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TEGRIJA PRECESIONOG METODA

Precesioni metod i prvi precesioni instrument, koji je sam
autor nazvao MARK I pronasao je Martin Buerger Jos 193o godine.
Pomocu ovog prvog precesionog instrumenta autor o® dobio foto-
grafî e koje su otkrivale simetriju ravni reciprocne resetke,
koja daje uslov za difrakciju, a uz to je polozaj difrakeionih
spotova na fotografiji bio takav da je odgovarao neznatno de-
foriaisanoin rasporedu tacaka u reciprocnoj resetci. Pored defor-
misane slike reciproene resetke, ove prve fotografije su imale
dos jedan nedostatak, a to je dupliranje pojedinih spotova.

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

Sustina de Jong-Bouman-ovog principa se moze uprosceno pri-
kazati kao na si. 1.

FILM



-2-

Kmg na si. 1 predstavlja poprecni presek refleksione sfere, dok
se x-zrak krece sa leva na desno. 01 je ravan reciprocne rese-
tke i kako je prikazano tacka T je u reflektujucoj poziciji, ta-
ko da ona daje povod za dobijanje difrakcionog zraka SO?T'. Ako
je ravan filma paralelna sa ravni reciprocne resetke, tada iz
slicnib. trouglova SOT i SO'l' dobijamo:

50' *
50

O'T' - M(o~r} (i)
' v \o znaci da na ovaj nacin registrovano rastojan̂e Of na filmii,

je proporcionalno rastojanju OT tacke u reciprocnoj resetci, ako
se rastojanja mere od pravca x-zraka, Konstanta srazmere M pre-
dstavlja rastojanje kristal—film koje mora biti stalno kao sto
se mora odrzavati i paralelnost filraa i reciprocne resetke.

Da bi se dovele i druge tacke reciprocne resetke u refle-
ktujucu poziciju neophodno o*e dati neko kretanje ravni recipro-
cne resetke. Pokazalo se da je najkorisnî e precesiono kretanje,
tj. takvo kretanje pri kome normala na ravan reciprocne reset-
ke (p - koja obi<5no predstavlja jednu od osa u direktnoj rese-
tci) ci^a jedna tacka ostage u istom polozaju na pravcu x-zra-
ka vrsi kruzno kretanje oko pravca x-zraka* Da bi se ovakvo
kretanje normale reciprocne resetke ostvarilo potrebno je da se
reciprocna resetka smesti u precesionu vesalicu ili "viljusku"



koja omogucuje kretanje i oko horizontalne i oko vertikalne ose,
kao na sl,2« Na slici 2 prikazana je ravan filiaa koja je smeste-
na u isti tip "viljuske" kao i reciprocna resetka, Pravac x-
zraka prolazi kix)2 centar oba vesanja, a kretanje ravni recipro-
cne resetke i filma je tako povezano, da je kretanje jedne rav-
ni kopija kretanja druge, i na taj nacin je zadovoljen de Jo-
ng-Bouman-ov princip. Sa si. 2 se vidi da normala p reciprocne
resetke pravi izvestan ugao fi sa pravcem x-zraka. Ovaj ugao
se naziva precesioni ugao. Zbog ovog nagiba normale, ravan re,
ciprocne resetke sece sferu refleksa po krugu (na si.2 prikaza—
no punom linijom ), dok zbog precesionog kretanja nonaale p do-
lazi do rotiranja ovog kruga preseka oko tacke 0» Prolaskom
obima kruga preseka kroz ma koju tacku reciprocne resetke 'I? pro-
izilazi refleks koji se zapisuje u odgovaraoucoj tacki T slicnog
kruga na filmu. Gornje objasnjenje odgovara dobijanju sniraaka
nulte ravni reciprocne resetke.

ZAPISIFANJE 7ISIH RAVNI RECIPROCNE RESETKE

Bematski prikaz situacije prilikora snimanja neke vise ravni re-

FILH u WUL.TOH

ft-Tfl

SL 3



ciprocne resetke (koju mozemo nazvati n-tom) dat je na si. 3»

Poznato je da nulta ravan reciprocne resetke prolazi kroz tsc-

ku u kojoj pravae x-zraka napusta sferu refleksa, kao sto se

vidi na si.3, no pored nulte ravni tamo je prikazana i neka

ravan viseg reda (naprimer n-tog), koja se nalazi na rastojanj

Tw od nulte ravni. Da bi mogli da snimimo ovu ravan bez kri-

vljenja i deformacije potrebno je pomeriti film duz normale dri
V ' ^jrza vrednost I* proporcionalnu rastodanju 7̂  n-te ravni od nu

Ite, tj. r' ,K
~> ~\A. ' \, ^ !

1

Sto znaci da se film mora pomeriti za. iznos T» ' ̂  ̂  u pravcu

kristala, Na svakom precesionom instrumentu je moguce veoma

precizno postavljanje filma u ieljeni polozaj.

