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Mikro analitik teknikler, cevher karakterizasyon galismalarinda yaygin bir sekilde kullaniimaktadir.
Altin cevherlerinin, 6zellikle refrakter altin cevherlerinin karakterizasyonunda da etkin bir sekilde
kullanilan bu teknikler, dogruluk ve hassasiyeti yliksek oldukga faydali bilgiler sunmaktadir. Cevher
hakkindaki bu bilgiler dogru proses segiminin yapiimasina ya da mevcut prosesin etkin bir sekilde
kontrol edilmesine olanak saglamaktadir. Bu galismada, altin cevherlerinin karakterizasyonunda,
mikroskobik (visible) altinin belirlenmesinde kullanilan (QEMSCAN) (Quantitative Evaluation
of Mineralogy by Scanning Electron Microscope), MLA (Mineral Liberation Analyzer) gibi SEM
(Scanning Electron Microscopy) temelli gelistiriimis modern otomatik analiz ydntemlerinin yani
sira refrakter altin cevherlerinde mikroskop altinda kolayca goriilemeyen, ¢ok ince ‘invisible’
altinin belirlenmesinde kullanilan EPMA (Electron-Probe Micro-Analysis), u-PIXE (Micro-
particle-induced X-ray emission) ve SIMS (Secondary-lon Mass Spectrometry) gibi yaygin
olarak kullanilan mikro analitik yontemler tanitimakta ve yapilan giincel galismalardan érnekler
sunulmaktadir.

ABSTRACT

Micro-analytical techniques are widely used in the ore characterization. These techniques, which
are effectively used in the characterization of gold ores, especially refractory gold ores, give very
useful information with high accuracy and precision. This information on ore mineralogy ensures
to select the right process or efficiently control the existing process. In this study, the most
commonly used micro analytical techniques such as EPMA, u-PIXE, and SIMS for determining
‘invisible’ gold in refractory gold ores, as well as modern automated analysis methods such as
QEMSCAN and MLA used for detecting visible gold are introduced with an overview of recent
studies in which these techniques have been successfully exploited.
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GiRiS

Altin iceren cevherlerin mineralojik 6zelikle-
rinin belirlenmesi, uygun ve etkin bir proses
seciminin yani sira, operasyon esnasinda al-
tinin davranisini tahmin etmek icin oldukca
onemlidir (Celep vd., 2008; Goodall ve Sca-
les, 2007). Ancak, yliksek maliyet ve yasanan
teknik gugcluklerden dolay! altin cevherlerinin
detayh karakterizasyonuna yonelik uygun bir
mineralojik analiz ¢ogunlukla yapilmamak-
tadir. Bununla birlikte, otomatik mineralojik
analiz tekniklerinin hizli ve daha disik ma-
liyette mineralojik analiz imké&ni saglamasi,
altin endustrisine 6nemli katkilar saglamigtir
(Goodall ve Scales, 2007). Altin cevherlerinin
karakterizasyonu, 6zellikle refrakter tip altin
cevherlerinin degerlendiriimesine olan ilgi-
den dolayl daha da 6nem kazanmigtir. Altin
cevherleri igin en uygun prosesi belirlemek
icin cevherin asagida tanimlanan mineralo-
jik 6zelliklerinin belirlenmesi gerekmektedir
(Marsden ve House, 2006). Bunlar:

- Altin tenoru
- Cevher mineralojisi
- Diger deg@erli minerallerin icerikleri

- Proseste potansiyel olarak zararl olabile-
cek metallerin/elementlerin ve minerallerin
konsantrasyonlari (siyanur tiketen mineral-
ler, killer vs.)

- Altin tane boyut dagilimi
- Altinin bulunusu (nabit, alagim ve mineral tipi)

- Altin ve altin tasiyici minerallerin serbest-
lesme derecesi

Optik mikroskoplar, cevher minerallerin ta-
nimlanmasi, tane sayim yéntemiyle serbest-
lesme derecesinin belirlenmesi amaciyla kul-
lanilan en bilinen ve ucuz cihazlardir. Optik
mikroskobun kullanimi zaman ve kolaylik
acisindan avantajli olmasina ragmen, istatis-
tiksel anlamda énemli bir veri tabaninin sag-
lanmasinin zor olmasindan dolayi otomatik
sistemlerin gelistiriimesine ihtiya¢ duyulmus-
tur (Fandrich vd., 2007). Optik mikroskop kul-
lanilarak minerallerin optik dzelliklerine goére
yapilan otomatik goérinti analizinde, bazi
optik 6zelliklerin (renk gibi) gakismasi, yan-
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simanin parlatma kalitesine bagli olmasi ve
opak olmayan minerallerin epoksi regineden
ayirt edilememesi minerallerin belirlenmesini
ya da analizini guglestirmektedir (Can ve Ce-
lik, 2009; Lane vd., 2008).

Altin ve altin ile iligkili olarak bulunan mi-
nerallerin yansima, sertlik, dilinim ve diger
Ozelliklerinin tanimlanmasinda optik mikros-
kobun kullanimi yaygindir. Buna ragmen,
otomatik mikro-analiz teknikleri, hizli ve daha
dusik maliyet ile analize imkan saglamalari
nedeniyle, 6zellikle altin gibi degerli metalle-
rin analizinde yaygin bir sekilde kullaniima-
ya baslanmistir. Fiziksel olarak bagl haldeki
mikroskobik (visible) altinin yani sira, kati
¢Ozelti formundaki kolayca ayirt edilemeyen
(invisible) altin taneleri de bu sistemlerle kisa
strede ve dogru bir sekilde analiz edilebil-
mektedir (Lastra vd., 2007).

Bu calismada, altin cevherlerinin karakteri-
zasyonunda kullanilan QEMSCAN, MLA gibi
SEM temelli mikroskobik altinin belirlenme-
sinde kullanilan gelistiriimis modern otomatik
analiz yontemlerinin yani sira, gérilemeyen
(invisible) altinin belirlenmesinde kullani-
lan SIMS, PIXE ve EPMA gibi mikro-analiz
yontemleri ve cihazlari tanitiimig, yapilan
glncel calismalardan drnekler sunulmustur.

1. REFRAKTER ALTIN CEVHERLERININ
OZELLIKLERI

‘Refrakter’ terimi, altinin dogrudan tipik siya-
ndr lici kosullarinda yuksek verim (>%90) ile
kazanilamadigi cevherler icin kullaniimakta-
dir (Komnitsas ve Pooley, 1989; Prasad vd.,
1991; Fleming, 1992; La Brooy vd., 1994;
Pyke vd., 1999; Celep vd., 2008, Celep, 2011
ve 2015). Refrakter cevherlerde altin, gok
farkli sekillerde bulunabilmektedir. Cevherin
refrakterligini etkileyen baslica mineralojik
Ozellikler asagida verilmektedir (Harris, 1990;
Gasparrini, 1993; Chen vd., 2002; Vaughan,
2004; Venter vd., 2004; Spry vd., 2004).

