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inerallerin ve genelde

katr fazlarin incelen-

mesi ve sentezi ile ilgi-

li deneylerin yiiksek

basing ve sicaklik al-
tinda yapilmasini saglayan aletler son 50
yilda biiyilk gelismeler kaydetmistir.
[lksel aletlerin yapiminda genellikle si-
lindirik setli odaciklar kullanilmig ve ba-
sing her iki taraftaki pistonlarin aradaki
malzemeyi sikigtrmasiyla elde edilmis-
tir. Bu tip sistemlerin boyutlan oldukea
biiyiiktiir. Ornek olarak, Moskova Yiik-
sek Basing Fizigi Ensutiisi'ndeki 50
bin tonluk bir presin yitksekligi yaklasik
43 m dir. Basing ve sicakhfin degigimi
sirasinda ve titm agamalarda ortaya ¢ikan
fazlarin gbzlenmesi, dncelikle istenen
bir kosul olarak ortaya gitkmusur. Yilksek
sicaklik ise, dnceleri elektrik rezistan-
siyla ve daha sonra indiiksiyonla elde
edilmistir. Ozel alagimli rezistans telleri-
nin kullanilmasiyla 1200 dereceye kadar
varan sicakliklar saglanabilmigtir. Elmas
mengene donamimly yiiksek basing arag-
urma laboratuvarlan kurulmasi ve ko-
nuyla ilgili aragurmalar son 15 yilda bir
havli ilerlemistir. Ayni zamanda yiiksek
basing ve degisken sicaklikea fazlanin in-
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_ Elementlerin, minerallerin ve kimyasal bilesiklerin kati, Sivi
ve gaz fazlarinin ylksek basing ve degisik sicakliklarda in-
celenmesi, Gzellikle fiziksel dzelliklerinin saptanmast 2000'li yil-

larin geregi olarak ortaya ¢cikmaktadir. Hem gunlik hayatimizda
hem de yiiksek teknoloji isteyen alanlarda aranilan en énemii konu yeni ve nitelikli malzemelerin
bulunmasidir. Yeni enerji kaynaklari ile ilgili olarak ézellikle hidrojenin sivi veya kati halde kullaniimasi
ise éneelik tasiyan bir konu olmaktadir. Mineral sentezleri s6z konusu oldugu zaman ise, istenen
magmatik kogullarin geregi olarak basincin yikseltimesi, sicakliga oranla daha énemii bir faktor ola-
rak ortaya cikiyor. Istenen bu Gzellikler, yUksek basing ve sicaklik deneyleri igin yeni bir aletin tasari-
mini ve elmas mengene sisteminin gelistiriimesini gerektirmistir. Yukarida agiklanan konularfa ilgili
arastirmalan yapabilecek dlizen ve sistem elmas mengene ile gerceklestirimistir. Elde edilen sonug-
lar simdilik, daha cok temel bilim agirlikii ise de, yakin bir gelecekte gunlik yasama ve ileri teknolojiye
dénuik uygulamalarin elde edileceginden slphe yoktur.

celenmesi ve sentezi popiiler bir konu
olarak ortaya ctkmusur. ABD'de 30, di-
ger iilkelerde yaklagik 100 kadar labora-
tuvar bulunmakradir. Boyle bir laboratu-
varin kurulmasinda elmas mengene en
ucuz boliimii olugturmakea ve yaklagik
2000 ABD dolanna mal olmaktadir. An-
cak analitik cihazlarnin maliyeti gok yiik-
sek olup, senkrotron enerji kaynakl,
EDXD, Raman ve IR dopanimli bir sis-
tem yaklagik 500 binden 1 milyon dola-
ra kadar ¢itkmakradir.

Sistemin Genel

Ozellikleri

Elmas mengene sisteminde yiiksek
basinci elde eden aygir birkag cm boyu-
ta indirgenmig ve bu kiigiik mekanik
parga bir optik polarizan mikroskobun
(mineral ve kavaglarin ince kesitlerini
incelemek amacivla kullanilan polarize
151kl ve doner tablali mikroskop) tabla-
stna monte edilmigtr. Uygulanan basing
genellikle 0-130 GPa diizeyindedir, an-
cak maksimum deger 500 GPa (= 5
Mbar, yani atmosfer basincinin yaklagik
5 milyon kat) olabilmektedir. Sistemde

sivt azot ile 77 K (Kelvin) veya helyum
ile 0,040 K ¢ kadar inen sogurma elde
edilebilmekredir. Erigilebilen yiiksek
sicakliklar ise, rezistans yardimiyla 1200
K veya laser yoluyla 7000 K dolayinda-
dir. Sisteme bagh olarak degisik analiz
cihazlan kullanilmaktadir; bunlann bag-
licalann XRD, EDXD ve Raman spekt-
rografidir.

