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1. Röntgenová prášková difrakčná analýza
Röntgenová (rtg) prášková difrakcia je najrozšírenejšia metóda používaná na identifikáciu a charakterizáciu ílových minerálov. Na základe viacerých monografií venovaných tejto problematike (Brindley a Brown, 1980; Wilson, 1987; Moore a Reynolds, 1997) môžeme všeobecné informácie o rtg difrakcii ílov zhrnúť nasledovne. Rtg žiarenie (lúče X) predstavuje časť elektromagnetického spektra. Vzniká pri prudkom zabrzdení rýchleho toku elektrónov na hmotnej prekážke. Najbežnejším zdrojom rtg žiarenia sú rtg trubice (lampy), ktoré predstavujú sklenené banky so zatavenými elektródami, medzi ktorými je vysoké napätie. Z katódy sú emitované elektróny, ktoré urýchľované vysokým napätím (15 až 60 kV) dopadajú na antikatódu (anódu) a produkujú dva základné typy rtg žiarenia: 

1. Spojité žiarenie, ktoré má spojité spektrum rôznych vlnových dĺžok. Spojité žiarenie vzniká prudkým spomalením elektrónov v dôsledku ich vstupu do silného elektrického poľa v okolí jadier atómov antikatódy, pričom dochádza k strate energie. Táto strata sa prejaví vyžiarením fotónov s frekvenciou, ktorá zodpovedá hodnotám rtg spektra. Distribúcia vlnových dĺžok spojitého žiarenia nezávisí od materiálu antikatódy. Intenzita spojitého žiarenia závisí od napätia v trubici, od atómového čísla materiálu antikatódy a od intenzity anódového prúdu v trubici. 

2. Charakteristické žiarenie s ostrými píkmi typickými pre použitý materiál antikatódy. Charakteristické žiarenie vzniká nárazom rýchlo letiacich elektrónov na antikatódu tak, že sa vyrazia elektróny z ich orbitálov mimo sféry vplyvu atómového jadra. Vyrazený elektrón je okamžite nahradený ďalším elektrónom z vyššej energetickej úrovne. Pritom dochádza k vyžiareniu fotónov s frekvenciou zodpovedajúcou tomuto prechodu. Energia uvoľnených fotónov

je daná rozdielom medzi energiami do procesu zapojených atómových úrovní. V praxi sa najviac využíva charakteristické žiarenie vznikajúce vtedy, keď je elektrón vyrazený z hladiny K a na jeho miesto sa posunie elektrón z hladiny L a M. Tým vznikne séria charakteristických línii, ktoré označujeme Kα1, Kα2 a Kß. K línie vytvárajú veľmi blízky dublet. Jeho váženým priemerom je hodnota Kα, s ktorou pri difrakčnej analýze najčastejšie pracujeme. Charakteristické žiarenie výrazne závisí od materiálu antikatódy, a preto jeho vlnová dĺžka bude pre daný materiál charakteristická. V praxi sa najčastejšie ako materiál na prípravu antikatód využíva meď, kobalt a železo (vlnová dĺžka charakteristického žiarenia Cu Kα =0,154178 nm, Co Kα =0,179020 nm, Fe Kα =0,193728 nm).
Pri dopade rtg žiarenia na kryštálovú štruktúru sa jednotlivé atómy, ktoré ju vytvárajú sami stávajú zdrojom rtg žiarenia s rovnakou vlnovou dĺžkou. Lúče, ktoré takto vznikajú, navzájom interferujú a produkujú lúče difraktované, ktorých smer je odlišný od smeru dopadajúceho lúča. Podľa názoru Bragga je možné chápať difrakciu aj ako odraz rtg lúčov na rovinách kryštálovej mriežky. Tento pohľad na difrakciu je možné interpretovať nasledujúcim spôsobom: Monochromatický lúč rtg žiarenia s vlnovou dĺžkou l dopadá na rovnobežný sled štruktúrnych rovín (hkl) pod uhlom Θ. Po dopade na tieto roviny sa lúč rozdelí do dvoch smerov. Jednak pokračuje v smere primárneho rtg lúča a jednak postupuje pod uhlom 2Θ. Uvažované roviny hkl tento uhol rozdeľujú na dve polovice, takže celý dej je podobný odrazu. Uhol dopadu rtg lúčov na štruktúrnu rovinu sa rovná uhlu odrazu. Ide však o odraz selektívny, vyplývajúci z nutnosti vzájomného fázového súladu difraktovaných (odrazených) vĺn. Ak majú byť lúče vo fáze, musí sa ich dráhový rozdiel rovnať celistvému násobku vlnovej dĺžky použitého žiarenia. Je zrejmé, že dráhový rozdiel medzi obidvoma lúčmi zodpovedá vzťahu
n = 2dhkl sin Θ.