Hoze se lako pokazati da je ovako sniraljena fotografija

zaista neiskrivljena kopija n-te ravni reciprocne reaetke i

da za nju vazi isti proporcionalni faktor kao i za nultu ra-

van. Na si.3 imamo slicne trou^love S Q, T̂  i S OuT^iz kojih

imamo: Q'-J 50'

tt= T^T w
Isto tako iz slicnih trouglova SOO^i SOOv, imamo:

60 ' 6O1 MJ uu -> V n f r \M ^r -' A
Kombinovan^em izraza (4) i (5) dobijamo:

Iz ovoga se vidi da je rastojanje difrakcionog zapisa fu od

centra filma proporcionalno rastojanju odgovarajuce tacke re-

ciprocne resetke f vv od centra ravni reciprocne resetke i da va

z± ista konstanta proporcionalnosti i-i, kao kod siiiraanja nulte

ravni

OGHANICENJA PRILIKOM SNIMAIJJA VÎ IH RAVNI

Na fotografijama visih ravni si. 21 se primecuge praznina u ce-



-5-

ntru snimka, t,j, nedostaje snimak centralnog dela reciproene
resetke. Objaanjenje za ovu karakteristiertu pojavu kod precesi-

onih fotografija se moze dati uz pomoc si.4 koja prikazuje ra\«

ni reciprocne resetke u gornjem polozaju precesionog kretanja.

Centralni deo ravni reciprocne resetke 0MP, nikad ne prolazi

kroz sferu refleksa, pa prema tome i ne daje povod za refleks.

Radijus te zaklon^ene zone mole se proceniti sa si. 4- iz koje se

vidi da je:

sto se moae predstaviti i kao:

Isto tako se zapaza da tacke reciproene resetke cije je centra

Ino rastojanje J vece od Ou T^takodje ne prolaze kroz sferu

refleksa. I ovo ogranicenje radijusa se procenjuje sa si. 4-.

Lto se moze predstaviti i kao:

(u)

Na osnovu ovih relaeija se moze naci zona reciprocne resetke ko-

ga se moze sniiaati. birina te prstenaste zone se dobija oduzima-
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n^em jednacine (lo) od (11), tj.

A M
If.

IZDfAJAHJE ZELJEHIH RATOI

Nesto rani«je je bilo obradjeno kako polozaj ravni filma mo-
ra da se menja da bi se dobio snimak neke vise ravni reeiprocne
resetke, medjutim ta korekcija polozaja filma nige dovoljna. Po-
znato je da skup difrakcionih pravaca za. jednu ravan cini po-
vrsinu kupe, ovaj skup se moze izdvojiti propustan^em kupe kroz
prstenast otvor na zaklonu koji se stavlja izmedju kristala i
filma, kao sto je prikazano na si. 5»

SL.5T

Ugao kupe je isti za sve nulte ravni (staatraguci da se ugao
odraava stalnim), medjutim ugao kupe se menja za sve druge ra-



vni reciprocne resetket i prema toiae za svaku se mora proracu-
navati poluprecnik prstenastog otvora na zaklonu i njegovo ra-
stojanje od kristala. Sa si. 5 dobijamo relaeiju koja nam orno-
gucuje biranje podataka za zaklon:

5

Medjutim posto se ugao niti meri, niti odredju^e na drugi na-
cin pozeljno je da se ova relacija izrazi preko nekih drugih ve-
licina. Ovo se postize pomocu relacije koga se direktno dobiga

- COAX)

X, je rastojanje izmedju dve ravni reciprocne resetke, LJ je pre
cesioni ugaof a^ ugao poluotvora difrakcione kupe. Iz jednaci-
ne (14) imamo:

\ =

Zaiaenom (15) u (13) dobijamo:

XA )

Cvaj izraz ^e pogodan za odredjivanje polozaja zaklona S kada
imamo zaklon sa odredjenim prstenastim otvorom iT5 . U torn slu-
caju za izdvajan^e pojedinili difrakeionih kupa rastojanje za-
klona B od kristala ce biti razlicito. S se lako racuna iz rela-
cije (16) tj.

5= f6 Cot 10^ (WAJU- IM

Posto se vrednost S inora racunati za svaku fotografiju vise ra-
vni » pogodno ge jednacinu (17) resiti graficki za razlicite vre-
dnosti ugla precesije p i radijuse r5 zaklona » Primer takvog
grafika za yJ7-io° dat je na sl»6. Sa grafika mozemo da nadjemo da
je na primer za sniraanje nulte ravni pri precesionotn uglu /7--3o°
i za zaklon rs =15H«Bi S=26mm.

M

ODREDJIVAKJE

Za snimanje precesionih fotografija visih ravni reciprocne
resetke neophodno je poznavanje rastojanja T izmedju dve ravni
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reciprocne resetke. Ova velicina je veoma vazna jer preko nje
odredjujemo novu poziciju filma, a isto tako ona ulazi u izraz
za izracunavan^e poluprecnika otvora zaklona r5 i rastojanja za-
klona S od kristala. Ova velicina se nag jednostavnioe nalazi ako
nam je na osnovu nekih prethodnili meren^a (ne precesionih) po~
znata osa kristala koju smo uzeli za precesionu osu. Jedmi takvu
osu smo na si. 3 oznacili uopsteno sa p, tada se ^ lako nala-
zi izt - -̂

ili
P

/v/l

f
No u slucaju da nemamo prethodnih podataka za kristal kogi is-
pituoemo velicina ̂  se moze odrediti i pomocu preeesionog me-
toda, posebnom vrstom preeesione fotografije nazvane kupasto-
osna fotografija (cone-axis photograph). Ova vrsta precesionih
fotografija dobija se na uobicajenim precesionim ured̂ ajima
kada se kaseta sa filmora stavi na drzac koji sluzi za postavlja-
nje zaklona.
Wastajanje kupasto—osnih fotografija moze se pokazati pomocu
sl« 7 koja veoma pojednostavljeno prikazuje kristal, film za
kupasto-osnu fotografiju i mehanizam koji ih povezuje.
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Kao sto se sa slike vidi kristal se obicno postavlja tako da
^edna njegova realna osa naprimer p zaklapa neki ugao precesije
M sa praveera x-zraka, koji na slici ide sa leva na desno. U

