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Introduzione alla “peste dello stagno”

e Comparsadipustole e successivamente di fori in campioni a base Sn

e Fenomeno attribuito all'incremento volumetrico nella transizione:

[))_Sn T<13.2°C > a_sn
Reticolo BCT Reticolo FCC con base
Compatto Polverizzato

p=7.31g/m? p =577 g/ecm®
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Caratteristiche della transizione g2 «a

Transizione “diretta”f — Transizione “inversa” a — 8

e T<13.2°C e T>13.2°C

e Soddisfail modello di e NON soddisfail modello di
nucleazione e crescita (JMAK) nucleazione e crescita (JMAK)

e Velocitaditransizione e Velocitaditransizione cresce
massimaaT T =-50°C,in con la temperatura, in
generale molto lenta generale molto veloce

Conseguenza: la fase a-Sn é elusiva (raramente osservata su campioni storici).

Fonte: Nogita et al. (2013) in Philosophical Magazine
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Fasi $ e « in ND (Neutron Diffraction)

e Transizione “diretta” § — a molto lenta, non osservabile nel tempo

macchina a disposizione. B e — f r
T a-Sn
e Diffrattogrammidelle duefasi ;..
. . é 03 I 1.962
in ND (ottenuti a GEM-ISIS). gos
3 :1-: " 100 | Liaee ”9.4 :
zs ‘ D:E::: p-Sn ' 2.920
Ed_ 1.443 & 1.460 2019
g°r
Capsula di vanadio St i 1881 21410 d
(@ = 11 mm) ol 1 ‘ 3 1 : : .__q

d-spacing (angstroms)
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Transizione “inversa” a — Bin ND (1/2)

Transizione inversa studiata con INES-ISIS
Campione iniziale: -Sn ottenuto lasciando 3-Sn a -18 °C per 2.5 yr
e Temperatura variabile mediante hot-air gun

e Fitting su GSAS con modelli pseudo-Voigt per il riconoscimento dei
picchi, eseguito con il metodo di Le Bail

e Parametrireticolari per il confronto ricavati dal database [N ZEZEEEI

Capsula di vanadio

a-Sn (@ = 11 mm)
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Statoiniziale: @-Sn
At=230min, T < 34°C

Stato intermedio: a-Sn e 3-Sn
Non evidenza di fasi transienti
At=35min, T=34°C

Stato finale: 5-Sn
At=20min, T=45°C

Transizione “inversa” a — Bin ND
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* = forniti dalla Inzoli cav. Pacifico & Figli

Campioni storici*

— Frammento di canna, Ragusa, dataz. XVII| sec.

Canne “pipe 1” e “pipe 2” Crema(?), dataz. XVIl sec.
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Risultati Raman su campioni storici: Ossid

e Presenzaricorrente di
romarchite (SnO, picco Raman
209 cml) in prossimita delle o~
aree degradate.

e Similarita reticolaritraa-Sne
romarchite comportano che:
o SnOfacilitag—a

Intensita (unita arbitraria)

o SnO si forma piu | Ramanshift(cm?)
: . 209 cmt
facilmente in a-Sn

mmmmmmmmmmm

1600

e Ulteriori analisi in XRD confermano anche la mﬂ%\%u ’“%
presenza di cassiterite (SnO,) D

T T T T
0 40 50 60
Position [2Theta]

106° Congresso SIF - D. Di Martino, R. Rossini, S. Colombi, E. Perelli Cippo, A. Scherillo, R. Lorenzi, C. Merlo, C. Bonizzi e G. Gorini




Risultati Raman su campioni storici: Altri composti

e presenzadianglesite (PbSO,), metastibnite (Sb253),
getchellite(AsSbS3) e cerussite (PbCOs)

e Anche questi composti contribuiscono al deterioramento delle canne

Intensita (unita arbitraria)
Intensita (unita arbitraria)

: Lk
A W iy J.LJ Wkt i
215 326 435 545 655 765 875 5 1 a'}s

Raman Shift (cm™) f f Raman Shift (cm™)

Anglesite (picco 978 cm™) Getchellite (picco 294 cm™)

106° Congresso SIF - D. Di Martino, R. Rossini, S. Colombi, E. Perelli Cippo, A. Scherillo, R. Lorenzi, C. Merlo, C. Bonizzi e G. Gorini 9




. o >
Wiba. . \u\'lw.ﬁ,‘

tersth Urith rtvrara)
=
-

Romarchite Meno Cassiterite in
prossimita del metallo
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La formazione degli ossidi (2/2)

Prima fase: formazione STAGNO
romarchite METALLICO

e Seconda fase: espansione
romarchite

e TJerza fase: formazione
cassiterite

ATMOSFERA
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Conclusioni e prospettive per il futuro

e Lelusivitadellafase « € dovuta a:
o Lentezzadellatransizione “diretta” f —
o Velocitadellatransizione “inversa” a — 8
e Assenzadifasitransienti nella transizione “inversa” a — 3
e Presenzadiossidi che fungono da seeds della transizione  — «a
e Esiste unprocesso ditransizione degli ossidi che porta ad una
“stratificazione”, con la romarchite in prossimita del metallo e la
cassiterite piu vicina alla superficie

Prospettive: ripetizione della misura di a — 8 a INES con una fornace per
avere maggior controllo su T; studiare nel dettaglio il meccanismo della

transizione § — a su campioni storici ossidati a basse temperature.
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