En Ideal Mineral
Elmas ve Ozellikleri

Elmas mengenenin bu amagla kulla-
nilmasi 1950’lerin sonuna dogru olmus-
tur. llk sistemlerde en gok 800-850 kbar
a kadar basing saglanmis ise de elmas
mengene ancak 1970'lerden sonra efek-
tf olarak kullanilmaya baglanilmigtr,
Bunun i¢in gegerli birgok neden bulun-
maktadir. Bunlarin en baginda, karbon
atomlanimin kovalent bagla baglanmig
kompakt (close-packed) bir kristal yapi-
sina sahip olmasi gelir. Bu atomik yapi
bakimindan ¢ok énemli bir tzelliktir ve
viiksek basinca dayanikliligin yan sira,
bilinen inorganik kimyasal bilesikler
arasinda en yiiksek sertligi ifade eder.

Bilim ve Teknik



(Mohs sertlik cetvelinde, mineraller
sertliklerine gore 1 den 10 a kadar sira-
lanmigor ve elmas 10 sercligindedir). Si-
metri sisteminin kiibik olmas, fiziksel
ozelliklenn (ozellikle dayamminin) her
yinde aym kalmasini saglar; bu da elma-
sin inorganik madde ve minaraller ara-
sinda bu iste kullanidlmaya ¢n uygun
malzeme olmasi bakimindan bagka bir
nedendir. Ayrica, saydamhgindan dola-
yi, deney sirasinda meydana gelen kati,
svi ve gaz fazlann birbirinden ayirt edil-
mesi, bunlanin deney boyunca degisim-
lerinin izlenmesi miimkiin olmaktadir.
Saydamlik 6zelligi aym zamanda, kizili-
tesinden (IR) moriitesi (UV), X ve gama
tginlarina kadar uzanan genig bir spekt-
rumu kapsar. Boylece deneyin akigi sii-
recinde ve numune basing altundayken
degisik spektografik tekniklerin uygu-
lanmasi miimkiin olmaktadir. Bu ozel-
lik, elde edilen fazlanin kimvasal ve fi-
ziksel yapilanmin anlasilmasing saglar,
harta elektriksel iletkenlikler bile arnk
dleiilebilmekredir.

Mengenede kullamlacak elmaslarin
kesinlikle saf ve catlaksiz (miicevher
kalitesinde) olmasi gereklidir. Aksi hal-
de ¢atlaklar yitksek basing altinda kinl-
maya neden olur. Elmaslarin biiyiiklii-
gii 0.3-0,4 karar (60-80 mg) arasindadir
ve sistemin en dnemli, hassas ve ucuz
boliimiini olusturur (0,4 karar elmas
vaklagtk 1000 ABD dolar). Elmaslar,
pirlanta kesime benzer, iistte “rag” altea
“pavillon” denilen kisimlart igeren bir
sckilde glanmigar. Pavillonun en ug
kismi “kulet™ adi verilen kiigiik bir ya-
tay diizlemle biarihir. Kuletun c¢apy 20-
600 mikron (1 mikron = 1p= 10-°m ) ara-
sinda degigirse de, yvilksek basing sagla-
yan sistemlerde birkag mikrona kadar
iner. ilk uygulamalarda, viiksek basing-
ta kulet kenarlannda kinlmalar olmak-
tavdr, 1990 baslarinda, kulerin ana vii-
zevi ile yan viizeyler arasindaki efiik yil-
zeyler nraglanarak, kulet kenarlaninda
asint basing olusumu bnlenebilmiy ve
bu sayede 5 Mbar statik basinca erigile-
bilmistr.

Paralel olarak karsilikli getirilen iki
kulet viizeyi arasinda numune yer alir.
Kullanilabilecek numune hacmi ve do-
layisiyla mikrar, kuler viizeyleri arasin-
daki hacimle simirli olarak. 1 pikolitre-
den daha kiigiikeiir (1 pl= 10121 = 10
mikron-kiip). Bu hacim fiziksel élgiim-
lerin gergeklestirilebilmesi igin ¢ok kii-
¢ilkse de, son yillarda geligtirilen gok
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hussas ve saghklh analitik tekniklerin
uvgulanmasi sonucunda kiigiik numu-
ne dezavanta) ortadan kalkmisur.

