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OZET

Bu cahismada %99,99 safliktaki Aliiminyum ve bu Aliiminyuma 100ppm,
500ppm, 1000ppm, 2000ppm, 3000ppm oraminda Zn katkisinin etkisi X-Isinlari
kirimim yontemi ile incelendi. Saf ve ¢inko katkili numunelere 600 derecede bir
saat siire ile 1s1l islem uygulandi. Numunelerin plaka ve toz halinde x-i1smlari
kirmmm desenleri alindi. X-Istm Kkirimmm desenlerinde pik siddetlerinin
incelenmesiyle cinkonun giderek artan oranlarla katkilanmasinin, hem isil
islem gormemis, hem 1s1l islem gormiis Al numunelerinde oksitlenme oranini
azalttig1 tespit edildi. Yiizey islemi ile Al Plaka numunesinin oksit tabakasi
temizlendi ve X-isinlar1 kirommm yontemi ile incelenerek Al piklerinin
siddetlerinde artis goriildii. Isil islem gormiis ve gormemis numunelerin metal
mikroskobu ile yiizey fotograflar: cekildi ve 1s1l islemin numunelerin yiizeyinde
yeni Kkusurlar olusturdugu tespit edildi. Sicakligin Al numunelerinin kristal
yapisina etkisini belirlemek icin X-isinlarm kirnim yontemi ile alinan
desenlerden a oOrgii parametresi hesaplandi. Sicakhiga bagh olarak a orgii

parametresinin lineer artis1 gozlendi.
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ABSTRACT

In this work, by using X-ray difraction method, Al pured 99,99 % and the
doping effect of Zn in rates of 100ppm, 500ppm, 1000ppm, 2000ppm, 3000ppm
on Al were investigated. Themal process with one hour duration at 600°C was
applied to the samples. X-ray difraction patterns of samples both in the formin
case of plate and powder were taken. From these X-ray difraction patterns
using peak intensities, we determined that dopping the Al samples with Zn in
rising rates decreased the oxidation rates for both thermally processed and
unprocessed cases. After cleaning the oxide layer of the Al plate by surface
process we examined pure Al plate using X-ray difraction method, we found
that the intensities of Al peaks increased. For samples with thermal process
applied and without thermal process were taken surface pictures with metal
microskope and it was determined that thermal process caused new defects on
the surface of samples. To determine the temperature effects on crystal
structure of Al samples, the lattice parameter was measured using X-ray
difraction patterns. It was seen that the lattice parameter a shows a linear

increase depending on the temperature.
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1. GIRIS

Aliiminyum ve alagimlan diisiik yogunluklu olmalari, dis atmosfere kars1 dayaniklilik
gostermeleri gibi 6zelliklerden dolayr ¢ok onemlidirler. Celik ve bakir alasimlarina
gore yogunluklarinin daha az olmalar1 onlar1 ugak ve otomobil sanayinin ana girdisi
yapmistir. Sicak, soguk sekil verilmis ve dokiilmiis parca olarak genis Olciide
kullanilirlar. Alasimlama ve 1s1l islem sayesinde, agirhiga gore aliminyum diger

bircok malzemelerden daha yiiksek mukavemetli olmaktadir (1).

Aliiminyum cesitli ortamlarda Ozellikle havada kolaylikla oksitlenerek yiizeyi
alliminyum oksit ve/veya aliiminyum hidroksit ile kaplanir. Aliminyumun yiizeyinde
oksijenle olusturdugu ince ve kapatici oksit tabakas1 meydana gelir. Bu film tabakasi
korozyon hizin1 kontrol eder ve metali daha ileri oksidasyondan korur. Bu sekilde

oksit tabakasi alliminyum ve aliiminyum alagimlarinin uzun omiirlii olmasim saglar

).

Aliiminyum c¢evreyi en az etkileyen endiistri uriinlerinden birisidir. Aliiminyum
endiistrisi yeni alagim teknolojisi gelismeleri, iiretim metotlari, iiriin tasarimi ve kalite
kontrol i¢in arastirma gelistirme cabalarina devam etmektedir (3). Derisik bazh
cozeltiler icinde aliiminyumun ¢o6ziinmesi elektro kimyasal giic kaynaklarinda
ozellikle yakit pillerinde, aliiminyumun kullanilabilecegi diisiincesini ortaya
cikarmistir. Metalleri korozyondan koruma yontemlerinden biri olan katodik koruma
islemlerinde de anot malzemesi olarak aliiminyum kullanilmasi1 yiiksek enerji
saglamast nedeniyle tercih edilmektedir. Bu nedenle aliiminyum alasimlarinin
korozyon karakteristiklerinin saptanmasi ve korozyonun azaltilmast Onemlidir.
Aliiminyum aktif bir element olmasina ragmen, bir ¢ok ortamda yiizeyinde koruyucu
bir film tabakas1 meydana gelir. Bu tabaka 20-100A kaliliktadir. Boylece metal
pasiflesmis olur. Aliiminyum, ihtiva ettigi safsizliklarin miktar1 ile orantili olarak
korozyona daha direnclidir.Yiizeydeki oksit tabakasi, elektrik akimini geg¢irdiginden
yapay olarak kalinlastirilabilir.



Saf aliiminyum, yumusak ve zayif oldugundan, bunu dayanikli hale getirmek icin
alagimlandirilir. Diger uygulamada ise yiiksek dayanikli bir aliiminyum alagimina saf
aliiminyum giydirilir. Bu uygulama igteki alasimi oyuklu korozyon, taneler arasi
korozyon ve gerilimli korozyona karsi da korur. Aliiminyum korozyon iiriinleri
renksiz ve zehirsizdir. Aliiminyum elektrik ve termal iletkenligi 1yi olup hafif ve 1yi

bir dayaniklilik-kiitle oranina sahiptir (1).

Aliiminyum-¢inko alagimlar ile ilgili daha cok son yillarda olmak {izere arastirma
hiz1 artmistir. A. J. Brock, G. R. Irani, ve M. J. Pryor (4) birlikte calisarak 1981
yilinda hazirladiklar1 bir makalede; bizim c¢alismamizdan farkli olarak saf
aliiminyuma daha yiiksek oranlarda Zn katilmis Al-Zn alasgimlarinin oksitlenme
davramis1 475°C-575°C ye kadar 76 Torr basingtaki kuru oksijende caligilarak
incelenmistir. Bu calismaya gore, oksitlenme iiriinleri ¢ift kat olacak sekilde hem
amorf ve hem de kristaldeki Al,O3’ten olusur. Tiim sicaklik ve durumlarda; kristal
AlL,O; olarak diizensiz bir sekilde sabit kalinliktaki silindirik kristaller seklinde
gelisir. Amorf film boyunca oksijen difiizyonu ile amorf oksit metal ara yiizeyinden
metalin i¢ine dogru kristaller biiyiir. Kristal fazin iistiinde biiyliyen amortf oksit, yavas
hizla gelisir. Alasimdaki 0,1-0,01’e kadar degisen Zn icerigindeki artig kristal
cekirdeklenme yogunlugunu azaltir ve radyal gelisim hizim arttirir.  Yiiksek
yogunluklu aliiminyum oksit tabakasi gelisimi agisindan 300°C-350°C sicakliklarda
kolaylikla tanimlanir. 300°C’ye kadar mekanik deformasyon yapilsa bile 200 A
kalinhiginda bir oksitlesmis tabaka kalinligi olusur. 425°C den sonra Al,Os kristal
niikleasyonlari, rast gele bir sekilde amorf yilizey ve metal arasinda silindirler
seklinde metal yiizeyin i¢ine dogru olusmaya baslar. Daha sonra bu kristal tabaka
olusuncaya kadar metal yiizeyinde olusan bu cekirdekcikler birbirlerine deginceye

kadar genisleyerek devam eder. Kristal gelisimi sigmoidal gelisim ile agiklanabilir.

Al-Zn alasim1 davranisi saf Aliiminyum davranisina ¢ok benzer bir davranis gosterir.
Hem amorf hem kristal Al,O3 iki kathi tabakasi her durumda olusmaktadir. Kristal
tabaka amorf yapr olusumunu engellememektedir. Zn’nin varliginin kristal tabakaya

etkisi oksitlenme olusum bi¢imini ve hizim1 etkilemektedir. Brock ve arkadaslari



tarafindan yapilan bu ¢alismada aliiminyuma c¢inkonun farkli oranlarda katilarak

alasimlandirilmasi ve x-1ginlari kirinim desenleri yontemi kullanilmamustir (4).

2004 yilinda Tang Yougen (5) ve arkadaslar tarafindan yapilan bir ¢calismada temel
olarak, Al hava bataryalar1 icin Al-In alasimlarina Zn eklenmesinin etkileri
incelenmistir. Aliminyum iistiin elektro kimyasal performansindan dolay1 bataryalar
icin ideal bir malzemedir. Ana maddesi aliiminyum olan aliiminyum hava
bataryalarinin bol bulunmasi, diisiik maliyeti, zararsiz olmasi, yiliksek giic
yogunlugu, yiiksek enerji yogunlugu ve benzeri gibi bir ¢ok avantajli 6zellige
sahiptir. Hidrojen bilesimli nikel bataryalara ve lityum iyon bataryalara kiyasla
aliiminyum hava bataryalar1, daha iistiin derecede avantajlidir. Ustelik aliiminyumun
yiizeyini kaplayan ince bir oksit tabaka, anodik voltaj etkinligini azaltir: Istenmeyen
hiicre reaksiyonlar1 artar. Bu nedenle performansim1 daha iyi bir hale getirmek i¢in
son zamanlarda, siklikla bazi elementler ppm oranlarinda eklenerek arastirmalar
yapilmaktadir. Bu ¢alismada aliiminyum anotlara Zn’nin etkisi incelenmistir ve su
sonuglara varilmistir; Zn eklenerek anodik polarizasyon azaltilabilir. Hidrojen cikisi
diisiiriilebilir ve elektriksel potansiyeli negatif degerlere kaydirilabilir. Aliiminyum
hava bataryalara ¢inko eklenmesinin amaci Al,O3 tabakasinda bosluk olusturmak ve
bu nedenle dayamikliligini diisiirmektir (5). Literatiirde yapilan arastirmalarda
aliminyum-¢inko alasimlarindaki oksitlenme ile ilgili olarak birebir bir makaleye
rastlanmadigi i¢in, 2004 yilinda T.M. Yue (6) ve arkadaslarinin aliiminyumun farkl
alagimlarindaki (CuO-Al), x-1s1nlar1 kirtnim desenleri Sekil 1.1°de oksit pikine 6rnek

teskil etmesi amaciyla verilmistir.
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Sekil 1.1. CuO-Al alasiminin X-Isinlar1 kirinim deseni (6)

Sekil 1.1’de 3 ve 4 numarali pikler oksit pikini gostermektedir. CuO miktar1 ppm
oranindan fazla oldugu i¢in aliiminyum, aliiminyum oksit piklerinin yani sira bakir

ve bilesiklerinin de pikleri bulunmaktadir (6).

Bu yiiksek lisans tezinde Aliiminyum ve c¢inko katkili aliminyum numunelerinin
hem plaka ve hem toz x-1s1n1 kirinim deseni ¢ekimleri yapilmistir. X-1ginlar1 kirinim
desenlerinde pikler incelenmis ve Al,Os pikleri desenlerde gosterilerek cizelgelere
tasinmig, oksitlenme oranindaki farklar incelenmeye calisilmistir. Aliminyum ve
alagimlar ile ilgili yapilan calismalardaki arastirmalara gore, hem ppm oranlarinda
katkilandirilan hem de x-isinlart  yontemleri ile incelenen calismaya
rastlanamamistir. Bu sebeple, aliiminyuma eser element oranlarinda katilmis ¢inko
katkili aliiminyum numunelerdeki degisimleri, ozellikle oksitlenme varhigini x-

1sinlar1 kirinimi yontemi ile gostermek bu ¢alismada amag edinildi.



2. X-ISINLARININ BULUNMASI VE TARIHI GELISIMi

1895 yilinda Alman Fizik¢i Rontgen, madde iizerinde hizli elektronlarin ¢arpismasi
ile, bilinmeyen 0Ozellikte, son derece girici 1s1malar meydana getirdigini gozlemistir.
Daha hizli elektronlarin daha girici X-1s1nlarina ve bu elektronlarin daha siddetli X-
1sinlaria yol actify tespit edilmistir. Daha sonralari X-1s1nlarinin elektromagnetik
1stmimlar oldugundan kuskulanildi. Ciinkii; hizli elektronlar yiizeye carpinca, negatif
bir ivme ile yavaslatillyor ve ivmelenen elektronlarda elektromagnetik 1s1nim
yayiliyorlardi. Iste bu kosullar altinda olusturulan 1s1maya Almanca frenleme 151masi

anlaminda Bremsstrahtung 1s1n1 ad1 verilmistir.

X-1sinlarinin dalga ozelligi ilk kez 1906 yilinda, X-isinlarinin polarizasyonunu
gostermeyi basaran Barkla tarafindan ortaya konmustur. X-1sinlarinin dalga boyunu
Ol¢mek icin 1912 yilinda bir yontem bulundu. Isigin dalga 6zelligini gostermek igin
yariklar sistemi kullanilir. Yapay yollarla elde edilen yariklarin araliklarn X-
1sinlarinin dalga boylarindan ¢ok biiyiiktii. Bu nedenle, bu yontem sonu¢ vermedi.
1912 yilinda Max Von Laue, X-isinlarmin kiriniminda kullanilabilecek yariklar
sisteminin, kristaller olabilecegini 6nerdi. Laue kristallerdeki atomlar aras1 uzakligin
X-1ginlarinin  dalgaboyu mertebesinde oldugunu hatirladi ve X-isinlarinin dalga

ozelligine sahip oldugunu, kristallerde kirinim deneyleri ile gosterdi (Sekil 2.1).
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Sekil 2.1. Tek kristal i¢in X-1s1nlar1 kirtnimi Laue metodu ve Laue sacilma deseni

O yillarda X-1sinlarinin dalga boyu 0.13 Aile 0.48 A olarak Olclilmiistiir. X-151nlart
elektromagnetik spektrumda, y-1sinlar1 ile mor 6tesi 1sinlar arasinda yer alir

(Sekil 2.2) (7).



Bir X-151nlar1 demeti veya baska herhangi bir elektromagnetik 151n1m enerji tasir
ve birim zamanda dalganin yayilma dogrultusuna dik birim alandan gecen enerji
miktarina siddet denir. Siddetin (I) ortalama degeri, dalganin genliginin karesi
(A% ile orantildir. (InA?) siddet birimi joule/mZ/s dir. X-1sinlar1 siddeti, 1$1n

demetinin fotograf filmini karartma derecesi gibi bagil olarak da ol¢iiliir.
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Sekil 2.2. X-1sinlarinin elektromagnetik spektrumdaki yeri

1912 yilinda "X-iginlarinin kristallerden kirmmimi" kesfedilmistir. Bu kesif

sayesinde, kati bir kristalden sagilan X-1sinlarinin sag¢ilma acilar1 ve siddetleri:



kristal kusurlari, tercihli yonelmeler, degisik sekillerde kristallesme, diizensiz

yapilasma ve kristal yap1 hakkinda yararh bilgiler verir (8)

Kristallerden kirinimda X-isinlarinin kullanilmasinin nedeni, dalga boylarinin,

kristallerde komsu iki atom aras1 uzaklik mertebesinde olmasidir (9).

Kirinim c¢alismalarinda kullanilan X-isinlarinin dalga boylari, 0,05-0,25 nm

araligindadir.
2.1. X-1smlarmin Uretimi
X-Isinlari, elektron kaynagi, hizlandirici yiiksek voltaj ve iki metal elektrot (anot

ve katot) iceren bir X-151m tiiptinde olusturulur (10). Tipik bir X-151m1 tiipiiniin i¢
yapis1 Sekil 2.3'de goriilmektedir.

X-1sinlari TapUnin Sematik Gosterimi

Sekil 2.3. X-1s1nlar tiipiiniin sematik gosterimi

X-1sinlart tiipleri havasit alinmig ve bir ucundaki anodu, diger ucundaki

katodundan yalitilmis tiiplerdir.

