UNIVERZITET U NOVOM SADU
PRIRODNO MATEMATISKT PAXULYRT
INSTITUT ZA PIZIXU

KRISTALOGRAPSXO I STRURTURNO ISTRALIVANJE
NEKIH STEROIDA

DIPLOMNMSKI RAD

Krnajski Belovijev Ljiljana
Novi 8Sad, 1587 g,



Belli Ribaru, koli ¢ ko mentor ovez reda
neprekidne pretico njegevu ixradu { nese-
bilno mi pomagac u refavanju nisa proble.
ma 08 koje sam tokom ixrade nailastila,
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U ovos redu su odredjeni kristalografekl podeci
olemndrigemina 1 telostnotufagine, 1 opisano je relavanje
ioristalne strukture telocinobufegina. Oleaniriiin Je imdvo.
jen is ¥ubi kinesks Eabe krestaSe CH'AN SU 1 spads u otrove,
isto keo 1 telooinobufasin.

nt teaju slededu strukttwrnui teuto foremilu

Cati Y6

Scruictumma formila Bruto forwila
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Strukturna formils Bruto formmis

OH

Steroidl se mozu Jefinisati kee jeiinjenja koja
sairfe pratenasti sistem alifan onome koji se nalesi u heles.
torelu.
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Holeaterol

U grapu steroida spadaju: steroli, Fulne kiseline,
stereiini sspogeni, pelni horwomni, miremalni sterciil, sriani
azlikent i otrovi ¥aba krestala.
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«MmlhmeMMM;
koJi sn malase u uwljw plenidnih kifoa,

- Brgoasterol ase izdvaia ix kvases, Cavetliem ultre.
1jubilastom svetloléu prelasy u brotee produjte,
o1 kojih je jedan kaleiferol 111 vitamin D,.
Vitaming D kontrolily koli¥imu { oinos kaletjums
b | foatora u krvi,

ulne kiseline imeju sadatak da deluju kae el cators
Basti, pa mato ubrsavaju hiiralise 1 apacrpoiv masti ix organa
%8 varenie,

Sterelini sapogenint 8¢ upotreblievaiu kae polasne
sirevine sirovine u sintes! polmih hermona,

Nmm:wmmm.}oma@mumm
Wm1mmmmunmwmmm.mw
valnih adrenslnih sterotia Je kortizom keJi je felotverem kol 10.
Senja raxaih oboljenss, a naro¥ito ked reumatske upale szlobova,

Srant glikosidi isagu vrle specifiine i ana¥no 1010«
vanje na sriane milide. GClikosids ig Digitalis purpurea 1 Digita.
ite lanata upotredbliavaiu se u walim Jdosama xa stimulisanje arca
1 predstavlijaju najva¥nija lekovita Sredstva u lefenfu srisnih
bolestt, Olikomial ix Urginen maritise { luk) & otrovi ¥a.
b krestaXa imniu siting delovande,

Ispitivani Mristall su ' tai sa prektidnes
stancvilita, jer ulasze u sastav kariiotoniks,
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2.1, Uvo i

Erajem XIX, veka, Rentgen (Rintgen) je 182 ged.
proufavajuéi praiinjenje kros rasredjene zasove (1o ter) etirio
srake novor tipa, kodi su imall slededer-veiilku, de tads neslu-
denu prodernu med, Jonisaciono dejstvo, fotohemi jako dejstve,
izasivall e humindsceneiju. iti. Deo im je naxiv X - sreaci, ko
J5 se u Uast Remtzena naxivelu reatgenski sraci.

Daljim izulavanjem utvrijenc je ia su ¥X.xraci elekt.
remgonetne prirode, kao 1 svetlosni sract.

ZahvalJujusi ¥injenici 4a immju vrio kratke talasne
Ju¥ine, od 1C - G,01 nm, Laue Je 1912 wol. pretpostavio da bi
porzoina iifrakciona reletka za Y.grake mo:ac biti kristalni me.-
iijum u kome se rasejavajudéi centri ‘atowi’ nalaze na rastoja-
nju koja se mozu uporeliti ss talasnom iu¥inom X-srake,

Na ovaj na¥in Je uspeo s eksperizentalno lemonst.
rira lifrakeiju renizenskih sraka na kristalima, a aamim tim Je
potvrdio 1 njthovu talasmu prirodu,

Friirih 1 ¥ipling su nafinili istorijaki snimak 41
frakclije X.mraka na kristalu cuaea o o HiU,

Nelito kxasnije Evald je dao objalinjenje o phostimmju
eloktromaznetnih talasa u kristalima, -

