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OZET

X-ISINLARI DIFRAKSIYONU ILE CaHy9O;N ' NIN KRISTAL YAPISININ
ARASTIRILMASI

Yo ’C\‘\”_;\V-\ c-& \

/bl ?
Bu caligmada kristal yapist incelenen Dimetoksi Dibenzoin <> Asetikasit - N -

Karboksimetil <> Amit (CxH;007N) bilesigi etanol ile ¢oziiliip oda sicaklifinda yeniden
kristallendirildi. Tek kristal ¢aligmasi igin uygun biyiiklik ve dizgiin geometriye sahip olan
tek kristaller polarizasyon mikroskobu ile secilerek Buerger Presesyon ve Weissenberg
kameralarinda sifinnci ve st tabaka filmleri gekildi. Elde edilen difraksiyon filmlerinden
kristal sisteminin ortorombik ve yansima sartlannmn (h00): h=2n, (0kO): k=2n, (00¢):
£=2n, (Ok¢). k+£=2n, (h0/). h+£=2n, (hk0): hk=2n, (hk¢): h+k+{=2n, oldugu
tesbit edildi.

Kristal verileri : CaoH1907N, M,=385,379 akb, ortorombik, a=22,511 (3) A, b=23,065 (1)
A, c=18,104 (1) A, a=P=y=90°, V=9399,89 A>, Z=16, d=1,09 gr/cm’, A(Cug.)=1,54182
A, Imma (No:74), p(Cu)=7,089 cm™ , t= 2,82 mm, F(000)= 3232, T=293 °K  dir.

Kristalin Weissenberg kamerasinda, Weissenberg ve Doner Kristal metodu ile sifinnc: ve ast
tabaka filmleri ¢ekildi. Bu filmlerden bulunan yansima sartlan ve birim hiicre

parametrelerinin Buerger Presesyon metodu ile bulunanlarla ayn: oldugu gortldi.

Buerger kamerasinda [100], [010] ve [001] dogrultularinda Gegirme Laue Metodu
kullantlarak gekilen filmlerden Laue siifiiin mmm, 6zel Laue simetrilerininde [100], [010]
ve [001] dogrultularinin hepsinde 2mm oldugu tesbit edildi.



ABSTRACT

INVESTIGATION OF THE CRYSTAL STRUCTURE OF C;H;s0O:N

BY X-RAY DIFFRACTION METHOD Lo e D

Loy
In this study we have investigated the crystal structure of “ Dimethoxy Dibenzoine <>
Aceticacide — Nitrogen — Carboxymethyl <> Amide ( CxHis07N ). The substance was
solved with ethanol and crystalized in room temperature. Single crystals which have
suitable size and smooth surfaces was chosen with an optical polarization microscope. The
zeroth and upper layer diagrams were obtained by Buerger and Weissenberg cameras. The
crystal system was determined to be orthorombic from the diffraction films. The reflection
conditions were obtained as (h00): h=2n, (0k0): k=2n, (00£): £=2n, (0k{). k+¢=2n,
(h0¢): h+£=2n, (hkO0): hk=2n, (hk?): htk+{=2n.

The datums of crystal : CxHisOsN, M=385,379 amu, orthorombic, a=22,511 (3) A,
=23,065 (1) A, c=18,104 (1) A, o=B=y=90°, V=9399,89 A>, Z=16, d=1,09 gr/em’,
MCuxo)= 1,54182 A, Imma (No:74), p(Cu)=7,089 cm™ , t=2,82 mm, F(000)= 3232,
T=293 K.

The zeroth and upper layer films of the crystal were also obtained by using Weissenberg
and Rotating Crystal methods in Weissenberg camera. We found out that reflection

conditions and unit cell parametries are same in both Buerger and Weissenberg methods.

It was obtained from the films taken with transmitted Laue method, that the Laue group is
mmm and the special Laue symetries are 2mm for all [100], [010], [001] orientations.
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BOLUM 1

GIiRiS

Kiristallerin elektriksel, manyetik, iletkenlik, kapasitif ve elastikiyet v.b. o6zellikleri kristal
yapisina ve anizotropik maddeler igin kristallerin dogruitularina baghdir. Bu amagla
kullamlan teknikier elektron difraksiyonu, nétron difraksiyonu ve X-igim difraksiyonudur.
Kristal yapi tayininde daha pratik olmasi agisindan yaygin olarak kullamlan X-1gm
difraksiyonu yontemidir.

Teorik ve deneysel arastirmalarda bagvurulacak veriler birim hiicre parametreleri, birim
hiicre tipi ( P, F, I, A ) ve birim hiicredeki molekiil sayist (Z) ‘dir. Bu kristalin incelenmesi ile
ortaya ¢tkan sonuglar, kristalin diger 6zelliklerinin incelenmesine temel teskil etmis olacaktir.

Bu nedenle kristal yap: tayini, maddeyi karakterize etmede kagimlmazdir.

Tek kristal ¢aligmalannda kristallerin uygun biyiikliklerde olmasi i¢in etanol ¢dziiciisi
kullanilarak yeniden kristallenme saglandi. Daha sonra safsizliklardan annmis uygun
kristaller stereo mikroskobu ( Euromex-Arnhem Model KTD-2 ) altinda secildi. Secilen bu



kristaller polarizasyon mikroskobu ( Hertel & Reuss, Optik Kassel, CN-Hf') ile incelenerek
tek kristaller belirlendi. Kristalin kare prizma seklinde olmasina 6zen gosterildi. Bu kristale
ait parametreleri ve uzay grubunu fotografik yontemle belirlemek igin sirasiyla Bueroer
Presesyon, Doner, Weissenberg ve Laue metodlan ile filmler gekildi. Deneysel olarak
iizerinde calighifimz kristal yeni sentezlenen bir bilesik oldugundan dolayr kimyasal,
biyolojik vb. dzellikler su anda bilinmemektedir.

Uzerinde galigilan kristalin yogunlugu yiizdiirme metodu ile deneysel olarak digiildi. Bunun
icin yogunlugu 1,59 gr/cm’ olan karbontetraklériir ve yogunlugu 0,867 gr/em’ olan toluene
siv1 bilegiklerinden yararlanildi.

Buerger Presesyon, Doner ve Weissenberg metodlant ile cekilen tabaka filmlerine ait
olgiimler 1/100 mm oraninda hassas Enraf-Nonius, Delft, marka mikrodensitometre ile
yapildi. Tabaka filmlerinden alinan olgimlerle birim hiicredeki a, b ve ¢ eksen uzunluklar,
buradan da birim hiicrenin hacmi hesaplandi. Daha sonra sirastyla bilesigin molekiil agirhig;,
birim hiicredeki molekiil sayisi, birim hiicredeki elektron sayisi, kristalin lineer absorbsiyon
katsayisi ve optimum kristal kalinhg: hesaplandi. Aym zamanda Buerger Presesyon
metoduyla ¢ekilen filmden kristalin uzay grubu belirlendi. Laue metoduyla ¢ekilen filmlerden

de ortorombik sisteme sahip olan kristalin Laue sinifi ve 6zel Laue simetrileri belirlendi.

Bu ¢alismada Enraf-Nonius, Diffractis 583 model X-1ginlan jeneratoriiyle 20 mA ve 40 kV
sartlarmda Normal Fokus bakir tiipiinden elde edilen Ka iginlan kullamlmigtir (Acuke
=1,54182 A).



BOLUM 11

X-ISINLARININ OZELLIKLERI

2.1. Girig

X-Igmnlan 1895 vilinda Alman Fizik¢i Roentgen tarafindan kegfedilmistir. Kegefedilen bu
1siin tabiat: bilinmediginden X-iginlari denmigtir. Aym zamanda kegfedenin adindan dolay:
bu iginlara Roentgen 1simt da denmektedir. Bu igmlar duyu organlan ile hissedilemez.
Goriniir bolgedeki igiklar gibi dogrusal yolla yayilirlar ve fotograf filmini aym sekilde
etkilerler. Dalga boylan kiigiik oldugundan normal 1s18a gore nitfuz etkileri daha biiyiiktiir.
Bu nedenle rahatlikla insan viicidundan, kalin metal parcalardan, tahtadan ve diger saydam
olmayan cisimlerin icinden gegebilirler. X-iginlan kristallerde kirtnima ugrayabilirler. Bu da
X-1gmlannin dalga tabiat: ile agiklanabileceginin bir isbatidir. Fazla miktarda ve uzun siireli
olarak X-sginlanna maruz kalmak gesitli bedensel hastaliklara sebebiyet verebilir [1]. X-
iginlaninin ozellikleri daha aynintih olarak asafida verilir,



2.2. X-Isinlarimin Ozellikleri Ve Maddeyle Etkilesmeleri

1.- Siirekli spektrum olustururiar.

2.- Karakteristik ¢izgi spektrumu olustururlar.

3.- Karakteristik band spektrumu olustururlar.

4.- Karakteristik sogurma spektrumu olugtururlar.

5.- Igik hizinda yayilirlar.

6.- Dogru ¢izgiler boyunca yayilirlar.

7.- Madde transfer etmeksizin yayilirlar.

8.- Elektrik ve manyetik alandan etkilenmeksizin yayilirlar.
9.- Insan duyu organlar ile hissedilmeksizin yayilirlar.

2.2.1. Maddeyle Kargilagtikiarinda Meydana Gelen Olaylar

1.- Etkilenmeden gegis.

2.~ Yansima.

3.- Polarizasyon.

4.- Difraksion.

5.- Koharent sagilma.

6.- Inkoharent sagilma.

7.- Fotoelektrik sogurma.

8.- Cift olusum ( 1.02 MeV "den daha bityiik enerjilerde).

2.2.2. X-Igimi Soguran Maddede Meydana Gelebilecek Degisimler

1.- Sicakiik artar.

2.- Dielektrik 6zellikler degisir.

3.- Elektriksel 6zellikler degigir.

4 - Iyonizasyon meydana gelir.

5.- Radyoliz, fotoliz, elektroliz, kimyasal reaksiyonlar, ¢okmeler, gaz elde edilmesi ve
benzeri olaylar meydana gelir.

6.- Fotografik olaylar meydana gelir.

7.- Renk merkezleri ve 6rgii kusurlan meydana gelebilir.

8.- Radyasyon hasarlan olusabilir.

9 .- Fluoresans ve fosforesans olaylart meydana gelebilir.



10.- Hasar, genetik degisme ve 6liim olaylant meydana gelebilir.

L3

2.2.3. X-Isinlarinin Maddeyle Etkilesmeleri Sonucunda Yayinlanan Radya.syon Tipleri
2.2.3.1. Pargacik Olanlar

1.~ Iyonlar.

2.- X-1gmlan ile uyanlmis primer ve seconder fotoelektronlar.
3.- Goriiniir veya ultraviyole iginlarla uyanimig fotoelektronlar.
4.- Auger elektronlan.

5.- Geri tepme elektronlar.

6.- Elektron-pozitron ¢ifti {(1.02 Mev enerjili X-iginlarindan).

2.2.3.2. Elektromanyetik Dalga Olanlar

1.- Gelen, gegen ve yanstyan X-iginlan.
2.- Kinilan, polarize olan ve kirinima ugrayan X-iginlar.
3.- Koharent ve inkoharent sagilan X-iginlan.

2.2.4. X-Ismlarimin Pargacik Ozelligi Gosterdigi Olaylar

1.- Fotoelektrik absorbsiyon.
2.~ Inkoharent sacilma.
3.- Gazlan iyonlagtirma

4.- Sintilasyon meydana getirme.

