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ONSOz

TUBITAK TARAL 1003 projesi kapsaminda yapilan bu proje ¢alismasinda; fiber optik
plakalar Uzerinde 6zel mikro patern olusturulmus ve sintilator filmlerin bu mikroyapi tzerinde
blyUtilmesi sureti ile yliksek ¢ozunurllkli fosfor ekranlar gelistiriimistir ki boylece herhangi
bir litografi yontemine ihtiya¢c duyulmadan mikro paternlenmis fosfor ekranlarin Uretiimesi
hedefine ulasiimistir. Bu proje kapsaminda ydrutilen galismalar farkli disiplinlerde galisan
Universite, arastirma kurumlari ve mikro-KOBI tarafindan bir isbirligi ¢ergevesinde
yuratilmastdr. Ydrutilen deneysel calismalar kapsaminda sadece malzeme sentezleme,
ince film kaplama ve malzeme karakterizasyonu degil bir radyoloji detektérinin tasarimi ve

fosfor ekranlarin test edilmesine dair 6zgun yontemler ortaya konulmustur.

Bu projenin, grubumuz ve Ulkemiz agisindan pek ¢ok yarar sagladigi distnutlmektedir.
Oncelikle bu proje calismasi yiizeyi 6zel olarak islenmis fiber optik plakalar hazirlayip bu
plakalarin Gzerinde sintilator filmlerin buyutilmesi mimkidn olmustur ki bdylece mikro
paternlenmis fosfor ekranlarin Uretimi gergeklestiriimistir. Elde edilen veriler benzer
galismalara isik tutacak nitelikte olmakla birlikte kazanilan deneyim vasitasi ile X-iginlari, UV,
elektron difraksiyonu ve diger yiksek enerjili radyasyonun gdrintilenmesinde
kullanilabilecek farkli sensor ve detektorlerin tasarimi, test edilmesi ve prototip Uretimi igin
gerekli teknolojik bilgi seviyesine ulasiimistir. Proje, farkli disiplinlerden arastirmacilarin
biraraya gelmesine olanak sagladigindan bundan sonraki ¢alismalar icin zemin hazirlamis

bulunmaktadir.

Bu projenin ydritiilebilmesi icin mali destek saglayan TUBITAKa tesekkiir ederim. Proje
dnerisinin verilmesinden itibaren her adimda yakin ilgi ve desteklerini gérdigim TUBITAK
¢alisanlarina ve raporlari degerlendiren kiymetli bilim insanlarina tesekkir etmek isterim.
Ayrica, projede goérev alan tim arastirmaci, danisman, proje personeli ve bursiyerlere

gosterdikleri Ustin ¢calisma azimlerinden dolayi tesekkirt bir borg bilirim.

Dog.Dr. Behiye YUKSEL
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Seyreltik HF ¢dzeltilerinin kullanildigi numunelerde segimli ¢ézme islemi
cekirdek fiberlerin cam matrise gére daha hizla ¢ézilmesi ve bitlnlesik
fiber optik plakalarin ylizeyinde mikro kuyularin elde edilmesiyle
sonuglanmigtir a). Bu numunenin yuksek ¢ozunurlikla mikrografinda

b) sogurucu fiberlerin en ylksek hizda ¢éziilen kompozisyon oldugu
gorultyor

Yuksek konsantrasyonlu HF ¢ézeltisiyle ylizeyi daglanmis numune

Hazirlanan NH4F iceren tampon c¢o6zeltisi icin ise bu projenin
amaglarina uygun olacak sekilde cekirdek fiberler korunarak matris
secimli olarak c¢o6zulmuastir a). Bu numunenin yliksek ¢6zinurlikla
mikrografinda b) matrisin ac¢il olarak ¢6zuldugu goruluyor.

Cam altlik Gzerine buyutilmas transparandir sintilator filmler.
Lu2Os:Eu ve Lu20s:Th filmlerin X-1ginlari difraksiyon paternleri.
Gd;0s:Eu ve Lu03:Th filmlerin X-isinlari difraksiyon paternleri.
Lu2O3:ThsO7 kaplamalara ait ylzey ve kesit SEM goéruntuleri

%4.85 oraninda Eu,Os ile katkilanmis Gd»Os filmlerin kesit (50kx) ve
yuzey morfolojileri (30kx-50kx-100kx).

Farkli Tb4Oy icerigine sahip Gd»0s:Tbh kaplamalarin kesit ve
yuzey morfolojileri

Sirasiyla 30W (a), 45W (b), 60W (c) ve 75W (d) katot glclerinde
biriktirilen Lu203:Eu203 ince filmlerin kirik kesit ve ylzey ikincil elektron
mikrograflari.

75W katot gucuyle biriktirilmis Lu.Os:Eu.0s3 ince filmlerinin kirik kesit
mikrograflari Gzerinden kalinlik ve kolon ¢aplarinin dlgilmesi

Biriktirilen Lu203:Eu203 ince filmlerin X-isinlari difraksiyon analizi
sonuglari

Biriktirilen Lu203:Eu203 ince filmlerinin ince filmlerin radyoluminesans
ozellikleri; a) Tum ince filmlerin 1sima spektrumlari benzerdir. Eu*?
iyondan kaynaklanan karakteriztik pikler spektrumda goérinmektedir. B)
TdmU 30 dakika slreyle kaplanan Lu2Os filmlerin emisyon siddetleri ve
katot gucu, dolayisila film kahdi arasindaki iligkisi. Film kalinhigi sekil
uzerinde gosterilmistir.

Biriktirilen %5 atomik oranda Eu.O3; katkilandiriimis Lu2Os3 ince filmin
durulma zamanlari ve kalinti iIsimalarinin élgima.

Konvansiyonel ve vyuzeyi islenmis fiber optik plakalar Uzerinde
Lu203:Eu ince filmler ve aliminyum katmanlar buyuterek udretilmig
fosfor ekranlar.

Lateral ¢dzunurlik analizi igin kullanilan USAF 1951 tipi test hedefi.
Sagdaki sekilde ¢izgi gruplarini tanimlayan element ve grup numaralari
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goriliyor. Tabloda hedefin grup ve elementlerine gére c¢ozunurlik
degerleri verilmigtir.

Hedefin mikroskop goérintileri igerisinden 1s1k gecirilerek dogrudan
hedef yuzeyinden (1) ve X-isinlari gegcirilerek konvansiyonel fosfor
ekran (2) ve geligtiriimig fosfor ekran (3) ylzeylerinden alinan
gorintiler. a) 3/6, 3/5 ve 3/4 c¢izgi gruplari b)3/2 ve 3/2 ¢izgi gruplari
C) 2/2 gizgi gruplari

USAF 1951 tipi ¢ozunurlik olgim hedefinin a) 40 kV/1600 W, b)
30kV/1200 W ve ¢)20kV/800W tip glgclerinde alinmis X-isinlari
radyograflari. Sol tarafta hedefin tamaminin gérantusu, sag tarafta ise 2
ve 3 numarall ¢izgi gruplarinin dijital olarak buyGtiimis gérinimu
verilmigtir.

CDRAD 2.0 matrisinin dagilimi ve genel gérinim

Kontrast-ayrinti fantomunun birlestiriimis ve doénustiriimis radyografi
ve CDRAD yazilimi kullanilarak hesaplatiimis IQFinv diyagrami.

Optik yollarla fosfor ekran eslestiriimis CCD alan detektori érnekleri
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OzZET

Fosfor ekranlar, en basit yapisi ile bir yuzeylerine fosfor film kaplanmis 1sik gecirgen
plakalardir. Film kapl ylzeyine X-isinlari ve yuksek enerjili par¢aciklar dustiginde gorandr
dalgaboylarinda 1sik yayimlanir ve althdin diger ylzeyinde goéruntilenebilir. Fosfor ekranlar
kaplama teknolojilerine gore iki temel sinifa ayrilir. Bunlar toz ekranlar ve vakumda
blayatiimus fosfor filmlerdir. Toz ekranlar, polimer baglayici igerisinde dagitiimis seramik
tozlarinin altlik ylzeye sivi fazdan kaplanmasi ve katilastirilmasi ile Gretilir. Vakumda
blylUtlilmus fosfor ekranlar ise genellikle RF manyetik alanda sigcratma teknigi ile Uretilirler.
Konvansiyonel fosfor ekranlarda genellikle Csl:Na, Csl:TI gibi sintilatér kristaller veya
Gd;0,S:Tb gibi seramik sintilatorlere yer verilmektedir. Fosfor ekranlarin lateral
¢ozundurlikleri radyoliminesans filmin morfolojisine bagh oldugu kadar kullanilan 1sik
gecirgen althk ile de ilintilidir. Cam, tek kristaller ve butlnlesik fiber-optikler altlik olarak
kullaniimaktadir. Fosfor film ile X-iginlarinin etkilesimi sonucunda olusan isima her yénde
yayllmaktadir. Isigin hem film igcindeki hem de cam altlik igerisindeki sacgilmasi fosfor
ekranlarin ¢ozunurligu Uzerindeki temel etmenlerdir. Bltlnlesik fiber optik plakalar farkh

kompozisyonlardaki cam matris ve i1s1g1 ileten cam fiberlerden mutesekkildir.

Gergeklestirilen calismada fiber optik plakalar tzerinde 6zel mikro patern olusturulmasi ve
sintilator filmlerin bu mikroyapi Uzerinde blyutulerek yuksek ¢ozunurllklu fosfor ekranlarin
geligtiriimesi amaclanmistir. Proje kapsaminda X-iginlarina karsi ylksek kutlesel sogurma
sergileyen seramik sintilatérlerin hazirlanmasi, bu malzemelerin fosfor ekranlarin Gretiminde
kullaniimasi, Uretilen mikro-paternli fosfor ekranlar ile konseptin dogrulanmasini amaglayan
CCD alan detektdr prototipinin gelistirimesi hedeflenmistir. Calisma kapsaminda mikro-
paternli fosfor ekran konsepti deneysel bir X-igini goérintlileme detektdéri yapisinda
kullanilarak test edilmis ve konsept dogrulanmistir. Gelistirilen malzeme ve detektor
teknolojisi oncelikli olarak X-iginlari goérintileme uygulamalarinda kullanilabilir 6zellikler
sergilemektedir. Hali hazirda gelistiriimis olan cihaz kugiuk ag¢i X-iginlari difraksiyonu

detektoru olarak kullanilabilir nitelik gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: X-isinlari, Radyografi, Sintilator, Fosfor Ekran, Bitlinlesik Fiber Optikler,

Uzaysal Dagilim Coézunarlugu

Xi



SUMMARY

A phosphor screens is simply an optically transparent substrate coated with radioluminescent
phosphor film. Visible light can be observed from the uncoated surface of the substrate when
X-ray or high-energy particles illuminate the phosphor film. Phosphor screens can be
classified as powder or vacuum coated screens. Phosphor screens are produced by coating
luminescent powder particles dispersed in highly optically transparent organic binder.
Vacuum coated phosphor films are usually deposited by RF magnetron sputtering technique.
Scintillators as Csl:Na, Csl:Tl and ceramic scintillators as Gd.0,S:Tb are the most common
materials used in conventional phosphor screens. Lateral resolution of a phosphor screen is
related with morphology of radioluminescent film and microstructure of transparent substrate.
Glass, single crystals and fused fibre optic plates are usually chosen as substrates for

phosphor screens.

Improvement of lateral resolution of phosphor screens by developing special micro pattern
on the surface of fused fibre optic plates is aimed in this work. Developing ceramic X-ray
scintillators which represents high mass absorption coefficient, produce micro patterned
phosphor screens using these phosphors and design a CCD field detector prototype which is
equipped with improved phosphor screen are other studies involved by this project. The
micro-patterned phosphor screen concept was tested using an experimental X-ray imaging
detector construction and the concept was verified. The developed material and detector
technology shown that it may primarily used for X-ray imaging applications. In addition to
that, developed device can be used as a small angle X-ray diffraction detector. This detector
has potential to be used in medical and industrial X-ray imaging applications by optimizing

screen size used and optical coupling elements.

Key Words: X-rays, Radiography, Phosphor Screen, Fused Fiberoptics, Spatial Resolution.

xii



1. GIRIS

X-1ginlarinin Wilhelm Konrad Rontgen tarafindan ilk kez fotograf filmi Uzerinde gérinta
olusturdugu 1895 yilindan bu gline kadar; radyografi teknikleri, medikal gortntileme,
endustriyel goérintileme ve tahribatsiz muayene, guvenlik ve bilimsel arastirmalar
alanlarinda vaz gecilmez uygulamalar vermigtir. X-iginlari ile aydinlatildiginda goéranar
renklerde i1sik sagan fosfor malzemeler ve fosfor ekranlarin X-iginlarinin belirlenmesinde ve
goériuntilenmesinde kullanimi en eski tekniklerden biridir. Fosfor ekranlar, tzerine sintilator
film kaplanmis 1sik gegirgen altliklardir. Filmin Gzerine X-iginlari distiginde goérinir 1sik
olusur ve althgin diger yizinden goézlemlenebilir. Genellikle sintilator film Uzerine ayna gorevi

g6ren aliiminyum film kaplanir.

X-1gini fosforlari sayisal radyografi tekniklerinde yerlerini korumaktadirlar. Medikal radyolojide
hizla yayginlasan ve konvansiyonel réntgen filmlerinin yerini alan silisyum tabanli yariiletken
sayisal X-igini goéruntlileme detektorlerinde sintilator filmlere ve fosfor ekranlara yer
verilmektedir. Sintilator filmler yariiletken isik alicilarinin Gzerinde buyutilmekte veya fosfor

ekran alici dizinine yapistirilarak kullaniimaktadir.

Fosfor ekranlar hali hazirda X-isini, ylksek enerjili radyasyon ve yukli parcaciklarin tespiti
ve goruntilenmesinde Uretim kolayhdi ve dusuk maliyetleri ile etkin bir ¢ézim sunmaktadir.
Ozellikle CMOS sensér ve kamera teknolojilerinde son dénemde gergeklesen teknolojik
ilerleme, dusuk 1sik sartlarinda ylksek kaliteli goériinti elde edebilmeyi mimkin kilmaktadir.
Fosfor ekranlarin optik yollar ile geliskin CMOS kameralar ile eslenmesi yoluyla maliyet etkin
X-1ginlari alan detektoérleri Uretilebilir. Bununla beraber fosfor ekranlarin radyoloji ve diger
alanlardaki kullanimini kisitlayan temel etmenler ise ekranlarin ¢6zinUrliglu ve kuantum
verimleridir. Fosfor ekranlarin bu zayifliklari iyilegtirilerek iyi bilinen ve kendini kanitlamis

malzeme ve tekniklerle yeni nesil detektdrlerin gelistiriimesi mimkuanddr.

Fosfor ekranlarin geligtiriimesinin  yolu malzeme bilimleri ve fizik disiplinlerinde
gercgeklestiriimesi gereken bilimsel ¢aligmalardan gegmektedir. Yuksek ¢ozunurliklt fosfor
ekranlar Uretmenin en iyi bilinen yolu sintilatér filmlerin buatinlesik fiber optik plakalar
uzerinde blyutulmesidir. Fosfor ekranlarda ¢6zinurlidu sinirlandiran asil etmen, sintilator
filmde olusan isimanin her ydnde dagiimasidir. Sintilator film iginde ve cam altlikta sagilarak
yayllan isima lateral (enine) ¢ézunurluk Gzerinde bozucu etki yapar. Butunlesik fiber optik

plakalarin fiberli yapisi 1s1gin dagiimadan fosfor ekranin diger ylzine taginmasini saglayarak
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¢ozunurlik Uzerindeki althktan kaynaklanan bozucu etmenleri ortadan kaldirir veya azaltir.
Ancak bu durum filmin igerisindeki saciimalari engellemez. Aliminyum arka ayna, film
icindeki saciimalari arttirarak ¢ozunurligin daha da azalmasina neden olur. Filmden
kaynakli bozucu etkiyi azaltmanin en iyi bilinen yolu film kalinligini azaltmaktir. Ancak bu
durumda X-iginlarinin gogunlugu sogrulmadan geger ve ekranin verimi énemli dl¢iide azalir.
Fosfor ekranlarin ¢ézUnurligunu arttirmak icin yapilan énemli arastirmalar sintilator filmin
litografi teknikleri kullanilarak mikro bdlmelere ayrilmasina (mikro patern olusturma)

odaklanmistir.

Bu projede fosfor ekran teknolojilerine dair yeni bir konsept gelistirilerek dogrulanmistir.
Yizeyi 6zel olarak islenmis fiber optik plakalar hazirlayip bu plakalarin (izerinde sintilator
filmlerin buyutulmesi yoluyla herhangi bir litografi yontemine ihtiyag duyulmadan mikro
paternlenmis fosfor ekranlarin Uretiimesi hedefine ulasiimistir. Proje kapsaminda yuksek
verimli fosfor ekranlarin Gretiminde kullanilacak, mevcut seramik ve kristal sintilatorlerden
daha verimli malzemeler gelistiriimesine dair calismalar da bulunmaktadir. Bu projede farkh
disiplinlerde calismalar Universite, arastirma kurumlari ve mikro-KOBI tarafindan bir arada
yuratilmastdr. Ydrutilen deneysel calismalar kapsaminda sadece malzeme sentezleme,
ince film kaplama ve malzeme karakterizasyonu degil bir radyoloji detektérinin tasarimi ve
fosfor ekranlarin test edilmesine dair 6zgin yontemler ortaya cikartiimistir. Elde edilen
deneyim, X-iginlari, UV, elektron difraksiyonu ve diger yiksek enerjili radyasyonun
goérintilenmesinde kullanilabilecek farkl sensér ve detektorlerin tasarimi, test edilmesi ve

prototip Uretimi icin taban saglamaktadir.



2. GENEL BILGILER

2.1 Sintilatorler

Sintilatorler, X-iginlari ve diger yulksek enerjili radyasyonu soguran ve goérindr isik
dalgaboylarinda yayimlayan lininesant malzemelerdir. Sinitilator malzemesi olarak tek
kristaller, polikristal seramikler, camlar, tozlar, plastikler ve soy gazlar gibi farkli niteliklerdeki
malzemeleri kullanmak mimkin olmakla birlikte en genel anlamda sintilatér malzemeleri
organik ve inorganik olmak tzere iki ana gruba ayriimaktadir. Hi¢ kugkusuz bu iki ana grup

icin sintilazisyon mekanizmalari da farklihk gostermektedir.
2.1.1 inorganik Sintilatérler

inorganik sintilatérler arasinda en yaygin kullanilani alkali metallerin tek kristaleri olup talyum
katkilandiriimis  sodyum iodid (Nal:Tl), talyum katkilandiriimig sezyum iyodur (Csl:Tl),
kadmiyum volframat (CdWO.,) ve bizmut germanat (BisGeszO12) yaygin olarak kullanilan tek
kristal sintilatorlerine 6rnek olarak verilebilir [Rowlands, 2002; Grabmaier, 1983]. Bunlar
arasinda en ¢ok kullanilan Nal:TI olup en iyi X-isinlari ve gama algilayicisi olarak
kullaniimaktadir. Talyum ile aktivite edilmis sodyum iyodir Nal:Tl en kiguk isilti kristalidir
(Tsoulfanidis, 1995; Olgay, 2007). Yaygin kullanimi olan bir diger sintilator ise Csl:Tl olup
oda sicakliginda Nal(Tl)’ den % 10 dan daha dusik mertebelerde isik ¢ikisi verecek sekilde
kullanilabilir. Ancak digerlerine gore sok dayanimi ve Nal:Tl ‘e gére de emme katsayisi daha
yuksektir. Bu iki avantajdan dolayi da uzay tasitlarinda ve uydularda kullaniimaktadir (Olgay,
2007). inorganik sintilatérler sinifina giren seramik sintilatérler ise polikristalin yapidaki oksit
ve oksisulfur bilesiklerinden olugsmaktadir. Dinya genelindeki egilim, konak olarak belirlenen
bir kristalinin ¢ok dusik konsantrasyonlarda aktivator iyonlari ile katkilandiriimasi ile
uretilmesidir [Schaefer vd., 1989]. Evropiyum ve praseodimyum katkili itriyum gadolinyum
oksit [(Y,Gd).03:Eu,Pr], seryum katkili itriyum aliminat (YAIOs:Ce), seryum katkili baryum
hafniyum oksit (BaHfO3:Ce), terbiyum katkili gadolinyum oksisllfir (Gd.0,S:Tb), seryum
katkili lotesyum aliiminat (LuAlOs:Ce) uygulama imkani bulmus ve en c¢ok calisiimis
orneklerdir [Eijk, 1997; Eijk, 2003; Greskovich ve Duclos, 1997; Derenzo vd., 2003;
Canning vd., 2011; Kandarakis vd., 1998].

Saf bir inorganik kristalin enerji durumu elektronlarin bulundugu enerji dizeyleri géz 6nune
alinarak Sekil 2.1’de bant semasi olarak verilmigtir. Valans bandi bagl elektronlarin

bulundugu enerji konumunu, iletkenlik bandi ise serbest elektronlarin bulundugu konumu
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gostermektedir. Valans bandindaki bir elektronu iletkenlik bandina ¢ikarmak icin elektrona

belli bir enerji vermek gerekmektedir. Bu enerjinin buyuklugu yasak bant genislidi ile ilintilidir.

. . Fan
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A
uyarim (eksiton) bandv |} O ________________________
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safsizliklar
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valans bandi

Sekil 2.1. inorganik kristaller icin bant semasi [Tapan, 2011].

Detektore gelen radyasyon etkilesmeler yaparak enerji kaybederken kristal atomlarini
uyararak elektronlarin uyarim (eksiton) bandina ¢cikmasini saglar ya da elektron kopartarak
elektron ve bosluklardan olusan yuk ciftleri meydana getirir. Kristale bir potansiyel fark
uygulanarak elektriksel alan olusturuldugunda elektronlarin bu alana ters yonde hareket
etmeleri saglanir. Elektron- bosluk birlesmesi sirasinda veya elektron uyariimis dizeyden
taban duzeye donerken kristale aktarilan enerjinin bir kismi o bdlgede bir foton olarak agiga
cikar. Bu isin ya kristal tarafindan sogurularak kristal vibrasyonu sonucu isiya donusir ya da
kristalden kacar ki bu da sintilasyondur [Yener, 2006]. Kristale eser miktarda uygun bir
safsizlik (aktivator) eklenmesi halinde kristalin valans ve iletkenlik bandi arasinda yeni enerji
duzeylerinin olusumu tesvik edilmis olunur. Bdyle katkili (extrinsic) kristalde aktivator atomlari
radyasyonun kopardigi elektronlari tuzaklayarak veya bir eksitonun taban formuna gecerken
yayinladigi bir fotonu sogurarak uyariimis hale gecer. Aktivatorin bant yapisi kristalden farkli
oldugu igin uyariimis aktivatér atomu taban dizeye gegerken salinan parildama fotonu kristal

tarafindan sogurulamaz [Yener, 2006].
2.1.2 Organik Sintilatorler

inorganik sintilatérlere kiyasla, plastik sintilatdrlerin tepki siireleri cok daha kisadir fakat isik
verimleri daha azdir. Organik sintilatorlerde molekuller arasi etkilesmeler nispeten zayiftir.

Elektronlar daha yiksek enerjili duruma gecebilirler ve molekildeki atomlar titresebilirler.
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Titresim enerji arahgi 0.1 eV iken elektronik uyariima enerjileri icin bu aralik birkag eV
civarindadir. Organik sintilatorler uygun bilegiklerin birlesimiyle sekillenir [Oliver ve Knoll,
1968].

Organik kristallerde bazi elektronlar kuvvetli bag yaparken bazilari ¢ok daha gevsektir.
Ornegin benzen hidrokarbonlarda karbonun dért degerlik elektronundan (g tanesi karbonlar
arasinda kuvvetli bir sekilde baglanmisken (o orbitalleri), dordinci elektron (1 orbitali) siki
bir sekilde baglanmamistir. Gevsek bagh olan 11 elektronu sintilasyon islemini gerceklestirir.
Organik bir kristalde enerji absorpsiyonu, bir valans(degerlik) elektronun en distk elektronik
titresimsel enerji seviyesinden, uyariimis elektronik enerji seviyelerinin herhangi bir
titresimsel enerji seviyesine gegisinde gozlenir. Isidin absorpsiyonu ile bir Gst elektronik
enerji seviyesinde bulunan molekulin, kararli hali olan temel hale (So enerji seviyesi)
gecmesi icin mumkin olan iki yol vardir (Sekil 2.2). Bunlardan biri i1simasiz gegis(non-
radiative relaxation) olup sistem aldigi enerjiyi gevresine 1si olarak verir, digeri ise floresans

ve fosforesans olarak bilinen isimali gegislerdir.

titresim Tekli uyariimig haller Ugiiz uyarimis haller
relaksasyon sistem arasi gecis
u . "
- ic degisme / ic ve dis
, degi
AN
e S, dh
%. | R
" ( T‘]
Enerji )
) q
abisorbsiyon fluoresans = L Eosforesans
PRI
S, N
temel hal -

Sekil 2.2. Jablonski enerji diyagrami [Chemistry Libretexts, 2018]

Floresans, singlet uyariimig (Excited Singlet States; S1, S2) seviyelerden, fosforesans ise
triplet uyanimig(Excited Triplet State; T1) seviyeden, singlet taban(Ground State; SO0)
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seviyeye olan elektronik gegisleri temsil eder. Singlet ve triplet uyariimis haller elektron spini
bakimindan farklidir. Singlet uyarilmis halde elektron spinleri zit yonlu, triplet uyariimig halde

elektronlarin spinleri ise birbirine paralel yondedir [Engin, 2012].

» Floresans: Uyariimis durumda bulunan elektron titresimsel enerjisini kaybederek
uyarilmis enerji seviyeleri arasindan en disuk enerji olan seviyeye iner. Bu noktada

elektron enerjisini floresans yaparak temel hale geri doner [Rhys Williams, 2000].

» Fosforesans: Uyarilmis halden temel hale donids durumu esnasinda fosforesans
gorilebilir. Sistemler arasi gecis esnasinda elektron spin degistirerek triplet hale
gegcer ve bu durumda daha disik enerjili temel hale gecis ic donisim veya
fosforesansla saglanabilir. Ancak ftriplet halden singlet hale gecis ihtimali singlet —
singlet gecis ihtimalinden ¢ok daha azdir. Triplet haldeki elektron bu seviyede singlet
halden daha uzun sure kalir. Bu nedenle elektronu uyaran enerji kesilse bile emisyon
devam eder [Skoog vd., 2018].

Sintilatérden c¢ikan dusik verimdeki 1s1gin elektrik pulsuna cevrilmesi islemi ise bir
fotodedektor(isiga duyarh ylzeyi = fotokatot) ile kuplaji olan fotogogaltici tip ile gerceklesir
(Sekil 2.3). Fotokatota, sintilasyon 1sik fotonlarinin fotoelektrik olay ile disuk enerjide

elektronlari skmesiyle dénligsim gergeklesir.

fotokatot
Isik
\ l Foto ¢ogaltici tip
radyasyon
cihazi
e
Mal kristali

Optik pencere

Sekil 2.3. Sintilasyon dedektori

Baslangigta olusan fotoelektronlarin sayisi gelen radyasyonun enrjisine bagli olarak sadece
birka¢ ylz tane oldugundan bu pulsun elektronik devrede kullaniimasi mimkdn degildir.
Tapun dynotlarda (dynode) olusan elektron ¢ogaltici kisminda elektronlarin sayisi arttirilir.

Elektronlar, elektrik alan sayesinde dynot adi verilen metal bir plakaya dogru hizlandirilr.
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Dynota carpan elektronlar, birgok yeni elektronun serbest birakilmasini saglarlar. ilk dynottan
firlatilan elektronlar, elektrik alan sayesinde ikinci dynota hareket eder ve bu bdylece devam
eder. Her dynot, bir 6ncekinden daha yiliksek potansiyeldedir. Ortalama olarak bir
fotogogaltici tlpte 10- 12 dynot bulunur. Tipik bir sintilasyon pulsunda 107-10%° elektron
vardir. Bu elektriksel yuk, fotogogaltici tupun anotunda elde edilir ve tim sure nanosaniye
(10° s) mertebesindedir. Fotogogaltici tliplerde elektron ¢ogdalmasi lineerdir yani anotta

olusan pulsun genligi fotokatotdaki orijinal elektron sayisi ile orantihidir. [Engin, 2012].

Gulnumuzde sintilatorler tibbi goéruntilemede, dozimetride, glvenlik ve kontrol amagli
uygulamalarda, petrol ve gaz kesif islemlerinde, nikleer tip ylksek eneriji fizigi gibi alanlarda
yaygin olarak kullanilabilmektedir. Bunlarin diginda, X-isinlari, nétronlar, elektron ve iyon
demetlerinin teshis ve karakterizasyon amagli belirlenmesi, goruntilenmesi enerjilerinin ve

siddetlerinin dlgllmesi ilkesine dayanan endustriyel uygulamalarda da kullaniimaktadirlar.
Teknolojik uygulamalara uygun bir sintilatériin beklenen 6ézellikleri asagida siralanmistir;

» Optik gecirgenlik: X-isinlarinin biyltk kismi sintilatore dustikleri ylizeyde sogurulurlar.
Ortaya c¢ikan gorunur 1sigin algilanabilmesi icin sintilator icerisinde yol alarak
detektore ciftlenmis ylzeye ulasmasi gerekmektedir. Bu durum, sintilatérin gorinar
dalgaboylarindaki optik gecirgenliginin yiksek olmasi ihtiyacini ortaya ¢ikarmaktadir
[Greskovich ve Duclos, 1997].

» X-iginlari durdurma gdcd: Bir sintilatérin X-isinlarini durdurma gici  kitlesel
sogurmaya bagldir. Atom numarasi yiuksek elementlerden sentezlenmis sintilatérler
daha yiksek durdurma gicine sahiptirler. Yiksek X-igini durdurma gucl, X-isini
fotonlarinin sogrulmasi olasihidini, dolayisi ile malzeme igerisinde eksiton olusturma
ve liminesant merkezlerin uyarilabilmesi olasihigini da arttiracak, ¢evrim veriminin

yukselmesi ile sonuglanacaktir [Blasse, 1994].

