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OZET

Dogu Karadeniz dip tortularinin x-151n1 floresans yéntemiyle incelenmesi

Bu ¢aligmada, enerji ayirmh x-151nu1 floresans teknigi (EDXRF) ile Dogu Karadeniz dip
tortularinmin, standart ilave metodu kullanilarak Fe, Ba ve Sr'un elementel analizleri yapilmig-
tir,

Dip tortulart kurutulup, havanda doviillmis ve 200 mesh'lik eleklerden gegirildikten son-
ra kalitatif analizleri yapilmigtir.

Ozel bir kaliptaki mylar film tizerine 200 mg saf ve artan oranlarda ilgilenilen element
(analit) ilavesi yapilarak hazirlanan numuneler 100 mCi siddetindeki Am-241 radyoizotop
halka kaynagiyla uyanlmstir. Numunelerden yaynlanan karakteristik x-1ginlan uygun bir
deney geometrisi ile, 5.9 keV'de yant maksimumdaki tam genisligi (FWHM) 190 eV olan bir
Ge(L1) dedektoriyle sayilmigtir. Ge(Li) dedektériinden gikan pulslanin sayilmasinda gok
kanalli bir analizériin 2048 kanah kullaniimugtir.

Ayni numune iginde ayni elementin degisik konsantrasyonlan igin elde edilen karakte-
ristik x-1511 fotopik net alanlan, Compton fotopik net alanina gore normalize edildikten
sonra (Niexoe / Neomne) lineer regresyon metodu kullanilarak her bir numune igin ayar egri-
leri elde edilmigtir.

Bu iglemlerin sonucu olarak Dogu Karadeniz dip tortularinin % 2.98 ile % 7.50 arasin-
da Fe, % 0.032 ile % 0.268 arasinda Ba ve 72.99 ppm ile 272.73 ppm arasinda Sr ihtiva
ettigi bulunmugtur.

Anahtar Kelimeler : Enerji ayirimh x-1511 floresans yontemi, Dip tortularn, Konsantrasyon



SUMMARY

Analysis of Dogu Karadeniz sea-bed sediments by x-ray fluorescence method

In this work, Fe, Ba and Sr elemental analysis of Dogu Karadeniz sea-bed sediments
has been carried out using the method of standart addition and energy dispersive x-ray fluo-
rescence technique (EDXRF).

The qualitative analysis of samples has been performed after sea-bed sediments had
been dried, ground and sieved by a 200-mesh sieve.

- We preapered a pure sample of mass 200 mg and other samples by adding increasing
amounts of analyte to the pure sample. These samples are put on a mylar film stretched over
a brass mould. The atoms of these samples have been excited by y-rays from an Am-241
radioisotope source having 100 mCi intensity and the shape of a ring. Characteristic x-rays
emitted by the sample have been detected by a Ge(Li) detector having a 190 eV full width at
half maksimum (FWHM) and a suitable geometry of setup. We have used 2048 channels of
a multichannel analyzer to count pulses from Ge(L1) detector.

Calibration curves have been obtained using the linear regression method after net areas
of the characteristic x-ray fotopeaks obtained for various concentrations of the same
element in the same sample had been normalized with respect to the area of Compton
fotopeak (Niexne / Neomne)-

According to our measurements it has been found that Dogu Karadeniz sea-bed sedi-
ments contains Fe at proportions % 2.98-% 7.50, Ba at proportions % 0.032-% 0.268 and
Sr at 72.99 ppm - 272.73 ppm.

Key Words: Energy dispersive x-ray fluorescence method, Sea-bed sediments, Concen-
tration
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1. GENEL BILGI

1.1 GIRIS

X-151m1 floresans teknigi, yaynlanan karakteristik x-igtninin dalga boyu veya enerjisinin
olgiilmesiyle element hakkinda bilgi verir. Bu metod, once, yayinlanmig karakteristik ¢izgi-
nin enerjisinin veya dalga boyunun o6lgiilmesiyle verilen bir elementin nitel (qualitative) tayi-
ninin yapilmasin: saglar ve sonra bu ¢izginin gidetinin 6lgiilmesiyle elementel konsantrasyon
tayin edilebilir (quantitative analysis). Metod, bu yiizyilin baglarinda kullanilmaya baglan-
migtir.

X-151m spektrometrik metodunun ilk kullanimi Henry Moseley'in 1912'deki klasik galig-
malannda goérilmiistir. 1922'de, Hadding, minerallerin analizi igin bir teknik tanimlamistir.
Floresans metod pratikte ilk olarak Glocker ve Schreiber tarafindan 1928'de kullanilmugtir.

Ilk ticari x-1gt1 spektrometresi 1950'lerin baglarinda atom numarasi 22'nin tizerindeki
tiim elementler igin kalitatif ve kantitatif bilgi saglamigtir.

Bilgisayar kontrollii ilk spektrometre 1960'larin ortalarinda kullanilmugtir. X-isim
spektrometrisindeki en 6nemli gelisme Lityum katkili Silikon dedektériiniin [Si(Li)] kullanil-
maya baglamastyla 1970'te olmugtur. Katihal dedektorleri, 6zellikle Si(Li), ¢ok yiiksek ayir-
ma gliciine sahip olup, x-151m fotonlarinin aynlmasinda diger dedektorlerden daha biiyiik iis-
tunliklere sahiptirler (1).

X-151m floresans teknifi maden cevherlerinin analizinde, gevre kirliligi, petrol sanayi, tip
v.b. gibi alanlarda yayginca kullanilmaktadir.

Bu metod, karakteristik x-1ginlarinin giddetinin 6lgiilmesi prensibine dayanir. Karakte-
nistik x-15inlan, madde igerisindeki bir elementin herhangi bir atomunun klasik manada ig
yoriinge elektronlarimin kopanlmasi sonucunda olugur. Bu koparnima sonucunda i¢ tabaka-
larin herhangi birisinde meydana gelen elektron boglugunun, dier st tabakalardaki elek-
tronlardan biri tarafindan doldurulmasi esnasinda karakteristik x-1g11 yayinlanir. Herhangi
bir numuneden, herhangi bir uyarma yoluyla elde edilen bu iginlarin enerjilerinin &lgiil-
mesiyle, numune igerisindeki elementlerin kimlik tesbiti yapilir. Bu 1$1ﬁ1ann siddetlerinin
olgiilmesiyle de, numune igerisindeki konsantrasyonlan belirlenebilir (2).

M.Alvarez ve arkadaslan kok numunelerinde Vanadyum analizi yapmuglardir (3).
M.P.Chacharkar ve arkadaglan enerji aymml x-151m1 floresans analiziyle maden filizlerinde
Tungsten tesbiti yapmislardir (4). J.B.Cross ve L.V.Wilson ¢ok kanalli ve eszamanl



spektrometre kullanarak jeolojik numunelerin elementel analizini yapmuglardir (5).
P K Harvey jeolojik materyallerde eser elementlerin x-151m floresans metoduyla analizlerini
yapmustir (6). P.Marijanovic ve arkadaglan sularda eser element analizi yapmuslardir (7).
R.Mittal ve arkadaslan sebzelerde Kalsiyum ve Potasyum analizi yapmuglardir (8). S.Nas ve
digerleri Karadeniz ¢aylarinin bazi kalitatif 6zellikleri ve bir kisim mineral igeriklerinin
analizlerini yapmuglardir (9).

1.2 ELEKTROMAGNETIK RADYASYONUN MADDE ILE ETKILESMESI

Elektromagnetik radyasyonun madde ile etkilesmesi neticesinde su olaylar meydana ge-
lebilir:
1. Fotoelektrik olay1
2. Sagilma olay1
a) Inkoherent sagiima (Compton sagilmasi)
b) Koherent sagilma
3. Cift olusumu olay1

1.2.1 Fotoelektrik Olayi

Enerjisi atoma bagh bir elektronun enerjisinden biiyiik olan bir foton, bagh elektronla
etkilesirse; elektron fotonun toplam enerjisini sogurarak serbest hale gegebilir. Serbest hale
gecen elektrona fotoelektron ve bu olaya fotoelektrik olayr denir. K elektronlarindan birinin
soktilmesiyle sonuglanan bir fotoelektrik olay Sekil 1'de yema tarzinda gosterilmistir. Bu
kabuktan sokiilen elektronun kinetik enerjisi

E = ho/A - Ey )

seklinde ifade edilir. Burada hc/A gelen fotonun enerjisi, Ey, elektronun K tabakasina bag-
lanma enerjisidir. Bu gekilde K tabakasinda olusturulan bosluk, atomun kararsiz bir halini.
gosterir. Sonugta daha digiik baglanma enerjili bir tabakadan bir elektron bu boslugu dol-
durmak lizere K tabakasina geger. Bu iglem sonucu iki tabakamin baglanma enerjileri
arasindaki fark kadar enerjiye sahip bir foton yaymnlanir. Atomdan yayinlanan bu foton
karakteristik x-151n1 olarak adlandinilir.

Olusan karakteristik x-11n1 her zaman atomu terketmez, bazen bu foton atomun dig
kabuklarindaki elektronlardan birisini sékerek yok olur. Bu olaya Auger olayi, sokiilen elek-
trona da Auger elektronu denir. Boylece, meydana getirilen bir bogluk igin her zaman bir
karakteristik x-151m1 yayinlanmaz ve meydana getirilen bosluk bagina x-i1gini yayinlanma
ihtimali floresans verim (W) olarak tanimlanir. Floresans verim 0 ile 1 arasinda degerler alir.
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Kiigiik atom numarali elementler igin Auger elektronu yayinlanma ihtimali, biyiik atom nu-
marahlaninkine oranla daha biiyiiktiir. Biyiikk atom numarali elementler i¢in karakteristik x-
1511 yayinlama ihtimali kligiik atom numaralilara gore daha buytktir. Bunun sebebi kiigiik
atom numarali atomlarda i¢ kabuklar arasi elektron gegisinden yayimlanan foton enerjisinin,
dis kabuklarin sogurma kiyilarina, biiyiik atom numarahlannkinden ¢ok yakin olmasidir

(10).
Fotoelektron
Auger -/

elektronlar: Uyarici

veya S
karaktorstik , radyasyon

x—isinlari

Atom
kabuklari

Sekil 1. Fotoelektrik olay1
1.2.2 Sagilma Olay1
1.2.2.A) Inkoherent Sagilma (Compton Sagilmasi)

Isigin kuantum teorisi, durgun kitlesinin yoklugu haricinde fotonlarin pargaciklar gibi
davrandigim kabul eder. Bu, fotonlarla elektronlar arasinda iki pargacifin ¢arpigmast gibi bir
carpigma olayinin dikkate alinmasini gerektirir.

