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ODREDJIVANJE RELATIVNIH MOLEKULSKIH MASA

Relativna molekulska masa, ili skraéeno molekulska masa neke
supstancije jednaka je zbiru relativnih masa atoma prisutnih
u molekuli.,
~ Relativna atomska masa elementa je srednja masa atoma normala
ne izotopske smeSe elementa, izra%ena na skali na kojoj Jje
relativna atomska masa ugljenikovog izotopa mase 12 jednaka
12,000000 jedinica.

Vrednosti relativnih atomskih masa elemenata objavljuje
svake godineskomisija za atomske teZine Internacionalne
unije za C¢istu i'primenjenu hemiju u obliku tablice
"International Atomic Weights", u kojoj se nalazi ime,
simbol, atomski broj i relativna atomska masa svih poznatih
hemijskih elemenata. '

Za odredjivanje relativnih molekulskih masa postoje uglav-
nom dve moguénosti.Jedna je da odredimo molekulsku masu
gasovitih supstancija, ili supstancije koje se mogu pretvoriti
u parno stanje, iz njihove gustine primenom jednacine stanja
gasova.Druga ‘je moguénost da odredimo molekulsku masu supstan-
cije koje se rastvaraju u pogodnom rastvaradu, pri cemu se
snizuje pritisak para rastvora. '

Metodi odredivanja molekulske mase moZe se grupisati i po
veliéini molekulske mase.Razlikujemo metode koje se odnose na
molekule do vrednosti 2000, dalje metode koje se odnose na
molekule izmecdu vrednosti 2000 i 20.000, i metode koje se
odnose na odredivanje molekulske mase iznad vrednosti 20.000.

ODREPIVANJE RELATIVNE MOLEKULSKE MASE GASOVA

Gustina gasa (g) uz odredene uslove, temperature i pritiska
je odnos mase (m) i zapremine (V) gasa uz iste uslove:

e

gde je m masa gasa (u kg) a V je zapremina gasa (u m5).Normal-
na gustina gasa odnosi se na normalne ili standardne okolnosti
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i oznadava se sa .
Broj molova odredene mase gasa jednak je: n=m/M odnosno

: =m/M4g/igAmol=mol
gde je M molarna masa (gAmol) JUvrstimo to u jednadinu stanja
idealnog gasa,imamo:

pV=nRT
pV=(m/M)RT

-mRT
Vp

M=

L. R _te (m2Pafmolk) K _;
| [M] %V% I°] P = kgAmol
‘Kako Je m/V= ng pri normalnim uslovima, iz prethodne jednacine
proizlazi:

M= §,22,4136fmol: 1072 m?
Poito je brojna vrednost molarne mase M(kgAmol) jednaka relativ-
noj molekulskoj masi, mo¥emo pomoéu prethodne jednadine doéi
do vrednosti za relativau molekulsku masu gasa, ako su merenja
obavljena u uslovima u kojima se gas vlada kao idealan gas.
Zbog toga se relativna molekulska masa odreduje iz tzv. granicne
gustine, koju dobijemo tako da gustinu gasa odredujemo pri'sve
pi%im pritiscima i konadno ekstrapoliramo na beskonadno mali
pritisak. |

ODREDIVANJE RELATIVNE MOLEKULSKE MASE PARE

Mnoge tedne i cvrste supstancije moZemo prevesti u paru ako
je povisena temperatura ili sni¥en pritisak, pa zatim primenimo
jednadinu gtanja idealnog gasa za odredivanje njihove molekulske
mase iz gustine paTe. ,

Kako se medutim para ne pokorava zakonu idealnog gasa (rela-
tivno niska temperatura, tj. neito iznad tadke kljudanja), to
je dobivena vrednost za relativnu molekulsku masu samo pribliZna.
Zbog toga ta metoda i ne sluZi za odredivanje relativnih mole-
kulskih masa direktnb iz rezultata merenja.Postupa se tako, da
se kvantitativnom hemijskom analizom odredi relativan odnos
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elementa u ispitivano] supstanciji.lz poznate atomske mase ele-
menata izracuna se najjednostavnija formula, a odatle i odgova-
rajuéa molarna masa.

Na priumer, za benzol (06H6) je nadena najjednostavnija formula
CH, te je molarna masa 13,019 kgAmol.Kako je eksperimentalno iz
gustine benzolove pare nadeno da je molarna masa benzola prib-
1i¥no 77kgAmol, to je olito da je stvarna molarna masa benzola
celobrojni umnoZak molarne mase izradunate po najjednostavnijo]

fOrmull'Dakle:Eripliina molarna masa _ Zﬁgé%ol -5.6046
Tzradunata molarna masa 15,0 mol -~

pa je molarna masa benzola celobrojni umnoZak:
; 6-1%,019g/m01=78,114g/mol.

Drugim redima formula benzola Je CgHge

7a odredivanje gustine pare najvise se upotrebljava metoda
Victora Meyera.Odredena masa supstancije ispari se u aparaturi
V. Meyera (slika br. 1.1.),pri povifenoj temperaturi izmeri se
zapremina vazduha koji je iz aparature istisnuo istu zapreminu
pare V (litar).Onda je gustina pare @=m/V merena pri temperaturi
7[K] i pritisku vazduha p’u Pa.Uvrstimo vrednost za m, V,T,p
u jednalinu stanja idealnog gasa, dobijemo pribliZnu molarnu masu
ispitivane supstancije.
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7a lakfe isparljive materije jednostavna je Hofmann-ova metoda.
U barometarsku cev, ugura se odredena kolidina supstancije
mase m zatvorena u ceviicu vrlo tankih zidova.Cevéica sa sups-
tancijom ispliva u vakumski prostor, razbije se i supstancija
jspari.Pri tome se Yivin stub spusti za jzvestén pﬁiiiiéﬁﬁtn
Ako Jje temperatura u barometarskoj cevi TIYJ, a zapremina para
u cevi iznad Zive V, pribliZna molarna masa supstancije izraduna
se pomoéu jednacine gasnog stanja idealnog gasa.

