La ce foloseste difractia de raze X ?
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Introducere

procedeu din punctul de vedere al restauratorului (al ar-
heologului, istoricului de artd, muzeografului). Dorim sa
dam o imagine practicd despre acest procedeu ilustrand
cu exemple, cu ce §i cum poate veni acesta in ajutorul
specialistului care lucreaza cu obiecte de artd. Latura teo-
reticd o vom atinge doar in mésura in care va fi relevanta
in descrierea aplicatiilor.

Difractia de raze X este o metoda adecvata pentru pu-
nerea in evidentd si identificarea substantelor cristaline.
Deoarece majoritatea solidelor au structurda cristalina,
aceastd metoda are o aplicabilitate larga in investigarea
acestora. Nu identifica substantele chimice, despre com-
pozitia chimica da numai informatii indirecte. Ex. inves-
tigarea prin difractie a unei mostre poate releva ca aceasta
contine cinabru. Stim din alte surse ca cinabrul din punct
de vedere chimic este sulfurd de mercur (HgS), deci pig-
mentul identificat este compus din mercur si sulf.

In timpul acestei investigatii masurim difractia razei
X reflectate de mostra (sau transmisa prin ea), masuratoa-
re din care se poate deduce structura ei cristalina. Pe di-
agrama obtinutd (difractogramd) pozitia si intensitatea
picurilor caracterizeaza diferitele substante (faze) solide
ca o amprenta si deci — poate servi la identificarea acesto-
ra. Radiatia X se compune din fotoni, care In majoritatea
materialelor nu provoacd modificari remanente. Din acest
punct de vedere aceastd investigatie este nedistructiva
— nu modifici mostra examinati. In cazul obiectelor de
dimensiuni reduse, acestea se pot introduce direct in ca-
mera de lucru a aparatului (foto 1.) si investigatia se poate
efectua in situ — fard a dezasambla obiectul. In majorita-
tea cazurilor insa se examineaza probele prelevate adecvat
din obiecte. Unele aparate au camera de lucru mai mare
— de cateva sute de mm — §i permit examinarea in situ ale
obiectelor de arta (foro 2.).

Instalatiile de difractie de raze X sunt fixe , astfel
obiectul de investigat trebuie transportat in laborator.

Investigatia

Primul pas al unei investigatii reusite este formularea
intrebarii: trebuie decis la ce intrebari asteptam raspuns.
Pentru acest lucru este necesara o colaborare stransa din-
tre restaurator si specialistul care va executa investigatia.
Numai dupa formularea corectd a Intrebarii este posibila

alegerea celor mai adecvate procedee. Trebuie cunoscute
le forte si slabe ale fiecareia pentru a putea alege cea mai
potrivita. In practica restauririi se ivesc multe intrebari la
care difractia de raze X poate da raspunsul cel mai direct,
cel mai usor de interpretat si cel mai univoc. De multe
ori acesta e procedeul prin care se pot rdspunde printr-o
singurd examinare Intrebarile legate de compozitia probei
investigate. In multe cazuri insa raspunsurile oferite de
aceasta metoda ridica altele noi, la care raspunsul se poate
afla cu ajutorul altor metode. Nu sunt de neglijat nici acele
probleme, la care difractia de raze X nu oferd raspuns.
De exemplu metoda nu este adecvatd pentru investigarea
componentilor organici sau a liantilor din coloranti. Din-
tre materialele anorganice sticla si materialele sticloase
(ex. smalturile, glazurile de ceramica) sunt amorfe §i nu
se pot identifica prin masuratori de difractie X. Astfel di-
fractia nu poate fi folosita la identificarea directa a a.n.
smalte — o sticla de culoare albastru cobalt, folosita ca
pigment albastru.

Cantitatea de proba necesara depinde de tipul materi-
alului investigat, de scopul masuratorii, etc. in cele mai
bune cazuri din cateva mg de proba se pot inregistra rezul-
tate corespunzatoare, si nici la cele mai exigente masura-
tori nu este nevoie de esantioane mai mari de cateva sute
de mg. Pentru prelevarea corecta a probelor este nevoie de
eruditie i de cunoasterea adecvata a materialelor— aceasta
e obligatia restauratorului.