Gelen fotonlar, serbest elektronlar veya genellikle dig kabuk elektronlan ile etkileserek
Compton olayin1 meydana getirirler. Bu olayda A gelen fotonun, A’ ise sagilan fotonun
dalga boyu olmak tizere gelen fotonun dalga boyunda (2) esitligi ile verilen degisim goriiliir:

AA =LA’ - A =h/mgc (1- cosd) V)

Burada m_ elektronun durgun kiitlesi, ¢ fotonun sagilma agisi, ¢ 151k hizi, h ise Planck sabiti-
dir. (2) Esitliginde de goruldiiu gibi dalga boyundaki degisim gelen fotonun A dalga bo-
yundan bagimsizdir. h/mc biyiikliigine elektronun Compton dalga boyu denir ve degeri
0,024 A 'dirr. O halde dalga boyundaki en biiyik degisme ¢=180° i¢in 0,048 A degerinde
olacaktir (11). '



Y B sacitan foton
E'=hv

Gelen foton

Exhv

X’ 0 ¥ X
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Geri tepmis clektron
v’ E

L4

LY

kin =hw~hv

Sekil 2. Compton sagilmasi
1.2.2.B) Koherent Sagilma

Bir atom tizerine gelen fotonlarin enerji kayb1 olinaksizin sagilmalarina koherent sagil-
ma denir. Bu sagilma olayinda gelen ve sagilan fotonlarin fazlan arasinda bir iliski vardir.
Atom tarafindan sagilan radyasyonun toplam siddeti herbir elektron tarafindan sagilan rad-
yasyonun genliklerinin toplamindan faydalamlarak bulunur. Koherent sagilma olarak adlan-
dirilan doért tip sagilma vardir. Bunlar Rayleigh sagilmasi, Delbriick sagilmasi, niikleer
rezonans sagilma ve niikleer Thomson sagilmasidir (12).

Rayleigh sagilmasi, sagilmadan sonra hedef atomun degisime ugramadan kaldig,
atomun bagh elektronlarindan fotonlarin esnek sagilmasi veya rezonans sagilmadir.

Delbriick sagilmas: (elastik niikleer potansiyel sagilma) fotonun g¢ekirdegin olusturdugu
Coulomb alanindan sagilmasidir.

Niikleer rezonans sagilma, fotonun atomun gekirdegi ile etkilesmesi sonucu gozlenir.
Bu olayda ¢ekirdek iki niikleer enerji seviyesi arasindaki farka esit enerjiye sahip olan bir.
fotonun sogurulmastyla uyarlir. Bunu gekirdegin uyanimaktan kurtulmas: takip eder.

Niikleer Thomson sagilmast tamamen gelen fotonla gekirdek arasinda vuku bulur.
Klasik olarak, bir tek yiik sistemi olarak diigiiniilebilen gekirdek gelen dalga tarafindan
salindinlir. Cekirdegin kitlesi ¢ok biyiik oldugundan bu etki gok kiigiiktiir.

1.2.3 Cift Olusumu

Relativistik enerjinin bir sekilden bagka bir gekile dontismesinin en ilging sekli ¢ift olu-
sumudur. Cift olusumu, bir fotonun bir elektronla (e”) bir pozitrona (e*) déniigmesi olayidir.



y fotonu — e + e*

Bir elektron veya pozitronun durgun kiitle enerjisi E = mgc? ile verilir ve degeri 0,51
MeV'dir. Béylece ¢ift olusumu olayi igin gerekli olan esik foton enerjisi 1,02 MeV'dir (13).

Bu olay ilk olarak 1928'de Dirac tarafindan ieorik olarak 6ngorilmiis ve 1932'de de
Anderson tarafindan deneysel olarak gézlenmistir (11). Bu deneylerde yeterli enerjiye sahip
fotonlar yaklagtk 6 mm kalmhginda bir kursun levhadan gegmeye zorlanmiglardir. Cikan
iginlarin dogrultusuna dik bir magnetik alan iginde bulunan bir sis odasindan gegirilerek ¢e-
kilen fotograflan bu fotondan elektron ve pozitron seklinde iki yeni pargaciin olustugunu
gostermistir. Bu pargaciklann kiitleleri esit ve yikleri zit oldugundan bu olusumda higbir
korunum ilkesi bozulmug olmaz. Yani hem yiik, hem gizgisel momentum ve hem de toplam
enerji korunur. Bu olay Sekil 3'de gema tarzinda gosterilmistir.

Foton ¢
h~
PPN s
e’

levha

Sekil 3. Cift olusumu
1.3 UYARMA

X-151m spektrumlan atomun ig yoriingelerinde bosluklar meydana geldiginde ortaya ¢i-
kar. X-151m1 spektral-gizgi uyarmast bu bogluklarin yeteri kadar sayida meydana gelmesine
baghdir. Bu bosluklar ilke olarak bes yontemle meydana getirilebilir (1,13).

1) Elektronlarla

2) Protonlar, déteronlar, a-pargacikiar ve iyonlarla

3) Kendi kendine uyarmayla

4) Fotonlarla

a) X-151n1 fotonlanyla
b) y~fotonlan génderilerek olusturulan x-iginlanyla (y-x)
c) Dogal radyoaktif olaylarla yayinlanan fotonlarla
d) Synchrotronla iiretilen fotonlarla
5) Ikincil floresans 1styiciyla
Bu yontemler Sekil 4'de gosterilmiglerdir.
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Sekil 4. Karakteristik x-1ginlarin1 uyarmak igin kaynaklar

X-151m1 spektrometresiyle yapilan ik ¢aligmalarin hepsinde elektronlarla uyarma yéntemi
kullanilmigtir. Klasik x-1511 floresans spektrometrelerinde elektronlarla uyarmanin 1s1 dagil-
masi problemleri ve yiiksek vakum altinda ¢aligma sikintisindan dolayr kullanigh olmadifi
goriilmustir.

Bugiin en ¢ok kullanilan uyarici, x-151n1 foton kaynaklaridir. Bu kaynak, birincil dalga
boyu aymmh ve birincil enerji ayinmh sistemlerde kullamlir. Ikincil floresans igtyici tarzi,
ikincil hedefli enerji ayinmh spektrometrelerde kullanilir. y kaynag: radyoaktif bir izotoptur.
v-x kaynagy, v 1ginlan ile ikincil hedeften x-1gmi1 tiretmek i¢in kullanilir ve bu ikincil igmnlar
numuneyl uyarmak igin kullamlir. Tipik y-kaynaklan 241Am, 109Cd, 133Gd, !55Eu ve
145Sm'dur. y-kaynagi ve y-x kaynaginin her ikisi de portatif sistemlerde, toplam foton akisi
kiigiik olmasina ragmen, diisik maliyette, kullamgh hacimde v.s. sebeplerle yayginca kulla-
nilmaktadir. Proton ve synchrotron kaynagimin her ikisi de klasik frenleme radyasyonu
kaynagindan daha iyi hassasiyet sunarlar.

1.4 KARAKTERISTIK X-ISINLARININ MEYDANA GELMESI

X-1sinlan gozle goriilebilir 1giktan daha yiiksek enerjili elektromagnetik radyasyonlardir.
Bunlar atomun i¢ kabuklarindaki etkilesmelerden dolayr meydana gelmektedir. Eger hedefi
bombardiman eden elektron, foton veya pargaciklardan birisi en az atomdaki elektronun
baglanma enerjisi kadar kinetik enerjiye sahipse gekirdege yakin yériingedeki bir elektronu



atomun diger tabakalarindan birine veya digar1 atabilir. Bunun anlami atom uyartimis yani
daha yiiksek enerjili bir duruma gegmigtir. Daha dig yoriingedeki elektronlardan biri hemen
alt kabuktaki bu boslugu doldurur ve bu islem neticesinde foton yayinlanir. Béylece atom
yeniden minimum enerjili haline (temel hale) donmiig olur. Bu yayinlanan fotonun enerjisi
iki hal arasindaki enerji farkina egittir. Karakteristik olmasinin sebebi her elementin KL M., ...
tabakalar1 arasindaki enerji seviyelerinin farkh, yani sadece o element atomlarna has
olmasidir (14).

Bir atomun K kabugunda meydana getirilen bosluk L kabuZundaki elektron tarafindan
doldurulmugsa yayinlanan karakteristik x-1ginina K, x-151n1, sayet gecis M veya N kabugun-

da olmugsa yayinlanan karakteristik x-istnina Ky x-15in1 adi verilir. Kabuklardaki elektron-
larin enerji seviyeleri arasindaki kiigiik farklardan dolayt K, x-1ginlan, K, ve K, x-1gtnlan
olarak iki gruba ayrilabilir.

