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Аннотация. Эффективность применения диопсида в рецептуре керамических и других строительных 
материалов, а также для наполнения полимерных композиций, и одновременные сложности при его промыш-
ленной добыче и переработке делают актуальным синтез диопсида на основе доступных исходных компо-
нентов, например, продукта карбонизации отхода рисового производства. При этом для получения данного 
минерала перспективно использовать достаточно простой и дешевый твердофазный синтез золы рисовой 
шелухи и доломит как доступный источник кальция и магния. 

Оптимизация соотношения исходных компонентов в шихте проводилась на основе анализа фазового 
состава продукта твердофазной реакции методом РКФА с целью получения максимального содержания ди-
опсида у синтезированного кальция магниевого силиката. Плавку проводили 3 часа при 1100 ºC. Снижение 
температуры твердофазного синтеза было достигнуто за счет добавления плавня – борной кислоты. 
Установлено, что максимальное содержание диопсида (96 %) обеспечивает состав шихты (%): плавня − 5, 
золы рисовой шелухи − 37, доломита − 58. Хвостовыми примесями при этом являются кристобалит и акер-
манит (кристаллические оксиды кремния). Необходимость существенного избытка доломита, по отноше-
нию к золе рисовой шелухи, обусловлена тем, что в процессе синтеза диопсида доломит разлагается с вы-
делением углекислого газа, что приводит к пористости получаемого продукта, которая относительно не-
высокая. Образец оптимального состава имеет довольно равномерную структуру, согласно данным элек-
тронно-микроскопического анализа. 

На однородность его структуры указывает также унимодальное, относительно узкое распределение 
частиц по размерам, у максимального количества которых диаметр порядка 1 мкм. Синтетический диопсид 
имеет близкие к нейтральным значения рН, вероятно, из-за использования при его получении борной кисло-
ты, и невысокие значения маслоемкости из-за относительно небольшого общего объема пор. 

Ключевые слова: диопсид, зола рисовой шелухи, фазовый состав, твердофазный синтез, дисперс-
ность, пористость. 
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Abstract. The effectiveness of using diopside in the formulation of ceramic and other building materials, as well 
as for filling polymer compositions, and the simultaneous difficulties in its industrial extraction and processing make it 
relevant to synthesize diopside based on available starting components, for example, the carbonization product of rice 
production waste. At the same time, to obtain this mineral it is promising to use a fairly simple and cheap solid-phase 
synthesis of rice husk ash and dolomite as an accessible source of calcium and magnesium. 

Optimization of the ratio of the initial components in the charge was carried out on the basis of an analysis of the 
phase composition of the solid-phase reaction product using the XRF method, in order to obtain the maximum diopside 
content of the synthesized calcium magnesium silicate. Melting was carried out for 3 hours at 1100 oC. A decrease in the 
temperature of solid-phase synthesis was achieved by adding flux - boric acid. It has been established that the maxi-
mum content of diopside (96%) is provided by the composition of the charge (%): flux - 5, rice husk ash - 37, dolomite - 
58. The tail impurities in this case are cristobalite and ackermanite (crystalline silicon oxides). The need for a significant 
excess of dolomite in relation to rice husk ash is due to the fact that during the synthesis of diopside, dolomite decom-
poses with the release of carbon dioxide, which leads to the porosity of the resulting product, which is relatively low. A 
sample of the optimal composition has a fairly uniform structure, according to electron microscopic analysis. 

The homogeneity of its structure is also indicated by the unimodal, relatively narrow distribution of particle sizes, the 
maximum number of which has a diameter of about 1 μm. Synthetic diopside has close to neutral pH values, probably due 
to the use of boric acid in its preparation, and low oil absorption values due to the relatively small total pore volume. 

Keywords: diopside, rice husk ash, phase composition, solid-phase synthesis, dispersity, porosity. 
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ВВЕДЕНИЕ 

 
Диопсид успешно используется в рецептуре 

различных строительных материалов [1, 2], в частно-
сти, для производства керамических изделий и фаян-
са, сухих смесей, а также он интересен как наполни-
тель полимерных композиций [3, 4]. 

