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Kalijev je tantalat kristalini¢na keramika ¢ija su svojstva jos neistraZzena. U ovom radu bavimo se
nuklearnom magnetskom rezonancijom jezgre tantala, spina 7/2, gdje je primarni cilj odrediti ap-
solutni volumni udio zidova dislokacija u uzorku deformiranom smicanjem do 2,9%. U radu su
izneseni osnovni koncepti nuklearne magnetske i kvadrupolne rezonancije te vezanje naprezanja na
magnetizam. Objasnjen je postupak numerickog racuna teorijskih NMR intenziteta te je predloZena
metoda prilagodbe takve krivulje na eksperimentalne podatke. Izmjerena su dva spektra, prije i pos-
lije deformacije uzorka u polju od 12 T te je napravljena njihova usporedba koja je pokazala pojavlji-
vanje (i stapanje) satelitskih linije u prisustvu dislokacijskih zidova. Na kraju je uocena i asimetrija u
spektru deformiranog uzorka te je komentirano njeno podrijetlo.

I. UVOD
A. Nuklearna magnetska i kvadrupolna rezonancija
1. Pulsni NMR eksperiment

Nuklearna magnetska rezonancija temelji se na
¢injenici da jezgre atoma imaju spin koji medudjeluje
s magnetskim poljima. Postavimo li jezgru u stati¢no
magnetsko polje, njen e se spin htjeti poravnati sa smje-
rom polja bududi da je to energetski povoljnije stanje. U
slu¢aju da jezgra ima angularni moment 7/, spin ¢e pre-
cesirati oko osi magnetskoga polja frekvencijom

1
v, = —vHy (1)
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gdje je v giromagnetski faktora takav da je magnetski
moment y = yhl, dok je Hy staticno magnetsko polje.
Uzmemo li u obzir makroskopski broj ¢estica u mag-
netskom polju, do¢i ée do pojave vektora magnetiza-
cije M koji ¢e, poput spina, precesirati oko osi vanjskog
polja Larmorovom frekvencijom. Kvantnomehanicki
promatrano, nuklearni spin, pa time i magnetski mo-
ment, moZe imati samo diskretne orijentacije u odnosu
na magnetsko polje. Kako je makroskopska magneti-
zacija suma velikog broja nuklearnih magnetski mome-
nata, njena orijentacija moZe biti proizvoljna. Postavimo
li magnetsko polje H; koje rotira Larmorovom frekven-
cijom u ravninu okomitu na stati¢no polje moZze doci do
zakretanja makroskopske magnetizacije. Pravom kom-
binacijom duljine i intenziteta polja H; moguce je postié¢i
zakretanje magnetizacije M za kut 7/2 i 7 Sto se na-
ziva /2 odnosno 7 pulsevima. Nakon zakretanja i is-
klju¢ivanja polja H;, magnetizacija precesira oko smjera
H, te uzavojnici moZe inducirati struju Larmorove frek-
vencije u potpunoj analogiji s elektri¢nim generatorom.
Valja napomenuti da nakon isklju¢ivanja polja H; do-
lazi do relaksacije spinova, odnosno njihovo vracanje u
smjer polja Hy. Karakteristi¢cno vrijeme za ovaj proces
konvencionalno oznadava se s T7.

U praksi se ¢esto za detekciju koristi spinska jeka. To je
pojava koja se postiZze djelovanjem 7/2 pulsom, te zatim

7 pulsom $to rezultira magnetizacijom okomitom na la-
boratorijsko polje Hy, ali zarotiranom za dodatnih 180°.
Razlog tome je tehnicke prirode i detaljno je objasnjen u
literaturi [1], gdje su razradeni i ostali ovdje spomenuti
pojmovi.

