧНЫХ ЭТАПАХ ОБЖИГА 
 

Аннотация. Статья посвящена электронно-микроскопическим исследованиям фазовых превращений 
керамзита на различных стадиях обжига. Решение этого вопроса имеет важное научно-практическое значе-
ние в производстве керамических изделий. 
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В производстве керамзита основным глинистым сырьем являются монтмориллонитовые глины. Монт-
мориллонит способен интенсивно поглощать довольно большое количество воды, прочно ее удерживать и 
трудно отдавать при сушке, а также сильно набухать при увлажнении с увеличением в объеме до 16 раз. 
Глины, состоящие из монтмориллонита, сильно набухают в воде и весьма пластичны. 

Для производства керамзита использовалась легкоплавкая глина Смышляевского месторождения, ко-
торая является хорошо вспучивающимся сырьем. Глина Смышляевского месторождения по содержанию 
оксида алюминия относятся к полукислым глинам, а по содержанию оксида железа – к группе с высоким 
содержанием красящих оксидов. По минералогическому составу смышляевская глина относится к группе 
монтмориллонитовых глин. 

Для получения сведений о фазовых превращениях при различных температурах обжига керамзита ис-
пользовался электронный микроскоп ЭМВ–100БР, метод «на просвет», реплика платиноуглеродная. Обжиг 
образцов проводился в лабораторной печи специально созданной в университете установки по режиму               
40-метровой вращающейся печи. 

В результате проведенных исследований установлены особенности фазовых превращений при обжиге 
керамзита на основе монтмориллонитовой глины с повышенным содержанием оксидов железа. Установлено, 
что в керамзите появление стеклофазы и кристобалита отмечается при 950оС, а кристаллизация муллита при 
1050оС. Исследования показали, что при обжиге керамзита на основе монтмориллонитовой глины наряду с 
игольчатыми кристаллами наблюдаются и короткопризматические кристаллы муллита, что связано с 
высоким содержанием в исследуемой глине Fe2О3.  

Ключевые слова: керамзит, обжиг электронномикроскопический микроскоп, муллит, монтмориллони-
товая глина. 

 
Введение. Фазовый состав, текстура, морфологические особенности кристаллических фаз 

определяют главным образом эксплуатационные свойства керамических изделий [1-4]. Многочис-
ленные исследования керамических изделий показывают, что конечными фазами, присутствую-
щими в них, обычно является муллит, кристобалит, кварц, анортит, стекла в количествах, зави-
сящих от исходного состава и условий технологической обработки [1, 5, 6]. Наличие примесей или 
специально введенных добавок (минерализаторов) может в значительной степени повлиять на 
процесс формирования керамического тела [1-6].  

В производстве керамзита в качестве основного глинистого сырья, как правило, используются 
монтмориллонитовые глины. 

Монтмориллонит способен интенсивно поглощать довольно большое количество воды, 
прочно ее удерживать и трудно отдавать при сушке, а также сильно набухать при увлажнении с 
увеличением в объеме до 16 раз. Размеры частиц монтмориллонита много меньше 0,001 мм. 
Глины, сложенные монтмориллонитом, сильно набухают в воде и весьма пластичны. На рисунке 1 
представлены электронные микрофотографии различных монтмориллонитовых глин. Как видно из 
рисунка 1 глины Таганского и Смышляевского месторождений практически идентичны. 

Глинистые материалы, применяемые в производстве керамзита, условно разделены на четыре 
группы. Первая группа представлена хорошо вспучивающимся сырьем, позволяющим в оптималь-
ных условиях лабораторных обжигов по ступенчатому режиму термообработки получать образцы 
керамзита со средней плотностью в куске в пределах 0,2–0,5 г/см3 и с коэффициентом вспучивания 
свыше 4,5. К этой группе относятся глины Смышляевского и Таганского месторождений. 

Для производства керамзита использовалась легкоплавкая глина Смышляевского месторож-
дения, идентичная таганской, химический состав которой представлен в таблице 1, а минерало-
гический – в таблице 2. 

