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OZET

Bu ¢alismada Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni bilesiklerinin toz XRD kirinim desenlerinden
yararlanarak analitik metot ve esaplanmistir. ITO13 ve TREORO90 bilgisayar programlari
verileri sonucunda her iki bileMILLER.FOR, ITO13, TREOR90 bilgisayar programlari ile
kristal sistemi ve birim hiicre parametreleri belirlenerek kirmim deseninin indislenmesi yapildi.
Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni i¢in analitik hesaplama ydntemi sonucunda kristal sistemleri
monoklinik olarak bulundu.  Hiicre parametreleri, Cu-3AP-Ni i¢in a = 7,9450 A, b=
29,3890 A, ¢ = 4,3805 A, B =91,6810°ve Zn-3AP-Ni icin a = 15,4440 &, b = 7,2460 A,
c=72530A4, B = 101,9800° olarak hsigin kristal sistemleri monoklinik olarak bulundu.
ITO13 programima gére Cu-3AP-Ni hiicre parametreleri a = 16,1830 A, b = 27,63504, ¢ =
14,6050 A, B = 91,5620° , Zn-3AP-Ni hiicre parametreleri a = 15,6949 A, b = 7,2479 4,
c=72452A, B =102,3292 ° hesaplanmistir. TREOR90 programina gore Cu-3AP-Ni hiicre
parametreleri a = 13,6114, b = 10,798 A, ¢ = 7,632 &, § = 97,201°, Zn-3AP-Ni hiicre
parametreleri  a = 15,8073 A, b = 7,2408 A, ¢ = 7,2399 &, B = 104,2610°  seklinde
hesaplanmigtir.  Hiicre parametreleri ve indisleme islemi kontrol edildiginde Cu-3AP-Ni
bilesiginin analitik ve bilgisayar program verilerinin uyumu diisiikk, Zn-3AP-Ni bilesiginin
analitik ve bilgisayar program verilerinin uyumu yiiksektir. Bu sonug¢lar Cu-3AP-Ni bilesiginin
olusumunda bazi safsizliklarin bulunabilecegini, Zn-3AP-Ni bilesiginin ise yapisinin ¢ok daha
homojen ve saf oldugunu gosterir.

Pargacik boyutu analizi hesaplamasinda Cu-3AP-Ni bilesigi i¢in ortalama parcacik
boyutu 45,8631 nm iken Zn-3AP-Ni bilesigi i¢in pargacik boyutu 38,3929 nm bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Hofmann tipi bilesikler, X-Isin1, Toz kirinim teknigi, Analitik yontem,
Indisleme, Boyut analizi, MILLER.FOR, ITO13, TREOR90.



CRYSTAL STRUCTURAL CONSTANT OF THE M(3-AMINOPRIDINE),Ni(CN),
[M = Cu(ll) VE Zn(11)] HOFMANN TYPE COMPLEXES
CALCULATION FROM THEIR POWDER XRD DATA’S

Ali Riza ADIGUZEL
Physics Department, M.S Thesis, 2014
Thesis Supervisor: Prof. Dr. Zeki KARTAL

SUMMARY

In this study, the diffraction patterns of Cu-3AP-Ni and Zn-3AP-Ni compounds were
indexed with using powder XRD diffraction pattern and crystal system and unit cell parameters
with MILLER.FOR, 1TO13, TREOR90 computer programmes and Cu-3AP-Ni and Zn-3AP-Ni
crystal systems were found as monoclinic with the result of analytical calculation method. Cell
parameters were calculated as a = 7.9450 A, b = 29.3890 A, ¢ = 4.3805 A, B = 91.6810°
for Cu-3AP-Ni and as a = 15.4440 A, b = 7.2460 &, ¢ = 7.2530 &, B = 101.9800° for Zn-
3AP-Ni. As a result of both ITO13 and TREOR90 computer programmes, crystal systems of
both compounds were found to be monoclinic. According to ITO13 programme, cell parameters
were calculated as a = 16.1830 A, b = 27.6350 &, ¢ = 14.6050 A, B = 91.5620° for Cu-
3AP-Ni and as a = 15.6949 A, b = 7.2479 &, ¢ = 7.2452 A, B = 102.3292° for Zn-3AP-
Ni. According to TREOR90 programmes, cell parameters were calculated as a = 13.6110 A,
b =10.7980 4, ¢ = 7.6320 A, § = 97.2010°for Cu-3AP-Ni and as a = 15.80734, b =
7.2408 A, ¢ =7.2399 &, B = 104.2610° for Zn-3AP-Ni.

Cell parameters and indexing process with controlling, alignment of analytic and
computer programme data of Cu-3AP-Ni compound were low, alignment of analytic and
computer programme of Zn-3AP-Ni were high. These results were indicated that the formation
of Cu-3AP-Ni could be found some impurities and structure of Zn-3AP-Ni compound was
much more homogeneous and pure.

In the calculation of the particle size analysis, for Cu-3AP-Ni compounds the mean

particle size was found about 45.8631 nm; for Zn-3AP-Ni compounds was found 38.3929 nm.

Keywords: Hofmann type compounds, X-Ray, Powder diffraction technique, Analytical
methods, Indexing, Dimensional analysis, MILLER.FOR, ITO13, TREOR90.
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler Aciklama
M Metal
L Ligand
G Konuk molekiil
n Konuk molekiil sayis1
N Atom sayist
h Planck sabiti
Vv Dalga sayist
v Titresim frekansi
A Dalgaboyu
s Makaslama
Pr Sallanma
Pw Dalgalanma
Pt Kivirma
T Burulma
Y Diizlem dis1 a¢1 biikiilme
) Ac1 biikiilme
Vas Asimetrik esneme
Vs Simetrik esneme
c Isigin bosluktaki hizi
AP Aminopridin
Cu Bakir
Zn Cinko
Ni Nikel
a Birim hiicre boyutu
b Birim hiicre boyutu
c Birim hiicre boyutu
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1.GIRIS

Hofmann tiirii bilesiklerin yapilarinin ve ¢esitli 6zelliklerinin aydinlatilmasinda
genellikle Infrared, Raman gibi spektrofotometrik yontemlerden yararlamlir. IR ve Raman
spektrofotometreleri ile kafes yapinin olusup olugmadigi, konuk molekiilin yapiya girip
girmedigi ve konak konuk etkilesimleri hakkinda bilgi edinilebilir. Simdiye kadar elde edilen
Hofmann tipi bilesiklerin ¢ogu toz yapida iken single (tek) kristal yapida elde edilebilenlerin
say1s1 oldukga azdir. Elde ettigimiz ve bagkalar tarafindan elde edilen Hofmann tipi bilesiklerin
bircogunun yapisinin kristalik olmasi beklenmektedir. Bu durumun gercekligi toz yapidaki
Hofmann tipi bilesiklerin toz XRD grafiklerinden anlasilmaktadir. Bu sebeple daha once elde
edilen M(3-Aminopyridine),Ni(CN), [M = Cu(ll) ve Zn(ll)] Hofmann tipi bilesiklerin birim

hiicre verileri onlarin toz XRD degerlerinden bu ¢alismada hesaplandig goriilecektir.

X-1sinlar toz kirinim deseni gekilerek ve bu desenden elde edilen veriler kullanilarak
maddenin kristal yapida olup olmadigi, eger kristalik yapida ise hangi kristal yapiya sahip
oldugu ve birim hiicre parametreleri hesaplanabilir. Bilinmeyen toz desenin analizinde ilk
basamak spektrumda gozlenen tiim pikleri agiklayan bir kristal sistemi bulmaktir. indisleme
islemlerinde kirinim desenine ait diizlemler aras1 mesafe (d), yansima agis1 (28), ve siddet ()
bilgileri kullanilir ve 6rgii sabitlerinin (a, b, ¢, o, B, y) her piki i¢cin Miller indislerini (hkl)
bulmaya ugrasilir. Bu islem analitik metot ya da MILLER.FOR, DICVOLO06, ITO ve TREOR
gibi bilgisayar programlari ile yapilabilir.

Tezin igerigi su sekildedir: ikinci boliimde Hofmann tipi bilesiklere, iiciincii, dordiincii,
besinci ve altinci boliimde kristal yapiin ¢oziimiine gerekli spektroskopik yontemlere, yedinci
boliimde kristal yapilar ve sistemlere, sekizinci boliimde hesaplamalara, dokuzuncu boliimde ise

sonug ve tartigmaya yer verilmistir.



2.HOFMANN TiPi BILESIKLER

Konak — Konuk bilesikleri, konak (host) ana orgii ve konuk (guest) molekiil olmak
tizere iki bilesenden olugan molekiiler yapilara denilmektedir. Yapilart bakimindan kafes sekline
benzedikleri ig¢in Latince “Clathraus” kelimesinden gelen “klatrat” adini almistir (Powell ve
Rayner, 1949). Konak olarak adlandirilan ana 6rgii yapida olusan farkli boyut ve sekillerdeki
bosluklara ikinci bilesen olan konuk molekiiller degisik oranlarda girebilirler. Konak — Konuk
bilesikleri, diizglin kristal yapiya sahip bilesiklerdir (Evans, 1960). Kristalografik veriler konak
orgii ile konuk molekiiller arasinda kimyasal bir bag olmadigini gosterir. Aralarinda zayif Wan
der Waals etkilesimleri veya hidrojen baglar1 meydana gelebilmektedir. Dolayisiyla konuk
molekiiller s6zii edilen bu bosluklar1 doldurabildikleri gibi kiigiik bir dis etki ile yapiy1 terk de
edebilirler. Konuk molekiiller 1sitma, ezme ve vakum gibi islemler sonucunda yapidan

ayrilabilirler (Hagan, 1962; Akyiiz, 1973).

Konak-Konuk bilesikleri bir¢ok alanda kullanilabilir. Konak-konuk bilesikler ilaglarin
mikro kapsiilasyonu, kanser kemoterapisi, deniz suyunun damitilmasi, kotii kokularin tutulmasi,
izomerlerin ayrilmasi ve molekiiler elek gibi ¢esitli alanlarda kullanilma imkanina sahiptirler
(Davies vd., 1983; Atwood, vd., 1984). Konak-konuk bilesiklerinin 6nemli bir kismini,
Hofmann tipi ve Hofmann T-tipi konak-konuk bilesikleri olusturur (Iwamoto, vd., 1979).

Hofmann tipi bilesiklerin baslangict Hofmann ve Kiispert tarafindan 1897 yilinda
hazirlanan amonyakli nikel siyaniir ¢ozeltisine benzen ilavesi ile elde edilen ¢okelektir.
Kimyasal formiilii Ni(CN),NH;C¢Hs benzen bilesiginin konak-konuk bilesik yapida oldugu
1949 yilinda Powell ve Rayner tarafindan agiklanmistir. 1952 yilinda Rayner ve Powell benzen
yerine anilin ve pirrol kullanarak benzer bilesikler yapmislardir. Amonyakli benzen klatratt
tizerinde X-1stnim1 kirmim ¢alismasi yaparak birim hiicre formiiliinii Ni(NHs),Ni(CN),4.2CsHe

olarak vermislerdir (Rayner ve Powell, 1952).
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Sekil 2.1. Ni(NH;),Ni(CN),2CsHg konak-konuk bilesiginin kristal yapisi.

X-1ginlart  kirinim  ¢aligmalart sonucunda yapt icinde iki tiir bosluk bulundugu
saptanmustir. Sekil 2.2°de goriildiigli gibi bunlardan biri dikdortgen prizma seklinde a-boslugu,
digeri ise biprizmatik B-boslugudur. B-boslugu, a-boslugunun yaklasik kiip kabul edilerek
kosegenler dogrultusunda kesilip 90° dondiiriilmesiyle elde edilir. Konuk molekiiller yapidaki
bu a ve B-tipi bosluklarda bulunmaktadir (Iwamoto ve Shriver, 1972).
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Sekil 2.2. a)Hofmann-tipi konak yap1 modeli, b) a-tipi bosluk, c¢) B-tipi bosluk.

2.1. Hofmann Tipi Bilesiklerin Yapis1 Ve Benzer Konak-Konuk Bilesikleri

Genel formili M(L),M'(CN),.nG olarak verilen Hofmann tipi konak-konuk

bilesiklerde, formiilde verilen;

M: oktahedral diizende ¢evrili iki degerlikli ge¢is metallerini (Mn, Fe, Co, Ni, Zn, Cu ve Cd),



M': kare diizlemde iki degerlikli Ni, Pt, Pd ve tedrahedral diizende Zn, Cd veya Hg olmak {izere

gecis metallerini,

L: bir tane cift digli (iki donor atomlu) ya da iki tane tek digli (tek donor atomlu) ligand

molekiiliinii, gostermektedir
n: konuk molekiil sayisini,

G: konuk molekiiliinii (genellikle benzen, benzen tiirevleri, naftalin, dioksan, anilin, pirol ve

aseton vb.) gostermektedir (Nishikioni, vd., 1980).

Degisik konuk molekiiller ve ligandlar kullanilarak pek ¢ok yeni konak-konuk bilesikler
sentezlenmistir. Hofmann klatratlarinda M'(CN), anyonlar1 M(NHj3), katyonlari ile ¢evrelenerek
ana orgliyli olusturan |M — M'(CN)4|. polimerik tabakalari olusturmaktadir. Amonyak
molekiilleri bu tabakalarin alt ve {istiinde yer almaktadir. M' atomlar1 siyaniir grubunun dort
karbon atomu ile diizgiin karesel diizende, M atomlari siyaniir grubunun dort azotu ve amonyak
molekiiliiniin (alttan ve tistten) iki azotu ile oktahedral diizende ¢evrilidir. Kadmiyumlu, bakirlt

ve manganli bilesikler i¢in tek kristal X-1s1m1 difraksiyon ¢alismasi yapilmstir (lwamoto, 1979).
Bu bilesikler elde edilmesinde ii¢ yontem kullanilmaktadir:

1. Amonyak yerine etilendiamin, propilendiamin, monoetonoldiamin veya 4,4'-bipiridil gibi
ligandlar kullanilarak genel formiilii M(L)Ni(CN),.nG (M = Cd veya Ni, L = ligand, G = konuk
molekiil) olan Hofmann benzeri klatratlar elde edilmistir. Bu klatratlarda ligand molekiilleri
kare diizlemsel metal siyanid tabakalarinin M(II) atomlar arasinda koprii gorevi gormektedir

(Miyoshi, vd,. 1972; Iwamoto, 1981).

2. Hofmann Tg-tipi klatratlar: Bu gruptaki klatratlar, kare diizlemsel tetrasiyanonikelatlarin
yerini tetrahedral tetrasiyanometalatlarin almasi ile hazirlanir. Genel formiilii Cd(L)M(CN),.nG
[M = Cd(ll) veya Hg(Il)] olarak verilir (Kuroda, 1973). Yap1 i¢inde metal atomlart dért CN
grubunun doért karbonu ile tetrahedral diizende, Cd atomu ise siyaniir gruplarinin dort azotu ve
iki ligand molekiiliiniin iki azotu ile oktahedral ¢evrelenmistir. Bu yapida konuk molekiiller igin
iki cesit bosluk (kavite) bulunmaktadir. Bunlardan a kavitesi Hofmann tipi konak yapidaki gibi
dikdortgenler prizma yapisinda (Sekil 2.2) iken B kavitesi biprizmatik yapi vermektedir
(Nishikiori ve lwamoto, 1985).



3. Hofmann tipi bilesiklerde amonyak yerine degisik ligandlar kullanilarak genel formiilii:
M(L).Ni(CN), olarak verilen bilesikler elde edilmistir (Iwamoto, 1981).

2.2. Hofmann Tipi Bilesiklerin Elde Edilmesi

Bilesiklerin elde edilislerinde kullanilan 3-Aminopiridin (CsHeNy; Fluka, %99) ile
NiCl,.6H,O (Fluka, %98), ZnCl, (Fluka, %98) ve CuCl, (anhydrous, Fluka, %97)
kullanilmadan 6nce higbir islemden gegirilmemislerdir. Hofmann tipi bilesikleri olusturabilmek
icin 6nce K,[Ni(CN)4].H,O bilesigi kimyasal yollardan elde edildi. Hofmann tipi bilesiklerin

elde edilisinde asagida belirtilen kimyasal sentez yollart kullanilmustir.

Ik olarak 1 mmol K3[Ni(CN),].H,O nun saf sudaki ¢ozeltisi hazirlandi. Bu ¢dzelti manyetik
karistiricida karigtirilirken igine 2 mmol 3AP’nin saf etil alkoldeki ¢o6zeltisi damla damla
eklendi. Bu karisim hizli bir sekilde yaklasik bes dakika karistirildi. Daha sonra 1 mmol
MCly’nin [M = Cu(ll) ve Zn(I)] saf sudaki ¢ozeltileri hazirlandi. Bu son ¢ozelti 6nceki
karisimin i¢ine damla damla ilave edilip, bes giin karistirilmaya devam edildi. Elde edilen toz
yapidaki bilesikler siiziiliip; li¢c defa saf su, iki defa etil alkol ve bir defa da dietileter ile yikanip

i¢inde nem tutucu silika jelin bulundugu desikatdr iginde kurumaya birakildi.

Cu(3-Aminopyridine),Ni(CN), ve Zn(3-Aminopyridine),Ni(CN), bilesikleri sirasiyla
Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni seklinde kodlanarak adlandirildilar. Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni kodlu
Hofmann tipi konak-konuk bilesikler kimyasal yollardan elde edilmistir. Hofmann tipi
bilesiklerin olustugunu gosteren en onemli kamit IR grafiklerindeki (2100-2200) cm™
bolgesindeki v(C = N) gerilme pikidir. Bu pik de bilesiklerin infrared grafiklerinde acikca
goriilmektedir (Sekil 2.3 ve Sekil 2.4). Bu bilesiklerin yapilarinin incelenmesi elektromanyetik
dalganin maddeyi olusturan molekiillerle etkilesmesi ile olmustur. Bu etkilesme maddenin

yapisina baghidir.



100

” o
& I \
3
28
|
5
ie
(]
% -
L L] L] L] L]
3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalgasayisi { ¢m ' )
Sekil 2.3. Cu-3AP-Ni bilesiginin infrared grafigi.
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Sekil 2.4. Zn-3AP-Ni bilesiginin infrared grafigi.




3. ELEKTROMANYETIK DALGA

Elektromanyetik dalgalar teorisi, 1864 yilinda James Clark Maxwell’in doganin dort
temel elektriksel etkilesim denklemini bir araya toplamast ile olusturuldu. ivmeli olarak hareket
eden bir q elektrik yiikii cevresinde elektromanyetik dalga olusturur ve bu dalga bir enerji tagir.
Elektromanyetik alan tarafindan tasman enerjiye, elektromanyetik 1sima denir. Eger yiik
durgunsa ya da sabit hizla ilerliyorsa, elektromanyetik 1s1ma olmaz. Bunun nedeni,
elektromanyetik dalganin enerjisinin, zamanla degismemesidir. Bu nedenle ivmelenmis bir yiik,
elektromanyetik 1s1ma yapar (Griffiths, 1999). Elektromanyetik dalganin bos uzayda yayilma

hizi,

1
€My

c= =2,998x10* m/s (3.1)

5

olarak bulunmustur. Burada &, boslugun elektriksel gegirgenlik katsayisi ve pu, boslugun
manyetik gegirgenlik katsayisidir. Elektromanyetik dalgalar birbirine dik olarak hareket eden
elektrik ve manyetik alanlardan olusur. Ilerleme dogrultusu ise bu iki bilesene de dik bir
yondedir. Elektromanyetik dalgalarin, Maxwell’in denklemlerine gore elektrik alanin zamanla
degisimi manyetik alan etkilerini, manyetik alanin zamanla degisimi de elektrik alan etkilerini
dogurmaktadir (Griffiths, 1999).

Genlik
Elektrik vektor
B Manyetik vektor
7
“\ /
A/
P P
C
Yayilma yonu

Sekil 3.1. Elekromanyetik dalga (Skoog, vd., 1998).



3.1. Elektromanyetik Spektrumda Bolgeler

Elektromanyetik spektrumlar; 1iginimlarin sahip oldugu 6zellikler hakkinda bilgi verir.
Bir 1smimin dalgaboyu arttikca frekansi azalir, frekansin azalmasi ise enerjinin azalmasina
neden olur. Goriiniir bolge dedigimiz goziimiiziin algilayabildigi isinimlarin dalgaboyu 400 ile
700 nm arasimdadir (1 nm = 10°m) (Banwell, 1983).  Elektromanyetik  dalganin, maddeyi
olusturan molekiiller ile etkilesmesi, elektromanyetik dalganin dalgaboyuna gore, molekiiliin

enerji diizeyleri arasinda gegislere neden olur.

Molekiil ve atomlarin kendine 6zgii olarak elektromanyetik 1sinimla etkilesmesi farkli
olmaktadir. Bu farkliligin nedeni etkilesim sirasinda molekiil veya atomlarin enerji diizeylerinde
gecislerinden kaynaklanmaktadir. Elektromanyetik dalganin dalgaboylarina gore dizilen

bilesenleri sunlardir (www.imagine.gsfc.nasa.gov/docs/introduction );

Gamma 1sinlar (y-1s1nlari): 0,01 nm’den daha kiigiik dalgaboylu 1sinlardir. Bir atom
cekirdeginin capindan daha kiiciik dalgaboylu dalgalar icerirler. Bu elektromanyetik tayfin en
yiiksek enerjili ve frekansli bolgesidir. Radyoaktif c¢ekirdekler tarafindan c¢ekirdek

tepkimelerinde yayimlanirlar.

X-1sinlari: 0,01 nm ile 10 nm arasinda dalgaboyuna sahip 1sinlardir. Atomun i¢ kabuk
elektronlarinin gecislerini olusturur. Yaklasik dalgaboylari atom boyutunda bir biiyiikliige
sahiptir.

Mordétesi (UV) 1sinlari: 10 nm ile 310 nm arasinda dalgaboyuna sahip 1sinlardir. Bir
atom veya molekiiliin dig kabugundaki gecislerin incelendigi bolgedir. Yaklasik olarak viriis

boyutundadir. Ultraviyole 151n bandi, ii¢ bolgeye ayrilir:

v" 400 nm - 300 nm arasindaki “yakin” bolge.
v/ 300 nm - 200 nm arasindaki “uzak” bolge.

v/ 200 nm - 10 nm arasindaki “vakum” ultraviyole bolgesi.

Goriiniir 151k: 400 nm ile 700 nm dalgaboylar arasindaki i1ginlar1 kapsar. Yaklagik
olarak molekiil boyutundadir.

Infrared (IR) isinlari: 750 nm ile 1 mm arasi dalgaboylarina sahip 1sinlari kapsar.
Yaklasik olarak bir tohum boyutundadir. Titresim enerji seviyeleri arasindaki gegislerinin

incelendigi bolgedir.



Mikrodalga isinlari: 1 mm ile 1 m aras1 dalga boylarma sahip 1smlar kapsar.

Molekiiler donme enerjilerinin arasindaki gegislerin spektrumu bu bolgede meydana gelir.

Dunya'nin B H H
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— \/\/\/\/\/\/\[VV\NWW!\W
Isinm Tipi  Radyo Mikrodalga Kizilotesi Goriiniirigtk  Mordtesi  Xigii  Gamaigini
Dalgaboyu (m) 102 10° 05x10°° 1078 107 1071
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Binalar  insanlar Kelebekler i§neucu Tekhicreliler Molekiller Atomlar Atom gekirdedi
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ISinim yapan )
cisimlerin sicaklidi
1K 100K 10.000 K 10.000.000 K
=-272°C =173:"C 9727 °C ~10.000.000 °C

Sekil 3.2. Elektromanyetik spektrumda bolgeler.

(www.wikipedia.org/wiki/Elektromanyetik radyasyon)

Radyo dalgalari: Dalgaboylari 1 m’den uzun olan elektromanyetik dalgalardir. Uzun
dalgaboyuna sahip olduklarindan diisiik enerjiye ve sicakliga sahiptirler. Elektron veya
cekirdegin spininin isaret degistirmesinden kaynaklanan enerji degisimlerinin spektrumu bu
bolgededir.


http://www.wikipedia.org/wiki/Elektromanyetik_radyasyon

Cizelge 3.1. Elektromanyetik 1s1nima dayanan spektroskopik yontemler (Barrow, 1972).
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Elektromanyetik 1sin, yayilma eksenine ve birbirlerine dik agilarda olan, ayni fazda
yayilan siniis salinimlari seklindeki elektrik ve manyetik alanlarin varlig ile tanimlanir (Skoog,
vd.,1998).

+ e

| Dalga Bowvu (L)

|

U=zakhk

Elekirik Alan

Sekil 3.3. Siniis salinimli dalgaboyu.

Dalgaboyu (A) = Isinin bir tam dalga hareketini tamamladiginda, birbirini takip eden ayni
ozellikte iki nokta arasindaki mesafedir. Birimi, 1A = 10" nm = 10" m’dir.

