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Mikro-XRF-analyysitekniikka on perinteistd
rontgenfluoresenssispektroskopiaa (X-ray
Sfluorescence spectroscapy, XRF) muistuttava me-
netelmi, jossa ndytemateriaaliin kohdistetaan
rontgensiteilyd ja nidytteen koostumus mii-
ritetddn takaisin siteilevin — eri alkuaineille
ominaisen — rontgenfluoresenssin perusteella.
Mikro-XREF-laite on hyddyllinen, kun halu-
taan nopeaa koostumustietoa kiintedstd kap-
paleesta. Niytteen esikisittelyd paillystamilld
tai kiillottamalla ei tyypillisesti tarvita ja lait-
teen etuna on sen hyvi resoluutio. Kun perin-
teiselli XRF-laitteella voidaan kerralla analy-
soida millimetrien kymmenesosia suurempia
pinta-aloja, mikro-XRF-laitteen kapillaariop-
tiikkka mahdollistaa rontgensiteen kohdista-
misen halkaisijaltaan vain 20 um (0,02 mm)
pisteeksi. Tétd pistettd rasteroimalla voidaan
luoda yksityiskohtaisia alkuainekarttoja.

Mikro-XRF-teknologialle on monia kiytts-

kohteita, kuten:

a) geotieteet ja kaivosteollisuus: kivien minera-
logisen koostumuksen midrittiminen ja
tekstuurillinen tulkinta (esim. Udayakumar
ym. 2020)

b) oikeustiede: setelien, sormenjilkien ja par-
tikkelien analysointi (Giorgetti ym. 2020)

c) arkeologia ja historian tutkimus: historiallis-
ten dokumenttien, maalausten ja kolikoi-
den analysointi sekid vanhojen valokuvien
rekonstruointi (Cruz ym. 2020)

d) biologia: bakteerien ja muiden mikro-orga-
nismien tunnistaminen sekd kudosten tut-
kinta (Carvalho ym. 2020)

e) puolijohdeteollisuus: komponenttien viko-
jen etsintd ja korjaus (D’Souza ym. 2020).
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Geologian tutkimuskeskuksen
M4 Tornado -mikro-XRF-laite

Lokakuussa 2021 Geologian tutkimuskeskus
(GTK) vastaanotti M4 Tornado AMICS
-mikro-XRF-laitteen, jonka on valmistanut
Bruker Nano. Laitteiston rontgenlihde on
30 W Rh-anodinen rontgenputki ja detek-
toreina on kaksi samanaikaisesti mittaavaa
30 mm? XFlash® -puolijohdeilmaisinta. Ti-
miin lisiksi laitteessa on toinen kollimaattoril-
la varustettu W-anodinen ja 40 W -tehoinen
rontgenputki raskaiden alkuaineiden ana-
lysointiin, sekd helium-virtausjirjestelmi, joka
mahdollistaa mirkien niytteiden tutkimisen.

Laitteen ndytekammioon voidaan laittaa
suuria, jopa 200 x 160 x 120 mm kokoisia
ja 5 kg painavia, niytteitd, mutta tutkittavan
pinnan tiytyy olla kohtalaisen tasainen, jot-
ta rontgensiteilyn tarkennus pysyy terdvina.
Motorisoitu ndytetaso litkuttaa niytettd staat-
tisen rontgenlihteen alla. Mittaus kyetddn
kohdistamaan tarkasti mikroskooppisen pie-
niin partikkeleihin tai niytteen koostumuk-
sellista vaihtelua voidaan kartoittaa mittaa-
malla linjoja tai pinta-aloja (kuva 1). Tuo-
tettu XRF-spektridata on muunnettavissa
AMICS-ohjelmiston avulla mineralogisiksi
kartoiksi, joista ndytteen mineralogiaa ja teks-
tuuria voidaan monipuolisesti tulkita.

Mikro-XRF: pikkaajan apuri

Tositoimiin GTK:n mikro-XRF-laite (kuva
2A) on paissyt MinExTarget-projektissa, jon-
ka piddtavoitteena on raskasmineraalien koos-
tumukseen perustuvan malminetsintdpalvelun
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Kuva 1. Valokuva vaahteran lehdesta (A), johon on merkitty kalsium (B)- ja fosfori (C) -pitoisuuksien vaihtelua esittavien alkuainekarttojen analyysi-
alue. Taman lisaksi kuvassa alkuainekartat kalsium (D)- ja strontium (E) -pitoisuuden vaihtelusta lampaan hampaissa. Alan Butcher ja Yann Lahaye

lainasivat naytteet kuvantamista varten.

Figure 1. Photograph of a maple leaf (A) with the micro-XRF analysed area from which elemental maps of calcium (B) and phosphorus (C) are present-
ed. Additionally, elemental maps of calcium (D) and strontium (E) contents in sheep teeth. Samples are courtesy of Alan Butcher and Yann Lahaye.




Kuva 2. Geologian tutkimuskeskuksen tutkimuslaboratorion M4 Tornado AMICS -mikro-XRF-laite (A);
raskasmineraalindytteen preparointi mikro-XRF-analyysia varten (B); valmis raskasmineraaliseparaatti
kaksipuolisella teipilla (C), seka tasta raskasmineraalindytteesta saatu rikin signaali (D), joka vastaa

sulfidimineraalien sijaintia naytteella.

