6110

X- ISINLARI DIFRAKSIYON YONTEMIYLE 2- HIDROKSI
BENZILIDEN-2- TIYOANILIN KRiSTALININ iINCELENMESi
VE URINER SISTEM (BOBREK VE URETER)
TASLARININ ANALIZi

-C. VOKSEK GERETIM
%OK@MAN’E‘ASY@N m’ig‘g&ﬁ’

MUSTAFA ERDEMIR

YUKSEK LiSANS TEZi
(FiZIK EGITIMI)

GAZIi UNIVERSITESI
FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

TEMMUZ- 1997
ANKARA



Mustafa ERDEMIR tarafindan hazirlanan X-ISINLARI DIFRAKSIYON
YONTEMIYLE 2-HIDROKSI-BENZILIDEN-2-TIiYOANILIN KRISTALI-
NIN INCELENMESI VE URINER SISTEM (BOBREK VE URETER)
TASLARININ ANALIZI adl1 bu tezin Yitksek Lisans Tezi olarak uygun

Q__

Prof. Dr. eyin SOYLU

oldugunu onaylarim.

(Tez Yoneticisi)

Bu ¢aligma, jiirimiz tarafindan Fizik Egitimi Anabilimdalinda yiiksek lisans
tezi olarak kabul edilmistir.

Bu tez Gazi Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii tez yazim kuralarina

uygundur. %‘ \A%—M oy



ICINDEKILER

Sayfa
0z i
ABSTRACT ii
TESEKKUR .......coeerervenrenssrseesssssessssssssssmsssssssssssasesssssssssasssssessssssssssssassessesses iii
CIZELGELERIN LISTESI R SRR \ '
SEKILLERIN LISTESI........... . crsaesessssinsassensasasasasasssnass vi
1. GIRIS 1
2. X-ISINLARI VE OZELLIKLERI 2
2.1. X-151n1arinin Uretilmesi.......ceererrerserserseesessesessensesessessesseesessnsnsssasessesssnses 3
2.3. Karekteristik Spektrum..........cccccurece. AR S 8
2.3.1. Karekteristik x-151nlarinin meydana gelmesi i¢in uygulanan
YODLEMIET.....ccoeeieereerircearsansasssnaesserasassrasssnssssessaneaaras . 9
2.3.2. Karekteristik x-15tniminin gosterimi ve adlandirilmasi................... 10
2.3.3. Costor-Kroning gegisler..........cccereererareeracaens .12
2.3.4. Augerolayl.....cvsnncicnenes sevrenesssesnsanesnssasniassasanastsssnsnasas 12
2.4. X-sinlarmin Sogurulmast ..........ceeeereereesvessnsesessesenne 13
2.4.1. X-gmlannin sogurulmasinda meydana gelen olaylar..................... 14

2.5. SOZUIMA KENATT....ccuerierrceresaecaiesensnarersaresncaseesasssnesseaseessssassassnsessensoses 15



3. KRISTALLER 18

3.1. Birim Hiicre ve Kristal Orgii 18
3.2. Kiristal Sistemleri.......... 19
3.3. Kristal Diizlemleri ve Miller indisleri OY.y)
3.4. Diizlemleraras: Uzakhk 23
3.5. Hiicre Hacmi......ccccoerureraceneces seeseesessensnnsasssestnsseas 24
3.6. Diizlemleraras: Agilar...... - sesssesssassanssesses 24
3.7. Bragg Sart1 25
3.8. Ters Orgii ve Ters Orgiiniin Kinnimda Kullanilmasi.........cc.eveevesenees 26
3.9. X-igmlariin Bir Elektron Tarafindan Sagilmasi.......c.ccccerenvecvccrvccacene 33
3.10. X-1s1nlarmin Bir Atom Tarafindan Sagiimasi .... ...36

3.11. X-1ginlarinin Birim Hiicre Tarafindan Sagilmasi.. SRR ¥

3.12. Yap: Faktorii Hesaplar............... ORI . .. T, ..., 40
4. DENEYSEL CALISMALAR 42
4.1. Tek Kristal Calismalari..........cceccerververecreerecseeenes . 42
4.1.1. Kiristalin segimi .....ccccocecneuecneee censnsedassesnssassasansassans ceeeonend2
4.1.2. Kiristalin yogunlugunun &l¢iilmesi .43
4.1.3. Kiristalin lineer sogurma katsayisi 43
4.1.4. Optimum kristal kahinligz.......... reesssnsurssssssnssnsnsansasensas 44
4.2. Buerger Presesyon Metodu ile Inceleme............... SRR
4.3. Kristalin Hacmi ceeseensnsansasasasasassasessansasanie 53

4.4, Kiristalim Molekiil Kiitlesi.. essssaesresnesssnnsnnsssassnnes 54



4.5. Birim Hiicredeki Molekiil Sayis: R, 7.

4.6. Kristal Uzay Grubunun Belirlenmesi 54
4.7. Déner Kristal Metodu ile Inceleme... 56
4.8. Weissenberg Metodu ile Inceleme ........ccecrenverccusereensenrenesanees 59
4.9. Tek Kristal Caligmalarimin Degerlendirilmesi.......ecceceeeniacearenconseesens 66
4.9.1. Birim hiicre parametreleri 66
4.10. Toz Difraksiyon Caligmasi........ cresssessesasensaisesinssssasseassnans 66
4.10.1. X-1ginlar toz difraksiyonu ile madde analizi........ccceoueereerereeninsnnnne 66
4.10.2. Hanawalt MEtodU ........cceesemcusssasasssnsssasssssasasssassonsasnessasssssssssssssenss .67
4.10.3. Bilinmeyen maddenin tayini 67
4.10.4. Toz difraksiyonu ile nimunenin incelenmesi................. .69
4.11. Toz Difraksiyon Calismalarinin Degerlendirilmesi .........cccceeueceucenene 84
5. SONUC VE TARTISMA 85
KAYNAKLAR......ccoctnnsirinnsannssrressisssssscsessisessssssesssssssssssssssssssosssssssssssassesess 88
EKLER ....ccucciirecarsscasensacsesesssssscsssssessssssssssssssssssssssssesssssssssssssssssssssssssssssasssss 90




X-ISINLARI DIFRAKSIYON YONTEMIYLE 2-HIDROKSI-
BENZILIDEN-2-TIYOANILIN KRISTALININ INCELENMESI VE
URINER SISTEM (BOBREK VE URETER) TASLARININ ANALIZi
(Yiiksek Lisans Tezi)

Mustafa ERDEMIR

GAZi ONIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
Temmuz - 1997
0z
Bu ¢aligma iki boliimden olugmaktadir. Birinci béliimde; x-1gnlan ile C;3H;;NOS
(2-hidroksi-benziliden-2-tiyoanilin) tek kristalinin sirasiyla; Buerger Presesyon,
Déner Kristal ve Weisenberg yontemleriyle tabaka filmleri g¢ekildi. Bu
filmlerden yararlanarak kristalin agagidaki kristalografik verileri elde edildi.
C3H;;NOS monoklinik, P11z s (No:14), a=12.425+0.022A, b=15.67610.0284,

¢=5.85810.024A, a=p=90°, v=111.7°, d51g=1.337g/cm3, d,=1.333g/cm’,
M=229.297ak.b., V=1141.40A3, Z=4, u(Cu K,)=22.57cm™, A(CuK)=1.5418A,
A(CuKg)=1.39217A, t=0.0886cm, T=298°K.

Molekiiliin agik formiilii: H—""  —N=CH— i 1 —H

Ikinci boliimde ise yedi tane iiriner sistem taglari, toz difraksiyon ySntemiyle
incelenerek, kimyasal madde analizi yapildi. Toz difraksiyonunda incelenen
firiner sistem taslarinda en ¢ok Kalsiyum Okzalat Hidrat (CaC,04.H,0) ve
Urik Asitten (C4(NH),0,C(NH),0) olustugu goriildii.



THE INVESTIGATION OF STRUCTURE "2-HYDROXI-
BENZILIDENE-2-THIOANILINE" CRYSTAL AND QUALITATIVE
ANALYSIS OF URINARY SYSTEM (KIDNEY, URETER) STONES BY
X-RAY DIFFRACTION METHODS

(M. Sc. Thesis)
Mustafa ERDEMIR

GAZI UNIVERSITY
INSTITUTE OF SCIENCE AND TECHNOLOGY

July - 1997

ABSTRACT

This study is included two parts. In the first part, the level photographies of
Ci3HiiINOS  (2-hydroxi-benzilidene-2-thioaniline) crystal were taken by using
Buerger Precession, Rotation Crystal and Weissenberg methods. C;3H;;NOS
crystal data were given as bellow;

C13H;NOS monoclinic, P p (No:14), a=12.42540.022A, b=15.676+0.028A,

c=5.858+0.024A, a=p=90°, y=111.7°, du=1.337g/cm’, dz=1.333g/cm’,
M=229.297a.m.u., V=1141.40A°, Z=4, n(Cu K )=22.57cm™, A(CuK,)=1.5418A,
MCuKyg)=1.392174, t=0.0886cm, T=298°K.

Structural Formula of Molecule: H-— ~—N=CH-—- '  —H

H SH H H
In the second part, chemical structures of seven urinary system stones have been

investigated by using x-ray powder difraction techniques. The kidney stones was
investigated by powder method and found that kidney stones mostly include;
Calcium Oxalate hydrate (CaC,04.H,0) and Uric Acid (C,(NH),0,C(NH),0).
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1. GIRIS

X-sinlanyla tek kristal ve Toz Difraksiyon ¢aligmalan yapildi. Tek kristal
calismasinda stereo mikroskobu (Euromex Arnhem Model KTD-2) ile uygun
biiylikliikte iki kristal se¢ildi. Polarizasyon mikroskobu (Hertel & Reuss, Optic
Kassel, CN-hF) ile tek krisrtal olup olmadigina karar verildi. Kristallerden biri
boyundan, digeri de eninden cam g¢ubuga tutturuldu. Gonyometre basliklarina
takilan kristallerin, yiizeylerden birinin gonyometrenin arklarina paralel
olmasina dikkat edildi. Sirasiyla Buerger Presesyon, Doner Kristal ve
Weissenberg metodlar: ile tabaka filmleri gekildi. Aym islemler diger kristal
icin de yapildi.

Tek kristal ¢aligmasinda, "Enraf-Nonius Diffractis 583 Model" x-1ginlan
jenardtorii kullanildi. Normal-Facus bakir tiipiinden K, ve Kp 15mlariyla 37kV,
40mA caliyma sartlarinda kristalin sifir ve birinci tabaka filmleri gekildi.
Cekilen filmler iizerindeki dlgiiler 1/100 mm hassasiyetteki Enraf-Nonius Delf

marka mikrodensitometre ile yapildi.

X-1sinlan ile toz difraksiyon ¢aligmasinda ise; {ireter sistem taglar toz haline
getirilerek numune kabina konduktan sonra, MTA’da Philips Difraktometre ve
Normal-Facus bakir tiipiinden ¢ikan K, 1snlar1 kullanilarak 40kV, 20mA ve

2°/dak. caligma sartlar: altinda, farkli © degerleri ile tarama iglemleri yapildi.

Elde edilen verilerden yararlanilarak bobrek ve dlireter taglarinda bulunan

maddeler Hanawalt metodu ile bulundu.



2. X-ISINLARI VE OZELLIKLERI

X-igmlart 1895 yilinda Alman fizikgisi Wilhelm Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. Bu 1gmlar kisa boylu elektromanyetik dalgadir. X-1mnlariun
dalga boyu Angstrom (A) olarak 0.14 < A, < 100A araligindadir (Aygin ve
Zengin, 1992). Xagmlar yiiksiiz oldugu icin elektrik ve manyetik alanda
sapmadan ilerlerler. X-igmnlan elektromanyetik spektrumda morttesi ve y-
wmnlart  arasinda  kalmaktadr.  X-igmnlarmin  gbriiniir  bolgedeki
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Sekil 2.1. Elektromanyetik spektrum



iginlardan tek farki dalga boyunun ¢ok kiiglik olmasidir. Goriiniir Bolgedeki
15110 dalga boyud000-6000A mertebesindedir.

2.1. X-ismlarmin Uretilmesi

X-isinlar1 yliksek hizlara sahip elektronlarin metal hedefe garpmalari sonucu
olugur. X-i1m tiipiinde anottaki metale ¢arpan hizli elektronlar sayesinde x-
isinlan olugturulur.

Bir x-151mu tiipii i¢ kisimdan meydana gelmektedir (Sekil 2.2). Bunlar;
a) Elektron kaynagi (katot)

b) Yiiksek voltaj (hizlandiricy)

c¢) Metal hedef (anot)
Ba;xr X-iginlan f TungstenFlaman 7 -

" o / / ‘

‘ 3 4 o
./ 1 3§ ’ D
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Sekil 2.2.  X-151n1 tiipiiniin sematik gésterimi

(78}



Katot: Genellikle elektronun kolayca serbést hale gecebilecegi maddelerden
yapiimis flemandan olugur. Fleman akim gegirilerek 1sitilir. Katot 30-50 kV
negatif bir gerilimle tutulurken, anat toprak potansiyelinde tutulur (Sekil 2.3)

Katotta olusan elektronlar, yiiksek gerilim altinda hizlanarak anottaki metal
hedefe ard arda carpmalan sonucunda enerjilerini kaybederler. Carpisma
sirasinda elektronun enerjisinin bilyiik bir kismu 1siya doniisiir, diger kism
(yaklagik %1) x-1sinlarma doniigtirler. Isnmasini 6nlemek igin x-1g1mu tiipii su

ile sogutulur.