Takodlje 1312, ¢, Bragg je uspeo ne osnovu i4ifrakeio-
ne slike dobljene ns kristslima Ha C1 da oireil pravilan raspo-
red atoma u elementarnc) 4eliji, On se rukevodlo idejom da se i
difrakeions slike X.-graka, posnate talasne du¥ine, mole odrediti
kristalna strukturs supstance na kojoJ se rentaoensko srafenje 1.
fraktovalo, Take Je u jeinom kratkox vremensikos periocdu uspelno
potvrijena talsans prireoia rentienskih sraks i Jemonstrirana me-
énost njthovog korildenia sa oiredjivanje kristalne strukture
mm:}ﬂ‘-



2,2, Pifyaikeiss X.greaks na
kristaine) refietiks

Po Hajove) (Hatty-ovel) teoriji kristal se sastoji od
polisdarekih molekula koji se siallu Jedmn ne drugi 1 take self.
njsvaju veliki kristal, Wollaston Je 1815, &« predlolte da se po.
ledareki melekull samens loptesa, odnosne tal¥ksma. Xso remultat
Ove postavke stverens Je nova predstava KPistalu, tj. dobijems Je
kristalns reletka.

Dakls, kristalna reletia predstaviia jedmo boelkones-
mmmmw.mmmmnn(m)
ummmmmmmw :

8 obuivus da su resmsci Ltamediu identilmih ta¥eks u
kristalne) vellstici, tJ. paremetar niss, reds veliline talasne
mxm,ukmmmmxmunumm
3o 1512, g. otkrio Nex vom Lanse.

mmmmmmammmt.

onin periodom & 1 neks 90 ne njess vemers anop parelelaih mons-
hromatekih X-graks talasme duline )\ .,
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U oplitem sluliaju front talasa i nis ne morelu biti
paraleini. Prema tome neka snop X.-areka paine na nis ped uglow
Lo, a neles difrektovant talas n.tog Feda saklaps sa nisom WEHo
&1‘

Pa bl s penove uspostavio framt posle difrekeide,
talas koJd je udario u talim A more predi put AB, a talas is te¥-
e C wors st1dl u talkn D, tJ, preft put D, Putne resiika imwe.
dju ova dva telasa, kne $5o se vidi sa oxrtelda M, 1, Je

o3 « 5 - T

Na osnovu trigonomstrijekih relasijs melle se pokass-
ti da je
ﬁuam&1
éﬁutm&o
prama tone

AS =@ (m&l ~m£,)

Da bt interferenciia bils posttiwaa, u.mum'
mmmmm putna resiikn A § more bie
ti Jeduaka celobrojunom e talame Adulline

A 3“14
1 sada Ju n o980 Mol presn tome Je

s (cosd, ~eeal,) =n)

Oval izsvedeni lLane-ov ualev sa poxitivam interferen.
ciiu na Svornom nizu wolis se ueplititi na trodimmsionalsn pros.
tor, Tada Jo

» (oond, - t0ad ) ~n)
b (cond, ~ conclyy) = P F(2.2.1)

¢ (o0nd, . m&ﬁ -ak



mmmhxemummmmms
00“ (‘“1aaa3)ﬂmmme“,%
varafudin nisom; o, ( 4 = 1,2,3) su uglevi Woje saidlape 3i-
mmuwum;mpzqumzw
Jurs,

Ove JednaSine (2.2.1) oo naxivasy Lansove Jedmaliine,
maﬂm“mmum,mmuh
$ o, Kia su korwist ramesiont s, 3. kads us ns poklapaju 1 e de-
W,kaimsmm,unwa
mwmmmmwmamm*
nion,

2,3 Bregg-ova jednalina

Mmmmmx.mmmm:mu
u.mzmwmmnm:wuuwmua
sovien molis svoati ua salvne reflsisije, oji su mogo prostids.
Drugin reltne, dirrekolime pojave na iristalisa o9 mozu poemet -
Mimmmwdumnmmmmhﬁzm.m»
unmtmmmmaummammwz
8a pavalelninh mreinth revii koje 90 nalsse A% MdJuschuom resto-
Jmdu 4,

N One W
NG

'c

Creell 2.

Pommatrajes dve suseins sreline revai (indekea (b k 1))
mmmmhnuhmmxmmmmwm
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Taia de Luedju wrnice Moji s “"reflsiktovas” na pevo) rawmi 1
srake ikoJi o0 “reflektovec” na dwaged rewni postodati putna
resliiica

bﬂn%*&ﬁ.@g

m»&-’%

BC « 4 sin &
odnomno AS =24 ain o

Ao jJe putna raslila Jednskn ocelotvoinon (n) usmolion
talamms duline A , Ssemo positivem interferenciju.
AB wn
Dakls, dobije o0 Jednaliios

n\=24 sgind

koja predstavliia Bragog-ov sskon sslektivie reflekslje X .~ graks
na mrelined reval,

Snalll da de ne Javiti reflekel somo alo Je lspunjen
Soraii uslov,

Ay Jon =1 to je difrektovani talas prweg rada,
aiec Je n = 2 .« drugog reda, 1td.

