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ÖZET 

Materyalierin yapılarının belirlenmesi özellikle 

gUnU~Uz elektronik ve metalurji mUhendisli~inde oldukça 

önemlidir. 

iv 

Materyalierin yapılarının belirlenmesi çalışmala­

rında X-ışınlarından başka, dalga özelli~i de gösterebi­

len elektronlar ve nötronlar kullanılabilmektedir. Kris­

tal çalışmalarında kullanılacak elektromagnetik dalganın 

veya elektron ve nötronların dalgaboylarının, kristalin 

birim hUcresi boyutlarında yani yaklaşık l X civarında 
olması gereklidir. 

GUnUmUzde X-ışınlarıyla kristal yapılarının belir­

lenmesi için Uç teknik vardır. Bunlar Laue, döner kris­

tal ve toz tekni~idir. Laue ve döner kristal teknikle­

rinde numune olarak single kristal kullanılır. Her zaman 

single kristal bulmak güç olabilmektedir. Bu durumda 

incelenecek numune toz haline getirilerek toz tekni~i ile 

incelenir. 

Yapılan bu çalışmada, kalsit, lfjletaşı materyalle­

ri ve Cd-Pb-S (bir cam Uzerine pUskUrtme yöntemiyle o­

luşturulan ) bileşikleri toz tekni~i ile incelendi. Nu­

munelerin toz kırınım desenleri incelendikinde kalsitin 

mükemmel bir kristal yapıda oldu~u, digerlerinin ise mü­

kemmel olmasa da krista~ yapıya sahip oldukları gözlenmiş­

tir. 
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SUMMARY 

The determination of the structure of the m~terjals 

is quite important for the electronics and metalurgical 

engineering. 

X-rays, electromand neutrons are commonly used 

for the structure analysis. The wavelengths of the X-rays, 

electronsand neutrons should be about ıl unit which 

is about the size of the unit cells. 

There are three different techniques in cases where 

x-rays are baing used. These are Laue, rotating crystal 

and the powder diffraction methods. Single crysta~ are 

needed for the Laue and rotating crystal technique. It is 

not always possible to obtain the single crystals, that 

is why X-rays powder diffraction method İ$ generally used. 

In this study X-rays powder diffraction method 

is used, to get the X-rays diffraction patterns of the 

calcite, sepiolite and Cd-Pb-S compounds. From the results 

it was seen that calcite is in the crystalline form and 

the others are in the mixtures of the polycrystalline and 

amorphous forms. 
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ı. GİRİŞ 

Kristaller hakkındaki ilk bilgiler kristallerin 

işlenmesiyle elde ediliyordu. Ancak elde edilen bilgiler 

atomik ölçek Uzerinde detaylı olarak bir açıklama yapmaya 

yetmiyordu. Materyallerdeki, kristallerin birim hUcresi 

ve birim hücredeki atomların konumları çıkarılamıyordu. 

Bu nedenlerle kristaller hakkında elde edilen bilgiler 

oldukça sınırlıydı. 

Materyalıerin kristal yapıları hakkında ayrıntılı 

bilgiler XX. yüzyılın ilk beş yılında X-ışınlarının keş­

fedilmesiyle (1895 yılında Röntgen tarafından bulunmuş­

tur ) elde edilmeye başlanmıştır ( Lovel, 1976 ). X-Işın 

ları görünür ışınlar gibi elektromagnetik dalgalardır. 

Ancak dalgaboyları görUnür ışınlardan daha küçüktür. 

Dalgaboylarının kristal içindeki boşluklarla aynı boyutta 

olması kristal hakkında bilgi edinmeyi kolaylaştırmakta­

dır. 1912 yılında Alman fizikçisi Von Laue'nun difraksi­

yona ait hipotezinden ve İngiliz fizikçisi Bragg'in bu 

hipotezi kesinleştirmesinden sonra materyaller hakkında 

bilgi edinilebilme teknikleri artmıştır (Cullity, 1966). 

Bu tarihlerden sonra kompleks yapılarda daha çok bilgi 

edinilmeye başlanmıştır. 

De Broglie'nin l924'te hareket eden parçacıkların 

dalga özelliğine sahip oldukları teorisinden sonra mater­

yallerin yapıları hakkındaki bilgilerin elektron ve nöt­

ron difraksiyonu ile de elde edilebileceğini gösterdi. 

Elektron nötron difraksiyonu X-ışını difraksiyonundan 

farklı değildir. 
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2. Dİ!RAKSİYON ÇEŞİTLERİ 

2.1. Difraksiyon 
' 

Bir kristal üzerine, dalgaboyu kristalin birim 

hUcresinin boyutlarıyla aynı olan bir ışın gönderildi~in­

de birim hUcre ile etkileşen ışın saçılır. Bilindi~i Uze­

re, bir dUz ayna Uzerine aynanın normali ile açı yapacak 

şekilde ışın gönderildi~inde ışın aynanın normali ile 

aynı açıyı yapacak şekilde yansır. Difraksiyon görUnUş­

te bu olaya benzer ancak fiziksel olarak farklıdır. 

Farklılı~ı kUçUk bir örnekle açıklamak difraksiyonun anla­

mını biraz daha pekiştirecektir. 

Eğer, materyal içerisindeki atomlar gelişigUzel 

da~ılmış olsaydılar bu duru~da atomların saçtı~ı ışınlar 

arasında tesadUfi bir faz bağıntısı bulunacaktı. Başka 

bir deyimle saçılmış herhangi iki ışın için faz farkının 

sıfır ile bir dalgaboyu arasındaki değerleri alma ihtimal­

leri her zaman birbirine eşit olacaktı. Bunun sonucu ne 

yapıcı ne de yıkıcı girişim meydana gelebilecek ve özel 

bir do~rultuda·saçılmış demetin şiddeti sadece bu do~rul­

tuda saçılmış bulunan biitOn ışınların şiddetleri toplamı­

na eşit olacaktır. Eğer bu ışınların herbirinin genliği 

A ve saçılan ışınların sayısı ~ ise saçılan ışınların 
2 

toplam şiddeti ~ A olacaktır. Oysa materyal kristal ya-

pıya sahip ise yani materyal içerisindeki atomlar periyo­

dik olarak dizilmişseler ve saçılan ışınlar Bragg koşulu­

nu sağlıyorlarsa bu ışınlar aynı fazda olacaklarından 

saçılan demetin genliği saçılan ışınların toplam genliği­

ne yani ~A'ya eşit olacaktır. Bu durumda demetin şidde­

ti ~ 1 olacaktır. Buradan da anlaşılacağı Uzere saçı­
lan ışınların şiddeti saçılmadan önceki şiddetten daha 

bUyUktUr. 

Bragg tarafından kesinleştirilen difraksiyon ifade-

si kristaller hakkında edinilen bilgileri arttırmıştır. 
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De Broglie'nin de parçacık dalga ikilemini ortaya atma­

sından sonra X-ışınları difraksiyonundan başka elektron 

ve nötron difraksiyonlarının da gerçekleşebilecefti ortaya 

çıkmıştır. Bu aşamada Uç difraksiyon çeşidi fizeri'nde 

durmak uygun olacaktır. 

2.2. X-Işınları Difraksiyonu 

Bir X-ışınının enerjisi dalgaboyu ile ters orantı­

lıdır. Enerjisi E= hC / ~ dır. X-Işınlarının dalgabo­

yu 0.1 A ile 100 A arasında değişir (Beiser, 1967). 

Kristal çalışmalarında 0.2 A ile 2.5 A arasındaki dal­

gaboylu X-ışınları kullanılır. 

Klasik elektrodinamik teoriye göre, ivmelerren yük­

lU parçacık ışın yayar. X-Işınlarının oluşturulması da 

bu prensibe dayanır. Yeteri kadar kinetik enerjiye sahip 

elektronlar bir metal hedef tarafından durdurulurlar. 

