Kimyasal Analiz Laboratuvari (KAL)

Endiktif Eslesmis Plazma Optik Emisyon Spektrometresi
(ICPOES): Endiktif Eslesmis Plazma (ICP), dusik
derisimdeki elementlerin oOlcaldigi bir analitik tekniktir.
Ornek, 6000°-10000°K sicakhigindaki argon plazmaya
gonderilir. Plazma icinde molekiler baglar kinlir, atom ve
iyonlar olusur. Bu olusan atom ve iyonlar plazma icinde
uyarildiktan hemen sonra karakteristik dalga boylarinda
Isinim yaparak tekrar eski enerji seviyelerine donerler.
Emisyon sinyalleri Echelle polikromatér ve S-CCD (yikten
baglasimli aygit) dizilim detektor sistemiyle 6lglilmektedir.
Ayni  anda birden fazla element tayin edilebilir.

Malzemelerin kimyasal yapilarinin belirlenmesi hem sanayi
hem de arastirma faaliyetleri icin 6nemlidir. ARGE Egitim
ve Olgcme Merkezinde malzemelerin kimyasal yapilarinin
belirlenmesi icin Kimyasal Analiz Laboratuvarinda Atomik
Absorpsiyon Spektrometresi (AAS), Enduktif Eslesmis
Plazma Kitle Spektrometresi (ICPMS), Enduktif Eslesmis
Plazma Optik Emisyon Spektrometresi (ICPOES), X-lsini
Floresans Spektometresi (XRF), UV-VIS Spektrofotometresi
(UV-Vis) ve Mikrodalga Ornek Hazirlama Uniteleri
bulunmaktadir. Endiiktif Eslesmis Plazma Kiitle Spektrometresi (ICPMS):

Endiktif eslesmis plazma-kitle spektrometrisi, érneklerin
yliksek sicakliktaki bir plazmaya, genellikle argon,

TEMEL PRENSIPLER gonderilerek molekiler baglarin kinldigi ve atomlarin
Atomik absorpsiyon spektrometri (AAS): Atomik iyonlastirildigi bir analitik tekniktir. iyonlar érnekleme ve
absorpsiyon spektrometri (AAS), elementlerin derisimlerini ikinci asama siizme (skimmer) konileri araylzeyinden
6lcen bir tekli element teknigidir. Hava/asetilen veya azot- gecerek vakuma alinir ve burada birlestirilmis mercek
oksit/asetilen alevi ile temel hal atomlari {retilir. Olgiilen sistemi iyonlari quadrupol kitle spektrometresine odaklar.
elemente 6zel kullanilan oyuklu katot lambasindan yayilan Burada iyonlar kutlelerine ayriip taramali elektron
Isinim mevcut alevden gecirilerek pargali kati hal dedektor cogalticisi ile analizlenir. Ornek, genel olarak bir soliisyon
tarafindan él¢iliir. Ornegin icinde ilgili element mevcutsa, halinde ve sislestirici araciligiyla cihaza gonderilir. ICP-MS
lambadan gelen i1sinimi absorplar ve boéylece isinimin cok hizli bir sekilde farkl kitleleri 6lgebildigi icin, ¢oklu
siddeti azalir. Absorplanan isinim miktari 6rnegin icinde element o6l¢iim cihazi olarak dislinllebilir. Gozlenebilme
bulunan elementin derisimiyle dogrudan baglantilidir. sinirt ng/L diizeyindedir.

Asagidaki sekilde cihazin galisma prensibini 6zetlenmistir.
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ICP-MS sisteminde kitle araligi 5-270 amu ve gozlenebilme
sinir ng/L diizeyindedir. ihtiyag duyuldugunda gaz
molekdllerinin  bulunmasindan  kaynaklanan isobarik
girisimlerden kaginmak i¢in dinamik tepkime hicresi
kullanilabilir.

Diger bir alternatif érnekleme teknigi ise, lazer asindirma
(laser ablation) teknigidir. Bu teknik kullanilarak kat
orneklerin direkt analizi yapilabilir. Birgok kat1 6rnek LA-ICP-
MS kullanilarak 6lgulebilir. LA-ICP-MS kullaniminin en
onemli avantaji yari-nicel analiz olup bilinmeyen 6rneklerin
kompozisyonu hakkinda fikir vermesidir.

Ultraviyole ve goriniir 15tk absorpsiyon spektroskopisi:
Ultraviyole ve gorinldr stk (UV-Vis)  absorpsiyon
spektroskopi bir 1sin demetinin bir 6rnekten gectikten veya
bir 6rnek yilizeyinden yansitildiktan sonraki azalmasinin
olglilmesidir. Isigin siddetinin azalmasi absorplamanin
arthgini  gosterir.  Ornegin  derisimi  belirli  bir
dalgaboyundaki absorpsiyonunu olgerek bulunur. UV-Vis
spektroskopi genellikle c¢ozeltideki molekiller veya
inorganik iyon ve komplekslerin olcimiinde kullanilr.
Bircok molekdl UV veya Vis dalgaboylarini absorplar ve
farkhh molekdller farkli dalga boylarini absorplarlar. UV-Vis
cihazi ile hem sivi hem de katt malzemelrin absorbans,
tranmitans ve reflektans 6l¢ctimleri alinabilir.

X-Isini Floresans spektrometresi (XRF): Atom X isinlari
gibi yiksek enerjili bir radyasyonla uyarilirsa, bu yiksek
enerji girisi yakin yoriingelerdeki elektronlari daha yiksek
enerji dizeyine cikarir. Uyarilan elektronlar ilk enerji
diizeylerine dondiiklerinde kazanmis olduklari fazla enerjiyi
dalga boyu 0,1-50 A olan X isinlari seklinde geri verirler. Bu
ikincil X 1sinlari yayimina floresans isima adi verilir.
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Elementlerin verdigi bu i1simalarin dalga boyu her element
icin farkli ve ayirtmandir. Diger bir ifadeyle bu isimalar o
elementin parmak izi gibidir. Isimanin dalga boyunun
saptanmasiyla elementin cinsi (nitel), saptanan bu isinin
yogunlugunun 6&lglilmesiyle element konsantrasyonu (nicel)
belirlenmektedir.

Ornek Hazirlama Uniteleri

Laboratuvarimizda icme sulan, atk sular, cevre
calismalanyla ilgili diger o6rnekler, petrokimya, gida,
hidrojeoloji, calisiimaktadir. Kati 6rnekler eger gerekiyorsa
etlivde kurutulur, tartilir ve nitrik asit, hidroklorik asit ve
hidrojen peroksit kullanilarak mikrodalga ¢6zme sistemi ile
cOzeltiye alinir.

Ornek Hazirlama Mikrodalgea Sistemi

XRF cihazi icin toprak, kayag, cokel ve cevher gibi jeolojik ve
minerolojik o6rnekler icin  uygun standart malzemeler
mevcuttur. Ornek hazirhg  &rnegin  yapisina, analizi
yapilacak elementlerin niteligine ve niceligine gore farklilik
gosterir. Kati 6rnekler dogrudan analiz edilebilecegi gibi
uygun parcaclkk boyutuna getirildikten sonra gerekli
gorilurse baglayic maddeler kullanilarak preslenir veya
eritis Unitesinde aki halinde hazirlanabilirler.
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