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Uvaood

Cdredjeni su kristalegrafaki pedaci sa p-chloro acetamilide

(%mg,) (CRYSTAL STRUCTUR S, VOLIME 6 Ralph ¥. G. Wyskeff).

¥ripada ertorembidnc] singonijisa par-metrima elementarne elije:
ag=9, 731" v =12,88% 26,562

Broj nmolekuls u dgntamj éelijl jo 2=4 a kristal pripada

prostornej grupi C, (!“21).

Odredjen je polofaj svih atoma u elementarnc) deliji i duiina

svih = vesa ismedju atoma u molekulu p-chlore

acetanilide (2lika ¥r.l).

(sj.br.1)

Cil] oveg diplamskog rada je ispitivanje kristalegrafaskih podataka
E-ghlore scetamilide 8ija je strukturna formula:

0
/A =
CH,—C—-N=-{ )
I

i te:s Ct

a) odredjivanje parametara eiementarne delije,

b) odredjivanje xristalografskog asistema,

¢) odredjivenje Wroja moletula u elementarnoj deliji,

d) odrsdjivanje prostorne grupe,

e) utvrdjivanje Iaﬁ.l su isostruktwrni p.chlore i N-chloro
agetanilide.
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N-ghloro acefanilide dobijem je dejatveam matrijum
hipohlorita na acetanilid. Heakelja je izvod jema dejstvem
ultra svuka u toku od 3min. na reakcionu sme¥u. H.chlore
scetanilide isdvojen je sketrakeijom pomodu hlorefoma. Is
hloroformakog rastvora, posle uparavanja na manju sapreminu pro-
izsvod je taloien pomeodu petreletra. Hekristalizacija Je wriena
iz rastvora hlorofemma na 0°C.

Dobijeni kristali su bezbojni, providal i pod norma-
inim usloviza nepostojani. Lakeo se olradjuju, u vedi i alkohelu
se ne rastvaraju ali se raspadaju pod dejdtvem remndgenskog
gradenja. 35a% zdbog tog raspadamja H-chlore acetanilide i to ved
posle 20-30 Sasova eksponiranja sa x - sracima, u ovem radu
nefe biti odredjem poloiaj C; u elementarno] deliji kristala,
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DIFRARC IJ4A X-ZRAKA HA KR ISTALNGS REF 2KI

Pod strukturom kristala podrasumevano konkretnu

prostornu raspodelu mater ijalnih Seetica (atoma, joma) w
strukture kbistala

kristalu. Bitana oscbinaJeste sakoncmerno ponavljanje jednakih

materijalaih Sestica - njegovih strukturaih elemenata u sve tri

dimensije.

Ukoliko, sanesarime sadriaj kristala, & mesta koja su
ssusinali strukturai elementd (motivi) samenimo talkams, dodi-
demo pojam kristalne re%etke. Fo%¥te su rassaci issedju idemti-
Snikh tadaka u kristalnol resetki reda velifine talasne duline
z-3raka, kad smop padne ma refetku, ons e se ponavNati kao
trod imensionalna optilika re%¥etka sa vidljivau svetlest. Ustvari,
dolazi do dyifrakeije xX-zraka ma kristalu koju je 1912 g.
otkrio Max von Laus.

Elmentarna delija je najmanji deo prostora koji ée
ponavlja per .odifme kros kristal (pri tramslaciji u sve tri
dinensije). 3a edred) ivanje parametara elementarne felije kori.
stime difrakeione sanimke monokr istala.

Uslov sa difrakeiju x.sraka na iristalnej retetki dali
su ¥, v. lave, ¥. L. Bragg i ¥. H. Sragg.

Laueov uslov difrakeije nofemo dobiti ako posmatrameo
retetku u jeinoj dimensiji, odnosno nis talaka, na koji ped
wglom (. pada smep x-sradenja. Uslov da ddje do positivae
interferencije sraka koji difraktdju, je da njihova putna ras-
1ika bude jednaks celobrojnom winotku talasme duline N upadnih
sraka.




¥a osnovu slike broj 2. lako se izvedi uslov sa pozitiwma
interferenciju na nizu atome sa pericdom translasije (ay),

i -®=AS AS=a.(cosd,—gosl.)=mA
gde je m ceo broj.

Geometrijska interpretacija ove jednaline je fa-
ailija konusa Sija se osa poklapa sa praveem nisa atoma keji
se periodidki ponavljaju (q‘). Konusi difrskeije se prostiru
i na levu i na desnu stranu (positivan i negativan) ukeliko
pravae xX - sraka u odnosu na nis nije nidim favorisovam 1
to se mofe napisati kaos

COSO&L — COSOC/,, + -r_n_—)l i= (0.1.2.3....)

Qo
| = (0.1’2.3...0)

Sl. . 3.

%a trodisemzionalno prostranstve de Laueov uslov

biti: o (cos oL, —cos oCo,) =NA cosl, =coslo + ”)\/a
b (coscl, —cosclor)= P A cosol, =costlez + PN/b

¢ (cosely; —costhos)=g A c03&5=c33&03+&)\/(1
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Uglovi O, 0/, o[, edredjuju pravac difraktovanog sraks u fun-
keiji parasetara a,b,¢ 1 talasne dufine N\ . Geometrijoka -
interpretacija ovih triju jednaSina su tri fasilije konusa 8ije
se ose poklapaju sa praveima pericda retetkes &, B, o. Ukolike
su konusi ramsaknuti interferencija je negativna i nema difrs.
keije pa se sano duf njihove zajednidke isvednice postife poni.
tivaa interferencija.

