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OZET

Doktora Tezi
X-ISINI HARITALAMA TEKNIiGI iLE NUMUNELERIN HARITALANMASI
Nader AHMADI

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Fizik Anabilim Dali
Atom ve Molekiil Fizigi Bilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Yiiksel OZDEMIR

Bu ¢aligmada X-Isin1 Floresans spektrometresi ile elementel haritalama igin bir sistem
tasarlanmis ve elementel haritalama uygulamalar1 yapilmistir. Spektrometre, ortasinda
bir delige sahip halka seklinde kolimatore dayanmis ve X-isim1 kaynagi olarak
kolimatére Am-241 izotopu monte edilmistir. Yiiksek rezoliisyona sahip ¢ok kanalli
analizorle ¢iftlenmis bir s1vi azot sogutmali Si (Li) dedektor yardimiyla fotonlar dedekte
edilmistir. Haritalar1 yapilacak numuneler, toz halinde olan saf elementlerden
yapilmustir.

Bu calismanin birinci kisminda numunelerin haritalar1 ii¢ cesit grafikte cizilmistir.
Birincisinde elementin var oldugu alan, tek bir renkle belirlenmis olup ikinci tiir
grafiklerde her bir elemente ait alan, o alandan gelen siddete (sayima) karsi farkli
renklerle gosterilmistir, Bu cesit haritalar elementel dagiliminin homojen ya da
heterojen oldugu konusunda bilgi vermektedir. Ugiincii tiir grafiklerde ii¢ boyutlu olarak
bir element i¢in X ve y konumuna kars1 konsantrasyonu ¢izilmistir.

Caligmanin ikinci kisiminda kimyasal dagilim analizlerinin daha kapsamli yontemleri
cok elementli ¢izgi tarama modu ile gergeklestirilmistir. Bir numunede verileri
topladiktan sonra elementlerin siddetleri veya konsantrasyonlar1 fotograf goriintiisiiniin
tizerinde ist {iste olarak goriintiilenmistir

Uciincii kisimda toplam harita spektrumu ¢izilmistir. Toplam harita spektrumunda
haritadaki tiim spektrumlar toplanip goriintiilenmistir. Bu spektrumda ek eleman
cizgileri aci8a ¢ikarilmistir.

2016, 106 sayfa

Anahtar Kelimeler: X-isinlar1 floresans, elementel haritalama, spektral harita, ¢ok
elementli ¢izgi tarama modu, toplam harita spektrumu



ABSTRACT

Ph. D. Thesis
SAMPLES MAPPING BY X-RAY MAPPING TECHNIQUE
Nader AHMADI

Atatiirk University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Physics
Atomic and Molecular Physics Department

Supervisor: Prof. Dr. Yiiksel OZDEMIR

An energy-dispersive system is described for elemental mapping by X-ray fluorescence
spectrometry. The present study describes the design of an X-ray fluorescence
spectrometer and presents its performance in elemental mapping applications. The
spectrometer is based on a new ring-shaped collimator with a pinhole in the center of it
and the Am-241 isotope mounted in the collimator as an X-ray source. The photons was
detected by high resolution Si (Li) detector coupled to a multi-channel analyzer and
cooled by liquid nitrogen.

In this study, the samples were made from pure elemental powders and three types of
graphics was plotted. In the first graphic the areas of the elements were shown with a
single color. The area of the each element was shown with different color due to the
count (intensity) related to the area in second type of graphs. This type of map provides
information about the homogeneity or heterogeneity of the elemental distribution. In the
third type of graphs for an element, the counts was plotted against the x and y position
in three dimension.

In the second part of the study, more comprehensive methods of chemical distribution
analysis are made possible by multielement Line Scan Mode. After the elements, line
and spatial resolution are specified, the data are collected and displayed as intensities or
concentrations overlaid directly on the video image.

The total spectrum maps were drawn in the third part. In the total map spectrum, all the
spectrum in the map are collected and displayed. The total map spectrum revealed
additional elements not included in the preliminary mapping analysis.

2016, 106 Pages

Keywords: X- ray fluorescence, elemental mapping, spectral map, multielement line
scan mode, total map spectrum.
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Wy K kabugu i¢in Floresans verimi
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c Isik hiz1

e Elektron yiikii

EDXRF Enerji ayirimli X-151n1 Floresans

h Planck sabiti
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Mo Elektronun durgun kiitlesi

Mo Pargacigin durgun kiiltesi

N Radyoizotop atomlarin sayis1

No Radyoizotop atomlarin sayisi

T Parcacigin kinetik enerjisi

t Numune Kalinlig1

T Radyoizotopun yar1 dmrii

TXRF Toplam yansima XRF

Vo X 15111 tiipiine uygulanan potansiyel
WDXRF Dalgaboyu ayrimli x-11n1 floresans
XRA X-ray astronomi

XRF X-151n1 floresans
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1. GIRIS

Atom yapisint  belirlemede etkili spektroskopik yontemlerinden biri, X-151n1
spektroskopisidir. Bu spektroskopinin temel teknikleri, genellikle X-iginlarinin
sogurulmasi, sacilmasi ya da yayimlanmasi temeline dayanmaktadir. Atomlarin iizerine
diisiiriilen foton, proton, elektron veya iyon demetleri atom tarafindan sogurulmasi ve
yayimlanmasi esnasinda i¢ yoriingelerinden bir elektron sokebilir. Bunun sonucunda
atomda yeniden bir elektron diizenlenmesi ger¢eklesir ve bazi kabuklarda bosluk olusur.
K kabugunda meydana gelen bir bosluk ya L ya da M, N ve O iist kabuklarindan
gecisler ile doldurulabilir. Bu gecisler sirasinda karakteristik X 1sinlar1 yayinlanir. Bu
yayimlanan 1sinlar kabuklar aras1 gegislere bakilarak K,, Kz gibi sembollerle ifade
edilir. Karakteristik X-isinlarinin her elementte farkli 6zellik gostermesi sebebiyle

atomik parametre 6l¢iimlerinde farkliliklar ortaya koyacaktir.

X-151m1 Floresans (XRF) spektroskopisi, numunedeki elementlerden gelen karakteristik
X-1s1nlar1 vasitasiyla bu elementlerin kalitatif ve kantitatif incelenmesinde kullanilir. Bu
metot hacim numuneleri karakterize etmek icin yararlidir. Numuneyi uyarmak i¢in x-
1sinlarmin kullanilmasindan dolay1 bosluk olusturmaya gerek duyulmamakta ve analitte
olusan hasar daha az olmaktadir. X-1isi1 Floresans (XRF) ¢ok sik kullanilan
spektroskopik metotlardan biridir. Bir X-isin1 spektrometresi numunenin belirli bir
alaninin incelenmesine imkan saglar ve numunedeki elementlerin dagilimi bilinebildigi

i¢in numunenin haritasi elde edilmis olur.

X-151m1 metodu, elektron ve iyon demeti kullanilan baska metotlara kiyasla daha
avantajhidir. Bu avantajlar diisiikk background ve yiiksek dinamik alandir (Dynamic
range). Bu avantajlara ragmen, XRF’in genis (~cm?) ve mikro (< mm?) alanlarda
uygulanmasi kisithidir. Iyonlar ve elektronlar gibi yiiklii parcaciklarin tersine, bir X-1s1n1
demeti elektrik ya da manyetik alanlarla odaklandirilamaz. X-1smlarinin kirilma indisi
1’e cok yakin oldugundan dolay:1 optik 1sinlar gibi mercekler vasitasiyla odaklamak

imkansizdir.



X-1gm1  haritalama (XRM) (X-Ray Mapping), numune iizerinde tarama demeti
konumunun bir fonksiyonu olarak karakteristik X-isinilarinin toplamidir. Bu analitik
teknik, belirli bir numune i¢inde elementlerin dagilimi ve ¢oklugu ile iliskili bir goriinti
saglar. Bu yetenek XRM’i 6zellikle (i) tek elemanlarinin yerini belirlemek ve (ii) bir
numune i¢indeki 6zel elementler ve kimyasal fazlarin uzaysal dagilimini haritalamak
icin yararli hale getirir. Bu nedenle XRM mikroanalizin en popiiler ve kullanigh
yontemlerden biri olmustur ve yaygin olarak malzeme bilimi, biyoloji, jeoloji ve ¢evre
bilimleri dahil olmak iizere bir¢ok arastirma alaninda uygulamaya konulmustur (Wuhrer

and Moran 2006; Moran et al. 2014).

Genis alanli ve yiiksek sayma oranli silikon siiriiklenmis dedektorler'in (SDD)
gelistirilmesi sayesinde, kantitatif X-1gin1 haritalama (QXRM) (Quantitative X-ray
mapping), X-1sin1 mikroanaliz tekniklerde 6nemli bir hale gelmistir. SDD dedektorler
yiiksek 151n akiminda da calisabilir ve iyi bir elektron mikroprob i¢inde dalgaboyu
ayrimli spektroskopisi (WDS) icin uygundur. Bu dedektorler bir X-is1m1 haritasi
gerceklestirmek i¢in 6nemli 6l¢iide zamani azaltir, daha fazla bilgi elde etme ve ¢ok

etkili bir sekilde mindr ve eser elementleri haritalama yetenegine sahiptir.

X-1s1m1  haritalama (XRM) ilk Duncumb (1957) ve Cosslett (1956) tarafindan
gelistirilmistir (Wuhrer and Moran 2013). X-1s1n1 haritalamanin gelisimi olduk¢a yavas
olmustur. Silikon siiriiklenmis dedektorlerin (SDD) gelismesiyle birlikte, canli X-151m1
goriintiileri elde etmek miimkiin oldu. Su anda ¢oklu SDD dedektorlii sistemler gibi ¢ok
biiylik alanli SDD’ler saniyede milyonlarca sayma yetenegine sahiptir. Bu, elementel
dagilimi ve materyallerdeki fazlar1 belirlemesi vasitasiyla materyallerin mikroyapilarini

karakterize etmek i¢cin XRM’i daha popiiler bir teknik haline getirmistir.

X- 1511 mikroFloresans (XRMF)’mn ortaya cikmasiyla numunelerde, elementlerin
dagiliminin haritalanmasi miimkiin oldu. X 1sin1 haritalama teknigi bir¢ok yontemle
yapilmaktadir. Bunlardan biri de ¢oklu—kilcal (Poly capillary) lenslerin kullanmasidir.
Polycapillary X-1sininin temeli 1923°te izah edildi ve X-igsininin oyuk kilcal kanallarla

yonlendirilmesi 1931°de tanimlandi. Baz1 uygulamalarda, XRF analizinin kiigiik bir



alanda (spot biiyiikliigii<<l mm) uygulanmasi i¢in, uyarma demetinin numune iizerine
cok iyi odaklanmasi gerekir. X-1sin1 ile uyarma kullanilirken, bu gereksinim kaynaga
birlesmis uygun X-1s1im1 kilcal optik kullanilarak yerine getirilebilir (Fukumoto et al.
1998; Schields et al. 2002; Gibson and Gibson 2002; Gao and Janssens 2004). X-1sin1
lensler gibi ¢oklu kilcal optigin son gelismeleri, uyarmani spot boyutunda numune
tizerinde lokalize edilmesine izin verir ki burada spot biiyiikliigli on mikrometre

mertebesindedir.

1962’lerde Heinrich tarafindan dijital teknikleri gelismeden 6nce hacim numunelerin
kantitatif X-1s1in1 haritalar gosterilmistir. Dijital veri toplama ve nicel haritalar giivenilir
ve rutin yapilmistir. Yiiksek sayma orani ve yiiksek rezoliisyona sahip olan SDD
dedektorler ve multi dedektorlerin gelismesiyle (Kobayashi et al. 1991; Fiorini et al.
1999; Fiorini et al. 2001; Longoni et al. 2004; Alberti et al. 2006; Alberti et al. 2007;
Alberti et al. 2008; Cornaby 2008; Gabriela et al. 2009; Gaskin et al. 2009), X-1sin1
haritalama tekniginin (XRM) (X-Ray Mapping) elde etme zamani azalmaya
baglamistir. Saniye basmna 20k verimli (20kcps) tek bir EDS dedektorle iyi bir
rezoliisyonda (512x512) yiizdesi 10 wt%’den biiyiik olan elementler ve %1lwt’den
kiigiik olan elementler igin Kantitatif analiz 4-8 saat siirmekteydi. SDD’lerin
gelismesiyle X-151n1 haritalama sayma orant 100kcps’den 1000kcps’ye kadar miimkiin
oldu. Boylece 256x256 X-igim1 haritalari, sayma oranina bagli, 3-15 dakikada
yapilabildi.

Gasperini (2011), X—1s1mm1 mikroFloresans goriintiileme teknigi ile baz1 materyallerdeki
mineralleri incelemistir ve yetiskin tavsan kemiginin Zn ve Ca dagilimlarm
degerlendirmistir. 1991’lerde Nakay ve arkadaslar tarafindan sinkrotron radyasyonu
kullanilarak X-1sin1  Floresans analizini, tahribatsiz mikroskobik analiz olarak,
arkeolojik maddelerin analizinde kullanmistir. Kobayashi (1990), X-isin1 haritalama
teknigi i¢in, uzaysal resoliisyonu 20 mikrometre olan bir XRF spektrometresi tanimladi.
Burada cok ince odaklanmig bir uyarict demet, X-1smlarint ince bir tiipten gecirerek

olusturulmus ve Floresans X-1sinlar1 Si(Li) dedektorii ile algilanmustir.


http://profiles.spiedigitallibrary.org/summary.aspx?DOI=10.1117%2f12.826389&Name=Jessica+A.+Gaskin

Imafuku (1997), polikristal malzemeleri homojenligini incelemek i¢in, X-1s1n1 analizi
yardimiyla yap1 analizi yaklasimindan yararlanmistir. Scruggs (2000), taramali elektron
mikroskobuyla (SEM) (Scanning Electron Microscopy), X-isim1 mikroFloresans
(XRMF) (X-Ray Microflourescence) teknigi yontemini kullanarak kumtasi tizerinde
elementel dagilimini haritalamistir. X-151n1 mikroFloresans (XRMF), birgok arastirmaci
tarafindan (Jaklevic et al. 1978; Toribara et al. 1982; Nichols et al. 1987; Boehme 1987,
Cross and Wherry 1988; Carpenter et al. 1989; Carpenter and Taylor 1991; Nicolosi et

al. 1998; Jensen et al. 2012) gesitli numuneleri haritalamak i¢in kullanilmistir.

Kabayashi (1985), X-1sin1 Floresans spektrometre yontemi ile tiitiin ve fare cigeri gibi
biyolojik numuneler iizerindeki siilfiir, vanadyum, manganez, potasyum ve demir
elementlerinin haritasini elde etmistir. Procop (2002), elektron mikroskobu yontemi ile
cift katmanli Cu/TiW ve silikon karpit (SiC) numunelerinin elementlerinin haritasini
elde etmistir. 2008’lerde Dik sinkrotron radyasyondan elde edilen X-iginlariyla Van

Gogh resimlerinin Hg, Sb, Zn ve Pb dagilimlarin1 haritalamstir.

Mclntyer (2010), sinkrotron radyasyon uyarmasiyla, SRM 610, SRM 612 camlar1 ve
SRM 2711 Montana topragi uzerindeki Fe, As, U, Cr, V, Tl, Pb ve Bi elementlerini
haritaladi. Dumont et al. (2009), c¢alismalarinda fosil dinozor kemiklerinin elementel
dagiliminm1 sinkrotron radyasyonu kullanarak yapmiglardir ve fosillesme siiresince

kemikte meydana gelen degisimleri tespit etmislerdir.

2008’lerde Alberti ve arkadaslar1 tarafindan, bir X-1s1m1 Floresans Microtomography
(XRFCT) sistemi ile birlikte X-1s11 transmisyon Microtomography (CT) (Computed
Tomography) sistemi, Brazilian Synchrotron Light Laboratuvari (LNLS)’de
uygulanmistir. Bu c¢alismada referans numunelerde ve goglis doku numunelerinde

elementlerin dagilim haritalar1 belirlenmistir.

Kobayashi tarafindan 1985 yilinda Enerji ayrimh sistemle X-151m1 haritalamasi yapildi.
Element haritalari, bozuk yapraklar ve hayvan karacigerlerindeki bir takim hastaliklar

tespit etmek i¢in elde edildi. Cardinetti et al. (2004), tabanca atisiyla meydana gelen



parcaciklari X-1g11 haritalama metoduyla incelemislerdir. Gredmaier et al. (2011), ¢ig
ve pismis tuglanin igindeki siilfiir ve kalsiyumu haritalamiglardir. Fukumoto et al.
(1998), poly capillary (¢oklu—kilcal) sistemle ¢ok ince bir X-1s1m1 iireterek biyolojik
numuneleri in-situ olarak incelediler. Miyoko ve arkadaslari tarafindan (2008) bir
elektron mikroskobuyla ince filmleri analiz etmek i¢in ¢oklu—kilcal lensler kullanarak

WDXREF spektroskopiyle X-1smn1 analizi ve X-1s1n1 haritalamasi yapildi.