» Kuantum verimi: Sintilatorin birim zamanda sogurdugu X-isini fotonu miktari ile
yayimladigi goérandr 1sik fotonlarinin birbirine gére olan oranidir. Bu oranin yuksekligi
sintilatoriin ve kullanildigi detektérin verimini etkilemektedir [Greskovich ve Duclos,
1997].

» Bozunma zamani ve ge¢ Isima (afterglow): Goruntileme uygulamalarinda kullanilan
sintilatorlerde tepki sdresi kritiktir. Emisyondaki gecikme goérintd kalitesi ve

¢ozunurlGgunu etkileyebilir. Emisyondaki gecikmede etkin olan iki mekanizma
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bulunmaktadir. Bunlarin ilki bozunma zamanidir. Bozunma zamani, aktivatorin
uyariimis duzeyinden taban duzeyine 1simal gegisi igin gerekli olan zamandir. Diger
mekanizma olan geg¢ 1sima, kristal hatalari ve safsizliklarin iyonlastirici radyasyonun
Urettigi elektron ve hollerin tuzaklanmasina sebep olmasindan kaynaklanmaktadir.
Elektron ve holler bu tuzaklarda bozunma zamanindan c¢ok daha uzun streler

boyunca kalarak durulmalarini geciktirirler [Greskovich ve Duclos, 1997].

» Radyasyon hasari: Sintilatoriin veriminin uygulanan X-igint dozuna bagl olarak

degisiklige ugramasidir. Radyasyon hasari  X-isinlarinin  kristal  hatalari

olusturmasindan kaynaklanmaktadir. Bu hatalar genellikle sintilatorin emisyon
dalgaboylarinda optik sogurma sergileyen renk merkezleridir [Greskovich ve Duclos,

1997].

Bu o0Ozelliklerin timua bir sintilatérin biyomedikal goruntileme tekniklerinde kullanilip
kullaniimayacagini belirleyen faktorlerdir. Literatirde 6zellikleri raporlanmis sintilatérler Tablo
2.1’de verilmigtir. Bir sintilatoriin X-isinlari sogurma karakteri yogunluguna (p) ve efektif atom
numarasina (Zqer) baghdir. Sogrulan X-iginlarinin, isik olarak yayimlanmasi ise dogrudan

malzemenin kuantum verimi ile alakalidir.

Tablo 2.1. lyi bilinen sintilatdrlerin spektroskopik ve diger dzellikleri

Sintilator Yogunluk | pZdes ng__rosk_oplk Bozunma | Emisyon I§|r_na_
malzeme (g/em?) (x106) Ozellik zamani tepe A verimi
9 gbsterme (ns) (nm) (foton/MeV)

Nal:Tl 3,67 24,5 Evet 230 410 41000
LaClz:Ce 3,86 23,2 Evet 25 330 46000
Csl:Na 4,51 38 Evet 630 420 40000
Csl:Tl 4,51 38 Evet 800-6x10° 550 66000
LaBrs:Ce 53 25,6 Evet 35 358 61000
YAIOs:Ce

(YAP) 55 7 Hayir 30 350 21000
Y1.34,Go6oOs: 5,9 44 Hayir 1x108 610 42000
(Eu,Pr)o.os

CaWO0O, 6,1 89 Hayir - 420 20000
Gd:SiOs:Ce

(GSO) 6,7 84 Hayir 60 440 8000
Bi4Ge3012

(BGO) 7,1 227 Hayir 300 480 9000




%‘{:Gaf’olzzcr 7.1 58 Hayir 1,4x105 | 730 40000
Gd.0.S:Th 7.3 103 Hayir 1x10° 545 60000
idzoZS:Pr’Ce 7.3 103 Hayir 4x10° 510 35000
Gd,0,S:Pr 7,3 103 Hayir 3x10° 510 50000
(Lt’ég)of’:ce 7.4 143 Hayir 40 420 26000
YTaO.:Nb 7.5 96 Hayir - 410 40000
CaHfOs:Ce 7.5 139 Hayr 40 390 10000
SrHfOs:Ce 7.7 122 Hayr 40 390 20000
CdWO, 7.9 134 Hayr 5x10° 495 20000
BaHfOs:Ce 8,4 142 Hayir 25 400 10000
Lu2O3:Eu,Tb 9,4 211 Hayir >10° 611 30000

Duanya genelindeki egilim, konak olarak belirlenen bir kristalin aktivator iyonlarla
katkilandiriimalariyla Uretilmeleridir [Schaefer vd., 1989]. Aktivator iyon etkisi sayesinde
elektron ve holler ayni liminesant iyonda tuzaklanirlar. Ce®" iyonlari igin 5d-4f, Eu®* icin ise
5d-7f orbitalleri arasindaki gegisler d ve f durumlarinin zit paritelerinin yarattigi elektrik dipolu
sayesinde izinlidir. Bu iyonlar ile katkilandiriimis inorganik sintilatérlerde belirtilen gegislerin
karakteristik emisyonu gortlmektedir. Lantanit serisinde gortlen 5d-4f gecisleri 20 ns gibi
kisa bir bozunma zamani sergilemektedir [Derenzo vd., 2003; Canning vd., 2011,
Kandarakis vd., 1998]. Seramik sintilatorler tek kristallere gore uretim kolayhdi ve kompleks
kompozisyonlarin sentezlenebilmesi, cam ve plastiklere gore ise ylksek yogunluk ve ylksek
X-1ginlari durdurma glclu gibi avantajlar sergilemektedirler [Greskovich ve Duclos, 1997,
Weber, 2002]. Bu mekanizmalar g6z onune alindiginda yuksek verimli ve hizli inorganik
sintilatorlerin gelistiriimesine dair arayista akademik ve bilimsel c¢aligmalarin, lantanit
serisindeki elementlerin 6zellikle 5d-4f gegisleri gergeklestiren iyonlari ile katkilanmig
kristaller Uzerine yogunlasmasi anlamlidir. X-iginlari detektor yapilarinda kullanilacak
sintilatdrlerin aranan Ozellikler arasinda kisa bozunma zamani ve dusuk gec 1Isima oranidir.
Bu 0Ozellikler, tomografi gibi ger¢cek zamanl medikal gorintileme teknikleri icin 6nem

arzetmektedir.




2.1.3 Sayisal X-lsinlann Radyografi Detektorii Teknolojileri Ve Fosfor Ekranlarinin

Detektdr Teknolojilerindeki Yeri

X-1sinlarini dolayh algilayan sayisal detektorler dayandiklari teknolojiler ve sistem elemanlari
bakimindan iki sinifta toplanabilirler. Bunlar yassi panel detektdorler ve CCD alan X-igini
detektorleridir [Yaffe ve Rowlands, 1997]. Yassi panellerin ilk érnekleri dogrudan radyografi
prensibiyle caligmaktadir. Hidrojenize edilmis amorf silisyum (a-Si:H) ince film transistorler
Uizerinde aktif madde olarak amorf selenyum (a-Se) kaplanmis sayisal dizinlerden olusan
yassi panel sayisal radyoloji detektorl (Direct View) 1999 yilinda birlesik devletlerde yerlesik
Eastman Kodak firmasi tarafindan piyasaya surtlmastir. Bu cihaz, gogus radyolojisinde
kullanilan film ve film-ekranlarin boyut standartlarina uygun 35x45 cm? aktif goruntileme
alani ve 139 pym dizin piksel boyutuna sahip olarak imal edilmistir [Eijk, 2002; Geijer
vd.,2001]. Ayni tarihte Belgika merkezli Agfa firmasi benzer bir sistemi (Dr Thorax)
geligtirmistir. Bu cihaz, a-Si:H fotodiyot dizini Uzerine Gd.0,S:Tb sintilatér katmani
blyutilmus yassi panel seklindeki dolayli X-isini goruntileme detektértudur. Fotodiyot
dizinlerinin piksel boyutlari 160 um, aktif goriintileme alani ise 43x43 cm? olarak Uretilmistir.
ilerleyen dénemde Canon, General Electric, Varian, TRIXELL, ve yakin dénemde de
Hamamatsu gibi dinya genelindeki biyomedikal goruntileme ve yariiletken detektor
sanayinin onde gelen firmalari a-Se/a-Si:H, dogrudan veya dolayll radyografi prensibine
dayanan yassi panel detektorleri gelistirmiglerdir. Bu detektdr sinifindaki gelisme Csl:Tl
sintilatdrlerin - kullanimi ve ¢ozunurligin arttirilmasi  igin - piksel boyutlarinin  toplam
goruntileme alanindan feragat edilerek kigultiimesine dair olan c¢alismalardir. YUlksek
¢6zUnarlikl modern detektdrlerin piksel boyutlari 50-150 pym arasinda degismekte olup,
lateral ¢ozUnUrligu ylksek sistemlerin aktif gorintileme alanlari géreceli olarak dardir. Bu
cihazlar g6égus radyografisi gibi genis alanlardan ziyade mamografi gibi daha dar detektér
alanlarinin kullanilabildigi ihtiyaglara uygundur [Yaffe ve Rowlands, 1997; Eijk, 2002; Kotter
ve Langer, 2002; Geijer vd., 2001; Ning vd., 2000; Garmer vd., 2000; Lee vd., 2003; Chotas
vd., 1999].

CCD alan X-iginlari detektorleri, gorintl elde etme ve veri isleme amaciyla CCD dizinlerini
kullanmaktadir. CCD teknolojilerinde hélihazirda 10 ym ve altinda piksel boyutlarina
ulagiimasi X-iginlarinin gérintilenmesinde bu cihazlara yuksek gorintl kalitesi, lateral ve
uzaysal dagihm ¢oézunlrligu saglamaktadir. CCD detektorler ile paralel olarak butunleyici
metal oksit yariletken (CMOS) detektorler de digslk gurdltid oranlar ile bilimsel ve

endustriyel uygulamalara uygun olarak gelismelerini sirdurmuslerdir. Bu cihazlarda verinin
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okunmasi milisaniyeler mertebelerindedir. Bu durum, CCD ve CMOS detektdrleri yuksek hizl
X-1s1n1 detektdrlerinin yapilarina uygulanabilir kilmaktadir. Bu cihazlarin da yassi paneller gibi
dogrudan ve dolayh radyoloji prensiplerine gére ¢alisan érnekleri bulunmaktadir. CCD alan
X-1ginlari detektdrleri fosfor ekranlar veya sintilatér katmanlar ile birlikte calismaktadir.
Sintilatér katmanlarinin dogrudan CCD dizinleri tzerinde biyatilmesi, fosfor iginde olusan
ISIgin en az yolu kat ederek detektdre gegmesini sagladigi gibi fosfor katmaninin X-
Isinlarinin aydinlattigi ylzeyin karsisinda olusan géruntiyld kaydetmekte dnemli avantajlar
saglar. Bu avantajlarin en 6nemlisi genis sayisal X-iginlari detektoérleri icin yiksek ¢ozuntrlik
ve dusuk maliyetli céztmler gelistirebilme olasihgidir. Fosfor ekranlar, i1sik gegirgen bir altlik
Uzerine sintilatér ince film veya katmanlarin bayGtiimesi yoluyla Uretilirler. X-isinlari gibi
iyonlastirici radyasyon veya yuksek enerjili pargaciklar sintilator katman Gzerine dustugunde
gorindr 1s1ga donasturalir, olusan 1sima 1sik gecirgen althgin fosfor kaplh olmayan ylzeyinde
goruntilenebilir [Gruner ve Tate, 2002; Stanton vd., 1993; Allison, 1994; Castelli vd., 1997;
Suzuki vd., 1999; Phillips vd., 2000; Livert vd., 2000]. Fosfor ekranlara dayali CCD alan X-
isinlari detektorlerinin performanslarini belirleyen baslica etmenler uzaysal dagiim veya
lateral ¢ozindrlik ile algilama verimidir. Her ikisi de detektorleri olusturan fosfor ekran ve
CCD dizinlerinin kendi &zellikleriyle, bu iki komponentin optik ¢iftlenme teknigine kuvvetle
baghdir [Koch vd.,1998].

Fosfor ekranlarin uzaysal dadilm veya lateral ¢6zinUrlGgU, ekrani olusturan fosfor katmani
ve altlik bilesenlerine baglidir. Radyoliminesans sonucu olusan 1sigin fosfor igcinde her
yonde yayilmasi ve sacillmasi, fosfor katmanindan gecirgen altliga dik gelmeyen 1s13in
kirlma indisi farki yuzinden gelisine gére daha genis bir agiyla kirilmasi ¢ézinarlagu
sinirlandiran etmenlerdir. Altliktan kaynaklanan sagiimalarin azaltiimasi i¢in uygulanan basit
ve etkili ydontem diz camlar yerine batinlesik fiber optik plakalar kullanmaktir (Sekil 2.4).
Batlnlesik fiber optikler; gérinlr 1sik igin dalga kilavuzu gorevi géren cam fiberlerin,
fiberlerden farkli kompozisyona sahip cam matris i¢erisinde dizenli olarak dizilerek bir araya
getiriimesinden olusmaktadir. Cam matris ve fiberler arasindaki kompozisyona bagli kiriima
indisi farki fiberlere giren 1s131n matrise gegmesini engeller ve tek fiber icerisinden iletilmesini
saglar. Tipik butinlesik fiber optiklerde cam fiberlerin caplari 3-25 pm arasinda
degismektedir. Fiber gapi, bitlnlesik fiber optik plakanin, dolayisi ile kullanildiklari fosfor

ekranlarin ¢ézunarliginde ulasilabilir siniri belirlemektedir.

Fosfor ekranlarda kullanilan inorganik sintilatér katmanlari; tek kristaller, polikristal filmler

veya organik baglayicilar ile bir arada tutulan seramik tozlardan tegkil edilirler. Tek kristaller

11



icerisinde radyoliminesans ile olusan 1sik, sintilatér ve althig birlestiren arayizeyde
saclimaktadir. Fosfor ekran yapilarinda, sintilatorlerin X-isinlarinin dustugu yuzeylerinde
ayna goérevi goren aliminyum filmler buyatilmektedir. Aliminyum filmler, fosfor icinde olusan
IsIgin tamamini althga yonlendirerek verimini arttirirken sagilmalara sebep verdiginden
¢6zanarlik gucund dusurmektedir. Tek kristal fosfor ekranlarda sintilatér kalinhdini azaltmak
sacilan 1s1gIn sintilator icinde kat ettigi yolu da kisalttigindan ¢ozunurlukte iyilesmeye yol
acabilir. Ancak bu oOnlem yuksek enerjili X-i1ginlar icin ylzeye gonderilen radyasyonun
tamaminin sogrulmadan gegmesine, fosfor ekranin foton ¢evrim veriminin azalmasina neden
olmaktadir. Polikristal sintilatér filmlerde tane sinirlari, toz ekranlarda ise taneler ile organik
baglayici arasindaki arayuzeyler 1sigin sintilatér icinde sacimasina neden olur. Tane
boyutlarinin kigultiimesi, hatta nanometre mertebelerine indiriimesi 1S1§1n tane sinirlarindan
saciimalari arasindaki serbest yolu azaltip daha kisa erimlerde tutarak ¢ozunurliga arttirir.
Tanelerin kigllmesi, inorganik sintilator filmlerde kristal yapinin diizeninin bozuldugu tane
sinirlarinin artmasina, bu sebeple de sintilatériin foton ¢evrim veriminin azalmasina neden
olmaktadir. Fosfor ekranlarin uzaysal dagilm c¢oézundrligind arttirmak UGzere sintilator

filmlerin kolonsal morfolojide blyuttlmesi etkinlikle kullanilan bir yéntemdir.

X-Igini X-lgini

Al Katman Al Katman

/ / 1 Kolonsal
#_emisyon emisyon buyutaimas
’//\\ Sintilator ~_ Csl:Tl

Cam matris Cam matris

3
Gekirdek fiber Cekirdek fiber

X-lsgini

C
) Al Katman

i 11 il 11 11 11 1l 11 1 Yiksek

A Emisyon yogunluklu
sintilator

Coziulmus
~ cam matris

R Cekirdek fiber

Sekil 2.4. Fosfor ekranlarda wuzaysal dagilim ¢6zinlrlGglinl azaltmak Uzere
gerceklestirilen calismalar; a) Butlnlesik fiber optik althk kullaniimasi, b) Sintilatorin
kolonsal olarak buyutilmesi olarak siralanabilir. Bu g¢alismada sunulan ¢6zim onerisi,
c) Sintilatérin fiber optik althgin sadece cekirdek fiberleri Uzerinde segimli olarak

blyutilmesidir.
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Fiziksel buhar biriktirme (PVD) yontemiyle Uretilmig kolonsal Csl: Tl ve Nal:Tl fosfor ekranlar
endustride uygulanagelmektedir. Kolonsal bulyutilmis fosfor ekranlarda emisyonun
sacgiimasi Sekil. 2. 4.b’de sematik olarak gosterilmigtir. Cozunurlugun arttirilmasina dair diger
bir ¢cozim ise sintilatorlerin pikseller haline getiriimesi ve bu amag¢ dogrultusunda litografi
yontemlerinin kullanilmasidir. Etkili olan bu yéntem, igcerdigi kompleks techizat ihtiyaci ve
temiz oda calismalarinin yartttlmesinin gerekliligi gibi sebeplerden dolayi dretim zorlugu ve
yuksek dretim maliyetlerine neden olmaktadir [Gruner ve Barna, 1993; Chappell ve Murray,
1984; Barnavd., 1999].

CCD teknolojisi; ylksek Ug¢ boyutlu ¢ozinlrlik, genis dinamik aralik ve cesitli sistem
formatlarini destekleme imkani saglamistir fakat bu optik detektorlerin konvansiyonel fosfor
ekranlarla kullaniimasi durumunda, X-isini durdurma gucl ve c¢ozunurlige baglh detektor
performansi negatif olarak etkilenmektedir [Feng vd., 2013]. Bu durum yeni sintilator
malzemelerin gelistiriimesi gereksinimine neden olmaktadir. Litesyum oksit (Lu203) tabanl
sintilatorler, yiksek yogunlugu (9,4 g/cm®), radyasyon direnci ve liminesans etkinligi
(30 foton/keV) ile konvansiyonel sintilatdrlerin teknolojik uygulamalarda yerlerini alabilecek
bir adaydir. Literatirde lantan serisindeki elementlerin +3 degerlikli iyonlari (Eu, Tb, Er, Ho,
Sm) ile katkilandirilmis Lu»O3 seramiklerinin fosforesans 6zellikleri rapor edilmistir. [Zych vd.,
2004; Ohmi vd., 2004; Dujardin vd., 2005; Bar vd., 2003] Yaygin olarak kullanilan Csl:Tl
yuksek luminesans etkinligine sahip olmasina ragmen radyasyon hasari, higroskopik etkileri
ve dlsik yogunlugu (4,52 g/cm?®) sergilemesi yerini alabilecek yeni malzemelerin arayisina
neden olmaktadir. Lu2Os:Eu ve diger Lu.Os tabanl sintilatorler icin dezavantaj olarak kabul
edilecek en dnemli nokta ise, ticari olarak uygulanabilirlik hususudur. Lu2Os3 tek kristal tretimi
icin ise sinirlayici bir parametre 2490°C gibi ylksek ergime sicakligidir. Kubik kristal yapi
sergileyen LuO3 seramiklerinin GUretimi icin hali hazirda kullanilan yéntemler daha 6nce de
bahsedildigi gibi transparan optik seramik olarak gegmekte, sicak izostaiik pres ve vakum
altinda sinterleme ile yuksek yogunluklu kitlesel (bulk) seramikler hazirlamaya
dayanmaktadir [Tojan-Piegza vd., 2008; Lempicki vd., 2002]. Kitlesel Lu.Os:Eu transparan
optik seramiklerden ince katmanlar elde edilerek ekran olarak kullanildigi rapor edilmistir.
Bahsedilen rapor Lu;Os:Eu ile tek kristal Csl:TI ve GOS malzemelerinin algilama kuantum
verimini karsilagtirmak Uzere gerceklestirilen arastirmalari konu etmektedir. Algilama
kuantum verimlerinin Olcllebilmesi amaci ile bahsedilen kitlesel malzemelerden ince
katmanlar hazirlanmig ve bu katmanlar Uzerinde lazer igsleme kullanilarak mikron
mertebesinde pikseller olusturulmustur. Lu.Os; malzemesinden Uretilen pikselli yapinin
teknolojik uygulamalari yaygin olan rakiplerine gore gok daha yuksek algilama kuantum
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verimi sergiledigi rapor edilmistir [Topping ve Sarin, 2009]. Lu.Os:Eu ve diger litesyum
temelli sintilatérlerin bahsedilen Uretim zorluklari, ince film kaplamalar ile elde edilen fosfor
ekranlari teknolojik uygulamalar i¢in kullanimini uygun kilmaktadir. Bu sintilatorlerin ince film
olarak buyutilmesinde PVD, CVD ve Sol-Gel yontemleri yaygin olarak kullaniimaktadir.
Lu.Os:Eu ince filmlerin buydtiimesi alaninda PVD temelli tekniklerden elektron demeti
biriktirme, RF manyetik alanda sigratma ve atmali lazer biriktirme disiplinlerine
basvurulmaktadir [Topping vd., 2007].

Literatir ¢galismalari incelendiginde biyomedikal gértintileme uygulamalarini hedefleyen ¢cok
az sayidaki calismada, Csl:TI ve GOS malzemelerinin ince filmler olarak seramik
sintilatorlerin fosfor ekran yapilarinda kullanildigi gorulmektedir [Luo vd., 2015; Hernandez-
Adame vd., 2013; Ramirez vd., 2010; Chen vd., 2016; Dhananjaya vd., 2010.]

Seramik sintilatorlerin fosfor ekranlarda kullanildi§i teknolojik uygulama ise yok denecek
kadar azdir. Bu durum X-iginlari radyografi detektorleri alaninda bir bosluk yaratmaktadir. Bu
teknolojik uygulama boslugunun ortaya cikmasindaki baslica sebepler fosfor ekranlarda
kullanilan sintilator filmlerin kalinliklarinin arttiriimasinin fosfor ekranlarin uzaysal dagilim
¢6zUnarlGgini  disurmesi, kalinhgin  disik oldugu filmlerde kuantum veriminin de
dismesidir. Ayrica uzaysal dagilim ¢dzinUrligin geligtiriimesi icin kullanilabilecek litografi
yontemlerinin ek maliyetler getirmesi, fosfor ekranlarin ¢ozinadrluklerinden ziyade
goérintileme sistemlerinde yer alan yariiletken detektorlerin ¢dzinurlUklerini arttirimasina

dair genel bir egilimin olusmasi diger sebepler arasinda sayilabilir.
2.2. Seramik Sintilator Malzemeleri Sentezleme Yontemleri

Literatirde seramik sintilator malzemelerini sentezlemek amaci ile sol-jel yéntemi disinda
kullanilan baska metodlar mevcut olup bunlarin basinda “spin coating”, “solution combustion
synthesis” ve “melt quenching” yontemleri gelmektedir. “Spin coating” yontemi, bir althk
uzerine sintilatér malzemenin kaplanmasi esasina dayanir ki kaplama malzemesi Once
uygun bir ¢ozicude ¢ozulerek solvent haline getirilir. Bu solvent altlik merkezine uygulanir ve
ardindan sistem dondurtulmeye baslanir. Donme etkisiyle birlikte ugucu 6zellikteki ¢ozicu
ortamdan uzaklastirilir ve sintilatdor malzemesi kaplanmis olarak elde edilir [Taylor, 2001].
Ozellikle seramik oksit tozlarinin nano boyutta sentezlenmesi amaglandiginda ise yaygin
olarak kullanilan ydntem “solution combustion synthesis’dir. Burada oksit tozlari, metal
nitratlarin belirli yakitlarla olusturdugu cozeltiler kullanilarak sentezlenmektedir. Yontem
sicakhgin etkisi ile gerceklesen reaksiyonun yapida ekzotermik bir reaksiyon olusturmasi
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sonucu kendi kendine devam etmesi ve buna baglh olarak kendiliginden devam eden
reaksiyon sonucunda toz malzemenin olusumuna dayanmaktadir [Mukasyan, 2007]. Cam ve
saydam seramik Uretiminde ise kullanilan “melt quenching” yénteminde istenilen bilesimde
hazirlanmig tozlar 6gutulip karistirildiktan sonra karisim ergiyik haline gelene kadar termal
isleme tabi tutulur. Ergiyik preslenip sodutularak ilk haline gelmesi saglanir. Ardindan termal

islem ve parlatma kademeleri ile malzeme sentezi tamamlanmis olur.

Seramik sintilatorlerin sentezlenmesinde c¢oOzeltiden beraber ¢oktirme gibi sol-gel temelli
yontemler kullaniimakta, kibik kristal yapiya sahip sistemler icin ise transparan seramik
Uretim yontemlerine benzer sinterleme prosesleri uygulanmaktadir [Greskovich ve Duclos,
1997]. Sol — gel yéntemi malzemenin bilinen Uretim yontemlerine goére daha disuk bir
sicaklikta ¢ozelti olusturup, bu ¢dzeltiden malzemenin kati halini Gretme esasina dayanir. Bu
yontem ile islenebilmeleri icin ylksek sicakliga ihtiyag duyulan malzemelerin ergitme
islemine tabi tutulmadan istenilen oOzelliklerde uretilebilmesi mumkuindar. Yoéntem, oda
sicakligina kadar dusen sicakliklarda uygulanabilirli§i ve son urtine sekil vermedeki kolayligi
[Kandarakis vd., 1998] gibi nedenlerden dolayli ginimuzde bircok alanda kullanim alani
bulmaktadir. 19.yy sonunda Ebelmen’in SiCl, ve alkol ile ilk metal alkoksidi Uretip bilesimin
aclk hava atmosferinde jellestigini bulmasiyla ilk sol-jel malzeme Uretimi gerceklestirilmistir.
O doénemde beklenildigi kadar dikkat ¢cekmeyen sol-jel yontemi 20.yy’da tam anlamiyla
kesfedilmistir. Yontem sayesinde alkoksitler ile oksit filmlerin Uretilebilecegi anlasiimistir. Sol
— gel yontemi temel olarak inorganik polimerlerin veya seramiklerin ¢ozelti halinden baslayip
bir sivi 6ncu olusturmasiyla sole dondsmesi ve ardindan agh bir yapiya sahip olan jelin
olusmasina dayanmaktadir. Yontemde ilk olarak uygun bir ¢ozucl icerisinde (6r. alkol)
malzemenin ¢ozilerek kolloidal bir ¢ézelti hazirlanmasi ile baglanir. Bu ¢ozelti icerisinde
meydana gelen hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlariyla yapi jellesmeye baslar. Bu yapi
viskozitesi giderek artan bir bicimde dénlsimiine devam eder. Jellesme tamamlandidinda

yap! kurutma ve ardindan termal igsleme tabi tutularak son Grin elde edilir.
2.2.1 Sol-Gel Proses Adimlan
» Hidroliz ve Kondenzasyon

Prosesin ilk adimi olan homojen ¢ozelti hazirlama asamasinda baglangi¢c malzemesi uygun
¢Ozucu yardimiyla ¢ozulur. Bunlar metal tuzlar igin su, metal alkoksitler i¢in ise alkoldur.
Cozelti hazirlandiktan sonra alkoksitlere su eklenerek hidroliz iglemi baglatilir. Cézeltinin pH

degerinin 7’den farkli olmasi bu asamada reaksiyonu hizlandiracagindan ortama katalizér
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olarak asit ya da baz ilavesi yapilir. Hidroliz tamamlandiktan sonra solin pH degeri 7 ye
cekilerek jellesme baglatilir. Bu asamada islak jel olarak adlandirilan yapi meydana gelmeye
baslar [Brinker ve Scherer, 2013]. Bu adimin reaksiyonlari asagidaki sekillerde verilmigstir
(Sekil 2.5).

O+M-OR —» _O—PM-0OR —»HO-M 40 —»\[OH + ROH
H” H NH

Sekil 2.5. Metal alkoksitlerin hidroliz reaksiyonu [Brinker ve Scherer, 2013].

Hidroliz asamasini alkolin ve suyun kondenzasyon reaksiyonlari takip eder (Sekil 2.6 ve
Sekil 2.7)

M. M R
O+M—-OR —» O —»M-0OR —PMO - M €O —»MOM + ROH
H” : Ll NH

Sekil 2.6. Alkol kondenzasyonu [Brinker ve Scherer, 2013].

M. M _H
O+M—-OH —» O —»M-0OH —» MO-M40_ —»MOM +H,0
H” - RN

Sekil 2.7. Su kondenzasyonu [Brinker ve Scherer, 2013].