Как видно из таблицы 1, глина Смышляевского месторождения по содержанию оксида алюми-
ния относятся к полукислым глинам (Al2O315%), а по содержанию оксида железа – к группе с 
высоким содержанием красящих оксидов (Fe2O33%). По минералогическому составу смышляев-
ская глина относится к группе монтмориллонитовых глин (таблица 2). 
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с отверстиями 1,2 мм и затворялась водой до формовочной влажности. Подготовленная глиняная 
масса с целью усреднения ее влажности помещалась на одни сутки в эксикатор, после чего 
производилось формование на ручном прессе при давлении 2,5 кг/см2 в виде сферических гранул 
диаметром 16 мм. Обжиг образцов проводился в лабораторной печи специально созданной в 
университете установки по режиму 40-метровой вращающейся печи. 

Для получения сведений о фазовых превращениях при различных температурах обжига 
керамзита использовался электронный микроскоп ЭМВ – 100БР, метод «на просвет», реплика 
платиноуглеродная. На рисунке 2 представлены электронно-микроскопические снимки керамзита, 
обожженного при различных температурах обжига. 

Как видно из рисунка 2, Б при температуре обжига 850оС наблюдается аморфизация гли-
нистых минералов, при этом остаточные кристаллы монтмориллонита наблюдаются в виде 
изометричных угловатых пластинок и чешуек с резко очерченными краями. Кроме того, в образцах 
наблюдаются мелкие кристаллы кварца и одиночные кристаллы анортита таблитчатого облика. 

 

 
 

 
 

 
 

 
 

Рисунок 2 – Электронно-микроскопические снимки образцов. А – исходная глина. Температура обжига керамзита, оС:  
Б – 850; В – 900; Г – 950; Д – 1000; Е – 1050; Ж – 1100; З – 1150. Увел. × 15 000 

 

Figure 2 – Electron microscopic images of samples. A – is the raw clay. The roasting temperature of expanded clay, oC:  
B – 850; B – 900; G – 950; D – 1000; E – 1050; F-1100; З – 1150. Increase × 15 000 
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Повышение температуры обжига до 900оС (рисунок 2, В) приводит к более интенсивной 
кристаллизации. В образцах наблюдаются одиночные мелкие кристаллы кварца бипирамидального 
габитуса, крупные и средние кристаллы анортита таблитчатого облика. 

При температуре обжига керамзита 950оС (рисунок 2, Г) кроме полей аморфизованных мине-
ралов наблюдаются скопление мелких кристаллов шпинели октаэдрического габитуса; одиночные 
кристаллы гематита, таблитчатого облика; появление стеклофазы и мелких одиночных кристаллов 
α-кристобалита низкотемпературного псевдокубической сингонии. 

В работе [8] установлено, что превращение кремнезема не проходит по схеме Феннера. Пер-
вой ступенью превращения кварца всегда является не тридимит, а кристобалит. Образовавшийся   
за счет кремнезема в стабильной области из тридимита (870-1470оС) низкотемпературный                      
α-кристобалит, как правило, псевдокубической сингонии. 

Объемный эффект при переходе -кварца в -кристобалит составляет 15,4%, что способствует 
разрыхлению поверхности кристаллической решетки 3-6. У разрыхленных и богатых дефектами, 
а также аморфных веществ, твердофазовые реакции протекают быстрее, благодаря ускоренной 
самодиффузии и гетеродиффузии 3-6. 

Повышение температуры обжига до 1000оС (рисунок 2, Д) способствует появлению более 
четких полей стеклофазы; скоплению кристаллов шпинели; значительного количества кристаллов 
гематита (крупных и средних таблитчатого и пластинчатого облика); одиночные крупные 
кристаллы α-кристобалита псевдокубической сингонии; мелкие кристаллы анортита таблитчатого 
облика и кристаллы кварца (средние) призматического и ромбоэдрического габитуса.  

При температуре обжига 1050оС (рисунок 2, Е) под микроскопом наблюдаются одиночные 
кристаллы короткостолбчатого муллита.  