. X-1§m1
elektronlar

metal hedef

-0 +

_ yiiksek voltaj

Sekil 2.3. Katot tiipiiniin gematik gGsterimi



2.2. Siirekli Spektrum

Bir x-15m1 tiiplinde hizlandiric1 gerilim, hedef metal ve flaman bulunur.
Fleman, uglarina uygulanan gerilimle isitilir. Isitilan flemandan elektronlar
¢ikar. Cikan elektronlar hizlandirici gerilim altinda anoda dogru hareket
ettirilir. Anot atomunun elektronlariyla etkilesen elektronlar negatif ivmeli
hareket yaparlar. Negatif ivme ile hareket eden elektronlar elektromanyetik

1$1n yayarlar.

Hizlandiric1 gerilim altinda katottan anoda gelen elektronun enerjisi; E = eV
olacaktir (Lipson ve Steeple, 1961).

e :Elektronun yiikii
V : Uygulanan potansiyel farki
Elektronun ¢arpismadan &nceki enerjisi ile ¢arpigmadan sonraki enerjilerinin
farki x-151m1nin enerjisini verir (Esitlik 2.1).
hv=E;-E, (2.1)
h :Planck sabiti
v : Yaymlanan x-1g1mninin frekansi
E; :Carpismadan &nceki elektronun sahip oldugu enerji
E, :Carpismadan sonraki elektronun sahip oldugu enerji
Eger clektronun enerjisinin hepsi bir ¢arpigmada x-igmmma déniigiiyorsa
yayinlanan 151min maksimum frekansi;
h vg =eV 2.2)

olup,

Vmax = €/ Amin (2.3)



oldugundan,

hc hc/e 1.24. 10*

D" ev V.  V(volt)

(cmV) (2.4)

olur (Aygiin ve Zengin, 1992).

Genellikle elektron enerjisini ilk carpiymada kaybetmez, ard arda birkag
carpigmada kaybeder. Her ¢arpismada elektron enerjisinin bir kismmi
kaybedeceginden her garpisma sonrasinda meydana gelen x-iginlarmin dalga
boyu Any dalga boyundan daha biiyiiktiir. Meydana gelen x-isinlan gesitli
dalga boylarinda olduklari igin siirekli spektrum (beyaz 1simm) olarak
adlandirilir.

4
. % V4
9
2
7> )
e Vs
L
& Va
<
S T
: —»
A4 min A3 min A2 min A1 min dalga boyu (A)

Sekil 2.4. Siirekli spektrumda siddet-dalga boyu iliskisi
(Vi=5kV, V,=10kV, V;=15kV, V4=20kV)

_ Sekil 2.4’de, uygulanan voltaja bagli olarak dalga boyunun gsiddete bagh
iliskisi gosterilmistir. Voltaj arttinldifinda elektronun enerjisi ve birim
zamanda hedef metale ¢arpan elektron sayisi artar.

Sonucgta siirekli spektrum metalin atom agirhfiyla ve elektronlariyla

hizlandirmada kullanilan yiiksek gerilimin biiyiikl{igliniin karesi ile orantih
olarak artar (Durlu, 1992).
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Amin dalga boyu (A)

Sekil 2.5. Sabit voltaj altinda siddet-dalga boyu iligkisi
1,=10mA, L=20mA, I;=30mA, I,=40mA)

Sekil 2.5°de sabit voltaj altinda akimi degistirilerek elde edilen x-i151m
spektrumunda siddetin en biiyilk oldugu noktalar aymi A.;, degerine

sahiptirler.

Sekil 2.6’de ise sabit voltaj ve sabit akim altinda hedef metalin
degistirilmesiile meydana gelen x-151nlan spektrumunda siddet-dalga boyu
iligkisinde farkli maddelerin farkli siddetlere sahip oldugu goriilmektedir.

- g
g Mo
=]
=
78
s
p—
7
0
»” 24Cl'

- A (A)

Min

Sekil 2.6. Sabit voltaj ve akim altinda hedef metallerin giddet-dalga boyu
iligkileri (Mo =42, Cu= 29, Cr =24, Al = 13)



Siirekli spektrumdaki akim, hedefe carpan elektronlarin sayismin bir
Ol¢iistidiir.
Sekil 2.4-2.6°de goriildiigii gibi slirekli spektrum, kullanilan hedef metalin

atom numarasina ve hizlandirici voltaja baghdir.

2.3. Karekteristik Spéktrum

Hizlandiric1 gerilim arttinldiginda hedefe ¢arpan elektronlarin giricilik 6zelligi
artacaktir. Hedef madde ilizerine gelen elektronlar eger herhangi bir kabuktan
elektron sokerse, sokiilen elektronun yeri iist kabuktaki elektronlar tarafindan

doldurulur.

Ust seviyedeki elektronun bir alt seviyedeki boslugu doldurmasi sonucunda

enerji agiga ¢ikar. Cikan enerji disariya x-1g1m1 olarak yayinlanir.

X-151m tliplinde hizlandirica gerilim yeterince arttirilirsa K, ikiye yarilarak Kq,

ve K, olur.
4

3 o

173 KB

g Ka,

g

El

0

pA( A)

Sekil 2.7. Karekteristik spektrumda siddet-dalga boyu iligkisi



2.3.1. Karekteristik x-1sinlarinin meydana gelmesi i¢cin uygulanan

yontemler

~ Disaridan gelen elektron herhangi bir yoriingeden bir elektronu
soktiigiinde sokiillen elektronun yeri iist kabuklardaki bir elektron
tarafindan doldurulur. Ust kabuktan alt kabuga gecerken digariya enerji

verilir. Bu enerji x-151m1 olarak yayinlanir.

— Cekirdekten ¢ikan a, p ve y radyoaktif igimalarda gekirdek etrafindaki
elektronlar1 s8kebilir. Sokiilen elektronun yerinin bir {ist kabuktaki
elektron tarafindan doldurulmas: sirasinda digariya bir enerji verilir. Bu

enerji x-151n1 olarak yayimlanir.

— Cekirdek K kabugundan bir elektron yakaladifinda, yakalanan
elektronun yerinin bir iist kabuktaki elektron tarafindan doldurulmas:

sirasinda digariya bir enerji verilir. Bu enerji x-151n1 olarak yayimlanir.

Ornegin; s¢Fe atomu K kabugundan bir elektron yakalarsa;

€+p—>n+v ) (2.5)

proton sayisi bir azalir, nétron bir artar ve ssMn olur. Mn’in 25 protonu ve 30
nétronu vardir. Bogalan elektronun yeri {ist tabakadaki bir elektron tarafindan
doldurulur. Bu sirada bir enerji agi8a ¢ikar. Bu enerji x-1511 olarak yayimlanir.
Yayimlanan 15in Mn’1n karekteristik x-1smidir (Raymond, 1996).



2.3.2. Karekteristik x-151iniminin gosterimi ve adlandiriimasi

n ¢ J Elektron sayisi

0O O o
Ny - 4 3 :
Ne — 4 3 5n 6
N N ~ 4 2 s 6
N, - : 2 312 4
Ny — e 41312 4
Ny 4 11 2
N, _ 4 0 12 2
Ms 3 2 5p 6
My o 3 2 3 4
M M e bl 31 3 4
M, 3 1 1» 2
M 30 12 2
Ly 2 1 4
L L 2 1 1R 2
L, 2 0 12 2
K d 4 | 1 0 12 2

Sekil 2.8. Kuantum ve elektron sayilarinin gésterimi

Bir alt kabukta bosalan bir elektronun yeri bir tiist kabuktaki elektron
tarafindan doldurulur. Doldurma islemi “dipol se¢im kurallar1” esas alinarak;

Ae=x1, Aj=0,=1 (2.6)
seklinde gergeklesir (Lipson ve Philips, 1975).

Gegislerle ilgili adlandirmalar Cizelge 2.1°de gosterilmistir.



Cizelge 2.1. Dipol se¢im kurallarina gore gegislerle ilgili adlandirmalar

Bosluk bakimindan orbital cis vapilan orbital  X-1s1m1 g6sterimi

K L, Ko,
K Ls Ko,
K M; Kp;
K M; Ks,
K My, Ms Kps
K N2, N3 Kpe
K Nas, Ns Kp,
L, M Lg,
Ly M; Lp;
L M, Lp1o
L Ms Lgg
L, N, L,
Ly N3 L,
L 05, 03 L,
L> M, Lp,
L, M Lys
L, Ne¢ Ly

L, 0, Ly



2.3.3. Costor-Kroning gegisler

Cekirdek etrafinda bulunan elektronlar, gekirdege yakin orbitallere girme
egilimindedirler. Bir alt orbitalde meydana gelen boslugu Ust orbitaldeki
elektronlar doldurma egilimindedirler. Elektronlarin bir alt tabakaya dogru
kayma egiliminde olmasi, bosluklarin {ist tabakalara kaymasi seklinde de
diisiiniilebilir. Bu olaya Costor-Kroning gegisler denir.

Herhangi bir yolla olusturulan elektron boslugu, x-151m1 yaymmlanarak
doldurulmas:1 ihtimaline boglugun bulundugu tabakanin floresans verimi

denir.

2.3.4. Auger olay1

Bir atomda olusan karekteristik x-1gmninin enerjisi yoriinge elektronlarindan
birine aktarilirsa; aktarilan enerji de elektronun baglanma enerjisinden biiyiikse

elektronu yériingeden soker. Bu olaya Auger olay: denir.

Karekteristik x-151m1 ¢izgileri H.G. Moseley tarafindan sistematik hale
getirilmigtir. Atom numaras1 arttikca yayimlanan en siddetli karekteristik
¢izginin frekansi da artmaktadir.

Wiz @.7)
YV =c(z-0) 2.8)

Burada C ve ¢ sabittir. v’niin karekokii ile Z (atom numaras) arasindaki bu

lineer bagint1 Moseley Kanunu olarak bilinmektedir (Lipson ve Steeple, 1961).

12
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2.4. X-ismlarmin Sogurulmas

X-151m1 madde iizerine diigtiigiinde; maddenin sicakhifini yiikseltir, madde ile
etkilesmeden gecebilir, yansima yapabilir, kirimima ugrayabilir, kohorent
sagilabilir (enerjisini kaybetmez), inkohorent sagilabilir (enerjisinin bir kismim

kaybeder) ve genetik bozunmaya sebep olur.

X-151n1 Ax gibi ince bir kalinliktan gegerken siddetindeki azalma miktarr;

Al=-p.1.Ax 2.9)

p : Sogurma katsayisi

Sekil 2.9. X-1sminin madde ile etkilesmesi

Sekil 2.9°de goriildiigii gibi Io siddetindeki x-15mm1 Ax kalimhiindaki yiizeyden
gecerken bir kismi sogurulmakta, bir kismu da I olarak gegmektedir.

di=-p.I.dx (2.10)
x=0, I=Io ise;

I=Ioe™* (2.11)
ifadesi elde edilir.

X’in birimi cm alimrsa, p = cm™ olur.
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Sogurma katsayilar1 arasindaki iligki;

N
=P 7. 2.12
h="—Z. K 2.12)

: Atom kiitlesi (kiitle numarasi)

z »

: Avogadro sayis1
: Yogunluk

: Atom numarasi (proton say1st)

N ©

Ha=Z. e (2.13)
Un=p . /p=N/A.u,=WN/A).Z.p. (2.14)
[ : Lineer sogurma katsayisi (cm™)
U : Kiitle sogurma katsayisi (cm® / g)
K, : Atomik sogurma katsayisi (cm? / atom)
1. : Elektronik sogurma katsayis1 (cm? / elektron)
Sogurma katsayilar1 x-151ninin enerjisine (h v) baghdir.

X-1gminin sogurulmas: dalga boyuna, Ax kalinligina ve sogurma katsayisina
baglidir. Lineer sofurma katsayis1 da maddenin fazina, yogunluguna ve atom

agirhiina baglhidir.

2.4.1. X-ismlarinin sogurulmasinda meydana gelen olaylar

— Isiiiretilir

— Gelen x-151n1 enerjisinin tamamim1 maddeye aktarirsa, “Fotoelektrik

Olay1” olur.



~ X-1sminin elektrona garparak yon degistirmesi ile “Rayleingh Sagilmasi” olur.

— X-151n1 enerjisinin bir kismin1 elektrona aktarir, geriye kalani ile foton
teskil eder ve “Compton Sagilmas1” meydana gelir.

— Serbest elektron ile ¢ekirdek arasinda “Thomson Sagilmasi” meydana gelir.

— Yiiksek enerjili x-igmnlar1 g¢ekirdek tarafindan sogurulur, bir niikleon
cekirdek tarafindan disan verilir. Bu olaya “Foton Pargalanmasi”, bazen

de “Niikleer Fotoelektrik Olay1” denir.

— Cekirdek, x-1g1n1n1n iki enerji seviyesi arasindaki farka esit bir miktarini
sogurarak uyarilir. Cekirdek daha sonra bozunarak bu enerjiyi digariya

verir. Bu olaya “Niikleer Rezonans Sagilmasi” denir.