Otac 1 sin Bragg su dali uslov difrakcije x - szraka
na kristalnoj retetki na osnowvu reflekeije. Za to posmatranc
dva nisa na slici br. 4. 1 to na nisu OA imamo difrakeiju m-tog
reds, a na nizu O3 n.teg reda.

8l. bWr. 4.

Ako na nizu OA, gde ismedju talasa koji su difraktovani na dva
susedna atona imamo = talassnih dufina rasliku, edbrojime m &vo-
rova, & na == nisu 0B m Svorova dobijamo talke St 5 1 ¥ koje su
u fagsi. Ako tadke 3 1 T pommatrano kac novi nis, sa obe taldke

inaue m.-n talasnih dufina i to vaii sa svaku talku linije koja
povesuje atome 3 1 ¥, pa f¢ se na tom nisu detavati difrakeijas

nultog reda. Na csnovu toga se difrakcija ma nisovims uole sve-
#ti na sakone “"reflekeije” koji su mmogo prestiji.



str. ... 6.

8l. br. 5.

al. M. 6.

iko sve to posmatrano i sa tredu dimensiju mofemo
difraxeiju smatrati kae refleksiju sa skvivalentne rawai. Na
OSROVE oVvAXVeg posmatranja difrakeije medieme odrediti Sraggov

uslov poszitivme interferencije. Putna raslika sa alike br. 6.
ez

AS w BC ¢ CD = 2IC = 24sind
Pozitivna imterferemcija je sa nA\ = 2dsinf gde je m ceo broj.
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EXSPER DIENTALN S D IFRAKC IONE ¥ RPODER

2ifractcioni sninci monokristala se aogu dobiti ponoe
éu polihromatskog 4 monohrematskog sraSenja.
Hetod nepokretnog filma 1 nepokretnog kristala 11i Laueov
metod je majetariji tip sninanja difreakcije x - zraka na kri-
stalima. Tu se koristi polihrenatsko sraienje pa se za date
d(nx1) (period identilnoeti svake fanilije ravai) nadje talasna
duiine koja zadoveljava Braggov uslov. Krive, uolljive na snin.
ku, zavise od xm ugla (&) ismedju X -~ sraka i edgovarajuéih
raval (bkl). Difraktovane sralenje se ne dobija u evim tadksma
krive ved saio u onims sa koje polodaj ravai sadovol java
Braggov uslov. Dobija se nis diskretaih tadaka rasporedjenih
po elipei (& je manje od 45°), niperdeli (& vese od 45°),
paraboli (4 = 45%) 111 pravej 1iniji (6 = 0°).

Honohremstsko sraienje saoguiuje da se dobiju saimei
koji daju daleko viNe podataka nego saimci dobijeni prethodnom
netodom. iri tome se kristal obrde 114 osciluje a kauera sa
filmom koji sektmgwx detektuje difraktovanim Snop, node da mi-
ruje ili da se i sama pokrede.

8. b, 7.
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4ke ma kristal, srijentisan take da je pravae x - szraka BOXHE-
lnuadllolmhuuh. koja je istowremenc i osa oblrts-
nja(elika dr. 7.)na filmu koji u cilindrifno) kaneri opkel java
kristal, kad se raviri, uolava se iz tadaka poredjanih po
paralelnim praviam linijama koje se sovu slojne linije. Linija
koja sadrii nrlju direktnog araka predstavlja multi nive. Iepod
{ iznad nulte slojne linije redjaju se prva, druga, trefa,...
slojne linije.

Redosled slojnih 1linijs se slafe sa indeksims difrak.
clonih konusa. iko je duf obrine ose usmerena jedna od krista.
lografskih osa a, b, il ¢, tada wroj slojne linije neposredno
daje jedan od tri indeksa difrakeije n, p 111 § . Ha priser,
ako Imianxsixixixintekanxitfratetie se rotaciona osa poklapa
8& ¢ osom kristala, na nekoj m - tod slojnoj liniji rasporedjene
su sve tadke (n, p, q) u kojina je g-ti indeks m.

Eastojanje isanedju sloejuih linija saviei od ugla otvo-
ra difrakeionih konusa, koji opet odredjuje velilinu periode
ponavijanja u nisu koji ide po osi konusa. fime, rastojanje
isnedju ixdentidnih slojnih linija odredjuje periodu identidno.
stl kristala duf rotacione ose. iko Je wpadni snop umeren nor.
2alno na rotacionu osu, mofe se cdrediti paranetar elenentarne
éelije. 5a slike br. 7. se vidis

e M =arctg b _90° alecese, - cosl)=nA
€M =7r ok acosol, = n\

_nA NA

/LL =90°— oé, cosﬁé, == sin/M a “3;9,,( =sin[art tgé% 5 =270

Tako da svaki ceo trej m cdgovara Jednoj slojnej liniji.
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ORIJENTACIIA KRISPALA

Da b1 dobili uspevne difrakcione sninke monckriste-
ia 8 monohrouatskim srafenjem, potrebno je dobre orijentisati
kristal dui neke kristalografske ose. T0 se postife pomodu
eptifkog gomiometra, ukolike Je kristal takvog oblika da mofemo
pribdliinc uoditi osu, 114 pemodu difrakcionih snimaka ukolixe
Je kristal nepravilnog spolja'njeg oblika.