K kabugunda oldugu gibi L kabugunda meydana gelen elektron boglugunun M ve N
kabuklarindaki elektronlarla doldurulmas: sirasinda L, Lg ve L, x-igmlan yaynlanir. X-

iginlarinin adlandinlmasti ve gegislerle ilgili ¢izelge Sekil 5'te goriilmektedir.
1.5 PRIMER FLORESANS SIDDETI

Herhangi bir uyarici kaynaktan birim zamanda, dQ, diferansiyel kati ag1 igerisinde ve E,
ile E+dE, enerji arahinda yaynlanan y 15im fotonlaninin siddeti I (E )dE dQ, ile verilir.
Hesaplamalan basitlegtirmek igin, fotonlann nokta kaynaktan yayinlandiklarini kabul edelim.
Sekil 6'da gortildiigi gibi fotonlar y, gelme agisi altinda numune yiizeyine ulagsinlar (10).
Numune yiizeyinden x kadar igeride dx kalinhfinda bir diferansiyel hacim elemanimn
yizeyine ulasan y fotonlarinin sayisi hesaplanabilir. Bu diferansiyel hacim elemanina
ulagabilmek i¢in numune yiizeyine gelen y fotonlan xcscy, degerinde bir etkin numune
kalinligin1 gegmelidirler.

Bu kalinhi1 gegip diferansiyel hacim elemanina ulagan y fotonlarnin sayisi

I,=I(E,)dE,d€ exp[-n(E )pxcscy ] (3)

ifadesi ile venlir. Burada p(E,) (cm?/g), E, enerjili foton igin numunenin toplam kiitle
sogurma katsayisi, p ise numunenin yogunlugudur.

y isinlan  dxcscy, kalinhigindaki bu diferansiyel hacim elemanim gegerken hacim ele-
maninda meydana gelen fotoelektrik etkilesmelerinin sayis1

I=1,7(E,)pdxcscy,
= I (E)T(E )pdxcscy,dE dQ,exp[-u(E )pxcscy, ] “)
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Sekil 5. Karakteristik K gizgileri (gecis ¢izgileri izerindeki sayilar bagil
gegis ihtimalleri gistermektedir)
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Sayma Hizi =]i(Ei) dQ.1 dQ.z

EDEKTOR
Sekil 6. Primer floresans siddetinin hesaplanmas: igin uygun bir geometri

ifadesi ile verilir. Burada 7(E,) numunenin toplam fotoelektrik kiitle sogurma katsayisidir.
Numuneyi meydana getiren elementlerin toplam fotoelektrik kiitle sogurma katsayilarinin
agirbikl: ortalamasi

TE)= 2C,T,(E)) ®)

ile verilir. Burada C,, numunedeki m. elementin agirlik orani, T, (E ) ise m. elementin top-
lam fotoelektrik kiitle sogurma katsayisidir. Numunede i. element ile ilgilenildiginde bu
element ile ilgili fotoelektrik etkilesmelerin sayisi

CiTi(Eo)
L=— I,
(E,)

= Io(Eo) CiTi(Eo)p dXCSC\Vl dEonl €xXp ['H(Eo)pXCSCWI] (6)

olarak bulunur. i. elementle ilgili T,(E,) terimi, uyarici fotonun enerjisi E_'in elektronun bas-
lanma enerjisi Ey'den biiyiik oldugu biitiin atomik kabuklardaki iyonlagmalar igin hesaplana-
bilir. Burada i. elementin sadece K isinlannin 6lgiilecegi kabul edilirse K kabugunun iyonlag-
ma hiz1 igin
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Tki(Eo)
Ti(Eo)

L= I

= 1 (Bo)tiu(Eo)Cipdxescy, dE dQ exp[-W(E )pxcescy, ] ™

ifadesi bulunabilir. Burada 74(E,), 1. elementin sadece K kabugu i¢in fotoelektrik kitle so-
gurma katsayisidir.

Iyonlagmadan sonra meydana gelen K kabugundaki bogluklar, daha diigiik baglanma
enerjili difer tabakalardan elektron gegisleriyle doldurulur. Bu gegislerden bazen Auger
elektronlari, bazen de karakteristik K 1ginlan yayinlanir. K kabuguna ait floresans verim W
olmak {izere i. elementten K x-1gmnlarinin yayinlanma hiz

I=W,I,
= Wil (E)T(E,)Cipdxcscy, dE,dQ,exp[-p(E,)pxcscy, ] @®

seklinde ifade edilir. Eger K serisi ¢gizgilerinden sadece E; enerjili olanlarla ilgileniliyorsa ve
bu ¢izgi K serisinin toplam foton hizinin f kesrini gésteriyorsa o zaman analiz edilen ¢izgi-
deki fotonun yayinlanma hiz1

I=fI
=f W, (E)T(E,)C,pdxcscy,dE dQ, exp[-u(E )pxcscy, ] &)

seklinde ifade edilir. Bu fotonlar biitiin yonlerde izotropik olarak yaymnlanmigsa dedektore
dogru, v, yayinlanma agisiyla dQ, diferansiyel kati a¢1 iginde yaymlanma hiz1

dQ,

4

W,
= LE)T(E)Cipdxcscy,dE dQ dQyexp[-u(E )pxesey,]  (10)
4n

olur. Bu karakteristik x-1ginlart numuneden ¢tkmadan 6nce xcscy, kalinliginda sofurulabi-
lirler. Sogurulmaya ugramayan fotonlarin numuneden yayinlanma hizi

Ig= Liexp [-W(Eppxcscy,]
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fW,,

= I (Eo)ti(E,)Cipdxcscy, dE dQ, dCexp[-U(E )pxcscy -p(E)pxescy,]
47 (11)

seklinde elde edilir. Burada pu(E)), E; enerjili karakterisiik x-151n1 igin numunenin toplam kiit-
le sofurma katsayisidir. E; enerjili bir foton igin dedektor verimi €(E)) ise, fotonlarin dedekte
edilme hiz1

IdxdE = £(E),

fW,
=g(E)—— L (E,)14(E,)C;pdxcscy, dE dQ, dQ exp[-1(E, ) pxcsey,-H(E)pxcscy,]
an (12)

olarak bulunur. Bu deger E 'dan E +dE, enerjileri arasindaki bir uyarma spektrumu bolgesi
i¢in x'den x+dx'e kadar olan diferansiyel hacim elemaninin siddete katkisidir. Tiim numune
kalinligindan gelecek katkiy: elde etmek igin x=0 ve x=T arahifinda bu ifadenin integralinin
alinmast gereklidir. Islemleri kolaylastirmak icin integral igleminde numune kalnligmin
numune-dedektor mesafesi yaninda gok kiigiik olmasindan dolay: y, sabit kabul edilebilir.

Ayrica bu ifadenin K kabugunu iyonlagtirabilecek enerji aralifinda integralinin alinmasi
gereklidir. Bu enerji aralii K kabugu elektronlarinin baglanma enerjisi E;'den E_, 'a kadar
genigler. E_,  uyarma spektrumundaki maksimum enerjidir. Béylece denklem (12)'den
dQ, ve dQ, kat1 agilan igin foton sayma hiz1

B T

1(E)dQ,d0~ | [ IdxdE,
E=E, x=0

Epex T fW,
=_£b I ) E(E)—T(E.)Cipescy,dQ, dQyexpl-w(E )pxcscy,-u(E)pxescy,] I,(E,)dxdE,
o~y X 4m (13).

olarak bulunur. Gerekli sadelestirmeler yapilarak x'e gére integral alinirsa

E Wi 1-exp[-W(E,)pTescy,-u(E)pTescy,]
LE)=] e@®)—TE)Ciosovy ] 1,E,)dE,
EcE,  4p K(E Jesew+ M(Ecsew, (14)

olur. Eger uyarici kaynak monokromatik ise siddete ait ifade
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e(E)
LE)s ———— £ W T4(E) C; BI(E,) (15)

4nsiny,
seklinde elde edilir. Burada 3,
1-exp{-pT[ H(E )cscy, + p(Eesowy] }

p= (16)
HE)escy+ wE)csey,

ile verilen kendi kendine sogurma (self absorption) terimidir.
1.6 KANTITATIF ANALIZ YONTEMLERI

X-151n1 spektrometrisinde kantitatif analiz yontemleri sekiz kategoride siniflandirilabilir.
1) Standart ilave ve seyreltme yontemleri

2) Ig standartlama

3) D1s standartlama (Standartlarla mukayese)

4) Ince-film yontemleri

5) Matris seyreltme ydntemleri

6) Sagilmug 1inlar ile standartlama

7) Deneysel diizeltme

8) Matematiksel diizeltme

Simdi, bu ¢aligmada kullamilan yéntem ve bu yoénteme yakin olanlan kisaca inceleyelim.
1.6.1 Standart Ilave ve Seyreltme Yontemleri

Analiz iglemlerinde ilgilenilen elementin (analitin) floresans siddeti I, ve analit konsan-
trasyonu C, olmak tizere I,'ya karst C,'nin grafigi ¢izilir. Buna kalibrasyon egrisi denir.
Eger kalibrasyon fonksiyonu analitik olarak ilgilenilen bolgede lineer ise, I, C, ile
orantilidir.. Yani C,'daki artis veya azalma I,'da bir degisim verir. Eger bu degigim lineer’
ise bu, meydana getirilen degisiklikler sonucu yapilan 6lgtimlerle kolayca dogrulanabilir.
Eger kalibrasyon egrisi nonlineer ise, egrinin egimi tekrarlayan ilavelerle tesbit edilir. Birgok
standart ilave ve seyreltme yontemlerinde kalibrasyon eZrisinin orijinden gegtiZi kabul
edilmektedir.