Je to podmienka, ktorá bola odvodená v roku 1912 W. L. Braggom a nazýva sa Braggova rovnica. Pritom n predstavuje celé číslo reprezentujúce násobok vlnovej dĺžky,  je vlnová dĺžka použitého rtg žiarenia, d je medzirovinná vzdialenosť a Θ je uhol dopadu rtg lúčov na štruktúrnu rovinu.

V minulosti sa na registráciu difrakčných diagramov polykryštalických látok používali fotografické techniky, ale v súčasnosti sa tieto prakticky nepoužívajú alebo len vo veľmi zriedkavých prípadoch. Prístroj, ktorý nahrádza klasické komory na film sa nazýva rtg difraktograf. Rtg difraktograf sa skladá z troch základných častí:
1. zdroj rtg žiarenia (rtg lampa);
2. goniometer s detektorom (miesto kam umiestňujeme vzorku);

3. zaznamenávacie zariadenie.
Výstupom rtg difrakčnej analýzy sú záznamy kvánt difraktovaného rtg žiarenia. Záznamy sú najčastejšie vo forme zápisu na kalibrovaný papier, kde sa difrakčné maximá prejavujú ako píky s rôznou výškou a tvarom, alebo vo forme digitálneho záznamu do počítača, ktorý umožňuje lepšie následné spracovanie difrakčných záznamov niektorým z programov, ktoré sú v súčasnosti pomerne ľahko dostupné.
2. Príprava preparátov pre RTG práškovú difrakciu
Vrstevnaté silikáty, reprezentované hlavne ílovými minerálmi vyžadujú pred samotnou prípravou preparátov separáciu jemnej frakcie (najčastejšie pod 0,002 mm). Separácia je nevyhnutná hlavne pre ich koncentráciu, teda minimalizáciu množstva ostatných neílových minerálov. V rámci separácie sa vo veľkej miere využíva ultrazvuková dezintegrácia, ale aj rozpúšťanie jednotlivých tmelov (karbonáty, sulfáty, odstraňovanie organickej hmoty a oxidov či hydroxidov železa, Šucha et al., 1991). Analýza vrstevnatých silikátov má aj ďalšie špecifikum vyplývajúce z ich vrstevnatej štruktúry, tým sú orientované preparáty. Predstavujú najvýznamnejší typ preparátov využívaných na identifikáciu a charakterizáciu vrstevnatých silikátov na základe diagnostických bazálnych reflexov. Východiskom na prípravu orientovaných preparátov je najčastejšie vyseparovaná suspenzia, ktorá sa necháva sedimentovať na sklenené, keramické alebo kovové doštičky. Druhý spôsob, ktorý možno využiť, je vákuová filtrácia suspenzie a následné prenesenie jemného filmu obsahujúceho študovaný materiál na nosič vzorky. Pri používaní sklenených doštičiek, ktoré je najbežnejšie, je veľmi dôležité dostatočné množstvo materiálu na nosiči, ktorý sa vkladá do rtg difrakčného prístroja. Množstvo musí byť také, aby predstavovalo pre rtg žiarenie „nekonečne hrubý preparát“. To znamená, že hrúbka vzorky je dostatočná, aby prístroj nezaznamenával vplyv amorfného skla. V opačnom prípade sú záznamy len ťažko interpretovateľné. Optimálne množstvo materiálu je 10 mg na 1 cm2 nosiča (Brindley a Brown, 1980). V prípade nosičov, ktoré neobsahujú amorfný materiál, napr. čistý kremík (Eberl et al., 1998b) nie je nutné túto podmienku dodržiavať. V takomto prípade často stačí na analýzu niekoľko miligramov materiálu. Teplota sušenia orientovaných preparátov by nemala presiahnuť 60 - 70 °C.

