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EDXIR-Analiz Yazilimini Kullanarak “Sessiz Dedjisimi” Olgmek

EDX-FTIR

Kirletici Bulucu / Malzeme Denetcisi

Yiiksek Kimyager Hakan Aktas
Servis MUhendisi
Ant Teknik Cihazlar
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irleticiler, gida ve igeceklerde
Kkﬁf kokusu, klor kokusu veya

diger anormal kokular ve tatlar
da dahil olmak iizere gesitli sikayetlere
neden olabilmekte ve kauguk, metal
ambalajlar ve sizdirmazlik malzemeleri
gibi malzemelerden kaynaklanabilmektedir.
Kirletici maddeler altyap1 ve ekipmanin
eskimesinin yani sira kullanicinin viicut
ve kiyafetleri ile de ilgili olabilmektedir.
Bu nedenlerin ortadan kaldirilmasi kolay
olmamakla birlikte, kirletici maddelerin
olabildigince hizl bir sekilde tanimlanmasi
kullanicilarin endiselerinin hafifletilmesine
yardimct olur.

Hammaddelerin, maliyetleri azaltmak
amaciyla is ortaklarina bildirmeden
degistirilmesi eylemi “sessiz degisim”
olarak bilinir. Standart olmayan
hammaddeler ile iiretilen iirlinler kalite
acisindan garanti edilemediginden ve bu
tiir malzemelerin kullanim1 istenmeyen
sonuglara yol acabileceginden, bu toplumsal
bir konu haline gelmistir. Giivenli ve kaliteli
hammaddelerin yonetimi, yiiksek kaliteli
irtinlerin iiretiminde vazgecilmezdir.
Kizilétesi (IR) spektrometri ve X-151n1
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floresan spektrometresi kirleticileri
tanimlamak igin etkili bir yol saglar.

EDXIR Analiz yazilimi ise bir veri
karsilastirma islevi sunmaktadir. EDX
verileri veya FTIR verileri veya her ikisi de,
orijinal {irlinler ile test tiriinleri arasindaki
benzerliklerin farkliliklarini 6lgmek igin
kullanilabilir. Bu islev, hammaddelerin
standart malzemeler olarak dogrulanmasini
kolaylastirir ve kabul denetimlerinde
(muayenelerde), drnekleme denetimlerinde
ve birincil taramada etkili bir islevdir.

Bu yazida, veri karsilastirma islevinin
kullanildig1 bir analiz 6rnegine yer
verilecektir.

Toksik Elementler iceren Plastiklerin
Analizi

Veri karsilastirma islevini
kullanmak i¢in, 6ncelikle orijinal {iriin
verileri kiitiiphaneye kaydedilir. Daha
sonra, orijinal {iriin verileri ile test
iirlin verilerinin karsilastirilmasinin
ardindan, EDX analiz verilerinden
elde edilen ilgili element iceriklerinin,
profillerinin ve EDX goriintiilerinin
benzerligi ve karsilagtirmalari ile FTIR
analiz verilerinden elde edilen FTIR
spektrumlarinin benzerligi goriintiilenir.

Asagidaki veri karsilagtirmasi, polivinil
kloriir (PVC) plastikten mamiil gergek
bir {iriin ve test iirlini igin yapilmustir.
Sonuglar, Sekil 1 ve 2’de gosterilmistir.
Veri karsilagtirma fonksiyonu kullanilarak,
EDX verileriyle 0.8332 ve FTIR verileriyle
0.8680 benzerlik oldugu belirlenmis
ve kompozit benzerlik 0.8506 olarak
olusmustur. 0 ila 1 araliginda tanimlanan
benzerlik degerlerinde, daha yiiksek
degerler, veriler arasinda daha biiyiik
benzerlik oldugunu gostermektedir. Baska
bir deyisle, karsilastirilan numunelerdeki
bilesenler esdeger oldugunda 1’e yakin bir
deger elde edilmektedir. Bununla birlikte, bu
calismada test edilen numunenin, kompozit
benzerlik degerinin 0.8506 olmasina
bakilarak, farkli hammaddelerden iiretildigi
sonucuna varmak miimkiindiir. Test
iirtiniiniin EDX profili ve FTIR spektrumu,
ayni zamanda, orijinal iirlinde algilanmayan,
kursun (Pb) ve akrilikten (Sekil 2°de
yildizlarla gosterilmistir) tiiretilen bilesenler
icerdigini de gdstermektedir.

