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X-ISINI SPEKTROSKOPISI

X-1s1n1 spektroskopisi, X-isinlarinin emisyonu, absorbsiyonu ve difraksiyonuna
(sacilmasi) dayanir. Kalitatif ve kantitatif analiz yapilabilir.
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X-Isinlari 103 ile 10 nm arasinda dalgaboyuna sahip elektromanyetik
radyasyonlardir. Yuksek enerjili elektronlar yavaslatildiginda veya atomlarin i¢
tabaka elektron gecisleri oldugunda elde edilirler.



TEMEL ILKELER

Karakteristik x-1sinlari sadece atomun bos enerji seviyelerine daha disuk
enerjili kabuklardan elektronlarin gecisi ile ortaya cikar. Analitik amaclarla
kullanilan x-i1sinlari tg sekilde elde edilir:

1. Yuksek enerjili bir elektron demeti ile bir metal hedef bombardiman edilir.

Floresan x-isinlari (ikincil i1sinlar) elde etmek icin bir maddeye x-isinlari
(birincil) gonderilir.

3. X-1sin1 emisyonu olan bir radyoaktif kaynak kullanilir.

X-1sin1 kaynaklari, ultraviyole ve gérinir 1sin veren kaynaklarda oldugu gibi,
hem surekli hem de kesikli (hat) spektrum verirler; bu iki tip de analizlerde
onemlidir. Strekli 1sina "beyaz 1sin" veya "Bremsstrahlung" adi da verilir.



X-ISINI HATLARI

X 1isininin enerijisi ilgili enerji seviyelerinin enerjilerinin arasindaki farka karsilik
gelir. Kisimasi K kabugu dolduruldugu zaman olusan 1simaya verilen terimdir ve L
1Isimasi L kabugunun yeniden doldurulmasi sirasinda olusan isimanin terimidir.
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X-ISINI SPEKTROSKOPISI TEKNIKLERI

* X-ISINI ABSORBSIYON SPEKTROSKOPISI
* X-ISINI EMISYON (FLORESANS) SPEKTROSKOPISI
* X-ISINI DIFRAKSIYON (KIRILMA) SPEKTROSKOPISI




X-ISINI ABSORPSIYON SPEKTROSKOPISI

e X-i1sinlari bolgesinde yapilan absorpsiyon olcimlerinin temel ilkesi, UV ve goérinlr bolgede
yapilan dlcimler ile aynidir.

* Bir X-1sin1 kaynagindan yayilan isima, 6rnek icinden gecirilir ve 6rnekten cikan isimanin siddeti
olcalur.

* Absorpsiyon sirasinda ornege ulasan X-isinlari, 6rnek atomunun i¢ kabuk elektronunu
uzaklastirir ve ic kabuk boslugu olan bir iyon olusturur. Ornege gdnderilen X-isininin enerijisi,
firlatilan elektronun kinetik enerjisi ile olusan iyonun potansiyel enerjisi toplamina esittir. Bu
acidan X-isinlarinin absorpsiyonu UV ve goriinir bolge 1sinlarinin absorpsiyonundan farkhidir.

e UV ve gorinir bolge absorpsiyon spektrumlari dusitk ve yiksek enerjili duzeyler arasindaki
farklara karsi gelen cok dar hatlar icerirken, X-isnlari absorpsiyon spektrumunda genis bantlar
gozlenir. Cunkl elektronu atomdan uzaklastirmak gerekli enerjiden daha buyulk enerjiye

sahip olan fotonlar da absorplanirlar.



SPEKTRUM

e X-1sinlarinin bir atom tarafindan absorplanma olasiligi, 6rnege
gonderilen X-i1sini fotonu enerjisinin, absorpsiyon yapan atomdan
elektronun uzaklastirilmasi icin gereken enerjiye tam esit oldugu
(oo cemni Bvlabilo- ~labironun kinetik enerjisinin sifir oldugu

wd) My M
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e Sekilde  gorulen absorpsiyon
katsayisindaki herbir keskin dusus,
belirli bir ic kabuktan elektronun
uzaklastirilmasi icin gerekli
minimum enerjiye karsi gelen
dalgaboyunda go6zlenir.  Herbir
keskin dususin gozlendigi

Aacahoviina “alhcAarncivinn lkkenarit”




X-ISINI ABS. SPEKTROMETRESI
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DEDEKTOR H—{ KAYDEDICI

Pek cok bilesen x-i1sint emisyon ve difraksiyon spektrometrelerinde de aynidir.