2. Struktura NMR spektra i rezonantne frekvencije

Jezgre spina I > § nose i elektri¢ni kvadrupolni mo-

ment () koji se veZe na stati¢ne i fluktuirajuce gradijente
elektri¢nih polja (EFG) nastalih raspodjelom naboja u
okolini jezgre. Slijedi pregled klju¢nih koncepata za ovaj
rad, napisan na temelju [2]. Osnovni hamiltonijan nuk-
learng spina za NMR spektre sastoji se od Zeemanovog
¢lana (2) koji opisuje efekt vanjskog polja H te kvadru-
polnog ¢lana koji opisuje interakciju nuklearnog kva-
drupolnog momenta s tenzorom gradijenta elektri¢nog

polja V;; = % u tocki promatranja (3).

H =—~hl - (i + K) ‘H ?)
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U gornjoj jednakosti K predstavlja tenzor NMR po-
maka, a 1 jedini¢ni tenzor. Prema konvencionalnoj no-

9%V
taciji, g = ‘ 522

‘ = V. jest principalna komponenta EFG

tenzora, dok je n = (Vyz — Vyy)/V-. parametar EFG asi-
metrije. Principalne osi tenzora (x,y, z) definirane su
tako daje [Viz| < [Vyy| < Vel

Na temelju gornjeg hamiltonijana moguce je izvuéi
nekoliko glavnih zaklju¢aka o izgledu NMR spektra koji
se mogu koristiti u opisu eksperimentalnih podataka. U
limesu visokih polja yH > %, kvadrupolni se ¢lan
moZe tretirati kao perturbacija. Dodamo li na taj limes
i pretpostavku da se radi o aksijalno simetri¢nom sus-
tavu, gdje je n = 0, racun energije znatno se pojednos-
tavljuje. Neka je § kut izmedu polja H i principalne osi
EFG tenzora z. Za pojednostavljeni slucaj, kadaje § =0,



svojstvene energije poprimaju egzaktnu formu

m? 3e%qQ

E,, = —hyH(1+ K)m + hvg 5 Ya= Shi(El 1)’

)
gdje pretpostavljamo skalarni NMR pomak K, dok je
m kvantni broj (I.,). Odavde slijedi da, u prvom redu
ratuna smetnje, energetski prijelaz (—3 <+ 1) ne ovisi
o vg dok su prijelazi (+m > +(m + 1)) pomaknuti za
v, £2vq,...,zam = %, 3,..., §to je shematski prika-
zano na slici 1.

Zeeman Zeeman + kvadrupol
m=-3/2 —

vy Vp+vqQ
m=-1/2 —

A
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m=1/2 — "

149 Vp-rg
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Slika 1. Shematski prikaz energetskih prijelaza izmedu susjed-
nih stanja bez kvadrupolnih doprinosa (lijevo) i s kvadrupol-
nim doprinosom u prvom redu ra¢una smetnje (desno).

Racunajuéi razlike energetskih stanje pomocu jed-
nadZbe (4), rezonantne frekvencije (vnvr) U opcenitijem
slu¢aju za 6 # 0, u prvom redu racuna smetnje mozemo
zapisati kao:

UnMR = v, £ nvg(3 cos?0 —1)/2, (5)

gdje je vr po definiciju Larmorova frekvencija (1), a
n = 1,2,... oznacava energetske prijelaze pocevsi od
(£1 +» £2), pa prema visim spinskim kvantnim bro-
jevima. Rezonanciju na frekvenciji kada je n = 0 na-
zivamo centralnom linijom dok su linije pomaknute za
+nvg poznate kao sateliti proog reda.

Rezonantna frekvencija centralne linije (Veentral) e
ovisi o kvadrupolnom momentu u prvom redu rac¢una
smetnje, stoga je njena Sirina definirana drugim redom
racuna smetnje.
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3. Relativni intenziteti spektralnih linija

Intenziteti centralne linije i satelita mogu se izracunati
egzaktno te je njihov omjer jednozna¢no definiran. Za
slucaj spina I = I, intenziteti pojedinih prijelaza slijede,

pocevsi od centralne linije, preko unutarnje, zatim sred-
nje i vanjske linije:

2 V12
Fcentral = ﬁIO Fmedium = EIO
@)
o V15 I VT
inner — 42 0 Fouter = EI(M

gdje Iy oznacava arbitrarni intenzitet linije. Dakle, omjer
centralne linije i satelitaje 16 : 15 : 12 : 7 Sto ijest klju¢na
informacija, bududéi da Iy nije fizikalno relevantan. De-
taljan je ra¢un objavljen u ¢lanku [3].

