
Ilmenorutil (Nb-Rutil), Columbit und Zinnstein aus einem
Spodumenpegmatit im Wildbachgraben, Koralpe (Steier

mark)

Von W. PosTl. und P. Goi.on

Zusammenfassung

Ilmenorutil (Nb-Rutil) mit Einschlüssen von Columbit sowie Zinnstein
konnten in einem Spodumenpegmatit, der sich im Wildbachgraben, NW Deutsch-
landsberg (Steiermark), befindet, festgestellt werden. Die Ergebnisse auflichtmi
kroskopischer und röntgenographischer Untersuchungen sowie Mikrosonden
analysen werden mitgeteilt.

Diese Ergebnisse werden durch Angaben über weitere Funde von Nb/Ta
Mineralien in der Steiermark ergänzt.

Summary

Ilmenorutil (Nb-Rutil) with inclusions of columbite, and also cassiterite were
found in a spodume-pegmatite, which is located in the Wildbachgraben, NW
Deutschlandsberg (Styria).

The results of X-ray-and optical investigations and microprobe alanyses are
given.

These results are completed by informations about further findings of Nb/Ta
minerals in Styria.

Im Wildbachgraben, NW Freiland bei Deutschlandsberg befindet sich der
Steinbruch Gupper. Dieser liegt in einer dem Freiländer Plattengneiskomplex
(BECK-MANNAGETTA 1941, 1975) eingelagerten Serie von Caicit-Dolomit-Marmor
und Kalksilikatschiefern, die HEIuTsci-i (1963, 1978) mineralogisch und petrogra
phisch untersucht hat. Ober den Mineralbestand eines am linken Steinbruchrand,
im Kontakt mit dem Marmor stehenden Spodumenpegmatites, berichtete HÖLLER
(1959) kurz: Mikroklin, saurer Plagioklas, Quarz, Spodumen, Beryll, Granat,
Turmalin und Vivianit.

Anläßlich der im Oktober 1978 von der Österreichischen Geologischen
Gesellschaft durchgeführten Exkursion in die Koralpe wurde auch der Steinbruch
Gupper aufgesucht. Bei dieser Gelegenheit wurden von diesem Spodumenpegmatit
Proben aufgesammelt. Dunkelbraune und auch dunkelgrau, metallisch glänzende,
im Pegmatit eingesprengte Körner erweckten Aufmerksamkeit und wurden
schließlich genauer untersucht. Dabei stellte es sich heraus, daß es sich um
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Zinnstein (bis 3 mm lange Säulchen) sowie bei den dunkelgrau metallisch
glänzenden Körnern um Ilmenorutil (Nb-Rutil) handelt. Durch auflichtmikrosko
pische und röntgenographische Untersuchungen und schließlich durch Mikroson
denanalysen konnte nachgewiesen werden, daß der Ilmenorutil nicht homogen ist,
sondern Einschlüsse von Columbit enthält.

Weiters konnte in Übereinstimmung mit H. HöI.I~EI~ (persönliche Mitteilung)
auch Apatit, neben den bereits bekannten Mineralien beobachtet werden. Dabei soll
festgehalten werden, daß Apatit sowohl in blaugrilnen Säulchen, als auch derb in
olivgrünen Partien auftritt.

Röntgenographische Untersuchungen

Von Zinnstein als auch von Ilmenorutil wurden Röntgendiffraktometerauf
nahmen (CuK~—Strahlung) angefertigt.

Zinnstein (Steinbruch Gupper, Wildbachgraben)
a = 4,738 (i) Ä
C = 3,185 (~) A
c/a = 0,672

Die Röntgen-d-Werte sowie die Gitterkonstanten von Ilmenorutil aus dem
Wildbachgraben sind in Tabelle i ausgewiesen. Umfassende Untersuchungen über
Ilmenorutil und Strüverit durch CERN‘I~‘, CLC:H und POVONDRA (1964) haben
gezeigt, daß es sich bei diesen Mineralien nur um Rutil-Varietäten mit Monorutil
gitter handelt. Bei der Indizierung des Ilmenorutil aus dem Wildbachgraben wurde
darauf Bedacht genommen. Zwei schwache Reflexe sind dem Columbit zuzuord
nen.

