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OZET

Yiksek Lisans Tezi

DALGABOYU AYRIMLI X-ISINI FLORESANS SPEKTROMETRESINDE
OLCUMLER UZERINE ETKIiYEN BAZ| FAKTORLERIN INCELENMESI

Nuray UST

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

Danismant: Prof. Dr. Salih Z. ERZENEOGLU

Bu caligmada Rigaku firmasina ait ZSX 1000e Dalgaboyu Ayrimli X-igin1 floresans
spektrometresi kullanilarak farkli kiitlelerde ve farkli seliiloz oranlarinda numuneler
kullamlmustir. 1k kisimda farkh kiitlelerde ve farkli seliiloz oranlarinda H3;BOj
numuneleri ve 7 ve 10 tonluk presleme basincinda potasyumnitrat (KNO3) numuneleri
hazirlanmistir. Bu kisimdaki amag¢ Dalgaboyu Ayrimli X-1s1m1 Floresans (WDXRF)
Spektrometreler de element konsantrasyonlar1 karsilastirilarak numune kalinliginin,
numuneye katkilanan seliiloz oraninin ve presleme basincinin analiz sonuglarina etkisini
arastirmaktir. Ikinci kisimda ise analiz i¢in kan serumlar1 filtre kagidi iizerinde
kurutularak X-1s1m1  tiipiine secilen akim degerlerinin analiz sonuglarina etkisi
aragtirtlmistir. Son olarak da dort epilepsi hastasinin kan serum ve plazmalar1 analiz
edilerek element konsantrasyonlar1 6l¢iilmiis ve ayn1 sartlar altinda ayn1 numuneye ait

dort 6lctli alinarak sayma istatistigi ile cihazin hassasiyeti test edilmistir.

2015, 33 sayfa

Anahtar Kelimeler: Dalgaboyu ayrimli X-151n1 floresans spektrometresi, kan serumu,

plazma, seliiloz etkisi, kalinlik etkisi.



ABSTRACT

Master Thesis

INVESTIGATION OF SOME FACTORS THAT INFLUENCE ON
MEASUREMENTS WITH WAVELENGTH DISPERSIVE X-RAY
FLUORESCENCE SPECTROMETER
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Supervisor: Prof. Dr. Salih Z. ERZENEOGLU

In this study, analysis of samples was conducted in the different masses and different
cellulose ratio by using Wavelength dispersive X-ray fluorescent spectrometer of ZSX
1000 of Rigaku firm. In the first part different masses and different cellulose ratio of
H;BO05 samples and potasyumnitrat (KNOs) samples with 7 and 10 tons of pressing
pressure were prepared. The purpose of this section is by comparing element
concentrations to investigate the effect on analysis results the thickness of sample to
cellulose ratio of doping in the sample and pressing pressure in Wavelength dispersive
X-ray fluorescence (WDXRF) spectrometers. In the second part, blood serum was dried
on filter paper to investigate the effect on analysis results of the current value selected in
X-ray analysis tube. Finally, elements concentrations were measured in blood serum and
plasma of four epilepsy patients by analyzing them and accuracy of the device was
tested with the counting statistical by taking four measurements for the same sample

under the same conditions.

2015, 33 pages

Keywords: Wavelength dispersive X-ray fluorescence spectrometer, blood serum,
plasma, cellulose effect, thickness effect.
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1. GIRIS

Insanoglunun varolusundan beri bilinmeyene karsi olan merak: Kalitatif ve kantitatif
analizi 6nemli hale getirmistir. Dogadaki her madde igerisinde hangi elementlerden var
ve ne kadar var diisiincesi farkli spektrometrelerin icat edilmesine neden olmus ve 1895

yilinda X-1ginlarinin kesfiyle yeni bir donem baglamigtir.

Giiniimiizde elemental analiz i¢in kullanilan en verimli ve yaygin yontem XRF
teknigidir. X-1s51m1 floresans periyodik cetvelde atom numarasi 5 olan bor'dan atom
numarasi 92 olan uranyum'a kadar tiim elementlerin kalitatif ve kantitatif analizlerinin
yapildig1 hizli, dogru ve hassas sonuglar veren bir analiz metodudur. Numuneye zarar
vermemesi ve analiz i¢in ¢ok kiigiik miktarin bile yeterli olmasindan dolay1 baslangigta
jeolojik oOrneklerin analizinde kullanilmistir. Teknolojinin gelismesi ve bilgisayarin

teknolojik gelismeler i¢inde yer almasi, XRF'in kullanim alanlarini da genisletmistir.

XRF teknigi; temel fizik arastirmalarinda, metaliirjide, alasim analizlerinde maden
filizlerinin analizlerinde, radyoaktif cevher analizlerinde, endiistride, plastik, lastik,
kagit ve cam gibi maddelerde safsizlik analizlerinde, petrol iiriinleri, boya ve ince film
analizlerinde, komiirlerde kiil, kiikiirt ve nem tayinlerinde, gesitli bitki 6rneklerinin
incelenmesinde, ¢evre ve arkeoloji arastirmalarinda, ince metal ve film kaplama

kalinliklariin tayinlerinde ve tipta kullanilir.

Dogaya kars1 bu denli merak iginde olan insan antik ¢agdan bu yana kendi yapisi
hakkinda da bilgi sahibi olmaya ¢alismistir ve X-1sinlarinin kesfiyle icat edilen rontgen,
tomografi ve manyetik rezonans (MR) cihazlari tipta yeni bir dénemin baslangici

olmustur.

Bugiin kan tahlilleri ile hastaliklara tan1 konulmaya ¢alisilmaktadir. Hastalardan alinan

kan numuneleri santrifiij edilerek serumu ayrilmakta ve yapilan enzim, hormon, yag ve



element analizleri tan1 ve tedavide etkin rol oynamaktadir. Baz1 elementlerin eksikligi

veya fazlaliginin sebep oldugu hastaliklar vardir: Fe, Zn, Se, Ca gibi...

Tania et al. (2014), Portekiz’de bebek mamas1 markalarinin énemli kismini temsil eden
8 farkli bebek mamasinda Cu, Zn ve Fe gibi besin mineralleri konsantrasyonunu

Dalgaboyu Ayirimli X-1511 Floresans yoOntemiyle arastirmislardir.

Unal (2014), WDXRF spektrometresi ile analit kiitle konsantrasyonunun dedeksiyon
limiti {lizerine etkisini arastirmistir. Calismadaki ama¢ en iyi dedeksiyon limiti
degerlerini tayin etmek icin gerekli en uygun analit kiitle konsantrasyon degerlerini
bulmaktir. Calismanin sonucunda WDXRF spektroskopisinin dedeksiyon limiti

tayininde uygun bir teknik oldugu kanisina varilmistir.

Aydemir (2012), ¢alismasinda WDXRF sisteminde, Cu(63) Zn(37) ve Cu(86) Mn(12)
Ni(2) alagimlarindan olusturdugu numuneleri analiz ederek mevcut elementlerin
karakteristik X-1sin1 spektrumlarini elde edip, her bir element igin iki boyutta
konsantrasyon ve siddet haritalarini olusturmus ve numuneyi olusturan elementlerin

numune i¢indeki dagilimini incelemistir.

Bilici (2012), Dalgaboyu Ayirimli X-151mn1 Floresans Spektrometre ve Tagimabilir Enerji
Ayirimli X-151mm1 Floresans Spektrometre kullanarak bitkisel cay ve benzeri bazi

bitkilerin elementer konsantrasyonlarini karsilagtirmistir.

