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Установлены оптимальные условия химико-термической обработки природных 

вермикулитов различных месторождений с целью получения пеновермикулитов с мини-

мальной насыпной плотностью. Оптимальная температура обработки природных вер-

микулитов составила 700 °С. По данным сканирующей электронной микроскопии предва-

рительная химическая обработка природных вермикулитов позволяет получить пеновер-

микулит с более развитой поверхностью. Проведен элементный анализ природных верми-

кулитов различных месторождений и пеновермикулитов, полученных на их основе. Пока-

зано, что на поверхности концентрата вермикулита Татарского месторождения обра-

зуются обширные железосодержащие области, в отличие от концентратов вермику-

лита других месторождений. По данным мессбауэровской спектроскопии, определено, 

что при химической и термической обработке вермикулита изменяется мольное отно-

шение Fe(II)/Fe(III). Проведен термогравиметрический анализ природных вермикулитов 

различных месторождений и анализ выделяющихся газов in situ. Фазовый состав природ-

ных вермикулитов изменяется при нагревании до 350 °С. Установлено, что природный 

вермикулит и термически расширенный вермикулит после адсорбции влаги из воздуха 

имеют одинаковые положения рентгеновских максимумов. Впервые исследованы механи-

ческие свойства вермикулитовых фольг, полученных прессованием пеновермикулита без 

связующего, в широком интервале плотностей вдоль и поперек оси прокатки. Описана 

анизотропия прочности на разрыв для образцов вермикулитовой фольги одинаковой 

плотности, взятых вдоль и поперек оси прокатки. Проведено исследование влияния лате-

ральных размеров частиц концентрата вермикулита на насыпную плотность пеновер-

микулита и на механические свойства вермикулитовой фольги. Установлено, что верми-

кулитовая фольга обладает достаточно низким коэффициентом теплопроводности, 

что совместно с ее негорючестью позволяет использовать этот материал в теплоизоля-

ционных и огнезащитных изделиях. 

Ключевые слова: природный вермикулит, пеновермикулит, прочность на разрыв, термограви-
метрический анализ, рентгенофазовый анализ 
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Optimal conditions for chemical and thermal treatments of natural vermiculites from various 

deposits were determined. The aim of obtaining expanded vermiculites with a minimum bulk density 

was pursued. Optimum temperature for producing thermal expanded vermiculites was 700 °C. Ac-

cording to scanning electron microscopy chemical expanded vermiculite has more developed surface 

in comparison with thermal expanded vermiculite. Chemical composition of natural vermiculites of 

various deposits and expanded vermiculites based on them was defined by X-ray fluorescence. It was 

shown that the vermiculite of the Tatar deposit contains a large amount of iron distributed over the 

surface. As a result the vermiculite from Tatarstan can not be modified by hydrogen peroxide because 

of the active decomposition reaction of hydrogen peroxide on the surface of vermiculite. It was estab-

lished that the chemical compositions of natural vermiculites as well as expanded vermiculites based 

on them do not differ. According to Mössbauer spectroscopy the ratio Fe(II)/Fe(III) in natural ver-

miculate was 1:4 and in thermal expanded vermiculite was 1:8. It should be noted that chemical ex-

panded vermiculate contains only Fe(III). According to X-ray phase analysis the phase composition 

of natural vermiculite changes at 350 °C. It was defined that natural vermiculite and thermal expanded 

vermiculite after adsorption of moisture from the air have the same position of the X-ray maximum. 

When natural vermiculite was heated two areas of water loss were observed by the thermogravimetric 

analysis. The anisotropy of tensile strength for samples of the same density taken along and across the 

rolling axis of vermiculite foil obtained by pressing expanded vermiculite without a binder was de-

scribed. The thermal conductivity coefficient of vermiculite foil was determined. This makes it possible 

to use the material as heat shield and fire protector. 

Keywords: natural vermiculite, expanded vermiculite, tensile strength, thermogravimetric analysis, X-
ray phase analysis 
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ВВЕДЕНИЕ 

Пеновермикулит (ПВ) достаточно давно 
применяется для создания композиционных мате-
риалов, засыпок строительных конструкций, лег-
ких теплоизоляционных бетонов, огнезащитных и 
акустических штукатурок, адсорбентов [1-9]. В по-
следние годы большой интерес представляет раз-
работка новых методов получения наногетеро-
структур [10], высокотемпературных уплотнитель-
ных материалов, которые могут быть использо-
ваны в парогазовых установках с рабочей темпера-
турой более 1100 °С, имеющих более высокий ко-

эффициент полезного действия по сравнению с па-
росиловыми установками с рабочей температурой 
t ~550 °С. В связи с этим определение оптимальных 
условий получения пеновермикулита с минималь-
ной насыпной плотностью и исследование его ме-
ханических и теплофизических свойств представ-
ляет несомненный интерес. 

