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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

WDXRF SISTEMINDE Cu3Zns7) ILE Cugg)Mni2)Nip ALASIMLARININ
LEVHA NUMUNELERINDE 2D X-ISINI HARITALAMA YONTEMI iLE
ELEMENTAL DAGILIMIN INCELENMESI

Omer Faruk AYDEMIR

Atatiirk Universitesi
Fen Bilimleri Enstittisi
Fizik Anabilim Dali

Danismani: Prof. Dr. Yusuf SAHIN

Bu c¢alismada, WDXRF sisteminde CueszZnEry Ve CugeMnaaNip) alasimlarinin
mevcut elementlerinin karakteristik X-1sin1 spektrumlari elde edilerek her bir element
icin konsantrasyon ve siddet haritalar1 iki boyutta olusturulmustur. Elde edilen bu

haritalardan, alasimi olusturan elementlerin levha igindeki dagilimlari incelenmistir.

2012, 50 Sayfa

Anahtar Kelimeler: X-igi1 Haritalama, Elementsel Dagilim, X-1s1n1 Optigi, WDXREF,
Agirlikga Yiizde Konsantrasyon.



ABSTRACT

Master Thesis

AN INVESTIGATION THE ELEMENTAL DISTRIBUTION OF Cu3Zn@ay)
AND CuggMnaNip ALLOYS WITH 2D X-RAY MAPPING TECHNIQUE

Omer Faruk AYDEMIR

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

Supervisor: Prof. Dr. Yusuf SAHIN

In this study, the characteristic X-ray spectra obtain from CugegzZnaEyy and
Cugs)Mn(12)Ni() alloys were used to obtain the 2D elemental mapping. To identify the
regional distribution, the X-ray microanalysis of the samples are realized.

2012, 50 Pages
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1. GIRIS

X-151n1 haritalama teknigi ile numune yiizeylerinde belirli bir elementin bolgesel olarak,
nerede ve ne kadar miktarda dagildigi bulunabilir ve numunenin homojenligi hakkinda
yorum yapilabilir. X-151n1 haritalama, bu 6zelligi ile bir¢ok alanda kullanilan bir analiz
metodu olmaktadir. Yaygin olarak malzeme miihendisliginde, tipta, arkeolojide,
jeolojide kullanilmaktadir. X-1s51n1 haritalama metodu incelenecek numuneye ve

ozelliklere bagl olarak farkli spektrometrelerde kullanilmaktadir.

Bu calismada alagimlarin homojenligi X-1s1n1 haritalama metodu ile tespit edilmistir.

X-11n1 haritalama ile ilgili olarak bazi ¢alismalar asagida verilmistir.

Gredmaier et al. (2011), c¢alismalarinda mikro X-1sin1 floresans haritalama ile
1050°C’de  pisirilen tuglalardaki kalsiyum ve silfiiriin tuglada nasil dagilim
gosterdiklerini  belirlemek i¢in kalsiyum ve siilfiiriin  elementsel haritalarim
olusturmuslardir. Analiz i¢in tugladan 34mmx26,5 mm’lik bir dilim kesilmistir. Bu
dilim tizerinde belirlenen her bir nokta i¢in 10s’lik dl¢lim alinmistir ve toplam 6l¢tiim
zamani 36 saattir. Dilim, Rh hedefli S0W X-1s1m1 tiipiinden elde edilen X-1sinlart ile
taranmistir. Sivi  azot sogutmali Si(Li) detektorii ile karakteristik X-1gmlarmi
saymiglardir. Odaklayici optik olarak, 300um odak nokta boyutuna sahip polycapillary
optik kullanmiglardir. Calisma ile pisirilen tuglalardaki kalsiyum siilfat tuzlarinin

olusumunun anlagilmasina katki saglamislardir.

Dumont et al. (2009), ¢alismalarinda fosil ‘Sauropod’ dinozor kemiklerinin elementsel
dagilim analizini yapmislardir. Analizi, synchrotron radyasyonu kullanarak mikro X-
1511 floresans ve taramali elektron mikroskpunda enerji ayirmali X-151m1 spektrometresi
ile yapmuslardir. Fosillesme siiresince kemikte meydana gelen degisimleri tespit
etmislerdir. 17 keV’de Ni C ¢ok tabakali monokromator ile monokromatiklestirilmis

X-151m1 kullanmislardir. Bu X-1s1mn1n1 numune {izerine odaklamak i¢in silikon siiriikleme



detektorii (SDD) oOniine yerlestirilmis bir polycapillary optik kullanmiglardir. 64 x48
piksellik * bolge tespit etmislerdir. Her piksel 5 s’lik sayim zamani iginde uyarilmustir.
Ayrica 15 kV’da uygulanan Philips XL30 tungsten filamanl elektron mikroskobu ve
enerji ayirmali X-1s1n1 (EDX) spektrometresi ile ayni parga tizerinde elementsel dagilim
haritast olusturmuslardir. Ol¢iim sonunda, Ca, Na, K ve Pb’nin daha az, Fe, Mn, ve
Al’'nin daha fazla oldugunu tespit etmislerdir. Demir disinda, kemikte diger
elementlerin dagilimmin homojen oldugunu tespit etmislerdir. Yeni kemikle
kiyaslandiginda, Fe ve Mn’nin fosil souropod kemiginde daha fazla oldugunu

belirlemislerdir.

Cheng et al. (2010), mikro X-i1sin1 floresans ile ¢ok eski zamandan kalma 6zel bir
porselenin tlizerindeki desenlerde kullanilan boya maddelerinin kimyasal kompozisyonu
calisarak elementsel haritasini olusturmuslardir. Analizde hava sogutmali Mo-anotlu X-
1511 tiipii, porselenin yiiksek miktarda Pb icermesinden dolayi, XRF ile kimyasal
kompozisyonu belirlemedeki zorlugu asmak i¢in polycapillary optik, X-1s1n1 detektordi,
CCD kamerasit ve XYZ6O numune zeminini kullanmiglardir. Numuneden gelen X-
isinlart igin 197 eV rezolisyonlu Peltier sogutmali Si-PIN diyot detektorii
kullanmislardir. Detektor ile numune arasina karakteristik X-1sinlarinin sogurulmasini
azaltmak i¢in He ile doldurulmus 2 mm c¢apli kolimatér kullanmislardir. Boylece bazi
hafif elementler tespit etmislerdir. Porselen pargasini 500 uA’lik tiip akimli 40 kV’luk
tiip voltajli bir u-XRF sistemi ile 6lgmiislerdir. Taranan alani 117 mmx133 mm olarak
belirlemislerdir. Elde ettikleri sonuglar neticesinde, porselen parcasi iizerindeki

deseninde, onceden belirledikleri her bir element i¢in haritalar olusturmuslardir.

Miller et al. (2005), mikro XRF ile tablet ilaglarin elementsel haritalarini
olusturmuslardir. Tablet ilaglarin iiretiminde, elementsel dagilim analizleri 6nemlidir. u-
XRF haritalamay1, Rh hedefli kaynak ve SiLi detektdr ile donatilmis EDAX Eagle I1
XLP sistemi kullanarak vakum ortamda yapmislardir. Bu g¢alismada 60um’lik odak
nokta boyutuna sahip polycapillary optik kullanmislardir. Her bir tablet i¢in, goriintiileri
128% 100 piksellik ve her piksel i¢cin 200 ms Ol¢iim zamani almiglardir. Yaptiklar

! Piksel, sayisal goriintiilerdeki en kiigiik pargadir.



Ol¢iimler neticesinde, tablet icindeki inorganik elementlerin dagilim haritalarin1 elde
etmiglerdir. Tabletteki organik elementler icin molekiiler goriintiileme teknigini

kullanmislardir.

Sugihara et al. (2000), calismalarinda geleneksel 6zel bir Japon seramiginin tizerindeki
iki ¢icek deseni ve ‘radan’ igin X-isin1 haritalarin1 olusturmuslardir. Haritalart
olusturmak i¢in SEA5230 mikro XRF sistemi kullanmiglardir. Cigek desenleri iizerinde
belirli elementler i¢in ayr1 ayri haritalar olusturmuslardir. Boylece elementlerin ¢igek

deseni {izerinde nerelerde bulundugunu tespit etmislerdir.

Fukumoto et al. (1998), calismalarinda baklagil bitkisi i¢in Ca, K ve Mn Ka siddet
dagilim haritalarin1 olusturmuslardir. Ilk olarak yaklasik 50 saat boyunca yiiksek dozlu
X-1s1mina maruz kalan bakalgil bitkisi i¢in, sonra 6 giinliik suni asit yagmuruna maruz
kalan baklagil bitkisi i¢in X-1s1n1 haritalar1 olusturmuslardir. Ol¢iim icin, bitki iizerinde
her bir adimin 80um oldugu 64x64 sayida noktalar belirlemislerdir. Analiz i¢in 60 keV
ve 30 mA’lik X-1gin1 tiipti kullanmuslardir.

