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1 JOHDANTO

Tassa opinnaytetydssa tutkitaan ruostumattoman teraksen kuonan CaO-pitoi-
suutta eli kalkkipitoisuutta. Terdksen sulatuksen aikana kalkki muodostaa yh-
dessa piioksidin, magnesiumoksidin, alumiinioksidin ja kromioksidin kanssa kuo-
nan, joka kerdd epapuhtaudet teraksestd. Opinnaytetydssa selvitetddan myos

XRD- ja XRF-analysaattorin laiteteknologia ja hydodyntdmismahdollisuudet.

Taman tyon toimeksiantajana toimii yhdessa Tapojarvi Oy ja mineralogian labo-
ratorio. Tyo tehddan Tapojarvi Oy:n tarpeesta ja tydssa saatuja tuloksia kayte-
taan heidan tulevissa projekteissaan. Tapojarvi Oy:n vuonna 2010 valmistunut
ruostumattoman terdksen kuonarikastamo tuotteistaa ruostumattoman teraksen

valmistuksessa syntyvia sivutuotteita myytaviksi tuotteiksi.

Tyossa kaytossa olevat XRD- ja XRF-analysaattorit ovat Kainuun Etu Oy:n omis-
tamia laitteita, ja ne sijaitsevat Kajaanin Ammattikorkeakoulun laboratoriotiloissa.
Liséksi tehdd&n XRF-vertailuanalyysit Kemissé ja Torniossa, ja yksi vertailuana-
lyysi teetatetd&n Kuopiossa.

1.1 Tyon tavoitteet

Taman tyon tarkoituksena oli tutkia kuonien mineralogiaa ja méaarittda CaO-pitoi-

suus.
Tahan liittyen tavoitteena on:

1. Maarittdd CaO-pitoisuus eri kuonatyypeista.

2. Testauksen suorittaminen Kajaanissa XRD:lla ja Kajaanin, Tornion seka Ke-
min XRF:Ila.

3. Saada tyossa aikaan selkeat ja luotettavat tulokset ja toimittaa ne tulokset tyon

toimeksiantajalle



1.2 Tyobn rajaus

TyOssa testataan kolmea (3) eri kuonatyyppia: ruostumatonta terdskuonaa, ha-
ponkestavaa teraskuonaa ja siivouskuonaa. XRD-analyysit kuonatyypeille teh-
daan Kajaanissa. Kaikille kuonatyypeille tehdaan XRF-analyysi kolmessa (3) eri
laboratoriossa (Kajaani, Kemi, Tornio). Lisaksi teetatettiin XRF-vertailuanalyysit

Labtium Oy:ll& Kuopiossa.
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2 TOIMEKSIANTAJAT

2.1 Tapojarvi Oy

Tapojarvi Oy:n toiminta on aloitettu vuonna 1955 taksipalveluilla. Kaivostoimin-
taan ja tehdaspalveluihin suuntautunut yritys on rekisterdity Kolariin ja sen paa-
konttori on Torniossa. Kaivosurakointiin, materiaalinkasittelyyn seka tehdas- ja
teollisuusprosessien hoitoon erikoistunut yritys urakoi asiakkaiden tuotantopro-
sesseja ja kehittdd toimintoja. Tapojarven toimintaan kuuluvat louhosten taytto-
tyot, maanalaisten teiden rakentaminen ja kunnossapito, rusnaustyét, kaivosten
varustelutyot ja maanpoistot. Lisdksi Tapojarvi toimii kaivoksilla malmien ja sivu-

kiven lastaus- ja kuljetustytssa. (Tapojarvi Oy 2016.)

Tapojarven vuonna 2010 avattu Tornion JT-rikastamo edustaa uutta ajatteluta-
paa ruostumattoman teraksen kuonan rikastuksessa. Kuonaa rikastamalla Tapo-
jarvi saa huomattavan maaran metallia talteen, joka palautetaan tehtaalle tuotan-
toon. Tapojarvella on FeCr- ja JT-kuonille omat rikastamonsa, ja ne kasitellaan
kokonaan omina tuotteinaan. Tapojarven Tornion FeCr-rikastamolla kuonasta
prosessoidaan CE-merkittyja 1-luokan kiviaineksia. JT-rikastamolla valmistetaan
CE-merkittyja kiviaineksia eli murskeita. Talteen saadut metallit ovat tarkeita
raaka-aineita sulatoilla ja kuona-aineet saadaan hyotykaytt6on. (Tapojarvi Oy
2016.)

Suurimmat tyémaat sijaitsevat Kemissé, Torniossa, Raahessa ja Kittilassa. Tyon-
tekijoita Tapojarvella on noin 430, jonka lisdksi myos aliurakoitsijoita tydllistetaan

taysipaivaisesti noin satakunta. (Tapojarvi Oy 2016.)
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2.2 Mineralogian laboratorio

Mineralogia on geologiaan kuuluva tieteenala, joka tutkii mineraalien ominaisuuk-
sia, kemiallista koostumusta, pysyvyysolosuhteita, mineraalilajeja ja mineraalien

luokittelua seka mineraalien sisaista rakennetta (Piispanen & Tuisku 2005).

Lapin AMK:n mineralogian laboratorion laiteinvestoinnit on tehty Euroopan alue-
kehitysrahaston osarahoittamassa projektissa "Materiaalien kaytettavyyden op-
pimis- ja tutkimusympariston paivittdminen mineralogian laboratorioksi”. Hank-
keessa suunniteltu materiaalintutkimusympariston paivittaminen mineraalitutki-
muksenkin kattavaksi tutkimusymparistoksi tuottaa kaivosinsinddrikoulutuksen
edellyttaman oppimisympariston ja néin parantaa mahdollisuuksia tuottaa tyovoi-
maa kaivosalan tarvitsemaan toimihenkilotarpeeseen. (Toppila 2016.)

Mineralogian korkeakouluosaaminen ja tutkimusvalmiudet parantavat myos
mahdollisuuksia kaivosalan jalostusarvon kasvattamiseen Pohjois-Suomessa.
Laajentaminen mineralogiaan myos parantaa Lapin ammattikorkeakoulun ase-
maa materiaalitutkimuksessa kansallisesti ja lisda yhteistydta Luulajan teknillisen
yliopiston kaivosalan kanssa. Tutkimusymparisté mahdollistaa mineralogisten
naytteiden seulomisen, jakamisen, naytevalmistuksen seka analysoinnin mm.
optisen- ja elektronimikroskopian avulla. Analysointi antaa tietoa esimerkiksi mi-
neraalien vapausasteesta ja mikrorakenteesta. (Toppila 2016.)

Lapin AMK:n mineralogian laboratorio toteuttaa yhdessa elinkeinoelaman ja tut-
kimusorganisaatioiden kanssa kehitys- ja tutkimustoimintaan liittyvia hankkeita ja
siirtdd osaamistaan suoraan kaivosinsindorien opetukseen, esimerkiksi kaivos-
geologiaan, mineralogiaan, naytteenvalmistukseen ja analysointiin. (Toppila
2016.)
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2.3 Lappia

Ammattiopisto Lappia on Kemi-Tornionlaakson koulutuskuntayhtyma Lappian yl-
lapitam& oppilaitos. Lappia tarjoaa kaytannonlaheistda ammatillista koulutusta
nuorille ja aikuisille. Yhteisty0 yritysten ja yhteistjen kanssa takaa opetuksen ja
tyoelamapalvelut l&hialueella. Tekniikan alan koulutusta on tarjolla Kemisséa, Tor-
niossa, Keminmaassa ja Muoniossa. Opinnaytetyon XRF-vertailuanalyysit suori-
tetaan Torniossa Lappian tiloissa. (Lappia 2016.)

