






М ЕТО Д И К А  РЕ Н Т Г Е Н О В С К О Г О  И С С Л Е Д О В А Н И Я  
П О Л ЕВ Ы Х  Ш ПАТОВ М ЕТОДОМ  П ОРО Ш К А

Ю. Кире, К. Утсал 

Препарирование зерен

При выделении чистых полевых шпатов из средне- и крупно
зернистых пород наилучшие результаты дает ручное сепариро
вание под бинокуляром. Как правило, калиевые полевые 
шпаты хорошо отличаются от плагиоклазов своим красноватым 
цветом. Если калишпаты светлые или зеленоватые, то самым 
надежным критерием разделения полевых шпатов является 
штриховатость от полисинтетического двойникования на плос
кости спайности плагиоклаза.

В случае более мелкозернистых пород фракционирование 
приходится проводить в тяжелых жидкостях, например в бро- 
моформе, разбавляя  его этиловым спиртом до требуемой плот
ности.

Подготовка препарата

Чистые фракции полевых шпатов растирались в агатовой 
ступке до размера зерен около 0,05 мм и меньше, достаточных 
для рентгеновского исследования дифрактометрическим мето
дом. Практически порошок растирался до исчезновения хрустя
щего звука кристалликов.

После введения в порошок 10—20%-ного внутреннего э т а 
лона, смесь тщательно перемешивалась, чем достигалась наи
большая однородность.

Д ля  подложки препарата использовалось стеклышко, на 
концы которого были наклеены бумажные полосы (Утсал,
1971). П лощ адь между полосами см азы валась  тонким слоем 
вазелина, на который наносили слой исследуемого порошка. 
Чтобы по возможности избежать эффекта ориентации кристал
ликов, порошок прессовали слегка матовым стеклом, придавая 
препарату ровную поверхность на уровне бумажных полос.
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Съемка на дифрактометре

Съемка препарата производилась на рентгеновском диф рак
тометре УРС-50-ИМ. Условия съемки на отфильтрованном ж е
лезном излучении при регистрации сцинцилляционным счетчи
ком следующие: напряжение 22 кв.; ток 11 ма; щели 0,5 : 1,0.: 
: 0,5; постоянная времени 10 сек. Скорость вращения счетчика
0,5° в мин. скорость движения ленты 1 см/мин. П репарат не 
в р ащ а л с я .1

Исследование калиевых полевых шпатов

Д ля  калибрования* углов отражений калиш пата использу
ются разные эталоны, наиболее часто кварц и К В г 0 3 (Orville, 
1967; Боруцкий, 1971; Vorma, 1971). Кварц, являясь  очень 
удобным эталоном, имеет следующий недостаток: если в иссле
дуемом калишпате содержание N a -компонента около 10% или 
меньше, то рефлексы (201) калиш пата и ( 100) кварца пере
крываются. КВгОз, по которому удобно уточнить положение 
(201) пика калишпата, в свою очередь, дает сильное о тр аж е
ние, которое накладывается на рефлексы (131) и (131) кали 
шпата, таким образом исключая возможность определения 
триклинности последнего.

Поэтому мы использовали в качестве внутреннего эталона 
CSNO3, рефлексы которого не перекрываются отраж ениями к а 
лиш пата ни в одном исследуемом интервале. Данные для C s N 0 3 
получены из каталога ASTM (карта 10779), кроме того он 
калибровался по эталонному кварцу (Каменцев, 1970). П ри 
меняемые нами рефлексы C s N 0 3:

(hkl) d 1
( 111) 4,467 38
(222) 2,232 21
(114)2 1,820 22

При использовании в виде внутреннего стандарта СвЫОз пре
п арат не должен содержать кварц, иначе перекрывается часть 
рефлексов СэЫОз.

Смесь пертитового калиш пата и СэЫОз снята на диф ракто
метре по следующим интервалам 2 0 *'еКа,:
от 23° до 28° — для выяснения положения пиков (201) кали 

шпата и альбита;

! Часть препаратов из калишпатов вращалась.
2 В сущности, это двойной рефлекс: (Ик1) с! 1

(330) 1,826 18
(114) 1,820 22
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от 36° до 40° — для определения разделения пиков (131) и 
(131) калишпата; 

от 50° до 55° — для определения угла отражения рефлекса 
(060) калишпата; 

от 60° до (^° — для определения угла отражения рефлекса
(204) калиш пата
(в этом интервале можно наблю дать и (400) 
рефлекс калиш пата).