Neorientované, alebo presnejšie náhodne orientované práškové preparáty, sú najbežnejšími preparátmi, ktoré prášková rtg difrakcia využíva. V prípade materiálov, ktoré nemajú vrstevnatú štruktúru, postačí pre bežnú difrakčnú analýzu podrvenie a pulverizácia reprezentatívneho materiálu na hrúbku pod 10 µm, ktorý sa potom umiestni do držiaka vzorky

podľa typu použitého prístroja. V prípade vrstevnatých silikátov však nastáva problém s prednostnou orientáciou kryštálov, čo výsledky rtg difrakcie značne skresľuje. K najbežnejšie používaným postupom patrí zmiešavanie s roztavenou kolofóniou, pričom sa predpokladá, že častice vrstevnatých silikátov sa obalia kolofóniou a po následnom stuhnutí a pulverizácii nadobudnú izometrický tvar (Šucha et al., 1996a). Hillier (1999) publikoval metódu rozprašovania ílovej suspenzie zvrchu do valcovej piecky. Kým sa malé gulôčky rozprášenej suspenzie dostanú na dno vyhrievaného valca, prudko sa usušia a zachovajú si pravidelný guľovitý tvar. Takto upravenú vzorku už stačí iba nasypať do držiaka a dobre reprodukovateľná náhodná usporiadanosť je zaistená. Ďalšou možnosťou je sprejovanie ílovej suspenzie do tekutého dusíka, kde sa kvapky vody obsahujúce ílové častice prudko zmrazia. Po následnom vysušení vymrazovaním dostaneme, podobne ako pri predchádzajúcom spôsobe, guľôčkovité agregáty zabezpečujúce nepravidelné usporiadanie.
3. Úprava preparátov
Preparáty sa pred rtg difrakčnou analýzou často upravujú sýtením rôznymi chemikáliami, alebo sa žíhajú. Difrakčné záznamy takto upravených preparátov spolu s prírodnými preparátmi vytvárajú dobrý predpoklad na správnu identifikáciu. 

Sýtenie chemikáliami. Najbežnejším spôsobom chemického opracovania preparátov je sýtenie etylénglykolom (EG). Je založené na fakte, že niektoré íly sú schopné do svojej štruktúry prijímať molekuly etylénglykolu a zväčšovať tak medzivrstevnú vzdialenosť „d“. Takýmto minerálom hovoríme expandujúce. Prakticky každý orientovaný preparát určený na rtg difrakčnú identifikáciu vrstevnatých silikátov musí byť sýtený etylénglykolom. Postup je veľmi jednoduchý. Do uzatvárateľnej sklenenej nádoby (najvýhodnejší je exsikátor) vložíme na spodok sklenenú misku naplnenú roztokom etylénglykolu. Nad ňu, na keramický rošt, poukladáme orientované preparáty. Nádobu uzatvoríme a vložíme do sušičky na 8 hodín pri teplote 60 °C. V priebehu tohto času dôjde k nasýteniu preparátov parami EG. Ďalším, menej častým, spôsobom je interkalácia dimetylsulfoxidom. Tento spôsob je možné využiť na odlíšenie kaolinitu od chloritu. Postup je rovnaký ako pri etylénglykole, ale použitá teplota je 100 °C.
Žíhanie preparátov. Štruktúra, vlastnosti, aj rtg difrakčné charakteristiky niektorých minerálov sa vplyvom žíhania menia. Toto sa často využíva pri ich identifikácii. Do teploty 400 až 500 °C je možné vzorky žíhať na sklenených, resp. keramických podložkách alebo v keramických téglikoch. Pri vyšších teplotách je vhodné použiť platinové tégliky. 
Pridávanie vnútorných štandardov. V niektorých prípadoch, predovšetkým ak je potrebné získať veľmi presné hodnoty pozície rtg difrakčných píkov, alebo v prípade, že máme k dispozícii nie veľmi kvalitný difrakčný prístroj, používame vnútorné štandardy. Ide v podstate o to, že počas prípravy práškového preparátu pridáme ku vzorke malé množstvo čistého a dokonale rtg difrakčne charakterizovaného materiálu. Polohu reflexov analyzovanej látky odpočítavame od polohy reflexov štandardu. Najčastejšie používaným štandardom je kryštalický kremeň alebo čistý kremík.
4. Vyhodnotenie RTG difrakčného záznamu vrstevnatých silikátov a identifikácia minerálov
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Existujú dve základné úrovne, na ktorých sa robí vyhodnocovanie rtg difrakčných záznamov. Je to kvalitatívne alebo kvantitatívne vyhodnocovanie. Najčastejšie prichádzame do styku s kvalitatívnym vyhodnocovaním. Samotná kvalitatívna analýza predstavuje snahu čo najpresnejšie priradiť skupinám reflexov, ktoré sa vyskytujú na rtg difrakčnom zázname, prislúchajúce minerály. Prístup k vyhodnocovaniu závisí hlavne od typu preparátu (orientovaný, neorientovaný preparát). V každom prípade v prvom rade priradíme jednotlivým píkom hodnoty stupňov 2 theta zodpovedajúce ich polohe na zázname. Z nich ľahko vypočítame podľa Braggovej rovnice hodnotu medzirovinnej vzdialenosti „d“. Pri identifikácii vrstevnatých silikátov sú najdôležitejšie bazálne reflexy, ktoré zvýrazňujeme používaním orientovaných preparátov. Pri ich vyhodnocovaní môžeme využívať tzv. Mehringovo pravidlo (Drits a Kossovskaja, 1990), podľa ktorého sa bazálne reflexy nachádzajú vždy v pravidelných  intervaloch (uhlová poloha nasledujúceho bazálneho reflexu je násobkom polohy reflexu predchádzajúceho; obr.1). [image: image1.png]



