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Kimyager Gokhan SENGOR
Ant Teknik Cihazlar -
Aplikasyon Uzmani

Eneri

on yillarda, 6zellikle cevresel hassasiyetlerin de
artmasi ile birlikte, elemental analizlerde EDX
kullanimi daha fazla ilgili gérmeye baslamistir.

Gelisen teknoloji ile EDX cihazlari, analiz hassa-
siyeti acisindan, dalgaboyu dagilimi tipte cihazlarla karsilas-
tinlabilir performans sergilemeye baslamistir. EDX cihazlari
toz veya sivi numuneleri oldugu gibi analiz etme olanagi gibi
ozelliklerinin yani sira kullanicilara genis uygulama alanlari
da sunmaktadir. Uygulama alanlari arasinda RoHS, toprak,
atik vb. cevresel analizler de bulunmaktadir. EDX ile atik yag
analizi érnegin bir kap icerisine dokulmesiyle hizli ve pratik
bir sekilde gerceklestirilebilmektedir.

Bu makalede, atik yag benzeri 6zellik gosteren bir yag
numunesinin EDX-7000 kullanilarak gerceklestirilen analizi
tekrarlanabilirlik ve dedeksiyon limitleri acisindan degerlendi-
rilmistir. Sonuclar geleneksel modellerin 1,5 ila 4 kati hassasi-
yete inilebildigini ve 6lgiim sdresinin kisaldigini géstermistir.

Numune
75 cSt Hidrokarbon Yagindaki Asinma Metalleri

A23-10, 30, 50, 100, 300, 500 (her biri 10, 30, 50, 100,
300, 500 ppm)

Conostan Baz Yag (0 ppm)
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Tablo 1. (Teorik) Minimum Dedeksivon Limitleri

EDX-7000

Dagilimlhi X-Ray
Floresans
Spektrometre 1le

Atrik Yagin
Miktarsal Analizi

Sekil 1.
Shimadzu
EDX-7000/8000
Spektrometre

Elementler

22Ti, 23V, 24Cr, 28Ni, 29Cu, 30Zn, 47Ag, 48Cd,
50Sn, 51Sh, 56Ba, 82Pb

Numune Hazirlama

Yaklastk 8 mL 6rnek 5pum inceliginde polipropilen film
ile kaplanmis bir numune haznesine konulmus ve sonra-
sinda olcim gerceklestirilmistir.

Numunenin fotografi  Sekil
2'de gOsterilmektedir.

Miktarsal Analiz, Dedeksiyon
Limitleri (LLD)

Hedef elementlerin spekt-
ral profilleri Sekil 3'te goste-
rilmektedir.  A23-50 spektral
intensitelerden (NET, BG) teorik
minimum dedeksiyon limitleri-
nin hesaplanmasi icin asagidaki
formUl kullanilmisti. ~ Sonuclar
Tablo 1'de gosterilmektedir.

Sekil 2.
Atik yag analizi —
numune hazirlama

Ayrica, Ti, V, Cr vb. elementlerle ¢cakisma durumlarinda
intensite cakisma dizeltmesi kullanilmistir.

Intensite [cps/A]

C: Yagdaki konsantrasyon [ppm]
T: Integrasyon stiresi (sn)

A: Akim degeri [UA]

. _C BG

Element 22Ti 23V 24C|" QBNi 2gCU 302n 4?Ag 430d 5osn 51 Sb 5383 32pb
L.L.D. 1.2 1.3 1.2 0.4 03 03 0.7 0.9 1.9 2.8 9.9 03
(300 sn)

L.L.D. 22 22 2.1 0.7 0.6 0.5 1.3 1.5 32 49 172 | 0.5
(100 sn)
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Sekil 3. Olctilen Elementlere ait X-Ray Floresans Spektrumlari

Kalibrasyon Egrileri
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Cr, Ni, Ag, Cd, Sb ve Pb'ye ait kalibrasyon egrileri Sekil 4'te, ilgili kalibrasyon egrilerinin (10) hassasiyet degerleri Tab-
lo 2'de gosterilmektedir. Lineer kalibrasyon egrileri elde edilebilmesi igin, Ti, V. Cr, Ni, Cu, Zn ve Pb icin internal standart
(sacilan radyasyon) duzeltmesi uygulanmistir.
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Sekil 4. Cr, Ni, Ag, Cd, Sb, Pb icin Kalibrasyon Egrileri
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Tablo 2. Kalibrasyon Egrilerinin Hassasiyet Degerleri
Element 22'#{7"”” 23V 24Cr 26Ni 20Cu 302N 47Ag 4sCd 509N 51Sb | sBa | «2Pb

Hassasiyet | 1.5 10 [33 22 1.7 1.6 13 14 1.3 21 [39 |16
(10)

Tekrarlanabilirlik

Yukaridaki kalibrasyon egrileri metodu kullanilarak gerceklestirilen tekrarlanabilirlik test sonuclari Tablo 3'te gosteril-
mektedir. Her bir element igin 100 saniyelik integrasyon suresi kullaniimistir.