Целью данной работы являлось получение 
вермикулитовой фольги (ВФ) на основе химико-
термической обработки природных вермикулитов 
различных месторождений и исследование меха-
нических и теплофизических свойств полученных 
материалов. 
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МЕТОДИКА ЭКСПЕРИМЕНТА 

Для получения пеновермикулитов исполь-
зовали концентраты природного вермикулита 
(КПВ) различных месторождений и разного фрак-
ционного состава: Ковдорское (Ков. фракция  
2 мм), Татарское (Тат. фракции 1 мм и 2 мм), ЮАР 
(фракции 2 мм и 4 мм), Корейское (Кор. фракция  
2 мм), Бразильское месторождение (Бр. фракции  
1 мм и 2 мм). Пеновермикулиты получали по двум 
методикам: 1) концентрат вермикулита подвергали 
термической деструкции в муфельной печи, нагре-
той до 300 °С-900 °С в течение 1 мин, полученный 
этим способом пеновермикулит будем называть 
термическим пеновермикулитом (ТПВ); 2) к кон-
центрату вермикулита, добавляли перекись водо-
рода H2O2 (37,5% ХЧ) и нагревали смесь до 60 °С 
при периодическом перемешивании в течение  
40 мин. Далее химически модифицированный кон-
центрат вермикулита (ХКВ) помещали в муфель-
ную печь при 300 °С-900 °С на 1 мин. Полученный 
вторым способом пеновермикулит будем называть 
химическим пеновермикулитом (ХПВ). После по-
лучения ПВ измеряли его насыпной объем (V), 
массу (m) и рассчитывали насыпную плотность. 

Вермикулитовую фольгу получали следую-
щим образом: вначале взвешенную навеску пено-
вермикулита помещали в форму для прессования 
15×15 см2, затем с помощью гидравлического 
пресса сдавливали и последующей холодной про-
каткой без связующего образец доводили до плот-
ности ~1,2 г/см3 и толщины ~300 мкм на лаборатор-
ной установке, подробно описанной в статье [11]. 

Рентгенофазовый анализ образцов прово-
дили на дифрактометре ARL X’TRA (корпорация 
THERMO, США - Швейцария, Cu-Kα1+2. излучение, 
λ = 1,5418 Å, геометрия съемки на отражение, по-
лупроводниковый Peltier детектор). Съемку осу-
ществляли в интервале углов 2θ – 4 °-70 ° с шагом 
сканирования 0,01 ° и экспозицией 0,3 с в каждой 
точке. Положение рефлексов определялось с помо-
щью программы PROFAN. 

Термогравиметрический анализ проводили 
на синхронном термоанализаторе NETZSCH STA 

449C Jupiter в диапазоне температур 300-1300 К. 
Анализ выделенных газов in situ проводили с помо-
щью ИК-спектрометра Bruker Tensor 27. Общий 
элементный анализ природных вермикулитов раз-
личных месторождений и получаемых на их основе 
пеновермикулитов проводили в вакууме методом 
рентгеноспектрального флуоресцентного анализа 
(РСФА) на рентгенофлуоресцентном спектрометре 
AXIOS Advanced, который обеспечивает возмож-
ность количественного определения широкого 

круга химических элементов от кислорода до урана 
в диапазоне концентраций 10-4 % -100%. 

Исследование микроструктуры изучаемых 
материалов методом сканирующей электронной 
микроскопии и локальный элементный анализ ме-
тодом энерго-дисперсионной спектрометрии про-
водили на сканирующем электронном микроскопе 
Tescan VEGA3 с приставкой для рентгеновского 
микроанализа Oxford Instruments x-act. Det. 

Мессбауэровские спектры снимали на 
спектрометре МС 1101Э (фирма MosTec, Ростов-
на-Дону) при комнатной температуре. В качестве 
источника гамма-квантов использовался изотоп 
57Co (Rh). 

Определение предела прочности при растя-
жении фольги проводили по методике, разработан-
ной в соответствии со стандартом ASTM F152-95 
(2002) на универсальной испытательной машине 
Hounsfield H5K-S, управляемой с помощью пакета 
программ Qmat 3.95s. 

