ASFALTIT VE ASFALTIT KULLERINDE MOLIBDEN, NiKEL, VANADYUM VE
TITAN ELEMENTLERININ X ISINLARI FLORESANS SPEKTROSKOPISI
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Taner SALTOGLU, Tanil AKYUZ ve Ercan ALPARSLAN

Maden Tetkik ve Arama Enstitiisii, Ankara

OZET. — Giineydogu Anadolu asfaltitleri ve kiillerinde Mo, Ni, V ve Ti elementlerinin nitel tayinleri X 1sinlari
floresans spektroskopisi ile yapilmistir. Analizlerde sonuclara 6nemli miktarda etki eden matris sorunu Mo, Ni, V ve
Ti elementleri icin sirasiyle Nb, Co, Ce ve La ic standartlar1 kullanilarak onemli ol¢lide giderilmistir.

1. GIRIS VE METOT ILE iLGiLi TEMEL KAVRAMLAR

Giineydogu Anadolu asfaltitlerinin degerlendirilmesi amaci1 i¢in M.T.A. Enstitiisiinde yapilan,
piroliz yontemiyle sentetik gaz, sivi ve kat1 yakit eldesi caligmalarina ek olarak asfaltit ve kiillerinin
icerdikleri Mo, V, Ni ve Ti gibi degerli elementlerin de kazanilabilme olasilig1 arastirilmaktadir (1).
Bu elementlerin nicel analiz tayinleri, az miktarlarda numunelerin kullanilmasi, sonuglarin seri olarak
kisa bir stirede elde edilebilmeleri bakimindan XRF (X 1ginlari floresans) spektroskopisi ile yapilmistir.

Bu calismalarda géz oniline alman matris diizeltmeleri ve i¢ standart elementlerinin secimi
Kaynak 2 de verilmistir.

2. UYGULAMALAR

XRF analizleri icin M.T.A. Enstitiisti laboratuvarlarinda bulunan GE-SPG-5 vakum spektro-
metresi ile iginden % 10 metan, % 90 argon gazi karigimi gegen GE-SPG-9 gazli sayaci kullanilmistir.

2.1. Asfaltit ve kiillerinde Mo, Ni, V ve Ti tayinleri

Caligmamizda dalga boylarinin uygun oluglar1 nedeniyle Mo, Ni, V ve Ti elementleri igin
sirastyle Nb, Co, Ce ve La elementleri i¢c standart olarak secilmiglerdir (3) (Sek. 1). Diger
yandan optik spektrografik incelemeler sonucunda yukaridaki i¢ standart elementlerinin numunelerde
bulunmadiklarr goriilmiistir.

Cizelge | de tayinleri yapilacak elementler ile i¢ standartlarinin Olclim ¢izgileri gosterilmis
ve bu oOlgiim cizgileri aralarinda veya yakinlarinda karakteristik X 1sinlar1 verebilecek elementler
tarandiginda metodu etkileyebilecek mertebede olanlara rastlanmamigtir (4).

Cizelge 1
Tayin edilen element Kullamlan iy standart
v Pik 20k = 122°30 Ce Pik 20 = 127°.85
BG. 20 = 124°.56 BG. 20 = 132°.00
Ni Pik 20k = 70°.80 Co Pik 206 = 6°.00
BG. 200 = 73*.00 BG. 20 = 67°.80
Mo Pik 206 = 28°.40 Nb Fik 206 = 29°.90
BG. 20 = 17°.40 BG. 20 = 30°.90
Ti Pik 20k = B85°.70 La Pik 200 = 82°.50
BG. 20 = 89°.00 BG. 20 = 81°.00
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2.2 Standart numune tabletlerinin hazirlanislari

a. Mo, Ni, V standartlari. — 250 mg Li,B,O, . SH,O + 250 mg SiO, + 500 mg se-
liloz karigimlarina degisen konsantrasyonlarda c¢ozelti halindeki Mo, Ni, V standartlar ile gene
¢ozelti halindeki Nb, Co, Ce i¢ standartlari ilave edilir. Bu karisim 80°C de bir gece kurutularak
homojen sekilde ogtitiiliip, 25 tonluk pres yardimiyle olciilebilecek tabletler haline getirilir.

k Ti standartlan. — Mo, Ni, V standartlarindaki hazirlama yolu aynen Ti igin de uygu-
lanir. I¢ standart olarak cozelti halindeki La ilave edilir.

c. Numunelerin hazirlanigi. — 250 mg Li,B,O, . 5H,O -f- 250 mg numune + 500 mg
seliiloz karigimlarina i¢ standartlar damlatilarak yukarida anlatilan islemler tekrarlanir.

2.3 Olgiim sartlar

Mo Ni v TV
Kristal {A°) LIF 28 LIF(28  LIFQ@8  LIF @0
Antikatot w w Cr . W "
Tiipiin akim giddeti (mA}) 40 40 40 40
Tiip gerilimi (kV) 50 50 50 50
Aralik (ing) 0.005 0.005 0,00  0.005
Basing Vakum Vakum Vag.im - Vakom
Sayag gerilimi (V) 1250 1330 1310: 1300
Diskriminasyon stmn (V) 20-60 30-50 30-60 10-40 -
Sayma zamam (saniye) 20 20 20 0 -

3. OLCUMLERIN DEGERLENDIRILMESI

Olclim sonuglari asagidaki bagintiya gore degerlendirilmis (2) ve her element igin ayri ayri
caligma egrileri cizilmistir (Sek 2):

I-Io / Is-los = KC
I: Ornegin olglilen dalga boyunda verdigi ikincil X 1sin1 siddeti
lo: Olglilen dalga boyu civarindaki tabii fon
Is: I¢ standartin dlgiilen dalga boyunda verdigi ikincil X 1gim siddeti
los: I¢ standart m-tabii fonu
K: Degismez (sabit)

C: Analizi yapilacak elementin 6rnekteki konsantrasyonu
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Bir piroliz deneyinde kullanilan asfaltitin, asfaltit kiiliiniin, elde edilen karbonsal artigin ve
kiiliinlin icerdikleri Mo, Ni, V ve Ti elementlerinin yukaridaki metot ile tayin edilen miktarlari
Cizelge 2 de gosterilmistir.

Cizelge 2
(% olarak}
Element Asfalint Asfaltit kiili Piroliz boku Piroliz koku kiilii
Mo 0.13 0.29 9.18 0.31
Ni 0.15 0.33 0.18 0.35
Vv 0.15 0.35 0.18 .35

Ti 0.14 0.33 0.13 0.33

‘Mutlzk hata + 0.0 dir.

Bu calismanin yapilmasinda bizlere yardimci olan M.T.A. Enstitiisii Laboratuvarlar Daire
Bagkan1 Sayin Dr. Niliifer Ogan'a tesekkiir ederiz.

Yayina venldigi tarih, 10 kasim 1977
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