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K\T.\ PF\GANT.\R

Surlur' -{hrmdtrlillah kami prnlrtlan kehrdrrl \liah. \'ang \ Iah:r Kursr.
[.."rena berkrt R:dho-\1'a -jrurhh kami dapat meram-prtngJan buhr Lni vang dihen

-judul "\IEll)DE-\rFTa,)DE DIFR1KSI Sl\,{-R--\ I-\TI-I' KRIST{L-
r C)GB-.{']' . DLh.rrap}..an buhr rni dapat digunal:an sebagai t'ttku penunjang (lalam

matakuliah ''Fisr!.a Kristalloq!'nfi" dr .Iuntsan Pendidil:an Fisika FP\'[P-{ Il']P
Padang.

Kristallografi adalah ilrnu mempelajari tntang stnl|tur dan sifat--'rlat kl<tal.

Secara garis besrr bukrt ini berislkan metode-metode dilraksi sinar-\ ,vang lazxn

di-errnakan dalarn bidang Lrr"trltograli. Nletode ini bem{'.mr'. trnlttl'. rnenentukan

parameter-parameter H,*i, iems lisi. sistem kristal dan grup nrang sehmgga bisr
meniellslan stntlhtr drn sil. at-st}t l,::stal.

B.lB I clrn bttktt uu rnembrtrkrn g."m-har.rn umr-rr-n- lentalg rletodr-meto{le
tlr&aLsi sin.rr-I t erelrsarl:an radirsi drn- sanrp+! r'rng r!rgr.rnak.ln B.{B II rnembahas
rrr.-tndA L;\t,11 hernrrt:rr-,lenorn samrrcl Lrisrrl htnss-rl Pemlrahrs;rn rlilhlrr([an t-radl

l !,:i:jlr,. a!-,,--.:

,'rr:r nenrrinrlekqrn h:riL s.-,:.Tm crrllf mrttnttn ,iec,r!-r lnalilil Selrnirttnr'-r dihahls
crra nenel<ir-rn drri otrtn nttno dan ntrilrnter-nirr.mlrer Iisi dari sllrhl lrirtli

tersebrlt. B,{B IU llenbah-as fdnllng mtlodr \-ei-.sen-herg dan apli!:asrnva pa'Ir

pengnrle!:san suirfr,! l.:rrst:r!, B.{A n membahas lenlrng m+fode I ang dig,lulan
!!nt',!!: sarrlpe! bentpr sethLtl- lTrsta! (i.rrstalil,). Pernbahasan dileng!:rpi dengro
cnntnh anrliri. lirhxdrD str.r}.tr.rr !..osta! r'.tnq telah di,rmbr! lotoo-r'a delqan metode

serbttL.
Dilnm ncn\lrsrlnan buk-rr ini l-a!!u telah ban.,ak rnenerima ba!1t1!an d;!n

herh.lgai pi-hal.. I--nnrL inr. penulis merr-g.rcap!:an tertwr!^zsh afas baah-rnn ]'ang
telah dibed-an li-anri men-vadan bahro. a hrtl.-.t ini arash terdapat tehrraogm di

san.r-sini I.-nt[ <lan .arar'- dan pemba,:a se!,alian akan l:ani telm-l dgng-rn hati

lrrbDla delrtr l:esempumaac br.th: lu. Semog.r btrl.rt r": ada maofaatnl-a

Pa cl.rng. Novernl:'er I 99 8
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R.{B I

PF,\T),{HIA{.'A\

Sifat-si1:tt sualu bahan tlilentukan c'ich struLtur rntemal bahan tcrsclrur. Hal

ini melibatkan irtom-alom dan cara-cara ttom tcrscbut beril,atan dengan atom

tenebui dalam Lristal molekul atau slrultur milro lainnl a. Dalam semua z:lt padilt

atom-atom disatukan bersama oleh suatu ilatan. dan ikatan inilah 1..ang membcrilian

kekuatan, silat-sifal termal dan kelistrikan pada zat padal tersebul. \fisalkan ikatan

.vang i.uat ahan menyebabkan suhu lcbur 1'ang tinggi. modulus keientingan vang

bcsar. jurak ilnllr atom pende( tian LoeEsien muai -rang rendllr. mobi.lilas elcktron

ralensi dalam il,atan a(an mengntukan silat hantaran lsitril rian hantaran Lalor suatu

bahitn. Dcmiiian puia dengan silai opiilnr a seperli misalnl a s ht tal^, tcmbur

caha.r,a parla iogam.

Pada dasarnya kcbanvaLan zat padat berbentul' tristal. dimana atom, ion,

atau moletul-mole(ul penl-usururva tcnusun secara terahlr dalam pola tiga dime.nsi

dan pc-la-pola ini berulang dengan teratur dalam rcntang yang pan-lang. Pada

bcbcrapa iat scperti kac4 Lebaruakan plastiL dan beberapa logam. partikeln.va

penvusunann)'a tidak memiliki pola susunan tcrtentu dan tegas seperli pada lristal.

Bsntul susunan seperti ini dinamakan amorl.

Stnrktur suatu Lrist:rl pada mulam.a diprerlil.;si berdasarkan grup ruangnya.

Gtup ruang adrlah suatu grup simetli dari pola l..ristal tiga rlimensi (Lldd and

Palmcr. 1977). Pcnl elidiian tcntung struktur kristal ber<L.rsarkan _srup ruangn).a



telah dimulai sejak aw'al abad-19 r'ainr denean dipublikasikannla 230 erup ruane

oleh Federor'. Schoentlies. dan Barlou. (\ullield. 1966). Semer{ak iru. penentuan

strukrur kristal selalu didasartan pada grup ruangn1a. para itnun-an rnembagi

sruktur'kristal menjadi model-model tisa dimensi dirin-iau drri kepadatan atom.

\ [odel-model ini digunakan untuk mendusa grup ruang suatu kristal. Namun.

penl'elidikan pada saat itu kurang mendapatkan perharian karena belum ada cara

untuk menguji teori tentan-q atom-atom pada struktur kristal tersusun dengan pola-

pola tanu diprediksi oleh teori grup tuang.

Pada tahun i912. Laue menemukan gejala difraki sinar-X pada bahan

k-ristal (Nuffleld. 1966). \lenurut Laue _iika asumsi menqenai kristal r'ang

merupakan kelompok atom vanq berulang denean periodisitas ]-ang teratur dalam

tisa dimensi adalah benar. maka kristal akan bertindak sebagai kisi difraksi tisa

dimensi untuk penetrasi sinar-X. Jika sinar-X dikenakan kepada kumpulan atom-

atom tersebut. rnaka gejala 1'ang tampak dari asumsi ini adalah difraksi 1.ang

ditandai dengan penghitaman kertas fikn.

Semenjak Laue menemukan gejala difraksi sinar-X pada bahan kistal

penelitian tentang stultur kristal mulai berkembang. Penemuan Laue ini kemudian

dianalisa oleh Bragg (seorang ilmu* an Inggeris) dan kemudian mengemukakan

svarat-s1.'arat difraki dalam benn:k matematika vang sangat sederhana. Bragg

menunjukkan bahwa atom-atom dalam kristal ]'ang tersusun sebidane dapat

dianggap sebagai bidang pemantul (hll) terhadap sinar-X. Bidang ini disebut bidang

Bragg dan skemanva ditunjukkan pada Gambar l. 1 .

';tr '( 5,-,j lJiiiir{iS J!,(.\Ai,
lif 1;: ir D lil\1.,
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Gambar. 1 . l. Skerna Di-&aksi sinar-\ pada Hsi kri*al

Sinar-I lang dipantulhan oleh bidang-bidang Bragg akan berlqtedere$i

konstruktif (saling menguatkan) -ii-[.a heda lintasan dari kedua berkas ternal..su.J

sama dengan kelipaten bulat dari panjang gelombang sinar-\. Sinar'-\ l ang

dipantull-an oleh bidang (hkl) dalam lristal inilah lang terekam sebagai

penghitaman kertas fil.n. Dari bintrl.: lang terekam pada t-rlm dapat diperoleh arah-

arah, dimana +arat hukum Bragg terpenuhi. ]airu : ,i, = ) d,.,1 sind dimana n

adalah orde pemanh:lan" i, adalah panjang gelomhang sinar datang (5H adalah jarali

antar bidang hlJ dan 0 adalah sudut Bragg.

Dalam difraki sinar-Ji dikenal l-reberapa metoda )'aflg dipatai unn:k

menentukan strultur l:ristal. \Ietode-mefode ini dil:elompollan atas radiasi lang

digr-rnakan apakah sinar putih atau monolromatik. \Ietod-e Laue menggt-rnal:an

radiasi -.inar putih -sehagai surnber sedangl:an mitode l.d-(lal t'erPutir. nretoi!.

\\'ei-.senberg dan metode serhuk (powrler) menSzunlkan radiasi monoklomatik.



\ Ietode I aue adalah metode dili'a[..si sinar-\ rnenggunal:an aparatu_( \'ans

-sederhana dengan sampe! Llerlpa kistal h:nggal r;:ng bera<la dalam keadarn diam.

K:istal tunggrl ialah kri-qt:! ) ar.g mempun] ai orientnsi sumbu l ang secara ideal

berarah l:e safu arah ) ang sama pada semua t'lgiannl'a. -.ehingga k.ierarulatu1'r r

dil:ata!:an sempuma. Iiti-(tal )ang dip ih set''irgai sampel dalam ekpenrnen perlama

pada percol'aan Laue adalah kdsta! copper sullit. I.,:i-.tal ini ditempatkan seja-jar

dengan beri.:as sinar-\. Set'uah pelat fotogra.trl digunakan unruk merekam efik

diAal:.si sinar-I lang ter-iadi pada kistal. Usaha pertama tidak sul-ses karena pelat

tidak tepat posisin] a. \ arnun L:etil,a pelat fatograf-rlii ditempatkan dibelaliang kist-al

dan tegak l,lus berkas sinar-\ sebuah pola bimil:-binti-l: difraLsr terekarn pa,Ja pelat

tbtogatik.

Salah satu kelemahan rnetode Laue ialah bintik-bintik dilialsi )ang terekam

pada pelat lbtografrl: sering herimpit saru sarna lain unruI.: orde tang berbeda.

Sel'agai contoh relleki 100. 200. -100, ...., semu! berirnpit karena bidang-hidang

1-ang berhubungan (100). (200). (300). adalah paralel sehinga sukar membedal:an

hidang-bidang mana !'ang meretlekitan bintik ternebut pada pelat lbtografik.

Kelemahan lain dari metode Laue adalah posi-.i dari noda-noda Laue tidak akan

trerubah dengcn merubah jaral: biclang. .{,kibatn1'a dua kristal I'ang menpunl'ai

stn-:ktur dan orientasi -yang sama. tetapi t'erbeda parameter Hsinva al:an

rnenghasilLan pola Laue lang identil: (Cuuil. 1959).

\ letode kristal berputar drn metode \\'eis-<enberg mengguna!:an ki,.tal

tunggal sebagai sampel dan kristal lersebut dirotasikan disekitar sumbu l ang

1



ditentukan terhrdap sinar dlltang. Perbedan meto(la kristal t er?utar dengan mc'tode

\\'ei-ssenberg i;rlah pada retode kli,.tal L.erputar liJn fbtog at-rl b*railr dahnr

!:eachan diam seclrnglan pacla metode \\-eissent erg pelat tbto_erat-i!. .liqeral-l,an

sh_slron dengan rotrsi knstal. Rlnril-bintiL l ang rerekarn pr,J:r til-m t,rr',glrtr!.

di_e,:nal.:an u!1tuk nenq:ni isis stn-rkrur d:ri Isistal.

Dari tranval- metode-rnetode dilia],.si surar-\. metode -.erhuk (po'wiier)

paLng lazi-rn digunakan karena tidak rumit dan mudah dalam L".terpretx-si. \Ietode

serbuk menggunakan serbuk (polikdstal) sebagai sampel. Serbuk (polil-ristal) adalah

klmpulan lTistalit (bst-al tungal d.rlarn ukuran- kecil berdiameter - 0.1 rn-rn) ),ang

membenhrk Lrenda padat. Dalam h:lisan ini pernl''ah;rsan dil'oluskan pa,Je tiga

metode, lakni : rnetode histal herputar. metode \\'eissenberg dan metode serhul:.



B,\B II

\ IE TODE KRISJ T-.\L B ERPT-IT.{R

2.l. Fotogrf hristal Berput;rr

Skema dari thtogrf krisml berputar dapat dilihat pada Gambar 2.1. Kristal

tunggal (kira-kira berdiameter 2 mm) diletakkan pada ujunu sumhu ',ertikal 1-ang

berputar. Suatu berkas sinar-\ r'ang ntonoktonratik dijah:hkan pada krisl,rl vang

berputar tersebut. Rerkas sinar-X )ang terekam sebagai penghitaman kertas {ilm

memenuni s1'arat huLrrm Bragg. 1'aitu 2 = 2 d,, sinl. peqlutaran kristal

menl'ebabkan perubahan sudut 2e terhadap sumhu putar ',-ans herarti peruhahan

nosisi berbagai hidang atom untuk dapat memenuhi sl,arat refleksi Bragg.

