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lleri Teknolojiler

eknolojinin ilerlemesiyle birlikte gelistirilen
T malzemeler giderek karmagiklagtyor. Mal-

zemelerin niteliklerini belirleyen en 6nemli
oOzelliklerden biri de yapilarindaki atomlarin diizen-
lenme bi¢imi. Dolayisiyla malzemeler daha karma-
sik hale geldik¢e malzemelerin yapilarini ¢6ziimle-
mek igin yapilan kristalografi deneylerinde kullani-
lan teknolojilerin de zamanin gereklerini kargilaya-
cak sekilde gelistirilmesi gerekiyor. Modern teknolo-
jiler ¢ok diisiik sicakliklara ve gok yiiksek basinglara
ulagmayr miimkiin kiliyor ve artik oda kosullarinda
kristal yapisinda olmayan maddeler de kristalogra-
fiyle incelenebiliyor. Ayrica kristallerin elde edilme-
sinde otomatik makineler kullaniliyor ve gelismis ya-
zilimlar sayesinde kirmim desenleri kolayca ¢6ziim-
lenebiliyor.

Kristallestirme Yontemleri

Deneyler sirasinda kullanilacak kristaller birka¢
bigimde tiretilebilir. Kristallestirme yontemlerinin en
basiti sogutmadir. Bir baska yontem ise bir ¢6ziicii
icinde ¢ozlinmiis bir maddenin kristallerinin ¢6zii-
ciiniin buharlastirilmasiyla elde edilmesidir.

Kristallesmis bir malzemenin icinde yonelimle-
ri farkli dogrultularda olan pek ¢ok kristal bulunur.
Deneyler i¢in gerekli olan ise bu kristallerden sade-
ce bir tanesidir. Birden fazla kristal ile deney yapilirsa
“tek kristallerin” arasindaki bolgelerde diizensiz bir
yapida bulunan atomlardan gelecek sinyaller, kris-
tal yapisinin dogru ¢oziimlenmesini zorlastirir. Do-
layisiyla kristalografi ile dogru sonuglar elde edilebil-
mesi i¢in kristallesmis bir malzemeden tek kristalle-
rin ayristirilmasi gerekir. Bu islem genellikle kristal-
lerin bir optik mikroskop altinda dogrudan gozlem-
lenmesiyle yapilir. Elde edilen kristaller, kristalogra-
fi deneyinin yapilacag cihaza yerlestirilir ve kristal-
lerin tizerine X-1ginlar1 gonderilerek kirmnim desen-
leri elde edilir.
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Erime sicaklig1 diigiik olan ve oda si-
cakhiginda sivi halde bulunan maddeler-
den kristal elde edilmesi icin kullanilan
yontemlerden biri bolge artimidir. Bu
yontemde siv1 6nce donma sicakliginin
¢ok altinda bir sicakliga kadar sogutulur
ve kristallesmesi saglanir. Daha sonra el-
de edilen kats, erime sicakligimin bir mik-
tar {izerindeki bir sicakliga kadar isitilir;
once en kiiciik kristaller sonra daha bii-
yiik kristaller malzemeden ayrilmaya bag-
lar. Sicakligin dikkatli bir bigimde kontrol
edilmesiyle art arda eritme ve kristallegtir-
meler yoluyla tek kristaller elde edilir. Kii-
ciik bolgelere odaklanarak 1sitma yapabi-
len lazerlerin geligtirilmesinden sonra bu
yontemin uygulanmasi kolaylast1.

Sivilarin  kristallesmesi  {izerlerindeki
basinci artirarak da saglanabilir. Bu amag-
la genellikle elmas 6rs gozeleri kullani-
lir. Elmastan yapilan bu orslerin bir tara-
finin ylizey alani ¢ok kiigtik diger tarafi-
nin yiizey alani ise daha biiyiiktiir. Kiigiik
ylizeyli taraflari birbirine doniik iki elmas-
tan olugan bir gozenin dis kisimlarindaki
bityiik yiizeyli kisimlara kuvvet uygulan-
dig1 zaman gozenin iginde biiyiik bir ba-
sing olusur. Bu basincin hassas bir bicim-
de ayarlanmasiyla oda kosullarinda si-

Elektronlar X-isinlan yaymalari icin yiiksek hizlara ulastirilir.

v1 halde bulunan malzemeler kristallegti-
rilir. Elmas 6rs gozelerinin iginde olustu-
rulabilen basinglarin siddeti, atmosfer ba-
sincinin binlerce kati olabilir hatta yerkii-
renin kilometrelerce altinda bulunan kat-
manlardaki basing seviyelerine ulagilabi-
lir. Bir malzemenin kristal yapisi basinca
bagh olarak degisebilecegi icin, sogutma
yontemiyle elde edilemeyen farkli kristal
yapilar1 bu yontemle elde edilebilir.

X-151n1 Kaynaklan ve
Dedektorler

2000’li yillara kadar laboratuvarlarda
yaygin olarak X-1sin1 {ireten kapal tiipler
kullaniliyordu. Giintimiizde ise kristalog-
rafi deneyleri daha ¢ok senkrotronlarda
yapiliyor. X-isinlarinin iiretilmesi ile ilgi-
li son gelismelerin en 6nemlilerinden bi-
ri serbest elektronlar kullanilarak X-151m1
tireten tesisler. Bu tesislerde iiretilen la-
zer atimlarinin siiresinin ¢ok kisa olmasi
kristalografi kullanilarak hizl gergeklesen
slireglerin “fotografinin gekilmesine” de
imkan veriyor.