Ugne pod edin se dobije refloka dat je isresom

o = re atn X

Is ovoz sledi ds se sa manje vrednosti mastajania d
dobide veliki ugao difrekofide, s za velika sedfureavansks Moto.
Janis (crwpnl molekull, veltie clemm:tarne delije, 1td.) s do-
bije mall wine 4ifraied’le,



dsfrelktnos areina L« 2 -9
Ako Bragg-eve Jednalitnu napilemo u oblii

2stnd . %—

wmummmmm

2.4 Odreditvanie perioda elememtarne delije

| : Mmmmawmmmu
kristalogvefakil ose, ’
Ss odredjivenss paramstarw clemmtume delsge Misti.
no difreleione misios moncleristala, !
Usme se Jodan lepo resvijem mencicristal. Pusti se da
B nJ0ZA padne mep monchrerstskog sredenja. Eristal neics bude
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mmm&nmxmmmmmwm
W&&WM%MMW&MM;

Ao e tuicav kristal opkoll cilindri¥nom kameros u
mnmm,mmummmmtmmm
PO previn linijemn, Cna linije koja sadr¥i 1 mrlju direktnog sre.
kn predstavijs nuitu slefsw liniju; prva linijs gore § dole co
wammm;mmmmmmw
mi&hmmumammmmmmw»
Ju, itd,

Is resmmka slojnih lindje se wolie odrediti paremetar
038 ko koje se vrlii rotactiia kristals,

S1ike A,

Rammotyrion sede Jedou od Latsovih Jedna¥ing (2.2.1.),
mw&mm,nﬂ%gmummmmgm
kristala i rendsensd sraci ou norwalni na osu ieistala koje oe
pouiare sa 00 KeawTe,

Tads Je &¢-w°.a

n X = a(oos {; - cos 50°)

&= && (26242.)
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Ugao <, Jo u stvart uso Aawedu sreies keji preve
saornienis na prvod slofuod 1indii & ose lavistala

f‘-’"@‘ 00(/1 ‘“L1‘M/b
C(/luwa./b M/b h}
ae gk
(o

| Radl talinijez serenga mogu %e meritti restojanjs is-
medju prve slejne lintse Sapod 1 tamed multe. To restojenge
Jewx,ampmm.

wpe > peevwg
In Lansovog usiove (2,2.2,)

sk L
tC e, " R

a4~ -
ein(are ts 23 )

uanmﬂmﬂMm
netT 080 A,

Analogni otwesci se dobddu £ s > 1 o ose kristala,

be L
sin (are tg z8)
o =™ L

sin{ave tg a’ )
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Za vreduoati §; (1 = 1,&,3) 89 uBiEsdy one Yrednon.
(7 ) %:0 % iserane fmwdju odgovarsjuéin lintia na nm,. kogjs

2e5e Komforwanolje moleitula

mwmunuhwmmms
wammm,mxmmmmzm
WM%@M!W!W:&M“M
alamin forwalame, Hajopitija grups Je strukturua isomerija, jer
ummzaammmmmmmum
Eatih naliina meduesotnog vesivanga atoma,

, _ N0 povesani, nasivo
mwmmmmawnmmm
m#mm&#xwﬂ&umn&Mumw
postoje imomeri kojJi imaju iote strukturne foremle, Taj fenouen
Jo pomat ko sterecisowerijs,

Mmmmm&mumme;m~
cija moleioala, wzm;ammmamw&m
mmmwmmmmmﬁammu
mmnmmmwummwwu
20 konformaci jom,

Dakle, postoji mogudnost Javiiania sterooisomers Ko
nummmmwmmmmmmm
du, tJ. njihovo) onforsmolijs, Ragliicn 1zeedju konforomoije 1
mmmmnmxmm.m”am:nm
konforunci ja, potreina samo rotacija oko Jednoatmue veme, dok,
mkammmmmm.mmmmmamm
wmumm-ammmmmm‘

Zn moleinile koji se medjusoine resitiudy pomodu rotae
nmmmwnmmﬁmmmm
isomeri 111 lonformers,

mvmammmwzmmwwm
a0 lad, &.a.n.m»mmuwmzmwm




2,5, Refavenje kristalnih structure
- Dipeiktne motode

mmﬁe suMemMnMW

informacije Moje norealno prullaju rendgensics merenje, more biti
mwopude direktno, is samih intensitets odrediti ioristalnu strvuce
ture,

Cva metoda Je statistilio; karaikctera 4 koristi se za
nmmmmm,wxmmmm
W.MMmmummemM

Dakle, omovni problem jJo u tome da oe povelu inten.
um::mmmm
mmmmwm, t;.mumﬂnnmx@tm
faza sastojl u peipisivengu positiwmo: 111 neuativno: predmaiks
svakio] opalienc) struktwenol amplituds,

U ovolm redu jo direktnon metodom redavans strulitys
Jedinjenda C,, H 3% ﬁwwnmw
ralalal.