Kristal film

Berkas
Difi:aksi

Sinar utama

Sumbu rotasl

Gamhar 2.1. Fotograf dari metode lristal berputar

Rerkas sinrr-X uang direfleksikan oleh semua hidang kristal 1'ang letaknva

sejriar denurn sumbu rotasi akan memberikan hintik-bintik hitam r.ang terletak pada

bidang horizontal. Ridang horizontal adalah bidane vang tegak lurus terha<Lrp

sumhu putar drn unruk hidang-bidang kristal lans rid.rk sejclar dengan sumhu



I

puiar ill-an mernbrn!-an b!!ril:-t'ir!fil vrng letalnJ a dibat". ah dfln di;rtis bidane

horizontal ter-<ebut

2.2. Kisi llalik

I'isi t'alik 1 aitu sebuah mdtode pro)'e[:si 1'ang di].:embangkan untuk

mimpermudah interpretasi pada metode-metode diAaksi sinar-\. \Ietode proYeksi

ini diperoleh dengrn memperhitungkan jarak dari bidang refleksi maup,:n hubungrn

angular dirntara bidang-bidang l ang tegak lurus dengan bidang refleksi itu

(\.uffiel( 1955). Pada prol'e[.:si id t(ik-trtit (htl) dari setiap bid:ng dari tjsi real

diprol eksikan tegak lurus dimana -itraknya dihubungl.an secara baL[: terhadap

jarak bidang dari Hsi real. Kurnpulan dari titik tersebut berad.r dalam -susunan Hsi

tiga dunensi lang duramakan kisi baliL .Iadi. setiap tilfl (h!-1.; dalam ruang

balik terkait dengan perangkat bidang (hlJ) dalarn ruang real.

hrsi rea! dan balil.: mempunl ai sirnetri l ang samo. retapi mempunl ai

hubungan inrersi terhadap scru sam! lain. Kontantr Hsi real dinl'atakan dengcn

slmhol seperti : a. b, c. ul,tuk parameter-parameter l.isi real cL P. I untuk sudut

antar l.jsi- dan d unnrk -jarak antar bidang real. Sedangkan konstanta kisi balil.

biasan-'-a ditandai dengan simbol hintang seperti : a*. b+, cN untu}.. puameter-

parameter lisi balii.: o.*. F*, 7* unruk sudut antar ljsi balik . dan d* untuk

jarak antar bidang balik . Ad:pun hubunsan antara kisi balil' densan kisi real

dirangl.:um pada Tabel 2. 1. Hubungan ini memperlihatkan bila kaitan antar;r

parameter-parcmeter beril..ut :



-I:rbcl 
2. 1 . Iluhunqan antlra kisi [r:rlii. thn kisi r.,ai rhri bcr.l.,rqri sistem knsrill

t' = o,1,1 I - cos:r - cor:/t - (o(r; - I €o( : cnr /l (os :.)!

t . = d.D.(.( I - cos'r. - c".!I/r. - corr.-. - I c\r( r. cot /' co! ;.rl
t t. = I

br sin r

9'

t'

l'

t'.

t'

T'

r;!i :' = 

--

c,5. ri ,'l rrn;o'6'.'rn /r' ri ;'

ri:r I = 

--

s;n r'tin:'
V

""' '' - olc rin r rin ;
. t/.

' sin;' = 
--arc arn , trn ,

' r,Hendri, dl-Ii.. 1961)

Peneindekan kisi balii- danlt dilakukan densan merotasiljn seriaD tiril

kisi resiprok terhad:p sumbu rori,\i m.motonq bola re t'jeksi (bola En.al*i). Bol;r

retlski rtru bola Er., rld adalch sebuah kon-.truksi seom.rri dari tbtoeraf dLfraksi

sinar-\ untuk memperrnudlh inttn:ierr-.i dari kisi re-.iolok (\ufii:lcl. I 965 ). ln.jcks

drri kisi balil ditenhikan berdr--.arkan arah relleLsi sinar-X. Lonitruksi dari bola

Ewald dipe rlihatk.u Dada Gambar 2.2.

Q

90'

Gcmbar 2.l

o

a 2lx

(") ? (b)

Konstnrksi trola reflel;si atrrr holrr Ewal.l
(\utllelil. 1965)



l0

Gambar 2.2 (a) menun-iuk(an sekumpulan birlang klsi real dengan jarak anrar

bidang d. dinllinasi terhadap arah berkx sinar-\ pada sudut Braqq 0. garis p()

d ronstruksi dengan panjanr 1 d dan regak lunrs terhactap bicrang. Kemudian ritik e

diambil sebaeai titil brlik lanq berhubunsan denqan titil p sebagai titil asrl 4ari

kisi LraLk Garis AQ dikonsnuksi tegak lurus t,-rhadap garis pe dan paralel

terhadap bidang refleksi. Kemudian sudut p.{e sama dengan 0 dan bila biilane

tercebut merefleksikan sinar-X lang mempuuai pan-iang gelombang i. hukum

Bragg menjadi (orde refleki dimasuklian pada nilai d):

l1

-5119 

= _c,*- i"

(2-r)

Gambar 2.2(b) menunjukkan hubungan pusat bola clengln sebuah titik balili

pada permukaan bola. membuat sudut 20 dengan berkas sinar-X dan memberilan

arah dari sinar refleksi. Proses refleksi sekarang dapat dilukiskan dalam bentuk kisi

balili . Pada saat dimana titik balil, melalui permukaan bola refleki aliibat

rotasi dari kistal. bidang-bidang 1.ang berhubungan dari kisi real memenuhi st.arat

Brag- dan berkas sinar-\ 1'ang direfleksikan keluar dari O kearah titik balili.

Dengan kata lain huLrm Bragg akan dipenuhi jika titik balik beracla pada

permukaan dari bola dan bidang-bidang yang berhubungan dengan titit ini

meruprkan posisi ret)eksi. Bola in dikenal sebagai bola refleksi.

Kisi batik dilukiskan sebagai sebuah deret dari lapisanJapisan 1-ang tegak

lurus t.-rhadap sumbu rotasi dan ditempatkan pacla intenal \ang sama sepan-fang

sumtru rotasi itu. Sebagai contoh. lapisan Okl*. ]kl+ dan 2kl* adalah tesak lurus



1t

terhadan sumhu-a dan ditemnetlan oada inten.al I a. I.anisan h0l*. hll+. rfun h2l.

adalah tesak lunrs terhadap sumhu-b dan diremnatkan oada intenal l,h <lan lani;an

hlO*- hkl+ dan hk2* adaiah tesak lurus densan sumhu-c <lensan intenal I c.

Jika kristll dirotasitr;an sekitar sumbu c . rlan dinilih hmlr rrntrk merekarn

lapisan nol diafas t-rlrn. maka setiap bintik pada ldm akan menojrasilran indeks jenis

hkO. Jika hanr'1 l6ei5xn pertaml \.ans direkarn maka setiap bintil urda lilm akan

menojrasillian indeks -ienis hkl. dan seterusn-r'a. Harea h <lan k'ans belum ditetahui

daoat di indeks dari tititk-tit* r,ang mentebnr diatas tilm.

Kedudukan dari titik-titit bal-ik secara oraklis daoat ditentukan dengan

menegunakan koordirat silinder L nnrk hr.irnn ini. r, ektor lrrsi L.,alil il.,*

diuraitan dalam dua komponen paralel clrn tegak lums terhadan sumhu rotasi krislal

dimana { (zeta) melambanskan rellor posisi kisi balik paralel dengan sumhu

rotasi kistal 1 fxi) melambangtan rrklor oosisi tesak lurus densan sumbu rotasi

kristal. Kedua r.eklor i dan i rerletak qada sebuah bidang membuat sudut o

terhadap bidang berkas sinar-X. Kedudukan suatu titik p oada Gambar 2--l

mereDresentasikan ketiga besaran vakni veklor posisi i.. ( dan sudut ro.

Sumbu rotasi

J

Berkas 
SinanX/

Gambar 2.3. \-ektor posisi kisi batil
(Buereer. l9-lf i



Hubungan cl*p.. i dan _i secart reltor cl.rnat clifirlis

..1- (2-2\

dengan panjant absolut

(?-3.!

Dalam koordinat silinder kisi bali}.: - arah sinar 1-ang <tiefleksilan oteh birlng

kristal dapat dilukisk.m d.rlam bentut sudut azimut r dan sudut inllinasi y sepefii

diperlihat pada Gamhar 2. -1.

Berkas Sinar-X
s r.o

o

N
I

I

Gambar 2.1. Hubungan lrisonornetri antara \.ektor-\ektor nosisi balrtri

u

_----l-

( lJueroer. l9{))



flubungan trigonometri antara rellor posisi kisi barit: sejajar sumhu rot;rsi i d.rn

sudut inklinesi 7. ctapat ditulis

(2-t)

Sedangkan hubungan antara 
'cktor 

posisi kisi t'ali}.: ; dengln sudut aTimut -.,

dapat dirulis

.'r = t: - (r;1 - g-)' -: 1. t -,-' ,r, - (2-5)

dimana I (satu satuan) merupakan jari-.lari dari bola refleksi, Daram koordinat

silinder dua dimensi (polar). kedudukan setiap bintik dapat dinr.atakan dalam

besaran : dan ip.

2.3. Pengindeksan Pada Fotograf Kristal Berputar

Pengindeksan pada fotog.af trlstal berputar ekiralen dengan pemberian

bilangan h,k dan I terhadap titilr kisi balik pada setiap refleksi 1.ang terekam pada

filrn. Nlasalah pengindeksan pad.l dasaml.a merupatan salah satu dari bentuk

transformasi dari koorrlinat kisi bahl silinder ( dan i ke koordinat kisi balitrr

ha8' kb* dan lc*. Supal-a transformasi ini dapat dilakukan pengetahuan dari simetri

adalah penling unnrk menenflrkan arah mana kristal hanrs dirofasikan sehingga

vektor unir dari kisi real dapat diletahui. Jika rektor unit <lari krsi real diletahui.

maka <limensi dari rmit sel vaihr a*, b* dan c* dapat dihitung.

.{da dua prosedur vang tersedia unfuk mengindeks kisi bahl: suanr sistem

-<n '/, - :

kristal. r'ainr

ll



l. Kisi balik disambar pada keflas gafitri dnn titit (hil)+ r ang berhubunlan

dengan koordinat silincler._i dan I setiap no<Lr <litentukan sccara gratil.

2 Koordinrt silinder -l dan: setiap kisi resiprok rrapat dihh:ng cran dibrnclinekan

densan daftar koofdinat _( d;rn :: setiap noda pnda film. f)engan cara iri seti:rp

noda paila liLn diidentiikasi dengan sebuah tiril kisi balil: dengan indeks

(hIl)B sehingga didapatkan indeks refleksi hll.

2.3. I Pengindeksan Secara Grafik

L.ntuk menghitung koordinat silincler ( dan (. Bemal dikutip Bueger (1912)

memperkenallan sebueh charr lang menggambarkan solusi dari pers. 2.5 dalam

bentuk grafil... Gamlrar 2.5 memperlihatkan sebuah charr untuk sebuih lilm

herbentuk srlinder vang berjari-jari 2g.65 mm. Gads rtrtikal pacra chart adalah garis

dari korlstanta ( dengan inten"l (1.()5 satuan kisi balil: (rlu) diukur sepanjang

horizontal. triun'a merepresentasikan n ai konstan crari i untuk sebuah rentangan

<Lrri nilai (. secara praktis chart digunakan sebagai pelapis transparan daram firrn

1'ang disinari r.ang digunakan pengamat untuk membaca nilai ( dan i secara

langsung untuk setiap refleksi.

Jika sebuah kristal dirotasikan sekitar sumbu-c seperti diperlihatkan Gambar

2.6(a) . maka semua tirik pada lapisan ke nol dari kisi bali!.. dapat diberi indeks I

(hl..0)l * Sedangkan semua titit pada lapisan ke-l ctapat <liberi indeks [ (hll) ]*. dan

seterus 'a . Secara umum. semul titi_k pada lapisan ke-n diberi indeks [ (hln) ]*.

Pengindeksan ke-rr ini ditentukan berdasarkan koordinat silincler i drri norh.
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Grmbar 2.5. Chard Bernal untuk film silinder berjari-jari 28.65 mm
(Buerger. l9-12)

Penentuan dua koordinat lain 1'aitu h dan kpada hpisan ke-nol secara srarik

diilustrasikan pa,:Lr Gambar 2.6(b). Garis radial tertenru oe melukiskan nilai i
untuk setiap bintir l'ang dibaca dengan banhun chart Bemar pada lapisan ke-nor.

Setiap titik kisi balik pada Oe rlipurar sekitar titik pusat sampai ujungnva

berhimoit dengan titik.esiprok [(hli0)]*. Bila noda ditemukan bintik sepan_iane

sumbu OQ diberi label ht0. Lapisan ke-n juga dapat diindeks dengan cara 1.ane

sama s*perti lapisan ke-nol-.han1a perbedaaml'a sumbu resiprok oc; tidak terletak

r t'

.;,;'-;-

-'-;---;7

L

I

I I
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padr sudut hpisan. Lnhrk menstitunq kisi bahtr (hkn)+ lapisan ke-n. pusat

koordinal lapisan h dan k digeser kesu,:lut lapisan dan sekaligus berfune\i sehaqai

titik pusat dari koordinat i.

Sumbu rotasi
c

o,ls.t hL2 t*at

r1[ I tcvct

i.L;o tc,et

o

a
050

t o

100 200 500 {00

umbu rotasi

Gambar 2.6.(a) Kristal beroLrsi sekirar sumhu-c. (b) pengindeksan kisi
rcsiprok secara $afik (Bue€er, I 9+2)

2.3.2. Pengindeksan Secara Analitik

Sehagai pengganti grafik. hubungan pengindeksan setiap bintik pada

koordinat silinder ( dan i dengan sebuah tirik kisi balik adalah [(hkn)]i.

Koordinat silinder ( dan; setiap bintik pacla daerah refleksi dapat dihirung

berdasarkan dari konstanta-konstanta kisi balil: r.ang diketahui dan nilainra

a

asal



po/e/75.,.,* a /eJ

kernudian dihandinskan denqan koortlinat i dan i 
'ang 

diamati pada hinrir.-bintik

'ang 
diuku, pada tilm. .rika.iaringan rapis.rn mempun'ai Jrusat koorclinar he.himnir

dengan sumbu roixsi' \'ektor radiar ; pada rapisan ke-nol dapal trirurnuskan sehaqai

pcnjurnlahan dari vektor-rektor Lisi b1 , 1.2inr .

:=h.8_kb*
(2-6)

dengan panjang ahsolut

1= rhr:*l -l:rh *: - 2hl:.,t * !-. " cas.j Q-7)

dimana ^,i ad:lah sudut antara \ cktol. ha+ dan kh*

Pada kasus lang terdiri dari n lapisan, titik pusat lapisan ke_n. panjang i
kemudian dapat ditulis

(
I 1l+ *r

=._ ._(cost p * -2cos'u +cos: 
B 

* cos:;r+) - h:a i: *krb +: -- (2-8)

2llb Bc * coscr *-2!hc *a icos$ *-.2h1:a x6 * g.-rc.; * lrr:

Dalam prakteknr.a metode anillitis kxrans prakli.s karena melibatkan hanvak

perhitunuan. tetapi memherikan hasil vang lebih aLtrat.

