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Uvaj rad je ostvaren pod rukovodstvom wocenta Prirode
no-matematifkog fakulteta Ir.Bele "ibara i uz veliku prake
tidnu pomoé asistenta Vliadimira Divjakoviéa.la njihovom ne=-
sebifnom trudu ja im se ovim putem zahval jujem,
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PRIPREMA ERISTALA ZA SNINANLJE

Kristal Bo(ﬁos)zomzo je providan,veoma higroskopan
i potpuno nepravilnog spoljainjeg oblika. lia vazduhu se vr-
lo brzo topi,narofito akeo jJe vliainost znatna.Zbog toga jJe
neophodno kristal sastititi cd vlage t.j. preparirati ga,
U tu svrhu se odabere jedan komad kristala i skalpelom se

otoefe komadi¢ koji se¢ zatim brusi sve dok ne dobije oblik

kuglice.Poito se kuglica ubacuje u specijalnu kapilaru ko=
ja je od Lindemanovog stakla &1ji je prefnik od (,5mm, do
Uy2mm,,pre®nik kuglice mora biti neitc manji od ovih vred=
nosti.FPosle nbacivanja kuglice u kapilaru ona se satopl
sa oba svoja kraja.

Ukoliko je ova priprema dobro izvedena,kristal ¢ée di-
ti doveljno cugo postojan da bl se mogla isvrilti rengenska
analisa,
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CIRE IVARJE PARANDARA ELEMLTARHE  iLIdE

vifrakeija na kristaine) relSetki:

Paranetri elementarne ¢elije se odre'uju is difrak-
clonih gnimaka monokristala,

Ako se na nepokretan kristal upuduje polihromatski
snop i-graka,radl oe o zetodu k9§l se srema pioniru u
rendgenakoj anaslisi,naziva Laueovin,

iruga efikasnija moguénost je da se na monokristal
pusti sacp) monohrosatskoy srienja,s da se tom prilikoam
kristal obrée ili bar osciluje.Ovie jol uvek precstaju
mogucnostl sa dve wodifikacije:da kamera sa osetljivoam
emulzijon koja sluil sa deteikclju difraktovanog snopa,
airuje ili ee i sana poxrede,

iristalna re’etka predstavlja jedno besionalno pe-
ricéifnc prostranstve, obsirom da su rassaci ismedu iden~
tifnih talaka u kristalno] relSetil reda velifine talas~
ne duiine i-graka,kad snop pacne na redctku ona ce se
ponaiati kao optilka redetka zu vidljivu svetlost.ina=-
84 docl Ce @0 difrakeije i-zrakas ns kristalu,

Ia bi dollo do pozitivae interferencije sraka koji
éifraktuju,njibova putna raslika treda da je jJednaks ce-
lotrojno. umnofku talashe ducine upadnih sraks.,

/2</
d.|7 [eX] 0
G 3
7o
/\7 sl. br. 4

Sa slici br,{ je crtes koji omogucuje lsvodenje t.z,
Laueovog uslova sa positivinu interferenciju na &vornom
nisu, Ac - BD =nN

Q(Ccnde- cndo) =nh
v 8@ naravono avke generisati na trodimensijalnoe pros-

transtvo.

Q: (sde - cnded = NN

O, (enda - Coﬁa(az\;Pl\

Qs (codds - Cﬂdo;):d}l\
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Geometrijska interpretacija ovih triju jednadina su
tri familije konusa,fije se ose poklapaju sa praveima
periods refetkesl,iid,

Pozitivn. interferencija ce biti dui sajednilke iz~
vodnice ova tri konusa

Yobljanje obrasca za lsralunavanje periode:

iJa bi smo dobill eniumak koji bi nam omoguéio talino
odredivanje periode resetke,potredbno je da je kristal
postavljen take da mu je traiena perioda normalna na
snop i-graka,lU tom slufaju odgovarajuci niz konuga ima
osu kojJa se poklapa sa osom obrtanja,

iresek tih konusa sa fllmom u cilindriino) kameri je
niz krugovajgkoji kad se film raiiri prelaze u niz parae
lelnih linija(slika br,2)

ta L sL. brz

Te paralelne linije(one se joi nazivaju i slojaim linie
Jjama)sastoje se od niza diskretno rasporedenih talaka,jer
nemame positivou interferenciju po celoj povrdini konusa
nego samo po nekim njihovim iszvodnicams,

k0 je recimo dui ose obrtanja postavljena osa kristala )
i ako je primaran snop upravljen noraslso na ost onda jJe «..:90
1 cosy..:0

Iz lLaueovog uslova se onda dobija: gt 2 A

CoN Ly

2 Jedne slojne linije (. je konstantno pa se moie zake
1juéiti,s obzirom da su ) 10 takode konstantni,da je 1 ¢
konstantno, edutin,posito se . menja od jedne do druge slojne
menja se 191 to sa jedinicu.
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Za ekvatorijalnu slojnu liniju je ¢-ojer je za nju «,:0 ,
pa je Q:0:= QA 8 8 obzZirom da suo il razlifiti od nule
mora éa jJe ¢:-0
ia prve slojne linije je ¢-!t ,za druge slojne je ¢-:2 1itd,

Usmimo da se osa poklapa sa osom obrtanja.iko je P
rastojanje g=te slojne linije od ekvatora,a R,radijus ka-
nere ¢slika bf‘ 3 ),onda je:

S > =30%ol
Ry s A —2— -tq@ gte go U =30~
/e
S I (N e Sow Ghe
R = (30°-67) Min §

Sl. br.3

Znati treba ismeriti rastojanje P,1 13 odnosa P i R naéi [0
Zatin se ig tablica prodita 5 ,o0dnosno +:n6 1 izraduma :
po formmli,

fostoje tablice u kojima su za odredene {36 israfunate
odgovarajuée periode,tako da se ne mora raditi preko Ain€
LUve tablice sam 1 ja koristila prilikom isradunavanja
jedne od perioda Be(NO), - UH 0.