Jensen et al. (2012), uzun 6miirlii pliitonyum izotopuna (**Pu ) maruz kalmis fare
pheachromocytoma (PC12) hiicrelerinde Th ve hafif elementler ve transuranik element
olan pliitonyumun L, ve L3 ¢izgilerinin elementsel miktarlarini arastirmis ve haritalarini
olusturmuslardir. FElde ettikleri haritalarindan pliitonyumun 6zellikle hiicrelerin
sitoplazmasinda bulundugunu ve hiicre ¢ekirdeginden uzak durdugunu tespit

etmislerdir.

Dagilim analizleri, kalite kontrolii, kirlilik testi ve siire¢ izleme gibi alanlarda kullanilir.
Bu tez ¢alismasinda Cu3)Zn7y Ve Cuge)Mnaz)Nip) alasimlarini olusturan elementlerin
alasim i¢inde nasil dagildiklari, alasimlarin X-151m1 haritalar1 olusturularak tespit

edilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER

2.1. X-151mm Optigi

X-151m1 optigi, bir deneyde istenilen kalitede X-151m1 elde etmek igin kullanilir. Bu
optikler, cihazlarin X-1smlariin boyutunu, sapmasini, bant genisligini, aki yogunlugunu

degistirirler.

Uygun sua uzunlugu, uygun uyarma enerjisi ve yiiksek lateral ¢oziiniirliik mikro X-1s1m1
uygulamalarinda 6nemli unsurlardir. Bu ylizden giiclii, monokromatik ve yiliksek
konsantrasyonlu X-isinlar1 elde etmek icin yapilan analize uygun optik malzemeler

kullanilir.

Son yillarda X-151n1 optigi, fizikte ve teknoloji de 6zel bir dal olarak hizli bir sekilde

ilerlemektedir.

X-1511 optiginde kullanilan optik malzemeler, tam dis yansima, kirilma ve kirinim
olaylarina dayanir. Bu fiziksel olaylara bagli olarak optik malzemeler gelistirilir.
Glinlimiizde yansima esasina dayanan X-1ismm1 optikleri olarak, ayna optikleri,
Kirkpatrick-beaz aynasi, bragg aynasi, ¢ok tabakali aynalar, capillary tiipler; kirilma
esasina dayanan optikler olarak; monokromatikler, foton elekleri, frensel bolge plaklari,
kirmim esasina dayanan optikler olarak prizmatik sistemler, donmeli sistemler;
sogurma esasina dayanan optikler olarak filtreler, pencereler, araliklar (slit ve pinhole)

kullanilmaktadir.
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Sekil 2.1. X-isinlart i¢in kullanilan optiklerin dayandiklar1 optik olaylarina gore
olusturulmus tablo

Kirilma optigi olan frensel bolge plaklart optiginde, tabaka iizerindeki her bir halka X-
isinlarinda © kadarlik faz farki iiretir ve odak noktasinda maksimum yapici girisim
noktalari olusur. Kirinim mercekleri, x-isinlarin1 odaklamak i¢in birgok i¢ biikey

merceklerden olusur. Yansima optiklerinde tam dis yansima gergeklesir.
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Sekil 2.2. Bazi mikro odaklayict optiklerin ¢izimleri (Cornaby 2008)



Asagidaki Cizelge 2.1°de bazi optikler i¢in teknik 6zellikler verilmistir.

Cizelge 2.1. Bazi optiklerin teknik 6zellikleri.

Odal: Sapma Kazang | Verimlilik Calisma
Bovuts | (Divergence) | (Gain) | (Efficiency) | Ummnlugu Sturlamalar
Tek-Yansimah 100 10 ile 1 2ile 00% ile 0.2ile aralilc boy,
Monocapillary Eﬂi . mrad 10° 90% 150 mm efim hatast
oldu-Yansmmah | spie 10 il= 1 e 20° ven optigin
‘Elonoc apillary l:ccg_ mrad 1 Elﬁu *d[:ha‘ % | birkag um ucndaki
- ! : = odak
100 } 104 ile 4074 ila 2 ile 100 ——
. . . el 2ile
Polycapillary ile 10 20” fizari . 0% o odak boyo
Fresnel Bilge 30 ile 20° tizeri 2ile 40%ile birka¢ | aralik boyutn,
Plakalan 0.03 0,1 mrad 10¢ 10% mmile | Lromatik sapma
metre
. arahk
Kirim 30 il= 10 il= 0,1 2ile S0 e b"-fk%'? —
Mercekleri 0.25 mrad 4000 10% mm 113 fromatik
ajafis metre sapma
0,09 birkag 3 ile cms - hirksa s
A : derece = 053¢ ile a5 ST
KB r"L‘-'ﬂElEI"l :‘E . ile 0.1 10 0%, cm ile hatasy
et mrad ’ mefre ]
I 0,03 . Ha 0/ o ophifn
Dalgan-nu o 10 ﬂall 2ile 20% veya birkag pm i
. mrad 4000 daha ax ]
fizeri odak

2.2. Capillary (Kileal) Tiip Optikleri

Capillary tiip optikler, piirlizsiiz cam yiizeylerden X-1sinlarinin tam dis yansima yapma
olayma dayanarak gelistirilmis optik malzemedir. Piriizsiiz cam yiizeylerin
kullanilmasindan amag, X-1sinlarinin kaynaktan numuneye gidene kadar siddetinde bir

kayip olmamasidir. Capillary tiip, diiz ya da egik big¢imlidir (Sekil 2.3).



DUZ CAPILLARY
o --'-'-____'_".-—._________.—-"."-_--"-._’____

EGiK CAPILLARY

Sekil 2.3. Capillary (Kilcal) tiip bigimleri (6. kritik agidir)

Bu optiklerin temel prensibi X-isin1 enerjisi araliginda, optikte kullanilan malzemenin
optiksel Ozelliklerinin fiziksel dogasina dayanir. X-1is1mm1 araliginda bir malzemenin

kirilma indisi,

To A.Z
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n=1-+ip=1-25N f,-if, (2.1)

seklinde ifade edilir. Burada, § kirilma indisinin 1’den sapmasint; § sogurma indisini; A
gelen X-1sinin dalgaboyu, f; atomik sa¢ilma faktoriiniin ger¢ek kismini; f, atomik
sa¢ilma faktoriiniin sanal kismini; N birim hacim bagina atom sayisini, 7, klasik
elektron yaricapimi (71, = 2,82 X 10713 cm) temsil etmektedirler. f; , atom basina
serbest elektron sayisina; yani, gelen fotonlarin enerjisinden daha kiiglik baglanma
enerjisine sahip elektronlarin sayisina esittir. Nf;, hacim basina serbest elektronlarin

etkin sayisidir.

Sekil 2.4. ¢;, gelem agisina sahip X-11n1 i¢in kirilmasini ve yansimasini gosterir



X-isinlart i¢in, ¢; gelme acisidir, ¢, kirilma agisi, ¢, yansima acisidir. 8 agisi ise

‘grazing’ acisidir. X-1ginlari kiigiik ‘grazing’ (kritik) agilarinda tam yansimaya ugrarlar.
Yukaridaki ifadede 6 parametresi, tam yansima kritik agisinin degerini belirler:
0.= (286)* 2 (2.2)

Kirilama indisinin sanal kismindaki 8, malzemedeki radyasyon sogurmasini belirtir ve

p="24 (2.3)

21
ifadesi ile verilir. Burada p, liner sogurma katsayisidir.

Gelen radyasyonun enerjisi arttikca, kritik a¢1 kiigiiliir. Sabit Kritik (grazing) agilarinda,
yiiksek atom numarali malzemeler daha yiiksek enerjili radyasyonlar1 yansitir. Asagida
Sekil 2.5’de kritik (grazing) acinin gelen radyasyon enerjisi ile ve optik malzemenin

yapildig1 maddenin atom numarasi ile nasil degistigini gostermektedir.
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gelen radyasyon enerjisi (keV)

Sekil 2.5. Kritik (grazing) acinin gelen radyasyon enerjisi ve optik malzemesinin atom
numarasi ile degisimi



Gelen X-isinlari, capillary optikte tam yansimaya ugramalari igin kritik a¢1 (6,) adi
verilen bir ac1 degerine esit veya daha kiiciik acilarda capillary optigin cam yiizeyine
gelmelidir:

6, <6, (2.4)

Ayrica, tam dis yansima i¢in kritik aci,

1 3
_002.p 2g.cm
E kev

0, (25)

ifadesi ile de gosterilir. Burada p cam yogunlugu, E gelen X-isinlarinin enerjisidir.
Borosilicate bir cam igin, 6, gelen X-1sin1 fotonun enerjisi ile yaklasik olarak asagidaki

bagint1 ile verilebilir:

0. mrad = 30 (2.6)

enerji (kev)

Cizelge 2.2. 8.0 ve 17.5 keV enerjili X-iginlar1 i¢in rad ve derece cinsinden kritik ag1
degerleri

Energy (keV) A, (mrad) a. (%)
1 30 1.7

8.0 (Cu Kex) 3.8 0.22

17.5 (Mo Ka) 1.7 .10

2.3. Polycapillary Optikler

Polycapillary optik, cok sayida (10 000’den birka¢ milyona kadar) kii¢iik cam tiiplerin

bir demet seklinde bir araya getirilmeleriyle olusturulan tek parca optik malzemedir.
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f2. 0KV xadSaics RRe¥in

Sekil 2.6. Tek par¢a (monolithic) polycapillary optigin kesitinin SEM goriintiileri

Sekil 2.7. Tek parca (monolithic) polycapillary tiipiin fotografi

X-1ginlari, bu optige kritik ag1 degerinden biiylik olmayan gelme agilariyla geldiklerinde

tam yansima yaparak tiipler igerisinde yol alirlar.

