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SAZETAK

Cerijev(IV) oksid poznat je po vrlo dobroj katalitickoj 1 fotokatalitickoj aktivnosti u razli¢itim
reakcijskim sustavima, a posebice onima kojima je cilj uklanjanje Stetnih tvari iz okolisa.
Stetni utjecaj organskih boja na vodeni ekosustav i ljudsko zdravlje, dobro je poznat ekoloski
problem, a jedna od najuéinkovitijih metoda za njihovo uklanjanje iz okolia je heterogena
fotokataliza. Stoga je u ovom radu ispitivana je fotokataliticka aktivnost uzoraka cerijeva (IV)
oksida dopiranog s razli¢itim koli¢inama cirkonija (0, 10, 20 i 30 mol%) u procesu razgradnje
metilenskog plavila (MB) i rodamina B (RhB), dvije ¢esto koriStene industrijske boje koje su
toksi¢ne u prekomjernim koncentracijama i imaju tendenciju akumulacije u okolisu. Uzorci su
sintetizirani sintezom izgaranja, koja omogucuje brzu pripravu poroznih materijala uz nisku
cijenu prekursora i manju potrosnju energije. Pripremljeni fotokatalizatori su karakterizirani
pomocu rendgenske difrakcijske analize (XRD), Fourierove transformacijske infracrvene
spektroskopije (FTIR), skenirajuce elektronske mikroskopije (SEM), energijski razlucujuce
rendgenske spektroskopije (EDS) i UV-Vis difuzne refleksijske spektroskopije (UV-Vis
DRS). Fotokataliticka aktivnost materijala testirana je u procesu razgradnje rodamina B
(RhB) i metilenskog plavila (MB) (co = 10 mg L) pod UV-A svjetlom. Uzorak cerijeva
oksida dopiran s 30 mol. % cirkonija pokazao je najvisu fotokataliticku aktivnost u procesu

fotokataliticke razgradnje navedenih boja.

Kljucéne rije¢i: fotokataliza, cerijev(IV) oksid, cirkonij, organska bojila



ABSTRACT

Cerium(IV) oxide is known for its very good catalytic and photocatalytic activity in various
reaction systems, especially those whose goal is to remove harmful substances from the
environment. The harmful impact of organic dyes on the aquatic ecosystem and human health
is a well-known environmental problem, and one of the most effective methods for their
removal from the environment is heterogeneous photocatalysis. Therefore, in this work, the
photocatalytic activity of samples of cerium (IV) oxide doped with different amounts of
zirconium (0, 10, 20 and 30 mol%) was investigated in the process of decomposition of
methylene blue (MB) and Rhodamine B (RhB), two frequently used industrial colors that are
toxic in excessive concentrations and tend to accumulate in the environment. The samples
were synthesized by combustion synthesis, which enables rapid preparation of porous
materials with low precursor cost and lower energy consumption. The prepared photocatalysts
were characterized using X-ray diffraction analysis (XRD), Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive X-ray
spectroscopy (EDS) and UV-Vis diffuse reflectance spectroscopy (UV-Vis DRS). The
photocatalytic activity of the prepared materials was tested in the process of degradation of
Rhodamine B (RhB) and methylene blue (MB) (co = 10 mg L) under UV-A light. Cerium
oxide sample doped with 30 mol. % of zirconium showed the highest photocatalytic activity

in the process of photocatalytic decomposition of the aforementioned dyes.

Key words: photocatalysis, cerium(1V) oxide, zirconium, organic dyes
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1. UvOD

Fotokataliza je proces u kojem katalizator, izloZen svjetlu, ubrzava kemijske reakcije. Ova
reakcija moze biti potaknuta razli¢itim vrstama zracenja, ukljucujuéi vidljivo svjetlo i
ultraljubicasto (UV) zracenje. Metalni oksidi i poluvodici Cesto se koriste kao fotokatalizatori.
Idealni fotokatalizator trebao bi biti fotoaktivan, kemijski 1 bioloski inertan, ekonomican te
ucinkovit u prisutnosti i vidljive i UV svjetlosti. Razlikujemo homogenu i heterogenu
fotokatalizu. Kemijska reakcija se u heterogenoj fotokatalizi odvija na povrsini katalizatora
gdje se reaktanti adsorbiraju i aktiviraju zra¢enjem. [1]

Cerijev(lV) oksid (CeO,) isti¢e se kao izrazito vazan materijal u fotokatalizi zbog svoje
sposobnosti da apsorbira UV zracenje i zahvaljuju¢i svojim izuzetnim oksidacijskim
svojstvima te kemijskoj stabilnosti. Glavni mehanizam fotokataliticke aktivnosti CeO. temelji
se na stvaranju i migraciji vakancija kisika unutar kristalne resetke, §to je posljedica
reverzibilne redoks reakcije izmedu Ce* i Ce*" iona. Kako bi se poboljsala svojstva i
aktivnost CeO: u vidljivom spektru svjetlosti, u Kristalnu resetku uvode se strani ioni, $to se
naziva dopiranje. U ovom radu dopiranje je provedeno s cirkonijem (Zr). Dopiranje Zr**
ionima moze izazvati promjene u kristalnoj strukturi CeO2, povecati koncentraciju slobodnog
kisika i poboljsati mobilnost kisika, §to rezultira poboljsanom fotokatalitiCkom aktivnoscu. [2]
Istrazeni su utjecaji razli¢itih koncentracija Zr na Kinetiku i ucinkovitost CeO: u razgradnji

organskih bojila, rodamina B (RhB) i metilenskog plavila (MB).



2. OPCI DIO

2.1. Cirkonij

Cirkonij, kemijskog simbola Zr, je srebrno-bijeli prijelazni metal 4. skupine periodnog
sustava elemenata. Glavne rude cirkonija su cirkon, ZrSiOy, i badelit, ZrO,, a cirkonija u
zemljinoj kori ima 0,025%.

Zbog izrazito male apsorpcije sporih neutrona, otpornosti prema koroziji i zbog relativno
visokog taliSta, cirkonij se Cesto koristi u nuklearnoj tehnici za izradu nuklearnih reaktora.
Cirkonijev(lV) oksid (ZrO.) je polimorfan materijal koji ima vrlo visoko taliste (2700 °C).
Javlja se u obliku tri temperaturno ovisne modifikacije: monoklinska (stabilna na sobnoj
temperaturi do 1170 °C), tetragonska (1170-2370 °C) 1 kubicna faza (preko 2370 °C).