Kuler yiizeylerinin deney sirasinda
paralel kalmasi da gok dnemlidir. Bu
ise, baglangigta yiizeyler birbirine doku-
nur durumda iken, beyaz 151k ve mik-
roskop alunda Fabry-Parot gingim hal-
kalan vok oluncaya kadar ayarlayarak
saglani. Bu mekanik ayarlama igin ilk
sistemlerde yanm silindir veya yanm
kiire seklinde elmas veya tungsten kar-
pit yataklar kullanilmaktaydi, Yeni sis-
temlerde elmaslar tungsten karpit diiz
vataklara yerlestirilerek, paralellik ayan
basite indirgenmistir.

Sizdirmazhk ve
Basinein Korunmasi

Elmaslar, kuletleri kargihkli gel-
mek {izere merkezlenir ve arava, orta-
sinda kuletlerin ¢apindan biraz daha
kii¢iik ¢apta bir dairesel delik bulunan
ve diikeilite ozelligi iyi olan bir metal
conta yerlestirilir. Degisik deneylerde
ve farkh amaglar igin kullanilan conta
malzemeleri, paslanmaz gelik, saf ren-
vum, bakir kapli renyum, berilyum-
bakir alagimi veya Renedl alagimidir.
Contanin gaz sogurma (absorbe etme)
ozelligi en az diizeyde olmalidir. Aksi
halde metal tarafindan sogurulan gaz-
lar (hidrojen gibi) genellikle kinlganh-
ga sebep olur. Bu da contamin ¢atlama-
sina ve basing altindaki gazin patlaya-
rak kazalara neden olmasina vol agabi-
lir.

Basinein  uvgulanmasiyla  metal
conta deforme olur ve elmaslann etra-
fina sivanarak sizdirmazhg saglar.
Bévyelce alr ve distii elmaslann kuletle-
ri, etrafi ise silindirik meral conta ile
cevrili hacim i¢inde, basing altindaki
numune elde edilir. Basing, istenilen
degere kadar yiikselulirken, metal
conta da 60-2 mikrona kadar incelir.
Iginde numune olmadan basing uygu-
lanirsa, elmaslar birbirine temas etti-
ginde ¢ok kiigiik bir basing alunda bile
kinhp kullanilmaz hale gelebilir.

11k yapilan sistemlerde elmaslar ba-
sit kulet yiizeylerine sahipti ve menge-
nelere uygulanan kuvver ise ¢ok basit
bir sekilde civata ve somun kullanila-
rak clde edilivordu. Bu sckilde elde
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edilen basmg 1.8 Mbar diizevine ulag-
mustt, Ancak kulerin errafing egik vii-
zevlerin eklenmesivle basing degen de
vitkseltilmis ve 5 Mbar'a ulasihmigtr,
Avni zamanda sistemin mekanik tasari-
munda da degisiklik yapilims ve ¢ift Ka-
demeli lovve uvgulanmugur. Bu siste-
min diger avantajlan ise, elde edilen
basincin hassas olarak artimlmasi ve gok
uzun zaman sabit bir deferde tuculabil-
mesidir. Her iki mekanik sistemde de
viiksek nitelikli ve rijiditest viiksek ge-
lik alagimlar kullamlnusur, Kan ve sivi
fazlarla vapilan deneyler herhangi birs
sorun varatmaz ancak gazlarla vapilan
denevlerde. hiicre hacminin ¢ok kiigiik
olmasindan dolayl, numune gazin gok
diisiik sicakhiklarda sivi veva kae halde
korunmast séz konusudur. Bu iglemde
ise ek soputma sistemlerinin kullaml-
mast vaninda belich bir deneyim de ge-
reklidir. Hidrojen gazivla vapilan de-

neylerde, hiicredeki gaz en ufak bir si-
zintt olmaksizin ve vitksek basing altin-
da 3 vil sitrevle korunabilmistir.
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Basincinmin Olgiilmesi

