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I N T R O D U C E R E 

Expansiunea ştiinţei şi tehnicii, în acest sfârşit de mileniu II, în toate 

domeniile de activitate, atrage după sine, în mod firesc, folosirea în activităţile 

economice a tuturor resurselor materiale şi imiane în vederea creşterii productivităţii 

şi calităţii, avînd ca finalitate, ascensiunea continuă a societăţii şi bunăstarea întregii 

omeniri 

In actuala etapă de dezvoltare a societăţii, caracterizată printr-o cerinţă acută 

de materii prime, materiale şi energie, resursele naturale nu sunt inepuizabile, iar 

rezolvarea acestei probleme prin utilizarea chibzuită a resurselor, refolosire şi 

reciclare, din păcate, nu constituie o soluţionare a problematicii pe termen lung. 

Există numeroase aprecieri asupra rezervelor mondiale exploatabile şi legat 

de acestea, calculate la actualul nivel de folosire, estimări ale termenelor de epuizare 

a acestor resurse, cum ar fi : fieml, ar ajunge pentru aproximativ 210 ani, cupml 

pentm 35 ani, plumbul s-ar epuiza în numai 27 ani, cărbuni în 280 - 300 ani, iar 

petrolul în 200 ani. 
A 

In prezent, majoritatea pieselor de uzură sunt executate din oţeluri aliate, înalt 

aliate şi neferoase care, pe lângă faptul că, devin din ce în ce mai deficitare din 

punct de vedere al resursei, sunt şi mai scumpe, în special datorită consumului mare 

de energie utilizat în procesul tehnologic de elaborare. 

Punerea în valoare de noi resurse, de realizare a imor materiale noi, 

neconvenţionale, care să înlocuiască materialele clasice deficitare şi energointensive 

BUPT



cu materiale care să posede caracteristici superioare, eficienţă tehnică şi economică 

mărită, constituie una din marile provocări ale cercetării ştiinţifice. 

Creşterea calităţii pieselor şi în final, asigurarea unei fiabilităţi ridicate în 

exploatare depinde într-o mare măsură de caracteristicile fizico-mecanice ale 

materialelor folosite şi a tehnologiilor de elaborare. 

De altfel, nu se poate concepe realizarea imor piese cu calităţi superioare în 

diverse sectoare industriale fară a cunoaşte atât, stmctura materialelor utilizate, cât 

şi influenţa acesteia asupra proprietăţilor fizico-mecanice ale produsului fmit. 

Optimizarea telinologiilor de elaborare a imor materiale, în vederea asigurării 

unor caracterisfici fizico-mecanice superioare, presupime folosirea din ce în ce mai 

mult a metodelor de investigare cu înaltă rezoluţie, ce pennit studiul în "profi.inzime" 

sau în straturile superficiale cu posibilitatea deci, de intervenţie interfazică în 

procesul de elaborare tehnologică. 

Cert este faptul că, cunoaşterea caracteristicilor de structură la nivel de reţea, 

rezidă din răspunsul materialelor la solicitările mecanice, termice şi fizico-chimice, 

de tipul de legătură interatomică, de aranjamentul stmctiiral al atomilor în edificiul 

cristalin, precum şi de tipul şi număRil imperfecţiimilor prezente la nivel de reţea. 

Pierderile masive de materii prime prin uzură abrazivă şi coroziime, pe plan 

mondial, au lansat în lumea ştiinţifică provocarea în a găsi înlocuitori cu proprietăţi 

net superioare materialelor cunoscute, în speţă e vorba de materiale feroase şi 

neferoase. Dintre materialele studiate, ce trezesc im interes deosebit îl reprezintă şi 

bazaltul. 

Bazaltul este o rocă de natură magmatică, compactă, de culoare gri închisă, 

larg răspândită pe suprafaţa globului. în ţara noastră zăcămintele de bazalt sunt 

situate în zona Munţilor Banat, Munţilor Perşani, Munţilor Apuseni precum şi în 

Zona Poiana Ruscăi, în cantităţi suficiente şi omogene sub aspectul compoziţiei 

mineralogice, constituind o potenţială sursă de materii prime pentni economia ţării. 
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Obţinerea unor produse din bazalt prin turnare sau sinterizarea pulberilor 

ridică probleme deosebite specialiştilor şi cercetătorilor din întreaga lume, atât în 

ceea ce priveşte tehnologia de elaborare, cât şi în stabilirea tehnologiei de 

prelucrare. 

Soluţionarea acestei problematici este posibilă numai în urma unor studii în 

profunzime a fenomenelor, care la rândul lor pot stabili legile ce conduc la 

modificarea unor parametri constructivi şi a unor factori tehnologici de elaborare a 

produselor din bazalt. 
/V 
In momentul de faţă lipsesc criteriile, fundamentate ştiinţific, pe seama cărora 

se pot elabora şi stăpâni procesele şi regimurile de intervenţie tehnologice la nivel 

de reţea cristalină, de care, depind proprietăţile fizice şi mecanice ale produselor 

realizate din bazalt. 

In vederea eliminării oricărei forme de tatonare empirică, pentru găsirea unor 

soluţii optime, este necesar să se stabilească principiile flmdamentale care stau la 

baza soluţiilor tehnice, precum şi factorii care contribuie la îmbunătăţirea structurii 

şi a regimului de aphcare a tratamentelor termice. 

Evaluând însemnătatea temei abordate în problematica, de mare actualitate, a 

valorificării unor resurse materiale noi, în domeniul construcţiilor de maşini, 

prezenta teză de doctorat se înscrie: 

- pe linia realizării unor cercetări fiindamentale şi experimentale privind 

utilizarea materialelor bazaltice în construcţia de maşini; 

- a identificării compoziţiei şi parametrilor structurali a rocilor şi pieselor 

reahzate din bazalt; 

- în stabilirea pe cale experimentală a factorilor ce contribuie la optimizarea 

tehnologiilor de elaborare a produselor din bazalt sinterizat; 

- în creşterea calităţii şi fiabilităţii pieselor din bazalt sinterizat utiUzate în 

exploatare, prin îmbunătăţirea proprietăţiilor fizico-mecanice. 
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Capitolul 1 

STADIUL ACTUAL AL CERCETĂRILOR PRIVIND FOLOSIREA 

MATERIALELOR BAZALTICE ÎN CONSTRUCTIA DE MAŞINI 

AGRICOLE 

1.1 - Stadiul cercetărilor pe plan mondial 

Epuizarea prematură a unor materii prime tradiţionale sau înlocuirea unor 

materiale clasice deficitare, au impus necesitatea găsirii şi valorificării unor surse 

noi de materii prime şi materiale cu o ridicată eficienţă tehnică şi economică; o 

astfel de sursă fiind şi materialele bazaltice. 

Bazaltul, este o rocă naturală compactă, de origine vulcanică, foarte veche, a 

cărei formare datează din era terţiară, fiind larg răspândită pe suprafaţa globului 

pământesc. Conform ipotezei lui WASHINGTON (1925) citat de Apostolescu [4], 

adâcimea acestui strat de bazalt este cuprinsă între limita de 20 şi 60 Km . 

Rocile bazaltice sunt masive, bine consolidate şi rar prezintă în structura şi 

compoziţia lor: gaze, minerale străine sau alte impurităţi. 

Roca de bazalt turnată sau sinterizată reprezintă un bun înlocuitor al 

materialelor metalice şi nemetalice şi se distinge prin calităţi remarcabile ca: 

rezistenţă la abraziune, coroziune, stabilitate termică, conductibilitate termică 

redusă, etc. [ 65 ]. 
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După estimările francezului PORTEVIN citat de Knapp [65], primele 

încercări de obţinere a unor piese din bazalt s-au făcut în jurul anului 1777, în mod 

întâmplător, în urma unor încercări de a obţine magmă cu structură cristalină, pentru 

ca în anul 1798 GOLL şi la puţin timp GOLLOW [65], să intuiască mecanismul de 

cristalizare a bazaltului, comparativ cu temperatura de topire a fierului, constatându-

se că structura bazaltului este dependentă de viteza de răcire. Astfel, bazaltul topit şi 

răcit lent dă naştere, în întreaga masă, unei structuri cristaline a cărei duritate 

depăşeşte duritatea bazaltului topit şi răcit rapid, sau a bazaltului natural. 

Desigur, aceste încercări de laborator nu şi-au găsit imediat ecoul dorit în 

sfera activităţii de producţie. 

La începutul secolului XX, în anul 1909, francezul dr. RIBBE [65], descoperă 

tehnica obţinerii bazaltului, fiind considerat părintele noului produs. 

încercările de a obţine produse finite din bazalt sunt atestate în primele 

decenii ale acestui început de secol, când în o serie de ţări ca: Franţa (1921), 

Germania (1928), Statele Unite ale Americii (1926), Uniunea Sovietică (1932), 

Polonia (1935), Cehoslovacia, Ungaria, Japonia, etc., bazaltul a început să fie 

valorificat ca materie primă în realizarea de repere necesare unor domenii din: 

industria chimică, industria minieră, industria metalurgică, industria energetică, 

industria uşoară, ş.a. [ 65 ]. 

Cercetările efectuate în ţări ca: Franţa, Germania, Statele Unite ale Americii, 

Japonia, Cehia au evidenţiat problemele deosebite pe care le ridică specialiştilor, 

obţinerea pieselor din bazalt. 

Diversitatea zonelor de exploatare, determină abateri importante în 

compoziţia chimică şi mineralogică a bazaltului influenţând în mare măsură 

tehnologia de elaborare a materialelor bazaltice. 

Cercetările intreprinse au rehefat faptul că obţinerea unor produse finite din 

materiale bazaltice trebuie orientate funcţie de materia primă, care presupune, 

îndeplinirea următoarelor însuşiri: 
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- să prezinte o ordonare chimică şi mineralogică constantă şi să nu conţină 

incluziuni de particule străine; 

- dependenţa variaţiei vâscozităţii de compoziţia chimică şi de temperatură 

(silicaţii măresc vâscozitatea, iar oxizii de Fe şi Mn micşorează vâscozitatea); 

- să prezinte o cristalizare rapidă şi uniformă în întreaga masă; 

- produsele finite să nu conţină fisuri, dislocaţii, tensiuni care ar conduce la 

diminuarea şi modificarea proprietăţilor fizico - mecanice. 

Studiile întreprinse de VOLDAN, citate de Knapp [ 65 ], au fundamentat 

ideea potrivit căreia, produsele din bazalt au proprietăţi chimice şi mecanice 

deosebite dacă în compoziţia mineralogică, piroxenii nu depăşesc limita de 60 %, 

iar magnetita şi olivina, elemente ce favorizează fenomenul de cristalizare, nu 

depăşesc 10 % . 

în general materialele bazaltice deţin proprietăţi chimice deosebite, practic, 

nu se dizolvă în apă şi acizi la rece, solubilitatea fiind strict dependentă de 

temperatură. Comportarea excelentă a materialelor bazaltice în medii reci, calde şi 

în diverşi agenţi de reacţie a fost studiată de GINZBURG şi RISSE [ 65 ]. Tot 

VOLDAN, în urma unor cercetări experimentale, a evidenţiat faptul că, 

comportarea chimică a bazaltului este mai puternic influenţată de modul de 

cristalizare, decât de compoziţia chimică. Dacă cristalizarea are loc la scăderea 

temperaturii, stabilitatea chimică este net superioară faţă de cazul cristalizării ce are 

loc la creşterea temperaturii. 

In ceea ce priveşte proprietăţile fizico-mecanice, cercetările efectuate de 

unele instituţii, au evidenţiat faptul că bazaltul face parte din categoria materialelor 

dure (HB = 800 - 900 daN / cm^), care însă, au o rezistenţă mai mică la solicitările 

de întindere, încovoiere şi o fi-agilitate mai mare decât metalele. Proprietăţile fizico -

mecanice sunt determinate de natura şi caracteristicile particulelor nodale, de 

interacţiunile ce se stabilesc între ele şi de structura cristalină concretă. După V.M. 

GOLDSCHMIDT citat de Becherescu [13], structura unui cristal este determinată 
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de niimănil şi dimensiunile particulelor din celula elementară, de natura acestora şi 

de natura legăturilor chimice care se stabilesc între ele. 

Numeroasele cercetări au dovedit faptul că, defectele reţelei cristaline sunt de 

o importanţă deosebită pentru unele din proprietăţile fizice ale cristalelor - rezistenţa 

mecanică, conductibilitatea electrică - defecte ce se datorează condiţiilor de formare 

sau de solicitare la care simt supuse cristalele şi care sunt ireversibile. 
A 

îmbunătăţirea caracteristicilor mecanice ale materialelor bazaltice constituie 

preocupări tot mai intense ale unor firme din domeniu, precum şi a instituţiilor de 

cercetare şi învăţământ superior din diverse ţări, ale căror rezultate sunt din ce în ce 

mai confidenţiale nefiind publicate, iar altele, în majoritatea lor sunt protejate prin 

brevete de invenţie. 

Desigur, dintre ţările cu realizări deosebite în domeniu putem menţiona: 

Franţa, Germania, SUA, Cehia, Japonia. 

1.2. - Stadiul cercetărilor pe plan naţional 

Existenţa în ţara noastră a zăcămintelor de bazalt în zona: munţilor Apuseni 

( Măgura Sârbi, Fintoiag, Bratia), munţilor Banatului (Şanoviţa, Lucareţ, Zăbrani), 

Poiana Ruscăi (Sărmaş, Maknaş, Făgeţel) şi mimţilor Perşani (Racoşul de Jos, 

Lupşa, Rupea) în cantităţi mari, constituie o reală sursă de materie primă pentru 

economia ţării [ 151 . 

Preocupări în vederea utilizării materialelor bazaltice în scopuri industriale au 

existat şi există, desigur şi pe plan naţional, problematica fiind abordată de o serie 

de instituţii de cercetare şi învăţământ superior, dintre care putem aminti: 

- întreprinderea pentRi Lianţi Braşov, fabricant de piese din bazalt prin cele 

două procedee: de turnare sau sinterizare (procedeu aplicat pentni prima dată la noi 

în ţară în 1984) pentru construcţii industriale; 

11 

BUPT



- Institutul Naţional de Motoare Termice cu preocupări de utilizare a 

ceramicii în construcţia motoarelor termice; 

- Institutul de Mecanică Fină " SARO " Târgovişte preocupat în stabilirea 

tehnologiilor de prelucrare a pieselor din bazalt cu scule diamantate; 

- Institutul de cercetări INMA şi ROMATEST Bucureşti cu preocupări de 

implementare a materialelor bazaltice în construcţia de maşini agricole; 

- Instituţii de învăţământ superior: Universitatea din Galaţi, Universitatea 

"POLITEHNICA" Bucureşti, Universitatea "POLITEHNICA" din Timişoara, 

Universitatea "TRANSILVANL\" Braşov şi altele. 

Utilizarea produselor din bazalt se datorează în mare parte proprietăţilor 

mecanice deosebite: duritate, rezistenţă la abraziune, coroziune, fapt ce 

îndreptăţeşte pătrunderea bazaltului tot mai mult în domenii unde materialele 

metalice prezintă deficienţe: rezistenţă mică, uzuri accentuate, etc. 

Un alt factor determinant în utilizarea bazaltului o constituie latura economică 

şi anume [ 121 ]: 

- consumul de combustibil pentru realizarea pieselor din bazalt este de până 

la 6 ori mai redus decât în cazul fontelor sau oţelurilor înalt aliate; 

- folosirea unei tone de piese din bazalt poate înlocui 2,53 tone laminate; 

- preţul de livrare a unor piese din bazalt este de 7 - 10 ori mai scăzut decât a 

celor confecţionate din oţel aliat. 

Bazaltul, ca produs finit, poate fi elaborat prin procedeul de topire urmat de 

un tratament de recristalizare sau prin sinterizarea pulberilor. In general, aceste două 

procedee conservă calităţile bazaltului natural şi îmbunătăţesc unele proprietăţi 

(rezistenţa la uzură, compresiune, stabilitate termică). 

Produsele din bazalt obţinute prin metoda turnării sunt în general de 

dimensiuni mari, de forme geometrice mai simple şi cu abateri dimensionale mari. 

Prin procedeul de sinterizare se obţin piese mici de configuraţii complexe cu abateri 
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dimensionale de ordinul ± 0,1 mm şi nigozitate cuprinsă între 3,2 -r 3,7 ^m, valori 

superioare celor obţinute în cazul bazaltului topit [ 124 ] ; [ 125 ]. 

Bazaltul existent în zonele de exploatare din ţară, nu prezintă diferenţieri 

sermiifîcative de compoziţie chimică [ 113, 116 ] şi are unele proprietăţi deosebite 

comparativ cu bazaltul exploatat în alte ţări [ 32 . 

Cercetările efectuate în ţara noastră au evidenţiat faptul că stmcturile 

cristaline din bazalt nu simt supuse fenomenelor de îmbătrânire, binecunoscute la 

majoritatea materialelor metalice, precum şi proprietăţile deosebite ale pieselor 

realizate din materiale bazaltice la abraziune,coroziune şi stabilitate termică. 

Diversitatea sortimentală a produselor din bazalt în momentul de faţă este 

relativ restrânsă, în schimb domeniile de utilizare a acestora cunosc, în permanenţă, 

o largă arie de răspândire. 

Rezultatele experimentale obţinute în o serie de centre de cercetare : Galaţi, 

Braşov, Bucureşti, Oneşti au demonstrat proprietăţile tribologice de excepţie ale 

reperelor realizate din bazalt, materiale compozite pe bază de bazalt sau a celor 

obţinute prin acoperiri cu bazalt [ 33 ; 34 ; 97 ; 110 ], dar au evidenţiat şi deosebita 

sensibilitate la solicitările dinamice [ 87 ]. 

Introducerea în fabricaţia pieselor din componenţa maşinilor agricole, a 

materialelor bazahice, a avut în vedere: 

- condiţiile grele de lucru a utilajelor agricole; 

- caracteristicile fizico - mecanice şi chimice ale bazaltului; 

- diminuarea consumurilor de materiale deficitare; 

- îmbunătăţirea indicilor de fiabilitate; 

fapt ce a contribuit la reducerea costurilor de fabricaţie şi de exploatare a acestor 

maşini agricole. 

Realizările în domeniu, s-au concretizat sub forma imor repere de tip: 

garnituri de etanşare, role, rotor pompă, bucşe, inele, distanţiere, distribuitoare, 

pistoane, nucă sferică, şi altele. 
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Piesele din bazalt sinterizat supuse încercărilor în condiţii de exploatare, în 

paralel cu piesele din producţia curentă [ 8 ; 9 ; 26; 27; 114; 138 ], au făcut parte din 

componenţa maşinilor de semănat, preselor de balotat, echipamentelor de 

administrat insecticide şi combinelor autopropulsate de recoltat, reperele 

semnificative fiind prezentate în tabelul 1.1. 

Pe baza interpretării rezultatelor încercărilor şi a operaţiilor defectoscopice 

efectuate asupra pieselor din bazalt sinterizat [ 8; 9; 26; 27; 114; 115; 138 ] s-au 

desprins următoarele concluzii: 

- comportarea deosebită la uzură, coroziime şi agenţi chimici; 

- diiritatea ridicată şi rezistenţa scăzută la solicitările dinamice; 

- încadrare dimensională, prescrisă în docimientaţia de execuţie,cu abateri 

prevăzute în STAS 2300 - 88; 

- indici tehnologici calitativi superiori. 

Cele două proprietăţi, rezistenţa la uzură şi stabilitatea la coroziime, asigură 

pieselor din bazalt sinterizat multiple avantaje, în schimb fragilitatea şi diuitatea 

mare constituie impedimente serioase în stabilirea şi stăpânirea tehnologiilor de 

elaborare şi de prelucrare a acestora. 

Contrar acestor dificultăţi, având în vedere calităţile deosebite pe care le 

prezintă bazaltul, cât şi resursele existente, cercetarea în acest domeniu merită să fîe 

continuată. 

Elaborarea de tehnologii modeme de fabricaţie a pieselor din bazalt sinterizat 

cu proprietăţi fizice şi mecanice superioare, implică efectuarea de studii şi cercetări 

asupra texturii şi structurii materialelor bazaltice prin determinarea parametrilor de 

structură şi a indicilor Miller (h k 1), ce permit astfel, stabilirea pe cale ştiinţifică şi 

nu empirică a acestui deziderat. 

Necesitatea cunoaşterii caracteristicilor de stmctură la nivel de reţea, rezidă 

din corelaţia ce există între solicitările mecanice, termice şi fizico - chimice, a 
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legăturilor interatomice, a aranjamentului structural al atomilor, precum şi a tipului 

şi număRilui de imperfecţiuni prezente la nivel de reţea. 

CONCLUZII 

Pe baza datelor experimentale obţinute în unna comportării pieselor din 

bazalt sinterizat, în condiţii de exploatare, se poate concluziona: 

- piesele din bazalt sinterizat se încadrează în dimensiunile prescrise în 

documentaţia de execuţie, cu abaterile îndicate în STAS 2300 - 88; 

- piesele din bazalt prezintă o rezistenţă deosebită la uzură, coroziune şi 

stabilitate chimică; 

- produsele finite din bazalt sinterizat au duritate ridicată (7,5 ^ 8 pe scara 

Mohs) şi rezistenţă scăzută la solicitări dinamice. 
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Capitolul 2 

CONSIDERAŢII TEORETICE ASUPRA PARAMETRILOR 

DE STRUCTURĂ A REŢELELOR CRISTALINE 

2.1. Noţiuni introductive 

In condiţii de temperatură şi presiune adecvate, este cunoscut faptul că, orice 

element chimic poate să fie adus în stare gazoasă, lichidă sau solidă. Modificarea 

stării de agregare este însoţită de schimbări fundamentale ale proprietăţilor, singura 

caracteristică comună a celor trei stări ale unei substanţe rămânând uneori doar 

compoziţia chimică. 

Starea normală a materiei solide este cea cristalină. Aceasta este o stare de 

ordonare aproape perfectă a particulelor componente, în tipare geometrice regulate, 

contrastând cu starea de dezordine din lichide şi gaze. 

Substanţele cristaline sunt corpuri omogene, anizotrope, din punct de vedere 

al proprietăţilor vectoriale discontinue, în special al vitezei de creştere, care 

determină forma lor [ 76 ]. 

O proprietate remarcabilă a fazelor cristaline, în condiţii favorabile de 

creştere, este aceea de a se individualiza sub formă de cristale. 

Habitusul unei substanţe cristaline poate varia funcţie de condiţiile în care a 

avut loc cristalizarea, unele feţe dezvoltându-se mai mult, în schimb, unghiurile 

dintre feţe rămânând constante la toate cristalele aparţinând aceleaşi specii 

cristaline [ 14 , 83 ]. 
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Un cristal este constituit în mod regulat, dintr-o succesiune de planuri ale 

căror puncte sunt ocupate de particulele componente ale cristalului: atomi, ioni sau 

molecule ce constituie o reţea simplă. Cea mai simplă porţiune dintr-o reţea 

spaţială, purtătoare de informaţii asupra cristalului întreg, o constituie celula 

elementară. 

Celula elementară poate fi caracterizată prin vectorii de bază ai şi prin 

unghiurile cCy, formate de câte doi vectori de bază ai şi aj ( figura 2.1.). 

Sistemul de mărimi liniare ai şi unghiulare cĉ  formează parametrii reţelei, 

care definesc forma, dimensiunile şi simetria celulei elementare. 

Prin parametrii celulei elementare se exprimă şi volumul ei: 

f^o = [ ii(a2*a3)] = [a3(ai*a2)] = [aiCas^aO] 

care reprezintă produsul mixt al vectorilor de bază. 

Figura 2.1. 

Numărul nodurilor dintr-o celulă elementară primitivă sau neprimitivă se 

stabileşte cu ajutorul relaţiei: 
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n = ni+ Hf/2 + Hc / 8 

în care: 

Hi - numărul nodurilor interioare ; 

Uf - numărul nodurilor de pe feţe; 

nc - numărul nodurilor din colţuri. 

Alegere celulei elementare cu unul sau mai multe noduri se face în funcţie 

de simetria celulei. 

Ţinând cont de tipurile de celule posibile şi de relaţiile axiale şi 

unghiulare ce caracterizează celula elementară, s-au stabilit 14 tipuri distincte de 

reţele tridimensionale Bravais ce aparţin celor 7 singonii [ 76 , 141 ] . 

In funcţie de elementele de simetrie, cele 7 singonii pot fi grupate în [76] : 

- singonii cu simetrie inferioară : triclinică, monoclinică, rombică ; 

- singonii cu simetrie medie : trigonală, tetragonală, hexagonală ; 

- singonii cu simetrie superioară : cubică . 

Importanţa reţelelor Bravais în cristalografie este foarte mare, pentru că, pe 

baza lor se poate clasifica întreaga varietate cristalografică cunoscută în natură, în 

sensul că orice varietate de cristal, dacă este o reţea simplă, aparţine uneia din cele 

14 reţele Bravais. în caz contrar, dacă este o reţea complexă, prin descompunere 

poate fi redusă la o reţea Bravais. 

In tabelul 2.1 sunt prezentate toate caracteristicile sistemului de reţele 

Bravais după singonii şi varietăţile de centrare. 

Dacă în nodurile celor patrusprezece reţele Bravais se dispun atomi sau ioni 

caracterizaţi printr-un moment magnetic permanent de spin şi orbital, atunci 

numărul reţelelor Bravais cristalografice se completează cu încă treizecişidouă de 

tipuri [ 4 , 76 ]. 

Dacă prin trei puncte sau noduri ale reţelei cristaline se duce un plan, el va 

întâlni şi alte noduri şi va constitui deci un plan reticular [ 141 ]. 
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Tabelul 2.1. 

Tnclînicâ Monoclinica Rombicâ Tetragonalâ Trigonalâ Hexagonală Cubică 
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în figura 2.2. planul ABC taie pe cele trei muchii ale reţelei paralelipipedice 

segmentele : OA = 2 * ai; OB = 2 * ai şi OC = 2 * a.,. 

Figura 2.2. 

Acest plan reticular este paralel cu un alt plan reticular de parametri : 

(1 / 2 ) 0A= ai; (1 /2) OB = a2 şi (1 / 2) OC = a3. Se constată că orice plan reticular 

din reţeaua spaţială este determinat de către un sistem de trei parametri care 

formează raportul parametrilor feţei ( relaţia axială ) [ 4 ] : miai : mjâi • 1113̂ 3. 

