X Isint Kirinim Yontemleri




DENEYSEL YONTEMLER

X Isint Kinnim Yontemleri
d Lave yontemi
O Debye-Sherer yontemi (Toz yontemi)
Doner kristal yontemi




LAUE YONTEMI

» [aue yonteminde sabit kristalden yansiyan radyasyon
olgculerek buyuk tek kristallerin yonelimini ve simetrisini
belirlemek temel amactir.

» Gecgirme Lauve yontemi
» Geri yansitma Laue yontemi




- Laue yansimalarinin olusturdugu
koninin bir tarafi gecen isinlar
tarafindan olusturulur.  Kirinim
lekelerinin  bir elips Uzerinde
gorindugu film koniyi keser.
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Gecirme Lave
yonteminde, film kristalin
arka tarafindadur.

Geri yansitma
yonteminde ise kristale
carparak kinnima vgrayip
gerideki filme ¢carpan
demetler bu film
tarafindan kaydedilir.



DONER KRISTAL YONTEMI

Bir tek kristal, monokromatik x-isini
demetine dik bir eksen Uzerine yerlestirilir.
Silindirik bir film etrafina yerlestirilir ve
kristal secilen bu eksen etrafinda
dondurulur.

Kristal dondukge, gelen isin ile orgu
duzlemleri takimi bir noktada dogru
Bragg acisi yapacak, ve o noktada
kinnim gerceklesecektir.
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DONER KRISTAL YONTEMI

Yansiyan isinlar yuzey uzerinde
yerlesmislerdir. Farkh kristal
onelimlerinde, kirilnim
desenleri kaydedilerek (acilar
ve siddetler), birim hucrenin
buyuklugu ve sekli ve
atomlarin birim hucre icindeki
siralanisi hakkinda bilgi edinilir.




TOZ KIRINIMI

Tek kristal yerine toz ornek kullanilirsa, ornegi dondirmeye
gerek yoktur, cunku her zaman kirilnimin gergeklestigi bir
kristal yonelimi olacakhr. Burada monokromatik x-isini,
toz/polikristal bir ornek Uzerine gonderilir.

Bu yontem tek kristal hale getiriilemeyen ornekler igin
kullanishdir.

oz kirlnimi yonteminde, incelenecek kristal (10 mg dan 500 mg
a kadar miktarlarda) cok kucuk parcaciklar (mikronmetre 5-10
pm.) haline getirilir.

Toz kristaller uygun bir tutucuya ornegin cam uzerine duzgun
bir sekilde yayilarak yapistirilir ve x-1sinlari demeti igine
yerlestirilir.Ya da kaptaki toz kristal, monokromatik x-1gini
demetinin icinde kalacak sekilde gonyometre baslgina
yerlestirilir.



Toz kristalin her bir parcasi cok kuguk bir tek kristaldir ya da kuguk
kristallerin birlesimidir. Bunlar rasgele duzenlenmistir.

Toz kristal icindeki bazi kristallerin ayni duzlemlerinden x-igini
yansimalari olacaktir. Bu yansimalar bir film Uzerine dusurulecek
olursa film Uzerinde ¢izgiler ortaya ¢ikacaktir (film yontemleri). Bu
yansimalar detektorle de toplanabilir (difrakiometre).
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Toz kKirimiminda sadece kristal icinde
kirinim icin dogru voénelmis az savidali
{mavi renkli) kristalden yansima olur.




Ornek yuzlerce tek kristalden (toz

ornek) olusuyorsa, kirnnima vgramis
demetler surekli koniler olustururlar. ki
Kirinim desenini kaydetmek igin bir

ilm ¢emberi kullanilir. Kinnim

cizgilerini veren her bir koni film

uzerine duser. Cizgiler film uzerinde f“
yay olarak gorunur.
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Kmnan ismlarm koni kesitlerinin Debye-Scherver filmi ile kesismesi



Tek kristal difraktometresi
(4 cember)

Toz kristal difraktometresi
(2 cember)




ORGU PARAMETRELERININ
HESAPLANMASI
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Kubik kristal sisteminde dUzlemler arasi uzaklik 6rgu parametrelerine bagli
olarak asagidaki denklemdeki gibi verilebilir:
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Bragg yasasi: A = 2d sind

ragg yasasinin karesi: A2 = 4d? sin2 0 veya sin20 = A2 /4d?
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sin2 @ degeri h2 + k2 + 12 indislerine bagdli olarak yazilabilir. iki ardisik
yansimanin oranindan asagidaki ifade yazilabilir:
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Primitif (P) he+ k2412 12345689.10,11,12.13.14.16.
Hacim merkezli (I) h? + k2 + 12 24638.10.12.14.16,

Yiiz merkezli (F) h2+ k2 +12 34811,12,16,1920242732,
Elmas (kiibik) h?2 + k2 + 12 38.11,16,19242732,

OrgU parametreleri sdyle hesaplanir:
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Yapllacak islemler adim adim asagida veriimektedir:
(1) Pikleri belirlenir

(2) sin20 yi belirlenir

(3) siN26/siNn26min oranini hesaplanir ve ilgili
tamsayilarla ile carpin

(4) (3) teki adimdan h? + k? + |2 icin uygun bir tamsayi
degerini secin

(5) h? + k2 + |2 degerlerinden Bravais 6rgUusunu
tanimlayin

(6) OrgU parametresini hesaplayin
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