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Sammanfattning

Koldioxidinfangning med hjalp av kemcyklisk forbrdnning eller Chemical Looping
Combustion, CLC, ar ett relativt nytt forskningsomrade, vilket betyder att det
annu ar manga lésa tradar som inte undersokts i full utstrackning. Tekniken gar
ut pa att forbranning sker utan inblandning av kvave fran luften, genom att en
syrebararpartikel forst oxideras i en luftreaktor och sedan bar med sig enbart
syret till en branslereaktor dar den reduceras. Syrebararpartikeln bestar oftast
av en metalloxid och ett hjalpamne.

Detta arbete har undersokt hur enskilda askkomponenter som ingar i fossila
branslen paverkar och interagerar med syrebdraren och dess funktion.
Experimenten genomfordes pad ett sddant sitt att de skulle efterlikna vad som
sker i luftreaktorn respektive branslereaktorn i en CLC-process. Till detta
anvandes tva tubugnar, en oxiderande med luft och en reducerande med 5 %
vatgas och 95 % argon. Varje blandning kérdes med ett prov i varje ugn for att
studera vilken effekt den reducerande respektive den oxiderande miljon hade pa
provet. Proverna kordes i 900°C med undantag for kaliumsalterna som kordes
vid lagre temperaturer pa grund av salternas laga smaltpunkter. Darefter
analyserades proverna med rontgendiffraktion (X-Ray Diffraction, XRD).

En tidigare studie! har gjorts pa omradet men utan att undersoka nickeloxid som
syrebarare. Nickeloxid visade sig vara en syrebarare som i jamfoérelse med Fe-,
Mn- och Cu-oxid inte ar speciellt bendgen att reagera med flera av de mineraler
som ar vanliga i branslen. Dock fanns interaktioner mellan Ni och pyrit dar
amnen med sammansdttningen (Ni, Fe, S) bildades. Bararmaterialet NiAl;04
reagerade med kaliumkarbonat och bildade da KAIO,.

Fortsattningsvis gjordes dven studier pa blandningar av sju utvalda mineraler
liknande de som féorekommer i brunkol respektive stenkol. Dar testades Ni, Cu,
Mn, Fe och ilmenit som syrebarare gentemot de tva mineralblandningarna.

I de kombinerade experimenten var nickeloxid och ilmenit de minst reaktiva
syrebdrarna med en, eller méjligtvis tva (for ilmenit), bildade nya produkter
vardera. Den mest reaktiva syrebadraren var kopparoxid som reagerade med
olika mineraler i alla faser, vilket totalt sett resulterade i bildandet av 10 nya
produkter. = Nagot  forvanande  reagerade  alla  syrebdrare  med
stenkolsblandningen i reducerande miljo.

Resultaten fran dessa experiment gav indikationer pa att interaktionerna mellan
askor och vissa syrebadrare minskade i en blandning av askmineralerna. Dock gor
komplexiteten pa de sammansatta blandningarna resultaten svartolkade.



Abstract

Carbon capture using the technology of Chemical Looping Combustion, CLC, is a
relatively novel procedure. In CLC air free combustion is performed. Two
chambers are used, one air reactor with oxidising environment and one fuel
reactor with reducing environment. Between them an oxygen carrier is cycled to
carry the oxygen from the air- to the fuel reactor. The carrier particle consists of
a metal oxide and a supporting material.

This project has examined how ash components from coal interact with the
oxygen carrier. The experiments were executed in a way that resembles what
happens in the air- and the fuel reactor respectively, in a CLC process. Two ovens
were used, one oxidising with air and one reducing with a gas mixture composed
of 5 % hydrogen and 95 % argon gas. Each mixture was run with one sample in
each oven to see what effect the reducing and the oxidising environment had on
the sample. Both ovens were run at 900°C for all samples except the potassium
salts that had to be run at lower temperatures due to their lower melting points.
Subsequently, each sample was studied and analysed by using X-Ray Diffraction,
XRD.

A previous study! has been conducted on this area but without examining nickel
oxide as an oxygen carrier. In this study nickel oxide showed relatively good
behaviour compared to Fe-, Mn- and Cu-oxide, and in combination with single
minerals the only interaction for Ni was with pyrite, forming (Ni, Fe, S). The
supporting material NiAl;04 reacted only with potassium carbonate forming
KAIlO;.

Continuously, studies were also performed on two mixtures of seven chosen
minerals, resembling the composition in natural coal ash. In these experiments
five different oxygen carriers, Ni, Cu, Mn, Fe and [Imenite, were used.

In the combined ash reactions, ilmenite and nickel oxide seemed to be the least
reactive oxygen carriers, producing one, or possibly two (for ilmenite), new
products each. The most ash interactive oxygen carrier was cupper oxide,
reacting in all phases with different minerals, in a total of 10 reactions.
Surprisingly all oxygen carriers reacted with the bituminous coal mixture.

The results indicated that interactions between ash components and oxygen
carriers are inhibited when in a coal mixture. The complexity that is shown when
analysing a mixture should be more examined for further understanding on how
these minerals behave and interact with each other.
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1. Inledning

En av vara storsta nutida utmaningar ar att minska den manskliga paverkan pa
klimatet, som till stor del beror pa utslapp av viaxthusgaser.2 En vaxthusgas som
forekommer i stor omfattning ar koldioxid. Koldioxiden bildas vid vanlig
forbranning i till exempel kraftverk, bilmotorer och varmepannor.

En mojlig atgard for att minska mangden koldioxid som sldapps ut till atmosfaren
ar att lagra koldioxiden i jordskorpan. Ett problem ar da att dessférinnan
separera koldioxiden fran ovriga gaser. Dessa tva delar Kkallas tillsammans
Koldioxidinfdngning och Lagring, (Carbon Capture and Storage, CCS), vilket ar ett
flitigt anvant begrepp i diskussionerna om vilka framtida lI6sningar som finns pa
koldioxidproblematiken. Hela processen skall dessutom ske pa ett ekonomiskt
hallbart tillvigagangssatt. Gasseparationsteknikerna som oftast behovs kraver
stora madngder energi och ar darfor dyra. Men det finns det andra l6sningar dar
ingen sadan separation av gaser krdvs. En av dessa tekniker ar kemcyklisk
forbranning som kommer ifran det engelska uttrycket Chemical Looping
Combustion, for det mesta forkortad till CLC.3

[ CLC sker briansleomvandlingen utan inblandning av luft, vilket sker genom att
endast syre far lov att passera in till branslekammaren. Detta mojliggérs genom
att en syrebdrare oxideras i en luftkammare och sedan avger sitt syre nar den
kommer i kontakt med branslet i branslekammaren. Det enda som avgar fran
branslereaktorn blir da en gasstrom med CO; och H;0, samt en partikelstrom
med reducerad syrebdrare som fors tillbaka till luftreaktorn och dar oxideras pa
nytt. Fran luftreaktorn gar en gasstrom ut, med framst N2 och oreagerad O,
vilken kan aterforas till luften utan problem.

[ tidigare arbeten testades framst bransle i gasform, men da den storsta
mangden fossilt bransle finns tillgdngligt i form av fasta partiklar som kol, har
aven studier pa senare tid borjat fokusera mer pa fastbransle. En viktig aspekt
som det saknas studier pa ar hur branslets innehdll av askor paverkar
syrebararen. Denna kunskap ar av stor betydelse, dels for att se om CLC gar att
anvanda pa alla branslen och dels for att se om olika syrebarare passar till olika
branslen beroende pa branslenas mineralinnehall.

1.1 Syfte

Malet med detta arbete ar att undersoka hur olika mineraler som ar vanliga i
askor interagerar med syrebdrare i en CLC-process. Arbetet ar ett komplement
och en fortsidttning till ett tidigare arbete! dar fyra syrebidrare testades
tillsammans med olika askkomponenter. | detta arbete testas ytterligare en
syrebdrare, nickeloxid, mot tio tidigare anvanda askkomponenter. Dessutom
testas var och en av de fem syrebdrare som har ingdtt i detta och det tidigare
arbetet gentemot en blandning av sju askkomponenter som finns i kol. Denna
blandning har gjorts for att efterlikna sammansattningen i tva naturliga kol;
brunkol och stenkol.



2. Bakgrund

Har presenteras 6versiktligt de tekniker som finns for koldioxidavskiljning samt
mer ingdende hur CLC fungerar. Det foljer 4ven en presentation av hur
askkomponenter och syrebarare paverkar en CLC-process.

2.1 Koldioxidlagring

Koldioxidlagring (Carbon Capture and Storage, CCS) ar ett samlingsnamn for de
tekniker som har till uppgift att fanga in och lagra koldioxid. Tekniken bestar av
tre delar: avskiljning, transport samt lagring.* Kemcyklisk forbranning ingar i den
forsta delen, avskiljning.

De tre vanligaste koldioxidavskiljningsteknikerna ar: oxy-fuel combustion, post-
combustion, samt pre-combustion3°, vilka visas overskadligt i figuren nedan:

Post combustion N, 'Y
(PC) o,
Coal 3
et Power & Heat I'—> CO, Separation r—
P !
Air
o,
Pre combustion
(0CG) Air/O, Steam =
\
Coal T Shift, Gas Cleanup | H: Power
= | Gasification + CO, Separation "2 Heot
W
Air
Oxy Combustion
Air e = N)
i Air Separation
0O,
| CO,
Ci-» Power & Heat

Figur 1. Tekniker for CO2-infangning [5]

Oxy-fuel Combustion fungerar genom att kvidvet tas bort fran luften sa att
forbranningen sker i syrgas. Forbranningsgasen bestar da till storsta del av
koldioxid och vatten, precis som i CLC. ®

[ Post Combustion avskiljer man koldioxiden fran oOvriga gaser efter att
forbranningen har skett och svaveloxider, kvaveoxider samt partiklar sdsom
flygaska har avlagsnats. Ofta fangas koldioxiden upp med hjilp av ett kemiskt
l6sningsmedel. Losningen sldpper sedan ifran sig koldioxiden under
upphettning, och gasen fors da vidare for att komprimeras och sedan lagras.
Losningsmedlet kan darefter aterforas till processen for att anvandas pa nytt.
Den renade forbranningsgasen som mestadels bestdr av vattendnga och kvavgas
kan aterforas till luften.”

[ Pre Combustion forgasas kolbradnslet med syrgas vilket resulterar i syntetgas



bestdende av CO2, CO och H». Syntetgasen renas sedan fran partiklar och svavel.
Anga tillfors och sedan sker vatten/gas-skiftet vilket producerar koldioxid
genom reaktionen: CO + H20 - CO; + Hz. Gasseparation sker sedan dar H:
avlagsnas for att anvandas som bransle och CO; isoleras for vidare lagring.8

For alla tre ovanstdende tekniker ar nackdelen att de kraver energi for
gasseparation. Energimangden som kravs for att kunna fa ut koldioxiden i ren
form summerat med den utrustning som kravs for att sjalva tekniken skall
fungera, gor sa att processen blir kostsam, framfoérallt inom pre-combustion.?3

2.2 CLC- KemcyKlisk forbrinning

En lovande metod3 for att kunna

N, CO, utskilja  koldioxid ar kemcyklisk

H.O forbranning (Chemical Looping

Me O Z Combustion, CLC). 1 CLC sker ingen

Xy kontakt mellan luften och branslet.

