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Rezime:

Nauka o materijalima danas predstavlja multidisciplinarnu oblast, gde na
osnovu fizicke i hemijske karakterizacije materijala mogu da se definisu
njihova svojstva kao i potencijalna primena. U cilju dobijanja finalnog
proizvoda zahtevanih karakteristika, neophodno je primeniti savremene
eksperimentalne metode za ispitivanje materijala, medu kojima znacajno
mesto zauzima metoda rendgenske difrakcije. Metoda rendgenske difrak-
tometrije praha XRPD predstavlja najjednostavniju, najta¢niju, najbrzu pa
ujedno i najefikasniju metodu za identifikaciju materijala. Ova metoda je
nedestruktivna, pa uzorak nakon ispitivanja ostaje sa¢uvan za dalju analizu.
XRPD metodom se mogu lako razlikovati kristalne faze ¢ak i kada imaju isti
hemijski sastav. Iako mnoga jedinjenja mogu da imaju istu strukturu, tj. da
im dijagram praha bude isti, rendgenska difrakcija sa velikom pouzdanoséu
indirektno pruza uvid u hemijsku analizu datog jedinjenja. U ovom radu
predstavljeni su osnovni pojmovi metode rendgenske difraktometrije praha,
njena primena i znacaj u ispitivanju razli¢itih materijala kao i identifikacija
strukture bazalta pre i nakon termickog tretmana.

Kljuéne redi:
Rendgenski zraci, difraktometar praha, Bragov zakon, difraktogram praha,
bazalt.

1.UVOD

Ni jedno fizicko svojstvo materijala se ne moze objasniti, a da se pri
tome ne zna kakva je struktura tog materijala, odnosno kako se struktura
menja pod razli¢itim uslovima. Danas se prakti¢no ne moze zamisliti
ispitivanje materijala bez rendgenske difrakcije. Rendgenska difrakcija
(eng. X-Ray Diffraction, XRD) se moze definisati kao nedestruktivna ek-
sperimentalna metoda, koja se zasniva na kori$¢enju X-zraka i njegovoj
difrakciji. Ova metoda se koristi za identifikaciju minerala kao i minero-
loskog sastava materijala, jer vrsta minerala odreduje svojstva finalnog
proizvoda kao i njegovu potencijalnu primenu.

Tokom proucavanja katodnih zraka 1895. godine, Vilhelm Konrad
Rendgen je otkrio rendgenske zrake (Rontgenstrahlen) i kako nije pozna-
vao njihovo poreklo nazvao ih je X-zraci. Rendgenski zraci su elektroma-
gnetni talasi, $to znaci da su nosioci promenljivog elektromagnetnog polja.
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Cvrsto telo u kojem su atomi, joni ili molekuli, koji
ga ¢ine, raporedeni pravilno po odredenim zakonitosti-
ma i ponavljaju se u sve tri dimenzije naziva se kristal.
Osnovna ponavljajuca jedinica koja definise kristal na-
ziva se jedini¢na celija.

Cvrste supstance se mogu pojaviti u slede¢im oblicima:

¢ kao ¢isti monokristali ili monokristali koji sadrze

necistoce,

+ kao polikristalni materijal koji je sa¢injen od ve-

likog broja razli¢ito orijentisanih kristalita jedne
ili vi$e kristalnih faza,

¢ kao tanki filmovi jedne faze natalozene na drugoj
fazii
+ kao amorfne supstance i staklo.

Nijedna pojedina¢na eksperimentalna metoda ne
daje sveoubuhvatni odgovor na svojstva materijala, me-
dutim ¢injenica je da je osnovna metoda za karakteriza-
ciju kao i analizu polikristalnih materijala rendgenska
difrakcija.

2. RENDGENSKA DIFRAKTOMETRIJA PRAHA

Materijal u sprasenom obliku koji se sastoji od vise
istovrsnih ili raznovrsnih sitnih kristala naziva se po-
likristalni materijal [1]. Rendgenska difraktometrija
praha (eng. X-Ray Powder Diffraction, XRPD) se moze
definisati kao metoda za analizu i karakterizaciju poli-
kristalnih materijala. Na osnovu ove metode mogu se
dobiti podaci o materijalu koji se odnose na: fazni sastav,
zastupljenost prisutnih faza, strukturu kao i mikrona-
prezanja [2].