Standart ilave ve seyreltme yontemleri genellikle nceden hazirlanan kalibrasyon egrile-
ri veya standartlar gerektirmez; béylece, bu yontemlerle, galisma aninda kalibrasyon egrileri
ve standartlar hazirlanarak seyrek olarak analiz edilen numuneler igin oldugu kadar matris
hakkinda 6n bilgiler bulunmayan veya yetersiz bilgi olan numuneler i¢in de dogru analizler
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mimkiin olmaktadir. Yontemler, yalnizca, eser ve ¢ok az (% 5-10'dan daha az) analitler
ihtiva eden numunelere uygulanabilir. Bunlarda I,oc C, kalibrasyon fonksiyonu uygun artan
ilaveler ve seyreltmeler i¢in lineer kalmaya miisaittir. Standart ilave yontemlerinde her bir
analit i¢in ilave, tahmin edilen konsantasyonlarda uygun -analitten yapilmalidir. Standart
seyreltme yontemlerinde, aym mertebeden konsantrasyoniara sahip olan anaiitler ayni sey-
reltme numunelerinden tayin edilebilir. Bununla beraber, genellikle numunelerin bir béliimi
farkl mertebede konsantrasyona sahip analitlerin grubu veya her bir analit i¢in farkli seviye-
ler olarak igleme tabi tutulmalidir. Bu yontemler, sadece, ilave yapilabilen tozlara, erime
trinlerine ve gézeltilere uygulanabilir (13).

1.6.1.A) Standart Ilave Yontemi

[lave metodu i¢ standart metodunun bir alt grup durumudur. Bu yoéntem, numuneye
analitin kendinden bilinen bir miktar ilave edilmesi esasina dayalidir. Bu miktara AC, diyebi-
liriz. Tlaveden 6nceki ve sonraki floresans siddetler (I, ve L)) hesaplanarak veya genelles-
tirmeyle bilinmeyen konsantasyonlar elde edilebilir. Eger linearlik $ekil 7'nin kati egrisinde
farzolundugu gibiyse

L
= (17)
LI,

AC,

1

ile verilir. Daha hassas sonuglar elde edilebilmesi igin ilave edilen materyalin kimyasal
kompozisyonu hesaba katilmahdir.

Net Siddet

Sekil 7. Ilave metodunun esasi. Kati ¢izgi denklem 17'de farzolunan siddet-
konsantrasyon iligkisini temsil eder. Kesikli ¢izgi daha gergek bir
durumu temsil eder.
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C, konsantrasyonlu orijinal numuneye S, diyelim ve farzedelimki i elementinin bilinen bir
konsantrasyonu C, ile A bilesiinin o pargasi S,'in bir pargasmna ilave edilsin. Boylece S,
kangiminda i elementinin konsantrasyonu

Ci + ;';Ca
Ci= (18)
l+o

olur. Oriyjinal numune igin floresans giddet

QG
I = (19)
Ms'
ve kanigim i¢in floresans giddet
QC
L= (20)
Hs,'
ile verilir. Burada pu* etkin kiitle sogurma katsayisidir ve
LlSl* +Op,*
Hs,* = @D
l+o
ile verilir. (18) ve (21) denklemlerinin birlegimlerinden
G L
= (22)
O™
oC, (1+ ) LA
Hs,*

bulunur. Bu iligki denklem 17'ye benzerdir ve bu denklem o, */pg* sifira yaklastiginda
(17) denkleminin gegerli oldugunu gosterir. Bu durum genellikle diigiik konsantrasyonlarin
tayininde gerekli ¢ok kiigiik ilavelere uyar. (17) denkleminin uygulama alan1 gelistirilen ba-
sit bir yontem ile onemli gekilde genigletilmigtir. A'ya benzer bir materyal iki ayn saflikta
mevcut olsun: A/ floresans elementini igermesin ve A C, konsantrasyonunda floresans ele-
mentini igersin. A in o kismiyla bir kisim S,'in kanstmindan ve A'nin ¢ kismuyla bir kisim
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S,in kangimindan iki numune hazirlamir. Temel muhtevalar sabit oldugundan, alinacak so-
nuglann lineerligi kabul edilerek I,' ve I, floresans giddetlerinden bilinmeyen konsantrasyon
bulunabilir:

C=——oC, (23)
IZ-II'

Bu iligki, hemen hemen denklem (17)'nin aymdir; fakat, bu C/nin olduk¢a genis bir arali-
ginda gegerli olarak uygulanabilir (15).

1.6.1.B) Standart Seyreltme Yontemi

Analit-¢izgi siddeti, isleme tabi tutulmamig numunenin I, standardin I, seyreltilmig nu-
munenin I, ve standardin I, siddetlerinden olgiilebilir. Isleme tabi tutulmams numunenin
analit konsantrasyonu

b3 S (2 4)

ile verilir. Burada C, standart materyalin bilinen analit konsantrasyonudur (13).
1.6.1.C) Coklu Standart llave Yéntemi

Bu metodda, farkli konsantrasyonlarda analit ihtiva eden numune serileri olusturarak
ilavesiz ve artan analit konsantrasyonuna sahip numunelere ait analit ¢izgi siddetlerine kars
ilave analit konsantrasyonlan ¢izilerek, verilere en uygun bir dogru, lineer regresyon meto-
duyla elde edilir. Bu dogru extrapole edilerek, dogrunun konsantrasyon eksenini kestigi
noktadan numune igindeki analit konsantrasyonu igin deger okunur. Iki farkli agirhikta nu-
mune serileri igin numune igindeki analit konsantrasyonunun grafik analizi Sekil 8'de goriil-
mektedir (16).
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Sekil 8. Coklu standart ilave metodu ile grafik analizi
1.6.2 I¢ Standartlama

Bilinen veya bilinmeyen bir matriste (analit de dahil tim numune muhtevasi) tek analit
elementinin tayini igin en kullanigh tekniklerden birisi i¢ standardin kullanilmasidir. Bu tek-
nik kantitatif analizin en eski metotlarindan biridir ve analit dalga boyuna benzer bir dalga
boyu veren bir elementin bilinen konsantrasyonunun ilavesine dayanur. x analit elementini, s
i¢ standard1 gostermek lizere

WX IX
=K, (25)
W, 1,

dir. Burada I ve I, analit ve i¢ standart dalga boylannin 6lgiilen siddetlenidir. W, i¢ standar-
din ilave edilen agirlifidir. K/nin degeri analit ve i¢ standart elementleri igin spektrometrenin
hassasiyetinin oranina (K,/K,'ye) esittir (15).

I¢ standartlama ancak % 10'un altinda analit konsantrasyonu élgiimleri igin uygundur.

1.6.3 Dis Standartlama

Standart ilave ve seyreltme metotlar harig biitlin ikincil x-151m1 spektrometrik analiz me-
totlari, numunelerden veya daha ziyade standartlardan Olgtilmis analit ¢izgi siddetlerinin
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-

mukayesesi iizerine kurulmugtur. Bu metodun uygulanabilmesi igin standartlar, numunelere
su Ozellikler bakimindan benzer olmalidirlar (16):

a) Fiziksel form olarak; kats, briket, toz, eritilerek iiretilmis sekilde olmali; ayrica numu-
neler mylar, filtre kagidy, iyon degistirici zarlar v.b. ile tutulmals;

b) Analit konsantrasyonu;

c) Matris bilegimi;

d) Fiziksel ozellikler; yiizey dokusu, tane iriligi ve paketleme yogunlugu.

Numunelerle aym o6zelliklere sahip standartlardan olgiilmiig veri noktalarina, lineer
regresyon metoduyla, en uygun bir dogru uydurulur. Matris etkileri gok 6nemli degilse (nu-
mune ve standart ayni bilesime ve gekle sahip olduklarinda bu etkiler hemen hemen ortadan
kalkar) ve standartlar numunelere gok benzer ise analit ¢izgi siddetine kargi konsantras-
yonun g¢izilmesiyle basit bir kalibrasyon egrisi elde edilebilir. Boylece, elementel analiz basit-
ge numuneden analit ¢izgi siddetinin 6lgiiliip kalibrasyon egrisine uygulanmasiyla yapilabilir.
Sekil 9 basit bir kalibrasyon egrisini géstermektedir. |

Bunun yaninda, verilerden bir matematiksel kalibrasyon faktérii de elde edilebilir. Me-
sela, Sekil 9'dan

[
=
o)
)
3 i
=
(oW
| [+
I’, -rﬂ
o i
B Konsantrasyon C
Sekil 9. X-151m spektrometrik kalibrasyon egrisi
I,=mC+ I (26)

yazilabilir. Burada m, dogrunun egimi, I, temel siddet, I, analit gizgi siddeti ve C numune-
deki analit konsantrasyonudur. (26) ifadesinden, numune igindeki analit konsantrasyonu igin
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C =— 27

yazilabilir. I, = f(c) lineer kalibrasyon egrileri, genellikle digiik konsantrasyonlardaki veya
diigiik sogurma katsayisina sahip matris iginde toplam miktan kiigiik olan analitler igin daha
lineerdir ve dolayistyla bu, standart kalibrasyon metodu ile analiz istemlerinde biiyikk éneme
sahiptir.
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2. YAPILAN CALISMA

2.1 SAYMA SISTEMI VE DENEY GEOMETRISI

2.1.1 Girig

Numuneden yaymlanan karakteristik x-1ginlan ve sagilmaya ugramig radyasyon sintilas-
yon ve orantih sayaglarda sayilabilir. Fakat yaniletken sayaglarin ayirma giiciiniin yiiksek
olmasi, istenilen deney geometrisinin kolayca kurulabilmesi, iyon ¢ifti hasil etmek igin
harcanan enerjinin diigiik olmast bunlara olan ilgiyi artirmig ve kullamm sahalarim geniglet-
mistir. Sekil 10'da AgK, ve AgK, gizgileri igin sayaglarin nitel kargilagtinimasi gériilmekte-
dir. Yaniletken sayaglarda iyi bir fotopik verimi i¢in kaynakla numune merkezini birlegtiren
dogruyla numune ile sayag merkezlerini birlestiren dogru arasindaki agt ~45° segilmigtir.
Kaynak kolimatérii ve alt kurgun kolimator kullanlarak, kaynak muhafazasindan gegen is-

tenmeyen fotonlann sayilmasi 6nlenmigtir.