Serbest elektron x-1s1nim1 sofurmaz, yalmz bagli elektronlar x-1gmimi

sogurabilir.

2.5. Sogurma Kenari

Atomun i¢ tabakalarinda bir elektronun stkiilmesi ile olusan boslugun, iist
tabakalardaki elektronlar tarafindan doldurulmasiyla karekteristik x-151m
olustugu daha Gnce belirtilmigti.

et

Sogurma kenari

Yayimlanma spektrumu

—2 (A)

Sekil 2.10. Sogurma kenar

15



Sekil 2.10°da kiitle sogurma katsayis: ile gelen 15181in dalga boyu arasindaki
iliski gosterilmigtir.
Lineer sogurma ifadesi (I = I, e* *) kiitle sogurma katsayisi cinsinden

yazilacak olursa;

I[=], et/Prx (2.15)
ifadesi elde edilir.

Madde ister ¢ozelti, ister kimyasal bilesik, isterse kati, s1vi, gaz halinde olsun,
toplam kiitle sogurma katsayisi;

E vy +w B+ (2.16)
P P p

w1=m1/M, w2=m2/M,...

2.16. esitligi;
p=p. > P (hm) 2.17)

seklinde yazilabilir.
M : Maddenin toplam kiitlesi
Mm : Elementin kiitle sogurma katsayisi
P :Elementin agirhk kesri
Kiitle sogurma katsayisi (A.Z)? ile dogru orantilidir. Burada kiitle sogurma
katsayisi;
w/p=k.2.72 (2.18)

seklinde yazilabilir. Burada k sabit, Z sogurucunun atom numarasi, A ise gelen

151g1n dalga boyudur (Lipson ve Steeple, 1961).

16



Kiitle sofurma katsayisiyla gelen 15181n dalga boyu arasindaki bagintida; A
arttik¢a 15181n sogurulmasi da artar. Dalga boyu artarken belirli bir degerden
sonra sofurma aniden diiger. Ani diisiisiin oldufu noktaya sogurma kenari

denir.

17



3. KRISTALLER

3.1. Birim Hiicre ve Kristal Orgii

Kristal, bir katidaki atomlarin periyodik bir diizen igerisinde ii¢ boyutlu olarak
dizilmesiyle olusur. Kristalin &zelliklerini gOsteren en kiigiik yapiya birim
hiicre denir. Birim hiicrede bir tek atom bulunabilecegi gibi, daha fazla atom

da bulunabilir. Birim hiicrede atomlarin yerlestigi bolgelere 6rgii (latis) denir.
Birim hiicre bagina diisen atom sayis1 hesaplanirken;

N= K&se merkezinde + Kenar merkezinde , Yiizey merkezinde
8 4 2

+ cisim merkezinde

ifadesi kullamlir.

Birim hiicre ii¢ vektorle temsil edilir. Bunlara d@, b ve ¢ vektorleri denir. Bu
vektorler kristalografik eksenler olarak adlandirilir. Skaler biiyiikliikler
cinsinden a, b, ¢, a, B ve v ile temsil edilir (Sekil 3.1).

Bunlara birim hiicre sabitleri veya birim hiicre parametreleri denir.

ti’
e

B

ot
(24

9
X

Sekil 3.1. Birim hiicre parametreleri

18



3.2. Kiristal Sistemleri

Kristal birim hiicre parametreleri olan a, b, ¢, a, B ve y‘nin alabilecegi

degerlere gore yedi kisma ayrilir ($ekil 3.2). Bunlara yedi kristal sistemi denir.

Bravais kristalografide yaptig1 ¢aligsmalarda basit yedi orgli disinda bagka
nokta diizlemlerinin de oldugunu, bu nokta diizlemleriyle de on dort adet nokta

oOrgii elde edildigini gosterdi.

Sekil 3.2’de on dort Bravais Orgiileri gosterilmistir. Sekilde basit orgiiyili

primitif (P), yliz merkezli orgiiyti (F), cisim merkezli orgiiyli (I), A, B ve C

karsiikli yiiz ¢iftleri merkezinde nokta bulunan orgiiler A, B ve C

sembolleriyle g6sterilmistir.

Cizelge 3.1.Yedi kristal sistemi ve 14 Bravais 6rgiisii

Kristal Sistemi Bravais Orgiisii Birim Hiicre Tanitict Simetri
Ozellikleri Elemanlar
basit (P) a=b=c" kiip kosegenleri
kiibik cisim merkezli (I) a=pB=y=90° [boyunca dort adet 3-
yiiz merkezli (F) kat donme ekseni
tetragonal basit (P) a=b=#c bir adet 4 kath
cisim merkezli (I) a=B=y=90° dénme ekseni
basit (P) azb=#c iic adet kargihkh dik
ortorombik taban merkezli a=B=y=90° |2-kat donme ekseni
(A,B,O)
cisim merkezli (I)
yiiz merkezli (F)
=b#c bir adet 3-kat
hekzagonal basit (P) a=B=90° dénme ekseni
y=120° ,
trigonal basit (P) a=b=c bir adet 3-kat
(rombohedral) a=p=y=#90° dénme ekseni
basit (P) azb#c bir adet 2-kat
monoklinik taban merkezli a=B=90°=y doénme ekseni
(A,B,C)
triklinik basit (P) azb#c yok
azfB#y=90°

19



Tetragonal - P

Famrg

Ortarombik - P

b

dﬁ ce 7
- -

Ortarombik - C Ortarombik -1  Ortarombik - F

Sekil 3.2. Kristal sistemleri ve 14 Bravais drgiisii
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Birim hiicrenin sadece koselerinde Orgii noktasi varsa, bu tip birim hiicreye
(primitif) birim hiicre denir. P ile gdsterilir (Sekil 3.3).

N=1(P)

Sekil 3.3. Basit birim hiicre

Birim hiicrenin késelerinde ve karsilikl iki yiiziin ortasinda 6rgii noktasi varsa,
A, B ve C ylizey merkezli birim hiicre denir ($ekil 3.4).

N=2(A) N=2(B) N=2(C)
Sekil 3.4. A, B ve C ylizey merkezli birim hiicreler
Birim hiicrenin hem kdselerinde hem de birim hiicrenin merkezinde &rgii

noktasi varsa buna cisim merkezli birim hiicre denir ve (I) ile gosterilir (Sekil

3.5).

Sekil 3.5. Cisim merkezli birim hiicre
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Orgii noktalar1 hem birim hiicrenin kogelerinde hem de biitin yiizey
merkezlerinde bulunuyor ise, bu tip birim hiicrelere yiiz merkezli birim hiicre

denir ve F ile gosterilir ($ekil 3.6).

N=4(F)

Sekil 3.6. Yiiz merkezli birim hiicre

3.3. Kristal Diizlemleri ve Miller indisleri

Kristal igerisinde yiizeyleri veya diizlemleri belirlerken, herhangi bir baglangig¢
noktas1 vermeden bunlar1 belirleyecek bir gosterim sekli de kullanilabilir.
Bunun kolay bir yolu Miller tarafindan bulunmustur. Bu yiizden de gésterim
icin kullanilan indislere Miller indisleri denir (Durlu, 1992).

Miller indisleri kristalografik diizlemlerin, eksenleri kestikleri noktalarm
kesirsel koordinatlarinn tersidir (Cullity, 1966).

Bir diizlemin Miller indisleri bulunurken agagidaki siralama takip edilir.
— Birim hiicrenin eksen uzunluklar belirlenir.

— Diizlemin birim hiicre eksenleri ile kesigme noktalar1 bulunur.

Bu noktalara ait uzakligin, birim hiicrenin kenar uzunluklarina olan oram

belirlenir.

Bu oranin tersi alinir ve bulunan sayilarin hepsi en kiigiik miimkiin tam

sayilar olacak sekilde ortak bir sayiyla garpilir.
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— Sonugta bulunan sayilar ortak parantez i¢inde yazilir (Durlu, 1992).

Birim hiicrenin eksen uzunluklar a, b ve c, diizlemin eksenleri kestigi noktalar

ise X, y ve z olsun. Diizlemin ekseni kestigi noktalarin kesirsel koordinatlar

5, Y ve Z olacaktr.
a b c

Kesirsel koordinatlarin tersi de Miller indisleri ise;

(3.1)

=
[}
™
=
[}
“|o
o~
Il
Nio

seklinde olacaktir.

Ornek olarak a, b, ¢ dogrultularmi 2, 2, 2°de kesen bir diizlem diisiiniilsiin.
Birim hiicre boyutlarmin oram: 1/2, 1/2, 1/2 olacaktir. En kii¢iik tam say:
olmas: i¢in 2 ile garpildiktan sonra gikan sayilar Miller indisleri olarak (111)
seklinde bulunur (Sekil 3.7).

l =,

-

Sekil 3.7. Miller indisi (111) olan diizlemin g6sterimi

3.4. Diizlemlerarasi Uzakhk

Bir ( h k ¢) diizlem takimi i¢inde, iki diizlem arasindaki d mesafesi agagidaki
denklem ile bulunur (Cullity, 1966).



=7 Gub? 5210 455 2 428 bk 285 k(4283 he)  (32)
Bu denkilemde;

V :Birim hiicrenin hacmi

Sn =b.c’sin’a

Sy, =a’.c’.sin’ B

S33 = a’b’ sinzy

S;2 =ab.c’ (cos a.. cos P - cos ¥)

S;3 = a’.b.c (cos B.cosy-cosa)

S,3 =a.b’.c (cos . cos o - cos B)

3.5. Hiicre Hacmi

Asagidaki denklem birim hiicrenin V hacmini verir (Cullity, 1966).

V = ab.c./1-cos’a — cos?B — cos’y +2cosc. . cosP.cosy (3.3)

3.6. Diizlemleraras: Acilar

Aym Miller indisli diizlemlerin birbirlerine paralel oldugu ag1 0°°dir. Farkh
Miller indislere sahip (h; k; 4) ve (hy k; 4) diizlemleri arasindaki ag 0 ise;

dd,

CosO=
\"

[S1ihihy + Spkiks + S334 4 + Sys (k14 + ko 4y)

+ 813 (4hy + 6hy) + Syp (hik; +hyk;)] (3.4)

bagintisindan bulunur (Cullity, 1978).
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3.7. Bragg Sarti

Kristal igerisindeki paralel orgii diizlemlerinden yansiyan ismlarin yapic
girisim deseni olugturabilmesi igin W. L. Bragg tarafindan ortaya atilan sarti
saglamalidir.

Sekil 3.8. Kiristal diizlemlerinden x-1sinlarinin sagilmasi

Sekil 3.8°da goriildiigii gibi paralel o6rgli diizlemlerinden yansiyan AA’ ve
BB’ isinlarinin arasindaki optik yol farki;
A=2dsin 6 (3.5)

olur. Yapici girigim i¢in, yol farkinin, dalga boyunun tam katlari;

A=nAi (3.6)
seklinde olmasi gerekir (n=1, 2, 3, ...).

Burada oOrgli diizlemlerinin arasindaki uzaklik d ve diizlemlerle iginlarin
yaptig1 ag1 0°dir.



Paralel &rgii diizlemlerinden yansiyan 1sinlarin aydinhik ¢izgiler olugturabil-
mesi igin;

2dsin@=nA 3.7
olur ve buna Bragg sart: denir (Aygiin, 1992).

Bragg yansimasi segici bir yansimadir. Bu segicilik orgiiniin periyodik
olusunun bir sonucudur. Yansima sartinda sinO‘min alabilecegi en biiyiik

deger;
sinf <1 (3.8)
sinf=A/2d<1 (3.9)
A<2d (3.10)

bulunur. Buna gore kristal diizlemlerinde bir 151nin yansima yapabilmesi igin
Esitlik 3.10. sart1 saglanmahidur.

3.8. Ters Orgii ve Ters Orgiiniin Kirimmda Kullaniimas:

Kristal 6rgii vektorleri @, b, € ile gosterilirken, ters érgii vektorleri;
i*, b*, ¢* seklinde gosterilir. Kristalin herhangi bir érgii noktasina uzanan
vektor;

FT=ua+vb+we 3.11)

seklinde gosterilir. Ters Orgiide ise;

Fr=ha*+k b*+¢c* (3.12)
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ile gosterilir. Burada h, k, ¢ tamsayilardir, Kristal érgiide b, ¢ vektorlerinin
tegkil ettigi ylizeye a* diktir, ¢, @ vektorlerinin tegkil ettigi ylizeye b* diktir
ve b, @ vektorlerinin tegkil ettigi ylizeye ¢* diktir.
Buradan;

i.b=0; a*c=0; b*a=0; b*g=0; c*a=0; c*.b=0
ve

a*i=1;b*.b=1; cxc=1 (3.13)
elde edilir.

1 Sekil 3.9°da €* c arasindaki ag1 &¢dur.

4

e
c

L7

Sekil 3.9. @ ve b ye dik olan & ters 6rgil ekseni

c*.€ = 1 oldugundan c*.c.cosd = 1 olmasi demektir. Boylece c.cosd, (001)
diizlemleri arasindaki uzaklik olur. Ayni durum * ve b* ters 6rgii eksenleri
i¢in de gegerlidir. Buradan goriildiigli gibi kristal eksenleri biribirine dik ise
ters Orgili eksenleri de birbirine diktir ve kristal eksenlerine pararleldir.