Yiiksek voltaj transformatoriiniin bir ucu filamana, diger ucu ise hedefe

baglidir. Filaman, ortalama 10-25 mA'lik akim ile 1sitilir ve elektron kaynagi



olarak davranir. Buradan yayilan elektronlarin ¢ok yiiksek hizlarla anoda dogru
hizlandirilmasi i¢in katot, amaca uygun sekilde 30 KV'dan yiiksek (kirinim
caligmalar1 i¢cin ortalama 30-40 kV mertebesinde) negatif gerilimde tutulur.
Anot, lizerinde ihtiyaca gore bir hedef metal monte edilecek yeri bulunan, su
ile siirekli sogutulan ve toprak potansiyelinde tutulan bir bakir bloktur.
Elektronlarin kinetik enerjilerinin biiyiik bir kismi (% 99 kadari) hedefte
1siya doniistiigiinden hedefin sogutulmasi gerekir. Bu amacgla su sogutma
sistemi kullanilir. Filamanin etrafinda ise filamanla ayni1 yiiksek (negatif)
voltajda tutulan bir kiiciik metal kutu (odaklayici) bulunur. Odaklayici,
elektronlar: iter ve onlar1 hedefin odak noktasi denilen dar bir alanina odaklar.
X-1s1nlari, elektronlarin anoda carptiktan sonra bu odak noktasinda olusur ve her
dogrultuda yayilirlar. Olusan bu X-1sinlan tiipte iki veya daha c¢ok sayida
olusturulmus pencerelerden disar1 alimir (8). Bu pencerelerin hava
sizdirmayacak sekilde saglam, fakat ayni zamanda X-isinlarimi gecirebilecek
saydam Ozellikte olmasi1 gerekir. Bu nedenle pencereler, genellikle berilyum,

aliminyum veya mikadan yapilir (10).

Daha sonraki arastirmalar, X-1sinlarinin siirekli X-1sinlar1 ve karakteristik X-1ginlart

olmak iizere ikiye ayrildigini gosterdi.

2.1.1. Siirekli spektrum

Elektromagnetik dalgalar, yiikli bir parcacigin ivmeli hareketi sirasinda
yayinlanirlar. Bir elektromagnetik dalga olan X-1sinlar1 da yeterince kinetik enerjiye

sahip bir elektron demetinin hizinin azaltilmasi sonucu olusur (8).

X-1g1m1  tiipiiniin  katodundan salinan elektronlarin hizlari hemen hemen ayni
olmasina ragmen, yavaglatilmalari hep ayni sekilde olmaz (10). Hizlandirilan
elektronlar hedef yiizey iizerinde yoOnlendirilirler. Yeterince hizli olan elektronlar,
yiizeye carptigl andan itibaren yiizey maddesinin atomlarinin elektronlarindan dolay1
negatif bir ivme ile yavaslatilirlar. Bilindigi gibi; ivmeli hareket yapan yiiklii

parcaciklar elektromagnetik 1s1mim yayarlar. Elektronlarda yiikli taneciklerdir ve



burada ivmeli hareket yapmaktadirlar. Oyleyse elektronlarda elektromagnetik 1s1nim
yayarlar. Iste bu 1smmimlara Siirekli X-1sinlar1 yahut frenleme 1sinlar1 denir (7). Sekil

2.4°de siirekli X-1s1nlarinin olugumu gosterilmektedir.

Hizlandiriimig
elektronlar

X-1s1nlari

Sekil 2.4. Siirekli X-1s1nlarinin olusumu

2.1.2. Karakteristik spektrum

Bir X-i1sinlan tiipiinde voltaj belirli bir kritik degerin (bu deger hedef metale
baglidir) tizerine cikarilirsa, belirli baz1 dalga boylarinda siirekli spektruma ek
olarak keskin gsiddet maksimumlari gozlenir. Bunlar ¢ok ince (dar) ve dalga
boylar1 kullanilan hedef metalin (anot) karakteristigi oldugu icin bunlara
karakteristik cizgiler denir (8). Bu cizgiler K, L, M gibi artan dalga boylar
sirasinda gruplara ayrilirlar ve kullanilan hedef metalin karakteristik

spektrumunu olustururlar (11).

Karakteristik spektrum olusumunu etkileyen etkenleri gérmek icin molibden
hedefli X-151n1 tiipiindeki gerilimin diizenli olarak artirilmasi ile elde edilen X-

1s1n1 spektrumu incelendiginde Sekil 2.5'deki gibi bir egri elde edilir.
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Sekil 2.5. Karakteristik spektrumda siddet dalga boyu iligkisi (Molibden hedef)
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X-Isinlari Olusumu

Bohr modeli

Sekil 2.6. Karakteristik X-1sinlar1 olusumu
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K grubunda birc¢ok ¢izgi oldugu halde normal bir kirinim ¢aligmasinda, yalniz ii¢ en

kuvvetli ¢izgi kullanilir.Bunlar Kwl K ve K 5 ‘dir. Bunlardan oy ve o)

bilesenlerinin dalga boylar1 birbirine o kadar yakindir ki, eger ayrilirlarsa

K, dubleti, ayrilmazlarsa K, ¢izgisi olarak adlandirilir (8).
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3. KRISTALLER

3.1. Birim Hiicre ve Bravais Orgiileri

Kristal, atom veya atom gruplarindan olusan yapisal bir motifin o kristale ait simetri
operasyonlart ile, ii¢c boyutlu tekrari sonucu olusan diizenli yap1 olarak
tanimlanabilir. Bu haliyle kristaller, sivi ve gazlardan ayrilirlar. Ciinkii, sivi ve
gazlarda atom veya atom gruplarinin yerlesimi, kisa mesafelerde bir diizene sahip
iken, uzun mesafelerde bu diizen bozulur. Katilarin biiyiik bir ¢ogunlugu kristal
yapiya sahiptir. Ancak kristal yapida olmayan katilar da vardir. Bunlarda
atomlarin uzun mesafeli diizeni olmayip, kisa mesafeli diizeni s6z konusudur. Bu

tiir katilara “Amorf” denir. Kristal yapiya sahip olan bazi1 sivilar da mevcuttur.

Tek kristal Poli-kristal Amorf

Sekil 3.1. Kristal yap1 gosterimleri

Kristalin tiim 6zelliklerini aynen tasiyan en kiiciik yap1 tasma birim hiicre denir.
Birim hiicrenin sekli ve biiyiikliigiinii: birim hiicre parametreleri olarak adlandirilan,
birim hiicre kenar uzunluklar (kristalografik eksen uzunluklar1) olan a, b, ¢ ve bu
kenarlar arasindaki agilar olan o, B, y parametrelerinin alacagi degerler belirler

(Sekil 3.2).



Sekil 3.2. Bir birim hiicre
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Birim hiicre parametrelerinin alabilecekleri farkli degerlere bagh olarak, dogada

bulunan biitiin kristalleri temsil edebilmek i¢in, birim hiicrelerin yedi farkl sekil ve

biiyiiliikte oldugu goriiliir. Bunlara yedi kristal sistemi denir (Cizelge 3.1).

Cizelge 3.1. 7 Kristal sistemi

Sistem Eksen Uzunluklar1 ve Agilar
Kiibik Birbirine dik ii¢ eksen a=b=c, o=p=y=90"
Tetragonal Ikisi esit olan birbirine dik ii¢c eksen a=b#c, a=p=y=90°
Ortorombik | Birbirine dik fakat esit olmayan ii¢ eksen a#b#c, a=pf=y=90°
Rombohedral Aralarindaki acilar birbirine esit ii¢ esit eksen a=b=c,
o=P=y#90°
Aralarindaki ac¢1 120° olan iki esit eksen ve {iciinciisii ilk
Hexagonal ikisinin diizlemine dik
a=b#c, o=p=90", y=120°
Birbirine esit olmayan ii¢c eksen, eksenlerden iki tanesi
Monoklinik birbirine dik degil
a#b#c a=y=90°# B
Birbirine esit olmayan ii¢ eksen, aralarindaki agilar farkli ve
Triklinik hicbiri digerine dik degil
a#zb#c , a#P#y#90°
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Yapisal bir motifin {ic boyutta tekrar1 ile olusan kristalin, baz1 o©zelliklerinin
incelenmesi sirasinda kolaylik saglanmasi amaciyla, yapisal motiflerin yerine
noktalar konur. Boylece hayali {ic boyutlu noktalar seti elde edilir ki, buna kristal

orgii ad1 verilir. Nokta orgiideki her bir nokta 6zdes komsuluga sahiptir

1848 yilinda Fransiz bilim adami Bravais, noktalarin (atomlarin) birim
hiicrelerin koselerinde bulunmasi ile olusan yedi basit birim hiicrenin degisik
konumlarinda (yiizeylerinde, hacim merkezlerinde) da baska noktalarin
bulunmasi ile, miimkiin en fazla 14 cesit Bravais orgii olabilecegini bulmus ve

bunu ispatlamistir. Bu 14 cesit nokta orgiiye, 14 Bravais Orgiisii denir (8).

3.2. Bragg Sarti

Bir kristal iizerine gonderilen X-isinlar1 demeti, kristal i¢indeki atomlar
tarafindan sacilir. Sagilan 1sinlarin yapic1 girisim yaparak, kirinim deseni
olusturabilmesi i¢in: Bragg sart1 Sekil 3.3 te gosterildigi gibi bir kristal yapida yer
alan birbirine paralel atomik diizlemler arasinda gerceklesir. Gelen 1sinlarin gelis
dogrultusuna dik bir dalga cephesi, paralel yiizeylerde kristalin atomlar1 tarafindan
sacilmaya ugrar. Gelen 1sinlarin aldiklar1 yollar birbirine esit ise farklir iki 1s1n
yansimasi ayni fazda olur ve birbirini kuvvetlendirir. Bu durum tiim paralel
diizlemler icin gecerlidir. Sonu¢ olarak yol farkinin gelen 1s1mnin dalga boyunun
tam katlar1 oldugu durumlarda sagilan 1sinlar yine ayni dalga cephesi iizerinde

birbirini kuvvetlendirir. Bragg kanunu nA=2dsin® esitligi ile ifade edilir.

Bragg kanunu kristal orgiide ortaya cikan periyodik yapilanmanin sonucudur.
Kanun 6rgii noktalarim dikkate alir. Orgii noktalarina karsilik gelen atomik diizen
onemli degildir, bu diizen sadece ortaya c¢ikacak yansimanin siddeti iizerinde
relatif bir etkiye sahiptir. Bragg yansimasi yalnizca, A<2d olmasi durumunda soz
konusudur. Bu sonug, ayn1 zamanda neden goriilebilir 151k kullanmadigimizin da

fiziksel bir ac¢iklamasidir (12).
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n-A=2dsiné

Sekil 3.3. Kristal diizlemlerinden X-1s1nlarinin sacilmasi

3.3. X-isinlariin Elektronlar Tarafindan Sacilmasi

Bir kristal iizerine gonderilen X-ismn1, bir elektromagnetik dalga oldugundan,
yayillma dogrultusuna dik elektrik ve magnetik alanlardan olusmustur. Elektron ile
karsilagan X-1s1n1, elektriksel alanindan dolayi, elektronun ivmeli titresim hareketi
yapmasina neden olur. Ivmeli hareket eden yiiklii parcaciklar, elektromagnetik

1s1nim yayacaklarindan, elektronlar X-1ginlarini sacarlar.

Elektron tarafindan X-isinlar1 her dogrultuda sacilirsa da, sagilan demetin
siddetinin sacilma agisina baghiligi,Thomson tarafindan bulunan bagintiya gore
olmaktadir. Thomson, kiitlesi m ve yiikii e olan bir elektron iizerine, X-1sinlar
demeti gondermis ve elektrondan sacilan 1sinimin, elektrondan r kadar uzaktaki

siddetinin, ifadesi Es.3.2’de verilmistir.

W\ et )., K .,
I=1,| — sin“a=1,—sin" & 3.2
0(4ﬂj(m2r2j 02 321
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Burada [y, SI birim sisteminde degeri 41107 m.kg/c® olan bir katsayi; I, gelen
demetin siddeti; K, bir sabit ve o ise 1smin sacildigi dogrultu ile elektronun

ivmelenme dogrultusu arasindaki agidir.
K (1+cos®
1,=1, (Mj [3.3]

Bu denklem Thomson Denklemi olarak bilinir.
3.4. X-isilarmin Bir Atom Tarafindan Sacilmasi

X-1s1n1, atomun elektronlar1 tarafindan, Thomson denklemine goére koherent olarak
sacilir. Atomun cekirdeginin, yiikii nedeniyle, X-1sininin koherent sacilmasina
katkida bulunmas: beklenirse de, bu miimkiin degildir. Ciinkii ¢cekirdegin kiitlesi,
elektronun Kkiitlesine oranla ¢ok biiyiik (1836 kat1) oldugundan cekirdek, X-

1sininin elektriksel alani icinde dikkate deger bir osilasyon yapamaz.

Sacilmanin ileri dogru (26=0) oldugu durumlarda tiim elektronlardan sagilan
dalgalar arasinda faz farki olmadig i¢in, sagilan dalgalarin genlikleri direkt olarak
toplanir. Bu durumda, atom numarasit Z olan bir atomun sac¢tigr dalganin
genligi, bir elektronun sactig1 dalganin genliginin Z kat1 kadardir. Fakat bu, diger
dogrultular i¢in dogru degildir. Ciinkii elektronlarin atom iginde farkli
konumlarda bulunmasi nedeniyle, farkli elektronlarin sactiklar1 dalgalar arasinda

faz farki vardir.
3.5. X-ismlariin Bir Birim Hiicre Tarafindan Sacilmasi
Kristalden koherent sacilmaya ugramis X-151m1 demetinin siddetine ait bir ifade

bulmak icin, bagimsiz bir atom yerine, kristalin en kii¢iik yapitasi olan ve onun tiim

ozelliklerini aynen tastyan bir birim hiicreden sag¢ilmay1 dikkate almak gerekir.
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Kirinimin meydana gelmesi i¢in Bragg sartinin gerceklesmesi gerekir. Ancak bazi
atomik diizlemlerde, Bragg sart1 gerceklesmesine ragmen, atomlarin birim hiicre
icinde degisik konumlarda bulunmasi nedeniyle, kirinim demetlerinin mevcut
olmadigr goriiliir. Ciinkii atomlarin  konumlari, kirinima wugrayan i1sinlar

arasindaki faz farkini etkiler.
Birim hiicredeki tiim atomlar tarafindan sagilan dalgalarin bileske genligine Yapi
Faktorii (F) denir. Yap1 Faktorii; birim hiicredeki tiim atomlardan sacilan dalganin

genliginin,bir elektron tarafindan sagilan dalganin genligine oram1 olarak da

tanimlanir.

Bir birim hiicre, kesirsel koordinatlar1 u;vywj, uvow, ve atomik sagma faktorleri

f1,f5,f3.0lan 1, 2, 3,...N tane atom iceriyorsa, hkl yansimasina ait yap1 faktorii,

270 (huy +kv,+lw ) 27 (h k [
= fi(eTTTT Y+ f (e S T [3.4]

Ile verilir. Es. 3.4 genel olarak

N
27 (hu, +kv, +lw,)
Fra= Z] fne [3.5]
n=
gibi yazilir.

Kristallerden kirinima wugrayan 1sin  demetlerinin  godzlenebilmesi igin yap1
faktoriiniin sifirdan farkli bir deger almasi gerekir. Ciinkii Bragg sartini

saglayan kirinima ugramis 1sinlarin siddetleri IFI* ile orantilidir.

Yap1 faktorii, birim hiicre i¢indeki atomlarin konumlarina bagli olup, birim

hiicrenin sekli ve biiyiikliigiinden bagimsizdir (8).
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4. X ISINI DIFRAKTOMETRESI

4.1. Genel Olarak Difraktometrenin Geometrisi

X 151 difraktometresinin ii¢ temel bileseni vardir:

X-151n1 tiipll
Numune

X-1s1n1 dedektorii.

Bunlar, odaklama c¢emberi olarak bilinen cemberin cevresinde Sekil 4.1°de
gosterildigi gibi yer alirlar. Numunenin diizlemi ve X-1s1n1 kaynagi arasindaki agi
(), Bragg acgisidir (Sekil 4.2). X-151n1 kaynaginin yonelimi ve dedektdr arasindaki
ac1 20°dir. Bu sebepten bu geometri ile iiretilen X-151m1 kirmnimi deseni 0-20 tarama
olarak bilinir. 6-20 geometrisinde X-1s1n1 kaynagi sabittir ve dedektor istenilen agi
aralifinda hareket eder. Odaklama ¢emberinin yaricap1 sabit degildir. Sekil 4.2’den
de goriilebilecegi gibi 20 azalirken yarigap artar. 0-20 araliginin secimi (eger
biliniyorsa) materyalin kristal yapisina ve kirinim desenini elde ederken harcamak
istedigimiz zamana baglidir. Tipik olarak 0°-170° arasindadir. 30°-140%"ye kadar 26
araligr tipik bir tarama Ornegidir. Bilinmeyen bir numune i¢in, yansimalarin

konumlar1 belli olmadigindan dolayi biiyiik bir ac1 aralig kullanilir.
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Gobel ayna

sollersilit

x-1g1nlar1 Tiipii

Numune

Sekil 4.1. X-1sinlar1 difraktometresinin geometrisi

0-0 geometrisinde numunenin merkezinin iistiinde zit yonde diisey diizlemde hem X-
1sim1 kaynagi hem de dedektor hareket eder. X-isinlar1 kirinim analizinin bazi
formlarinda numune ¥ ekseni boyunca yatmaktadir. Bu tarama, o tarama olarak
bilinir. @ tarama A///¢ oranina bagl olarak numunedeki zoru belirlememizi saglar.
Numune ¥ ekseni ve @ ekseni olarak adlandirilan ortagonal eksen boyunca
dondiiriilebilir. taramanin bu tipi bazen @ tarama olarak bilinir ve polikristal ince
filmleri karakterize etmek i¢in faydalanilir. ® tarama ve @ c¢ok 0zel tekniklerdir.