B. Vezanje naprezanja na magnetizam

Poznato je da prisustvo dislokacija moze modificirati
lokalna magnetska svojstva materijala. Naprezanje, od-
nosno primjena stresa moZe dodatno utjecati na magnet-
ska stanja u kristalnim strukturama, $to ukazuje na po-
tencijalno vezanje polja napetosti na magnetizam. Stres
je znacajno vedi u podrugju blizu dislokacijskih zidova
u odnosu na prostor izmedu njih, a korelacija izmedu
magnetizma i stresa je ¢esto uocena kod brojnih materi-
jala. Dakle, o¢ekujemo da ¢ée NMR spektar ovisiti o polju
naprezanja.

EFG tenzor Vj;, u limesu malih deformacija, moze
se zapisati preko tenzora elasticnog naprezanja ¢;; na
nacin da je

Vi = Simen G4k l=1y,2 ®)
k,l

gdje je Si;r “gradijent-elasti¢ni” tenzor cetvrtog ranga.
Detaljnom analizom ovog tenzora broj neovisnih,
neis¢ezavaju¢ih komponenti smanjuje se s 81 na S;zaa,
Szayy 1 Syzyz- Daljnjim se racunom moZe pokazati da su
dijagonalne komponente EFG tenzora sljedece

V:z::r: = Szza::r [gzz - (Eyy + €zz)/2]
Viy = Seaaa [Eyy — (€22 +€22)/2)] )
‘/zz = ST’I"I"I‘ [522 - (57"1 + 5yy)/2] .

Buduéi da je u NMR-u opservabilan samo “traceless”
dio EFG tenzora V;;, ostale komponente nisu relevantne
za ovaj rad.

Precizniji iskaz kvadrupolnog doprinosa hamiltoni-
janu (3) u koordinatama principalnih osi EFG tenzora
je
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u kojeg moZemo uvrstiti komponente EFG tenzora iz
jednadzbe (9). Postupkom opisanim u odjeljku I A2
moZemo doéi do izraza za svojstvene energije i potom
kvadrupolne frekvencije u prvom redu rac¢una smetnje
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u kojem je sada jasno da kvadrupolni pomaci u energi-
jama direktno ovise o polju naprezanja. Rigorozan ma-
tematicki formalizam objasnjen je u [4].

Promotrimo li dvodimenzionalni sluc¢aj, jednadZba
(11) svodi se na oblik

Vo= A. (ea - ;eb) , (12)

gdje A = %Smm predstavlja konstantu vezanja napre-
zanja na magnetizam, dok su ¢, i €, komponente ¢, i
eyy takve da je €, > ¢ na svakom lokalitetu, odnosno
promatranoj jezgri u jedini¢noj Celiji. Fizikalna intuicija
rezultata (12) leZi u geometrijskoj interpretaciji ovakve
kombinacije komponenata naprezanja. U trodimenzi-
onalnom slucaju, radi se o mjeri odstupanja celije od
kocke, dok se to svodi na pravokutnik u dvije dimen-
zije. Faktor 1/2 u (12) pojavljuje se zbog trodimenziona-
lih efekata preslikanih u dvije dimenzije i nije ga moguce
izostaviti.

C. Deformacije u kristalnim strukturama

Jednodimenzionalni ili linearni defekt oko kojeg su
neki atomi neporavnati s ostatkom kristalne reSetke na-
ziva se dislokacijom koja se oznac¢ava simbolom L. Po-
smacno (“shear”) deformiranje kristalne strukture re-
zultira pojavom dislociranih celija, to jest dislokacija.
One cesto postoje i u nedeformiranim kristalima, no pri-
mjenom stresa moZe do¢i do pojave dislokacijskih zi-
dova, odnosno grupacije dislokacija takve da tvori dvo-
dimenzionalnu ravninu u strukturi.

