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3. KARAKTERIZASYON TEKNIKLERI
3.1. Mikroskopi Tabanh Karakterizasyon Teknikleri

Mikroskop tabanli karakterizasyon yontemleri ile nanomalzemelerin
fiziksel olarak karakterizasyonu yapilmaktadir. Fiziksel karakterizasyon ile
nanomalzemenin yapist hakkinda bilgi elde edilebilir. Parcacik boyutu,
parcacik boyutu dagilimi, sekil, morfoloji ve ylizey alan1 gibi tanimlayici
parametreler, fiziksel karakterizasyon iglemi olarak incelenmektedir

(Holbrook et al., 2015).

3.1.1. Optik Mikroskobu
Mikroskop ¢esidinin en eski tasarimi olan optik mikroskobu genellikle

151k mikroskobu olarak da adlandirilmaktadir ve bir mercek sistemi ile
gorlinlir 151k kullanilarak ciplak gozle goriinemeyen ve g¢oziimlenemeyen
nesnelerin biiyiitiilerek topografyasini incelemek igin kullanilmaktadir (Di
Gianfrancesco, 2017; Ebnesajjad, 2014; Rodriguez & Ji, 2018). Optik
mikroskoplar, incelenen numuneleri biiylitme, biiyiitiilmiis goriintiiniin
¢Ozliniirligiinii iyilestirme ve goriintiiyii kontrast1 ayarlamak olmak iizere 3
ana gorevi bulunmaktadir (Abramowitz, 2003). Sekil 6’da genel hatlariyla
optik mikroskop goriilmektedir. Optik mikroskoplar genel olarak mercekler,
lensler ve aydinlatma {initelerinden olugmaktadir.

Optik mikroskop, diger yontemler oldugu gibi numuneleri vakum
ortami vb. ortam sartlarina bagh olmadigi i¢in avantaj saglamaktadir. Ancak
¢cozlinlirlik konusunda diger ydntemlerin gerisinde kalmaktadir. Optik
mikroskop ¢Oziinlirliigli goriiniir 15181in dalga boyuyla smirlandirtlmigtir
(Sinha Ray, 2013). Optik mikroskop kirmnim prensibine dayanmaktadir.
Mikroskop mercekleri, 151¢m numuneden goriintii olusturulan diizleme
gecerken karsilagtign ilk kismidir. Mercekler, birincil goriintii olusumunda,

goriintii kalitesinin belirlenmesinde, numunenin biiyiitiillmesinde ve ince olan



numunelerin ayrintilarinin  goriintiilenmesinde optik mikroskoplar igin

onemli bir pargadir (Abramowitz et al., 2002).
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Sekil 6. Optik Mikroskop Goriiniimii.

Son yiizyillarda objektif lensleri iiretmek igin kullanilan malzemeler
ve teknikler gelistirilmistir. Son zamanlarda lensleri tiretmede bilgisayar
destekli tasarim sistemleri kullanilmaktadir. Bu sistemler uniform bilesime
ve yiiksek kirllma indeksine sahip gelismis nadir element bulunan cam
formiilasyonlarinda tiretim yapmaya olanak saglamaktadir. Bu yeni teknikler
sayesinde lenslerde olusabilecek sorunlar ortadan kaldirilmakta ve yiiksek
kaliteli lensler iiretilmektedir. Kaliteli lensler ile numune incelenirken daha
parlak, keskin ve net goriintiiler elde edilmektedir (Abramowitz et al., 2002).

Optik mikroskopta numunenin 1g1ga maruz kalmasina gore yansiyan
ve iletilen 151k olarak 2 tiire sahiptir. Yansiyan 1sik mikroskobu, numunenin
ylizeyinden yansiyan 1518 dedektorler tarafindan algilanmasiyla goriintii
olusur. Yansiyan 151k mikroskobuyla incelenen numunenin yiizeyinin
goriintiisii elde edilir. Iletilen 151tk mikroskobu, 1s131n numune iginden

gecmesiyle gecen 151k dedektor tarafindan algilanir ve goriintii olusur. Bu
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mikroskop c¢esidi kullanilmasi i¢in numunelerin 15181 i¢inden gecebilecegi
kadar saydam ya da yar1 saydam olmasi gerekmektedir (Ebnesajjad, 2014;
Harwood & Harwood, 2012).

Optik mikroskoplar metaller, seramikler, plastikler ve elastomerlerin
incelenmesinde kullanilmaktadir. Optik mikroskoplar ile polimerleri
incelemesinde sonuglar istendigi kadar iyi olmayabilir (Ebnesajjad, 2014).

Glinlimiizde goriiniir 1518a dayanan mikroskoplarin yani sira artik
elektronlar, X-isinlar1, atomik kuvvetler ve birgok yaklasim goriintiileme
tekniklerinde kullanilmaktadir. Bu yeni teknikler optik mikroskobundan

daha iyi ¢oziiniirliige sahip yontemlerdir.

3.1.2. Elektron Mikroskoplari
Elektron mikroskobunun en basindan beri hedefi kati numunelerin

goriintiilenmesi olmustur. Ince numune iiretme teknikleri daha sonra
bulunmustur (McMullan, 1995). Elektron mikroskobu (EM), nano boyutlu
malzemelerin gorsellestirilmesini ve karakterizasyonunu saglar. Elektron
mikroskopu biiyiikk ¢6zme giicii, nanometre dl¢eginin altinda dalga boyuna
sahip bir elektron 151n1 uygulamasmin bir sonucudur. Elektron 1sininin dalga
boyu 1siginkinden ¢ok daha kisa oldugundan elektron mikroskobunun
¢Oziiniirligii daha yiiksektir. 100 kV ivme voltajiyla galisan bir elektron
mikroskobu i¢in, dalga boyunun degeri 0.0037 nm olacaktir. EM tespiti ve
karakterizasyonu ig¢in iki ana goriintiileme tekniginin kullanilir. Bunlar SEM
ve TEM’dir (Dudkiewicz et al., 2011).

Elekron mikroskobu, gelecek yillarda ultra daha hizli ve ¢ok boyutlu
biliylime saglayacaktir. Yiiksek uzaysal ve zamansal ¢ozinirliikle birlikte
malzemelerin iglevlerini incelemek i¢in temel cihaz olarak her zaman ilgi
gorecektir. Gelisen elektron kaynaklari, daha hizli dedektorler ve ozel

spektrometreler dahil olmak iizere yenilik¢i araglar sayesinde elektron



mikroskobu zamanla bir adim &teye taginacaktir. Bu tiir gelismeler bilim ve

mithendisligin birgok alaninda ilerlemeler saglayacaktir (Zhu & Diirr, 2015).