Fakat faydal1 olmasina ragmen ¢ok yaygin olarak kullanilmazlar.
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1 o rotation

X-1ginlari

Sekil 4.2. Difraktometrenin sematik gosterimi ile ®,,y eksenleri

4.2. Difraktometre Cemberi

Sekil 4.1 ve 4.2°de goriildiigii gibi, difraktometre cemberinin merkezinde numune
bulunmaktadir. Dedektor ve X-isinlar kaynagi cemberin c¢evresinde yer alir.
Difraktometre ¢emberinin yar1 ¢capi sabitlenmistir. Bu cember Ganiometre ¢emberi
olarak da adlandirilir. Bu ¢ember difraktometrenin baglica bilesenidir. Numune
tutucuyu da igerir. Difraktometre X-1sinlar1 kaynagi ve dedektoriin yerlestirilmis
oldugu, kollara sahiptir. Toz difraktometre ganiometrisi dik olarak yerlestirilmistir,
fakat diger difraktometreler, 6rnegin ince film c¢alismalarinda kullanilanlar yatay

olarak yerlestirilebilir.

4.3. X-Ismlar1 Difraktometresinin Bilesenleri

4.3.1. X-Isinlar1 kaynag

X-1sinlart havast alinmig bir X-151m tiipii icerisindeki metal bir anot hedefe yiiksek

voltajli elektron demeti yonlendirilerek iiretilirler. X-1sinlar1 kaynaginin gerilim ve

akimi degistirilebilir. Calisma elle, cihaz operatoriiyle veya kullanilmasi gereken
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degerleri goren bir teknisyen tarafindan kontrol edilebilir. Uygun calisma gerilimleri
hedef metale baglidir. K elektronlart sokiimii i¢in kritik uyar1 potansiyelinin iizerinde

bir deger olmasi gerekir.

Ornegin:

Molibden 50-55kV
Bakir 25 -40kV
Demir 25-30 kV
Krom 25-kV

En ¢ok kullanilan hedef metal bakirdir ve tipik ¢alisma sartlar1 40 kV ve 30 mA’dir.

Radyasyon secimi, nasil niifuz ettigini de kapsayan cesitli sebeplere baglhdir.
Numune tarafindan emilen X-isinlar1 tercih edilmez. Gelen bir elektron yeterli
enerjiye sahip oldugu zaman atomun K kabugundan bir elektron sokebilir. Atom
temel seviyeye donerken bir X-1s1mm1 yayilir (karakteristik bir X-151n1). Benzer bir
sekilde yeterli enerjiye sahip gelen bir X-151n1, ayn1 zamanda atomun K kabugundan
bir elektron sokebilir. Atom uyarilmis bir seviyededir ve daha sonra yiiksek enerji
diizeyindeki bir elektron K kabugundaki boslugu doldurur. Atom temel
seviyesindeki haline doner ve bir X-1sin1 yayimnlanir. Bu durumda yayinlanan
radyasyon fliioresans radyasyon olarak bilinir. Tiim yonlerde yayilir ve karakteristik

radyasyon gibi ayni dalga boyuna sahiptir.

Numunedeki element, hedef metalin cok az altinda bir atom numarasina sahipse, X-
1511 kuvvetlice emilir. Bu, kirtnima ugramis demetin siddetinde bir azalmaya ve
dogal fon sinyalini arttiran fliioresans radyasyonun biiyilk miktarlarda olmasina
sebebiyet verir. Ornegin demir(atom no:26) iceren bir numune ve 8,04 keV enerjili
CuKo 1sinlart kullamyorsak, X-isinlart demir elementinin K kabugundan bir e
sokmek i¢in gerekli enerjiye sahiptirler. Ciinkii K kabugundaki bir e i¢in kritik
iyonlasma enerjisi yaklasik olarak 7keV’dur. Sonug; floresans radyasyonun
yaymlanmasidir. Demir iceren numuneden ve diger gecis elementlerinin

flioresansindan kacinmak icin, 5.41 keV enerjili CuKa radyasyonu(demirdeki K
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kabugunda bir elektron sokmek i¢in gerekli kritik iyonlasma enerjisinden daha

diistiktiir) kullanilabilir.

X-151mm1 spektrumundaki karakteristik cizgilerin siddeti, uygulanan gerilimdeki bir
artist yiikseltir. Fakat akim ve gerilim degerleri kirinim desenindeki yansimalarin
pozisyonlarini(20 degerleri) etkilemeyecektir. Yiik (gerilim ve akimin olusturdugu)
genellikle, daha uzak aralikli olan X-1sinlar1 tiipii i¢in en yiiksek orani (2 kW

civarinda) altinda tutulur.

Cogunlukla X-1sinlar1 dalga boyu degeri sabitlenmis difraktometreler kullanilir.
Yiiksek enerji sebebiyle CuKo dalga boyu kullanilir. Genellikle yiiksek enerjisi
sebebiyle CuKa daha elverislidir (7).

4.3.2. Optik Sistem

Dedektore
dogru

Soller slits

X%~ gETEctor
Toplayici ¥

Dagitic

| \E

Sekil 4.3. Yariklarin yerlesimi

iy

X-1sinlart Soller slits olarak adlandirilan bir dizi yarik icinden geger. Bu yariklar
gelen demeti belirleyen ve ayarlayan (yani paralel hale getirme) aralikli dizilmis
metal tabakalarla kapli bir seriden olusur. Soller slitler tipik olarak 30 mm
uzunlugunda ve 0,05 mm kalinligindadir. Iki tabaka arasindaki mesafe 0,5 mm
civarindadir.  Yariklar  genellikle molibden veya tantal (yiiksek emme

kapasitelerinden dolay1) gibi yiiksek atom numarasina sahip bir metalden yapilirlar.
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Bir X-1sinlart difraktometrisinde yariklarin diizenlenmesi Sekil 4.3’de gosterilmistir.
Demet numune tarafindan kirildiktan sonra diger yarik takimimmin icinden geger.
Toplayic1 yariklar (dedektoriin yalnizca numuneden gelen X-isinlarini alabildigine

eminsek pik dogal fon orani diizeltilerek) dogal fon radyasyonunu azaltir.

Demet, dedektorce kabul edilen demet genisligini belirleyen alic1 yariktan gecerek
bir noktaya yonelir. Yarik genisligindeki bir artma, kirinim desenindeki yansimalarin
maksimum siddetini arttirir fakat ¢oziiniirliigiin baz1 kayiplarina neden olur. Ancak,

yansimanin integral siddetinin (I) son hali, yarik genisliginden bagimsizdir.

Soller slitlerin diger bir takimi kirinim demeti tarafindaki alict yariktan sonra, tek

renkli 151k kaynagindan 6nce yer alir (7).

X-1sininin siiziilmesi:

X-1s1m1 kirmim ¢aligmalarinda ¢cogunlukla tek dalga boylu (tek renkli) 1sin kullanilir.
Opysa ki, olugabilecek desenlerde sadece kuvvetli Ky radyasyonu degil, beraberinde Kg
ve siirekli spektrumu da ihtiva eder. Oyle ise, karekteristik spektrumda en siddetli piki
digerlerinden ayirmak gerekir. Bunun i¢in tiipten sagilan X- 1smlarn demeti, K sogurma
kenan, Ko ve Kp dalga boylar arasinda bir maddeden yapilmus, bir stizgecten gecirilir
ki Kg radyasyonu, K, ya oranla daha ¢ok sogurulur ve K, sogurulmus olur. Genelde
slizge¢ elementlerin atom numaralari, hedef elementin atom numarasindan bir yada iki

kiiciik secilir (Cizelge 4.1).

Stizge¢ olarak kullanllan maddenin kalinhigi arttikga, siizgecten gegcirilen demetteki
Kg’nin siddetinin K’ nin siddetine orani da o derece kiigiik olur. Fakat siizgecler ne

kadar kalin olursa olsun, hi¢bir zaman Kg 1s1nlarmin tamamim soguramazlar.

Cizelge 4.1°de bazi1 hedef elementler icin uygun olan siizge¢ elementler ve bu siizgec

elementlerin kalinliklar1 verilmistir (8).



Cizelge 4.1. X-151m tiiplerinde yaygin olarak kullanilan hedef elementler ve uygun

filtreler

Hedef K, Siizge¢  [Siizgecin Optimum
Element  |M\(A) Element |Yogunlugu (g/cm?)  |Kalinhk
Cr 2,2909 \Y 0,009 0,016
Fe 1,9373 Mn 0,012 0,016
Co 1,7902 Fe 0,014 0,018
Ni 1,6591 Co 0,014 0,013
Cu 1,5418 Ni 0,019 0,021
Mo 0,7107 Zr 0,069 0,108

7 CukKa

g -

!

8 -

T -

6 =

CuKa

j -

4 -

31 CuKkp
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Sekil 4.5. X-Isininin siiziilmesi
a) Siizme Oncesi b) Siizme sonrasi
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4.3.3. Numune

Genel olarak X-151mm1 kirinim deneyinde toz kristallerin ince bir tabakasi, kirinima
ugramayan diizlemsel bir alt tabakanin yiizeyine yaydirilir ve X-1sinlarina maruz

birakilir. Kullanilan tozun miktar1 1mg’dan az olmalidir.

Numune ideal olarak az sayida, es eksenli rastgele yerlesmis tanecikleri
icermelidir.Taneciklerin boyutu < 50 pum olmalidir (yani toz bir US standard 325

elek orgii icinden gecer.).

Kiibik yada hegzagonal gibi yiiksek simetrili materyaller i¢in toz taneciklerinin
boyutu yaklasik olarak > 70 um olabilir. Bu tiir kristallerin cesitli diizlemleri her

yansimaya katkida bulunabilir.

Numunenin tiimiinii temsil eden incelemeler i¢in se¢tigimiz numune ¢ok 6nemlidir.
iki tozun bir karisimini ya da toplanmus bir standardi karakterize ederken, iki tozun
tamamiyla karismis olmas: gerekir. Aksi taktirde X-1s1n1 kirinim icin alinan kiiciik

bir miktar global karisimda oldugu gibi ayni oranda iki tozu i¢cermeyebilir.

Numune aym1 zamanda bir ¢oklukristal malzemenin tabakasit ya da filmi olabilir.
Ornegin bir aliiminyum tabakas1 yada alt tabaka olarak bir ¢oklukristal film (celik
tizerinde ince film). Genel olarak toz ve ¢oklukristal malzemede, tanecikler siklikla
rastgele yerlesmistir ve bazi tanecikler orgii diizlemlerinin 6nemli bir takimindan
olusan izinli kirinim i¢in her zaman X-151m1 demetine ait uygun bir yonelimde
yerlesecektir. d;,d,,ds... araliklarina sahip kristalin 6rgii diizlemlerinin her seti, Bragg
kanunu uygun olarak 0’nin arttigt d’nin azaldigi durumda, 0;, 0,, 6s;... farkh
acilarinda kirilacaklardir. Bu farkli acilarin her birinde kirilmis demetin siddeti

kaydedilir ve bu X-151m1 kirinim deseni formundadir.

Eger numune plaka halinde ise yani tercih edilmis bir tanecik yonelimi var ise X-

1511 kirmim deseninde yansimalarin bazilari anormal siddetli olabilir. Veya bazilar
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hi¢ olmayabilir. Rasgele yonelimli bir toz numuneden elde edilenlere benzeyen
yansimalarin bagil siddetlerinde bir degisim olabilir. Rasgele toz desene sahip plaka
bir numuneden elde edilen yansimalara kiyasla tercihli yonelim miktarini
belirleyebiliriz. Tabakalar, ince filmler ve olduk¢a soguk calisilmis metaller
arasindan kolayca yarilmis, tabakalagmis bir yapiya sahip malzemelerde yaygindir.
Plaka halinde bir malzemeden elde edilmis kirinim desenindeki hatali yansimalari
kaybedemeyiz. Ciinkii yap1 faktorii tarafindan yasakhidirlar fakat tanecikler, bu
diizlemlerden meydana gelen izinli kirtnima uygun yonde yonelmis degillerdir.
Ornegin tiim taneciklerin [100] yonelimi, numune yiizeyine dik yerlesmis olan kiibik
bir malzemede kirmim (100) diizlemlerinden meydana gelir fakat (001) veya
(010)’dan meydana gelmez Bu sebeple rasgele yerlesmis numuneden, plaka

numunedeki (100) yansimalarinin bagil siddetini daha zayiflatici bekleriz.

Bir ¢ok numune diizdiir. Odaklama ¢emberine teget bir diiz numune formunun
yiizeyini Sekil 4.2’de gorebilirsiniz Milkemmel odaklanan bir numune, odaklama
cemberinin ¢evresinin ayari icin egimli olmalidir. Genellikle numuneleri bu sartlara
uyarlamak imkansizdir. Diiz bir numune, kirinima ugrarken, desende bazi
genislemelere sebebiyet verir. Ozellikle 60°den kiiciik 20 agilarinda, piklerde kiiciik
kaymalar olusabilir. Bu etkiler gelen desenin yatay bileseni diisiiriilerek azaltilabilir

fakat bu da siddette bir azalmaya sebep olur (7).

4.4. X-1silarinin Tespit Edilmesi ve Siddetinin Olciilmesi

Bir bolgede radyasyonun varligini ve miktarini belirlemek amaci ile fluoresan

ekranlar, fotograf filmleri ve sayaclar kullanilir.
4.4.1. Fluoresan ekranlar
Fluoresan ekranlar, bir kartin {izerine siiriilmiis az miktarda nikel iceren, ince

tabaka halindeki cinko siilfiirden olugmustur. X-i1sinlarinin bu kartin iizerine

diistiriilmesi sonucunda goriiniir 151k yayinlanir. Fluoresan ekranlar, gelen X-
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1sin1 demetinin (ana 1s1n) yerini ve kacak 1sin olup olmadigini belirlemek

amaciyla kirinim ¢alismalarinda kullanilir.

4.4.2. Fotograf filmleri

Incelenecek kisim ortada olmak iizere, bir tarafina X-isinlari kaynagi, diger
tarafina da fotograf filmi yerlestirilerek olusturulan diizenek ile bir golge
fotograf1 ya da radyograf alinir. Fotograf filmi iizerine gelen X-1s1m1 miktar1 ile
film tizerinde olusan siyahlik derecesi dogru orantilidir. Boylece X-151m1 siddeti,
film tizerindeki karartma derecesine bagli olarak 6lciiliir. Bagil olarak ol¢iilen

bu siddet bilgisi hassas caligmalarda yetersizdir (8).

4.4.3. Sayaclar

X-151mm1 difraktometresinde ii¢ tip dedektor kullanilir.

1- Orantili sayag
2- Sintilasyon sayaci

3- Katihal sayaci

Toz c¢alismalarinda kullanilan dedektorlerde ¢ogunlukla orantili saya¢ bulunur..
Katihal dedektoriiniin ise bir¢ok avantajlar1 olmasina ragmen maliyetleri yliksektir.

Gazi Universitesi “Starlab”da sintilasyon sayaci kullanilmaktadir.

Sintilasyon Sayact: Sintilasyon dedektoriinde, gelen X-1sinlarinin fliioresansi igin
(6rnegin;%]1 talyum katkili sodyum iyod) kristal gereklidir. Fliioresans T1" katkili
Nal kristali i¢in elektromagnetik spektrumun (A = 420 nm) morétesi boliimiindedir.
Is1gin parlamasi (sintilasyon) her X-1s1n1 fotonunun emilmesi i¢in kristalde meydana
gelir. Yayilan 1s18in miktar1 X-151m1 siddetiyle orantilhidir ve fotogogalticiyla

Olciilebilir. Pulslarin boyutu emilen X-1s1m1 fotonunun enerjisiyle orantilidir.
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Sintilasyon sayac1 X-151m1 dalgaboylari araliginda ¢ok etkili olmasina ragmen, enerji
coziiniirligi katihal veya orantili dedektorler gibi iyi degildir. Enerji ¢oziiniirliigii
pik genislikleriyle belirlenir yani daha dar pik daha iyi ¢oziiniirliiktiir. Sonug olarak;
puls boyutuna bagl olarak (enerjileri) farkli dalga uzunluklu X-1s1n1 fotonlar1 arasini

sintilasyon sayacini kullanarak ayirmak daha zordur.