,,;r k ,D.r ,,lp,.irl(l\At
i:. i'j , '_1i,1 !,i.r
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l.J. Keterbatasan pada Fotoqrat kristal berputar

Dalam ruans ti-qr dimensi drperlukan ti-sa koordinaf hehas :_ i_ dan rt untuk

menqgamhrrkan kedut'rukan suatu intik nad? firm. T)ui pe,tama dari li-ea koordinat

silinder kisi balil diaras drpat dirennirkan seterah ditransformasi dari koordinar

film" retapi koordinat anqurar rD tidak d.rpat <Iitentukan. Densan kata lain koordinat

rp tidat terlentu patla f'oto_eraf krisral beqnutar. Jilia dua titik-titik kisi L,alik

[(hkn)]* dan [(h'k'n'y1* berada pada lapisan vang sama maka -iarak keduanr,a

terhadap sumbu rotasi hampir sama. Karena itu kedua titik tersebut mempun'ai

koordinat i 
'ane 

hampir sama dan tidak mungkin menennrkan irdeks mana 1.ang

mempengaruhinva- [{hkn)l+ arnu [(h'k'n')l*. Sebagai conroh. sulir unruk

menentukan apakah nilai - pada titik ke-empat garis Oe pada uambar 2.6(h)

drsehahkan oleh indeks (l l0) atau (020). .racli keridallelasan kedurlukan koordinat

rn pada photooraf rotasi kristal menimbullian penafsiran eanda dalam

menejnterprerasi titik-titik kisi bclili pada metode kristal berputar.

Ljntuk kristal kubik. tetragonar. hexasonal dan trigonal vane dirotasikan

sekitar sumbu-c. simetri dari sumhu kristalografi mengurangi beberapa kekaburan

dalam peneindeksian . LInruk kri.stal Lahik dirotasikan sekitar sumbu kristalografi

mana saja dan kristal tetrasonal dirotasikan sekitar sumbu-c pers (.2_7 ) menfadi :

(.).-9)--1i..hl-l"l



l,,r

dirnana panfana 
'ektor 

a+ sama densan \ektor h* dan kedua \ektor sal;ns tegak

lurus - Dalam kasus ini ada kemunskinan nirai koordinat i sama iika urutan incl:k h

dan k herbeclr.

I:nhrk kristar kristaeonar dan trigon:r lans dirotasikan sekitar surnbu-c

maka pers (2-7) meniadi:

i-3*.,'1i:-1:r-h-k {2-10)

(2-11)

Dalam kas*s ini . ada kernunoliinan nilai koordinat i sama iika urutan nilai h dan k

berbeda kecuali -iika dirotasikan sekitar sumbu-a.

I lntuk kristal orthorombik .iika dirotasikan sekitar sumhu_c pers(2_7)

meniadi :

Lrr *l ,t.tla *l

Dalam ka.sus ini, urutan nilai koordinat -i bergantuflg tidak han1,a h dan k. terapi

-iuga pada dua konstanta aE dan b+ . Ada kemungkinan nilai koordinat ( berbeda

untuk setiap tristal dan secara kebetulan berimpit dengan nilai ( 1.ang terjadi

sehinga tidak bisa meramahan indeks -vang mernpengaruhiny-a . oreh karena itu

kristal orthoromhik tid'rk dapat di indeks dengan jelas oleh metode rotasi biasa

karena kristal orthoromhik tidak simetri terhadap sumbu kristarografi sekarang.

Jika kristal dirotasikan sekitar sumhu-a sebaqai nensganti dari sumbu-c.

maka ners. (2-7) tereduksi menjadi ;

(.).-1).1. - . hl. +l _r 1." J..l



Kumpulan bintik-bintik pada keadaan ini tidak hanr.l tergantuns pada nihi h <lan k

tetaFi iuga pada konstanta a+ dan h* t'ang belum diketahui. Oleh karena itu. urutan

nilai-nilai i lang berbeda unhrk setian kristal tidak bisa diprecliksi. Kristal

ortoromhik menjadi tidak bisa diindeks dengran metoda rotasi biasa. Hal r.ang cama

berlaku unnrk kristal monoklinik dan triklinik.



B.{B III

\IFf 6P.1 \\ EISSE.\BERG

3.1. I'otogr;rf \\'eisse!! berg

Ln-(tr-!men <!an metode l\-eissenbere seclra kom ensional terdiri dan -<ebuah

gulunga[ !:amera bertrentul: si]urder dan sebuah bebar,. 1-ang rJiganrung].:an pada

u-iuns seuras k;,.wat Lra-ia. Fi^nstal vanq atan dirotasil:an ditempatkan pada ujung

sebuah tangl.-ai yanrr dlpasang pada gulungan. sesumbu dengan kamera srLnder. -ri!:a

pada u-iulg karvat digantr-rngkan sehrrah beban. maka behan al:an menggerakan

kamera silhder -<ecara translasi daa kri-(tal secal.a rot:lsi sehingga pergerakan tikn

sinl:orr densan rotasi l:'rstal. Dalam oral.Jel.l1'a Lreban diganti denean motor listrlk

supa)'a kecepatann) a bisa diatur secara meLads. Di.ialam kamera silhder disirilrkan

sebuah tllm vang berfungsi untuk mere!:arn sinar ]'ang didiAakitan oleh bidang

kri-stal- L-ntuk jelasnva. mekani-(me dad rnetode U.-ei-(senhsrg dapat clilihat pa.Ja

Gambar -1.1

Adapun pnnsip ke4a dari alat ini adalah: pada ujung suatu surnbu horizontal

!-ang berrrutar ditempatkan sebuah Azrsr"r/ ntngga! den4at diaoeter r 2 mm.

't

Garnbrr -1.1. \IeLanisme \\-eissenberg (a) sulunean. {b) Iri-<tal.
(c) l:r-1ar logam. (d) L:arnera d:r-n tiLrn (e) beban {Buerser. l9-12)



Supar-a kamera silhder rnerekam han'r, a satr.r lapisan l.isi balit: setiap

r.\.'.d.:frr maka sepasang layar logam berbenrr:L srJin,:ler ditempatkan diantara kamera

-.ilin,Jel drn k:istal. Pasangan lalar loganr. tersebut n'.embenh:l: -.ebuah celah

el:uatonll r'anq sempit sehingga cehh h:rn1'a daprag meleF. s1L2!l s:!hl be(Las refleksi

-.rnar-]-. Sebagai hasilrr]-a. tilm hrnl'a F.erekam sttrr lapi-(afl teltentu sa-ia seperti hOL

OlJ. lll dan seterusn a.

Secara umurn. metode \\-es-<enbere dapat dibedakan atas melode

WeissenLrerg sinar-normal dan metode Weissenlrers ekui-inllinasi. \Ietocle

\\-eissenberg sinar-normrl dicirikan dengan berl:as strrr datang tegak lurus clengan

sumbu rotasi l.gislal sedand.:an metode \.\.'eissenberg el.:ui-idrlinasi drcrikan densan

berkas srnar datang dan berka-< srnar 1'ang didifra!:.sil..an membuat sudul rnllinasi r-L

terhadap surnbu rotasi k:rstal.

Lintuk menL,a]'angl:an efek difra!:.si pada tilm \1: eissenberg l.,etrl:a seburJr

lapisan kisi balil: berotasi melalui bola refleksi maka lapisan-hplsan tersebut

disederhanal:an l:edalam komponen-komponen beri-l,ut :

l. Barisan sentral (Garnhx 3.2a). -r,'aitu barisan barisan dari titik balil.: !'ang

rnernotong pada sumbu rotasi 1.'ang merripakan sifat khusus dari lapisan no!

1'aitu lapisan kisi balik yang tega!- Iurus <Lrn memotoflg sumbu rotasi pad!

titil: rsal. Barisan sentral mi selalu memotons titik asal l.isi.

2. Btlri:o.n tt:-lnl::entrLt! (G.tml.'ar -1.2L'). r'aitr: L:':rnt-''u!an harisan 1'ang Daralel ]-ang

tesa!: lunrs sumhu rotasi. Salah satu dari L,umoulal tersebut adalah barisan



(.'rilr_11 L-rr;lnx rrr,'rnntnn(r (rril1ltlt rntt(i Sisrrr.'r dilrrLisLrn sel-rrori hrtisen-

t'ansan -r':rng !i.lal: -sentral (!-arena lirfak mMotono srrmht rirt:rri1

( )

P

(a) (b)

Gambar -1.2. -rems dal L'ar:san-t arisa! Hsi balik . {t-\ t)arsan
sentrel /h\ hri<rn tideL-<entrel f\rrllielrl 'l Q6lil

Sepera pa<!a metorfe Ll'rstal l:erputrr. Le.ludukan dad titj-[.-tirr!.. balil.- dlprt

.litennrLen denoen rn.nomrnqlrn Lnntdinrt cilin.l.r

J.2 \ Iplorl e \\'cisspnhpro sirra!'-no!'mal

-1,2.1 Provel.:si lanisan ke-nol Dada !!!etode tr-\'eissenherq sina!'-norma!,

Prolelsi !ar-''isan l:e-n.'l adalah pola rJi{ial*.i 
-...ang dihasil!.an dan lapisan [:isi

balik tegal: lurus dan mernotong surn-bu rotasi pada tir-*. asal. PadA Gan'.1'ar -3.-l

rtilustrasiLrn sehrtlh nenrrnnrno lintrno d:,rd l-erner:,r l\'ei<cenhero rranrL rnatroerntril

Iauisan l:e-no!- sehr-r:rh qaris f)O herotas'i mehlr:i asal r!:rri ki-si balil: Dada C_) dan

film r-anq lalah dihrrLr mrtrnornnwe nrdr <eheleh Irnrn Sahrr:rh o:rric <antrel i){-)



pilda lspisan nol -<e.aru l.oniuriu nrengha,<il!::rn -rrlu relleksi jita garis ter,.ebut

l''erotasi cl-engan su,:lut ,,-.-, meh.lui lingllrun rctleL:i

Frlm

Bola
refleksi a

o
S o

(")
Translasi film

P

o
o-

o

(b)

Gambar -3.-1. Prol elsi garis sentral C)Q pada lapisan ke-nol
(\u1treld- 1966)

Film ditianslasilan pr.-la jaral: O'O", dan bertas lang tidak dideriasrl:an sekarang

jatuh pada titit Ci". Garis OQ rnemotong llngkaran retleksi pada titi!: P.

Konseluensinla. SP merupakan arah dari poterlsial refleksi. dan sebuah refleksi R-

dihasilkan padr tilm jil:a sebuah titik re-<iprok di-<ituaslkcn pada P. Sudut azimut dari

relleksi',., mehhlrk:n hul.ungan vane sederhana terh:dap sudut rotasi 1\ ]'aill

sebagei herilut :

o

r1-lI

Flll.n

o

R

,t.T
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Hul'uagan ini dipakai unfrrk -(etiap posisi dari gari-c OQ. jil:a gans tercebut b€rotasi

melalui bol. reflelsi. Sudur 7 dan cl dilulSkan sebagai l.oordlnat retlelsi dari tit[:

resiprok P.

Hubungan pada (,r-i) dapat diplot secara langsung pada filrn \1, eissenbers

sepe(i diilustr.Ertan dalarn Gambar _1.4. Pengertian llsis dari pemplotan lrri ialah

jr}.:a sebuah gans dan dtik-titit kisi halit- melalui pusat igari-( sentrcl). gari-< ini

akan menghasill:cn sebuah deret reflek_.i OE pada dalam tilm \\'er_(senbsrq_

q

Zs

T\lI T
Berkas sinar-X

I
2

(-,

F
iil' t(,' 2to !61'

Garnbar -1..1. Sl:etsa lapisan ke-nol kisi balik (a) deret kontmu
poteosial reflet:.si (b) plot sudut reflel*i terhadap sudut rotasi
berdasartrn (a,t(Buerger. I942)

Garis iri merupakan gari-< lurus r.'ang dengan gradien kemiringnD y. r., = 2. Garis ini

melalui sisi positLf dari lilm sampai pada rj - 90i dan pada rvaktu .!,ans sarra

muncul pada sisi negatif dan Iilm. Hal .ri terjadi karena sudut refleksi dibarvah 1g0D



:o

muncul padi setengah atas dari tilm dan sudut refleksi diantar.a 1900 dan 3d00

rnuncul pada setengah l-.erveh <!r.d filrn. Garis rJ3 melalui nol lesi pacla c-, = 1g0o

d-an mery'adi positil'. Dalam Gamtrar 3.4(a). hal ini berhubungxn dengan gans Oe

yarg meqernpati Lrosisi L)F. rof-asi selanJutn-r-a menrebabkan trtii-titit parJa ujung

negatil- dari garis LIQ merefleLsil:ansetengah atas dad iilrn. Gans setensah nesatif

dari c)Q menimbulkan -<ebuah s lus dari refleki vang icrentil,: crengan garis setengah

positif dari OQ.