Numunenin bulundogu hilerenin
¢ok kiigitk olmast nedeniyle, buradaki
basinemn dlgilmest dneeleri sorun va-
ratmustir. Daha sonralan hiicreye konu-
lan baza materyalin basmgla hiziksel ve
kimvasal ozelliklerinin  degismesinin
izlenmesi ve kalibrasyonu ile basing 6l-
¢iimii problem olmaktan ¢ikmigtir. Bu
amagla, hiicre wine konulan metal par-
cacidimin vogunluk/basing degisimi X
isinlan vardimiyla izlenerek, basing
degerlerinin 1 megabar’a kadar lgiil-
mesi miimkiin olmustur. Son yillarda
basing Olgiimii igin Yakut (Rubi: Criea
zengin Korund-ALO; ) kristali Kulla-
nilmaktadir ve metallere oranla kimva-
sal olarak etkilesimsiz (inert) olmasi ve
eaz molekiillerini sofurmamasi biiviik
bir avantajdir. Bunun igin vakutun
floresans Ozellizinden vararlamlmakta
ve basincin dlgiilmesi daha kolay ol-
makeadir. Yakut, mavi igikla aydimlanl-
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diginda R1 gizgisi basing degisimine
bugli olarak daha biivitk dalga bovuna
yvitkselir. Bu artig, uvgulanan basing de-
genvle oranuh gekilde kirmizinm ton-
lan olarak ortava gitkmakea ve dalga bo-
yvunun dl¢illmesivie basicin belirlen-
mesi milmkiin olmakeadir, Yakutun
kullaniimasinda basing dlgiimii hatasi
% +5 diizeyvindedir,

Denevin lzlenmesi ve
Analiz Yontemleri

Elmus. X ve gamma isimlarnim kap-
samak iizere genig bir elekrromanye-
tik agtmima gegirgendir. Deneylerde
dalga bovi 1,25 A dan kiigiik X 1ginla-
rint ayni zamanda dalgaboyu 2500 A
den biivitk UV (moritesi) ve IR (kizi-
l6tesi iginlun) esas alan analitik tek-
niklerin kullanilmasi gereklidir. Bu
tekniklerin kullanilmasinda diger bir
dnemli nokta, haemi gok kiigiik olan
kari faz tarafindan sofurulan ve sagi-
lan aginlann yakalanmasidir. Gelen
istnlanin saptanmast ve siddetlerinin
oleiilmesi amaciyla ¢esithi algilavieilar
(detektisrler) kullanthr. Bunlar arasin-
da, cok kanalh algilayicilar, EDXD al-
milavieilan, fosforlu X ginlar saklama
levhalan ve kovvetlendirilmig diyor-
lar savilabilir.

X-Ismnlar Yontemi: Monokromatik
X smlan, kat fazlann belirlenmesinde
cok gegerli bir vontem olarak elmas
mengenenin ortaya ¢ikmasindan itiba-
ren kullanilmis olup, halen de en bagta
gelen analiz tekni@ olarak bilinmekte-
dir. Fazlanin XRD divagramlan kristal-
lerin vapsini belitlemekee kullamldig

Pl ve Tekulk
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|Efmasmengenahﬂcms!m!haskop yardimiyla izlenmekte ve sivi hidrojenin donmasi
goralmektedir. Hiicrenin gapr 200 mikrondur. Her iki fotograf 54 kbar basing altinda ce-
kilmistir ve hidrojenin 60 °C'den oda sicakiigina dereceli kristallesmesini gostermekte-
dir. Soldaki fotografta kristaller yuvariak tanecikler seklinde olugmustur ve sagdakinde
ise birleserek biyuk kristaller halinde hicre icini doidurmugtur. Sol (st kisimda gériilen
karalti, basincin Gigdimesi igin hicreye yerlestirilen bir yakut kristalidir.

gibi, gerekli bir bilgi olan vogunlugu
vermest bakimimdan da Gnemlidir.
Hidrojen gibi hafif clementlerle yap-
lan denevlerde ve ¢ok kiigiik numune
hacimlerninde monokromartik X iginlar
verine EDXD reknigi olarak adlandin-
lan, siddet viitksek polikromatik X
isinlan kullanilmakrea ve bu sinlar ince
ve dar huzmeli bir sinkrontrondan elde
cdilmekredir (siiper iletken Wiggler
sinkrontronu),

Brillouin Spekrroskopisi: Bu viin-
temde, sidden yiiksek monokromatk
g1k kullaniimakeadir. Saydam kan faz-
fardan gecisi strasmda, isinlann bir kis-
mi ses dalgalarina (akustk fonon) di-
niiserek sagilmakea ve Doppler Eikisi
vermekredir, Frekans viikselmest, kan
fazin yogunluk degisimivle oranuli ol-
dugundan, fazin yogunlugunun bulun-
masim saglar.