3.1.1.1. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

SEM, ilk ticari olarak 1960'larda yan iletken malzeme ve cihaz
calismalart i¢in Onemli bir arag olarak kullanilmistir (Joy & Frost, 2001).
Daha sonraki yillarda SEM’in gelisimi, modern ticari arag geregler iireterek
devam etmistir. 1990’11 yillarda 1slak ya da kuru herhangi bir numunenin
ylizeyini inceleyen yeni cihaz gelistirildi ve goriintiilerin dijitallestirilmesiyle
gelisim siireci tamamland1 (Azad & Avin, 2019). Bugiin taramali elektron
mikroskobu, bilim ve teknolojinin birgok alaninda kullanilir ve X-1gm1
dedektorlerinin -~ gelismesiyle  taramali elektron  mikroskobunun
performansinda biiytik ilerlemeler kaydedilmistir (Reimer, 2000).

Taramali elektron mikroskobu (SEM), nanoboyuttaki yapilarin
morfolojisi, kimyasal karakterizasyonlarinin incelenmesi ve analizi igin
kullanilan araglarin basinda gelir (Sadik et al., 2014). Bu teknik, numune
ylizeyinin goriintiilenmesi i¢in, mikrografin tiim alanmin odakta oldugu,
biiyiik alan derinligine sahip goriintiller saglamak icin kullanilabilir.
Numunelerin bilesimlerinin 6zelliklerini ve oryantasyonun belirlenmesi igin
EDX ile birlikte kullanilir (Raval et al., 2018). EDX ile numunedeki
elementleri analiz etmek ve tanimlamak i¢in Onemli bir ydntemdir
(Ebnesajjad, 2014). SEM, numune ylizeyini diisik enerjili bir elektron
demeti ile yani 1-30 keV ile tarayarak sacilan elektronlar1 tespit ettikten
sonra goriintiistinii olusturur ve bu teknikle 3 boyutlu goriintiiler elde edilir
(Dudkiewicz et al., 2011). Ayrica ince filmleri goriintiileme yetenegine de
sahiptir (Sadik et al., 2014). Taramali elektron mikroskobun malzeme
karakterizasyonunun yaninda in-Situ malzeme miihendisligi ve {iretimi igin

de kullanilabilir. SEM’e alternatif olarak alan emisyonlu taramali elektron
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mikroskobu (FESEM) ortaya ¢ikmis ve bu sistem ile daha c¢ok yiiksek
¢Ozliniirlikli goriintiiler elde edilmektedir. Ancak yiiksek vakum altinda
caligmasi gereklidir (Ceylan & Cetinkaya, 2020).

Cevresel taramali elektron mikroskobu (ESEM) ile &rnekler
hazirlanirken dondurarak kurutma, metal kaplama, vakumlama islemlerine
gerek kalmadan dogal halde goriintiilenebilir. ESEM’de iirliniin yapisindaki
dinamik degisiklikler incelenebilmektedir (Ceylan & Cetinkaya, 2020).

Kriyo-SEM cihazinda ise numuneler dondurulup konulur ve yiiksek
vakum altinda incelenir. Kriyo-SEM ile yiiksek ¢oziiniirliikli ve kaliteli
goriintiiler  olusur.  Biyolojik  Omneklerde  dondurucu  sicaklikta
degerlendirilmesi daha elveriglidir. Kriyo-SEM  nanoemiilsiyonlarin
karakterizasyonu  ve  nanopartikiillere = bagli  yiizey  gruplarmin
goriintiilenmesinde kullanilir (Ceylan & Cetinkaya, 2020).

Sekil 7°de gosterilen SEM cihazinin genel yapisinda, elektron optik
sistemi, numune asamasi, ikincil elektron detektordi, goriintii goriintiileme
iinitesi ve isletim sistemi bulunmaktadir. Elektron optik sistemi, elektron
tabancasi, yogunlastirici mercek ve objektif mercek, tarama bobini ve diger
bilesenlerden olusur. Elektron optik sistemi ve numuneyi g¢evreleyen bir

bosluk vakumda tutulur.
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Sekil 7. Klasik SEM cihazinin temel yapisi.



Sekil 8’de gosterilen termiyonik elektron tabancasi bir elektron 1sin1
iiretir. Elektronlar, filamentten (katot), filamanin yiiksek sicaklikta yaklasik
2800K ile 1sitilmasiyla yayilir. Elektronlar, anoda 1 ila 30 kV uygulayarak
metal plakaya (anot) akan elektron 1smi1 olarak toplanir. Katot ile anot
arasina Wehnelt elektroduna negatif bir voltaj uygulandiginda, elektron
1sininin akimi ayarlanabilir. Bir elektron mikroskobunda genellikle manyetik

bir mercek kullanir. Isin demetinin 6zelliklerini kontrol etmek i¢in kullanilir

(JEOL Jdt, n.d.).
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Sekil 8. Genel elektron tabancasinin sematik gosterimi.

SEM olglimlerinde numuneler 1 nm gibi yiiksek ¢oziiniirliige ve
400.000X'e kadar biiylitme oranina sahiptir. SEM'deki elektron 1smi igin
hizlanma voltaj:t TEM'den daha kii¢iiktiir ¢linkii SEM 1s1n1 numuneye niifuz
etmez (Shanks, 2013).

SEM’deki goriintli ¢Ozlniirliigii elektron probunun 6zelligine ve
elektronlarin numune ile etkilesimine bagldir. Elektronlar ile numune
arasindaki etkilesim, kinetik enerji tasiyan elektronlarin hizlanma hiziyla
belirlenir. SEM tarafindan saglanan yiiksek ¢oziiniirliik potansiyeli, nano
Olcekte yapisal Ozellikleri ve islevleri agisindan Onemli oldugu
nanomalzemelerin arastirilmast igin uygun hale getirir. Elektronlar

numunedeki atomlarla etkilesime girer ve doku, kimyasal bilesim, kristal
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diizenleme ve numuneyi olusturan bilesenlerin yonelimi dahil olmak iizere
numune hakkinda bilgi elde etmek icin kullanilabilecek farkli sinyaller
iiretir. Bunlara ek olarak, SEM, yiizey kiriklarmi tanimlayabilir ve analiz
edebilir, yiizey kontaminasyonlarini inceleyebilir, kimyasal bilesimlerdeki
uzamsal degisiklikleri ortaya cikarabilir ve kristal yapilar belirleyebilir
(Mayeen et al., 2018).