Obiljezja cirkonijevog oksida:

izrazita otpornost na: koroziju, lom, habanje, savijanje

Sirenje prilikom povecanja topline, kao primjerice kod lijevanog zeljeza

niski stupanj toplinske vodljivosti

visoki stupanj vodljivosti kisika

Zbog prethodno navedenih obiljezja, ZrO- ima Siroku primjenu. Moze ga se pronaci u raznim
vrstama premaza, sastavni je dio keramike, koristi se u pigmentima, raznoj elektronici, u
medicini i ku¢anskom priboru kao §to je vatrostalna keramika. Takoder, brtve brodskih pumpi

sadrzavaju ZrO-, isto kao i senzori kisika, a nalazi se i u gorivnim ¢lancima. [3,4,5]

2.2. Cerijev(lV) oksid

Cerijev(IV) oksid (Ce0:2) je u posljednjih nekoliko desetljeca prepoznat kao vazan kataliticki
materijal. Vrlo je isplativ zbog svoje niske cijene i dobre rasprostranjenosti u prirodi, takoder,
ima dobru mehanicku i toplinsku stabilnost.

Kristalizira u fluoritnoj strukturi s ploSno centriranom kubi¢nom reSetkom (slika 1), a
najvaznija znacajka je sposobnost brze reverzibilne redoks reakcije izmedu Ce** i Ce*" iona
bez promjene ili narugavanja CeO, kristalne resetke. Kada se cerijev oksid, odnosno Ce* ion
reducira, povecava se broj kisikovih vakancija u kristalnoj strukturi, §to dovodi do izoblicenja

fluoritne strukture. Zbog svoje sposobnosti da stvaranjem kisikovih vakancija stabilizira razne



oksidacijske stupnjeve, koristi se kao katalizator, promotor ili nosa¢ katalizatora, a najcesca
primjena je u automobilskim katalizatorima. [2]

Kada se CeO: sintetizira U 0obliku nanocestica, dolazi do znacajnih promjena u njegovim
svojstvima, ukljucujuci Sirinu zabranjene zone, parametre jedini¢ne celije 1 elektronsku
vodljivost. U heterogenoj katalizi, kljucno je povecanjem poroznosti ili smanjenjem velic¢ine
Cestica posti¢i veliku specificnu povrSinu. Postoji visSe metoda sinteze za dobivanje CeO: s
velikom specificnom povr§inom, a neke od metoda su: hidrotermalna metoda, piroliza,

sagorijevanje, mehanokemijske tehnike, sol-gel, sonokemijske metode. [7]

Slika 1. Plosno centrirana kubicna resetka cerijeva(lV) oksida [6]

2.3. Dopiranje cerijevog(lV) oksida

Kako bi se poboljsala ucinkovitost cerijevog(IV) oksida kroz modifikaciju njegovih svojstava,
istrazena je djelomi¢na zamjena cerija elementima s razliCitim ili istim valencijama.
Uvodenjem razli¢itih elemenata kao dopanata poboljSavaju se svojstva CeO:, poput toplinske
stabilnosti, stvaranja vece koli¢ine vakancija kisika i smanjenja temperature redukcije.
Dopanti s malim ionskim radijusom i visokom valencijom lakSe prekidaju Ce-O veze zbog
jacih Coulombovih sila izmedu kisikovih iona 1 kationa dopanta, Sto olakSava stvaranje
vakancija. [8,9]

Ugradnja tetravalentnih kationa s manjim ionskim radijusom od Ce* poboljSava
termokemijske performanse CeO: smanjenjem barijere za difuziju kisika, ¢ime se omogucuje
lakSa tvorba vakancija kisika, Sto rezultira ve¢om proizvodnjom kisika i nizom temperaturom
pocetka redukcije. Dopiranjem cerijevog oksida kationima poput samarija (Sm), gadolinija
(Gd), itrija (Y) ili cirkonija (Zr) postize se bolja ionska vodljivost, toplinska stabilnost i

reaktivnost. Ovi dopanti zamjenjuju atome cerija u kristalnoj resetki, omogucujuci bolju
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difuziju kisika, Sto je posebno korisno u katalizatorima i gorivim clancima s ¢vrstim slojem
elektrolita. Time se dopirani CeO: pokazuje kao ucinkovitiji materijal za proizvodnju goriva,
a istovremeno se snizava temperatura redukcije u usporedbi s Cistim cerijevim oksidom.
[10,11]

Metode poput sol-gel sinteze, koprecipitacije i mehanokemijske sinteze koriste se za
optimalno dopiranje, no izazovi poput agregacije Cestica i stabilnosti u odredenim uvjetima

zahtijevaju pazljiv odabir dopanata. [12]

2.4. Sinteza metodom sagorijevanja

Sinteza cerijevog(IV) oksida dopiranog razli¢itim elementima metodom sagorijevanja brza je
i u¢inkovita tehnika za proizvodnju finih oksidnih prasaka. Temelji se na egzotermnoj reakciji
izmedu goriva 1 oksidansa, kao S§to je cerijev nitrat (Ce(NOs)s), pri ¢emu dolazi do
sagorijevanja pri visokim temperaturama i formiranja nanocestica zeljenog oksida. [13]

Najpopularnija goriva su urea i aminokiseline poput glicina. Ova metoda nudi brojne
prednosti, ukljuujuéi brzinu procesa, gdje se reakcija odvija unutar nekoliko minuta, 1
jednostavnost, jer zahtijeva minimalnu opremu te nudi niske troSkove u usporedbi s drugim
tehnikama. Fina kontrola morfologije omogucuje sintezu nanocestica male veli¢ine i velike
specificne povrsine, $to je vazno za primjenu u katalizatorima i gorivim celijama. Tijekom
postupka, otopina cerijevog nitrata i nitrata Zeljenog dopanta mijeSa se s gorivom te se
zagrijava kako bi doslo do egzotermne reakcije, nakon ¢ega nastaje dopirani CeO: u obliku
finog praha. Tako sintetizirani CeO: koristi se u katalizatorima, gorivim ¢elijama 1 senzorima,
jer nanocestice s velikom specificnom povr§inom poboljSavaju ionsku vodljivost, snizavaju

temperaturu redukcije i olakSavaju stvaranje vakancija kisika. [14,15]

2.5. Fotokataliza

Fotokataliza je naziv za proces koji pomocu svjetlosne energije ubrzava kemijske reakcije
putem fotokatalizatora. Fotokatalizatori su materijali koji apsorbiraju svjetlost i proizvode
reaktivne vrste kao $to su slobodni radikali, koji poticu ili pojacavaju reakcije.