Полученные таким путем данные дают возможность выяс
нить структурное состояние калиш пата и содержание Ыа-фазы 
в нем следующим образом. •а

I. Оценка степени упорядочения

Под степенью упорядочения (беспорядок в замещении по 
Meroy (Megow, 1959)) в полевых шпатах подразумевается рас 
пределение атомов А1 в тетраэдрических позициях (Si, А1)-0 
каркаса. Эти позиции обозначаются как Tio, Tim, Т2о и Т2гп 
(Taylor, 1962). В полностью неупорядоченном щелочном поле
вом шпате (высокий санидин, анальбит*) атомы А1 распреде
лены равномерно между четырьмя тетраэдрическими полож е
ниями, так что вероятность нахождения А1 в одной такой пози
ции равна на 0,25. Обозначив вероятность нахождения А1 в 
тетраэдрическом положении через t, можно для полностью не
упорядоченного полевого шпата (высокого санидина) написать: 
t ]0 =  t im ‘=  t2o =  t 2m =  0,25 (S tew art  & Ribbe, 1969). Процесс 
упорядочения — это миграция атомов А1 в позицию типа 1 ,0 . 
Д ля  более упорядоченных, чем высокий санидин, но моно
клинных калишпатов (ортоклазы) характерно, что А1 распре
делен равномерно между позициями T to и T im ( t !0 =  t im ) , при
чем, как . во всех щелочных полевых шпатах, выдерживается 
условие t 2o — t 2m. В полностью упорядоченном триклинном 
щелочном полевом шпате (максимальный микроклин, низкий 
альбит) вероятности распределения А1 между четырьмя тетра
эдрическими позициями следующие: t, =  l ,0, t i m = 1:2o =  t2m =  0 .

Райт и Стюарт (W right & Stewart, 1968, S tew art & Wright, 
1974) показали, что в щелочных полевых шпатах параметры 
элементарной ячейки b и с связаны однозначно со степенью 
упорядочения и составили диаграмму для оценки структурного 
состояния щелочного полевого шпата исходя из величин b и с.

Обозначив через Л(Ьс) местоположение точки щелочного по
левого шпата на диаграмме координатами b и с, Стюарт и 
Риббе (S tew art & Ribbe, 1969) связывали A(bc) с вероятностями

* П од термином «анальбит» подразумевается максимально разупорядо- 
ченный триклинный высокий альбит (Laves, 1960).
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распределения Al в (Si, Al) —0 каркасе следующим образом: 
Л(Ьс) — tiO-Him. Подобным образом, исходя из величин уг
лов обратной решетки а* и у* и обозначив расположения точек 
щелочных полевых шпатов на диаграмме а* — у* через 
Л(а*у*)> они показали, что A (a * v * )= t iO  — tim.

Следовательно, при помощи величин А(Ьс) и А(а*у*) м ож 
но однозначно определить вероятность нахождения А1 в к а ж 
дой структурной позиции, т. е. оценить степень упорядочения 
щелочного полевого шпата.

Определение параметров элементарной ячейки довольно гро
моздко. Часто положение затрудняется тем, что в пробе щелоч
ные полевые шпаты представлены разноупорядоченными ф а з а 
ми, в результате чего на диф рактограммах возникают перекры
вающиеся диффузные рефлексы. Поэтому при массовом опре-

Рнс. 1. График метода «трех пиков» (W right, 1968), построенный по уточ
ненным данным Стюарта и Райта (S iew art & W right, 1974). П оложение 
серии щелочных полевых шпатов: высокий санидин (San) —  высокий 
альбит (АЬ) и максимальный микроклин (M i) — низкий альбит в коор

динатах 2 0 (O 6 O )F eK a j— 20(204')FeK  a i .  М еж ду ними параллельными ли
ниями отмечены суммарные вероятности распределения атомов А1 в пози
циях Тто и Ттт (Д (З п )  = t i O  +  tim ). Поперечными к сериям линиями пока-

.заны значения 2 0 (2 O l)F eK  a i, соответствующие значениям 20(OI6O)FeK a i и 

20 (2 O 4 )F eK a j при нормальной ячейке полевого шпата.
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делении степени упорядоченности щелочных полевых шпатов 
мы использовали упрощенный подход.