Metodom rendgenske difraktomerije praha mogu
se analizirati kako uzorci u obliku praha tako i masivni
uzorci i tanki filmovi od nanometarskih do mikrometar-
skih veli¢ina zrna, $to daje ovoj metodi $iroku primenu u
analizi razli¢itih materijala (minerali, stene, metali, legu-
re, keramicki materijali, polimeri, karbonski materijali,
kompoziti itd.). Veoma je vazno istaci da je ova metoda
izuzetno precizna i nedestruktivna odnosno uzorak se
nakon ispitivanja moze sacuvati i koristiti za dalju ana-
lizu. Dovoljna je jako mala koli¢ina materijala od 2 do 20
mg da bi se izv§ila analiza ovom metodom [2].

Ispitivanje polikristalnog uzorka metodom difrakcije
u cilju identifikacije prisutnih kristalnih faza naziva se
kvalitativna rendgenska analiza. Ukoliko se vr$i odredi-
vanje masenih udela pojedinih kristalnih faza u uzorku
tada je re¢ o kvantitativnoj rendenskoj analizi [1].
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Rendgensko zracenje

Da bi se dobili podaci o kristalnoj strukturi nekog
materijala koristi se zracenje ¢ija talasna duzina odgova-
ra maduatomskom rastojanju u kristalima, pri ¢umu ta-
kav uslov ispunjavaju rendgenski, odnosno X-zraci, koji
se nalaze izmedu ultraljubicastog i y - zracenja. Rend-
genski zraci su elektromagnetni talasi koji se odlikuju:
visokom frekvencijom, malom talasnom duzinom i vi-
sokom energijom. Opste je poznato da rendgenski zraci
imaju frekvenciju od 3-10' do 3-10" Hz, talasnu duzinu
izmedu 0,01 i 10 nm i energiju od 120 eV do 120 keV.

Mogu se razlikovati “meki” i “tvrdi” X-zraci u zavi-
snosti od vrednosti napona, odnosno pri nizim vredno-
stima napona dobijaju se “meki” X-zraci [3]. Dobro je
poznato da “meki” rendgenski zraci (soft X-rays) imaju
talasnu duzinu od 0,1 do 10 nm (0,12 do 12 keV), dok
“tvrdi” rendgenski zraci (hard X-rays) imaju talasnu du-
zinu od 0,01 do 0,1 nm (12 do 120 keV).

U difrakcionoj analizi koristi se rendgensko zracenje
malih talasnih duzina, §to odgovara energijama fotona
od 1 keV do 120 keV. Kako je talasna duzina rendgen-
skog zracenja priblizna velic¢ini atoma, primena ovog
zraCenja je pogodna za odredivanje strukturnog urede-
nja atoma i molekula u razli¢itim materijalima [4, 5].
Zraci sa manjom talasnom duzinom imaju vecu prodor-
nost, pa tako prilikom kori$¢enja rendgenskog zracenja
potrebno je pridrzavati se propisanih zastitnih mera na
radu, s obzirom da X-zraci mogu biti izuzetno Stetni po
ljudsko zdravlje.

Nastanak rendgenskog zraclenja

U atomu, elektroni su rasporedeni u orbitalama, od-
nosno ljuskama (K, L, M, N ...). Elektroni su u ljuskama
vezani energijama koje su karakteristi¢ne za svaki ele-
ment. Energija zavisi od privla¢ne sile jezgra koja zavisi
od broja protona u njemu. Energija vezivanja elektrona
u unutrasnjim ljuskama je veca od energije vezivanja
elektrona u spoljasnjim ljuskama, pa se elektroni u unu-
tra$njim ljuskama nalaze u povoljnijem energetskom
polozaju. U susednim unutrasnjim ljuskama razlika
u energijama vezivanja elektrona je veca nego izmedu
elektrona u spoljasnjim ljuskama.