Detta mojliggérs genom att en fast

. syrebarare, vanligtvis en metalloxid,
y g

Alr- Fuel- bar syret fran en luftreaktor vidare till

reactor reactor en branslereaktor. I branslereaktorn

reduceras metalloxiden for att darefter

<: foras tillbaka till luftreaktorn och

oxideras pd nytt i en ny cykel.

MexOy_1 Konsekvensen av detta blir att endast

syret kan reagera med branslet, vilket

Air Fuel endast ger koldioxid och vattendnga

Figur 2. Schematisk bild éver en CLC-process. H. som ,blp,rOdUkter' Detta m"edfor att

Leion, paper 1 energikravande och fordyrande

gasseparationstekniker inte behovs for

denna teknik.10

Det som hdnder i en CLC-process ar att en luftstrom gar in i luftreaktorn for att
oxidera syrebdraren. Syrebararen fors sedan vidare in till branslereaktorn dar
den reduceras samtidigt som branslet oxideras. De biprodukter som bildas blir
da framst kvavgas och oreagerad syrgas i luftreaktorn. Fran branslereaktorn gar
framst koldioxid och vattendnga ut som biprodukter och vattendngan kan enkelt
kondenseras bort.

Reaktionen som sker i luftreaktorn ar:

02+ 2Mex Oy-1 & 2Mex Oy

Huvudreaktionerna i branslereaktorn sker enligt formeln:
CnHom + (2n + m)MexOy < nCO2 + mH20 + (2n + m)MexOy-1

[ de flesta studier som gjorts tidigare har syntetgas (syngas) eller metan anvants
som bransle, alltsd endast gaser.l! For fasta branslen uppstod fragan hur



sammansattningen pa branslet kan pdverka processen. Det finns dn sd lange
endast en publikation pa detta omrade (C. Sahaa et al. 2012) och da undersoktes
kopparoxid som syrebdrare gentemot mineralinnehdllet i tva brunkol!2. Andra
skillnader mellan gasbranslen och fasta branslen ar skillnader i reaktionstid
vilket dven medfor skillnader i den mangd bransle som behdvs!!.

En designuppsattning som ofta anvands inom CLC ar fluidiserade baddar bade i
luft- och i branslereaktorn3 6.9-13,15-19, Den syrebdarande metalloxiden anvands da
som bdddmaterial medan branslet i branslereaktorn flodar genom baddden
varvid redox-reaktionen kan ske. En cyklon anvands mellan branslereaktorn och
luftreaktorn for att separera partiklar och gas!3.

Summan av reaktionerna i en CLC-process ar exoterm och lika stor som vid
konventionell férbranning. I luftreaktorn ar reaktionen alltid exoterm eftersom
det endast ar en oxidationsreaktion som sker dar. I branslereaktorn sker redox-
reaktioner i form av en endoterm reduktionsreaktion for metalloxiden och en
exoterm oxidationsreaktion for branslet. Den totala entalpin i branslereaktorn
kan darfor vara bade positiv eller negativ beroende av dessa tvd reaktioners
entalpier. Den totala mdngden energi som bildas i processen ar dock densamma
som nettoreaktionen i konventionell férbranning.

2.3 Askkomponenter

Olika branslens mineralsammansattning kan skilja sig at. Vilka som ingar som
foreningar och askor kan vara av stor betydelse for hur effektiv
brdansleomvandlingen och processen i stort blir eftersom vissa mineraler kan ge
problem i form av slaggprodukter pa varmeoverforingsytorna. Detta kan dven ge
bakslag i form av att anldggningen kan behdva stingas av for att rengoras.
Exempel pd mineraler som ger dessa negativa effekter vid konventionell
forbranning ar pyrit och illit.1# Ett annat problem som beror av mangden svavel i
kolet ar att svaveloxider kan bildas som dd maste renas fran utluften. Dock ar
detta inte enbart negativt eftersom svavel dven okar omvandlingshastigheten
hos branslet i CLC.11

De askkomponenter som valts ut for forsoken inom detta arbete ingdr som
mineraler i de flesta typer av kol varlden 6ver.23

2.4 Syrebdrare

Syrebararen ar mycket viktig for att processen skall fungera och kunna anvandas
kommersiellt. Krav stélls pa att dess fysikaliska egenskaper gor den tillrackligt
stabil och varmetalig men dven pa att den har en hog reaktionshastighet bade da
den reduceras och nar den oxideras. Nagra av de krav som skall uppfyllas for att
en syrebarare skall vara lamplig for industriellt bruk ar:

* Attden har en hog reaktionshastighet bade vid oxidation och reduktion

* Attden ar bestandig, det vill sdga tal flera cykler

e Att den ej ar bendgen att agglomerera eller deponeras pa ytorna i
reaktorn



* Attden har en tillrackligt hog fysikalisk hardhet och mekanisk slitstyrka
* Attden har en tillrackligt hég smaltpunkt

Exempel pd syrebdrare som anvidnts vid olika CLC-forsok ar kopparoxid,
jarnoxid, manganoxid, ilmenit (jarntitanoxid) samt nickeloxid. Dessa har
utvarderats vid flera tillfallen under olika forhallanden och ar de syrebarare som
anvands i detta arbete.12 15,16, 17

2.4.1. Bararmaterial

Ett bararmaterial kan anvadndas for att ge en storre reaktionsyta samt for att géra
en syrebdrare mer stabil. Bararmaterialet och metalloxiden bildar da
tillsammans en syrebararpartikel. Bararmaterialet bor inte delta i nagon
reaktion, vilket det dock ofta har visat sig gora. Exempel pa vanliga bararmaterial
ar Al203, ZrOz och TiO2.? [lmenit ar ett exempel pa en syrebdrare som inte har
nagot bararmaterial.

2.4.2 NiO/NiAl204 som syrebirare

[ detta arbete analyseras framst nickeloxid som syrebarare, da 6vriga syrebdrare
som tas upp i detta arbete redan har analyserats tidigare!.

Forsok har visat att TiO; ar ett bra bararmaterial for nickeloxid, men aven Al,03
har anvdnts som bararmaterial vid flera forsok, vilket dven giller for detta
arbete. D& denna syrebararpartikel innehdllandes Al,03 anvédndes i en tidigare
studie visade det sig att NiAl;04 inte var inert utan ocksd var involverad i
forbranningsprocessen. En viss mingd av den reducerade formen av
syrebadraren oxiderades aven till NiAl;04. En medvetenhet kravs darfér om vart
dessa jamvikter ligger. Enligt ett forsok i denna studie minskade andelen reaktivt
NiO fran 65 % till 24 %, samtidigt som andelen NiAl,04 6kade.!?

Nickel har anvdnts som syrebarare under manga studier for CLC-tekniken. Bland
annat pd Chalmers med framgadngsrika resultat8. En viktig aspekt till nickels
fordel ar dess hoga omvandlingsfaktor och stabilitet.19.20 Enligt en 1000-timmars
studie i en 10kW-anldggning dar en nickelbaserad syrebdrare anviandes, l1ag
omvandlingen pd ca 98 % konstant och syrebdrarpartikelns livslangd
berdknades till 33 000 timmar. En viss agglomeration syntes i slutet av testet,
framst i luftreaktorn. 2!

Ett problem med nickel ar att den ar allergiframkallande. Studier har dessutom
visat pa bade luftvagsproblem och cancerrisker vid inandning?2. Nickel anvands
trots detta till diverse legeringar och som korrossionsskydd. Om nickel anvands
kommersiellt bor ingen risk for inandning av nickelpartiklar foreligga. All
kontakt med metallen bor ske med skyddsutrustning (handskar, labbrock och
skyddsglasogon) for att undvika kontakt.



3. Utforande

Studien utférdes i tva delar. Forsta delen gjordes med NiO/NiAl,0s som
syrebarare tillsammans med var och en av de tio askkomponenter som valts ut,
detta for att se vilka mdjliga reaktioner som kunde ske mellan varje mineral och
syrebdraren. Denna del foljer som ett komplement till ett tidigare arbete! dar
fyra andra syrebarare testades pa samma satt.

Mojligheten finns dven att mineralerna i ett kol kan interagera inte bara med
syrebdraren utan dven med varandra och darfér utékades arbetet till att dven
testa blandningar av de utvalda mineralerna. I den andra delen gjordes
blandningar med jamforelsevis liknande proportioner som mineralerna har i tva
naturligt forekommande Kkolsorter: stenkol respektive brunkol 23. De tva
blandningarna kérdes bade utan syrebarare som ett referensprov, samt med var
och en av de fem syrebdararna: NiO/NiAl;04, CuO/MgAl;04 ilmenit,
Fe;03/MgAl204 samt Mn304/MgO-ZrO:x.

3.1 Uppsattning

For att efterlikna vad som sker i en CLC-process anvands tva tubugnar: den ena
for att efterlikna luftreaktorn och den andra for att efterlikna branslereaktorn.
Den forsta har tva 6ppna dndar sa att luft kan floda fritt igenom den. Den andra
regleras genom att anvdnda en gasblandning innehallandes 5 % vatgas och 95 %
argon som flédar igenom ugnen. Provbehdllarna placeras mitt i ugnen for att
undvika temperaturgradienter. Darfor ar det inte lampligt att kora fler dn 3 prov
samtidigt i en ugn. Vanligtvis genomfors experimenten vid 900°C under tva
timmar (total tid ca 15 h inklusive uppvarmning och nedkylning efter ett ramp-
program), vilket visas i figur 3 nedan.

Temperatur efter tid
1000
800
°C 600
400

200

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Tid (timmar)

Figur 3. Temperatur/Tid diagram 6ver ugnskérningar

Den efterféljande analysen genomfordes med hjdlp av rontgendiffraktion dar
provet kordes efter ett forinstallt program. Programmet ger ut ett diffraktogram
med toppar 6ver vilka amnen som hittats i provet. Se vidare kap. 3.4.



3.2 Material

En syrebdrare bestdar av en aktiv metall, ofta tillsammans med ett inert
bararmaterial. De fem syrebadrare som analyserats i detta arbete ar foljande:

 NiO/NiALO4

® CuO/MgA1204

* Ilmenit

* Fe203/MgAl;04

® Mn304/MgO-Zr02

Syrebararen med nickeloxid anvénds i form av en blandning av 40 % NiO och 60
% NiAl204.

