70

mu Urin Tanitimi

Gokhan Sengor

Kimyager
Aplikasyon Uzmani
Ant Teknik Cihazlar

EDX-8000 Enerji Dagilimhi X-Ray Floresans Spektrometre ile

Cimentonun yuksek hassasiyetli kalite kontrol analizi, ge-
nellikle Dalgaboyu Dagilimh X-ray floresans spektrometre
cihazlan ile gerceklestirilmektedir. Ancak bu cihazlar EDX
cihazlarina gore nispeten daha geg sonug vermektedir. Son
yillarda ise, gelisen teknoloji ile EDX cihazlar, analiz hassa-
siyeti acisindan, dalgaboyu dagilimi tipte cihazlarla karsi-
lastinlabilir performans sergilemeye baslamistir.

EDX cihazlari toz numuneleri oldugu gibi analiz etme ola-
cagi gibi 6zelliklerinin yani sira kullanicilara genis uygula-
ma alanlari da sunmaktadir. Uygulama alanlarindan biri de
cimento analizleridir.

Bu makalede, basincla sekillendirilmis standart toz ¢cimen-
to numunelerinin Shimadzu EDX-8000 model cihaz kulla-
nilarak gerceklestirilen analizine yer verilmektedir.

Numiine

NIST Analiz Sertifikasi - Standart Referans Materyaller®
Portland Cimento SRM 1880b, 1881a, 1884b, 1886a,
1887b, 1888b, 1889a

Tablo 1'de standart degerler gosterilmektedir.
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Cimentonun Miktarsal Analizi

Tablo 1. Standart Degerler
Table 1 Standard Values
[mizzsh]

500 ARD; Feddy G20 MgD  50; KO NaO
183600 2042 51083 3681 o416 107 27010 0646 009
18812 2226 7060 3090 5758 2981 3366 1228 0199
1884b 1930 4851 2937 6131 4740 4034 0957 0275
188ba 2238 3875 0152 &787 1932 2086 0093 002
18670 1959 4911 2471 6115 3624 4509 0961 0288
1888b 2042 43277 3063 6313 3562 2634 0658 0135
1680 2066 380 1637 6534 0814 2600 0605 0195

Numune Hazirlama

Vinil klorar halka (ig capi 35 mm) kullanilarak basingla se-
killendirme gerceklestirilmistir. 60 saniye sure ile toplam
250 kN basing uygulanmistir. Numunenin fotografi Sekil
1'de gosterilmektedir.

Sekil 1. Basingla sekillendirilmis
Cimento Briketi
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Kalibrasyon Egrileri
Her bir elemente ait kalibrasyon egrileri ve hassasiyetler (1c) Sekil 2'de gosterilmektedir.
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Sekil 2. Kalibrasyon Egrileri ve Hassasiyet

Dedeksiyon Limitleri (L.0.D.) ®
Yukaridaki kalibrasyon egrileri kullanilarak hesaplanan en disutk dedeksiyon limitleri Tablo 2'de gosterilmektedir.

Tablo 2 Lower Limits of Detection (300 sec, 100 sec only for Fe:04)

[mass]
SiCa Alz0= Feals 20 Mg S0k Kz0 Maaly
Lowser Limit of Detectlon (LLD) — 0.D08E3 00022 - 00157 0U0D6EE 0.00439 0.0159

Tekrarlanabilirlik
Yukaridaki kalibrasyon egrisi metodunu kullanarak gerceklestirilen SRM 1880b icin tekrarlanabilirlik testi sonuglar Tablo
3'te gosterilmistir. Test icin 10 tekrarli 6lcim yapilmistir. Her bir numunede dlciimlenen her bir elemente ait X-ray flore-
sans spektrumlari Sekil 3'te gosterilmektedir

Tablo 3 Repeatability for SRM 1880b (200 sec, 100 sec only for Faz0s)

[miass%]
S0, Al Fegls a0 Mgs 50; K0 Ma;0
1 20.09 5032 3.615 5412 1.088 2729 0.622 0,100
2 20.05 5.031 3.609 2415 1.087 2.740 0.621 0.098
3 20.04 5043 3.615 2418 1.087 2.736 0.612 0.107
4 20.01 5022 3.625 2416 1.089 2738 0616 0.105
= 19.96 5038 3.618 24,18 1.148 2.744 0.620 0.100
& 20.02 5045 3.625 21,18 1.094 2.744 0815 0.114
7 20,11 5052 3.630 2418 1.157 2743 0616 0.110
B 20.09 5037 3628 a4 17 1.174 2.740 0619 0112
g 19.98 5.032 3.631 a4 17 1.101 274 0.616 0.109
10 20,14 5.040 3614 B4.21 1.158 2.745 0.621 0.100
Average 20,05 5.037 3.621 G417 1.118 2.740 0.618 0.105
Standard Deviation 0.058 0.008 0.008 0.025 0.03& 0.005 0.003 0.00&
Coefficient of Variation [ %] 0.30 017 022 0.04 3.2 017 0.52 55
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Sekil 3. 5I§:i.ilen Elementlerin X-Ray Floresans Spektrumu

Analitik Kosullar

Instrument
Elements

Analytical Group

X-ray Tube

Tube Voltage [kV]

Current [pA]

Collimator [mmd ]

Primary Filter
Atmosphere
Detector

Integration Time [sec]

Dead time [%]

- EDX-8000

- Si, Al Fe, Ca, Mg, S, K, Na
- Working Curve

- Rh target

- 7,30

. Auto

210

. Without, #3

: Macuum

- SDD

100 (Fe)
300 (Na, Mg, Al Si, S, K, Ca)

: Max. 30

Sekil 4. Shimadzu EDX-7000/8000 Spektrometre
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Referanslar:

* Shimadzu Uygulama Notu, X254A