Okrem polohy difrakčného píku si všímame aj jeho intenzitu (výšku), tvar a šírku. Zjednodušene možno povedať, že čím je difrakčný reflex vyšší a užší, tým je minerál lepšie vykryštalizovaný. Intenzita reflexu (I) je funkciou viacerých parametrov a môžeme ju opísať rovnicou:
I=LpG2F + Bc,
kde Lp je Lorentzova polarizačná funkcia, G2 je štruktúrny faktor, ktorý je výrazne závislý od kryštalochemického zloženia, F je interferenčná funkcia, ktorá vyjadruje počet koherentne difraktujúcich vrstiev, a Bc je pozadie (bližšie informácie Klug a Alexander, 1974; Moore a Reynolds, 1997).
Na určenie minerálnej fázy je nevyhnutné porovnanie nameraných údajov s tabuľkovými údajmi. Najčastejšie používaným a najkomplexnejším súborom difrakčných práškových údajov je Powder Diffraction File (PDF) publikovaný Joint Committee on Powder Diffraction Standards (USA). V súčasnosti je už k dispozícii aj vo forme kompaktných diskov, ktoré sa dajú ľahko používať pomocou osobného počítača. Ale ešte predtým, ako by sme mohli tieto tabuľky použiť, musíme mať aspoň predbežné údaje o možnom minerálnom zložení. Tieto údaje môžeme získať porovnaním hodnôt d-parametrov vypočítaných podľa Braggovej rovnice z rtg difrakčného záznamu s tabelovanými hodnotami (Brindley a Brown, 1980; Šucha et al., 1996a). V takýchto tabuľkách sú jednotlivým hodnotám priradené prislúchajúce minerály. Až po tomto predbežnom hodnotení minerálneho zloženia skúmanej vzorky pristúpime k overeniu celých súborov reflexov charakteristických pre daný, predbežne identifikovaný, minerál v detailných tabuľkách PDF. V žiadnom prípade k vyhodnocovaniu minerálneho zloženia nemôžeme pristupovať mechanicky. Je potrebné brať do úvahy aj ostatné informácie o vzorkách, ktoré sú dostupné z terénneho výskumu, makroskopického alebo mikroskopického štúdia daných vzoriek. Veľmi dobrým pomocníkom pri identifikácii vrstevnatých silikátov, predovšetkým v prípade, že sa stretneme so zmiešanovrstevnatými štruktúrami, je program NEWMOD (Reynolds, 1985), ktorý umožňuje modelovať bazálne reflexy monominerálnych aj zmiešanovrstevnatých fylosilikátov.
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5. Meranie  hrúbok kryštalitov vrstevnatých silikátov
Merania rôznych indexov kryštalinity (illitu, kaolinitu, chloritu), ktoré odrážajú (resp. sa predpokladá, že odrážajú) stupeň štruktúrnej usporiadanosti minerálov a sú založené na princípoch rtg difrakcie, sa aj napriek nepresnostiam, ktoré sú v nich obsiahnuté, využívajú niekoľko desiatok rokov (pozri kapitoly 5 a 7). Za celé toto obdobie nebola k dispozícii metóda, ktoré by meranie hrúbok kryštalitov (koherentne difraktujúcich domén) uspokojivo vyriešila. Zdá sa, že posledné obdobie prinieslo toľko očakávanú metódu, ktorá vychádzajúc zo starších prác, poskytuje správne a reprodukovateľné výsledky. Ide o tzv. Bertaut-Warren-Averbachovu metódu (BWA), ktorej teoretické východiská boli publikované v práci Drits et al. (1998). Metóda vychádza zo snahy oddeliť interferenčnú funkciu, ktorá vyjadruje hrúbku kryštalitu, z intenzity rtg difrakčného reflexu. BWA analýza robí korekciu na pozadie rtg difrakčného záznamu a odstraňuje LpG2 z intenzity tým, že intenzita je vydelená v každom kroku rtg záznamu hodnotou LpG2 pre daný minerál, ktorého parametre hrúbky kryštalitov sú analyzované. Takto upravené intenzity (v podstate už len interferenčná funkcia) sú podrobené Fourierovej analýze (obr. 2).
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Výsledkom takéhoto postupu je niekoľko parametrov - priemerná hrúbka kryštalitov odvodená z distribúcie hrúbok, samotná distribúcia hrúbok a priemerná hrúbka extrapolovaná prostredníctvom Fourierových koeficientov (Drits et al. 1998). Problémom pri odstraňovaní LpG2 je vznik veľmi veľkého píku tam, kde sa hodnoty LpG2 blížia k nule. V takomto prípade dochádza k deleniu pôvodnej intenzity veľmi malým číslom a výsledkom je číslo veľmi veľké. Takýto pík vzniknutý v dôsledku vydelenia intenzity súčinom Lp a G2 by neumožnil kvalitné spracovanie interferenčnej funkcie a narušil by výsledky. Autori sa nepriaznivým následkom vyhli využitím súmernosti interferenčnej funkcie a navrhli zrkadlovo preklopiť interferenčnú funkciu z neporušenej strany na stranu porušenú spomenutým efektom cez vrchol reflexu (obr. 3 a 4).
Všetky spomenuté kroky sú zakomponované do počítačového programu nazvaného MudMaster (Eberl et al., 1996), ktorý je k dispozícii na Internete, alebo priamo u prvého autora (D. D. Eberl, U.S. Geological Survey, Marine Street, Boulder, Co, USA). Program je voľne šíriteľný (viazaný na citáciu pôvodného zdroja). Bol publikovaný v tzv. otvorených súboroch US Geological Survey a je priebežne dopĺňaný a pozmeňovaný podľa toho, ako sú doplňované nové poznatky. Ide o program, ktorý pracuje v prostredí MS Excel a je relatívne jednoducho ovládateľný. Najdôležitejšou súčasťou kvalitného výsledku z uvedeného programu je kvalitný rtg difrakčný záznam (krok 0,02 stupňa 2 theta a expozičný čas minimálne 5 s/krok). Drits et al. (1998) zároveň dokázali, že efekt prístroja a neodlíšeného žiarenia Kα1 a Kα2 na rozšírenie rtg difrakčného reflexu je zanedbateľný až do hrúbky cca 20 nm. Teda na merania hrúbok kryštalitov, ktorých priemerná hrúbka nepresahuje 20 nm (čo je plne vyhovujúce pre väčšinu ílových minerálov), nie je potrebné používať štandard.
Na meranie hrúbok kryštalitov zmiešanovrstevnatých minerálov, ktoré majú vo svojej štruktúre vrstvy s rôznou medzivrstevnou vzdialenosťou, však táto technika nebola priamo použiteľná, lebo rôznosť medzivrstevných vzdialeností spôsobuje rozširovanie rtg difrakčného reflexu a v takom prípade interferenčná funkcia nie je ovplyvňovaná len hrúbkou kryštalitu, ale aj striedaním sa rozdielnych vrstiev. Najvypuklejšie sa tento problém prejavoval pri illit-smektite (I-S), ktorý patrí medzi najčastejšie používané indikátory geologických procesov. Pri tomto minerále bol vypracovaný nový prístup, ktorý zahŕňa interkaláciu zmiešanovrstevnatého I-S polymérom PVP-10 (polyvinilpyrolidón s molekulovou hmotnosťou 10 000), ktorý odstraňuje medzičasticovú difrakciu a odstraňuje vplyv pozadia použitím leštených kremíkových doštičiek (Eberl et al., 1998b). 2,5 mg ílu sa zmieša s 5-10 mg PVP-10 a nanesie v suspenzii na kremíkovú doštičku veľkosti podložného sklíčka rutinne používaného na rtg difrakciu orientovaných preparátov. Po vyschnutí preparátu je možné použiť už opísaný postup BWA analýzy. Molekuly PVP-10 vstupom do medzivrstvia oddialia illitové častice tak, že medzi nimi nedochádza k medzičasticovej difrakcii. K difrakcii dochádza len na časticiach pevne spojených medzivrstevným draslíkom do základnej častice. Takýmto spôsobom je možné získať údaje o priemernej hrúbke základných častíc a aj distribúciu hrúbok. Pri použití BWA, ktorá nie je priamou, ale je sprostredkovanou metódou na stanovovanie hrúbok, sa vždy stretávame s problémom, ktorý predstavuje vzťah medzi nameranými hodnotami hrúbky kryštalitov (koherentne difraktujúcich domén) a skutočnými hrúbkami kryštálov. Principiálne je možné, že v jednom kryštále (častici) môže existovať viac kryštalitov, t.j. domén, ktoré budú difraktovať rozdielne. Preto nie je možné bez priamych údajov tvrdiť, že údaje získané z BWA analýzy sú totožné s hrúbkou kryštálov (častíc). Pretože otázka vyriešenia vzťahu medzi hrúbkou kryštalitov a kryštálov bola pre využívanie BWA techniky mimoriadne dôležitá, použili sa priame merania elektrónovou mikroskopiou pre zistenie priamych údajov na rovnakých vzorkách, ktoré boli analyzované BWA technikou. Testované boli smektity, pyrofylity, illity a zmiešanovrstevnaté I-S. Výsledky ukázali, že najlepšia zhoda bola dosiahnutá pre smektity. Pri smektitoch sa podarilo pri použití 5 vzoriek dosiahnuť zhodu nielen pri priemernej hrúbke, ale aj pri tvare distribúcie (obr. 5 a 6). 