De 6vriga syrebararna har féljande sammansattningar:

*  Cu0/MgAl:04 40/60 %

* Ilmenit: Fe;03/Ti02 47.4/52.6 %
b F6203/MgA1204 60/40 %

e Mn304/MgO-Zr02 40/60 %

For ilmenit dr den angivna sammansattningen startprodukter. D3 ilmenit dndrar
fassammansattning med temperaturen i ett komplext system ar det svart att
sdga den faktiska sammansattningen?!’.

Sju mineraler valdes ut fran en vanlig mineralkomposition23 i brunkol, med
avseende att studera varje minerals interaktioner med nickeloxid. Aven tre olika
mineraler fran biobransle togs med for att representera biobransle. Vissa &mnen
sasom fosfater saknas, men da dessa endast finns i mycket liten mangd i de
studerade kolen anses det inte nddvandigt att ta med dem i denna studie.
Mineralerna som har valts ut ses i tabell 1 nedan.

Mineral Kemisk formel

Kvarts Si02

Kaolinit Al>(Si205)(0H)4

[lit (K,H20)Al,(ALSi)Siz010(OH):
Kalcit CaCoOs3

Pyrit FeS»

Montmorillonit (Na,Ca)o;3(Al,Mg)2Sis010(OH)2*nH,0
Siderit FeCO3

Kaliumsulfat K2S04

Sylvit KCl

Pottaska K2CO3

Tabell 1. Mineral och deras kemiska beteckningar



Mineraler kan delas in pad olika sitt, bland annat avseende dess kemiska
sammansattning eller dess kristallstruktur.

Kvarts, illit, montmorillonit och kaolinit dr alla silikater, vilket ar den vanligaste
mineralgruppen i jordskorpan. De har tillsammans tre olika kristallstrukturer:
trigonal, monoklinisk och triklinisk. For kvarts sker en brytpunkt vid 575°C da
lagkvarts overgar till hogkvarts. De tva varianterna skiljer sig at genom att de ar
stabila inom olika temperaturintervall. 24 Aven Kkaolinit férdndras under
varmebehandling da olika fastransformationer sker med borjan vid ca 550°C. Vid
drygt 900°C bildar kaolinit en spinellstruktur.

Karbonater ar en annan grupp mineraler vari siderit, kalcit och kaliumkarbonat
ingar. De tva senare har sina smaltpunkter under 900°C, ndirmare bestamt 825°C
respektive 891°C. Detta medfor att experiment med prover dir dessa dmnen
ingar kan smalta da de kors vid 900°C.

Kaliumklorid ar en isometrisk halid, ett salt. Detta mineral har en smaltpunkt pa
790°C vilket betyder att den har lagst smaltpunkt av de mineral som ingar i
denna studie. Kalium ingar dven i kaliumsulfat vilken ar den enda sulfaten som
ingar i denna studie. Mineralet har en kokpunkt pda 1069°C och ar vanlig i
konstgodsel.

Jarnsulfid, aven kallad pyrit, har en isometrisk kristallstruktur och ar det
vanligaste sulfidmineralet. Halsovarning ges for att en mindre stabil form av
jarnsulfid, melanterit, innehaller svavelsyra. Darfor bor hud- och luftvagskontakt
med detta dmne undvikas. Vid viarmebehandling med tillgdng till luft bildas
svaveloxider, vilka kan ge upphov till surt regn i kontakt med vattenanga.2526

3.3 Experimentmetod

Forst mortlas mineralen till lamplig partikelstorlek. Denna behandling gors for
att fa en storre kontaktyta mellan partiklarna vilket 6kar reaktionshastigheten.
D3 experimenten gors med en stillaliggande blandning istéllet for i en
fluidiserande badd ger detta en langre kontakttid och darmed en storre chans till
reaktion.

3.3.1 Experimentdel 1: NiO som syrebarare i enskilda askinteraktioner

Vart och ett av de mineral som testas avseende dess enskilda interaktioner med
NiO, blandas forst i varsitt provrér med 2g mineral + 2g NiO/NiAl204. Provréren
skakas sedan for att fi en homogen blandning. Darefter fordelas blandningen i
tva rena keramiska batar, en for oxidering och en for reducering. Dessa placeras
sedan i tva olika ugnar. Den ena ugnen har vatgastillforsel vilket representerar
den reducerande fasen. Den andra ugnen ar Oppen i bigge andar och far
darigenom lufttillférsel. Denna ugn representerar den oxiderande fasen. For
askkomponenterna fran brunkol kors bagge ugnarna vid 900°C, men for vissa
mineraler fran biobransle genomfors experimenten vid lagre temperaturer for
att undvika smaltor: for KCI kors ugnarna vid 750°C bade i oxiderande- och i
reducerande fas och for K>CO3 dr temperaturen 850°C vid reducering. Totala



antalet experiment blir dirmed: 10 amnen x 1 syrebarare x 2 miljoer = 20 st. For
de experiment som genomfors vid samma temperatur kors upp till tre prov
samtidigt i varje ugn vilket forkortar den totala experimenttiden.

3.3.2 Experimentdel 2: kombinerade askinteraktioner med olika
syrebirare

[ experimentdel tvd genomfors ugnsforsok med en syrebdrare tillsammans med
en blandning av sju mineraler. Férutom nickeloxid testas dven de fyra 6vriga
syrebararna fran det tidigare arbetet. De kombinerade forsoken gors for att se
om det ger nagon skillnad da mineralerna ar blandade jamfort med da de testas
enskilt med en syrebdrare. DA en blandning av mineraler anviands kan de
forutom att reagera med syrebdraren dven reagera med varandra. Speciellt
intressant ar att se om de syrebarare som blivit férstérda av vissa mineraler
aven blir deti en blandning.

Blandningarna gjordes enligt f6ljande recept:

Mineral Brunkol Stenkol
Kvarts 0,342 0,457
Kaolinit 0,322 0,399
Montmorillonit 0,042 0,020
Kalcit 0,186 0,059
Siderit 0,010 0,019
Pyrit 0,098 0,047
Totalt 1,000 1,000

Tabell 2. Mineralinnehall i de syntetiska blandningarna

Proven bereds sedan genom att anvanda en kolblandning + en syrebarare i lika
viktdelar. Totalt blir det 10 provblandningar och varje provblandning med
syrebdrare + mineral kors pd samma sitt som i experimentdel 1 i bade
reducerande och i oxiderande miljo. Detta ger sammanlagt 20 ugnsexperiment: 5
syrebdrare x 2 kolblandningar x 2 miljoer. Darefter analyseras proverna med
rontgendiffraktometer, vilken forklaras nedan.

3.4 XRD

Rontgendiffraktion, kallad XRD efter X-Ray Diffraction, dr en analysmetod som
anvands for att bestimma fassammansattningen hos ett prov, utifran vilka
kristallina damnen som finns dar. Varje kristallint dmne ger ett visst
diffraktionsmonster. Genom att sfka i en databas med befintliga data, vilka
jamférs mot provets monster, kan provets sammansattning utredas. Principen
for rontgenspridningen fias genom Braggs lag; nA = 2dsin6, diar 6 ar
spridningsvinkeln, d ar ett gitteravstdnd, det vill sdga avstind mellan
atomlagren, och A dr stralningens vaglangd.27.28



4. Resultat

Proven analyserades genom att anvianda rontgendiffraktion efter
ugnskorningarna. Utifran diffraktogrammen kunde dmnena i proven till stor del
identifieras. Har nedan, i figur 4-6, ses exempel pa tre olika diffraktogram med
olika komplicerad avlasningsgrad. Den forsta visar en ren syrebararpartikel och
ar tydlig att avldsa. Sedan visas ett diffraktogram fran en blandning av K>SO4
tillsammans med NiO/NiAl,04 som behandlats i vatgas. Detta diffraktogram har
fler toppar men som dnda kan urskiljas fran varandra. Det tredje
diffraktogrammet representerar kolblandningarna och visar manga toppar som
kan vara svara att skilja fran varandra. Har ar darfor identifieringsfasen mer
komplicerad.

De @mnen som har identifierats i varje prov presenteras i tabell 3 och 4 nedan.
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Figur 4. Diffraktogram for syrebiraren NiO/NiAl204, obehandlad
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Figur 5. K2S04 med NiO/ NiAl204 i reducerande fas
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Se bilaga 1-2 for resterande diffraktogram.
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4.1 Resultat fran experimentdel 1

NiO/NiAl;O4 Oxiderande miljo Reducerande miljo
Kalcit Ingen reaktion Ingen reaktion
[lit Ingen reaktion Ingen reaktion
K2CO3 KAIO, KAIO;

K2S04 Ingen reaktion Ingen reaktion
Kaolinit Ingen reaktion Ingen reaktion
KCl Ingen reaktion Ingen reaktion
Kvarts Ingen reaktion Ingen reaktion
Montmorillonit Ingen reaktion Ingen reaktion
Pyrit Ingen reaktion Fe46Nis4Ss
Siderit Ingen reaktion Ingen reaktion
Flygaska Ingen reaktion Ingen reaktion

Tabell 3. Eventuella reaktioner mellan NiO/NiAl204 och enskilda askkomponenter.

Som visas i tabellen ovan reagerade nickeloxid som syrebarare endast med pyrit
i reducerande milj6, medan det icke inerta bararmaterialet reagerade med
kaliumkarbonat i bade oxiderande och i reducerande miljo. Att nickel och svavel
reagerar med varandra har pavisats tidigare. Eftersom fossila branslen alltid
innehaller svavel betyder det att svavel alltid kommer att behova tas hansyn till
vid anvandning av nickel i en syrebarare.?°

Som jamforelse mot det tidigare arbetet! dr nickeloxid mindre reaktivt med
askkomponenterna dn de fyra Ovriga syrebdararna som alla hade fler
interaktioner.

4.2 Resultat fran experimentdel 2

Den syntetiska askblandningen testades forst utan syrebadrare for att ha som
referensprov och vissa inbordes reaktioner kunde da ses, som exempelvis att
oldhamit bildades i vatgasmiljo.