Bir calismada altin nanomalzeme sentezi ve karakterizasyonu
goriintiilemek i¢cin SEM analizi yapilmistir. SEM analiz  verileri
incelendiginde AuNP’lerin kiiresel goriinimde oldugu tespit edilmistir.
Ayrica nanomalzemelerin 100 nm’nin altinda oldugu gosterilmistir (BARAN
& Saydut, 2019).

Diger bir c¢alismada arastirmacilar, sulardaki Kirleticilerin
temizlenmesi i¢in ucuz ve verimli nanomalzemeleri farkli sentez
yontemleriyle fotokatalizor olarak gelistirilmigtir. Bu projede, saf TiO2 ve
Seryum (Ce) katkili TiO, metal oksitler, elektrospinning ve Alev Sprey
Pirolizi ( FSP) nano iiretim prosesleri ile basariyla sentezlenmistir.
Sentezlenen tiim katalizorler, X-1g1mm1 kirintmi (XRD), Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM), Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM), Yiiksek
Coziiniirliikli Transmisyon Elektron Mikroskobu (HRTEM) ve Ultraviyole-
Goriiniir Isik spektroskopisi (UV-Vis) yontemleri ile karakterize edilmistir.
Bu ¢aligmayla alakali her boliimde 6rnek goriintiilere yer verilmistir (Topcu,
2016).

Sekil 9°da gosterilen TiO, ve Ce-TiO; nanopargalarinin SEM
goriintiilerinde Alev sentez piroliz yontemiyle yapilan TiO; partikiillerinin
sekil olarak diizenli oldugu gorilmiistir. Sekil 10°da Ce katkili TiO,
nanoparg¢aciklarinin EDX analizi verilmistir. Elemental haritalamadan, Ce, O

ve Ti'nin numunede mevcut oldugu agik¢a goriilebilir. Diger Cu ve Fe



elementlerinin  varlit 1zgara substratindan ve numune tutucudan

kaynaklanabilecegi belirtilmistir (Topcu, 2016).

100nm

—

Sekil 9. (a) TiO; ve (b)Ce-TiO; nanopargalarinin SEM goriintiileri (Topcu,
2016).
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Sekil 10. Ce katkili TiO2 nanopargaciklarinin EDX analizi (Topcu, 2016).

Nanoteknolojideki hizli ilerlemeler sayesinde SEM yontemiyle daha

iyi kalitede goriintiiler elde edilmeye ¢alisilmaktadir. Gelistirilen SEM’e

dayali tekniklerle nanomalzemelerin gelecek yillardaki daha hizli analizlerin

onemini ortaya ¢ikmistir (Ceylan and Cetinkaya 2020).

3.1.1.2. Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM)

Transmisyon elektron mikroskobu (TEM), elektron mikroskoplar
arasinda nanomalzeme karakterizasyonu igin en popiiler cihazlardir (Senthil
Kumar et al., 2019). TEM, nanomalzeme karakterizasyonu i¢in 2. Diinya
Savag’indan beri kullanilan bir yontemdir. TEM ile malzemelerin atom
boyutlarina kadar ¢esitli 6l¢eklerde yapisal ayrintilar ve kimyasal bilesimleri
hakkinda bilgiye ulasilir (Mayeen et al., 2018).

Transmisyon elektron mikroskoplari, elektron yayan bir kaynak,
hizlandirici, yogunlastirict mercek sistemi, numune tutucu, biiyiitiilmiis bir
goriintii olusturan objektif mercek, projektor sistemi ve iki boyutlu bir
elektron detektoriinden olusur (Walther, 2017). Kaynaktan gelen elektronlar
ornek ve lenslerden gecerek floresan veya CCD ekran iizerinde goriintii elde

edilir. Klasik bir TEM cihazinin sematik gosterimi Sekil 11°de verilmistir.
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Sekil 11. Klasik bir TEM semasi.

TEM’de genellikle kullanilan FEG (Alan Emisyon Tabancasi) ve
LaB6(Lantanyum Hekzaborit) olmak iizere iki cesit elektron tabancasi
bulunmaktadir. TEM i¢in numune ¢ok ince bir kesite sahip olmasi
gerekmektedir. TEM’de numune hazirlanma islemi zaman alici ve zahmetli
olmasi dezavantajlarindandir (Mansoureh & Parisa, 2018). Sekil 12°de 6rnek

bir TEM goriintiisti gdsterilmektedir.

Sekil 12. Sn ince film katalizi kullanarak ZnO nanobeltlerin biiyiimesinin

TEM goriintiisii (Wang, 2004).

Transmisyon elektron mikroskobu (TEM), transmisyon geometrisinde
yiiksek enerjili elektronlarla gerceklestirilen tiim kirmim, goériintiileme veya
spektroskopi 3 ana teknik olarak karsimiza ¢ikmaktadir (Walther, 2017).
TEM siniflandirilmast Sekil 13°de goriilmektedir.
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Sekil 13. TEM Smiflandirmasi.

Geleneksel TEM ve yiiksek ¢oziiniirliikli TEM (HRTEM) olmak
lizere iki farkli ¢alisma modu bulunmaktadir. Geleneksel TEM, yaygin
olarak kullanilan standart moddur. Bu yontemde goriintii olusturmak igin
ornekten gegen elektronlarin kiigiik bir kismi kullanilmaktadir (Mayeen et
al., 2018). Sacilan elektronlarm bir kismi, objektif mercegin arka odak
diizlemine yerlestirilen bir agiklik ile goriintii diizlemine ulasmalari
engellenir. Numune olarak kristal bir madde kullanildiginda arka odak
diizlemde bir secici alan elektron kirimim (SAED) modeli olusturulur.
SAED, numuneyi gii¢lii bir kirmim kosulu saglayacak sekilde gelen elektron
isinia gore yonlendirerek hizalamak igin kullanilir. Bu model nanometre
boyutundaki numunelerin kristal yapilarini tanimlamak ve kristal kusurlarini
incelemek i¢in de kullanilabilir (Tan, 2021).

HRTEM, 1970’li yillardan bu yana giderek ©onem kazanmistir
(Thomas & Midgley, 2004). HRTEM ile kristal malzemelerin ayri ayri



atomik yapilarini veya tekli atomlarmi incelenmektedir. HRTEM, ¢ok genis
objektif aciklik kullanilmaktadir. HRTEM goriintiiler goriintii diizleminde
olusan girisimlerden olusturulur (Titus et al., 2019). Goériintii olusumu, faz
kontrastina dayanmaktadir. Olusan goriintii ¢oziiniirliikleri en yiiksek olarak
yaklagik 0,05nm civarlarindadir (Zhou & Thompson, 2017). Diger
mikroskobik yontemlerden daha fazla malzeme bilgisi verir. (Mayeen et al.,
2018). Nano boyutlu malzemelerin diizensiz yapilarindan kaynakli olarak
HRTEM ile karakterize etmek oldukca uygun bir yontemdir (Smith, 2005).