Kristal icerisindeki bir diizlem takimina ters orgilide bir nokta karsilik gelir.
Sekil 3.9°da birim hiicrenin taban alanim ab siny ve yiiksekligi c.cosd

bulunur. Burada birim hiicrenin hacmi;

V=(dxb).g =(bxt).a =(cx&).b (3.14)
seklinde yazilir. 37, b ve &, bx&, ¢xd ve axb dogrultularndadir ve
boylar;

ge = b“xc ’ B*=“c“xa~ , _é*=~a‘xb (3.15)

a(bxc) a(bx¥?) a(bxc)
ifadeleri ile elde edilir.

Kristal orgiide dyy, uzakhig i"l:kg ters Orgli vektdriinlin uzunlugunun tersidir.
Kristal uzaymin baslangi¢ noktas1 (000) alinsin ve (hké) takimina bir sonraki

diizlemle arasmdaki uzaklik |7, | olacaktr. ||/ h olur. a/h vektsrii ile

f}:kg/ I fl:kg l birim vektorii skaler olarak carpilirsa dy, ;

| T | = 5 — (3.16)
hk¢

olarak bulunur ve h, k, ¢ tamsayilardir.

Kristal 6rgii eksenleri a, b, c’yi A, B ve C’de kesen (hk¢) diizlemi Sekil 3.11°da

gOsterilmistir.
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<Sekil 3.10. Ters 6rgii vektorii

Orijinden A, B ve C noktalarina uzanan vektorler &/ h, b/ k ve &/ ¢ ‘dir.

Orijinden benzer hk/ ters &rgli nolktasina uzanan dy, ,;

&Lke=h.§*+k.5*+(.'c’* (3.17)

ile verilir.

Sekil 3.11. B ‘nin bilesenleri cinsinden gosterimi
- Sekil 3.11°de gdsterilen A B ‘nin bityiikliigii ve yonii;

AB=(b/k-a/h), A=b/k-5/¢ ve B=a/h-b/k (3.18)

ile verilir.
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d * ile A B ‘nin skaler ¢arpimi alinirsa;
3LkeA§=(h a*+k b*+¢c*).(b/k- d/h)

=hk(a*b)+kk(b*.b)+&k (c*.b)-Wh(3*.3)

-k (b*.3)-¢h (c*.3) (3.19)
elde edilir.
a*b=bra=crb=c%a=0
iara=brb=c*c=1
oldugundan;
dpyp-AB=0,d, ,B.C=0ved, ,C.A=0 (3.22)

elde edilir. Skaler ¢arpimin sifir ¢ikmasi igin;

(3.20)

(3.21)

dhke 1AB; dhk[ 1BC; dhk! 1CA (3.23)

olmak zorundadur.

a/h (veya c /¢) uzunlugunun izdiigiimii dy,, ‘ye esittir. Bu nedenle;

dy,=a/hcose=a/hn (3.24)

yazilabilir. Burada € (alf) ile diizlemin normali arasindaki ag1, n ise normal

dogrultudaki birim vektérdiir ve d}, , ‘nin dogrultusundadr.

ol
»

hkt

=TS
"

ol

o e

~

du, = (a/h.f)



31

-

- -
d. dy,,
3

dyy = a/h. [(h *+k B+ ¢S/ d, ]
due = {(h.1) + (k.0) + (£0)} / (h. dy,)

duy =1/ d, (3.25)

bulunur (Lipson ve Steeple, 1961).
Kristalin lizerine diigen x-i1sinlarinin ardarda (hk¢) diizlemlerinden sagilan
1smlarin yapic: girisim meydana getirmesi icin iki garta uymasi gerekir.
Birinci sart:
2d sin6 =nA
Ikinci sart:
doh nkne = 1/ n.dpy, (3.26)

oldugundan;

SinBph ko = (1.A) / 2d 1, ik oy (3.27)

seklinde yazilir. Burada n; kirinimin mertebesini géstermektedir. Aralarindaki
uzaklik d olan diizlem takimlarindan n. mertebeden yansima, diizlemler arasi
uzak d/n olan diizlemlerden n. mertebeden yansima olarak
degerlendirilir(Cullity, 1966) .Budurumda Bragg sart1;

Sinbyy, =A/2dy, (3.28)
seklinde yazilir. Baginti;
Sinby, = {l/dw,}/Q/AM)=06/2p (3.29)

diisiiniilsiin.
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Burada o; ters orgiide (hk/) diizlemine ait noktanin baslangica uzakhigim
gostermektedir.

Esitlik 3.29’u geometrik olarak agiklamak igin $ekil 3.12°deki gibi bir kiire
cizilir. y ,

Thk¢ =p.a° +x.b" +¢E"

Sekil 3.12. Ewald kiiresinin ¢izimi

(hk¢) diizlemine gelen x-1511 demetinin hangi dogrultuda gittigini bulmak igin
yaricapt o olan bir ¢ember ¢izilir. Kiireyi cember P noktasinda kessin.

MP dogrultusu 26 yansima dogrultusunu verir. p yangaph kiireye Ewald kiiresi
denir (Sekil 3.12).

A
Sekilde A PO bir dik iiggendir.

POl =17, ,| (3.30)
Ty =ha*+kbe+ice (3.31)
Sinf = o / 2p‘dir.

Bu esitlik 3.29 esitligi ile uyum icindedir.



(93]
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3.9. X-sinlarinin Bir Elektron Tarafindan Sacilmasi

X-15mm1 bir elektromanyetik dalgadir. Elektromanyetik dalga oldugundan
yayilma dogrultusuna ve birbirlerine dik elektrik ve manyetik alanlardan
olusmustur. X-1sinlar: elektronla etkilestiginde elektrik alandan dolayr F =
q.E = -e E kuvvetin etkisiyle z1t yénde elektronlar ivmeli hareket yaparlar.
Ivmeli hareket eden elektronlar; gelen 1s131n dalga boyu ile aym dalga boyuna
sahip bir elektromanyetik dalga yayar ve x-1simimi sacarlar. Buna Kohorent

sagilma denir.

Gelen 15181n siddeti ile sagilan 15181n siddeti arasindaki baginti;

————sin” a (3.32)

ile verilir.

I :Bir tek elektronun sagtig1 demetin siddeti
I, :Gelen igmlarin giddeti

r : Sacilan 15181n elektrona olan uzakhig:

m : Elektronun kiitlesi

¢ :lIsikhiza

e : Elektronun yiikii

o :Yiiklii parcacigin ivmelenme dogrultusu ile sagiima dogrultusu arasindaki ag1

Sekilde 3.14’de x-151ninin bir elektron tarafindan sagilmasi gsterilmistir.
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Gelen x-151m1
L

Sekil 3.13. X-1smunin bir elektron tarafindan sagilmasi

Gelen demet sekil 3.13’deki gibi Ox dogrultusunda gelen x-151m1 O noktasinda
bulunan elektronla etkilesince ve x ekseni ile 26 ag1 yaptfina gore P
noktasindaki sa¢ilma siddeti bulunacak olursa;

Sekil 3.14. X-15inlarinin tek elektron tarafindan kohorent olarak sagilisi

Sekil 3.14°de gelen x-1iim E> = Ez,, + E%, seklinde iki diizlem bilesenine

aynlr. E alannin dogrultusunun keyfi oldugundan ortalama olarak;
E}=E%,=(1/2).E’ (3.33)

alinabilir. Burada E dalganin genligidir.

Bir dalganin genligi karesi ile orantilur. Bundan dolay: da;



(3.34)

Sekil 3.15. X-1ginlarimin bir tek elektron tarafindan kohorent olarak
sagilmasinda elektriksel alan bilegenleri

P’deki toplam sagilmus siddet, bilesenlerinin toplami;

Ip= Ipy + Ip, . (3.35)
Ip, = 12 [(e*mrc?)]. sin’a, (3.36)
Ip, = I/2 [(e¥/mrc)]. sin’ay, (3.37)

olur.

Egsitlik 3.36 ve 3.37°deki ifadelerin toplamu;

1=1/2 [(*/mrc?))2. (sin’a, + sin® @) (3.38)

olur.

1 + cos® 20 = sin’a, + sin’ Oy (3.39)
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1=1, [(¢¥mrc)P. 1/2 (1 + cos?26) (3.40)

seklinde ifade edilir. Burada 1/2 (1 + cos’ 20) garpan polarizasyon faktoriidiir.

Sagilan x-1smimn giddeti sagici elektrona olan mesafenin (r) karesi ile orantili
olarak azalir.

X-1smin etkilestidi elektronlarda kohorent olmayan sagilma gozlenirse; x-

isinlar1 enerjilerinin bir kismum elektrona kinetik enerji olarak aktariyor
demektir.

3.10. X-isinlarinin Bir Atom Tarafindan Sacilmasi

Bir atom iizerine gelen x-iginlan elektron ve gekirdekle etkileseceklerdir
Cekirdegin kiitlesi elektronun kiitlesine gére ¢ok bliyiikk oldufundan titresim
yapmaz. X-151m1 sadece atomun elektronlan tarfindan sagilir. Elektronlann

¢ekirdek etrafinda farkh yerlerde bulundufundan sagilan x-15inlar1 arasinda da
faz farki vardir (Sekil 3.16).

v

v

X—lsmlan >

v

Y

Sekil 3.16. Bir atomun x-15inlarin1 sagmasi

Eger sagiimadan sonra alinan yollar aym ise faz farki yoktur. Atomik sagilma
faktorii atomdan atoma degisir. Bu file gosterilir ve biiyiikliigii;
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£= Atomdaki tiim elektronlardan sagilan dalgamin genligi (.41)
Bir elektron tarafindan sagilan dalganin genligi )

olarak tanimlanir.

Bir atomun ileri yonde sa¢ilan 151minin (26 = 0) durumu igin f = Z’dir. Fakat 0
arttikca elektronlarin teker teker sagtiklar dalgalar arsindaki faz farki artar ve f
azalir. 0°nin sabit bir degerinde dalga boyu ne kadar kiigiik ise f de o kadar
kiiciiktiir. Ciinkd dalga boyu kiiciildiikge faz fark: biiyiiyecektir. fnin hesab
yapilacaksa 0‘ya degil de sin@‘ya bagh oldugu goriiliir. Oyle ki sin6/A‘nin
miktarlan artinca f azalir. f'nin bakir atomu igin sin®/A‘ya gore degigimini
gosteren egri Sekil 3.17°de verilmistir (Cullity, 1966).

fCu

0.0 . Sinb/A (A™)

0.0 0.2 04 0.6 0.8 1.0

Sekil 3.17. Bakirin atomik sagilma faktérii

3.11. X-iginlarinin Birim Hiicre Tarafindan Sa¢ilmas)

Kristal )birim hiicrelerin periyodik bir sekilde diizenlenmesinden olugtugu igin
birim hiicredeki sagilma biitiin kristal i¢in gecerlidir. Atomlarin konumlar
sagilan 15inlarin arasindaki faz farkini etkiler. Sekil 3.18’de gésterilen bir birim

hiicre alinsin.



A, birim hiicrenin orijini olarak alnsin ve h00 diizlemlerinde, difraksiyon

meydana gelsin.

-

'

Sekil 3.18. Atomun konumunun yansiyan 1ginlar arasindaki faz farkina

etkisi
Bragg sart1 gergeklesirse; 2’ ile 1’ 1g1nlar1 arasindaki yol farki;
821» = MCN = 2dyg sinB = A ' (3.42)
ile ifade edilir. Miller indisleri tanimindan;
dyo=AC=a/h (3.43)

3' ile 1’ arasindaki yol fark: 2’ ile 1’ arasindaki yol farkindan daha kiigiiktiir.

8y1- = RBS = (AB/AC).A = 27—11 A (3.44)

Eger yol farki (8)}‘faz farki radyan cinsinden yazihirsa;

¢ =(6/A).2n (3.45)
elde edilir.
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2n acisal faz farki radyan olarak, A kadar yol farkina kargilik gelir.

B atomundan sagilan dalga ile orijindekiA atomundan sagilan dalga arasindaki
faz farki;

b3 = (831/A).2n=2zhx/a (3.46)

esitligi ile verilir. u=x/a atomun kesirsel koordinati ise faz farki;

31 = 27hu (3.47)
olur. Tek boyuttaki bu ifade {i¢ boyutta;

¢ =2xn (hu + kv + &w) (3.48)
ile verilir. Sagilan herhangi bir dalga boyu {iistel olarak;

At =fetrurivrin (3.49)

seklinde ifade edilir. Kristal yapmnm tiim atomlarindan sagilan dalgalarin
genlikleri, onlarin fazlan da dikkate alinarak toplanacak olursa, sagilma genligi
elde edilir. Buna yap: faktérii denir ve F (hk?) ile gdsterilir.

Birim hiicredeki tiim atomlardan sagilan dalgamn genligi

= 3.
IFl Bir elektrondan sacilan dalganin genligi (3.50)

Birim hiicresinde n tane atom bulunan bir kristal i¢in yap: faktori;

F= z":f,,e“- (3.51)

n=l

ve ¢ yerine Egsitlik 3.48°deki ifade yazilacak olursa;

N
F= z f g2ithunvirens) (3.52)

n=1

ifadesi elde edilir.