Ly barornc_‘tavska
cev \

| pre }NQ posle J

slika br. 1l.2.
Hofmann-ova aparatura



~5-

ODREZIVANJE MOLE 'ULSKE MASE IZ RASTVORA

Francuski hemidar F.M.Raoult (Raul) na%ao je da je parcijalni
pritisak pare rastvarada nad rastvorima manji od parcijalnog
pritiska pare c¢istog rastvarada, i to parcijalni pritisak pare
rastvarada nad razredenim rastvorom upravo je srazmeran molar-
nom udelu (koncentraciji rastvarada u rastvoru).Taj Raulov
zakon moZemo kvantitativno izraziti:

Pl=ng1

gde je pq parcijalni pritisak pare rastvaraca nad rastvorom,

pg je parcijalni pritisak pare istog rastvaraca, a Xy je mol-
ni udeo rastvarada u rastvoru.Kako je molni udeo x4 rastvaraca
u rastvoru manji od jedan (jer je suma molnih udela rastvore-
ne supstancije i rastvarada u rastvoru jednaka jedinici),

onda Jje plgipi .To je i razumljivo jer pri smanjenoj koncentra-
ciji (tj. broja molekula u jedinici zapremine) rastvarafa u
rastvoru (x1<:l), verovatnoéa izla¥enja molekula rastvaraca

iz tecne u gésovitu fazu (i obrnuto u stanje ravnote’e) manja
nego kod listog rastvarada i to upravo za X4 puta.

Velikog je znadaja indirektnih metoda na osnovu Raulovog
zakona.Jednz je izotermska destilacija, koja predstavlja osnovu
vie metoda.Izotermska destilacija se sastoji u sledece.
Napravi se sa istim rastvaradem dva rastvora razlicite molne
kxoncentracije, pri cemu u zatvorenon sistemu pri stalnoj tem-
peraturi, rastvaraé iz rastvora manjie oncentracije prelazi
destilacijom u rastvor vece koncentrncije.

—-BARGERCV metod je veoma jednost-vin,lestilacija se vr3i sve
dok molna koncentracija dv~ ra~-vorc bude jednaka,.Standardni
i nepoznati rastvori su namefteni u dve kapilare.Obe dve su stav-

ljene u jednu vedu kapilaru koja se nosle zatvori (Slika br.l.3.),
Poveéanje ili smanjenje zaprermine rostvora meri se pomolu pok-
retnog mikroskopa.ikc se ¥oristi Jedan niz standardnih rastvaraca,
na osnovu grafickih nterrclacija ne zapreminu jednaku nuli,
mo¥e se odrediti mol ritet standardnog rastvora.

Druga moguénost, o o sa-ekamo ravnote”u izme’u rastvora nepozna-
te materije i standard rastvora, a zatim merimo krajnje zapre-

mine rastvora.



staklena vuna

(O )

2
v :
) hnpozrn{m
stondarolni AN
vagtvor ;

Slika br. 1l.3.

U intervalu molekulske mase izmedu 2000-20.000, za organske
rastvarade koristi se dinemicni metod kojom se posti’e tacnost
od 5-lo%.Prati se brzina destilacije rastvarada u rastvoru
merenjem promene zapremine.Eksperimentalno nadeno da je brzina
destilacije upravo je srazmerna molskim razlomakom rastvorlji-
vog materijala.Tako kalibracijom standardnog rastvora molekul-
ska masa je jednostavno odredena.

Kod ovih metoda dovoljna je veoma mala kolidina supstancije
i jednostavna aparatura.lManja mana ovih metoda da je destila-
cija spora, potrebno nekoliko dana. .

Jedna druga metoda koja je osnovana na razlici pritiséaka
para je sledece: meri se poveéanje'temperature usled kondén-— .
zacije para rastvaraca.To je osnova termoelektridénih metoda.
To su empirijski metodi i treba ih kalibrisati.Promena tempera-
ture meri se termoelementima ili termistorima.lMetod je znadca-
jan, jer mo%e da se koristi i organgki i vodeni rastvori.Malim

kolidinama vr&i se brzo merenje.

-Povi enje tadke k1l judanja i

[ [ 4

snif*enje tacke mT njendda

7Zbog smanjenog parcijalnog pritiska pare rastvarada nad rast-
vorom dolazi do sni%enja tadke mr¥njenja i povigenja tacke
xljudanja rastvora, %to je takode nagao Raul.

To se lepo vidi iz krive pritisaka pare ¢istog rastvaraca i
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rastvora, slika br. 1.4, i slika br. 1.5.
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Slika br. 1l.4.
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Slika br. 1l.5.

Razmotrimo te krive u blizini tadke mrnjenja i tacke kljucanje
7Zbog smanjenog parcijalnog pritiska pare rastvaraca nad rast-
vorom, jest kriva pritisaka pare rastvora ispod krive priti-

sska pare distog rastvaraca.



Tacka kljudanja je ona temperatura kod koje je pritisak pare
lol%25 Pa, tj. to je temperatura koja odzovara talki u ¥ojoj
kriva pritisaka pare secCe horizontalu koja odgovara nritisku
od 101325 Pa.Vidimo da je to seciite kod rastvora pomaknuto
prema viSoj temperaturi tj. rastvor ima vi&u tadku kljudanja
od Cistog rastvaraca.Drugim recima 3to je manja koncentracija
rastvarada rastvoru odnosno &to je manja verovatnoészs prelaza
molekula rastvaraca u parnu fazu, to se vife molekulama mora
dovesti toplotnu energiju, tj. vife se mora povisiti tempera-
turu rastvora, da se postigne parcijalni pritisak molekula

od lol325 Pa,

Analogno je ?aéka mr7njenja ona temperatura (kod *oje su
tedna i ¢vrsta faza u ravnote?i, tj. parcijalni pritisci para
su im isti) koja odgovara seciStu kriva pritiska pare teclne
i cvrste faze.Vidimo da je secifte kriva pritiska pare rast-
vora i Cvrstog rastvarada pomaknuto prema ni?im temperaturama
tj. rastvor ima ni?u tacku mrZnjenja od ¢istog rastvaracda.

frema tome, iz Raulovog zsaskona proizlazi da Je sni”enje pri-
tisaka pare rastvaraca upravo je srazmerna molnom udelu rast-
vorene supstance (x,).Kako su sni%enje tafke mr’njenja i no-
visenje tacke kljucanja srazmerni sni?enju pritisaka pare rast-
varaca, tako su i sniZ%enje tacke mr’njenja i poviZenje tadke
kljuCanja upravo srazmerna molnom udelu rastvorene supstance.
Gznadimo 1li sni¥enje tadke mr¥njenja ili poviZenje talke
kljucanja sa AT, imamo odnos:

Ako Je kolicina otopljene supstance vrlo mala u odnosu prema

kolic¢ini rastvaraca, tj. ako je rastvor vrlo razreden onda je
x2=n2/(n1+n2) ~J n2/nl

(datle je : X2=(m2/M2)/(ml/Ml)

anaéi nu
Podelimo Ievu—sbranu—oVes—1#Pase Sa Nl, dobijemo izraz:

Xg/Ml=(m2/T'12)/m1
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tj. broj molova otopljene supstance u jednoﬁké%amu rastvaraca
jednak Jje xz/Ml.Prema tome je broj molova otopljene supstance
u lkg rastvarada, tj. molalitet (m) jednak:

m=x2/Ml

Uvrstimo 1i to u prvobitni izraz, dobijemo:
AT=K'Mqm
Za odredeni rastvarad Ml je konstanta pa imamo:
AT=Kkm gde je K=AT/m konstanta,

tj. sni’enje tadke mr’njenja, odnosno povisSenje tacke kljuca-
nja koje daje 1 mol supstance rastvorene u 1 kg rastvaraca,

tzv. molalno sni’enje tadke mr¥njenja, odnosno molalno novi-
Senje talke kljucanja.