Deformacije mogu biti elasti¢ne, kada stres i napreza-
nje ovise linearno jedan o drugome, te plasti¢ne, prili-
kom ¢ega dolazi do naruSenja linearnosti i pojave trajne
deformacije. Mehanizam nastajanja plasti¢nih deforma-
cija u kristalini¢nim keramikama (poput kalijva tanta-
lata) jest pomicanje dislokacija i njihovo uredenje. [5]

Kako bi opisali naprezanje koje potje¢e od disloka-
cijskih zidova potrebno je napraviti odredene pretpos-
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tavke koje odgovaraju eksperimentalno promatranom
sustavu. Dislokacijski su zidovi ekvidistantni s razma-
kom h izmedu dislokacija u smjeru y-osi, dok z-os fik-
siramo u smjeru dislokacijskih linija (slika 2). Za po-
trebe ovog modela, uzimamo da je h = 14ag, gdje je
ao =~ 0,4nm konstanta kristalne reSetke.
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Slika 2. Shematski prikaz dvodimenzionalnog presjeka kris-
tala s dislokacijskim zidovima koji se protezu u beskonaénost
u yz ravnini.

Za opis deformacije koristi se takozvani Burgerov
vektor koji opisuje smjer i iznos distorzije kristalne
reSetke zbog dislokacije. U spomenutom slucaju, skici-
ranom na slici 2, zbog simetrije moZemo pretpostaviti
da se Burgerovi vektori (b,) nalaze u zy ravnini te prate
uzorak

by = bo [& + (=1)"9], (13)

gdje je njihova pozicija na y-osi odredena s y, = & +nh,
a n cijeli broj koji opisuje o kojoj se dislokaciji radi. Ko-
risteci definicijske relacije za tenzor naprezanja i vek-
tor pomaka moguce je do¢i do egzaktnih izraza za po-
lje naprezanja u prostoru sto je detaljno obradeno u [6].
Kona¢ni rezultat za dijagonalne komponente tenzora
naprezanja daje

bo . [ 2my |z]\ _oplel . (TYNT sl
N —— |2 — 1-2 dTm— TR 44 — ) -e " 14
Exx 4(10)h[ sm( W )( o+ el K + Wasm(h)he ; (14)
~ bO . 27Ty ‘l’l —oq Lzl : TY\N LT _plel
Eyy ~ m |:2 S11n (h) <1 + 20 471'7 (& B4 47T S1n (7) Ee h s (15)

gdje je o Poissonov omjer, a by veli¢ina Burgerova vek-
tora. Bududi da tenzor naprezanja ulazi linearno u iz-
raz kvadrupolnu frekvenciju (12) moZemo pretpostaviti
da je omjer by/h = 1 $to reducira broj nepoznanica, od-
nosno svi su nepoznati parametri grupirani u jedan.

II. MATERIJALII METODA
A. Mjerni uredaj i mjerenja

Eksperimentalni postav za nuklearnu magnetsku rez-
nonanciju u ovom eksperimentu izveden je na standarni



nacin, kako je opisano u nastavku.

Centralni uredaj postava u nasim je mjerenjima spek-
trometar marke Redstone - Tecmag. Njegova je uloga je
generacija pobude te analiza povratnog signala koji je
rezultat mjerenja. Pobuda se Salje na pojacalo nakon
¢ega preko “transcouplera” ulazi u rezonantni strujni
krug u ¢ijoj se zavojnici nalazi uzorak. Kako bismo re-
zonanciju mogli modulirati za razli¢ite frekvencije na
kojima vr§imo mjerenja, koristili smo dva promjenjiva
keramitka kondenzatora. Nakon pobude putem 7/2 i
m pulseva, opisanih u odjeljku I A1, izlazni signal, po-
novno putem “transcouplera” ulazi u spektrometar.

Koristeni je spektrometar fazno osjetljiv, stoga smo, za
potrebe nasih mjerenja, fazu podesili tako da sav signal
bude u z kanalu.