Определение коэффициента температуро-
проводности (a) осуществляли с помощью метода 
лазерного импульса на приборе Netzsch LFA 457. 
Образцы представляли собой цилиндры диаметром 
12,7 мм и высотой 0,3 мм. Коэффициент теплопро-
водности (λ) рассчитывали по уравнению: λ = a·Cp·ρ, 

где Ср – удельная теплоемкость пеновермикулита, 
а ρ – плотность вермикулитовой фольги. 

РЕЗУЛЬТАТЫ И ИХ ОБСУЖДЕНИЕ 

Для определения оптимальных условий по-
лучения ПВ исследовали зависимости насыпной 
плотности пеновермикулитов, полученных из кон-
центратов вермикулита различных месторождений 
и различного фракционного состава, от темпера-
туры обработки КПВ и химически модифициро-
ванного концентрата вермикулита (диапазон тем-
ператур 300 °С-900 °С). Оптимальная температура 
вспенивания определялась по наименьшему пока-
зателю насыпной плотности dПВ пеновермикули-
тов и составила t~700 °С. При увеличении темпера-
туры выше оптимального значения dПВ практиче-
ски не менялись. Наименьшие показатели насып-
ной плотности пеновермикулитов, полученных из 
концентратов вермикулита различных природных 
месторождений, представлены на рис. 1.  

Следует отметить, что для всех марок при-
родного вермикулита значения насыпной плотно-
сти для химического пеновермикулита оказались 
ниже, чем для термического пеновермикулита. По 
данным сканирующей электронной микроскопии 
ХПВ имеет более развитую поверхность по сравне-
нию с термическим пеновермикулитом (рис. 2а, 2б). 
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Рис. 1. Значения насыпной плотности (dПВ) термических пе-
новермикулитов (темно-серый цвет) и химических пеновер-
микулитов (светло-серый цвет), полученных из природных 
вермикулитов различного фракционного состава и разных 
природных месторождений (Ковдорское, ЮАР, Татарское, 

Корейское и Бразильское) 
Fig. 1. The values of the bulk density (dEV) of thermal expanded 

vermiculites (dark gray) and chemical expanded vermiculites 
(light gray) obtained from natural vermiculites of various frac-
tional composition and of various deposites (Kovdorsky, South 

Africa, Tatar, Korean and Brazilian) 
 

Механизм химического диспергирования 
вермикулита мало исследован [12,13]. Авторы ра-
бот [14-16] приводят предполагаемый механизм 
расширения различных видов слюд под действием 
перекиси водорода. Под каталитическим дей-
ствием ионов железа октаэдрического слоя пере-
кись водорода частично разлагается. Интенсив-
ность этого процесса возрастает с увеличением со-
держания железа в концентрате вермикулита. Как 
и в случае слюд, свободный кислород, выделяю-
щийся при разложении перекиси водорода, диф-
фундирующей в межслоевое пространство верми-
кулита, механически раздвигает слои вермикулита, 
вызывая его диспергирование. 

Для изучения факторов, влияющих на воз-
можность химического модифицирования верми-
кулита перекисью водорода, был проведен эле-
ментный анализ природных вермикулитов различ-
ных месторождений (табл. 1) и пеновермикулитов, 
полученных на их основе, методом РСФА. Кроме 
воды и основных элементов, содержание которых 
> 1%, природные вермикулиты содержат в своем 
составе Na, P, Mn, Cr (< 1%), S, V, Co, Ni, Rb, Zn, 
Cu, Sr, Y, Zr (< 0,05%). Все марки природных вер-
микулитов содержат примерно одинаковое количе-
ство основных элементов: Si, Mg, Al. Стоит отме-
тить, что природный вермикулит татарского место-
рождения содержит в два раза большее количество 
оксида железа по сравнению с другими КПВ. 

С помощью сканирующего электронного 
микроскопа, позволяющего проводить энерго-дис-
персионный анализ, показано, что на поверхности 

концентрата вермикулита Татарского месторожде-
ния образуются обширные железосодержащие об-
ласти, в отличие от концентратов вермикулита дру-
гих месторождений (рис. 2в, 2г), по данным энерго-
дисперсионного анализа светлые области – обла-
сти, содержащие более 50 масс.% железа. Это поз-
воляет объяснить то, что вермикулит татарского 
месторождения тяжело поддается предваритель- 

 

 

Таблица 1 

Химический состав природных вермикулитов ме-
сторождений: Ковдорское, ЮАР, Татарское, Корей-

