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Tarih boyunca avantajl jeolojik ve stratejik
konumu ve cesitli dogal kaynaklar ile bircok
uygarligin kaynasma noktasi olan yurdumuz,
zengin maden yataklariyla da her zaman 6ne
cikmistir. Birgcok bdlgeye yayilmis olan farkl
maden yataklari, bu bdlgenin énemli bir me-
tal ve Uretim merkezi olmasini saglamistir. Bu
nedenle, Ulkemizde madencilik gelismis sa-
nayi kollarindan birisidirt".

ilk islenen madenler, elde edilmeleri ve
saflastiriimalari kolay madenler olmustur. An-
cak bu madenlerin azalmasi ile birlikte tendr
olarak daha dusuk, daha karmasik suregler
gerektiren cevherler islenmeye basglanmistir.
Buna ek olarak gelisen teknoloji ile alagimlar
ortaya ¢cikmis, alasimlari olusturan elementle-
rin analizi gerek Uretimde, gerekse de Uretim
sonrasinda zorunlu hale gelmistir. Basit ve
kimyasal analizler ile tani yontemi, giderek
kendini hizli, kesin sonuglar verebilen ve ko-
lay kullanima sahip cihazlara birakmigtir®2.

Yirminci yuzyilin baslarinda arastirmaci-
lar, analitik problemlerin ¢6zumulnde klasik
yéntemlerin yani sira; analitlerin iletkenlik,
ISIn absorpsiyonu veya emisyonu, kutle-ylk
orani v.b dzelliklerini kullanilarak ayirma ve
tayinde yeni ybntemler arastirmaya basla-
miglardir. Gelistirilen tim bu yéntemlere ens-
trimantal yontemler ya da aletsel yontemler
denilmektedirtl.

Enstrimantal analiz cihazlarinin tarihsel
olarak gelisimine bakarsak; ilk calismalar ato-
mik spektroskopi hakkinda olmustur. 1752
yilinda Melville, ilk defa alevli atomik emisyo-
nun prensiplerini tanimlamistir. 1823 yilinda

Herschel ve 1825 yilinda Talbot, aleve belli
atomlari tutarak deneysel olarak atomik emis-
yonu bulmusglardir. Daha sonra 1835 yilinda
Wheatstone, bu emisyonun dalga boylarina
gbére metalleri birbirinden ayirmada kullanila-
bilecegini dnermistir. 1848 yilinda Foucault ilk
defa, sodyum elementinin atomik emisyonunu
elde etmis ve elementin bir elektrik arkindan
ayni 1sinlar absorpladigini bulmustur. 1860
yilinda Kirchoff ve Bunsen, temel ve uyaril-
mis dizeydeki atomlarin, absorpsiyon veya
emisyon seklinde spektral isima yaptiklarini
kesfetmiglerdir. Tim bunlara karsin yéntem,
1929 yilinda Lundegardh’in tasarladigi yaki-
cilar, atomlastiricilar, gaz denetim bolimleri
ve dedektdr sistemi bulununcaya kadar ¢ok
da kullaniimamigtir. Kirchoff ve Bunsen ilk
defa atomik absorpsiyon konusuna deginen
bilim insanlari olmalarina karsin, 1955 yilinda
Walsh ve arkadaglarinin yaptiklar calisma-
ya kadar atomik absorpsiyon spektroskopisi
(AAS) konusunda detayl bir g¢alisma yapil-
mamistir. Walsh ve arkadaslarinin bu sekilde
detaylariyla kesfettigi AAS (Sekil 1), 20. yiz-
yilda kimyasal analizler i¢cin en 6énemli bulus
olarak tanimlanmistir. ilk ticari AAS cihazi,
1963 yilinda Uretilmis ve bu tarih atomik an-
lamda spektroskopinin gelisimine ¢ok blyuk
katkilar saglamigtir. Daha sonraki yillarda
atomik kitle ve atomik X-isini spektrometre-
leri gelistiriimigtirt.581,