- Altinin, pirit ve arsenopirit gibi sulftrlG mi-
nerallerin icerisinde, ¢ok kiguk boyutta da-
gilmig taneler veya kati solusyon seklinde,
kapanim halinde bulunmasi,



- Cevherde adsorplayici 6zellige sahip orga-
nik/inorganik karbon veya diger (kil, sulfurlt
mineraller vs) bilesenlerin bulunmasi ve bu
bilesenlerin ¢ézinmus altin kayiplarina ne-
den olmalari,

- Altinin elektrum, altin tellGritler, AuSb,
(aurostibnit), Au,Bi gibi siyanirde zor ¢6zi-
nen alasimlar seklinde bulunmasi,

- Siyandr ligcinde kolayca ¢dzlnen, asir siya-
ndr ve oksijen tuketimine neden olan sulfurlt
ve oksitli minerallerin (6zellikle oksitli/sulftrla
bakir mineralleri ve pirotin gibi) bulunmasi,

- Li¢ esnasinda altin ylzeyinin pasiflesmesi.

Altin cevherlerde g¢ogunlukla ince taneli ve
sulfurll, oksitli ve silikatl minerallerin iceri-
sinde fiziksel kapanim halinde bulunmakta-
dir. Refrakter cevherlerde mineral matriksi
icinde kapanim halinde bulunan altin ile li¢
reaktifinin temasi saglanamadig! igin altin
¢ozUnmez ve altin lig verimi dusuk olmakta-
dir. Li¢ verimini artirmak igin li¢ éncesinde,
degerli metal ile li¢ reaktifinin temasini sagla-
mak icin farkli fiziksel ve 6zellikle de kimya-
sal 6n iglemlerin uygulanmasi gerekmektedir.
Bu 6n iglemlerin seciminde belirli teknik,
ekonomik ve cevresel faktorler gz onlne
alinmaktadir (Marsden ve House, 2006;
Adams, 2016; Celep vd., 2009).

Bazi refrakter tip cevherlerde, reaktif mine-
raller yan reaksiyonlar sonucu li¢ reaktifinin
asiri tiketimine neden olmaktadir. Bunun so-
nucunda pulpte altinin ligi i¢in yeterli siyanir
ve/veya oksijen kalmayabilir. Bunun diginda
cevherde bulunan bazi bilesenler (organik/
inorganik karbon, sulftrli mineraller, kil mi-
neralleri vd.) siyandr licinde ¢dézinmus altini
adsorplayarak ya da c¢Okturerek altin kayip-
larina neden olurlar. Elektrum, altin tellUritler,
AuSb, (aurostibnit), Au,Bi gibi zor ¢6zlnen
alasimlardan dolayl da altin verimi disuk
olmaktadir. Bu tir yapilar cevherin refrak-
terlik derecesini gosterir ve uygulanacak on
hazirlik yéntemin seciminde énemli rol oynar.
Cevherin refrakterligi, buyuk 6lgliide ana ka-
yacin mineralojik dzellikleri ile iligkilidir. Do-
layisiyla sadece altin dagihmi degil ayni za-
manda gang mineralojisinin de belirlenmesi
kullanilacak prosesin etkinligi icin dnemlidir
(Adams, 2016; Celep, 2011 ve 2015).
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Karakterizasyon acisindan bakildiginda alti-
nin iki farkli formda bulundugu séylenebilir:
1. Mikroskobik (visible) altin, 2. Gérlilemeyen
(invisible ya da submicron) altin. Altinin han-
gi tirde ve hangi minerallerle iligkili olarak
bulundugunu belirlemek zenginlestirme, 6n
hazirlik, lic sonrasi saflastirma/metal kazani-
mi ve atiklarin rehabilitasyonu yontemlerinin
seciminde 6nemli rol oynamaktadir (Goodall,
2005).

1.1. Mikroskobik (visible) altin

Mikroskobik altin, optik mikroskop (>1um)
ve SEM (>0,1um) ile belirlenebilen altin ola-
rak tanimlanmaktadir (Cook ve Chryssoulis,
1990). Genellikle altin cevherlerinin karak-
terizasyonunda goérunebilir altinin bulunusu,
tane boyut dagilimi, serbestlesme durumu
ve li¢ davranigi Uzerine etkilerinin belirlenme-
sine yonelik yapilmaktadir (Sekil 1) (Hausen,
2000).

1.2. Goriilemeyen (invisible) altin

Optik mikroskop ve SEM ile belirleneme-
yen/ saptanamayan ve genel olarak pirit ve
arsenopirit gibi bazi minerallerde iz element
olarak bulunan altin i¢in “gérilemeyen altin”
(invisible gold) terimi kullaniimaktadir. Bu
tlr cevherlerdeki altini belirlemek icin SIMS
veya dusuk tayin limitine sahip mikro-prop
teknikleri tercih edilmektedir (Sekil 1) (Pet-
ruk, 2000; Healy ve Petruk, 1990).

“Gorulemeyen” altin ilk olarak Burg (1930)
tarafindan kolloidal altin (colloidal gold) ve
kati sollisyon (solid solution) olarak iki sekil-
de tanimlanmistir. Daha sonra bu tanim, sil-
fuirll minerallerin yapisi igerisinde 1000A’dan
daha kicuk, kapanim halinde bulunan altin
anlaminda kullaniimaya baglanmistir (Se-
kil 1) (Boyle, 1979; Cook ve Chryssoulis,
1990). Mineralin yapisi icerisinde bu gekilde
bulunan altin, ¢ogunlukla “mikron-alti (sub-
microscopic)”’ ya da kimyasal bagli/molekuler
(chemically bound-molecular) olarak da ifade
edilebilir (Genkin vd.,1998; Goodall, 2005).

Kolloidal altin, sulftrli mineraller igerisindeki
mikrondan daha kuguk boyutlarda altin ink-
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SUB-MIKROSKOBIK MiIKROSKOBIK MAKROSKOPIK
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Sekil 1. Tane boyutuna gore altin cevherlerinin siniflandiriimasi (Haycock, 1937; Cabri ve Jackson,

2011’den degistirilerek)

[Gzyonlari olup, optik ve geleneksel taramali
elektron mikroskoplarinda (SEM) goérileme-
yen, ancak SIMS veya HR-TEM (High-Re-
solution Transmission Electron Microscopy)
gibi yUksek ¢6zlinlrlige sahip elektron
mikroskoplarinda belirlenebilen veya analiz
edilebilen altin olarak tanimlanabilmektedir
(Adams, 2016; Chryssoulis vd., 1987). Kol-
loidal altin 5-500nm arasinda boyutlara sa-
hip olabilir. Cogunlukla kuresel olup, sadece
sulfirli mineral matriksi icinde degil ayni za-
manda kil mineralleri igerisinde de bulunabil-
mektedir (Bakken vd., 1989). Kolloidal altinin
ana tasiyicit minerali genellikle pirit olup daha
az oranda arsenopiritti. Bundan dolay! da
altin iceren bir pirit konsantresi Gretmek igin
flotasyon yontemi yaygin bir sekilde kullanil-
maktadir (Chryssoulis ve Grammatikopou-
los, 2003).