2.3. X-Iginlarinin Kullanim Alanlar:

Radyografi; X-gmlanmn maddeler tarafindan sogurulmas:i olaymma dayamir. Bu metodla
katilarm icindeki kusurlar, i¢ bosluklar ve catlaklar tesbit edilebilir. Aym zamanda
hastaneclerde kink ve gatlak kemiklerin belirlenmesinde ve i¢ organlann incelenmesinde
kullanbir.

X-Isinlary Floresans Analizi; elementlerin nitel ve nicel analizlerinde kullamlir. Atomlara
gonderilen yitksek enerjili X-iginlann demeti atomlarin karakteristik X-ginlan meydana
getirmesini saglar. Isimanin dalga boyu karakteristik X-15m piklerinden bulunur ve sonug

elementler tamimlanir. Ayrica siddet dlglimlerinden atomun konsantrasyonu tayin edilir.



Radyoterapi; X-1smlan canlt hiicrelerde mutasyonlar meydana gelmesine neden olabilirler.
Dolayistyla doku yapismin bozulmasina neden olabilirler. Bu ozellik radyolojide tani,
radyoterapide ise tedavi amagh kullamimaktadir.[2]

X-Isinlar1 Kristalografisi; X-isinlaniun dalga karakterinde olmas: 6zelligine dayamr. Kata
kristalden sagilan X-iginlarinin konum ve siddetleri kristale ait kristal kusurlan, tercihli
yonelmeler, degisik sekillerde kristallesme ve diizensiz yapilasma hakkinda bilgiler verir.

2.4. Elektromanyetik Spektrumda X-Isginlarinin Yeri

X-1ginlan, normal 1s13a gore kiigiik dalga boylu elektromanyetik 1gimalardir. Kristallerde
difraksiyon olusmast igin kullanlan X-iginlanmin dalga boylan 0,5 ile 2,5A mertebesi
arasindadir. Fakat duyulanmiz tarafindan algilanan igmlar ise 4000A ile 7000A arasinda
dalga boyu degerine sahiptir. X-1ginlan elektromanyetik spektrum iginde mor 6tesi ginlar
ile gama 1gmlan arasinda kalan bolgeyi kaplarlar ($ekil 2.1) [3]. Elektromanyetik dalgalar
enerji tagirlar, o halde X-iginlanida enerji tasimaktadir. Birim zamanda birim ylizeyden gegen
enerji miktarina siddet denir ve birim yiizeyden gegen enerji miktant da dalganin hareket
dogrultusuna baghdir. Siddetin ortalama degeri, dalga genlifinin karesi ile orantihdir.
Siddetin birimi SI birim sisteminde j.s/m’ 'dir. X-igmlanmn siddeti 1n demetinin fotograf

filmini karartma derecesi ile de dlgilebilir.
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Sekil 2.1. Elektromanyetik Spektrum

2.5. X-Isinlarinin Elde Edilmesi

X-ginlan, yeteri derecede kinetik enerjive sahip olan elektronlar tarafindan, atomlarin K
tabakasindaki elektronlanimin uyariimasi ile meydana gelir. X-tginlanimn iiretilebilmesi igin bir
X-11m tipiinde asagidaki elemanlar bulunmalidir:

1.- Elektron kaynag:

2.- Hizlandina yiiksek voltaj

3.- Metal hedef

Aymi zamanda yiiksek gerilim altinda hzlandinilan elektronlann enerjilerinin biiyiik bir kismu
carpigma esnasinda metal hedef iizerinde 1siya donistiifiinden metal hedefin erimesini
onlemek igin suyla sogutulmas: gerekir. X-1gim tiipii iki adet elektrot ihtiva eder. Bunlar
toprak potansiyelinde tutulan bir anot ve normal olarak 30-40 kV mertebesinde bir negatif
potansiyelde tutulan katotdur. Sekil 2.2."de gorildiigi gibi elektrotlar, havast bosaltilmig bir
cam tip icerisine yerlestirilir [4]. Esik enemjisi diisiik olan tungsten flaman katot olarak
kullantlirken istenen X-istm dalgaboyuna bagh olarak bakir, molibden ve zirkonyum gibi
muhtelif metaller hedef olarak segilebilir.
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Sekil 2.2, X-Isimt Tipiiniin Sematik Gosterimi

Tungsten flaman yaklagik olarak 3 Amperlik akim ile 1sitilir. Bu flamandan isitilmayla kopan
elektronlar, elektrotlar arasindaki yiiksek gerilimle anot hedefe dogru hzlandinlrlar ve
yitksek hizla metal hedefe carparlar. Metal hedefe ¢arpan elektronlarn bazisi, kisa bir stire
i¢inde hedef tarafindan yavaslatilir veya durdurulur. Ivmeli hareket yapan yiiklii cisimlerin,
isimm yapmalanndan dolayi, negatif bir ivmeyle yavaglayan elektronlar enerji kaybederler ki,
bu anda enerjik bir elektromanyetik 1s1um atmasi meydana gelir. Iste meydana gelen bu
1stmma "' X-Ismi" denir. Bu olay fotoelektrik olaym tersidir. Yani burada elektronlar foton
olusturmaktadir [5]. Hedefe carpan elektronlann enerjilerinin ¢ogu 1s1 enerjisine, %1° den
daha az bir kismuda X-ginlarina doniistr.
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Sekil 2.3. X-Iginlan Tapiinin Baglantilan

2.6. Sirekli Spektrum

X-gmnlan kafi derecede kinetik enerjiye sahip herhangi bir yikli pargacifin madde iginde
kademeli olarak hiz1 azaltildifs zaman meydana gelir (Bremsstrahlung) [S]. Bu amagla ¢ogu
zaman elektronlar kullamilir. Elektrotlar arasinda meydana getirilen birkag kV'luk yiiksek
voltaj elektronlan anoda yani hedefe dogru ivmelendirir ve elektronlar yitksek hizla hedefe
carparlar. X-1ginlani garpigma noktasinda meydana gelir ve her dogrultuda yayihrlar. X-1g1m
hedefine gelen elekironlar su sekilde etkilesirler.

1.- Hedeften geri sagilirlar ve bu olay hedef atomlan agirlastikca artar.

2.-Hedef yiizeyi icinde sagilabilirler.

a) Atomun dig yoriinge elekironlan ile etkilesirler ve gériinen iinlan olusturur.

b) Plazma elektronlan ile etkilesirler.

3.-Hedefin i¢ elektronlan ile etkilesirler.

4.-Hedef ¢ekirdeklerinin yiiksek Coulomb alamnda Rutherford sagilmasina ugrarlar.
5.-Carpisma yapmadan hedef atomlan yakiminda inelastik Rutherford sagiimasma
ugrayabilirler ve enerjilerinin tamamu ya da bir kismu stirekli X-151m olarak yaynlanir [5].
Yukanda verilen 1., 2., 3., ve 4. maddelerdeki etkilesmelerde siirekli X-1is1m meydana

gelmez.
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SEKIL 2.4. Surekli Spektrumda Siddet-Dalga Boyu Iligkisi

Sekil 2.4.'den de gorildigi gibi siirekli spektrum anodun tabiatina bagh olmayip gelen

elektronlarin enerjisine baghdir. Siddet belli bir minimum dalga boyu olan A_, degerine
cikincaya kadar sifirdir. 4_, degerine ulagildiginda siddet aniden maksimuma g¢ikar ve
sonrada keskin sirli olmayan degerlerde azalir.

Yavaslayan herhangi bir yiik enerji yaymlar. O halde stirekli spektrumda, hedefe c¢arpan
elektronlanin hizhi bir sekilde yavaslamasindan meydana gelmektedir. Fakat her elektron aym
sekilde yavaglamaz. Elektronlann bazilan tek bir carpigmayla durur ve biitiin enerjilerini
disaniya verirler. Diger elektronlarda hedefin atomlan tarafindan saptinilirlar. Bu nedenle
toplam kinetik enerjilerini, hepsi harcanincaya kadar kisim kisim kaybederler. Bu garpigsmada
durdurulan elektronlar maksimum enerjili fotonlant yani minimum dalga boylu X-iginiarim
olustururiar. O halde;

eV=ho_
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2 =12421 @.1)
esitligi yazilabilir.
Burada h=6,525.10"js , ¢=3.10° m/s, €=1.6.10™°C degerlerine sahip olup sirasiyla

Planck sabiti, 151k luz1 ve elektronun yiikiinii temsil eder. (2.1) denklemi en kisa dalga boyu

limitini (angstrom cinsinden) uygulanan V voltajimin (volt) fonksiyonu olarak verir.

2.7. Karakteristik Spektrum

X-iim  tipinde hizlandinilan elektronlar, hedefe yani anoda carptiklannnda hedefin
elektronlanna enerji verebilirler. Atoma bagh bu elektronlar, aldiklari bu enerji ile serbest
hale gecerek iyon olustururlar. Dugiik enerji seviyesinde bir elektron bosluguna sahip olan
bir iyonun bu bosglugu, hemen iist enerji seviyesindeki elektronlardan birinin buraya gegmesi
ile doldurulur. D1 yoriingedeki bir elektronun, i¢ yoriingedeki bir boslua gecmesi ile
elektronlarin enerji seviyeleri arasindaki farka egit enerjide bir foton yaymnlanir. Bu yolla
yaymlanan X-iginlarin  dalgaboylan belirli olup hedef maddesinin birer karakteristigi
oldugu i¢in bu 1gmnlara "Karakteristik X-Ismlari"” denir [5]. Sekil 2.5."de molibden hedef
kullanilarak elde edilen karakteristik ve siirekli X-1ginlart spektrumlan gorilmektedir.
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Dalga boyu daha uzun olan gizgilerin kolayca absorbe edilmesi nedeniyle X-iginlarinin
kinmminda genellikle K ¢izgileri kuilaniir. Molibdende K radyasyonunu uyarabilmek igin
gerekli olan voltaj degeri 20,01 kV dur. Bu sebeple K ¢izgileri sekil 2.5 dende gorillecegi
iizere ancak 25 kV'luk bir voltajla ortaya cikmustir. Voltaj degeri 25 kV oldugunda dalga
boylan sirstyla 0,63225 A, 0,71354 A ve 0,70926 A olan ig¢ ayn pik gozlenir. Bu pikler
hedef atomlarin K kabugundan elekiron sokiilmesi sonucunda yayinlanan X-igmlarm temsil
ederler. Gerilim artinldikca bu pikier ince yanilmalara ugrayarak pik sayist artiniabilir.

H. G. Moseley 1913 yihnda ¢ok sayida elementi X-igim tiipiinde hedef maddesi olarak

kullandi ve her elementin K iginlanmin dalgaboylarinin birbirlerinden farkh olduklarm:

kesfetti [6]. Boylelikle Moseley, bir elemente ait atom numaras: arittk¢a, o elementten

yaymlanan en siddetli karakteristik ¢izginin frekansininda arttigim kesfetti. Buradan da
Jo=c(Z-0) (2.3)

seklinde bir ifade bulmustur { Moseley kanunu) [7].

Burada ¢ veo sirastyla orant1 sabiti ve ¢ekirdeksel perdeleme sabitidir. K serisi ¢izgileri i¢in

o =1"'dir [6].
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Sekil 2.6. Karakteristik X-Iginlan Frekansimin Atom Numarasi ile Degigimi

Son yazilan Moseley esitligi ginimiizde modern spektrometrelerde elde edilen dogru
bilgileri biiyiik bir yaklagiklikla vermesine ragmen K olarak adlandirlan en siddetli pik'in

ikiye yanlarak ¢iftlenmesi olayim agiklayamamugtir. Kuantum teorisi kullamlarak
karakteristik X-1ginlani spektrumunun yarilmasim agiklamak miimkiindiir. Karakteristik bir
X-1311 ¢izgisinin olugabilmesi i¢in alt enerji seviyesinde en az bir adet elektron boshugu ve
{ist enerji seviyesinden de o bosluga gegisler olmalidir. Bu gegisler

Ag=%1

Aj=0, +1 2.4)
sekiinde verilen secim kurallanm saglamalidir. Burada £ yoériinge acgisal momentumu

kuantum sayisi, j’ de toplam agisal momentumdur [8].
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Sekil 2.7. K, ve K, Igmlan Yaymnlanirken Atomdaki Elektron Gegigleri

K ve L arasindaki tiglincii bir gegigin olmamas: se¢im kurallarinda belirtilen simrlamadan

dolayidr.