Tabelle i
Röntgendatcn von Ilmenorutil (Nb-Rutil) aus dem Steinbruch Gupper, Wildbachgraben.

d ‘beob. hkl

3,66 Columbit

3,2.88 100 110

2,996 15 Columbit

2,52.0 50 101

2,330 10 2.00

z,zi6 10 III

z,o8o 5 2.10

1,710 40 2.11

1,646 25 2.2.0

1,495 5 002.

1,473 10 310

1,377 10 301

1,363 5 112.

a=4,655 (~) Ä
c=2.,996 (~) Ä

c/a= 0,6436
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Auflichtmikroskopische Untersuchungen

Einige Ilmenorutilkörner, die maximal 0,5 mm im Durchmesser aufweisen,
wurden anpoliert und im Auflicht untersuchte Zumeist stark zerbrochen, zeigt der
limenorutil unregelmäßige, z. T. auch gerundete Korngrenzen. Die Farbe ist
weißgrau mit einem Stich ins Beige, das Reflexionsvermögen etwas geringer als bei
Rutil. Reflexionsplechroimus ist keiner erkennbar. Schwache Anisotropieffekte
und Innenreflexe konnten erst in Ölimmersion bei gekreuzten Polarisatoren
beobachtet werden. In Luft nur schlecht, doch in Olimmersion und insbesondere
nach Atzung mit conc. HF erkennt man, daß der Ilmenorutil nicht homogen ist. Er
enthält ungeordnet verteilte, kleine, gerundete, z. T. längliche Einschlüsse, die aber
auch größere Ausmaße (bis 0,1 mm) erreichen (Abb. i). Die Farbe dieser
Einschlüsse ist dunkler als die des Ilmenorutil, das Reflexionsvermögen liegt
deutlich unter dem des Ilmenorutil. In Ölimmersion sind bei gekreuzten Polarisa
toren Anisotropieeffekte deutlich, während rötlichbraune Innenreflexe nur verein
zelt an den Korngrenzen zu beobachten sind.

Auf Grund dieser auflichtmikroskopischen Beobachtungen bzw. gestützt auf
die röntgenographische Untersuchung und die im Anschluß angeführten Mikro
sondenanalysen konnten diese Einschlüsse im Ilmenorutil als Columbit identifiziert

Abbildung i

Ilmenorutilkorn mit Einschlüssen von Columbit (dunkelgrau), i Polarisator, Ölimmersion, conc. HF
(zh), iio x.
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werden. Ob es sich bei diesen Columbiteinschlüssen um Entmischungen, wie sie
von CERN‘;‘, CECH und PovoNDI~A (1964) und anderen Autoren von zahlreichen
Ilmenorutilproben verschiedenster Herkunft beschrieben worden sind, handelt,
konnte mit Hilfe der auflichtmikroskopischen Untersuchungen nicht eindeutig
geklärt werden. Es sind in den wenigen Proben keine typischen Entmischungser
scheinungen, wie Lamellen oder nach kristallographischen Gesichtspunkten
orientierte Einschlüsse, zu beobachten.

Mehr Aufschlüsse über die Art der Verwachsungen zwischen Ilmenorutil und
Columbit lieferte eine rasterelektronen mikroskopische Aufnahme. Abbildung z
zeigt ein Ilmenorutilkorn, das kleine gelängte, aber auch größere, gerundete
Columbiteinschlüsse enthält. Am ehesten sind die kleinen, flammenähnlichen
Einschlüsse als Entmischungen anzusehen, während die größeren, rundlichen
Einschlüsse (Abb. i und z), primären Ursprungs sein können. Ein Schnittlagenef
fekt als Erklärung für die Korngrößenunterschiede der Columbiteinschlüsse ist
nicht gänzlich auszuschließen.