Ukoliko se atomu, nekim procesom, ukloni elektron
iz unutrasnje ljuske, na njegovom mestu ¢e nastati va-
kancija (upraznjenost, nepopunjenost ili prazno mesto),
slika 1.
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Slika 1. Uklanjanje elektrona iz atomske ljuske [6]

S obzirom da su atomi sa vakancijom u unutrasnjoj
ljusci nestabilni, u jako kratkom vremenu ¢e elektron iz
neke od spoljasnjih ljuski preci na upraznjeno mesto.
Kako elektroni iz spoljasnjih ljuski poseduju vi$u energi-
ju, prilikom njihovog prelaza na upraznjeno mesto oslo-
bodice se energija u vidu karakteristicnog rendgenskog
zracenja, slika 2.

Fe K, zradenje

Slika 2. Nastanak rendgenskog zracenja [6]

U razli¢itim unutrasnjim ljuskama mogu nastati va-
kancije pa tako elektroni mogu prelaziti sa razlicitih vi-
$ih energetskih nivoa. Dakle, kod svakog elementa moze
nastati zracenje razli¢itih energija, tj. talasnih duzina,
odnosno mogu nastati razli¢ite linije karakteristi¢nog
zracenja.

U oblasti kristalografije, za dobijanje rendgenskih
zraka koristi se rendgenska cev prikazana na slici 3.
Rendgenska cev predstavlja staklenu cev sa berilijum-
skim prozorima kroz koje izlazi rendgensko zracenje,
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a pritom je u potpunosti pod vakuumom. Rendgenski,
odnosno X-zraci se stvaraju u vakuum cevi sa naponom
od 30 do 150 kV [1, 2].
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Slika 3. Sematski prikaz rendgenske cevi [7]

Katoda je zatopljena na jednoj strani rendgenske
cevi, dok se anoda nalazi naspram nje. Namotano vol-
framsko vlakno, koje predstavlja katodu, zagreva se
do usijanja, a kao posledica toga dolazi do emitovanja
termalnih elektrona. Termalni elektroni imaju usmere-
no kretanje sa katode na anodu, gde usled napona, od
nekoliko desetina kilovolti, izmedu ove dve elektrode
dolazi do ubrzanja elektrona. Tokom udara elektrona
u anodu dolazi do oslobadanja energije koja se potom
pretvara u kontinualno odnosno “belo” zracenje i prola-
zi kroz berilijumske prozore na rendgenskoj cevi. Anoda
je konstruisana tako da ima sistem hladenja kroz koji
struji voda u cilju sprec¢avanja njenog ostecenja usled
pregrevanja.

Procesom galvanizacije moze se naneti sloj metala na
anodu, kao $to su Fe, Cr ili Mo, u cilju dobijanja zracenja
odredene talasne duzine, odnosno karakteristi¢cnog zra-
¢enja. Snop elektrona poseduje dovoljnu energiju da iz-
bije elektrone iz unutrasnjih ljuski nekog metala od kojeg
jeizradena anoda, usled ¢ega dolazi do oslobadanja ener-
gije odredene talasne duzine. Dve najvaznije linije koje
nastaju su: Ka linija (usled izbijanja elektrona sa K ljuske
pri ¢emu je popunjava L ljuska) i K linija (usled prelaza
elektrona sa M ljuske popunjavajuci K ljusku) [2].

Vazno je istaci da karakteristicno rendgensko zrace-
nje manje talasne duzine emituju elementi koji poseduju
veci atomski broj Z. Najce$ce se koriste rendgenske cevi
sa bakarnom anodom talasne duZine 1,5443 A ili mo-
libdenskom anodom talasne duzine 0,7107 A (Angstrem
(A),1A=0,1nm=10"m).

U metodi rendgenske difrakcije praha koristi se
rendgensko zracenje koje je monohoromatsko i koje se
dobija uz pomo¢ kristala - monohromatora ili filtera.
Monohromator ili filter je postavljen na put rendgen-
skim zracima ispred ili iza sprasenog uzorka u zavisnosti
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od opremljenosti difraktometra za prah. Kristal mono-
hromatora moze se napraviti od grafita, nikla, kvarca ili
nekog drugog materijala.