Probu s uzorcima umetali smo u kriostat sa su-
pravodljivim magnetom. Homogeno magnetsko polje
koristeno u svim mjerenjima bilo je iznosa 12 T. Kako bi-
smo imali kontrolu nad temperaturom uzorka, koristili
smo *He kriostat s umetkom za variranje temperature
(VTI) u kombinaciji s ra¢unalno kontroliranim grija¢em.
Temperaturu smo mjerili dvama Cernox senzorima, jed-
nim na probi, a jednim u samom VTI-u.

B. Uzorci

Predmet ovog istrazivanja jest nuklearna magnetska
rezonancija kalijeva tantalata (KTaOs) te utjecaj napre-
zanja na njegova magnetska svojstva. Kalijev je tantalat
materijal koji pripada skupini kristalini¢nih keramika te
ima perovskitnu kristalnu strukturu. Moguce ga je i do-
pirati Sto mijenja neka njegova svojstva, no to nije tema
ovog rada. Valja napomenuti da je kalijev tantalat lako
moguce dobiti u vrlo ¢istoj formi, $to je pogodno za eks-
perimente nuklearne magnetske rezonancije.

Mjerenja smo vrsili na jednom uzorku nedopiranog
kalijeva tantalata, ¢istoce oko 98 % i dimenzija priblizno
0,5cm x 0,5cm x 0,1cm. Nuklearnom smo magnet-
skom rezonancijom htjeli detektirati tantal, buduc¢i da se
njegova rezonantna frekvencija nalazi u zahvalnom po-
drudju te je njegov spin 7/2 Sto zna¢i da bi magnetski
odziv trebao biti jak.

Nakon sto smo izmjerili spektar nedeformiranog
uzorka, uzorak smo, pomocu hidraulicke prese, po-
smacno, plastiéno deformirali za 2,9%. Spektar smo
tada ponovno izmjerili nebi li uocili promjene u mag-
netskim svojstvima.

C. Analiza podataka i numericki ra¢un intenziteta

Sirovi podaci prikupljeni spektrometrom inicijalno su
obradeni u programu Macro LabView. Daljnja je obrada i
analiza obavljena u programskom jeziku Python.

1. Apsolutni volumni udio dislokacijskih zidova

Osnovni podatak koji je moguce dobiti iz rezultata
NMR eksperimenta deformiranog uzorka jest apsolutni
volumni udio (W) jedini¢nih éelija pod utjecajem po-
lja naprezanja. Ovaj je podatak direktno vidljiv iz
tezinskog omjera intenziteta centralne linije i satelita,
gdje su tezine relativni intenziteti linija dani izrazima

7).
W = Isatellite
Icentral Finner + F medium + I outer

1. .
~ 4,99 satellite (17)

I central

F, central (1 6)

Oznake Igateliite 1 Leentral Tedom oznacavaju eksperimen-
talno izmjerene intenzitete satelita, odnosno centralne
linije.

2. Numericki racun intenziteta

Kako bi se eksperimentalni podaci usporedili s teori-
jom, ocekivani intenziteti mogu se izra¢unati numericki
na sljedeé¢i nac¢in. Pretpostavimo sustav takav da se
na koordinati # = 0 nalazi dislokacijski zid koji se
proteZe u yz ravnini. Zbog periodi¢nosti u z smjeru,
dovoljno je promatrati samo zy ravninu. Za arbitrarni
broj parova (z,y) koordinata u rasponima od —N, /2
do N./2, odnosno —N, /2 do N, /2 moZemo izracunati
komponente polja naprezanja zadane izrazima (14) i
(15). Uvrstavajuci ove rezultate u izraze (12) i zatim (5)
i (6) kao rezultat dobivamo ocekivane rezonantne frek-
vencije centralne linije i satelita u ovisnosti o poziciji u
odnosu na dislokacijski zid. Kako bismo dobili odgova-
rajudi intenzitet koristili smo takozvanu “binning” me-
todu u kojoj se intenzitet na nekoj frekvenciji 145t racuna
kao suma gausijana po svim gore izra¢unatim frekven-
cijama, pazeci o kojem se satelitu ili centralnoj liniji radji,
pa mnoze¢i svaki gausijan odgovaraju¢im predfakto-
rom. Matematicki to moZemo zapisati kao