» Jellesme

Jellesme soluin viskozitesinin artmasiyla elastik bir kati gibi davranmasina neden olan adim
olarak tanimlanabilir. Hidroliz ve kondenzasyon adimlari sonucunda metal bilesikleri kimeler
halinde buylyerek jeli olustururlar. Bununla birlikte jel olusumu sirasinda bir kisim sol hala
ortamda bulunacaktir. Son sol kimesi ile birlesmeyi tamamlamis jel yapi birlestiginde
jellesme asamasi tamamlanmig olur. Jellesme ile gerceklesen reaksiyonlarin hizina bagl

olarak son Urinin mikroyapisi kontrol edilebilmektedir.
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» Yaslandirma

Jellesme adiminin tamamlanmasi ile birlikte yapi akiskanligini kaybederek elastik bir kati gibi
davranmaya baslar. Yaglanma adiminda oOnceki adimlardaki gibi gorsel bir degisim
olmamasina ragmen jel yapisinda halen aktiflik devam etmektedir. Bu asamada yapida
polimerizasyon, kabalasma ve faz dénisimud olmaktadir. Polimerizasyon sirasinda yapida
hapsolmus sivilarda kondenzasyon devam etmekte ve yapi igcerisindeki baglanma sayisi
artmaktadir. Ayrica olusan jelin buzilmesi sonucunda sivi atilmasi olaylr da meydana
gelmektedir. Bu durum sineriz olarak tanimlanmaktadir. Kabalasma ya da diger adiyla
olgunlasma prosesi ise yapi igerisindeki parcalanma, tekrar ¢okme reaksiyonlaridir.
Yaslandirma sirasinda meydana gelen bir diger durum kristalizasyondur. Yap! bu asamada

ayrisip tekrar cokme gdosterdigi icin tekrar organize olabilmektedir.
» Kurutma

Poroz yapidaki jelin kurutma prosesi birkag asamadan olusmaktadir. Baslangicta,
buharlasan sividan dolayi agilan bosluk kati iskelette gekme meydana gelmesine neden olur.
Bdylece sivi — buhar arafaz bélgesi kati iskeletin disina tasinir. iskelet cekilme olayina
direnecek kadar sertlesti§i zaman ise sivi iskelet icine girerek ylzeye yakin kisimlarda
bosluklarin olusumuna neden olacaktir. Bu bosluklar hava ile dolsa bile buharlasma bu
bosluklardan devam eder. Son olarak yapida kalan sivi, iskelet icine hapsolur. Kuruma iglemi
yapida sikismis sivinin buharlasmasi ve dis kisimda bulunan buharin difiizyonu ile

gerceklesmektedir.
» Sinterleme

Son olarak, katilasan yapi sinterleme ile tamamen yogunlastirilir. Jellerde sinterleme
sicakhgi, hizi, atmosferi gibi degiskenler son trlnin yapisi Gzerinde dnemli etkilere sahiptir.
Farkli uygulama parametreleriyle son drinde farkli tane boyutu ve kristal yapilar elde
edilebilmektedir [Brinker ve Scherer, 2013].

2.2.2 Pechini Sol — Gel Yontemi

Pechini metodu klasik sol gel metodundaki homojen metal/sitrat komplekslerin olusturulmasi
esasina dayanmaktadir. Ancak yontem, bilesimi degistirmek suretiyle yapidaki metal
iyonlarini polimer yapi igerisine hapsetmektedir. Yontemin amaci, organik matriksin termal

etkiyle bozunmasini geciktirerek son urunun Uzerinde daha g¢ok kontrol saglanmasidir.

17



Pechini metodundaki en oOnemli reaksiyon sitrik asit ve etilen glikol arasindaki
transesterifikasyon reaksiyonudur ($Sekil 2.8). Sentezleme asamasinin baslangicinda, metal
tuzu su igerisinde etilen glikol ve sitrik asit birlikte ¢ozllerek homojen bir ¢ozelti hazirlanir.
Solisyonun isitilmasi ile birlikte sitrik asit ve etilen glikol arasinda reaksiyon baglar. Bu

reaksiyonun sonucunda yaplyi kaplayan genis bir agsi yapi olusur [Danks vd., 2016].

HO,C HO,C +H0
OH OH
OH OH
HO,C + /( — HOC J/
0 OH HO 0 0

Sekil 2.8. Sitrik asit ve etilen glikol transesterifikasyon reaksiyonu [Danks vd., 2016].

Polimer ad yapisinin olusmasinin ardindan malzeme igerisindeki organik kalintilar firin
atmosferinde yakilarak uzaklastirilir. Bu islem sonucunda seramik Grtin elde edilmis olur. Bu
yontemin en Onemli avantajlarindan biri iki veya daha fazla metalin yapida homojen bir
sekilde dagiimasina olanak vermesidir. Sekil 2.9'da Pechini sol-jel yonteminin adimlari

kisaca 6zetlenmistir.

94~

Metal sitrat & Etilen
kompleksleri glikol

= OH B
Oy O
0 o A% /l/
HO o HO Metal sitrat ve etilen glikol Hapsolmus metal iyonlar: ve
OH

karisimi polimerimsi ags1 yap1

Sekil 2.9. Pechini sol-jel yontemi [Danks vd., 2016].
2.3 Fiziksel Buhar Biriktirme (PVD) Yontemleri

Kaplama malzemelerinin, 6zellikle de ylUksek ergime sicakligina sahip malzemelerin, fiziksel

olarak buharlagtirilarak istenilen taban malzemelerin Uzerine kaplanmasi yaygin olarak

kullanilan kaplama proseslerinden biridir. Sekil 2.10’da siklikla kullanilan buhar fazi kaplama
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prosesleri sematik olarak siralanmistir. Fiziksel buhar kaplama yontemlerinde kaplama
malzemesini termal olarak buharlastirmak amaciyla rezistansla isitma, induktif 1sitma,
elektrik arki ile buharlastirma, lazerle buharlastirma gibi buharlastirma yontemleri
kullanilabilir. Bunlardan rezistansla buharlastirma ydnteminde buharlastirilacak malzeme bir
potaya konulur. Daha sonra pota bir elektrik rezistans yardimiyla isitilarak buharlagtirma
islemi gergeklesgtirilir. Bu yontemle Al, Cu, Ag, Pb gibi dusik ergime sicakhgina sahip
malzemelerin buharlastirilmasi mimkinddr. Rezistansla buharlastirmada iyonlagsma ve
buharlasan parcaciklarin enerjisini disuk olmasi nedeniyle taban malzemeye baglanma
disuk, film goézenekliligi yiksektir. induktif buharlastirmada temelde rezistansla
buharlastirma yoéntemine benzerdir. Indiiktif buharlastrmada metalik malzemeler pota
cevresine sarilan bobinlere uygulanan indiktif akimla buharlastirilirlar. Ark buharlastirma
yonteminde kaplama malzemesini buharlastirmak icin elektrik arki kullaniimaktadir. Katodik
ark buharlastirma isleminde buharlastirilacak malzeme katot olarak yerlestirilir. Katoda
uygulanan dusuk gerilim-yuksek akim degerleri katot Uzerinde ark meydana getirerek
katodun buharlasmasi saglanir. Bu ydntemde karsilasilan en buylk problem kaplama
sirasinda olusan ve damlacik (droplet) olarak isimlendirilen parcaciklardir. Bir diger
buharlastirma yontemi olan elektron demetiyle buharlastirma isleminde ise yiksek enerijili

elektronlarin hedef malzemeye odaklanmasi sonucunda lokal buharlasma saglanarak

kaplama iglemi gerceklestirilir. Bu amagla lazer isinlari da kullanilabilir.

Buhar Fazl
Kaplamalan

FizikselBuhar Kimyasal Buhar
Biriktirme Biriktirme
I
| 1
Buharlastirma
Sigratma Plazma esash
1
| 1 1 1 | | 1
Rezistansla indiktif Elekt_ron Katodikark DcC Magnetron RF
demeti-lazer

Sekil 2.10. Buhar fazi kaplama ydntemleri [Rickbery ve Matthews,1991 ]

Fiziksel buhar biriktirme tekniklerinden bir digeri de, hedef malzeme yuzeyinin yiksek enerjili

gaz iyonlari ile bombardiman edilerek atomlarin/atom gruplarinin ylizeyden sigratilmasi
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esasina dayanan sigratma (sputtering) yéntemidir. ilk olarak 1852 yilinda uygulanan bu
yontemle, 6zellikle yliksek ergime sicakligina sahip ve termal olarak buharlastiriimasi ¢ok
zor/imkansiz olan metalik malzemelerin buharlastiriimasi ve kaplanmasi mimkin olmustur.
Dogru akim kullanilan bu kaplama prosesinde, vakum altinda tutulan ve yuksek gerilim
uygulanan iletken plakalar arasina disaridan gonderilen inert gaz (genellikle argon) plazma
fazina gecer. Plazma fazi igerisindeki pozitif yukla Ar iyonlari, negatif olarak yuklenis olan
hedef malzemeyi bombardiman ederek momentum transferi sonucu hedef malzemeden
atom koparirlar. ilerleyen yillarda, olusan plazmanin belli bir alanda sikistirilarak iyonizasyon
ve kaplama verimini arttirmak amaciyla sigratma sistemindeki hedef malzemelerin arkasina
yuksek gucli magnetronlar yerlestirilerek, manyetik alanda sigratma sistemi gelistirilmistir.
Manyetik alanda sigratma yontemi ile plazma igerisindeki aki yogunlugunun artmasi sonucu
kaplamanin taban malzemeye adezyonu da arttirlimistir. Sigratma yonteminde dogru akim
kullanilarak iletken malzemelerin kaplanmasi yaygin olarak kullanilir. Yalitkan malzemelerin
buharlastirilmasi icin dogru akim yerine alternatif akim uygulanmasi gerekmektedir. Bu
amagla rf sicratma sistemleri gelistiriimistir. Rf sigratma sistemi kullanilarak ¢ok ylksek
ergime ve buharlasma sicakligina sahip oksit seramikler gibi yalitkan malzemelerin

buharlastiriimasi mimkuindur.

iletken olmayan malzemelerin buharlastirimasi icin  yiksek frekansli alternatif
uygulanmasina ihtiyag vardir. 50 kHz'in Gzerindeki frekanslarda iyonlarin DC diyot benzeri bir
desarji olusturabilmek icin yeterli hareketliligi yoktur. Elektrotlara uygulanan potansiyel
elektrotlar arasinda kalir. Elektrotlar arasindaki boglukta bulunan elektronlar iyonlagsmayi
saglayacak vyeterli enerjiye ulasirlar ve elektrotlar arasindaki boslukta plazma olusumu
gerceklesir. YuUksek bir pik voltaji olan rf potansiyeli bir elektroda kapasitif olarak
uygulandiginda, ylzeyde bir sirekli olarak degisen bir pozitif / negatif potansiyel ortaya ¢ikar.
Her bir yari cevrimde, sigratmaya neden olacak kadar enerjiye sahip iyonlar ylzeye
hizlandirilir, bu sayede alternatif yari gevrimlerde, yuzeye ulasan elektronlar ylzeyde

herhangi bir ylkin birikmesine engel olurlar.

Sigratma kaplamada 0.5-30 MHz araliginda Rf frekanslari kullanilabilmesine ragmen, ticari
olarak kullanilan sistemlerde 13.56 MHz en yaygin olarak kullanilan frekanstir. Rf sicratma
sistemi 1mTorr dan daha disuk basing degerlerinde kullanilabilir. Hedef malzemelerin iletken
veya yalitkan olmasi arasinda farklilk olmamasina ragmen hedefin yalitkan olmasi
durumunda dielektrik kayiplar s6z konusu olabilir. Yalitkan bir hedef malzemenin metal bir

elektrot tarafindan desteklenmesi durumunda, yalitkan malzemenin yuzeyin tamamini
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kaplamasi 6nemlidir. Aksi durumda acikta kalan metal, metal-izolatér-plazma tarafindan
olusturulan kapasitansi kisaltir. Rf sigratma sisteminin sigratma verimi disik olmasina
ragmen, elektriksel olarak yalitkan malzemelerini puskurtmek icin kullanilabilir. Dielektrik
hedeflerin rf kullanilarak sigratilmasinda karsilasilan en blylk problem, elektriksel olarak
yalitkan malzemelerin cogunun disuk termal iletkenlige, yiksek termal genlesme katsayisina
ve genellikle gevrek karaktere sahip olmasidir. Bombardiman sirasinda garpisma enerjisinin
¢ogu Is1 enerjisine dénustiginden, sigratmada yuksek gug¢ seviyeleri uygulandiginda biyuk
termal gradyanlarin olusumu sonucunda hedeflerde kirilmalar olusabilir. Yiksek guglu rf
sicratma tekniginde oksitlerin sicratma verimliligi genellikle oldukga dusuktir. Bazi
durumlarda, birka¢ mikron kalinhdinda bir SiO; filminin olusturmak icin 48 saatlik kaplama

prosesine ihtiya¢ duyulabilir.

Kubik kristal yapidaki prekursor tozlarindan baslayarak optik transparan seramikler
uretilebilecegi ilk olarak General Electric (GE) firmasi tarafindan gdsterilmistir. Transparan
seramiklerin Uretim proseslerinde iki 6nemli etmen bulunmaktadir. Bunlar; porozitenin %1 ve
daha dusuk olmasi yani yuksek yodunluk ve kristal yapinin optik izotropisidir. Bu etmenler
tane sinirlarinda kirilma indisi degisikligini engelleyerek 1s1gin farkl kristal yonelimlerindeki
tanelere gecisleri esnasinda sagilmasini azaltirlar. lyi bilinen bir transparan optik seramik
sintilator olan (Y,Gd).03:Eu hesaplamali tomografi tekniginde genis uygulama alani
bulmustur [Geijer vd., 2001].

Literatirde sintilator ince film 0retimi ile ilgili olarak yapilan c¢alismalar incelendiginde,
kaplamalarin daha O&nceden istenilen stokiyometride hazirlanmis seramik malzemeler
kullanilarak dretildigi géralmektedir. Lutesyum oksit (Lu.Os) veya gadolinyum oksit (Gd.Os3)
konak malzemeler icerisine Eu veya Tb katkilamak amaciyla genellikle sol-jel yontemleri
Ozellikle de Pechini yontemi kullaniimis olup kullanilan yéntemden bagimsiz olarak, Uretilen
kaplamalarin amorf yapida olmasi, kristalizasyon igin kaplama sonrasi genelde 1200°C’nin
tzerinde bir 1sil iglemi zorunlu kilmaktadir. Tibbi goériuntileme amaciyla kullanilacak
sintilatorlerde, sintilasyon fotonunun fotodedektdre verimli bir sekilde tasinmasi igin sintilator
malzemesinin saydamligi da kritik bir dneme sahiptir. Tavlama icin c¢ikilan bu yiksek
sicakliklarda bozunmadan kalabilecek malzeme sinirli oldugundan literatirdeki ¢calismalarda
altlik olarak genellikle fused silika, safir veya zirkonyanin kullanildigi géralmustur. Lu.O3 ve
Gd,O: temelli sintilatorler Uzerine gergeklestiriien calismalar guncelligini korumaktadir.
Konuyla ilgili yapilan belli basli ¢alismalarin temel alindi§i literatir 6zeti asagidaki sekilde

verilebilir;
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Lu2Os:Eu ince filmleri kaplamak amaciyla kullanilan yontemlerden birisi elektron demeti
fiziksel buhar biriktirme (electron-beam physical vapor deposition-EBPVD) yontemidir.
Bilgisayarli tomografi cihazlarinda kullanmak amaciyla Lu2O3:Eu ince filmleri, EBPVD
yontemi ile biriktiren arastirmacilar [Marton vd., 2013] bu ¢alismadan sonra yaptiklari ve ayni
kaplama yontemini kullandiklari diger bir ¢calismada Lu.Os:Eu ince filmleri 600-800°C’ye
Isittiklart fused silika ve safir taban malzemeler lzerine kaplamislardir. Kaplamalarda
kullanilan Lu,Os:Eu peletlerinde Eu miktari molar olarak %3.5 olarak segilmigtir. Safir
malzeme Uzerine yapilan kaplamalarda optik gecirgenlik miktarinin %30, silika Uzerine

yapilan kaplamada ise %10 seviyesinde oldugunu tespit etmislerdir [Marton vd., 2015].

Fiziksel buhar biriktirme metotlarindan RF-PVD yontemini kullanilarak yapilan baska bir
galismada, optik gecirgenlik ve yluksek sicaklia dayanimin yuksek oldugu tek kristal yttria
katkilanmis zirkonya taban malzemeler Uzerine Uretilen Lu>Os:Eu kaplamalarin, uyarildiginda
611nm dalga boyuna sahip bir isima yaptigi tespit edilmistir. Bu ¢alismada, kaplama prosesi
sirasinda taban malzemeler 600-800°C sicakliklara kadar isitiimis, ardindan 1000°C
sicaklikta tavlanmigtir. Kaplamalarin tane boyutlari, kaplama prosesine bagh olarak 300 ila
500nm arasinda dedismektedir. Tavlama sonrasi elde edilen yapilarin 400nm ¢ozunuarlige

sahip olacagi tespit edilmistir [Roy vd.,2013].

Kaplama prosesi sirasinda kullanilan yontem kadar kaplama sartlari da énemlidir. Darbeli
lazer kaplama (Pulsed Laser Deposition-PLD) yontemiyle fused silika taban malzemeler
Uzerine Eu katkil Lu2Oz kaplamalar Uretilen bagka bir calismada, oksijen basinci, sicaklik ve
lazer enerjisine bagh olarak Uretilen filmlerde amorftan, kibik ve monoklinik yapiya sahip
farkh kristal oryantasyonlarinin olustugunu tespit etmislerdir. Kaplama sicakliginin 240°C’nin
altinda olmasi durumunda yapida monoklinik fazlarin baskin oldugu, yukselen kaplama
sicakliklar ile 6zellikle 720°C Uzerinde yapilan kaplamlarda kubik kristal yapiya ulasildigi
gOrulmustur. 10nm nin altindaki tane boyutlarina inildiginde yapinin amorfize olmasinin sz
konusu olmasi nedeniyle ¢dzinlurligu olumsuz etkiledigi de bu calismada tespit edilmigtir
[Martinet vd., 2006].

Topping ve arkadaslar X-isini géruntileme sistemlerinde kullanilmasi amaciyla, énce fiziksel
buhar biriktirme (Physical Vapor Depoisition-PVD) yontemiyle [Topping vd., 2007], ardindan
baska bir calismada ise kimyasal buhar biriktirme (Chemical Vapor Depoistion-CVD)
teknigini kullanarak kuartz taban malzemeler Gzerine Lu,O3: Eu*™ ince filmler Uretmislerdir.

CVD prosesinde kaplama sicakhgi 950-1050°C araligindadir. PVD prosesinde kaplama
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sicakliklari dusuk oldugu igin yeterince kristalin yapili kaplama elde edemedikleri igin
kaplamalara 900°C sicaklikta Ar atmosferinde 2 saat slreyle tavlama islemi yapiimistir. Bu

calismada da Eu miktari %5- 7 moldir [Topping ve Sarin, 2009].

Lu.O3:Eu kaplamalara liminesans o6zelliklerini iyilestirmek igcin Tb ilavesi oldukg¢a yeni bir
yaklagimdir. Cok az miktarda da olsa Tb ilavesinin olumlu sonuglar verebilecegi dugunulerek
yapilan bir calismada sol-jel yontemiyle uretilen Lu>Oz:Eu filmlere %0.01 ila 0.04 oraninda Tb
katkilama yapilmig, Eu orani %5’te sabit tutularak %0.01 Tb ilavesi ile 1000°C de yapilan isil
islem sonrasi emisyon siddetinin yaklasik 4 kat arttigi gorilmustir. Diger calismalara benzer
olarak bu calismada da kaplamalara 600-1000°C de isil islem uygulanmistir [Ramirez vd.,
2015].

Darbeli lazer biriktirme yontemi (Pulse Laser Deposition-PLD) Gd.Os; kaplamalarin Gretimi
icin de kullaniimistir. Bu yontem kullanilarak, Si ve kuartz taban malzemeler Uzerine ile
biriktirilen Gd,Os3 filmlerin optik 6zelliklerini incelenmis, kaplamalarin 220nm dalga boyunda
o6nemli derecede bir absorbansa ve %70-80 oraninda optik gecirgenlige sahip oldugu tespit
edilmistir. 600°C sicaklhkta kaplanan filmlerin 5.80 eV ile en ylksek bant araligina sahip

oldugu goérulmustar [Mishra vd., 2015].

Elektron demeti fiziksel buhar biriktirme ydntemi kullanarak Gd»Os ince kaplamalar yapilan
bir diger calismada da, 650°C uzerinde Uretilen kaplamalarda (222) dizleminde tercihli
yonlenmis yapi olustugu goézlemlenmistir. Kaplama sisteminde Gd hedef malzemeden
buharlastirma yapilmis, sisteme proses gazi olarak oksijen verilmistir. Kaplama hizina bagh
olarak taban malzeme sicakhgin 250-650° sicakliga kadar c¢ikmakta oldugunu ve

kaplamalarda basi artik gerilmelerinin olustugu rapor edilmistir [Grave vd., 2014].

Lu,Os gibi Eu ile katkilanmis Gd.Os; kaplamalarla ilgili pek c¢ok c¢alisma vardir. Bu
¢alismalarda da Lu2O3; kaplamalarin Uretimindekine benzer olarak isil igsleme ihtiya¢ vardir.
Spin kaplama yontemi kullanarak, dretilen Gd»Os:Eu kaplamalar 500-700°C sicakliklarda 1sil
isleme tabi tutulmus, ardindan kaplamalarin fotoliminesans 0zelliklerini incelenmistir.
Kaplamalarin 254nm dalga boyuna sahip isik ile uyariimasi durumunda 613 ve 630nm’de

emisyon yaptidi tespit edilmistir [Choi vd., 2011].

Eu katkih Gd.Os kaplamalarin dretimi sirasinda kullanilan oksijenin kismi basincinin
kaplamalarin 6zellikleri Uzerine olan etkisini incelemek amaciyla safir taban malzemeler

tizerine darbeli lazer kaplama yontemi kullanarak kaplamalar Uretilmis, 50 mTorr basingta
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yapilan kaplamalarda kibik fazin, 5mTorr basingta yapilan kaplamalarda ise monoklinik
yapinin baskin oldugu gézlemlenmistir. Kaplamalarda emisyonlarin 605 nm ve 636 nm dalga
boyunda oldugu goérulmastir [Wellenius vd., 2010]. Baska bir galismada da, Gd.Os :Eu
malzemeler polimer esasli malzemeler igcerisine gdmilerek kompozit sintilatorler imal
edilmistir [Oliveira vd., 2015] .
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3.GEREC VE YONTEMLER

Proje kapsamindaki deneysel ¢alismalar;

1. Malzemelerin sentezlenmesi

2. Uretim (tozlarin peletlenmesi, nihai Griine giden siregte ince film kaplamalarin

yapiimasi)

3. Test ve karakterizasyon

4. Test dlzenegi gelistirme calismalari olarak gruplandirilabilir.
Malzeme sentezleme ve Uretim calismalari; seramik sintilatér tozlarinin sentezlenmesi,
tozlarin sinterlenmesi, bitlnlesik fiber optik plakalarin ylizey modifikasyonu, vakumda ince
film kaplama, prototip Uretimi olarak siralanabilir. Test ve karakterizasyon calismalari; toz
seramik sintilatorlerin karakterizasyonu, fosfor ekranlarin karakterizasyonu ve testlerini
kapsamaktadir. Test dizenegi gelistirme ¢alismalari ise Uretilen seramik sintilatorlerin 1s1ma
Ozellikleri ile fosfor ekranlarin performanslarinin test edilmesinde kullanilacak dliizenegin 6zel
olarak tasarlanmasini kapsamaktadir. Bu ¢alismalarda kullanilan malzemeler, techizat ve

araglar, teknik ve yontemler asagida sirasi ile detaylandiriimigtir.

3.1 Malzeme Sentezleme ve Uretim Prosedurleri

Toz sentezleme, cam ylzey isleme ve ince film blyltme c¢alismalarinda kullanilan sarf

malzemeleri Tablo 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1. Malzeme sentezleme ve uUretim ile ilgili galismalarda kullanilan kimyasal ve diger

sarf malzemeleri

Adi Marka Katalog No | Ozellik Kullanim amaci

Gd,03 Nanografi - %99,999 saflikta Sintilatér sentezleme
Lu,O3 Nanografi - %99,999 saflikta Sintilatér sentezleme
Y203 Nanografi - %99,999 saflikta Sintilatér sentezleme
Eu.O3 Nanografi - %99,999 saflikta Sintilator sentezleme
TbsO7 Nanografi - %99,999 saflikta Sintilator sentezleme
Al,Os Alfa Easer 47261 %99,997 saflikta Sintilatdr sentezleme
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HNO3 Merck 100455 %98,5 saflikta Sintilator sentezleme
CeHgO, - H,O | Merck 100244 %99,5 saflikta Sintilatér sentezleme
) Fiber optik plakalarin
HF Merck 100335 %40 sulu ¢ozelti N
ylizey modifikasyonu
Fiber optik plakalarin
NH4F Merck 101164 %98 saflikta N
ylzey modifikasyonu
Fiber optik plakalarin
CH3COCH; Merck 100012 %99,8/susuz islem o6ncesi yulzey
temizligi
Fiber optik plakalarin
C,HsOH Merck 818760 %99,5/susuz islem o6ncesi yuzey
temizligi
Fiber optik 50 mmx50mmx3mm
Hamamatsu | J12221-73 _ Althk hazirlama
plaka 25um fiber capl

Sintilatorlerin sentezlenmesi, sinterlenmesi, mikro paternli fiber optik plakalarin hazirlanmasi,

ince filmlerin buyutilmesi ve prototip Uretimi calismalarinda kullanilan makine cihaz ve

techizat Tablo 3.2’de siralanmistir.

Tablo 3.2. Malzeme sentezleme ve Uretimle ilgili calismalarda kullanilan cihazlar

Cihaz Adi

Marka/Model

Bulundugu yer

Isitmall karistirici

Heidolph / Standard

istanbul Aydin Universitesi

Isitmali karistirici

Four E’'S Scientific /

istanbul Aydin Universitesi

MI10102003
Havalandirmali etiiv (200 °C) Mikrotest / - istanbul Aydin Universitesi
Aclk atmosfer tip hirini (1500 °C) Keija / 1500T istanbul Aydin Universitesi

Acik atmosfer kil firini (1500 °C)

Protherm / PLF-150-
15

istanbul Teknik Universitesi

Hidrolik pres (15 Ton)

- istanbul Teknik Universitesi

Ceker ocak

- istanbul Aydin Universitesi
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Hassas kesme Struers / Minitom Sabanci Universitesi

Ultrasonik banyo - istanbul Aydin Universitesi

Yiksek vakum ince film kaplama
cihazi ve RF manyetik alanda | Vaksis PVD Midas Atatiirk Universitesi

sigratma sistemi

Hartek Mermer Granit
insaat Makine ve

Spark plazma sinterleme sistemi _ _
Ekipmanlari San. Tic. Ltd.

Sti.

Bilgisayar destekli freze (CNC)

3.1.1 Seramik intilatérlerin Sentezlenmesi ve Magnetron Hedeflerinin Uretimi

Seramik sintilatér tozlarinin sentezlenmesinde modifiye edilmis Pechini olarak bilinen bir sol-
gel yontemi kullaniimistir. Sol-gel prosesleri malzemenin bilinen Uretim yontemlerinden daha
dusuk bir sicaklikta, ¢ozelti olusturup bu ¢ozeltiden takip eden islemler sonucunda
malzemenin kati halinin Uretiimesi esasina dayanir. Prosesin ilk adimi olan homojen ¢ozelti
hazirlama asamasinda baglangic malzemesi uygun ¢ozuclu yardimiyla ¢ozular. Bunlar metal
tuzlar icin su, metal alkoksitler icin alkoldir. Cozelti hazirlandiktan sonra alkoksitlere su
eklenerek hidroliz iglemi baslatihr. Cdzelti pH degerinin 7’den farkli olmasi bu asamada
reaksiyonu hizlandiracagindan ortama katalizor olarak asit ya da baz ilavesi yapilir. Hidroliz
tamamlandiktan sonra sol pH dederi 7 ye cekilerek jellesme baslatilir. Bu asamada 1slak jel
olarak adlandirilan yapi meydana gelmeye bagslar. Bu adim sollin viskozitesinin artmasiyla
cok elastik bir kati gibi davranmasina basladigi adim olarak tanimlanabilir. Bu esnada olan
reaksiyonlarin hizina bagl olarak son Uriiniin mikro yapisi kontrol edilebilmektedir. Hidroliz
ve kondenzasyon adimlari ile metal bilesikleri kimeler halinde blytyerek jeli olustururlar. Jel
olusumu esnasinda bir kisim sol hala ortamda bulunacaktir. Son sol kimesi ile birlesmeyi
tamamlamis jel yapi birlestiginde bu asama tamamlanmis olur. Jellesme adiminin
tamamlanmasiyla birlikte yapi akigkanhgini kaybederek elastik bir kati gibi davranmaya
baslar. Gorsel olarak bu asamada 6nceki adimlar gibi degisiklikler olmasa da yaslanma
adiminda jel yapisinda hala aktiflik devam etmektedir. Bu asamada yapida polimerizasyon,

kabalagsma ve faz dénlisim( olmaktadir. Polimerizasyonda yapida hapsolmus sivilarda hala
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kondenzasyon goérlimekte ve bdylece yapi igerisindeki baglanma sayisi artmaktadir. Ayrica
olusan jelin buzulmesiyle sivi atilmasi olayr da meydana gelmektedir. Bu sineriz olarak
tanimlanir. Kabalasma ya da diger ismiyle olgunlasma prosesi ise yapi igerisindeKki
parcalanma, tekrar ¢dkme reaksiyonlaridir. Yaslandirma esnasinda kristalizasyon da
meydana gelmektedir. Yapi bu asamada ayrisip tekrar ¢dkmeler gdsterdigi icin tekrar
organize olur. Bu asamadan sonra kurutma, isil iglem sonucu toz, tozlarin kaliplanip
sinterlenmesi ile kitlesel malzemeler Uretilir. Pechini metodu klasik sol-gel metodunun
homojen metal/sitrat komplekslerin olusturulmasi esasina dayaniyor. Ancak ydéntem bunu
degistirerek bilesimi degdistirmek suretiyle yapidaki metal iyonlarini polimer yapi icerisine
hapsetmektedir. Metodun amaci organik matriksin termal etkiyle bozunmasini geciktirerek
son Urunun Uzerinde daha c¢ok kontrol sadlanmasidir. Pechini metodundaki en onemli

reaksiyon sitrik asit ve etilen glikol arasindaki transesterifikasyon reaksiyonudur.

Proje calismalarinda nadir toprak elementlerinin oksit bilesikleri katkilanarak seramik
sintilatdr seramikler elde edilmistir. Nadir toprak elementlerinin oksit bilesikleri nitrik asit
icerisinde ¢ozllerek nadir toprak elementlerinin nitratlari  Gretilmigtir.  Bu nitratlar
sitokiyometrik oranlarda karigtiriimig ve sol-gel yonteminin sonraki adimlari uygulanarak toz

ve sinterlenmis seramikler dretilmistir.