torn slucaju dobijamo jedan skup Laue kupa koaksijalnih sa pra-
vcem p. Karakteristicno za rmlti red kupa je da je ugao poluot-
vora kupe "̂  isti kao ugao nagiba ̂  tj. "Va - p , a to opet
znaci da je jedna od izvodnica kupe direktan zrak. Ako sada ugao
ft izmedju realne ose i x-zraka odraavamo stalnim u toku prece-
sije p oko x-zraka, sve Laue kupe koaksijalne sa p osta^u inva-
rijantne - njihovi poluotvori uglova se ne menoaju. Ako sada
postavimo fotografski film tako da stoji noriaalno na osu kupa
p, sve ove kupe 6e na njemu biti sabelezene u vidu nepromenjivih
koncentricnih krugova od kojih svaki potiee od jedne ravni reci-*
procne reaetke.

Odredjivanje rastojanja T pomodu ovih fotografija lakse se
vidi ako situacigu sa si. 7 predstavimo na drugi nacin - pomocu
sfere refleksa, kao na si.

SL-S

Sa si, 8 se vidi da je:

U)\AA\J\ ~
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a iz (14) se vidi da je:
X\

ako vrednost ̂  izrazimo iz (19) dobijamo:

Gde je r̂  poluprecnik prstena na kupasto-osnog fotografiji ko-
gi odgovara n-toj ravni reciprocne resetke, a s rastojanje kri-
stal—film. Ako sada B i s izabererao za eksperiment, a r̂  izrae-
rirno sa kupasto-osne fotografije T̂  lako dobijamo iz (2o). Po-
red ovog korisnog svojstva, kupasto-osne fotografije imaju jos
5ednof a to je njihova osobina da pokazuju difrakcionu simetri-
ju kristalne ose. ota 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 uobicajene precesione foto-
grafije koje oraogucuju, na osnovu geometrijskog polozaja spoto—
va odredgivan^e celije kristala. No kada se istrazuje uredjenje
atoma u celiji potrebno je poznavanje intenziteta zrakova koji
proizvode spotove. Gustina spota na filmu je proporcionalna in-
tenzitetru difraktovanog zraka. Da bi mogla da se raeri gustina
spota potrebno je da on iraa odredjenu velicinu i da je ravnomer-
no eksponiran, tj. da ima plato. Za dobijanje platoa kod pre-
cesionog metoda su koriscene razne metode kao sto je plato od
prirodne konvergencije i plato od fokusirajuceg monohromatora.
Medjutim najprakticniji, i metod koji se najvise koristi kod
precesionog instruments je dobijanje platoa pomocu integracione
kasete, ciji ce opis biti dat nesto kasnije.

Kada se izraere gustine spotova i izvrse odredjene korekcije
zbog pratecih efekata dobije se niz brojeva proporcionalnih kva-

2.

dratu strukturnog faktora FV»X^ • ̂ aktori koji se koriste za ko-
rekciju su: ]jorentz-ov» polarizacioni i apsorpcioni. U daljem
tekstu ce se posvetiti nesto vise paznje ovim korekcionim fakto-
rima,

LORENTZ-OV FAKTOH

Kada se kristal nadje u x-zraku vise ravni prolazi kroz
Bragg-ov uslov za refleksiju i u opatem slucaju, one prolaze
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razlicitom brzinom kroz ovaj uslov, pa prema tome imaju razli-
cito vrerae za refleks. Zbog toga se mora izvrsiti korekcija in-
tenziteta ZB. ovaj vremensko—refleksioni faktor koji se naziva
Lorentz-ov (L). Kao sto se vidi L-faktor je proporcionalan vre-
menu za koje je ravan u reflektujucem polozaju, odnosno on je
obrnuto proporcionalan brzini prolaska ravni kroz refleksioni
uslov, ili u slucaju ravni reciprocne resetke ova brzina je br-
zina sa kojom tacka ravni reciprocne resetke prolazi kroz sferu
refleksa', Ako se ovaj vektor brzine rastavi u radijalnu i tan-
gencijalmi komponentu u odnosu na sferu, zakljucuje se da sa-
mo radijalna komponenta v doprinosi prolasku tacke kroz sferu
refleksa pa je!

Da bi odredili ovu radijalnu komponentu brzine v^ zamislimo sle-
decu situaciju? Poznato je da kod precesionog metoda normala na
ravan reciprocne resetke pravi ugao pi sa x--zrakom i da precesi-
ra oko njega, ako sada pretpostavimo da je normala ravni reci-
procne resetke ucvrscena, a da x—zrak precesira oko nje u suati—
ni metoda se nista ne menja, sl»9*

U ovom slucaju centar sfere refleksa rotira po krugu radijusa
oko normals na ravan reciprocne resetke. Iko usvojimo ovu situ-
aciju centar refleksionog kruga S^ rotirace oko izvora Ou sa uga-
onom brzinom precesije si . Linearna brzina sa kojom tacka P, na
rastojanju | od 0^ prolazi kroz krug je:



Kako nam je potrebna radijalna komponenta ove brzine posma-fcr-ajmo
si. lo na koQO<j je ugao izraedju SP i v oznacen sa <T pa je:

6"
0

SL-tO

Sa si. lob se vidi da, posto je 3P=1, vrednost

keija SF na vektor v, ill:

6" je
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i £ leze u ravni reeiprocne resetke ± njihov proizvod £ od
redjuje dvostruku povrsinu trougla O^S^P. Ova povrsina se sa
si. lod moze izraziti i preko w-#0 , pa je:

