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1. AMAÇ

Bu iş talimatı, Fotonik Uygulama ve Araştırma Merkezi’nde bulunan XRD cihazının güvenli ve doğru kullanımını sağlamak amacıyla hazırlanmıştır.

2. KAPSAM

Bu talimat, Gazi Üniversitesi Fotonik Uygulama ve Araştırma Merkezi’nde bulunan GNR APD 2000 PRO cihazı ile kristal malzemelerin, ince filmlerin ve bulk malzemelerin yapısal incelenmesini kapsamaktadır.

3. SORUMLULAR

Cihaz analiz sorumlusu.

4. UYGULAMA

XRD Cihazının Açılması ve X-Işını Tüpünün Yaşlandırılması
· Cihazın bağlı olduğu UPS kaynağının uygun koşullarda çalışıyor olduğu kontrol edilir.
· COSMOTEC marka Endüstriyel Soğutucunun “ON” düğmesine basılarak çalıştırılır. Su seviyesinin “min. Level ve max. Level” sınırlar içinde olup olmadığı kontrol edilir. Eğer su seviyesi düşmüş ise soğutucunun üstünde bulunan kapağı döndürerek açılır ve içerisine saf su eklenir. Su sıcaklığının yaklaşık 22 °C’ye gelmesi beklenir.
· XRD cihazının bağlı olduğu güç kaynağının elektrik şalterleri kaldırılır. XRD cihazının üzerindeki “Power ” düğmesine basılarak cihaz açılır.
· Cihaz açıldıktan 2 sn sonra cihazdan uyarı sesi gelecek ve kapağın yanındaki ışık yanıp sönecektir. Bu uyarıyı sonlandırmak için kapağın sol tarafındaki “DOOR LOCK” düğmesine basılır.
· Cihazın bağlı bulunduğu bilgisayar açılır. Bilgisayar şifresi “XRD” dir.
· Bilgisayarın masaüstünde bulunan GNR Modern SaxAcq-Shortcut programına çift tıklanarak XRD çekim programı açılır ve programın cihaz ile iletişim kurmasının bitmesi beklenir.
· Açılan sekmede “X-Ray Generator” a tıklanır. X-ışınları tüpü açıldığında cihazın üzerindeki ışık yanacaktır. X-Ray on ve Power on sekmelerinin yeşil olması gerekmektedir.
· Alt sekmedeki “Conditioning of the X-Ray tube’’ tıklanarak X-ray Tüpünün uygun ölçüm koşullarına kadar ısınması beklenir. Cihazın ölçüm koşulları 40 kV ve 30 mA’dir.

XRD Ölçümün Gerçekleştirilmesi
· XRD ölçümü GNR Modern SaxAcq-Shortcut programı aracılığıyla gerçekleştirilmektedir.
· Programdan ölçüm yapılacak numunenin cinsine uygun olan analiz seçeneği tıklanır (eğer numune toz ise BB, numune ince film ya da bulk ise PB). Ölçüm başlatılmadan önce cihazın iç kısmında bulunan numune tutucu, filtre ve slitlerin uygunluğu kontrol edilir.
· Programdan “optic alignment” seçeneği tıklanır.
· Ölçüm yapılacak numune toz ise “un” kıvamında olması gerekmektedir. Eğer numune büyük taneli ise havana koyularak öğütülür ve çekim için uygun hale getirilir. Toz numune, numune tutucuya (toz numune havuzuna) dökülür ve bir lam yardımı ile yüzeyi düzgün hale getirilir.


· Hazırlanan numune tutucu, cihazın içinde orta kısımda bulunan standart numune yerleştirme çenesine takılır. Programdan “sample alignment” seçeneği tıklanır.
· Ölçüm yapılacak numune ince film ve ya bulk ise numunenin genişlik, derinlik, yüksekliği ölçülür ve “sample alignment” sekmesinde uygun yerlere yazılır ve sample alignment yapılır. Cihazın kapağı açılarak K-Beta filtresi takılır.
· Ölçüm koşulları “Measure Setup” sekmesi tıklanır ve uygun ölçüm koşulları ayarlanır uygun bölümlere yazılır (örn., 2θ değeri, çekim adımı, geliş açısı…). Measure Setup sekmesindeki “start” tıklanarak ölçüm gerçekleştirilir.
Analiz Sonucunun Raporlanması
· Bilgisayarın masaüstündeki MATCH 3 programı çift tıklanarak açılır. Programın sol tarafında bulunan “Load” tıklanarak ölçüm dosyası açılır.
· Programın sağ üst tarafında bulunan composition sekmesi tıklanır ve açılan periyodik tablodan numunede gözlenmesi beklenen elementler seçilir. Ve ölçüm dosyamızın daha önce elimizde bulunnan ve seçtiğimiz elementlerin pikleri ile eşlenmesi gözlenir 
· Numune içeriğinin analiz edilmesi için sağ  tarafında bulunan “Peaks/Ranges” sekmesi tıklanır. Kristal yapıya ait pikler tanımlanır.

XRD Cihazının Kapatılması
· Programın üst sekmesindeki “Control” den “XG Control” tıklanır ve açılan sekmede voltaj ve akım değerleri kademeli olarak 15 kV ve 5 mA’e kadar düşürülür. 10 dakika beklendikten sonra “X-Ray OFF” a basılır. Tüp kapatılır.
· Cihazın arkasındaki su basınç değeri “0” a düştüğünde, XRD cihazı önünde bulunan “Power 0” düğmesinden kapatılır. XRD cihazının bağlı olduğu güç kaynağının üzerindeki giriş sigortası “0” konumuna indirilir.
· Soğutucunun “OFF” düğmesine basılarak kapatılır. Bilgisayar kapatılır.
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