Yaptigimiz kapsamli literatiir taramasi neticesinde, X-1s1n1 haritalamada karakteristik X-
1sinlarint elde etmek icin, taramali elektron mikroskobu (SEM), Pargacik uyarimh X-
1s11 spektrometresi (PIXE), Sinkrotron uyarimli X-1g1n1 Floresans spektrometre, Enerji
aymmmli X-1511 Floresans spektrometresi (ED-XRFS), Dalgaboyu ayrimli X-1sini
Floresans spektrometresi (WD-XRFS) gibi sistemler kullanilmaktadir. Ancak bu
calismada, EDXRF sistemi ile X-1s1m kaynag olarak ***Am radyoizotopu kullanildi.

X-1s11 haritalama (XRM) teknigi ile numune yiizeyinde belirli bir elementin bolgesel
olarak, nerede dagildigi bulunabilir ve numunenin homojenligi hakkinda yorum
yapilabilir. X-151n1 haritalama, bu 6zelligi ile birgok alanda kullanilan bir analiz metodu
olmaktadir. Bu yontem yaygin olarak malzeme miihendisliginde, tipta, arkeolojide,
jeolojide, fizik, kimya, biyoloji, eczacilik, metaliirji, c¢evre bilimi, yariletken
teknolojilerinde, mikroelektronikte ve adli tip gibi alanlarda genis bir yelpazede
kullanilmaktadir. Dagilim analizleri, kalite kontroli, kirlilik testi ve siire¢ izleme gibi

alanlarda kullanilir.

Bu tez calismasinda yaptigimiz numuneleri olusturan elementlerin numune i¢inde nasil
dagildiklarr, numunelerin X-igin1 haritalar1 olusturularak tespit edilmistir. Bu ¢alismada
X-Isinlar1 Floresans spektrometresi ile elementel haritalama i¢in bir sistem tanimlayarak
bir X-1511 Floresans spektrometresi tasarimi yapilmis ve numunelerin haritalar g
farkli grafikte c¢izilmistir. Calismanin diger bir kisminda, numunelerde verileri
topladiktan sonra elementlerin siddetleri veya konsantrasyonlar1 video goriintiisiiniin
lizerinde ist liste olarak goriintiilenmistir. Son kisimda da toplam harita spektrumu

cizilmistir. Spektral harita verileri toplam harita spektrumu adlandirilarak basit bir



sekilde aranabilir. Toplam harita spektrumunda haritadaki tiim spektrumlar toplanip
goriintiilenebilir. Bu harita spektrumunda ek eleman g¢izgielri agiga c¢ikabilir. Bu

sonuglara dayanarak ayrica tas bir numune segilerek Zn ve Pb dagilimlar1 incelenmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. X-Isilarmin Bulunusu ve Tarihgesi

X -1sinlart 1895 yilinda Alman Fizik Profesérii Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. O tarihte Rontgen, bir Crooks tiipiinii indiiksiyon bobinine baglayarak,
tiipten yiiksek gerilimli elektrik akimi gecirdiginde, tiipten olduk¢a uzakta durmakta
olan cam bir kavanoz icindeki baryumlu platin-siyaniir kristallerinde bir takim
piriltilarin olustugunu goézlemis; bu tiir piriltilara neden olan 1sinlara, o ana kadar
bilinmemesinden dolayr "X-isinlar1" adimi vermistir. Tiipten yliksek gerilimli akim
gecirildiginde karsisindaki ekranda parildamalar olusturan isinlarin degisik cisimleri
farkli derecelerde gegebildigi, kursun plaklar tarafindan ise tutuldugunu goézleyen
Rontgen, eliyle tuttugu kursun levhalarin ekrandaki goélgesini incelerken kendi parmak
kemiklerinin golgelerini de fark etti. Bu olay {izerine, i¢inde fotograf plagi bulunan bir
kasetin tizerine karisinin elini yerlestirerek parmak kemiklerinin ve yiizigliniin
goriintlisiinii elde etmistir. Rontgen, tespitlerini ve bu yontemle elde ettigi goriintiileri
ilk olarak 28 Aralik 1895'te Wiirtzburg Fiziksel Tip Dernegi'nde sunmus, bu bulusla
birlikte ayn1 y1l iginde giiniimiizdekilerle kiyaslanamayacak Olgiide basit ilk rontgen

cithazlar1 imal edilmeye baslanmistir.

Hago and Wind (1899)’da bir X-1sin1 demetini dar bir yariktan ge¢irmisler, boylece bir
kirmim deseni elde etmeyi basarmislardir. Fakat gozlenen desen oldukga kiigiik oldugu
icin kabul gormemistir. X-isinlarinin dalgali yapida olduklar1 1912°de Laue’nin
kristallerdeki kirmim deneyleri ile ortaya konulmustur. Barkla deneyi ile X-1sinlarinin
polarize edilebilmesi, bunlarin 1s1k 1sinlart gibi enine dalgalar oldugunu ortaya
koymustur. Barkla yaptig1 bu deneylerde, kat1 cisimlerden biiylik a¢1 altinda sagilan X-
isinlarmin iki farkli dalga boyu tasidigini gézlemlemistir. Bu dalga boylarindan ilki,
gelen elektromanyetik dalganin frekansi ile ayni digeri farklidir. Klasik elektromanyetik

dalgalar teorisi ile bu ilk dalga boyu agiklanabilmektedir.



Gelen elektromanyetik dalganin elektrik alani, atomlara bagli elektronlari kendi frekansi
ile stirer. Salinim hareketi yapan bu elektronlar, her dogrultu boyunca ayni frekansta
elektromanyetik  dalgalar  yayimlarlar. Bu elektromanyetik  dalgalar  gelen
elektromanyetik dalgalar ile aymi frekanstadir. Bu siiregte elektronlar atomlardan
sokiilmez, gecici olarak atomun durumu bozulur. Bu sa¢ilmay1 atomlara sikica bagl
elektronlar gergeklestirir. Barkla’nin deneyinde goézlenen diger dalga boylu sagilan

elektromanyetik dalgalar ise ancak Compton’un hipotezi ile agiklanabilmistir.

1901 yilinda ilk kez verilmeye baslanan Nobel Fizik Odiiliine de layik goriilen Réntgen
1923 yilinda 78 yasindayken dlmiistiir. Rontgen'in X-1sinlarini1 kesfi, bilim c¢evresinde
cok biiyiik yankilar uyandirirken yeni gelismelere de onderlik etmistir. Bu bulustan ¢cok
kisa bir zaman sonra Antonie Becquerel X-isinlari iizerinde ¢alisirken uranyumun
radyoaktifligini, Curie’ler ise radyum elementini kesfederek "Radyoloji" adinda yeni bir

bilimin dogusunu ger¢eklestirmislerdir.

2.2. X-Ismlar1 ve Ozellikleri

X-ginlari, yliksek enerjili  elektronlarin  yavaglatilmasi  veya atomlarin ig
yoriingelerindeki elektron gegisleri ile meydana gelen dalga boylar1 108 mile 102 m

araliginda dalgaboylarina sahip elektromanyetik dalgalardir.

2.2.1. X-Ismlarimin genel 6zellikleri

e  Gozle goriinmezler ve duyularimizla hissedilmezler

e Dogru gizgiler boyunca 11k hiziyla (3% 10% m/s) yayilirlar

o Elektrik ve manyetik alanlardan etkilenmezler

e  Farkli kalinlik, yogunluk ve yapiya sahip maddelerden gegerken farkli sogrulurlar
e  Yansima, kirilma, kirinim ve kutuplanmaya ugrarlar

e  Gazlari iyonize ederler

e Sivi ve katilarin elektrik ozelliklerini etkilerler



e Fotograf levhasinda kararirlar

e  Geri tepme ve fotoelektronlarini uyarirlar

e Biyolojik reaksiyonu olur (6rnegin: genetik degisme veya biyolojik dokuda &liim
veya hasara sebep olurlar)

e  Siirekli spektrum olustururlar

e  Karakteristik ¢izgi spektrumu olustururlar

e Karakteristik bant spektrumu olustururlar

e  Karakteristik sogurma spektrumunu meydana getirirler.

X-1s11 dalgaboyu bolgeleri cogu zaman dalgaboylarina gore

1-  Asin sert (Ultrahard) (< 0,1 A)

2-  Sert (Hard) (0,1-1 A)

3-  Yumusak (Soft) (1-10 A)

4- Oldukca yumusak (Ultrasoft) (>10 A)

seklinde siniflandirilirlar.

Kristalografide yumusak, radyolojide sert dalga boylarindaki X-isinlart kullanilir. X-
1sinlarinin frekansi goriiniir 15181n frekansindan ortalama 1000 kat daha biiyiiktiir ve X-
1511 fotonu goriilen 151810 fotonundan daha yiiksek enerjiye sahiptir. Su halde bu 1ginlar

belirleyen iki 6zellik kisa dalga boyu ve yiiksek enerjiye sahip olmalaridir.

X-1smlar1 hem dalga hem tanecik 6zelligi gosterirler. Dolayisiyla ¢ift karakterlidirler. X-
isinlari, fotoelektrik sogurulma, inkoherent sagilma (Compton sagilmasi), g¢az
iyonlagtirma ve sintilasyon meydana getirmede parcacik; yansima, kirilma, kirinim,
polarizasyon ve koherent sagilmada (Rayleigh sacilmasi) ise dalga 6zelligi gosterirler.
Tanecik karakteri gosteren elektromagnetik radyasyona foton denir. Foton ¢ok kiiciik

bir hacme sikistirilmis enerji paketidir.
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2.3. X-Isilarimin Olusumu

X-1ginlart dogal ve yapay olmak iizere iki sekilde meydana gelir:

2.3.1. Dogal X-1s1nlan

Atom ¢ekirdegi tarafindan K enerji tabakasindan elektron yakalanmasi, alfa bozunumu,
i¢ doniisiim ve beta bozunumu olaylartyla meydana gelir. Bir atoma disaridan gelen
veya gonderilen yiiksek enerjili elektronlar o atomun i¢ tabakalarindan elektronlar
koparirlar. Atomdan kopan bu elektronun yerine daha yiiksek seviyelerden elektronlar
atlayarak kopan elektronun yerindeki boslugu doldururlar. Bu sirada ortaya ¢ikan enerji
fazlaligr X-1511 seklinde disart salinir. Cekirdek igerisinde bulunan protonlardan bir
tanesi hareketi esnasinda atomun ilk halkalarindaki elektronu yakalar ve notrlesir.
Yakalanan bu elektronun tabakasindaki bosalan yere diger bir tabakadan bir elektron

atlamasiyla X-151n1 meydana gelebilir.

2.3.2. Yapay X-1sinlari

Bu 1sinlar maddenin elektron ve proton pargaciklar: veya iyonlar gibi hizlandirilmis
parcaciklarla etkilesmesinden ya da X-151m1 tiipiinden veya bagka bir uygun radyoaktif
kaynagindan ¢ikan fotonlarla etkilesmesinden meydana gelir. Maddenin, fotonlarla
etkilesmesinden karakteristik (¢izgi) X-isinlari, yiiklii parcaciklarla etkilesmesinden

hem karakteristik hem de siirekli X-1sinlar1 elde edilir.

2.4. X-Ismm Tiipii

X-151m1 tiipii yiiksek voltajli bir katot 1smn1 tiiplidiir. Tiip yiiksek vakumda havasi
bosaltilmis cam bir kiliftan olusmustur. Bir ucunda anot (pozitif elektrot), diger ucunda
katot (negatif elektrot) bulunur. Katot, 1sitildiginda elektron salan tungsten

materyalinden yapilmis bir flamandir. Anot, kalin bir ¢ubuk ve bu ¢ubugun sonundaki
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metal hedeften olusur. Anot ve katot arasma yiiksek voltaj uygulandiginda katot
flamandan elektron yayinlanir. Bu elektronlar yiiksek gerilim (1 milyon volta kadar
ulasabilen gerilim) altinda anoda dogru hizlandirilir ve hedefe carpmadan 6nce yliksek
hizlara ulasir. Yiiksek hizli elektronlar metal hedefe ¢arptiklarinda enerjilerini aktararak
bir foton yayinlanir. Bazi tiiplerde tek dalga boylu X-ismn1 elde etmek igin filtre
kullanilir. Giinlimiizdeki kullanilan X-151n1 lambalarinin ¢ogu Coolidge lambasidir. Bu
lamba tiiriinii ABD'li bilim adami1 William David Coolidge (1873-1975) gelistirmistir.
Sematik olarak bir X-151m tiipti Sekil 2.1’de gosterilmistir. Tungsten ¢ubugun filamana
yakin olan ucu belirli bir egimle kesilmistir; bu uca hedef denir. Hedeften X 1sinlar
yayilir, ama lamba belirli bir agiklik disinda kalin bir kursun katmaniyla sivanmis
oldugundan X-isinlar1 yalnizca bu agikliktan disar1 ¢ikar, bu yiizden de bir demet
halinde yol alir.

\'J \')

~O

(2

X-1sini

Sekil 2.1. X-151n1 tiipii
K: katot (-), A: anot (+), V: voltaj, SU: sogutmak i¢in su giris ve ¢ikiglari

Hareketli bir elektronun kinetik enerjisi vardir. Yiiksek hiza sahip bir elektron tungstene
carpinca bir tungsten atomu ile ¢arpisir. Elektron durdurulana kadar bir¢cok atomla
carpismak zorunda kalabilir. Elektronun durdurulmasi sirasinda kaybedilen kinetik
enerjinin yiizde biri veya daha az kismi X-151m1 1s1masina, geri kalan kismi ise 1s1

enerjisine doniisiir.
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X-151m1 tliptindeki hedefin elektronlarla bombardiman edilmesi sonucu elde edilen X-
isinlarinin maddenin igine isleyebilme giiciine "sertlik" denir. Bu 1sinlarin sertligi iki
seye baglidir. Bunlardan birincisi, lambadaki havanin ya da gazin ne derece bosaltilmig
oldugudur. Lambada kalan gaz molekiillerinin sayis1 ne kadar azsa, bu molekiillerle
carpisarak hedeften sapan elektronlarm sayist da o kadar az olur. Ikincisi tiipe
uygulanan gerilimin siddeti, yani elektrik basincidir. Gerilim ne kadar yiiksekse, hedefe
carpan elektron akiminin darbe etkisi de o dl¢iide biiyiik olur. Etkilesme sekline gore

siirekli ve karakteristik X-1sinilar1 olarak iki tiir X-1s1m1 elde edilir.

2.4.1. Siirekli X-1s1nlan

Elektron demeti, hedef atomun ¢ekirdegine yaklastiginda, ¢ekirdegin pozitif yiikiinden
kaynaklanan elektrik alandan etkilenir ve ivmeli hareket yapmaya zorlanarak disariya
fotonlar yayar. Stirekli bir enerji spektrumuna sahip bu fotonlara siirekli X-1s1nlar1, bu

olaya da bremsstrahlung veya frenleme radyasyonu adi verilir.

2.4.2. Karakteristik X-1sinlari

Hedef atom {izerine gonderilen elektronlarin, hedef atomun yoriingesindeki
elektronlarla etkilesimi sonrasinda, aldiklar1 enerjiyle iist enerji seviyelerine ¢ikarlar.
Kararsiz durumdaki bu enerji seviyeleri geri bozundugunda digartya foton yaymlanir.
Enerjileri, seviyeleri arasindaki farka esit olan bu fotonlara karakteristik X-1sinlar1 adi

verilir. Sekil 2.2°de stirekli ve karakteristik X-151n1 spektrumu gosterilmistir.
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Sekil 2.2. Tipik bir X-11n1 spektrumu

2.5. X-Ismlar Floresans (XRF)

Bir numunede baz1 element c¢iftleri i¢cin A elementin birincil X-1511, B elementin de
ikincil X-1sm1 tretilebilir. Bu islem, B tarafindan birincil A X-1s11 fotoelektrik
sogurulmasi ve sogurucu B atomunu i¢ kabugundan elektron firlatmasinin kaginilmaz
bir sonucudur. Birincil A fotonu B atomu tarafindan sogurulur ve onun enerjisi kinetik
enerji olarak firlatilan elektrona aktarilir (fotoelektronlar). Dolayisiyla B atomu
uyarilmis duruma gelir. Uyarilmis atom karakteristik X-151m1 ya da karakteristik
elektronlar (Auger elektronlar1) meydana getirerek temel duruma geri déner. X-1sin1
vasitastyla indiiklenen X-1s1n1 emisyonu, X-151m Floresans olarak adlandirir. Ikincil X-
1sinlar1 hem karakteristik hem de siirekli (Bremsstrahlung) X-1sinlar1 vasitasiyla olusur

(Goldstein et al. 2003).

X-1sinlart Floresans teknigi, genel olarak foton madde etkilesmesi sonucu meydana
gelen karakteristik X-isinlar1 ve sagilma fotonlarinin nicel ve nitel degerlendirilmesine
bagli olarak uygulanan bir tekniktir. Kati, sivi, toz hatta gaz durumlarinda bile

uygulanabilmektedir. XRF teknigi ile hizli, duyarli ve giivenilir bir sekilde malzemeye
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zarar vermeden diisiik maliyetle kisa siirede 6l¢cim yapilmaktadir. Bu nedenle bilimsel

ve teknolojik aragtirmalarda yaygin olarak kullanilmaktadir.