3.2.2 Prol'eksi lapisan ke-n pada metode l1'eissenberg sinar-normal.

Pacla l:asus -van-g lebr-h. kompleks 1-aitr: pada lapisan Le-n celah dari

pasangan lalar logam harus dieeser sebesar s (mm) dan posl<i lapiqan nol bahk

sehingga celah berada pada posisi ur'.tut rnembolehl,an reflelsi lapi<trg1 3r1< 5nm.n3.

pada filrn. \Iisallan r. adalah jari-jari la1.ar dan s adalah jarali pergeseran tegak

lurus terhadap arah sinar datang maha hubungan herilut daprt ditulis

s:rstanv (3-2)

dimana r-' adalah sudut antara sinar datang dengan shar 1'ang direfle.l,.ikan 1v = sin 
-

t16' 
11. Xltai 

-(o 
diperoleh dari fotogral- rotasi kr.stal. Hubungan antara jari-jari

lingkaran bola refleksi R dengan sudut eler-.-asi v afltara lapisan ke-nol dengan

lapisan ke-n diberil,,an oleh

R - co-*r. 11- 1r



atau

a
(r)

Berkas sioar-X /

Bidang

p-
1

/1-Jr

i
F

,4,

+l

{:

270'

r T

zs T'1'

i-- I

sumbu
rotasi

I
I
I

i
I
I

r

- lea

o_fr s'

Berkas sinar-X La

Elevasi

Gambar 3.5. Sl:etsa lapsan ke-n kisi balik , (a) deret kontinu
potensial refleki. (1, plot sudut refleki terhadap sudut rotasi
berdirsarkan (a) @uerger. 19{2)

Gambar 3.5(a) memperlihatkan jika gar* O'Q berorasi dan menlenruh lingLaran

bola pada dua titikP den P n'.aka akrn menimbulkan dua refleki dengan sudut 7'

dan'i . Jika garis S' T membagi sudur P S P menjadi dua bagian mtka besai-

-.udut O'S'T' adalah

on0'n
PI

s

(3-5)

la'-

I

I



Selanjutnta kedua sudur refleki :. dan',. dlpat die,,aluasi sebagai b;rilut

,,, I) S I' .P S T
.i rlsr'-psT

\ [i-.alkan

S

r'cot()

(-t-8)

(l-9)

(-r-10)

( -l-6)

t f-7 r

(3-r 1)

(-3-12)

Dengan mensubtitusikan (-3-8i ke (-1-6) dan (3-7) memberilian

P 5J T -P S T

I

Cos 6=coso:R

Sudut 8 dapat .Jierah'aqi berdasarkan Gambar _1.5(a)

Cost\= S T,R

Cos;:' - 5 7,t

sehingga:

Dengan mensul'tihrsikan (-1-l-l) ke (3-9) dan (-1-I0) menghasilkaa

(3-13)

R
:1 .,)' = (a: cos

(3-l +)



Pers. (-1-l+) dapat pula di!:embangl:an denean rnensubtitusi (_t--l) dan (-t-+) ke

(3-1-l) sehingga

atau

)' ,:! = (t :: cos

'i ,:1 = (!) _COS

r' cos ()

\ Cr.J l ,

cos (0

(3-15)

(-l- r6)

Suku terakhir dari

I

Karal.leristik dari fungsi 1'ang drumuskan dalam (-]-14)-(_1-16) dapat dijelaskan

secara gralik pada Gambar -r.5(b) y'ang menaEpill:an hubungcn antara sudul

refleLsi dan sudut rotasi vang cliberitan pada Gamhar 3.5(a). Dari bent'jk pers.(,]-

14) membuktikan bahi1.a dua sudut refleksi, .;' dan ,v ditemukan secara simetri

I Cos Adiatas dan diban ah gans li = r,: se-jurrlah

kasus ini , maka nilii su<iut dari cos'' i|As I >l sehirgga suku ini

caJ

^
pefsamaan (3-14)-(-r-I6) belgantung pada R.\,, atau tmggi lapisan ! dan ekuator

Jika nilai <l cukup kecil maka nilai cos ro besar dan dapat melebihi nilai R. Untuk

COS (O

R

dapat diabailan. Oleh karena itu tidak ad.r solusi untuk (3-l{), tnrena itu tidak ada

refleki hingga (! culxp besar untuk membuat "o!^" = -r. pengertian fisika &rri sini
R

ialah jika garis OQ berota-ci dari posisi awal OF. tidak menghasillan ref'leki

sel'elum garis itu menl'ennrh lingkaran refleksi. Letika garis Oe menr.entuh bola

refleksi misoltr:an pada titil: P- sebuah ret]ek-ci degenerrsi tunggal terjadi unruk



j ril (3-17)

Jika rotasi diteruskrn. tit;I arval P terpisah kedalam titil p dan p . Hal ini

disebabkan sudut relleksi l,,terpisah kedalam dua sudut rsfleli.si 1, clan .7 . secera

simetri berada diatas dan dibawah nilai i, = (.-\, \-ang mengambarkan sebuah garis

lurus dengan gradien;,' I 6 = I pada Gambar -1-5(!). I.^un'a \\'eissenberg lapisan ke

-n diberikan oleh hubungan pers (3-1.1) - (3-16) y-ang selalu berada dibarvah lapisan

ke-nol ()3 hinga nilai (-,-\ - 900 din'.ana titili pada lapisan ke-n mencapai kedudukan

lapisar. ke-nol. Di afas ar - 900 n ai sudut relleksi 'i, > l8C" den i .- 00: kedua

nilai sudut refleksi terdapat pada daerah antara 180! dan 3600 dan direfleksikan

l:ebagian trawah dari lilm. Kedua sudut mulai berdetatan satu sama lain dan

menjadi sama pad.r cos-l l. Rotasi di atas titik ini tidah akan

menghasilkan refleki sampai u.lung negatif dari garis OQ mernbuat l.:ontak dengan

setengah atas lingkaran retlek-.i. lni dsebablan karena pers. (3-l-t) tidak

mempun-vai arti karena 
"os 

( T9 ) > i. Rorasi selanjutn-,-a menyebabkan ujung
R

negatif dari gari-. OQ menghasilkan sebu:rh siklus dengan sudut refleksi identik

dengan siklus unfr-rk ujung positif dari OQ.

Pembahasan sebelumnl-a merupakan kasus k}'rsus dimana sebuah gans kisi

resiprol: posisi arvalnl.a lrerada sepanjang F = 0. Lnru!: kasus 1'ang lebih urnum

garis kisi balili ditempatkan pada c, = p, seperti diilustrasikan pada Gambar 3.6.

co.t (0(_ )
R
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sinar-X s'r I \

GamL'ar -1.6. Sketsa sebuah lapisan kisi baliL . (a) deret kontinu
potensial refleksi dirolasikan sebesar t1, (b) plot sudut retleksi terhadap
sudut lotasi berdasarkan (a) (Buerser. 19{2)

Dengan calatan bahwa situasi geometri dari garis O Q, pada Gambal 3.6(a) secara

eksait sama seperti unhrk garis O Q pada Gambar 3.5(a) kecuali sudut (,.:-r - 7,)

pada Gambar 3.6(a) diganti dergan sudut o pada Gambar 3.5(a). Dalam calupan

\\'eissenberg pada Gambar 3.6(b) garis baru O Q1 merekam sebuah refleksi O'31

\.ang secar& eLsak bentuknv-a sama dengan O'F pa& Gambar 3.8(b) kecuali

ditempatkan sepanjang sumbu 'l dengan (a. e Garis baru ini

direpresentasilan dengan menganti (o - rp1) dengan .,., sehingga

YIIL II( U,r'[ PIIiPUS IAKAAIT

)

_o'

ll(llf, P,,\. n n nr..

1-Y,\



l' = ir:r - 0. i : (i

il

. C()slr-.-\ - O i

l)

rp 1.: - ci-:s

g. j c,;s

R

C,rsiii - (f i

,., cLlS v

cosir'! - 0 I

1-

(,r-18)

.1 = ira el -cos

3.2.3. Pro-veksi dari barisan-barisan kisi Balik pada fotograf Weisenberg

sinar-nornlal

Sebuah lapisan kisi b:rlik sebenarnva terdiri dari kumpulan blri-san sentral

dan non sentral. tlntuk penl'ederhanaru Hta tinjau dahulu sebuah barisan kisi senlral

dan sebuah harisan kisi non sentral vang diperlihatkan pad.r Gambar -1.7 berlkut:

Berkas sinar-X

lc

G

d

G

Gambar 3.7. Sketsa lapisan kisi balik pada jarak d dari dari sumbu rotasi
(Buerger. 19+2)

Gruis tebal merepresentasikan barisan kisi belil: non sentral pada jaral. d dari

6i

sumbu rotesi. Baris kisi L,alih ini memotong lingkaran retleksi pa<la lapi-.an ke-n



padx dur titik P dan P drn sebagai konseluensinl'a refleki mempunvai dua sudut

azimut 1., dan 7' seperti lang leleh <tibahas sebelumnr.a. .\sumsi bahna baris kisi

prda mulanla terletak sepanjanC 0 = 0. kemudian kedua sudut refleksi di atas

dapar ditulis

Sudut d dapat dievaluasi dari

drnana

',r'= rat * $

'/"- (!r - (\

^D.cos d = -R

(-3-19)

(3-20)

D;-coSe;d

(3-21 )

(3-22)

(3-23)

Sehingga kedua sudut refleki pada (-3-19) dan (3-20) dapat dievaluasi sebagai

l/. j' - cl: cos

= (r't -- cos-l icosa:+di
''. R ,j

juga dapat dikembangkan dengan mensubtihrsi (3-3) dan (3--1) ke (3-2J) seh.ingga

-,'-coso-d)
cos 1' ,;

(3-2+)



dan

COS r-r - d
r l-.)il

\I

Pola dari jenis ini pada f-lim \\:ei-csenberg dapat diilustr.as ;rn dalam benruk kuna

seperti dirun-iukkan pada Gambar J. E.
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Gambar 3.8. Kuna garis kisi L'elik poda fotograf l\reissenbers sinar-
norrnal (v - 20", ( = 0.-3{) dimana garis terlehk padtjarak d dari titik pusat
(Bue_uer. l9l2)



3-i

Ilustrasi ini tidak hanla memperlihatkan daerah liln \\'eissenberg \1.\ J I .r

(hunrl-hLrnrf ini berhubungan dengan dengan posi_si tilm pilda Gambar -1.1). drnana

7 berubah dati -1800 melalui 0 sampai -130''. tetapi jugr menunjur;lan drerah L\'

L I J I dimana 1r ber.'rriasi dari 0 melalui -1S0! sampai -3600. Karena kamera

Weissenberg menggunakan tilm sampai ke ujung garis N J untuk memungkhlun

sinar langsung masuk kedalam silinder Iilm maka nilai .,/ dari -1800 sampai -3600

tidak dilanjutkan kedaerah -1800. retapi hanta drlanjutkan sampai 00.

Gambar J.7 memperlihatkan jilia nilai d lebih kecil dari AO = I - & meLa

nilai "'' berh.rrang jiLa o ber-tambah. dan akhimr.a menuju 0 dan menjadi neeatit.

Untrh nilai d lebih besar dari lO = I - R ni.lai.,.' berkurang sampai minimum dan

selanjutnva bertambah. Baris kisi dengan jarak d ini selanjutnva membenhrk sebuah

deret l:rn'a o\'al tertutup. sementara itu jarali terkecil membentuk sebuah deret

seperti kurr.a oval terbr:Ia. Salah saru sifat penting dari kuna -rang diperlihatlian

pada Gambar 3.8 adalah meninjau kembali pers. (3-2+) atau (3-25) dimana sukr

kedua sisi kanan merupakan sudut koreki 6 . Sudut koreki ini menempatkan Lxfta

ke atas dan ke barr. ah gilis./ = .l sebesar 6. Untuk cr tertentu nilai sudut koreki 6

berubah terhadap R oleh karena itu berbeda dari lapisan ke lapisan. Kemudian

bentuk Luna oval ini juga berbeda dari lapisan ke lapisan.



itr

3,2.-1. fransforrnasi dnri koordinal relleksi ke koonlinat silincler pa<la metode

\\'eirsen berg sinar-nornlal.

Setelah membah-as hubungan antara toordmat retleksi ..i den_qan koorrlinat

reteleksi r-1r untuk berbagai tasrr selanlur,ry'a akan dillnjau hubungan l_oor]rnat

reflelsi (7.{'r) dengan koordinat silinder l.isi rs_riprok (:. rg). KeduduLan suatu titik

dallm kisi resiprok secara kompleks dflpar dm.\'atal.-rn dalam tiga koor<tinat -silin.ler

(':, ;. q) Karena semua fifil pada lapisan I'ang sama dapat diindek dengan

koordhat ( dan pada tilrn diindels dalam !:oordinat polar (a .r+). maka l:edurlul-an

suafu titik dapat di-nvatakan d.rlam koordinat silinder tiga dimen-ci.

Berda-<arkan per-(.(2-5) (that t'ab tr). dapat diungt-ap},.an huhungan antar;r

koordinat -.llinder (1.;) dengrn koordinat reflel^si .,r

;- - l- -(r,'1 -( l- l.l. t-:t co*,t.
(r-26)

(3-27)

) ans meN'atal(an trarsformasi dari koordinat refleki ke koordinat silinder tjsi

balil. ,.. tinhrk lapisan ke-nol, nilai _( 
: 0. sehingga pers. Lni dapat disederhanakan

menjadi.

:': = 2(1 cosT)

Su<lut reflel--si 7 dicari dari tlnggi retleksi F- diat:s pusat garis dari fiIm s berdasar!:an

huhunsan



dimrna C adrlah konstanta rotasi-translasi

trc'rilut:

.350"

(3-28 r

\ilai C dapat dieralursi dari hubungan

(-3-29)

(3--30)

'i:Cr

C

dengan q adalah -iari-jari film. Linruk tilrn beqiari--iari 90 r (mm). nrlai C adalah

2",'1mm 1'ang men'atal:aq bahwa rota-.i !::-.tal sehesar 2" rnenvebab!:an filrn

bertranslasi sebesar I mm.

Selanjutnva huhungan antara translasi tilm O'O" z denqan dengar su<trt

rotasi (.J dlpat ditulis

z-Co

1-ang juga memberikan hubungan ekhiralen antara translasi fiIm dengan koordinat

silinder rp 6.r6x5pf,2p fu.rhungan z = Crp.

Dalam pralleknva, seliap bintili dapat dibaca secara langsung dari fikn

dengan hantuao segitiga selluloid sepertj dinrnjr,lk1nr:! Gambar ,1.9. Segitiga selluloid

pada gambu tersebut dikontruksi hanl'a unfuk pembacaan pada lapisan ke-nol.

se,lang!:an r-rn-lrrk pem'bacaan paclr lapisro latn mesti dilonstnrksi segrtiga selhrloid

vang laia.
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Gambar 3.9. Chart unnrli mengukur koordinat (i. rp) pada
metode \\-eiisenberg sinar-normal (Buelger. 19+l )

Koordinat srlinder (:. rg) dari setiap bintik pada film dapat ditentukan dengan cara

menggeraklan segitiga ke arah horizontal. Niiai _i dapat dibaca pacla skala rertilal

dan nilai g dapat dibaca pada skala horizontal. Pemplotan nnai (;. q) dalam

loordinat sil.inder memberikan rekonstruksi terhadap kisi resipok dari setiap bintik.