Mikrosondenanalysen

Die Elektronenstrahlm ikroanalysen wurden an einem Rasterelektronenm 1-
kroskop Cambridge Stereoscan Mark II A, ausgerüstet mit einem energiedispersi
yen Röntgenspektrometer der Fa. ORT1~c (Vielkanalanalysator Mod. 6zoo)
durchgeführt, wobei die Geräteparameter nach Möglichkeit konstant gehalten
wurden; Beschleunigungsspannung 30 kV, Kippwinkel der Probe 40°, Abnahme-
winkel der Röntgenstrahlung 4Q0, Analysenzeit zoo sec. Vor, während und nach

Abbildung 2

Rasterelektronenmikroskopische Aufnahme von einem Ilmenorutilkorn (dunkelgrau) mit Columbitein
schlussen (hellgrau), 140 X.
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Durchführung jeder Analysenserie wurden zum Zwecke der Überprüfung bzw.
Nachregelung Strahistrommessungen mittels Faradaykäfig vorgenommen. Ände
rungen des Strahlstroms wurden durch einen multiplikativen Stromkorrekturfak
tor berücksichtigt. Zur Bestimmung der Gewichtskonzentration wurden nach
Durchführung der notwendigen Untergrundkorrekturen (lineare Interpolationen)
Ordnungszahlkorrekturen nach DUNCUMB und REED (1968) sowie Absorptions
korrekturen nach PHILIBF.RT (1963), modifiziert durch HEINIUcH (1967), im
Rahmen eines iterativen Verfahrens ausgeführt. Eine Überprüfung des Einflusses
der Fluoreszenz, angeregt durch charakteristische Röntgenstrahlung, wurde im
Anschluß daran nach den Beziehungen von REEn (1965) vorgenommen. Die
beschriebene Methode gelangte bei allen Hauptkomponenten zur Anwendung,
lediglich für Sn02 (Konzentration im Prozentbereich) wurden keine Korrekturen,
sondern nur eine Abschätzung aus dem Intensitätsverhältnis durchgeführt.

In Ermangelung geeigneter Standards und zur Vereinfachung der Messungen
wurden nur drei Eichproben verwendet, und zwar:
i. Baddeleyit von Jacupiranga, Brasilien (Sammlung Abt. f. Mineralogie, Inv.-Nr.

10.064, Landesmuseum Joanneum), mit einem Zr02-Gehalt VOn 96.52.%
(Analyse aus DANA, 1946, Vol. 1, 609, Nr. z) zur Bestimmung der Nb205-
Konzentration sowie zur Abschätzung des Sn02-Gehaltes.

z. Scheelit von Schlaggenwald, Böhmen (Sammlung Abt. f. Mineralogie, Inv.-Nr.
11.964, Landesmuseum Joanneum), mit einem W03-Gehalt Von 79.76%
(Analyse aus HINTzl~, 1930, 1, 3b, 4083, Nr. 7) zur Bestimmung der Ta205-
Konzentration.

~. Rutil von Modriach, Steiermark, zur Bestimmung der Ti02-, MnO- und FeO
Konzentrationen.
Die gemessenen Intensitäten der verwendeten Eichstandards wurden unter

Berücksichtigung der geänderten Anregungsbedingungen (Bremskraft, Rück
streuung, Absorption sowie Röntgenanregungswahrscheinlichkeit durch den
Elektronenstrahl nach GREEN und COSSLFTT (1968) in jene Intensitäten umgerech
net, welche für die entsprechenden Reinphasen zu erwarten gewesen wären und mit
welchen dann in weiterer Folge die erwähnten Korrekturrechnungen durchgeführt
wurden. Die beschriebenen Messungen sowie das verwendete Korrekturverfahren
wurden mittels Kontrollanalysen an Strüverit von KEYSTONE (S. Dakota) über
prüft, wobei die Ergebnisse im Rahmen der anzunehmenden Fehlerbereiche lagen.

Einige anpolierte Zinnstein- und Ilmenorutilkörner wurden schließlich zusam
men mit den oben angeführten Standards mit der Mikrosonde analysiert. Dabei
erwies sich der Zinnstein als praktisch rein.

Wesentlich besser als mit Hilfe der auflichtmikroskopischen Untersuchungen
konnte die Inhomogenität des Ilmenorutil nachgewiesen werden. Rasterelektro
nenmikroskopische Aufnahmen (Abb. 2., 3 a) bzw. Elementsverteih~ngsbilder (Abb.
3 b—f) zeigen dies deutlich. An verschiedenen Stellen der beiden auftretenden
Phasen (Ilmenorutil und Columbit) wurden Analysen durchgeführt. Die Ergebnisse
sind in Tabelle 2. angeführt.
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Abbildung ~a
Rasrerclcktronenmikroskopischc Aufnahme (Ausschnitt aus Abb. a) von Ilmenorutil (Iliii) mit