Svaka slojna linija je strogo ma Jednom praveu same
&dm:-“imlmmmuhnmbhmn
koja se poklapa sa osom kamere. Da bi to postigli sa kristalem
c.l.lw1 8a prvi eanimsk isaberenc neki proisveljni polodaj sa

oscilaciju. Zatim se sukcesiwvaia sniaanjiaa i kerekeijama luko-
Va Ba gonloaetarskoj glavi, pribdlidhe, kolike je mozude Jednoj
od osa kristala.

Eorekeije polofiaja kristala vr¥ime u savisosti od
vrste odstupanja linije od prave koje mogu biti posl edice kombi-
nacija dJetiri osmovna odstupanje prikasana na sliei woj 8.

81. wr, 8.

I to su mogude koubinacije a) sa ¢) 1li 4) 1 keabinacije b) sa
e) 111 d). Ako posmatrasc snmimsk is pravea X - zraks na sliei
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br. 8. je prikazana respektivme, nagmutost kristalogralske
ose: &) ka isvexu, b) od isvora sradenja, ¢) u desmo, i pod
4) je nagnutost u levo. Fomeranjem ladjice u suprotnom praveu
od nagiba ose postiienc isgravlijanje. Ovakvia korekeijamn se
postifie takva orljentacija kristala da Je odstupanje na multo]
slojnej 1iniji skore meprimetns.

4All sa uspene difrexcione saniske morase writi Jox

i finalno eentriranje pomodu specijalnih metoda. Jedna natoda
Je duplli Laue gde se na istom salmku naprave dva sninka krists-
la sa cksposicijams u ocdmosu 3:11. Ladjica se majdende postavlija
dul x - sraka a drugs ekspeszicija se snima take %to Je kristal
% odaosu na prvoditai poloiaj sakremut sa 180°, Zate se tadke
koje su bile pri jednoj ekspoziciji na donjem delu smimka, pri
drugo] nalase na gommjen delu.

Sa finalmu orijentaciju kristala CglighiCCy koristili
=m0 oscilatarnu X - metodu. Tu se goniometarska glava sa krista-
los postavija tako da x - sraci padaju pod uglom od 45° u odmo-
o4 na svaku ladjicu (elika wr. 9.).

8l. W, 9.
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1 ovig se na istom filmu maprave dva sniaks kristala sa ekspomi-

eijana w odnesu J:l. Fri drugo] ekspoziciji je cela glava sa
kristalom sackrenuta zs 180°,

§l. Wr. 10.

Ha sliei ®roJ 10. prikazan je sludaj kad x - mraci ne padajun
tadno pod pravia uglom na osu kristala. Uodljivo je nepoklapa-
nje refleksa dobijenih pri dugo) i kratkoj ekspoziciji -~ mnala-
se se jedan iznad drugog. Da bi izvr+ili korekeiju ponedu
snicka dobijencg X -~ metodem, 1smerino na wial jencsti 4,5em
levo i desno od centra, rastojanje u nilimetrine immedju cdgo-
varajuiih refleksa pri kratkoj i sxm dugoe] eksposzieiji i pomno-

#iamo sa faktorcm 0,7 °
“ 5 97-A%X =4k

A je ugas u stepenina sa koji treba poseriti cdgovarajude
ladjice. '



IZRACUBAYARSE PERICDR

Str. ... 12,

Za isrefiumavanje perioda kristala le.locl koristi-
11 smo rotacione smimke date na sliei br. 11, 12, 15. oko deibro
orijentisanih osa.

1. br. 12,

Da ®i srednja vrednost periode bila precisanija, bolje je koristi-
ti rotacione sniake koji su bogatiji tafkame od oseilatornih.
Pre konadne x - metode, potretno je kristal prevadi besbojaim
lakom sbog raspadanja pod dejstvom x - srake. Odredjivinje perioc-
de kristalografske ose oke koje je rotirac kristal, vr¥i se take
Nto se prvo mere, na vise mesta, rastojanja immedju pojedinih
slejnih linija. Zatinm se nadju srednje vrednosti tik rastojanja
i ponodu njih se ralunaju periode za svaku slejmu liniju. 3a
refunanje periode se koristi obraszas:

. NA
~Sin [arc l‘:? %ﬂ
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gde je Dk preiinik kaaere a R 2y, je rastojanje od +n do -a -te
slojne linije; A je talasna dufina srafenje 1 za bakarnu antika-

todu ima vrednost Ac = 1,54178%%0

81‘ h. 130

Da bi precizno edredili periodu, moramo koristiti efektivan
preinik kamere a ne onaj koji fabrika propisuje. Mektivam pre-
Enik kasere se nole odrediti bhaidarenjem pomodu nasninl jenog
prahs germanijuma 1li nekog drugog distog praha koji daje limi-
je pod velikism uglovima 1 8ije su periocde posnate, na rotacionom
sninku kristala.

