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RELAZIONE SULL'ANALISI DIFFRATTOMETRICA
DI SETTE CAMPIONI DI ROCCE ARGILLITICO-MARNOSE DA CAROTAGGI

Committente: Spett.le ISMGEO, Bergamo
(Referente: Dr. Ing. Andrea Saccenti)
Responsabile della Ricerca: Prof. Giuseppe CRUCIANI

Finalita delle analisi
Determinazione della composizione mineralogica di campioni di roccia da carotaggio
tramite analisi diffrattometrica.

Materiali studiati

I campioni consegnato dal Committente sono informa di porzioni di carote di roccia
etichettati come segue:

1) “DIRPAZ - A1.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 25,00-25,20%;

2) “DIRPA2 - A2.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 16,60-17,95”;

3) “DIRPAZ2 - A4.3 - Gall. Mecciano - C1 - 74,00-74,95";

4) “DIRPA2 - A5.3 - Gall. S. Barbara-C1-67,00-67,50”;

5) “DIRPA2 - A7.3 - Gall. Mecciano - C1 - 25,00-25,50";

6) “DIRPA2 - A9.3 - Gall. S.Barbara - C1 -45,10-45,65";

7) “DIRPA2 - A10.3 - Gall. Naturale S.Barbara - C1 - 36,55-37,25".

Tecniche di analisi diffrattometrica

Previa disgregazione meccanica e riduzione a polvere fine adatta per la misura tramite
macinazione in mortaio di agata, ciascun campione é stato inserito su una basetta con carica
laterale e sottoposto ad analisi tramite diffrattometro automatico per polveri Bruker D8
Advance dotato di rivelatore a stato solido Si(Li), Sol-X, settato per discriminare la radiazione
CuKoaui 2. L'interpretazione del diffrattogramma per l'identificazione delle fasi € stata condotta
tramite confronto con le schede per le fasi cristalline del database PDF-2 (ICDD). La stima
grossolana semi-quantitativa (S-Q) della frazioni in peso & stata eseguita attraverso il metodo
del Reference Intensity Ratio (RIR) normalizzato (“metodo di Chung”) utilizzando i fattori di
scala assegnati in base alle altezze dei picchi caratteristici delle diverse fasi. E’ utile rimarcare
che l'accuratezza di tale approccio puo essere anche fortemente inficiata dall’orientazione
preferenziale dei minerali argillosi, relativamente abbondanti nei campioni in esame, e dal
fatto che per alcuni dei minerali argillosi presenti (e.g. montmorillonite, interstratificati
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illite/smectite) i valori di RIR tabulati sono affetti da un ampio errore derivante dalle
incertezze sui modelli strutturali di tali minerali. L’applicazione del metodo Rietveld fornisce
analisi modali quantitative piu accurate. essere Va infine precisato che anche la definizione
qualitativa accurata della natura dei minerali argillosi presenti richiederebbe un approccio
analitico ad hoc, basato su misure XRD della frazione fine (< 2 u) depositata su basetta
(“campione isoorientato”) e dopo trattamenti (e.g. glicolazione e riscaldamento).

Risultati dell’analisi diffrattometrica
Confronto diretto tra i diffrattogrammi

Il confronto diretto tra i diffrattogrammi dei sette campioni analizzati (Figura 1) mostra
che la composizione mineralogica e molto simile in tutti i campioni indicando che si tratta
sostanzialmente dello stesso litotipo (marna argillosa). La differenza principale tra i campioni
riguarda soprattutto la regione angolare di basso 2-theta dove si rilevano i picchi caratteristici
dei minerali argillosi. Le variazioni di posizione ed intensita relativa dei picchi indica che la
natura e le proporzioni relative dei minerali argillosi presenti (montmorilloniti, illite-
muscovite, intersatratificati I/S, cloriti, caolinite) variano in maniera significativa. Come gia
ricordato, la definizione precisa della natura dei minerali argillosi richiede misure XRD ad hoc.
Altre differenze nella regione angolare intermedia riguardano il tipo di feldspato prevalente
(sodico-calcico o potassico) oltre alle proporzioni relative tra carbonati (calcite e dolomite)
rispetto al quarzo.

Il confronto diretto dei tre sottogruppi di campioni, S.Anna, S. Barbara e Mucciano, mostra
che nel primo caso (Figura 2) i due campioni sono del tutto simili, nel secondo caso (Figura 3)
due campioni sono identici mentre il terzo (A5.3 - C1, prof. 67,00-67,50) mostra una marcata
differenza nella natura dei minerali argillosi presenti, ed il terzo sottogruppo (Figura 4) indica
sostanziale similitudine nella natura dei minerali argillosi presenti, variandone le proporzioni
relative.