Sulfarld mineraller icerisindeki altinin varhgi
uzun zamandir bilinmesine ragmen, spekt-
rografik cihazlarin tayin limitlerinin yetersiz-
liginden dolayi belirlenmesi gli¢ olmustur.
Gorllemeyen (invisible) altin genellikle arse-
nopirit, pirit ve diger arsenik igeren sulfirler
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icerisinde ve daha az oranda kalkopirit, pi-
rotin, bornit, galen ve tetrahedrit igerisinde
bulunmaktadir (Cook ve Chryssoulis, 1990;
Chryssoulis vd., 2004).

Refrakterligin bir diger nedeni de alti-
nin ‘ylzey altin (surface gold) seklinde
bulunmasidir. Bu tir altin, cevherdeki kar-
bonlu bilesenlerin ylzeyine adsorblanmis
olan altin olarak ifade edilmektedir. ‘Yizey
altin’, hidrotermal ¢ozeltilerden iyon degisimi,
¢okelme, indirgenme ve sorpsiyon proses-
lerinin sonucu olarak olusabilir. Sorpsiyon,
karbonlu bilesikler iceren ‘preg-robbing’ tiru
altin cevherlerinde, bu bilesiklerin altini ad-
sorplamasina benzerdir (Adams ve Burger,
1998 a,b). Cézlinmus olan altin dogal olarak
ya da bir proses esnasinda pirit yizeyine in-
dirgenerek ¢cokelebilir (Chryssoulis, 1997).

Mikroskobik altinin (>0,1 um) (Henley, 1992).
belirlenmesinde QEMSCAN ve MLA gibi yon-
temler uygun olabilirken, kati solisyon ya da
kolloidal altin olarak tanimlanan (Chryssoulis
ve Cabri, 1990) ‘invisible’ altinin (0,1 ym —
0,001 pm) belirlenmesinde bu gibi ekipman-
lar yeterli olmamaktadir (Goodall vd., 2005a;



Cabri ve Jackson, 2011; Sutherland ve Gott-
lieb, 1991) (Sekil 1).

Sulfarld mineraller igerisinde altinin bulunu-
su (Sekil 2), altin cevherlerinin refrakterligini
belirleyen en dnemli etkenlerden birisi olup,
siyanUr licinde dusuk altin verimleri elde
edilmesine neden olmaktadir. Refrakterligin
sebeplerinin belirlenmesi etkin bir prosesin
gelistiriimesi acisindan olduk¢ga onemli ol-
maktadir. Altinin bulunusu ile ilgili bu bilgiler,
proses dizayni ve optimizasyonu i¢in meta-
lurjik galismalarin temelini olusturmaktadir.
Bu nedenle cevherin altin mineralojisini en
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kapsamli bir bicimde belirlemek icin fakli
kimyasal analiz ve metalurjik testlerin birlikte
uygulanmasi gerekmektedir.

2. MIKRO-ANALITIK YONTEMLER

Elektron mikroskobunda altin tayin limitleri
100-200 g/t arasinda olmasina karsin,
mikro-analitik  teknikler ile ¢ok daha
dislk konsantrasyonlarda (<1ppm) kati
sollisyon (solid solution) ve kolloidal altin
belirlenebilmektedir (Marsden ve House,
2006).

Sulfarld ya da

Salfarla
mineral
Altin

1. Kolay birsekilde
serbestlesen altin tanesi

EN

4. Sulfarlt mineral
taneleri siniri boyunca
olusan altin tanesi

Pirit ya da
|9erlsmde

sulfar
catlak yada
dizensizlikleri icerisinde olusan altin

diger mineral

Salfarla
mineral

2. Kristal tane boyunca
olusan altin tanesi

R

3. Sulfurler (6rn.pirit)
icerisinde kapanim altin

mineralleri 6. Sulfur mineralleri icerisinde
kristal kati solUsyon ya da kolloidal
tane seklinde altin

Sekil 2. Sulfurli mineraller igerisinde altinin olusum sekilleri (Marsden ve House, 2006)

Mikro analitik teknikler, cevher mikrosko-
bunda belirlenemeyen altin/gimuUs iceren
fazlarin/ minerallerin belirlenmesinde yay-
gin bir sekilde kullaniimaktadir (Goodall
ve Scales, 2007; Celep, 2011). Ozellikle
refrakter cevherlerin karakterizasyonuna
yonelik mikro analitik teknikler geligtirilmigtir
(Petruk, 2000). Bu teknikler igerisinde
en yaygin ve pratik yontemlerden biri
olan enerji saginimh X-igini mikro analizi
(Energy Dispersive X-ray Spectroscopy-E-
DS), lityumdan daha agir olan tim ele-
mentlerin  belirlenmesinde  kullanilabil-
mektedir (Andrews, 2007). EDS analizinin

temel dezavantaji nispeten disuk spektral
¢6zunurlige ve yuksek tayin limitlerine sahip
olmasidir (Reed, 2005). Fakat bu teknik, cev-
herlerin altin iceriginin, altinin diger mineral-
lerle iligkisinin ve serbestlesme derecesinin
belirlenmesinde basarili bir sekilde uygulan-
maktadir. SEM-EDS detektérind  kullanan
QEMSCAN (Goodall vd., 2005b) ve MLA
sistemlerinin, ¢ok cesitli metalik cevherler ve
kodmur Uzerinde uygulamalari bulunmaktadir
(Fandrich vd., 2007).

Mikro analitik teknikler kullanilarak yapilan
calismalarda, refrakter altin cevherlerindeki
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altinin gogunlukla pirit ya da arsenopirit iceri-
sinde kapanim halde (Cabri vd., 1989; Cabri,
1987; Pratt ve Duke, 2003) ya da bu mine-
rallerin kristal kafes yapisinda bulundugu be-
lirlenmigtir (Cook ve Chryssoulis,1990). Bu
tir cevherler dustk altin kazaniminin elde
edildigi baslica refrakter altin cevherleri ola-
rak degerlendiriimektedir. Goodall vd. (2005
a,b), farkl ozellikteki refrakter cevherlerden
gorulemeyen (invisible) altinin karakterizas-
yonunda PIXE (Proton Induced X-ray Emis-
sion) teknigini kullanmiglardir. Paktung vd.
(2006), refrakter piritik altin cevherinin kav-
rulmasi esnasinda olusan oksidasyon Urin-
lerinin konsantrik bant seklinde hematit ve
maghemit icerdigini belirlemiglerdir. Bu Grin-
lerden yuksek poroziteye sahip olan hematit
icerisindeki altinin siyanur licinde kazanila-
bildigi, ancak maghemit icerisindeki altinin
kazaniminin ise dusuk oldugu belirlenmistir.

