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TEORIJA PRECESIONOG METODA

Precesioni metod i prvi precesioni instrument, koji je sam
autor nazvao MARK I pronaSao je Martin Buerger jo3 1930 godine,
Pomoéu ovog prvog precesionog instrumenta autor je dobio foto-
grafije koje su otkrivale simetriju ravni reciprodéne resetke,
koja daje uslov za difrakciju, a uz to je poloZaj difrakcionih
spotova na fotografiji bio takav da je odgovarao neznatno de-
formisanom rasporedu tacaka u reciproénoj resetci. Pored defor-
misane slike reciproéne resetke, ove prve fotografije su imale
jos jedan nedostatak, a to je dupliranje pojedinih spotova.

Posle objavljivanja de Jong-Bouman-ovog principa, Martin
Buerger ga primenjuje na precesioni metod i tako dolazi do su=-
Stine precesionog instrumenta koji je i danas poznat.

SuStina de Jong-Bouman-ovog principa se moZe uproféeno pri-
kazati kao na sl. l.




Krug na sl. 1 predstavlja popreéni presek refleksione sfere, dok
se x-zrak krefe sa leva na desno. OT je ravan reciprodne reie-
tke i kako je prikazano tadka T je u reflektujuéoj poziciji, ta-
ko da ona daje povod za dobijanje difrakcionog zraka STT. Ako

Je ravan filma paralelna sa ravni reciproéne resSetke, tada iz
sliénih trouglova SOT i SOT dobijamo:

P _ 50 M

0T~ so T T4 (1)
tje.

O'T' = M(oT) (2)

Sto znadi da na ovaj nadin registrovano rastojanje d1' na filmu,
Je proporcionalno rastojanju OT tadke u reciproénoj resetci, ako
se rastojanja mere od praveca x=-zraka, Konstanta srazmere M pre-
dstavlja rastojanje kristal-film koje mora biti stalno kao 3Zto
se mora odrZavati i paralelnost filma i reciprodne reetke.

Da bi se dovele i druge tadke reciprodne refietke u refle-
ktujuéu poziciju neophodno je dati neko kretanje ravni recipro-
¢ne resSetke. Pokazalo se da je najkorisnije precesiono kretanje,
tj. takvo kretanje pri kome normala na ravan reciprodne redfet-
ke (p - koja obiéno‘predstavlja Jjednu od osa u direktnoj rele-
tei) éija jedna tadka ostaje u istom poloZaju na praveu x-zra-
ka vrii kruZno kretanje oko praveca x-zraka. Da bi se ovakvo
kretanje normale reciproéne resetke ostvarilo potrebno Je da se
recipro¢na resetka smesti u precesionu veSalicu ili "viljusku"
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koja omoguéuje kretanje i oko horizontalne i oko vertikalne ose,
kao na sl.2., Na slici 2 prikazana Je ravan filma koja je smedte-
na u isti tip "viljuske" kao i reciprodna refetka. Pravac x-
zraka prolazi kroz centar oba veSanja, a kretanje ravni recipro-
¢ne resSetke i filma Jje tako povezano, da je kretanje jedne rav-
ni kopija kretanja druge, i na taj nadin je zadovoljen de Jo-
ng-Bouman-ov princip. Sa sl. 2 se vidi da normala p reciprocne
resetke pravi izvestan ugao M sa pravcem x-zraka. Ovaj ugao

se naziva precesioni ugao. Zbog ovog nagiba normale, ravan re,
ciprodne resSetke sele sferu refleksa po krugu (na sl.2 prikaza-
no punom linijom ), dok zbog precesionog kretanja normale p do-
lazi do rotiranja ovog kruga preseka oko tadke O. Prolaskom
obima kruga preseka kroz ma koju tadku reciprodne refetke T pro=-
izilazi refleks koJji se zapisuje u odgovarajuéoj tadki T sliénog
kruga na filmu. Gornje objasSnjenje odgovara dobijanju snimaka
nulte ravni reciprodéne reSetke.

ZAPISIVANJE VISIH RAVNI RECIPROCNE RESETKE

Sematski prikaz situacije prilikom snimanja neke vife ravni re-
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ciproéne resetke (koju moZemo nazvati n-tom) dat je na sl. 3.
Poznato je da nulta ravan reciproéne refetke prolazi kroz tad-
ku u kojoj pravac x=-zraka napusta sferu refleksa, kao 5to se
vidi na sl.3, no pored nulte ravni tamo Jje prikazana i neka
ravan viseg reda (naprimer n-tog), koja se nalazi na rastojanju
Jw od nulte ravni. Da bi mogli da snimimo ovu ravan bez kri-
vljenja i deformacije potrebno je pomeriti film du? normale ON
za vrednost Tu proporcionalnu rastojanju J,, n-te ravni od nu-

lte, tj. 7 Iy

= Sy (3)

Sto znali da se film mora pomeriti za iznos J. =M, u praveu
kristala. Na svakom precesionom instrumentu je moguée veoma
precizno postavljanje filma u iéljeni poloZaj.

MoZe se lako pokazati da je ovako snimljena fotografija
zaista neiskrivljena kopija n-te ravni reciprodne refetke i
da za.nju vaZi isti proporcionalni faktor kao i za nultu ra-
van. Na sl.3 imamo sliéne trouglove S O, T,i S OLT;iz kojih

imamo: By L 5 0. /
DuTw 5 Oy )
Isto tako iz sliénih trouglova S00,i 500, imamo:
508 _ 59 M (s
80 - 90 7 4 )
Kombinovanjem izraza (4) i (5) dobijamo:
Ou T M
— = /6
Ou Ty, / /
tJe | .
’ 0nTu = M(0LT,) (3

Iz ovoga se vidi da je rastojanje difrakcionog zapisa T, od
centra filma proporcionalno rastojanju odgovarajuée taclke re-
ciprocne reSetke T. od centra ravni reciprodne redetke i da va-
Zi ista konstanta proporcionalnosti U, kap kod snimanja nulte
ravni