Identificazione e stima S-Q delle fasi mineralogiche presenti
Campione “DIRPAZ - A1.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 25,00-25,20”

L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 5) mostra la presenza delle fasi
sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name S-Q (wt %)

Calcite 11%
Dolomite 1%
Quartz 20%
Orthoclase 6%
Albite, calcian 11%
Muscovite 19%
Kaolinite 6%
Clinochlore 6%
Montmorillonite-15A 12%
Montmorillonite-18A 6%
Pyrite 1%
Zircon 1%

Campione “DIRPAZ - A2.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 16,60-17,95”
L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 6) mostra la presenza delle fasi
sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name S-Q (wt %)

Calcite 16%
Dolomite <1%
Quartz 24%
Orthoclase 4%
Albite, calcian 5%

Relazione N. 230617 /7 Pagina 2 di 16



Muscovite

Kaolinite

Clinochlore
Montmorillonite-15A
Montmorillonite-18A
Pyrite

Zircon

Campione “DIRPAZ - A4.3 - Gall. Mecciano - C1 - 74,00-74,95”

20%
6%
5%

11%
6%
1%

<1%

L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 7) mostra la presenza delle fasi

sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name

Calcite

Dolomite

Quartz

Orthoclase

Albite, calcian
Muscovite

Kaolinite

Clinochlore
Montmorillonite-15A
Montmorillonite-18A
Pyrite

Zircon

Campione “DIRPAZ - A5.3 - Gall. S. Barbara - C1 - 67,00-67,50”

S-Q (wt %)
16%
<1%
22%

6%
4%
19%
6%
6%
13%
5%
<1%
<1%

L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 8) mostra la presenza delle fasi

sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name

Calcite

Dolomite

Quartz

Orthoclase

Albite, calcian
Muscovite

Kaolinite

Clinochlore
Montmorillonite-15A
Montmorillonite-18A
Pyrite

Zircon

Campione “DIRPAZ - A7.3 - Gall. Mecciano - C1 - 25,00-25,50”

S-Q (wt %)
14%
<1%
28%

4%
4%
20%
6%
6%
10%
7%
<1%
<1%

L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 9) mostra la presenza delle fasi

sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name

Calcite

Dolomite

Quartz

Orthoclase

Albite, calcian
Muscovite

Kaolinite

Clinochlore
Montmorillonite-15A
Montmorillonite-18A
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10%
4%
20%
6%
5%
22%
5%
7%
11%
7%
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Pyrite 1%
Zircon <1%

Campione “DIRPAZ - A9.3 - Gall. S. Barbara - C1 - 45,10-45,65”
L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 10) mostra la presenza delle
fasi sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name S-Q (wt %)

Calcite 33%
Dolomite <1%
Quartz 17%
Orthoclase 3%
Albite, calcian 2%
Muscovite 16%
Kaolinite 7%
Clinochlore 4%
Montmorillonite-15A 11%
Montmorillonite-18A 6%
Pyrite 1%
Zircon <1%

Campione “DIRPAZ - A10.3 - Gall. Naturale S.Barbara - C1 - 36,55-37,25”
L’identificazione delle fasi cristalline nel campione (Figura 11) mostra la presenza delle
fasi sotto indicate con relativa stima semi-quantitativa.

Mineral Name S-Q (wt %)
Calcite 38%
Dolomite 1%
Quartz 12%
Orthoclase 2%
Albite, calcian 2%
Muscovite 14%
Kaolinite 7%
Clinochlore 3%
Montmorillonite-15A 12%
Montmorillonite-18A 6%
Pyrite 1%
Zircon <1%
Conclusioni

L’analisi XRD della composizione mineralogica dei campione di roccia esaminati indica che
si tratta di litotipi argillitico-marnosi con classificazione che varia, sulla base delle proporzioni
della componente carbonatica rispetto a quella terrigena, dalle argilliti debolmente marnose
(carbonati < 15% in peso), alle argilliti marnose (15-25%), alle marne argillose (25-35%) fino
alle marne (carbonati >35%). Il quarzo e sempre presente ed anche abbondante (12-28%).
Seppure non confermata da misure XRD ad hoc (i.e. campione isorientato), l'intensita
variabile nella regione di basso 2-theta (< 8°) puo essere associata alla presenza di minerali
argillosi di tipo espandibile (montmorillonite-smactite o interstratificati tipo illite/smectite).
La natura e le proporzioni relative dei minerali argillosi presenti (montmorillonite-smectite,
illite-muscovite, interstratificati I/S, clorite, caolinite) variano in maniera significativa sia in
funzione del litotipo che della profondita di seppellimento. condizioni riducenti di
sedimentazione e/o seppellimento.