CAM

—— T

.

Sekil 2.8. A fotonu kritik a¢1 (veya kritik a1 altinda) gelme agisina sahip oldugundan tam
yansima yaparak yoluna devam eder. B fotonu kritik agidan biiylik gelme acisinda geldiginden
tam yansima yapamaz
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Polycapillary optikler, uygun egrilik yaricapr ile hafifce cam tiiplerin egilmesi ile
odaklayict (focussing) ve yonlendirici (collimating) seklinde kullanilabilirler (Sekil
2.9).

(IFD) (OFD)
G

Odaklayici —

Polycapillary Optik * é;

Collimating i
Polycapillary Optik *

GIRIS ODAK MESAFESH { CIKIS ODAK ATSAFES] ]

OPTIK LZUNLUCY

Sekil 2.9. Polycapillary optik cesitleri

Egrilik yaricap1 (R) tam yansima sartlarina baglidir:

d.6?
2

R <

@.7)

Burada d, bir capillary tiiptin ¢apidir ve genellikle 2-25 ym degerindedir. 6., kritik
acidir. 8, ‘den kiigiik gelem acgili X-1sinlarinin sayisini artirmak i¢in R(~ 500mm)’den
kiiciik olmalidir (Sekil 2.10).

d  R~300mm
ko Ra:
ﬂ’ET @.=3 2 mmd

d=3pm

Sekil 2.10. Egik bir capillary optik
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X-1ginlarinin optik igerisinde ilerlemesi, X-1ginlarinin enerjisine ve capillary tiiplerin

egrilik yaricapina baghdir.

Polycapillary optiklerin temel faydas1 X-1s1n1 siddetinin X-1s1mnin aldig1 mesafe ile ters-

kare iliskisinin etkisini azaltmasindandir.

2.3.1. Odaklayici Polycapillary optikler

Kaynaktan iraksayarak gelen x-1ginlarini toplayip, bir noktaya bu x 1sinlarini odaklayan

polycapillary optiktir (Sekil 2.11).

Sekil 2.11. Odaklayici bir polycapillary optik gosterimi

Tiim capillary tiipler optigin girisinde kaynagin bulundugu noktaya, ¢ikisinda ise
optigin odak noktasina odaklanmistirlar. Bu optik biiyiik toplama acisiyla ve kiiclik
noktaya odaklamasiyla optige yiiksek aki yogunlugu kazandirir. Optigin ak1 yogunluk 2
kazanci, optigin odaginda elde edilen X-1s51mn1 aki yogunlugunun, kaynaga belli bir
mesafede yerlestirilmig ‘pinhole’ malzemesi ile elde edilen X-1sin1 aki yogunluguna
orani olarak belirlenir. Ayrica, aki yogunlugu kaynak boyutuna da baghdir. Kaynak
boyutu arttik¢a kazang azalmaktadir.

? Ak1 yogunlugu, birim zamanda birim alandan gegen foton sayisidir.



Sayumn

13

1|;|’:r Y, Polycapillary odaklayici optik

1080 - wL
M /
EY
1w ] l‘.\m
; i 0,04 mm aralik, kaynaktan 100mm &tede

') Havadaki |

1[|3r AT FATRY \\_..-W"“‘—""'-‘r"-----,..._____'
- w'% s
NIV N

1 .
10! = 44" Aralk malzemesinden gelen Fe ve Cr
1 il
g 1‘_

o 5 10 15 20 25 30

Enerii (keV)

Sekil 2.12. Odaklayic1 polycapillary optik ve pinhole enerji-sayim sonuglarinin

karsilastirilmast
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Sekil 2.13. 8,0 keV ve 17,4 keV enerjileri i¢in kaynak ¢api-aki yogunlugu kazang
grafikleri

Capillary optikler i¢in geometrik parametreler, kaynak ile optik arast mesafe (Fi),

optigin uzunlugu (L) ve optik ile optigin odak noktasi arasindaki mesafe (F,) dir. Optik

icin fiziksel parametreler, uygun kaynak boyu (AX):

D. capillary kanallarin genisligidir. Odak nokta boyu (AX¥) igin;
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AX¢ = 20,F, + Dq (2.9)

dir.

Kritik a¢1 gelen X-1s1n1n enerjisine bagli oldugundan, hem uygun kaynak boyutu hem de
odak nokta boyutu enerjiye baglhdir.

Odaklayic1 polycapillary optikler XRF (X-1s1n1  fluorescence), XRS (X-1s1n1
spektroskopisi), MXRF, MXRF tomografi, SEM gibi sistemlerde kullanilabilir.

2.3.2. Collimating (Yonlendirici) Polycapillary optikler

Collimating® (yénlendirici) bir polycapillary optik, kaynagindan gelen X-isinlarin

kismen paralel bir X-151n1 demeti olarak doniistiiren X-151n1 optigidir.

Sekil 2.14. Collimating (yonlendirici) polycapillary optik

Yonlendirici optikler, multifiber ve monolithic olmak {izere iki tiptir. Monolithic optik
i¢in yakalama agis1 20°, multifiber optik igin 4,27°, 8,8°’dir. Iletim verimlilikleri
monolithic optikte ve multifiber optikte de % 30’ a kadardr.

Optigin son kisminda tiim capillary kanallar birbirleri ile paralel olmalarina ragmen,

optikten ¢ikan 1sinlar paralellikten biraz saparlar.

¥ Collimating, istenilen bir alana gidenlere miisaade eden anlamindadir.
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Bu optikler i¢in, siddet kazanci, ¢ikan suanin boyutu ve ¢ikan 1smin sapma agisi
(divergent angle)dir. Siddet kazanci, optik varken elde edilen X-1s1n1 siddeti ile optik
yokken elde edilen x-1sin1 siddeti oranidir. Yonlendirici optik i¢in énemli olan siddet,

birim zaman basina foton sayisidir.

Siddet kazanci:

_QuT QT
6% (26¢0)?

G (2.10)

Bagintisindan elde edilir. Burada QQ, optigin kullandig1 (isledigi) kat1 a¢1, T optigin

iletim verimliligi, Q, optik ¢ikisindaki diverjans agisidir.

Kiiciik gelme agili X-1smnlarinin optik tarafindan sogurulmasi ihtimali daha kiiciiktiir.
Bu yiizden kiiciik gelme agili X-iginlarinin optikte iletimi fazladir. Optik boyunun

uzamasi genis gelme agis1 araligina sahip X-1sinlar1 i¢in dezavantaj olusturur.

e
4 e J —
600 A —— Cilotg gua giddeti 6.0 o
=y — ——t= Eya diverjans 1 g
:g 500 - —— Fiddat Dvwvarjans 150 5
o 400 | r'a"
Bl 4.0 =
9 =
i
S, 300 4 e, -“_L" P ER L
= 4 S, - | [}
[ - .
= 200 2.0 %
2 s S i
100 e g H
| =
..... . — - e . - |
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Optik uzunhigu (mm)

Sekil 2.15. Bir collimating optik i¢in optik uzunlugu, siddet ve 151n sapmasi grafikleri
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Sekil 2.15 bir collimating optik i¢in uzunluk ile 15in siddeti ve sapma grafigini
gostermektedir. Maksimum siddet A noktasinda elde edilse bile, bazi XRD analizleri
icin 6nemli bir parametre olan siddet-diverjans oran1 B noktasinda daha biiyiiktiir. Her
bir capillary tiipe giren X-1silarinin en biiyiikk gelme agisi1 kritik agidan kiigiik olacak

sekilde bir optik tasarlanarak kii¢iik sua sapmasi saglanabilinir.