sagzdarenje kamere:

ui smo koristili kameru cilindriinog oblika.lamera se
postavlja tako da okruisuje goniometarsku glawvu na kojoj
je kristal,U kameru se stavlja fila u crnom saltitnom
kovertu.ia jednom mestu na kaueri nafinjen je otvor, u
koji se stavlja kolimator.Hasuprot kolimatoru nameiiten
je skupl jal koji absorbuje nedifraktovane i-zrake,ramera
se stavlja na specijalno postolje,i to tako da otvor koli-
matora dode talno naspram prozgra rendgens,

lamera u koju stavljasmo film ima fabrilki odreden polu-
prefnik . Medutin,sobziron da film i crni koverat imaju izve-
snu debljinu,i posto se film posle rasvijanja i fiksiranja
obiZno skupi,potrebno je izvriiti talno prorafunavanje
polupreénika kamere,
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g bi mogli isvrBiti kelibraciju kamere treda preko
snimks monckristala napraviti snimax praha, ,

svake 2rno praha pretstavija jedan {11 vije monoxris-
tala.’rah se stavlija u staklen: kapilaru gde se zZrna rave
nomerno rasporcduju i statistifki orijentisu.

‘ad na takav preparat padne snop kolisisanocg.monohroe=
marskos s-srafenja ve.iki broj srna ée sadovoljiti Brae-
£0 uslov difrakecije i imacemo pozitivnu interferenciju
po celom konusu.la saklonu (ako je ravan)dée mo do:iti xone-
cetrifne krugove koji predstavljaju presek difrakclionih
konusa { ravanog saklona,

sl. bv. 4
k0 je zaklon cilindrilan refleksi na njemu ¢ée imati
oblik koji odgovara preseku konusa i takvog saklona,

sl. dbr. 5

Ugeo immedu uwpadnog i éifraktovancg sraks je 20 ,3t0
gradi éa de ugao izmedu dijametralno suprotalh isvodaica
difrekcionog konusa bitile ,

C81%a je proporecija:

X / 6 ¢ 360° : ZRii = 4O : S
e )
2RI = S:360°
sl. br. g 16
90°-S

27e
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Jerastojanje Lzmedu cve simetridne linije u cunosu
na centar filma

Repoluprefnik kamere

- obzirom da su karakteristike praha sa kojim bdai-
darimo kameru unapred posnate,t,.j.zna se talno za svaku
liniju ugao 6 ,tredba jedino izameriti rastojinje S,uwrsti-
ti u formulu odgovarajuée O i tako dobijamo tafan polu-
prefnik kamere.

Ta bi se dodila 5t0 tainije vrednost za I potrebmo
Je izvriiti 5to vide merenja pa trazitl srednju vred-
nost,

vrijentacija kristala:

Eapilara sa kristalom se pomuéd plastelina prile
vriéuje sa specijalnu,goniometarsku glavu.,Conionetarska
glava sc sastoji od Cetiri ladice.iwve ladice omogucuju
trnglaciju kristala,a preostale dve njegova rotaciju.
Ube transiacije i obe rotacije su medusobno normalne,

Hao 5t0 jJe vec refeno,kad i-zraci padaju tadno
pod pravia uglom na osu kristala,nulta slojna linija
je strogo na jednom praveu.%elutim,u preksi se retko kad
mose Lristal mo.e odmah poataviti uko da mu lesracl
padaju noraalno na neku od o=a,

Kad je kristal nepravilnog s-olinjeg odblika,xac
5to jJe to slulaj sa De(N0g) 240,25 prvi snimak se ka-
pilara sa kristalom postavlja takc da oscilujle oko ne-
kog proiszvol jnog poloiaja."koliko se tako proisvoljan
pravac nalasi daleko od dilo koje ose,posle eksponiranjia
¢e mo dobiti snimak sa sasvim nepravilno rasporedeniu
tatkama.U takvim slufajevima kapilaru postavl jamo u ne-
ki novi proiszvoljan polosaj i sve tako dok ne odbijemo
snimak na kome se moZe nazreti neki upadljiv pravac za
koji mozemo ofekivati da je jedna od osa kristala,

Haravne i kada smo blisu ose joS uvek je nulta
slojna linija deformisana kao posledieca kombinacije ‘e~
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tiri osnovna odstupanja, ia slici br, 7 prikasane su osnovae
deformacije nulte slojne linuje,

-_— —_ = - —_ =) — — = — —— -

Q) o)
3 it i S
\/’
c)
sl. bv. 1 %

Deformacija na slici br,/ a,javlije se zato 5to Je difrak-
cioni konus nagnut presa upadnom snopu i-zraka,

veformacija na slici br.7 b.javlija se zato 5t0 je difrak-
cioni konus nagnut od snopa,

Deformacija na sliei br, 1¢ javlija se zateo dto je difrak-
cioni konus nagnut u desno posmatrance iz pravea ulasa i-zraka,

Dirrakeija na slici br, 7d4. javlija se zato 8to jJe difrake
cioni konus nagnut u levo posmatrano iz pravea ulasa Li-zraka,

Aealni sludaji nastaju koa kombinacija nmavedenih,

bic bid

axyd asc

Sl. br.g




ale

Prilikom korekcije poloiaja kristala mora se voditi rae
funa o vreti cdstupanja.ja fila: se na osnovu oblika linija
node talmo utvrditi kakve je odstupanje u pitanju,pa se po-
meraju odgovarajuce ladice kako b1 se popravie poloiaj krise
tala,Tako smo vrsili kvalitativane korekeije.Uvakvim sukcesive
nim korigovanjima polozaj kristala ae mole do te mere popra-
viti da otstupsaje na 2ultoj slojnsi duds gotove neprimetno,
Ko,da bi dobdili dovoljno dobar saimak moramo koristiti spec-
ijalne netode ma kojina se molde wriiti dalja korskeija, ri
ispitivenju kristala Be(NOg) 40 koristili szo dve ovakve
metodeslscilatorny x-metodu i metodu dupli launa,

£9¢ x-metode goniom:itarska glava sa kristaiom se pos-
tavliic teke &a L-nracl padaju pod uwglom od 45% cunvsu na
svaku ladica(si.br.9).