CaszFe2+3(Si04)3 var ett dmne som dterfanns i referensproven med de
kombinerade askorna. Dock dterfanns &dmnet inte i alla kombinationer.
CazFe2+3(Si04)3 kan darfor antingen komma fran en reaktion med en syrebdrare
eller som ett resultat av inbordes reaktioner i kolblandningarna. Amnet
patraffades i 7 prov, dar 3 prov kom fran test av en jarninnehdllande syrebdrare
(ilmenit och Fe203) och resterande fran de 6vriga tre syrebararna.
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Syrebarare Brunkol 0; Stenkol O; Brunkol H; Stenkol H;

NiO/NiAl;O4 Ingen Ingen reaktion Ingen reaktion  AlgsFesSios,
reaktion (FeNi29S27)1.19

Cu0/MgAl,0.  CusS, CusS, CuzS, CusFeS,, KoMg(SiO4),
KoMg(Si04)  K2Mg(SiO4) K2Mg(SiO4) CuzS,

Fe77Mg20Al1.0304

Fe;03/MgAl,04 CaszFex+ CazFez+3(Si04)3 MgaSi7 Alg7FesSigs3,
3(5104)3 Fe7SiO10

Ml’l304/Mg0- Ingen (Mno_773Feo_069A10_ MnS (FeO)o,ogg(Ml’lO)o_

ZI'Oz reaktion 153) (Alo_%le’lo_(Bs 901, Ml’lz(SiO4)

Feo.003)Si0s

[Imenit, FeTiO3 CaszFez+ Ingen reaktion Ingen reaktion  Fe7SiOqo

3(Si04)3

Tabell 4. Oversikt av vilka sammansatta askinteraktioner som har skett med varje syrebirare.

[ tabell 4 ovan visas fyra olika kolumner. En vardera fér brunkol respektive
stenkol i reducerande fas med vatgas samt i oxiderande fas med luft. I varje rad
visas vilka reaktioner som skett for varje syrebarare med en viss kolblandning i
en viss fas.

Reaktionerna skiljer sig mellan stenkol och brunkol samt mellan Hz och Oz, men
utan nagot tydbart inbordes monster. Det som didremot kan ses ar att flest
reaktioner totalt sett (for alla syrebarare tillsammans) skett med stenkol i
reducerande miljo. Genomgdende for denna milj6 ar att Si och Fe ingdr i alla de
produkter som tillkommit som effekt av askinteraktioner med respektive
syrebarare. Orsaken maste bero pa skillnader i de tva kolens olika inbordes
mineralhalter: bada kolblandningarna innehdller samma mineraler fast i olika
mangd. Det som skiljer ar att stenkol har hogre halt av kvarts, kaolinit och
siderit, medan brunkol har hogre halt av resterande mineraler. Eftersom Si ingar
i kvarts och Fe ingar i siderit och dessa bada mineral finns i hogre dos i stenkol
som dr den mest reaktiva blandningen, antas att dessa mineral medverkar till de
reaktioner som sker.

NiO/NiAl;04 ar den syrebdrare som reagerar minst, diarefter kommer ilmenit.
Dock kan dmnet CasFe;+3(Si04)3 komma fran inbordes reaktioner i
kolblandningen eftersom det har hittats dven i prov som inte har en
jarninnehallande  syrebdrare. Emellertid finns CaszFe2+3(Si04)3 inte
genomgaende i alla prov. Detta indikerar att miljon paverkar om denna reaktion
sker eller ej: &mnet har endast bildats i oxiderande miljé men till exempel inte
hos varken NiO/NiAl;04 eller ilmenit som syrebarare till stenkol, och inte heller
hos CuO/MgAl;04 som syrebdrare till brunkol. Ddremot har dmnet patraffats
med Mn304/Zr0O; i bade brunkol och stenkol.

Den syrebdrare som totalt sett reagerar mest ar CuO/MgAl;04, men hilften av
reaktionerna sker med bararmaterialet som da bildar K;Mg(SiO4). En fraga ar da
om andra bararmaterial som reagerar mindre kan anvandas tillsammans med
CuO for att fa en stabilare syrebarare.
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[ reducerande miljo reagerar svavel ofta med kalcium och bildar da oldhamit (se
bilaga 3). Resultaten fran studien tyder pa att detta galler for alla kombinerade
askinteraktioner férutom med NiO/NiAl;0s som syrebarare. Denna reaktion
skulle mojligtvis kunna skydda mot svavelinteraktioner. En svavelinteraktion
som forekommit i forsok med enskilda askor dr bildandet av pentlandit (Fe,Nji,S)
genom att nickel reagerar med pyrit. Eftersom oldhamit inte bildades i de
kombinerade forsoken tillsammans med nickel, gar detta resonemang inte att
styrka. Dessutom bildades Cu>S i alla miljéer med CuO som syrebarare.

Fragan kvarstar da varfor inte pentlandit bildades i de kombinerade askférsoken
med NiO/NiAl;O4, nar inte heller oldhamit bildades i dessa férsok. Dock bildades
oldhamit i de enskilda askférsoken da NiO/NiAl,O4 hettades upp tillsammans
med flygaska under H;. Orsaken kan vara att oldhamit antingen inte syns i de
kombinerade forsoken med NiO/NiAl>O4 eller att bildandet har inhiberats.
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5. Diskussion
5.1 Metodval

Da denna studie bygger pa ett tidigare arbete har samma metod anvants som i
det tidigare arbetet.! Orsaken ar bade att det blir lattare att jamfora resultaten
samt tidsbesparingen for att utveckla en ny metod.

Att proverna ligger stilla i formar i ugnen medfor att det dvre lagret far en annan
kontakt med gasmediet dn det undre lagret. Det kan tdnkas bli en gradient i
provet. Dock ar kontaktytan mellan syrebarare och askmineral stor jamfort med
i en fluidiserande badd, vilket betyder att reaktioner dem emellan ges storre
mojlighet och darfor inte behover ske i lika stor omfattning i en riktig CLC-
process. Det vill sdga att om ingen reaktion sker i dessa forsok ar det i stort sett
omojligt for reaktionen att ske i en fluidiserad badd.

De reaktioner som ger den viktigaste informationen for CLC:s
anvandningsomrade dr de som sker i den reducerande fasen, som alltsa liknar
branslereaktorn. Det ar har syrebdraren och branslet har kontakt och darefter
bor syrebararen separeras fran askan innan aterforsel till luftreaktorn for start
av en ny cykel. Om inte askan avlagsnas blandas syrebdraren stindigt ut och
riskerar dven onddig kontakt med dmnen som kan ge upphov till agglomeration
och darmed en forstord syrebarare.

Att det finns askinteraktioner kan vara ofrankomligt och darfor bor det utredas i
vilken midngd de sker och darigenom vilken mangd av syrebdraren som blir
forstord. Vidare kan kostnad for varje syrebarare lattare berdknas och jamfoéras.

Vad som hade kunnat tilldggas i studien men som bortprioriterades pa grund av
tidsbrist ar att wundersoka proverna och agglomerationsgrad med
svepelektronmikroskop, SEM. En frdga som darfor kvarstar ar om
agglomerationen 6kar eller minskar i kontakt med askor. I det tidigare arbetet!
visade SEM att agglomeration skett vid vissa forsok for de fyra syrebdrarna i
enskilda askinteraktioner. Eftersom NiO/NiAl,04 endast har anvdnts har hade
det varit intressant att titta pa vissa prover med hjalp av SEM.

5.2 Material

Nickel har anvants som syrebararmaterial i manga studier under utvecklingen av
CLC-tekniken. Darfor var det onskvart att bygga pa den tidigare studien!, som
gjordes pa fyra ofta anvanda syrebarare, genom att dven undersoka potentiella
askinteraktioner foér NiO som syrebirare. Aven om nickel ar relativt dyr att
anvanda till syrebdararmaterial sd kan NiO/NiAl,04 dnda vara motiverad genom
att den fungerar relativt bra och har fa askinteraktioner.

For att fa en helhetsbild maste alla delar undersokas och summeras, forslagsvis

genom olika index; till exempel utifran hur stor energiutveckling som sker, hur
lang livslangd partiklarna har, om oo6nskade reaktioner sker med vissa
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askkomponenter, vilka syrebdrare som ar lampliga for olika branslen (beroende
av vilket mineralinnehall de har) och om de darfor gar att gora branslespecifika.

Om inga lackage finns sa borde inte ndgra farliga utslapp av nickeloxid vara ett
problem eftersom partiklarna cirkulerar och darmed anvands i ett stort antal
cykler. Hur manga cyKkler varje syrebadrare kan anvandas till ar dock inte klarlagt,
men en fingervisning mot 33000 timmar fanns i en tidigare studie?!.
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6. Slutsatser

NiO/NiAl;04 reagerar med fa askmineral i de enskilda forsoken jamfort med de
fyra syrebdrare som testats pa samma satt tidigare.

NiO/NiAl;04 och ilmenit ar de tva syrebdrare som visat sig vara minst reaktiva
med kolblandningar och utifran endast den aspekten ldampade att anvianda med
fastbransle i CLC.

En minskning av interaktioner mellan syrebarare och askmineral pavisas nar
askkomponenter blandas. Resultatet tyder pa att det istdllet sker inbordes
reaktioner i askan.

Bararmaterialet som onskas vara sa oreaktivt som mdjligt, verkar ofta delta i
reaktioner med askkomponenter. NiAl,0s reagerade med kalium i bade
reducerande och oxiderande miljo. Dock syntes inte denna reaktion i de
kombinerade askférsoken. ZrO var det enda bararmaterialet som inte verkade
delta i ndgon reaktion.

Branslets inbordes mineralhalter paverkar dess interaktioner med syrebararna,
vilket visade sig genom att de kombinerade forsoken med de tva
kolblandningarna skiljde sig at i bildade produkter och antal reaktioner. En
okande mangd Si- och Fe-innehdllande mineral verkar ge fler interaktioner med
syrebararna.
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Operations: Background 0.813,1.000 | Import

(1100-010-0339 (*) - Nickel Aluminum Oxide - NiAI204 - Cubic -

(1100-053-0809 (I) - Potassium Aluminum Oxide - KAIO2 - Orthorhombic -

|_L_J_|O1-089-5881 (1) - Nickel Oxide - NiO - Cubic -
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wK2$O47Ni07NiAI2047H2720120913 - File: K2S0O4_NiO_NiAl204_H2_20120913.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 ° - Step time: 96. s - Creation: 2012-09-13 09:25:41
Operations: Background 0.550,1.000 | Import

(1104-011-2340 (*) - Nickel Oxide - NiO - Rhombo.H.axes - S-Q 20.5 %

|_L__L|00-010-0339 (*) - Nickel Aluminum Oxide - NiAI204 - Cubic - S-Q 60.5 %
00-005-0613 (l) - Arcanite, syn - K2SO4 - Orthorhombic - S-Q 18.8 %

[Llo4-010-6148 (*) - Nickel, syn - Ni - Cubic - S-Q 0.1 %
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wK2$O47Ni07NiAI204702720120913 - File: K2SO4_NiO_NiAl204_02_20120913.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 ° - Step time: 96. s - Creation: 2012-09-13 09:50:55
Operations: Fourier 15.869 x 1 | Background 0.550,1.000 | Import

(1100-010-0339 (*) - Nickel Aluminum Oxide - NiAI204 - Cubic - S-Q 50.8 %

|_L__|_|00—005—0613 (1) - Arcanite, syn - K2SO4 - Orthorhombic - S-Q 34.6 %
04-011-2340 (*) - Nickel Oxide - NiO - Rhombo.H.axes - S-Q 14.7 %
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WKCIiNiofNiAI2047H2720120914 - File: KCI_NiO_NiAI204_H2_20120914.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 ° - Step time: 96. s - Creation: 2012-09-14 09:42:39
Operations: Import

