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OZET

EPITAKSIYEL TEK KRIiSTAL INCE FILMLERIN XRD
YONTEMI ILE INCELENMESI

Ahmet BULUT
Yiiksek Lisan Tezi Fizik Anabilim Dali
Tez Danismani: Prof. Dr. Sezai ELAGOZ

2010, 103 Sayfa

Bu c¢alisma kapsaminda epitaksiyel tek kristal ince filmlerin yap1 analizlerinin x-151n1
kirinim yontemi (XRD) kullanilarak incelenmesi konu edilmektedir. X-1g11 kirinimina
ait teorik hesaplama teknikleri 6zetlenerek kinematik ve dinamik x-1s1m1 kirinimina ait
denklemler ¢ikarilmis ve simiilasyon programlarinin ¢alisma prensipleri agiklanmigtir
Ayrica bu calismada sistem ile yapilabilecek taramalar detaylica anlatilarak agiklanmis
ve vyapilan taramalar ile hangi fiziksel niceliklerin dlgiilebilecegi anlatilmistir.
Caligmanin son kisminda ise bazi 6rnekler kullanilarak yapilan taramalardan elde edilen
grafikler ¢izilmis ve fit edilerek yorumlanmistir. Boylece elde edilen sonug ile
bliyiitiilmesi hedeflenen yapi ile biiyiitiilen yap1 arasindaki fark ortaya konarak ince

filmin yapisal karakterizasyonu tamamlanmustir.

Bu calisma sirasinda Sivas Cumbhuriyet Universitesi Nanoteknoloji laboratuarinda

bulunan SMARTLARB sistemi kullanilmustir.
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF EPITAXIAL SINGLE CRYSTAL
THIN FILMS BY XRD

Ahmet BULUT
Master of Science Thesis, Department of physics
Supervisor: Prof. Dr. Sezai ELAGOZ
2010, 103 pages

In this study, the XRD (X-ray Diffraction) studies of epitaxial single crystal thin films
have been investigated. We have summarized the theoretical calculations known as
Kinematical and dynamical x-ray scattering calculations. Furthermore, what type of
XRD scans can be performed and what physical quantities could be drawn from these
scans are given in detail. Last part of the study contains actual xrd data from some

samples and theoretical calculation fits have been found and their results are discussed.

This work has been done by using The SMARTLAB system in Sivas

Cumhuriyet University Nanotechnology laboratory.
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1 X-ISINLARI

X 1sinlart 1893 yilinda Alman fizik¢i Wilhelm Rontgen tarafindan bulunmus ancak
bulundugunda dogasi1 bilinmedigi i¢in "bilinmeyen 151in" anlaminda bu ismi almistir. Bu
1sinlar o zamanki bilinen 1sinlardan farkli olarak goézle goriilemiyor fakat dogrusal
yayildiklar1 biliniyordu. Bu 1sinlarin diger 1sinlardan en 6nemli farki madde igerisinde
oldukca girisken olmasiydi. Ornegin x-1igmnlari insan viicudu gibi maddelerden

gecebiliyordu.

Bir seyi kullanmak i¢in onu iyice analiz etmeye gerek yoktur diislincesi ile
fizikgiler ilk olarak bu 1smnlar1 opak maddelerin i¢cyapisini incelemede kullandilar. Daha
sonra bu ve benzeri amaglar i¢in X 1sinlari miihendisler tarafindan bir¢ok alana

uygulanmstir.

1912 yilinda X-1g1larinin kristalden kirmimi kesfedildi. Boylece X-1ginlarinin dalga
yapisinda oldugu ispatlandi. Boylece kirmim kurallarini kullanarak maddenin ince
yapisini arastirmak i¢in X-igm1 kirmimi (x-ray diffraction) isimli yeni bir yontem

bulunmus oldu.

1.1 Xismlarmn Ozellikleri

X 1gimlari, elektrik ve manyetik alanlarin, birbirlerine ve yayilma dogrultularina dik bir
diizlem “Elektromanyetik” dalgadir (Sekil 1.2). Bu nedenle elektromanyetik spektrumda
yer alan tim 1smma sekilleriyle ve goriintir 1sikla ayni ozellikleri gosterir.
Elektromanyetik spektrumda yer alan isinlarin birbirinden farkli olmasimin en 6nemli
nedenli dalga boylarmin farkli olmasidir. Ornegin gériiniir 15130 dalga boyu,
spektrumun 4 103 A° — 7 103 A araliginda kalan bdlgeyi kapsar. X 1511 ise sekil 1.1 de
goriildiigii gibi elektromanyetik spektrumun iginde 10~*~10% A° dalgaboyu araliginda
yer alir ki, bu da goriiniir 15181n dalga boyuna oranla ¢ok kisadir. Dalga boyunun kisa
olmasi, X-1s11 fotonlarin daha fazla enerji ile yiiklii olmasi demektir. Bu nedenle X
1sinlar1 fotonlari, goriiniir 1s131nkine oranla yaklasik olarak 102 ile 10> kat daha fazla

enerjiye sahiptir.
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Sekil 1.1  Dalga boyu ve frekansa gore elektromanyetik spektrum ve x-1sinlarinin bu spektrumdaki yeri.

Sekil 1.2  Elektromanyetik bir dalganin elektrik, manyetik
alan titresim dogrultulart ve yayilma yonii

Dalga yayilirken eger elektrik alan yayilma titresim diizleminde kalirsa bu dalgaya
diizlem polarize dalga denir. (eger x yoOniinde yayilan bir dalga tamamen polarize
degilse elektrik ve manyetik alan vektorii yz diizlemi igerisinde her dogrultuda olabilir).
Ancak bizim i¢in Oonemli olan elektrik alandir. Ciinkii manyetik alan elektrik alana

kiyasla 10710 mertebe daha zayiftir. Bunun sebebi ise elektromanyetik dalgalarda £ / B

oraninin 151k hizina (c) esit olmasidir. Bir diizlem polarize dalgada E zamanla sabit
olmayip uzaym belirli bir noktasinda, mesela x =0 da +y dogrultusunda bir
maksimumdan —y dogrultusuna bir minimuma kadar degisir ve bu degisim siirekli
tekrarlanir. Verilen bu 6zellik denklem 1.1 ile tanimlanabilir.

E = Asin 2;;(% ) [1.1]
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E nin degisimi tam siniissel degildir. Fakat degisimin tam siniissel olmamasi ¢ok 6nemli

de degildir, 6nemli olan dalganin periyodik olmasidir.

Ayrica bu bagintida dalga ile frekans arasinda denklem 1.2 ifadesi vardir[1]:

C
A=— [1.2]

|4
Elektromanyetik radyasyon, 6rnegin bir X-1s1n1 demeti enerji tasir ve dalganin yayilma
dogrultusuna dik birim alandan bu enerjinin akis siddetine 151k siddeti (1) denir. Siddetin

ortalama degeri dalganin genliginin karesi ile dogru orantilidir [1].

fvmesi olan bir elektrik yiikii enerji yaymmlar. Bu nedenle ortalama bir durum
etrafinda siirekli salinan bir yiik, bir elektromanyetik radyasyon kaynagidir. Ornegin

radyo dalgalar1 liretim antenleri, yiiklerin ileri geri salinimindan olur.

Bu asamaya kadar elektromanyetik radyasyonu, klasik teoriye uygun olarak
aciklamaya c¢alistik. Kuantum teorisine gore elektromanyetik radyasyon her birinin
enerjisi hv olan foton denilen pargaciklardan olusur. Béylece x-1ginlarini ¢ok enerjik
fotonlardan olusan bir 151n demeti olarak algilayabiliriz. Kuantum mekanigine gore bu
hizl1 parcaciklarin De Broglie dalga boyu atomik boyutlardadir bu nedenle de kristal

yapilari ile girisim ve kirinim yapabilirler

1.2 Xismlarmmn Uretimi

X-1igmlarinin yeteri derecede enerjisi bulunan yiiklii bir parcacigin yavaglatilmasi yada
durdurulmasiyla ortaya c¢iktigint sdylemistik. Bu islem i¢in kullanilan pargacik
genellikle elektrondur. Cok yaygin olarak bir elektron kaynagi ve iki elektrottan olusan
bir x-1g1n tiipii ile X-1sinlar1 elde edilir. Elektrotlar arasina yiiksek voltaj uygulanarak
elektronlar metal hedefe dogru hizlandirilir ve ¢ok yiiksek hizlarla ¢arptirilir. Boylece

hedefe ¢arpan elektronlar yavaglamalari ve/veya durmalari sonucunda X-1sinlari olusur.
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Sekil 1.3 X-1s1m1 elde edilmesinde kullanilan, modern kapali bir x-1g1n tiipiiniin igyapisi [2]

Sekil 1.3 i¢in anoda ulasan ve garpan elektronun hizi v, uygulanan potansiyel V,
elektronun kiitlesi m ve elektronun yiikii € almak tizere elektronun hedefe gapmadan

onceki enerjisi denklem 1.3 ile verilir.

1.2

Ke =¢eV =§mu [1.3]

Ornegin 30000 voltluk potansiyel altinda elektronun ¢apma hizi 151k hizinin yaklasik
ticte biri kadardir. Ancak burada bagka enerji kayip mekanizmalar1 da vardir. Genel
olarak hedefe ¢arpan elektron enerjisinin biiyiik bir kismi 1siya doniistiigii i¢in yaklagik

olarak sadece %1'inden daha az1 x-1ginlarina dontisiir [1].

Hedeften sagilan 1sinlar siddet, dalgaboyu ve hizlandirma potansiyellerine baglh

olarak incelendiginde Sekil 1.4 ile verilen degisim elde edilir.
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Sekil 1.4 Bakur hedef kullanilarak farkli voltaj degerleri i¢in elde edilen
X-1gmlarinin siddet — dalgaboyu grafigi [2]

Sekil 1.4 de goriildiigii gibi uygulanan her bir potansiyel degeri i¢in en kisa dalga
boyu sinir1 (Aswi) asilana kadar siddet sifirdir. Daha sonra hizli bir bigimde maksimuma

ulagir ve sonra uzun dalga boylarinda diizenli ve yavas bir bicimde azalir.

Tiip voltaj1 arttikga elde edilen biitiin dalga boylarinin siddeti artar ve daha kisa
dalga boylu dalgalar elde edilir. Ayrica bu dalgalarin maksimum siddetleri dalgaboyu

ekseninde daha kisa dalga boylarina dogru kayar.

Yukarida bahsedildigi gibi hedefe yaklasarak ya da ¢arparak yavaslayan
elektronlar enerji yayimlar. Fakat her elektron ayni bigimde yavaslamayacagi igin farkli

dalgaboylarinda siirekli bir spektrum olustururlar.

Eger carpismada elektronlar durdurulursa, maksimum enerjili fotonlar1 yani
minimum dalga boylu X-1smlarint olustururlar. Durdurulan bir elektronun yayimladigi

foton dalga boyu denklem [1.4] ve denklem [1.5] kullanilarak hesaplanabilir [1].

C hc

Z =
SWL Vmax eV [14]
eV=hv_ [1.5]
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Denklem 1.5 denklem 1.4 de yerine yazilirsa uygulanan voltaj degerine bagl olarak en

kisa dalga boyunu (Agy,;) veren 1.6 denklemi elde edilir. [1].

12400

Ancak bu sadece maksimum enerji aktarim durumudur. Elektronlar ¢arpismada
tim enerjiyi aktarmayabilir. Eger elektron ¢arpisma sonucunda durmazsa enerjisinin
timiinii aktaramaz. Sadece bir kismini aktarir. Boylece sagilan fotonun enerjisi
maksimum enerjiden (hvmax) daha azdir. Dalga kuramina gore konusacak olursak
frekans1 maksimum frekanstan (vmax) daha az, dalgaboyu ise Asw. den daha biiytiktiir.
Sekil 1.4 deki grafikte goriilen bu dalga boylarinin hepsi siirekli spektrumu teskil eder.
Sisteme uygulanan voltaj arttik¢ca grafikteki egrilerin daha yiiksek oldugunu ve sola
dogru kaydigin1 goriiyoruz. Burada egrilerin sola kaymasinin sebebi denklem 1.6 de
goriildiigh gibi gerilim ile dalgaboyu arasinda ters oranti olmasidir. Siddetteki artisin

sebebi ise akimin artmasidir.

Ayrica grafikteki her bir egrinin altinda kalan toplam alan, yayimlanan 1sinlarin
toplam enerjisine, hedefin Z atom numarasina ve hedefe saniyede carpan elektronlarin
sayisinin bir Sl¢iisii olan i tiip akimina baglhidir. Toplam x-iginlarin siddeti denklem

1.7 ile verilir.

Isiirekli spektrum = 2iVZ [1-7]

Denklemden de goriildiigii gibi eger yapilan islemde fazla miktarda beyaz
radyasyon isteniyorsa hedef olarak tungsten (Z=74) gibi agir metaller secilmeli ve

miimkiin oldugu kadar yiiksek voltaj uygulanmalidir[1].

Burada deginilmesi gereken, hedefin siirekli spektrumun siddetine etki etmesi

fakat siirekli 1s1manin dalga boyu dagilimina herhangi bir etkisinin olmamasidir.
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1.2.1 Karakteristik Spektrum

Eger bir x-151n tiiplinde voltaj, hedef metal icin karakteristik olan belli bir degerin
lizerine c¢ikarilirsa, bazi dalga boylarinda siirekli spektruma ilaveten keskin siddet
maksimumlart goriiliir. Bu egriler ¢cok dardir ve dalga boylart kullanilan hedefin
karakteristigi oldugundan bu egrilere karakteristik gizgiler denir. Bu ¢izgiler farkli
dalgaboylarina sahip oldugu i¢in K, L, M gibi farli isimler ile bilinir. Karakteristik
cizgilerin hepsi kullanilan metalin karakteristik spektrumunu teskil eder ve hedefin
cinsine gore degisir. Ornegin bir molibden hedef igin K ¢izgilerinin dalga boyu yaklasik
olarak 0.7 A°, L cizgisi yaklasik SA° M cizgisi ise daha da biiyiik degerlerdedir. Bu
nedenle genellikle x-isinlar1 difraksiyonunda tercih edilen ¢izgi K ¢izgisidir. Cilinki
dalga boyu biiyiik olan ¢izgiler daha ¢ok obsorbe edilir [1] ve bu yapilan 6lgiimler igin

istenmeyen bir durumdur.

K ¢izgisi de kendi icerinde kisimlara ayrilir. Ancak yine amaca uygun olmasi i¢in
bunlarin igerisinde de enerjisi en biiyiik olan tercih edilir. Bunlar: Koy Kay ve KB dir ve
ornegin molibden i¢in dalga boylar1 asagida verilmistir (laboratuarimizdaki sistemde

hedef olarak bakir kullanilmaktadir ve bakir i¢in bu degerler Cizelge 1 de verilmistir).
Ko, = 0.70926 A°
K, = 0.71354 4’

Kz = 0.63225 A

Burada goriildiigii gibi Kay ve Kay birbirine o kadar yakindir ki bazen birbirinden
ayrilamazlar bu durumda her ikisine birden K nin a 1s1masi1 denir. Koy, Koy den yaklasik

iki kat daha siddetlidir.

Ancak bir metal icin karakteristik spektrum Sekil 1-4 ten goriilecegi gibi
uygulanan her voltaj degeri i¢in gozlenemez, o6rnegin molibden i¢in bu kritik deger
20010 volt dur.

Herhangi bir karakteristik ¢izginin siirekli spektrum {izerine Ol¢iilen siddeti tiip
akimi i ve uygulanan voltajin kritik voltaji ne kadar gectigine baghdir. Bir K ¢izgisi i¢in

siddet asagidaki denklem ile verilir.
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3
I cizgisi — Bi(V — Vk)2 [1.8]

Bu denklemde B bir orant1 sabitidir ve Vk uyarma voltajidir.

241

—r
A

Sekil 1.5 Sekil 1.3 de gosterilen x-151m1 tiipii ile elde edilen
isinlarin karakteristik dagilimi [1]

Sekil 1.5 de goriildiigi gibi bir karakteristik ¢izginin siddeti ¢ok biiyiik olabilir. Mesela
30 kV ile ¢alisan bir bakir hedef i¢in K, ¢izgisinin siddeti kendisine komsu olan dalga
boyuna ait siddetin yaklagik 90 katidir. Ayrica karakteristik ¢izgi dalgaboyu ekseninde
cok dardir. Grafikte goriilen karakteristik ¢izginin genisligi 10~3 A° dan daha azdir.

Bir X-1s1m1 kirimim cihazini 6nemli kilan en biiyiik etken hedef materyalin K,
cizgilerinin varligidir. Ciinkii pek ¢ok kirmim deneyinde monokromatik isinimin

kullanilmasi sarttir.

Karakteristik x—1sin1 ¢izgileri W. H. Bragg tarafindan kesfedilmistir ve H. G.
Moseley tarafindan sistematik hale getirilmistir. Moseley herhangi bir 6zel ¢izginin
dalgaboyunun o dalgaboyunu iireten kaynagin atom numarasi arttika azaldiginm
bulmustur. Ozel olarak v. ¢izgi frekansinin kokii ile Z atom numarasi arasinda lineer bir
bagint1 bulunmustur. Bu bagintiya Moseley kanunu denir ve bu iligki denklem 1.9 ile

verilir.
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Jv=C(Z-0) [L.9]

burada C ve o birer sabittir.

Moseley Plot of Characteristic X-Rays
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Sekil 1.6 Moseley’in orijinal verilerinin uyarlamasi [3]

Grafikte L lerin daima en uzun dalga boyu olmadigini gorebiliyoruz.