o

Sekil 1- Alan Walsh’ un kendi tasarladigi AAS ile
1965 de ¢ekilen fotografi

1913 yilinda Moseley , Moseley yasasi
olarak da bilinen, X-isinlarinin frekansi ile
elementin atom numarasi arasindaki baglan-
tiyr bulmus ve X-ray spektrometresini kurgu-
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lamistir. 1922 yilinda Hadding, XRF spekt-
rometresinde mineral 6rneklerinin analizini
arastirmistir. 1948 yilinda, Friedman ve Birks
ilk olarak, berilyumdan uranyuma kadar ki
element analizlerini XRF spektrometresinde
yapmistir. 1960’ yillarda bir¢cok elementi
ayni anda analizleyebilen, bilgisayar kont-
rolli XRF cihazlar kullaniimaya baslanmis-
tir (Sekil 2). XRF cihazlari ile, cevherlerden
dogal taslara, tuzlardan kdmur killerine kadar
cok degisik matrislerde analiz yapma olana-
g1 bulunmaktadir. Ayrica genel kesif amacli
olarak portatif XRF cihazlari da yaygin ola-
rak kullaniimaktadir. Portatif XRF analizéri
ile kromit, nikel, bakir, ¢cinko, kursun ve demir
elementleri analizi yapiimaktadirt™.

Sekil 2- XRF cihazi, U.S. Geological Survey, 1958

1960’ yillarin sonlarina dogru Velmer
A. Fassel ve PW.J.M. Boumans su ve atik
sulardaki metallerin hizli, hassas ve uygun
bir sekilde belirlenebilmesi icin ICP (induktif
eslesmis plazma emisyon spektroskopisi)'yi
gelistirmiglerdir. induktif eslesmis plazma ile
optik atomik emisyon spektroskopisi birlesti-
rilerek ICP-OES hibrit sistemi olusturulmustur
ve 1988 yilinda ilk ticari optik emisyon spekt-
rometre piyasaya surdlmusgtar.

1980’li yillarda ise atomik emisyon ve kutle
spektrometreleri tek bir cihazda birlestiriimig
ve olusan hibrit sistem ICP-MS adini almis-
tir. Bu cihazin gelistiriimesiyle bu alandaki
ilerleme olaganustl boyutlara ulagmistir. in-
duktif Eslesmis Plazma Kitle Spektrometresi
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(ICP-MS) ve Iindiktif Eslesmis Plazma Optik
Emisyon Spektrometresi (ICP-OES), analitik
Olcuimlerin neredeyse her alaninda ve en-
dustride yaygin olarak kullanilan cihazlardir.
ICP-OES ve ICP-MS cihazlarinda indiktif es-
lesmis plazma benzer sekilde olusturulur. Or-
nek yuksek sicaklktaki argon plazmaya gon-
derilir, plazma icinde molekdler baglar kirilir,
atom ve iyonlar olusur. ICP-MS pozitif yuklu
iyonlari, ICP-OES ise emisyon sinyallerini
kullanir. ICP-MS diger cihazlarla kiyaslandi-
ginda en dasuk tayin sinirlarina sahip oldugu
icin ppb (mikrogram/kilogram) ve alti merte-
belerdeki calismalarda tercih edilir. ICP-MS
tekniginin bir diger avantaji da elementlerin
farkl izotoplarinin tayininin yapilabilmesidir.
ICP-OES teknigiyle ppb ve Ustl seviyelerde
calisma olanagi vardir. ICP-MS gibi ICP-OES
de bir coklu element teknigidir ve analiz su-
releri oldukga kisadir. Bu cihazlarin kullanimi
Ozellikle cevre, gida, jeoloji, maden, ilag, kim-
ya ve petrokimya alanlarinda yogunlasmistir.
Kayac ve minerallerin karakterizasyonu ve
maden arastirma (arama, isletme ve kalite
kontrol) ¢calismalarinin da yapildigi bu cihaz-
larda major, mindr, iz ve nadir toprak element-
lerinin tayini yapilabilmektedir. Tayin sinirlari,
analitik calisma araligi ve 6rnek miktar gibi
parametreler g6z 6nlne alinarak analiz icin
en uygun cihaz secilmektedir*5€. Glinimize
kadar gecen sirede ICP’nin gelistiriimesine
sayllari giderek artan akademik cevreler, res-
mi kurulug ve endustri alanindaki aragtirmaci-
lar katkida bulunmaya devam etmektedirler.

iyon kromatografi (IC) hakkinda ilk ca-
hsmalar; 1850°li yillarda H.Thomson ve J.T
Way’in iyon degistirici olarak cesitli killer kul-
lanarak Ca, Mg ve amonyum iyonlarini eks-
trakte etmeleri ile baglamistir. 1927°de sudan
Ca ve Mg uzaklastirmak icin ilk defa zeolit ko-
lon kullanilmigtir. 1970 yillarin ortalarina dogru
ise Small ve arkadaslari iletken detektdrli iyon
kromatografi cihazini tasarlamiglardir.® Glnu-
muzde, IC anyonlarin rutin tayininde yaygin
olarak kullaniimaktadir.