Durata unei investigatii cu difractie de raze X depinde
de mai multi factori, dar cu aparatele actuale de pe o pro-
ba ,,bund” rezultatele se pot obtine In mai putin de o ora.
In situatii extreme — cu mostra prea mici, structuri slab
cristaline — investigatia poate necesita de o sutd de ori mai
mult timp.

Laboratoarele specializate pe asemenea masuratori cu
scop comercial efectueaza o investigatie de rutind pentru
aprox. 100 Euro. Pentru investigatii de interes stiintific se
pot gasi de obicei parteneri mai putin interesati de latura
financiara, cum sunt centrele de cercetare din cadrul uni-
versitatilor, academiilor, etc.

Pregatirea probelor
Ce este o proba bund pentru masuratori depinde si de
tipul aparaturii folosite. In cele mai multe cazuri o supra-

fata plana de cateva cm?este ideala. Si de pe suprafete mai
mici, de cateva mm? se pot face Inregistrari, dar acestea
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vor fi de calitate mai slaba si mai greu de interpretat. Din
materialul examinat in general se prepard o proba poli-
cristalind prin transformare intr-o pulbere find (foro 3.).
Daca este importanta pastrarea starii originale a obiectu-
lui investigat, masuratoarea se poate realiza si fard ma-
cinarea probei. Rezultatele obtinute astfel vor purta mai
putine informatii, dar si asa vor fi adecvate pentru luarea
unor decizii.

Evaluarea rezultatelor

Partea cea mai critica a investigatiilor este de obicei
evaluarea rezultatelor. Componentii cristalini din mostre
se pot identifica prin compararea rezultatelor cu o baza de
date de referintd. Daca vreun component nu figureaza in
baza de date, atunci investigatii complementare pot ajuta
in identificarea structurilor necunoscute. in privinta ma-
terialelor tipice, frecvente In domeniului restaurarii (ex.
pigmenti, obiecte de ceramicd, etc) propriile inregistrari
anterioare de referintd pot fi de folos in interpretarea re-
zultatelor masurdtorilor. Cu exceptia situatiilor triviale,
colaborarea dintre persoana cunoscatoare a probei — ar-
heolog, muzeograf, restaurator — si specialistul in analize
poate aduce cele mai bune rezultate.

Investigatii complementare

Desi difractia de raze X este o metoda de investigare
destul de generald a materialelor cristaline, exista o serie
de intrebari la care ea nu ofera raspuns. De multe ori este
recomandatd completarea ei cu investigatii care aduc in-
formatii despre alte aspecte ale materialelor analizate. Pot
fi de mare folos datele morfologice si chimice (compozi-
tia chimicd) obtinute prin investigatii locale cu ajutorul
microscopului electronic cu baleiaj combinat cu spectro-
scopia de raze X cu dispersie de energie (EDS +SEM).
Spectroscopia Raman si in infrarosu ajuta la identificarea
liantilor si a altor componenti organici. Recent s-a ras-
pandit analiza cu spectrografe portabile de fluorescenta de
raze X (XRF) care permit analiza nedistructiva (fara pre-
levare de probe) in situ a compozitiei chimice a obiectelor
de artd. In afara de aceste metode generale si cu aplicare
generald ne stau la dispozitie numeroase alte metode de
investigare care oferd raspuns la Intrebarile specifice le-
gate de un obiect de artd. in alegerea acestora din nou
ii revine un rol accentuat colaborarii dintre restaurator si
specialistul In stiinta materialelor.

Arhivare, publicare

Ar fi de dorit ca munca de restaurare sa se sprijine cat
mai des pe analiza corespunzatoare a materialelor. Din
pacate majoritatea rezultatelor analizelor efectuate nu este
publicata intr-o forma accesibila comunitatii restauratori-
lor. Ar fi foarte importanta publicarea rezultatelor obtinute
si arhivarea lor, rezolvarea acestei probleme ar merita ne-
aparat o atentie sporita.
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Aplicatii tipice

concrete la ce tipuri de Intrebari poate da raspuns, si astfel

cum poate veni difractia de raze X in ajutorul restaura-

torului, a cunoasterii materialelor. Acestea nu epuizeaza

Picturi, fresce, obiecte pictate: pe langd identifica-
rea pigmentilor ajutd si la cunoagsterea componentilor de
mortar sau grund. Cunoasterea pigmentilor este necesara
la planificarea interventiilor de restaurare-conservare si
deseori poate juca un rol decisiv in datarea operelor de
artd. Analiza segregatiilor de saruri oferd cunostinte preti-
oase 1n vederea conservarii frescelor.

