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1. GIRIS

1895 yilinda W.C Roentgen’in X-1sinlarin1 kesfinden sonra bir¢ok bilim adami bu
1sinlarin mahiyeti ile ilgili calismalara yoneldi. Calismalar genellikle farkli maddelerde X-
isinlarinin - kirmimi, girisimi, sogurulmasi ve sacilmasi iizerinde yogunlasti. Sagilma
deneylerinin bir sonucu olarak, 1908 yilinda Barkla ve Sadler X-isinlarinin hedef
maddenin karakteristik bilesenleri oldugu sonucuna vardilar ve bu 1sinlar1t K ve L olarak
adlandirdilar. Karakteristik K tabakasi sogurmasi ilk kez de Broglie tarafindan gozlendi ve
W.L. Bragg ile Siegbahn tarafindan yorumlandi (Van Grieken ve Markowicz, 1993).

Son yillarda karakteristik X-1s1m1 floresans teknigi ile caligmalar yapildi ve biiyiik
mesafeler katedildi. Bu teknik maddeler icerisindeki ¢esitli elementlerin belirlenmesinde
ve elementlerin karakteristik 6zelliklerinin tayin edilmesinde tercih edilmektedir. Cilinkii bu
teknik, caligmalarin daha kisa zamanda yapilmasina ve daha hassas sonuglarin elde
edilmesine imkan vermekte olup ayrica deney masraflarinin daha az olmasim
saglamaktadir.

X-1s1m1 floresans teknigi, maden cevherlerinin analizinde g¢evre kirliliginde, seri
imalatta, kalite kontrol sisteminde, eczacilikta, tip alaninda, petrol sanayinde vb. alanlarda
kullanilmaktadir (Kii¢iikonder, 1988).

Bu calismada Afsin-Elbistan Termik Santralinden alinan komiir numuneleri ve kiil
numunesi XRF teknigi ile kalitatif ve kantitatif olarak analiz yapildi. Kalitatif analiz
sonunda, santralin Kislakdy mevkiinden alinan kdmiir numuneleri igerisinde, Ca, S, P, Fe,
Sr, Mo, Ba, kiil numunesi igerisinde, Ca, P, S, Fe, Sr, Mo, Ba, Ce, I, Sn, elementleri tespit
edildi. Kiil numunesi ve kdmiir numuneleri igerisinde tespit edilen elementlerin ylizde
oranlar standart karsilastirma ve standart ilave metodu ile hesap edildi.

1.1. Gama Isinlan ve Ozellikleri

Deneysel ¢aligmada y-1sinlart kullanildigr i¢in y-1sinlariyla ilgili bilgi verildi. Gama
1sinlar1 kisa dalga boylu, elektromanyetik dalgalardir ve radyoaktif parcalanma sirasindaki
enerji degisimlerinde gozlenir. Gama yayimlamasi elementin atom numarasini ve kiitle
numarasin1 degistirmez ve cogunlukla radyoaktif parcalanma sonucu uyarilmis duruma
gelen ¢ekirdekler, yani yar1 kararli ¢ekirdekler, temel duruma gelmek i¢in Y-
yayimlamasi yaparlar. Gama 1sinlari, elektriksel ve manyetik alanlardan etkilenmezler, X-
isinlarma benzerler; fakat dalga boylar1 daha kisadir (3.10"°-10""'m arasinda), dolayisiyla
enerjileri ve delici gii¢leri daha fazladir (Erdik, Sarikaya, 1997).
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1.2. Gama Isinlarimin Madde ile Etkilesmesi Sonucu Meydana Gelen Olaylar
1.2.1. Sacilma Olay1
1.2.1.1. Compton Sa¢ilmasi

Isigin yani elektromagnetik radyasyonlarin tanecik karakteri ile izah edilebilen
Compton olayi, genellikle 0,5MeV’den biiylik enerji degerine sahip fotonunun, serbest
elektronla veya atomun dis yoriingesindeki bag enerjisi ¢ok kiiciik olan bir elektronla
etkilesmesinde gozlenen bir olaydir. Gelen foton, enerjinin bir kismini yolu iizerine
rastlayan elektrona devreder ve ona, devrettigi enerjiye esit bir kinetik enerji kazandirir.
Gelen foton, ilk dogrultusundan sapar ve enerjisi azalir, yani farkli bir foton halinde yoluna
devam eder.

Enerjisi azalimig,
sacilmig foton
E=hcin’
Sethest veya zayif _
hagh elektron ?‘I\ A
\ Y
A A e T B
N
Gelen fotor,
E=hcfa
elektron,

Q  E=(U/Zmv

Sekil 1.1. Compton sacilmasi.

Bu olayda enerji,
1
Et—Ef=—mJV (1.1)
2
seklindedir. Gelen ve sagilan fotonlarin dalga boylar1 farki,

- h=Ah= " (1-cos0) (1.2)
m . c

burada 0 sagilma agisina baglidir (Algiines, 2001).
1.2.1.2. Coherent Sacilma
Gelen gama 1sinlari, atomun enerjisinde bir degisiklik olmadan sagilirlar. Bu

sacilmaya coherent sagilmasi adi verilir. Coherent sagilmasi, fotonlarin elektron iizerinden
sagilmasi yoluyla meydana gelmektedir. Incoherent sagilmada oldugu gibi, coherent
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sacilmasinda da gelen foton enerjilerinin 0,1-0,5MeV arasinda olmasi gerekmektedir
(Kiigtikonder, 1988).

Coherent sagilma olarak adlandirilan dort tip sacilma vardir. Bunlar; 1-Rayleigh
Sacgilmasi, 2-Delbruck Sacgilmasi, 3-Niikleer Rezonans Sag¢ilma, 4-Niikleer Thomson
Sacilmasi’dir.

1.2.2. Fotoelektrik Olay

Bu olayda foton, enerjisinin tiimiinii yolu {izerine rastlayan ve atoma bagli olan bir
elektrona devreder. Fotoelektrik olay, genellikle enerjisi 0,5MeV altinda olan fotonlar
tarafindan olusturulur. Foton, ydriingeden elektronu koparmak i¢in harcadig1 bag enerjisi

kadar enerjiden arta kalanini bu elektrona verir. Bagli bulundugu atomdan kopan elektron,
kazandig1 enerjiyi bu deger sifir olana kadar sarf eder. Olayda enerjinin korunumu;

Gelen Fotonun Enerjisi = W + %meV2 (1.3)

Burada, W =Bag enerjisi, seklindedir (Algiines, 2001).
Fotoelektrik olay, sekil 1.2°de gdsterilen sema iizerinde verildi.

Karakteristik X-151m1 veya  Auger Elektronu

Fotoelektron

Uyarict Radyasyon

Olusan Bosluk N S~ - .
S © _- M Atom

~ o

-7 Kabuklari

Sekil 1.2. Fotoelektrik olay, karakteristik X-1g1n1 olusumu ve Auger olay1 (Kiigiikonder,
1988).

1.2.3. Auger Olay1

Gama 1sinlarinin maddeyle etkilesmesi sonucu, atomun i¢ tabakalarindan bir
elektron sokiildiigii zaman meydana gelen bosluk, atomun iist tabakalarindan bir elektron
tarafindan doldurulur. Bu esnada bir X-151m1 yayimlanacaktir. Auger olayinda 1sin
yayinlanmayip, yaymlanmasi gereken 1sm, atomun {ist tabakalarindan bir elektron
sOkebilir. Boylece atom iki defa iyonlasmis olur. Bu olaya "Auger Olay1", sokiilen
elektrona ise "Auger Elektronu" denir (Kiigiikonder, 1988).
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1.2.4. Elektron Pozitron Cifti Meydana Gelmesi

Yiiksek enerjili bir foton, atom numarasi biiylik bir elementin ¢ekirdeginin
yakininda yok olmastyla birlikte, fotonun enerjisi, Enistein’in,

E = mc? (1.4)

baginitisina uyacak sekilde, bir elektron ve bir pozitrona donlismektedir ki bu olaya cift
olusumu adi verilir. Bir elektronun ve pozitronun kiitlesi me = 9,11 x 107'kg olduguna
gore, bir fotounun iyon cifti olusturmasi icin enerjisi en az, 1,02MeV kadar olmalidir.
(Pehlivan, 1997).

1.3. X-Isinlar1 ve Ozellikleri

X-1ginlar, yiliksek enerjili  elektronlarin  yavaglatilmast veya atomlarin ig
yoriingelerindeki elektron gegisleriyle meydana gelen 10°A° ile 100A° dalga boylu
elektromagnetik radyasyon olarak tarif edilir (Sahin, 1994).