Karakteristik spektrumun nasil olustugunu anlamak i¢in bir ¢ekirdek ve icten disa
dogru K, L, M, N seklinde isimlendirilen elektron yoriingelerini diisiinelim. Biliyoruz ki
en i¢ yoriingedeki elektronu (K) uyarmak diger yoriingeleri uyarmaya gore daha zor ve
daha fazla enerji gerektirecektir. Bu nedenle K yoriingesindeki elektronun uyarilmasi ile
elde edilecek x-1sinlar1 daha fazla enerjiye, yani daha kiigiik dalgaboylarina sahiptir.
Sekil 1.7 de herhangi bir atom i¢in enerji seviyeleri ¢izilmis ve yukar1 yondeki oklar ile
hangi yoriinge elektronunun uyarildigi, asag: yonlii oklarla ise yayimlanan x-1silarinin

neler oldugu gosterilmistir. Sekilde oklarin boyu enerji ile orantilidir.
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Sekil 1.7 Notr bir bakir atomu igin enerji diizeyleri ve enerli diizeyleri
arasinda gerceklesen elektronik gegisler ile elde edilen
karakteristik x-1smlar1

Hedefi bombardiman eden elektronlar yeterli biiylikliikte kinetik enerjiye sahipse
K kabugundan bir elektronu koparabilir. Yani atomu uyarilmis hale getirebilir. Bu
durumda daha dig yoriingedeki elektronlardan biri hemen K yoriingesinde olusan
bosluga diiser ve enerji yayimlar. Bdylece atom tekrar temel enerji durumuna geger. Iste
bu olay sirasinda yayimlanan enerji belirli dalga boyunda radyasyon seklindedir ve bu
1s1ma karakteristik K 1simasidir. Diger taraftan K kabugundaki boslugun hangi kabuk
elektronu tarafindan dolduruldugu oOnemlidir. Ciinkii K kabugundaki boslugun
doldurulmasiyla K seviyesinin ¢izgileri meydana gelir. K kabugundaki boslugun L ya
da M kabugundaki elektronlarla doldurulmasima gore sirasiyla K, ya da Kg ¢izgileri

olusur.

Bosalan bir K kabugunun L kabugu tarafindan doldurulmasi M kabugu tarafindan
doldurulmasindan daha olasidir. Bu nedenle K, ¢izgisi Ky ¢izgisinden daha siddetlidir.
Ayrica buradan cikarilacak bir diger 6nemli sonu¢ diger c¢izgiler uyarilmadan K

¢izgisini uyaramayiz.
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Burada bahsedilen olaylarin tamami L kabugunun uyarilmasi i¢in de aynen

gecerlidir.

K karakteristik radyasyon i¢in kritik bir uyarma potansiyeli gereklidir. Yani K
radyasyonunu elde edebilmek icin hedef bombardimaninda kullanilan elektronlarin
enerjileri K kabugundan bir elektron firlatacak kadar enerjiye sahip olmadik¢a K
radyasyonu elde edilemez. Eger Wk bir elektronu koparmak i¢in yapilan is ise bu

durumda elektronun kinetik enerjisi en az

%mu2 =W, [1.10]

olmalidir.

Karakteristik X-isinlarinin dalga boylar1 kullanilan hedefin tipine bagh oldugunu
soylemistik. Tipik olarak x-1gin1 iiretimi igin Tablo 1.1 de gosterilen metal hedefler
kullanilarak farkli dalgaboylarina sahip Ka X-1sinlar1 olusturulur [4]. Ko X-1s1nlar1 dalga
boylar1 olduk¢a yakin olan Koy X-1ginlar1 ve Kay X-1sinlarmi igerir. Bu durum faz
tanimlama (ID) analizleri i¢in toz numunelerin siradan 6l¢timlerinde ciddi problem
olusturmamasina ragmen, bazen ¢ok yakin pikler i¢eren kristal yap1 analizleri ya da ince
film Orneklerinin analizinde istenilen duyarlilikta Ol¢iimler sadece Koy X-1ginlari
kullanilarak basarilmistir. Son yillarda, Ge ya da Si kristalden olusmus monokromator
cok katmanli ayna optik sistemi ile sadece Koy X-1ginlarinin kullanilabilmesi miimkiin

olmustur [4].

Cizelge 1.1  Karakteristik X-1ginlarinin dalga boylari.

Hedef Dalgaboyu (A”)
Element Atom Numarasi Ka, Kay Kp
Cr 24 2.294 2.290 2.285
Fe 26 1.940 1.936 1.757
Co 27 1.793 1.789 1.621
Cu 29 1.544 1.542 1.392
Mo 42 0.7135 0.7093 0.6323
Ag 47 0.5638 0.5594 0.4970
w 74 0.2138 0.2090 0.1844
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1.3  Xisinlarmin Algilanmasi

1.3.1 Fotograf Plaka
X-1gmlarint tespit etmenin bilinen ¢esitli yontemleri vardir. Ancak bunlardan en ¢ok

kullanilan ve bilineni fotograf filmleri ve fotograf plakalaridir.

X-ginlarin1 ~ gorlintiilenmesinde  dijital yontemlerden once fotograf plakalar
kullaniliyordu.

1.3.2 Fotograf Filmleri

Difraksiyon sonrasinda x-isinlarini tespit etmede en ¢ok kullanilan yontemdir. Film
lizerinde gerceklesen emiilsiyon gelen x-iginlarin1 sogurarak {izerinde siyahlik
olusturarak 1sinlar1 algilamamizi saglar. Bu nedenle absorbsiyonu artirmak i¢in filmin
her iki yiizeyine kalin sogurma tabakalari koyulur. Ancak bu olay sirasinda olusan
siyahlanma noktalar1 biiyiiktiir. Bunun neticesinde film iizerinde tanecikli yapi ince

detaylari algilamamiza engel olur ve fazla biiyiitiilemez.

Herhangi bir cismin kiitle absorbsiyon katsayis1 dalgaboyu ile degisebileceginden,
film duyarliligi, yani x-1simnlarmin film itizerindeki siyahlandirma miktar1 demetin
dalgaboyuna baglidir. Beyaz radyasyon fotografik yontemle algilanirken bu ifade

unutulmamalidir.

1.3.3  Geiger Sayaci

Geiger sayaci, radyasyon yayan iyonize nesneler olup olmadigini tespit etmek igin
kullanilan 6nemli bir parcacik dedektoriidiir. Geiger sayaci, yaklasik 2 cm capinda bir
cam tiipten olusur. Tipiin i¢inde, 10 cm boyunda bir metal silindir bulunur. Metal
silindirin ekseni boyunca da, ¢ogunlukla tungstenden yapilmis ince bir tel gecirilmistir.
Silindir ve metal tel, cam tiiplin uclarinda bir elektrik gerilimine baglanir. Cam tiip,
diisiik basingta (birkag cm civa siitunu) gazla (genellikle helyum, neon veya argon gibi
halojenler) doldurulur. Eksi elektrot islevi goren metal silindir ile anot islevi goren
metal tel arasina, ark olusturacak gerilime yakin, ama ark yapmayan bir gerilim

uygulanir. Bu gerilim 1000 volt kadar olabilir.

Yiiksek enerjili 1g1nim ya da yiiklii tanecikler, cam tiipten gegerken, gaz atomlarinin
elektronlara carparak, onlar1 atomlardan ayirirlar. Boylece, eksi yiklii elektronlar
anoda yonelirlerken, art1 yiikli atomlar (art1 yiiklii argon iyonlar1) da katotta toplanir.
Tel ile metal silindir arasinda 1000 voltluk bir gerilim farki bulundugundan, elektronlar,
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bu gerilim farkindan olusan elektrik alan etkisinde hizlanirlar. Boylece kazandiklar
enerji ile ardisik carpigsmalar yaparak diger atomlarin da elektronlarindan ayrilmalarina
neden olurlar. Bu olaya, elektron artimi denir. Geiger sayaci, desarj olmadan dnce, tipki
bir kondansator gibi yiiklenir. Desarjdan sonraysa, hem depolanan yiikte, hem de
silindir ile tel arasindaki potansiyel farkinda, bir diisme goriliir. Bu durum, bir siire
sonra desarj isleminin durmasina yol acgar. Boyle olmasaydi, desarj, sonsuza kadar
stirebilirdi. Desarjin kesilmesi agisindan 6nemli olan nokta, bosalma sirasinda aygitin,
gelen yikli taneciklere duyarli olmamasidir. Cig1 durdurma yontemlerinden biri de,
argonun igine % 10 etil alkol karistirmaktir. Clinkii atom yollarinin birbirini kesmesi
sonucu, argon iyonlarindan ¢ok, alkol iyonlar1 metal silindire ulasacak ve silindire
carptiklarinda, daha ¢ok elektron salinmasina neden olmayacaklardir. Alkol buhari, ayni
zamanda gaz karisimi icinde yeni elektronlarin tretimini de engelleyici bir rol
oynayacaktir. Elektron ¢iginin sona erdirilmesi, yaklasik saniyenin on binde biri kadar
bir siirede tamamlanir ve yeniden gerilim birikimi baglar. Artik sayag, baska bir ytiklii

tanecigi kaydetmeye hazirdir[5].

Bir elektronik yiikseltici kullanilarak, elektrik sinyalleri, kiiclik bir hoparlérden

isitilecek bigime doniistiiriiliir. Bu bigimiyle aygit, radyasyonu dedekte eder.

1.3.4 Floresan Levha
Bir karton {izerine siiriilmiis az miktarda nikel igeren ince ¢inko tabakadan
yapilmistir. Bu yapiya x-1sinlarmi tesiri ile gortiniir bolgede floresan yayimlanir, yani

goriiniir 151k elde edilir. Ayrica burada yayimlanan goriiniir renkteki 1s1k saridir.

Kirmima ugrayan demetin biiylik bir kism1 bu yontemle kesfedilemeyecek kadar
zayiftir. Ancak bu levhalar difraksiyon c¢aligmalarinda aleti ayarlarken primer demetin

yerini ayarlamada kullanilir.

Floresan yayimlayan bir kristal bir foto tiiple birlikte kullanilabilir. Bu

kombinezona sintilasyon sayact denir.

1.3.5 Yariiletken Dedektorler
1970 1i yillardan itibaren yariiletken dedektorler (Lityum katkili silikon ya da
germanyum dedektorler Si(Li) Ge(Li) ) gelistirilmistir. X-151m1 fotonlar1 yariiletkende

elektron-hol ¢iftine dondstiiriiliir ve x-1ginlarini algilamak igin toplanir. Eger sicaklik
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uygun degerlerde (Dedektor sogutucu tarafindan sivi azot ile sogutulur) ise X-1s1n1 enerji
spektrumu belirlenebilir. Bu yontemle enerji dagilimli X-151m1 spektroskopisi (EDX ya
da EDS) denir. Bu yontemde genellikle kiigiik X-1s1m1 floresans spektrometreler
kullanilir. Bu dedektorlere bazen " kati hal dedektorleri ™ de denir. Bu dedektorlerde
kadmiyum telliir ya da diisiik dozda ¢inko alagimli kadmiyum ¢inko telliir kullanilarak

X-151n1 algilama duyarliligr arttirilir.

Silikon kaymas1 dedektorleri (SDDS), konvansiyonel yar1 iletken {iretim
tarafindan tiretilen, diisitk maliyetli ve yliksek ¢6zme giicii ile radyasyon 6l¢iimii saglar.

Ayrica bu dedektorler Si(Li) dedektorleri gibi s1ivi azot ile sogutma gerektirmez [5,6].

1.3.6 Sintilatér ile Kullanilan Yariiletken Dedektorler

Biiyiik yariiletken dizi dedektorleri bir sintilatdr ekranmi kullanarak x-1sinlarinin
belirlenmesine olanak saglar. Tasarlanan bu dizi dedektor sistemi X-isinlarint goriiniir
151k haline doniistiirmek i¢in elektrik sinyallerini kullanir. Dizi teknolojisi farkl: bir tiirti
diziistii bilgisayar gibi ¢ok diiz panel ekranlarda amorf silikon dizileri kullanilir. Bu
diziler cam ile kaplanmis amorf ince tabakali silikondan olusur. Diziler mikroskobik
Olclide sanki grafik kagidinin iizerine basilmis gibi ¢ok diizenli milyonlarca silikon
transistorlerden olusur. Bu ince film transistorlerin (TFT) her biri bireysel olarak bir 151k
emici fotodiyot gibi davranir. Fotonlar fotodiyot i¢indeki elektron-hol ¢ifti denilen iki
yiikke carparak onlar tasiyict elektriksel yiike doniistiiriir. Boylece gelen fotonlarin
sayisina bagli olarak baslangictaki tasiyici sayilari degisir ve hizla bir gerilim olusur.
Olusturulan gerilim bilgisayar tarafindan dijital bir sinyal elde etmek i¢in yorumlanir.
Silikon ¢ok yiiksek elektronik 6zelliklere sahip olsa da 6zellikle x-1s11 fotonlar1 i¢in iyi
bir sogurucu degildir. Bu nedenle gadolinium oxysulfide (Gd,O,S) ya da Caesium
iodide (Csl) ile yapilmis sintilator kullanilir. Giiniimiizde ise en yaygin dedektorlerde
kullanilan sintilatér materyalleri titanyum ile aktive edilmis Sodyum iyodiir (Nal(Ti)),
sodyum ile aktive edilmis sezyum iyodiir (Csl(Ti)) veya tek kristal bizmut germanat
(BGO) gibi maddelerdir. Sintilatér x-1sinlarin1 6nce emerek 11k fotonlarina doniistiiriir

ve sonra fotodiyot dizisi lizerine génderir [5-7].
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1.4 Rigaku Smartlab Cok Yiiksek Coziiniirliiklii XRD Sistemi
Bu kistmda Cumhuriyet Universitesi Nanoteknoloji laboratuvarinda kurulu olan ve bu
calismada kullanilan SMARTLAB XRD sisteminin detayli incelenmesi yapilmistir.

Verilen resimler ve bilgiler ise Rigaku SmartLab Manualden alinmistir [4].

1.41 Rigaku X-Isim Ganiometresi
Rigaku X-1stm1  sisteminin ganiometresi Sekil 1.10 da gosterilmistir. Asagida

ganyometrenin temel kisimlart numaralandirilarak agiklanmistir.

Sekil 1.8 Rigaku SMARTLAB sistemi ganiyometresi

1. Theta_s kolu Gelen x-151mm1 demetinin gelis agisinin kontroliinii saglar (Bir ¢ok
sistemde bu kol sabittir oysaki bu sistemde bu kol diisey eksende
hareket edebilmektedir).

2. X-151m1 tiipi X-1ginlarinin iiretim cihazi (Doner anod ve filamanin bulundugu

kisim)

3. Optik kutulart ~ Yapilacak olan deneyde firetilen x-1sinlarini istenilen bigime
(paralel 151n, tek dalgaboylu 151 gibi) getirmek icin kullanilan ve

cesitli optik araglarin monte edildigi sistem
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4. Theta_d kolu

5. Alic1 optikler

6. Dedektor

7. Numune Sistemi

X-1g1n1 dedektoriiniin ag1 kontroliinii saglar (Bir¢ok sistemde bu kol
sadece diiseyde hareket ederken sistemimizde bu kol hem diiseyde

hem de yatayda hareket edebilmektedir.)

Yapilacak olan deneyde dedektore gelen X-isinlarini istenilen

bi¢ime getirmek i¢in kullanilan sistem
X-1511 dedektorii

Numune analizi yapilir iken numune pozisyonu 6l¢iime uygun hale

getirmemizi saglayan sistem
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Theta_d Kolu

PB, BB, SA. vs

Gelen 1gmin uzunluk belirleme yarig

10, 15 (mm), vs

Monokromat6r

Soller slit 5.0 deg. In-plane PSC 0.5 deg,
Ge(220)X2

o X-1ginin1 alic1 optik cihaz Adaptor /
Monokromatdr.
e PSA

o X-1s1muni alict paralel yarigt
e Soller yarik/in-plane PSA

e Kirilarak gelen X-1smlarinm Cu igin
monokromator, dedektor

| Numune yerlestirilen yiizey
Yiiksek referans numune yiizeyi, 4ing

Yiikseklik ayar1 |
0-3 mm, 3-6 mm, vs

Baglanti

Standart, XY-4""¢, vs

Sekil 1.9  Ganiometrenin temel kisimlari ve bu kisimlarin ana parcalari
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1.4.1.1 Theta_s Kolu
Bu kol X-igmirlarini tiretimin gergeklestigi ve iretilen 1sinlar1 yapilacak olan tarama

bi¢imine uygun hale getirildigi koldur.

Sekil 1.10  Theta_s kolu

1. Uretilen 151 kontrol kutusu Burada kontrol kablolar1 ile optik aletlerin
baglantis1 yapilir.

2. Cross Isin optigi (CBO) iinitesi Optikleri ac¢ip kapamak i¢in kullanilan iinite

3. Uretilen 151n optik iinitesi Bu bolgeye soller iinitesi, tek dalgaboyu, vs.
kurulur
4, Uretilen 1s1n igin yarik kutusu Buradaki yariklar yapilan taramaya uygun

bi¢cimde degistirilebilir.

1.4.1.1.1  Uretilen Isin Optik Sistemi

Uretilen x-1gmnlar1 igin teta d kolu iizerine kurulan optik sistem asagida verilen
tinitelerin teta_d kolu tizerine baglamasma olanak saglar. Ayrica gesitli paralel (in-
plane) olglimlerinde bir paralel yarik kolimatorii (PSC) paralel (in-plane) tarama
yoniindeki ¢dziiniirliigii kontrol edilir. Uretilen 1s1n optik sistemi iizerinde iki temel

islem yapilir. Bunlar

26



1. Uretilen 151 paralel ya da Gobel aynasindan yansiyarak istege uygun hale

getirildigi CBO se¢imi,

2. Gelen 1gmlarin ¢esitli yarik ya da monokromatdrler vasitasi ile istenilen x-igini

kirmimina uygun hale getirilmesi.

1.4.1.2 Theta_d Kolu

Analizi yapilan numuneden kirilan ya da sagilan isinlarin analiz edilmek iizere

dedektore gelmeden once istenilen ayarlanmalarin ( 1sin demetinin genisligi vs)

yapilmasi i¢in kullanilan koldur.

Sekil 1.11 Theta_d kolu

1. Kirilan 151 kontrol kutusu

2. Kirilan Isinlarin yarik kutusu 1

3. Kirlan isinlarin optik tinitesi 1

4. Kirilan Isinlarin optik {initesi 2

5. Zayiflatici

Burada kontrol kablolar1 ile optik aletlerin
baglantis1 yapilir.

Bu yarik kutusu ile dedektore gelen Xx-isini
miktar1 ayarlanir.