P U
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3.d. Ywo d

Remtomnsicn struktusnae analise u svom istrelitveniu
prolasi kros dve fase, Frva fass o8 aastoji u odrediiveniu die
mansija £ oblika elemsntarme delije kristala, simstrile kris.
talne relistios, merene i ralate gustine kristala 1 bwojiste
hiometrijakcih Jedintos w slessntarncd éeiijs.

Drugs fasa se sastoji is odredjivanja kKoordinats
ovih atoms, koJt ulage u anstav elemmtarne Jelile kao 1 i3 oie
redjivenia wedjuatomeicih rastejania i uglova,

Do remuitata prve 1 druge otepe 50 Jdolass snalisom
1 ctrndon podataion doidjenth difrakotjon rentiwnskih sreics na
Moo stal:

2, Ekaperisentalng <ilralcione owiode

dobijanje difyakelons eliks rendgunohog svaenis, koje e prof.
20 kres meuokeistal: Lanwova astccde £ ctetna swtoda,

Netoda ohitmo: kristala Roristl sonohivamtiselt x-8vao
Senje wsmrenc na sonokristal, mzummmm
oag an jednom od kristalogratakih osa, a molie se podeliti na:

2) metoda obrtenie kristals pri repckretoom f£ilsm
{(retapionn metedn),

b} metods rasvialenda slojaih Lindjs, prt Semu oo
1storrenen a2 sitaajes: ristala tratalatesne pomara 1 esets
o2 fllmem { Walasmuary-ova wecoda).

3.3 Ba¥darente kamere

ri sxdasnju 90 koristi kemera oliindeidnog ocbliim,
Zostavi as Lako, da cuwraluge gonlesoiaraty glava, ua B0je) Je




Utﬁq

kristal prethodas erijmtiasen ne cptifiom gontometyw:

U kamesu o9 staviia fils u crnom salititnes Movertu.
On se fiksirs pomodu dva prstens koji pritelu fils Yvrstc us

Kmmre % koju 55 stavija film $9s Cabeilt odredien
polwprelinik, Wedjutin, & cbsirom na £1lm 1 omi Moveret fmagu
isvemn debljinm, potretno Je fsvelisl talino odvediivenje polu-
prelinikn Kunee .

Balikiarente omere se vrili pomodu mofsia kristalnog
praha Sistes silicdifusm,

U tom siuliaju, ne eilindrilnom saklems (film) de se
dobitsi refisksi u oblthy pressicn Rouise s olilindvem,

X-zraci ¢
. 16
10

Crte¥ Se

Ugao ismediu wpainoeg i difrektovanog sreia Je 2 6,
Nso mali de de ugee famdiu dijometralne sprotnih isvednice
difrekoionog onuea ikl 4 6, Be alike 5. ae nolle ol¥ftati pro-

pereiis.

50° : 2R w40 1 8

aWRm *%%a

X5
, o
o | R m {3:5.3,)



Rk

wi@a

gde Jo R polupreiinik kamere ; 3 je restojanje immeddu dve
mm,mummmmm;aﬁkwﬁh
fraketle,

Karekteristike preba ¥istog silioffums su unapred
pomnate, tJ. poznat Jo paramtar Selile s, ocdzovarajuéi indek.
ol b,k 1.mxmmmmmmamknm
koje a0 molie favelusrti ugso O

Podaci  sa silicifum se potrale u kugist POFDER
DIFBACTION PIIE - & o 565

mmuuma(m) feralinn uzao ¢ pomodu
forwmle |

- 2

W (3.3.2.)

gie Je )\ talasns du¥ine yentgenskog arelenga, u ovos siudaju
bakarnog sradena ; a Je perioda slemsutarne delije ; h, k, 1,
o Indelkal odaovarafude mreling revai.
mw::ommmmm 8 koje
80 uveati u formulu (3.3.1.) sajedno en adcovarajuéim O, pa oe
taks isrefuns poluprelinik keamere.
Da b1 se deblla Ito tainije vrednost ma B potrelno
Jo tavrlits ville merenga, pa traliti sredndu vrednost tih merenja.
Pyt miank pewho 24 S0 veden Cn X srelenjen talaane
dulitne A= 0,153176 mm, bes filtre, Merenc je restojanjs & sa
prvih Sest alojuih linije, Resultati su prikasani u teoeld i.
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Tabela 1,