Муллит – один из часто встречающихся минералов в обожженных керамических материалах. 
Высокие показатели его по огнеупорности, плотности, химической стойкости и механической 
прочности привлекали внимание исследователей, как к получению синтетического муллита, так и к 
исследованию его структуры 1-6, 8]. Состав муллита долгое время являлся предметом дискуссий, 
в результате которых исследователи пришли к мнению, что состав муллита колеблется от 
2Al2O3SiO2 до 3Al2O32SiO2. 

Муллит является цепочечным силикатом 8, и ионы алюминия распадаются в нем на две 
группы, причем одна из них входит в решетку с координационным числом 6, а другая 4. Он рас-
сматривается как неупорядочный алюмосиликат, занимающий промежуточное положение между 
упорядочным силлиманитом и андалузитом. 

Необычная форма кристаллов муллита характерна тем, что в глине Смышляевского место-
рождения высокое содержание оксида железа (Fe2O3>7%). С возникновением твердых растворов 
замещения образуется муллит различного химического состава, при этом Fe3+ замещает А13+                 
2-4, 8. Внедрение в твердый раствор оксидов железа приводит к кристаллизации муллита в виде 
короткостолбчатых вместо тончайших игл и удлиненно-призматических кристаллов. Количество 
стеклофазы увеличивается до 25-30%, при этом наблюдаются значительные скопления мелких 
кристаллов шпинели, гематита таблитчатого и пластинчатого облика и одиночные средние 
кристаллы кварца бипирамидального габитуса. 

При температуре обжига керамзита 1100оС (рисунок 2, Ж) под микроскопом отмечаются 
скопления кристаллов муллита игольчатого облика; кристаллизация кристобалита тетрагональной 
сингонии отмечается по трещинам и краям зерен кварца. Аморфный кремнезем, образующийся в 
керамзите при муллитизации, растворяется в расплаве, который увеличивается при температуре 
1100оС до 35–40%.  

При дальнейшем увеличении температуры обжига до 1150оС в исследуемых образцах интен-
сифицируется образование жидкой фазы. В обожженных образцах под микроскопом наблюдается 
увеличение содержания стеклофазы. Показатели светопреломления стекол изменяются от 1,50 до 
1,61. На рентгенограммах появляются линии, характерные для веществ с большим содержанием 
стеклофазы. Кристаллические фазы представлены муллитом, - кварцем, -кристобалитом, анор-
титом и гематитом. Другие кристаллические фазы (шпинели) переходят в расплав. Их присутствие 
не обнаруживается и под микроскопом. Матрица стекла захватывает в свою структуру также часть 
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анортита и гематита. В целом количество стекла в образцах, обожженных при 1150оС, составляет 
около 55-60%. 

Таким образом, в результате проведенных исследований установлены особенности фазовых 
превращений при обжиге керамзита на основе монтмориллонитовой глины с повышенным со-
держанием оксидов железа. Установлено, что в керамзите появление стеклофазы и кристобалита 
отмечается при 950оС, а кристаллизация муллита при 1050оС. Исследования показали, что при 
обжиге керамзита на основе монтмориллонитовой глины наряду с игольчатыми кристаллами 
наблюдаются и короткопризматические кристаллы муллита, что связано с высоким содержанием в 
Смышляевской глине Fe2О3. С возникновением твердых растворов замещения образуется муллит 
различного химического состава, при этом Fe3+ замещает А13+.  
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КҮЙДІРУДІҢ ƏР ТҮРЛІ КЕЗЕҢДЕРІНДЕ КЕРАМЗИТТІҢ  
ФАЗАЛЫҚ АУЫСУЛАРЫН ЭЛЕКТРОНДЫМИКРОСКОПТЫҚ ЗЕРТТЕУЛЕР 

 
Аннотация. Мақала керамзитті күйдірудің əр түрлі кезеңдерінде оның фазалық ауысуларын элек-

трондымикроскоптық зертеулерге арналған. Бұл мəселенің шешілуінің керамикалық бұйымдар жасау өнді-
рісінде ғылыми жəне практикалық маңызы зор. 