Plastik Malzemelerde Elemental
icerik Farkhliklarinin Analizi

RoHS uyumlu ERM-EC680 ve ERM-
EC681 polietilen referans malzemeleri,
gercek bir lirlin ve test {irlinii olarak veri



Sekil 1. Veri Karsilastirma Sonucu ve EDX Profilleri
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Sekil 2. FTIR Spektrumlarinin Karsilastirmasi
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Tablo 2 Benzerlik Hesaplama Sonuclari
EDX | FTIR
M Orijinal Grin Test drind Crijinal Grin Test drund
i 0.9969 09516 0.974a0 0.9830
2 0. 9945 089613 08800 0. 9800
3 0.9962 0.9513 0.9530 0.9810
-+ 0.9965 09612 0.9820 0.9830
51 (1. 94960 049613 [ 9860 (.97490
Crtalama 0.9961 09513 0.9520 0.9812
Standart sapma 0.0008 0.0002 0.0027 | 0.oo1s
Cnemli fark® War Yk

* 1-laste gore (Gnemli seviyasi #a)
Tezan elarak bulunabile tablo yazihm kullarlarak hesaplanmigts

Tablo 1 Cihazlar ve Analiz Kosullari

[ECX])
Cihaz : EDX-8000
X-Hay Tupi . Rh hedefli
WoltajAkim 215 KWV {C-5c), 50 &V (Ti-W/Auto
Atmasfer : Hava
Cihaz Capi 10 mm

Primer Filtre

Entegrasyon Siresi

Cihaz
Cazindriik
Akdmilasyon
Apodizasyon
Dredekiisr

: Filtresiz (Ti-U, C-Sc), #1 (Rh-Cd),
#e (5-Ca), #3 (Cr-Fe). #4 (Zn-As, Pb)
30 sn (Primear Fillre Kullamilmadan)
60 sn (Primer filtre ile)

[FTIR]
CIRAMMILy-15, MIRacle10 (Elmas prizmal)
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karsilastirmasi igin se¢ildi. EDX ile kalitatif
ve kantitatif analiz yapildi ve kizilotesi
spektrumlarini 6lgmek igin bir tekli yansima
ATR atagmani kullanildi. Sonuglar Sekil 3
ve 4’te gosterildi, cihazlar ve analiz kosullar1
Tablo 1°de listelendi. Orijinal iiriin ve test
tiriiniiniin sirastyla EDX profilleri ve FTIR
spektrumlart {ist liste cakistirildiginda, S,
Cl, Cr, Zn, Br, Cd, Sn ve Sb i¢in igerik
farkliliklar1 olsa da, plastik (ana bilesen)
acisindan bir fark olmadigint gériildii.

Veri karsilastirma fonksiyonu
kullanilarak belirlenen benzerlikler, EDX
verileri ile 0.9616 ve FTIR verileriyle
0.9830 olarak hesaplandi ve kompozit
benzerlik 0,9723 olarak olustu. Bu sonuca
gore malzemelerde bir farklilik oldugu
degerlendirildi. Tablo 2’de, orijinal iiriinlerin
kendi aralarinda ve orijinal iiriin ile test iiriinii
arasindaki benzerlikte, tekrarlanabilirlik
dogrulugu agisindan anlaml bir fark
olup olmadiginin belirlenmesine yonelik
sonuglar gosterilmektedir. FTIR veri
sonuglar1 6nemli bir farklilik gostermezken,
EDX veri sonuglar1 gostermektedir. Bu
da test lirliniiniin elemental igeriginin
orijinal {irinden farkli oldugu varsayimini
desteklemektedir.

OZET

Bu yazida, orijinal iirlinlerin ve test
irtinlerinin, EDXIR-Analiz yaziliminin
veri karsilagtirma fonksiyonu kullanilarak
analiz edildigi bir 6rnek verilmistir. Ornekler
arasindaki farklar, verilerin sadece gorsel
olarak kontrol edilmekle kalmayip, ayni
zamanda nicellestirilmesi sayesinde, kolayca
ayirt edilmistir.

EDX ve FTIR cihazlarimin her ikisinin
de kullanilmasi, hem organik hem de
inorganik maddelerin analizini saglayarak
¢ok yonlii bir yaklagima olanak tanimakta
ve giivenlikle ilgisi olan hammaddelerin
risk yonetimine yardimei olmaktadir. Bu
yazilim, cesitli verilerin elektronik dosyalar
olarak baglanmasini ve saklanmasini
miimkiin kilmakta ve sessiz degisime kars1
onlemlerin gelistirilmesine giiglii bir destek
saglamaktadir.
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KAYNAKCA

» Shimadzu Aplikasyon Notu A527
- Quantifying “Silent Change”
Using EDXIR Analysis Software:
EDX-FTIR Contaminant Finder/
Material Inspector

» Shimadzu Brogiir C103-E116 —
FTIR-EDX Contaminant Analysis
System for LabSolutions IR
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