XRF sistemleri ile farkli formlardaki numunelerde sodyum-uranyum araligindaki
elementlerin  analizleri numune matrisine bagli olarak, ppm konsantrasyon
mertebesinde, tahribatsiz, hizli ve giivenilir bir sekilde yapilmaktadir. Portatif u-XRF
cihazi ile ¢ok ince ¢apli (10 um’e mertebesinden) alanlarda tarama ve haritalandirma
yapilabilmekte, element analizleri herhangi bir numune hazirlama islemi gerekmeden
gerceklestirilebilmektedir. Cihazin tasinabilir olmasi, yerinde analizi de miimkiin

kilmaktadir.

2.6. XRF Tekniginin Uygulama Alanlari

e Temel fizik aragtirmalari

e  Metaliirjide, alasim analizleri

e Maden filizlerinin analizleri

e Radyoaktif cevher analizleri

e Endistride, plastik, lastik, kagit ve cam gibi maddelerde safsizlik analizleri
e  Petrol {iriinleri, boya ve ince film analizleri

e Komiirlerde kiil, kiikiirt ve nem tayinleri

e  (Cesitli bitki 6rneklerinin incelenmesi

e (Cevre arastirmalari

e  Arkeoloji arastirmalari

e Ince metal ve film kaplama kaliliklarinmn tayinleri

2.7. Siirekli Radyasyon Emisyonu

Stirekli X-151nlar1, elektronlar ya o pargaciklar: veya protonlar gibi diger yiiksek enerjili
parcaciklar1 c¢ekirdegin Coulomb alanindan gecerken enerji kaybetmesi ile meydana

gelmektedir. Bu etkilesimde, elektronun kaybettigi yayilan enerjiye (foton)
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bremsstrahlung denir. Siirekli X-isinlarinin emisyonu klasik elektromanyetik teori
acisindan basit bir aciklamasi vardir. Bu teoriye gore, yiiklii parcaciklarin
hizlandirilmasi radyasyon emisyonu ile eslik etmelidir. Yiiksek enerjili elektronlarin bir
hedefe ¢arpmasi durumunda, onlarin hedef maddesine niifuz ederek yavaslamasi gerekir

ve bu tiir biiylik negatif hizlanma, radyasyon pulsu iretir (Jenkins et al. 1995).

X-1sm1 tliplinde, elektronlar tarafindan iiretilen siirekli X-1511 spektrumu, bir kisa-
dalgaboyu simir1 (Anin) ile karakterize edilir. Bu kisa-dalga boyu gelen elektronlarin

maksimum enerjisi ile orantilidir (Jenkins et al. 1995).

Ain = - (2.1)

Burada h planck sabiti, ¢ 151k hizi, e elektron yiikii ve Vq tiipe uygulanan potansiyel
farkidir. Kisa-dalga boyu sinir1 ile uygulanan potansiyel arasindaki bagintiya Duane-

Hunt Kanunu denir.

272
Isinin enerji kaybi (bremsstrahlung) olasiligi kabaca qMZZT ile orantilidir ki burada g
0

elektron yiikii biriminde parcacik yiikii, Z hedef maddenin atom numarasi, T par¢acigin

Kinetik enerjisi ve M, parcacigin durgunluk kiiltesidir.

Protonlar ve agir parcaciklarin kiitleleri elektron kiitlesinden daha agir oldugu i¢in, onlar
nispeten daha az siirekli X-151m1 yayarlar. Ornegin, protonlardan olusan siirekli X-

1sinlarinin siddeti elektronlarla olusandan dort kat daha azdir.

Bremsstrahlung ile kaybedilen enerjinin iyonizasyonla kaybedilen enerjiye orani

yakalagik

(ﬂ)2 T 2.2)

My/ 1600mgc?
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ile ifade edilir, ki burada mg elektronun durgunluk kiitlesidir.

2.7.1. Spektral dagilim

Bir X-1s1mm1 tiipiinde elektronlar tarafindan iiretilen siirekli X-1s1n1 spektrumu asagidaki

ozellikler ile karakterize edilir: (Jenkins et al. 1995)

1. Kisa-dalga boyu limiti, Ami, (denklem(1)), altinda radyasyon gézlenmemistir.

2. Maksimum siddet dalgaboyu, Amax, Amin’un yaklasik 1,5 katidir. Halbuki Amin Ve Amax
arasindaki baglant1 bir dereceye kadar voltaj, voltaj dalga sekli ve atom numarasina
baglidir.

3. Toplam siddet hemen hemen voltajin karesi ve hedef maddenin atom numarasinin

birinci kuvveti ile orantilidir.

2.8. Karakteristik X-Isinlar:

Karakteristik X-iginlarinin iiretimi, i¢ atom kabuklar1 iyonlagsmasi ile iliskili olarak,
hedef maddede izinli yoriingeler ya da enerji durumlar1 arasindaki atom ydriinge
elektronlarin gecislerini igerir. Bir elektron, elektron bombardimani ya da bir foton
absorbsiyonuyla K kabugundan ¢iktiginda atom iyonize olur ve iyon yiiksek enerjili
durumda birakilir. Atomun normal durumu iizerinde iyonun sahip oldugu fazla enerji,
bir K elektronunu daha iist duruma gegirmek igin gerekli enerjiye (baglama enerjisi)

esittir (Jenkins et al. 1995).

Atomun K kabugunda meydana getirilen elektron boslugu L kabugunda bulunan bir
elektron tarafindan doldurulacak olursa, bdyle bir elektron gegisi sonucunda yayimlanan
fotonun frekansi, karakteristik spektrumunun K, ¢izgisine karsilik gelir. K kabugundaki
bosluk M kabugundaki bir elektronla doldurulursa Kp cizgisi, N kabugundaki
elektronlardan biri tarafindan doldurulursa K, c¢izgisine karsilik gelen fotonlar
yayimlanir. Eger hedef metali iizerine carpan elektronlarin enerjileri K kabugundan

elektron sokecek kadar biiyiik degilse, L, M, N, ... kabuklarinin birinden bir elektron
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sokiilebilir ve bu kez K kabuguna benzer olarak L kabugunda meydana gelen boslugun
M, N, ... kabuklarindaki elektronlarla doldurulmas: esnasinda L, Lg, L,, .... 151nlar, M
kabugu i¢cin M,, Mg, M,, ... ve N kabugu i¢in N,, Ng, N,, ... ¢izgileri, (yada L, M ve N
serileri) ortaya ¢ikmis olur. Sekil 2.3, K, L ve M serilerin karakteristik X-iginlarini

olusturan miimkiin olan gegisleri gdstermektedir.

Voo rve vi

i ] L
AV v VL, yuey o Jgud K )
Ly

O N M L
My Cekirdek

My °
Miim,, My

Sekil 2.3. Enerji seviyeleri ve K, L, M serilerini veren gegisler

2.8.1. Karakteristik spektrumunun o6zellikleri

a) Gelen elektron E > hc/ A =hv enerjiye sahip olmadikga bir ¢izgi goriilmez. v ve 1
strastyla s6z konusu ¢izginin frekansi ve dalgaboyudur.

b) Cizgilerin dalgaboyu, gelen elektron enerjisiyle ilgili olmayip anodun tabiatina yani
atom numarasina baghdir. (Yani ¢izginin dalgaboyu hedef maddesinin atom numarasi

ile degisir) (Jenkins et al. 1995).
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¢) Herbir ¢izgiden yayinlanan toplam X-1s1n1 enerjisi, gelen elektronun kinetik enerjisi

ile iligkili olup elektronlarin artan kinetik enerjisi ile artar.

2.9. Satellite (Uydu) Ciziler

Cok sayida X-1511 ¢izgileri normal enerji yiizeyi diyagramina uymamaktadir (Clark
1955; Kawai and Gohshi 1986). Sateliteler ya nondiyagram olarak adlandirilan ¢ogu X-
1s1n1 ¢izgileri, ¢ok zayif olup X-1s1n1 spektroskopik analizlerde oldukga kii¢iik 6nemi
vardir. Optik spektrumuna benzer bir sekilde nondiagram X-igin1 ¢izgilerin kokeni
elektronun atoma ¢arpma neticesinde atomun iki kere ya da daha c¢ok
iyonlasmasindadir. Iyonizasyon sonrasinda, karakteristik X-ismm1 enerjisinden daha
yiiksek enerjiye sahip olan goklu elektron gegisi tek bir foton emisyonuna neden olur.
Nondiyagram ¢izgilerin biiyiik ¢ogunlugu, ¢oklu iyonlasmis veya uyarilmig durumlarin
dipol-izinli deeksitasyonundan kaynaklanir ve ¢oklu-iyonizasyon satellite denir. Ayni
kabukta iki boslugu olan temel durumda olan bir ¢izgi, 6zellikle K kabugu, hipersatellite
olarak adlandirilir. Pratikte, en onemli nondiyagram X-isin1 ¢izgiler Ko serilerde
meydana gelmektedir; onlar Kog 04 ¢ifti olarak gosterilir ve bunlarm orijini ¢ift elektron
gecisidir. Satellite X-151n1 ¢izgileri emisyonuna neden olan bircok elektron gegis
olasiligi, diisiik atom numarali elementlerde agir ve orta elementlerden daha yiiksektir.
Ornegin, Al Ko satellite ¢izgi siddeti yaklasik Al Koy ay Karakteristik X-1s1n1 siddetinin
%10’dur (Jenkins et al. 1995).

2.10. Auger (Oje) Olay

Bir atomda i¢ yoriingelerde meydana gelen bir bosluk daha {ist yoriinge elektronlart ile
doldurulur. Bu sirada ortaya cikan enerji ile, karakteristik X-1511 fotonu yayimlanir.
Alternatif olarak, uyarilmis bir atom, daha az siki bagl olan elektronlarindan birini
serbest birakarak bir diislik enerji durumuna donebilir. Bu 1s51masiz gegisler Auger olay1
(Oje olay1) adlanir ve firlatilmis elektronlara Auger elektronlari denir (Auger 1925;
Burhop 1952). Genelde Auger olay1 olasiligi, durumlar arasi enerji farkinin azalmasi ile

artar ve bu olasilik diisiik Z’ye sahip olan elementler i¢in en yiiksektir.
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Uyarilmig atomun bir elektron kaybetmesi (6rnegin K kabugunda) ve Auger olay1
stiresinde bagka bir elektron firlatmast igin (L kabugundan) iki kere uyarilmasi
gerekmektedir. Bu atom bir ya da iki elektron firlatarak ve sirayla diyagram ya da
satellite ¢izgiler yayarak kendi normal durumuna doniisebilir. Alternatif olarak, baska
bir Auger olay1 t¢iincii elektronun M kabugundan firlatilmasiyla ortaya g¢ikabilir. X-
1s1n1 fotonu gibi Auger elektronu enerjisi de elementin bir karakteristigidir. Auger
elektronlarin siddet ve enerjisi Ol¢giilmesi, ylizey fizigi arastirmalarda Auger elektron

spektroskopisi olarak kullanilir (Jenkins et al. 1995).

2.11. Floresans VVerim

Auger olaymin onemli bir sonucu, bir atomda iiretilen gergek foton sayisinin
beklenenden daha az olmasidir, ¢linkii belirli bir kabuk icinde bir bosluk 1simasiz
gecislerle doldurulabilir. Bir atom kabugu ya da altkabugundaki bir boslugun, 1s1mali
gecisle doldurulmasina Floresans verimi denir. K kabugu igin Floresans verimi (wg)

asagidaki gibi ifade edilir:

wg = X (2.3)

Burada Ix numuneden yayilan toplam karakteristik K X-ismn1 fotonlart sayisi ve ng
birincil K kabuk sayisidir. Daha iist kabuklar icin Floresans verimi asagidaki iki

nedenden dolay1 daha karmasiktir:

1. K kabugu tizerindeki kabuklarda birden fazla alt kabuk vardir; ortalama Floresans
verimi kabuklarin nasil iyonize olmasina baghdir.

2. Coster—Kronig gegisler, bir atom kabuklarinin ayni temel kuantum sayisina sahip
altkabuklar1 arasinda 1s1masiz gegisler olarak ortaya ¢ikar (Bambynek et al. 1972; Fink
1974).
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Auger verimi veya Auger elektronu verimi, Auger elektronu sayisinin ayni zamanda
meydana gelen bosluk sayisina orani olup 1- @ 'ya esittir. Bu iki olayin meydana gelme
ihtimalleri toplami bire esittir. Auger olay1 olmasaydi @ daima bir olurdu (Jenkins et al.
1995).

2.12. Elektron Kabuklar:

Bir atomdaki elektronlar, ¢ekirdegin ¢evresindeki belirli enerjiye sahip olan kabuklari
isgal eder. Atom c¢ekirdeginden mesafe artmasi ile bu kabuklar K, L, M, ... olarak
adlandirilir (Sekil 2.4). Bu kabuklar dogrudan kuantum sayilari ile ilgilidir. K kabugu
otesindeki kabuklar alt kabuklara ayrilir. Ornegin L kabugu birbirine yakin enerji
araliklara iic ve M kabugu bes alt kabuktan olusur. Cizelge 2.I’de gosterildigi gibi
elektronlar bu alt kabuklari belirli bir diizende doldururlar (Goldstein et al. 2003).

fotoelektron
e

Gelen foton
E

X-1§1n1
X-1§101

. AE:El'E():K(I
X-1$1n1

Tl

X-1$1n1

)
AE:EZ'E():KB

E:

Sekil 2.4. X-151n1 Floresans olay1
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Cizelge 2.1. Atomlarin elektron kabuklar1 ve altkabuklari

Bos K Bos L Bos M Altlabuk
durumlarini durumlarini durumlarini maksimum

X-1g1n1 Modern doldurabilir doldurabilir doldurabilir elektron

gosterim gosterim elektronlar elektronlar elektronlar niifusu
K 1s 2
L, 23 2
Li 2p1/2 v 2
L 2p3/2 v 4
M, 3s 2
M, 3p1/2 2
My 3p3/2 v v 4
My 34°/2 \ \ 4
My 3d%/2 ol v 6
N, 4s 2
Ny 4p1/2 2
Nin ' Y v y 4
Ny 4d°/2 \ \ \ 4
Ny 44/ V V \ 6
Ny 4% Y g v 6
Ny afa \ \ \ 8

2.13. Elektron Gegisleri

Karakteristik X-1s1n1 ¢izgileri, alt kabuklar aras1 gegisler sonucudur. Bununla birlikte,
atomik teoriye gore belirli alt kabuklar arasi gegisler izinlidir (Cizelge 2.1). Bu,
kabuklar aras1 tiim gegislerin karakteristik X-1sinlarina neden olmadigi anlamina gelir.
Ormegin, bakirin (Cu) K serilerine baktigimizda, Cu atomunda K durumundaki
bosluklar1 doldurmak i¢in L kabugundan elektron gegisleri soyledir (Goldstein et al.
2003):
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Ly ten K’ya elektron gegisi Koy X-smi Ex = Ex — Ep,
Ly’den K’ya elektron gegisi Koy X-ism Ex = Ex — Ep,
L;’den K’ya elektron gecisi izinli degil; emisyon yok

2.14. Karakteristik Cizgiler Ailesi (Families of Characteristic Lines)

Atom numaralar1 11°den (sodyum’dan) biiyiik elementlerin K kabugunda iyonizasyon
meydana geldiginde kabuk yapis1 yeterince karisiktir ve olusan boslugu doldurmak i¢in
birden fazla dis kabuklardan gecis yapilabilir. Sekil 2.4°te gosterildigi gibi K kabugunda
meydana gelen bosluk L ya da M kabugu tarafindan doldurulabilir. M kabugundan K
kabuguna gecis yapan elektronlar tarafindan olusan X-isinlari, K X-isinlar1 olarak
adlandirilir. K ve M kabuklart arasindaki enerji farki, K ve L arasindaki enerji farkindan
daha bilylik oldugu i¢in Kz X-1s1n1 enerjisi K, X-1sin1 enerjisinden daha biiyiiktiir.
Ornegin, bakir i¢in K, X-1smn1 enerjisi 8,04 keV ve Kz X-151m1 enerjisi 8,90 keV tur
(Goldstein et al. 2003).

Birincil iyonizasyonda bir elektron bir kabukta bagli durumdan atomun disina firlatilir,
ancak X-isinlart kabuklardaki bagli durumlar arasi gegislerden meydana gelir. Buna
gore elektron c¢ikarildigr orijinal kabuk igin, karakteristik X-11n1 enerjisi kritik

iyonlagma enerjisinden her zaman daha azdir. Boylece Ex, = Ex — E, Ve Exp =

Ex — Ey; bunedenle Ex, < Exp < E olur.