Lappian tiloissa oleva rikastustekniikan koulutuskeskus RikasTek on kaynnistetty
vastaamaan kaivosalan ammatillisen perusopetuksen, aikuiskoulutuksen ja insi-
noorikoulutuksen tarpeisiin. Koulutuksen tarkoitus on antaa valmiudet kaivos-
alalla tyéskentelyyn. RikasTek-projektissa suunnitellaan ja toteutetaan pilot-mit-
takaavan opetusymparistd, jossa pystytddn opettamaan materiaalin hienon-
nusta, erotus- ja rikastustekniikoita seké prosessinohjausta ja kunnossapitoa.
(Hietalahti 2012, 1-3.)
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3 TUTKITTAVAT NAYTTEET

Tutkittavat naytteet ovat Outokumpu Oy:n omistamia ja Tapojarven rooli on kuo-
nan kasittely.

3.1 Kuonatyypit

Terassulatto on yksi ruostumattoman teraksen valmistusprosessin vaiheista (Ku-
vio 1) ja se koostuu kahdesta tuotantolinjasta. Molemmilla linjoilla on valokaari-
uuni, AOD-konvertteri, senkkakasittelyasema ja valukone. Linja 1 valmistaa paa-
saantoisesti ferriittisia rst-laatuja, ja linja 2 austeniittisia ja haponkestavia laatuja.
Linjalla 1 on lisdksi kaytdssa Cr-konvertteri sulan FeCr:n kasittelya varten. Kon-
vertterissa sulasta poistetaan pii ja osa hiilesta. Terassulaton valokaariuuniin pa-
nostetaan kierratysterasta, nikkelid, molybdeenia, ferrokromia ja koksia. Ferro-
kromikonvertteri ja valokaariuuni ovat rinnakkaisia prosesseja, joiden sulat pa-
nostetaan AOD-konvertteriin. Seoksen sulettua siité poistetaan kuona, joka vie-
daan jalkikasittelyyn. Kuona on prosessissa syntyva sivutuote, joka sisaltaa ei-
toivottuja alkuaineita, kuten epametalleja, alkali- ja maa-alkalimetalleja seka si-

vukived. (Outokummun sisdainen O net 2015.)

. -
Terassulaton tuotantokaavio
+
Sula— f:'eCr o
\omdl L
FeCr-konvertt & o)
vt ) 05 ()l — om
= ¥ e t]
R =
p Romun  Valokaarivuni ADD-konvertteri Senkkakasittely Jatkuvavalukone
kuvaus VKU AODY sa1 JVK1 Kuuma.
) _ valssaamo
W [ ez i1 | s [
“l Ashiohiomo
TSy Bl PR |
b = - - ] - =
v v ol
Romun  vValokaariuuni AOD-konvertteri  Senkkakasitiely  Jatkuvavalukone Kuumahiomo
kuvaus vKU2 AOD2 SAz2 JVK2

Kuvio 1. Terassulaton tuotantokaavio (Outokummun siséinen O net 2015.)
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Tybsséa on analysoitavana kolme (3) eri kuonatyyppid: ruostumaton teraskuona,
haponkestava terdskuona ja siivouskuona. Syotemateriaalit koostuvat eri teras-
tuotannon osaprosessien kuonista. Taulukossa 1 esitetaan rikastamolta ulos tu-

levista virroista laskettuna syétteiden tyypilliset koostumukset.

3.1.1 Ruostumaton terdskuona

Austeniittiset ruostumattomat terékset ovat vahintdan 10,5 % kromia (Cr) sisalta-
via erikoisseosteréksia, joissa on enintadn 1,2 % hiiltd (C). Ruostumattomien te-
réksien yleisin laatu on austeniittinen, joka on koostumukseltaan Fe-Cr-Ni, ja hii-
lipitoisuus <0,1 %. Austeniittiset terdkset kattavat <65 % maailman ruostumatto-
man terédksen kaytosta. Austeniittisille ruostumattomille teraksille ominainen
piirre on kylmdmuovauksen yhteydessa esiintyva voimakas muokkauslujittumi-
nen. Tama tarkoittaa sitd, ettd muokkausasteen kasvaessa materiaali vastustaa
myo6tymista mika nakyy voimakkaana muokkausvoiman kasvuna. (Kauppi & Yli-
tolva 2013).

Ruostumaton eli nikkelipitoinen kuonatyyppi siséltaa VKU2-kuonaa, AOD2-kon-
vertterikuonaa ja SA2-kuonaa. (Hyttinen 2016.)

3.1.2 Haponkestava terdskuona

Myds haponkestava teras on austeniittinen teras. Haponkestava sisaltaa kromin
ja nikkelin lisdksi molybdeenia, jonka avulla saavutetaan erinomaiset korroosion-
kesto-ominaisuudet. Haponkestéva teras sisaltda normaalisti molybdeenid noin
2 %. (Taivalantti 2001.)

Haponkestava eli molybdeenipitoinen kuonatyyppi sisaltaa 2-tuotantolinjan valo-
kaariuunikuonaa ja AOD-konvertterikuonaa. (Hyttinen 2016.)

3.1.3 Siivouskuona

Siivouskuona on prosessilaitteiden ymparille kertynyttd kuona-ainesta. Se sisal-
taa tyypillisesti molempien linjojen valokaariuunikuonaa, AOD-konvertterikuonaa,
senkkakasittelykuonaa, seosaineita, purettuja hajonneita purkutiilid, valukonei-

den véliallaskuonaa yms. (Hyttinen 2016.)
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Taulukko 1. Rikastamolta ulos tulevista virroista laskettuna syoétteiden tyypilliset
koostumukset. (Hyttinen 2016.)

Ca0% Si02% Mg0% | Al,O3% TiOx% Cr,0:% | Fe,0:% | Metalli%
Ruostumaton 47 26 9 5 1 3 2 8
Haponkestava 50 26 8 4 1 2 1 8
Siivouskuona 38 20 17 5 1 3 3 15

3.2 Valokaariuunikuona

Valokaariuunin kuonanmuodostus perustuu panosmateriaalien siséltaman piin ja
kuonanmuodostajiksi panostettavien emaksisten komponenttinen suhteen hallin-
taan. Prosessissa kaytettdvat kuonanmuodostajat ovat paaasiassa poltettu
kalkki, vuoraustiilimurske ja dolomiittikalkki. Uunin vuoraus on emaksinen, jotta
emaksinen kuona ei tuhoaisi sitd. Vuoraustiilimurskeen ja dolomiittikalkin kaytto
parantaa kuonan juoksevuutta. (Kunelius 2010.)