3.12. Yap: Faktorii Hesaplan

a) Basit o6rgiide, 000 kesirsel koordinatlarinda bir tek atom vardir. Bu

durumda yap1 faktorii;
F=fe®"O=r (3.53)

hk¢ ‘den bagimsiz olup, s6niim sart1 yoktur ve hk¢ ‘den bagimsiz yansima olur.

b) Taban (C) merkezli orgiide, 000 ve %%0 kesirsel koordinatlarinda ayni

cins iki atom vardir.

F=fe?™O 4 fe2m B2+ W2 (3.54)
F = f(1+ " &) (3.55)
0 h ve k karigik
F= { (3.56)
2f h ve k kanigik degil (hepsi tek veya ¢ift)

¢) Cisim merkezli orgiide, 000 ve %—;——;— kesirsel koordinatlarinda ayni cins

iki atom vardir.

F= fe2® @ 4 £ 2™ [(W2) + (k/2) + (¢/2)] (3.57)
F = f(1+ ™ &%) (3.58)
2f h+k +¢=yift
F= { (3.59)
0 h+k+¢=tek
d) Yiiz merkezli orgiide 000 %—;-0, %0—;— , 0% —;- kesirsel koordinatlarinda

ayni cins dort atom vardir.
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F=f[1+ eR @0 4 gmi () 4 oty (3.60)
0 h, k ve ¢ kanigik
F= { (3.61)
4f h, k ve ¢ kangik olmayan indisli ise

yani (h+k), (k+¢), (h+¢) hepsi ¢ift ise;
h, k ve ¢ degerlerine (¢ift, tek ve karisik) gére yansima gartlar1 gosterilmistir.
F :Yap: faktorii
f :Atomik sagma veyasagilma faktorii

h, k ve ¢ Miller indisleri



4. DENEYSEL CALISMALAR

4.1. Tek Kristal Cahsmalar:

4.1.1. Kristalin se¢imi

X-ginlar1  difraksiyon yo6ntemiyle C3H;NOS kristalinin yap1 analizini
yapabilmek igin; kristalin uygun biiyiiklikte ve tek kristal olmasi gerek-
mektedir.

Kristalin yeterince biiylik olup olmadi§ stereo mikroskobu (Euromex-Armhem
Model KTD-2) ile segildi. Stereo mikroskobu ile segilen kristallerin,
polarizasyon mikroskobu (Hertel & Reuss Optic Kassel CN-hF) ile tek kristal
olup olmadig: saptandi.

Kristal segiminden sonra kristal ince cam gubuga tutturuldu ve gonyometre
basligina monte edildi. Monte edilirken kristalin ylizeylerinden birisi
gonyometre arklarina paralel olacak sekilde ayarlandi. Gonyometre bagligina
monte edilen C;3H;NOS kristali, Enraf-Nonius difraksiyon 583 jenerattriine
yerlestirilerek osilasyon ayan yapildi. Ennaf-Nanius marka x-11m1 jeneratorii
ile sirasiyla Buerger Presesyon, Déner Kristal ve Weissenberg metodlariyla
tabaka filmleri ¢ekildi. Film &lglimleri 0.01lmm hassasliktaki Enraf-Nanius
marka mikrodensimetrede yapildi. Mikrodensimetrede Glgiilen ag1, 0.025°’lik
hassaslikta dl¢tildii.



4.1.2. Kristalin yogunlugunun dlciilmesi

C13H;;NOS’nin yogunlugunu yiizdiirme metodu ile karbontetrakloriir (CCl,)
ve toluen (C¢Hs-CH;) kullamilarak 8lgiildii. Yogunlugu 1.59 g/em® CCL ve
0.87g/ml olan toluen kullanilarak alti &l¢iim yapilarak ortalama alindi ve
yogunlugu dg = 1.337 g/cm’ olarak bulundu.

4.1.3. Kristalin lineer sogurma katsayisi

Ci3H;)NOS’ni meydana getiren elementlerin kiitle sofurma Kkatsayilan
(bm = p / p) bilindiginden (International Tables for X-Ray Cryst.) CuK,, i¢in
C,H,N,OveS;

(-’:—)— )c = 4.600 cm?/g

(% Ju = 0.435 cm¥g

(L:)- I =7.52 cm®/g

(EP— o=11.50 cmzlg

(%)s =89.1 cm¥g
Kristalin sogurma katsayis1 () ise;

M= dy Z fi (e / o) (4.1)
b= dog [fe () + fa (ot e (ot fo (o + £ (B35 42)

olur (Lipson ve Steeple, 1961).
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ds¢ : Kristalin 6l¢iilen yogunlugu
f. :Elementin kiitle kesri (yiizde kiitle)

fc =156.143 /1 229.297 = 0.68
fu=11.08767 / 229.297 = 0.05
fn = 14.0067 / 229.297 = 0.06
fo=15.9994 /229.297 = 0.07
fs =32.06/229.297 = 0.14

degerleri yerine konulursa lineer sogurma katsayist;

1t (CuK,) = 22.56856 cm™

olarak bulunur.

4.1.4. Optimum kristal kalinhg

Cy3H;;NOS lineer sogurma katsayist (4 = 22.56856 cm™) bulundu. Optimum
kristal kalinlif) t ile gosterilecek olursa; t = 2 / p  olur (Buerger, 1980).
Calisilan kristal i¢in;

t=2/pn=2/22.56856 = 0.0886 cm

bulundu. Yani Cy3H;;NOS kristali i¢in en iyi ¢aligma kalinh31 0.0886 cm’dir.
Bu aragtirmada ise galigilan kalinhk 0.03 cm’dir.

4.2. Buerger Presesyon Metodu ile Inceleme

Cam g¢ubuklara tutturulan kristallerin ylizeylerinden biri gonyometrenin
arklarina paralel gelecek sekilde gonyometrenin bashigna takildi. Gerekli aci
ve osilasyon ayan yapilarak Buerger metoduyla filmler gekildi.



Buerger tarafindan bulunup gelistirilen bu metodda, ters oOrgii tabakalan
biiyliltme faktorii (F) ile biiyliterek film f{izerine diigiiriilir. Film ile kristal
arasindaki uzakliga biiyliltme fakt6rii denir (Kullamilan sistemde biiyiitme
faktorii; F = 60mm).

Buerger Presesyon metodunda desenlerin indislenmesi, birim hiicre segimi,
boyutlannin Slgiilmesi ve uzay grubunun bulunmasi diger tek kristal
metodlarina gore daha basit ve kullamighdir (Buerger, 1942).

Kristal tabakalan presesyon hareketi yaparlarken, filmde ters &rgii tabakalarina
paralel olarak presesyon hareketi yapar. Ters orgli tabakalan film iizerinde
herhangi bir degisiklife ugramadan olusur.

Sekil 4.1 de Buerger Presesyon metodunda ters orgii tabakalarmin film
lizerinde kaydedilisi gériilmektedir.

x-151n1 demeti

yansima kiiresi 0. tabaka

Sekil 4.1 Buerger Presesyon metodunun geometrisi
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s :Tabaka segici ekranin kristale olan uzakli

r, : Tabaka secicinin ortasindaki agiklifin yarigap:

B : Presesyon (e§im) agis1

v : Yansima konisinin tepe yarimagisi

: Ters Orgil birimi (d° =2/ d)

n : Ters Orgiiniin ait oldugu tabakay: gdsteren tamsay1

Sekil 4.1°den yararlamlarak;

cosv=s/r; (4.3)

* -
n.d =cos p - cos v, buradan cos v = cos pu - n.d

v=cos (cos p - n.d") (4.4)
olur.
Esitlik 4.3°deki s’nin degeri;

Ss=rscotv (4.5)
seklindedir.

Esitlik 4.5°deki v*niin degeri yerine konursa;

s=r, cot cos” (cos p-n.d) (4.6)
bagintis1 elde edilir (Integrating Prescession Camera Operating Instructions).

p, egim agisimn sifir deferinde deneme filmleri ¢ekilerek ters &rgii
tabakalarindan herhangi birinin gelen 151na dik olmasi saglandi. Film iizerinde
ters Orgii tabakalan kaydedildi.

Tabakalara ait Buerger fotografi gekimlerinde p = 20° alindi ve Cu radyasyonu
kullanildi. Sifirinci tabaka filmleri (n = 0) igin r; = 15 mm alindi ve s uzakhg;

46



s=15 cot cos™" (cos 20) (4.7)

s=41.2 mm
olarak bulundu ve fotograflar buna gore ¢ekildi.

Bu metodla, ¢ekilen Buerger tabaka filmleri Sekil 4.2 - 4.4"de gdsterilmistir.

Sekil 4.2. (hO¢) tabakasinin Buerger fotografi 37 kV, 40 mA, p=20°, Cu

radyasyon filtresiz, 1sinlama siiresi: 4 saat
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Sekil 4.3. (0k¢) tabakasinin Buerger fotografi 37 kV, 40 mA, p = 207, Cu

radyasyon filtresiz, 151nlama siiresi: 4 saat

Sekil 4.4.  (hkO0) tabakasinin Buerger fotografi 37 kV, 40 mA, p = 20°, Cu

radyasyon filtresiz, 15inlama siiresi: 4.5 saat
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Birim hiicre parametrelerinin hesaplanmasi sifinnci tabaka filmleri {izerinde
alinan Glgiilere gore;
a*=pf*=90° ve y*=683"°
oldugu bulundu.
a=180-a* B=180-p* y=180-y*
oldugundan;
a=p=90° ve y=111.7°
olarak elde edildi.
Birim hiicre parametrelerinden;
aa=1 ve a=l/a
ve a, A ve F'ye bagh olarak degistiginden;
a=AF/a
bulunur. Aym sekilde;
b=AF/b siny
c=iF/c
olur.

(Ok¢ ) tabakasina ait dlgiimler Cizelge 4.1'de ve Cizelge 4.2’de gdsterilmigtir.
(Ok¢ ) tabakasina ait dlgiimlerden b ve c birim hiicre parametreleri bulundu.
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Cizelge 4.1, (Ok¢) filminden alinan &lgiller ve b birim hiicre parametresi-

nin hesaplanmasi
Sira |Aralik| ¥:  |Ay=y,-vi| b’ = Ay/n | Radyasyon o 'F‘l .
No |5ay1s!| (mm) | (mm) | (mm) (mm) tiirii b siny
(n) (A)
1 | 4 |100.680 | 126.000 [ 25330 | 6.330 CuK, 15.729
2 | 6 | 94.400 | 132470 | 38.070 | 6.345 CuK. 15.692
3 | 12 | 79.000 | 147.730 | 68.730 | 5.727 CuKjy 15.696
4 | 12 | 75290 | 151.560 | 76270 | 6.356 CuKq 15.665
5 | 12 | 79.060 | 147.890 | 68.830 | 5.736 CuKp 15.674
6 | 9 | 94330 |151.570 | 57.240 | 6.360 CuK, 15.655
7 | 12 | 79.050 | 148.000 | 68.950 | 5.746 CuKp 15.646
8 | 4 |100.740[126.190 | 25450 | 6.363 CuK, 15.649

b=15.676 +0.028 A

Cizelge 4.2. (0k¢) filminden alinan &lgiiler ve c birim hilere parametresi-
nin hesaplanmasi

Sira |Aralik| 2 %z, |Az=2z-z]|c = Azn | Radyasyon c=£_£
No [sayist| (mm) | (mm) | (mm) | (mm) | tird 3
(n) (A)

1 | 2 | 73100 [101.400 | 28300 | 14.150 | CuK; 5.903
2 | 2 | 71390 |102.900| 31.510 | 15755 | CuKa 5.872
3 | 2 | 72920 [101.570 | 28650 | 14325 | CuKg 5.831
4 | 4 | 55620 (118630 63.010 | 15752 | CuKa 5.873
5| 4 | 55530 |118.640| 63.110 | 15778 | CuK, 5.863
6 | 4 | 55500 |118.620| 63.120 | 15.780 | CuK, 5.862
7| 4 | 58570 [115.530| 56960 | 14240 | CuKg 5.866
8 | 4 | 55500118710 63210 | 15.802 | CuK, 5.854
9 | 4 | 55600 |118850| 63250 | 15813 | CuK, 5.850
10| 2 | 71370 |103.120 | 31.750 | 15875 | CuK. 5.827
11| 2 | 72910 [101.620| 28.710 | 14355 | CuK, 5.819
12 | 2 | 73.020 | 101.450| 28.430 | 14215 | CuK, 5.876

c=5.858 +0.024 A



Cizelge 4.3. (hk0) filminden alinan &lgiiler ve a birim hiicre parametresi-
nin hesaplanmasi

Sira |Aralik|  x, Xs  |[Ax=x,-x|a =Ax/n|Radyasyon| ,_F#
No |$ayist| (mm) | (mm) | (mm) | (mm) tiirti a
(n) (A)

1 8 53.500 | 117.500 | 64.000 8.000 CuK, 12.445

2 7 48.820 | 104.790 | 55.970 7.996 CuK, 12.452

3 6 68.190 | 116.240 | 48.050 8.008 CuK, 12.433

4 4 71.330 | 103.380 | 32.050 8.012 CukK, 12.426

5 T 66.150 | 122.260 | 56.110 8.016 Cu Kq 12.421

6 8 54.760 | 119.070 | 64.310 8.039 CuKq 12.385

7 4 67.270 | 99.360 | 32.090 8.023 CuK, 12.411

a=12425+0.022 A

Tabakalardaki séniim ve yansima sartlarini arastirmak igin iist tabaka (1k¢),

(h16) ve (hk1) diizlemlerindeki difraksiyon desenleri gekildi. Bu desenler $ekil

4.5. - 4.7"de gosterilmigtir.