Durdurulan bu elektronlar sahip oldukları kinetik enerji­

nin bir kısmını ışın olarak yayarlar. Kinetik enerjinin 

biiyUk bir kısmı ise ısıya döntişUr. Eğer elektronlar yete­

ri kadar enerjiye sahipseler, metal hedefteki atomların 

çekirdeklerine yakın yörtingelerden elektron koparabilir­

ler. Kopan elektronların yerine, atomların üst enerji se­

viyelerinde bulunan elektronlar bu boşlukları doldururlar­

ken ışın yayarlar. Bu ışınlar X-ışınları spekturumunda 

keskin pikler şeklinde ortaya çıkar. 

X-Işını difraksiyonunda, 9 ve A'nın çeşitli değer­

lerinde Bragg yasası sağlanabilir. Bragg yasası 

2 d si n e == f) ~ 
olarak bilinmektedir. 

Şekil l Düzlemlerden yansıyan 
ı ş ı nlar 

(ı) 
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Şekil l'de Bragg yasası basit olarak gösterilmiş­

tir. Eşit. (l)'deki A kullanılan ışının dalgaboyu, e 
dUzlem Uzerine gelen ışının dUzlemle yaptıgı açı, n ise 

tam sayıdır. Bragg yasası Uz eri nde Böl ii m 3' te detaylı 

olarak durulacaktır. 

X-Işını kristalografisinde Uç standart metod var­

dır. Bunlar, 

a) Laue tekniği, bir single kristal sabit dalga­

boylu X-ışını ile aydınlatılır, 

b) Döner kristal tekniği, single kristal monokroma­

tik X-ışınları altında döndUrUlUr, 

c) Toz tekniği, toz polikristal numunesi monokro­

matik X-ışınları altında sabit tutulur. 

olarak yazılabilir. Bu Uç tekniğin herbiri, X-ışınları­

nın doğası özetlendikten sonra Böltim 4'te açıklanacak­

·tır. 

Şekil 2'de X-ışını spekturumu görtilmektedir • 

..._ . 

0.~ 0.6 O.B 1.0 (xıô19r, J 
Dalgaboyu 

Şekil 2 X-Işını spekturumu (N 50 000 V). 

Burada sUrekli çizgiler, metal hedefe çarpan elektronlar­

dan bir kısmının yavaşlayarak oluşturduklurı ışınlardır. 
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Pikler ise hedefteki elektronların geçişlerinden kaynak­

lanan ışınlardır. Ko( piki Kc{~ ve KıX-.1 piki nden meydana ge­

lir. Keı< 1 piki Kqı...pikinden iki kat daha biiyiiktiir. Her za­

man bu pikler birbirlerinden ay~rt edilemeyebilir. Ge­

nellikle bu piklere K~ piki denir. 

Kristal belirlemeleri çalışmalarında ~ pikine 

ait ışınlar· kullanılır. K~ piki istenmeyen bir piktir bu­

nu önlemek için metal sOzgeçler kullanılır. örneğin Cu~ 

hedefi kullanılarak elde edilen X- ışınlarında ortaya çı­

kan CuK13 pikinin 0.002 cm kalınlıkta nikel stizgeç kul­

lanarak % 50'si absorblanabilmektedir. 

Deneysel bakımdan Bragg yasasından iki şekilde fay­

dalanılabilir. Dalgaboyu bilinen X-ı.şını kullanılarak 8 
açısı ölçUlOp kristalin birim hUcresinin .di.izlemler arası 

mesafesi hesaplanabilir. Diğer taraftan d dUzlemler ara­

sı mesafesi bilinen bir kristal kullanı lı r ve e açı sı nı 
ölçerek kullanılan radyasyonun ~. dalgaboyu tayin edilebi­

lir; bu X- ışınları spektroskopisidir. 

T 

Şekil 3 X-Işını spektrometresi. 

X-Işınları spektrometresinin esas kısımları Şekil 3~ 

ıe gösterilmiştir. T tOpUnden çıkan X-ışınları spektro­

metrenin O merkezinden geçen bir eksen etrafında döndU­

rOlerek gelen demete nazaran istenilen açıda konulabilen 

C kristali Uzerine dUşer. D bir iyenizasyon odası veya 
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difraksiyona uğramış X-ışınlarının şiddetini ölçen her­

hangi bir sayıcıdır. Bu sayıcı da O etrafında dönebilir 

ve istenilen açısal duruma getirilebilir. Kristal genel­

likle şekilden de anlaşılacağı gibi dı ş yiiz\.i, mesafeleri 

bilinen dUzlemler takımına paralel olarak kesilir veya 

bölünebilen bir kristal ise bölUnUr. Kristal kullanılır­

ken öyle bir durum verilir ki, yansıtıcı dUzlemleri gelen 

demetle özel bir 8 açısı yapar ve D bu açıya karşılık 

gelen 2ô durumuna konur. Sonra difraksiyon demetinin 

şiddeti ölçi.ilür ve Bragg yasasından dalgaboyu hesaplanır. 

Bu işlem çeşitli 8 açıları için tekrarlanır. İlk X-ı­

şını spektrometresini W. H. Bragg kullandı ve İsveç'li 

Siegbahn bu aleti çok duyarlı bir hale getirdi (Cullity, 

1966). 

Anlatılan şekilde yapılan dalgaboyu ölçiileri, tah­

min edileceği Uzere izafidir ve doğruluk derecesi dOzlem­

lerin mesafelerinin bilinmesi derecesinden daha doğru 

değildir. 

2.3. Elektron Difraksiyonu 

Elektronun enerjisi "A de Broglie dalgaboyu ile o­

rantılıdır. Elektronlar yüklU parçacıklar olduklarından 

materyalin atomları ile kuvvetli olarak etkileşirler. Bu 

yüzden kristal içerisinde çok kUçUk mesafe katederler. 

Elektronlar bir elektrik alanda ivmelendirilebirler. Bu 

yüzden hızları dolayısıyla dalgaboyları istenildi~i zaman 

değiştirilebilir. 

eV _1 me V: :A - h ( 2) 
2 ) 

me~ 

A=: h ( 3) 
( 2 rf1e eV)112 

Bu elektronlar kristal belirlenmesinde kullanıla-.. 
cağına göre dalgaboyu en azından N 1 A olmalıdır. Bu 

dalgaboyuna karşılık gelen enerji miktarı N 150 eV' tur. 
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Elektron difraksiyonu çalışmalarında 20 keV - 70 keV a­

rasındaki enerjiye sahip elektronlar kullanılmaktadır. 

Elektronlar başlıca, materyalin atomik elektron­

larıyla etkileşirler. Yüksek enerjili elektron demeti 
-~ 

materyalin lO m 'sine veya daha kliçi.ik mesafesine nüfuz 

edebilir. 

Elektron difraksiyonu havası boşaltılmış bir ortam­

da gerçekleştirilir. Elektron tabancasından çıkan elek­

tronlar bir düzenekle demet haline getirilir ve nurnuneye 

çarpmadan önce elektrostatik ve magnetik merceklerden ge­

çirilir. Elektron demeti numune tarafından difraksiyona 

uğratıldıktan sonra bir floresans ekran veya fotoğraf fil~ 

mi Uzerine kaydedilir. Elektron difraksiyonuna ait de­

ney düzeneği şematik olarak Şekil 4'te gösterilmiştir. 

Etektren tabaneası 

lnc.e 
numune 

Magnetik mercekler 

Fotoğraf filmi veya 

~ekran 

Şekil 4 Elektron difraksiyonu düzeneği. 
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Elektron difraksiyonunun kullanımı polikristal nu­

munelerinin incelenmesinde alışılagelmiş bir yoldur. Ge­

nellikle geçen difraksiyon demeti gözlenir. Ancak yansı­

ma teknikleri kalın numuneler için de kullanılabilmekte­

dir. Elektron demeti numuneyi çok kiiçiJk açı larda sı yı ra­

rak geçecek şekilde film Uzerine düşer. Kaplanmış ince 

yüzeyle çalışmak için bu tekniği kullanmak gerekir. Kris­

tal yapılarda ve polikristal ince filmlerde elektron dif­

raksiyonu kullanılabilmektedir. 