(1104-002-3657 (1) - Sylvite, syn - KCI - Cubic - S-Q 41.8 %
01-078-2182 (*) - Nickel Aluminum Oxide - Ni.941AI203.95 - Cubic - S-Q 42.6 %

|_L__|_|O4-010-6148 (*) - Nickel, syn - Ni - Cubic - S-Q 15.6 %
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|_L__|_|04—001—9373 (1) - Bunsenite, syn - NiO - Cubic - S-Q 31.5 %
[1104-012-3360 (1) - Sylvite, syn - KCI - Cubic - S-Q 17.3 %
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2-Theta - Scale

WKCIiNiofNiAI204702720120914 - File: KCI_NiO_NiAI204_02_20120914.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 ° - Step time: 96. s - Creation: 2012-09-14 09:22:47
Operations: X Offset 0.042 | X Offset 0.125 | X Offset 0.187 | Smooth 0.150 | Fourier 16.025 x 1 | Background 0.457,1.000 | Import
01-081-0711 (*) - Nickel Aluminum Oxide - (Ni0.203Al0.797)(Al1.203Ni0.797)04 - Cubic - S-Q 51.2 %
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WBrunkoI7H27ref720121O16 - File: Brunkol_H2_ref 20121016.raw - Type: 2Th alone - Step: 0.050 ° - Step [11]00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic
Operations: Background 0.257,1.000 | Import m00—008—0464 (I) - Oldhamite, syn - CaS - Cubic
(1104-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal
00-006-0696 (*) - Iron, syn - Fe - Cubic
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic
|_L__|_|04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic
00-015-0776 (1) - Mullite, syn - Al6Si2013 - Orthorhombic

60



1500
1400
1300
1200
1100
1000
900
800
700

600

—_~
) 500
o

O
= 400 —

0 300

200

100

10

0

Brunkol O2 ref 20121016

>

<’_'_'_'_'_V_'_'_'_'_V_’_'_‘ ‘ \ ‘

10 20 30 40 50 60

2-Theta - Scale

WBrunkoI7027ref720121016 - File: Brunkol_O2_ref 20121016.raw - Type: 2Th alone - Step: 0.050 ° - Step 04-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic

Operations: Background 0.257,1.000 | Import 04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35Al11.3Si1.3507 - Tetragonal
(1104-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal (1104-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic 00-010-0288 (*) - Andradite, syn - Ca3Fe2+3(SiO4)3 - Cubic

[11]04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic

m00—048—1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic

m01—076—8936 (C) - Magnesium Oxide - MgO - Hexagonal
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WBrunkoliNi0702720121011 - File: Brunkol_NiO_02_20121011.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 04-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic
Operations: X Offset -0.063 | Background 0.257,1.000 | Import 00-010-0288 (*) - Andradite, syn - Ca3Fe2+3(SiO4)3 - Cubic

(1104-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal 00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic
|_L__|_|00—010—0339 (*) - Nickel Aluminum Oxide - NiAI204 - Cubic

04-001-9373 (l) - Bunsenite, syn - NiO - Cubic
(L1lo4-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic

00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic

04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic
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WBrunkoliNi07H272012101‘l - File: Brunkol_NiO_H2_20121011.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.050 ° 00-039-1375 (1) - Phillipsite-Ca - KCa(Si5AI3)016-6H20 - Monoclinic -
Operations: Background 1.000,1.000 | Import 00-043-0147 (C) - Potassium Aluminum Silicate - K11.1Si12A112048 - Cubic -
(L 04-010-6148 (*) - Nickel, syn - Ni - Cubic - 01-076-7530 (1) - Akermanite-Gehlenite, syn - Ca2(Al0.65Mg0.35)((Al0.65Si1.35)O7) - Tetragonal -

|_L__|_|00—046—1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Hexagonal -
01-078-2182 (*) - Nickel Aluminum Oxide - Ni.941AI203.95 - Cubic -
(L ]04-011-2514 (*) - anorthite - CaAl2(SiO4)2 - Triclinic -
04-009-3700 (I) - orthoclase - KAISi308 - Monoclinic -
[L01-072-9682 (*) - Potassium Silicon Aluminum Oxide - K22.4K96(Si96.96A195.040384) - Cubic -
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WBrunkoLCu0702720121010 - File: Brunkol_CuO_02_20121010.ra
Operations: Background 1.000,1.000 | Import

[L]01-077-1193 (1) - Magnesium Aluminum Oxide - MgAI204 - Cubic -

(1.100-008-0464 (1) - Oldhamite, syn - CaS - Cubic -

(LJ01-087-1487 (*) - Potassium Magnesium Silicate - K2Mg(SiO4) - Or
01-074-7514 (*) - Potassium Aluminum Oxide - K(AlIO2) - Tetragona
04-007-1751 (l) - Copper Sulfide - Cu1.96S - Tetragonal -

|I1|04—012—1907 (I) - Potassium Aluminum Silicon Oxide - KAISi206 - T

| A | A I |I||I I!I ' '
L a

40 50

2-Theta - Scale

04-007-1375 (*) - Tenorite - CuO - Monoclinic -
04-012-0490 (l) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal -
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic -
[1]04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SIO2 - Hexagonal -
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic -
[1]00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic -
m01—076—8936 (C) - Magnesium Oxide - MgO - Hexagonal -
04-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic -

I,

04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35A11.3Si1.3507 - Tetrago
[1.J04-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic -

|. AL ot | ll
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WBrunkoLCuoiH272012101O - File: Brunkol_CuO_H2_20121010.ra
Operations: Background 1.000,1.000 | Import

(L]01-077-1193 (1) - Magnesium Aluminum Oxide - MgAI204 - Cubic -

[11]04-001-2746 (1) - Copper, syn - Cu0.99 - Cubic -

[1100-008-0464 (1) - Oldhamite, syn - CaS - Cubic -

(Lilo1-087-1487 (*) - Potassium Magnesium Silicate - K2Mg(SiO4) - Or
01-074-7514 (*) - Potassium Aluminum Oxide - K(AlO2) - Tetragona
04-007-1751 (l) - Copper Sulfide - Cu1.96S - Tetragonal -

’ . e bl L L APEL AL

40 50

2-Theta - Scale

00-042-1405 (*) - Bornite - Cu5FeS4 - Orthorhombic -
01-080-1387 (*) - Hydrogen Aluminum Silicate - H(AISi206
04-012-5002 (1) - Magnesium Aluminum Silicon Oxide - Mg
04-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal -
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclini
[1)04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal -
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic -
00-015-0776 (1) - Mullite, syn - AI6Si2013 - Orthorhombic -

60

[11]00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic -
) - Hexa
0.2A10.4

C -
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WBrunkoLFe203702720121O‘I1 - File: Brunkol_Fe203_02_20121011.raw - Type: 2Th/Th locked - Step:
Operations: Background 1.000,1.000 | Import
01-076-2856 (*) - Magnesioferrite, syn - (Mg0.198Fe0.802)(Mg0.802Fe1.198)04 - Cubic - S-Q 4.1 %
(1100-046-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Hexagonal - S-Q 66.1 %
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic - S-Q 1.5 %
|_L__|_|04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal - S-Q 0.6 %
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic - S-Q 5.7 %
[L/00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic - S-Q 1.1 %

[L1lo1-076-8936 (C) - Magnesium Oxide - MgO - Hexagonal - S-Q 2.7 %

04-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic - S-Q 7.9 %

04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35A11.3Si1.3507 - Tetragonal - S-Q 3.2 %
(1.104-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic - S-Q 2.4 %

00-010-0288 (*) - Andradite, syn - Ca3Fe2+3(Si04)3 - Cubic - S-Q 4.9 %
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WBrunkoliFe2037H272O121010 - File: Brunkol_Fe203_H2_ 20121010.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0 04-013-6959 (C) - Magnesium Silicon - Mg4Si7 - Monoclinic -

Operations: Fourier 16.025 x 1 | Background 1.000,1.000 | Import
(1/00-008-0464 (1) - Oldhamite, syn - CaS - Cubic -
(100-046-1045 (*) - Quartz, syn - SiO2 - Hexagonal -
|_L_1|O4-007-9753 (*) - Iron, syn - Fe - Cubic -

04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic -

00-015-0776 (1) - Mullite, syn - Al6Si2013 - Orthorhombic -
m00—048—1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic -
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wBrunkolilllmenite702720121011 - File: Brunkol_llimenite_02_20121011.raw - Type: 2Th/Th locked - Ste 00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic -

Operations: Background 1.000,1.000 | Import
|I1|04—005—4661 (*) - brookite - TiO2 - Orthorhombic -

01-076-9684 (*) - Hematite - Fe203 - Rhombo.H.axes -
(11100-047-0421 (*) - Iron Titanium Oxide - Fe3Ti3010 - Orthorhombic -

|I1|04—0134798 (A\) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal -
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic -

[1.J00-048-1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic -
04-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic -

(L1l04-013-1858 (*) - clinopyroxene, syn; Diopside, potassian, syn - K0.12Ca0.88Mg0.83Al0.19Si1.9806 - M 04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35Al1.3Si1.3507 - Tetragonal -

00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic -
(1104-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal -

[1.104-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic -
00-010-0288 (*) - Andradite, syn - Ca3Fe2+3(Si04)3 - Cubic -
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WBrunkoLlIImenitefH27201 21006 - File: Brunkol_llimenite_H2_20121006.raw - Type: 2Th/Th locked - Ste
Operations: Fourier 19.425 x 1 | Background 0.813,1.000 | Import
(1104-012-0490 (1) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal -
|_L_J_|OO—008—0464 (1) - Oldhamite, syn - CaS - Cubic -
00-029-0733 (*) - limenite, syn - Fe+2TiO3 - Rhombo.H.axes -
04-007-9753 (*) - Iron, syn - Fe - Cubic -
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic -
m04—002—6758 (1) - Lime, syn - CaO - Cubic -

(L1l01-087-1790 (I) - Potassium Aluminum Silicate - K(AISi308) - Triclinic -
m01—076—8936 (C) - Magnesium Oxide - MgO - Hexagonal -
04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic -
04-005-9790 (C) - Iron Oxide - Fe303.75 - Cubic -
00-020-0866 (l) - Potassium Calcium Magnesium Sulfate - K2CaMg(S04)3 - Cubic -
01-070-7347 (*) - Rutile - TiO2 - Tetragonal -
04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35AI11.3Si1.3507 - Tetragonal -
04-013-4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal -




Sqart (Counts)