Cizelge 2.1 ve Sekil 2.3’e baktigimizda, L, M ve N kabuklar1 daha az enerji farklari olan
alt kabuklara boliinebilir ki bu da ek X-1sin1 gizgilere neden olur. Bakir i¢in K kabuguna
cesitli gecisler olabilir: Kay (8,048 keV, Ly altkabuktan bir gegis) ve Ka, (8,028 keV,
Ly alt kabuktan bir gegis) ve M ve N kabuklardan birkag Kj ¢izgiler: Kg; (8,405 keV,
Mii’ten), Kg (8,976 keV Ny,ii’ten) ve Kgs (8,977 keV, Myy,v’ten) (Sekil 2.3).
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Taramali Elektron Mikroskobu (Scanning Electron Microscope)(SEM) 1sin enerjisi
araliginda, her element sadece K serisi X-isin1 (hafif elementler), K ve L serileri (orta
elementler) ya da L ve M serileri (agir elementler) yayarlar. Sekil 2.3’te tiim olas1 X-
1sim1 - ¢izgilerine neden olan elektron gecisleri gosterilmistir. Enerji  ayrimlh
spektrometrelere (EDS) (Energy Dispersive Spectrometry) nispeten diisiik rezoliisyona
sahip olduklar1 i¢in, sadece bazi X-i1sim1 ¢izgiler goézlenmektedir. Buradaki X-1s1m
cizgilerin ¢ogu dalgaboyu ayrimli spektrometre (WDS) (Wavelength Dispersive
Spectrometry) ile izlenir. Atom numarast 10’dan biiyiik oldugunda, K-kabugu X-1sinlar1
K. ve Ky ciftlerine yarilir. Atom numaras:t 21°den biiylikse L-kabugu X-isimlart 0,2
keV’ta oOlgtilebilir hale gelir. Atom numaras1 50’ye geldiginde 0,2 keV iizerinde M-
kabugu X-isinlar1 ¢ikarmaya baglar. Sekil 2.5, bir EDS sisteminin tipik bir enerji
rezoliisyonunda bir ka¢ elementin X-151n1 spektrumunu gdéstermektedir. Bu spektrumlara
baktigimizda K-L ve M serileri X-1ginlar1 enerjisinin atom numaralari Zn (Z=30)’dan Nb
(Z=41) ve La (Z=57) ve Pt (Z=78)’e arttikga artiyor.

{a) Zn(30)
L-serisi K-serisi
J
(b} Nb{41)
L-serisi
K-serisi
L A\
M- L-serisi (c)La(57)
Serisi
d) Pt{78
M-serisi (d) Pr(78)
L-serisi
0 10 20

Enerji (keV)

Sekil 2.5. X-151n1 ¢izgi ailelerin ED spektrumu
(a) Zink(Z=30), (b) Niyobyum (Z=41), (c) Lantanyum (Z=57) ve (d) platinyum (Z=78). Zink i¢in L serisi
ayirt edilemeyen tek bir psktir, ama atom numaras arttikca L seri pikler ayr piklere ayrilir
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2.15. Cizgi Agirhiklar:

Yiiksek atom numarali elementlerde bir i¢ kabuktaki boslugu doldurmak icin bir¢ok
olas1 elektron gegisleri olabilir. Bu ¢esitli X-1s51m1 ¢izgileri verir, (Sekil 2.3). Bununla
birlikte her tiir ge¢is ihtimali 6nemli 6l¢iide degisir. Belirli bir kabugun iyonlasmasindan
kaynaklanan cizgiler icin ilgili gecis olasiliklart “cizgi agirliklar1” olarak adlandirilir.
Cizgi agirliklart atom numarasina bagli karmasik bir sekilde degismektedir. Ancak
genel olarak elektron gegisinde enerji farki biiyiidiikge X-1s1n1 ¢izgi ihtimali ve siddeti
azalir. Buna gore Kz cizgilerin siddeti K,’dan daha azdir. Z=18’den biiyiikk atom
numaralart i¢in K, / K; orani yaklasik 10:1°dir. Enerji ayrimli X-151n1 spektrumunda
goriinebilen belirli siddete sahip ¢izgilerin genel degerleri Cizelge 2.2’te gosterilmistir.
Bu degerler belirli bir element i¢in kesin olmasa da, bu agirliklar spektrum
yorumlamada ve enerji ayrimli X-151m1 spektrometrede pik belirlemelerde yararli bir
rehberdir. Cizelge 2.2’deki agirlik degerleri bir element ¢izgileri igindir. Farkli
elementlerde ayni spektrum serisi i¢in X-151m1 ¢izgi siddetleri karsilastirmak zordur

clinkii siddet; Floresans verimi, absorpsiyon ve uyarma enerjisi gibi cesitli faktorlere

baglidir (Goldstein et al. 2003).

Cizelge 2.2. Cizgi agirliklan

Aile K, L ve M kabuklarin yaklasik ¢izgi agirliklart
K Ka=1,K5=0,1
L Lo=1,Lp1=07,Lp,=0,2, Ly1 = 0,08, Ly; = 0,03, L; = 0,04
M Mo = 1, Mﬂ = 0,6, MC:0,06, My = 0,05, M||N|V:0,0l

2.16. Karakteristik Floresans

Eger kanisik bir numune A ve B atom cesitleri igeriyorsa ve A elementinden gelen
karakteristik radyasyon enerjisi B elementinin kritik uyarma enerjisini asiyorsa, B’nin
karakteristik Floresans1 A radyasyonu ile birlikte ortaya cikar. Floresans etkisi A’nin

foton enerjisine ne kadar yakin oldusuna bagldir. Maksimum etki, Ea sadece B’nin E¢
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(Critical lonization or Excitation Energy) enerjisini (kritik ionlastirma ya da uyarma
enerjisini) astiginda meydana gelir. Karakteristik Floresans sirasinda sogurma islemi
Sekil 2.6’da gosterilmistir, burada A clementi Zn, B elementi de Ni’dir. Numune
tarafindan ZnK, soguruldugunda Nikel K, Floresans radyasyonu olusur (Goldstein et al.
2003).

EDD T 1] T T I L) T I I I | | I T
Zn Ka pozisyonu
/
o 400 | , -
L,
g
L Mi .
\E-' E['.'.Iklj.rlst |
& Nikel |
< 200} | -
|
i
L | 4
I
I
0 PR T S WA N T TN AT R T T S
1] 5 10 15

Enerji (keV)

Sekil 2.6. X-1s1n1 enerjisinin fonksiyonu olarak sogurucu Ni’nin kiitle sogurma katsayisi
*u/p’daki artis Ni’nin K kiyisi enerjisinden yiiksek bir enerjide olusur. Zn K, X-1is1m enerjisi sekilde
gosterilmektedir. Zn K, ¢izgisi Ni K kiyisindan hafif¢e biiyiiktir ve Ni K radyasyon Floresansina neden
olur. Ayni zamanda Zn K, ¢izgisi siddetli bir sekilde Ni tarafindan sogrulur.

Karmasgik bir alagimda bu durumu incelemek icin gecis elementlerde bir dizi ihtiva eden
bir numune diisiinelim. Onegin manganez, demir, kobalt ve nikel (Cizelge 2.3).
Manganezin kritik uyarma enerjisi kobalt ve nikel’in K, enerjilerinden daha diisiiktiir.
Buna gore manganezin karakteristik Floresans: Co ve Ni X-1g1n1 radyasyonundan ortaya
cikar. Demir, kobalt ve Nikel Kg enerjileri manganezin kritik uyarma enerjisinden
yiikksek oldugu igin manganezin ikincil Floresansina katkisinda bulunurlar. Bu

tartismalar karmasik alasimdaki her element icin tekrar edilebilir.
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Cizelge 2.3. Mn, Fe, Co ve Ni i¢eren bir numunede ikincil Floresans

Floresans yayan

element (atom numarast) Floresansa neden olan radyasyon
Mn (25) Fe Kf5, Co Ka, Co Kf, Ni Ka, Ni K8
Fe (26) Co Kp, Ni Ka, Ni Kfp

Co (27) Ni K

Ni (28)

Karakteristik Floresansin 6nemli bir etkisi olmasi i¢in birincil X-1g1n1 radyasyonu iyice
sogurulmalidir. Yani, sogurucunun birincil radyasyonu sogurmasi icin biiylik kiitle
sogurma katsayisina sahip olmasi gerekir. Cizelge 2.4’te birkag elementin Cu K, X-151n1
icin kiitle sogurma katsayist verilmistir. Cu K, radyasyonu (8,04 keV) siddetlice kobalt
(Z=27, E.=7,709 keV, u/p =326 cm?/g) tarafindan sogrulur ve sonugta Co K, ve Ks
yayimlanir. Nikel i¢in atom numarast sadece bir say1 biiyiilk oldugundan sogurma yedi
kat azalir (Z = 28, Ec = 8,35 keV, u/p = 49 cm?/g). Cu K, ¢izgisi (8,04 keV) nikelin K
kabugunu iyonize edecek miktarda enerjiye sahip degildir. Belirli bir element tizerinde
farkli X-1511 enerjilerden Floresans etkinin biyiikligi, kiitle sogurma katsayilarini

karsilastirilarak hesaplanabilir (Goldstein et al. 2003).

Cizelge 2.4. Cu Ka igin birkag elementin kiitle sogurma katsayisi (¢/p)

X-151n1 enerjisi (keV)

Element Verilmis elementlerde
(atom numarast) Ko Kp Ec=Exiys  CuKaigin p/p

Mn (25) 5895 6,492 6,537 272

Fe (26) 6,400 7,059 7,111 306

Co (27) 6,925 7,649 7,709 329

Ni (28) 7472 8,265 8,331 49

Cu (29) 8,041 8,907 8,980 52
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2.17. Moseley Kanunu

Moseley (1913) aliiminyumdan altina kadar tiim elementlerin ¢izgisel spektrumunu
timliniin dikkate deger bir bicimde birbirlerine benzer oldugunu belirledi. Cogu
durumlarda spektrum, K ve L serileri olmak iizere iki ¢izgi grubundan ibaretti. Belirli
bir element icin L ¢izgileri K ¢izgilerinden daha diisiik frekansta olugsmakta daha agir
elementler icin diger seriler daha diisiik frekanslarda goriilmekteydi. Moseley her seri
¢izgisinin v frekansinin hedef elementin Z atom numarasi ile degistigini buldu ve Z’ye

kars1 v grafigini ¢izerek,

N \ﬂ = k(Z-0) 21)

ifadesini elde etti.

Burada v frekans (Hz), ¢ 1s1k hiz1 (m/s), A dalgaboyu (m), k seri sabiti ve o perdeleme
sabitidir. (2.1) denklemi dogru bir denklemdir ve tiim X-1s1n1 serileri igin gegerlidir. Bu
denkleme Moseley Kanunu denir. Bu kanuna gore bazi spektral ¢izgiler i¢in atom

numarasi ile frekans arasindaki iliski Sekil 2.7°de gosterilmistir.
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Sekil 2.7. K ve L serileri i¢cin Moseley diyagrami

Bir X-ismi tiipiinde 1smim yiiksek enerjili elektronlarla bombardiman edilen bir
hedeften yaymlanir. Moseley hedef atomlar yiiksek enerjili elektronlarla bombardiman
edildiginde i¢ elektronlarin koparildigini ileri siirdii. X-1sinlar1 atomun i¢ elektron
diizeylerinden birinde bu sekilde olusturulan bir bosluk daha {ist diizeydeki az siki bagl
bir elektron tarafindan doldurulurken yayinlanirlar. Fakat boslugun olustugu diizeyde
veya daha alt diizeylerde bulunan elektronlar, boslugu doldurmak i¢in harekete gecen
elektron ile c¢ekirdek arasindaki c¢ekim kuvvetinin kiiglilmesine neden olurlar.
Cekirdegin bir yoriinge elektronuna uyguladig: ¢ekimi, bu elektron ile ¢ekirdek arasinda
kalan diger elektronlar nedeniyle azaltan bu etkiye perdeleme denir. Perdeleme
nedeniyle ¢ekirdek kendi yiikiinden beklenen etkiyi gostermez ve sanki yiikii bir miktar
azalmis gibi davranir, bu yiik (Z* = Z — o) etkin yiik olarak adlandirilir.
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Moseley, Bohr teorisinden hareketle tiim elementler i¢in ¢izgi 1s1ma frekansinin
karekokiiniin merkezi etkin yiikiin bir bagka deyisle atom numarasinin lineer fonksiyonu
oldugunu gostermis oldu. Buna gore dogrusal degisim egrisinden yararlanarak c¢izgi
spektrumunun frekansin1 6lgmek suretiyle ilgili elementin atom numarasinmi belirlemek
mimkiindiir. Moseley kanunu elementlerin tiirlerini tayin etmede kullanilan nitel

(kalitatif) analizlerin temelini olusturur.

2.18. Radyoizotop X-1sm1 Kaynaklari

X-1sm1 analizi i¢in sik kullanilan yalnizca birkag radyoizotop kaynagi vardir, bunlar

onemli 6zellikleri ile Cizelge 2.5’de listelenmistir (Van Grieken and Markowicz 2002).
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Cizelge 2.5. XRF, XRA ve XRS analizi ve X-1s1n1 analizlerinde kiitle yogunlugu (o),
birim alan bagina kiitle (pt) ve kalinlik (t) tepsiti i¢in radyoizotop kaynaklarin 6zellikleri

Radyoizotop Yariomiir X-181n1 ya y-1sint Pargalanma Analitik
(y1) enerjisi (keV) basina teknigi
yayilan foton
55fe 2,7 Mn K X-1s1nlari (5,9, 0,28 XRF
6,5)
238py 88 U L x-1simlar (13-30) 0,13 XRF
244cm 17,8 Pu L x-1gmnlar1 (14-21) 0,08 XRF
109¢4 1,3 Ag K X-1g1nlar (22, 25) 1,02 XRF
Y — 1511 (88) 0.04
125; 0,16 Te K x-1s1nlar1 (27, 32) 1,38 XRF
vy —1s1m1 35°te 0,07
24171 433 y —1sinlari 0,36 XRF, XRA,
59,5’te XRS
153¢4 0,66 Eu K X-1s1nlar1 (41, 48) 1,10 XRF

y —1smnlar1 97 ve 103’te (30 ve 0,20

57co 0,74 v —isinlar1
122 ve 136°da 0,86 ve 0,11 XRF, XRA,
XRS
133ga 10,8 v —isinlart 0,34, 0,07
81,276,303 ve 356’da 0,18 ve 0,62 ot
244 30,2 v —isinlart
662°de 0,85 ot

Radyoizotoplarin etkinligi, radyoaktif atomlarin parcalanma oraniyla belirlenir. SI
biriminde, bir becquerel (Bq) saniyede bir parcalanma yapan c¢ekirdegin aktivitesi
olarak tamimlanir. Ozel birim sisteminde becquerel’in yerini Curie (Ci) alir ve

1 Ci=3.7x10" Bq’dir.

Bir radyoizotopta, par¢alanma basina yayilan bir X - 1s1n1 ya da y — 1s1n1 sayist Cizelge

2.5’de verilmistir. Boylece radyoizotop kaynaginin temel parametresi, saniyede yayilan
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X-151n1 ya da y-1isinlarinin sayisi ile hesaplanabilir. Radyoizotop yaymlama orani dogal
bozunma kanuna gore zamanla azalir. No’dan N’ye kadar bozulan radyoizotop

atomlarin sayisi, bir t siire gectikten sonra asagidaki denklemle verilir,

_ | a-0,693UT
N = Noe 12

Burada, Ty, radyoizotopun yar1 6mriidiir. Kaynak, bir yar1 6miir siiresinden sonra kendi
orijinal yaymlama oraninin yarisina bozunur. Radyoizotop kaynagi genelde bir ya da iki
yart Omir sonra degistirilir. Radyoizotop X-isin1 kaynaklarinin fiziksel boyutlari
kiigiiktiir. Dairesel ve silindirik 1%¢cd kaynaklar1 Sekil 2.8’te verilmistir. “Pellet” olarak
adlandirilan 8-mm ¢apli ve S5-mm kalinligi olan silindirik kaynaklar, tasinabilir

analizorlerde kullanilir (Van Grieken and Markowicz 2002).