TEM’in bir ¢esidi olarak taramali transmisyon elektron mikroskobu da
kullanilmaktadir. STEM, SEM’e benzerdir. Giliniimiizde her iki sistem
tizerinden de gergeklestirilebilmektedir. Numune boyunca tarama yaparak
goriintii elde eder. TEM’de kullanilan analiz yontemleri STEM’de de
kullanilmaktadir (Shanks, 2013). STEM sistemleri igin kullanilacak olan
numune oldukca ince olmasi gerekmektedir. STEM, diger TEM sistemlerine
gore ikincil ve sagilmig elektronlar, karakteristik X 1sinlar1 ve iletilen
elektronlarin enerji kayb1 dahil olmak iizere diger sinyallerin kullanilmasini
saglamasi agisindan biiyiik avantajlara sahiptir (Tan, 2021).

Diger bir TEM ¢esidi olan EFTEM, enerji kaybi spektrumunun
ozelliklerini kullanarak goriintliniin kontrastini iyilestirmek, renk sapmasinin
etkilerini azaltmak ve goriintiide kontrast efektleri olusturmak i¢in kullanilan
goriintiileme teknigidir. EFTEM ile nanometre ¢oziiniirliiglinde elemental ve
kimyasal haritalar olusturulabilir (Tan, 2021).

Qin ve ark. AgNO3 c¢ozeltisinde camsi karbon elektrotlarina farkl
morfolojide Ag nanopartikiillerini modifiye etmislerdir. TEM, SEM ve XRD
kullanarak Ag nanomalzemelerinin morfolojisi ve madde bilesimi
karakterize edilmistir. Ag ile modifiye edilmis GC elektrotlarin hidrojen
peroksit azalmasina karsi elektrokatalitik aktivitesini incelemislerdir.

Aragtirmada sirastyla 1, 5, 10 ve 20 mM AgNO3; konsantrasyonlarinda elde
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edilen Ag nanopartikiillerin TEM goriintiileri kaydedilmistir. Arastirmada
artan giimiis iyonu konsantrasyonu ile iliskili olarak olusan yiiksek boyutlu
kompleks dendritler elde edilmistir (Qin et al., 2018).

Abhilash ve ark. hidrotermal yontem ile Fe;Oz nanomalzeme iireterek
biyolojik  dokular  i¢in  biyouyumluluk  ve  toksisite  testleri
gerceklestirmislerdir. Uretilen eskenar dortgen Fe,Os; nanomalzemesinin
kristallik boyutunu ve yapisin1 degerlendirmek icin XRD ve HR-TEM
kullanilmistir. FTIR ile nanokompozitlerin zayiflatici dispersiyonlarmin zeta
potansiyeli Ol¢iimleri gergeklestirilmistir. Sentezlenmis bir materyalin
nanometre  boyutlarinda  ¢oziiniirliigli  belirlemek icin  ise AFM
kullanilanilmastir (Abhilash et al., 2019).

SEM boliimiinde bahsedilen aragtirmacilarin  yapmis olduklarim
caligmada 800°C’de 1sitilan Ce katkili TiO, nanofiberlerin 50 nm
boyutundaki TEM gorintiileri Sekil 14°te verilmigtir. Sekil 15°te ise
800°C’de 1sitilan Ce katkili TiO> nanofiberlerin  SAED gorintiileri
verilmistir (Topcu, 2016).

Sekil 14. Ce-TiO; nanofiberlerinin 50nm degerlerideki TEM goriintiileri
(Topcu, 2016).
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Sekil 15. Ce-TiO; nanofiberlerinin SAED goriintiileri (Topcu, 2016).

[Ik olarak 1930’lu yillarda Alman bilim adamlar1 tarafindan
geligtirilen TEM cihaz1 (Knoll & Ruska, 1932) yillar igerinde geliserek
yaygin  olarak  kullanilan bir teknik olmustur. In-situ  TEM,
nanomalzemelerin kimyasal aktivitesini belirlemek, bazi bilimsel zorluklar1
kargilamak ve verimli iretim-yapi-6zellik iligkilerinin  kurulmasin
saglamaktadir. In-sitt TEM’de bazi bilimsel zorluklar vardir ve bunlar
gelecekte incelenmesi gerekmektedir. Gelecekte gelistirilecek olan cihazlar
ve yazilimlar ile bu zorluklar agilacaktir (Taheri et al., 2016).

Yumusak maddeler ve biyoloji alaninda da kullanilmakta olan TEM
sayesinde sinir dokulari, viriisler, hiicreler, bakteriler ve biyoteknolojik
incelemeler yapilmaktadir (Franken et al., 2020; Harris, 2000). Kriyo-
transmisyon elektron mikroskobu (kriyo-TEM)’nun gelisim ile birlikte
atomik Olgiilerdeki protein ve protein komplekslerinin partikiil analizleri
gerceklestirilmektedir (van Duinen et al., 2017). Kriyo-TEM, goriintii
olusumu ve kontrast olusumu teorik bilgisinin uygulanmasi, elde edilen
gOriintii verilerinin daha iyi yorumlanmasina olanak saglar (Franken et al.,
2020). Yakin gegmiste kriyo-TEM igin piyasaya siiriilen dogrudan elektron

detektorii ile kiigiik proteinlerin yapilarinin ¢oziilmesi saglanmistir. Yeni
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nesil kameralar kriyo-TEM’lere entegre edilerek gelecekte gesitli olasiliklar

ortaya ¢ikacaktir (van Duinen et al., 2017).

3.1.1.3. SEM ve TEM Karsilastirilmasi
SEM ve TEM cihazlari, yiiksek vakum altinda ¢aligir ve odaklanmig

elektron demeti kullanirlar. SEM mikroskoplari malzeme yiizeylerini
incelemek icin kullanilirken, TEM mikroskoplari da numunelerin i¢yapisini
incelemek i¢in kullanilmaktadir (Inkson, 2016). SEM gorintiilerinde
gb6zenek yapisinin ii¢ boyutlu izlenimini verir. SEM goriintiisiinde karmagik
kontrast vardir ancak TEM goriintiistinde gozenekler arasinda kontrast
aciktir. SEM, farkli yiikseklikteki yapilarin ayriminit yapamazken TEM de
malzemenin derinlik bilgisi ve kesitin kalinlig1 net bir sekilde gortliir (Ziel
etal., 2008).
Tablo 2. SEM ve TEM Karsilastirilmast.