Bu bolgeye numune iizerinden kirilarak gelen
X-1g1nlarmin optik aletleri (analizér) kurulur

Bu yarik kutusu ile dedektore gelen X-1s1mi
miktar1 ayarlanir

X-151n1 siddetinin azaltilarak dedektore gelen
miktarin ayarlanmasini saglar
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14121 Gelen Isin Analizor Sistemi

Numune atomlarindan sagilarak dedektore gelen X-isinlart alict yarik kutusu 2 den
gecer. Alict yarik kutusuna takilabilen li¢ ayri tiirde yarik, numuneden alinan x-
1sinlarinin analizi i¢in farkli uygulamalarda kontrol programinin otomatik kontrol

fonksiyonu ile basit bir bigimde kullanilabilir.

1. Cift yarik iki degisken yarik ile gelen 1s1n tarafindadir.
Para-focusing, diisiik a¢1 sagilmalarinda ve yansima Ol¢iim geometrilerinde

kullanilir.

2. Paralel-yarik analizorii (PSA)
Toz numunelerin profil analizlerinde paralel demet optigi kullanilir. Ayrica
yiikksek yogunluk ve yiliksek hassasiyet gerektiren ince film Olc¢limlerinde,

oryantasyon belirlemede kullanilir.

3. 2-yansimal1 analiz6r
Yiiksek cozlnirlik gerektiren yansima Olgiimlerinde, Ters uzay haritalama

(RSM) o6lgtimlerinde ve sallanti egrileri (rocking curve) lglimlerinde kullanilir.

1.4.1.2.2 Alicr Optik Sistem
Asagidaki mekanizmalar yapilan x-1s1m1 kirinimina uygun olarak sistem tarafindan

otomatik olarak segilir.

Bir paralel yarik analizorii (in-plane PSA) c¢esitli paralel (in-palane) tarama

olgtimlerinde paralel (in-plane) tarama yoniinde ¢6ziintlirliigii artirmak igin kullanilabilir.

1. Standart alict yarik kutusu #1, para-fokus optik kullanilarak yapilan dl¢iimlerde
x-1511 Kg filtresinin takildig1 kutudur.

Standart alic1 optik {initesi #1 farkli analizorlerin takildig: tinitedir

Standart alic1 optik tinitesi #2 soller yarik gibi yariklarin takildig: optik tinitedir.

Standart alic1 yarik kutusu #2 yarik pozisyonu uyum mekanizmasi i¢in kullanilir.

v AW

Standart zayiflatici x-151n1 siddetini ayarlamak i¢in kullanilir.
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14.1.3 Numune Ana Baglanti ve Diger Baglantilar
Burada bahsedilecek olan pargalar sistemin X-1gin1 taramasi sirasinda tizerine taranacak

olan numuneyi yerlestirdigimiz ana baglant1 ve diger baglantilardir

Sekil 1.12  Ana baglant1 ve ana baglantiya monte edilebilen 6rnek baglantilar

1. Anabaglanti Numune baglanti {initesi
2. Ikincil baglant: Bu baglant1 ana baglanti {izerine monte edilen
ve numune tutucusunun yerlestirilmesi i¢in

gerekli baglantidir.

3. Aratutucu Numune kalinliklarinin ayarlanmasinda
kullanilir.
4. Numune tablasi Numunenin yerlestirildigi tabladir.

1.4.1.4  Ganyometre Ozellikleri

1.4.14.1 Yiiksek Hassasiyetli Theta Kollar:

Rigaku ganiometresi theta_d kolu ve theta_s kolu yiiksek hassasiyetli adim motorlari ile
107> derece hassasiyetli tarama gerceklestirebilir. Ayrica Sekil 1.10 ve 1.11 de
gosterilen, kollar iizerine monte edilebilen sistem pargalari sayesinde theta _d kolunda
tiretilen 1s1nlara ya da theta_s kolunda dedektore gelen 1sinlara gereken odaklama, ve

zayiflatma islemleri yapilabilir.
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1.4.1.4.2 Numune Tutucu Ozellikleri

Theta ekseni lizerine yatay olarak yonlendirilmis numune tutucu diizlem ile omega
taramalar1, 8 20 - w taramalar1 ve 26 taramalarina olanak saglar. Diisey ganiyometre
geometrisine gore numune tutucu iizerine numunenin yerlestirilmesi ¢ok kolaydir ve
taramalar sirasinda numunenin hareket etmesi ya da numune ayarlarinin bozulmasi gibi

bir sorun olmadigindan biiyiik kolaylik saglar.

Tutucu tablasi egiklik ayarlari i¢in y (chi) ekseni, numune kalinliginin ayari i¢in z
ekseni ve paralel (in-plane) yoneliminin ayar1 i¢in ¢ (phi) ekseninde hareket
edebilmektedir. EK olarak tutucu herhangi bir tarama sirasinda x ve y eksenlerinde

hareket edebilme 6zelligine sahiptir.

1.4.1.4.3 X-Isim Ureteci

Rikagu Smarlab. x-1s1m1 sistemi 9 kW giiciindeki doner anodu ile benzeri sistemlere
kiyasla ¢ok daha yiiksek siddette x-1s1n1 tlretebilmektedir. Giris optiginde bu yiiksek
siddetli 1sinlar1 ¢ok tabakali ince film ayna ile odaklayarak parlakligi 18 kW ile
donebilen anotlu x-1s1m1 iretecine denk ve %50 oraninda daha az gii¢ tiikketimi ile
yiiksek yogunluklu x-1s1n1 iiretir. Bu sistemi ayrica 3 kW sizdirmaz X-i1smi tiipii ile
kullanmakta miimkiindiir. Cizelge 1.2 de Cu hedef icin x-151m1 iireteci Ozellikleri

verilmistir.

Bahsedilen bu 6zellikleri ile Rigaku x-1s1n1 sisteminin en 6nemli pargalarindan bir tanesi

de x-1g1n1 tiipiidiir. X-1511 tiipiiniin temel kisimlar1 Sekil 1.12 de gosterilemektedir.

Sekil 1.13  Rigaku x-ray sistemine ait X-11n1 iireteci
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Sekil 1.13 de verilen x-1s1n1 liretecinin rakamlarla gosterilen parcalar1 ve agiklamalari

1. Sogutucu su kanal X-151n1 jeneratoriiniin su ile sogutma baglanti
uglari

2. Donebilen hedef X-151n1 Uiretim kaynagi

3. Acilabilir kapak X- 1ginlarinin disar1 verilmesinin kontrolii

4. Flaman degistirme penceresi Flamanin degistirilmesi i¢in kullanilan pencere

5. Yiik olgegi X-15111 jeneratoriiniin vakum ol¢egi

6. Turbo molekiiler pompa Filaman ve doner anot sisteminin vakum altinda

caligsmasini saglar.

Cizelge 1,2 Ureteclerin teknik zellikleri

Max. Giig Max. Voltaj | Max. Akim | Metal Hedef
9kW Déner anot 9kW 45kV 200mA Cu
3kW Sizdirmaz tiip 3kW 60kV 50mA Cu

1.4.15 SmarLab. Sistemi X-Istm Uretici Voltaji ve Tiip Akimi

Uretilen karakteristik x-ismnlarinin siddeti gii¢ ile orantilidir bu ise daha ©6nce
bahsedildigi gibi minimum uyarim voltaji (minimum voltaj karakteristik x-151n1nin elde
edilmesi icin gerekli olan en diisiik voltajdir) ve tlip voltaji arasindaki fark ile
orantilidir. Ayn1 zamanda siddet akim ile orantilidir. Farkli hedefler i¢in uygun voltaj
degerleri asagidaki tabloda verilmistir. Olgiimler i¢in Ky filtresi kullanilmustir.

Cizelgede P/B orani ile pik/arka plan (beyaz x-1gin1) oran1 kastedilmistir.

Cizelge 1.3 Bazi anot hedefler i¢in minimum voltaj ve en uygun voltaj araligi

En uygun voltaj
Hedef Minimum uyarim (esdeger yiik) (kV)
voltaj1 (kV) Maksimum Maksimum
Siddet aralig1 P/B orani
Cu 8.86 40-55 25-35
Co 7.71 35-50 25-35
Fe 7.10 35-45 25-35
Cr 5.98 30-40 20-30
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1.4.2 Optikler
Bu boliimde bazi optik pargalarin isimlerinin neler oldugunu ve bunlarin cihaza nasil

kuruldugu anlatilacaktir

1.4.2.1 Capraz Isin Optigi (CBO)

Rigaku X-1s1n1 sistemini benzeri x-1s1n1 sistemlerinden ayiran énemli 6zelliklerden biri
de CBO (capraz 151 optigi) iinitesidir. Bu iinite sayesinde iiretilen 1sinlar yapilacak olan
tarama tiiriine uygun olacak bi¢imde daginik ya da tam paralel hale ¢ok kisa bir siirede
getirilebilir. Bu igslem CBO {initesine sadece bir yarik (BB (Bragg-Brentano) veya PB
(Paralel Beam)) takilarak kolayca yapilabilir. Sistem takili olan yarik ¢esidine gore
1sinlar1 (gobel aynasi) ile paralel hale getirir ya da aynayr kullanmayarak 1sinlar1 direk

kullanir. Bu durum Sekil 1.16 da sematik olarak ¢izilmistir

CBO iinitesinde faz (ID) analizi ve toz numunelerin nicel analizleri i¢in Bragg-Brentano
(BB), ince film numunelerin 6l¢timii, RSM 6lgtimleri ve sallanti egrileri (rocking curve)

Olgtimleri i¢in Paralel Beam (PB) kullanilir.

Sistemimizin CBO {initesi standart Cu hedef ile elde edilen karakteristik x-1ginlari

jeneratori i¢in tasarlanmaistir.

PC yardimi ile ¢ok tabakal1 bir ayna simetrisi ile olduke¢a 1yi ayarlama yapilabilir.

Sekil 1.14  CBO iinitesi
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(b)

Sekil 1.15  a’da bir CBO f{initesinin sisteme nasil baglandigi, b’de kablo baglantisinin nasil

yapildigi c’de ise Uiniteye bir yarigin nasil takildig: gosterilmektedir.

CBO iinitesine takilabilen yariklar bir tablo halinde Cizelge 1.4 de verilmektedir.

Cizelge 1.4 CBO iinitesine takilabilen yariklar ve fonksiyonlari

Optik ismi Kisaltmasi Resmi
Bragg-Brentano BB //f‘

Paralel 151n elde etmek
. PB
icin kullanilir

NOT: Yukaridaki tabloda bahsettigimiz yariklardan hangisinin kullanilacagi yapilacak

taramanin 6zelligine uygun bir bigimde bilgisayar tarafindan otomatik olarak belirlenir

ve daha Once bahsettigimiz gibi CBO iinitesine takilan yarik X-1sin bi¢imi (paralel ya da

daginik) icin ¢ok 6nemlidir Sekil 1.17
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Yarik BB

\ 4

X-151m1 kaynagi I
’ .
I Numune

Dagilan Isin

X-151m1 kaynagi Yarik PB

Numune

Paralel Isin

Sekil 1.16  Parafokus-yarik (BB) ya da paralel 151n (PB) yarik secilmesi arasindaki fark

1.4.2.2 Uretilen Ismlarm Optik Unitesi (Standart Optik Unite)

Burada iiretilen x-1s1nlariin istenilen 6zelliklerde (genislik, ylikseklik, tek dalgaboyu )
olabilmesi i¢in optik tiniteler kullanilir. Kullanilan optik iinite ¢esitleri; paralel yarik, 2-
yansimali monokromatdr veya dort-yansimali monokromatordiir. Kullanilacak olan

optik tinite SmartLab Guidance programi tarafindan belirlenir ve takilmasi istenir.

1.4.2.2.1 Uretilen Isinlar icin Paralel Yarik Adaptor (IPS Adaptor)

Bu adaptor bir paralel yarik ile kullanilir.

Sekil 1.17  Uretilen 151n kolu igin paralel yarik adaptér

Sekil 1.17 de resmini gordiigiimiiz paralel yarik adaptoriiniin sisteme nasil takildigin

Sekil 1.18 de goriiyoruz, bu adaptér CBO iinitesinin hemen yanini takilir.
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Sekil 1.18  a adaptoriin sisteme baglanmasi, b adaptoriin kablo baglantisinin nasil yapildig,
¢ liniteye bir yarigin nasil takildig1 gosterilmektedir.

Sekil 1.18 ile verilen resimli anlatim bu kisim sonrasinda bahsedilecek olan tiim

parcalar i¢in benzer bicimde olacagindan diger pargalar icin sisteme baglanma sekli

resimle gosterilmemistir.
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Cizelge 1.5 IPS adaptoriine takilabilecek yarik isimleri, yariklarin limit agilar1 ve resimleri.

. Diverjans . .
Yarik Tipi o Kisaltma Yarik Resimleri
Limit agis1

Acik YOK Agcik soller yarik
In-plane PSC
Soller yarik 5
5.0 der.
In-plane PSC
Soller yarik 2.5
2.5 der.
In—plane PSC
In-plane PSC
1
Paralel yarik
( Y 1.0 der.
kolimatorii)
In-plane PSC
In-plane PSC 0.5
0.5 der.
In-plane PSC
In-plane PSC 0.15
0.15 der.
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1.42.2.2 2-Yansimali Monokromator
Kaynaktan iiretilen x-1sinlart bu iiniteden gegirilirken 6zel agilarla yerlestirilmis bir

kristal yardimiyla, kristalden iki defa yansitilarak tek dalga boylu hale getirilir.

Burada islem gerceklesirken son ayarlama yine bilgisayar ile yapilir.

Sekil 1.19  2-yansimali monokromator

Cizelge 1.6 Tabloda 2-yansimalt monokromatdr gesitleri verilmektedir.

) Kirinim .
Kristal Kisaltma Resim
diuzlemi
Ge 220 Ge (220) x 2
Ge 400 Ge (400) x 2
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Cizelge 1.7

2 yansimali monokromator i¢in yariklar

. Diverjans ] )
Yarik Tipi Kisaltma Yarik Resimleri
Limit agis1
Acik YOK Acik soller yaritk
In-plane PSC
Soller yarik 5
5.0 der.
In-plane PSC
Soller yarik 2.5
2.5 der.
In—plane PSC
In-plane PSC
(Paralel yarik 0.5
0.5 der.
kolimatorii)
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14223 4 -Yansimalh Monokromator
Kaynaktan iiretilen x-1sinlart bu iiniteden gegirilirken 6zel agilarla yerlestirilmis bir

kristal yardimiyla, kristalden dort defa yansitilarak tek dalga boylu hale getirilir. Bu

inite 2 yansimali olana gore daha hassas islem yapar.

Burada islem gergeklesirken son ayarlama yine bilgisayar ile yapilir.

f<2 [’ S
) e

H 7!?///
2 2

Sekil 1.20  4-yansimali monokromator

Cizelge 1.8 4 yansimali monokromator g¢esitleri

) Kirinim )
Kristal Kisaltma Resim
diizlemi
Ge 220 Ge (220) x 2
Ge 400 Ge (400) x 2
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1.4.2.3  Uretilen Ismlarin Yarik Kutusu
Uretilen x-1s1nlar1 icin kullanilan degistirilebilir yarik kutusu theta s kolu iizerine Z

eksenine kurulmaktadir.

1.4.2.3.1 Uretilen Isinlarin Standart Yarik Kutusu
Kaynaktan tiretilerck CBO ve optik tiniteyi gegen 1sinlar numuneye ulasmadan 6nce son
olarak 1s1mn genisligi ve yayilma agis1 ayar1 yapilmak {izere bu kutuya gelir. Ayrica

kiigiik ac1 sagilma Slgiimlerinde parazitlere karsi sistemin korunmasini saglar.

Yarik genisligi bilgisayar ile kontrol edilebilir. Ayn1 zamanda yarigin uzunluk ekseni

boyunca bir uzunluk limiti belirlenebilir.

Sekil 1.21  Uretilen 1s1nlar igin standart yarik kutusu

Sekil 1.21 de gosterilen yarik kutusuna istedigimiz X-ismi genisligi i¢in farkli yarik
geniglikleri olan yariklar takabiliyoruz. Burada bahsettigimiz yarik kutusuna
takabildigimiz yariklar ve bu yariklarin yarik genislik boyutlart Cizelge 1.9 da

gosterilmektedir.
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Cizelge 1.9  Uzunluk belirleme yariklart
Yarik Uzunluk Limiti Kisaltma Yarik Resimleri
I
15 mm 15
10 mm 10 '
I
5 mm 5 ;
I
2mm 2
0.5 mm 05 '
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1.4.2.4 Dedektore Gelen Isinlarin Yarik Kutusu # 1

Simdiye kadarki kisimda kaynaktan iiretilen x-1sinlar1 i¢in kullanilan ve theta s kolu
tizerine takilabilen sistem parcalarini inceledik. Bundan sonra ise numuneden gelen
1isinlarin dedektore ulasmadan 6nce gectigi asamalari ve bu asamalarda kullanilan sistem

parcalarini inceleyecegiz.

Burada bahsedilecek olan optik tinitelerin tiimii theta d kolu iizerine kurulan optik

unitelerdir.

1.4.2.4.1 Dedektore Gelen Isinlarin Standart Yarik Kutusu # 1
Bu yarik kutusu ile ters yansima genisligi kontrol edilerek humune iizerinden arka plan

sacilma diizeyi azaltilabilir.

Yarik genisligi bilgisayar tarafindan kontrol edilebilir ve ayrica yarik kutusuna
sabit olarak farkli yarik genislikleri olan optikler takilabilir. Ayrica bu kutuya ekstra
olarak bir Kg filtresi takilarak Kg X-1s1inlar1 elimine edilebilir.

Burada bahsettigimiz yarik kutusu ve KB filtresini Sekil 1.22 ve 1.23 de

gosterilmistir.

Sekil 1.22  Gelen x-151m1 i¢in standart yarik kutusu

Sekilde ok ile gosterilen aralik, Kg filtresinin yarik kutusuna takilacag: yerdir.