Pri pyrofylitoch sa prejavila dobrá zhoda hodnôt priemerných hrúbok meraných HRTEM (vysokorozlišovacia elektrónová mikroskopia) aj BWA metódou pre vzorky s nižšími priemernými hodnotami, avšak pri vzorkách s veľkou priemernou hrúbkou boli hodnoty získané z BWA zreteľne vyššie, ako hodnoty z HRTEM (Uhlík et al., 2000a). Tento rozpor je možné vysvetliť pravdepodobnou štatistickou nedostatočnosťou počtu častíc, ktoré je fyzicky možné zmerať v rozumnom časovom intervale použitím HRTEM, preto sú priemerné hrúbky podhodnotené. Podobne aj pri illitoch sa preukázala veľmi dobrá zhoda medzi priemernými hrúbkami meranými obidvoma metódami (obr. 7). Podobne ako pre hrubšie pyrofylity aj pre illity sa v pri vyšších hodnotách prejavuje nedostatočný počet meraní pri použití HRTEM, ale pre priemerné hrúbky menšie ako 10 nm je zhoda veľmi dobrá.
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Obr. 1.:Vypočítaný rtg záznam bazálnych reflexov illitu so znázornením Mehringovho pravidla, podľa ktorého je uhlová poloha bazálneho daná násobkom uhlovej polohy prvého bazálneho reflexu.