Elektromanyetik 1simadan dolayr X-isinlar1 ¢ift karakterlidir. Dalga ve tanecik
ozelligi gosteririler. Fotoelektrik olay, compton sagilmasi, gaz iyonisazyonu ve sintilasyon
tanecik oOzellikleri ile hiz, polarisazyon ve coherent sacilma ise dalga ozellikleriyle
aciklanabilir (Bertin, 1975).

1.4. Karakteristik X-1sinlari

Herhangi bir etki ile uyarilan bir atomun, alt kabugundan bir elektron sokiildiigii
zaman, burada meydana gelen bosluk, daha yiiksek tabakalardaki bir elektron tarafindan
102 ile 10" saniye arasinda doldurulur. Elektronlarin bu gegisleri sirasinda yayimlanan
fotonlar, karakteristik X-1sinlar1 adini alirlar (Kiigtikonder, 1988).

1.5. Siirekli X-Isinlar
X-isinlart  hizlandirilmis  elektronlarin, agir ¢ekirdek yanindan gecerken

yavaslayarak enerjisinin 6nemli bir kismin1 X-1smnina doniistiirmesi ile olusur (Aygiin,
Zengin, 2000).

.E H-1a1mn A" £
——— e ema. [
m. Ki (i ."l:'
EE Il-| |:'|Jra‘2K
E$ me %02 K;
(yavag)

Sekil 1.3. Bir X-1s1n1 olusum mekanizmasi1 (Aygiin, Zengin, 2000).
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1.6. Karakteristik X-Isim1 Enerji Seviyeleri

Uyarilan bir atomdan yayinlanan karakteristik X-1sinlari, elektronik gecislere gore
farkli enerji ve adlara sahiptirler. Soyle ki; doldurulan tabaka K tabakasi ise, Kx -1sinlar1
adinm alirlar. K’da meydana getirilen bosluk L tabakasindaki elektronlarla doldurulmus ise
yaymlanan fotonlar K, fotonlari, M tarafindan doldurulmus ise, yayinlanan fotonlar Kg
fotonlar1 admi alirlar. L deki bosluk iist tabakalardaki elektronlarin biri tarafindan
dolduruluyor ise Lx -isinlar1 meydana gelir (Kiiciikonder,1988).Bu gecislerle ilgili
Siegbahn gosterimler ¢izelge 1.1°de verilmistir. Bu gegislerden meydana gelen X-1sinlari
ise sekil 1.4’te gdsterilmistir.

Cizelge 1.1. Siegbahn Gosterimleri (Van Grieken ve Markowicz,1993).

Siegbahn Tabakalar Siegbahn Tabakalar Siegbahn | Tabakalar
Gosterimi Aras1 Gegis Gosterimi Aras1 Gegis Gosterimi | Aras1 Gegis
Ko, K-Lin Loy Lin-Myy LB17 Liy-Mm
Ko, K-Ly LB, Lu-Miy Ly Liu-Niv
KB, K-Miy LB Lin-Nv Ly, Li-Ny
Kp! K-Nyj LBs3 Li-Mpy Lys Li-Ny
KpY K-Ni L4 Li-Mn Lys Li-Om
KB K-Mp LBs L -Owy Ly i L;-On
KB, K-Ny LB L -Ni Lys Li-Ni
KBl K-Niv LBs Lin-Ox Lye Li-Ow
Kp! K-My L] Lin-Nviv Lyg Li-O
Kpe K-Miy Lo Li-My Ly; Lir-Niv(vin

L; L -M; LBio Li-Mv
Loy L -My LBis L -Niy
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Sekil 1.4. K ve L 1sinlarin1 olusturan elektronik gecisler (Bertin, 1975).




GIRIS Emine PAKSOY

1.7. Karakteristik X-Isim1 Spektrumlari

X-151m1 spektrometresiyle elde edilen bir spektrumda, sekil 1.5°te gosterilen tepeler
meydana gelir.

Karakteristik X-151n1 Tepeleri: Bu tepeler, incelenen numunedeki elementler
hakkinda bize yeterli bilgiyi verir ve numune icerisindeki elementlerin tespit edilmesini
saglar. Karakteristik X-1s1n1 tepeleri, K, Kg, Ly , Lg... v.s. tepeleri olabilir.

Coherent Tepeleri: Kaynaktan gelen primer gama 1smlarinin numuneden Coherent
olarak sacilmasiyla meydana gelir. Yani gelen 1sinlar, enerjilerini kaybetmeksizin
numuneden sagilirlar (Kiigiikonder, 1988).

Incoherent Sagilmadan Dolayr Meydana Gelen Compton Tepeleri: Kaynaktan
numuneye gelen primer X-1sinlarinin, numune igerisinde incoherent sag¢ilmaya ugradiklar
zaman enerjilerinin bir kismini kaybetmeleri ve dedektdrde sayilmalari ile olusurlar. Enerji
kayb1 yiiziinden compton piki, coherent pikinden daha diisiik enerji bolgesinde olusur
(Kiigtikonder, 1988).

Incoherent sagilma birden fazla oldugu gibi, dedektdr igerisinde de incoherent
sagilma olabilir. Primer gama 1sinlariin enerjisi biiyiidiikge compton ve coherent pikeleri
arasindaki enerji farki da biiyiir. Bu da bize, numune elementlerinin atom numaralarinin
kii¢iilmesinin, compton ve coherent pikleri arasindaki enerji farkini biiyiittiiglinii gosterir
(Kiigtikonder, 1988).

Ust Uste Binme Tepeleri: iki veya daha fazla foton ayni anda dedektére geldikleri
zaman, sistem, bu fotonlar i¢in tek bir puls verir. Bu da {ist {iste binen bir tek tepe olarak
meydana gelir (Kiigiikonder, 1988).

Kagak Tepeler: Kaynaktan ¢ikan vy-fotonlart numuneyle etkilestigi zaman
numuneden gelen fotonlar, dedektore ulasirlar. Dedektdrdeki atomlarin herhangi birinden
bir elektron sokiiliince, hol elektron ¢ifti meydana gelir. Bu esnada bir karakteristik X-1s1n1
yayinlanir. Yayinlanan bu X-1s1mn1 yeniden etkilesme yapmadan dedektdre ulasmadigi
zaman, dedektordeki fotonlar, gercek enerjilerinden bir kismini kaybetmis olarak
dedektorde sayilirlar. Bu fotonlarin spektrum tepeleri, asil tepelerin diigiik enerji
bolgelerinde meydana gelirler. Bu tepelere " kacgak tepeler " adi verilir (Kii¢likonder,
1988).
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Numuneden incoherent
Karakteristik X-Isin1 Tepeleri Sagilmast
Dedektordeki l

— Incoherent Sagilmasi Numuneden

g Coherent

N Sagilmasi

= feind Ust iiste

= Dedektorden Binme tepesi L

z Kacak kacan P

n Tepe elektronlar &

Kanal
Sekil 1.5. X-151m1 spektrometresiyle elde edilen spektrum (Kiigiikonder, 1988).
1.8. Karakteristik X- Isinlarimin Sayilmasi
1.8.1. Katihal Sayaclan

Deney sisteminde kullandigimiz sayag¢ Lityum siiriiklenmis Si(L1) katihal sayacidir.
X- Ismi siddet olglimlerindeki en 6nemli gelisme Lityum siirliklenmis yart iletken Si(L1)
veya Ge(Li) dedektorlerdir. Yari iletken dedektdrler p ve n-tipi bolgeler ile bu bolgeler
arasina yerlestirilmis i-tipi, bosaltilmis i¢ bolgeden ibarettir (p-i-n). Bosaltilmig bolge p-tipi
Silisyum veya Germanyum igerisine Lityum siiriiklenmesiyle elde edilir. Dedektor
ylizeyindeki ince p-tipi bolgenin sayma islemine higbir katkist yoktur. Aktif olmayan bu
bolgeye 6lii tabaka denir.

Sayacin en goze carpici fiziki 6zelligi alam1 ve kalinligidir (Bertin, 1975). Sayag
alan1 arttik¢a kati1 ag¢1 biiyiirken, sogurma verimi de kalinlikla artar. Fakat dedektdriin
ayirma giicii azalir (Bowman ve ark., 1966). Elektrotlar Lityum stiriiklenmis Silisyum veya
Germanyum iizerine yaklasik 200A° kalinlikta altin buharlagtirilmasindan ibarettir.
Dedektoriin yiiksek kazancli olmasini saglayan, lizerine yerlestirildigi alan etkili transistor
( F.E.T. )’dir ( Bertin, 1975).