Seramik sintilatdr tozlarin Uretilmesi icin izlenen prosedurin adimlari asagida sirasiyla
verilmistir;

= Kullanilan tim cam ve metal ekipmanlar sirasi ile alkol ve saf su ile yilkanmis ve
kurutulmustur.

= Sentezleme igleminde dncelikle konak olarak kullanilan malzemeler isitmali manyetik
karistirici kullanilarak nitrik asit icerisinde ¢éztlmugstir.

= Konak malzemenin ¢ozinmesini muteakip ortama katki malzemesi eklenmis ve
karistirma islemi devam etmisgtir.

» Bu asamadan sonra ¢Ozeltiye sitrik asit eklenerek jellesme adimi baglatiimistir. Bu
adimda c¢ozeltiden nitroz gazi ¢ikisi gozlenmektedir. Boylece sitrik asit ve nitrik asit
reaksiyona girerek jel yapiyi olusturmaya baglar (Sekil 3.1b ve c).

= (Cozelti tamamen jel haline geldikten sonra yapida mevcut organiklerin
uzaklastiriimasi ve malzemenin toz halini kazanmasi i¢in kalsinasyon yapilmistir.
Kalsinasyon adimi agik hava atmosferinde 200 °C’de 12 saat surdurtulmustir (Sekil
3.1d).
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= Bu adim sonucunda jel yapi koyu renkli tozlara donusmustur. Etivden gikarilan tozlar
havanda 6gutildikten sonra acik hava atmosferinde 900 °C de 6 saat boyunca isil
isleme tabi tutulmustur. Bu adimla birlikte yapida kalan son organikler ve yanma
artiklarinin uzaklastiriimasi ve istenilen kompozisyona uygun tozlarin elde edilmesi
hedeflenmektedir (Sekil 3.1e ve f).

= Uretilen tozlar hidrolik pres kullanilarak peletlenmigtir. Numune Gretimi igin 10mm x
25mm ebatlarinda gelik kalip kullaniimistir. Numunelere uygulanan basing degeri 240
MPa olarak hesaplanmistir (Sekil 3.2).

= Hazirlanan peletler acik atmosfer kil firninda 1200 °C sicaklkta 12 saat sureyle

sinterlenmistir.

Sekil 3.1. Seramik sintilator toz hazirlama adimlari; a) Yiksek safliktaki oksit baglangic

tozlari, b) Jellesme adimi, c) Jellestiriimis nitrat ¢dzeltileri, d) Kalsinasyon sonrasi
numune, e) Ogutilmis ve aliimina potalara sikigtirilarak doldurulmus kalintilar,

f)Termal islemden sonrasi numune gorintisa.
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Sekil 3.2. Uretilen tozlarin peletlenme evreleri; a) 25 mm gelik kalip, b) Pres, c) Kaliptan

cikartilmis pelet, d) Peletlerin sinterlemesi, e) Sinterlenmis numuneler.

Sentezlenen seramik sintilatérlerde konak malzemesi olarak gadolinyum oksit (Gd.0s3),

itriyum oksit (Y20s3) ve lutesyum oksit (LuzO3) kullanilmistir. Avroyum (Eu) ve terbiyum

(Tb) katki iyonlari (aktivator) secilen konak kristallerde cozulerek seramik sintilator

kompozisyonlari olusturulmustur. Sirasi ile Gd>Os, Lu,Os ve Y03 konak malzemelerine

farkh kompozisyonlarda Eu ve Tb ilave edilmesi ile elde edilen numunelerin kodlari ve

atomik oran cinsinden %bilesim degerleri sirasi ile Tablo 3.3, Tablo 3.4 ve Tablo3.5’de

verilmistir.

Tablo 3.3. Gd,Os3 tabanli Eu ve Tb aktivatorle sentezlenen seramik sintilatorler

Gd203 Sistemi
Numune Kodu % Bilegim Numune Kodu % Bilegim
55 Gd203:Eu203 (%1) 49 Gd203:ThsO7 (%0.05)
57 Gd203:Eu203 (%2) 70 Gd203:Th4O7 (%0.1)
26a Gd203:Eu203 (%3) 71 Gd203:Th4O7 (%0.2)

30




56 Gd203:EU203 (%4) 51 Gd203:Th4O7 (%0.3)
58 Gd203:EU203 (%5) 72 Gd203:Th4O7 (%0.4)
26b Gd203:EU203 (%6) 50 Gd203:Th4O7 (%0.5)
59 Gd203:Eu203 (%7) 52 Gd203:Th4O7 (%0.7)
19 Gd203:Eu203 (%9) 53 Gd203:ThsO7 (%1)
26¢C Gd203:Eu203 (%12) 54 Gd203:ThsO7 (%2)
26d Gd203:Eu203 (%24) 27a Gd203:ThsO7 (%3)
27b Gd203:Th4O7 (%6)
27c Gd203:Th40O7 (%12)
27b Gd203:ThsO7 (%24)

Tablo 3.4. Lu,Os tabanli Eu ve Tb aktivatorle sentezlenen seramik sintilatorler

Lu,O3 Sistemi
Numune Kodu % Bilesim Numune Kodu % Bilegim
73 Lu203:Eu203 (%1) 60 Luz03:Th4O7 (%0.05)
74 Lu203:Eu203 (%2) 61 Lu203:Th4O7 (%0.1)
75 (24a) Lu203:Eu203 (%3) 62 Lu203:ThsO7 (%0.2)
76 Lu203:EU203 (%3.5) 63 Lu203:ThsO7 (%0.3)
77 Lu203:Eu203 (%4) 64 Luz03:Th4O7 (%0.4)
78 Luz203:Eu203 (%4.5) 65 Lu203:Th4O7 (%0.5)
79 Lu203:Eu203 (%5) 66 Lu203:Th4O7 (%0.7)
80 Lu203:Eu203 (%5.5) 67 Lu203:Th4O7 (%1)
81 (24b) Lu203:Eu203 (%6) 68 Lu203:Th4O7 (%2)
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82

Lu203:Eu203 (%6.5)

69 (25a) Lu203:Th4O7 (%3)
83 Lu203:Eu203 (%7) 250 Lu203:Th4O7 (%6)
84 Lu2O3:Eu203 (%8) 25¢ Lu203:ThsO7 (%12)
85 Lu203:Eu203 (%9) 254 Lu203:Th4O7 (%24)
86 Luz03:Eu203 (%10)
24c Lu203:Eu203 (%12)

24d Lu203:Eu203 (%24)

Tablo 3.5. Y203 tabanli Eu ve Tb aktivatorle sentezlenen seramik sintilatorler

Y.03 Sistemi

Numune Kodu

% Bilesim

Numune Kodu

% Bilesim

28a Y203:Eu203 (%3) 95 Y203:ThsO7 (%0.1)
92 Y203:Eu203 (%4) 96 Y203:ThsO7 (%0.2)
93 Y203:Eu203 (%4.5) 97 Y203:Th407 (%0.3)
20 Y203:Eu203 (%5) 08 Y203:Th407 (%0.4)
94 Y203:Eu,03 (%5.5) 99 Y203:Th407 (%0.5)
28b Y203:Eu203 (%6) 100 Y203:ThsO7 (%0.6)
21 Y203:Eu203 (%7) 101 Y203:ThsO7 (%0.7)
28c Y203:Eu,03 (%12) 102 Y203:Tb4O7 (%0.8)
28d Y203:Euz03 (%24) 103 Y203:TbsO7 (%1)
29a Y203:ThaO7 (%3)
29b Y203:ThaO7 (%6)
29c Y203:ThsO7 (%12)
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5 nolu is paketi gergevesinde LUAG ve LAO tabanlh sintilatérlere yonelik ¢alisma asagida
ifade edilen nedenden dolayi litesyum oksit tabanli sintilatorlere kaydirilmigtir. Garnet oksit
yapisindaki LusAlsO1> (LUAG); 5d-4f gecisli nadir toprak elementlerinin katkilanmasi ile
sintilasyon uygulamalarinda 6ne ¢ikan malzemeler arasinda yer almaktadir [Katelnikovas ve
Kareiva, 2008; Sugiyama vd., 2012; Bredol ve Micior, 2013]. LUAG yogunlukla Chokhralsky
yontemi ile tek kristal olarak Uretilerek, kullaniimaktadir [Liao vd., 2005]. Tek kristal sentezine
alternatif olarak literatiirdeki beraber ¢oktirme [Li vd., 2006a; Li vd., 2006b], sol-gel [Wang
vd, 2007; Yanagida, 2012] ve solvotermal [Xing vd., 2010; Xing ve Peng; 2012] sentez
yontemlerinden sol-gel yontemi ile proje kapsaminda da sentezlenmesi hedeflenen LUAG,
partikil boyutuna bagh olarak optik 6zellikler ve sintilasyon bozunma stresinde degisikler
gOstermektedir[Li, 2012; Strek, 2007]. Sentezlemede kullanilan hammaddelerin ylksek
kararliliklari sebebiyle sentezin yuksek sicakliklarda gerceklestigi bilinmektedir. Isil islem
surelerini arttirma yoluyla olusan tane boyutundaki artis; stokiyometrik sapmalar, oksijen
bosluklari ve benzeri latis hatalarindan kaynaklabilecek isimasiz enerji tranferleri gibi teknik
problemler meydana getirebilecegi [Xu vd., 2014] gibi ekonomik olarak uygulanabilirlik gibi
hedeflerde sapmalar meydana getirecegi dngérilmesi ve projeye katacagi 6zgin degerin
yetersiz kalacagi varsayilarak bu calisma gerceklestiriimemistir. LUAG ve LAO tabanli
sintilatdrlerin denenmesi ¢alisma planina, bu malzemelere gére daha yuksek yodunluk ve
kitlesel sodurma davranisi sergileyen litesyum oksit tabanli sintilatorlerde hedeflenen
durulma zamanlari ve kalinti 1Isimaya ulasilamama olasiligina karsin dahil edilmistir. Aday
litesyum oksit sintilatdér kompozisyonuyla blyutllen filmler Gzerinde yapilan zaman korale
tek foton sayimi analizlerinde 2 ms altinda durulma ve kalinti iIsima hedeflerine ulagiimis
olunmasi sebebi ile alternatif malzemelerin gelistiriimesine gerek kalmamis ve imkanlar diger

¢alismalara ydnlendirilmistir.

Uretilen kompozisyonlardan bagari kriterlerine en uygun olani belirlenerek radyoliiminesant
ince filmlerin buyutilmesinde kullaniimak Uzere magnetron hedefi olarak Uretilmistir.
Magnetron hedefleri 76 mm c¢apinda ve 6 mm kalinliginda seramik diskler seklindedir (Sekil
3.3a ve b). Magnetron hedefleri icin numunelerle ayni sol-gel prosesi izlenerek tanimlanan

ebatlarda temin edebilmek adina gerekli miktarda toz Uretimi yapilmigtir.
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Sekil 3.3. a ve b. Sintelerme islemi sonrasinda sentezlenmis magnetron hedeflerinin

goruntusu

Tozlarin sinterlenmesi icin iki farkli yéntem izlenmistir. Bunlardan ilki 86 mm c¢apinda ¢elik
kalip icerisinde 15 tonluk hidrolik pres kullanilarak kaliplanmis tozlarin agik atmosfer firininda
sinterlenmesi seklindedir. Sinterleme sirasinda kaliplanmis parganin Uzerinde olusabilecek
farkh sicaklik bolgelerinin disk seklinin bozulmasina neden olabileceginden bu etkinin dnline
gecebilmek icin disk alimina tozunun icerisine gomuilmus ve firinin 1sitma rejimi
degistirilmigtir. Firin sinterleme sicakligina 2 °C/dak hizla ¢ikartiimis ve isitma esnasinda
500 °C, 800 °C ve 1000 °C sicakliklarda 1 saat sureyle bekletilmistir. Magnetron hedeflerinin
sinterlemesinde takip edilen diger yontem ise spark plazma sinterleme (SPS) metodudur.
Tozlar az miktarda sivi poli vinil alkol (PVA) ile karistinimigtir. Karistiriima islemi igin turbula
kullaniimistir. Oncelikle tozlar kaliplanarak yas kitle hazirlanmistir. Diisiik sicaklikta baglayici
giderme prosesi uygulanmigtir. Elde edilen kitle SPS cihazinda 1000 °C sicaklikta
sinterlenmistir. SPS yontemi ile konvansiyonel proseslere gbére daha dusuk sicakliklarda

sinterleme yapilarak ylksek yogunluklara ulagsmak mimkin olmaktadir.

3.1.2 Biitiinlesik Fiber Optik Plakalarin Yiizey islemleri

Fiber optik plakalar bir ylzeyine gelen 1si1§1 dagitmadan dider ylzeye tasiyan cam fiberler
(cekirdek fiberler) ve bu fiberleri gcevreleyen cam matristen olusan isik gecirgen altliklardir.
Cam matris ve cekirdek cam fiberlerin kompozisyonu kiguk igerik farkliliklari sergilemektedir.
Proje ¢alismalari kapsaminda cam matrisin belirli bir derinlige kadar se¢imli olarak ¢dzilmesi
ancak cekirdek fiberlerin ¢ézllmeden birakilmasi amaglanmistir. Bu sayede, gelistirilecek

yeni fosfor ekranlar i¢in secimli film blylGtme yapilmasina olanak saglayacak bir althk elde
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edilecektir. Bu altlik ylzeyinde, 1sik gegirgen fiberlerin cam matristen ¢ikan kolonlarin seklini
aldigi 6zel mikro paterne sahip olmasi hedeflenmistir.

Fiber optik plakalara belirtilen yuzey yapisinin kazandiriimasi amaciyla islak islemler
uygulanmistir. Bu islemler batinlesik fiber optik plakalarin ylGzeylerinin temizlenmesi ve
secimli ¢ozilme igin ¢bziclye daldiriimasini igermektedir. Islak islemlerde denenmek lzere

uc¢ farkh HF ¢ozeltisi hazirlanmigtir. Bunlar seyreltik (hacimce %10) ve derigik (hacimce %40)

sulu HF ¢ozeltileri ile HF (hacimce %10) ve NH4F (hacimce %40) iceren tampon ¢ozeltisidir.

1 1t It 1t

1. Asama 2. Asama 3. Asama 4. Asama
Aseton Distile Su Alkol Distile Su

"
7
B

?\

2. Asama
1. Asama Ultrasonik Banyo Distile Su

Sekil 3.4. Fiber optik plakalarin yuzey modifikasyonu icin izlenen islak iglem adimlari

Temin edilen bitinlesik fiber optik plakalar 6n denemeler icin hassas kesme cihazi
kullanilarak kiiguk pargalara ayrilmigtir. Fiber optik plakalarin igslem gérmesi istenmeyen yuzi
maskelenmistir. Islak islemin adimlari Sekil 3.4’de verilmistir. Bu numuneler dnce asetona ve
sonra metil alkole daldirilmis ve distile suyla yikanmigtir. Fiber optik parcalar bu hazirlanan
cOzucllere kisa sureler igin (5 dakika) daldiriimigtir. Cézilen maddelerin ylzeyinde bir
bariyer katmani olusturarak ¢ozeltiyi doyurmasi ihtimaline karsi ¢dézme iglemleri ultrasonik

banyoda gergeklestiriimistir. Numuneler ¢éziculerden ¢ikartildiktan sonra hizla distile suyla
yikanmigtir.
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3.1.3 ince Film Kaplama Ve Fosfor Ekran Uretimi

Gd;0s:Eu, Gd203:Th, Lu,O3:Eu ve LuO3:Th ince filmler deneysel gcalismalar kapsaminda

blyatdimustar. Bayutilen Kompozisyonlar Tablo 3.6'da verilmigtir.

Tablo 3.6. ince film olarak biy(tilen sintilatér kompozisyonlari

Katkilama Orani (% atomik)
Lu203:Thb Lu203:Tb Gd203:Tb Gd203:Eu
0,05 1 0,4 5
0,7 2 2
1 5
2 10
3 24

Sentezlenen sintilatorler magnetron hedefi olarak Uretildikten sonra yiksek vakumda radyo
frekans manyetik alanda sigratma (RF magnetron) yontemiyle buharlastirimis ve sintilator
ince filmler cam altliklar Gzerinde buyutilmustir. Magnetron, buharlastiriimak istenen hedef
malzemenin yuzeyine yuksek manyetik alan ve elektrik alan uygulanmasini saglayan bir
cihazdir. Genellikle diyot modunda calisir ve soguk katot bosalimli cihazlar sinifina girer.
Hedef malzeme magnetron ylzeyine yerlestirilir ve katot gérevi gorir. Yizeye ylksek dogru
akim (DC) veya radyo frekanslarinda (RF) potansiyel uygulanir. Yiksek voltajin neden
oldugu elektrik alan ylzey yakinlarindaki gazlari iyonlastirarak plazma olusmasini saglar ve
iyonlar elektrik alan ydénunde hizlanarak hedef ylzeyini bombardiman ederler. Magnetron
tarafindan Uretilen yidksek manyetik alan ise plazmanin ylzeye odaklanmasini saglar.
Yuzeyin bombalanmasi ile ylizeyden kopan atom ve molekiller hedefin karsisina yerlestirilen
bir ylzey Uzerinde birikirler. Hedeften sicratilarak buhara donisen malzemeler, katottan
cikan yayimlanan elektronlar ve plazma igerisindeki ¢carpigsmalar tarafindan biyuk oranda
iyonlastirilir ve enerji kazanir. Bu durum termal buharlastirma yontemlerine gore daha yogun
ince filmlerin Uretilmesini saglamaktadir. RF magnetron teknigi ile yalitkan oksitler, katotta

yuk birikmesine neden olmadan kaplanabilmektedir.

ince film kaplama sisteminde ikisi birbiri ile anahtarlanarak kullanilabilen 3 adet magnetron

sigratma sistemi ve bunlara bagh olan iki adet RF gu¢ kaynagdi bulunmaktadir. Kaplama
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sistemine ait resim, magnetronlarin pozisyonlari ve kaplama sirasinda olugan plazmanin
go6rintisu Sekil 3.5'de verilmistir. Kaplama sistemindeki magnetronlar, disey eksenle 30° lik
bir a¢i yapacak sekilde konumlandiriimiglardir. Hedef malzeme ile taban malzeme arasi
ortalama mesafe 7 cm olarak sabitlenmistir. Homojen bir kaplama elde edebilmek amaciyla
taban malzeme tutucusu kaplama sirasinda 10 devir/dakika sabit hizla déndartlmagstir.
Kaplama sirasinda taban malzemelere herhangi bir i1sitma islemi uygulanmamigtir.

Numunelerin buyutulmesi esnasinda hedefe 50W katot gucu uygulanmigtir.

Kaplama sirasinda kirlenmeleri engellemek amaciyla kaplama sistemi proses oncesinde
5x10° torr basinca kadar indirilmistir. Ardindan sisteme proses gazi olarak %99.995 saflikta
Ar gazi 100 cm®/dak akis hizinda gonderilerek sistem basinci kaplamalarin iretilecegi 1x102
torr degerine getirilmistir. Kaplama sirasinda basing degerini sabit tutmak i¢in ana vananin
konumu degistirilerek istenilen proses basinci saglanmistir. Hedef malzeme ylizeylerinde
kaplama prosesi oncesinde olusan Kkirlilikleri temizlemek icin taban malzeme ©nundeki
kapama perdesi kapatilarak 10 dakika sureyle hedef malzeme temizligi yapilmistir. Kaplama
prosesinde kullanilan seramik esasli hedef malzemelerde proses sirasinda fiziksel
batinliglin korunmasi igin uygulanacak gu¢ kademeli olarak arttirnlmistir. Kaplama
proseslerinde ilk olarak konvansiyonel ydntemle sinterlenmis hedef malzemeler kullaniimigtir.
Kaliplama ve sinterleme esnasinda malzemede olustugu disunulen mikro catlak ve
gbzeneklerin, kaplama prosesi sirasinda ani artan sicaklikla beraber blylimesi sonucu hedef
malzemenin proses esnasinda catladigi veya kirildigi gdézlemlenmistir. Termal soku
engellemek amaciyla hedeflere uygulanan gicun 1 W/dakika hizla arttinimasina, kaplama
sonrasi sistemin atmosfere agilmadan en az 10 saat slreyle vakum altinda tutulmasina
karsin hedef malzemelerde olusan c¢atlama ve dagimanin 6nlne gecilememistir. Bu
sebeplerden dolayl kaplama iglemlerine SPS ydntemi ile sinterlenmis hedefler ile devam

edilmigtir.

Aday olarak belirlenen Lu,Os:Eu kompozisyonuna uygun biriktirme hizinin tayini igin bu
kompozisyonla bir dizi deney yapilmistir. Bu deneylerde farkli katot gugleri denenmistir. Aday
kompozisyon ile yapilan denemeler esnasinda hedefe 30W, 45W, 60W ve 75 W gig¢

uygulanmis ve kaplama stiresi 30 dakika olarak belirlenmistir.
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Sekil 3.5. Vakum sisteminde magnetronlarin ve numunelerin yerlesimi, kaplama prosesi

esnasinda ark plazmasinin olusumu.

Uygun biriktirme hizinin tayini igin kaplamala esnasinda hedefe 45W, 60W ve 75 W gi¢
uygulandigi ve 30 dakika sdrdurllen bir dizi deney yapiimistir. Bu deneylerden elde edilen
sonugclar i1s1ginda fosfor ekran hazirlama islemlerine gecilmistir. 50mm x 50 mm boyutlarinda
islem gérmemig ve bir yuzeyi 6zel olarak islenmis fiber optik plakalar Uzerinde sintilator
filmler 75W katot glic uygulanarak 6 saat proses zamani ile blUyutilmastir. Blydtdilen
sintilator filmlerin Gzerinde ayna goérevi gérmesi amaci ile aliminyum film byuttlerek fosfor
ekranlar tamamlanmistir. Aliminyum filmlerin blyUtilmesinde yine magnetron sistemi
kullanilmis ancak bu sefer DC potansiyel uygulanmistir, s6z konusu aluminyum kaplama
isleminde ylUksek saflikta aliminyum hedefler kullanimigtir. Proses esnasinda katoda 60W

gl¢ uygulanmis ve kaplama prosesi 30 dakika surdartlmastir.

3.2 Test Diizenegi Gelistirme Galismalari

Sentezlenen sintilatorlerin ve Uretilen fosfor ekranlarin X-iginlari aydinlatmasi altinda isima
Ozelliklerinin karakterize edilmesi ve performanslarinin élglilmesi amacina yonelik olarak test

duzenegi tasarlanmigtir. Test diuzenedinde yer alan techizatin marka model ve kullanim
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gerekgeleri Tablo 3.7°de verilmistir. Bu dizenekte yer alan X-iginlari tipU, entegrasyon kiiresi
ve hareketli tablanin arasina yerlestirilmistir. Toz numunelerin 1s1Ima siddeti ve 1siIma
spektrum dl¢ilmek istendiginde tipdn ¢ikisi entegrasyon kiresine cevrilmektedir. X-isinlari
kiire eksenindeki porttan gegerek kiirenin merkezine diismektedir. incelenecek numune 6zel
Uretilen bir aparat ile entegrasyon kiresinin merkezine, numunenin normali X-iginlarinin gelis
yonune 45° aglyla yerlestiriimektedir. Numunenin emisyonu X-isinlarinin gelis yénine dik ve

yine numune yuzeyinin normali ile 45° acgida olan porttan fiber optik kablo ile tek foton sayaci

ve CCD spektrometreye tasinmaktadir.

Tablo 3.7. Deney dizeneginde yer alan cihaz, alet techizat ve yazilimlar

diyafram ve kontrolcusu

Adi Marka/Model Kullanim amaci

Toz numunelerde olusan
Entegrasyon kiresi Newport / 819C-SF-4 emisyonun toplanarak ISIg!
detektorlere tasiyan fiber optik
) . Numunelerin X-1ginlari ile

X-tginlart tipd Oxford / XTFS011 aydinlatiimasinda kullaniimaktadir.
. X-1sini tiplnden yayimlanan
Yuksek hizl metal ThorLabs / SHB1 radyasyonun tlplu kapatmadan

kesilmesini saglamaktadir.

Fan ve gug kaynagi

. . N X-181N1 tiplne hizlandirma
\k(:kr?:hpotanswel gue Oxford / Shasta potansiyeli ve filaman akimi
ynag surmektedir.
- : . X-181nI tupunun hizlandirma
8?@'} dizayn kontrolci - potansiyeli ve tlp akimini
ayarlamaktadir.
X-1ginlari tipundn havayla

sogutulmasinda kullaniimaktadir.

CCD spektrometre

Ocean Optics / USB
2000+

Numunelerden yayimlanan
sprektrumunu belirlemektedir.

IS1I9IN

Fiber optik kablo

Ocean Optics / P600-2-
UV-VIS

Numunenin emisyonunu detektdre
tasimaktadir.

Tek foton sayaci

ThorLabs / SPCM 20A-M

Numunelerden yayimlanan dusuk
siddetli 1IS1Igin siddetini
belirlemektedir.

X-Y mikro motor
kontrolli mikroskop
tablasi

Zaber /| ASM
ASR100B120B-T3

Fosfor ekran numunelerinde
ylzeyin taranmasi icin
kullaniimaktadir.
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X-Y mikro motor
kontrolctst

Zaber /| X-MCB2

Numune yuzeylerinin elle
taranmasini saglamaktadir.

CMOS kamera

ThorLabs / Quantalux
CS2100M-USB

Dusuk 1sik yayan fosfor ekran
numunelerinin ylzeyinden gorinti
alinmasini saglamaktadir.

Mikroskop govdesi

Mitutoyu / VMU-V

Kamera ve mikroskop lenslerini bir
optik olarak eslemekte ve ayni
eksen Uzerinde birlestirmektedir.

Mantel mikroskop tareti

Mitutoyo / 176-211

Birden fazla lensin kullanimina
olanak saglamaktadir.

Edmund Optics / M Plan

Fosfor  ekranlarda  ¢Ozundrlik

APO 100X

5X lens APO 5X Olcimi ve ylzey incelemesinde
kullaniimaktadir.

Edmund Optics / M Plan Fo;_for__ ekraﬁlarda_ (;ozunu_rluk

20X lens Olcimi ve ylzey incelemesinde

APO 20X

kullaniimaktadir.

Edmund Optics / M Plan Fo;_for__ ekraﬁlarda_ gozunquuk

100X lens Olcimi ve ylzey incelemesinde

kullaniimaktadir.

Tek eksenli hassas
hareketli tabla

Edmund optics / 03-682

Mikroskop lenslerinin ylzeye
odaklanmasini saglamaktadir.

Spektrum okuma ve
degerlendirme yazilimi

Ocean Optics / Spectra
suit

CCD  spektrometre tarafindan
toplanan veriyi incelemektedir.

GOoruntl alma yazilimi

ThorLabs / ThorCam

CMOS kamera tarafindan alinan
veriyi goruntiye cevirmekmektedir.

Tek foton sayaci
yazilimi

ThorLabs / SPCMxxA

Numunelerin 1sima  siddetlerinin
Olcimunde kullaniimaktadir.

Fosfor ekranlardan 6lcim almak igin tip ¢ikigi hareketli tablaya cevrilmektedir. Tablanin

merkezi boslukludur ve X-iginlari bu bogluktan gegerek fosfor ekrana ulagmaktadir. Ekranin

diger yuzunde olusan goruntunun incelenmesi amaci ile mikroskop kullaniimaktadir. 5x, 10x

ve 100x Plan APO lenslerle donatiimis mikroskop yuzeye odaklanir ve fosfor ekranin

yuzeyinde olusan X-iginlari gorintisu dusik 1sik siddetlerinde calisabilen bilimsel CMOS

kamera ile alinmaktadir. Test duzeneginde X-isini kullanimi nedeniyle guvenli galisma

sartlarinin olusturulmasi amaci ile TAEK tarafindan yayinlamig RSGD-KLV-006 kodlu

“Zirhlama Hesaplamalar Kilavuzu” dékumani ve NBS Handbook 111 “Radiation Safety for

X-ray Diffraction and Fluorescence Analysis Equipment” kitabi esas alinmistir. TAEK
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dokumaninda 50 kV tup voltaji igin HVL (Yari kalinlik degeri) kursun kalinligr 0,06 mm ve
TVL (Onda bir kalinhk degeri) kurgsun kahnhgi ise 0,17 mm olarak belirtiimigtir. Deney
dizeneginde 1,5 mm kalinhdinda kursun levhalar kullaniimistir. Deney dizenegdi kutu igine
alinarak tum duvar, taban ve tavan kursun plakalarla 6rtulmuas, baglanti yuzeylerinde kurgun
plakalar birbiri Gzerine ortulmustur. Bu duzenegin yalitim agisindan en 6nemli alani numune
yerlegtirme kapagidir. Kapagin i¢ yuzeyi zirhlandigi gibi, oturdugu cergevenin i¢ yiizeyine de
kapakla cerceve arasinda kalan ince boslugu 6értecek ayr bir kursun cerceve takilmistir
(Sekil 3.6).

Mikroskop L o\ b
govdesi )

Objektif‘\

Hareketli tabla

Kursun zirh
3 Kaporta

-

Entegrasyon @
Kiiresi > . . \

* Fiber optik kablo! 3

Sekil 3.6. Deney dizenegi a) Olcim moduna goére cihaz ve aletlerin konfigiirasyonu (Toz
numunelerden dlgiim alinmasi igin tlpun ¢ikisi entegrasyon kiresine, fosfor ekrandan 6lgim
almak icin ise tablaya dogru gevrilmektedir, b) Deney dizenegdinin digtan goéruntusu, c) Test
duzeneginin ic yuzey duvarlarinin kurgsun kaplamasi ile baglanti yuzeylerinin ek kursun
seritler ile kapatilmasi, d) Test dlizeneginin kapaginin oturdugu cerceve ile kapak arasindaki

boslugu yalitan ek kursun gergeve goruntisu

Fosfor ekranlarin ¢ézunurltklerinin dl¢iimesi icin USAF 1951 tipi nikel ¢6zinUrllk test hedefi
kullanilmistir. Hareketli tablanin ortasina yerlestirmek Gzere 5mm kalinliginda polikarbon
plaka hazirlanmigtir. Polikarbon plakanin ortasi lazerle test hedefinin boyutlarina uygun
Olgulerde kesilerek bosaltiimigtir. Test hedefi polikarbon plakanin altina yerlegstiriimektedir.
Plakanin Ustiine de fosfor ekran, ince film kaph vyilzeyi hedefe bakacak sekilde
yerlegtiriimektedir. Test hedefi X-iginlar tupu ile fosfor ekran arasinda kalmaktadir. Test

esnasinda tipten yayimlanan X-isinlari test hedefinin bosluklarindan gegerek fosfor kapli
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yuzeye dusmektedir ki bdylece ekranda test hedefinin radyografisi olusmaktadir. Bu gorinti
mikroskop lensi ile incelenerek ¢ozunlrluk degderi belirlenmistir. Fosfor ekran ve test

hedefinin yerlesimi Sekil 3.7’ de verilmigtir.