Epoksi recine
mithiir

Tungsten alasim

Sekil 2.8. Disk ve halka seklindeki Ccd'® vy -1s1n1 kaynagi.
*Boyutlar milimetredir

Analiz i¢in kullanilan radyoizotop X-151n1 ve y-1s1n1 tekniklerinin kullanim alanlari X-
1511 tiipti tekniklerine gore daha genistir. Neredeyse tiim X-1s11 tiipii sistemler, yiiksek
enerji ¢oziintirliiklii dalgaboyu dagilimli ya da enerji ayrimli cihazlara dayanmaktadir.
Bu yiiksek ¢ozme yetenegi ile belirli bir uygulama igin bir teknik olusturmaya daha az
ihtiya¢ duyulmaktadir. Radyoizotop X-1s1n1 sistemler, 6zellikle sintilasyon sayaci veya
orantili dedektorleri iceren sistemlerde Ozel uygulamalarda dikkatli bir sekilde
karsilastirilmaktadir. Bu dezavantaj, sanayide ¢ok onemli olan mekanik dayaniklilik,

basitlik ve taginabilirlik gibi nitelikler tarafindan telafi edilir. Farkli elementlerin analizi
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icin radyoizotop kaynaklarin secilmesi bir¢ok faktore baglidir. Bunlardan radyoizotop
X-1g1n1 veya y-isinlarin enerjisi, elementin uyarmasi igin yeterli olup olmadigi, numune

tarafindan sagilan X-1sinlarinin enerjileri ve dedektoriin enerji ¢oziiniirliigiidiir.
2.19. Radyoizotopla Uyarma

X-1511 tiipleri uyarma i¢in ¢ok tercih edilen kaynaklar olmalarina ragmen, giic
kaynagiyla birlikte kullanildiklar1 i¢in biiyiikk olup ayni zamanda da cok fazla giic
tilketirler. Diger taraftan radyoizotop kaynaklar, son derecede kiiciik olup elektrik
giiciine ihtiyaglar1 yoktur. Sonugta, bir ¢ok uygulamada radyoizotoplar uyarma kaynag:
olarak tercih edilir. En belirgini tasinabilir Floresans analizorlerdir. Bir¢ok rutin kontrol
islemi uygulamalar1 olan basit analitik c¢aligmalarda gelismis bir alet’e ihtiyag
duyulmamaktadir. Bu durumlarda radyoizotop uyarici se¢ilmesine onderlik eden

kosullar sunlardir: (Jenkins et al. 1995)

1. Biytkligd, agirhigr ve giic tilkketiminin minimum olmasi son derecede dnemlidir.

2. Analitik problem basittir ve elementlerin sinirli bir sayisini kapsar.

3. Yiiksek duyarlilik ve dedeksiyon limitine gerek yoktur.

4. Dalgaboyu ayriml spektrometrede rezoliisyona ihtiya¢ duyulmadig: i¢in, Nal(TL)
ya Si (Li) gibi sayaclarin yliksek dedeksiyon verimliligi kullanilabilir.

5. Sistem basitligi, saglamligi, giivenirligi ve uzun siireli dengesi 6nemlidir.

Radyoizotoplarin siddet verimi diisiik olmasi ve uyarma spektrumunun segiminin esnek
olmamasi nedeniyle X-1s1n1 tiipleri karmagik ve analitik problemlerde daha ¢ok tercih

edilir.
2.19.1. Kaynak etkinligi

Etkinlik agisindan kaynagin siddeti Curie birimi ile o6l¢iiliir ki 1 Curie bir saniyede

3x10" déniisimdiir. Bir doniisim bir tek radyoaktif cekirdegin kiz gekirdeklerine
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bozunmasidir. Ortak ¢aligmalar igin kaynak etkinligi 0,5 -100 mCi (mili Curie)

araliginda yer alir.

2.20. Mikroskopik X-1sm1 Floresans Analizi i¢in Sinkrotron Radyasyon

X-151m1 Floresans (XRF) spektrometresi, element analizi igin ilk ticari enstriimental
tekniklerden biri olarak 6nemli bir yere sahiptir (Van Grieken and Markowrez 2002).
Bu, ¢ogu zaman 6nemli bir smirlama ile karsi karsiya geliyor ki bu kiigiik veya
heterojen numunelerin analizi i¢in bir mikrobeam yontemi olarak 1s1n boyutunu
sinirlamasinin imkansiz olmasidir. Nokta analizler veya heterojen numunelerin
incelemesindeki ilk ¢aligmalar X-1s1m tiipleri ile birlikte kullanilan ¢ok ince deliklerin
kullanimina dayanmaktadir. Ancak ortaya ¢ikan verim ¢ogu pratik uygulamalar i¢in ¢ok
diisiiktiir. X-1s1nlarinin kirilma indisi bire yakin ve sogurma katsayis1 biiyiik oldugu ig¢in,

odaklanmasi imkansizdir (Jenkins et al. 1995).

Bu gelisim analiz edilen madde ile birincil X-1s1m1 etkilesme hacminin sinirlamasina
dayali XRF’de iki yeni metoda yol agmistir. Toplam yansima XRF (TXRF) (Total
reflection XRF), toplam yansima agis1 altinda paralel bir X-1g11 ile diiz bir numune
irradyasyonu ile X-1sim1 yiizey altinda bir kag on nanometre penetrasyonu ile ¢ok hassas
yiizey analizi saglamaktadir. Ikincisi smirli carpan 1smn teknigi, daha biiyiik bir
numunenin yiizeyinde mikroskobik kii¢iik bir alanda lokalize uyarma ve analize dayali
mikro-XRF (u-XRF) analizidir. Bu heterojen malzemelerin major, mindr ve eser
elementlerin dagilimi hakkinda bilgi saglar. p-XRF halen laboratuvar X-1sin1 kaynaklari
ile kullanilir ama sinkrotron 1smimi (SR) kaynagindan yayilan X-isin1 ile
uygulandiginda ¢ok daha giiglii olur (Janssens et al. 2000). SR kaynaklar1 yiiksek siddet
ve yon belirleme yetenegine sahip olduklarindan dolayr mikroskopik siirlanmis X-151m1

tiretimi i¢in idealdir (Tsuji 2004).

Sinkrotron radyasyonu, yiiksek enerjili elektronlarin diizgiin bir manyetik alanda
dairesel bir yoriinge iizerinde hareket etmesinden elde edilir. Bu radyasyon

kizil6tesinden goriiniir bolgeye, ultraviyole ve yumusak X-1sinindan sert X-1sinina kadar
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degisen siirekli spektruma sahiptir (Spencer and Winick 1982; Krinsky et al. 1983;
Watanabe and Isoyama 1995; Thompson and Vaughan 2001).

2.21. X-Ismlarmin Kullanim Alanlar

X-1sinlar1 kesfedilmesinden bugiine kadar ¢ok kisa dalga boylar1 ve yiiksek enerjileri ile
giinliik hayat icinde ¢cok onemli ve yaygin kullanim alanlar1 bulmustur. Bunlardan en
onemli birkagini sdyle siralayabiliriz: (i) X-iginlari, tipta teshis ve tedavi araci olarak
biiylik 6neme sahiptir. Radyoskopi ve radyografi i¢in genellikle 500 - 200 kV luk
hizlandirict gerilimlerle c¢alisan X-isinlar1 tliplinden elde edilen kisa dalgaboylu
isinlardan  yararlanilir. Gilintimiizde, ¢esitli tanecik hizlandiricilar1  yardimi ile
hizlandirilan ¢ok yiiksek enerjili elektronlarin frenlenmeleri sonucu ¢ok daha kisa
dalgaboylu X-iginlarinin elde edilmeleri miimkiin olmakta ve bunlar kanser tedavisi ile
bazi operasyonlarda kullanilmaktadir. (ii) X-1sinlari; maddenin yapisi 6rnegin kristal
diizeni, karmasik organik maddelerin molekiil yapilarinin aydinlatilmasinda giinimiizde
stk bagvurulan bir aragtirma aracidir. (iii) Teknikte, malzeme kontroliinde bir 6rnegin
icinde yabanci bir madde, hava boslugu ya da bir yapim hatas1 bulunup bulunmadigin
anlamak i¢in X-1sinlar1 radyografisinden yararlanilir. (iv) Kimyada bir 6rnek icinde
bulunan eser miktardaki yabanci maddenin analizi, fizikte yeni elementlerin
kesfedilmesi ve Ozelliklerinin incelenmesinde arastirma araci olarak X-1sinlarinin 6nemi

biiyiiktiir.

Gilinlimiizde niikleer goriintiileme, tipta ve endiistride ¢ok genis bir kullanim alanina
sahiptir. Endiistrideki kullanim alanlar1 tip alanindaki kadar genis ve cesitli olmasa da
ozellikle reaktor calismalarinda ve tahribatsiz muayene olarak bilinen cisimlerin igsel

kesit goriintiilerinin olusturulmasinda kullanilmaktadir.

2.21.1. X-isinlarmin tipta kullanilmasi

Tip alaninda 1895’te X-1sinlarinin kesfi ile baslayan radyografi, geliserek giiniimiize

kadar gelmis ve degisik yontemlerle bilgisayarli tomografi (CT) adini almistir. Klasik
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radyografide, X-iginlarinin degisik ortamlarda farkli sogurulma o6zelliginden
yararlanilir. X-151m1 doku iginden gecerken ortamin fiziksel yogunluklari, atomik

yapilari, X-151n1 enerjisi ve kat ettigi yola bagli olarak sogurulur ve sagilmaya ugrar.

Viicudu gegen X-1sinlar1, X-1s1larina duyarl bir film iizerine diisiirtilmeleri halinde bir
goriintii olustururlar. Film iizerine diisen siddet degerleri, farkli sogurma katsayisina
sahip bolgelerden gecerek geldigi i¢in degisik tonda goriintii olustururlar. Fakat klasik
radyografinin en biiyiik dezavantaji, birbirlerine ¢ok yakin kiitle sogurma katsayilarina
sahip iki bolgenin hemen hemen ayni1 kontrasti vermesi veya birbirinden ¢ok farkli kiitle
sogurma katsayilarina sahip iki bodlgeden biiyiikk katsayiya sahip olanin digerini
golgelemesi sonucunda iki bolgenin birbirinden ayirt edilememesinin s6z konusu
olmasidir. Bu yiizden filme dayali radyografinin sakincalarini gidermek amaciyla

yapilan ¢alismalar sonucunda 1970’1i yillarda bilgisayarh radyografi gelistirilmistir.

2.21.2. X-isinlarimin sanayide kullanilmasi

Sanayide X-isinlar1 metal pargalarin 6zellikle de dokiimlerin ve kaynaklanmis
parcalarin saglamliginin denetlenmesinde kullanilir. Cok sayida parcadan olusan
malzemelerin, 6rnegin elektrikli aletlerin montajinin dogru yapilip yapilmadigi da X-
1sinlartyla incelenebilir. Polis ve giimriik memurlart yolcu valizlerinde yasadisi bir
maddenin bulunup bulunmadigin1 anlamak i¢in X-1sinlarindan yararlanirlar. X 1sinlar
bugiin kullanilmakta olan pigmentlere, eski ressamlarin kullanmig olduklar1 pigmentlere
oranla daha kolay igler. X-igilarinin bu 6zelliginden yararlanan sanat uzmanlari eski bir
ressama ait oldugu iddia edilen bir yapitin sahte olup olmadigini, iizerinde herhangi bir
degisikligin yapilip yapilmadigini saptayabilirler. Cizelgelerin alt katmanlarinin X-
1s1nlartyla incelenmesiyle, linlii ressamlarin yapitlarini nasil ortaya ¢ikardiklarina iligkin

pek cok sey 0grenilmistir.

X-isinlarinin  farkli maddelerde farkli renklerde fliiorisima olusturma 6zelliginden,

gercek degerli taglar1 yapaylarindan ayirt etmekte de yararlanilir.
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2.21.3. Bilimsel arastirmalarda X-isinlari

X-1igmlart canli  hiicrelerdeki genetik maddelerin  degisim hizin1 artirmak igin
kullanilabilir. Boylece bilim adamlar1 yeni canli tiirleri yaratmak ve belirli genlerin
kalittim modelini incelemek icin X-1s1nlarindan yararlanabilirler. X-151n1 kristalografisi,
maddelerin kristal ve molekiil yapisini incelemekte kullanilan bir yontemdir. Goriiniir
1isiktan farkli olarak X-isinlari, iginden gegtikleri mercek, prizma ve aynalarda 6nemli
bir dogrultu degisikligine ugramaz. Ama 6te yandan kristallerdeki atomlar diizenli bir
yerlesim igindedir ve X-1sinlarini kirilmaya ugratacak kadar birbirlerine yakindir, bu
yiizden de belirli bir kirinim deseni olusturur. Coziimlenecek kristal iizerine X-151n1

demeti diisiiriiliir ve ortaya ¢ikan kirinim deseninin filmi gekilir.

Bu desendeki beneklerin konumlar1 ¢éziimlenerek kristalin atom yapis1 konusunda bilgi
edinilir. X-1s1mm1 kirmimina dayali inceleme yontemleri, biyoloji agisindan onemli
molekiillere iliskin bilgilerimizin artmasinda yasamsal bir rol oynamistir. Ornegin,
DNA olarak anilan deoksiriboniikleik asidin X-151m1 kirinimiyla incelenmesi, DNA
molekiillerinin ikili sarmal yapisinin belirlenebilmesine yardimci olmus ve boylece
bilim adamlar1 genetik sifreyi ve bunun kalitim siirecindeki roliinii 6grenebilmislerdir.
X-1s1m1 kirmimi yontemi metallerin, kayaclarin, minerallerin incelenmesinde ve cevher
cokellerinin yerlerinin saptanmasinda da uygulanir. X-isinlari, tarayic1 elektron

mikroskoplarinda da kullanilir.

2.21.4. X-1s1m astronomisi

X-1g1n1 astronomisi, dis uzaydaki X-isim1 kaynaklarinin incelenmesini konu alan bir
bilim dalidir. X-1ginlar1 diinya atmosferinde soguruldugundan yeryiiziindeki aletlerle
kolayca toplanip gozlemlenemez. Bu nedenle X-i1sim1 teleskoplar1 ve algilayicilart
roketlerle, balonlarla ¢ok yiikseklere ¢ikartilir ya da bir uyduyla diinya yoriingesine
oturtulur. X-i1s1n1 astronomisiyle aralarinda yildizlarin, siipernova kalintilarmin ve
kuasarlarin da bulundugu binlerce X-1s1m1 kaynagi ortaya ¢ikartilmistir. Kugu X-1 adi

verilen gliglii ve dnemli bir X-151n1 kaynagiin goriinmeyen yoldasiyla birlikte ortak bir
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kiitle ¢ekimi merkezi cevresinde dolanan goriiniir bir yildiz oldugu sanilmaktadir.
Yoldaginin goriiniir yildizdan madde ¢eken bir kara delik oldugu ileri siiriilmiistiir. Bu
varsayima gore yildizdan ¢ekilen madde kara delikte yok oldukga, kara delik X-1sinlar

salmakta ve astronomlar da bu 1sinlar1 gozlemlemektedir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. EDXRF Sistemi

3.1.1. X-Isim dedektorleri

Wilhelm Rontgen Conrad tarafindan X-isinlarimin  kesfi, tiipten uzakta olan
malzemelerde Floresans gozlemine dayanmaktadir. Sonra fotograf plakasi ve gazla
dolurulmus iyonizasyon odalarinin (elektrometreler) cok gegcmeden X-i1sinlarina duyarl
olduklar1 gortilmiistiir. Bu ilkelerle X-1s1n1 dedeksiyon temeli nerdeyse 100 yil énceden
baslamistir. Fotograf plakalar1 ile X-1sinlar1 ve v - 1sinlarinin ilk gézlemlemesinden
sonra gaz dolu sayaclarin (Segre 1980) gelismesi 1sinlarin ani dedeksiyonuna yol acti.

Bu sayaglar X-151n foton enerji 6lgme imkanini sagladi (Beckhoff et al. 2006).

Orantili sayaclar neredeyse 100 yildir kullanilmakta olmasina ragmen hala giiglii
avantajlar sunmakta olan degerli dedektorlerdir. Bu avantajlardan birincisi ucuz olmasi
ve i¢ gaz-amplifikasyonu yiiksek yiik verimi i¢in kullanimi kolay olmasidir. Ozellikle
bu dedektorler elektronik girisimlere duyarsizdir ve buna gore sert ortamlar igin
uygundur. Ayrica gaz dedektorler biiyiik alanlar tespiti i¢in iyi bir se¢imdir. Hala kolay
iiretilmesine ragmen daha karmasiktir. Cok telli veya ¢ok seritli anot tasarimlar1 ayni
zamanda genis alanlarda uzaysal ve enerji rezoliisyonuna izin verir. Gaz dedektorlerin
ana dezavantaji diisiik yogunlukta olmasi ve bunun sonucu olarak X-isinlarimi

algilamada disiik bir verime sahip olmasidir.

Yiiksek enerjili fotonlar i¢in ¢ok daha yliksek algilama verimliligi olan bir alternatif,
sintilasyon dedektordiir. ik iyonize radyasyonun gozlemleri, karanlik odalarda
Floresans ekranlara bakarak yapilmis iken, en modern sintilasyon dedektorlerde
Floresans 15181 tespiti igin fotogagaltici (photo multiplier), fotodiyotlar veya CCD
baglanmis bir sintilatér malzeme kullanilir. Bu dedektdrlerin faydast agir elementlerin

sintilator kristallerini kullanarak sert X-1sinlar1 i¢in ¢ok kiiciik ve etkili hale getirilebilir
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olmasidir. Sintilator ile ilgili olarak, bu dedektorlerin hizi artirilabilir. Sintilator
malzemelerin genis alanlart ¢ok sayida 1sik dedektorlerine baglandigi zaman, tibbi
uygulamalarda kullanmak igin yiiksek goriintiileme etkinligine sahip bir dedektor elde

edilir. Sintilator dedektorlerin dezavantaji onlarin diisiik rezoliisyonudur.