Sekil 1.23 K Filtresi
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Kg filtresinin kullanilma sebebi X-1sin1 taramalar sirasinda istenmeyen piklerin yok
edilmesidir. Aslinda burada istenmeyen pik olarak bahsedilen pikler zaten dalgaboyu
farki nedeniyle K, 1sinlari tarafindan farklr agilarda olusturulur. Ayni piklerin birde Kp
1sinlant tarafindan olusturulmas: kafa karistirict olacaktir ve bu nedenle bu isinlar
elimine edilerek bu pikler yok edilir. Fakat Ky filtresi karakteristik x-isinlarindan Kp
1sinlarin1 yaklasik olarak %99 oraninda azaltirken K, 1sinlarinin da %350 kadarinin

azalmasina neden olur.

1.4.25 Dedektére Gelen Isinlarin Optik Unitesi # 1
Bu iinite yarik kutusundan hemen sonra sisteme baglanir bu optik tiniteye bir paralel
yarik analizorii (PSA) ya da 2-yansimali kristal analizorii takilabilir. Optik {niteye

kurulacak olan analizor tarama programui tarafindan belirlenir.

14241 Dedektore Gelen Isinlarin Optik Adaptorii (ROD Adaptor)

Bu adaptor ilizerine paralel yarik analizorii (PSA) kurmak i¢in kullanilir. Agisal
¢ozinlrligl saglamak amaciyla bir paralel yarik analizorii theta d koluna yatay eksen
boyunca monte edilmelidir. Sekil 1.25 de tizerine PSA kurulabilen ROD adaptorii

gosterilmistir.

Sekil 1.24  ROD Adaptor

ROD adaptor lizerine monte edilebilen optik yarik resimleri, yarik boylart ve isimleri
Cizelge 1.10 da verilmektedir.
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Cizelge 1.10 ROD adaptor tizerine kurulabilen paralel yarik analizorleri

Yarik Uzunluk Limiti Uzunluk Kisaltma Yarik Resimleri

Acik 45 mm Acik PSA
1.0° 45 mm PSA 1.0° der
0.5 45 mm PSA 0.5° der

. 2PSA0.114°

0.114 90
der

Acik 90 mm Acik PSA
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1.4.2.4.2 2-Yansimah Analizor
Iki yansimali kanal kesme analizérii iki theta ekseni iizerinde sadece izin verilen x-1sin1

kirilmalarinin analizi i¢in ¢oziiniirliigli artiric1 bir etki olusturur.

Yansimali anilizoriin kontrolii bilgisayar tarafindan yapilir ve tipki1 monokromatdrlerde
oldugu gibi kullanilan kristalin biiyiitiilme diizlemine goére iki ¢esidi vardir. SmartlLab.
tarafindan kullanilan 2 yansimali analizér c¢esitleri, kullanilan kristal ve kristalin

biiyiitiilme diizlemi Cizelge 1.11 de verilmistir.

Sekil 1.25 2 yansimali analizor

Cizelge 1.11 2 yansimali analizorler

Kirinim
Kristal Kisaltma Yarik Resimleri
diizlemi
Ge 220 Ge (220) x 2
Ge 400 Ge (400) x 2

45



1.4.2.6 Dedektére Gelen Isinlarin Optik Unitesi # 2
Bu iiniteye, once gelen 1sin igin yarik kutusu monte edilir. Boylece yarik kutusuna bir

paralel yarik optigi takilabilir.

1.4.2.6.1 Dedektore Gelen Isinlarin Optik Adaptorii (RPS Adaptor)

Bu adaptor, lizerine paralel yarik optigi takmak i¢in kullanilir.

Bir paralel yarik optigi takilir ve bdylece diisey eksen boyunca theta d kolundaki

1isinlarin raksamasi kontrol edilir.

h/ 1/

Sekil 1.26 Gelen 151n paralel yarik adaptorii

RPS adaptor tizerine monte edilebilen optik yarik optiklerinin resimleri, yarik boylari ve
isimleri Cizelge 1.12 de verilmektedir. Cizelgede verilen yarik optiklerinin her biri
yapilacak olan 6l¢iim tiirli ve taranacak olan numune icin seg¢ilen tarama paket tiiriine
gore farkli 6zelliklere sahiptir. Boylece tarama sirasinda 1sinlar istenilen tarama tiirii i¢in
gerekli ozelliklere sahip hale getirilebilir. Ayrica yapilan Sl¢iim i¢in hangi yarik
optiginin sisteme takilmasi gerektigi SmarLab. rehberligi ile otomatik olarak belirlenir

ve kullanici tarafindan sisteme takilmasi bir mesaj ile istenir.
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Cizelge 1.12 RPS adaptore kakilabilen yariklar

Yarigin Uzunluk

o Uzunluk Kisaltma Yarik Resimleri
Limiti
o Soller yarik 5
Soller yarik 5.0 der
o
Soller yarik 5 5 Sollergank 2.5
er
o In-plane PSA
In-plane PSA 1.0 1 der
. o In-plane PSA L,_.--"".
In-plane PSA 0.5 0.5 der J‘
_
o In-plane PSA
In-plane PSA 0.114 0.114 der
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1.42.7 Dedektore Gelen Isinlarin Yarik Kutusu # 2
Burada bahsedilecek olan yarik kutusu theta d kolu fiizerine kurulan optik

Unitelerdir.

1.4.2.7.1 Dedektore Gelen Isinlarin Standart Yarik Kutusu # 2

Dedektore gelen 1sinlarin standart yarik kutusu

1.42.7.2 Optik Anahtarlama Sistemi
Optik ayarlama sonuglarini tutan kontrol programidir. Eger bir optik ayar sitemi
degistirilirse, yeni optik ayardan daha Onceki bir optik ayar sistemine ge¢mek

gerektiginde ayarlar geri cagirmak i¢in kullanilir.

1.42.8 Kontrol Program

Rigaku SmartLab Guidance kontrol programi cihazin kontroliinii saglar. Ayrica 6lglim
sirasinda taramanin basindan sonuna kadar cihaz kontrol fonksiyonlar: ile kullaniciya
rehberlik yapar, siire¢ sartlarini ayarlar. Optik aletlerin dizilimi, optik dizilimin
dogrulanmasi, taramak {izere takilan numune konumunun tayini ve paket olglimleri
sayesinde 6zel durumlar i¢in ihtiya¢ duyulacak olan 6l¢iim gurubunu saglar. Kullanici
tarafindan yapilacak olan tarama tipine uygun olan paket 6l¢iimii secilir. Daha sonra
program kullaniciya, optik sistemin ayarlanmasinda, taranacak olan numune
takildiginda, numune i¢in yer tayininde ve tarama islemi ile data alimi sirasinda
kullaniciya rehberlik eder. Program istenilen analiz i¢in en uygun ayarlar1 ve dl¢iimii
saglar. Her bir Olglim paketi o Olglim biriminde, alanda uzmanlagsmis uzmanlar
tarafindan hazirlanmistir. Bu program ayarlama ve dl¢limler sirasinda ihtiya¢ duyulacak
olan ozel istege gore diizenleme gerektiren durumlarda sisteme miidahaleye de izin
verir. Bu program kullanicinin 6zel ihtiyaglarin1 karsilayacak genis bir igerik ile

tasarlanmistir.

Kontrol programi bir 6l¢iim igin kullanilan asagidaki optik cihazlar1 kontrol edebilir ve

hangi iinitenin kullanilmasi gerektigini operatdre bir mesaj yardimu ile bildirir.
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e CBO iinitesine takilan yarik

e Uretilen 151n igin secilen soller yarik ya da monokromatdr
e Uretilen icin secilen yarik genisligi

e Isin boyu i¢in boy-belirleme yarik kontrolii

e Dedektore gelen 151n i¢in yarik genisligi

e Analizor se¢imi

e Dedektore gelen 1s1n igin soller yarik se¢imi

e Sacilan 1510 i¢in monokromatoriin sistemde varligini ya da yoklugunu belirleme

Kontrol programi yapilacak olan uygulama icin optik aletlerin ytiklenip yiiklenmedigini
kontrol eder ve gerekli olan en uygun optik konfigiirasyonu bir mesaj yardimi ile
kullanictya bildirir. Ayrica program, Olglim sirasinda oOl¢iim agilarmi ve tiim

parametreleri daha sonra tekrar kullanabilirlik ve izleyebilirlik igin saklar.
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2. Kinematik X-Isim Kirinim

X-1gimlar ile kirmnimi iyi anlayabilmemiz i¢in x-1sinlarinin bir elektrondan sagilmasini
sonra bir atomdan sagilmasini ve daha sonra bir kristalden sagilmasini iyi anlamaliyiz.
Bu kisimda gerekli teorik alt yapi1 olusturularak x-isinlari ile kinematik kirinim igin

siddet denklemi hesaplanacaktir.

2.1  Tek Elektrondan Sa¢ilma

X- 1511 demeti elektromanyetik bir dalgadir ve X-1sinim1 kirmmimi igin bu dalganin
sadece E alanmi islemlerimizde kullanilacaktir. Elektrik alanin biiylikligii demetin
herhangi bir noktasinda zamanla siniissel olarak degisir. Elektrik alan, elektron gibi
yiiklii parcaciklara kuvvet uyguladigindan x-151n1 demetinin titresen elektrik alani,
herhangi bir elektrona etki ettiginde onu o anki konumu etrafinda salinim yapmaya

zorlar.

Daha once bahsettigimiz gibi (Klasik Mekanige gore) ivmeli hareket eden yiiklii
parcaciklar 1s1ma yaparlar. Benzer sekilde x-1s1n1 demeti tarafindan titrestirilen elektron,
hareketi boyunca siirekli olarak hizlandirilir ve yavaslatilir bu yiizden de s6z konusu
elektron x-1sin1 yaymlar. Sagilan demet ile gelen demet ayni dalga boyu ve frekansa
sahiptir ve koherenttir (es fazlidir).

X-1sinlarinin elektron tarafindan her yone sacgilmalarina ragmen, sacilan demetin
siddeti sacilma agisina baghdir ve ilk kez J. J. Thomson tarafindan calisilmistir. J. J.
Thomson e yiikli ve m kiitleli tek elektron tarafindan sagilan r uzakligindaki demetin

siddeti I' niin:

=1, ——— sina? [2.1]

oldugunu bulmustur[8].

Burada I, = gelen demetin siddeti, ¢ = 151k hizi, a = elektronun hizlanma yonii ile
sacilma yont arasindaki acidir. Gelen demetin Ox yoniinde hareket ettigini (Sekil 2.1)
ve elektronla O da karsilagtigini varsayalim. xz-diizleminde P noktasindaki sagilmanin

siddetini bilmek istiyoruz ki OP gelen demet ile 26 sagilma agis1 yapar.
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Polarize olmamis gelen demet (x-15111 tiipiindeki gibi) yz-diizleminde rastgele yonelmis

bir E elektrik vektdriine sahiptir. Bu demet E, ve E, elektrik vektorlerine sahip

diizlem-polarize bilesenlerine ayrilabilir;

Sekil 2.1  X-igmlarinin tek elektron tarafindan uyumlu sagilmasi [8],

E? = E3+ E; [2.2]

Ortalamada E'nin y6nii tamamen rastgele oldugundan yani (Exz) =(E yz) olabilir.

Boylece
E'2 = E% = — EZ [23]

Gelen demetin bu iki bileseninin siddeti onlarin elektrik vektorlerinin kareleriyle

orantilidir. Bu yiizden

on == IOZ = E IO [24]

Gelen demetin y bileseni elektronu Oy yoniinde hizlandirir. Béylece sagilan demetin P

noktasindaki siddeti
4

¢ [2.5]

Ipy = loy 5——
y Y r2m2c4

olur. Burada a = g dir. Benzer sekilde sagilan z bileseninin siddeti
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4
e
2
IPZ=IOZ WCOS 29 [26]
Burada a = g— 260 dir. P noktasinda toplam sacilma siddeti bu iki sacilma

bilesenlerinin siddetinin toplamindan elde edilir.

IP = Ipy + IPZ

4

e
= m (on + IOZ COS2 29)

4

e Iy Iy )
- r2m2c* (E-I- 2 €os 29)

2

et 1+ cos? 260
0 r2mm2cs

[2.7]

denklem 2.7, x-1511 demetinin tek elektron tarafindan sa¢ilimi denklemidir ve Thomson
denklemi olarak bilinir [8]. Sayet e, r, m, ¢ sabitlerinin degerleri bu denklemde yazilirsa
sagilan demetin siddeti gelen demetin siddetine bagli olarak bulunur. Bu esitlik ayni
zamanda beklendigi gibi sa¢ilma siddetinin, sagilan atomdan uzakliginin karesinin tersi
ile azaldigin1 gosterir ve sagilan demet ileri veya geri yonlerde, gelen demetin dik ag1

yapan yoniindekinden daha gii¢liidiir.

Thomson denklemi gelen demetin mutlak siddetine gore sagilan demetin mutlak
siddetini verir. Gelen demetin ve sagilan demetin mutlak siddetlerin Olgiilmesi ve
hesaplanmas1 zor oldugu i¢in pratik olarak tiim kirmim problemlerinde yapacagimiz
islemlerde goreceli degerlerini  bulmamiz yeterlidir. Cogu durumda (2.7)

denklemindeki tiim faktorler, en sonuncusu hari¢ deney boyunca sabittir ve ihmal
edilebilir. Bu son faktor, %(1 + cos? 20) polarizasyon faktérii olarak adlandirilir [8].

Fakat bu olduk¢a sanssiz bir isimlendirmedir, ¢iinkii daha 6nce gordiigiimiiz gibi bu
faktor gelen demet polarize olmadiginda elde edilmistir. Polarizasyon faktorii tiim
siddet hesaplamalar1 i¢in geneldir ve ayni1 fazdadir yani uyumludur. Dolayisi ile burada

anlatilan sagilmaya uyumlu x-151n1 sagilmasi da denir.
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Sekil 2.2 Elektron ve fotonun elastik ¢arpismasi (Compton etkisi)

Elektronun x-1s1in1 sagabilecegi, olduk¢a farkli ve baska bir yol daha vardir ve
bu yol Compton sagi/mas: etkisinde agik¢a gosterilmektedir. Bu etki, A.H. Compton
tarafindan 1923 yilinda kesfedilmistir[8]. X-1sin1 en iyi zayif bagl elektronla olusur ve,
gelen demetin dalga hareketi olarak degil her birinin enerjisi hv; olan X-isini
fotonlarinin akis1 olarak disiiniildiigiinde anlasilabilir. Her bir foton zayif bagh
elektrona garptiginda, garpisma iki bilardo topununki gibi esnektir (Sekil 2.2). Gelen
foton elektrona ¢arptiginda foton 26 agis1 boyunca sapar. Gelen fotonun enerjisinin bir
kismu elektronun kinetik enerjisi igin kullanilacagindan, fotonun carpismadan sonraki
hv, enerjisi ¢arpismadan 6nceki hv; enerjisinden daha azdir. Sagilan 1s1mimin A, dalga

boyu gelen demetin dalga boyu A;’ den biraz daha biiyiiktiir ve degisimin biyiikligi
AL (A) = A, — A, = 0.0243 (1 — cos 26) [2.8]

denklemi ile verilmektedir[8].

Dalga boyundaki artis sadece sacilma agisina baglidir ve ilerleme ydniinde
(20=0°) AA1=04" dan ters yondeki AA=0.05A4" (26 =180°)‘a kadar
degismektedir.

Bu sagilma 1ginim1 Compton modifiye 1sinimi olarak adlandirilir ve 6énemli bir
karakteristige sahiptir. Sagilan demetin faz1 gelen demetin fazina bir sabit araciligr ile
bagl degildir. Yani uyumlu (es fazli-coherent) degildir. Bu nedenle de uyumsuz 1s1nim
olarak bilinmektedir. Bu tiir bir 1gintim kirinimda yer alamaz ¢iinkii faz1 gelen demetle
sadece rastgele iliskilidir ve bu yiizden herhangi bir girisim etkisi liretemez. Compton
modifiye sagilmasi engellenemez ve varligi kirinim deseni arka planinin kararmasi gibi

istenmeyen bir etki ile kolayca anlasilir.
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Kuantum kurami uyumlu ve uyumsuz sagilmanin her ikisine de aciklama
getirebilir ancak klasik kuram sadece uyumlu iginim i¢in uygulanabilir. Kuantum teorisi
bakimindan uyumlu sagilma, gelen foton bagl elektrona garpip geri sektiginde olusur
ve elektrona bu etkiden hi¢ momentum transfer olmaz. Sagilan foton bu yiizden geldigi
gibi aym1 enerjiye ve dalga boyuna sahip olur. Ancak hesaplamalar ¢ok daha basit
oldugundan ve uyumsuz 1simnim kirinima katki vermediginden hesaplamalar i¢in klasik

kurami kullanacagiz.

2.2  Tek Atomdan Sac¢ilma

X-151m1 demeti atomla karsilastiginda Thomson denklemine gore atomdaki her elektron
1sinimin bir kismini uyumlu olarak sagacaktir. Uyumlu sagilmada, gelen demetin etkisi
altinda titresme Yetenegi olabileceginden ve yiikte tasidigindan ¢ekirdeginde yer almasi
beklenebilir. Ancak elektrona kiyasla ¢ekirdek oldukga biiyiik bir kiitleye sahiptir ve
kayda deger biiyiikliikte titresemez; aslinda Thomson denkleminde uyumlu sagilmanin
siddeti sagilan parcaci@in kiitlesiyle ters orantilidir. Bu nedenle atom tarafindan uyumlu

sacilmaya net etki sadece atomda bulunan elektronlar sebebiyle olur.