Columbireinschlüssen (Col) aus dem Wildbachgrabcn, 500X
Abbildungen 3b—f
Elementsverteilungsbilder von Titan, Niob, Tantal, Eisen und Mangan, 500X
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Tabelle 2
Mittelwerte der Mikrosondenanalysen (Gew%, Standardabweichungen in Klammern) von 1 Imenorutil
(Nb-Rutil) und Columbit aus dem Steinbruch Gupper, Wildbachgraben, sowie von Strüverit von
Keystone, S. Dakota (Sammlung Abt. f. Mineralogie, Inv.-Nr. 10.009, Landesmuseum Joanneum).

Ilmenorutil Columbit Strüverit
Wildbachgraben Wildbachgraben Keystone

Analysenzahl 8 8 3

Ti02 49 (i,~) 5,1 (0,5) 49 (~‚o)
Nb205 21,9(1,0) 53,2 (~‘~) 6,3 (0,5)

Ta205 14,6 (i,o) i6,z (1,5) 41 (4,0)

FeO 9,4 (i,o) 12,2 (0,5) 8,4 (i,~)

MnO 6,i (0,5)

SnO~ 4,3 (i,o)
Summe 99,2. 92,8 104,7

Auf Grund dieser Analysenergebnisse gelangt man bei Ilmenorutil und Strüverit
auf der Basis von 4 Sauerstoffen, bei Columbit auf der Basis von 6 Sauerstoffen pro
Elementarzelle zu folgenden kristallchemischen Formeln:

Ilmenorutil (Steinbruch Gut‘ IE R, Wildbachgraben)
(Ti,,~3 Sn0,06 Nb0,33 Ta0,,3 Fe0,~6)2,0, 04,~Q

Nb: Ta 2,54 : 1

(Fe, Mn): (Nb, Ta) = 1,13:2

Strüverit (Keystone, 5. Dakota)
(Ti,,~7 Nb0,,0 Ta0,39 Fe0,14)~,00 04,00

Nb: Ta = 1 : 3,9
CFe, Mn): (Nb, Ta) = 0,98 :z

Columbit (Steinbruch GuP1‘1~R, Wildbachgraben)
(Fe0,65 Mn0,33)0,98 (Nb,,53 Ta0,~ Ti0,14)~,05 06,00

Nb: Ta = 5,46: 1

Fe: Mn = 1,97 ~1

Ober die Zugehörigkeit bzw. die Namensgebung von Ilmenorutil und Strüverit
gibt es seit langem unterschiedliche Auffassungen. Diese beiden Minerale werden
z. T. als isomorphe Mischglieder von Rutil und Mossit-Tapiolit angesehen und
sind u. a. in STRUNZ (1977) noch bei Mossit-Tapiolit eingereiht. In HINTZE (1915),

DANA (1946), RAMDOHR (1950) oder UYTENI3OGAARDT & BURKF (1971) werden
Ilmenoruti 1 und Strüverit als Rutilvarietäten angesehen.

Die Untersuchungen an Ilmenorutil von V~n~ durch CI~I~N‘~ & CECH (1962)
und vor allem die Revision der Ilmenorutil-Strüverit-Minerale durch CERN‘~‘, CECH

und PovoNI~A (1964) haben neue Ergebnisse gebracht und viele fehlerhafte ältere
Angaben bzw. Schlußfolgerungen über diese Minerale aufgezeigt. lirnenorutil und
Strüverit werden als Rutilvarietäten von Monorutiltypus angesehen. Uberwiegt der
Tantalgehalt dem Niobgehalt, so liegt eine homogene tetragonale Phase (Strüverit)
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vor. Ist der Niobgehalt höher als der Tantalgehalt, so tritt eine tetragonale Phase
(Ilmenorutil) mit Entmischungen von Columbit auf. CERN‘~‘, CECH und POVONDRA
(i 964) empfehlen, Ilmenorutil-Strüverit-Minerale mit einem Atomverhältnis
Nb/Ta;, als Nb-Rutil, solche mit Nb/Ta<i als Ta-Rutil zu bezeichnen.