ское и Бразильское 
Table 1. Elemental composition of natural vermiculites 

from different deposits: Kovdorsky, South Africa, Ta-

tar, Korean and Brazilian 

Место-
рожде-
ние 

Содержание оксидов, масс. % 

SiO2 MgO Al2O3 FeO K2O CaO TiO2 

Ков. 40,0 25,8 11,8 7,5 0,0 2,0 1,0 
ЮАР 43,0 21,4 8,6 9,2 5,2 3,4 1,5 
Тат. 41,2 19,2 9,5 15,4 3,8 0,9 0,6 
Кор. 38,9 24,8 10,0 4,8 0,0 1,4 0,6 
Бр. 38,3 23,9 10,2 6,0 0,0 0,3 1,0 

 

 
Рис. 2. СЭМ изображения частиц пеновермикулитов Ковдор-
ского месторождения: а - термического пеновермикулита,  
б - химического пеновермикулита; СЭМ изображения по-
верхности образцов природного вермикулита различных ме-

сторождений: в - Ковдорского, г - Татарского 
Fig. 2. SEM images of expanded vermiculites particles from the 

Kovdorsky deposit a - thermal expanded vermiculite, б - chemical 
expanded vermiculite; SEM images of the surface of natural ver-

miculite from different deposits: в - Kovdorsky, г - Tatar 
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ной химической обработке пероксидом водорода, 
так как происходит бурная экзотермическая реак-
ция за счет каталитического разложения H2O2 со-
единениями железа на поверхности частиц КПВ. 

Установлено, что химические составы кон-
центратов вермикулита, а также ТПВ и ХПВ, полу-
ченных на их основе, практически не отличаются. 
Полученные результаты согласуются с литератур-
ными данными [17]. По данным мессбауэровской 
спектроскопии (рис. 3), определено, что при терми-
ческой обработке вермикулита меняется соотно-
шение Fe(II)/Fe(III) с 1:4 для КПВ Ковдорского ме-
сторождения до 1:8 для ТПВ, а в химическом пено-
вермикулите железо находится только в трехва-
лентном состоянии. 

 

 
Рис. 3. Мессбауэровский спектр поглощения: а – природного 
вермикулита Ковдорского месторождения, б – химического 
пеновермикулита на основе природного вермикулита Ков-

дорского месторождения 
Fig. 3. The Mössbauer spectrum: a – natural vermiculite of Kov-

dorsky deposit, б – chemical expanded vermiculite based on natu-
ral vermiculite of Kovdorsky deposit 

 
Для определения термической стабильности 

концентратов вермикулита ковдорского, бразиль-
ского, южноафриканского и татарского месторож-
дений был проведен термогравиметрический анализ 
и анализ выделяющихся газов in situ (рис. 4). В ин-
тервалах температур 400-450 К и 530-570 К проис-
ходит потеря связанной с обменными ионами меж-
пакетной воды. Экзотермические эффекты при тем-
пературах 1100-1300 К наблюдаются у большинства 
слюд и связаны с удалением гидроксильных групп. 
Потери массы для природных вермикулитов различ-
ных месторождений представлены в табл. 2. 

 
Рис. 4. Термогравиметрический анализ природного вермику-

лита Ковдорского месторождения 
Fig. 4. Thermogravimetric analysis of natural vermiculite of Kov-

dorsky deposit 
Таблица 2 

Результаты термического анализа природных вер-

микулитов месторождений: Ковдорское, ЮАР,  

Бразильское, Татарское 
Table 2. Results of the thermogravimetric analysis of 

natural vermiculites from different deposits:  

Kovdorsky, South Africa, Brazilian, Tatar  

Месторождение 

1-й пик выделения 
H2O 

2-й пик выделения 
H2O 

Макси-
мум, К 

Потеря 
массы, % 

Макси-
мум, К 

Потеря 
массы, % 

Ковдорское 450,5 10,7 543,3 2,9 
ЮАР 400,8 4,4 539 1,1 

Бразильское 417,4 13,5 547,3 2,8 
Татарское 410,7 5,1 564,5 2,5 

 

При выдерживании пеновермикулита Ков-
дорского месторождения в эксикаторе при темпе-
ратуре 23 °С и 100% влажности воздуха массы пе-
новермикулитов увеличились на 21% для термиче-
ского пеновермикулита и на 23% для химического 
пеновермикулита. Для изучения процессов, проис-
ходящих при поглощении воды из воздуха, был 
проведен рентгенофазовый анализ трех образцов: 
природного вермикулита Ковдорского месторож-
дения; термического пеновермикулита, получен-
ного на его основе, под рентгеноаморфной плен-
кой, исключающей поглощение влаги воздуха и 
того же самого термического пеновермикулита, 
выдержанного в эксикаторе при 100% влажности 
воздуха. Согласно данным рентгенофазового ана-
лиза (рис. 5), при нагреве до 350 °С природного 
вермикулита образец из монофазного превраща-
ется в многофазный, а при последующем поглоще-
нии влаги из воздуха термическим пеновермикули-
том образец снова становится однофазным, причем 
параметры ячейки для природного вермикулита и 
термического пеновермикулита, выдержанного во 
влажном воздухе, одинаковы (моноклинная синго-
ния, группа симметрии 2/с, a = 5,360 Å, b = 9,174 Å, 
c = 28,951 Å, α = 97,073°, ρ = 2,252 г/см3). 
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Рис. 5. Рентгенограммы: 1 – КПВ Ковдорского месторожде-
ния, 2 – ТПВ на основе КПВ Ковдорского месторождения,  

