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Geokemian analytiikkaa kiertotalouden tukena

JOHANNA TEPSELL

Tarve erilaisten priméiri- ja sekundairimateriaa-
lien karakterisoinnille kasvaa jatkuvasti. Li-
sddntynyt raaka-aineiden tarve ja kiertotalous-
ratkaisut vaativat tuekseen yhd moninaisempia,
tarkoitukseen soveltuvia karakterisointime-
netelmid. Priméddrimateriaalien — kuten geo-
logisten raaka-aineiden — karakterisoinnissa
kdytettavit tutkimusmenetelmit ja tekniikat
ovat vakiintuneita ja tutkimustulosten laatu
voidaan rutiininomaisesti varmistaa ominai-
suuksiltaan tunnettuja ndytteitd eli standar-
deja hyodyntien. Kiertotalouden mukanaan
tuomien vaihtoehtoisten materiaalien ja tuot-
teiden karakterisointiin ei kuitenkaan ole vie-
13 ehtinyt muodostua vakiintuneita metodeja
eikd laadunvalvontaan vaadittavia standardeja
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ole tarjolla. Materiaalin ominaisuuksien ko-
konaisvaltainen tunteminen on kuitenkin
tirkedd mietittdessd uusia kiyttotarkoituksia
esimerkiksi aiemmin jitteend pidetyille sivu-
virroille taikka sekundiirimateriaaleille. Kat-
tava raaka-aineiden tuntemus parantaa niiden
mahdollisimman tehokasta talteenottoa, hyo-
dyntimistd ja kierrdtystd sekd edistdd kestivaid
kehitystd. On siis varmistettava, ettd niissd
tutkimuksissa kdytettavit metodit ja tuotetta-
va data ovat toistettavia ja luotettavia.
Geokemialliset analyysit luovat vankan pe-
rustan materiaalien ominaisuuksien tuntemi-
selle edistden raaka-aineiden potentiaalin ar-
viointia ja turvallista kdytt6a. Se ei kuitenkaan
yksiniin riitd karakterisoimaan uusia materiaa-
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leja riittavilld tarkkuudella. Perinteisten ty6-
kalujen yhdistiminen uusiin analyysitapoihin
takaa materiaalin kattavan karakterisoinnin,
mutta miten varmistetaan tulosten toistetta-
vuus ja tarkkuus, kun kiytossi ei ole ennalta
midritettyd analyysiprotokollaa eiki standar-
deja laadunvarmistuksen tueksi?

Kattava karakterisointi
mineraaleista kierrdtysjakeisiin

Perinteisesti raaka-aineiden — kuten mineraali-
esiintymien — karakterisointi on pohjautunut
geokemialliseen analytiikkaan. Vihred siirty-
mi ja kestavi kehitys edellyttdvit materiaalien
tehokasta kiyttod, miki on johtanut vanhojen
toimintatapojen uudelleenarviointiin. Laa-
ja-alainen selvitys materiaalien tiydestd poten-
tiaalista on noussut lihtékohdaksi jo niiden
kiytt6d suunniteltaessa. Myos tulevaisuuden
materiaalitarpeet otetaan entistd tarkemmin
huomioon. Geokemiallinen analyysi tarjoaa
hyvin lihtékohdan materiaalien karakte-
risoinnille, mutta kattava tuntemus niytteen
mineralogisista ja teksturaalisista ominaisuuk-
sista on vilttimitontd materiaalin tiyden raa-
ka-ainepotentiaalin arvioimiseksi ja hyodyn-
tdmiseksi. Perinteisid metodeja on my6s hyvi
arvioida uudelleen ja kehittdd niitd tarpeen
vaatiessa. Huolellinen niytekisittely ja sopivan
menetelmin valinta, sekd analyysitulosten
validointi ja ristiintarkastaminen esimerkiksi
kemiallisen koostumuksen ja kvantitatiivisen
mineralogian vililli takaa aineiston sisdisen ja
ulkoisen tarkkuuden my6s uudessa kiyttéym-
paristossa.