Ozetlenirse numuneden yansiyan X-1sm1 dedektore carpiyor ve orada elektronu
uyararak  yiik tasiyicis1 yaratiyor, bodylece bir akim olusturuyor. Bu akimin
Olciilmesiyle gelen 1smmin siddeti ve dalga boyu farkli dalga boylarina hassas

detektorler tarafindan hesaplanabiliyor (7).

4.5. Standart X-Ismlar1 Kirmim Desenlerinin incelenmesi

Tipik bir X-151n1 kirtmim deseni Sekil 4.6 da gosterilmistir. Desen aliiminyumdan
alinmistir. Kirinim desenleri bir siirii piklerden olusur. Pik siddeti y-ekseninde ve
Olciilen kirinim agis1. 20 x-ekseni lizerinde secilmistir ve pikler yansimalara karsilik
gelir. Her pik veya yansima belirli diizlemlerden kirinim yapan X-1sinlarina karsilik
gelir. Bu piklerin yiikseklikleri (yani siddetleri) birbirinden farklidir. Siddet X-151n1
fotonlarinin  sayisiyla orantili olup bunlar detektor tarafindan 260 agisiyla
sayillmaktadir. Siddet genellikle keyfi birimlerle ifade edilir, ¢iinkii gercek siddeti
O0lcmek cok zordur. Genellikle piklerin bagil siddetleri ve bunlarin entegre edilmis
siddetleri arasindaki bagil farkliliklarla ilgilenilir. Yansimalarin siddeti bir takim
faktorlere baglidir: bunlar yap1 faktorii, gelen 1smnin siddeti, yar1 genislik, akim

degerleri ve X-151n1 kaynaginda kullanilan voltaj (potansiyel farki)dir.
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Sekil 4.6. X-1sinlar1 kirinim deseni 6rnegi

Kaydedilen X-1s1n1 kirinimi desenleri genellikle bir fona (background) sahiptir. Fon
genelde dagilmis ve pikler diiz bir hale gelmistir. Ayrica en yiiksek pik siddeti
kirmim desenindeki diger piklerden daha biiyiiktiir ve siddet ekseni ¢ogu kez, biitiin
pikler icin makul Olciileri asmayacak sekilde ayarlanir. Yansimalarin siddeti
gerekiyorsa X-151m1 kirimimi desenleri, siddet ekseni degistirilmeden gosterilir.

Boylece fon dagilir.

X-151m1 kirinimi deseninde piklerin yeri filmin kristal yapisina (daha spesifik olarak ,
birim hiicrenin bi¢imine ve biiyiikliigiine) baglidir ve boylece filmin kristal yapisi ve
orgli parametresi hakkinda bilgi elde edilir. Piklerin yeri, kullanilan X-1ginlarinin

dalga boyuna da baghdir.

Eger kristal yapinin simetrisi az ise, pik sayis1 artar. Ornegin, kiibik yapiya sahip bir
malzemenin kirinimi deseninde birka¢ pik vardir. Simetrisi az olan, 6rnegin
hegzogonal yapiya sahip bir malzemenin kirinimi deseninde ¢ok daha fazla pik

bulunur.
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Kiibik malzemelerin kirinim deseni kiibik olmayan yapilardan bir bakista ayirt edilir.
Basit kiibik ve bce yapilarda, pikler yaklasik olarak ayni yerlerdedir. Fcc yapinin
kirmim deseninde pikler sirayla cifter ve tekil pikler olarak meydana gelir. Elmas
kiibik yapida, pikler sirayla genis ve dar araliklarla elde edilir. Bunlar arasindaki
farkliliklar yap1 faktorii ile yasaklanmis yansimalarin sonucunda ortaya cikar.
Onemli olan hangi yansimalara izin verildigini ve hangilerinin yasaklanmus

oldugunu bilmektir.

Tek fazli malzemede yansimalarin siddetleri bize kristaldeki atomlarin yerleri
hakkinda bilgi verir. Piklerin siddetlerinden atomlarin yerleri belirlenir Her pikin
genisligi, pikin yiiksekliginin tam yarisindaki tam genislik olarak tanimlanir ve bu
genislik kullanilarak birim hiicrenin boyutu ve yapidaki orgii bozuklular1 tespit
edilir. Cok diisiik 20 degerlerinde yansima tek keskin bir pik seklinde meydana gelir,
biiyiik 20 degerlerinde yansimalar bir cift pikten olusur, bunlar dalga boylarindaki
yansimalara karsilik gelir. Bragg kanunundan (A=2dsin®) pikler 6 Bragg ag¢isinda ve
spesifik d degerinde olusur. d ayn1 olsa bile , Ko ve diger Ko icin bir € degeri
vardir. Eger 20 eksenini biiyiitiirsek herhangi bir acida o ve o bilesenleri arasinda
ayrilma da biiyiir, dolayisiyla 80”den diisiik 20 degerlerinde bile, o ve o, ‘yi

ayrilabilir.

Pikler her zaman o, ve o bilesenlerinden olusur. Ornegin 20 acis1 150° olursa,

CuKa; ve CuKay, pikleri arasindaki mesafe 1,08 dir.

Kirinim desenini elde ederken, sadece zaman parametresi degistirilebilir. Zaman iki

faktore baglidir:

1. Desenin i¢ine dahil etmek istedigimiz 20 degerleri araligy;

2. Her 20 degerinde veri toplamak i¢in harcamak istedigimiz siire

Modern aletlerde pik incelemeleri bilgisayarda yapilmaktadir. Her pik icin 26
acilarim1 FWHM’yi ve integre edilmis siddet degerlerini bilgisayar programi
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hesaplar. Buna ek olarak, pikin sekli belirlenebilir ve ist iiste gelen pikler ayirt
edilebilir. Bir ¢ok ticari yazilim programlari bulunmaktadir. Bunlarn kullanarak
standart desenler, deneysel olarak gozlenen desenlerle Kkarsilagtirilabilir. Bazi

yazilim programlari ile asagidaki islemlerler yapilabilir:

- Orgiiniin cinsi belirlenebilir
- Birim hiicre boyutlarini dl¢iilebilir
- Orgii parametreleri daha hassas olarak hesaplanabilir (Rietveld metodu)

- Yansima desenleri Olgiilebilir.

4.6. Bilgi Kaynaklari

Kristal yap1 verileri icin en cok kullanilan bilgi kaynaklarindan biri (PDF) Toz
Kirinim Dosyasidir. PDF tek-fazli X-1s1n1 toz kirinim desenlerinin toplami olup,
diizlemler arasindaki uzakliklar ve bunlara karsilik gelen bagil siddetler cizelgeler
halinde verilir. Bu dosya malzemenin bazi fiziksel ve kristalografik ozellikleri gibi
bagka bilgileri de icerir. PDF’in bagslangici 1936’ya dayanir, o zaman Hanawalt ve
baskalar1 yaklasik 1000 civarinda standart X-1s1n1 kirinim desenlerini depo olarak
toplamaya baslamisti. Desenlerin sayis1 artmaya baslayinca bilgi toplama American
Society for Testing and Materyals (ASTM) de dahil olmak iizere baz1 topluluklar
tarafindan benimsendi. 1969’da bu organizasyon JCPDS(joint committee on powder
difraction standards) adi altinda kuruldu. 1978 yilinda organizasyonun adi
International Centre for Diffraction Data (ICDD) olarak degistirildi. JCPDS
kisaltmast hem organizasyonu, hem de desenleri kapsar. 1976 yilinda PDF 26.000
tane kirinim deseninden olusuyordu , simdi ise 80.000 tane desen vardir. PDF’de
elementler, alasimla, inorganik bilesikler, mineraller, organik bilesikler ve metalik
bilesikler yer alir. Ayrica PDF siirekli olarak giincellenir ve hatali desenler silinir ve

yenilenir. Kullanilan 6rnek Astm kartlar1 eklerde sunulmustur.

Onceleri her desenle ilgili biitiin detaylar 3"x 5~ lik kartlar seklinde yazilirdi. Daha
sonralart bu kartlar bir kitap olarak basildi. (simdiki PDF 47 set karttan olusuyor)

ama giiniimiizde biitiin verilerden bir CD-ROM olusturulmustur.
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4.7. X-Isim Giivenligi (Emniyet)

X-151m1 kirmim  aletlerini  kullanirken bununla ilgili tehlikelerin (kazalarin) da
olabilecegini goz ardi etmemek gerekir. Modern X-151m1 donanimlar eger giivenilir
bir sekilde kullanilirsa, hi¢ tehlikeli olmaz. Ama x- 1sinlar1 asir1 derecede tehlikelidir

ve tedbirli bir sekilde davranmak gerekiyor.

X-1g1nlar1 zarar verir, ¢iinkii insan bedeninin icine isleyerek hiicrelerin DNA yapisini
bozar. Bazen DNA molekiilleri siirekli 151maya maruz kalinmazsa kendilerini onarir.
Cogu zaman molekiiller kendilerini onaramaz ve hiicreler dliir. Eger bu siire¢ derinin
yiizeyinde olursa, deri degiserek, kotii bir yanik seklinde goriiniir. Fakat DNA
molekiilleri kopmus ise, hatali olarak yeniden birlesirler ve mutasyona ugramis

hiicreler olusturarak sonu¢ kansere kadar gidebilir.

Cogu X-1sm1 difraktometresinin giivenlik (emniyet) kafesi vardir. Numuneyi
yerlestirirken X-1s1n1 kaynagi agilmadan once kafes agilir. Numune difraktometrenin
icine konduktan sonra kafes kapatilir ve X-1ismn1 kaynagi calistirilir. Numuneyi
degistirirken, yine X-1s1m1 kaynagi kapatilir ve kafes agilir. Kaynak kapatildiktan
sonra odada arta kalan X-1ginlar1 bulunmaz. X-1sinlar1 da elektromagnetik bir 1s1ma

olup, goriiniir 151k gibidir-yani diigmeye bastigin anda oda karanlik olur.

Laboratuarlarin ¢ogunda ve X-isim1 difraktometresinin yaninda uyar1 levhalari
bulunur. Bu levhalarda bir takim giivenlik prosediirleri ve kurallar1 yazilmigtir. X-
1511 difraktometresini  kullanilmadan ©once ilk olarak bunlari dikkatle okumak

gerekir (7).
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5. ALUMINYUM ELEMENTI

5.1. Aliiminyum Elementinin Genel Ozellikleri

Metallerin, medeniyetin gelismesindeki rolleri ¢ok biiyiiktiir. Bu gelisme siirecinde,
aliminyum kadar 6nemli rol oynayan az sayida metal vardir. Aliminyum kendine
has ozellikleri ile, cok eski caglardan beri bilinen, agac, bakir, demir ve ¢elik gibi
bircok malzemeden daha biiyiik 6neme sahiptir. 19. yiizyilin ikinci yarisindan beri,
diger metallerle karsilastinlldiginda, endiistriyel capta {iretimi yapilan yeni
metallerden biri olmasina ragmen, bugiin bakir, kursun, kalay ve cinko gibi tiim

demir dis1 metallerin toplam kullanimindan daha fazla miktarda kullanilir.

Aluminyum'a gesitli ozellikler vermek igin cesitli metallerle karigtirilir. Tlave edilen
metallere gore smiflandirma yapilir. Bir aliiminyum alasimi 4 rakamdan olusan
notasyon ile tanimlanir. Amerikan Aliiminyum Birliginin dizayn ettigi cesitli

amaclar i¢in kullanilan aliiminyum alasimlart :

Ixxx : Alasimsiz aliminyum

2xxx : Bakir'lh aliminyum alagimi

3xxx : Manganezli aliiminyum alagimi

4xxx : Silisyum'lu aliiminyum alagimi

S5xxx : Magnezyum'lu aliiminyum alasimi

6xxx : Silisyum ve magnezyum'lu aliiminyum alagimi
7xxx : Cinko'lu aliminyum alagimi

8xxx : Diger elementler

Her bir alasim grubu farkli amaclar i¢in kullanilmaktadir (13). Buradaki ¢alisma da

farkli ppm oranlarinda ¢inko katilmis aliiminyum numuneleri ile calisilmistir.

Metallerin  korozyon Ozelliklerinin  bilinmesi, onlarin korozyon direncinin
artirllmasini dolayisiyla ekonomik kazancin artirilmasini saglamasi yaninda yeni

alagimlarin dizayni i¢inde onemlidir (14).



34

5.2. Korozyon Kavramm ve Mekanizmasi

Korozyon, metal ve alasimlarin ¢evreleri ile kimyasal ve elektro kimyasal
reaksiyonlar1 sonucu bozunmalar olarak tanimlanir. Ancak bu terim daha ¢cok metal
veya alagimlarinin bulunduklar1 ortam ile kimyasal reaksiyona girerek metalik

ozelliklerini kaybetmesi olay1 i¢in kullanilir (15).
5.2.1. Aliiminyumdaki safsizliklarin korozyona etkileri

Saf aliiminyum korozyona kars1 direnclidir fakat saf aliiminyumda bulunan ¢ok az
sayida cukur (genis katot bolgesi sebebiyle) saf olmayan aliiminyuma goére ¢cok daha
hizli genisler ve biiylir. Aliiminyumda mevcut bazi diger elementler cukur
korozyonuna duyarliligini arttirir. Bunun sebebi aliiminyumun yiiksek kimyasal
aktifligi ve aliminyumdaki pek c¢ok elementin oda sicakliginda smirh

coziintirlugudiir (16).

5.3. Aliiminyum ve Aliiminyum Alasimlari ile Yapilan Calismalar

5.3.1. Aliiminyum alasimlara uygulanan is1l islemler ve yiizey yapisina etkileri

Amorf Al,Osz filmi bulunan saf aliiminyum 450°C’nin iizerindeki sicakliklarda
havada veya oksijenli ortamda 1s1l isleme tabi tutuldugunda, amorf oksit tabakasinin

kalinlastigi, buna karsin belli bir siire sonra, ¥-Al,Os; cekirdeginin kristallerinin

oksit-metal araylizeyinde gelismeye basladigi belirlenmistir (17-21).

Beck ve arkadaslar1 (19) yiiksek sicaklikta ¢ok saf aliiminyum oksidasyonunun
birlikte ve birbirinden bagimsiz yiiriiyen iki prosesle olustugunu gostermistir.
Bunlardan ilki basit parabolik hiz kanunlarina gére uzun siirede gelisen amorf Al,O3

tabakasinin olusumudur. Ikincisi y-Al,Os kristallerinin oksit-metal ara yiizeyinde

rastgele cekirdek olusturmasi, bunlarin metal i¢cine dogru biiyiimesi ve daha sonra

birlesinceye kadar yana dogru yayilmalaridir. Amorf filmin, aliiminyum iyonlarinin
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oksit gaz arayiiziine dogru difiizyonu ile, kristal yapinin ise amorf filme dogru
oksijenin diftizyonu ile gelistigi onerilmistir. Oksijen go¢iintin amorf filmde bulunan
kafes seklindeki bosluklar yardimiyla oldugu bildirilmistir. Bu bosluklar, kristal
olusumu siiresince hacim genislemesi ile amorf filmde yiiksek lokal gerginliklere
sebep olur. Beck ve arkadaglar1 amorf oksit-metal arayiizeyinde olusumu

tamamlanmis ¥ -Al,O3 kristallerinin, olusumu devam eden amorf film {izerinde

herhangi bir etkisi olmadigin1 gostermislerdir.

Beck ve arkadaslarindan, daha diisiik basin¢larda kristal oksit olusumunu inceleyen
Scamas ve Butler (20) baslangictaki yiiksek kristal gelisme hizinin sonlanma
nedeninin, kristallerin birlesmesi olmadigini, ancak olusan kristaller arasindaki
etkilesim enerjisinin olabilecegi sonucuna varmislardir. Daha yiiksek oksijen

basincinda ¢ekirdek yogunlugunun artabilecegini dnermislerdir.

Eldridge ve arkadaslar1 (21) '®O/SIMS analizleri ile oksit-biiyiimesini incelemistir.
Oksitin biiyiime nedeninin, distaki amorf Al,O; tabakasi boyunca lokal yollarla,

oksijen tasinmast oldugunu bulmuslardir.

Shimizu ve arkadaslar1 (22,23) oksijen difiizyon yolunun veya %-Al,Os3 kristal

cekirdeklerinin ylizeyde gelisi giizel dagilmadigini, amorf oksit tabakasinda tercihli
yerlerde olustugunu fark etmislerdir. Oksijen tasinmasinin, metali kaplayan amorf
oksit tabakasinda termal oksitlenme siiresince gelisen catlaklar boyunca molekiiler

oksijenin difiizlenmesi ile olabilecegini 6nermislerdir.