Р айт (Wright, 1968), предложив свой так называемый «ме
тод трех пиков», показал, что в принципе (хотя с меньшей точ
ностью) степень упорядочения щелочного полевого шпата м ож 
но вывести исходя вместо величин b и с и непосредственно из
углов отражения (20) рефлексов (204) и (060). По уточненным 
данным Райта  и Стюарта (W right & Stewart, 1974) мы соста
вили соответствующий график для используемого нами ж елез
ного излучения (рис. 1). Местоположение точки щелочного по
левого шпата на этой диаграмме мы обозначаем величиной Д. 
(Зп).

л ( « У )
Рис. 2. График перевода величин Л 2 0  =  20ш 1— 2 0  _  ■ F eK u  на величины

Л (а*у*) для альбитов (Stew art & Ribbe, 1969). В интервале 2 0  FeK а от 
1,37 до 2,26 график действителен и для плагиоклазов № 0— 35 (Stew art &

Ribbe, 1969, с. 456).

Вместо величины Л(а*у*) можно использовать величину 
расхождения углов отражения рефлексов (131) и (131), т. е. 
разницу A 2 0  =  2 0 i3i — 2 0 ^ .  Д л я  альбита и кислого п лагиокла
за (до №  35) Стюарт и Риббе (S tew art  & Ribbe, 1969) соста
вили. график перевода значения А 2 0  на значения А(а*у*) 
(рис. 2.). В случае калншпатов мы использовали для этой цели
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Рис. 3. Предполагаемая линеарная связь м еж ду Д р  и А (а*у*) Для калиевых 
палевых шпатов. Точки на графике —  данные из работ:

1-Bailey & Taylor. 1955
2-Tilling, 1968
3-Cerny & M acek, 1974

4 — Сендеров, Яськин, (1976.

величину рентгеновской триклинности (А р) ,  определяемую 
Гольдшмитом и Лавесом (Goldschmidt & Laves, 1954) по у р ав 
нению Др =  12,5 (d 13i — d - ) ,  где d — межплоскостное расстоя
ние выражено в ангстремах. Др изменяется в интервале от О 
(моноклинный калишпат) до 1.0. Н аблю даем ая связь между 
Д(а*у*) в калишпатах линеарна (рис. 3.).

Основываясь на интерпретациях Райта  и Стюарта (W right 
& S tewart, 1974), М артина (M artin , 1974), можно в щелочных 
полевых шпатах ход упорядочения и измеряемые этот процесс 
величины схематически изобразить следующим образом 
(рис. 4.).

Если исследуемый триклинный калишпат содержит разно
упорядоченные участки, определение его триклинности (Др)
затрудняется тем, что вместо двух рефлексов (131) и (131) 
возникает ряд отражений, которые часто полностью не разде
ляются. Тогда удобно отдельные разноупорядоченные фазы
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цессы. Выделен гипотетический ' «упорядоченный ортоклаз» по представлениям Мартина (M artin, 1974).



дешифрировать при помощи графика (рис. 5.), составленного 
нами по данным Борга, Смита (B org  & Smith, 1969) и Райта  
С тю арта (W right & Stewart, 1968). Притом надо учитывать 
что если в пробе присутствует более 5— 10% плагиоклаза, реф 
лексы его, в свою очередь, усложняют картину. Когда кали 
шпаты представлены смесью разноупорядоченных фаз, то вмес

U U )
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Рис. 5. График для выяснения на дифрактограмме сопряженных ( 131) и 
(t31) рефлексов разноупорядоченного калишпата. Сплошная линия: взаимо
связь пиков по расчетным данным Борга и Смита (B org & Sm ith, 1960). 
Пунктир: вариация углов отражения тех ж е пиков, не выходящая за  экспе

риментальные пределы, приводимые Райтом и Стюартом (W right
& Stewart, 1968).

1 —  ортоклаз
2  — промежуточный микроклин (Др =  0,33)
3 — максимальный микроклин (Др =  0,99)

то числовых выражений триклинности (Др) лучше выразить 
триклинность в виде эмпирически выявленных групп (Tilling, 
1968, Vorma, 1971).

II. Оценка содержания N a-фазы

При гомогенном щелочном полевом шпате удобнее всего 
определить_его Ыа-содержание по величине угла отражения 
реф лекса (201) (Bowen & Tuttle, 1952). Мы использовали дан-
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ные, приведенные в работе Райта (Wright, 1968, с. 97), по ко
торым был построен нижеприведенный график (рис. 6.).