Sa si. lod se vidi takodje da je:
A- , uj

Ako zamenimo ̂  iz (28) u (26) i to kombinujemo sa (23) t radija
Ina konponenta brzine je:

>Tr=s
a kako je sa sl.loe

. . .se moze izraziti kao:

Ako dalje zakon sinusa primenimo na trougao Ô Ŝ P, sl.loe imaino:
ti* r ^\a osnovu (33) » (52) mozemo napisati i kao:

Pa ^e L-faktor tada:

L -̂̂ 7̂  ̂  r~=r- (^'J

ili
k

L ~-

Kako tacka prolazi dva puta kroz sferu refleksa, L-faktor je
stvarao dvostruka vrednost ove.
Gornje razmatranQe L-faktora se odnosi na takozvano "cisto" pre-
cesiono kretanje kada <je ugaona brzina stalna tokom ciklusa. Ure-
dgaji koji zadovoljavaju ovaj uslov nazivaju se MARK III. Medju-
tim kod uoblcajenih precesionih instmiaienata, MARK II, ova uga-
ona brzina, zbog prirode vesanja u instrument!! se tokom ciklusa
nienja pa to utice i na L-faktor, koji se mora korigovati. Kori-
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govani L-faktor koji vasi za MA.RK II vesanje je:
/\~ -- , — .

• & < > 'Tivvi L

Za prakticmi primenu L— faktor se korabinuje sa polar izacionim fa-
ktorom p i tako tabelise u formi korekcije V^p • Korekciga 1/i.p
za precesioni metod se tabelise u funkciji cilindricnih koordi-
nata reciprocne resetke ̂  , J » T • Pored toga, cesto se izrad ju-
ju mape na providnim folijaraa, iia kojiraa je ucrtana raspodela
'//.p kprekcije u funkciji od ̂  tako da se samo stavljanjem od-
govarajice mape na precesioni snimak ocitava korekcija za zelje-
ni spot.

APSOKPCIJA

Kristalni uzorak apsorbuje i direktan i difraktovan zrak, tako
da je difraktovani zrak uopste manjeg intenziteta. Kolicina tog
smanjenja zavisi od duaine puta zraka kroz kristal, a ovaj je
funkcija oblika kristala. To smanjenje zavisi i od drzanja poje
dinih ravni odgovornih za refleksiju. Inace u slucaju malih kri
stala i prodornog zracenja ova korekcija se ponekad zanemaruje.
U osnovi apsorpcije je da kada pocetni intenzitet prodje kroz
supstancu duzine X, smanjuje mu se intenzitet i iznosi:

gde d®/" konstanta karakteristicna za supstancu ± nasiva se li-
nearno-apsorpcioni koeficijent. Za korekciju apsorpcije se kori-
sti transmisioni faktor !S koji predstavlja odnos stvarnog in-
tenziteta posle prolaska x-zraka kroz kristal, prema intenzite-
tu kada nema apsorpcije, tj.

Ie dV
v

V ' ' dV (33)

U difrakcionira eksperimentima velicina X se sastoji iz dva dela,
Prvi X. predstavlja duzinu od povrsine kristala do difrakcione
zapremine £}/. , a drugi X^ predstavlja rastojanje koje predje

o
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difraktovani zrak od difrakcione zapremine avii do povrsine kri-

stala. Pa za difrakciju vazi:

T=-Lv
v/

Kada $e u pitanju precesiona metoda (4o) se resava relativno la-

ko saiao za neke specijalne slucageve i to kad je kristal sfernog

oblika, ill kad ima cilindricnu simetriju u pravcu precesione

ose i kad je kristal plocastog oblika, tako da nra je povrsina

ploce paralelna ravni reciprocne resetke i dimenzige piece su

vece od poprecnog preseka x—zraka,

U sluca^u sfernog oblika uzorka, transmisioni faktor Je funkci-

ja Bragg-ovog ugla Q i njegove vrednosti su date u tabelama, Za

koriscenje ovih tablica potrebno je znati radijus sfere H, i iz

poznavanja gustine, gradje kristala i tabele maseno-apsorpcionih

koeficiQenata se izracunava linearno-apsorpcioni koeficijent

Poznavangerfl ̂  il i uglova Q f iz tablica ocitavamo trazeni tran-

smisioni faktor.

Kada imamo valjkast uzorak transmisioni faktor za precesione

fotografije nultog pravca na osnovu poznavanja Mil i O se mogu

citati iz tablica za uzorke praha u obliku cilindra koje je iz-

veo Claasent a kasnije Bradley i Bond.

Za slucao uzorka u obliku ploce (4o) daje za nulti pravac:

^^j, -
gde Je *o deblgina ploce,

Za sve ostale slucajeve dobijanje ove korekcije je moguce samo

pomocu velikih racunara, tako da postoje odredjeni programi za

svaki pojedinacni slucaj.

PRECESIONI APARAO1

Posle primene de Jong—Bouman-ovog principa na precesioni metod,

Martin Buerger oe konstruisao novi instrument u skladu sa nesto

ranije datom teorijom i nazvao ga MARK II, Kao sto se sa si,2

vidi kod ovog instruments i kristal i film su sraesteni na pre-

cesionu vesalicu, tako da im centri ostaju nepokretni i nalaze

se na pravcu x-zraka. Pored toga precesioni instrument rnora da

izvrsi i dve glavne funkcije, a to je da omoguci vrsenje prece-

sionog kretanja ose kristala oko x-zraka i da odrzava paralel-
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nost i identicnost kretanja ravni filma i reciprocne resetke.