)

Ag Ko

Siddet

Nal(T 1) Sintilasyon
Xe Orantih

Si(Li ) var [letken

—
-Kanal no

Sekil 10. Sayaglarda ayirma giiglerinin nitel kargilagtinlmasi
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2.1.2 Ge(Li) - Si(Li) Sayaglan ve Caligma Prensipleri

Lityum katkili sayag, bir Silikon veya Germanyum kristalinden ibarettir. Yaniletken
kristal pozitif (p-tipi) ve negatif (n-tipi) bélgeler ile bunlarn arasina sikigtirlmig bir intirinsik
(i-tipi) bolgeden ibarettir. Yani bu sayaglar p-i-n tipi bir diyottur. Intirinsik bolge, dikkatli
olarak ve kontroili gartlar altinda p-tipi Silikon veya Germanyum igerisine Lityum siiriiklen-
mesi ile meydana gelir. Fakat sayag yiizeyinin Gizerindeki ince p-tipi tabaka aktif degildir.
Aktif olmayan bu tabakaya 6lii tabaka adi verilir.

Sayacin iki 6nemli 6zelligi kristalin kalinlifi ve alanidir. Geometrik verimliligi, yani kati
ag1 sayacin alan: arttikga artar. Elektrotlar, Lityum katkili Silikon yﬁzeyine buharlagtirilmig
yaklagik 200 A kalinliginda Altin filmlerdir. Saya¢ takriben bes mikron kalinhiginda bir
Berilyum pencere tarafindan yiizey kirlenmesinden, ¢ok ince numune tozlarindan korunmus
ve bosluk igerisine alinmasi temin edilmigtir. Sayag¢ en iyi ayirma giiciinii temin etmek ve
guriltiiyi azaltmak igin -196 °C sicakhktaki sivi azot iginde tutulmaktadir. Lityum oda
sicakhginda ¢ok yiiksek difuzyon hizina sahip oldugundan iyi bir ayirma giicii igin Si(Li) ve
Ge(Li) sayaglan daima digiik sicakliklarda g¢aliginlmalidirlar. Bir katihal sayaci Sekil 11'de
sema halinde gosterilmigtir. Sekilde gorildiigu gibi intirinsik bélgeye girebilen iyonlagtinci
pargacik veya foton, bu bolgede elektron ve bosluklar meydana getirirler.

x~1$1m demet;

|
Altin e\ektrot

I

l

/Berilyum pencere
f

—>0lu tabaka

-r ~—>p- tipi Si (veya Ge)
—/+
HY </ + Li suriklenmis
YT pon bag 1| intirinsik bolge
|

/_'__/ 07707707 ) et it o

Altin elektrot

t—————= sinyal ¢ikisi

Sekil' 11. Bir yaniletken dedektoriin gema tarzinda gosteriimesi
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Sayaca 300-1000 voltluk bir ters besleme potansiyeli uygulandiginda meydana gelen
elektrik alant meydana gelen bu elektron-bosluk serbest ytiklerini stipiirtir. Elektronlar p-tipi
bolgeye, bosluklar ise n-tipi bolgeye stiriiklenirler.

Dedektoriin aktif bolgesine bir y fotonu gelsin. Bu foton Silikon veya Germanyum ato-
mu tarafindan fotoeiekirik sogurmaya maruz kaiir ve enerjisini fotoelektrona aktanir. Foto-
elektron, yolu boyunca ve enerjisi bitinceye kadar elektron-bosluk ¢ifti meydana getirerek
sayag igerisinde hareket eder. Si(Li) sayacinda her bir iyon ¢ifti hasil etmek igin fotoelek-
trondan yaklagik 3,8 eV harcanirken Ge(Li) sayacinda yaklagik 2,9 eV harcanir. Fotoelek-
tronun enerjisi, foton enerjisinden elektronun baglanma enejisi kadar eksiktir. Bununla bera-
ber Germanyum'un karakteristik x-iginlaninin sayag igerisinde tekrar fotoelektrik olay yolu ile
harcandig: disiintiliirse, elektrik alam tarafindan toplanan Q yiikii sayaca giren karakteristik
x-igminin E, enerjist ile orantilidir. Yani

Q= (E/2,9)1,6.10 Coulomb (28)

yazilabilir. Katihal sayaglannda, sayag igi bir yitkseltme olmadigindan algak giiriltiilia ve
yiiksek kazanglt on yiikselticilere ihtiyag vardir. Sayacin giiriiltii seviyesi, sayag sivi azot
sicaklifinda tutularak azaltilmaktadir. Sayacin yiiksek kazangh olmasi igin FET (field-effect-
transistor) kullanilmaktadir. FET akim pulsunu buyilterek potansiyel pulsuna déntgtiirmek-
tedir. On yiikselticiden gelen potansiyel pulslan lineer yiikselticide lineer olarak buyiitiildiik-
ten sonra ADC'ye (analog digital converter) génderilir. ADC'de analog iglemleri yapilan bu
pulslar ¢ok kanall analizére (MCA) gonderilirler ve orada enerjilerine kargilik gelen kanal-
larda toplanarak sayilirlar. Bu sayimlar sonucu, sayacin ayirma giiciiyle ilgili olarak, aym
enerjili karakteristik x-1511 fotonlan bir pik olugtururlar. Bu tiir pikler bir araya geldiginde,
enerjiye kargt siddetin ¢izildigi desenler; yani spektrumlar olugur. Bu olay temsili olarak
Sekil 12'de goriilmektedir (17).

"Analog  Digital
Converter

I TETVELIE
T T

Hatiza

yiskseklik (cm)

Sekil 12. Cok kanalli puls yiiksekligi analizoriinde puls yitksekligi kiyaslama
fonksiyonunun bir 6rnekle gosterilmesi
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2.1.3 Ge(Li) Sayacinda Puls Meydana Gelmesi

y-iginlan ile uyarilmig olan numuneden, E, enerjili karakteristik x-151m1 fotonlan yayin-
lanir. Bu x-151m1 fotonlarnin bir Ge(Li) kristali iizerine diismesi halinde, Germanyum'un K
tabakasindan bir clcktron sskilebilir ve sokiilen elektronun enerjisi

Ee= Ex -E GeKbag (29)

olur. Burada E,, incelenen elementin karakteristik x-1gtninin enegjisidir. Eg gy, ise, German-
yum atomunun K tabakasindaki elektronun baglanma enerjisidir. E, kinetik enerjili bu elek-
tron enerjisinin 6nemli bir kismini diger atomlan iyonlagtirmada harcayabilir.

Germanyum'un K tabakasindan ¢ikan elektronun yeri L tabakasindaki bir elektron tara-
findan doldurulabilir. Bu esnada E;, enerjili bir foton yayinlanir. Yayinlanan fotonun

enerjisi
Egka =E GeKbag = E GeLba (30)

olacaktir. Burada E ¢4, Germanyum'un L tabakasindaki elektronun baglanma enerjisidir.
GeK, fotonunun, L tabakasinda bir elektronla etkilestigi kabul edilirse bu durumda elektron

yerinden sokiilecektir. Sokiilen elektronun enerjisi
E,=Egga-E GeLbag (€}Y)

olacaktir. L kabugunda olusan bosluk, M tabakasindaki bir elektron tarafindan doldururhur.
Bu durumda Eg,, , enerjili bir foton yaymlanir. Bu fotonda atomun diger iist tabakalarindan
bir elektron sokebilir. Bu fotonun atomun N tabakasindan bir elektron soktiigii kabul edilirse
bu elektronun enerjisi

Ee = EGeLa -E GeNbag (3 2)

olur. Burada E g\, N tabakasindaki elektronun baglanma enerjisidir. Bu olaylarda ortaya
¢ikan elektronlar da sayagta ortaya ¢ikan ilk fotoelektron gibi iyonlar olusturarak enerjileri
tilkeninceye kadar yollarina devam ederler ve boylece meydana gelen iyon bulutunun yiikii,
Ge(L1) sayacina gelen karakteristik x-1gin1 enerjisiyle orantili olur. Bu iyon bulutu sayaca
uygulanan elektrik alani tarafindan siiptiriilerek, sirasiyla, 6n yiikseltici ve yiikseltici
vasitastyla bir potansiyel pulsuna gevrilir. Daha sonra ADC'de islem goren bu puls, puls
yiikseklik analizoriinde bu enerjiye kargilik gelen kanalda bir sayim olarak kaydedilir ve bu



sayimlann istiiste toplanmastyla tepe veya tepeler meydana gelir. Meydana gelen tepenin
buyukligli sayaca gelen karakteristik x-15inlannin sayistyla orantilidir.

2.1.4 Dedektér Verimi

Kantitatif ¢aliymalarda dedektor veriminin bilinmesi 6nemlidir. Dedektor verimi aynt za-
man zarfinda dedektorde sayilabilir baytikliikte puls iireten fotonlann sayisinin, dedektére
gelen fotonlarin sayisina orani ya da dedektdrde sayilabilir biiyiiklikte puls tiretebilen foton-
larin yiizdesi olarak tammlanir (18).

Dedektortin verimliligini tayin etmek igin kalibre edilmig kaynaklara ihtiya¢ vardir. Bu
kaynaklarin bozunmalarinda, foton yaymlanma ihtimali degerleri bilinmelidir. Deneysel
dedektor verimi tayininde Mylar film (C,,HO,), Berilyum pencere ve 6lii tabaka etkilerinin
o6lgilmesine ihtiyag duyulmaz.

Verim tayini i¢in genelde nokta kaynak kullanilir. Kaynagin sekli farkh oldugunda, kay-
nak homojen olarak foton yayinlamayacagindan bu durum dedektor verimini etkiler. Bunun
igin, kaynagin fotonlan en ¢ok yaydig: bolgesi, dedektoriin simetri eksenine gelecek sekilde
yerlestirilmeli ve kaynak sabitlestirilmelidir.

