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Sammanfattning

Examensarbetet ar ett samarbete med BIM Kemi och syftet ar att analysera l6sningsmedel som
har anvants i en extraktion i instrumentet Soxtec 2050, for att underséka om lésningsmedlet ar
lampligt att ateranvanda i fler extraktioner eller om det blir kontaminerat. Férdelarna med
ateranvandning inkluderar minskad kostnad, exponering och avfall samt minskad
miljopaverkan.

De I6sningsmedel som analyserades var en blandning av cyklohexan:aceton (9:1). Bada
Iosningsmedlen ar lattflyktiga och lampar sig for extraktion av organiska foreningar.
Extraktionen gjordes i ett Soxtec-instrument som utfor en Soxhlet-extraktion. Det anvéandes tre
typer av provmaterial till extraktionerna; vax, pappersmassa och avséttningar. Losningsmedlet
analyserades i Gas Chromatography - Flame lonizing Detector (GC-FID). Kromatogrammen
fran GC-FID kvantifierades och fororeningarnas area anvandes for att berakna
kontamineringsgrad.

Resultaten visade att proven som anvént pappersmassa och vax var mindre kontaminerade &n
rent I16sningsmedel. Resultaten visade dven att ateranvandning av lésningsmedel hade en positiv
effekt pa renhetsgraden. Nér avsattningar anvants som provmaterial blev I6sningsmedlet mer
kontaminerat &n proverna med vax och pappersmassa, dock ar halten fortfarande 1ag och darfor
bor man inte utesluta att l6sningsmedlet kan ateranvéandas.

Slutsatsen av examensarbetet ar att ateranvandning av I6sningsmedel ar lampligt for
pappersmassa och vax. Detta innebdr att en stor mangd losningsmedel kan sparas vilket ar
positivt ur ett ekonomiskt och ett miljémassigt perspektiv.



Abstract

The degree project is a collaboration with BIM Kemi and the purpose is to analyze solvents that
have been used in an extraction in Soxtec, to investigate whether the solvent is suitable to be
reused in more extractions or whether it becomes contaminated. The benefits of reuse include
reduced cost, exposure and waste as well as reduced environmental impact.

The solvents analyzed were a mix of cyclohexane:acetone (9:1). Both solvents are volatile and
suitable for extraction of organic compounds. The extraction was done in a Soxtec instrument
that performs a Soxhlet extraction. Three types of sample material were used for the extractions:
wax, pulp and deposits. The solvent was analyzed in Gas Chromatography - Flame lonizing
Detector (GC-FID). The chromatograms from the GC-FID were quantified and the area of the
impurities was used to calculate the degree of contamination.

The results showed that the samples that used pulp and wax were less contaminated than pure
solvent. The results also showed that reuse of solvents had a positive effect on the degree of
purity. When deposits were used as sample material, the solvent became more contaminated
than the samples with wax and pulp, however, the content is still low and therefore it should
not be ruled out that the solvent can be reused.

The conclusion of the thesis is that solvent reuse is suitable for pulp and wax. This means that
a large amount of solvent can be saved, which is positive from an economic and an
environmental perspective.
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1. Inledning

BIM Kemi dr ett familjedgt foretag som brinner for gron kemi och inriktar sig mot pappers- och
pappersmassaindustrin. [1] Deras kundservicelaboratorium utfér en méngd laborativa analyser
internt samt for deras kunder. [2] En vanlig metod som genomfors i laboratoriet &r extraktion i
ett Soxtec-instrument, som anvands for att extrahera organiska amnen infor analys. Vid en
extraktion anvands mellan 70 till 420 mL l6sningsmedel och detta gors en till flera ganger per
vecka. [3]

Vid ateranvandning av I6sningsmedel minskar behovet av att kdpa in nytt, vilket & ekonomiskt
fordelaktigt for foretaget. Dessutom minskar risken for exponering av kemikalierna vid
tillverkning, hantering och leverans. En annan fordel med att minska forbrukningen av
I6sningsmedel &r att méngden avfall som behdver hanteras minskar och darmed transport till
destruktion. Det &r fordelaktigt ur miljosynpunkt eftersom transportsektorn bidrar avsevart till
utslappen av véxthusgaser. | Sverige kan ungefar en tredjedel av alla vaxthusgasutslapp
tillskrivas inrikestransport, dar 90 % kommer fran végtrafik. [4]