Katihal sayaclart en iyi ayirma giiciinii saglamak, oda sicakliginda kolayca
buharlagan lityumun buharlasmasin1 6nlemek ve elektronik giiriiltiiyii azaltmak icin
-196 °C sicakliginda siv1 azot ile siirekli termal temas halindedir. Yar iletken sayaglarda,
300-1000 volt arasinda bir ters besleme voltaj1 ile meydana getirilen alan, sayacta olusan
elektron-hol ¢iftlerinin, 6n amplifikatore siirtiklenmesini saglar.
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1.8.2. Katihal Sayac¢larinin Calisma Prensibi

Sayaca uygulanan, ters besleme voltaj1 ile olusan elektrik alanda, serbest yiikler
harekete gecerek elektron-hol tastyicilar ayrilirlar. Ayrilan elektronlar p-tipi bolgeye
giderken, holler n-tipi bolgeye giderler. Boylelikle bosaltilan bu bolge, radyasyon hassas
dedektdr hacmini olusturur. Bu bolge, 2-5mm kalinliginda, 12,5-80mm? alaninda olup,
ylksek iletkenlik gosterir. Numuneden gelen karakteristik X-1sinlar1, dedektorde Lityum
stiriiklenmis bolgeye geldiginde, enerjisini Si veya Ge atomunun bir elektronuna aktarir.
Bunun sonucu ¢ikan fotoelektron, elektron-hol ¢ifti olusturur. Boyle bir iyonlasmada, iyon
cifti basina enerji kaybi, Si(Li) i¢in 3,8eV, Ge(Li) i¢in 2,9¢V olur. Elektrik alan tarafindan
toplanan Q yiikii; Ex, sayaca giren karakteristik X-1s1nlar1 foton enerjisi olmak tizere Si(Li)
igin,

Q = (Ex/3,8)(1,6 x 10™") Coulomb (1.5)

olur. Numuneden gelen foton bu bdlgede, enerjisinin tamamini kaybetmistir. Olusan akim
pulsu, 6n amplifikatdrde entegre edilerek, numuneden gelen foton enerjisi ile orantili voltaj
pulsuna doniistiiriiliir (Gedke, 1972).

Karakteristik X- 1511
|

Li Difiizlenmis Si

F.E. T.

!
Elektrik pulsu

Sekil 1.6. Si(Li) Dedektoriiniin Sematik Gosterimi
1.9. X-Isinlarinin Sogrulmasi

Sekil 1.7°de parelel bir X-151n1 demeti t (cm) kalmhginda, p (gr/cm’) yogunlugunda
homojen bir sogurucu iizerine gonderilir. Sogurucunun iki tarafina X-151m1 gecirmeyen
maskeler yerlestirilir. Sogrucudan gecen X-151mn1 demetinin I siddeti, her zaman Iy’dan
kiigiiktiir. Bu da X-1sinlarinin maddeden gecerken siddetinin azaldigini ya da sogrulmaya
maruz kaldigin1 gosterir. Burada X-151m1 siddetindeki azalma dI ise, ¢ikis siddeti;

dI/I=-pdt (1.6)

esitligi ile verilir. Burada p lineer sogurma katsayist ve birimi cm™*dir. Negatif isaret, X-
isinin maddeyi gecerken siddetinde azalma oldugunu gosterir. Esitlik 1.6 ifadesi
diizenlenerek;
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[=lpexp(-pt) (1.7)

elde edilir. Bu ifade "Lambert Kanunu" olarak bilinmektedir (Bertin, 1975).

v

Iy

v

MY

- I~

|<—t—>| \

Sekil 1.7. X-1s11n sogrulmasi (Bertin,1975).

p

Sogurma katsayilarini esitlik 1.7’ ye gore ifade edecek olursak;

1) Lineer sogurma katsayisi: Birim kalinlikta birim alanda belirlenen sogrulmadir. Esitlik
1.7’den,

log,(I,/1) |
=—"2 “"cm

(1.8)
t
olur. p ile gosterilir.
2) Kiitle sogurma katsayisi: Birim kiitlede birim alanda belirlenen sogrulmadir.
uem’
Ium = — (1 .9)
P gr
ile gosterilir.
3) Atomik sogurma katsayisi: Birim atomda birim alanda belirlenen sogrulmadir.
2
pA_pem” (1.10)
p N n atom
ile gosterilir.
Burada A=Atom agirligi, N=Avogadro sayis1’dir.
4)Molar sogurma katsayisi: Birim molde birim alanda belirlenen sogrulmadir.
cm’ cm’
e A = 4 (1.11)
p mol mol

10
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ile gosterilir.
Burada A(gr/mol) atomik agirliktir.

Yukarida ifade edilen dort sogurma katsayisi birbirine asagidaki gibi baglidir;
(Bertin, 1975).

N P
= U P= Ha P—= ol = 1.12
M=t P= Ha P—r= Hmol = (1.12)

1.10. Sogurma Kiyisi

Bir elektromagnetik radyasyonun enerjisi dalga boyu ile ters orantilidir. Kisa dalga
boylu fotonlar, daha biiyiik bir enerjiye ve etki giiciine sahiptir. Bir atomun, herhangi bir
yoriingesinden elektron sokebilecek en kiiclik enerjili veya en biiyiik dalga boylu fotonun
enerjisine, atomun o enerji seviyesinin sogurma kiyisi denir. Her atomun birden ¢ok
sogurma kiyist vardir. Bunun sebebi atomlarin farkli uyarma potansiyellerine sahip
olmalaridir. K (Akap ) bir, LO AL 1ab, AL1rabs ALmnab) Us, M bes, N yedi tanedir (Bertin, 1975).
Sekil 1.8’de sogurma kiyilar1 enerjisinin sogurma katsayisina karsi ¢izimi gosterilmistir.

wp (cm®/gr)

4
r L Lu L

Kiitle sogurma katsayisi

» Enerji (eV)

Sekil 1.8. K ve L tabakalarina ait sogurma kiyilar1 (Kiigtikonder, 1988).

11
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2. ONCEKI CALISMALAR

A. Kiigiikdnder tarafindan 1988 yilinda, XRF teknigiyle Kiire Bakibaba cevherinde
Fe ve Cu elementlerinin numune icerisindeki miktarlari tayin edilmistir. Calismada Ge(L1i)
katihal sayaci ile Am-241 radyoizotop kaynak kullanilmistir. Standart ilave metodu ile
miktar analizi neticesinde % 2,25 Cu, % 78,12 Fe tespit edilmistir.

M. Ertugrul ve arkadaglar1 tarafindan 1996 yilinda, EDXRF teknigiyle Afsin-
Elbistan termik santralindeki kiil numunesi igerisinde bazi elementler analiz edilmistir.
Ge(Li) katihal sayaci ile Am-241 radyoizotop kaynak kullanilmistir. Kalitatif analiz ile As,
Sr, Mo, Ba, In ve Ce elementleri gézlenmistir. Bu elementlerin konsantrasyonlar1 standart
ilave metodu ile tespit edilmistir.

V. Vijayan ve arkadaglar1 tarafindan 1997 yilinda, termal gii¢ tesislerinde yanan
komiir kiilii PIXE ve EDXRF teknigi ile incelenmistir. Yanan komiir kiiliinde K, Ca, Ti, V,
Cr, Mn, Fe, Ni, Cu, Zn, Ga, As, Rb, Sr, Y ve Ph elementleri gdzlenilmistir.

E. Kiiciikdnder tarafindan 1999 yilinda, radyoizotop X-1sin1 fluoresans teknigi ile
numune analizi yapilmistir. Kahramanmaras ili, Tiirkoglu ilgesi mevkiinde bulunan,
madenlerden ¢ikarilan maden cevherinin, zenginlestirme asamasi Oncesi kalitatif ve
kantitatif analizi XRF teknigi ile yapilmistir. Kalitatif analiz sonucu maden cevherinde, Cr
ve Fe elementleri tespit edilmis ve madde miktarlar1 standart ilave metodu ile
hesaplanmistir. Deneysel calismada Am-241 radyoizotop kaynak ile Si(Li) katihal sayag
kullanilmistir.

O. Dogan ve arkadaglar1 tarafindan 2001 yilinda, Tirkiye Kemerkdy termik
santralindeki yanmis komiir kiilii, XRF teknigi kullanilarak analiz edilmistir. Bes iz
element belirlenmistir. Bu elementler Ba, Nd, Sr, Mo ve As’dir.

T. Yayla tarafindan 2001 yilinda, termik santral kiilleri X-151m1 floresans yontemiyle
incelenmistir. Bu calismada, enerji ayirimli X-1s1n1 floresans teknigi (EDXRF) ile Afsin-
Elbistan termik santralinden, Sivas-Kangal termik santralinden, Yatagan termik
santralinden ve ¢evresindeki bitki yapraklarindan alinan kiil numunelerine, ¢coklu standart
ilave metodu uygulanarak P, S, K, Ca, Ti, Fe, Sr, Zr, Ba ve No’nun elementel analizleri
yapilmistir. Am-241 radyoizotop kaynak ve Si(Li) dedektor kullaniimastir.