Prirodni resursi, kao §to je sunCeva svjetlost, aktiviraju katalizatore kao $to je prethodno
navedeno 1 oni potom mogu razgraditi razliCite organske i1 anorganske tvari. Najcesce
koristeni fotokatalizator je titanijev dioksid (TiO-) ¢ije su prednosti kemijska stabilnost, niska

cijena, netoksi¢nost i efikasnost u procesu apsorpcije ultraljubicaste svjetlosti. Fotokataliticki
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procesi se mogu podijeliti u nekoliko faza. Prva faza je apsorpcija svjetlosti od strane
fotokatalizatora, §to aktivira elektrone iz valentne vrpce u vodljivu vrpcu, stvarajuci tako par
elektrona 1 Supljina. Ovi elektroni i Supljine migriraju do povrsine katalizatora, gdje mogu
reagirati s molekulama prisutnim u okolini, poput kisika ili vode, i formirati reaktivne
kisikove vrste poput hidroksilnih radikala ili superoksidnih aniona. [1,16,17]

Ove reaktivne vrste su izuzetno ucinkovite u oksidaciji i razgradnji organskih kontaminanata,
Sto ¢ini fotokatalizu posebno korisnom u procesima procis¢avanja vode i zraka. Postoje dvije
glavne vrste fotokatalize: homogena i heterogena. U homogenoj fotokatalizi, fotokatalizator je
otopljen ili ravnomjerno raspodijeljen u smjesi, dok je u heterogenoj fotokatalizi u razlicitoj
fazi od reaktanata, najceSce kao Cvrsta tvar u tekucini ili plinu. Heterogena fotokataliza je
kljuna za primjenu u proc¢is¢avanju okolisa, gdje je titanijev dioksid najceSce koriSteni
fotokatalizator, posebno u obliku nanocestica koje omogucuju vecu ucinkovitost zbog velike
specificne povrSine. Primjena fotokatalize ukljucuje prociS¢avanje vode i1 zraka, gdje TiO-
razgraduje organske zagadivale poput pesticida, farmaceutskih spojeva i naftnih derivata na
netoksi¢ne krajnje produkte. Osim prociS¢avanja, fotokataliza je vazna u medicini, osobito u
antimikrobnim povrSinama 1 fotodinamickoj terapiji za lijeCenje bolesti poput raka. Unato¢
potencijalu, fotokataliza se suocava s izazovima poput rekombinacije elektrona i Supljina, §to
smanjuje ucinkovitost. Razvijaju se novi fotokatalizatori s manjom stopom rekombinacije i
oni aktivni pod vidljivom svjetlo§¢u kako bi se prosirila primjena sunceve energije. lako su
potrebna dodatna istraZivanja, fotokataliza ima ogroman potencijal za ekoloske 1 energetske

primjene, §to je ¢ini kljuénom tehnologijom za odrzivi razvoj. [18,19]

2.6. Metode karakterizacije

2.6.1. Rendgenska difrakcijska analiza (XRD)

Rendgenska difrakcija je uobiCajena tehnika koja se koristi za odredivanje faznog sastava i
kristalne strukture uzorka. Za vece kristale, poput makromolekula i anorganskih spojeva,
moze se koristiti za utvrdivanje rasporeda atoma unutar uzorka. Medutim, ako je veli¢ina
kristala premala, ova metoda moze odrediti sastav uzorka, kristalnost i ¢istocu faze.

Tehnika funkcionira tako da se rendgenske zrake usmjeravaju kroz uzorak. Rendgenske zrake
su odabrane zbog svoje valne duljine koja je sli¢na razmaku izmedu atoma u uzorku, §to znaci
da ¢e kut difrakcije biti pod utjecajem tog razmaka, za razliku od koristenja vecih valnih

duljina koje ne bi bile promijenjene rasporedom atoma. Rendgenske zrake usmjeravaju se na
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uzorak pod odredenim kutom, @, te dolazi do njihove interakcije s elektronskim omotafima
atoma ispitivanog uzorka, $to se pojednostavljeno prikazuje kao refleksija rendgenskog
zraCenja na nizu ekvidistantnih ravnina koje se mogu provucéi kroz kristalnu resetku uzorka.
Prilikom refleksije rendgenskih zraka na ravninama unutar kristalne reSetke moze do¢i do
njihove konstruktivne ili destruktivne interferencije. Uvjet konstruktivne interferencije
definiran je Braggovim zakonom: nl=2dsin6, gdje je / valna duljina rendgenskog zracenja, n
cijeli broj, d meduplosni razmak izmedu ekvidistantnih ravnina, a € Braggov kut pod kojim se
mora vrSiti refleksija da bi doslo konstruktivne interferencije, odnosno do pojacanja
difraktiranih amplituda. Ovaj razmak izmedu atomskih ravnina moze se Kkoristiti za
odredivanje sastava i kristalne strukture uzorka, buduci da svaki spoj ima svoj karakteristican
difraktogram koji sluzi kao ,,otisak prsta“. Iz difraktograma analiziranog uzorka takoder se

moze odrediti i veli¢ina kristalita. [20]

2.6.2. Infracrvena spektroskopija s Fourierovom transformacijom (FTIR)

Infracrvena spektroskopija s Fourierovom transformacijom (FTIR) je napredna analiticka
metoda koja se koristi za detaljnu analizu molekularne strukture i sastava materijala. FTIR
koristi moduliranu infracrvenu energiju u rasponu od 4000 do 400 cm™ kako bi mijerila
specificne frekvencije koje materijal apsorbira, a koje su povezane s vibracijskim energijama
veza izmedu atoma unutar molekula. Svaka molekula ima jedinstven spektar apsorpcije koji
sluzi kao '"otisak prsta" za njenu identifikaciju, omogucujuéi precizno odredivanje
molekularnog sastava uzorka. Kada se uzorak izlozi infracrvenom zracenju, molekule
selektivno apsorbiraju energiju na odredenim valnim duljinama, $to rezultira prijelazom iz
osnovnog u pobudeno stanje. Frekvencije apsorpcijskih vrpci ovise o energetskim razlikama
izmedu vibracijskih razina, dok intenzitet tih vrpci ovisi 0 promjenama dipolnog momenta i

vjerojatnosti prijelaza.