5.3.2. Alasim elementlerinin ve safsizhiklarin aliiminyumun oksit yapisina etkisi

Safsizlik elementleri kadar, alasim elementleri de oksit gelisimini ve bilesimini
etkileyebilir. Dignam (17,18) 250°C ile 450°C sicakliklar1 arasinda c¢ok saf
aliminyum ve alasimlarinin oksijen agisindan reaksiyon hizlarimi arastirmas,

aliminyuma %1,5 bakir eklenmesinin amorf oksit tabakasinin olugum hizim ve p-

Al,Os3 kristallerinin cekirdek olusumu i¢in gecen siireyi artirdigini gostermislerdir.
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Cok az miktarda eklenen silisyumun (% 0,24) oksit film {izerinde bir etkiye sahip
olmadigini, fakat kristal yapisinin olugsmaya baslamasi i¢in kulucka siiresini arttigini

bulmuslardir.

Brock ve Pryor (24) 475 ile 575°C’leri arasindaki sicakliklarda Al-Cu alagimlarinin
oksitlenmesinin ¢ok saf Al ile benzer oldugunu gostermislerdir. Buna ragmen %
0,1-4 araliginda artan bakir igeriginin, y-Al,Os; kristal ¢ekirdek yogunlugunda ve ¥ -
Al,Os3 kristalinin alagim i¢ine dogru biiyiime derinliginde azalmaya sebep oldugu
gosterilmistir. Buna ek olarak bakir eklenmesinin kristal iizerinde amorf filmin

biiylimesini engelledigini bulmuslardir.

Brock ve arkadaslari (25) % 0,1-1 arasinda cinko miktarindaki artisin Al-Cu
alasimlarindaki gibi benzer oksitlenme davranis1 gosterdigini belirtmislerdir.
Cinkonun bulunmasi ise ¥ -Al,Os kristalleri arasinda amorf oksit olusumuna engel
olmamaktadir. Brock ve arkadaslarina gére hem Al-Zn hemde Al-Cu alagimlarinin
oksitlenme mekanizmasi saf aliiminyumdan daha karmasiktir. Bu karmasikligin
sebebi Al-Cu ve Al-Zn alasimlarn {izerinde olusan kristal oksitin, saf aliminyumda
olusan kristal oksitin aksine katyonlarin difiizyonuna miikemmel bir bariyer rolii
oynamasidir. Al-Cu alasimi {izerinde olusan kristal oksidin yiiksek 6zdirenci kristal

oksit yapisi icine giren bakir iyonlari vasitasiyla agiklanmistir.

Despic ve arkadaslar1 (26) 10-14 saat 340°C de % 0,0025 gibi ¢ok diisiik indiyum
iceren alasimlarin, tane siirinda indiyumun birikmesi sebebiyle daha aktif hale
geldigini belirtmislerdir. Buna karsin indiyum miktarindaki artis (% 0,18) bu
durumu degistirmemistir. Breslin ve Carrol (27) alasimda bulunan c¢okelmis

indiyumun, kloriirlii ¢ozeltide aktiflesmeye ¢ok az etkin oldugunu gostermislerdir.

Ayrica pek cok literatiirde (27-34) yiizeyin aktif hale gelmesinin (hot-rolling ile)

1s1yla mikro yapida meydana gelen degisiklikler sonucu olabilecegi bildirilmistir.
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5.3.3. Aliiminyuma uygulanan metaliirjik yiizey islemleri

Aliiminyumun ¢ok farkli bilesime sahip alasimlar1 onun ¢ok farkli sertlikte olmasini
saglar. Bu sebeple ¢ok farkli ASTM standart metalurjik yiizey hazirlama teknikleri
bulunur. Yumusak alasimlari parlatarak hazirlamak giictiir, c¢linkii kesme,
zimparalama ve parlatma esnasinda asindirici (SiC) partikiillerinin  yiizeye

gomiilmesi deformasyona sebep olur.

Sert alagimlar1 hazirlamak daha kolaydir. Ancak bu alasimlarda da fazlarda biiyiik
cesitlilik goriiliir ve yap1 komplekstir. Bu sebeplerden dolayr hem yumusak hem de
sert alasimlar farkli tekniklerle hazirlanirlar. Aliiminyumda kesme, zimparalama,
monte etme gibi operasyonlarda ortaya ¢ikan 150 ile 250 °C gibi diisiik sicakliklar
sebebiyle olabilecek prosesleri bilmek olduk¢ca ©nemlidir. Yapisal degisiklikler

Elektron mikroskobu ile goriilebillir.

Lunder ve Nisancioglu (14) 6zellikle aliiminyumun ¢ukurcuk korozyonun korozyon
testlerinden Once yapilan yiizey islemlerine duyarli oldugunu bildirmislerdir.
Alasimlarin ¢ukurcuk korozyonunun, islem gérmeyen yiizey ile daglanmis yiizeyler
arasinda farkli oldugunu gostermislerdir. Islem gormeyen vyiizey cukurcuk
korozyonuna daha direnglidir ¢iinkii kalin oksit tabakasi ve ince bir matriks tabakasi
ile kaplidir. Alkali daglama ile bu tabaka soyuldugunda katodik bolgeler agiga cikar
ve bu da katodik reaksiyonun hizinin artmasimna sebep olur. Demir igeren
intermetaliklerin ortaya cikmasi ile ylizeyin aktif hale geldigi, Mn’nin yiizeyde

zenginlesmesi ile de ¢ukurcuk korozyon direncinin arttig1 bildirilmistir.
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6. MATERYAL VE METHOD

Fizik artik giiniimiizde, tip, biyoloji, kimya gibi tiim bilim dallarinin alanlarina
girmis onlara 151k tutan arastirmalarla faydali olmaktadir. X-1sinlart kirmim ile
kimyasal madde analizi diger analiz yontemlerine olan iistiinliiklerinden dolay1
ozellikle kristal yapidaki numunelerin analizine ihtiya¢c gosteren uygulamalarda, en

iyi bir analiz yontemi olarak kullanilmaktadir.

X-1ginlart kirinimi, maddenin yapisini ve yapisindaki gerek cevresel gerekse yapilan
cesitli islemlerin etkilerini arastirmak icin kullanilan bir yontemdir ve diger analiz
yontemlerine gore iistiinliikleri vardir. Kristallesmis bir numune ister saf ister alasim
isterse bilesik halde bulunsun daima karakteristik bir kirinim deseni olusturur (35).
Bu calismada, % 99,99 safliktaki Aliiminyum numuneleri ve bu numuneleri 1sil

islem gormiis birer 6rnekleri X-1sinlar1 kirtnim deseni ile arastirilmistir.

Bu amag dogrultusunda asagidaki islemlerin yapilmasi planlandi;

- Saf aliiminyum ve 100, 500, 1000, 2000, 3000 ppm oranlarindaki 6 numunenin x-

1sinlari ile plaka kirinim desenlerinin alinmast,

- Isil islemin ¢inko katkili aliminyum numunelerine etkisini incelemek amaciyla
numuneleri, aliiminyumun erime sicakligi 660°C’ye yakin bir sicaklik olan 600°C
tavlanmasi,

- Tavlanmis numunelerin kirinim desenlerinin alinmasi,

- Saf aliiminyum numunesinin yiizeyine parlatma islemi uygulanarak temizlenmis

yiizeyin kirinim deseninin karsilagtirma amagh alinmast,

- Tabaka halindeki tiim numunelerin metal fotografiyla yiizey fotograflarinin

cekilerek yilizeydeki degisimlerin goriilmesi,
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- Tavlanmig ve tavlanmamis tiim numuneleri (12 adet) toz haline getirilip x-1s1nlart

toz kirinim desenlerinin alinmasi,

- Tiim grafiklerdeki pik siddet ve agilarinin karsilastirilmasi amaciyla ¢izelgelerde

gosterilerek oksit piklerindeki degisiminin belirtilmesi,

- Secilen herhangi bir numune ig¢in, cesitli yiiksek sicakliklarda kirinim deseni
alimarak piklerdeki degisimin gozlenmesi ve her bir sicaklikta a Orgii
parametresinin hesaplanarak Orgii parametresinin sicaklifa karst degisim grafigi

olusturulmasi.

Oncelikle saf Aliiminyum numune ile birlikte degisik oranlarda cinko katilmis
numunelerden birer 6rnek alinarak 6 adet numuneyi 600°C’de oksijenli ortamda 1
saat siireyle firinda tavladik. Elimizdeki tavlanmis ve tavlanmamis toplam 12
numunenin once plaka kirmim desenleri Gazi Universitesi Fizik Boliimiiniin ileri
arastirma laboratuar1 (Starlab)’nda alindi, daha sonra numuneler TAEK (Tiirkiye
Atom enerjisi kurumu)’de demir ege ile toz haline getirilerek toz kirinim desenleri

alindi. Birbirleriyle karsilastirildi.

Tiim numunelerin metal fotograf makinesiyle yiizeylerindeki degisimi goérmek

amaciyla yiizey fotograflarin elde ettik.

Ayrica tavlanmamig saf Aliiminyum numunesine yiizeyinin oksit tabakasindan

temizleme islemi uygulandi ve karsilastirma i¢in X-1s1n1 kirinim deseni alindi.

Daha 6nceden 600°C’de tavlanmis ppm oraninda ¢inko i¢eren numune, TAEK’de
difraktometrede 200°C-250°C-300°C-350°C-400°C’lere kadar 1sitilarak X-1s1m1

kirimim desenleri alind1 ve her sicaklik i¢in a 6rgii parametreleri hesaplandi.

Bu islemlerin ardindan, her bir numune i¢in elde edilen kirinim desenleri birbirleri
ile karsilastirilarak yiiksek safliktaki aliiminyum elementine, farkli oranlardaki ¢inko

katiliminin, 1s1l islemin ve yiizey temizlenmesinin etkisi, kirinim desenlerinin pik
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siddetleri ve acilari, olusan oksitlenmenin gostergesi olan oksit pikindeki degisimler

incelenerek arastirildi.

6.1. Kullamlan X-Isinlar1 Difraktometresinin Bazi Ozellikleri

Difraktometre cemberi;

Ganiometre;

Girig gerilimi;

Jenarotor gerilimi

Jenarator akimai;

Su sogutma sistemi

Otamatik kilitleme sistemi(Gtiivenlik icin)

Hareketli gosterge tinitesi

Sintilasyon sayaci,

Radyasyon

Monokromator tipi

Monokromat6r malzemesi

Odak

Birincil odak uzaklig

Ikincil odak uzaklig

Olgiim ¢emberi

Cu Anot

a; dalga boyu;

ap dalga boyu;

Siddet orani (“_1}
2

Baslangi¢ ag1s1(200)

Bitis aglsl(GO)

Bruker axs D8
Dikey/yatay
220V

40 kV

110 mA

CuKoy
Jhannson
Ge 111
line odak
120mm
365mm
435mm

1,54060
1,54439

0,5

140
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Primer f filtresi Ni(15 mikron, Kg azaltma miktar1 %98
K, azaltma miktar1 %48)
Sekonder B filtresi Ni(primer B filtresi ile ayn1 ozellikte)

4 Be pencere

Sekonder Monokromator Co, Cr, Fe, Cu ayarli (Cu kullanilds,
gelen 151n siddeti %60-75 azaldi.)

Grafik ¢izimi ve sonuglarin bilgisayarda depolanmasi

Ciktilarin yazicidan verilmesi



Sekil 6.1. Kullanilan difraktometrenin genel goriiniimii
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Sekil 6.2. Kullanilan difraktometrenin icten goriinlimii

6.2. Kullanilan Numune ve Hazirlik Asamalan

Bu calismada, % 99,99 safliktaki Aliiminyum numuneleri Hydro Aliiminyum
A.S’den ¢ubuklar halinde saglanmis ve cekme presi ile plakalar halinde ¢ekilmistir.
Bu islemden sonra plakalar 600 mm genisliginde ve 3,2 mm kalinliga gelmistir. Bu

plakalardan ornek tutuculara uygun boyutlarda kesilerek deneyler yapilmistir.
Oncelikle saf Aliiminyum numune ile birlikte 100, 500, 1000, 2000, 3000 ppm
oranlarinda ¢inko katilmis numunelerden birer 6rnegi 1s1l islem gormeden deney icin

ayirdik, ayrica 6 adet numuneyi 1s1l isleme maruz biraktik

Birimlere iligkin agiklamalar asagida verilmistir.
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Cizelge 6.1. Birimlerin ac¢iklamasi

Birim Acik Ifade Ustel Ifade Kiitlesel ifade

ppm |Part per million (milyonda bir parca) 10° miligram/kilogram
ppb  |Part per billion (milyarda bir parca) 107 mikrogram/kilogram
ppt  |Part per trillion (trilyonda bir parca) 10" nanogram/kilogram
ppq Part per quatrillion (katrilyonda bir parca) 10" pikogram/kilogram

Bu calismada kullanilan ppm oranlarinin % olarak degerleri asagida verilmistir.

100ppm=%0,01
500ppm=%0,05
1000ppm=%0, 1
2000ppm=%0,2
3000ppm=%0,3

6.2.1. Isil islem

Numuneler daha once sicakligl hassas bir sekilde ayarlanan firina analiz edilecek
yiizeyleri iistte kalacak sekilde, firimin sicakliginin homojen olan bdlgesine,
yerlestirildi. Istenilen 1s1] islem siiresi boyunca firin sicaklig: sabit tutuldu. 6 adet
farkli oranlarda cinko katilmis numuneleri aliminyumun erime sicakligr 660°C’ye

yakin bir sicaklik olan 600°C’de oksijenli ortamda 1 saat siireyle firinda tavlandi.

Isil islem siiresi bittiginde ornekler firindan ¢ikarilmis ve sogutulmustur.

6.3. Plaka Numunelerin Kirinim Desenlerinin Alinmasi

Elimizdeki tavlanmis ve tavlanmamis toplam 12 numunenin Once plaka kirinim
desenleri Gazi Universitesi Fizik Boliimiiniin Ileri arastirma laboratuar

(Starlab)’nda alindi, DS Discover modelinde diisey konumda olan tutucuya plaka

halinde boyutlar1 1cm? ile 5 cm” arasinda degisen numuneler vakumlama yardimiyla
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yerlestirildi. 20 araligi degisimi 10 dereceden 100 dereceye kadar olan bir aralik i¢in

cekimler alindi.

Numunelerimiz pratiklik olmasi amaciyla asagidaki gibi numaralandirildi.

Al Tavlanmamis saf Aliiminyum numunesi

A2 Tavlanmamis 100 ppm ¢inko katkili numune

A3 Tavlanmamis 500 ppm ¢inko katkilt numune

A4 Tavlanmamis 1000 ppm ¢inko katkili numune

AS Tavlanmamis 2000 ppm c¢inko katkili numune

A6  Tavlanmamis 3000 ppm c¢inko katkili numune

B1 600°C de tavlanmis saf Aliiminyum numunesi

B2 600°C de tavlanmis 100 ppm ¢inko katkili numune
B3 600°C de tavlanmis 500 ppm ¢inko katkili numune
B4 600°C de tavlanmis 1000 ppm ¢inko katkili numune
B5 600°C de tavlanmis 2000 ppm cinko katkili numune
B6 600°C de tavlanmis 3000 ppm cinko katkili numune



6.3.1. Isil islem gormemis plaka numunelerin X-1s1nlar1 kirimmm desenleri

70000 7

60000 7

50000 7

40000 7

Bagil Siddet

30000 7

20000 7

Saf Aliminyum

20 30

40

10000

50 60 70 80 920 100

2 Theta

Sekil 6.3. Al nolu numunenin X-1sinlart kirinim deseni

70000 7

60000 7

50000 7

40000 7

30000 7

Bagil siddet

20000 7

10000 7

100ppm igslem gérmemis

20 30

40

50 60 70 80 90 100

2 Theta

Sekil 6.4. A2 nolu numunenin X-1sinlart kirinim deseni
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80000

70000 -

60000 1

50000 1

40000 1

Bagil Siddet

30000 1

20000 1

10000 1

500ppm iglem gérmemis

20 30 40

. | R | G

50 60 70 80 90
2 Theta

100

Sekil 6.5. A3 nolu numunenin X-1sinlart kirinim deseni

80000

70000 1

60000 -

50000

40000 -

Bagil Siddet

30000

20000

10000 1

1000ppm iglem gérmemis

20 30 40

50 60 70 80 90
2 Theta

100

Sekil 6.6. A4 nolu numunenin X-1sinlart kirinim deseni
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2000ppm islem gérmemis

90000

80000

70000

60000

50000

40000 -

Bagi Siddet

30000 -

20000 -
10000 -
— vy L
0 40 50 60 70

20 3 80

2 Theta

90

100

Sekil 6.7. AS nolu numunenin X-1sinlart kirinim deseni
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3000ppm islem gérmemis

90000
80000 1
70000
60000 -
50000

40000 -

Bagil Siddet

30000 -

20000 1

10000 1

20 30 40 50 60 70 80
2 Theta

90

Sekil 6.8. A6 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni



6.3.2. Isil islem gormiis plaka numunelerin X-1sinlar1 kirinim desenleri

saf aliiminyum iglem gérmus

60000 1

50000 1

40000 |
-
[
o
2
9 30000 1
D
©
m

20000 |

10000 7

0 T —rvere? L ‘ A ‘ ‘ L ‘ ) s : Lo
20 30 40 50 60 70 80 90 100
2 theta

Sekil 6.9. B1 nolu numunenin X-1ginlar1 kirinim deseni

49

12000 7

10000 7

8000 |

6000 |

Bagil Siddet

4000 7

2000 7

100ppm igslem gérmiis

20

30

40

50 60 70 80 90 100
2 Theta

Sekil 6.10. B2 nolu numunenin X-1ginlar1 kirmnim deseni



40000 -

35000 -

30000 -

25000 -

20000 -

Bagil Siddet

15000 -

10000 -

0

w w

500ppm islem gormiis

- ‘ . A

20

30

40

50 60 70 80 920
2 Theta

100

Sekil 6.11. B3 nolu numunenin X-1sinlar1 kirmnim deseni

6000 1

5000 7

4000 7

3000 7

Bagil Siddet

2000

1000 7

1000ppm islem gérmiis

20

30

40

50 60 70 80 90
2 theta

100

Sekil 6.12. B4 nolu numunenin X-1sinlar1 kirmim deseni
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60000 7

50000 7

40000 7

30000 7

Bagil siddet

20000 7

10000 7

2000ppm islemgormiis

20

30

40

50 60
2 theta

70

90

100

Sekil 6.13. BS nolu numunenin X-1ginlar1 kirmnim deseni

200000 -

180000 -

160000 -

140000 -

120000 -

100000 -

Bagil Siddet

80000 -

60000 -

40000 -

20000 -

3000ppm islem gormiis

20

30

40

50 60
2 theta

70

80

920

100

Sekil 6.14. B6 nolu numunenin X-1ginlar1 kirinim deseni
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Bulk yani plaka numuneler belirli tercihli yonelimlere sahiptir. X-1sinlarina maruz
kaldiginda belli diizlemlerin yansima bilgisini verir. Toz numuneler gibi her diizlemi
kuvvetlendirecek bir¢ok yansima alamayabilir. Bu yiizden, tiim grafiklerde
goriildiigii gibi kirmim desenlerinde aliiminyumun literatiirde  bilinen 20
degerlerindeki piklerinin  20° ve 100° ‘ler arasindakileri rahatca gorebilmemize
karsin giddet degerleri beklentilerimize uygun ¢ikmadi. 38°”deki pikin literatiire gore
en siddetli pik olmasi beklenirken drnek olarak asagida yazili pikler en siddetli pikler

olarak goriilmektedir.