Tablo 3. A23 - 300 i¢in Tekrarlanabilirlik

Element zzTi 23V 24Cf zaNi 2gCU 3an 47Ag 43Cd 5osn 51Sb 5sBa asz
Konsantrasyon 300 | 300 | 300 [ 300 [ 300 | 300 [ 300 | 300 | 300 [ 300 [ 300 [ 300
1 300 | 298 | 295 | 305 [ 300 | 299 | 301 | 304 | 303 | 304 | 312 | 295

2 297 | 295 | 297 [ 300 [ 299 | 295 | 302 | 304 | 296 | 299 | 303 | 298

3 303 ) 298 | 301 [ 300 [ 298 | 302 | 303 | 302 | 306 [ 298 | 301 | 298

4 299 [ 294 | 297 | 306 | 298 | 303 [ 302 | 303 | 304 [ 299 | 310 | 299

5 302 | 299 | 297 [ 303 [ 302 | 298 | 306 | 303 | 300 [ 301 [ 303 [ 300

6 305 ] 299 | 296 [ 302 | 303 | 299 | 302 | 303 | 306 | 297 | 316 | 295

7 300 | 298 | 295 [ 306 | 305 | 298 | 304 | 304 | 301 [ 297 [ 321 | 299

8 306 | 298 | 297 | 302 | 302 | 299 | 300 | 301 | 301 | 302 | 298 | 299

9 299 | 298 | 300 [ 303 [ 297 | 304 [ 304 | 305 | 306 [ 298 [ 295 | 297

10 306 | 299 | 298 [ 301 [ 301 | 300 [ 305 | 300 | 303 [ 299 [ 320 [ 299
Ortalama 302 | 298 | 297 [ 303 [ 300 | 300 [ 303 | 303 | 303 [ 299 | 308 | 298
Standart Sapma 30 | 1.7 2.0 2.2 24 24 | 20 1.6 3.3 23 | 93 1.6
Varyasyon Katsayisi [%] 1.0 | 0.6 0.7 0.7 0.8 08 | 0.7 0.5 1.1 08 | 3.0 | 06

Analitik Kosullar

Cihaz : EDX-7000 Kolimatér (mmd®) :10
Elementler :Ti, V, Cr, Ni. Cu. Zn. Aa. Cd. Sn. Sb. Ba. Pb  Ana filtreler TH, H2, #H4
Analitik Grup : Calisma egrisi Atmosfer : Hava
X-Ray Tiipl : Rh hedefi Dedektar : SDD

Tip Voltaji (kV) :15,50 Intearasvon siiresi (sn) : 100, 300
Akim (pA) : Otomatik Hazirlik stresi (%) : Maks. 30

Referanslar

e Shimadzu Uygulama Notu, X253
Ant Teknik Hakkinda

ler sunuyoruz.

Konularinda dinyanin en saygin Ureticileri arasin-

Ant Teknik olarak kurulus yilimiz olan 1999'dan bu da yer alan Shimadzu Corporation, Rudolph Research,

yana Kalite Kontrol ve Ar-Ge laboratuvarlarina yonelik ci-
haz satisi, teknik servis ve yedek parca temini; validas-
yon, aplikasyon ve egitim hizmetleri sunuyor; anahtar
teslim laboratuvar projeleri gerceklestiriyoruz. istanbul,
Ankara, Adana, izmir ve Bakii'deki ofislerimiz; 90'in (ize-
rinde calisanimiz ve bolge bayilerimizle gida, ilag, kimya
ve cevre gibi bircok farkli alanda yenilikgi analitik ¢6zim-
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JeioTech, Hitachi, Fungilab, GLSciences, Restek, Ac-
cuStandard, Teknokroma, Hellma ve PSS gibi 20'nin
Uzerinde firmayi Turkiye'de temsil ediyoruz.

Ant Teknik ailesi olarak sektordeki deneyimimizi
sizlerle paylasmaya devam ediyor; deneyimimizle ba-
sariniza katkida bulunmanin gururunu taslyoruz.
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