2.2. Indicii Miller 

Studiul structurii cristaline necesită frecvente referiri cu privire la 

identificarea şi distingerea planelor reticulare . 

Pentm fixarea poziţiei unui plan reticular, în raport cu axele cristalografice 

se folosesc indicii Miller [ 13 ]. în general, planele reticulare se pot indica prin 

distanţele de la originea repemlui până la punctele în care planul intersectează 

axele de coordonate. Ecuaţia generală a unui plan este dată de relaţia : 

hx + kj + Iz = m 
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în care : 

X, y, z - sunt coordonatele unui punct din spaţiul reţelei măsurate în unităţi 

ale parametrilor reticulari ai, ai reţelei Bravais; 

h, k, 1 şi m - coordonatele nodurilor reţelei Bravais, exprimate prin numere 

întregi. 

Dacă planul intersectează axele de coordonate în punctele Si, S2 şi S3 

exprimate în unităţi ale parametrilor reticulari ai, atimci sensul coeficienţilor 

rezultă imediat : 

X = m / h = Si pentm y = z = O 

y = m / k = S2 pentru x = z = O 

z = m /1 = S3. pentru x = y = O 

Se poate arăta, potrivit legii rapoartelor raţionale ale parametrilor, că şi 

inversul tăieturilor determinate de plan, pe axele de coordonate, constituie un 

raport raţional [ 4 ] , adică : 

x : y : z = m/ h : m / k : m / l = Si iSiiSs 

sau 

h / m : k / m : 1 / m = 1 / Si : 1 / Si: 1 / S3. 

Exprimând acest raport, prin simplificare, cu cel mai mare divizor comun ,ca 

fiind raportul a trei numere întregi, rezultă egalitatea : h : k : l = 1/si : I/S2 :1/S3 

care defineşte setul indicilor Miller (hkl); indicii se dau întotdeauna în această 

ordine, adică primul în raport cu axa ai, al doilea în raport cu axa a j , iar al treilea 

în raport cu axa a3[13; . 
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Cunoaşterea indicilor Miller permite detemiinarea numărului de plane 

posibile ale familiei, echidistanţa lor, orientarea lor, precum şi faptul că sunt sau nu 

plane cu densitate maximă de atomi [38] . 

Indicii Miller nu determină un singur plan ci, o familie de plane paralele 
între ele ce sunt echivalente din punct de vedere al contribuţiei ce o dau la 
reflexiile de pe difractograme. 

2.3. Reţeaua inversă 

In reţeaua cristalină directă, poziţia unui nod în cristal este reperată prin 

vectorii reţelei directe: ^ = niFi + niii + nsăs, unde translaţiile elementare sau 

vectorii de bază sunt definiţi în spaţiul direct. 

Oricărei reţele Bravais îi corespunde câte o reţea inversă, care reflectă numai 

simetria de translaţie [ 4 ]. Deci în spaţiul invers, reţeaua cristalină inversă sau 

reciprocă se poate defini prin vectorul reţelei inverse şi în mod corespunzător, 

translaţiile elementare reciproce, se fac cu păstrarea tuturor noţiunilor de 

cristalografie introduse pentni spaţiul direct. 

Relaţia între cele două reţele este, geometric o transformare polară reciprocă 

iar analitic o transformare Fourier [ 4 ] . 

Pentru definirea vectomlui reţelei inverse a translaţiilor elementare inverse, 

se poate folosi orice mărime fizică ce are periodicitatea reţelei cristaline, cum sunt 

densitatea de sarcină sau potenţialul electric al reţelei. 

In baza acestei periodicităţi rezultă că, într-un sistem de axe de coordonate 

( i = 1,2,3), orientate după translaţiile elementare ai avem: 

V ( F ) = V ( r + T ) (2.1) 

Intmcât funcţia V ( F) este periodică în variabile , cu perioadele ai , se 

poate dezvolta în serie Fourier : 
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V,o = ,2.2) 

unde : ki ( i = 1,2,3) sunt numere întregi. 

De multe ori intervin probleme de trecere de la o celulă cu parametrii liniari 

ai, la o celulă elementară cu parametrii liniari aj, ceea ce se realizează cu ajutonil 

transformărilor : 

ai= Zj Gij a'j sau a'j = Zi x̂  â  

unde cjij şi Tij pot primi valori pozitive, negative, întregi sau fracţionale. Aplicând 

transformarea liniară de forma : 

(2.3) 

expresia (2.2.) se poate scrie în coordonate rectangulare. 

^(r) Z^b,b2b3 %b2b3 e y^-^) 

unde: 

- bl ( i = 1,2,3) sunt coeficienţii care depind de , ki şi ai. 

- aij reprezintă un set de coeficienţi dependenţi de unghiurile dintre axele 

oblice şi rectangulare. 

Expresia din exponentul relaţiei ( 2.4 ) poate fi scrisă ca un produs scalar al 

vectorilor b şi r, dacă bi se consideră component al vectomlui b, adică : 

unde Vb reprezintă coeficientul Fourier al dezvoltării. 
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Vectorul b se poate determina din condiţia de periodicitate (relaţia 2.1), 

adică : 

V(7.f) = I b Vb = I b Vb (2.5) 

în relaţia (2.5) termenul 1 şi prin urmare : 

(bî) = lVim3(b*ăO (2.6) 

este un număr întreg pentni toate numerele întregi mj , numai dacă 

(b*ăO = q. (2.7) 

unde : 

i = 1,2,3 

Qi - reprezintă numere întregi arbitrare. 

Relaţia (2.7) defineşte vectorul b şi reprezintă un sistem de trei ecuaţii cu 

trei necunoscute. Pentm rezolvarea sistemului de ecuaţii se presupune vectorul b 

nedeterminat şi se descompune după trei vectori necoplanari, adică : 

b = ai [ aia2] + ai [aia.̂ ] + â , [a3ai] (2.8) 

în care : a, reprezintă un set de trei factori scalari nedeterminaţi. 

Prin înlocuirea vectomlui b dat de relaţia (2.8), în expresia (2.7) rezultă : 

bai =a2(ai[a2a3] ) = qi 

ba2 = a3(a2[a3a~i]) = qi (2.9) 

ba3 = ai(a3[aia2] ) = q3 

Din relaţia (2.9) rezultă factorii scalari : 

ai = q3/no; a2=qi/Qo; a^^qi /Qo' (2.10) 
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'V 

înlocuind rapoartele (2.10) în relaţia (2.8) rezultă expresia analitică a 

vectorului reţelei inverse : 

b = qibi + q2b2 + q^bs = bq 

în care : 

bl = 2 Tc [a2 as] / QQ-, b2 = 2 TT [a.̂  ai] / Qo; bs = 2 TT [ai aj] / ^̂ o; 

reprezintă translaţiile elementare pentru reţeaua inversă. 

Factonil 2 n a fost introdus ulterior pentru că în procesele de interacţiune a 

undelor cu reţeaua periodică, apare frecvent problema scrierii legii conservării 

vectorului de undă, în expresia căruia apare un termen suplimentar dat de produsul 

2 71 şi vectorul reţelei inverse. Prin definiţie, corelat cu această situaţie, este mai 
A 

comod ca în expresia vectomlui reţelei inverse să se includă factorul 2 In plus, 

trecerea de la însumarea după vectorul de imdă la integrala corespunzătoare, se 

poate face conform regulei : 

I k ^ Q / ( 2 7 i ) M d ' k 

Ţinând seama de precizările făcute, se verifică uşor că produsul : 

bT = bqT = niqi+n2q2+n3q3 = întreg , iar aibi= S^ = ^ O , i ,i = j } 

Reţeaua infinită construită cu vectorii de bază bi, ai reţelei inverse, defineşte 

reţeaua inversă, spaţiul reţelei inverse având dimensiunile (L"'). Paralelipipedul 

construit cu vectorii bi defineşte celula elementară a reţelei inverse şi are volumul 

dat de produsul mixt: 

( b , [ b 2 b 3 ] ) = l / a ) 

27 

BUPT



2.4. Distanţa interplanară 

Echidistanţa între planiirile reticulare identice (paralele) depinde de 

înclinarea acestor plane faţă de axele de coordonate, deci de indicii planelor şi în 

acelaşi timp de parametrii fimdamentali ai reţelei (figura 2.3) [ 13 ]. 

(100) 

Figura 2.3. 

Intre planele paralele din familia determinată de setul de indici Miller (hkl) 

există o anumită distanţă dhu determinată de simetria reţelei cristaline. 

Această distanţă este reprezentată prin lungimea perpendicularei dusă din 

origine pe cel mai apropiat plan din familia cercetată ( figura 2.4.) [48 , 143 " 
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Figura 2.4. 

cos ai2= diiid / OAi ; cos a23= dhki / OA2; cos ai3= dl̂ kl / OA3 . 

ştiind că : cos^ a ^ + cos^ a23+ cos^ a ^ = 1 

şi luînd în considerare o celulă elementară cu parametrii liniari ai; a2: a3 şi planul 

reticular ( hkl), distanţa interplanară va avea fonua : 

dhki = [ ( h / a i ) ' + (k /a2) ' + ( l / a 3 

Pentru cele şapte sisteme de cristalizare, expresiile analitice ale distanţelor 

interplanare sunt: 

Singonia cubică 

2 , , 2 , ,2vl/2 dhki = (2.11) 

Singonia tetragonală 

dhki = [(h'+k') / ai' + / a3'] 
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Singonia rombică 

dhk, = (2.13) 

Singonia hexagonală 

dm= [ 4 / 3 (h^+hk+k^) Isa^ + l^l ai^ (2.14) 

Singonia trigonală 

duci = ai 
a23 + 2(hk + kl + lh)(cos^ a23 - cosa23) 

1 - 3cos^ a23 + 2cos^ a23 

- 1 / 2 

(2.15) 

Singonia monoclinică 

dhki [ i W ai3(h^/ai^ + k^sin^ a,3/a2^ + I /a..̂  - 2hlcos ai? / aiaj) (2.16) 

Singonia triclinică 

dhki = {[(h^/ai^)sin^a23 + (k^/a2^)sin^ai3 + (l^/a3^)sin^ai2+(2hk/aia2)(cosa23Cosai3-

cosan) + ( 2 kl /a2a3)(cos ancosa^-cos a23) + (21h/a3ai)(cos ai2Cosa23- cos a n ) ] 

* 1 / (1 - cos^a23 - cos^ ai3 - cos^a^ - 2 cos a23 cos a n cosa^ 

(2.17) 

Se poate demonstra că vectorul reţelei inverse este perpendicular pe unul 

din planele paralele din familia determinată de indicii Miller ( hkl ) acesta fiind 

situat în spaţiul invers, dacă legea rapoartelor raţionale îndeplineşte condiţia : 

qi : q2 : q3 = h : k : 1. 
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Figura 2.5. 

^ —̂ I 

In figura 2.5. vectorii : ai / h ; 32 / k ; a3 /1 - au extremităţile situate în planul 

(hkl), iar vectorii âi / h - 32 / k şi ai / h - 33 /1 - sunt situaţi în acest plan. Dacă se 

defineşte vectorul bĥ i = hbi + kb2 + lb3 paralel cu vectoml reţelei inverse: 

bl = qibi + q2b2 + q3b3 atunci, produsele scalare vor fi: 

Şl 

bhic i (a i /h-a2/k) = 0 

b i ^ i ( a i / h - a 3 / l ) = 0 

prin urmare, vectorul bhki este perpendicular pe planul ( hkl) 

Din condiţia de paralelism a celor doi vectori rezultă : 

qi : q2 : q3 = h : k : 1 
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^ — — 

In baza celor arătate, considerând vectorul unitar n = bhki / bhu nornial la 

planul (hkl), rezultă că distanţa interplanară dhki , dintre două plane vecine, este 

biikfV Proiectând vectonil ăi/h pe direcţia lui n, rezultă: 

-l dhki = ai ni/ h = ai(hbi+kb2+lb3)/h bhki = bhki 

deci 

= (2.18) 
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Capitolul 3 

IDENTIFICAREA SUBSTANŢELOR ŞI A PARAMETRILOR 

DE STRUCTURA A ROCILOR DE BAZALT 

3.L Consideraţii generale 

Proprietăţile substanţelor sunt detenninate de natura particulelor ce le 

compun (atomi, ioni, molecule), de modul cum sunt aranjate aceste particule, 

precum şi de natura legăturilor ce se stabilesc între ele. 

Substanţele pot exista în patru stări de agregare : solidă, lichidă, gazoasă şi 

plasmă, fimcţie de condiţiile de temperatură şi presiune. 

In stare solidă, particulele din care sunt constituite substanţele sunt strâns 

unite între ele prin forţe de atracţie, fiind imobilizate în poziţii fixe, într-un 

aranjament compact. Distanţele între particule fiind mici, acestea nu se pot deplasa 

liber, însă pot oscila în jurul unor poziţii fixe. In marea majoritate a cazurilor, 

aceste aranjamente compacte sunt dispuse într-o anumită ordine. Substanţele care 

prezintă această aranjare ordonată a particulelor poartă denumirea de substanţe 

cristaline. 

Stabilitatea edificiului cristalin însă nu este determinată doar de factorii 

geometrici . Un rol hotărâtor în realizarea unei structuri cristaline îl au legătiu-ile 

chimice ce se stabilesc între particulele nodale [ 16 ] . 

După V.M.Goldschmidt, structura unui cristalin este determinată de numărul 

şi dimensiunile particulelor din celula elementară, de natura acestora şi de natura 

legăturilor chimice care se stabilesc între ele. 
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Legile legăturilor chimice sunt conduse de două premise atomice dominante, 

care nu numai că determină detaliile structurii moleculelor, ci dirijează şi dinamica 

reacţiilor chimice[ 56 ] . 

Prevederea tipului concret de legătură care se va stabili între două particule 

date este posibilă pe baza cunoaşterii structurilor lor şi a poziţiei în sistemul 

periodic [ 14, 38 \ 

Marea majoritate a materialelor cristalizează, fie în sistemul cubic, fie în 

sistemul hexagonal. De aceea determinarea parametrului de reţea cristalină 

presupune cunoaşterea în prealabil a sistemului de cristalizare a materialului 

respectiv. 
A 
In acest fel se poate orienta cercetarea şi aplica acea metodologie care să 

permită determinarea parametmlui de reţea interesat. 

3.2. Stabilirea substanţelor şi a structurii procentuale din amestecurile 

bazaltice pe baza analizelor chimice 

Studiul chimic al substanţelor permite o diferenţiere netă a acestora , fimcţie 

de proprietăţile lor. 

Analizele calitative de fază pe cale chimică sunt deosebit de importante, atât 

pentru investigaţii ştiinţifice, cât şi pentm studiul unor materii prime sau controlul 

produselor finite în diverse procese tehnologice . 

Rezultatele privind componenţa substanţelor din materiale bazaltice, 

determinate pe bază de analiză chimică, masă atomică, masă fomiulară, cantitate 

de moli şi stmctură procentuală a elementelor participante, sunt prezentate în 

tabelul 3.1. 

Din analiza chimică, se constată că materialele bazaltice sunt amestecuri de 

oxizi binari cu o variată structură procentuală cuprinsă între un maxim de 52 % 

pentm oxizii de siliciu şi un minim de 2 % pentru oxizii de titan, precum şi cu o 
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diversitate de legături structurale de tip covalent-ionică pentru elementele siliciu şi 

aluminiu, de tip ionică pentru metalele alcaline ( Na , K ) şi alcalino-pământoase 

( Mg , Ca ), respectiv de tip metalice pentru elementele tranziţionale ( Fe , T i ) . 

Prezenţa celor trei tipuri de legături chimice influenţează, în mod firesc, 

stmctura şi proprietăţile compuşilor chimici . 

In timpul proceselor tehnologice (sinterizare) în funcţie de substanţele 

introduse în reţete şi temperatură, în masa probei au loc o serie de transformări 

stmcturale determinate de reacţiile chimice ce se produc între compuşii oxidici ce 

participă la formarea bazaltului. 

Reacţiile chimice asupra amestecurilor oxidice , aflate sub formă granulară, 

având stmctura procentuală din tabelul 3.1, determină formarea compoziţiilor 

oxidice în moli. Din datele prezentate în tabel, există posibilitatea de fomiare, la 

suprafeţele de contact, între granulele constitutive, a unor compuşi micşti. [ 122 ]. 

In tabelul 3.2 sunt prezentate reacţiile chimice -raportul molar 1:1 - care pot 

avea loc în urma procesului de sinterizare (combinaţii între diverşi oxizi binari) şi 

care evidenţiază faptul că : 

- procesul de sinterizare provoacă apariţia unor combinaţii de oxizi ternari 

(metasilicaţi, metatitanaţi, ciclosilicaţi) şi oxizi micşti (metatitanaţi, spineli), având 

compoziţia corespunzătoare valenţelor normale, fie combinaţii interstiţiale 

nestoichiometrice ; 

- participarea oxizilor binari în procesul de sinterizare într-un procent relativ 

scăzut, chiar dacă reacţia este completă, fenomen explicabil, dacă se are în vedere 

faptul că reacţiile au loc înire suprafeţele granulelor . 

Pentru un raport molar de 1 : 2, substanţele rezultate în urma procesului de 

sinterizare, prezentate în tabelul 3.3, indică existenţa unor serii izomorfe de 

ortosiiicaţi din grupa olivinei (fayalit, forsterit), precum şi a unor oxizi micşti de 

ortotitanaţi ai metalelor alcaline şi alcalino-pământoase . 
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Concluzii 

- în urma reacţiilor chimice există posibilitatea de formare între suprafeţele 

de contact ale substanţelor componente aflate sub formă granulară, a unor compuşi 

micşti; 
A 

- In cazul reacţiilor chimice complete, o serie de substanţe oxidice participă 

în procesul de sinterizare într-un procent relativ mic; 

- Prezenţa în procesul de sinterizare a unor combinaţii de oxizi ternari şi 

micşti, având compoziţia chimică stoichiometrică sau nestoichiometrică ; 

- Din tabelele cu reacţiile chimice se constată că, substanţele obţinute 

experimental pe bază de analize chimice, nu corespund cu cele determinate pe baza 

analizelor teoretice ; 

- Neconcordanţa rezultatelor obţinute pe cale chimică cu cele obţinute pe 

cale teoretică, implică investigarea structurii materialelor bazaltice prin metode cu 

înaltă rezoluţie. 
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3.3. Analiza structurală a bazaltului prin metode de difracţie 

3.3.1. Consideraţii generale 

Identificarea constituenţilor stnicturali a corpurilor solide prin metode de 

investigare cu înaltă rezoluţie este posibilă prin folosirea microscopiei electronice 

sau a tehnicii de difracţie (împrăştierea coerentă ). 

Metodele microscopice de investigare a stnicturii corpului solid, cu toate 

performanţele obţinute prin puterea mare de rezoluţie (sub 1 °A) rămân totuşi în 

cea mai mare parte metode calitative de studiu, foarte interesante şi foarte 

valoroase din punct de vedere ştiinţific şi practic. 

Tehnica difi^acţiei radiaţiilor X, bazată în esenţă pe dispersia razelor X 

( X e 0,1 - 10 °A ) de către particulele constitutive ale reţelei şi a 

undelor, distribuite periodic în maxime şi minime după direcţie, constituie o 

metodă modernă de investigaţie a materialelor aflate în stare cristalină . 

După D. Becherescu [ 14 ], o proprietate generală a tuturor substanţelor 

cristaline, din care fac parte şi materialele bazaltice, este aceea de a difracta 

radiaţiile cu lungime de undă de acelaşi ordin de mărime cu parametrii şimlui 

reticular . 

Pentru a obţine un efect de difracţie într-o reţea tridimensionala, trebuie ca 

undele difractate să interfereze pozitiv ( efectele de difracţie a tuturor atomilor 

reţelei să se însumeze ) în caz contrar, asistăm la o interferenţă negativă şi deci la o 

întoarcere completă a fazei. De aceea, difracţia radiaţiei X prin substanţe cristaline 

nu este un fenomen continuu, cum ar fi în mediile izotrope ( gaze ), ci unul 

discontinuu, care se produce numai în anumite direcţii determinate de parametrii 

reticulari (mărimea celulei elementare). 

Stabilirea direcţiilor undelor difractate de un cristal permite determinarea 

dimensiunilor fiindamentale ale reţelei respective [ 14 ] . 
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Fenomenul de difracţie şi interferenţă a radiaţiilor X interesează în analiza 

difractometrică a materialelor cristaline, întrucât fascicolul difiractat poartă 

informaţii "ascunse" asupra structurii stării cristaline a materialului investigat şi 

poate fi descifrat prin cunoaşterea proftmdă a mecanismului de difracţie în reţeaua 

cristalină [ 53 ] . 

Difracţia poate avea loc prin "transmisie" în cazul materialelor mono şi 

policristaline care au grosimi suficient de mici, metodă de studiu specifică 

concepţiei Laue sau prin "reflexie" în concepţia Bragg când materialele mono şi 

policristaline au grosimi suficient de mari, astfel încât difracţia prin transmisie nu 

mai este posibilă. 

Obţinerea unei interferenţe pozitive, deci a unui maxim de interferenţă în 

spaţiul emergent, presupune îndeplinirea condiţiei ca diferenţa de drum dintre două 

raze difi^actate să fie un multiplu de lungime de undă, adică : 

2dhki *s ine =nA, (3.1) 

Maximele de difracţie sunt caracterizate, alături de poziţie, prin intensitate, 

care la rândul ei este determinată de tipul structural, de frecvenţa planelor 

reticulare, natura particulelor nodal , perfecţiunea cristalului iradiat şi de metoda 

experimentală utilizată [ 14 , 70 ] . Contribuţia acestor parametri se exprimă prin 

factori ( structură, polarizare, atenuare, repetiţie, temperatură ), care ţin de 

condiţiile experimentale concrete . 

Pentru dezvoltări teoretice sunt necesare metode structurale de analiză, care 

să fiimizeze date cantitative şi calitative precise . 

Analizele calitative prin difracţia radiaţiei X se bazează pe calculul 

distanţelor interplanare dhki pentru toate maximele de difracţie apărute în spectru 

şi compararea lor cu valorile dhu date în literatură, fişe ASTM ( American Society 

for Testing Materials) pentru faze cunoscute [ 13 ] . 
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Analizele cantitative de fază cu ajutorul spectrelor de difracţie (metoda 

etalonului intern, intensităţii calculate, constantelor relative, extrapolării) se 

bazează pe relaţia existentă între intensitatea unei linii din spectru şi concentraţia 

componentei căreia îi aparţine această linie [ 13 ] . 

La incidenţa unui fascicul monocromatic (componenta spectrală cea mai 

intensă a spectrului caracteristic) de radiaţii X pe o granulă monocristalină, se ia în 

considerare unul dintre sistemele de plane (hkl) care formează unghiul 9 cu direcţia 

unghiului de incidenţă, în concordanţă cu relaţia Bragg ( 3.1.). 

Drept rezultat se obţine raza reflectată ON care formează unghiul 29 cu 

fasciculul incident (figura 3.1.). Rotind continuu planul de reflexie (hkl) în jurul 

fasciculului incident ( 9 = constant), se va roti şi raza reflectată, formând în spaţiul 

emergent un con, iar pe pelicula fotografică un cerc. 

Intr-un material policristalin rotaţia se realizează de la sine, întmcât 

există un număr suficient de grăunţi de orientări necesare care să permită obţinerea 

tuturor reflexiilor Bragg de la oricare din planele ( hkl ). Ca urmare, la incidenţa 

fasciculului de radiaţii X monocromatice cu policristalul, se obţine un spectru de 

difracţie sub forma unui sistem de conuri coaxiale, fiecare con corespunzând unui 

sistem determinat de plane reticulare paralele (hkl). 

M 

Figura 3.1. 
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Rezolvarea oricărei probleme de analiză prin difractometrie de radiaţii X, 

depinde în primul rând de calitatea spectrului de difracţie obţinut şi nici un fel de 

calcul, oricât de complex ar fi, nu poate compensa erorile induse de spectrele de 

difracţie nesatifacătoare [ 53 ] . 

Obiectul de bază al analizei difractometrice îl constituie linia de difracţie . 

Numărul acestor linii de interferenţă ce apar pe difractogramă depind, atât de tipul 

singoniei căreia îi aparţine celula elementară şi de dimensiunile ei, cât şi de 

lungimea de undă X a radiaţiei X utilizată în analiză . Spectrul va fi cu atât mai 

bogat cu cât lungimea de undă este mai mică, condiţie perfect realizabilă dacă se 

are în vedere utilizarea de anticatozi constmiti din metale cu număr atomic Z mare 

( Mo, Ag, W ) . 

La obţinerea unui spectru de difracţie de la o substanţă total sau parţial 

necunoscută , se pun următoarele probleme : 

- cărei singonii îi aparţine faza sau fazele componente ale substanţei ; 

- care sunt indicii ( hkl ) a liniilor de difracţie din spectnil înscris pe 

difractograma, operaţie cunoscută şi sub denumirea de indexarea liniilor de 

difracţie . 

Orice metodă de descifrare sau de indexare a difractogramelor necesită mai 

întâi determinarea unghiului de alunecare, pentRi fiecare linie de interferenţă sau 

de difracţie şi a distanţei interplanare dhki şi numai după aceste determinări, se pot 

calcula parametrii liniari şi unghiulari ai celulei elementare şi indicii Miller ( hkl ) 

ai planelor de reflexie . 
A 
In difi"actometrie, pe spectru, sunt indicate valorile unghiulare în dreptul 

maximelor de difracţie. Citirea lor se face direct, atât pentru poziţia unghiulară, cât 

şi pentru intensitatea liniei. 

Metodele uzuale de indexare a unghiurilor de difracţie sunt diferite, în 

funcţie de cazul în care se cunoaşte sistemul cristalografie cămia îi aparţine faza de 

indexare, respectiv cazul în care nu se cunoaşte sistemul cristalografie. 

43 

BUPT



Pentni determinarea dhki se măsoară distanţele, în "mm", dintre perechile de 

linii simetrice, cu ajutorul cărora se găseşte valoarea unghiului 9 de alunecare 

Bragg. Din relaţia (3.1) se determină apoi distanţa interplanară dhki pentru familia 

de plane care provoacă apariţia liniilor spectrale . 