Objektif

s 4

Mikro motor & 2
Coztinirlik | kontrollii tabla | |

¥

test hedefi » \ ~—

Fosfor ekran

i — ——————— —— \
%
penceresi

p g £ = ' ) "
£
4 o
)
[ . ~
A o1 : o~ &

=¥

Sekil 3.7. Fosfor ekranlarin test edilmesinde a) USAF 1951 tipi ¢dzinlrllk test hedefini ortasi
bosaltiimis polikarbonat plakanin altina yerlestiriyor, b) Fosfor ekranin fosfor kapli ytzi test

hedefi hedefinin Gzerine gelecek sekilde polikarbonat plakanin tzerine yerlestiriimektedir.

Bilgisayar destekli freze ile islenmis ve iki ylzeyi birbirine parelel hale getirilmis 30mm
kalinhiginda aliminyum blok 6lgim duzenegdinin tablasi olarak kullaniimigtir. Mikroskop
sistemi aliminyum 45x90 sigma teknik profil ayak Uzerine takilmistir. Ayak aliminyum
tablaya dik olarak monte edilmigstir. Dizenek Uzerinde bulunan birgok cihaz ve aletin birbiri ile
uyum igerisinde ¢alisabilmesini saglamak igin birgok ara parga, baglanti pargcasi ve dizenek
tasarlanmig, bilgisayar destekli freze ile islenerek kullanima hazir hale getirilmigtir. Dizenek,
etraftan 1s1k gegisini engellemek Uzere dikdoértgen prizma seklinde bir kutu igerisine
alinmigtir. Bu kutunun karkasi sigma teknik profilden, kaportasi ise siyah poliakrilat
plakalardan yapilmistir. Kutunun ici 1 mm kalinhginda kursun plakalar kullanilarak
zirhlanmigtir.  Son olarak kursun plakalarin ylzeyine 1s1§1 soguran siyah sunger
yapistiriimigtir.
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3.3 Test ve Karakterizasyon Calismalari
Deneysel galismalar kapsaminda gelistirilen X-iginlari fosforlari ve fosfor ekranlarin test ve
karakterizasyonu amaci ile birgok teknige basvurulmus ve gerekli test duzenekleri

tasarlanmigtir. Calismalarda kullanilan cihazlar Tablo 3.8'de verilmistir.

Tablo 3.8. Test ve malzeme karaktarizasyonu ¢alismalarinda kullanilan makine ve techizatlar

Adi Modeli Bulundugu Yer

) : : Atatiirk Universitesi
>)§I§D|n| Difraktometresi PANalytical Empyrean ]
( ) Sabanci Universitesi

Alan emisyonlu taramall

elektron mikroskobu JEOL JIB-4501 Sabanci Universitesi
(FESEM)

Alan emisyonlu taramall

elektron mikroskobu ZEISS SIGMA 300 Atatiirk Universitesi
(FESEM)

X-1g1n1 fotoelektron L o
spektrumu (XPS) SPECS Atatlirk Universitesi

Mikro RAMAN N L
spektrometresi (532 nm) WITech Alpha 300R Atatirk Universitesi

Mikro RAMAN Horiba JobinYvon istanbul Teknik Universitesi

spektrometresi (632,8 nm)

Ozel tasarlanmig fosfor ve

fosfor ekran test dizenegi | - Istanbul Aydin Universitesi

Flioresans omur

spektrometresi Picoquant / FT300 Picoquant/Berlin/Almanya

Test ve karakterizasyon caligmalarinda kullanilan teknikler ve takip edilen prosedirler

asagida sirasi ile verilmigtir.
» X-lgsinlan Diffraksiyonu

Bu teknik monokromatik X-iginlarinin kristal malzemelerin atomlar arasi dizlemlerinden
Bragg yasasina uygun olarak sagilmasi prensibine dayanmaktadir. Sentezlenen seramik
sintilatdr tozlarinin kristal yapilarinin incelenmesi amaci ile XRD cihazi kullanilarak X-isinlari

toz difraksiyonu analizleri gergeklestirilmistir. Sinterlenmis numuneler gezegen tipi bilyali
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degirmende dgutilerek toz haline getirilmistir. Toz numunelerin XRD analizleri Cu Ka (A =
1.5406 A) radyasyonu altinda 20°-80° arasindaki © degerleri 2°/dakika hizla taranarak
gerceklestirilmistir.

» RAMAN Sac¢ilmasi Analizi

Bu teknik malzeme Uzerine disen lazer 1siginin fonon ve molekiller arasi etkilesim
mekanizmalari sonucu enerji kaybetmesine ve dalgaboyu degisiminin gdzlemlenmesi
esasina dayanmaktadir. Sinterlenmis seramik sintilatér numunelerin RAMAN analizleri,
kristal yapilari ve kompozisyonlari Uzerine yapilan analizlerin dogrulanmasi amaci ile
yapilmistir. Analizlerde, 532 nm ve 632,8 nm dalgaboylarinda farkli lazerlerle donatilmis iki
farkh konfokal mikro-RAMAN spektrometresi kullaniimistir. 0-2000 cm-1 ve 0-4000cm-1
frekans araliklarinda veriler alinmistir. Fonon enerijileri ve lazer ile uyarilmis fotoliminesans

etki belirlenmistir.
» Mikro Yapi Analizi

Taramali elektron mikroskobu kullanilarak optik mikroskoplara goére daha ylksek
¢Ozunurliklerde gorunti elde etmek mUmkindur ki bunun baslica nedeni hizlandirilmis
elektronlarin manyetik alan kullanilarak mikron alti boyutlardaki noktalara odaklanabilmesidir.
Sinterlenmis seramik sintilatorler ve RF magnetron yodntemi ile cam altlklar Uzerinde
blayatiimus sintilatér ince filmler alan emisyonlu elektron tabancasi ile donatiimis taramali
elektron mikroskobu (FE-SEM) kullanilarak incelenmistir. incelenen numunelerin ikincil
elektron ve in-lens mikrograflari olusturulmustur. Sinterlenmis numunelerin ylzey ve kirik
kesit mikrograflari olusturulmus, katki iyonlarinin mikroyapi ve tane buyimesine olan etkileri
arastirilmistir. Vakumda bayutlimas ince filmler igin ise kirik kesit goruntuleri alinmig, film

morfolojisi belirlenmis ve film kalinh@i dl¢timustdr.
» Elektron Spektroskopisi Kimyasal Analizi

Monokromatik veya monokromatik olamayan X-isinlari malzeme ylzeyine duistigtinde
atomlardan elektron kopartirlar. Bu elektronlarin enerjilerinin dlgllmesi ile atomlar arasi
baglar ve malzemedeki kimyasal durum hakkinda bilgi edinilmektedir. Sinterlenmis seramik
sintilatdr numunelerin fotoelektron spektrumlari XPS cihazi ile monokromatik Al Ka
radyasyonu kullanilarak analiz edilmigtir. Analizlerde uretilen sintilatorlerde XRD, RAMAN
gibi tekniklerle belirlenemeyen ikincil kimyasal durumlarin varhgi arastiriimig ve numunelerin
Isima O&zelliklerinde belirlenen olgularin agiklanmasina destek saglanmistir. Numunelerin
genel fotoelektron enerjisi spektrumlari ile Gd4d, Lu4d, Ol1s, Th4d ve Eu3d bolgelerinin

yuksek ¢ozunurlukli spektrumlari elde edilmigtir.
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> Numunelerin Isima Ozelliklerinin Analizi

Ogltilmis seramik sintilatérlerin ve RF magnetron yéntemi ile cam altliklar Gzerinde
blyatdimus ince filmlerin X-1sinlari aydinlatmasi altindaki isima spektrumlarinin belirlenmesi,
Isima siddetlerinin dlgillerek birbirleri ile karsilastiriimasi amaci ile 6zel tasarlanan ve proje
kapsaminda geligtirilen test dizenegi kullanilarak karakterizasyon g¢alismalari yuratGimustar.
Radyasyon kaynag@i olarak maksimum 50kV tip voltaji ve 1mA tlp akimi uygulanabilen Cu
anot ve Be X-isini penceresi ile donatiimis kapali X-isini ttpu kullaniimistir. Numunelerde X-
Isinlari altinda olusan radyoluminesans spektrumunun dlgiimu igin gorinir dalgaboylarinda
calisan CCD spektrometre ve i1sima siddetinin 0&lctlmesi icin ise tek foton sayaci
kullanilmistir. Toz numuneler kirek seklinde yapilmis 06zel tasarlanmis bir aparatla
entegrasyon kiresinin merkezine yerlestirilerek analiz edilmis, film numuneler ise mikroskop
tablasina yerlestirilerek mikroskoba entegre edilmis fiber konektori yardimiyla analiz

edilmistir. Olclim diizeneginin detaylari bir dnceki boliimde agiklanmistir.

Fosfor ekranda kullaniimak Uzere secilen fosfor kompozisyonu ince film kaplandiktan sonra
durulma zamani ve kalinti isimalari zaman korale tek foton sayimi (TCSPC) teknigi
kullanilarak olglimustir. Bu oOlgcimlerde radyasyon kaynagi olarak 133 Hz frekansinda

¢alisan ksenon flag lambasi kullaniimistir.
» Fosfor Ekranlarin Cozunurltklerinin Belirlenmesi

Uretilen fosfor ekranlarin lateral ¢oztnUrlikleri 6zel tasarlanmis deney diizenegi kullanilarak

test edilmigtir. Test ydntemi bir dnceki bélimde aciklanmistir.
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4.BULGULAR VE DEGERLENDIRMELER

Proje calismasinin amaci dogrultusunda fosfor ekrani Uretebilmek i¢in en uygun seramik
sintilator bilegiminin ne oldugunu anlayabilmek adina bilegimleri ve numune numaralari Tablo
3.3., 3.4. ve 3.5de verilen seremik sintilatérler bolim 3.1.1’de ifade edilen sekilde
sentezlenmistir. Sentezlenen seramik sintilatorlerin karakterizasyonlari ise XRD, Raman,
XPS ve FE-SEM teknikleri kullanilarak yapilmis olup bunu takiben de emisyon siddetleri
Olctimustdr. Emisyon siddeti en ylksek olan seramik sintilatérler fosfor ekran GUretimi icin

aday malzemeler olarak segilmistir.

4.1 Sentezlenen Seramik Sintilatorlerin XRD Karakterizasyonu

Sinterlenmis numuneler 6gutilerek toz haline getirilmis ve X-isinlari toz difraksiyonu yontemi
kullanilarak kristal yapilari incelenmistir. Tim Gd.Os, Lu.O3sve Y203 6rneklerinin C-tipi kiibik
kristal kafesine sahip oldugu gozlemlenmistir. Sentezlenen Gd;03:Eu;0s;, Gd203:ThsO-,
LuzOs:Eu203, Lu03:ThsO7, Y20::Eu0; ve Y203:ThsO; kompozisyonlarinin difraksiyon
paternleri sirasi ile Sekil 4.1, Sekil 4.2, Sekil 4.3, Sekil 4.4, Sekil 4.5 ve Sekil 4.6'da

verilmigtir.

— 26c
. — 59
- 26b
— 58
—— 56
— 26a
ek L e e 57
—255

(222)

(400)

— (440)
— (622)

-
=
P

Siddet (a.u)(Normalize edilmis)

Sekil 4.1. Gd>0O3:Eu,03 numunelerine ait XRD paterni
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Sekil 4.2. Gd203:Th4sO; humunelerine ait XRD paterni

Gd;03:Eu203 ve Gd03::ThsO7 kompozisyonlarinin difraksiyon paternleri incelendiginde tiim
numunelerin 043-1015 JCPDS kart numarasi ile verilen kibik Gd2Os; ile uyumlu piklere sahip
oldugu gézlemlenmistir. %7 ve daha ylksek atomik oranda Eu katkilandiriimis numunelerde
73-2652 JCPDS kart numarasi ile verilen monoklinik Gd,O3 fazi ile uyum icerisinde olan
min6r difraksiyon piklerinin gézlemlenmeye baslandigi tespit edilmistir. Bu numuneler kiibik
fazin baskin oldugu iki kristal fazin karisimini sergilemektedir. Monoklinik faz Tb

katkilandirilmis numunelerde ise gézlemlenmemistir.

8 - - 83
i < 2 = ) —81
] T 3 < 79
] ——78
1 M
] | - ——3
] _JL,LA_A_, A T

Siddet (a.u) (Normalize edilmis)
Lol gt
—
S—

EJ\_A.ALALA

| R L . s 2. T N T A . .

25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
20

Sekil 4.3. Lu203:Eu,03 numunelerine ait XRD paterni
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Sekil 4.4. Lu203:ThsO7 numunelerine ait XRD paterni

Lu,Oz:Eu03 ve Lup0s3:ThsO7 numunelerine ait XRD diyagramlari incelendiginde ise
difraksiyon paternlerinin 12-078 JCPDS kart numarasi ile tanimlanan kubik Lu.Os kafes
yapisi ile uyumlu oldugu tespit edilmistir. Artan Eu.O3 katkisiyla beraber pik pozisyonlarinda
bir miktar kayma gézlenmistir ki bu durum kristal yapinin Lu atomlarindan daha ufak olan Eu
atomlari nedeni ile deforme oldugunu isaret etmektedir. Ancak bu katki miktarlari konak
Lu,Os’Un kibik kafes yapisini degistirecek miktarda degildir. Buna ilave olarak XRD

paternleri incelendiginde herhangi bir ikincil kristalin fazin varhigi tespit edilmemistir.

Y.0s:Eu sistemine ait X-isinlari difraksiyon paternleri incelendiginde tim numunelerin 43-
1036 numaral JCDPS Kkarti ile tanimlanan kubik Y.O3 sistemi ile uyum igerisinde oldugu
g6zlemlenmistir (Sekil 4.5). 92, 93 ve 94 deney numarali numunelerde basta olan kibik fazin
yaninda en az bir faz daha yapida yer aldigi gortilmektedir. Bu fazin pikleri kubik fazin
piklerinin ¢gogunlugu ile ortismektedir. Bu sebepten 6tirt ikincil faz tanimlanamamigtir.

Piklerdeki catallanma tetragonal Y.O3 olma olasiligini ortaya koymaktadir.
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Sekil 4.5. Y,03:Eu2.03 numunelerine ait XRD paterni
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—28a

Y.03:Th sistemine ait X-isinlari difraksiyon paternleri incelendiginde tim numunelerin

tetragonal Y203 sistemi ile uyum igerisinde oldugu gézlemlenmistir (Sekil 4.6). Tb katkilanmis

numunelerde de tetragonal ile karisik kibik faz yapisinda olan numuneler belirlenmistir.

itriyum atomuna gére oldukca blyiik olan katki maddelerinin kiibik Y203 yapisini tetragonal

dénusime zorladigi

anlasiimaktadir.

piklerinde kuguk kaymalar olarak kendini gostermektedir.
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Sekil 4.6. Y203: ThsO7 numunelerine ait XRD paterni
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4.2 Sentezlenen Seramik Sintilatorlerin SEM Karakterizasyonu

Gd203:Eu203 ve Gd.03:ThsO7 numune gruplarina ait mikroyapi analizleri alan emisyonlu
taramali elektron mikroskobu kullanilarak (FE-SEM) gergeklestiriimis olup elde edilen
goruntiler Sekil 4.7 ve Sekil4.8’de verilmistir.

Sekil 4.7. Gd203 : Eu203 numunelerine ait SEM goruntuleri a) 26a nolu numune, b) 56 nolu

numune, ¢)26b nolu numune, d) 19 nolu numune, €)26¢ nolu numune, f) 26d nolu numune.
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Sekil 4.8. Gd;03 : ThsO; numunelerine ait SEM gortntileri a) 72 nolu numune, b) 50 nolu
numune, ¢)52 nolu numune, d) 953 nolu numune, €)54 nolu numune, f) 27a nolu humune,
g) 27b nolu numune, h) 27¢ nolu numune.
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Hem Gd;0Os; : Eu,Os; hem de Gd»Os : ThsO7 sintilatér bilesimlerinde katki oranlarina
bakilmaksizin mikroyapilarda porun varligi bariz sekilde gézlenmekte olup, Gd,O3:Eu,O3 ve
Gd203:Th4O7 seramik sintilator tozlarinin tane boyutlarinin 100 — 700 nm gibi genis bir aralk

icinde degisim gosterdigini sdylemek mumkunddar.

D

Sekil 4.9. Lu,O3 : Eu,O3 numunelerine ait SEM goruntileri a) 73 nolu numune, b) 74 nolu
numune, ¢)75 nolu numune, d) 76 nolu numune, €)77 nolu numune, f) 78 nolu numune, g) 79

nolu numune, h) 80 nolu numune, j)81 nolu numune, k) 82 nolu numune, 1) 83 nolu numune.
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Sekil 4.9. Devam

LuOs : Euz03 ve Lu2Os :ThsO7 numune gruplarinda tipki diger numune gruplarinda oldugu
gibi mikroyap! analizleri Zeiss marka alan emisyonlu taramali elektron mikroskobu
kullanilarak  numunelerinin  kirikk  kesitlerinden ikincil elektron goérintisd alinarak
gergeklestiriimistir (Sekil 4.9 ve Sekil 4.10). Analizler sonucunda her iki katki grubu i¢in de
katki oranlarina bagli olmamakla birlikte tim numunelerde porozitenin varligi
gozlemlenmigtir. Genel olarak tane botuyu genis bir aralikta degisim gostermis olup Tb

katkisi ile mevcut tane boyutunun bir miktar daha artis gosterdigi tespit edilmistir.
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Sekil 4.10. Luz20s3 : ThsO7 numunelerine ait SEM goriuntileri a) 60 nolu, b) 61 nolu, c)620|u,
d) 63 nolu, €)64 nolu, f) 65 nolu, g) 66 nolu, h) 67 nolu, j)68 nolu, k) 69 nolu numune.
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Sekil 4.10. Devam

Yb203:Eu203ve Yb,03:ThsO7 numune gruplarina ait mikroyapi goruntuleri Sekil 4.11 ve Sekil
4.12'de verilmigtir.

Sekil 4.11. Yb2Os3 : Eu203 humunelerine ait SEM gorintileri a) 28a nolu numune, b) 92 nolu

numune, ¢)93 nolu numune, d) 20 nolu numune, €)94 nolu numune, f) 28b nolu numune,
g) 21 nolu numune
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Sekil 4.11. Devam

numune, c)97 nolu numune, d) 98 nolu numune, €)99 nolu numune, f) 100 nolu numune,

g) 101 nolu numune, h) 102 nolu numune, j)103 nolu numune, k) 104 nolu numune.

56






Tdm numuneler igin katki oranlarina baglh olmaksizin mikrayapilarinda porozite varli§i bariz
miktarda gézlemlenmis olup bu duruma tek istisna olusturacak numune ise 102 nolu numune
(Y203:ThsO7 (%0.8)) olmustur. S6z konusu numuneden alinan goérintd incelendiginde g¢ok
distk miktarda porozite varligi tespit edilmistir. Hem Eu hem de Tb’un farkh miktarlarda
aktivatdor olarak bulundugu Yb.Os; konak malzemeli seramik sintilatdr tozlarinin tane
boyutlarinin 100 — 700 nm gibi genis bir aralik icinde degisim gdsterdigi gézlemlenmistir.
Ancak Tb aktivatorli seramik sintilatdr tozlarinin tane boyutlarinin Eu igceren numunelere
oranla bir nebze daha blylk oldugu gézlemlenmistir ki bu durum diger konak malzemeli

seramik sintilatoér tozlarinda da tespit edilmistir.
4.3 Sentezlenen Seramik Sintilatdrlerin RAMAN Karakterizasyonu

Farkli kompozisyonlarda sentezlenen Gd;O3:Eu,03, Gd203:Th4O7, Lu203:Eu203, Lu203:Th4Oy,
Y2.03:Eu203 ve Y203 TbhsO; numunelerin  RAMAN analizleri 632,8 nm ve 532 nm
dalgaboylarinda lazer kullanilarak gerceklestiriimistir. Sekil 4.13'de %3 Eu katkilandiriimis
(26a) kubik kristal yapidaki Gd>O; numunesinin  RAMAN kaymasi spektrumu detayli

irdelemenin yapilabilmesi i¢in verilmigtir.
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Sekil 4.13. 26a numunesine ait RAMAN spektrumu
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S0z konusu numuneden 632,8 nm lazer kullanilarak alinan spektrumda 14 adet pik
belirlenmigtir. Klbik kristal yapidaki Gd.Os ve Lu;Os3 gibi U¢ oksijen ve 2 metal atomundan
olugsan katilarin optik fononlardan kaynakh RAMAN kaymalari genellikle dusik
frekanslardadir. Yuksek frekanslardaki RAMAN kaymalar ise latis titresimleri ile degil 3
degerlikli lantanid iyonlarinin valans (f kabugundaki) elektronlarinin lazer 1191 ile uyariimasi
ve bu elektronik gecislerin olusturdugu liminesanstan kaynaklanmaktadir. Disuk frekans
bolgesinde tespit edilen 95,5 cm™, 109,36 cm?, 144,15cm?, 312,88 cm™, 360,55 cm™ ve
44253 cm? pozisyonlarindaki pikler kibik Gd,Os; ile uyusmaktadir. 360,55 cm
pozisyonunda major RAMAN kaymasi piki saptanmistir. Ozellikle 1250-1750 cm-1 arasinda
kalan alanda yogunlasan diger pikler kristaldeki Eu+3 katkisi ve konak kristalin Gd+3
iyonlarinin 632,8 nm dalga boyundaki lazer ile uyarilabilen 5D0 —7F3 ve 5D0 —7F4
elektronik gecisleri ile iligkilidir. 532 nm lazer kullanilarak elde edilen spektrumda ise 2438,83
cm? pozisyonunda, 632,8 nm dalgaboyundaki lazer ile uyarilamayan Eu+3 iyonlari ile
iliskilendirilen elektronik gegislerden kaynaklanan pikler ve 1700cm™ frekansi yakinlarindaki
diger elektronik gecisler belirlenilememistir. 532 nm dalgaboyu, 18796,99 cm® frekans

degerine karsilik gelmektedir.
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Sekil 4.14. Gd,03:Eu,03 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari
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Elde edilen major pik ve lazer frekansi arasinda 16358,16 cm™ frekansina karsilik gelecek
kadar enerji farki bulunmaktadir. Bu degerin dalgaboyu cinsinden kargiligi 611,32 nm olarak
Eu+3 iyonlarinin 5D0 —7F2 isildar elektronik gecisine karsilik gelmektedir. Eu+3 iyonlarinin
lazer ile uyarilmis liminesansinin siddeti disik frekanslardaki RAMAN aktif fonon piklerinin
gozlemlenmesini engellemektedir. Tuim Gd203:Eu.0Os numuneleri benzer spektrumlari
sergilemis olup katki iyonlarina bagh piklerin Gd»Os piklerine olan oraninin katkilama orani ile
arttigi tespit edilmistir (Sekil 4.14). RAMAN piklerinde ¢ok kiglk bir kayma meydana gelmis

olup majér pikte bu miktar maksimum 2 cm* kadardir.

Gd203:Eu203 numunelerindekine benzer durum Sekil 4.15°de verilen, Lu>O3:Eu,Os3
numunelerinde de rastlanmistir. 632,8 nm lazer kullanilarak alinan spektrumda 13 adet pik
belirlenmistir. Bunlardan 325,93 cm™, 404,10 cm®, 501,34 cm™, 440,33 cm™ ve 637,66 cm™
pozisyonlarindaki pikler kiibik Lu2Os3 ile uyusmaktadir. Diger pikler kristal yapidaki Eu+3
safsizligindan kaynaklanmaktadir. 532 nm lazer kullanilarak elde edilen spektrumda disuk
frekanslardaki fonon piklerine dair pikler 2437,61 cm-1 pozisyonunda siddetli lazer ile
uyarilmis liminesans piki tarafindan golgelenmistir.
83
—
79

——78
—— 74

| —3

Siddet (a.u)
{
%
l
{
|

ey
B S

A
T T T

I

" 1
0 1000 2000 3000 4000

Raman Kaymasi (cm™)

Sekil 4.15. Lu203:Eu2O3 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari

Y20s3:Eu numunelerinden 532 nm lazer kullanilarak alinan RAMAN spektrumlarinda Eu+3

iyonunun f-f elektronik gecislerinden kaynaklanan lazerle uyariimis 6z lUminesans etkinin
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pikleri 2500cm™ civarinda gorilmektedir (Sekil 4.16). Safsizliktan kaynaklanan bu pikler
disuk frekanslardaki fonon piklerini bastirmistir. Kibik kristal yapida 612 nm isimali gegise
karsilik gelen ana pik yerini korurken tetragonal ve kubik karigik fazlar iceren 92, 93 ve 94
numunelerinde bu pikin siddeti azalmakta ve yeni pikler olusmaktadir. Bu durum kibik kristal
icerisinde ¢ pozisyonuna oturan Eu+3 iyonunun tetragonale gegisle beraber elektronik

cevresinin degisiminden kaynaklanmaktadir.
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Sekil 4.16. Y203:Eu2.03 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari

Hazirlanan Tb katkilandiriimis Gd»Os, Lu-O3 ve Y203 numunelerinde sadece 532 nm lazer
kullanilarak RAMAN analizleri gergeklestiriimistir. 632,8 nm dalgaboyundaki lazer Th+3
iyonlarini uyararak f-f elektronik gecislerine sebep olabilecek enerjiye sahip dedgildir.
Sekil 4.17°de %0,3 atomik oranda Tb katkilandiriimis Gd>O3 numunesine (51) dair RAMAN
kaymasi spektrumu verilmistir. Spektrumda 9 adet pik belirlenmis olup dusik frekans
boélgesinde bulunan 310,79 cm®, 361,26 cm™ ve 447,69 cm™ pozisyonlarindaki pikler kiibik
Gd.0s kristalinin optik fonon pikleri ile uyusmaktadir. Diger pikler ise 1645,00 cm™, 1739,14
cm?®, 1884,67 cm?, 2053,62 cm?, 2441,22 cm?, 2508,04 cm?! ve 2917,06 cm?
pozisyonlarinda belirlenmis olup, Gd.Os kristalinin Gd+3 iyonlarindan kaynaklanan 6z
[Gminesansi ile iligkilidir. Tb+3 iyonlarinin lazerle uyariimig liminesansina ait piklere
rastlaniimamistir. Tim Gd203:TbsO7 numunelerinin RAMAN spektrumlari incelendiginde
major piklerde énemli bir degisim olmadigi ve 400-750 cm™ frekans araliinda gozlenmesi
beklenen katki iyonlarinin liminesansina rastlanmamigstir (Sekil 4.18).
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Sekil 4.17. 51 nolu numuneye ait RAMAN spektrumu

—49 —7o —m|

7] 3 3
=} 3 3
] z 2
7 & @
T T T T T T T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 o 2000 4000 o 2000 4000
Raman Kaymasi (em) Raman Kaymasi (¢m ') Raman Kaymasi (cm™)
—351| —2 [
] = =
T T T T T T T T T T T T T
0 1000 2000 3000 4000 0 2000 4000 0 1000 2000 3000 4000
Raman Kaymasi (em ') Raman Kaymasi (em ) Raman Kuymasi (cm™)
—s52 f— —54
3z 7 7
T T T T T v T T T v
0 1000 2000 3000 4000
o 1000 2000 3000 4000 , 0 1000 2000 3000 4000
Raman Kaymass (cm 'y Raman Kaymas: (¢m ) Raman Kaymasi (cm ')

Sekil 4.18. Gd>03:ThsO7 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari
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Sekil 4.19'daki Tb katkilandiriimis Lu,Os numunelerine dair RAMAN kaymasi spektrumlari
incelendiginde ise 397,47 cm™ pozisyonunda belirlenen major pik, 504,32cm™ ve 618,21 cm™*
pozisyonlarinda tespit edilen mindr pikler kiibik Lu2Os kristali ile uyum igindedir. 1700-2500
cm? frekans araliginda tespit edilen pikler ise Lu.Os kristalinde Lu+3 iyonlarinin 532 nm lazer

ile uyarilan 6z [liminesansina aittir.
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Sekil 4.19. Luz03:ThsO7 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari

RAMAN spektroskopisi sonuglari XRD sonuglari ile uyumlu olup tretilen tim Gd»Os ve Lu,Os
tabanh seramik sintilator kompozisyonlarinin kibik kristal yapida oldugu ve farkli degerlikli
katki iyonlarinin yapilarinda bulunmadigi belirlenmistir. Buna karsihk 532nm lazer
kullanilarak alinmis Y.03:Tb raman spektrumlari incelendiginde kibik sistemden tamamen
farkli oldugu gorilmektedir (Sekil 4.20). 1500-2000 cm?® ve 200-2500 cm? frekans
araligindaki pikler Tb iyonlarinin 532 nm lazer tarafindan uyarilabilir 6z 1simasindan
kaynaklanmaktadir. 0-500 cm™ arasi ise tetragonal kristal kafesin optik fonon piklerini ihtiva

etmektedir.
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Sekil 4.20. Y203:ThsO7 numunelerinin toplu RAMAN spektrumlari
4.4 Sentezlenen Seramik Sintilatorlerin XPS Karakterizasyonu
Gd203:Eu203 numunelerinin XPS analizleri Sekil 4.21°de verilmistir.
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Sekil 4.21. Gd203:Eu,03 numunelerinin toplu XPS sonuglari
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Sekil 4.22°de yiuksek c¢ozunurlikli Ols, Gd4d ve valans banda dair XPS spektrumlari
verilmistir. O1s spektrumu incelendiginde pik zarflarinin diizgin bir ¢an sekli sergilemekten
uzak oldugu, daha yilksek baglanma enerjilerindeki omuz benzeri ¢ikintilariyla birden fazla
komponenti kapsadiklari gérilmektedir. Bu komponenetler arasinda, Eu+3 iyonlari ve Gd+3
iyonlari ile etkilesen O-2 iyonlarinin atomlarinin neden olmasi beklenen iki ayri pik
bulunmaktadir. Gd+3 iyonlarinin elektronegativetesi atom numarasi sayesinde Eu+3
iyonlarina gore daha yuksektir. Bu durum, Gd+3 iyonlarindan elektron kopartiimasini Eu+3
iyonlarina kiyasla daha zor kilar. Bu sayede Gd+3 iyonlari ile etkilesen O-2 iyonlarina dair
pikin daha disuk baglanma enerjilerinde olugsmasi beklenmektedir. Bu durum, safsizlik
miktari artisi ile O1s pik pozisyonunda yuksek baglanma enerjisi tarafina dogru kayma
meydana getirmistir. Gd 4d pik pozisyonlarinda ylksek konsantrasyonlara kadar kayma
gorulmemektedir. Gd pikinde gbézlenen daha ylksek baglanma enerjisine kayma, daha
yuksek bir elektronik degerligin alindigi veya Gd iyonunu ¢evreleyen metal iyonlarinin daha
dusuk degerlik aldiklari farkli bir kimyasal durumun ortaya cikisi ile ilgili olabilir. Bu durumda
yuksek katkilama konsantrasyonlarinda XRD veya RAMAN analizleri ile tespit edilememis Eu
iyonlarinin (-2) degerlik aldigi bir fazin yapida bulunma olasiligi bulunmaktadir. Bu muhtemel

yap1 ylUksek safsizlik konsantrasyonlarinda emisyon siddetinin azalmasinda etmen olabilir.