Figure 2. Micro-XRF M4 Tornado AMICS at the Geological Survey of Finland Research Laboratory (A); prepa-
ration of the heavy mineral sample for micro-XRF analysis (B); heavy mineral separate on a double-sided
tape (C), and the sulfur signal acquired from the heavy mineral separate (D), which reveals the locations

of sulfide minerals.

kehittdiminen ja kaupallistaminen. Projektissa
ollaan kiinnostuneita erityisesti moreenin si-
saltimien sulfidimineraalien, seki monatsiitin
((Ce,La, Th)PO,) ja scheeliitin (CaWO,), te-
hokkaasta separoinnista ja analysoinnista.
Kun haetaan mineraaliseparoinnin tehok-
kuutta, perinteistd mineraalien pikkausta — eli
yksittdisten mineraalien visuaalista tunnista-
mista ja pinseteilli poimimista — olisi hyvi
valtedd, silld timé on yleensd tyoldstd ja vaatii
paljon ammattitaitoa. Yksi jo kiytdssi oleva
vaihtoehto on raskasmineraalien paikallista-
minen kiillotetuilta yhden tuuman epoksi-
napeilta pyyhkiisyelektronimikroskoopilla
(scanning electron microscope, SEM). Raskas-
mineraalindytteiden SEM-analysointi epoksi-
napeilta on kuitenkin epakiytinnollistd, silld
kiillotetut epoksinapit ovat ty6lditd valmistaa,
ja niille mahtuu vain vihiinen miird mine-
raalirakeita. Raskasnesteelli rikastettu mo-
reenin raskasmineraaliniyte painaa tyypillisesti
2-10 g ja on raekooltaan 0,065-0,500 mm.
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Yhdelle epoksinapille mahtuu keskimiarin
0,2 g mineraalirakeita, joten koko raskas-
mineraalindytteen analysoiminen voi siis vaa-
tia 10-50 niytenappia. Mikro-XRF helpottaa
tdtd raskasmineraalianalytiikan pullonkaulaa.
Mikro-XRF-kartoitus ei vaadi kiillotettua
pintaa, joten raskasmineraalindytteen prepa-
rointi on helppoa. MinExTarget-projektin
testeissd olemme analysoineet raskasmineraa-
lindytteet muovikalvoilta, joille mineraalindyte
on kaadettu kaksipuolisen teipin piille (kuva
2B). Yhdelle noin luottokortin kokoiselle
ndyteteipille (5,0 x 7,9 cm, kuva 2C) mahtuu
kahdeksan epoksinapin verran rakeita ja niy-
te voidaan mitata mikro-XRF-laitteella 40—60
minuutissa. Kartoituksen tuloksena saamme
puolikvantitatiivisia alkuainejakaumakartto-
ja niytteen mineraalien pidalkuainekoostu-
muksista (kuva 2D), joiden avulla erityyppi-
set sulfidimineraalit, ja esimerkiksi xenotiimi
(YPO,), monatsiitti ja scheeliitti, voidaan
tunnistaa, paikallistaa ja poimia talteen jatko-
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analyysid varten. Jos ndytteessi on hyvin vihin
tai ei lainkaan kiinnostavia raskasmineraaleja,
ndytteen kisittely voidaan lopettaa ennen kuin
sithen tuli kdytettyd runsaasti aikaa. My6s har-
vinaisia indikaattorimineraaleja (esim. wolfra-
miitti, (Fe,Mn)WO,) havaitaan todennikéi-
semmin kuin perinteisilld tekniikoilla, kiitos
mikro-XRF-metodin nopeuden ja suuren
tutkitun ndytemddrin.

Mikro-XRF tuo tehokkuutta raskasmi-
neraalien identifioimiseen. Menetelmi on jo
nyt kiytossi raskasmineraalindytteiden sulfidi-
mineraalien tunnistamisessa ennen niiden ana-
lysointia massaspektrometrilld. Prosessia yrite-
tddn vield parantaa kokeilemalla mineraalien
paikallistamista helpottavia ruudukoita ja ra-
keiden poimintaa motorisoidun mikroskoop-
pitason avulla. Kaiken kaikkiaan mikro-XRF
on osoittautunut luotettavaksi tyovilineeksi.
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Summary

Micro-XRF: a tool for elemental mapping
and identification of heavy minerals

Micro-X-ray fluorescence (micro-XRF) is a
non-destructive elemental analysis technique
relying on the same principles as X-ray
fluorescence (XRF) spectroscopy. However,
compared to the traditional XRF method,
micro-XRF has improved resolution with
an excitation beam size down to 20 um in
diameter. This resolution enables the analysis
of fine-scale compositional variability in
a wide range of solid sample types (Fig. 1),

GEOLOGI 74 (2022)

which makes micro-XRF a useful tool for
many fields of science, including geoscience
and mining, forensics, archeology, biology,
and semiconductor industry.

In October 2021, the Geological Survey
of Finland acquired a M4 Tornado AMICS
micro-XRF spectrometer from Bruker Nano,
and since then, the instrument has been in
active use (Fig. 2). In addition to the elemental
and mineralogical mapping of various geolog-
ical and biological materials, micro-XRF has
been utilized in characterizing heavy mineral
samples made of glacial till in the EU-funded
MinExTarget project. Due to large sample size,
minimal sample preparation, and fast analy-
sis time, micro-XRF increases the efficiency of
heavy mineral automated mineralogy.
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