Kako je m:(mg/M2)/m1 to iz odnosa AT=Km dobijemc da je moclna
nasa (HZ) odnosno relativna molekulska masa rastvorene supstance
jednaka:

My=(Xmy)/ (A Tmy )

[oo] i Fa— - et dovnen

7namo 1li, dakle konstantu K za odredeni rastvara mo%emo iz

eksperimentalno dobivenog sni%enja tadke mr?njenja ili povi-
tenja tadke kljudanja (AT) odrediti molnu masu (ME)’ odnosno
relativnu molekulsku masu ispitivane supstance otapanjem m,

kgrama supstance u my kg rastvora.
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' 21lika br. 1l.6.
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Kod metoda smanjenja tacke mrinjenja koriZcena Jje Beckmann-ova
aparatura (slika br. 1.6.). .
Merimo talku mrZnjenja rastvaraca, dodajemo poznate kolicéine
supstancije i odredimo tacku mr’njenja rastvora.Dodavanje sup-
stancije ponovimo nekoliko puta.
Postignuta tadnost kod ovog metoda oko 2%.
Metod smanjenje tacke mrZnjenja u intervalu molekulske mase
2000-20.000, retko se koristi, jer ima moguénosti za stvaranje
¢vrstih rastvora.

Metod poveéanje tacke kljucdanja se koristi u spomenutom in-
tervalu, ali sa mnogo osetljivijom aparaturom.

-Csmotski pritisak

VMo%e se dokazati, da osmotski pritisak (f?) nekog idealnog
rastvora i molsgki razlomak (x) rastvorljivog materijala imaju
sledeéu zavisnost: :

I]V°=-RTln(1—x)

gde je : R-gasna konstanta
T-apsolutna temperatura
'Vo-molska zapremina rastvaracda

U razredenim rastvorima ovo se mo¥e izraziti i sa Van’t Hoff-ovim
zakonoms:
[1/c=RT/M
gde je ¢ koncentracija u lé/m%] materije molske mase M.
Eksperimentalno je tako nadeno da u polimer rastvorima odnos
T1/c zavisi od ¢ i za to se koristi sledeéa jednacina:

1/c=RT/M +Bc +002 +eee

gde B i C takozvani virijalni koeficijenti, prvi, drugi, itd.
Usmotski pritisak u vrlo razredenim rastvorima polimera sa veli-
kim molekulama nikad nije veéi od nekoliko cm visine stuba
rastvarada, i zato sa pomerljivim mikroskopom mozuce je nepos-
redno meriti.Neki tipidan osmometar je takav uredaj gde Jje
prolupropustljivim membranom razdvojen rastvor od rastvaraca,

i za merenje pritiska slu¥e kapilari.

Cva metoda slu¥i za odredivanje velike molekulske mase, iznad
vrdnosti 2o0.000.
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b.) Ekstrapolacioni metod.
Za svaki model P,=1, na osnovu toga gornja Jjednacina dobide

oblik: ,.m o=1/F;, + 2Be/RT

Tako, odredivanjem Ro, ﬁ;,moie se izracunati begz poznavanja
molekulskog modela.Direktnim merenjem ne mo%e se RO odrediti,
ali pri odgovarajuéim malim uglovima ekstrapolacijom mo“emo
odrediti.

-IstraZzivangje hemi Jske ili S pe k-
troskopske funkcionalne gTrupe.

Organska‘jedinjenja sadrZe karakteristidne funkcionalne
grupe, i cesto se moze naéi odgovarajuci reagent koji speci-
ficno reaguje sa ovim grupama.Ako je poznat broj grupa (f),

u tim molekulima, poznata te¥ina supstance (w), broj molova
specifiénog reagenta (Req) y mo%e da se odredi molekulska masa

tJ. N=Wf/Red

Pri idealnim uslovima ova metoda je tacna, medutim ima dosta
ogranicenja.
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-Ultracentrifuigtalni metod.

Koristi se jednostavna velikobrzinska centrifﬁga, gde se
Jjavlja polje sila koja je dovoljno velika da deluje na molekule.
ia slici br. 1.7. se nalazi Sematski prikaz ultracentrifugal-
nog uredaja.U toj aparaturi elektromotor obezbeduje rotacionu
brzinu od 60.000 obrt./min.

Prvobitno je ovaj metod razvijen za polimere sa velikim mole-
kulskim masama.

- motor ogledalo ! 1 . ostichi pul
! | bu- A
H r___—m“C;%@m
| T | phveta : |
‘ ‘, - U +rvakumeko komora |
| - l
| Lol T <>le : |
| A S0CIVO
\‘L - izvoy avetlosti

Slika br. 1.7.

1. Brzina taloZenja.

Brzina kretanja rastvorljivog materijala se izra’ava sa koe-
ficijentom taloZenja (S) i za rastvorljivog materijala Molske
mase M, va?i jednadina:

M=RST/(1-'\FS »D

gde je
R-gasna konstanta

T-apsolutna temperatura
V-parcijalna zapremina rastvorljivog materijala
g-gustina rastvora
D-difuzioni koeficijent
Koeficijent taloZenja iskazuje se kao jediniéna brzina usled
delovanja jediniéne pdlje sile na rastvorljivoé materijala.
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5= l) /o = (3 &9/

gde je x predeni put u[cm] za t sekundi w[I"ad/sJugaone brzina,

2. RavnoteZ?a taloZenja.

Ako Jje ¢y Co ravnotezna koncentracija na udaljenosti X i X5
od ose rotacije, rastvorljivog materijala molske mase M, onda

_ 2RT Incg/cy
~ (1=Ve)ur (2 -X7)

gde su oznake iste kao kod prethodne jednacine.

Napomena: vreme gostizanja ravnote?e je obrnuto proporcionalno
sa molekulskom masom i zato kod nekih polimera mo%e potrajati
i 2-3 nedelje.