Ozellikle sUlfiirli mineraller igerisinde kati
solUsyon ya da mikron alti boyutlardaki altin
tanelerinin (<1 pm) (Cook ve Chryssoulis,
1990) belirlenmesinde kullanilan WDS (Wa-
velength Dispersive X-ray Spectroscopy)
sistemleri yuksek ¢dzunurlUkleri, disuk tayin
limitleri ve hafif elementleri analiz edebilme-

Cizelge 1. Mikro-analitik yontemler (Paktung, 1996)

si gibi Ozelliklerinden dolayi EDS (Energy
Dispersive Spectroscopy) sistemlerine gore
daha avantajlidirlar (Tanaka vd., 2008). WDS
elektron mikro-prob analizérleriyle (EPMA)
birlikte kullanilirlar. Dasuk tayin limitlerine sa-
hip olan bu teknik, ana ve iz element analizle-
ri icin ve altin minerallerinin belirlenmesinde
kullanilan en etkili tekniklerden biridir
(Newbury, 1986; Reed, 1990). Detayli mikro
analiz amaciyla kullanilan teknikler Cizelge
1’de ozetlenmistir. Ozellikle refrakter altin
cevherlerinde goérulemeyen (invisible) altin
olusumlarinin belirlenmesinde elektron mik-
ro-prob analizéri (EPMA), Proton induksi-
yonlu X-igint analizéri (PIXE-Proton Indu-
ced X-ray Analyser) (Chenvd, 2002; Goodall
vd., 2005a), ikincil iyon kltle spektrometresi
(SIMS-Secondary lon Mass Spectrometry)
(Paktung vd., 2006) ve Synchrotron X-ray
Fluorescence (XAFS) (Jones vd., 1997) gibi
yontemler kullaniimaktadir. Sekil 3’de ise kul-
lanilan mikro-analitik yontemlerin element ta-
yin limitleri, ¢ézUndrlUkleri, 1s1n ¢api ve ana-
liz hacmi gibi parametreleri gortlmektedir.
Cizelge 2’de de altinin proses mineralojisin-
de kullanilan teknikler, limitleri ve uygulama-
lari listelenmisgtir.

Mikro-analitik ~ Kullanim alanlari Isin capl/ En dusuik
Yontem Etki alani belirleme limiti
EPMA Kantitatif major ve mindr element analizi 1-2um 100 g/t
SEM-EDXA  Kalitatif major element tayini ve gortntileme 0,1um 400 g/t
uPIXE Kantitatif iz element analizi (z>10), 1-15um 1-10 g/t
sivl kapanim analizi tarama >50 g/t
SIMS Kantitatif iz element analizi, hafif element analizi, 25-60um 0,02-1 g/t
durayli ve radyojenik izotop analizleri
LA-ICP-MS Kantitatif iz element analizi, durayli ve radyojenik 15-50ppm  0,01-0,1
izotop analizleri, sivi kapanim analizi
TOF-LIMS Kalitatif iz element analizi, yizey 6zellikleri ve derinlik  2-5um
profili
AMS Kantitatif iz element analizi 200- <<1 mg/t
1000um
XRMF Kantitatif major, mindr ve iz element analizleri (z>10)  100um dusukg/t
SXRF Kantitatif iz element (z>10) analizleri, sivi kapanim 20um 0,1-4 g/t
analizleri 2000 g/t
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Sekil 3. Mikro-analitik metotlarin 6zellikleri (Kossowsky, 1983; Marsden ve House, 2006)

Cizelge 2. Altin cevherlerinin karakterizasyonunda kullanilan teknikler (Zhou vd., 2004; Zhou ve Cabri,
2004; Marsden ve House, 2006)

Teknik Kisaltma Belirleme Limiti Uygulama

Kupelasyon (Fire Assay) FA 0,1-50 g/t Au  Her yapidaki altinin belirlenmesi

Klpelasyon+AAS FA-AA 0,001 g/t Au Her yapidaki altinin belirlenmesi

Siyandr lici CN - Siyanurle kazanilabilen altinin belirlenmesi

Gravite zenginlestirme GC - Altin ve altin iceren minerallerin
zenginlestiriimesi

Asit diagnostik lig ADL - Karbonatlar, sulfurler ve silikatlar ile iligkili
altinin belirlenmesi

Optik mikroskop OMS ~0,5um Altin tanelerinin belirlenmesi, alterasyon ve
yapisal 6zelliklerin incelenmesi

Otomatik dijital ADIS - Altin tarama ve 6lglimesi

goruntileme sistemi

Taramali elektron SEM Yari kantitatif ~ Altin tarama, mineral belirleme ve ylzey

mikroskop morfolojisi inceleme

SEM ile kantitatif belirleme IA 1,5-3 um Altin tarama, mineral belirleme ve ylzey
morfolojisi belirleme, serbestlesme ve
modal analizi

Elektron mikro-prob analiz EMPA %0,1 EDX Altin ve iligkili minerallerin bilesimsel analizi

%0,02WDX

Dinamik ikincil iyon kutle D-SIMS <ppm Siilfitler ve FeO, minerallerindeki altinin

spektrometre haritalanmasi ve miktarsal 6lgimu

Proton-X-ray emisyon u-PIXE ppm Silfitler ve silikatlar igindeki altinin

Spektroskopi Olcilmesi

Lazer mikroprob-enduktif LAM-ICP- ppb Sdlfitler, silikatlar ve oksitler igindeki altinin

birlestiriimis plazma-kiitle MS Olclimesi

spektrometre

Time-of-flight lazer iyon TOF-LIMS ppm Ylizey altinin belirlenmesi

kitle spektrometre
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Bir elektron mikro-prob cihazi temelde
bir elektron demeti, ikincil elektron (SE)
dedektort, geri saginimli elektron (BSE)
dedektért, EDS veya WDS dedektori ile
analizorden olugmaktadir (Paktung, 1996).
X-1sIn1 kaynagi olarak da tungsten veya
LaB, filamentler kullaniimakta olup, Uretilen
X-1s1n1 vakum altinda mercekten yansitilarak
ornek Uzerine odaklandirilir.  Ornekten
yansiyan ikincil elektron, geri saciniml
elektron ve X-isinlarindan yararlanilarak
SEM-EDS ve EPMA analiz sistemlerinde
analiz edilmektedir. Sekil 4, elektron
mikroskopu ve elektron mikro-probunda, kati
numuneyle elektron demetinin etkilegsimini
ve tipik sizma derinliklerini (birka¢ atomik
tabaka) gostermektedir. Gonderilen elektron
Isin  demetiyle (1-20 keV) numunedeki
yuzey atomlar uyariimakta ve ikincil ve
geri sacinimli elektronlarin enerjileri analiz
edilmektedir. Birincil 1sin demeti yaklasik 0,2-
2 um derinlige kadar nufuz edebilir ve EDS
ile belirlenebilir (Marsden ve House, 2006).