Tabaka filmleri gekilirken;

s=r,cotcos” (cosp-d)

(4.8)

ifadesinden yararlanilarak ayarlamalar yapild: (International Tables for X-Ray

Cryst).

Gerekli ayarlar yapilarak iist tabaka filmleri gekildi.
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Sekil 4.5. (1k¢) tabakasimn Buerger fotografi 37 kV, 40 mA, p=20°, Cu

radyasyon filtresiz, 1ginlama siiresi: 4 saat, Fd" =747 mm

Sekil 4.. (h1¢) tabakasinin uerger fotografi 7kV, 40 mA, p=20° Cu

radyasyon filtresiz, 1sinlama siiresi: 4 saat, Fd" =5.93 mm
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Sekil 4.7. (hk1) tabakasinin Buerger fotografi 37 kV, 40 mA, p = 20°, Cu
radyasyon filtresiz, 1ginlama siiresi: 5 saat, Fd" = 15.75 mm

4.3. Kristalin Hacmi

C3HNOS kristalinin hacmi;
V=abc -

V=1243x15.67 x 5.86=1141.40 A’

V=11414 x 107 em’
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4.4, XKristalim Molekiil Kiitlesi

Ci3H;1NOS
M=13(C)+11 (H)+ N+ O+ S=229.297 akb

4.5. Birim Hiicredeki Molekiil Sayis

dg,

z= esitlifinden,

Z = 4 olarak bulunur.

Z : Birim hiicredeki molekiil sayisi
Kristalin birim hiicresinde 4 molekiil vardir.

Kristalin yogunlugu;

di = Z,'VM esitliginden;
d, = 1.3339 g/cm’

dyie = dy = 1.337 g/em’ olur.

4.6. Kristal Uzay Grubunun Belirlenmesi

C3HyNOS kristalinin (0k¢ ), (hO¢ ), (hk0), (1k¢ ), (hl¢ ) ve (hkl) tabaka
filmlerindeki tiim yansimalar dikkate alinarak yansima sartlarinin;

hkO =k =2n
00¢ = ¢=2n

0k0 =>k=2n



olduu gorilldi. Birim hificredeki molekiil sayis1 ve séniim sartlarindan
kristalin uzay grubunun P112, / b (No:14) oldugu tesbit edildi (Int.Tables for
Cryst.).

/i

iINCS S
; f

Sekil 4.8. P112, /b uzay grubunun simetri elemanlar

Esdeger konumlar:
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4.7. Dbéner Kristal Metodu ile inceleme

Déner kristal metodu Sekil 4.9°da sematik olarak gosterilmektedir. Déner
kristal metodu diizlemlere ait yansimalar biribirinden ayr olarak tesbit edilir.

C3H,;;NOS kristali x-151m {izerine gelecek sekilde yerlestirildi. Herhangi bir
eksen etrafinda donerken, i¢ yiizeyinde fotograf filmi olan silindirin Bragg
yansimasina uygun konumlara gelen kristalin diizlem takimlan belirlenir.

film

kristal 1' c
{
|
i Film
i
% ikinci tabaka
i?;il birinci tabaka
? ‘*@ sifair tabaka
T ,:‘;’:\;
i< birinci tabaka
ikinci tabaka
dénme ekseni

Sekil 4.9. Doner kristal metodu i¢in deneysel diizenek

Diigey donme eksenine paralel tiim diizlemlerden yansiyan iginlar, yatay
diizlem i¢inde meydana gelen swra tabaka ¢izgisini olugturacak gekilde
difraksiyon verir. Elde edilen yansimalar mikrodensimetre ile &l¢iildii ve birim



hiicre parametreleri hesaplandi. Doner kristal metodunda onemli olan, belirli
diizlemlerden birisinin dénme eksenine pararlel olacak sekilde yerlestiril-
mesidir (Dikici, 1993).

B
F G

Sekil 4.10. Doner kristal ‘metodunun basit geomeirisi

Sekil 4.10°de; v ¢

tanv=y,/1¢ (4.9)
olur.
ya :n’inci tabaka yansimalarinn sifirinci tabaka yansimasia olan uzaklig:
r; : Film kamerasmin yarigap: (28.65 rﬁm)

A ve B’den difraksiyona ugrayan 1smlarn yol farki, dalga boyunun tam katlan
seklinde olmas: gerekir.

57



58

IBC| =n A = dy sin v (4.10)

=1 simv ve 1th 4 a, v =tan n! If) O ugun an;
Al Esitlik 4.10°d ! (ya / rp) oldugund

ni
sin tan”'(y, / ;)

Clm‘{ = (4. 1 l)

esitligi bulunur (Lipson ve Steeple, 1961).

Déner kristal metodu ile filmler +10° osilasyon ile 3.5 saat iginlandi. [001]

dogrultularindan takili kristalin fotograflarn Sekil 4.11°de giriilmektedir.

Sekil 4.11. [001] dogrultusundan takili kristalin déner kristal metodu ile

elde edlen fotografi, 37 kV, 40 mA, u = +10, Cu radyasyon

filtresiz, iginlanma siiresi: 3.5 saat



Yukandaki déner kristal filminde 8lgiilen degerler Cizelge 4.4’de verilmistir.

Bu degerlerden yararlanilarak b birim hiicre parametresi hesapland.

Cizelge 4.4.  [001] dogrultusundan takili kristalin déner kristal metoduyla elde
edilen veriler ve ¢ birim hiicre parametresinin hesaplanmas:

Sira [Aralik|  z % |Az=2-2z(z,=Az2|Radyasyon| . _ =0k
No |Sa¥8!| (mm) | (mm) | (mm) | (mm) | tirg sinan’(z, /1,)
(n) (A)

1| 1 |8750 (10326 | 1576 | 7.880 | CuK, 5.81
2| 2 (7789 | 11314 | 3525 | 17.625 | CuK, 5.88
3 | 2 |[5805( 13067 | 7265 | 36325 | Cuke 5.89

c=5.86+0.04 A

4.8. Weissenberg Metodu ile inceleme

Weissenberg presesyon tekniginde kristal 2° donerken film kasedi 1mm ilerler.
Gelen 1515 dogrultusu dénme eksenine dik oldugu durumlarda (Sekil 4.12)
"normal demet" Weissenberg metodu olarak adlandinlir. Orijin yansima kiiresi
lizerine getirilirse (Sekil 4.13) "es-egimli" Weissenberg metodu olarak adlandirilir.

e~ |,

Sekil 4.12. Normal demet Weissenberg metoduyla Bragg yansimalarinin tesbiti
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Herhangi bir tabakamin orijinini yansima kiiresinin iizerine getirmek "es-
egimli" Weissenberg metodunu gelistirmistir. Bu metodla yansimalarin tesbiti
Sekil 4.13"de gbsterilmistir. Yansimalar belirlenirken p = -v (egim agisi) ile x-
isinlan kullamlmaktadir. Gelen 151n ile yansiyan 15 &rgil tabakalarina gore
esit egimlidir.

X-1§1n1 [
|
n. tabaka o
% Pl
L ’
N 74
N ;
o
\
hY
0. tabaka N

10

|
Sekil 4.13. Es-egimli demet Weissenberg metoduyla Bragg yansimalarinin tesbiti

Ust tabakalarin belirlenmesi i¢in p; efim agisimin ve dteleme miktarinin

belirlenmesi gerekir.

Sekil 4.13de;

sinp=E,/2 (4.12)

E,; n'inci ters orgii tabakalan ile sifinnci ters orgii tabakalan arasindaki
uzakhk.

&y normal "demet metodu"nda maksimum 1, "es egim metodu"nda 2'dir.

E, = 2 olmas) igin p'niin 90° olmas: gerekir.

p egim agisinin alabilecegi en biiyiik deger su sekilde hesaplanir.
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Déner kristal filminde;

tanv=(y, /1), v=tan" (ya/19 (4.13)
olur.

sinp=E,/2= p=sin" (&,/2) (4.14)

Sekil 4.13"de sin v, &, olur.

&, =sintan” (va /1o (4.15)
p=sin’ (@M) (4.16)

Pratikte n’inci tabakann sifinnci tabakaya olan uzakligi olan y,’in maksimum
degeri sonsuzdur. Bu duruma kargihik gelen p = 30° degerini alir. Weissenberg
filminde ise y,’in maksimum degeri filmin boyu kadardir. Maksimum
osilasyon 200°, film &telemesi 100mm ve y,’in maksimum degeri 50mm’dir.
Buna karsilik p‘niin maksimum degeri 25°42" dir (Glasser, 1983).

Sekil 4.13. incelendiginde;

Bragg sartindan; 2d sin@ =nA ve 2sin@=nA/d=nd’

a’ ters orgii ekseni boyunca;

2sin0=hA/a=ha’ (4.17)
b’ ters orgii ekseni boyunca;

2sin@=kA/b=kb (4.18)
¢’ ters Grgii ekseni boyunca;

2sinf=¢A/c=tc (4.19)

esitlikleri vardir (Jefery, 1971).



merkez gizgi

i

Q
Sekil 4.14. Weissenberg filminde sifirinci tabaka iizerinden ¢’ ekseninin

gosterimi

Sekil 4.14’te P', 00¢ ve Ql 002 yansimalaridir. ¢ ekseni ]P‘ Ql | uzunluguna

esittir ve dogrunun denklemi; yl =2x dir.

z _ - ¥
.
y = Ts (4.21)

olarak bulunur. ON ve x (mm), P'N ve y' (mm), OP' ve 2/2 (mm)dir.
Esitlik 4.19'da;

daof =2sin@=¢c¢ =2sin (y'IZr) dir (kameranin yarigap1:2r = 57.3 mm).
dpo, =2sin@=¢c =2 sin(—=) ve 0= —= tir (Jefery, 1971)
00¢ : :]; 75' > :

z: Weissenberg filmindeki merkez gizgiye esit uzaklarda bulunan yansima-
larin farks (Sekil 4.14).
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- E:?L " f.lz - 8..1 (4.22)
2sin 6 2 sin ( 5} 2siny,

olur. Aym sekilde;

P 4.23)
2siny,
ve
=t (4.24)
2siny,

seklinde yazilir. Burada herhangi bir ¢ indisli yansima noktasi yardimiyla
gercek rgiideki eksen uzakhigimin hesaplanmas: saglanur.

(hk0) Weissenberg filminden eksen uzunluklan yansimalardan yararlanilarak
hesaplandi.

a, b; birim hiicre parametreleri:

h.A
2siny,

a= ve

k.A
2siny,

denklemlerinden yararlanilarak Cizelge 4.5'de a birim hiicre parametresi,
Cizelge 4.6'da ise b birim hiicre parametresi hesaplandi ($ekil 4.15).



Sekil 4.15. (hk0) tabakasinin normal demet Weissenberg fotografi, 37 kV,

40 mA, Cu radyasyon, filtresiz 15inlama siiresi: 8 saat

Cizelge 4.5. (hk0) Weissenberg filminde &lgiilen degerler ve a birim
hiicre parametresinin hesaplanmasi

Sira |Aralik| x Xs AX = Xs~Xi bx, = Ax fﬁ Radyasyon h.A
No | 58¥181 | (mm) | (mm) (mm) (mm) tiirii 8= 2 gin ¥y
(h) (A)
| 2 99.61 | 113.34 13.73 6.14 Cu K, 13.01
2 8 85.49 | 12741 41.92 18.74 CuK, 12.44
3 11 | 78.08 | 134.83 56.75 27.38 CuK, 12.83
4 12 | 52.18 | 160.34 | 108.16 48.37 Cu K, 12.37

a=1267+027A
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Cizelge 4.6.  (hk0) Weissenberg filminde dlgiilen degerler ve b birim
hiicre parametresinin hesaplanmasi

Sira |Aralik| ¥s AY=Ys Vi |y, = Ay /+/5 |Radyasyon kA
No | %8151 | (mm) | (mm) (mm) (mm) tibril b= 2siny,
(k) A)
1 -+ 68.32 | 94.34 26.02 11.637 CukK, 15.29
2 6 63.88 | 98.71 34.83 34.577 Cu K, 15.55
3 8 54.81 | 107.93 5512 23.756 CuK, 15.31

b=1538+0.12A

Sekil 4.16. (hk1) film tabakasinin normal demet Weissenberg fotografl,

37 kV, 40 mA, Cu radyasyon, filtresiz 1s1nlama siiresi: 8.5 saat,
w=7.62,s=3.24
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4.9. Tek Kristal Cahsmalarinin Degerlendirilmesi

4.9.1. Birim hiicre parametreleri

Tek kristal galigmalarinda Enraf - Nonius marka x-1ginlan jeneratdrii
kullanilarak; Buerger presesyon, Déner kristal ve Normal demet Weissenberg
metodlart ile cekilen filmler f{izerinden alman dlgiilerle birim hiicre
parametreleri hesapland1.
Buna gore;

a=1243(2)A

b=15.67(H) A

c=586(2)A

a=p=90° v=111.7(3)"dir.

Buradan kristalin monoklinik yapida olduguna karar verildi.