O. Dogan ve arkadaslar1 tarafindan 2001 yilinda, Yenikdy termik santralinden
alinan komiir kiilii XRF teknigi kullanilarak analiz edilmistir. Am-241 radyoizotop kaynak
ve Si(Li) dedektor kullanilarak bes iz element gozlenilmistir. Bu elementler Nd, Ba, Mo,
Sr ve As’dir.

U. Cevik ve arkadaslar1 tarafindan 2002 yilinda, Akcaabat tiitiinii ve tiitlin kiili
EDXREF teknigiyle analiz edilmistir. Bu ¢alismada, Fe-55 ve Am-241 kaynak ve Si(Li)
dedektor kullanilmigtir. Calisilan numune igerisinde potasyum, kalsiyum, titanyum, demir,
bakir, brom, stronsiyum ve baryum tespit edilmistir. Bu elementlerin madde miktarlar
standart ilave metodu ile hesaplanilmistir.

12
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A. Kiiciikonder ve arkadaglar1 tarafindan 2003 yilinda, Manisa Soma- Darkale
bolgesinden alinan linyit komiirii ve komiir kiilii EDXRF teknigi kullanilarak kalitatif ve
kuantitatif analiz yapilmistir. Am-241 radyoizotop kaynak ve Si(Li) dedektor kullanilarak
numune igerisinde Fe ve Ba elementleri tespit edilmistir. Standart ilave metodu ile bu
elementlerin numune igerisindeki ylizde oranlar1 bulunmustur.

C. Cakir ve arkadaglar1 tarafindan 2003 yilinda, EDXRF teknigi kullanilarak,
Erzurum’un ii¢ farkli bolgesinden alinan kdmiirlerde iz element analizi yapilmistir. Askale,
Siitkans ve Balkaya komiirlerinin kalitatif ve kuantitatif analizi yapilmistir. Calismada
Ge (Li) ve Si(Li) dedektor, Am-241 ve Fe-55 radyoizotop kaynak kullanilmistir. Calisilan
numunelerde Fe, Ba, Ce, Ti, Ca, K, Ar ve S elementleri tespit edilmistir. Bu elementlerin
konsantrasyonlari standart ilave metodu ile bulunmustur.

O. Dogan, M. Kopya tarafindan 2006 yilinda, Tiirkiye Yatagan termik santralindeki
kil ornekleri EDXRF yontemiyle elemental analizi yapilmistir. Kalitatif analiz ile bes iz
element belirlenmistir. Bu elementler Nd, Ba, Sr, Mo ve As’dir. Bulunan sonuglar
Kemerkdy termik santralinden elde edilen degerlerle ile karsilastirilmistir.
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal
3.1.1. Afsin-Elbistan Termik Santrali

Afsin-Elbistan havzasi Kahramanmaras ili sinirlar1 igerisinde bulunmaktadir.
Havzanin dogu boliimiinde Elbistan, bati boliimiinde ise Afsin ovalart yer almaktadir
(Yayla, 2005).

Ulkenin linyit rezervlerinin yaklasik %45°i Afsin-Elbistan Linyit Havzasi'nda
bunmaktadir. Yaklasitk 4 milyar ton rezerve sahip Afsin-Elbistan Linyit Havzasi,
Tirkiye’nin elektrik amagli kullanilabilecek en 6nemli linyit potansiyeline sahiptir.
Havzada mevcut iiretilebilir rezerv ile 30 yil boyunca santrali besleyebilmek miimkiindiir
(Tamzok, 2007).

Yaklagik 120km?’lik bir alan1 kapsayan linyit havzasi; Kislakdy (A), Célollar (B)
ve Afsin (C) ad1 verilen ii¢ ana sektor ile Kuskayasi (D), Elbistan (E ve F) sektorlerinden
olusmaktadir (Otto Gold, 1969).

Afsin- Elbistan (A) projesi 4x344MW giiciinde yilda 8,1 Kilowatt-saat enerji lireten
bir termik santral ile yillik tiretimi 18,6 milyon ton linyit olan bir a¢ik maden isletmesinden
olusmaktadir (T.E.K.).

L MARAS 1suMY e ot
. NAYSER| 180KY )
L MK MK NS t;,ﬁ
= OSMANIYE 380 KY s ¢ )
: .

TERMIK SANTRAL TR LAKDY £

LI e TS T R TP
& “aiper S | e

i 8t i 1

ELBISTAN 3 KM

AFSIN T4 KM
Sekil 3.1. Komiir havzasi ve termik santral (T.E.K.).
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A santrali Kislakdy bolgesinde c¢ikartilan linyiti kullanmaktadir. Linyit, bantlar
vasitasiyla 1 milyon ton kapasiteli stok sahasina gonderilmektedir. Stok sahasi santralin 15
giinliik ihtiyacini karsilayacak niteliktedir. Degisik 1s1l degerdeki tabakalardan alinmis olan

linyit burada harmanlanmakta ve 1050Kcal/kg’lik ortalama degerdeki linyit bantlarla
santrale verilmektedir. Santralin yakit ihtiyaci saatte 3000 tondur (T.E.K.).

Santralde yakilan linyitten elde edilen buharin sicakligi 535 °C ve basinci 197,5
kg/cm? olup her kazanda saatte 1020 ton buhar elde edilmektedir. Bu buharla calistirilan
buhar tiirbinine akuple jeneratorlerde enerji iiretilmekte, jenerator ¢ikisinda 21.000 volt
olan gerilim transformatorle 380.000 volta yiikseltilerek enterkonnekte sisteme
verilmektedir (T.E.K.).

Santralin ihtiyact olan katma ve sogutma suyu Elbistan’daki Ceyhan Nehri
kaynagindan alinmaktadir. Su her biri Imetre ¢capinda ve 30km uzunlugunda iki ¢elik boru
ile santrale getirilmektedir. Santralin su ihtiyaci saatte 5400 tondur (T.E.K.).

Linyitin yanmasi sonucu meydana gelen kiil bantlarla madene geri gdnderilerek
komiirden bosalan yerlere atilacak daha sonra iistii toprakla ortiilerek tarima elverisli arazi
haline getirilmektedir (T.E.K.).

: T

i Rt T ) L L

Sekil 3.2. Afsin-Elbistan (A) termik santrali (T.E.K.).
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3.1.2. Numunelerin Hazirlanmasi

Tirkiye’nin en bliyiik linyit rezervlerinden biri olan Afsin-Elbistan Termik Santrali
Kislakdy mevkiinde, "bager 5" (alt zemin, kolori degeri yiiksek) ve "bager 1" (list zemin,
kalori degeri diisiik) olarak adlandirilan bolgeden, bager 5’1 "alt" ve bager 1°1 "iist" katman
olarak adlandirip, iki ¢esit komiir numunesi alinarak XRF teknigi ile kalitatif ve kuantitatif
olarak analiz yapildi. Ayrica biitiin kdmiirlerin karigsarak yandig: santral (A)’dan alinan kiil
numunesi XRF teknigi ile analiz edildi. Analiz metotlarindan, standart ilave ve standart

karsilastirma metodu kullanildi.

Analiz yapilmadan 6nce alinan numuneler birtakim islemlerden gegirildi. Ik énce,
alt ve iist katman komiir numuneleri ile kiil numunesi ayr1 numune kaplarina konularak
laboratuara getirildi. Daha sonra, komiir numuneleri, kirilip, havanda doviilerek toz haline
getirildi. Toz haline gelen kdmiir numuneleri ile kiil numunesi 200mesh’lik eleklerden
gecirilerek numune kaplarina konuldu ve sayima hazir hale getirildi.

3.1.3. Deney Diizenegi
Afsin-Elbistan Termik Santralinden alinan komiir numuneleri ve kiil numunesi,

analiz edilmek {izere 6l¢iim sartlarina uygun deney diizenegine konuldu. Sekil 3.3’ te
deney geomet-risi, sekil 3.4’te sayim sisteminin semasi goriilmektedir.

=ull.p

Sekil 3.3. Deney geometrisi.

Deney sisteminde, 5,9KeV’de reziilasyonu 155eV olan Canberra marka Si(Li) yar1
iletken katihal dedektorii, Am-241 (59, 543KeV) radyoizotop kaynak ve Fe-55 kaynak, 6n
amplifikator, ADC (Analog-Digital Convertor), sistem 100 bilgisayar kart1 ve bilgisayar ile
elde edilen sonuglari yazdirmak i¢in printer kullanildi. Si(Li) yar1 iletken katihal
dedektorii, yart iletken silisyum kristalinin 6rgii bosluklarina Lityum atomlar1 difiizlenen,
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2mm kalinli-ginda, 12,5mm? aktif alanli ve 500 volt ters besleme voltaji ile beslenen bir
dedektdr olup, vakum altindadir (Canberra, 1995).