Dalga sayis1 (V) = Spektroskopide kullanilir ve dalgaboyunun tersi olarak tanimlanir. (V) ile

— 1
gosterilir. Hem enerji hem de frekans ile dogru orantilidir. Buna gore; V = 3 formiili ile
gosterilir ve birimi, cm™ dir.
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Periyot (T) = Bir tam dalganin, sabit bir noktadan ge¢mesi i¢in gereken siiredir ve T ile

gosterilir. Birimi saniye (s)’dir.

Frekans (v) = Bir 1sinin, birim zamandaki tam periyot sayisina denir. Birimi, Hertz (Hz) ya da

1
(s™)’dir. Periyot ile frekans arasinda, V = p bagintist vardir.

Elektromanyetik dalgalar1 hayatimizdan ¢ikarmak siiphesiz ki imkansizdir, fakat
elektromanyetik dalga teknolojisi gelistik¢e onu daha dikkatli kullanmak, bilim ve teknolojiyi
takip ederek zararlarini en aza indirmek gerekmektedir. Elektromanyetik dalganin cesitli
bolgeleri bulunmaktadir (Gama, X-1ginlart vb.). Her bir bolgenin madde ile etkilesimi ayridir.
Bu sebepten her bir bolge i¢in uygun bir spektroskopi teknigi gelistirilmistir. infrared bolgesi
enerji olarak molekiillerin bag uzunluklarin1 ve bag acilar1 ile bunlarin uzaydaki yonelimlerini
degistirebilecek degerdedir. Bu yiizden Infrared spektroskopisi molekiillerin incelenmesinde

cok onemli bir yere sahiptir.
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4. INFRARED SPEKTROSKOPiSi

IR veya Infrared 1smim, dalgaboyu gériiniir 1s1ktan uzun fakat mikrodalga 1smimdan
daha kisa olan elektromanyetik 1sinimdir. Teknolojide kabul edilen ismi olan infrared
Latince’de asagi anlamma gelen “Infra” ve Ingilizce kirmizi anlamina gelen “Red”
kelimelerinden olugsmaktadir ve Tiirk¢e’ de “kirnmuizi alti” anlamina gelir. Elektromanyetik
spektrumda Infrared 1s1ma yaklasik olarak 300 GHz ile 400 THz frekanslar1 arasinda ve

dalgaboyu 750 nm ile 1 mm arasindadir (www.wikipedia.org/wiki/Elektromanyetik_tayf ).

4.1. infrared Istnim Alt bantlar1

Nesneler oldukca genis bir tayfta infrared 1smmim yayarlar, fakat algilayicilar sadece belli bant
genisliklerini algilayabildikleri i¢in genellikle Infraredden kastedilen belirli bantlardir. Bu
yiizden Infrared band1 daha kiigiik alt bantlara boliinmiistiir (Evans, 1960).

4.1.1. Yakin infrared (NIR, IR-A DIN)

0,75-1,4 pm dalgaboylar1 arasindadir. Goriiniir 1518a benzer fiziksel islemler tarafindan
tiretilir ve benzer optik kurallara tabidir. Diisiik kayip miktar1 yiiziinden genellikle fiber optik
iletisimde  kullanilmaktadir. Gece gorlis ekipmanlarinda genellikle bu dalgaboyu
kullanilmaktadir.

4.1.2. Orta dalga infrared (MWIR, IR-C DIN)

3-8 um dalgaboylar1 arasindadir. Sicak cisimler bu aralikta 1s1mim yayarlar. Orta
Infrared 1sm1m normal molekiiler titresim tarafindan emilebilir. Bu frekans araligina bazen

parmak izi bolgesi denir. Glidiimlii fiize teknolojisinde kullanilmaktadir.
4.1.3. Uzun dalga infrared (LWIR, IR-C DIN)

8-15 um dalgaboylar1 arasindadir. Disaridan bir 1smmim kaynagina gerek duymadan

sadece nesnelerin yaydigi 1s1yla ¢alisan termal goriintiileme cihazlari bu bandi kullanilmaktadir.
4.1.4. Uzak infrared (FIR)

15-1000 um dalgaboylar1 arasindadir. Bu bandin alt boliimleri i¢in mikrodalgada
denilebilir. Bu radyasyon tipik olarak spin yapan gaz molekiilleri, sivilarda molekiiler akiskanlik

ve katilarda fotonlar tarafindan emilir. Diinyanin atmosferindeki yaklasik %1 su buhar


http://www.wikipedia.org/wiki/Elektromanyetik_tayf
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tarafindan emilen uzak Infrared 151mm, atmosferin saydam olmasinda biiyiik rol oynamaktadir.
Infrared spektroskopisinde 1sinlar genellikle dalga sayilar ile temsil edilirler ve dalga sayisi;

v = 1/ (cm™) seklinde ifade edilir.

Madde Infrared 1s1min1 sogurdugu zaman maddeyi olusturan molekiillerin titresim enerji
seviyeleri uyarilir. Infrared spektroskopisine titresim spektroskopisi de diyebiliriz. Bunun sebebi
Infrared 1sinlar1 molekiiliin titresim hareketleri tarafindan absorblanmasidir. Ciinkii Infrared
1s1mas1 UV ve goriiniir bolge 1s1masi gibi elektronik gecisleri saglayacak kadar yiiksek enerjili
degildir. Ancak molekiildeki donme, titresim ve elektronik enerji diizeyleri arasindaki gecisleri
saglayabilir. Bir molekiiliin Infrared 1s1masimi absorblayabilmesi icin dipol momentinde bir
degisim olmas1 gerekmektedir. Bu tiir maddelere infrared aktif maddeler denilir. Molekiil
iizerine gonderilen Infrared 1s1masimin frekansi, molekiiliin titresim frekansina esit oldugu

zaman bir absorbsiyon soz konusu olabilir.
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5. MOLEKULER TIiTRESIM VE TURLERI

Molekiil ~ yapisinin  aydinlatilmasinda  kullamilan ~ molekiiler ~ spektroskopi,
elektromanyetik dalgalarla maddenin etkilegsmesini inceler. Bu incelemeler sonucunda
molekiiliin yapisi, simetrisi, bag uzunlugu ve baglar arasindaki agilar, molekiiliin fiziksel ve

kimyasal 6zellikleri hakkinda bilgiler elde edilir (Evans, vd.,1960).

Bir molekiilde bulunan atomlarin birinin digerine gére durumu sabit olmayip ¢ok sayida
ve degisik tipteki titresimler nedeniyle molekiiliin yapisi siirekli bir dalgalanma halindedir. N
atomlu bir molekiilde 3N serbestlik derecesi vardir. Dogrusal bir molekiil i¢in ti¢ eksen boyunca
oteleme ve ti¢ eksen etrafinda donme serbestlik derecelerinin gikartilmasiyla 3N-6 serbestlik
derecesi elde edilir. Diizlemsel ve uzaysal molekiillerin serbestlik derecesi 3N-5’dir (Gans,
1971; Kasap, 1992).

5.1. Gerilme Titresimleri

Gerilme titresimi iki atom arasindaki uzakligin, bag ekseni boyunca siirekli olarak

uzamasi Ve kisalmasi hareketidir.
5.1.1. Simetrik gerilme

Molekiilde bulunan biitlin baglarin ayn1 anda uzamasi veya kisalmasina simetrik

gerilme titresimi denir. v, ile gosterilir (Sekil 5.1.a).

5.1.2. Asimetrik gerilme

Molekiilde bulunan baglarin bir kismi uzarken diger kisimlar1 kisaliyorsa buna

asimetrik titresim denir. v ile gosterilir (Sekil 5.1.b).

0

Ot

O—O0—0 G

a) Simetrik zerilme v; b) Asimetrik gerilme ves

Sekil 5.1. Molekiilde gerilme titresim tiirleri (Alpert, vd., 1964).
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5.2. Ac1 Biikiilme Titresimleri

Agt biikiilme yani egilme titresimleri iki bag arasindaki aginin periyodik degismesi

hareketidir. & ile gosterilir (Sekil 5.2.a) ve bes tiptir:
5.2.1. Makaslama

Iki bag arasindaki agimin baglar tarafindan kesilmesi ile periyodik olarak olusan degisim
hareketidir. Yer degistirme vektorleri baga dik dogrultuda ve zit yondedir. &y ile gosterilir (Sekil
4.3.b).

5.2.2. Kivirma

Dogrusal ve diizlemsel olmayan molekiillerde baglarin atomlar tarafindan biikiilmesidir.

p; ile gosterilir (Sekil 5.2.¢).
5.2.3. Sallanma

Iki bag arasindaki veya bir bag ile bir grup atom arasindaki aginin yer degistirmesidir.

Bag uzunlugu ve bag acisinin degeri degismez sabit kalir. p,. ile gosterilir (Sekil 4.3.d).
5.2.4. Burulma

Iki diizlem arasindaki aginin bir bag veya aciyr deforme ederek, periyodik olarak

degisim hareketidir ve 1 ile gosterilir (Sekil 5.2.e).

5.2.5. Dalgalanma

Bir bag ile iki bag tarafindan tanmimlanan bir diizlem arasindaki a¢inin degisim
hareketidir. Molekiiliin tiim atomlar1 denge durumunda diizlemsel ise, bir atomun bu diizleme

dik hareket etmesidir. p,, ile gosterilir (Sekil 5.2.f).
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§>H<O>ﬂ<';

a) Ag bitkiilme § b} Makaslama & C) Eivnbmat
? ‘.\l‘ i
+
d) Sallanma ps &) BurulmaT f) Dalgalanma W

Sekil 5.2. Molekiilde a¢1 biikiilme titresim ttirleri (Alpert, vd., 1964).

5.3. Diizlem Dis1 A¢1 Biikiilme

Bir diizleme dik a¢1 degisimidir. Genelde kapali bir halka olusturan molekiillerde

goriilmektedir. Atomlarin hareketi ile bir diizlemin yok edilmesi hareketidir. y ile gosterilir.

Sekil 5.3. Molekiilde diizlem dis1 ag1 biikiilme titregimi.

Tiim titresim tipleri ikiden fazla atomlu molekiillerde goriiliir. Ayrica, tek bir merkez
atomun baglar1 ile ilgili titresimler birbirleri ile etkilesime girerler. Etkilesim sonucunda
titresimlerin normal haldeki o6zellikleri degisir. Bu nedenle, bir molekiiliin hareketini
tamimlarken molekiiliin 6telenme, doénme, titresim ve elektronik hareketlerini tanimlamak
gerekir. Serbest bir molekiiliin toplam enerjisi, E enerjilerinin

Stelenme? dénme’ titresim” elektronik

toplam1  bigiminde yazilir. Burada O&telenme enerjisi siirekli bir enerji oldugundan,



17

spektroskopide gézlenmez (Whiffen, 1971). Sonug olarak, serbest bir molekiiliin toplam enerjisi

donme, titresim ve elektronik enerjilerinin toplami (Chang, 1971),

toplam - Edb’nme + Etitresim + Eelektronik (51)

bigiminde yazilabilir. Buradaki toplam enerji, bir molekiildeki elektronik, donme ve titresim
enerjilerinin birbirinden bagimsiz oldugu yaklasimina gore yazilmistir. Bir molekiildeki toplam
enerji degisimi ise,

AE:toplam - AE:db'nme: +AE + AE (52)

titresim elektron

olmaktadir (Banwell, vd., 1996).

1

v =0
Uvwariloms Elektronik Diizey §

Elektronik Gegis

"

-  Dédnme Gegisi
) — ¥ 1

ey — — &
T Diénme Gegisi Titregim Gegigi )
j'=l:3: Y v=0 L
Elektronik Taban Diizevi

Sifir Nokta Enerjisi

Sekil 5.4. iki atomlu bir molekiil i¢in elektronik, titresim ve dénme gegisleri (Skoog, vd., 1998).
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6. X-ISINLARI

X-1ginlart 1895 yilinda Alman Fizik Profesorii Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. X-igmlar1 yiiksek enerjili elektronlarin yavaglatilmasi veya atomlarin i¢
yoriingelerindeki elektron gegisleri ile meydana gelen dalgaboylari 0,1 — 100 A arasinda
degisen elektromanyetik dalgalardir. Dalgaboylar kiiciik, girginlik dereceleri fazla olan X-
1smina “sert X-151m1”, dalgaboylar biiyiik, girginlik dereceleri az olan X-isinma “yumusak X-
1sin1” denir. X-igmlarmin frekansi goriinlir 1518in  frekansindan ortalama 1000 defa daha
biiytiktiir ve X-1s1n1 fotonu goriiniir 15181 fotonundan yaklasik 1000 kat daha yiiksek enerjiye
sahiptir. X-1ginlar1 belirleyen iki 6zellik kisa dalgaboyu ve yiiksek enerjiye sahip olmalaridir
(Cullity, 1996).

6.1. X-Isinlarmin Elde Edilmesi

X-1ginlar1, X-1gmlart tiiplerinden elde edilir. X-iginlar1 yiiksek hizli elektronlarin bir
metal hedefe carptigi zaman olusur. Herhangi bir X-i1gin1 tiipii bir elektron kaynagi ve iki
elektrot ihtiva eder. Bunlar biri anot digeri de katod olmak {izere iki elektrot bulunmaktadir.
Isitilan katotta salinan elektronlar katot ile anot arasinda uygulanan gerilimle yani yiiksek
voltajla hizlandirilir. Hizlandirilan elektronlar hedef elemente yani anoda yiiksek hizla garpar,
frenlenirler. Bu frenlenme sonucu X-isinlari olusur. Boylelikle ivmeli hareket yaparak
yavaglarlar, enerjilerinin bilyiik bir bolimiint elektromanyetik dalga olarak salarlar. X-iginlari,

carpisma noktasinda meydana gelir ve her dogrultuda yayilirlar.

sogu suyu sogutma suyu
g'?g' metal hedef
} (anot)
jife— . —
toprak Be pencere = X-sindan
berilyum pencere
odakiama
metal hedef e
sl —=_ X-iginian tungsten
fnament (katot) §
tungsten —— }
flament (katot) t_ ~f— 003”8:’“8 - §
S t
L J— vakumiu cam .- | ) p
tup 5
vuksek - g
“voltaj ] flamenthi -
Ll.l,_ 1Isitma devresi R =

Sekil 6.1. X-11m1 tiipiiniin sematik diyagrama.
(http://www.bayar.edu.tr/besergil/15.BOLUM_12.pdf)
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6.2. X-Isinlar Difraksiyonu (Kirinimi) (XRD)

Ilk kez 1912 yilinda Max Von Laue tarafindan kristal yap1 ve yap1 igerisindeki
atomlarin diziligleri X-1s1m1 kirinim desenleri kullanilarak incelenmistir. Elde ettigi kirinim
desenleri ile maddenin toz veya kristal yapist hakkinda 6nemli bilgiler elde etmistir. X-151n1
kirinimi yontemi (XRD), her bir kristalin fazin1 kendine 6zgli atomik dizilimlerine bagl olarak,
X-1ginlarint karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina dayanir. Her bir kristalik faz i¢in

bu kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar (Ataman, 1971).

Tek kristallerin yapilarinin analizinde kullanilan metot “Bragg metodu” olarak bilinir.
Glinlimiizde kullanilan modern X-1g1mn1 kirinim (XRD) cihazlar1 bilgisayar kontrollii olup,
sonuclar ¢ok hassas bir sekilde tespit edilebilmektedir. Bir XRD analizinde sonuglar siddet-ac1
diyagrami seklinde verilmektedir. Elde edilen sonuglar, analiz edilen malzemenin mikro yapisi
hakkinda da ipuglar1 verir. Oregin ¢ok ince taneli bir malzemenin analizinde kirmim
cizgilerinin genigligi artar. Yani tane boyutu kiiciildiik¢e kirinim ¢izgileri biiylir. Bu biiyiimenin
ise kirinim ¢izgisinin yart maksimum genisligi seklinde 6lgiilmesi genel bir hal almstir (Cullity,

1996).

\ Yonlendirici

' l 0 o ‘ J / X-Ray
' 7’ / / YRS
: 0 g2 / Tipd

S—_ | - —
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* Yénlendirici

[ Filtre
Dedektor

Sekil 6.2. XRD cihazinin sematik gdsterimi.

Kristal yapi, ti¢ boyutlu uzayda diizgiin tekrarlanan bir deseni temel alan bir atomik
yapiya sahiptir. Bu nedenle, katilarin kristal yapisi, yapida bulunan atom gruplarinin ya da

molekiillerin katiya 6zgii olacak sekilde geometrik diizende bir araya gelmesi ile olusur.
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Bilinmeyen yapilar belirtmek veya yapisal parametreleri tayin etmek i¢in kirinmim
tekniklerini kullanmak gerekir. Katilarin kristal yapilarim incelemek i¢in en ¢ok kullanilan
kirmim teknigi X-1sm1 kirmimidir (Azaroff, vd., 1958). Kati malzemelerin incelenmesinde
kullanilan X-1sinlarinin dalgaboylari, atomlar aras1 mesafelerle kiyaslanabilir biiyiikliikte olup
yaklasik olarak 0,5 A ile 2,5 A arasinda degisir. Kristal ve molekiillerdeki atomlar arasi
mesafeler 0,15-0,4 nm arasindadir. Bu mesafe 3 keV ve 8 keV arasinda foton enerjilerine sahip
X-1gmlarinin elektromanyetik spektrum dalga boyuna karsilik gelir. Bundan dolayi, kristal ve
molekiil yapilar1 X-iginlarina maruz kaldiginda, yapict ve yikic1 girisim gibi olgular

gozlemlenmistir.

X-151m1 sagilmasi kafes parametrelerinin kesin Ol¢timlerinin gerekli oldugu yerlerde
uygulanir. X-15in1 kullanma nedeni, maddenin daha derinlerine girebilme ozelligine sahip
olmasidir (Wait ve Phill, 1960).

6.3. Bragg Kanunu

Bir kristal yiizeyine 0 agis1 ile gelen bir X-1s1n1 demetinin bir kismu yiizeydeki atomlar
tarafindan sagilir. Demetin sagilmayan bdliimii atomlarin ikinci tabakasina girer ve burada da
bir kism1 sagilmaya ugrar. Kalan 1s1in {iglincii tabakaya gecer. Diizgiin kristal merkezleri X-151m1
demetinin sacilmasina neden olur. Elektronlarla 5 ile 120 nm arasindaki kristal boyutlari
belirlenebilmektedir. Bunun nedeni elektronlarin ¢ok daha kiigiik dalgaboylarina sahip
olmasidir. X-iginlar1 kristal yapi tlizerine diisiiriildiiglinde, 1ginlar kat1 yiizeyinden kiigiik gelis
acilariyla tam yansimaya ugrarlar ve 1gmlar kristaldeki atomlarin paralel diizlemleri tarafindan

sagilirlar.

® & 0 0
® 6 0 0
Q,

Sekil 6.3. Bragg sacgilmasi.

n: X-1s1n1 kirimiminin mertebesini gosteren tamsayi

A: Dalgaboyu



21

d: Kristal diizlemleri arasindaki uzaklik
0: Gelen 1s1m1n kristal ylizeyi ile yaptig1 a1,

Kiristal yapidaki bu sagilimlar kirmim olarak adlandirilir ve kirmmim ¢ok sayida atomu
iceren sagilmalardan meydana gelir. X-isinlarmin kristal yapida kirinimi Bragg Kanunu ile

aciklanir ve Bragg kanunun en basit sekli asagidaki formiil ile verilir (Azaroff, vd., 1958).
nA=2dsin0 (6.1)

Bragg kanunu A< 2d olmasi halinde gergeklesir. Bragg kanunu kristal 6rgiide ortaya
cikan periyodikliginin sonucudur. Bir kristal {izerine diisen her tek renkli bir 1s1n i¢in Bragg
kanunu gerceklesmez. Bu sartin gergeklesmesi i¢in 6 acist ya da A dalgaboyu siirekli olarak
degistirilmelidir. Bu degiskenlerin belirli degerleri i¢in Bragg kanunu saglanir. Bragg kanunu
prensibine gore bilinmeyen kristalden yansiyan X-isinlari ile elde edilen d (diizlemler arasi
mesafe), 6 (kirmmim agilar1) degerleri “Uluslararast Kirinim Verileri Merkezi” tarafindan

saglanan kirinim verileri ile karsilastirilarak malzeme karakterizasyonu yapilir.
6.4. X-Isinlar1 Kirinim fle Kristal Yapilarin Tayini

Her tip elektromanyetik 1simin elektrik alan vektori ile iginden gectigi maddenin
elektronlar1 arasindaki etkilesim sonunda sacilma olur. Bir kristale gonderilen X-1ginlart
kristalin diizenli yapis1 tarafindan sacilir. Sagilan 1sinlar birbirine destekler veya sondiiriicti
etkiler yapar. Nedeni sagici merkezler arasindaki mesafenin, 1simnin dalga boyu ile aym
biiytikliikte olmasidir. Bu durum 1sinin kirtlmasiyla sonuglanir. Kristallerde x-1gin1 kirinimi ve

diger kirmim teknikleri ile saglanan bilgiler sunlardir (Suryanarayana ve Grant Norton, 1998):

v Kiristalin yapisi,
v' Kristalin 6rgii sabitleri ve Miller indisleri,

v’ Kristalin dogrultular.

Gilinliimiizde kristallerde kirmmim teknigi, mevcut kristal yapilarin hemen hemen hepsinin
yapisinin  biliniyor olmasi sebebiyle, kristalin miikemmelligi ve Kkristal sabitlerinin
belirlenmesinde kullanilmaktadir. Ayrica, yeni modeller gelistirmeye yonelik ¢alismalarda veya
endiistriyel degere sahip polimerler, biomolekiiller, zeolitler gibi yapilarin ve 6rgii sabitlerinin

belirlenmesi ¢aligmalari dnemli bir yere sahiptir.
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Kristal yapilarin aydinlatilmasi denilince a, b, ¢ ve alfa (o), beta (B), gama (y) birim hiicre
parametrelerini, birim hiicrede ka¢ tane atom veya molekiil oldugunun ¢ikarilmasi anlasilir.
Bunlarin disinda atomlarin konumlart bag uzunluklari, kristal yiizlerinin indislenmesi, kristalin
miikemmelligi de tespit edilebilir. Kristal yapry1 tespit ederken atomlarin veya molekiillerinin

yerlerinin belirlenmesi spektroskopik yontemlerle gergeklestirilir (Ataman, 1971).
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7. KRISTAL YAPILAR

Kiristal yapi1, atomlarin {i¢ boyutta belirli bir geometrik diizene gore yerlestigi yapilardir.
Malzemelerin i¢yapisi atomlarin dizilis bicimine baglidir. Malzemeler yapilar1 bakimindan

amorf yapili malzemeler ve kristal yapili malzemeler olmak {izere iki kisma ayrilir.

Amorf yapi; diizensiz katilagsmig mikro yapilardir, biitiin dogal (kazein seliiloz, kauguk, vb.) ve

yapay (plastikler) organik bilesimler, baz1 anorganik maddeler (cam gibi) amorf yapidadir.

Kristal yapi; atomlarin belirli bir diizene gore dizilerek bir hacim merkezi olusturmasidir.

Metallerin tiimii, seramiklerin énemli bir kismi ve bazi polimerler kismen kristal yapilidir.

Elmas gibi diizgiin yiizeyli maddelerin kullanilis1 arttikca bunlarin ortak yanlar1 dikkati
cekmis, hepsine kristal denmistir. Kristallerin diizglin ve belli agilarla birbirine bagli dig
yiizeyleri vardir. Ideal olarak bir kristal, kendisini ii¢ boyutta periyodik olarak tekrar eden atom

ve atom gruplarinin diizenlenisine denir (Kabak, 2004).

Tiim kristallerin yapist bir 6rgii ile tanimlanabilir. Bu 6rgiiniin her diigiim noktasinda
bulunan atomlar grubuna baz denir. Bu bazin uzayda tekrarlanmasiyla kristal yapi olusur. Orgii,
uzayda periyodik olarak siralanmis noktalar dizisidir. Orgii bir ¢esit matematik soyutlamadir;
atomlardan olusan bir baz bu 6rgiiniin her diigiim noktasina yerlestiginde kristal olusur. Orgiiyii
olusturan her bir noktanin ¢evresinde nasil bir diizen varsa diger noktalarin ¢evresinde de ayni

diizen vardir ( Kittel, vd., 1986).
7.1. Bravais Orgiileri Ve Miller indisleri

d, bve ¢ ilkel eksenleriyle tanimlanan paralelkenar prizmaya ilkel hiicre denir. Bu
vektorlerin siddetlerine orgii sabitleri denir. Ilkel hiicrenin 6telenmesiyle tiim uzay doldurularak
kristal madde olusturulmustur. Uzayda bir kristal diizlemi ayni dogru iizerinde olmayan ii¢
nokta ile belirlenir. Eger bu noktalar farkli birer kristal yiizeyi iizerinde yer aliyorsa diizlemi
belirten noktalarin koordinatlar1 a, b ve ¢ 6rgii sabitleri cinsinden verilebilir.