FTIR spektroskopija omogucuje identifikaciju nepoznatih spojeva, analizu aditiva u
polimerima, te otkrivanje povrSinskih kontaminacija, pruZajuéi precizne informacije o
molekularnom sastavu 1 strukturi uzorka. Ovaj pristup omogucuje brzu 1 osjetljiviju analizu u
odnosu na tradicionalne disperzivne metode infracrvene spektroskopije, jer omogucuje
simultano prikupljanje svih valnih duljina. Metoda je primjenjiva na Sirok raspon uzoraka,
ukljucujuéi plinove, tekucine i krutine, a koristi se u kemijskoj analizi, farmaceutici,

identifikaciji organskih i anorganskih spojeva, kao i u analizi okolisa. FTIR spektroskopija



takoder igra klju¢nu ulogu u istraZzivanju i razvoju novih materijala, omogucuju¢i detaljnu

karakterizaciju molekularnih vibracija i kemijskih veza unutar uzorka. [21,22,23]

2.6.3. Energetski razlu¢ujuéa rendgenska spektroskopija (EDS/EDX)

Energijski razlucujuéa rendgenska spektroskopija (EDS) koristena je za kvalitativna i
kvantitativna mjerenja, mapiranje distribucije elemenata i analizu kemijskog stanja
katalizatora. Ova tehnika ukljuCuje proizvodnju rendgenskog =zracenja interakcijom
visokoenergetskog snopa elektrona s atomima analiziranog uzorka. S obzirom na to da svaki
element isijava rendgenske zrake na specificnim energijama koje predstavljaju jedinstveni
otisak, tj. energije izmedu ljuski unutar atoma navedenog elementa, ti spektri mogu se
usporediti s referentnim spektrom za pojedini element i tako omoguciti identifikaciju
kemijskih elemenata prisutnih u uzorku. Metoda se primjenjuje za elemente s atomskim
brojem iznad 10. [24]

EDS detektor obi¢no je ugraden unutar pretraznog (SEM) ili transmisijskog (TEM)
elektronskog mikroskopa. SEM-EDS je pogodniji za deblje uzorke gdje je bitno vidjeti
morfologiju uzorka ili uoéiti pojedine faze kod primjerice kompozita sastavljenih od matrice i
punila, dok je TEM-EDS pogodniji za tanke uzorke gdje se promatra i unutrasnjost uzorka, te
za analizu nanocesti¢nih uzoraka zbog puno bolje rezolucije. Ova analiza pruza informacije o
prisutnim elementima u katalizatoru, medutim za dobru analizu ispitivanog materijala
potrebno je koristiti 1 druge metode analize budu¢i da vrijednosti udjela pojedinih elemenata

dobivene EDS metodom obi¢no sluze samo kao indikacija. [25]

2.6.4. Pretrazna elektronska mikroskopija (SEM)

Pretrazna elektronska mikroskopija (SEM) je tehnika snimanja koja koristi elektronsku sondu
za skeniranje povrSine uzorka 1 stvaranje slike. U usporedbi s tradicionalnom optickom
mikroskopijom, SEM omogucuje stvaranje slika vece razlucivosti i veée dubinske oStrine
zahvaljuju¢i krac¢oj valnoj duljini elektrona. SEM je klju¢na metoda u mikroskopskim
istrazivanjima, pruzaju¢i uvide u strukture na mikroskali, ali u odredenim izvedbama i
nanoskali. Ova tehnika znacajno je unaprijedila proucavanje morfologije povrSina uzoraka,

nude¢i moguénosti snimanja koje daleko nadmasuju tradicionalnu mikroskopiju.

SEM radi na principu koristenja fokusiranog snopa elektrona za skeniranje povrSine uzorka.

Interakcija izmedu snopa elektrona i atoma unutar uzorka generira razli¢ite signale, poput
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sekundarnih 1 reflektiranih elektrona. Analiza ovih signala omogucuje stvaranje detaljnih,
trodimenzionalnih slika koje prikazuju topografske znacajke uzorka. Najvecéa snaga SEM-a
lezi u njegovoj izuzetnoj prostornoj razlucivosti, Sto istraziva¢ima omogucuje vizualizaciju

struktura s dosad nevidenim detaljima.

Zbog toga je SEM neizostavan alat u brojnim znanstvenim disciplinama. U znanosti o
materijalima, SEM omogucuje klju¢ne uvide u njihov sastav, strukturu i ponasanje. U
biologiji, SEM je postao Klju¢an za proucavanje stanica, tkiva i mikroorganizama,
omogucujuci istrazivaCima detaljno istrazivanje bioloskih struktura. Njegova svestranost
prosiruje se na razli¢ite materijale, $to ga ¢ini vitalnim instrumentom u podru¢jima poput

geologije i forenzike. [26]

2.6.5. UV-VIS Difuzna refleksijska spektroskopija (DRS)

Difuzna refleksijska spektroskopija u ultraljubiastom 1 vidljivom podrucju je tehnika koja se
koristi za analizu opti¢kih svojstava ¢vrstih materijala, kao $to su prasci ili tanki filmovi. Ova
metoda mjeri refleksiju svjetlosti koja se rasprSuje s povrSine uzorka u UV 1 vidljivom
spektru, omogucéujuc¢i odredivanje apsorpcije svjetlosti, energije zabranjene zone |
elektronskih prijelaza unutar materijala.

UV-Vis DRS je posebno korisna za neprozirne materijale jer omogucuje analizu bez potrebe
za prolazom svjetlosti kroz uzorak. Ova tehnika pomaZe u razumijevanju poluvodickih
svojstava materijala 1 koristi se u istraZivanju fotokatalizatora, pigmenta, poluvodickih
materijala i nanomaterijala. Podaci dobiveni UV-Vis DRS-om klju¢ni su za aplikacije u

podru¢jima kao §to su fotokataliza i solarna energija. [27]



3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. Priprema uzoraka

Za sintezu CeO, dopiranog sa Zr koriStena je metoda sagorijevanja. Kao oksidansi
upotrijebljeni su cerijev nitrat heksahidrat, Ce(NOs)3-6H,0, i cirkonijev oksinitrat n-hidrat,
ZrO(NO3),-nH0. Kao gorivo je koristen glicin, C;HsNO,.

Pripremljene su mjesavine sa sadrzajem Zr u rasponu od 0 do 30 mol. %, pri ¢emu se koristi
formula koja opisuje odnos izmedu koli¢ine oksidansa i koli¢ine glicina u smjesi u odnosu na
njihov stehiometrijski koeficijent i valenciju, kako bi se osigurala optimalna reakcija

sagorijevanja [28]:

Nglicin 2. Stehiometrijski koeficijent -valencija

¢ =— , , — — — (1)
Noksidans 2 Stehiometrijskikoeficijent -valencija
Ako je omjer ¢ jednak 1, znaci da je omjer goriva i oksidansa u stehiometrijskom odnosu, §to

omogucava maksimalno oslobadanje energije.