Pentru reţelele cristaline cu simetrie înaltă, există metode expeditive 

- analitice şi grafice - de indexare şi descifrare a structurilor [ 53,70 ^ . 

In cazul reţelelor cristaline cu simetrie medie şi joasă, pentru indexare, se 

foloseşte metoda propusă de T. Ito , ce are la bază proprietatea reţelei inverse 

[ 13, 52, 53 ] . 

Numărul de linii care apar într-un spectru, poate constitui un indiciu deosebit 

de util în aprecierea "la prima vedere", dacă materialul investigat aparţine unei 

singonii cu simetrie înaltă, medie sau joasă . Materialele care aparţin singoniilor cu 

simetrie înaltă dau un număr mai mic de linii, dar mai intense, comparativ cu cele 

ce aparţin celorlalte singonii . 

Difractogramele supuse analizelor s-au obţinut cu ajutorul radiaţiei X din 

seria K , linia Ka , provenind de la un tub cu anod de Cu (X = 1,54178 ° A ) . 

3.3.2. Studiul parametrilor de structură a substanţelor ce intră în 

componmenţa oxidică a bazaltului 

3.3.2.1. Parametrii de structură a rutilului Ti02 - singonie tetragonală 

Păstrând numărul unghiurilor drepte şi modificând unul din parametrii liniari 

(a.i ^ a\ = ai), se obţine o figură geometrică având o simetrie mai joasă decât cea 

cubică, prisma pătratică dreaptă, corespunzătoare singoniei tetragonale. 

In analogie cu sistemul cubic, pentru singonie tetragonală când 1 = O, relaţia 

(2.12) devine : 
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2 /u2 , 1 2x -l d'hko = a^ (h' + k') (3.2) 

Relaţia sistemului tetragonal se poate scrie şi sub forma 

1 Shko I 
Qi = ^ ^ = 1— + — = — ^ + 

^̂hkO aî ' a j a j a j 
(3.3) 

Pentru indexarea liniilor de difracţie a rutilului Ti02 se foloseşte 

difractograma din figura 3.2, obţinută pe difi^actometrul DRON-3 [ 113 ], din care 

se citesc unghiurile 20, şi apoi se completează tabelul 3.4. Tot în acest tabel, după 

efectuarea calculelor, se trec valorile sin 6, sin^9, dhki şi Qhki = 1 / d̂ hki-

(110) 

(211) 

I 
(301) (220) 

(112} A (310) (002) A 

70 
TT 

65 60 

(101) 

(111) 

V r r r - H 
55 

r r - r r r r 
50 

(210) I (200) 

f-rT-rVVr/lyM K r r n Y V / 
iS âO 35 30 25 

Figura 3.2. 

In continuare se stabileşte dacă substanţa rutilului TiOi aparţine sistemului 

de cristalizare tetragonal. Pentru aceasta se verifică dacă valorile Qi, obţinute 
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pentru linii succesive (likO), satisfac raportul 1 ; 2 ; 4 ; 5 ; 8 ; 9 ; 10; 13; 16; 17. 

Raportul 2 : 1 între mai multe linii poate să apară numai la sistemul tetragonal sau 

cubic. Dacă posibilitatea unor linii cubice a fost eliminată în prealabil, apariţia 

factorilor 2, în rapoartele Qi / Q j , este o indicaţie pentni liniile tetragonale. 

în tabelul 3.4. s-au stabilit rapoartele 2 / 4 ; 2 / 5 ; 2 / 8 ; 2 / 10 şi 2 / 13 

pentru liniile 3, 5, 7, 9 şi 12. Se poate presupune că liniile respective sunt linii 

(hkO) şi deci valoarea lui ai se poate calcula, presupunând că oricare din aceste 

linii are Shko = 1, 2, 4, 5, 8, 9, 10 şi 13. 

Pentm planele dhko se calculează valoarea parametrului : 

3i~l = Shko/ Qi. 

Valorile obţinute prin calcul, pentni a^i, respectiv ai , sunt trecute în tabelul 

3.4., în dreptul liniilor corespunzătoare: i = 1, 3, 5, 7 şi 9. Ţinând seama de 

valoarea rapoartelor între diferite linii i, care de fapt reprezintă suma 

S hki = ĥ  + k^ + pentru liniile menţionate, se face calculul parametrului ai după 

cum urmează : 

d^,o * 2 = 20,865121 deoarece 1^+1^ + 0̂  = 2 

d^oo* 4 = 20,918994 deoarece 2̂  + 0̂  + 0̂  = 4 

d\io * 5 = 20,947320 deoarece 2̂  + + O" = 5 

d 220 * 8 = 21,083574 deoarece 2̂  + 2̂  + 0̂  = 8 

d^io* 10 = 20,986351 deoarece 3^+1^ + 0̂  = 10 
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2 aj = 104,801369 
1 

a',= 20,960273 şi a, = 4,578240 [ °A ] 

Cunoscând valoarea lui ai se face calculul parametrului â , folosindu-se 

relaţia (3.3), adică : 

â , = . 20,960273*6,140583.1 ^ . 
) 20,960273-6,140583*1 

Folosirea relaţiei (3.4) impune cunoaşterea lui 1̂ . Pentru aceasta se admite 

ipoteza că prima linie nu are indicii hkO, şi deci, este o linie (001), (101) sau (111) 

de unde rezultă că = 1 ( procedeul "trial and error"). 

Valabilitatea acestei ipoteze se verifică, calculând pe baza valorilor ai şi as, 

deja cunoscute, toate celelalte linii care trebuie să satisfacă egalităţile : 

= = + deoarece h' + k' + l ' ^ S ^ (3.5) 

Pentru a doua linie (i = 2) din tabelul 3.4, folosind relaţia (3.5), se obţine : 

Q2 = - L = + —^ = 0,162851 deoarece + 0̂  + 1" = 2 
4,578240' 2,947024' 

Ceilalţi indici (111) şi (001) nu verifică egalitatea. Deci egalitatea este 

satisfăcută pentm indicii (101) şi prin urmare, ipoteza este adevărată. 
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în continuare, folosind relaţia (3.5), se verifică egalitatea pentru alte grupe 

de indici (hkl) ce corespund altor linii din tabelul 3.4. 

Deci, dându-se grupului de indici (hkl), din relaţia (3.5), valori crescătoare, 

pentm linii ce corespund numai planelor (likl) - pentru planele (likO) indicii Miller 

au fost deja calculaţi - se adoptă acei indici pentni care egalitatea este satisfăcută. 

După efectuarea calculelor, valorile indicilor Miller se trec în tabelul 3.4. 

Pentru calculul grupelor de indici Miller corespunzător planelor (hkl), se 

poate folosi şi metoda N. Henry, H. Lipson şi W. A. Woster, metodă la care 

valorile raportului Sî ko / a î se scad din valorile Qi , care nu posedă indicii (hkl). 

Diferenţele Ay se stabilesc cu ajutonil relaţiei : 

Ay = Qi - Shko / a 1 = — + — ^ — = - y (j.6) 
a j a j a^ a j 

Folosind relaţia (3.6), se face calculul Aij pentm toate planele ce prezintă 

indici (hkl). După indexarea completă a liniilor, se calculează parametrii ai şi a3 ca 

o metodă de verificare a valorilor deja calculate printr- o altă metodă, decât cea 

prezentată anterior. 

Din tabelul 3.4 ce cuprinde valorile spectrului de difracţie a rutilului TiOi, 

rezultă că valorile Qi, Qs, Qs, Q7 , Q9 şi Qn, se găsesc în raportul de 2 ; 4; 5; 8; 

10; 13, putând fi considerate drept linii cu indicii (hkO). 
A 

In tabelul 3.5, destinat pentru calculul diferenţelor Ajj, se înscriu valorile Qi 

din tabelul 3.4, după care, în mod sistematic se face calculul diferenţelor de fonna 

Qi - (h^ + k^) / a^i, dând lui ĥ  + k̂  toate valorile teoretice posibile. în prealabil se 

face calculul lui 1/ a^ = 1/ 20,960273 ce reprezintă media câturilor Q, / Sî o , 

adică : 1 / a^ = 0,047709. 

Analizând datele din tabelul 3.5, se observă că cifra 0,115142 ± 0,00029 

apare de trei ori, ca diferenţa Qi-Shko/a^i. Aceasta poate fi corelată şi cu 
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Q8=2- * 0 ,114850 = 0,459354. Totodată se constată că şi diferenţele Qn - 2 / a^; 

Qi2- 4 / a î şi Qi3 - 5 / a î simt apropiate de valoarea 0,459354. 

Sunt deci suficiente argumente care justifică ipoteza că 1 / â 3 = 0,115142. 

Pe această bază se poate încerca o indexare completă a spectrului. 

Liniile Qi, Q3, Q5, Qj şi Q9, sunt, după cum s-a mai prezentat, linii de Qĥ o. 

Linia Q2 fiind aproximativ egală cu l /a^i + 1/aS = 0,162851; are deci 

indicii ( 101 ) . 

Linia Q4 reprezintă suma 2 / a î + 1 / â 3 şi deci are indicii (111). 

Linia Qe = 5 / a î + 1 / a^ este o linie cu indicii (211). 

Linia Qg = O / a^ + 2 / a^ are indicii (002). 

Linia Qio reprezintă suma 9 / a î + 1 / aS şi are indicii (301). 

Linia Qi i fiind egală cu 2 / a î + 4 / â 3 se poate indexa (112). 

Linia Qn = 4 / a î + 4 / aS reprezintă indicii (202). 

Linia Qn = 5 / a î + 4 / â 3 se indexează cu (212). 

In figura 3.3. se prezintă stmctura celulei elementare a nitilului Ti02 de 

formă tetragonală. Parametrii acestei structuri precum şi indicii Miller sunt înscrişi 

în tabelul 3.4. 

Figura 3.3. 
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/\ 

In figura 3.4. este reprezentată schema structurii tetragonale a rutilului TiOi 

în care fiecare atom de Ti este înconjurat de şase atomi de O, plasaţi în colţurile 

unui octaedru regulat. 

Figura 3.4. 

Folosind relaţia (3.3), se scrie sistemul de ecuaţii pentni calculul mai exact 

al parametrilor ai şi a3 : 

O, =(h^ + k ^ ) / a V l V a ' 3 

Q2 = (h'2 + k ' 2 ) / a V l ' 2 / a ^ (3.7) 
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După rezolvarea sistemului, se obţin valorile parametrilor 

a, = 4,572364 A] şi a3=2,953312 A 

Volumul celulelor elementare este : 

Vc=a^*a3=61,743454 [°A']. 

3.3.2.2. Parametrii de structură a Ti02 anatas - singonia hexagonală 

Reţeaua Bravais din singonia hexagonală se obţine prin dispunerea atomilor 

în vârful prismei hexagonale drepte şi în centrul bazelor hexagonale. Celula 

elementară generatoare a reţelei hexagonale este un paralelipiped, având baza un 

romb, cu unghiul dintre două laturi 2k I radiani. 

In spectrele cristalelor cu simetrie hexagonală se foloseşte relaţia (2.14) care 

se poate scrie: 

.2 3 .2 aj aj 3 aj aj 

Relaţia (2.14) poate fi exprimată în cazul liniilor de difracţie la care 1 = O şi 

sub forma : 

d'hko = 3 / 4 * a'i (h'+hk+k') (3 .9) 

Metoda folosită în cazul sistemului hexagonal este asemănătoare cu cea 

utilizată pentru simetrie tetragonală. Deosebirea constă în faptul că rapoartele între 

valorile succesive Qi / Qj pentru linii (hkO) - atunci când toate aceste linii apar în 

spectru - sunt egale cu : 1; 3; 4; 7; 9; 12; 13; 16; 21. Deci apariţia raportului 3 între 

câteva linii indică prezenţa unei reţele hexagonale. 
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In tabelul 3.6 sunt înscrise rapoartele Qi / Qj , constatându-se că între liniile 

Qi şi Qj se obţin rapoartele 1 ; 4 şi 7 specifice structurii hexagonale ; Q5 / Qi = 4 

i a r Q , o / Q i = 7 . 

Cunoscând sumele Si = 1; S5 = 4 şi Sio = 7 şi scriind expresia (3.9) sub 

forma : 

d-hko.l,33*S, = a^ deoarece ĥ  + k̂  + hk = Si (3.10) 

pentru liniile 1 ; 5 ; 10 se obţine valoarea medie a parametnilui ai 

-2 a, = 4,355668 [°A] , iar 1 / a^ = 0,052709 [°A] 

A doua fază de indexare a liniilor de difracţie începe odată cu determinarea 

parametnilui a3 şi a grupului de indici pentru planele (hkl). 

Parametrul â , se calculează în funcţie de parametml ai, folosindu-se relaţia : 

a^= a^ * lV(Qi * a^-4/3 Shko) = 89,705694 de unde rezultă : 

1 / a^ = 0,011147 33 = 9,471309 [°A] . 

In baza ipotezei că prima linie nu are indicii (hkO) şi că poate fi o linie de 

(001);(101) şi (111), cunoscând valorile ai şi se face calculul indicilor (hkl) 

pentru celelalte plane din tabelul 3.6, folosindu-se relaţia (3.8). Pentru prima linie 

este satisfăcută egalitatea, în cazul când i se atribuie indicii (101). 

Cunoscând valorile parametrului ai, se întocmeşte tabelul 3.7, în care sunt 

înscrise diferenţele succesive între valorile Qi şi 4/3 * 1/a^i; 4/3 * 3/a^]; 4/3 * 4/a^i; 

etc. Din tabelul 3.7, se constată că prima linie este formată din : 

1/a'i = Qioo = 0,052709 şi l/a'3 = Qooi=0,011147. 
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Pentni a uşura stabilirea indicilor (hkl) pentru celelalte linii, în funcţie de 

parametrii ai şi 33 precum şi valorile diferenţelor din tabelul 3.7, se face calculul 

valorilor Qi pentm : 

Indicii din grupa Qooi, se stabilesc în fimcţie de valoarea lui Qooi: 

Q O O 3 = 3 ' * Qooi= 0,100323 Qoo2= 2 ' * Qooi= 0,044588 

QOO5= * Qool = 0,278675 Q004 = 4 ' * Qooi = 0,178352 

Q O O 7 = 7 ' * Qooi = 0 ,546203 Q006 = 6' * Qooi = 0 ,401292 

Q O O 9 = 9' * Qooi = 0,902907 Qoo8= 8^ * Qooi - 0 ,713408 

Indicii din grupa Qhoo, se stabilesc în fimcţie de valoarea : 

Qioo = 1 / a ^ * 4 / 3 = 0,070279 

Q 2 O O = 2 ' * Q i o o = 0 , 2 8 1 1 1 6 

Q300 = 3 ' * Q i o o = 0 , 6 3 2 5 1 1 

Q 4 o o = 4 ' * Q i o o = 1 , 1 2 4 4 6 4 

Indicii din grupa Qoko, se stabilesc în fimcţie de indicele Qoio = 0,069676 

care, în tabelul 3.7, se repetă de patni ori cu o abatere de ± 0,0014. 

Faţă de această valoare : 

Q020 = 2 ' * Qoio = 0,278705 

QO3O = 3 ' * Qolo = 0,627084 şi 

Qo4o = 4 ' * Qoio = 1,114816. 

Valorile prezentate uşurează mult calculul indicilor (hkl) pentru restul 

liniilor neindexate. 

Q2 = QIO3 = Qioo + Q()03 = 0,070279 + 0,100323 = 0,170602 

Q 3 = QOO4 = 4 ^ * 0 , 0 1 1 1 4 7 = 0 , 1 7 8 3 6 1 

Q4 = Q112 = Qioo + Qolo + Q002 =Qioo + Q010+ 2^ * Qooi = 0 , 1 8 4 5 4 3 
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Q s = Q i m = 2 ' * Q w o = 0 , 2 8 1 1 1 6 

Q 6 = Q I 0 5 = Qioo + QOO5 = Q100+ 5'*Qooi = 0,348954 

Qy = Q211 = Q200 + Qoio + Qooi = 2' * Qioo + Qoio + Qooi = 0,361939 

Qs = Q204 = Q200 + QOO4 = 2' * Qioo + 4' * Qooi = 0,459468 

Q9 = QN6 = Qioo + Qoio + Q006 = Qioo + Qoio + 6' * Qooi = 0,541247 

Qio = Q220 = Q200 + Q020 =2 ' * Qioo + 2 ' * Qoio = 0,559821 

Qii = Q215 = Q200+Q010 +Q005 = 2' * Qioo + Qoio + 5' * Qooi = 0,629467 

QI2 = Q301 = Q300 + Qooi = 3' * Qioo + Qooi = 0,643658 

QI3 = QI3I = Qioo + QO3O + Qooi = Q100+ 3' * Qow + Qooi = 0,708513 

Qi4 = Qn8= Qioo + Qow +Q008 = Qioo + Qoio + 8' * Qooi = 0,853363 

QI5 = Q321 = Q300 + Q020 + Qooi = 3' * Qwo + 2' * Qow + Qooi = 0,922363 

Q I 6 = Q I 0 9 = Qioo + QOO9 = Qioo + 9' * Qool = 0,973186 

QI7 = Q316 = Q300+ Qow + Q006 = 3 ' * Qwo + Qow + 6' * Qooi = 1,103479 

QI8 = Q402 = Q400 + Q002 = 4' * Qwo + 2' * Qooi = 1,169052 

Qi9 = Q 4 U = Q400 + Qow + Qooi = 4 ' * Qwo + Qoio + Qooi = 1,205287 

Q20 = Q219 = Q200 + Qoio + QOO9 = 2' * Qioo + Qoio + 9' * Qooi = 1,253699 

Q21 = Q228 = Q200 + Q020 + Q008 =2' *Qioo + 2' * Qow + 8' * Qooi = 1,273394 

Q22 = Q422 = Q400 + Q020 + Q002 = 4' * Qwo + 2' * Qow + 2 ' *Qooi = 1,447751 

Q23 = Q415 = Q400 + Qoio + QOO5 = * Qwo + Qow + 5̂  * Qooi = 1,472815 

Q24 = Q309 = Q300 + QOO9 = 3' * Qioo + 9' * Qooi = 1,535418 

Q25 = Q244 = Q200 + QO4O + QOO4 = 2 ' * Qwo + 4' * Qow + 4 ' * Qool =1,574284 
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Folosirea metodei tabelare a diferenţelor Qi - 4/3 * 1/a î pentru indexarea 

singoniei hexagonale este limitată deoarece suma Shko = ĥ  + k̂  + hk se regăseşte 

mai greu într-un tabel cu mai multe linii. Tabelul este însă util pentm indexarea 

primelor linii; cu ajutorul acestora însă se pot indexa restul liniilor neindexate. 

Acestea uşurează atribuirea indicilor pentm gnipele Qhoo, Qoho, Qooi 

Folosind relaţia (3.8) se scrie sistemul de ecuaţii pentm calculul mai exact al 

parametrilor ai şi 33 : 

Qi = 4/3 (h^ + k^ + hiki) *a•^ + 1", 

Q2 = 4/3 {h\ + k \ + h2k2) *a-^ + \ \ ^ a ^ (3.11) 

Q25 = 4/3 (h'25 + k'25 + h25k25) + 1̂25 

După rezolvarea sistemului se obţin valorile parametrilor aj = 5,02445 [°A] 

şi a3= 9,24220 [°A] care faţă de valorile stabilite în prima fază de indexare sunt 

mult mai exacte. 

Volumul celulelor elementare este ; 

V c = a J ^ a 3 = 202,06125 

3.3.2.3. Parametrii de structură a corindonului a - AI2O3 - singonie 

hexagonală. 

Cu ajutoml datelor înscrise în tabelul 3.8 se face calculul rapoartelor Qj/Qj , 

pentm liniile 1, 3, 12 şi 17 obţinându-se valorile : 1, 3, 12 şi 16 deci , apariţia 

raportului 3 între câteva linii confirmă prezenţa unei reţele hexagonale. Pentm 

rapoartele obţinute, conform relaţiei (3.10), se scriu egalităţile : 
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d^oo * 1,33 * 1 = 33,516532 deoarece + 1 * O + O" - 1 

d^io * 1,33 * 3 = 32,865231 deoarece + 1 • 1 + i ' - 3 

d\_2Q * 1,33 * 12 = 35,521599 deoarece 2̂  + 2 * 2 + 2̂  = 12 

d-400 * 1,33 * 16 = 33,868715 deoarece + 4 * O + = 16 

4 
X a î =135,772080 ; a^ = 33,943019 ; 1 / a^ = 0,029461; 
1 

ai = 5,826064 [°A] 

Cunoscând valorile a i , se întocmeşte tabelul 3.9 cu diferenţele: 

Qi -1/a'i * 4/3 ; Qi - 3/a^i * 4 / 3 ; etc. Din acest tabel, pentni unele linii, rezultă 

expresiile : (h^ + k̂  + hk) * a'̂ i + P * a""3 prin intermediul cărora se stabilesc 

indicii Miller. Aceste expresii, în mod obligatoriu, trebuie verificate determinând 

parametrii ai şi as , prin rezolvarea sistemului de ecuaţie (3.11). Indicii Miller sunt 

bine stabiliţi numai la acele linii în care valorile parametrilor ai şi as sunt constante 

şi se încadrează în intervalul de încredere calculat. 

Cunoscând indicii din liniile (hko) - tabelul 3.8 - se trece la indexarea liniilor 

pentru indicii (hkl) cu ajutorul raportului 1 / Din tabelul 3.9 se constată că 

valoarea 0,017911 se repetă în coloanele 1 şi 2 cu o eroare de ± 0,0016. Deci, se 

poate emite ipoteza că indicele "1" pentm valorile din liniile 2 şi 4, îi putem atribui 

valoarea 1. 

Pentru linia 4, din tabel, rezultă 3/a^ + 1/aS = Qm = 0,134176, adică în 

coloana a doua : 

Qi - 4 / a^ = 0,016333 reprezintă 1 / a^. 

La linia 1, în prima coloană, diferenţa Qi - 4/3 * 1/a î = O deci 1 = O şi ca 

urmare: 1 / a^ + 0/aS = 0,039682, iar indicii Miller sunt (100). 
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0 0 ^ <N m NÔ nÔ  CN̂ CN̂  0 o" o" 0" 0" 0 " 0" — 

IT) 00 CN CN _ 00 _ NO CN Cn CN r- r^ ^ 00 (N 
CO (N r- 0 — 0 0 m r- CN 0 r- ^ 

^ 00 vO r- ^ <N « <N 00 CN 00 ^ CN NO CN rn 
r- 00 00 0 (N ^ CN m 1—1 wn vO 00 r- ^ NO (N NO 00 CN NO 00 NO 00 00 0 0 (N (N r̂ i ^ iTi •0 NO 00 00 CN CN CN CN CN rv r> rv rv r rx rs fS rs rs o' 0 0 0 0 o' 0 0 0 0 0 0 0 0 0 

m vO 0 r- CN (N _ NO CN 0 r-̂  0 r^ CN NO 0 0 vo 00 CN CN wn 0 0 00 r—« yT) 00 
r- CV 0 CN r- ^ un NO CN CN UTi CN 00 0 <N 0 VO ̂  ^ 00 VO iTi <N ̂  1—1 CN m CN 0 CN ro un 
^ ^ <N ro ^ ^ vo 00 CN CN CN ̂ rs r̂s cT cT cT o ' cT o' (D o ' ^ 

On 00 (N NO r- CN 0 NO m VO CN CN Cn CN NO <N vO 0 CN 0 ^ 00 r^ 0 NO iT) m NO 
m r- ^ vO <N CN 0 CN 0 NO 00 NO 00 r- ^ CN —^ — 
00 (N 00 CN CN 00 (N NO NO 0 NO ̂  00 ^ CN NO ON 00 VO 00 r^ r- CN r^ ^ CN CN IT) CN (N CN ^ ^ ^ ^ NÔ 00̂  00̂  r̂s ̂ rs 
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La linia 2, în prima coloană, diferenţele care se repetă sunt şi în linia 4, adică 

Qi - 4 / 3 * l/a^ = 0,019489 şi deci acestei linii i se atribuie 1/a^ + 1/a^ = (101). 

Cunoscând indicii pentru liniile 1, 2 şi 4, se face calculul indicilor pentru : 

Qoio = Qiii - Qioi = 0,134176 - 0,058770 = 0,075406 

şi Qooi = Qioi - Qioo = 0,058770 - 0,039682 = 0,019088. 

Având valorile pentm Qioo, Qoio şi Qooi , se face calculul indicilor de ordin 

superior : 

Q200 = 2 ' * Qioo = 2 ' * 0 , 0 3 9 6 8 2 = 0 , 1 5 8 7 2 8 

Q300 = 3 ' * Qioo = 3 ' * 0 , 0 3 9 6 8 2 = 0 , 3 5 7 1 3 8 

Q400 = 4 ^ * Q I O O = 4 ^ * 0 , 0 3 9 6 8 2 = 0 , 6 3 4 9 1 2 

Q020 = 2 ^ *Qo,o = 2 ^ * 0 , 0 7 5 4 0 6 = 0 , 3 0 1 6 2 4 

Q002 = 2 ^ * Q O O I = 2 ^ * 0 , 0 1 9 0 8 8 = 0 , 0 7 6 3 5 2 

QOO3 = 3 ' * Qooi == 3 ' * 0 , 0 1 9 0 8 8 = 0 , 1 7 1 7 9 2 

QOO4.= 4 ^ * Qooi = 4 ^ * 0 , 0 1 9 0 8 8 = 0 , 3 0 5 4 0 8 

Q O O 5 = * Qooi = 5 ^ * 0 , 0 1 9 0 8 8 = 0 , 4 7 7 2 0 0 

Q006 = * Qooi = 6 ^ * 0 , 0 1 9 0 8 8 = 0 , 6 8 7 1 6 8 

Aceste valori atestă ipotezele adoptate şi permit, în continuare, calculul 

indicilor pentru restul liniilor neindexate. 