Bu nedenle yiiksek yogunluklu bir malzeme ile iyonlagsma odas1 ilkesini gergeklestirmek
icin bir aragtirma olusturulmustur. Sonucta, kisa bir siire sonra yiiksek saflikta
germanyum (HPGe) ve silisyum (Si) elde edilerek ilk Ge(Li) ve Si(Li) dedektorleri
1960’1arin basinda tretildi. Bu dedektorler gaz dedektorii ve sintilasyon dedektorlerine
gore daha yiiksek bir rezoliisyon sundu. Nedeni, gazlarda birincil bir temel yiik
olusturmak i¢in yaklasik 20 eV’tan 30 eV’a kadar ortalama enerji gerekirken yari
iletkenler i¢in bunun sadece bir ka¢ eV olmasidir. Boylece, on kat daha yiiksek birincil
yiik tasiyicilar, istatiksel dalgalamalar1 3 faktorii ile azaltarak iiretilmektedir. Ayrica,

yiiksek yiik olusumu diisiik giirtiltii ile dogrudan 6lgiime izin verir.

Diizlemsel Si(Li) ve Ge(Li) dedektorleri iyonlasma odasina benzer yari iletkenlerdir.
Prensip olarak uygun bir kat1 hal sayacinda ¢1g diyot da mevcuttur. C1g islemi yiiksek
giiriiltii nedeniyle bu yiiksek c¢oziiniirliiklii uygulamalar i¢cin kullanilmaz. Cok telli
odalara benzer bir katithal analogu arayisi, silikon siiriiklenmis dedektorii (SDD) gibi
cok yonlii cihazin tiretimi ile sonuglandi. Aslinda yiiksek enerjili pargaciklar: algilamak
icin tanitilan uzaysal ¢oztniirliiklic dedektorler, umut verici bir yeni X-1s11 dedektorii

oldu.

Diizlemsel Si(Li) ve Ge(Li) dedektorlerin ana dezavantajlarindan biri, sogutma igin sivi
nitrojen ihtiyacidir. Vakum ile izole edilmis kriyostatlar bu algilama sistemlerini
biiyiiterek kullanimin zorlagtirir. Sogutmanin nedeni oldukg¢a yiliksek bir okuma
kapasitans ile birlikte oda sicakliginda yiiksek akim sizmasidir. Clinkii bu dedektorler
alanla orantili kapasiteli bir plaka kondansatérden olusmaktadirlar. Yiiksek kapasitans
sonucu seri giiriiltiiniin yiiksek katkisidir ki bu da uzun “shaping time” gerektirir.
SDD’de yiik biiyiik bir alandan kiigiik kapasitanst olan okuma diigmesine siiriiklenir.

Boylece seri giiriiltii azalir ve daha kisa “shaping time” kullanilabilir. Bu iki avantaj
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sunar: birincisi hizli sayma etkinlesmesi ve ayni zamanda, biiyiik Ol¢iide sogutma
ihtiyacini azaltarak daha yiiksek akim sizintisidir. Halen oda sicakliginda SDD i¢in 180
eV mertebesinden bir enerji rezoliisyonu (Glasser and Conrad 1993) ve ilk sivi

nitrojenle sogutulan sistemlere kiyasla “shaping time” 250 ns elde edilir.

3.1.2. X-151m1 dedektorlerinin temel ozellikleri

X-151m1 dedektorii bir X-1511 fotonu tarafindan dedektdr malzemesi iginde birakilan
enerjiyi elektrik sinyaline doniistiirmek ic¢in kullanilir. Uygun bir elektronik zincir
vasitastyla bu elektrik sinyalin okuma islemi, foton tarafindan birakilmis enerji ve

olayin tahmini varis zamanini 6lgmek igin kullanilir (Beckhoff et al. 2006).

3.1.3. En yaygin olarak kullamlan X-1s1n1 dedektorlerinin simflandiriimasi

X-151m1 Floresans tekniklerde gaz sayaglari, sintilasyon dedektorler ve azot sogutmali

veya Peltier sogutmali yar1 iletken dedektorler kullanilabilir.

3.1.3.a. Gaz sayaclari

Gaz sayaglari orta enerji rezollisyonu, oda sicakliginda caligma, biiyiik algilama alanlari
ve ylksek sayma oranlar yetenegi ile karakterize edilir. Bir gaz sayaci icine elektrik
alan1 uygulanmis bir gaz hacmi igerir. Genellikle, silindirik gaz konteyner dis yiizeyi bir
elektrot (Katot) ve silindir ekseni boyunca olan bir tel diger bir elektrot (anot) olarak
kullanilir. Gazda cogu fotoelektrik etkisi ile X-151m1 radyasyon altinda f{iretilen
elektronlar, iki elektrot arasinda uygulanan uygun bir voltaj farki ile anota giderken
hizlandirilir (bir gaz dedektorii diizeni), boylece gaz atomlari ile garpisarak iyonizasyon
meydana gelir. Bu nedenle elde edilen sinyal genligi gelen foton enerjisi ile (ve voltajla)
orantilidir. En sik kullanilan gazlar yiiksek saflikta olan argon, ksenon, neon ve

kriptondur (Beckhoff et al. 2006).
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3.1.3.b. Yan iletken dedektorler

Yarn iletken dedektorlerde, elektron bosluk ¢iftleri dedektér materyali i¢inde fotonun
dogrudan etkilesimi ile olusturulur, bu gaz sayacinda meydana gelen birincil elektron-
iyon ¢iftlere benzer. Aksine, ¢ikis sinyali herhangi bir ¢carpma islemi yapmadan birincil
yiiklerin toplanmasi ile elde edilir. Gaz dedektoriine gore, yari iletken dedektorler
yiikksek atom numarasi (Z) ve yogunluga sahipler. Ayrica, bir yart iletken malzeme
iginde yiik tasiyici ¢ifti olusturmak igin gereken ortalama enerji bir kag elektron-volttur
(Si i¢in 3.62 eV ve Ge icin 2.96 eV), bu miktar gazlar icin yaklasik 30 eV ve sintilator
fotodedektor sistemi i¢in en iyi 25 eV olabilir. Bu enerji/yiik doniistirme faktorlerine
gore, verilen bir enerji i¢in olusturulmus yik tasiyicilarin sayist yariiletken
dedektorlerde gaz dedektorlerine gore daha yiiksektir ve bu elde edilmis X-1gin1
spektrum piklerde ¢ok kiigiik istatistiksel genislemeye yol acar. Bu nedenle, glinlimiizde
yariiletken dedektorler X-151n1 spektroskopide, 6zellikle enerji rezoliisyonii ¢ok dnemli

oldugu zaman en ¢ok tercih edilen dedektorlerdir (Beckhoff et al. 2006).

1. Si (Li) yar1 iletken dedektorlerinin calisma prensibi

Karakteristik X-1sinlar1, hem genel olarak diisiik enerji bolgesinde yer almakta, hem de
enerjileri birbirine yakindir. Buna gore, bu enerji bolgesinde ayirma giicii ve dedektor
verimi ¢ok iyi olan yar1 iletken dedektorler tercih edilir. X-1s11 siddet 6l¢timlerinde en
onemli gelismelerden biri yiiksek rezoliisyona sahip Si(Li), Ge(Li), HPGe gibi yar1
iletken katihal dedektorlerinin yapilmasidir. Silisyum ve Germanyum yari-iletken
sayaclar, yaklasik olarak bir santimetre ¢apinda 3-5mm kalinliginda p-i-n tipi bir
diyottan ibarettir. P-tipi (pozitif bolge) bir tek kristalin bir yiizii uygun katki atomlari
katmak suretiyle n-tipi (negatif bolge) bir bolge olusturulur. Bu sayaglarda akseptor
kirliliklerinden dolayr giiriiltii seviyesi herhangi bir fotondan gelen pulslart maskeler.
Bu kararli-hal akimlarin1 kabul edilebilir bir seviyeye azaltmak veya elektriksel
Ozdirenci artirmak icin kristal icerisinde serbest yiik tasiyicilarindan bos bir intrinsic (i-
tipi) bolge olusturulmalidir. Bu Germanyum maddesi igerisine Lityum iyonlarinin

stiriklenmesi ile yapilir. Li kristal yap1 igerisine bir donor kirliligi olarak katilir ve i-tipi
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bolgede meydana gelen akseptor kirliliklerini telafi eder. Bu sayaglara germanyum
stiriiklenmis sayaglar veya Ge(Li) sayaglar denir. Bu saya¢ sematik olarak sekil 3.1°de
verilmistir. n-tipi tabaka bir elektriksel kontak gdrevi yapmaktadir. Saya¢ yiizeyinin

ince p-tipi tabakasi aktif degildir. Sayma islemine katkida bulunmayan bu tabaka 6lii

tabaka olarak adlandirilir. Ge(Li) sayaclar lem3’iinde yaklasik olarak 1012 kirlilik
bulunan maddelerden yapilir. Ancak bu maddeler yliksek saflikta (high-purity) sayag

yapmak i¢in yeterli degildir. Yiiksek saflikta saya¢ yapmak i¢in donor ve akseptdr sayisi

arasindaki fark 109 cm-3 mertebesindendir.

Lityum mobilitesi ve elektronik giiriiltiiyii azaltmak igin saya¢ sivi azot kaynama
sicakliginda (77°K veya -196°C) tutulur. Dig ortamdan gelebilecek etkilerden dolay,
sayag ince (~12,5 um kalinlikli) berilyum pencereli bir muhafaza igine alinmistir. Yiik
tastyicilarin hareketi 500-1000 voltluk bir gerilimle saglanir. Sayaca gelen bir foton
saya¢ maddesi (Si veya Ge) ile etkileserek belli sayida elektron-hol ¢iftleri meydana
getirir. 77K sicaklikta bir iyon ¢ifti meydana getirmek icin gerekli ortalama enerji Si
icin 3,76 eV ve Ge igin 2,96 eV’tur. Kapasitorde toplanan yiik bir RC devresi ile
potansiyel pulsuna doniistiiriiliir. Bu sayaglarda ytik toplanma zamani fotonun etkilesme

pozisyonuna ve uygulanan gerilime bagli olup ~25-50 ns arasindadir.

Onyikseltici

Altin lcontale

=-500V

™ Litynm Sriklennnis intrinsic Balge
__ " P-tipi bélge (&l tabaka)
N-tipi bélge

Altm kontak

Selik 3.1. Yar iletken dedektorii
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Sayma sistemini olusturan elemanlar genelde bir sayma sistemi, bir dedektor, 6n

yiikseltici, yiikseltici, analog sayisal doniistiiriicii, puls yiikseklik analizorii, osiloskop ve

bir yiiksek voltaj kaynagindan ibarettir (Sekil 3.2).
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MCA

Bilgisayar
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uygulanmalidir. Bir iyi ¢alisma voltaj1 genellikle iiretici firma tarafindan belirlenir ve

kiiglik bir dedektor igin birkag yiiz voltajdan biiyiik bir dedektor i¢in 4000 V’un istiine
kadar degisebilir (Debertin and Helmer 1988).
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4. On yiikseltici

Bir modern yariiletken dedektdr ile bir yiike hassas on yiikseltici kullanilir. Elektronik
guriiltiiyli azaltmak i¢in, genellikle bir alan-etkili transistér (FET) (Field Effect
Transistor) olan on yiikselticinin girisi de azot kaynama sicakliginda muhafaza edilir.
On yiikseltici ¢alismasini iyilestirmek icin FET’in sicakhign oda sicakhiginda olan
dedektoriin dis muhafazasindan igeriye biraz 1s1 sizmasina izin verilerek dedektdrden
daha sicak tutulabilir. On yiikseltici dedektdrden gelen yiik pulsunu voltaj pulsuna
dontistiiriir. Bu yiikselticiden ¢ikan pulslarin genlikleri veya yiikseklikleri dedektorde
toplanan yiik miktar1 ile orantili olmalidir ve eger fotonun tiim enerjisi dedektorde

sogurulmugsa fotonun enerjisiyle orantili olmalidir.

5. Yiikseltici

Yiikselticinin iki temel gorevi vardir:

> On yiikselticinin ¢ikis puls genliklerini ayirt edilme ve sayilma i¢in uygun voltaj
seviyelerine yiikseltme
» Puls genligi, pulslar ve X-ismn1 fotonu arasindaki orantili iligkiyi tamamen

saglayarak islemi uygun bir forma sokmak.

Modern sistemlerde maksimum c¢ikis pulsunun genligi 2 V’tan 10 V’a kadar degisir.
Cogu amplifikatdr hem bir unipolar ¢ikis (yani, sinyalin pik kismi tamamen pozitif veya
tamamen negatiftir) hem de bipolar ¢ikis (yani, sinyal hem pozitif hem de negatif
bilesene sahiptir) ile donatilmistir. En iyi sinyal-giiriiltii oranin1 (S/N) (Signal-to-Noise)
elde etmek icin, ylikselticinin unipolar c¢ikist segilir. Kullanicinin bilerek se¢mesi
gereken baska bir ylikseltici denetimi puls genisligini belirleyen “shaping time”
sabitidir. Bir spektrumdaki pikler i¢in en iyi reziilasyon genellikle o zaman sistem daha
uzun bir zaman iizerinden giiriiltiiniin ortalamasini alabilecegi i¢in daha uzun zaman
sabitiyle elde edilebilir. Ustelik, daha uzun zaman sabitleri daha fazla rasgele

toplanmaya da neden olur. Buna gore, eger sistem 2.000 s’lik sayma hizlarinda



45

calistirilabilecekse daha kisa zaman sabitleri kullanilabilir.

6. Analog dijital doniistiiriicii (ADC) (Analog Digital Convertor)

Analog dijital dontstiiriiciiniin amaci yiikselticiden gelen analog pulsun genligiyle ve
dolayisiyla X-1s1n1 fotonunun enerjisiyle orantili bir tam sayiya doniistiirmektir. Boyle
bir isleme de analogu sayisala doniistiirme islemi denir. Sayilmis olan her bir puls
yiiksekligi kadar say1 analizoriin hafizasinda toplanir ve sonugta bu bilgi bir enerji

spektrumu olarak ekrana aktarilir.

7. Cok kanalh analizor

Cok kanalli analizér (MCA) (Multi Channel Analizer) sayisal hale getirilmis pulsunu
kanallara yerlestirir ve bilgisayar hafizasina kaydeder. Gergekte, her bir kanal
depolamak i¢in kullanilan bir kutudur ve X-1s1mm1 spektrumunda kesin olarak kalibre
edilmis sayisal enerji aralig1 olan bir enerji araligina diisen pulslar1 sayar. Kalibrasyon

islemi 6l¢iime baslamadan 6nce standart kaynaklarla yapilmalidir.

3.3. Yan lletken Dedektérlerin Avantajlar1 ve Dezavantajlar

Avantajlar:

1. lyi rezoliisyona sahiptirler: 6-8 keV enerjili fotonlar igin yar1 maksimumdaki tam
geniglik (FWHM) (Full Width at Half Maximum) 130 eV'a kadar diismektedir.
Dolayistyla atom numaralar birbirine ¢ok yakin elementlerin spektral ¢izgileri kolayca
ayirtedilebiir.

2. Bu sayaglarda enerji doniisiimii ¢ok verimlidir. Si(Li) ve Ge(L1) i¢in sirastyla 3,8 ve
2,9 eV basina bir elektron-hole ¢ifti meydana gelmektedir.

3. Saniye basina 10.000 sayima kadar olan siddetlerde puls-yiikseklik kaymasi ve puls

genislemesi yoktur.



46

4. Kati halde olduklarina gore, yeterli kalinliktaki kat1 hal sayaglarinin kullanildiklar:
spektral bolgedeki verimleri ¢ok fazla olmaktadir.
5. Saya¢ hacminin kii¢iik olmasindan dolayr numunenin istenildigi kadar yakininda

kullanilabilmesi mimkundiir.

Dezavantajlar:

1. Li’nin yiiksek mobilitesinin énemli bir giiriiltii seviyesine neden olmasi ve yiiksek
sicakliklarda dedektor karakteristiklerinin degisebileceginden sivi azot sicakligina
ithtiya¢ duyulmaktadir.

2. Giiriiltii seviyesinin fazla olmasindan dolay1 dedektoriin diisiik atom numarali
elementlere uygulanabilirligi sinirlidir.

3. Saniyede yaklasik 20.000 sayimdan fazla siddetler i¢in dedektoriin rezoliisyonu artan
siddetle hizla kotiilesir.

4. Dalgaboyu ayirimli spektrometrelere gore kiiclik atom numarali elementlerde
rezoliisyonun kotii olur.

5. Diisiik atom numarali elementlerde dedektor ¢iplak olarak yandan pencereli olarak
kullanilabilir. Ancak bu durumda kullanilan dedektor yilizey kirlenmesine karst
hassaslasir.