Valokaariuunissa kuonalla on eri tehtavid. Se toimii terasta suojaavana kerrok-
sena sekéd ottaa vastaan terdksen epdpuhtaudet, paaasiassa oksidit. Liséksi
kuona suojaa uunin vuorausta valokaaren lamposateilylta ja pienentaa teraksen
lampohukkaa. Terédksen suojaamisessa on tarkeada, ettei atmosfaarin hapettava
vaikutus ulotu terdkseen. Nain valtytaan teraksen metallipitoisten komponenttien,

etenkin kromin, tarpeettomalta hapettumiselta. (Kunelius 2010.)

3.3 AOQOD-konvertterikuona

Kuona muodostuu mellotuksessa hapettuvista aineista (SiO2, Cr203, FeO, MnO),
ja kuonanmuodostajaksi on lisattava kalkki. Mellotuksen tarkoituksena on alentaa
hiilipitoisuutta, jolloin muokkausominaisuuksia saadaan parannettua. Mellotus-
vaiheessa piilla on korkein happiaffiniteetti, joten se hapettuu ensin. Kalkki lisa-
tdan heti mellotusvaiheen alussa, tavoitteena kalkin nopea liukeneminen, koska

SiO2 kuluttaa nopeasti AOD-konvertterin doloma-vuorausta. Liika kalkin kayttd
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lisdd kuonan maaraa ja hidastaa hiilen palamista. Pelkistysvaiheessa mellotuk-
sen aikana kuonaantuneet Cr, Fe ja Mn pelkistetdan takaisin metallifaasiin. Pel-
kistys vaatii juoksevan ja eméksisen kuonan. (Heikkinen & Tanskanen 2015.)

Kuonalla on useita tehtavia AOD-konvertterissa. Kuona ei saa kuluttaa lilkaa vuo-
rausta, ja tata edellyttaa kalkin nopea liukeneminen alussa. Pelkistysvaiheessa
kuonan oltava sellainen, ettéd kromi ja rauta saadaan pelkistettya takaisin metal-
lifaasiin. Naiden lisaksi mellotuksessa hapettuvien aineiden sitominen kuonaan

ja tehokas rikinpoisto ovat tarkeita tehtavia. (Heikkinen & Tanskanen 2015.)



17

4 LAITTEISTO

Tybossa kaytettavat laitteet ovat XRD-analysaattori eli rontgendiffraktiometri

(Kuva 1) ja XRF-analysaattori eli rontgenfluoresenssi (Kuva 2).

Kuva 2. Kajaanin Rontgenfluoresenssi, PANalytical MiniPal 4 EDXRF
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4.1 XRD-analysaattori

Rontgendiffraktiometri soveltuu kemiallisten yhdisteiden méaarittAmiseen. Ront-
gendiffraktiossa havaitaan rontgensateilyn hajaantuminen kiteessa useiksi eri sa-
teiksi. Testattavan materiaalin hilarakenne siroaa sateet kullekin mineraalille tyy-
pillisella tavalla alkuperaisen sateen kulman suhteen (Kuva 3). XRD:lla tehta-
vassa analyysissa saadaan tietoa geologisten materiaalien rakenteesta. Lisaksi
voidaan maarittdd tietyn aineen maard ja tunnistaa mineraaleja. Menetelman
heikkous on se, etta vahaisina maarina (<1 %) esiintyvia mineraaleja ei yleensa

havaita ja mydskaan amorfisia faaseja, kuten lasia, ei pystyta tunnistamaan.
Teollisuuden aloja, joihin XRD:n kayttd soveltuu:

o kaivos

o teras

o rakennus
o laake

o Oljyn ja kaasun etsinta.

(Konig 2013.)

Kuva 3. XRD-toimintaperiaate
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XRD-analyysilla maaritetyt faasit raportoidaan ja ryhmitetdan suuriin (> 30%),
keskisuuriin (10-30%) ja pieniin (2-10%) maariin seka hivenmaariin (< 2%) (SGS
SA 2016). XRD:Ita saatavassa kuvaajassa (Kuvio 2) Y-akselilla nakyy "Counts”-
asteikko. Se on herkkyyskayra, ja mita korkeampi on countsien maara, sita pa-
rempi on faasien tunnistettavuus. X-akselilla nakyy tulevien sateiden ja nayteta-
son valinen kulma. (Koénig 2013.)

Counts Ll 1] ] 1 L1l 11
NIST 1692
10001
500+
0t Al ‘JiﬂiﬂFJ“ 3 /

20 30 40 50
Position [°2Theta] (Cobalt (Co))

Kuvio 2. Esimerkki XRD-analyysi
4.2 XRF-analysaattori

Rontgenfluoresenssi soveltuu alkuainepitoisuuksien maaritykseen (Kuvio 3).
Testattavaa materiaalia sateilytetd&n rontgensateilyn aallonpituudella toimivalla
sateilylahteella, rontgenputken avulla. Materiaaliin kohdistetun sateilyn avulla
saadaan havaittua kutakin alkuainetta vastaava energiaero karakteristisena sa-

teilyna. (Kajaanin Ammattikorkeakoulu. Vipuvoimaa EU:lta 2007-2013.)

Si KA

6@@ eqa 1666

cps/channel

208 400

1

Zn LA
Na KA ”?lfﬂ

P‘Kﬂ

1.98 1.28 1.32 1.44 1.5 1.68 1.88 1.92 =2.84
kell

Kuvio 3. Esimerkki XRF-analyysi
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Rontgensateilyn energia riittdd sinkoamaan alkuaineiden sisimmaltd kuorelta
elektronin pois ytimen vaikutuspiiristd. Elektronivajaa atomi pyrkii energiami-
nimiin korvaamalla poistuneen elektronin ulommalla kuorella olevalla elektronilla.
Elektronin siirtymistd vastaava energiaero on spesifinen, silla jokainen alkuai-
neen elektronirakenne on erilainen. Talléin syntyy kullekin alkuaineelle karakte-
ristinen sateily, joka on tunnistettavissa (Kuvio 4).

X-ray fluorescence radiation
Eg.: Eku = E(K)-E(L})

Ejected K- shell electran In-id:n: radiation
L e,

Shalls
M ] L- shell ekectron
fills vacancy
o S
E Ky m-ray emitted
I - K x-ray emicted
M - shell electron

fills vacaney

Kuvio 4. Rontgenfluoresenssi - karakteristisen sateilyn synty

Rontgenfluoresenssimenetelmalla voidaan analysoida kiinteitd, nestemaisia ja
kaasumaisia naytteitd. Menetelman pitoisuusalue on laaja menetelmasta riip-
puen 0,0001 %:sta 100 %:iin. Naytteen esikasittelyksi riittaa tavallisesti homoge-
nisointi, silla analysointi tapahtuu lahes taysin pinta-analyysind. Koska mittaus
suoritetaan suoraan naytteesta ilman hajottavia toimenpiteitd, kuten liuotusta,
nayte ei tuhoudu ja analysointi ei aiheuta kasiteltavaa jatetta. Mittauspinnan tulee
kuitenkin edustaa koko naytetta. (Laine-Ylijoki, Syrja & Wahlstréom 2003, 16).
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4.3 Vertailuanalyysilaitteet

XRF-vertailuanalyysit suoritetaan Kemissa ja Torniossa. Kemissa on kayttssa
kasikayttdinen Bruker S1 Titan-analysaattori ja Torniossa poytamallinen PANaly-

tical Epsilon 3X'E-analysaattori.