Princip rada difraktometra za prah

Uredaj uz pomo¢ kojeg se moze dobiti difraktogram
praha polikristalnog materijala naziva se difraktometar
za prah. Jednu od najvaznijih komponenti difraktometra
za prah, predstavlja rendgenska cev uz pomoc¢ koje se
generiSe rendgensko zracenje. Pored napomenute rend-
genske cevi, difraktometar za praha se sastoji od slede¢ih
elemenata: generator (izvor visokog napona), goniome-
tar, detektor, sistem za hladenje i racunar.

Princip rada difraktometra za prah prikazan je na
slici 4. Iz izvora rendgenskog zracenja, u ovom slucaju
rendgenske cevi, rendgenski zraci prolaze kroz diver-
gentni prorez. Suzen rendgenski zrak pada na pripre-
mljeni, odnosno spraseni uzorak koji je postavljen na
nosac i nalazi se u osi goniometra. Difraktovani zraci sa
povrsine uzorka prolaze kroz prijemne proreze, a potom
ulaze u detektor koji se krece konstantno po difraktome-
tarskom krugu oko ose goniometra.

Slika 4. Princip rada difraktometra
za prah (0 - 0 geometrija) [8]

Kod 6 - 0 geometrije, kao $to je prikazano na slici 4,
uzorak miruje u horizontalnom polozaju, a istim brzi-
nama zakrecu se rendgenska cev i detektor. Ugao pod
kojim rendgenski zraci padaju na spraseni uzorak se me-
nja tokom eksperimenta, a pri tome detektor registruje
promene intenziteta difraktovanog zracenja. ZabeleZe-
ni impulsi u detektoru prenose se na brojacki lanac, a
potom se softverski obraduju i dobija se difraktogram
praha kao rezultat.
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Dva kruga su karakteristicna za parafokusnu geome-
triju, a to su fokusni i goniometarski krug. Na fokusnom
krugu koji ima promenljiv radijus, prikazan je isprekida-
nom linijom na slici 5, nalaze se: izvor zracenja (I), uzo-
rak (U) i detektor (D). Uzorak se istovremeno nalazi u
centru goniometarskog kruga, prikazan punom linijom
na slici 5, koji ima konstantan radijus (R) [9]. Pravilno
postavljen uzorak za ispitivanje se nalazi u centru gonio-
metarskog kruga dok istovremeno tangira fokusni krug.

Slika 5. Izgled geometrije goniometra sa karakteristicnim
krugovima (fokusni i goniometarski krug) [9]

Bragov zakon

Rasipanje rendgenskih zraka je pojava do koje do-
lazi kada rendgenski zraci dodu u kontakt sa pov§inom
uzorka, odnosno polikristalim materijalom i tada atomi
pocinju da deluju kao sekundarni izvori zracenja. Do in-
terakcije izmedu rasutih rendgenskih zraka dolazi kada
se deo talasa pojaca, deo oslabi ili se u potpunosti medu-
sobno ponisti, pri ¢emu se ova pojava naziva difrakcija
i u nastavku rada bic¢e objasnjena Bragovim zakonom.

Niz ekvidistantnih ravni moguce je postaviti kroz
kristalnu resetku, pri ¢emu ove ravni predstavljaju
zamiSljene ravni koje se medusobno nalaze na istom
ekvidistantnom rastojanju d. Ravni kristalne resetke
obelezavaju se Milerovim indeksima i predstavljaju cele
brojeve. Milerovi indeksi predstavljaju recipro¢ne vred-
nosti odsecaka koje data ravan pravi na kristalografskim
osama. S obzirom da napomenute ravni deluju kao po-
luprovidna ogledala, pa se sa njih jedan deo zraka re-
flektuje sa gornje ravni, deo zraka moze pro¢i kroz nju
i tako reflektovati sa sledece ravni ili u potpunosti proci
kroz ceo kristal [1, 10].
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Bragov zakon odnosno difrakcija rendgenskih zraka
na ekvidistantnim ravnima u kristalu prikazana je na
slici 6. Tri ravni M, N i O se nalaze na istom ekvidistan-
tnom rastojanju d. Na susedne ravni M i N padaju sno-
povi rendgenskih zraka A i B, talasne duzine A. Sa slike
6 se jasno uocava da snop zraka BB’ treba da prede duzi
put od snopa AA’ za deo CDE. Da bi se ostvarila kon-
struktivna interferencija, odnosno da bi zraci A’ i B’ bili
u fazi, potrebno je da razlika puteva bude jednaka celom
broju talasnih duzina, tj. CDE = nA. Ukoliko je CD = DE
=d sin6, onda je CDE = 2d sin0 [1], pa sledi jednacina:

nA = 2d sin6. (1)