Fomedu ladice 24 roteciju A mogu se menjati polozaji
ravai xeje de davasi refliesge na ieve] poiovini films,

fomoén ladice za rotaciju 5 utife se na poloia) rave
ni kxoje ée davati reflekse na desnoj polovini filma,

sl. br g

Vr5l se eksponiranje mm nm.pulc fegs se cela
glava sa kristalom saokreme za 18(° %

Acth ponovo exsponiramo,ali vreme
mjaaja mmuue oora bBiti snatno drukiije..ptimalan ode-
nos izaedu ckspozicija je 3:1,

Ukolike i-zraci ne padaju taine ped pravis uglom na
osu kristela,reflcksl dobifeni pri dugo) i kratko] ekspozie
ciji nece se poklapati,nege ce se nalasiti jedan iznad drue-
gog(slika br,.10).



sL. br. (O

s(. brt
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Korekelija pomoéu sniuka dobijencg x-metodom vrii se
na sledeéi nalin:

Izneri se rastojanje izmedu odgovarajuéih reflekasa
nastalih pri kratkoj i dugo) eksposiciji,koji su na 4,5ca,
levo i desno od centra,i to rastojanje izrasenc u mm, se po=-
anoii sa (,7.Tako se dobiju vrednosti u stepenima za koje
treba pomeriti odgovarajuée ladice.

Ako smo recimo prvo izvriili dugu pa zatim kratku ekepo-
giciju,onda se posmatraju slabiji refleksi na filom i u sa-
visnosti da 1i ohi leie ispod il1i iznad jadih,pomera se ode
govarajuéa ladica u positivnu,odnosno negativnu stranu sa
onaj iznos u stepenima koji je dobijen iz proraduna,

Ukoliko smo bliZe osi ,rastojanje izmedu reflekasa na-
etalih pri dugo) i kratkoj eksposiciii ée biti manje,tako
da kad osa stoji pod 90° u odnosu na upadni srak,ti refle-
ksi treba da se poklope.

0bi%no je potrebno naliniti nekoliko snimaka na prine
cipu x-metode,kod kojih ée biti potrebno sve manje i manje
korekcije,dok se konalno ne dobije dovoljno dobro poklapa-
nje jakih i slabih reflekasa,

I kod metode dupli Laue vrii se dvostruko exsponiranje
u trajanju 1l:35.,0Upet je druga ekspozicija snimljena tako 5to
Je kristal u odnosu na prvobitan poloZaj sasokrenut sa 1800,
ali se ovde ladlica najiesée namesta duzs Xl-zraka.Tako se tale
ke koje su pri jednoj ekspoziciji bile dole,nadu pri drugoj
ekspogiciji u gornjem delu snimka,Neka recimo imamo ovakav
sludaj:

sl. br. {2

ileka je sada duia eksposicija poslednja,te u tom polo=-
2aju kristala treba vriiti korekciju,
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Sludéaj prikazan na elici br,y moie se dobiti kao zbir
sledelih efekata:

Q) sl. br 13 o)

Utklanjanje efekta prikasanog na slici br.lo)vrili se
pomodéu ladice koja je paralelma sa upadnim snopom za isnos:

| Eu= A NNy
' 7 R 2

vtklanjanje efekta prikazanog na slicl bdr, 3y vril se
pomoéu ladice normalne na upadni snop za isnos:
& :z YL;\{D
; VelifineY i Y, su rastojanja izmedu ekvivalentnih ta-
| Saka duge i kratke exspozicije merena na mestu koje odgo-
’. vara uglu od 90°,levo,0dnosno desno,o0d centra filma,lobi-
t jeni iznosi za korekeciju su u radijanjma,

Jedan snimak éuplog lauea prikazan je na slici br,.i .

Izradunavanje periode:

Snimak sa koga se usimaju podaci sa izralunavanje pe~
ricde se pravi posle uspele z-metode,ili metode duplog lLa=
uea,lo je obifno rotacioni snimak.Un je pogodniji od osci-
latornog jer je bogatiji refleksima,pa se mogu ismeriti
rastojanja izmedu vedeg broja talaka i srednja vrednost
periode ¢e naravno biti precisnija.fa sliei br.{y dat je
rotacioni snimak kristala koji smo fspitivali cko jedne
ose.lopod tog snimka data je tablica dobijenih vrednosti
na osnovu kojih je odredena asrednja vrednost cdgovarajude
periocde,

da bi mogli baidariti kameru preko rotacionog snimka
snimili smo prah germanijusa. |

| Zvo podataka o odredivanju polupreinika,odnosno prete
nika kamere:




linija 7

®) '41a53°
3=8,76C ca,

598,764 ca,
5=8,762 ca,

= _-_ﬂg?;‘ =8,762¢n.,

9. S
&= T0

9% 8,762
— 3,14159 41,88

2R=59,936 ma,

linija 8

0“50070

5=9,430C cnm,
5=9,426 ca.
8=9,4%0 ca,

- 28,286
S=
3

2n= 5
70
U 95,4287

514159 45,07
28=59,932 mnm,

linija 11

0=53,65°

Sell,220 cm,
S5=11,212 cm,
J=11,2%2 ecm,

- 33,644
o=
5

il

.90‘287 Cile

=11,2147 ca,

J = 3,14159
788,58

131,5698

.5.99” Ciig

T = 301‘159

548,583
141,5915

=5,9932 cm,



% s
76

o= 99 11,2047
3,14159 53,65

2R=59,084 na,

linija 12

S=12,454 cm,
S=12,446 o=,
5=12,446 cm,

_ 37,346

-
3
2R 8
76
one 20 12,4487
3,14159 59,44

2R=59,998 =m,

iy

= m

— 239,750
2R=

i -"14159

© - 59,44°

-120 4457 Cle

J =3,14159

= M -5'99% “.

