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KATA PENGANTAR

Svukur Athamdubllabh kami nangatkan Kehadirat Allah Yang Maha Kuaca,
karena berkat Ridho-Nva jualah kami dapat merampungkan buku ini vang diben
Jqudul METODENETODE  DIFRAKST SINAR-X UNTUR KRISTAT-
LOGRAFT, Diharapkan buku i1 dapat dicunakan sebagat buku penunjang dalam
matakuliah “Fisika Kristallografi® di Jurusan Pendidikan Fistka FPMIPA IKTP
Padang.

Kuristallografi adalah ilmu mempelajani tentang struktur dan sifat-sifat knstal.
Secara garis besar buku ini berisikan metode-metode difraksi sinar-X vang lazim
digunakan dalam bidang kristallografi, Metode ini bertujuan uniuk menentukan
parameter-parameter kisi, jenis kisi. sistem kristal dan grup ruang sehingga bisa
menjelaskan strukfur dan sifat-cifat kristal,
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BARB I

PENDAHUTUAN

Sifat-sifat suatu bahan dilentukan oleh struklur intemal bahan tersebut. Hal
ini melibathan atom-atom dan cara-cara atom terscbut berikatan dengan aiom
tersebui dalam knstal, molehul alau strukiur mikro lainnya. Dalam semua zal padai
atom-atom disatukan bersama oleh sualu ikatan, dan ikatan inilah vang memberikan
kekuatan, sifat-sifat termal dan kelistrikan pada zat padat tersebut. Misalkan ikatan
vang kuat akan menyebabkan suhu lebur vang tinggi, modulus kelentingan vang
besar, jarak antar atom pendek dan hoefisien muai vang rendah, mobilitas elekiron
valensi dalam ihatan akan meneniukan sifat hantaran Isitrik dan hantaran halor suatu
bahan. Demikian pula dengan silai optihnyva seperii misalnva sifal fak lembus
cahava pada logam.

Pada dasamya kebanvakan zal padat berbentuk kristal, dimana atom, ion,
atau molekul-moleckul penyusunnya tersusun secara teratur dalam pola tiga dimenst
dan pola-pola ini berulang dengan teratur dalam rentang yang panjang. Pada
beberapa zat seperti kaca, kebanvakan plastih, dan beberapa logam, partikelnya
penyusunannya tidak memiliki pola susunan ferteniu dan tegas seperti pada hrisial.
Bentuk susunan seperti int dinamakan amorf.

Strukiur suatu kristal pada mulanya diprediksi berdasarkan grup ruangnya.
Grup ruang adalah suaiu grup simetii dani pola kristal tign dimensi (Ladd and

Palmer, 1977). Penyvelidikan tentang struktur kostal berdasarkan grup ruangnya
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telah dimulai sejak awal abad-19 vaitu dengan dipublikasikannya 230 grup ruang
oleh Federov, Schoentlies, dan Barlow (Nutlield. 1966). Semenjak itu, penentuan
struktur keistal selalu didasarkan pada grup ruangnva. Para ilmuwan membagi
struktur kristal menjadi model-model tiga dimensi ditinjau dari kepadatan atom.
Model-model ini digunakan untuk menduga grup ruang swatu kristal. Namun,
penyelidikan pada saat itu kurang mendapatkan perhatian karena belum ada cara
untuk menguji teori tentang atom-atom pada struktur kristal tersusun dengan pola-
pola vang dipredikst oleh teori grup ruang.

Pada tahun 1912, Laue menemukan gejala difraksi sinar-X pada bahan
kristal {(Nuffield, 1966). Menurut ILaue jika asumsi mengenai kristal vang
merupakan kelompok atom vang berulang dengan periodisitas vang teratur dalam
figa dimensi adalah benar. maka kristal akan bertindak sebagai kisi difraksi tiga
dimensi unfuk penetrasi sinar-X. Jika sinar-X dikenakan kepada kumpulan atom-
atom tersebut, maka gejala yang tampak dari asumsi ini adalah difraksi vang
ditandai dengan penghitaman kertas film.

Semenjak Laue menemukan gejala difraksi sinar-X pada bahan kristal,
penelitian tentang stuktﬁr kristal mulai berkembang. Penemuan Laue ini kemudian
dianalisa oleh Bragg (seorang ilmuwan Inggeris) dan kemudian mengemukakan
syarat-svarat difraksi dalam benwk matematika yang sangat sederhana. Bragg
menunjukkan bahwa atom-atom dalam kristal vang tersusun sebidang  dapat
dianggap scbagai bidang pemantul (hkl) terhadap sinar-X. Bidang ini disebut bidang

Bragg dan skemanya ditunjukkan pada Gambar 1.1.
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sinar sinar
detang terpantul
——p-—-g- hk1 |
. Kisi } bidang
hkl I kristal bragse
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Gambar. 1.1. Skema Difraksi sinar-X pada kisi knistal

Sinar-X vang dipantulkan oleh bidang-bidang Bragg akan bennterferensi
konstruktif' (saling menguatkan) jika beda lintasan dan kedua berkas termaksud
sama dengan kelipatan bulat dari panjang gelombang sinar-X. Sinar-X vang
dipantulkan cleh bidang (hkl) dalam knstal inilah vang terekam sebaga
penghitaman kertas film. Dari bintik vang terekam pada film dapat diperoleh arah-
arah, dimana syarat hukum Bragg terpenuhi, yvaitu : »i = 2 d,. sinf dimana n
adalah orde pemantulan, 7. adalah panjang gelombang sinar datang, dyy adalah jarak
antar bidang hkl dan © adalah sudut Bragg,

Dalam difraksi sinar-X dikenal beberapa metoda vang dipakai untik
menentukan struktor kristal. Metode-metode ind dikelompobkan atas radiasi vang
digunakan apakah sinar putih atau monokromatik. Metode Laue menggunakan

radiasi sinar putih sebagai sumber sedanghan metode kristal berputar, metode

Weissenberg dan metode serbuk (powder) menggunakan radiasi monokromatik.



Aletode Laue  adalah metode difraksi sinar-X menggunakan aparatus vang
sederhana dengan sampel! berupa hristal funggal vang berada dalam keadaan diam.
Nristal funggal ialah kristal vang mempunvai orientasi sumbu vang secara ideal
berarah ke satu arah vang sama pada semua bagiannya, sehingga keteraturannva
dikatakan sempurna. Kristal vang dipilth sebagai sampel dalam eksperimen pertama
pada percobaan Laue adalah knstal copper sulfat. Kristal mi ditempatkan sejajar
dengan berkas sinar-X. Sebuah pelat fotografik digunakan untuk merekam efek
difrakst sinar-X vang terjadi pada knistal. Usaha pertama tidak sukses karena pelat
tidak tepat pesisinva. Namun ketika pelat fotogratiki ditempatkan dibelakang kristal
dan tegak lurus berkas sinar-X sebuah pola bintik-bintik difraksi terekam pada pelat
fotografik.

Salah satu kelemahan metode Lauoe 1alah bintik-bintik difraksi vang terekam
pada pelat fotografik sering berimpit satu sama lain untuk orde vang berbeda
Sebagai contoh refleksi 100, 200, 300, ..., semua benmpit karena bidang-bidang
vang berhubungan (100), (200), (300), adalah paralel schingea sukar membedakan
bidang-bidang mana vang merefleksikan bintik tersebut pada pelat fotografik.
Kelemahan lain dan Iﬁetode Laue adalah posisi dan noda-noda Laue tidak akan
berubah dengan merubah jarak bidang. Akibatnva dua kristal vang mempunyai
struktur dan orentast vang sama. tetapi berbeda parameter kisinva akan
menghasilkan pola Laue vang identik (Cullity, 1959).

Metode knistal berputar dan metode \Weissenberg menggunakan knstal

tunggal sebagai sampel dan kristal tersebut dirotasikan disekitar sumbu vang
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ditentukan terhadap sinar datang. Perbedan metoda kristal berputar dengan metode
Weissenberg 1alah pada metode kristal berputar tilm fotogratik  berada dalam
keadaan diam sedangkan pada metode Weissenberg pelat fotogratik digerakkan
singhron dengan rotasi kristal. Bintik-bintik vong terekam pada film totogratik
digunakan untuk menganalisis struktur dari kristal.

Darl banvak metode-metode ditraksi sinar-X, metede serbuk (powder)
paling lazim digunakan karena nidak rumit dan mudah dalam interpretasi. Metode

serbuk menggunakan serbuk (peliknistal) sebagai sampel. Serbuk (poliknstaly adalah

metode. vakm : metode knistal berputar, metode Weissenberg dan metode serbuk.



BAB1I

- METODE KRISTAL BERPUTAR

2.1. Fotogaf Kristal Berputar

Skema dan fatograf kristal berputar dapat difihat pada Gambar 2.1, Kristal
tunggal (kira-kira berdiameter 2 mm) diletakkan pada ujung sumbu vertikal vang
berputar. Suatu berkas sinar-X vang monokromarik dijatuhkan pada kristal vang
berputar tersebut. Berkas sinar-X vang terekam sebagai penghitaman kertas film
memenuni syarat hukum Brago, vaitu 4 = 2 d.. sinfd  Perputaran kristal

menyebabkan perubahan sudut 28 terhadap sumbu putar vang berarti perubahan

posisi berbagat bidang atom untuk dapat memenuhi syarat refleksi Bragg.

Q'-§1iml>u rotasi

(Gammbar 2.1. Fotograt dari metode kristal berputar

Berkas sinar-X vang direfleksikan oleh semua bidang kristal vang lctaknya
sejajar dengan sumbu rotasi akan memberikan bintik-bintik hitam vang terletak pada
bidang horizontal. Bidang horizontal adalah bidang vang tegak lurus terhadap

sumbu putar dan untuk bidang-bidang kristal yvang tidak sejajar dengan sumbu



putar akan memberikan bintk-bintik vang letaknyva dibawah dan diatas bidang

honzontal tersebut.

Kisi balk  vaitu sebuah metode provekst vang dikembangkan unmuk
e¢mpermudah interpretasi pada metode-metode difraksi sinar-X. Metode proveks
ini diperoleh dengan memperhitungkan jarak dari bidang refleksi maupun hubungan
angular diantara bidang-bidang vang tegak lurus dengan bidang reflekst 1tu
(Nuffield, 1966). Pada proveksi ini titik-titik (hki) dari settap bidang dan kisi real
diproveksikan tegak lurus dimana jaraknya dihubungkan secara balk  terhadap
jarak bidang dari kisi real. Kumpulan dari titik tersebut berada dalam susunan kisi
tiga dimensi vang dinamakan kisi balik | Jadi. setiap titik (hil) dalam ruang
balik  terkait dengan perangkat bidang (hk!) dalam ruang real.

Kisi real dan balik mempunyal simetnl vang sama, tetapi mempunyat
hubungan inversi terhadap satu sama lain. Koentanta kisi real dinyatakan dengan
simbol seperti @ a, b, ¢, untuk parameter-parameter kisi real, o, B. v untuk sudut
antar kisi. dan d untuk jarak antar bidang real. Sedangkan konstanta kisi  bahk
biasanva ditandai dengan simbol bintang sepertt : a*. b*, ¢* untuk parameter-

&

parameter kisi  balik  o* B* v* untuk sudut antar kisi bahk , dan d* untuk
jarak antar bidang balik . Adapun hubungan antara kisi balk dengan Kisi real

dirangkum pada Tabel 2.1. Hubungon ini memperlihatkan bila kaitan antara

parameter-parameter bernkut :



Tabel 2.1 Hubungan antara kisi balik dan Kisi real dari berbagai sistem ristal.
r i

Vo= ghdl —cosis —costl - costy + 2otz cas flcos !
bt o= a*b*c?(l —costa® —cos?fi” —cos?y® + 2cos 2% cos it cos o |
Vi =
i
besin x aesin fi . thuny i
at = : LA . Y = —— !
13 | 4
. I
bUc*sinz’ g sin fI* a*n?sin "t !
a= —: = —_—— f= - ——— :
ve e Ve
v v !
5N = ~—————————— $in 2" & ————— !
a*bc®sin it syt chesin Usiny .
Ve v |
siafl = —me—e————— sin fi* = ————— :
a*bc® sin2® sin aghe sin 2 sin
e A ¥ 1:
. . e !
| osiny = ———o——— .siny"® ———0 1
g*b*c*sinx"sin fi* abcsinzsin f ;
:

i

(Hendr, dkk., 1961)

Pengindeksan kisi  balik  dapat dilakukan dengan merotasikan setiap titik
Lis1 resiprok terhadap sumbu rotasi memotong bola refleksi (bola Fwald). Bola
refleksi atau bola Ewald adalah sebuah konstruksi geometri dani fotograf difraksi
stnar-X untuk mempermudah interpretasi dari kisi resiprok (Nuffizld, 1965). Indeks
dari Kisi balik  ditentukan berdasarkan arah refleksi sinar-X. Konstruksi dard bola

Ewald diperlihatkan pada Gambar 2.2.