OGRANICENJA PRILIKOM SNIMANJA VISIH RAVNI

Na fotografijama visih ravni sl. 21 se primeéuje praznina u ce-



ntru snimka, tj. nedostaje snimak centralnog dela reciprodéne
re3etke. Objasnjenje za ovu karakteristicénu pojavu kod precesi-
onih fotografija se moZe dati uz pomoé sl.4 koja prikazuje rav-

ni reciprolne resetke u gornjem poloZaju precesionog kretanja.
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Centralni deo ravni reciproéne resetke 0,P, nikad ne prolazi
kroz sferu refleksa, pa prema tome i ne daje povod za refleks.
Radijus te zaklonjene zone moZe se proceniti sa sl.4 iz koje se
vidi da Je:

OwP=U.P- UD ()

Sto se moZe predstaviti i kao:

§mmA=/9“;"”th' [%

Isto tako se zapaZa da talke reciprolne redetke Cije je centra-

Ino rastojanje E veée od O, T,takodje ne prolaze kroz sferu

refleksa. I ovo ogranienje radijusa se procenjuje sa sl. 4.
OMT\/\COU 'l-Uv\T\,\ /40)
Sto se moZe predstaviti i kao:

Fuar < i+ ()

Na osnovu ovih relacija se moZe nali zona reciprocéne resetke ko-
ja se mo¥e snimati. Sirina te prstenaste zone se dobija oduzima-



njem jednaéine (lo) od (11), tj.

ENwax" gugu =4 05M/7 (42}

IZDVAJANJE ZELJENIH RAVNI

NeSto ranije je bilo obradjeno kako poloZaj ravni filma mo-
ra da se menja da bi se dobio snimak neke visSe ravni reciprocéne
resetke, medjutim ta korekcija poloZaja filma nije dovoljna. Po=-
znate je da skup difrakcionih pravaca za jednu ravan ¢ini po=-
vrSinu kupe, ovaj skup se moZe izdvojiti propusStanjem kupe kroz
prstenast otvor na zaklonu koji se stavlja izmedju kristala i
filma, kao Sto je prikazano na sl. 5.
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Ugao kupe je isti za sve nulte ravni (smatrajuéi da se ugao
odrZava stalnim), medjutim ugao kupe se menja za sve druge ra-
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vai reciproéne resSetke, i prema tome za svaku se mora proradu-
navati poluprednik prstenastog otvora na zaklonu i njegovo ra-
stojanje od kristala. Sa sl. 5 dobijamo relaciju koja nam omo-
guéuje biranje podataka za zaklon:

L LoD (13)

Medjutim poSto se ugao V niti meri, niti odredjuje na drugi na-
¢in poZeljno je da se ova relacija izrazi preko nekih drugih ve-
liéina. Ovo se postiZe pomocu relacije koja se direktno dobija

AW Wk % T, = KU - KU,

= conji- coa¥ (44)
Z;je rastojanje izmedju dve ravni reciproéne resetke, // Jje pre-

cesioni ugao, a\ ugao poluotvora difrakcione kupe. Iz jednadi-
ne (14) imamo:

N = tog' (o~ T,) (45)
Zamenom (15) u (13) dobijamo:
-‘—gs—:fomwo”(aoo/f— L) (15)

Ovaj izraz je pogodan za odredjivanje poloZaja zaklona S kada
imamo zaklon sa odredjenim prstenastim otvorom /; . U tom slu-
Eaju za izdvajanje pojedinih difrakeionih kupa rastojanje za-
klona S od kristala ¢ée biti razlidito. S se lako raduna iz rela-
cije (16) tj.

i ki S< 1 cot ws ' (onfi- X ) (%)
PoSto se vrednost S mora radunati za svaku fotografiju vife ra-
vni, pogodno je jednadinu (17) reSiti grafidki za razlidite vre-
dnosti ugla precesije Vg i radijuse r; zaklona. Primer takvog
grafika za [i=3° dat je na sl.6. Sa grafika mo¥emo da nadjemo da
Je na primer za snimanje nulte ravni pri precesionom uglu H=30°
i za zaklon r; =15mm, S=26mm,

ODREDJIVANJE T

Za snimanje precesionih fotografija visih ravni reciproéne
reSetke neophodno je poznavanje rastojanjaif izmedju dve ravni
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reciproéne resetke. Ova velicina je veoma vaZna Jjer preko nje
odredjujemo novu poziciju filma, a isto tako ona ulazi u izraz
za izraCunavanje poluprelnika otvora zaklona r, i rastojanja za-
klona S od kristala. Ova velidina se najjednostavnije nalazi ako
nam je na osnovu nekih prethodnih merenja (ne precesionih) po-
znata osa kristala koju smo uzeli za precesionu osu., Jednu takvu
osu smo na sl.3 oznalili uopsteno sa p, tada se } lako nala=-

zi iz: . oA
5 -2 s
ili
BT (18)
T T _

No u sluéaju da nemamo prethodnih podataka za kristal koji is-
pitujemo velicina 7 se mo¥e odrediti i pomoéu precesionog me=-
toda, posebnom vrstom precesione fotografije nazvane kupasto-
osna fotografija (cone-axis photograph). Ova vrsta precesionih
fotografija dobija se na uobicajenim precesionim uredjajima
kada se kaseta sa filmom stavi na drZac¢ koji sluzi za postavlja-
nje zaklona.

Nastajanje kupasto-osnih fotografija moZe se pokazati pomoéu
sl. 7 koja veoma pojednostavljeno prikazuje kristal, film za
kupasto-osnu fotografiju i mehanizam koji ih povezuje.

|
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Kao 5to se sa slike vidi kristal se obidno postavlja tako da
Jedna njegova realna osa naprimer p zaklapa neki ugao precesije
~ jp sa pravecen x-zraka; koji na slici ide sa leva na desno. U

tom sluéaju dobijamo jedan skup Laue kupa koaksijalnih sa pra-
vecem p. Karakteristiéno za nulti red kupa je da Jje ugao poluot=-
vora kupe “o isti kao ugac nagiba “ tj.ik‘/; , a to opet
znai da je jedna od izvodnica kupe direktan zrak. Ako sada ugao

/4 izmedju realne ose i x-zraka odriavamo stalnim u toku prece-
sije p oko x-zraka, sve Laue kupe koaksijalne sa p ostaju inva-
rijantne - njihovi poluotvori uglova se ne menjaju. Ako sada
postavimo fotografski film tako da stoji normalno na osu kupa
Py Sve ove kupe ée na njemu biti zabeleZene u vidu nepromenjivih
koncentriénih krugova od kojih svaki potile od jedne ravni reci-
proine resetke.