Her bir kanal i¢in maksimum gelme agist,

D
Omax = ZIFS'D (2.11)

bagimtist ile belirlenir. Burada D¢ kaynak capi, IFD (input focal distance) giris odak
mesafesidir (giris mesafesidir). IFD artirilarak maksimum gelme acist azaltilabilir.

Ayrica kaynak cap1 kiigiildiikge, maksimum gelme agis1 da kiigiiliir.

Optigin giris odak mesafesi kiigiildiik¢e, kaynaktan daha biiyiik kati agilarda 151n optige
girer (Sekil 2.16).

UZUN GIRI$ MESAFESI
KUCUK TOPLAMA ACISI

KAYANAK

KISA GIRIS MESAFEST
BUYUK TOPLAMA ACISI

Sekil 2.16. Collimating optik i¢in odak mesafesi ve toplama agisi
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2.4. X-1531m Goriintiileme (X-ray imaging)

Yaygin olarak tibbi uygulamalarda kullanilan X-1511 goriintiileme, X-151n1 kaynagindan
¢ikan X-isinlarinin hastaya ve hastadan da detektore veya filme gececek sekilde
uygulanan bir tekniktir. Teknigin temeli x-151nlarinin sogurulmasina dayanir. X-1sinlari
farkli dokularda farkli sogurmalar gegireceginden, dokularin goriintiileri arasinda
kontrast farki olacaktir. Ornegin, kemikte X-is1m1 fazla sogurulurken, yumusak

dokularda daha az sogurulur.

Bu teknikte, X-1sin1 kaynagi olarak X-isim1 tiipii kullanilir. X-1sinlari, hizlandirilmig
elektronlarin metal hedef ylizeyine (anoda) ¢arpmalart sonucu olusur. X-1s1n1 tiipii,
elektron kaynagi olarak rol alan negatif yiiklii katot ile hedef olarak metal pozitif yiiklii
anot olan iki elektroda sahiptir. Genellikle katot ile anot arasinda 15 ile 150 kV arasinda
bir potansiyel fark mevcuttur. Bir elektrik kaynagi ile iiretilen elektrik akimi katottan
gecerken katodu sitir. Yaklagik 2200°C’ye kadar 1sinan katotta termoiyonik emisyon
olay1 ile elektron kopar. Bu serbest elektronlar pozitif voltaj uygulanan anoda dogru
hizlandirilirlar. Hizlandirilmis elektronlarin anoda ¢arpmasiyla X-1sinlar iiretilir. Anot,
yiiksek erime noktasina sahip, iyi termal iletkenligi olan biiyilk atom numarali
metallerden yapilir. Hedefteki metalin atom numaras1 biiyiidiikge X-151n1 iiretim verimi
artar. Coklukla anot metali tungstenden yapilir (Atom numarast 74, erime noktasi
3370°C). Her ne kadar tungsten uygun olsa da, anot tarafindan sogurulan enerjinin ¢ogu
1siya doniismekte ve sadece enerjinin %]1°lik kismi X-1ginlarina doniismektedir. Saf
tungsteni anot malzemesi kullanmak zamanla metalde ¢atlaklarin olugsmasina sebep
olur. Bu problemi gidermek icin %2 ile %10 arasinda rhenium ilave edilerek, tungsten-

rhenium alasimi kullanilir.

X-1s1m1 kaynaginin tip akimi (mA) katottan anoda dogru giden birim saniyedeki

elektron sayisi ile tanimlanabilir. Genel olarak tiip akimi 50 ile 400 mA’dir. X-151m1

Joule,
m2

siddeti, birim alan basina diisen 151n giicli olarak tanimlanir. Birimi dir. Isinin

giicii iki faktore (X-1ginlarinin toplam sayisina ve bu X-ismlarimin enerjisine) baglhdir.

X-1g1n1nin enerjisi hizlandirma voltajinin karesi ile orantilidir:
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| o< (kV,)2(MA) (2.12)

Tanisal radyolojide , X-1sinlarmin doku ile etkilesimleri 3 temel olay ile agiklanabilir.

Bunlar koherent sagilma, compton sagilmasi ve fotoelektrik olaydir.
2.4.1. Koherent Sa¢ilma

Rayleigh sacilmasi olarak da bilinen koherent sagilma, X-1sinlarinin dokuda iyonlasma
yapmadig1 sagilma tiiriidiir. Gelen X-1sinlariin enerjisi doku atomlarinin elektronlarina,
elektronlarin basit harmonik hareket yapacagi sekilde aktarilir. Atomlar kazandiklar1 bu
enerjilerini, gelen X-iginlar ile ayni dalga boylu ve rastgele yonlii olacak sekilde X-
isinlar1 yayarak kaybederler. Bu yiizden koherent sacilmada dedektére veya filme
ulasan X-1511 fotonu sayisi azalir ve kaynak ile detektor (film) arasinda farkli

dogrultuda X-1sinlar1 olusur. Koherent sacilmanin gerceklesme olasilig

Zesy
e
Peonerent € 52 (2.13)

ile verilmektedir. Burada E gelen X-isinlarmin enerjisi, Z.; ise dokunun etkin atom

numarasidir. Ornegin kasin etkin atom numaras1 7,4, kemiginki ise 20°dir.
2.4.2. Compton Sacilmasi

Compton sagilmasi, serbest elektron veya atomlarin en dig tabakasindaki zayif bagh
elektronlar ile gelen X-1s11 fotonu arasindaki etkilesimdir. Gelen X-1s1n1 enerjisinin bir

kismin elektrona vererek geri kalan enerjisi ile farkli dogrultuda yol alir.
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Compton sagilmasi, dokunun elektron yogunlugu * ile orantilidir. Gelen x-isimin
enerjisine de zayif sekilde baglhidir. Dokularda meydana gelen Compton sagilmasi
neticesinde sacilan X-1sinlar1 ile olusturulan goriintiiler arasinda, farkli dokularda farkli
ortalama atom numarasi, farkli madde yogunlugu ve farkli elektron yogunlugu

olmasindan dolay1, kontrast farki olusur.

2.4.3. Fotoelektrik Olay

Madde tizerine diisen bir foton enerjisinin tamamini maddenin atomuna bagli elektrona
vererek elektronun bagini koparip serbest hale gelmesine sebep olabilir. Bu olaya

fotoelektrik olay, serbest hale gecen elektrona da fotoelektron adi verilir.

Karakteristik X-1sinlar1 diisiik enerjiye sahip olduklarindan, nispeten kisa mesafelerde
sogurulurlar. Ornegin tibbi uyguamalarda kemikte kalsiyum atomunun 4 keV lik
karakteristik radyasyonu dokuda sadece 0,1 mm yol alabilir. Dokuda meydana gelen
fotoelektrik olay neticesinde X-1ginin tamami soguruldugundan, X-iginlar1 dedektore
ulasamazlar. Fotoelektrik olay neticesinde dokulardan elde edilen goriintiiler arasinda

cok 1yi kontrast fark: olur.

2.4.4. Dokularda X-isinlarimin Liner ve Kiitle Sogurulmasi

Lineer sogurma, birim yiizede birim kalinlik basina diisen sogurulma olarak tanimlanir.

Kiitle sogurulma, birim alanda birim kiitle basina diisen sogurmadir.

Biiytik ¢ degerlerinde dokular tarafindan daha fazla X-151m1 sogurulur ve az sayida X-
isinlart dedektore ulasir. u degeri X-isinlart ile numunu (doku) arasindaki her bir

etkilesimin ayr1 ayr1 katkilarinin toplami olarak gosterilebilir:

u = /’Lfotoelektrik + /’Lcompton + Hcoherent (2-14)

* Ornegin, kas icin gram bagina 3.36x 1023 elektron, kemik i¢in gram basma 5.55x 1023 elektron, yag
icin 3.16x 1023 elektron bulunmaktadir.
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Fotoelektirik olaymdan gelen katk: diisiik enerjilerde baskin iken, compton sagilmasi

daha yiiksek enerjilerde baskindir.

X-151m1 sogurulmasi, liner sogurma katsayisinin numune yogunluguna bdoliinmesi ile

elde edilen kiitle azaltma katsayisi ile de belirtilir.
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X151 eneriisi (ke'V)

Sekil 2.17. Gelen X-ig5mm1 enerjisine bagl olarak kursun, iyot ve bazi dokulardaki
sogurma katsayilari.

Sekil 2.17°dan agikga goriilecegi  lizere, kiitle-sogurma katsayis1 artan X-151mi1
enerjisiyle hizla azalmaktadir. Oyle ki kii¢iik enerjilerde olusan kontrast farki yiiksek

enerjilerde kaybolmaktadir.