300

200

100

60
50

40

30

20

10

Brunkol MnO_02 20121009

>

T 2L L B L B B L L I S — L
20 30 40 50 60
2-Theta - Scale

WBrunkoliMn0702720121009 - File: Brunkol_MnO_02_20121009.raw - Type: 2Th/Th locked - Step: 0.05 04-007-5466 (*) - Albite - NaAISi308 - Triclinic - S-Q 4.3 %

Operations: Fourier 17.862 x 1 | Fourier 18.448 x 1 | Background 0.813,1.000 | Import m00—048—1467 (C) - Lime, syn - CaO - Cubic - S-Q 1.3 %

00-037-1484 (*) - Baddeleyite, syn - ZrO2 - Monoclinic - S-Q 10.0 % [L101-076-8936 (C) - Magnesium Oxide - MgO - Hexagonal - S-Q 3.1 %
|_L_J_|04—007—1841 (*) - hausmannite - Mn304 - Tetragonal - S-Q 2.5 % 04-007-6682 (*) - anhydrite - Ca(SO4) - Orthorhombic - S-Q 12.4 %
(1.100-033-0664 (*) - Hematite, syn - Fe203 - Rhombo.H.axes - S-Q 1.9 % 04-014-4685 (1) - melilite, syn - Ca2Mg0.35AI11.3Si1.3507 - Tetragonal - S-Q 3.9 %

(L1l04-012-0490 (I) - Quartz Low - SiO2 - Hexagonal - S-Q 53.0 % 00-010-0288 (*) - Andradite, syn - Ca3Fe2+3(SiO4)3 - Cubic - S-Q 3.6 %
00-041-1486 (*) - Anorthite, ordered - CaAl2Si208 - Triclinic - S-Q 3.3 %
|I1|04—013—4798 (A) - Quartz high, syn - SiO2 - Hexagonal - S-Q 0.8 %



Bilaga 3
NiO

CaCo03, H2

CaCo0g3, 02

lllite, H2

lllite, 02

K2CO03, H2

SS-VVV-PPPP

01-078-2182 (*)
04-010-6148 (*)
01-070-5490 (*)
00-044-1481 (*)

SS-VVV-PPPP

04-011-8430 (1)
00-010-0339 (*)
01-089-3080 (1)

SS-VVV-PPPP
04-010-6148 (*)
01-075-8322 (*)
01-078-2182 (*)
00-041-1486 (*)
01-087-1790 (1)

SS-VVV-PPPP
00-010-0339 (*)
04-007-5667 (C)
00-046-1045 (*)
01-087-1790 (1)
00-041-1486 (*)
04-001-9373 (1)
04-013-1858 (*)

SS-VVV-PPPP

01-087-0730 (*)
00-010-0339 (*)
04-010-6148 (*)

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Nickel, syn

Lime, syn

Portlandite, syn

Compound Name
Calcium Oxide

Nickel Aluminum Oxide
Nickel Oxide

Compound Name
Nickel, syn

Quartz

Nickel Aluminum Oxide
Anorthite, ordered

Potassium Aluminum Silica

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Ringwoodite, syn
Quartz, syn

Formula
Ni.941AI203.95
Ni

CaO

Ca(OH)2

Formula
CaO
NiAI204
NiO

Formula

Ni

Si02
Ni.941AI203.95
CaAl2Si208
K(AISi308)

Formula
NiAI204
Mg2SiO4
Si02

Potassium Aluminum Silica K(AISi308)

Anorthite, ordered
Bunsenite, syn

clinopyroxene, syn; Diopsid K0.12Ca0.88Mg0.83Al0.19Si"

Compound Name
Potassium Carbonate
Nickel Aluminum Oxide
Nickel, syn

CaAl2Si208
NiO

Formula
K2(CO3)
NiAI204
Ni

System
Cubic
Cubic
Cubic
Hexagonal

System
Cubic
Cubic

Rhombo.H.

System
Cubic
Hexagonal
Cubic
Triclinic
Triclinic

System
Cubic
Cubic
Hexagonal
Triclinic
Triclinic
Cubic
Monoclinic

System
Monoclinic
Cubic
Cubic

S-Q

S-Q

S-Q

S-Q

36,7
34,5

15
13,8

51,7
32,9
15,4

14,2
25,6
13,1
32,7
14,5

249
16,2
15,4
13,5
12,1

9,6

8,3

40,3
25,6
22,9



K2CO03, 02

K2S04, H2

K2S04, 02

Kaolinite, H2

Kaolinite, 02

KCI, H2

04-008-6553 (*)

SS-VVV-PPPP

01-089-5881 ()
00-010-0339 (*)
00-053-0809 (1)

SS-VVV-PPPP

04-011-2340 (*)
00-010-0339 (*)
00-005-0613 ()
04-010-6148 (*)

SS-VVV-PPPP

00-010-0339 (*)
00-005-0613 ()
04-011-2340 (*)

SS-VVV-PPPP

04-010-6148 (*)
01-078-2182 (*)
00-046-1045 (*)
00-015-0776 (1)
04-009-3700 (1)

S$S-VVV-PPPP

00-010-0339 (*)
04-001-9373 (1)
00-046-0741 (1)
00-015-0776 (1)
04-009-3700 (1)

SS-VVV-PPPP

01-078-2182 (*)
04-002-3657 (1)
04-010-6148 (*)

Potassium Aluminum Oxide KAIO2

Compound Name
Nickel Oxide
Nickel Aluminum Oxide

Formula
NiO
NiAI204

Potassium Aluminum Oxide KAIO2

Compound Name
Nickel Oxide

Nickel Aluminum Oxide
Arcanite, syn

Nickel, syn

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Arcanite, syn

Nickel Oxide

Compound Name
Nickel, syn

Nickel Aluminum Oxide
Quartz, syn

Mullite, syn

orthoclase

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Bunsenite, syn

Potassium Aluminum Silica

Mullite, syn
orthoclase

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Sylvite, syn

Nickel, syn

Formula
NiO
NiAI204
K2S04
Ni

Formula
NiAI204
K2S04
NiO

Formula

Ni
Ni.941AI203.95
Si02
Al6Si2013
KAISi308

Formula
NiAI204
NiO
KAI3Si3011
Al6Si2013
KAISi308

Formula
Ni.941AI203.95
KCI

Ni

Orthorhomt

System S-Q
Cubic

Cubic
Orthorhombic

System  S-Q
Rhombo.H.
Cubic
Orthorhomt
Cubic

System  S-Q
Cubic
Orthorhomt
Rhombo.H.

System  S-Q
Cubic

Cubic
Hexagonal
Orthorhombic
Monoclinic

System S-Q
Cubic

Cubic
Monoclinic
Orthorhombic
Monoclinic

System S-Q
Cubic
Cubic
Cubic

11,1

20,5
60,5
18,8

0,1

50,8
34,6
14,7

42,6
41,8
15,6



KCI, 02

Montmorillonite, H2

Montmorillonite, 02

Pyrite, H2

Pyrite, 02

Quartz, H2

SS-VVV-PPPP
01-081-0711 (*)
04-001-9373 (1)
04-012-3360 (1)

S$S-VVV-PPPP

04-010-6148 (*)
01-078-2180 (*)
04-013-4798 (A)
00-046-1045 (*)
04-007-5466 (*)
00-015-0776 (1)

S$S-VVV-PPPP

04-001-9373 (1)
00-010-0339 (*)
00-046-1045 (*)
04-007-5466 (*)
00-060-0061 (*)
00-015-0776 (1)

SS-VVV-PPPP

01-078-2182 (*)
04-013-1953 (1)
01-075-8674 (1)
04-012-0858 (1)

SS-VVV-PPPP
01-081-0711 (*)
04-001-9373 (1)
01-076-8400 (*)

SS-VVV-PPPP

01-076-9281 (1)
04-010-6148 (*)
01-078-2182 (*)

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Bunsenite, syn

Sylvite, syn

Compound Name
Nickel, syn

Nickel Aluminum Oxide
Quartz high, syn
Quartz, syn

Albite

Mullite, syn

Compound Name
Bunsenite, syn

Nickel Aluminum Oxide
Quartz, syn

Albite

Formula

(Ni0.203Al0.797)(Al1.203Ni0."

NiO
KCI

Formula

Ni
Ni.941AI203.94
Si02

Si02
NaAISi308
Al6Si2013

Formula
NiO
NiAI204
Si02
NaAISi308

Magnesium Aluminum Silici Mg2Al4Si5018

Mullite, syn

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
pentlandite, syn
Pentlandite, syn

Iron Sulfide

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Bunsenite, syn
Hematite, syn

Compound Name
Quartz alpha, syn
Nickel, syn

Nickel Aluminum Oxide

Al6Si2013

Formula
Ni.941AI203.95
Fe4.6Ni4.4S8

(Ni4.26Fe4.74)S8

FeS

Formula

(Ni0.203Al0.797)(Al1.203Ni0."

NiO
Fe203

Formula

Si02

Ni
Ni.941AI203.95

System S-Q
Cubic
Cubic
Cubic

System  S-Q
Cubic

Cubic
Hexagonal
Hexagonal
Triclinic
Orthorhombic

System  S-Q
Cubic

Cubic
Hexagonal
Triclinic
Orthorhombic
Orthorhombic

System  S-Q
Cubic

Cubic

Cubic
Monoclinic

System S-Q
Cubic

Cubic
Rhombo.H.

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

51,2
31,5
17,3

51,3
30,9
17,8

68,7
16,7
14,6



Quartz, 02

Siderite, H2

Siderite, 02

Flygaska, H2

Flygaska, 02

SS-VVV-PPPP
01-076-9282 (1)
00-010-0339 (*)
00-047-1049 (*)

SS-VVV-PPPP

00-010-0339 (*)
04-010-6148 (*)
04-007-9753 (*)
01-085-0625 (I)

SS-VVV-PPPP

00-010-0339 (*)
01-071-1179 (*)
01-086-1338 (*)

SS-VVV-PPPP
04-010-6148 (*)
00-008-0464 (1)
01-089-1961 (1)
00-035-0591 (*)
00-029-0726 (*)
00-048-1467 (C)
04-009-5447 (N)
01-078-2182 (*)

SS-VVV-PPPP
04-007-6682 (*)
01-078-2182 (*)
04-011-2340 (*)
01-075-8322 (*)
00-039-1346 (*)
04-014-6631 (*)
00-045-0946 (*)
00-035-0591 (*)
01-070-2516 (1)

Compound Name
Quartz alpha, syn
Nickel Aluminum Oxide
Bunsenite, syn

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Nickel, syn

Iron, syn

Iron Oxide

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Bunsenite

Iron Oxide

Compound Name
Nickel, syn

Oldhamite, syn

Quartz low, syn
Merwinite, syn
Pyrrhotite-11T

Lime, syn

Magnesium Oxide
Nickel Aluminum Oxide

Compound Name
anhydrite

Nickel Aluminum Oxide
Nickel Oxide

Quartz

Maghemite-C, syn
brownmillerite, syn
Periclase, syn
Merwinite, syn

Quartz low, syn

Formula
Si02
NiAI204
NiO

Formula
NiAI204
Ni
Fe
Fe.9420

Formula
NiAI204
NiO
Fe2.91004

Formula

Ni

CaS

Si02
Ca3Mg(SiO4)2
Fe1-xS

CaO

MgO
Ni.941AI203.95

Formula

Ca(S04)
Ni.941AI203.95

NiO

Si02

Fe203
Ca2Fe1.559A10.44105
MgO

Ca3Mg(SiO4)2

Si02

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

System  S-Q
Cubic

Cubic

Cubic
Rhombo.H.