Bruker S1 Titan on pienikokoinen kannettava XRF-analysaattori (Kuva 4). Lait-
teen ominaisuuksia ovat kosketusnayttd, 50 kV rontgenputki ja optimoitu réntgen-
geometria. Laitteessa on kalibrointimenetelma, joka on optimoitu useille eri ma-

teriaaleille.

Kuva 4. Kemin Bruker S1 Titan mittaustilanteessa
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PANalytical Epsilon 3*-E-analysaattori on péytamallinen XRF-analysaattori (Kuva
5). 50 kV rontgenputkella varustettu laite on vuoden 2014 mallia, ja edustaa uu-
sinta XRF-teknologiaa laitteen ominaisuuksien ansiosta. Naytteet voidaan aset-
taa laitteeseen monessa eri muodossa, esimerkiksi napiksi puristettuna tai muo-

vikuppiin. Laite kalibroidaan kahden kuukauden vélein laitteen mukana tulleella

naytepalalla.

Kuva 5. Lappian PANalytical Epsilon 3XLE-analysaattori (PANalytical, 2016)
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5 NAYTTEIDEN VALMISTUS

Kuonanaytteet murskataan ja jauhetaan ennen analyyseja. Jauhamalla naytteet
saadaan merkittavasti lisaa toistettavuutta ja tarkkuutta naytteiden valmistuk-
seen. Naytteet jauhetaan hienommaksi Herzog HSM 100 H -rengasmyllylla 7 se-
kunnin ajan (Kuva 6). Rengasmyllyssa on nimensa mukaisesti erikokoisia ren-
kaita (Kuva 7), ja tarisyttdva mylly jauhaa naytteen hienommaksi renkaiden py6-
riessa ja taristessa. Nayte jauhetaan 100 % - 70um kokoon jonka jalkeen nayte

soveltuu XRD- ja XRF-analysaattoriin.

P—
[HERZOS |

Kuva 7. Rengasmyllyn renkaat
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Jauhatuksen jalkeen naytteet jaetaan MicroRiffler-rannijakolaitteella (Kuva 8)

analyysinaytteeksi. Nain naytteesta saadaan tilastollisesti pateva ja luotettava.

MicroRiffler jakaa suurempia otoksia kahdeksaan osaan. MicroRifflerilla on kaksi
perusosaa: pyoriva tariseva kulho (1.), johon naytetta laitetaan ja joka ohjaa nayt-
teet koeputkiin (2.). Naytteenkerdajana toimivat koeputket, joita on valittavissa
erikokoisia. Laitteella voidaan saataa jakelumaaraa ja koeputkien pyorimisno-
peutta. Naitd sdatelemalla saavutetaan tarkka jako tiheydesta ja raekoosta riip-

pumatta. Naytetta voidaan jakaa kerralla enintdaan 120 cm?3. Menetelma voidaan

toistaa niin monta kertaa, etta haluttu analyysinéytteen koko saavutetaan. (Quan-
tachrome 2013-2016).

Kuva 8. MicroRiffler-rannijakolaite, jolla naytteiden jako suoritettiin. Kuvaan on
merkattu pyoriva tariseva kulho (1.), johon nayte laitetaan ja koeputket (2.) johon

jaettu nayte ohjautuu
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Tassa tydssa naytteet jaettiin pieniin osiin analyyseja varten. Lahtotilanteena oli
kahtioinnilla saatu noin 40g:n naytepussi kutakin kuonatyyppid. Ensimmaisena
40g:n pussi jaettiin kahdeksaan osaan, joista 3/8 otettiin jatkojakoon ja 5/8 laitet-
tiin takaisin pussiin. Jatkojaossa 3/8 jaettiin taas kahdeksaan osaan, ja ndin paas-
tiin haluttuun naytemaaradn XRF-analyysia varten (1/8). Samalla saatiin myos
naytemaara XRF-vertailuanalyysiin. Jaljelle jddneista 6/8 jatkojakoon otettiin 2/8,
ja 4/8 laitettiin takaisin alkuperaiseen pussiin. Jatkojaossa 2/8 jaettiin kahdeksaan
osaan, ja paastiin haluttuun naytemaaraan XRD-analyysia varten. Kaikille kuo-
natyypeille suoritettiin samanlainen jako. Kuviossa 5 on esitetty analyysinayttei-

den jako virtauskaaviomuodossa.
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Naytepussi

Jatkokasittelyyn
3/8

Jatkokasittelyyn XRF-nayte XRF-nayte

2/8 Kajaani Lappia

XRD-ndyte

Kuvio 5. Analyysinaytteiden jako
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XRD-analyysiad varten nayte tehdaan lasilevylle. Lasilevylle laitetaan jauhetta
noin 0,5 grammaa, ja etanolin avulla jauhe saadaan juoksevaksi ja tasaiseksi la-
silevylle. Kun jauhe on kuivunut lasilevylle, on se valmis analysoitavaksi (Kuva
9). Lasilevyyn on tarked merkita ennen analyysia paivamaara ja materiaali.

Kuva 9. Valmiita naytteita Kajaanin XRD-analysaattoriin

XRF-analyysia varten nayte valmistetaan nayteprassilla (Kuva 10). Jauhetta lai-
tetaan pieneen kuppiin noin 1,5 grammaa, ja se puristetaan hydraulisella pum-
pulla napiksi. Pumppu toimii k&sivivulla. Nayte puristetaan 100 kilonewtonin voi-
malla, ja pidetdan puristuksessa noin 10 sekunnin ajan. Puristimen mannan liike-
suuntaa voidaan vaihtaa venttiilin avulla. Kierrekara aiheuttaa naytteeseen pai-
neen ja puristaa sen napiksi, jonka jalkeen nayte on valmis XRF-analyysia varten
(Kuva 11).

Kuva 10. Kajaanin nayteprassi, jolla puristenapit valmistettiin

Kuva 11. Puristenapit Kajaanin PANalytical MiniPal 4 EDXRF-analysaattoriin
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6 CAO-PITOISUUDEN MAARITTAMINEN

CaO-pitoisuuden maarittamiseen kaytettiin rontgendiffraktio- ja rontgenfluore-

senssimenetelmaa.

Ennen mittausta valittiin haluttu ohjelma (5 to 80 deg 15.5h 1-4deg div slit 15mm
mask) ja nimettiin tiedosto kuonatyypin mukaan (Kuva 12). XRD-analyysit suori-
tettiin 15,5 tunnin ohjelmalla. Pitkalla mittausajalla saadaan y-akselille enemman
intensiteettid (counts/second) ja siten materiaalin tunnistettavuus on helpompaa
ja parempaa. Ohjelmassa mittaus alkaa 5 asteen kulmasta tulevien sateiden ja
naytetason suhteen. Mittaus etenee 80 asteeseen ja paattyy siihen. Jokaiselle

kuonatyypille tehtiin analyysit samoilla mittausasetuksilla.