Q3 = 3/a^ + 0/a^ = 0,121405 se indexează cu (110) 

Qs = Q012 = Qoio + 2' * Qooi =0,151758 

QE = QOO3 = 3 ' * Q o o i = 0,171792 

Q7 = Qn2 = Qioo + Qoio + Q002 = Qioo + Q010+ 2 ' * Qooi = 0,191440 

Qs =Q2n = Q200 + Qoio + Qooi = 2^ * Qioo + Qoio + Qooi = 0,253220 

Q9 = QOO4 = 4 ' • Q o o i = 0,305408 

Qio = Q I I 4 = Qioo + Qolo + QO()4= Qioo + Qolo + 4^ * Qool = 0,420496 
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Qi 1 = Q 3 1 0 = Q 3 0 0 + Qoio = * Qioo + Qoio = 0,432544 

Q,2 = 12/a^ + 0/aS = 0,450430 se indexează cu (220) 

Q I 3 = Q O 2 3 = Q 0 2 0 + Q O O 3 = 2 ' * Q o , O + 3 ^ * Qool = 0,473416 

Q I 4 = Q I 2 3 = Q K X ) + Q O 2 ( ) + Q ( ) 0 3 = Qim + * Qo„) + 3 ' * Qooi = 0 ,513098 

Q I 5 = Q I O 5 = Qioo + Q O O 5 = Qioo + 5̂  * Qool = 0,516882 

Q I 6 = Q O 2 4 = Q O 2 O + Q O O 4 = 2̂  * Qo,O + * Qool = 0,607032 

Qi7 = 16/ a^ + 0/a^= 0,629882 se indexează cu (400) 

Q I 8 = Q O I 6 = Qolo + Q O O 6 = Qolo + 6̂  * Qool = 0,762574. 

Indicii Miller se pot considera ca fiind bine stabiliţi numai la acele linii la 

care parametrii ai şi as prezintă valori apropiate şi se încadrează în intervalul de 

încredere. în cazul în care pentm parametrii ai şi as se obţin, la unele linii, valori 

diferite faţă de valoarea medie, atunci indicii trebuie recalculaţi pentru a găsi o altă 

variantă, care să se încadreze în sistemul de ecuaţii. 

După indexarea liniilor de pe difractogramă pentru a - AI2O3, folosind relaţia 

(3.8), se scrie sistemul de ecuaţii pentru calculul parametrilor ai şi a.̂  

Q, = 4/3 (h'i + k^ + h,k,) * a ^ + * a ^ 

Q2 = 4/3 (H'2 + K'2 + H2K2) * A'I + 1̂ 2 * A'3 (3.12) 

Qi8 = 4/3 (H^8 + K^8 + higkis) * A-̂  + 1^8 * a S 

După rezolvarea sistemului se obţin valorile parametrilor ai = 5,8864 [°A] 

şi a3 = 7,2064 [°A], care, faţă de valorile stabilite în prima fază de indexare sunt 

mult mai precise. 
Volumul celulei elementare este : 

V c = a î — a 3 = 216,24623 
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3.3.2.4. Parametrii de structură a cristobalitului |3- SiOi- singonie 

cubică 

In cazul fazelor cu o structură cubică, celula elementară este definită de un 

singur parametru, mărimea laturii celulei elementare. Distanţa diiki dintre două 

plane vecine echivalente este dată de relaţia (2.11), care se poate scrie sub forma : 

_ ai 

Dacă în relaţia (3.13), valoarea lui dhki se înlocuieşte cu expresia Bragg 

(3.1), se obţine : 

sin e = 

sin^e = 

Valorile lui X şi ai fiind cunoscute, pentm două linii oarecare i şi j din 

spectrul de difracţie, se obţine raportul : 

sin^e, /sin^Gj = (h^+kVl^) / (h^^Vl^j) 

Acest raport trebuie să fie egal cu raportul a două cifre întregi. Dacă se alege 

una din liniile de difracţie ca linie de referinţă (i) şi se calculează rapoartele 

sin^Gj /sin^Gi pentru toate unghiurile Gj măsurate, se pot folosi cu uşurinţă numerele 

întregi corespunzătoare acestor rapoarte. Aceste numere întregi S se descompun 

apoi în suma a trei pătrate, aflându-se astfel grupurile de indici h,k,l, pentm fiecare 

linie de difracţie (S = h^+k^+P). 

Identificarea reţelei cubice tip I, centrată intern, se face în funcţie de 

valoarea raportului S = 2,4,6,8,10,12... determinate de sinGj/sinGi , care este 

consacrat acestui tip de reţea cristalină. 
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Identificarea tipului I porneşte de la apariţia valorii S în jurul cifrei 7 

interzise, ceeea ce determină ca toate rezultatele S obţinute să fie rotunjite şi apoi 

amplificate cu 2. 

Reţeaua cubică tip P se caracterizează prin aceea că raportul dintre 

sin-Gj/sin^Gi între diferite linii de difracţie este : 1, 2, 3, 4, 5, 6, 8, 10, 11, 12, 14, 

16, 18, 20,21,22, 23,24, 26, 29. 

Pentru sistemul cubic, calculul indicilor Miller se face cu ajutorul relaţiei 

(2.11), care se poate scrie sub forma : 

S * d'hki = (h'+kM') * d'wci = a^ (3.14) 

Prin faptul că indicii (hkl) sunt numere întregi, distanţele interplanare 

(obţinute prin calcul) din difractograme, ridicate la pătrat, se pot înmulţi cu numere 

întregi. Dacă toate produsele înmulţirii au aceeaşi valoare, atunci planelor 

reticulare li se pot atribui indici corespunzători. 

Reţeaua cubică se caracterizează printr-o singură valoare a parametrilor 

liniari şi un număr maxim de unghiuri drepte. Păstrând simetria celulei cubice 

primitive P, prin centrarea volumului şi a feţelor, mai rezultă încă două reţele 

simple din singonia cubică, tip I şi F. 

Reţeaua cubică tip F se caracterizează prin aceea că rapoartele dintre 

sin^Oj între diferite linii de difracţie, sunt: 3, 4, 8, 11, 12, 16, 19, 20,... 
/N 

In tabelul 3.10 sunt înscrise valorile 26, citite din difractograme parametrii : 

sinG, sin^G, dhki, d^m, l/d^hu, precum şi raportul sin^Gj/sin^Gi ce caracterizează suma 

S = h^+kVp 

Analizând datele înscrise în tabel, se constată că valoarea raportului, 

respectiv a sumei S, pentm cele 13 linii de difracţie se caracterizează prin cifrele : 

3, 8, 12, 19, 24, 27, 32, 35, 40, 51, 56, 59 şi 72, ceea ce atestă, după cum s-a arătat 

mai sus, că eşantionul supus analizei aparţine reţelei cubice tip F. 
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A 

In figura 3.5 este reprezentată structura cubică a p-cristobalitului. Fiecare 

atom de siliciu este înconjurat de patru atomi de oxigen, dispuşi în colţurile unui 

tetraedni regulat. Atomii de oxigen sunt în legătură coordinativă, iar dispunerea lor 

este aproximativ diametral opusă. 

Figura 3.5. 

Valoarea medie a parametrului ai = 7,14486 [°A] 

Volumul celulei elementare este : 

Vc = a,^ = 364,73813 

In tabelul 3.11, sunt centralizate valorile parametrilor de stmctiu-ă şi volumul 

celulei elementare determinate pe cale experimentală în paralel cu unele valori 

preluate din literatiu-a de specialitate . 

In tabelul 3.12, sunt înscrise valorile distanţelor interplanare dhki şi indicilor 

Miller (hkl), pentm substanţele : TiOi (R), TiOz (A), p-SiOi şi a-AW^. De 

asemenea, se prezintă şi indicativele fişelor ASTM în care sunt înscrise unele din 

aceste valori folosite ca termen de comparaţie cu valorile determinate pe cale 

experimentală. 
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Concluzii 

- S-a constatat că substanţele care intră în compoziţia oxidică a bazaltului au 

caracteristicile şi puritatea substanţelor chimice; 

- S-au găsit şi unele linii noi, care nu sunt înscrise în fişele ASTM. 

3.3.3. Studiul parametrilor de structură a rocilor de bazalt 

Cunoaşterea caracteristicilor de structură a rocilor de bazalt, la nivel de 

reţea, rezidă din corelaţiile ce există între solicitările mecanice, termice şi fizico-

mecanice, aranjamentul structural al atomilor, a legăturilor interatomice, precum şi 

a tipului şi numărului imperfecţiunilor prezente la nivel de reţea . 

Identificările de substanţe, prin metode difractometrice de raze X la nivel de 

rocă bazaltică, au avut drept scop evidenţierea structurii acestor materiale, 

posibilitatea de a calcula parametrii de structură, precum şi posibilitatea de a 

optimiza tehnologia de elaborare a pieselor din bazalt. 

In cadrul investigaţiilor difractometrice de raze X s-a utilizat difractometrul 

DRON - 3 cu tub generator de tip 1,5 BSV 23 - Cu, având parametrii de lucru ; 

U=40 kV ; I = 20 mA ; Fi = 1 mm ; cOd = 1° / min.; domeniul unghiului de 

investigaţie 0 = 10° - 35 ° ; anod de Cu ; lungimea de undă a radiaţiei X, 

?i= 1,54178 ° A [ 1 1 3 , 1 2 2 ] . 

Pentru determinarea cât mai exactă a componenţei structurale şi a 

parametrilor de structură a rocilor din bazalt, s-au prelevat patru variante de roci 

bazaltice din patru centre semnificative ca resursă . Difi-actogramele înregistrate au 

evidenţiat prezenţa următoarelor substanţe : anortit ( CaOAbOi 2 SiO:); magnetit 

(Fe304) ; olivină (MgFe)2 Si04 ; ilmenit (FeTiOs) şi dolomit (CaCOa-MgCO^). 

Principalele caracteristici ale mineralelor întâlnite în rocile de bazalt sunt 

redate în tabelul 3.13 [13] . 
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Figura 3.6. Difractograma pentru rocile colectate din Racoş (M-ţii Perşani) 
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Figura 3.7. Difractograma pentru rocile colectate din Măgura Sîrbi 
(M-ţii. Apuseni) 
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Caracteristicile principalelor minerale întâlnite în rocile de bazalt 

Tabelul 3.13. 

Mineral Aspect microscopic Clivaj: Culoare în secţiune. 
Formulă Contur grad. incluziuni 
Singonie unghi 
Anortit ideomorf, grăunţe perfect (001) incolor, alb, gri. 
Ca0Al2032Si02 microlite, macle distinct (010) verzui 
triclinică deseori polisimetrice bun (110) 
Olivină contur hexagonal distinct (010) incolor 
(MgFe)2Si04 neregulat, granular. şi (001) 
rombică 
Dolomit habitus trigonal, cu perfect (101) incolor 
CaCOaMgCOa feţe curbate, grăunţe. 
trigonală 
Hematit variat nu clivează opac sau colorat 
FcîOs roşu , prin reflecţie 
trigonală strălucire metalică 
Ilmenit cristale alungite şi unii termeni nu opac, prin reflecţie 
FeTi03 comasate, contur clivează, alţii după negru - violet 
trigonală triunghiular sau (022) şi (012) 

pseudohexagonal 
Magnetit contur pătratic sau nu clivează, rar la opac - negru, pnn 
Fe304 triunghiular, uneori (111) reflecţie cenuşiu ca 
cubică grăunţe. oţelul. 
Pirită contur rectangular sau slab (100) opac, luciu metalic 
FeSî neregulat, macle galben în reflecţie. 
cubică 
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Substanţele identificate pe bază de analize chimice, au evidenţiat o serie de 

oxizi binari cu o variată structură procentuală, nu acelaşi lucru putem afirma în 

cazul identificării substanţelor prin difractometrie de radiaţii X, când se constată 

prezenţa în rocile bazaltice, a unor combinaţii de oxizi ternari - ortosilicaţi din 

grupele olivinei şi feldspaţi plagioclazici- şi oxizi micşti - metatitanaţi din grupele 

ilmenitului şi ale spinelului. 

In tabelul 3.14 sunt înscrise valorile unghiurilor de difracţie şi distanţele dî ki 

pentm cele patm variante de roci. 

Din analiza difractogramelor se observă faptul că, în cea mai mare parte, 

rocile bazaltice colectate din cele patru puncte menţionate au o structură omogenă. 

O oarecare diferenţiere se constată la rocile colectate din Sanoviţa Ia care apare în 

plus un carbonat normal anhidru din gnipa dolomitei. 

Se poate deci afirma că omogenitatea structurală a rocilor de bazalt nu poate 

genera proprietăţi fîzico-mecanice puternic diferenţiate. In acest caz, rolul 

hotărâtor în obţinerea unor piese bazaltice cu proprietăţi fizico-mecanice 

superioare o are tehnologia de elaborare şi tratamentele tennice aplicate. 

Optimizarea tehnologiilor de elaborare a pieselor din bazalt presupune şi 

cunoaşterea parametrilor de stmctură a substanţelor componente a rocilor 

bazaltice. Determinarea acestor parametri depinde, în mare măsură de metodele 

uzitate pentm indexare, ce sunt la rândul lor influenţate de cunoaşterea sau nu a 

sistemului cristalografie. 

3.3.3.1. Parametrii de structură a magnetitei FejOj - singonia cubică 

In cazul singoniei cubice, celula elementară este definită de un singur 

parametni, reprezentând mărimea laturii celulei elementare a,. Distanţa dhki dintre 

două plane vecine echivalente stabilindu-se cu ajutorul relaţiei (3.13). 
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Valorile unghiurilor 26 citite pe difractogramele rocilor bazaltice, pentru un 

număr de şapte linii de difracţie sunt trecute în tabelul 3.15. Tot în acest tabel s-au 

trecut parametrii calculaţi: sin 0; sin^ 6 : dhki; d'hu ; 1 i d'hki precum şi raportul: 

Si = sin" G/sin" 9,. 

Analizând datele înscrise în tabel, se constată că valorile raportului Si pentru 

cele şapte linii de difracţie se caracterizează prin cifrele 2 , 4 , 6, 8, 10, 12, şi 14, 

ceea ce atestă că, magnetita din compoziţia rocilor bazaltice supusă analizei 

aparţine reţelei cubice de tip I. 

Calculul parametrilor de structură şi ai indicilor Miller se face cu ajutorul 

relaţiei (3 .14) şi a datelor prezentate in tabelul 3 .15 

In urma efectuării calculelor, \'aloarea medie a parametrului ai este : 

a, = 5,623021 [ = 

iar volumul celulei elementare : 

Vc = a r = 177,9075[ 'Al 

3.3.3.2. Parametrii de structură a olivinei (MgFe)2Si04 - singonia 

rombică 

Pentru indexarea şi determinarea parametrilor de structură a singoniei 

rombice se utilizează relaţia (2.13) ce poate fi scrisă şi sub forma : 

I / d'hki = Qhii = a r - k- / a. ' - l' / as' (3.15) 

In expresia (3.15) dacă se ţine seama de relaţia lui Bragg, se obţine forma 

pătratică : 

sin- Ghid = h' * ' 4 a r - k ' • 4 - l"* Â"/ 4 a:," (3.16) 
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Tabelul 3.14. 

X = 1,54178 °A 
dhkj = A, / 2 sin 9 pentru rocile din : substanţe găsite 

e Şanoviţa Sarmaş Racoş Măgura S. formula denumirea 
10,50 - 4,2301 - Ca0Al2032Si02 anortit 
11,15 3,9864 3,9864 - 3,9864 Ca0Al2032Si02 anortit 
11,65 - - 3,8175 - Fe304 magnetit 
11,85 - - - 3,7540 Ca0Ai2032Si02 anortit 
12,00 - 3,7077 - 3,7077 Ca0Al2032Si02 anortit 
12,40 3,5899 3,5899 - - Ca0Ai2032Si02 anortit 
13,10 - 3,4012 - 3,4012 Ca0Al2032Si02 anortit 
13,50 3,3022 3,3022 3,3022 - Ca0Al2032Si02 anortit 
14,00 3,1865 3,1865 - - Ca0Al2032Si02 anortit 
14,10 - - 3,1643 3,1643 Ca0Al2032Si02 anortit 
15,10 - 2,9592 2,9592 2,9592 Fe304 magnetit 
15,35 - 2,9121 2,9121 2,9121 Ca0Al2032Si02 anortit 
15,60 - 2,8661 - 2,8661 Ca0Al2032Si02 anortit 
15,65 2,8612 - - - CaMg(C03)2 dolomit 
15,80 2,8312 - - - Ca0Al2032Si02 anortit 
16,0 2,7957 - - - Ca0Al2032Si02 anortit 
16,15 - 2,7714 2,7714 2,7714 (MgFe)2Si04 olivină 
16,25 2,7548 - 2,7548 - FeTi03 ilmenit 
17,80 - - 2,5217 - FeTi03 ilmenit 
18,40 2,4422 2,4422 2,4422 2,4422 (MgFe)2Si04 olivină 
18,65 - - - 2,4106 (MgFe)2Si04 olivină 
19,75 - 2,2813 - - FeTi03 ilmenit 
20,00 - 2,2539 2,2539 - FeTiOj ilmenit 
20,15 2,2378 - - Fe304 magnetit 
21,40 - 2,1127' 2,1127 2,1127 Fe304 masnetit 
21,50 - - - 2,1033 Ca0Al2032Si02 anortit 
22,50 2,0144 2,0144 2,0144 - (MgFe)2Si04 olivină 
22,75 1,9934 - - - Ca0Al:032Si02 anortit 
23,60 - 1,9255 1,9255 1,9255 Ca0Al2032Si02 anortit 
24,15 - - 1,8842 - FeTiOi ilmenit 
24.30 - 1,8733 - - Ca0Al2032Si02 anortit 
24,60 - 1,8518 - 1,8518 Ca0Al2032Si02 anortit 
25,20 1,8105 - - 1,8105 Ca0Al2032Si02 anortit 
25,35 1,8005 - 1,8005 - Ca0Al2032Si02 anortit 
26,30 1,7398 1,7398 1,7398 1,7398 (MgFe)2Si04 olivină 
26,60 - - 1,7216 - Fe304 magnetit 
26,75 1,7127 - - - (MgFe)2Si04 olivină 
28,20 1,6313 - - Ca0Al2032Si02 anortit 
28,45 1,6181 1,6181 - - Fe304 magnetit 
31,40 1,4796 - - - Fe304 magnetit 
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şi ca atare rezultă următoarele egalităţi : 

sin'Ghoo = ir / 4 ai' 

sin êoko = k̂  / 4 82' 

sin'0001 = / 4 a3̂  

şi (3.17) 

sin^ehoo+ sin̂ Goico = IA *( ĥ  / af + k̂  / a:^) 

sin'0oko+ sin'eooi = / 4 *( k' / 82' + l' / 33') 

sin^ehoo+ sin'eooi = / 4 *( h^/ a," + / 33') 

Metoda de calcul se bazează pe folosirea tuturor combinaţiilor valorilor 

sin̂ G date de relaţia (3.17); valorile cele mai frecvente fiind reflexiile pe planele 

(hOO); (OkO) şi (001). 

Unghiurile 20 citite pe difracto grame le rocilor de bazalt, împreună cu 

parametrii calculaţi : sinO ; dhki şi Qi = 1 / d̂ hki sunt redate în tabelul 3.16. 

In tabelul 3.17 sunt evidenţiate toate diferenţele posibile Asin~0 precum şi 

valorile care, cu o anumită aproximaţie se repetă în diferite coloane ale tabelului . 

Valoarea minimă ce se repetă 0,023579 ± 0,0013 şi care nu se regăseşte în 

coloana sin^O, i se atribuie unul din următoarele grupuri de indici : (100) ; (010) şi 

(001). Se constată că cea mai mică valoare a coloanei sin^O corespunzătoare liniei 

1 este : 0,077370 « 3 * 0,023579 . 

Alegând diferite combinaţii ale grupurilor de indici, se poate scrie relaţia : 

sin^Oni «3* sin'Ooio = 3 * 0,023579=^0,077370 

a cărei valoare coincide cu valoarea liniei 1 şi ca atare i se atribuie indicii (111). 

In continuare, se calculează reflexiile de ordin superior, printre acestea se 

evidenţiază şi valoarea : 0,906677 ± 0,0028 ca fiind aproximativ un multiplu de 

sin^Ooio, anume : 

sin̂ 0o2o = 2̂  * sin̂ Ooio = 0,094316 
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valoare ce se regăseşte în dreptul liniei 2, deci aceste linii îi atribuim indicii (020). 

Diferenţa Asin^G = 0,099635, ce se repetă de două ori în tabel şi căreia i s-a 

atribuit indicii (020), poate fi utilizată pentni scrierea relaţiei 

sin̂ Oi.M = sin^Giii + sin̂ 0o2o = 0,177005 

valoarea care în coloana sin^O corespunde aproximativ liniei 5 şi deci, o putem 

indexa cu indicii (131). 

Valoarea 0,102263, ce se repetă de două ori în tabel, corespunde liniei 3 şi îi 

atribuim indicii (002), deoarece indicii (020) s-au atribuit liniei 2, iar indicii (200) 

nu verifică relaţiile (3.17). 

Pentm linia 4 se poate scrie : 

sin^Gon = sin̂ Go()2 + 2 * sin̂ Goio = 1,149421 atribuindu-i-se indicii (012) . 

Linia 6 prezintă indicii (022) deoarece : 

sin̂ Go22 =sin^Go2o+ sin̂ Goo2 = 0,201898 . 

După indexarea liniilor experimentale se calculează parametrii liniari : 

ai ; a i ; as, prin rezolvarea sistemului : 

Q, = h,̂  / a,^ + ki^ / a2̂  + 1,̂  / a.,̂  

Q2 = h2̂  / aî  + kj^ / a2̂  + / aj^ 

Q6 = hf,' / ai' + k6' / a2' + / a.,' 

Datele medii obtinute în urma rezolvării sistemului de ecuaţii sunt: 

ai = 4,2760 [ °A ] a2 =6,7657 [ °A ] a3 =4,8212 [ °A 

Volumul celulei elementare va fî : 

Vc = ai *a2 *a3 =139,4779 
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3.3.3.3. Parametrii de structură a anortitului CaO AI2O3 2Si04 -

singonia triclinică 

Pentru caracterizarea univocă a unei substanţe aparţinătoare unei singonii 

inferioare (triclinică) se impune determinarea a şase parametri . 

O metodă eficace pentru indexarea stnicturilor cu simetrie medie şi joasă 

este cea propusă de T.Ito ( 1948 ), cunoscută şi sub denumirea de metoda reţelei 

inverse [13 , 52] . 

Metoda, foloseşte proprietatea reţelei inverse, potrivit căreia, lungimea unui 

vector bhki din spaţiul reciproc este egal cu 1 / dhki şi faptul că, fiecărei linii de 

difracţie îi este asociată un vector din spaţiul invers . 

Un vector al reţelei inverse poate fi exprimat sub formă scalară, funcţie de 

parametrii reţelei reciproce : a^ ; ; ; a ^ ' ; OL23'; «13', astfel : 

b̂ hki= 1 / d W ĥ  ar^ + k̂  + 2 ( hk a/ai 'cos au* + kl ai'a?* 

cos a23* + hl ai * a3*cos tti 3*) (3.18) 

Relaţia de bază în exprimarea vectorului b^hu , folosită în calcule, fimcţie de 

relaţia lui Bragg , se prezintă sub forma : 

b'hkr 1 / d W (4/X') sin'81^1 = Q hki (3.19) 

Pentru determinarea parametrilor liniari ai reţelei reciproce se iau trei linii de 

difracţie arbitrare, care corespund la trei vectori necoplanari din spaţiul reciproc . 

Se recomandă ca liniile alese să corespundă la sin 01̂ 1 cât mai mici, cei trei 

vectori să satisfacă condiţia de necoplanaritate şi să facă parte dintr-o celulă 

primitivă . 
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Pentni determinarea unghiurilor dintre vectorii de bază a, , i = 1,2,3, se 

apelează la relaţiile scalare : 

4hkaia2 

cosa23 (3.20) 

cosai3 

4hka2a3 

"-QhOl "QhOl 
4hkaîa3 

Introducând următoarele expresii: 

*_a2a3sina23 *_aia3s ina i3 *_a ja2s ina i2 2Li — ^ — 5 ~ 
V V V 

V = aia2a3 ( 1 - cos ^a^ - cos 0̂23 - cos ^an + 2 cos a^ cos 023 cos an 

* cos a23 cos a n - cos a , 7 
cos a , 2 = — — 

sina23 sinai3 

cosai2Cosaj3-cosa23 cosa23 = — (3.21) 
sinaj2 sinai3 

* cosa,2 c o s a ş i - c o s a ^ 
cosa, 3 = — — 

sinaj2sina23 

şi rezolvând sistemul de ecuaţii, se obţin valorile parametrilor de structură a 

singoniei analizate . 

Valorile unghiurilor 29 citite pe difractogramele rocilor de bazalt, împreună 

cu parametrii calculaţi : sin 0, dhki şi Qi = 1 / d̂ hki simt evidenţiate în tabelul 3.18. 
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In tabelele 3.18 şi 3.19, valorile calculate Qc s-au determinat cu ajutorul 

relaţiilor: 

Qhoo = h' * Qioo ; Qoko = k' * Qoio; Qooi = 1' * Q̂  001 

» » 
Pentru determinarea parametrilor liniari ai reţelei inverse ai ; aj şi a3 se 

folosesc datele din tabelul 3.19, astfel: 

Tabelul 3.19 

Qhkj Valori Qc Valori Qi Eroarea AQd faţă de Qioo; Qoio şi Qooi 

QlOO - 0 , 0 5 5 8 8 3 

Q200 0 , 2 2 3 5 3 2 0 , 2 2 6 0 3 0 A Q c = l / 4 ( Q c - Q i ) = -6,24*10-^ 

Q300 0 , 5 0 2 9 4 7 -

Qoio - 0 , 0 6 2 9 2 6 

Q020 0 , 2 5 1 7 0 4 0 , 2 5 1 6 4 5 AQc ,= l / 4 ( Q c - Q i ) = 1,47*10-^ 

QO30 0 , 5 6 6 3 3 4 -

Qool - 0 , 0 7 0 9 5 8 

Q002 0 , 2 8 3 8 3 2 0 , 2 8 4 9 6 1 AQci = l / 4 ( Q c - Q i ) = - 2 , 8 2 * 10-" 

QO03 0 , 6 3 8 6 2 2 -

Qioo= Qi - AQci = 0 , 0 5 5 2 6 0 = ai 
*2 

QOIO = Q 2 - A Q d = 0 , 0 6 2 9 4 1 = a 2 * ^ 3 2 ' = 0 , 2 5 0 8 7 9 

Qooi= Q3- AQc, = 0 , 0 7 0 6 7 6 = a3*= 0 , 2 6 5 8 4 9 

PentRi a determina unghiul a^*, se va calcula valoarea Qhko pentru h=l şi 

Qiio=Qioo + Q o i o = 0 , 1 1 8 8 0 9 

ai =0,235072 
* 

k=l. 