A1 numunesi kirinim deseninde 65° deki pik
A2 numunesi kirinim deseninde 44° deki pik
A3 numunesi kirinim deseninde 44° deki pik
A4 numunesi kirinim deseninde 78° deki pik
A5 numunesi kirinim deseninde 78° deki pik

A6 numunesi kirinim deseninde 44° deki pik

Bu sebepten plaka numuneler ile almis oldugumuz desenleri yorumlayarak piklerdeki
siddet farkini aliiminyum yiizeyinde olusan oksit tabakasina baglamak dogru olmaz.
Ayrica desenlerimizde aliiminyum oksidin literatiirdeki en siddetli pikine karsilik
gelen 35° derecedeki 26 degerindeki piki de bahsettigimiz bu sebepten ve arka fonun
fazlaligindan dolay: belirgin olarak goriilmemektedir. Calismalar1 daha giivenilir ve
net sonuglara ulastirabilmek icin ileriki boliimlerde de ayrintili olarak agiklandig
gibi plaka numunelerin bir kismi toz numune haline getirildi tekrar X-1sinlar1 kirinim

desenleri alindu.

6.4. Yiizey Parlatma islemi

Icinde ¢inko bulunmayan saf haldeki Saf aliiminyum numunesinin yiizeyine parlatma

islemi uygulanarak temizlenmis yiizeyin kirinim deseni karsilastirma amaciyla alindi.
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Mekanik parlatma cihazi ile ayna parlakligina kadar zimpara kagidi ile parlatilmistir.

(1200 meshlige kadar kullanildi.)

Sekil 6.15. A1l nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni.

Saf Aliminyum

70000 1

60000 |

50000 -
8 40000
g
=l
@
2
@ 30000

20000 1

10000 1 A J

0 A T g g Yo, —J ? =
20 30 40 50 60 70 80 90 100
2 Theta
()
Yiizeyi parlatiimis saf alliminyum

90000 7

80000 7

70000 7

60000 7
g 50000
ol
wr
§ 40000

30000 7

20000 7

10000 7 A J

0 7 7 J = T s
20 30 40 50 60 70 80 90 100
2 theta

a)Ylizey parlatma isleminden once b)Yiizey parlatma isleminden sonra
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Yiizey parlatma islemi uygulanan saf aliiminyum plaka numunesinde ve parlatma
islemi uygulanmayan saf aliiminyum numunesinde 20 degerleri tamamen birbirini
karsilamaktadir. Siddette farklilik goriilmekle birlikte aliiminyum oksidin en siddetli
piki her ikisinde belirgin degildir. Yiizeyi parlatilmayan numunede oksit pikini
gormeyi beklememize ragmen, daha once acgiklanan sebeplerden dolay: oksit pikleri
plaka halindeki numunelerimizde tespit edilememistir. A1 nolu yani islem gérmemis
saf Aliminyum numunemizin daha ileriki kisimlarda acikca incelendigi gibi toz
cekimleri sonucunda oksit pikleri tespit edilmistir. Fakat bu iki deseni
inceledigimizde yiizey islemi géren numunemizin aliiminyum pik siddetleri daha
biiyiik degerler vermektedir. Bu sonu¢ beklentilere uygun ¢ikmistir. Ciinkii tim
yiizeyl temizlenen ve en Onemlisi oksit tabakasindan arindirilan numunenin

yansimalar1 daha siddetlidir

6.5. Numunelerin Metal Mikroskobunda Fotograflarimin Cekilmesi

Isil islem gormemis ve 1s1l islem gormiis saf aliminyum numune ile birlikte 6 adet
100, 500, 1000, 2000 ile 3000 ppm cinko katilmis numunelerin kimya boliimii
laboratuarinda bulunan metal mikroskobu fotograf makinesi ile yiizey fotograflari
cekilerek yiizey degisimleri incelendi. Bu fotograflar Sekil 6.16-Sekil. 6.18’de

gosterildi.

Sekil 6.16. Saf Aliiminyumun yiizey fotografi



Tavlanmamis numunelerin metal fotograflar asagida verilmistir.

(a) (b)

() (d)

(e

Sekil 6.17. Yiizey fotograflari (a)100 ppm, (b)5S00ppm, (c)1000ppm, (d)2000ppm,
(e)3000ppm
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Tavlanmis numunelerin metal fotograflar1 asagida verilmistir.

©)

Sekil 6.18. Yiizey fotograflari (a)100 ppm, (b)5S00ppm, (c)1000ppm, (d)2000ppm,
(e)3000ppm
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Tavlanmamis numunelerin metal mikroskobu fotograflar1 incelenince Sekil 6.17°de
goriildiigii gibi yiizeyleri daha piiriizsiiz oldugu tespit edildi.. Tavlanmig
numunelerin ise Sekil 6.18’de yiizeylerin de oksitlesme nedeniyle ¢ok sayida

kusurlarin olustugu goriilmektedir.

6.6. Toz Numunelerin Kirinim Desenlerinin Alinmasi

Plaka numuneler belirli tercihli yonelimlere sahiptir. X-1sinlarina maruz kaldiginda
belli diizlemlerin yansima bilgisini verir. Fakat tozda ise tercihli yonelimler
tamamiyla ortadan kalktigindan biitiin yonelimlerin  yansimalarim1  almak
miimkiindiir. Bu yiizden numuneler asinmayan bir havanda iyice incelesiye kadar
doviilerek yada plakalar bir elmas e8e ile egelenerek toz haline getirilebilir. Bu
calismada plaka halindeki numunelerin bir kismi TAEK’te egelenerek toz haline
getirildi. Eger toz iyice incelmemis ise, diisey durumda olan tutucuda numunenin
durmasi miimkiin degildir. Bu yiizden boyle numuneler i¢in kullanilan yontemlerden
bir tanesi baski malzemesi ile pelet haline getirmek , diger bir yontem olarak ta, tozu
yapistirict  Ozelligi olan bir soliisyon ile tutucuya yerlestirmektir. Tutucu ise

difraktometreye vakum ile sabitlenir.

Tutucuda olan numunenin  miktar1 O6nemlidir. X-1sinlarinin zorlama derinligi
numunenin pelet halindeki kalinliginin alt degerinde kalmasi gerekir. Aksi taktirde
titanyum olan alt tabakadan istenmeyen yansimalar almabilir veya cihazin
aparatlarindan da yansimalar eklenebilir. Bu calismadaki toz filmlerin alindigi,
T.A.E.K.’te bulunan D8 Discover difraktometresinde numune tutucusu yatay
konumda oldugu icin toz numunelerin ¢ekimi daha giivenilir oldu ve bdylece

numunenin tutucuda sabitlenme problemi ortadan kalkti.

Madde ister saf halde isterse bir kisim bilesiklerin karistmi halinde bulunsun, eger
kristal yapiya sahip ise, her zaman karakteristik bir kirinim deseni olusturur. Bu

karakteristik kirinim deseni, madde analizi yonteminin esasidir.



Numunelerimizi pratiklik olmas1 amaciyla asagidaki gibi numaralandirdik.

C1
C2
C3
C4
C5
Co6

Dl
D2
D3
D4
D5
D6

Tavlanmamis saf Aliiminyum numunesi
Tavlanmamis 100 ppm ¢inko katkili numune
Tavlanmamis 500 ppm ¢inko katkili numune
Tavlanmamis 1000 ppm ¢inko katkili numune
Tavlanmamis 2000 ppm ¢inko katkili numune

Tavlanmamis 3000 ppm c¢inko katkili numune

600°C de tavlanmis saf Aliiminyum numunesi
600°C de tavlanmis 100 ppm ¢inko katkili numune
600°C de tavlanmig 500 ppm ¢inko katkili numune
600°C de tavlanmig 1000 ppm ¢inko katkili numune
600°C de tavlanmig 2000 ppm ¢inko katkili numune
600°C de tavlanmis 3000 ppm ¢inko katkili numune

6.6.1. X-1s51nlar1 toz kirinimu ile madde analizi yontemi
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X-1ginlar1 toz yontemi ile madde analizi, maddenin parmak izi gibi karakteristigi

olan, kirinim desenine dayanur.

Numunemizin kirinim deseni elde edildikten sonra desen iizerindeki her pik siddeti

ve 20 acilar1 incelenir. X-1s1nlart Difraktometresinde bulunan eve programindan elde

edilen A.S.T.M. kaynaklar ile karsilastirarak program yardimiyla hangi piklerin

hangi beklenen elemente ait oldugu arastirilir. Daha sonra c¢ikmasi gereken pik

siddet ve acilarindaki sapma, azalma ve artis miktarlarimin hassas bir sekilde

incelenmesi ile farkli numunelerdeki degisim yorumlanmalidir (8).



6.6.2. Isil islem gormemis toz numunelerin X-i1sinlar1 kirinim desenleri

saf Aliglem gérmemis

1200 +
2
» 800
§,
m

400 +

0 e A Jl_._ ‘ J k A l‘
20 40 60 80 100
2 Theta

Sekil 6.19. C1 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni

100 ppm iglem gérmemis

1200 7

800 1

Bagil Siddet

Sekil 6.20. C2 nolu numunenin X-1ginlar1 kirmim deseni
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1200 -

800 -

Bagil Siddet

400 -

0 oo

500 ppm islem gérmemis

e

L

20

40

60
2 Theta

80

100

Sekil 6.21. C3 nolu numunenin X-1ginlar1 kirmnim deseni

1200 -

800 -

Bagil Siddet

400 -

1000 ppm islem gérmemis

i |,

20

40

60 80
2 Theta

100

Sekil 6.22. C4 nolu numunenin X-1ginlar1 kirinim deseni
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1200 1

800 7

Bagil Siddet

2000 ppm iglem gérmemis

2 Theta

Sekil 6.23. C5 nolu numunenin X-1ginlar1 kirmnim deseni

1200 -

800 -

Bagil Siddet

400

20

3000 ppm islem gérmemis

1 1 L. N

40

60 80 100
2 Theta

Sekil 6.24. C6 nolu numunenin X-1ginlar1 kirinim deseni
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6.6.3. Isil islem gormiis toz numunelerin X-1s1nlar1 kirimmm desenleri
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400 -

saf Al iglem gérmis
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0 - g o |
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2 Theta
Sekil 6.25. D1 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni
100 ppm iglem gérmiis
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Sekil 6.26. D2 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni



500 ppm iglem gérmiis
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Sekil 6.27. D3 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni

1000 ppm islem gormiis
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Sekil 6.28. D4 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni
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1200 -

800 -

BAgIl Siddet
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2000 ppm islem goérmiis

60
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100

Sekil 6.29. DS nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni
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Bagil Siddet

400 1
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20
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Sekil 6.30. D6 nolu numunenin X-1sinlar1 kirinim deseni
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Grafiklerde (*) ile isaretlenmis pikler literatiirle kiyaslandiginda aliiminyum oksit

piklerine karsilik gelmektedir. Diger pikler aliiminyumun kendi pikleridir.

Toz numunelerimiz literatiirdeki aliiminyum kirinim desenleri ile birebir uyum
icinde cikmustir. 20 ve 100 derece arasindaki 20 degerlerinde siddetleriyle orantili
olarak Cizelge 6.2’de de acgikgca gosterildigi gibi aliiminyumun 5 adet piki

goriilmektedir.

Bunun yami sira toz numunelerimizin kirinim desenlerinde belirgin bir sekilde
aliiminyum oksit (Al,Os3) piklerini gormekteyiz. 35°, 43° ve 57° derecelerde ki 20
degerlerinde literatiire gore aliiminyum oksidin en siddetli piki alinan kirinim

desenlerinde de mevcuttur.

Cinkonun pikleri ne toz ne de plaka numunelerinin kirinim desenlerinde mevcut
degildir. Bunun sebebi aliiminyuma ¢inko katkisinin ppm oranlarinda olmasindandir.
Bilindigi iizere X-igmlart kirinim desenleri ppm oranlarindaki katkili numuneyi
algilayamamaktadir. Fakat Zn ‘nin varligin1 bize degisik oranlardaki Zn katkisinin
aliminyum ve aliiminyum oksit piklerindeki degisimini inceleme imkani vermistir.
Genel olarak Zn katki orani arttik¢a aliiminyum piklerinin siddetlerinde ve oksit
piklerinin siddetlerinde bir azalma goriilmektedir. Asagidaki boliimde cizelgeler

yardimiyla bu degisim daha net ve sistematik bir sekilde gosterilerek incelenmistir.

6.7. Tim Grafiklerdeki Pik Siddet ve Acilarmmin Karsilastirllmas1 Amaciyla
Cizelgelerde Gosterilerek Oksit Piklerindeki Degisimin Belirtilmesi

Yapilan islemlerin ardindan her bir numune icin elde edilen kirinim desenleri
birbirleri ile karsilastirilarak yiiksek safliktaki aliiminyum elementine, farkli
oranlardaki ¢inko katiliminin, 1s1l islemin ve yiizey temizlenmesinin etkisi, kirinim
desenlerinin pik siddetleri ve acilari, olusan oksitlenmenin gostergesi olan oksit

pikindeki degisimler incelenerek arastirildi
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Elde edilen tim kirinim desenleri incelenerek belirli 0 acilarindaki piklerde
degisimler gozlendi ASTM Kkartlari incelendiginde bu piklerin aliiminyum yiizeyinde
olusan oksit piklerine(Al,O3) karsilik geldigi goriildii. Bu oksit piklerindeki

degisimin daha rahat ve sistematik olarak goriilebilmesi i¢in ¢izelge haline getirildi.