¢ (Viest — MR (7, 7, )2
Z Z Nnexp{ ‘test ;\;ISI; y L, Y ’ (18)

UNMR n=—3

gdje je ¢ Sirina gausijana, a vrnmr(n2, 2, y) frekvencije po
kojima se sumira, a izra¢unate su gore opisanim postup-
kom. Predfaktor V,, oznacava relativni intenzitet poje-
dinog satelita i da je izrazima (7), odnosno jednak je 4 za
centralnu liniju (n = 0) te /15, v/12 i v/7 za satelite, to
jestn = £1, 42, +3 redom.

Primijetimo da se opisani postupak moZe shvatiti
kao numeric¢ko izvrjednjavanje integrala po dvodimen-
zionalnoj reSetci u kojem je, stoga, intenzitet na nekoj
frekvenciji I (est) dan kao

Ny/2 Ne/2 3 (Mtest — ] (n,z,y)?
T0est) = /N /2/N /2 Z Nne i dxdy.
(19)

n=-—3



U drugim se eksperimentima pokazalo da su dislo-
kacije medusobno okomite, stoga ovaj postupak treba
provesti za dva razli¢ita kuta 61 6 + /2, buduéi da kva-
drupolne perturbacije ovise o kutu, te uprosijeciti.

Kako bismo ovaj ra¢un mogli provesti u potpunosti,
potrebno je odrediti numericke vrijednosti svih para-
metara. Poissonov omjer iznosi ¢ = 0,27. Bududi
da je Sirina centralne linije odredena drugim redom
ra¢una smetnje, $irinu gausijana moZemo fiksirati na
neku malu, arbitrarnu vrijednost § = 1073, Bududi da
se dislokacijski zid proteZe u y smjeru, N, moZemo fik-
sirati na neki veliki iznos, u nasem slucaju IV, = 140, sto
znaci da u ra¢un uklju¢ujemo 10 dislokacija. Larmorovu
frekvenciju moguce je direktno is¢itati iz spektra. Ostali
su parametri IV, A i 6 koje moZemo dobiti prilagodbom
ove krivulje na eksperimentalne podatke. Ovdje najza-

prosjecnoj udaljenosti izmedu dvaju zidova dislokacija.

III. REZULTATII RASPRAVA

U prvom dijelu eksperimenta bavili smo se nede-
formiranim uzorkom. Glavni je cilj ovdje bio pronadci
Larmorovu frekvenciju i odrediti sve parametre po-
trebne za uspjesno mjerenje spektra. Klju¢ni podatak
za provodenje mjernih sekvenci jest relaksacijsko vri-
jeme T} te duljine 7/2 i 7 pulseva. Njihovo se trajanje
moze odrediti postupnom promjenom do maksimiza-
cije signala. Nakon pobude 7/2 i 7 pulsevima, nuzno
je pricekati da se sustav relaksira prije ponovne pobude
jer u protivnom nece biti moguce detektirati pouzdani
signal. Vrijeme 77 nismo direktno mjerili buduci da je
taj proces vrlo dugotrajan, a nije nuzan za ovaj eksperi-
ment, ve¢ je dovoljna samo procjena na temelju nekoliko
probnih mjerenja, $to je dalo relativno velik iznos od oko
2s. Nakon toga, izmjerili smo spektar nedeformiranog
uzorka kalijeva tantalata (slika 3) u rasponu od 58,6 MHz
do 63,8 MHz, na temperaturi 50 K.

< o =
o o0 o

NMR signal (arb. jed.)
o o
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Slika 3. Izmjereni spektar, normiarn na maksimum, uzorka
nedeformiranog kalijeva tantalata na temperaturi iznosa 50 K.