Comparând această valoare cu cele din tabelul 3.18 se constată că liniile Q4 

şi Qs formează o pereche aşezată simetric , adică : 

Qs - Qiio = 0,121692 - 0,118809 = 0,002883 
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Q110 - Q 4 = O, 1 1 8 8 0 9 - O, 1 1 7 9 1 5 = 0 , 0 0 0 8 9 4 

Diferenţa poate fi micşorată prin corectarea valorii ai " şi implicit a valorii 

Qioo cu A = 0 , 0 0 3 7 7 7 . In această sitiiatie avem : 

* ai = 0,235072 - 0,003777 = 0,238849 

a, = 0,057048 = Qh)o 

Qiio = Qioo + Qoio = 0,119974 

In iimia operaţiei de corectare, simetria valorilor Qi» şi Q19 va fi 

Qs - Qioo = 0,121692 - 0,119974 - 0,001717 

Qiio - Q4 = 0,119974 - 0,117915 = 0,002059 

Unghiul a* 12 conform relaţiei (3.20) va avea valoarea : 

Q19-Q1 a* 12 - arccos 894 '57 
2 4hkaja* 

în mod analog se procedează şi cu alte valori Qhko pentru h = 1,2,3 şi 

k = 1,2,3, valori ce sunt evidenţiate în tabelul 3.20 . 

Tabelul 3.20 

QhkO Valori Qc Valori Q, Diferenţe 

Q120 0 , 3 0 7 8 8 7 0 , 3 0 8 4 6 1 + 0 , 0 0 0 5 7 4 

Q210 0 , 2 8 6 4 5 8 0 , 2 9 1 6 0 0 
i 

+ 0 , 0 0 5 1 4 2 
1 

Pentru a determina unghiul 0.23*, se va calcula valoarea Qoy pentru k = 1 

şi 1 = 1 . 

Qoi i = Qoio + Q()oi= 0,133884 
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Deoarece în tabelul 3.18 nu se găseşte nici o pereche de valori aşezate 

simetric faţă de această valoare, rezultă că din spectrul de difracţie va lipsi linia 

Q o n . Ca urmare s-a ales o altă valoare Qoki de ordin superior: 

Qo2i = Q()20 + Qool = 2' * Qoio + Qooi = 0,322662 

Din tabelul 3.18 se observă că liniile 10 şi 15 formează o pereche aşezată 

simetric faţă de această valoare, adică : 

Q I 5 - QO2I = 0,375761 - 0,322662 = 0,053099 

QO2I - Qio = 0,322662 - 0,269707 = 0,052955 

Abaterea redusă de la simetrie poate fi pusă pe seama erorilor experimentale. 

Valoarea a2' şi în mod implicit Qoio poate fî corectată cu diferenţa 

A = 1,44 * 10^ . In această situaţie vom avea : 

32* = 0 , 2 5 0 8 7 9 - 0 , 0 0 0 1 4 4 = 0,250735 

a2*^ = 0,062868 = Qoio 

Unghiul a*23 conform relaţiei (3.20) va avea valoarea : 

a*23 = arccos Q34 - Q28 ^ 78 32 T 
4kla2a3 

Pentru a determina unghiul a*i5 , se va calcula valoarea Qhoi pentru h = 1 
şi 1 = 1 . 

Qioi = Qioo + Qooi= 0,126841 

Comparând valorile cu cele din tabelul 3.18, se constată că liniile Qe şi Q? 

formează o pereche aşezată simetric şi anume : 

Q, _ = 0,127847 - 0,126841 = 0,001006 
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Qioi - Q6 = 0,126841 - 0,124752 = 0,002089 

Diferenţa poate fi micşorată prin corectarea valoni a.̂ *̂  şi în mod implicit a 

valorii Qioi cu A = 0,003095 . în această situaţie avem : 

33* = 0,265849 - 0,003095 = 0,262754 

a3*^ = 0,069039 = Qooi 

Q i o i = Q i o o + Qooi= 0,126087 
A 

In urma operaţiei de corectare, simetria valorilor Q,, şi Q7 va fi : 

Q? - Qioi = 0,127847 - 0,126087 = 0,001759 

Qioi - Q6 = 0,126087 - 0,124752 = 0,001335 

Unghiul a* 13 conform relaţiei (3.20) va avea valoarea : 

a*i3 = arccos ^ I L Z ^ ^ 8917 '26" 
4hlaia3 

Pentru verificare, s-au calculat perechi de valori Qhoi (tabelul 3.21) prin 

acordarea altor valori indicilor h şi 1. 

Tabelul 3.21 

QhOl Valori Qc Valori Qi Diferente ' ! 
Q102 0,340880 -

i 
Q201 0,294490 0,305059 + 0,0105070 

Valorile indicilor Miller pentru toate liniile spectrelor de difracţie ai 

anortitului sunt înscrise în tabelul 3.18. 

Cunoscând parametrii liniari şi unghiulari ai reţelei reciproce, prin 

intermediul relaţiilor (3.21), se pot determina parametrii de structură ai anortitului. 

Substanţele preponderente din rocile de bazalt împreună cu parametrii liniari 

şi unghiulari ai celulei elementare sunt evidenţiate în tabelul 3.22. 
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Concluzii 

Pe baza analizelor structurale, ale materialelor bazaltice prin metode 

difractometrice, se poate concluziona: 

- prezenţa în rocile bazaltice a unor combinaţii de oxizi ternari: ortosilicaţi 

din grupele olivinei şi feldspaţi plagioclazici (anortit), precum şi a unor oxizi 

micşti din grupele metatitanaţilor (ilmenit) şi spinelului; 

- existenţa în rocile bazaltice, colectate din cele patm bazine reprezentative 

ca resursă, în mare parte, a unei compoziţii structurale asemănătoare, ceea ce 

conferă rocilor bazaltice o oarecare omogenitate; 

- existenţa unor diferenţieri între parametrii reţelelor cristaline determinate 

pe cale analitică cu cele din literatura de specialitate; 

- omogenitatea structurală a rocilor de bazalt nu poate genera proprietăţi 

fizico-mecanice puternic diferenţiate, rolul hotărâtor în obţinerea unor proprietăţi 

fizico-mecanice superioare o au tehnologiile de elaborare şi tratamentele termice 

aplicate. 
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Capitolul 4 

TEHNOLOGII DE REALIZARE A PIESELOR DIN BAZALT 

SINTERIZAT 

4. L Consideraţii de ordin general 

Obţinerea unor produse finite din bazalt, ridică o serie de probleme 

deosebite, atât în ceea ce priveşte tehnologia de elaborare cât mai ales în stabilirea 

telmologiilor de prelucrare . 

Produsele din bazalt se pot obţine prin turnare, urniate de un tratament 

tennic de recristalizare sau prin metoda sinterizării pulberilor cunoscută şi sub 

denumirea de metalurgia pulberilor. 

Materia primă de bază pentru obţinerea pieselor este roca de bazalt naturală, 

de origine vulcanică, compactă, cristalină, fomiată dintr-un amestec de silicaţi, 

reprezentată stmctural prin [65]: 

a.- Tectosilicaţi - feldspaţi plagioclazi (albit, anortit), constituiţi în reţele 

tridimensionale, structuri ce permit clivajul şi maclarea, cristalizează în sistemul 

triclinic. Intr-un procent sub 20 % au un efect favorabil asupra procesului de 

cristalizare. 

b.- Nezosilicaţi - olivine, compuşi izomorfi, constituiţi din forsterit şi 

fayalit cu stmctură insulară, ce permit clivajul şi cristalizează în sistemul rombic. 

Prezenţa, în produsele finite, în cantitate mare este nedorită. 

c.- Inosilicaţi - piroxeni ( metasilicaţi de Mg, Fe, Mn, Ca, Al ), cu 

structură în lanţ simplu, au aspect fibros şi clivează uşor, cristalizează în sistemul 

90 

BUPT



monoclinic şi rombic. Piroxenii constituie faza principală a bazaltului şi se găsesc 

în cantităţi cuprinse între 34 % şi 80 %. 

Componentele mineralogice cu un conţinut sub 60 % piroxeni conferă 

produselor finite bune proprietăţi chimice şi mecanice, iar un conţinut sub 10 % 

magnetită şi olivină favorizează procesul de cristalizare [ 65 ]. 

Bazaltul topit, poate fi turnat în diferite forme metalice sau amestecuri de 

formare, obţinându-se piese cu multiple utilizări în diverse domenii industriale, 

dintre care şi în construcţia de maşini. Formele metalice sunt mai puţin utilizate 

acestui scop, întrucât răcirea este rapidă, iar la suprafaţa pieselor turnate apare un 

strat amorf. Cristalizarea acestui strat prin tratamente ulterioare, necesită 

temperaturi înalte, în urma cărora piesa turnată îşi modifică caracteristicile. 
/V 

In timpul procesului de turnare şi de răcire, materialul topit nu cristalizează 

complet, rămânând circa 1 5 - 2 5 % situaţii amorfe. Cristalizarea acestor faze 

amorfe este posibilă prin răcire în cuptoare tip tunel. 

Produsele din bazalt obţinute prin metoda turnării sunt în general cu 

dimensiuni mari, de forme geometrice mai simple şi cu abateri dimensionale mari. 

Pentru obţinerea de piese mici şi mijlocii de configuraţie complexă cu 

abateri dimensionale de ordinul ± 0,1 mm şi rugozitate între 3,2 - 3,7 se 

recomandă utilizarea metodei sinterizării pulberilor [32, I24j. 

Esenţa procesului de obţinere a produselor prin agregarea pulberilor, o 

constituie operaţiile de formare şi de sinterizare, care determină apariţia legăturilor 

coezitive interatomice între particule. 

Prin formare, se urmăreşte prelucrarea pulberilor în stări intermediare care 

să uşureze operaţia de sinterizare şi să asigure obţinerea proprietăţilor prescrise. 

Procedeul de formare cel mai uzitat este cel de presare în matriţă, la presiuni de 

compactizare ce variază între 2 - 1 0 * 1 0 ^ daN/cm^ [81], 

Sinterizarea, este o operaţie de încălzire a semifabricatelor presate, la o 

temperatură cel puţin egală sau superioară temperaturii de recristalizare, practic 
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temperatura de sinterizare: Ts = (2/3 - 4/5) T, , unde Tf reprezintă temperatura de 

topire a componentului principal [81,119], 

Structura poroasă a produselor sinterizate variază între 1 . . .30% în funcţie de 

porozitatea obţinută la operaţia de formare, precum şi de temperatura şi durata 

sinterizării [81], 

In timpul sinterizării are loc o creştere a compactităţii (mai pronunţată în 

direcţia presării), fenomen ce influenţează, în mod hotărâtor, proprietăţile 

mecanice ale produselor finite. 

4.2. Metode experimentale privind tehnologia de elaborare a pieselor 

din bazalt sinterizat 

Elaborarea tehnologiei de fabricaţie a pieselor din bazalt sinterizat implică 

cunoaşterea texturii şi structurii materialelor din care este formată roca bazaltică. 

Rezultatele obţinute în urma analizelor pe cale chimică şi prin tehnici de 

difracţie a constituenţilor structurali a rocilor de bazalt, precum şi cunoaşterea 

valorilor parametrilor de structură şi a indicilor Miller, permit stabilirea 

procedeelor şi metodelor de elaborare a tehnologiilor de execuţie a pieselor din 

bazalt. 

Bazaltul, ca materie primă, pentru a deveni produs sau piesă finită, prin 

procedeul de sinterizare, suferă o serie de operaţii de ; alegere a materiei prime, 

prelucrare până ce ajunge sub formă de pulbere, formare, calcinare şi sinterizare. 

Pentru elaborarea tehnologiei de fabricaţie a pieselor din bazalt sinterizat s-

au efectuat încercări tehnologice pe epnivete de diferite forme şi dimensiuni [114], 

Ca materie primă s-a ales bazaltul colectat din bazinul Şanoviţa, a cămi 

compoziţie oxidică, în valori medii, comparativ cu compoziţia optimă [65] este 

prezentată în tabelul 4.1. 
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Tabelul 4. 

Compoziţia oxdică U.M Valorile medii în structura bazaltului Compoziţia oxdică U.M 

Şanoviţa România Optimă 

Si02 % 47,65 44 - 52 43 .5 -47 

AI2O3 % 15,84 14- 16 11 -13 

Fe203 +FeO % 10,06 9 - 1 4 5 - 8 

CaO % 8,92 9 - 1 2 10- 12 

MgO % 8,80 7 - 1 0 8 - 11 

NajO + K2O % 5,50 3 - 8 3 - 5 

TiOî % 2,30 2 - 3 2 - 3,5 

P2O5 % 0,11 - 0 ,3 -1 ,0 

MnO % 0,10 - 0,2 - 0,3 

P.C. % 0,72 - -

Amestecul bazalt-liant se dozează gravimetric în funcţie de volumul fiecărui 

tip de epmvetă, prezentate în figura 4.1. Pentru a obţine semifabricatul din bazalt 

sub formă crudă, amestecul bazalt-liant se presează în matriţe. Forţa de presare a 

materialul în matriţe influenţează: compactitatea, stnictura, dimensiunile 

epruvetelor, coeziunea amestecului bazalt-liant, precum şi comportarea în procesul 

de sinterizare. 

Pe baza caracteristicilor tehnice ale presei hidraulice utilizate, s-a calculat 

presiunea de lucm Pi corespunzătoare forţei de presare pentru fiecare tip de 

epmvetă, conform relaţiei: 

m care: 

[daN/cm^] 

Pis- presiunea de lucru specifică presei [daN/cm^] 

Fn- forţa nominală de presare [daN] 

S- secţiunea epruvetei [cm^] 

(4.1) 
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Fp - forţa de presare a epnivetei [daN 

Valorile presiunii de lucru pentru fiecare tip de epruvetă sunt prezentate în 
tabelul4.2. 

Tabelul 4.2 
Tipul 

epruvetei 

Presiunea de lucru P| [daN/cm^] pentru : Tipul 

epruvetei Fp=0,5 t f F p = l , 0 t f Fp=l,5tf Fp=2.0 tf 

Bucşă I 4 3 8 6 129 172 

Bucşă II 8 9 1 7 9 2 6 8 , 5 3 5 8 

Bucşă III 9 18 2 7 3 6 

Bucşă IV 12 2 4 3 6 4 8 

BarăI 15 3 0 4 5 6 0 

Bară II 3 0 6 0 91 122 

Bară III 6 12 18 2 4 

Prismă 2 2 4 4 6 5 8 7 

In 
urma încercărilor, efectuate la forţa de presare de 0,5 tf, 1 tf, 1,5 tf şi 2 tf, 

probele au fost supuse operaţiilor de măsurare dimensională şi gravimetrică. 

Măsurătorile s-au efectuate în zonele şi planurile prezentate în figura 4.2, iar 

rezultatele măsurătorilor sunt indicate în tabelul 4.3. 

Tabelul 4.3 

Tipul 

epruvetei 

Dimensiuni medii [mm]: Tipul 

epruvetei Exterioare Interioare 

Tipul 

epruvetei 

0,5 tf 1,0 tf 1,5 tf 2,0 tf 0,5 tf 1,0 tf 1,5 tf 2,0 tf 

Bucşă 1 (|) 53,31 (|) 53,34 (f) 53,40 (j) 53,49 (j) 32,35 <j) 32,40 (j) 32,46 (|) 32,48 

Bucşă II (t) 66,38 (j) 66,41 4» 66,46 ^ 66,55 (t) 26,45 (j) 26,49 (f> 26,52 (j) 26,57 

Bucşă IV <j) 26,67 <{>26,71 (j) 26,74 <]) 26,76 <t> 14,66 <}) 14,68 (J) 14,71 (j) 14,75 

Bară II <t) 35,06 (|) 35,08 <1) 35,05 (}) 35,13 - - - -

Bară III ^ 14,57 (t) 14,94 ^ 14,96 (j) 14,99 - - - -

Prismă h =11,80 h = 11,87 h = 11,83 h = 11,41 1 = 63,83 1 =63,85 1 =63,71 1 =63,65 
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Pe baza măsurătorilor efectuate s-a constatat existenţa unor diferenţe şi 

dispersii dimensionale între epruvetele formate la presiuni mici, faţă de epruvetele 

formate la presiuni mai mari (1,5 tf şi 2,0 tf). 

Tratamentele termice de sinterizare a epruvetelor din bazalt se fac în 

cuptoare tip tunel cu respectarea regimurilor de sinterizare. 

Pentru stabilirea regimului de sinterizare a epruvetelor din bazalt s-au 

calculat parametrii de sinterizare pentru vitezele de lucru de: 85°C /h; 125°C /h şi 

140 °C /h. Aceste viteze s-au ales avându-se în vedere regimurile termice de 

sinterizare a unor piese ce se execută de unele intreprinderi din ţară şi străinătate. 

Timpul de încălzire ti este dat de raportul dintre temperatura de încălzire 

a cuptorului T (1120°C ) şi viteza de încălzire a epruvetelor Vj,, adică: 

t î = T / v , [ore] (4.2) 

Timpul necesar unui impuls t̂ p se stabileşte în funcţie de timpul de 

încălzire tţ şi numărul de impulsuri Ni, adică : 

tunp = tî /N, [sec] (4.3) 

Numărul de impulsuri Ni este dat de raportul dintre S, - spaţiul parcurs 

de piesă de la intrare în cuptor până la palierul cu temperatura de 1120°C şi spaţiul 

d parcurs în timpul producerii unui impuls : 

N, = S . /d [impulsuri] (4.4) 

Timpul de menţinere a epruvetelor tm reprezintă produsul dintre spaţiul 

Sm parcurs de epruvete în cuptor la temperatura de 1120°C şi timpul timp , raportat 

la distanţa d , adică: 
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tm ~ Sjn * timp / d [ore] (4.5) 

Timpul de răcire tr - se defineşte ca produsul dintre spaţiul de răcire a 

epnivetelor în cuptor Sr şi timpul t^p , raportat la distanţa d : 

t r S f * t i m p / d [ore] (4.6) 

Valorile parametrilor calculaţi sunt prezentate în tabelul 4.4 

Tabelul 4.4 

Parametrii Vitezele de lucru Parametrii 

85 °C / h 125°C/h 140°C/h 

Timpul de încălzire 

ti - ore 

13,2 8,9 8,0 

Timpul necesar unui impuls 

timp - sec 

43 29 26 

Număr de impulsuri 

Ni - impuls 

1093 1093 1093 

Timpul de menţinere 

tm - ore 

I J 1,2 1,0 

Timpul de răcire 

tr - ore 

9,1 6,1 5,5 

Pe baza datelor prezentate în tabelele 4.3 şi 4.5, se constată că probele 

executate din bazalt prin sinterizare sunt influenţate, în procesul de sinterizare, de 

presiunea la care au fost formate şi de viteza optimă de sinterizare a probelor. 

încercările tehnologice experimentate [ 114 ], pe epruvete de diferite forme 

şi dimensiuni, au demonstrat faptul că în realizarea pieselor din bazalt trebuie să se 

ţină seama de următoarele consideraţii: 
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- compactitatea, structura, coeziunea amestecului bazalt-liant, precum şi 

compactarea în procesul de sinterizare sunt influenţate de forţa de presare a 

materialul în matrite; 

- diferenţele dimensionale şi dispersiile între epruvetele formate la presiuni 

mici (0,5 tf şi 1,0 tf), faţă de epruvetele realizate la presiuni mari (1,5 tf şi 2,0 tf) 

sunt evidente; 

- calitatea epmvetelor executate din bazalt prin sinterizare este influenţată de 

presiunea la care au fost fomiate şi de viteza optimă de sinterizare. Probele 

realizate la presiuni corespunzătoare forţelor de presare de 1,5 tf şi 2,0 tf sunt mai 

compacte, abaterile dimensionale sunt mai mici, iar pe măsură ce creşte presiunea 

de formare în matriţe, coeficientul de contracţie scade, îmbunătăţind calitatea 

epruvetelor (probelor). 

Tehnologiile de realizare a pieselor prin sinterizare [114] sunt condiţionate 

de : regimul de formare, regimul de calcinare şi regimul de sinterizare. 

Regimul de formare depinde de proporţia componentelor amestecului şi 

presiunea de formare a pieselor 

Regimul de calcinare şi sinterizare depinde de viteza de încălzire şi de 

temperatura de calcinare respectiv de sinterizare. 

La elaborarea tehnologiei de execuţie a unui reper din bazalt, 

parametrii regimului de formare, calcinare şi sinterizare se stabilesc pe baza datelor 

determinate experimental, ţinându-se seama de fornia, dimensiunile şi de masa 

piesei. 

Fluxul tehnologic de execuţie a pieselor din bazalt sinterizat este prezentat în 

schema din figura 4.3. 

Tehnologia de elaborare a pieselor din bazalt sinterizat cuprinde 

următoarele operaţii: 

Spălarea bazaltului, se face cu instalaţii de spălare cu jet de apă pentru 

îndepărtarea reziduurilor aderente de pe suprafaţa sa, urmată de operaţia de uscare 

în instalaţii de uscare cu aer condiţionat şi depozitare în containere. 
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Sortarea, se execută pe mese de sortare şi constă în îndepărtarea rocilor care 

prezintă în masa lor particule sau corpuri străine ( calcar, zgură, etc.), ce nu au 

putut fi îndepărtate prin spălare şi depozitarea criblurii de bazalt sortată în 

containere închise pentni a se evita impurificarea ei. 

Sfărâmarea criblurii, se realizează cu ajutorul unui dispozitiv tip concasor. 

După sfărâmare, bazaltul rezultat este cernut pe sită având mărimea ochiurilor de 

5 mm şi apoi introdus în containere închise. 

Măcinarea bazaltului, presupune o dezintegrare grosolană şi tină a 

bazaltului într-o moară cu bile tip MB-600 în vederea obţinerii unor particule 

echiaxiale, cu suprafaţă neregulată şi rugoasă având mărimea de ordinul 10-10^|.im 

Controlul şi eliminarea corpurilor metalice. Pentru controlul suprafeţei 
specifice (fineţea de măcinare) se foloseşte microscopul cu lumină polarizată. 

Probele pentru control şi analiză se recoltează din zone diferite ale containenilui. 

Eliminarea corpurilor metalice se face în instalaţii tip tunel electromagnetic, 

urmată de operaţia de păstrare a pulberii de bazalt în containere. 

Cernerea pulberii de bazalt, se realizează pe site cu mărimea ochiurilor de 

1,0 mm, particulele netrecute prin ochiurile sitei sunt reciclate pentru a fi 

remăcinate. 

Prepararea amestecului pulbere bazalt - liant. Pentru a asigura 

compactitatea necesară formării pieselor, pulberea de bazalt se amestecă omogen 

cu un liant dozat gravimetric format din aracet, oleină şi apă. Omogenizarea 

amestecului liant - pulbere bazalt se realizează într-un malaxor, urmată de operaţia 

de cernere a amestecului bazalt - liant şi de păstrare a acestuia, maximum 24 ore 

de la obţinere, în vase închise etanş. 

Formarea şi presarea pieselor din bazalt. Se foloseşte procedeul de 

presare în matriţe în care se introduce amestecul, dozat gravimetric. Presarea 

pulberii de bazalt - liant se face la o presiune de 2000 daN / cm .̂ Locaşurile 

matriţelor au dimensiunile majorate cu aproximadv 15% fimcţie de procentul de 

contracţie al amestecului. 
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Uscarea şi calcinarea pieselor, se face prin presărarea unui strat subţire de 

nisip cuarţos fin pe flmdul casetelor, aşezarea pieselor crude în casete şi calcinarea 

pieselor în cuptor tip tunel la un regim de temperatură maximă de 965°C . 

Sinterizarea, constă în aşezarea pieselor calcinate pe banda de avans 

automat a cuptorului tip tunel şi aplicarea unui regim de sinterizare optim specific 

fiecănii tip de reper, ce este dependent de viteza de încălzire şi de temperatură 

care, trebuie să fie cel puţin egală sau superioară temperaturii de recristalizare. 

Verificarea temperaturii se face atât cu aparatura din dotarea 

cuptorului cât şi cu ajutoml conurilor Zegel introduse în casete. 

Piesele din bazalt crud obţinute după operaţia de formare se prezintă ca 

semifabricate, având dimensiunile majorate cu procentul contracţiei bazaltului. 

Piesele ajung la dimensiunile nominale pe durata proceselor temiice de 

uscare, calcinare şi sinterizare. 

De aceea, trebuie acordată o atenţie deosebită dimensionării matriţelor 

precum şi în stabilirea şi menţinerea precisă a regimului termic, specific fiecărui tip 

de reper, pentru încadrarea pieselor în dimensiunile şi câmpul de toleranţă stabilit 

de documentaţia tehnică . 

Controlul final, constă în: controlul defectoscopic, controlul dimensional 

şi controlul calităţii suprafeţelor. 

Din cele constatate a rezultat că piesele care s-au încadrat în regimul termic 

stabilit nu au prezentat fisuri, deformări sau abateri dimensionale. 