2.8. X-Iginlanmin Sogurulmas:

X-iginlan demeti, bir madde uzerine gonderildiginde bu demetin bir kissu maddeden
gecerken bir kismuda madde tarafindan absorbe edilir. X-isim demeti, madde igerisinden
gegerken maddenin atomlan tarafindan biitiin  dogrultularda sagildifindan X-igmimin

siddetinde bir azalma olur.

Bir X-15im demeti dikkate alinan bir cismin bir kesitine dik olacak bigimde gonderilsin. Bu
durumda X-igimnmn bir kismu madde tarafindan sofurulurken bir kismu da siddedi ilk
siddetine gore azalarak maddenin diger tarafina geger. Bu durum sekil (2-8)'de
gosterilmistir. X-igiunin Gizerine gonderildigi maddenin yogunlugu p , birim kesitindeki
atom sayist n ise dV hacmi igerisindeki atom sayisi npdV kadar olur. Madde iizerine
gonderilen X-igmmn madde igerisinde gegerken demetin giddetindeki bagil azalmaya I
denirse bunun diferansiyel gekli:
dI= -Ipdx 2.5)

seklinue yazilabilir. Bura da x, X-isiu demetinin madde igerisinde aldifi yoldur. Yani, X-
isim demetinin i¢inden gectidi maddenin kalmh@idir. p ise maddenin lincer absorbsiyon
katsayisidir. Lineer absorbsiyon katsayisi, kullamlan maddenin cinsine, yoguntuguna ve
madde {izerine gonderilen X-igimnin dalga boyuna baghdir. Denklem (2.6) ‘da verilen
ifadenin integrali alimirsa

L=1 e™ (2.6)
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ifadesi elde edilir. Burada Iy ve I, degerleri sirasiyla gonderilen X-1gmmmn maddeye temas

etmeden 6nceki siddeti ve X-1gminun madde iginden gegtikten sonraki siddetidir.
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Sekil 2.8. X-Isinlanmn Sogurulmasi

Lineer absorbsiyon katsayis1 (i) ile kiitle absorbsiyon katsayist (um) birbirleri cinsinden

H=Hm P 2-7)
seklinde ifade edilir. Bu son ifadeyi (2-7) denkleminde yerine yazarsak
=T e™"=™ (2-8)

denklemi elde edilir.

Tek kristal caligmalannda ise lineer absorbsiyon katsayisi
n=d, 3 f (%x 29)

bagmtisi ile hesaplanmigtir. (2-10) denkleminde verilen f, atomlarm molekildeki kesirsel
agirliklandir ve D f; =1 'dir. d, kristalin yogunluudur.  Farkh atomlanmn, ssinlarnt
sogurma strasi toplam sogurmay etkilemeyecektir. Bu halde toplam x kahulifim gegen
isinlarin giddeti

I=1 e*(ﬁpm*'fz#mz"fs!lms*'—mx (2_10)

denklemi ile verilir. Bu ifadede parantez icerisinde bulunan terim kiitle absorbsiyon

katsayisinin ifadesidir.
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2.9. Sogurma Kenarlar:

X-ginlannin sogurulmasim agiklarken lineer absorbsiyon katsayistmn, maddenin cinsine ve
X-151m demetinin dalga boyunz baglht Ingunu belirtmigtik. Lineer absorbsiyon katsayis: p
gonderilen X-1511 demetinin dalga boyunun kiipii (A*) ile orantihdir. Eger génderilen X-
1511 demetinin dalga boyu biiyiikse bu durumda bu X-1g1m demeti iginden gectigi madde
atomlarinin sadece dig elektronlarini uyarabilm. yetenegine sahiptir. Sayet génderilen X-15m
demetinin dalga boyu kisa ise bu durumda madde atomlarinin L, M ve K elektronlanm da
sokebilir. Dikkate alinan bir madde igin (u) lineer absorbsiyon katsayisinin dalga boyu ile
degisimi sekil (2.9) ‘da verilmigtir.

. Lineer
Absorbsiyon
Katsayist

- ——

»
‘4

Ak AL At Dalga Boyu (A) ——
Sekil 2.9. Lineer Sogurma Katsayisinin X-Ismimnm Dalga Bovu ile Degigimi

Sekilden de goriilecedi tizere lineer absorbsiyon katsayisi ile dalga boyu arasindaki degisim
bir streksizlik icerir. Bu siireksizlikler modern atom teorisi ile agiklanabilmektedir. Simdi
Wx, WL, Wy degerleri sirastyla atomun ¥ L ve M yoriingiilerindeki elektronlan sokmek
icin gerekli olan enerji muktarlan olsun. L yoriingesindeki bir elektronun bir X-1gim fotonu
ile sokiilmesi olaymm g6z oniine alalim. Atom iizerine diisen X-151m demetinin enerjisi E=hv
olsun (E)W.). Sayet atom, X-i;im fotonunun enerjisini absorbe etmezse , bu fotonun L
elektronuna carpma ihtimaliyeti fotonun dalgaboyunun (1) kiibi ile orantthdir [9]. Sekil
(2.9) 'a gore sola dogru gidildikce dalgaboyu azalacak yani X-igim fotonunun enerjisi
artacaktir. E(W;, durumunda ise absorbsiyon K elektronlarinin sékiilmesine bagh hale
gelecektir. Bu durumda ise ¢arpma ihtimali azalacaktir. Dolayisiyla absorbsiyon azalacakitir.
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E=W. durumuna gelindiginde ise X-151: fotonlann L tabakasindaki elektronlart sékmek igin
kullanildigindan absorbsiyon aniden artacaktir. EYW;, bolgesinde yine ¢arpma ihtimali (A%)
ile orantil olarak azalacaktir.

Yukanda verilen gekil her tabaka icin bir sogurma kenan ihtiva eden basitlestirilmis bir
diyagramdir. Halbuki K da bir tane, L de ii¢ tane ve M de bes tane sogurma kenan
mevcuttur. Cinki K 'daki elektronlann bir, L 'deki elektronlann ti¢ ve M ‘deki

elektronlanin beg ayn enerji seviyesi vardir.

2.10. X-Iginlarimin Siiziilmesi Ve Siizgecler

X-igmiann ile kinmim deneylerinin  birgogu monokromatik (tek dalga boylu) 15
gerektirmektedir. Buna ragmen belirli bir voltaj Gizerinde g¢ahstinlan X151 tipi kuvvetli
K. ve K karakteristik ¢izgileri ile beraber siirekli spektrumuda tretir. Bu nedenle en
siddetli piki yani K, ¢izgisini dierlerinden aywracak bir yol bulunmalidir. Bunun yolu
absorbsiyon kenan K, ve Kp dalgaboylan arasinda olan bir maddeden yapilnug sizgeg
kullanmaktir. Siizge¢ metalin atom numarasi, hedef metalin atom numarasindan bir veya iki
kadar daha kiigik olmahdir. Kullanilan siizge¢ ne kadar kalin olursa demetin gegirilen
kismindaki Kg ¢izgisinin K, ¢izgisinin giddetine oram o kadar kiigiik olur. Fakat siizme

olay: siizgeg ne kadar kalin olursa olsun hig bir zaman mitkemmel degildir.

Bir bakir hedefien negredilen X-igim spektrumunun nikel siizgegten gegmeden Onceki
durumu sekil 2.10-a 'da ve bu spektrumun siizgegten gectikten sonraki durumu sekil.2.10-b
'de gosterilmigtir.
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Sekil 2.10. Bakir Radyasyonu Spektrumunun Bir Nikel Stzgecten (a) Gegmeden
Onceki (b) Gegtikten Sonraki Durumu. Kesik Cizgilerle Verilen Egri , Nikelin Lineer
Absorbsiyon Katsayisidir.

Siizgegten gegmeden 6nce Kp ‘min giddetinin K, 'min siddetine oramt  1/9 iken, siizgegten
gecirilen demette bu oran 1/500 ‘e diiser [10]. Tablo (2.1)'de X-ism tiiptinde kullanilan

hedef metaller ve bunlara uygun filtreler gérilmektedir.

Tablo 2.1. X-Isin: Tiipiinde Kullanilan Hedef Metaller Ve Bunlara Uygun Filtreler

Hedef Metal |Suzgec K, Siizgecin Yogunlugu | Optimum Kalinlik
AA) (g/em’) , (mm)
Cr v 2.2809 0.00% 0.016
Fe Mn | 1.9373 0.012 0.016
Co Fe §1.7902 0.014 0.018
Ni Co ]1.6591 0.014 0.013
Cu Ni | 1.5418 0.019 0.021
Mo Zr }10.7107 0.069 0.108
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2.11. X-Isinlarmin Tesbit Edilmesi

Herhangi bir bélgede X-iginlanmn olup olmadifimin tesbit edilmesinde ve e§er varsa
dalgaboyunun, siddetinin ve diger bilgilerin elde edilmesinde fluoresan ekran, fotograf filmi
ve sayaglar kullanilir.

2.11.1. Fluoresarn Levhalar

Uzerine az miktarda nikel siiriilmils bir kartonun arka tarafina monte edilmis ince bir
¢inkosiilfat tabakasindan meydana gelir. Bu sekilde hazirlanan ekrana X-15im distiigtinde bu
g diistiBi nokta san renkli bir hal alir. Difraksiyona ugrayan isginlarin ¢ogu ¢ok zayif
oldugundan bu metodla tesbit edilmez. Genellikle fluoresan ekranlar, primer 15in demetinin

konumunu belirlemek igin yapilan kinmm galigmalarinda yaygin olarak kullamlr.

2.11.2. Fotograf Filmleri

Fotograf filmleri goriiniir igiktan etkilendikleri gibi X-1ginlanndanda etkilenirler. Fotograf
filmleri ile kinnima ugrayan X-iginlarimin tesbiti ¢ok yaygin kullamlan bir yontemdir.

2.12. X-Isimi Sayaglar

X-151m sayaglari, X-igilanim elektrik akim seklinde atmalara doniistiiren diizenekler olup,
birim zamanda olusan akim atmalan sayaca giren X-isinlarimn siddeti ile dogru orantilidir.
Giiniimiizde en fazla kullamlan sayaglar; Orantih, Geiger, Sintilasyon ve Yan Tletken

sayaclandir.

Orantih ve Geiger Sayaclar ; Bu sayaglara ait temel devre baglantdan gekil 2-11 'de
verilmistir. Yaklagik olarak 10 cm boyunda ve 1 cm yangapmda metal silindir (katot) ve bu
silindirin ekseni boyunca uzatilmms telden (anot) olusur. Aym zamanda bu silindirin i¢i gazla
doldurulmugtur. Anot ile katot arasinda sabit olarak 200 voltluk bir potansiyel uygulansin.
Bu durumda silindir icine giren X-iginlarmm biyiik ¢oguntugu yine bu silindir igerisinde
bulunan gaz tarafindan sogurulur. Bu durumda elektrik alan etkisiyle elektronlar anoda ve

meydana gelen pozitif gaz iyonlanda katoda dogru hareket ederler.
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Sekil 2.11. Orantili ve Geiger Sayaglarina Ait Temel Devre Baglantilan

Bu yiikli parcaciklanin hareketlenmesi sonucunda gekilde gosterilen R; direnci tizerinde bir
akim hasil olur. Meydana gelen bu akim, X-151m siddetinin bir 6lgusiidir. Eger alet bu
sekilde kullamilirsa bu alete "fyonizasyon Odasi” denir.