Elektron difraksiyonu, son derece dağınık yapıdaki 

katılarda kullanılabilir. Örneğin ince film formundaki 

karışımlarda kullanılabilir. 

2.4. Nötron Difraksiyonu 

Nötronlar magnetik momentlerinden dolayı materya­

lin elektronlarıyla etkileşebilirler. Nötron difraksiyo­

nu metodu nötronların bu özelliğinden dolayı magnetik ya­

pılardaki çalışmalar için oldukça kullanışlıdır. Magne­

tik olmayan materyallerde nötron etkileşmeleri sadece 

atomların çekirdekleri ile olur. 

Nötronun dalgaboyu ile momentumu arası nda J.. :::h/ mo Vn 
şeklinde bağıntı vardır. Eğer nötronlar kristalde bulu­

nan Uç boyutlu kırınım ağları tarafından difraksiyoria uğ­

ramışlarsa dalgaboyu iç atomlarla karşılaştırılabilir ve 

(1 A) bt.iyUkliikte olmalıdır. Pratikte yansırnalarda kul­

lanılacak nötron kaynağı nlikleer reaktörlerdir. Burada 

elde edilen nötron akısı 1d8 ~ ~ 'dir. Bu miktar bile 

normal X-ışını tt.iptinden akan fotonlardan oldukça. kiiçliktiir. 

Bu nötronlar yeterince grafit yavaşlatıcı ile çarpıştırı­

lırlar ve bUyük enerjili T sıcaklığındaki karbon atomları­

nın içine gönderilir. mnklitleli, Lh hızlı, T sıcaklığın­

daki bir nötronun enerjisi 

2. 
_1 _ m

0 
Lh = _3_ kT 

2 2 
( 4) 
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şeklindedir. Bu durumda nötronun dalgaboyu 

( 5) 

ile belirlenir. Eğer sıcaklık 0°C ise dalgaboyu 1.55 A 
o 

veya 100 °C 'de ise dalgaboyu 1.33 A 'dur. Bu bUyiikliik-

ler nötron difraksiyonu için kullanışlıdır. BUti.in nötron­

lar bu sıcaklık bölgesine karşılık gelen hızıara sahip 

olacaklardır. Böylece Şekil 5' te göriilen Maxwell dağı­

lımındaki dalgaboyları ile dağılacaklardır • 

. +-

"O 
"'D 

ı 
ı 

ı 

1./2 1 

0.5 1.0 

Şekil 5 Isıl nötronlarda dalgaboyu 
değişimi. 

Monokromatik nötron ışını ile X-ışınları kristalog­

rafisinin toz metodu ve döner kristal metoduna benzer de­

neyler yapılabilir. Ancak nötron difraksiyonunda kullanı­

lan aletlerin boyutları oldukça bUyUktUr. ÇUnk0 zayıf dif­

raksiyon demeti biiyUk etkin kesitli ışınları gerektirir. 

Nötronlar normal fotoğraf filmini etkilemezler. Difraksi­

yona uğramış nötronlar bir sayaç tarafından detekte edili~ 

Bu sayaç genellikle B10 izetopu ile zenginleştirilmi ş BF3 
gazı ile orantılı olarak doldurulur. Sayaç termal nötron­

lar için bUyi.ik etkin kesitli tutucudur. İncelenen numune 

kendi ekseni etrafında dönerken sayaç da numune etrafında 
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döner. Bu durumda numune ile sayaç senkronize edilmiştir. 

Sayaç her zaman Bragg yansımalarını algılayabilecek ko­

numdadır. Nötron difraksiyonuna ait deney diizeneği 

Şekil ~'da gösterilmiştir . 

tir. 

• 

Şekil 6 Nötron difraksiyonu. 

Nötron difraksiyonu önemli bir kaç avantaja sahip-

a) Nötronlar için, hidrojen ve karbon gibi hafif 

atomlar ağır atomlardan daha etkin saçıcıdırlar. 

Nötron difraksiyonu materyal içindeki hafif a­

tomlar tarafından sağlanır. 

b) Materyal içerisinde,periyodik tabloda birbirine 

ardışık elementler bulunuyarsa nötron difraksi­

yonu bu elementlerin belirlenmesinde kolaylık 

sağlar. Bu tUr elementlerin atomik saçma fak­

törü farklJ. olduğundan nötron difraksiyonu kul­

lanılır. 
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3. DİFRt,_KSİYON BAC';INTILARI 

3.1. X-Işınları Difraksiyon Teorisi 

Bu bölU~de kristal tarafından difraksiyona u~ratı­

lan X-ışınlarının teorisi üzerinde kısaca durulması uygun 

olacaktır. Bir atomdaki bütUn elektronlar X-ışınlarının 

saçılmasına yardım eder. Böylece atom numarası büyük olan 

bir atom X-ışınlarını daha etkin olarak saçar. X-Işınla­

rının bir elektromagnetik dalga oldugu daha önceki bölüm-. 

de belirtilmişti. Bir atomdaki elektronlar elektromagnetik 

alanın etkisi altında kaldıgında ivmelenirler. İvmele­

lenen elektronlar ışın yayarlar. Yayılan bu ışınlar X-ı­

şınlarının saçılması olarak karşımıza çıkar. Saçılan 

ışınlar elektronlar üzerine gelen X-ışınları ile aynı faz­

dadır. Şekil 7'de atomların oluşturdugu bir kristal düzle­

mine gelen X-ışınlarının saçılması görülmektedir. 

D üsen 
demet 

Yansıyan 
demet 

Şekil 7 Tek boyutlu atomlar 
dizisinden yansıma. 

Düzlemlerden düzenli yansımalar için Bragg kuralına 

uygun yönlerde saçılan bütün ışınlar herbiri ile aynı faz­

da ve uygun şiddette olacaklardır. Bu nedenle atomların 

düzlemi üzerine düşen ışınları yansıtan bir düzlem metalik 

aynaya benzer. Düzlernden saçılan X-ışınları yansımalar 

gibi ayırt edici bir özelliktir. Pratikte şüphesiz ki üç 

boyutlu bir kristal düzenli atomlar sistemidir. 

Şekil 8'de ı. dalgaboylu Y-ışınları paralel dtizlem­

lerle e açısında geldiği ve düzlemler arası uzaklığın d ol­

duğu göriilmektedir. Kristal içine giren X-ışınlarının 
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kırılmadı~ını dUşUnelim. Bu durumda atomlar boyunca herbir 

dOzlernden 8 açısı yapacak yönde X-ışınları yansıyacaktır. 

Bu ışınlar yol farkından dolayı birbirlerini yapıcı veya 

yıkıcı yönde etkileyebilirler. 

Dü s en 
ışınlar 

Difraksiyona ugramış 
ış ı ni ar 

Şekil 8 Bragg yasasının açıklanması. 

Yapıcı girişimin varlığı ve difraksiyona uğramış 

bir ışın şiddeti için kriter; düzlemlerden yansıyan ışın­

lar aynı fazda olmalıdır. Böyle olması için arka arkaya 

gelen ikiışınarasındaki yol farkı, dalgaboylarının tam 

katıarına eşit olmalıdır. Yani 

d sine-t d sine= n~ 

2 d sine= n~ 
(6) 

Bu sonuç Bragg yasası olarak bilinir ve modern X-ışınları 

kristalografisinin temelidir. Burada d kristal dUzlemleri 

arasındaki mesafe, n tam sayıJ8 gelen veya saçılan demetin 

kristal dUzlemiyle yaptığı açı,~ demetin dalgaboyudur. 

X-Işını kristalografisinde (1 O O) düzlemlerinden 

yansırnalara ikinci mertebeden, (200) düzlemlerinden yansı­

malara birinci mertebeden yansımalar denir (I,ovel, 1976). 