Kristal yapilarda atomlar ii¢ boyutta belirli bir diizene gore dizilerek hacim kafesini
olustururlar. Atomlarm bulundugu yerlere kafes noktasi denir. Diizenli yapimin tekrarlanan en
kiiciik birimine de birim hiicre ad1 verilir. Kafes parametresi; birim hiicre kenar uzunluklari ile

kenarlar arasindaki a¢idir ve birim hiicrenin boyut ve seklini tamimlar. Kristal i¢erisinde alinan

herhangi bir nokta 7 = ud +vb+w¢ denklemi ile belirlenir. Burada d, b ve ¢ kristalin eksenini
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olusturan vektorleri, u, v, w ise birer tamsayiy1 ifade eder. Bu vektorlerin uzunluklari ile

aralarindaki agilar belirli bir kristalin 6zelliklerini ortaya koyarlar.

Fransiz kristalograf Bravais bu problem iizerinde ¢alismig ve 1848’de miimkiin on dort
orgii ¢esidi oldugunu ve daha fazla olamayacagini ispatlamistir. Bu 6rgiilere onun bu konudaki
calismalarindan dolay1 “Bravais orgiileri” denilmistir. Yedi kristal sisteminin birim hiicrelerinin
koselerine noktalar koyarak kolayca yedi farkli 6rgii elde edilebilir. Sekil 7.14’de yedi kristal

sistem ve on dort Bravais orgiisii verilmistir. 4 temel Bravais hiicresi mevcuttur. Bu hiicreler;

7.1.1. Basit birim hiicre (P)

Basit kiipiin 8 kdsesine birer atom yerlestirilmistir.

’“‘-\.
- ®

*

Sekil 7.1. Basit birim hiicre.

7.1.2. Hacim merkezli birim hiicre (I)

Basit kiipiin 8 kosesi ve kiipiin merkezine bir atom yerlestirilmistir.

Sekil 7.2. Hacim merkezli birim hiicre.
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7.1.3. Yiizey merkezli birim hiicre (F)

Basit kiipiin 8 kosesi ve kiipiin alt1 ylizeyinin merkezlerine de bir atom yerlestirilmistir.

L )

o—2 g
g

o e

. e

—F—3

Sekil 7.3. Yiizey merkezli birim hiicre.

7.1.4. Taban merkezli birim hiicre (C, A veya B)

Dortgen prizmanin 8 kdsesi yani sira, kiiplin merkezine, alt ve {ist ylizeylerinin ortasina

da birer atom yerlestirilmistir.

Sekil 7.4. Taban merkezli birim hiicre.

7.2. Kristal Sistemler

Yedi kristal sistemi incelenmesi (http://www.akgunalsaran.com/doc/4-kristalyapi-

malzeme bilimi);

7.2.1. Kiibik

Eksen uzunluklarimin  i¢li de birbirine ve acgilar 90 ye esittir.
a=b=c, a=p=y=290° Bravais orgiisii basit, hacim merkezli, yiizey merkezlidir. Orgii
sembolu P, I, F’dur.


http://www.akgunalsaran.com/doc/4-kristalyapi-malzeme
http://www.akgunalsaran.com/doc/4-kristalyapi-malzeme
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Yiizey merkezli Hacim merkezli

Sekil 7.5. Kiibik yap.

7.2.2. Tetragonal

Eksen  uzunluklarindan  ikisi ~ birbirine  ve acgilar 90 ye esittir.

a=b+#c, a=p=y=90° Bravais 6rgiisii; basit, hacim merkezli, 6rgii sembolii P, I’dir.

Kristallografilk Eksenler Birim Hiicre

a=b=c
= ﬁ-v-w‘

Sekil 7.6. Tetragonal yapi.

7.2.3. Ortorombik

Eksen wuzunluklarmin i¢ii de birbirinden farkli ve agilar 90°° ye esittir.
atb#c, a=f=y=90° Bravais Orgiisi basit, yiizey merkezli, hacim merkezli, taban

merkezli, 6rgii sembolii P, I, C, F’dir.
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Kristallografik Eksenler

a¥b=c
a= fi= y-w

Sekil 7.7. Ortorombik yapi.

7.2.4. Hekzagonal

Eksen uzunluklarimin ikisi birbirine esit, agilardan ikisi 90° ve {giinciisi
120°dir.a =b#c¢, a = =90°, y = 120° Bravais orglisi basit, taban merkezli, rgii sembolii
P’ dir.

Kristallografik Eksenler C Birim Hiicre

==+ C
a= p=90°
v= 120°

Sekil 7.8. Hegzagonal yapu.
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7.2.5. Rhombohedral ( Trigonal )

Eksen wuzunluklarinin hepsi birbirine esit ve agilarin hepsi birbirine esittir.

a=b=c a=f=y<120°,# 90° Bravais orgiisii basit, orgii sembolii P’ dir.

d=d:=d,
o, =o,=0,=90"

Sekil 7.9. Rhomdohedral (Trigonal) yapu.

7.2.6. Monoklinik

Eksen uzunluklarinin ti¢ii de birbirinden farkli ve agilardan ikisi birbirine esit ve 90°°dur.

a#b#c a=7y=90° >90° Bravais orgiisii basit, taban merkezli, Orgii sembolii P, C’dur.

Rristallografik Eksenler

arbrc
b >0
a=y=%" Monoklinik Sistem

Sekil 7.10. Monoklinik yap.
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7.2.7. Triklinik

Eksenlerin ve agilarin {igli de birbirine esit degildir. a #b# ¢, a#f#y# 90°, Bravais
orgiisii basit, Orgii sembolii P’dr.

Kristallografik Eksenler Birim Hiicre
c
A\«
t sl
A1
a
azbzrc
= fey=80°

'
Sekil 7.11. Triklinik yapi.
Basit orgii ‘P’, yiizey merkezli 6rgii ‘F’, cisim merkezli orgli ‘I’ ve taban merkezli

orgii ise ‘C’ sembolleriyle gosterilmistir. Birim hiicreler basit olarak o6rgii noktalarinin

eklenmesiyle olusur.
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Kafes Geometrisi 14 Bravais Kafes Yapt
Temel Hacim 1 X"ﬁzey Taban .
Yapilar (P) merkezli merkezh merkezli
}.-apﬂar (I) yapﬂar (F) },-’apﬂar (C)
Kiibik X B |

Hegzagonal

Rombohedral

]

Tetragonal

Ortorombik

Monoklinik l H
Triklinik 'l

Sekil 7.12. Yedi kristal sistem ve on dort Bravais orgiisii

(www.wikipedia.org/wiki/Kristal yapt).



http://www.wikipedia.org/wiki/Kristal_yapı
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7.3. Miller indisleri

Kristal yapi1 analizleri i¢in her bir diizlem belirli indislerle tanimlanir. Bu indisler
belirtilmek istenen diizlemin kristal eksenlerini kestigi noktalari Orgii sabitleri cinsinden
bulunmaktadir. Birim hiicredeki atomlarin pozisyonlar1 koordinat sistemi (a, b, c¢) kullanilarak
gosterilir. Miller indisleri, Ingiliz mineralog William Hallowes Miller’in gelistirdigi malzemede
belirli kristallografik dogrultu ve diizlemleri gostermek icin kullanilan isaretlerdir. Kristal
dogrultularini tanimlayabilmek icin Miller indisleri kullanilan kisa gosterimlerdir. Ciinkii metal
ve alagimlarin 6zellikleri yonlere gore degismektedir. Bulunan bu sayilar: tersleri alinir ve ayni
orana sahip en kii¢iik ii¢ tamsay1 elde edecek sekilde indirgenir. Bu ii¢ say1 (hkl) seklinde
gosterilen o diizlemi tanimlayan Miller indisleri olarak bilinir. Miller indisleri kristalin referans
eksenlerini olusturur. Bu vektorler birbirlerine dik olabilecekleri gibi aralarinda farkli agilarda
bulunabilir. Bu vektorlerin uzunluklar ile aralarindaki agilar belli bir kristalin 6zelliklerini
ortaya koymaktadir (Durlu, 1992; Dikici, 1993; Kittel, 1996; Suryanarayana ve Grant Norton,
1998).

Miller indisleri diizlemin ekseni kestigi noktalarin orijine olan kesirsel mesafelerinin

tersidir. Mesela, bir diizlemin Miller indisleri (hkl) daima parantez i¢inde yazilir, diizlem

. 1 ) . . .
eksenleri i kesirsel mesafelerinde keser. Eksen uzunluklart a, b ve ¢ ise diizlem

Sl e
Lol SOl T

. c
eksenlerini =, 7

mesafelerinde keser (Sekil 7.13). (hkl) Miller indisleri grup iginde orijine

en yakin olani1 belirtir. Grup iginde diger bir diizlemi veya grubun hepsini birden temsil ettigi de

diisiiniilebilir (Whittaker, 1981).

- N

-g
N

Sekil 7.13. Miller indisleme dogrultusu.
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z
1t (111) 4 (100 ’ {110)

Sekil 7.14. Miller indisleri ile diizlem gosterilisi.

X-1ginlarinin, kristal tarafindan kirinima ugratildigi bilinmektedir. Kirmnim X-1ginlarinin
cok biiylik sayilardaki esdeger paralel diizlemler tarafindan sagilmasi sonucu olugmaktadir
(Whittaker, E., 1981).

7.4. Kristal Yapinin Arastirilmasi

X-1ginlart toz kirinim deneylerinde, numunelerin iyice ezilmesi ve miimkiin oldugu
kadar kiiciik parcalara ayrilmasi gereklidir. X-iginlar1 toz kirinim metodunda 0° den 90° ye
acilarma yonlendirilmis monokromatik X-iginlar1 {ireten bir X-1sim1 tlipii igceren bir alet
kullanilir. X-1ginlarinin 1ginlayabilecegi bir sekilde 6rnek tutucuya toz haline getirilmis numune
yerlestirilir. Kirtnima ugrayan X-iginlarim1 bulmak i¢in numunenin diger tarafina bir dedektor
yerlestirilir. X-1smu1 tiipti dedektor de 0° den 90° ye kadar olan agilara ayarlanmistir. Toz haline
getirilmis kristal iizerine belirli dogrultudan X-1sinlar1 diistiriiliir. Toz 6rnegin lizerine diisen X-
1sinlari, tek dalga boylu ancak, kristallerin bu 1sinin gelis dogrultusuna gore yonelmeleri farkli
olacaktir. Rasgele yonelen kristallerden bircogu kirinim ig¢in uygun yonelmelere sahip
olmayabilirler. Yerlesmis kristal tozlar1 i¢in diisiiniiliirse, sonugta her biri kristal orgii
diizlemlerinin belirli bir takiminda yer aldiklar1 igin benzer sekilde birgok yeni koni
olusturacaktir. Daha sonra bu koniler uygun bilgisayar verilerine kaydedilerek numuneye ait toz
kirmim deseni elde edilmektedir (Cline, 1992).

Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni bilesiklerinin toz kirnim deseni Dumlupinar Universitesi
lleri Teknoloji Merkezinde (ILTEM) bulunan PANalytical Empyrean Diffractometer X-isinlart

toz difraktometresinde ¢ekilmistir.
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Sekil 7.15. Kullanilan X-iginlar1 toz difraktometresinin fotografi.

Iki bilesigimizin toz XRD grafikleri almirken; X-isinlar1 difraktrometresinde Nikel
filtre kullanarak jenerator gerilimi 45 kV’da jeneratdr akimi 40 mA’de tutuldu. Bakir anot
kullamldigindan dolay1 dalga boyu 1,540598A oldu. Baslangi¢ ve bitis agilar1 (20) (5° - 70°)
olarak ayarlandi. Kirmim desenindeki Bragg yansimalariin agisal konum ve bagil siddetleri
belirlendi. Kirmim desenleri (Sekil 8.1 ve Sekil 8.3) ve toz kirinim deseni verileri (Cizelge 8.1

ve Cizelge 8.13) verilmistir.
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8. HOFMANN TiPi BILESIKLERIN TOZ XRD GRAFIiKLERININ COZUMLENMESI

8.1. Cu-3AP-Ni Bilesiginin Kristal Yapisinin Analitik Olarak incelenmesi

Cu. 3 AP, Ni
30000

20000 -1

10000

10 20 30 40 50
Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Sekil 8.1. Cu-3AP-Ni X-isinlar1 toz kirinum deseni.

8.1.1. Kiibik test

Her toz desenini indislemek i¢in ilk adim simetrinin kiibik olup olmadigin1 bulmaktir.
Ciinkii simetrisi en yiiksek olan kristal sistemi, kiibik yapidir. Bir kiibik kristalde diizlemler

arasi uzaklik ile hiicre kenar1 arasindaki iligki,

a
A= (8.1)

olarak verilir. Bragg kanununda 6y, ve d’yi yerine koyarsak,
ZdSithkl =1

AZ

) —
Sin Ohkl = m

(8.2)



Cizelge 8.1. Cu-3AP-Ni i¢in toz kirimim deseni verileri.
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28° I (cts) d [A] [2:]I/1. FWHM [267]
11.5429 14876_41 766640 46.53 0.1535
126427 6300.17 7.00184 1970 0.1279
13.1308 2414.14 6.74268 7.55 0.1023
14.1183 1574.10 6527319 4.92 0.1791
16.4155 19163.12 5.40012 59.93 0.1279
17.7458 27737.59 4.99819 86.75 0.1279
194192 31974.66 4.57111 10000 0.1791
20.1543 1042521 440602 32.60 0.1279
21.005 9369.88 422944 29.30 0.2047
21.6194 1944 23 4.11063 6.08 0.1535
22 467 4713.47 3.95742 1474 0.1535
23.504 21087.49 3.78512 65.95 0.1535
24.2518 1639294 3.67007 51.27 0.1535
25.8025 376.78 3.45292 1.18 0.307
26.8178 5847.34 3.32445 1829 0.1535
27.2845 4352.62 3.26864 13.61 0.1535
27.776 3946.02 3.21191 12.34 0.1791
30.0667 1076.11 2.97222 3.37 0.2047
30.4655 1737.22 2.93421 5.43 0.1535
31.4076 1026.87 284832 3.21 0.2047
31.7982 1767.25 281421 5.53 0.1535
32.4312 627.15 2.76072 1.96 0.2047
33.4824 4376.08 2.67641 13.69 0.1535
34,6467 3942 97 2.58909 12.33 0.2303
35.741 1951.45 2.51229 6.10 0.2047
36.2313 4380.71 247940 13.70 0.1535
36.8805 1854.00 2.43724 5_80 0.1535
35396 234042 2.34446 7.32 0.2303
39.7905 3308.04 2.26545 10.35 0.1535
40.2918 1795 44 2.23842 5.62 0.1791
40.9526 2795.84 2.20381 8.74 0.2303
42.1967 1031.92 2.14167 3.23 0.2303

43 1237.55 2.09872 3.87 0.2047
44 2423 52464 2.04728 1.64 0.2558
45.5364 336.51 1.99206 1.05 0.4093
46.16 366.50 1.96659 1.15 0.2047
46.9959 131.67 1.93355 0.41 0.307
48.3846 66494 1.88125 2.08 0.307
50.0419 1313.78 1.82276 4.11 0.2047
51.9236 556.95 1.76105 1.74 0.2558
53,9363 556.69 1.69999 1.74 0.3582
55781 1203.37 1.64506 3.76 0.1279
56.7164 137.94 1.62309 0.43 0.4093
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SinOp = (h* + k*+1%)
hkl = 322

A% . . . .. .
olur. Burada 2 ifadesi sabit oldugu i¢in, A ile ifade edersek,

Sinzehkl = A(hz + k2 + lZ) (83)

formiiliinii elde ederiz. (h? + k? + [?) terimi i¢in baz1 degerler birim kiibik hiicresi basit, yiizey

merkezli ve cisim merkezli olan ti¢ durum igin Cizelge.8.2.’de verilmistir.

Cizelge 8.2. Kiibik sistem i¢in (h? + k? + [?)’nin alabilecegi degerler.

asit Kiibik 1 23 456 § 9% 10 11 12 13 14 16 17 18 19
Cisim Merkezli Kiibik 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Fizey Merkezli Kiibik 34 8 11 12 16 19
YVasak Numaralar 7 15

sin?6 degerleri gozlenirse 1:2:3:4:5:6:8... oranlarda oldugu bulunur. Bu durumda
hiicrenin primitif kiibik oldugu oldukca belirgindir. Genel faktor A bulundugunda, buradan
hiicre sabiti a hesaplanabilir. (h? + k2 + [2) terimi 7, 15, ... degerlerine asla sahip olmaz.

Ciinkii bu sayilar {i¢ tamsayinin karelerinin toplami degildir.

Yiizey merkezli kiibik hiicre kolayca tanimlanabilir. Ornegin, ilk iki pik genellikle A
faktorii ise ve A’ya tiim gdzlenen sin?@ degerleri boliindiigiinde 1, 2, 3, 4, 8, 12, 16... sayilari
bulunursa, simetrinin yiizey merkezli kiibik oldugu olduk¢a kesindir. Cisim merkezli kiibik
hiicre de bir benzer yolla tanimlanabilir; oranlar 2:4:6:8... olur (D’Eye, 1960; Baktir, 2007).

Cizelge 8.2 incelendiginde (h? + k? + [2) degerini karsilayabilecek say1 degerleri bazi
orgiiler icin bulunmaz. Ornegin cisim merkezli kiibik yap1 i¢in (h%? + k? +1?) =1 olmasi
imkansizdir. Ciinkii (h? + k2 + [?)’ nin 1 degerini alabilmesi igin hkl nin ya (100), (010) ya
da (001) degerlerinden birini alabilmesi gereklidir. Ancak cisim merkezli kiibik yap1 i¢in, bu
yiizeylerden meydana gelen yansimalar yapici girisim meydana getiremezler. Boylece kirimim

deseninde de bu indislere sahip yiizeylerin bulunmasi beklenemez (Cullity, 1996).
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Yapinin kiibik olup olmadigini anlamak ve birim hiicre parametresini tespit etmek igin
oncelikle Cizelge 8.1. Cu-3AP-Ni i¢in toz kirimim deseni verilerinden yararlaniriz. Burada
sin?@ degerleri Cizelge 8.2. de verilen sayilara boliinerek Cizelge 8.3. olusturulmustur. (8.3)
ifadesine gore olusturdugumuz tablo aslinda A degerleri tablosudur. Bu tablo iizerinde siitunlar

arasinda eger ortak bir A degeri bulabilirsek Cu-3AP-Ni icin kiibik yapiya sahip olup

2
olmadigini anlagilabilir. Kiibik yapiya sahipse A = % ifadesinde A’y1 bildigimize gore a birim
hiicre parametresini bulmus oluruz (Smith ve Snyder, 1979). Ancak kiibik test Cizelgesi 8.3.
incelendiginde bdyle ortak bir A degerini géremedigimiz i¢cin numunelerin kiibik kristal yapiya

sahip olmadig1 sonucunu ¢ikaririz.
8.1.2. Tetragonal test

Tetragonal sistem i¢in diizlemler arasi uzaklik,

1
h2+k2 12
Z Tz

dia = (8.4)

seklinde verilmistir (Smith ve Snyder, 1979; Baktir, 2007). Bu ifadeyi Bragg kanununda yerine

koyarsak,
. 22
Slnzehkl = E
) 2 2 2 2 2
sin thl=m(h +k )+m(l ) (85)
22 22

— = Ave — = C olarak tanimlanirsa (8.5)
4a 4c

Sinzehkl = A(hz + kZ) + Clz (86)

olur. Numunenin tetragonal sistemde olup olmadigini anlamak i¢in yapilacak islem h, k ve [’nin
tamsay1 degerleriyle gozlenen sin?6 degerlerini kullanarak A ve C degerlerini bulmaktir. [’nin

sifir oldugu hkO0 diizlemleri igin yukaridaki (8.6) esitligi,
sin%6p,0 = A(h? + k?) (8.7)
ifadesine indirgenir. Boylece;

q; = sin*199 = A g, = sin?6;19 = 2A
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kiibik test tablosu.

1icin

Cizelge 8.3. Cu-3AP-N
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q3 = Sinzezoo = 3A Q4 = Sin29210 = 5A
ds = Sin29220 =4A de = Sin29300 =9A
q; = sin?63,0 = 10A qg = sin*63;0 = 13A

bu ifadelerden sin?6 deger ciftleri arasinda iki oraninda tekrar eden bir say1 oldugu gériiliir.

B_B_95_5 -7 oram degisiklikler disinda kiibik veya tetragonal sistemlerden

q1 q2 q3 qda

bagka herhangi bir sistemde olmayabilir. Burada hkO diizlemlerinden meydana gelen
yansimalar i¢in q degerleri arasinda, belli oranlarin oldugunu gormektedir. Kirinim deseni
verilerinden yararlanarak, sin?@yy,; degerlerinin birbirlerine oranlarindan olusan bir tablo
hazirlanabilir. Eger, bu tabloda tamsayi degerleri bulabilirse sistemin tetragonal oldugunu

diisiinebilir. Tetragonal testte iki ¢izgi % = 2 oranina sahipse, bu ¢izgilerin ¢; = 100 ve g, =
1

110 veya q; =110 ve q, =200 varsayimi ile indisleme isleminin yapilmas1 miimkiindiir.
g icin 100 diizlemi oldugu ilk varsayimdir ve A hesaplanir. Eger ki hesaplanan sin?6y;, =
A(h? + k?) yansimalari difraksiyon deseni iizerinde bulunursa, bu tahminin dogru olma ihtimali
yiiksektir. Bunun bdyle olacagi varsayildiginda difraksiyon deseni ftizerinde Kkalan diger
yansimalar indislenerek C bulunmalidir. C igin deger bulunamadigi zaman veya belirli ¢izgiler
indislenemedigi zaman A i¢in yapilan ilk tahminin yanlis oldugu ve q; =110 diizleminde
olmadigi olasidir. q; =110 diizleminde oldugu ikinci adimda varsayilirsa, A yeniden
hesaplanir ve C’yi hesaplamak i¢in daha fazla girisimde bulunulur (D’Eye, 1960;
Suryanarayana ve Grant Norton, 1998; Baktir, 2007).

Cu-3AP-Ni i¢in kirinim deseninde sin?8y,,; degerleri arasindaki oranlar Cizelge 8.4’de
verilmistir. Tabloya bakildig1 zaman kirmmim desenleri arasinda belli bazi oranlarin olmadigi

goriilmektedir. Cu-3AP-Ni’nin tetragonal yapiya sahip olmadigi sonucuna ulasilir.

8.1.3. Hekzagonal test

1 4 (h?+hk+k? 12
L4 (rhiy )
Ahry 3

a2
ifadesiyle verilir. Bragg kanununda yerine konulursa,

ZdSl'nthl =1 (89)



. A
Slnehkl = 2_

2

. A
Sin“0y,; = —
hkl = 372

A% [4 (h%+hk+k? 12
)

in“@ ———[—(—) +—]
S hkl 4 13 a? c?

2

. A2 A
szghkl = E(hz + hk + kZ) +;l2

2

2 2
olur. Burada 3% =Ave 4’17 = C olarak alir ve (8.12) ifadesinde yerine konulursa;

sin?0 = A(h? + hk + k?) + CI?

40

(8.10)

(8.12)

(8.12)

(8.13)

esitligi elde edilir. Bu ifadeyi bir numunenin toz kirinim desenine uygulayarak o numunenin

hekzagonal yapiya sahip olup olmadigini anlayabiliriz.
(8.13) esitliginde eger [ indisi sifir segilirse,
Sinzehkl = A(hz + hk + kz)

olur. Yiizeylerden meydana gelen yansimalar igin sin?8y,,, degerleri sdyle olur:

q1 = Sin%6;50 = A qs = sin%6300 = 9A

q; = sin?6;,, =3A G = Sin%0,,, = 12A
qz = sin?6,q0 = 4A q; = sin?631, = 13A
qs = Sin?0,,9 = TA qg = sin%6,y, = 16A

Burada {i¢ orani tekrar eden say1 olarak goriiniir:

@ _ 95 _9s _ 5

q1 qz qs

(8.14)

Bu oran baska herhangi bir sistem i¢in bir ihtimal diginda olusmaz. Pikler arasinda ii¢

oranit mevcut ise, simetrinin hekzagonal oldugu olduk¢a agiktir. Maddenin hekzagonal olup

olmadigr denemeyle karar verildiginde, her yansima i¢in indisleme yaparak A ve C degerlerini
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bulmak bir sonraki adimdir. 22 = 3 oraninda iseler, g; Ve g, piklerinin 100 ve 110 diizlemleri

q1

veya 110 ve 300 diizlemlerinde oldugu varsayilabilir. ilk diisiince g, pikinin 100 diizlemi
olabilmesidir. A degeri ve sin?6p,; = A(h? + hk + k?) degerleri hesaplanabilir, bazen bu
degerlerin higbiri difraksiyon deseni iizerinde bulunmaz, boyle oldugunda tetragonal sistem i¢in
tanimlanan benzer yontemle C belirlenecektir. Bu amag i¢in A, 3A, 4A... degerleri gézlenen her
sin?@ degerinden ¢ikarilir ve C sabit degeri, tablonun her kolonunda aranir. Eger bir sabit deger
goriilemezse veya bazi ¢izgiler A ve C i¢in bulunan deger kullanilarak indislenemezse, o zaman
A i¢in yapilan ilk tahmin yanlistir ve g; yansimasi 100 diizlemine karsilik gelmez. Bu durumda
ikinci tahmin 110 diizlemi varsayilirsa, daha fazla girisimde bulunarak, € bulunur. Bu yontem
tiim piklerin basarili bir sekilde indislenmesine kadar devam eder (D’Eye, 1960; Suryanarayana

ve Grant Norton, 1998; Baktir, 2007).