Sayet anot ve katot arasina uygulanan potansiyel 600 volt civarinda olursa bu alete
" Orantihh Sayag¢” adi verilir. Eger bu potansivel bir kag yiiz volt daha artinlirsa bu alete
"Geiger Sayaci” ad: verilir [11].

Kinnima ugrayan X-ismm siddetinin ¢ok zayif olmasi halinde iyonizasyon odasi X-1gmimn
tesbitinde kullamlamaz. Bu sebeple X-igmlarimin tesbitinde Orantii ve Geiger Sayaci
kullanilir. Bu durumda ise ¢okiu iyonlasma meydana gelir. Elektrik alan siddeti ¢ok yiiksek
oldugundan birinci iyonlagma ile olusan elekironlar anoda dogru biyitk bir hizla
ivmelenirler. Ivmelenen bu elektronlar difer gaz atomlarindan elektron sokebilecek kadar
enerjiye sahip olabilirler. Bu nedenle iyonlagma fazla olacagindan elektron bulutunun anotta
yogunlasmas: ile dig devrede kolayca algilanabilecek bir akim meydans gelir.

Sintilaston sayaclar: ; Bu sayaclar, X-iginlaninin baz: maddelere fluoresan ile goriiniir 11k
verebilme 6zellifinden vararlanir, Yaymlanan gtk miktan X-1simu siddeti ile orantilidir ve bir
fototiip vasitast ile olgiilebilir. Yaymnlanan 1gk miktann az oldufundan, olgiilebilecek
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biiyiikliikte bir ¢ikis akimi eldesi igin fotomuitiplier adinda 6zel bir cins fototiip kullambir. X-
igmlanm tesbit etmek igin kullanilan madde genellikle az miktarda Talyum ile aktive edilmig
olan sodyumiyodiir kristalidir ve X-1511 bombarduman altinda mavi 1gik yaynlar [12].



BOLUM It

KRISTAL YAPI

3.1. Girig

Madde; Diinyada tamdifimz sekliyle normal sartlardaki gazlarda 30A, stv1 ve katilarda
yaklagik olarak 2A ile 5A mertebesindeki atom araliklan ile karakterize edilir. 18. yiizyildan
itibaren epeyce caligmalar yapilmig olmasina ragmen kristal yapimin anlagilabilmesi, ancak,
1912 tarihinde Max Von Laue’nin X-gmnlanmn kristal tarafindan  kinmmima ugradigim
kesfetmesinden sonra miimkin olmustur. Daha sonra Sir Laurence Bragg ilk kez X-
iginlarindan yararlanarak kaya tuzu kristalinin yapisint analiz etmis ve kristalin atomik yapist
ile ilgili onemli bir adim atrmustir. Boylece aragtirmacilar kristali olusturan en kiigiik birim
olan Birim Hiicre ' vi ve bunun uzayda yayilarak ne sekilde kristali olugturdufunu
anlamak imkanmm bulmuslardir [13]. Kristal yapi, belirli bir yerlesim diizeni igerisinde bir
araya gelen atom gruplaninin, bu diizeni periyodik olarak tekrarlamalartyla meydana gelir.
Sayet bu diizen bu atom gruplannin boyutuna gore belirli bir mesafede periyodik olarak
tekrarlanmiyorsa meydana gelen yapiya AMOREF yapi denir. Mitkemmel tek (single) kristal

tabiatda nadiren bulunur ve laboratuar sartlarinda elde edilemez. Ideal bir kristal a,b ve ¢
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oteleme vektorleri ile tammlanan bir 6rgiide siralanmig atomlardan meydana gelir. Orgii ise
atom konumlan ile gakisan noktalann ii¢ boyutda diizenlenigidir ve uzayda noktalann
pertyodik olarak dizilmesi ile olusan geometrik sistemdir. Kristal yapiyr tanimlamada yapiyi,
birim hiicre diye adlandinlan ve tekrarlanan kiigiik alt birimlere boimek genellikle uygundur.
Belirli bir baglangi¢ noktasindan ¢ikan a,b ve ¢ 6teleme vektorleri tarafindan belirlenen
hacme birim hiicre ad: verilir. Sekil 3.1"de birim hiicre eksenleri ve bu eksenler arasindaki

agilar gosterilmigtir.

Sekil 3.1 Bir Birim Hiicrede Eksenler Ve Agilar

a,b ve ¢ 6teleme vektorlerinin bityiikliklerine ve aralanindaki agilara bagli olarak belirlenmis
7 ayn kristal sistemi vardir. Bunlar toplam olarak 14 Bravais orgiisi meydana getirir.
Kristallerde 6rgii kavramum belirleyen ilk formiilasyon Bravais tarafindan 1948 yilinda
belirlendiginden bu 6rgi gesitlerine "Bravais Orgiileri” denmistir [13]. Birim hiicre tirleri
ve 14 Bravais o6rgiisii sekil 3.2'de gosterilmigtir.



24

Kubik

a~b=c » ................... -__i;:’.'...‘. , e,
a=B=y=n/2 |-~

Tetragonal /
a=b#c ‘ b
a=P=y=n/2

Ortorombik
azb#c p
a=P=y=n/2 |¢

P P P

Triklinik Hekzagonal Trigonal
azb=c a=b+#c a=b=c
oxPEy£En/2 o=B=n/2, y=2n/3 o=P=y=n/2

Sekil 3.2 Birim Hiicre Cesitleri Ve 14 Bravais Orgiisii
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3.2. Kristal Orgiide Dogruitu Ve Diizlemler

Kristal malzemelerden bahsederken atomlarin baz kristalografik diizlemlerini veya
dogrultularini belirtme - gerekli olur. Dogrultu ve diizlemleri gostermek igin ti¢ tamsay1 veya
indislerin kullamldig bir eiiketleme antlagmast tesis edilmigtir.

Orjinden uvw noktasina uzanan dogrultu [uvw] seklinde gosterilir. Birbirine paralel olan
dogrultu takimlanda <uvw> olarak gosterilir.

Orgii diizlemi 6rgii noktalarindan gegen diizlemdir. Bir 6rgii dizlemini belirlemek igin aym
dogrultuda olmayan #¢ oOrgii noktasiun koordinatlannmin bilinmesi yeterlidir. Orgii
noktalanindan her biri bir kristal ekseni tizerinde alinabilir. Daha sonra bir 6rgii noktasint
orjin kabul ederek diger ti¢ 6rgii noktasinin koordinatlar1 6rgii sabiti cinsinden diizlemde
belirtilir. Bir 6rgii diizlemini bulmak igin ;

1.- Iik olarak ii¢ eksen iizerinde bulunan ii¢ 6rgii noktasinin koordinatlan belirlenir. Bunlar
ti¢ tamsayidan ibarettir.

2.- Bu sayilann tersleri alinir.

3.- Kesirli sayilar meydana gelirse bunlar en kiigiik tamsayilara gevrilir.

Iki veya ii¢ boyutta diizlem (hk ) seklinde gésterilir. Iki veya ii¢ boyutta kristal orgide
diizlemi belirleyen bu sayilara "Miller Indisleri” denir. Sekil 3.3'te kiibik kristallerde
yiiksek simetriye sahip baz: diizlemlerin Miller indisleri gosterilmigtir.

Miller indislerinin bulunmasim bir 6rnekle agiklayalim. Birim hiicre boyutlan a, b, ¢ olan bir
orgiide x eksenini 4a 'da, y eksenini 3b ' de ve z eksenini 2¢ 'de kesen bir diizlemi dikkate
alahim. Bu durumda gergek koordinatlar x=4a, y=3b, z=2c¢ ve kesirsel koordinatlar; u=4,
v=3, w=2 olur. kesirsel koordinatlann tersini alirsak 1/4, 1/3, 1/2 elde edilir. Bu kesirli
sayllarm en kiigiik ortak kat1 12 'dir. O halde elde edilen 3, 4, ve 6 degerleri bize Miller

indislerini verir. Ru diizlemde (346) seklinde gosterilir.
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Sekil 3.3 Kiibik Kristallerde Yiiksek Simetriye Sahip Bazi Diizlemler

3.3. Ters Orgii ve Bragg Kanunu

Bir kristal iginde her bir rasyonel diizleme bir nokta karsilik getirilerek kurulan noktalar
kiimesine "Ters Orgii” denir. Bir kristal {izerine diisen X-iginlan demeti kristal igerisindeki
tiim atomlar tarafindan kinmma ugratibr. Kinnima ugrayan atomlann yapict bir girisim
olugturabilmesi igin yap1 faktérlerinin sifirdan farkli olmast gerekir. Bunun yaninda kirtnimin
gerceklesebilmesi igin gelen ve difraksiyona ugrayan igmlar arasindaki yol farkimn dalga
boyunun tam katlarina esit olmas: gerekir [14]. Asagidaki sekilde kristal diizlemlerinden X-
isinlanmn kinmmi gosterilmigtir.
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Difraksiyona Ugramig
X-Ismnlan

Sekil 3.4 Kristal Diuzlemlerinden X-Iginlarimin Kirinimu

Sekilden de gorildigi gibi 1. ve 2. tabakalara gelip kinmma ugrayan X-isinlan arasindaki
yol farki ; |abj+|bc| uzunlukian kadardir. Yapici bir girisim olugabilmesi igin bu yol farkinin
dalga boyunun bir tam kats nA’' ya esit olmas: gerekir. O halde

[abl+bc| =n 4
dsin6-+dsinG=nA
2dsinf=nA (3-1)

sartt sadlanmalidir. (3.1) denklemi "Bragg denkiemi” olarak bilinir. Burada A; kullamlan
X-1ismmnmm dalga boyu, birden daha biiyitk deger alamayan sin@ ile uygun herhangi bir
tamsay1 (1,2,3,...) olan n; yanstmanin mertebesi, d; kristal duzlemleri aras: uzaklik ve 0 ise
Brag sagilma agisidir.

Dikkate alinan kristaldeki diizlemierden, gelen X-ginlanmin kinnima ugrayabilmesi igin,
sind birden daha biiyitk olamayacagindan kullamlacak 118 dalga boyu, kristalin dizlemler
arast mesafesinin 2 katindan daha kiigiik olmas: gerekmektedir. O halde A < 2d sarts

saglanmalidir. Buda goriiniir 118 kirinim i¢in kullamlamamasim izah eder [15].
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Kristalografik diizlemler (hk¢) ve diizlem dogrultulan [hk£] seklinde Miller indisleri ile
gosterilirken, zon eksenleri kesirsel koordinatlar cinsinden [uvw] seklinde gésterilir. Zon
ekseni birhirine paralel diiziem takimlanm goésterir. Bir zona ait olan bitiin diizlemler zon
cksenine ve birbirlerine paraleldirler. Agagidaki sekilde [001] zonuna ait diizlemler
goriiimektedir.