Cizelge 6.2. Is1l Islem gérmemis numunelerin X-Isinlar1 kirinim desenlerindeki pik

siddetleri
SIDDET ORANLARI

PIK 26 | Saf Al 100ppm | 500ppm | 1000ppm | 2000ppm | 3000ppm
*35 120 118 103 91 73 52
*43 108 103 94 89 70 48
*57 101 98 90 78 60 41
38 949 949 949 949 949 949
44 446 445 438 402 361 304
65 205 202 189 178 153 116
78 227 225 202 182 155 121
82 66 63 58 46 36 21
99 18,9 18 15 11 8 5
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Cizelge 6.3. Isil Islem gérmiis numunelerin X-Isinlar1 kirmmim desenlerindeki pik

siddetleri
SIDDET ORANLARI
PiK26 | Saf Al | 100ppm | 500ppm | 1000ppm | 2000ppm | 3000ppm
*35 346 343 329 308 280 250
*43 312 310 301 291 273 236
*57 303 299 282 269 242 225
38 1361 1360 1361 1361 1361 1363
44 639 631 620 603 582 544
65 299 292 281 267 250 212
78 326 320 309 291 279 239
82 95 90 83 75 58 43
99 27 24 19 18 12 7

Cizelgeler incelendiginde Oncelikle 1s1l islem gérmemis, saf ve giderek artan ¢inko
katkili numunelerde belirli bir diizen goéze carpmaktadir. Al,O3 piklerinin literatiire
uygun olarak ilk {i¢ siddetli pikleri kirinim desenlerimizde goriilmektedir.
Aliiminyum elementi herhangi bir isleme maruz birakilmadan da zamanla ortamdan
etkilenerek 6zellikle havadaki oksijen ve nem sebebiyle yiizeyinde bir oksit tabakast
olusmaktadir. Bu olay yapilan c¢alismada X-isinlari kirinim  desenleriyle
dogrulanmaktadir. Aliiminyumun 20 ve 100 20 degerlerinde ¢ikmasini beklenen 35,
44, 65, 78, 82, 99 derecelerdeki piklerin yan1 sira (¢izelgelerde * ile isaretlenen) 38,
43 ve 57 20 degerlerinde de piklerin olustugu goriilmiistiir. Literatiirden
inceledigimizde bu ii¢ pikin Al,O5’iin en siddetli ii¢ pik oldugu belirlenmistir. Bu
yiizden elimizdeki numuneleri herhangi bir isleme maruz birakmadan Oncede
yiizeyinde oksit tabakasi olusmustur. Isil islem gérmemis cizelgede goriildiigii gibi
olusan oksit piklerinin giderek artan cinko katkisi ile siddetlerinde bir diisiis
meydana gelmistir. Ppm oranlarinda ¢inko katiliminin aliiminyumun yiizeyinde
olusan oksit tabakasini engellemekte oldugu goriilmektedir. Bilindigi iizere ylizeyde
olusan oksit tabakasi yiiksek sicakliklarda daha kolay kalin bir tabaka halinde

aliminyumu kaplamaktadir Cinkonun oksit tabakasina etkisini daha 1yi
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inceleyebilmek ve net bir sonuc¢ elde edebilmek icin aliiminyum, onun erime
sicakligr olan 660°C ta yakin bir sicaklikta, daha once anlatildigi gibi , 1s1l isleme

maruz birakildi.

Isil islem gormiis, saf ve giderek artan c¢inko katkili numunelerde cizelgeler
incelendiginde beklenen oksit pikleri yine ayni 20 degerlerinde goriilmektedir. Isil
islem goren numunelerimizde aliminyumun yiizeyinde olusan oksit tabakas1 kolayca
ve daha kalm olustugu icin pik siddetleri daha yiiksek ¢ikmistir. Ornegin 1s1l islem
gormemis saf aliiminyum numunesinde 35° deki oksit pikinin siddeti 120 degerini
verirken 1s1l islem gormiis saf aliiminyumun 35° deki oksit pikinin siddeti 346
degerini vermektedir. Numunelerdeki 1s1l islem farki yani oksit tabakasinin yiiksek
sicakliklarda aliiminyumun yiizeyini daha kalin bir tabaka ile kapladigi, elde edilen

X- 1sinlar1 kirinim desenleri ile belirlenebilmektedir.

En Onemlisi aliminyum numunelerine ppm oranlarinda ¢inko katkisinin etkisinin
goriilmesidir. Isil islem gormemis numunelerimizde bu degisim goriilmiis olmasina
karsin 1s1l islem gormiis numunelerde daha net olarak goriilmektedir. Buradan
anlasildigr iizere aliiminyuma 3000 ppm oranlarina kadar katilan ¢inko katkisi

yiizeyinde olusan oksit tabakasin1 engellemektedir.

6.7.1. Cizelgelerde gosterilen oksit pikindeki degisimin grafik yardimyla

gosterilmesi

Aliiminyumun yiizeyinde olusan Al,O3 oksit piklerinin 26 a¢1 degerlerindeki kayma
ve siddetindeki faklarin, ¢inko katilim oranlarina bagli olarak degisimini grafikleri

tist iiste getirilerek gosterildi.
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Sekil.6.31. Isil islem Oncesinde Al,Os pikinin degisim grafigi
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Sekil.6.32. Isil islem sonrasinda Al,Os pikinin degisim grafigi
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Toz numunelerinin 1s1l islem Oncesi ve sonrasinda 35 dereceye karsilik gelen, en
siddetli Al,O3 pikinin Zn katiliminin degisimine gore grafiklerini Sekil 6.30 ve Sekil
6.31 dist {iiste getirerek gosterildi. Grafiklere bakilinca bir diizen oldugu
goriilmektedir. Daha once Cizelge 6.2 gosterdigimiz bu degisim bir kez de grafik

yardimiyla tespit edilmistir.

Goriildiigti iizere ¢inkonun numunelerimizde miktarinin artmasiyla oksit pik
siddetlerimizde saga dogru bir kayma ve siddet degerinde diizenli bir diisiis vardir.
Cinko katilimi aliiminyumun yiizeyinde kendiliginden olusan (151l islem gérmeden
cekilen numunelerin  kirmim desenlerinde goriildiigi gibi) oksitlenmede ve 1s1l
islem uyguladiktan sonraki daha fazla olusmasina sebebiyet verdigimiz
oksitlenmede azalma meydana gelmektedir. Daha Once literatiirden de bilgi
verdigimiz gibi oksitlenme aliiminyum yiizeyinde silindirler halinde aliiminyum
yiizeyinden ice dogru olugmaktadir. Cinko ile alasimlandiginda ¢inko ylizeydeki bu
olusumu engellemekte idi. Bizim yaptigimiz ¢alismada da hem 1s1l islemden 6nce
hem 600 derecede tavlandiktan sonra 100, 500, 1000, 2000, 3000 ppm oranlarinda
katilan ¢inko katiliminda ayni sonuca ulasilmistir.Grafiklerde 1s1l islemin pikleri
daha genis hale getirdigi ve siddet degerlerini arttirdig1 belirlenmektedir. Maksimum
pik 1s1l islemden ©Once 120 degerinde iken 1sil islemden sonra 346 degerine

ulasmustir.

6.8. Orgii Parametresinin Hesaplanmasi

Sicaklik degisiminin Aliiminyumun kristal yapisina etkisini incelemek amaciyla X-
1511 kirmmimi yontemini kullanarak birim hiicre sabitinin sicaklia bagli olarak

degisimini inceledik.

Bu amagla 600°C’de tavlanmis numunelerden 6rnek teskil etmesi amaciyla 1000
ppm oraninda c¢inko iceren numune(D4), TAEK’de X-isinlarnt difraktometresinde
200°C-250°C-300°C-350°C-400°C’lere kadar 5 ayri yiksek sicaklik icin X-1simi
kirmim desenleri alindi. Bu desenler Sekil ‘de gosterildi ve her sicaklik icin a 6rgii

parametreleri hesaplandi.
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D4 nolu numunenin oda sicakligindaki a Orgii parametresinin hesab1 asagidaki gibi

yapilmustir.

1200 7

800 1

Bagil Siddet

400 7

1l

N

20

40

60
2 Theta

80

100

Sekil 6.33. D4 nolu numunenin oda sicakligindaki X-1ginlar1 kirinim deseni

Cizelge 6.4. D4 nolu numunenin oda sicakligindaki X-1sinlar1 kirinim deseni verileri

20 0 Sin’® | Sin’0/Sin’0,;, | (Sin’6/Sin’0,;,)x3 | h>+k>+1%> | hkl
38,650 | 19,325 | 0,1094 1,0000 3,0000 3 111
44,825 | 22,410 | 0,1453 1,3287 3,9860 4 200
65,225 | 32,610 | 0,2905 2,6551 7.9654 8 220
78,300 | 39,150 | 0,3986 3,6430 10,9300 11 311
82.550 | 41,270 | 0,4350 3,9770 11,933 12 222

a= ’1 Vh? +k? +1° [6.1]
2sin @
l.pik a= 0,154056 0,154056 1,73205 = 0,403162

25in(19,325)

0,66185
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0,154056 1= 0,154056

2. pik a= o200 12 =0,404102
2sin(21,41) 0,76246

3. pik a= 2003056 o 0154056 1, or04n 0.404260
25in(32,61) 1,077836

4. pik a= 214056 gy 0154056 45, p6s 0404644
25in(39.15) 1.262705

5. pik a= 2124056 g O154056 5 4100 = 0.404532

 2sin(41,27) . 1,319216

600°C tavlanmis 1000 ppm c¢inko katkili numunenin oda sicakligindaki a orgii

parametresi degeri a = 0,4041418(nm)

D4 nolu numunenin 200°C’deki a Orgii parametresinin hesab1 asagidaki gibi

yapilmustir.
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Sekil 6.34. D4 nolu numunenin 200°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni
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20 0 Sin’0 | Sin’6/Sin’0,, | (Sin’6/Sin’0,)x3 | h2+k>+1> | hkl
38,260 | 19,130 | 0,1091 1,0000 3,0000 3 111
44,530 | 22,260 | 0,1435 1,3160 3,9470 4 200
64,780 | 32,390 | 0,2869 2,6302 7,8900 8 220
77,800 | 38,900 | 0,3942 3,6145 10,8430 11 311
81,970 | 40,980 | 0,4301 3,9427 11,8280 12 222

a degeri Es. 6.1 ile hesaplanir.

0,154056 3= 0,154056

1.pik a= —22220 11,73205 = 0,40711
2sin(19,13) 0,655425

> ik a 0AS40S6 o 0ISA06 oo
25in(22,26) 0,75762

3 pik a= 04056 g 0153056 ) gre4s— 040671
2sin(32,39) 1,071359

4. pik a= 2194056 gy 0153056 4 fors — 0.406827
25in(38,90) 1,25593

5. pik a= 04056 g5 0154056 04100 = 0.406884

T 2sin(4098) 13115910

600°C tavlanmis 1000 ppm ¢inko katkili numunenin 200°C’deki a orgli parametresi

degeri a = 0,406841(nm)

D4 nolu numunenin 250°C’deki a Orgii parametresinin hesabi asagidaki gibi

yapilmistir.
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Sekil 6.35. D4 nolu numunenin 250°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni

Cizelge 6.6. D4 nolu numunenin 250°C’deki X-1sinlar kirinim deseni verileri
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20 0 Sin’® | Sin’0/Sin®0,;, | (Sin’6/Sin’0,;,)x3 | h>+k>+1%> | hkl
38,260 | 19,130 | 0,1091 1,0000 3,0000 3 111
44,470 | 22,235 | 0,1432 1,3125 3,9370 4 200
64,660 | 32,330 | 0,2860 2,63215 7.8640 8 220
77,770 | 38,880 | 0,3940 3,6121 10,8360 11 311
81,880 | 40,940 | 0,4294 3,9360 11,8069 12 222

a degeri Es. 6.1 ile hesaplanir.
l.pik a= L"O%. =L4056.1,73205:0,40711
2sin(19,13) 0,655425
2. pik as 0?154056 i 0,154056.220’40711
25sin(22,23) 0,75680
0,154056 0,154056

3.pik a

2sin(32,33)

1,06959

-2,82843 = 0,407386
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0,154056 1= 0,154056

—_— -3,316625 = 0,40700
25s1n(38,88) 1,255383

4.pik a=

5. pik a= 0,154056 = 0,154056

=—. -3,464102 = 0,40721
2sin(40,94) 1,310537

600°C tavlanmis 1000 ppm c¢inko katkili numunenin 250°C’deki a orgii parametresi
degeri a = 0,4071632(nm)

D4 nolu numunenin 300°C’deki a orgii parametresinin hesabi asagidaki gibi

yapilmistir.
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Sekil 6.36. D4 nolu numunenin 300°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni
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Cizelge 6.7. D4 nolu numunenin 300°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni verileri

20 0 Sin’0 | Sin’6/Sin®0,, | (Sin’6/Sin’0mn)x3 | h>+k>+1% | hkl
38,140 | 19,070 | 0,1066 1,0000 3,0000 3 111
44,350 | 22,175 | 0,1424 1,3364 4,008 4 200
64,540 | 32,270 | 0,2850 2,6741 8,0223 8 220
77,590 | 38,795 | 0,3925 3,6824 11,0473 11 311
81,670 | 40,835 | 0,4276 4,0109 12,0327 12 222

a degeri Es. 6.1 ile hesaplanir.

0,154056 3= 0,154056

1.pik a= — : -1,73205 = 0,406299
2sin(19,07) 0,65674

2 pik a= 0433056y 0154056 1, 408164
25in(22,175) 0,75487

3.pik a= 04056 o 0154056 ) ¢r a3~ 040805
2sin(32,27) 1,067818

4. pik a= 2146 g 0154056 54065~ 0.40775
25in(38,795) 1,253071

5. pik a= 204056 o 0154056 4 4100 = 0.40721

T 2sin(40.835) 1310537

600°C tavlanmis 1000 ppm ¢inko katkili numunenin 300°C’deki a orgii parametresi
degeri a = 0,4076646(nm)
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D4 nolu numunenin 350°C’deki a orgli parametresinin hesab1 asagidaki gibi

yapilmistir.
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Sekil 6.37. D4 nolu numunenin 350°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni

Cizelge 6.8. D4 nolu numunenin 350°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni verileri

20 0 Sin’® | Sin’0/Sin’0,;, | (Sin’0/Sin’0,;,)x3 | h>+k>+1%> | hkl
38,11 | 19,05 | 0,10659 1,0000 3,0000 3 111
4432 | 22.16 |0,14227 1,33479 4,0044 4 200
64,45 | 32,225 | 0.2843 2.6677 8,0031 8 220
77,41 | 38,705 | 0,39101 3,6683 11,0052 11 311
81,58 | 40,790 | 0,42678 4,0039 12,01198 12 222

a degeri Es. 6.1 ile hesaplanir.

l.pik a= —0,.15 4056 3 _ 0154056 -1,73205 = 0,40876
25in(19,05) 0,652786

2. pik as 0i154056 7 _ 0154056 > 0.408426
25sin(22,16) 0,754389
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3. pik a= —0A24056 g OIS4056 ) 003 0.40857
25in(32,225) 1,06649

4. pik a= 24056 gy 0154056 44, oS — 0.40855
25in(38,705) 1,250621

5. pik a= 2124090 o OI54056 5 10— 0,40844
25in(40,79) 1,306576

600°C tavlanmis 1000 ppm c¢inko katkili numunenin 350°C’deki a orgii parametresi

degeri a = 0,4085492(nm)

D4 nolu numunenin 400°C’deki a oOrgii parametresinin hesabi asagidaki gibi

yapilmustir.
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Sekil 6.38. D4 nolu numunenin 400°C’deki X-1sinlar1 kirinim deseni
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26 H Sin’® | Sin®6/Sin’0., | (Sin’0/Sin’0.)x3 | h’+k>+1> | hkl
3805 | 19,025 | 0,1063 | 1,0000 3,0000 3 111
4414 | 22,07 | 01418 | 133479 3,084 4 |200
6436 | 32,18 | 02836 |  2,6677 8,005 8 220
7732 | 38,66 | 03902 | 3,6683 11,0137 11| 311
8137 | 40,768 | 0,4248 |  4,0039 11,993 2 | 222

a degeri Es. 6.1 ile hesaplanir.

1 pik a= 0154056 Q154056 ) 2355 .409277
2in(19,025) 0,65196

> pik g 0154056 o 0ISH0S6 o oo
25in(22,07) 0751477
2sin(32,18) 1,065162

4. pik a= 2194056 gy 0154056 4, fors — 0.408955
25in(32,66) 1,249395

5.pik a= 20406 o 0154056 k00 = 0.40031
25in(40,685) 1,303799

600°C tavlanmis 1000 ppm c¢inko katkili numunenin 400°C’deki a orgii parametresi

degeri a = 0,4085492(nm)
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Cizelge 6.9. Orgii parametresinin sicakliga kars1 degisimi

Sicaklik degerleri a Orgii parametresi (nm)
Oda sicakliginda 0,404142

200°C 0,406841

250°C 0,407163

300°C 0,4076646

350°C 0,408549

400°C 0,409324

6.8.1. Hesaplanan orgii parametresinin sicakhiga kars1 degisim grafigi

Oda sicakligi ve 200°C-250°C-300°C-350°C-400°C’ler 1000 ppm oraninda cinko
katilmis numunenin icin her sicaklikta alinan kirinim desenlerinden hesaplanan a
orgili parametresinin sicakliga kars1 degisim grafigi olusturuldu. Saf Aliiminyumun

literatiirdeki orgii parametresi 0.4049 degerine sahiptir (7).

