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Baz inci 6rneklerinin X-1s1nlari1 toz kKirinim yontemi ile nitel analizi

Gokgen SATILMISOGLU, Zeliha BAKTIR, *Mehmet AKKURT

Erciyes Universitesi, Fen Fakiiltesi, Fizik Boliimii, 38039 Kayseri.

OZET

Renk, sekil ve boyutlar: birbirinden farkli dokuz adet inci 6rneginin X-1ginlar1 toz kirinim desenleri alindi.
Bunlarim nitel analizleri Hanawalt metoduna gére XRD Evaluation programi kullanilarak yapildi. Analiz
Anahtar sonucunda inci Orneklerinde, aragonit (kalsiyum karbonat) [CaCO;, PDF No: 41-1475], sezyum ¢inko

Kelimeler fosfat [CsZnPO,, PDF No: 45-0277], hidrazin hidrojen siilfit [N,HsHS, PDF No: 70-0922], hidrojen
Toz kirmim metodu semikarbazid klorid [CO(NH,)NHNH;Cl, PDF No: 73-1381], nitrojen klorid [NCl;, PDF No: 70-1610],
Hanawalt Metodu > | sodyum hidrojen fosfat [NasH,(PO,) (P,0-), PDF No: 77-0096], fumarik asit [C4H40,, PDF No: 39-1838]
inci. > | ve kalsiyum fosfat [Ca,P,05, PDF No: 73-0440] maddeleri tespit edildi. Ayrica, inci 6rneklerinde yer alan

maddeler igin ortiigme katsayilari hesaplandi.

Qualitative analysis of some pearl samples by X-ray powder diffraction method

ABSTRACT

Nine pearls samples different from each other as colours, shapes and sizes were taken X-ray powder
diffraction patterns. Qualitative analysis of these patterns were performed by using XRD Evaluation
programs according to the method of Hanawalt. According to the analysis result, aragonit (calcium

&}M carbonate) [CaCOs, PDF No: 41-1475], cesium zinc phosphate [CsZnPO,, PDF No: 45-0277], hydrazine
Powder diffraction hydrogen sulfite [N,HsHS, PDF No: 70-0922], hydrogen semicarbazid chloride [CO(NH,)NHNH;CI, PDF
method, No: 73-1381], nitrogen chloride [NCl;, PDF No: 70-1610], sodium hydrogen phosphate [NasH,(PO,)
Hanawalt method, (P,0-), PDF No: 77-0096], fumaric acid [C4H;O,4, PDF No: 39-1838] and calsium phosphate [Ca,P,0-,
Pearl PDF No: 73-0440] were found in pearls samples. Furthermore, the overlap coefficients were calculated for

the substances contained in samples of pearl.
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1. Giris

Inci, bir istiridyenin giizel sedef tabakalar1 ile yabanci bir
cismi kaplamasi sonucu olusan degerli organik bir tastir.
Incinin siniflandirilmasinda en énemli faktor incinin rengidir.
Inci beyazdan siyaha cesitli renklere sahip olabilir. Bir
incinin govde rengi esas olarak sedefteki conchiolin'in
icerdigi renk ajani tarafindan dretilir. Son yillarda ¢ogu
incinin  1ginlama  veya boyama ile yapay olarak
renklendirildigine dikkat etmek Onemlidir. Cogu diisiik
nitelikli kiiltiir incileri degerlerini artirmak ve goriiniislerini
gelistirmek i¢in boyanir [1-7]. Boyali incilerin yapay
pigmentleri dogal olanlardan farkli olduklarindan kolayca
belirlenebilirler. Ancak bazi durumlarda bu zor olabilir.
Boyali siyah incileri belirlemek i¢in, inci yiizeyine ¢ok diisiik
konsantrasyonlu bir damla nitrik asit damlatilarak test
yapilabilir [8].

Bu calismada, dokuz adet inci 6rnegi X-iginlart toz kirmim
difraktometresinde kirmim desenleri alinarak, Hanawalt
metodu ile incilerin yapisina giren maddeler, yapida yer
aldiklan1 sekilde formiil ve adlari ile nitel olarak saptandi.
Analiz isleminin giivenilirligi i¢in Overlap (Ortiisme)
programi ile drtiigme katsayilari tespit edildi.

2. Gerec ve yontem

Inci 6rnekleri, Zirkonyum Tungsten malzemeden yapilmus iic
tane halkanin birbirine ¢arpmasi sonucu o&giitme islemini
gerceklestiren Herzog marka ogiitiiciide toz haline getirildi.
Toz haline getirilen inci 6rneklerinin 40 kV, 40 mA c¢aligma
sartlarinda calisan Bruker AXS Advance marka X-1sinlar1 toz
difraktometresinde, CuK, radyasyonu ve  grafit
monokromatdr kullanilarak siirekli tarama modunda 26 =5 -
90° araliginda toz kirmnim desenleri alindi. Kirinim desenleri
izerinde Ka, ve background diizeltmeleri yapildi. Daha sonra
uygun pikler i¢in d, I ve 20 degerleri tayin edildi.

Hanawalt metoduna goére Eva bilgisayar programi
kullanilarak inci igerisinde yer alan maddeler tespit edildi..
Hanawalt metodunda nitel analiz i¢in asagidaki adimlar
uygulanir:

1) Uygun d, grubu belirlenir,

2) d,¢ ye en uygun deger (yaklasik *0.01 A hata ile)
bulunur,

3) di, d; ve d; i¢in en yakin uygunluk saglanir (bagil
siddetlerin de uyumlu olmasina bakilir),

4) Ug en siddetli ¢izgi icin uygunluk bulununca, ilgili PDF
(Powder Diffraction File) kaydina ulagilir ve gdzlenen
biitiin ¢izgilerin d ve I/l degerleri PDF kaydindakilerle
karsilastirilir. Tam uygunluk olusunca bilinmeyenin tayini
tamamlanmis olur [9].