[100] -
- (210)
4Zon Ekseni (110) /
(210) I
]
/
(100) i = (100)
c “4 ; ’///,
1 o]
ﬁ z J ""””
LT o]
| 7 ’_///
Lo L |~
4 r .v-///
B L
)% —M ',r“‘, /a“'
r"// o]
i L,//;/
. \

a
Sekil 3.5. [001] Zonuna Ait Diizlemler

Miller indisleri (hk £ ) olan bir diizlem igin zon ekseni

Zon Ekseni=ua+vb+wc 3-2)
Diizleme dik olan ters 6rgii vektorii ise
O o =ha*+kb*+{ c* (3-3)
dis.
Bir zona ait diizlem zon eksenine paralel ve diizlemin normali zon eksenine dik olacagindan

zon ekseni ile ters 6rgil vektoriiniin skaler ¢arpum sifira esit olmahdir. O halde

( uatvbtwe ).( ha*+kb*+/ ¢*)=0
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burada
a.a*=b.b*=c.c*=1
a*.b=a*.c=b*.a=b*.c=c*.a=c*.b=0
oldugu gozoniine alimirsa,
(hutkv+ £ w)=0 (3-4)
elde edilir. K, ters 6rgii vektoriiniin derece faktorii olmak tizere, ters orgii vekiori o4, ,
dizlemler aras: uzaklik d,,,

1
O je =Kr (3-5)

seklinde birbirine baglanir.

Eger K=1 aliirsa, V=a.(bxc) olmak iizere
O 100 =2%= (bxc)/V
T 40 =b*=(cxa) /V (3.6)
G o, =€*=(axb) /V

esitlikleri yazilabilir. Ters 6rgii ve gergek orgii parametreleri arasindaki iligkiyi veren (3-6)
esitlikleri sirastyla a,b ve ¢ vektorleri ile garpilirsa

a.a*=a. (axb)/V=1
b.b*=b.(cxa) /V=1
c.c*=c.(axb) /V=1

elde edilir. Ters 6rgti vektoriiniin tersi gergek orgii vektoriiniin kendisidir. Bunu gostermek

icin (3.6) denkleminden

(c*y*=(a*xb*) /V* 3-8)



30

yazilabilir. Aym zamanda
V*=a*.(b*x c*)=b* (a*x c*j=c*.(a*x b*)
dir. Bu ifade (3-8) d=ukleminde yerine yazilirsa
(c*)*=(a*xb*)/[c*. (a*x b*)] (3-9
elde edilir. (6.9) esitliginin sag tarafi ¢*.c ile garpilirsa (c*.c=1)

(c*)*=c*.¢ {(a*xb*)/[c*. (a*x b*)]}

(c®)*=¢ (3-10)
elde edilir. O halde benzer gekilde

(a*)*=a

(b*)*=b (3-11)

(c*)*=c

yazilabilir. (3-11) denkieminde bulunan sonuglar (3-8) denkleminde yerine yazilirsa
a =(b*xc*)/V*
b =(c*xa*)/V*
¢ =(a*xb*)/V*

denklemieri elde edilir [16].

3.4. X-Isinlarnsn Elektron...ar Tarafindan Sagilmas

Bir X-151m demeti, demet iginde herhangi bir noktada zamanla sinlizoidal olarak degisen bir
elekirik alan ile karakterize edilmis olan bir elektromanyetik dalgadir. Boyle bir X-ismt
demeti elektronla etkilesmeye girerse; elektron, uzerine gelen X-asm fotonunun

elektromanyetik alami tarafindan titregim yapmaya zorlanr. Titresim hareketi yapan bu
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eiektron, hareketi sirasinda siirekli olarak hizlanip yavaglamakta yani ivmeli bir hareket
yapmaktadir. Elektron yiikli bir pargacik oldugundan, bu ivmeli hareket nedeniyle bir
elektromanyetik dalga yaymnlanir. Bu anlamda bir elektronun X-iginlanim sagtify soylenir.
Elektron tarafindan sagilan demetle elektrona gelen demet aym dalga boyu ve frekansa
sahiptir. Sacilan demetin sagilma agisina baglhiigi Thomson bagintis: olarak adlandiridan (3-
13) denkiemi ile verilir [17].

e4
__ 2em 2
= 0 m Sint " o (3-13)

Burada I, ; gelen demetin siddeti, e; elektronun yiikii, m; elektronun kiitlesi, c; 151k hiza,

r, sagilan demetin elektrondan uzakhigi, o sagilma dogrultusu ile elektronun ivmesine ait

dogrultu arasindaki agi, I ise elektrondan r kadar mesafede sagilan demetin siddetidir.

20 0O E

X

Sekil 3.6. X-Isinlarinin Elektronlar Tarafindan Sagiimasi

Simdi OX dogrultusunda ilerleyen bir X-15tn1 demetinin (§ekil 3.6.) O noktasindaki bir
elektron tarafindan sagiimas: halinde sagilan demetin, xz-diizleminde bulunan p noktasindaki
siddetini bulmaya caligalim. Polarize olmayan 15tk yz-diizleminde herhangi bir E elebtrik
alan vektoriine sahiptir. E elektrik alan vektori E, ve E, bilegenleri cinsinden

E’=E,’+E,’ (3-14)

seklinde yazilabilir. E'nin dogrultusu tamamen keyfi oldugundan ortalama olarak E, ile E,

bilesenleri esit olmalidir. Bu durumda
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E,>= E22=—;— E’ (3-15)

yazilabilir. E vekiorii dalganin genligidir. Bir dalgamn giddeti genliginin: karesi ile orantihidir.
Bu nedenle 3.15 esitligi siddet bilegenleri cinsinden

Tov=I ,,= -;- I, (3-16)

seklinde ifade edilebilir.
Gelen demetin y bileseni elektrona O, dogrultusunda ivme verir. Burada o=yOP=n/2'dir.
Béylece sagilan demetin y yoniindeki siddeti (3-13) denkleminden

4
e

rim’c*

(3-17)

I,,=Toy

seklinde bulunur. Benzer olarak z bilegeninin siddeti icin  a=(n/2)-20 oldugundan

4

I,,=I,, ———cos®20 (3-18)

r’m’c*
elde edilir. (3-17) ile (3-18) denklemlerinin toplamu ise P noktasindaki toplam siddeti verir.
O halde
I,=1t1,,

4

1,=—°— (Lov+1,,cos”20)

rimict
e* 1.1
IP=I 0 m (—2‘+ECOS 29)
et 1+cos’> 26
IP=I 4] r2m26_4 ( 2 ) (3-19)
1+cos” 26

Bu denklemdeki (~=———=—2f—— )} carpimina ‘polarizasyon faktdrii’ denir ve bu P harfi ile

gosterilir. Polarizasyon faktori, Polarize 1gik igin
(sin’ 200)
Polarize oimayan 151k igin
( 1+ cos® 26 )
2
seklindedir. (3-19) denkleminde e,m,c ve r sabitleri yerine konursa sagilan demetin siddetinin

gelen demetin giddetinin ¢ok kiigiik bir kesri oldugu gorilir [17].
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3.5. X-Isinlarinin Bir Atom Tarafindan Sagilmas:

Bir X-igim demeti atom tzerine diigirildigiinde bu demet atomun her bir elektronu
tarafindan yukanda tartisildigt gibi kismen sagilir. Cekirdeginde yiiklii olmas: nedeniyle
gelen demetin etkisi altinda sahinim yapabilecegi diigiiniiliir. Fakat gekirdek elekirona gore
cok daha biiyiik kitleli oldufundan 6nemli bir titregim yapmaz. O halde X-151n1 demetinin
atom tarafindan koherent sagilmasi tamamen bu atomun elektronlan ile saglanir. Sagilma
ileri dogru ise (26=0°) bu durumda atom elektronlarnin tamammn sagtift dalgalar aymt
fazdadir ve sacilan dalgalarin genlikleri dogrudan dogruya toplanabilir. Fakat bu diger
sagiima dogrultulan igin dogru degildir. Uzayda elektronlarin farklhi noktalarda bulunmasi
nedeniyle farkli elektronlanin sagtiklan dalgalar arasinda faz farki vardw. O halde bir
kristalde sagilmay1 gergekiestiren birim elektrondur. Kolaylik olmasi bakimindan sagilma
olayr atomik boyutta tammlanir. Bir atoma ait sagilma fakiori (f) ile gosterilir ve

f= Bir atomun sa¢tifi dalgamn genlii / bir elektronun sagtif dalganin genligi

seklinde tanimlamr. Ileri yonde sagan bir atom icin f, atomdaki elektron sayisina, yani Z
atom numarasina esittir ( =z). Fakat 0 arttik¢a elektronlann teker teker sagtiklan dalgalar
arasindaki faz farki artar. Dolayisiyla f azalw. Aym zamanda atomik sagma faktéri gelen
demetin dalga boyuna da baglhidir. 6 ' min sabit bir degerinde, dalga boyu ne kadar kiigiik ise
sin

f 'de o kadar kiigiiktiir. Oyleki ( 0 ) niceligi artinca f azalr. Sekil 3-7 'de bakur igin

A

sin© . e . o e e e
( Y ) degerinin f ile degisimi gosterilir [16].

30
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20 |—

16 —

0 1 1 1 L i sinf
0 0,2 0.4 0,6 0.8 1 A A)
Sekil 3.7. Atomik Sagma Faktorinin (S22} fle Degisimi

A
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Sekil 3.8. Atom Konumlarinin Kirmnim Isinlarinin Faz Farkina Etkisi

2' ijle 1' igmlannin yapici bir girisim olusturabilmesi igin yol farkimn dalga boyuna esit
olmast gerekir. Sekil 3.8'e gore
8,,. =MCN =2 =2d,,sinb (3-22)

yazilabilir. Aym zamanda Miller indislerinin tammindan hareketle
a
d,po =AC=—
(dyo =AC=1)

yazilabilir. A ile B atomlarindan yanstyan X-1ginlan arasindaki yol farki,

AB X
5, =RBS="—"A=——(A 3-23
v AC a/h( ) ( )

seklinde bulunur. Faz farki uzunluk cinsinden yazlabilecegi gibi agisal olarakta ifade
edilebilir. 2n radyanbk acisal faz farki A kadar yol farkina esit olur. Bu durumda faz
farkina (@) dersek,

-2 0 (3-24)
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yazilabilir. O halde 3'ile 1' dalgalan arasindaki faz farki igin, .
By 2nhx ;
D, = f;l-zn =~—=2nhu (3-25)

elde edilir. Burada B atomunun kesirsel koordinati olan u=> esitligi kullamlmmgtir. 3.25
a

egitligi ii¢ boyutta
O=2r{hu+kv+Lw) (3-26)
seklinde ifade edilebilir.

Birim hiicre igerisindeki biitiin atomlar tarafindan sagillan dalgalarin bileskesine "Yap:
Faktorii" adi verilir. Yap: faktoriini kisaca atomlarin sagtif: dalgalan toplayarak bulabiliriz.

Eger bir birim hiicre, kesirsel koordinatlann  u,,v,,w, ; u,,v,,W, ; U;,V;,W; .. Ve
atomik sagma faktorleri f,,f,,f,, ... olan 1,2,3,..N atomlarim igeriyorsa bir (hk¢)

diizleminden yansimaya ait yap: faktori
N .
Fhkl — aneZm(hun+kVn+lwn) (3_27)
n=]1
ifadesi ile verilir. Bu ifadede N, birim hiicredeki Orgii noktasi yani atom veya molekiil
sayisidir. Yapt faktorin F 'nin mutlak degerinin karesi bir birim hiicrenin biitiin atomlarinin

sagtifn dalgamn genligi cinsinden, bileske dalganin siddetini verir.

Kristalde kinnima ugrayan X-iginlari demetinin gozlenebilmesi i¢in yap: faktoriiniin sifirdan

farkh olmas: gerekir. Cesitli birim hiicre tipleri igin yapt faktorlerini inceleyelim.ilk olarak

Pirimitif birim hiicreyi dikkate alaim. Bu hiicrede orjinde tek bir 6rgii noktast vardir. O

halde N=1 ve 6rgii noktasinin kesirsel koordinatlan (u,v,w )=( 0,0,0 ) oldugu i¢in
F=fe?™® =f

olur. Bu durumda F? 'nin degeri (hk 7 ) 'den bagimsiz ve her yansima igin aymdir.Cisim

merkezli kitbik yapiyn dikkate alaci’> olursak bu birim hiicrede iki orgii noktast vardir.