Obr. 2.: 001 reflex kaolinitu so znázornením priebehu LpG2 kaolinitu vo vybranom uhlovom intervale. Vo výseku  vpravo hore je znázornený priebeh LpG2v širokom uhlovom intervale do 50 °2 theta.





Obr. 3.: A) Príklad priebehu interferenčnej funkcie kaolinitu so znázorneným rušivým píkom vzniknutým v dôsledku delenia intenzity veľmi malými hodnotami LpG2. B) Furierové koeficienty vypočítané v prípade použitia interferenčenej funkcie znázonenej na obrázku A, ktoré nie sú vhodné na stanovenie priemernej hrúbky.








Obr. 4.: A) Priebeh interferenčnej funkcie kaolinitu s použitím zrkadlového preklopenia zo strany nižších uhlov 2 theta. B) Furierové koeficienty versus hrúbka  kryštalitov, vhodné na stanovenie priemernej hrúbky.





Obr. 5.: Vzťah medzi hrúbkou kryštálov (v nm) smektitov meranou  HRTEM a hrúbkou kryštalitov (nm) tých istých vzoriek stanovenou metódou BWA.





Obr. 6.: Priebeh distribúcie priemerného počtu  vrstiev na kryštál saponitu merané BWA (čierne  symboly) a HRTEM (sivé symboly).





Obr. 7.:Vzťah medzi hrúbkou kryštálov (v nm) illitov meranou TEM alebo HRTEM a hrúbkou kryštalitou (nm) tých istých vzoriek stanovenou metódou BWA.
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