Zamanla X-151n1 kaynaklar1 gelistikge
ve parlaklastik¢ca kirmim desenlerinin el-
de edilmesini saglayan dedektorler de ge-
lisiyor. En son gelistirilen kat1 hal dedek-

torleri fotonlarm dogrudan sayilmasina
imkén veriyor. Ayrica dedektor kesinti-
siz bir bicimde kayzt yapabiliyor ve dedek-
toriin yaptig1 kayitlarin zamani istenildi-
gi gibi kontrol edilebiliyor. Dedektérlerin
yaptig1 kayitlar1 ¢oziimleyen yazilimla-
rin da gelismesiyle gelecekte biyolojik sii-
reglerin gergek zamanli olarak dogrudan
gozlemlenebilecegi diistiniilityor.

Diisiik Sicakliklar ve
Yiiksek Basinglar

Sicaklik diistitkge kristal yapisi iginde-
ki atomlarin titresim hareketinin genli-
gi azaldig1 icin kristal yapisini ¢oziimle-
mek kolaylagir. Ayrica kristal yapilarin si-
caklikla nasil degistigi incelenerek mad-
denin ozellikleri ile yapis: arasindaki ilis-
ki daha iyi anlagilabilir. Ancak 1980’le-
re kadar kristalografi ile elde edilen veri-
lerin sadece %4t diisiik sicakliklarda ya-
pilan deneylerde elde edilmisti. Diistik s1-
cakliklara erigmeyi kolaylastiran teknolo-
jilerin gelistirilmesiyle bu durum degisti.
1980den sonra yapist ¢oziimlenen malze-
melerin %441, 2000den sonra yapisi ¢6-
ziimlenen malzemelerin %57’si distik s1-
cakliklarda yapilan kristalografi deneyle-
riyle incelendi.
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Diisiik sicakliklara ulasmak i¢in en ¢ok
kullanilan y6éntemde soguk gaz akintila-
rinda yararlaniliyor. Deneyin yapilaca-
&1 kristalin sicaklig1 azot gazi kullanilarak
80 Kelvine, helyum gazi kullanilarak 15
Kelvine diisiiriilebiliyor. Daha diisiik s1-
cakliklara ise kapali-cevrimli buzdolaplari
ile ulagilabiliyor. Uzerinde deney yapilacak
ornekler, bu cihazlarda 1s1 iletimiyle sogu-
tuluyor ve ¢ok diisiik basingli bir ortam-
da tutularak cevresinden yalitiliyor. Hel-
yum gazi kullanilan buzdolaplari ile sicak-
lik 2 Kelvine kadar diisiiriilebiliyor. Ancak
¢ok pahali olan bu cihazlar ticari amagla
tretilmiyor.
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Yiiksek basinglar altinda kristalogra-
fi deneyleri yapmak icin genellikle elmas
orsler kullaniliyor. Daha 6nce kristalles-
tirme yontemleri kisminda bahsettigimiz
bu cihazlar ¢ok yiiksek basinglara ulas-
may1 saghyor. Ancak &rsiin govdesinin
X-1sinlarini engellemesi veri toplanmasi-
n1 zorlagtiriyor. Ayrica analiz edilmeden
once, verilerin elmastan yansiyan isinla-
rin sebep oldugu sinyallerden arindirilma-
s1 gerekiyor. Bu cihazlarla deney yaparken
ortamin basmcini 6lgebilmek igin kristal-
lerin i¢ine ¢ipler yerlestiriliyor. Elde edilen
sonuglar, malzemelerin 6zelliklerinde ba-
sinca bagiml olarak meydana gelen degi-
sikliklerin daha iyi anlagilmasini saglyor.

Elmas ors goze

Duffy, T,, Nature, ilt 506, 5. 427, 2014.
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Fotokristalografi

Kimyasal olaylarin baglangicindaki ve sonundaki
maddelerin analizi kolaydir. Fakat siire¢ gerceklesir-
ken maddenin yapisinda meydana gelen degisiklik-
leri takip edebilmek ¢ok daha zordur. Ancak zaman-
¢oziimlemeli kristalografi gelismeye devam ediyor.
Yakin bir gelecekte kimyasal siireglerin farkli anlar-
daki fotografini gekmek ve bu fotograflardan filmler
yapmak miimkiin olabilir.

Yavas gerceklesen kimyasal tepkimelerin resmini
¢ekmek i¢cin mikrosaniye-milisaniye zaman araligin-
da fotograf cekmek yeterli olabilecegi i¢in bu tepki-
meler senkrotronlarda iiretilen X-1sinlari ile yapilan
kristalografi deneyleriyle takip edilebilir. Ancak fem-
tosaniye 6lgeginde gerceklesen hizli tepkimeleri go-
riintiileyebilmek i¢in kisa bir zaman araliginda par-
lak X-1911 atimlar iireten kaynaklar gerekli. Gelisti-
rilme agsamasinda olan X-1s1n1 serbest elektron lazer-
leri yakin bir gelecekte ¢ok hizli kimyasal siiregleri
gorlintillemeyi miimkiin kilabilir.

Kristalografi Yazilimlan

X-1511 kaynaklar1 ve dedektorler gelistikce elde
edilen verilerin miktar1 da siirekli artiyor. Giiniimiiz-
de bilgisayar yazilimlar1 bu verilerin islenmesini hay-
li kolaylastirmis durumda. Ortalama olarak her sa-
atte bir yeni bir kristal yapisi ¢oziimleniyor. Hemen
hemen tiim siirecin otomatiklesmis makineler ta-
rafindan gergeklestirilmesi, aragtirmacilarin islerini
kolaylastirmanin yan: sira daha 6nce tizerinde yeteri
kadar ¢alisma yapilmamis, yeni kesfedilen malzeme-
lerle daha ¢ok aragtirma yapilabilmesini de sagliyor.

Kaynak

X-1sini diffraktrometresi
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