 8y{wm) n%l(n) SQE:) 8, (mm) a-i,‘-i;m) bkl ® m,(mT

I

1%,1 164,8

o 13,0 13,03 164,8 164,83 28,8 111 13,233 57,968
1%,0 164,9
126,5 17A,5

v 136,3 126,83  ATA,5  1TANT  aB,04 230 2%.6m2 58,18
126,38 178,4
121,56 178,8

v 123,8 121,83 179,06 178,90 5707 311 28,086 8,212
321,9 i78,9
15,2 185,58
115,85 113,97 38s,5 385, 47 TG0 8C O 35,57 58,086
115,5% 18s,5
111,6 189,3
.5 11,80 ig,2 189, % 71,70 331 ¥,aen 50,293
a1k, 7 189, 4
le%, 5 395,3
5,7 108,63 195,01 195,20  89,q7 322 060 s3,2%
108,7 19%,2

ﬁz = 58,1% um

n Je reint ol slogne linijge
8;» 8, mu relativai polo¥ajl slognth linige
8=3, -8,

Srednde vrednost prelniia kemere Je é_nx - 58,14(1) m
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Drugt snimek preha 81 jo vrien belarafe sralenjem talas.

pe ulitns A= 0,154176 nm ea Ni filtrom,
Remultats su prilasant u tabell 2,

Tabels 2,

5m) &(m) B (m) B, (m) BB Gm)nkl o 2R, (me)

1%7,% 166,48
1%7.4 137.% 166, % 166, & 28y,0 113 18,2 58,169
13,58 166,54

128,0 176,0
127.8 127.9 37%.9 175,967 &,067 220 23,672 s8,.1n
27,9 176,0
23,5 180,85
12%,5 133,866 150,84 M0,866 57,0 3113 28,0686 58,180
129,34 180,4
115,9 187,0

116,86 116,833 87,2 187,066 70,233 500 9,57 56,1506
116,8 7,6 A

113,0 | 396, 7
113,13 13086 190,6 190,70 77,09 331 %,225 56,183
1131 360,58
107,2 106,6

WT,1  MW7,38T  165,7 196,7C 89,533 A22 8,050 s8,21%
wr,e 190,58

03,7 0,3

03,7 103,667 200,2 200,267 96,6 511 47,57 <8,228
16,6 200,

_ Té'T’ln b @;W(B)ﬂl
Sreinje vrednost prelfiniin ksmere js 2R,y = 58,18(3) mm.



wlgu

Srednja wrednost prednika kamere sy prvog i
drugeg saisie ianost)

3e8e Erictalos § soleiuiame strvctura
Clsendrigening - c% Ry O

Jedesl. Cirediivangs perioda i monoicl inskog ugla

mwmmuwmmuwmmmx

2n redwnange pariode e horisti gbrmsas
p= W8

stn (aro ug 23 )

e B« red slofne 2inide (ceo trod)

kw«m«m!mmammmzm

N~ ©,154178 an
as~m3mmmaom..mmmm

@R « afektivnl prelnik kasers kojd isnoai
2R = 58,16
Hesultaii morenda { ro¥unanda su prikasant u tangls 3,



S(mn) & (m) Sy(mm) BSyGem) 25(m) B B pum)

e 188,7 144,666 158,00 151,966 7.,% 01858 7T.is% 1,299
148,7 152,0
143,7 155,7
‘e 140,9 140,768 155, 155,835 15,067 ©,255) 14,5259 1,25%5
150,7 15%,9
195,58 66,1
o 336,5 136,466  160,8 260,366 23,7 0,4075 22,1709 1.20%7
1%5,% 160,2
i%n,.06 165.3
e 1.4 1,6 365.3 185,30 35,93 0,5817 w0,1865 31,8005
134 155.3
1&5,0 iTi,6
o A28,9 124,900 172,90 173,995 46,907 0,807s 38,9208 11,2270
125,0 172,0
o 8 epe=1,2%(1)ns
BeB, «8 Duare tgB
B = 38/5R p=n\/aind
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Tabeln %,
v 8, (m i;(u) 8, (wm) 3}},(*) &8 () B b plom)
167,4 1735
o 37,6 167,533 373,80 173367 6.0 0,009 5,92 1.5
164, % 276,6 '
o 168,3 364,367  1756,6 175,638 12,266 0,209 1l,909 1,4
A8, R 175,7
160,59 179,.8
e 363,1  1G3,09%3 350,0 173,933 18,9 0. 3% Y1999 1,87
36k,3 80,0
1572 188, 4
e 397,5%  A5T.3%3 93,6 183,533 26,0 0,405 28,252 1,502
A57:3 18,6
1528 387,8 |
v 353,80 I5R,535 197.7 MO NS ¢,6000 W,968 1,48
153,90 188,0
N7, 1930
» AAT,5  AAT, 6T 1937 W2,90 M543 0,782 38,057 3,501
347,3 193,0
Dwpw 1.%3(%) s
B wa, -8 Dwere tg B
B = 28/2R pen Jjodn i
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Ha osnovu oacilatormog sndmkn pardoda b imnosi
b= 1,500(5)
mmam-&umo.mm

e el o B

Oscilatorni animak oko ¢ - oae lkristala
Resultati su priksseni u tabeli s,

_ Tabela 5.
Wm——-—w
n 8 (m) B(m) S,(m) B,(m) 28(m) B 0 plam)
m——-———-—-——-——-—-——__.._.____.______________

i”a m‘9
« AM,9 1W,067 185,0 144,933 7,066 0,135 5,927 1,278
1379 ika,9

134,33 158,
« 138,353 138,307 8,6 348,633 14,266 0.2853 13,783 1,204
1344 158,606