2.4.5. Goriintii Olusturma

Temel olarak, viicuttaki incelen bolgeyi gecen X-1sinlari, lizeri glimiis bromiir (AgBr)

emiilsiyonu ile kapl rontge filmi lizerine diiser. X-1s1nlar1 ile AgBr molekiilleri arasinda
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meydana gelen fotokimyasal olay ile AgBr molekiillerinin baglar1 kopar ve tek kalan
giimiis (Ag) plastik film iizerine yapisarak kalir. Geri kalan Br film banyo islemi
sirasinda film {lizerinden alinir. Plastik film yapragi iizerinde sadece glimiisiin oldugu
yerler siyah, AgBr’in oldugu bolgeler beyaz olur. Yani X-isinlarinin dismedigi
bolgeler beyaz, diistiigli bolgeler siyah olur. Boylece goriintii elde edilmis olur. Ayrica
goriintiiyli dijital olarak olusturmak miimkiindiir. X-151n1 kaynag: ile detektor (veya
detektorler) hasta etrafinda 360 °’lik bir doniis yapacak sekilde yerlestirilir. Bu
yerlesimdeki amag farkli agilarda X-1simnlarimi yakalamak ve farkli agilarda goriintii
olusturmaktir. X-151m1 kaynagindan ¢ikan x-1sinlar1 hastayr gecip belirli etkilesimler
gecirdekten sonra detektore (veya detektorlere) ulasirlar. Daha sonra bilgisayarda 2
boyutlu goriintiiler elde edilir ve bu iki boyutlu goriintiiler bir araya getirilerek de 3
boyutlu goriintii elde edilir.

2.5. X-Isim1 Haritalama (X-ray mapping)

Karakteristik X-iginlarinin kullanildigir ve incelenen numune igin elementsel dagilim
haritasinin olusturuldugu bir yontemdir. Bu haritalamalar tek element i¢in yapilabildigi
gibi coklu element analizlerinde de yapilabilmektedir. Ayrica, haritalar iki boyutta (2D)
ve li¢ boyutta (3D) yapilabilmektedir.

2.5.1. X-Isim1 Haritalamanin Olusturulmasi

X-1s1m1 haritalama i¢in, dncelikle incelenecek olan numune iizerinde 6nce bolge sonra
bu bolge icinde noktalar tespit edilir. Bu tespit edilen noktalarmn her biri uyarilarak
karakteristik X-1ginlar1 elde edilir. X-1g1n1 haritalama i¢in uygun bir bilgisayar yazilimi
ile elde edilen bu karakteristik X-isinlari ile ya konsantrasyon dagilim ya da siddet
dagilim haritalar1 olusturulur. Bilgisayardaki yazilimda her bir numunede belirlenen her
bir elemente birer renk atanarak veya belirli bir element i¢in konsantrasyon dagilimi ve

siddet dagilimlari i¢in bir renk tonlandirilarak haritalar olusturulur.
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2.5.2. X-Isim1 Haritalamanin Yapildig: Sistemler

X-1s1m1 haritalamada karakteristik X-1ginlart kullanildigi igin, karakteristik X-1ginlarini
elde edecegimiz, taramali elektron mikroskobu (SEM), Parcacik uyarimli X-1sin1
spektrometresi (PIXE), Sinkrotron uyarimli X-1sin1 floresans spektrometre (SSXRF),
Enerji ayirimli X-151n1 floresans spektrometresi (ED-XRFS), Dalgaboyu ayrimli X-151m1
floresans spektrometresi (WD-XRFS) gibi sistemlerde kullanilmaktadir. Ancak yiiksek
bolgesel ¢oziiniirlikk ve numune tizerine X-1511 odaklamak igin uygun bir X-1s1n1 optigi,
numune iizerinde 6zel bir bolgeyi gormek ve kontrol etmek icin CCD kamera, X-151nin
numuneyi taramasini saglamak i¢in, numunenin yerlestirildigi hareketli bir zemin (XYZ

stage) bu sistemlere dahil edilerek haritalar olusturabiliriz.

Sistemlerin performanslarina bagli olarak olusturulan haritalarin kalitesi degismektedir.

Sekil 2.18. EDS de yapilan bor i¢gin X-151n1 haritasi
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Sekil 2.19. WDS de yapilan bor i¢in X-1s1n1 haritasi
*(Technical Note: 51026 Quantitative X-ray Mapping: WDS Performance, EDS Convenience)

Ornegin, Sekil 2.18 ve Sekil 2.19 de EDS ve WDS ile olusturulan haritalarin
aralarindaki kalite farki goziikmektedir. EDS, WDS’ den daha fazla giiriiltiiye sahip
oldugu i¢in daha kotii bir goriintii elde edilmistir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

Bu c¢alismada kullanilan ZSX 1000e WDXRF cihaz1 dort kisimdan olusmaktadir.

Bunlar kontrol iinitesi, X-1s1n1 {ireteci, ana linite, vakum tinitesidir.

Kontrol Unitesi

X-151m Ureteci r‘ Ana Unite Vakum Unitesi

Sekil 3.1. WDXRF sisteminin ana semast (Akbaba 2009)

Ana iinite, numune degistirici, numune odasi ve analiz odasindan olusur. Numune
degistirme kisminda, 12 tane numuneyi pes pese analiz edecek sekilde numune
tutucular bulunmaktadir. Kontrol {initesi ile bu numune tutuculardan herhangi birini

cagirma imkani verir.

Numune odasi, numune hazirlama odasi ve analiz odasi olmak iizere iki kisimdan
olusur. Hazirlama odasinda analiz i¢in vakumlama yapilir. Numune gerekli vakumlama
saglandiktan sonra analiz odasina gonderilir. Analiz odasi da vakumludur. Analiz

odasinda numune, yapilacak analize uygun X-1s1n1 6l¢iim konumuna getirilir.

Ana tiniteden ayri spektroskopik oda olarak adlandirilan, floresans X-iginlarinin
sayildigi ve analiz edildigi kistm vardir. Spektroskopik odada optik sistem vardir. Bu
optik sistem birincil filtre, diyafram, yarik(slit), azaltici (attanuator), kristal ve sayacdan
olusmaktadir. Primer (brincil) X-1sin1 filtresi tiipten gelen siirekli ve karakteristik X-
1sinlarinin siiziilmesini saglar ve temel saymayr azaltir. X-1igmn1 tiipi ile numune
arasindadir. Yapilan analize gore Zr, Cu, Ti, Al filtreler tercih edilir. Ornegin Zr filtresi
Rh hedef kullanildiginda Rh’un K ¢izgilerini sogurur. Al filtre kullanildiginda, Rh’un L

cizgileri sogurulur. Diyafram, sayimda sadece numuneden gelen X-1sinlarinin olmasini
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saglar. Numune tutucu ve diger aksamlardan gelen X-isinlarinin dedekte edilmesini
engeller. Kolimator, numuneden gelen ikincil X-1sinlarin1 paralel 1s1n demetleri haline
getirir. Azaltici (attanuator), sayagta sayilan X-isinlarini azaltir. Uyarma sartlarini
degistirmezler. Yiiksek sayimli dedeksiyon oldugunda elde edilen ¢izgiler, gercek X-
1sin1 ¢izgileri ile orantili olmazlar. Bu da sayimda kayiplara sebep olur. Sistemde
kullanilan kristaller analizleyici kristallerdir. Kristal ve sayma sistemi, Bragg formiilii
esasima gore calisir. Kristalin agir elementten yapilan tabakasi yansitict gibi
davranirken, hafif elementten yapilan tabaka ise spacer (aralayici) gibi davranir. Boyle
kristallere suni ¢ok tabakali kristal denir. Bu kristaller tek kristalle Bragg kiriniminin
saglanamadig1 durumlarda analiz bileseni olarak kullanilir ve uzun dalgaboyu araliginda

analiz saglar.

Sayagc; tlizerine gelen fotonun enerjisini elektriksel pulsa doniistiiren sistemdir. Bu
calismada kullanilan WDXRF sisteminde kullanilan sayaglar gaz akigh orantili sayag
(PC) ve sintilasyon sayacidir (SC). PC sayag 0.154 nm’den daha uzun dalga boylu, SC

sayacit 0.336 nm’den daha kisa dalga boylu fotonlarin sayiminda kullanilmaktadir.