System  S-Q
Cubic
Cubic
Cubic

System  S-Q
Cubic

Cubic
Hexagonal
Monoclinic
Hexagonal
Cubic

Cubic

Cubic

System S-Q
Orthorhombic
Cubic
Rhombo.H.axes
Hexagonal
Cubic
Orthorhombic
Cubic
Monoclinic
Hexagonal

50
40,6
9,4

65,4
24.4
7,5
2,7

69,5
22,4
8,1



Brunkol

NiO/NiAI204, H2

NiO/NiAlI204, O2

CuO H2

SS-VVV-PPPP
00-046-1045 (*)
04-010-6148 (*)
01-078-2182 (*)
04-009-3700 (1)
04-011-2514 (*)
00-039-1375 (1)
00-043-0147 (C)
01-076-7530 (1)
01-072-9682 (*)

S$S-VVV-PPPP

00-010-0339 (*)
04-012-0490 (1)

04-001-9373 (1)

04-007-6682 (*)
00-041-1486 (*)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
04-005-9790 (C)
00-010-0288 (*)

SS-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)
04-001-2746 (1)
01-077-1193 ()
00-008-0464 (1)
01-087-1487 (*)
01-074-7514 (*)
04-007-1751 (1)
00-042-1405 (*)
01-080-1387 (*)
04-012-5002 (1)
00-041-1486 (*)

Compound Name

Quartz, syn

Nickel, syn

Nickel Aluminum Oxide

orthoclase

anorthite

Phillipsite-Ca

Potassium Aluminum Silicate
Akermanite-Gehlenite, syn
Potassium Silicon Aluminum Oxide

Compound Name
Nickel Aluminum Oxide
Quartz Low

Bunsenite, syn
anhydrite

Anorthite, ordered
Albite

Lime, syn

Iron Oxide

Andradite, syn

Compound Name

Quartz Low

Copper, syn

Magnesium Aluminum Oxide
Oldhamite, syn

Potassium Magnesium Silicate
Potassium Aluminum Oxide
Copper Sulfide

Bornite

Hydrogen Aluminum Silicate
Magnesium Aluminum Silicon Oxide
Anorthite, ordered

Formula

Si02

Ni

Ni.941AI203.95

KAISi308

CaAl2(Si04)2

KCa(Si5AI3)016-:6H20
K11.1Si12A112048
Ca2(Al0.65Mg0.35)((Al0.65Si1.35)07)
K22.4K96(Si96.96A195.040384)

Formula

NiAI204

Si02

NiO

Ca(S04)
CaAl2Si208
NaAISi308

CaO

Fe303.75
Ca3Fe2+3(Si04)3

Formula
SiO2
Cu0.99
MgAI204
CaS
K2Mg(SiO4)
K(AIO2)
Cu1.96S
Cu5FeS4
H(AISi206)
Mg0.2Al0.4Si0.602
CaAl2Si208

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic
Monoclinic
Triclinic
Monoclinic
Cubic
Tetragonal
Cubic

System
Cubic
Hexagonal
Cubic
Orthorhombic
Triclinic
Triclinic
Cubic

Cubic

Cubic

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

Cubic
Orthorhombic
Tetragonal
Tetragonal
Orthorhombic
Hexagonal
Hexagonal
Triclinic



CuO, 02

Fe203, H2

Fe203, 02

04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-015-0776 (1)
00-048-1467 (C)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
04-007-1375 (*)
01-077-1193 ()
00-008-0464 (1)
01-087-1487 (*)
01-074-7514 (*)
04-007-1751 (1)
04-012-1907 (1)
00-041-1486 (*)
04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
01-076-8936 (C)
04-007-6682 (*)
04-014-4685 (1)
04-005-9790 (C)

S$S-VVV-PPPP
00-046-1045 (*)
04-007-9753 (*)
00-008-0464 (1)
04-007-5466 (*)
00-015-0776 (1)
00-048-1467 (C)
04-013-6959 (C)

SS-VVV-PPPP

00-046-1045 (*)
01-076-2856 (*)
00-010-0288 (*)
00-041-1486 (*)

Quartz high, syn
Albite

Mullite, syn
Lime, syn

Compound Name

Quartz Low

Tenorite

Magnesium Aluminum Oxide
Oldhamite, syn

Potassium Magnesium Silicate
Potassium Aluminum Oxide
Copper Sulfide

Potassium Aluminum Silicon Oxide
Anorthite, ordered

Quartz high, syn

Albite

Lime, syn

Magnesium Oxide

anhydrite

melilite, syn

Iron Oxide

Compound Name
Quartz, syn

Iron, syn
Oldhamite, syn
Albite

Mullite, syn

Lime, syn
Magnesium Silicon

Compound Name
Quartz, syn
Magnesioferrite, syn
Andradite, syn
Anorthite, ordered

Si02
NaAlSi308
Al6Si2013
CaO

Formula
Si02

CuO
MgAI204
CaS
K2Mg(SiO4)
K(AIO2)
Cu1.96S
KAISi206
CaAl2Si208
Si02
NaAISi308
CaO

MgO
Ca(S04)
Ca2Mg0.35AI11.3Si1.3507
Fe303.75

Formula
Si02

Fe

CaS
NaAISi308
Al6Si2013
CaO
Mg4Si7

Formula

Si02
(Mg0.198Fe0.802)(Mg0.802Fe1.198)0O4
Ca3Fe2+3(Si04)3

CaAl2Si208

Hexagonal
Triclinic
Orthorhombic
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Monoclinic
Cubic

Cubic
Orthorhombic
Tetragonal
Tetragonal
Tetragonal
Triclinic
Hexagonal
Triclinic
Cubic
Hexagonal
Orthorhombic
Tetragonal
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

Triclinic
Orthorhombic
Cubic
Monoclinic

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

Triclinic

63,4
25
10,2
1,4



llimenite, H2

Ilimenite, 02

04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
01-076-8936 (C)
04-007-6682 (*)
04-014-4685 (1)
04-005-9790 (C)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
00-008-0464 (1)
00-029-0733 (*)
04-007-9753 (*)
00-041-1486 (*)
04-002-6758 (1)
01-087-1790 (1)
01-076-8936 (C)
04-007-5466 (*)
04-005-9790 (C)
00-020-0866 (1)
01-070-7347 (*)
04-014-4685 (1)
04-013-4798 (A)

S$S-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)

04-014-4685 (1)

04-007-5466 (*)
04-005-4661 (*)
01-076-9684 (*)
00-047-0421 (%)
04-013-1858 (*)
00-041-1486 (*)
04-013-4798 (A)
00-048-1467 (C)
04-007-6682 (*)

Quartz high, syn
Albite

Lime, syn
Magnesium Oxide
anhydrite

melilite, syn

Iron Oxide

Compound Name

Quartz Low

Oldhamite, syn

lImenite, syn

Iron, syn

Anorthite, ordered

Lime, syn

Potassium Aluminum Silicate
Magnesium Oxide

Albite

Iron Oxide

Potassium Calcium Magnesium Sulfate
Rutile

melilite, syn

Quartz high, syn

Compound Name
Quartz Low
melilite, syn

Albite

brookite

Hematite

Iron Titanium Oxide

clinopyroxene, syn; Diopside, potassian,

Anorthite, ordered
Quartz high, syn
Lime, syn
anhydrite

Si02

NaAISi308

CaO

MgO

Ca(S04)
Ca2Mg0.35AI11.3Si1.3507
Fe303.75

Formula

Si02

CaS

Fe+2TiO3

Fe

CaAl2Si208
CaO
K(AISi308)
MgO
NaAISi308
Fe303.75
K2CaMg(S04)3
TiO2
Ca2Mg0.35Al11.3Si1.3507
Si02

Formula

Si02
Ca2Mg0.35A11.3Si1.3507
NaAISi308

TiO2

Fe203

Fe3Ti3010

¢K0.12Ca0.88Mg0.83Al10.19Si1.9806

CaAl2Si208
Si02

CaO
Ca(S04)

Hexagonal
Triclinic
Cubic
Hexagonal
Orthorhomt
Tetragonal
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Cubic
Rhombo.H.axes
Cubic

Triclinic

Cubic

Triclinic
Hexagonal
Triclinic

Cubic

Cubic
Tetragonal
Tetragonal
Hexagonal

System S-Q
Hexagonal
Tetragonal
Triclinic
Orthorhombic
Rhombo.H.axes
Orthorhombic
Monoclinic
Triclinic
Hexagonal
Cubic
Orthorhombic

0,5
55
1,1
2,6
7,5

23



Mn304, H2

Mn304, 02

Stenkol

NiO/NiAI204, H2

04-005-9790 (C)
00-010-0288 (*)

S$S-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
00-037-1484 (*)
00-008-0464 (1)
04-003-1517 (1)
00-006-0696 (*)
00-041-1486 (*)
04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-015-0776 (1)
00-048-1467 (C)

S$S-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)

00-037-1484 (*)
04-007-6682 (*)
04-007-1841 (*)
00-033-0664 (*)
00-041-1486 (*)
04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
01-076-8936 (C)
04-014-4685 (1)

00-010-0288 (*)

SS-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)
04-010-6148 (*)
01-078-2182 (*)
00-031-1096 (1)
01-077-3556 (*)

Iron Oxide
Andradite, syn

Compound Name
Quartz Low
Baddeleyite, syn
Oldhamite, syn
Alabandite, syn
Iron, syn
Anorthite, ordered
Quartz high, syn
Albite

Mullite, syn

Lime, syn

Compound Name
Quartz Low
Baddeleyite, syn
anhydrite
hausmannite
Hematite, syn
Anorthite, ordered
Quartz high, syn
Albite