Ovi zaiitevi su kod prvih precesionih instrumenata tipa MARK II

ostvarivani pomocu radne paralelogramske veze koja je omoguca-

vala i promenu faktora uvecanja M, tj. promenu osnovnog rastoja-

n^a izmedju eentara kristala i filma (00 si.11). Medjutim savre-

meni precesioni aparati se proizvode sa fiksiranim faktorom live-

canja M^ (obicno M=6omm) a paralelogramska radna veza je zame-

njona pogodnijom. Dvodimenzioni sematski prikaz savrenienog pre-

cesionog aparata se vidi na si. 11,

Sa ove slike se vidi da pri postavljanou zeljenog precesionog

ugla na luku AA1, postavlja se i normala filrna O^N'u zeljeni po-

lozaj, a istovreraeno se automatski postavlja i osa kristala OH

uz pomoc spona ko^e su povezane sa preciznom vezom sa kuglaiaa.

Medjutim paralelnost kristalne ose i normale filma, kao i nji-

hovo siahronizovano kretanje se mora odraavati u prostoru, ta-

ko da se stvaran princip instrumenta vidi tek na trodimenzionoj

uproscenoj semi kao na sl« 12.

Na si. 12 se vidi da su i borizontalne (HH1) i vertikalne (W)

ose precesionih vesalica povezane sponama sa vezoni sa kuglama,

koje omogucuju potpunu sinhronizaciju kretanja ose kristala i

normale filma i odrzavanje njihova paralelnosti. Na slici se

takodje vidi da je rastojanje vertikalnih osa (¥?') stalno.
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Izgled jednog savremenog precesionog instrumenta, koji je
proizvela firraa STOE (model 1971) prikazan <je na si. 13a i b.
Instrument se sastoji od metalnog kucista u kome se nalazi po-
gonski motor i ostalih spoljasnjih delova ciji opis upravo sle-
di. Inace samo kuciste instruraenta je postavljeno na tri nozi-
ce cija se visina moze menjati u cilju podesavanja instrumenta
ispred vertikalne rendgenske cevi. Na kucistu se nalazi rotaci-
ona osovina (1) na koju se postavlja standardna goniometrijska
glava sa kristalom* Ugaoni polozaj kristala se ocitava na dobo-
su (2) sa tacnoscu od orl°. Longitudinalno pomerange kristala se
vrsi pomocu manjeg dugmeta (3)« Nosac zaklona i kupasto-osne ka-
sete (4) se pricvrscuje na rotacionu osovinu. Hastojanje iaraedju
kristala i zaklona se postavlja poraocu kruznog dugmeta (5)» a
zaklon se postavlja u otvor na drzacu blize filmskoj kaseti. Um
instrument S3?OE model 1971 isporucuju se cetiri Eakloaa sa ra—
dijusima (15? 2o, 25 i 3o mm). Izgled jednog zaklona dat ^e na
si, 14. 2?o je metalna ploSa pravougaonog oblika koja iraa prste-
nast otvor.

X—zraci dolaze kroz kolimator (6) koji je ucvrscen pomocu
klina (7) koji omogucuje laku proraenu kolimatora (na raspolaga-
nju su kolimatori sa precnicima od otp , o,5 » 0,8 mm) na koli-
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raator se stavlja zaustavljae glavnog snopa (8)« Kaseta za film
je kruanog oblika (9)» a bajonetnom vezom se pricvrscuje za me-
hanizam koji je pokrece* Pomeranje filma u zelgenu poziciju se
lako vrsi poraocu prstena (lo) na korne se nalazi skala cija je
vrednost podeoka otl mm. Maksimalno pomeranje filma je 25 mm.
Kako je kaseta kruznog oblika uz aparat se dobija i uredjaj za
secenje filma. Prilikom secenja filma ista sprava busi i 3 ru-
pe na filmu koje omogucuju lakse postavljanje filma u kasetu i
odredjivanje sredisne linije filma kao i utvrdjivanje gornje
strane filma. Da bi ove oznake na filrau vredele potrebno je po-
staviti kasetu tako da oznaka na zadnjoj strani kasete bude go-
re. Inace efektivni precnik filma je 12o mm. Zeljeni precesioni
ugao yM se postavlja na skali lucnog izgleda (11), maksiaalna
vrednost je 3̂  » Na prednjoj strani instrumenta se nalaze tri
dugmeta: "AUS" (za iskljucivanje), "B" (za Buerger-ove precesio-
ne fotografije) i "BO" (za Buerger-ove oscilacione fotografije),
pored tih komandnin dugmadi se nalazi i brojac izvrsenih oscila-
cija. Da bi mogli vrsiti centriranje, a ponekad i orijentaciju
kristala na zleb (12) se moze postaviti mikroskopsko-teleskop-
ski sistem cija je sema data na si. 15. Kada se Bertrand-ovo
socivo ne nalazi na optickom putu imamo raikroskop pomocu koga
posraatramo kristal i rotacijom dobosa (2) mozemo ga centrirati
na uobicajen nacin. Kada se postavi Bertrand-ovo socivo dobija-
mo teleskop, a uz to ukljucenjem kolimatorske lamp© koja prode-
ktuje lik Malteskog krsta na kristalt moguce je opticki orije-
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ntisati kristal ako ima dobro razvijene strane paralelne rotaei-

onô j osi. Medjutim u eksperimentalnom radu za orijentaciju kri-

stala obicno se koriste druge metode koje ce biti prikazane ne-

sto kasnije.