Odredjivanje rastojanja J pomoéu ovih fotografija lakse se

vidi ako situaciju sa sl. 7 predstavimo na drugi nadin - pomoéu
sfere refleksa, kao na sl, 8,

— = s —E Sy

X-ZRAK y -
7

SL. 8

Sa sl. 8 se vidi da je:

'AWMQu = ——%%L——— (/9>
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a iz (14) se vidi da je: T

Jus oA~ Coxw
ako vrednost “u izrazimo iz (19) dobijamos:

S = coafi ~ coaton” -‘ff;i (20)

Gde Jje r,, poluprelnik prstena na kupasto-osnoj fotografiji ko-
ji odgovara n-toj ravani reciproéne resSetke, a s rastojanje kri-
stal=-film. Ako sada J i s izaberemo za eksperiment, a r, izme-
rimo sa kupasto-osne fotografije J.. lako dobijamo iz (20). Po=-
red ovog korisnog svojstva, kupasto-osne fotografije imaju jos
jedno, a to je njihova osobina da pokazuju difrakcionu simetri-
ju kristalne ose. Sta viSe kupasto-osne fotografije pribavljaju
elegantniji prikaz simetrije od Laue fotografija, poSto one po-
kazuju odvojeno zapise simetrije pojedinih ravni.

ODREDJIVANJE INTENZITETA

U prethodnom tekstu su obradjene uobidajene precesione foto-
grafije koje omoguéuju, na osnovu geometrijskog poloZaja spoto-
va odredjivanje éelije kristala. No kada se istraZuje uredjenje
atoma u éeliji potrebno je poznavanje intenziteta zrakova koji
proizvode spotove. Gustina spota na filmu je proborcionalna in-
tenzitetu difraktovanog zraka. Da bi mogla da se meri gustina
spota potrebno je da on ima odredjenu velic¢inu i da je ravnomer-
no eksponiran, tj. da ima plato. Za dobijanje platoa kod pre-
cesionog metoda su koriSéene razne metode kao Sto je plato od
prirodne konvergencije i plato od fokusirajuéeg monohromatora.
Medjutim najprakticéniji, i metod koJji se najviSe koristi kod
precesionog instrumenta je dobijanje platoa pomoéu integracione
kasete, ¢iji ée opis biti dat nesSto kasnije.

Kada se izmere gustine spotova i izvrSe odredjene korekcije
zbog pratetih efekata dobije se niz brojeva proporcionalnih kva-
dratu strukturnog faktora[Fhuwﬁ Faktori koji se koriste za ko-
rekciju su: Lorentz-ov, polarizacioni i apsorpcioni. U daljem
tekstu ée se posvetiti nesSto visSe paZnje ovim korekcionim fakto-
rima.

LORENTZ~0OV FAKTOR

Kada se kristal nadje u x-zraku vise ravni prolazi kroz
Bragg-ov uslov za refleksiju i u opsStem sluéaju, one prolaze
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ragliéitom brzinom kroz ovaj uslov, pa prema tome imaju razli-
¢ito vreme za refleks. Zbog toga se mora izvr3iti korekcija in-
tenziteta za ovaj vremensko-refleksioni faktor keji se naziva
Lorentz-ov (L). Kao Sto se vidi L-faktor je proporcionalan vre-
‘menu za koje je ravan u reflektujuéem poloZaju, odnosno on je
obrnuto proporcionalan brzini prolaska ravni kroz refleksioni
uslov, ili u sludaju ravni reciproéne resetke ova brzina je br-
zina sa kojom tacka ravni reciprolne resetke prolazi kroz sferu
refleksa, Ako se ovaj vektor brzine rastavi u radijalnu i tan-
gencijalnu komponentu u odnosu na sferu, zakljuluje se da sa-
mo radijalna komponenta v doprinosi prolasku taclke kroz sferu
refleksa pa Je:

L ~ /{ ' | (24)

V-
Da bi odredili ovu radijalnu komponentu brzine v, zamislimo sle-
deéu situaciju: Poznato je da kod precesionog metoda normala na
ravan reciprocne resSetke pravi ugao M 8a x-zrakom i da precesi-
ra oko njega, ako sada pretpostavimo da Jje normala ravni reci-
pro¢ne resetke udévriéena, a da x-zrak precesira oko nje u suiti-

ni metoda se nista ne menja, sl.9.
— e it . B

REFLERSIONI w@y
¥

NVLTA RAVRY

U ovom slucaju centar sfere refleksa rotira po krugu radijusa/y%a
oko normale na ravan reciprodne resetke., Ako usvojimo ovu situ-
aciju centar refleksionog kruga S,, rotiraée oko izvora C, sa uga=-
onom brzinom precesije £ . Linearna brzina sa kojom tadka P, na
rastojanju { od O. prolazi kroz krug je:

V= 8§ ‘ (22)



Keko nam je potrebna radijalna komponenta ove brzine posmatrajmo
sle lo na kojoj je ugao izmedju SP i v oznaden sa pa Je:
Vi = Veon §
208w § (23)

SL 1o

Sa sl. lob se vidi da, poSto je SP=1l, vrednost (os( je proje-
keija 8P na vektor v, ili:

w’}&:i (ij
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a je: :
Pa g Vi = &E ?\ (25)

f i 9 leZe u ravni reciproéne reSetke i njihov proizvod {9 od-
redjuje dvostruku povrsinu trougla 0, S, P. Ova povriina se sa

sl. lod moZe izraziti i preko w {,, pa je:

W Qo= 9 (2¢)
Sa sl.lod se vidi takodje da je:

/e = 5(:)}) (23)
ke 50+ Lu

P = _LAQ):_ (28)

Ako zamenimo W iz (28) u (26) i to kombinujemo sa (23), radija=-
lna komponenta brzine je:

V= (2w ) Ru o (29)
a kako je sa sl.loe N

Qi = 0V (30)

D, :/ﬁm/ﬁ

»_ £k 31

v, se moze izraziti kao: ( )
W = QAWM 2Ry /A’W\ﬂ (32)

Ako dalje zakon sinusa primenimo na trougso O_.S,P, sl.loe imamo:
N Y/

5wy | 133)
Na osnovu (33), (32) moZemo napisati i kao:
Uv= Q54 i mvh 134)

Pa je L-faktor tada:
1
L = (3$)

DT 2wy s g

1

N S2E A A (36)

Kako tadka prolazi dva puta kroz sferu refleksa, L-faktor je
stvarno dvostruka vrednost ove.