Spectrum

537 534 531 528 525 148 144 140 136 50 45 40 35 30 25 2 15 10 5

Sekil 4.22. Gd,03:Eu203 yiksek ¢ozunurlikli XPS analizleri

Sekil 4.23'de Lu2Os:Eu,0O3 numunelerinin toplu XPS sonuglari gorilmektedir. Sekil 4.24’de
ise Lu2Oz:Eu>03 numunelerinin yiksek ¢o6zunurlikli O1s, Lu4d ve Eu3d bolgelerine dair XPS
spektrumlari verilmistir. %1 - 5 atomik oran araligindaki numunelerde baglanma enerjisi
piklerinin pozisyonlari ¢akismaktadir. Bunun daha Ustindeki katkilandirma oranlarinda ise
tum elementlerin baglanma enerjisinin daha yuksek degerlere kaydigi gozlemlenmistir. Bu

durum %5 katkilama orani asildiginda emisyon siddetinde gézlemlenen disus ile orantilidir.
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Bu durum XRD ve RAMAN analizlerinde tespit edilemeyen, 1simasiz veya isima verimi gok

dusuk ikincil bir bilegigin yapidaki varligina igaret etmektedir.
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Sekil 4.23. Lu2O3:Eu,03 numunelerinin toplu XPS sonuglari

Simetrik bir ¢can egrisi seklini gostermeyen O 1s piki igerisinde en az iki komponent
bulunmaktadir bunlardan biri Lu ve digeri Eu ile etkilesen O atomlarina aittir. Eu katkilama
miktarindaki artis ile bu O1s piki icerisinde omuz olarak gézlenen komponentin siddetinin

arttigi gdézlemlenmistir.
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Sekil 4.24. Lu,O3:Eu,03 yiksek ¢ozunlrlikli XPS analizleri
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Farkli kompozisyonlardaki Gd;03:ThsO7; numunelerinin XPS spektrumlari Sekil 4.25'de
verilmistir. Spektrum incelendiginde Tb diginda farkl safsizliklara rastlaniimamistir. Tb ve Gd

XPS pikleri birbirine ¢ok yakin oldugundan incelemeye tabi tutulamamistir.
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Sekil 4.25. Gd»03:ThsO7 numunelerinin toplu XPS sonuglari

Bununla beraber O1s, Gd4d ve valans bandin yiksek ¢6zundrlikld spektrumlar Sekil

4.26’da verilmigtir.

Sekil 4.26. Gd»03:Th4O- yiksek ¢oziundrlikli XPS analizleri
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O1s spektrumlari incelendiginde elektronegativite farki sebebi ile O1s piki altinda kalan
komponentlerden yiksek baglanma enerjisinde olan Gd atomlari tarafindan ¢evrelenms O-2
iyonlarindan, daha disuk baglanma enerjilerinde olanlarin ise Tb atomlari ile etkilesimde
olan O-2 iyonlarindan kaynaklanmaktadir. YUksek katki konsantrasyonlarinda +3 ve farkh

degerliklerde Gd iyonlarini igeren kimyasal yapilarin olustugu O1s spektrumu incelenilerek

stylenebilir.

Sekil 4.27'de Lu203:TbhsO7 numunelerine ait toplu XPS sunuclari verilirken, Sekil 4.28'de
yuksek ¢ozunurlikli Lu4d ve Tb3d bolgelerine dair XPS spektrumlari verilmistir. Lu4d
piklerinin lokasyonlarinin ylksek katkilama oranlarinda dahi birbirine ¢ok yakin oldugu
g6zlemlenmistir. Ancak Tb3d piklerinde ise 0,5 ve daha yiksek katkilama oranlari igin
yuksek baglanma enerjilerine dogru kayma oldugu goézlemlenmistir. Bu durum Tb katkili
numunelerin radyoliuminesanslarindaki keskin disus ile uyumludur. Kristale katkilanan Tb

iyonlarinin farkh degerlikler aldiklari anlasiimaktadir.

—— 69
i ——68
. —— 67

—B

Siddet (a.u)

' T y T v T ¥ T v T v T v
1400 1200 1000 800 600 400 200 0
Baglanma Enerjisi (eV)

Sekil 4.27. Lu203:Th4O7 numunelerinin toplu XPS sonuglari
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Sekil 4.28. Lu,03:Th4O7 yiiksek ¢ozunurlikli XPS Analizleri

Yukarida elde edilen veriler 1siginda tim sentezlenmis seramik sintilatorler icin genis bir
aralik incelendiginde kristal yapidaki muhtemel dramatik degisimlerin daha net ortaya
konulabilecegi degerlendiriimis ve tum konak/katki sistemlerinden sadece %3, %6, %12 ve

%24 katkilama oranlarina dair karakterizasyon ¢alismasi yurataimustar;

> XRD Analizleri

S
Vo

—

A s " .

] %24
. s ) %12/ ]
o o —_
s g N %6 |
v v o~
' Ve %3

Goreli Siddet

20 3 4 5 6 70 80
2teta(derece)

Sekil 4.29. Secilen Gd,03:Eu kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 12-0797

numarali JCPDS kartiyla tanimlanan kiibik Gd203 ve * 43-1015 numarali JCPDS Karti ile

tanimlanan monoklinik Gd2Oa.
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Gd,03:Eu kompozisyonlarinin XRD paternleri Sekil 4.29°'de verilmigstir. Elde edilen patern,
12-0797 numarali JCPDS karti ile tanimlanan kibik Gd2Os ile uyumludur. Atomik %12 ve
daha ylksek oranlarda katkilanmis numunelerde 43-1015 numarali JCPDS Kkarti ile
tanimlanan monoklinik Gd,Os ikincil fazi tespit edilmigtir. Bu numunelerde dahi kibik faz
baskindir. Kompozisyonlardaki Eu oraninin artmasina bagh olarak Gd»O3; kibik fazinin
(222) atomik dizlemini tanimlayan 100 pikinin daha ylksek 2Teta dederlerine dogru

kaydigi belirlenmigtir.

Gd,03:Tb kompozisyonlarinin XRD paternleri Sekil 4.30°de verilmistir. Elde edilen patern, 12-
0797 numarali JCPDS karti ile tanimlanan kibik Gd;Os; ile uyumludur. 100 piki
pozisyonlarinda kompozisyondaki Tb miktarinin artisi ile kayma gézlemlenmektedir. Kayma
%24 katki oranina kadar dusuk 2Teta degerlerine dogru kayarken, bu oranda yuksek 2Teta
degerlerine dogru kaymis oldugu belirlenmistir. ikincil bir faza rastlanmazken bu durumun
ortaya ¢ikmasi yuksek katkilandirma miktarlarinda, katki atomlarinin yer-alan degil ara-yer
olarak kristale giriyor olabileceginin degerlendirimesine neden olmustur. XRD analizleri
esnasinda %3 Tb katkili numunelerin ylizeyinde Th*3 iyonlarindan kaynaklanan zayif yesil
renkteki 1sima gozlemlenmistir. Daha ylksek katkilama oranlarindaki numunelerde ciplak

gO6zle gorulebilen 1sima kaybolmustur.
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Sekil 4.30. Segilen Gd»03:Tb kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 12-0797
numarali JCPDS kartiyla tanimlanan kibik Gd»Os.
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Y203:Tb kompozisyonlarinin XRD paternleri Sekil 4.31'te verilmistir. Elde edilen patern 43-
1036 numarali JCPDS Kkarti ile tanimlanan kibik Y»Os ile uyumludur. Kompozisyonlarda
ikincil fazlara rastlanmamistir. Kompozisyonlardaki Eu oraninin artmasina bagh olarak Y03
kubik fazinin (222) atomik duzlemini tanimlayan 100 pikinin daha yuksek 2Teta degerlerine
dogru kaydigi belirlenmigtir. XRD analizleri esnasinda numunelerin ylzeyinde avroyumun

kirmizi renkteki emisyonu gozle gorilur siddette gozlemlenmisgtir.

Y203:Tb kompozisyonlarinin XRD paternleri Sekil 4.32’te verilmistir. Elde edilen patern 43-
1036 numarali JCPDS Kkarti ile tanimlanan kibik Y»Os ile uyumludur. Kompozisyonlarda
ikincil fazlara rastlaniimamistir. DusUk katkilandirma oranlarindaki numunelerin X-iginlari
aydinlatmasi altindaki ylzeylerinde Tb elementinden kaynaklanan gozle goérulir siddetlerde
yesil renkli emisyon olustugu, %12 ve %24 oranlarinda emisyonun kayboldugu

gozlemlenmigtir.
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Sekil 4.31. Segilen Y,03:Eu kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 43-1036
numaral JCPDS kartiyla tanimlanan kibik Y2Os.
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Goreli Siddet
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Sekil 4.32 Secilen Y203:Tb kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 43-1036

numaral JCPDS kartiyla tanimlanan kuibik Y2Os.

Lu.Os:Eu kompozisyonlarindan olusan 24 serisi numunelerin XRD paternleri Sekil 4.33'te

verilmistir. Elde edilen paternlerin 43-4021 numarali JCPDS karti ile tanimlanan kubik Lu;O3

Goreli Siddet

ile uyumlu oldugu go6zlemlenmis ve ikincil bir faza dair veriye rastlaniimamistir.
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Sekil 4.33. Segilen LuxO3:Eu kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 43-4021

numarali JCPDS kartiyla tanimlanan kibik LuzOs.
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Kompozisyondaki Eu katki miktarinin artisina bagli olarak pik pozisyonlarinda kayma
meydana geldigi gézlemlenmistir. Lu>O3 kibik fazinin (222) atomik dizlemini tanimlayan 100
pikinin diguk 2Teta degerlerine dogru kaydigi belirlenmigtir. Bu durum atomik duzlemler
aras| mesafenin katki atomlarinin miktarina goére genisledigini gostermektedir. XRD analizleri
esnasinda numunelerin timdndn ydzeyinde avroyumun kirmizi renkteki emisyonu gozle

gorulir siddette gézlemlenmigtir.

Lu,O3:Tb kompozisyonlarinin XRD paternleri Sekil 4.34’de verilmistir. Sonuclar, Lu,Os:Eu
kompozisyonlari ile olduk¢a benzerdir. Elde edilen patern, 43-4021 numaral JCPDS karti ile
tanimlanan kubik Lu>Os ile uyumludur ve pik pozisyonlarinda kompozisyondaki Tb miktarinin
artisi ile 100 pikinde disik 2Teta degerlerine dogru kayma goézlemlenmektedir. Dislk
katkilandirma oranlarindaki numunelerin X-iginlari aydinlatmasi altindaki ylzeylerinde Tb
elementinden kaynaklanan gozle gorulir siddetlerde yesil renkli emisyon olusurken, %12 ve
%24 atomik oranlarinda katkilandirilan numunelerde emisyon kaybolmustur. XRD
paternlerinde g6zlemlenen tim pikler kibik Lu,Os fazina ait olup ikincil bir faza dair veriye

rastlanmamistir.

..
.:
.j
.:

4

\ 4
55 %24 !
L J ~ %12
g 5 g
= S — %6 | -
I - Vs %3
. Va8 3 v 503 st |
< WL 2o L3 S
- — S o
@ v —
S vy v?Y Yy v -
o
9 | | «
[
.
0 | 13 . | \ " 4
(D - — —-.'_.-r—_as_-_‘ N L aL N N —
i 4
|
“ ! ' : l : : l ) ~4
| ‘ , | ‘
4 ——— —— S S S W ug._.‘..:..\.. ._.t__ et ANANN AN
v 1 v 1 v 1 v v 1 v
20 30 40 50 60 70 80
2teta(derece)

Sekil 4.34. Secilen Lu,03:Th kompozisyonlarinin X-iginlari difraksiyon paterni. ¥ 43-4021
numaral JCPDS kartiyla tanimlanan kibik Lu>Os.
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XRD analizleri esnasinda ylzeye disen X-iginlari bazi numunelerde radyoliminesansi

uyarmigtir. Sekil 4.35’de gonyometreye yerlestiriimis numune, X-isni tiptnin yeri ve numune

yuzeylerindeki parlak 1sima gordlebilir.

Sekil 4.35 XRD analizleri esnasinda numune ylzeyinde gdzle gorilebilien radyoliiminesans
etki. Avroyum katkili sintilatérlerde pembe/kirmizi arasi, Tb katkili sintilatorlerde ise yesil

renkte gdzlemlenmistir.

> RAMAN Analizleri

Gd203:Eu, Gd203:Th, Lu20s3:Euz, LuxOs3:Ths, Y203:Eu ve Y203 Tb numunelerinin RAMAN
analizleri 632,8 nm ve 532 nm dalgaboylarindaki lazer kullanilarak gerceklestirilmigtir. Sekil
4.36’da %3 Eu katkilandiriimis kibik kristal yapidaki Gd.Os, Lu,O3 ve Y203 numunelerinin

RAMAN kaymasi spektrumlari ayri ayri verilmigtir.

Kibik kristal yapidaki Gd»Os icin 632,8 nm lazer kullanilarak alinan spektrumda 14 adet pik
belirlenmigtir. Kibik kristal yapidaki Gd.Os Y203 ve LuOs gibi ¢ oksijen ve 2 metal
atomundan olusan katilarin optik fononlardan kaynakli RAMAN kaymalari genellikle dusuk
frekanslardadir. Yuksek frekanslardaki RAMAN kaymalar ise latis titresimleri ile degil 3
degerlikli lantanid iyonlarinin valans (f kabugundaki) elektronlarinin lazer 15191 ile uyariimasi
ve bu elektronik gegislerin neden oldudu liminesasnstan kaynaklanmaktadir. Dusuk frekans
bolgesinde tespit edilen 95,5 cm™?, 109,36 cm?, 144,15cm?, 312,88 cm?, 360,55 cm? ve
442,53 cm? pozisyonlarindaki pikler kibik Gd.Os; ile uyusmaktadir. 360,55 cm?

pozisyonunda major RAMAN kaymasi piki saptanmistir.
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Sekil 4.36. Sirasiyla Gd,Os:Eu, Lu.Os:Eu ve Y.0s:Eu tozlarin 632,8nm ve 532nm lazer

kullanilarak alinan RAMAN spektrumlari.

Ozellikle 1250-1750 cm™ arasinda kalan alanda yogunlasan diger pikler kristaldeki Eu*®
katkisi ve konak kristalin Gd*2 iyonlarinin 632,8 nm dalgaboyundaki lazer ile uyarilabilen ®Do

—'F3 ve Do —F4 elektronik gegcisleri ile ile iligkilidir. 532 nm lazer kullanilarak elde edilen

Raman Kaymasi (em™)
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spektrumda ise 2438,83 cm? pozisyonunda, 632,8 nm dalgaboyundaki lazer ile
uyarilamayan Eu*® iyonlari ile iligkilendirilen elektronik gecislerden kaynaklanan pikler ve
1700cm™? frakansi yakinlarindaki diger elektronik gecisler belirlenememistir. 532 nm
dalgaboyu, 18796,99 cm™ frekans degerine karsilik gelmektedir. Elde edilen major pik ve
lazer frekansi arasinda 16358,16 cm™ frekansina karsilik gelecek kadar enerji farki
bulunmaktadir. Bu degerin dalgaboyu cinsinden karsiligi 611,32 nm olarak Eu*® iyonlarinin
basta Do —’F, isildar elektronik gegcisine karsilik gelmektedir. Eu*® iyonlarinin lazer ile
uyarilmis liminesansinin siddeti dislk frekanslardaki RAMAN aktif fonon piklerinin
g6zlemlenmesini engellemektedir. Farkl konsantrasyonlardaki Gd.Os:Eu numuneleri benzer
spektrumlari sergilemis olup katki iyonlarina bagl piklerin Gd,Os piklerine olan oraninin
katkilama orani ile arttigi tespit edilmistir. Ayni duruma Sekill 4.8’te verilen, Lu.Os:Eu
numunelerinde de rastlanmistir. 632,8 nm lazer kullanilarak alinan spektrumda 13 adet pik
belirlenmistir. Bunlardan 325,93 cm®, 404,10 cm™®, 440,33 cm™?, 501,34 cm™ ve 637,66 cm™
pozisyonlarindaki pikler kibik Lu,Os ile uyusmaktadir. Diger pikler kristal yapidaki Eu*?
safsizligindan kaynaklanmaktadir. 532 nm lazer kullanilarak elde edilen spektrumda disuk
frekanslardaki fonon piklerine dair pikler 2437,61 cm® pozisyonunda siddetli lazer ile
uyariimis liminesans piki tarafindan golgelenmistir. Y>Os:Eu spektrumu Lu.Os ile benzerlik
gOstermektedir. Y203:Eu numunesinden 632,8nm lazer kullanilarak elde edilen spektrumda
150-600 cm* frakans arahgindaki pikler kiibik kristal yapidaki Y.O3 yapisini tanimlamaktadir.
600-800 cm™ arasinda kalan pikler diger konak malzemelerde de oldugu gibi Eu*®
katkisindan kaynaklanmaktadir. 1700cm? civarinda siddetli lazer ile uyariimis 6zliminesans
pikleridir. 532 nm lazer kullanilarak elde edilen Y.Os:Eu spektrumda ise 2439 cm
pozisyonunda, 632,8 nm dalgaboyundaki lazer ile uyarilamayan Eu+® iyonlari ile
iliskilendirilen elektronik gegislerden kaynaklanan pikler belirlenmigtir. Lazer ile uyariimis 6z

[iminesans pikinin siddeti distk frekanslardaki fonon piklerini bastirmistir.

Hazirlanan Tb katkilandiriimis Gd.Os; ve Lu:Os; numunelerinde sadece 532 nm lazer
kullanilarak RAMAN analizleri gergeklestirilmistir. 632,8 nm dalgaboyundaki lazer Tb*3
iyonlarini uyararak f-f elektronik gecislerine sebep olabilecek enerjiye sahip degildir.
Sekil 4.37°'de %0,4 atomik oranda Tb katkilandiriimis Gd»Os, Lu2Os, ve Y203 numunelerine
dair RAMAN kaymasi spektrumu verilmistir. Gd>Os numunesinde 90-550 cm-! frekans
araligindaki pikler kubik Gd.Os kristaline aittir. Lu2O3:Tb numunesinin kristal yapisi
incelendiginde 397,47 cm™ pozisyonunda belirlenen major pik, 504,32 cm? ve 618,21 cm?
pozisyonlarinda tespit edilen minor pikler kibik Lu.Os kristali ile uyum icinde oldugu
belirlenmistir. 1700-2500 cm frekans araliginda tespit edilen pikler ise Lu,Os kristalinde Lu*®

iyonlarinin 532 nm lazer ile uyarilan 6z lUminesansina aittir. Y>03:Tb Numunesinde 632,8 nm
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lazer kullanilarak alinan RAMAN kaymasi spektrumunda 150-600 cm? frekans araliginda

tespit edilen pikler kibik yapidaki Y»Os3 kristalini tanimlamaktadir.
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Sekil 4.37. Sirasiyla Gd;03:Th, Lu:03:Tb ve Y03 Tb tozlarin 632,8nm ve 532nm lazer
kullanilarak alinan RAMAN spektrumlari.
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Avroyum ve terbiyum katkilandirilmis numunelerin ramanlari arasinda 6nemli bir fark ortaya
cikmistir. 532 nm lazer, Eu*® 6z liminesansini uyarabilecek enerjiye sahip oldugundan Eu*®
iyonlari ile iligkilendirilen siddetli piklerin olusmasina neden olmustur. Ayni etki disuk enerjili
632,8 nm lazer ile saglanamamis, iki farkh lazerle alinan RAMAN kaymasi spektrumlari
arasinda 6nemli farkhliklar olusmasina sebep olmustur. Bu durum terbiyum katkilandiriimig
numuneler igin farkhdir. 532 nm lazer, Tb*® iyonlarinin basta f-f elektronik gegislerini
uyaracak esik enerjisine sahip degildir. Bu sebepten oturt iki farkli lazerle alinan ve Tb
6zliminesansinin siddetli pikler halinde gézlenmedigi RAMAN kaymasi spektrumlari birbirine

benzerdir.

RAMAN analizi sonuglari X-iginlari difraksiyonu sonuglari ile uyumludur. Uretilen tim Gd,O3
ve Lu,O; tabanli seramik sintilaér kompozisyonlarinin kibik kristal yapida oldugu veya farkh

degerlikli katki iyonlarinin yapilarda bulunmadigini ortaya koymaktadir.

4.5 Seramik Sintilatorlerin Radyoliminesans Ozelliklerinin Karakterizasyonu

Sentezlenen Gd;0s3, Y203 ve Lu,O; tabanli seramik sintilatér kompozisyonlarinin tamaminin
X-1ginlari altindaki 1sima siddetleri tek foton sayma teknigi kullanilarak belirlenmis ve birbirleri
ile karsilastiriimigtir. Sintilatdrlerin 1sima siddetleri katkilama oranlari arasindaki iligkiyi

gosteren grafikler Sekil 4.38’te verilmistir.
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Sekil 4.38. Seramik sintilatorlerin emisyon giddetlerini konak malzemelere gore

karsilastiriimasi.

Tdm konak/katki sistemlerinde en yuksek 1sima siddetini sergileyen numuneler Sekil

4.39'daki cizgi grafikte bir arada gdsterilmistir. En ylksek verim %5 atomik oranda Eu

katkilandiriimis Lu,Os3 sistemi olmustur.
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Siitun Grafik Numuneler

Sekil 4.39. Her konak/katki sistemi igin en ylksek verimi sergileyen kompozisyonlar

Tdm numunelerin X-i1sinlari altindaki 1sima spektrumlari 6lgiimus olup her konak/katki
sisteminden en yuksek verimi sergileyen numunelerin 1sima spektrumlari Sekil 4.40°'da
verilmistir. Spektrumlar incelendiginde Eu katkili tim numunelerin spektrumlarinin birbirine
¢ok yakin oldugu gézlemlenmistir. Bu durum Tb katkilandiriimig numuneler icin de gegerlidir.
Eu katkilandiriimisg tim numunelerde Eu*® iyonlarinin karakteristik pempe-kirmizi rengi
gbzlemlenmistir. Majoér emisyon piki 612 nm dalgaboyunda belirlenmis olup bu pik °Do —'F-
Isimall gegisi ile iligkilendirilmistir.

Kibik Gd.Os kristalinin nadir toprak elementleri ile katkilandiriimak Gzere uygun C2 ve S6
bolgelerinin bulundugu bilinmektedir. Do —F; I1sildar gegisinin major olarak gézlenmesi Eu*®
iyonlarinin C2 bodlgelerine yerlestigini gostermektedir. Diger minor pikler ise diger Do —'F

gegiglerinden kaynaklanmaktadir.

Tb katkilandiriimis numunelerin 1sima spektrumlarinda 480-510 nm, 535-560 nm, 575-600
nm ve 615-630 nm bolgelerinde emisyon pikleri elde edilmistir. Bunlar sirasi ile °Ds — "Fe,
°Ds — 'Fs, °Ds — 'F4 ve °Ds4 — ‘F31gildamali gegisleri ile iligkilidir. Majér emisyon pikleri, °Da

— "Fs 1gildar gegislerine karsilik gelen 545 nm ve 555 nm dalgaboylarinda belirlenmistir.
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Sekil 4.40. En ylUksek verim saglayan numunelerin 1gsima spektrumlari

4.6 Fiber Optik Plakalarin Yiizey islemlerini incelenmesi

Fiber optik plakalarin ylzeylerinin igslenmesi ile ilgili prosedur uygulandiktan sonra numune
yuzeylerinin mikro yapilari incelenmigtir. Cozilen numuneler taramal elektron mikroskobu
analizine tabi tutulmustur. Seyreltik HF ¢ozeltileri ile daglanan numunelerin ikincil elektron
FE-SEM mikrograflari  Sekil  4.41°de Yuzeyleri incelenen numuneler
degerlendirildiginde HF c¢ozeltilerinin 1s1k gegirgen gekirdek fiberleri cam matrise goére daha

verilmistir.
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hizli ¢6zdigu ve gozicudeki HF miktarinin belirli bir orani astigi durumlarda SEM mikrografi

Sekil 4.42'ten gorildagu Uzere ylzeyin homojen olmayan bir sekilde daglandigi anlasiimigtir.
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Sekil 4.41. Seyreltik HF ¢ozeltilerinin kullanildidr numunelerde segimli gozme islemi gekirdek
fiberlerin cam matrise goére daha hizla ¢ozllmesi ve bitlnlesik fiber optik plakalarin
yluzeyinde mikro kuyularin elde edilmesiyle sonuglanmistir a). Bu numunenin yulksek
¢ozunurldkla mikrografinda b) sogurucu fiberlerin en yuksek hizda ¢oézulen kompozisyon

oldugu goérilmektedir.
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Sekil 4.42. Yiksek konsantrasyonlu HF gozeltisiyle yuzeyi daglanmis numune.

En iyi SEM mikrograf sonucu Sekil 4.43'te verilen hacimce %40 HN4F iceren tampon
¢ozeltisi ile saglanmistir. Cekirdek fiberlerde dnemli bir tahribat olmadan cam matrisin
fiberlerden daha hizli bir sekilde ¢dzuldigu gortlmustir. Bu durum, tampon g¢oézeltisinde
HN.F bileseninin matristen farkli kompozisyondaki g¢ekirdek fiberlerin HF ile reaksiyona
girmesini engelledigi veya yavaslattigi gorusine baglanmigtir.
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Sekil 4.43. Hazirlanan NH4F igeren tampon ¢ozeltisi igin ise bu projenin amaglarina uygun
olacak sekilde c¢ekirdek fiberler korunarak matris segimli olarak ¢ozilmustir a) Bu
numunenin ylksek ¢o6zunurlikli mikrografinda b) matrisin acgili olarak ¢6zuldugu

gorilmektedir.

4.7 Biyiitiilen Sintilator ince Filmlerin Karakterizasyonu

Cam althklar Uzerinde buyutilen filmlerin transparan olduklari gézlemlenmistir. Buyutalen

filmlerin resimleri Sekil 4.44’te verilmigtir.

Sekil 4.44. Cam althk tzerine bluyUtllmus transparan sintilator filmler.
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Uretilen filmlerin kristal yapisinin incelenmesi amaci ile X-isinlari difraksiyonu analizleri
gerceklestirilmistir. Lu2O3:Eu ve Lu,O3:Tb filmlerin XRD sonuclari Sekil 4.45'te verilmigtir. Her
iki sistem i¢in de tim numunelerin 43-4021 numarali JCPDS karti ile tanimlanan kubik Lu203
ile uyumlu oldugu gdézlemlenmigtir. Eu katkilandiriimis numunelerde %2 safsizik
konsantrasyonundan sonra kristal yapinin (400) dizlemi yoninde dizenlendigi

g6zlemlenmigtir. Tb katkilandiriimis numunelerde ise bdyle bir olaya rastlaniimamistir.
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Sekil 4.45. Lu0O3:Eu ve LuxO3:Tb filmlerin X-i1ginlar difraksiyon paternleri.
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Farkl Tb oranlarina sahip Gd.O3; kaplamalar ve %5 atomik oranda Eu katkilandiriimis Gd»Os3
filmlere ait distk acili XRD grafikleri Sekil 4.46'da verilmistir. Kaplamalarda monoklinik

yapinin baskin oldugu karisik faz yapisi géralmastar.
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Sekil 4.46. Gd,0s:Eu ve Lu.Os:Tb filmlerin X-i1sinlari difraksiyon paternleri.
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Lu,O3 kaplamalara Th4O7 eklenmesi durumunda olusan mikroyapiya ait SEM fotograflari ise
Sekil 4.47°de verilmistir. Sekilden de gorilebilecegi Uzere, Tb.O; yapisinin kaplamaya
girmesi sonucunda kaplama miktarindaki artan ThsO- miktarlari ile birlikte kaplama kalinliklari

azalmigtir. Kaplamalarin biyime yapisi diger Lu.Os kaplamalara benzer olarak kolonsaldir.