POSTAVLJANJE PREGESIONOG APARATA ISPRED RENDGENSKE CEVI

Kao sto Je ranije vec bilo napomenuto precesioni instrument je

postavljen na tri noaice eija visina raoie da se men^a, Kada se

instrument montira ispred rendgenske cevi ove nozice se postave

na specijalne nietalne H^astucicew, ko^i se sastoje iz tri dela,

donji se lepi na podligu, na njega dolazi jedan diskast deo na

koji se postavlja noziea instrumenta i treeeg dela pomocu koga

se onaj srednji deo koji nosi nozicu instrumenta ucvrs6û je. Mo-

ntiranje se vrsi na sledeci nacin: Precesioni instrument posta-

vljen na "gastucice" se sto je moguce tacnije postavi ispred

rendgenske cevi, a zatim uklan^amo instrument i lepimo ."jastu-

cice" za podlo;w. Posle toga se instrument ponovo stavlja na

"jastucice" i na n^ega se postavlja filraska kaseta, ali bez za-

stitnog papira, a na luku (11) se skala postavlja na 0,0̂  Na

instrument se postavija kolimator ciji je precnik o,S mm, a za-

tira se ukljucuje rendgenska cev i otvara prozor, talco da iz ko-

limatora dobijaino snop x-zraka koji treba da padaju u centar fi-

Imske kasete u kome se nalazi jedna fluorescentna tacka. Ako
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snop ne pada u centar filmske kasete instrument se potnocu nosii-
ca i diskova na "jastuoicima" podesava dok se to ne do^odi. Kad
se snop x-zraka podesi da pada u centar kasete za film, ukljucu-
je se mehanizam za pokretanje i proverava da li i tokora kretanja
snop ostaje u centru. Kad $e podesavanje gotovo ucvrscuju se (50-
rnji delovi "jastucica", a time i polozaj 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 ce se koristi-
ti za odredoivan^e intenziteta. Pomocu nje se svaka tacka na fi-
Imu razvlaci u pravougaoni oblik i njeno saernjenje je ravnome-
rno. Ovo se postize na taj nacin sto tokom svakog precesionog
ciklusa integraciona kaseta poraeri 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 104- precesionih ciklusa izvrsen
jedan integracioni ciklus, i 144- tacaka Je ravnomerno rasporedje-
no po 1 min\a kaseta kogu mi koristimo ^e kruznog oblika i kori-

sti iste filmove kao obicna filraska kaseta, samo sada se one tri
rupe na filmu ne koriste. No pored kruznog oblika ona se od gore
opisane razlikuje i time sto je kod nje brog koraka 14xlo*l-̂ o,
sto znaci da je integracioni ciklus zavrsen posle 14o precesio-
nih i sto se na njoj mogu birati dimenzije pravougaonika u ko-
ji se razvlace spotovi od o do 3 mm. Treba naporaenuti da kad se
sniraa integraciona fotografija uvek moramo imati ceo broj inte-
gracionih ciklusa (naprimer 8). Inace integraciona kaseta se ino-
ntira na precesioni instrument tako sto se obicna kaseta skine
i u otvor njenog drzaca ubaci dodatna osovinica, a zatirn na taj
drzac se namontira i ucvrsti integraciona kaseta istom bajonet-
nora vezom kao i obicna kaseta. Rastojan^e filma od kristala u
integracionoj kaseti je isto kao kod obicne kasete, tako da nema
nikakve razlike u postavci za (/I 5, 1/3 6 Mf^ ) prilikom snimanja
sa integracionora kasetom.
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Pripreiaa kristalnog uzorka Je ista kao kod drugih metoda.

:Io znaci da pogodan monokristal lepimo na staklenu kapilaru

pomocu laka ill lepka, a zatira kapilaru pomocu plastelina pri-

cvrscujemo na standardnu goniometrijsku glavu. Iz teorije je po-

znato da je sada potrebno postaviti tako kristal na precesioni

instrument da rau je jedna osa paralelna sa x-zrakom kad je pre-

cesioni ugao fi~o . Ovakvu orijentaci^u kristala moguce je iz-

vrsiti i pooocu samog precesionog aparata, raedjutiin u praksi se

to retko radi» Uobicajeno je da se pomocu takozvane X~metode

orijentise kristal, tj. jedna njegova osa koju cesto nazivamo

rotacionom osom* Potom se napravi Weissenberg-ov snimak nulte

slojne linije i sa njega se utvrdi polozaj ostale dve recipro-

cne ose, a to znaci i priblizan poloza^ realnih. Sada se pazlji-

vo prenosi goniometarska glava sa kristalom sa Weissenberg-ove

kamere na precesionu kameru i postavl^a tako da jedna od one dve

ose bude paralelna sa x—zrakom, i ta osa ce sada biti precesiona

osa, Pri ovakvom prenosenju obicno se gresi do nekoliko stepeni

(pri veoma pazljivom radu greska moae 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 orijentaci^e precesione ose vrsi se na precesionom in-

strumentu poraocu 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

pomocu nefiltriranog x-zracenja, dok se film nalazi u nultom po-

lozaju, tj, '^Tw^O » Sa si.16 se vidi da ukoliko je orijentacija

ose bez greske, u sredini snimka dobijamo pravilan krug, a kad

postoji greska u orijentaciji, krug se isduauje u pravcu greske.

Na pomenutim fotografijama se pored osnovnog kruga koga cine di-

fralccioni spotovi vidi i mnostvo drugih spotova koji u ovom slu-

caju samo smetaju, i zbog toga je pozeljno praviti orijentacio-

ne fotografije pomocu zaklona koji iraa kruXni otvor od lo mn? i

koji elirainise nepotrebne spotove. Ireba napomenuti da je zbog

upotrebe nefiltrirane radijacije vreme ekspozicije skraceno i

krece se od desetak rainuta do nekoliko casova.