3. Pseudo ravnoteZa.

Novi eksperimentalni metod je takav, da se molekulska masa

odreduje iz merenja pribliZavajuéi ravnoteZi.To je pseudo rav-
note’ni metod.Za vreme rada ultracentrifuge promenu koncentra-
cije u kiveti meri se optickim putem na tri na¥ina.

a.) apsorpcioni metod, ‘
gde se izabere talasna duZ1na takva, da rastvoren1 materijal
jade apsorbuje nego rastvarad.

b.) Schlieren metod,
xod ovog metoda gradijent indeksa prelamanja registruje se
na fotoplocli.

¢.) interferentni metod,
gde se koristi Rayleigh-ov interferometar.

Taj metod odliéno se koristi u intervalu molekulske mase
do vrednosti 20.000. i
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-Tiskozimetri]ja ’
Viskozimetrija je najjednostavniji nadin odrédivanja velike mo-
lekulske mase polimera,

Veoma je vaZna velidina specifidna viskoznost
|

‘Zsp=7«r-1=('?c“'2.,)/z, ' 'f

)

7n3-re1ativna viskoznost

QC -apsolutna viskoznost rastvora koncentracije c
2. -apsolutna viskoznost rastvaraca

Gdnos QH@ zove se broj viskoznosti i zavisi od koncentracije.
Ako se rastvor razrediva do beskonacnosti, ekstrapolacijom
odreduje se unutrasnja viskoznost n

[2]= lim (Nep/c)

Staudinger je prvi odredio empirijski sledeéu zavisnost:

-

= kMo

v
ode Je o« konstanta i zavisi od oblika mole%ﬁla, a K je " ar
teristit¢na za sistem polimer-rastvarac.

=y

-lektron metod

Moé razlagenja modernih‘elektron;ﬁih mikroskopa je olc o,“rn.
Ovakvim mikroskopima jednostavno /se moZe ispitivati mole'tul
molekulske mase 10° kao ¥to su vVirusi.

Ako su pojedinaéni polimer mol ﬁuli vidliivi,
datog materijala odredena je 1A osnovu -
custine. '
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ODRZ- IVANJE MOLEKULSKE MASE POMCZU MASENOG
SPEKTROGRAFA

Aparatura koja slu?i za merenje mase joniziranih atoma i
molekula naziva se spektrografom ili spektrometrom masa, jer
rastavlja estice razliditih masa u njihovoj smedi analogno
kao Sto rastavlja pfizma spektroskopa belu svetlost na spektar.
U razvoJ te aparature, vrlo va’ne za fiziku i hemiju, ulest-
vovali su J.J. Thomson, F.W. Aston i A.Jd. Demps%er.

Maseni spektrometar zasniva se na éinjenici, da se naelektri-
sana cestica kada ude u magnetsko polje\§i§i_3e smer normalan
na smer kretanja Cestice, kreée po kru?noj putanﬁi.Pri tome je
centripetalna sila (Fc) upravo je u ravnoteZi ga silom magnet-
nog polja (Fm): '

Fcsz

' x : : 2 )
Centripetalna sila je: F, =mv /T - !
pri demu je m masa Cestice, r radijus kruZne putanje i v brzina

Zestice. I

7
/

Sila magnetnog polja data je jednacdinom:

1
!
fl

|

Fm::qu

gde je B magnetna indukcija a q je naelektri§anje cestice,

Odatle je: >
mv-/r=Bqv odavde r=mv/(Bg’

Prema tome, ako je brzina naelektrisane Eestice stalna i ako je
stalna magnetna indukcija, imamo: ;
r=konstanta-m/q ) ~

tj. radijus kru?ne putanje naelektrisane &estice upravo je
srazmeran masi Cestice a obrnuto je srazmeran n=-clel"trisanju
“estice.i%o su i ~estice istoc naelektrisania izlazi da:

r=konstanta-m

tj. radijus kru”ne putanje cestice upravo je srazr« .
v . v g 3 { )

noj masi.Znaci da se mase cestica istog naelegltr ' ose

kao odgovarajuci radijusi njihovih putanja:
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m1:m2:m3. ° .=I‘l:r2:r3. e e

Prema tome relativne mase destica istog naelektrisanja mogu

se odrediti iz radijusa putanja tih Cestica u magnetnom polju.
Na tome se osniva odredivanje relativnih atomskih masa spektro-
metrom masa.

Da bi se mogao primeniti taj jednostavan odnos za odredivanje
relativnih atomskih masa, maseni spektrometar sastoji se od
ovih glavnih delova:izvor jona, odabirala jona iste brzine,
konstantnog magnetnog polja i detektora jona.

Joni nastaju u izvoru jona A (slika br.l.8.) iz 1straz1vane
supstancije u gQSOV1tom stanju elektridnim praZnjenjem ili
bombardiranjem atoma ili molekula elektronima iz usijane vol-
framove niti.Joni razlidite mase, naelektrisanja i brzine pro-
laze najpre kroz otvor P!, ulaze u prostor C, gde se ubrzaju u
elektridnom polju, a zatim prolaze kroz otvor D u odabirad
brzine G.On se sastoji od elektridnog kondenzatora i magneta
tako da Jje magnetsko polje normalno na elektrilno polje.

Kada je sila elektricnog polJaA(Fe=Eq, gde je E jadina elek-
tridnog polja) jednaka sili magnetnog polja (Fm=qu):

Eq=Bqv
onda kroz otvor I mogu prodéi samo oni joni koji imaju istu
brzinu, i to jednaku: v=E/B

Na taj nadin joni iste brzine a razlilite mase (i razlidi-
tog naboja), prolaze kroz magnetsko polje K kruZnim putanjama
kojih se radijusi odnose kao njlhove mase. Radlju51 putanja
odredi se pomicanjem detektora jona ili sakupljada (kolektora)
jona L.Kada joni iste mase padnu na kolektor, njihovi naboji
daju na visokoomskom otporniku odreden elektriéni napon, koji
zavisi od broja jona, tj. od obilnosti jona te mase u smesSi
jona.Napon se pojafava i registrira na papiru elektrilnog pi-
sala.

Da dobijemo relatlvne mase s obzirom na standard tj. izotop
ugljenika mase 12 (120), potrebno je u spektrometru masa is-
todobno odrediti radijuse putanja izotopa prirodnog ugljenika
120 i 13C.Iz odnosa radijusa putanja dobije se odnos masa
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S8iika br. 1.8.

125,

Umesto pomicanja kolektora jona L mo%e se raditi i sa nepo-
miénim kolektorom i namestati jakost elektridnog polja za ubr-
zavanje jona C, agcelerirajuéi napon, tako da svaka putanja jona
odredene mase padne na kolektor L kod odredenog napona.