Lu,03-%0.05TbsO; | Luz05-%0,7TbsO; | Lu,05-%1TbsO7 | Lu;03-%3ThsO;
Sekil 4.47. Lu203:Th4O7 kaplamalara ait yiizey ve kesit SEM gorintileri

Gd>03:Eu kaplamalara ait kesit goruntileri ve yuzey morfolojileri ise Sekil 4.48’de verilmistir.
Bu kaplamalarda elde edilen kaplamanin maksimum kalinligi 1,349 um olarak ol¢iimustar.
Kaplamada olduk¢ca yogun kolonsal buyime hakimdir. Lu,Os; kaplamalar ile mukayese
edildiginde olduk¢a kalin bir kaplama elde edildigi gdzlemlenmektedir. Kaplamalarin ylzey

morfolojileri de dlizglin geometrik sekilli olarak goériimektedir.

Sekil 4.48 %4.85 oraninda Eu2Os ile katkilanmig Gd.Os filmlerin kesit (50kx) ve yuzey
morfolojileri (30kx-50kx-100kx).

Farkli Th4Oy7 icerigine sahip Gd.Os:Tb kaplamalarin kesit fotograflar ve ylzey morfolojilerini
gOsteren SEM fotograflari ise Sekil 4.49’da verilmigtir. Kaplama kalinliklari %0.4 Tb4O- iceren
Gd»03:Th kaplama igin 1.418um, % 1.8 icerige sahip olanda ise 484nm olarak dlgulmustur.
Gd;0s:Th kaplamalarda, Th4Ov ilavesinin artigi ile kaplama kalinhiginin azalmasi Lu,Os esasli
kaplamalardakine benzer niteliktedir.
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%.4 07 (;eren
GdzOsZTb
Sekil 4.49. Farkh Tb4O7 igerigine sahip Gd.Os:Tb kaplamalarin kesit ve ylzey

%2 ThsO; iceren Gd:0s:Th

morfolojileri

Sentezlenen sintilatér malzemelerin karakterizasyonu sonucunda en yiksek 1sima siddetini
saglayan %5 atomik oraninda Eu.Os; katkilandirilmis Lu>Os kompozisyonu ince film
kaplamalarda kullaniimak Uzere secilmistir. Bu malzemeden magnetron hedefleri
hazirlanmistir. Uretilen ince filmler mikro yapi, X-iginlari difraksiyonu, radyoliiminesans ve

zaman korale fliioresans analizlerine tabi tutulmustur.

Farkh katot glgleri uygulanarak cam altliklar tGzerinde Uretilen ince filmlerin kirik kesit ve
ylzey mikro yapilari Sekil 4.50’deki ikincil elektron mikrograflarinda verilmistir. Bu yalitkan
numunelerin ylzeyi, analiz sirasinda ylUk birikmesini dnlemek Uzere altin kaplanmistir.
Mikrograflar incelendiginde film kalinliklarinin, katoda uygulanan gicle beraber
eksponansiyel olarak arttigi anlasiimaktadir. En disuk gi¢ olan 30 W icin kaplamanin
kalinhdr 177.5 nm olurken uygulanan 45 W, 60 W ve 75 W ile birlikte kalinliklar sirasiyla
333.9 nm, 474.5 nm ve 582.8 nm olarak 6lculmustir. En ylUksek katot giclinde biriktirme

hizi 19 nm/dakika olarak belirlenmigtir.

Kaplamalarin kolonsal yapida buyudugu gdzlemlenmistir. Kolonlarin ¢aplar Sekil 4.51’de de
gorilebilecegi tUzere 40nm den daha kigiktir. Bu arzu edilen bir morfolojidir. Klglk ve
duzenli kolonlar ince filmlerdeki radyoliminesanla elde edilen géruntide detay kaybinin en
aza indirgenmesini saglayacaktir. Kolonlar ve althk malzeme ylzeyinde altin kaplamanin
Obeklesmesinden dolayi olugan karnibahar seklinde yapilar gortlmektedir. Altin kaplama
yapilmaksizin yalitkan karakterli kaplamadan yuksek buyutmelerde goruntu alma imkani

bulunmamistir.
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Kirik kesit

Sekil 4.50. Sirasiyla 30W (a), 45W (b), 60W (C) ve 75W (d) katot glglerinde biriktirilen

Lu2O3:Eu203 ince filmlerin kirik kesit ve yuzey ikincil elektron mikrograflari.

IT= 5 al A= int mm®
DAYTAM DAYTAM

Sekil 4.51. 75W katot gucuyle biriktiriimis Lu203:Eu.Oz ince filmlerinin kirik kesit

mikrograflari Uzerinden kalinlik ve kolon ¢aplarinin élgiimesi.

Uretilen ince filmlerin XRD analizi sonuglari Sekil 4.52'de verilmigtir. Analiz sonuglari
incelendiginde XRD paterninin 43-1021 JCPDS kart numarasi ile tanimlanan kubik Lu2Os
kristali ile uyum icerisinde oldugu gézlemlenmistir. Bununla birlikte kristal yapinin (400)
duzlemi dogrultusunda duzenlendigi ve bu durumun film kalinliginin artmasiyla beraber

dogru orantili hale geldigi anlasiimaktadir. Yapida ikincil kristal fazlara rastlaniimamistir.

ince filmlerin radyoliiminesans &zellikleri X-1sinlari aydinlatmasi altinda CCD spektrometre
ve tek foton sayaci kullanilarak analiz edilmistir. Analiz yéntemi 3. bélimde detayl olarak
verilmistir. Sekil 4.53’te elde edilen isima spektrumu ve farkh kalinliklardaki filmlerin isima

siddetleri karsilastirmali olarak verilmistir. TUm numunelerden ayni isima spektrumu elde
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edildiginden sadece 75W katot gilclyle biriktirilen numunenin spektrumu gizdirilmigtir.
Emisyon spektrumundaki piklerin 580 — 720 nm dalgaboylari araliginda oldugu
g6zlemlenmistir. Analizde majér 1Isima piki 612 nm dalgaboyunda olup 5D0 —7F2 gegisini
belirtmektedir. Bu gegisin kiibik Lu,Os konak kristalinin C2 lokasyonuna yerlesmis Eu*®
iyonunun neden oldu@u iyi bilinmektedir. Tek foton sayaci ile yapilan Olgimlerde film
kalinhgindaki artisa bagli olarak isima siddetinin de arttigi gézlemlenmistir. Bu beklenen
durum ince filmlerde, gelen X-iginlarinin disuk miktarda sogurularak gecmesinden

kaynaklanmaktadir.

75W

60W

Siddet (a.u.)

45W

—

30W

(222)

JCPDS 43-1021 Kiibik Lu,0,

14— (400
_|— (440)
- (622)

) l ' I ) l ] l L]
20 30 40 50 60 70 80

Sekil 4.52. Biriktirilen Lu.Os:Eu2Osince filmlerin X-iginlari difraksiyon analizi sonuglari.
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Sekil 4.53. Biriktirilen Lu203:Eu,O3ince filmlerinin ince filmlerin radyoluminesans dzellikleri; a)
Tim ince filmlerin 1gima spektrumlari benzerdir. Eu*™® iyondan kaynaklanan karakteristik
pikler spektrumda goérinmektedir. b) Tumi 30 dakika sireyle kaplanan Lu.Os filmlerin

emisyon siddetleri ve katot gucu ile film kalinhidi arasindaki iligkisi. (Film kahnhg: sekil

Uzerinde gosterilmistir.)

En yuksek 1isimayi veren filmin durulma zamani ve kalinti 1Isimasi zaman korale tek foton

sayma teknigi kullanilarak belirlenmigtir. Isima siddetinin aydinlatma kesildikten sonra

zamana bagli dedisimini gosteren grafik Sekil 4.54°de verilmistir. Grafikten 1sima siddetinin

%90’dan %10’a (durulma zamani) inmesi igin 1,30 ms ve %10’dan %1’e (kalinti 1s1IMa)

inmesi icin 4,50 ms zaman araliklar dlgUimustur.
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Sekil 4.54. Biriktirilen %5 atomik oranda Eu203 katkilandiriimig Lu2Os ince filmin durulma

zamanlari ve kalinti isimalarinin élgima.
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4.8 Uretilen Fosfor Ekranlarin Lateral Géziiniirliiklerinin Tayini

Standart butlinlesik fiber optik plaka ve ylzeyi islenmis fiber optik plaka tzerine Lu,O3:Eu,O3
(%5 atomik oran) kaplanarak uretilmis fosfor ekranlar test edilmistir. Calismanin daha 6nceki
evrelerinde edinilen bilgi birikimi ile fosfor ekranlarn kaplamak icin uygulanan ince film
biriktirme hizi yaklasik 20 nm/dak olarak segilmigtir. Fosfor ekranlarin hesaplanan sintilator
kalinigi 7,20 pm’dir. Sintilatér katman Uzerine aliminyum ince film buyttilimustur.
Sekil 4.55'te uretilen fosfor ekranlar gérilmektedir. Konvansiyonel fosfor ekranin ylzeyinin

ayna parlakligina yakin oldugu, mikro paternli yuzeye sahip fosfor ekranin daha koyu bir renk

sergiledigi gorulmektedir.

Sekil 4.55. Konvansiyonel ve ylzeyi islenmis fiber optik plakalar tzerinde Lu203:Eu ince

filmler ve aliminyum katmanlar buytterek Uretilmis fosfor ekranlar.

Fosfor ekranlarin test edilmesi icin USAF 1951 tipi ¢6zUnUrllk test hedefi kullaniimistir. Bu
hedefin sekli ve degerlendirme tablosu Sekil 4.56'da verilmistir. Disaridan igeriye dogru
gidildikge daha kiguk agikliklar bulunmaktadir. Hedef Uzerindeki en kiigik hedef olan 3/6
grup ve element numarasiyla tanimlana hedef 14,30 gizgi/mm ve en genisi olan 0/1 ise 1
cizgi/mm’dir. Yapilan analizde sadece 2. ve 3. gruplar test edilmis ve analize en kuglk gizgi
gruplari goruntilenerek baslanmistir. Sekil 4.57°de ¢ozinurlik hedefinde alti farkh gizgi
grubunun 20X objektif kullanilarak alinmig goérintaleri verilmistir. Sekilde hedeften goérunar
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Isik gegcirilerek alinmis hedef goruntisu ile hedeften X-isinlari gegirilerek test edilen iki farkl
fosfor ekran ylzeyinden alinan goérintiler karsilastiriimistir. Resimde hedefin kendisinin
gbrintist 1, konvansiyonel fosfor ekranin gorintisi 2 ve vylzeyinde mikro patern
olusturularak gelistirilmis fosfor ekranin géruntisu ise 3 ile kodlanmigtir. Analizde radyasyon
kaynagdi olarak Cu anod ile donatilmis 50W gucunde (50 kV hizlandirma potansiyeli ve 1 mA
tip akimi) X-isi1 tapu kullaniimigtir.

Fosfor ekranlarin ayirma glcu arasinda gozle gorulur bir fark ortaya cikmistir. Geligtirilmig
fosfor ekranda 3/6 grubu cizgiler ayirt edilebilirken konvansiyonel ekranda 3/5 c¢izgi grubu
ayirt edilebilmektedir. Bu durumda gelistiriimis ekranin lateral ¢ozindrliga 14,30 gizgi/mm
(69 pm) konvansiyonel ekranin ise 12,70 gizgi/mm (79 um) olarak belirlenebilir. Cézunurluk

degerinin gelistirilmis ekranlarda %12,6 arttirildigi sdylenebilir.

En yuksek ¢o6zunurlikli bdlge incelendikten ve ¢6zunurlik 6lgimiu yapilmasindan sonra

hedefin diger disuk ¢cozunurlik bolgelerinin incelenmesi gerekli gortlmemistir.

Grup Numarasi

Gizgi gitti | mm |

Grup No
Elgmant | ] 2 — III . I"
0 1 2 3 5 |||=2
: 1,00 2,00 400 8,00 = — III s =3
S SR T
2 112 2,24 449 8,94 2 I -
' ' ' ' = — Em H m=s
= 4 _ LEm —; :
3 1,26 252 514 10,10 @ =m = =6
E (—
4 141 2.8 565 11,30 T (—
5 1549 aar 6,35 12,70 6 —_— "I I II o 1
L — |
6 1.78 3,56 T.13 14,30

USAF 1951

Sekil 4.56. Lateral ¢ozinarlik analizi igin kullanilan USAF 1951 tipi test hedefi. Sagdaki
sekilde gizgi gruplarini tanimlayan element ve grup numaralari gorulidyor. Tabloda hedefin

grup ve elementlerine gore ¢ozunurluk degerleri verilmistir.

Elde edilen bu sonuclar geligtirlen mikro patern vyapili fosfor ekran konseptini
dogrulamaktadir. Kalinhgi yaklasik 7,2 ym olarak hesaplanan fosfor film ihtiva eden bu
ekranlarda 50W tup gucul ile herhangi bir yikselticiye (goérintd yodunlastirici gibi) ihtiyag
duymadan 100 um altinda ayirt edilebilir gérintlinin alinabilmesi gelistirilen fosforun ve

gerceklestirilen ince film kaplamalarin etkinligini de agik¢a ortaya koymaktadir.
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3/6, 3/5 ve 3/4 ¢izgi gruplari

2/2 gizgi grubu

c/1

Sekil 4.57. Hedefin mikroskop goruntuleri icerisinden 1sik gegcirilerek dogrudan hedef
yuzeyinden (1) ve X-iginlari gegirilerek konvansiyonel fosfor ekran (2) ve gelistirilimis fosfor
ekran (3) yuzeylerinden alinan goéruntiler. a) 3/6, 3/5 ve 3/4 ¢izgi gruplar b)3/2 ve 3/2 gizgi
gruplari c) 2/2 ¢izgi gruplari

4.9 Detektorde Lateral Céziinirliiligiin Olgiilmesi

Geligtirilmis X-isinlari alan detektérinin lateral ¢d6zinUrliglinin dl¢timesine USAF 1951
hedefi kullanilarak farkl X-isini enerijileri ve tip gugleri ile devam edilmistir. Detektérde 1mm
kalinhginda PMMA giris penceresi olarak kullaniimigtir. X-iginlari tiptine mamografide
kullanilan X-iginlari enerji arahgi olan 20-40 kV arasi hizlandirma potansiyeli uygulanmigtir.
Tdm denemelerde tip akimi 40 mA olarak sabit tutulmus, hizlandirma potansiyeli 40, 30 ve
20 kV olarak ayarlanmistir. 1600 W, 1200 W ve 800 W tip guclerinde elde edilen
radyograflar Sekil 4.58’te verilmigtir.
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Sekil 4.58. USAF 1951 tipi ¢ozundrlik 6lgim hedefinin a) 40 kV/1600 W, b) 30kV/1200 W

ve ¢)20kV/800W tip guclerinde alinmis X-isinlari radyograflari. Sol tarafta hedefin
tamaminin goéruntusu, sag tarafta ise 2 ve 3 numarali ¢izgi gruplarinin dijital olarak

blyUtilmuis gérinima verilmigtir.
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Elde edilen goérintiler incelendiginde 40kV ve 30kV hizlandirma potansiyeli kullanilan
deneylerde 3/5 grubunun dusey gizgileri ayirt edilebilmektedir. 20kV igin ise ancak 3/3 digey
cizgileri ayirt edilebilmistir.

4.10 Gorunti Kalitesi Olgiimi

Geligtirilen X-iginlar1  alan detektorinin goruntd kalitesi kontrast ayrinti  acgisindan
incelenmistir. Bu amag¢ dogrultusunda Artinis Medical Systems BV marka CDRAD 2.0
fantomu ve CDRAD analiz yazilimi kullaniimistir. Goérinta kalite o6lgiti olarak [IQFinv
kullanilmigtir. Bdoylelikle klinik agidan énemli olan kiiglik nesnelerin tespit edilebilme basarisi
incelenmigtir.

CDRAD 2.0, polimetil metakralittan imal edilmis bir plaka olup Uzerinde degisik cap ve
derinlikteki 225 disk seklinde delik acilarak olusturulmus kontrast-ayrinti fantomudur. Genel
gorinimu Sekil 4.59'da gosterilen CDRAD 2.0 fantomundaki disklerin ¢api ve derinligi 0,3
mm ile 0,8 mm arasinda degismektedir. Yatay eksendeki degisik derinlikteki diskler farkl
kontrast miktarlarini, dikey eksendeki degisik captaki diskler ise farkli ayrinti seviyelerini
olusturmaktadir. Diskler 15x15lik bir matris olusturmaktadir. ilk 3 satirda merkeze
yerlestiriimis tek, sonraki satirlarda merkezdekine ilaveten kdselerden birine yerlestirilmis bir
disk daha bulunmaktadir.
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Sekil 4.59 CDRAD 2.0 matrisinin dagihmi ve genel gérinimu

CDRAD 2.0 fantomu kullanilarak gergeklestirilen X-iginlari gérunti kalitesi dlgimu kontrast-
ayrinti seviyesinin gérunir olup olmadigini belirlemeye dayalidir. Bu analizde dogru gézlem
orani ve IQFinv incelenmektedir. Dogru goézlem orani; gézlemlenebilen disklerin sayisinin

toplam disklerin sayisina oranidir. Bu ydntemde gdézlemlenen her diskin agirhgi esittir.
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Medikal X-isinlari detektérleri icin klicik detaylarin algilanabilmesi énemli bir dlguttir [Aksoy

vd., 2012]. Dogru gézlem oranini veren denklem asagida verilmistir;

Dogru gozlem sayisi « 100 (4.1)
225

Dogru gizlem orant =

Dogru gozlem oranindan ziyade IQF, kiguk detaylarin gorintl kalitesi Uzerindeki etkisini
belirlemek lzere kullanima daha uygundur. Dogru gézlemlenen disklerin sayisi (Cj) ve bu
kontrastta gézlemlenen en kuguk diskin ¢ap degeri (D (i, th)), IQF dlgiminde yer almaktadir.

IQF denklemi asagida verilmigtir;

15 (4.2)

IQF = " Ci x D(i, th)
i=1

Diskin cap degeri distikce goruntu kalitesi artmaktadir. Gorlinti kalitesinin dlgut ile dogrusal

degisimi saglanabilmesi icin denklemin tersinin alindigi bir kalite denklemi gelistiriimistir;

IQF?HU — iE ]'DD , (4.3)
2121 C; x D(i,th)

Bu denkleme dayali olarak olusturulabilecek kontrast-detay egrisi veya klasik IQF 6lgim
egrisi goruntlu kalitesini degerlendiriimesinde kullanilabilecek bir aractir. Klasik IQF 6lgim
egrisi yuksek algilama bolgesi ile diguk algilama bolgesi arasindaki gegisi temsil etmektedir.
Kontrast detay fantomunun goérintisi CDRAD yazilimi ile analiz edilerek insan kaynakli
olabilecek dogru okuma hatalari en aza indirilmistir. Sinyal ve fon élgimu yazihm tarafindan

gerceklestirilmistir.

Elde edilen sonuclar M. E. Aksoy ve c¢alisma grubu tarafindan yassi panel detektorler
Uizerinde yapilan kontrast detay fantomu calismalari ile karsilastiriimistir. Bu ¢alismada GOS
ve Csl sintilatérler bulunduran 9 ayri detektér, CDRAD 2.0 fantomu ile test edilmigtir. Csl
tabanh sistemlerin GOS tabanh sistemlere gore daha yuksek QIFinv sergiledigi ve QIFinv
degerinin dozlama ile dogru orantili oldugu belirlenmistir. Proje ¢alismlarinda bu rapordaki ile
benzer sartlar olusturulmus olsa da dozimetre kullanilamadigi i¢cin Gy cinsinden X-iginlari
calismalarinda 6,31 olarak belirlenmigtir. Bu farkin uygulanan X-iginlari doz farkindan

kaynaklandigi dusunulmektedir.

Konrast-ayrinti incelemesi medikal amacli Philips marka konvansiyonel planar radyografi
ekipmani kullanilarak gergeklestirilmistir. X-isinlari kaynagi ile detektdor ylzeyi arasinda

100cm mesafe birakilmis ve fantom detektor ile X-isini kaynagi arasina yerlegtirilmigtir.

96



Fantomun 6n ve arka yizeyine 10 adet 1cm kalinhiginda PMMA plaka yerlestiriimigtir.
Detektorin fosfor ekran yuzeyi 50mm x 50mm goérintileme alanina sahip oldugundan
fantomda yer alan bolgeler ayri ayr olgllerek kaydedilmis, alinan goérintiler birlestirilerek
CDRAD programi tarafindan okunabilir bir gorinti formatina doénusturilimustir. 80 kV
hizlandirma potansiyeli uygulanmistir. X-isinlari 50 mAs dozlanmigtir. Birlestiriimis kontrast-

ayrinti fantomu goéruntisi ve CDRAD yazilimi tarafindan degerlendirilen kontrast detay

diyagrami Sekil 4.60’ta verilmistir.

Contrast Detail Diagram IQFInv = 6.31
Alpha = 0.0001, a priori diff of means = 0]

g 0000 0000 060 0600 o
t3leoeoeoee 0000 00 000 o
50/ o000 000000 000 o
40/ o000 0000 00 000 o
£2/e00000000 00 000 0
g2-5oooooocococ oo o o
§2-°ooooooooooo oo o o
16 @0 © 0000 00 000 o
13 0000 00 000 o
10 0000 00 000 o
08 00 060 000 o
06 e 000 o
05 ee 000 o
04 ® 000 o
0.3 ® o

0304050608 10131620 2532 4.05086.
Depth (mm)

w
®
o

Sekil 4.60 Kontrast-ayrinti fantomunun birlestiriimis ve donusturalmuas radyografi ve CDRAD
yazihmi kullanilarak hesaplatiimis IQFinv diyagrami.

CDRAD yazilimi tarafindan toplam tespit miktari %75,11 ve IQFinv degeri ise 6,31 olarak
hesaplanmistir. Elde edilen sonuglar literatirde rapor edilmis diger calismalar ile

karsilastirilmigtir.

Tablo 4. 1 80 kV hizlandirma potansiyeli igin elde edilen IQFinv sonugclari

; CR CR g a-Si DR

Receptor | CR Konica CareStream | CareStream CR Agfa | a-SiDRX Philips

mAs [QF[NV

10 4401 0.58

12 429(1.14 481 | 1.09 |299 |1.06 6.22 | 1.06 430 | 1.09

16 5.83 | 1.45

20 5591190]6.55 [1.81 [3.66 [1.76 |5.18 | 1.16 | 4.98 | 1.76 6.00 | 1.81

32 5.5413.04 1638 290 | 497 |[2.82 6.22 | 2.82 5.14 1290

40 6.33 |3.62

50 6.59 1 4.76 412 | 441 6.66 | 4.41 438 | 4.53

64 6.55(6.09 1648 | 570 [3.90 [5.64]6.76|3.48)5.61 |5.64 5.53 15.70

80 6.50 [ 7.61 1691 | 724 [3.18 |7.05 ] 6.86[4.64]595]7.05 6.76 | 7.24
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W. O. G. Batista ve A. G. de Carvalho tarafindan ISSSD 2016’da sunduklari raporda CDRAD
2.0 fantomu kullanarak farkli X-isinlari dozlarinda fakli sayisal radyografi detektérleri icin elde
ettikleri géruntu kalitelerini degerlendirmiglerdir. Tablo 4.1’de bahsi gegen ¢alismada 80 kV
hizlandirma potansiyeli igin elde ettikleri IQFinv sonuglari verilmistir. Elde edilen sonug
literatlr ile karsilastirildiginda gelistirilen detektoriin kigik detaylari tespitinde modern

radyoloji detektdrleri ile rekabet edebilir oldugu sdylenebilir.

Dinya genelindeki X-isinlari detektérl pazarinda yer alan Ureticilerin timu gelismis tlkelerde
bulunmaktadir. Bu pazardaki énemli oyuncular; Varian Medical Systems (ABD), PerkinElmer
(ABD), Thales Group (Fransa), Canon (Japonya), Konica Minolta (Japonya), Teledyne
DALSA (ABD), Fujifilm Holdings Corporation (Japonya), Agfa-Gevaert Group (Belcika),
Carestream Health (ABD), Vieworks Co., Ltd (Guney Kore), Analogic Corporation (ABD),
Rayence (Giiney Kore), SwissRay (isvigre), Apelem (Fransa), Naomi (ABD), YXLON
International GmbH (Almanya), DRTECH (Giliney Kore) ve Hamamatsu Photonics K.K.

(Japonya) olarak siralanabilir.

X-1s1n1 goéruntlleme detektorleri yapisal, igslevsel ve kullanim alanlarina gére genis cgesitlilik
gOstermektedir. Asagida X-isinlari gorintileme detektdrleri karakteristikleri ve kullanim

alanlarina goére siniflandinimigtir;

X-1sin1 detektdrleri tiplerine gére siniflandiriimasi:
e Yassl panel detektorler (FPD)
o Dolayl yassi panel detektorler
o Sezyum iyodur (Csl) dolayl yassi panel detektorler
o Galyum oksisulftir (GOS) dolayli yassi panel detektorler
e Dogrudan yassi panel detektorler
¢ Hesaplamali radyografi (CR) detektorleri
e Cizgi tarama detektorleri
e Yk iligtiriimis cihaz (CCD) detektorleri
Yassi panel X-1gini detektorlerinin boyutlarina gore siniflandiriimasi:
¢ Genis alan FPD
e Dar alan FPD
X-1s1n1 goéruntileme detektorlerinin uygulama alanlarina goére siniflandiriimasi
¢ Medikal
o Statik gorintileme
= Genel radyografi
o Gogus goruntileme uygulamalari
e Ortopedik uygulamalar
= Mamografi
o Dinamik goruntileme

98



= Genel flioroskopi
= Cerrahi goruntileme
= Kardiovaskuler gortintileme
e Dental géruntileme
e Gulvenlik
e Veterinerlik
e Endustriyel goruntileme
¢ Bilimsel enstriimantasyon

Geligtirlen CCD alan detektérii medikal radyografi alanlarinda statik ve dinamik
uygulamalarda kullanilabilecegi gibi endistriyel ve bilimsel X-iginlari goérintileme
amagclariyla da kullanilabilir. Geligtirilen teknoloji ile yassi panel teknolojisini karsilastirmak
icin medikal uygulamalarda kullanilabilecek detektorlerden beklenilen o6zellikler gézden
gecirilmelidir. Bu 6zellikler asagidaki Tablo 4.2'de 6zetlenmistir.

Tablo 4.2 Medikal uygulamalara gore X-iginlari goérintlileme detektorlerinin beklenilen
Ozellikleri

Boyut

Radyografi 43 cm x 43 cm
Anjiografi 30cm x 43 cm

Tam alan mamografi 24cm x 30 cm
Kardiyoloji 20cm x 20 cm
Mamografi biyopsi 5cmx9cm
Hesaplamali tomografi 4 cm x 70 cm (Egimli)

Resim karesi hizi (frame rate)

Radyografi, mamografi 0,05-2 s*
Anjiyoloji 2-30 st
Kardiyoloji, flioroskopi 15-60 s*
Hesaplamali tomografi 2000-6000 st

Uzaysal ¢cozinurluk

Yumusak dokular 400-150 pm
Kemikler 165-125 pym
Mamografi, dental 100-25 pm
Hesaplamali tomografi 1 mm
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Geligtirilen CMOS alan detektori uzaysal ¢6zindrlik bakimindan tim uygulamalar igin
yeterliyken kare hizi olarak radyografi, mamografi, anjiyoloji, kardiyografi/flioroskopi icin
uygundur. Bununla beraber bir konsepti kanitlamak amaciyla gelistiriimis moddl 5 cm x 5 cm
goérintileme alani saglayan gelistiriimis fosfor ekran ve optik baglayicilar ile donatiimistir. Bu
bakimdan mevcut prototip dogrudan uyarlanamayacak bile olsa modern bir CCD temelli
X-1gin1  goruntileme cihazinin  gelistirimesindeki 6énemli bir adimi teskil etmektedir.
SwissRay, Apelem, CaresBuilt ve Naomi firmalari CCD detektdrlerin yiksek uzaysal
¢Ozunarluklerinin verdigi avantajlari kullanmak Utzere ¢ok sayida CCD detektérden olusan
CCD alan detektorleri gelistirmisler ve ticarilestirmislerdir. Bu tip cihazlarda CCD dizinleri
ayna ve lensler kullanilarak fosfor ekranlar ile eslenmistir. Bu detektorlerin ornekleri
Sekil 4.61'de verilmigtir. Bu durum gelistirilen fosfor ekranlarin ticari uygulama sansi
bulabileceginin bir gostergesidir. Diger bir gelisme de CMOS teknolojisinde yasanan
iyilestirmelerdir. Proje kapsaminda gelistirilen fosfor ekranlar ile disuk 1sik sartlarinda

gorinta alabilen CMOS detektoérler basariyla birlestirilmistir.

a X-i1sinlari
LLLL Ll e

ETEEAERIIEEERIEES

Csl sintilator '

X-1sinlari

Csl sintilator  Lens Naomi CCD alan detektérii

Sekil 4.61 Optik yollarla fosfor ekran eslestiriimis CCD alan detektéri drnekleri
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Mevcut a-SitH, a-Se ve CCD/CMOS teknolojilerinin avantaj ve dezavantajlarinin
karsilastiriimasi Tablo 4.3’de g&ésterilmistir. Fosfor ekran ile eslenmis CCD/CMOS detektorler
okuma hizi, dayaniklilik ve maliyet olarak diger genis panellere nazaran 6nemli avantajlar
saglarken goruntu kalitesi, boyut ve tomografi gibi ileri uygulamalarda kullanim alani
bulamamalari gibi sebeplerle dezavantajlar sergilemektedirler. Gelistirilen fosfor ekranlar
sagladiklari yuksek lateral ¢ézindrlUkleri ile CCD/CMOS detektorlerin bu eksikliklerinin
giderilmesinde rol oynayabilecegi degerlendiriimektedir. Ayrica boyut kisitlamalari i¢in birden
fazla CCD/CMOS detektér kullanma segenegi mevcuttur ve ticari olarak kanitlanmis bir
konsepttir.