Lime, syn
Magnesium Oxide
melilite, syn
Andradite, syn

Compound Name
Quartz Low
Nickel, syn

Nickel Aluminum Oxide

Potassium Sulfide
Nickel Iron Sulfide

Fe303.75
Ca3Fe2+3(Si04)3

Formula
Si02

ZrO2

CaS

MnS

Fe
CaAl2Si208
Si02
NaAISi308
Al6Si2013
CaO

Formula
Si02

ZrO2
Ca(S04)
Mn304
Fe203
CaAl2Si208
Si02
NaAISi308
CaO

MgO

Ca2Mg0.35AI1.3Si1.3507

Ca3Fe2+3(Si04)3

Formula

Si02

Ni
Ni.941AI203.95
K2S6
(FeNi29S27)1.19

Cubic
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Monoclinic
Cubic

Cubic

Cubic
Triclinic
Hexagonal
Triclinic
Orthorhombic
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Monoclinic
Orthorhomt
Tetragonal
Rhombo.H.
Triclinic
Hexagonal
Triclinic
Cubic
Hexagonal
Tetragonal
Cubic

System
Hexagonal
Cubic

Cubic
Triclinic
Orthorhombic

53
10
12,4
25
1,9
3,3
0,8
4,3
1,3
3,1
3,9
3,6



NiO/NiAlI204, O2

CuO H2

CuO, 02

00-022-1118 (1)

04-011-2514 (*)
04-013-4798 (A)
04-009-3700 (1)

04-015-2580 (*)
01-072-9682 (*)
01-075-3763 (*)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
04-001-9373 (1)
00-010-0339 (*)
04-007-6682 (*)
00-041-1486 (*)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
04-005-9790 (C)

SS-VVV-PPPP
04-001-2746 (1)
04-012-0490 (1)
01-077-1193 ()
00-008-0464 (1)
01-087-1487 (*)
01-089-7389 (1)
04-007-1751 (1)
01-080-1387 (*)
04-012-5002 (1)
04-015-2580 (*)
01-075-3763 (*)
04-003-6923 (1)
04-013-4798 (A)

SS-VVV-PPPP
04-007-1375 (*)
01-077-1193 (I)

Iron Silicate

anorthite

Quartz high, syn

orthoclase

Magnesium

Potassium Silicon Aluminum Oxide
Hercynite, magnesian, syn

Compound Name
Quartz Low

Bunsenite, syn

Nickel Aluminum Oxide
anhydrite

Anorthite, ordered
Albite

Lime, syn

Iron Oxide

Compound Name

Copper, syn

Quartz Low

Magnesium Aluminum Oxide
Oldhamite, syn

Potassium Magnesium Silicate
Potassium Hydroxide

Copper Sulfide

Hydrogen Aluminum Silicate
Magnesium Aluminum Silicon Oxide
Magnesium

Hercynite, magnesian, syn
Potassium Oxide

Quartz high, syn

Compound Name
Tenorite
Magnesium Aluminum Oxide

Fe7SiO10
CaAl2(Si04)2
Si02
KAISi308

Mg

K22.4K96(Si96.96A195.040384)

Fe.77Mg.29Al1.9304

Formula
Si02

NiO
NiAI204
Ca(S04)
CaAl2Si208
NaAISi308
CaO
Fe303.75

Formula

Cu0.99

Si02

MgAI204

CaS

K2Mg(SiO4)

KOH

Cu1.96S
H(AISi206)
Mg0.2Al0.4Si0.602
Mg
Fe.77Mg.29A11.9304
K20

Si02

Formula
CuO
MgAI204

Monoclinic
Triclinic
Hexagonal
Monoclinic
Hexagonal
Cubic
Cubic

System
Hexagonal
Cubic

Cubic
Orthorhombic
Triclinic
Triclinic
Cubic

Cubic

System S-Q
Cubic
Hexagonal
Cubic

Cubic
Orthorhombic
Orthorhombic
Tetragonal
Hexagonal
Hexagonal
Hexagonal
Cubic

Cubic
Hexagonal

System S-Q
Monoclinic 21,6
Cubic 38,9



Fe203, H2

Fe203, 02

04-012-0490 (1)
04-007-6682 (*)
04-007-5466 (*)
01-087-1487 (*)
01-074-7514 (*)
00-041-1486 (*)
01-089-7389 (1)
04-007-1751 (1)
04-005-9790 (C)
01-076-8936 (C)
00-010-0288 (*)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
01-075-4401 (*)
01-075-4400 (*)
01-075-3763 (*)
01-077-7980 (N)
00-039-1346 (*)
00-045-1204 (C)
00-008-0464 (1)
04-013-6959 (C)
00-022-1118 (1)
04-007-9753 (*)
00-015-0776 (1)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
04-006-6579 (1)
01-075-4400 (*)
04-007-6682 (*)
04-007-5466 (*)
04-013-4798 (A)
04-014-4685 (1)
00-048-1467 (C)
00-041-1486 (*)
01-076-8936 (C)

Quartz Low

anhydrite

Albite

Potassium Magnesium Silicate
Potassium Aluminum Oxide
Anorthite, ordered
Potassium Hydroxide
Copper Sulfide

Iron Oxide

Magnesium Oxide
Andradite, syn

Compound Name
Quartz Low

Spinel, ferrian, syn
Spinel, ferrian, syn
Hercynite, magnesian, syn
Wouestite, syn
Maghemite-C, syn
Aluminum Iron Silicon
Oldhamite, syn
Magnesium Silicon
Iron Silicate

Iron, syn

Mullite, syn

Compound Name
Quartz Low

Iron Oxide

Spinel, ferrian, syn
anhydrite

Albite

Quartz high, syn
melilite, syn

Lime, syn
Anorthite, ordered
Magnesium Oxide

Sio2
Ca(S04)
NaAISi308
K2Mg(SiO4)
K(AIO2)
CaAl2Si208
KOH
Cu1.96S
Fe303.75
MgO
Ca3Fe2+3(Si04)3

Formula

Si02
MgAl1.41Fe0.5904
MgAI1.53Fe0.4704
Fe.77Mg.29AI11.9304
FeO

Fe203
Al0.7Fe3Si0.3

CaS

Mg4Si7

Fe7SiO10

Fe

Al6Si2013

Formula

Si02

Fe203
MgAI1.53Fe0.4704
Ca(S04)
NaAISi308

Si02

Ca2Mg0.35AI1.3Si1.3507

CaO
CaAl2Si208
MgO

Hexagonal
Orthorhomt
Triclinic
Orthorhomt
Tetragonal
Triclinic
Orthorhomt
Tetragonal
Cubic
Hexagonal
Cubic

System S-Q
Hexagonal
Cubic

Cubic

Cubic

Cubic

Cubic

Cubic

Cubic
Monoclinic
Monoclinic
Cubic
Orthorhombic

System SQ
Hexagonal
Rhombo.H.axes
Cubic
Orthorhombic
Triclinic
Hexagonal
Tetragonal
Cubic

Triclinic
Hexagonal

20,6
7,1
1,9
1,4
1,3
2,6
0,9
1,4
0,7
0,8
0,8



llimenite, H2

Ilimenite, O2

Mn304, H2

00-010-0288 (*)

SS-VVV-PPPP
04-012-0490 (1)
04-007-9753 (*)
00-029-0733 (*)
01-070-7347 (*)
00-008-0464 (1)
00-022-1118 (1)
04-013-4798 (A)
01-087-1790 (1)
04-012-1401 (*)
00-041-1486 (*)
04-007-5466 (*)
04-014-4685 (1)
04-015-2580 (*)

S$S-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)

00-047-0421 (%)
01-076-9684 (*)
04-013-1858 (*)
04-005-4661 (*)
04-013-4798 (A)
00-048-1467 (C)
04-007-6682 (*)
04-005-9790 (C)
04-005-4661 (*)
04-007-5466 (*)

SS-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)
00-037-1484 (*)
01-077-2362 (1)
00-008-0464 (1)
00-035-0591 (*)
00-006-0696 (*)

Andradite, syn Ca3Fe2+3(Si04)3
Compound Name Formula

Quartz Low Sio2

Iron, syn Fe

lImenite, syn Fe+2TiO3

Rutile TiO2

Oldhamite, syn CaS

Iron Silicate Fe7SiO10

Quartz high, syn Sio2

Potassium Aluminum Silicate K(AISi308)
Copper Silicon Oxide CuSiOo3

Anorthite, ordered CaAl2Si208
Albite NaAISi308
melilite, syn Ca2Mg0.35AI11.3Si1.3507
Magnesium Mg

Compound Name Formula

Quartz Low Sio2

Iron Titanium Oxide Fe3Ti3010
Hematite Fe203
clinopyroxene, syn; Diopside, potassian, £ KO.12Ca0.88Mg0.83AI10.19Si1.9806
brookite TiO2

Quartz high, syn Sio2

Lime, syn CaOo

anhydrite Ca(S04)

Iron Oxide Fe303.75
brookite TiO2

Albite NaAISi308
Compound Name Formula

Quartz Low Sio2

Baddeleyite, syn Zr02

Iron Manganese Oxide (Fe0)0.099(Mn0)0.901
Oldhamite, syn CaS

Merwinite, syn Ca3Mg(SiO4)2
Iron, syn Fe

Cubic

System S-Q
Hexagonal
Cubic
Rhombo.H.axes
Tetragonal
Cubic
Monoclinic
Hexagonal
Triclinic
Orthorhombic
Triclinic

Triclinic
Tetragonal
Hexagonal

System S-Q
Hexagonal
Orthorhombic
Rhombo.H.axes
Monoclinic
Orthorhombic
Hexagonal
Cubic
Orthorhombic
Cubic
Orthorhombic
Triclinic

System S-Q
Hexagonal
Monoclinic
Cubic

Cubic
Monoclinic
Cubic



Mn304, 02

04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-015-0776 (1)
04-007-9023 (*)

S$S-VVV-PPPP

04-012-0490 (1)

00-037-1484 (*)
04-007-6682 (*)
04-007-1841 (*)
00-033-0664 (*)
00-041-1486 (*)
04-013-4798 (A)
04-007-5466 (*)
00-048-1467 (C)
01-076-8936 (C)
00-010-0288 (*)
01-073-7395 (*)

Quartz high, syn Sio2 Hexagonal

Albite NaAISi308 Triclinic

Mullite, syn Al6Si2013 Orthorhombic
tephroite, syn Mn2(SiO4) Orthorhombic
Compound Name Formula System S-Q
Quartz Low Si02 Hexagonal 55,2
Baddeleyite, syn Zr02 Monoclinic 18,8
anhydrite Ca(S04) Orthorhomt 9
hausmannite Mn304 Tetragonal 5,6
Hematite, syn Fe203 Rhombo.H. 1,9
Anorthite, ordered CaAl2Si208 Triclinic 2,6
Quartz high, syn Sio2 Hexagonal 0,4
Albite NaAISi308 Triclinic 0,5
Lime, syn CaO Cubic 0,3
Magnesium Oxide MgO Hexagonal 1,6
Andradite, syn Ca3Fe2+3(Si04)3 Cubic 2,2
Manganese Aluminum Iron Silicon Oxide (Mn0.773Fe0.069Al0.158)(Al10.962Mn0.03¢ Orthorhomt 1,9