Elektronik giiriiltiiniin azalmasi ve oda sicaklifinda buharlagabilen, iletkenlik
arttirict Lityum’un buharlagsarak ayrilmasimin onlenmesi amaci ile sivi azot (-196 °C)
igerisine daldirilmig ve termal denge saglanmistir. Am-241 radyoizotop kaynak,
monokramatik bir uyarici kaynak olup, 59543eV’luk gama 1sinlar1 yayimlar.

On amplifikator, dedektore gelen karakteristik X-isinlarmi birkag milivolt
mertebesinde elektrik pulslarina ¢evirir. Buradan, amplifikatore ulasan elektrik pulslari, O-
10 volt mertebesine yiikseltilir. Bu elektrik pulslari, ADC’de sayisal degerlere
dontstiiriiliir. Bu degerler, biiytlikliiklerine gore 4096 kanalli ekranda, enerjilerine uygun
kanallarda pikler olustururlar. Boylelikle farkli say1 ve enerjilerde gelen pulslar, ekranda
incelenen numunelerin karakteristik X- 1sinlar1 spektrumunu verir ( Durdu, 2001).

Uyarici-numune, numune-saya¢ arasi uzakliklarin ayarlanarak ve uygun kolimator
maddeleri secilerek numunelerin karakteristik X- 1smlarimin enerji bolgesine istenmeyen
piklerin diismemesini, miimkiin olan en yiiksek siddetle sayim elde edilmesini ve {ist iiste
binme piklerinin gdzlenmemesi en iyi dl¢iide saglanmustir.

Calismada Am-241 radyoizotop kaynak ve Fe-55 kaynak kullanildi.

Numune
Am-241 Am-241
Karakteristik X-Ismlar1
— ve sagilan fotonlar
VYVYVYY
Dedetor -
»  On Amplifikator
A 4
Amplifikator
A 4
ADC
A 4
S 100
A 4
Bilgisayar

Sekil 3.4. Sayim sisteminin semasi
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3.2. Metot
3.2.1. Analiz Metotlar:

X-1511  spektrometrik analiz metotlari, matris (sogurma ve siddetlendirme)
etkilerinin azaltilmasina temel yaklasimlari itibariyle sekiz gurupta toplanabilir (Bertin,
1975).

1. Standart ilave ve seyreltme metodu: Analit konsantrasyonu numune matrisi iginde
miktar olarak degistirilir. Bu bir veya birkag numune matrisine, birka¢ degisik
konsantrasyonda analit veya analit ¢cozeltileri ilave edilerek matris i¢cinde analit miktarmin
azar azar arttirilmasi ile yapilir.

2. Ince film metodu: Sogurma ve siddetlendirme etkilerini ortadan kaldirmak icin
numuneler ince filmler halinde hazirlanir.

3. Matris seyreltme metodu: Biitlin numune matrisleri seyreltilerek ve diizgiin bir ylizey
haline getirilmis kompozisyon sekline sokularak matris etkileri ¢oziicii tarafindan tayin
edilir.

4. Standartlarla mukayese metodu: Numuneden yaymlanan karakteristik analit ¢izgi
siddeti, numuneler ile ayni veya yakin analit ve matris konsantrasyonuna sahip
standartlarla mukayese edilir.

5. I¢ (dahili) standardizasyon: Standartlarla mukayese metodu, 6zel bir matris icinde
analite benzer uyarma, sogurma ve siddetlendirme karakteristigine sahip bir dahili standart
elementin biitiin numunelere ilave edilmesi ile diizeltilir. Kalibrasyon fonksiyonu, analit ve
dahili standart ¢izgilerini siddet oranini ihtiva eder.

6. Sacilmis x-1s1nlar1 standardizasyon: Numune tarafindan sagilmis primer x-isinlarinin
siddeti, sogurma-siddetlendirme etkilerini diizeltmede kullanilir.

7. Deneysel diizeltme: Sogurma ve siddetlendirme etkilerini yok etmek veya minimuma
indirgemek i¢in 6zel deneysel teknikler kullanilir.

8. Matematiksel diizeltme: Sogurma ve siddetlendirme etkilerini deneysel olarak tiiretilmis
parametreler kullanilarak matematiksel diizeltme yapilir (Bertin, 1975).

3.2.1.1. Standart ilave ve Seyreltme Metodu

Standart ilave metodunda, her analitin yaklasik konsantrasyonuna, saf (standart)
ilave edilirken, seyreltme metodunda, numune bir seyreltici ile seyreltilir. Numuneye,
analit standardinin ilavesi, konsantrasyonu ve net alan siddetini artirirken, seyreltmede
analit konsantrasyonu ve net alan azalmaktadir. Analizde kolaylik icin, ilave edilecek
oranin, numune Kkiitlesine gore kiiglik olmasi gerekir. Ayrica ilave edilen standardin
homojen olmasi, parcacik biiyiikliigli ve yogunlugunun numune analiti ile ayni olmasi
gerektir (Kiiciikonder, 1988).
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Standart ilave ve seyreltme metodu, konsansantre hale getirilmis veya seyreltilmis
numunelerin, standart olarak alinmasi ve pik siddetlerinin karsilagtirllmasi temeline
dayanir. Bu metodun uygulanabilirligi i¢in, hazirlanan numunelerin,

1.Fiziksel form (kat1, s1v1,toz)

2. Analit konsantrasyonu

3.Matris kompozisyonu

4. Fiziksel oOzellikler (Pargacik biiyilikligl, yogunluk, yiizey, ...) bakimindan benzer
olmalar1 gereklidir (Bertin,1975).

Standart olarak alinan konsantre veya seyreltilmis numunelerden oOlgiilen, bilgi
noktalarina diiz bir egri ¢izmek i¢in, en kiigiik kare prensibi kullanilir. Bu egri, bir dl¢ii
takiminda, her bir 6l¢iiniin sapma karelerinin toplaminin minimum oldugu egridir.

Eger analizde matris etkisi 6nemli degil ise, yapilabilecek basit bir kalibrasyon
metodu (konsantrasyona karsi, analit net alan siddeti) ile dogru sonuclara ulasilabilir.
Fakat matris etkisi onemli bir boyutta ise, kalibrasyon bir veya birka¢ diger metodlar ile
desteklenmelidir.

Analizde kullanilan standartlarin konsantrasyon ve analit net alan siddeti
kullanilarak lineer kalibrasyon dogrusu bulunur. Sekil 3.4’te tipik bir kalibrasyon dogrusu
gosterilmektedir. Bu dogru, siddet eksenini, temel sayma siddetine esit gelen yerde keser.
Bu grafik, bir 6l¢lim, sayim metodudur.

Bu dogru,

IP=1’1’1C+IB (31)

ile verilir. Burada m dogrunun egimi ve bir kalibrasyon faktoriidiir.

(3.2)

olur. m birim konsantrasyon basma sayma, Ip pik siddeti, C ise konsantrasyondur.
(Kiigtikonder, 1988).

Sekil 3.4. Lineer kalibrasyon dogrusu (Bertin, 1975).

19



MATERYAL VE METOT Emine PAKSOY

Genellikle, kalibrasyon egrilerinde diiz bir efim arzu edilir. Ciinkii analitik
konsantrasyonda kiigiik bir aralifa nispeten, analit pik siddetinde daha biiyiik bir faydali
aralik (interval) istenir. Egim, analit ¢izgisi i¢cin matris kiitle sogurma katsayisi ile ters
orantilidir. Yani matris sogurmasi arttik¢a egim azalacaktir. Egim ve temel sayma diizeyi,
analit ¢izgisinin dalga boyuna baghdir (Jenkins, 1986).

3.2.1.2. Standart Karsilastirma Metodu
3.2.1.2.1. Tek Standart Metot

Numunelerden gelen analit ¢izgi siddeti miimkiin oldugu kadar benzer analit
konsantrasyon ve matrisine yakin ve aynit numune sekline benzerdir.

Numunedeki elementlerin konsantrasyonu tek standart metodu kullanilarak
belirlenir. Asagidaki basit oranti, dl¢iilen net siddet i¢in oldukea iyi sonuglar verir.

1 C

IS CS

Burada I ve Ig sirasiyla her bir analiz edilen her bir numunedeki ve standart
numunedeki analit i¢in analit net ¢izgi siddetidir. Cx ve Cg sirasiyla her bir analiz edilen

her bir numunedeki ve standart numunedeki her bir analit i¢in analit konsantrasyonudur
(Bertin, 1975).