Böylece X-ışını kristalografisinde yukarıdaki yasa daha çok 

2 d sine_ nı 
(hkl} -

( 7) 
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olarak kullanı lı r. Herbir 8 açı sı (h k [) örgli d ii zl e ml eri­

nin özel durumları ile birleştirilmiştir. Böylece, A 
biliniyorsa ve sinô' nı n deği şen değerleri ölçii1ebiliyorsa, 

d degerlerinin tamamı hesaplanabilir. Düzlemler ara-
(hkll 
sındaki d mesafeleri sadece birim biierenin hacmine ve dOz-

lemlerin Miller indislerine bağlıdır. Örneğin bir kübik 

kristal için, 

1 
(!2-

(hkl ı 

hexagonal kristal için, 

1 
--2-= 

d 

(8) 

(9) 

Burada a ve c örgüye ait parametrelerdir. Kübik kristal 

için denklemleri aşağıdaki gibi diizenleyelim, 

(lO) 

2 2 . 1 
Burada Aıdi\/4a)yazılmıştır. Bir kübik kristal için sırr8 
değerleri (h2+ k2+ !2 ) tamsı:ıyıları ile A1 sabitinin çarpımının 
basit bir formunda olacaktır. Hexagonal kristal için 

değerleri oldukça karışıktır, çünkii iki sabit gerekir, fa­

kat bu şekillerin birim hücre parametrelerini ve yansırna­

ların indislerini çözmek çok zor değildir. Aynı prensip 

şüphesiz ki kristal sistemlerinin hepsi için kullanılır, 

fakat birim hücrenin simetrisi azaldı~ı gibi problemin ka­

rışıklığı artar. 

Bragg yasası ile çeşitli 8 açılarında saçılan ı­

şınlar kullanılarak birim hücrenin geometrik şekli buluna­

bilir. Kristalden difraksiyona uğramış ışınlar iki grupta 

incelenebilir. 
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i. Atomlardaki elektronlardan saçılma, 

ii. Birim biieredeki bi.itiin atomlardrıki saçılmala­

rın toplamı. 

Bir atom tarafından saçılma atomdaki elektronlar ta­

rafından yapılan saçılmaların toplamıdır. Atomların saçma 
faktörü sin8/?.. değeri ile değişir. Şekil 9 ı da Zn ve A ı un ato­

mik saçma faktörlintinsin9//\ ile değişJ_mi gösterilmiştir. 

Birim hücredeki atomlar tarafından saçılmış dalga­

ların birleşiminden sonuçlanan difraksiyon ışınlarının 

toplam şiddetini dtişi.inelim, örneğin bir bcc kristalinden 

(1 O O ) yansımalarını di.iştinelim. Kristal içerisinde dal­

gaboyu ~ olan bir ışın yol boyunca bibirini takip eden 

farklı ( 1 O O ) dlizlemlerinden difraksiyona uğradığında 

üst liste binecektir, fakat birim hUcrelerinin merkezindeki 

atomlar dalgaboyu~/2olan dalgaları birbirinde farklı yön­

lerde saçmaya sebep olacaktır ve yıkıcı girişim meydana 

gelecektir. 

fo 

30 

Zrı 
20 

10 

o ________________ __ 

sine 
T 

Şekil 9 sine/'Aile atomik saçma 
f aktörii n ii n dep: i şi mi. 

Bir birim biieredeki bliti.in atomların atomik saçma 
faktörii ve herbir birim biieredeki atomların yoğunlukları 

birbirine eşittir. Böylece tamamı ihmal edilebilecek 
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yansımalar gözlenmeyecektir. 

Genelde yanaıma veren toplam genlikleri sayısal he­

saplamak için birim biieredeki bi.ittin atomlardan dof;an dal­

gaların tamamı ve aynı dalgaboylu fakat farklı genlikli 

ve fazlı toplam dalgaların matematiksel çözi~mii gereklidir. 

Meydana gelecek genliğin karesi, şiddeti verecektir. Gen­

liğin biJhk!)yansıması vermesi için aşağıdaki denklem ya­

zılabilir. 

Burada koordinatlar, birim hticre parametrelerinin kesri o­
larak yazılmıştır. Eşit.(ll) aşağıdaki gibi de yazılabi­

lir. 

n 

Fiıkı = L ti 
1 

Yansımaya uğramış ışının 

cosnrr(hxi+kyi+[Zi) (12) 
2 

şiddeti ~ki ile orarıtı lı dır. 

Bu denklemden görtileceği gibi ( h+k-t[ ) tek sayıya sahip her 

yanaıma için I=O dır. Bu bağıntı herhangi bir cisim 
merkezli yapı ıçın tercih edilir. (O O O) ( 1/21/2 O) ·ve 

(o 1/2 1/2) pozisyonları nda tam sayı ları kı s men tek, kı s men 

çift olan bUtUn yansımalar için şiddet sıfırı sa~layacak­

tır. ÇUnkti parçacık yansırnalarına ait sistematik hata ne­

deni ile sin28 'nın ölçLilmiiş değerlerinden elde edilen h k [ 

değerlerinin çözOlmesi temel yapıyı belirlemek için yeter­

lidir. 

İki farklı tipteki atomları içeren çok karışık bir­

rim hUcre için şiddetler, atomik saçma fakt~rlerindeki 

farklılıktan dolayı sıfıra eşitlenmelidir. Örne~in Cs.CL 

kristalinde Cs atoriıu (OOO)'da ve Cl atomu (1/21/2112)'de_ 

dir. Burada b c c yapısının sonuçlarından tamamen farklı 
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sonuçlar elde edilir. Bu durumda Eşit. (12) 

2 2 
I c< [tc-t f cosrr(h-rk-rl )] +[tc sinR(h-t-k+ID (14) 

s cı ı · 

şekline gelir. Burada (h~~~) çifttir. 

Genelde çeşitli yansırnaların şiddetleri birim hüc­

redeki atomların koordinatları ndaki kii çi ik değişmelerden 

çabuk etkilenir ve hesaplanan şiddetler kesin belirlenmiş 

birim hücredeki atomların pozisyonlarını bulmaya imkan 

verir. 

Böylece çeşitli difraksiyon örnekleri ile bir ma­

teryalin kristal yapısının tamamını belirlemek için dif­

raksiyon açısı, şiddeti, örneklerden ölçlilmelidir. 

3.2. Difraksiyon Doğrultuları~ 

Verilen bir kristalin Uzerine monokromatik X-ışın­

ları düşünce meydana gelebilecek difraksiyonun doğrultu­

larını yani 28 'yı ne tayin eder ? Bilindiği gibi her~ 

hangi bir dUzlem takımı için difraksiyon açılarını önce­

den veren genel bir bağıntıya ihtiyaç vardır. Bu 

bağıntı Bragg yasası ile ilgili kristale ait dUzlem mesa­

feleri denklemi kombine edilerek bulunur. 

Örneğin kristal kUbik ise 

i\= 2dsin e J _1_ =­
d2 

iki denklem birleştirilirse, 

t\'1.. 2 
s i rf e = 1\ ( h2 + k2+ ı ) 

4 a2 
( 15) 

bulunur. Bu denklem, özel bir ı dalgaboylu gelen radyas­

yon için hücre uzunlu~u a olan kUbik bir kristalin (h ki) 
dU zl emlerinden meydana gele c ek difra ksiyonları n mlimkii n bü­

tUn Bragg açılarını verir. Örneğin ( 1 1 O) düzlemleri 
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için Eşit. ( 15) 

l"l2 
sin28= " 

2 a2 

olur. Eger kristal tetragonal ve eksen u~unlukları a ve 

c ise genel denklem 

sirfG = ?-..Z ( h 2t k2 12 
) 

4 a2 +d (16) 

olur ve diğer kristal sistemleri için de benzer denklem-

ler elde edilebilir. 

Bu örnekler, dalgaboyu verilen bir demetin kristal 

dUzlemleri takımından difraksiyona ait dogrultuların, 

kristalin ait oldugu sistem.ve parametreleri ile belirlen­

diğini gösterir. Kısaca difraksiyon dogrultuları,yalnız 

birim hUcrenin şekli ve bUyUklUgti ile belirlenir. Bu ve 

bunun tersi önemli bir sonuçtur, difraksiyon demetlerinin 

dogrultularını ölçerek bilinmeyen bir kristalin ancak bi­

rim hUcresinin şeklini ve bUyUklugunu tayin edebiliriz. 