Crambar 2.2, Ronstruksi bola refleksi atau bola Ewald
(Nuttield. 1966)
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Gambar 2.2 (a) menunjukkan sekumpulan bidang kisi real dengan jarak antar
bidang d. dinklinasi terhadap arah berkas sinar-X pada sudut Bragg €. garis PQ
dikonstruksi dengan panjang 1-d dan regak lurus terhadap bidang. Kemudian titik Q
diambil sebagai titik - balik  vang berhubungan dengan titik P sebagai titik asal dari
kisi balik . Garls AQ dikonstruksi tegak lurus terhadap garis PQ dan paralel
terhadap bidang refleksi. Kemudian sudut PAQ sama dengan 6 dan bila bidang
tersebut merefleksikan sinar-X vang mempunyai panjang gelombang 7. hukum

Bragg menjadi {orde reficksi dimasukkan pada nilai d):

. (2-1)
sINg =

| b

~

Gambar 2.2(b) menunjukkan hubungan pusat bola dengan sebuah titikk  balik
pada permukaan bola, membuat sudut 26 dengan berkas sinar-X dan memberikan
arah dari sinar refleksi. Proses refleksi sekarang dapat dilukiskan dalam bentuk kisi
balik. . Pada saat dimana titk balik melalui permukaan bola refleksi akibat
rotasi dari kristal, bidang-bidang vang berhubungan dari kisi real memenuhi syarat
Bragg, dan berkas sinaf-X vang direfieksikan keluar dan O kearah titik - balik, .
Dengan kata lain hukum Bragg akan dipenuhi jika titik balik  berada pada
permukaan dari bola dan bidang-bidang vang berhubungan dengan titik ini
merupakan posisi refleksi. Bola in dikenal sebagai bola refleksi.

Kisi balik - dilukiskan sebagai sebuah deret dari lapisan-lapisan yang tegak
lurus terhadap sumbu rotasi dan diternpatkan pada interval vang sama sepanjang

sumbu rotasi itu. Sebagai contoh. lapisan Ok, 1K1* dan 2KI* adalah tegak lurus
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terhadap sumbu-a dan ditempatkan pada interval 1:a. Lapisan hOl*. h11*. dan h21*
adalah tegak lurus terhadap sumbu-b dan diteropatkan pada interval 1'b dan lapisan
hk0*, hk1* dan hk2* adalah tegak lurus dengan sumbu-c dengan interval 1 ¢.

Jika kristal dirotasikan sekitar sumbn ¢ . dan dipilih hanva untuk merskam
lapisan not diatas film. maka setiap bintik pada film akan menghasilkan indeks jenis
hk0. Jika hanva lapisan pertama vang direkam. maka sefiap bintik pada film akan
menghasilkan indeks jenis hk1. dan seterusnya. Harga h dan k vang belum diketahui
dapat di indeks dari tititk-titik vang menvebar diatas film.

Kedudukan dan titik-titik  balik  secara praktis dapat ditentukan dengan
mengeunakan koordinat silinder. Untuk tujuan ini, vektor kisi  balik g™
diuraikan dalam dua komponen paralel dan tegak lurus terhadap sumbu rotasi kristal
dimana £ (zeta) melambangkan vekior posisi kisi  balik naralel dengan sumbu
rotasi kristal £ (xi} melambangkan vektor posisi teeak lurus dengan sumbu rotasi
knstal. Kedua vektor £ dan £ terletak pada sebuah bidang membuat sudut O
terhadap bidang berkas sinar-X. Kedudukan suatu titik P pada Gambar 2.3

merepresentasikan ketiga besaran vakni vektor posisi £, ¢ dan sudut o.

Sumbu rotasi

Gambar 2.3. Vektor posisi kisi  balik
(Buerger. 1942}



Hubungan d*y,.. £ dan £ secara vektor dapat ditulis:

4= = (2-2)
dengan panjang absolut
(d¥) =2 -7 (2-3)

Dalam Koordinat silinder kisi  balik . arah sinar vang direfleksikan oleh bidang

kristal dapat dilukiskan dalam bentuk sudut azimut v dan sudut inklinasi 7 sepenti

diperlihat pada Gambar 2.4,

Berkas Sinar-x

———

Gambar 2.4, Hubungan trigonometri antara vektor-vektor posisi balik
(Buerger. 1942y
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Hubungan trigonometri antara vektor posisi kisi  balik sejajar sumbu rotasi £ dan
sudut mkhnasi ¢ dapat ditulis

siny =2 (2-4)

Sedangkan hubungan antara vektor posisi kisi  balik 3 dengan sudut azimut

dapat ditulis

2 i P

S R (2-5)

J -2141- % cosy
dimana 1 (satu safuan) merupakan jari-jari dari bola refleksi. Dalam koordinat
sihnder dua dimensi (polar), kedudukan setiap bintik dapat dinyatakan dalam

besaran Z dan .

2.3. Pengindeksan Pada Fotograf Kristal Berputar

Pengindeksan pada fotograf kristal berputar ekivalen dengan pemberian
bilangan h,k dan 1 terhadap titik kisi  balik pada setiap refleksi vang terckam pada
film. Masalah pengindeksan pada dasamya merupakan salah satu dari bentuk
transformasi dari koordinat kisi bakk  silinder € dan £ ke koordinat kisi  balik
ha*, kb* dan Ic*. Supava transformasi ini dapat dilakukan pengetahuan dari simetri
adalah penting untuk menentukan arah mana kristal harus dirotasikan schingga
vektor unit dari kisi real dapat diketahui. Jika vektor unit dari kisi real diketahui,
maka dimensi dari unit sel vaitu a*, b* dan ¢* dapat dihitung.

Ada dua prosedur yang tersedia untuk mengindeks kisi  balik  suatu sistemn

Kristal, vaitu ;
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1. Kisi balik  digambar pada kertas grafik dan titik (hkl)* vang berhubungan

dengan koordinat silinder Z dan Z setiap noda ditentukan secara gratik.

£

- Noordinat silinder £ dan 2 setiap kisi resiprok dapat dihitung dan dibandingkan

dengan daftar koordinat 2 dan 2 setiap noda pada film. Dengan cara ini setiap

noda pada film diidentitfikasi dengan scbuah fitik kisi  balik dengan indeks

(hk1)* sehingga didapatkan indeks refleksi hkl.

2.3.1 Pengindeksan Secara Grafik

Untuk menghitung koordinat silinder Z dan 2, Bernal dikutip Bueger (1942)
memperkenatkan sebuah chart yang menggambarkan solusi dar pers. 2.5 dalam
bentuk grafik. Gambar 2.5 memperlihatkan sebuah chart untuk sebuah film
berbentuk silinder vang berjari-jari 28,65 mm. Garis vertikal pada chart adalah garis
dari konstanta £ dengan interval 0,03 satuan kisi balik (rlu) diukur sepanjang
horizontal. Kurva merepresentasikan nilai konstan dari £ untuk sebuah rentangan
dari nilai £, Secara praktis chart digunakan sebagai pelapis transparan dalam film
vang disinari yvang digunakan pengamat untuk membaca nilai £ dan £ secara
langsung untuk setiap refleksi.

Jika sebuah kristal dirotasikan sekitar sumbu-c seperti diperlihatkan Gambar
2.6(a) , maka semua titik pada lapisan ke nol dari kisi  balik dapat dibeni indeks |
(hk0)] * . Sedangkan semua titik pada lapisan ke-1 dapat diberi indeks [ (hKl) J*. dan
seterusnva . Secara umum, semua titik pada lapisan ke-n diberi indeks [ (hkn) 7*.

Pengindeksan ke-n ini ditentukan berdasarkan koordinat silinder ~ dari noda.
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Gambar 2.5. Chard Bernal untuk film silinder berjari-jari 28,65 mm
(Buerger, 1942)

Penentuan dua koordinat lain vaitu h dan kpada lapisan ke-nol secara grafik
ditlustrasikan pada Garﬁbar 2.6(b). Garis radial tertentu OQ melukiskan nilai

untuk setiap bintik vang dibaca dengan bantuan chart Bernal pada lapisan ke-nol.
Setiap titik Kisi balik pada OQ diputar sekitar titik pusat sampai ujungnva
sumbu OQ diberi label hk0. Lapisan ke-n juga dapat diindeks dengan cara vang
sama seperti lapisan ke-nol, hamyva perbedaannya sumbu resiprok OC* tidak terletak

berhimpit dengan titik resiprok [(hkO)]*. Bila noda ditemukan, bintik sepanjan




pada sudut lapisan. Untuk menghitung Kisi

in
balik

(hkn)* lapisan ke-n, pusat
koordinat lapisan h dan k digeser kesudut lapisan dan sekaligus berfungsi sehagai
titik pusat dari koordinat 2.

Sumbu rotasi
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Gambar 2.6.(a) Kristal berotasi sekitar sumbu-c, (b) pengindeksan kisi
resiprok secara grafik (Buerger, 1942)

2.3.2. Pengindeksan Secara Analitik

=
c
= 5

Schagai pengganti grafik, hubungan pengindeksan setiap bintik pada
koordinat silinder £ dan

dengan sebuah ftitik Kisi
Koordinat silinder £ dan

balik  adalah [(hkn)]*.
¢ setiap bintik pada dacrah refleksi dapat dihitung
berdasarkan dari Konstanta-konstanta kisi balik  yang diketahui dan nilainya
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kemudian dibandingkan dengan koordinat Z dan Z yang diamati pada bintik-bintik
vang diukur pada film. Jika jaringan lapisan mempunyai pusat koordinat berhimpit
dengan sumbu rotasi, vektor radial = pada lapisan ke-nol dapat dirumuskan szhagai

penjumlahan dari vektor-vektor kisi - balik  vairu :

I = ha* - kb* (2-6)
dengan panjang absolut :
2= 02 Kb bk * b %o * (27

dimana v adalah sudut antara vektor ha* dan kb*.

Pada kasus yang terdiri dari n lapisan, titik pusat lapisan ke-n, panjang 2
kemudian dapat ditulis -
‘!’ 12C~ $l o - b 3 . “ .. L] b ] (?‘-8)
&= <{———(cos" B*-ZTcos o *cos” B *cos® v*y+ha® +k'b* +
sinsy -

y N . , . . . 172
2kIb*c *coso *+2lhe *a ¥cosB* +2hka %h * sy * }

Dalam prakteknva metode analitis Kurang praktis karena melibatkan banvak

perhitungan, tetapi memberikan hasi vang lebih akurat.