Larmorovu frekvenciju moguée je iSCitati sa grafa
(slika 3) te ona iznosi vy, = (61,17 &+ 0,01) MHz, gdje po-
greska procijenjena na temelju preciznosti aparature.

Na spektru je jasno vidljiva centralna linija (na Larmo-
rovoj frekvenciji), no sateliti su gotovo neprimjetni. Ovo
je, naravno, ocekivana pojava, budu¢i da u nedeformi-
ranom uzorku nema dislokacijskih zidova koji uzrokuju
pojavu znacajnih kvadrupolnih momenata i time pretur-
bacija, odnosno cijepanje energetskih nivoa prema iz-
razu (5). Primje¢ujemo da ipak postoji poveéanje sig-
nala u podrucju oko centralne linije $to je posljedica pos-
tojanja dislokacija u uzorku (odjeljak IC), no one nisu
posloZene u zidove, pa su kvadrupolni momenti vrlo
mali.

Nakon sto smo izmjerili spektar, uzorak smo po-
smacno deformirali (2,9 %) kako bismo mogli prouciti
efekte naprezanja na magnetizam. Spektar deformira-
nog uzorka (slika 4) izmjerili smo u rasponu od 55 MHz
do 67,5 MHz, na temperaturi 50 K. Usporedbom spek-
tara deformiranog i nedeformiranog uzorka jasno vi-
dimo da u slucaju deformacije dolazi do pojave satelit-
skih linija. Buduéi da one ovise kontinuirano o polju
naprezanja, a svaka ima i neku $irinu, ne o¢ekujemo dis-
kretne linije ve¢ neki kontinuum $to su rezultati i poka-
zali. Zapravo dolazi do preklapanja susjednih satelita i
njhovo stapanje.
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Slika 4. Spektar 2,9 % deformiranog uzorka kalijeva tanta-
lata na temperaturi iznosa 50 K. Plave to¢ke prikazuju izmje-
rene podatke, dok je zelena linija numericki izra¢unata krivu-
lja ocekivanih intenziteta prema postupku opisanom u IIC2.
Spektar je normiran tako da maksimum signala iznosi 1.

NajvaZzniji podatak koji moZemo odrediti iz mjere-
noga spektra je apsolutni udio dislokacijskih zidova u
deformiranom uzorku koji ra¢unamo prema izrazu (16)
te iznosi

W = (1,60 + 0,05) %, (20)

gdje smo pogresku procijenili. VaZnost ovog rezultata
lezi u tome $to ga drugim tehnikama nije moguce lako



dobiti, a govori puno o karakterizaciji samog materijala
i moguénostima za daljnja istraZivanja.

Prilagodba teorijske krivulje na podatke pokazala se
racunalno relativno zahtjevnom. Racuna teorijskih in-
tenziteta (opisan u II C 2) podrazumijeva velik broj ope-
racija stoga nije narocito brz. Drugi se problem jav-
lja zbog diskretizacije. Naime numericki rezultati ne
mogu biti kontinuirani, stoga rezultantna krivulja nece
biti glatka. To pak predstavlja problem kod njene prila-
godbe na podatke nekom od standardnih metoda poput
metode najmanjih kvadrata. Pokusamo li na taj nacin
odrediti slobodne parametre, njihova pouzdanost nece
biti velika upravo zbog nepravilnosti krivulje sto moZe
lako rezultirati pojavom razli¢itih lokalnih minimuma
koji ne odgovaraju optimalnim parametrima.