Na si. 16d je data kupasto—osna fotografija napravijena pri ori-

jentacionoj greski od 2° . Kod ovih fotografija kao sto se vidi,

greska u orijentaciji utice na sirenje krugova.
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Da bi se objasnila promena u obliku i dimenzigi sredisnjeg

kruga kod orijentacionili fotografija, posmatra^mo sta se doga-
dja kad precesiona osa odstupa od paralelnosti sa x-zrakom za.

neki ugao I , dijagramski prikaz je dat na si. l?a i b.
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Razmotrimo prvo si. 17a, Kristalna osa kog"a stogi norrnalno na
ravan reciproene resetke treba da lezi u pravcu BT ± pravi ugao

IA sa x-zrakom, medgutim ona zbog greske L lezi duz ST praveci
ugao ̂ L SB. praveem x— zraka. Zbog toga ravan reciprocne resetke
ne lezi duz pune linige vec duz isprekidane linije i sece sferu
refleksa kod V uraesto kod U. Kako se refleksi koji odgovaraju
ovoj ravni reeiprocne resetke projektuju na film ko^i de para-
lelan tacnoj poziciji ravni reciprocne resetke OU, dobiga se da
se refleksi koji odgovaraju tacki V po^avljuju na mestru refle-
ksa tacke I pri korektnom polozaju ravni, pa se dosledno tome
ivica kruznog prostora refleksa pomera od U do I. Velicina ovog
pomeranja A^ = ul maze se povezati sa greskom t ako koristitno
trougao SIU koji ge dat desno od si. 17a. Primenom zakona sinu-
sa na ovaj trougao imamo:

* "I *

Ako razvijetno imenilac i izvrsimo neke mange trans formacije do-

bijamo:
-i *,TO\A\

-f

Posmatrajmo sada si. 17b koja predstavlja situacigu posle izvr-
sene polovine precesionog ciklusa u odnosu na polozag sa al,17a.
Ako i ovde na trougao Si' U ' primenimo zakon sinusa imamo :

ili

Co6 (it -jZ}
Posle razviganga iraenioca i neznatnog sredgivanja dobigamo:

Ea male vrednosti precesionog ugla J" raoze se pisati da ge
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Promene u spoljnom izgledu fotografije mogu da se vide na sl.ISc
ill sematski prikazane na si. 18a.

5L.

F slucaju kada nema greske centralni krug ee biti pravilan (na
si. 18a predstavljen punom linijom) i poluprecnik mu ^ef0^/l1^r
r Hd/yivy/j . Za^^ /o°i M»6 cm ovag radijus je r=6x2xo, 1737=2,08001,
No kada imarao orijentacionu greslcu krug se u pravcu greske izdu-
zuje za J>1 , a nasuprot skracuje za xi1̂  i postage elipsa ( na
sl.lSa predstavljen isprekidanom linijom). Gi*eska se sada moze
odrediti mereno'em bilo /s , bilo A1 i izracunati Is (43) ill

Medjutim za praktican rad o© ranogo pogodniji metod kogi je raz-
radio Ev/ans, on koristi u isto vreme obe velicine i &\
tj. njihovti surau:

+ A -f
(It-

(It +/r)
a

H-

^Gorn^u jednacinu <je resio graficki za raslicite precesione uglo-
ve si. 19. Sa grafika se vidi da je dovoljno merit! srimu MA|+|A;£]
a zatim direktno citati gresku f . Na sl.lSb data je skica ko-
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ja pokazuge kako se ponienuta suma moze meriti. Merenje se vrsi
na sledeci nacin: Na^niza tacka dela gde Imarao skracenje se pre-
bacuj© na suprotnu stranu od centra, i sada je rastojanje te p3̂ e-
mestene tacke do kraja iaduaenog dela trazena velicina M(>̂ |AV|)
Na ovaj nacin se raoze izvrsiti potrebna orijentacija sa tacno-
scu od pet minuta koja je sasvim dovoljna.



EKSPERII1ENTALNI REZUL'TAM

Pomocu do sada opisane Buergerove precesione metode oe vrseno

ispitivanje ortororabi5nog kristala l-isopropil-2-benzil-2»tae-

til-6f7-dimetoksi-lf2t3,4-tetraliidro-izohinolin jodida,

G H NO J, Tokom rada monokristal je bio prvo orijentisan pomo-

cu X-iaetode i napravljen Je Weissenberg-ov snimak nulte slojne

linije (dat na si. 2o), sa koga je utvrdjen polozaj ose koju

smo obelezili sa b i uzeli za prvu precesionu osu. Sa Weissen-

berg-ovog snimka je i procenjena duzina ove ose (b=36»2l). Ta-

da je goniometarska glava sa kristalom preneta na preceslonu ka-

meru, tako da je b-osa precesiona^ a zatim je izvrsena korekci-

ja orijentacije poiaocu orijentacione fotografiQe (data na sl,16a)

Posle ovoga je izvrseno snimanje od nulte do pete ravni recipro-

cne resetke pri b-osi kao precesionoj,3nimci su dati na sl.21af

b,c,dfe i f. A velicine: jU , r5 , Sf M^za sve fotografi^e su
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date u Tabeli 1. Primer kupasto-osne fotografije za b-osu kao
precesionu i za fi= io° pri ras.tojanju film-kristal (s«3cm)
dat je na si.22. Treba naporaenuti da su svi snimci pravljeni sa

zracen̂ em pri 35KV i 25mA.