3.3. I{etode lYeissenberg Ekui-Inklinasi

\-Ietode \\ eissenberg ekui-inllinasi diambil dengan pancaran sinar-X

membuat intlinasi terhadap sumbu rotasi kristal sehingga 1t = -v. Pada keadaan ini

pancaran shar-X vang belum didifralsikan dan pmcaran sinar lang didiliaksikan

diinllinasi sama terhadap lapisan-lapisan dari kisi l_.'alik sehingga metode ini

drtenal sebaeai metode ekui-inllinasi. \Iekanisme dari metode tr\'ei-csenbere ekui-

hllina-si dituniuk\an pada Gambar -i.10

' '.-,,., ,_.

rr<rp p.en,r;r;,,,,,,

o o



2-Sumbu inklinasi

Gambar 3. 10. \{ekanisme dari metode \\-eissenberg ekui-hkl.inasi
(Buerger. l9-12)

Sebuah pendekatan umum untuk lbtograf elui-intlinasi ialah sebagai beriLut :

fotograf \\'eissenberg ialah penl'ederhanam sebuah proveksi dua dimensi dari

lapisan kisi balik dua dimensi. Sebuah titik pada lapisan kisi balik clapat

difunjuKlan dengan berbagai jenis sistem koordinat dua dimensi dan salah satunl.a

dipilih kemudian diprol-eksikan ke dalam lbtograf \\:eissorberg. Sebalilnl.a. sebuah

titik vang ditempatkan pada fotograf \\-eissenberg dengan salah sahl dan sejumlah

sistem koordinat vang mungkin dan kemudian sistem koordinat ini dapat

diprol.'eksikan ke dalam lapisan kisi balili. -

3.3.1. Proyeksi lapisan ke-n pada metode lVeissenberg ekui-inklinasi.

Pada metode eLui-intlinasi ini proleki \\:eisenberg pada lapisan ke-nol dan

pada lapisan ke-n secara geometri adalah sama. L'ntuk itu pada hagian ini hanya

dibahas pror-eksi \\'eisenberg lapisan ke-n saja berdasarkan Gambar 3.11.

Bagian bawah Gambar 3.ll memperlihatkan sebuah diagram pada bidang

mengandung sumbu rotasi dan p:urcaran sinar-X. Lingkaran pada gambar tersebut

N

a

i,)



ln

nleruDrkan profil dari hola ret'leksi densan cat:rtan hah*.a titik asal terletak pada c)

dan nrerupakan peq)otongan b;rkas _<rnar.-\ dengan sisi lulr drri bola reflelsi

l-apisrn ke-nol tegak lums terhadap sumbu rotasi path titil asal.

a

I

I

I

\

Berkas sinar-X

Bidang

Elevasi

Lapisan -n s,

S.-R

-:r--q

o

sumbu
rotasi

Lapisan nol

Gambar 3. I l. Konstruksi kisi balih pad.r trletode Weissenberg e[li-
intlinasi -juga tegak lurus ke sumbu rotasi pada jarak _( dirtas lapisan
ke-nol @uerge11912)

Lapisan ke-n memotong bola relleksi pada lingkaran retleksi untuk lapisan tersebut.

Jari-jari dan lingkaran reflek,.i ini -R" masih tetap diberikan dengan hubungan

pers.(-3--l) dan (3-{) dan sudut v dikontrol densan hubunsan berikut:



s1n 1' -: l
riitcnF-r\-rn sel,rqri hrnq:i 1l.rri !. o,,'r',1j1rt lrni',tl

rl-lli

ilcnqln\ilrri R tl;rp:rll.rl

lncngi:ornbin:lsikan il--i ) dan (-i--l)

?.
)t

dimana ! addah ting-ei lapisan Le-n dari lapisan [:e-nol

Bagian atas dari Garnbar 3.11 mernperlihotkan sebu.:rh pandangan dari

depan pada ujung paling kanan l-r1m si.lmder padr Gambar i.10. Gans tebal () Q

adahh galis ki-.i balil rnelalui sumbu rotasi dan oleh kaleoa itu rneruprkan -eo,';i'

j,:!.st .:etiira!. Sebelum kristirl bcrota-(i kedur]u!..an aqal dan qari-. U-.i iru di;r-.umsilln

adalah O F. kemudian rotxsi d aLxkan berlananan arah dengan jiium jam. Gans

O Q memotong Lngkaran retleksi pada titik P menimbulkan selruah potensial

rcfleki dengan sutlut refleki 7. Sehinga hubunsan sudut reflul-si .. dengan sudul

rotasi ar pada lapisan ke-n iqi adalah = 1..,. Garis kisi sentral hi mengha-silkan

sebuah deret dari refleki pada fotc'graf e1,r:i-inllinasi pada sudut 7 - 2o ini tanpa

memandang drlapisan apa fotog'af diambil. Secara etr:sa!: hubungan rni sama seperti

lapisan kc-nol pada fbtograf \\-eissenberg sinar-normal.

Garis O Q pada uraian sebelumn a mempunl ai koordrrat D -0. Pada

Gambar -1.11{a) grri-. (l'Q nrempunlai koordinat tr - (f SrtElah dlrotasikan

mel:rlui -.utlut (.. grds O Q beradir patla kedudu|an (l'()r -(eperti diperhh;ttl.:an pad;r



-1

aiambrr -1,1f . I{ubungan sudut lellel.si ', dcngan ,(udut rota-(i r.: -<ctelah. rotasi

dapat ilitulis

-'_ *i j

T

{-1-,1-1)

dirnana hubungan antara ', - 2ir, <!an, -- 2i.r',- g.,, ) secara gralil dilihrt oaJr

Gambar -1-12ib)

,r4

o, . +;.
t*41

a..7

Berkas

sinar-X

Jd-gJ-

l5a
l!o
s

&

Gamhar -1.12. Sketsa -<ebuah lapisan ki-si balik (a) deret

kontinu potensial reflel:-<i dirotasikan sebesar q1. (b) plot sudut

refleki terhadap sudut rotasi berdasarkan (a-t(Bueger, l9{2)

.Iika dua Lxantitas sebarang pada pers.(3-29) drketahui maka L:uantita-.

lairLny'a dapat dicari. Kemudian jika koordinat film 'i dan .., dari sebuah reflelsi

diukui. mal:a koordinat silin<lel kisi balil: r'p, d:d titil: P b,isa didapatkan. dl'nan:r

s' r- I 9-,

( -1- _l +)

t
I

z

z::



Iiooltllnrl s'Jinder kedua i aitu : drri titit P pada Gambl -1. 1l _iuga muJlh

ditentuLan t,erdasarLan hubung;rn t'enLut

ll

r l-li r

.tiri -tt

Dengan men-iul'titusilan pers (,1--12) pers- (-l--15) rnemberilan

/ 1-16r

r--ntul: rnemL.ruat seL'uah lbtogral [-eissenherg eLui-in]lhasi. sistim pera-latan mes!i

<!i set untuk sudut inllinasi rL - -\'. Sudut inl:linasi iru dican berda-<arkan pers. (-l-

-ll; sgb.1gai fungsi dari.!. L,arena fL di-l,etahui untt:k tilp tbto_srat. maka henruL (-1-

-16) sangatlah berguna.

3.3.2. Prolek-si dari barisan-barisan kisi balili , pada fotograf \l'eisenberg

ekui-inklinasi

Pad.r l.asus garis ki-.i re-.iprot ]'ang non senlral 1'ang terletak pada -iarak d

dan sumbu rotasi. pro1 el.si \\-ei-<senberg menjadi lebi-h l:omplek. Prol eksi ini

diperlihatkan patlr Gamlrar -1.13

) l
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( -l--r 7)

Lapisan + s' _ o

i\ Lapisan nol c

Elevasi

Gamhar -l.l -i. Sketsa sebuah lapisan kisi bali!^ . (at deret kontinu potensial
reflelsi terletak pada -iarak d dari trtil asal (b-t plot sudut retlel-(i terhadr.p
sudut rotasi berdasarkan fa)(Bueeer. I9{2)

Prol eksi sepan-iang sumbu rotasi pada Gambar l. l-r(a) tidak hanr,a memperlihatkan

setirah gcri.; sentral O Q- tetapi -i,ga sebueh barisan kisi panlel bukan seniral

GG 1'ang betada pada jaral: d dari sumbu rotasi. Untuk penvederhrnaan

diasumsil:aa bahn,a orientasi mula-mula dari baris kisi GG adalah paralel dengan

arah O F. Bari-san kisi 6rrl-an senlr"i! iri rr,ernotong lingkaran pada dua ritft P' dan

P" sehingga menghasilkan dua potensial refleksi pada sudut ',,' 6g1 ';," , Dengan

cara tanq -<arna denqan metode -(in3r-ncrm drperoleh:

l_' - .1

aa-_ _

T

l--



li

\tr,lrt,i rlrrr:rr,linrnrnlrn,lrri

di.rnana

cos ('t - -
l

D: =F.co-cri-d

(-r-_rri)

i1-19\

(.1-10)

(.1-11 )

Dengan mensut'tihr-<i-l:an (-r-391 drn (-r--]8) ke dahm {-1-,17) r'Jrnus unftl}.: sudut

reflel.s! dlplt rJi ru[-(

- ar:crrj r

/.rl
i. ,:' = t1) cos '

\
rJ t,

coso _ 

-
co-s r')

CD--\ a,) - -r\j

Pers. (3--l[t) dapat dikembangl:.an dengan merLsubtitusi n:lai R vang diberi-l.:an pada

pers.{3-,l) sehingga

Dua relleki ni kemurjian didistribusr-l:rn pada -iara!. ] ang sama diata-* dan dit'aii ah.

_qans ', - i.-\ seperti diilustrasikan pada Grmbar -1.1,1(b).
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Garnbar -l-1{. Kuna garis kisi balii. pada lbtogral' Weissenberg

elui-inllinasi dimana gads terset'ut terletak pada jaraL d cosv dari titik
pusat (Buerger, l9+2)

3.3.3 Transformasi dari koordinat refleksi ke koordinat silinder pada metode

\\'eissen berg ekui-inklina si.

I.-oorcLnat l.:artesian clari sebuah iilrn \\'ei-ssenhers memunskinkan unruk

mengukur secara langsune l:ocrdinat refleksi. i.-r dan 7. Telah diperlihat!:an baht,,a

Loordinat ki-.i balik polar di-lulisl':rn sehagai fungsi dari ke<lur koordLnat retlek-.i

t7t

90

I7t

.50

lr0 \

-t7t
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tersil,ut. I- nru!. metode elui-in-klina-si hubun-san Leduanl a diperlihrllln -.ebagai

ber*.ut

(-r-{t )

dan

{l-+-t)
1

!
-)

Oleh karena ih: filrn \\-eis-<enberg dapat dipetal-an pada sepan-iang garis lang mana

E, adalah konstan dan dengan sads lair dimana -i adalah. konstan. Dari pemetaan

dua koordinat ini lang merupa!:an susunan dari lapisan [.jsi balil: Hta t.'isa

mengindeks lapisan tersebut

Dalam praktelnl a. senap hrntik pada liJrn juga dapat dibaca secara langsung

dengan bantuan segitig-l seperti ditunjukkan Gambar 3.15 dimana segirjga terset.'ut

dikontruki unfu!: pembacaan pada lapisan ke-nol

filft

3€

C

Gambrr .1.15. Chan untuk mengul.:ur Loordinat (;. ,r) oada
rnrtnLlc \\'ei<-nh.ro iinrr'-nnrrnal illrrer'.r.r l()l-t

P

ee

ae

I

', -.2
l- =

()



ir-oortlir,rl silnder (;. (p) setirp L'intik pr.la liJn d;rpar ditenruLan denqrn cara

menggerallan segitiga arah holizontal. Peml,acaan padl sl.ala vedrlal memlrenkan

mhi untuk : dan pernbacarn pada skala holizLintal memtreril.an nilai,f. Brl:] prosrs

irri dilaku!.an Ludil -(ernua brntrl.. pada tilm. rna!:a l:si baLk dari -sernua [.'int*

terseLrut tersebut dapat dil-on-<trulsi

Cara larn unhlk mengindeks lapisan l.jsi b;tlil' r aitr: dengan menggr:nrkan

l:,:n,a sepeni l ang diilustrasikan poda Gambar -1.16. Kufta tcrsebut digunal:an

dalam bentu!: templat-templat l,ang ditempatl-an dibarr. ah Iihn \\'eissenberg

Dengrn l,.,anruan templat. kuna grns kisi balili digambar pada kertas transparan

1'ang diletak-l.an diatas lilm. Ini elivalen dengan mernecahl:an setiap lapisan kedalam

sekumpulan dari barisan-barisan paralel. Salah saru -<umbu d.rri Hsi balik telah

terseleksi dengan prosedur ini

1

Glmbar -1.15. Contoh rel:on,.tul'-si dari lapisan Hsi balik
(\utield. '1966)

J



3.-1. Penentu:rn grxp ruang dari kristal

Berdrsarl.:rn l:ecend-erungan h.k. drn I vinq terindeL-r pada fiJm. ihput

dianalisis grup ruang kn-<tal dengan menssunakan empat buah tsLrel sebagai berilut

Tabe! -3.1. Ciri indel:s tipe sel--.ah.ran

Tipe Cil'i (tr.Li) Trarslasi

n
n

2

2

2

P

A
B
C

I

Tidak ada

k-l (b - c)2
(a-c)2
(a - b)2

(a-b-c)2

h-l =
h .k=

h-k+1 2ir

F

I(

h-k =2n
[:-l =2n

[(h-l; - 2n]

(a-h)2
(b-c)2
(a-c)2

-h-i-l 3n

h-k-l -3n

(a-2b-2c)3
(2a-b- c; -3

(a-b-c)3
(la-b-2c)3

Tabel 3.2. C.iri indek simetri stsup ("scret'') ]'aitu suahr operasi simetri 1'ang
merupakan gabungan dari oliresi rotasi dan trarslasi sepanjang sumbu rotasi

Sumbu skrup fa4e!tr{ Translasi Cid (tLkli
_)

:l

Ll

2l
31 atau 31

r atau l.g

a2
b2
c2
c3
cJ

-1
)

r h00 h =2n
k =2n
l-2n
:l=3n
I -ln

0kt)
001 :

000t
001 :+

+

6
5

1 atau 65

; aLau 61

.)

sepe(i 21

c
<cn,.rri 1l

c 6, 5c,6 0()01 : I =6n
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Tabel -1.,1. Cfui urdek-< simetri luncur I'glde'l llin: suatu operasi simetri lrng
merupakan gabungan operasi relleksi dan tran-*lesi seja-i:rr clengan bidane r.elleL-.i

Bi,,lans lunlur Orientasi Tr;'nshsi a;;/L I
.)
,,-,.

b2
bl
c'l
cf

C

t

_a
;b

-c

a

h
b
c

C

n
n
n

_tt

a

hOl : h =ln
irlr) : h -ln
0l,l :k=2n
hLO:k-ln
Okl:l=2n
h01 :l=2n
ilkl:k-l=2n
hOl:h-l-2n
lu\0: h- l: - 2n

