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Oggetto: Analisi mineralogiche termiche (TG, DTA), Analisi mineralogiche per diffrattometria dei raggi X (XRD)

ANALISI MINERALOGICHE TERMICHE

Misura curve termogravimetriche-termodifferenziali (TG/DTG/DTA) combinate in intervallo di

TG/DTA
/ temperatura da RT a 1400°C con flusso di aria

TG/DTA-ID Interpretazione termogravimetriche-termodifferenziali (TG/ DTA)

La termogravimetria (TG) registra le variazioni di peso di un materiale reagente in funzione di temperatura e tempo
attraverso una termobilancia. L'analisi termica differenziale (DTA), misurando simultaneamente le temperature del
campione e del riferimento (in questo caso y-allumina) — in funzione del ciclo termico impostato — da informazioni sui
processi endotermici ed esotermici che avvengono al variare della temperatura. Mediante TG e DTA si possono ottenere
informazioni sui processi di trasformazione dei materiali oggetto di studio, nel caso specifico sui processi di
disidratazione di zeoliti e stabilita termica.

Caratteristiche tecniche dello strumento

Tutte le misure sono state eseguite in aria, attraverso una bilancia termogravimetrica modello STA 409 PC Luxx®, Netzch,
che permette I"applicazione simultanea dei due metodi di misura TG e DTA sullo stesso campione.

Intervallo di temperatura: 25-1400°C

Gradiente di riscaldamento: 10°C/min

Si riportano i risultati relativi alle analisi TG e DTA, eseguite sui tre campioni (denominati CHA_A, CHA B, CHA C, a
granulometria crescente).

Nota:

CHA_A = Campione fornito da Oliras-Parts di Antonio Oliveri 5.0.5 & C, con denominazione : Chabasite +65%
Di estrazione ltaliona, AMMENDANTE POLVERE 100 MICRON

CHA_B = Campione fornito da Oliras-Parts di Antonio Oliveri s.a.s & C, con denominazione: Chabasite +65%
Di estrazione Italiana, Polvere di Roccia micronizzata con diametro <20 Micron.

CHA_C = Campione fornito da Oliras-Parts di Antonio Oliveri 5.a.s & C, con denominazione: Chabasite +65%
Di estrazione Italiana, AMMENDANTE GRANI 2-5 MM
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Le perdite in peso misurate (espresse come perdita di massa %) sono riportate nella seguente tabella:

Perdita in peso Totale (%) Perdita di acqua igroscopica (%) Perdita di acqua strutturale (%)
(25-1400°C) (25-105°C) (105-1400°C)

CHA_A 14.87 1.98 12.89

CHA_B 16.77 1.59 15.18

CHA_C 15.95 1.40 14.55

Stabilita termica: inizio di destabilizzazione a partire dai 1200°C.

ANALISI MINERALOGICHE PER DIFFRATTOMETRIA DEI RAGGI X (XRD)

Misura del diffrattogramma dei raggi X da materiale policristallino tramite diffrattometro

XRD automatico a temperatura ambiente

XRD-ID Interpretazione del diffrattogramma dei raggi X con identificazione delle fasi cristalline (analisi
qualitativa)

XRD-QPA Elaborazione Rietveld del diffrattogramma per analisi quantitativa modale delle fasi cristalline in

miscela polifasica
Caratteristiche tecniche dello strumento
Tutte le misure dei diffrattogrammi sono state eseguite attraverso un diffrattometro per polveri D8 "Da Vinci" (Bruker)
» Radiazione di rame Cu—Kau,az

» Detector LynxEye

= Softwares EVA e GSAS per I'analisi qualitativa, il fitting dei dati e I'analisi quantitativa modale (QPA) delle fasi
cristalline mediante il metodo Rietveld.

= Slitte divergenti e antiscattering = 1 mm, slitte detector = 0.1 mm, 5—90° 28 range, step interval 0.02°, step-
counting time 10 s.

Nota:
CHA_A = Campione fornito da Oliras-Parts di Antonio Oliveri s.a.s & C, con denominazione : Chabasite +65%
Di estrazione Italiana, AMMENDANTE POLVERE 100 MICRON
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CHA_B = campigone fomnito do oliras-Parts di Antonio Oliveri s.0_5 & C, con denominazione: Chabasite +65%
D estrazione italiang, Polvere di Rocoo micronizzota con digmetro <20 Mioron.

CHA_C = Campione fornito da Ofirgs-Parts di Antonio Oliver s.0.5 & C, con denominazione: Chabasite +65%
Di estrozione itoliong, AMMENDANTE GRANT 2-5 MM

Figura 1. Spettro di diffrazione del campione CHA_A (granulometria pid fine).
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Figura 2. Spettro di diffrazione del campione CHA_B (granulometria intermedia).
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Figura 3. spettro di diffrazicne del campione CHA_C (granulometria pil grossolana).
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Figura 4. Confronto degli spettri di diffrazione dei campioni CHA_A, CHA_B, CHA_C, a granulometria crescante. |
patterns di diffrazicne sono stati normalizzati a 100 e shiftati lungo I'asse delle y, per un miglior confranto.
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XRD-ID
Identificazione delle fasi (analisi qualitativa)

Campione CHA_A CHA B CHA_C
Chabasite X X X
Phillipsite X X X
Analcime X X X
K-feldspato X X X
Plagioclasio X X X
Muscovite/lllite X X X
Pirosseno X X X
Componente vetrosa X X X
XRD-QPA

Elaborazione Rietveld dei diffrattogrammi per analisi quantitativa modale delle fasi cristalline in miscela polifasica. |
valori sono espressi come % in peso.

Campione CHA_A CHA B CHA_C
Chabasite 64.2(8) 66.3(7) 65.7(8)
Phillipsite 1.5(5) 1.8(5) 1.9(6)
Analcime 0.65(7) 0.68(8) 0.63(9)
K-feldspato 11.9(9) 11.7(8) 11.3(8)
Plagioclasio 5.5(5) 5.2(8) 5.8(7)
Muscovite/lllite 5.2(7) 5.4(7) 5.3(6)
Pirosseno 2.75(7) 2.85(9) 2.83(6)
Componente vetrosa 11.4(9) 10.2(8) 10.7(9)
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