Program
MName: ...A5 to 80 deg 15.5hr 1-4 deg div slit 15mm mask.xrdmp
Type: iAbsqute scan
Description: [
File
MName: JT-R 21.3.2016 5to 80 deg 15.5hr 1-4 deg div slit 1%
Folder: "C:AXRD Data ]
LComment: =
Sample
1D: JT-R 21.3.2016
MName:
Prepared by: -
Position
Diffractometer
2Theta [*): 5.000 Phil"): 2 [mm]:
Omega Offset [*): 0.000 Chi ) 4 Y [mm]: '
Omega [°): 2500 PhiOffset [°):] Z (mm}): |
Reflection ‘
| Unit cell: hkl:
[ 0K ] [ Cancel ] [ Help ]

Kuva 12. Mittausohjelman valinta ja nimedminen Kajaanin XRD-analysaattoriin
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XRF-analyysit suoritettiin kaikille kuonatyypeille samalla kertaa. Laitteessa on 12

naytepaikkaa, joten kaikki naytteet saatiin analysoitua samalla kertaa. Naytteet

asetettiin paikalleen, ja yhdistettiin naytepaikan numero ja naytteen kuonatyyppi.

Tietokoneella Panalytical Software—ohjelmalla (Kuva 13) nimettiin nayte kuona-

tyypin mukaan ja valittiin oikea muoto naytteelle, naissa tapauksissa puristettu

nayte. Mittauksen aikana ohjelmalta voi seurata esimerkiksi aikaa, ja mika nayte

on analyysissa. Analyysi vie aikaa noin 20 minuuttia/nayte, eli yhteensa XRF-

analyyseihin meni aikaa noin tunti.

& Measure Omnian Sample IENEENES
Enter your sample identfication here:

H21.3.2016 ™ Trangmit

Unknown sample ] Standards

Omnian Calibration used for quantification: TAG used for quantification:
|omrian June 2014 | |eEnERAL |

Omnian Sample Parameters to be applied:

|Pressed powder j E * JI

Manual Input [Unit [Value

[~ Foilused |[c3Hs

Omnian Compound List: |Ge0logy ﬂ
List for known elements: | j % -
List for excuded elements: | j %

§| 840 sec. total measuring time W Use spinner Display and printing. ..

{8 Online Status: Measuring o=@ =
Lid Sample changer | Helium valve Helium flush Peltier 1
Closed Position 3 Open 226 sec 87 %
X-ray tube Tube filter Last gain Peltier 2
Switching - 29,25 kV, 2 uA Moving - 2 42 min 12 %
@ @ Q Release spectrometer
Measuring - le ident

7

ks

H 21.3.201¢

Application Sequence  Pos Spin
<0mnianz 11 3 |On

[}

Conditions

kv [ua | Filter [Medium [Time ()

Omnizn1

A 300 Ag Helium

Omnian2

20,00 2 Al Helium

Omnian3

12,00 2 Al_thin  Helium

Omnian4

5.50 2 <none> Helium

0

4
4
4

Kuva 13. Mittausasetusten maaritys ja mittauksen seuranta
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Vertailuanalyysit suoritettiin Lapin AMK:n laboratoriossa kannettavalla XRF:lI&,

seka Ammattiopisto Lappian tiloissa XRF:ll&a Torniossa.

Brukerin kannettavalla XRF:lla analysoitiin muovipussissa oleva nayte (Kuva 14).
Jauhemuodossa olevaa naytetta oli noin 40g, ja jauhe puristettiin pussiin mah-
dollisimman tiiviiksi. Naytepussi asetettiin laitteen kotelon alle réntgensateen
padalle. Mittauksia suoritettiin 10 yhta naytepussia kohden. Jokaisen mittauksen
jalkeen pussia hieman puristettiin tiivimmaksi ja asentoa vaihdettiin. Yksi mittaus
kesti 60 sekuntia.

Kuva 14. Naytepussit Brukerin kannettavaan XRF-analyysiin
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Lappian XRF—analysaattori on saman valmistajan kuin Kajaanin AMK:lla. Laitteet
toimivat taysin samalla tavalla, ja kayttavat samaa Panalytical Software - ohjel-
maa. Laitteessa on 11 naytepaikkaa, joten kaikki kuonatyypit saatiin analysoitua
samalla kertaa. Naytepaikka ja kuonatyyppi yhdistettiin ennen analyysia sekaan-
nuksien valttamiseksi. Naytejauhe laitettiin muovikuppiin, jossa ohut muovikalvo

estad naytemateriaalin putoamisen mittauskammioon (Kuva 15). Analyysi vie ai-

kaa noin 20 minuuttia/nayte.

Kuva 15. Muovikuppi Lappian XRF-analyysiin
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Seuraavassa esitetaan eri analyysimenetelmilla saadut tulokset. Tarkemmat kuo-

natyyppien pitoisuudet esitetaan liitteina.

7.1 XRF-tulokset

Taulukossa 3 on esitetty kuonatyyppien CaO-pitoisuudet PANalytical MiniPal 4

EDXRF — analysaattorilla mitattuna. Tarkemmat pitoisuudet esitetdan liitteessa

1.

Taulukko 2. PANalytical MiniPal - tulokset. Kajaanin AMK.

Kajaani

Ruostumaton

Haponkestava

Siivouskuona

CaO-pitoisuus (%)

58.4

61.4

44.6

Taulukossa 4 on esitetty kuonatyyppien CaO-pitoisuudet PANalytical Epsilon

3XLE — analysaattorilla mitattuna. Tarkemmat pitoisuudet esitetaan liitteessa 2.

Taulukko 3. PANalytical Epsilon 3XLE — tulokset. Ammattiopisto Lappia.

Lappia

Ruostumaton

Haponkestava

Siivouskuona

CaO-pitoisuus (%)

52.2

51.8

33.9




Taulukossa 5 esitetaan Brukerin kannettavalla XRF:lla saadut kuonatyyppien

CaO-pitoisuudet. Taulukkoon on lisdksi merkattu tulosten keskiarvo, keskiha-

jonta, mediaani, maksimi, minimi, ja maksimi - minimi. Ruostumattoman kuona-

tyypin 10.mittaus ja siivouskuonan 9.mittaus epaonnistuivat, joten ne on jatetty

taulukosta pois. Epaonnistuneissa mittauksissa tunnistettavuus oli huono, ja ai-

heutti suuren hajonnan muihin tuloksiin verrattuna. Muut pitoisuudet esitetaan liit-

teessa 3.

Taulukko 4. Kuonatyyppien CaO-pitoisuudet, Brukerin kannettava XRF.

Mittaus Ruostumaton (%) Haponkestava (%) Siivouskuona (%)

1. 41.5 40.7 32.7
2. 40.0 40.7 32.4
3. 41.5 42.9 32.5
4. 40.1 40.9 32.1
5. 41.0 40.6 33.2
6. 415 42.0 31.8
7. 39.4 40.5 32.5
8. 39.5 40.4 33.2

9. 41.3 40.3 -
10. - 40.9 32.0
Keskiarvo 40.6 41.0 32.5
Keskihajonta 0.9 0.8 0.5
Mediaani 41.0 40.7 32.5
Maksimi a41.5 42.9 33.2
Minimi 39.4 40.3 31.8
Maks-Min 2.1 2.6 1.4
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Taulukossa 6 esitetaan ruostumattoman teraskuonan, haponkestavan teraskuo-
nan ja siivouskuonan CaO-pitoisuudet laboratoriokohtaisesti. Taulukossa esite-
taan myos kuonatyyppien CaO-pitoisuuden keskiarvotulos ja keskihajonta kaikki
analyysimenetelméat mukaan luettuna. Tarkemmat pitoisuudet esitetaan liitteessa
4.