(b-c) l
(a-c.) l

Tabel ,1.i. 51arcl batas untul: gnlp ruans rnonollinik

Sl irai betis ret'leksi sir-rar--\ Kemung,ljnrn grup ruang
llt\r Lludla tltlrt

ht)l : tidik adu

0ii0: tidak ada

Pl. Pnr- Pl m

htl : tidak ada

hOl : tidali ada

0k0: k-2n

trkl : tidak ada

h0l: l-2n
Ck0: ticlal ada

P21. P21 m

hid : tidak ada

hCtl : I =2n
0k0: k-2n

P21 c

htr;l :h-k=2n
hOl : tidrk ada
rll rl ril"L a,.l r

C2. Crn C2.m

D. D],,-

h k-ln
r _ lrL lrr-:r1.,
k =2n

h0l
0iiO



-3.5, Penentuan p:rrirmeter -parirmeter kisi

I{uL.'ungan lntara pirrarnete! hsi dengan ialal: Lridang ki-.i re-.iplo[. r.!3;r1 ;rtau

Hsi real d _,1 unnrl: -<elurr-rh sistem Lsistrl dapral 4it.,]it

(-r-19)

drmana h.k.!. dan dxhll = 2sin0 adalah parameter-parameter ]ang dr!.etahui dari

pe.nsamatcn. Llntu!: kristal monollini-I: (a8 =Lr* =c* r:.a = '! += 90. 38 = 90)

hubungan pada (-l--19) dapat difuli-(

d *i., = h':r 'rl -l lh +: - lji *r -2!-!h -c *coscr *-]lh'^ *a +cosra*-21'.1:a + b*cos'., "

-i.inr i h:a *: -l.th*: lrc *t l!h;*l*eos11 * / f-in r

Pararneter-patarneter Hsi baliL pada (-3-i0) dapat ditentukan dengan metoda

least-square. \Ietode ini menst'aratkan bahwa -iumlah selisih !'uadrat parameter

hitung dengan parameter vanq di amati adalah minimum.

l(tria tr , i;tr *r 2l,h,c *a t cus C 
e Jsirt'e,)= rrin. (.3-sl)

Dengan pendekatan minimisasi. empat variabe! a+. b*. ca. cos p* r'ang tidak

dil:etlhui pada (3-51) dapat dicari dari se_iurnhh h- L I dao I lans tel.1h diletahui

Prosedur least-sourre di-.elesaikan denqan cua numed[.: r'aitu memecah]-an ernprt

t .i.- *.1

r-ariabel vrns tidak diketahui dari sejurJah data
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,\IETODE SERBI.'K

J- 1. Fotogrrf S€rbuk

Dnri banl'ak merode-metode di-tiaksi sinar--\. metode serbuk (po*'derl

mem iki kekhasan tersendiri. Ha! ini dtebabtr:an karena metode -<erbu!. dapat -.ecara

langsung dipakai untuk -.ernua material l.;istal dan cara ini I'ang paling lazim

dipergmal.:an karena tidak rumit dan mudah dalam interpretasi.

\ Ietode serbuk tidak memerlr:kan trristal rungal. tetapi cuLup dengan

serbul.: hclus. Serbuk halus tersebut membuat kita berhadapan dengan banl ak sel:ali

L:ristal-kristal kecil (kistalit) dengan orientasi krista! 1'ang serba acak. Untuk

mendapatl.-an sampel berbenru!: sell'uk ini aclalah dengan cara m.mllrint atau

n'remolons lristal lang besar dengan diamerer antara 0.5-1.L) mm. Sampel ini

I.:emudian dil'entuk seperti tangtai-tangl:ai tipis dengan banh:an dari heberapa

bahan perel:at. atau dengan menekan serbuk ini kedalam tangkai gelas tipis, afau

dengan rnencetak selbuk ini kedalam sebuah gelas kapiler.

-Iika berkas sinar-ll rnonokomatik mengenai sampel serbutri l.rl.tal ]'ang

ditempatkan pada ujung sumbu ditengah Lamera. -.erhuk lsistal 1'an-g orientasinr,a

keberulan sama dengan -.1arat difraL-.i Bragg l airu 2d sin 0 = i. akan memberi!.an

panhllan sudut hamburan 20. seperli diperlihatkan pada Garntrar -t.1. Berl:as lang

dihamburk:n iri memberil.:an penghitaman pada liLm l ang secara siJrndri!:

mengelilingi sampel. Jika berkas slnar didifral:si!'.an oleh bidang-bidang l.isi 1'ang

lain dengan jaraL antrr L'idang ,Jr. d:. cl.r - dan setemsni a ma!-a a!-ln tert'entul:
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lch dengan -iarlk antar bidang d,. d:. d_r . dan seterusnYa maka akan terbcnhlk

kerucut-kerucut dengan -.udut-sud-ut hambur.r,n lar . :!j . f!. dan -<eteru,<nr a pada

lilm. F^erucut-kerurut i,rri l.o,.entril t-'r'hadap berka-< -.inar datlnq unhr!. sernua

bi<lang [:-.i. Agar terbentul. kerucur drliaksi terus-mensrus rnakr perlu merota,silan

,(amp.l -(erbuk ini sekitar suiabu penli".aran

silar dlfrdr"i
o

D

2g
2e

slnal C
t sllar

dnalg
dalLns

d !nslol zd

Gambar -1.1. Geometri ddi'atr-osi untuli metode set'buk

$-erma & S rivastar-a- 1983)

Pembentul:an kerucut-keru.ut dilia-ksi dapat dipahami dengan mengguna'

l:an konsep ki-<i balil.: Berdasarkan konersi 1'ang dipakai dalam ekperimen-

el.:sperimen difralsi sinar-X. titik asal diambi! pada titik dimana berkas sinar-I 1'ang

datang -lahrh pada samiel. Setiap kristalit (lristalkristal l:ecil) mempuryai sebuah

titrl: kisi balil pada jara!. 7.id dari titik asal. \lengingat terdapat sejumlah besar

lri-rtalit ] an-s orierr-tasi acal.:. maka setiap kistalit mempunl'ai titil: l:isi halik vang

inenelir+ati sebuah L.ola rtengan jari--jari ,:..id dari titi!. asal. I':-ontur Hsi balik

untuk kxmpulan bidang-bidang !:si lang lain dengan jarak antar bidangn]'a dr . d..

dan -cet.'rus$ a akan meneinpati L'olr dengan jari-jari i- <1r . i- d; . dan s3tilusn\-a

d:!ri titlk a-.al. [,ontru!:si tisi t,alil dalam kasus sarnpel -eerbuk iru berhubungan



dengan selumpulan bola-bola konsentris denean .jari-jari r.ang L.'erbedo. Hal Lni

menr'qaskan bahlva berdasarLan -cirnetn dari lristol. bel'erapa Iektor ksi balik

mempunyai panjane vang -cama tetapi arahnl a acak. sehrnga titil-titik lisi baliL

menernpati bola 1'ang samr. seperti unru!: bidang i00. (i01. 0I{). untuk }.r'i_.tal kubi!:.

Sekarang Hta dapar menuruntan meto,Je ditral:si secara 
-qeometn 

sesuai

dengan hukum Brass untr:k rnetode serbuk. seperti vang telah dibaha-< dalam

metode rotasi kristal dan metode \\'eis-senberg. Berkas sinlr -vang didifraksi!:an akan

menghasillan sebuah titik balik vang terletak pada bola Elvald. L)leh l:arena itu.

arah dari sinar difraksi diperoleh dengan menempatkan kuft" perpotongan antara

bola Erriald dan bola l ang mendeteni-<ikan vel:tor f.isi baliL dan kemudian

rnelul.is garis-garis dari pusat bola Err.'ald ke titik-rrtik pada h:na ini. F.arena kuna

pelpotongan antara dua bola adalah selruah L-qgl:aran. maka arah dari sinar diJiaki

akan berada di-.epan-iang garis-garis lang menghubungkan keliling lingkaran dengan

pusat bola Ervald. Kemudian berkas shar 1-ang didiliaksil:an akan terletak

disepa4jang kerucut-kerucut difralsi seperti terlihat pad-a Gambar 4.2.

.,, aah sinar ditia.lrrr 1,,..

una difraL<i sebena'nya

knstsl
sur€E

\ tL)ia E\r i[d

Gambar {.2. Pembentukan garis-garis di1}ak-<i ,.erbuk dalam bentuk
konsep ki-si l-.'alil: (\-erma & Srita-,ttara. 1982)

:i, .ii rj

lt4 tP

blia Eu al,l

pIsa.,

i't lt ;1., ... ,.
- -, - r t- ;l lllll
PA D tttVG
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Kemudian l:erucut dilrak-<i adalah kerucut 1'ang identil satu sama laul

dengan puncal.nva L'erada di pu-<at bola kisi halik. Kontruksi l.jsi brliL

menghasill:an pola l lng sama ,.eperti vang telah di-lelaskan sebelumnva. L'nnrl..

rnengambi! pola rJiliak-.i serlrul.:. Loral:teri-(tiL rrdiasi srnar-\ y ang diprkai ad:lah

CuK,,. t{e ngan panjang gelornbang i. l ang dlketahui. Kemudian dad penamaan

Bragg 2d sin B - 7.. jarak antar bidang d dapat dihitung .jika d ddietahui. Dengan

merubah nilai E did.rpat nilai d vang berbeda-beda.

Untuk merekam pola-pola difraksi L.'iasan]-a digunakan lilm fbtogrrtil:. Salah

satu cara untuk menempatkan tilm adalah tegak lurus terhadap berkas sinar datang.

Garis-garis dilralsi kemudian terekam dalam bentuk lin-uLaran-linglaran l:on-.entris

-<ehinega nilai B dapat drhihrng. Tetapi irta cara ini dipakai beberapa garis diliat:-si

clengan 20 > 90o sukar direkam. Untuk mengatlsi !:esulitan ini. digun:kr.n tiln:

herbentuk silinder. seperti diperlihatkan pada Gambar 4.3. sehingga garis-garis

diflaksi dapat terekam pada frlm mulai dari 0" sampai 1800 .

slrra difralisi

I
I
t

sztrrlF e1

FllIn

s.:d

Gamt,ar {.3. Frlm,<ilinder dari l.amera Debte-Schener (\uffteld. 1966;

I

I

I



Telai| iru diperkenrll:an oleh Deble-Scherrer dan kamera benh:k ini dikenal

dengon nama kamera Debl e-Scherer (\'erma & Sriva-.tara. I982). Berhagai cara

ielah dikembangkrn untuk menempatkan tilm silinder disekitar -sampel denqan

menvedial:an temnat ma,(uk dan kelual herla.-. sinar-\

J.2. Pengukuran Sudut Bragg dan Jarak Antar Bidang

L:nh.rk menghitung jarak antar bidang d. maka perlu diukur sudut hamhuran

F, Pengukuran ini dapat dilalukan dengan cara mengembang!:an film didepan

pengrmat pada jarak tertennr. Filrn dengan garis-garis ditiaksi (bu-.ur) diternpatkan

didepan suatu surnber cahal'a sehingga garis-gads difiaksi dapat diarnati dengan

jelas. Po-.isi garis-garis diliaksi dibaca rnulai dari salah. satu ujung tilm san'rpai ke

pusat dari luhang sinrr masuk dan luhang sinar keluar. Sr dan S; adalah dua husur

1'ang berhubungan dari kerucut difral.si te(entu d+n jarak lurier kedua husur'

tersehut mernherikan nilai ?S. KemunglJnan lain unrul.: rnenghitung S adalah

dengan rnenetapkan I : 0'pada puset lubang berkas siner datang dan pusat da:i

lubang sinar keluar. Nilai 0 dapat dihinrng dari nilai S dengan menggunakan

hubungan geometri sep-erti I'ang dirunjukkan Gambar {..1.

sinar ''
,Ir?x1z

20

20

\
s

s

o

Gamhar -1.4. Diagram 'r'ang mengilu-<tr"asil:an konver-.i darij;ira[: linier:

pada f-rlm kedalarn sudud Btagg (\'enna & Srir;rstava. l98l,t.

s!1al

!relrr.rx
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Berdasarkan geometd prda Gamhar {.{ dapat dituhs hubungan suclut r densan

.jaral: Lnier S sebagai i-.'erikut

J'i -:
l'

atiru

E = I rrilian
)r
- 1S0 .- 5 - derJla t

I lil .

dimanl r adalah jeri:iari [.amera. Kita mengetahui brhr..a nihi {180" ;r ] adal:rh

57.3 radian. Kemudian jiha kita mempunl'ai kamera ,van9 berdiarneter 2r = 57.-l

mrn mrl,r 0 - S. sehhgga 1" dalam 6 berhubunsan dalam 1 mm p:dl S. \amun

untul: mendapatkan resolusi 1.ang bail: dan akurasi 1'ang tingi biasanla digunakan

kamera lang diametemva 11-1.6 mm- L-nfuk karnera 1.ang benrkuran im. makr 1'

dalam 0 berhubungan dengan 2 mm dalam S. \\'alaupun konrersi dari S kedatam 0

sudah diketahui, namum untul: menqer,alu"rsi nilai 0 secara lanesung perlu

memasullan nilai koreki unfuk l:esalahan peny-tsutan ;-ang selalu ada ketika filrn

dicuci dan dikeringtan. Kita tahu bahrva selrelum memproses filrn jarak ang-oular 0

di antara pusat dari lubang masuk dan keluar sinar adalah 90" ].ang sama dengan 90

mm.. Jika kemudian filrn iru dicuci dan dikeringkan maka jarak antara pusat luhang

selalu lebir }.-ecil dan 90 mm. Perbandingan jarck sebenamt a dengan 90 rnm.

memlreril:an fiktor penlusutan dari tllm.

Sllah satu bcgian pentine dari pengukuran linier S dan mens.l.:onrersrnvt

kedalam ndai 0 adalah membedakan sari-*-qaris diliaksi sudut renclah densan sudut

(l-1)
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tinegl. Hal ini drpat diperoleh densan cala mengamati dua kcrakteri-.ti!: beriLut pacla

tiira. Pertama L,erhubungan dengan intensit:r,( \ ans tilnliul dr.rtl'tl'l-rn oleh

harnburan radiasi dan ud;rra p16[x kamera. llarnburan id mal.sirnum terjadi di

tlel:ar B - 0. [I16[rs13p L"i menvet'abkan penghiraman Ii]rn dr deLat suilut: : (-).