U eksperimentu su koriStene razlic¢ite kompozicije smjesa s razliCitim omjerima cerijevog 1
cirkonijevog oksida. Za svaku kompoziciju, navedene su mase koristenih oksidansa i1 goriva.

Specificne koli¢ine za svaku kompoziciju su sljedece:

1. Za ¢isti CeOy:
o Koli¢ina cerijevog nitrata heksahidrat (Ce(NOz3)3-6H,0) iznosi 5,4275 grama.
o Koli¢ina cirkonijevog oksinitrata n-hidrata (ZrO(NO3), nH,0) je 0 grama.
o Koli¢ina glicina (C,HsNO3) je 0 grama.

2. Za CepoZry10,:
o Koli¢ina cerijevog nitrata heksahidrat (Ce(NOz3)3-6H,0) iznosi 1,5575 grama.
o Koli¢ina cirkonijevog oksinitrata n-hidrata (ZrO(NO3),'nH,0) iznosi 4,8851

grama.

o Koli¢ina glicina (C2HsNO) iznosi 0,3340 grama.

3. Za CepgZry0,:
o Kolicina cerijevog nitrata heksahidrat (Ce(NOg3)3-6H20) iznosi 1,5202 grama.
o Koli¢ina cirkonijevog oksinitrata n-hidrata (ZrO(NOs),-nH,0) iznosi 4,3423

grama.



o Koli¢ina glicina (C2HsNO) iznosi 0,6682 grama.
4. Za Ce0,72r0,302:
o Koli¢ina cerijevog nitrata heksahidrat (Ce(NOg3)3-6H,0) iznosi 1,4597 grama.
o Koli¢ina cirkonijevog oksinitrata n-hidrata (ZrO(NO3), nH,0) iznosi 3,7995
grama.
o Koli¢ina glicina (C2HsNO>) iznosi 1,0022 grama.

Za pripremu smjese, odredene koli¢ine prekursora i goriva su pomijeSane u porculanskoj
posudi sa 10 ml deionizirane vode. Smjesa je zagrijavana pri 60 °C uz mijeSanje na
magnetskoj mijesalici s vru¢om plocom dok voda nije isparila i smjesa nije postala viskozna.
Kada se magneti¢ viSe nije mogao okretati, uklonjen je, a posuda je premjestena u pjesc¢anu
kupelj u digestoru s temperaturom od 700 °C. Temperatura smjese u posudi postepeno raste
sve dok u jednom trenutku ne dode do samozapaljenja, tj. vrlo brze, egzotermne reakcije
prilikom koje se oslobada velika koli¢ina plinova. Dobiveni materijal, koji je bio krhak i
porozan, ostavljen je da se ohladi, zatim je samljeven u fini prah i pohranjen u zatvorenoj

posudi.

Slika 2. Reakcija sagorijevanja
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Slika 3. Sintetizirani uzorci

3.2. Rendgenska difrakcijska analiza

Rendgenska difrakcijska analiza provedena je na Shimadzu XRD 6000 difraktometru
(Shimadzu, Japan) koriste¢i CuKa zracenje s valnom duljinom od 0,15405 nm, pri naponu

cijevi od 40 kV i jakosti struje od 30 mA.

Slika 4. Shimadzu XRD 6000 difraktometar

Podaci su prikupljeni u rasponu kutova od 20° do 100° 26, s korakom od 0,02° i vremenom
zadrzavanja od 0,6 sekundi po koraku.
Prosjecna veli¢ina kristalita izra¢unata je pomocu Scherrerove jednadzbe:

D = K4 2
~ Bcos6 @
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Gdje su:
e D: veli¢ina kristalita,

K: Scherrerova konstanta (obi¢no u rasponu od 0.9 do 1.0, ovisno o geometriji sustava

koji se proucava),

A: valna duljina rendgenskih zraka,

e [ §irina na pola visine difrakcijskog maksimuma iz kojeg se rauna veli¢ina kristalita
(FWHM) u radijanima,

0: kut difrakcije (Braggov kut) u radijanima. [29,30]

3.3.FTIR

Za analizu sintetiziranih uzoraka koristen je FTIR spektrometar Bruker Vertex 70 (Bruker,
Njemacka) s metodom prigusene totalne refleksije (ATR). Uzorci su pritisnuti na dijamantnu
prizmu i analizirani u spektralnom rasponu od 4000 do 400 cm™. Spektralna rezolucija bila je

1 cm™ i prosjekom od 32 skena po uzorku, kako bi se dobila visoka kvaliteta IR spektra.

Slika 5. FTIR Bruker Vertex 70

3.4. SEM i EDS

Za analizu uzoraka koriSten je pretrazni elektronski mikroskop Tescan Vega III Easyprobe
(Tescan, Ceska) s volframskim elektronskim topom pri radnom naponu od 10 kV. Uzorci su
pricvrséeni na aluminijske nosa¢e pomocu dvostrane ugljicne vodljive trake i oblozeni slojem
zlata i paladija koriStenjem Quorum SC 7620 naparivaca. Ova priprema omogucila je detaljan
uvid u morfologiju uzoraka pomo¢u SEM (pretrazne elektronske mikroskopije). SEM je

opremljen i EDS detektorom Bruker B-Quantax koji je omogucio elementnu analizu uzoraka.
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Slika 6. Tescan Vega 3 pretrazni elektronski mikroskop (lijevo) i nosa¢ uzoraka (desno)

Slika 7. Zaslon racunala s trenuta¢nim prikazom mikrografije (lijevo) i Quorum SC 7620

naparivac (desno)
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3.5. UV VIS DRS

UV-Vis refleksijski spektri uzoraka i standarda BaSO, analizirani su na Perkin Elmer Lambda
35 spektrometru s integriraju¢om sferom. Dobiveni spektri su obradeni koristenjem Kubelka-

Munk funkcije::

1 —R)?
C_RY ZR) (3)

gdje R oznacava reflektanciju uzorka korigiranu za reflektanciju standarda, a F(R) je

F(R) =

Kubelka-Munkova funkcija.