N,, kaynaktan gikan foton sayisi ve N, dedektoriin saydig1 foton sayis1 olmak iizere
dedektoriin verimhligi

E.=N, /N, (33)

seklinde ifade edilir. Dedektor verimini etkileyen faktorleri gdyle siralayabiliriz:
a. Kolimator faktorii
b. Dedektor maddesi
c. Imalat faktérii
d. Yanlardan kagmalar

2.1.5 Dedektér Veriminin Olgiilmesi
Kullanilan kaynagin dedektor verimi tayini yapilirken siddet
I=T1 exp(-At) (34)
bagimntist ile bulunur. Burada I, kaynagin ilk siddeti, A bozunma sabiti ve t gegen siiredir.
Eger kaynaktan ¢ikan fotonlar farkh enerjilerde ise, kaynaktan ¢ikan fotonlarin her ener-

jideki yaymlanma kesri tespit edilir. Bu enerjide yayimlanan foton sayst (Ig,) (34) denkle-
minden .
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IEx = [ Ioexp(')"t)] WEx (3 5)

seklinde elde edilebilir. Burada Wy, E, enerjisinde yayinlanan fotonlarin kesridir. (35) denk-
leminden bulunan siddet 360° 'lik geometrik sayimda oldugundan dedektoriin bu enerjideki

verimi

Lex = Ia / I (36)

ile verilir. Burada I, dedektoriin saydifi foton sayisidir. Kaynaktan gelebilecek hatalan
ortadan kaldirmak igin bafil verim tayini yapilmast uygundur. Dedektér yapisiin bozul-
masindan dolayi dedektor verimliliginin zamanla degisecegi de dikkate alinmali; yani veri-
min gerekli oldugu her ¢alisma sirasinda, 6nceden olgiilen verim dederlerine bakmaksizin
verim yeniden Olgtlmelidir. Sekil 13'de bir Ge(Li) dedekt6rii igin tipik bir verim egrisi

gorilmektedir.
i Dedektor Verimi
11073
2107 }
5.107 |
+ 4 —l
5 20 S0 Foton Enerjisi (keV)

Sekil 13. Ge(Li) dedektorii igin tipik bir verim egrisi
2.1.6 Deney Sistemi

Bu ¢ahgmada kullanilan deney sisteminde $ekil 14'te de goriildiigi gibi Ge(Li) sayacim
istenmeyen dig radyasyondan korumak igin kursun kolimator kullanilmigtir. Numuneyi uyar-
mada, kaynaktan direk olarak dedektore gelebilecek radyasyonu énlemek igin halka kaynak,
kursun bir kolimator icerisine yerlestirilmigtir.
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Sekil 14. Deney geometrisi
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Karakteristik x-sinlarin1 ve numuneden sagilmig radyasyonu saymak i¢in 5,9 keV'de ya-
1 maksimumdaki tam genisligi (FWHM) 190 eV olan bir Ge(Li) sayact kullamlmistir.
Ge(Li)'den gikan pulslar dnce 6n amplifikatérden ve daha sonra lineer amplifikatérden gegi-
rilerek 8192 kanalli gok kanalli puls yiikseklik analizériinde kaydedilmigtir. Sekil 15'de
deney sisteminin blok diyagram goriilmektedir. Sayma iglemlerinde MCA'nin 2048 kanal

kullanilmigtir.
ORTEC 458
Karakteristik Yiksek
Be X=151n1 Voltaj 0.8 kv
pen%:c
—
ORTEC
Ge(Li) 2 e
On amplifikator —'1
Sivi azot sicaklid

PCA+ ADC TENNELEC
Analizor TC 244
2048 kanal Lineer

Amplifikator
Osiloskop

Sekil 15. Deney sisteminin blok diyagrami
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2.2 NUMUNELERIN HAZIRLANMASI

Bu ¢aligmada kullanilan numuneler, Tanim ve Koy Isleri Bakanhig: Su Uriinleri Aragtir-
ma Enstitiistiniin gemisiyle ve Kahlsico firmasinin iirettifi Orange Peel aletiyle toplanmig
olan Dogu Karadeniz'in Giresun-Trabzon-Rize yorelerindeki belli uzaklik ve derinliklerden
alinan dip tortulanindan hazirlanmigtir. Tortulann alindify yerlerin sahile uzakliklan, deniz
seviyesinden derinlikleri ve koordinatlart Tablo 1'de verilmistir.

Tablo 1. Numunelerin alindid yerler

N.no Alindid1 verler Sahile Uzak(mil) Derinlik (m) Koordinat
1 Eynesil (Kale br.) 0.587 26 41°0521" N 39°10'12" E
2 Gorele 0.881 27 41°42'57" N 38°56'12" E
3 Yolagzi-Kesap ar. 0.461 26 40°56'24" N 38°33'14" E
4  Aksu Deresi agz1 0.700 105 40°55'42" N 38°26'18" E
5 Kesap-Aksu arasi 0.568 30 40°55'06" N 38°27'45" E
6 Yolagz 1.060 74 40°47'45" N 38°34'09" E
7  Espiye 1.530 93 40°57'45" N 38°42'06" E
8 Tirebolu 1.860 74 41°02'00" N 38°49'30" E
9 Karaburun 0.910 98 41°03'48" N 38°56'18" E
10 Cavuslu 2.220 99 41°03'38" N 39°02'24" E
11 B.duizii-V kebir a. 2.320 125 41°05'42" N 39°15'00" E
12 Camburnu 1.170 75 40°56'35" N 40°11'05" E
13 Rize 0.650 94 41°02'67" N 40°2824" E
14 lyidere 0.770 112 41°00'72" N 40°19'93" E
15 Iyidere-Of arast 0.930 82 40°58'60" N 40°17'10" E
16 Yeniay 1.101 75 40°56'01" N 40°11'17"E

Toplanan bu tortular 6giitmeye hazir hale getirilmek lizere kurutulmuglardir. Farkli
fiziki 6zelliklere sahip taneciklerde elementel konsantrasyonlar farklidir. Bu farkliligi ortadan
kaldirmak igin numunenin bir kisminin tamam: alinarak Spex degirmeninde 6giitiilmiistiir.
Ogitillen bu numuneler 200 mesh'lik eleklerde elenmistir. Numuneler boylece kalitatif ve
kantitatif analiz igin hazir hale getinlmigtir.

2.2.1 Numunelerin Kalitatif Analizi

Elenen bu numunelerin kalitatif analizinin yapilmas: i¢in, numunelerden 200 mg tartila-
rak daha onceden hazirlanan kaliplar ve gablonlar yardimiyla numuneler bir kasnaga gegiri-
len mylar filmin Gzerine mimkiin oldugunca homojen bir sekilde elle dagitilarak yerlestiril-
migtir. Bu numuneler $ekil 14'te verilen deney geometrisinde 100 mCi'lik Am-241 halka
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kaynagindan gikan 59,543 keV'lik fotonlar ile 20'ser dakika bombardiman edilerek uyaril-
mugtir. Uyanlan elementler, kendileri igin karakteristik bir 6zellik olan enerjilerde x-1g1n1
trettiklerinden numune spektrumunda numune igindeki baz1 elementlere ait pikler elde edil-
mistir. Bu piklerin analiz edilmesiyle numunelerin Demir, Baryum, Stronsiyum, Seryum,
Lantanyum, Neodmiyum, Molibden ve Iyot elementlerini igerdikleri belirlenmigtir. Elde
edilen spektrumlardan biri 6rnek olmast bakimindan Sekil 16'da gosterilmistir.

2.2.2 Numunelerin Kantitatif Analizi

Kalitatif analizi yapilan numunelerde, kantitatif analiz i¢in Demir, Baryum ve Stronsi-
yum elementleri secilmigtir. Kantitatif analiz igin standart ilave metodu kullamlmigtir. Stan-
dart ilave igin, mevcut imkanlar ve pratiklik agisindan, elementlerin bilegikleri kullanilmugtir.

Ilave standartlan ihtiva eden materyaller ve safik oranlan Tablo 2'de verilmigtir.

Tablo 2. llave standartlar ve saflik dereceleri

Element Materyal safifn (%) Analit yiizdesi

Fe FeF, 98 50.50
BaO 97
Cl 0.05

Ba S 0.002 86.87
Pb 0.005
Fe 0.02
Sr(NO0;), 99
Cl 0.007

Sr Pb 0.001 40.99
Fe 0.0005
Amon.Kar. 0.2

Wasser 0.1
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2.3 OLCULER VE HESAPLAMALAR
2.3.1 Numunelerdeki Fe Miktarinin Tayini

Demir miktannin tayininde, numunelere her seri igin yiizde 0.74, 1.48, 2.22, 2.96
oranlarinda standart ilave edilinigtir. Yapilan bu ilavelerden sonra numuneler, homojenligin
saglanmasi igin numune kangtiricida 10'ar dakika kangtinimiglardir. Daha sonra ilavesiz
numune ve standart ilaveli numunelerden ayn ayn 200 mg tartilarak bunlardan bolim
2.2.1'de anlatildifs tizere 6l¢ti numuneleri hazirlanmigtir. Bu numuneler deney diizeneginde
Am-241 kaynagiyla uyanlarak 20'ser dakika sayimiglardir. Elde edilen spektrumlardan
FeK,, pik alanlan ve Compton,,, pik alanlan 6l¢iilmistiir. Daha sonra FeK ., pik alanlari
Compton,, pik alanlanna boliinerek normalize edilmis ve sonuglar Tablo 3'te verilmistir.