18 

4. DİFRAKSİYON TEKNİKlERİ 

Bu böliimde d if raksiyon tekniklerine ait bilgiler 

verilecektir. Difraksiyon tekniklerinin çalışma prensip­

leri Bragg yasasına dayanır. Farklılıklar ancak kullanı­

lan numunede veya radyasyonda vardır. Kullanılan difrak­

siyon teknikleri Laue teknigi, döner kristal tekni~i, toz 

teknigi olarak Uç bölUmde toplanır. Basit olarak Uç tek­

nik arasındaki farklılıkları şöyle sıralayabiliriz. Kul­

lanılan radyasyonun dalgaboyu döner kristal ve toz tek~ 

ni~inde sabit de~erdeJLaue tekniginde de~işen de~erlerde­

dir. Bragg açısı Laue tekniğinde sabit, döner kristal ve 

toz tekniğinde değişir. 

4.1. Laue Tekniği 

Laue tekniğinde difraksiyon fotoğrafları basit dU-
, o 

zeneklerle elde edilebilmektedir. Bu teknikte 0.2 A den 
o 

2 A 'a değişen dalgaboylu radyasyon kullanılır. Bragg a-

çısı ise sabit tutulur. 

Örnt!kten geri dönen 
yansımalar için 

ekran 

Şekil 10 Laue tekni~i, 

'" 1 
Ornek te n gece n 
ışınlar iç:in 

ekran 

Şekil 10 'da göriildiiği.i gibi Laue tekniğinde numune 

olarak yaklaşık lmm boyutlarında single kristal kullanı­

lır. Numune bir gonyometre Uzerine konur. Gonyometre 

numuneyi bilinen açılarda döndUrmeyi sağlar. Belirli açı­

da sabit tutulan numune dalgaboyu değişen radyasyona 
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maruz bırakılır. Bragg koşullarını sağlayan dalgaboyunda 

fotoğraf Uzerinde lekeler elde edilir. Lekelerden kris­

tal yapı belirlenir. Foto~raf filmleri Şekil lO'da gô­

rüldüğU gibi numunenin her iki tarafına yerleştirilir. Bu 

düzlem fotoğrafları üzerinde numuneden yansıyan veya ge­

çen difraksiyon lekeleri elde edilir. Film üzerindeki 

belirli keskin lekeler kusursuz bir kristal yapının iyi 

bir kanıtıdır. Eğer kırılan veya uzayan lekeler bulunu­

yarsa bunlar örgü bozukluğunu gösterir. Single kristalde 

örgü bozukluğu olup olmadığını kontrol etmek için seri bir 

çalışma yapılmak isteniyorsa bu teknifrin kullanılması uy­

gundur. 

Laue tekniğindeJnumune kullanılan oryantasyonlarda 

simetriye sahiptir. Örneğin bir kübik krista.l kiibün ke­

narları ile belirlenir. Kübik numunenin [ı O oJ eksenine 

paralel düşen ışınlar eksene uygun olarak 4-katlı simetri 

gösterirler. Bu özellik kristal yapısı bilinen numunenin 

oryantasyonlarını kontrol etmek amacı ile kullanılmasını 

uygun kılar. Laue tekniği ile kristal yapının belirlen­

mesi oldukça zordur. ÇünkU atomların farklı düzlemlerin­

den difraksiyon görlintülerini list liste bindirrnek için ge­

niş dalgaboyu bölgesi ile çalışmak gerekir. 

4.2. Döner Kristal Tekniği 

Döner kristal tekniğinde single kristal, dalgaboyu 

sabit değerde olan radyasyon altında döndUrültir. Boyut­

ları yaklaşık lmm olan single kristal bir gonyometre iize~ 

rine konur. Gönyemetre sabit bir mil üzerinde dönerken 

kristali de döndürtir. Numune, genellikle kristal eksen­

lerinden biri dönme eksenine paralel olacak şekilde yer­

leştirilir. Kristalin dönmesiyle Bragg koşullarını sağla­

yan çeşitli e dee;erlerinde farklı örgli diizlemleri elde e­

dilir. Difraksiyon lekeleri bir silindire yerleştirilmiş 

fotoğraf filmi üzerine kaydedilir. 
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Şekil ll Döner kristal tekniği. 
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Bu teknikte Bragg denklemine göre difraksiyonun a-

çıklanması biraz karınaşıktır. Çünkü dU şen ışı n ile örgO 

düzlemleri arasındaki açı daima değişir. İncelerrecek 

kristalin c ekseni silindirik filmin dönme eksenine para­

lel olacak şekilde gonyometre üzerine konur. Bu durumda 

difraksiyon c eksenine paralel dOzlemlerden meydana gelir. 

Difraksiyona uğramı.ş ışınlar Şekil 12 'de göri.ildüğü gibi 

konilerin yüzeyleri boyunca yer alacaklardır. Şekilde gö­

rülen 81 ve 82 büyi.iklOkleri konilerin yUkseklikleridir. 

a b 
Şekil 12 Döner kristal tekniğinde difraksiyon 

modelinin gösterimi: a) Difraksiyon 
koşulu. b) Difraksiyon konileri. 
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Difraksiyona ugramış ışınlar, koniler Uzerinde ya­

tan özel yönler boyunca meydan0 gelecektir. Işınlar 

doğru fazda ve diğer iki koordinat eksenine paralel tutu­

lur. Film Uzerindeki difraks~yon gölgeleri "Layer line" 

olarak adla nd ı rı lan çizgi leri h [i zer i nde yer alır. J,ayer 

line Uzerindeki gölgeler dönme eksenine paralel düzlemler­

den meydana gelir. Aynı h ve .k degerli ancak farklı 1 

değerlerine sahip düzlemlerin oluşturduğu gölgeler "Row 

line " olarak adlandırılan çizgi boyunca yerleşirler. 

Row line,layer line çizgisini enine keser. Şekil 13 'te 

döner kristal tekniğinde difraksiyondan elde edilmiş bir 

fotograf görUlmektedir. 

\Lay er line / Row line 

. . \ '-l .. 
1 • • ·, 

...... -- ---L_ -~--o-j __ ~------·-
\ 

. . 
. 
1 

1 
1 . 

Şekil 13 Retasyon fotoğrafı. 

t= 2 

l=1 

l=-1 

L::-2 

Sn, n. kristal dUzlemine karşılık gelen koni yUk­

sekliği olmak Uzere, silindirik filmin yarıçapı r ise 

kristale ait c parametresi bulunabilir. Bu parametre 

kristalin birim hücresinin boyutlarına ait bUyiikli5ktUr. 

sn == r cot 0 (17) 

c cos 0 == n/\ 
1/2 

c ( n?-./ sn )( 2 s2 ) = r + n (18) 

denklemi ile c parametresi bulunabilir. 

Yansımanın herbiri iç.in 8 değerleri film Uzerindeki 

pozisyonlardan kolayca belirlenebilmektedir. Böylece teo-
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rik indekslenen yansımalar tamamen açıklanabilecektir. 

Döner kristal tekni~inin uygulanmasında bazı olasılıklar 

çıkabilmektedir. Fotoğrafta elde edilen iist i.iste binmiş 

gölgeler birçok önemli yansımanın oldu~unu gösterir. Bu 
durumda yansımaları n şiddetleri ve görlintlileri tam olarak 

elde edilmeyebilir. Bu aksaklıklar iki şekilde giderile­

bilmektedir. 

i. Kristal 0°-360° arasında döndiiriilmelidir. Kristal 

ktiçi.ik açılarda döndUrtildi.i~Unde kristal dtizlemleri 

mtimki.in bUtUn de~erleri almayabilir. 

ii. Hareketli film tekniklerinden bir çoğu kullanıla­

bilir. Bu tekniklerden biri de Neissenberg tek­
niğidir. Bu teknikte silindirik film döner kris­

tal ile aynı anda dönme eksenine paralel ileri ge­

ri hareket ettirilir. Ekran ile dar bir delik a­

rasında kristal vardır, böylece filmin hareketin­

den dolayı film Uzerine single layer' dan sadece 

yansımaları tek bir pozda kaydedilir. 