Gornje razmatranje L-faktora se odnosi na takozvano "¢isto" pre-
cesiono kretanje kada je ugaona brzina stalna tokom ciklusa. Ure-
djaji koji zadovoljavaju ovaj uslov nazivaju se MARK III, Medju-
tim kod uobicajenih precesionih instrumenata, MARK II, ova uga=-
ona brzina, zbog prirode veSanja u instrumentu se tokom ciklusa
menja pa to utide i na L-faktor, koji se mora korigovati. Kori-



govani L-faktor koji vaZi za MARK II veZanje je:

|~ / [ A i / ‘]
D.Sfanv\)ﬂ /a"w\LL 1 +-£o./m/.§q§ul(‘( J,LL) H‘twv\"/a YT (C-h)
Za prakticénu primenu L-faktor se kombinuje sa polarizacionim fa-
ktorom p i tako tabeliSe u formi korekcije 'Lp . Korekecija 1/p
za precesioni metod se tabeliSe u funkeiji clllndricnlh koordi-
nata reciproéne redetke g T 9 ¥ « Pored toga, desto se izradju-
Ju mape na providnim folijama, na kojima Je ucrtana raspodela
lekorékcije u funkeciji odz; tako da se samo stavljanjem od-

govarajite mape na prece31on1 snimak ocitava korekcija za Zelje-
ni spot.

APSCRPCIJA
Kristalni uzorak apsorbuje i direktan i difraktovan zrak, tako
da je difraktovani gzrak uopSte manjeg intenziteta. Kolidina tog
smanjenja zavisi od duZine puta zraka kroz kristal, a ovaj Je
funkcija oblika kristala. To smanjenje zavisi i od drZanja poje-
dinih ravni odgovornih za refleksiju. Inade u sludaju malih kri-
stala i prodornog zradenja ova korekcija se ponekad zanemaruje.
U osnovi apsorpcije je da kada poletni intenzitet prodje kroz
supstancu duZine X, smanjuje mu se intenzitet i iznosi:

I=1, /¥ (54)

gde je/A konstanta karakteristiéna za supstancu i naziva se 1li-
nearno-apsorpcioni koeficijent. Za korekeiju apsorpcije se kori-
sti transmisioni faktor T koji predstavlja odnos stvarnog in-
tenziteta posle prolaska x-zraka kroz kristal, prema intenzite-
tu kada nema apsorpcije, ta.

’}(X \/
1 i

SLL., v
v

:—&jéﬂxdv (39)

v
U difrekcionim eksperimentima velidina X se sastoji iz dva dela.
Prvi X, predstavlja duiinu_od povriine kristala do difrakcione
zapremine dvﬁ » & drugi X, predstavlja rastojanje koje predje
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difraktovani zrak od difrakcione zapremine AV}do povrsine kri-
stala. Pa za difrakciju vaZi:

T _& je—}%lXH)(L) O)V (L/U)

Kada je u pitanju preces;ona metoda (40) se reSava relativno la-
ko samo za neke specijalne slucajeve i to kad je kristal sfernog
oblika, ili kad ima cilindriénu simetriju u praveu precesione
ose i kad je kristal plolastog oblika, tako da mu je povriina
ploe paralelna ravni reciproéne resSetke i dimenzije plode su
veée od poprecnog preseka x-zraka.
U sluaju sfernog oblika uzorka, transmisioni faktor je funkeci-
ja Bragg-ovog ugla © i njegove vrednosti su date u tabelama. Za
koriiéenje ovih tablica potrebno je znati radijus sfere R, i iz
poznavanja gustine, gradje kristala i tabele maseno-apsorpcionih
koeficijenata se izradunava linearno-apsorpcioni koeficijent .
Poznavanjem/MQ‘i uglova O , iz tablica olitavamo traZeni tran-
smisioni faktor.
Kada imamo valjkast uzorak transmisioni faktor za precesione
fotografije nultog pravcé na osnovu poznavanja/uﬂ i © se mogu
éitati iz tablica za uzorke praha u obliku cilindra koje je iz~
veo Claasen, a kasnije Bradley i Bond.
Za sluéaj uzorka u obliku ploce (40) daje za nulti pravac:
- uts m -t 7

T= £ J@/E R g g4 2F )
gde je t, debljina plode,
Za sve ostale sludajeve dobijanje ove korekcije je moguée samo
pomoéu velikih racunara, tako da postoje odredjeni programi za
svaki pojedinacni slucaj.

PRECESIONI APARAT
Posle primene de Jong-Bouman-ovog principa na precesioni metod,
Martin Buerger je konstruisao novi instrument u skladu sa nesSto
ranije datom teorijom i nazvao ga MARK II. Kao Sto se sa sl.2
vidi kod ovog instrumenta i kristal i film su smeSteni na pre-
cesionu veSalicu, tako da im centri ostaju nepokretni i nalaze
se na pravecu x-zraka. Pored toga precesioni instrument mora da
igvrEi i dve glavne funkecije, a to je da omoguéi vrSenje prece-
sionog kretanja ose kristala oko x-zraka i da odrZava paralel-
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nost i identicnost kretanja ravni filma i reciproéne resSetke.
Ovi zahtevi su kod prvih precesionih instrumenata tipa MARK II
ostvarivani pomoéu radne paralelogramske veze koja je omoguéa-
vala i promenu faktora uvetanja M, tj. promenu osnovnog rastoja-
nja izmedju centara kristala i filma (OO'sl.ll). Medjutim savre-
meni precesioni aparati se proizvode sa fiksiranim faktorom uve-
éanja M, (obilno M=6omm) a paralelogramska radna veza je zame-
njena pogodnijom. Dvodimenzioni Sematski prikaz savremenog pre-
cesionog aparata se vidi na sl. 11,

|

|

POGCOHS KA

X-ZQA% L osovikg

Sa ove slike se vidi da pri postavljanju Zeljenog precesionog
ugla na luku AX, postavlja se i normala filma OLN'u Zeljeni po=-
loZaj, a istovremeno se automatski postavlija i osa kristala ON
uz pomoé spona koje su povezane sa preciznom vezom sa kuglama.
Medjutim paralelnost kristalne ose i normale filma, kao i nji-
hovo sinhronizovano kretanje se mora odrZavati u prostoru, ta-
ko da se stvaran princip instrumenta vidi tek na trodimenzionoj
uproséenoj Semi kao na sl. 12.