Kontrol {initesi; sayma sistemi ve veri isleme sistemlerinden olusur. Bu {inite
spektrometreyi ve X-isin1 reticisini  kontrol eder. Analiz i¢in tim Kkontrol

fonksiyonlarina sahiptir.
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Sekil 3.2. WDXRF sisteminin sematik gdsterimi (Demir 2004)

3.1. X-Istm Haritalama Icin Kullanilan Numuneler

X-1511 haritalarinin ¢ikarildigt numuneler 13 mm ¢apinda, 0,025 mm kalinliginda
Cue3Zn@ry Ve CugsMnuyNip) levha alasimlardir. Bu alasimlar ticari olarak temin

edilmislerdir.
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3.2. X-Istm Haritalama I¢in Ol¢iim Yontemi

3.2.1. Cue3)Zn(z7) Alasim i¢in Olciim Yontemi

Cu3)Zn(z7) numunesi iizerinde r-0 koordinat eksenine gore 1441 nokta belirlenmistir.
Noktalar, haritas1 olusturulacak alanin 8,0 mm ¢apa sahip dairesel bir alan olacak
sekilde, yaricapm 0°dan 0,2 mm’lik adimlarla 4 mm’ye kadar ve agimin (8) 0°°den 355°
ye kadar 5%lik adimlarla tespit edilmistir. Boylece belirlenen her bir nokta igin Cu ve
Zn i¢in karakteristik X-1sinlar1 elde edilmistir. Cue3)ZnE7) numunesinin analizi igin

Olclim siiresi yaklagik olarak 7 giindiir.

3.2.2. CugsMnzNi;y Alasimi i¢in Olgiim Yontemi

Numune iizerinde r-0 koordinat eksenine gore 1441 nokta belirlenmistir. Noktalar,
haritas1 olusturulacak alanin 8,0 mm c¢apa sahip dairesel bir alan olacak sekilde,
yarigapmn 0°dan 0,2 mm’ilk adimlarla 4,0 mm’ye kadar ve agmin () 0°den 355”ye
kadar 5”lik adimlarla tespit edilmistir. Bdylece tespit edilen her bir noktada Cu, Mn ve
Ni’nin karakteristik X-151n1 spektrumlari elde edilmistir. CugsyMn(i2)Nizy numunesinin

analiz i¢in Ol¢iim siiresi yaklasik olarak 7 gilindiir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI

CueszZnary ve  CugsMnuzNip) alasimlarinin konsantrasyon dagilim haritalari,
ORIGIN 8.0 programinda koyu kirmizidan agik sariya kadar 14 farkli renk ve tonda,
konsantrasyonun koyu kirmizidan acgik sariya kadar azalacagi sekilde c¢izilmistirler.
Koyu kirmizi olan bdlgeler alasimlarda bulunan elementler i¢in en biiyiik
konsantrasyonu acik sar1 ise en kiigiik konsantrasyonu gosterir.

Ayrica bu alasimlarin siddet dagilimi haritalar1 14 farkli renk ve tonda, ORIGIN 8.0
programinda koyu maviden agik sartya kadar cizilmistir. Koyu mavi olan bdlgeler
alasimlarda bulunan elementler i¢in en biliylik Ka siddetlerini, agik sar1 ise en kii¢iik Ka
siddetleri gdstermektedir.

4.1. CugsZn(7) Alasimi Numunesi icin Elde Edilen X-Isim1 Haritalari

Cue3)Zn(s7) alasimu tizerinde Cu ve Zn igin konsantrasyon dagilim haritalar1 ve siddet
dagilim haritalar1 Boliim 3.2.1°de anlatilan yontemle olusturulmustur.

gp®

270"

Sekil 4.1. Cus)Zn(7) alasiminda Cu i¢in konsantarsyon dagilim haritasi



Sekil 4.3. Cu3)Zn )
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alasiminda Cu-Ka siddet dagilim haritasi

32,83
33,02
33,12
33.21
33,31
32,40
33,49
33.59
33,688
23,77
33,87
33,98
34,08

3,270E4
3,342E4
2,414E4
3,486E4
3,558E4
3,830E4
3,702E4
3,774E4
3,546E4
3,912E4
2,880E4
4,0682E4
4,134E4
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Sekil 4.4. Cus)Zn(7) alasiminda Zn-Ko siddet dagilim haritasi

4.2. CugsMnz)Nip) Alasim ig:in Elde Edilen X-Isim1 Haritalar

2,080E4
2,127E4
2,174E4
2,222E4
2,280E4
2,316E4
2,282E4
2.410E4
2,45TE4
2,505E4
2,5652E4
2,599E4
2,8456E4

CU(ge)Mn(lg)Ni(z)

alagimi lizerinde Cu, Mn ve Ni i¢in konsantrasyon dagilim haritalari

ve siddet dagilim haritalar1 Boliim 3.2.2°de anlatilan yontemle olusturulmustur ve
asagida gosterilmektedir.
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ap®

270°

00

83.85
83,72
33,78
83,87
8394
8402
24,09
8417
84,24
84,31
84,39
84,468
84,54

Sekil 4.5. CugsMn2)Ni) alasiminda Cu i¢in konsantrasyon dagilim haritasi

12,86
12,93
12.00
13.07
13.15
13.22
13,29
13,36
13.43
13.50
13.58
13,85
13.72

Sekil 4.6. Cugs)Mnu2)Ni) alasimimda Mn i¢in konsantrasyon dagilim haritasi
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2,484
2,490
2,518
2,542
2,568
2,594
2,820
2,845
2,671
2,897
2,723
2,749
2,778

Sekil 4.7. Cugs)Mn(12)Niz) alasiminda Ni i¢in konsantrasyon dagilim haritasi

Sekil 4.8. Cugs)Mn2)Ni) alasiminda Cu-Ka igin siddet dagilim haritasi

ﬁﬂ-wo
:

a0°

3.025E4
3,138E4
3.253E4
3,388E4
3,480E4
3.584E4
3,70BE4
3821E4
3,935E4
4,048E4
4, 183E4
4,2TEE4
4,380E4
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90°

270"

Sekil 4.9. CugsMn(12)Niz) alasiminda Mn-Ka i¢in siddet dagilim haritasi

Sekil 4.10. CU(gg)M n(lz)Ni(z)

a0®

270°

alasiminda Ni-Ka icin siddet dagilim haritasi

3,280E4
3,436E4
3.580E4
3,726E4
3.870E4
4,015E4
4,180E4
4,305E4
4,450E4
4,505E4
4, 740E4
4,885E4
5.020E4

8330
8755
9130
9505
98380
1,026E4
1,083E4
1.101E4
1,138E4
1.17EE4
1.213E4
1.251E4
1,258E4
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5. TARTISMA ve SONUC

Homojen alasimlarda, alasimi olusturan elementler alasim iginde belirli bir bolgede
toplanmayip malzemenin her bolgesinde esit dagilim gosterirler. Ancak biitiin
alagimlarda, alasim yapmadaki islemlere bagli olarak homojenlikten sapma beklenen

genel bir sonugtur.

Ticari olarak elde edilen alasimlarin homojenliginin yiiksek olmasi beklenilir.
Alagimlarin homojenligi, alasimlarin elektriksel iletkenligini, 1s1 iletkenligini, optiksel
ozelliklerini, dayanakligini, islenebilirligini etkiler. Alastm numunesi iizerinden alinan
tek bir karakteristik X-isin1 spektrumu ile alasim igindeki elementlerin miktarini
belirleyebiliriz ancak nasil dagildiklar1 hakkinda bilgi edinemeyiz. Elementlerin
dagilimini, alagim iizerinde belirlenen her bir nokta i¢in alinan spektrumlarin
degerlendirilmesi ile olusturulan X-1s1n1 haritasi ile belirleyebiliriz. Bu tez ¢aligmasinda
hazir olarak alinmig levha alagimlarin X-151n1 haritalama metodu ile homojenligi

degerlendirildi.

5.1. CugsZngy Alasgiminda Cu ve Zn i¢in Konsantrasyon Dagiim Haritalarinin

Incelenmesi

Cue3ZnEy alasiminda Cu ve Zn igin konsantrasyon dagilim haritalari iizerinde ‘1.
Bolge’, ‘2. Bolge’, ‘3. Bolge’ ve ‘4. Bolge® olmak lizere esit alanli dort bolge tespit
edildi. 1. Bolge 0° ile 90° arasinda kalan bolgeyi, 2. Bolge 90° ile 180° arasinda kalan
bolgeyi, 3. Bolge 180° ile 270° arasinda kalan bolgeyi, 4. Bolge 270° ile 360° arasinda
kalan bolgeyi kapsamaktadir. Asagida bu sekilde olusturulmus Cu konsantrasyon
dagilim haritas1 Sekil 5.1’de ve Zn igin konsantrasyon dagilim haritasi Sekil 5.2’de

verilmistir.
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85,94
88,04
86,13
66,23
88,32
88,41
848,51
88,80
88,69
88,79
58,88
56,98
a7.07

E"
ﬁ 0 1a0°
g

Sekil 5.1. Uzerinde birbirine esit alanli 4 bdlge tespit edilmis Cugs)Zn(s7) alasimindaki
Cu konsantrasyon dagilim haritasi



Sekil 5.2. Uzerinde birbirine esit alanli 4 bolge tespit edilmis Cue3)Znz7) alasimindaki
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Zn konsantrasyon dagilim haritasi

Bu bolgelerdeki Cu ve Zn konsantrasyonunun standart sapmasi, ortalama degerleri ve

32,53
3302
3312
22
3331
33,40
33,49
33,59
3368
3377
3387
33,96
3408

minimum degerleri bulunarak agagida Cizelge 5.1’de ve Cizelge 5.2°de verilmistir.