Ayrica, Overlap programi ile Ortiisme katsayilari
hesaplanarak saptanan maddelerin atanmasindaki giivenilirlik
katsayilari tespit edildi.

3. Sonug ve tartisma

Inci-09 6rneginin X-1sinlar1 toz kirnmm deseni (Sekil 1) ve
bu desenden yararlanilarak elde edilen analiz sonuglar
(Tablo 1) goriilmektedir.

ornegininin kirmim deseninde karsiligi bulunamayan 10. ve
14. swadaki piklerin  safsizliktan kaynaklandigi
diigiiniilmektedir.

Bu calismada agirlikli olarak aragonit (kalsiyum karbonat) ve
hidrazin hidrojen siilfite rastlanmistir. Inci 6rneklerinde tayin
edilen maddeler Tablo 2 ‘de verilmistir. Aragonit literatiirde
inci yapisini olusturan madde olarak belirtilmisken, hidrazin
hidrojen siilfit ile ilgili bir kayit bulunamanustir. Incilerden
bazilarinda ise sezyum zink fosfat, hidrojen semikarbazid
klorid, nitrojen klorid, sodyum hidrojen fosfat tespit
edilmistir. Gemi atiklar1 ve denizlerdeki Kkirlilikler inci
olusumunda daha once rapor edilmeyen hidrazin hidrojen
siilfite gibi fazlarin ortaya ¢ikmasina neden olmus olabilir.
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Tablo 1. Inci-09 6rneginin X-1gmnlar1 toz kirnim analiz sonucu.

Ornek Inci-09
PDF Kiitiik No 41-1475 70-922
Saptanan Maddeler Aragonit/Kalsiyum  Hidrazin Hidrojen
Karbonat Siilfit
Formiil CaCO; N,HsHS
Ornegin Toz Kirmim Desen Verileri Ortorombik Monoklinik
Pik 20(°) d(A) /1, d(A) o d(A) /1,
No % % %
1 26.2128 3.39698 100.0 3.39635 100 3.41618 29
2 27.1863 3.27752 51.7 3.27418 50 3.28732 100
3 33.1058 2.70375 63.6 2.70185 60 2.72522 16
4 36.1009 2.48601 38.0 2.48092 40 2.49604 5
5 37.8872 2.3728 46.8 37.884 45
6 38.4666 2.33839 383 2.34191 25 2.33390 2
7 42.9098 2.10597 20.4 2.10808 20 2.10375 6
8 45.8335 1.97821 64.2 1.97779 55 1.97779 2
9 48.3399 1.88133 29.9 1.88235 25 1.87289 1
10 50.1997 1.8159 253
11 52.4592 1.74288 29.9 1.74298 25 1.73928 1
12 89.5398 1.09377 4.6 1.09489 1
13 29.3969 3.03588 10.6 3.03632 74
14 31.1869 2.8656 8.6
15 79.4474 1.20531 9.0 1.20577 4
16 68.9829 1.36027 7.7 1.36397 2
17 87.8465 1.11043 8.6 1.10883 2
18 87.0893 1.11813 5.7 1.12558 2
19 53.9058 1.69947 5.7 1.69818 2 1.69396 <l
20 52.942 1.72812 20.8 1.72900 12 1.72681 1
21 46.5394 1.94983 6.5 1.94955 1 1.94677 2
22 63.3376 1.46721 9.0 1.46705 4
Ortiisme Katsayilar1 0.997 0.821
Tablo 2. Inci 6rneklerinde saptanan maddelerin listesi.
Ornekler Saptanan maddeler PDF No Kiristal Formiil Ortiisme
Sistemi Katsayisi
Inci-01 Aragonit (kalsiyum karbonat)  41-1475 Ortorombik  CaCOj 0.989
Sezyum Zink Fosfat 45-0277  Monoklinik  CsZnPO, 0.892
Inci -02 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOj; 0.989
Hidrazin Hidrojen Siilfit 70-0922  Monoklinik  N,HsHS 0.900
Inci -03 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOj; 0.996
Hidrazin Hidrojen Siilfit 70-0922 Monoklinik  N,HsHS 0.857
Inci -04 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCO; 0.942
Hidrojensemikarbazid Klorid ~ 73-1381 Ortorombik  CO(NH,)NHNH;Cl  0.855
Inci -05 Aragonit 75-2230  Ortorombik  CaCO; 0.990
Nitrojen Klorid 70-1610 Ortorombik  NCls 0.929
Sodyum Hidrojen Fosfat 77-0096 Triklinik NasH,(PO,) (P,07)  0.905
Inci -06 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOj 0.984
Fumarik Asit 39-1838  Monoklinik ~ C4H40,4 0.880
Kalsiyum Fosfat 73-0440 Monoklinik  Ca,P,0, 0919
Inci -07 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOj; 0.994
Hidrazin Hidrojen Siilfit 70-0922 Monoklinik  N,HsHS 0.935
Inci -08 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOj; 0.999
Hidrazin Hidrojen Siilfit 70-0922 Monoklinik  N,HsHS 0.983
Inci -09 Aragonit 41-1475 Ortorombik  CaCOs; 0.997
Hidrazin Hidrojen Siilfit 70-0922 Monoklinik  N,HsHS 0.821
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Sekil 1. Inci — 09 6rneginin X-1s1lar toz kirinim deseni.
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