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PIENITEHOISEN RONTGENSPEKTROMETRIN (5W), SPARK 1:N,
SOVELTAMINEN TURVE- JA YMPARISTOTUTKIMUKSIIN

A LOW-POWER X-RAY SPECTROMETER (5W) SPARK | FOR PEAT
AND ENVIRONMENTAL RESEARCH

Tummavuori, J. & Aho, M. 1983: Pienitehoisen rontgenspektrometrin (SW), Spark
I:n, soveltaminen turve- ja ympéristdtutkimuksiin. (A low-power X-ray spectrometer
(SW) Spark 1 for peat and environmental research.) — Suo 34 9—12, Helsinki.

We have investigated the suitability of the low-power X-ray spectrometer SPARK
1 to the determination of the trace elements. Thanks to the alternation we made to
the sample cuvette the pressed samples can now be used and this improves the
usability of the equipment. The best diluting and binding agents for the samples were
teflon powder and potassium iodide.

We made investigations using sewage sludge, bottom sediments of the lakes, fer-
tilizer mixtures, pure moss peat and moss peat with various amounts of fertilizer add-
ed. The results were in accordance to the results obtained directly with AA-
spectrophotometry with known addition method. The equipment suited well for the
determinations mentioned above. The additional advantages are low power con-
sumption, minimal scatterad radiation and no need of cooling water. These features
replace the disadvantages due to the limited amounts of the elements that can be
determined as well as the scattered radiation during copper determination.
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JOHDANTO

Rontgenspektrometrit ovat yleensi
suurikokoisia, suhteellisen runsaasti sahkovir-
taa ja vettd kuluttavia, joten ne tarvitsevat
erikoislaboratoriotilat. Téssd tyOssd olemme
tutkineet pienitehoisella rontgenputkella (SW)
varustetun rontgenspektrometri SPARK 1:n
soveltuvuutta hivenainetutkimuksiin. Lait-
teen etuina ovat sen pienikokoisuus, ja ennen
kaikkea, ettd se ei tarvitse erikoistiloja, koska
sen virrankulutus on pieni ja siind ei tarvita
lainkaan vesijadhdytystd. Sen hajasiteily on
myds niin vdhdinen, ettd se voidaan sijoittaa
senkin puolesta normaalilaboratorioon. Lait-
teella  voidaan  maédarittdd  pitoisuudet
alkuaineille, joiden jérjestysluvut ovat vileilla
22—38 ja 59—92. Tami rajoitettu tutkitta-
vien aineiden middrd on rontgenspetrometrin

suurimpia heikkouksia. Esimerkiksi ympéris-
toanalytiikan kannalta tdrked kadmium ei
kuulu maééritettdvien alkuaineiden joukkoon.

AINEISTO JA MENETELMAT

Spark | on suunniteltu ldhinnd metalliteolli-
suuden ndytteitd varten. Téstd syystd sen
kallellaan olevat isokokoiset (noin 13
cmP)kyvetit soveltuvat huonosti jauhemaisten
ndytteiden tutkimiseen. Valmistimme
tdytekyvetin ja nédytteistd puristimme tabletit.
Kuvassa 1 on kyvettiratkaisu, mistd myos il-
menee ndytetabletin koko, Tabletti puristet-
tiin IR -spektroskopian naytteiden
valmistuksen soveltuvalla puristimella 10 t
paineella. (MKH E20 307 Keski-Suomen
Terdasrakenne Oy, Jamsidnkoski, SF).
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Kuva 1. Taytekyvetin mitat ja rakenne. Rakennusmateri-

aali on alumiinia.

Figure 1. The construction and the dimensions of the
sample cuvette. The construction material was
aluminium.

Laitteessa on hopeakatodinen rontgen-
putki. Sen anodi on valmistettu kuparista ja
on hopeoitu. Hopeoinnista huolimatta pienid
kuparipitoisuuksia mééritettdessd anodi antaa
oman hdiritsevdn kuparipiikin. Useimmissa
tapauksissa sen vaikutus analyysituloksiin voi-
daan huomioida, koska sironta oli lihes vakio
saman tyyppisilld néytteilld.