Cu-3AP-Ni i¢in yapilan oran tablosuna (Cizelge 8.4) bakildiginda ise bu oranlardan
higbirinin eglesmedigi goriiliir. Cu-3AP-Ni ‘nin hekzagonal yapiya sahip olmadigr sonucuna

ulasilir.
8.1.4. Rhombohedral (Trigonal) test

Trigonal kristal sisteminde, birim hiicre eksenleria = b = c seklindedir. Ancak bu ii¢

eksen arasindaki agilar doksan dereceden farklidir. Trigonal sistem i¢in diizlemler arasi uzaklik,

1 (h?2+k%+1%)sin? a+2(hk+kl+hl)(cos®a—cosa)

dz a2(1-3cos?a+2cos3a) (8'15)
esitligiyle verilir.
Trigonal Miller indisleri ve hekzagonal indisler arasindaki iliskiler,
3p=h-k+1, 3g=h+2k+1, 3r=2h-k+1 (8.16)

ve trigonal hiicre sabitleri ve hekzagonal hiicre sabitleri arasinda,

2 2

a C ..o 3 1
a2R=_+_1 SIn—-=-

3 9

bagintilar1 mevcuttur (D’Eye, 1960; Suryanarayana ve Grant Norton, 1998; Baktir, 2007).
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Cizelge 8.4. Cu-3AP-Ni i¢in oran tablosu.

pik | sin’e,, 1 2 3 4 5 6 7 B 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21
1 0.010112 1

2 0.012172 1.203673

E 001313 1.298403 1.078701

4 0.015179 1.501024 1.247037 1156054

5 0.02052 2.029165 1.685811 1562816 1.351853

6

7

8

9

002398 2.371314 1970065 1.826332 1.579797 L.168616

0.028714 2.839504 2359033 2.186921 1.891711 1.399346 1.197439

0.030929 3.05848 2540957 2.355571 2.037596 1.507261 1.289783 1.077118

0.033594 3.322027 2759909 2.558549 2.213174 1.63714 1.400923 1.169932 1.086169

10 | 0.035587 3.519128 2.923658 2.710352 2.344485 1734274 1.434041 1.239346 1150613 1.059332

11 | 0.033431 3.800342 3.157289 2.926937 2.531833 1872861 1.602632 1.338382 1.242559 1.143983 1.07991

12 | 0.042058 4.159058 3.455306 3.203211 2.770814 2.04964 1.753304 1.464713 1.359845 1251964 1181843 1.09439

13 | 0.044775 4427741 3.678526 3.410145 2.949814 2.182051 1.86721 1.559336 1.447693 1332843 1.258193 1.16509 1.064602

14 | 0.050679 5.011607 4.163595 3.859825 3.338792 2469788 2.11343 1764959 1.638594 1508599 1424105 1318725 1.204986 1.131865

15 | 0.054742 5413332 4.497386 4.169263 3.606459 2.667789 2.222862 1.906453 1769958 1.629542 1.538274 1.424446 1301589 1.222606 1.080169

16 | 0.056662 5.603235 4.655115 4.315483 3.732942 2.761351 2.362924 1.973315 1.832032 1686692 1.592223 1.474403 1347237 1265484 1.118052 1.035071

17 0.05872 5.806695 4.824147 4.472184 3.868489 2.861619 2448725 2.044963 1.898556 1.747937 1.650038 152734 1396156 1.311435 1.158649 1.072656 1.036311

18 0.06879 6.80249 5651445 5239122 45319 3.35236 2.868659 2.395661 2.224141 2.047693 1.933004 1789968 1.635584 1.536334 1.357347 1.256606 1.214029 1.171491

19 | 0.070624 6.983843 5.802111 5378796 4.652719 3.441733 2.945136 2459529 2.283436 2.102284 1.984538 1.837688 1679189 1577292 1.393534 1.290107 1246395 1.202722 1.02666

20 | 0.075051 7.42165 6.165837 5715985 4.944391 3.65749 3.129763 2.613714 2426581 2.234073 2,108946 1.95289 1784455 1.676171 1480892 1.370982 1324529 1.278119 1.09102 1.062689

21 | 0.076926 7.607034 6.319852 5.858763 5.067896 3.74885 3.20794 2.679001 2.487194 2.289877 2.161624 2.001671 18229028 1718029 1.517883 1.405228 1357615 1310045 1.118272 1.089232 1.024979

22 | 0.080012 7.91227 6.573439 6.093249 5.27124% 2.899274 3.336661 2.785497 2.586994 2.381759 2.248361 2.081989 1.902419 1786976 1.578789 1.4061613 1412089 1362611 1.163143 1.132939 1.066107 1.040125
23 | 0.085271 8432279 7.005458 6.454348 5.617684 4.155542 3.555952 2.969631 2.757016 2.538293 2.396127 2218821 2027445 150442 1.68255 1.557673 1504895 1452165 1.239587 1.207398 1136173 1.108485
24 | 0.091288 9.027307 7.499801 6.952625 6.014099 444878 3.80688 3.179184 2951566 2.717409 2.565211 2.375393 2170517 2.038306 1.80128 1.667591 1.611088 1554638 1.327059 1.292599 1.216348 1.186705
25 | 0.097128 9.604786 7.979566 7.397386 6.398822 4.73337 4.050407 3.382558 3.140379 2.891243 2.729308 2527348 2.309366 2.169229 1.916508 1.774267 171415 1.654088 1411951 1.375287 1.294158 1.262619
26 | 0.099802 9.869241 8.199272 7.601063 6.575005 4.863697 4.161929 3.475692 3.226845 2.970849 2.804456 2.596935 2372951 2.228956 1.969277 1.823119 1761347 1.699631 1450828 1413153 1.329791 1297384
27 | 0103398 10.22483 8494694 7.874932 6.811905 5.038937 4.311885 3.600922 3.343109 3.07789 2.905502 2.690503 2458449 2.309266 2.04023 1.888307 1824809 176087 1503101 146407 1377703 1.344129
28 | 0112035 11.07895 9.20429 £.532756 7.38093 5.45986 4.672074 3.901721 3.622372 3.334998 3.14321 2915251 2.663813 2.502168 2.210659 2.046586 1977242 1.907962 1.628661 1.586369 1.492788 1.456409
29 | 0120282 11.8948 9.881822 9.160857 7.924244 5.861763 5.015988 4.188929 3.889017 3.580489 3.379951 3.129845 2.859898 2.686354 2.373387 2.157237 2122788 2.043408 1748548 1.703143 1.602673 1.563616
30 | 0123316 1213455 10.13112 9.351967 8.124157 6.003643 5.142531 4.294607 3.987129 3.670817 3.46522 3.208304 2.932047 2.754125 2.433262 2.252669 2176342 2100085 1.79266 1.74611 1.643106 1.603063
31 | 0.127373 12.59567 10.46435 9.700893 8.391381 6.207316 5.311682 4.435868 4.118276 3.79156 3.579201 3.31435 3.02849 2.844716 2.513299 2.326765 2.247927 2.169162 1.851626 1.803544 1.697152 1.655792
32 | 0135182 13.36795 1110597 10.29569 8.905886 6.587908 5.63736 4.707847 4.370782 4.024034 3.798654 3.517565 3.214177 3.019135 2.667398 2.469427 2385756 2.302161 1.965155 1914125 1.80121 1757314
33 | 0141013 1394455 11.585 10.73978 9.290026 6.872066 5.880518 4.910912 4.559308 4.197604 3.962502 3.669289 3.352815 3.14936 2.782451 2.575941 2488661 2401461 2.049919 1996688 1.878902 1.833113
34 | 0143512 14.63606 1220104 11.31087 9.784029 7.237493 6.193218 5.172052 4.801752 4.420814 4.173211 3.864405 32.531103 3.316829 293041 2712918 2620997 2.52916 2.158925 2.102862 1978814 1.93059
35 | 0.57255 15.55072 12.91939 11.97681 10.36007 7.663607 6.557849 5.476562 5.08446 4.681093 4.418913 4.091926 32.739001 3.512111 3.102941 2.872644 2775311 2.672067 2.286033 2.226671 2.095318 2.044255
36 | 0161554 1597584 13.27257 12.30422 10.64329 7.87311 6.737124 5.626277 5.223456 4.309063 4.539714 4.203789 3.341215 3.608123 3.187767 2.951175 2.851181 2.751279 2.348528 2.287542 2152599 2.10014
37 | 0.167404 16.55426 13.75312 12.74971 11.02865 8.158167 6.981051 5.829984 5.412578 4.983181 4.704081 4.355992 3.980292 3.73876 3.303185 3.058026 2.954412 2.850892 2.433559 2.370366 2.230537 2.176178
38 017734 17.53682 14.56942 13.50645 11.68323 8.642382 7.3954 6.176014 5.733833 5.27895 4.983284 4.614536 4.216536 3.960668 3.49924 3.23953 3.129766 3.020103 2577999 2.511055 2.362927 2.305342
39 | 0189551 18.7444 1557267 14.4365 1248774 9.237495 7.904646 6.601292 6.128663 5.642457 5.326432 4.932292 4.506885 4.233399 3.740197 3.462604 3.345281 3.228066 2.75552 2.683966 2.525637 2.464088
40 | 0.203877 20.16107 16.74962 1552759 13.43154 9.93565 8.502066 7.100208 6.591858 6.068905 5.728995 5.305066 4.847508 4.553353 4.022875 3.724302 3.598112 3.472038 2963777 2.886816 2.716521 2.650319
41 | 0.219735 2172918 13.0524 16.73532 14.47624 10.70234 9.163351 7.652457 7.104568 6540941 6.174592 5.717691 5.224544 4.907509 4.335771 4.013976 3.877971 3.742091 3.194298 3.11135 2.92781 2.856459
42 | 0.234745 23.21348 19.28554 17.87849 154651 1143992 9.789292 8.17519 7.589876 6.987747 6.596374 6.108261 5.581429 5.242737 4.631944 4.288167 4.142872 3.95771 3412498 3.323834 3.127806 3.051582
43 | 0.242527 23.98305 19.92485 18.4712 1557779 1181918 10.11382 8.446211 7.841493 7.219403 6.815055 6.310761 5.766463 5.416543 4.785501 4.430327 4.280215 4.130241 3525628 3.434077 3.231499 3.152747

Cizelge 8.4. Cu-3AP-Ni i¢in oran tablosu (devamu).

PiK_| sin®®y, 22 23 2 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 a0 a1 42
1 0.010112
2 0.012172
3 0.01313
a 0.015179
5 0.02052
6 0.02398
7 0.028714
8 0.030929
9 0.033594
10 | 0.035587
11 | 0.038431
12 | 0.042058
13 | 0.044775
14 | 0.050679
15 | 0.054742
16 | 0.056662
17 0.05872
18 0.06379
19 | 0.070624
20 | 0.075051
21 | 0.076926
22 | 0.080012

23 | 0.085271 1.065722

24 | 0.091288 1.140925 1.070566

25 | 0097128 1.21391 113905 1.06397

26 | 0.099802 1.247334 1170412 1.093265 1.027534

27 | 0103398 1292276 1.212582 1.132656 1.064556 1.03603

28 | 0112035 1400224 1313874 1227271 1153483 1122574 1.083534

29 | 0.120282 1.503296 1.410589 1.317611 1.238391 1205207 1163293 1.073611

30 | 0123316 1541221 1446175 1350852 1269633 1235612 1192641 1.100696 1.025228

31 | 0127373 1.591916 1.493744 1.395285 1.311395 1276255 123187 1.1369 105895 1032893

32 | 0.135182 1.689522 1.585331 1480835 1391801 1354506 1.3074 1206608 1123878 1096223 1.061314

33 | 0141013 1762396 1.653711 1.544708 1451834 1412931 1.363793 1.258653 1172355 1143507 1107091 1.043133

34 | 0148512 1.856113 1741648 1.526849 1529036 1488064 1436313 1325582 1234696 1204313 1165962 1.098603 1.053176

35 | 0.157255 1.965393 1.844189 1.722631 1.519059 1575675 1520878 1403627 1307389 1275218 1.234609 1.163284 1115182 1.058876

36 | 0.161554 2.019122 1.894605 1765723 1.66332 161875 1562455 1441599 134313 131008 126836 1195085 1.145669 1.087823 1.027337

37 | 0.167404 2.092227 1.963201 1.833799 1723543 1677359 1615025 1494208 1.39176 1357513 1314283 1238355 1187149 1.127209 1.064534 1.036206

38 0.17734 2.216408 2.079724 1.942641 1825841 1776916 171512 1582895 1474366 1.438086 1.39229 1311855 1.25761 1.194112 1.127717 1.097708 1.059353

39 | 0.189551 2.369029 2.222934 2.076411 1.951568 1.899274 1.833223 1.691892 157589 1537112 1488162 1.402189 1.344209 1276339 1.205372 1173297 11323  1.06886

40 | 0.203877 2.548076 2.390939 2.233342 2.099065 2.042819 1.971775 1.819763 1.694993 1.653284 1.600635 1.508165 1.445802 1.372803 1.296472 1.261973 1217878 1149642 1.075578

41 | 0219735 2.746264 2576905 2.40705 2.262329 2201708 2125138 1.961303 1.826829 1.781876 1.725132 1.625469 1.558256 1479578 139731 1.360128 1312603 1.233061 1.159236 1.077779
42 | 0.234745 2.933859 2752931 2571474 2.416866 2352104 2270305 2.095278 1.951618 1.903594 1.842974 1.736503 1.664699 1.580647 149276 1453037 1402266 1.3237 1238423 1151402 1.068309
43 | 0242527 3.031122 2.844196 2.656723 2.49699 2430081 2345569 2.16474 2.016318 1.966702 1.904072 1.794071 1.715887 1.633048 1542247 1501208 1448754 1367583 1279478 1189572 1.103725 1.033152

Bu bagmtilar1 gdz oniine alarak rhombohedral sistem i¢in d diizlemler arasi uzaklik

ifadesi Bragg kanununda yerine konulursa,
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. 2 _ A
Sin“Opqr =

2 22
1 cos?>
4

3_6,] .{(p2 +q*+1%) - [(1 — tan? %) (pq + qr + pr)]} (8.17)

a?sin.sin
2
ifadesi elde edilir.

Yapilan islemler sonucu Cu-3AP-Ni i¢in hekzagonal yapiya uyan bir orana

rastlanamamustir. Buna gore sistem rhombohedral yapiya uygun olmadigi goriilmektedir.
8.1.5. Ortorombik test

Ortorombik sistemde diizlemler aras1 uzaklik,

1 ,hZ Kz 12
Kkl_ §+ﬁ+§ (818)

diger yandan, Bragg esitligi (8.19) formunda yazilabilir.

1 2sinBpi

(8.18) ve (8.19) esitlikleri kareleri alinip birlestirilirse asagidaki ifade elde edilir:
4sin%6 1 , A2 A2 A2
—/12 hil — % « smzehkl = hzm-l' kzm + lzm
= h?A+ k*B +1%C (8.20)
burada,
_ }\2 _ }\2 _ }\2
=u2 T =2

(8.20) ifadesinden yararlanarak sin?@ degerleri icin indislemeye yardimei olacak bazi ifadeler

yazilabilir.
sin?6p,00 = h%A
sin?6y0 = k?B
Bu ifadeyle birlikte;

Sinzghoo + Sin290k0 = hZA + kZB (821)
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(8.21) esitligi asagidaki ifadeyle tam olarak ayni degerdir.
Sinzehko = hZA + sz (822)
sonug olarak, yukaridaki ifadeleri takiben iligkiler asagidaki gibi yazilabilir:

Sin®0p, i 0 = Sin®6y, o0 + sin*Boy, o
P2 — cin? 2
Sin“Op 1, = Sin“Bgg;, + SiN“By k0 (8.23)

2 — oin2 2
Sin“0p, o1, = SiN“0Op, 00 + SiN“0Ogqy,
ifadelerin farklar1 alinarak, 6rnegin,

2 — cin? 2
sin“Oog,0 = SiN“Op k0 — SIN“Oy 00

P2 — cin2 2

sin“Bggy, = SIN“Op k1, — SIN“Op k0 (8.24)
2 — cin2 02
sin“6yg;, = Sin“Op_ o1, — SiN“Op oo

Burada eger bu degerleri belirleyebilirsek A, B ve C’yi dolayisiyla birim hiicre
parametrelerini bulmus oluruz. h,kvel degerlerini degistirerek yukaridaki bu ifadeleri
¢ogaltmak miimkiindiir (D’Eye, 1960; Suryanarayana ve Grant Norton, 1998; Baktir, 2007).
Toz kirimim desenindeki verilerden ve yukaridaki denklemlerden yararlanilarak olabilecek tim
farklar bir tablo haline getirilmistir. Bu farklarin igerisinde mutlaka (8.23) bagintisina goére
sin%6,4, Sin%6y10, sin%Byy; degerleri olusacaktir. Bu kurallar1 géz oniinde bulundurarak
islemleri Cu-3AP-Ni i¢in uygulayalim. ilk once verilerimizi kullanarak fark tablosu Cizelge

8.5’i olusturalim.
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A B c D E F G H 1 J K L M N o P Q R S T u \4 w X
PiK 2th Sinls;k 1 2 3 a 5 6 7 8 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18 19 20 21

1 11.5429 0.0101124

2 12.6427 0.012172 0.00206

3 13.1308  0.01313 0.003018 0.0009579

a 14.1183 0.015179 0.005067 0.0030069 0.002049

5 16.4155 0.0205198 0.010407 0.0083477 0.0073898 0.0053408

6 17.7458 0.0239797 0.013867 0.0118077 0.01084397 0.0088007 0.00346

7 19.4192 0.0287143 0.018602 0.0165422 0.0155843 0.0135353 0.008194 0.004735

8 20.1543 0.0309286 0.020816 0.0187566 0.0177986 0.0157497 0.010409 0.006343 0.002214

9 21.005 0.0335337 0.023481 0.0214217 0.0204637 0.0184143 0.013074 0.009614 0.004879 0.002665

10 21.6194 0.0355869 0.025474 0.0234145 0.0224569 0.0204079 0.015067 0.011607 0.006873 0.004658 0.001993 °

1 22.467 0.0384307 0.028318 0.0262586 0.0253007 0.0232517 0.017911 0.014451 0.009716 0.007502 0.004837 0.002844

12 23.504 0.0420582 0.031946 0.0298861 0.0289282 0.0268792 0.021538 0.018078 0.013344 0.01113 0.008464 0.006471 0.003627

13 24.2518 0.0447752 0.034663 0.0326031 0.0316452 0.0295962 0.024255 0.020795 0.016061 0.013847 0.011181 0.009188 0.006345 0.002717

14 25.8025 0.0506795 0.040567 0.0285074 0.0375495 0.0355005 0.03016 0.0267 0.021965 0.019751 0.017086 0.015093 0.01224% 0.00862L 0.005904

15 26.8178 0.0547424 0.04463 0.0425704 0.0416124 0.0395634 0.034223 0.030763 0.026028 0.023814 0.021149 0.019155 0.016312 0.012684 0.009967 0.004063

16 27.2845 0.0566623 0.04655 0.0444502 0.0435323 0.0414833 0.036143 0.032683 0.027948 0.025734 0.023069 0.021075 0.018232 0.014604 0.011887 0.005983 0.00192

17 27.776  0.0587198 0.048607 0.0465477 0.0455898 0.0435408 0.0382 0.03474 0.030005 0.027791 0.025126 0.023133 0.020289 0.016662 0.013345 0.00804 0.003977 0.00206

18 30.0667 0.0687897 0.058677 0.0566176 0.0556597 0.0526107 0.04827  0.04481 0.040075 0.037861 0.025196¢ 0.033203 0.030359 0.026732 0.024014 0.01811 0.014047 0.01212 0.01007

19 30.4655 0.0706236 0.060511 0.0584515 0.0574936 0.0554446 0.050104 0.046644 0.041909 0.039695 0.03703 0.035037 0.032193 0.028565 0.025848 0.019944 0.015881 0.01396 0.011904 0.001834

20 31.4076 0.0750509 0.064938 0.0628788 0.0619209 0.0598713 0.054531 0.051071 0.046337 0.044122 0.041457 0.039464 0.03662 0.032993 0.030276 0.024371 0.020308 0.01839 0.016331 0.006261 0.004427

21 31.7982 0.0769255 0.066813 0.0647535 0.0637955 0.0617466 0.056406 0.052946 0.048211 0.0459397 0.043332 0.041333 0.038495 0.034867 0.03215 0.026246 0.022183 0.02026 0.018206 0.008136 0.006302 0.001875

22 324312 0.0800122 0.0699 0.0678402 0.0668822 0.0648332 0.059492 0.056032 0.051298 0.045084 0.046418 0.044425 0.041582 0.037954 0.035237 0.029333 0.02527 0.02235 0.021292 0.011223 0.009389 0.004961 0.002087
23 33.4824 0.0852708 0.075158 0.0730987 0.0721408 0.0700918 0.064751 0.061291 0.056557 0.054342 0.051677 0.049684 0.04684 0.043213 0.040496 0.034591 0.030528 0.02861 0.026551 0.016481 0.014647 0.01022 0.008345
24 34.6467 0.0912879 0.081176 0.0791159 0.078158 0.076109 0.070768 0.067308 0.062574 0.060359 0.0576394 0.055701 0.052857 0.04323 0.046513 0.040608 0.036546 0.03463 0.032568 0.022458 0.020664 0.016237 0.014362
25 35.741 0.0971277 0.087015 0.08439556 0.0839977 0.0819487 0.076608 0.073148 0.068413 0.066199 0.063534 0.061541 0.058697 0.05507 0.052352 0.046448 0.042385 0.04047 0.038408 0.028338 0.026504 0.022077 0.020202
26 36.2313 0.0998019 0.08969 0.0876299 0.0866719 0.0846229 0.079282 0.075822 0.071088 0.068873 0.066208 0.064215 0.061371 0.057744 0.055027 0.049122 0.04506 0.04314 0.041082 0.031012 0.029178 0.024751 0.022876
27 36.8805 0.1033978 0.093285 0.0912258 0.0902678 0.0882188 0.082878 0.079418 0.074684 0.072469 0.069804 0.067811 0.064967 0.06134 0.058623 0.052718 0.048655 0.04674 0.044678 0.034608 0.032774 0.028347 0.026472
28 38.396 0.1120351 0.101923 0.099863 0.0989051 0.0968561 0.091515 0.088055 0.083321 0.081106 0.078441 0.076448 0.073604 0.069977 0.06726 0.061356 0.0572393 0.05537 0.053315 0.043245 0.041411 0.036984 0.03511
29 39,7905 0.120282 0.11017 0.10811 0.107152 0.105103 0.099762 0.096302 0.091568 0.085353 0.086688 0.084695 0.081851 0.078224 0.075507 0.069603 0.06554 0.06362 0.061562 0.051452 0.049658 0.045231 0.043356
30 40.2918 0.1233165 0.113204 0.1111444 0.1101865 0.1081375 0.102797 0.099337 0.094602 0.092388 0.089723 0.08773 0.084886 0.081258 0.078541 0.072637 0.068574 0.06665 0.064597 0.054527 0.052693 0.048266 0.046391
31 40.9526 0.1273727 0.11726 0.1152006 0.1142427 0.1121937 0.106853 0.103333 0.098658 0.096444 0.093779 0.091786 0.088942 0.085315 0.082588 0.076693 0.07263 0.07071 0.068653 0.058583 0.056749 0.052322 0.050447
32 42.1967 0.1351824 0.12507 0.1230103 0.1220524 0.1200034 0.114663 0.111203 0.106468 0.104254 0.101583 0.099595 0.096752 0.093124 0.090407 0.084503 0.08044 0.07852 0.076463 0.066393 0.064559 0.060131 0.058257
33 43.103  0.1410132 0.130501 0.1288412 0.1278832 0.1258342 0.120433 0.117033 0.112299 0.110085 0.10741% 0.105426 0.102583 0.098955 0.096238 0.090334 0.086271 0.08435 0.082293 0.072224 0.07039 0.065962 0.064088
34 44.2423 0.1485117 0.138399 0.1363396 0.1353817 0.1333327 0.127992 0.124532 0.119797 0.117583 0.114918 0.112925 0.110081 0.106454 0.103736 0.097832 0.093769 0.09185 0.089792 0.079722 0.077888 0.073461 0.071586
35 45.5364 0.1572555 0.147143 0.1450834 0.1441255 0.1420765 0.136736 0.133276 0.128541 0.126327 0.123662 0.121669 0.118825 0.115197 0.11248 0.106576 0.102513 0.10059 0.098536 0.088466 0.086632 0.082205 0.08033
36 46.16  0.1615544 0.151442 0.1493824 0.1484244 0.1463754 0.141035 0.137575 0.13284 0.130626 0.127961 0.125968 0.123124 0.119496 0.116779 0.110875 0.106812 0.10489 0.102835 0.092765 0.090931 0.086504 0.084629
37 46,9959 0.1674037 0.157291 0.1552317 0.1542737 0.1522247 0.146834 0.143424 0.138689 0.136475 0.13281 0.131817 0.128973 0.125346 0.122629 0.116724 0.112661 0.11074 0.108634 0.098614 0.09678 0.092353 0.090478
38 48.3846 0.1773397 0.167227 0.1651676 0.1642097 0.1621607 0.15682 0.15336 0.148625 0.146411 0.143746 0.141753 0.138909 0.135282 0.132565 0.12666 0.122597 0.12068 0.11862 0.10855 0.106716 0.102289 0.100414
39 50.0419 0.1895513 0.179438 0.1773792 0.1764213 0.1743723 0.168031 0.165572 0.160837 0.158623 0.155958 0.153964 0.151121 0.147493 0.144776 0.138872 0.134809 0.13289 0.130832 0.120762 0.118928 1145 0.112626
40 51.9236 0.2038772 0.193765 0.1917052 0.1307472 0.1886983 0.183357 0.179838 0.175163 0.172549 0.170284 0.16829 0.165447 0.161819 0.159102 0.153198 0.143135 0.14721 0.145157 0.135088 0.133254 0.128826 0.126952
41 53.9363 0.2197347 0.209622 0.2075626 0.2066047 0.2045557 0.199215 0.195755 0.19102 0.188806 0.126141 0.184148 0.181304 0.177677 0.174959 0.169055 0.164992 0.16207 0.161015 0.150945 0.149111 0.144684 0.142809
42 55.781 0.2347446 0.224632 0.2225725 0.2216146 0.2195656 0.214225 0.210765 0.20603 0.203816 0.201151 0.199158 0.196314 0.192686 0.189969 0.184065 0.180002 0.17808 0.176025 0.165955 0.164121 0.159694 0.157819
43 56.7164 0.2425268 0.232414 0.2303547 0.2293968 0.2273478 0.222007 0.218547 0.213812 0.211598 0.208933 0.20694 0.204096 0.200469 0.197752 0.191847 0.187784 0.18586 0.183807 0.173737 0.171903 0.167476 0.165601
Cizelge 8.5. Cu-3AP-Ni i¢in fark tablosu (devami).