Kako je akcelerirajuéi napon obrnuto proporcionalan masi Jjona,
to se iz odnosa ubrzavejuéih napona za standard i ispitivanu
masu dobije odnos njihovih masa.Naime, ako Jje akcelerirajuéi
napon U, onda jon naelektrisanja q dobije energlgu qU, koja
se pretvara u kinetilku energiju Jona:

qU=mv2/2

istraZivanih jona prema

Odatle je brzina jona u skcelerirajuéem elektri&nom polju
v=(2qU/m)1/2
Uvrstimo 1li to u jednadinu r=mv/(Bq) dobijemo:

m—qB r /2U



o,

tj. pri stalnoj gustini magnetne indukcije B i stalnom polo-
Zaju kolektora jona, tj. pri stalnom radijusu putanje r, mase
jona odredenog naelektrisanja q odnose se obrnuto kao askcele-

rirajuéi naponi U,

>
relativrg ééc'[nosf

95 16 1R (99 109 b0 W gy go 2ot o5
bvoj mose.
¥ive -

Spektrogram masa prirodne izotopske.smefe
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ODREDJIVANJE MOLEKULSKE MASE PRIMENOM
DIFRAKCIJE RENTGENSKIH ZRAKA

Pomoéu difrakeije rentgenskih zraka mogu dobiti dimenzije
Jediniéne éelije kristala nekog hemijskog Jedinjenja ili
elementa.Izracunamo 1li iz dobivenih dimenzija zapreminu
Jediniéne éelije, i tu zapreminu pomno%imo sa Avogadrovim
brojem, i poznatom gustinom kristala, dobijemo masu atoma u
molu jedinidnih éelija.Nalazi 1i se u jedinidnoj éeliji samo
Jedan atom, predstavlja nam masa atoma u molu jediniénih
¢elija molnu masu dotidnog jedinjenja odnosno elementa.Nalazi
1i se u jedinilnoj céeliji viSe atoma, dobijemo celobrojni
umnoZak molne mase. '

DIFRAKCIJA X-ZRAKA NA KRISTALNOJ RESETKI

Prostorna raspodela materijalnih estica (atoma, jona) u
kristalu predstavlja strukturu kristala.Kristalna reSetka
predstavlja jedno beskonaéno periodidéno prostranstvo.S obzirom
da su razmaci izmedu identidnih tadaka u kristalnoj reSetki
reda velidine talasne duZine X-zrakay, doéi ¢e do difrakeije
X-zraka na kristalu koju je 1912 godine otkrio Max von Laue,

Da bi doglo do pozitivne interferencije zraka koji difrak-
'tuju, njihova putna razlika treba da je jedneka celobrojnom
umnodku talasne du?ine upadnih zraka.

Slika br. 2.1.

T -
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Na slici br.2.1. vidimo da snop paralelnih monohromatskih
X-zraka talasne duZine J\ pada na jedan niz atoma sa odredenim

translacionim periodima a.. «Snop pada na nigz pod uglom Lo
a difraktovani talas n-tog reda zaklapa sa nizom ugao oC4.

Na osnovu slike br. 2,1. moZemo izvoditi Laueov uslov za
pozitivnu interferenciju na &vornom nizu,

E—Uﬁ—n}g
a(cos =C,-cos£ )=n )

n=(°’1920---)

On se moZe generisati na trodimenzionalno prostranstvo:

la(cos{,id;sd;0=nJl ﬁ/
b(cosd,~cosd,)=pA.
c(cos{sicoslﬁ)=q)L

Geometrijska intefpretacija ovih triju jednadina su tri fami-
lije konusa, ¢ije se ose poklapaju sa pravcima perioda refetke:
ay b i c.Kada su konusi razmaknuti, interferencija Je negetivna
i nema difrakcije pa se samo du? njihove zajednidke izvodnice
postiZe pozitivna interferencija.

BRAGG-OVA JEDNACINA

Uslov difrakcije X-zraka na kristalnoj reSetki na osnovu ref-
leksije dali su otac i sin Bragg.Prema Bragg-ovoj interpretaciji
difrakcionih pojava kod rentgenskih zraka na kristalima, ove
pojave se mogu posmatrati kao refleksija X-zraka na nizu para-
lelnih mre?nih ravni.Mo¥e se izradunati nod Yoiim uslovom ée se

reflektovati rentgenski zraci sz naraleln & e“ni rawni
odstojanja d,

Sa slike br, .7, zrak 1 reflelktu; Jj¢ mrezne ravni
u talki C, a deo zraka 2 sa druge zre’nc :avni u tadki Be.Zraci

1i2 suwu fazi u ravni AC.U tadki C gde se sastaju zraci 1 i 2
postoji fazna razlika izmedu zraka jednaka razlici puteva zraka
1i2.To je razlika AB+ BC,



2o

cos(180-2 ¢l )=AB/BC sin el =d/BC BC:d/sinel
AB=BCcos(180-2¢ ) AB=cos(180-2¢ )d/sind,
cos(180-24 )=~cos2¢l,

AB+BC=-co82d-d/sind +d/sinc(
AB+BC=d(l—cos2¢C)/sinoC 1—cos2dC=ZSin€g:

AB+BC=daein%Xb/sinoC AB+BC=2dsind$

Ako je putna razlika AB+BC jednaka celobrojnom umnodku talas-

e du¥ine tada dolazi do pojalavanja reflektovani-p zraka, tj.

n) =2dsin e{

|
|

"/I/ / d
. -) '
I
1

B }4 so-iA\

h————d e e v

Slika bI‘. 2020
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Dobili smo uslov selektivne refleksije u zavisnosti od d,
talasne duZine i n odnosno reda refleksije.

Bragg-ova jednalina nam omoguéuje da dobijemo strogo monohro-
matsko zradenje.Naime iz mnoftva talasnih du¥ina koja padnu na

mreznu ravan, samo ona ¢e se reflektovati koja zadovoljavaju
Bragg-ovu jednadinu,

EKSPERIMENTALNE DIFRAKCIONE METODE

Postoje dve principijelne razlidite grupe metoda za dobijanje
difrakcione slike rentgenskog zracenja koje je pros$lo kroz mono-

kristal: Laue-ova metoda i metoda obrtanja. Laue-ova metoda koris-
ti beli spektar X zraka za difrakciju na nepokretnom kristalu.
Metoda obrtnog kristala koristi monohromatsko X-zracenja usmereno
na monokristal, koji se obrée oko pravca paralelnog sa jednom
od kristalografskih osa,’a moZ?e se podeliti na metode:
a.) obrtanje kristala pri nepokretnom filmu (rotaciona metoda)
b.) metoda razvladenja slojnih linija pri cdemu se istovremeno
sa obrtanjem kristala translatorno pomera i kaseta sa filmom
(Weissenbérg-ova metoda).