Atom tarafindan sacilan dalga, atomun elektron bilesenleri tarafindan sagilan
dalgalarin basit bir bicimde toplam1 midir? Daha agikca Z tane elektron igeren atom, tek
elektron tarafindan sagilan dalganin genliginin Z kati midir? Bu sorulara "evet" cevabi
ancak 6 = 0 oldugunda gegerlidir. Cilinkii atomun tiim elektronlar1 tarafindan sagilan
dalgalar ayn1 fazdadirlar ve sagilan dalgalarin genligi direk olarak toplanabilir. Ancak
0 # 0 i¢cin bu dogru degildir. Ger¢ekte atomun elektronlar1 uzayda farkli noktalara
yerlesmislerdir ve farkli elektronlar tarafindan sagilan dalgalar arasinda faz fark: vardir.
Basitlestirme i¢in Sekil 2.3’i inceleyecek olursak elektronlar merkezi ¢ekirdek
cevresinde dizilmis noktalar olarak gosterilmistir. A ve B elektronlar1 tarafindan ileri
yonde sagilan dalgalar XX’ dalga yliziinde tam olarak ayni fazdadirlar ¢ilinkii her dalga
sacilmadan Once ve sonra ayni mesafeleri almistir. Sekilde gosterilen diger sacilan
dalgalar (CB — AD) kadar yol farkina sahiptirler ve boylece YY’ dalga yiizii boyunca
ayni fazda olmayip yol farki bir dalga boyundan daha azdir. A ve B den sacgilan dalgalar
arasinda kismi girisim olusur ve sonug olarak bu yonde sagilan dalganin net genligi ayni

elektronlar tarafindan ileri yonde sag¢ilan dalganin genliginden daha azdir.
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f niceligi verilen bir atomun verilen bir yondeki sagilmasinin etkinligini tanimlamada

kullanilir ve atomik sacilma faktorii olarak adlandirilir ve asagidaki gibi tanimlanir:

_ bir atom tarafindan sagilan dalganin genligi
~ bir elektron tarafindan saglan dalgamn genligi

f

Burada herhangi bir atom i¢in ileri yondeki sac¢ilmada i¢in f = Z durumu gayet
aciktir. 6 arttikca, tek elektronlar tarafindan sagilan dalgalar daha ¢ok faz disi olmaya
baglarlar ve f azalir. Atomik sagilma faktorii gelen demetin dalga boyuna baglhidir: yol
farki dalga boyuna goére daha biiyiik olacagindan 6 ‘nin sabit degerlerinde dalga boyu
kisaldikea f kiigiilecektir ve sagilan dalgalar arasinda daha biiyiik girisime yol acacaktir.

X v

Sekil 2.3 Atom tarafindan x-151m1 sagilmasi

in 6
f’ in gercek hesaplanmasinda 6 dan c¢ok sinf gerekmektedir Oyleki % niceligi

arttikca f azalir.

55



30

20

fl:‘u

10—

| | | |
{0 0.2 0.4 0.6 (.8 1.0

0 1

sin @ .
,__ -1
s (A~

Sekil 2.4 Bakirin atomik sagilma faktorii

Bakir i¢in f'in degisimini tipik olarak gosteren egri Sekil 2.4 da gdsterilmistir.
Dikkat edilirse egri @ ~ 0° igin bakirin atom numaras1 29'dan bashyor ve geri yondeki
sagilmalar igin {# ~90°} ya da ¢ok kiiciik dalga boylar1 icin gok kiigiik degerlere

azaliyor.

Sadece kirinim olusturabilecek sacilmalarin (uyumlu ya da modifiye olmayan)
genliginin atomik sacilma faktorii bakimindan agiklanacagini heniiz tartistik. Diger bir
yandan uyumlu olmayan sagilma ya da Compton modifiye sagilmasi ayni anda
olusuyor. Fotonlarin zayif bagh elektronlarla ¢arpismasindan dolayr olusan Compton
modifiye sagilmasi siddeti zayif bagli elektronlarin artmasiyla orantili olarak artar.
Boylece Z atom sayis1 azaldikga Compton modifiye 1sinimi artar. Bu nedenle karbon,
oksijen, hidrojen gibi hafif elementler igeren organik malzemelerden giizel kirinim
fotografi almak zordur ciinkii bu malzemelerden gelen giicli Compton modifiye
sacilmas1 fotografin arka planim1 kararttigindan dolayr modifiye olmamis 1s1mmim

sin @

tarafindan olusturulan kirinim ¢izgilerini gérmek zordur. Bu daha 6ncede bulunan —

niceligi arttikca, modifiye 1sinimmin siddetinin artmasidir. Modifiye sagilmanin ve

modifiye olmayan sagilmanin siddetleri Z ile ve ¥ ile z1t yonde degisirler.
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Ozet olarak, monokromatik x-1511 demeti atoma carptiginda iki sacilma siireci
olusur. Siki bagl elektronlar salinim hareketi gergeklestirirler ve gelen demetle ayni
dalga boyunda x-1sin1 yayarlar. Daha zayif baglh elektronlar gelen demetin bir kismini
sacarlar ve siirecte dalga boyunu biraz artirirlar, artmanin tam degeri sagilma agisina
baghdir. Ilki uyumlu ya da modifiye olmamis sacilma olarak adlandirilirken ikincisi
uyumlu olmayan ya da modifiye sagilma olarak adlandirilir ve ikisi de tiim yonlerde ve
es zamanli olarak olusur. Ancak x-igin1 i¢in kirinim desenine anlamli katki uyumlu

1sitmimdan gelir.

Sayet atom kristalde oldugu gibi uzayda periyodik olarak dizilmis genis atom
gruplarinin bir pargast ise bagka bir olgu olusur. Tiim atomlardan uyumlu olarak sagilan
1stnim belirli yonlerde giiclenir ve diger yonlerde ihmal edilecek kadar az olur, boylece
kirnmis demet olusur. Kirmmim aslinda uyumlu sagilmanin giliglenmesi veya

zayiflamasidir.

2-3 Birim Hiicre Tarafindan Sa¢ilma

Kirinmis demetin siddetinin agiklamasina gelmek i¢in sadece izole olmus atomdan degil
kristali olusturan tiim atomlardan uyumlu sagilmay1 diisiinerek kendimizi sinirlamaliyiz.
Atomlarin uzayda periyodik olarak dizilmesinin anlami, sagilan 1sinim belirli yonlere
oldukg¢a sinirlidir ve kirinima ugramis demetlerin seti ile ilgilidir. Bu demetlerin yonleri
Bragg yasasi tarafindan belirlenir. Bragg yasasi belirli atomik diizlemlerin seti i¢in
saglanabilir ve yine de kirinim olusmayabilir ¢ilinkii atomlarin birim hiicredeki dizilimi

sonucu bu 1s1nlar birbirini yok edebilirler.

Bragg yasasinin saglandigini farz ederek, kristal tarafindan kirinmis demetin
siddetini atomun pozisyonuna gore bulmak istiyoruz. Kristal sadece, temel birim
hiicrenin tekrarindan olustugundan tek birim hiicredeki atom diziliminin kirinim

siddetini etkilemesini g6z oniine almak yeterlidir.

Nitelik olarak, daha once tartigilan atomdan sagilmaya benzer bir etkidir. Orada
ileri yondeki sacilmalar hari¢ tek elektronlar tarafindan sagilan dalgalarda faz farkinin
olustugu bulundu. Benzer sekilde birim hiicrenin tek atomlari tarafindan sagilan dalgalar
ileri yondekiler hari¢ ayni fazda olmak zorunda degildirler ve faz farkinin atomlarin

dizilimine nasil bagli oldugunu belirlemeliyiz.
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(b)

Sekil 2.5 (@) Taban-merkezli ve (b) cisim merkezli ortorombik birim hiicreler

Birim hiicredeki atomlarin konumlar1 kirilan 1s1in siddetini etkiler Sekil 2.5 deki
yapilar bu olay1 gosterir. Her ikisi de birim hiicre basina ayni cins iki atomlu ortorombik

yapilardir, fakat (a) taban-merkezli (fcc) (b) cisim-merkezli (bcc) dir.

Sekil 2.6 de gosterilen (001) diizlemlerinden yansimalar1 gbz Oniine alacak
olursak (a) da gosterilen taban-merkezli 6rgii i¢in A ve 6 nin belirli degerlerinde Bragg
yasasinin saglandigini farz edelim. Bunun anlami 1’ ve 2’ 1sinlar arasindaki ABC yol
fark: bir dalga boyudur, bu nedenle 1’ ve 2’ es fazlidir ve belirtilen yonde kirinim
olusur. Benzer sekilde (b) de gosterildigi gibi cisim-merkezli orgiide 1’ ve 2’
1sinlarmin ABC yol farki bir dalga boyu oldugundan 1’ ve 2’ isinlan es fazhidir.
Bununla birlikte (001) diizlemleri arasinda baska atom diizlemleri bulunmaktadir ve
1’ve 3’ isinlart arasindaki DEF yol farki tam olarak ABC ‘nin yarisidir ya da yarim
dalga boyudur. Boylece 1’ ve 3’ ismlar1 tamamen dis fazlidir ve birbirlerini
sondiirtirler. Benzer sekilde bir sonraki diizlemin altindaki 4’ 1511 (gosterilmemistir) 2°
1sinin1 sondiiriir ve bu kristal boyunca devam eder. Bu nedenle cisim-merkezli orgiide

(001) yansimasi bulunmaz.

(@) (b)

Sekil 2.6 Taban-merkezli (a) ve cisim-merkezli (b) ortorombik 6rgiilerin (001)
diizlemlerinden kirinim [8].
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Bir elektrondan ve birim hiicreden sac¢ilmanin nasil oldugunu gordiik. Simdi ise olay1
daha iyi anlamak icin aralarinda d uzakligi bulunan N tane 6rgli noktasindan x-1$1n1
kiriniminin matematigini daha sonra yapacagimiz islemlerin anlasilabilmesi i¢in detayli

bir sekilde hesaplayalim.

Sekil 2.7  Tek boyutlu 6rgiide yansima

N orgii noktali bir boyutlu 6rgii i¢in Bragg yasasini saglayan kirmnim Sekil 2.8 de
gosterildigi geometride gerceklesir. Burada d orgiiler arasi uzaklik olmak iizere Bragg

sart1[8];

2d Sinf =nl [2.9]

ile verilir. Her bir sa¢ilma bir {ist tabakadaki sag¢ilmadan d sin @ kadar geridedir, yani
aralarinda d sin & kadar yol farki olusur. Dolayist ile iki dalga cephesi arasinda toplam
yol farki 2d sin @ olur. Eger bu fark dalgaboyunun tam kati ise yapici girisimler olur.
Zaten bu ifade ¢ok iyi bildigimiz ve denklem 2.9 da verilen Bragg sartidir. Eger d sin 6
yol farkinda olusan faz farki ¢ ise ¢ nin 2 oldugu durumda yol farki A kadar olur.

Yani

_47Tdsin9
B A

olur. Burada bahsettigimiz ¢ faz acisi yardimiyla N tane orgiiden olusan kirinima
bakalim. Gelen her bir dalga cephesi aslinda koherent elektromanyetik dalgadir ve bu

dalganin bizi ilgilendiren kismi elektrik alan bilesenidir. Her dalga cephesi ayni
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siddettedir ancak ilk kirilan (yansiyan-sagilan) dalga ile ikinci arasinda ¢, ikinci ile
liclincii arasinda ¢ faz farki olacak sekilde dalgalar iist {iste biner. Bii soylediklerimizi

matematiksel olarak ifade edersek ilk dalga cephesi;
E; = Eysinwt

seklinde yazilir. ikinci 6rgii noktasindan kirmim birinci 6rgii noktas: ile ¢ kadar faz

farki olusturacagi icin ikinci dalga cephesi igin elektrik alan
E, = E,sin(wt + ¢)

seklinde yazilabilir. Ayni bicimde elektrik alan 3. 4. 5. ... orgiiler icin yazilabilir.

Boylece N. dalga cephesi igin elektrik alan denklem 2.10 ile verilen ifade olur.
Ey = Eysin(wt + (N — 1)¢) [2.10]

N tane orgii i¢in toplam elektrik alan (yonleri hep ayni oldugundan) her bir 6rgiiden

sacilan alanlarin toplamidir ve
ET = E1 + EZ + E3++EN

bi¢iminde yazilir. Bu ifade igin elektrik alanlar yerine yazilir ve sin(wt + ¢) yerine

fazor ifadeleri kullanilarak et e® yazilirsa

Er = Ege't[1 + e + 2%, 4ol (N-D¢]

.tN_l ing .tl—eiN‘p
— iw ing _ iwt —___ ~
=Eye Ze =Eye 1 —oi0
n=0
. . e . 1-eiN¢ | 1. iNg .
ifadesi elde edilir. Ifadenin i i¢in pay ve payda % ile carpilir ve pay e z payda ise
i¢
e2 parantezine alinarak
_iN¢  iN®
iN¢g 672 —e 2
. .e 2 20
— t i
Er =Eye® i¢ i ip
ez e 2 —e2
2i

ifadesi elde edilir. Burada iistel terimler Siniis fonksiyonlar1 seklinde yazilirsa denklem

2.11 elde edilir.
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Ng

) i(N-1)¢ sinT
ET - EO elwt e 2

P
sin5
buradan tekrar fazor ifadeleri kullanilarak
_ ) sinNT(p
Er = Eysin(wt +(N—-1)—=) [2.11]
27 . @
sin

elde edilir. Bize x-iginlariin siddeti lazim bu ise toplam elektrik alaninin karesinin
zaman ortalamas ile verilir; I a {(E7)?). Gerekli ara adimlar yapilirsa kirmim sonucu
olusan toplam siddet denklemi elde edilmis olur. Boylece bir boyutta N tane sagilma

merkezinden olusan sagilma siddet denklemi (denklem 2.12) elde edilir.

) NQ
Iy vy [2.12]
sinz(%)

Ayrica bu daginim N yarikli bir sistemin girisim fonksiyonu olarak da bilinir. N=3 i¢in

cizim Sekil 2.8 de gosterilmistir

X — siddeti isint

/ \ L\ / \ / ,s"all \
0.00 0.05 0.10 0.15 0.20

Sekil 2.8 N=3 yarik i¢in denklem 2.12 den elde edilen siddet — ¢ grafigi

Grafikte goriildiigii gibi N=3 i¢in iki siddetli pik arasinda bir tane zayif pik
goriilmektedir. N=6 alinarak hesaplanan kirinim siddet grafigi Sekil 2.9 da verilmistir.
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X — gidderi 151m
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Sekil 2.9 N=6 yarik i¢in denklem 2.12 den elde edilen siddet — ¢ grafigi

N=6 i¢in ¢izilen grafikte temel piklerin arasinda bu kez dort tane zayif pik
goriilmektedir. Aslinda bu sonug gayet iyi bildigimiz N yarikli kirinim i¢in iki ana pik
arasinda N-2 tane kiiciik pikin olugmasidir.

Sekil 2.8 ve 2.9 da verilen iki grafik normalize edilerek ¢izildigi i¢in siddetler
arasindaki fark goriilmemektedir. Ancak gercekte kirmimin gergeklestigi orgli nokta
sayis1 arttikga tabakalardan gelen pik siddetleri ve biiylik piklerin kiiciik piklere orani
artar. Bu soyledigimiz ifadeyi N’ni 60 aldigimizda kiiciik piklerin artik
gorinmedigini(Sekil 2.10) ancak grafigi daha dar bir aralikta ¢izdigimizde kiigiik
piklerin oldugunu gériiyoruz (Sekil 2.11).
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x — siddeti 151m
Yo
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Sekil 2.10 N=60 yarik i¢in denklem 2.12 den elde edilen siddet — ¢p grafigi

X — siddeti tsint

\
_
‘ V. \a 5
—0.010 0,005 0.000 0.005 X

Sekil 2.11 N=60 yarik i¢in denklem 2.12 den elde edilen siddet — ¢ grafigini 2.10
grafigini gore daha dar bir ¢ araliginda ¢izimi

Buraya kadar N=3, N=6 ve N=60 i¢in cizilen grafiklerin hesaplamalarinda

goremedigimiz fakat kirinim i¢in oldukc¢a 6nemli bir olgu, kiigiik agilarda x-1sinlarinin
daha az tabakadan yansiyacagi i¢in siddetlerinin daha zayif olmasi, ancak biiylik acilara
gidildik¢e de daha c¢ok tabakaya giren x-1ginlarinin daha ¢ok sogrulacag icin siddetin
azalacag gergegidir. Bu ifadeyi ¢izdigimiz grafiklerde gosterebilmek igin Denklem 2.11
de verilen ifadeyi ¢’ye bagh listel azaltici bir fonksiyon ile carparak grafikler tekrar
cizilmistir. (N=6 i¢in Sekil 2.12, N=60 i¢in Sekil 2.13)
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x — giddeti i5im

1.0} e
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Sekil 2.12  Sekil 2.9 da verilen, N=6 yarik i¢in ¢izilen grafigin ¢ ye bagh azalan
siddete gore tekrar ¢izimi

Sekil 2.12 ve Sekil 2.13 de goriilen grafikte en siddetli piklerin yeri, d tabaka kalinligina
bagli olarak Bragg kirmim sartin1 (2d sin & = nA) saglayan 6 degeri ile belirlenir ve bu

ac1 degerinin disindaki diger kirinim agilari igin pik siddetleri daha zayif olacaktir.

x — siddeti 1stm
1.0,

0.61
0.4 / \

0.2t / .

r ™,

—0.05 0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 08T

Sekil 2.13 Sekil 2.10 da verilen, N=60 yarik igin ¢izilen grafigin ¢ ye bagli azalan
siddete gore tekrar ¢izimi
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2.4 Sonlu Tek Kristal Yapidaki Kirimim

Tek boyutta N tane Orgiiden sac¢ilmanin nasil gerceklestigini gordiik. Kristal yapidan
sacilmay1 anlamak i¢in ii¢ boyuttaki sagilmaya bakmamiz gerekir. Bunun igin birim
hiicrenin 6rgii vektoriinli ic boyutta a; seklinde tanimlayalim. Burada i = 1,2,3 diir.
Kusursuz bir kristal yap1 i¢in bir noktanin r kadar 6telenmesi sonrasinda tekrar bir 6rgii

noktasina ulasiriz. Bu durum matematiksel olarak
1“=r+2§hcu [2.13]
i

ile ifade edilir. Bu denklemde h; tamsayilar, r'ise r 6rgii uzayinda 6zdes noktalardir. O

halde o6rgii 6teleme vektorii T yi asagidaki gibi tanimlayabiliriz.

T= Z h; a; [2.14]
i

Denklem 2.13 elde edilirken yapilana benzer bigimde ters uzayda birim hiicre i¢in

*

orgii vektorleri a; ile verilir ve i =1,2,3 diir. Burada a; ile a; arasindaki iliski

denklem 2.15 de verilmektedir.