Varlden star infor en stor klimatkris dar uppskattningar visar att i slutet av detta arhundrade
kommer jordens medeltemperatur 0kat mellan 1,4—4,4 grader. Detta kommer leda till extrema
vaderhéndelser och stort ménskligt lidande. Parisavtalet som skrev 2015 av FN syftar till att
hindra medeltemperaturen att Gverstiga 1,5 grader. For att uppnd detta mal har man kommit
overens om nettonollutslapp senast ar 2050. Varje land &r skyldigt att minska sina
vaxthusgasutslapp efter sin kapacitet. [5] For att Sverige ska uppna detta mal kravs det att bade
foretag och privatpersoner gor sitt yttersta. | slutdindan gor alla férandringar, dven dem sma,
skillnad.

Genom att ateranvanda samma losningsmedel fran extraktion ett flertal ganger kan
forbrukningen minska avsevart. Om I6sningsmedel ateranvands tre ganger och forlusten per
extraktion ar 10 %, blir atgangen av lésningsmedel endast en tredjedel av nuvarande
forbrukning. Det som bor utredas innan ateranvandning sker ar om extraktionen kontaminerar
I6sningsmedlet och eventuellt paverkar tillforlitligheten vid analys av extraktet.

1.1 Syfte

Syftet med studien &r att analysera I6sningsmedel som har anvénts i en Soxtec-extraktion for
att kvantifiera kontamination av organiska foreningar och undersfka om losningsmedlet &r
lampligt att ateranvanda i fler extraktioner.

1.2 Fragestéllningar

« Ar losningsmedlet kontaminerat eller kan det ateranvandas?
o Hur mycket I6sningsmedel gar forlorat under extraktion av organiska amnen?

1.3 Avgransning

En avgrénsning dar att endast tre olika fasta materialtyper kommer anvéndas vid extraktionerna.
Den andra avgransningen &r att proverna enbart kommer att analyseras med GC-FID.



2. Bakgrund

| detta avsnitt presenteras examensarbetets bakgrund, féretagsinformation och forklaring av
amnesrelaterade begrepp.

Examensarbetet ar ett samarbete med BIM Kemi i Stenkullen. Foretaget fokuserar pa gron kemi
och tillverkar specialkemikalier till deras kunder inom pappers- och pappersmassaindustrin. |
BIM Kemis laboratorium genomfors utredande analyser av prover som skickas in fran deras
kunder. En av analysmetoderna ar extraktion i ett Soxtec-instrument dar lésningsmedel
anvands. Examensarbetet undersoker om losningsmedlet kan ateranvandas till fler extraktioner
for att minska miljopaverkan och kostnad.

2.1 LOsningsmedel

Ett I6sningsmedel ar en substans, oftast i vatskefas, som léser upp fasta &mnen och bildar en
homogen l6sning. Det finns tva huvudgrupper av l16sningsmedel; poléara och opoléra. De polara
l6sningsmedlen innehaller molekyler med asymmetrisk elektrisk fordelning. Det polara
I6sningsmedlet l6ser upp andra poldra @mnen genom att attrahera komponenter av motsatt
laddning och skapa dipol-dipolbindningar eller vatebindningar. Ett opolart I6sningsmedel har
jamnare férdelning av elektrisk laddning och reagerar med andra opoldra &mnen genom van der
Waals- krafter. Skillnaden i styrkan av de intermolekyléra krafterna resulterar i en stor skillnad
mellan l6sningsmedelsgrupperna och de skapar en emulsion vid blandning. Lésningsmedel kan
aven delas in i aprotiska och protiska I6sningsmedel, dar protiska donerar vétejoner och
aprotiska accepterar vétejoner. [6]