Cizelge 5.1. Cu(63)Zn(37) alasiminin konsantrasyon dagilim haritasi iizerinde belirlenen
bolgeler icin belirlenen Cu konsantrasyonunun standart sapma, ortalama, maksimum ve

minimum degerleri

BOLGE Cu i¢in o (Standart Sapma) ClUgr ClUpax CUpin

1. Bolge (0°- 90°) 0,1260 66,6678 | 67,0676 |66,1435

2. Bolge (90°- 180°) 0,1259 66,6221 | 66,9896 |65,9471

3. Bolge (180°-270°) 0,1167 66,6178 | 66,9740 |66,0296

4. Bolge (270°- 360°) 0,1131 66,6526 |66,9823 |66,3526
TUM YUZEY 0,1223 66,6401 | 67,0676 | 65,9471
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Cizelge 5.2. Cu(3)ZN 7 alasimimin konsantrasyon dagilim haritas: {izerinde belirlenen bolgeler
icin belirlenen Zn konsantrasyonunun standart sapma, ortalama, maksimum ve minimum
degerleri

BOLGE Zn igin ¢ (Standart Sapma) ZNgyt ZNmax ZNmin

1. Bolge (0°- 90°) 0,1259 33,3322 33,8565 |32,9324

2. Bolge (90°- 180°) 0,1258 33,3779 34,0529 |33,0104

3. Bolge (180°-270°) 0,1167 33,3822 33,9704 | 33,0260

4. Bolge (270°- 360°) 0,1131 33,3474|33,6474 | 33,0177
TUM YUZEY 0,1223 33,3599 | 34,0529 |32,9324

CuesZn@zy numunesinde Cu ve Zn konsantrasyonlar: icin istatiksel analizleri Tam
Sansa Bagli Deneme planma gore yapilmistir. Varyans analizleri sonucu Onemli
bulunan bolgeler arasindaki fark Duncan c¢oklu karsilastirma testi kullanilarak
belirlenmistir. Cu ve Zn i¢in haritalar iizerinde belirlenen dort bolge icin elde edilen

istatiksel verileri Cizelge 5.3°de ve Cizelge 5.4’de verilmistir.

Cizelge 5.3. Cue3zZnEzy numunesinde Cu konsantrasyon dagilim haritasi iizerindeki
dort bolge icin istatiksel veiler

Duncan
Bolge Subset for alpha = .05
1 2
3. Bolge 66,6178
2. Bolge 66,6221
4. Bolge 66,6526
1. Bolge 66,6678

Yukarida Cizelge 5.3’de verildigi gibi, Duncan c¢oklu karsilagtirma istatistiginin
degerlendirmelerine gore CuezZnizy numunesinde 3. Bolgeye ve 2. Bolgeye ait Cu
ortalama konsantrasyon degerleri ayni siitunda oldugundan, 2. Bolge ile 3. Bolge
istatiksel acidan fark olarak degerlendirilmeyecek Cu konsantrasyonlarina sahiptir. Ayni
sekilde 1. Bolge ile 4. Bolge iginde Cu ortalama konsantrasyon degerleri ayni siitunda
oldugundan 1. Bolge ile 4. Bolge istatiksel agidan fark olarak degerlendirilmeyecek Cu

konsantrasyonlarina sahiptir. Ancak, 2. Bolge ve 3. Bolge Cu konsantrasyonlar: 1.



38

Bolge’den ve 4. Bolge’den istatiksel agidan 6nemli olacak derecede farklidirlar. Bu

yiizden bu alasimda Cu konsantrasyonu homojen olarak dagilmamistir.

Cizelge 5.4. Cue3ZnEyy numunesinde Zn konsantrasyon dagilim haritasi iizerindeki
dort bolge igin istatiksel veriler

Duncan
Bolge Subset for alpha = .05
1 2
1. Bolge 33,3322
4. Bolge 33,3474
2. Bolge 33,3779
3 .Bolge 33,3822

Yukarida Cizelge 5.4’de verildigi gibi, Duncan c¢oklu karsilastirma istatistiginin
degerlendirmelerine gore Cues3)ZNn37) numunesinde Zn icin, 1. Bolge ile 4.bolge ve 2.
Bolge ile 3. Bolge kendi aralarinda istatiksel agidan fark olarak degerlendirilmeyecek
Zn konsantrasyonlarina sahiptirler. Fakat, 1. Bolge ve 4. Bolge Zn konsantrasyonlar1 2.
Bolge’den ve 3. Bolge’den istatiksel agidan onemli olacak derecede farklidirlar. Bu

yilizden Zn konsantrasyonu da bu alasimda homojen olarak dagilmamustir.

Ayrica Cuez)Zn@Ezy numunesindeki elementlerin konsantrasyon dagilim haritalart igin

asagidaki degerlendirmeler de yapilmustir.

Cu’in konsantrasyon dagilim haritas1 tizerinde asagida Sekil 5.3’de goriildiigi tizere ‘1.
Bolge’, ‘2. Bolge’, ve ‘3. Bolge’ olmak iizere 3 bolge tespit edilmistir. Ince tiirkuaz
renkli ¢izgiler bu bolgeleri belirliyor. 1. Bolge icin daha koyu tonlar hakim iken 2.
Bolgede daha agik tonlar vardir. 3. Bolge bu iki bolge arasinda tonlara sahiptir. Yani, 1.

Bolgede diger bolgelere gore daha fazla konsantrasyonda Cu bulunmaktadir.
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Sekil 5.3. Cues)Zn@z) alasimindaki Cu konsantrasyon dagilim haritasi

Zn konsatrasyon dagilim haritasi i¢in de asagidaki Sekil 5.4’de goriildiigii tizere, Zn’nin
konsantrasyon dagilimi haritasi tizerinde ‘1. Bolge’, ‘2. Bolge’, ve ‘3. Bolge’ olmak
tizere 3 bolge tespit edilmistir. Bu bolgeler ince tiirkuaz renkli ¢gizgilerle belirtilmistir. 1.
Bolge icin daha agik tonlar hakim iken 2. Bolgede ise daha koyu tonlar vardir. 3. Bolge
bu iki bolge arasinda tonlara sahip. Yani 2. Bolgede diger bolgelere gore daha fazla

konsantrasyonda Zn bulunmaktadir.
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Sekil 5.4. Cues)Zn(s7) alasimindaki Zn konsantrasyon dagilim haritasi

5.2. CugsMnyNi Alasiminda Cu, Mn ve Ni Icin Konsantrasyon Dagilim

Haritalarinin Incelenmesi

Cu@eeMn)Nip) alasiminda Cu, Mn ve Ni igin konsantrasyon dagilim haritalari
tizerinde ‘1. Bolge’, ‘2. Bolge’, ‘3. Bolge’ ve ‘4. Bolge’ olmak iizere esit alanli dort
bolge tespit edildi. 1. Bolge 0° ile 90° arasinda kalan bolgeyi, 2. Bolge 90° ile 180°
arasinda kalan bolgeyi, 3. Bolge 180° ile 270° arasinda kalan bolgeyi, 4. Bolge 270° ile
360° arasinda kalan bolgeyi kapsamaktadir. Asagida bu sekilde olusturulmus Cu
konsantrasyon dagilim haritas1 Sekil 5.5°de, Mn i¢in konsantrasyon dagilim haritasi

Sekil 5.6’de ve Ni i¢in konsantrasyon dagilim haritas1 Sekil 5.7’de verilmistir.



41

23,65
8372
53,79
53,87
53,94
5402
54,09
5417
5424
54,31
54,28
54,48
54,54

Sekil 5.5. Uzerinde birbirine esit alanli 4 bdlge tespit edilmis olan CugsMnz)Ni()
alasimindaki Cu konsantrasyon dagilim haritasi

12,88
12,93
13,00
13,07
13,18
13,22
13,29
13,368
13,43
13.50
13,58
13,85
13.72

Sekil 5.6. Uzerinde birbirine esit alanli 4 bolge tespit edilmis olan CugsyMn(12)Ni()
alasimindaki Mn konsantrasyon dagilim haritasi
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a0 ] 2,484
2,480
2518
2,842
2,568
2,584

2,845
2,871
2,897
2,723
2,749
2775

Sekil 5.7. Uzerinde birbirine esit alanli 4 bolge tespit edilmis CugsMnazNig)
alasimindaki Ni konsantrasyon dagilim haritasi

Bu bolgelerdeki Cu, Mn ne Ni konsantrasyonlarinin standart sapmasi, ortalama
degerleri ve minimum degerleri bulunarak asagida Cizelge 5.5’de, Cizelge 5.6 ve

Cizelge 5.7°de verilmistir.