4.3. Toz Tekniği 

Döner kristal tekni~i, yeteri kadar btiyiik birçok ka-

tı materyallerde kullanışlı değildir~ Maddeler Almanya'da 
Debye ve Scherrer, Amerika'da Hull tarafından bulunmuş me­

todlarla incelenebilir (Lovel,l976). Bu metodlarda mono~ 

kromatik X-ışını, toz haline getirilmiş madde Uzerindeki 
ktiçtik bir noktaya ince kılcal bir boru içerisinden yolla­

nır. Kristalin ince ktiçiik parçaları rastgele konumda bu­
lunduklarından uygun açıda diişen ışınlar çeşitli örgii dOz­

lemlerinden yansıyacaklardır. Bundan başka kristaldeki 
farklı dlizlemler, dUşen ışınların ekseni etrafında tesadtifi 

olarak da~ılırlar. Böylece Br~gg açısının iki katı (26) 
olan bir açı da eksen ile iç içe maddedeki biitOn kristaller 

den yansımalar olur. Madde silindirik bir film tarafından 

sarılıdır ve herbir koninin iki ki.içiik parçasına Şekil 14>­

te görlileceği iizere film Uzerine kaydedilir. Eğer zerre-
-6 

ler ( lO m 'den ) oldukça bliylikse aydınlatılan toz kris-
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talleri için mLimkUn olan biitiin yönelmeler elde edilemez, 

çLinkLi aydınlatılan hacim yetersizdir. 

Bu lek~ler herbir toz çizgisine katılan kristalle­

rin artan sayıları ile poz sUresince maddenin dönmesiyle 

elimine edilebilir. Çeşitli yansırnaların 9 Bragg açıla­

rı çizgi çiftlerinin uzunlukları ölçiilerek hesaplanabilir. 

Şekil l4.b 1 deki geometriden 

( 2'1".- 49 ) l 2n= OP 1 2n r (19) 

ve böylece yansımalar indekslenebilir ve birim hUcre pa­

remetreleri hesaplanabilir. Difraksiyon numunesi büttin 

elementler ve .bileşikler için farklıdır. Toz teknigi me­

todları ile kolayca ttiretilebilir. 

A.' ,' p 

\) ı ( c 0 

a 

O B 
) ) ı (ı Ayar 

ar-a lı ğı 
b 

Şekil 14 a) Banyo edilen film 
b) Difraksiyon geometrisi. 

Özel bir h k 1 gözöniine alalım. Tozun bir veya 

daha çok zerresi tesadUfi olarak (h k[) dUzlemleri yansıma 
için do~ru Bragg açısı yapacak şekilde yönelmiş olacaktır. 

Şekil 15'a bu takıma dahil bir diizlemi ve meydana gelen 

difraksiyon demetini gösteriyor. Eger şimdi dUzlem gelen 

ışın etrafında 8 açısı sabit tutularak döndUriilUrse yansı­

yan demet Şekil 15 b 1 de göriildi.iğii gibi bir koni yii zeyi 

Lizerinde gezinecek ve koninin ekseni geçirilen demetle ça­

kışacaktır. Gerçekte toz metodunda bu dönme mevcut değil­
dir, fakat her do~rultuyu alması miimkiin olan çok sayıda 
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kristal zerrelerinin mevcut olması bu dönmeye denktir. 

Bu zerreler arasında (h k[) dUzlemleri gelen demet ile 

do~ru Bragg açısı yapan bir kısım vardır ve' bu tip diizlem­

ler gelen demet ekseni etrafında bUtiln dönme ~urumlarında 

bulunurlar. Bu nedenle duran bir toz kiitlesi~den meydana 

gelen(h kl)yansıması difraksiyona u~ramış radyasyon konisi­

ni oluşturur. ÖrgU diizlemleri mesafesi farklı her takım 

ayrı bir koni verir. 

a b 

Şekil 15 Toz metodunda difraksiyon 
.meydana getiren radyasyon 
konilerinin oluşumu. 

Şekil 15 'te bu metodda difraksiyon meydana getiren 

radyasyon konilerinin oluşumu göriilmektedir. Şekil 16'da 

da yukarıdaki şekilde meydana gelen koninin dört degişik 

şekli göriilmektedir. Bu koniler aynı zamanda en çok kul­

lanılan toz difraksiyon metodunu göstermektedir. Bu toz 

difraksiyon metodu Debye-Scherrer metodu olarak bilinir. 

Debye-Scherrer metodunda dar bir film şeridi kısa bir si­

lindir şeklinde bUkUlUr ve cisim silindirin ekseni Uzeri­

ne konur, gelen demet bu eksene dik olarak gönderilir. 

Difraksiyon meydana getiren radyasyon konileri silindirik 

film şeridini çizgiler boyunca keser ve film açılır dtiz 

bir yUzey Uzerine yayılırsa meydana gelen desen Şekil 16-

b 'de görUldUgU gibidir. Çeşitli metal tozlarından elde 
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elde edilmiş olan hakiki desenler Şekil 17'de gösterilmiş­

tir. Difraksiyon çizgilerinden herbiri, ayrı bir kristal 

zerresine ait çok sayıda kVçUk lekelerden meydana gelmiş­

tir. Bu çok kiiçUk lekeler birbirlerine o kadar yakındır 

ki sUrekli çizgi gibi görUnUrler. Çizgiler penel olarak 

eğridirler' sadece 2 e =9cf 1 ye karşı lı k gelenler doğru çiz­

gidir. 

Şekil 

29=0" 

( ( o } )) 
b 

16 Debye-Scherrer toz metodu 
a)filmin gelen demet ve cisme 

göre durumu 
b)filmin açıldığı durumdaki 

görlinOmU 

Verilen difraksiyon çizgilerinin film Uzerindeki 

konumlarından e tayin edilebilir ve~ bilindiğinden çizgi­

yi meydana getiren dOzlemlerin d mesafesini hesaplayabili­

riz. Tersi olarak kristalin birim biieresinin şekli ve bU­

yUkliiğiJ biliniyorsa mi.imkUn bi.itUn difraksiyon çizgilerinin 

film üzerindeki yerlerini tayin edebiliriz. En ki.içiik 2e 
değeri örgi.i mesafeleri en bliylik olan di.izlemlerden yansıya­

rak meydana gelir. Örneğin kiibik sistemde d mesafesi 
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(rf+ 11+ ı 2 ) minimum olduğu zamc:ın maksimumdur ve bu teri-

mi n minimum değeri ( h k ı ) 1 nin ( 1 O 0) değeri ne kar-
şılık gelir. Bu sebeple de (1 0 0) yansıması en kiiçiik 2 8 
değeri nden biridir. Bunda n sonra ki yan?ı ma ( h2

-t- k2+L2
) 1 ni n 

en kUçUk degerinden hemen sonra gelen değeri aldı~ı zaman­
ki h k [ indisine karşılık gelen yansımadır. Yani (h k!) 

( 11 O ) olduğu zamanki yan sı ma dır. 

2 9::180° 
2 9= o" f 

i( U o ll 
l 

ll ( (( o )) ~-a 

[(([o]}Jl ı ( o ) ]b 

uno ll ll ll ( [ o \ ]c ) 

Şekil 17 Debye-Scherrer toz desenleri 
a)bakır (f c c) 
b)tungusten (b c c) 
c)çinko (h c p). Siizlilmiiş bakır 

radyasyonu kamera çapı= 5.73cm 

Debye-Scherrer metodu ve toz metodunun diğer şekil­

leri özellikle metalurjide çok kullanılır. Bir monokris­
tal cisim elde edilmediği zaman doğal olarak kullanıl~bi­

lecek tek metod toz metodudur. Metod özellikle örgli para­

metrelerini yüksek doğrulukla tayin etmekte tek veya çok 

faz lı alaşımlar, korozyon iiriinleri, refrakt örler ve kaya­

lar gibi karışım fazların tanımlanmasında elverişlidir. 