0,41

0,409 1

0,408 1

0,407 1

orgl parametrsi(nm)

0,406 1

0,405 1

0,404 1

0,403 T T T T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450

sicaklik(derece)

Sekil 6.39. D4 nolu numunenin 6rgii parametresinin sicakliga kars1 degisim grafigi
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Grafik incelendiginde oda sicakligi-200-250-300-350 ve 400 dereceye cikildikca
numunenin Orgii parametresinde bir artis meydana geldigi gozlenmektedir. Yiiksek
sicaklik ¢inko katkili aliiminyumun Orgii parametresini etkilemekte ve degerini
arttirmaktadir. Saf Alliminyumun literatiirdeki Orgii parametresi 0,4049 degerine

sahiptir (7)
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7. DEGERLENDIRME VE SONUC

Bu calismada genel olarak saf ve ¢inko katkilt Aliiminyumun hem plaka hem toz X-
isinlart kinmnim desenleri ¢ekimleri yapildi. X-1smlart kirmim desenlerinde pikler
incelendi ve Aliiminyumun yiizeyinde olusan Al,Os pikleri desenlerde gosterilerek

cizelgelere tasindi oksitlenme oranindaki farklar incelendi.

Aliiminyum {izerinde yapilan caligmalarda arastirmalara gore ppm oranlarinda
katkilandirilan ve X-isinlar1 yontemleri ile incelenen c¢alismalara rastlanmadi. Bu
sebeple, bu yiiksek lisans tezinde aliiminyuma eser element oranlarinda katilmig
cinko katkili numunelerdeki degisimler 6zellikle oksitlenme varligi incelenerek X-

1sinlar1 kirinimi yontemi ile aragtirildi.

Elimizdeki tavlanmis ve tavlanmamis toplam 12 numunenin Once plaka kirinim
desenleri Gazi Universitesi Fizik Boliimiiniin {leri arastirma laboratuar

(Starlab)’nda alind1

Plaka numuneler (Bulk) belirli tercihli yonelimlere sahip oldugundan X-isinlarina
maruz kaldiginda belli diizlemlerin yansima bilgisini verir. Toz numuneler gibi her
diizlemi kuvvetlendirecek bircok yansima alamayabilir. Bu yiizden alinan tiim plaka
numunelerinin  X-1sinlar1  kirtmim  desenlerinde goriildiigli gibi aliiminyumun
literatiirde bilinen 20 degerlerindeki piklerinin 20 ve 100 dereceler arasindakileri
rahatca gorebilmemize karsin siddet degerleri beklentilerimize uygun cikmadi.
38% deki pikin literatiire gore en siddetli pik olmasi beklenirken farkli derecelerdeki
piklerin siddetleri maksimum deger verdi. Bu desenleri yorumlayarak piklerdeki
siddet farkin1 aliiminyum yiizeyinde olusan oksit tabakasi hakkinda yorum yapmak
miimkiin olmadi. Ayrica desenlerimizde aliiminyum oksidin literatiirdeki en siddetli
pikine karsilik gelen 35°°deki 26 degerindeki piki de bahsettigimiz bu sebepten ve
muhtemelen arka fonun fazlaligindan dolay1 belirgin olarak goriilmemektedir.
Calismalar1 daha giivenilir ve net sonuglara ulastirabilmek i¢in plaka numunelerin

bir kismi1 toz numune haline getirildi tekrar X-151nlar1 kirinim desenleri alinda.
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TAEK’te alinan toz numunelerimizin kirinim desenlerinde belirgin bir sekilde
aliminyum oksit (AlOs3) piklerini gormekteyiz. 35°, 43° ve 57° derecelerde ki 26
degerlerinde literatiire gore aliiminyum oksidin en siddetli pikleri alinan kirinim
desenlerinde de mevcuttur. Toz numunelerimiz literatiirdeki aliiminyum kirinim
desenleri ile birebir uyum icinde c¢ikti. 20 ve 100 derece arasindaki 20 degerlerinde
siddetleriyle orantili olarak Cizelge 6.2’de de agik¢a gosterildigi gibi aliiminyumun 5

adet, alliminyum oksidin 3 adet piki goriilmektedir.

cizelgeler incelendiginde, oncelikle 1s1l islem gérmemis, saf ve giderek artan cinko
katkili numunelerde belirli bir diizen goze carpmaktadir. Aliiminyum elementi
herhangi bir isleme maruz birakilmadan da zamanla ortamdan etkilenerek ozellikle
havadaki oksijen ve nem sebebiyle yiizeyinde bir oksit tabakasi olugsmaktadir. Bu
olay vyapilan calismada x-1sinlart  kirmmim  desenleriyle  dogrulanmaktadir.
Literatiirden inceledigimizde desenlerde cikan oksit piklerinin Al,Os’lin en siddetli
tic piki oldugu belirlenmistir. Bu sebepten dolayr anlasilmistir ki elimizdeki
numuneleri, herhangi bir isleme maruz birakmadan 6ncede yiizeyinde oksit tabakasi
olusmustur. Isil islem gérmemis numunelerinin sonuclarinin gosterildigi cizelgede
goriildiigii gibi olusan oksit piklerinin giderek artan ¢inko katkisi ile siddetlerinde bir
diisis meydana gelmistir. Ppm oranlarinda c¢inko katiliminin aliiminyumun
yiizeyinde olusan oksit tabakasini engellemekte oldugu goriilmektedir. Bilindigi gibi
yiizeyde olusan oksit tabakasi yiiksek sicakliklarda daha kolay kalin bir tabaka
halinde aliiminyumu kaplamaktadir. Cinkonun, oksit tabakasina etkisini daha iyi
inceleyebilmek ve net bir sonug¢ elde edebilmek icin 1s1l isleme maruz birakilan
numunelerin sonuclarinin  gosterildigi cizelgeler incelendiginde beklenen oksit
pikleri yine aym 20 degerlerinde goriilmektedir. Isil islem gbren numunelerimizde
aliiminyumun yiizeyinde olusan oksit tabakasi1 kolayca ve daha kalin olustugu icin
pik siddetleri daha yiiksek ¢ikmistir. Numunelerdeki 1si1l islem farki yani oksit
tabakasinin yiiksek sicakliklarda aliiminyumun yiizeyini daha kalin bir tabaka ile

kapladigi, elde edilen X-1sinlar1 kirmim desenleri ile belirlendi.
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En Onemlisi aliiminyum numunelerine ppm oranlarinda cinko katkis1 etkisinin
goriilmesidir. Elde edilen sonuglara gore belirli bir sistematik diizen oldugu
goriilmektedir. Cinkonun katki miktarinin artmasiyla oksit piklerinin siddetlerinde
bir azalma meydana gelmektedir. Cizelgeler incelendiginde bu, tiim pikler i¢in
gecerli bir degisimdir. Isil islem géormemis numunelerimizde bu degisim goriilmiis
olmasma karsin 1s1l islem gormiis numuneler de daha net olarak bu sonuca
ulasilmigtir. Bu calismadan elde edilen incelemelere gore aliiminyuma 3000 ppm
oranlarina kadar katilan ¢inko katkis1 yiizeyinde olusan oksit tabakasini

engellemektedir.

Numunelerimizde ¢inkonun miktarinin artmasiyla oksit pik siddetlerimizde saga
dogru bir kayma ve siddet degerinde diizenli bir diisiis vardir. Cinko katilimi
aliminyumun yiizeyinde kendiliginden olusan oksitlenmede ve 1sil islem
uyguladiktan sonraki daha fazla olugmasina sebebiyet verdigimiz oksitlenmede
azalma meydana getirmektedir. Daha Once literatiirden de bilgi verdigimiz gibi
oksitlenme aliiminyum yiizeyinde silindirler halinde aliiminyum yiizeyinden ice
dogru olusmaktadir. Cinko ile katkilandiginda cinko, yiizeydeki bu olusumu
engellemekte idi. Bizim yaptigimiz ¢alismada da hem 1s1l islemden 6nce hem 600
derecede tavlandiktan sonra 100, 500, 1000, 2000, 3000 ppm oranlarinda katilan
cinko katiliminda ayni sonuca ulagilmistir. Grafiklerde 1s1l islemin pikleri daha genis

hale getirdigi ve siddet degerlerini arttirdig1 belirlenmektedir.

Cinko elementinin pikleri ne toz ne de plaka numunelerinin kirinim desenlerinde
mevcut degildir. Bunun sebebi aliiminyuma c¢inko katkisinin ppm oranlarinda
olmasindandir. Bilindigi iizere X-1sinlart kirmim desenleri ppm oranlarindaki katkili
numuneyi algilayamamaktadir. Fakat Zn ‘nin varligi bize degisik oranlardaki Zn
katkisinin aliiminyum ve aliiminyum oksit piklerindeki degisimini inceleme imkan1
vermistir. Genel olarak Zn katki orani arttikca oksit piklerinin siddetlerinde bir

azalma goriilmektedir.

Bu yiiksek lisans tezinde yapilan ¢aligmalardan bir digeri, yiizey parlatma isleminin

etkisinin X-1s1nlar1 ile incelenmesi idi. Mekanik parlatma cihazi ile ayna parlakligina
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kadar zzimpara kagidi ile parlatilan saf aliiminyum plaka numunesinde ve parlatma
islemi uygulanmayan saf aliiminyum numunesinde 20 degerleri tamamen birbirini
karsilamaktadir. Aliiminyum piklerinin siddetinde farklilik goriilmekle birlikte,
aliminyum oksidin en siddetli piki her ikisinde belirgin degildir. Yiizey parlatilma
islemi uygulanmayan numunede oksit pikinin goriilmesi beklenmesine ragmen plaka
numunelerimizde istenen net sonuglara ulasabilecegimiz  desenler elde
edemedigimizden dolayi, oksit pikleri incelenememistir. Buna ragmen bu iki deseni
inceledigimizde, yiizey islemi goren numunemizin aliiminyum pik siddetleri daha
biiyiik degerler vermektedir. Bu sonug¢ beklentilere uygun cikmistir. Ciinkii tiim
yiizeyi temizlenen ve en Onemlisi oksit tabakasindan arindirilan numunenin

yansimalari daha siddetlidir

Ayrica elimizde bulunan 12 adet numunenin metal mikroskobu fotograflar1 ¢ekildi
ve bu fotograflar incelendiginde 1s1l islemden once numunelerin yiizeylerinin daha
piiriizsiiz oldugu tespit edildi. Tavlanmis numunelerin yiizeylerinde oksitlesme

nedeniyle cok sayida kusurlar olugsmustur.

Bu yiiksek lisans tezinde yapilan calismalardan bir digeri sicaklik degisiminin
aliminyumun kristal yapisina etkisinin X-1g11 kirintmu yontemini kullanilarak birim
hiicre sabitinin sicakliga bagli olarak degisimi incelenmesidir. Numune (D4),
TAEK’de X-isinlar1 difraktometresinde oda sicakliginda, 200°C, 250°C, 300°C,
350°C, 400°C’lere kadar 5 ayri yiiksek sicaklik i¢in X-1s1m1 kirinim desenleri alindi
ve her sicaklik icin a Orgii parametreleri hesaplandi. Elde edilen sonuglara gore oda
sicakligi, 200, 250, 300, 350 ve 400 dereceye c¢ikildikca numunenin a orgii
parametresinde bir artis meydana geldigi gozlenmektedir. Yiiksek sicaklik cinko
katkili aliminyum numunesinin Orgii parametresini etkilemekte ve degerini

arttirmaktadir.
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ASTM Kkartlari
Pattern : 4-787 Radiation = 1.540598 Quality : Higl
Al 2th I h k I
38473 100 1 1 1
44740 47 2 4] a
Aluminum, syn / Aluminum 65135 22 2 2 0
78.229, 24 3 1 1
82.438 7 2 2 2
99.081 2 4 0 0
112.045 8 3 3 1
116.573 8 4 2 0
Laftice : Face-centered cubic Mol. weight = 26.98 137.462 8 4 2 2

S.G.: Fm-3m (225) Volume [CD] = 66.40

a= 4.04940 Dx= 2699

2= 4 Hleor= 3.62

COLOR : Light gray metallic

SAMPLE PREPARATION : The material used for the NBS sample was a
melting point standard sample of aluminum prepared at NBS, Gaithersburg,
Maryland, USA.

ANALYSIS : The chemical analysis (%): 510.011, Cu 0.008, Fe 0.007, Ti
0.0001, Zr 0.003, Ga 0.004, Mo 0.00002, § 0.0001, Al 99.9+ {by difference).
TEMP. OF DATA COLLECTION : Pattern taken at 25 C.

GENERAL COMMENTS : Mineral species of doubtful validity, Am. Mineral,,
65 205 (1980).

ADDITIONAL PATTERN : See ICSD 64700 (PDF 85-1327).

DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

Sekil Ek 1.1. ASTM Kart1
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Lattice : Face-centered cubic Mol. weight = 135.91

8.G.: Fm3m (225) Volume [CD] = ©1.63

a= 3.95000 Dx= 3662

Z= 1 eor=1.09

1CSD COLLECTION CODE : 030267

TEST FROM ICSD : Ne R value given.
TEST FROM ICSD : At least one TF missing.
DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

Pattern : 75-921 Radiation = 1.540598 Quality : C
(Al O34 303 2th 1 h k 1

39.482 5 1 1 1

45.912; 100 2 0 o
Aluminum Oxide 66.951 94 2 2 0

80.599| <1 3 1 1

84.992 9 2 2 2

Sekil Ek 1.2. ASTM Karti
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Pattern : 81-1667 Radiation = 1.540598

Al, Og 2th I h k i
25.572| B8 o] 1 2
35.146| 100 1 0 4

Aluminum Oxide 37.768| 47 1 1 0
41.674 1 [} o} <]
43345, 96 1 1 3
46.168 2 2 0 2
52.542 47 0 2 4
57491, 92 1 1 6

Lattice : Rhombohedral Mol. weight= 101.96 59.727 2 2 1 1
61.116 3 1 2 2

S8.G.: R3¢ (167) Volume [CD] = 254.95 61.297 8 ] 1 8
66.504| 35 2 1 4

a= 4.76000 Dx = 3.985 68.193| 52 3 0 0
70.403 1 1 2 5
74.290 1 2 0 8
76.868| 15 1 ol 10

c= 12.99300 77.227 9 1 1 9
80.404 1 2 1 7

Z= 6 Vicor= 1.01 80.678 6 2 2 0

83.199 1 0 3 6
84.335 4 2 2 3
85.118| <1 1 3 1
86.329 3 3 1 2
86.488 3 1 2 8

JCSD COLLECTION CODE ; 073076 88.986 6 0 2] 10

TEMPERATURE FACTOR : ATF

REMARKS FROM ICSD : REM  DEN.

REMARKS FROM ICSD : REM  THE.

DATA COLLECTION FLAG: Ambient.

Sekil Ek 1.3. ASTM Kart
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Pattarn ; 4831 Radiation = 1540588 Qualify : Hig
Zn th t h‘ Ki
%207 55+ 0| 0O 2 ;
3wz 40 1| 0| 0 :
Zinc, syn { Zing 423232 100; 1, 0 1
54537 28! 10 0 2
7o0s] 25! 1! 0| @
7oeezl 21| 1 1| e
77o2mi 2| o ol 4
; g2q05. 23| 1 4| =2
i Lattice : Hexagonal Mol weight = 6538 B3y &5 2 0 o
sesen: 17| 2 0| A
S.G.: Pe3mme {184) Voiume [CO) = #.43 gegzz. 3| 1. o 4
Frovm . | —— om0z K| 2z 0| 2z
a= 286500 i D= 7.1% wetaz 8| 2. B 3
: 115808 8| 1: 8| 5
! Dm = 7.050 116380 11| 1r 1| 4
l 124088: 5| 2| 1| ©
o= 494700 : : 127492 8 2| 1 1 .
) i 1aaar| 2| z[ o] a4
L ; tfeor= 360 138218 t| ol ol &
138958 @l 2| 1] 2
i i

| SAMFLE SOURCE OR LOCALITY - Semple fram MNew Jersey Zinc
Company, Storfing Hill, New Jersey, LSA.

TEMP. OF DATA COLLECTION : Patlern taken at 26 C.

| MELTING POINT : 420 dag.

| OFTICAL DATA : B=2 58

i COLOR : Bluish white

! ANALYSES | Spactroscopic anatysis shows faint treces of P, Go, Mg, &
- DATA COLLECTION FLAG: AmbienL

Sekil Ek 1.4. ASTM Kart




94

OZGECMIS

Bu tez caligmasim yapan Serap KIRIS 13 Nisan 1975 tarihinde Izmit’te dogdu. Ik,
orta ve lise 6grenimini izmit’te tamamladi. 1998 yilinda Ankara Universitesi Fen
fakiiltesi Fizik Boliimiinden Fizik¢i unvani alarak mezun oldu. 2003-2003 egitim-
ogretim yili bahar doneminde halen devam ettigi, Gazi Universitesi Fen Bilimleri
Enstitiisii ileri Teknolojiler A.B.D.’da yiiksek lisans programina basladi.Evli ve bir

cocuk annesidir.