Taulukko 5. Kuonatyyppien CaO-pitoisuudet laboratoriokohtaisesti

Ruostumaton Haponkestava Siivouskuona
Kajaani 58.4 61.4 44.6
Lappia 52.2 51.8 33.9
Kemi (ndytepussi) 40.6 41.0 32.5
Kemi (Puristenappi) 49.3 51.9 38.1
Labtium 50.2 51.6 33.7
Keskiarvo 50.1 51.5 36.6
Keskihajonta 6.4 7.2 5.0




35

Kuviossa 6 on esitetty kuonatyyppien CaO-pitoisuudet prosentteina XRF-ana-

lysaattoreilla mitattuna.

' CaO-pitoisuudet ‘

JT-R JT-H SIKU
e XRF-Kajaani mmmm XRF-Lappia s XRF-Kemi (pussi)
k mmmm XRF-Kemi (nappi) s Labtium e Keskiarvoviiva

Kuvio 6. CaO-pitoisuudet, XRF
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Kuvioissa 7 - 9 on esitetty kuonatyyppien CaO-pitoisuudet eri analyysilaitteilla

mitattuna. Kuvaajiin on liséksi merkattu kuonatyypin CaO-pitoisuuksien keskiarvo

vaakaviivana.

Ruostumattoman CaO-pitoisuudet (%)

Kajaani (MiniPal 4 Lappia (Epsilon 3XLE) Kemi (Muovipussi) Kemi (Puristenappi) Labtium
EDXRF)

Kuvio 7. Ruostumattoman teraskuonan CaO-pitoisuudet ja tulosten keskiarvo-

viiva

Haponkestavan CaO-pitoisuudet (%)

Kajaani (MiniPal 4 Lappia (Epsilon 3XLE) Kemi (Muovipussi) Kemi (Puristenappi) Labtium
EDXRF)

Kuvio 8. Haponkestavan teraskuonan CaO-pitoisuudet ja tulosten keskiarvoviiva
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Siivouskuonan CaO-pitoisuudet (%)

1T

Kajaani (MiniPal 4  Lappia (Epsilon 3XLE) Kemi (Muovipussi)  Kemi (Puristenappi) Labtium
EDXRF)

Kuvio 9. Siivouskuonan CaO-pitoisuudet ja tulosten keskiarvoviiva
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7.2 XRD-tulokset

Kuvioissa 10 - 12 on esitetty kuonatyyppien XRD-tulokset.

Ruostumaton

<«

—

* Calcio-olivine 49,9% (Ca2Si04) ¥ Enstatite 20,5% (MgSiO3)
® Alite 17% (Ca3Si05) * Grossular, ferrian 9% (Ca3AI2(Si04)3)
® Bixbyite 2% ((Mn,Fe)203) ® Brownmillerite 1,6% ( Ca2(Al,Fe)205)

Kuvio 10. XRD-analyysi — ruostumaton

Haponkestava

¥ Calcio-olivine 37,2% (Ca2SiO4) ¥ Enstatite 17,6% (MgSiO3)
® Rondorfite 8,4% (Ca8Mg(Si04)4CI2) * Portlandite 3,2% (Ca(OH)2)
® Larnite 25,7% (Ca2SiO4) ® Calcite 7,9% (CaCO3)

Kuvio 11. XRD-analyysi — haponkestava

SIKU
P\ 7

o

* Dicalsium silicate 13,5% (Ca2SiO4) ~ Enstatite 19,2% (MgSiO3)

® Periclase 32,4% (MgO) ¥ Portlandite 12% (Ca(OH)2)
® Brownmillerite 15% (Ca2(Al,Fe)205) = Calcite 7,9% (CaCO3)

Kuvio 12. XRD-analyysi - SIKU
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8 TULOSTEN TARKASTELU

Tassa osiossa perehdytaan testeissa saatuihin tuloksiin, ja vertaillaan eri kuona-
tyyppien ja laitteiden valisia CaO-pitoisuuksia. Analyysimenetelméat eroavat toi-
sistaan eri laitteiden ja analyysinaytteiden muodon vuoksi, mik& on yksi syy siihen
ettd tulokset poikkeavat toisistaan. Kaikki naytteet on kasitelty samalla tavalla ja
jakonaytteiden massat kaikilla kuonatyypeilla ovat hyvinkin I&hella toisiaan, mikéa
kuvastaa osaltaan naytteen edustavaa jakoa, ja tilastollista oikeellisuutta.

Taulukossa 1 esitettiin JT-rikastamolta ulos tulevista virroista laskettuna kuona-
tyyppien koostumukset. Myds niita tuloksia verrataan tassa tydssa saatuihin tu-
loksiin. Taulukon mukaiset CaO-pitoisuudet ovat samansuuntaisia tassa tyossa
saatuihin CaO-pitoisuuksiin verrattuna. Seka taulukon 1.tulokset etté ty6ssa saa-
dut tulokset osoittavat, ettéd haponkestavan terdskuonan CaO-pitoisuus on kor-

kein (keskiarvo 51,5 %) ja siivouskuona (36,6 %) alhaisin.

8.1 Ruostumaton teraskuona

Ruostumattoman terdskuonan CaO-pitoisuudeksi kaikkien tulosten keskiarvona
saatiin 50,1 %. Taulukon 1 mukaan ruostumattoman kuonan CaO-pitoisuus on
47 %. Tuloksissa on suurehkoja eroja laitteiden valilla, ja tulosten keskihajonta
on 6,4. Ruostumattoman teraskuonan korkeimman (Kajaani 58,4 %) ja alhaisim-
man (Kemi, naytepussi 40,6 %) CaO-pitoisuuden ero on noin 18 prosenttiyksik-

koa.

8.2 Haponkestava terdskuona

Haponkestavan terdskuonan CaO-pitoisuudeksi kaikkien tulosten keskiarvona
saatiin 51,5 %. Taulukon 1 mukaan haponkestavan kuonan CaO-pitoisuus on 50
%. Haponkestavan kuonatyypin tulosten keskihajonta on 7,2, mik& on tyon tulos-
ten keskihajonnoista suurin. Keskiarvon perusteella haponkestavalla kuonalla on
korkein CaO-pitoisuus, ja myos laboratoriokohtaisesti haponkestavélle saatiin
korkein CaO-pitoisuus kaikissa, paitsi Lappialla. Haponkestavan teraskuonan
korkeimman (Kajaani 61,4 %) ja alhaisimman (Kemi, naytepussi 41 %) CaO-pi-

toisuuden ero on noin 20 prosenttiyksikkda.
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8.3 Siivouskuona

Siivouskuonan CaO-pitoisuudet ovat tulosten perusteella selvasti kuonatyypeista
alhaisimmat. Tulosten keskiarvona CaO-pitoisuudeksi saatiin 36,6 %. Taulukon
1 mukaan siivouskuonan CaO-pitoisuus on 38 %. Tulosten keskihajonnaksi saa-
tiin 5,4, ja se on keskihajonnoista selvasti pienin. Siivouskuonan korkeimman
(Kajaani 44,6 %) ja alhaisimman (Kemi, naytepussi 32,5 %) CaO-pitoisuuden ero
on noin 12 prosenttiyksikkoa.