Jednacina (1) predstavlja Bragovu jednacinu, odno-
sno Bragov zakon [11, 12, 13, 14], gde je:

d - ekvidistantno rastojanje nekog niza kristalografskih
ravni,

0 - upadni ugao zraka u odnosu na te ravni,
n - ceo broj i ujedno oznacava red refleksije — spektra,

A - talasna duzina rendgenskih zraka.
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Slika 6. Bragov zakon difrakcije [15]

Ukoliko je zadovoljena Bragova jednacina javlja se
konstruktivna interferencija, odnosno reflektovani sno-
povi su u fazi. Refleksije su difrakcioni maksimumi na-
stali pozitivnom interferencijom.

Do destruktivne interferencije, odnosno do opadanja
intenziteta dolazi ako upadni snop zraka pada na kri-
stal pod uglom razli¢itim od Bragovog ugla 8 [4]. Usled
destruktivne interferencije dolazi do medusobnog po-
nistavanja zraka, jer reflektovani zraci nisu u fazi. Zraci
reflektovani sa jedne ravni uvek su u fazi s obzirom da
prelaze iste puteve [16, 17, 18].

Difraktogram praha

Difraktogram praha predstavlja rezultat snima-
nja nekog polikristalnog materijala na difraktomertu
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za prah, odnosno moze se reci da difraktogram praha
predstavlja rezultat dejstva rendgenskih zraka na poli-
kristalnom materijalu. Svaki difraktogram praha sastoji
se od pikova. Ono §to odlikuje svaki pik je intenzitet i
$irina na poluvisini. Na apscisi se nalazi polozaj pika koji
je odreden uglom 26 (°), dok se na ordinati difraktogra-
ma nalazi intenzitet koji je predstavljen brojnim vred-
nostima. Na slici 7 prikazani su difraktogrami razlicitih
agregatnih stanja materije.

Kristalna struktura

INTENZITET

Teéna ili amorfna évrsta supstanca

INTENZITET

Monatomski gas

INTENZITET

0 90 180
DIFRAKCIJA - UGAO 28 (stepeni)

Slika 7. Difraktogrami razli¢itih
agregatnih stanja materije [19]

Sirina na poluvisini predstavlja sirinu difrakcione
linije koja se meri na polovini visine pika. Difrakcione
linije koje imaju $irinu na poluvisini oko 0,1° 26 defi-
nisane su kao ostre [2]. Iz poloZaja i intenziteta pikova,
ako su faze kristalne i ako njihova trodimenzionalna
periodi¢nost nije naru$ena, moze se izvrsiti identifika-
cija odredene faze ili faza, njihova zastupljenost kao i
struktura.

Kod amorfnih materijala javljaju se $iroki pikovi [20,
21]. U slucaju da je periodi¢nost narusena i da ¢vrsta
faza ima nizak stepen kristaliniteta, onda se za takvu
fazu kaze da je amorfna, odnosno staklasta. Pikovi na
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difraktogramu praha Ce biti $iri $to je stepen kristalini-
teta nizi, odnosno $irina pika je u funkciji stepena kri-
staliniteta.

Kako realni kristali nemaju savrsenu strukturu, tako
je svako kristalno zrno sac¢injeno od vise kristalita izme-
du kojih se nalaze granice podzrna. MozZe se reci da su
najcesci uzrok Sirenja refleksija mali kristaliti dimenzije
ispod 0,2 um koji sa¢injavaju kristalno zrno. Nezavisnu
refleksiju ¢e dati svaki kristalit, ali kao posledica malih
razlika u polozajima refleksija na difraktogramu praha
do¢i ¢e do formiranja jedne Siroke refleksije [2].

Na $irenje difrakcionih linija pored veli¢ine kristalita
uti¢u i mikronaprezanja kao posledica mlevenja mate-
rijala ili ogranicenog rasta kristalnog nukleusa. Ukoliko
su kristaliti mali, ispod 50 A, a pri tom postoje mikro-
naprezanja, neke slabe refleksije mogu nestati, tj. postaju
toliko $iroke da se ne vide na difraktogramu [2].