Garnbaran l:edua 1'rng membantu dalam memhedakan sudut rendah densan sudut

tinggi adalah dalam memandang resolusi garis-gon-< rang berhubungan denuan K,,

dan K,,: r'ang me rupakan tomponen-kornponen dari doblet K-. Untuk CuK"

dimana radiasi 1-ang berke{a pada tbtograf -<erbuk. terurai menjadi CuK", (7.=

1.5{0i0 -1,") dan CuF*,: (i.= 1.51050 .{"). .Iadi setiap garis difraksi akrn terurai

menjadi dua komponen dengan panjang gelomL'ane K.r drn K,:. Dua l:omponen

iri memherilian resolu,<i hanl'a pada sisi sudut tinggi dunana pemisahan antara dua

sudut Bragg adalah -cignililian dan rnenl'ebalrl:an doblet dapat dilenali. Pada

umumnva doublet terlihat untuk kamera i-ang mempufl ai diameter vang besar

dimana pemisahan diantara dua komponen lumq'an besar.

Setelah sudut Bragg 0 dLketahui. malia jarak antar bidang d secara mudah

bisa ditentukan dengan _menggunakan 
persamaan 2d sin 0 = ],- Jarak ini kemudian

dihubung!:an dengan konstanta kisi a- b. dcn c melalui indeL-s \liller tL k dan t.

Lrntuk kasus kri-stal trilJinih. penentuan parameter Hsi sangatlah kompleks. karena

mempunl,ai srmetri 1-ang rendah. \amun untuk kristal ) ang mempun]'ai simetri

long tingg!. penentuan paramel kisi tidaklah terlalu sukar. Sebagci contoh kita

al:an membahas cara penentuan parameter-parameter }isi dengan metode serbuk

unt:k l:istal kubi-k l ang diambil dengan kamera lang herdiameter 57.1 mm dan
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r':)(ii:!!i ,\'rnq dinel;ri rd:l:h auK" (', - I i-l \ ') 'rl:rsil nengrrrnl:ilrn tt!t.n\'r d-1n:rt

dilihar pada Gambar -1.5

2t .J tl |l r,
a
I

Gambar -1.5- Pola dilial.:si serbuh ipowder) dari ki-sta! tembaga (copperi dengan

ladirsi (-uL- (i = 1.5+ A'] dihurr densan krrnerr herdilmter 57,.1 mm

i-r'erma & Sritastava. 1932 )

Llerd:sail:en pers:!!n3:n Brag. 2.J srn n - :. tr-rr:r 'J:rp:rt r:linulis sln- a : - +'J-

[-nruL krista! kubili ,iikctahui d-a. rhr - i.'' - lr. mak;

a

i- r'
sin'0-- .(h'=k--l')-,\.la' il

(+-2)

<!i-'n:na \l - |; - k: -. !r adalah. bi!:ngan bu[:t. Dari pers. (4-2) dlLetahui bahrva

n:hi sh: g rnern!:rl,.,a in-t-cr:.".rsi trntlr!.g a d:n h.lel:s h. L. dan L-ang terl:andung

dalam \. L-ntuk mendapatl.:an nilai ini Lita pertama menglrkur -iarak linier dari garis-

gads di-tiak-,.i. dengan memasu[.].:an k-esalahan pen-\ usuran dan rnenentul':an njlai I

untr-rk -setian s:!ri,s Contoh perhitungan unhlk mencari nilai 0 dapat dilihat pada

Tab:l -1.1 tlrn Tat'e! -1.2. )=ilai s::''.4 B Lernudiln tliub:rh l:e<!alrr.:'. hent'.:!: ni.lai s-'-'e

t
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Trbel {.1. Konversi drrijarak Lnicr S ke sudut harnburan 8

\onror
bo: i:

P"-s-r:r du-r

lubaI3
dr.ltu:i arn

J tuaii drtara dua
luburg ddt:r
inr i:0=1Sr ,

J,ua]i dl uliuJ
LIur uj ul3
rllhm r.rn

Fitiitor kLlflre!!r

I
7

l
iutraru

ue ama
1
5

6

3aiis
tenElh
1'
8
e(D

9(ii)
,0(i)
l0(i0

keaui
ll(D
l t(,i)
r 2(i)
| 2(ii)
t3

I

18.9551
20.055 I
20.390 |

I
,o rtnl
2s.065 |
26.240 J

21.Ots
21.235
23.160
29.1251
2e.360 |
29.7JO I
2e.7EO l-

8.92 cm

I c - 10.089'

p(1:-1Sl rilra.i3ril
dJr iubdlg peflxr:i;

i : 22.55

plisb-1 iAa-iJn
dad lubaryl kedur
-!, = 31.47

)1.47-22.55
_8.92

]].r75 
|

31.225 |
3t.57t I

3J.6tt )
34.510

Tabel l.l. \ilai sin i <[an sinr g unfuk setiap gads-sar drliaksi

Prrsisi
earis ( x I

0 - (r -r,)x lo.o8e

:IAD
- 90 - (Ji - r)xt0.089

(daiarn der{arr

rin c rifl'!

24.710
25.065
26.240
21.ots
21.285
28.160
29.125
29.360
29.730
29.7tO

21.7937

25.3155
11.2109
45.0501
41.1116

58.6210
68..!Jl6
5E.7107

?:2.4!r9
72.9181

0.t7t!
0.{289
0.6051
0.7081
0.r408
0.8J19
0.9296
0.91l8
0.95r5
0.9J61

0.tJ78
0.tt]9
0.1663
0.J014
0.J,r87
o.1291
0.8641
0.85E2
0.9091
0.9t41
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Iiitr membai nilai-nilri sint ! ir,r dengan suaru rjlai brlangln bulat \ lang

munglJ,-,. Dari hasil sinj i \ ini terlihat surru taktor kon:itrnta ;-r {:rr r anq

harganva srm:r. Trbel 1.-i mernberil:an f'aktor kon-stanta lang h:rnpir -.anra ]airu

belaila pacla \ -1. +. 3.... une.rl Tabel LJ. 1.akr,r tl.()+59 (lan nilai inei';pakrn i.l

-+at. Dari liktor konstani; C.0ji9 . setelah mensublirusilan nilai i. - 1.51 .\". kita

dapat rnernperoleh nilai aprokl'nasi unruk pilrametdr [,isi a. Tabel l.{ memberiLan

lbttor konstanta rilta-rata untuk garis-garis sudut lebih trnggi. Sebagai contotr- nilai

sin: o C.7291 ke'Jia ditrag;i dengan faktoi kons*'anta rala-rat 0.0453 didapatkan

nilai \ - 16 (lihat Tahel +.4). Untuk setiap garis taLlor konstantent a adalah 7-: Ja:

:;in t e ): sehiaAua dari besaran ini parameter a bisa ditentukan. Sebagai pengganti

pengaml.rilan nilai r:,.ta-ratc unfu!: mendapatkan nilai a (lima kolom pertama dalam

Tabel -1.-l), nila.i hitung vang al:urat diperoleh dari gan-<-garis dengan sudut sedi!.it

ting,ai. Sebagai contoh, njlai a lang dihitung adalah 3.612 .{0 (lihat Tabel 4.51

didapatkan dan garis-garis tiga sudut tinggi terakhir pada Tabel 4.-1.

Tab"-l {.3. Penenruan taktor konstanta nilai sin: e i N untuk beberapa garis pertama

S. !ir'0
No.

Faktor kL.rt.rrarta
reilaalr Erendah
uhrli N=1.1-3. ...

2 4 J 6

I

l
4

0.ll7r
0.1819
o.l56l
0.5014

0.0689
0.09r9
o.0tElJ
0.2507

0.0159
0.061!
0.t22r
o.t67l

o.0J14
0.0.159

0.09r5
0.1251

0.025,
0.0J67
0 0D2
0. r 001

0.0229
0.0r06
0.06r0
0.0E15

0.0172
0.0229
o.0157
0.0626

0.0458

3



l at,el -1.-1. PengindeLsan re fle!*si dan p.n.ntuan p;lramcter ki,\r

FruL$il kesdii.rr
I /cott 0 cortl \
21.lin0 ' 0 )

s.
No.

(hkr).lor 0

)
)

I
z
,
a

5

6

7
8

9
l0

0,t 17t
0.1819
0.1651
0.5014
0.J487
0.1291

0.8541
0.8682
0.9091
O.9l4l

0.0.t59J
0.o{597
0.M5E0
0.0.tJ56
0.04J7J
0.0{JJ6
0.01J.t7

0.NJ69
0.0{51,
0.04J70

t.t969
l.J95l
3.6025

!.6106
,.6051
l.6l r I
l.6l l8
,.6tlt
3.6t26
t.6ltl

2.7948
r.8748
l.0l I t
o.6700
0.5740
o.29t l
o.ll02
0.r25E
0.08l7
0.0768

I
I
8

ll
t2
l5
t9
l9
20
20

(lll)
(200)
(220)
(Jll)
(222)
(40o)

doublc( (ll l)

doublct (420)

Tabel 1.5. Parameter kisi a

Siimber \iiai a

Dari tairel -1. -l

Dari gratik (gamhu -t.6)
Standar nilai ..'ane dilictahui

-1.611 -\"
-1.6I -1 .\"
-1.61 5 .\"

L:ntuk menenrul-a'-n paran.eter-pilrameter ksi seaara ilkurat. dig'-rnakan g:'alil }-an,u

memplot pilrameter krsi t;rhadap sebuah fung-si kesrlahan. soperti terlihat pada

Gambar -i.6.

1.6 3

f, 6r

3.59

f 57

o,1.5 5

--o

o1

n., 
t

2.O 2.4o B t.? 1.6

rungsr L:esalahan

I tcos'ol s;n o+cos'olo)

Grmt'nr -1.6. Gr2ilL parametlr tisi diplot terhadap fungsi l:esalahcn

( \'enna &. Srivastava. l98l)

I



o-l

Sebuah garis lurus la-ng rnenghubungl-an beherapa titik terhadap titil-titit sudut

trnggi diluHs. Titik p's1c'ng fungsi kesalahan terhadap sumbu ordirat memberitan

nihi pnrameter kisi 1-ang sangal aLurat dtrnanr sudut hamburan pada titi!: ter:ebul

".l"l"h i - OrtD

Langl:ah selan-jutnl a adalah menennrl:an indel:s h. l- dan I pada garis-garis

tersebut. Perfama r.ang dilakukan adalah mencatat seluruh ni-lai \. l-emudian

memiaktorisasilan niai \ densan coba-coba dalam benruk N - h r * kr .. l:. Nrlai

h [:, dan I kemudian dirlrpathan dan ni]ai ini merepresentasikan indek-indeks untuk

g.lris ]'ong berhubungan. Seba,eai sontotr- jika oilai N = ,1. maka nilai tr- L dan I

vang mungkin adalah 1.1. dan l dan indel:,s dan garis ter-(ebut adalah (111)

Prosedur vang sama diiluti unnrk semua nilai \ l ang lain- dan indeknla telah

di-iabarl.:an dalam Tabel -1.4. .Iadi setiap garis 1'ang diob-<eoasi bisa dri-.rdek

4.3. Penentuan Parameter-Parameter Kisi

Salah satu bagian terpenting dalam larakterisa.si kistalografi dari material

sembarang adalah me.nentukan parameter kisi sealurat mungliin. Nletode serbuk

sangal bail: untuk tujuan ini karena parameter lisi secara langsung berhubungan

dengan jarak antar bidang. Seperti 1'ang telah dijelaskan sebelumnl-a parameter kisi

depst ditentukan secara akurst dari nilsi d pada geris difralsi I : 90". L;ntuk

jelasnr,a. mari kita trnjau persarnaan Bragg treritut. Turunan pertama dar: d

t.rhadap sudut 0 dari perscmaan Brag. 2d sh8 = i.. atau d = l2 7, co-.ec 0

adalah
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{.i d = - 12.). (cosec 0 cot 8)(EE) = -(d cot e) (6e ) (+-3)

Karena cot D - 0 pada 0 = 12 ma!.a ,-sdd = 0 unn:L 0 = lr2. artrnr a adalah

l:esalahan sembarans r\d pada pensuLuran nr]ai d meniadi hiJang walaupun terdapat

beberapa kesalahan dalam pengukuran nilai I padr i = r 2. Bagairnanapun par-la I

- r 2. berkrs-berkas difraksi lang dipantullian searah sinar datang sehingga difraksi

tidal: mungkln dapat direkam.

Disamping peflll-<utan pada tilnr- ada beberapa tesalahan vang mtmgkin

terjadi dalam penguLuran nilai 0 sehingga menr. ebabkan kesalahan dalam

msnghituns nilai d. Beberapa kesalahan 1'ang penting untuk dil:etahui adalah (i)

l:etid.rksesuaiar'. sampel (ri) biasan shar-\ oleh sampel. (iii) perpindahan dari garr-.

serbuk -fila dire!:arn pada dua sisi berlawanan pada lilrn (irJ divergensi dari sinar-

I. dan (r.'1 absorbsi sinar--\ oleh sampel.

Ketidalsesuaian dari sampel tirnbul sebagai aliibat lietidaktepatan sumbu

kamera dengan sumbu rotasi dari sampel. Seperti diperlihatkan pada Gambar .1.7,

dua jenis sumber , kesalahan mungliin terjadi. Pertam4 sampel ditempatlian

tegaklurus dengan sumbu 1.ang menghubungkan pusat-pusat dari lubang masuk dan

l.:eluar -sinar dari kamera. Pada posisi C1 . garis-garis difraki pada salah saru sisi dari

fiL'n akan terfukar untuk sudut e tinggi dan sisi 1'ang lainn-"*a untuk sudut 0 rendah.

\.dai rata-rata tidak atan herubah secara signifikan dari nrlai 1'ang benar. Namun.

jiLa sampel dipertu!-arkan paralel terhadap surnbu l.:earch sinar masuk (posisi C:).

dua garis difral:si 1'ang berhubungan al.:an menjauh dan nilai 0 hertamhah dari n:lai
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yang -(ebenamva. Sebalil:n] a. k.tsus pergeseran kearah sinar l..eluar nilai 0

L.rerkurang dari nilai vang sebenarnva. .{nalisis tethadapr jenis l_esalahan ini pada

ai.llh] a diperkenallan oleh Bradlev dan ,Ia) r'ang menemukan bahwa kesalohan

ierus ini seban<lrrg denean cost ij {\'erma & Srilastlr- 19Sl).