3 – ТПВ на основе КПВ Ковдорского месторождения, выдер-
жанного во влажном воздухе 

Fig. 5. X-ray patterns of: 1 – natural vermiculite of Kovdorsky deposit, 
2 – thermal expanded vermiculite of Kovdorsky deposit, 3 – thermal ex-

panded vermiculite of Kovdorsky deposit kept in a moist air 
 

Проведено исследование влияния латераль-
ных размеров частиц концентрата вермикулита на 
насыпную плотность пеновермикулита и на меха-
нические свойства вермикулитовой фольги, полу-
ченной прессованием пеновермикулита без связу-
ющего. Для этого КПВ месторождения ЮАР фрак-
ции 4 мм механически раздробили и разделили на 
более мелкие фракции с помощью вибрационного 
грохота с набором лабораторных сит. При увеличе-
нии латеральных размеров частиц КПВ насыпная 
плотность ТПВ уменьшается с 750 г/л для фракции 
0,25 мм до 84 г/л для фракции 4 мм и, как следствие, 
улучшаются механические свойства ВФ. Прочность 
на разрыв (σпр) ВФ плотностью ρ~1,2 г/см3 при уве-
личении латеральных размеров частиц КПВ ли-
нейно увеличивается с 0,08 МПа для фракции 1 мм 
до 0,31 МПа для фракции 4 мм. Прочность на раз-
рыв ВФ на основе всех фракций КПВ линейно воз-
растает с увеличением плотности фольги, причем 
наблюдается изменение угловых коэффициентов 
зависимости σпр(ρ) в интервале плотностей 1,3- 
1,5 г/см3, что ранее наблюдалось в работе [18]. 

Следует отметить анизотропию предела 
прочности на разрыв ВФ для образцов одинаковой 
плотности, взятых вдоль и поперек оси прокатки 

фольг. Это связано с тем, что поры в образцах фольг 
на основе различных слоистых матриц являются 
концентраторами напряжения. По данным малоуг-
лового рассеяния нейтронов показано [19,20], что 
при первичном прессовании низкоплотного нано-
слоистого материала образуются сферические поры, 
которые при увеличении механической нагрузки 
трансформируются в эллипсоидальные, причем 
наименьшая полуось эллипсоида располагается пер-
пендикулярно оси прокатки, что и приводит к разли-
чию в значениях предела прочности на разрыв. Уста-
новлено, что ВФ обладает достаточно низким коэф-
фициентом теплопроводности λ~0,14 Вт/(м·К) при 
плотности ρ~1,4 г/см3, что совместно с ее негорюче-
стью позволяет использовать этот материал в тепло-
изоляционных и огнезащитных изделиях. 

ВЫВОДЫ 

Определен оптимальный режим термооб-
работки (t ~ 700 °С) для всех исследованных при-
родных вермикулитов с целью получения пеновер-
микулитов с минимальной насыпной плотностью и 
показано, что при нагреве концентратов вермику-
лита различных месторождений в интервалах тем-
ператур 400-450 К и 530-570 К происходит потеря 
связанной с обменными ионами межпакетной 
воды, а при температурах 1100-1300 К наблюда-
ется удаление гидроксильных групп. 

Установлено влияние содержания соедине-
ний железа в концентрате природного вермикулита 
на насыпную плотность химического ПВ. 

Показано, что термический пеновермику-
лит обладает многофазной структурой, при этом 
после выдерживания термического пеновермику-
лита в эксикаторе при 100% влажности воздуха его 
фазовый состав становится идентичен фазовому 
составу природного вермикулита с параметрами 
ячейки: a = 5,360 Å, b = 9,174 Å, c = 28,951 Å, α = 
97,073°, моноклинная сингония, группа симметрии 
2/с, ρ = 2,252 г/см3. 

Обнаружена анизотропия прочности на 
разрыв вермикулитовых фольг различной плотно-
сти вдоль и поперек оси прокатки. 
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