2.4. Keterbatasan pada Fotograf kristal berputar

Dalam ruang tiga dimensi diperlukan tiga koordinat behas =, Z. dan « untuk
menggambarkan kedudukan suaru intik pada film. Dua pertama dan tiga koordinat
silinder kisi  balik  diatas dapat ditentukan setelah ditransformasi dari Koordinat
film, tetapi koordinat angular o tidak dapat ditentukan. Dengan kata lain koordinat
¢ tidak tertentu pada fotograf kristal berputar, Jika dua titik-titik kisi balik
[(hkm)]* dan [(h’k’n")]* berada pada lapisan vang sama maka jarak keduanva
terhadap sumbu rotasi hampir sama. Karena itu kedua titik tersebut mempunyai
koordinat £ vang hampir sama dan tidak mungkin menentukan indeks mana vang
mempengaruhinva,  [{hkn)}* atau [(h'k'n")*. Sebagai  contoh, sulit untok
menentukan apakah nilai £ pada titik ke-empat garis OQ pada gambar 2.6(bh)
disehabkan oleh indeks (110) atau (020). Jadi kenidakjelasan kedudukan koordinat
¢ pada photograf rotasi kristal menimbulkan penafsiran ganda dalam
menginterpretasi titik-fitik kisi  balik pada metode kristal berputar,

Untuk kristal kubik, tetragonal, hexagonal dan trigonal yang dirotasikan
sekitar sumbu-c, simetﬁ_ dari sumbu kristalografi mengurangi beberapa kekaburan
dalam pengindeksian . Untuk kristal kubik dirotasikan sekitar sumbu kristalografi

mana saja dan kristal tetragonal dirotasikan sekitar sumbu-c pers (2-7) memadi :

S=a%, 32 .:_}-;l (2'9‘
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dimana panjang vektor a* sama dengan vektor h* dan kedua vektor saling tegak
lurus . Dalam kasus ini ada kemungkinan nilai koordinat 2 sama jika urutan indek h
dan k herbeda.

Untuk kristal kristagonal dan trigonal vang dirotasikan  sekitar sumbi-c
maka pers {2-7) menjadi:

(2-10)

Dalam kasus ini , ada kemungkinan nilai koordinat ¢ sama pika urutan nilai h dan k
berbeda kecuali jika dirotasikan sekitar sumbu-a.

Untek kristal otthorombik jika dirotasikan sekitar sumbu-c pers(2-7)
menjadi :
Dalam kasus ini, urutan nilai koordinat £ bergantung tidak hanya h dan X, tetapi
Juga pada dua konstanta a* dan b* ., Ada kemungkinan nilai koordinat £ berbeda
untuk setiap kristal dan secara kebetulan berimpit dengan nilai ¢ vang terjadi
schingga tidak bisa meramalkan indeks vang mempengarvhinya . Oleh karena itu
kristal orthorombik tidak dapat di indeks dengan jelas oleh metode rotasi biasa
Karena krdstal orthorombik tidak simetri terhadap sumbu kristalografi sekarang.

Jika kristal dirotasikan sekitar sumbu-a, sebagai pengganti dari sumbu-c,

maka pers. (2-7) tereduksi menjadi :

2wl (2'12)



Kumpulan bintik-bintik pada keadaan ini tidak hanva tergantung pada nilai h dan &
tetapi juga pada konstanta a* dan b* vang belum diketahui. Oleh karena if urutan
nitai-nilai £ vang berbeda untuk setiap kristal tidak bisa diprediksi.  Kristal
ortorombik menjadi tidak bisa diindeks dengan metoda rotasi biasa. Hal vang sama

berlaku untuk kristal monoklinik dan triklinik.



BAB I

METODA WEISSENBERG

pada ujung kawat digantungkan scbuah beban. maka beban akan menggerakan
kamera silinder secara translasi dan kestal secara rotasi sehingsa pergerakan film

sinkron dengan rotasi kristal. Dalam prakieknya beban diganti dengan motor listrik

supava kecepatannya bisa diatur secara mekanis. Didalam kamera silinder disisipkan
sebuah film vang berfungsi untuk merekam sinar vang didifraksikan oleh bidang
krstal. Untuk jelasnya, mekanisme dari metode Weissenberg dapat dilihat pada

Gambar 3.1
Adapun prinsip kerja dari alat ini adalah: pada ujung suatu sumbu horizontal

vang berputar ditempatkan sebuah kristal tunggal dengan diameter = 2 mm.

3.1. Mekanisme Weissenberg (a) . (b} ks
(e} lavar logam, {d) kamera don tilm () beban (Rnerger, 1912}

Gambar 3



Supava Kamera sibnder merekam hamva sam lapisan kisi balik  setiap

wakm maka sepasang layar logam berbentuk silinder ditempatkan diantara kamera

o

N

=2
A
2o
pat]

(72

]

e
i)

an lavar logam tersebut membentuk sebuah celah
ckuatorial yang sempit sehingega celah hanva dapat melewatkan satu berkas retleksi

ar-X. Sebagai hasilnyva, film hanva merekam samu lapisan terfentu saja seperti hol

Secara umum, metode Weissenberg dapat dibedakan afas metode
Weissenberg  sinar-normal dan metode  Weissenberg  ekui-inklinasi.  Metode
Weissenberg sinar-normal  dicirikan dengan berkas sinar datang tegak lurus dengan
sumbu rotasi kristal sedangkan metode Weissenber ¢ ekui-inkbnasi dicirikan dengan
berkas sinar datang dan berkas sinar vang didifraksikan membuat sudut inklinasi 1
terhadap sumbu rotasi kristal,

Untuk membayvangkan efek difraksi pada film Weissenberg ketika sebuah
lapisan kisi  balik berotasi melalui bola refleksi maka lapisan-lapisan tersebut
disederhanakan kedalam komponen-komponen berikut :

. Barisan sentral (Gambar 3.2a), vaitu barisan barisan dari titik balik  vang
memotong péda sumbu rotasi, yang merupakan sifat khusus dan lapisan nol
vaitu lapisan kisi balik  vang tegak lurus dan memotong sumbu rotasi pada

titik asal. Barisan sentral ini selaly memotong titik asal kisi.

tJ
o
pu
-
tey
I
3
)

idak senfral (Gambar 3.2b). vaitu kumpulan barisan vang parale] van,

(=)

tegak lurus sumbu rotasi. Salah satu dari kumpulan tersebut adalah barisan



Gambar 3.2, Jenis dari bansan-barisan kisi  bahik . (a) barisan
sentral, {b) barisan tidak sentral (Nuftield, 1946)



pada lapisan nol secara konimiu menghasitkan sate refleksi jtka garis tersebut
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Gambar 3.3, Proyeksi gans sentral OQ pada lapisan ke-nol
(Nuffield. 1966)

Filin ditranslasikan pada jarak 007, dan berkas vang tidak dideviasikan sekarang
jatuh pada titik O7. Gars OQ memotong lingkaran retleksi pada titik P.
Konsckuensinva, SP merupakan arah dan potensial refleksi, dan sebuah refleksi R
dihasilkan pada film jika sebuah titik resiprok disituasikan pada P. Sudut azimut dari
refleksi v melahirkan hubungan vang sederhana terhadap sudut rotasi « vaim

sebagai berikut :



Hubungan ini dipakai untuk: setiap posisi dari garis OQ, jika garis tersebut berotasi
melaluy bola reflekst. Sudut 7 dan o dilukiskan sebagai koordinat refleksi dari titik
resiprok P.

Hubungan pada (3-1) dapat diplot secara langsung pada film Weissenberg

sepertl ditlustrasikan dalam Gambar 3.4, Pengertian fisis dari pemplotan ind ialah
Jjika sebuah garis dari titik-titik kisi  balik melalui pusat (garis sentral), garis ini

akan menghasilkan scbuah deret refleksi OZ pada dalam film Weissenbere.

120°
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Gambar 3.4, Sketsa lapisan ke-nol kisi balik = (a) derst kontinu
potensial refleksi, (b) plot sudut refleksi terhadap sudut rotasi
berdasarkan (a}(Buerger, 1942)

Gans ini merupakan garis lurus vang dengan gradien kemiringan v = 2. Ganis ini

. e . ]
melalui sisi positif dari film sampai pada » -~ 90° dan pada waktu vang sama

murcul pada sisi negatif dari film. Hal ini terjadi karena sudut refleksi dibawah 180

oty 1




. - - . i (¥,
muncul pada setengah atas dad film dan sudut refleksi diantara 180" dan 350°
muncul pada setengah bawah dari film. Garis OZ melalui nol lagi pada @ = 180°

dan menjadi positif. Dalam Gambar 3.4(a), hal ini berhubungan dengan garis OQ

yang menempati posisi OF, rotasi selanjutmva menyehabkan titik-titik pada ufung
negatif dan garis OQ merefleksikansetengah atas dari film. Garis setengah negatif

dari OQ menimbulkan sebuah siklus dari refleksi vang identik dengan garis setengah

posttif dari OQ.

3.2.2 Proyeksi lapisan ke-n pada metode Weissenberg sinar-normal.

Pada kasus vang lebih kompleks -}'aitu pada lapisan ke-n, celah dan
pasangan layar logam harus digeser sebesar s (mm} dari posisi lapisan nol  balik
schingga celah berada pada posisi untuk membolehkan refieksi lapisan atas sampai
pada film. Misalkan r, adalah jari-jari lavar dan s adalah Jarak pergeseran tegak

lurus terhadap arah sinar datang, maka hubungan berikut dapat ditulis

S =1 tan v {3-2)

dimana v adalah sudut antara sinar datang dengan sinar yang direfleksikan [v = sin ~
lpom .y . . ~ . . - e e
(Ca )] Nilai £, diperoleh dari fotograf rotasi kristal. Hubungan antara jari-jari
lingkaran bola refleksi R dengan sudut elevasi v antara lapisan ke-nol dengan

lapisan ke-n diberikan olch

R = cosy {3-3)
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Gambar 3.5. Sketsa lapisan ke-n kisi bakk ., (a) deret kontinu
potensial reflekst, (b) plot sudut refleksi terhadap sudut rotasi
berdasarkan (a) (Buerger, 1942)

Gambar 3.5(a) memperlihatkan jika garis O'Q berotasi dan menventuh lingkaran
bola pada dua titikP dan P maka akan menimbulkan dua refleksi dengan sudut
dan v . Jika garis S T membagi sudut P S' P” menjadi dua bagian maka besar

sudut O°S’T° adalah

OST -= {3-3)



elanjutnya kedua sudut refleksi - dan /" dapat dievaluasi sebagai berikut :

Y -OST-~PST (3-6)

v -OST-PST (3-7)
AGsalkan

PST-PST-=8 (3-8)

Dengan mensubtitusikan (3-8} ke (3-6) dan {3-7) memberikan

v =m -8 (3-9)
';"-‘-‘f;,"-f‘- (3-10

Sudut & dapat dievaluas: berdasarkan Gambar 3.3(a)

Cos&=S T R (3-11)
Cos=8 T /1 (3-12)

schingga :
Cos 8=cos @/ R (3-13)

Dengan mensubtitusikan (3-13) ke (3-9) dan (3-10) menghasilkan

. L coser” (3-14)
Y.F =@t cos :

;
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Pers. (3-14) dapat pula  dikembangkan dengan  mensubtitusi - (3-3) dan (3-4) ke

(3-14) schingga

. 1 cose 13
:.— ‘;_.( = M 00y * .
N oos Vs
atau
) . 2
: ‘ 3-16
o g COsS@ ( )
FF =@mzens T 3
N \1 - u: - J"

Karakteristik dari fungsi vang dirumuskan dalam (3-14)-((3-16) dapat dijelaskan
secara grafik pada Gambar 3.5(b) vang menampilkan hubungan antara sudut
refleksi dan sudut rotasi yang diberikan pada Gambar 3.3(a). Dari bentuk pers.(3-
14) membuktikan bahwa dua sudut refleksi, v dan v ditemukan secara simetri

L cosar . .
v ) Suku terakhir dari

~

diatas dan dibawah garis v = © sejumlah cos

persamaan (3-14)-(3-16) bergantung pada R,v, atau tinggi lapisan & dari ekuator.
Jika nifai  cukup kecil maka nilai cos @ besar dan dapat melebihi nilai R. Untuk

COS Cosal

kasus ini > 1, maka nilai sudut dar cos™ ( ) »1 sehingga suku ini

4

dapat diabaikan. Oleh karena itu tidak ada sclusi unfuk (3-14), karena itu tidak ada