Hedjutinm, u sven radu nisam koristila direktno omaj
obrazac sa periodu ved sem ismerena odstojanja imuedju odgovara-
Juéih slojnih linija delila sa 2R 1 dobijemnim vrednostima, is
specijalaih tadlica, su kerenspodirame wvrednosti perioda. ike se
deri rassak issedju 1 1 -1 slojne linije K  sralenja bakra,
vrednostisa 2y(; _3) /2R edgovaraju u tablicama direkine vredno-
sti pericda, 3a 2,3,... slojnu liniju, vrednostisa periocda od-
go-araju brojevi is tablica koje treba jo¥ mmofiti em 2,3,45...
Time smo dobili wrednosti pericda sa kristal Cgl NOC, koje su
date u tabelis
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Sa oseilaternog sniska oko b ose ( slika ¥r. 12.) sledis
s 2y, (m) »(d)

1 13,20 6,873 -
2 28,82 6,854 = (6,85 ¢ 0,02) &
3 52,60 6,840

Sa oscilatornog sninka oko & - ose (elika br. 11.) dobd jano:
a2y, (m) a(d)

1 13,2 7,160
2 28,6 7,152 a= (7,15 ¢ 0,02) %
3 51,0 7,151

5a osellatornog sniaka oke ¢ - ose (slika br. 13.) sledis
a2y, (mm) o )

2 10,4 17,689

3 15,8 17,603

& 21,4 17,628 e = (17,6 s 0,08) 3
5 28,0 17,560
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FRISSRIAMGOVI SNDiCI

Ukolikeo, pri snimsnju kristala, pored Eristala bude
pokretna i kasera, dobife se Teissmmbergowi snimel, Uredjaj
kogi se koristi ma dobijanje Velssembergovih saimaka je prika.
san na slieci . 14.

=g

[ =

| »/' :." ‘:" -~ p - NS
{1 //

\\\-. w4

3l. wr. 14.

Sastoji se is ellindrilne hf:o.m 8ije oze ne postavlja goni-
onetarska glava sa kristalom. Easaera se mofe ponsrati dul svoje
ose 1 %0 sinhronizovano sa cbrtanjem kristals, Ha cdgovarajufe
nosale kanere s¢ mogu postaviti metalanl saitital eflindri sza
isdvajanje odgovarajufe alojne linije. Ali refleksi te slojne
linije, wkoliko se ponera kanera, nefe biti samo na jJednoj li-
niji, kao kod chilmog oscilatarnog sninka ved de se rasporediti
po cele) duiini filsa., Time se na snimku dobiju sakrivijene
1inije.

Da bi enimill multu 3lojmu liniju oke neke ose, potre-
bno je simetrilino, leve i deano, postaviti sartitne prstencve
tako da se u njihe -om rasmaku vidi kristal a da je rassak toii-
ki da ne dozveljava prolasak refleksima koji me pripadaju nulte]
slojnoj 1iniji. Zatin treda mapraviti probni mmimak (posebno sa
vise slojne linije) da bi se vidélo da 1i taSke sa isabrame
slojne linije padaju na sredinu isdvojene trake na filau. To Je
oecilacioni enisak samo %to se postave prstemovi. Ead je iszdva.

janje uspelo, putta se Velssenbegogram time %tc se i kanera krefe
dok Eristal rotira.
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4dko snimmme nultu slojmu liniju oke ® - ose dobidenc na
Yelssenbergovem sninku samo reflskse od onih radanji koje su
paraleine b - osi, odnesne od rawvai 88 indeksima (hOl). Na
snisnku se debiju { refleksi koji lede dul dvejn pravih linija,
& potifu od raval keje sm paralelne Jo¥ i nekto] drugoj osi
Eristala, sem b -~ osh. Ako s2 paralelae jou 1a.o08i, inafe
indekse (001) a ake su paralelni ¢ - oei {hoo).

Cve se objainjava time, da svi ti reflekai nastaju
od sone reflektujudih rawai koje se sukcesivne menjuju u po-
godnin polofajima sa positivem interferenciju. iko je vreme
isaedju takvih pelefaja (t), pomak reflsktovanog snopa (x) u
pravou kretanja kamere je: '

X = vt

gde je v brsina linernog kretanja kamers, norualne me X - srake.
ldlﬂhmtz-uﬂhsimnjcmunlmm
nja kaaere sbog oscilacije kristala ugsonem bruimom w i te,
ukolike je R poluprefnik kasere, ismesis

¥ = wellet

Iz ovih parametarskih jednalina se debijes
¥y= wltx/v = gonst.x

& to je sa v = const, prava na kojoj se nalaze svi refleksi
tipa (h00), (OkO) 111 (001). Ha jednom snimku se jevijaju seso
dva od tri tipa refleksija. ¥a Veissenbergovom snimku se te
prave linije javijaju ponove poele 180°. Powute je rastojunje
tabaka prave linije od sredine f iisa proporeionalne resipro-
8no] wrednosti periode, na Veissembergovem enisku &e so i woda.
vati ba* dve reciprolne pericde i to one oko kojih kristal ne
osciluje. Vredmosti tih perioda se 1 odredjuju sa Velasenbergo-
vih saimaks ukoliXo se zma kristaleografeki ecistem kome pripada
kristal.

Evadratna forma daje vesus

*. £ (k,k,1, a, Bye,0 /b,%)

gde sus hyk,1 posnati Milerovi indeksl isabrancg relleiktes;
8, b,¢ vrednosti periocda kristala;
ol, 5 uglovi ismedju kristalografskih osa.
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\Fo¥to refleksi koji lele na pravia linijens na minks multe
slejne tnaju dva indeksa jednaka nuli, imade { snatno upronse-
niju kvadratnu formm, 5%o de Guaoguiiti edredjivanje perioda us
posmavanje wglova o, />, §

%a to se biraju arlje na donjoj & gornjoj pelo int filna knje su
ekvivalentae tj. inaju iste indekse. One U med jues obne® saaknute®
sa ugeo ¥ 31ja se vrednost moSe odredits sa slike br. 15.

1. . 1S.