Prilagodbu krivulje u slu¢aju nasih mjerenja napravili
smo vizualno s glavnom idejom generalne procjene slo-
bodnih parametara. Krivulju smo prikazali na slici 4,
gdje je klju¢an parametar N, = (70 + 10) koji nosi in-
formaciju o prosje¢noj udaljenosti dislokacijskih zidova.
Dakle, dislokacijski se zidovi nalaze na prosje¢noj uda-
ljenosti od oko 70 jedini¢nih éelija. S ovim rezultatom
moZemo biti zadovoljni te je dovoljan za primjenu u
drugim tehnikama i istraZivanje fenomena poput utje-
caja dislokacija na supravodljiva svojstva. Kut 6 i kons-
tanta vezanja A, manje su relevantni parametri te je do-
voljno re¢i da je A reda veli¢ine 10, a § mali kut ne
znatajno razli¢it od nule. Zelimo li ipak precizne re-
zultate i konkretnu numeric¢ku prilagodbu krivulje na
rezultate moguce je koristiti neke druge metode koje su
dizajnirane za ovakav tip problema. PredlaZemo me-
todu koja utilizira Monte Carlo simulacije u kombinaciji
sa statistikama poput x? testova. Jedan od mogucih tak-
vih modula u programskom jeziku Python jest emcee.
Valja napomenuti da simulacije ovog tipa ¢esto mogu
biti dugotrajne te ultimativno nisu koristene u ovom is-
traZivanju.

Promotrimo li pobliZe dio spektra oko centralne linije
(slika 5) uocit ¢emo pojavu asimetrije.
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Slika 5. Dio spektra deformiranog uzorka kalijeva tantalata u
blizini centralne linije. Cijeli je spektar prikazan na slici 4.

Ovdje se ne radi o pogresci u mjerenju ve¢ o stvarnoj
fizikalnoj pojavi koja dolazi iz samih polja naprezanja u
kombinaciji s kutovima dislokacija, to jest dislokacijskih
zidova u odnosu na magnetsko polje. Matematicki for-
malizam u ovom radu predvida asimetri¢ni spektar za
odredenu kombinaciju parametara Sto je, u kombinaciji
s dobivenim rezultatima, dobar pokazatelj ispravnosti
modela.

IV. ZAKLJUCAK

Glavni predmet istraZivanja u ovom radu jest karakte-
rizacija deformiranog kalijeva tantalata metodom nuk-
learne magnetske rezonancije. Promatrana je jezgra bila
tantal, spina 7/2. Napravljen je kratki pregled temelj-
nih principa nuklearne magnetske rezonancije te utje-
caj kvadrupolnih nuklearnih momenata na spektar u
prvom redu racuna smetnje za satelite i u drugom za
centralnu liniju. Objasnjeno je vezanje naprezanja na
magnetizam i utvrdena je relacija koja povezuje kvadru-
polne perturbacije s poljem naprezanja te je predloZena
fizikalna interpretacija tog rezultata. Nadalje, iznesen je
formalizam ra¢una komponenata tenzora naprezanja za
beskonac¢ni zid dislokacija koji se proteZe u dvije dimen-
zije.

Centralni rezultat rada jest apsolutni volumni udio
dislokacijskih zidova u 2,9 % posmac¢no deformiranom
uzorku, koji iznosi W = (1,60 + 0,05)%. Izne-
sena je vaZnost ovog rezultata i prednost NMR-a koji
omogucava lako odredivanje takvog podatka. Izmje-
rena su dva spektra na temperaturi 50 K, jedan prije te
jedan nakon deformiranja. Usporedbom spektara po-
kazalo se da satelita gotovo i nema u nedeformiranom
uzorku dok se u prisustvu dislokacijskih zidova sateliti
stapaju te imaju znacajne relativne intenzitete.

Detaljno je opisan postupak numeri¢kog racuna te-
orijskih intenziteta NMR signala na pojedinim frekven-
cijama te je napravljena vizualna prilagodba te krivu-
lje na rezultate. Demonstrirano je kako odrediti pro-
sje¢nu udaljenost izmedu zidova dislokacije te je ko-
mentirana problematika numericke prilagodbe krivulje.
PredloZeno je rjeSenje putem odredenih Monte Carlo
tehnika.

Na kraju, uoena je asimetrija u spektru deformira-
nog uzorka te je utvrdeno da se radi o fizikalnoj pojavi
koja proizlazi iz kutne ovisnosti kvadrupolnih pertur-
bacija na energetske nivoe u kombinaciji s asimetri¢nim
poljem naprezanja koje je posljedica zidova dislokacija.
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