Sonuçta, X-ışını spektrometresi difraksiyon anali­
zinde bir araç olarak kullanılabilir. Bilinen dalgaboylu 

X-ışınlarıyla kristal dlizlemlerinin bilinmeyen mesafeleri-
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ni tayin etmek için kullandı~ımız alete dif.r~ktometre de­

nir. Diger yönden bilinen kristal dOzlemleri mesafesi ile 

bilinmeyen dalgaboylarını tayin etmek için kullanılınca 

spektrometre denirı Difraktometre daima monokrornatik X-ı­

şınlarıyla kullanılır ve ölçUlilr. Monokristaller veya toz 

kristaller Ozerinde yapılabilir, sonuncu halde daha çok 

Debye-Scherrer kamerası gibi çalışır veya saçıcı difraksi­

yon ışınları konisinin kUçUk bir yayını içine alır ve öl­

çer. 
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5. TOZ YÖNTEM! KUJ,IJANI I,ARAK MATERY 1\ J;l ~R tN İNC1~I,FNMESİ 

' Toz tekniği kullanılarak kalsit, liiletaşı materyal-

leri ve Cd-Pb-S bileşikleri incelendi. Kalsit ve 1Uletaş;ı. 

toz ha1ine getirildi. Toz halindeki numuneler X-ışınları 

difraktometresinin içine alındı. Numuneler çeşit1i açı­

larda döndUrUlerek X-ışınları kırınım desenleri elde edil­

di. Bragg koşulunu sağlayan açılarda pikler elde edildi 

ve bu pikler okunarak incelenen materyalıerin ASTM (The 

American Society for Testing Materials) kartları aracı­

lığıyla hangi kristal yapıya ait olduğu belirlendi. 

Cd-Pb-S bileşikleri Cd, Pb, S elementlerinin çeşitli oran­

larda birleştirilmesiyle bir cam Uzerine ptiskiirtUlerek o­

luşturuldu. Oluşturulan bu bileşikler toz yöntemi kulla­

nılarak, ancak toz haline getirilmeden incelendi. Bu bi­

leşiklerin toz kırınım desenleri incelendiğinde, desenıe­

rin birinde CdS , diğerinde ise PbS piklerinin çoğunlukta 

olduğu görUldli. 

Kullandığımız difraktometrenin bazı özelliklerini 

aşağıda sıralamak uygun olacaktır. 

An ot 

Filitre 

Akım 

Kağıt hızı 

Duyarlılık 

Zaman sabiti 

CuK 

Ni 
o 

1.54148 A 
18. mA 

2.5 cm/dak 

ıxıo3 

1 saniye 

5.1 Kalsit Numunesinin incelenmesi 

Toz haline getirilen kalsit numunesinin X-ışınları 

difraktometresinde krista1 yıpısını belirleyebileceğimiz 

kırınım desenini aldık ve yapının hexagonal yapı göster­

diğjni gözledik. Bu aşamada kalsit numunesinin toz kırınım 

deseni hakkında bilgi vermek uygun olacaktır. 

Kalsit numunesinin X-ışını toz kırınım deseni 
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Şekil 18'de 26 açı değerleri 22°'den başlayıp 48°'de 

bitmektedir. Difraktonun yatay ekseni 28 açı değerleri­

ni düşey ekseni ise şiddeti göstermektedir. Açı değerle-

Çizelge 1. Kalsit numunesının toz kırınım 
deseninden elde edilen pik 
değerleri 

o 

PIKLER 28 e sine d (A) h k L 

1 2 3.0 1 11.51 0.200 3.85 1 o 2 

2 29.50 14.75 O. 2 54 3.0 3 1 o 4 

3 35.90 .· 17.95 0.30B 2.50 1 1 o 

4 39.36 19.6S o. 336 2.29 1 1 3 

5 4 3.12 21.56 0.367 2.10 2 o 2 

6 47.40 23.70 O. 402 1. 92 \ ,.... ). 

7 46.40 2 4.20 .. 0.409 1.8 8 1 1 6 

ri sağdan sola doğru artmaktadır. Piklere karşılık gelen 

açı değerleri buradan okunabilir. Bragg yasasına uygun 

olarak bu pike karşılık gelen düzlemler arası mesafeyi 

bulabiliriz. Difraktondaki bUtUn piklerin açı değerleri­

ni okuyup düzlemler arası mesafeleri belirledik. Bu 

değerler göz önüne alınarak ASTM kartları incelendi, 

değerlere uygunluk gösteren karttan numunenin hangi mater­

yal olduğu ve bu materyal hakkındaki diğer bilgiler elde 

edildi. 

Kalsit numunesine ait piklerin 2G , 8 , sin8 , d, 

(h k 1) değerlerini bir çizelge şeklinde düzenleyebili-

riz. 

(h k 1) indislerini çizelgedeki d değerlerini 

5-0536 numaralı ASTM kartındaki değerleri karşılaştırarak 

elde ettik. (h k 1) değerlerini kullanarak kristalin a 

ve c parametrelerini hesaplayabiliriz. İncelediğimiz 

numune~in kristal yapısı hexagonaldir. Rexagenal yapının 
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düzlemler arası mesafesini veren ifade, 

2 
d(hkll 

4 (h2 +h k+ k
2 

) + ı2 
a2 cı! 
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(20) 

şeklindedir. İki ayrı düzleme ait d değerlerini kullana­

rak a ve c değerleri hesaplanabilir. 

2 
dıaı4 

1 
dı~ 6 

denklemlerin çözümünden, 
o 

a = S. 9A 

olarak bulunur. 

?+(1 ±1 ± ) 
-ı 

a-

o 

C=17.066A 

c =17.0 66 A. 
/ 

Şekil 19 CaC0
3

'ün birim hücresi. 

5.2. Lületaşı Numunesinin incelenmesi 

(21) 

(22) 

Lületaşını incelemek için de yine toz tekniğinden 

faydalandık. Toz haline getirdiğimiz numunenin 5° .ile 34° 

arasındaki 2 e değerlerini Şekil 20'de görülen toz kırınım 

deseninden belirledik. Böylece piklere karşılık gelen 

düzlemler arası mesafeleri hesapladık. Bütün bu değerleri 

bir çizelge şeklinde dlizenleyebiliriz. 



~ 

; 

' 

' i i 

ı. 
i'' 

' 
! 

' i 
i ı 1 

' ! ı 
; ! 

! 
ı 

i 
' ı 
! ' 

~ 

1 : ı ı 

' 

i 
ı 

i ı 

i ' 
: j' 

! 

: 
ı 

i 
' 

1 

lı .. ·1· < :1 i i 
'ı' ' .. 

' 

i 
ı 
! ! ' i : ' 

' ı ı ' : 
ı 

ı 

1 

! i 
ı ı 
i i ; ı 

' 
' 

ı 

l d p p s 

ı 

' 1 

ı : 

o 

ın 

o 
N 

ın 

N 

o 
M 

32 

.,., 
s:: 
QJ 

w 
QJ 

'd 

E 
rl 
s:: 
rl 
H 
rl 
~ 

: ~ 
o 

+=' 

s:: 
rl 
s:: ,., 
Cl}ı 

a:ı 
+=' 
QJ 

ri 
::::ı 
H 

o 
(\J 

ri .,., 
~ 
QJ 

C/)1 



Çizelge 2. LUletaşı numunesının toz kırınım 
deseninden elde edilen pik 
değerleri 

28 ei o 

PIKLER sine d (A) h k ı 

1 6.42 3. 21 0.055 13 7 6 1 1 o 

2 1 o. 7 o 5.3 5 0.093 8. 28 1 3 o 

3 18.6 o 9. 3 o o . 161 4. 7 6 o 1 1 

4 1 9. 50 9.75 o .1 69 4. 5 6 1 5 o 
5 22.50 11 . 2 s o. 19 5 3-9 5 

6 25.6 o 1 2. 8 o 0.221 ~.47 

7 33.40 1 6. 7 o o. 287 2.67 

33 

Miller indisieri dUzlemle~in değerlerini litaratUr­

den belirledik (YUcel et al., 1981). 