ODREPIVANJE PERIODA ELEMENTARNE (ELIJE

Elementarna éelija je najmanji deo prostora koji se ponavlja
periodidno kroz kristal (pri translaciji u sve tri dimenzije )e
7a odredivanje parametara elementarne delije koristimo difrakcione
snimke monokristala.

Razmotrimo sada jednu od Laue-ovih jednalina, recimo prvu,
za sludaj kada je of =30,

nk = a (csd,~cos 30)

n
[ =
CONK4

Ovaj sludaj imamo kada je osa obrtanja paralelna a osi.Ugao
ci, je ustvari ugao izmedu zraka koji prave zacrnjenje na prvoJ



s
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slojnoj 1liniji i ose kristala,

—
i e ' |
;;;;E“/ A |
] ( ‘é‘\“ n=0 s, f_,\ .
- ’ (\(‘-/s/_..‘-—"" R &) } |
B T ¢
‘1\\_%_(._) n=-1 i |
i
& Slika br.2.3.

SA slike br.2.3.
Po930“0(4 t = A1
Il I R .
= 200 ~ sing
Cosd, = sin A

Rzdi tadnijeg merenja moZemo meriti rastojanja izmedu prve
slojne linije ispod i iznad ekvatora.To rastojanje je 2s, '

tgp= L2 — p-ariyLa

Iz prvog Laue-ovog uslova

nt _ nd

o e——

cosdy  stnf

it
s:.n. arc'tg )
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Analogne obrasce imamo za b i ¢ osu:

__pd

M s‘m(a YC tg %%)

c-— 9k
5‘m&arc 1q 22
3 5%

75 vrednosti s uzimaju se one vrednosti koje su izmerene
jzmedu slojnih linija na filmu koji je snimljen oko odgovarajuce
ose.Naime, postoje tri filma i svaki od njih je snimljen oko

jedne ose kristala.
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EKSPERIMENTAINI DEO
PRIPREMA KRISTALA ZA SNIMANJE

Kristal steroidni sapogenol, potice iz Beogradskog Farmaceut-
skog Fakulteta.Kristalizaciju izvrSio je asistent tog fakulteta
Vladimirov Sote.Doneto je na naSem institutu radi istraZivanja
kristalnu strukturu i za odredivanje molekulsku masu.Sa kristalom
priloZ%ena je strukturna i bruto formula, tog hemijskog jedinjenja,
koje ima tadan naziv: spirost-S,25(27)-dien-1ﬁ,3@,1BK-triol.

Bruto formula je: 027114005

—Strukturna formula steroidnog sapogenola-

&y
2
2

M
o
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BAZDARENJE KAMERE

Pri snimanju koristili smo kameru cilindridnog oblika.Kamera
se postavlja tako da okru’uje goniometarsku glavu, na kojoj je
kristal.U kameru se stavlja film u crnom zadtitnom kovertu.

Na jednom mestu na kameri nadinjen je otvor, u koji se stavlja
kolimator.Nasuprot kolimatoru namesSten je skupljaé, koji apsor-
buje nedifrasktovane X zrake.Kamera se stavlja na specijalno
postolje, i to tako, da otvor kolimatora dode talno naspram
prozora rentgena.

Kamera u koju stavljamo film ima fabricki odreden poluprednik,
Medutim, sobzirom da film i crni koverat imaju izvesnu debljinu,
potrebno je izvri3iti talno proracdunavanje polupreénika kamere,

Kalibracija kamere se vr3i preko snimka kristalnog praha.

U tom sludaju, na cilindricnom zaklonu refleksi éemo imati u
obliku preseka konusa.

% 26 i
| . 5 G |

Slika br. 2.4.

Ugao izmedu upadnog i difraktovanog zraka Jje 2{;, §to znadi
da ée ugao izmedu dijametralnu suprotnih izvodnica difrakcionog
konusa biti 4€,08ita je proporcija sa slike br. 2.4. :

5GO:2’RTI"= 4o : 5

_ 3605
R

o

CKT

R= 2

>
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S je rastojanje izmedu dve gimetridne linije u odnosu na centar
filma.

R je poluprecnik kamere.

S obzirom da su karakteristike praha sa kojim baZzdarimo kameru
unapred poznate tj. zna se tacno za svakuiliniju ugao f;, treba
jedino izmeriti rastojanje S, uvrstiti u formulu 6dgovarajuée &
i tako dobijamo talan poluprednik kamere.

7a odgovarajuéa rastojanja, uglove & direktno se mo%e citati
iz sledeée literature:

SUPLEMENTARY SET FOR GONIOMETER PW 1050/25
DA bi se dobila to tacnija vrednost za R potrebno je izvrsiti
%to vide merenja pa traZiti srednju vrednost.

ORIJENTACIJA KRISTATA

Da bi dobili uspefne difrakcione slike monokristala potrebno
je dobro orijentisati kristal du? neke kxristalografske ose.

To se postiZe pomoéu optilkog goniometra.Kapilara sa kristalom
se pomoéu plastelina pridvriéuje za sPeqijalnu goniometarsku
glavu.Goniometarska glava se sastoji od detiri ladice.Dve ladice
omoguduju translaciju kristala a preostale dve njegovu rotaciju.
Obe translacije i obe rotacije su medusobno normalne.

Kad X-zraci padaju tadno pod pravim uglom na osu kristala,
nulta slojna linija Jje strogo na Jjednom pravcu.Medutim, u praksi
se retko kada moZze kristal odmah postaviti tako da mu X-zraci
padaju normalno na neku od osa.Kada je kristal nepravilnog
spoljasnjeg oblika, za prvi snimak se kapilara sa kristalom
postavlja tako, da osciluje oko nekog proizvoljnog poloZaja.
Ukoliko se tako proizvoljan pravac nalazi daleko od bilo koje
ose, posle eksponiranja ¢éemo dobiti snimek sa sasvim nepravilno
rasporedenim tadkama.Tada kapilaru postavljamo u neki novi
proizvoljan poloZaj.Kada smo blizu ose, jo3 uvek je nulta slojna
1inija deformisana kao posledica kombinacije detiri osnovna
odstupanjae.

Na slici br. 2.5. prikazane Su osnovne deformacije nulte
slojne 1inije.Deformacija na slici a) javlja se zato gto je
difrakcioni konus nagnut prema upadnom snopu X~zraka.
Deformacija na slici b), javlja se zato sto Je difrakcioni

konus nagnut od snopa X-zraka.



Deformacija na slici b), javlja se zato E£to je difrakcioni
konus nagnut od snopa X-zraka.

Deformacija na slici c¢), javlja se zato &to je difrakcioni
konus nagnut udesno posmatrano iz pravca ulaza X zraka.
Deformacija na slici d), javlja se zato 8to Jje difrakcioni
konus nagnut ulevo posmatrano iz pravca ulaza X zraka.