Biiyiikyildiz et al. (2012), WDXRFS kullanarak atom numarasi 26 ile 30 arasinda olan
elementlerin La X-151n1 emisyon ¢izgilerinin yart maksimumda ki tam genisliklerini ve

kimyasal kaymay1 onlarin halojen bilesenlerinde ¢calismislardir.

Shaltout et al. (2012), bu ¢alismalarinda, Dogu Afrika ve Arap yarimadasinda bilinen
bir ilag¢ bitkisi olan catha edulis bitkisinin i¢erdigi element miktarlarin1 belirleyerek

bitkinin yaprak ve saplarinin elemental analizini yapmislardir.



Yukinari et al. (2010), WDXREF ile meyve ve tahil {irlinlerinin i¢indeki Br’u belirlemek
i¢in basit bir analitik metot gelistirmislerdir. Taze meyvelerin, donmus meyvelerin, kuru
meyvelerin ve tahil iirlinlerinin 6ziinii saf su ile ¢ikararak c¢ozeltiler hazirlamiglardir.

Numune ¢ozeltiler filtre kagidi tizerine damlatilarak kurutmus ve analiz edilmislerdir.

Akbaba (2009), WDXREFS ile organik tarim rejimine goére yetistirilmis triinler ile
geleneksel tarim rejimine gore yetistirilmis olan iiriinler elementer igerik acisindan
incelemis, numunelerin elementer konsantrasyonlarini, pik siddetlerini ve dedeksiyon
limitlerini kargilastirmistir. Yine parcacik biiyiikliigliniin bu parametrelere nasil etki
ettigi tlizerine calismistir. WDXRFS ile yaptig1 analizler sonucunda organik tarim
rejiminin, iiriinlerdeki kuru madde miktarmi artirdigini tespit etmistir. insan viicudu igin
gerekli element konsantrasyonunun organik tarim triinlerinde daha yiiksek oldugunu ve
bu yiiksekligin anlamli oldugunu belirtmistir. Bu elementlerin pik siddet degerlerinin de
konsantrasyonla ayni paralellikte degistigini gézlemlemistir. Sonug olarak elementlerin

dedeksiyon limitlerinin tarim rejimine bagl olmadigini savunmustur.

Margui et al. (2008), calismalarinda WDXRF ile sulu ¢6zeltiler i¢in Cd'un dedeksiyon

limitini belirlemeyi ve cihaz hassasiyetini test etmeyi amaglamiglardir.

Gonzalez-Fernandez et al. (2008), calismada WDXRF kullanarak sivi maden
numunelerde sodyumdan kursuna kadar degisen 20 farkli element i¢in analiz yaparak

dedeksiyon limiti ve cihaz hassasiyetini calismiglardir.

Levet (2007), WDXRFS ile gebelik sonrasi annenin plasentasindaki element
konsantrasyonlarini tayin etmistir. Calismada 601 normal dogum, 7'si preeklemsi ve
12's1 6lii dogum olmak tizere toplam 79 anneye ait plasenta numuneleri hazirlamis ve
numuneler anne yas1 ve bebek agirliklarina gére ayr1 ayr1 gruplandirilarak incelemistir.
Mg elementi konsantrasyonunun anne yasi ve bebek agirliginin artmasiyla azaldigini,
Fe ve Cu konsantrasyonlarinin bebek agirliginin artmasiyla arttigimi ve Fe ve Zn

konsantrasyonlarinin ise anne yasinin artmasiyla arttigini gézlemlemistir. Ayrica normal



dogumlardan, preeklemsi ve 6lii dogumlardan alinan plesantalar gruplandirilip Fe, Zn

ve Cu konsantrasyonlarini tayin etmistir.

Giilen (2005), WDXRFS ile 23 saglikli birey ve 58 tip 2 diyabetli hastanin kan
serumlarinin element analizlerini yapmistir. Kontrol ve hasta gruplarinda Cl, Na, S, K,
Ca, P, Mg, Fe, Cr, Ni, Hg, Mn, Si, Al, Zn, Se, Cu, Cd, Mo, Pb elementlerinin
konsantrasyonlarint bulmustur. Seker hastaliginin mikrovaskiiler ve makrovaskiiler
komplikasyonlarinin pozitif ve negatif olusuna gore elementlerdeki yiizdelik degisimini
istatistiki olarak hesaplamistir. Komplikasyonlu ve komplikasyonsuz gruplari kontrol
gurubuyla karsilastirmis ve hangi elementlerde anlamli degisiklik oldugunu
calismasinda paylagsmis ve bazi elementlerin bulunan konsantrasyonlariin literatiirle
uyumlu oldugunu bazilarinin ise uyumlu olmadigini tespit etmistir. Sonug olarak bu tip
calismalarda kesin sonuglara ulasabilmek i¢in her iki gurupta da daha fazla bireyin kan

serumu analizlerinin yapilmasi gerektigini vurgulamistir.

Demir (2004), calismasinda WDXRFS'ler de element analizi i¢in numune hazirlama
sartlar1 uygun olmadigi takdirde analiz sonuglarinin olumsuz etkilendiginden ve

konsantrasyon tayinlerinde yliksek dlciide hatalara sebep oldugundan bahsetmistir.

Perring and Andrey (2004), calismada WDXRFS kullanarak siit bazli {iriinlerde (Na,
Mg, P, S, CI, K, Ca, Fe, Zn) analizlerinin bir serisini belirlemek igin hizli ve basit bir

metot gelistirmislerdir.

Sanchez-Ramos et al. (2000), c¢alismalarinda WDXRFS kullanarak farkli
kompozisyonlardaki boraksli maddeler, seramik fritler ve seramik materyallerdeki bor

elementinin tespiti i¢in bir yontem gelistirmislerdir.

Dalen (1999), calismasinda giysilerdeki Fe elementini tespit etmeyi amaglamustir.

Kumas tizerinde herhangi bir 6n islem yapmadan direkt olarak Fe 6l¢iimii yapilmistir.



Bu c¢alismada, WDXRFS kullanilarak numune hazirlama tekniklerinin Ol¢lim
sonuglarina etkisi incelenmistir. Ayrica epilepsi hastalarinin kan serum ve plazmalari

analiz edilerek element konsantrasyonlar1 tayin edilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. X-sinlarimin Tarihcesi

Gilinlimiiz goriintiileme yontemlerinin temelini olusturan ve tipta yeni bir ¢ag agan X-
1sinlart  1895'de  Alman Fizik Profesorii Wilhelm Conrad Rontgen tarafindan
kesfedilmistir. Rontgen; bir Crooks tiiplinii indiiksiyon bobinine baglayip tiipten yiiksek
gerilimli elektrik akimi gegirdiginde, tlipten oldukca uzakta olan bir cam kavanoz
icindeki baryumlu platinsiyaniir kristallerinde bir takim piriltilarin = olustugunu
gozlemlemistir. O doneme kadar bu piriltilara neden olan i1smnlarin bilinmemesi
nedeniyle "X-igsinlart" admi vermistir. Rontgen, eliyle tuttugu kursun levhalarin
ekrandaki golgesini incelerken parmak kemiklerinin golgelerini fark etmistir. Bunun
izerine, i¢inde fotograf plagi bulunan bir kasetin {lizerine karisinin elini yerlestirerek
parmak kemiklerinin ve yiiziigiiniin goriintlisiinii gozlemlemistir. Tespitlerini ve bu
yontemle elde ettigi goriintiileri ilk kez 1895'te Wiirtzburg Fiziksel Tip Dernegi'nde

sunmustur.