Useista jauhemaisista niytteistd on vaikea
valmistaa suoraan puristamalla tarpeeksi
homogeenista ja lujaa tablettia. Kokeilimme
sidonta-aineeksi useita eri materiaaleja seki
muoveja ettd suoloja. Useimmissa muoveissa
on lilan paljon raskasmetalleja ja lisdksi ne
nostavat pohjaviivaa. Parhaimmaksi ja
myoskin  kdyttoon soveltuvaksi osoittautui
teflon. Kaliumbromidia kdytetddn yleensé pal-
jon tablettien valmistukseen ja sitd on
saatavana erittdin puhtaana, mutta tassé
tapauksessa sen bromidipiikki levittaytyy liian
laajalle alueelle. Korvasimme kaliumbromidin

kaliumjodidilla, joka osoittautui kdyt-
tokelpoiseksi. Kuvassa 2 on erdiden
sideaineiksi ~ kokeiltujen  aineiden  ron-
tgenspektreja.
TULOKSET
Testeihin ~ valmistimme aluksi tunnetun-

pitoisen useamman metallin seoksen ja siitd

Kuva 2. Erdiden side- ja laimennusaineiden spektreji. 1.
Polyakrylaatti. 2. Polyvinyylikloridi. 3. Kaliumbromidi.
4. Kaliumjodidi ja 5. Teflon.

Figure 2. Spectra of some binding and diluting agents. 1.
Polyacrylate. 2. Polyvinylchloride. 3. Potassium Promide.
4. Potassium iodide. 5. Teflon.
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Kuva 3. 1. Vertailundyte, jossa on eri metalleja. 2. Yleis-
lannoitteen spektri. Kummassakin tapauksessa sideainee-
na ja laimentimena on ollut teflon suhteessa 1:2.

Figure 3. 1. Reference sample containing different metals.
2. The spectrum of the mixed fertilizer. Teflon is used
both as binding and as diluting agent in these cases with
the ratio 1:2.

teflontabletin suhteessa 1:1 sekd vastaavan
tabletin turpeen lannoitukseen kidytetystd
yleislannoitteesta. Naytteiden spektrit ovat
kuvassa 3 ja spektreistd saadut konsentraatiot
vastasivat hyvin ndytteiden pitoisuussuhteita.
Pitoisuudet vertailuspektrissa olivat 1 % w/w.
Tulokset laskettiin useammasta laskurin an-
tamasta tuloksesta keskiarvona. Kuvassa 4 on
esimerkkini raudan pitoisuuden mééritykseen
kidytetty vertailukdyra.

Olemme laboratoriossamme aikaisemmin
tutkineet erdiden jitelietteiden ja jarvenpoh-
jasedimenttien  metallipitoisuuksia ~ AA-
spektrometrialla. Nditd pakastimessa sdilytet-
tyjd ndytteitd kdytimme myos tutkimuksiin
vertailundytteind. Naytteiden spektreji on
kuvassa 5 ja niistd mdidritetyt pitoisuudet
vastasivat aikaisempia tutkimustuloksiamme.
Spektristdi  voidaan havaita  Piijinteen
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Kuva 4. Raudan vertailukdyrd (NH,),Fe(SO,), x 6H,0.

Sideaineena oli teflon.

Figure 4. The reference curve of the ion originating from
(NH ),Fe(SO,), x 6H,0. The binding agent is teflon.
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Vanhaseldn suhteellisen suuret mangaani,
kupari, sinkki ja lyijypitoisuudet verrattuna
kuvan muihin néytteisiin.