Однако в связи со сложностью и трудозатратно-
стью разработки отечественных месторождений этого 
кальций-магниевого силиката (КМС) [5] рационально 
получать синтетический кальций-магниевый силикат. 
Например, для этого эффективно использовать в каче-
стве одного из компонентов продукт карбонизации отхо-
да производства риса (ЗРШ) [6], который широко изве-
стен для получения волластонита [7]. Но мы нашли 
только одну работу иностранных авторов [8], посвящен-
ную применению ее для синтеза диопсида.  

 
МЕТОДЫ 

 
Твердофазным методом в муфельной печи при 

термической обработке 3 часа при 1100 ºС из ЗРШ 
(ТУ23.20.13.-004-92313540-2018) и доломита (ГОСТ 
23672-2020), при их разных соотношениях в шихте, в 
присутствии 5 % плавня – борной кислоты (ГОСТ 
18704−78), был получен синтетический диопсид (СД) [9].  

На многофункциональном дифрактометре 
Rigaku Smart Lab оценивалась фазовая структура 
синтезированного кальций-магниевого силиката  

Методами Брунауэра, Эммета и Теллера (BET – 
метод ISO 9277:2010 газовой низкотемпературной 
сорбции азота и газопоглощения (ISO 15901-2:2006) 
на приборе Quantachrome Nova 1200e определялись 
параметры пористости структуры СД. 

рН-метром марки SevenMulti при 20 ºС опреде-
лялись кислотно-основные свойства поверхности 
полученных наполнителей 

Методом лазерной дифракции определялся 
размер частиц СД (ГОСТ Р 8.777-2011).  

Маслоемкость определялся по ГОСТ 21119.8-75.  
На растровом микроскопе Jeol JSM7001F с ис-

пользованием детектора Oxford X-max 80 определя-
лась структура наполнителей. 

 
 

РЕЗУЛЬТАТЫ 
 

 

Авторы [8] получали синтетический диопсид 
(СД) с использованием ЗРШ золь-гель методом.  

Несмотря на высокий выход и качество синте-
зированного ими продукта [8], по нашему мнению, 
твердофазный синтез является наиболее легким и 
недорогим методом получения диопсида. 

Конечно, для большего выхода целевого про-
дукта при использовании этого способа и интенсивно-
го фазообразования при спекании компонентов необ-
ходима изотермическая выдержка исходной смеси 
при относительно высокой температуре [2]. 

В то же время длительность процесса твердо-
фазного синтеза значительно меньше, чем при при-
менении гель-золь метода, и нет необходимости в 
использовании дополнительных химических реакти-
вов, за исключением плавня [10]. 

Использование доломита рационально из-за его 
доступности и более простой подготовки шихты 
вследствие оптимального состава этого кальций-
магниевого карбоната[11]. 

Оптимизация соотношения исходных компонентов 
в шихте проводилась на основе анализа фазового соста-
ва продукта твердофазной реакции методом РКФА [10] с 
целью получения максимального содержания диопсида у 
синтезированного кальция магниевого силиката.   

Золу рисовой шелухи и доломит предварительно 
измельчали до размера частиц 24‒125 мкм в планетар-
ной мельнице Pulverisette 7 с использованием керамиче-
ской ступки и десяти шариков (скорость вращения 
200 об/мин, время – 10 минут), после смешивали с по-
рошком борной кислоты в соответствующих соотношени-
ях (табл. 1) в той же планетарной мельнице [10]. 

Полученную смесь обжигали в тиглях корундового 
типа в муфельной лабораторной печи марки Snol. 

Плавку осуществляли при изотермической выдерж-
ке 3 часа при 1100 ºC и скорости повышения температуры 
5 град/мин. Затем расплав медленно охлаждали в этой 
же печи после ее выключения. Полученный спёкшийся 
продукт извлекали из тигля и измельчали в ступке до 
однородной массы (рис. 1) [12]. 

Нам удалось упростить технологию синтеза диоп-
сида по сравнению с известными способами [8, 13] и 
значительно снизить время выхода целевого продукта.  
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Рисунок 1 – Технологическая схема получения 
диопсида на основе ЗРШ 

 

Figure 1 – Technological scheme for the production  
of diopside based on RHA 

 

ОБСУЖДЕНИЕ 
 

Полученные результаты (рис. 1) свидетель-
ствуют о том, что максимальное содержание диопси-
да (96 %) в составе синтезированных образцов обес-
печивает концентрация в шихте (%) плавня − 5, ЗРШ 
− 37, доломита − 58. Хвостовыми примесями при 
этом являются кристобалит и акерманит (кристалли-
ческие оксиды кремния).  