X-151n1 demetini dar bir yariktan gegiren Hago ile Wind 1899°da bir kirinim deseni elde
etmisler; fakat goriintiiniin ¢ok kiigiik olmasi nedeniyle o yillarda kabul gormemislerdir.
1912°de Laue kristallerdeki kirmim deneyleri vasitasiyla X-isinlarinin dalgali yapida
olduklarmi1 ortaya koymustur. Barkla yaptig1 deneylerle X-ismnlarinin polarize
edilebilmesi, bunlarin 11k 1ginlart gibi enine dalgalar oldugunu ve kati cisimlerden
biiyiik ac1 altinda sagilan X-isinlarinin biri gelen elektromanyetik dalganinkiyle ayni,
digeri ise farkli dalgaboyu tasidigini gozlemlemistir. Klasik elektromanyetik dalgalar
teorisi ile gelen dalganin dalgaboyu agiklanabilmektedir: Gelen elektromanyetik
dalganin elektrik alani, atomlara bagli elektronlar1 kendi frekansi ile siirer. Salinim
hareketi yapan bu elektronlar, her dogrultu boyunca ayni frekansta elektromanyetik
dalgalar yayimlarlar. Bu yayimlanan elektromanyetik dalgalar gelen elektromanyetik
dalgalar ile ayni frekanslidir. Bu siirecte elektronlar atomlardan sokiilmez atomun

durumu yalnizca gegici olarak bozulur. Boyle bir sagilmayi atomlara sikica bagl



elektronlar gergeklestirir. Barkla’nin deneyinde gozlenen farkli dalgaboylu sagilan

elektromanyetik dalgalar ise ancak Compton’un hipotezi ile agiklanabilmistir.

2.2. X-1s1nlar1 ve Ozellikleri

X-isinlart  yiksek enerjili  elektronlarin  yavaslatilmast  veya atomlarin ig
yoriingelerindeki elektron gegisleri ile meydana gelen dalgaboylar1 0.1~100 A arasinda
degisen elektromanyetik dalgalardir. Dalgaboylar kiigiik, girginlik dereceleri fazla olan
X-1sinma “sert X-1511”, dalgaboylar1 biiyiik, girginlik dereceleri az olan X-1ginina
“yumusak X-151n1” denir. X-1sinlarinin frekansi goriiniir 15181 frekansindan ortalama
1000 defa daha biiyiik olmasi dolayisiyla X-1sinlar1 kisa dalgaboyu ve yiiksek enerjiye
sahip 1silardir.

X-1g1inlar1 elektromanyetik radyasyon olduklarindan hem dalga hem de tanecik 6zelligi
gosterirler. Polarizasyon, difraksiyon ve Rayleigh sagilmasi (koherent sagilma) ise X-
isinlarinin - dalga  ozelligine sahip oldugunu, fotoelektrik absorpsiyon, Compton
sacilmasi (inkoherent sagilma), gaz iyonizasyonu ve sintilasyon gibi olaylar ise X-

1sinlarinin tanecik 6zellige sahip oldugunu gosterir.

Cizelge 2.1. X-1sinlariin 6zellikleri (Bertin 1975)

Genel ozellikler Etkilesme sonucu maddeden ¢ikan

Tanecik
-Siirekli spektrum verir. -Iyon
-Kesikli spektrum verir. -Fotoelektron
-Isik hiz1 ile yayilir. -Auger elektronu

-Dogrular halinde yayilir.
-Elektrik ve magnetik alandan
etkilenmezler.

-Geri tepme elektronu
-Elektron pozitron ¢ifti

Yapabilecegi fiziksel olaylar

X-151n1 sogurmasinin kalici sonug¢lari

-Transmisyon

-Kirilma

-Polarizasyon

-Koherent sagilma
-Fotoelektrik olay

-Cift olusum (E>>1,02 MeV)

-Radyasyon tahribati
-Sicaklik artmasi
-Iyonlasma
-Fotografik etki
-Genetik degisme




X-1ginlarmin elektromanyetik spektrumdaki yeri gama isinlari ile mor &tesi 1smlar

arasidadir.

ELEKTROMANYETIK SPEKTRUM

UV - MOROTESI

GORULEBILEN
DALGA
ISINLAR

KIZILOTESI
DALGA

X ISINLARI

GAMMA
RADYO ISINLARI
DALGASI

ENERJI__0.000000248 0.124 2.48 4.96 2480 2,480,000_Elektron Volt
1cm = 10,000,000 nanometre
——

Sekil 2.1. Elektromanyetik spektrum

2.3. X-1isinlariin Olusumu

X-1ginlari, atom g¢ekirdegi tarafindan K seviyesinden elektron yakalanmasi, i¢ doniisiim
ve B~ bozunumu olaylart ile meydana gelir (Eisberg 1961). Ayrica maddenin
hizlandirilmis pargaciklarla (o, p™, e™) ya da fotonlarla etkilesmesinden meydana gelir.
Maddenin, fotonlarla etkilesmesinden karakteristik X-iginlari, yiiklii parcaciklarla

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

2.3.1. Siirekli X-1smlar1

Siirekli X-151n1, hizlandirilmis elektronlarin agir ¢ekirdekler yakinindan gegerken
yavaglamalar1 ile olusurlar. Elektron ve proton gibi yiiksek enerjili parcaciklar agir
cekirdeklere yaklastiginda Coulomb alanindan etkilenirler. Bu etkilenme sonucu,
yiiksek enerjili parcaciklarin adim adim yavaglatilmalari sonucu enerji kaybederek
disartya foton yayarlar. Etkilesmede ortaya c¢ikan bu enerji Bramstrahlung (frenleme

radyasyonu) ve olusan spektruma da siirekli spektrum denilir (Sahin 2005).



2.3.2. Karakteristik X-isinlar1

Hedef atom iizerine gonderilen elektronlarin, hedef atomundaki elektronlarla etkilesimi
sonucu, hedefteki elektronlar aldiklari enerjiyle {ist enerji seviyelerine ¢ikarlar ve geri
doniislerinde yaymlanan fotonlarin enerjileri, enerji seviyeleri arasindaki farka esit olan

bu fotonlara karakteristik X-iginlar1 ad1 verilir.

2.4. Bragg Kirmmmm

Bir X-1s51m1 huzmesi kristal yilizeye diistiigiinde; o kristal i¢erisindeki atomlarin paralel
diizlemlerinden sacilirlar. Kristaldeki her diizlem X-1sinimmin sadece kii¢iik bir oranimi
yansitir ve yansima sadece gelme acisi belirli degerler aldiginda olusur. Bu degerler,
gelen 1smin dalgaboyuna ve kristalin Orgii sabitine baglidir. Atomlarin paralel
diizlemleri tarafindan yansitilan 1sinlar yapici girisim meydana getirecek sekilde st iiste

geldikleri durumda ise kirmim deseni olusur.