A B [ Y z AA AB AC AD AE AF AG AH Al Al AK AL AM AN AO AP AQ AR AS
PIK 2th SIH‘QH 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35 36 37 38 39 a0 41 42

1 11.5429 0.0101124

2 12.6427 0.012172

E] 131308 0.01313

4 141183 0.015179

5 16.4155 0.0205198

6 17.7458 0.0239797

7 19.4192 0.0287143

8 20.1543 0.0309286

9 21.005 0.0335937

10 21.6154 0.0355869

1 22.467 0.0384307

12 23.504 0.0420582

13 24.2518 0.0447752

14 25.8025 0.0506795

15 26.8178 0.0547424

16 27.2845 0.0566623

17 27.776  0.0587198

13 30.0667 0.0687897

19 30,4655 0.0706236

20 31.4076 0.0750509

21 31.7982 0.0769255

22 324312 0.0800122

23 33.4824 0.0852708 0.005259

24 34.6467 0.0912879 0.011276 0.0060172

25 35.741 0.0971277 0.017115 0.0118569 0.0058397

26 36.2313 0.0998019 0.01979 0.0145312 0.008514 0.0026743

27 36.8805 0.1033978 0.023386 0.0181271 0.0121093 0.0062702 0.003596

28 38.396 0.1120351 0.032023 0.0267643 0.0207471 0.0149074 0.012233 0.008637

29 39.7905 0.120282 0.04027 0.0350113 0.0289341 0.0231544 0.02048 0.016884 0.008247

30 40.2918 0.1233165 0.043304 0.0380457 0.0320285 0.0261888 0.023515 0.019919 0.011281 0.003034

31 40.9526 0.1273727 0.04736 0.0421019 0.0360847 0.030245 0.027571 0.023975 0.015338 0.007091 0.004056

32 42,1967 0.1351824 0.05517 0.0439116 0.0438944 0.0380547 0.03538 0.031785 0.023147 0.0143 0.011866 0.00781

33 42.103  0.1410132 0.061001 0.0557424 0.0497253 0.0438856 0.041211 0.037615 0.0285978 0.020731 0.017697 0.013641 0.005831

34 44.2423 0.1485117 0.068499 0.0632409 0.0572237 0.051384 0.04871 0.045114 0.036477 0.02823 0.025195 0.021139 0.013329 0.007498

35 45.5364 0.1572555 0.077243 0.0719847 0.0659675 0.0601278 0.057454 0.053858 0.04522 0.036973 0.033939 0.029883 0.022073 0.016242 0.008744

36 4616 0.1615544 0.081542 0.0762836 0.0702665 0.0644268 0.061752 0.058157 0.049519 0.041272 0.038238 0.034182 0.026372 0.020541 0.013043 0.004299

37 46.9959 0.1674037 0.087391 0.0821329 0.0761158 0.070276 0.067602 0.064006 0.055369 0.047122 0.044087 0.040031 0.032221 0.02639 0.018892 0.010148 0.005849

38 48.3846 0.1773397 0.097327 0.0920689 0.0860517 0.080212 0.077538 0.073942 0.065305 0.057058 0.054023 0.049967 0.042157 0.036326 0.028828 0.020084 0.015785 0.00994

39 50.0419 0.1895513 0.109539 0.1042805 0.0982633 0.0924236 0.089749 0.086153 0.077516 0.069269 0.066235 0.062179 0.054369 0.048538 0.04104 0.032296 0.027997 0.02215 0.012212

a0 51.9236 0.2038772 0.123865 0.1186065 0.1125893 0.1067496 0.104075 0.100479 0.091842 0.083535 0.080561 0.076505 0.068695 0.062864 0.055366 0.046622 0.042323 0.03647 0.026538 0.014326

41 53.9363 0.2197347 0.139722 0.1344639 0.1284467 0.122607 0.119933 0.116337 0.1077 0.099453 0.096418 0.092362 0.084552 0.078721 0.071223 0.062479 0.05818 0.05233 0.042395 0.030183 0.015857

a2 55.781 0.2347446 0.154732 0.1494738 0.1434566 0.1376169 0.134943 0.131347 0.12271 0.114463 0.111428 0.107372 0.099562 0.093731 0.086233 0.077483 0.07319 0.06734 0.057405 0.045193 0.030867 0.01501

a3 56.7164 0.2425268 0.162515 0.157256 0.1512388 0.1453991 0.142725 0.139129 0.130492 0.122245 0.11921 0.115154 0.107344 0.101514 0.094015 0.085271 0.080972 0.07512 0.065187 0.052975 0.03865 0.022792 0.007782

Cizelge 8.5’¢ gore en ¢ok tekrar eden farklar Cizelge 8.6’da verilmistir.
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Cizelge 8.6. Cu-3AP-Ni i¢in farklarin frekansi.

SIiN2S L0 Tekrar Sayisi SIiN2S L0 Tekrar Sayisi
O.02082 = 00005 1 0,044 += 00005 12
0. 0083 = 0.0005 14 00021 = 00005 11
O0.0648 + 0.0005 14 00,0668 = 0.0005 11
O.0186 = 0.0005 1= 00614 = 00005 10
0.0346 += 0.0005 13 0.0849 += 0.0005 10
0.0465 = 0.0005 1= 0.0283 &+ 00005 =)
0.0235 += 0.0005% 12 O0.0051 += 0.0005 =

Farklarin frekansi tablosundan (Cizelge 8.6) yararlanarak Sekil 8.2°de fark grafigi diger
grafiklerin (Lipson-Hesse) tam ag¢iklayamamasindan dolayr Zeki KARTAL’in onerisi ile
asagidaki gibi ¢izilmistir. Bu grafikte yatay eksen Cizelge 8.6’da meydana gelen farklari, diisey
eksende bu farklarin Cizelge 8.6’de kag defa tekrarlandigin1 gostermektedir.

16 08
F-9
14 E-5 G-10 D-20
G-6 D7 1-13 D-13 D-16 E-21
121 H-7 €8 L35 D9 H-15 D15 E-17 G-22
52 D-2 L-12 F-8 M-16 E-10 17 E-16 1-19 H-23 D-21
104 = 0-14 G-9 N-17 G-11 L-18 1-18 320 M-26 F-20 F-22 E-25
J-8 Q-17 H-11 R-20 K-15 D-11 M-19 K-20 K-21 N-27 G-21 I-24 G-26
8 - K-9 D-4 u-21 12 s L-16 F-12 0-21 M-22 L-22 R-29 1-23 K-25 M-29
10 G5 X-23 N-16 T-22 M-17 0-19 P22 T.27 N-23 T-30 M-25 L-26 N-30
6 - M-11 -7 AA26 Q18 V.24 S22 523 Q-23 W-29 P24 V.32 N-26 P28 031
0-13 )9 AD-28 $-20 AA-28 X-26 U-25 S-24 AA-32 Q-25 x-33 0-27 $-30 Q-32
4 4 s K-10 AE-29 T-21 AC-29 Y-27 w-27 u-27 AD-34 $-27 AB-36 Q-28 U-32 5-33
uU-19 L-11 AM-32 2-27 AF-33 AB-29 AF-34 X-28 AE-35 X-30 AD-37 T-29 AA-35 X-36
2 91 w21 W-22 AK-35 AG-33 AMH-34 AC-30 AX-38 2-29 AG-37 AF-37 AE-38 Y-33 AG-39 Al-41
AB-26 Y-23 AS-43 AX.37 Al-36 AE-32 AM.39 AH-36 AP.42 AL-40 AO-43 AC-36 AN-42 AL-43
0.0021 0.0051 0.0083 0.0186 0.02082 0.0235 0.0283 0.0346 0.03456 0.0465 0.0643 0.0614 0.0668 0.0849

Sekil 8.2. Cu-3AP-Ni i¢in Kartal fark grafigi.

Cizelge 8.6 incelendigi zaman 0,02082 + 0,0005, sin?8p,,; degerinin en ¢ok tekrarlanan
deger oldugu goriiliir.

Sin29h00 = th Rd Sin29100 = 0,02082
kabul edilirse;

Sin20200 =4X Sin29100 =4 X 0,02082
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=0,08328
degeri ile pik bulamadik.

Bu durumda ikinci frekansi yiiksek ama 0,02082 degerinden kiigiik olan  sin?6, =

0,0186 degerini sin?6,;yolarak segelim.
Sin290k0 = sz R Sinzgozo =4 x Sin29010 =4 x 0,0186
=0,0744

degeri ile pik bulamadik. Bu durumda yapilan islemlerde pikler indislenememistir. Numunenin

kristal yap1 olarak ortorombik olmadigi goriilmiistiir.
8.1.6. Monoklinik test

Monoklinik sistemde diizlemler aras1 uzaklik,

1
d =
hkl h2 12 2hl
a—2+c—2+ECOSB+E
sin2p b2

olarak verilir. Bu sistemi belirlemek i¢in a, b, c ve f olmak iizere dort bilinmeyen parametre

(8.25)

vardir. Bundan dolayr yiiksek simetrili sistemlere gore, monoklinik simetrili maddeleri
indisleme islemi daha zordur. Bu sistem igin quadratik form bazi ¢izgilerin indislenmesine
yardim edebilir. Iki veya ii¢ parametreyi belirlemeye yardim eden gozlenen sin?6 degerlerinin

listesinde aramak i¢in belli iligkiler kabul eder. Kalan parametreler bazi boyutlara baglidir.
Monoklinik sistemde hkl ve hk [ diizlemleri icin esitlikler:
Sinzehkl = qnkl = Ahz + Bk2 + Clz — Dhl (826)

Sinzehk[ = qpkl = Ahz + Bk2 + Clz + Dhl (827)
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Burada 4, B, C, D sabitlerinin denklemleri asagidaki gibidir;

/12 /12
" 4aZsin?pB T ab2
(8.28)
_ A2 __ A*cosp
T 4c2sin2B " 2acsin2fB
(8.26) ve (8.27) esitlikleri taraf tarafa ¢ikarilirsa,
qnkl — qnit = 2Dh (8.29)
2 —
esitligi elde edilir. D = Zicz’:f ~ denklemi numunedeki hkl ve hk[ diizlemlerinin arasindaki

mesafenin sonucudur ve B degeri 90° ye yakin oldugunda kiiciik bir degerde olacaktir. Boylece
difraksiyon deseni kiibik, tetragonal, hekzagonal ve ortorombik simetri terimleri ile
indislenemedigi ve difraksiyon deseninin kii¢iik agilar bolgesinde pikler yarildigi zaman simetri
biiyiik olasilikla monokliniktir (Azaroff, vd., 1958; Baktir, 2007).

Sistematik olarak 1: 2: 3: 4: 5 vs. oranlarinda tekrar eden farkliliklar i¢in, ortorombik
sistem i¢in hazirlanan fark tablosu gibi bir tablo hazirlanmalidir. Bu sistematik oranlari
kullanarak indisler yardimi ile hl degerlerini bulmamiza ve bu degerler kullanarak (8.29)’da
fark degerlerini hesaplamamiza yardimci olacaktir. Farkli diziler bu oranlarda bulunursa, 2D
degerinden faydalanarak D bulunabilir. Cogu olasilikla 2D’nin biiyiikliigi 1k1 ve 1k1
indislerinden gelmektedir. Ancak ilk diizlem k = 0 sayilmalidir (Baktir, 2007).

k = 0 diizlemi icin 101 ve 101 diizlemlerinde sin?@ degerleri ve D bilindiginde, A ve C nin

hesaplanmasi miimkiin olacaktir. Eger bu basarisiz olursa, o zaman k = 1 i¢in ugrasilmahdir.
qnko = Ah? + Bk? , Goor = CI? (8.30)
ifadeleri toplanirsa,
Grko + Goor = Ah? + Bk? + CI? (8.31)
elde edilir ve;

dhoo = Ah2 y qokl = Bkz + Clz (832)
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ifadeleri toplanirsa,

Groo + okt = Ah* + Bk? + CI? (8.33)
bulunmaktadir.
(8.26) ve (8.27) esitlikleri taraf tarafa toplanirsa,

Grrr + Gnir = 2(Ah? + Bk? + CI1?) (8.34)
elde edilir. Burada bir 6nceki islemleri kullanirsak;

dnkt + dnkt = 2(Gnko + Goo01) = 2(qnoo + Gokr) (8.35)

elde edilir ve goriildiigii gibi sin?6 degerlerinin bir dizisi arastirildiginda iki q degerinin toplami

baska iki g degerinin toplaminin iki katina esittir.

Goruldigi gibi hkl indisleri bulunduktan sonra buradan A ve C igin degerler verilir ve o

zaman D’ninde (8.29) denkleminde diizenlenirse D = W iligkisinden bulunur. Buradan

degerlerimiz bilindigine gore deneysel hatalar dahilinde B nin tiiretilmesi miimkiin olacaktr.
Eger tiim ¢izgiler indislenemezse, 0 zaman belki B i¢in alinan deger yanlis olabilir veya indisler
hakkinda ilk varsayim hatalidir. Bu diizeltmeler hklve hkl yansimalarmin diger degerleri
kullanilarak iglem sonuca ulasir (D’Eye, 1960; Suryanarayana ve Grant Norton, 1998; Baktir,
2007).

Cu-3AP-Ni i¢in yapilan fark tablosunda Cizelge 8.5 incelendigi zaman 0,002 fark
degerinin 1,2,3,4,5 katinin oldugu goriilmektedir. Buna gore numunemiz monoklinik Kristal

sistemine sahip olabilir. (8.29) ifadesinden yararlanarak indislemeye calisalim.
k = 0 diizlemleri igin

d101 — 9101 = 2Dhl = 0,002
2D = 0,002 <D = 0,001 degerine karsilik gelir. A sabitinin degeri i¢in;

G100 = A =0,01011 ve q,49; =0,01217

degerleri alinirsa (8.26) denklemine gore
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q101 = A + C - D
0,01217 = 0,01011 + C - 0,001
C =0,00306

bu degerle A ve B dogru olarak bulunamamustir ve pikler indislenemedigi igin yaptigimiz k = 0

secimi yanligtir.
k = 1 diizlemleri igin A, B, C sabit degerlerini bulmaya ¢alisalim.
4117 — 9111 =2Dhl = 0,002

burada D degeri yine 0,001 olacaktir. sin6y,,; fark tablosundaki ilk deger q;;o = 0,01011
kabul edilirse,

G110 = A + B =0,01011
oldugunu diisiiniirsek;
qguui=A+B+C+D
0,04206 = 0,01011 + C + 0,001
C =0,03095
bu degerleri kullanarak,
Q120 = A+ 4B
qi121=A+4B+C—-D
G121 — Q120 =A+4B+C—-D—-A—4B
q121 — 120 = C =D
G121 — 9120 = 0,03095-0,001

G121 — 9120 = 0,02995
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bu fark degeri Cizelge 8.5’de 12. pik ile 2. pik arasindaki fark degerinden 0,00006 hatayla

bulunmaktadir. Buradan yola ¢ikarak,
d120 = 0,01217

hesapladik. Asagida @qq19 Ve q120 yansimalarini kullanarak taraf tarafa cikartip islemleri

uygularsak A ve B degerlerini bulabiliriz.
G120 = A +4B =0,01217
G110 = A+ B =0,01011
d120 — 9110 = 3B=0,00206
B = 0,000687 bulunur.
Burdan g41o = A + B yerine konulursa,
A = 0,009423 bulunur.
A = 0,0094, B = 0,000687, (€ = 0,03095, D = 0,001

degerlerini kullanilarak, elde edilen sin?6 degerlerinin Cizelge 8.5°daki karsiliklar1 yanlarinda

verilmistir.

G110= A+ B = 10,0094 + 0,000687 = 0,01009 < 1.pik degeri

G120 = A+ 4B = 0,0094 + (4 x 0,000687) = 0,01215 < 2.pik degeri
G130 = A+ 9B =0,0094 + (9 x 0,000687) = 0,01558 < 4.pik degeri
G140 = A +16B = 0,0094 + (16 x 0,000687) = 0,02040 < 5.pik degeri
Qoso = A+ 36B =36 x 0,000687 = 0,024732 < 6.pik degeri

Goo1 = C = 0,03095 & 8.pik degeri

Goz1 = 4B+ C = (4 x0,000687) + 0,03095 = 0,03366 < 9.pik degeri

G210 = 44 + B = (4 x 0,0094) + 0,000687 = 0,03829 & 11.pik degeri
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q1i1=A+B+C+ D =0,0094+ 0,000687 + 0,03095 + 0,001 = 0,042037 &
12.pik degeri

G131 =A+9B+C—D =0,0094+ (9 x 0,000687) + 0,03095 — 0.001 = 0,0455 <
13.pik degeri

Gia1 =A+16B+C—D = 10,0094 + (16 x 0,000687) + 0,03095 — 0,001 = 0,05034 &
14.pik degeri

G250 = 4A + 25B = (4 X 0,0094) + (25 X 0,000687) = 0,054775 < 15.pik degeri

Gqis1 = A+ 25B+C—D =0,0094 + (25 x 0,000687) + 0,03095 — 0,001 = 0,0566 <
16.pik degeri

qis1 =A+25B+C+ D =0,0094 + (25 x 0,000687) + 0,03095 + 0,001 = 0,0586 <
17.pik degeri

Gr21 =4A+ 4B+ C — 2D = (4 X 0,0094) + (4 x 0.000687) + 0.03095 — (2 x 0,001) =
0,0672 < 18.pik degeri

G201 = 4A+ C—2D = (4 x 0,0094) + 0,03095 + (2 x 0,001) = 0,0706 < 19.pik degeri

qi71 =A+49B + C — D = 0,0094 + (49 x 0.000687) + 0.03095 — 0,001 = 0.07501 &
20.pik degeri

G231 =4A+9B +C — 2D = (4 x0,0094) + (9 x 0,000687) + 0,03095 + (2 x 0,001) =
0.07673 & 21.pik degeri

G310 = 94 + B = (9 x 0,0094) + 0,000687 = 0,08528 & 23.pik degeri

G261 = 4A + 36B + C — 2D = (4 x 0,0094) + (36 X 0,000687) + 0,03095 — (2 X
0,001) = 0,091282 & 24.pik degeri

G101 = A+ 81B+ C + 2D = 0,0094 + (81 x 0,000687) + 0,03095 + (2 x 0,001) =
0.096997 < 25.pik degeri

Gy71 = 4A + 49B + C — 2D = (4 x 0,0094) + (49 x 0,000687) + 0,03095 — (2 x
0,001) = 0,1002 & 26.pik degeri
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Q71 = 44 + 49B + C + 2D = (4 X 0,0094) + (49 x 0,000687) + 0,03095 + (2 X
0,001) = 0,1042 & 27.pik degeri

G281 = 4A+64B + C — 2D = (4 X 0,0094) + (64 x 0,000687) + 0.03095 — (2 X
0,001) = 0,1125 « 28.pik degeri

G321 =94+ 4B+ C+ 3D = (9 x0,0094) + (4 x 0,000687) + 0,03095 + (3 x 0,001) =
0,1202 & 29.pik degeri

G341 = 94+ 16B + C — 3D = (9 x 0,0094) + (16 X 0,000687) + 0,03095 — (3 X
0,001) = 0.1235 & 30.pik degeri

Go22 = 4B +4C = (4 x 0,000687) + (4 x 0,03095) = 0,1270 < 31.pik degeri

Gioz = A+ 4C + 2D =0,0094 + (4 x 0,03095) + (2 x 0,001) = 0.1351 & 32.pik degeri
Gos2 = 25B + 4C = (25 x 0,000687) + (4 x 0,03095) = 0,14098 < 33.pik degeri

Goe2 = 36B +4C = (36 X 0,000687) + (4 x 0,03095) = 0,14853 < 34.pik degeri

qo72 = 49B — 4C = (49 x 0,000687) + (4 x 0,03095) = 0,15746 < 35.pik degeri

Qaa0 = 16A+ 16B = (16 X 0,0094) + (16 x 0,000687) = 0,1614 < 36.pik degeri

Qas0 = 16A + 25B = (16 X 0,0094) + (25 x 0,000687) = 0,1675 < 37.pik degeri

qs01 = 16A+ C — 4D = (16 x 0.0094) + 0,03095 — (4 X 0.001) = 0,1773 &
38.pik degeri

Grez = 4A + 36B + 4C + 4D = (4 x 0,0094) + (36 X 0.000687) + (4 X 0,03095) +
(4 % 0,001) = 0,1901 © 39.pik degeri

G312 =9A+ B+ 4C — 6D = (9 x 0.0094) + 0,000687 + (4 x 0.03095) — (6 x 0,001) =
0,2031 © 40.pik degeri

Gssy = 9A + 25B + 4C — 6D = (9 x 0,0094) + (25 X 0,000687) + (4 X 0,03095) —
(6 x0,001) =0,2195 < 41.pik degeri

ds00 = 254 = (25 % 0,0094) = 0,235 © 42.pik degeri
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Gs30 = 254 4+ 9B = (25 X 0,0094) + (9 x 0,000687) = 0,2417 < 43.pik degeri

yaptigimiz bu sec¢imlerle dort pik hari¢ (3, 7, 10 ve 22.) biitiin piklerimizi indisleyebildik.