Kokeisiin  kdytimme vield puhdasta
kasvuturvetta (Haukineva H 1—3) ja Rastun-
suon turvetta (H 4—5), sen tuhkaa sekid
kolmella eri lannoitustasolla lannoitettuja
kasvuturvendytteitd. Spektrit ovat kuvassa 6.
Spektreistd voidaan todeta, ettd Rastunsuon
turpeessa on rautaa enemmén mutta vihem-
mén sinkkid mangaaniméérien ollessa samoja.
Lannoitetuista turpeista voidaan selvésti
havaita lannoitustasojen muutokset oikeissa
suhteissa. Nyt kun on kysymys samanlaisista
matriiseista, niin myos kuparin pitoisuudet on
suhteellisen tarkasti laskettavissa.
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Kuva 5. Erdiden lietteiden ja jarvien pohjasedimenttien spektreja. 1. Muuramen puhdistamon liete. 2. Nenidniemen
puhdistamon liete + turve suhteessa 1:1. 3. Vanhanseldn pohjasedimentti. 4. Jyvisjdrven pohjasedimentti. 5. Poronse-
ldn pohjasedimentti. Pohjasedimenteissa oli sideaineena teflon seossuhteessa 1:4 ja lietteissd seossuhteessa 1:1.

Figure 5. The spectra from some sewage sludges and lake sediments. 1. Sludge from the water purification plant from
the community Muurame. 2. Sludge and peat mixed with ratio 1:1. The sludge is from Nendniemi water purification
plant. 3. Bottom sediment from Lake Piijanne, Vanhaselkd. 4. Bottom sediment from Lake Jyvdsjdrvi. 5. Bottom sedi-
ment Lake Piijdnne, Poronselkd. The binding material with the sediments was teflon with the ratio 1:4 and 1:1 with

the sludges.
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Kuva 6. Turvetuhka- ja turvendytteiden spektrejd. 1. Rastunsuon turpeen tuhka. 2. Kasvuturve (H 1—3) lannoittama-
ton. 3. Rastunsuon turve (H 4—5). 4. Lannoitettu kasvuturve (H 1—3). Yleislannoite 1.8 kg/m®. 5. Lannoitettu kas-
vuturve (H 1—2). Yleislannoite 1.2 kg/m®. 6. Lannoitettu kasvuturve (H 1—2). Yleislannoite 0.8 kg/m’.

Figure 6. Spectra from peat and peat ashes. I. Peat ash from Rastunsuo peat bog. 2. Unfertilized moss peat (H 1—3).
3. Peat from Rastunsuo (H 4—35). 4. Fertilized moss peat (H 1—3) Fertilized added 1.8 kg/m’. 5. Fertilized moss peat
(H 1—2). Fertilized added 1.2 kg/m’. 6. Fertilized moss peat (H 1--2). Fertilized added 0.8 kg/m’. The letter H with
numbers from | to 10 denotes the degree of humification of peat in von Posts scale.

TARKASTELU

Pienitehoinen rontgenspektrometri, SPARK
1 soveltui tekemdmme uudenmuotoisen
kyvetin ansiosta hyvin hivenainepitoisuuksien
mddrittdimiseen. Uusi kyvetti (kuva 1)
mahdollisti puristamalla tehtyjen niytetablet-
tien kayton, jonka etuja ovat tasaisempi
tabletin pinta ja timin ansiosta parantunut
médritystarkkuus. Tabletin teossa parhaiksi
sideaineiksi osoittautuivat teflon ja kalium-
jodidi. Saadut tulokset vastasivat AA-spektro-
metrialla tunnettujen lisdysten menetelmalli
saatuja pitoisuuksia. Pieni sdhkovirran
kulutus ja laitteen toimiminen ilman
jadhdytysvettd ovat etuja, suhteellisen
vihiinen analysoitavien aineiden lukuméira
ja kuparia mairitettdessd esiintyvi hajasiteily
ovat haittapuolia. Hajasiteily ei kuitenkaan
vilttamattd heikennd kuparin méiritystark-
kuutta.