1’:5 lﬂ.ﬁ
o 130,84 12,80 152,9 152,867 28,857 0,363 21,122 1,284
i%,3 152,9

125,7 157.5
o 225, 123,767 157,5 157,% .73 ouw a8,ar 1,288
125,7 157.5
%

¢ =p = 1,386(6)nm



23 = Ty = 5y 2= ar0 tg B N« ,358078 oo
B~ 23R pe=nA /gin D SR o= &3,16 pon

R omnwva csvllatanog anlcem pasiocda ¢ Lamosi
¢ = 1,2086{5) nx

Za odpedjivanle ugla imaediju wmuwmn san

L S ek sangergov ( Welse

senberg) scimek multe slolne linije oko b oee (bfe). S8 £ilae
B/o je odredjm ugme S « monokiineki ugso ma OuROVU proporoijes

1&1%0-»1’:/5

pe - 130
) }
gde Je :
1 ~ restojanje 15meddu o peaiproine ose,
1%« rastojanje (vede) tamediu o reciproline ocee
" reeipreine ose,
|
\ -/ |
45 \.i- :’}wu?__.-“"‘_)a a4
. ¥ T e .
f ] JqeX
o I ) 7 r |
e R B
- : !
£ - Ho
Snimak bl

Resaltats su prilcasani u tabeit 4,



Tabela 9,

B S (m) S (e) o) SGm) (e shim)

R T T R R T —, , . P

1. 362,7 25,2 253,48 14,4 w0, % o,
2. 162,06 235,28 ash.¢ 189,4 00,3 2%,
s MR,7 aA5.2 58,0 120,% 200, % 29,4

S RSP S RSN S

) atfemd (%)

93,1 Y AR T2

%‘la@ %‘ﬁ 1&3,%

91,3 2,5 163,50

A0 G 98 103,26

8,0 51,0 163,25

38!‘; wa@ wgp

- ¢ - Iy

1eBy-8y V=88 f> = 105, 57°
1 =55 -8 3? - 55 88

&WW%M&WG&'MW
Wogs tmesd [ = 103,4°(3)
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Flls b/l 39 Vagseroer oy sndnsl pere 3i0iow iinije
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?MW»WW'WMMWW
sko o ooe kristals,
‘auwmawummW
kitn sistewma.

Forody Vajsenborgesth sntmeks 58 mogy odrediti re.
cipretine purtode koje se ssnafwvaga a” , v* , § a” . 2 monoe
mmm.mmmpmmtmwmamz
i

I, T T YR N

‘“W,bgm;ggms

;m/s b ® sinp:

n na nb” n o*

0,128%8 0,099 0,12%2
G298 0,%87 0,256
0,352,336 ¢, 306
0,5135  0,5145 0, dpad
N 0,637H 000
0. T2 0,72 C,T¥2
0,898 o,52% 0,652%
3,0212 6,096 0,985
3,155 1,6890 1,1080
i,2% 1,953
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mimoize redts ;msmmp.mwummmo
hk1:oeow ealom
kol :ness uslove
okot kw2ns+}
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Bte Jo Jonganalne olvelilo prostornu qraga P 2,

{ INTHRUIATIOHAL. TALES POR X-8A7 CRYVSPALLOORAPEY - VOLIME I )
Brod selekila u elewintaino) 6e1iji u sonwkilnsion

-mmmmxa.uﬁ.umammanmmxw

moleiculs u elemsatarnod deliil Z = 4, ¥to Jo kammije 1 relunski

Pobviciune,

Sededs Odredlivanie gustine wristals

Cusiina xristals jJe odreijena metodom leixienjs u kone
omtrovanom nastvoru kuhingsise solt (s C1) u vedi.
Qustine se odredjuje is defintotje ¢ = M-,

wa‘ ﬂ*%oﬁ,i‘f*vp
Q- S o8

y

Znall

@, « J¢ Easa napunjeno:z pilnouetra rastvorom
U kome wrdstalind usorsk lebil;

%-xwmﬂ&m&mx
?»aawmm.