Energija zabranjene zone, Ey odredena je konstrukcijom graficke ovisnosti (F(R)hv)*2
energiji fotona hv. Ovaj prikaz poznat je kao Taucov graficki prikaz, a eksponent %2 oznacava
indirektni prijelaz elektrona iz valentne u vodljivu vrpcu. Vrijednosti energije zabranjene zone

odredene su ekstrapolacijom linearnog podruc¢ja dobivenih krivulja na apscisu. [30,31]

3.6. Fotokataliza

Kako bi se ispitala fotokataliticka aktivnost dobivenih uzoraka, provedeni su fotokataliticki
eksperimenti. Pracena je razgradnja organskih bojila metilensko plavilo (MB) i rodamin B
(RhB) kako bi se procijenila u¢inkovitost fotokatalizatora. Eksperimenti su izvodeni na
sobnoj temperaturi (25°C) uz upotrebu Pen Ray UV lampe (UVP Products Cat. No. 90-0012-
01) s valnom duljinom od 254 nm i intenzitetom zra¢enja od 2 mW cm2.

Eksperimenti za ispitivanje fotokataliticke aktivnosti rodamina B izvodili su se u okruglom
reaktoru s Cetiri grla, od borosilikatnog stakla (slika 8). Reakcijska smjesa sastojala se od
100 mL rodamin B otopine (10 mg L), 100 mg fotokatalizatora i 1 mL H.0O. kao inicijatora
reakcije koji je dodan nakon 30 min u mraku. Smjesa je prvo mijeSana 30 minuta u mraku
kako bi se postigla adsorpcijsko-desorpcijska ravnoteza RhB na povrSini odabranog
fotokatalizatora. Zatim je smjesa ozra¢ena Pen Ray lampom. Alikvoti od 3 mL uzimani su iz
reakcijske smjese u redovitim intervalima, centrifugirani na 3500 okretaja u minuti tijekom 5
minuta kako bi se uklonio fotokatalizator, te analizirani UV-Vis spektrofotometrom Varian,
Cary 1E. Prvi uzorak uzet je na samom pocetku fotokatalitickog testa, zatim nakon 10, 20 i 30
minuta u mraku, dok su daljnji uzorci nakon uklju¢ivanja lampe uzimani svakih 15 minuta,
sve dok karakteristi¢ni pik za RhB na 554 nm vise nije bio jasno vidljiv u UV-Vis spektru.
Reaktor za razgradnju MB je bio borosilikatna staklena ¢asa zapremine 250 mL, postavljena

na magnetsku mijesalicu (slika 9). Lampa je bila smjeStena u kvarcnu epruvetu koja je
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djelomi¢no uronjena u reaktor, tako da je cijela lampa bila u otopini. Pripremljena je otopina
metilenskog plavila koncentracije 10 mg L' u ukupnom volumenu od 100 mL, kojoj je
dodano 100 mg katalizatora. Otopina je zatim prenesena u reaktor, prekriven aluminijskom
folijom, te je magnetska mijesalica pokrenuta na 400 okretaja u minuti. 1z otopine su uzimani
alikvoti od 3 mL pomocu Sprice s filterom. Prvi uzorak je uzet prije dodavanja katalizatora,
zatim nakon 10, 20 i 30 min nakon dodavanja katalizatora u otopini koja je bila u mraku, kako
bi se odredila koli¢ina boje adsorbirana na povrSini katalizatora. Nakon toga, lampa je
uklju€ena, a alikvoti su uzimani u intervalima od 15 minuta. Promjene koncentracije pracene
su mjerenjem apsorbancije otopine na 664 nm, koriste¢i UV-Vis spektrofotometar Varian
Cary 1E. Degradacija metilenskog plavila bila je ocigledna i kroz promjenu boje otopine

tijekom vremena (slika 11).

Slika 8. Reaktor za fotokatalizu rodamina B s upaljenom UV lampom
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Slika 10. Rodamin B (lijevo) i metilensko plavilo (desno)
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Slika 11. Promjena boje tijekom vremena rodamina B (lijevo) i metilenskog plavila (desno)
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4. REZULTATI | RASPRAVA

4.1. XRD
Proizvedeni uzorci su analizirani XRD tehnikom u rasponu od 20-100 °26, a rezultirajuéi

difraktogrami prikazani su na slici 10.

ICDD PDF-2 34-0394
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Slika 12. Difraktogrami pripremljenih uzoraka ¢istog i Zr dopiranog CeO;

Tablica 1. Prikaz veli¢ina kristalita izra¢unatih pomocu Scherrerove jednadzbe

D (nm) Pogreska
CeO: 25,2 +0,9
10Zr:CeO: 13,7 +0,3
20Zr:CeO- 12,4 +0,3
30Zr:CeO: 11,7 +0,3

Svi uzorci pokazuju difrakcijske pikove karakteristi¢ne za kubi¢nu fluoritnu strukturu CeOs-,
Sto ukazuje na to da dopiranje cirkonijem nije znafajno promijenio osnovnu kristalnu
strukturu. Medutim, uoceno je da s povecanjem udjela Zr dolazi do smanjenja intenziteta

difrakcijskih pikova te povecanja njihove Sirine. Ove promjene ukazuju na smanjenje
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kristalnosti 1 veli¢ine kristalita. Na temelju Sirine (220) difrakcijskog maksimuma, veliCine
kristalita izraunate su koriStenjem Scherrerove jednadzbe. Za Cisti CeO: izracunata veli¢ina
kristalita iznosi 25,2 nm, dok za uzorke dopirane sa Zr veli¢ina kristalita opada s pove¢anjem
udjela cirkonija, i iznosi 13,7 nm za 10Zr.CeO., 12,4 nm za 20Zr:CeO. te 11,7 nm za
30Zr:Ce0s.. Pogreske pri izracunu veli¢ina kristalita kre¢u se izmedu 0,3 1 0,9 nm. Smanjenje
veli¢ine kristalita s poveéanjem udjela Zr moze se pripisati zamjeni Ce** iona (radijus 0,97 A)
s manjim Zr*" ionima (radijus 0,84 A), $to izaziva naprezanje u kristalnoj resetki i dovodi do
formiranja manjih kristalita. [32]

Ovi rezultati jasno pokazuju da Zr doping utjeCe na mikrostrukturu CeO. materijala, uz

ocuvanje osnovne kubi¢ne Kristalne strukture.