2.1.1 Aceton

Aceton, C3HsO, dr en lattflyktig, genomskinlig kemikalie som &r flytande i rumstemperatur och
har en distinkt lukt och smak. Kemikalien har en kokpunkt pa 56 °C, avdunstar snabbt och &r
brandfarlig. Acetonmolekylen &r den enklaste formen av keton, dar en syreatom har en
dubbelbindning till det andra kolet i en propanmolekyl. Strukturen pa molekylen innebér att
aceton ar en polar molekyl vilket gor att den lampar sig som ett polart aprotiskt I6sningsmedel.
[7] Aceton anvands ofta som l6sningsmedel for bland annat fetter, vaxer, hartser och lim. [8]
Vid tillverkning av aceton anvands framst kumenprocessen, dar kumen (isopropylbensen)
oxideras till vateperoxid som sedan ger fenol och aceton. [9]

Aceton ar ett lampligt 16sningsmedel att anvanda, eftersom de inte har nagra kanda negativa
effekter pa miljon. Det bidrar varken till mer koldioxidutslapp eller ozonbildning i atmosféren
och har en valdigt kort halveringstid vilket innebér att det snabbt bryts ner. [10] Vid hdg
exponering kan det irritera andningsorgan och 6égon, samt orsaka huvudvérk och yrsel. [11]



2.1.2 Cyklohexan

Cyklohexan, CsHaz, &r en féarglos och lattflyktig kemikalie som har en svag lukt av bensin.
Kemikalien ar ett ringformat kolvate med sex kolatomer som endast bestar av enkelbindningar,
detta gor den opolar och ol6slig i vatten. Kokpunkten &r 80,7 °C. Cyklohexan har manga
anvandningsomraden som exempelvis I6sningsmedel, fargborttagning, tillverkning av nylon
och &ven tillverkning av andra kemikalier. Kemikalien anvands som l6sningsmedel for till
exempel fetter, hartser, cellulosaetrar, vaxer och oljor. Nar bensen hydreras katalytiskt i vatske-
eller gasfas bildas cyklohexan. Den vanligaste katalysatorn som anvands &r Raneynickel.
Cyklohexan kan ocksa utvinnas fran destillerat petroleum. Vid destilleringen fraktioneras nafta
som innehaller cyklohexan som sedan kan superfraktioneras och renas ytterligare. [12]

Cyklohexan har ingen stor effekt pa miljon pa grund av dess korta halveringstid, men har flertal
negativa halsoeffekter vid inandning och hudkontakt sasom huvudvérk, skakningar, kramper
och 6gonskador. [13]

2.1.3 Forbrukning av losningsmedel pa BIM Kemi

For extraktion i Soxtec forbrukas det i snitt 210 mL cyklohexan:aceton (9:1) i veckan hos
BIM Kemi, vilket blir 10,5 liter under ett arbetsar. Detta &r endast en uppskattning och kan
darfor skilja sig fran den verkliga atgangen. Priset pa aceton och cyklohexan &ar 298,9 kr/liter
samt 541,6 kr/liter vilket ledet till en arsforbrukning pa 5432 kr. [14]

2.2 Provmaterial
2.2.1 Vax

Vaxer ar organiska amnen som tillhdr gruppen lipider och ar féreningar av fettsyror och
alkoholer. Det finns flera olika typer av vax sasom vegetabiliska, animaliska, mineral och
syntetiska vaxer. Gemensamt fOr alla vaxer dr att de ar opoldra, formbara, brdnnbara och ofta
luktlosa. Mineralvax dar méattade kolvaten och delas in i olika handelsvaror. En av dessa &r
mikrokristallina vaxer som bland annat anvands till tunt éverdragsskikt pa papper och kartong.
Paraffinvax ar ocksa en handelsvara som anvands som polermedel for att gora tra mer
hydrofobt. [15]

2.2.2 Pappersmassa

Pappersmassa framstallts av ved fran olika traslag och bestar till storsta del av cellulosafibrer.
| Sverige tillverkas pappersmassa framfor allt genom tva metoder, en mekanisk och en kemisk.
Fran mekanisk tillverkning bildas nastan all ved till pappersmassa medan den kemiska
framstallningen endast kan utvinna halften av veden till pappersmassa. En annan skillnad
mellan metoderna ar att pappret som tillverkas av mekanisk pappersmassa ar mindre stark och
kan inte heller blekas pa samma satt som kemisk pappersmassa. Den metod som anvands mest
I Sverige &r sulfatmassaprocessen vilket ar en kemisk metod dar veden kokas med basiska
kemikalier och kan tillampas pa alla traslag. [16]