, (&) %(s) V(@) (/o)

6h52  B.8H5 S BA o hanz
Tomomgey SUSting kristala fwnosd g.;.m WS

U slodedem koralu J¢ Szrelunsts zapresmine elementsme
dolije, koja se s momoklinaki sistea tsralunsva na alededi
naiiing
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848 38 ) ugse flamedju odgovareudil ketetalosrefalith o068 - 20N0e
Kitramicl wame ; a,bxamme&mﬁméﬂw

?na,m“ﬁa‘

3elieds Odreijivanie Wroje molokula po
slempoterans deiidf

B omove saprewine elemmtame delije, relstivne mo-
MMtMMMg +» Shreijan Jo ol wolekula
Po sismmntarne) delijsi k. powodu ferwmle

M 1,66
e —— o
Vi) g (afew®) Bl Byt B
2,328 L2 432,957 303
Ta3g
2

Invelvnsta sustine ¢ . - remdgeneiks gustine, Jo dobi-
s pa oanove fute Yoruule s %, posie sasipulivengs £ na naje
bliEL owo Lrej 2°,

x v
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Beise Reevanis strustare

Zn relavenis Rrivssing strutury potrzind Je petiue

Zvog 1odih krintala, ¥to o vids is prilodenth osed~
intoenih 1 Vajasmbergevin auimiks, intanaitest olssndrlzsnin.a,
625 ﬂjﬁ ﬁsg riaw merent.,

takon toza 2o pristupilo fspitivemgu noves kristalas,
Teloainobulagin.a, e 5 uﬁ eﬁg

3.0 Kristainag 1 molekulazrua stwmichure
Telosinoouiaglin-s asu 1;” {:5

%631, Odrediivenie perioda

Anslogne posiugitn civedfivania perdece o, By O
koldi Je opisan u 3.5.1., cireljeae mu pericie § 23 teloeinotufa.
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B2 Jungva oseflatornes smtmio periois a funost
&= 1,5535(3) an

Wmmn.mwwm
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Savlintomnl adoak ok ¢ = 208 Myistals



Ne oenovy ocolletorneg enimim parisdn ¢ fanped
6 = L AET(5) om

hoeoshwane+
ORG i1 kRane
e0lilene}

mamwmmwmﬁz.
Bro) meleleals po slesentmmod delist jeo Z = &,

Relativii molsiodsks wasa - wC,, Hy, Og) Smmost
M= 2,5

Zapreaina clissstarns delises Smnost V= 2,255 np-

37+ Rellavanje atiiture

mmmm;m.c%uﬂ%ummn
WM;&mmmmmmmmu
nosts (tabela W+, 5,), po unatviss prozrems Shel X 76,

Tabela ., B,
h k 1 fasa
1 6 o o0
& 0 5 9%
8 1 ¢ o0
W 1 6 -
¢ § ¢ o ¢
& g o ¢ %&
b8 8 %
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ummsmmmua.wmmzm

nije dac relenje, Wﬂm’uﬁmmmlm}m~
vasans lestoflana prstena, sa substituertimiu pololiajiue t’:}, C.o
C1o § Cyp Nelon ubainjavange koordinats svih identifiiocants
precatalih atomn,

Tabela b, 9.
R i e i
£ _k 1.“ fasa _
2 0 9 90
| 6 4] 90
5 ) | ¢ 90
20 1 6 1w
o] 8 o o 180
G w 0 '+ 180
A ] 4] ¢ 1%
8 ¢ 4 %K e
WMWW

UmwaxmtﬂmMa:mMﬁm
m.mmmmmex,% tﬂ,,m&auw@w
$Cppe Cyp 2 Cp umwmxc&,uwu.
mm.mmxmmmﬁ.



Bltka G,

&Mmmmusmtmuw
peratwrnis faktorom ¢ = 0,095, doblijen Jo R fmlctor ol G, 35X

Posle tri cikiusa isotropnog ubsiujavanjia R - faktor
e amanjioc na O, 934,

nev Is Purijeove sinteze au Sdentiftkoveni pololfinji oste-
mm asomy - cm: ’@m' egﬁ: Qﬁ;& c@g& 63 i ’5’5 (‘;w 7*)



Si%km 7.

Koordtnate svih nevodoniinih stoswm, uigpno 29, date
U tabell b, 10,

nJils su R faktor na G,151,

Hakon togs se pristusile  mnerisaniu vodontiovih atoms,
8 to Je ulitnjene progremos Shel X 76, Ovim progremom 99 vodoniico-
uMame%WhMuw

Tri ciklum anisotropnog utainjavanjs su smmnjila R
mm(},l‘”’