3.2.1.2.2. iki Standart Metot

Numune ile standardin analit siddetlerinin karsilagtirilmasi temeline dayanir. Bagka
bir ifade ile anlatilirsa numuneden ¢ikan analit pik siddeti, numunelerle ayni partikiil
bliyiikliiglinde ve miimkiin oldugu kadar ayni analit konsantrasyonuna ve matrise yakin
olan standartlarla mukayese edilir. Kullanilan standartlarin, analiz yapilacak numune ile
fiziksel form (kati, sivi, toz ...), analit konsantrasyonu, matris komposizyonu ve fiziksel
ozellikleri (partikiil, yogunluk, yiizey), bakimindan benzer olmaldir. Basit bir
kalibrasyonla dogru analiz yapilabilir. Analizde kullanilan standartlarin konsantrasyonu ve
analit tepe siddetleri kullanilarak lineer kalibrasyon dogrusu bulunur. Bu dogru;

IP=1’1’1C+IB (33)

ile verilir. Ip pik tepe siddeti, C konsantrasyon, m kalibrasyon faktorii birim zaman ve
konsantrasyon basina sayimdir ve Ig denklem sabitidir (Ender, 2006). Numune i¢indeki
analit konsantrasyonu x, iki standart S; ve S, arasinda bulunuyorsa lineer bir dogrudan,

ey
R (Csz - CSl) (3~4)

C.=Cq
152 _151

X

Cx analit konsantrasyonu bulunur. Lineer dogru sekil 3.5’te verilmistir.
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Eger kalibrasyon dogrusu lineer degilse, iki standart metodu asagidaki denklemle
verilir (Bertin, 1975).

[

I Cs
[S2 CSI (35)
CS

1,
2_CS1 C, - S1

Siddet

Iso

Is

Cs Cy Cs2  ( Konsantrasyon, C)

Sekil 3.5. Standartla karsilastirma metodu i¢in kalibrasyon dogrusu (Bertin, 1975).
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Enerji Kalibrasyonu

Herhangi bir numune ile ¢alisirken, numuneden gelen karakteristik X-1simnlar ile
olusan herhangi bir pikin tepe noktasinin enerjisinin hesaplanip, o pikin hangi elemente ait
oldugunu belirlemek amaci ile, caligilan kaynagin coherent piki ve bilinen bir elementin K,
veya Kg pikinin enerji degerlerine karsilik gelen, kanal numaralarina gore kalibrasyon
egrisi ¢izilip, bu egriye ait denklemin elde edilmesi bir enerji kalibrasyonudur. Bu enerji
kalibrasyonunun yapilmasinin sebebi ise numuneden alman piklerin dogru bir sekilde
yorumlanmasi ve degerlendirilmesi i¢in gereklidir.

Bu ¢alismada Am-241 radyoizotop kaynak kullanildig: icin, Am-241’e ait coherent
piki ve %99,9 saflikta Vanadium’dan elde edilen Ko pikinin tepe enerjileri ve bu
enerjilerin karsilik gelen kanal numaralar1 tespit edilip, ¢izelge 4.1°de verildi. Bu
degerlerden yola ¢ikarak enerjiye karsilik, kanal numarasina ait grafik sekil 4.1’deki olup
kalibrasyon denklemi,

y = 15,14x-1419,3 (4.1)

seklindedir. Burada r* = 1°dir. Ayrica bu denklemden kanal basina diisen enerji de
hesaplanabilmektedir ( Kiigtikonder , 1999).

Cizelge 4.1. Am-241 kaynakla yapilan enerji kalibrasyonu i¢in ¢izelge.

Element ve Isim Enerji Kanal Numarasi
Am-241(coherent) 59543 eV 3923
V (Ka) 4952 eV 410

y=15,54x-1419,3
Enerji R’=1

70000
60000
50000
40000
30000
20000
10000

0 1000 2000 3000 4000 5000
Kanal Numarasi

Sekil 4.1. Enerji kalibrasyon dogrusu (Kiiciikonder, 1999).
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4.2.Kalitatif (Nitel) Analiz

Kalitatif analiz, ¢alisilan numune igerisinde var olan eclementleri belirlemek i¢in
yapildi. Afsin-Elbistan termik santralinden alinan kOmiir numuneleri, once kirilip,
doviilerek toz haline getirildi. Toz halindeki numuneler, 200mesh’lik eleklerden gegirildi.
Sayim i¢in hazirlanan numuneler 200mg olarak tartildi. Bu c¢alismada, uygun deney
geometrisi ile bakir kolimatér ve Am-241 radyoizotop kaynak kullanildi. Numuneler
Si(Li) dedektdrde net pikler elde edilene kadar uzun siire saydirildi. Bakir elementinin
varhigim tespit etmek icin Am-241 kaynak ile kursun ve bakir kolimatorler kullanildi.

Cizelge 4.1.’deki enerji kalibrasyonu, Am—241 kaynak ve bakir kolimatdr kullanilarak,

tespit edilen elementler; Alt katman komiir numunesinde, Fe, Sr ve Mo’dur. Sekil 4.2°de

numune spektrumu verildi. Ust katman komiir numunesinde, Fe, Sr, Ba ve Mo’dur. (Sekil
4.3.). Kiil numunesinde, Ca, Fe, Sr, Mo, Sn, I, Ba ve Ce’dur. (Sekil 4.4.).

Sayma

Compton
kot
n .
%%

Kanal

Sekil 4.2. Am—241 kaynak ve bakir kolimator kullanilarak, alt komiir numunesinde tespit

edilen, Fe, Sr ve Mo elementlerinin karakteristik pikleri.
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Sekil 4.3. Am—241 kaynak ve bakir kolimator kullanilarak, iist komiir numunesinde tespit
edilen, Fe, Sr, Mo ve Ba elementlerinin karakteristik pikleri.

Sayma
Cotmpton
ik
th o
p . CaKe
b = =
‘ -
1 - -
: P
. FeEu - o=
'. Kolimatérden H :
= r E
i Gelen EaKEn = 5
- Cal o . F 1]
l’j‘ Fellp , Snka _ﬁ‘:w 1‘ C cherent
e = 3K o M ok o - " piki
WM "'*‘L L "
_ \q-!-u-r Co—
Kanal

Sekil 4.4. Am—241 kaynak ve bakir kolimator kullanilarak, kiil numunesinde tespit edilen,
Ca, Fe, Sr, Mo, Sn, I, Ba ve Ce elementlerinin karakteristik pikleri.
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Calismada, diisiik enerji bolgesi i¢in Fe-55 kaynak ve bakir kolimator kullanildi.
5,9keV’lik enerjiye sahip olan Demir—55 kaynagi i¢in dnceden belirlenmis olan enerji
kalibrasyonu kullanildi. Bu degerler ¢izelge 4.2.”de verildi.

Cizelge 4.2. Demir-55 kaynakla yapilan enerji kalibrasyonu i¢in ¢izelge.

Element ve Igin1 Enerji Kanal Numarasi
Si (Ka) 1740 eV 206
Ar (Ka) 2957 eV 286

Demir—55 kaynakla numunelerin igerisinde tespit edilen elementler; Alt katman
kémiir numunesinde, Ca, S ve P’dir. Sekil 4.8. ve 4.9.”da numune spektrumu verildi. Ust
katman komiir numunesinde, Ca, S ve P’dir. (Sekil 4.6. ve 4.7.). Kiil numunesinde, Ca, S
ve P’dir. (Sekil 4.5.).

Sayma
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Sekil 4.5. Demir-55 kaynakla kiil numunesinde tespit edilen, P, S ve Ca elementlerinin
karakteristik pikleri.
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Sayma
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Sekil 4.6. Demir—55 kaynakla {ist komiir numunesinde tespit edilen Ca elementinin

karakteristik piki.
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P, S ve Ca

Sekil 4.7. Demir—55 kaynakla {iist komiir numunesinde tespit edilen,

elementlerinin karakteristik pikleri.
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Sekil 4.8. Demir—55 kaynakla alt komiir numunesinde tespit edilen, P, S ve Ca
elementlerinin karakteristik pikleri.
Sayma
Ca Ka
Mn Ko (Kaynaktan gelen)
Havadan gelen ~ ) L
ArKa - =CakKy 2
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Kanal

Sekil 4.9. Demir—55 kaynakla alt komiir numunesinde tespit edilen, Ca elementinin
karakteristik piki.

27



BULGULAR VE TARTISMA Emine PAKSOY

4.3. Kuantitatif (Nicel) Analiz

Kuantitatif analiz, ¢alisilan numunedeki bir elementin yiizde olarak oraninin
belirlenmesi esasmna dayanir. Kuantitatif analiz farkli analiz metotlar1 kullanilarak
yapilabilir. XRF’de kati, sivi ve toz halindeki numunelerle ¢alisilabilir. Bu ¢alisma da toz
halinde numuneler kullanildi. Nicel analiz i¢in analiz metotlarindan standart karsilagtirma
ve standart ilave metodu kullanildi.