Pri pomeranju odgovarajuée ladice mo%e se popraviti poloZaj
kristala kada se prethodno sa filma na osnovu oblika linija
tadno utvrdi kakvo je odstupanje u pitanju.Ovekvim sukcesivnim
korekcijama poloZaj kristala mo%e se do te mere popraviti da
odstupanje na nultoj slojnoj liniji bude skoro neprimetno.

dfjf:tiiiis ot Lo

Slika br. 2.5.

—
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IZRACUNAVANJE PERICDA

Za radunanje periode koristi se obrazac:

ni

sin (avc, ‘E(d %

F):

gde je 2R prednik kamere, a 2s je rastojanje od +n do -n-te
slojne linije, A Jje talgsna duZina zralenja i za bakarnu anti-
katodu ima vrednost .lcu =D\15411._8 nm.

Efektivaen prednik kamere odreduje se baZdarenjem pomocéu nasnim-
1jenog praha germanijuma, ¢ije su periode poznate.

Pored oscilatornog snimka koristili smo i Weissenbergov metod
snimanja.To je metod pokretnog kristala i pokretne kamere.
Weissenbergov uredaj sastoji se iz cilindridne kamere, du” ¢ije
se ose postavlja goniometarska glava sa kristalom koji moZe da
osciluje.Kamera se ujedno pomera du? svoje ose, pri cemu je
pomeranje kamere sinhronizovano sa obrtanjem kristala.Na odgo-
varajuée nosace kamere mogu se postaviti metalni zaStitni
cilindri za izdvejanje odgovarajuée slojne linije.Refleksi te
slojne linije Ce se rasporediti po celoj duZini filma.

Pomoéu Weissenbergovog snimka mo%emo odrediti reciprodne
«, b*, X

periode koje se oznalavaju sa a
Reciproéne periode se izradunavaju za monokliniéni sistem
na sledeéi nadin:

T

« 1 ) x_
¢ = qsing b= PR, G Seniier

Da bismo koristili Weissenbergove snimke za odredivanje perio-
de kristala potrebno je poznavanje kristalografskog sistema.Za
monoklinski sistem kvadratna forma data je izrazom:

sind _4[_ B  2hleof
A 2 \otsin®p B Clsin’ aCesinf
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Sa snimka oko ¢ ose mogu se odrediti periode a i b.Na celom snim-
ku 1=0 a na samo] ¥ o0si i k=0 pa se dobija sledeéi izraz:

hsint& R s
..._:1—1‘——' = jl. z — Q = n.‘jl; :
o st £ sindsinp

Na b® osi javljaju se refleksi tipa OkC pa Je:

s'uu.@':_i_ K _ kA
A 2 b""_’> bm&sia&

Sa snimka oko b ose isto se moZe odrediti druge dve periode a i c.
Na celom snimku k=0, a na samoj ¢ osi i h=0.

sind_ ,L] g
A ?, \ c¥sin®@

lysint & 1 o 1A
b c¥sin’p " 2sinb smﬁ

Do formule pomoéu koje se mo%e odrediti ugao £L
ako izmerimo rasé%anje jzmedu ekvivalentnih talaka na gornjoj i
donjoj polovini snimka u milimetrima, moze sé doéi na sledeéi
nadin.Standardna Weissenbergova kamera je konstruisana tako,
da ima prednik od 57,29mm, i da se horizontalno pomeri za lmm
dok se kristal obrne za dva stepena.

3 obzirom na prednik, obim je takav da 1lmm odgovara ugao od
2? a posto je za pojavljivanje ekvivalentnog refleksa potrebno
da se kristal obrne 2za 295 kamera ée se onda pomeriti za'g .
Kako je ugao izmedu ekvivalentnih refleksa 49; odnosno 29‘mm,
ugao P moZe izraziti kao

= arc’cg%.—.- arc?fgz" > = 65" 26"



B2

Sa crte?a je dalje odito:

28-=Dsinyf — 9=%$’m‘f—-> 9:72? 039444

Bl

Slika br.2.6.

Ovde je takode potrebno prethodno naéi tadnu vrednost prelnika
wamere.U tu svrhu se na Weissenbergovom snimku snimi traka poz-
natog praha i uobidajenim postupkom nade tadan predénik.

Izraz za Bragg-ov ugao refleksije izabranog refleksa mora josZ
da sadr?i korekcioni faktor (k) koji ée uzeti u obzir odstupanja
tadnog poluprednika od predvidene fabridke vrednosti ¥oja
jznosi 2R=57,29 mm.

Konadan izraz za odredivanje ugla 9 imaée oblik:

F%29

e
o= D-089441 22
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Ovi oscilatorni snimei nam ne daju tadne rezultate, zbog toga
8to je preénik kamere nije korigovan.Da bismo dobili tacni je
rezultate, koristimo Weissenbergov metod snimanja.

Na oba Weissenbergova snimka sa dve strane vidi se snimak
praha germanijuma.Pomoéu toga se vrii kalibracija kamere
koristeéi formulu 2R=90s/

Ugao & &ita se iz literature:
SUPLEMENTARI SET FOR GONIOMETER PW 1050/25

Sa filma b-o

1

Br. 1in, 88, 8 o 2R [rom]
1 197,64-226,64 29,00 14,233 58 381
2 188,80-236,38 48,42 23,672 58,888
3 183,34-240,80 57,46 28,087 58,607
4 176,62-247,54 90,92 34,598 58,723
5 173,18-251,28 78,10 38,226 58,531
6 167,08-257,10 90,02 44,062 58,528 -
7 163,60-260,70 97,10 47,520 58,525
8 157,60-266,66 109,06 - 53,419 58,487
9 154,04-270,38 116,34 57,120 58,385

lo 147 ,06-277 ;04 129,98 63,77° 58,790

11 147,58-287,90 140,32 68,811 58,419

1 202,36-231,42 29,08 14,233 .58,532
2 192,68-241,16 48,48 23,672 58,571

3 188,2-245,58 57 438 28,087 58,526 |

4 181,52-252,26 70,74 34,508 58,574 |

5 177,80-255,88 78,08 38,226 58,516

6 171,96-261,84 89,88 44 062 58,437

7 168,46-265,48 97,02 47,529 58,478

8 162,48-271,44 108,96 53,419 58,434

9 158,76-275,2 116,44 57,120 \ 58,299

1o 151,88-282,04 130,16 63,772 58,471

11 151,62-282,3 130,68 64,063 58,4381

' 2R=58,48(8)mm
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-Odredivanje perioda ¢ sa snimka b-o, na osnovu formule:

C= e Tt
2 sind sinp

1 Dg-Dy D Do ,89441/2 Bon c

2  196,94-188,20 8,74 3,208571 3,820u24 2 n12%

3 198,94-185,94 13,00 5,813665 5,695040  2,4140

4 201,38-183,76 17,62  7,720189  7,879752  2,3985

5 203,54-181,64 21,90 9,793789 9,595468  2,4162

6 205,72-179,38 26,34  11,779379 11,540850 2,4158

7 208,04-177,18 30,86 13%,800746 13,521285 22,4117

8 210,26-174,% 35,36 15,813168 15,492956 2,412

9 212,50-172,60 39,9  17,843479  17,482150 2,413%
|lo  214,88-170,30 44,58 19,936398  19,532690 2,4092
11 217,16-167,96 49,20  22,002486  21,556604 ' 2,4115
13 221,92-163,18 58,74 26,268821 25,736880 2,4115
14 224,34-160,80 63,54 28,415405 27,840000 22,4148
15> 226,84-158,24 68,60 30,678263 30,057040  2,4124
18 234,70-150,42 84,28  37,690437 36,927220  2,4133
19 237,52-147,74 89,78  40,150064  39,337037 2 4144
20 2h0,30-144,84 95,46  42,690189  41,825720  2,4158"°

29 =0, 00417

c=2 ,412(4)1131




=30~

b —— .

it =

snimak c-0

74i1m c-o je snimljen Weisaenbergovim metodom sa nulte slojne
linije oko c ose.Kalibracija kamere Jje izvriena na prethodno
opisani nadin.

Br.lin. §~Sa S & 2R

1 ouy 44-215,34 29,10 14,233 58,572
2 254 ,08-205,74 n8 3L 2% ,672 58,501
3 258,50-201,20 57 ,%0 28,087 52, LAkl
4 265,10-104,54 70,56 34,508 58,425
5 262 ,84-190,90 (e 28 4226 58,411
1 181,52-212,62 29,10 14,233 58,571
2 176 ,90-222,3%0 ue 4o 2%,572 58 57k
3 169 ,34-226,74 57,40 28, 087 ce BAA
4 162 ,66-23% 426 70,70 zZy ,508 52,541
5 159,00-2%7,12 PRl 28,226 58 4456
6 15%,02-242,96 R9,04 ul o062 58,476
7 149 ,50-246 456 97,06 47,509 58,527

2R=58,50(5)mm
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-Odredivanje perioda b na osnovu formule:

beRA
5

sa korigovanim uglom

D o gauyd 2023 5723
{x"' f ZReen.
pri 8emu korigovani preénik kamere 2R=58,50mm

K D, ~D; D D0,89441/2 By, b
2 214,70-190,36 24,34 10,884969 10,66090  0,8335278
4  227,30-177,76 49,54  22,154535 = 21,69850 0,8341389
6 240 ,96-164,08 76,88 34 ,281120 33,67%39 0,8343310
8 256,82-148,12 108,70 48,61118%  47,6lo54 0,8351190

é =o 400066 b=0,8342(6)nm-

-Na osnovu tih merenja dobili smo periode kristala i ugao ﬁ}:
a=1,306nm
b=0,8342nm
c=2,412nm
= =106,7°
Ispitivani kristal steroidni sapogenol ‘ima sve kristalografske
ose razli&ite, dva ugla su od 90°, a treéi je veéi od ©o°,
Na osnovu tablice za kristalografske sisteme zakljuujemo,
da ovaj kristal pripada monoklinskom sistemu.
Broj molekula u elementarnoj celiji u monoklinskom sistemu
mo¥e biti 1, 2, 4 i 8.
U ovom sludaju uzeto da je broj molekula u elementarnoj celiji &4,

Z=4.
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ODREPIVANJE GUSTINE KRISTATA

Postoji vife metoda za odredivanje gustine Cvrstih tela.
Posto smo imali vrlo malu koliéinu uzoraka, koristili smo metod
lebdenja za odredivanje gustine.Za nju je potrebno imati dve
tednosti koje se dobro mefaju i od kojih je jedna vela, a
druga manje gustine od gustine ispitivane supstance.

Te dve tednosti su CH,J, (metilen jodid) i CgHg (benzol).
Uspeli smo napraviti takvu smeSu od te dve telnosti da je nas
kristal lebdeo u svakom delu.To znadi da je gustina smeSe
te dve tednosti ista je kao gustina kristala.

Znaci merenje gustine kristala redukuje se na merenje gustine
tednosti.To se vrii pomoéu piknometra.Piknometar je staklena
bodica tadno odredene zapremine.Ima stakleni ugladeni zatvarad
kroz koji prolazi uzani kanal.Kada je zatvarad u svom leZistu
a piknometar napunjen nekom tednogéu do vrha kanala onda on
sadr?i za datu temperaturu, tadnu odredenu zapreminu tednosti,

Koriéeno je dva piknometra.Jedan sa zapreminom 2ml-a
a drugi sa zapreminom 5ml-a.

Prvo izmereno je prazan piknometar (m_ ) a zatim napunjeni pikno-
metar smegom (ms) u kojoj je kristal lebdeo.Razlika te dve mase
daje nam masu smeSe u piknometru. '

Na osnovu toga gustinu odredimo iz definicije 3=m/V pri Cemu

m=ms-mp e

1. V=2ml

mp=3 s7051g S=1’3°Mg/m3 .
ms=6 9 50735

2e yaSml -

m§=8,5002g g=1,29Mg/m5
ms=14 ’98298

Srednja vrednost '§=1,29Mg/m3

gustina kristala Je =1,2 m3
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IZRACUNAVANJE MOLEKULSKE MASE ‘S'I‘EROIDNOG SAPOGENOLA

Molekulska masa odreduje se na osnovu formule:

- $-abcsin
Z-166-10°

pri demu Z prdstavlja broj molekula u elementarnoj éeliji,
g je gustina kristala a proizvod abc sinﬁ, prestavlja
zapreminu elementarne éelije.
UvrStavanjem i izradunavanjem gornji izraz, dobija se sledeéa
vrednost:

M=400 ,88

Relativna molekulska masa je M=491,
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ZAKLJUCAK

Prvi deo ovog rada sadrZi metode odredivanja molekulske
se.U drugom delu je opisana difrakciona metoda odredivanja

lekulske mase kristala.
Eksperimentalno je odredena molekulska masa steroidnog

pogenola.0dredeni su periodi kristala, monoklinski ugao,
istina, i na osnovu tih podataka odredena je molekulska _

1sa, M=491.
‘a osnovu bruto formule CQ7H4005 molekulska masa je M=444,

to rezultati se ne sla¥u, predpostavimo da je strukturna

'mula kristala, pogresna.
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