Cos

refleksi hingga @ cukup besar untuk membuat = 1. Pengertian fisika dani sini

ialah jika garis OQ berotasi dard posisi awal OF, tidak menghasilkan refleksi
sebelum garis itu menyentuh lingkaran refleksi. Ketika garis OQ menventuh bola

refleksi misalkan pada titik P, sebuah retleksi degenerasi tunggal terjadi untuk



Coo (3-17)

Jika rotasi diteruskan, titik awal P terpisah kedalam titik P dan P, Hal ini
disebabkan sudut refleksi 7 terpisah kedalam dua sudut refleksi v dan v . secara
simetri berada diatas dan dibawah nilai ¥ = «, vang mengambarkan sebuah garis
lurus dengan gradien 7 - © = 1 pada Gambar 3-3{b). Kurva Weissenberg lapisan ke
-n diberikan oleh hubungan pers (3-14) - (3-16) vang selalu berada dibawah lapisan
ke-nol O= hingga nilai «> = 90° dimana titik pada lapisan ke-n mencapai kedudukan
lapisan ke-nol. Di atas «¢ = 90° nilai sudut refleksi + > 180" dan v~ = 0% kedua
nilai sudut refleksi terdapat pada daerah antara 180° dan 360° dan direfleksikan
kebagian bawah dan film. Kedua sudut mulai berdekatan satu sama lain dan

COS

menjadi sama pada cos’ ( ) = -1. Rotasi di atas itk ini tidak akan

menghasilkan refleksi sampai ujung negatif dari garis OQ membuat kontak dengan
setengah atas lingkaran refleksi. Ini disebabkan karena  pers. (3-14) tidak

cos@ . i .
) > 1. Rotasi selanjuinya menyebabkan ujung

mempunyai arti karena cos (

negatif dani garis OQ) menghasilkan sebuah siklus dengan sudut refleksi identik
dengan siklus unfuk ujung positif dari OQ.

Pembahasan sebelumnya merupakan kasus khusus dimana sebuah garis kisi
resiprok posist awalnya berada sepanjang = 0. Untuk kasus vang lebth umum

garis kisi  balik ditempatkan pada ¢ = @, seperti diilustrasikan pada Gambar 3.6.
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Gambar 3.6. Sketsa sebuah lapisan kisi babhk - (a) deret kontinu
potensial refleksi dirotasikan sebesar «;, (b) plot sudut retleksi terhadap
strdut rotasi berdasarkan (a) (Buerger, 1942)

Dengan catatan bahwa situasi geometri dari garis O Q; pada Gambar 3.6(3).secara
eksak sama seperti untuk garis O Q pada Gambar 3.3(a) kecuali sudut (s - @)
pada Gambar 3.6(a) diganti dengan sudut @ pada Gambar 3.5(a). Dalam cakupan
Weissenberg pada Gambar 3.6(b) garis baru O Q, merekam sebuah refleksi O'=,
vang secara eksak bentuknya sama dengan O'= pada Gambar 3.8(b) kecuah
ditempatkan  scpanjang sumbu © dengan (w - @,)°. Gars baru ini

direpresentasikan dengan mengganti (» - ,) dengan @ sehingga

MHLIK UPT PERPYS TAK A
KiP paman-~
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3.2.3. Proyeksi dari barisan-barisan kisi Balik  pada fotograf Weisenberg
sinar-normatl
Sebuah lapisan kist  balik  sebenamva terdiri dari kumpulan barisan sentral
dan non sentral. Untuk penyvederhanan, kita tinjau dahulu sebuah barisan kisi sentral

dan sebuah barisan kisi non sentral vang diperlihatkan pada Gambar 3.7 benkut:

Berkas sinar-X

Gambar 3.7. Sketsa lapisan kisi balik pada jarak d dari dani sumbu rotasi
(Buerger, 1942)

Garis tebal merepresentasikan barisan kisi balik  nen sentral pada jarak d dan

sumbu rotasi. Baris kisi balik ini memotong lingkaran retleksi pada lapisan ke-n

R



pada dua titik P dan P 'dan sebagai konsekuensinyva refleksi mempunvai dua sudut
azimut v dan v seperti vang telah dibahas sebelumnya. Asumsi bahwa baris kisi
pada mulanyva terletak sepanjang @ = 0. kemudian kedua sudut refleksi di atas

dapar ditulis

-',,-: o+ 8 (3'19)
=@ -8 {3-20)
Sudut & dapat dievaluasi dari
D, 3-21
cosd = —= ( )
R
dimana
Dy=cosm~+d (3-22)

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

. o cosw+dh (3-23)
v.,Y =®xcos | ————1

\OR

Juga dapat dikembangkan dengan mensubtitusi (3-3) dan (3-4) ke (3-23) schingga

os“!‘ cosw -+ d (3-24)
cos ——— !



dan

(3-25)

Pola dan jenis ini pada film Weissenberg dapat dilustrasikan dalam bentuk kurva

seperti ditunjukkan pada Gambar 3.8.
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Gambar 3.8. Kurva ganis kisi  balik

pada fotograf Weissenberg sinar-

normal (v = 20°, £ = 0.34) dimana garis terletak pada jarak d dan titik pusat

(Bueger. 1942)
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Tlustrasi ini tidak hanya memperlihatkan daerah film Weissenberg NLN J T J
(huruf-huruf ini berhubungan dengan dengan posisi film pada Gambar 3.1). dimana
7 berubah dari -180° melatui 0 sampai ~130". tetapi juga menunjulkan daerah L\’
L I J T dimana v bervariasi dari 0 melalui ~180° sampai —360°. Karena kamera
Weissenberg menggunakan film sampai ke ujung garis N7 untuk memungkinkan
sinar langsung masuk kedalam silinder film, maka nilai  dari ~180" sampai +360°
tidak dilanjutkan kedaerah ~180°, tetapi hanva dilanjutkan sampai 0.

Gambar 3.7 memperlihatkan jika nilai d lebth kecil dari AO =1 - R, maka
nilai v** berkurang jika « bertambah, dan akhirnva menuju 0 dan menjadi negatit,
Untuk nilai d lebih besar dari AO =1 - R, nilai v** berkurang sampai minimum dan
selanjutnya bertambah. Baris kisi dengan jarak d ini selanjutnya membentuk sebuah
deret kurva oval tertutup. sementara itu jarak terkecil membentuk sebuah deret
seperti kurva oval terbuka. Salah satu sifat penting dart kurva vang diperlihatkan
pada Gambar 3.8 adalah meninjau kembali pers. (3-24) atau (3-25) dimana suku
kedua sisi kanan merupakan sudut koreksi & . Sudut koreksi ini menempatkan kurva
ke atas dan ke bawah garis v = o sebesar & Untuk o tertentu nilai sudut koreksi 8
berubah terhadap R oleh karena itu berbeda dari lapisan ke lapisan. Kemudian

bentuk kurva oval ini juga berbeda dari lapisan ke lapisan.
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3.2.4. Transformasi dari keordinat refleksi ke koordinat silinder pada metode
Weissenberg sinar-normal.

Setelah membahas bubungan antara koordinat retleksi ~ dengan koordinat
refeleksi o untuk berbagai kasus selanjumya akan ditinjau hubungan koodinat
refleksi (7.0) dengan koordnat silinder kisi resiprok (2. ). Kedudukan suatu titik
dalam kist resiprok secara kompleks dapat dinvatakan dalam tiga koordinat silinder
(2. 2. ¢) Karena semua titik pada lapisan vang sama dapat diindek dengan
koordmat £ dan pada film diindeks dalam koordinat polar (2 .¢), maka kedudukan
suatu titik dapat dinyatakan dalam koordinat silinder tiga dimensi.

Berdasarkan pers.(2-3) (lihat bab T0). dapat diungkapkan hubungan antara

koordinat silinder (Z.2) dengan keordinat refleksi +

o

vang menyatakan transformast dari koordinat refleksi ke koordinat silinder kisi

balik, .. Untuk lapisan ke-nol, nilai £ = 0, sehingga pers. ini dapat disederhanakan

menjadi.

F:Z =2(1-cosvy) (3-27)

Sudut refleksi 7 dican dari tinggi refleksi R diatas pusat gans dari film x berdasarkan

hubungan
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dimana C adalah konstanta rotasi-translasi. Nilai C dapat dievaluasi dari hubungan
benkut :
360° (3-29)

dengan 1y adalah jari-jari film. Untuk film berjari-jari 901 (mm). nilai C adalah
2°1lmm yang menyatakan bahwa rotasi kristal sebesar 2° menvebabkan film
bertranslasi sebesar 1 mm.

Selanjutnya hubungan antara transtasi film O’ 7 dengan dengan sudnt

rotasi « dapat ditulis

z=Ca {3-30)

vang juga memberikan hubungan ekhivalen antara translasi film dengan koordinat
silinder ¢ berdasarkan hubungan z = Cep.

Dalam prakteknya, setiap bintik dapat dibaca secara langsung dari film
dengan hantuan segitiga selluloid seperti ditonjukkan Gambar 3.9, Segitiga selluloid
pada gambar tersebut dikontruksi hanva untuk pembacaan pada lapisan ke-nol.
sedangkan untuk pembacaan pada lapisan lain mesti dikonstruksi segitisa selluloid

vang lain.
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Gambar 3.9, Chart untuk mengukur koordinat (2, ¢) pada

metode Weiisenberg stnar-normal (Buerger, 1942)
Koordinat silinder (2. ¢) dan setiap bintik pada film dapat ditentukan dengan cara
menggerakkan segitiga ke arah horizontal. Nilai ¢ dapat dibaca pada skala vertikal
dan nilai ¢ dapat dibaca pada skala horizontal. Pemplotan nilai (2. @) dalam

koordinat silinder memberikan rekonstruksi terhadap kisi resipok dari setiap bintik.

3.3. Metode Weissenberg Ekui-Inklinasi

Metode Weissenberg ckui-inklinasi diambil dengan pancaran sinar-X
membuat inklinasi terhadap sumbu rotasi kristal sehingga 1. = -v. Pada keadaan ini,
pancaran sinar-X vang belum didifraksikan dan pancaran sinar vang didifraksikan
ditnklinasi sama terhadap lapisan-lapisan dari kisi balik . sehingea metode ini
dikenal sebagai metode ekui-inklinasi. Mekanisme dari metode Weissenbere ekui-

inklinasi ditunjukkan pada Gambar 3.10
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L. — Sumbu inkiinasi

Gambar 3.10. Mekanisme dari metode Weissenberg ekui-inklinasi
(Buerger, 1942)

Sebuah pendekatan umum untuk fotograf ekui-inklinasi ialah sebagai berikut :
fotograt Weissenberg ialah penvederhanaan sebuah proveksi dua dimensi dari
lapisan kist balik  dua dimensi. Sebuah titik pada lapisan kisi balik  dapat
ditunjukkan dengan berbagai jenis sistem koordinat dua dimensi dan salah satunva
dipilih kemudian diproyeksikan ke dalam fotograf Weissenberg. Sebaliknya. sebuah
titik yang ditempatkan pada fotograt Weissenberg dengan salah satu dari sejumlah
sistem koordinat yang mungkin dan kemudian sistem koordinat ini dapat

diproveksikan ke dalam lapisan kisi balik. .

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

Pada metode ekui-inklinasi ini proveksi Weisenberg pada lapisan ke-nol dan
pada lapisan ke-n secara geometri adalah sama. Untuk itu pada bagian ini hanya
dibahas proyveksi Weisenberg lapisan ke-n saja berdasarkan Gambar 3.11.

Bagian bawah Gambar 3.11 memperlihatkan sebuah diagram pada bidang

mengandung sumbu rotasi dan pancaran sinar-X. Lingkaran pada gambar tersebut
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merupakan profit dari bola refleksi dengan catatan bahwa titik asal terletak pada (3
dan merupakan perpotongan berkas sinar-N dengan sisi tuar dari bola refieksi.