X-ray Mineral Services Finland Oy
(XMSE) on kehittinyt META-analyysikonsep-
tin, joka kattaa primairi- ja sekundddrimate-
riaalien laaja-alaisen karakterisoinnin vastaten
uusiin analyysihaasteisiin. META-analyysissd
ndytteen mineralogia, kemiallinen koostumus
ja tekstuuri analysoidaan kattavasti kaytti-
milli XRD (rontgendiffraktio)-, IR (infra-
punaspektroskopia)-, SEM-EDS + AMICS
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(automaattinen mineralogia)-, ICP-MS/-OES
(induktiivisesti kytketty plasma-massaspektro-
metria/optinen emissiospektrometria)-, XRF
(réntgenfluoresenssispektroskopia)-, LIBS
(laser-indusoitu plasmaspektroskopia)- ja
EMPA (elektronimikroanalysaattori)-teknii-
koita. Kiytettivd menetelmikokonaisuus op-
timoidaan raaka-ainekohtaisesti kattamaan
parhaiten soveltuvat laboratoriomenetelmit
(METAL) ja tarvittaessa kenttakiytt66n sovel-
tuvat kannettavat laitteet (META2). Keritty
aineisto analysoidaan monipuolisesti esimer-
kiksi tekodlyd hyodyntivilld Spotfire-ohjel-
mistolla (https://www.tibco.com/products/
tibco-spotfire), jonka avulla voidaan yhdistdd
ja tulkita moniulotteisesti kemialliset, mine-
ralogiset ja teksturaaliset tutkimustulokset.
Tulokset kootaan materiaaliatlakseksi, joka
perusteellisesti kuvaa uuden raaka-aineen
ominaisuudet ja materiaalin tutkimukseen
optimoidut analyysimetodit. T4ssd artikkelissa
esitellain XMSF:n META-konseptin soveltu-
vuutta kolmen erilaisen akkuteollisuuden kan-
nalta tirkedn raaka-aineen karakterisointiin.
Litium

Litium (Li) on yksi keskeisistd akkujen raaka-
aineista, ja se onkin kasvavan tarpeen vuoksi
luokiteltu kriittiseksi raaka-aineeksi Euroopan
unionin nikokulmasta. Yksi tirkeimmistd
litiumia sisaltdvistd mineraaleista on spodu-
meeni (L'LAlSizOG), mutta litiumia esiintyy
myds monissa muissa vihemmin tunnetuissa
mineraaleissa kuten sekundiirisessi litioforii-
tissa ((ALLi)(Mn*,Mn*)O_(OH),). Litiumia
ei ole kiytinndssd aiemmin kierritetty sen
heikon kannattavuuden vuoksi, mutta mate-
riaalin rajallisuudesta ja kasvavasta kysynnistd
johtuen kierritykseen on panostettava tulevai-
suudessa entistd tehokkaammin. My6s uusien
esiintymien 16ytiminen ja hyédyntiminen on
tarkedd tulevaisuuden litiumtarpeen tiyttdmi-
seksi. Litiumin analysointi on ollut perinteises-
ti haastavaa, eikd esimerkiksi XRF-analysaat-
tori sellaisenaan sovellu analyysiin alkuaineen
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Kuva 1. Grafiittiesiintymien geokemiallinen karakterisointi: x-akselilla ovat ICP-MS- ja ICP-OES-menetelmilla
analysoidut alkuaineet kevyimmasta raskaimpaan ja y-akselilla alkuaineen suhteellinen pitoisuus norma-
lisoituna ylakuoren koostumuksen mukaan. Tulokset edustavat malmiesiintymien keskiarvokoostumuksia.