Sekil 2.2'de gosterilen d aralikli paralel 6rgii diizlemlerinde ilerleyen X-151n1 demeti, diiz
ayna gibi davranan paralel diizlemlerin her biri tarafindan yansitilir. Yansiyan bu 1sinlar
yeteri kadar wuzakta {ist tste geldiklerinde, aralarindaki yol farki X-1g1minin

dalgaboyunun tam kat1 ise kuvvetlendirici girisim meydana gelir. Yani yol farki;

A0+ 0B =A=n\, (n=123,..)

gelme agis1 = yansima agisi

olmalidir. Yapici girisim i¢in

A= 2dsin@ =nA, (n=1,2,3...) (3.4)
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olarak elde edilir. Bu esitlik Bragg kirmimi olarak bilinmektedir. Verilen 6 ve A igin,
3.4 esitligi ile tayin edilen agilarda yansima meydana gelir. Oteki acilarda yansiyan
isinlar st iiste geldiklerinde birbirleriyle yikici girisim meydana getirirler. Yansiyan

1s1nin siddeti, mertebe biiyiidiikge azalir.

Sekil 2.2. Bragg Kirmimi

2.5. X-1s1m Floresans

XRF uyarilan bir numuneden yayimlanan karakteristik X-1ginlarinin enerjilerine ya da
dalgaboylarina gore incelenerek, her tiirlii materyalin, kimyasal bilesenlerini belirleme
amacli kullanilan analitik bir yontemdir. XRF’in en onemli avantajlari hizli olmasi,
uygulanmasinin kolay olmasi ve hasarsiz olmasidir. Yine kati, s1vi, gaz gibi her fazdaki
ve az miktardaki numunelerin bile analiz edilebilmesi 6nemli avantajlarindandir. Biitiin
XRF spektrometreleri uyarici kaynak, numune ve dedektdor olmak iizere 3 temel
bolimden olusur. Kaynak, numuneyi uyarmak ve Kkarakteristik X-iginlarinin
yaymlanmasini saglamak i¢in Kullanilir. Numuneden yayimlanan X-iginlar1 ise dedektor

yardimuiyla 6l¢iiliir.

XRF’de kullanilan spektrometre sistemleri, EDXRF ve WDXRF olmak tizere iki gruba

ayrilir.
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X-151m1 spektrometre sistemlerinde; diisiik atom numaralarina dogru gidildikge mutlak

hassasiyetin 6nemli 6l¢iide azalmasi bu sistemlerle ilgili ciddi bir problemdir.
2.5.1. Enerji ayrimh X-151n1 floresans spektrometre

EDXRFS karakteristik fotonlar1 enerjilerine gore ayirmak icin dedektoriin orantililik
ozelligini kullanir, belli bir enerji araligindaki tim elementleri ayni anda 6lgebilir, veriyi
olusturmak, pulslar1 birbirinden ayirmak ve belirlemek i¢in ¢ok kanalli analizor

kullanilir.

X-151n1 kaynagi

— Cok kanalli analizér

Dedektor

Sekil 2.3. EDXRFS
2.5.2. Dalgaboyu ayrimh X-1s1n1 floresans spektrometre

WDXRFS numuneden yayimlanan karakteristik fotonlar1 dalgaboylarina gére ayirmak
icin tek (single) kristal tarafindan kirmmim olayimi esas alir ve sadece secilmis olan

elementleri 6l¢ebilirler.
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X-1s1n1 kaynagi Dedektor

Kolimator

Sekil 2.4. WDXRFS
2.6. X-151m Giivenligi (Emniyet)

X-1s11 cihazlarint kullanirken bununla ilgili tehlikelerin de olabilecegini goz ardi
etmemek gerekir. X-isinlar1 asir1 derecede tehlikelidir ve tedbirli bir sekilde davranmak
gerekir. X-iginlart organizmaya zarar verir, ¢linkii insan bedeninin igine isleyerek
hiicrelerin DNA yapisin1 bozar. DNA molekiilleri siirekli 1g1maya maruz kalmadigi
stirece kendilerini onarmaya ¢alisir; fakat cogu zaman molekiiller kendilerini onaramaz
ve hiicreler oliir. Eger bu siire¢ derinin yiizeyinde olursa kotii bir yanik seklinde olur ve
deri zamanla degisir; fakat DNA molekiilleri kopmus ise, hatali olarak yeniden
birlesirler ve mutasyona ugramis hiicreler olusturarak kotii sonuglar dogururlar. Modern
X-1511 cihazlarmin giivenlik kafesi vardir. Numuneyi yerlestirirken X-151n1 kaynagi
acilmadan Once kafes agilir. Numune cihaz i¢ine konduktan sonra kafes kapatilir ve X-
1511 kaynagi calistirilir. Numuneyi degistirirken, yine X-1s1n1 kaynagi kapatilir ve kafes
acilir. Kaynak kapatildiktan sonra odada arta kalan X-1ginlar1 bulunmaz. Modern X-1sin1
donanimlar eger giivenilir bir sekilde kullanilirsa, hi¢ tehlikeli olmaz. Laboratuarlarin
cogunda ve X-1s11 cihazlar1 yaninda uyar1 levhalar1 bulunur. Bu levhalarda bir takim
giivenlik prosediirleri ve kurallar1 yazilmistir. X-1s1m1 cihazlarimi kullanilmadan once ilk

olarak bunlari dikkatle gozden gegirmek gerekir.
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A ADiKKAT!
‘ RADYASYON
ALANI

TORKIYE ATOM ENERJIS| KURUMU

X-$INI CiHAZI

& ALK SUPHES [ X
OLANLAR 4

m CALISTIRILDIGINDA
et RADTASYON YAVAR

' i !
..‘ HAMI‘II.eELER DIKKAT !

TORKIYE ATOM ENERJS! KURUMY

A ADiKKAT!

4 RADYASYON

KISISEL DOZIMETRE
TASINMASI ZORUNLUDUR

TEHLIKESI

‘TORXIYE ATOM ENERJIS! KURUNU

Sekil 2.5. Radyasyon uyari isaretleri
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Dalgaboyu Ayrimh X-i1s1m1 Floresans Spektrometre

Bu ¢alismada ZSX 1000e WDXRF cihazi kullanilmistir.

Sekil 3.1. ZSX 1000e WDXRF cihazi

I Kontrol Unitesi I

—

Sekil 3.2. WDXREF sisteminin ana semasi

Vakum Unitesi

3.1.1. Ana iinite

Numune degistirici, numune odasi1 ve analiz odasindan olusur.
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3.1.1.a. Numune degistirici

Cihazin bu kisminda numuneleri art arda analiz edebilmek i¢in 12 numune degistirici
bulunur. Kontrol tnitesinden verilen komut ile istenilen numarali numune, numune

degistiriciden otomatik olarak analiz i¢in ¢agrilir.

Sekil 3.3. Numune degistiriciler

3.1.1.b. Numune odasi

Numune hazirlama odasi ve analiz odas1 olmak {izere iki kisimdan olusur.

1. Numune hazirlama odasi

Numune degistiriciden cagrilan numune bu bolimde vakumlanarak analize uygun

duruma getirilir.

2. Analiz odasi

Numune hazirlama odasinda analiz i¢in hazir duruma getirilen numune, analiz odasinda

X-151m1 Ol¢lim pozisyonuna yerlestirilir.
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3.1.1.c. Spektroskopik oda

Bu kisimda bulunan optik sistemin gorevi, floresans X-iginlarini sayma ve analiz
etmektir. Optik sistem birincil filtre, diyafram, kolimator, sogurucu, kristal ve sayagtan

olusur.

1. Primer (birincil) X-1s1m filtresi

X-131m1 tlipli ve numune arasinda yer alir. Kullanilma amaci tiipten gelen siirekli ve
karakteristik X-isinlarin1 azaltmaktir. Filtrelerin tiirleri ve 6zellikleri asagidaki tabloda

gosterilmistir.

