BiLiM VE TEKNOLOJi UYGULAMA VE ARASTIRMA MERKEZI
(BILTEM)
COK AMACLI X-ISINI DIFRAKTOMETRESi (MP-XRD)
KULLANIM TALIMATI
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AMAC

X-Ism Kirmim yoéntemi (XRD), her bir kristal fazin kendine 6zgii atomik
dizilimlerine bagli olarak X-isinlarin1 karakteristik bir diizen igerisinde kirmasi esasina
dayanir. Her bir kristal faz i¢in bu kirmim profilleri bir nevi parmak izi gibi o kristali tamimlar.
X-Isin1 Kirinim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip etmez ve ¢ok az miktardaki

numunelerin dahi analizlerinin yapilmasini saglar.

KAPSAM

Laboratuarimizda Panalytical EMPYREAN marka XRD cihazi bulunmaktadir. Bu
cihazla kayaglarin, 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 gérmek miimkiindiir.

SORUMLULAR

Yozgat Bozok Universitesi BILTEM yonetimi tarafindan ilgili cihazi analize
hazirlamak, cihaza gelen numuneleri analiz etmek ve cihazi bir sonraki analize hazir halde
birakmak i¢in gorevlendirilmis personel/personeller.

UYGULAMA

4.1 Numune hazirlama:
a) Analizi istenen numune dl¢iim sartlarina uygun hale getirilir. Ornegin kaya¢ numuneler
uygun aletler yardimiyla toz hale getirilir.
b) Olgiim i¢in uygun hale getirilen numune, uygun numune tutucuya yerlestirilir.
€) Numune tutucu (iizerinde numune ile birlikte) cihaz igindeki uygun platforma (stage)

yerlestirilir.
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Cihazin 6l¢iim icin hazirlanmasi:

Numune cihaza yerlestirildikten sonra, cihazin kapaklariin iyice kapandigindan emin
olunmalidir.

Cihaz calistirilmadan once, X-ray tiipiinii sogutan mekanizmanin diizgin ¢alisip
calismadigi kontrol edilmelidir.

Cihaz iizerindeki anahtar ¢evrilerek cihaza gii¢ verilir.

X-ray tiipii, uygun ¢alisma kosullarina getirilir. Ornegin anahtar gevrildikten sonra X-ray
tipline ait 30 kV ile 10 mA degerleri, bilgisayar yardimiyla uygun degerlere getirilir
(6rnegim 45 kV ile 40 mA).

XRD olciimiiniin gerceklestirilmesi

XRD ol¢iimii, bilgisayarda kayith olan Data Collector isimli programla
gerceklestirilmektedir.

Olgiim baslatilmadan 6nce numuneye uygun numune platformu, filtreler vb.
kullanildigindan emin olunmalidir.

Olgiim igin gerekli konfigiirasyon (&rnegin baslangigc ve bitis 20 degerleri, iki lgiim
noktasi arasindaki 20 degeri, her bir dl¢iim degeri ilizerinde beklenmesi istenen siire vb.)
program iizerinden ayarlanir.

Uygun konfigiirasyon ayarlar1 yapildiktan sonra dl¢iim Data Collector {izerinden yapilir ve
sonug .xrdml uzantisiyla kaydedilir.

Analiz sonucunun degerlendirilmesi

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

Olgiim sonunda kaydedilen .xrdml uzantili dosya sag tiklanarak HSP ile agilir.

HSP’de acilan spektrumdan 6ncelikle arka plan (back ground) ¢ikarilir.

Grafik tlizerine sag tiklanarak, search peak fonksiyonu yardimiyla kirinim desenindeki
pikler belirlenir.

Grafik {lizerine sag tiklanarak, fit profile fonksiyonu yardimiyla programin, kirinim
desenine en uygun fiti yapmasi saglanir.

Son olarak, fit yapma islemi bittikten sonra yine grafik tlizerine sag tiklayarak, search
match fonksiyonu yardimiyla kirmmim desenindeki her bir pikin neye karsilik geldigi data

base ile karsilastirilarak belirlenir.
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