Bunlar hiicrenin  ( 0,0,0 ) ve (—;—,%,% ) koordinatlarinda bulunur. Atomlannda aym
olduklan digiiniiliirse,
2ni(§+§+§)

F=f (e21ci(0) +e )_.: f(l+exi(h+k+l))
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F—{ 0 htk+£= ¢ift say1
2f htk+£= tek say1
sonucu bulunur.

Taban merkezli birim hiicreyi dikkate alalm. Aym cins iki atom (0,0,0) ve (-;—,%,0 )

konumlanndadir. N=2, (u,,v,,w,)=(0,0,0) , (uz,vz,w2)=(-;f,—;-,0 ) almirsa
bk
F=f(e®@ e 22 ) =f(l+e"*D)
0 hvek kangik
"1 2f hvek kangikdegil
sonucu bulunur.
Simdide yiizey merkezli birim hiicreyi dikkate alalm. Dort tane 6rgli noktas: vardir. Yine
atomlann ayni cins oldugunu kabul edelim. O halde

11 1 1
(ul,Vl,W1)=(0,0,O) > (u2,V2,W2F(——,-—,0) ,(U3,V3,W3)=(‘—,0, _) >

2°2 2 2
(u4,vs,we)=(0 3 —1—)

F= f(e27:i(0)+ o2 (W2 +102) 4 ezni(k/2+£/z)+ ezni(m+£m)
F= £ (14 () 4 grih+ € )y gritelyy

. 0 h,kve £ kangik
4f h, k ve £ kangik degil

bulunur.

Miller indislerinin kansik olmasi h,k ve ¢ 'nin ¢ift veya tek olmasi, kangik olmamas: ise hk,

ve £ 'nin hepsinin ¢ift veya tek olmas: anlanundadir.



BOLUM IV

TEK KRISTAL KIRINIM CALISMALARI

4.1. Giris

Tek kristal ¢aligmalaninda, kristal yap: analizinin saglikh olabilmesi i¢in, izerinde galisilan
kristalin uygun biytklukte, kristal kusurlanndan annmus, parlak ve diizgiin yiizeylere sahip
olmasi gerekmektedir. Eger kristal gereginden bilyik olursa, kristalin sogurma etkisi fazla
olur ve kinmuma ugrayan X-iginlannin tesbiti olduk¢a zorlagir. Aym zamanda kristali
meydana getiren molekiil i¢inde bulunan agir atomlar da sofurma etkisini artinrlar. Agir
atomlardan gelen sogurma etkisini azaltmak igin daha kigiik kristaller kullanmak gerekir.Bu
deneysel ¢alismada incelenen C,oH1507N bilesiginde en afir atom Oksijen (O) atomudur.

Kare prizma sekline sahip beyaz renkli CaoH;07N kristallerinden uygun biiyuklitkte olanlar
stereo mikroskop altinda (Euromex-Amhem,Model KTD-2 ) secildi ve polarizasyon
mikroskobunda ( Hertel & Reuss, Optik Kassel CN-hF ) tek kristaller tesbit edildi. Dikkate
alman bu kristal iyi bir vapistinc ile fiber cubufun ucuna yapistinlarak gonyometre
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baghfma yerlestirildi. Bu islem yapilirken kristalin bityiime dogrultusunun fiber gubuga ve
kristal yiizeylerinin de gonyometre arklanna paralel olmasina 6zen gosterildi. Gonyometre
baghgina takilan kristal, Enraf-Nonius, Didractis 583 model X-Ismlan jeneratérii ile bakir
tipten elde edilen Acuxa=1,5415. A dalga boylu X-igimm ile Buerger presesyon ve
Weissenberg kameralarinda iginlanarak kristal yapisi incelendi.

4.2. Buerger Presesyon Yontemi Ile inceleme

Bu metodla, kristale ait ters 6rgii tabakalar, F ile gosterilen ve biiyiitme faktorii olarak
adlandirilan bir faktorle buyiitilerek film tizerine diigiiriiliir. Bityiitme faktorii filmin kristale
olan uzakhfina esittir. Buerger kameras: ile ters 6rgii geometrisi herhangi bir degisiklige
ugramadan tam olarak film tizerine kaydedilir. Bunun nedeni, ters 6rgii tabakalan gelen X-
i gevresinde presesyon hareketi yaparken, hareketli bir baglant: aracihd ile kristale bagh
olan diizlemsel filmin de ters 6rgii dilzlemlerine paralel olacak sekilde presesyon hareketi
yapmasidir. Buerger presesyon metodu ile desenlerin indislenmesi, kristal boyutlanimn
Olciilmesi, uzay gurubunun tesbit edilmesi gibi iglemler diSer metodlara gore daha kolay
yapilabilir [19,20]. Sekil 4.1'de Buerger Presesyon metodu ile ters orgii tabakalarmun film
lizerine kaydediligi gosterilmigtir. Eger Buerger filmi ¢ekilirken tabaka segici kullamimazsa
film Gizerine kristalin butiin tabakalarindan yansimalar kaydedilecektir.

Ters 6rgii tabakalanindan birine ait olan kinnim deseninin film tizerine dustrilmes igin dier
tabakalardan gelen 1ginlarin tutulmas: gerekir. Bu nedenle kristalden s kadar uzaga konulan
rs yanigaph tabaka segici (screen) kullamld:.
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X-Isint

Demeti

Yansima

Kiiresi 0. Tabaka

n. Tabaka

Sekil 4.1. Buerger Presesyon Metodunun Geometrisi

Uygun olan s ve r; degerleri kullanilmak suretiyle istenilen tabakanin filmini gekmek
miimkiindiir. Sekil 4.1°den hareketle

coto=—> “@.1n
r

nd’=cosji-cosv 4.2)

esitlikleri yazilabilir. Bu iki esitlikten hareketle

s=r,cotcos *(cosp-nd") (4.3)
yazilabilir. Burada sirastyla
s ; Tabaka segicinin (screen) kristale olan uzaklig;,
15, Tabaka secicinin yarigapi,
u;, Presesyon agisi,
v; Yansima agisinin {epe yarim agis,

d";  M/d olup ters orgit birimi,
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n, Ters 6rgii tabaka sayisidir [21]. .

F=60 mm 'lik biiyiitme faktorii kullanilarak yapilan bu ¢alismada Buerger Presesyon teknigi
ile elde edilen sifirinci tabaka filmieri sekil 4.2, sekil 4.3 ve sekil 4.4°de verilmistir. Bu fitmler
uzerinde ters orgii eksen uzunluklan 0,0lmm duyarlikli Enraf-Nonius marka
mikrodensitometre ile dlgiilmiistiir. Yapilan 6lgiimler ve ortalama eksen uzunluklari Tablo
4.1, Tablo 4.2 ve Tablo 4.3°de verilmistir. Filmlerdeki eksenler arasindaki agilar ise
a=B=y=90° olarak dlgiildii.

Sekil 4.2. (hk0) Buerger Filmi 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni Filtre, p=20°, r=15 mm,
s=41,21 mm, Isinlama Stiresi 15 Saat.

Sekil 4.3. (h0¢) Buerger Filmi 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni Filtre, p=20°, r=15 mm,
s=41,21 mm, Isinlama Siiresi 10 Saat.



42

Sekil 4.4. (0k ¢) Buerger Filmi 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni Filtre, 1=20°, r=15 mm,
s=41,21 mm, Iginlama Siiresi 8 Saat.

Tablo 4.1. Sekil 4.3°deki (h0¢) Tabakasina Ait Filmden Oigiilen Degerler ve a Birim
Hiicre Parametresinin Hesaplanmast

Aralik AX=X>-X; | a’=AX/n
SiraNo| Sayist (n) | Xi (mm)| X, (mm) (mm) (mm) | a=AF/a" (A)
1 6 99,11 123,77 24,66 4,11 22,508
2 12 51,58 100,96 49,38 4,115 22,481
3 2 77,66 85,85 8,19 4,095 22,591
4 10 73,33 114,45 41,12 4,112 22,497
5 6 99,22 123,91 24,69 4,115 22,481
6 4 77,58 94,00 16,42 4,105 22,536
7 2 86,53 94,75 8,22 411 22,508
8 14 48,95 106,53 57,58 4,113 22,492
B 4 82,19 98,63 16,44 4,11 22,508

a=22,51140,03 A
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Tablo 4.2. Sekil 4.4’deki (0k #) Tabakasina Ait Filmden Olgiilen Degerler ve b Birim

Hiicre Parametresinin Hesaplanmasi

Aralik AY=Y>Y: [ b'=AY/n
Sira No | Sayist (n) Y;: (mm) Y, (mm) (mm) (mm) | b=AF/b \s)

1 2 87,82 95,84 8,02 4,01 23,07

2 8 83,22 115,29 32,07 4,009 23,075
3 6 70,34 94,41 24,07 4,012 23,058
4 12 48,48 96,62 48,14 4,012 23,058
5 4 79,06 95,12 16,06 4,015 23,041
6 10 61,63 101,7 40,07 4,007 23,087
7 2 100,69 108,71 8,02 4,01 23,07

8 16 48,08 112,29 64,21 4,013 23052
9 8 78,84 110,91 32,07 4,009 23.075

b=23,065+0,01 A

Tablo 4.3. Sekil 4.4’deki (Ok £) Tabakalarina Ait Filmden Olgiilen Degerler ve ¢ Birim

Hiicre Parametresinin Hesaplanmast

Aralik AZ=Z>7, | ¢'=AZn
SiraNo | Sayist (n) Z; (mm) |  Z (mm) (mm) (mm) | c=AF/c’ (A)
1 2 78,85 89,08 10,23 SIS 18,086
2 6 89,31 119,96 30,65 5,108 18,111
3 8 67,78 108,66 40,88 511 18,104
4 4 78,73 99,17 20,44 511 18,104
5 6 73,29 103,92 30,63 5,105 18,121
3 2 89,4 99,62 10,22 511 18,104
B/ 8 62,42 103,29 40,87 5,109 18,107
8 4 89,32 109,76 20,44 s11 | 18,104
9 10 62,38 113,5 51,12 5,112 18,096
10 12 56,93 118,24 61,31 5,109 18,107

¢=18,104+0,01 A




Yansima sartlarini bulmak igin yine Buerger presesyon kamerasinda (hk1), (h1¢) ve (1k¢)
birinci tabaka filmleri gekildi (Sekil 4.5. , Sekil 4.6. ve Sekil 4.7.). Bu filmler ve sifirinct
tabaka filzileri incelenerek yansima sartlar asagidaki gibi tesbit edildi.

(h00) : h=2n, (0k0) : k=2n,

(002): £=2n (0k?) : k+£=2n,

(h0¢) : ht+£=2n, (hk0) : hk=2n,
(hk¢) : htk+/=2n,

Sekil 4.5. (hk1) Buerger Filmi, 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni fitre, 1=20°, 1=20 mm,
$=32,12 mm, Fd'=5,45 mm, Isinlama Siiresi 12 Saat.
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Sekil 4.6. (h1¢) Buerger Filmi, 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni filtre, p=20°, =20 mm,
§=34,92 mm, Fd'=4,32 mm, Isinlama Siiresi 10 Saat.

Sekil 4.7. (1k¢) Buerger Filmi, 40 kV, 20 mA, CuKa, Ni filtre, u=20", r,=20 mm,
§=34,92 mm, Fd'=4,32 mm, Isinlama Siiresi 15 Saat.