Cizelge 3.1. Primer X-1s1n1 filtre 6zellikleri

Filtre Ozellikler
Rh hedef kullanildiginda, Rh'un K ¢izgilerini sogurur. Rh, Ru,
Zr Filtre Pd, Ag, Cd gibi elementlerin K ¢izgilerinin sogurulmasinda
etkindir.
Pb, As gibi eser element analizlerinde diisiik temel sayma saglar.
Cu Filtre
Cr hedef kullanildiginda, Cr'un K ¢izgilerini sogurur. Cr, Mn
Ti Filtre gibi elementlerin K ¢izgilerinde etkindir.
Rh hedef kullanildiginda, Rh'un L ¢izgilerini sogurur. Ince
Al Filtre numunelerde Cd-La'nin analizleri i¢in kullanilmustir.
2. Diyafram

Bu mekanizma sadece numuneden sayaca gelen X-isinlarin1 saymak, numune tutucu ve

diger kisimlardan gelen X-1sinlarini engellemek i¢in yerlestirilmistir.

3. Kolimator

Numuneden gelen floresans X-isinlarin1 paralel 1smn demeti haline getirmek igin

kullanilmistir.
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Cizelge 3.2. Kolimator 6zellikleri

Kolimator Ozellik

Standart Standart kolimator.

Ince X-1s51m1 siddeti diisiik fakat yiiksek rezoliisyon elde edilir.

Ultra Rezoliisyon diisiik fakat yiiksek X-1s1m1 siddeti elde edilir.
4, Azaltic

Azalticilar, uyarma sartlarin1 degistirmeksizin yaklasik 1/10 'a kadar sayagta sayilan X-
isinlarii azaltmak i¢in kullanilan mekanizmalardir. Sayilan X-isinlarinin yogunlugu
yiiksek oldugunda gercekle orantili olmaz. Bu yiizden azalticilar kullanilir ve bu olayda
sayim kaybi olarak bilinir. Sayim kaybi olmaksizin yogunlugun iist limiti sc sistem igin

yaklagik olarak 1000 kcps, pc sistem iginde 2000 keps dir.

5. Kristaller

WDXRF spektrometrelerde kristaller sayag ile numune arasinda yer alir.

6. On amplifikator

Dedektorden gelen yiikii gerilim pulsuna doniistiirtir.

7. Ana amplifikator

On yiikselticinin ¢ikis puls genliklerini ayirt eder ve sayilmasi igin uygun voltaj

seviyelerine yiikseltir.
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8. Diskriminator

Dedektorden gelen pulslart siizer ve belirli yiikseklikteki pulslarin gegmesine izin verir.
Diskriminatérden gelen pulslar ya bir sayict birimde belirli siireler sayilir ya da yazici

birimde kaydedilir.

Numune

Dedektor
Kolunatorler
/ \ lksek
/ Vi ol(aj

On amplifikatdr

mrphﬂkator

)

Fu}\
: ;{ x;}fupu

Yiiksek
Voltaj
Gii¢ kaynag

Kristaller

Alt seviye

Birlestirici

Sayag Kayit | BILGISAYAR
Unitesi

Sekil 3.4. Deney geometrisi

Bu sistem, 0,1-5,9 keV enerji araliginda analiz yetenegine sahip olup bu aralikta Be'dan
U'a kadar olan tiim elementler analiz edilebilir. Sistem sabit sicaklikta ¢alisir. Ayirict
olarak kristal ve ¢oklu tabakalar1 kullanilir. Sinyal iireticisi yiikselticilidir. 10-4000 s
sayma zamaninda her element i¢in 500x103 s~! sayma hizina sahiptir ve 1000 s'deki

dedeksiyon limiti (ng, mg, g—1) mertebesindedir.

ng: nano gram, mg: mili gram, g~1: 1/g (1 gramdaki aranan madde miktari)
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Sekil 3.5. WDXRFS'nin sematik gdsterimi

3.2. Numune Hazirlama Metotlar1

Analiz edilecek numuneye gore hazirlama teknigi degismektedir. Yedi ayr1 numune tipi

sOz konusudur.

1. Katilar: Mineraller, demir, tahta pargasi, tekstil tiriinleri, lastik, kauguk, levha, metal,
seramik, cam, plastik, transistor bilesikleri,

2. Kiigiik yapilar: tel, somun, gark, disli,

3. Tozlar

4. Briketler

5. Erimis Urtnler: potasyum prosulfat veya cam formlarinin degisimi ile lityum veya
sodyum tetraborat,

6. Yaglar ve ¢ozeltiler

7. Katilagtirilmis numuneler: Filtre kagidinda veya tizerinde, ince filmler, bitkiler

En yaygin kullanilan numune hazirlama metodu tablet numune hazirlama metodudur.

Tablet numune ¢ok iyi o6gitiilmis, elekten gecirilmis toz numunelerin yiiksek basing

altinda baskilanmasi sonucunda elde edilen numunedir. Dayanikli bir tablet numune
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elde etmek i¢in seliiloz, tutucu madde olarak kullanilabilir. Preslemeye ge¢meden Once
numunenin belli bir sure seliilozla karistiricida karigtirilmasi gerekir. Tozun elenmesi de
pargacik biiyiikliigiiniin homojenligi bakimindan 6nem arz eden bir husustur. Elemenin
temiz yapilmasi her zaman igin analiz sonuglarini olumlu etkiler. Ayni parcacik

biiyiikliigiine sahip toz numunelerin sagilma etkilerinin daha az oldugu gézlemlenmistir.

Diger bir numune hazirlama metodu ise filtre kagidi {izerinde katilastirilarak numune

hazirlama metodudur. Bu c¢alismada sadece bu iki metot kullanilmustir.

3.3. Numunelerin Hazirlanmasi ve Incelenmesi

3.3.1. Toz numunelerin hazirlanmasi

Ik olarak toz haldeki borik asit (H;B03) alinarak homojenligi saglamak amaciyla 10
dakika kadar 6giitiildii. Ogiitiilen malzeme kullanilarak 200 mg'lik numune elde etmek
icin tartildi, karistiricida yaklagik 2 dakika karigtirilan toz haldeki malzeme 10 tonluk
basing uygulanarak preslendi. Ayni islemler 200 mg'lik H;BOj3'e sirasiyla %1, %2 ve
%4 CgH, (05 eklenerek tekrarlandi. Boylece dort farkli numune elde edildi.

Numuneler alkolle temizlenmis olan numune tutuculara oOzenle yerlestirilip

WDXRFS'de numune degistiricilere yerlestirildi.

Yine H3BO5 kullanilarak ayni islemler tekrarlanip 100, 150, 200, 250, 300 ve 350

mg'lik farkli kiitlelerde tablet numuneler yapilarak analiz i¢in hazir hale getirildi.

Son olarak toz haldeki potasyum nitrat (KNO3), 7 ve 10 tonluk presleme basinci
uygulanarak 150, 200, 250, 300, 350, 400 ve 450 mg'lik tablet numuneler analiz i¢in

hazirlandi.
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3.3.2. Filtre kagidinda katilastirilmis numunelerin hazirlanmasi

Bu boliimde Erzurum Bolge Egitim ve Arastirma Hastanesinden alinan epilepsi (sara)

hastalarinin kan serum ve plazmalariyla ¢alisildi.