Lapisan ke-nol tegak lurus terhadap sumbu rotasi pada titik asal.

0O
/r'
O L L L e 1

sumbu
— rotasi

’\

Lapisan nol b .

Elevasi

Gambar 3.11. Konstruksi kist balik * pada Metode Weissenberg ekui-
inklinasi juga tegak turus ke sumbu rotasi pada jarak £ diatas lapisan
ke-nol (Buerger,1942)

Lapisan ke-n memotong bola retleksi pada lingkaran refleksi untuk lapisan tersebut.
Jari-jari dari lingkaran refleksi ini "R” masth tetap diberikan dengan hubungan

pers.{3-3) dan (3-4) dan sudut v dikontrol dengan hubungan berikut:



stny =2 2 i3-31)

Ndat R dapathan ditenrubon sebaean tunew dan koordinar lapican depoan

menghombinasikan (3-3) dan (3-4)

dimana 7 adalah iinggs lapison ke-n dan lapisan ke-nol.
Bagian atas dan Gambar 3.11 memperhhatkan sebuah pandangan dan
epan pada ujung paling kanan film silinder pada Gambar 3.10. Garis tebal O Q
adalah ganis kisi  balik melalui sumbu rotasi dan oleh karena ifu merupakan garss
Eiyt seprral. Sebelum knstal berotasi kedudukan awal dan garis st i diasumsikan
adalah O F. kemudian rotasi dilakukan berlawanan arah dengan jarum jam. Garis
) Q memotong lingkaran refleksi pada titik P menimbulkan sebuah potensial
refleksi dengan sudut refleksi v. Sehingga hubungan sudut reflekst + dengan sudut
rotast @ pada lapisan ke-n i adalah ~ = 2. Gans Kist sentral im1 menghasithan
sebuah deret dari retleksi pada fotograf ekui-inklinasi pada sudut v = 2o ini tanpa
memandang dilapisan apa fotograf diambil. Se:cara eksak hubungan i sama seperti

lapisan ke-nol pada fotograf Weissenberg sinar-normal.
Garis O Q pada uraian sebelumnya mempunvai koordinat o =0. Pada

Gambar 2.11{a} gans O'Q mempunvar koordinat © = «; . Setelah dirotasikan

melalm sudut oo, garis (3'Q berada pada kedudukan O}, seperti diperhihatkan pada
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Gambar 3,12, Hubungan sudut refieksi -~ dengan sudut rotasi » setelah rotasi

dapat dirulis

dimana hubungan antara~ = 2 dan~ = 2{x- ,) sccara  grafik  dilihat  pada

Gambar 3-12{b).

>
oA
P
#lonoen %
(-7}
- 1 z
sinar-X
A
150 T 4
3 < 1507 P 50"

Gambar 3.12. Sketsa sebuah lapisan kisi bahk = (a) deret
kontinu potensial refleksi dirotasikan sebesar ¢;. {b) plot sudut

reflekst terhadap sudut rotasi berdasarkan (a)MBueger, 1942)

Jika dua kuantitas sebarang pada pers.(3-29) diketahui maka kuantitas

lainnyva dapat dicari. Kemudian jika koordinat film ~ dan & dari sebuah refleks:

diukur, maka koordinat silinder kisi  balik 7, dari titik P bisa didapatkan, dimana

Q=0



Koordinat silinder kedua vaimu 2 dani ik P pada Gambar 3.12 juga mudah

ditentukan berdasarkan hubungan berikwi

¥l 2 (3-33)
ST = S
2 It
Dengan mensubtitusikan pers (3-32) pers. (3-33) membernikoan
st (3-36)
F=21- %' gnl
\ L2 2

Untuk membuat sebuah fotograt Weissenberg ehui-inklinasi. sistem peralatan mesti
di set untuk sudut inklinasi 1 = -v, Sudut inklinasi ini dicar berdasarkan pers. (3-
31) sebagai fungs: dari Z. Karena n diketahw untuk tap fotograt. maka bentuk (3-

36) sangatlah berguna.

3.3.2. Proyeksi dari barisan-barisan Kkisi balil; ;- pada fotograf Weisenberg
ekui-inklinasi

Pada kasus garis kisi resiprok vang non sentral yvang terletak pada jarak d
dan sumbu rotasi. proveksi Weissenberg menjadi lebih kompleks. Proveksi ini

diperlihatkan pada Gambar 3.13.
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Gambar 3.13. Sketsa sebuah lapisan kisi  balik . (a) deret kontinu potensial

refleksi terletak pada jarak d dan itk asal (b) plot sudut refleksi terhadap

sudut rotast berdasarkan (a){Bueger, 1942)
Proveksi sepaniang sumbu rotasi pada Gambar 3.13{a) tidak hanva memperlihatkan
sebush garis sentral O Q, tetapi juga sebuah barisan kisi paralel bukan sentral
GG vang berada paaa jarak d dari sumbu rotasi. Untuk penvederhanaan
diasumsikan bahwa orientasi mula-mula dari baris kisi GG adalah paralel dengan
arah O F. Barisan Kisi bukan sentral ini memotong lingkaran pada dua titik P* dan
P sehingea menghasilkan dua potensial refleksi pada sudut ¢ dan +° . Dengan

cara yang sama dengan metode sinar-normal diperoleh:
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Sudut & dapat dimirunkan dan
.0 {3-3%)
COS0 = —!_\—'
dimana
D. =Recosm=d (3-39)

o T e (3-10
y.v = @ oy L oose) - — ’ ’
\ I

Pers. (3-40) dapat dikembangkan dengan mensubtitust nilai R vang dibenikan pada
pers.(3-3) schingga

—_ . af d (3-41)
Py = @iceosT cosm =

Dua refleksi ini kemudian didistribusikan pada 1arak vang sama diatas dan dibawah

garis v = m seperti diilustrasikan pada Gambar 3.13{b).
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Gambar 3-14. Kurva  gans kisi balik pada fotograt Weissenberg
ekui-inklinasi dimana ganis tersebut terletak pada jarak d-'cosv dan utik
pusat (Buerger, 1942)

3.3.3 Transformasi dari koordinat refleksi ke koordinat silinder pada metode
Weissenberg ekui-inklinasi.

Koordinat kartesian  dari sebuah film Weissenberg memungkinkan untuk

mengukur secara langsung koordinat refleksi. o dan . Telah diperhhatkan bahwa

koordinat kisi balik : polar dilukiskan sebagai fungsi dani kedua koordinat refleksi



tersebut. Untuk metode ekui-inklinast hubungan keduanva diperhihathian sebagai
bertkut

{3-42)

Oleh karena itu film Weissenberg dapat dipetakan pada sepanjong gans vang mana
@ adalah konstan, dan dengan garis lain dimana £ adalah Konstan. Dari pemetaan
dua koordinat ini vang merupakan susunan dari lapisan kist balik . kita bisa
mengindeks lapisan tersebut.

Dalam prakteknya, setap bintik pada film juga dapat dibaca secara langsung

dengan bantuan segitiga seperti ditunjukkan Gambar 3.13 dimana segitiga tersebut

dikontruksi unmk pembacaan pada lapisan ke-nol.




Koordmat sidinder (Z. ) setiap bintik pada film dapat ditentukan dengan cara
menggerakkan segitiga arah horizontal. Pembacaan pada skala vertikal memberikan
nilai untuk 2 dan pembacaan pada skala horizontal memberikan nilai . Bila proses
i ilakukan pada semua bintik pada film. maka kisi  balik  dad semua bintik
tersebut tersebut dapat dikonstruksi,

Cara lam untuk mengindeks lapisan kisi - babk  vaitu dengan menggunakan
Lurva sepern vang diilusirasikan pada Gambar 3.16. Kurva tersebut  digunakan
dalam bentuk templat-templat vang ditempathan dibawah film Weissenberg.
Dengan bantuan templat, kurva garis kisi. balik digambar pada kertas transparan
vang diletakkan diatas film. Ini ekivalen dengan memecahkan setiap lapisan kedalam
sekumpulan dari bansan-barisan paralel. Salah satu sumbu dan kisi balik  telah

terselekst dengan prosedur mni.
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Gambar 3.16. Contoh rekonstubsi dan lapisan kisi balik
(Nutield. 1966)



3.4. Penentuan grup ruang dari kristal
Berdasarkan kecendsruncan h k., don | vang terindeks pada tilm. dapat

dianalisis grup ruang kristal dengan menggunakan empat buah tabel sebagai berikut:

Tabel 3.1, Cin indeks tipe sel-satuan

Tipe f Cirt (kD) : Transtasi
P ' Tidak ada : -
A k-1=2n : (b ~¢)2
B -1 =2n : (a-c¢y2
C : h~k=2n | (a + b)2
1 . h+k+1=2n (a-b-c)2
: h-k =2n (a—h)2
F ; k-1 =2n (b=¢)?2
{(h-1I: = 2n (a-c)2
si—k -1 -3n : {a-2b-2¢}3
R ‘ (Za-b- )3
h-k-1=3n : (a~b-c)3

{(2a-b—=2c)3

Tabel 3.2. Ciri indeks simetr skrup (“screw™) vaifu suafu operast simetrl yang
merupakan gabungan dari opresi rotasi dan translasi sepanjang sumbu rotas:

. Sumbu skrup - Orientasi - Translasi : Cirl (h,k.13
-2 a fa? P hOG :h =2n
P2 I b L b2 P OkO K =2n
2 ‘e 2 1001 :1=2n
3, atau 3, ¢33, 23 0001 :1=3n
44y atau 4, Ll o4 00111 =4n
4 ~seperti 21 '
6, atau 6: e ¢'6, 5¢'6 . 0001 11 =6n
6. atau 6, seperti 31 :

6, - seperti 21




]

Tabel 3.3, Cin mndeks simetn luncur {glide™) vaitu suatu operasi simetri vang
merupakan gabungan operasi refleksi dan translasi sejaiar dengan bidang refleksi

Bidang luncur Orientasi Translasi Cin(h. KD
a _b az hol © h=2n
a 3 a B0 h -2n
b Ca b2 Okl - K=2n
b . b2 hkO @ k = 3n
¢ a ¢2 Okl : 1=2n
C T c2 ~hOl © 1=2n
. . .
n A C(b=cy2 Okl k-1=2n
n o (a-c) 2 "hl:h-1=2n
: 7b o o ;
n ‘ C{asby2

"RKQ0:h=k=2n

Tabel 3.4, Svarat batas untuk grup ruang monoklinik

i

. Svarat hatas refleks

i sinar-x

' Kemungkinan orup ruang

hid

hKl

- h(l -

OkO:

hOl

OG0!

hkl

“hot:

; hkl

hi

0k0:

hol

hOl

" OKO:

e
=

Fome

1

tidak ada
tidak ada
tidak ada

s tidak ada

tidak ada
k=2n

* tidak ada

=2n
tidal ada

- tidak ada
i{=2n
L OkO:

k=2n

h-k=2n
- tidak ada

tidak ada

h-k=2n
1= 2n (h=2n)
ORO:

k=2n

. P2. Pm. P2'm

le. P?_lm

g
O
o

1 P2ic

€2, Cm. C2'm

»]
RE
®!

tJ
[ @]
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3.3, Penentuan parameter -parameter kisi

Hubungan antara parameter kisi dengan jarak bidong kisi resiprok d*g, atau

kisi real diyy untuk seluruh sistem kristal dapat ditulis
d= = ha® -Kb* ~1"e® 2kib*c#cosy * - 2lhe *a *cosB* -2hka*b*cos *

(3-19)

dimana h.k.l dan d*hkl = 2sin9 adalah parameter-parameter vang diketahut dari

pengamatan. Untuk kristal monoklinik (a¥ =b¥ =c* | o* = v *= 90, B* = 90),

:

hubungan pada (3-49) dapat ditulis :
6 =ha* -L"b¥ —Pe® 2lhe*a*cosp* (3-30)

Parameter-parameter kisi  balik - pada (3-30) dapat ditentukan dengan metoda
least-square. Metode ini mensvaratkan bahwa jumlah selisth kuvadrat parameter
hitung dengan parameter yang di amati adalah minimurm.

i L 1 2 1L . -3 A - AT
>o(hfa* <kib* s le¥ 2Lhc*atcosp¥- 4511135-} = tnin. (3-31)

Dengan pendekatan minimisasi, empat vanmabel a*, b¥* ¢* co

e

f* vang tidak
diketahui pada (2-31) dapat dicani dan sejumiah h, k. | dan € vang telah diketahui.
Prosedur least-square diselesaikan dengan cara numerik: vaitu memecahkan empat

variabel vang tidak diketahui dari sejumlah data.