Dve glavne karakteristike koje odreduju izgled di-
fraktograma praha su polozaj difrakcionih maksimuma
i njihov intenzitet. Polozaj maksimuma je u funkciji
uslova datih Bragovim zakonom, dok intenzitet zavisi
od razli¢itih faktora. Veli¢ina kristalita ima znacajan
uticaj na izgled difrakcionih maksimuma, odnosno §to
su kristaliti sitniji, njihova raspodela u prahu je homo-
genija, ali je $irina difrakcionih maksimuma veca [14].

Na osnovu dobijenih eksperimentalnih vrednosti
koji se nalaze na difraktogramu praha, vrsi se uporediva-
nje sa podacima iz literature koji se mogu naci u JCPDS
(eng. Joint Committee on Powder Diffraction Standar-
ds) datoteci, pri ¢emu se odreduje prisustvo kristalnih
faza. Za identifikaciju neke kristalne faze, neophodno
je da se svi pikovi na difraktogramu praha poklapaju sa
pikovima na JCPDS kartici.

3. IDENTIFIKACIJA STRUKTURE BAZALTA
PRE | POSLE TERMICKOG TRETMANA UZ
PRIMENU XRPD METODE

Difrakcioni podaci, za ispitivane uzorke, prikupljani
su na sobnoj temperaturi na difraktometru za prah pro-
izvodaca Rigaku, model Ultima IV. Tokom ispitivanja,
koridceno je CuKa, , zracenje (A = 1,54178 A) nastalo
u rendgenskoj cevi pri jacini struje od 40 mA i naponu
0d 40 kV. Zralenje je monohromatizovano Ni filterom,
pri ¢emu je filter postavljen ispred detektora. Digital-
nim brojacem D/teX se belezi difraktovano zracenje. Za
dobijanje grafickog prikaza difraktograma kao i analize
kori§cen je softver PDXL.
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Kao uzorak za ispitivanje, metodom rendgenske
difraktometrije praha, kori$¢en je bazalt sa lokaliteta
“Vrelo” Kopaonik, R. Srbija, slika 8. Bazalt je magmat-
ska stena. Pripada grupi tvrdih stena homogene grade.
Dugo vreme hladenja lave na povrsini zemlje dovodi do
stvaranja sitnozrnastog bazalta. Bazalt, zbog svojih svoj-
stava, nalazi Siroku primenu u mnogim granama privre-
de, a proizvodi od bazalta mogu biti adekvatna zamena
metalnim materijalima.

Slika 8. Bazalt sa lokaliteta “Vrelo”

Bazalt, dimenzije od 1 do 3 mm, je usitnjen droblje-
njem u merzeru. Usitnjeni bazalt je nakon toga prosejan
na veli¢inu Cestica praha ispod 45 um, a potom mleven
u ahatnom avanu u cilju dobijanja finog homogenog
praha. Materijali visoke tvrdoce, kao $to je bazalt, teze
se sprasuju, pa je potrebno duze vreme mlevenja. Da bi
se dobio verodostojan difraktogram praha, neophodno
je dobro sprasiti uzorak, jer $to je veci broj cestica praha
podvrgnut difrakciji, veca je verovatnoca da se na di-
fraktogramu pojave jasno definisane refleksije kao po-
sledica difrakcije X-zraka.

Kada je prah sprasen, vrsi se njegova priprema za is-
pitivanje. Naime, silicijumski monokristalni nosa¢ uzor-
ka, povrsine 1 cm?, se popunjava sprasenim bazaltom,
potom se prah pritiska staklenom ploc¢icom, a zatim
se uklanja viak praha sa nosac¢a nakon cega je uzorak
spreman za snimanje. Veoma je vazno napraviti glatku
i ravnu povrsinu na nosa¢u koja nece narusiti fokusnu
geometriju difraktometra.