Na sl. 12 se vidi da su i horizontalne (HHB i vertikalne (VV)
ose precesionih veSalica povezane sponama sa vezom sa kuglama,
koje omoguéuju potpunu sinhronizaciju kretanja ose kristala i
normale filma i odrZavanje njihove paralelnosti. Na slici se
takodje vidi da je rastojanje vertikalnih osa (VV) stalno.
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SL. R

Izgled jednog savremenog precesionog instrumenta, koji je
proizvela firma STOE (model 1971) prikazan je na sl. 1%a i Db.
Instrument se sastoji od metalnog kuéisSta u kome se nalazi po-
gonski motor i ostalih spoljasnjih delova &iji opis upravo sle-
di. InaCe samo kuéiSte instrumenta je postavljeno na tri no¥i-
ce ¢ija se visina moZe menjati u cilju podeSavanja instrumenta
ispred vertikalne rendgenske cevi. Na kuéi3tu se nalazi rotaci-
ona osovina (1) na koju se postavlja standardna goniometrijska
glava sa kristalom. Ugaoni poloZaj kristala se oditava na dobo-
5u (2) sa tadnoféu od 0,1% Longitudinalno pomeranje kristala se
vrsi pomoéu manjeg dugmeta (3). Nosad zaklona i kupasto-osne ka=-
sete (4) se prilvriéuje na rotacionu osovinu. Rastojanje izmedju
kristala i zaklona se postavlja pomoéu kruZnog dugmeta (5), a
zaklon se postavlja u otvor na drZadu bliZe filmskoj kaseti. Uz
instrument STOE model 1971 isporuduju se detiri zaklona sa ra-
dijusima (15, 20, 25 i 30 mm). Izgled jednog zaklona dat je na
sls 14. To je metalna ploa pravougaonog oblika koja ima prste-
nast otvor.

X-zraci dolaze kroz kolimator (6) koji je udvriéen pomodéu
klina (7) koji omoguéuje laku promenu kolimatora (na raspolaga=
nju su kolimatori sa prefnicima od 0,3 , 0,5 , 0,8 mm) na koli-
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mator se stavlja zaustavljaé glavnog snopa (8)., Kaseta za film
je kruZnog oblika (9), a bajonetnom vezom se pridvriéuje za me-
hanizam koji je pokrele. Pomeranje filma u Zeljenu poziciju se
lako vr3i pomoéu prstena (lo) na kome se nalazi skala <¢ija je
vrednost podeoka 0,1 mm. Maksimalno pomeranje filma je 25 mm,
Kako je kaseta kruZnog oblika uz aparat se dobija i uredjaj za
seCenje filma. Prilikom selenja filma ista sprava busi i 3 ru-
pe na filmu koje omoguéuju laksSe postavljanje filma u kasetu i
odredjivanje sredisne linije filma kao i utvrdjivanje gornje
strane filma. Da bi ove oznake na filmu vredele potrebno je po-
staviti kasetu tako da oznaka na zadnjoj strani kasete bude go-
re. Inade efektivni predénik filma je 120 mm. Zeljeni precesioni
ugao U se postavlja na skali luénog izgleda (11), maksimalna
vrednost Jje 30 « Na prednjoj strani instrumenta se nalaze tri
dugmeta: "AUS" (za iskljudéivanje), "B" (za Buerger-ove precesio-
ne fotografije) i "BO" (za Buerger-ove oscilacione fotografije),
pored tih komandnih dugmadi se nalazi i brojal izvrSenih oscila-
cija. Da bi mogli vrsSiti centriranje, a ponekad i orijentaciju
kristala na Zleb (12) se moZe postaviti mikroskopsko-teleskop-
ski sistem ¢ija je Sema data na sl. 15. Kada se Bertrand-ovo
soCivo ne nalazi na optickom putu imamo mikroskop pomoéu koga
posmatramo kristal i rotacijom dobosSa (2) moZemo ga centrirati
na uobidajen nalin. Kada se postavi Bertrand-ovo soéivo dobija-
mo teleskop, a uz to ukljulenjem kolimatorske lampe koja proje-
ktuje lik MalteSkog krsta na kristal, moguée je optidki orije-
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ntisati kristal ako ima dobre razvijene strane paralelne rotaci-
onoj osi. Medjutim u eksperimentalnom radu za orijentaciju kri-
stala obidno se koriste druge metode koje ¢e biti prikazane ne-
Sto kasnije.

POSTAVLJANJE PRECESIONOG APARATA ISPRED RENDGENSKE CEVI

Kao 3to je ranije veé bilo napomenuto precesioni instrument je
postavljen na tri noZice ¢ija visina moZe da se menja, Kada se
instrument montira ispred rendgenske cevi ove noZice se postave
na specijalne metalne "jastuliée", koji se sastoje iz tri dela,
donji se lepi na podligu, na njega dolazi jedan diskast deo na
koji se postavlja noZieca instrumenta i treleg dela pomoéu koga
se onaj srednji deo koji nosi noZicu instrumenta uclvrséuje. Mo-
ntiranje se vrsi na sledeéi nadin: Precesioni instrument posta-
vljen na "jastuliée" se Sto je mogute tadnije postavi ispred

rendgenske cevi, a zatim uklanjamo instrument i lepimo ."jastu-
¢iée" za podlogu. Posle toga se instrument ponovo stavlja na

"Jastudiée" i na njega se postavlja filmska kaseta, ali bez za-
3titnog papira, a na luku (11) se skala postavlja na 0,05 Na

instrument se postavlja kolimator ¢iji je precnik 0,8 mm, a za-
tim se ukljucuje rendgenska cev i otvara prozor, tako da iz ko-
limatora dobijamo snop x-zraka koji treba da padaju u centar fi-
lmske kasete u kome se nalazi jedna fluorescentna tacka. Ako



snop ne pada u centar filmske kasete instrument se pomoéu no¥i-

ca i diskova na "jastudiéima" podeilava dok se to ne dorodi. Kad

se snop x-zraka podesi da pada u centar kasete za film, ukljudu-
Jje se mehanizam za pokretanje i proverava da 1i i tokom kretanja
snop ostaje u centru. Kad je pode3avanje gotovo udvriéuju se mo-
rnji delovi "jastudiéa", a time i polo¥aj instrumenta.