4.1, Fotograf Serbuk

Dari banvak metode-metode difraksi sinar-X. metode serbuk (powder)
memiliki kekhasan tersendiri. Hal ini disebabkan Karena metode serbuk dapat secara
langsung dipakai untuk semua material kristal dan cara iml yvang paling lazim
dipergunakan Karena tidak rumit dan mudah dalam interpretas.

Aetode serbuk tidak memertukan kristal tunggal, tetapi cukup dengan
serbuk halus, Serbuk halus tersebut membuat kita berhadapan dengan banvak sekali
kristal-kristal kecil (kristalit) dengan orentasi kristal vang serba acak. Untuk
mendapathkan sampel berbentuk serbuk ini adalah dengan cara membuat atau
memotong  kristal vang besar dengan diameter antara 0.3-1,0 mm. Sampel ini
kemudian dibentuk seperti tangkai-tangkai tipis dengan bantuan dan beberapa
bahan perekat, atau dengan menekan serbuk ini kedalam tangkai gelas tipis, atau
dengan mencetak serbuk ini kedalam sebuah gelas hapiler.

Jika berkas sinar-X monokromatik mengenai sampel serbuk kristal vang

ditempatkan pada ujung sumbu ditengah kamera. serbuk kristal yvang orientasinya

pantulan sudut hamburan 29, seperti diperlihatkan pada Gambar 4.1. Berkas vang
dithamburkan ini memberikan penghitaman pada film vang secara silindnk
mengellingi sampel. Jika berkas sinar didifraksikan oleh bidang-bidang kisi vang

lain dengan jarak antar bidang d;. d.. d; . dan seterusnya maka akan terbentuk
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lain dengan jarak antar bidang d,;. d;. d, . dan seterusnyva maka akan terbentuk
kerucut-kerucut dengan sudut-sudut hamburan 28, . 22, | 29, dan seterusnyva pada
tfilm. Kerucut-kerucut i1 hosentrik ferhadap berkas sinar datang untuk semua
bidang kisi. Agar terbentubk kerucur difraksi terus-menerus maka perlue merotasikan

sampe! serbuk ini sekitar suimbu penyinaran.

sinar difrales

Gambar 4.1. Geometri difrakasi untuk metode serbuk
{(Verma & Srhvastava, 1982)

Pembentukan kerucut-kerucut difraksi dapat dipaham dengan mengguna-
kan konsep kisi balik . Berdasarkan konversi vang dipakai dalam eksperimen-
eksperimen difraksi sinar-X, titik asal diambil pada titik dimana berkas sinar-X yang
datang jatuh pada sampel. Setiap kristalit {kristal-kristal kecil) mempunyvai sebuah
titik kisi balik  pada jarak 2/d dari titik asal. Mengingat terdapat sejumlah besar
kristalit vang orientast acak. maka setiap kristalit mempunyai titik kisi balikk  vang
menempati ssbuah bola dengan jari<jari 2/d dari fitik asal. Kentur kist  balik
untuk kumpulan bidang-bidang kisi vang lain dengan jarak antar bidangnya d,, d..

dan setzrusnva akan menempati bola dengan jari-jari 7 ¢; . 2 d:, dan seterusnya

dani titik asal. Kentruksi kisi balik  dalam kasus sampel serbuk int berhubungan
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dengan sehumpulan bola-bola konsentris dengan jari-jari vang berbeda. Hal ini
menegaskan bahwa berdasarkan simetri dari knistal. beberapa vektor kisi . balik
MmEmpunyai panjang vang sama tetapi arahnva acak. sehingea titik-titik kisi  bakik
menempati bola vang sama. seperti untuk bidang 100, 001, 010, untuk kristal kubik,

Sekarang kita dapat menurunkan metode difraksi secara geometni sesuai
dengan hukum Brage untuk metode serbuk. seperti vang telah dibahas dalam
metode rotasi kristal dan metode Weissenberg. Berkas sinar vang didifraksikan akan
menghasilkan sebuah titik balik  vang terletak pada bola Ewald. Oleh karena itu.
arah dan sinar difraksi diperoleh dengan menempatkan kurva perpotongan antara
bola Ewald dan beola vang mendefenisikan vektor kist  balik  dan kemudian
melukis garis-garis dari pusat bola Ewald ke tink-titik pada kurva ini. Karena kurva
perpotongan antara dua bola adalah sebuah lingkaran. maka arah dari sinar ditraksi
akan berada disepanjang garis-garis vang menghubungkan keliling hingkaran dengan
pusat bola FEwald. Kemudian berkas smar vang didifraksikan akan terletak

disepanjang kerucut-kerucut difraksi seperti terlihat pada Gambar 4.2

. arah sinar difraksi ;.-

sinar difraksi sebenamya

A3

Pusal ™

bola Ewald

~ bata Ewald .

Gambar 4.2, Pembentukan gans-gans difraksi serbuk dalam bentuk
konsep kisi  balik (Verma & Srvastava. 1982)
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Kemudian kerucut difraksi adalah kerucut vang identik satu sama lain
dengan puncaknya berada di pusat bola kist balik. Kontrukst kist  balik
menghasilkan pola vang sama seperti vang telah dielaskan sebelumnva. Unmuk
mengambil pola difraksi serbuk, karakteristik radiasi sinar-X vang dipakai adalah
Cuk,, dengan panjang gelombang 7 vang diketahui. Kemudian dan persamaan
Bragg 2d sin & = 7., jarak antar bidang d dapat dilutung jtka © diketahui. Dengan
merubah nilai © didapat nilai d vang berbeda-beda.

Untuk merekam pola-pola difraksi biasanya digunakan fim fotograhik. Salah
satu cara untuk menempatkan film adalah tegak lurus terhadap berkas sinar datang.
Garis-garis ditraksi kemudian terekam dalam bentuk lingkaran-lingkaran konsentris
sehingga nilai & dapat dihitung. Tetapi jika cara ini dipakai, beberapa garis difraksi
dengan 26 > 90° sukar direkam. Untuk mengatasi kesulitan ini. digunakan film
berbentuk silinder, seperti diperlihatkan pada Gambar 4.3, schingga garns-garis

difraksi dapat terekam pada film mulai dari 9° sampai 180° .

Gambar 4.3. Film silinder dari kamera Debve-Scherrer (Nuthield, 1966)
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Teknik im diperkenalkan olsh Debve-Scherrer dan kamera bentuk int dikenal
dengan nama kamera Debve-Scherrer (Verma & Stivastava, 1982). Berbagai cara
ielah dikembangkan untuk menempatkan tilm silinder disekitar sampel dengan

menvediakan tempat masuk dan keluar berkas smar-X.

4.2. Pengukuran Sudut Bragg dan Jarak Antar Bidang

Untuk menghitung jarak antar bidang d. maka perlu diukur sudut hamburan
fi. Pengukuran ini dapat dilakukan dengan cara mengembangkan film didepan
pengamat pada jarak tertentu. Film dengan garis-ganis difraksi (busur) ditempatkan
didepan suatu sumber cahaya schingga garis-garis difrakst dapat diamati dengan
ielas. Posisi garis-ganis difraksi dibaca mulai dari salah satu ujung film sampai ke
pusat dari lubang sinar masuk dan lubang sinar keluar. S, dan S, adalah dua busur
vang berhubungan dari kerucut difrakst tertentu dan jarak linier kedua busur
tersebut memberikan nilai 2S. Kemungkinan lain untuk menghitung S adalah
dengan menetapkan 2 = 0° pada pusat lubang berkas sinar datang dan pusat dan
lubang sinar keluar. Nilai © dapat dihitung dari mlai S dengan menggunakan

hubungan geometri seperti vang ditunjukkan Gambar 4.4,

R

striar -
datang |

Gambar 4.4, Diagram vang mengilustrasiban konverst dan jarak linier
pada film kedalam sudud Bragg (Verma & Snvastava, 1982).
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Berdasarkan geometri pada Gambar 4.4 dapat ditulis hubungan sudut & dengan

Jarak linier S sebagai berikut

atau

I

S )
= —radian (4-1)
r '
1800 .
=5 “derajat

V2T

dimana r adalah jari-jari kamera. Kita mengetahui bahwa nilai {180° 7 } adalah
37.3 radian. Kemudian jika Kita mempunyai kamera vang berdiameter 2r = 57.3
mm. maka 8 = §, schingga 1° dalam ¢ berhubungan dalam 1 mm pada S, Namun
untuk mendapatkan resolusi yvang baik dan akurasi vang tingei biasanva digunakan
kamera vang diameternya 114,6 mm. Untuk kamera vang berukuran ini, maka 1°
dalam & berhubungan dengan 2 mm dalam S. Walaupun konversi dari S kedalam 6
sudah diketahui, namum untuk mengevaluasi nilai © secara langsung perlu
memasukkan nilai koreksi untuk kesalahan penvusutan vang selalu ada ketika film
dicuci dan dikeringkan. Kita tahu bahwa sebelum memproses film, jarak anggular 8
di antara pusat dari lubang masuk dan keluar sinar adalah 90° vang sama dengan 90
mm. Jika kemudian film it dicuci dan dikeringkan maka jarak antara pusat lubang
selalu lebih kecil dari 90 mm. Perbandingan jarak sebenarnva dengan 90 mm.
memberikan faktor penyvusutan dani film,

Salah satu bagian penting dari pengukuran linier S dan mengkonversinva

kedalam nilai © adalah membedakan ganis-garis difraksi sudut rendah dengan sudut



tinggi. Hal in1 dapat diperoleh dengan cara mengamati dua karakteristik berikut pada
film. Pertama berhubungan dengan intensitas vang tmbul discbabkan oleh
hamburan radiasi dari udara  pada kamera. Hamburan ini maksimum  terjadi di
dekat & = 0. Hamburan ini menvebabkan penghitaman fibm di dekat sudut 5 = 0.
(ambaran kedua vang membantu dalam membedakan sudut rendah dengan sudut
tingel adalah dalam memaoandang resolusi gans-garis vang berhubungan dengan kK,;
dan K,. vang merupakan komponen-komponen dan doblet K,. Untuk Cuk,
dimana radiast vang berkerja pada fotograf serbuk. terurai menjadi Cukl,; (2=
1,54030 A®) dan CuK,, (~= 1.534050 A°). Jadi setiap garis difraksi akan terurai
menjadi dua Komponen dengan panjang gelombang K., dan N,.. Dua komponen
ini memberikan resolusi hanva pada sisi sudut tinggi dimana pemisahan antara dua
sudut Bragg adalah signifikan dan menyebabkan doblet dapat dikenali. Pada
umumnya doublet terlihat untuk Kamera vang mempunyai diameter vang besar
dimana pernisahan diantara dua komponen lumayan besar.