Concluzii: 

- Tehnologiile de execuţie a pieselor din bazalt prin procesul de sinterizare 

depind de regimul de formare, calcinare şi sinterizare al pieselor; 

- Piesele din bazalt crud, obţinute în urma operaţiei de formare, trebuie să 

aibă dimensiunile majorate cu procentul contracţiei bazaltului; 
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- Calitatea pieselor din bazalt crud depinde în mare măsură de presiunea de 

fomiare în matriţe; cu cât presiunea este mai mare cu atât compactitatea este mai 

bună, abaterile dimensionale sunt mai mici, iar coeficientul de contracţie este mai 

mic; 

- Dimensiunile matriţelor, precum şi regimul termic specific fiecărui tip de 

piesă, trebuie calculate în concordanţă cu dimensiunile şi câmpul de toleranţe 

stabilite în documentaţia tehnică; 

- Piesele care s-au încadrat în regimul termic stabilit nu au prezentat fisuri, 

deformări sau alte abateri dimensionale. 
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FLUXUL TEHNOLOGIC DE EXECUŢIE A PIESELOR 
DIN BAZALT SINTERIZAT 

SPALAREA 
BAZALTULUI 

• jet de apă 

AMBALARE 
DEPOZITARE 

-containere 
-stivuitoare 

SORTAREA 
-masă de sortare 

CONTROL FINAL 
-defectoscop 
-aparat ptr. determinarea 
duritătii 

A 

SFĂRÂM ARE-
CERNERE 

-concasor 
-site (f) 5 mm 

MĂCINARE 
-mori cu bile tip MB-600 

CONTROLUL SI ELIMINAREA 
CORPURnOR METALICE 

-microscop 
-tunel electromagnetic 

SINTERÎZAREA 
-cuptor sinterizare 
-placi refractare 

USCAREA SI CALCINAREA 
PIESELOR 

-cuptor de uscare 
-casete 

FORMAREA SI PRESAREA 
PIESELOR 

- presă hidraulică 
- matrită 

CERNEREA PULBERII DE 
BAZALT 

-site (j) 1,0 mm 

PREPARAREA AMESTECULUI 
PULBERE BAZALT-LIANT 

-malaxor 

Figura 4.3. 
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Capitolul 5 

IDENTIFICAREA SUBSTANŢELOR ŞI PARAMETRILOR DE 

STRUCTURĂ A PIESELOR REALZATE DIN 

BAZALT SINTERIZAT 

5.1. Consideraţii generale 

Utilizarea materialelor bazaltice în obţinerea unor piese finite, are drept 

scop creşterea calităţii pieselor şi îmbunătăţirea indicilor de fiabilitate. 

Creşterea calităţii pieselor şi implicit asigurarea unei fiabilităţi ridicate în 

exploatare depinde, în mare măsură, de caracteristicile fîzico-mecanice ale 

materialelor folosite şi a tehnologiilor de elaborare. 

Optimizarea tehnologiilor de elaborare şi de prelucrare a materialelor 

bazaltice, în ideea asigurării unor caracteristici fizice şi mecanice superioare, 

este posibilă prin folosirea unor metode modeme de cercetare bazate pe fizica 

radiaţiilor X. 
» 

Un loc important în această direcţie îl ocupă metodele difractometrice 

care dau posibilitatea de intervenţie interfazică, în procesul de fabricaţie. 

Difractometria de radiaţii X constituie una din cele mai modeme şi sigure 

metode de determinare a caracteristicilor de stmctură, la nivel de reţea (celulă 

elementară), a materialelor bazaltice. 

Analiza difractometrică cu radiaţiei X se poate realiza, fie utilizând 

radiaţii X cu spectni continuu, numite şi radiaţii albe, fie utilizând radiaţii X 

care au un spectm caracteristic. Alegerea uneia din variante depinde în principal 
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de : aparatura difractometrică, obiectivele analizei difractometrice, precum şi de 

natura şi tipul probei care urmează să fie supusă analizei. [ 53 ]. 

Razele X utilizate, sunt radiaţii electromagnetice cu lungimi de undă 

cuprinse între 0,1...10°A, comparabile ca ordin de mărime cu valorile 

constantelor reticulare ale reţelei cristaline. [ 141 . 
y L J 

Pentru studierea prin difractometrie de radiaţii X a stnicturii cristaline a 

materialelor policristaline aflate sub formă masivă sau sub fonnă pulverulentă 

se folosesc trei metode de analiză : metoda Deby-Scherrer, metoda cu focalizare 

şi metoda cu film plan. 

Metoda Deby-Scherrer, numită şi metoda pulberilor cristaline, este cea 

mai utilizată metodă de analiză în studiul policristalelor prin difracţie a razelor 

X, în sensul că: necesită o cantitate foarte mică de pulbere ( sub 0,1 mg); 

permite înregistrarea tuturor liniilor de difracţie ale probei; aparatura şi tehnica 

de lucru este relativ simplă [ 53,70 ]. 

După modelul de aşezare a radio-filmului, pe peretele interior al camerei 

se disting trei variante de montaj, prezentate în figura 5.1. 

I 

^froamonl^ 0 
n 1 o ) n 

1) { • I {1 

Figura 5.1 
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Montajul simetric Bradiey-Jay este cel mai utilizat deoarece permite 

determinarea precisă a unghiului de difracţie, atât pentru liniile apărute la 

unghiuri 6 mici, cât şi pentru cele apărute la unghiul 0 mari [ 53 ,70 ]. 

Montajul asimetric Straumanis este folosit în special la indexare, iar 

montajul invers van Arkel Ia determinarea precisă a constantelor de reţea 

[53 ,70 ]. 

Camerele de difracţie Deby-Scherrer sunt caracterizate prin mărimi 

spectrale şi anume : 

- Lungimea B a unei linii de difracţie (franje) ce depinde, pe lângă 

caracteristicile de structură, atât de divergenţa fasciculului, cât şi de diametrul 

probei, conform relaţiei: 

B = [ bl + 2 r (1 + cos 2 0)] / Dl (5.1) 

în care : 

bl - lărgimea fantei primare a colimatorului; 

Dl - distanţa de la fantă la probă; 

r - raza probei. 

- Puterea de rezoluţie a camerei Deby-Scherrer ce este definită prin 

raportul : 

dhki/Adhki = - t g 0 * 2 R / A L (5.2) 

unde: AL - distanţa dintre liniile corespunzătoare ce apar separate pe film. 

Asigurarea unei bune luminozităţi, impune folosirea camerelor de 

difracţie cu rază mică şi probe cu diametru mare, ceea ce conduce comform 

relaţiei (5.1), la o lărgire a maximului de difracţie şi deci la rezoluţii mici [ 2 ]. 

în tabelul 5.1 sunt redate valorile parametrilor R, r şi bi pentru camerele 

de difracţie cele mai fi^ecvent folosite. 
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Tabeliil5.1. 

Specificaţie 
Diametrul 
interior al 

camerei (mm) 

Diametrul 
fantelor circulare 
ale colimatorului 

(mm) 

Diametrul probei 
(mm) 

Timpul de 
expunere (ore) 

Operaţii rapide 
de rutină 

57,3 0,8-1,0 0,6-0,8 1/4 - 1/2 

Date generale 114,6 0,8 - 1,0 0,6 - 0,8 l - 2 
Operaţii de 
precizie 

114,6 0,4 - 0,5 0,3 6 - 10 

Valorile prezentate în tabel sunt valabile pentru tuburile generatoare de 

radiaţii X cu anozi de Mo; Ag; Cu; Fe; sau Co. 

Timpii de expunere pentru diferite tipuri de pulberi (săruri sau minerale 

şi compuşi organici sau compuşi anorganici complecşi) sunt prezentaţi în 

tabelul 5.2 

Tabelul 5.2. 

Diametrul Diametrul Filtru Pulberi Săruri simple 
Compuşi 
organici. 

camerei fantei 13 metalice şi minerale anorganici. 
(mm) circulare 

(mm) 
(min) (min) minerali 

(min) 
57,3 1,0 nu 5 10 20 
57,3 1,0 da 10 20 40 
57,3 0,5 nu 15 30 60 
114,6 1,0 nu 15 30 60 
57,3 0,5 da 30 60 120 
114,6 1,5 da 30 60 120 
114,6 0,5 nu 60 120 240 
114,6 0,5 da 120 240 480 

Metoda focalizării are la bază teorema "arcului capabil", caracterizată 

printr-o putere de rezoluţie mult mai mare decât camerele Deby-Scherrer cu 

acelaşi diametru şi acelaşi timp de expunere, în schimb, prezintă dezavantajul 
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necesităţii asigurării unei granulaţii relativ mică a probei, sub 5 )im [ 70 . 

Metoda cu film plan se caracterizează prin folosirea unui fascicol paralel 

şi monocromatic de raze X pe o probă plană, înregistrarea maximelor de 

difracţie facându-se pe un film plan. Metoda este utilizată cu precădere pentru 

studiul orientării preferenţiale, dimensiunilor grăunţilor şi perfecţionarea 

cristalelor. [ 70 \ 

Imaginea spectrului de difracţie a unui policristal, obţinută prin metoda 

pulberilor este formată dintr-un ansamblu de linii a căror poziţie şi intensitate 

este determinată de constituţia fazică şi structura cristalină a probei. 

Numănil liniilor de interferenţă ce apar pe o difractogramă a unui 

material policristalin depinde, atât de tipul singoniei căreia îi aparţine celula 

elementară şi dimensiunile ei, cât şi de lungimea de undă X , a radiaţiei X 

utilizată în analiză. 

In cazul materialelor bazaltice, fiind materiale policristaline polifazice, în 

vederea identificării substanţelor componente, ca metodă de analiză structurală 

s-a folosit metoda pulberilor cristaline [113, 122 . 

5.2. Analize difractometrice a pieselor realizate din bazalt sinterizat 

Analizele difractometrice au avut drept scop evidenţierea componenţei 

structurale a pieselor din bazalt obţinute în urma procesului de sinterizare 

precum şi posibilitatea de a calcula parametrii de structură necesari 

îmbunătăţirii tehnologiei de sinterizare.Pentru obţinerea pieselor finite din 

bazalt sinterizat sub formă de : lagăr, rolă de ghidare şi disc, s-a utilizat ca 

materie primă roca de bazalt colectată din bazinul Şanoviţa şi s-au aplicat 

parametrii tehnologici de sinterizare determinaţi conform regimului termic 

specific fiecămi tip de piesă. 

In cadrul investigaţiilor difractometrice de radiaţii X s-a utilizat 
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difractometrul DRON-3, cu anod de Cu şi lungimea de undă a radiaţiei X 

{X = 1,54178 °A). 

In figura 5.2 şi 5.3 este reprezentată difractograma pentru piesa în tbrmă 

de lagăr şi rolă. 

Figura 5.2 

Figura 5.3 
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Din analiza difractogramelor ridicate, în urma iradierii cu raze X a 

pieselor sinterizate (lagăr, rolă de ghidare şi disc), se constată că acestea sunt 

formate din aceleaşi substanţe ca şi rocile din care au fost confecţionate, cu o 

diferenţiere în sensul apariţiei a două substanţe noi, hematitul (Fe203) şi pirita 

(FeS2), dar şi acestea cu o frecvenţă redusă. [ 127, 129 ]. 

Substanţele identificate împreună cu unghiurile de difracţie şi distanţele 

dhki, pentru cele trei piese confecţionate din bazalt, sunt înscrise în tabelul 5.3. 

In urma analizării distanţelor interplanare dhki din tabelul 5.3 rezultă că 

piesele sinterizate din bazalt sunt formate din substanţe cu o frecvenţă mare de 

anortit, urmat de magnetit, olivină, hematit, dolomit şi pirită.[ 117, 124 ]. 

Prezenţa hematitului Fe203 este pusă pe seama dispariţiei complete a 

ilmenitului FeTiOa din roca de bazalt în urma procesului de sinterizare. Acest 

lucru este posibil dacă se are în vedere faptul că procesul de sinterizare, 

desfaşurat la o temperatură de (0,70 - 0,80) din temperatura de topire a 

componentului principal care este anortitul (1532®C), favorizează 

descompunerea ilmenitului în hematit şi elemente de titan. 

Deşi titanul îmbunătăţeşte proprietăţile mecanice (rezistenţa la rupere, 

elasticitatea) [ 83 ] la o serie de materiale, în cazul bazaltului acest lucru nu este 

posibil tocmai datorită prezenţei într-o cantitate foarte mare a anortitului ce 

conferă pieselor stări de subrăcire. 

Starea de subrăcire (vitrosă) poate fi pusă şi pe seama olivinei şi 

magnetitei ce se regăsesc într-o cantitate mult mai mare decât conţinutul de 10% 

ce ar favoriza procesul de cristalizare şi de aici aparaţia stării vitroase în masa 

pieselor 

Din studiul comparativ a difractogramelor rocilor folosite la elaborarea 

pieselor şi cele ale pieselor realizate din bazalt, se constată că în procesul de 

sinterizare, nu au apărut substanţe noi şi nu s-au produs transformări structurale 

semnificative la nivel de celulă elementară, care să conducă la 
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modificarea proprietăţilor fizice şi mecanice. 

Frecvenţa mare în anortit din masa pieselor realizate din bazalt sinterizat, 

face ca acestea să aibă o stare vitroasă, rigidă şi ca urmare, să fie lipsite de 

elasticitate. Pentru îmbunătăţirea calităţii pieselor, această stare de subrăcire 

trebuie modificată prin tratamente termice de recristalizare, sau alte metode. 

5.3. Analiza micrografîilor pieselor realizate din bazalt sinterizat 

Substanţele cristaline sunt formate din cristale de diferite mărimi care se 

pot vedea cu ochiul liber (cazul cristalelor de pirită) sau la microscop. 

Examinarea morfologică a texturilor, contururilor şi formelor geometrice ale 

microparticulelor, s-a efectuat cu ajutorul microscopului electronic. 

Pentru cercetarea reliefului suprafeţei materialelor din bazalt, se fac 

mulaje folosind procedeul mulajelor organice. Ca material se utilizează lacuri, 

care prin urscare, se întăresc pe suprafaţa probelor de pe care apoi sunt 

desprinse.Grosimea acestor mulaje este del00-300°A [117] 

Probele supuse analizei la microscopul electronic, au fost pregătite după 

cum urmează: 

- metalizare cu aluminiu prin evaporare în vid; 

- lipirea probelor pe suport metalic, cu vopsea pe bază de argint, ce 

permite trecerea curentului electric; 

- fotografierea prin imagine cu electroni secundari, cu tensiunea de 

accelerare de 40 kV. Energia electronilor incidenţi fiind de 40 keV, iar curentul 

absorbit de probă de 5 [°A.] 

Probele cele mai reprezentative ale pieselor realizate din bazalt sinterizat 

au fost supuse analizei la microscopul electronic. Pentru fiecare probă în parte 

micrografiile obţinute au fost mărite de 10000 x şi respectiv de 3000 x. 
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Fiiiura 5.4. 
'V 

In figura 5.4. este prezentată micrografia piesei disc, realizată din bazalt. 

Proba este compactă, cu cristalizări aciculare remarcându-se petele albe ce 

reprezintă zone de clivaj. Masele amorfe au forme rotunjite şi sunt mai puţin 

pronunţate. 

Figura 5.5. 
în figura 5.5. este reprezentată micrografia unei piese realizate din bazalt, 
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sub formă de rolă de ghidare. Micrografia acestei piese se caracterizează prin 

cristale mai pronunţate, compacte, iar zonele marcate prin fenomene de clivaj 

sunt mult mai reduse. 

Figura 5.6. 

In figura 5.6. este reprezentată micrografia unor piese realizată sub formă 

de lagăr. Micrografia acestei piese indică faptul că aceasta are o compactitate 

foarte bună, fără porozităţi. Petele albe ce reprezintă zonele de clivaj sunt mai 

pronunţate şi se caracterizează printr-o cantitate mai mare de masă amorfa. 

Analizând micrografiile pieselor elaborate din bazalt sinterizat, se 

constată : 

- existenţa, în fiecare caz în parte, a unei cantităţi de mase amorfe, ce se 

datorează prezenţei într-o cantitate mare a anortitei (olivina şi magnetita, 

favorizând prin conţinutul procentual mult mai mare de 10% acest fenomen) şi a 

unei viteze de răcire mărită, conduc la apariţia acestei stări de subrăcire 

(vitroasă); 
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- prezenţa imperfecţiunilor în masa pieselor bazaltice (dislocaţii, 

microfisuri, clivaje), favorizate de condiţiile de formare, precum şi solicitările 

la care sunt supuse cristalele, influenţează rezistenţa mecanică; 

- compactitatea foarte bună, cu o porozitate redusă, demonstrează faptul 

că piesele au fost realizate printr-o "sinterizare înaintată". Eliminarea porilor ca 

proces inevitabil pentru o sinterizare, urmat de un proces de recristalizare 

secundar, nedorit, determină o micşorare a rezistenţei mecanice prin apariţia 

tensiunilor interne intergranulare. 

Obţinerea unei sinterizări complete, cu efecte dorite asupra materialelor 

granulare bazaltice (pulverulente) în fază solidă, fără formare de fază lichidă, se 

poate realiza [130]: 

- cu ajutorul unor mici adausuri sau impurităţi, numite 

mineralizatori, cu rol de creştere a gradului de cristalinitate şi dezvoltare a 

unor granule mai puţin tensionate cu consecinţe deosebite asupra proprietăţilor 

fizico-mecanice; 

- prin tratamente termice de recristalizare, la care trebuie stabilit regimul 

termic, astfel încât să modifice tipul de legături interatomice şi aranjamentul 

structural al atomilor în edificiul cristalin, de care depinde rezistenţa la 

solicitările mecanice, termice şi fizico-chimice. 

Concluzii 

în urma studiului asupra pieselor realizate din bazalt sinterizat, se poate 

concluziona : 

- din analiza comparativă a substanţelor ce intră în compoziţia rocilor de 

bazalt şi a celor din care sunt formate piesele de bazalt, se constată că nu apar 

substanţe noi; 
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- frecvenţa mare de distribuţie a anortitului - feldspat plagioclazic calcic -

în masa rocilor de bazalt, conferă pieselor din bazalt sinterizat o stare vitroasă 

( stare de subrăcire), rigidă; 

- prezenţa imperfecţiunilor (dislocaţii, microfîsuri, clivaje) în masa 

pieselor bazaltice, favorizate de condiţiile şi solicitările la care sunt supuse 

piesele în timpul procesului de formare, calcinare şi sinterizare, influenţează 

rezistenţele mecanice; 

- tratamentele termice (sinterizarea) nu au reuşit să transforme structura 

pieselor din bazalt şi deci, să conducă la îmbunătăţirea proprietăţilor mecanice 

ale acestora. 
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Tabelul 5.3 

1.54178 °A 
dhki - / 2 sin 9 pentru piesele sinterizate din bazalt. sub st an te găsite 

e disc rolă Lagăr formula denumirea 
11,10 - - 4,0041 Ca0Al2032S02 anortit 
11,25 - - 3,9514 Ca0Al2032S02 anortit 
11,50 3,8666 - - Ca0Al2032S02 anortit 
11,85 3,7540 - - Ca0Al2032Si02 anortit 
12,05 - 3,6926 3,6926 Ca0Al2032Si02 anortit 
12,25 3,6332 - 3,6332 Ca0Al2032Si02 anortit 
12,40 - 3,5899 3,5899 Ca0Al2032Si02 anortit 
13,00 3,4269 - 3,4269 Ca0Al2032Si02 anortit 
13,40 3,3264 3,3264 - Ca0Al2032Si02 anortit 
13,65 - 3,2666 3,2666 Ca0Al2032Si02 anortit 
14,30 - 3,1210 - Ca0Al2032Si02 anortit 
14,95 2,9882 - - Fe304 magnetit 
15,25 2,9307 2,9307 - Ca0Al2032Si02 anortit 
15,40 - 2,9029 - Fe304 magnetit 
15,55 2,8756 2,8756 2,8756 Ca0Al2032Si02 anortit 
16,05 2,7882 - - (MgFe)2Si04 olivină 
16,25 2,7548 2,7548 - (iMgFe)2Si04 olivină 
16,65 2,6904 - - Fe203 hematit 
16,80 2,6671 - 2,6671 Fe203 hematit 
17,00 - 2,6366 - (MgFe)2Si04 olivină 
18,40 2,4422 - 2,4422 (MgFe)2Si04 olivină 
18,85 - 2,3859 2,3859 (MgFe)2Si04 olivină 
20,10 2,2431 - - FeS2 pirită 
20,45 2,2063 - 2,2063 Fe203 hematit 
20,85 - 2,1658 - CaMg(C03)2 dolomit 
21,15 2,1365 - 2,1365 Ca0Al2032Si02 anortit 
21,55 2,0987 - - Fe304 magnetit 
21,60 - 2,0941 - Ca0Al2032Si02 anortit 
21,70 - - 2,0849 Fe304 magnetit 

22,40 2,0229 2,0229 Ca0Al2032Si02 anortit 
22,55 2,0101 _ - FeS2 pirită 
23,65 1,9217 - - Ca0Al2032Si02 anortit 
25,25 1,8071 - Ca0Al2032Si02 anortit 
25,50 1,7906 - CaMg(C03)2 dolomit 
26,30 1,7398 - 1,7398 (MgFe)2Si04 olivină 
26,90 _ _ 1,7038 Fe304 magnetit 
27,20 _ 1,6864 Fe203 hematit 
28,70 1,6052 _ 1,6052 Fe304 magnetit 
31,40 _ _ 1,4796 Fe304 magnetit 
31,60 _ 1,4712 Fe203 hematit 
32,05 - - 1,4527 Fe304 magnetit 
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Capitolul 6 

PROPRIETĂŢILE FIZICO-MECANICE A PIESELOR REALIZATE 

DIN BAZALT SINTERIZAT 

6.1. Noţiuni cu caracter general 

Bazaltul, utilizat ca materie primă în elaborarea unor repere, poate fi analizat 

din punct de vedere mineralogic, chimic şi fizico-mecanic [124], 

Mineralogic 

Bazaltul este o rocă vulcanică efiizivă, compactă, cu un fond cristalin fm, 

alcătuit dintr-un amestec de silicaţi, reprezentat structural prin: piroxeni 

(metasilicaţi de Mg, Fe, Mn, Ca, Al), olivine (ortosilicaţi de Mg şi Fe) şi feldspaţi 

plagioclazici calcici (anortit, albit). 

Compoziţia mineralogică a bazaltului este determinată şi de stabilitatea 

chimică a fazelor constitutive [ 13 \ 

Chimic 

în general materialele bazaltice deţin proprietăţi chimice deosebite, practic 

nu se dizolvă în apă şi în acizi la rece. Solubilitatea materialelor bazaltice în acizi 
9 A 

se determină în 24 ore pe o suprafaţă de 1 m . întrucât solubilitatea este strict 
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dependentă de temperatură, trebuie avut în vedere comportarea materialelor 

bazaltice în medii reci, calde şi în diverşi agenţi de reacţie. 

Solubilitatea materialelor bazaltice în acizi organici reci după Ginzburg 

este: 

- în HCl concentrat 27,4 g/m^ 

- în H2SO4 concentrat 24,0g/m' 

- în HNO3 (KNO3) concentrat 12,0 g/m' 

Risse determină solubilitatea în % masice şi reţine următoarele date 

- în HCl diluat 0,165% 

- în HCl concentrat 0,013% 

- în H2SO4 diluat 0,503 % 

- în H2SO4 concentrat 0,001 % 

- în HNO3 diluat 0,074 % 

- în HNO3 concentrat 0,001 % 

Studiul chimic al substanţelor permite o diferenţiare netă a acestora funcţie 

de proprietăţile lor. 

Fizico-mecanic 

Mărimea absolută a unei anumite proprietăţi fizice este detenninată de 

natura şi caracteristicile particulelor nodale, de interacţiunile care se stabilesc între 

ele şi de structura cristalină concretă. 

Proprietăţile fizice ale cristalelor sunt determinate în mod hotărâtor de 

legăturile chimice care se stabilesc între particulele nodale ale reţelei cristaline. 

Principalele caracteristici stmcturale şi proprietăţi fizice aferente celor patru 

tipuri flmdamentale de legături chimice sunt redate în tabelul 6.1 
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Tabelul 6.1 
Proprietăţi Legătură ionică Legătură covalentă Legătură metalică Legătură van der 

Waals 
Structurale Orientată. 

Struct.cu cordinaţie 
ridicată 

Orientată. 
Struct. cu cordinaţie 
scăzută. 

Neorientată. 
Struct. cu cordinaţie 
ridicată. 

Neorientată. 
Struct. cu cordinaţie 

ridicată. 
Densitate Variabilă. Scăzută. Ridicată. Scăzută. 
Mecanice Rez.mec. ridicată. 

Duritate ridicată. 
Rez.mec.ridicată. 
Duritate ridicată. 

Rez.mec. variabilă. 
Duritate variabilă. 

Rez.mec.scăzută. 
Duritate scăzută. 

Termice Temperat, de topire 
destul de ridicată 
Coef. de dilatare 
redus. 

Temperat, de topire 
ridicată. 
Coef. de dilatare 
redus. 

Temp, de topire şi 
coeficient de dilatare 
foarte variabil. 

Temperat, de topire 
scăzută. 
Coef de dilatare 
ridicat. 

Electrice Izolanţi medii. Izolanţi în stare 
solidă şi topitură. 

Conductibilitate 
electronică în stare 
solidă şi topitură. 

Izolanţi în stare 
solidă şi topitură. 

Cercetările experimentale au dovedit faptul că defectele reţelei cristaline 

sunt de o importanţă deosebită pentru unele din proprietăţile fizice ale cristalelor, 

cum ar fi rezistenţa mecanică, conductibilitatea electrică, etc. Aceste defecte care 

apar în reţelele cristaline, datorită condiţiilor de formare sau a solicitărilor la care 

sunt supuse cristalele, sunt ireversibile [ 14 ]. 

Materialele bazaltice, prezintă o serie de proprietăţi fizico-mecanice 

remarcabile, excelând în ceea ce priveşte duritatea şi rezistenţa la uzură şi 

prezentând deficienţe în ceea ce priveşte rezistenţa la compresiune şi şocuri [122]. 

Caracteristicile fizico-mecanice ale materialelor bazaltice sunt prezentate în 

tabelul 6.2. Tabelul 6.2. 

Caracteristici U.M. Bazalt topit Bazalt sinterizat 

Culoarea - cenuşie- neagră maro- roşcat 
Densitatea kg/dm' 2,90 2,75 
Porozitatea totală % 1-1,5 2-4 
Porozitatea aparentă % 0,5 0,02 
Duritatea Mohs 8-8,5 7,5-8,0 
Rezistenţa la uzură g/cm^ max.0,5 0,2-0,3 
Rezistenţa la compresiune daN/cm^ 2000 1700 
Rezistenţa la tracţiune daN/cm^ 120 1000 
Rezistenţa la încovoiere daN/cm^ 150 1800 
Rezilienţa j/cm^ 4,4 -

Conductibilitatea termică kcal/kg°C 12 12 
Temp. de utilizare max.400 650 
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Determinarea proprietăţilor generale (mecanice,tehnologice, fizice, chimice) 

ale orcânii material, presupune efectuarea unor încercări. 
A 

In fimcţie de proprietăţile care se studiază, încercările de materiale pot fi 

grupate [ 22 ], astfel: 

- încercări mecanice: de rezistenţă, duritate, uzură, tehnologice; 

- încercări fizice: termice, optice, magnetice, electrice; 

- încercări metalografice: examinări de structură; 

- încercări şi analize chimice. 