MTA ANALIZ LABORATUVARLARINDAKI
SON DURUM

Maden Tetkik ve Arama Genel Mudurli-
gu (MTA), 14 Haziran 1935’te kurulmustur ve
kuruldugundan bu yana enstrimantal analiz
cihazlarindaki bu gelismeleri yakindan takip
etmis laboratuvarlarini her dénemin en son
teknolojik cihazlarini kullanarak zenginlestir-
migtir. Bu sayede hem ulke ekonomisine hem
de akademik calismalara daima énderlik et-
migtir.

Gunumuzde Maden Analizleri Teknolo-
ji Dairesine bagl Analiz Laboratuvarlarinda
toprak, sediman, kaya¢ cevher / konsantre
cevher, metal, anot camuru, kati yakit ve su
olmak uzere cok ¢esitli numunelerde ¢ok sa-
yida elementin analizi ulusal ve uluslar arasi
standartlara uygun modern ekipmanlar ile ya-
pilmaktadir.

Laboratuvarlarimizda kuruldugu ilk yillar-
da daha ¢ok klasik analiz yontemleri kullanil-
mis olup, az sayida analiz AAS, XRF ve Optik
Spektral analiz cihazlarn ile yapilmaktaydi.
Sonralari teknolojik gelismelere bagh olarak
gelisen cihazlar laboratuarlarimiza kazandiri-
larak aletsel analiz yelpazesi genislemeye ve
enstrimantal cihazlar yogun olarak kullanil-
maya baglamistir. 1980’li yillardan itibaren ise

ICP, daha sonralan da ICP-MS cihazlar sa-
yesinde ¢ok sayida elementin analizi bugin
ayni anda cok daha hassas ve hizli yapila-
bilmektedir. Ginimizde analiz laboratuarla-
rinin pek ¢ok biriminde AAS, ICP-OES, XRF
ve ICP-MS cihazlari kantitatif analizlerde es
zamanli olarak kullaniimaktadir.

20. ylzyllda kimyasal analizler icin en
Onemli bulus olarak tanimlanan AAS cihazi
jeokimyasal analizlerde ve bazi element ana-
lizlerinde gelismis tasarimlariyla ginumuz
madencilik ve maden arama endustrisinde
hala yaygin olarak kullaniimaktadir. Sekil 3'te
goruldiga tzere AAS, ICP-OES ve ICP-MS
cihazlarinin birlikte kullanimi ile on binlerce
numunenin jeokimyasal analizlerinin yani sira
numunelerin kantitatif analizleri de yapiimak-
tadir. Laboratuarlarimizda toprak, sediman,
kayag¢ cevher / konsantre cevher, metal, anot
camuru basta olmak Uzere ¢cok sayida numu-
nede Cu, Zn, Sb, As, Ni, Co, Cd, Mn, Se, Li,
V, Mo, Fe, Te, Bi, P, Mg, Si, P, Na, K, Ca, Sr,
Cs, Rb, Ba, Zr, Cr, W, Sn, Pb, Ce, Dy, Er, Eu,
Gd, Ho, La, Lu, Nd, Pr, Sc, Sm, Th, Tm, Y,
Yb, Hf, Tb, Be, Ga, Ge, In, Ni, Ti, Ta, TI, U,
Pt, Pd, Au olmak Uzere toplam 61 elementin
analizi ICP-OES ve ICP-MS ile yapilmaktadir.
Cu, Zn, Sb, As, Ni, Co, Cd, Mn, Se, Mo, Fe,
Pb, Au analizlerinden akredite olunmustur.