;t-nmsumkummnm
ae,c-sv.an-ammaomunmw“
uhdﬂuh:ﬂﬂﬁnoa.mnmm&mhm
u:«-umw-guum-m Ponto je sa
pojavijivanje ekvivalemtnog reflekes potrebno da se kristal obr.
ne sa 20° kamera do s¢ pomeriti sa Gam, Ugeo immedju ek ivalen.
taih reflekea je 46° = 20mm pa Jo ugao P dat kao:

Toaotefeaotgz  Yues® 2

Jo¥ se sa slike br. 15. vidi da je 3
2% « Dginl — = o-.g..m\f’ o-+o.nu1
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Izsras sa Braggov uges refleksije izabraneg refleksa treba jos
da sadrii i korekeioni faktor koji de obuhvatiti edstupanje
talnog polupreinike dodlijenog daidarenjem kamere od predvidjene
fabrilke wvrednosti pa je konadno:

_ D | 572958
Q = 5 089441 —';\;‘;—

S.., 6[". /6:
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CIREDJIVANE ERISTALOGRAFPSKOG GIsTBIA

U savienosti od odnosa parametara elmsentarne delije
1 uglova koje¢ ose medjusolne maklspaju sve kristale Betene
svretati u sledefih cedam sisteuns

KRISTALOGRAFSKIS.| @, b6, ¢ ol ;, B, H
TESERALNY @a=6=c d=28= H=9p°
TETRAGONALNY a=6#c L =8 = H = 90°
ORTOROMBICHK/ afbEe ol =8 =/, = G0°
MONOKLINICNI | a4 6+ oL=H=90° # 3
TRIKLINICA a+é+cC oL #EB£H # 90°
HEKSAGONALN/ Q=6+C oL = B8 =90° H=120°
TRIGONALA Y/ a=6=c¢C od = 3= ﬂ;&ga"</za°

Za oredjivanje kristalografekog im siste:a koriste se
Helssenbergovi sninei i to su doveljna dva snimka dveju nultih
slojnih linija. Uporedjivanjex snisks sa standardnos Yeisse-
abergoven nrefom mogu se odrediti uglovi isnedjin ose 1 da 14

sa 1 koje ose nedjuscbno jednake, u mavisnceti od toga da 11 su
rastojanja isaedju edgovarajuéih talsks na dvena osana ista 114
ne. Ta rastojanja ismedju talake su proporeionsdine recipyrolais
vrednostina pericda ali pri odredjivanju med jusobnih odmosa to
nije smadajne.

Kristal ¥ - shlore scetanilide inma sve reciproline ose,
pa 1 kristalografske ose raslifite; dva ugla s od 907 a treds
Jo rasliSit od 90°. Is tablice ma kristalografske sisteme ma-
kljulujene da cm kristal pripada sonoklinskom sint-t & wges

razlidit od 90° se masiva Winr. kumaukim
8¢ po konvenciji usina da je vedi od 90" 1 pri tome su a 1 ¢

ose pozitivae. Ugao ma Telssenbergovem mminku se odredjuje



 %Pecese 20.

merenje rasmaka kose odgovara pomek od 180° { rasmaka koue
odgovara peask od /2’ (momoklinski uges) pri Semu je prve rasto-
Janje, rastojanje na Lfilau od jedns iste ose koja se pojavijuje
na razlifitis mestisma a drugo rastojanje Jo one koje je dulie
ismedju dve ose koje grade nonoklinaki ugaos

=

»750

s 180° = a3

/5 = 1808

J bw aI

xbima . 0"

r
|
!
i
I
I
I
|

&3 |
|
i
U
I
|
i
I
i
i
]
1
1
1

8. br. 17.

L =S SEINEAR S L ik A

Sa sninka bWroj 16. dobili smo sledede vrednesti:

o

mm) @(mm) 5 a(am) 5 B=180=p

89,2 45,5 91,800 43,7 88,180 91,820
90,9 46,3 91,674 44,6 88, 308 91,692

/3 = 91,75 = 91° 45°

Da bi koristili Whieeenfrgove snianke sa cdredjivanje periode
kristala potredtno Jje posnavanje kristalografskog sistess. 2a
monoklinski sisten je data kvairataa forzma israsoms
- W L K L* 2hlcosp

A 2V Sn%pat T B Tcisinis T acsinig
Sa sninka 0ko ¢ -~ 08¢ se nogu odrediti druge dve pericde. Ha
celon saimku nulte slojne jo indeks 1 = 0 a na sanc) & - ooi
§e 1 indeks h = O pa Je:

bsi® K p_ kA
a za a-osu je: X K 23in6

4sinte & h A

T =orais X oeindsinA
N a=sin°/% 2sin@sin/
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OBR EDJ IVANJ B BROJA MOLSKULA U ELBIRtaRNOS ¢ BLIX

Frovera heaijske foruule Jedinjenja preko nerene
i rafunate gustine jo:c‘uﬂum&tpnwmm

saih 1 odredjenih podataka.

%a odredjivanje gustine krigtala smo keristili netodun
leddenja. Zbog relativmo velike guetine kristala Je priliéno
ogranifen isbor teSnosti, Uspell =0 da dobijeme rastvor %ede.
ra takve koncentracije da u njemu nat kriatal lebdi. 2Za odredji-
vanje gustine tog rastvera so koristili piknometarsin metodu
1 dobili sledede resultates

Sa&preuina piknometra = 1,07ml
teiina prasnog piknometra = 43%4ug
teiina punog piknmonetra = 5850mg
razlika teling wee = = 1436ag

& osnowvu ovih wvrednosti R gustiom rastvers & time 4 kristala
e.l.loex a0 dobilis

S B = 1,436« 1,340r/m’
1,070

0‘.-.-12.01-!5-“

8ig = 8 * 1,00785 = 8,062

p1 = 35,457

v " - 10n.607

Lag = 16



m...l' 22.