Intenziteti difrakcionih maksimuma prikupljani su u
intervalu od 3 do 65° 26, sa korakom od 0,02° i brzinom
2 °/min. Dobijeni difraktogram praha bazalta prikazan
je na slici 9.
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Slika 9. Difraktogram praha bazalta

Na difraktogramu praha bazalta, slika 9, mogu se
uoditi jasno definisani ostri pikovi jakih intenziteta. Na
osnovu difraktograma moze se reci da je bazaltni agregat
sa¢injen od minerala dobre strukturne uredenosti. Nesto
malo visi fon ukazuje na prisustvo amorfne faze u bazaltu.

U cilju ispitivanja strukture bazalta usled izlaganja
visokoj temperaturi, iznad tacke topljenja, a potom na-
glom hladenju, usledio je naredni eksperiment. Naime,
prah bazalta je stavljen u korundni tigl zapremine 25 ml.
Tigl sa uzorkom je zatim postavljen u visokotemperatur-
nu vakuumsku pe¢. Temperatura zagrevanja je bila 10
°C/min sve do temperature od 1400 °C. Uzorak je bio
podvrgnut temperaturi od 1400 °C u periodu od 1h, a
potom hladen brzinom od 25°C/min, s obzirom da pe¢
ima sistem vodenog hladenja.

Zbog zagrevanja bazalta iznad tacke topljenja, a po-
tom naglim hladenjem, bazalt se transformise u bazaltno
staklo, odnosno iz kristalne strukture prelazi u amorfnu.
Nasslici 10 je prikazan poprecni presek tigla sa bazaltnim
staklom nakon termickog tretmana.

Slika 10. Poprec¢ni presek tigla sa bazaltnim staklom
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U cilju identifikacije strukture bazaltnog stakla, tigl
je razbijen kako bi se izvadio uzorak. Uzorak je potom
izdrobljen i samleven. Usitnjeni prah bazaltnog stakla
je zatim snimljen na difraktometru, a kao rezultat je do-
bijen difraktogram bazaltnog stakla, slika 11. Intenziteti
difrakcionih maksimuma prikupljani su u intervalu od 3
do 65° 26, sa korakom od 0,02° i brzinom 2 °/min.

1800
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Slika 11. Difraktogram bazaltnog stakla

Na difraktogramu praha bazaltnog stakla, slika 11,
moze se uoiti $iroki pik, visokog fona, §to ukazuje da je
ova faza amorfna. Ukoliko je periodi¢nost u kristalu na-
rusena i ako ¢vrsta faza poseduje nizak stepen sredeno-
sti onda se ona naziva staklastom, odnosno amorfnom.
Faze niskog stepena sredenosti se lako prepoznaju na di-
fraktogramu po karakteristicnim Sirokim difrakcionim
maksimumima pri malim uglovima 2g, $to se jasno vidi
na difraktogramu bazaltnog stakla. Do transformacije
kristalne strukture u amorfnu doslo je iz razloga $to ra-
stopljeni bazalt zbog naglog pada temperature ne krista-
liSe, ve¢ trenutno odvrscava i zadrzava amofrnu formu
kao staklo.

4. ZAKLJUCAK

Za dobijanje faznih kao i strukturnih podataka, na
osnovu koji se moze izabrati optimalan put od sirovine
do finalnog proizvoda Zeljenog sastava i karakteristika,
vaznu ulogu ima metoda rengdenske difraktometrije
praha. Pri ispitivanju faznih transformacija materijala,
nastalih tokom razli¢itih tehnoloskih procesa, ova me-
toda je od neprocenjivog znacaja.

Za ispitivanje razli¢itih materijala najcesce se koristi
metoda praha, a od instrumenata difraktometar za prah
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zbog svojih prednosti, kao $to su: jednostavna priprema
uzorka, kratko vreme eksperimenta kao i tacnost dobi-
jenih rezultata.

Ovom metodom moguce je izvrsiti sledece analize:
utvrdivanje strukture materijala, posredna identifikacija
hemijskih elemenata i jedinjenja, kvalitativna fazna ana-
liza, kvantitativna fazna analiza, razmak izmedu sused-
nih atoma, greske u kristalnoj strukturi, veli¢ina, oblik i
orijentacija kristalita u uzorku.

Na osnovu svega nevedenog, XRPD metoda nalazi
primenu u mnogim oblastima pri ¢emu treba posebno
izdvojiti: nauku o materijalima, geologiju i farmaciju.