Die Beobachtungen von CERN‘~, CECH und POVONDRA (1964) und anderen
Autoren konnten also im Falle des Ilmenorutil (Nb-Rutil) aus dem Steinbruch
GUPPER, Wildbachgraben, bestätigt werden. Lediglich stichhältige Beweise, daß es
sich bei den Columbiteinschlüssen im Ilmenorutil (Nb-Rutil) um Entmischungen
aus einem ursprünglich homogenen Mineral von Monorutiltypus handelt, konnte
nicht erbracht werden. Wie schon früher vermerkt, konnten keine typischen
Entmischungserscheinungen in den wenigen untersuchten Erzkörnern beobachtet
werden.

Dieses neue Vorkommen von Nb/Ta-hältigen Mineralien ist in der Steiermark
nicht das erste dieser Art. Von einem Spodumenpegmatit nahe St. Radegund bei
Graz wurde von AI~KER (1971) und POSTL (1978) Columbit kurz erwähnt.

Vor einigen Jahren wurde von Herrn und Frau K1~EINscHEK (Oberpremstätten)
ein Pegmatitrollstück im Kammbereich der Koralpe, zwischen Moschkogel und
Hühnerstütze, aufgesammelt und an die Abteilung für Mineralogie des Landesmu
seums Joanneum gebracht. Die Probe enthielt neben Kalifeldspat und Quarz,
blauen Beryll, kleine Putzen von Löllingit und einige kleine, dunkeibraune,
wachsglänzende Oktaeder, die sich als Pyrochlor erwiesen (POSTL, 1978). Letzterer
lieferte wegen teilweiser Isotropisierung erst nach Erhitzung auf iooo°C gute
Röntgenreflexe (a=: 10,338 (~) Ä). Vor Erhitzung gab eine Dichtebestimmung mit
der Frondel-Berman-Waage (Toluol, z30C) 5,15 g. cm3. Eine qualitative Mikro
sondenanalyse, die in dankenswerter Weise im Forschungslabor der Gebr. BÖHLER
& Co (VEW) Kapfenberg durchgeführt wurde, ergab Ti, Nb, Ta, K, Rb(?) und Ca.
Uran konnte auf Grund seiner Gammaemission mit Hilfe eines Vielkanalanalysa
tors (~ X 3 NaJ-Kristall) im Institut für Kernphysik der TU Graz nachgewiesen
werden.

Zuletzt sei auf andere Nb/Ta-Mineralisationen in Österreich hingewiesen. Aus
dem Pegmatit von Spittal an der Drau (Kärnten) hat MF.IXNER (1951) Columbit,
Tapiolit und Zinnstein beschrieben. Vom benachbarten Feldspatbruch am Wolfs
berg bei Spittal erwähnt MEIXNER (i~~~) neben Wardit, Brasilianit und Childrenit
ebenfalls Columbit. Bei den beschriebenen Funden von Ilmenorutil und Columbit
aus dem Wildbachgraben und dem Columbitfund aus einem Pegmatit nahe St.
Radegund gibt es eine auffallende Parallele, nämlich das gemeinsame Auftreten der
Nb/Ta-Minerale mit dem Lithiumpyroxen Spodumen. Auch im Falle des Pyro
chlorfundes im Kamrnbereich der Koralpe wäre ein Zusammenhang mit Spodumen
pegmatitvorkommen am Westabhang der Koralpe (Trumgraben, Neue Brandhüt
te, NNO Brandhöhe), über die MEIXNER (1966) berichtete, denkbar. Das gleiche
gilt für die Nb/Ta-Mineralfunde von Spittal an der Drau, wo in streichender
Fortsetzung ein Spodunienpegmatit ansteht. Das gemeinsame Auftreten von Niob-,
Tantal- und Lithiummineralen in Pegmatiten ist seit langem weltweit beobachtet
worden.

An dieser Stelle sei dem Zentrum für Elektronenmikroskopie Graz (Leiter Hofrat Dr. F.
GRASENICK) für die Ermöglichung dieser Arbeit gedankt. Für die Herstellung der rasterelektronenmi
kroskopischen Aufnahmen danken wir besonders Herrn Ing. H. WALTINGER und Herrn P. BAHR. Ferner
gilt unser Dank Herrn Dr. J. MÖRTL und Herrn E. ZENKF.R für die Aufsammlung weiteren
Probenmaterials im Steinbruch GuI‘IER, Wildbachgraben.
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