 

 

Кальций-магниевый силикат № 1 

 
Кальций-магниевый силикат № 2 

 
Кальций-магниевый силикат № 3 

 
Кальций-магниевый силикат № 4 

 
Кальций-магниевый силикат № 5 

 
Кальций-магниевый силикат № 6 

 
Кальций-магниевый силикат № 7 

 
Кальций-магниевый силикат № 8 

 

Рисунок 2 − Фазовый состав КМС, синтезированных 
на основе шихты с разным соотношением  

компонентов ЗРШ:Доломит:Плавень 
 

Figure 2 − Phase composition of CMS synthesized on the 
basis of a charge with different ratios of the components: 

AGR:Dolomite:Plaven 
 

Таким образом, максимальное количество це-
левого компонента (диопсида) содержит образец, 
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синтез которого проводился при значительно боль-
шем содержании доломита, чем ЗРШ. Это можно 
объяснить разложением доломита с получением 
углекислого газа и оксидов магния и кальция в про-
цессе синтеза диопсида. В результате выравнива-

ется соотношение этих оксидов с диоксидом крем-
ния из продукта карбонизации отхода производства 
риса. 

Разложение доломита приводит к пористости 
СД, которая относительно невысокая (табл. 1).  

 

Таблица 1 – Пористость синтетического диопсида 
 

Table 1 – Porosity of synthetic diopside 
 

Удельная  
поверхность пор БЭТ, м2/г 

Общий  
объем пор по BJH, см3/г 

Средний диаметр пор по BJH, нм 

0,614 0,001 4,11 
 

При неоптимальном составе шихты получаемый 
продукт, кроме кристаллических оксидов кремния, 
содержит еще акерманит (Са2Mg [Si2O7]) – кальций-
магниевый силикат, отличающийся от диопсида стро-
ением кристаллической решетки [4,14], а также фор-
стерит (Mg2SiO4) – ортосиликат магния. В составе 
одного из полученных образцов обнаружено неболь-
шое (7 %) содержание волластонита (рис. 3).  

 

 
 

Рисунок 3 −Электронно-микроскопический снимок СД 
(увеличение 2·103х) 

 

Figure 3 −Electron microscopic image of SD  
(magnification 2·103x) 

 

Образец с наибольшим содержанием диопсида 
(96 %) имеет довольно равномерную структуру, согласно 
данным электронно-микроскопического анализа (рис. 3). 
На однородность его структуры указывает также уни-
модальное, достаточно однородное распределение 
частиц по размерам (рис. 4). 

 
Рисунок 4 − Характер распределения частиц СД  

по размерам 
 

Figure 4 − The nature of the particle size distribution of SD 
 

Синтезированный продукт имеет частицы диа-
метром от 1 до 3 мкм (рис. 4), и их средняя удельная 
площадь 1958 см2/см3. 

Получен достаточно тонкодисперсный наполни-
тель, что должно положительно сказаться на расши-

рении областей его применения при изготовлении 
отделочных материалов, в частности керамической 
плитки.  

 

Таблица 2 – Маслоемкость и кислотно-основные 
свойства наполнителя 
 

Table 2 – Oil capacity and acid-base properties of the filler 
 

Маслоемкость, 
г/100 г 

рН водной вытяжки  
(20°С) 

13 8 
 

Синтетический диопсид имеет близкие к 
нейтральным значения рН (табл. 2), вероятно, из-за 
использования при его получении борной кислоты, 
для снижения температуры спекания исходных ком-
понентов [4]. У него невысокие значения маслоемко-
сти из-за небольшого объема пор (табл. 2). 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 
 

На основе анализа фазовой структуры получа-
емого продукта определен оптимальный состав ис-
ходной смеси для синтеза по твердофазной реакции 
кальций-магниевого силиката с максимальным со-
держанием диопсида. Установлен высокий выход 
целевого продукта и наличие у него довольно одно-
родной структуры, относительно невысокой пористо-
сти, низкой маслоемкости и нейтральной природы 
поверхности. 
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