. a, X a;
a,=2m —— 2
a,.(a, X as)

RS Rally 2.15
%2 = nal.(azxa3) [2.19]

a, Xa,
a, =21 ——————
5=
a;.(a; xas)

Ters uzay orgii vektorleri ile gergek uzay vektoriiniin garpimu ile verilir[9].
a; - a; =27 611 [216]

Burada §; jkronecker deltas1 olarak bilinir ve i = j ise §;; = 1, i # j ise §;; = 0 olur[9].

Boylece ters uzayda oteleme vektorii G tanimlanabilir.
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G= z u; a; [2.17]
i

Gerekli tiim matematiksel tanimlar1 yaptik. Artik N tane 6rgii i¢in buldugumuz
kirinim denklemini, atomlar i¢in {i¢ boyutta her bir atomun konumunu tanimlayan R

vektorii ile ve diger denklemleri toparlayarak bir Kristal i¢in uygulayabiliriz
R;'llhzh3 = ri + T = Ti + h1a1 + hzaz + h3a3 [218]

Burada r; ilkel hiicre i¢in atomik sinirlar i¢erisinde atom pozisyonunu gosterir. Boylece

birim hiicre atomlarindan her birinden gergeklesen sagilmay yazabiliriz.

Ny—1 Np—1 N3—1

E=E, <1:;;> pz z Z Z Zfl- (q)eid" Rhinans [2.19]

h1=0 h2=0 h3=0 i

kristal parcaciklar burada bahsedilen 6zellikleri kapsar. Burada kullanilan ve bir atom

i¢in atomik sa¢ilma faktorii olarak adlandirilan
F(q) = z fi(q) e [2.20]
i

ile verilen basitlestirilmis ifade genellikle karmasik bir sayidir. Sonugta olusan dalganin
fazinin ve genliginin her ikisini de agiklar. Mutlak degeri (|F|) sonugta olusan dalganin
genligini tek elektron tarafindan sagilan dalganin genligine orani olarak verir. Atomik
sacilma faktorii f gibi, |F| genliklerin orani olarak tanimlanir ve uluslararasi x-1sini

tablolarinda her bir atom i¢in agiya bagli tablolasmis degerleri mevcuttur.

birim hiicrenin tim atomlar1 tarafindan sacilan dalganin genligi

|F| =

bir elektron tarafindan sagilan dalganin genligi

Tiim bunlar ile ulagilmak istenilen sey bir kristal yap1 i¢in x-151n1 sagilma siddetidir.
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I=1Iy|F(q)? ela T [2.21]

hy hz hs

Bu denklemdeki toplam ifadesi daha 6nce bir boyutlu orgiideki gibi yapilarak geometrik
seri yardimiyla hesaplanabilir ve asagidaki sonuca ulasilir. Boylece elde edilen denklem

2.21 de yerine yazilirsa toplam siddet denklemini (denklem 2.23) elde ederiz.

hy g hs sin? (Eq . al) sin? (iq . az) sin? (iq . a3)

sin® (%q . a1) sin? (%q . az) sin? (%q . a3)

sin? (7q . al) sin? (%q . az) sin? (%q . a3)

1
=1, IF(@) — [2.23]

Bu esitlikte N;aq, N,a,, Nsa; seklinde verilen ifadeler her bir yondeki Kristal
boyutlarin1 verir. Ornegin N3 Ve a3 carpimi asydniindeki kristal boyutunu verir. Eger
bu nicelik 0 alinirsa iki boyuttan sagilma denklemi elde edilmis olur. Bu denklemde
q = G saglandiginda (Bragg sart1) siddetin maksimum oldugunu isaret edelim. Denklem
2.19 de verilen esitlik bize sadece sonlu kristaldeki kirinimi degil aslinda sonsuz
kristaldeki kirinimi da iistelik ii¢ boyutta veriyor. Bunun ic¢in yapilmasi gereken esitlikte

N;, N, ve N; degerlerini sonsuza gotiirmektir.

2.5  Cok Tabakal Sonlu Kristal Yapidan Kirimim

Buradan 6nceki kisimda sonlu ve sonsuz kalinlikli yapilar i¢in x- 1511 kirmim siddetinin
nasil bulundugunu gosterdik. Simdi ise Sekil 2.14 de verilen A ve B materyalden olusan
d, ve d, tabaka kalinlikli Ust tste biiyiitiilmiis ve bu ikilinin N defa tekrarlanmasi ile

olusan ¢ok tabakali ince film yapisinin x-1511 kirinimini hesaplayalim.
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AL N kez
! [tekrarliyor

Sekil 2.14 Farkli kalinliklarda farkli atomlardan olusun iki tabakanin
tekrarlanmasi ile olusan kalin bir alttas iizerine biiyiitilmiis
¢ok tabakali ince filmin sematik yapisi

Sekil 2.15  Ewald kiiresi ile Bragg yasasinin saglandigi noktalar
icleri dolu olarak gosterilmistir.

Bu sekilde olusturdugumuz yapi igin N kez tekrarlanan ikili tabaka kalinhigi
dr =dy +dg ve tim tabakalarin kalinhg D = N d ile verilir. Burada basit bir
benzerlik ile tiim hesab1 tekrar yapmadan genel sonuca ulasabiliriz. Bunun i¢in kisaca
Ewald kiiresi ve Bragg yasasi arasindaki iliskiye bakmak yeterli olacaktir. Ug boyutlu
ters uzayda yarigap1 |K| olan bir kiire gizersek bu kiirenin 6rgii noktalar: ile kesistigi

yerlerde q = Gyy; sartinin saglandigi yani Bragg yasasinin saglandigi goriiliir. Bu
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durum Sekil 1.15 de gosterilmistir. Buradan da anlasilacagi lizere 2d Sin 8 = ni
denkleminin saglandig1 agilarda x-1sinlar1 kirmiminin siddeti maksimum olmaktadir. Bu

denklem ters uzayda yazilirsa[9]
thl = ha; + ka; + la;

olur. Cok tabakali yap1 eklendiginde ekstradan bir periyodik uzunluk sistemde yeni
kirmimlar verecektir. Dolayisi ile bunlarda Ewald kiiresi igerisinde Bragg yasasini
saglayan yeni noktalar verecektir. Ancak ters uzayda nicelikler 1/uzunluk olarak
geldiklerinden bizim dy ile gosterdigimiz kalinlik 6rgiiler aras1 uzaklik olan d ye gore
daha biiyiik oldugundan, ters uzayda bunlarin olusturdugu noktalar daha yakin olacaktir.
Baska deyisle ters uzayda ¢izilen 6rgii noktalarinin arasina bu yeni durumu gostermek

i¢in daha sik yerlestirilmis noktalar gelecektir. Bu durum Sekil 2.16 de gosterilmistir.

PiiEmETNH
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Sekil 2.16 Ewald yapilandirmasinda ¢ok tabakali ince filmden kaynaklanan
ekstra siiper Orgili noktalar1 daha kii¢iik ve daha sik noktalar ile
gosterilmistir. Bu noktalarin Ewald kiiresini kestigi yerlerde cok
tabakali ince film yapisindan kaynaklanan ve Bragg sartini
saglayan yeni kirinimlar olusacaktir.

O halde ¢ok tabakal1 (CT) yeni durumu igerecek sekilde denklemi yazacak olursak:

2mrm
qcr = 7 a [2.24]
T

Artik m tamsayist ile yeni noktalar kiimesi de yapici kirinim olusturacaktir. Bu durumda

Bragg yasasi asagidaki gibi elde edilir.
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dr
dpa £ 5
_ 21
B d + dr [2.25]
iR BT m
Sekil 2.7 de goriilen kirinim sirasinda ¢arpigsma tam esnek oldugu igin |kg| = |ky| = k
olur. Boylece
41
Ak = kg, — ko = 2k sinf =TSin 0 [2.26]
ifadesi elde edilir. Denklem 2.25 ve 2.26 kullanilarak
(”+m),1—2' o 2.27
iTa)t " sin [2.27]

ifadesi elde edilir. Bu durumda X-isinlar1 kirmim desenlerinde ne gibi degisiklikler

olacagini asagida 6zetleyelim.

1)

2)

3)

Cok tabakali yap1 yok iken ¢ok kiigiik agilarda yapilan theta-two theta (GAXS)
taramalarinda sadece yansima egrisi gozlenirken, artik aralarindaki uzaklik 2 = /dt
olan ¢ok tabakal1 yapidan kaynaklanan pikler gozlenecektir.

Normalde gozlenen materyallere ait x-1511 piklerine ek olarak 2zn/dr kalinliklara
karsilik gelen periyodik pikler eslik edecektir.

Son olarak tiim ¢ok tabakali yapinin kalinlig1 D'yi diistinecek olursak bu yapinin tist
ve altindan kirinan 1sinlar da bir ekstra pik seti iiretecektir. Bu kalinlik simdiye
kadar tartistigimiz tiim d lerden daha biiyiik oldugundan daha zayif ancak birbirine
tim piklerden daha yakin bir kalinlik pikleri seti olusur (Bu durumda Bragg sarti

(g +ot %)/1 = 2sin@ olur). Bu ancak tabaka diizgiinliigii iyi olan numunelerde ve
T

diger piklerin yakinlarinda goézlenebilir ve bu piklerden ¢ok tabakali ince filmin

toplam film kalinlig1 hesaplanabilir.

Buraya kadar yapmis oldugumuz tiim c¢ikarimlar "Kinematik X-151m1 Hesaplamasi"

olarak adlandirilir.
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3 Dinamik X-Isim1 Kirmim

3.1 Alttastan (Tek Tabakadan) Diizgiin Yansima

Daha once x-1smlarinin siddeti i¢in 2.23 bagintisin1 yazmistik. Bu bagint1 kinematik x-
1sim1 kirimimu olarak bilinen ikincil ve iiglinciil yansimalar1 hesaba katmaz. Asagida
dinamik Xx-1s1n1 kirmimi olarak bilinen ve bu yansimalar1 da igeren hesaplamalarin
sonucu verilmistir. Bu hesaplamalar Parrat formalizmi adi ile bilinen ve
elektromanyetik 1sinimin (6zellikle Elektrik alan bileseninin) ara yiizeyden gecerken
stirekliligi ve siireksizligini kullanarak yapilan ¢oklu yansima hesaplamalaridir ve

burada sadece sonuglarina yer verilecektir.

Kirilma indisleri ngs; Ve ng olan iki ortam arasindaki ara yiizeye siddeti I, olan x-
ray 1smn1 carptiginda, bu isinin bir kismi yansir bir kismi ise malzemeden geger.

Yanstyan 1s1n1n siddeti asagidaki formiille verilir:

Tud

z,ust A

I =1, Exp

] v Exp [- 2 k2, 07 3.4]

Burada Frensel yansima katsayisi r, 8;,, gelis agisi ile ara yiizeye ulasan bir 151n i¢in ara

yiizeyin yansimasini verir [10].

Nyse SN Hin — Ngge SIN Htr _ kz,iist - kz,alt

: : = [3.2]
Nyse SIN Hin + Ngge SIN etr kz,iist + kz,alt

Yiizeye gelerek iist tabakadan iceriye gecen 1sinin tabaka ylizeyi ile yaptig1 gecis acisi
0, gelen 1511n tabaka ylizeyi ile yaptig gelis acis1 8;, olarak alinirsa 6;,, ve 6, acilari

arasindaki iliski Snell yasasi araciligiyla verilir [11,12].

Niist COS B, = Nyt COS By [3.3]

(3.1) formiiliindeki iistel carpan, d derinligine kadar giren x-1ginlar1 i¢in tabakada olusan
sogurmayi1 veren terimdir. Burada p lineer sogurma katsayisi olarak bilinen malzemeye
bagli bir sabittir [13].

Gergek ara yiizeyler piriizliidiir. (3.1) formiiliindeki ikinci tistel carpan

puriizliliigin kare ortalamasmin karekokii (r.m.s) o ile piiriizlii ara yiizeyde azalan
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yansimasinin agiklamasidir. j ortamindaki dalga vektoriiniin normal ara yiizey bileseni ,

k, ; , asagidaki formiille verilir[12].

21
kZ,j = 7 Tl]' sin 0] [34]

Sekil 4.1 birim ara yiizeye karsilik gelen gelis agisina kars1 kirllma siddetinin egrisini

gosterir. Bu egri (4.1) formiilii kullanilarak hesaplanir.

X-Isi Sagilma Profili

T T

Sacilma (a.u.)

1 1
0.0000 1.0000 2.0000 3.0000

20 (der)

Sekil 3.1  Diizgiin kalin bir filmden olusan kii¢iik ag1 yansimast

Bu egri diizgiindiir ve gelis agis1 malzemenin kritik agisindan daha biiyiik oldugunda
acinin artmasiyla hizla azalir. X-ray dalga boylarinda ¢ogu malzemenin kirilma indisi
hafifce azalir, boylece x-1sinlar1 gelis agis1 kritik a¢1 8, ~ arccos n,;; ndan daha diisiik

oldugunda tamamen yansir.
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3.2 Bir Alttas Uzerinde-Tek Tabakadan Elde Edilen Diizgiin Yansima

Bir onceki 6rnek sadece alttagtan elde edilen yansima olarak disiiniilebilir. Bu alttas
tizerine kalin bir film biiyiitiiliirse o zaman ikinci bir ara yiizey olusur. Bu durumda her
bir tabaka tarafindan yansiyan x-ismlarmin toplam siddeti iki tabakanin ara yiizeyi
tarafindan yansitilan x-1smlar1 koherent {ist tiste binmeleri sonucu olusur. Sekil 3.2 de
logaritmik Olgekle ¢izilen yansima (reflection) egrisi net bir sekilde ikinci tabakanin

eklenmesinden dolay1 olusan kalinlik piklerini gdstermektedir.

X-Isin1 Sagilma Profili

T T

Sacilma (a.u.)

1 1
0.0000 1.0000 2.0000 3.0000

20 (der)

Sekil 3.2 GaAs alttas lizerine bilyiitiilmiis 350 Angstrom kalinlikli GaSb
tabakasindan elde edilen kiigiik a¢1 yansimasi

Matris metodu, sik sik tabakali filmlerde yansima hesaplamasinda kullanilir. Kullanilan
matris metodu, havadaki elektrik alanin biiyiikliigii ve baslangi¢ faz1 gegis matrisinden
dolay1 alttastaki degeri ile iliskilidir. Burada kullanilan matris metodu tipki kuantum
teorisindeki bir kuyu problemi igin smir bolge gecislerinde fonksiyonlar arasi iligki
kurmakta kullanilan katsayilar matrisine benzer bir isleve sahiptir. Yani buradaki gecis

matrisi havadan tabakaya ve tabakadan alttasa gecisi saglar [12].

U(+ kZ,O’Z = 0) _ Mll MlZ] [U(+ kZ,S’Z = DS) [3 5]

U(— kZ,O'Z =0) B My, My, | [U(— kz,s'Z = Dy)
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Denklem 3.5 i¢in (+) isareti ortamlara gelen elektrik alan bileseninin yukar1 dogru
hareketine ve (-) isareti elektrik alan bileseninin agsagi dogru hareketine karsilik gelir.
(z =0 iist hava ara yiizey tabakasina karsilik gelir ve z = D, , Dy derinliginde yerellesmis

ara ylizey alttas tabakas1 altina karsilik gelir)

[3.6]
U(—kyjz=D;) = A7 Exp [—ik,)]

Aj“ ve A; ] tabakasi boyunca asagi ve yukari hareket eden dalgalarin genlikleridir.

(j= 0 havaya karsilik gelir, j = s alttasa karsilik gelir).

Gegcis katsayisi gecen elektrik alanin i¢ elektrik alana orani olarak tanimlanirken,
yansima katsayis1 malzemenin yanstyan elektrik alanin yilizeyindeki i¢ elektrik alana
orani olarak tanimlanir. Bu katsayilar asagidaki formiiller ve gecis matrisi kullanilarak

hesaplanabilir:

r= ,  t=—o
M22 MZZ

[3.7]

Sadece iki ara yiizey varsa (bir alttas {lizerine biiyiitiilen tabaka ) , gecis matrisi {i¢

2 X 2 matrisinin ¢arpimudir:

M = Ruava-ist Ttabaka Ralt—alttas [3.8]

R kirilma matrisleri ve T gegis matrisi asagidaki yolla belirlenir:

1 1 7y
R jor = l iy l

t;j+1 roj+1 1
[3.9]
fi 0
Ty = l 6 +
fi

Burada r7;,; Ve ¢, j ve jt+l ortamlar arasinda kalan ara yiizeye kargilik gelen
yansima ve gecis Fresnel katsayilaridir. Daha 6nce yapilan tanimlarina ek olarak ara

yiizey plriizliligiinii iceren bir {istel terim icermektedirler.
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* _ 2
i1 = Tj+1 EXp [ =2k Ky j41 0734]

[3.10]
. 2
tj+1 = G+ EXP [( kzj = kzji1) sz+1/2]
Gegis Fresnel katsayisi asagidaki formiille verilir
2n; sin6; 2k,
J J zJ
tiiv1 = = :
J+1 le sin 6] + nj+1 sin 9j+1 kZ,j + kZ,j+1 [3 11]
Gegis matrisindeki her bir fj1 terimi iki ¢arpanin ¢arpimidir [13].
F Uy - .
k, ;A ’

(3.12) formiiliindeki ilk terim j tabakasindaki x-ray in sogurmasi , d; tabakanin kalinlig
ve u; malzeme tabakalarmin lineer sogurma katsayisidir. ikinci c¢arpan bir faz

faktoriidiir, j-1 ve j ara yiizeyindeki yansimis x-ray 1sinlar1 arasindaki fark fazi belirler.