186,776

‘ .59. 9’15 i,

2—"59094 mm,






fa oscilatornom snimku monokristala,;de je kamera ne-
pomi’na,svaki refleks jJe posledica difrakcije na nizu para-
lelnih ravni.la bi dobili odvojene reflekse od svake rawvni
ponaosob,necphodne je primeniti metod pokretnog kristala 1
pokretne kamere.U tu svrhu se korlsti Vajsenbergov uredaj,
.n se sastoji iz cilindri’ne kamere duz %*ije se cse postave
lja glava sa kristalom koja moZe da osciluje.Xamera se ujed=-
no pomera dui svoje ose,pri Zeam je pomeranje kauere sin-
hronizovano sa obrtanjen kristala,

Ja sliei br, prikazana je Sema Vajsenbergovog urefaja,

R

N —| =~

n

-

=" |

0"

) AL A (;c'(‘

sl. br. 1§

specijalna prstenasta pukotina omogucava da na film
padnu samo refleksi koji leze na jednoj,izabrancj slojnoj
liniji.ibog pomeranja samere sa filmom ti refleksi se vise
nec¢e nalagiti cuz jedne linije,kao kod obilmnog oscilator-
nog snimka,nego ¢e biti rasporedeni po celoj povriini fil-
na,

~ecimo da smo odabrali da snim:umo 0ko c-ose i neka smo
dirinom prestenova omogucili da se dobiju na filmu samo oni
refleksi koji leze na nulicj slojnoj liniji,
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70 znali da ¢e wo na Vajsenbergovom sninku imati reflekse
sano od onih ravni koje su paralelne izabranoj c-osi,t.j.
od ravni sa indeksima (hzvu),.
Lefleksi koji potifu od ravni koje su paralelne joo3
i nekoj drugoj osi kristala,sem ose-C,recimo neka su para-
lelne jo3 i osi-d (to su ravni sa indeksima (hUC)),lezade
dui jedne prave,. vo se molZe objasniti na slededd nalin:
Zbog oscilovanja kasmere reflektovani snop e imati
pom:k u praveu anjenog kretanja koji iznosi:

X=Q*t

c=hrzina linearnog pomeranja zamere

rofto kristal istovrameno osciluje reflektovani ie
2rak ¢e imati i poneranje normalno na pravac iretanja kae-
nere.sko je i polupreinik kamere,a w uglovaa brzina obriae
nja reflektovanog snopa,pomeranje se mode israsiti kao:

Joweileg

fad su ¢ i w konstantne veliéine,ove dve jednaline
karakteriu pravu u parametarskom obliku,

i0 snudi da ée refleksi kojima mofSemo pridrusiti ind-
ekse: (hul)(UkU) 1 (U0l),t.j.reflekei koji ocdgovaraju krise
talografskim osama,biti na pravim linijasa,Te prave linije
javljaju se na Vajsesbergovom snimku ponovo posle 18C°,5 b=
Zirom da je rastojanje izmedu talaka proporcionalno reciproe
tnoj vrednostli periode,najfeice kazemo da se na ovakvonm,Vaje
senbergovon snimku vide recipr &ne periode,’asno je da se
na svakoa snimku vide dve reciproine periode,t.j.cne oko
kojih kristal ne osciluje.Te dve periode se sa ovakvoy snime
ka =mogu i odrediti.

4a ortorombilnu singoniju recimo,kvadratna forma je da-
ta izrasom:

e N A N " &

AN‘0 = !}(Ql* - C‘)
|\ -talasna cuzina monohromstskog X-zralenja
h,k i l-iilerovi indeksi

a,b i c-vrednosti perioda dotifnog kristala

k80 5to Jje refeno,refleksi koji lese na pravia linijae-
wa na sajmku nulte slo ne imaju dva indeksa jednaka nulf,
Tuko se sa te refle«sé® kvadratna forma znatno uproiéava te



«17=

za snimak na kome se mogu naé¢i talke sa indeksima:h=0,k=0
i 1-0,dobijamo slededéu formulu:
- _ Al hz O O
Ain'@ - : ( & kg C,)
odatle sledi:

i ll y < h
Ant@ = —l—Q—h‘. R an 6 = a_.

" i
2

- _MNh
g 2 /N6

Vrednost za talasnu duzinu je dobro poznata,Tako,da bi
nasli vreénost periode treba da odredimo ugac ,a svakom re-
fleksu éemo pripisati takav indeks da dobijemo slaganje u
vrednostima perddda isralunatih pomoéu raslifitih reflekasa
koji pripadaju istoj pravoj.ledutim,moze se desiti da iako
déode do poklapanja rezultata indeksi ne budu dobro pripisani,
jer smo mogli praviti gredku za neki multiplet,te su nam 1
indeksi i perioda veéi dva ili viSe puta.l tome kakosee kona=
éno ragreSava ovaj problem bi¢e refi kasnije,

Do formule pomoéu koje se moZe odrediti ugao © ako iz~
merimo rastojanje izmedu ekvivalentnih tafaka na gornjoj i
donjoj polovini snimka u milimetrima,moZe se doéi na sledeci
nadin:

Standardna Vajsenbergova kamera je konstruisana tako
da ima prelnik od 57,2958mm., i da se horizontalno pomeri
ga luu, dok se kristal obrne za h%ga stepena,

sl. br lé

5 obzirom na prefnik obim je takav da lam, odgovara
ugao od 2°.5 obzirom da Je za pojavljivanje ekvivalentnog
refleksa potrebno déa se kristal obrne za 20°,kamera e se
onda pomeriti sao mm.,PoSto je ugao izmedu ekvivalentnih re-

flekasa 40° ,odnosno 20mm,,jasno je da se ugao ¢ moze is-
ragiti kao:
\S:OVCt% % :Ovcksz — \8:63026)

\ Odnosno iz crteza je dalje ofito:
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26 - D »in$ -, ©-= 225."\‘8

Q- % 0,89444

uvde je takode potrebno prethodno naé¢i talnu vrednost
prefnika kamere.” tu svrhu se na Vajsenbergovom snimku snie
sl traka poznatog praha i uobilajenim postupkom (ka0 sto je
opisano u poglavlju ¢ dbaidarenju kamere) nade tadan polu-
predénikei, .