Pentru a face încercări mecanice sunt necesare: 

- epruvete, de diferite forme şi dimensiuni standardizate; 

- maşini şi aparate de încercat, pentru a realiza cazurile de solicitare analoge 

celor studiate pe cale teoretică; 

- aparate de măsurare a forţelor şi deformaţiilor. 

In cadrul încercărilor mecanice, se fac următoarele precizări [22, 143]: 

- solicitarea se consideră că este statică dacă viteza de solicitare, deci de 

creştere a tensiunii în timp, este cel mult egală cu lOON/mm^ sec. în caz contrar, 

solicitarea se consideră dinamică; 

- solicitarea se consideră normală dacă se efectuează la aproximativ 20*̂ C, la 

cald dacă se efectuează la temperatură ridicată şi la rece dacă se efectuează la 

temperatură scăzută. 

încercările mecanice ale materialelor bazaltice presupun o cunoaştere a 

metodologiei încercărilor, a sistemelor de producere a forţei, precum şi forma şi 

dimensiunile epruvetelor uzuale folosite la încercări [123], 

6.2. Maşini şi instalaţii folosite la încercări mecanice 

Orice maşină destinată încercărilor mecanice are două componente 

importante : 
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- pentru producerea forţei (cuplului), ce constituie de fapt scopul pentru 
care este construită maşina; 

- pentru măsurarea forţei produse ( cuplului) cu posibilitatea de urmărire 

continuă a variaţiei acesteia în timp. 

Diversele tipuri de maşini existente, se deosebesc între ele pnn modul în 

care se produce şi se măsoară forţa. Producerea forţei se poate realiza mecanic, 

hidraulic sau pneumatic, iar măsurarea acesteia se poate face mecanic (cu 

sistem pendul cu tijă rigidă); hidraulic (cu manometru sau pendul); electric 

(sisteme electrotensometrice). 

Orice maşină de încercat trebuie să îndeplinească următoarele condiţii [ 25 ]: 

- să asigure solicitarea axială a epnivetei ( bacurile sunt fixate prin articulaţii 

sferice); 

- dispozitivul de încărcare sau mecanismul de producere a forţei trebuie să 

ofere posibilitatea măririi continue a forţei de la zero până la valoarea maximă, iar 

viteza de creştere a forţei să poată fi reglată între anumite liniite; 

- să permită indicarea fidelă a forţei aplicată pe parcursul încercărilor. 

Cele mai des întâlnite maşini pentui încercări mecanice sunt cele verticale, 

deoarece sunt mai compacte, mai uşor de manipulat, ocupă mai puţin spaţiu. Se 

construiesc pentru forţe maxime de : 10; 50; 100; 200; 500; 1000 kN şi au înălţimi 

cuprinse între: 2 ... 3,5 m. 

Sistemele de producere a forţei se pot realiza, în două moduri, 

ftmdamental distincte [ 123 ] : 

- după un prim principiu, se poate comanda variaţia lungimii epruvetei, iar 

răspunsul corespunzător al materialului este măsurat prin înregistrarea forţei 

necesară producerii acestei deformaţii ( maşini de tip A); 

- după al doilea principiu, se poate comanda variaţia forţei, aplicate 

epruvetei, iar răspunsul materialului se măsoară prin înregistrarea modului în care 

se deformează epruveta ( maşini de tip B). 
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Sistemele de măsurare a forţei pot fi realizate: mecanic, hidraulic sau 

electric; cel mai frecvent sistem utilizat în construcţia maşinilor de încercat este cel 

mecanic de tip pendul (cu sector circular sau cu braţ). 

Principiul de fimcţionare are la bază echilibrul dintre cuplul activ creat de 

forţa de tracţiune şi cuplul reactiv creat de un pendul al cănii moment depinde de 

masa pendulului, lungimea lui, precum şi de unghiul de deviaţie, adică : 

- pentru pendulul cu secţiune circulară : 

F * r = Q * l * s i n a (6.1) 

- pentru pendulul cu braţ : 

F * r = Q * l * t g a (6.2) 

în care : 

F -forţa de tracţiune care acţionează asupra epruvetei (daN); 

r - distanţa de la punctul de aplicaţie al forţei la centrul de oscilaţie (mm); 

Q - greutatea pendulului (daN); 

1 - lungimea pendulului (mm) 

a - unghiul de deviaţie.( ° ) 

Din analiza acestor relaţii rezultă că măsurarea directă a înclinării pendulului 

este proporţională cu forţa de tracţiune şi implică o scară cu diviziuni inegale, 

dictate de variaţia fimcţiilor trigonometrice sin a şi tg a. Rezolvarea acestei 

dificuhăţi - în ideea obţinerii unei scări uniforme cu diviziuni echidistante - se 

poate realiza cu ajutorul unui artificiu constructiv, în urma căniia ecuaţia de 

proporţionalitate a scării cadranului rezultă din relaţia : 

0 * 1 0*1 b 
F = • ^ * s i n a = - ^ * - = > b = k*F (6.3) 

r r a 

în care: 
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a - distanţa de antrenare a cremalierei faţă de centrul de oscilaţie al 

pendulului; 

b - indicaţia pe cadran. 

Forma şi dimensiunile epruvetelor folosite, prezentate în tabelul 6.3, sunt 

detenninate de specificul şi natura încercărilor la care sunt supuse materialele 

bazaltice [ 25,159 ]. 

6.3. Particularităţile încercărilor la tracţiune a epruvetelor 

realizate din bazalt 

încercarea la tracţiune se efectuează aplicând, epmvetei de dimensiuni 

standardizate, o forţă monoaxială crescătoare, de obicei până la ruperea epruvetei, 

înregistrând variaţiile corespunzătoare ale lungimii Al. 

Caracteristicile mecanice se determină prin calcul, sau rezultă din curba 

caracteristică obţinută prin înregistrarea automată de precizie. 

Maşina de încercat static la tracţiune -figura 6.1- este universală (pentru 

încercări de tracţiune, compresiune şi încovoiere ), cu trei domenii de încercare : 

120 kN; 300 kN şi 600 kN. 

Modul de producere al sarcinii este hidraulic - figura 6.2 - iar dispozitivul de 

măsurare al forţei este de tip pendul - figura 6.3 . 

Epmvetele uzuale pentru încercarea la tracţiune au secţiune circulară 

(epnivete rotunde) sau dreptunghiulare (epnivete plate). 

Pentru a se obţine alungiri la rupere comparabile, la epmvetele proporţionale 

(normale sau lungi), lungimea între repere se alege astfel încât să se respecte o 

valoare constantă pentru factorul dimensional n , adică : 

Lo = n * l , 1 3 V ^ (6.4) 
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Figura 6.2 
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Figura 6.3 
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unde 1,13 ^ - reprezintă diametrul echivalent dj pentru aria secţiunii 

transversale. 

La epruvetele neproporţionale, lungimea iniţială între repere se ia 

independent de aria secţiunii iniţiale. 

Forma şi aspectul epmvetei după rupere depinde de natura materialului 

încercat. 

Pentm încercarea la tracţiune se execută cinci epmvete din bazalt având 

forma şi dimensiunile din figura 6.4 [159 . 

75 
82 
U2 

5 

u) o 

Figura 6.4 

a ) - cazul unei epruvete normale : 
h = 20 mm 
b = 25 mm 
R = 0 , 5 * do = 7 , 5 mm 

n = 5 
do 15 mm 
Lo = 5 * do = 75 mm 

D = 30 mm 
Lc = 82 mm 
Lt = Lc + 2 h + 2 0 = 142mm 

b) - cazul unei epruvete lungi 

n = 10 
do = 7,5 mm 
Lo = 10 * do = 75 mm 

h = 20 mm 
b = 25 mm 
R = 0,5 * do = 3,75 mm 

D = 15 mm 
Lc = 82 mm 
Lt = Lc + 2 h + 2 0 = 142mm 
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6.4. Particularităţile încercărilor la compresiune a epruvetelor 

realizate din bazalt 

A 

încercarea la compresiune se aplică mai ales materialelor care au 

caracteristici mecanice diferite la compresiune şi întindere. 

A ^ 

In cazul materialelor bazaltice, această diferenţiere există. încercările la 

compresiune, sunt mult mai relevante decât cele la întindere, deoarece ruperea 

epruvetelor este rezultatul propagării lente a fisurilor dezvoltate în zona de strivire. 

Dacă epniveta are fonnă cilindrică, starea de tensiune monoaxială este 

modificată datorită frecărilor dintre suprafeţele de contact ale epnivetei şi 

suprafeţele de apăsare. 

Din cauza aplicării excentrice a sarcinii şi a neomogenităţii materialului, în 

epruvetă pot să apară şi solicitări la încovoiere. 

Epmvetele folosite la încercarea de compresiune au formă cilindrică, cu 

diametrul d = 50 mm şi înălţimea h = 50 mm sau, paralelipipedică, având 

dimensiunile 40 * 40 * 160 mm [159 ]. 

La încercarea de compresiune, se vor efectua încercări pe cel puţin 6 

epruvete , luându-se în considerare media rezultatelor obţinute. 

Maşina folosită la încercări este o maşină de încercat universală - figura 

6.1, cu acţiune hidraulică şi măsurarea forţei cu sistem tip pendul acţionat 

hidraulic. 
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6.5. Particularităţile încercărilor la şoc a epruvetelor 

realizate din bazalt 

încercarea de rezistenţă la şoc, constituie încercarea cea mai iizualâ pentni 

aprecierea comportării tenace sau fragile a unui material, fiind una dintre cele mai 
A 

răspândite metode. încercarea constă în ruperea unei epruvete, simplu rezemată, 
A 

printr-0 lovitură aplicată pe partea opusă crestăturii. încercările se fac de obicei pe 

epmvete cu crestături în V şi U, întrucât cele două tipuri de crestături se 

completează în urmărirea şi aprecierea tenacităţii materialelor. 

PentRi ruperea unei epmvete cu crestătură în U sau V, aşezată liber pe două 

reazeme, se foloseşte un ciocan - pendul Charpy, ce cade de la o înălţime H 

dinainte stabilită, denumită şi poziţia de lansare a ciocanului (figura 6.5). 

Pentni a evita vibraţiile ciocanului, după şoc, este necesar, ca punctul de 

aplicare a forţei să coincidă cu centrul de percuţie O al pendulului situat la distanţa 

1 faţă de axa de rotaţie. Centrul de greutate C al ciocanului - pendul, este situat 

deasupra punctului O de contact al vârfului lamei ciocanului cu epniveta ( h < 1). 

Distanţa de la axa de suspensie la centrul de percuţie 1 , egală cu lungimea 

pendulului matematic echivalent, este dată de relaţia : 

1 = — ^ (6.5) 
M*l j 

în care : 

J - momentul de inerţie al pendulului faţă de axa de suspensie ; 

M - masa pendulului; 

li - distanţa de la centml de greutate la axa de suspensie. 

131 

BUPT



Figura 6.5. 

Pentm poziţia orizontală a ciocanului - pendul, trebuie să fie satisfăcută 

condiţia : 

G * l = Gi *li 

în care : 

Gi reprezintă greutatea ciocanului redusă în centrul de percuţie. 

Diferenţa între energiile potenţiale ale ciocanului - pendul în poziţia iniţială 

şi finală, constituie energia consumată W pentni mperea epruvetei, detemiinată 

cu relaţia : 

W = G * 1 ( cos (3 - cos a ) (6.6) 
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atiinci când centnil de percuţie O (figura 6.5) nu coincide cu centrul de greutate C 

al ciocanului Charpy, sau : 

W = Gi * li ( cos (3 - cos a) (6.7) 

când greutatea ciocanului este redusă în centnil de percuţie. 

Viteza de lovire sau viteza la începutul şocului, pe baza energiei de poziţie, 

este dată de relaţia : 

V, = V 2 i H = J ^ (6.8) 
\ G 

Cunoscând energia W consumată pentru niperea epruvetei, se poate 

determina şi viteza la sfârşitul şocului : 

V2 = • ( W „ - W ) (6.9) 
V G 

Viteza medie, se poate calcula cu ajutorul relaţiei : 

V, + v , 2 
Vm = _ _ ) (6.10) 

2 U G 

Durata şocului poate fi calculată cu aproximaţie folosind relaţia : 

T = f/v^ (6.11) 

Pe baza energiei W consumată pentru ruperea epruvetei, se determină 
rezilienţa : 

kCU.o/wb= W/ So (J /cm') (6.12) 

în care: 

S() - reprezintă aria secţiunii iniţiale a epmvetei în dreptul planului de 

simetrie al secţiunii crestăturii. 

Forma şi dimensiunile epruvetelor cu crestătură în U şi V sunt indicate în 

figura 6.6. 
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55 

A 

li 
o 

1 

10 7,5 

ii 1 
x: JC 
h = 5mm epruveta I.S.O. 
h = 3nnm 
h = 2mm 

Figura 6.6. 

Epmveta nomială atât în crestătură U cât şi în V se consideră epniveta cu 

lungimea de 55 mm, având secţiunea pătrată cu latura de 10 mm. [ 123 . 

6.6. Proprietăţile fizico - mecanice a epruvetelor din bazalt sinterizat 

în vederea determinării proprietăţilor fizico-mecanice a unor produse fmite 

realizate din bazalt sinterizat, s-au efectuat o serie de încercări mecanice pe 

epnivete conform STAS 6200/3-81. 

Ca materie primă, s-a utilizat roca de bazalt colectată din bazinul Şanoviţa, 

Racoş şi Măgura Sîrbi a căror compoziţii oxidice, în valori medii, sunt prezentate 

în tabelul 6.4. 
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Tabelul 6.4 

Compoziţia 
oxidică 

UM Valori medii ale bazaltului 

Sanoviţa Racoş Măgura Sîrbi 
Si02 % 4 7 , 6 5 4 5 , 5 3 54 ,75 
AI2O3 % 15,85 17 ,56 12,25 
Fe203 + FeO % 10,06 7 ,40 10 ,19 
CaO % 8 ,92 9 , 6 6 7 ,23 
MgO % 8 , 8 0 9 , 5 0 6,91 
Na20 + K2O % 5 , 5 0 6 , 0 3 5,61 
Ti02 % 2 , 3 0 1 ,29 1,08 
P2O5 % 0,11 0 , 2 0 0,11 
MnO % 0 , 1 0 0 ,15 0 ,12 
P.C. % 0 , 7 2 2 , 6 8 1,75 

Aplicând parametrii tehnologici ai procesului de sinterizare, determinaţi 

anteriori şi efectuând încercările mecanice asupra epruvetelor din bazalt, în tabelul 

6.5 s-au prezentat comparativ principalele caracteristici fîzico-mecanice. 

Tabelul 6.5 

Caracteristica UM Valori medii ale bazaltului sinterizat 
Sanoviţa Racoş Măgura Sîrbi 

Densitatea Kg/dm' 2,97 3,02 2,75 
Compactitatea % 93,26 93,12 97,85 
Porozitatea totală % 6,74 6,88 2,15 
Rezistenţa la uzură gr/cm^ 0,10 0,11 0,10 
Rezistenţa la compresiune daN/cm^ 1800 1690 1600 
Rezistenţa la întindere daN/cm^ - 240 -

Rezilienţa j/cm' 3,8 5,5 4,3 
Modul de elasticitate static 
la compresiune 

daN/cm^ 696 * 10^ 758 * 10' 682 » 10' 

Din datele prezentate în tabel, se constată următoarele: 

- valorile medii a proprietăţilor fîzico-mecanice a epruvetelor confecţionate 

din materiale bazaltice colectate din cele trei zone sunt comparabile, ceea ce denotă 

omogenitatea compoziţiei oxidice a rocilor de bazalt din ţara noastră; 
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- proprietăţi deosebite în ceea ce priveşte rezistenţa la iiziirâ, compresiune, 

densitate şi modul de elasticitate longitudinal static, echivalente sau superioare 

valorilor date în literatura de specialitate [87,151], dar şi proprietăţi 

nesatisfacătoare privind rezistenţa la şoc mecanic şi chiar porozitatea totală în 

cazul epruvetelor de Şanoviţa respectiv Racoş. 

Concluzii 

Pe baza încercărilor mecanice efectuate asupra epruvetelor realizate din 

bazalt sinterizat, în condiţii de laborator, se poate concluziona : 

- epmvetele din bazalt sinterizat prezintă excelente proprietăţi de rezistenţă 

la uzură, dar şi proprietăţi nesatisfacătoare în cazul solicitărilor dinamice; 

- epmvetele confecţionate din rocile de bazalt colectate din cele trei zone 

disticte au proprietăţile, din punct de vedere valoric, comparabile conferite de 

omogenitatea compoziţiei oxidice a rocilor; 

- cunoaşterea solicitărilor mecanice specifice materialelor bazaltice, a 

formelor şi dimensiunilor epmvetelor determinate de specificul şi natura 

încercărilor, constituie elemente esenţiale în optimizarea tehnologiilor de elaborare 

a pieselor din materiale bazaltice şi în final în îmbunătăţirea calităţii pieselor. 
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Capitolul 7 

CERCETĂRI EXPERIMENTALE PRIVIND IMBUNÂTÂTIREA 

PROPRIETĂŢILOR FIZICO - MECANICE A UNOR PIESE REALIZATE 

DIN BAZALT SINTERIZAT 

7.L Generalităţi 

Mult timp s-a crezut în dictonul "corpora non agunt nisi fluida", dogmă 

abandonată, când s-a constatat că evoluţia unor reacţii în stare solidă depinde în 

mare măsură de "istoria termică" a eşantioanelor, ce influenţează atât parametrii 

cinematici, cât şi cei termodinamici ai reacţiei [ 14 ]. Din această cauză, în cazul 

solidelor temperatura şi concentraţia nu pot fi considerate întotdeauna drept 

parametri termodinamici univoci ai sistemului. 

Cercetările experimentale întreprinse asupra materialelor bazaltice, au 

reliefat prezenţa predominantă a structurilor cu singonii inferioare ( triclinică, 

rombică ) atât în roca bazaltică, cât şi în produsele finite cu consecinţe negative 

asupra proprietăţilor fizico-mecanice . 

Proprietăţile produselor bazaltice sunt rezultatul naturii legăturilor chimice, 

stării structurale ( cristalină sau amorfa) şi a componenţei structxirale a acestora . 

In funcţie de natura materiei prime şi de metodele de elaborare utilizate s-au 

obţinui structuri formate din faze cristaline şi amorfe, proporţionale cu cantitatea 

de feldspat existentă, ce conferă produselor finite starea de subrăcire (vitroasă), 
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rigidă . 

Examinarea morfologică a texturilor, contururilor şi formelor geometrice ale 

microparticulelor bazaltice au evidenţiat, prezenţa în fiecare caz în parte, a 

imperfecţiunilor în masa pieselor bazaltice sinterizate (dislocaţii, microfisuri, 

clivaje) favorizate de condiţiile de formare sau a solicitărilor la care sunt supuse în 

timpul procesului de sinterizare. 

Rezistenţa mecanică a microparticulelor bazaltice este detemiinată în mod 

hotărâtor de prezenţa dislocaţiilor, a căror eliminare prin blocarea migrării lor, sau 

a prezenţei impurităţilor duce implicit la creşterea însemnată a acesteia. Prezenţa 

impurităţilor îngreunează migrarea dislocaţiilor, datorită fomiării unui ''nor 

Cotrell" în jurul dislocaţiilor ce nu perniit mişcarea acestora decât prin creşterea 

forţei deformatoare. 

Mărirea distanţei intemodale cu păstrarea concomitentă a tipului de structură 

şi a valenţei conduce la scăderea durităţii şi temperaturii de topire. 

Corelaţia între structura reală şi reactivitatea solidelor sunt date calitativ, 

întrucât nu s-a găsit o dependenţă univocă între anumite defecte de structură şi 

influenţa lor asupra reactivităţii [ 14 \ 

Natura legăturilor chimice între elementele componente ale materialelor 

bazaltice influenţează în mare măsură proprietăţile fizico - mecanice (duritatea, 

rigiditatea, tenacitatea). 

Prezenţa legăturilor homeopolare în cazul silicaţilor şi a legăturilor 

heteropolare în cazul metalelor alcaline (Na , K) şi alcalino-pământoase (Mg , Ca) 

ce sunt puternice şi homodesmice, conferă materialelor bazaltice duritate şi 

rigiditate mare, temperaturi de fuziune ridicate şi un comportament fragil. 

Compactitatea foarte bună cu o porozitate redusă, demonstrează că piesele 

din bazalt au fost realizate printr-o "sinterizare înaintată", eliminarea porilor 

realizându-se prin difuzie la limita grăunţilor şi în volum. Difuzia şi prin urmare şi 

reacţiile în stare solidă, ce au la bază mecanismul lui Wagner, se realizează pe 
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seama migrării ionilor şi electronilor condiţionată de starea de dezechilibru a 

reţelei. 

întrucât ionii se deplasează cu viteze diferite, anionii prezintă în marea 

majoritate a cazurilor o mobilitate mai redusă decât cationii, rezultă că difuzia şi 

deci şi reacţia în stare solidă se realizează preponderent pe seama migrării 

cationilor. Difuzia, în general, se realizează mai uşor la suprafaţa liberă a granulei 

de material cristalin, de-a lungul unor dislocaţii sau a altor defecte de reţea, fiind 

dependentă de domeniul temperaturilor, cu cât temperatura este mai ridicată cu atât 

difuzia este mai accentuată. 

O importanţă deosebită pentru sinterizarea unui material policristalin, deci 

şi în cazul bazaltului, îl reprezintă procesul de recristalizare (recristalizarea propriu 

- zisă şi creşterea granulelor) când prin activare temiică, porii ajung la o 

dimensiune la care interfaţa granulară în deplasarea ei poate trece peste pori şi 

astfel să dea naştere la o recristalizare secundară, ce determină o '"porozitate 

reziduală" nedorită . 

Procesul de creştere a granulelor poate avea loc doar în sisteme policristaline 

la care interfeţele cristaline nu sunt egale din punct de vedere energetic. Prezenţa 

unor adaosuri cu rol de incluziuni, măresc energia necesară mişcării interfeţelor şi 

astfel inhibă creşterea granulelor determinând ca porii să rămână la limitele între 

granule, unde eliminarea lor poate continua până la realizarea unei porozităţi egale 

cu zero. 

Recristalizarea secundară este de obicei nedorită, deoarece determină o 

micşorare a rezistenţelor mecanice prin apariţia tensiunilor interne între granule. 

Transformările în stare solidă îşi măresc viteza, la o temperatură dată, în 

prezenţa unor mici adaosuri sau impurităţi numite mineralizatoare [ 14 ]. 

Prezenţa mineralizatoarelor, modifică structura reală a reţelei prin 

dezorganizarea reţelei ( reţeaua este tensionată prin distorsionare şi ionii dobândesc 

un plus de mobilitate), sau prin crearea de lacune (intensificarea procesului de 

difuzie), ce favorizează transferul de material dintr-o parte a structurii în cealaltă 
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cu influenţe asupra caracteristicilor fizico - mecanice ale pieselor bazaltice 

sinterizate. 

7.2. Influenţa mineralizatoarelor asupra proprietăţilor fizico-mecanice ale 

pieselor din bazalt sinterizat 

In urma cercetărilor experimentale întreprinse, s-a constatat că piesele 

realizate din bazalt sinterizat au proprietăţi deosebite în ceea ce priveşte duritatea, 

rezistenţa la coroziune, uzură, dar şi deficienţe în ceea ce priveşte tenacitatea şi 

rezistenţa la solicitări dinamice. 

Tenacitatea redusă, se datorează în mare măsură naturii legăturilor chimice 

ce există între elementele constitutive (legături homeopolare şi heteropolare), a 

preponderenţei anortitului în compoziţia stnicturală şi nu în ultimul rând a 

imperfecţiunilor în reţea (dislocaţii, microfisuri, clivaje) favorizate de condiţiile de 

formare a pieselor în procesul de sinterizare. 

Obţinerea unei sinterizări complete cu efecte dorite asupra materialelor 

pulverulente bazaltice, fară formare de fază lichidă, se poate realiza cu ajutorul 

unor mineralizatoare. 

In literatura de specialitate sunt date numeroase criterii, cristalochimice sau 

de altă natură, pentm alegerea mineralizatoarelor într-un caz sau altul funcţie de un 

anumit tip de sistem de oxizi utilizaţi. 

Acţiunea mineralizatoarelor este foarte utilă pentru intensificarea reacţiilor 

în stare solidă ce decurg în condiţii energetice dificile sau pentru scăderea 

temperaturii acestora. C.D.Neniţescu [ 83 ] recomandă, pentni îmbunătăţirea 

elasticităţii şi rezistenţei la rupere, utilizarea unor adaosuri mici de titan (uneori de 

doar 0,1 %), după alţi autori [14,119], pentm îmbunătăţirea tenacităţii se 

recomandă utilizarea mineralizatoarelor pe bază de magneziu. 

In vederea stabilirii influenţei mineralizatoarelor asupra caracteristicilor 

fizico - mecanice ale pieselor elaborate din materiale bazahice sinterizate, s-au 
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efectuat încercări experimentale la nivel de laborator pe probe martor executate din 

bazalt şi probe din bazalt cu aport de mineralizatoare pe bază de oxizi de Ti şi Mg 

în proporţie de 2 % [109] . 

Ca materie de bază s-a folosit bazaltul de Şanoviţa având compoziţia oxidică 

în valori medii, prezentată în tabelul 6.4. 

Pentm o cât mai bună edificare asupra materialului colectat din bazinul 

Şanoviţa, utilizat în realizarea unor probe (epruvete), s-a efectuat şi studiul 

comportării termice la un microscop cu masă încălzitoare tip Letz . 