Hastalardan serum ve plazma i¢in kan Ornekleri ayri ayri polietilen tiipler icerisine
alindi. Polietilen tiipler igerisinde bulunan kan ornekleri yaklagik 5 dakika santrifiij
edildi. Boylece polietilen tiiplin iist kisminda bulunan serum ve plazmalar 6zel bir
enjeksiyonla 100 ul ¢ekilerek seliillozdan yapilmis (WDXRFS igin 6zel iiretilmis) kagit
tizerine enjekte edildi. Enjekte edilen bolge 20 mm ¢apindadir ve enjekte edilen sivinin
kagidin 20 mm caplik alana yaklasik esit dagilimi saglanmistir. Numune enjekte edilen

seliiloz kagitlar firinda yaklasik 40°C’de 15 dakika kurutulmustur.

Filtre ¢ap1: 20 mm
Filtre Agirligi: 0,22 mg

Enjekte edilen miktar: 100 pl

Sekil 3.6. Rigaku filtre kagidi ve enjeksiyon aleti

Bu islemler sonucunda hazir hale gelen numuneler alkolle temizlenen numune

tutuculara yerlestirilmis ve WDXRFS'in numune degistirici kismina yerlestirilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI

4.1. Seliiloz Oranminin Ol¢iim Sonuclarina Etkisinin Incelenmesi

200 mg'lik katkisiz, %1, %2 ve %4 selilloz (CqH1¢0s) katkili olarak hazirlanan
numuneler WDXRFS'de numune degistiricilere yerlestirilmistir. Analiz sartlari; B'dan
U'a kadar tiim hafif ve agir elementler segilmis ve numune yiizeyindeki 10 mm ¢aplik

alan taranmistir. Olgiim sonuglar Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1. Seliiloz oranina gore element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

KATKISIZ %1 SELULOZ | %2 SELULOZ | %4 SELULOZ
KATKILI KATKILI KATKILI

O - - - 54,4528
Na 0,2413 0,2018 0,2382 0,0593
Mg 4,3217 4,2056 4,3739 1,0925
Al 22,0294 22,0998 22,1337 5,1824
Si 55,6585 56,0096 55,6860 10,2001
P 0,2630 0,2530 0,2570 0,0362
S 0,6809 0,5723 0,5810 0,0733
Cl 0,0236 0,0453 - -

K 3,7291 3,6841 3,6062 0,4459
Ca 3,9753 3,8197 3,8583 0,4626
Ti 0,7079 0,6721 0,6972 0,0795
Cr 0,0896 0,1099 0,1112 0,0110
Mn 0,1128 0,1075 0,2431 0,0090
Fe 7,9132 7,9258 7,9823 0,7688
Ni 0,1838 0,1696 0,1636 0,0149
zZn 0,0180 0,0154 0,0109 0,0014
As 0,0122 - 0,0114 0,0010
Rb 0,0098 0,0078 0,0084 0,0008
Sr 0,0274 0,0245 0,0248 0,0022
Zr 0,0124 0,0138 0,0128 0,0020
Cu - 0,0114 - 0,0011
Pb - 0,0508 - -

C - - - 27,1034
C6H1005 | 0,0205 1,0115 1,0201 1,0399
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4.2. Numune Kiitlesinin Ol¢iim Sonuclarina Etkisinin Incelenmesi

H;BO5 kullanilarak 100, 150, 200, 250,300 ve 350 mg'lik farkli kiitlelerde tablet

numuneler analiz i¢in hazir hale getirilmisti.

Analiz sartlari; B'dan U'a kadar tim hafif ve agir elementler secilmis ve numune

yiizeyindeki 10 mm caplik alan taranmistir. Ol¢iim sonuglar1 Cizelge 4.2'de verilmistir.

Cizelge 4.2. Numune kiitlesine gére element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

100 mg 150 mg 200 mg 250 mg 300 mg 350 mg
B 6,2957 5,7523 6,7252 5,6109 5,5878 5,2678
C 17,4472 7,3033 7,9632 6,5790 6,8678 6,5742
) 51,5784 | 52,7228 |54,9034 |53,2170 | 52,3066 | 52,4457
Na 0,0875 0,1138 0,1432 0,0810 0,1749 0,1060
Mg 3,5934 3,6945 3,4375 3,6489 3,7002 3,9557
Al 2,2990 2,0833 1,8632 1,9738 2,0312 2,1246
Si 7,8315 7,8214 7,1094 7,9187 7,9647 8,2221
P 0,0360 0,0348 0,0333 0,0370 0,0352 0,0355
S 0,3412 0,3395 0,3079 0,3413 0,4364 0,3489
K 0,8101 0,8059 0,7115 0,8163 0,8439 0,8256
Ca 18,8992 | 18,7513 | 16,1401 | 18,9541 | 19,2106 | 19,2513
Ti 0,0755 0,0774 0,0532 0,0514 0,0533 0,0599
Mn 0,0257 0,0151 0,0174 0,0274 0,0249 0,0230
Fe 0,5459 0,3363 0,04554 | 0,5774 0,6033 0,6091
Ni 0,0049 0,0072 - 0,0063 0,0054 -
As 0,0044 0,0058 0,0036 0,0057 0,0062 0,0043
Rb 0,0026 0,0035 0,0030 0,0033 0,0052 0,0036
Sr 0,1082 0,1187 0,1027 0,1339 0,0032 0,1427
Pd 0,0135 - 0,0124 0,0167 0,1393 -
Zn - - 0,0144 - - -

4.3. Tarama Yiizeyi Alaminin Ol¢iim Sonuclarna Etkisinin Incelenmesi

Bu bolimde H;BO5;’den 100 mg agirhiginda ve 1,3 mm capinda tablet numune

hazirlanmstir.
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Analiz sartlar; B'dan U'a kadar tiim hafif ve agir elementler se¢ilmis ve numunenin
sirastyla 3 mm caplik ylizeyi 10 mm caplik yiizeyi ve mylar kapli 10 mm ¢aplik yiizeyi

taranmistir. Ol¢iim sonuglar Cizelge 4.3'de verilmistir.

Cizelge 4.3. Farkli tarama yiizeyi alanlarinda element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

3 mm ¢ap 10 mm ¢ap Mylar kaph

B 6,8301 7,9688 -

C 6,5684 8,2438 58,3642
@) 54,1133 52,7855 30,6848
Na - 0,0993 -

Mg 3,3018 3,5506 0,3405
Al 1,8532 1,9959 0,3846
Si 7,4678 7,3057 1,9278
P 0,0256 0,0314 0,0115
S 0,2875 0,2931 0,1033
K 0,7709 0,7224 0,3250
Ca 17,9751 16,3551 7,5675
Ti - 0,0620 0,0191
Mn 0,0269 0,0172 0,0072
Fe 0,6503 0,4677 0,2157
Ni 0,0081 0,0056 0,0018
As 0,0064 0,0033 0,0011
Sr 0,1044 0,0843 0,0413
Pd 0,0102 0,0085 0,0048

4.4, Presleme Basmcinin Olciim Sonuclaria Etkisi

Bu kisimda KN O; kullanilarak 1,3 mm capinda ve 100, 150, 200, 250, 300, 350, 400 ve
450 mg kiitlelerinde numuneler hazirlanmistir. Numunelere 7 ve 10 tonluk iki farkli

presleme basinci uygulanmustir.