Iz ovog rasloga i:rag za O mors u sebi sadriati korek-
cioni faktor koji ¢e useti u obzir odstupanje talnog polu=-
pre“nika o0d predvidene fabrifke vrednosti koja iznosi:

2ii=5T y 2958un,

Tako konafan izras ga odredivanje ugla © ima oblik:

©- D o0.83%44(. 572358
Z R;va



ODREDIVARJE KRISTALOGRAPSKUG SISTEMA

U savisnosti od odnosa parametars elementarne ¢elije
i1 uglova z0je ose melusobno gaklapaju,svi kristali se mo-
gu svrstati u sledecih sedam aslstema:

lkRiSTRLOGRQFSXQ! a.b.c d.h. Y
FSERQLHH Q:-b=cC d-4 =¥ =130°
[TETRAGONALAN]| o =b4c  |[d-4-¥-90°
ORTOROMBICRH|| a+b «C d =4-X-90
| MONOKLINICRH || Q 4b 4C d =¥ -80°43
-_{'RI'KLI"NI'CHH aib+£C d z2h 2 ¥ £90
T'HEKSHGOHHLHH a=bxc d =480 ¥-120
TRIGONALAH 0 =b=C & = 4 =¥ £302

Za jednoznalino odredivanje kristalografskog sistema
govaljna su dva snimka oko nultih slojnih iinija po Vaj-
senbergovo)] metodi.’a snimku su obifno upadljivi pravei
koji odgovaraju osama,te uporeliivanjem snimka sa s€an-
dardnom ‘ajsenbergovom areiom (na slici br.|7 )lako se ute
vriuju meusobni uglovi.lakode se mose utvrditi da 11 su
i koje cse meldusobno jednake,u savisncsti od toga da 11
su rastojanja izmedu odgovarajucih talaka na dvema osama
ista 111 razslilita.Ustvari,rastojanja izmedu talaka su
proporciocnalna reciprofnim vrednostima perioda,ali za ut-
vrdlvanjo @me usobnog odnoss to nije bitno,

U nafen sludaju,kao 5to se vidi sa slika br./g 1 or.i9
uglovi izmedu osa su jednaki 1 iznose po 90°,Takode se mo-
se videtl da su reciprolne ose 0’ 1L b identilne,oano-no au
au odgovarajuce ose 1 u direktnom smislu iste,te su peri-
odeq L b jednuke.lreca reciprofna pericda se raslikuje od
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prve dve,te je narawno i treéa perioda razlifita.la osnowvu
svega relienog mozemo izvesti sledele zakl juike:

Q:b%& 0(.;/5—_‘( :‘30°

U datim tablicama sa kristalografske sisteme sa ovias
karakteristikama je tetragonalan sistem.Dakle,Be(N0g) 45U
pripada tom eistemu,

PoSto je utvrden sistem,vidino da se za lzradunavanje

' perinda sa Vajsenbergovog snimka mole koristiti veé izve-
dena formula sa ortorombifan sistes, jedino 3to ovde imamo
jod jedno uprodéenje jer je Jjednake ,Znadi za izralunava-

nje periode koristili smo sledeéu formulu:

Ah
O YENUY
ive tablice dobijenih vrednosti sa animka datog na

glici br. 8.

I—h— Dommil|| 20C°1)| 002 Ain© Q CAl Aa-ld‘d N
2 |l .98 || 1s.m )l £.593]f| ouz2re #6685 6 ||| 256
Y 2426 I| 3064|[[ 15,32 ||| 0.26420 H.6F3 34 | 1156
6 || S2.22 F' Ye.11 ||| 23,359 0.39642 1,668 { 1

i Q Il 7136 ||| 63.83]||3t.915]|] 0.528655 ||| 11.6657 22 ||| 484
0 || 92.50 ||| 82.13 i[ﬂu.sas 0,660845 ||| 11,6652 27 |[ 128

o = 1.608 t 7,76 -10° Tl
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CORAVIVARIE GUSTINE

Hajlelite se za odredivanje gustine kristala koristi
metoda lebdenja.’a nju je potrebno imati dve telnosti ko-
Je se dobro medSaju i od kojih jJe jedna vele,a druga manje
gosténe od gustine ispitivane supstance.lfo izbor teinosti
u nalen sluBaju je bio veoma ogranifen.Frvo zbog relativno
velike gustine kristala,a zatim narofito, zbog njegove ve-
like osetljivosti.lletke su bile tefnosti koje ga nisu vrio
brzo rastvarale,a toliko je bio higroskopan da jJje vrlo br-
20 propadac na vasduhu.Jedino na njega nisu destruktivno
delovall benzin i Jestivo ulje,ali u obe supstance kristal
je tonuo,t,.). imao Je gustinu vedéu od dilo koje od ove dve
tefnostli.U ovakvim uslovima ni omo isgradili metodu koja
je po naSem mifljenju barem u svejoj varijanti originalna
i koja nam je omoguéila da vrlo dobro odredimo gustinu
ispitivanog kristala,

Heka je © custina jedne,: §, gustina druge od pomenutih
tefnosti u kojima kristal tone.Treba imati dva razlifita
plknometra, (avril ce merenje najpre sa veéim piknometrom
(206 nas je to bio piknometar od 25ul,.).U njega se stavi
odreden broj delica kristala i piknometar se dopuni tel-
noséu gustine § .Tezina tako napunjenog pilknometra se za=-
tiz precizno ismeri.v’ita je relacija:

Wh = §"(Vp '\/k) +§qu fmo

M epasa velikog piknometra napunjenog tednoicu gustine
i cristaliza

Ve =gaprenina pilknometra

V, =saprenina kristala ubaleninh u pilknometar
m,=masa prasnog piknometra

S.=gustina kristala koju trazimo

Hakon ovoga odlijemo dobar deo tefnooti(ali nikako
toliko da kristal dode u dodir sa vazduhom) i piknometar
dopunimo drugom telmosiu gustine§ .’onovo ismerimo teii-
nu piknometra sa ovom smefiom i sristalime i iznerena na-
sa m, takode zadovoljava relaciju:

My = §1(V? ’\/K) +§KVK rm,



-24=

mn,-nagsa veéeg plknometra napunjenog smedoz telnostli 1
kristalima

gl-gutm smele tefnosti

ustaje da se joi odredl gustina nupravljene cmede 1
u tu svrhu slusi manji piknometar.U njega se jednostawvno
prelije deo telnosti iz veleg piknometra,kristali su teil
te ostaju ns dnu,a zatim se standardnim postépkom odredi
i ova gustina,. faravno i gustina prve telnoati je morala
biti odredena pre podetia bilo kog merenja.