3.3 Cok Tabakali ince Filmlerden Diizgiin Yansima
Genelde, tabakalagmis film tarafindan yansitilmis x-ray in toplam siddeti her ara
ylizeyde yansiyan koherent x-iginmin iist liste binmesidir. Genel durumdaki gecis

matrisi basit matris ¢arpimi ile bulunabilir.
M = Rgir1 T1 R12T5 .. Ry substrate [3.13]

(3.13) denklemi ile verilen M yansima katsayisinin degeri dinamik olarak elde edilir.
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4 Epitaksiyel Cok Tabakali ince Filmlerin X Isinlari Kirinimi ile incelenmesi

Bu kisimda tartisacagimiz x-1sin1 taramalar1 dedektor ve kaynagin geometrisine gore
tarama tipi siniflandirilir. Biiyiitme ekseni ile iligkili olan momentum gegis vektoriiniin
(q) yonii bu amag i¢in temel kriter olarak alinir. Yani; momentum ge¢is vektori (q)
biiyiitme diizlemi dogrultusunda ise (numune diizlemine dik ise) bu taramalar1 dik (out-
plane) X-1s1n1 taramalar1 olarak adlandiririz. Benzer sekilde momentum gegis vektorii
(q) biiylitme diizlemine dike yani numune diizleminde ise, bu taramalar paralel (In-
plane) X-1s11 taramalari olarak adlandirilir. Son durum momentum gegis vektori (q) ne
0° ne de 90° olan biiyiitme dogrultusu ile y (chi) agisi yapan durumdur 6zel bir adi
yoktur. Benzer tipteki taramalari smiflandiran basit bir sema saglamak X-1sin1
taramalarmi iki ana baghk altinda incelememize yol agar ve daha anlasilir olmasini

saglar. Bu iki baslik ise dik (Out-Plane) ve paralel (In-Plane) taramalaridir.

4.1 Dik (Out-Plane) X-Isim1 Taramasi
Bu tip taramalar Sekil 4.1°de gosterildigi gibi yansima geometrisinde yapilmaktadir.
Momentum gegis vektorii (@ = Ak) taranan numune diizlemine diktir. Birkag basit

1slem yardimiyla gecis vektoriiniin diizleme dik oldugunu gosterebiliriz.
q =Ak = kg, -k [4.1]
Bu esitlik Sekil 4.1 de goriilmektedir. Ayrica ¢arpisma esnek oldugu igin;
lks| = [kol =k [4.2]

ifadesi elde edilir. Denklem 4.1’in karesi alinir ve elde edilen ifade icin 3.2 kullanilirsa
denklem 4.3 elde edilir.

Ak? = kg® + ko® — 2k ko cos 20

[4.3]
=2k? (1 - cos 26)
elde ettigimiz denklem 4.3 i¢in cos 260 = B 10 ifadesi yazilirsa
1 1
AK? = 2 k2 <1 - (E - Esinz(e))) [4.4]
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Denklem 4.4 elde edilir
1 — sin?(8
Ak?2 =2 k? (%)

Ak? = k? cos? 6 [4.5]

Ak = kcos@

denklem 4.5 ile her ag1 degeri i¢in Ak nin diizleme dik oldugunu gériiyoruz.

Yine ayni denklemden gelis agisinin degisimi sayesinde momentum gecis
vektoriinlin yoniinii degistirmeksizin biiyiikliiglinii degistirebiliriz. Boylece, bu sekilde
yapilan X-1g1n1 taramasi biiyilitme ekseni boyunca c¢ok tabakali yapiyr arastirir. Bu tip
taramanin kirinim sekillerinden, ince ¢ok tabakali yapinin periyodu, katman kalinliginin
degisimi, ara yiizlerin keskinligi, katmanlar arasindaki yaymim, dik zorlanma ve

materyallerin kristalografik yonelimi hakkinda bilgi elde ederiz.

Diizenli ¢oklu tabaka periyodunun direk kanitin1 ve ara yiizeylerin keskinligi bize
verdiginden, yapisal ve manyetik 6zelliklerin karsilikli bagliligi, bu tarama seklini en
onemli ve yaygin kullanilan x-1gin1 taramasi yapar. Dik X-1sin1 taramasi alt gruplara

boliinebilir. Tartisacagimiz bu taramalarin ilki 6-26 olarak adlandirilir.

41.1 6-20 Taramasi

Kalin bir alttas tizerine biiyiitiilen ince filmler i¢in bu taramalar genellikle yansima
geometrisinde olusturulur ve bazen de (001) taramalari olarak da deginilebilir. Sekil 4.1
de bir -26 taramasi1 adim adim gosterilmektedir. Ilk sekilde bizim kullandigimiz x-151n1
tarama sistemimizin basit bir bicimde x-151m1 kaynagi, dedektorii, numune tutucu
tizerine kabaca cizilmis ve tutucu {izerinde numune gosterilmistir. Sekil 4.1 b de ters
uzayda tek bir orgli noktasindan yansima, ¢ ve d de ise taramanin ters uzayda orgii

noktalari lizerinden nasil gerceklestigi gostermistir.
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Q X-151n1 kaynagi Dedek%

_kO

inplane
--------- >

Sekil 4.1  Dik theta-two theta tarama geometrisi ve ters uzay

Bu radyal taramalar biiylitme dogrultusuna paralel numune diizlemlerini
taramamizi saglar. Bu tarama ters orgii gosterimi diisiiniilerek daha giizel anlagilabilir.
Sekil 4.1 (d) ‘de gosterildigi gibi momentum gegis vektoriiniin ucu ters uzayn orijinden

gecen bir ¢izgi boyunca c* yonelimini tarar.

Genel olarak 6 -2 8 dikey Xx-ray taramalarin iki sekilde diistinmek faydalidir.
Bunlar kiiclik a¢1 x-ray taramasi (SAXS) ve biiyiikk a¢1 x-ray taramasi bolgesidir
(LAXS). SAXS bolgesi 20 < 8’ karsilik gelir. Diger bir tarama sekli olan LAXS, daha
biiyiik a¢1 degerleri igin yapilan tarama tipidir. Bu tarama ile kristalografik yonelimleri,
kristallik durumu ve gerilme-biiziilme derecesi gibi katmanlarinin yapisal detaylarina

hassas bir bi¢gimde baglidir.
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Buraya kadarki kisimda dik (out-plane) 6-26 taramasimin nasil yapildigini ve
sistem geometrisini gordiik. Anlatilan taramanin tam anlasilmasi igin, ¢ (0006)

yoneliminde biiyiitilmis tek kristal safir (Al,03) ile yapilan 6-26 taramasi sirasinda
elde edilen grafik Sekil 4.2 de verilmistir.

Ultra High Res. PB Ge(220)X4

108
107 A \

1086 -

intencty

10° A /
104.

103 4

|

"y
v AT | I I
" J Wty gy ot b

102 .

T
60 80

Two Theta

Sekil 4.2 Safir i¢in dik (Out-plane) geometride 8-260 taramasi

Tarama oldukc¢a genis bir aralikta yapilmis ve numune analiz edilmistir. Bu grafikte
goriilen siddetleri yiiksek olan izinli kirmim agilarinin yakin degerleri detayli olarak

taranmis ve bu taramalardan birinde Sekil 4.3 te verilen grafik elde edilmistir.

Ultra High Res. PB Ge(220)X4

41,6666
106 -

10° ~ [
[

=
o
=

1

Intensity

\\\

=)
>

<
P
,

41,55 41,60 41,65 41,70 41,75 41,80

Two Theta

Sekil 4.3 Tek kristal safir i¢in (0006) kirnim piki x-151n1 taramasi
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Yapilan tarama ile elde grafik i¢in goriilen pikin maksimum noktasinin 26 cinsinden ag1

degerinin 41.666 oldugu Sekil 4.3 de goriilmektedir. Safir (0006) i¢in yapilan taramada
1

maksimum pikin olmas1 gereken aci1 degerini birde dp;; = = =
?(h2+k2+hk)+c—zlz

denklemi ile hesaplayalim. Denklemde safir igin 6rgii sabiteleri olan a = 4.785, ¢ =
12.991 alinir. Ayrica yonelim (0006) oldugu i¢gin h=0, k=0, i=0vel=6
alinarak d hesaplanir ve bulunan deger Bragg kiriim yasasinda (2.9) yerine yazilirsa
kirmim agis1 6=20.83 olarak bulunur. Bulunan ag1 degeri i¢in 20 = 41.66 oldugundan

biiyiitiilmek istenilen 6rnegin ve yonelimin elde edildigini gorebiliyoruz.

4.1.2 Sallant1 Egrileri (Rocking Curve)

Dik sallant1 egrileri (Out-plane rocking curve) taramalari igin, tipik bir 8 -2 6 tarama
geometrisi ile baslariz. Daha sonra Sekil 4.4 (a) da goriildigi gibi x-151n1 kaynagi ile
dedektor arasindaki agiyr degistirmeksizin numuneyi sallariz. Bizim sistemimizde
numune yerine x-isin1 kolu ve dedektdr ayni anda hareket ettirilerek ayni sonucu
vermektedir (Sekil 4.4 a bu durumu gostermektedir). Bu sallanma agis1 w ile
gosterilmektedir. Dik sallanti egri (rocking curve) taramalari ara yiizlerdeki piiriizliigi
(roughness) ve paralel (in-plane) koherence boyu hakkinda bilgi saglar. Sekil 4-4 (b) ise
bu taramanin ters uzayda ki ifadesi gosterilmistir. Sekilden agikca goriildiigi gibi,

tarama sirasinda momentum geg¢is vektoriiniin (q) biiytikliigii sabittir. Bu ifade ise;
q;, + q> = sabit [4.1]

olarak verilir. Burada q;,, q vektoriinii in-plane diizlemindeki iz diisiim vektoriidiir ve

bu vektoriin biliylikliigii asagidaki denklem ile bulunabilir

qin = /qi* + q2. [4.2]

Burada q, ve q,, in-plane diizlemindeki q;, vektoriiniin eksenlerdeki bilesenleridir.
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X-131n1 kaynagi
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Sekil 4.4  Dik rocking curve taramasi (a) gergek uzay, (b) ters uzay

Sallant1 egrilerinin FWHM (full weight at half-maximum) degeri biiyiitiilen
kristalin diizlemde ortalama uzunlugunu verir (island size-coherence length). Bu
nedenle in plane taramasi i¢in I" asagida verilen denklem yolu ile hesaplanabilir.

- 2T
Aqin

[4.3]
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4.1.3 Ters Uzay Haritalama (RSM) Taramasi

Yukarida anlatildigi gibi, 6-2 8 ve sallant1 egrisi (rocking curve) taramalar1 oldukca
onemli bilgiler elde etmemizi saglar. Bu iki taramanin karigimi bize ters 6rgli uzaynin
tam bir haritasin1 vererek en kiiciik detay1 dahi gormemizi saglar. Bu nedenle bu metot
giclii piklere yakin olan diger pikleri de gozlemlenmesine olanak saglar. Ayrica
bliyiitiilen numune ile alttas arasinda paralellik (in-plane) iliskisi bu tarama yardimu ile

rahatca gozlenebilir. Sekil 4-5 ters uzayda bu taramay1 6rneklendirmistir.

(qf'wi)

Ger = q cosw

Sekil 4.5 Ters uzayda 6-2 8—w (0Omega) tarama gosterimi.

Bu esitliklerden, biz w ve 8’ 1n fonksiyonu olarak siddeti kaydedersek (qin ,qc*)
olarak tanimlanan ters orgii diizleminin bir siddet profilini alacagimiz agiktir. qin ‘in
bilesenlerini

5 = qin COSX

) . [4.3]
qp- = qin SINY
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olarak yazabiliriz. q,- ve qp+ vektorleri momentum gegis vektoriiniin ters uzayda a* ve
b*eksenlerindeki izdiisiim vektorleridir. y ise a*ekseni ile yapilan agidir.

Bu tarama segilen ters uzay bolgesini sinirlayic (6;, 65) ,(w;, wy) agilar1 hesaplanarak
yapilir. Bir sonraki adim her bir 8 ve w i¢in siddet degerlerinin tiim araligini bir matris

datas1 tizerinde toplamak ve uygun bir grafik {izerinde sonuglar1 géstermektedir.

4.1.3 GAXS (Grazing Angle X-Ray Scattering)
Bu X-1s1n1 tarama sekli SAXS (Small Angle X-Ray Scattering) taramasi ile ¢cok yakin
ozelliklere sahip bir tarama bicimidir. GAXS taramasi theta-two theta taramasinin ilk 8

derecesi i¢in yapilan detayli tarama bi¢imidir.

4.1.4 5 (Chi) Taramasi

Dik (Out plane) y (chi) taramasini yapmaktaki esas amacimiz biiyiitiilen diizlemlerinin
yoneliminin gergekten numune diizlemine paralel midir? Yoksa alttas ile biyiitiilen
tabakalar arasinda bir a¢1 var midir, bazi durumlarda yanlis kesilme (miscut) var midir

anlamamizi saglar.

X-151n1 Kaynagi Dedektor

Sekil 4.6 X-151m1 tarama sistemine ait ganyometre ve bu ganyometre
iizerinde Chi taramasinin gdsterimi
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4.1.5 ¢ (Phi) Taramasi

Bu tarama bigiminde belirli two theta agis1 i¢in numune asagida verilen Sekil 4-7 de
oldugu gibi dondiiriilerek yapilir. Bu taramada momentum gegis vektoriiniin (Q)
biiyiikliigii sabit kalir. In-plane geometrisinde bu tarama olduk¢a 6nemlidir, ancak out-

plane geometride sadece yiizeye dikligin bir incelenmesinden ibarettir.

X-151n1 kaynagi Dedektor

Sekil 4.7 X-1s1n1 tarama sistemine ait ganyometre ve bu ganyometre
tizerinde ¢(Phi) taramasinin gosterimi

4.2 Paralel (In Plane) X-Isim Taramalari
Bu béliimde X-151m1 taramalarindan in-plane taramasinin nasil yapildigina ve tarama

tiirlerine deginecegiz.

Daha 6nce degindigimiz numune yiizeyine dik olan dikey x-151n1 taramalart ile in-
plane taramalar arasindaki fark dikey x-1g1m1 taramalarinin yansima geometrisinde in-
plane taramalarinin ise transmisyon diizlemi geometrisinde olmasidir. Bir in-plane
taramasinda, tiim tarama boyunca momentum geg¢is vektori kristal diizlemi igerisinde
kalir. Ayrica farkli olarak in-plane rocking curve taramasi ile momentum gecis vektorii

biiyiitme diizlemine dik olacak sekilde sallanarak yapinin detayli bir analizi yapilabilir.

Bu tarama ile alinan Ol¢iimler numune yiizeyine dikey olan orgii ylizeylerini
anlamamiz1 saglar. Yiiksek hassasiyetli Ol¢iimler sayesinde alttas i¢in x-151n1 kirtlmasi
yada sacgilmasi ile kristal yonelimi, kristal kalitesi, ince filmdeki bozukluklar

anlamamizi saglar.
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Simdi in-plane tarama diizleminde yapabildigimiz bazi tarama tiirlerine bakalim.

4.2.1 0-20 Taramasi

Oncelikle vurgulanmasi gereken nokta, laboratuarimizda kurulu olan X-isin1 tarama
sistemi (Rigaku) sayesinde birkac farkli yontem ile farkli numune yiizeyine paralel
geometrilerde 6-260 taramasinin yapilmasma olanak saglamasidir. Bu tarama tiirlerini
sirastyla agiklayalim. ilk agiklayacagimiz paralel (in-plane) tarama tiirii aslinda dik (out-
plane) geometride 6-26 taramasinin neredeyse aynisidir. Tek fark numunenin tutucu

tizerine Sekil 4.8 de goriildigi gibi dik olacak bir konumla yerlestirilmesidir.

X-151n1 kaynagi Dedektor

Sekil 4.8 In-plane geometride O -2 0 taramas1 (Numune dik durumda)

Sekil 4.8 de goriildiigii gibi numune, tutucu lizeride x-1g11 gelme dogrultusuna dik
olacak bir konumda yerlestirilir. Daha sonra sekilde goriildiigii gibi 6-20 taramasi

yapilir.

Sekil 4.8 de gosterilen in-plane taramasinin birde gergek uzay ve ters uzayda nasil
gerceklestigine daha ayrintili bakalim. Sekil 4.9 a da gosterilen ¢izim, taramanin gercek
uzayda numune iizerinde nasil gergeklestigi, 4.9 b’de gosterilen ise taramanin ters

uzayda orgii noktalarinda nasil gergeklestigidir.
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Sekil 4.9  In-plane 0 -2 0 taramasinin ters uzay gosterimi

Bu tarama transmisyon geometrisindedir ve tipki daha 6nceden tanimladigimiz
dik 8 -2 6 taramasina benzer bigimde yapilir. Bu tarama ile yapinin paralel (in-plane)
diizlemindeki kristalografik yapisini belirleriz. Ayrica tiim bunlara ilave olarak
epitaksiyel biiyiitme sirasinda paralel (in-plane) diizleminde olusan zorlama ve stresleri

ortalama degerinin tam olarak belirlenmesine olanak saglar.

Paralel (in-plane) geometride yapabildigimiz diger bir 6-26 taramas1 Sekil 4.10 da
gosterildigi yapilir. Taramaya yine tipki out-plane 6-26 taramasi gibi baglanir ve y (chi)

acis1 90 derece yapilarak Sekil 4.10 elde edilir daha sonra 8-26 taramasi baslatilir.

X-151n1 kaynagi Dedektor

Sekil 4.10  In-plane theta-two theta taramasi
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In-plane geometride yapabildigimiz en son 6-26 taramasi ise x-151n1 kaynaginin
sabit tutularak dedektoriin Sekil 4.11 a’da gortildiigi gibi ok yoniinde hareket ettirilmesi
ile gergeklestirilir. Bu paralel (in-plane) tarama tiirii bircok x-1s1m1 sisteminde
bulunmayan (yatayda hareket edebilen dedektor sistemi), ancak laboratuarimizdaki

Rigaku X-1s11 siteminde bulunan 6zel bir tarama tiiriidiir.