4.3. Déner Kristal Metodu Jle Inceleme

Kristal, gelen X-15tni doZrultusuna dik bir eksen etrafinda dondiirtilirse ""Normal Demet
Weissenberg" metodu olarak isimlendirilir. Ters 6rgiiniin her bir noktast Ewald kiiresini X-

1gint demetine paralel daireler boyunca keser.
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ikinci tabaka
birinci tabaka

si1fir tabaka

birinci tabaka

ikinci tabaka

Sekil 4.8. Doner Kristal Metodunda Ters Orgii Tabakalarin Filme Kaydediligi

Bir (hk¢) ters orgii noktasinin Ewald kiiresini kestigi her durumda kristalden yansiyan X-
iginlari, kiire iizerinde olusan bu noktadan gecer. Kristalin kiirenin merkezinde olmasi
nedeniyle ters orgii noktasina karsilik gelen (hk¢) diiziemi i¢in Bragg sart1 saglanmis olur.
[22].

Tek kristalin eksenlerinden biri, monokromatik X-igin1 demetine dik olacak bicimde
yerlestirilir. Yine silindirik bir film de kristal ekseni boyunca yerlestirilir. Kristalde kiigitk
osilasyon agistyla salinacak sekilde segilen eksen etrafinda déndiiriilerek iginlama yapilir. Bu

calismaya ait geometrik sekil, Sekil 4.18'de verilmistir.

Kristale carpan X-iginlan, Bragg sartim saglayarak kristalden yansiyan demetleri
olustururlar. Yansiyan demetler zahiri koniler iizerinde bulunurlar ve konilerin eksenleri
donme ekseni ile cakigiktir. Yapilan isinlamalar sonucunda film iizerinde meydana gelen
Iekeler, film agildigi zaman bir takim zahiri paralel dogrular iizerinde bulunurlar. Béylece
yansimalar tek tek tabaka ¢izgisi denilen yatay dogrular boyunca noktalar seklinde
kaydedilirler. Bu yatay dogrular arasindaki uzaklik, ters orgii tabakalar arasindaki uzakiikla
orantihdir. Doner kristal filminden kristalin takili oldugu eksenin diizlemler arasi uzaklig
bulunabilir [23].
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Fotografik Film

n. Tabaka

/IT ........

X-Isim Demeti dia I
" B

0. Tabaka

Sekil 4.9. Doner Kristal Metodu Geometrisi

Sekil 4.9'dan

tanv=>2 (4.4)

Te

esitligi yazilabilir. Burada
Va ; n.tabaka yansimalarimn, sifirinct tabaka yansimalarina olan uzaklig,
rr ; Film kamerasinin yangap: ( 28,65 mm )'dir.
Bragg sartina uygun yansima olabilmesi igin A ve B noktalarindan kinmma ugrayan isginlar
arasindaki yol farkinin, dalga boyunun tam katlarina esit olmasi gerekir.

IBCl=nA 4.5)

IBCl=d,,, sinv (4.6)

nA

dhkl= il (4.7)
sinv
ve
-1 Ya
v=tan (—2) (4.8)
T
oldugundan dolay1
dh;d:n—x (4.9)
sintan” (0=
Te

denklemi elde edilir [24].
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Sekil 4.10'da verilen doner kristal filminden 6igiilen degerler ve 4.7 esitligi kullamilarak
hesaplanmis donme ekseni dogrultusundaki b ekseninin boyutu, Tablo 4.4'de verilir.

Sekil 4.10. b" Ekseninden Takili Doner Kristal Filmi. Os. +40°, 20 mA, 40 kV, CuKa,
Filtresiz, Isinlama Siiresi 10 Saat

Tablo 4.4. Sekil 4.10'daki Doner Kristal Filminden Olgiilen Degerler ve b Birim Hiicre
Parametresinin Hesaplanmas.

3 =Y -Y
Aralik No DNy : L | o nA A
Sira No (n) Y: (mm) | Y2 (mm) | (mm) sintan™ (.y_i.)
(mm) T

1 1 86,35 90,19 | 3,84 1.92 23,012

2 2 84,62 9235 |1.7.73 3,865 23,012

3 3 82,71 94,47 |[11,76 5,88 23,012

4 4 80,9 96,8 15,9 7,950 23,098

5 5 78,96 99,28 [2032] 10,160 23,081

b=23,043+0,04 A
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Sekil 4.11. ¢’ Ekseninden Takili Doner Kristal Filmi. Os. +40°, 20 mA, 40 kV, CuKa,
Filtresiz, Isinlama Siiresi 15 Saat

Yine sekil 4.11'de verilen déner kristal fotografindan, donme dogrultusundaki ¢ ekseninin

boyutu, Tablo 4.5'deki veriler (4.7) denkleminde yerine yazilarak hesaplanmugtir.

Tablo 4.5. Sekil 4.11'deki Doner Kristal Filminden Olgiilen Degerler ve ¢ Birim Hiicre
Parametresinin Hesaplanmasi.

Al 2Z; =2-7
ralik No Z; 12 Fl ni . )
Sira No (n) Z, (mm) | Z, (mm) | (mm) sintan™ (=)

(mm) I
1 1 84,88 89,78 4,9 2,45 18,139
2 2 8291 92,81 9,9 4,95 18,139
3 3 90,22 95,4 15,18 1,59 18,068
4 4 76,78 97,53 [20,75| 10,375 18,086

c=18,108+0,03A

4.4. Weissenberg Metodu Ile Inceleme

Kullanilan bu yontemde dikkate alinan kristal, silindirik film kaseti igerisinde donmektedir.
Bu kristal donme hareketi yaparken silindirik film kaseti kristalin donme ekseni

dogrultusunda sabit hizla salinim hareketi yapmaktadir.
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Normal Demet Weissenberg metodu ile Bragg yansimalarinin tesbiti Sekil 4.12'de gosterilir.
Normal Demet Weissenberg metodunda herhangi bir iist tabaka civarinda kor bolge
meydana gelir. Bu kor bélge iist tabakalara gidildikge biiyiir. Bu sebepten dolay st tabaka
filmierinde, iist tabakalarin orjini civarinda bazi yansimalar film tizerine kaydedilemeyebilir.
Bu metodla elde edilen iist tabaka diyagramlarinda merkezi diziler dogrusal cizgiler seklinde
olmayip, ¢esitli egriler seklindedir. Bu nedenle diyagramlarn indislenmesi olduk¢a zordur.

Doénme Ekseni
s 0
................................. — 1, Tabaka
X-Isint Demeti ¢ o R

Sekil 4.12. Normal Demet Weissenberg Metodu Ile Bragg Yansimalarinin Tespiti

Sifirnct tabaka Weissenberg filminden birim hiicre parametrelerini bulmak igin Bragg
sartindan ( 2dsinf=n) ) faydalanilir.
Bragg sartindan ;

2sin@ = n% =nd" (4.10)
esitligi yazilabilir. (4.10) ifadesini, a’ ters orgii ekseni igin diizenlersek,
25in6=h%=ha' @.11)
elde edilir. (4.10) ifadesini, b" ters orgii ekseni igin diizeniersek,
2eii = k% i 4.12)
(4.10) ifadesini, ¢ ters orgi ekseni igin diizenlersek,
26inf=1 -}ci i 4.13)

bagmtilan yazilabilir [25].
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Sekil 4.13. (hk0) Normal Demet Weissenberg Filmi. 40 kV, 20 mA, 0Os. +110°, CuKa,

Isinlama Stiresi 13 Saat

Normal Demet Weissenberg metodu kullanilarak, kristalin ¢ ekseni boyunca gekilen kirinim
deseni Sekil 4.13'de verili. Bu verilen sekilde yapilan 6lgiim sonuglan ve gerekli
hesaplamalar ise Tablo 4.6. ve Tablo 4.7'de verilir.

Tablo 4.6. Sekil 4.13'deki Normal Demet Weissenberg Filminden Alinan Olgiimler ve a
Ekseninin Hesaplanmasi (Acuca =1,54182 A).

a= ————th A)
Sira No | Aralik No X Xz Xi=X2-X1 2 sin(-\—/%)
() (mm) (mm) (mm)
1 4 92,39 109,99 17,6 22,508
2 6 88,26 114,77 26,51 22,508
3 8 84,14 119,65 3551 22,549
4 10 80,13 124,91 44,78 22,508

a=22,518+0,02 (A)
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Tablo 4.7. Sekil 4.13'deki Normal Demet Weissenberg Filminden Alinan Olgiimler ve b
FEkseninin Hesaplanmasi (Acuxs =1,54182 A).

b @
Sira o | Aralik No Y: Y Yi=Y2-Y) 2sin(—%)
() (mm) (mm) (mm) @
1 4 75,21 92,39 17,18 23,098
2 6 7047 | 96,34 25,87 23,07
3 8 65,64 100,32 34,68 23,055
4 10 60,76 104,42 43,66 23,081

b=23,07610,02 A

Normal Demet Weissenberg filminde egim agist =0 'idi. Buerger, X-1sininin gelme egimini

degistirerek  (u=p.) "Es -Egim Weissenberg" metodunu gelistirmistir [26]. Es-Egim

Weissenberg metodu ile Bragg yansimalarinin filme kaydedilisi sekil 4.14'de verilmistir. Bu
egimli X-iginlant kullaniimaktadir. Gelen ve

yontemle yansimalar belirlenirken

p= -v

yanstyan demet ters orgil tabakalarina gore esit egimlidir. Ust tabakalarin belirlenmesi igin p

egim agisinin ve tabaka segicinin donme eksenine paralel dogrultudaki ilk konumundan

itibaren 6teleme miktarinin bilinmesi gerekir.

K-Igim

0. Tabaka

Donme
Ekseni
n.
0. Tabaka

Sekil 4.14. Es-Egim Weissenberg Metodu ile Bragg Yansimasinn Tespiti

X-iginlarinm egim agist |, G ; n. tabakaile 0. tabaka arasindaki mesafe olmak tizere ;

sinpte = .

g

(4.15)
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yazilabilir. Normal Demet Weissenberg metodunda ¢ 'min alabilecegi maksimum deger 1
dir. Ciinki Sekil 4.12'den '

sinp= § (4.15)
oldugu goriiimektedir. Eg-Egim Weissenberg metodunda ise £ 'nin alabilecegi maksimum
deger 2'dir. Bu da efim agisinin 90° olmasina kargiik gelir. Oysa sistemin mekanik
kisttlamalari, ¢ 'min bu degeri almasint engeller. O halde . efim agisimin alabilecegi
maksimum degeri hesaplayalim. Doner kristal metoduna ait (4.4) denklemi

v=tan™ (32)
Ty
seklindeydi. Strastyla (4.4), (4.14), ve (4.15) denklemleri birlestirilirse

sintan” ()
e =sin”! (——24) (4.16)
denklemi bulunur. Pratikte n. tabakamn 0. tabakaya olan uzaklifi sonsuzdur. Bu ise [
'niin 30° olmasina karsilik gelir. Oysa Weissenberg filminde y, 'nin maksimum degeri,
filmin boyu kadar yani 50 mm 'dir. Bu y, degerine karsilik pt 'niin maksimum degeri ise
25°-26" civarindadir [27].

Sekil 4.15. (hk1) Es-Egim Weissenberg Filmi. 40 kV, 20 mA, p=3°, s=1,3 mm, CuKa,
Isinlama Stiresi 13 Saat.
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Buerger Presesyon yontemi ile elde edilen sifirinct ve birinci tabaka kirinim filmlerinin
incelenmesi sonucunda yansima sartlaii bulunmustu. Weissenberg metodu ile bulunan
yansima sartlari ve birim hiicre parametre degerleri daha ¢nce Buerger ve Déner Kristal

metodu ile bulunanlarla uyum igindedir.