Elektron Isin
Demeti

c
,2| Mineral
e H.J YLIzey\

O LA AN
ILARARRRARY f

‘ —

-« gp ———=

e, Isingapl

e Isin yayilimi

A: Auger elektronlarinin sizma derinligi (5-10A)
B: Ikincil elektronlarin sizma derinligi (100-200A)
C: Geri sacinimli elektronlari (BSE) (300-400A)
D: X-1ginlarinin hacmi

V: Birincil elektronlarin etkilesim hacmi

d: Etkilesim derinligi (1-3 pm)

f: ince film iletimi

Sekil 4. Kati yluzeyinde elektron demetinin olusu-
mu (Marsden ve House, 2006)
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2.1. Taramali Elektron Mikroskobu Sistem-
leri

Enerji yayllimi spektrometresi ile donatiimig
taramali elektron mikroskoplari (SEM-EDXA)
cevher karakterizasyonunda yaygin bir sekil-
de kullaniilmaktadirlar. Bunlar, elektron probe
mikro analiz temelli sistemlerden daha ucuz
ve optik sistemlerden daha anlamli ve dogru
bilgiler saglayabilecek 6zelliktedirler. Ticari
oneme sahip olan QEMSCAN™ (Quantita-
tive Evaluation of Mineralogy by Scanning
Electron Microscope) ve MLA (Mineral Libe-
ration Analyzer) iki 6nemli SEM temelli oto-
matik gorlntl analiz sistemleridir. Bu sistem-
lerin her ikisi de Avustralya’da geligtiriimis ve
son 25 yildan fazla zamandir tum Dunya’da
kullaniimaktadir (Zhou ve Gu, 2016). Baslan-
gicta minerallerin serbestlesme dzelliklerinin
belirlenmesi amaciyla dizayn edilmelerine
ragmen, gunumuzde gorundr altin taneleri-
nin karakterizasyonunda yaygin bir sekilde
kullaniimaktadir. Mikroskobik altinin otoma-
tik olarak belirlenmesi igin taramali elektron
mikroskop sistemleri (Scanning Electron
Microscope-SEM) ilk kez 1976-1977 yillarin-
da gelistirilmistir (Goodall ve Scales, 2007).

2.1.1. QEMSCAN™

Cevherde altinin dagilimi, tane boyutu
ve olusum sekli (serbestlesme, mineral
iliskileri) QEMSCAN ve MLA yontemleriyle

belirlenebilmektedir (Coetzee vd., 2011).
QEMSCAN™  sistemi QEMSEM® ile
baslayan otomatik mineralojik analiz

sistemlerinin Gglincl kusagidir. QEM*SEM®
sistemi CSIRO (Common wealth Scientific
and Industrial Research Organisation-
Avustralya) tarafindan gelistiriimis ve bu
teknoloji Intellection Pty Ltd. sirketi tarafindan
QEMSCAN™ olarak pazarlanmigtir (Goodal
vd., 2005b ve 2012; Latti, 2001; Andersen
vd., 2009).

Bu sistemde taneler BSE (back scattered
electron) parlakliklariyla belirlenirler. Miktar-
sal analiz ise mevcut veri tabanindaki X-isini
element spektrumlarinin karsilastiriimasiyla
birlikte on-line olarak gergeklestirilir (Goodall,
2008). Mevcut mineralleri haritalandirmak



icin numune Uzerinde bir seri noktanin her
birinde geri saginimh elektron (BSE) dedek-
tord ve enerji sacinimli (energy dispersive)
X-1s1n1 dedektdért kullaniimaktadir. Tanimla-
nan her bir noktada, X-isinlarina maruz kal-
mis boélgelerin analizi icin BSE sinyalleri kul-
lanilir. 20-30ms sureyle toplanan X-iginlari
bilgisayar yazilimi yardimiyla hesaplanarak
minerallerin icerdikleri element miktarlarina
gore tanimlanmasi saglanmaktadir (Goodall
ve Scales, 2007).

QEMSCAN™ sisteminde, incelenecek Or-
nede uygun olan farkl analiz secenekleri
mevcuttur. Bu secenekler, toplu mineralojik
analizi sagladigi gibi, altin ve PGM (Platinum
group metals) gibi yapilar i¢cin daha spesifik
analiz imkani saglayabilirler (Goodall vd.,
2005b). Bu analiz sec¢enekleri sunlardir:

- Toplu mineralojik analiz (bulk mineralogical
analysis-BMA)

Tane  mineralojik  analiz
mineralogical analysis-PMA)

(Particle

- Spesifik mineral tarama (Specific mineral
search-SMS)

- Eser mineral tarama (Trace mineral search-
TMS)

- Nokta tarama (PointScan)
- Alan tarama (FieldScan)

Son arastirmalarda, QEMSCAN™ teknoloji-
sinde etkilesimi azaltmak ve analiz hizini artir-
mak icin sivi azotun kullanimi éngérilmastar.
Bu durum, daha hizli ve daha etkin bir sekilde
altin gibi eser fazlarin belirlenmesine olanak
saglamaktadir (Goodall ve Scales, 2007).

QEMSCANT™ teknolojisi, silikat grubu gibi ta-
nimlanmasi zor olan minerallerin analizinde,
kémir endustrisinde, kimberlit yataklarinin
(Can ve Celik, 2009) ve 6zellikle altin cevhe-
rinin karakterizasyonunda yogdun bir sekilde
kullaniimaktadir (Goodall vd., 2005b).

Nazari vd. (2017), QEMSCAN teknigini diag-
nostik lic teknigiyle beraber pirit cevheri ve
konsantresinde bulunan altinin refrakterligini
belilemek amaciyla kullanmislardir (Nazari
vd., 2017). Goodall vd. (2005b), QEMSCAN
teknigini kullanarak, iki farkli altin cevherinde
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kuvars, alimina-silikat, kalkopirit, Fe/Zn silftir-
ler ve Fe-oksitler icerisindeki altin inkllzyonla-
rini belirlemislerdir (Goodall vd., 2005b).

Coetzee ve digerleri (2011), bir gravite kon-
santresindeki altinin karakterizasyonu ama-
ctyla QEMSCAN tane haritalama teknigini kul-
lanmiglar ve toplam 12986 altin/gimus igeren
tane haritalandinlarak belilenmistir. Yapilan
calismada (Sekil 5) SEM geri sacinimli elekt-
ron gorintlleri belirlenmis ve SEM-EDS ana-
lizleriyle konsantredeki petzit (Ag,AuTe,), hes-
sit (Ag,Te) ve serbest altin tanelerinin varligini
tespit etmislerdir (Coetzee vd., 2011)

Altaite

-
Hessite § (PbTe)

<+—— Petzite
HO.8um
Galena
Pyrite \/
Quartz s
~
/ » Petzite
.

HO.8um Hessite

Petzite

Galena

Gold

H0.8 um

Sekil 5. QEMSCAN ile altin iceren bazi tanelerin
belirlenmesi A) Hessit ve petzit minerallerinin
iliskisi B) Hessit, petzit ve pirit tanelerinin iligkileri
C) Serbest altin tanesi (Coetzee vd., 2011).

2.1.2. Mineral Serbestlesme Analizi

MLA (Mineral Liberation Analysis) sistemi,
Avustralya’da Queensland Universitesi'nde
JKMRC (Julius Kruttschnitt Mineral Resear-
ch Centre) Arastirma Merkezi’'nde 1996 yilin-
da gelistirilmis ve 2000 yilinda ticari olarak
kullaniimaya baglanmistir. Bu sistem, mineral
tane sinirlarinin gorintisind olusturmak igin
bir taramali elektron mikroskobunda ener-
ji-sacinimli X-1sini dedektérinden (Energy-

289



O. Celep, et al. / Scientific Mining Journal, 2018, 57(4), 281-298

Dispersive X-ray Detector) elde edilen geri
sacinimli (back-scattered-BS) elektron sin-
yallerini kullanmaktadir (Goodall ve Scales,
2007). BSE goéruntusunden islem yapildigi
icin, QEMSCAN yo6ntemine gore islem daha
hizli gerceklesmekte ve daha ¢ok tane analiz
edilmektedir (Can ve Celik, 2009). Bununla
birlikte, bu sistemde daha dogru sonuglar
verebilen de-aglomerasyon 6zelligi de
bulunmaktadir. Analiz tane boyu araliginin
10pum -1 mm arasinda olmasi ve orneklerin
dar fraksiyonda hazirlanmasi tercih edilmekte
olup analiz hassasiyeti 10pm’dan daha ince
taneler icin azalmaktadir. MLA sisteminde,
operatdr destegi olmadan bir gecede 16 adet
standart 6rnek dlcuimu yapilabilmektedir.