SEM TEM Referanslar

SEM, geri sagilmig ve TEM, iletilen elektronlar1 (Mayeen et al.,

ikincil elektronlar1 algilar.  algilar. 2018)

3 boyutlu goriintii tiretir. 2-3 boyutlu goriintii tretir. ~ (Mayeen et al.,
2018)

Daha fazla yiizey bilgisi Derinlik bilgisi elde edilir. (Mayeen et al.,

elde edilir. 2018)

Numune hazirlama Numune hazirlama (Mayeen et al.,

kolaydir. zahmetlidir. 2018)

Yiksek toplama agilar1 Yiiksek toplama acgilar1 (Bogner et al.,

kullanilir. kullanilmaz. 2005)

3.1.2. Atomik Kuvvet Mikroskobu (AFM)
Atomik kuvvet mikroskobu (AFM), herhangi bir kat1 ylizeyi yliksek
coziliniirliikte analiz etmek, morfoloji ve ylizey 6zellikleri hakkinda bilgi

saglamak i¢in kullanilan mikroskop tekniklerinden biridir (Holbrook et al.,



2015). Bu teknik, kullanim kolayligi, hassasiyet ve ¢ok yonliilik agisindan
diger yiizey inceleme tekniklerinden daha avantajlidir (Moreno Flores &
Toca-Herrera, 2009). Atomik kuvvet mikroskobu, u¢ ve numune arasindaki
kuvvet-mesafe Ol¢iimiidir (Seo & Jhe, 2008). AFM kiigiik uglu bir prob
yardimiyla numune yiizeyini tarayarak yiizey topografisini kaydeder. Prob,
yiizey Ozelliklerinin ¢oziiniirliigiinii saglamak i¢in nanometre diizeyinde ince
bir uca sahiptir. Probun hareketi, u¢ manivela kolunun tstiindeki bir aynadan
yanstyan bir lazer 1siniyla gii¢lendirilir (Parot et al., 2007; Shanks, 2013).
Piezoelektrik tarayicilar, probu iki boyutlu olarak yanlamasina tarar. Prob
numune iizerinde tarandiginda, u¢ ile numune yiizeyi arasindaki potansiyel
enerji farki, probun dikey olarak yer degistirmesini saglar. AFM bu ug-
numune kuvvetini goriintiilleme sinyali olarak kullanilir. Numune
yiiksekligini ayarlayarak ug {izerinde sabit bir kuvvet saglamak icin bir geri
besleme dongiisii kullanilir. Numune yiizeyinin ii¢ boyutlu goriintiisii
olusturulur (Holbrook et al. 2015). Sekil 16’da Atomik Kuvvet

Mikroskopisinin basit bir semas1 verilmistir.

‘Kad ran Fotodiyot
\ /Lazer Kaynagi

XYZ Tarayici

Sekil 16. Klasik Atomik Kuvvet Mikroskop Semasi.
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AFM’de temasl ve temassiz olarak 2 yontem bulunmaktadir. Temash
yontem, atomik 6lgekte goriintii elde edilmek icin kullanilmaktadir. Bu mod
kullanildiginda yanal ¢6ziiniirliigii daha iyi bir sekilde goriintii elde etmeye
yaramaktadir. Temasli mod, diiz ve sert yiizeyler i¢in uygundur. Temassiz
yontem ise, u¢ numune ylizeyinin ¢ok yakininda bulunan arada titresim
olusur. Bu yodntemde farkli titresim modlar1 bulunmaktadir. Yontemin
avantajlart  sayesinde birgok numune i¢in kullanima uygundur
(Nanoteknoloji, 2018).

Cheng ve ark. sol-jel yontemi ile ZnO nanopartikiilat tiretmislerdir.
Gaz algilama sistemi olarak kullanim ig¢in c¢aligmalarda bulunmuslardir.
AFM yontemi ile ZnO nanopartikiilatlar1 karakterize edilmistir. Analiz
sonuglarina gore etanol, metanol ve propil alkol i¢in gaz algilama sistemi
icin uygun oldugu anlasilmistir (Cheng et al., 2004).

Aragtirmact Bozdogan, yiiksek lisans tezinde, yar kristal polimerlerle
yapilan ince filmlerde kaplama sirasinda uygulanan sicakligin filmin
gorlintlislinti, kalinligini, yilizey morfolojisini, yiizey topografisini ve
kompozisyonu gibi &zelliklerini degistirmekte oldugu konusu {izerinde
calisma yapmustir. Kullandig1 yontemle kristal 6zellige sahip polimerlerin
kullanim alaninin kisitlanmasi azaltilmistir. Sekil 17°de gosterilen AFM
goriintiisii ile polimerin yiizey morfolojisi detayli bir bi¢imde incelenmistir

(Bozdogan, 2021).



Erase Scan Lines

Sekil 17. Polimer ince film AFM goriintiisii (Bozdogan, 2021).

AFM’in avantajli olmasina ragmen bazi sinirlamalar vardir. Bu
smirlamalar1 ortadan kaldirmak i¢in iki veya daha fazla sistemin AFM’e
dahil edilmesiyle olusturulan hibrit AFM yapilart gelecek igin umut vaat
etmektedir (Moreno Flores & Toca-Herrera, 2009).

Son teknoloji AFM olarak yiiksek hizli AFM’ler bulunmaktadir. 21.
Yiizyilin baslarinda kullanima gegen HS-AFM, biyofizigin sinirlamalarinin
kirmak ve boylelikle yiiksek uzaysal ¢oziiniirlikkten hareket halindeki tek
protein molekiillerini dogrudan gorsellestirilmesi amaciyla gelistirilmistir.
Bu yontem geliserek daha hizli ve hibrit yapilar olarak kullanilmaktadir ve
daha da geliserek farkli yapilara entegre edilerek kullanilabilir. Molekiilleri
dis altinda gorsellestirmek suan miimkiin degildir. Bunun i¢in HS-AFM
gelecekte yeni bir firsat saglayacaktir (Ando, 2018).