К ак  показали Р айт и Стюарт (Wright & S tewart,  1968, 
S tew art  & Wright, 1974), точки щелочного полевого шпата на 
графиках b — с и 20^  — 20 О6О несут информацию о напряжен-

Рис. 6. График для определения N a-содерж эния (в виде альбитового
компонента) гомогенной калишпатовой фазы (Ог) по величине 2 0 (2 O l)F eK a i  
W right, 1968, табл. 4. Сплошная линия: серия высокий санидин —

высокий альбит.
Пунктир: серия максимальный микроклин — низкий альбит. Точечный пунк

тир: ортоклазовая серия (tio  +  itm) =  0,73; Stew art & Wright,. 
1974).

ности состояния полевого шпата. Например, если разница в зн а
чениях 20  рефлексов (201), полученных по графику (рис. 1.) 
и измеренных в образце, выше 0,16° 2 0  FeKa^oi (S tew art  & 
Wright, 1974 -стр. 362), то подевой шпат является заметно н а 
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пряженным и определение его N a -содержэния по 2 0 ^  дает 
неверные результаты. В этом случае более достоверные резуль
таты  дает определение N a по величине объема элементарной 
ячейки {Stewart & W right, 1974). По мнению тех ж е авторов, 
возникновение в щелочных полевых ш патах такого напряж ен
ного состояния связано с распадом твердого раствора на взаи 
мосвязанные пертитовые фазы.

Рис. 7. Диаграмма Кюльмера для определения валового состава пер- 
тита, исходя из отношений интенсивностей (201) рефлексов калишпатовой 
и альбитовой фазы в пертите (К иеП тег, 1960). Уравнение регрессий для  
построения прямой дано в тексте. Пунктиром ограничен 10°/о-ный довери- 

' тельный интервал.

При пертитовом калишпате можно оценить валовое Ыа-
содержание пертита, илц  измерив рефлекс (201) гомогенизи
рованного калишпата и иапользуя график (рис. 6.), или при
менив так  называемый метод Кюльмера (К иеП тег, 1959,1960). 
Хороший пример комплексного использования обеих методик 
дан в работе Б. Е. Боруцкого (Боруцкий, 1971).

Мы использовали метод Кюльмера. Слабой стороной этого 
метода является возникающий в полевых шпатах эффект ориен
тации, который влияет на отношение интенсивностей рефлексов
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(201) калишпата и альбита, принятых за основу оценки со
держ ания Ыа (рис. 7 .)3. Д ля  уменьшения этого эффекта пробе 
во время съемки дают вращаться. Мы исследовали отношения 
интенсивностей при вращающихся и неподвижных пробах, под
готовленных по вышеописанной методике. Практически резуль
таты не отличаются. При проведении фоновой линии и измере
нии интенсивностей мы руководствовались указаниями Кюль- 
мера (КиеПшег, 1960, с. 309). При нанесении на график 
Кюльмера химически проанализированных проб выяснилось 
удовлетворительное совпадение данных, в пределах допустимой 
точности метода, ± 10%.

Д л я  оценки степени распада пертита А. С. Марфунин (А. С. 
Марфунин, 1962) предлагает измерять расстояние 20  между
пиками (201) калиевой и натриевой фаз пертита.

Исследование плагиоклазов

Так как при изучении плагиоклазов используются не абсо- 
лютные значения, а разница значений 20  рефлексов, можно на 
хорошо юстированном дифрактометре снять пробы без эталона. 
Однако для надежной интерпретации отражений мы добавляли 
к пробам в качестве внутреннего стандарта около 10% квар
ца 4.

Подготовка препарата и условия съемки плагиоклазов и 
калишпатов аналогичны, различны только исследуемые интер
валы 2 0 . При железном излучении наиболее информативны 
следующие 2 0  интервалы:
от 36° до 41° — для выяснения разделения рефлексов (131) и 

(131) плагиоклаза;
от 43° до 47° — для определения положения рефлексов (241)

и (241) плагиоклаза; 
от 63° до 67° >— для определения положения рефлексов (400),

(113), (204) плагиоклаза.
. По разделению рефлексов (131) — (131), при известном со

ставе плагиоклазов, можно оценить их структурное состояние. 
Графики оценки опубликованы разными авторами ( Э к т -

/ 1гр]Ог \
3 Уравнение регрессии для построения кривой: l o g i - ---------  1 = — 0 ,0 2 6 +

,V hõiAb 7

+  1,0628 log ( — — — V  где O r + (A b + A n ) =  100% вес. (Kuellmer, 1960 
\  A b + A n  /

стр. 321).
4 При плагиоклазах №  5—20, рефлексы (241) плагиоклаза и (110)

кварца перекрываются.