4.10. Toz Difraksiyon Caligmasi

4.10.1. X-15inlan toz difraksiyonu ile madde analizi

X-iginlan difraksiyonu ile analiz yontemi gesitli bilim dallarinda kullanilmak-
tadir. Bu alanlar; tip, kimyasal analiz, madencilik ve numunelerin en iyi analiz
yontemi olarak kullamlmaktadir. Kristallesmis madde ister saf ister kangim
olsun, kendine 6zgii pikini her zaman olugturur ve piklerin hangi kristal yapiya
ait oldugu belirlenir. Kimyasal olarak maddeyi meydana getiren elementleri,
madde igerisindeki bulunduklan sekilde agiklar. X-i5m ile toz difraksiyonu

metodunun bir avantaji da; numuneden az miktarda gerekmesi ve analiz



sirasinda bozulmamasidir. Bu metod ile bir maddenin toz desenini almak. o
maddenin karekteristigini belirlemektir. Maddelere ait énceden belirlenmis toz
desenleri ile incelenen maddenin toz desenleri kargilastiihp piklerin hangi

maddeye karsilik geldigi belirlenir.

1938’de Hanawalt Rinn ve Frevel tarafindan 1000 kadar bilesigin toz
difraksiyon verileri elde edilip diizenlenmistir.

Giintimiizde American Soc. for Testing Materials (ASTM) tarafindan
yaymnlanmus bir gok maddeyi kapsayan toz difraksiyon deseni x-151n1 madde
analizinde kullamlmaktadir,

4.10.2. Hanawalt metodu

Hanawalt metodunda difraksiyon gizgilerinin d ve 1 degerleri d mesafesinin
azalan degerlerine gore siralamir, Bu metodda en giddetli piklere ait d degerleri
sirasiyla d;, d; ve d; olarak adlandinilir. Bu iig deger ASTM Kkartlarindaki en
biiyiik ii¢ degere karsilik geliyorsa madde adlandinlir. Dogada d;. d; ve d;
degerleri aym olan iki madde yoktur.

Hanawalt indeksi alfabetik ve numerik fihrist kullanmaktadir.

4.10.3. Bilinmeyen maddenin tayini

Toz numuneden yansiyan x-iginlan herhangi bir hk¢ igin tepe yarim agisi 20

olan koni tizerinde bulunur.

Sekil 4.17°de gosterilen AA' dairesi {izerinde yansima kiiresini kesebilir.
Burada 28 dalga boyuna ve d’ye (diizlemlerarasi uzakhk) baglidr.
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Bilinmeyen maddenin difraksiyon deseni elde edildikten sonra, desen
iizerindeki her ¢izgiye karsilik gelen diizlemlerarasi mesafeler hesaplanir. En
biiyiik pik degeri 100 birim alinarak 1/1, degerlerinin hesaplanmasiyla numune

asagidaki sira izlenerek tayin edilir.

Sekil 4.17. Toz numuneden yansiyan 1513in geometrisi
1. d; degerinin numerik fihristten yeri bulunur.
2. Ikinci dereceden siddetli pik igin hesaplanan d; degerine uyan ikinci
siitun bulunur.
3. Uciincii dereceden siddetli pik igin d; degeri bulunur ve d,, d; ve ds
degerlerine ait bagil siddetleri kargilagtirilir (I / L,). Indeksden ASTM

kart numarasi tesbit edilir .

4. ASTM kartlarindaki degerler ile uygunluk tam saglaniyor ise bilinmeyen

madde tayin edilir.

Eger d,, d; ve d; degerlerine karsilik gelen degerler bulunamiyorsa maddenin tek
bir fazda olmadifi, maddenin birden ¢ok fazda oldugu, d,, d; ve d; degerlerinin
farkh fazlara ait oldugu diisiiniiliir. Herhangi iki fazin pikleri aym ag1 degerlerine
tesadiifen kargilik gelmis veya pikler iist iiste binmis olabilir. d,’in giddetli olmas:
gerekirken d, daha siddetli olabilir. O zaman d; ve d, aymi faz, d,'iin bagka faz
degeri oldugu diisiiniilerek; d;’den sonra gelen en siddetli pik d; alinarak uygunluk
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saglanincaya kadar isleme devam edilir. Bu sekilde kansimun bir fazi bulunur,
Geriye kalan pikler kendi aralarinda siralanarak normalize edilir ve birinci fazin
tayini igin yapilan islemler aynen tekrar edilir. Biitiin piklerin ait oldugu maddeler
bulununcaya kadar devam edilir (Cullity, 1966).

4.10.4. Toz difraksiyonu ile ninmunenin incelenmesi

Cesitli hastalara ait bobrek ve iireter taglar1 alindi. Her biri ayri ayn agad
havanda déviilerek toz haline getirildi. Toz haline getirilen numune
aliiminyum numune kabina konularak sistemdeki yerine yerlestirildi.

Bunun iizerine Cu K, 15inlar1 génderildi ve yansima pikleri kaydedildi.

Deneyde Philips PW-1010 Model X-i5inlan Difraktometresi kullanilmistir
(Cahsma sartlari: V = 40kV, I = 20mA, A = 1.5418A, Hiz = 2°/dak).

Elde edilen difraksiyon desenleri Sekil 4.18. - 4.24’de g&sterilmistir.
Desenlerden elde edilen d degerleri ve I / I, degerlerine karsihk gelen
maddeler Cizelge 4.8. - 4.14'de gésterilmistir. Bulunan maddelere ait
ASTM Kkartlar: ise EKLER kisminda verilmigtir.

Cizelge 4.7. Bdbrek ve iireter taglarinda bulunan maddeler

Madde No Madde Adi Kimyasal Formiil ASTM Kart
Numarasi

1 Calcium oxalate CaC,04.H,0 20-231
hydrate (Whewellite)

2 Urik asit C4(NH),0,C(NH),0 28-2016

3 Calcium oxalate CaC,0,4.2H,0 17-541
hydrate (Weddellite)

4 Calcium phosphate CaP0O4(0OH).2H,0 9-77
hydroxide hydrate
(Brushite)
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Sekil 4.18. Ahmet SALAMANa ait b&brek tag: difraksiyon deseni (V = 40
kV, 1= 20 mA, Cu K, Ni Filtre, Hiz = 2°/dak)
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Cizelge 4.8. Sekil 4.18°de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik | 20 1 | geray| UL | Madde
No (*) (Siddet) 2 5in 6 (Bagil) No
1 14.80 117 5.980 100
2 15.13 28 5.854 23 1
3 16.02 4 5.532 3 1
4 19.05 2 4.657 1
5 19.49 6 4.553 5
6 23.00 5 3.870 B
7 23.40 12 3.801 10 1
8 23.68 7 3757 6
9 24.28 82 3.665 70
10 24.82 5 3.587 4
11 29.61 18 3.015 16
12 30.00 53 2978 45
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Sekil 4.19. Sebahattin KOC’a ait bobrek tagi difraksiyon deseni (V =40 kV,
1=20 mA, Cu K, Ni Filtre, Hiz = 2°/dak)



Cizelge 4.9. Sekil 4.19'da elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik 26 1 - | VL Madde
No ) (Siddet) 25in 0 (Bagil) No
1 14.97 142 5.917 100

2 15.31 39 5.785 27

3 18.72 3 4.738 2

4 19.15 2 4.633 1

5 19.64 6 4518 4

6 | 2330 8 3.817 6

7 | 2343 12 3.773 8

8 | 2444 100 3.642 70

9 | 2520 4 3.533 2

10 | 2544 3 3.474 2

11 | 2640 3 3375 2

12 | 2878 5 3.101 3

13 | 2977 16 3.001 1
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Sekil 4.20. Ismail KAYA’a ait iireter tag difraksiyon deseni (V

Ij

40kV,

2°/dak)

I =20 mA, Cu K, Ni Filtre, Hiz



Cizelge 4.10. Sekil 4.20°de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik 20 ) I d= J\. A) 1/1, Madde
No &) (Siddet) 2sin @ (Bagil) No
1 9.70 6 9.110 6

2 19.20 80 4,620 84 4
3 20.20 6 4.395 6

4 21.50 10 4.132 10

5 22.25 13 3.395 13

6 27.15 15 3.284 15

7 28.35 52 3.148 54

8 28.85 95 3.094 100

9 29.55 4 3.022 46 4
10 33.45 32 2.678 33 4
11 34.75 53 2.581 56

12 38.78 10 2.322 10

13 39.50 5 2.281 5

14 42.45 7 2.129 7

15 44.95 7 2.016 7 4
16 46.79 8 1.941 8 4
17 51.80 3 1.764 3
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Sekil 4.21.



Cizelge 4.11. Sekil 4.21de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pk | 20 Lo lged gy | Mo | Madde
No ) (Siddet) 2sin © (Bagil) No

1 10.00 5 8.670 4

2 14.40 105 6.150 100

3 15.00 12 5.900 11

4 20.10 32 4417 30

5 22.80 6 3.900 )

6 24.30 14 3.662 13

7 26.40 % 3.375 1

8 28.30 4 e 3

9 28.96 13 3.083 12

77



78

Al A

]

e U e |

AT
i da
Lit . gt
i 117
iy
|
s
T
HAHH _r - | b
1A | .ﬁ I d HHUL Y[ |
TR \ T
HF _ e T ]
] 2 | 1|1 2 1] .ﬂn A_ |
BT | e e i :
JHNIIE . , Jiik e LTI
il%...l..l...llll!n!.: ..PAlewuk_k..kllllthll_liﬁllalllnlﬂllll!l|..1

il

» 20

40 kV,

Sekil 4.22. Halil KARAKAS’a ait {ireter tas: difraksiyon deseni (V

2°/dak)

20 mA, Cu K, Ni Filtre, Hiz
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Cizelge 4.12. Sekil 4.22"de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik | 20 1o fga r | | Made
No () (Siddet) 2sin@ (Bagil) No

1 13.60 80 6.510 65

2 15.00 6 5.906 ] 2

3 15.90 33 5.573 27

4 18.20 60 4.874 50 2

5 18.70 8 4.745 6 2

6 23.25 70 3.825 58 2

7 24.00 6 3.707 5 2

8 25.50 5 3.633 4 2

9 27.30 26 3.266 21 2

10 28.00 66 3.186 55 2

11 28.90 120 3.089 100 2

12 29.90 B 2.988 3 2

13 31.30 30 2.866 25 2

14 34.90 15 2.570 12 2

15 37.20 3 2416 2 2
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Sekil 4.23. Hasan ATAS$a ait bébrek tas: difraksiyon deseni (V =40 kV,
I =20 mA, Cu K, Ni Filtre, Hiz = 2°/dak)
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Cizelge 4.13. Sekil 4.23"de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik | 20 4 g | UL Madde
No ©) (Siddet) 2sin 0 (Bagil) No

1 14.81 140.0 5.980 100

2 15.17 46.0 5.839 32

3 18.19 2.5 4.875 1

4 18.53 3.0 4.787 2

5 18.95 2.5 4.682 1

6 19.51 9.0 4.549 6

7 22.93 3.5 3.877 2

8 23.49 11.0 3.798 7

9 24.17 99.0 3.682 70

10 | 24386 4.5 3.571 3

11 28.62 5.5 3.118 3

12 | 29.62 17.0 3.015 12

13 | 30.00 63.0 2.966 45
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Sekil 4.24. Ali KARACAya ait bébrek tas: difraksiyon deseni (V =40 kV,
I=20 mA, CuK, Ni Filtre, Hiz = 2°/dak)
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Cizelge 4.14. Sekil 4.24°de elde edilen veriler ve numunede bulunan maddeler

Pik 20 I X0 /1, Madde
No ©) (Siddet) 2sin® (Bagil) No

1 9.02 4 9.798 2

2 10.31 7 8.573 5

3 14.91 141 5.940 100

4 15.22 33 5.818 23

5 15.81 6 5.604 4 2
6 16.09 4 5.507 2

7 17.99 9.5 4.929 6 2
8 18.53 5 4.787 3

9 19.55 9 4.539 6

10 21.68 6 4.099 4

11 22.30 5 3.985

12 22.99 12.5 3.880 8

13 23.48 9 3.788 6

14 24.38 99 3.650 70

15 24,78 9 3.592 6 2
16 26.14 3 3.408 2 2
17 27.14 7 3.285 5 2
18 27.96 13 3.190 9 2
19 28.79 20 3.101 14 2
20 29.70 18 3.007 12

21 30.00 64 2.978 45
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4.11. Toz Difraksiyon Caligmalarinin Degerlendirilmesi

Bébrek taglarimin ortalama gaplar; 2-3 mm'dir. Bunlar diizgiin veya gentikli
olabilirler. Yaklagik %75'i kalsiyum okzalat ve kalsiyum fosfat bilesiklerinin
kangimindan olugmaktadir. Kalamn %151 magnezyum amonyum fosfat ve
9,10' ise iirik asit veya sistin taglandir. Taslarm olusum nedeni &zellikle
kalsiyum igeren taglarda, tagi olusturan maddelerin idrarda yogunluklarinin
artmasindandir. Yani hastalarin %50'sinde plazmada (veya idrarda) kalsiyumun
normal degerin iizerine ¢ikmasindandir. Bazi hastalarin bdbreklerinde fazla
miktarda kalsiyum sizdiran bozukluklar vardir (Kumar, 1992).