3.1.3. Taramah Tiinelleme Mikroskobu (STM)

Taramali tiinelleme mikroskobu, taramali prob mikroskop ailesinin bir
iiyesidir. Taramali tiinelleme mikroskobu, incelenecek numunelerin
yiizeylerini atomik dlciide incelemek i¢in kullanilmaktadir (Ghasempour &
Narei, 2018; Lopez-gasso, 2018). STM’ler diisiik 1sin gap1, yiiksek akim

yogunluklarinin elde edilmesini saglarken, diisiik elektron enerjisi, yakinlik
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etkilerini en alt seviyeye indirmeye caba gosterir. Ayrica STM, kiiciik
boyutu ve diisiik maliyetli olmas1 gibi birgok avantaja sahiptir. Diigiik hizda
caligmasi bu yontemin dezavantajidir (Griffi & Kochanski, 1990). STM igin
temel bilesenleri sivri tarama ucu, dikey ve yanal harekete yon veren piezo
tarayici, geri besleme ve tarama iinitesinden olusur (Mayeen et al., 2018).
Sivri ug, iletken veya yari iletken olan numune tarayarak, tiinelleme
akimindaki degisiklikler kaydedilir ve bu daha sonra yiizeyin topografik
goriintiilerini olusturmak i¢in kullanilabilir (Ghasempour & Narei, 2018;
Kumar Wickramasinghe, 1990). Sekil 18’de STM cihazinin sematik
gosterimi verilmistir.

Voltaj Kaynag
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Sekil 18. Klasik STM modeli.

STM’lerde sabit akim ve sabit yiikseklik olmak iizere 2 farkli ¢aligma
modu bulunmaktadir. Sabit akim modunda yiizeyi dlgecek uygun voltaj
ayarlanir ve tlinelleme akimi dlgiilecek kadar yiizeye yaklastirilir. Ug ve
ylizey arasindaki mesafe sabit akim her noktada sabit olacak sekilde ug
asagi-yukart olarak yiizeri tarar. Bu modda ug ve yiizey arasindaki mesafe
tarama boyunca ayni kalir. Sabit yiikseklik modunda ise sivri ug¢ sabit bir

yiikseklikte tiim yiizeyi tarayarak akimi olger (Hansma & Tersoff, 1987).



Sabit yiikseklik modunda sivri u¢ bazen ylizeye zarar vermektedir. Hem
sabit yliksek modunun dezavantajindan kurtulmak hem de daha iyi goriintii
kalitesi i¢in once sabit akim ile yiizeyi taradiktan sonra tekrar sabit yiikseklik
modu ile yiizey taramasi yapilmaktadir. Calisma modlarinin sematik

gosterimi Sekil 19°da verilmektedir.

Sabit Akim Sivri Ug Sabit Ylkseklik

N
f\/‘\f\-f“'

Taranan Ylzeyler

Sekil 19. Klasik STM’nin Calisma Modu.

Jaramillo ve ark. hidrojen evrimi ig¢in molibden distilfid (MoS2)
nanokatalizorleri aktif bolgelerini belirlemiglerdir. Farkli boyutlara sahip
MoS; hazirlanarak STM ile incelenmistir. Elektrokatalitik aktivite dlgiimleri
ile MoS; katalizori tizerindeki kenar bélgelerin sayilariin arasinda dogrusal
olarak iligkili oldugu sonucuna varmiglardir (Jaramillo et al., 2007).

1980’lerde iiretilen STM’den sonra zamanla gesitli entegre sistemler
gelistirilmigtir. Bunlar; spin polarize-STM (SP-STM) radyo frekans-STM
(RF-STM), elektrokimyasal-STM (EC-STM) ve foton-STM (P-STM) gibi
sistemlerdir (Bergmann et al., 2003; Kemiktarak et al., 2007; Kunze-
Liebhduser, 2018; S. Wu, 1995).

Gelecekte STM’ler i¢in tek uclu problar yerine cesitli 6zelliklere sahip
(elektronik, optik, manyetik ve termal) olan entegre uglarin kullanilmasi
biiylik bir avantaj olacaktir. STM’nin dezavantaji olan malzeme hakkinda
kimyasal veri sunmamasi ve {i¢ boyutlu bir numuneyi goriintiileyememesi

ozelliklerinin gelecekte gelistirilmesiyle birlikte nanometre Ol¢eginde
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¢Oziiniirlige ulasabilen yeni cihaz yontemleri iretilebilecektir (AZoNano

Editorleri, 2004).

3.2. X-Isim ile Tliskili Karakterizasyon Teknikleri
3.2.1. X-Istm Kirmmmmm (XRD)

X-1gmi1 kirmimi (XRD), kristal malzemelerin karakterizasyonu igin
kullanilan bir tekniktir. Malzemelerin yapilari, tane boyutlari, asamalari,
kristallikleri, gerinim ve kristal kusurlar1 gibi parametreler hakkinda bilgi
verir (Bunaciu et al., 2015). Ayrica XRD, polimer nanokompozitlerin
yapisinin  belirlenmesinde, proses kinetigi caligmalarinda oldukga fazla
kullanilmaktadir. Nanomalzemelerin sekil yapilarmin farklilagmasi, XRD
deseninin yansimasinin yogunlugu, sekli ve pozisyonunun izlenmesiyle
incelenebilmektedir (Turhan Balikesir, 2010).

X-lgin Kaynag Dedektér

s

=1 Kirinim X-1gimi

Numune

Sekil 20. Genel XRD ¢aligma prensibi.

Sekil 20°de XRD cihazinin ¢alisma sekli ve X-isimm1 kirmimlari
gosterilmigtir. Sekilde de goriildiigi gibi sirasiyla X-igmlart katot 1gin

tiplinde dretilir, monokromatik radyasyon iiretmek igin filtrelenir,



yogunlastirilir ve 6rnege dogru yonlendirilir. X 1sinlart kirilir ve kirilan
sinlar tespit edilip islenir ve sayilir (Bunaciu et al., 2015).

XRD g¢esitlerinden toz x-i1sin1 kinmnmmi (P-XRD), mikro yapisal
davraniglar1 ayrintili olarak 6l¢iim yapan ve hem baslangic hem de son
iiriinleri ayn1 anda karakterize edebilen avantajli bir karakterizasyon aracidir.
Dogru parametreleri ve d araliklart P-XRD ile bulunabilmesine ragmen,
diger XRD c¢esitlerinden tek kristal yontemler cok tercih edilir. Bunun
nedeni, diizlemlerden gelen yansimalarin daha kesin ve ayr ayn olarak
kaydedilebilmesidir. Ek olarak kristalin belirli yonlerde hizalanabilmesi,
kristalin simetrisinin basit bir sekilde anlasilmasi ve daha az malzeme
miktarinin analiz edilebilmesi sayilabilir. Fakat polimer nanokompozitlerin
karakterizasyonu i¢in de en ¢ok aranan uygun teknik P-XRD’dir (Alderton,
2021; Rajeswari et al., 2019).