Caracteristicile termice ale diferitelor sorturi de bazalt obţinute din zona 

Şanoviţa sunt prezentate în tabelul 7.1. 

Tabelul 7.1. 

Caracteristica termică 
[ ° c i 

Pulbere de bazalt din 
criblură 

Pulbere de bazalt din 
rocă 

Criblură de bazalt i 
i 1 

Temp.de topire 1.240 1.240 1.200 
Temp.de curgere 1.260 1.270 1.220 
Temp de sinterizare 1.200 1.220 1.180 

Se remarcă pentru toate sorturile de bazalt cercetate, un interval de 

temperatură relativ mic între temperatura de sinterizare şi cea de topire, acest lucni 

se explică prin topirea piroxenilor care apar ca faze cristaline în roca bazaltică . 

Procesul de topire are loc într-un interval foarte îngust, influenţat fiind de 

compoziţia mineralogică (feldspaţi şi piroxeni), ceea ce detemiină întregul 

comportament tennic al bazaltului. 

Probele a căror formă, număr şi dimensiuni, funcţie de solicitări, s-au stabilit 

conform STAS 6200/3-81, au fost realizate prin presare (2000 daN / cm^) şi tratate 

termic la temperaturi cuprinse între 900 - 1.200 X, temperaturi condiţionate de 

compoziţia oxidică şi mineralogică a bazaltului utilizat [130 . 

143 

BUPT



In cadrul încercărilor experimentale s-au evaluat doi parametri : rezistenţele 

mecanice la compresiune şi contracţiile volumice. 

In figura 7.1 sunt prezentate contracţiile volumice ale probelor analizate. 

Figura 7.1 

Din analiza datelor experimentale se constată o creştere a contracţiei 

volumice, pentru fiecare probă în parte, odată cu creşterea temperaturii. Probele 

fără mineralizatori au valori superioare celor cu mineralizatori, fapt ce explică 

scăderea calităţii probelor prin micşorarea gradului de cristalinitate şi creştere 

neuniformă a interfeţelor cristaline a granulelor ( specific sistemelor policristaline ) 

datorate diferenţelor energetice ale acestora. Acest lucru generează apariţia unor 

granule distorsionate şi deci dezvoltarea unor reţele cristaline tensionate cu 

repercusiuni asupra proprietăţilor fizico-mecanice ale pieselor realizate din bazalt. 

Rezistenţele mecanice la compresiune a probelor supuse analizei, sunt redate 

grafic în figura 7.2. 
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Analizând datele obţinute se constată că probele din bazalt fară adaos 

prezintă o comportare mecanică la compresiune mult mai slabă comparativ cu cele 

realizate din bazalt cu adaos. 
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Figura 7.2. 

La temperaturi inferioare, rezistenţele mecanice au valori scăzute, creşteri 

semnificative constatându-se la temperaturi superioare 1.100-1.200''C, când are loc 

o intensificare a procesului de sinterizare. 

Introducerea mineralizatoarelor în masa pulberilor bazaltice are ca efect 

modificarea structurii reale a reţelei şi a conţinutului în entalpie liberă a acesteia, 

ce favorizează crearea de lacune şi implicit la intensificarea difuziei (transfer de 

materie ). Difiizia este dependentă de temperatură, fiind cu atât mai accentuată cu 

cât temperatura este mai ridicată. 

Utilizarea mineralizatoarelor pe bază de magneziu (MgO) conduc la 

formarea de lacune cationice, în timp ce mineralizatoarele pe bază de titan (TiOa) 

provoacă apariţia atât de lacune anionice cât şi cationice [ 14 ]. 
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îmbunătăţirea transferului de materie în masa bazaltică, se realizează cu 

preponderenţă pe seama migrării cationilor, fapt ce explică valorile superioare ale 

rezistenţei la compresiune a probelor din bazalt cu adaos de MgO, la temperaturi 

superioare ale procesului de sinterizare, comparativ cu probele din bazalt cu adaos 

de TiOi. 

Desigur, creşterea rezistenţei la compresiune prin utilizarea adaosurilor de 

Ti02 şi în special de MgO se datorează, în mare măsură, şi particularităţilor acestor 

mineralizatoare de a împiedica propagarea fisurilor şi deplasare a dislocaţiilor 

apărute în timpul procesului de formare, dar şi de blocare a creşterii granulelor ce 

generează apariţia recristalizării secundare, în timpul procesului de sinterizare, cu 

efecte negative asupra acesteia. 

Pe baza cercetărilor experimentale întreprinse asupra unor probe, putem 

evidenţia următoarele : 

- rezistenţele mecanice la compresiune şi contracţiile volumice cresc odată 

cu creşterea temperaturii de sinterizare ; 

- utilizarea mineralizatoarelor pe bază de Ti02 şi în special cele de MgO, 

detemiină comportarea mecanică mai bună a pieselor din bazalt sinterizat prin 

creşterea procesului de diftizie, de blocare a defectelor de stnictură, de creştere a 

gradului de cristalinitate şi de dezvoltare a unor granule mai puţin tensionate. 

7.3. Utilizarea materialelor bazaltice sinterizate în construcţia 

instalaţilor destinate tratamentelor fitosanitare 

7.3.1. Consideraţii generale 

Creşterea producţiilor agricole, prin realizarea unor culturi sănătoase, 

viguroase, presupune şi aplicarea produselor fitofarmaceutice, sub formă de stropi, 

în vederea combaterii preventive şi curative a bolilor. 
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Legat de acest fapt, calitatea unei lucrări de stropit, indiferent de faptul că 

este vorba de un tratament fitosanitar fie de îngrăşare fazială, depinde de o serie de 

factori cum sunt : debitul, uniformitatea de distribuţie şi gradul de fineţe a jetului 

de lichid pulverizat. In acest sens se poate justifica că pulverizatoarele din 

componenţa instalaţiilor sau maşinilor de stropit constituie piesa principală. 

Pulverizatoarele, denumite în mod curent duze, determină spectrul de 

mărime al picăturilor de lichid, prin dependenţa lor de presiunea de lucru, sistemul 

de pulverizare şi de tipul de duze utilizate. Evoluţia acestor duze, în timp, s-a axat 

în principal pe amănunte de ordin constructiv şi a materialelor utilizate în 

confecţionarea lor. 

Constructiv, pentru lucrări de stropit funcţie de tratamentul aplicat, oferta 

firmelor producătoare [153, 154, 155, 156, 157, 158] este extrem de diversificată : 

- duze cu jet evantai tip "flat fan" cu unghi de pulverizare de 80°-130° 

(Teejet XR, Lurmark, Lechler LU, Desmarquest-Albuz APE şi APS); 

- duze cu jet evantai tip " low driff (Teejet DG, Lurmark SD, LechlerAD); 

- duze cu jet dublu evantai (Lechler DF, Spraying Systems-Twin Jet); 

- duze de impact cu jet evantai cu unghi de pulverizare între 80°-145° 

(Lechler FT, Spraying Systems -Turbo Flood Jet); 

- duze cu jet conic tangenţial "holiow cone" (Lechler TR şi HC, 

Desmarquest-Albuz ATR, Spraying Systems- Cone Jet); 

- duze cu jet conic "full cone" (Spraying Sys.-Full Jet). 

Varietatea mare a codificărilor mărimii şi a tipului de duză date de fiecare 

furnizor, având propriul său sistem naţional, a impus introducerea normei ISO 

10265 ce reglementează pe plan internaţional marcajul şi codificarea duzelor în 

funcţie de mărime. 

In ceea ce priveşte materialele utilizate în construcţia duzelor pot fi amintite 

în primul rând, materialele metalice oţelul inoxidabil (stainless steel), materialul 

clasic alama (utilizat în mai mică măsură în ultima vreme), masele plastice 
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( polimerii) de tipul : teflon, polyacetal, sytal, etc. şi materialele ceramice . 

încercările de iiziiră efectuate în ţările din Comunitatea Europeană [109] au 

evidenţiat o uzură mai mică a duzelor confecţionate din polyacetal (+ 8 %) faţă de 

cele confecţionate din oţel inoxidabil (+ 15 %). Măsurătorile comparative efectuate 

de firma Desmarquest [153], conform normelor ISO 5682 / 2, au evidenţiat 

modificarea debitului cu (+ 10 %) pentru duzele din material ceramic , faţă de 

cca.(+ 35 %) la cele din polyacetal, ceea ce confirmă utilizarea cu mult succes a 

materialelor ceramice în constmcţia duzelor de stropit. 

Proprietăţile de excepţie ale bazaltului: rezistenţa la uzură, coroziune, 

stabilitate termică mare la baze tari şi acizi şi stabilitatea dimensională la 

temperaturi joase recomandă utilizarea materialelor bazaltice în construcţia 

duzelor. 

Tipul constructiv preconizat a fi utilizat în realizarea duzelor din bazalt 

sinterizat a fost stabilit în urma recomandărilor cercetărilor efectuate de către 

Oficiul de Protecţia Plantelor din Karlsruhe, care a evidenţiat că efectul maxim de 

combatere s-a obţinut pe duze universale "flat fan" tip LU 110-03 . 

7.3.2. încercarea pulverizatoarelor din bazalt sinterizat 

încercările în condiţii de exploatare s-au efectuat pe un lot de 240 duze din 

bazalt sinterizat de (j) 1,2 mm; (j) 1,6 mm şi ({) 2 mm şi 100 duze din producţia 

curentă cu respectarea parametrilor tehnologici de lucm, cum sunt : debitul, 

uniformitatea pulverizării şi unghiul de pulverizare. Asigurarea acestor parametri 

s-a realizat prin executarea setizării duzelor. 

Debitul, ca parametru tehnologic de bază, cu abateri maxime admisibile de 

7,5 % , s-a determinat pe standuri special amenajate prin măsurare volumetrică. 

Pentru încadrarea unui număr cât mai mare de duze cu abaterea procentuală de 

7,5 % a fost necesară determinarea debitelor minime şi maxime admise, astfel : 
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debitul maxim admis : 

QMa = Qmo + 7,5 * Qn̂ o /100 [ml/iTiin] (7.1 ) 

debitul minim admis : 

Qma = QMO - 7,5 * QMO / 100 [ml/min] (7.2) 

în care : 
Qmo - debitul minim obţinut prin măsurare volumetrică la presiune constantă. 

QMO - debitul maxim obţinut prin măsurare volumetrică la presiune 

constantă. 

La încheierea experimentului au fost obţinute informaţii referitoare la 

N = 30 duze din bazalt sinterizat, respectiv 14 duze din producţia curentă atât 

pentru duzele (() 1,2 mm; (() 1,6 mm cât şi pentru (j) 2 mm. 

Pe baza volumului de date furnizate de eşantion, pentru simplificarea 

calculelor s-a construit şirul statistic al informaţiilor cu respectarea unor reguli de 

calcul. [44, 131 ]. 

Mărimea intervalului şirului statistic A s-a detemiinat cu relaţia : 

A = (tmax - tmin) / n (7.3) 

în care : 

tinax - valoarea maximă a datelor furnizate de eşantion; 

tmin - valoarea minimă a datelor furnizate de eşantion; 

n - numărul intervalelor. 

S-a calculat flmcţia de probabilitate experimentală (frecvenţele relative) 

Pei = m, / N şi integrala probabilităţilor experimentale (frecvenţele relative 

cumulate) Z Pei-
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Datele obţinute au fost înscrise în şirul statistic, prezentate sub forma 

tabelară sau reprezentare grafică - figura 7.3 [126\ 

Criteriile analitice de estimare a legii de repartiţie teoretică căreia i se supun 

datele experimentale obţinute, se bazează pe unele proprietăţi caracteristice ale 

repartiţiilor statistice. Aprecierea comodă a legii de repartiţie se face prin calculul 

coeficientului de variaţie Cy. 

Pentru determinarea valorii coeficientului de variaţie este necesar a se 

calcula valorile medii ale indicatorilor de fiabilitate, cât şi a abaterii medii 

pătratice. In cazul existenţei şirului statistic, pentru determinarea acestor valori, se 

recomandă metoda sumelor. [ 44 . 

Se calculează . 

- valoarea medie a indicatorului de fiabilitate : 

tn. = A ^ a - A * M , / N (7.4) 

- abaterea medie pătratică : 

<j-

Ml 
N 

N 
(7.5) 

m care : 

Ama - valoarea medie a mărimii intervalului ; 

Ml; Ml - parametrii metodei sumelor ; 

N - numărul total de informaţii. 

Cunoscând valorile medii ale indicatorului de fiabilitate şi ale abaterii tip, se 

poate calcula coeficientul de variaţie Cv 

Cv = ( 7 . 6 ) 
^m 'o 
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2.00 

Figura 7.3. 

m care: 

to - valoarea primei informaţii din şirul statistic. 

în cazul în care datele statistice se supun legii de repartiţie Weibull 

(Cv > 0,330), se determină limitele de încredere inferioară şi superioară a 

indicatorului mediu de fiabilitate cu relaţiile : 

tm'^=(tm-to)*r3'"' + to l/b 

Şl (7.7) 

m care: 

ri; rs; b - sunt parametrii legii Weibull. 

Prin aplicarea acestei metode analitice de estimare a principalilor indicatori a 

duzelor de bazalt, se obţin o serie de date, care s-au supus legii de repartiţie 

Weibull [ 126 ], şi care au fost centralizate în tabelul 7.2. 
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Tabelul 7.2. 

Dimen 
-siunile 
duzelor 

Parametru 

tehnologic 

Volum 
de lucru 

(ore) 

Duze din bazalt Duze din producţia 
curentă 

Dimen 
-siunile 
duzelor 

Parametru 

tehnologic 

Volum 
de lucru 

(ore) min max mediu min max mediu 

(|) 1,2 
mm 

Debitul (1/min) 0 0,905 0,975 0,943 0,765 0,945 0,854 

(|) 1,2 
mm 

Debitul (1/min) 
280 0,905 0,985 0,952 0,855 1,035 0,944 

(|) 1,2 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 

0 10 15 (|) 1,2 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 280 10 40 

(|) 1,2 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(°) 

0 87 93 90 63 85 74 

(|) 1,2 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(°) 280 88 93 90,5 63 88 75,5 

(1)1,6 
mm 

Debitul(l/min) 0 0,995 1,075 1,041 1,005 1,085 1,041 

(1)1,6 
mm 

Debitul(l/min) 
230 1,060 1,300 1,197 1,060 1,380 1,250 

(1)1,6 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 

0 15 40 (1)1,6 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 230 15 40 

(1)1,6 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(° ) 

0 84 95 89,5 74 94 84 

(1)1,6 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(° ) 230 86 96 91 76 96 86 

(1)2,0 
mm 

Debitul (1/min) 0 1,790 1,970 1,878 1,670 1,850 1,755 

(1)2,0 
mm 

Debitul (1/min) 
195 1,790 1,975 1,894 1,730 1,910 1,798 

(1)2,0 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 

0 20 50 (1)2,0 
mm 

Uniformitatea 
pulveriz(ml/min) 195 20 50 

(1)2,0 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(°) 

0 85 94 89,5 76 90 83 

(1)2,0 
mm 

Unghiul de 
pulveriz.(°) 195 86 95 90,5 76 91 83,5 

A 

In urma încercărilor duzelor din bazalt sinterizat în paralel cu duzele din 

producţia curentă, se poate concluziona că duzele realizate din bazalt sinterizat 

sunt superioare celor din producţia curentă, afirmaţie argumentată prin faptul că : 

- în timpul exploatării, duzele din bazalt sinterizat, asigură parametrii 

tehnologici de lucru ca ; debit, unghi şi uniformitate de pulverizare mai stabile ; 

- au o rezistenţă mai mare la uzură şi coroziune ; 

- prezintă o rezistenţă mare la agenţii chimici. 

7.3.3. încercarea garniturilor de etanşare din bazalt sinterizat 

Garniturile de etanşare, supuse cercetării, intră în componenţa pompelor 

hidraulice ce echipează maşinile de stropit de tip MST - 900 şi MVL - 300. 

încercarea garniturilor de etanşare din bazalt sinterizat comparativ cu 

garniturile din grafit din producţia curentă s-a efectuat în condiţii de exploatare cu 

respectarea parametrilor tehnologici de lucru. 
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A 

înainte de a fi montate pe maşinile de stropit, pompele prevăzute cu garnituri 

din bazalt, au fost verificate pe standuri de probe în vederea determinării 

parametrilor fimcţionali (debit, presiune), cât şi în ceea ce priveşte etanşarea lor. 

Pe durata încercării garniturilor de etanşare, s-a verificat periodic 

funcţionarea normală a pompelor precum şi eventualele scurgeri a soluţiilor de 

stropit. 

In cadnil expertizei tehnice finale s-a verificat starea tehnică a garniturilor 

de etanşare, constatându-se că garniturile din bazalt nu prezentau fisuri sau alte 

defecţiuni. De asemenea, s-au efectuat măsurători pentru stabilirea mărimii 

uzurilor şi calculul vitezei de uzure. 

La încheierea experimentului au fost reţinute informaţiile referitoare la 

N = 20 garnituri de etanşare din bazalt sinterizat şi grafit, care au fimcţionat între 

94 şi 220 ore fiecare. 

Pe baza volumului de date furnizate de eşantion, s-au determinat pe cale 

analitică principalii indicatori tehnici : timpul mediu de bună funcţionare, uzura şi 

viteza de uzure a garniturilor de etanşare. 

Pentru simplificarea calculelor s-a construit şiml statistic al informaţiilor 

129] şi s-a adoptat metoda sumelor [ 44 ". 

în figura 7.4 sunt prezentaţi timpii de funcţionare a garniturilor de etanşare 

din bazalt sinterizat şi frecvenţa apariţiei evenimentelor. 

Datele obţinute, în umia metodelor de estimare, s-au supus legii de repartiţie 

Weibull [129] şi sunt centralizate în tabelul 7.3. 

Tabelul 7.3 

Indicatorii 
tehnici 

Garnituri din baza Garnituri c in grafit Indicatorii 
tehnici min max med min max med 
Timpul mediu de bună 
funcţionare (ore) 

105 210 155,75 102 157 131,00 

Uzura (mm) 0,35 0,90 0,62 0,45 1,05 0,75 
Viteza medie de uzare 
(um/h) 

3,94 4,12 4,02 4,19 4,55 4,36 
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Figura 7.4 

Se poate concluziona că garniturile de etanşare din bazalt sinterizat prezintă 

o rezistenţă la uzură mai bună, un timp mediu de bună fimcţionare superior şi o 

viteză de uzare net inferioară garniturilor de etanşare din grafit, lucru perfect 

justificat dacă se are în vedere faptul că bazaltul sinterizat este foarte dur 

(duritatea pe scara Mohs fiind de 7,5 - 8 ). 

Concluzii 

în urma studiilor asupra comportării pieselor din bazalt sinterizat, în condiţii 

de exploatare, se poate concluziona : 

- piesele din bazalt sinterizat se încadrează în dimensiunile prescrise în 

documentaţia de execuţie; 

- piesele din bazalt prezintă o rezistenţă deosebită la uzură, coroziune şi 

stabilitate chimică; 

-piesele din bazalt sinterizat au un timp mediu de bună fiicţionare net 

superior ceea ce le conferă o fiabilitate ridicată. 
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Capitolul 8 

CONCLUZII FINALE 

Folosirea materialelor bazaltice în procesul de producţie, în vederea 

elaborării unor produse finite, a generat o serie de neajunsuri în cazul reperelor 

supuse solicitărilor dinamice la şocuri. Acest lucru s-a datorat prezenţei în masa 

pieselor a unor structuri formate din faze cristaline şi amorfe, proporţionale cu 

cantitatea de feldspat existentă, ce conferă produselor siterizate o stare de 

subrăcire. 

Proprietăţile produselor bazaltice sinterizate sunt rezultatul naturii 

legăturilor chimice, stării structurale şi a componenţei structurale a acestora. 

Desigur, pentru creşterea calităţii pieselor şi în final, asigurarea unei 

fiabilităţi ridicate în exploatare, s-au întreprins o serie de cercetări fundamentale în 

vederea eliminării oricărei forme de tatonare empirică, care să permită găsirea unor 

soluţii optime pentru îmbunătăţirea structurii şi a regimurilor de elaborare şi tratare 

termică. 

Ţinând seama că în procesele tehnologice de elaborare, intervenţia 

interfazică este posibilă printr-un studiu în "profimzime" sau în straturile 

superficiale, s-au efectuat investigaţii prin metode de înaltă rezoluţie, prin care s-au 

putut stabili pe cale analitică compoziţia structurală, parametrii reticulari şi 

unghiulari a celulelor reţelelor precum şi indicii Miller. 

155 

BUPT



Dezvoltări importante sunt legate şi de elaborarea, pe cale experimentală, a 

tehnologiei de obţinere a produselor finite din bazalt sinterizat. Accentul fiind pus 

pe seama procesului de fonnare şi de sinterizare propriu-zisă, atât de important în 

tehnologia de elaborare prin sinterizare a produselor bazaltice. 

S-au prezentat reţete de elaborare precum şi parametrii caracteristici 

regimurilor de formare şi sinterizare corespunzătoare compoziţiei structurale a 

bazaltului utilizat. 

Deoarece, s-a constatat că produsele finite obţinute în urma procesului de 

sinterizare nu ş-au îmbunătăţit proprietăţile în cazul solicitările dinamice, s-a 

considerat necesară efectuarea unor cercetări experimentale la nivel de laborator. 

Pentru realizarea scopului propus s-a avut în vederea utilizarea unor mici adausuri 

sau impurităţi numite mineralizatoare, pe bază de magneziu şi titan, ce au 

contribuit în mod substanţial la îmbunătăţirea proprietăţilor fizico-mecanice 

deficitare ale pieselor din bazalt sinterizat. 

Dintre rezultatele prezentate în teză, principalele concluzii şi contribuţii 

originale ale autorului legate de cercetările teoretice şi experimentale având ca 

scop studiul influenţei structurii şi proprietăţilor fizico-mecanice ale unor piese 

realizate din bazalt sinterizat asupra fiabilităţii utilajelor agricole sunt: 

* sistematizarea şi fundamentarea principalelor aspecte legate de procesul de 

identificare a compoziţiei structurale şi de determinare a parametrilor de stnictură a 

rocilor de bazalt; 

* exemplificarea posibilităţilor de formare în urma unor reacţii chimice 

complete, între suprafeţele de contact ale granulelor substanţelor componente, a 

unor compuşi având compoziţia chimică stoichiometrică sau nestoichiometrică; 

* identificarea, prin difractometrie, în rocile bazahice a unor combinaţii de 

oxizi ternari: ortosilicaţi din gmpele olivinei şi feldspaţi plagioclazici, precum şi a 

unor oxizi micşti din grupele metatitanaţilor şi spinelului; 

*evidenţierea asemănării între compoziţiile stnicturale ale rocilor bazahice, 

ce conferă omogenitate structurală şi proprietăţi fizico-mecanice nediferenţiate, şi 
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rolul hotărâtor în obţinerea unor produse finite, cu caracteristici superioare, 

tehnologiei de elaborare şi a tratamentelor termice aplicate; 

* fimdamentarea şi determinarea parametrilor de regim a procesului de 

sinterizare a pieselor elaborate din materiale bazaltice; 

* dependenţa strictă a procesului de sinterizare de regimul de formare, 

calcinare şi sinteriazare propriu-zisă a pieselor; 

* evidenţierea dispersiilor şi diferenţelor dimensionale între epruvetele 

formate la presiuni mici faţă de epruvetele formate la presiuni mari; 

* stabilirea dependenţei calităţii epruvetelor realizate din bazalt sinterizat, 

funcţie de presiunea de formare şi viteza de sinsterizare; 

* evidenţierea unor similitudini structurale între substanţele din componenţa 

rocilor de bazalt şi a pieselor din bazalt sinterizat, ceea ce denotă că în procesul de 

sinterizare nu s-au produs transformări structurale semnificative la nivel de celule 

elementare care să conducă la modificarea proprietăţilor fizico-mecanice; 

* frecvenţa mare de distribuţie a anortitului - feldspat plagioclazic calcic -

în masa rocilor bazaltice, ce conferă pieselor din bazalt sinterizat o stare vitroasă; 

* examinarea morfologică a texturilor, contururilor şi formelor geometrice 

ale microparticulelor bazaltice cu evidenţierea imperfecţiunilor (dislocaţii, 

microfisuri, clivaje) în masa pieselor bazaltice sinterizate, favorizate de condiţiile 

de formare sau solicitare la care sunt supuse în timpul procesului de sinterizare; 

* stabilirea solicitărilor mecanice specifice materialelor bazaltice, a formelor 

şi dimensiunilor epruvetelor determinate de specificul şi natura încercărilor; 

* analiza comparativă a principalelor caracteristici fizico-mecanice ale 

epruvetelor din bazalt sinterizat cu evidenţierea aspectelor pozitive şi negative; 

* fimdamentarea modalităţilor de îmbunătăţire a proprietăţilor fizico-

mecanice a pieselor elaborate prin sinterizarea bazaltului; 

* stabilirea mineralizatoarelor şi verificarea experimentală a influenţei 

acestora asupra caracteristicilor mecanice; 
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* analiza termică comparativă a principalelor sortimente de bazalt în vederea 

stabilirii parametrilor termici de fuziune şi de sinterizare; 

* analiza şi interpretarea efectelor mineralizatoarelor pe bază de titan şi 

magneziu asupra proceselor specifice sinterizării (difuzia şi recristalizarea) cu 

implicaţii asupra comportării mecanice a pieselor din bazalt sinterizat; 

* precizarea principalelor caracteristici fizico-mecanice a unor piese din 

bazalt sinterizat utilizate în exploatare. 

Studiul teoretic şi experimental dezvoltat în teza de doctorat se înscrie pe 

linia realizării unei cercetări fimdamentale privind utilizarea materialelor bazaltice 

în construcţia de maşini agricole, a îmbunătăţirii proprietăţilor fizico-mecanice a 

acestora, precum şi a factorilor ce contribuie la optimizarea tehnologiilor de 

elaborare a produselor din bazalt. 

Prin conţinutul său, prin prezentarea rezultatelor şi analizele efectuate, teza 

de doctorat oferă inginerilor şi tehnicienilor din domeniu, informaţii necesare 

privind modalităţile de îmbunătăţire a structurii şi proprietăţilor fizico-mecanice a 

pieselor elaborate din bazalt sinterizat. 
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