2.2.3 Avséttning

Avséttningar bildas i papper- och pappersmassaindustrin och bestar av hydrofoba substanser
som vanligtvis innehaller kalciumkarbonat, extraktivamnen och klibbiga material som lim och
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tejprester. Vilka komponenter avsattningarna bestar av beror pa vilken ravara och tillsatser
som anvants i processen. Avsattningar skapar problem genom att de fastnar pa utrustning och
forsamrar effektiviteten samt kvalitén pa slutprodukterna. [17]

2.3 Losningsmedelsextraktion

Losningsmedelsextraktion ar en véalkand metod som anvands for att dverfora ett eftersokt &mne
fran ett prov till en vatskefas. Syftet ar att extrahera de extraherbara foreningarna fran provet
till vétskefas. Denna typ av extraktion anvénds ofta som forsta steg i provberedningen vid
analys av ett &amne. Det finns tre olika tekniker som kan anvéandas vid
I6sningsmedelsextraktion;  vatske-vatskeextraktion,  gas-vétskeextraktion och  fast-
vatskeextraktion, vilken som anvands beror pa vilken fas provet som ska extraheras har. [18]

2.4 Soxtec

Soxtec-instrumentet uppfanns under bérjan av 70-talet och ar en automatiserad Soxhlet-metod,
vilket &r en av de traditionella extraktionsmetoden. [19] Soxhlet-extraktion anvéndes tidigare
for att bestimma fetthalten 1 mjolk, nu anvands det for att extrahera flera olika fasta
provmaterial. Metoden ar enkel och har manga fordelar. Forst forbereds provet och placeras i
en hylsa som sedan placeras i Soxhlet-apparaten. Hylsan bestér av cellulosa och fungerar som
ett filter som losningsmedlet kan passera genom samt haller provet pa plats. Losningsmedlet i
den nedre delen av apparaten hettas upp till kokpunkten och angan stiger da den till 6vre delen
dar lésningsmedlet kommer att kondenseras. Kondensatet droppar genom provet och extraktet
kommer félja med till den nedre delen. Detta upprepas tills fullstandig extraktion uppnas. [20]
[21]

Fordelen med Soxtec-instrumentet ar att en mindre volym l6sningsmedel anvands samt att
extraktionstiden minskar avsevért. En annan fordel &r att det manuella arbetet minskar avsevart.
[22]

Soxtec-instrumentet som anvands pa BIMs laboratorium ar Soxtec 2050 av market FOSS.
Instrumentet kan hantera olika l6sningsmedel och samlar upp 70-80 % av l6sningsmedlet efter
extraktion. LA&mpliga material som kan extraheras och analyseras med Soxtec 2050 ar bland
annat livsmedel, fibrer, jord och kemiska produkter. De prover som analyseras véags och laggs
i cellulosahylsor for att sedan placeras i instrumentet med hjalp av en magnet. Maximalt kan
sex prover testas samtidigt. Losningsmedel tillsétts i extraktionskoppar, av aluminium eller
glas. Glaskoppar lampar sig inte vid anvandning av cyklohexan vilket innebér att endast
aluminiumkoppar kommer anvéndas i detta examensarbete. Det finns nio olika program i
Soxtec men endast ett program kommer att anvandas under den laborativa delen. [23]

Extraktionen i Soxtec sker i tva steg. Forst kokas l6sningsmedlet upp och provet sénks ner for
att extrahera den extraherbara delen ur provet. | det andra steget kommer lésningsmedlet
kondenseras och skoljas igenom provet, provet hdjs upp ovanfor l6sningsmedlet i detta steg.
Efter att extraktionen &r klar samlas det kondenserade l6sningsmedlet i ett uppsamlingskarl som
sedan kan tommas fran sidan av Soxtec. Det losningsmedel som finns kvar i
extraktionskopparna avdunstas. [23]