6. Iyi rezoliisyon i¢in etkin alan kii¢iik olmalidur.

3.4. X-Isim Haritalama Cesitleri

Bir kag ¢esit X-151n1 haritalama teknigi vardir;

1) Nokta haritalama
2) ROI (Regions of Interest) haritalama

3) Tam spektrum haritalama (veya spektrum haritalama).
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3.4.1. X-1sm1 nokta haritalama

X-151n1 nokta haritalama, tek kanalli analizér (SCA) (Single Channel Analyser) ¢ikisini
alarak onu normal raster tarama sirasinda CRT (Cathode Ray Tube) ekrani parlakligina
modiile etmek i¢in kullanmay1 iceren iki boyutlu taramadir. Algilanan her X-1s1m1
fotonu CRT tizerinde bir nokta olarak goriiniir. Yiiksek konsantrasyona sahip bolgeler
yiiksek nokta yogunluguna sahip bolgeler ile karakterize edilir. Bu teknigin eksikligi
sadece nitel bir teknik olup nicel bilgiler vermez Background diizeltmesi yoktur ve
yiiksek konsantrasyonlarda yavastir ve kotii kontrast duyarliligini verir. Diger X-151m1
haritalama tekniklerinin biiyiikk avantajlarina gére bu tiir haritalama nadiren kullanilir
(Sekil 3.3).

Sekil 3.3. “lImenite” kristalinda titanyum i¢in nokta haritalama (Jansen 1982)

3.4.2. ROI (Regions of Interest) haritalama

ROI haritalamada (ROIM) ilgili elementi gérmek i¢in elemental ¢izginin var olan
bolgesinde birkag kanal ya da bir enerji araligi segilir. ROI’ler tek kanalli analizorle

birlesir ve farkli elementler i¢in farkli renkler segilir. X-i1gin1 haritalar1 genellikle
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elementlerin ilgili piklerinden ham sayilar1 kullanarak toplanir. Bununla birlikte
geleneksel ROI haritalama elemental dagilimi i¢in tamamen dogru bir agiklama
saglamaz. Toplanmis pik sayilar1 kismen malzemenin gercek bilesimi ile ilgilidir ve
aslinda hig ilgili olmayabilir. Ciinkii ROIM haritalama kullanarak hatalar ve yaniltici

sonugclar olusabilir.

3.4.3. Tam Spektrum Haritalar veya Spektrum Haritalama

Bilgisayar isleme hizlari ve medya kapasitesi gelismeleri, tam spektrum X-ismi1
haritalama (FSXRM) (Full- Spectrum X-Ray Mapping) elde etmeyi, enerji ayrimli
spektroskopisi (EDS) ya da dalga boyu ayirmali spektroskopi (WDS) kullanarak
malzemelerde element dagilimin belirlenmesi i¢in ¢ok popiiler bir karakterizasyon aract
yapmigtir. Tam spektrum haritalama, bir goriintiiniin her bir pikseli i¢in bir spektrum
kaydeder. Spektrum haritalama verilerini elde etmek ve daha sonraki bir zamanda tiim

bilgileri geri ¢agirmak i¢in izin veren tam bir veri toplama paketi olarak tasarlanmistir.

Bu form haritalama, kaydedilen verilerden, yeni haritalar (ROIM) olusturma, ¢izgi
taramalar1 veya ¢izgi profilleri olusturmayr ve spektrumlari, numuneyi yeniden
taramadan veya yeniden veri toplamak zorunda kalmadan analiz etmeye izin verir. Tam
spektrum X-1s11 haritalama sayesinde, normal spektrum, offline olarak tim goriintii
alandan, secilen matris bolgelerinden, c¢izgilerden ve Dbireysel noktalardan
olusturulabilir. Sonra tam kantitatif analiz, spektrum {izerinde standart EDS analiz
yazilimi kullanilarak yapilabilir. Elemental siddet haritalar1 kaydedilen verilerden
yapilabilir ve yeni harita olusturmak i¢in element listeleri baslangicta toplananlara ek

olarak degistirilebilir.

Bu calismada yaptigimiz haritalamalar spektrum haritalama yontemi ile yapilmistir.
Ornegin numune 1’den secilen birka¢ noktada elde edilen spektrum Sekil 3.4’te

gosterilmistir.
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Sekil 3.4. Numune birdeki birkag noktada elde edilen spektrum

3.5. Numunelerin Hazirlanmasi

Bu caligmada haritalart yapilacak numuneler toz halinde olan saf elementlerden
(99,95%-99,99%) yapilmistir. Numuneler karismis elementlerle 13*13 mm? alanli
dikdortgen seklinde (Sekil 3.5) numune olacak sekilde 10 ton/cm? basing altinda SPEX
Pmax marka hidrolik pres ile preslenmistir. Bu islem olduk¢a diiz bir yiizeyin
olusmasini saglamakta dolayisiyla diizgiin olmayan yiizeye sahip numunelerden

kaynaklanan hatalari minimize etmektedir.
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Sekil 3.5. Pellet takimi1

Bagka bir numune PbS (galen), ZnS (Sfalerit), FeS, (Pirit) ve Fe3O04 (Demir OKksit)

bilesiklerini igeren bir tag numunesi segilmistir.

3.6. Deney Geometrisi

Bu c¢alismada Olglimler i¢in hazirlanan deney geometrisi Sekil 3.6a ve 3.6b’de
verilmistir. Sekilde goriildiigli gibi, kaynak kolimator i¢ine monte edilip X-151m1 ¢apini
kiiciiltmek icin kolimatdriin ortasinda 0,3 mm ¢apinda bir delik olusturulmustur. Ol¢iim
yapmak i¢in, numune bir platforma koyulur. Bu platform {i¢ stepmotora baglanir. Bu
motorlar platformu ve sonucta numuneyi 0,2 milimetrelik adimlarla x, y ve z yoniinde
hareket ettirir. Her basamakta numuneye X-isi1 gonderilir ve numune uyarilir,
numuneden gelen X-1sinlar1 dedektorle dedekte edilir. Yiiksek rezoliisyona sahip 4096
cok kanalli analizorle ¢iftlenmis bir sivi azot sogutmali Si(Li) dedektor FWHM=160
eV, 12 mm?‘lik aktif alan, 3 mm derinliginde hassas bir kristal, 0,025 mm kalinliga
sahip berilyum (Be) pencere yardimiyla fotonlar dedekte edilmistir. Dedektor,
yakinindaki nesnelerden sagilan radyasyonu, kursun (Pb) maskenin L X-isinlarini,
cevresel temel sayma radyasyonunu ve numune tutuculardan sacilan radyasyonun
olusturdugu temel sayma radyasyonunu oOnlemek icin ¢ok katmanli bir zirhla
zirhlanmigtir (kursun 4,2 mm kalinliginda, demir 1,1 mm kalinlifinda ve alimiinyum

Imm kalinliginda). Elde edilen spektrumlar PC tabanli CANBERRA, USA marka ¢ok
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kanall1 bir analizorle kaydedilmistir. Ol¢iimler, uyarma geometrisinde Am-241 halka

kaynagindan yayimlanan 59,54 keV foton enerjisi kullanilarak gerceklestirilmistir.

Berilyum Pencere

[ Kotimaar
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Wy

Halka Kaynak (Am241)

i
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|
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Sekil 3.6.a. Numuneleri haritalamak i¢in kullanilan deney geometrisi

Sekil 3.6.b Numuneleri haritalamak i¢in kullanilan deney geometrisinin fotografi
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Numuneyi XYZ dogrultularinda hareket ettirmek igin 6zel bir cihaz tasarlandi. Bu cihaz

4 kisimdan olusur.

1) Stepmotorlar ve platformu ihtiva eden ve i¢inde vakum olusturulabilen demir ve
camdan yapilmis bir mahfaza (Sekil 3.7 a).

2) Miknatis tabanl bir kaynak (ya da numune) tutucu. Bu tutucu kaynag istedigimiz
koordinatta kolayca tutabilir ve miknatis tabanli oldugu i¢in mahfazanin demir olan

kisimlarina sikica yapistirilabilir (Sekil 3.7 b).

Dedektior

Sekil 3.7. (a) demir ve camdan yapilmis mahfaza, (b) mahfaza i¢indeki stepmotorlar,
platform ve kaynak tutucu

3) ER-XYZ 100 MOTION CONTROL SYSTEM: Bu sistem bilgisayar ve
stepmotorlara baglanir ve numunelerin XYZ yonlerde hareketini, hem manuel hemde
bilgisayar programiyla kontrol edilmesine imkan saglar.

4) “MAESTRO FOR WINDOWS” yazilimi: Bu yazilim stepmotorlara komut
gondererek numuneleri ii¢ boyutta 1 nm’den 10 cm’ye kadar degisen adimlarla hareket
ettirebilir. Bu program vasitasiyla numune yiizeyinin herhangi bir noktasindan taranma

baglamasi miimkiindiir (Sekil 3.8).

Sekil 3.8’te gorildigi bilgisayar ekranindaki “MAESTRO FOR WINDOWS”

yazilimin kontrol sayfasi sdyle izah edilir:
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A: Bu bolge vasitastyla numune {izerinde XYZ yonlerde taranacak mesh (piksel)
adetleri belirlenir. Ornegin sekilde gosterildigi gibi X yoniinde 20 ve Z yénunde 4 mesh
sec¢ilmistir. Bu komutla numune X yoniinde ve B bolgede belilendigi adimlarla 20 adim
hareket edecek ve bu adimlardan sora 1 adim Z yoniinde hareket edip tekrar 20 adim X
yoniinde geri donecek. Z dogrultusunda 4 mesh yazildigi i¢in bu hareket 4 kere tekrar
edilecek ve sonunda toplam 80 (20x4) nokta numune iizerinde taranacak. Ugiincii
dogrultuda (Y dogrultusu) hig¢bir pozisyon se¢ilmedigi i¢in numune bu yonde hareket
etmez.

B: Bu bolgede basamak boyutu (mesh boyutu) ve sayisi belilenir. Mesh boyutlar: 1
nm’den 10 cm’ye kadar secilebilir.

C: Bu diigme tuslandiginda, stepmotorlar numuney “J” boliimiinde belirlendigi konuma
tasir.

D: Programi baslatma tusu.

E: Manuel XYZ konumunu degistirir.

F: Bu diigme platformu (ve numuneyi) x =0, y = 0 ve z = 0 konumuna tasir.

G: Programi durdurma tusu.

H: Manuel olarak numune konumunu degistirir.

I: Mesh basina bekleme zamani.

J: C diigmesine (konuma git diigmesine) basildiginda numunenin taranmasi bu bdlgede
belirlenen konumdan baslar.

K: Tarama siiresinde numunenin hangi konumda oldugunu gosterir.
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Sekil 3.8. “MAESTRO FOR WINDOWS” yaziliminin kontrol sayfasi

Sekil 3.6’te gosterildigi gibi numuneler kaynagmn oniinde bir platforma konulup
kaynagin hemen arkasina da Si(Li) dedektorii konulmustur. Haritalama bagladigt
zaman, bilgisayar, gelen ilk nokta posisyonuyla ilgili bilgileri alir ve ¢ok kanalli
analizorden gelen pulslar1 sayar ve o noktadan ¢ikan X-i1siminin spektrumu olusur.
Sayma zamani Onceden ayarlanmis degere (300s) ulastiginda, “MAESTRO FOR
WINDOWS” programi spektrumu kaydeder ve ayni zamanda “ER-XYZ 100 MOTION
CONTROL SYSTEM”ile kontrol edilen stepmotorlar numuneyi komsu posisyona tasir
ve tekrar sayma baslar. Analiz bolgenin tam bir taranmasi elde edilene kadar bu

basamaklar tekrarlanir.

“MAESTRO FOR WINDOWS” programi numunenin hareketini kontrol eder ve onu
Sekil 3.9’da goriildiigii gibi 0,2 mm adimlarla spiral seklinde hareket ettirir.
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A

Sekil 3.9. Numunenin tarama adimlari

Elde edilen X-1s11 siddeti verileri, yani element haritalari, siddetler degistigi i¢in farkli
renklerle gosterilmistir. Her numunede 48x48 nokta ve toplamda 2304 nokta tarandi.
Bir nokta i¢in sayma zamani 300 saniye oldugu icin her bir numune taranmasi 8 giin

surmustir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI

Bu ¢alismada 6nce Co, Ni, Cu, Zn, As, Y, Zr, Nb, Mo, Gd gibi toz halinde olan saf
elementlerin karistmindan yaptigimiz numunelerin haritasi yapilmistir. Burada sekil
3.9’da gosterildigi gibi numune olusturmak icin elementler pellet takimi igerisinde
birbirinin yammna 13x13 mm? alanli dikdortgen seklinde numune olacak sekilde 10

ton/cm? basing altinda olusturulmustur.

Elementl Element? Element3
Element4 Elements Element6
Element? Element§ Elementd

Sekil 4.1. Numune olusturmak i¢in elementleri pellet takimi igeriside yerlestirilmesi

Bu metotla yaptigimiz iki numune Sekil 4.2 ve 4.3’te gosterilmistir.
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Sekil 4.2. 6 elementten olusmus bir numune

Sekil 4.3. 8 elementten olusmus bir numune

Ugiincu numune, elementlerin pellet takimi i¢inde karistirilmasiyla yapilmistir (Sekil

4.4).



58

Sekil 4.4. 5 elementten olusmus bir numune.

Dordiincti numune PbS (galen), ZnS (Sfalerit), FeS, (Pirit) ve Fe304 (Demir OKksit)

bilesiklerini igeren bir tag numunesi se¢ilmistir.

Sekil 4.5. Tas numune

4.1. Haritalar

Bu calismada {i¢ ¢esit grafik cizildi. Biricide elementin var oldugu alan, tek bir renkle

belirlendi. Ornegin, numune 1°de (Sekil 4.1) Co, Ni, Cu, Zn, Nb ve Mo elementler
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sirayla zeytin yesil, yesil, sar1, mavi, kahverengi ve kimizi renklerle belirlenmistir.
Ikinci tiir grafiklerde her bir elemente ait alan, o alandan gelen siddete (sayima) karsi
farkli renklerle gosterilmistir. Bu ¢esit haritalar elementel dagiliminin homojen ya da
heterojen oldugu konusunda bilgi verir. Ugiincii tiir grafiklerde {i¢c boyutlu olarak bir
element i¢in x ve y konumuna karsi sayilar ¢izilmistir. Asagidaki sekillerde sirayla
numune 1, numune 2, numune 3’e ve tag numunesine ait haritalar ¢izilmistir. Numune

bire ait haritalar Sekil 4.6 - 4.24°te gosterilmektedir.

Uzunluk (mm)

— T T T T T T T
o 1 2 3 4 5 6

~ -
[ee]
©

Uzunluk (mm)

Sekil 4.6. Co elementi alan1 i¢in tek renkli harita



60

max
6
€
E s
X
]
< 4
>
N
)
3
2
0

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uzunluk (mm)

Sekil 4.7. Co elementi dagilimi igin ¢ok renkli harita

Say1

Sekil 4.8. Co elementi dagilimi i¢in ti¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Sekil 4.9. Ni elementi alani icin tek renkli harita

Uzunluk (mm)

5 6 7 8 9

Uzunluk (mm)

Sekil 4.10. Ni elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

max
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Say1

X

Sekil 4.11. Ni elementi dagilimi i¢in ti¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.12. Cu elementi alani1 igin tek renkli harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.13. Cu elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

Say1

Sekil 4.14. Cu elementi dagilimi i¢in {i¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.15. Zn elementi alani igin tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.16. Zn elementi dagilim1 i¢in ¢ok renkli harita
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Sekil 4.17. Zn elementi dagilimi igin ii¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.18. Nb elementi alani i¢in tek renkli harita
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Sekil 4.19. Nb elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

|

Sekil 4.20. Nb elementi dagilimi i¢in ti¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.21. Mo elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.22. Mo elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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N,

Say1

Sekil 4.24. Numune birin haritasi

Numune ikiye ayit haritalar Sekil 4.25-4.39’da gosterilmektedir.
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.25. Zn elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.26. Zn elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.28. Cu elementi alani igin tek renkli harita
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Uzunluk (mm)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uzunluk (mm)

Sekil 4.29. Cu elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

Say1

X

Sekil 4.30. Cu elementi dagilimi i¢in {i¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uzunluk (mm)

Sekil 4.31. Co elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.32. Co elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita.
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Say1

Sekil 4.33. Co elementi dagilimi i¢in {i¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.34. As elementi alani i¢in tek renkli harita
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max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.35. As elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

Say1

Sekil 4.36. As elementi dagilimi i¢in ii¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)
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Uzunluk (mm)

Sekil 4.37. Zr elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Uzunluk (mm)

Sekil 4.38. Zr elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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Sekil 4.39. Zr elementi dagilimi igin {i¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.40. Nb elementi alani igin tek renkli harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.41. Nb elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

Say1

Sekil 4.42. Nb elementi dagilimi i¢in ii¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.43. Y elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.44.Y elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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Say1

Sekil 4.45. Y elementi dagilimi i¢in ii¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.46. Gd elementi alani i¢in tek renkli harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.47. Gd elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

A

4N
Say1 | ﬁ i?l hy
.nﬂin

7 O8N
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X

Sekil 4.48. Gd elementi dagilimi i¢in ti¢ boyutlu harita

max
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Sekil 4.49. Numune ikinin haritasi

Numune 3’e ait haritalar Sekil 4.50-4.62°de gosterilmektedir.