n,

2,1 lo

Sa snimka nulte ravni se odredjuje velicina c-ose (c=lo,24 i),
a zatim se okrece kristal za 9o° pomocu dobosa (2), take da j
sada c--osa precesiona. I u ovom slucaju je korekcija orijenta-
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cije vrsena pomocu orijentacione fotografije (sl.lSb), a zatim
je izvrseno snimanje od nulte do druge ravni reciprocne resetke
pri e-osi kao precesionoj. Snimci su dati na sl.2Ja,b i c. A
velicine ft , ̂  S i M^ u Tabeli 2, Primer kupasto-osne fotogra-
fije za ovaj slucaj pri p- !o° i s=3cm je dat na si. 24. Na
si.25 D'e prikaaan integracioni snimak nulte ravni reciprocne re-
setke ZB. c-osu kao precesionu, snimljen pri 11 integracionih ci-
klusa.

00

5/Ju.J

5*0

IS

2o

lo





hr
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Pooto se na opisan nacin dobiju precesioni snirnci ravni reci-
procne resetke za dve precesione ose (b i c), ovi snimci se lako
indeksiraju posto predstavljaju neiskrivljenu sliku ravni reci-
procne resetke. A zatim se utvrdjuju uslovi koje zadovoljavaju
indeksi. U slucaju kristala koji se ispitu,je zadovoljeni su
sledeci uslovi:

hkl: nema uslova
okl: k«2n
hoi: l«2n
hko : h«2n
hoo : h=2n
oko: k»2n
ool: l=2n

Na osnovu ovih uslova u Internacionalnim tablicama na strani 61
se vidi da je prostorna grupa Pbca,
U cilju dobijanja tacnijih vrednosti za parametre kristalne ce-
lije (a,b i c) na snimcima nultih ravni je izvrsen veci broj rae-
renja i podaci su zatira obradjeni na racunaru. Rezultat je dat
na sl» 26af b, c i d.

Na osnovu ovih rezultata se zakljucuje da su parametri celi-
je kristala OaH^NOtJ:

0,- //, 1-6 G +

C - HO, 2S& i 0, 003%

da a® molekulska tezina 467,396, gustina 1,4-176 P/u^ i ranije
utvrdjena prostorna grupa Pbca.
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OATA SET NU, 1

NUMBER OF CYCLES

NR, LENGTH GRID L/S DELTA DELTA**??

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
16
17
18
19
20

15,76
31,26
47,08
63,06
15,78
31.50
47,08
63,08
94,16
62, 7«
94.54
15,76
31,46
47,14
62,80
94. 1«
15.66
31,54
47,10
63,06

2
4
s
a
2
4
6
8

12
a
12
2
4
6
8
12
2
4
6
§

7,8800
7,8150
7,8467
7,8825
7,8900
7,8750
7,8467
7,8850
7,8467
7,8475
7,8783
7,8800
7,8650
7,8567
7,8500
7,8467
7,8300
7,8850
7,S500
7,8825

-•,0180
,0470
,0153
-.0205
-,0280
p,0130
,0153

«.0130
,0153
,0145

«*,0164
•p.0180
*,0030
,0053
.0120
.0153
,0320

«*,Q230
,0120

*,02Q5

,006325
,002205
,000234
,000422
,aoo7ae
,000170
,000234
,000531
,000234
,000209
,000268
.000325
,000009
,000028
,000143
,000234
,001021
,000531
,000143
,000422

AVERACE VALUE • 7,8619576

3*SI&MA*1 ,06336093

A V E R A G E AND DEVIATION OF THIS SET* ,l3l0326+» ,0000531

SL- a-



NUMBER OF CYCUS IS 2
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OATA SET MO, 2

NR. LENGTH GRID U/G DELTA DELTA**?

1
2
3
4
5
6
7
8
9
10
11
12
13
14
15
Ife
17
18
19
20
21
22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33

90.50
30,84
35, 7*
10.14
20,42
30,82
50.92
71,48
5.10
10,12
20.30
30,56
51,12
71,26
20.50
30.59
40.82
51,30
71.48
81,66
5.10
10.04
20.42
30,48
51,02
71,22
10.04
20.34
30.56
51.04
71.34
20,42
30,52

3
12
14
4
8
12
20
28
2
4
8
12
20
28
a
12
16
20
28
32
2
4
8
12
20
28
4
8
12
20
28
8
12

2,5625
2,5533
2,5557
2,5350
2,5525
2,5517
2,5460
2,5529
2,5500
2,5300
2,5375
8,5467
2.5560
2,5450
2,5625
2.5492
2.5513
2,5650
2,5529
2.5519
2,5500
2,5100
2,5525
2,5400
2,5510
2,5436
2,5100
2,5425
2,5467
2,5520
2,5479
2,5525
2.5433

•,0040
»,0064
,0143

-.0032
t» .0023
,0033
,i,0035

.0193
,0118
.0027

-.0067
,0043

*,0132
,0002

-.0019
*,0157
-,0035
-.0025
-.0007
.0369

,0093
-.0017
,0058
,0369
,0068
.0027

-.0027
,0015

»,0032
,0060

,000173
,000016
,000041
,000205
,000010
,000005
,000011,
,000012
.000000
,000374
,00014ft
.000007
,000044
,000019
,000173
,000000
,000004
,000245
,000012
,000006
,000000
,001365
,000010
,000087
,000003
.000033
,001365
,000047
,000007
,000007
,000002
,000010
,000036

AVERAGE VALUE • 2,5493336

,0228684*

AVERAGE AND DEVIATION QF THIS SET* .0424889*- ,0000154

5L-
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