Raman Spektroskopisi: Yine viik-
sek siddedi monokromatik 1gik kalla-
nibr, Isinlar kristal iginden gegerken
molekiillent olusturan atomlann titre-
simlen (vibron) ve rotasvonlannin (ro-
ton) dlgtilmesi teknigidir. Atomlarin bu
hareketleri sagilan 1inlann frekansinin
degismesine neden olur ve bu da kris-
talin dzelliklerninin dlciilmesing saglar,

IR Vibron Absorpsivonu Spektros-
kopisi: Yukarda anlaclan vibronlar, ro-
tonlar ve optik fononlar IR spekros,
kopisinde de giriiliir. Gergekte IR ve
Raman spektroskopisinin birlikre kul-
lanilmast daha favdali bilgilerin elde
edilmesini saglar. IR ve Raman vibron
spekerumundaki farkhiliklar kan fazlar-
daki ve dzellikle hidrojen molekiiliin-
deki belirhi tzelliklerin ortava gitkmasi-
na vardimer olmakeadir,

Mary 1997

Sonug

Diinya iizerinde yapilan arastr-
malann biiviik bir boltimi, basta in-
sanlar olmak fizere tiim canhlann ge-
reksinimlerini karstlamak amacivla-
dir. Bu bakimdan, veni ve Gzel nite-
likli malzemelerin bulunarak giinliik
vasama kazandinlmast dnemli bir

Spektrografik yontemler molekuler hidrojenin
kristal kafesindeki degislk titregimleri ortaya
¢ikarmaktadir. Molekil ici titregimler sagilima
\udrarmis gériindr 15tk spektrumunda belirgin
plkler meydana getirir. Hidrojen icin 1 Mbar
\basing ve 77 K sicaklik sartlannda, pik 4200
|ﬁ1cm}dabummakta ve molektl(n yay hare-
keti dolayisiyla vibron modunu gostermekte-
dir. Sekilde g6ralen optik molekillerin birlikte
\vaptiklari Steleme haketlerinin sonucunda or-

yﬁm‘ﬂtfm&nfumdandoﬁmoptﬂrfaw

|Raman sagiimalariyla degerlendirilir.

konudur, Enerjive doniik ¢alismalar-
du dzellikle kan hidrojenin kullanil-
mast ve saklanmasiy, uzay teknolojisi-
ni ve giinlitk yvasam ilgilendiren en
dnemli problemlerden bin olarak bi-
linmektedir. Hidrojenin ucaklarda
vakit olarak kKullamilmasivla ilgihi
proje prototip asamasindadir. Fosil
vakitlann rezervlerinin kisich olmasi,
vakin bir gelecekre diinva enerji
probleminin degisik bir sekilde ¢o-
ziimlenmesini gerektirmekredir.,

Bu Kkonuda vapilan ¢ahgmalar,
gevre kirliligi sifir olan hidrojenin
Kullamilmasy fizerine vogunlastnl-
Ik basamak.

bagh olarak bol bulunan hidrojenin

IS dogada suva
ucuz bir sekilde elde edilmesi ve ka-
tr veva sivi vakir olarak kiigiik bir ha-
cmde  depolanmasidir. Gelecekre
vagantimizin ¢ok dnemli bir
pargast olun otomobillerde belki de
yakit olarak kao hidrojenle dolu de-
Fistirilebilir bir depovu istasvonlar-

ginliilk

dan temin edebilecegiz. Benzer se-
kilde, daha biivitk bir hidrojen tank:
evliermmizde belki de bir mevsimlik
enerji ve vakit gereksiimimizi kar-
sthavabilecek,

Bugiin Diinva'nin ve gezegenle-
rin temel i¢ yapisimi ortava  ¢ikar-
makta, uvgulamah Jeofizik ve Jeo-
kimya bilgilerivle birlikre, viiksek
basing denevlerinin biiviik  katkis
olmakradir. lleride bu konuda elde
edilecek bulgular, biiviik bir olas:-
hikla su anda dogru olarak bilinenle-
ri biiviik ¢apra degisorecekrir. Avnica
yiiksek
olan bilegikler ve ozellikle enerji

teknolojinin - gereksinimi

problemlerine déniik ¢bziimlere en
fazla varar saglavacak arastirma aliani
viiksek basing ve sicaklik sartlanni
saflayan clmas mengence ile vapilan
galismalar olacakur,
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