Kuantitatif analiz neticesinde, inceledigimiz kdmiir numunelerinde tespit edilen, Fe,
Sr, Ba, Mo ve Ca elementlerinin ve kiil numunesinde tespit edilen Ca, Fe, Mo, Sr, Ba ve
Ce celementlerinin, ylizde oranlarimi hesaplamak icin, standart karsilastirma metodu
kullanildi. Kullandigimiz standartta S ve P elementleri yeterince goriilmediginden, kiil
numunesi ve komiir numunelerinde tespit edilen S ve P elementlerinin ylizde oranlarinm
hesaplamak i¢in standart ilave metodu kullanildi.

4.3.1. Standart Karsilastirma Metodu ile Kuantitatif Analiz

Standart karsilastirma metodu; secilen bir standartla, analiz edilen numunenin ayni
sartlarda hazirlanip karsilastirilmasi esasina dayanir. Bu calisma da, NIST Standard
Reference Material (SRM 1632b) standart kdmiir numunesi, Afsin-Elbistan termik
santralinden alinan, ko&miir numuneleri ile mukayese edildi. NIST Standard Reference
Material (SRM 1633b) standart kiil numunesi, Afsin-Elbistan kiil numunesi ile mukayese
edildi. Mukayese edilen numuneler aymi sartlarda hazirlandi. Numuneler toz halinde,
200mg olarak tartildi. Daha sonra, ayni deney geometrisine sahip mylar film iizerine
homojen bir sekilde yayildi. Bu calismada Am-241 radyoizotop kaynak ve Demir-55
kaynak kullanildi. Numuneler Si(Li) katthal sayacta saydirildi. Incelenen numunelerde
tespit edilen elementlerin karakteristik piklerinin net alanlari;

I C
Ie _Cx 4.2)
IS CS

bagintisindan hesaplanarak mukayese edildi ve tespit edilen elementlerin yiizde oranlari
hesaplandi. Yiizde oranlar1 hesap edilen elementler Cizelge 4.3., 4.4., 4.5’te verildi. Kiil
numunesinde tespit edilen I ve Sn elementlerinin pikleri ¢ok kii¢iik oldugundan ve standart
numunede de ayni elementler tespit edilemediginden ytlizde oranlar1 hesaplanamadi.

Cizelge 4.3. Fe-55 kaynagi kullanilarak alt katman komiir numunesinde tespit edilen
elementlerin, standart karsilagtirma metodu ile hesaplanan ylizde oranlari.

Element Numune icerisindeki % orani
Ca 2,840
Fe 0,344
Sr 0,015
Mo 0,001
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Cizelge 4.4. Fe-55 kaynagi kullanilarak iist katman komiir numunesinde tespit edilen
elementlerin, standart karsilastirma metodu ile hesaplanan ytlizde oranlari

Element Numune icerisindeki % oram
Ca 2,230
Fe 0,927
Sr 0,014
Mo 0,001
Ba 0,023

Cizelge 4.5. Fe-55 kaynag kullanilarak kiil numunesinde tespit edilen elementlerin,
standart karsilagtirma metodu ile hesaplanan yiizde oranlari

Element Numune icerisindeki % oram
Ca 30,00
Fe 1,520
Sr 0,034
Mo 0,007
Ba 0,036
Ce 0,006

4.3.2. Standart Ilave Metodu ile Kuantitatif Analiz
4.3.2.1. Numune icerisindeki S (Siilfiir) Yiizdesinin Tespiti

Inceledigimiz komiir ve kiil numunelerindeki S ve P elementleri, standart SRM Kkiil
ve komiir numunesinde yeterince gozlenemediginden standart ilave metodu ile yilizde
oranlart1 hesap edildi. Tespit i¢in yapilan islemler, 150mg olarak tartilan ko&miir
numunesine belirli miktarlarda 20, 40, 60, 80 mg K,SO, bilesigi ilave edilip, spex
kanistiricida 10 dk karistirildi. Elde edilen karisim homojen bir sekilde mylar film iizerine
yayildi. Daha sonra Si(Li) katihal sayacta saydirildi. Elde edilen veriler, ¢izelge 4.6. ve
4.7°de verildi.

Cizelge 4.6. S ilaveli alt katman kdmiir numuneleri.

Numune Miktarn | K,;SO4 Miktar1 | S Konsantrasyonu | S K, Pikinin Net Alam
150 mg 0 mg 0 249
150 mg 20 mg 3,66 331
150 mg 40 mg 7,32 416
150 mg 60 mg 10,98 487
150 mg 80 mg 14,64 595

Cizelge 4.6’dan S konsantrasyonu ve S K, pikinin net alam1 alinarak Excel
programindan elde edilen grafik sekil 4.10°da verildi. Sekil 4.10°daki grafikten,
y =23,169x + 246 (4.3)
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seklinde olup, R? = 0,9961’dir. Denklem 4.3’ten x degeri hesaplandi. 150 mg alt katman
komiir numunesi icerisinde 10,617 mg S elementi bulunmaktadir. incelenen alt katman
komiir numunesi igerisinde % 7,07 oraninda S tespit edildi.

700
y = 23,169x + 246
g 00 . R? = 0,9961
= 500
S 400
<
'z 300 —
= 200
Q.
» 100
0 T T T
0 5 10 15 20
S konsantrasyonu
Sekil 4.10. Alt katman komiir numunesinin S ilave grafigi.
Cizelge 4.7. S ilaveli iist katman komiir numuneleri.
Numune Miktarn | K,;SO4 Miktar1 | S Konsantrasyonu | S K, Pikinin Net Alam

150 mg 0 mg 0 238
150 mg 20 mg 3,66 366
150 mg 40 mg 7,32 460
150 mg 60 mg 10,98 580

Cizelge 4.7°den S konsantrasyonu ve S K, pikinin net alan1 alinarak Excel programindan
elde edilen grafik sekil 4.11°de verildi. Sekil 4.11°deki grafikten,

y =30,601x + 243

(4.4)

seklinde olup, R? = 0,9969’dur. Denklem 4.4’ten x degeri hesaplandi. 100 mg numunede
ise, 5,29 mg S bulundu. incelenen iist katman kdmiir numunesi igerisinde % 5,29 oraninda

S tespit edildi.

Inceledigimiz kiil numunesindeki S elementinin yiizde oram tespit edildi. Tespit
icin yapilan iglemler, 200mg olarak tartilan kiil numunesine belirli miktarlarda, 20, 40, 60,
80 mg K,SO4 bilesigi ilave edilip, spex karistiricida 10 dk karistirildi. Elde edilen karisim
homojen bir sekilde mylar film iizerine yayildi. Elde edilen veriler, ¢izelge 4.8.’de verildi.
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700
= 600 y = 30,601x + 243
S oo __— R = 0,9969
S /
S 400 o
< 300
=
S 0l
o
v 100
0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 12
S konsantrasyonu
Sekil 4.11. Ust katman kémiir numunesinin S ilave grafigi.
Cizelge 4.8. S ilaveli kiil numuneleri.
Numune K,SO,4 Miktari S Konsantrasyonu S K, Pikinin Net
Miktari Alam
200 mg 0 mg 0 232
200 mg 20 mg 3,66 289
200 mg 40 mg 7,32 359
200 mg 60 mg 10,98 399
200 mg 80 mg 14,64 458
500
= 400 —
= y = 15,355x + 235
g 300 - R? = 0,9946
[= <
'S 200
=
o 100
0 T T T
0 5 10 15 20
S konsantrasyonu

Sekil 4.12. Kiil numunesinin S ilave grafigi.
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Cizelge 4.8’den S konsantrasyonu ve S K, pikinin net alani alinarak Excel
programindan elde edilen grafik sekil 4.12°de verildi. Sekil 4.12°deki grafikten,

y = 15,355x + 235 (4.5)

seklinde olup, R*= 0,9946’d1r. Denklem 4.5’ten x degeri hesapland1. 200 mg kiil numunesi
igerisinde 15,304 mg S elementi bulundu.100 mg numunede ise, 7,65 mg S bulundu.
Incelenen kiil numunesi icerisinde % 7,65 oraninda S tespit edildi.

4.3.2.2. Numune Icerisindeki P (Fosfor ) Yiizdesinin Tespiti

Inceledigimiz kémiir numunelerindeki P elementinin yiizde orani tespit edildi.
Tespit i¢in yapilan islemler, 150mg olarak tartilan komiir numunesine belirli miktarlarda,
20, 40, 60, 80 mg Ca(PH;0,), bilesigi ilave edilip, spex karistiricida 10 dk karistirildi. Elde
edilen karistm homojen bir sekilde mylar film iizerine yayilarak sayim yapildi. Elde edilen
veriler, ¢izelge 4.9. ve 4.10°da verildi.

Cizelge 4.9. P ilaveli alt katman kdmiir numuneleri.