Il responsabile dJla ricerca
(v \
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Prof. Giuseppe Cruciani
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Figura 1. Confronto diretto dei diffrattogrammi relativi a tutti i sette campioni analizzati. a) in alto: intervallo angolare; b) in basso a sx: regione
angolare di basso 2-theta; c) regione angolare intermedia.
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Figura 2. Confronto diretto dei diffrattogrammi relativi ai campioni “A1.3 - C1” e “A2.3 - C1” (“Gall. Naturale S.Anna”)
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Figura 3. Confronto diretto dei diffrattogrammi relativi ai campioni “A5.3 - C1”, “A9.3 - C1” e “A10.3 - C1” (“Gall. Naturale S.Barbara”)
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Figura 4. Confronto diretto dei diffrattogrammi relativi ai campioni “A4.3 - C1” e “A7.3 - C1” (“Gall. Mecciano”)

Relazione N. 230617/7 Pagina 9di 16

31

| DIRPA-2_QUAD_A43 C1
| DIRPA-2 QUAD A7-3 C1

32



| DIRPA-2_QUAD_A1-3_C1

I PDF 05-0586 Ca C O3 Calcite, syn 11.1%

I PDF 36-0426 Ca Mg ( C O3 )2 Dolomite 1.4%
PDF 46-1045 Si O2 Quartz, syn 19.8%

3000

8 | PDF 31-0966 K Al Si3 O8 Orthoclase 5.6%
— o | PDF 41-1480 ( Na, Ca) Al ( Si, Al )3 O8 Albite, calcian, ordered 10.7%
"6 o™ PDF 84-1302 K Al3 Si3 O10( O H )2 Muscovite 2ME1 18.8%
(o] | PDF 78-2110Al4 ( O H )8 ( Si4 O10 ) Kaolinite 6.3%
ﬂ: PDF 79-1270 { Mg2.96 Fel.55 Fe.136 Al1.275 ) ( Si2.622 Al1.376 O10 ) ( O H )8 Clinochlore 5.7%
2 PDF 13-0135 Ca0.2 ( Al , Mg )2 Si4 O10{ O H )2 -4 H2 O Montmorillonite-154 11.9%
O 8 PDF 12-0219 Na0.3 ( Al Mg )2 Si4 O10 O H2 -6 H2 O Montmorillonite-18A 6.2%
3— = | PDF 42-1340 Fe S2 Pyrite 1.1%

| PDF 06-0266 Zr Si O4 Zircon 1.4%

(1))
g
o 3
) Lo ]
“
3 o W
O 2

Vi,
|||| | HHl ll" ||MI“||H|x||1hn|II|

| ||ﬂ|“|u“||luh il Im || |-1W|HWM

Figura 5. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A1.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 25,00-25,20”
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Figura 6. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A2.3 - Gall. Naturale S.Anna - C1 - 16,60-17,95”
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Figura 7. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A4.3 - Gall. Mecciano - C1 - 74,00-74,95”

Relazione N. 230617/7 Pagina 12di 16



3000 4000

=
o 3
o ©
n:N
o
S
z 8
o &
[72]
£ 8
=CD
[ o]
O 8
o3
(=)
o
=]
o

J

W

| DIRPA-2_QUAD_A5-3_C1

I PDF 05-0586 Ca C O3 Calcite, syn 13.8%

I PDF 36-0426 Ca Mg ( C O3 )2 Dolomite 0.6%
PDF 46-1045 Si O2 Quartz, syn 27.8%

| PDF 31-0966 K Al Si3 08 Orthadase 3.8%

I PDF 41-1480 ( Na, Ca) Al { Si, Al )3 08 Albite, calcian, ordered 3.8%
PDF 84-1302 K A3 Si3 010 ( O H )2 Muscovite 2M#1 20.0%

| PDF 782110 Al4 { O H )8 ( Si4 010 ) Kadlinite 6.4%
PDF 78-1270 { Mg2.96 Fe1.55 Fe.136 Al1.275 ) { Si2.622 Al1.376 010) ( O H )8 Clinochlore 5.7%
PDF 13-0135 Ca0.2 ( Al , Mg )2 Si4 010 ( O H )2 -4 H2 O Montmorillonite-15A 10.1%
PDF 12-0219 Na0.3 ( Al Mg )2 Si4 010 O HZ -6 H2 O Montmerill onite-18A 6.5%

| PDF 42-1340 Fe S2 Pyrite 0.9%

I PDF 06-0266 Zr Si O4 Zircon 0.6%

K

s

bﬁ il |l||.\ ||Im.| W\ LWW

W |
bl

Jm,

u
| |.M|J|u ||I||I1hlwl'| M) |||||| ||l|[|llflﬂ..||..ll.'l il LAY I|I1||h|||||l'l|l b i 1 n|\ oL
40 20 60 70