Uzunluk (mm)

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uzunluk (mm)

Sekil 4.50. Cu elementi alani1 igin tek renkli harita
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max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.51. Cu elementi dagilimi i¢in ¢cok renkli harita

Sekil 4.52. Cu elementi dagilimi i¢in {i¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.53. Co elementi alani i¢in tek renkli harita

Uzunluk (mm)

0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Uzunluk (mm)

Sekil 4.54. Co elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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Say1

X

Sekil 4.55. Co elementi dagilimi i¢in {i¢ boyutlu harita

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.56. Nb elementi alani i¢in tek renkli harita
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max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.57. Nb elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita

Say1

Sekil 4.58. Nb elementi dagilimi i¢in ii¢ boyutlu harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.59. Mo elementi alani igin tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.60. Mo elementi dagilim1 i¢in ¢ok renkli harita
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Say1

XH'

Sekil 4.61.

Sekil 4.62. Numune ti¢iin haritasi

Doérdiincii numune PbS (galen), ZnS (Sfalerit), FeS, (Pirit) ve Fe3O, (Demir Oksit)
bilesiklerini igeren bir tag numunesi secilmistir. Bu numunede sectigimiz stirede (300s)
sadece PbLa ve ZnKa pikleri ¢iktigi i¢in Pb ve Zn elementlerin haritalar yapilmistir. Bu

numuneye ait haritalar Sekil 4.63-4.69°da gosterilmektedir.
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.63. Pb elementi alani i¢in tek renkli harita

max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.64. Pb elementi dagilimi i¢in ¢ok renkli harita
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Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.66. Zn elementi alan1 i¢in tek renkli harita
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max

Uzunluk (mm)

Uzunluk (mm)

Sekil 4.67. Zn elementi dagilim1 i¢in ¢ok renkli harita

X
Sekil 4.68. Zn elementi dagilimi i¢in ii¢ boyutlu harita
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Sekil 4.69. Numune dordiin haritasi
4.2. Tam Yansima Hatasi

X-iginlari, diger elektromanyetik dalgalar gibi homojen (saydam) bir ortam iginde,
ornegin vakumda, dogru cizgiler boyunca yayilirlar. Ancak, bu 1sin ikinci bir ortamin
sinirlart ylizeyine 6rnegin bir katt nesnenin yiizeyine, ulastiginda farkli bir yonden
yansitilacaktir. Sapma, fotonlarin enerjisine, arayiizeyi olusturan ortamin 6zelliklerine

ve 1s1n1n acisina bagh olacaktir.

Goriiniir 151k fotonlariin davraniginin aksine, X-isinlar1 i¢in bir maddenin kirtlma indisi
vakumdan daha az ve katinin kirtlma indisi havadan daha azdir. Bu, kirilan 1sinlarin
arayiizeye dogru saptirilmasina neden olur. Sonugta, sadece yansima olusmas i¢in bir
kritik ag1 (6;) olmalidir. Bu kritik agidan kiigiik olan agilarda (6 < 6;) higbir 151 ikinci
ortama girmez. Arayiizey ideal bir ayna gibi davranir ve gelen 1511 tamamen birinci
ortama geri yansitir. Bu olay tam yansima olarak adlandirilir. Kritik ag1 (6;) asagidaki
denklem ile hesaplanabilir (Nicolosi et al. 1999; Schields et al. 2002).

0, ~2.04 x 1072 g (3.1)



92

Burada 6 radian cinsinden kritik ag1, p maddenin yogunlugu (g/cm®) (Kolimator
kursundan oldugu icin p = 11,35 gr/cm? tiir) ve E 1sinin enerjisidir (keV).

Kolimator
Dedektor < I A _
penceresi — '\% elementi
>
Kolimator

\@C\I X

Sekil 4.70. Toplam i¢ yansima

Sekil 4.70°de goriildiigii gibi tam yansima nedeniyle kolimator deliginin tam karsisinda
olmayan elementten de dedektore 1sin ulasabilir. Bu olay haritanin ve elemenlerin
konumunun hatali olmasina neden olur ki Cizelge 4.1’de numunelerde var olan
elementler icin kritik a¢1 hesaplanarak ortaya ¢ikan hatalar hesaplnmistir. Cizelge 4.1°de
I, (2 20mm) numune ve kolimator arasindaki mesafe ve X, haritasi yapilacak

elementlerin konumundaki hatadir.



93

Cizelge 4.1. Numunelerdeki elementlerin kritik yansima agilart ve konumlardaki

hatalar.

Element E (KeV) 6. (rad) 0. (D) tan(6;) x(mm) n
Co Ex.= 6,930  0,0099 0,0567 0,0099 0,198 0,99~1
Ni Ex,=1,477 0,0091 0,0521 0,0091 0,182 0,91~1
Cu Ex, = 8,047 0,0085 0,0487 0,0085 0,170 0,85
Zn Ex. = 8,638 0,0079 0,0452 0,0079 0,158 0,79
As Ex. = 10,543 0,0065 0,0372 0,0065 0,130 0,65
Pb E..=10,549  0,0065 0,0372 0,0065 0,130 0,65
Y Ex.=14,957  0,0045 0,0257 0,0045 0,090 0,45
Nb Ex. = 16,614 0,0041 0,0234 0,0041 0,082 0,41
Mo Ex.=17,478  0,0039 0,0223 0,0039 0,078 0,39
Gd Ex. = 42,983 0,0015 0,0085 0,0015 0,030 0,15

4.3. Cizgi Tarama Modu

Kimyasal dagilim analizlerinin daha kapsamli yontemleri ¢ok elementli ¢izgi tarama

modu ile miimkiin kilinmistir. Bir numunede verileri topladiktan sonra elementlerin

siddetleri veya konsantrasyonlar1 video goriintiisliniin lizerinde ist tiste olarak

goriintiilenmistir (Sekil 4.71— 4.74).
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Sekil 4.71. 1. Numunede video goriintiisii iizerindeki ¢izgi boyunca (beyaz ¢izgi)
kimyasal dagilim

Sekil 4.72. 2. numune fotografi iizerindeki ¢izgi boyunca (beyaz c¢izgi) kimyasal
dagilim
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Sekil 4.73. 3. numune fotografi iizerindeki ¢izgi boyunca (beyaz ¢izgi) kimyasal
dagilim

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9

Sekil 4.74. Tas numune fotografi tizerindeki ¢izgi boyunca (beyaz ¢izgi) kimyasal
dagilim
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5. TARTISMA ve SONUC

Bu calisma, X-1s11 spektrometresi ile pratik bir element haritalama sistemi gelistirmek
icin yapilmistir. Kullanilan X-151m1 demetini nokta seklinde yapmak yerine ince delikli
bir kolimator yapmak daha kolay bir tasarim sistemi olusturur. Bu sistem ile bazi
numunelerin higbir islem yapmadan elemental haritas1 elde edildigi igin, canli
organizmalarda ¢esitli  elementlerin  dinamik  davranislarmin  incelenmesinde
uygulanabilir (elektron probe mikroanaliz veya diger geleneksel yontemlerle boyle

numunelerde elemental haritalama yapmak daha zordur).

Bu c¢aligmada haritalama verileri asagidaki kosullar altinda toplanmustir:

e  Numuneyi uyarmak i¢in Am?* radyoizotopu kullanilmistir.

e Her numunede taradigimiz bolge alani 9,6mmx9,6mm olan 48x48 pikselden
olusmustur.

e Piksel basina bekleme zamani 300 saniyedir. Dolayisiyla tek bir numunenin

taranma zamani 8 giin stirmdistiir.

Yapilacak ilk sey miimkiin olan en genis enerji aralif1 i¢in bilgisayar1 ayarlamaktir.
Si(Li) dedektorii igin 0—40 keV araligi uygun olabilir. Sonraki adim nitel analizler i¢in
bir spektrum elde ekmektir. 0-40 keV araliginda, belirlenen siirede bir spektrum

toplanir ve algilanabilir karakteristik piklerin ortaya ¢iktigi enerji aralig tespit edilir.

Uygun bir enerji aralifinda spektrum elde edildiginde, spektrumlarin analizi i¢in
gelistirilmis adimlar vardir (Goldstein et al. 2003). Spektrumda her pikin dogru tespiti
icin takip edimelidir ve eser pikler ve istatistiksel olarak anlamli olmayan pikler g6z

ardi edilmelidir.
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5.1. Pik Tanitim

Pik analizi daima asagidaki adimlar1 icerecektir:

e Once en siddetli pike bakilir ¢iinkii bunu K,, L, yada M, piki olarak tanimlamak
kolaydir; sonra onlarla ilgili aile ¢izgileri tizerinde ¢alisilir.

e Yukaridaki adimda yer almayan bir sonraki en yogun pike gidilir ve arama
tekrarlanir. Tiim pikler tamamlana kadar bu iglem tekrarlanir.

e Patalojik st Gste diismeler her zaman dikkate alinir; sahte pikleri, sistem pikleri ve

eser pikleri dikkate alinir.

Belirli bir enerjide varolabilen K, L veya M cizgileri seciminde, bilgisayar tarafindan
olusturulan X-1511 ¢izgi isaretleyicileri ya ticari Ureticiler tarafindan sunulan uygun bir
kaynak ya da Web siteleri (Anonymous 2015a; Anonymous 2015b)’den yararlanabiliriz.

Elde edilmis piklerin incelenmesinde asagidaki adimlar izlenir:

1. Eger K, ¢izgisi bir pikle eslesiyorsa, Kg ¢izgisine bakilir ki bu ¢izginin siddeti K,
¢izgi siddetinin yaklasik %10’udur.

2. Eger Ka ¢izgisi uymuyorsa, La ve Ma ¢izgileri kontrol edilir ¢linkii bunlar L ve M
ailelerinde en siddetli ¢izgilerdir.

3. Eger bir La ¢izgisi uyuyorsa, L ailesinde eslik eden ¢izgiler olmalidir. Goriinen ¢izgi
sayis1 daha ¢ok coziilebilir ¢izgilerle yliksek enerjilerde, La ¢izginin enerji ve siddetine
bagl olarak degisecektir. Ailedeki diger ¢izgiler La’dan daha diisiik siddete sahiptir ve
asagidaki cizgiler algilanabilir (burada parantez igindeki sayillar Lo ¢izgisine gore
agirliklardir); yiiksek enerjilerde Lg; (0,7), Lg, (0,2) ve Ly (0,08) gizgileri ve diisiik
enerjilerde de L; (0,04) ¢izgileri. Baska daha az siddetli ¢izgiler de L ailesi olaganiistii
siddetli olmas1 durumunda goriilebilir, ama bu nadirdir.

4. Eger L cizgileri uyuyorsa, yiiksek enerjili K, / K ¢ifti olmahdir. Bilgisayarda
goriintiilemek i¢in genis bir yeterli enerji araligi secildiginden emin olmaliyiz.

5. Bir Be-pencereli dedektorii kullanildiginda genellikle sadece M ¢izgileri periyodik

Cizelgeda La (Lantanyum) tizerindeki elemanlar i¢in goriiniir.
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6. Tim M cizgileri 4 keV’den kiigiik olduklar i¢in K, / Kg ¢izgi ortiismelerini ayirt
etmek zordur.
7. Eger M, cizgileri uyuyorsa orada yiiksek enerjili L ¢izgi ailesi olmalidir ve

muhtemelen ¢ok yiiksek enerjili K ¢izgileri algilanabilir.Yine, bu dedektore baghdir.

Sekil 5.1 yukarida 6zetlenen prosediire uyularak, 0-20 keV enerji araliginda beklenen
cizgi ailelerini gdstermektedir. Ornegin, burada hangi elementler icin sadece tek bir K
cizgisi veya K, / Kg ¢ifti ve hangi elementler i¢in hem K hem de L aileleri ya da L ve M

aileleri goriinmesi beklenir (David and Carter 2009).

A) )
fxl0® 10"
s 1K o
ax10° P 2%10°
” .
B é
v
2x10° 1x10°
J [l mKp
0 - — - v - - y— v - o . b p——————
0 2 K 6 8 10 0 2 4 6 8 10
© Eneni (keV) ) Enem (keV)
T5x10°% i1
i CuK a y
L
)
Sox10< 2x10%
e ! | n
25x10° Ix10°
Cwl {
| Cukp i yu ||
I. . ..
0t - e - s e e 0~ =7 Y v
o 2 4 6 8 10 0 2 K 6 8 10
Eneni (keV) Eneni (keV)
@) ® i (kel)
Ixiot
\M‘ - » TaM o
2x10° 4
> \;‘ P 2x10*
L) ~y "
v 7
d ‘2 l.-lu_.
Ix10% SHig,
1 ,-/ > 1Ix10* |.l'>f‘l \"'lv“v \I
| .,_/ \'f' v TaMT \ \‘\ \
1" R R \ 1aM \
V. " SbLy \ MY \
U e— | l." it |
LY 0 .- P————— T — —— —
¢ B 4 6 8 10 0 2 4 6 s 10
Eaegi (eV) Eneri (keV)

Sekil 5.1. Periyodik tablonun ¢ogu elementini igeren ve (A) Si, (B) Ti, (C) Cu, (D) Y,
(E) Sb ve (F) Ta i¢in karakteristik ¢izgi ailelerini gosteren X-1s1n1 spektrumu
Diisiik Z ve diisiik X-1311 enerjili tek bir SiK, ¢izgi ile baglayarak L aileleri (Cu ve Y) ve M (Sh ve Ta)
cizgilerine ilerliyor. Belirli bir ailede hem Z hem de enerji artik¢a piklerin ayrilmasi artiyor.
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Yukaridaki basamaklara bakarak bu ¢aligmada da yaptigimiz numunelerdeki haritalarda
elementlerin La ve K, / Kg ¢iftleri goriilmektedir (Sekil 4.2-4.7). Asagidaki sekillerde
numunelerde bulunan Co (Ka; = 6,930 keV), Ni (Ka; = 7,477 keV), Cu (Ko = 8,048
keV ve K1 = 8,904 keV), Zn (Koy = 8,638 keV ve Kf; = 9,571 keV), As (Ka; = 10,543
keV ve Kfy = 11,725 keV), Y (Koy = 14,957 keV ve Kp; = 16,736 keV), Zr (Kay =
15,774 keV ve Kf, = 17,666 keV), Nb (Ka; = 16,614 keV ve Kf; = 18,621 keV), Mo
(Koy = 17,478 keV ve Kp1 = 19,607 keV), Pb (Loy = 10,549 keV ve Lp; = 12,611 keV)

elementlerin gizgileri belirlenmektedir.

10000
N1 (Kar)

g000 H
— Cu (Kai) Cu (K81)
E 6000 | Co (Kar)
&
t, \ Zn (Kaj) Mo (Kay)
B 4000 S / Zn (Kp)
wn

2000 - Pb(Lar)  pp(181)

/ /' Mo (Kf1)
0 T 1 "1 r T 1 T T '

1 12 13

Enerji

14 15
(keV)

T
718 158 20 2

™1
1 22

Sekil 5.2. Numune 1’den elde edilmis tiim piksellerin toplam spektrumu



100

_ _
5 ~ '.
< 2 -

4000 4 3 3 %

J T 4 &

3500 T Y (Koy)

2000

—* Cu(Ko;)
—* Cu (KB

Say1(Toplam)
ko
[ ]
=
(==
1

—  » As(KBD
T Pb(LB)

1500
1000
500 4
0 T T T T T T T T T T T T 1
8 10 12 14 16 18 20
Enerji (keV)

Sekil 5.3.(a). Numune 2’den elde edilmis tiim piksellerin toplam spektrumu
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Sekil 5.3.(b). Numune 2’den elde edilmis tiim piksellerin toplam spektrumu
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Sekil 5.4. Numune 3’ten elde edilmis tiim piksellerin toplam spektrumu
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Sekil 5.5. Tag numuneden elde edilmis tiim piksellerin toplam spektrumu
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Spektral haritalama yazilimi haritanin her pikselinde tam bir XRF spektrumu toplamaya
izin verir. Her spektrum da belirli bir konumla iligkilidir. Burada spektral harita verileri
“Toplam harita spektrumu” olarak adlandirilarak basit bir sekilde aranabilir. Toplam
harita spektrumunda haritadaki tiim spektrumlar toplanip goriintiilenebilir (Sekiller 5.2—
5.5). Bu spektrum analizin kalitesini verir ve ayn1 zamanda eksik elementlerin varligin
da gosterir. Bu durumda sekillerde gosterildigi tizere, toplam harita spektrumunda ek
eleman cizgileri agiga cikmustir. Bu cizgilerin enerjilerine baktigimizda kursun
elementinin L,; ve Lg; oldugu agiga ¢ikiyor. Kursun icin spektral verilerin yeniden
degerlendirilmesi, kolimatoriin de kursun olmasindan dolayr onemlidir. Ancak tas
numunede kursun var oldugundan dolayr bu numunenin toplam spektrumunda diger

numunelerin toplam spektrumuna goére kursun elementinin Lo ve Lg; pikleri daha

yiiksektir (Sekil 5.6).

Say1(Toplam)

Pb(La;) Pb(Lg)

1200 —

600

Eneriji (KeV)

Sekil 5.6. PbL,; ve PbLg, pikleri. Tag numune (yesil), Numune 1 (siyah) ve Numune 2
(kirmiz1)
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