4ko je gustina kristala S & sapremina elesentarne felije u
koje) se malazi 5 melekula V, Rxgprams jedan gran.mol se moie

Bnapisati kaos -24
_SVv-10
M T 2.166-107%¢ [?r]

S -V
Is ove jednaline je: 2 =M 66
Inadi nofeno lake madi breoj molekula u elmenstarnc) Seliji

ukolike sdredine gustinu krietala i sapreminu elesentarme delije.
3s kristal CgH NOC) mue dobili sledede wrednosti:

[ ] o
aw 7,154 o£=90 Q-abc Sin/b .
Pe6,852 1-91°45 Z= M- 166 = 4107 ~ 4
e=17,601 § =90°

Enali da se u svake) slenamtarno) dediji nalaszi po Setiri moleku.
la. ¥4 smo taj brej dodili keo najblifi ceo droj pa ako pomoéu
Bjega penove isralduname gustimu, dobidemo takomvamu "rendgensku
gustinu”™ keja bi edgovarala stvarmeoj ukelike »i kristal bie potpa
ne savrien. 5a nas kristal je tos

Enalaj Wwroja molekula po elmentarnc] deliji je u odredjivanju
proatorne grupe, peotvrdi talianceti pridruiive . ja indeksa talkama,
$3. da 1i je dobivena prava vrednost za pericdu ili neki multi.
plitet prave vrednosti.
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JAKCHI Yoo N mijA

Difrakeiju na kristalnod retetki mofemo pesmatrati
kao da se difrakeijs vrii na evake] podretetki, Xoje Zine rasai
atoni me'tent u istis Svorevine,kristala 4 da rezultujusii
talas nastaje interferencijom tih na podretetkana difraktovs.
nik. ntensitet sraka koji izasiva sasrnjenje na filuw je sras.
nera asplitudl resultujudih tulasas

1=xlp”

P Je strukturna asplituda 4 karskteristidna je sa svaku Koubie
naciju indeksa (hkl) i data je israsoms

. 2 _ z
IF(hkL)' :\/[Z-Fo;‘ COSZ?T(hX;' +ky;+ Lz,-ﬂ+ [JZfojS/nZ‘}T(hxj +I<y7- +L2j§]
7=1 =1

gde je[.; atomeki faktor rasejmja koji savisi od vrete atoms &
pravea difraktovenog sraka 1 uvek Jo razliiic od nule.

Xge ¥y i 54 su kordinate atema koji pripadaju isto) ravni sa
indeksina (hkl). Iz formule se vidi da intensitet refleksa savi-
- #i od rasporeda atoma. Sa odredjeni raspored fe pojedini refle-
ksi biti intensivaiji, sa drugi slabiji 111 fe se neki potpuno
ugasiti. Zakonitosti u pogatenju reflekea au odras sinetrije
kriastala.

JoX 1890 godine su 3. A. Pjodorev 1 i. Senflis
odredili 230 prosternih grupa u kej: se nogs svratati svi kri.
stali presa elenentine simetrije. 3a taino edredjivanje prosto.
rne grupe kojoj pripada dati kristal koristiue sakons pogat e ja
do kojih dolasiso indigiranjem, odreci jivanjen indeksa pojedi-
nis refleksa, Veissenbergovih enimake. Zakoni pogarenia koji
“‘Wnnmm“-‘. sredjeni su 1 dati u
international tadles for x - raj orystallography (Vol 1).
2a odredjivanje prostorne grupe potrelno je snimiti Setiri
lummmznuuxmnomlm-mnu
d@ve kristalografake ose. 0d ovag pravila se odstupa kod vinih
singonija gde je gatenje reficksa Sotde Pa se pristupa snina.
nju oke druge ili trede slojne limije.
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&l. Wr. 19.
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sl. br. 20.

Sa isdvajanje prve slojne linije treda iskrewmti kameru i sa
odred jenu vrednoat pomeriti prstenove. mm/&
sa koji se iskrefe kamera odredjuje se iz cbraseas

Si
gde jo p -~ pericda oko koje se saima. /M
ukolikeo se postavlija drugs slojna onda se ona tretira sa prwa
tj. mente p stavija se p/2 111 ako se isdvaja n - ta slojaa,
unesto p stavija se{p/m).

FPomeranje prstencva, oba na istu stramm, u odinosu na
poleoiia) sa sninanje nulte slojme, isralumava se is rdacijes

AX =237 tg M



m. .'.'. - “. K

Za izsdvajanje prve slojne linije oko b ~ ose mmo dobili sledefe
wrednosti za inklinacioni ugae i sa A x3

ve685R  sinu= A= ”5‘*2 —0,11288433  tgu =OM35427

/4,{ —_—6030) AX =23|‘7' tg/bt =2/6899 [mm]

Dok su 52 & - osu dobivene sledede wvrednoatis
a=715A  sinp=ofe = 01082865

M= 6713 Ax =237 tgu =010893:23,7=26 [rm]

Eristel ¥ -~chlore acetanilide pripads monoklinsko] singomiji
sa koju su u internmasionalnim tablicana dati sakoni pogatenja
sa reflokse sledefik tipovas hikl, hOl, Ok0 ukelike je priori-
tetna b-oza kao osa mormalna na ravam (a,c).

