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ÖZET. — Güneydoğu Anadolu asfaltitleri ve küllerinde Mo, Ni, V ve Ti elementlerinin nitel tayinleri X ışınları
floresans spektroskopisi ile yapılmıştır. Analizlerde sonuçlara önemli miktarda etki eden matris sorunu Mo, Ni, V ve
Ti elementleri için sırasıyle Nb, Co, Ce ve La iç standartları kullanılarak önemli ölçüde giderilmiştir.

1. GlRlŞ VE METOT İLE iLGiLi TEMEL KAVRAMLAR

Güneydoğu Anadolu asfaltitlerinin değerlendirilmesi amacı için M.T.A. Enstitüsünde yapılan,
piroliz yöntemiyle sentetik gaz, sıvı ve katı yakıt eldesi çalışmalarına ek olarak asfaltit ve küllerinin
içerdikleri Mo, V, Ni ve Ti gibi değerli elementlerin de kazanılabilme olasılığı araştırılmaktadır (1).
Bu elementlerin nicel analiz tayinleri, az miktarlarda numunelerin kullanılması, sonuçların seri olarak
kısa bir sürede elde edilebilmeleri bakımından XRF (X ışınları floresans) spektroskopisi ile yapılmıştır.

Bu çalışmalarda göz önüne alman matris düzeltmeleri ve iç standart elementlerinin seçimi
Kaynak 2 de verilmiştir.

2. UYGULAMALAR

XRF analizleri için M.T.A. Enstitüsü laboratuvarlarında bulunan GE-SPG-5 vakum spektro-
metresi ile içinden % 10 metan, % 90 argon gazı karışımı geçen GE-SPG-9 gazlı sayacı kullanılmıştır.

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

Çalışmamızda dalga boylarının uygun oluşları nedeniyle Mo, Ni, V ve Ti elementleri için
sırasıyle Nb, Co, Ce ve La elementleri iç standart olarak seçilmişlerdir (3) (Şek. 1). Diğer
yandan optik spektrografik incelemeler sonucunda yukarıdaki iç standart elementlerinin numunelerde
bulunmadıkları görülmüştür.

Çizelge l de tayinleri yapılacak elementler ile iç standartlarının ölçüm çizgileri gösterilmiş
ve bu ölçüm çizgileri aralarında veya yakınlarında karakteristik X ışınları verebilecek elementler
tarandığında metodu etkileyebilecek mertebede olanlara rastlanmamıştır (4).
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2.2 Standart numune tabletlerinin hazırlanışları

a. Mo, Ni, V standartları. — 250 mg Li2B4O7 . 5H2O + 250 mg SiO2 + 500 mg se-
lüloz karışımlarına değişen konsantrasyonlarda çözelti halindeki Mo, Ni, V standartları ile gene
çözelti halindeki Nb, Co, Ce iç standartları ilâve edilir. Bu karışım 80°C de bir gece kurutularak
homojen şekilde öğütülüp, 25 tonluk pres yardımıyle ölçülebilecek tabletler haline getirilir.

k Ti standartları. — Mo, Ni, V standartlarındaki hazırlama yolu aynen Ti için de uygu-
lanır. İç standart olarak çözelti halindeki La ilâve edilir.

c. Numunelerin hazırlanışı. — 250 mg Li2B4O7 . 5H2O -f- 250 mg numune + 500 mg
selüloz karışımlarına iç standartlar damlatılarak yukarıda anlatılan işlemler tekrarlanır.

2.3 Ölçüm şartları

3. ÖLÇÜMLERİN DEĞERLENDİRİLMESİ

ölçüm sonuçları aşağıdaki bağıntıya göre değerlendirilmiş (2) ve her element için ayrı ayrı
çalışma eğrileri çizilmiştir (Şek 2):

I-Io / Is-Ios = KC

I: örneğin ölçülen dalga boyunda verdiği ikincil X ışını şiddeti

lo: ölçülen dalga boyu civarındaki tabiî fon

Is: İç standartın ölçülen dalga boyunda verdiği ikincil X ışını şiddeti

los: İç standart m-tabii fonu

K: Değişmez (sabit)

C: Analizi yapılacak elementin örnekteki konsantrasyonu
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Bir piroliz deneyinde kullanılan asfaltitin, asfaltit külünün, elde edilen karbonsal artığın ve
külünün içerdikleri Mo, Ni, V ve Ti elementlerinin yukarıdaki metot ile tayin edilen miktarları
Çizelge 2 de gösterilmiştir.

Bu çalışmanın yapılmasında bizlere yardımcı olan M.T.A. Enstitüsü Laboratuvarlar Daire
Başkanı Sayın Dr. Nilüfer Oğan'a teşekkür ederiz.

Yayına venldiği tarih, 10 kasım 1977
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