Figure 1. Geochemical characterisation of graphite ore deposits: elements analysed with ICP-MS and ICP-
OES methods on the x-axis with relative elemental concentrations normalized to Upper Crust on the y-axis.
Data is representing average compositions of the graphite ore deposits.

keveyden vuoksi: uusia tutkimusmenetelmii
tarvitaan, jotta litiumia voidaan tulevaisuu-
dessa hyodyntid tehokkaammin. XMSF on
tutkinut erityisesti kannettavien XRF-, FTIR-
ja LIBS-laitteiden hyddyntimistd spodumee-
ni-pegmatiittien ja epityypillisten sekundia-
risten litioforiittimalmien tutkimuksessa seki
kehittinyt uusia etsinti- ja karakterisointime-
netelmii kenttiakdyttoon. Litiumin miirin
epasuora mallintaminen indikaattorimine-
raalien ja/tai seuralaisalkuaineiden avulla on
tuottanut lupaavia tuloksia ja mahdollistanut
litiumin semikvantitatiivisen maarittimisen
kenttiolosuhteissa XRF-analysaattorilla. Kan-
nettavilla analyysilaitteilla saatujen tulosten
laadun takaamiseksi menetelmit on kalibroi-
tu perinteisid laboratoriomenetelmii (META
1) apuna kiyttden. Kaikkea tyotd ei kuiten-
kaan voida tehdi yksinomaan kentilld, vaan
myos laboratoriossa tehtivit analyysit ovat
vilttdimittomid. Esimerkiksi rontgendiffrak-
tiolla (XRD) voidaan mitata kvantitatiivisesti
spodumeenin o-, - ja y-faaseja, joiden mii-
rasuhteiden tuntemus on tirkeii malmin ri-
kastusprosessissa.

Grafiitti

Grafiitti on alkuaineena esiintyvin hiilen ylei-
sin ilmenemismuoto ja litiumin tapaan tirked
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akkukomponentti. Akkulaatuiselle grafiitille
on tirkedd sen puhtaus, mutta nykypiivini
my&s alkuperdin on alettu kiinnittdimédin en-
tisti enemmin huomiota. ICP-MS/-OES- ja
XRF-menetelmit sopivat erinomaisesti grafii-
tin epdpuhtauksien selvittimiseen (kuva 1).
Keritty aineisto on osoittanut potentiaalia
my&s tydkaluna grafiitin alkuperin mairityk-
sessd. Kemiallisen datan laadun varmistami-
seksi ndytteet on lisiksi analysoitu rontgendif-
fraktiolla (kuva 2), ja tulokset ristiintarkastettu
massatasapainolaskujen avulla. XRD-analyysi
mahdollistaa my6s grafiitin heksagonisen
(2H) ja trigonisen (3R) muodon erottamisen
ja kvantifioinnin.

Musta massa

Musta massa on kiytettyjen akkujen kierri-
tysprosessissa syntyvd uusioraaka-aine, joka
sisiltdd akun arvokkaimmat metallit hieno-
jakoisessa murskeessa. Mustasta massasta
tuotetaan esimerkiksi hydrometallurgisten
prosessien avulla kierrdtysraaka-aineita teol-
lisuuden kidyttotarkoituksiin, kuten uusien
akkujen tuotantoon. Mustan massan karak-
terisointi eri prosessivaiheissa auttaa kasvatta-
maan materiaalituntemusta ja tietimysti sen
kiyttdytymisestd kierrityksen aikana, miki
edesauttaa metallien talteenottoa ja uudelleen-
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Kuva 2. Grafiittiesiintyman kvantitatiivinen rontgendiffraktioanalyysi. Diffraktogrammin x-akselilla on esi-
tetty saapuvan ja diffraktoidun sateen valinen kulma (20) ja y-akselilla on sateilyn intensiteetti. Tunnis-
tettujen faasien referenssipiikit on merkitty diffraktiokuvioon varikoodein: grafiitti (Sraphite), illiitti (illite),
fengiitti (phengite), kvartsi (quartz) ja chamosiitti (chamosite). Punaisella suorakulmiolla merkittya aluetta
kaytetaan erottamaan ja kvantifioimaan naytteessa esiintyva heksagoninen (2H) ja trigoninen (3R) grafiitti.