Numunemizin monoklinik kristal sistemine sahip oldugunu sdyleyebiliriz.
(8.25) ve (8.28) denklemlerini kullanarak a, b, ¢ ve B birim hiicre parametrelerini bulabiliriz. B
ifadesini bulmak i¢in,

AZ

B=_ (8.36)
b ifadesi yalmiz birakilip A ve B degerleri yazilirsa,
b= 5 (8.37)
b= A2 = _(1,54060)? =29,3248A
4B \’4><(0,000687)
olarak bulunur. (8.28) denkleminde A ve C denklemleri alinip diizenlenirse;
__» 2gin2g = 2
A= s © @sin B = " (8.38)
__x 2gin2p = 2
C= ersimzg O €osin B=1: (8.39)
_ 2%cosp
" 2acsin?p (8.40)
(8.40) denklemini karesi alinirsa,
2 _ A*cos?’p _ A? 422 2
T 4a?c?sintB - 4a?sin?p X 4c?sin?pB cos”f (8.41)
(8.38) ve (7.39) denklemlerini (8.41) yerine yazilirsa;
D? = 4ACcos?p (8.42)
A, C ve D degerleri bilindigine gore cosp ifadesi,
2 D
cos?pB = e © cosp=— (8.43)

2VAC
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ifadesi elde edilir. Burda A, C ve D degerleri yerine yazilirsa,

0,001

cosfp = ————===10,02932
2,/{0.0094)(0.03093)

B =88319°

degeri elde edilir. Buldugumuz £ degerimiz 90°°den biiyiikk olacagi ig¢in agimizi 180°’ye
tamamlayan 91,681°’yi B agisi olarak almamiz sistemimizde bir degisiklik olusturmaz. (8.38)

denklemini kullanirsak,

’ A2 p) 1,54060
a= 4Asin2f ~ 2VAsinB ~ 2+/0,0094x0,996 =7,9450 4 (8.44)

Ayni iglemleri C i¢inde uygularsak (8.39) denkleminden,

A2 A 1,54060 _
€= Jcoiap = 2esimp — Voosoosxoges — 3805 4 (8.45)

olarak bulunur.
Hesaplanan ve gbzlenen degerler a, b, ¢ degerleri ile B degeri Cizelge 8.7 de verilmistir.
8.1.7.Triklinik test

Triklinik test islemini sadece toz kirmmim deseninden yararlanarak yapmak hemen hemen
imkansizdir. Clinkli Triklinik kristal sisteminin simetrisi en diigiik olan yap1 olarak birim hiicre
eksen uzunluklar1 birbirinden farklidir. Eksenler arasindaki agilar birbirinden ve doksan derece
acisindan farklhidir. Yani triklinik bir sistemin birim hiicre parametrelerini toz kirmnim
deseninden ¢ikarabilmek i¢in alt1 bilinmeyen tespit edilmesi gereklidir. Triklinik bir sistem i¢in

diizlemler aras1 uzaklik;

% = % (Sllh.z + 522K2 + S33l2 + 2512hk + 2523kl + 2513hl) (846)

Burada V birim hiicrenin hacmidir ve

S11 = b%c?sina S, = abc?(cosacosf — cosy)

Sy, = a?c?sin?p S,3 = a?bc(cosfcosy — cosa) (8.47)



S33 = a’b?siny

S13 = ab%c(cosycosa — cospf)
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V = abcy/ (1 — cos2a — cos2B — cos2y + 2cosacosBcosy) (8.48)
bagintilar1 mevcuttur (D’Eye, 1960; Suryanarayana ve Grant Norton, 1998; Baktir; 2007).
Cizelge 8.7. Cu-3AP-Ni i¢in analitik sonuglar.

h k [ sin8,,, SN By aSin"e
1 1 0 0.01011 0.01009 0.00002
1 2 0 0.01217 0.01215 0.00002
0.01313
1 2 o D.01518 0.01558 -0.0004
1 a o 0.02052 0.0204 0.00012
o L] o 0.023898 0.02473 0.00075
0.02871
0 0 1 0.03093 0.02095 -0.00002
0 2 1 0.03359 0.0336 -0.00001
0.03559
2 1 o 0.03843 0.03829 0.00014
1 1 1 0.04206 0.04204 0.00002
1 3 1 0.04478 0.0455 -0.00072
TOPLAM PiK SAYIS| =43 1 4 1 0.05068 0.05034 0.00038
INDISLENEN PIK SAYISI = 39 2 5 o 0.05474 0.05477 -0.00003
as7.845 4 1 5 1 0.05666 0.0566 0.00006
b=29.389 .E 1 3 =1 0.05872 00586 000012
€ =4,3805 A 2 z 1 0.06879 0.0692 -0.00041
B=91.58° 2 0 1 0.07062 0.0706 0.00002
1 7 1 0.07505 0.07501 0.00004
2 3 1 0.07693 0.07673 0.0002
0.08001
3 1 ] 0.08527 0.08528 -0.00001
2 6 1 0.09129 0.09128 0.00001
1 ] -1 0.09713 0.09722 -0.00009
2 7 1 0.0958 0.1002 -0.00022
2 7 1 0.1034 0.1042 -0.0008
2 E 1 0.11204 0.1125 0.00046
3 2 1 0.12028 0.1193 0.00098
3 4 1 0.12332 0.1235 -0.00018
0 2 2 0.12737 0.127 0.00037
1 o -2 0.13518 0.1358 -0.00062
o 3 2 0.14101 0.1413 -0.00029
D = 2 D.18851 0.1484 £.00011
0 7 2 0.15726 0.1574 -0.00014
4 a o 0.16155 0.1614 0.00015
4 5 o 0.1674 D.1675 -0.0001
4 1] 1 0.17734 01773 0.00004
2 6 -2 0.18955 0.1901 -0.00055
3 1 2 0.20388 0.2031 0.00078
3 5 2 0.21973 0.2135 0.00023
5 o o 0.23474 0.238 -0.00026
5 3 ) 0.24253 0.2417 0.00113
Analitik yontemde elde ettigimiz sonuglarin dogrulugunu kiyaslamak igin,

MILLER.FOR, ITO13 ve TREOR90 bilgisayar programlarim kullandik.
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8.2. Cu-3AP-Ni icin Uygulanan Bilgisayar Programlari ile Toz Numunenin indislenmesi

MILLER.FOR, ITO13 ve TREOR90 indisleme programlarin1 kullanarak analitik
sonuglarimiz1 dogrulamaya galistik ve inceledigimiz 6rneklerin kristal yapis1 hakkinda bilgiler

elde ettik.
8.2.1. MILLER.FOR program

Bu program Fortran programlama dilinde yazilmis bir yazilimdir. Program, 10/06/1994
yilinda Ankara Universitesi Fizik Miihendisligi Ogretim Uyesi Saymm Mehmet KABAK

tarafindan yazilmigtir ve onun izniyle kullanilmustir.

Programin amaci: Deneysel X-1sin1 toz kirmimu verilerinden analitik olarak elde edilen
kristal yap1 sabitlerini bu programa girerek, programdan elde edilecek hesaplanmis X-1s1m1 toz

kirinimi verilerini karsilagtirmak ve yansima diizlemlerini indislemektir.

Programa girdi olarak: X-1sin1 dalgaboyu (angstrom cinsinden girilmelidir). Birim hiicre
parametreleri (a, b, c-birim hiicre kenar uzunluklar1 angstrom cinsinden, alfa, beta, gama agilar
derece cinsinden girilmelidir), hesaplanacak indis araligi minimum ve maksimum degerleri

icerecek sekilde girilmelidir.
Not: indis aralig1 ¢ok biiyiik tutulmamahidir. 0 < h, k, 1 <5 yeterli olur.

Bu degerler klavyeden girildikten sonra program a, b, ¢, alfa, beta, gamma ve indis
araliklarindan yararlanarak yansima diizlemlerine ait d ve yansima agilarina ait ag1 degerlerini
bir dosyaya yazar. Elde edilen sonuglar deneysel olarak elde edilen sonugla karsilastirilir.
Birbirine yakin olan degerlerden yararlanarak indisleme islemi yapilir. Cu-3AP-Ni igin

MILLER.FOR programinin giris veri kiitiigii Cizelge 8.8.” deki gibidir.



Cizelge 8.8. Cu-3AP-Ni i¢cin MILLER.FOR programinin giris veri kiitiigi.
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Kullanilan x-iymlan dalga boyunu girmez:
1,5406

Birm hiicre parametrelermi girmiz:
a=7945

b=29,389

¢ = 4,3805

alfa=90

beta=91.68

gama =90

Mmmum ve maksmum Miller mdislermi girmiz:
hmin =00

hmax =07

kmin =00

kmax = 07

minl =00

maxl =04




Cizelge 8.9. Cu-3AP-Ni giris kiitiigii icin MILLER.FOR programi sonuglart.
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.9a3
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Cizelge 8.9. Cu-3AP-Ni giris kiitiigli icin MILLER.FOR programi sonuglar1 (devamr).

Z 7 1 2.3858 12.237 0.323 0.323
3 L] a Z_3288 15.315 0.331 0.331
2. 24654
3 4 1 2_23c55 20.148 0.344 0.344
2. 2038
2.141a
a 3 Z Z.1358 21.132 0.38l 0.38l
a 4 2 2.05381 21.53%3 a.3a7 a.347
1 a 2 2.0545 21.574 0.3a8 0.3c8
3 =] 1 2.0303 21. 624 0.365 0.3865
1 1 2 2.085%8 21.a831 0.2a8 0.2a8
1 Z Z Z._07359 Z1.803 a.371 a.371
a 5 2 2.051a 22.053 a.275 a.275
1 5 2 2.0488 22.087 0.37a 0.37a
3 a 1 Z2.0345 22248 a.37s a.37s
1 4 2 2.0148 22,4820 a.38z2 a.3az
a L] Z 1.535387 g 0.385 0.385
4 a a 1.5854 22823 a.388 a.3a8
4 1 a 1.5205 2Z.284 0.3858 0.3225%
3 7 1 1.5735 22563 a.330 0.3350
1 5 2 1.5733 22,5977 0.3250 0.350
4 4 a 1.5475 Z3.048 i - 3 0.35:2
4 3 a 1.5458 23.320 0.3596 0.356
a 7 2 1.541= 23.373 0.357 0.357
1 a Z 1.5281 23.5973 a.400 a.400
2 a 2 1.85935 24000 a.4av a.4av
2 1 2 1.8500 24053 0.408 0.408
4 a 1 l1.8810 24175 0.410 0.410
z 2 2 1.8783 24 211 0.410 0.410
1 7 Z 1.8745 24264 0.411 0.411
2 2 2 1.8554 24473 0.414 0.414
4 L o] 1.8400 247459 0.415 0.415
1.8335
4 2 1 1.7755 25.71z2 0.434 0.434
Z a Z 1.7o64 Z5.854 0.436 0.436
4 2 3 1.7555 25,963 0.438 0.428
4 L] 1 1.7378 28,312 0.443 0.443
Z 7 2 1.7264 2&.500 0.4448 0.448
8.2.2.1TO13

Bu program, toz Orneginden birim hiicresi bulmak igin caligmaktadir. Bilgisayar
programinin ilk versiyonu J. W. Visser tarafindan yazilmistir. 1986 yilinda diizenlenmis
versiyonu yayinlandi ve giiniimiizde gelistirilmis versiyonlar1 bulunmaktadir. ITO13 diisiik
simetrili numuneleri indislemek i¢in son derece etkilidir. Toz analiz ve diger G&rneklerde
programin tercih edilmesinin nedeni bolge indislemede olduk¢a hizli bir metot oldugundan

kaynaklanmaktadir (Visser, 1969).
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Bu programin genel giris veri kiitiigii su 6zelliklere sahiptir;
80 karaktere kadar numune ad1 girilebilir,
Bir parametre kart1 bos olabilir,

v

v

v Program 40 pik sayisini kullanr,

v' 0 ve 20 degerleri igin artan dizilim degerleri,
v

d degerleri i¢in azalan degerler girilmelidir.

Bu belirtilen 6zelliklerin disinda, giris veri kiitiigii, 6zel ¢alismalar i¢in baska parametreler
de icerebilir. Bu parametreleri girerken programcinin belirledigi formata uyulmasi

gerekmektedir.

v" 1. kolona Al formatinda 9 rakami girildiginde yazim emri,

v" 2.kolona Al formatinda 1 girildiginde ozellikler igin yaz emri,

v" 3. kolona Al formatinda 1 girildiginde piklerin bulundugu yer ve yogunluklari,
v 4. kolonda maksimum ¢6ziim sayisi olan NSOLMX yazilir.

Bu programin;

v' Giris dosyasi, name. dat olarak yazarin belirttigi formatlarda olusturulur,
v Programin, ¢ikis dosyasi name. imp olarak,

v" Ozet dosyasin1 name.con otomatik olarak yapar.

Bu c¢oziimler bir liste halinde olusturulur (Visser, 1969). Cu-3AP-Ni i¢in ITO13
programinin giris veri kiitiigii Cizelge 8.10.’daki gibidir.



Cizelge 8.10. Cu-3AP-Ni’nin i¢in ITO13 programu giris kiitiigii.

Cimetidine
8008111 1.54040
4.0

.00
.eeedl
00154

NE ¥eY:
273159
.40012
558819
57111
40102
225344
11083
85742
18512
87007
32445
.2efed
21151

]

AT
53421
8433z
81421
.o7edl
.5830%
51225
47340
43724
.3dddqg
28545
LY
20381
14187
.0587:2
88125
82278
.69395
.eddle
il

D

I 3 = = = R RS R R R Pl Pl Pl Pl Pl Pl Pl Pl Pl Pl G G G G G G0 P e P s B O oy O -1 -0 O3



Cizelge 8.11. Cu-3AP-Ni i¢in ITO13 programi sonuglari.

THWOTHETR

11.53

11.5

13.

14,

o o

ey

=1

14.12

L I L I L
B3 B3 R RS

Lt ]
(=L I =11

Fa R R
-1 1 -1

] =1 =

[T R ]

Ga R B2

R

=] L3

.40

.14
A1
.1z

L= s B 1Y

(=R =] (=3}

o

[ =

LEE I LI T R ]

L

(=3 = |

D

(=T =]
(=T =]
[ = ]

R R RD
o o
Wy Lo

2
[
2

34Z.

400.
3585

478,
515

513,

Sla.

L]

= =

.8

i

(= QL]

b

H E L
*OBSEEVED*
1 1 a
*OBEEEVED**
1 ] 1
1 Z a
*0BEEEVED**
“OBSERVED**
1 3 ]
1 4 ]
*OBSEEVED*
z z a
“OBSERVED**
*OBEEEVED**
3 1 a
] 3 -1
“OBSERVED**
1 3 -1
*OBSEEVED**
3 1 -1
*OBSEEVED**
Z 1 a
-3 z a
Z 3 ]
*OBSEEVED*
Z o -z
“OBSERVED**
1 3 -1
*OBSEEVED**
Z 1 Z
*OBSEEVED**
4 1 -1
-2 z z
*OBEEEVED**
-1 3 -
Z 4 ]

NOT INDEXED !

NOT IMDEXED !
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Cizelge 8.11. Cu-3AP-Ni i¢in ITO13 programi sonuglari (devamu).

30.04 2.972 113:z2.0 *CBSEEVELD**
30.03 2.87 1131.5 3 3 1
30.44 2.534 1181.5 *CBSEEVELD**
30.43 2.535 1180.5 -3 2 z
31.38 Z.B4s 1232.8 *CBSEEVELD**
31.3¢ 2_.B50 1z30.5 -3 2 -z
31.42 Z.B45 1235.3 3 4 a
31.35 2.B47 1233.7 2 5 -1 !
31.77 2.814 1262.7 *CBSEEVELD**
3177 2.B14 1262.5 1 1 -3
3l1.81 2.811 1265.4 -1 4 -2
ZEROSHIET IS 0.085%1 [L[EGREES TWCOTHETR

THIS ZERDSHIFT WAS APPLIED TC THE CALCUIATED LIMES
IN QRDER TO GET THE BEST FIT BETHWEEN CRLCUIATED AND CBSERVED LINMNES.

EECTPROCRT, LATTICE CONSTANTS AFTER EEFTNEMENT
51.5%9 47.13 l3o.88 14.74 15.7¢6 l.8¢
LIMES IMDEXED 18. FIGURE OF MERIT 5.5 IATTICE TE¥PE &.

PEDIGREE 343.

THE DIERECT COMSTRENTS COF THESE LATTICES

R B C ALFL BETRE ERMME VOLIME

le.1283 27.835 14,805 S0.000 91l.5a2 90.000 2000
0END OF INPUI, MNOBMAL EMD OF PROGEIM

: Znalitik deferlerimizle uyusmaktadir.

8.2.3 TREOR90

Bu program, Miller indislerini degistirmek ile indisleme uzayinda ¢6ziimler aramak igin

kullanilmaktadir. indeksleme programi TREOR90 esas olarak deneme-yanilma ydntemlerine

gore tarif edilmektedir. Program, kiibik. Tetragonal, Hekzagonal, Rombohedral, Ortorombik,

monoklinik ve triklinik simetrileri igin ayr1 rutinleri igermektedir (Werner, vd., 1985). Bu

program P. Werner tarafindan yazilmistir. 1985 yilinda program diizenlenerek yayimlanmusgtir.

Bu programin genel giris veri kiitiigii su 6zelliklere sahiptir;

v
v
v
v

80 karaktere kadar numune ad1 girilebilir,
Program 20 pik sayisini kullanir,
0 ve 20 degerleri i¢in artan dizilim degerler,

d degerleri i¢in azalan degerler girilmelidir.
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v CHOICE = 0 yazilmissa sin?6 degerleri, CHOICE = 1 ise A cinsinden % , CHOICE =

2 durumunda derece cinsinden, CHOICE = 3 de yine derece cinsinden 26 ve son

olarakta CHOICE = 4 segilimi yapilirsa A cinsinden d degerleri girilir.
Bu programin;

v' Giris dosyasi, name. dat olarak yazarin belirttigi formatlarda olusturulur,
v Programin, ¢ikis dosyasi name. imp olarak,

v" Ozet dosyasin1 name.con otomatik olarak yapar.

Bu ¢oziimler bir liste halinde olusturulur (Werner, vd., 1985). Cu-3AP-Ni i¢cin TREOR90
programinin girig veri kiitiigii Cizelge 8.13.” deki gibidir.

Cizelge 8.12. Cu-3AP-Ni i¢in TREOR90 programi giris kiitigi.

-1 =1y
m
=
m

Wi ki R3 RD R

=]

MOMC=120.0,
CHOTCE=3,
END+

0.00



Cizelge 8.13. Cu-3AP-Ni i¢cin TREOR90 programi sonuglari.
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H

1

1

B A BN W W

|
nomww

C=

K

-
<

0
2

p

w o S NoO

OQWMns N W NN

LOUNE SR (LS S I S S

W e onn

.008492 A

L SST-CBS SST-CALC

0

1
0

1
MR R DN NN e N

QWrEMNWWOM

oNEeN

.012123
.013073
.0151038
-020381
.020454
.023791
.028444
.030583
.033z225
-035174
.037980
-041484
.044125
-0498890
.083777
.055€29
.057¢e12
.087279
. 085033
.073259
.075045
.077982
.082972
.038¢€e3
.0941¢e7

-09¢6€81
.100056

.108132
.115805
.118620
.122374
.129578
-1345937
.141802
.18793¢
.178886

.191644
.205€53

.218ezl
.2256808

.012148

.015057
-0203s3

.023€07

.030702
.0333¢e8
.035267

-04135¢
.0433%¢

.053¢&20
.055¢&20
.057943
.06€7038
.06e8945
.073314
.078077

-088579
.05432¢
.094428
.056471
.099761
-107745
.108188

.118750
.122218
-129684
.135238
.141843
-16€8108
.178840
-179266

.205387
.218447
.2l8e98
.225755

NUMBER OF SINGLE INDEXED LINES = 26
TOTAL NUMBER OF LINES = 395
A = 13.€11813
B = 10.798712
7.632177
UNIT CZLL VOLUME =

DELTA

.000025

.000045
-000028

-000184

-0001909
.000142
-000093

-000088
.00012%

.000097
.000008
.000331
-000240
.000088
.00005s
.000032

.000084
.000219%

-000211
.000295

.000057

.000131
.00015¢6
.00010¢6
-000301
.000159
-000171
.00004¢

-000271

.000123
.00014¢6

.005544 A ALFA = 950.000000
BETA = 57.201355
.004606 A GAMMA = 90.000000
1113.00 A**3

2TE-C8S

12.843
13.131
14.118
16.41¢
16.445
17.746
19.419
20.147
21.005
21.819
22.4¢7
23.504
24.252
25.802
26.818
27.285
27.776
30.0&7
30.485
31.408
31.798
32.431
33.482
34.847
35.741

3€.231
3€.880

38.3%¢6
39.7%1
40.292
40.953
42.197
43.103
44.242
48.385
50.042

51.924
53.83¢

$5.781
56.71¢

.000000 D=G

.044335 D=G
.000000 D=G

2TH-CAIC D-CBS

12.85¢6

14.097
16.404

17.¢€7¢6

20.183
21.050
2l.¢648

23.475
24.21¢

26.793
27.282
27.857
30.012
30.44¢
31.420
31.805

34.8€30
35.784
35.792
36.190
36.824
38.325
3B8.406

40.315
40.925
42.215
43.154
44.21¢
48.411
$0.035
50.09%8

53.89%98
§5.72%9
55.764
56.73¢

€.99¢1
€.7371
€.2680
5.3957

4.9941
4.5673
4.4040
4.2259
4.1072
3.9541
3.7820
3.8870
3.4501
3.3217
3.2858
3.2092
2.9898
2.9318
2.8460
2.8119
2.7584
2.8742
2.58€9
2.5102

2.4774
2.4352

2.3425
2.283¢
2.236%
2.2020
2.13%99
2.0570
2.045¢
1.8797
1.8213

1.759¢
1.698¢6

1.6487
1.e217

e et e
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Cizelge 8.13. Cu-3AP-Ni i¢in TREOR90 programi sonuglari (devamu).

NIMEBER OF OBS5. LIMNES = 29

NOMBER OF CALC. LIMNES = 38

M Z0)= & AW_EPS.= _0001032

F 20 = 11_.( .030515, 23]

Mi{ 30)= 4 AWV EBRS.= _0001211

F 30 = g.( -030e33, 127)

M 23)= 3 AW.EBS.= _0001322

F 35 = S.4 023373, 304a)

7 LINES RERE TNIMNDEXED
M-TEST= 1% UTNIMNCEXEED IN THE TEST= 3

NIMEER OF SIMNE S{QURRE (THETZ) USED= 15
DELTA=X/1¢ IF THIS IS5 LES5 TH=2N _10040 OTHEEWISE DELTE= -10040
ME. MOLT. DIFF._TERZELE

1 38 .001540
2 35 -302030
= 30 _003530
4 30 -00&730
5 z5 -002&50
[ 2B -00Z2e40
7 27 .001850
=} z4 -00&800
3 24 _003410
10 Z4 _ 000550
11 22 .001750
12 22 .103830
1z ZZ -004580
14 21 -0a5580
15 21 -00&l180
1& 21 -00z2780
17 20 -0a7TT0
138 20 -004720
15 20 -004a50
20 20 005280
NO SCLUTIOCN LRCCEETED. .. - . THINE!

TEST FIMNISHELD

NUMBEER COF CELLS WITH 16 CF MOEE INDEXABLE LINES
IN MOMOCLIMIC (020) -TESTS 29 SOLITTICMS

IM MOMOCLIMIC GEMERZT. TESTS 175 SOLUTIONS

!: BEnalitik deferlerimizle uyusmaktadir.

Bilesigimizin analitik ve program hesaplamalarinin deneysel hatalar dahilinde kabul

edilebilir uygunlukta olduklar1 gérilmiistiir.

8.3. Cu-3AP-Ni i¢in Parcacik Boyutu Hesaplama

Toz kirinim verileri dikkate alinarak, ortalama pargacik boyutu Debye-Scherrer formiilii

kullanilarak hesap edilmistir. Debye-Scherrer formiilii;

_0,9%x4
__ﬁxcose

(8.49)



burada;

A=1,54060 nm,

B = Pikin maksimum yiiksekliginin yarisindaki genislik (FWHM),

0

toz kirmim deseni verilerinden yararlanarak Excel programinda Debye-Scherrer formiiliinii

kullanarak elde edilen sonuglar asagidaki ¢izelgedeki gibi olur.

Cizelge 8.14. Cu-3AP-Ni i¢in parcacik boyutu degerleri.

Pikin bulundugu a¢1 degeridir. Formiiliimiizde degerlerimizi Cizelge 8.1. Cu-3AP-Ni igin

pik 8 7] =L°1 D (nm}
i 577145 O.1535 52.0494439
2 6.22135 O.1279 5252494
3 5.5654 O.1023 FE. 20907
4 F.O5915 O. 1791 A4 . FIs819
b= B. 20775 O.1279 62 78793
=1 8.8729 O.1279 6289749
7 9. 7096 O. 1791 4502418
8 A0 OFTFLS O.1279 62. 11852
9 A0 5025 O 2047 IS 4907
1o 108097 O.1535 52. 71599
11 112335 O.1535 52.792
12 11.752 O.1535 S52.88922
13 121259 O.1535 52.96225
13 12 . 90125 O.307 26.560073
15 12 . 34089 O.1535 S5=3.23168
15 12 . 64225 O.1535 53.28336
a7 12 .888 O. 1791 A45. 71564
i1s 150332325 O 2047 A0 20513
19 A5 . 23275 O.1535 S53.66605
20 157038 O 2047 A0 23465
21 15.8991 O.1535 53.8402
22 152156 O 2047 A0 AZITI2
23 157412 O.1535 5407249
249 AF.ZI2335 0. 2303 IG. 1528
25 A7 8705 O 2047 A0.FITAS
25 1811565 O.1535 54 48116
27 18 44025 O.1535 54.5832
25 19.198 0. 2303 I6. 54525
29 19.89525 O.1535 55.06719
I 20,1459 O. 1791 AF. 27135
3 20,4763 o. 2303 IG. 84059
32 21 09335 0. 2303 I6. 99274
33 21.5515 O 2047 A1 . TFATTS
349 2212115 02558 IZ2.54139
35 22 . 7o32 O.A2093 21 06030
3G 2308 O 2047 A2 2072
37 23 49795 O.307 2523148
38 29 _ 1923 O.307 283283302
39 2502095 O 2047 A2 85049
a0 259618 02558 34.55998
a1 2696315 O.25382 249 _ 89693
a2 27.8905 O.1279 FOZA200L
a3 283582 O.A2093 22 0675
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Yapilan islemler sonucu bilesigimizi olusturan pargaciklarin boyutlarinin ortalama

olarak 45,8631 nm civarinda oldugu goriilmektedir.