INTEGRACIONA KASETA

Pored opisanih delova i pribora za precesioni instrument postoji
jos jedan, a to je integraciona kaseta. Integraciona kaseta se
koristi za snimanje precesionih fotografija koje ée se koristi-
ti za odredjivanje intenziteta. Pomoéu nje se svaka tadka na fi-
lmu razvlaci u pravougaoni oblik i njeno zacrnjenje je ravnome-
rno. Ovo se postiZe na taj nadin Sto tokom svakog precesionog
ciklusa integracione kaseta pomeri film za 1/12 mm horizontalno,
a posle 12 takvih pomeranja film se podiZe za 1/12 mm u vertika-
Inom pravcu, tako da Je posle 144 precesionih ciklusa izvrien
jedan integracioni ciklus, i 144 talaka je ravnomerno rasporedje-
no po 1 mm .

Integraciona kaseta koju mi koristimo je kruZnog oblika i kori-
sti iste filmove kao obiéna filmska kaseta, samo sada se one tri
rupe na filmu ne koriste. No pored kruZnog oblika ona se od gore
opisane razlikuje i time 3to je kod nje broj koraka l4xlo=lY4o,
Sto znali da je integracioni ciklus zavrSen posle 140 precesio=-
nih i Sto se na njoj mogu birati dimenzije pravougaonika u ko-
ji se razvlacde spotovi od o do % mm. Treba naponmenuti da kad se
snina integraciona fotografija uvek moramo imati ceo broj inte-
gracionih ciklusa (naprimer 8). Inade integraciona kaseta se mo-
ntira na precesioni instrument tako Sto se obidna kaseta skine

i u otvor njenog drZala ubaci dodatna osovinica, a zatim na taj
drZaé se namontira i ulvrsti integraciona kaseta istom bajonet-
nom vezom kao i obilna kaseta. Rastojanje filma od kristala u
integracionoj kaseti je isto kao kod obidne kasete, tako da nema
nikakve razlike u postavel za (izyf»V% Lﬁ4ﬁ4) prilikom snimanja
sa integracionom kasetomn.
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Priprema kristalnog uzorka Je ista kao kod drugih metoda.
To 2znaéi da po;jodan monokristal lepimo na staklenu kapilaru
pomoéu laka ili lepka, a zatim kapilaru pomoéu plastelina pri-
cvriéujemo na standardnu goniometrijsku slavu. Iz teorije je po-
znato da je sada potrebno postaviti tako kristal na precesioni
instrument da mu je jedna osa paralelna sa x-zrakom kad je pre-
-cesioni ugao /I:o o Ovakvu orijentaciju kristala mogute je iz-
vr3iti i pomoéu samog precesionog aparata, medjutim u praksi se
to retko radi. Uobidajeno je da se pomoléu takozvane X-metode
orijentise kristal, tj. jedna njegova osa koju ¢esto nazivamo
rotacionom osom. Potom se napravi Weissenberg-ov snimek nulte
slojne linije i sa njega se utvrdi poloZaj ostale dve recipro-
éne ose, a to znadéi i pribliZan poloZaj realnih. Sada se paZlji-
vo prenosi goniometarska glava sa kristalom sa Weissenberg-ove
kamere na precesionu kameru i postavlja tako da jedna od one dve
ose bude paralelna sa x-zrakom, i ta osa ée sada biti precesiona
osa, Pri ovakvom prenoSenju obidno se gredi do nekoliko stepeni
(pri veoma paZljivom radu greska moZe biti i ispod jednog stepe-
na) i zbog toga je potrebno popraviti orijentaciju precesione
ose da ona bude potpuno paralelna sa x-zrakom. Ovo konacno dote-
rivanje orijentacije precesione ose vrii se na precesionom in-
strumentu pomolu posebne vrste precesionih fotografija koje se
nazivaju orijentacione fotografije, Primeri nekih orijentacionih
fotografija dati su na sl. 16a,b i c. Ove fotografije se snimaju
pomoéu nefiltriranog x-zradenja, dok se film nalazi u nultom pPo=-
loZaju, tje MY, -0+ B5a sl.16 se vidi da ukoliko je orijentacija
ose bez greske, u sredini snimka dobijamo pravilan krug, a kad
postoji greska u orijentaciji, krug se izdufuje u pravcu greske.
Na pomenutim fotografijama se pored osnovnog kruga koga ¢ine di-
frakcioni spotovi vidi i mnodtvo drugih spotova koji u ovom slu-
daju samo smetaju, i zbog toga Jje poieljno praviti orijentacio-
ne fotografije pomolu zaklona koji ima kru?ni otvor od lo mm i
koji eliminise nepotrebne spotbve. Treba napomenuti da Jje zbog
upotrebe nefiltrirane radijacije vreme ekspozicije skraéeno i
kreée se od desetak minuta do nekoliko Casova.
Na sl. 164 Jje data kupastb~osna fotografija napravljena pri ori-
jentacionoj greski od 2° . Kod ovih fotografija kao &to se vidi,
greika u orijentaciji utice na Zirenje krugova.
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Da bi se objasnila promena u obliku i dimenziji sredisnjeg
kruga kod orijentacionih fotografija, posmatrajmo Sta se doga=-
dja kad precesiona osa odstupa od paralelnosti sa x-zrakom za
neki ugao ¢ , dijagramski prikaz je dat na sl. 17a i b.
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Ragzmotrimo prvo sl. 1l7a. Kristalna osa koja stoji normalno na
ravan reciproéne reSetke treba da leZi u praveu ST i pravi ugao
M sa x-zrakom, medjutim ona zbog greike f le¥i du¥ ST praveéi
ugao M+t sa pravcem x-zraka. Zbog toga ravan reciprocne resetke
ne leZi duZ pune linije veé duZ isprekidane linije i sede sferu
refleksa kod V umesto kod U. Kako se refleksi koji odgovaraju
ovoj ravni reciprocne reSetke projektuju na film koji je para-
lelan tacnoj poziciji ravni reciprodéne resSetke OU, dobija se da
se refleksi koji odgovaraju tadki V pojavljuju na mestu refle-
ksa tacke I pri korektnom poloZaju ravni, pa se dosledno tome
ivica kruZnog prostora refleksa pomera od U do I. Velidina ovog
pomeranja A} =0T moZe se povezati sa greskom ¢ ako koristimo
trougao SIU koji je dat desno od sl. 1l7a. Primenom zskona sinu-