42.FTIR

Dobiveni produkti su analizirani FTIR spektroskopijom u rasponu od 4000 do 400 cm™!, a

rezultati su prikazani na slici 13.
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Slika 13. FTIR spektri pripremljenih uzoraka ¢istog i Zr dopiranog CeO

Spektri pokazuju karakteristicne apsorpcijske vrpce za sve uzorke. Uocljivo je da svi uzorci
imaju intenzivne vrpce u podrucju ispod 700 cm™!, §to se pripisuje vibracijama Ce-O veza u
kubi¢noj fluoritnoj strukturi CeO:. Ove vibracije potvrduju prisutnost CeO2 kao dominantne

faze u svim uzorcima, Sto je u skladu s rezultatima XRD analize. Uzorci dopirani sa Zr
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pokazuju sli¢an oblik spektra, ali s manjim varijacijama u apsorpciji, §to moze ukazivati na
promjene u vezama uzrokovane uvodenjem Zr*" iona u reSetku CeO2. S povecanjem udjela Zr
(30 mol. % Zr) , apsorpcija u niskofrekventnom podrucju postaje blago izraZenija, §to sugerira
da Zr utjece na vibracijske modove reSetke. Izmedu 1300 i 1700 cm™ uocljive su vrpce
karakteristi¢ne za nitrate, Sto je ostatak prekursora koji nije vidljiv ostalim metodama. Vrpce
za nitrate su najnizeg intenziteta kod uzorka 30Zr:CeO,. U visem frekvencijskom podrucju
(~30004000 cm™) uocljive su blage vrpce koje ukazuju na prisutnost molekula vode ili
hidroksilnih skupina. [33]

Zaklju¢no, FTIR analiza potvrduje da dopiranje s Zr nije znacajno promijenilo osnovne
vibracijske modove CeO:, ali moze biti povezan s blagim promjenama u kristalnoj resetki

zbog uvodenja Zr*" iona.

4.3. SEM

SEM analiza uzoraka, prikazana na slici 14, provedena je pri razliitim povecanjima,

uglavnom izmedu 2000 1 5000 puta.

Slika 14. SEM mikrografije uzoraka ¢istog i Zr dopiranog CeO», s lijeva na desno: CeOy,
10Zr:CeQ,, 20Zr:Ce0,, 30Zr:CeO,
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Rezultati pokazuju kako uzorci s 0, 10 i 20 mol. % Zr imaju poroznu strukturu nalik morskoj

pjeni, dok uzorak s 30 mol. % Zr posjeduje spuzvastu poroznu strukturu.

4.4. EDS

RECES B f Au R

x HV:10kV WD:20.3 mm
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Slika 16. EDS analiza elementnog mapiranja za CeO: dopiranog s 10 mol.% Zr
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Slika 18. EDS analiza elementnog mapiranja za CeO- dopiranog s 30 mol.% Zr
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Tablica 2. Udjeli pojedinih elemenata otkrivenih EDS analizom

Uzorak Ce (mas.%) O (mas.%) Zr (mas%)
CeO: 85,1 14,9 0
10Zr:CeO:> 77,5 14,3 8,2
20Zr:Ce0: 75,4 14,4 10,2
30Zr:CeO2 66,0 20,6 13,3

Slike 15 — 18. pokazuju rezultate EDS mapiranja pojedinih uzoraka. Moze se uoditi kako su
elementi homogeno rasporedeni po povrsini uzoraka. Pd i Au rezultat su naparivanja uzoraka
prije analize, dok su Ce, O i Zr o¢ekivani elementi u uzorcima. EDS analizom nisu pronadeni
ostaci prekursora ili izgaranja. Rezultati EDS analize (tablica 2) prikazuju maseni udio
elemenata Ce, O 1 Zr u uzorcima CeO: s razli€itim postocima dopiranog Zr. U uzorku cistog
Ce0:, maseni udio Ce iznosi 85,1 %, dok ostatak ¢ini O s 14,9 %. S dodavanjem Zr, udio Ce
postupno opada, dok udio Zr raste. U uzorku 10Zr:CeO: maseni udio Ce smanjen je na 77,5
%, dok je udio Zr 8,2 %, Sto ukazuje na uspjeSno uvodenje Zr u strukturu. Sli¢an trend opazen
je u uzorcima 20Zr:Ce0O: i 30Zr:CeO., gdje udio Ce pada na 75,4 % i 66,0 %, dok udio Zr
raste na 10,2 % i 13,3 %. Takoder, primjetan je porast udjela O u uzorku s najve¢im udjelom
Zr (30Zr:CeO2), S$to sugerira moguce promjene u oksidacijskom stanju ili dodatnu
oksigenaciju uzrokovanu visim udjelom Zr. Ovi podaci potvrduju da se s povecanjem udjela

Zr znaajno mijenja kemijski sastav uzoraka, $to moze utjecati na njihova svojstva. [34]

4.5. UV-VIS DRS

Tablica 3. Izracunate vrijednosti zabranjene zone Eg

Uzorak Ey (eV)
CeO: 2,59
10Zr:CeOs 2,62
20Zr:CeO 2,52
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30Zr:CeO2 2,43

Rezultati UV-Vis DRS analize pokazuju utjecaj dopiranja cirkonijem na energiju zabranjene
zone (Eg) uzoraka CeO.. Cisti CeO: ima energiju zabranjene zone od 2,59 eV, §to je manja
vrijednost u odnosu na literaturnu vrijednost od 3,19 eV za makrocesti¢ni CeO,, medutim
moZe se objasniti redukcijom Ce** u Ce®* te nastajanjem vakancija kisika koje stvaraju
dodatne energetske nivoe izmedu valentne i vodljive vrpce. [35]

S dopiranjem Zr, dolazi do promjene u vrijednostima Eg, pri ¢emu uzorak 10Zr:CeO-
pokazuje blagi porast na 2,62 e¢V. Ovo povecanje moze biti rezultat efekata koje Zr** ioni
imaju na elektronsku strukturu CeO., poput stvaranja defekata ili naprezanja u kristalnoj
reSetki. Medutim, kod uzoraka s viSim udjelom Zr (20Zr:CeO: 1 30Zr:CeQO:) energija
zabranjene zone pocinje opadati, pri ¢emu 20Zr:CeO. ima Eg od 2,52 eV, a 30Zr:CeO: 2,43
eV. Ovaj trend smanjenja Eg moze biti posljedica stvaranja novih defektnih stanja u resetki ili
promjene u lokalnom okruzenju atoma zbog povecane koncentracije Zr*" iona, $to utjeCe na
opti¢ka svojstva materijala. Zaklju¢no, UV-Vis DRS analiza pokazuje da dopiranje
cirkonijem znacajno mijenja energiju zabranjene zone CeO:, pri ¢emu veci udio Zr dovodi do
smanjenja Eg, Sto bi moglo imati implikacije na opticka i elektronicka svojstva ovih
materijala. [36,37]