Değerleri belli olan dlizlemler kullanılarak ortorom­

bik yapının örgü parametrelerini belirleyebiliriz. Orto­

rombik yapının örgü parametrelerini veren ifade, 

,. __ 1_ = _.t:_ + _k_+ _1_2 
( 2 3 ) 

dı a2 bı eZ 
hld 

şeklindedir. (l 1 O) ve (1 3 O) için a ve b parametrele­

rini belirleyelim. 

1 - _1_+ __ 1_ 
(13.76 )2 a 2 b2 

(24) 

(25) 

o 

a = 15.6 A b = 2 9.3 A 

c sabitini ise (O 1 l)'den hesaplayabiliriz. 

1 ~ (26) 

( 4-76 '1 
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c = 4. B2 A 
olarak bulunur. 

Şekil 21. Lületaşının birim hücresi. 

5.3. Cd-Pb-S İnce Filminin İncelerrmesi 

Değişik oranlarda Cd-Pb-S içeren ve ince film olarak 

oluşturulan bu bileşik toz yöntemi ile incelendi. İnce 

film toz yöntemiyle incelenirken toz haline getirilmez. 

Film bozulmadan bir bütün olarak toz yöntemleri kullanıla­

rak incelendi. 

İki değişik oranda oluşturulan Cd-Pb-S bileşiği ayrı 

ayrı incelendi. İlk bileşikte daha çok PbS pikleri, ikin­

ci bileşikte ise CdS pikleri gözlendi. Bu durumda ilk bi­

leşikte PbS oranı CdS'ye göre fazla olduğu söylenebilir. 

İkinci filmde ise CdS oranı PbS'ye göre daha fazla olduğu 

söylenebilir.. 

i. Cd-Pb-S bileşiğinde PbS piklerinin ço~unlukta ol­

duğu film. 

Bu filmin toz spekturumundan elde edilen pik değer­

leri bir çizelgede toplandı. 
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Çizelge 3. PbS'nin pik de~erleri 

PiKLER 2 e 8 sin 8 d (A) h k ı 

1 24.2 o 1 2 '1 o 0.209 3.6 7 

2 25.90 1 2 . 95 o. 2 24 3 .43 1 1 1 

3 26 50 1 3. 2 s o .2 29 3. 36 0 o 2 

4 2 9.4 o 1 4. 70 o ,2 53 3.03 

5 30.20 1 5. 1 o o. 2 60 2,96 1 o o 
6 38.7 tl 19 . 3 5 0.331 2 .3 2 

7 42.9 o 21 . 4 5 o. 3>65 2. 1 o 2 2 o 

Şekil 22'de Cd-Pb-S bileşiğinin toz kırınım desenin­

de 2 8 23°'den başlanmıştır. 

(h k 1) değerleri 5-092 numaralı ASTM kartından el­

de edildi. d değerlerini karttaki d de~erleri ile karşılaş­
tırılıp bunlara karşılık gelen Miller indisieri belirlen­

di. PbS'e ait olan bu pikierin birim hücrelerinin geo­

metrik şekli yine karttan belirlendi. PbS birim hllcresi­

nin geometrik şekli kübik yapıda olduğu gözlendi. Kübik 

yapıya ait düzlemler arası mesafe ile örgll parametresini 

veren bağıntı, 

(27) 

şeklindedir. Örgll parametresi olan a değeri herhangi bir 

d için bu d'ye sahip Miller indisieri de kullanılarak bu­

lunabilir. örneğin, d= 2.96 A ve (2 O O) için a değeri, 

a = 2.96 \/ l+ 0+0 (28) 

a = 5.92 'A 
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Numunenin birim hlicresinin geometrik şeklini temsil 

edebilecek şekil aşa~ıdaki gibi çizilebilir. 

a = b =c= 5.92 A 
c(=f>=IJ'= 90" 

Şekil 23. PbS'in birim hücresi 
(yüzey merkezli kübik) 

ii$ Cd-Pb-S bileşiğinde CdS piklerinin çoğunlukta 

olduğu ince film. 

Nurnuneye ait toz spekturumun verileri aşağıdaki çi­

zelgede toplanmıştır. 

Çizelge 4. CdS'nin piklere ait değerleri. 

o 

PIKLER 28 e sine d (A) h k ı 

1 24.80 1 2.40 0.214 3.58 1 o o 
2 26.50 13.25 0.229 3.36 o o 2 

3 28.20 14. 1 o o. 243 3.16 1 o 1 

4 31 . 30 1 5. 6 5 O. 269 2.85 

5 43.7 6 21 . 87 o. 372 2 .o 6 1 1 o 

Çizelgedeki d değerleri Şekil 24'teki toz kırınım 

deseninden elde edilerek 6-0314 numaralı kartla ka.rşılaş­

tırıldı ve uygun gelen de~erlere karşılık gelen Miller in-
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disleri belirlendi. İncelenen bu numunenin birim hOcresi­

nin hexagonal yapıda oldu~u belirlendi. Ru yapının örg~ 

parametreleri aşa~ıdaki denklemlerle belirlenebilir. 

_1_- 4 ( h2
tkh tk 2

} + -· _12_ ( 29) 
d2 - a2 c2 

h kt 

ÖrgU parametreleri olan a ve c, (O O 2) ve (l O O) indis-

leri ile belirlenebilir. 

_1_= 4 
(3 s8i a2 

c = 6.72 'A 

c:::6.T2 A ...-

Şekil 25. CdS'in birim hUcresi. 

(30) 

(31) 

CdS'in birim hUcresini temsil edecek geometrik şekli 

yukarıdaki gibi çizilebilir. 



6. 'I'ARTI~;MA VE SONUÇ 

Kristaller hakkındaki bilgiler, görülmektedir ki 

materya:ııerin tanınmasını oldukça kolaylaştırmaktadır. 
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Bu ifadeden, bütün materyaller belirlenir düşüncesi akla 

gelmemelidir. Çünkü ancak kristal yapıya sahip materyal­

ler bu bilgilerle belirlenebilir. 

Yapılan bu çalışmada kristal yapıya sahip olan kal­

sit, lületaşı ve belli oranlarda oluşturulan Cd-Pb-S ma­

teryalleri incelendi. Ancak bu materyalıerin kristal ya­

pıları incelenmedi. Eğer materyalıerin kristal yapıları 

belirlenrnek istenirse anılan üç tekniğe ilave olarak baş­

ka tekniklerin de kullanılması gerekir. Örneğin birim 

hücrede hangi atomları ve materyaldeki atomların hangi 

oranlarda bulunduğu belirlenrnek istenirse kullanılacak 

teknikler bu üç teknikten farklıdır. 

İncelenen numunelerden kalsit iyi bir kristal yapı 

göstermiştir. Toz deseninde. görülen keskin pikler kris­

tal yapının iyi bir kanıtıdır. Diğer numuneler de kris­

tal yapıdadır, ancak piklerin keskin olmaması materyal i­

çerisinde yabancı atomların veya çeşitli kristal kusurla­

rının olduğunu göstermektedir. Bundan dolayı bu üç mater­

yalin mükemmel bir yapıya sahip oldukları söylenemez. 

Yapılan bu çalışmada ince-film şeklinde oluşturulan 

materyalıerin de toz tekniği ile incelenebildiği görülmek­

tedir. Bir saydam materyal üzerine (örneğin cam üzerine) 

oluşturulan ince film materyal toz tekniği ile incelenir­

ken materyali toz haline getirmeye gerek yoktur. Bu sa­

yede materyal deforme edilmeden toz tekniği ile incelene­

bilmektedir. 
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