X-151n Kaynagi / Dedektor

(b)

Sekil 4.11  In-plane geometride @-20 taramasi

Taramanin ger¢eklesebilmesi i¢in ve taramanin 6-20 taramasi olabilmesi igin
momentum gegis vektoriiniin (q) numune icerisinde dogrultusunun degistirilmeden
sadece biiyiikliigiiniin degistirilmesi gerekmektedir. Tarama sirasinda momentum gegis
vektorii dogrultusunun korunmasi icin Sekil 4.11 b’de goriildiigi gibi dedektor 26
dondiiriilirken numunenin ayni yonde 8 kadar dondiiriilmesi gerekir. Ayrica bu sekilde

dedektdriin numuneden iki kat hizl1 donmesi tarama boyunca es zamanli olmalidir. Yani

1 A6

AG . ..
tarama boyunca dedektor v acisal hizi ile hareket ederken numune ayn1 yonde > At

acisal hiz1 ile ayn1 yonde dondiiriilmelidir.
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4.2.2 Sallant1 Egrileri (Rocking Curve)

Verilen bir pik igin 6-26 tarama geometrisi ile salimm egrileri (rocking curve)
taramalarina baslariz ve daha sonra momentum gecis vektorii etrafinda numuneyi
sallariz (Sekil 4.12). Daha oOnce belirtilen ii¢ degisik sekillenim i¢in bu tarama
yapilabilir. Sadece bir tanesini ornek verecegiz, digerleri i¢in de benzer taramalar
yapilabilir. Sekil 4.13 (a) numune {izerinde taramanin nasil gergeklestigi, Sekil 4.13 (b)
de ise ters uzayda tarama nasil gergeklestigi resmedilmektedir. Bu tarama bir sallanti

egrileri taramasi oldugu i¢cin momentum gegis vektor biliylikliigii sabittir.

q2, + q.+* = sabit

X-151n1 kaynagi

Dedektor

Sekil 4.12  In-plane rocking curve taramasi

(@)

Sekil 4.13 Numune iizerinde in-plane rocking curve taramasinin ayrintili gosterim (a) gergek
uzay (b) ters uzay
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4.2.3 x (Chi) Taramasi

Paralel (In-plane) taramalar1 i¢in, numune yer tespiti yapildiktan ve paralel (in-plane)
alttag pikleri bulunduktan sonra alttas ve ¢oklu tabaka yapisi arasinda epitaxial iliskiye
bagli olan diger piklerini arariz. Yani biiyiitme sirasinda alttas ile c¢oklu tabakalar
arasinda herhangi bir kirilma yada donme olup olmadigina bakmak i¢in bu taramayi
yapariz. Bu tarama sallanti egrileri (rocking curve) taramalarina oldukc¢a benzer
yapidadir. Hatta bu taramalar paralel geometride sallanti egrileri (rocking curve)
taramalariin 6zel tipidir. Yani Ove 20ac1 degerleri verilen pik degerine ayarlanir ve

daha sonra numune Sekil 4.14 de goriildiigii gibi chi ekseninde sallanir.

X-151n1 kaynagi Dedektor

Sekil 4.14  in plane geometride Chi taramasi

Sekil 4.14 de y (chi) taramasinin numune iizerinde nasil gerg¢eklestigini, Sekil 4.15 a’da

tarama eksenlerini Sekil 4.15 b de ise ters uzayda taramay1 goriiyoruz.

|
i
>
A
]
# o o o
i
- - X ]
] o o ]
]
x i
+ o o o
|
. q=ko—k
;ﬁﬁ’-— - g——ib*
\; . in-plane
(a) (b)

Sekil 4.15. In plane geometride y (Chi) taramasi (a) gercek uzay, (b) ters uzay
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4.2.4 ¢ (Phi) Taramasi
Paralel (in-plane ) taramalar i¢in ¢ (Phi) donme ekseni kii¢iik donme agilarinda sallanti
egri taramalaridir (rocking-curve). Fakat daha genis bir araliktaki a¢i taramalar

numunenin kiibik, hexagonal gibi kristal yapilarin1 belirlemede kullanilabilir.

X-15111 kaynagi

Dedektor

Sekil 4.15 In-plane geometride ¢ taramasi

1120
*
A _
_-v1100 A Plane
- -->0110 &, ‘b =
0110

]

:
¥ v
2110 1010

Sekil 4.16 (a) hexagonal yapida safir i¢in atomlarin sembolik ¢izimi ve yonelimleri, (b) tarama
geometrisi iizerinde yapinin ¢imi

Ornek olmasi agisindan atomlar1 Sekil 4.16 a da sembolik olarak gdsterilen safir igin
paralel (in-plane) geometride yapilan ¢ (phi) taramasi (Sekil 4.15) ile elde edilen grafik
Sekil 4.17 de verilmektedir. Grafikte her bir pik arasindaki aginin 60 derece oldugunu
goriiyoruz bu bize tarama ile yapinin Ortiistiigiinii gosteriyor. Clinkii Sekil 4.16 b’den
goriildiigii gibi diizlemde atomlar arast aci1 tipki pikler arasindaki aci degeri gibi 60

derecedir.
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Sekil 4.17 Paralel (in-plane ) geometride phi tarama garfigi

91



5 Uygulama: GaAs/AlAs Cok Tabakah ince Film Yapisimin XRD Teknigi Ile
incelenmesi

Bu kisma kadar x-isinlarinin genel 6zelliklerini, laboratuarimizda kuru olan Rigaku
Smartlab. XRD sistemini, sistem ile yapilan tarama tiirlerini ve yapilan ince film
analizlerinin genel 6zelliklerini tanimladik. Bu kisimda ise daha 6nce anlatilanlarin daha
1yl anlasilmasi i¢in ¢ok tabakali bir ince film yapisinin XRD sistemi ile taranmasi ve

analizleri yapilacaktir.

Ornek olarak inceledigimiz numune MBE sistemi ile biiyiitiilmiis siiper érgii yapisina
sahip bir¢ok tabakali filmdir. Tarama islemine ge¢meden Once numunenin hangi

tabakalardan olustugu, tabakalarin biiyiitiilme kalinliklari, Cizelge 5.1 de verilmistir.

Cizelge 5.1 GaAs alttas iizerine biiyiitiilmiis cok tabakali 6rnek bir yap1 i¢in biiyiitiilen tabakalarin

kalinlik, katkilanma ve yap1 igerisinde tekrarlanma degerleri

Tabaka Grup | Tekrarlanma thrl;ﬂfr(lf)la Kal-lrjlt:;k? )
GaAs 1000
GaAs 1 10 50

AlGa; As 1 10 0.21 40
GaAs 1 10 5.5
AlGa; As 1 10 0.24 40
GaAs 1 10 5)
Al,Ga; 4As 1 10 0.30 40
GaAs 1 10 4
AlGa;.As 1 10 0.35 40
GaAs 1500
GaAs (alttas)

Cizelgede ozellikleri verilen numune XRD sistemi taranarak biiylitme isleminin

istenilen sekilde olup olmadigini analiz edebiliriz.
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Simdi numune i¢in yapilan XRD tarama islemlerini ve tarama sonrasinda yapilan

analiz iglemlerini adim adim inceleyelim.

Rigaku X-igin1 tarama sisteminde numunenin taranmasina baglamadan Once
yapilmasi gereken tarama tiiriinii ve hassasiyetini secerek sistemi taramaya
hazirlamaktir (optik alignment). Optiklerin hazirlanma islemi tamamlandiktan sonra
numune tutucu tizerine yerlestirilerek numune i¢in sistem ayarlanir (sample aliginment).
Numune i¢in yapilan bu ayarlama islemi otomatik olarak yapilabildigi gibi kullanici
tarafindan maniiel olarak da yapilabilir. Dik (out-plane) tarama Oncesi numune igin
optiklerin ayarlanmasinda Z taramasi ile numunenin z ekseninde yer tespiti, chi taramasi

ile taramanin tabakalara tam dik olmasi saglanir.

Bu iki adim sonrasinda artik momentum gegis vektorii (q) numunenin biiyiitiilme
diizlemine tam dik konumdadir ve dik (out-plane) theta-two theta taramasi ile elde

edilen grafik Sekil 5.1 de verilmistir.

le+7

1e+6 - in
le+5 - o

le+4 - I tId

le+3 A | % WA ol
“w‘\ JJ %ﬁ\ﬁ\j\ /\\
L\/

e -M

le+l T T T
65,0 65,5 66,0 66,5 67,0

Two Theta

intensity

Sekil 5.1 Cizelge 5.1 de verilen degrler ile biiyiitiildiigi diisiiniilen ¢oklu tabakalar i¢in Rigaku
SmartLab sistemi ile yapilan @-280 taramasi ile elde edilen grafik
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Sekil 5.1 de verilen grafik sonrasinda yapilmasi gereken, biiyiitiilen yap1
parametrelerini dinamik XRD hesaplamasi temel alinarak yazilan (gizelge 5.1)
simiilasyon programina girerek yapiyr olusturmak ve simiile etmektir. Elde edilen
sonuglar gergek data ile uyum saglayana kadar parametreler degistirilerek simiilasyona
devam edilerek en iyi fit eden degerini veren parametreler bulunur ve bun parametreler
kullanilarak biiylitiilen yapt hakkinda yorum yapilir. Numune i¢in yapilan simiilasyon
adim adim asagida verilmistir. Birinci adim x-1s1m1 taramasi ile elde edilen grafigin
(Sekil 5.1) programda agilmasi ve yapiin simiilasyon grafiginin olusturulmasidir. Bu
adim sonrasinda elde edilen egriler Sekil 5.2 de numune i¢in yapilan x-151n1 taramasi

grafigi ve numune simiilasyon grafigi iist iiste ¢izilmistir

le+l
X-18In1 taramasi
Simulasyon
le+0 A f
le-1 A / / ‘

. P
. ) n.

le-5 A

intensity

le-6 T T T T T
65,0 65,5 66,0 66,5 67,0

Two Theta (der.)

Sekil 5.2 Tabakalar1 ¢izelge de verilen numune i¢in x-1$1n1 taramasi ve simiilasyon grafikleri

Sekil 5.2 de verilen grafikte Xx-1g51mn1 taramasi ile elde edilen grafik ve Cizelge 5.1
parametreleri i¢in simiilasyon programi ile ¢izilen grafik arasinda bir¢cok bolgede siddet

ve ac1 degeri i¢in uyusmazliklar oldugu gortliiyor.

Simiilasyon grafiginde Al,Ga,_,As tabakalar1 i¢in Al katkilanma orani1 x degerleri

degistirilerek elde edilen birinci adim simiilasyon 5.3 de verilmistir
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x-I1gIn1 taramasi
—— Simulasyon

100 4
101 4 | I

102 - ‘ \‘

)
1o+ ] “‘ W, |
o f 3 UUU\MMLW m

ot

intensity

5
10 MWW“"""W T

10© T T T T T
65,0 65,5 66,0 66,5 67,0

Two Theta (der.)

Sekil 5.3 Cizelge 5.1 de verilen yap1 i¢in X-1§1n1 tarama ve birinci simiilasyon agsamasi sonrasinda elde
edilen simiilasyon grafikleri

AlGaAs tabakalar i¢in katkilama ylizdelerinde yapilan degisiklikler ile grafiklerin daha
iyl st {iste oturdugunu goriiyoruz. Yapilan bu islem sonucu ile elde edilen yeni

parametreler Cizelge 5.2 de verilmistir.

Cizelge 5.2 Birinci adim simiilasyon sonucunda elde edilen yeni parametreler

Tabaka Tekrarlanma | Katkilanma Oram (x) | Tabaka Kalinlig1 (4")
GaAs 1000
GaAs 10 50

Al,Ga; As 10 0.24 40
GaAs 10 5.5
Al,Ga; As 10 0.32 40
GaAs 10 5
Al,Ga; As 10 0.19 40
GaAs 10 4
Al,Ga; As 10 0.32 40
GaAs 1500
GaAs (alttas) 0.0

Katkilama yapilan tabakalar icin yapilan diizenlemelerden sonra birde tabakalarin
kalinliklar1 degistirilerek simiilasyona devam edilmistir. Alttastan baslayarak ilk 5
tabaka icin yapilan kalinlik ayar1 (2. simiilasyon) ile elde edilen grafikler Sekil 5.4 de

verilmistir.
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X-1gIn1 taramasi
—— Similasyon
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Sekil 5.4 Cizelge 5.1 de verilen yapi i¢in X-1§1n1 tarama ve ikinci simiilasyon agamasi sonrasinda elde
edilen simiilasyon grafikleri

Hangi tabakada ne gibi kalinlik degisiklikleri yapildigi goriilebilmesi icin yeni

parametreler Cizelge 5.3 de verilmistir.

Cizelge 5.3 Ikinci adim simiilasyon ile elde edilen yeni parametreler.

Tabaka Tekrarlanma | Katkilanma Oram (X) | Tabaka Kalinlig1 (4")
GaAs 1000
GaAs 10 50

Al,Ga;.,As 10 0.243 40
GaAs 10 5,5
Al,GayAs 10 0.328 40
GaAs 10 5
Al,Ga; As 10 0.19 36.6
GaAs 10 4.0
Al,Ga; As 10 0.322 36.4
GaAs 3000
GaAs (alttas) 0

Sekil 5.4 de elde edilen grafiklere bakildiginda daha 6nceki grafiklere gore simiilasyon

ve X-151m1 tarama grafiklerinin giderek ortiistiigiinii agik¢a gorebiliyoruz. Bir adim daha

atarak tiim tabaka kalinliklar1 ve katkilanmalar i¢in diizenleme yapilarak (li¢lincii

simiilasyon agsamasi) Sekil 5.5 elde edilmistir.
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Sekil 5.5 Cizelge 5.1 de verilen yapi i¢in x-131n1 tarama ve li¢iincii simiilasyon agsamasi sonrasinda elde
edilen simiilasyon grafikleri

Yapilan tiim degisikliklerin goriilebilmesi i¢in yeni parametreler Cizelge 5.4 de

verilmistir.
Cizelge 5.4 Simiilasyonun son adimi ile elde edilen yeni parametreler.
Tabaka Tekrarlanma | Katkilanma Orami (x) | Tabaka Kalinlig1 (4")
GaAs 1004.4
GaAs 10 49.3
Al,Ga; As 10 0.237 415
GaAs 10 2.8
Al,Ga; As 10 0.309 40.8
GaAs 10 2.5
Al,Ga; As 10 0.31 40.4
GaAs 10 2.5
Al,Ga; As 10 0.385 375
GaAs 5999
GaAs (alttas) Sonsuz

Artik yapilacak son islem tiim parametreler iizerinden son kiigiik diizenlemeleri yapmak
ve birde ofsetleri (ag1 kaymalar) diizenlemektir. Bu islemler yapilarak elde edilen

simiilasyonun son hali Sekil 5.6 de verilmistir.
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Sekil 5.6 Cizelge 5.1 de verilen yapi i¢in x-151n1 tarama ve son simiilasyon agsamasi ile elde edilen
simiilasyon grafikleri

Sekil 5.6 de goriilen grafikler sonug agisindan olduk¢a onemlidir. Sekle bakildiginda
mavi ile cizilen simiilasyon grafiginin x-151m1 taramasi ile elde edilen grafik {izerine ne
kadar iyi oturdugu acik olarak goriilmektedir. Elde edilen bu sekil i¢in simiilasyon
datalar1 (Cizelge 5.5) bize gergekte biiyiitilen yapinin aslinda biiyiitiilmek istenen
yapidan (Cizelge 5.1) ne kadar farkli oldugunu gosterir.

Cizelge 5.5 Son simiilasyon parametreleri ile ¢izelge 5.1 de verilen ana parametrelerin

karsilagtirilmasi
Biiyiitiilmek Istenen Biiyiitiilen
Tabaka Katkilanma Tabaka I?ahnhgl Katkilanma Tabaka Igahnhgl
Orani (X) (4) Orani (X) (4)
GaAs 1000 1069
GaAs 50 49.4
Al,Ga; As 0.21 40 0.282 37.6
GaAs 55 4.8
Al,Ga; As 0.24 40 0.230 425
GaAs 5 2.7
Al Ga; «As 0.30 40 0.360 37.9
GaAs 4 2.8
Al Ga; As 0.35 40 0.290 395
GaAs 1500 1500
(SI?QSS) Sonsuz Sonsuz
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Layer name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4
Surface normal HKL: 00 1
Incidence HKL: 1 0 0

Lay er name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4

Lay er name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4

Lay er name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4

Lay er name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4

Lay er name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4
Surface normal HKL: 0 0 1

G 004
Substrate name: GaAs
Diffraction HKL: 0 0 4 N 001
Surface normal HKL: 0 0 1 1 [100]

Bu son analizden de anlasilacag: iizere XRD analizleri ile baska hi¢ bir teknigin bize
veremeyecegi bu parametreleri kolayca elde etmemiz miimkiin olmustur. Yapinin
oldukca 1iyi bilinen bir yap1 olmasi ve 6rgii uyumunun miikemmel olmasi nedeni ile

paralel (in-plane) taramalarina bu yapi igin gerek goriilmemistir.
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Sonuc¢

Genel olarak ince film yapilarinin analizinde kullanilan yiiksek ayirma giiciine sahip x-
1istm1 kirmimi  detaylica anlatilmis bu kapsamda Sivas Cumbhuriyet Universitesi
Nanoteknoloji laboratuarinda bulunan SMARTLAB sistemi detaylica tanitilmis ve bu
sistem ile yapilabilecek taramalar anlatilarak her bir taramanin nasil yapilacag: sekiller
cizilerek aciklanmis ve hangi fiziksel niceliklerin Olctilebilecegi tartisilmistir. X-1s1n1
kirinimina ait teorik hesaplama teknikleri verilerek gerek kinematik gerekse dinamik x-
i1 kirmimina ait denklemler ¢ikarilmis ve simiilasyon programlarinin g¢alisma
prensipleri agiklanmistir. Bazi1 tarama ornekleri Safir alttasi kullanilarak verilerek bu
bilgiler pekistirilmistir. Son olarak (001) GaAs alttasi tlizerine biyiitiilmis
GaAs/GaAlAs siiper orgiisii lizerinde 6-26 taramasi ve sallanti egrisi taramasi yapilarak
elde edilen veriler x-11n1 kirinimi simiilasyon programi araciligi ile fit edilmis ve son
asamaya kadar tiim adimlar ve degisen parametreler verilerek siire¢ agiklanmistir. Elde
edilen sonug ile biiyiitiilmesi hedeflenen yapi ile biiyiitiilen yap1 arasindaki fark ortaya

konarak ince filmin yapisal karakterizasyonu tamamlanmastir.
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