Analiz igslemi 30 mm capli epoksi recine ka-
liplarina dokim yapilmis numune Uzerin-
de gercgeklestirilir. Her bir kalip icin 40-100
goéruntd alinabilir. Bu islem genellikle her
bir kalip numune i¢in blylitmeye bagl ola-
rak 4000-10000 arasinda tanenin ortalama
tane boyutunun belirlenmesiyle yapilir (Go-
odall ve Scales, 2007). Mineral tanelerinin
taranmasi igin BSE goruntuleme iglemi bazi
avantajlara sahiptir. Bir BSE goruntusinde,
elde edilecek veriye bagli olarak, ¢ok kisa bir
surede oldukca fazla nokta analiz edilebilir.
MLA sisteminin 7 farkl analiz segcenedi mev-
cuttur (Fandrich vd., 2007).

- Standart BSE serbestlesme analizi (Stan-
dart BSE liberation analysis-BSE)

- Gelistirilmis BSE serbestlesme analizi (Ex-
tended BSE liberation analysis-XBSE)

- Aralikl faz serbestlesme analizi (Sparse
phase liberation analysis-SPL)

- Tane X-1gIn1 haritalama (Particle X-ray map-
ping-PXMAP)

- Secilmis tane X-i1sini haritalama (Selected
particle X-ray mapping-SXMAP)

- X-1sini modal analiz (X-ray modalan aly-
sis-XMQOD)

- Nadir faz arastirma (Rare phase sear-
ch-RPS)

MLA analizi sonucunda her bir numuneye ait
kantitatif modal mineralojik bilesim, hesap-
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lanmis element icerigi, elementlerin dagilimi,
tane boyut dagilimi, mineral boyut dagilimi,
mineral birliktelikleri, serbestlesme derecesi,
kenetlenme durumu, tane yogunlugu ve tane
sekli gibi parametreleri kapsayan veri dosya-
lari olusturulur.

Celep ve Serbest (2015), refrakter tip Fe-
oksitler (gossan tip) iceren bir refrakter tip altin
cevherinin karakterizasyonda, diagnostik li¢ ile
beraber MLA analiz teknigini kullanmiglardir.
Bu calismada, cevherde gimdisin akantit
minerali formunda, altinin ise nabit ve elektrum
seklinde bulundugunu belirlemislerdir.

2.2. Elektron Mikro-Prop Analiz Sistemleri

Mikro-analiz, ilk olarak 1940’ larda elektron
Isint ve optik mikroskop kullanimiyla ger-
ceklestiriimis olup, ilk elektron mikroprob
1949’da Castaing ve Guilder tarafindan imal
edilmistir (Paktung, 1996). Elektron mik-
ro-problarin  (EPMA-Electron Micro-probes
Analyzer) gelisimi, mineraloji alaninda blyuk
gelismeler saglayarak parlatilmig ve ince ke-
sitlerden minerallerin elementel bilesimleri
belirlenebilmigtir.

Mikro-prob analiz teknikleri, altin ve diger iz
elementlerin analizinde en duyarh analitik
tekniklerdir. Bu teknikler, “ppm” hatta “ppb”
seviyelerinde hassasiyete sahip olmakla be-
raber, nanometre boyutundaki inklizyonlari
belirleyebilir ve gérilemeyen (invisible) altin
olugsumlarini etkili bir sekilde tanimlayabilir-
ler. En yaygin kullanilan mikro-prob analiz
tekniklerinin analiz hacmi ve minimum tayin
limitleri Sekil 6’da gosterilmektedir.

1000
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% o 35 keV p-P.IXE
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-
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El L-ICP-MS
[ 14 ®;
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g e SIMS
€ 014
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Analiz Hacmi (um?3)

Sekil 6. Altin analizinde kullanilan mikro-analiz
yontemleri (Chryssoulis ve McMullen, 2016)



Elektron mikro-prop analiz teknigi, ilk olarak
Jones ve Gavrilovic (1968) tarafindan 0,5
mm’ye kadar kiguk altin tanelerini belirlemek
icin kullaniimistir (Goodall ve Scales, 2007).
Onceleri 1 ym’luk altin tanesini igeren 20um?2
alan icin 14 saatlik analiz zamani gerekmek-
teydi. Bu sorun, bir dalga boyu saginiml ana-
lizor (wavelength-dispersive analysis-WDS)
iceren “elektron probmikroanalizi” ile asilmig
ve~2 ym’luk altin taneleri 1cm?lik parlak ke-
sitten 56 saatte belirlenebilmistir. Back-scat-
tered elektron (BSE) taramali elektron mik-
roskopi (SEM) ile X-ray analizi kullanarak,
mineral fazlarindaki altini belirlemek icin kul-
laniimistir.

2.21. EPMA

Elektron mikro-prob (veya Elektron prob-mik-
roanaliz-EPMA), mikro-analiz teknikleri ara-
sinda en yaygin kullanilan yéntem olup, tayin
limitleri 50-100 ppm arasinda degdismektedir.
Parlatiimis kesitlerde mineral tanelerine za-
rar vermeden mineral bilesimini belirlemek
icin kullanilir. Numune ylzeyinden yansiyan
X-1s1ni sayimi icin EDS ile birlikte alternatif
olarak bir dalga boyu spektrometre (Wa-
ve-length Spectrometers-WDS) ile kulla-
nilmaktadir. WDS, spesifik elementler icin
X-1ginlarini saymak icin 6zel olarak konum-
landirilirlar. Es zamanli olarak tim element-
ler icin X-1g1n1 sinyallerini belirleyebilen ve
sayan EDS’den farkli olarak WDS, o an igin
belirlenen sadece bir element igin X-1sinlarini
sayabilmektedir. Dolayisiyla ¢ok daha fazla
X-1ginlarini sayabildiginden EDS’den daha
net sonuclar saglamakta olup, daha disik
tayin limitlerine sahiptirler.

Elektron mikro-proplari, numuneyi daha iyi
goruntileyebilmek ve hizli mineral tayini
yapabilmek icin genellikle SE, BSE ve EDS
detektorleriyle donanimlidirlar. Mikro-problar,
5-10 ym boyutundaki ince tanelerin element
analizlerinde WDS ile birlikte EDS de kulla-
nilmaktadir. EDS’ler major element analizleri
icin daha kesin ve net veriler saglamaktadir-
lar. Ayrica, mineral igerisinde yodun olarak
orani yiksek elementler var ise EDS ile yapi-
lan analiz WDS’ye kiyasla daha hizlidir. Tersi
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durumda ise yani orani yuksek elementler
az ise WDS daha etkili ydontem olmaktadir.
Modern mikro-problarda analizler operatér
kullanmadan gerceklestirilebildigi gibi, analiz
edilecek noktalar otomatik olarak koordinat-
landirilabilir. Bu teknikle oldukga kisa bir stre
icerisinde birgok nokta analiz edilebilir (Cou-
son vd., 1997).