Analiz sartlari; B'dan U'a kadar tiim hafif ve agir elementler se¢ilmis ve numunenin 3
mm ¢aplik yiizeyi taranmistir. Olciim sonuglart Cizelge 4.4 ve Cizelge 4.5'de

verilmistir.
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Cizelge 4.4. 7 tonluk presleme basincinin element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

150 mg [200mg | 250mg | 300 mg | 350 mg | 400 mg | 450 mg
N 11,7812 | 10,7023 | 10,9700 | 12,9230 | 11,1117 | 9,9762 | -
O 41,5156 | 42,0656 | 42,3220 | 42,1239 | 42,3418 | 42,6402 | 42,5300
Na 0,1512 | 0,1437 |0,1229 |0,0784 |0,0631 |0,1156 | 0,1085
K 46,5319 | 47,0670 | 46,5607 | 44,8533 | 44,6968 | 47,2174 | 57,3274
Pd 0,0200 | - 0,0223 |0,0214 | - 0,0284 | 0,0341
S - 0,0046 | - - - - -
Si - 0,0167 |- - - - -
P - - 0,0020 | - - - -
B - - - - 1,7866 | - -

Cizelge 4.5. 10 tonluk presleme basincinin element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

150mg | 200mg | 250 mg |300mg | 350 mg | 400 mg | 450 mg
B - - - - 0,7396 | - -
N - 8,1262 |8,0281 | - 6,6912 | - 7,0903
@) 27,9042 | 27,7428 | 28,8248 | 30,4128 | 28,7657 | 29,0299 | 27,6109
Na 0,1179 |0,1120 |0,1199 |0,0709 |0,0757 |0,1218 | 0,1580
Mg 0,0232 |0,0174 | - 0,0175 |- - -
al 0,0101 |- 0,0081 | - - - -
Si 0,0301 |0,0190 |0,0230 |0,0189 | - - -
S 0,0044 |0,0050 |0,0030 |- - 0,0027
CL - 0,0205 |- 0,0181 |- - -
K 71,9101 | 63,9572 | 61,9222 | 68,1632 | 62,6672 | 69,3746 | 64,1925
CuU - - - - - 0,0362 | -
PD - - 1,0709 |1,2691 |1,0616 |1,4375 |0,9457

4.5. Filtre Kagidinda Katilastirtlmis Numunelere Uygulanan Akim Degisimlerinin

Incelenmesi

Bu boliim de filtre kagidi {izerinde katilastirilan numuneler kullanilmastir.

Filtre kagidi tizerine 100 ul numune enjekte edilip, 40°C’lik firinda yaklasik 15 dakika

kurutulmustur.

Analiz sartlar1; B'dan U'a kadar tiim agir ve hafif elementler se¢ilmis, numunenin 10

mm c¢aplik yiizeyi taranmis ve sisteme sirasiyla 10, 30, 60 ve 120 mA'lik akimlar




26

secilmistir. 60 ve 120 mA'lik akimlar uygulandiginda filtre kagidinin tamamen
kavruldugu ve iizerinde catlaklar olustugu gdzlenmistir. Olgiim sonuclar Cizelge 4.6'da

verilmistir.

Cizelge 4.6. Uygulanan farkli akimlar i¢in element konsantrasyonlar1 (ug/cm?)

10 mA 30 mA 60 mA 120 mA
B - 64,4935 43,7259 32,0819
C 35550,1536 | 35342,1881 | 34554,4913 | 34659,6282
N 205,4923 582,8120 68,3106
) 34355,9450 | 34215,6290 | 34679,8904 | 35131,9839
Na 60,1386 68,0568 71,4190 43,0074
Mg 12,2838 1,1421 0,9776 0,4313
Al - - 0,0613 -
Si 3,8494 3,1725 0,6440 0,5903
P 0,0000 4,3264 3,3283 2,3177
S 7,1579 27,3263 17,8247 11,7447
Cl 38,6343 72,4542 49,0794 45,1619
K 0,0000 2,6588 1,6940 1,6453
Ca 0,0000 1,9010 1,1996 1,1091
Cr 0,0000 0,5063 0,3683 0,5184
Mn - - - 0,0890
Fe 0,0000 5,7454 6,3650 12,7638
Zn 0,0000 13,0860 14,3058 16,7815
C6H1005 0,0000 0,0000 0,0000 0,0000

4.6. Filtre Kagdinda Katilastirilmis Numunelerde Tekrarh Ol¢iimlerin

incelenmesi

Bu boliim de filtre kagidi iizerinde katilastirilan numuneler kullanilmistir.

Filtre kagid1 tizerine 100 ul numune enjekte edilip, 40°C'lik firinda yaklasik 15 dakika
kurutulmustur.

Analiz sartlari; B'dan U'a kadar tiim hafif ve agir elementler secilmis, numunenin 10

mm c¢aplik yiizeyi taranmis ve 35 mA'lik akim degeri kullanilmistir. Bu kisimda ayni
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deney sartlar muhafaza edilerek olgiimler dort kez tekrarlanmistir. Olgiim sonuglar

Cizelge 4.7'de verilmistir.

Cizelge 4.7. Ayni numunede 4 kez alinan Olgiimler i¢in element konsantrasyonlari
(ng/cm?)

1. ol¢ii 2. 0lci 3. 6l¢i 4. o6lci
B 136,7239 180,1853 60,8490 59,4971
C 40758,5844 | 0,0000 35382,2425 | 35849,1379
N - 858,5324 252,5003 318,0156
O 28560,1483 | 0,0000 34095,0009 | 33533,1786
Na 160,5533 233,5645 83,8789 90,3491
Mg 2,2158 2,8954 1,1227 1,3379
Al - 0,6875 0,1575 0,1829
Si 9,3406 6,9709 2,3208 2,6828
P 10,0103 12,4184 4,2645 4,9140
S 62,1907 80,7893 25,0898 26,0692
Cl 201,5888 204,7853 73,0095 82,0067
K 7,2381 8,1602 2,7840 3,1470
Ca 5,0787 6,1199 2,1817 2,4152
Cr 1,9582 1,1226 0,5713 0,7884
Fe 33,6944 20,1389 11,5906 15,1860
Zn 78,8445 65,1507 30,6050 38,3559
Pd - - - 0,9043
C6H1005 | 0,0000 68346,6505 | 0,0000 0,0000

4.7. Filtre Kagidinda Katilastirilmis Kan Serum ve Plazmalarmin Incelenmesi

Bu bolim de aymi hastaya ait kan serum ve plazmalar filtre kagidi iizerinde
katilastirilarak numuneler hazirlanmustir. Olgiimler dort farklh hasta igin tekrarlanmustir.
Filtre kagidi tizerine 100 ul numune enjekte edilip, 40°C'lik firinda yaklasik 15 dakika

kurutulmustur.

Analiz sartlari; B'dan U'a kadar tiim hafif ve agir elementler secilmis, numunenin 10
mm ¢aplik yiizeyi taranmis ve 35 mA'lik akim uygulanmistir. Olgiim sonuglar Cizelge

4.8'de verilmistir.
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Cizelge 4.8. Aym hastaya ait kan serum ve plazmalarinin element konsantrasyonlari
(ng/cm?)