ZAHVALNOST

Ovaj rad proistekao je iz rezultata istrazivanja na
projektu Ministarstva prosvete, nauke i tehnoloskog ra-
zvoja Republike Srbije TR 35024.

LITERATURA

[1] Lj. Karanovi¢ and D. Poleti, Rendgenska strukturna
analiza. Zavod za udzbenike i nastavna sredstva,
Beograd, 2003.

[2] 1j. Karanovi¢, Primenjena kristalografija. Univer-
zitet u Beogradu, Beograd, 1996.

[3] N.Kato, “The flow of X-rays and materials waves
in ideally perfect single crystals,” Acta Crystallo-
graphica, vol. 11, pp. 885-887, 1958.

[4] J. Rodrigez-Carvajal, “FULLPROF: A Program for
Rietveld Refinement and Pattern Matching Analy-
sis,” Abstracts of the Satellite Meeting on Powder
Diffraction of the XV Congress of the IUCr, Tou-
louse, France, p. 127, 1990.

[5] T.Roisnel and J. Rodriquez-Carvajal, “WinPLOTR:
A Windows Tool for Powder Diffraction Pattern

Analysis,” Materials Science Forum, vol. 378-381,
pp. 118-123, 2001.

[6] P.J. Potts, A Handbook of Silicate Rock Analysis.
Blackie, Glasgow, 1987.

[7] U.S. Geological Survey Open-File Report 01-041
[homepage on the Internet]. X-Ray Diffraction
Primer [cited 2019 March 12]. Available from:
https://pubs.usgs.gov/of/2001/0f01-041/htmldocs/
images/xrdtube.jpg.

Sinteza 2019
submit your manuscript | sinteza.singidunum.ac.rs

[16]

Pawel Szroeder - homepage - Fizyka UMK [home-
page on the Internet]. Teaching [cited 2019 March
12]. Available from: http://fizyka.umk.pl/~psz/w09.
pdf.

M. Prekajski, Sinteza i karakterizacija nanoprahova
u Ce02-Bi203 sistemu, doktorska disertacija, Beo-
grad, 2013.

R. Proki¢-Cvetkovi¢ and O. Popovi¢, Masinski ma-
terijali 1. Univerzitet u Beogradu Masinski fakultet,
Beograd, 2012.

C. Hammond, The Basics of Crystallography and
Diffraction. IUCr, Oxford University Press Inc.,
New York, 2000.

G.H. Stout and L.H. Jensen, X-Ray Structure Deter-
mination. Wiley, New York, 1989.

H.P. Klug and L.E. Alexander, X-Ray Diftraction
Procedures for Polycrystalline and Amorphous Ma-
terials, 2nd edition. John Wiley & Sons, New York,
1974.

R.S. Drago, Physical Methods for Chemists. Surfside
Scientific Publishers, Gainesville, 1992.

Croatian-English Chemistry Dictionary & Glossary
[homepage on the Internet]. Chemistry images gal-
lery [cited 2019 March 12]. Available from: https://
glossary.periodni.com/glosar.php?hr=Braggov-+kut.

G. Gopalakrishna and R.B. Ramchander, “A study
of the relation between the grain size and the di-
mensions of spots on x-ray diffraction photographs
of polycrystalline materials,” International Journal
of Rock Mechanics and Mining Sciences & Geome-
chanics Abstracts, vol. 9, pp. 635-642, 1972.

A.A. Tabikh and R.J. Weht, “An X-ray diffraction
analysis of portland cement,” Cement and Concrete
Research, vol. 2, pp. 156-159, 1972.

V. Jokanovi¢, Instrumentalne metode klju¢ za
razumevanje nanotehnologija i nanomedicine.
InZenjerska Akademija Srbije i INN “Vinca”, Beo-
grad, 2014.

B.D. Cullity, Elements of X-Ray Diffraction. Addi-
son-Wesley, 1978.

B.W. James, The optical principles of the diffraction
of X-rays. Cornell Univ., 1965.

B.E. Warren, X-ray diffraction. Addison-Wesley,
1969.

Electrical Energy Markets and Engineering Education &
Advanced Engineering Systems