8.4 Laitteet

Laitteista Kajaanin PANalytical MiniPal 4 EDXRF-analysaattorilla saatiin korkein
CaO-pitoisuus kaikilla kuonatyypeilla. Alhaisimmat tulokset saatiin Kemin Bruker
Sl-analysaattorilla, kun pitoisuuksia mitattiin suoraan naytepussin lapi. Nayte-
pussin lapi mitattuna tulokset ovat jokaisella kuonatyypilla selkeésti muiden me-
netelmien tuloksia alhaisempia, ja CaO-pitoisuuserot ovat huomattavia. Vertailun
vuoksi mitattiin CaO-pitoisuus Brukerin S1-analysaattorilla my6s Kajaanissa ana-
lysoidusta puristenapista, ja talla menetelmalla CaO-pitoisuudet olivat huomatta-
vasti lahempana muiden analyysien tuloksia. Muiden laitteiden CaO-pitoisuudet
olivat Kajaanin ja Kemin (muovipussi) tuloksien vélimaastossa. Labtiumin ana-

lyysit on tehty puristenaytteesta.

Analyysien kokonaispitoisuudet jdavat aina alle 100 %:n. Suurimmat kokonaispi-
toisuudet saatiin Kajaanin XRF-analysaattorilla. Ruostumaton teraskuona 93,5
%, haponkestava teraskuona 93,3 % ja siivouskuona 89,2 %. Lappian XRF-ana-
lysaattorilla kokonaispitoisuuksiksi saatiin ruostumaton 83,9 %, haponkestava
80,8 % ja siivouskuona 68,1 %. Selvasti alhaisimmat kokonaispitoisuudet saatiin
Kemin kannettavalla XRF-analysaattorilla. Kokonaispitoisuudet olivat ruostuma-

ton 43,3 %, haponkestava 44,9 % ja siivouskuona 38,6 %.

Kokonaispitoisuuksiin vaikuttavat jo aiemmin tyéssa mainitut erot analyysimene-
telmissa ja ndytemuodon eroissa. XRF-analysaattorit eivat myoskaan tunnista
kaikkia kevyita alkuaineita, kuten hiilta ja happea. Korkeimmat kokonaispitoisuu-

det saadaan menetelmalla, jossa ei ole rontgensadettd vaimentavia tekijoita.
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8.5 XRD-tulokset

XRD-tulokset eroavat myos toisistaan. Tuloksia tarkastellessa huomataan kui-
tenkin, ettd ne koostuvat paaosin kalsium- ja piioksideista muodostuvista yhdis-
teista. Siivouskuonasta I6ytyy myds paljon magnesiumoksideja sisaltavia yhdis-
teitd. XRF-tulokset osoittivat myos, ettéd siivouskuona sisaltdd magnesiumoksi-
deja muita kuonatyyppeja enemman. Tuloksista huomataan, ettd yhdisteet kal-
siitti, larniitti ja dikalsiumsilikaatti koostuvat samoista oksideista. Ne kuuluvat sa-
maan mineraaliryhmaan mutta kalsiitti-oliviini eroaa kiderakenteeltaan muista.
kalsiitti-oliviini on kiderakenteeltaan ortorombinen, larniitti ja dikalsiumsilikaatti

monokliinisia.
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9 POHDINTA

CaO-pitoisuuden maarittaminen teraskuonasta oli mielenkiintoinen tyonaihe. Tyo
syvensi aiempaa tietamysta ruostumattoman teraksen valmistusprosessista ja
kuonan merkityksesta prosessissa. Tyossa kaytetty laitteisto ei ollut entuudes-
taan tuttu, ja siihen tutustuminen seka laitteiden kayttd opetti paljon laiteteknolo-
giasta ja siita, mihin laitteita kaytetaan. Opin myos tyon aikana naytteiden kasit-
telyn tarkeyden ja sen, kuinka tarke&aa on tilastollinen oikeellisuus tallaisissa tut-

kimuksissa. Mielestani tyo oli hyva sekoitus teoriaa ja kaytannon tyota.

Suurimmat syyt tulosten hajontaan ovat tydssa kaytettyjen laitteiden ja analyysi-
naytteiden muotojen erot. Kajaanin ja Tornion XRF-analysaattorit ovat samanlai-
sia, kun taas Kemin XRF-analysaattori on erilainen. Kajaanissa kaytettiin puris-
tettua nappia, ja rontgensade osuu suoraan naytteeseen ilman valissa olevia
réntgensadetta vaimentavia tekijoita. Torniossa muovikupin pohjana ollut muovi-
kalvo vaimentaa sateen voimakkuutta ja sen my6td myds tunnistettavuutta. Nay-
tettéa ei myoskaan puristettu mitenkaan, eli nayte ei ollut kovinkaan tiivis. Kemissa
analyysi tehtiin naytepussissa olevasta naytteestd, ja naytepussi vaimentaa tas-
sakin analyysissa sateen voimakkuutta ja sen myo6ta tulosta. Kuva 7. osoittaa,
ettd ilman vaimennusta naytteeseen osuvasta sateestéd saadaan paras mahdolli-
nen teho irti. Kemin kannettava XRF-analysaattori ei muutenkaan ole paras mah-
dollinen vaihtoehto téllaiseen tutkimukseen, vaan on ennemminkin tarkoitettu
maasto-olosuhteisiin ja antamaan viitteita tutkittavan komponentin koostumuk-

sesta.

Naytemuodoista tarkimmat ovat puriste ja sulate. Puristendytetta kaytettiin tdssa
tydsséa Kajaanin AMK:n XRF-analysaattorissa. Vertailuanalyysi Labtiumilla tehtiin
puristenaytteesta, ja myos Brukerin kannettavalla XRF-analysaattorilla testattiin
puristenaytettd. Puristendytteen tarkkuus perustuu pinnan tiiveyteen. Sulatenay-
tetta ei ollut kaytdssa tassa tydsséd, mutta tulevaisuudessa vastaavanlaisissa tut-
kimuksissa sulatenaytetta olisi hyva vaihtoehto. Tarkkoihin tuloksiin pAdseminen
edellyttdd myaos, ettd kaytettava analyysikirjasto on mahdollisimman lahell& néyt-

teen koostumusta.



43

Tyon tuloksiin pitdd suuren hajonnan vuoksi suhtautua varauksella. Naytteiden
kasittely ja jako suoritettiin samalla tavalla kaikille kuonatyypeille ja naytteiden
grammamaarat ovat myds lahelld toisiaan, mika kuvastaa osaltaan naytteiden
edustavaa jakoa ja tulosten tilastollista oikeellisuutta. Jaon tarkkuus on aarimmai-
sen tarkeaa, ja tulevissa vastaavanlaisissa toissa siihen tulisi kiinnittaa viela
enemma&n huomiota. Esimerkiksi Kajaanin AMK:n laboratoriossa ei ole tapana
jakaa analyysinaytteitd, vaan otetaan lusikalla suoraan pussista analyysiin tarvit-
tava maara. Pussissa olevassa jauheessa voi tapahtua lajittumista keveimpien ja
raskaimpien aineiden valilla ja sen vuoksi analyysinayte ei ole edustava. Tassa
tydssa analyysindytteiden massat laskettiin jaon perusteella matemaattisesti,
mutta tulevissa t0issd massat olisi hyva punnita.