Atom a/a ¥/ s/fe Atom z/a b 7

< 0,123(2) 0, 35(3) 1,012(3) Ci6 «0,017(2) o, 2W(2) e.,7{2)
33 0,118(3) 0,269(3) 1,034(3) e’ry «0,0T7(2) o, m23 o,500(2)
> » o,a23(2) o,2%2(2) 1,035% 33 613 "‘»Mﬁ} LN 513{2’ ©,507( 3)
< 3 ©,259(2) o,289(2) %Mz’ cls 8,171(2) a,ﬂ(ﬂ) o,87a(1)
cs 0,262(1) o, 39(2) o, TT(2) ﬂ% -0, lo2(2) o, 396(2) 0, %95(2)
Ce o, %22(2)  0,%8(2) 0,768(2) €21 ©,192(2) o, am(2)  o,369(3)
Cy 0,2332)  o,33(2) .673(2) € <,00(2) o,m2(3) o, 32(3)
Cg c,1%(1) o, 35(2) 0,678(2) Coy «0,057(2) 0.866(2) o,20(3)
‘:9 0,094{1) o, %3(2) 0,795{2) ‘:3. «¢,163(2) o, 502(2) 0,139(3)
< 1o 0,160(2) 0, w7T(2) Oy %1{2) &1 “ﬁﬂx) o.212{2) 1,307(3)
% 0, 006{1) o, %5(2) o,807(2) Qs 0,%6(1) o,40(1) 0,%2)
Cyp  -0,062(2)  o,%5(2) o0,705(2) 0, 0,115(1) e, 3(1) o, M7(2)
ci 3 «0,024(1) 0,399(2) 0, 556(2) o f -0,219{(1) o, 486(1) 0,203%(2)
S 0,076(2) o, B3(2) 0,2758(2) Oy ~0,193(2) o,58(2) o,321(2)
Cys 0,061(2) 0,2%9(2) 0,563{(2)

U sagredass su Jate jredue,
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Iz aiferentnog Purijen ae nisu moili odredit: pololisjs
vodanikovih atome u hidrokatlnim syupesm, Jer o0 raspolasalo sa
malis trojen reflekss (1079).

Vrednpet msdjuatomoitlh restojania, sa standardnia dew
vijacijome u magradasw, m«mmmmxa“ 8 YPOANOO-
t1 uglowe sedju vesane va alict o,

Na sliot 10, Je data strukture C,, H,, O,

Howemlna projeicoijs avih soleinile u elemsntmnod deli-
J3 kristala ns vwvan koju formireju kristalne coe a 4 ¢ data jJe na
altes 11,

stumcatéa(ﬁ,ﬂax; -y 3 0,"2)
Jo d = 0,27 mm, #to viamuie e vodoniZ vesu imoedju simetrije-
ki akvivalantnih atous, Moleloli ou press tome povessni vodoniinin
vestua u besiconating lamac paralelno s kristalogroalalton ¢ - ODOW,

Iz models ae Jeanc vidi de pratemovi A, B, C 4 E Lmmju
kenformmoiu stolion (CHAIR), dok Jo pstolilani preten D kovesrtas.
te manformactje (eliim 12,)

L

‘i STOLICA KOVERTA

——

Blike 12,
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Sitks 3,

rastojanja su data u nm,

P
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e
S

0,164 [3)



8itken 9o

Hs(2)
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S1ika 11,
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W EARLIJUCAKX

U ovom vadu su odredjent kristalogrefsil podect
organskog Jedinjends olesndrigenine i odredjens Jo kristaine
SWWWMM

WW’

Omwoval kristal) Mumumn,zm.
Wammmﬂmmmsmmg

Strukture Jo refiens direktnom metedon 1 Purijevom sine

Kaicon isotrepnog 4 anisotrepnog utalnjevamje (meto-
dom paSmniih kvadreta) nevodonilinih stoms onaline vrednost R
faktore Jo bila 0,150,

B ¥alost, diferentnon Purijevon sintesom polo¥aji
vodenilkovih atoms u hidweksilnis grapass se nise wogli odredi.
ti, sbog malog broja prilapljenih reflekas, UVtvrdjens e 1 to
o, a petollancg pretens D koverte.
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Tabola 11,

Nasiv Clesndvigenin

beuto formals Caq Hyg O

mtmmm N~ 332,456

M slamentame delije & = 1,2%(1) om
b = 1,4808(8) om
u.l‘zm&)m
p = 203,4%(3)

sigrening slemmtade dellje V = 2,328 mm”

Samerens gustine § = 2,23 gfow’

iswlunata sustine gx*laﬂi‘

ol melokula u olsmmntarned

deliss 2=y

saloond gadends hkl: —
el : —
oko:kmine+]
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Tabela 12,

Baasiv Telooinobulazin

Bruto forwls Cap By O

relativne molsiulsks mese N o= 402,5

PRrNNetrL elmmntarne JeliSe a = 1,536(6) m
b e 1, M05(3) nw
e = 1,1870(6) nm

sapremicg wlemmntarme Selfde V « 2,255 mw

Ssvelunate gustice Y= 1,20 gl

ol soleduia po

elenmntarnos éelsss A
salont gelenga Roothwan+l

Okortk=2+]
00lelwine]
PrOSLOITIA STUpe ? 2,22,

I S
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