X-Isinlan Difraksiyon Laboratuvari

(XRDL)

X-i1sinlart 1895 yilinda Alman fizik profesorii Wilhelm Konrad
Roentgen tarafindan bulunmus ve isimlendirilmistir. X-isinlari
katot isinlarinin incelenmesi sirasinda kesfedilmistir. Katot
isinlart  baryum  platin  siyanlir  kristalinin  Gzerine
gonderildiginde, kristalin fluoresan bir 1sin yaydigi ve bu
isinlarin katot tlplinin camindan gectigi ve havada absorbe
edilmedigi gobzlendi. Rontgen, vyapisini  tam olarak
actklayamadigl, icinden gectigi katt maddelerin ekran {zerinde
goblgeler olusturmasina neden olan bu isinimlara, bilinmeyen
anlaminda “X” semboliini kullanarak “X-isinlan” adini verdi. X
-isinlarinin bu ilk kesfinden sonra, Laue tarafindan 1912
yilinda, kristallerde kirinim olay kesfedildi. ingiltere’de ise W.
H. Bragg yaptig1 calismalar ve oglu W. L. Bragg ile bulduklar
esitlik (Sekil 1) ile kristalografinin temellerini atmis ve XRD
spektroskopisine yol gostermistir. X-Isinlarinin Bragg Esitligi
diye bilinen bu esitlik, gelen X-isininin kirllma agisi ve
uzunlugunun, kristal yapisini olusturan atom katmanlari
arasindaki uzakhga bagh olarak degismesi mantigiyla
olusmustur. Bu kirillan 1sinlarin dedektérde kaydedilmesi ile
hedef kristalin katman sayisi ve diizeni anlasilabilmektedir.
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Sekil 1. Bragg Yasasi: 2d sinB=nA

TEMEL PRENSIPLER

Bragg Yasasi: W. L. Bragg tarafindan gelistirilen teori, X-
isinlart kirinim teorileri icinde en yaygin olarak kullanilanidir.
Aralarinda ‘d’ kadar mesafe bulunan kristal diizlemlerinden
sacllan A’ dalga boylu X-isinlarn, ‘©” acisini olustururlar.
Deneysel parametre olan 26 degeri ise sacilan ve geldigi
dogrultusunda devam eden X-isinlari demeti arasindaki
acidir. Birbirine paralel bitlin kristal dizlemler arasindaki
mesafe ‘d’ kadardir.

Yogun bir X-1sin1 demeti, diizenli atom gruplarindan olusan
kristal bir yapiya carptigl zaman genel bir sacilim olusur ve
bu sacinim yapan isin dalgalari birbirlerini etkiler ve girisim
yaparak birbirlerini yok eder. Ancak belli agilarda bu
dalgalar bir faz icinde biri digeriyle birlesmek suretiyle
dalga yogunlugunu arttirir. Bu olusum X-isinlarinin kirinimi
olarak bilinir. Kinnnimin olustugu bu yonler kristalin birim
hiicresinin boyutuna ve sekline bagl olarak degisiklik
gostermektedir. Kirinimin siddeti ise kristalin bazi yapisal
ozellikleri tarafindan belirlenir.

ODTU Merkez Laboratuvari’nda bulunan Rigaku Ultima-IV
X-1sint kirlnim cihazinda ¢ok amach Gniteler mevcuttur.
Cihaz bakir hedefli X-isin1 tlipline ve tupteki ani sicaklik
degisimlerini kontrol eden su sogutucusuna asahiptir.
Cihazda, monokromatize X-isini elde edilmesini saglayan,
ylksek ¢Ozindrlikte Grafit Monokromator

kullanilmaktadir. Cihazda ayrica numunenin aydinlanma
alanini numunenin miktarina/buytklugine goére belirleyen

Sekil 2. Rigaku Ultima-1V Optik Mekanizmasi;

1: X-isini kaynak yiiksekligi, 2: X-isini kaynak agisi, 3:
Capraz isin optik sistemi, 4: Kristal optigi, 5: Silit
yiiksekligi, 6: Omek yiizeyi, 7: Dedektér agisi
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Ultima-IV  XRD cihazinda bulunan ¢apraz isin optik
mekanizmasi  (CBO), vyeni bir ayar ve dizenleme
yapilmaksizin, odak ya da paralel isin geometrisinde
calisabilme imkani saglar. Rutin olarak kullanilan "Bragg-
Brentano odak 1sin geometrisi" yontemi ile iyi kristallenmis
ve dizglin yizeyli 6rneklerden oldukga glicli kirinim bantlari
elde edilmesine karsin; ylzeyi piarizla, zayif kristallenmis
orneklerin ve o6zellikle ince filmlerin faz tanimlamalarinda
"Paralel 1sin geometrisi" kullanilmaktadir.

Ayrica degisik kalinliklardaki ince filmlerden, standart 8 /2 ©
(26 =2-90° araliginda) tarama yontemiyle genellikle zayif bir
sinyal alinmasina karsin, 26 tarama yontemi ve sabit bir
grazing (sliplirme) acisi (GIXD) ile, daha giicli bir sinyal elde
edilebilir. Bu teknikle, ince film ve polikristalin 6rneklerde
oldukca hassas ol¢iimler yapilabilmektedir. Sekil 3’te grazing
difraksiyon modunun klasik ©6/26 simetrik 6lciminin
karsilastirmali kirimim datasi gorilmektedir. Filmden gelen
difraksiyon  pikleri  grazing  difraksiyonunda  agikca
gorinmektedir.
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UYGULAMALAR

Rigaku Ultima-IV X-isini Kirinim cihazi oldukga genis bir

uygulama alanina sahiptir.
Bu uygulamalardan bazilar:

Jeolojide minerallerin ve kayaclarin tanimlanmasi,
Metal ve alasim analizleri,

Seramik ve ¢cimento sanayii,

ince film kompozisyonu tayini,

Polimerlerin analizi,

ilac endustrisinde belli bir malzeme icindeki polimorflarin

ve safsizliklarin tespiti,

Sekil 3. Grazing A¢isi Kirinim Yéntemi (GIXD)

Analiz icin gelen orneklerin X-1sin1 kirinim deseni elde
edildikten sonra PDXL yazilimi kullanilarak yapilan kalitatif
analizlerde, ICDD kartlarinda bulunan yaklasik 200.000
civarinda madde ile karsilashrma yapilarak fazlar da
belirlenebilmektedir.

Arkeolojide, tarihi yapilari olusturan malzemelerin
tayinidir.
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Sekil 4. Zeolit 6rnegine ait kirinim deseni

malzeme
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Laboratuvar e-posta: mlabxrdl@metu.edu.tr
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