Керамзитті жасау өндірісінің негізгі сазды шикізатына монтмориллонитті саз жатады. Монтмориллонит 
суды өте көп мөлшерде қарқынды сіңіруге қабілетті, суді берік ұстап тұрады жəне құрғату кезінде суды қиын 
бөледі, сондай ақ, ылғалданған кезде көлемі 16 есе өсіп, қатты ісінеді. Монтмориллониттен тұратын саз суда 
қатты ісінеді жəне өте серпімді. 

Керамзитті жасап шығару үшін, жаксы көтерілетін шикізат болып табылатын, Смышляевский кенорны-
ның тезбалқығыш сазы қолданылды. Смышляевский кенорнының сазы алюминий оксидінің құрамы бойын-
ша жартылай қышқыл саздарға жатады, ал темір оксидінің құрамы бойынша бояғыш оксидтері жоғары 
құрамды тобына жатады. Смышляевск сазы минералдық құрамы бойынша монтмориллонитті саздар тобына 
жатады. 

Күйдірудің əр түрлі температурасында фазалық ауысулар туралы мəліметтерді алу үшін ЭМВ –100БР 
электронды микроскобы, «жарыққа» əдістемесі, платина көміртекті көшірме қолданылды. Үлгілерді күйдіру 
40-метрлік айналу пешінің режимі бойынша университетте арнайы жасалған қондырғының зертханалық 
пешінде жүргізілді. 

Орындалған зерттеулер нəтижесінде темір оксиді жоғары құрамды монтмориллонитті саз негізінде 
жасалатын керамзитті күйдірудегі фазалық ауысулардың ерекшеліктері анықталды. Керамзитте əйнекфазасы 
мен крисбалиттің пайда болуы 950оС температурада, ал муллитің кристалдануы 1050оС анықталды. Зерт-
теулер монтмориллонитті саз негізінде жасалған керамзитті күйдіру кезінде, зерттеліп отырған сазда Fe2О3 
құрамының жоғары болуына байланысты, инелі кристалдармен қатар, муллиттің қысқа призмалы кристал-
дары пайда болатынын көрсетті.  

Түйін сөздер: керамзит, күйдіру, электрондымикроскоптық микроскоп, муллит, монтмориллонитті саз. 
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see http://www.elsevier.com/publishingethics and http://www.elsevier.com/journal-authors/ethics. 
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English or in any other language, including electronically without the written consent of the copyright-
holder.  In particular, translations into English of papers already published in another language are not 
accepted. 

No other forms of scientific misconduct are allowed, such as plagiarism, falsification, fraudulent data, 
incorrect interpretation of other works, incorrect citations, etc. The National Academy of Sciences of the 
Republic of Kazakhstan follows the Code of Conduct of the Committee on Publication Ethics (COPE), 
and follows the COPE Flowcharts for Resolving Cases of Suspected Misconduct 
(http://publicationethics.org/files/u2/New_Code.pdf). To verify originality, your article may be checked 
by the Cross Check originality detection service http://www.elsevier.com/editors/plagdetect. 

The authors are obliged to participate in peer review process and be ready to provide corrections, 
clarifications, retractions and apologies when needed. All authors of a paper should have significantly 
contributed to the research. 

The reviewers should provide objective judgments and should point out relevant published works 
which are not yet cited. Reviewed articles should be treated confidentially. The reviewers will be chosen 
in such a way that there is no conflict of interests with respect to the research, the authors and/or the 
research funders. 

The editors have complete responsibility and authority to reject or accept a paper, and they will only 
accept a paper when reasonably certain. They will preserve anonymity of reviewers and promote 
publication of corrections, clarifications, retractions and apologies when needed. The acceptance of a 
paper automatically implies the copyright transfer to the National Academy of Sciences of the Republic of 
Kazakhstan. 

The Editorial Board of the National Academy of Sciences of the Republic of Kazakhstan will monitor 
and safeguard publishing ethics. 
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