Celep vd. (2011a.b) antimonlu refrakter tip
bir altin cevherinin karakterizasyonunda
WDS-wavelength dispersive spectrometers)
ile donanimli JEOL JXA 8900 marka elektron
prob X-ray mikroanalizoéru kullanarak andorit
(Sb,PbAgS,) mineralini ve igerisindeki sagi-
nimh altin tanelerini tespit etmislerdir (Sekil
7) (Celep vd., 2011a.b).

Sekil 7. Andorit tanesi igerisinde saginimli altin
tanelerinin EPMA ile belirlenmesi (rakamlar ana-
liz edilen noktalari gostermektedir) (Celep vd.,
2011a.b)

2.2.2. u-PIXE

p-PIXE (Proton Induced X-ray Emission,
p-PIXE) yontemi, parlatilmis veya ince kesit-
lerden iz elementlerin analizlerinde kullani-
lan mikro-analitik bir yontemdir. Bu yontem-
de, elektrondan daha agir olan protonlarinin
kullanimiyla daha dusik tayin limitlerine
ulasiimaktadir. NUkleer bir mikro-probdan
(NMP) Uretilen proton 1sin demeti, érnek ice-
risine nufus etmekte ve 6rnekteki atomlarin
ic yorungelerinden elektron sigramasina yol
acmakta ve sagilan isinlarin bir dedektorle
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sayllmasiyla analiz gergeklesmektedir (Pak-
tung, 1996). u-PIXE ydéntemi tahribatsiz bir
teknik olup, uretilen protonlarin, mikro-prop-
lar tarafindan Uretilen elektronlara gére nu-
mune icerisine daha derin nifuz etmektedir.
Proton 1sin demetinin ¢apt 1 pm’a kadar
kiguk olmakla beraber, proton i1sinin érnek
icerisinde 40-50 um derinlige kadar ulasabil-
mektedir. Tayin limiti numune matriksine bag-
[l olarak 0,1-50 ppm arasinda degismektedir
(Goodall vd., 2005a; Chryssoulis, 1990).
Cabri ve Campbell (1998) bu teknigin daha
¢ok atom numarasi 26’dan buyudk olan ele-
mentlerin (Fe’den U’ya kadar) tayini (bir kag
ppm seviyesinde) igin uygun oldugunu belirt-
miglerdir (Cabri ve Campbell, 1998). u-PIXE
teknigi, elektron mikroprobu analizine benze-
mesine ragmen esas olarak birgok farkhlik-
lar icermektedir. Temel olarak, sinyal/guraltt
orani mikroproba kiyasla daha iyi olup, daha
distk tayin limitlerine ulagilabilmektedir
(Halden vd., 1995; Ashley vd., 2000).

Cousens vd. (1997), y-PIXE ve mikroprob
tekniklerini kiyaslamiglar; mikroprob ile yapi-
lan iz element analizinde arka plan konumun
oldukca hassas bir sekilde ayarlanmasi ge-
rektigini ve piklerin Ust Uste gelmemesi icin
Ozenli bir galisma gerektigini belirtmiglerdir.
Cabri ve Cambell (1998) baz metalleri, sul-
furlt Ni-Cu cevherleri, porfiri bakir cevherle-
ri, sUlfurl altin cevherleri icerisindeki iz ele-
mentlerin belirlenmesinde p-PIXE yéntemini
kullanmiglardir.

M-PIXE pahali bir cihaz olup, az sayida labo-
ratuvarda mevcuttur ve genelde iz element
analizlerinde kullaniimaktadir. p-PIXE yon-
temi, altinin mikrokristalli kuvars-sist ve kar-
bonat taneleriyle beraber bulundugu Carlin
tip altin cevherlerinin karakterizasyonunda
kullaniimistir (Chryssoulis ve Cabri, 1990).
Foya vd. (1999), u-PIXE ydntemiyle pirit ta-
neleri igerisinde yUksek arsenik korelasyo-
nuyla beraber gorulemeyen (invisible) altini
(5-36 ppm) belirlemiglerdir (Foya vd., 1999).
Goodall vd. (2005a) refrakter tip altin cev-
herleri icerisinde sulfirli mineral matriksinde
gorulemeyen (invisible) altinin (33-67 ppm)
varhgini p-PIXE ydntemiyle tespit etmisler-
dir (Goodall vd., 2005a). Agangi vd. (2015)
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M-PIXE ve EPMA yontemlerini kullanarak pi-
ritik cevher zonlarindaki gérilemeyen (invi-
sible) altin olusumlarini belirlemislerdir (Sekil
8) (Agangi vd., 2015).

Mikro-analiz amaciyla kullanilan iyonizasyon
kitle spektrometre teknikleri ya da LA-ICP-
MS gibi benzer mikro-prob analizlere kiyas-
landiginda p-PIXE ydnteminin bazi avantaj
ve dezavantaji gortlmektedir. TUm bu tek-
nikler icerisinde altin igin daha yuksek tayin
limitlerine sahiptir (Cabri vd., 1991). Fakat
bu durum Dinamik SIMS teknigiyle telafi edi-
lebilir. LA-ICP-MS kullanildiginda, daha iyi
U¢ boyutlu ¢ézinlrlik ve daha disik tayin
limitlerine ulasiilmasina ragmen, tanelerinin
elementel haritalamasini yapmak mumkadn
olmamakla birlikte bir tane igerisindeki altinin
dagilimi da dogru bir sekilde belirleneme-
mektedir (Goodall ve Scales, 2007). Ancak
M-PIXE yontemiyle sulfarlh ya da gang mine-
ralleri icerisindeki altin dagilimini ve iligkileri-
ni belirlemek icin elementel haritalama imka-
ni sunmaktadir.

Sekil 8. PIXE ve EPMA ile altin ve diger element-
lerin analizleri (Agangi vd., 2015)



2.2.3. SIMS

SIMS (Secondary lonisation Mass Spectro-
metry-SIMS) yontemi, dider mikro-analitik
yontemler ile elde edilemeyen analitik bilgi-
ler saglayabilen, yliksek duyarliiga ve yuk-
sek ¢dzunurllkte haritalama 6zelligine sahip,
Ozellikle minerallerdeki iz element tayini icin
oldukga etkili bir yontemdir. SIMS ile periyo-
dik tablodaki tim elementleri 1-10 ppb kon-
santrasyonlarinda ve ¢ogu elementin izotop-
lar1 arasinda fark belirlenebilir (McMohan ve
Cabri 1998; Petruk, 2000; Macrae, 1995). Bu
yontem ile ayrica, 6rnek yilzeyindeki orga-
nik tdrlerin molekdl yapilar incelenebilir ve
yuzeydeki yapilarin dagilimini gésteren go-
runtller elde edilebilmektedir (Stern, 1998).
Element ve izotop icerikleri atomik absorpsi-
yon gibi analiz metotlarinin hassasiyeti kadar
ylUksek duyarlilikta dlgUlebilir.