XRD bir¢ok c¢aligmada kullanilan karakterizasyon tekniklerindendir.
Omegin yapilan bir ¢calismada, Himalaya siyah kaya tuzunu X-1sin1 kirinimi
(XRD) kullanarak igerik ve jeomineral bilesimi belirlenmeye ¢alisilmistir.

Chander ve ark. bir caligmada NaAgCl ve MnSeTe ile birlikte kaya
tuzu numunesinde NaCl halojeniir varligini ortaya c¢ikarmislardir. Diger
calismalarla benzer Ozellik gosterdigi anlasilip himalaya siyah kaya
tuzlarinda bulunan elementlerdeki en biiyiik farkin NaCl halojeniir ve Mn
varligi oldugu agiga ¢ikartilmistir (Chander et al., 2020).

Sekil 21°de gosterilen XRD grafigi SEM boliimiinde bahsedilen
aragtirmacilarin yapmis oldugu c¢alismaya ait grafiktir. Sekil alev sprey
piroliz yontemiyle iiretilen ve Ce-TiO2 ve saf TiOz’nin anataz ve rutil

zirvelerini gosteren bir grafiktir (Topcu, 2016).
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Sekil 21. Alev sprey piroliz yontemiyle tiretilen Ce-TiO ve saf TiO, XRD
grafigi(A:anataz, R:rutil, C: CeO>) (Topcu, 2016).

Siddet

Son yillarda yaygin olan senkrotron tesisleri, XRD 0Olglimleri igin X-
1isinlar1 kaynagi olarak kullanilmaktadir. Senkrotron radyasyonu, dairesel bir
depolama halkasinda 151k hizina yakin hizlanan elektronlar tarafindan yayilir
ve ortaya cikan X-iginlari, laboratuvarda kullanilan X-1sin1 tiiplerinden
milyon kat daha yogundur (Alderton, 2021). Senkrotron boliimiimiizde daha
ayrintil sekilde bahsedilecektir.

Sonu¢ olarak XRD, 100 yili askin siire Oncesinde piyasaya
stiriilmiistiir ve uzun bir yol kat etmistir. Giiniimiizde XRD cihaziyla yiiksek
ve disiik sicakliklarda Olgiim yapmak miimkiindiir. Bdylece kristal
parametrelerinin sicaklikla degisimleri izlenmektedir. XRD ekipmani artik
daha kiiciik tezgah iistii modeller ve tasinabilir ekipman dahil olmak {izere
cesitli kullanimi kolay formlarda mevcuttur. Hatta Mars’a indirilen XRD
cihazi (CheMin), Mars topraklarinin analizini gerceklestirmektedir ve
topragin yapisinda feldispat, piroksen ve olivin gibi ¢esitli minerallerin
varhigina ulagsmistir (Alderton, 2021). Gelecekte ilag iiretiminde de XRD’nin
basarili olacagi diigiiniilmektedir. Koordinatlarin gergek¢i yorumlamasina

izin vermesi ve hipotezlerin test edilmesini destekleyecek ©zel araglar



gelistirilmesi gelecekteki uygulamalar arasinda goriilmektedir (Zheng et al.,

2014).

3.2.2. X-Isim Fotoelektron Spektroskopisi (XPS)

X-1511 fotoelektron spektroskopisi (XPS), malzemelerin yiizeyleri
hakkinda kimyasal bilgi veren gelismis bir tekniktir. Bu teknik de vakum
altinda analiz gergeklestirir ve numuneye X-isinlart gonderilerek uyarir,
elektron koparir. Maddenin analizi ile ortaya ¢ikan sonuglar, sacilan
elektronlarla X-1ginindaki fotonlar arasindaki enerji farki ile bulunur (Savk,
2019). Yani XPS; fotoelektrik etkiye, yeterince yiiksek enerjiye sahip 1s13a
maruz Kkalan yiizeylerden elektron emisyonuna dayanir (Grzegorz
Greczynski & Hultman, 2020).

XPS, iki bilgiyi edinmek icin uygulanir: Ilk bilgi, foton uyariml
cekirdek elektronunun enerjisi, karsilik gelen atomun kimyasal durumuna
gore degismektedir. Yiizey bolgesindeki atomlarin kimyasal durum
bilgilerini ¢ikarmak igin yaygin olarak kullamilir; ikincisi, tepe yogunlugu,
atomik bilesimi belirlemek i¢in kullanilan yiizey bolgesindeki karsilik gelen
atomlarin konsantrasyonu hakkinda bilgi saglar (Tougaard, 2021). Sekil

22’de 6rnek bir XPS spektrumu gosterilmektedir.

Sekil 22. Dogal oksit tabakali CrAIN ince film 6rneginden kaydedilen XPS
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spektrumu (G. Greczynski & Hultman, 2020).
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Sekil 23. Klasik XPS’in sematik gosterimi.

Sekil 23’de yar1 kiire analizorlii tipik bir laboratuvar tabanli XPS
cihazinin sematik gosterimi verilmistir. X-1sinlar1, su sogutmali bir anodun
elektron bombardimani kullanilarak olusturulur. Anot c¢esitli X-igin1
enerjileri yayar, ancak X-ism1 fliioresan1 nedeniyle zirveye ulagir.
Monokromator, bu zirvelerden birinin konumunda dar bir X-i1gm1 enerjisi
araligi secmeye ve X-isinlarint numuneye yeniden odaklamaya yarar.
Numuneden ¢ikan elektronlar mercekten geger ve mercek, elektronlarin
kinetik enerjisini degistirip ve onlar1 analizorliin girisine odaklar. Giren
elektronlar, analizorden ¢ikis yarigina gecerek dedektore ¢arpar. Sekil 20°de
noktali c¢izgilerle gosterilen bazi agisal sapmalar ¢ikis acikligindan
gececektir (Shard, 2019).

latsunskyi ve ark. (latsunkyi et al., 2020), Pd/TiO2/Si nanopilleri,
metal destekli kimyasal asindirma ve atomik tabaka Dbiriktirme
kombinasyonu ile sentezlemislerdir ve Auger Elektron Spektroskopisi, X-
Isim1 Fotoelektron Spektrometresi, ikincil iyon kiitle spektrometrisi ile
karekterizasyonu yapilmistir. Sekil 24°’te arastirilan numunelerin  XPS

sematik gosterimi verilmistir. Sekle gore, SINP 6rneginde silikon ve oksijen



sinyalleri goziikiirken, Si yiizeyinde yiiksek oranda karbon kirlenmesinin
mevcut oldugu ve ayni zamanda az miktarda klor kirliligi de goriilmektedir.
TiO2/SINP 6rneginde, Ti, O ve C sinyalleri goziikiip, Si’ den sinyal
gelmemistir. N ve Cl atomlarmin cihaz duyarlili@inin sinirinda  kiigiik
tepkimeleri mevcuttur.  Pd/TiO2/SiNP sinyallerinde, Pd'nin TiO./SiNP
yiizeyinde biriktigi goriilmektedir ve Ti, Pd, O ve C sinyalleri vardir. Si’den

gelen sinyal, bu 6rnegin arastirmasindan goriilebilir.
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Sekil 24. Analiz edilen numunelerin XPS spektrumlar1 (latsunkyi et al.,
2020).