4.5. Gegcirme Laue Metodu Ile In. :ieme

Dikkate alinan beyaz bir radyasyon demetinin sabit bir tek kristal niimune tizerine
gonderiimesi sonucu meydana gelen kinmm demetinin bir fotograf filmi iizerine
kaydedilmesi metoduna " Laue Metodu " denir. Kristal iginde her diizlem takimi i¢in 6
Bragg agisi sabittir. Her 6zel d ve 6 degerleri igin Bragg kanununu gergekleyen 6zel bir

A dalga boyu vardir. Bu nedenle her kirinim demeti farkli dalga boyuna sahiptir.

Laue metodu, Gegirme Laue Metodu ve Geri Yansimali Laue Metodu olmak iizere iki
gesittir. Her iki metotda da film duzdiir ve gelen demete dik yerlestirilir. Gegirme Laue
Metodunda film kristalin arkasina yerlestirilir ve ileri yonde sagilan kirmmim demetini
kaydeder ( Sekil 4.16-a ). Bu metoda bu ismin verilmesinin sebebi kirmim demetlerinin

kismen kristal iginden gegmesidir.

>

@ (b)
Sekil 4.16. a) Gegirme Laue Metodu, b) Geri Yansimali Laue Metodu

Geri yansimali Laue metodunda film, kristal ile X-151m kaynag arasina konur ( $ekil 4.16-b).
Gelen demet filmdeki bir delikten geger ve geriye dogru olan kinmim demetleri kaydedilir
[23]. Gegirme Laue metoduyla gekilen filmlerde, diizlemlere karsilik gelen noktalar elips
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veya hiperbol iizerinde olusurlar [28]. Laue metoduyla kristalin y6nelmesi, - kristal
igerisindeki yapi kusurlan, dis zorlarin kristal yapida ortaya gikarttifi bozulmalar gibi

ozellikler bulunabilir.

Sekil 4.17. [100] Dogrultusunda Buerger Kamerasinda Cekilen Gegirme Laue Filmi. 40
kV, 20 mA, Filtresiz, F=30 mm, CuKa, sp=129"( 6'), Isinlama Siiresi 8 Saat.

Sekil 4.18. [010] Dogrultusunda Buerger Kamerasinda Cekilen Gegirme Laue Filmi. 40
kV, 20 mA, Filtresiz, F=60 mm, CuKa, sp=27"( 36'), Isinlama Siiresi 4 Saat.
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Sekil 4.19. [001] Dogrultusunda Buerger Kamerasinda Cekilen Gegirme Laue Filmi. 40
kV, 20 mA, Filtresiz, F=30 mm, CuKc, s,,=39°( 6'), Isinlama Siiresi 8 Saat.

Ortorombik sisteme sahip olan kristalin Laue sinifi mmm 'dir. Sekil 4.17, Sekil 4.18 ve
Sekil 4.19 'da gosterilen Laue filmlerinde 6zel Laue simetrilerinin, [100], [010] ve [001]

dogrultularinda 2mm  simetrileri oldugu tesbit edildi [29].

4.6. Tek Kristal Calismalaninin Degerlendirilmesi

Caoli19O;N ( Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetilk>Amit ) tek
kristalinin Buerger Presesyon, Doner Kristal, Weissenberg ve Laue filmleri ¢ekildi. Kristal
sisteminin ortorombik oldugu tesbit edildi. Buerger Presesyon yéntemi ile gekilen sifirinci ve
st tabaka filmleri vasitasiyla kristalin birim hiicre parametreleri ve yansima sartlan bulundu.
Déner kristal ve Weissenberg filmlerinden elde edilen sonuglarin da Buerger kamerasindan
elde edilen sonuglarla uyum iginde oldugu gorildi. Laue filmleri ile kristalin 6zel Laue
simetrileri tesbit edildi. Kristalin en iyi birim hiicre parametreleri ,

a=22,511 3) A, b=23.065 (1) A, c=18,104 (1) A, o=p=y=90°
seklindedir.

4.6.1. Bilesigin Molekiil Agiriig
mc=12,011 akb
m;=1,0080 akb
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me=16,000 akb

mx=14,007 akb [35].
M=20xmc)+(19xmy )+ (7Txmo)+(1xmy)
M,= 385379 aku

M, =385379x 1,66 x 10 gr M, = 6,40x107 gr

4.6.2. Kristalin Birim Hiicresindeki Molekiil Sayist

Birim hiicredeki molekiil sayisimi bulmak igin kristalin hacminin bulunmasi gerekir.

Ortorombik sistemde ( a=B=y=90° ) birim hiicrenin hacmi:
V=ab.c 4.17)
dir.
a=22,511 (3) A, b=23.065 (1) A, c=18,104 (1) A
ifadesinde yerine yazilarak
V=22,511 A x23.065 A x 18,104A
V=9399,89 A®
V=9399,89 x 107 cm’
elde edildi. Birim hiicredeki molekiil sayisi :
_ &V
M

_1,09x9399,89x10*
6,40x10

z (4.18)

Z

Z = 16,0092
Z=16,0092 = 16

bulundu.

4.6.3. Kristalin Lineer Absorbsiyon Katsayisi

eksen uzunluklar 4.17

Kristalin I..eer absorbsiyon katsayisi, p = dZPi (E)i (2.10 esitligi ) ifadesi kullanilarak
i P

hesaplandi. Burada:
d ; Kiristalin yogunlugu,

P; . i. elementin molekiil icindeki agirlik kesri,
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( & ) ;i. elementin kiitle absorbsiyon katsayisidir.
p

CoH ;907N molekiiliindeki elementlerin  Cug, radyasyonu igin kitle absorbsiyon

katsayilar asagida ki gibidir.
By _ 2
[=]c=4,60 cm’/gr,
p
By 2
2w =0,435 cm¥gr
p
o= 11,5 cm¥gr,
p

2n=7,52 em¥gr [31].
p

Molekiil igindeki agirlik kesirleri ise

_ 20x12,011 19x1,009

L . s = 0,049697
385,379 385,379

= IXI6000. _ 5 290623, , o= DIBDT — 003634
385,379 L

dir. Bu degerler (2.10) esitliginde yerine yazilarak Cuk, radyasyona igin kristalin lineer
sogurma katsayist;

p(Cu)= 1,09. ( 0,623334 x 4,6 + 0,049697 x 0,435 + 0,290623 x 11,5 + 0,036346 x 7,52 )
p(Cu)= 7,089 cm’

elde edildi.

4.6.4. Optimum Kristal Kalnlig

Kristalin gereginden fazla kalin olmast absorblama etkisini artiracagindan kristal iginden
gegen radyasyon miktan azalir. Ayrica kristal kalinliginin artinimasi film tzerinde gok
miktarda lekenin gozlenebilir hale gelmesini saglar. kristal i¢inde en uzun yoiu kateden 1ginin
siddeti,

L=KI, e* (4.19)
ifadesi ile verilir. Bu ifadede; K oranti sabiti, p lineer absorbsiyon katsayisi, t kristalin
kalinligidir. Bu net siddetin maksimum olabilmesi igin birinci tirevinin sifira esit olmasi

gerekir.



39

ngt—l = Kl (e* ' 2t- t’pe*)

di, .
—L=k oo™t (2-ut
5 (2-ut)

Bu egsitligin sifira esit olmast igin (2-pt) =0 olmah [32]. O halde kristalin optimum kalinlig
2-pt =0

(4.20)

TN

dir.

Bir numuneden gecen demetin siddeti gelen demetin siddetinin 2 veya yaklasik % ik
e

kesrine esit olduunda numune kalinligi optimumdur [33]. Bu durumda C2H;19O;N
kristalin optimum kalinlig;,

t= 2 = = 0,282 cm
i

7,089
t=2,82 mm

olarak hesaplandi. Deneyde kullanilan kristal kare prizma seklindedir.

4.6.5. Kristalin Uzay Grubu

Ortorombik sisteme sahip olan kristalin Buerger presesyon yontemi ile ¢ekilen (0k¢),
(h0¢), (hk0), (1k¢), (h1¢), ve (hkl) filmleri incelenerek soniim ve yansima sartlari
tayin edildi. Kristalin yansima sartlari,

00) igin  h=2n
(0k0) igin  k=2n
(00¢) i¢in £=2n

(0k?) igin k+¢=2n
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(h0¢) igin  h+é=2n
(hk0)  igin  hk=2n
(hk¢) igin  htk+£=2n

seklinde belirlendi. Weissenberg kamerasinda cekilen sifirinct ve iist tabaka Weissenberg
filmlerinin incelendiginde de aym yansima sartlarinin gegerli oldugu goriida.

Kristal sistemi, yansima sartlan ve birim hiicredeki molekiil sayist ( Z=16) dikkate alinarak
incelenen uzay gurubunun fmma (No: 74 ) olduguna karar verildi. Sekil 4.20” de ilgili

uzay gurubunun simetri elemanian gosterilmistir [29].
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Sekil 4.20. Imma (No:74) Uzay Grubunun Simetri Elemanlan



BOLUM V

SONUC VE TARTISMA

Dimetoksi Dibenzoin<>Asetikasit-N-Karboksimetilc<>Amit ( C2HpoO/N ) tek kristali
X-1gim kirinimu teknigi ile incelendi. Kristalin, Buerger Presesyon, Weissenberg ve Gegirme
Laue metotlart kullanilarak kirmm desenleri elde edildi. Buerger presesyon yontemi ile
kristal sisteminin ortorombik oldugu belirlendi. (hk0), (h0¢), (Ok ¢) sifirinct tabaka filmieri
ve (hk1), (h1¢) ve (1k#) birinci tabaka filmleri gekildi. Birim hiicre parametreleri ve
yansima sartlan tesbit edildi. Aynica Doner Kristal ve Normal Demet Weissenberg
filmlerinden de birim hiicre parametreleri tayin edildi. Bulunan sonuglarin Buerger
filmlerinden elde edilen sonuglarla iyi bir uyum igerisinde oldugu goriildii. Tablo 6.1°de
farkli metodiarla elde edilen birim hiicre parametreleri toplu olarak gosterilmistir. Kristalin
deneysel olarak bulunan yogunlugu d;=1,09 gr/cm® “diir. Kristalin birim hiicresinde
meveut molekiil sayisinin Z=16 olarak hesaplandi. Bu veriler ve yansima sartlan goz oniine
alinarak kristalin uzay grubunun Imma  ( No:74 ) oldugu sonucuna vanidi. Kristalin
lineer absorbsiyon katsayisi p(Cu)= 7,089 cm™ ve optimum kristal kalinhig da  t=2,82

mm olarak hesaplandi. Kristalin Gegirme Laue metodu ile incelenmesi sonucunda Laue



sinifimn  mmm , 6zel Laue simetrilerinin ise [ 100 ], [ 010], ve [ 001 ]

2mm oldugu tesbit edildi.
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dogruitularnda

Tabilo 5.1. Farkli Metodiaria Eide Edilen Birim Hiicre Parametreleri

Kullanilan metot | Cekilen Film a(A) b(A) c(A)
Buerger Presesyon (0k¢ ) — 23,065 +0,01 | 18,104 +0,01
Buerger Presesyon (h0? ) 22:511 +£0.,03 = 18,107 +0,03
Buerger Presesyon ( hk0) 22,516 +0,03 | 23,059 +0,03 —
Doner Kristal b ekseni — 23,043 +0,04 =
Déoner Kristal ¢’ ekseni — — 18,108 +0,03
Weissenberg ( hk0) 22,518 +0,02 | 23,076 +0,02 —
Weissenberg (h0?¢) 22:512:0.03 g 18,106 + 0,03

Mikrodensitometre ile o, B vey agilan 90° olarak olgiildii. Kristalle ileri asama inceleme

icin yiiksek

ve disitk sicakliklarda galigilabilir.

parametrelerinin degisip degismedigi arastirilabilir.

Kristal sistemi ve birim hiicre
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