SIMS, genellikle parlatiimis mineral ylzeyle-
rinde altin igeriginin belilenmesi amaci ile uy-
gulanan bir tekniktir. Ylzeye goénderilen iyon
demeti sayesinde, minimum 5-10 ym boyun-
daki mineral tanelerinin analizi mimkin ol-
maktadir (Steele vd., 2000; Hervig vd., 2004).

Analizin prensibi, numune yuzeyinde birincil
iyon (Cs*, O) iginlarinin (10-60 um capin-
da) olusturdugu ikincil iyonlarin kitle spekt-
rometresinde analizini icermektedir. ikincil
iyonlar 6rnekte ylzeye yakin yerlerde (2 um
derinlige kadar) olustugundan, bu yéntem bir
ylzey analiz teknigi olarak degerlendirilebilir.
SIMS tekniginde; iz elementlerin ve hafif ele-
mentlerin kantitatif analizlerinde, izotop oran-
larinin saptanmasinda, yiksek ¢6zunarlaklIt
izotop dagilim harita géruntilerinin olusturul-
masinda kullaniimaktadir (Paktung, 1996).

SIMS yoéntemi; XPS, EPMA ve AES’e kiyasla
4 kat daha fazla 6lgim duyarliigina sahip-
tir. Bu ylzden oldukga ince taneli (<0,1 ym
capl), oOzellikle salftrll, arsenik ve demir
oksitlerle beraber bulunan refrakter tip altin
cevherlerinin karakterizasyonunda kullanil-
maktadir (Jones ve Gavrilovic, 1968).

Diger yandan, yuksek analiz duyarliligina
sahip olusu, pratikte zaman zaman guglik-
lere yol acabilir. Bu nedenle hassas bir ¢a-
ligma ortaminin saglanmasi gerekmektedir.
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iyon demetinin uygun sekilde ayarlanmasi ile
bazi elementler icin daha hassas bir dlgim
gerceklestirmek de muUmkindir. Genellikle
argon iyonlari kullanilir; ancak, iyonlasma
duyarlligi optimize etmek igin oksijen ve sez-
yum iyonlari da kullaniimaktadir. Bu U¢ iyon
kaynaginin kullanimiyla SIMS yoéntemi, AES
ve XPS yontemlerine kiyasla daha etkin ve
ileri bir tekniktir.

SIMS, kendine 6zgu analiz teknigi ve ha-
ritalama Ozellikleriyle altin karakterizas-
yon calismalarinda kullanilan bir kag¢
onemli mikro-prob tekniginden birisidir. Pirit
ve arsenopirit igerisindeki gorulemeyen
(invisible) altini belirlemede kullanilan SIM
tekniginde tayin limiti 0,2-0,3 ppm (=0,1ppm)
iken diger dusuk tayin limitli mikro-prob tek-
niklerinde bu deger 20 ppm’e kadar ve stan-
dart mikro-prob tekniginde ise yaklasik 200
ppm’e kadar ¢ikmaktadir (Petruk, 2000; Ch-
ryssoulis vd., 1987; McMahon vd., 1998)

SIMS, sulfarlid mineraller igerisinde kapanim
halinde bulunan altinin belirlenmesinde kul-
lanilan en iyi ydntem olarak gdsteriimektedir.
Optik mikroskop ile gérilemeyen, sulftrli mi-
nerallerin kristal fazlari igerisinde mikron-alti
boyutlardaki altin taneleri SIMS ile miktarsal
olarak belirlenebilmektedir. Bu tip altin ta-
neleri (<0,5um), sulfir mineralleri igerisinde
kolloidal olarak saginimli bir sekilde ya da
kati sollisyon olarak bulunurlar. SIMS tekni-
gi, numune igerisinde, derine dogru yuksek
hassasiyette kolloidal altin ve kati sollsyon
altini belirlemede kullaniimaktadir (0,02-0,1
pm) (Cabri ve McMahon, 1995; Goodall ve
Scales, 2007).

SIMS’in bir diger 6nemli 6zelligi ise goruntu-
leme ozelligidir. Bu sayede, konsantrasyonu
ppm seviyelerine kadar dusik konsantras-
yondaki eser miktarda bulunan elementlerin
yuksek ¢ozunlrlige sahip elemental hari-
talari olusturulabilir. Mermillod-Blondin vd.
(2011), Lapa madeninden (Kanada) alinan
arsenopirit taneleri igerisindeki altin dagilm-
larini SIMS teknigiyle belirlemislerdir. Sekil
9'da arsenopirit taneleri icerisinde altin dagi-
limlari gérdimektedir. Ancak, ince arsenopirit
tanelerindeki Au dagilimi ve igerigini belirle-
mek SIMS ile oldukga zordur.
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Arsenopirit cevresinde halka
seklinde altin olugumu

Arsenopirit icerisinde altin olugumu

Yiuksek
Konsantrasyon

Dusuk
Konsantrasyon

Homojen bir sekilde dagilmis

o Altin icermeyen arsenopirit tanesi
arsenopirit-altin olugumu

Sekil 9. Lapa (Kanada) madenindeki arsenopirit
taneleri icerisindeki altin dagihmlarinin SIMS tek-
nigiyle belirlenmesi (Mermillod-Blondin vd., 2011)

SONUGLAR VE ONERILER

Cevherin mineralojik 0Ozellikleri ve altinin
cevherde bulunusu proses segimi ve etkin-
ligini belirleyen en dnemli parametrelerden
birisidir. Altin tanelerinin varligini ve diger
cevher mineralleriyle olan iliskisini (6rnegin,
bagl ya da kapanim seklinde) tespit etmek,
belirlenecek olan zenginlestirme ydnteminin
(6rnegin, gravite, flotasyon veya lig) uygun
bir sekilde secimine yardimci olacaktir. Altin
cevherlerinin  karakterizasyonunda yaygin
olarak, mikroskobik (visible) altin cevherleri
icin EDS dedektéri donanimli otomatik mi-
neralojik analiz teknikleri olarak QEMSCAN
ve MLA sistemleri ya da WDS detektor do-
nanimh EPMA ydntemleri kullanilir. Diger
taraftan cok ince ve genellikle tasiyici mi-
nerallerin kristal kafesinde kapanim halin-
de bulunan, goérilemeyen (invisible) altinin
belirlenmesinde daha dusUk tayin limitlerine
sahip PIXE ve SIMS gibi mikro-prob analiz
teknikleri kullaniimaktadir. Mikro-prob teknik-
leri, otomatik mineralojik analiz teknikleriyle
beraber kullanildiklarinda mikroskobik (vi-
sible) ve kapanim halindeki (invisible) alti-
nin karakterizasyonunda ¢ok daha etkili bir
yaklasim olmaktadir. Uygun tayin limitlerine
sahip sistemlerin kullaniimasi dogru cevher
karakterizasyonu acgisindan énemli olup, uy-
gun proses secimiyle beraber cevher ya da
konsantrelerde yuksek metal kazanimlari
gerceklestirilebilecektir.
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ionization mass spectrometry; TOF-RIMS:
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