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1. AMAC

X-lIsini Kirinim yontemi (XRD), her bir kristal fazin kendine 6zglu atomik dizilimlerine bagh
olarak X-isinlarmi karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina dayanir. Her bir kristal faz icin bu
kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali tanimlar. X-Isini Kirinim analiz metodu, analiz

sirasinda numuneyi tahrip etmez ve ¢ok az miktardaki numunelerin dahi analizlerinin yapilmasini saglar.

2. KAPSAM

Laboratuarimizda Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi bulunmaktadir. Bu cihazla
kayaclarin, kristal malzemelerin, ince filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapilabilir.

Cihazimizda 1200 °C'ye kadar atmosfer, vakum ve inert gaz ortaminda kristal yapidaki faz degisimlerini
goérmek mumkandar.

3. SORUMLULAR

Yozgat Bozok Universitesi BILTEM yénetimi tarafindan ilgili cihazi analize hazirlamak, cihaza
gelen numuneleri analiz etmek ve cihazi bir sonraki analize hazir halde birakmak icin goérevlendirilmis
personel/personeller.

4. UYGULAMA

4.1 Numune hazirlama:
a) Analizi istenen numune 6lgiim sartlarina uygun hale getirilir. Ornegin kaya¢ numuneler uygun aletler
yardimiyla toz hale getirilir.
b) Olciim igin uygun hale getirilen numune, uygun numune tutucuya yerlestirilir.
¢) Numune tutucu (izerinde numune ile birlikte) cihaz igindeki uygun platforma (stage) yerlestirilir.
4.2 Cihazin élcim icin hazirlanmasi:
a) Numune cihaza yerlestirildikten sonra, cihazin kapaklarinin iyice kapandigindan emin olunmalidir.

b) Cihaz ¢alistiriimadan dnce, X-ray tuplni sogutan mekanizmanin dizgin calisip ¢calismadi§i kontrol
edilmelidir.

c) Cihaz Gzerindeki anahtar cevrilerek cihaza gug verilir.
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d) X-ray tipi, uygun calisma kosullarina getirilir. Ornegin anahtar cevrildikten sonra X-ray tipiine ait
30 kV ile 10 mA degerleri, bilgisayar yardimiyla uygun degerlere getirilir (6rnegim 45 kV ile 40
mA).

4.3 XRD élgimundn gercgeklestirilmesi

a) XRD odl¢cimd, bilgisayarda kayitl olan Data Collector isimli programla gerceklestirilmektedir.

b) Olc¢iim baslatilmadan 6nce numuneye uygun numune platformu, filtreler vb. kullanildigindan emin
olunmalidir.

c) Olgiim igin gerekli konfiglirasyon (6rnedin baslangic ve bitis 20 degerleri, iki 6lgiim noktasi
arasindaki 20 degeri, her bir dlcim degeri tzerinde beklenmesi istenen slre vb.) program (zerinden
ayarlanir.

d) Uygun konfiglrasyon ayarlari yapildiktan sonra 6l¢im Data Collector tGzerinden yapilir ve sonug
xrdml uzantisiyla kaydedilir.

4.4 Analiz sonucunun degerlendirilmesi

a) Analiz sonucunun degerlendirilmesi, bilgisayarda kayith olan High Score Plus (HSP) isimli
programla gerceklestirilmektedir.

b) Olciim sonunda kaydedilen ,xrdml uzantili dosya sag tiklanarak HSP ile agilir.

¢) HSP’de acgilan spektrumdan oncelikle arka plan (back ground) cikarilir.

d) Grafik Gzerine sag tiklanarak, search peak fonksiyonu yardimiyla kirinim desenindeki pikler
belirlenir.

e) Grafik lzerine sag tiklanarak,~profile fonksiyonu yardimiyla programin, kirinim desenine en uygun
fiti yapmasi saglanir.

f) Son olarak, fit yapma islemi bittikten sonra yine grafik Uzerine sag tiklayarak, searchmatch
fonksiyonu yardimiyla kirinim desenindeki her bir pikin neye karsilik geldigi database ile
karsilastirilarak belirlenir.
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