Myds analyysinaytteiden hienous on tarkeaa, koska analysaattorin rontgenkeila
naytteeseen on pieni. Tassa tyossa kaikki naytteet jauhettiin rengasmyllylla 100
% - 70um kokoon. Naytteiden tarkalla jaolla ja hienonnuksella saadaan nayte
homogeeniseksi, ja tuloksia voidaan pitaa vertailukelpoisina.

Mikali tulevaisuudessa tehdédan vastaavanlaisia tutkimuksia, mielestani pitéisi
pyrkia samaan naytemuotoon kaikilla analysaattoreilla. Talla tavalla saataisiin tu-
losten hajonta pienemmaksi. Liséksi samalla analysaattorilla voisi tehd& useam-
man analyysin samasta kuonatyypista.

Ty6 oli mielenkiintoinen kokonaisuus ja onnistuin mielestani tydssa ihan hyvin.
Tulosten hajonnan vuoksi tydssa saadut tulokset eivat olleet parhaat mahdolliset,
mutta antavat kuitenkin suuntaa ruostumattoman teraksen kuonan CaO-pitoi-

suuksista.
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Liite 1. PANalytical MiniPal 4 EDXRF-analysaattorin tulokset
Liite 2. PANalytical Epsilon 3X-E-analysaattorin tulokset
Liite 3. Bruker S1-analysaattorin tulokset

Liite 4. Eri laitteiden tulokset



Liite 1. PANalytical MiniPal 4 EDXRF-analysaattorin tulokset

R % H % SIKU %
MgO 6,313 MgO 5,265 MgO 20,331
Al203 2,894 Al203 2,14 Al203 2,187
Si02 21,793 Si02 21,312 Si02 13,281
SO3 0,368 SO3 0,364 SO3 0,35
Cao 58,386 Cao 61,381 Cao 44,561
Ti 0,46 Ti 0,351 Ti 0,256
\' 0,023 Vv 0,019 Vv 0,026
Cr 1,34 Cr 1,032 Cr 2,01
Mn 0,535 Mn 0,446 Mn 0,667
Fe203 0,973 Fe203 0,561 Fe203 4,489
Ni 0,019 Ni 0,013 Ni 0,245
Cu 0,003 Cu 0,002 Cu 0,011
Zn 0,004 Zn 0,003 Zn 0,123
Sr 0,039 Sr 0,036 As 0,001
Zr 0,028 Zr 0,0022 Sr 0,028
Nb 0,066 Nb 0,049 Zr 0,015
Mo 0,008 Mo 0,011 Nb 0,053
Ag 0,23 Ag 0,252 Mo 0,138
Ba 0,059 Ba 0,067 Ag 0,162
Pb 0,003 Yb 0,001 In 0,171
Yhteensa 93,544 Yhteensa 93,327 Ta 0,005
Tunnistamaton 6,456 Tunnistamaton 6,673 Pb 0,016
Eu 0,082
Yhteensa 89,208
Tunnistamaton | 10,792




Liite 2. PANalytical Epsilon 3X'E-analysaattorin tulokset

R % H % SIKU %
MgO 5,021 MgO 4,08 MgO 14,731
Al203 2,883 Al203 2,14 Al203 2,043
Si02 20,565 Si02 20,59 Si02 11,715
S 0,101 S 0,13 Ni 0,191
Cao 52,211 CaO 51,79 CaO 33,917
Ti 0,42 Ti 0,30 Ti 0,187
Cr 1,418 Cr 0,94 Cr 1,762
Mn 0,49 Mn 0,39 Mn 0,503
FeO 0,761 FeO 0,43 FeO 3,071
Yhteensa 83,87 Yhteensa 80,804 Yhteensa 68,12
Tunnistamaton 16,13 Tunnistamaton 19,20 Tunnistamaton 31,88




Liite 3. Bruker S1-analysaattorin tulokset

R % H % SIKU %
MgO 1,928 MgO 1,695 MgO 1,964
Si02 0,348 Al203 0,336 Al203 0,091
P205 0,1 Si02 0,437 P205 0,091

Cl 0,017 P205 0,119 Cl 0,032
Cao 38,691 Cl 0,026 Cao 32,017

Ti 0,39 Ca0 40,866 Ti 0,209

Vv 0,012 Ti 0,282 Vv 0,017

Cr 0,592 V' 0,012 Cr 0,966

Mn 0,309 Cr 0,378 Mn 0,404
Fe 0,641 Mn 0,253 Fe 2,305
Ni 0,009 Fe 0,423 Ni 0,138
Cu 0,004 Ni 0,006 Cu 0,016
Zn 0,004 Cu 0,004 Zn 0,081

Sr 0,034 Zn 0,003 Sr 0,027

Y 0,001 Sr 0,034 Y 0,001

Zr 0,019 Y 0,002 Zr 0,013

Nb 0,07 Zr 0,016 Nb 0,057

Mo 0,009 Nb 0,053 Mo 0,12
Ag 0,003 Mo 0,009 Ag 0,004
Ba 0,039 Ag 0,003 Ba 0,03
Au 0,002 Ba 0,036 w 0,003
Pb 0,038 Yhteensa 44,992 Pb 0,016

Yhteensa 43,26 Tunnistamaton | 55,008 Th 0,005
Tunnistamaton 56,74 Yhteensa 38,607
Tunnistamaton | 61,393




Liite 4. Eri laitteiden tulokset

Ruostuma- .. . Kemi (muovi- Kemi (puriste- Lab- Outo-
Kajaani | Lappia . . .
ton pussi) nappi) tium kumpu
Ca0 % 58.386 | 52.211 38.691 49.259 50.200 470
Si02 % 21.793 | 20.565 0.457 30.352 26.700 26.0
MgO0 % 6.313 5.021 1.928 7.297 8.810 9.0
Al203 % 2.894 2.883 0.348 1.995 3.720 5.0
Cr% 1.340 1.418 0.592 1.214 1.750 )
Haponkes- .. . Kemi (muovi- Kemi (puriste- Lab- Outo-
- Kajaani | Lappia ) ) )
tava pussi) nappi) tium kumpu
Ca0 % 61.381 | 51.794 41.013 51.902 51.600 50.0
Si02 % 21.312 | 20.591 0.437 30.352 26.600 26.0
MgO0 % 5.265 4.079 1.695 6.230 7.050 8.0
Al203 % 2.140 2.143 0.347 1.361 1.530 4.0
Cr% 1.032 0.941 0.378 0.822 1.050 )
Kemi - Kemi P
Siivouskuona | Kajaani | Lappia emi (m.uow emi (pu.rlste Labtium | Outokumpu
pussi) nappi)
Ca0 % 44,561 | 33.917 32.017 38.115 33.700 38.0
Si02 % 13.281 | 11.715 - 16.459 18.400 20.0
MgO0 % 20.331 | 14.731 1.964 24.876 28.200 17.0
Al203 % 2.187 2.043 0.19 1.805 2.910 5.0
Cr% 2.01 1.762 0.966 1.815 2.920 )