sa na ova]j trougao imamo: ‘
.1 SR /w 2¢ (42)
1 /o (90° <2¢ )

ili :
. mwle ’ (45)
Cor (2Etp)
Ako razvijemo imenilac i izvrsimo neke manje transformacije do-
bijamo: i
AS st
4-+b§ayp

Posmatrajmo sada sl. 17b koja predstavlja situaciju posle izvr-
Sene polovine precesionog ciklusa u odnosu na poloZaj sa sl.l7a.
Ako i ovde na trougao SI' U' primenimo zakon sinusa imamo:

2  LE
A i : o < i
. M (F°- 2t - i )
ili / (vs)
A’ : w2 €
§ Cos (2€ - j7)
Posle razvijanja imenioca i neznatnog sredjivanja dobijamo:
| n—
fognde doi tE CPR (ug)
1 - Z>§/k7v\/~7 ‘

Za male vrednosti precesionog ugla/I moZe se pisati da je:

tom 2¢ ~ A = 82 (47)



Promene u spoljnom izgledu fotografije mogu da se vide na sl.l6c¢
ili Sematski prikazane na sl. 18a.

X=x'zM(sf+l21)

o2 N May
b ¥

/ 2.
2NN
I/, by
I
\
\ 7
N~ /

\M 2'g

o 6

sL. {3

U sludaju kada nema gredke centralni krug ée biti pravilan (na
sl. 18a predstavljen punom linijom) i poluprednik mu je V= M, =
= MUmug) . Za = (0°1 M=6 cm ovaj radijus je r=6x2x0,1737=2,08cm.
No kada imamo orijentacionu gres3ku krug se u praveu greske izdu-
Zuje za,Ag y & nasuprot skraéuje za 4{ i postaje elipsa ( na
8l.18a predstavljen isprekidanom linijom). Gresfka se sada moZe
odrediti merenjem bilo 4%f , bilo &g i izradunati iz (43) ili
(45).
Medjutim za praktidan rad je mnogo pogodniji metod koji je raz-
radio Ewans, on koristi u isto vreme obe velidine i AL ilﬁg ’
tj. njihovu sumu: ‘

D§+A'g _ mw L€ 4 w2 : (Qf)

C/Oﬁ(,’lé%/tﬂ tos (2¢- fi)

Cos (2L-fa) + con (264 7))
Loy (Le + ) wa(zz-/a)

=mw 2{

N N L/E Cod [
Coat2g /m'wlﬁ

(49)

Gornju jednaldinu je reSio graficki za razlidite precesione uglo-
ve sl. 19. 8a grafika se vidi da Jje dovoljno meriti sumulNAiﬂﬂﬁ)
a zatim direktno Citati gresku ¢ . Na s1.18b data je skica ko=
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ja pokazuje kako se pomenuta suma moZe meriti., Merenje se vrii
na sledeéi nadin: NajniZa tacka dela gde imamo skraéenje se pre-
bacuje na suprotnu stranu od centra, i sada je rastojanje te pre-
meStene tacke do kraja izduZenog dela traZena veliéinaﬁMAgﬂAgn
Na ovaj naéin se moZe izvrSiti potrebna orijentacija sa tacno-
8éu od pet minuta koja je sasvim dovoljna.
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linije (dat na sl. 20), sa koga je utvrdjen polozaj ose koju
]
1

e%ili sa b i uzeli za

& o ” " o P s o )
berg-ovog snimka je 1 procenjena duzina Oove 0se (b=36,24), Ta=-

m

da je goniometarska glava sa kristalom preneta na precesionu ka-

meru, tako da je b-osa precesiona, a zatim corekei-

c
o
H-
N
&i
-

)

ja orijentacije pomoéu orijentacione fotografije (data na sl.l6a).

Posle ovoga je izvriSeno snimanje od nulte d6 pete ravni recipro-

dne resSetke pri b-osi kao precesionoj.Snimei su dati na sl.Z2la,

. Ve ) o &e - 2 B e ]
bycydye i fo A velidine: ) 4, ™4 S, M3, ,za sve fotografije su
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date u Tabeli 1. Primer kupasto-osne fotografije za b-osu kao
precesionu i za 4 - {0° pri rastojanju film-kristal (s=3cm)
dat je na sl.22. Treba napomenuti da su svi snimei pravljeni sa

CuK zradenjem pri 35KV i 25mA.

TABELA
b=23644
Mmyf o M3 o3| S CemT |5 e | 7 £

0 0 %45 s 25
1 0,26 \J.og Xy 20
2 0,51 \ Qb8 | A4S 20

| | [ [
3 03 | 28 |z to., |
4 lhog | 2.4 | 2 20
5 | 21 | Lex | 45 | 20

Sa snimka nulte ravni se odredjuje velidina c-ose (c=1l0,24 A),
a zatim se okreée kristal za 90° pomoéu dobosfa (2), tako da Jje

sada c-0sa precesiona. I u ovom sluéaju je korekcija orijenta-



cije vrsena pomocu orijentacione fotografije (sl.16b), a zatim
je izvrSeno snimanje od nulte do druge ravni reciprodéne reietke
pri c-osi kao precesionoj. Snimeci su dati na sl.23a,b i c. A

velidine i , =y 8 i MJ, u Tabeli 2, Primer kupasto-osne fotogra-

fije za ovaj sludaj pri 4=10° i s=3cm je dat na sl. 24

sl.25 je prikazan integracioni snimak nulte ravni reciprodne re-
Setke za c-~osu kao precesionu, snimljen pri 11 integracionih ci-