H1 H1l H2 H2 H3 H3 H4 H4
SERUM PLAZMA [SERUM|PLAZMA| SERUM |PLAZMA| SERUM |PLAZMA

C |34130,3003 | 34413,2510 (31,4411 | 30,9421 | 31,5511 | 31,2264 | 30,8968 | 30,6757
N |196,7043 - - 0,1629 - 0,1413 - 0,1106
O |35436,3349 | 35396,7984 (32,0447 | 31,8219 | 31,9048 | 31,6917 | 32,1463 | 32,0116
Na | 61,2928 54,1458 0,0378 | 0,0370 0,0340 | 0,0338 0,0371 | 0,0375
Mg | 30,9953 - - - - - - -

Si 28,1338 25,4650 0,0041 | - 0,0044 | 0,0031 0,0056 | 0,0068
P 25,4227 24,0057 - - - - 0,0117 | 0,0155
S 36,0933 30,8929 - - - - 0,0961 | 0,0993
Cl | 54,5752 47,8834 - - - - 0,3088 | 0,2460
K 16,4370 29,3015 0,0709 | 0,4985 0,0208 | 0,3169 0,0390 | 0,3016
Ca | 11,8811 6,4299 0,0207 | 0,0167 0,0176 | 0,0138 0,0343 | 0,0232
Fe | 0,0000 0,0000 0,0264 | 0,1642 0,0418 | 0,2140 0,0196 | 0,0292
Zn | 0,0000 0,0000 0,0164 | 0,0188 0,0876 | 0,0209 0,0666 | 0,0130
Pd | 0,0000 0,0000 - - - - - 0,0803
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5. TARTISMA ve SONUC

Giinimiizde WDXRF sisteminin kullanilmas1 arastirmacilarin  hassas deneysel
sonuglara ulagmasma imkan saglamaktadir; ancak bu tip sistemlerde boyle hassas
sonuglarin elde edilebilmesi i¢in numune hazirlama tekniklerinin 6nemi de gittikce
artmaktadir 6yle ki son yillarda yapilan bir¢ok ¢alisma hazirlanacak numunelere belli
standartlar getirecek yondedir. Oyle ki hangi deneysel ¢alismalarda hangi deneysel
standartlarda numuneler hazirlanmalidir. Iste bu calisma WDXRF sisteminde dlgiimler
yapacak arastirmacilarin numune hazirlama standartlarint kolaylastiracak sonuglar
igcermektedir. Caligmamizda ilk kisimda 6l¢lim sonuglarina presleme basincinin etkisi,
numune tarama yiizeyi alaninin etkisi, numune kiitlesinin etkisi, seliiloz katkisinin etkisi
incelenmistir. ikinci kisimda ise epilepsi hastalarinin kan serum ve plazmalarinin analizi

yapilmis ve kan serumlarinda akim degisiminin etkisi incelenmistir.

Cizelge 4.1'deki deneysel degerler incelendiginde %1, %2, %4 selilloz ilaveli
numuneler i¢in elde edilen sonuglarin katkisiz numune sonuglarma gore farkliliklar
olusturdugu gozlenmektedir. Buna gore imkanlar dahilinde seliilloz katkisiz numune
hazirlamanin 6nemi belirgin hale gelmektedir. Eger seliiloz katilmasi mecburiyet arz
ediyorsa bu durumda tablet hazirlamaya imkan verecek orana kadar farkli seliiloz

oranlarinda bir kag¢ 6l¢lim alinarak analiz sonuglar1 degerlendirilmelidir.

Cizelge 4.2'de mevcut numunenin 100, 150, 200, 250, 300, 350 mg’lik farkl: kiitle
degerlerinde tabletleri hazirlanmis ve ayni analiz sartlarinda dl¢limler tekrarlanmstir.
Burada amag tablet hazirlanmasina imkan verecek en uygun kiitle degerinde numune
hazirlamaktir. Cizelge 4.2'nin incelenmesiyle 100- 350 mg kiitle araliginda analiz
sonuclarinda belirgin bir fark gdézlenmemistir. Bu sonu¢ WDXRFS'nin 6l¢timler
sirasinda ¢ogunlukla numune yilizeyini taramasindandir. Ayrica 100 ve 150 mg kiitleli
numunelerde analiz sirasinda numune ylizeylerinde ¢atlama, renk degisimi oldugu

gozlenmistir.
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Tarama yiizeyi etkisini gormek i¢in alinan olgiimler Cizelge 4.3'de verilmistir. Bu
kisimda 13 mm ¢apinda tablet numuneler hazirlanmis ve bu numuneler i¢cin 3 mm ve 10
mm c¢apli tarama ylizeyi se¢imleri sistemde yapilmistir. Cizelge 4.3'e gore tarama
ylizeyine gore sistemde yapilan se¢imlerin azda olsa analiz sonuglarina etki ettigi

goriilmektedir.

Cizelge 4.4 ve 4.5'de numune hazirlanirken numuneye uygulanan basincin etkisine ait
sonuglart géstermektedir. Bu kisimda 7 ve 10 tonluk basinglarin uygulandigi 150, 200,
250, 300, 350, 400, 450 mg kiitleli numunelerin analiz sonuglarina bakilmistir. Bu
cizelgelere gore farkli basing ve kiitle degerlerinde deneysel sonuglarda belirgin farklar
dikkat ¢gekmektedir. Bu sonuglarda ileriye yonelik farkli numuneler basing degerleri ve

kiitlelerde yeni Ol¢iilerin alinmasi gerektigini gdstermektedir.

Bu kisimda ayni epilepsi hastasina ait kan Ornegi kurutma kagidina damlatilip
kurutularak her biri sirasiyla sistemin 10, 30, 60 ve 120 mA degerlerinde sayilmistir ve
sonuglar Cizelge 4.6'da verilmistir. Bu ¢izelgeye gore secilen akim degerlerinin alinan

6l¢iim degerlerine belirgin bir fark getirdigi gézlenmektedir.

Cizelge 4.7 bir epilepsi hastasina ait kan 6rneginin ayni deneysel sartlar altinda 4 kez
analizi yapilmistir. Burada amag ayni1 deneysel sartlar altinda yapilan analizler ile cihaz
hassasiyetini test etmektir ki yapilan Olglimlerde bu farki ortaya koymaktadir bu
farkliliklar her bir numunenin tiip igerisinden alinan kan 6rneginin damlatilarak yeniden
hazirlanmasindan kaynaklanabilir. Her seferinde tiip ¢alkalanarak homojen numune elde

edilmeye c¢alisilsa da sonuclar bunun tam da elde edilemedigini gostermektedir.

Son olarak dort epilepsi hastast i¢in kan serum ve plazmalari ayrilarak analizleri
yapilmistir. Elde edilen sonuglar 4.8'de verilmistir. Bu ¢izelgenin incelenmesinden
goriilmektedir ki birinci hastanin serum ve plazma icin element konsantrasyon degerleri

arasin da bir fark diger hastalarda ise uygunluk gézlenmektedir.
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Genel olarak 4.1-8'in incelenmesinden goriilmektedir ki alinan dlgiiler yeni ¢alismalarin
planlanmasinin 6nemini ve yeni projelerin yapilmasinin énemini ortaya koymaktadir.
Bu calisma WDXRFS de uygun numune hazirlamada vurgu yapmasi agisindan
onemlidir. Calismanin farkli parametrelere genisletilerek tekrarlanmasit yeni
aragtirmacilara yol gostermesi bakimindan Onemli olacaktir. Yine calismada net
deneysel sonuglar elde edilememesine ragmen farkliliklarin ortaya konulmasi
bakimindan 6nemlidir. Unutulmamalidir ki hassas sonuglar hassas deneysel dlgiimler ve

uygun deneysel sartlar altinda numuneler hazirlanmasiyla miimkiindiir.
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