2.5 Gaskromatografi

En gaskromatografi (GC) innehdller foljande delar: bargasforsorjning, flodesregulator,
injektionsport, kolonn inuti en kolonnugn, detektor och datasystem, se figur 1. GC &r en
separationsmetod med tva faser, den stationara fasen och den mobila fasen. Den stationara fasen
ar en belaggning av ett fast dmne pa insidan av kolonnen och den mobila fasen ar en lamplig
gas. Provet som ska analyseras kokas och fardas med den mobila fasen genom kolonnen, dar
amnena i provet separeras baserat pa hur de interagerar med den stationéra fasen och dess
relativa angtryck. Det &r kolonnen som ar den viktigaste delen i GC:n och den stationéra fasen
ar vanligtvis smalt kiseldioxid. Fordelarna med att anvanda GC 4r att det & en metod som ar
snabb, effektiv och tillforlitlig. Dess noggrannhet ar hog med en relativ standardavvikelse pa
1-5 %. Eftersom GC:n har en maxtemperatur pa omkring 380 °C maste provet ha ett markbart
angtryck vid denna temperatur. Detta leder till att prov som ska analyseras maste vara
lattflyktiga. Fler begransningar med metoden ar att proverna inte far vara termiskt labila och att
det inte ar optimalt for att hantera stora provméngder. [24]

Instrumentet som anvands ar av market Agilent och modellen 8860 GC System. Den lagpolara
kolonnen i GC:n &r 15 meter lang, 0,25 mm i diameter och har en 0,1 um tjock stationér fas av
kiseloxid och polyimid. Maxtemperaturen dar 380—400 °C. Till instrumentet anvands en
programvara som heter Clarity, dar instrumentet styrs och resultaten av analysen hamnar.

Sample

/injector
Flow controller / \ A

><]

[—————» Waste

N

Detector

Carrier gas Column oven

Figur 1. En schematisk bild pa en GC. Fran [25]. CCO

2.5.1 Flame lonizing Detector

Flame lonizing Detector (FID) &r en detektor till GC som detekterar foreningar. Det gar att
identifiera foreningar genom att jamfora dess retentionstid med antingen en kénd standard eller
ett retentionsindex. [26] Utflodet fran kolonnen forbranns i en flamma av vate och syre vilket
producerar joner som bildar en signal av elektrisk strom. Detektorn méter den elektriska
strommen och detta ger en signal. [27] Signalen visas som ett kromatogram, dar olika toppar
representerar olika &mnen i proverna. Var pa kromatogrammet ett &mne hamnar beror pa dess
egenskaper och hur det interagerar med den stationéra fasen i kolonnen. [21]



2.5.2 Kromatogram

En lamplig detektor placeras i slutet av kolonnen for att enkelt kunna analysera ett prov. De
molekyler som interagerar med den stationdra fasen kommer att elueras senare ur kolonnen. En
kurva fran detektorn visas i ett kromatogram dar varje topp ar ett &mne eller molekyl fran
blandningen. Ett &mnes retentionstid ar tiden det tar for dmnet att passera kolonnen och
detekteras i kromatogrammet. [21] Retentionstid ar ett viktigt verktyg for att identifiera
komplexa amnen i kromatografi, dock kan retentionstiden &ndras i gaskromatografi med
temperatur och tryck. [28]

Vid kanda forhallanden ar den mangd bargas som kravs for att eluera ett &mne fran en kolonn
speciell for det &mnet och later sig inte paverkas av andra amnen i provet. Darfor ar tiden fran
injektion till toppens hdgsta punkt specifik for ett @amne eller en férening. Detta gor att topparna
i ett kromatogram gar att identifiera genom att jamfora med kénda amnens retentionstid. [29]

Storleken pa den topp som genereras ar proportionell mot koncentrationen av det &mne som
toppen representerar. Arean pa topparna i ett kromatogram integreras vanligtvis automatiskt i
programvaran. [29]

2.6 Externstandard

Vid standardisering kan det anvandas en eller flera externa standarder med kénd koncentration.
En externstandard forbereds enskilt och tillsatts till det prov som ska analyseras. Genom att
koncentrationen ar k&nd for externstandarden kan halten av 6vriga dmnen bestdimmas. [21]



3. Metod

Metoden bestar av fyra delar. Proverna som ska analyseras ar anvant I6sningsmedel fran
laborationsfasens forsta del dar tre olika materialtyper extraheras i Soxtec. | den andra delen
koncentreras proverna och en externstandard tillstts. Den tredje delen &r analys med GC-FID
och den sista delen ar berékningar.