Tako u date dve jednaline kao nepoznate velifine pre-
ostaju samo gustina kristala S 1 njihova zapremina Vi ,Ina=
20 dakle dve jednafine i dave neposnate te je ovaj sistem
u prineipu resljiv.:iliminisademo sapreminu V. ,te ¢ée mo do-
biti isras sa isralunavanje Q ,u kojem su sve veliZine meore~
ljive po opisanom postupiu,

Ako 0d prve jednaline oduzmemo drugu imamo:

mi-mz = S (\/P‘VK) - g,z.(\/P 'Vn\

MoV = (gl -gz\\/P + (fa.' g\)Vk

A mo-m. +(82 -8V
gl' gl

| V‘l = VP"’ 'Yé;-:“;:'

n

Ako izras za |, vratimo u prvu jednafinu:

me = & (Ve-Ve- m—"—"—‘) p Q (Vp ¢ Do ) +mo

-8 S.-S
S \V : m, -Mz ) - i+t (mi-ma) _gl___ - Mo
‘ ’ §1-§| ?l'§|
§ B m.(§l~?.3 t (ml"M'L)gl "mo(?:.-e|)
- Ve ($.-S0) + mi -ma
?k - m.gt ¥ ml?! - m:»(gl‘?n)

VP(gz—g.) Fm, -y
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Odnosno,ako poslednji izraz sredimo,codbijamo konalan

obragac u obliku:
g(.‘. QG(M1~M|) + (g."gzx{m‘ —m.)

me-wu +Ve (S-S0
ivo eksperimentalnih podataka do kojih smo dodli:

Q =0,816 5:./0::.
§,=0,731 gr./cm,
m.-l‘.Om (T

m =38,1198 gr.
m,=%6,178C gr.
V, =25 ml,

m,-m, =1,9418 gr,.
m - me=22,085 gr.
S, -5, =0,085 gr./em.
ako ove vrednosti ubacimo u konalnu formulu za gustie-
nu kristala,dobijano:

§>< ‘10 591 ‘ro, “5.
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CDRADIVARJE BROJA MOLEXULA U SLENENTARNOJ CELIJI

Do sada je veé prikasano kako smo odredili sva tri
paranetra elementarne celije,sva tri ugla izmedu csa 1
eksperimentalne gustine Be(l0s),°4i50,5 obsirom da je
eto poznata bruto formula ovog kristala,koristeél vrede
nosti za atomske tezine pojedinih elemenata,n0fe 0 izrae
Sunati teZinu jednog gram-mola,

1K, =1°9,0122=9,0112 gr.

2‘" -201‘.0067-28.013‘ ETe
104, =10°15, 5934=159, 9940 gr.

84, =8+1,00797=8,06376 gr.

H=205,08336 gr.

sa druge strane moiemo teiinu jednog gram-mola napie-
sati i preko sledeéih velilina:
gde je:
M =tesina jednog gram-mola
¢ =gustina kristala
V =:apreaina elementarne déelije
zZ =broj molekula u elementarnoj deliji

iz poslednje jednaline sledi:

z~§x“
Lako ako se nekom metodom odredli gustina kristala 1

Guredi se zapremina eclementarne celije,a poito je avogade
rov drojN poznata konstanta,lako sc moZe nac¢i broj mole~
kula u elementarnoj ¢eliji.

Hi smo bili do3li do slededih podataka:

0-1668 *7.76 -10° CAl d -30

b-#668 t 7.7 -10° [ 0] 4 90

C. 6,268 ¢30-10° [A] ¥ -90°

€-1.587 ¥tm
Ako gornje vrednosti ubacimo u formulu 2za 7 :

. 1 24 23
7- 1597 - 6,268 - (11,668)"-10"". ©.025.10 404

205.08336

z<l
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Znati da se u svako] elementarnoj éeliji nalazi po
Setiri molekula,

Vidimo da se broj molekula u elementarnoj ¢eliji iz~
raunat na osnovu eksperimentalne gustine ddbio kao najbli-
i ceo broj.Tako ako usmemo sada broj molekula kao poznatu
velifinu moZemo dobiti gustinu 12 siedede relacije:

Evo kako to isgleda sa nalin vrednostima:

Q, . _205.085%6 -f66-H _ 3MOMIBH-H _0,3q3q5.q;1,5‘358°g3

6.268 - (lice3)* 953,325 °
Ovako dobijena gustina sc¢ nasiva rengenskom,

iroj molekula po elementarnoj ¢eliji mole da bude zna-
tujan sa odredivanjecprostorne grupe,a obaveszno pomaie da
se utvrédi éa 1i su dobro pricruzemi indeksi talkama,odnosno
da 11 je dobijena prava vrednost za periodu, ili neki multi-
plet prave vrednosti.
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INDICIRALIE VAJSENS . RCGUVIH ONIMAKA

Sledeée u proudavanju dobijenih Vajsenbergovih snimaka
Je indiciranje pojedinih reflekasa i izmedu osa,t,j.odredi-
vanje njihovih indekasa,

Neka kristal osciluje recimo,o0ko ose-c.Ako se izdavoji
nulta slojna linija,onda ce indeks 1 biti ravan nuli,pa
kvadratne forma ima sledeé¢i oblik:

» A\ R |y
S\Y\ e = l‘ ( & 2 bl

or
Zbog same konstrukcije Vajsenbergove aparature,moraju
biti sadovoljene sledete jednaZine;: '
0.wt
g <1k
0 =ugao izmedu I-graka i odredeme rawvni
We=ugaona brzina obrtanja kristala
U =brzina kretanja kamere
S =velifina pomaka kamere

Eliminacijom vremena dobijamo: = —lg— -5

Ako ovako izraienoo j,uvrstimo u kvadratnu formu,dobie
&m0 3 g W _ Al hl hl
j Sln('ﬁ‘ S)-‘ —l‘—-(—o}"l- bl)

U ovom izrasu mozemo h ugeti kao parametar koji uzima
vrednosti celih brojeva { dobicesw familiju krivih,iko sad
8& druge stranc,usmemo da jJe R parametar,a 5 aenjamo,dobi-
¢emo orugu faniliju krivih,