X-ISINI OLUSUMU

X 1sin1 olusturmada cesitli yollar kullanilir;
e X1sini tupleri

* Radyo izotoplar

* Ikincil floresans kaynaklari
* Sinkrotronkaynaklar




X-ISINI TUPU

 Bir x sini tapuinde elektronlar elektrik alaninda hizlandirilirlar ve hedef materyale
carptirildiklarinda durdurulurlar.

 Isitilmis katot (flament) ve kararli anot materyali arasinda yliksek voltaj uygulanmasi gerekir.

* Elektronlar isitilmis katot materyalinden c¢ikarlar ve uygulanan yiksek voltajla anoda dogru
hizlandirilirlar. Burada elektronlar anot materyali ile carpisirlar ve durdurulduklarinda
enerjilerini kaybederler.

* Sadece cok kicik miktarda enerjiyi x 1sinlari yapisinda yayimlarlar (anot materyaline bagli
olarak % 1-2).

» Blyuk miktarda enerji anot materyalinin 1Isinmasina harcanir. Bu durumda anot su sogutmali
sisteme baglanarak sogutma saglanir. Elektronun kaybettigi enerjinin yayillan x isininin
enerjisine donusme oranini elektrik alaninin hizlandirmasi sonucu olarak elde edilen
elektronun maksimum enerjisi ile sifir degeri arasindadir.



X-ISINI ICIN FILTRELER

* Bir cok uygulamada dalga boyu sinirlandirilmis bir x 1sint demeti
gereKkir.

* Bu amacla gorunur bolgedeki gibi hem filtreler hem de
monokromatorler (kollimatorler) kullanilir. Kullanilan filtreler belirli
kalinlikta metal folyolar veya plakalardir.

* Metal kendi absorpsiyon kenarindan daha dusuk dalga boylarini
sogurur, digerlerini gecirir.



DEDEKTORLER

* Gaz Oran Sayicilari

Ortasinda ince bir tel (iletken tel) takilmis silindirik preslenmis bir
metal tuptur. Bu tup kararh bir gazla doludur. Tele pozitif ylksek voltaj
uygulanmistir ve tlip X i1sini gecirebilen bir materyalle kapatilmis yanal
aciklik veya cama sahiptir. Elektronlar tele geldikce elektrik akimini arttirir
ve Olculebilir bir sinyal elde edilir.

* Sintilasyon Sayicilari

Nal kristali icine homojen olarak dagitiimis Talyum (Tl) elementinden
vapilan preslenmis paletlerdir. Olusan isik cok kolay harekete gecebilecek
elektronlarin bulundugu foto katoda carptirilirr Bu elektronlar foto
cogalticida hizlandirilir ve 6lculebilir bir sinyal olustururlar.



X-ISINI FLORESANS SPEKTROSKOPISI

e Bazl drneklerin X-isini emisyon spektrumu, 6rnegin bir X-isini tipundn
hedef alani icine konulmasi yoluyla cizilebilir.

e Radyoaktif bir kaynaktan alinan X-isinlari demeti ile O6rnegin
1sinlandirilmasi yontemi uygulanir.

* Ornekteki elementler gelen birincil 1sin1 absorblayarak uyarilirlar ve
sonra kendi 6zel floresans X-isinlarini ¢ikarirlar (emitlerler).

* Bu isleme "X-isini fluoresansi” veya "emisyon" ydntemi denir. X-isini
fluoresansi, atom sayilart oksijenden daha buyik (>> 8) olan
elementlerin  kalitatif calismalarinda c¢ok kullanilir; ayrica bu
elementlerin yari kantitatif ve kantitatif tayinlerinde de uygun bir
yontemdir.