klusa.
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Podto se na opisan nadin dobiju precesioni snimei ravni reci-
procne resetke za dve precesione ose (b i ¢), ovi snimei se lako
indeksiraju poSto predstavljaju neiskrivljenu sliku ravni reci-
procne resetke. A zatim se utvrdjuju uslovi koje zadovoljavaju
indeksi. U sluCaju kristala koji se ispituje zadovoljeni su
sledeéi uslovi:

hkl: nema uslova
okl: k=2n
hol: 1=2n
hko: h=2n
hoo: h=2n
oko: k=Zn
ool: 1=2n
Na osnovu ovih uslova u Internacionalnim tablicama na strani 61
se vidi da je prostorna grupa Pbca.
U cilju dobijanja taénijih vrednosti za parametre kristalne ée~
lije (a,b i ¢) na snimcima nultih ravni je izvrden veéi broj me-
renja i podaci su zatim obradjeni na radunaru. Rezultat je dat
na sl, 26a, b, ¢ 1 d,
Na osnovu ovih rezultata se zakljuluje da su parametri éeli-
Jje kristala C,H, NO, J:
Ou: 1,266 2 6005 4
b= 3,283 0,05 f
C e 10,258+ 0,004

da je molekulska te%ina 467,396, gustina 1,4176 #/we i ranije
utvrdjena prostorna grupa Pbeca.



DATA SET Nu, 1

NUMBER OF CYCLES IS 1

NR, LENGTH GRID L/6 NDELTA DELTA®%2
2 31,268 4 7.8150 «0470 . 0022058
3 47,08 B 7.8467 « 01538 000234
4 53,08 8 7.,8B828 -, 0208 2000422
] 31,50 4 7.8750 - 0130 2000170
7 47,08 6 7.8487 L0153 . 000234
] 63,08 8 7.8850 -, 0230 000531
8 94,18 12 7.8467 s0183 000254

10 62,78 8 78475 « 0145 «DODZ209
11 94,54 12 7.8783 w, 0164 2 D00268
12 19,76 2 7.8800 -, 0180 000325
13 31,46 4 77,8650 -, 0030 «N00008
14 47 ,14 6 7.8867 20053 L D0002R
15 82,80 8 7.8500 .0120 «000143
18 94,18 12 7.,8487 D153 2000234
17 15,66 2 7 8300 20320 0301021
18 31,54 4 7 .8850 -, 0230 000531
19 47,10 -] 7 «8500 W0120 « 000143
20 63,08 B 7.8825 »,0205% 000422

AVERAGE VALUE ® 7,8619576

I*SIGMAZ] 06336093

. AVERAGE AND DEVIATION DF THIS SET=  ,13103264~ ,0000531

SL. 16 a
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DATA SET ~NO, 2

MUMBER UF CYCLES IS 2
NR, LENGTH  GRID  L/6 PELTA DELTA%%2
i 20,50 8 245625 -, 0132 000173
2 30,64 12 2,5533 -, 0040 « 000016
3 35,78 14 245557 =, 0064 000041
4 10,14 4 2,53350 « 0143 0000205
b 20,42 8 2,5525 -, 0052 « 000010
5 30,62 12 2.5517 »,0023 2 000005
7 50,92 20 2,5460 » 0033 000011
8 71,48 28 2.5529 -, 0035 000012
9 5,10 2 2.5300 =, 0007 £ 000000
io 10,12 4 2,5300 0193 » D00NJ74
11 20,30 8 2.5378 0118 000140
12 30,56 12 2,5467 ,0027 000007
13 51.12 20 2.5360 », 0067 2000044
i4 71,26 28 2,5450 » 0043 « 000019
15 20,50 8 2.5625 -,0132 000173
18 30,59 12 2.5492 0002 » 000000
17 40,82 16 2,5513 =-,0019 » 000004
18 51,30 20 2.5650 -, 01357 « 000245
19 71,48 28 2,5529 -, 0035 2000012
20 81,66 32 2.5819 -, 00285 « 0000086
L 22 10,04 4 2,5100 « Q369 « 0013648
2d 20,42 8 2,5%25 =, 0032 000040
24 30,48 12 2,5400 20093 2000087
25 31,02 2n 2.5510 -,0017 000003
26 71,22 28 2.5436 « 0038 000033
* 27 10,04 4 2,8100 U369 2001365
28 20,34 8 245425 VIel.T. 000047
29 30,586 12 2,5467 £ 0027 « 000007
30 51,04 20 2,5520 -, 0027 » 000007
31 71.34 28 2,5479 ,0015 000002
32 20,42 8 2.5925 -, 0032 000010
33 30,52 12 2.5433 0080 000036
AVERAGE VALUE = 2,5493336
InSIGMAs] « 02286848
AVERAGE AND DEVIATINON OF THIS SET= 2 04248894= L,0000154

50- 26 &
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DATA BET NO, S

| NUMBER OF CYCLES IS 1
% NR, LENGTH GRID L/6G DELTA DELTAw#?
3 1 36,08 a 9,0200 -,0017 2000003
| 2 36,04 4 9,0100 2« 0083 W 000068
3 72,30 8 9,0375 =, 0192 . 000370
4 36,00 4 9,0000 ,0183 2000333
5 72,186 8 $,0200 -, 0017 « 000003
8 35,98 4 B,9950 0233 . 000541
7 72,24 8 9,0300 »,0117 2000138
8 35,96 4 8,9900 20283 . 000798
9 72,26 8 9.0325 0142 » 000203
! 10 36,02 4 89,0050 ,0133 . 000176
i 1 72,08 8 99,0100 » 0083 » 000068
2 12 36,04 4 9,0100 s 0083 2000068
ﬁ 13 72,26 8 29,0325 m, 0142 . 000203
i 14 36,02 4 9,0050 20133 2000176
; 15 72,30 8 9,0375 -, 0192 « 000370
; 16 36,04 4 §,0100 »00B3 2 00N0BA
| 17 72,16 8 940200 ., 0017 2 000003
: 18 36,12 4 §.0300 -, 0117 2000138
5 19 72,32 ] 9,0400 -, 0217 000473
AVERAGE VALUE = 9,0182571%
I»SIGHARY , 04533384
AVERAGE AND PEVIATION OF THIS SETs  ,1503043+= L0000380

SL- 26,
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