— Raspandirea 1n timp si spatiu a pigmentilor este destul
de bine cunoscuta in general, astfel analiza pigmentilor
poate ajuta cu informatii obiective datarea.

— Grundul picturilor este tipic pentru pictor, respectiv pen-
tru epoca, pigmentul alb din grund (creta, barita, alb de
plumb, alb de zinc, alb de titan, etc) este usor de identifi-
cat, astfel poate completa folositor analiza pigmentilor.

— Analiza minereurilor adiacente din compozitia lapis la-
zuli a fost folosita cu succes in determinarea locului de
origine.

— Privitor la Inverzirea azuritului de pe fresce sunt ve-
hiculate multe legende — pentru o mai buna intelegere
a fenomenului ar fi necesard analiza a cat mai multor
cazuri.

—In cazul straturilor de culoare pilite sau decolorate
identificarea reziduurilor pigmentilor ar fi de mare folos
in reconstruirea coloritului original. Ex. auripigmentul
galben (As,S,) datoritd efectului luminii se transforma
in oxid de arsen incolor (As,0,).

Analiza mortarului poate si ea oferi informatii preti-
oase privitor atdt la materialele si tehnicile de preparare
originale, cit si la alegerea tehnicilor de conservare.

— Structura cristalind a varului (calcit) din compozitia mor-
tarului isi trddeaza originea, adica faptul cd provine din
var stins sau praf de calcar, respectiv praf de marmura.

— Daca varul (carbonat de calciu) este prezent in forma
de aragonit si nu in forma de calcit, Inseamna ca a fost
obtinut din scoici macinate.

— Prin arderea unui calcar cu continut mai ridicat de mag-
neziu se obtine un var in compozitia caruia, pe lan-
gd carbonatul de calciu este prezent si carbonatul de
magneziu (magnezit). Acest lucru ajutd pe de o parte
la identificarea eventualelor mine de provenientd, pe
de altd parte atentioneaza asupra sensibilitatii ridicate
a mortarului la efectele daundtoare ale umezelii acide
bogate n sulfati.

— Repartitia continutului de gips si structura cristalind ne
indica daca a fost introdus cu intentie sau a aparut din
var la efectul ploilor acide (sau al apei freatice). Varul
stins addugat intentionat si varul cristalizat la fata locu-
lui se pot deosebi pe baza structurii lor cristaline.

Ceramica: in cazul ceramicii, difractia de raze X ajuta
la identificarea materialelor originale, la temperatura de



ardere si la tehnologia aplicata. Se pot determina i com-

ponentii cristalini ai smalturilor si ai colorantilor.

Metale, aliaje: analiza acestora determind compozitia
si tehnologia prin care s-au realizat, iar analiza produsilor
de coroziune ai acestora indica Imprejurarile si cauza co-
rodarii, respectiv compozitia originala a aliajului.

— Examinarea suprafetelor aurite ne poate dezvilui teh-
nica de aurire folositd. Dimensiunea cristalitelor de aur
si directionarea acestora se pot afla din masuratorile de
difractie si depind de felul in care s-a obtinut aurirea
(foita de aur, imersare, galvanizare, evaporare).

— La obiectele de cositor se pot diferentia schimbarile
produse de ciuma staniului si cele produse de corodarea
oxidativa.

TITLURILE FOTOGRAFIILOR

Foto 1. Proba de ceramicé colorata pregatita pentru masu-
ratoarea in situ. (p. 16)

Foto 2. Unele instalatii de difractie de raze X permit si
investigarea obiectelor de dimensiuni mai mari.
(p- 16)

Foto 3. Prelevarea de probe: proba policristalind preparata

tradicional si proba de un mg aplicat pe fundal re-
dus. (p. 16)

Aceastd metodad poate fi aplicata si la alte materiale
componente ale bunurilor culturale cum sunt mineralele,
gemele §i pietrele pretioase sau rocile. Analiza petrochi-
mica mai exactd a rocilor ajutd la identificarea minelor
posibile sau a traseelor comerciale.
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