Sekil 3- TCP-OES-ICP-MS, AAS Cihazlari
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Madencilik agisindan daima kiymetli me-
tallerin (Ag, Au, Pt, Pd) analizleri ayri bir 6ne-
me sahip olmustur. Bu analizler Kupelasyon
(Fire Assay) Laboratuvarimizda (Sekil 4) ger-

Cogunlukla yari kantitatif bir metot olarak
bilen XRF analizleri madencilik aramalarinda
gecerliligini hala koruyan bir metottur. Tekno-
lojik gelismelerden XRF cihazlari da nasibini

Sekil 4- Kiipelasyon Metodu

ceklestiriimektedir. Fire Assay (kupelasyon)
yéntemi milattan énce 2600 yillarinda bulun-
mus olup, altin ve gimus analizinde, hala en
gecerli metot olma 6zelligini surdirmektedir.
Kiymetli metalleri kantitatif olarak belirleme
yéntemidir. Jeolojik 6rnekler ile metalurjik
(anot camuru ve blister bakir gibi) numune-
lerin, kuru ¢dzulculer kullanilarak yiksek si-
caklikta eritiimesi (eritis) ve altin gibi kiymetli
metallerin kursunda toplanmasi, sonrasinda
kursunun buharlastirnlarak kiymetli metal in-
cisinin elde edilmesi islemlerinin timune Fire
Assay denir.®! Altin ve Ag analizi Fire Assay
ybntemi ile gravimetrik olarak yapilmaktadir.
Tarkiye’de ilk defa laboratuarlarimizda Au,
Pt ve Pd analizleri yeni bir metot olan Kupe-
lasyon + ICP-MS ile yapilmaya baslanmig ve
2013 yilinda da bu yéntem ile Au analizlerin-
den akredite olunmustur.

almig gelistirilen 6zel analiz programlar sa-
yesinde ¢ok daha hassas ve hizli kantitatif
analizler yapmak mimkin olmustur. Cézme
basamagi gerektirmeyen numune hazirlama
safhasi, (Sekil 5) cok degisik yapidaki numu-
nelerin ylzde seviyelerinden ppm seviyele-
rine kadar analizlenebilmesi, analiz edilecek
numunenin kati veya sivi olabilmesi XRF
analizlerinin avantajl olarak sayilabilir. Labo-
ratuarlarimizda XRF cihazi ile yapilan analiz
parametreleri: SiO,, Al,O,, Fe,O,, CaO, MgO,
Cr,0,, Na,0, K,O, TiO,, P,O,, MnO, Cr,O,,
S0O,, SrO, BaO, CI, F, As,O,, V,O,, La,0,,
CeO,, Nd,0,, NiO, CuO, ZnO, ZrO, HfO,,
PbO, Bi, Cd, Co, Mo, Nb, Rb, Sb, Sn, Th, U,
Y, A.Za.dir. Krom cevherinde ve Dogal tas-
larda SiO,, ALLO,, Fe,O,, CaO, MgO, Cr,0,
analizlerinden akredite olunmustur.

Sekil 5- XRF Cihazi igin palet hazirlama
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Belki de en degerli maden olarak bakma-
miz gereken suyun analizleri konusunda da la-
boratuvarlarimiz kuruldugu ilk ginden bu yana
calismaktadir. GuUnimulzde jeotermal sular,
goller, akarsular gibi genis yelpazedeki ylzey
ve yeralti sularinda baslica major anyon-kat-
yonlarla birlikte agir metal ve kirlilik paramet-
releri olmak Uzere 36 parametrenin analizleri
modern cihazlarla uluslararasi standartlara
gobre yapilmaktadir (Sekil 6). Enstrimantal ci-
hazlarin hentz yaygin kullanimi s6z konusu
olmadigi yillarda anyon analizleri uzun vakitler

alan klasik ya da spektrofotometrik yontemler
ile yapilmakta, katyon ve metal analizleri ise;
yine klasik yontemlerin yani sira AAS kullani-
larak yapilmaktaydi. Oysa simdiler de anyon
analizleri IC cihazlari ile metal analizleri ise
ICP-OES ve ICP-MS cihazlari ile ¢ok digUk
limitlerde hizh ve hassas yapilmaktadir. La-
boratuvarimiz gerek anyon ( F, CI, Br, NO,,
NO,, PO,*,S0O,* ) analizlerinden gerekse kat-
yon ( Na, K, Ca, Mg, Si) analizlerinden akredite
olmustur.

Sekil 6- Su analizleri birimi
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