Tablo 3. Fe analizi i¢in 6lgiilen spektral degerler

N.NO % II ave HFeKneJ N(‘.nmnmnm NFeKne& / —N—Cnmntonnet

0 20323 736929 0.02757

0.74 23741 820313 0.02894

1 1.48 25856 847371 0.03051
2.22 24905 686018 0.03630

2.96 20892 726624 0.04113

0 10468 718343 0.01457

0.74 16313 8329018 0.01958

2 1.48 16067 711810 0.02257
222 21521 822006 0.02618

2.96 24075 802972 0.02998

0 19622 813386 0.02412

0.74 21225 784776 0.02704

3 1.48 27762 865981 0.03205
2.22 32295 892367 0.03619

2.96 30757 779204 0.03947

0 21414 807794 0.02650

0.74 24760 857476 0.02887

4 1.48 27861 877548 0.03174
2.22 20898 850819 0.03514

2.96 33223 911499 0.03644
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Tablo 3"in devami

T ﬁ_ligﬁfé_llg_e - Ijl-‘el(net —NComptomet NF@KneJﬁComptmm
0 22161 868130 0.02552
0.74 26110 872690 0.02991
5 1.48 27902 845721 0.03299
222 28840 805956 0.03578
2.96 33844 846401 0.03998
0 20799 823991 0.02524
0.74 23280 811988 0.02867
6 1.48 27844 945781 0.02944
2.22 28179 748483 0.03764
2.96 32800 865238 0.03790
0 19897 760758 0.02615
0.74 21401 732684 0.02920
7 1.48 26415 881576 0.02996
2.22 25144 717973 0.03502
2.96 30365 793073 0.03828
0 19980 784092 0.02548
0.74 23455 870499 0.02694
8 1.48 25399 746540 0.04302
222 28617 770705 0.03713
2.96 31678 806575 0.03927
0 19787 814017 0.02430
0.74 22372 789807 0.02832
9 1.48 23768 711570 0.03340
2.22 27529 747794 0.03681
2.96 30675 755391 0.04060
0 20049 866863 0.02312
0.74 22349 823617 0.02713
10 1.48 24581 808141 0.03041
2.22 27841 777742 0.03579
2.96 31296 798923 0.03917
0 22438 770990 0.02910
0.74 26432 809437 0.03265
11 1.48 28636 751797 0.03809
2.22 30935 799385 0.03869
2.96 33413 772023 0.04327
0 17059 797623 0.02138
0.74 19147 778216 0.02460
12 1.48 22279 779356 0.02858
2.22 25221 824509 0.03058

2.96 30056 844245 0.03560
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Tablo 3'iin devami

N—&Q ———% Ilave — -HFeKnet“ e -N-Cemp%omet - NFeKneL/ ,,—,NCompmnnet

0 22988 783153 0.02935

0.74 25995 846149 0.03072

13 1.48 28851 828853 0.03480
2.22 29989 771798 0.03885

2.96 34119 766300 0.04452

0 23914 809683 0.02953

0.74 25467 722321 0.03525

14 1.48 32085 840779 0.03816
222 30460 714411 0.04263

2.96 35907 822131 0.04367

0 23858 765686 0.03115

0.74 26639 778058 0.03423

15 1.48 30436 754082 0.04036
222 33469 777670 0.04303

2.96 36469 808785 0.04509

0 22284 810835 0.02748

0.74 24055 744019 0.03233

16 1.48 27125 725537 0.03738
2.22 29941 758694 0.03946

2.96 32706 742309 0.04405

Bu degerler kullanilarak ¢izilen ayar egrilerinden numunelerin igerdigi Fe yiizdeleri
(agirlik konsantrasyonlan) tespit edilmigtir. Ayar egrileri Sekil 17'de gosterilmigtir.
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Sekil 17. Ngegoe it Negmptome € £0re normallesmis degerler esasinda ayar egrileri

(a) 1-4 nolu numuneler (b) 5-8 nolu numuneler
(c) 9-12 nolu numuneler (d) 13-16 nolu numuneler igin
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2.3.2 Numunelerdeki Ba Miktarinin Tayini

Baryum tayini igin her seriye ytizde 0.25, 0.5, 0.75 ve 1 oranlannda standart ilaveler ya-
pilmistir. Homojenligin saglanmast i¢in numuneler numune kangtincida 10'ar dakika karigti-
rilmugtir. Standart ilave yapilmis ve ilavcsiz numunclerden 200%r mg tartilarak bunlar ayn
ayn mylar film fizerine diizglin bir sekilde yerlestirilip Am-241 kaynagiyla uyanlarak, deney
diizeneginde 20'ser dakika sayllmislardir. Elde edilen spektrumlardan BaK,,, ., pik alanlan ve
Compton,,, pik alanlan bulunmustur. BaK , pik alanlan Compton,, pik alanlanna

boliinerek normalize edilmig ve sonuglar Tablo 4'de verilmistir.

Tablo 4. Ba analizi igin dlgiilen spektral degerler

NNo % Ilave MBaKtX.net Np,omm‘mne, NBaKanet / NComptonnet

0 7769 813961 0.00954

0.25 38873 779929 0.04984

1 0.50 68035 751924 0.09048
0.75 83300 644463 0.12536

1 132673 763468 0.17377

0 9647 792646 0.01217

0.25 45589 820640 0.05555

2 0.50 76988 750769 0.10254
0.75 96963 789011 0.12289

1 140948 762481 0.18485

0 4216 729208 0.00578

0.25 37928 773692 0.04902

3 0.50 76329 807218 0.09455
0.75 81024 709897 0.11413

1 141739 775007 0.18288

0 18215 707489 0.02574

0.25 51419 735291 0.06993

4 0.50 102066 857532 0.11902
0.75 131191 797962 0.16440

1 172306 817343 0.21081

0 36992 809223 0.04571

0.25 77607 776861 0.09989

S 0.50 120611 837951 0.14393
0.75 142762 772032 0.18491

1 175701 751598 0.23376

0 8731 775733 0.01125

0.25 45010 816904 0.05509

6 0.50 85827 852766 0.10064
0.75 111593 786874 0.14181

1 149873 804494 0.18629
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Tablo 4'iin devamt

NNo %llave  Npaone Neompiomer  NBakonet / Neomptone:

0 10743 773722 0.01388

0.25 30828 732698 0.05435

7 0.50 76038 798691 0.09520
0.75 114070 806983 0.14135

1 150678 814184 0.18506

0 13281 830157 0.01599

0.25 49153 828402 0.05593

8 0.50 84414 800200 0.10549
0.75 119129 796703 0.14952

1 148937 783363 0.19012

0 10413 737319 0.01412

0.25 52887 875365 0.06041

9 0.50 72936 711022 0.10257
0.75 117160 779396 0.15032

1 163833 833875 0.19647

0 10815 732783 0.01475

0.25 50223 835352 0.06012

10 0.50 87081 828879 0.10505
0.75 120616 805960 0.14965

1 143529 752310 0.19078

0 7111 699619 0.01016

0.25 46052 834276 0.05519

11 0.50 82851 8312971 0.10191
0.75 118048 813683 0.14507

1 161275 816476 0.19752

0 5450 743059 0.00733

0.25 40970 799468 0.05124

12 0.50 87166 888463 0.09811
0.75 111585 781186 0.14284

1 157607 829599 0.18977

0 6686 734626 0.00910

0.25 42937 827198 0.05190

13 0.50 77675 801560 0.09690
0.75 115460 832647 0.13866

1 139279 747851 0.18623

0 6446 812486 0.00793

0.25 41687 787701 0.05292

14 0.50 83069 853399 0.09733
0.75 122967 853659 0.14404

1 144368 778819 0.18536
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Tablo 4'in devamt

N.No - % Ilave NB&KG.net NCmptomet NBaKcv.m-.t / l-g-Comptonnet

0 5879 727719 0.00807

0.25 43437 842577 0.05155

15 0.50 69713 763228 0.09133
0.75 110896 814541 0.13614

1 144522 803976 0.17975

0 7434 876147 0.00848

0.25 39444 780590 0.05053

16 0.50 79011 825112 0.09575
0.75 111678 807224 0.13834

1 147444 788181 0.18706

Tablo 4'deki degerler kullanilarak cizilen ayar egrilerinden numunelerdeki Ba oranlan
hesaplanmustir. Ba konsantrasyonu tayiniyle ilgili ayar egrileri Sekil 18'da ¢izilmigtir.



38

0.23

NBaK(X net/NCornptonnet

0.08

~~
o
e

aasas 1. Numune
0.05 soooo 2. Numune
«+++» 3 Numune
¢co00¢ 4. Numune

-1.50 -1.00 —-0.50 0.00 0.50 1.00 1.50
%ilave
T
g 0.23 -
[e) ]
- ]
o 2
g :
Z(‘) 0.18 E
\ g
2 0.14 1
o ]
Zm 0.09 ;
(b) ]
E aasas 5 Numune (r=0.998
4 opooo 6, Numune r=0.999
3 »+2x+ 7 Numune (r=0.999
3 90000 8 Numune (r=0.999
|IlIlII'III‘[\lIIIIllI]TIIIGLGU1_|1I|‘ll|‘ll]ﬁlIIlllrllf!IlllllF]
-1.50 —1.00 —0.50 0.00 0.50 1.00 1.50

% 1lave



39

g 023 4
0 ]
) —
Q, ]
=] ]
S 0.18 5
% 0.14 3
. ]
Zm 0.09 3
(c) o
3 saassas 9 Numune (r=0.999
0.05 A soooo 10. Numune (r=0.999
. ++»++ 11, Numune (r=0.999
] 00600 12. Numune (r=0.999
r'lllITTI||r—|l|||l|||||1lCLUUI[IIIIIIIIITIIII'I_llllllllllllll]
—-1.50 —1.00 —0.50 0.00 0.50 1.00 1.50
%ilave
. ]
& 3
g 0.23 -Ej
_._) -
o ]
B ]
ZO 0.18 E
% 0.14 3
o ]
Zm 0.09 -
(d) o
] sasa22 13, Numune (r=0.999
0.05 acoos 14. Numune (r=0.999
. *+»++» 15, Numune (r=0.999
. 20000 16. Numune (r=0.999
II]IIl‘l’lJl)lllllllll,ll_liTObGGlIlllllll]_rllllTllilﬁllllflf‘]
-1.50 —-1.00 —0.50 0.00 0.50 1.00 1.50