E bert::nbah

E tetumbal

sur4-\
I berliuran3

E t'ert:urans.

Gambar {.7. Efek ketidal"sesuaian sampel dengan sumbu kamera vang
berhubungan dengan posisi kristal 1-ang benar
(l;erma & Srit:astava, 1982)

Kemudian nengenai biasan dari sinar-:: biasanva keciL karena indeks bias

untuk semua material mendekati satu. Kesalahan jenis ini bisa diabaitan. Pergeseran

garis 1'ang sama,-rang direkarn pada dua sisi 1,ang berlarvanan pada film. biasanl.a

terjadi l:etika salah satu berkas difral:.-<i tidak memotong film tegallurus atau ketika

berka-( )'ang foLusrya sangat tinggt digunal:an. Kesalahan jens ini dapat diatasi

dengan menggunakan film berlaps atau dengan memindahl:an emulsi dari salah

satu -.isi l-rlm dengan menarik frlm l:eti!:a tiln diba-<ahi.

u2 r r
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Kesalahan lang disebabkan oleh dirergensi dan absorbsi dari sinar-X lebih

serius dan rvalaupun dirergensi dan ab-.orbsi ini meqlebabkan efeL ',ang berbeda.

Pada kasus ini pusat dari garis serbuk tidak d.rpat diambil untuk merepresentasikan

posisi Bragg yang benar. .{.da beberrpa usaha unhrk menentu}.:aq bentuk fungsi

kesalahanrya dan fungi ini telah ditemukan sesuai dengan hasil ekperimen 1-aitu

1i- cost o cost e"

l\ slnu o .t

s

sinO e

diperlienalkan oleh Nelson d.en Rilq

kristal kubik). Fung.si ftesalahan untuli setiap nilai 0 dicari berdasarkan persamaan

Supaya dapat mengaplikasikan fungsi ini guna mengeliminasi semua sistem

kesalahan untuk menentukan parameter kisi secara akxral parameter kisi ditentukan

untuk setiap nilai dari sudut Brag 0 (sebagai iluslrasi lihat Tabel 4.,1 untuk .qistem

e 0cos co
r-
lti li

f.i r^ .:^t-]. I COS U COSU,I ^ ^Darameter kisi a unnrli l:, --.- - 

- 

i,=0. Garis ini memberikan parameter' 12\ sin0 E ,:.

\Ieaurur Yerma & Srivastara (1982) firngsi llu

Grafi-kn1''a fungsi kesalahan ini kemudian diplot terhadap

nilai parameter kisi a seperti diperlihatkan pada Gambar 4.4. Garis lurus

memberikan kecocokan terbaik antara beberapa titi-t: -vang digambar dengan nilai

kisi .vang sangat akurat pad.r sudut 0 : 90"

{..1. Pengindeksan pada trIetoda Serhuk

Pengindeksan pada metode serbul,: dapat dikategorikan atas dua kelompol;

1airu pengindeksan untuk unit sel 1'ang dil:etahui dan pengindekan untuk unit sel
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vans tidak diletahui. Pada [.:asus pertama. pengindeksan agrk sederhana dnn

peneindeksan daprt dileriakan secarr cepat tanpa berma!_na gancla. \amun. L,ih

unit -<el tidak dil:etahul penveleseaianan'a saneatlah sukar dan digunakan metoda

coba-coba untuk menglndek garis-garis serbul tersebut, Kita a[:an membtha_.

metode pengindeksan jika unit se! diketahui. -{da dua pro_sedur vang dapat

digunakan 1'aitu pengindel:san secara analitil: dan pengindel:san secara gratik.

J.4, 1. Pengindeksan Secara Analitik

Dalam kasus unit sel vang diketahui, pengindel:son dilerjakan dengan

membandinskan nilai E vang dihitone denean vang diobsenasi. L.arena sin:O

adalah fungsi sederhana dari parameter t:si- lebih bail: bekeqja membandir,.gkan

nilai-nilai sin:O dari pada nilai 0. Nilai sinrO ditentukan dari pola serbuk. Kemudian

daftar nilai sin:0 unnrt heberapa indeks (hIJ) untuk parameter unit sel r.anq

diketahui dihirung. Bila nilai observasi dari shrO cocok dengan nilai sin:O 1.ane

dihitung. garis serbuli mempun-vai indets htl yang bersesuaian dengan nilai vang

dihirung.

Perhitungan untuk nilai sin'e dalam bentuk parameter kisi 1.ang diketahui

pada kasus kistal kubik sederhana akan dicontohl:an di barvah ini dimana jarak

aniar bidrng d diberikan oleh rurnus d = Karena 2d sin0 = ?... maka
a

ir2 'tr;t - ir

i.l tl\'
sinre - (:Xht - kt . It) - ;- 

-.' . Xit.i vang mungiin dari \ diberilan padah- Ja'
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Tabel 4.6. Kemudian jika , dihitung dan hasilnva dikalilian dengan nilai r.an__e

mur,gkh dali \ akan memheriLan sekumpulan nilai sin:O ]ang dihitung

Tabsl +.6. KemungHnan nilai \1= hr - kr l: ) untuk Hsi kubik

Primitiyc (P) Facc C.nrrcd (F) Dody Ccnrred (t)

I

2

l
I
5

6

9

IO

II
t2
tl
t4
l6
t7
I3
t9
20

2t

21
25

26
27
29
30
32

l
I .4

6
E

l0

t2

t1
t6

t8

20

8

II
t2

I5

t9
20

24

32

21

30
i2

Beberapa hal,r'ang perlB diaatat dari Tabel -1.6. adalah bahwa beberapa nilai

tertentu dari N terlarang: )aitu 7. 15. 23. 28. -r1. dst., karena nilai ini titlnk

merepresentasikan nilai 1'ang mungkin dari )i = h'+ kr * lr dimana h, k. I adalah

bilangan bulat. Bagian terpentlng I'ang bisa dicatat adalah bahtt. a distrihusi nilai \

untuk tiga sistem kubil P. F dan I berbeda. Kemudian pengujian secara hati-hrti

dari pola -serbuk dilakukan untuk menglilasifiIiasi jenis dari ki-.i kubil. Pada l:asus

primittr se,jumlah besar garis pada intenal regular akan muncul. I:ecuali untuk nilai



lerlrrang diatrs. Pada kasus kisi bod\-center (I). nilai 1.ang munel:in <Lrri \ adahh

l. .1. 6, 8. 10. l2 dan seterusna dan oleh karena itu terma_(ul beberapa garis akan

terjad-i. r".elalui susunan lans berulang secara terfltur. Dari pengamatan '.lsual. jika

susunam-I'a herulang. sxri-* pada no. 7 (\ = 7) hilang. Ki_*Ln] a adalah Lul.'r[:

primitif, r--ntuk l.jsi bodi center kubi-L garis pada \o. 7 (\-11) ada. Pada -.isi lain.

pada kasus fase center kubil. garis akan didstnbusikan secara teratur. Dua gu*

pertama dengan \ : 3 dan -1. a!:an berdekatan tetapi g.rris \- 8 dan 1l akan

be{auhan. Namun jarak antara garis-garis t'erhubungan dengan N = .l darr 8 dan

untuli N - 8 dan 1 1 sama dekatnva. Jarak pola akan lebih dahulu berulang mulai

dari nilai \ = 11. 12. 16 dan 19.

Untuk sistem bukan l:r:bik maka prosedur pengurdeksan akan berbeda

dengan sistem kubik. Sebaeai contoh. unfr:k sistem tetragonal. hubungan sin: 0

dengan indeks h. k I adalah seba,sai berikut :

rl a:
sinro= (''.xhr-k:).' . i'

(1-l)
! ^_ l^-

^l
dimana a dan c adalah parameier kisi. Ir{isaikan

-Scla-
bagai A dan _ Illa].il

{c-

persarnaan menjadi

Sinre=,\11:-kr1+Bfl) (J-5 )

Unhrk menghitung nilai slr: 0 untrk set t'anq berbeda dari Lrdeks (h-[rl ). sebuah

tabel dibuat lang berisi dengrn l:olom nilai 1-ang mungkin dari .t dan kolom nilai
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\-ans inungkifl drri B seper*; ierlihat pada Tabel 1.7. Lemudian nilai sinr e tertentu

dapat dicari dengan penarnbah&n )'rng sesuai dengan kedua ser d at:ts. Seb^gai

contoh. unLrk sist--ni tetrasoi',aldensan A .-; dan B r-. nilai dari sinr g rhir11

dilritung. Tebel .1.7. mempellihr.tkan nilai lang mung.k-in d:ui sinr S r.arg dap;rr

di}il-.rng. )Jlai siar 0 i'ang dr-hinrng kemudian Cibandingt:an densan nilai ekspenmen

dan indek I k i 1'ang dit*rndakan dengan garis vang diobserrcsi.

Tabel -1.7. L'ilai 1'ang mungkin Oari sin: e - -l(hr - t: ; - e it) unnrk A=r dan B='

h.k
t.l 1t

00 x

\\
-h:

+i-v
j.:<=ii

ix !1?s-\

-<\

_sx-)-

-\\--.i:

5-r-9-v

3r

,Sr--"-

8x--1;"

6x-I
.c\-l6v

\
9r-]'

hi--1:

!\-I'

l0x

t,h-r
1,;ri-+-

1L\-+

.i 11

s
r-j]
\-9)

Prosedur y'ang sama dengan 1'ang diata.s dilakr:lan rurtuli pengindelsan garis

plda slstem trrgona! (sistem hek-<agonal dan rhombohedral) dan sistem

olthoronbik. Persamaan 1-ang dipakai untr:k sistem ird adalah sebagai berilut :

L.ntuk sistem Hel:sagonal dan rhombohedral

.L )'

1r.ir:g=1 .yhr-htrr k.
-1a-

(r-6)



Lintul.: sistem oflhorombil :

(1-7 )

Pada kasus sistem monoklirik dan sistem trillinil peruii-.usan sin' O diberikan dalam

bentuk l.'d' vaitu

l,d? - h, a*: -.- kl b*. + l: c*l - 2lhc*a+cos3* (-l-8)

dan untuli sistem monolilinili unit sel didefinisikan sehingga sumbu b tegaklurus

dengan sumbu a dan c.

L ntuk sistem triklinil :

1dr - h: a*: + k: b*2 * l: cs? + 2hlia*b*cos 1.,* lf,l6*q* cos cr* + 2lhc*a*fls
(1_e)

dimana a*.b*. c* dan ct*pE7* adalah parameter kisi balil:,

4.4.2. Pengindeksan Secara Grafik

Selain pengindekan secara analitik dimungkinhan juga menggunakan

me.tode grafik dalam pengindekan (unit sel diketahui,t. Lintuk mengindeks secara

ekperirnental pola serbuk -vang diamati jarali d diplot dan dihandingkon secara

langsung dengan kun'a teoritik dan l.:emudian kedua k^una dicocoklian.



Sel':rgai ilustrasi akan diberilan contoh untuk sistem kubik dan si-ctem

tetragonal dibaivah ini. I.- ntul.. ..istem kuhi-[. l-etahui

11 h:-kt-lt)

atau

d = (h' - kr - lr)'rr a = \-t: a

o

(+-r0)

Sekarang jumlah dari tiga hilangan bulat tang dil'uadratkan hanl'a dapat

mempun-vai nilai-nilai l. 2. 3, 4. 5, 6. 8,.... .Iumlah 7, 15. 2.1..... lang dinvatakan

dengan.lrn (8n -7) dimana m dan n adalah bilangan bulal terlarang karena nrlai ini

tidak ada untuk hr - kt - l: . \ampak bahwa N mempunl ai set nilai ]ang sama

untul.: sistem kubil -v-ang berbeda. Perbedaan nilai d akan memberikan faktor skala

-vang tergantung pada parameter lisi o seperti l ang diperlihatkan pada Gambar 4.8.

o
oo:

0c

:9 8 -oo
o

I

BA

-to{d

Glmhar {.8. \-ariasi log d terhadap loe a dalam kasus lristal kubik
(\'er-rna & Snlasta,va. 1981)
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Untuk sistem kubil dari persxmaan dapat diruli-c

d
il

\(h:-kr-lr)
(-l-1 I )

kita memperoleh blhrva log d -loga - l2log (hr -k: - l:). Per.samaan ini

merepresentasilan sebuah garis lurus antrra los d dan log a vang mempun_r ai

kemiringan 15o dan memotong pada nilai - I 2 log (hr - kr - lr; pada sumbu d

seperti lang diperlihatkan pada Gambar .1.7. Beberapa garis pada grat-rt ini seperti

gads .{B atau CD berhubungan dengan sebuah set nilai dari log d untuk nilai

tertentu dari log a. Gambaran 1'ang unik dari grafil: ini adalah bahwa perpotongan

pada garis .{B dan CD adalah scma dan garis-gans ini hanl a secrra relatil

digantrkan. Untuk mengunakan grafiL unruk mengindels gans-gari-< dilia!.si.

secarc elsperimental nilai d l ang diobsen'asi ditand.ri pada l:ertas bergaris 
-r, 

ang

ditempatkan paralel dergan sumbu x. Dengan l:emiringan ) ang sesuai paralel

dengan sumbu \ dan sumbu 1. didapatkan kesesuaian antara nilai lang diobsen asi

dan nilai -vang diplot. I..esesuaian nilai dari garis-garis serbuk kemudian dibacc

secara lang.sung dari krrv'a standar.

Contoh selanjutnl-a adolah untuk sistem tetl€onal. Hubungan antara jarak

antar bidang d dengan parameter kisi diberikan oleh

I kL

dr a c-

Den_san memisallan c. a = L pes. ({-12) dapat dit':lis

(l-12)
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Denean menglogaritmakan kedua sisi maka :

2logd-2loga-log hr-kr

Sisi kanan dari pers. (4-1,1) diatas telah menglndune a dalam :: - c.a. hal rri

rnungkh untr:k men)'atakan a = I ataB log a - 0 dan persarnaan menitdi :

2logd:-1og
I.l

hr .- kt - i=
\' ,i
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Hull dan Dar.,er.dikutip Verma dan Sflrast\a (1982.t memperl:enalLan sebuah

qafili untul: sistem tetragonal denuan memplot 1og d d-alam bentuk s - c a. Grali!:

tersebul dapat dilihat pada Garnbar .1.8.
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Gambar 4.9. ChaIt Hull-Davel ultul: sistem tetrasonal
(\'enna & Snr.,astara. 1982!
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