8.4. Zn-3AP-Ni Molekiiliiniin Kristal Yapisinin Analitik Olarak incelenmesi

Molekiiliimiizii ¢6ziimlemek i¢in Cu-3AP-Ni molekiiliine uyguladigimiz testleri ayni

sekilde Zn-3AP-Ni i¢in uygulayarak molekiiliimiiziin yapisini aragtirmaya calisacagiz.

Zn-3AP-Ni
8000
6000
4000
2000
Al e M@JJ U ufluvmeJMﬂ \JM&J\&MWWWW
g e T T T R e e R
10 20 30 40 50 60

Position [*2Theta] (Copper (Cu))

Sekil 8.3. Zn-3AP-Ni X-isinlari toz kirnim deseni.

8.4.1. Kiibik test

8.1.1°de uygulanan kiibik test kurallarini simdi Zn-3AP-Ni i¢in uygulanirsa;



Cizelge 8.15. Zn-3AP-Ni i¢in toz kirmim deseni verileri.

70

26° T[cts] d[A7] [%]1/L FWHM [267]
11.5788 1404.32 7.6427 14.54 0.1279
12.6191 609.61 7.01492 6.31 0.1279
13.5126 11021 6.55299 1.14 0.2047
14.8407 95,04 5.96941 0.98 0.2047
17.5186 472853 5.06251 4897 0.1535
19.4471 7534.80 4.5646 78.04 0.1791
22.4937 295529 3.95279 30,61 0.1791
23.169 965542 3.83909 100,00 0.2047
24.534 2236.70 3.6285 23.17 0.1791
26.9134 107127 3.31286 11.10 0.1535
27.702 742,17 3.22032 7.69 0.1791
29.1352 317.00 3.06509 328 0.2558
30.5108 209.67 2.92996 217 0.2558
31.364 926.48 2.85217 9.60 0.1791
34.2501 689.17 2.61815 7.14 0.2047
35.1243 1584.28 2.55496 16.41 0.2047
354373 1804.57 2.5331 18.69 0.2558
36.8973 501.83 243617 520 0.2303
39.5499 109726 2.27868 11.36 0.1791
40.2826 485,57 223891 5.03 0.307
41.9487 115749 2.15376 11.99 0.2047
43.3477 199,04 2.08744 2.06 0.307
45.8976 40926 1.97723 424 0.2558
47.3781 263.08 1.91884 2.72 0.2558
48.1499 345.55 1.88897 3.58 0.2558
50.3909 19937 1.81096 2.06 0.2558

53.8 23049 1.70397 239 0.2558
54.3597 247,84 1.68775 257 0.2558
55.8638 185.33 1.64382 1.92 0.614
57.1112 96.80 1.6128 1.00 0.5117
57.6935 §2.15 1.5979 0.85 0.2558
60.3063 146.29 1.53477 1.52 0.614
63.6898 37.15 1.46115 0.38 0.307
66.5128 12452 1.40583 129 0.5117
67.9042 21,70 1.38037 022 0.614
68.5473 28.04 1.36898 0.29 0.1023




71

kiibik test tablosu.

iigin

Cizelge 8.16. Zn-3AP-N

TIGTO0 YEZOC00 86YTZ00 LSKCO'0 9Y9Z0'0 S99BZ00 LTTEQ'D LGEVEQ'D 6TZBEDD LGGCHO'D GCELSO'D S6LBOD0 YGGSBO'D BSOPTTO LB6TLTO PLGEVED SBSS0  TZSE'EE CH05L9 | S
COERTO0 CHPETOD 000200 19200 BZHSL0'0 LbS/Z0°0 TSO0EOD [SOEEQ'0 E/OEOD TCETYOD v60SCO'0 ETTO000 7r97R00 6BTOTTO €8TSOTD D9GOEE'D [BEBYC0 POCT'EE LICOY |
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8.4.2 Tetragonal test

ladik ve

1 icin uygu

test kurallarint Zn-3AP-N

gimiz

kullandi

1 igin

8.1.2°de Cu-3AP-N

molekiiliin tetragonal yapiya sahip olmadig1 sonucuna vardik.



Cizelge 8.17. Zn-3AP-Ni i¢in oran tablosu.

pik sin‘e 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17 18 19
1 0.01021 1
2 0.012127 1.187754
3 0.013905 1.361897 1.146615
4 0.016772 1.64274 1.383064 1.206215
5 0.02337 2.288968 1.927139 1.68072 1.393384
6 0.028797 2.820526 2.374671 2.071027 1.716964 1.232226
7 0.038522 3.773069 3.176642 2.770451 2.296814 1.648371 1.337718
8 0.040868 4.002894 3.370136 2.939204 2436718 1.748777 1.419201 1.060912
9 0.045823 4.488126 3.778666 3.295496 2.732098 1.960764 1.591237 1189516 1.12122
10 0.055133 5.400044 4.546433 3.96509 3.287218 2.359161 1.914552 1.431207 1.349035 1.203185
11 0.058408 5.720783 4.81647 4.200558 3.482464 2.499285 2.028268 1.516215 1.429162 1.274648 1.0593%6
12 0.064539 6.327234 5.327057 4.645898 3.851635 2.76423 2.243282 1.676946 1.580665 1.409772 1.171701 1.106009
13 0.070833 6.937832 5.841135 5.094241 4.223329 3.030987 2.459765 1.838777 1.733204 1.545819 1.284773 1212742 1.096503
14 0.074843 7.330558 6.171781 5.382608 4.462397 3.202561 2.599004 1.942863 1.831315 1.633323 1.3575 1.281391 1.158572 1.056606
15 0.089216 1.527464 7.356983 6.416261 5.319337 3.817567 3.098106 2.315963 2.182993 1.946379 1.618188 1.527464 1.38106 1.259513 1.192036
16 0.093816 9.188859 7.736331 6.747103 5.593617 4.014412 3.257853 2.435381 2.295554 2.047371 1.701627 1.606224 1.452271 1.324457 1.253501 1.051563
17 0.09349 9.352859 7.874406 6.867522 5.69345 4.086059 3.315998 2.478846 2.336524 2.083912 1731997 1.634891 1478191 1.348095 1.275873 1.070331 1.017848
18 0.103492 10.13658 8.534238 7.442983 6.17053 4.428449 3.59386 2.68656 2.532312 2258532 1.877128 1.771886 1.602055 1461058 1.382784 1.160019 1.103138 1.083734
19 0.118839 11.63875 9.799797 8.546718 7.08557 5.085152 4.126801 3.084955 2.907834 2.593454 2.155492 2.034643 1.839627 1.677721 1.58784 1.33204 1.266724 1.244513 1.148292
20 0.12326 12.07284 10.16443 8.864725 7.34921 5.274361 4.280352 3.199741 3.016029 2.689952 2.235693 2.110348 1.908076 1.740146 1.64632 1.381603 1.313856 1.290818 1.191018 1.037208
21 0.133608 13.0863 11.01768 9.608875 7.966141 5.717118 4.639666 3.468343 3.26921 291576 2.423369 2287501 2068249 1.886223 1.785171 1.497582 1424148 1399176 1.290998 1.124277
22 0.142608 13.96785 11.75988 10.25617 8.502773 6.102246 4.952213 3.701985 3.489437 3.112177 2.586617 2.441597 2.207575 2.013287 1.905427 1.598465 1520085 1.493431 1.377965 1.200012
23 0.159739 15.64573 13.17254 11.48819 9.524169 6.835279 5.547098 4.146686 3.508606 3.486028 2.897334 2.734894 247276 2.255133 2.134317 1.790481 1.702685 1.672829 1.543493 1.344164
24 0.170111 16.66167 14.02788 12.23416 10.14261 7.27912 5.507292 4.415946 4.162407 3.712389 3.085463 2.912481 2.633326 2.401567 2.272506 1.906743 1.813247 1.781452 1.643718 1.431446
25 0.175641 17.20333 14.48392 12.63189 10.47234 7.515759 6.099334 4.559506 4.297724 3.833076 3.185776 3.007164 2718934 2479641 2.346797 196873 1.872194 1839366 1.697154 1.477981
26 0.192171 18.82238 15.84704 13.82071 11.45792 B8.223088 6.67336 4.988614 4.702195 4.193818 3.485598 3.290176 2.97482 2.713007 2.56766 2.154013 2.048392 2.012474 1.856878 1.617078
27 0.218644 21.41522 18.03001 15.72455 13.03628 59.355839 7.592632 5.675808 5.349934 4.771527 3.965748 3.743407 3.384609 3.08673 2.921362 2.450734 2.330563 2.289697 2.112667 1.839835
28 0.22314 21.85561 18.40078 16.04791 13.30436 9.548236 7.74877 5.792527 5.459952 4.869651 4.047301 3.820387 3.454212 3.150207 2.981438 2.501132 2.37843 2.336784 2.156113 1.87767
29 0.235429 23.05926 19.41417 16.93172 14.03707 10.07409 8.175518 6.111539 5.760647 5.137837 4.270198 4.030787 3.644445 3.323698 3.145635 2.638876 2.50948 2465477 2.274857 1.981079
30 0.245845 24.07952 20.27316 17.68087 14.65815 10.51982 8.537246 6.381946 6.015529 5.365162 4.459135 4.209131 3.805695 3.470756 3.284815 2.755634 2.620513 2.574563 2.375509 2.068732
31 0.250777 24.56255 20.67982 18.03554 14.95218 10.73084 8.708499 6.509964 6.136198 5.472784 4.548582 4.293564 3.882035 3.540378 3.350706 2.810911 2.673079 2.626207 2.42316 2.11023
32 0.273435 26.78177 22.54824 19.66505 16.30311 11.70037 9.48531 7.098133 6.650602 5.967249 4.959546 4.681487 4.232776 3.86025 3.653442 3.064876 2.914591 2.863485 2.642092 2.300889
33 0.304022 29.77768 25.07058 21.86486 18.12684 13.00922 10.55749 7.892165 7.439039 6.63477 5.514341 5205176 4.706271 4.292073 4.06213 3.407725 3.240629 3.183306 2.937647 2.538275
34 0.330566 32.37754 27.25947 23.77386 19.70948 14.14504 1147926 8.581222 B8.088535 7.214045 5.995793 5.659635 5.117172 4.66681 4.416791 3.705251 3.523565 3.461781 3.19413 2.781636
35 0.343974 33.69083 28.36516 24.73816 20.50892 14.71879 11.94488 8.929291 8.416619 7.506659 6.238992 5.8892 5.324733 4.856103 4.595943 3.855542 3.666487 3.602196 3.323689 2.894463
Cizelge 8.17. Zn-3AP-Ni igin oran tablosu (devamu).
pik sin‘e 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34
1 0.01021
2 0.012127
3 0.013905
4 0.016772
5 0.02337
6 0.028797
7 0.038522
8 0.040868
9 0.045823
10 0.055133
11 0.058408
12 0.064599
13 0.070833
14 0.074843
15 0.089216
16 0.093816
17 0.09549
18 0.103492
19 0.118839
20 0.12326
21 0.133608 1.083945
22 0.142608 1.156964 1.067364
23 0.159739 1.295944 1.195581 1.120125
24 0.170111 1.380085 1.273215 1.192859 1.064934
25 0.175641 1.424561 1.314606 1.231638 1.099554 1.032509
26 0.192171 1.559068 1.438328 1.347551 1.203036 1.129682 1.094113
27 0.218644 1.773834 1.636461 1.53318 1.368758 1.285298 1.24483 1.137753
28 0.22314 1.810312 1.670114 1.564709 1.396505 1.31173 1.270425 1.16115 1.020564
29 0.235425 1.910011 1.762092 1.650832 1.473837 1.38357 1.340395 1.225088 1.07677 1.055073
30 0.245845 1.99452 1.840056 1.723925 1.539047 1.445205 1.399701 1.279303 1.124412 1.101755 1.044245
31 0.250777 2.034529 1.876967 1.758506 1.56992 1.474195 1.427779 1.304965 1.146967 1.123856 1.065192 1.020059
32 0.273435 2.218348 2.04655 1.917387 1.711762 1.607388 1.556778 1.422868 1.250595 1.2253%6 1.161432 1.112222 1.09035
33 0.304022 2.466501 2.275486 2.131874 1.503246 1.787197 1.730925 1.582036 1.390492 1.362473 1.291355 1.236639 1.212321 1.111864
34 0.330566 2.681849 2474156 2.31B006 2.069417 1.943235 1.882051 1.720162 1.511834 1.48143 1404102 1.344609 1.318167 1.20894 1.087309
35 0.343974 2.79063 2.574512 2.412028 2153356 2.022056 195839 1.785934 1.573219 1.541519 1461054 1.399149 1.371634 1.257975 1.131412 1.040562
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8.4.3. Hekzagonal Test

73

8.1.3’de Cu-3AP-Ni i¢in kullandigimiz test kurallarint Zn-3AP-Ni i¢in uyguladik. Zn-

3AP-Ni i¢in yapilan oran tablosuna (Cizelge 8.17) bakildiginda ise bu oranlardan higbirinin

eslesmedigi

goriliir.

sOyleyebiliriz.

Boylece

Cizelge 8.18. Zn-3AP-Ni igin fark tablosu.

Zn-3AP-Ni'nin hekzagonal

yapiya

sahip olmadigini

B C D E F G H 1 J L M N s} P (o} R S T u
2th SN Oy, 1 2 3 4 5 6 7 9 10 1 12 13 14 15 16 17 18
1 11.5788 0.01018
2 12.6191 0.01213 0.002
3 13.5126 0.0135 0.0037 0.001778
4 14.8407 0.01677 0.0066 0.004545 0.0029
5 17.5186 0.02337 0.0132 0.011243 0.0095 0.0066
6 19.4471 0.0288 0.0186 0.01667 0.0145 0.01202 0.00543
7 22.4937 0.03852 0.02823 0.026395 0.0246 0.02175 0.01515 0.00973
8 23.169 0.04087 0.0307 0.028742 0.027 0.0241 0.0175 0.01207 0.00235
] 24.534 0.04582 0.0356 0.033696 0.0319 0.02905 0.02245 0.01703 0.0073 0.00435
10 26.9134 0.05513 0.045 0.043006 0.0412 0.03836 0.03176 0.02634 0.01661 0.01426 0.00931
1 27.702 0.05841 0.0482 0.046281 0.0445 0.04164 0.03504 0.02961 0.01989 0.01754 0.01259 0.00327
12 29.1352 0.0646 0.0544 0.052473 0.0507 0.04783 0.04123 0.0358 0.02608 0.02373 0.01878 0.00947 0.0062
13 30.5108 0.07083 0.0607 0.058707 0.0569 0.05400 0.04746 0.04204 0.03231 0.02996 0.02501 0.0157 0.0124 0.00023
14 31.364 0.07484 0.0647 0.062716 0.0609 0.05807 0.05147 0.04605 0.03632 0.03397 0.02902 0.01971 0.0164 0.01024 0.00401
15 34.2501 0.08922 0.079 0.077089 0.0753 0.07244 0.06585 0.06042 0.05069 0.04835 0.04339 0.03408 0.0308 0.02462 0.01838 0.01437
16 35.1245 0.09382 0.0836 0.081689 0.0799 0.07704 0.07045 0.06502 0.05529 0.05295 0.04799 0.03868 0.03534 0.02922 0.02298 0.01897 0.0046
17 35.4375 0.09549 0.0853 0.083364 0.0816 0.07872 0.07212 0.0666%9 0.05697 0.05462 0.04967 0.04036 0.0371 0.03089 0.02466 0.02065 0.00627 0.0017
18 36.8973 0.10349 0.0933 0.091365 0.0856 0.08672 0.08012 0.07469 0.06497 0.06262 0.05767 0.04836 0.0451 0.03889 0.03266 0.02865 0.01428 0.0097 0.008
19 39.5499 0.11834 0.1087 0.106712 0.1049 0.10207 0.09547 0.09004 0.08032 0.07797 0.07302 0.06371 0.0604 0.05424 0.04801 0.044 0.02962 0.025 0.02335 0.0153
20 40.2826 0.12326 0.1131 0.111134 0.1094 0.10645 0.09989 0.09446 0.08474 0.08239 0.07744 0.06813 0.0649 0.05866 0.05243 0.04842 0.03404 0.0294 0.02777 0.0198
21 41.8487 0.13361 0.1234 0.121481 0.1197 0.11684 0.11024 0.10481 0.09509 0.09274 0.08779 0.07847 0.0752 0.06901 0.06277 0.05876 0.04439 0.0358 0.03812 0.0301
22 43.3477 0.14261 0.1324 0.130481 0.1287 0.12584 0.11924 0.11381 0.10409 0.10174 0.09679 0.08747 0.0842 0.07801 0.07177 0.06776 0.05339 0.0488 0.04712 0.0391
23 45.8976 0.15974 0.1496 0.147612 0.1458 0.14297 0.13637 0.13094 0.12122 0.11887 0.11392 0.10461 0.1013 0.09514 0.08891 0.0849 0.07052 0.0659 0.06425 0.0562
2 47.3781 0.17011 0.1599 0.157985 0.1562 0.15334 0.14674 0.14131 0.13159 0.12524 0.12429 0.11498 0.1117 0.10551 0.09928 0.09527 0.0809 0.0763 0.07462 0.0666
25 48.1499 0.17564 0.1655 0.163515 0.1617 0.15887 0.15227 0.14684 0.13712 0.13477 0.12982 0.12051 0.1172 0.11104 0.10481 0.1008 0.08643 0.0818 0.08015 0.0721
26 50.3909 0.19217 0.182 0.180045 0.1783 0.1754 0.1688 0.16337 0.15365 0.1513 0.14635 0.13704 0.1338 0.12757 0.12134 0.11733 0.10296 0.0984 0.09668 0.0887
27 53.8 0.21864 0.2085 0.206517 0.2047 0.20187 0.19527 0.18985 0.18012 0.17778 0.17282 0.16351 0.1602 0.15404 0.14781 0.1438 0.12943 0.1248 0.12315 0.1152
28 54.3587 0.22314 0.213 0.211013 0.2092 0.20637 0.19977 0.19434 0.18462 0.18227 0.17732 0.16801 0.1647 0.15854 0.15231 0.1483 0.13392 0.1293 0.12765 0.11%6
29 55.8638 0.23543 0.2253 0.223302 0.2215 0.21866 0.21206 0.20663 0.19691 0.19456 0.18961 0.1803 0.177 0.17083 0.1646 0.16059 0.14621 0.1416 0.13994 0.1319
30 57.1112 0.24585 0.2357 0.233719 0.231S9 0.22907 0.22248 0.21705 0.20732 0.20438 0.20002 0.19071 0.1874 0.18125 0.17501 0.171 0.15663 0.152 0.15036 0.1424
31 57.6935 0.25078 0.2406 0.23865 0.23659 0.23401 0.22741 0.22198 0.21225 0.20991 0.20435 0.19564 0.1924 0.18618 0.17994 0.17593 0.16156 0.157 0.15529 0.1473
32 60.3063 0.27343 0.2633 0.261308 0.2595 0.25666 0.25006 0.24464 0.23491 0.23257 0.22761 0.2183 0.215 0.20884 0.2026 0.19859 0.18422 0.1796 0.17794 0.1699
33 63.6898 0.30402 0.2938 0.291895 0.2901 0.28725 0.28065 0.27523 0.2655 0.26315 0.2582 0.24889 0.2456 0.23542 0.23319 0.22918 0.21481 0.2102 0.20853 0.2005
34 66.5128 0.33057 0.3204 0.31843% 0.3167 0.31379 0.3072 0.30177 0.29204 0.2897 0.28474 0.27543 0.2722 0.26597 0.25973 0.25572 0.24135 0.2368 0.23508 0.2271
as 67.9042 0.34397 0.3338 0.331848 0.3301 0.3272 0.3206 0.31518 0.30545 0.30311 0.29815 0.28884 0.2856 0.27937 0.27314 0.26913 0.25476 0.2502 0.24848 0.2405
36 68.5473 0.35024 0.3401 0.338115 0.3363 0.33347 0.32687 0.32144 0.31172 0.30937 0.30442 0.29511 0.2918 0.28564 0.27941 0.2754 0.26103 0.2564 0.25475 0.2467
Cizelge 8.18. Zn-3AP-Ni i¢in fark tablosu (devamu).
A B C v W X Y z AL AB AC AD AE AF AG AH Al A) AK AL
pik Zth Sine,, 19 20 21 22 23 24 25 26 27 28 29 30 31 32 33 34 35
1 11.5788 0.01018
3 13.5126 0.0139
a 14.8407 0.01677
7 22.4937 0.03852
9 24.534 0.04582
10 26.9134 0.05513
12 29.1352 0.0646
13 30.5108 0.07083
|
16 35.1245 0.09382
17 35.4375 0.09549
19 39.5499 0.11884
20 40.2826 0.12326 0.0044
22 43.3477 0.14261 0.0238 0.019347 0.009
23 45.8976 0.15974 0.0409 0.036478 0.0261 0.01713
25 48.1499 0.17564 0.0568 0.052381 0.042 0.03303 0.0159 0.00553
26 50.3%09 0.19217 0.0733 0.068911 0.0586 0.04956 0.03243 0.02206 0.01653
28 54,3597 0.22314 0.1043 0.099879 0.0895 0.08052 0.0634 0.05303 0.0475 0.03097 0.0045
29 55.8638 0.23543 0.1166 0.112168 0.1018 0.09282 0.07569 0.06532 0.05979 0.04326 0.01679 0.01229
31 57.6935 0.25078 0.1319 0.127517 0.1172 0.10817 0.09104 0.08067 0.07514 0.05861 0.03213 0.02764 0.0153 0.00493
32 60.3063 0.27343 0.1546 0.150174 0.13983 0.13083 0.1137 0.10332 0.09779 0.08126 0.05479 0.05029 0.038 0.02759 0.02266
35 67.9042 0.34397 0.2251 0.220714 0.2104 0.20137 0.18424 0.17386 0.16833 0.1518 0.12533 0.12083 0.1085 0.09813 0.0932 0.07054 0.03995 0.0134
36 68.5473 0.35024 0.2314 0.226981 0.2166 0.20763 0.1905 0.18013 0.1746 0.15807 0.1316 0.1271 0.1148 0.1044 0.09946 0.07681 0.04622 0.0197 0.00627
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8.4.4. Rhombohedral (Trigonal) test

8.1.4’de Cu-3AP-Ni i¢in kullandigimiz test kurallarim1 Zn-3AP-Ni i¢in uyguladik.
Cizelge 8.17 incelendiginde yapiya uyan bir orana rastlanamamustir. Buna gore sistem trigonal

yapiya uygun degildir.
8.4.5. Ortorombik test

Ortorombik sistem i¢in 8.1.5°de Cu-3AP-Ni igin belirlenmis test kurallar1 géz 6niinde
bulundurarak bu islemleri ZN-3AP-Ni i¢in uygulayalim. ilk énce verilerimizi kullanarak fark
tablosu Cizelge 8.18’1 olusturalim.

Cizelge 8.18’ye gore en c¢ok tekrar eden farklar Cizelge 8.19’da verilmistir.

Cizelge 8.19. Zn-3AP-Ni i¢in farklarin frekansi.

A s = Tekrar Sayist SIm T S Tekrar Sayisi
OO =220 000S a1 oLOoeSE0 . 000S -
OOl a90 DOS = LSS0 000S =
o.OoZ29l 0 oS = LA ASH0 0SS =
O O2A50 0005 = O 1 S0 0 0SS =
D.OSEFH0000S = D O9S S0 0SS =
OO0 0 0SS = D OFSEH0000S =
O 190 O S = OSSO S =

Farklarin frekansi tablosundan yararlanarak Sekil 8.4’de fark grafigi diger grafiklerin
(Lipson ve Hesse) olay1 tam agiklayamamasindan dolay1 Zeki KARTAL’1n Onerisi ile asagidaki
gibi ¢izilmistir. Bu grafikte yatay eksen Cizelge 8.18’de meydana gelen farklari, diisey eksende
bu farklarin Cizelge 8.18’de kag defa tekrarlandigini géstermektedir.
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1 8
G-12
g - M13 6
K15 W7 £E-8 F7 £13 M-18 19
7 - L16 K-10 G9 G-8 G-14 F-16 21 H-15
M-8 Q15 =12 K-12 0-20 >19 2 7 116 D17 324 327 H-19 F-15 02
5S4 »9 R-18 14 13 Q21 125 M-23 ;18 20 23 M-30 2 1-18 G5
Q20 v-21 0-16 0-15 X-26 Y-28 024 N-20 Q23 u-29 P31 o-23 N2 N-12
3 4 s AF-31 R-19 P17 227 AA-3L P25 $-23 x-27 V-3 2 Q-24 -9 013
AA-27 U-19 Q18 5-19 AC-3 AE-33 v-28 U-24 AD-33 Y-32 AA-36 w-27 AA-30 R-17
1-a828 M-13 $20 v-22 AG-33 R-24 AG-36 17 AG-34 AD-36 £26 AF-34 AB-31 AL-36
[00882 00149 00291 00236 00587 00801 01089 _ 0.0658 0083 01316 01801 00955 _ 0.0753 _ 00066

Sekil 8.4. Zn-3AP-Ni i¢cin Kartal fark grafigi.