Znafajuno je napomenuti da ée dui svake krive iz prve
familije biti h konstantno,a dui svake krive iz druge fa-
milije Ce biti k konstantno . Krive koje dobijamo kad usimu-
m0 indecks h Za parametar  resecad¢e reciprofnu :-ogu u tale
ki 8ija je vrednoat B jeocnaka nuli,dok ée krive kod kojih
uzimamo indeks k za parametar presecati reciproZanu db-osu
u h=0,0ve dve familije krivih Cine Vajsenbergovu mreiu,

Fresecli linlja na Vajsenbergovoj mreii sadovoljavaju
istovremeno oba parametara.Znali,svakom prescku se moie
pridruziti odreden par indekasa,

Ta bi se olakSalo indiciranje,sgodno je na Vajsender-
govim snimecima izvuél odgovarajude mreie.Zatis se gleda na
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preseku koje dve krive se nalazi.refleks.Recimo da smo sni-
mili nultu slojnu liniju oko ose-c.iieks neki refleks lezi
na preseku krive kod koje je H=2 i druge krive kod koje je
k=3,7ada ¢e naravno taj refleks imati indekse 230,

U koliko snimamo nulte slojnu liniju jedan indeks je
obavezno nula.dedutim ukoliko snimameo prvu slojnu svi ref-
leksl ¢e imati jedan indeks ravan jedinici.Naravno i dalje
kod saimanja visih slojnih linija fiksiran je indeks koji
odgovara isdvojenoj slojnoj liniji.



ZAKOHYI POGASERJA

Kristalnu reSetku u &ijim se Ivorovimsa nalaze sloZeni
notivi moiemo podeliti na viSe podreSetaka,tako da svaka
podresetka u svojim Cvorovima ima atome iste vrste.lroblem
difrakcije moZemo tako tretirati 3to ée mo uzimati da se
difrakcija vrsi na svakoj podrefSietei i interferencijom ovih,
na podreletkama difraktovanih,talasa nastaje resultujuci
talas,

Intenzitet zraka koji izazivae zacrnjenje na filmu je
proporcionalan kvadratu modula amplitude rezultujuéeg ta-

lasa: 2
I-xIFl

F ge na:iva strukturna amplituda i ona je karakterise~
titna sa svaku kombinaciju indekasa (hkl) i data je izra-
zom:

* y
\ FhkL\ = (—X'po; corzii (hxo+k Y; *[2.‘)] +[Z_Iof Ain 20l (hx;%lz\]”lz;)] {

o =je atomaski faktor rasejanja.in savisi od vrste atoma
i praveca difraktovanog zraka,

Xiyi 2=su koordinate atoma koji pripadaju isto] ravni sa in-
deksima (hkl) -

Kao 5%t0 se iz formule vidi,intensitet reflekasa savi-
81 od rasporeda atoma,Za odredeni raspored pojedini reflck-
sl ée biti intensivniji,za drugi slabiji,a nmoie se desiti
da se neki refleksi &ak potpuno ugase.,loZe se konstatovati
da ée zakonitosti koje se jave u pogadSenju reflekasa,biti
ddraz simetrije kristala,
foznato jJe da se svi kristali mogu svrstati u 230 t.z., 1
prosternih grupa simetrije,te zakoni pogaSenja do kojih l
mosZemo ¢oéi indicirajuéi Vajsenbergove snimke,omoguéunju
da tadno utvrddmo kojoj prostornoj grupi pripada dati kris- !.
tal ,4akoni pogasenja koji odgovaraju svim prostornim gru-
pama srefeni su i dati u International Tables for Xe-ray
Crystallography (Volume I)s
| B.(.OS)Z.“ZO pripada tetragonalnoj singoniji za koju
' su u internacionalnia tablicama dati zakoni pogaSenja za
F reflekse sledeéih tipova:




R

sl.. br. 20

sl. or 2¢




-32-

5],. bt_zz




hil hGo hhl

Okl Ok

hOol 001

hkO hhO

Sa snimka nulte slojne oko c=ose (slika br,!3) odredie-

1i smo sakonitosti pogaSenja za reflekse tipa hO0 1 OkO

~300

200 400 600 800 10,00

gnali h=2n
) <

020 04C 060 08O 010,0

k=2n

Sa snimka nulte slojne oko a-ose(slika br.() )odredili
smo zakonitost pogaSenja za reflekse tipa 0Cl

201
004 OC8
lskn |
Zakonitosti pogaSenja sa reflekse tipa Okl,odnosnc hOl
odre@ujemo sa snimka nulte slojne oko a-ose

) 4 .
011 o013 o015 017

022 024 026

031 033 035

042 044 046

051 053 055

062 064 066

7L 073 075

2 B L

Odavde se moZe sakljuliti da je kel=2n

Identidnu sakonitost pogadenja imaju i refleksi tipa
hol pa je i hel=2n

sa sninka prve slojne oko a=b-oge mogli smo utvrditi
gakonitosti za pogalSenje reflekasa tipa Cll1l 1101,

5
o013 o015 017

20k
108 105 107
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Znati,i ovde se ispostavilo da refleksi tipa Okl 1
hil imaju sakonitost® kel=2n hel=2n

Snimak prve slojne oko a-ose (slika br.’() posluzio
nan je za odredivanje sakonitosti pogasenja reflekasa tipa
1k0, '

-

13 150 170 1,11,0

Sa snimka nulte slojne oko c-0se odredili smo zakonie
tosti za reflekse tipa hko

~hko
13 150 170 1% 1,11,0

220 240 260 2,10, 2,12,0

310 350 370 3%

420 440 460 480

510 530 550 570 590

620 640 660 680 6,10,0

710 730 750 770 730

nGézemo utvrditi da je hek=2n

Za utvrdivanje zakonitésti pogasSenja sa reflekse tipa
bkl koristili smo snimak prve slojne oko c-ose(slika br, 20 )

Bkl
121 141 1681 181 1,10,1
211 23 251 211 291

321 341 361 381 3,10,1
411 431 451 471 491
521 541 561 581 5,1031
611 631 651 671 691
722 744 761 781