Tablo 4.3 Medikal uygulamalara gore sayisal X-isinlari gértntileme detektdrlerinin etkinlik
karsilastirmasi

Detektor tipi
Ozellik Dolayli algilama Fotoiletken
a-Si:H/GOS a-Si:H/Csl gpcti[k)/ecs':i(r?wi 200 um a-Se | 500 um a-Se

Okuma hizi ++ ++ +++ ++ ++
Goruntd kalitesi ++ +++ + +++ ++
Cozunarluk ++ + +++ ++ +
Dayanikhlik +++ - +++ - -
Boyut + + - + +
Maliyet - - +++ - .
ileri uygulamalar + ++ + + +

CCD alan detektoérlerinin yapisal 6zellikleri modern yassi panel a-Si:H, a-Se ve CdS
detektorler kadar ince ve kolay tasinabilir olmalarini engellerken bu cihazlara gore
dayanikliliklari yuksektir. Gelistirilen fosfor ekranlarda Lu,Os tabanli seramik sintilator
kaplamalara yer veriimesi Csl ve GOS tabanh sintilatérler ve fosfor ekranlarla donatiimis
sistemlere nazaran dayaniklilik ve servis suresini uzatacaktir. Mevcut yassi panellerden farkh
olarak CCD alan detektorlerinin bakim, yenileme ve modernizasyonu daha kolay ve daha
dusuk maliyetlidir. CCD dizine optik yollarla eslenen fosfor ekran kolayca degistirilebilir,
arizalanan CCD dizin fosfor ekranin degisimine gerek kalmadan degistirilebilir veya
onarilabilir. Uzerlerine fosfor kaplanmis a-Si:H tipi genis panel detektérlerde ise bu mimkin

degildir.
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5. SONUGLAR ve TARTISMA

Konvansiyonel fiber optik plakalarin islak iglemler ile yuzeylerinde mikro paternler
olusturulmasi ve bu mikro paternli fiber optik plakalar Gzerinde sintilator ince filmler biyiterek

yuksek ¢ozunurlikli fosfor ekranlar elde edilmesine dair konsept dogrulanmistir.

Proje kapsaminda, projenin amacini da olusturan fosfor ekran prototiplerinin Gretimi basari
ile gerceklestiriimistir. Buna bagli olarak fiber optik plakalarin islak islemlerle ilgili bilgi birikimi

ve deneyim elde edilmis, teknik geligtiriimigtir.

Seramik sintilatorlerin 1Isima mekanizmalari, sintilatér malzemelerin ve fosfor ekranlarin test

edilmesi Uzerinde bilimsel bilgi birikimi elde edilmistir.

Fiber optik plakalarin secimli ¢ézilmesi icin HF ve NH4F tampon ¢ozeltisi ile islak islemini 6n

goren prosedurler hazirlanmistir.

Seramik sintilatorlerin gelistiriimesini hedefleyen calismalar yuritilmas, Eu ve Tb katkili
seksenden fazla kompozisyon sentezlenmis ve denenmistir. Eu katkil sintilatérlerde 612 nm
major 1sima pikinden kaynaklanan karakteristik pembe ve Tb katkilanmis sintilatérlerde ise
545 nm ve 550 nm majér i1sima piklerinden kaynaklanan karakteristik yesil 1s1ma

g6zlemlenmigtir.Yiksek verimli Lu,Oz:Eu tabanl sintilatdrler hazirlanmistir.

Eu,Os:Eu, Y203:Eu ve LuxOsz:Eu birbirlerine ¢ok benzer radyoliminesant ozellikler
sergilemistir. En ylksek 1sima siddeti Eu katkisi %5-6 arasi atomik orana ulastiginda elde
edilmekte ve bu degerden sonra verim dramatik olarak dusmektedir. Bu durum Gd.Os ve
Lu203 igin kristal kafesin deformasyonu sonucu kibik kafeste ¢ pozisyonuna yerlesen Eu+3
iyonunun elektronik gevresinin degismesinden kaynaklanmaktadir. Ayni durum Y»Os icin de
gecerlidir farkli olarak Y atomlarinin katki atomlarina gére ¢ok daha kiguk olmasindan 6tiru

faz katkiyla beraber faz dontsimu gecgeklesir ve Eu+3 iyonlarinin lokasyonu degismektedir.

Eu.O3:Th, Y203 Tbh ve Lu.Os:Tb birbirlerine c¢ok benzer radyoliminesant 6zellikler
sergilemistir. Bu sintilatorlerde Tb katkisi %0,4-0,5 arasi atomik orana ulastiginda en yiksek
emisyon degerlerine ulasiimig ve daha yuksek katki oranlarinda ise 1gima verimi dramatik

olarak azalmaktadir.
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Sentezlenen seramik sintilatoriin karakterizasyonu sonucunda Lu.Os ve Gd.Os; tabanh
sintilator ince filmlerin Gretilmesine karar verilmistir. Uretilen ince filmler arzu edilen kolonsal
mikroyapi sergilemektedir. Yuksek verimli Lu.Os:Eu ince filmler diger kompozisyonlara gore
gOsterdigi yuksek verimi ile gelismis fosfor ekranlarda kullaniimak Uzere secilmigtir. Bu filmler
1,3 ms durulma zamani 1,3 ms olarak Ol¢iimustir. Bu degerle, gelistirilen sistemin gercek
zamanl X-iginlari gorintilemede kullanilabilmesi igin dnemli bir kriter olan maksimum 2 ms

hedefine ulasiimistir.

RF magnetron yontemi ile oksitlerin ve diger yalitkanlarin ince film olarak kaplanmasi

konusunda bilgi birikimi ve deneyimi elde edilmistir.

Fosfor malzemeler ve fosfor ekranlari test edebilecek 6zel tasarlanmis test dizenegi
gelistiriimistir. Hassas optik test dlizeneklerinin tasarimi ve kurulumu Uzerinde bilgi birikimi,

deneyim ve kabiliyetler elde edilmistir.

iyonlastirici radyasyon kullanilan laboratuvar ve test ortamlarinin idare ve idamesi, giivenli
¢alisma sartlarinin olusturulmasi konularinda bilgi birikimi, deneyim ve kabiliyetler

geligtirilmistir.

Geligtirilmis fosfor ekranlar kullanilarak CMOS tabanl X-iginlari alan detektéri gelistirilmis ve
bu detektor test edilmistir. 20-40 kV arasi hizlandirma potansiyelleri kullanilarak 800-1600 W
aras! tup gugleri kullanilarak lateral ¢6zUnUrlik belirlenmistir. Konvansiyonel medikal
radyografi cihazi kullanilarak kontrast-ayrinti fantomu ile goérintl kalitesini belirlemeye
yobnelik calismalar gergeklestiriimistir. Elde edilen sonuglar, literatir ile karsilastirildiginda
mamografi ve gogdus radyografisi i¢cin kullanilan modern sayisal detektorler ile rekabet

edebilir 6zelliklere ulasildigini gostermektedir.

istanbul Aydin Universitesi biinyesinde dzel amagl bir test ve Ar-Ge laboratuvari ve bir
standart malzeme laboratuvari kurulmustur. Yine proje kapsaminda Atatirk Universitesi
binyesinde bir vakumda ince film kaplama laboratuvari kurulmustur. Buna ek olarak ihtiyac
geregi Sabanci Univeristesi SUNUM ve Atatiirk Universitesi DAYTAM aragtirma
merkezlerinden alinan hizmetler ile bu kurumlarin altyapisinda bulunan bilimsel cihaz ve

techizatin verimli kullaniimasi saglanmistir.

103



6. KAYNAKLAR

Aksoy, M.E., Kamasak, M.E., Akkue, E., Ucglil, A., Basak, M., Alaca, H. 2012. “Csl ve GOS
Sintilatorlii ince Panel Dijital Radyografi Sistemlerinin Kontrast-Ayrinti  Basarimlarinin
incelenmesi”, Tip Teknolojileri Ulusal Kongresi, Antalya, 158-161.

Allinson N.M. 1994. “Development of Non-Intensified Charge-Coupled Device Area X-ray
Detectors”, Journal of Synchrotron Radiat, 1, 54-62.

Bar, S., Huber, G., Goizalo, J., Perea, A., Climent, A., Paszti F. 2003. “Europium-doped
sesquioxide thin films grown on sapphire by PLD”, Materials Science and Engineering B-
Solid, 105, 30-3.

Barna, S.L., Tate, M.W., Gruner, S.M., Eikenberry, E.F. 1999. “Calibration procedures for
charge-coupled device x-ray detectors”, Review Of Scientific Instruments, 70(7), 2927-2934.

Blasse G. 1994. “Scintillator Materials”, Chemistry of Materials, 6, 1465-75.

Bredol, M., Micior, J. 2013. "Preparation and characterization of nanodispersions of yttria,
yttrium aluminium garnet and lutetium aluminium garnet”, Journal of colloid and interface
science, 402, 27-33.

Brinker, C. J., Scherer, G. W. 2013. Sol-gel science: The physics and chemistry of sol-gel
processing (1. Baski). USA: Academic Press

Canning, A., Chaudhry, A., Boutchko, R., Gronbech-densen, N. 2011. “First-Principles
studies of luminescence in Ce doped inorganic scintillators”, Matter Physical Review B:
Condensed Matter, 125115 (83), 1-12.

Castelli C.M., Allinsonb N.M, Barnettc S.J., Clarkd G.F., Moonb G.F., Whitehous C.R. 1997.
“CCDs for X-ray topography at synchrotrons”, Nuclear Instruments and Methods in Physics
Research A.,391 (3), 481-484.

Chappell, J.H., Murray, S.S. 1984. “Relative efficiencies and physical characteristics for a
selected group of X-ray phosphors”, Proceedings of the International Workshop on X- and y-
Ray Imaging Techniques, 221(1), 159-167.

Chemistry Librtexts. Fluorescence and Phosphorescence.
https://chem.libretexts.org/Textbook Maps/Physical and Theoretical Chemistry Textbook
Maps/Supplemental Modules (Physical and Theoretical Chemistry)/Spectroscopy/Electron
ic_Spectroscopy/Fluorescence and Phosphorescence

Son erisim tarihi: 15.08.2018

Chen, X., Xiang, G., Chai, F., Zhang, Z., Shi, S., Xu, F., Zhao, J. 2016. “An alternate spin-
coating strategy toward high-quality polycrystalline thin Lu.Os: Eu®* film fabrication”, Surface
and Coatings Technology, 302, 523-527.

Choi, S., Park, B., Ahn, T., Kim, J. Y., Hong, S. C., Yi, M. H., Jung, H. 2011. “Color emission
and dielectric properties of Eu-doped Gd»Os gate oxide thin films”, Thin Solid Films, 519,
3272-3275.

Chotas, H. G., Dobbins, J. T., Ravin, C. E.1999. “Principles of Digital Radiography with
Large-Area, Electronically Readable Detectors: A Review of the Basics”, Radiology, 3 (210),
595-9.

104


https://chem.libretexts.org/Textbook_Maps/Physical_and_Theoretical_Chemistry_Textbook_Maps/Supplemental_Modules_(Physical_and_Theoretical_Chemistry)/Spectroscopy/Electronic_Spectroscopy/Fluorescence_and_Phosphorescence
https://chem.libretexts.org/Textbook_Maps/Physical_and_Theoretical_Chemistry_Textbook_Maps/Supplemental_Modules_(Physical_and_Theoretical_Chemistry)/Spectroscopy/Electronic_Spectroscopy/Fluorescence_and_Phosphorescence
https://chem.libretexts.org/Textbook_Maps/Physical_and_Theoretical_Chemistry_Textbook_Maps/Supplemental_Modules_(Physical_and_Theoretical_Chemistry)/Spectroscopy/Electronic_Spectroscopy/Fluorescence_and_Phosphorescence

Danks, A. E., Hall, S. R., Schnepp, Z. 2016. “The evolution of ‘sol-gel' chemistry as a
technique for materials synthesis”, Materials Horizons, 3(2), 91-112.

Dhananjaya, N., Nagabhushana, H., Nagabhushana, B. M., Chakradhar, P. S., Shivakumara,
C., Rudraswamy, B. 2010. “Synthesis, characterization and photoluminescence properties of
Gd.0Os:Eu®* nanophosphors prepared by solution combustion method”, Physica B:
Condensed Matter, 405(17), 3795-3799.

Derenzo, S.E., Weber, M.J., Bourret-Courchesne, E., Klintenberg, M.K. 2003. “The quest for
the ideal inorganic scintillator’, Nuclear Instruments and Methods in Physics Research
Section A: Accelerators, Spectrometers, Detectors and Associated Equipment, 505, 111-7.

Dujardin, C., Le Luyer, C., Martinet, C., Garapon, C., Mugnier, J., Murillo, A.G., Pedrini, C.,
Martin, T. 2005. “Thin scintillating films of sesquioxides doped with Eu®”, Nuclear
Instrumental Methods A, 537, 237-41.

Eijk, C.W.E. 1997. “Development of inorganic scintillators”, Nuclear Instruments and Methods
in Physics Research Section A: Accelerators, Spectrometers, Detectors and Associated
Equipment, 392, 285-90.

Eijk, C.W.E. 2002. “Inorganic scintillators in medical imaging”, Physics in Medicine and
Biology., 47, R85—-R106.

Eijk, C.W.E. 2003, “Inorganic scintillators in medical imaging detectors”, Nuclear Instruments
and Methods in Physics Research Section A: Accelerators, Spectrometers, Detectors and
Associated Equipment, 509, 17-25.

Engin, Y. 2012. “Yaklasik Doku Esdegeri Olan BC-408 Plastik Sintilatorin Radyolojik
Bolgedeki 40-120 keV X- Isinlarina ve 60-1333 keV Gama Isinlarina Kargi Tepkisinin
incelenmesi”, Y.Lisans Tezi.

Feng, H., Chen, C., Chou, M., Ren, G., Xu, J. 2013. “Preparation of CsI(TI) scintillation film
by RF magnetron sputter method and its structural and optical characterization”, Advanced
Materials Research, 652-654.

Garmer M., Hennigs S.P., Jager H.J., Schrick F., van de Loo T., Jacobs A., Hanusch A,
Andreas Christmann A., Mathias K. 2000. “Digital radiography versus conventional
radiography in chest imaging diagnostic performance of a large-area silicon flat-panel
detector in a clinical CT-controlled study”, American Journal of Roentgenology, 1 (174), 75-
80.

Geijer H., Beckman K.W., Andersson T., Persliden J. 2001. “Image Quality vs Radiation
Dose For a Flat-Panel Amorphous Silicon Detector: A Phantom Study”, European Radiolog,
11, 1704-09.

Grabmaier, B.C. 1983. “Crystal Scintillators”, Nuclear Science, 1 (31), 372-6.

Grave, D. A., Schmitt, M. P., Robinson, J. A., Wolfe, D. E. 2014. “Stress induced phase
transition in Gd.Oz films by ion beam assisted reactive electron beam-physical vapor
deposition (EB-PVD)”, Surface & Coatings Technology, 242, 68-73.

Greskovich, G.C., Duclos, S. 1997. “Ceramic scintillators”, Annual Review of Materials
Science, 27, 69-88.

105



Gruner, S.M., Barna, S.L., Wall, M.E., Tate, M.W., Eikenberry E.F. 1993. “Characterization
Of Polycrystalline Phosphors For Area X-Ray Detectors”, X-ray Detector Physics and
Applications II, 2009, 98-108.

Gruner S. M., Tate M.W. 2002. “Charge-Coupled Device Area X-Ray Detectors”, Review of
Scientific Instruments, 3 (75), 2815-42.

Hernandez-Adame, L., Medellin-Rodriguez, F., Méndez-Blas, A., Vega-Acosta, R., Palestino,
G. 2013. “Synthesis of Gd»0,S:Tb nanoparticles and optical characterization”, Proceedings
of SPIE - The International Society for Optical Engineering (8626).

Kandarakis, I., Cavouras, D., Panayiotakis, G.S., Triatis, D., Nomicos, C.D. 1998. “Europiun-
activated phosphors for use in X-ray detectors of medical imaging systems”, European
Radiology, 8, 313-18.

Katelnikovas, A., Kareiva, A. 2008. "Low-temperature synthesis of lutetium gallium garnet
(LGG) using sol—gel technique", Materials Letters, 62(10-11), 1655-1658.

Koch, A., Raven, C., Spanne, P., Snigirev, A. 1998. “X-ray imaging with submicrometer
resolution employing transparent luminescent screens”, Journal of the Optical Society of
America A: Optics, Image Science, and Vision, 15 (7), 1940-51.

Kotter E., Langer M. 2002. “Digital radiography with large-area flat-panel detectors”,
European Radiology, 12, 2562-70.

Lee S.C., Kim H.K,, Chun LK, Cho M.H., Lee S.Y., Cho M.H. 2003. “A flat-panel detector
based micro-CT system: performance evaluation for small-animal imaging”, Physics in
Medicine and Biology, 48, 4173-85.

Lempicki, A., Brechera, C., Szupryczynskia, P., Lingertata, H., Nagarkard, V.V., Tipnisd,
S.V., Millera, S.R. 2002. “A new lutetia-based ceramic scintillator for X-ray imaging”, Nuclear
Instrumental Methods, 488, 579-90.

Li, H.L., Xue-Jian, L., Rong-Jun, X. 2006a. "Fabrication of Transparent Cerium-Doped
Lutetium Aluminum Garnet Ceramics by Co-Precipitation Routes" Journal of the American
Ceramic Society, 89(7), 2356-2358.

Li, H.-L., Xue-Jian. L, and Huang L.-P. 2006b. "Synthesis of nanocrystalline lutetium
aluminum garnet powders by co-precipitation method", Ceramics international, 32(3), 309-
312.

Li, J., Ji, L., Zhang, Z., Wu, X. 2012."Effective lattice stabilization of gadolinium aluminate
garnet (GdAG) via Lu3+ doping and development of highly efficient (Gd, Lu) AG: Eu3+ red
phosphors", Science and technology of advanced materials, 13(3), 035007.

Liao, Y.-k., D.-y. Jiang, and Sji, J.-l. 2005. "Transparent lutetium aluminum garnet sintered
from carbonate coprecipitated powders", Materials Letters, 59(28), 3724-3727.

Livert, F., Bley, F., Mainville, J., Caudron, R., Mochriee, S.G.J., Geissler, E., Dolino, G.,
Abertnathy, D., Grubel, G., Sutton, M. 2000. “Using direct illumination CCDs as high-
resolution area detectors for X-ray scattering”, Nuclear Instruments and Methods in Physics
Research A 451, 596 —609.

Luo, Z., Jiang, H., Jiang, J., Mao, R. 2015. “Microstructure and optical characteristics of
Ce:Gds(Ga,Al)s012 ceramic for scintillator application”, Ceramics International, 41(1, Part A),
873-876.

106



Martinet, C., Pillonnet, A., Lancok, J., Garapon, C. 2006. “Optical, structural and
fluorescence properties of nanocrystalline cubic or monoclinic Eu:Lu2O3 films prepared by
pulsed laser deposition”, Journal of Luminescence, 126, 807-816.

Marton, Z., Bhandari, H. B., Brecher, C., Miller, S. R., Singh, B., Nagarkar, V.V. 2013. “High
performance microstructured Lu2Oz3:Eu thin film scintillator for X-ray computed tomography”,
Medical Imaging 2013: Physics of Medical Imaging, 8668.

Marton, Z., Miller, S. R., Brecher, C., Kenesei, P., Moore, M. D., Woods, R., Almer, J. D.,
Miceli, A., Nagarkar, V.V. 2015. “Efficient high-resolution hard x-ray imaging with transparent
Lu2Os:Eu scintillator thin films”, Medical Applications of Radiation Detectors V 2015, 9594.

Mishra, M., Kuppusami, P., Ramya, S., Ganesan, V., Singh, A., Thirumurugesan, R.,
Mohandas E. 2015. “Microstructure and optical properties of Gd»Os3 thin films prepared by
pulsed laser deposition”, Surface & Coatings Technology, 262, 56-63.

Morales-Ramirez, A. de J., Garcia-Murillo, A., Carrillo-Romo, F. de J., Garrido-Hernandez,
A., Garcia-Hernandez, M. 2015. “Influence of annealing temperature on structural and optical
properties of LuOs:Eu®", Tb®" transparent films”, Materials Research Bulletin, 70, 173-178.

Mukasyan, A. S., Epstein, P., Dinka, P. 2007. “Solution combustion synthesis of
nanomaterials”. Proceedings of the Combustion Institute, 31(2), 1789-1795.

Ning R., Chen B., Yu R., Conover D., Tang X., Ning Y. 2000. “Flat panel detector-based
cone-beam volume CT angiography imaging: system evaluation”, Medical Imaging, 9 (19),
949-63.

Ohmi, S., Takeda, M., Ishiwara, H., lwai, H. 2004. “Electrical Characteristics for Lu203 Thin
Films Fabricated by E-Beam Deposition Method”, Journal of Electrochemical Society, 151,
G279-83.

Olcay, I. 2007, “Radyasyon dedeksiyonunda kullanilan yariiletken dedektor tipleri, 6zellikleri
ve kullanim alanlari”’, Yiksek Lisans Tezi.

Oliver, D.B., Knoll, G.F. 1968, “Neutron-Generated Heavy Charged Particles in Anthracene
Crystals”, IEEE Trans. Nucl. Sci. NS-15(33), 122-6.

Oliveira, J., Martins, P. M., Matrtins, P., Correia, V., Rocha, J. G., Lanceros-Mendez, S. 2015.
“Gd.03:Eu**/PPO/POPOP/PS composites for digital imaging radiation detectors”, Applied
Physics A, 121, 581-587.

Phillips, W.C., Stanton, M., Stewart, A., Qian, H., Ingersoll, C. 2000. “Sweet R.M., Multiple
CCD detector for macromolecular X-ray crystallography”, Journal of Applied Crystallography.
33, 243-251.

Ramirez, A. D. J. M., Garcia Murillo, A., Carillo Romo, J., Garcia Hernandes, M., Jaramillo
Vigueras, D., Boyer, D. 2010. “Properties of Gd,Os:Eu*, Tb* nanopowders obtained by sol-
gel process”, Materials Research Bulletin 45(1): 40-45.

Rhys Williams A. T. 2000. An Introduction to Fluorescence Spectroscopy. United Kingdom:
PerkinElmer.

Rickbery, D.S., Matthews, A. 1991. Advanced Surface Coatings: A Handbook of Surface
Engineering. USA: Chapman &Hall

107



Roy, S., Topping, S., Sarin, V. 2010. “Growth and Characterization of Lu,Os:Eu** Thin Films
on Single-Crystal Yttria-Doped Zirconia”, JOM, 65 (4), 557-561.

Rowlands, J.A. 2002. “The physics of computed radiography”, Physics in Medicine and
Biology, 47, 123-66.

Schaefer, C.M., Greene, R.E., Oestmann, J.W., Kamalsky, J.M., Hall, D.A., Llewellyn, H.J.,
Robertson, C.L., Rhea, J.T., Rosenthal, H., Rubens, J.R. 1989. “Improved control of image
optical density with low-dose digital and conventional radiography in bedside imaging”,
Radiology, 173 (3), 1-7.

Skoog,D.A., Holler, F. J., Crouch, S. R. 2018. Principles of instrumental analysis (7. Baski).
USA: Cengage Learning.

Stanton, M., Philips, W.C., D. O’'mara, D., Naday, |., Westbrook, E. 1993. “Area detector
design Part Il. Application to a modular CCD-based detector for X-ray crystallography”,
Nuclear Instruments and Methods in Physics Research A, 325 (3) 558-567 558.

Strek, W., Bednarkiewicz, A., Hreniak, D., Mazur, P. 2007. "Fabrication and optical properties
of transparent Nd3+: YAG nanoceramics”, Journal of luminescence, 122, 70-73.

Sugiyama, M., Yokota, Y., Fujimoto, Y., Yanagida, T. 2012. "Dopant segregation in rare earth
doped Lutetium Aluminum garnet single crystals grown by the micro-pulling down method",
Journal of Crystal Growth, 352(1), 110-114.

Suzuki, M., Yamamoto, M., Kumasaka, T., Sato, K., Toyokawa, H., Aries, I.F., Jerram, P.A,,
Gullick, D., Ueki, T. 1999. “A multiple-CCD X-ray detector and its basic characterization”,
Journal of Synchrotron Radiat. 6, 6-18.

Tapan, i.2011, Parcacik Dedektérleri-2 Sintilasyon Dedektérleri, Uludag Universitesi.
https://slideplayer.biz.tr/slide/3068078/
Son erigim tarihi: 13.08.2018

Taylor, F. J. 2001. “Spin coating: An overview”, Metal Finishing, 99 (1),16-21.

Tojan-Piegza, J., Zych, E., Hreniak, D., Strek W. 2008. “Comparison of Spectroscopic
Properties of Nanoparticulate Lu.Os:Eu Synthesized Using Different Techniques”, Journal of
Alloys and Compounds, 308, 123-9.

Topping, S.G., Park, C.H., Rangan, S.K., Sarin, V.K. 2007. “Lutetion oxide coatings by PVD”,
International Proceedings of the Materials Research Society fall.

Topping, S.G., Sarin, V.K. 2009. “CVD Lu,0s:Eu coatings for advanced scintillators”, Int.
Journal of Refractory Metals&Hard Materials, 27, 498-501.

Tsoulfanidis, N. 1995, ‘Measurement and dedection of radiation. United Kingdom: Taylor &
Francis.

Wang, Z., Xu, M., Zhang, W., Yin, M. 2007. "Synthesis and luminescent properties of nano-
scale LUAG: RE3+ (Ce, Eu) phosphors prepared by co-precipitation method”, Journal of
luminescence, 122, 437-439.

Weber M.J. 2002. “Inorganic scintillators: today and tomarrow”, Journal of Luminescence,
100, 35-45.

108


https://slideplayer.biz.tr/slide/3068078/

Wellenius, P., Smith, E. R., Wu, P. C., Everitt, H. O., Muth, J. F. 2010. “Effect of oxygen
pressure on the structure and luminescence of Eu-doped Gd.Os thin films”, Physica Status
Solidi A, 207 (8), 1949-1953.

Xing, L., Peng, L., Gu, M., Tang, G.2010. "Solvothermal synthesis of lutetium aluminum
garnet nanopowders: Determination of the optimum synthesis conditions”, Journal of Alloys
and Compounds, 491(1-2), 599-604.

Xing, L. and L. Peng, Comparison of preparation and formation mechanism of LUAG
nanopowders using two different methods. Micro & Nano Letters, 2012. 7(6): p. 529-532.

Xu, J., Fan, L., Shi, Y., Li, J., Xie, J., Lei, F. 2014. "Scintillation and Luminescent Properties
of Cerium Doped Lutetium Aluminum Garnet (Ce:LUAG) Powders and Transparent
Ceramics", IEEE Transactions on Nuclear Science, 61(1), 373-379.

Yaffe, M.J., Rowlands, J.A. 1997. “X-ray detectors for digital radiology”, Physics in Medicine
and Biology, 42, 1-39.

Yanagida, T., Fujimoto, Y., Kamada, K., Yagi, H. 2012. "Scintillation properties of transparent
ceramic Pr: LUAG for different Pr concentration”, IEEE Transactions on Nuclear Science,
59(5), 2146-2151.

Yener, G. 2005, Niikleer Radyasyon Fizigi 1 Ders Notlari, Ege Universitesi, Nukleer Bilimler
Enstitisd.

Zych, E., Trojan-Piegza, J., Dorenbos, P. 2004. “Radioluminescence of Lu.Os:Eu
nanocrystalline powder and vacuum sintered ceramic”, Radiation Measurement, 38, 471-4.

109



TUBITAK
PROJE OZET BILGI FORMU

Proje YUrGtlcusu:

Dog. Dr. BEHIYE YUKSEL

Proje No: 113E985
Proje Basligi: Yuksek Cozunurlikli Fosfor Ekran Temelli X-Isinlari Radyografi Detektérintin Gelistiriimesi
Proje Tar{: 1003 - Oncelikli Alanlar (2. Asama)
Proje Siresi: 36
Arastirmacilar: KADRI VEFA EZIRMIK,
CANHAN SEN

Danigmanlar:

EMIN ARGUN ORAL,
MUSTAFA ERDEM SAGSOZ,
TEVFIK METIN SEZGIN,
HUSNU OZKAN

Projenin Y irataldugu
Kurulus ve Adresi:

ISTANBUL AYDIN U.

Projenin Baslangic¢ ve Bitis Tarihleri:

01/03/2015 - 01/07/2018

Onaylanan Biitce:

2073016.0

Harcanan Blitce:

1436316.49

Oz:

TUBITAK TARAL 1003 projesi kapsaminda yapilan bu proje calismasinda; fiber optik
plakalar Gzerinde 6zel mikro patern olusturulmus ve sintilator filmlerin bu mikroyapi tzerinde
buyutlilmesi sureti ile yiksek ¢ézunrlikli fosfor ekranlar gelistiriimistir ki bdylece herhangi
bir litografi ydntemine ihtiya¢ duyulmadan mikro paternlenmis fosfor ekranlarin lretilmesi
hedefine ulasiimistir. Bu proje kapsaminda yurutilen caligmalar farkh disiplinlerde ¢alisan
tiniversite, arastirma kurumlari ve mikro-KOBI tarafindan bir isbirligi gercevesinde
yuratulmastur. Yuruttlen deneysel calismalar kapsaminda sadece malzeme sentezleme,
ince film kaplama ve malzeme karakterizasyonu degil bir radyoloji detektdriiniin tasarimi ve
fosfor ekranlarin test edilmesine dair 6zglin yontemler ortaya konulmustur.

Anahtar Kelimeler:

Radyografi, Sintilatér, Fosfor Ekran, Biitlinlesik Fiber Optikler, Uzaysal Dagihim Cozinurligi

Fikri Urin Bildirim Formu Sunuldu
Mu?:

Hayir

ARDEB PROJE TAKIP SISTEMI