Cizelge.8.19. incelendigi zaman 0,0482 £ 0,0005 sin?6yy,; degerinin en yiiksek oldugu goriiliir.
sin%Bp00 = h?A © sin?6,4, =0,0482

kabul edilirse;
5in?0,00 = 4 X sin%6,,, =4%0,0482
=0,1928

degeri ile 0,0006 hata ile 26.pik degeri ile uyusmaktadir.

ikinci durumda diger piklerden en az biri 0,010175 degerinden (Cizelge.8.18- sin? 6, )

daha kiiciik sin® 0 olmalidir.
sin?6p;,; =0,0066  degerini sin®8,;yolarak secelim.
sin?Bgro = k2B © sin6y,0 = 4 X sin?0y,9 =4x0,0066
=0,0264

degeri ile pik bulamadik. Bu durumda yapilan islemlerde pikler indislenememistir. Numunenin

kristal yap1 olarak ortorombik olmadigi goriilmiistiir.
8.4.6. Monoklinik test

Zn-3AP-Ni bilesigimizin kiibik, tetragonal, hekzagonal ve ortorombik simetri terimleri
ile indislenemedigi ve numunenin ucunda en kiiciik acida ¢izgiler boliindiigii zaman simetri

olasilikla monokliniktir (Azaroff, vd., 1958; Baktir, 2007).
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Sistematik olarak 1:2:3:4:5 vs. oranlarinda tekrar eden farkliliklar igin, ortorombik
sistem i¢in hazirlanan fark tablosu gibi bir tablo hazirlanmalidir. Bu oranlar indisler yardimi ile
hkl degerlerini bulmamiza yardimci olacaktir. Farkli diziler bu oranlarda bulunursa, 2D
degerinden faydalanarak D bulunabilir. Cogu olasilikla 2D nin biiyiikliigiiniin farki 1k1 ve 1k1

indislerinden gelmektedir.
k = 0 diizlemleri i¢in
G107 — 9101 = 2Dhl =0,0046
2D =0.0046 <D = 0,0023 degerine karsilik gelir.
k = 1 diizlemleri i¢in C, A, B sabit degerlerini bulmaya ¢alisalim.
G110 = A+ B =0,0139
q111 = A+ B+ C—D =0,02337
denklemleri ¢ikarilirsa;
q111 — q110 = C—D
C — D =0,0095
¢ =0,0118
G101 = A+ C—D =0,01213
oldugunu varsayarsak;
A +0,0118 - 0,0023 = 0,01213
A =0,0026
110 = A+ B =0,0139
0,0026+B=0,0139 «+B=0,0113

bulunur.
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Bu durumda 4, B, C ve D degerlerimiz;
A =0,0026, B=0,0118 (¢ =0,0113, D =0,0023

Simdi bu degerleri kullanarak;
G200= A+ B = (4%x0,0026) = 0,0104 < 1.pik degeri
qio1=A+C—D =0,0026+0,0118 — 0,0023 = 0,0121 < 2.pik degeri
G110 = A+ B =0,0026 + 0,0113 = 0,0167 < 3.pik degeri
qioci =A+C+D =0,0026+0,0118 + 0,0023 = 0,02040 < 4.pik degeri
qo11 =B+ C=0,0113+0,0118 = 0,0231 < 5.pik degeri

G211 =4A+B+C—-2D =(4x0,0026) +0,0113 + 0,0118 — (2 x 0,0023) = 0,0289
< 6.pik degeri

11 =4A+B+C+ 2D =(4x0,0026)+0,0113 +0,0118 + (2 x 0,0023) = 0,0381
< 7.pik degeri

Ga00 = 16A = (16 x 0,0026) = 0,0416 < 8.pik degeri
Go20 = 4B = (4 x0,0113) = 0,0452 < 9.pik degeri

G411 = 16A+ B+ C—4D = (4 x0,0026) + 0,0113 40,0118 — (4 x 0,0023) = 0,055
© 10.pik degeri

Go21 =4B+C =(4%x0,0113) +0,0118 = 0,057 < 11.pik degeri

qi.-i=A+4B+C+D =0,0026+ (4 x0,0113) + 0,0118 4+ 0,0023 = 0,0642
© 12.pik degeri

G40z = 16A+4C +8D = (16 x 0,0026 + (4 x 0,0118) + (8 x 0,0023) = 0,0704
© 13.pik degeri

qs17 =16A+ B+ C+ 4D = (4x0,0026) + 0,0113 + 0,0118 + (4 x 0,0023) = 0,0739
© 14.pik degeri
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G321 =9A+ 4B+ C—3D = (9x%0,0026) + (4 X 0,0113) + 0,0118 — (3 x 0,0023)
= 0,0873 & 15.pik degeri

Ge00 = 364 = (36 X 0,0026) = 0,0936 < 16.pik degeri

Giz2 =A+4B+4C+ 2D =0,0026 + (4 x 0,0113) + (4 x 0,0118) + (2 x 0,0023)
= 0,0948 & 17.pik degeri

deé11 = 36A+ B+ C—6D = (36x0,0026) 40,0113+ 0,0118 — (6 x 0,0023) = 0,1032
< 18.pik degeri

= (16 X 0,0026) + (4 x 0,0113) + (4 x 0,0118) — (8 x 0,0023) = 0,1156
< 19.pik degeri

qizsi=A+9B+C+D =0,0026+(9x0,0113) +0,0118+ 0,0023 = 0,1184
< 20.pik degeri

qe17 = 36A+ B+ C + 6D = (36 X 0,0026) + 0,0113 4+ 0,0118 + (6 x 0,0023) = 0,1316
< 21.pik degeri

Gezo = 364 + 4B = (36 x 0,0026) + (4 x 0,0113) = 0,1388 © 22.pik degeri

Q123 =A+4B+9C + 3D =0,0026 + (4 x 0,0113) + (9 x 0,0118) + (3 x 0,0023)
= 0,1609 & 23.pik degeri

G237 = 4A+9B +4C + 4D = (9 x 0,0026) + (9 x 0,0113) + (4 x 0,0118) + (4 x 0,0023)
= 0,1685 & 24.pik degeri

G223 =4A+ 4B +9C + 6D = (4 x 0,0026) + (4 X 0,0113) + (9 x 0,0118) + (6 x 0,0023)
= 0,1756 & 25.pik degeri

Gosr = 16B + C = (16 X 0,0113) + 0,0118 = 0,1926 & 26.pik degeri
Goaz = 16B + 4C = (16 X 0,0113) + (4 x 0,0118) = 0,226 © 27.pik degeri

Q143 = A+ 16B +4C + 2D = 0,0026 + (16 x 0,0113) + (4 x 0,0118) + (2 x 0,0023)
= 0,2352 & 29.pik degeri



79

Q247 = 4A+ 16B +4C + 4D
= (4 x0,0026) + (16 x 0,0113) + (4 x 0,0118) + (4 x 0,0023) = 0,2476
< 30.pik degeri

G333 =94+ 9B +9C —9D = (9 x 0,0026) + (9 x 0,0113) + (9 x 0,0118) — (9 x 0,0023)
= 0,252 & 31.pik degeri

Gesr = 36A+ 16B + C — 6D = (36 x 0,0026) + (16 x 0,0113) + 0,0118 — (6 x 0,0023)
= 0,2724 & 32.pik degeri

Q243 = 4A+ 16B +9C + 6D
= (4 x0,0026) + (16 x 0,0113) + (9 x 0,0118) + (6 x 0,0023) = 0,3112
< 33.pik degeri

Gosz = 25B + 4C = (25 X 0,0113) + (4 x 0,0118) = 0,3297 & 34.pik degeri

G633 = 36A +9B +9C + 18D
= (36 x 0,0026) + (9 x 0,0113) + (9 x 0,0118) + (18 x 0,0023) = 0,3429
< 35.pik degeri

Q252 = 4A+ 25B +4C — 4D
= (16 X 0,0026) + (25 x 0,0113) + (4 x 0,0118) — (6 x 0,0023) = 0,3493
& 36.pik degeri

Yaptigimiz bu se¢imlerle bir pik (28. pik) harig¢ biitiin piklerimizi indisleyebildik. Numunemizin

monoklinik kristal sistemine sahip oldugunu sdyleyebiliriz.

8.1.6 Cu-3AP-Ni molekiilii i¢in yapilan Monoklinik testlerin formiillerinden yararlanirsak;
B=— (8.36)

b ifadesi yalniz birakilip A ve B degerleri yazilirsa,

AZ
b= ’E (8.37)
fzz /(1,54060)2
b= [== |[——% =7246A
4B 4x(0,0113)
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olarak bulunur.

(8.28) denkleminde A ve C denklemleri alinip diizenlenirse;

A=—r_ o a’sin?f = 2 (8.38)
4a?sin?pB 44A '
__x 2gin2p = 2
C = rersmzg O € sin B = C (8.39)
_ 2%cosp
" 2acsin2p (8.40)

(8.40) denklemini karesi alinirsa,

4 2
D2 = _AcosB (8.41)

T 4a?c?sintB
(8.38) ve (8.39) denklemlerini (8.41) yerine yazilirsa;
D? = 4ACcos?p (8.42)
A, C ve D degerleri bilindigine gére cosf ifadesi,

D? D

2 = — = —
cos“f = © cosf /T

(8.43)
ifadesi elde edilir. Burda A, C ve D degerleri yerine yazilirsa,

0,0023

cosp = 2,/(0,0026)(0,0118)

=0,02076

B =178,0200°

degeri elde edilir. Buldugumuz f degerini 180° ye tamamlayan aciy1 3 acist olarak 101,9800°

almamiz sistemimizde bir degisiklik olusturmaz. (8.38) denklemini kullanirsak,

2_2
a= /_4Asin2 5 (8.44)

A2 A 1,54060
a= \’4Asin2ﬁ' T 2VAsinB ~ 24/0,0026X0,978 =15,4440 A

Ayni islemleri C i¢inde uygularsak (8.39) denkleminden,
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AZ
C= |iceinzs 3 (8.45)

A2 yh 1,54060
€= \’4Csin2[>’ " 2VCsinB ~ 24/0,0118x0,978 =7,2530 A

olarak bulunur.

Hesaplanan ve go6zlenen degerler a, b, ¢ degerleri ile p degeri Cizelge 8.20°de

verilmistir.
8.4.7. Triklinik test

Triklinik test islemini sadece toz kirinim deseninden yararlanarak yapmak hemen

hemen imkansizdir. 8.1.7. kisminda bilgi verilmistir.

Cizelge 8.20. Zn-3AP-Ni i¢in analitik sonuglar.

h I 1 Sin6, SIn*B,,, ASin‘e
2 0 0 0.01018 0.0104 -0.00022
1 0 1 0.01213 0.0121 0
1 1 0 0.013% 0.0139 0
1 0 -1 0.01677 0.0167 0.0001
a 1 1 0.02337 0.0231 0.00027
2 1 1 0.0288 0.0289 -0.0001
2 1 1 0.02852 0.0381 0.000422
4 0 0 0.04087 0.0416 -0.00073
0 2 0 0.04582 0.0452 0L0006E23
4 1 1 0.05513 0,065 0.000133
0 2 1 0.05841 0.057 0001408
1 2 =1 0.0636 0.06432 0.0003%9
4 0 -2 0.07083 00704 0.000433
TOPLAM PIK SAYISI = 36 4 1 -1 0.07484 0.0739 0.000943
INDISLENEN PIK SAYISI = 35 3 2 1 0.08922 0.0E873 0.001916
s=15.aaaf & 0 0 0.09382 0.0936 0.000216
b=7.246A 1 2 -2 0.09549 0.0945 0.00069
c=7.2534 & 1 1 0.10349 0.1032 0.000292
p=101.98° 4 2 2 0.11884 0.1156 0.003239
1 3 1 0.12326 0.1184 0.00486
6 1 -1 0.13361 0.1316 0.002008
6 2 0 0.14261 0.1388 0.003808
i 2 -3 0.15974 0.1609 -0.00116
2 3 .2 0.17011 0.1685 0.001611
2 2 =3 0.17564 0.1756 0.00004
0 4 1 0.19217 0.1926 -0.00043
0 4 2 0.21864 0,226 -0.00736
0.22314 o
1 4 2 0.23543 0.2352 0.000229
2 4 2 0.24585 0.2476 -0.00173
z 3 3 0.25078 0.252 -0.00122
& a 1 0.27243 0.2724 0.001035
2 4 3 0.30402 0.3112 -0.00718
a 5 2 0.33057 0.3257 0.000866
& 3 3 0.34357 0.3429 0.001074
2 5 2 0.35024 0.3453 0.O00%42




8.5. Zn-3AP-Ni I¢in Bilgisayar Programlari ile Toz Numunenin indislenmesi

8.5.1. MILLER.FOR

Cizelge 8.21. Zn-3AP-Ni i¢in MILLER.FOR programinin giris veri kiitigi.

Eullamlan x-131nlan dalga bovuny girindz

1,5408

Birim icre parsmatrslerini giriniz

o= 1544
b =7,248
¢ = 7,253
gifa =190

mindimum ve maksimum Millsr indizlerind girindiz

hmin =00
hmax = 07
ki =00
kmex =07
minl =00

maxi =04
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Cizelge 8.22. Zn-3AP-Ni giris kitiigii icin MILLER.FOR program1 sonuglari.

h k 1 d theta sin(thets) dalgsboyu/(2d)
1 0 0 15.1076 z.923 0.051 0.051
2 0 0 7_5538 5_853 0.102 0.102
o 1 0 7. 2460 £.102 0.108 0.10%
oo 1 7. 0550 £.233 0.109 0.10%3
1 1 0 55334 £.771 0.118 0.118
1 0 1 5_9634 7.422 0.123 0.123
2 1 0 5_2291 5471 0.147 0.147
o1 1 5_0835 5.740 0.152 0.152
2 1 1 4_6046 9_830 0.167 0.187
g 1 0 41353  10.73¢ 0.188 0.18%
1 1 1 3.9472  11.253 0.195 0.195
4 0 0 3.7765  11.768 0.204 0.204
3 0 1 3.7552  11.837 0.205 0.205
oz 0 56230  12.27% 0.z13 0.213
4 1 1 3.3340  13.3%8 0.231 0.231
gz 1 Z.807%  17.184 0.295 0.295
5 0 1 2.5927  17.284 0.297 0.297
o oz z 2.5347  17.692 0.304 0.304
£ 0 0 2.517%  17.814 0.308 0.308
g 1 oz 2.4%0%  18.014 0.309 0.308
1z 2z 2.4414  18.392 0.316 0.31%6
£ 1 1 2.4411  18.394 0.316 0.31%
o o 3 2.3650  19.008 0.326 0.326
4 0 2z 2.8535  19.10%5 0.327 0.327
4 2 oz 2.3463  19.166 0.328 0.328
1 3 1 2.2387  20.12¢ 0.344 0.344
4 1 2z 2.2384  20.129 0.344 0.344
£ 0 1 2.2314  20.1%94 0.345 0.345
2 0 3 2.1342 21.157 0.361 0.361
£ 2 0 Z.0676  21.873 0.373 0.373
2 1 3 2.0472  22.102 0.376 0.376
2 2z 3 1.9304  22.890 0.3839 0.383
1 3 2z 1.9499  23.268 0.395 0.395
1 2z 3 1.8211  23.639 0. 401 0.401
5 1 3 1.8170  23.693 0. 402 0. 402
£ 0 2 1.8776  24.221 0.410 0.410
2 3 oz 1.8768  24.232 0.410 0.410
o 4 1 1.7552  26.032 0.433 0.433
o 4 z 1.7046  2&.866 0.452 0.452
1 4 2z 1.6406 28.004 0.470 0.470
€ 3 1 1.6330  28.033 0.470 0.470
4 4 0 1.6333  28.139 0.472 0.472
T 4 1 1.8316  28.172 0.472 0.472
2 4 2z 1.6133  28.520 0.477 0.477
g 3 3 1.593%  28.733 0.482 0.482
5 3 2z 1.5828  29.121 0. 487 0. 487
£ 4 1 1.5334  30.135 0.502 0.502
2 4 3 1.4637  31.754 0.528 0.528
o 5 0 1.4432  32.10% 0.532 0.532
0 5 2 1.419%  32.855 0.543 0.543
1 4 3 1.414%  32.985 0.544 0.544
1 5 1 1.4082  33.1&2 0.547 0.547
£ 3 3 1.3897 33. 663 0.554 0.554
z2 5 1 1.3850  33.791 0.556 0.556
2 5 oz 1.3704  34.200 0.562 0.582
4 5 0 1.3530  34.703 0.563 0.563
3 5 1 1.3520  34.732 0.570 0.570

I: Zn-3AP-Ni’nin analitik metotlari ile uyum saglayan degerleri gostermektedir.



8.5.2.ITO13

Cizelge 8.23. Zn-3AP-Ni i¢in ITO13 programi giris kiitiigii.
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Cizelge 8.24. Zn-3AP-Ni i¢in ITO13 programi sonuglart.
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Cizelge 8.24. Zn-3AP-Ni i¢in ITO13 programi Sonuglar1 (devamu).
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I: Zn-3AP-Ni’nin analitik metotlari ile uyum saglayan degerleri gostermektedir.



8.5.3. TREOR90

Cizelge 8.25. Zn-3AP-Ni i¢in TREOR90 programu giris kiitiigii.
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Cizelge 8.26. Zn-3AP-Ni i¢in TREOR90 programui sonuglart.
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Cizelge 8.26. Zn-3AP-Ni igin TREOR90 programi sonuglar1 (devami).
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l: Zn-3AP-Ni'min analitik metotlari ile uyum saflayan dederleri




8.6. Zn-3AP-Ni I¢in Par¢acik Boyutu Hesaplamasi

8.3 de Cu-3AP-Ni i¢in yaptigimiz islemleri Zn-3AP-Ni i¢in yaparsak;

Cizelge 8.27. Zn-3AP-Ni i¢in parcacik boyutu degerleri.

pik 6 [°] BL°] D (nm})
1 57894 01279 62 46339
2 6. 30955 01279 62 52352
3 6.7563 02047 39 10064
4 742035 02047 3915703
5 8.7593 0.1535 5239163
& 972355 01791 45 02600
7 11.2468% 0.1791 45 24817
8 115845 02047 3963652
9 12.267 0.1791 45 41616
10 13 4567 0.1535 53 24229
11 13.851 0.1791 45 70835
12 14 5676 02558 321045
13 152554 02558 322073
14 15682 01791 4609503
15 17.12505 02047 40.63049
16 17.56225 02047 4072743
17 17. 71875 02558 3261982
18 15 44865 0.2303 3638268
19 1977495 0.1791 4716032
20 20,1413 0.307 2757671
21 2097435 02047 41 58440
22 21.67385 0.307 27 85995
23 22 9488 02558 33.74303
24 23 68905 02558 3393148
25 24 07495 02558 34 03282
26 2519545 02558 3433042
27 269 02558 34 B4243
28 2717985 02558 34 9294
29 279319 0.614 1465203
30 285556 0.5117 17.6844
31 28 B4675 02558 3547428
32 30.15315 0614 14 97092
33 31.8449 0.307 30 4TTES
34 33 2564 05117 1857534
35 339521 0.614 15 60587
36 34 27365 0.1023 o4 02249
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9. SONUC VE ONERILER

Yaptigimiz ¢alismada Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni bilesiklerinin toz XRD verilerinden
(20, d, I ve FWHM) vyararlanarak bu verileri kristal yapiy1 tayin edecek testlere (kiibik,
hekzagonal, trigonal...) uygulayarak hangi testte dogru sonuca ulasacagimizi matematiksel
islemlerle deneme yanilma yoluyla bulmaya calistik. Bu verilerden yararlanarak kristal sistemi
ve birim hiicre parametreleri analitik metot ve MILLER.FOR, 1TO13, TREOR90 bilgisayar
programlari ile hesaplandi. Yapilan islemler sonunda dort yontem de birbirine yakin parametre
degerlerini ve ayni kristal sistemini buldu. Cu-3AP-Ni i¢in analitik olarak hesaplanan hiicre
parametreleri, a = 7,945 A&, b = 29,389 A, c = 438054, B =91,68° elde edildi (Cizelge
8.7). MILLER.FOR programini kullanmamizin amacit bu programa analitik olarak elde edilen
kristal yap1 sabitlerini girerek, bu kristal yapiya ait olast XRD pik degerlerini bulmak ve
yansima diizlemlerini indislemektir (Cizelge 8.9). ITO13 programia gére monoklinik sistem
icin hiicre parametreleri; a = 16,183 A, b = 27,6354, ¢ = 14,605 A, B = 91,562° (Cizelge
8.11), TREOR90 programina gore monoklinik sistem igin hiicre parametreleri; a = 13,611 4,
b=10,7984, ¢ = 7,632 A, B =97,201° (Cizelge 8.13) olarak bulundu. Zn-3AP-Ni igin
analitik olarak hesaplanan hiicre parametreleri, a = 15,444 A b=72464, c =72534,
B =101,98° (Cizelge 8.20) elde edildi. MILLER.FOR programini kullanmamizin amaci bu
programa analitik olarak elde edilen kristal yap1 sabitlerini girerek, bu kristal yapiya ait olasi
XRD pik degerlerini bulmak ve yansima diizlemlerini indislemektir (Cizelge 8.22). 1TO13
programmna gore monoklinik hiicre parametreleri a = 15,6949 A, b = 7,24794, ¢ =
7,2452 A, B =102,3292° (Cizelge 8.24), TREOR90 programina gore hesaplanan hiicre
parametreleri a = 15,8073 A, b = 7,2408 A, ¢ = 7,2399 A, B = 104,2610° olarak bulundu
(Cizelge 8.26). Analitik metot ve programlardan elde edilen hiicre parametreleri ve indisleme
islemi kontrol edildiginde Cu-3AP-Ni bilesiginin analitik ve bilgisayar program verilerinin
uyumunun diisiik, Zn-3AP-Ni bilesiginin analitik ve bilgisayar program verilerinin uyumu
yiiksek oldugu goriildii (Cizelge 8.28). Bu sonuglar Cu-3AP-Ni bilesiginin olusumunda bazi
safsizliklarin bulunabilecegini, Zn-3AP-Ni bilesiginin ise yapisinin ¢ok daha homojen ve saf

oldugunu gosterir.
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Cizelge 8.28. Cu-3AP-Ni ve Zn-3AP-Ni bilesiklerinin karsilastirmali sonuglart.

Cu-3AP-Ni Zn-3AP-Ni
a b c [£] a b c [£]
Analitik Sonuglar 7.945 29.389 4.3805 91.681 15.444 7.246 7.253 101.98
ITO13 Sonuclar 16.183 27.635 14.605 91.562 15.654 7.247 7.245 102.32
[TREORS0 Sonuclar | 13.611 10.798 7.632 97.201 15.681 7.24 7.239 102.32

Bilesiklerimizin toz XRD grafiklerinde bazi pikler gézlendigi halde ilgili bilgisayar
programlar: tarafindan hesaplanamamig yani indislenememistir. Bilgisayar programlarindan
elde edilen verilerde bilesiklerin toz XRD deseninde goézlenmemis olan pik degerleri de
bulunmustur. Bu durum s6z konusu piklerin siddetlerinin zayif olusu nedeniyle hesaplamaya
katilmadiklar1 seklinde degerlendirilmistir. Bunun sonucunda bazi deneysel hatalar nedeni ile

tiim pikler indislenememistir.

Indislemeleri daha saglikli bir sekilde yapabilmek igin ilerde yapilmasi gereken isler
bilesiklerimizin elde edilislerinde safligi en st diizeye ¢ikarmak igin daha fazla itina
gosterilmesi ve bilesiklerin iyice toz haline getirilip, standart bir elekten gecirildikten sonra toz
XRD grafiklerinin alinmasi disiintilebilir. Bu islemlerin dogrulugunu diger Hofmann tipi
bilesiklere veya baska tip toz bilesiklere uygulayarak test etmek ilerideki amaglarimizdandir.
Ayrica daha iist bir ¢aligma olarak inceledigimiz bilesiklerin toz XRD verilerinden yararlanarak
kristal yapmin birim hiicresinin ii¢ boyutlu olarak atomik seviyede ¢o6ziimlenmesi

diistintilmektedir.
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