8l1 831 851 871 s8a

Sa snimku prve slojne oko a-ose javljali su se sledeéi ree
fleksi tipa 1kl

Ak
112 116
121 123 125
141 143 185

152 154
161 163



=35=

Sia sninku druge slojne oko ‘a-ose javili su se slede=
¢i refleksi tipa 2kl: (Sl. br. 22)
211 213 215 217

224
231 233 235
242 244 246
251 253 255
262 264 266
2711 213 215
22 284

291 293

Refleksd tipa 1kl i 2kl su specijalni slulajevi refle-
kasa tipa hkl.Bako se iz ovih podataka mose sakljuliti éa
je hekel=2n

ia snimku nulte slojne om c-ose Javili su se slede-
¢i refleksi tipa hhi: ;

R0

220 440 660 88O

h=2n

Mmottnhﬂtauﬂtuomm)ﬂo-hm
oko c-ose 1 konstatovali smo da se ne javljaju,

§a snimku druge slojne oko c-ope javili su se sledeéi
refleksi tips hh2: ( sL. br. 23)

D82

112 332 3552 1772

Znali od reflekasa tipa hhl javijaju se oni kod kojih
Je 2hel=gn 11l=2n

Iz svega ovoga se moZe sakljufiti da smo nasli slede-
ée sakonitosti:

EEEEEEEERE
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Hia osmovu ovinh zakona pogalenja,koristeéi nternacio-
nalne tablice, jednoznaino smo odredili da berilijum-nitrat
~tetrahidrat pripada prostornoj grupi T42d .



ZAKLJUCAK

7T toku ispitivanja kristala .-u(u'v’) 2-4r;2u.umau1
8: ) ¢a pripada tetragonalnoj singoniji sa parametrima
elementarne celije:

a=ll,56877,76°10°(4%)

b=a ®
csb,268%3.20~3 (47)

Sroj molekula koji otpada po jednoj elementarnoj ce-
1434 3’ Setiri.

Vrednost eksperimentalne gustine je:
© =1,597 gr.eas>

Vrednost rendgenske gustine je:
9« =1,596 8’-“:’

iristal pripada prostornoj grupi If2d.

(U tabiici na narednoj stranici su dati kristalograf-
skl podaci pored berilijumovog 1 ostalih ispitanih nitrat-
nih tetrahidrata dvovalentnih metalsa,)



96} JO 10 wSov:oZ th'] 9L'7 wN_ -%_ou Q 500'0+ 7OO'M | £0'0% 98'S7 150007 873'S oﬁr Nﬁozv ~ou
[tb] 10 J0 J0Ql1N | 1177 | 90 ;wu\ A |k (U ShEU| 1003 hE'D | €00 H'RL | 2003 U oﬁ:.%@z%m
19/10 0 J0237109 | hT'T | 427 I | b |9V SOOT SOES | §00F RUEL | 00T SOT'S |(H L JEON) N
0tb} 10 0 4OQIy | ST7 | 717 17| b ronsH| €003 05£ | 2005 98147 | ©000ITES | FHE Y TON) Y
Ctbl AGdO4 | ¢y ' ;\vNQ h| Oteh| BbIgS th'te 35 | 'Hhe Nﬂmozvgz

Itb) 0 70 togi._\&# -03 3l s\ _Nﬂ* h 100+ 0596 | €00 ¥ 8h'hl | 100% 9'p | 100 + 87'9 ONIrNAMOIV ou

7 Pos TOAQ | 965 | tHS) ﬁwi h 01-€ 3 8979 0F9t't + 899'H od_\_TNhﬂozvum
%) 7S |[*%%]"S q,:wmﬁm 7| v | 410 (619 | 410 TR




LITERATURA

1) Bokij-Paraj-Ko3ic,Rentgenostrukturnij analisz
Moskva (1965,)

2)br,.s.Caric,Uvod u fiziku Svrstog stanja
Novi Sad (1969.)

3)E.Girt,endgen istrazivanja cink-nitrata-tetrahidrata
3arajevo (1966.)

4)3.J.Fines,Lekecii po strukturnom analizu
Harkov (1957.)

5)C.Uert-R,Tomson,Fizika tverdogo tela
loskva (1969.)

6)C.Kitel,Uvod u fiziku évrstog stanja
Beograd (1970,)

7) cubnikoveFlint-Bokij,Usnovi kristalografije
seograd (1952,)

8)L.I.Mirkin,Spravoénik po rentgenostrukturnomu analizu
polikristalov
Moskva (1961.)

9) International Tables for X-r.y Crystallography
(Volume L)

10)F.Gallezot, . veigel et i, Prettre (1967.),3tructure du
uitrate de nichel tetrahydrate
Acta crystallog. 22,699-705

11) 8 Matkovié,B,Ribar,3 .Z2elenko and 3,.#.Peterson (1966.)

Retinement of the structure of Cda(NC )2°4“20
Acia crystallog. 31.719-725



-40=

SADRILZAJ

strana
PRIPREMA EKRISTALA ZA SNINANJE..ceveescccssscccssssesssd
CDREDIVARJE PARANMETARA ELENENTARNE CELIJE.ccececevcocel
Difrakelija na kristalnoj refetki...cecevcecccccceccece?
lobijanje obrasca sa fzralunavanje perivcde...ccecccece™
Sakdarenje kaner@..cccescccccccsccsccsssssescsssssssscd
Oruclttctjl kristala.ccececccccssccscececsscoccsscsced
igradunavanje periode.ccccccccccccccsccscocscescecsscall
CDREDIVANJE EXISTALOGRAPSKOG SISTIHA.ceeccsccsccscccceeld
COREVIVANJE GUSTINEccecescocsesccococescncsccssccsasensld
ULAECIVANJE BROJA MOLBKULA U ELAMINTARNCS CELIJIeeeeee26
[NDICIRANRJE VAJSEIDERGOVIN SHNIMAKA,cecececscscscscccceseld
SAKOBI POGABENIA .cccoooeccccssccccssccccssssrscsssoscedl

z-“mb“..‘..O...‘...‘.......O....0.....'......0..'.‘.37

ermm‘.‘.......,..O..O.......O........O...........39

/ ‘,ﬂ“.g~

. e
“uyarery %
Hogy cag 8

&