2Theta (Coupled TwoTheta/Theta) WL=1.54060

Figura 8. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A5.3 - Gall. S. Barbara - C1 - 67,00-67,50”
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PDF 05-0586 Ca C O3 Calcite, syn 9.9%

PDF 36-0426 Ca Mg (C O3 )2 Dolomite 4.2%

PDF 46-1045 Si O2 Quartz, syn 20.3%

PDF 31-0966 K Al Si3 08 Orthaclase 5.8%

PDF 41-1480 { Na, Ca ) Al { Si, Al )3 O8 Albite, calcian, ordered 4.6%

PDF 84-1302 K A3 Si3 010 ( O H )2 Muscovite 2M#1 22.1%

PDF 78-2110Al4 ( O H )8 ( Si4 010 ) Kaolinite 5.4%

PDF 78-1270 { Mg2.96 Fe1.55 Fe.136 Al1.275 ) { Si2.622 Al1.376 010) ( O H )8 Clinochlore 7.4%
PDF 13-0135 Ca0.2 ( Al , Mg )2 Si4 010 ( O H )2 -4 H2 O Montmorillonite-15A 11.4%
PDF 12-0219 Na0.3 ( Al Mg )2 Si4 010 O HZ -6 H2 O Montmerill onite-18A 7.3%

PDF 42-1340 Fe S2 Pyrite 0.8%

PDF 06-0266 Zr Si O4 Zircon 0.7%
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Figura 9. [dentificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A7.3 - Gall. Mecciano - C1 - 25,00-25,50”
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| DIRPA-2_QUAD_AG-3_C1
I PDF 05-0586 Ca C O3 Calcite, syn 33.0%
' I PDF 36-0426 Ca Mg ( C O3 )2 Dolomite 0.6%
PDF 46-1045 Si O2 Quartz, syn 17.0%
| PDF 31-0966 K Al Si3 08 Orthadase 3.1%
I PDF 41-1480 ( Na, Ca) Al { Si, Al )3 08 Albite, calcian, ordered 2.0%
PDF 84-1302 K A3 Si3 010 ( O H )2 Muscovite 2M#1 15.7%
| PDF 782110 Al4 { O H )8 ( Si4 010 ) Kadlinite 6.7%
PDF 78-1270 { Mg2.96 Fe1.55 Fe.136 Al1.275 ) { Si2.622 Al1.376 010) ( O H )8 Clinochlore 3.6%
PDF 13-0135 Ca0.2 ( Al , Mg )2 Si4 010 ( O H )2 -4 H2 O Montmorillonite-15A 10.7%
PDF 12-0219 Na0.3 ( Al Mg )2 Si4 010 O HZ -6 H2 O Montmerill onite-18A 6.2%
PDF 42-1340 Fe S2 Pyrite 0.8%
I PDF 06-0266 Zr Si O4 Zircon 0.5%
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Figura 10. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPA2 - A9.3 - Gall. S. Barbara - C1 - 45,10-45,65”
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3000

DIRPA-2_QUAD_AT0-3_C1

I PDF 05-0586 Ca C O3 Calcite, syn 37.9%

I PDF 36-0426 Ca Mg ( C O3 )2 Dolomite 0.9%
PDF 46-1045 Si O2 Quartz, syn 12.4%

(=)
S | PDF 31-0966 K Al Si3 O8 Orthoclase 2.4%
. & | PDF 41-1480 ( Na, Ca ) Al { Si, Al )3 O8 Albite, calcian, ordered 1.7%
= | PDF 84-1302 K AI3 Si2 010 ( O H )2 Muscovite 2M#1 14.2%
O | PDF 78-2110Al4 ( O H )8 ( Si4 010 ) Kaclinite 7.0%
o PDF 79-1270 ( Mg2.96 Fe1.55 Fe.136 Al1.275 ) ( Si2.622 Al1.376 010 ) ( O H )8 Clinachlore 3.3%
o o PDF 13-0135 Ca0.2 ( Al , Mg )2 Si4 010 { O H )2 -4 H2 O Montmorillonite-15A 12.4%
O 8 PDF 12-0219 Na0.3 ( Al Mg )2 Si4 O10 O H2 -6 H2 O Montmorillonite-18A 6.3%
g_ ~ | PDF 42-1340 Fe S2 Pyrite 1.0%
73] | PDF 06-0266 Zr Si O4 Zircon 0.6%
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Figura 11. Identificazione della fasi mineralogiche e stima S-Q del campione “DIRPAZ - A10.3 - Gall. Naturale S.Barbara - C1 - 36,55-37,25”
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