Рис. 8. График для оценки структурного состояния плагиоклазов по Смиту 
(Sm ith, 1972). Кривая для высоких плагиоклазов (Р1) построена по дан 
ным Кролла (Kroll, 1967). Кривая для низких плагиоклазов построена Смятом  
по данным из разных источников. Температуры равновесного гидротермаль
ного синтеза (при Р и 2о =  1 кб) плагиоклазов даны по Э берхарду (Eber
hard, 1967). Точки: температуры равновесного синтеза. Треугольники: 
экстраполяция температур на бесконечное время. Стрелки: экстраполяция 
температур образования для состава Ап0, A n!0, Апго на бесконечное время, 
исходя из наиболее низкой температуры синтеза, полученных в ходе экспе
римента. Крестики: предполагаемое Эберхардом равновесное (?) состояние.

mons, 1962, Bam bauer et al., 1967 и др.), в наиболее обобщен
ном виде — Смитом (J. V. Smith, 1972) (рис. 8 .). Поле между 
высоким и низким плагиоклазом иногда разделяю т на десять 
равных частей, и приписывая высоким плагиоклазам  значе
ние 0, низким 100, можно охарактеризовать структурное состоя
ние плагиоклаза при помощи полученного таким образом ин
декса упорядочения Xй- У-) (Каменцев, Блюмштейн, 1974).
Рефлексы (131) и (131) благодаря своей высокой чувствитель
ности наиболее пригодны для определения структурного состоя
ния плагиоклаза.

Упорядоченность плагиоклазов можно оценить и исходя из
разделения рефлексов (241) — (241) (B am bauer et al., 1967).
П ары рефлексов (131) — (131) и (241) — (241) такж е дают воз
можность грубо оценить номер плагиоклаза и содержание в 
нем калишпатового компонента (рис. 9.) (B am bauer et al., 1967; 
Harnik, 1969).

I l l
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И. Е. Каменцев и Э. И. Блюмштейн (1974) предлагаю т для 
определения состава плагиоклаза  использовать либо пару реф
лексов (204)1— (113), либо пару (204) — (400). По разнице
2 6 ( 2 0 4 ) — 2 0 (1 1 3 )  можно приблизительно определить состав 
любого плагиоклаза, независимо от его структурного состояния. 
При определении 2 0  с точностью 0,01°, точность отсчета анор-
титового компонента плагиоклазов по графику 2 0  204— 113 
составляет по авторам 3—4 номера.

Д л я  рентгеновского определения состава плагиоклазов нами 
применялась г. о. диаграм ма Б ам бауера и др. (В ат Ь а и е г  е* а]., 
1967), которая д ала  результаты, отличающиеся от иммерсион
ных определений состава плагиоклазов не больше чем на 4—5 
номеров.

В 1972— 1975 г. вышеописанные методы были применены при 
изучении полевых шпатов из Выборгского и Салминского плу- 
тона рапакиви.
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INVESTIGATION OF F E L D SPA R S 
BY TH E X-RAY PO W D ER M ETHOD

J. Kirs, K. Utsal

S u m m a r y

The methods of p reparing  and inves tiga ting  fe ldspar powder 
probes under a diffractometer are discussed. The more informative 
d iffraction peak in tervals  of fe ldspars are presented us ing  iron 
radia tion.

The s truc tu ra l  s ta te  of alkali fe ldspars can be es tim ated  from
2 0  values of the (060), (204), (201) diffraction peaks by using  
S tew ar t  & W righ ts  plot (1974) and  by ca lcu la t ing  the oblique
values from 2 0  (131), (T31) diffraction peaks. The sodic compo
sition of alkali fe ldspar can be es tim ated  from in tensity  and  2 0
( 201) diffraction peaks.

The s truc tu ra l  s ta te  and the approxim ate composition of pla-
gi.oclases can be estim ated  from 2 0  values of the (131), (131),
(241), (241), (400), (113), (204) diffraction peaks by us ing  d ia

g ra m s  compiled by Smith (1972), B am bauer et al. (1967) and  
K äm entsev & Blumshtein  (KaMeHueB, BjnoMmrefiH, 1974).
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