XPS cihaz1 gelisen yazilimlarla birlikte 6rnek morfolojiler igin
fotoelektron tepe yogunluklari simiile edilmis, {i¢ boyutlu yiizey
nanoyapilarini modelleyip ac1 ¢oziimlemeli XPS spektrumlarimi 6lcerek ve
enerji kaybi yapisim hesaplayarak analiz yapilmis ve spektrumlarinin
kantitatif yorumlamalarmi kolaylastirtp rutin  analizde kantitasyonun
dogrulugu artirilmistir (Engelhard et al., 2016). Gelecekte XPS cihaz1 bazi
mikroskopi kombinasyonlari, yeni nesil dedektorler ve yeni nesil ortam
basing sistemleri araciligiyla belirli bir nano o6lgekli numunenin

ozelliklerinin {i¢ boyutlu dlgiilebilecegi ongdriilmektedir (Fadley, 2010).
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3.2.3. X-Isim Kirinim Topografisi (XRT)

Kullanilan kristallerin fiziksel 0Ozellikleri, yapisal 0Ozellikleriyle
dogrudan bagh oldugundan, malzeme kusurlarii incelemeyi miimkiin kilan
X st kirmim teknikleri vazgecilmezdir. Bu teknikler arasinda X 1sin1
kirnim topografisi de yer almaktadir (Lider, 2021). X 1sm1 kirinim
topografisi (XRT), senkrotron radyasyon kaynaklarinin ortaya ¢ikmasi ile
malzeme karakterizasyonunda kullanilmaya baglamistir (Stojanoff et al.,
1996)(Shulpina & Suvorov, 2010).

Ik kesfedilmesi aslinda X 1gmlarmin kirmimmimna dayanmaktadir.
Yapilan ilk aragtirmalarda, gelisen yar1 iletken tek kristaller XRT’nin
yayginlagmasini saglamigtir. Es zamanli XRT’ nin mikroelektronigin temel
maddesi silikona olmustur. 1970’lerden itibaren ise daha iyi konstrat ve
yiksek uzaysal c¢oziiniirliik elde etmeye calisildi ayrica senkrotron x-1s1m1
kaynaklarinin ortaya ¢ikmasindan yararlanildi (Shul’pina & Prokhorov,
2012).

19901 yillarda ¢ift ve liglii kristaller yayginlagmistir. Bunun sebebi ise
senkrotron teknolojisinin kullanilmasiydi. Cok kristalli teknikler arasinda,
yalanci diizlemsel dalga topografi yontemi de 6zel bir dneme sahiptir. Bu
yontem, kristallerdeki yerel mikro gerilimleri incelemek i¢in en hassas
yontemlerden biridir. Tek kristalli XRT de kirmim goriintiisiinii analiz etmek
zor oldugundan ¢ok kristallilerin ¢ikarilma ihtiyact ¢ikmistir (Suvorov,
2018).

XRT teknigi, kristaller tarafindan kirilan iki nokta arasindan gegen X
isinlarmin yonlerinin veya yogunluklarinin degisimleriyle alakalidir (Bonse
et al., 1966). X-1sin1 kirinim topografisi (XRT), tek kristalli malzemelerdeki
yapisal kusurlar hakkinda bilgi veren bir X-1sin1 kirinim yontemlerinden
biridir. Bu teknik ile numunenin dis yiizeyi hakkinda bilgi saglanamaz ancak

diizlemler aras1 mesafelerdeki ve bu diizlemlerin doniislerindeki yerel
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degisiklikler oldugunu gosterir (Izumi et al., 1996)(Lider, 2021)(Suvorov,
2018).

XRT, optik mikroskoba gore opak kristallerin yapisal kusurlarmi
inceleme olasiligl, yiiksek hassasiyet saglamasi gibi avantajlara sahiptir.
Coziintirlik olarak TEM cihazindan daha diisiiktiir. Ancak kristal
goriintiileme igin arastirma ve kontrol yontemi olarak son derece kullanisl
bir yontemdir. 1 ila 10 mm kalinligindaki kristallerin yapisini incelemek igin
kullanilmaktadir (Lider, 2021).

X 1sm1 topografisinde, tek kristalli bir numuneye belirli bir Bragg
acisinda X 1g1m gelir ve kirinan 151n, yiiksek ¢oziiniirliiklii bir X 1g1n1 filmine
veya iki boyutlu bir detektére yansitilir. Boylece, elde edilen iki boyutlu
kirinim noktasit bir X-1s1mn1 topogramidir ve numunenin kusuru tarafindan
sacilan X-1ginlarmin giicline bagh olarak kirmim yogunlugundaki degisimi
yansitir. Kirmim, kusur bdlgelerden etkilenir, bu da yogunluk farkliliklaria
neden olur. Bu farklilik, bir kusur tarafindan {iretilen kristal kafesin
deformasyonunun o6zelligine bagli olan kontrast olusturur. Kirmim
kontrastinin olusum mekanizmasmin karmasikligmma ragmen, topogramlar
oldukca gorsel, niteliksel ve niceliksel 6zellikler hakkinda gesitli bilgiler
vermektedir (Lider, 2021).

X-151n1  topografisi, X-ism1 kirmmimimin iki geometrik modeline
dayanir. Bunlar; yansima semasi ve iletim semasidir. Yansima semasi Bragg
yasasina; iletim semasi1 ise Laue yasasina dayanmaktadir. Bragg yasasinda
gelen ve yansiyan 1silar kristalin bir tarafindadir fakat Laue yasasinda ise
kristalin her iki tarafindadir (Lider, 2021).

Son yillarda, malzemelerin yapisini tahribatsiz test etmek icin etkili
bir yontem olmustur ve malzeme biliminde, kristalografi ve elektronikte
bilimsel arastirmalar i¢in 6nemli bir ara¢ haline gelmistir (Lider,

2021)(Shul’pina & Prokhorov, 2012)(Suvorov, 2018).