4.6. Fotokataliza
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Slika 19. Karakteristicni UV-Vis spektar za metilensko plavilo i rodamin B
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Slika 20. Ovisnost omjera trenutne i pocetne koncentracije metilenskog plavila o vremenu
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Slika 21. Ovisnost prirodnog logaritma omjera trenutne i po¢etne koncentracije metilenskog

plavila o vremenu (model kinetike fotodegradacije pseudo prvog reda)
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Slika 22. Ovisnost omjera trenutne i pocetne koncentracije rodamina B o vremenu
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Slika 23. Ovisnost prirodnog logaritma omjera trenutne i pocetne koncentracije rodamina B o

vremenu (model kinetike fotodegradacije pseudo prvog reda)
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Tablica 4. Prikaz dobivene ukupne konverzije fotodegradacije organskih bojila, brzine
fotodegradacije (k) te koeficijenti korelacije (R?) koji pokazuju slaganje eksperimentalnih

rezultata s modelom

Uzorak Rodamin B Metilensko plavilo
Konverzija k (min™) R® | Konverzija k (min™) R®
(%) (%)
CeO: 86 0.0197+0.0013 | 0.9596 67 0.0098+0.0005 | 0.9736
10Zr:CeO:- 71 0.0140+0.0016 | 0.8989 71 0.0114+0.0005 | 0.9798
20Zr:Ce0O- 85 0.0157+0.0005 | 0.9918 86 0.0167+0.0011 | 0.9658
30Zr:Ce0O- 96 0.0272+0.0006 | 0.9954 99 0.0355+0.0017 | 0.9816

Na slici 19. prikazani su karakteristicni pikovi za metilensko plavilo i rodamin B pomocu
kojih se pratila njihova razgradnja. Na slikama 20. i 22. prikazana je ovisnost omjera trenutne
i pocetne koncentracije o vremenu za oba ispitivana bojila. Moze se uociti kako taj omjer
opada s vremenom. Adsorpcija je znacajnija kod RhB bojila, $to je vidljivo iz pocetnog
ponasanja uzoraka, tj. pada koncentracije u periodu mraka prije uklju¢ivanja UV lampe.
Uzorak s najviSim udjelom cirkonija (30Zr:CeO.) pokazao je najbolju fotokatalitiCku
aktivnost, postizu¢i vise od 90 % razgradnje unutar 2 sata za oba bojila. Konkretno, za RhB
uzorak 30Zr:CeO: postigao je 96 % razgradnje uz kineti¢ku konstantu k=0,0272 min™, dok je
za MB razgradnja bila ¢ak 99 % s kinetickom konstantom k=0,0355 min™. Na spomenutim
slikama jasno se vidi da ovaj uzorak ima najbrzi pad koncentracije bojila, $to ukazuje na

njegovu najvecu fotokatalitiCku aktivnost.

Na temelju provedenih eksperimenata (slike 21. i 23.) o fotokataliti¢koj razgradnji rodamina
B (RhB) 1 metilenskog plavila (MB), moZe se zakljuciti da proces razgradnje za oba bojila
slijedi kinetiku pseudo-prvog reda prema formuli [38]:
—In (ﬁ) — kt 4)
Co
Sto potvrduju visoke vrijednosti koeficijenta korelacije, R2. Linearna ovisnost —In(ci/Co) O
vremenu potvrduje da se razgradnja odvija prema pseudo-prvom redu. Uzorci s visSim udjelom
cirkonija (posebno 20Zr:CeO: i 30Zr:CeO:) pokazuju bolju fotokataliticku aktivnost, sto jasno

sugerira da povecanje udjela Zr pozitivno utjece na ucinkovitost razgradnje organskih bojila.
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Zakljuéno, uzorak 30Zr:CeO: se isti€e kao najefikasniji fotokatalizator za oba bojila, Sto ga
¢ini idealnim kandidatom za primjenu u fotokatalitickim procesima zbog visoke

fotokataliticke aktivnosti, u¢inkovitosti razgradnje i brze kinetike reakcije.
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5. ZAKLJUCAK

U ovom radu ispitana su svojstva i fotokataliticka aktivnost cirkonijem dopiranog cerijeva(lV)
oksida, razli¢itim metodama karakterizacije te fotokatalitiCkom razgradnjom dva bojila —
metilensko plavilo i rodamin B.

XRD analiza pokazuje da dopiranje cirkonijem ne mijenja znafajno osnovnu kristalnu
strukturu CeO: te se CeO: istice kao dominantna faza u svim uzorcima. Isto potvrduju
rezultati FTIR analize, ali i ukazuju da je u uzorcima zaostalo malo nitrata iz prekursora te
adsorbirane vode. EDS analiza pokazala je da se s pove¢anjem udjela cirkonija znacajno
mijenja kemijski sastav uzoraka, dok SEM analiza otkriva da uzorci s visim udjelima
cirkonija imaju izrazenije porozne strukture. UV-Vis DRS analiza otkriva smanjenje energije
zabranjene zone (Eg) s povecanjem udjela Zr, §to utjece na opticka svojstva materijala.
Fotokataliti¢ka ispitivanja pokazuju da je adsorpcija znaéajnija kod rodamina B, nego kod
metilenskog plavila. Kod oba bojila, uzorak s najve¢im udjelom dopiranog cirkonija
(30Zr:Ce0O2) pokazuje najbolju fotokataliticku aktivnost, s vise od 90 % razgradnje bojila

unutar 2 sata.
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6. POPIS KRATICA | SIMBOLA

ATR - oslabljena ukupna refleksija (engl. attenuated total reflectance)

DRS - difuzna refleksijska spektroskopija (engl. diffuse reflectance spectroscopy)

EDS/EXR — energetski razlu¢ujuéa rendgenska spektroskopija (engl. energy-dispersive X-ray
spectroscopy)

FTIR — infracrvena spektroskopija s Fourierovom transformacijom (engl. Fourier transform
infrared spectroscopy)

FWHM — puna $irina na pola maksimuma (engl. full width at half maximum)

SEM - pretrazni elektronski mikroskop (engl. scanning electron microscope)

TEM - prijenosna elektronska mikroskopija (engl. tunneling electron microscope)

XRD - rendgenska difrakcija (engl. X-ray diffraction)
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