Numune Miktari Ca(PH,0,), P P K(¢+p) Pikinin Net
Miktar: Konsantrasyonu Alam

150 mg 0 mg 0 122
150 mg 20 mg 7,28 179
150 mg 40 mg 14,56 255
150 mg 60 mg 21,84 309
150 mg 80 mg 29,12 407
450

_ 400 4 y = 9,6154x + 114,4

% 350 - / R? = 0,9902
300

% 50 /

£ 200

£ 150 //

'S 100 1

& 50

0 T T T
0 10 20 30 40
P konsantrasyonu

Sekil 4.13. Alt katman komiir numunesinin P ilave grafigi.

Cizelge 4.9°dan P konsantrasyonu ve P K.p) pikinin net alan1 alinarak Excel
programindan elde edilen grafik sekil 4.13’te verildi. Sekil 4.13’teki grafikten,
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y=9,6154x + 114,4 (4.6)

seklinde olup, R* = 0,9902°dir. Denklem 4.6’dan x degeri hesaplandi. 150 mg alt katman
komiir numunesi icerisinde 11,897 mg P elementi bulundu.100 mg numunede ise, 7,93mg

P bulundu. Incelenen alt katman kémiir numunesi icerisinde % 7,93 oraninda P tespit
edildi.

Cizelge 4.10. P ilaveli iist katman komiir numuneleri.

Numune Miktar Ca(PH,0,), P P K+p) Pikinin Net
Miktar: Konsantrasyonu Alani
150 mg 0 mg 0 111
150 mg 20 mg 7,28 193
150 mg 40 mg 14,56 252
150 mg 60 mg 21,84 285
150 mg 80 mg 29,12 386
450 y = 8,8187x + 117
_ 400 £ 3 R? = 0,9769
§ 350 // ’
S 300 =
2 250 "
£ 200
£ 150 >
S 100 =
& 50
0 : ; ;
0 10 20 30 40

P konsantrasyonu

Sekil 4.14. Ust katman kémiir numunesinin P ilave grafigi.

Cizelge 4.10°dan P konsantrasyonu ve P K(.p) pikinin net alan1 alinarak Excel
programindan elde edilen grafik sekil 4.14°te verildi. Sekil 4.14’teki grafikten,

y=28,8187x + 117 4.7)
seklinde olup, R* = 0,9769’dur. Denklem 4.7°den x degeri hesaplandi. 150 mg alt katman
komiir numunesi igerisinde 13,267 mg P elementi bulundu. Buda 100 mg numunede ise,
8,84 mg P oldugunu gosterir. Incelenen alt katman komiir numunesi igerisinde % 8,84

oraninda P tespit edildi.

Inceledigimiz kiil numunesindeki P elementinin yiizde orani tespit edildi. Tespit
icin yapilan islemler, 200 mg olarak tartilan kiill numunesine belirli miktarlarda
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Ca(PH,0,); bilesigi ilave edilip, spex karistiricida 10 dk karistirildi. Elde edilen karisim
homojen bir sekilde mylar film iizerine yayildi ve sonra saydirildi. Elde edilen veriler,
cizelge 4.11°de verildi.

Cizelge 4.11 P ilaveli kiil numuneleri.

Numune Miktar Ca(PH,0,), P P K+p) Pikinin Net
Miktar: Konsantrasyonu Alani
200 mg 0 mg 0 272
200 mg 20 mg 7,28 321
200 mg 40 mg 14,56 422
200 mg 60 mg 21,84 428
200 mg 80 mg 29,12 477
600

y = 7,1016x + 280,6
500

£ / R2 = 0,9365
S 400 *
g /
£ 300 —
[ =
S 200
=
o 100

0 T T T

0 10 20 30 40

P konsantrasyonu

Sekil 4.15. Kiil numunesinin P ilave grafigi.

Cizelge 4.11°den P konsantrasyonu ve P K(.:p) pikinin net alani alinarak Excel
programindan elde edilen grafik sekil 4.15°te verildi. Sekil 4.15°teki grafikten,

y =7,1016x + 280,6 (4.8)

seklinde olup, R* = 0,9365’dir. Denklem 4.8’den x degeri hesaplandi. 200 mg kiil
numunesi igerisinde 39,512 mg P elementi bulundu.100 mg numunede ise, 19,756 mg P
bulundu. Incelenen kiil numunesi igerisinde % 19,756 oraninda P tespit edildi.

Bu c¢alismada kiil numunesinden elde edilen verilerle literatiirde rastlanan veriler
cizelge 4.12°de karsilastirildi. Bulunan sonuglarin bir miktar farkli ¢ikmasimin nedenleri,
numunelerin alindig1 yerler, deneysel metotlarin farklilig1 ve calisilan deney sistemlerinin
fakliligindan kaynaklanabilir.

Litaratiirde XRF teknigi kullanilarak Afsin-Elbistan linyit komiirii numune
analiziyle ilgili bir caligmaya rastlanilmadi. Bu ¢alismada elde edilen veriler ¢izelge 4.13.

ve ¢izelge 4.14’te verildi.
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Cizelge 4.12. Kiil numunesinde gozlenen elementler ve yiizde oranlari

Fe-55 kaynag

Am-241 kaynag

ELEMENT kullanilarak bulunan | kullanilarak bulunan | M.ERTUGRUL
yiizde miktarlar yiizde miktarlar (%)
Ca 30,00 - -
S 7,650 - -
P 19,756 - -
Fe - 1,520 -
Sr - 0,034 0,002
Mo - 0,007 0,851
Ba - 0,036 0,232
Ce - 0,006 0,124

Cizelge 4.13. Afsin-Elbistan alt kdmiir numunesi elde edilen veriler.

Fe-55 kaynagi kullanilarak Am-241 kaynagi kullamlarak
ELEMENT bulunan yiizde miktarlar bulunan yiizde miktarlari

Ca 2,840 -

S 7,070 -

P 7,930 -

Fe - 0,344

Sr - 0,015
Mo - 0,001

Cizelge 4.14. Afsin-Elbistan iist kdmiir numunesi elde edilen veriler.

ELEMENT Fe-55 kaynagi kullanilarak Am-241 kaynagi kullamilarak
bulunan yiizde miktarlari bulunan yiizde miktarlar

Ca 2,230 -
S 5,290 -
8,840 -

Fe - 0,927

Sr - 0,014

Mo - 0,001

Ba - 0,023
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5.SONUC VE ONERILER

Bu c¢alismada, Afsin-Elbistan termik santralinden alinan alt katman komiir, st
katman kOmiir ve komiirlin yakilmasiyla elde edilen kil numunesi, XRF teknigi
kullanilarak kalitatif ve kuantitatif olarak analiz edildi. Elde edilen sonuglar bize komiir ve
kiil numunesinin elementel konsantrasyonu hakkinda bilgi edinmemizi sagladi.

Afsin-Elbistan Termik Santralinden alinan alt katman kdmiir ve tist katman komiir
numuneleri Kislakdy mevkiinden alindi. Arazinin alt zemininde bulunan, "Bager 5" olarak
adlandirilan bolgeden, kalori degeri yiiksek komiir numunesi alindi. Aldigimiz numuneye
"Alt katman kOmiir" ismi verildi. Arazinin ist kisminda bulunan "Bager 1" olarak
adlandirilan bdlgeden, kalori degeri diisiik kdmiir numunesi alindi. Bu numuneye de "Ust
katman komiir" ismi verildi. Yiiksek ve diisiik kalorili komiirlerin birleserek yandigi A
termik santralinden kiil numunesi alindi. Atom numaras: biiylik elementler i¢in Am-241
radyoizotop kaynak ile atom numarasi kiiclik elementler i¢cin Fe-55 kaynak kullanildi. Kiil
numunesi ve komiir numuneleri net pik elde edilene kadar sayagta uzun siire saydirildi.
Calismada, kalitatif analiz neticesinde; alt katman komiir numunesinde, Ca, S, P, Fe, Sr ve
Mo elementleri, tist katman komiir numunesinde, Ca, S, P, Fe, Sr, Mo ve Ba clementleri,
kiil numunesinde, Ca, S, P, Fe, Sr, Mo, Ba, Ce, I ve Sn elementleri tespit edildi. Kiil
numunesi ve komiir numuneleri igerisindeki elementlerin madde miktarlari, standart
karsilastirma ve standart ilave metotlar1 kullanilarak yapildi.

Sonug olarak, XRF teknigi komiir ve kiil numunelerinde basari ile uygulandi. XRF
tekniginin uygulamada pratik ve ekonomik olmas1 ¢calismamizda bize kolaylik sagladi.
XRF tekniginin toz halindeki numunelere uygulanabilirligi gézlendi.

Bu calisma ile elde edilen veriler bundan sonraki g¢aligmalara kaynak teskil
edecektir. Bundan sonraki ¢alismalarda, Tiirkiye’deki diger santrallerde isletilen linyit
komiirleri de incelenerek iilkemizdeki linyit komiirlerinin elemantal konsantrasyonlari
kiyaslanabilir.
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