Sa saisks multe slojme linije, slika br. 19., oko
bose smo dobili sledefe sakonitosti sa reflekee hOO, 001 1
hols
o
100 200 300 400 S500scacens of o

53 §
002 004 006 ©C08 OO10 cecssse (1 = 2!)

Uo3ava se pojava reflekes samc sa parne vrednostl indeksa 1.
o1
102 104 106 108 ceccece
202 204 206 208 cocvves (1 = 2n)
302 3504 306 308 cceceee

Javijaju se mrlje na filaw sano ukeolike i iaa parmu vrednest.
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5a sainka prve slojne linije, slika Wr. 22., 0ko b - ose dobi.
Jamos

Y

€12 013 ol4 o©15..... of
bt

m m m mccca- 0/.
B2

111 112 115 134 116 ....

211 222 224 215 216.... e

311 32 313 34 NS ....

Ha csmowu ovog sninka ne uoSavamo nikak e sakonitosti za indekse

smmnma.xuuo. slika Wwr. 20., oke ¢ - ose imsnos

Boo
100 m mm seseew ./o

o0
020 040 060 080 ...... (k = 2m)

hko
110 120 130 ceeeene.

210 230 250 ....... of»
’& 3” “a tssesssen

& smiaska nulte slojne, slika br. 18. =imilx oke & - oce sledis

k0

020 040 m mootccco (k L a)
201

003 m 008 o8 Seeese {1 L a)
gkl

Ol1 €12 013 014 015 cevecoe

021 022 023 m 02’ sesswse o-/o

031 032 O” e" 035 seeseee
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3a salaka prve slojme, slika br. 21, oko & - ose sledis

Ak

m m m sEwsee e ‘ o/o
01

10‘ m 16' m s ssnsen (1 = w
P24

13 122 131 241 ececcces

112 122 i32 A2 cosecen

113 123 133 143 eeeeeee. o/o

134 12¢ 134 144 cecveecse

Znali sa Veissmbergovih sminaka, datih na sliei
. 18, 19, 20, 21, 22. sakljuiujeso da 3a bkl name sskonitosti
pogatenja, tj. javljaiu se mrlje Sije hikl mofe Biti bilo koje
& ta Sinjenica nan govorli da je revethka tigs ¥ (priaitivaa).

3a reflekse tipa OO wolavaio sistematsko gatenje svik
refleksija ss svake neparne k %te snali da inamo duf b - ose
hdm“murﬁa(li).

Ustanovijeno Je i sistematske gatenje svih refleksija
tipa hUl sa ovake nepaxnuo 1 %to snali da postedl kliseda ravam
sinetrije moraalns na b - osu a kiisanje je paralelno ¢ - osi.

Ha csnovu ovih zakonitesti jedmoznalne je cdredjena
eentrosinetriing prostarna grupa 22#.,

3a ou ove sakomitosti saiste takve modene da proverime
na ommova isreza sa strukturnu anplitude keji ce mode napisati
i u vidus n

(hx; +KY; ;
F(hkL):jgﬂfoj{hkt)'eﬂrz( X; k)’;+L2;):/5:_S

n .
wedm 5= ) MG Ly)

1=
Sa reflekoe OO suo dobill da Je k= mpasa k= 2n ¢ 1
olskujeso da de se javiti pogatenia i sa to se dobijes

Koerdinate atoma datog kristala sus ,
(Xe3s8)y (=% =gy =8)y (=%, W2 ¢ 3, V2 = 8), (x, 1/2 3,1/ 2s8)



, m..“ ”.
S :ez‘i/‘i (hx +ky + Lz)+ e—z?Ta (hx +ky ) +

. 1 ) . 1 1
+ez9fz (- hx tok v ky +2L—£2)+ez97‘7, (hx+zk—ky+22+€a)

Zak=2n+1, h =0, 1=0 se dobijes

L MIkY  -ogik o fky — L Kk 25 (L k—ky) . .
S=& i y+e%[y = )+elt(z y)—_-

Za refickeije tipa B0l wstanovili mmo pogasienje 8 1 = 2n & 1
a dodije ses 253 (X +2 _ i
T z(x z)+eZTz[hx+£Z)+

L o2 /—hx+£—£-&a)+ezfrz' (bx+—§-£—£2):

Polteo je atonski faktor resejanja uvek raslifit od & mule
pogatenje reflckes jo ukoliko je 8§ = 0 %t0 amo mi i dobili.
Snali da su uolene sakonitosti Salne, odnosno refleksi se jav.
ljaju sane za parme vredmosti 1 i k.

iristal ¥ . chlero acetanilide Je ispitivan 1 difra.
kteaetriskom metodos. 5a difraktonetru IVNO X r-q do¥ili smo
sledede vrednosti sa paramstre el emmentarne delijes

a =(7,0913 ¢ 0,002)3
® = (6,857 ¢ 0,002)3

a)e (17,311 3 0,003)3
/o= (91,59 ¢ 0,02)° je vrednost momoklinskeg ugls.

Time su potvrdjeni resultati koje suo dodili ma ommove rotaci-
onih i Velssembergovih mmimaks,
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ERFOSPOJ ANOST KR ISTALA

U toku rada suo welill das Je kristal Cglighte nepo-.
stojan na dejetvo eclektromagnetaih talasa. Kaspads se posle
duieg vrenena i pod dejotvem vidljive evetlosti ali pod dejet.
Ven rendgenskog sralenja je to raspadanje snatne ubrsano. Fesle
20 - 30 Sasova csradavanjs, kristali se ragpadaju u pratkaste
supstancu bele boje. huru:um:rou.m-mo
datog kristale, sminili mme ser.ju lauegrama jednog usorka,
slika Wr. 235. pri Semu e immedju svakog snisks monckristal
mﬂ&mna:“h.hdﬂ minks ¢) 1 d) jedanaess

Sasova.