Setelah sudut Bragg © diketahui, maka jarak antar bidang d secara mudah
bisa ditentukan dengan menggunakan persamaan 2d sin 8 = 2. Jarak mi kemudian
dihubungkan dengan konstanta kisi a, b, dan ¢ melalm indeks Miller h, k dan L
Untuk kasus kristal trikbnik, penentuan parameter kisi sangatlah kompleks, karena
mempunyai simetri vang rendah. Namun wntuk kristal vang mempunyai sumetr
vang tingel. penentian parameter kisi tidaklah terlalu sukar. Sebagai contch kita
akan membahas cara penentuan parameter-parameter kisi  dengan metode serbuk

untuk kristal kubik vang diambil dengan kamera yang berdiameter 37,3 mm dan



ol
ractias vang dipakai adalah Cuk; (7 = 151 A7) Hasil pensambilan fotonyva dapat

dilihar pada Gombar 4.5

-] N N
) = %
if :

=

Gambar 1.5. Pola difraksi serbuk {powder) dari kristal tembaga {copper) dengan
radiasi CuK, (% = 1,54 A%) dibuat dengan kamera berdiamter 57,3 mm
(Verma & Srivastava, 1982)

Rerdasarkan persamaan Bragg, 24 sin 6 — 7 kata dapat menulis ™ 2 — 27 d¢

iz B tepeiel 1iih2 S ok

T oagnal Loodosal Togqdalls A1 PR I N 1 I, Jo
Untub kristal kubik dikctahui d = a7 vh™ - K7 =17, maxa.

e T T (4-2)
sin“g=—(h" -k -1")= —
a 43
dimana N = k' = k% ~ I’ adalah bilangan bulat. Dari pers. (4-2) diketahui bahwa
nilai sin® O membawa informasi tentang a dan indeks h, k, dan ! vang terkandung

dalam N. Untuk mendapatkan nilai ini kita perfama mengukur jarak linier dan garis-

(0]

garis difraksi. dengan memasukkan kesalahan penyusutan dan menentukan nilal

untuk setiap garis. Contoh perhitungan untuk mencar nilai O dapat dilihat pada

Tahel 1.1 dan Tabel 1.2, Nilai sina & kemudian diubah Ladalam benmuk nilai sin® &,



Tabel 4.1. Konversi dan jarak lnier S ke sudut hamburan &

Nomor  Jarak diokur  Posivi dan Jarak antara dua Fakior konversi
barts dan ujung fubang fubang dalan
dalam ¢m dadam cm o i29=1%0 0
! 18.955)
2 20.055 |
3 20.390 |
tubang, ¥ DOSIS) raga-rard
pertama duanl lubang pertama 8.92cm
4 BIO| = e 9;)0 085°
s 25.065 Ta 2L emt = 1%
' 26.240 J
gans
rengah 27.015
7 27.285
8 28.360 31.47-22.55
() 29.325) =8.92
Kii) 29.360 |
106y - 29.730 | _ o
':g(‘;;l)c; 29780 l posist rate-rara
e du:? r i’m lubang kedua
11{i) 33475 | =347
1iGii) 33.225 |
12(i) 31.57% |
12(ii) 33.618)
13 34.530

Tabel 4.2, Nilai sin © dan sin” £ untuk setiap garis-garis difraksi

Posisi =~ 8 = (x — y,)x10.089
Saris (.'(:’ ata sin 0 sin* 0
= = 90 — (y, — x)x10.089
(datam derajar;
24,710 21.7937 0.3713 0.1378
25.065 25.3755 0.4289 0.1839
26.249 37.2)09 0.6053 0.1663
27.015 45.0504 0.7081 0.5014
27.285 - 47,7746 0.7408 0.5487
28.360 58.6210 0.833% 0.7291
29,325 68.3576 0.9196 0.8641
29.360 68.7107 0.9318 - 0.8682
29.730 72.4439 0.9515 0.9091

29.780 72,9484 0.9551 0.9141
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Kita membagi nilai-nilai  sin” 9 ini dengan suatu nilai bilangan bulat N vang
mungkin. Dard hasil sin” & N ini terlihat suatu faktor konstanta /.0 4a° vang
harganva sama. Tabel 4.3 membenkan fakior konstanta vang hampir sama vaitu
berada pada N — 3. 4 8. untuk Tabel 420 vakni 0.0439 dan milai merupakan 7.
4a°. Dari faktor Konstanta 0.0439 | setelah mensubtitusikan nilai 7 = 1.54 A° Kita
faktor konstanta rata-rata untuk gars-gans sudut lebih tinggl. Sebagai contoh.  nilai
sin? 6 — 0.7291 ketika dibagi dengan faktor konstanta rata-rata 0,0438 didapatkan
nilai N = 16 (lihat Tabel 4.4). Untuk setiap garis faktor Konstantanya adalah 7.° - 4a°
— sin ~ 0N schingga dari besaran ini parameter a bisa ditentukan. Sebagai pengganti
pengambilan nilai rata-rata untuk mendapatkan nilai a (ima kolom pertama dalam
Tabel 4.4), nilai hitung vang akurat diperoleh dari garis-garis dengan sudut sedikit

tinggi. Sebagai contoh. nilai a yang dihitung adalah 3.612 A lihat Tabel 4.5)

didapatkan dari garis-garis tiga sudut tinggi terakhir pada Tabel 4.4.

Tabel 4.3. Penentuan faktor konstanta nilai sin® © / N untuk beberapa garis pertama

S. sin*0 sin? O/ Faktor konsanta
No. 2 k) 4 5 6 I3 raia-rala lerendah
untuk N=343. ..

1 0.1378 0.068% 0.0459 00344 00255 0.0229 0.0172

2 01839 0.0919 0.0613 0.0459 00367 0.0)06 0.0229

3 0.3663  0.01835 0.1221 0.09i5 00732 0.0610 0.0457 0.0458
4 0.3014 0.2507 0.5671 01253 0.1003 0.0835 0.0626 ’




Tabel 4.4, Pengindeksan refleksi dan penentuan parameter Kisi

Standar nilai vang diketahui

s. war g N (hkly sin? O/ ain A Fungsi Kesalahan
No. L aapan 1 reos* 0 cos'
= Mda 2 sinb 0 )
1 01378 3 () 0.04593 3.5969 2.2948
2 0.1839 4 (200) 0.04597 3.5953 1.8748
3 0.3663 8 (220) 0.04580 3.6025 1.0117
4 05014 11 i) 0.04558 3.6106 0.6700
5 0.5487 12 (222) 0.04573 3.6051 0.5740
3 07291 16 (400) 0.04556 3.6111 0.2913
7 064l 19 } | : 0.04547 3.6118 0.1302
g ogesz 19fdoublet BN Goisee  ein 0.1258
9 09091 20 0.04545 3.6126 0.0837
doub!
10 g9l 20} oublet (20) o o4s70  3.6133 0.0788
Tabel 4.5, Parameter kis1 a
* Sumber . Nilaia
- Dari tabel 4.4 3612 A°
Dan grafik {gambar 1.6) S 3613 A7
S 3615 A°

Untuk meneniukan parameter-parameter kisi secara akurat. digunakan grafik vang

memplot parameter kisi terhadap sebuah fung

Gambar 4.6.

0,3.55

i

s1 kesalahan. seperti terlihat pada

1 1

0.4

0.8
fungst kesalahan  —=

G 2.0 2.4

3 (Cos?o/sin 0+Cos "0/}

Gambar 4.6, Gratik parameter kisi diplot terhadap fungsi kesalahan
{(Verma & Srvastava. 1982)
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Sebuah gans lurus vang menghubungkan beberapa titik terhadap titik-titik sudut
tinggl dilukss. Titik potong fungsi kesalahan terhadap sumbu ordinat memberikan
nilai parameter kisi yang sangat akurat dimana sudut hamburan pada titik tersebut
adalah o = 90°,

Langkah selanjutnya adalah menentukan mdeks h. k, dan | pada garis-garis
tersebut. Pertama yang dilakukan adalah mencatat seluruh nilai N, kemudian
memfaktorisasikan nilai N dengan coba-coba dalam bentuk N = h? + K = I, Nilai
h, k. dan 1 kemudian didapatkan dan nilai ini merepresentasikan indeks-indeks untuk
ganis vang berhubungan. Sebagai sontoh, jika nilai N = 3, maka nilai h. k, dan 1
vang mungkin adalah 1.1. dan 1 dan indeks dan gans tersebut adalah (111).
Prosedur vang sama dukuti unfuk semua mia N vang lain, dan indeksnyva telah

dijabarkan dalam Tabel 4.4, Jadi setiap garis vang diobservasi bisa diindeks.

4.3. Penentuan Parameter-Parameter Kisi

Salah satu bagian terpenting dalam karaktenisasi kristalografi dari material
sembarang adalah rr_lf:-nentukan parameter kisi seakurat mungkin. Metode serbuk
sangat baik untuk tujuan ini Karena parameter kisi secara langsung berhubungan
dengan jarak antar bidang. Seperti vang telah dijelaskan sebelumnya, parameter kisi
dapat ditentukan secara akurat dari nilai d pada ganis difraksi & = 90°. Untuk
jelasnyva, man Kita tinjau persamaan Bragg benkut. Turunan pertama dan d
terhadap sudut 8 dan persamaan Brage 2d sinS = & | atau d = 1.2 % cosec O

adalah



d3d =-127(cosecBeot O)88)=-(dcot8)(82) (4-3)

Karena <ot & = O pada 8 = 72 maka 8dd = 0 untuk & = 7.2, artimva adalah
kesalahan sembarang 8d pada pengukuran nilai d menjadi hilang walaupun terdapat
beberapa kesalahan dalam pengukuran nilai 8 pada © = 1.2, Bagaimanapun pada 2
=12, berkas-berkas difraksi yang dipantulkan searah sinar datang schingga difraksi
tidak mungkin dapat dirckam.

Disamping penyusutan pada film. ada beberapa kesalahan yang mungkin
terjadi dalam pengukuran nilai © sehingga menvebabkan kesalahan dalam
menghifung nilai d. Beberapa kesalahan vang penting untuk diketahui adalah (i)
ketidaksesuaian sampel. (i) biasan sinar-X oleh sampel. (1) perpindahan dari garis
serbuk jika direkam pada dua sisi berlawanan pada film, (iv) divergensi dari sinar-
X, dan {v) absorbsi sinar-X oleh sampel.

Ketidaksesnaian dari sampel timbul sebagai akibat ketidaktepatan sumbu
kamera dengan sumbu rotasi dan sampel. Seperti diperlihatkan pada Gambar 4.7,
dua jenis sumber kesalohan mungkin terjadi. Pertama, sampel ditempatkan
tegaklurus dengan sumbu vang menghubungkan pusat-pusat dari lubang masuk dan
keluar sinar dari kamera. Pada posisi C;, garis-gans difraksi pada salah satu sisi dan
film akon tertukar untuk sudut O tinggi dan sisi vang lainnva untuk sudut 6 rendah.
Nilai rata-rata tidak akan berubah secara signifikan dan nilai vang benar. Namun,
Jika sampel dipertukarkan paralel terhadap sumbu kearah sinar masuk (posisi C;).

dua gars difraksi yang berhubungan akan menjauh dan nilai § bertambah dari nilai

133
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vang scbenarnya. Sebaliknva, kasus pergeseran kearah sinar keluar nilai §
berkurang dari nilai vang sebenarnya. Analisis terhadap jenis kesalahan ini pada

awalnva diperkenalkan oleh Bradlev dan Jay vang menemukan bahwa kesalahan

ienis ini sebanding dengan cos™ 8 {Verma & Srivastava.1982).

& berkurang

& berkurang

Gambar 4.7. Efek ketidaksesuaian sampel dengan sumbu kamera vang
berhubungan dengan posisi kristal vang benar
{Verma & Srivastava, 1982)

Kemudtan mengenai biasan dari sinar-X biasanva kecil, karena indeks bias
untuk semua matental mendekati satu. Kesalahan jenis ini bisa diabaikan. Pergeseran
garis vang sama vang dirckam pada dua sisi vang berlawanan éada ﬁlm, biasanyva
terjadi ketika salah satu berkas difraksi tidak memotong film tegaklurus atau ketika
berkas vang fokusnya sangat tingei digunakan. Kesalahan jenis i dapat diatasi
dengan menggunakan film berlapis atau dengan memindahkan emulsi dari salah

satu sis1 film dengan menarnik film ketika film dibasahi.
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Kesalahan yang disebabkan oleh divergensi dan absorbsi dari sinar-X  lebih

serius dan walaupun divergensi dan absorbsi ini menyebabkan efel vang berbeda.
Pada kasus ini pusat dari garis serbuk tidak dapat diambil untuk merepresentasikan
posist Bragg vang benar. Ada beberapa usaha untuk menentukan bentuk fungsi

kesalahannya dan fungsi i telah ditemukan sesuai dengan hasit eksperimen vaitu

AN
1* cos'6 costBY.