XFD CESITLERI

Uc temel tip cihaz bulunur:

* Dalga boyu ayirmali cihazlar
* Enerji ayirmali cihazlar

* Ayirmasiz cihazlar



DALGA BOYU AYIRMALI CIHAZLAR
(WDXS veya WDS)

e Dalga boyu ayirmali cihazlarda kaynak olarak daima tapler
kullanilir, cinki bir X-isini demeti paralel hale getirilerek icerdigi
dalga boylarina ayrilirken biyuk bir enerji kaybi olur
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DALGA BOYU AYIRMALI CIHAZLAR

Dalga boyu ayirmali cihazlar iki tiptir:

 Tek kanall

(ardarda) cihazlar: Tek kanalli cihazlar el ile veya

otomatik olarak calisir. El ile calisan tipleri bir ka¢c elementin
kantitatif  tayini icin yeterlidir. Modern tek-kanalli
spektrometrelerin cogunda iki X-1sin1 kaynagi bulunur.

* Cok kanalli (eszamanh) cihazlar: Cok kanalli cihazlar buylik ve
pahali sistemlerdir, 24 tane elementin ayni anda analizine olanak

saglarlar. Her

<kanalda bir X-isini kaynagi ve uygun bir kristal ve bir

dedektdér bulunur. Cok kanalli cihazlar, celik, diger alasimlar,

cimento, filiz

er, ve petrol durdnleri en-dustrilerindeki birkac

elemanli maddelerin analizlerinde cok kullanilir.
Tek ve cok kanalli cihazlarda ornekler cesitli sekillerde

verlestirilebilir;

metalik, toz, buharlasti-rilmis film, saf sivi veya

cozelti orneklerle calisilabilir.



ENERJI AYIRMALI CIHAZLAR (EDXS)

* Enerji ayirmali bir cihazda bir polikromatik kaynak (bir Coolidge
tupu veya radyoaktif bir madde olabilir), bir 6rnek tutucu, bir
lityumlu silikon dedektor, ve enerji ayirici ¢esitli elektronik devreler
bulunur.
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ENERJI AYIRMALI CIHAZLAR (EDXS)

* Enerji ayirmali sistemin en belirgin avantaji basitligi ile, uyarma ve
algilama (dedektor) sistemlerinin hareketli kisimlar olmayisidir.

* Ayrica kollimatorler ve bir kristal difraktort de yoktur ve dedektor
ornege cok yakin bir yerde bulunur; boylece dedektore gelen
enerji, dalga boyu ayirmali cihazlara kiyasla, > 100 kat fazla-dir.

* Bu ozellikler, radyoaktif maddeler veya disuk gtclt X-isini tupleri
gibi zayif kaynaklarin kullanilmasina olanak verir; bunlar hem
ucuzdur ve hem de 6rnegi fazla tahrip etmezler.



AYIRMASIZ CIHAZLAR

* Fluoresans 1sin pespese duran bir cift filtreden gecirilir ve
orantili ikiz sayicilara génderilir.

* Filtrelerden birinin absorbsiyon siniri 5.4A° den hemen oOnce,
digerinin de hemen sonradir.

* [ki sinyal arasindaki fark, elementin konsantrasyonu ile
orantilidir.



X-ISINI KIRINIM SPEKTROMETRIS|
(DIFRAKTOMETRI)

e X-lIsint kirinim yontemi (XRD), her bir kristal fazin kendine 6zgu
atomik dizilimlerine bagl olarak X-isinlari karakteristik bir diizen
icerisinde kirmasi esasina dayanir.

* Her bir kristal faz icin bu kirinim profilleri bir nevi parmak izi gibi o
kristali tanimlar.

e X-Isint kirtnim analiz metodu, analiz sirasinda numuneyi tahrip
etmez ve cok az miktardaki numunelerin dahi (sivi, toz, kristal ve
ince film halindeki) analizlerinin yapilmasini saglar.

e X-Isint kirinim cihaziyla kayaclarin, kristalin malzemelerin, ince
filmlerin ve polimerlerin nitel ve nicel incelemeleri yapilabilir.



XRD UYGULAMALARI

* Jeolojide minerallerin ve kayaclarin tanimlanmasi
* Metal ve alasim analizleri

e Seramik ve cimento analizleri

* Ince film kompozisyonu tayini

* Polimerlerin analizi

* |lac endustrisinde belli bir malzeme icindeki polimorflarin ve
safsizliklarin tespiti

* Arkeolojide, tarihi yapilari olusturan malzemelerin tayini