8l. . 23.

Fromenu strukture kristala smo posmatrall i pomodu difrakeije
na kristalnom prahu. Useorak praha euo pripresili take %to smo
prve dobijeni kristal amrvili u ahatacm terioniku (avanu).
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Wro) sraa de sadoveljiti Braggov uslov difrekeije 1 dobide se
positivima interferencijs pe celom komusu.

Danss se majvite koristi Debye - Scherer - ova metods
5& snisnanje praha. Kod nje se xepilarama eeviica sa usorkem prahas
nalazi u centru metalnog oillindra wnutar koga se nalasi film.
P8 bi obexbedill da o sve erijentacije kristalids biti rawmo-
nerno sastupljene uzorak se okrefe oke ese kosja je istovremene
i osa eilindra.

a‘.. “.

Slika keoju dobijemo predstavlija prodor konusa difrakcije kros
eilindar. Kada fils rasvijeo u ravan dobijemo eliku br. 25.

#l. . 25.
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Takav sninak se nasiva Debye- Schererov dijagram. Na sliei
broj 26. su dedajgrani neczraliens i csraleme, posle 48 Saseva

ekaponiranja, supstance & na sliei br. 27. su njihovi foto-
metrijski saimeoi.

8l. br., 26.

¥a sliel broj 28. je serija sninaks praba kristala N.chlere
acetanilide dobijena ma Yeissenbergovo] kammeri. Svaka eksposi-
cija je od 950 minuta a izsedju cvakog sninka Jje usorak OSras
éavan po 8 dasova.
Hed juravanske rastojanje 4 - moleno odrediti na
esnovu Braggove jednaline sa difrakeiju x - srakas
2dsinG = A

Svaken ugiu & sa koji smo dobili "refleks™ sdgovara jJjedno
odred jeno medjuravanske rastojanje 4 dateo israsoms

A

T 28in®

Ha osno/u ove jeinalSine mofeno odrediti odgovarajude vreinosti
za 4 ukolike posnajeme talasnu dufimu \ monchwematskog sraienje
i izamo odredjen ugso 6.






......



Meeees 36,

kﬁnﬁiumammmnmd&owu.tb
nmnxo).m:mauam:.umms
qu-o-(-)m:nm-'.mpthﬁh leki
manucnnlqnn.

e . 29,

287 s 8= 360 5 48 °'4aﬂ‘
Herenjem rastojanja 3 1 odredjivanjen ugla Sy s sin &

odredili smo i vrednosti za ned juravanske rastejanje 4
date u tablieis



Hecsralen kristals

#(mu)

1,63
1,79
2,02
2,46
2,70
2,93
3,07
3,23
,. 31
3,70
3,99
4,52
4,70
4,95
523
5,48
5,67

4,075
4,475
5,050
6,150
6,750
7325
7,675
8,075
8,425
9,250
9.,975
11,300
11,750
12,315
13,072
13,700
14,175

Osralien kristal:

8(mm)

15,2
16,2
18,1
20,3
25,0
26,6
29,3
3,2
33.4
371
39,6
41,8
43,2
45,2

47,1
49,4
50,8

'.
3,800
4,05
4,525
5,075
6,250
6,650
74325
7,800
8,350
9,275
9,900

10,450
10,800
11,300

11,775
12,350
12,700

sin &

0,07091
0, 077879
0, 08802
0,10713
0,11753
©,12735
0,13340
0,14032
0, 14637
0,16074
017307
0y 19594
0, 20364
0, 21418
Oy 22608
0, 23683
Gy 24474

ein &
O, 06627
0,07062
0,07874
0,08831
0, 10886
0,11580
0, 12735
0,1357T2
0,14521
0,18102
0,17192
0,18158
0,18758
0,1959¢
0, 20392

9,21985

ad)

10,8718

9,899
8, 7588
T,1967
6,5596
6,0540
5. 7791
5.4943
5., 2674
4,7564
4,4547
329547
3, T860
3+5999
J.4102
3,2553
31502

ad)

11,6336
10,9165
9, 79505
8,730
7,0820
68,6578
6,0540
5,6809
5,509
4,7879
4,4844
4,2508
0.114‘
53,9347

37807
3,6047

345069

“. Gsea ,1‘
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snusnmu-akununmann-«uuuu:ﬁun;-.
da pripada sonoklinske] singoniji ea parasetrins slesentarne

delijes |
a= 17,15 ¢ 0,02 1 |
b= 6,85 o 0,02 :
© = 17,60 4 0,04 &

Homoklinski uges ima vrednosts) = 91,75°
Iroj molekula u dum: delijl je Betiri.

Vrednost eksperimentalne gustine jo:
V ?mer B 1.“‘!/"

Trednost remfgenske gustine jes
gz - 1-31!!'/-’

Kristal pripeda prostornoj grupi }w..

Zmalii da p ~ chlors i § - chloro acetanilide nisu isostrukturni
jer p-chlore acetamilide jripada prostorncj grupi 9.

&ummm&ucjnm’oﬂqﬂuimhm-!ahu-
nqmmrmmmwdu-;mm”

stancu bele boje.
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