Bir aragtirmada iki k8y segilip, birinde su igme 6zendirilmig, digerine bu
konuda telkin yapilmamuistir. Birinci kéyde idrar atumi 200-300 ml/giin daha
fazla olmustur. Yine birinci kdyde tas olusma durumu; %0.07 olurken, ikinci
koyde %1.80'dir. Bir bagka galismada da gemicilerin idrarim 800-1200 ml/giin
arttirmakla, tas olugsma durumu %86 azaldig: tesbit edilmistir. Bir bagka durum
da oturarak ¢alganlarda tag olusma durumu daha fazladir (Sayek, 1996).

Yedi hastaya ait bobrek ve iireter taglan toz haline getirilip iizerine x-151m
géndererek difraksiyon pikleri gekildi, yapilarinda yer alan maddeler analiz
edildi. Analiz yapilirken +0.01-0.10 hata aralifi gozéniinde bulundurularak
piklerin karsilik geldigi ASTM Kkartlan: belirlendi. Taslarin meydana getirdigi
piklerin igerisinden bazilarinin agikta kaldigi i¢in (numune kabindan veya

safsizliklardan dolay1) bunlar normalize edilerek islemlere devam edildi.

Uriner taslan ile ilgili olarak yapilan bu galismada; iki iireter taginda iirik asit,
kalsiyum fosfat hidroksit hidrat bilegikleri, beg b&brek taginda ise kalsiyum
okzalat hidrat, iirik asit, kalsiyum fosfat hidroksit hidrat bilesikleri
bulunmugtur. Bobrek taglarin  biiyiik béliimiinii kalsiyum bilesikleri
olustururken, iireter taglarinin bityiik boliimiinii de firik asit olugturmaktadir.
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5. SONUC VE TARTISMA

Tek kristal c¢alismasinda Cy3H;;NOS (2-hidroksi-benziliden-2-tiyoanilin)
kristaline ait Buerger Presesyon, Déner Kristal ve Weissenberg metodlariyla
(0ké). (h0f) ve (hk0) tabaka filmleri ¢ekildi. Filmlerden elde edilen verilere
davanilarak mikrodensimetre yardimiyla birim hiicre parametreleri ve eksenler
arasindaki agilar hesaplandi. Birim hiicre parametreleri ile eksenler arasindaki

agilardan yararlanilarak kristalin monoklinik yapida olduguna karar verildi.

Kristalin 1. tabaka [(1k¢), (h1¢), (hk1)] filmleri gekildi ve 0. tabaka filmleri ile
karsilastirilarak sistematik soéniim sartlar tesbit edildi. Kristalin yogunlugu
yiizdiirme teknigi ile bulundu. Yogunluktan yararlanarak birim hiicredeki

molekiil sayis1 belirlendi.

Birim hiicre paramatrelerinden sistematik soniim sartlarindan ve birim
hiicredeki molekiil sayisindan yararlanailarak uzay grubunun Pyyz, 1, (No:14)
olduguna karar verildi. Tek kristal ¢alismasinda elde edilen sonuglar Cizelge
5.1'de verilmistir.

Toz difraksiyon galigmasinda bébrek ve iireter taglari incelendi. Taslar toz
haline getirilip numune kaplarina yerlestirilerek difraksiyon desenleri elde
edildi. Elde edilen desenlerden (pikler) yararlanilarak 6 (Bragg agis1) ve d
(diizlemler arasi uzaklik) hesaplandi. Elde edilen d ve bagl siddetten
yararlamlarak Hanawalt indeksi ve ASTM kartlarindan maddeler belirlendi.
Taglarda bulunan maddeler ve ASTM kart numaralan Cizelge 5.2'de

verilmigtir.

Bazi piklerin agikta kalmasina numune kabimnin ve safsizliklarin neden oldugu

diigliniilmiistiir.
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Cizelge 5.1. C;3H;;NOS kristaline ait kristalografik veriler

Bilesigin adi 2-hiroksi-benziliden-2-tiyoanilin
Kimyasal formiilii C3H;;NOS
Molekiil kiitlesi (M) 229.297 ak.b.
a 12.43£0.02 A
b 15.67£0.04 A
c 5.86+0.02 A
o 90°

p 90°

¥ 111.7°
Olgtilen yogunluk (de;) 1.337 g/em’
Hesaplanan yogunluk (d,) 1.333 g/em’
Hacim (V) 1141.40 A®
Birim hiicredeki molekiil sayisi (Z) 4

Lineer absorbsiyon katsayist p (CuK,) [22.57 cm’
Optimum kristal kalmlig (t) 0.0886 cm

Kullanilan 151310 dalga boyu (1)

CuK,=1.5418 A, CuK=1.39217 A

Sicaklik (T) 293 °K
Kristal sistemi Monoklinik
Sistematik séniim sartlar hk0 k=2n, 0kO k=2n, 00¢ ¢=2n

Kristalin uzay grubu

Pii,sp (No:14)
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Cizelge 5.2. Hasta adlarina gore taslarda bulunan maddeler

A
Hasta Adi Taglarda Bulunan Maddeler e
Kart No
Ahmet SALAMAN Calcium oxalate hydrate 20.231
(Bébrek tast) (Whewellite)
o
Sebahattin KOG yric acid 28-2016
(Bobrek tasi)
; Uric acid 28-2
fsmail KAYA = A i
(Ureter tasy) Calcium phosphate hydroxide hydrate 9-77
(Brushite)
Selma ALTINOK Calcium oxalate hydrate 17-541
(Bobrek tas:) (Weddellite)
il KARAKA
y ¥ |Uricacid 28-2016
(Ureter tasi)
ATA Calcium oxalate hydrat;
Hasan S cium oxalate hydrate 20-231
(Bdbrek tast) (Whewellite)
Calcium oxalate hydrate 20-231
Ali KARACA (Whewellite)
(Bobrek tast) Uric acid 28-2016
Calcium phosphate hydroxide hydrate 9-717
(Brushite)

87



KAYNAKLAR

Aygiin, E., Zengin, M., 1992, "Kuantum fizigi", Ankara Utiniversitesi Fen
Fakiiltesi Fizik Béliimii, Ankara, s.33-34, 40-42.

Buerger, M., 1942, "X-ray crystallograpy", John Willey and Sons Inc.,
New York, s.51-55.

Buerger, M.J., 1980, "X-ray ecrystallograpy", Robert E., Krieger
Publishing Company, Huntington, New York, 5.179.

Cullity, B.D., 1966, "X-iginlari difraksiyonu" (Cev: A. SUMER),
istanbul Teknik Universitesi Matbaasi, Giimiigsuyu, Istanbul, s.9-
10, 30-40, 99-102, 110-1186,

Cullity, B.D., 1978, "Elements of x-ray diffraction", Addison-Wesley
Publishing Company Inc. London, 5.43, 501-502.

Dikici, M., 1993, "Katihal fizigine giris", Ondokuz Mayis Utiniversitesi

Samsun, 5.48.

Durlu, T.N., 1992, "Katihal fiziine giri§", Ankara Uliniversitesi Fen
Fakiiltesi Fizik Béliimii, Ankara, 5.9-11, 21-22.

Glasser, L.S., 1983, "Crystallography and its applications", Van
Nostrand Reinhold Co. Ltd., England, s5.93-103.

"Integrating Precession Camera Operating Instructions", Scientific
g

Instrument, Division, Enraf-Nonius Delf, Holland.

"International tables for crystallography", 1983, Space Group
Symmetry Volume A, Dordrecht, Boston, 5.179-181.

"International tables for x-ray crystallography", 1985, wvolll,

Mathematical Tables, Dordrecht, Boston, Lancester, 5.194.

88



"[nternational tables for x-ray crystallography", 1985, vol.Il, D. Reidel
Publishing, Company, Dordrecht, Boston, Lancester, 5.162-163,
194.

Jefery, J.W., 1971, "Methods in x-ray crystallography", Academic
Press., London, New York, Sydney, s.188-201.

Kumar, V., 1992, "Temel patoloji", Fifty Edition, Philedelphia, 5.465-466.

Lipson, H. and Philips, D.C., 1975, "The development of x-ray analysis", A.
Division of Macmillan London, Publishing Co. Inc., Hafner Press. New
York, 5.51-52.

Lipson, H. and Steeple, H., 1961, "Interpretation of x-ray powder
patterns", Macmillan London, St. Martin's Press. New York, s.39-
45, 51-53, 63-64.

Raymond, A.S., 1996, "For scientists and engineers with modern physics"
(Cev:iKemal COLAKOGLU), Gazi Universitesi Fen-Edebiyat
Fakiiltesi Fizik Boliimii, Ankara, s.1343-1367, 1404-1408.

Sayek, 1., 1996, "Temel cerrahi", Hacettepe Universitesi Tip Fakiiltesi
Genel Cerrahi Anabilimdali, Ankara, s.1705-1713.

89







6. P
-1 AL CamM
M T4 =

SAOMFeNmID
WL ey 10 Sewe IVEES
AR )

‘(;‘Nf'uﬁ‘w. yefinw, brrn
Oopteal shata speeimen I R ph, Dvrsten, Savimy. CASE 310
24 PSC mien

S rsliavs sy el

Uricite, syn

BuEE8 vuste sauulil

=S er e

-
=

§H5EE

R
seren =Bubu Funen|E

L3
H
i
i
i
:

TR O
e and Vikedts, wow

Mo Cokim, 1 1% ) itier

Lot wit Iwt,  ahulaied "
Mol Bsl s Nacanad
Vag . MAR (1010

e e fimie
oMbl BTHONY 0

W Culvutaied
Uams vl

[ et

LT
roA

L.

L] I8 1 T4
Wl Minpemr, deta § ralivage | 30 W0 119y

LU

wr N 01 S8y

el a=43 1}
T ORIER ST

S bl g £ 2l

¥
»

.3

vl mnd i

T R R RO e | ¢

PO | (] -

91



Rrashite, ym. 9. 77
PO, 010 .0 4l [ Wl | A [ 1
5 |0 | oo | 2om | w0 H
ol Pl s Wy Bewhin s | 4m | 7 fn | aem | e .
@ fm| @ i)
— 1% L3 .
Mc-n. L 1anss  Filier dap S be | 3y | o T 1843 H i
M-m.r Tox l-unm-«ulm SN The Mrser. | 182 1 i | e 1| oo
Tands. JCDU Gran i n i | o |ama | 4| M
mn | w0 m " Ma
S Meseriic i Cem 1y | e hiz L) m
Vi ks cAms A c m | 3 20 « |
S 1 T4 = wm| 4| e 0| m
= B HE-
> i | oai
D, 131 Do 13 SVTOM Ferih 01207 w0 | ® 1 1| m
TWA3W e 13T ey 30 Sews IVAT Liscudl] IR M
ml. Male, Bevwer, Iw n-..ru..- [h Amal 4 1Y am :lm. ;:; : m :
Coter Crlextent, light yeBiow 1M | M 1
s’ of Hieniegs P 111 14 Beroem, et ¢ ] W
773 TTE (19 2k 18w A2 5 il
PO e I-'IS 190 3 182, b | o 20
5 el in the sening e heve. Ga=um un | o m
CD Cell a6 744, ba13 190, 645 8 | 1] e e
M2, 5 G la (7). TS0 mlCST M mbbasrel v nal 3 el
Al opviel data relrence. Wischell, A, Wkl 11 . 1w . LEE
My § hevemrier of A s-l-u.- 18y
'
Ak [ ak Tim |
i | i |
w | o o «| m
am | oo E ] w| an
o | = m | am
aw | 2 = w |
m ¥ e « | en
|0 my w |
Tarsls, DD Grans im Aid I H 11 il
Sre Traraporsd A Mwmin bt 4 (4 g
T IR o ool WOl P L,
= 1 an 1 m 1|
LES 1 e Jow " am . A1
n " m =l [+
B, 1% D, 1% SSTOM i.;-.wuu,u: il e ] a| =
o =TED Sigm + IV ma | o« am | m
Rk, Poem, bl p—-.uqm.m-. ST RI8 1 1T) wn | 2 ni « | s
-~ a1 [ o M e
|'~'l| w I rsr A0 Valalaird by ralrulssed panes 140 " " 1 m
1w 1 it 2 =
EAT I i 1| m
M| 2 m 1| e
234 o m 2 -l
10 | 8 ar 3| e
1| 1 o s | 1]
FIT o [vm | 31| o

! Lee folbors ing rud

e e e SRR e



OZGECMIS

1966 Kayseri-Biinyan'da dogdu. Ilkokulu Samagir Ké&yii Ilkokulu'nda, orta
tgrenimini Kayseri Fevzi Cakmak Lisesi'nde tamamladi. 1988 yilinda
yerlestirildigi Anadolu Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Fizik Bolimit'nden
1992 yilinda mezun oldu. 1993 yilinda Gazi Universitesi Kastamonu Egitim
Fakiiltesi Fen Bilimleri Egitimi Boliimiine Aragtirma Gorevlisi olarak atandi.
1995 yilinda vatani gérevini yerine getirdi. Gazi Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii Fizik Egitimi Anabilmdali'nda Yiiksek Lisans yapmaktadir.

Halen Gazi Universitesi Kastamonu Egitim Fakiiltesi Fen Bilimleri Egitimi
Biliimiinde Arastirma Gorevlisi olarak gorev yapmaktadir.

93