Figure 2. Quantitative XRD analysis of graphite deposit. Diffractogram plots the angle between the incident
and diffracted X-ray beam (20) on the x-axis and the intensity of the x-ray on the y-axis. The reference peaks
of the identified phases are marked with colour codes. Red rectangle highlights selected angles used to

differentiate and quantify hexagonal (2H) and rhombohedral (3R) graphite in the sample.

kiytt6d. Mustaa massaa voidaan tutkia geo-
logisten niytteiden tapaan ICP-MS/-OES-,
XRE-, XRD- ja SEM-EDS-menetelmilli sen
kemiallisen koostumuksen ja faasien karak-

terisoimiseksi. lonikromatografiaa kiytetdan
apuna muun muassa fluorin mairityksessi,
kun taas automaattisen mineraaliluokittelun
tyokalut tuovat tutkimuksiin lisdarvoa anta-
malla tietoa massan tekstuurista ja partikkelien
liberaatiosta eli vapausasteesta. Aineisto toimii
tirkeini osana mustan massan koostumuksen,
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B Kuva 3. Musta massa -naytteen keski-

@ arvokoostumus ja partikkelijakauma
(SEM-EDS + AMICS). Taustalla pyyhkai-
syelektronimikroskoopilla (SEM) ai-
kaansaatu takaisin sironneiden elekt-
ronien muodostama kuva eli BSE-kuva.
Eri variset pisteet kuvastavat nayttees-
sa esiintyvia alkuaineita ja niiden ja-
kaumaa.

Figure 3. Average composition and par-
ticle distribution of a black mass sam-
ple (SEM-EDS + AMICS). Back scattered
electron (BSE) image acquired using a
scanning electron microscope (SEM)
on the background. Colour coded ele-
mental maps showing the distribution
of elements across the analysed area.

jalostuksen ja tulevaisuuden kiyttomahdolli-
suuksien mairitysti. Niytemateriaalina tutki-
muksissa on toiminut muun muassa kuvassa
3 esitetty musta massa -niyte (Type 1), jonka
SEM-EDS (+AMICS) -tulokset antavat hyvin
kuvan eri alkuaineiden jakautumisesta niyt-
teessd. Laajemmin tulokset osoittavat, ettd
mustan massan kemiallinen karakterisointi
on mahdollista tehdd my6s kannettavalla
XRF-analysaattorilla.
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Summary

Geochemistry in support of
the circular economy

The need for the characterization of various
primary and secondary raw materials is
increasing on the side of the energy transition
and the need for sustainability. These future
challenges have provoked a re-evaluation of
mineral extraction and recycling methods.
Traditionally, ore characterization has focused
on chemical assay and the extraction of a single
commodity. Sustainable mineral extraction
and use of secondary raw material, however,
requires a comprehensive characterization of
the material to assess its full potential. X-ray
Mineral Services Finland Oy is pioneering
a new analytical concept META based on
the comprehensive characterization of the
mineralogy, elemental composition, and
textural attributes using multidisciplinary
techniques such as XRD, IR, AMICS, ICP,
XRE LIBS, EMPA which all are integrated
in a digital analytics platform to provide cross
validational data on new raw materials. This
article introduces the application of the META
workflows for comprehensive characterization
of lithium deposits, graphite deposits and
black mass.

Geokemialliset analyysit Helsingin yliopistossa:
Hellabsin nykyiset ja tulevaisuuden toiminnot

TOM JILBERT, CHRISTOPH BEIER, JUHANI VIRKANEN, KATIE DOIG JA VILLE J. VIRTANEN

Helsingin yliopiston HelLabs-laboratorioissa
suoritetaan laaja valikoima geokemiallista ru-
tiinianalytiikkaa. HelLabsin portfolioon kuu-
luu seki standardimenetelmii ettd sisdisesti
kehitettyja tekniikoita kiintein maa-aineksen
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ja ympiristo6n liittyvien niytteiden geoke-
mialliseen analysointiin. Kokonaisuudessaan
analytiikka kattaa koko jaksollisen jirjestel-
min ppm-tason tarkkuudella — riippuen mit-
taustekniikasta, standardisoinnista ja mitatta-
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