% ilave

Sekil 18. Np,xonet i1 Neomptonner € £07€ normallesmis degerler esasinda ayar egrileri

(a) 1-4 nolu numuneler  (b) 5-8 nolu numuneler
(c) 9-12 nolu numuneler  (d) 13-16 nolu numuneler igin
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2.3.3 Numunelerdeki Sr Miktaninin Tayini

Stronsiyum tayini i¢in numunelere 100, 200, 300 ve 400 ppm standart ilave yapilmigtir,
Homojenligin saglanmast igin numuneler kanstirnicida 15'er dakika kangtinlmiglardir. Ilavesiz
ve standart ilave yapilmig numunelerden 200 mg tartilarak bunlardan bolim 2.2.1'de anlatil-
dif1 lizere mylar film Gzerine 61¢li numuneleri hazirlanmigtir. Bu numuneler Am-241 kayna-
giyla uyarlmak suretiyle deney diizeneginde 30'ar dakika sayilmiglardir. Sayim sonucu elde
edilen spektrumlardan SrK,,, pik alanlan ve Compton,, pik alanlan bulunmustur. SrK_,,

alanlan Compton,, alanlarina boliinerek normalize edilmigtir. Sonuglar Tablo 5'te verilmis-
tir.

Tablo 5. Sr analizi igin dlgtilen spektral degerler

N.No ppm flave N—SrKa.net Np‘,m,,mm &rKomet / Ii.Comptonner.

0 216 367095 0.000588

100 620 402133 0.001541

1 200 767 407345 0.001882
300 842 387424 0.002173

400 1009 437345 0.002307

0 170 390236 0.000436

100 541 448946 0.001205

2 200 494 352356 0.001401
300 888 , 405170 0.002191

400 1353 460870 0.002935

0 155 422790 0.000366

100 613 434977 0.001410

3 200 994 450428 0.002206
300 1076 434898 0.002474

400 1141 410198 0.002781

0 144 377049 0.000381

100 432 403274 0.001071

4 200 543 391415 0.001387
300 925 403704 0.002291

400 984 413320 0.002380

0 348 396636 0.000877

100 477 448103 0.001064

5 200 790 385444 0.002049
300 962 443380 0.002169

400 1305 438852 0.002973
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Tablo 5'in devam

NNo ppm ilave NSrKa.nn NComptonnet NSerm:z / NComp!onnet

0 380 477526 0.000795

100 686 451373 0.001519

6 200 853 465456 0.001832
300 1167 428074 . 0.002726

400 1075 348327 0.003086

0 180 388828 0.000462

100 322 356113 0.000904

7 200 552 396230 0.001393
300 875 436247 0.002005

400 1082 436473 0.002478

0 322 445121 0.000723

100 705 429939 0.001639

8 200 801 410504 0.001951
300 1064 385336 0.002761

400 1253 421500 0.002972

0 296 465198 0.000636

100 409 378702 0.001080

9 200 791 439840 0.001798
300 959 443737 0.002161

400 1203 422045 0.002850

0 324 427908 0.000757

100 649 455257 0.001425

10 200 718 381297 0.001883
300 1036 435531 0.002378

400 1256 428438 0.002931

0 395 409100 0.000965

100 503 399009 0.001260

11 200 937 450212 0.002081
300 995 338462 0.002939

400 1457 443799 0.003283

0 681 386752 0.001760

100 1085 445979 0.002432

12 200 1358 435163 0.003120
300 1659 476717 0.003480

400 1889 423176 0.004463

0 269 411152 0.000654

100 686 467520 0.001467

13 200 843 463323 0.001819
300 1136 485409 0.002340

400 1326 444612 0.002982
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Tablo 5'in devami

- N‘—& me—ﬂ—a—wf‘ESrKenet NComptonnet N—Sﬂ(anet / HComptonnet

0 317 402287 0.000787

100 520 491599 0.001057

14 200 854 440116 0.001951
300 1043 382413 ) 0.002727

400 1202 405478 0.002964

0 133 372910 0.000356

100 671 402770 0.001665

15 200 851 360168 0.002362
300 1028 409076 0.002512

400 1158 385158 0.003006

0 474 448021 0.001057

100 563 380850 0.001478

16 200 941 472610 0.001991
300 1229 474297 0.002591

400 1204 380863 0.003161

Tablo S'deki degerler kullanilarak ayar egrileri ¢izilmigtir ve bu egrilerden yararlanila-
rak numunelerdeki Sr oram (ppm mertebesinde) hesaplanmigur. Cizilen ayar egrileri Sekil
19'da gorilmektedir.
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Sekil 19. Ngxone' i Negmptone: € 801€ normallesmis degerler esasinda ayar egrileri
(2) 1-4 nolu numuneler  (b) 5-8 nolu numuneler
(c) 9-12 nolu numuneler  (d) 13-16 nolu numuneler igin
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3.BULGULAR

Yapilan ¢ahgmalar sonucunda numunelerin agirhikga % 2.98 ile % 7.50 arasinda Fe,
% 0.032 ile % 0.268 arasinda Ba ve 72.99 ppm ile 272.73 ppm arasinda Sr igerdigi
gérilmistir. Bu sonuglar, daha once kullanilan numune numaralan esas alinarak Tablo 6'da
verilmigtir.

Tablo 6. Incelenen numunelerde Fe, Ba ve Sr konsantrasyonlan

N.No Fe (%) Ba (%) Sr (ppm
1 4.65 0.056 217.24
2 2.98 0.079 72.99
3 442 0.032 113.43
4 7.50 0.135 87.84
5 5.50 0.268 144.79
6 5.38 0.067 144.03
7 6.33 0.070 82.17
8 4.90 0.094 157.50
9 4.40 0.076 109.49
10 417 0.089 153.66
11 6.35 0.051 133.42
12 457 0.036 272.73
13 5.38 0.047 135.03
14 6.38 0.047 114.94
15 6.34 0.045 122.14
16 5.16 0.040 186.31

Bulunan bu degerlerin numunelerin alindig) istasyonlara gore ¢izimi Fe igin Sekil 20'de,
Ba igin Sekil 21'de, Srigin Sekil 22'de verilmigtir.
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Fe Konsantrasyonu (%)
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Sekil 20. Istasyonlara gore Fe konsantrasyonlan
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Sekil 21. Istasyonlara gére Ba konsantrasyonlart
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Istasyon Numaras:

Sekil 22. Istasyonlara gore Sr konsantrasyonlan
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4. IRDELEME VE DEGERLENDIiRME

Bu ¢aligma sonucunda Dogu Karadenizin dip tortulaninin igerdigi Demir, Baryum ve
Stronsiyum elementlerinin konsantrasyonlan bulunmugtur. Bu sonuglar bize tortularin iger-
digi stoklar hakkinda 6nemli bilgiler vermigtir.

Karadeniz dip tortulanimin incelenmesi hususunda Istanbul Universitesi Mithendislik Fa-
kiiltesi tarafindan bir arastirma yapilmigtir (19). Bu incelemede Dogu Karadeniz boliimii igin
elde edilen veriler yaptigimiz galigmayla uyum igindedir. Calismada Demir igin elde ettikleri
deZerler yaklasik % 2.5 ile % 7 arasinda degismektedir. Bu ¢aligmada elde ettigimiz degerler
% 2.9 ile % 7.5 arasindadir. Stronsiyum elementi igin ise 50 ppm ile 295 ppm arasinda bir
deger bulmuglardir. Bizim yaptifimiz gahgmada elde ettifimiz degerler ise 70 ppm ile 280
ppm arasinda degismektedir. Aynca yaptifimiz ¢ahsmada difer caligmalara ek olarak
Baryum analizide yapilmugtir. Bu analiz sonucunda Baryum konsantrasyonunun % 0.035 ile
% 0.27 arasinda degigtigi goriulmistiir.
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5. SONUCLAR

Bu caligmada enerji ayimmh x-151m1 floresans teknigi (EDXRF) ile Dogu Karadeniz dip
tortularimin, standart ilave metodu kullamlarak elementel analizi yapilmistir.

Yapilan kalitatif analizler sonucu numunelerde Demir, Baryum, Stronsiyum, Seryum,
Lantanyum, Neodmiyum, Molibden ve Iyot elementlerinin varlig: tespit edilmistir. Fakat bu
elementlerden galiyma ortamu ve laboratuvar imkanlan gergevesinde ancak Demir, Baryum
ve Stronsiyum'un kantitatif analizleri yapilabilmistir.

X-1s1m floresans teknigi ile yapilan elementel analiz islemlerinde matris etkileri (sogur-
ma - siddetlendirme), konsantrasyonun fonksiyonu olarak ¢izilen analit - fotopik alanlarinin
lineerligini kotiilestirmekte veya bozmaktadir. Bu etkileri ortadan kaldirmak veya en aza
indirmek igin elde edilen Demir, Baryum ve Stronsiyum karakteristik fotopik alanlan
Compton fotopik alanina béliinerek normalize edilmistir. Standart ilave metodunun kullanii-
dig1 bu ¢aligmada tim numuneler 200 mesh'lik eleklerden gegirilen materyalden hazirlanarak
pargacik buyakligi etkileri en aza indirilmigtir.

Normalize edilen pik alanlarinin konsantrasyona gore lineer ayar egrileni ¢izilmis ve
buradan numunelerin igerdigi Demir, Baryum ve Stronsiyum miktarlan tespit edilerek Tablo
6'da verilmigtir. Elde edilen bu sonuglarin daha once yapilan bazi galismalarda bulunan
sonuglaria uyum iginde oldugu g6zlenmistir.
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