Cizelge 5.5. CugsMnayNip) alasimin konsantrasyon dagilim haritasi iizerinde belirlenen
bolgeler i¢in Cu konsantrasyonun standart sapma, ortalama, maksimum ve minimum degerleri

BOLGE Cu i¢in o (Standart Sapma) ClUort ClUpax CUpin

1. Bolge (0°- 90°) 0,1089 84,0346 | 84,2981 |83,7072

2. Bolge (90°- 180°) 0,1298 84,0753 | 84,5346 |83,7056

3. Bolge (180°- 270°) 0,1388 84,0315 | 84,5236 |83,6465

4. Bolge (270°- 360°) 0,0977 84,0374 | 84,3978 |83,7837
TUM YUZEY 0,1211 84,0447 | 84,5346 | 83,6465
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Cizelge 5.6. CugsMnuyNi) alasimmin konsantrasyon dagilim haritasi iizerinde belirlenen
bolgeler i¢in Mn konsantrasyonunun standart sapma, ortalama, maksimum ve minimum
degerleri

BOLGE Mn i¢in ¢ (Standart Sapma) Mngy M rax Mnin

1. Bolge (0°- 90°) 0,1001 13,3642 |13,6423 |13,0507

2. Bolge (90°- 180°) 0,1222 13,3222 13,7029 |12,8616

3 .Bolge (180°-270°) 0,1309 13,3660 |13,7170 |12,9444

4. Bolge (270°- 360°) 0,0927 13,3628 |13,5873 |13,0178
TUM YUZEY 0,1139 13,3534 13,7170 |12,8616

Cizelge 5.7. CugsMnuyNi) alasiminin konsantrasyon dagilim haritas: iizerinde belirlenen
bolgeler i¢cin Ni konsantrasyonunun standart sapma, ortalama, maksimum ve minimum degerleri

BOLGE Ni i¢in ¢ (Standart Sapma) Nigrt Ni max Ni min

1. Bolge (0°- 90°) 0,0387 2,6011| 2,7174 | 2,4648

2. Bolge (90°- 180°) 0,0411 2,6026 | 2,7746 | 2,4871

3. Bolge (180°-270°) 0,0425 2,6025| 2,7290 | 2,4838

4. Bolge (270°- 360°) 0,0418 2,5998 | 2,7139 | 2,4645
TUM YUZEY 0,0410 2,6016 | 2,7746 | 2,4648

CugsMn2)Nipy numunesinde Cu, Mn ve Ni icin konsantrasyonlar igin istatiksel
analizleri Tam Sansa Bagli Deneme planina gére yapilmistir. Varyans analizleri sonucu
onemli bulunan bolgeler arasindaki fark Duncan c¢oklu karsilastirma testi kullanilarak
belirlenmistir. Cu, Mn ve Ni i¢in haritalar {izerinde belirlenen dort bolge icin elde edilen

istatiksel verileri Cizelge 5.8’de, Cizelge 5.9’de ve Cizelge 5.10’da verilmistir.

Cizelge 5.8. CugsMn@2Ni numunesinde Cu konsantrasyon dagilim haritasi
tizerindeki dort bolge i¢in istatiksel veriler

Duncan
Bolge Subset for alpha = .05
1 2
3. Bolge 84,0315
1. Bolge 84,0346
4. Bolge 84,0374
2. Bolge 84,0753
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Cizelge 5.8’de verildigi gibi, Cugs)Mn(12)Ni) numunesinin 2. Bolgesi Cu ortalama
konsantrasyonu degeri 1., 3. ve 4. Bolgelerden farkli siitundadir. Yani 2. Bolge diger ii¢
bolgelere gore istatiksel agidan farkli olarak degerlendirilir. Ancak 1., 3. ve 4. Bolgeler
istatiksel agidan farkli olarak degerlendirilemeyecek Cu konsantrasyonlarina sahiptir.

Yani bu numunede Cu konsantrasyonu homojen olarak dagilmamaistir.

Cizelge 5.9. CugsMnzNip numunesinde Mn  konsantrasyon dagilim haritasi
tizerindeki dort bolge i¢in istatiksel veriler

Duncan
Bolge Subset for alpha = .05
1 2
2. Bolge 13,3222
4. Bolge 13,3628
1. Bolge 13,3642
3. Bolge 13,3660

Yukarida Cizelge 5.9°da verildigi gibi, Cu(ge)Mn2)Ni) numunesi iizerinde belirlenen 2.
Bolgedeki Mn’in ortalama konsantrasyon degeri, diger bolgelerdeki Mn ortalama
konsantrasyon degerlerinin bulunduklar1 siitundan farkli siitiinda bulunmaktadir. Yani
Mn konsantrasyonu 2. Bolge ile diger ii¢ bolge arasinda istatiksel acidan farklidir. Bu
yiizden Mn numunede homojen olarak dagilmamistir. 1., 3. ve 4. Bolgeleri ise istatiksel

acidan farkl olarak degerlendirilmeyecek Mn konsantrasyonlarina sahiptir.

Cizelge 5.10. CugsMn@uzNi) numunesinde Ni konsantrasyon dagilim haritasi
tizerindeki dort bolge i¢in istatiksel veriler

Duncan

Bolge Subset for alpha = .05

1
4. Bolge 2,5998
1. Bolge 2,6011
3. Bolge 2,6025

2. Bolge 2,6026
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Yukarida Cizelge 5.10°da verildigi gibi, Cugs)Mn(12)Ni) numunesi iizerinde belirlenen
dort bolgedeki Ni ortalama konsantrasyonu degerleri ¢izelgede ayni siitunda olduklari
icin numunedeki Ni elementinin konsantrasyon dagilimi istatiksel agidan kayda deger
farkliliklar gostermektedir. Yani, Ni’in bu numunede homojen olarak dagildigini

sOyleyebiliriz.

Ayrica Cugs)Mn(12)Niz) numunesindeki elementlerin konsantrasyon dagilim haritalari

i¢cin asagidaki degerlendirmeler de yapilmustir.

Asagida Sekil 5.8’da goriildiigii iizere, Cu’un konsantrasyon dagilimi haritasi iizerinde
‘1. Bolge’, ‘2. Bolge’, ve 3. Bolge’ olmak iizere 3 bolge tespit edilmistir. Ince tiirkuaz
renkli ¢izgiler bu bolgeleri belirliyor. 1. Bolge i¢in daha acik tonlar, 2. Bolgede daha
koyu tonlar vardir. 3. Bolge bu iki bolge arasinda tonlara sahiptir. Yani, 2. Bolgede
diger bolgelere gore daha fazla konsantrasyonda Cu bulunmakta; 1. Bolge diger iki

bolgeye nispeten daha kii¢iik Cu konsantrasyonuna sahiptir.
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70
Sekil 5.8. Cugs)Mn(12)Ni(z) alasimindaki Cu konsantrasyon dagilim haritasi

Sekil 5.9’de goriildiigii izere Mn’in konsantrasyon dagilimi haritasi tizerinde ‘1. Bolge’,
‘2. Bolge’, ve ‘3. Bolge’ olmak iizere bariz konsantrasyon farklar1 esasinda ti¢ bolge
tespit edilmistir. Ince tiirkuaz renkli cizgiler bu bdlgeleri belirliyor. 1. Bolge igin daha
koyu tonlar hakim iken 2. Bolgede daha agik tonlar vardir. 3. Bolge bu iki bolge
arasinda tonlara sahip. Yani 1. Bolgede diger bolgelere gore daha fazla konsantrasyonda

2. Bolgede ise diger bolgelere gore en az konsantrasyonda Mn bulunmaktadir.
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12,86
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270°

Sekil 5.9. Cugge)Mn2)Ni) alasimindaki Mn konsantrasyon dagilim haritasi

Asagida Sekil 5.10°de goriildigii tizere, Ni’in konsantrasyon haritasi iizerinde bes bolge
tespit edilmistir. Bolgeler tiirkuaz renkli ¢izgiler ile birbirinden ayrilmistirlar. 1.
Bolgede ve 2. Bolgede daha koyu tonlar vardir. 3. Bolgede ve 4. bolgede daha agik
tonlar vardir. 5. Bolge bu bolgelerin  arasinda tonlara sahiptir. Ve 1. Bolgede ve 2.
Bolgede daha fazla Ni konsantrasyonu, 3. Bolgede ve 4. Bolgede daha az Ni
konsantrasyonu bulunmaktadir. 5. Bolgede bu bolgelerdeki Ni konsantrasyonlar

arasinda Ni konsantrasyonu vardir.
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Sekil 5.10. Cugs)Mn(12)Ni() alasimindaki Ni konsantrasyon dagilim haritasi
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