Menurut Verma &  Srvastava (1982) fungsi im

| ')‘\ sing 8 ;|

diperkenalkan oleh Nelson dan Riley.

Supaya dapat mengaplikasikan fungsi i guna mengehminasi semua sistemn
kesalahan untuk menentukan parameter kisi secara akurat, parameter kisi ditentukan
untuk setiap niai dan sudut Bragg © (sebagat tlustrasi lihat Tabel 4.4 untuk sistem

kristal kubik). Fungsi kesalahan untuk setiap nilai & dicari berdasarkan persamaan

N ’ 2
i 1/ cos™@  cos” 8

-

o 5 . Grafiknya fungsi kesalahan ini kemudian diplot terhadap
S Ay SIn

nilai parameter kisi a seperti diperkihatkan pada Gambar 4.4, Gans lurus

memberikan kecocokan terbaik antara beberapa titik vang digambar dengan nilai

11 cos” G cos” 9\
24 smB

=0. Garis ini memberikan parameter

e
parameter kisi a untuk }

jan}

kisi vang sangat akurat pada sudut 6 = 90°.

4.4. Pengindeksan pada Metoda Serbuk
Pengindeksan pada metode serbuk dapat dikategorikan atas dua kelompok,

vaitu pengindeksan untuk unit sel vang diketahui dan pengindeksan untuk unit sel



vang tidak diketahui. Pada kasus pertama, pengindeksan agak sederhana dan
pengindeksan dapat dikerjakan secara cepat tanpa bermakna ganda. Namun. bila
unit sel tidak diketahui, penyeleseaiannya sangatlah sukar dan digunakan metoda
coba-coba untuk mengindeks garis-garis serbuk tersebut, Kita akan membahas
metode pengindeksan jika unit sel diketahui. Ada dua prosedur vang dapat

digunakan vaitu pengindeksan secara analitik dan pengindeksan secara grafik.

4.4.1. Pengindeksan Secara Analitik

Dalam kasus unit sel yang diketahui, pengindeksan dikerjakan dengan
membandingkan nilai € vang dihitung dengan vang diobservasi. Karena sin’®
adalah fungsi sederhana dari parameter kisi, lebih baik bekerja membandingkan
nitai-nilai sin’® dari pada nilai 8. Nilai sin’@ ditentukan dari pola serbuk. Kemudian
daftar nilai sin’6 untuk beberapa indeks (hkl) vntuk parameter umit sel vang
diketahui dihitung. Bila nilai observasi dari sin’® cocok dengan nilai sin’® vang
dihitung, garis serbuk mempunvai indeks hkl vang bersesuaian dengan nilai vang
dihitung.

Perhitungan untuk nilai sin®® dalam bentuk parameter kisi vang diketahui
pada kasus kristal kubik sederhana akan dicontohkan di bawah ini dimana jarak

aniar bidang d diberikan oleh rumus d = — 2

= . Karena 2d sin& = %, maka
vho k-1

E) o

+

L2 3AN]
sin’ & = (_1-_;)(-]1: -k =19 = f Nilat vang mungkin dari N diberikan pada
B a7

-,
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Tabel 4.6. Kemudian jika 4 dihitung dan hasilnya dikalikan dengan nilai vang
e

mungkin dari N akan memberikan sekumpulan nilai sin"@ vang dihifung.

Tabel 4.6. Kemungkinan nilai N(= h* = k* — 1) untuk kisi kubik

Primitive (P) Face Centred {F}) Body Centred (I}
l
2 2
3 3
4 4 4
5
6 3
8 8 ]
9
10 10
11 11
12 12 12
i3
14 t4
16 16 16
17 .
13 8
19 9
20 20 20
ri|
22 12
24 24 24
25
26 ) 26
27 27
29
30 30
32 12 32

Beberapa hal vang perlu dicatat dari Tabel 4.6. adalah bahwa beberapa nilai
tertentu dan N terlarang. vamu 7. 15, 23, 28. 31, dst, karena milai ini tidak
merepresentasikan nilai vang mungkin dari N = h’ + k* + ¥ dimana h, k. | adalah
bilangan bulat. Bagian terpenting vang bisa dicatat adalah béh\\.ﬂ distribust milai N
untuk figa sistem kubik P, I dan I berbeda. Kemudian pengujian secara hati-hati
dart pola serbuk dilakukan untuk mengklasitikasi jenis dari kisi kubik. Pada kasus

primitif sejumiah besar garis pada interval regular akan muncul, kecuali untuk nilai



terlarang diatas. Pada kasus kisi body-center (I). nilai vang mungkin dari N adalah
2.4, 6, 8 10, 12 dan seterusnya dan oleh karena itu termasuk beberapa garis akan
terjadi. melalui susunan vang berulang secara teratur. Dari pengamatan visual. jika
susunannyva berulang, gans pada no. 7 (N = 7) hilang. Kisinva adalah kubik
primitif. Untuk kst bodi center kubik. garis pada No. 7 (N=14) ada. Pada sisi lain,
pada kasus face center kubik. garis akan didistribusikan secara teratur. Dua garis
pertama dengan N = 3 dan 4. akan berdekatan, tetapi garis N= 8 dan 11 akan
berjauhan. Namun, jarak antara garis-garis berhubungan dengan N = 4 dan 8 dan
untuk N = 8 dan 11 sama dekatnya. Jarak pola akan lebih dahulu berulang mulai
dari nilai N = 11, 12, 16 dan 19.

Untuk sistem bukan kubik. maka prosedur pengindeksan akan berbeda
dengan sistern Kubik. Sebagai contoh, untuk sistem tetragonal, hubungan sin® 8

dengan indeks h. k. 1 adalah sebagai berikut :

) U (4-4)
sin~ & = ( ’ 1)(h2 +KYy s —=1°
da” ac”

. ~d 32
dimana a dan ¢ adalah parameter kisi. Misaikan ; scbagai A dan 4', maka

. a" < c"

persamaan menjadi

Sinf8 =AM K )+ B@) {4-5)

Untuk menghitung nilai sin” 2 untuk set vang berbeda dart indeks (hkl). sebuah

tabel dibuat vang berist dengan kolom nilai vang mungkin dari A dan kolom nilai



“1
vang munghin dari B seperti terlihat pada Tabel 4.7, Kemudian nilai sin® € tertentu
dapat dicari dengan penambahan vang sesuai dengan kedua set diatas. Sebagai
contoh, untuk sistem tetragonaldengan A ~ x dan B — ¥y, nilai dari sin® @ dapat
dihitung. Tabel 4.7. memperlihatkan nilai vang mungkin dari sin® & vang dapat
dihitung. Nilai sin® @ vang dihitung kemudian dibandingkan dengan nilai eksperimen
dan indeks h. k. 1 vang ditandakan dengan garis vang diobservasi.
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Tabel 4.7. Nilai yang mungkin dari sin® 8 = A{K ~L‘)—B{‘)unmLA—xdanB“x
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Prosedur vang sama dengan vang diatas dilakukan untuk pengindeksan garis
pada sistem trigonal (sistem heksagonal dan rhombcohedral) dan  sistem

orthorombik. Persamaan vang dipakai untuk sistem ini adalah sebagai berikut :

Untuk sistem Heksagonal dan thombohedral:
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Untuk sistem orthorombil; :
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Pada kasus sistem monoklinik dan sistem triklinik perumusan sin’ & diberikan dalam

bentuk 1°d’ vaitu :

I'd® =h a* « P b¥ = I} ¢* = 2lhe*a*cosp™ (4-8)

dan untuk sistem monoklinik, unit sel didefinisikan schingga sumbu b tegaklurus

dengan sumbu a dan c.

TUniuk sistem tnklinik :

vd® =k a* = K b + I ¢*? + 2hka*b*cos v* + 2KIb¥c* cos o* + 2the*a*g*
(4-9)

dimana a*,b*, ¢* dan o*f*y* adalah parameter kisi bahk.

4.4.2. Pengindeksan Secara Grafik

Selain pengindeksan secara analitik, dimungkinkan juga menggunakan
metode grafik dalam pengindeksan (unit sel diketahui). Untuk mengindeks secara
eksperimental pola serbuk vang diamati, jarak d diplot dan dibandingkan secara

langsung dengan kurva teoritik dan kemudian kedua kurva dicocokkan.



Sebagal ilustrasi akan diberikan contoh untuk sistem kubik dan sistem

tatragonal dibawah ini. Untuk sistem kubik ketahui

1 | : s
—=—(h" =k -1")
d” a’
atau
d=m-K-1)"a=X"a (4-10)

Sekarang jumlah dan tiga bilangan bulat vang dikuadratkan hanva dapat
mempunyai mlai-nitm 1, 2, 3, 4. 5. 6. &..... Jumlah 7, 13, 23..... vang dinvatakan
dengan 4m (8n ~7) dimana m dan n adalah bilangan bulat, terlarang Karena nilai ini
tidak ada untuk b’ — k¥ = I’ . Nampak bahwa N mempunyvai set nilai vang sama

untuk sistem kubik vang berbeda. Perbedaan nilai d akan memberikan faktor skala

vang tergantung pada parameter kisi a seperti vang diperlihatkan pada Gambar 4.8.
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Gambar 4.8. Varnasi log d terhadap log a dalam kasus kristal kubik
{Verma & Srvastava, 1982)



Untuk sistern kubik dari persamaan dapat ditubis

a (1-11)

\(hl_k_‘_ll)

d=

kita memperoleh bahwa log d = log a - 1.2 log (h' - K - I'). Persamaan ini
merepresentasikan sebuah garis lurus antara log d dan log a vang mempunyai
kemiringan 45° dan memotong pada nilai - 12 log (W = K = I') pada sumbu d
seperti vang diperlihathan pada Gambar 4.7. Beberapa garis pada grafik ini seperti
garis AB atau CD berhubungan dengan sebuah set nilai dari log d untuk nilai
tertentu dari log a. Gambaran vang unik dari grafik ini adalah bahwa perpotongan
pada garis AB dan CD adalah sama dan garis-garis ini hanva secara relatif
digantikan. Unfuk menggunakan grafik untuk mengindeks gans-garis difraks,
secara cksperimental nilai d yang diobservasi ditandai pada kertas bergaris vang
ditempatkan paralel dengan sumbu x. Dengan kemiringan vang sesuai paralel
dengan sumbu x dan sumbn v, didapatkan kesesuaian antara nilai vang diobservasi
dan nilai vang diplot. Kesesuaian nilai dari garis-garis serbuk kemudian dibaca
secara langsung dari kurva standar.

Contoh selanjutnyva adalah untuk sistem tetragonal, Hubungan antara jarak

antar bidang d dengan parameter kisi diberikan oleh

Dengan memisalkan c¢'a = X, pers. {4-12) dapat ditulis



"= (4-13)

Dengan menglogaritmakan kedua sisi maka :

~

i

2logd=2loga-log h®+k*-

T (3-14)

X"/

Sist kanan dari pers. (4-14) diatas telah mengandung a dalam x = c¢'a. hal ini

mungkin untuk menyatakan a = 1 atau log a = 0 dan persamaan menjadi ;

3N

2logd=-log | h* = k*+ — | (1153
X"/ S

Hull dan Davey dikutip Verma dan Srivastva (1982) memperkenalkan sebuah

grafik untuk sistem tetragonal dengan memplot log d dalam bentuk x = ¢/a. Grafik

tersebut dapat dilihat pada Gambar 4.8.
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Gambar 4.9. Chart Hull-Davey untuk sistem tetragonal
{(Verma & Srivastava, 1982)