3.1 Extraktion

Provmaterial vagdes upp och tillsattes i extraktionshylsor av cellulosa och placerades sedan i
Soxtec. Det testades tre typer av material; vax, pappersmassa och avsattningar (se tabell 1).
Massan som vagdes upp varierade mellan 1-2 gram och antalet extraktionshylsor per extraktion
var antingen tva eller sex.Nar avsattningar vagdes upp anvandes olika massor i
extraktionshylsorna, dar vikterna varierade mellan 1,9-7,9 gram. Se bilaga 1 for vikt per
extraktionshylsa i prov 2.

Tabell 1: Provmaterial till extraktion i Soxtec.

Namn | Typ av material | Vikt Antal
extraktionshylsor
Prov1l | Vax 19 2
Prov 2 | Avsattningar 19-79¢ 6
Prov3 [ Vax 24 2
Prov 4 | Pappersmassa 20 2
Prov5 | Pappersmassa 24 6
Prov 6 | Pappersmassa 24 6
Prov 7 | Pappersmassa 29 6
Prov8 [ Vax 24 6
Prov9 [ Vax 24 6
Prov 10 | Vax 20 6
Prov 11 | Vax 24 6

Tvaeller sex aluminiumkoppar torkades i ugn i 100 grader under tio minuter och efter de svalnat
tillsattes 70 mL av lésningsmedlet cyklohexan:aceton (9:1) till varje kopp. Antalet
aluminiumkoppar var samma som antalet extraktionshylsor. Efter [6sningsmedlet hade tillsatts
sattes aluminiumkopparna in i Soxtec och programmet startades. Programmet som anvéndes
innehaller fyra steg. Forst kokas provet under 20 minuter i 177 °C och darefter foljer en timmes
skoljning. Det tredje steget ar aterhamtning under 35 minuter i 18 °C. Sista steget kallas fore-
torkningssteg och pagar i tio minuter. Det kordes &ven tva separata blankprov med rent
I6sningsmedel genom Soxtec med 70 mL I6sningsmedel per aluminiumkopp. D& anvandes inga



extraktionshylsor med provmaterial. Blankprov 1 var det forsta av alla prov som testades och
blankprov 2 var det sista.

Efter extraktionen tdmdes det anvédnda losningsmedlet till ett matglas for att méta hur stor
forlusten av I6sningsmedlet var. | nagra prover ateranvandes det tomda losningsmedlet for att
se hur det skilde sig i renhet fran de prov som anvant nytt lésningsmedel. Losningsmedlet fran
prov 6 ateranvandes i prov 7 och i prov 9, 10 och 11 anvandes lésningsmedlet fran det
foregaende provet. Eftersom det blev forluster i processen anvandes nytt 16sningsmedel for att
tacka mellanskillnaden.

Efter varje extraktion togs 1 mL av det tdmda l6sningsmedlet och tillsattes i en GC-vial for att
analyseras i GC-FID. Efter extraktionen ligger det extraherade damnet Kkvar i
aluminiumkopparna och darfor vagdes kopparna innan och efter extraktionen for att berdkna
extraktionshalten.

3.2 Koncentrering och externstandard

Atta prover koncentrerades i en rullindunstare for att koncentrera provet da det var for utspatt
for att analysera direkt. De prover som indunstades var prov 1, 2, 3, 4, 11, blankprov 1 och 2
samt rent l6sningsmedel. Proverna koncentrerades med en faktor pa tio och volymen mittes
upp efter rullindunstningen for att kunna berékna den exakta koncentrationsfaktorn. 1 mL av
det koncentrerade provet tillsattes i en GC-vial och resterande sparades i en 30 mL-vial.

En externstandard forbereddes for att kvantifiera och jamfora en kand mangd i kromatogrammet
med &vriga toppar. Oktanol anvandes som externstandard eftersom dess topp pa
kromatogrammet inte sammanfoll med topparna fran proverna. Koncentrationen var 0,5 pl/mL.
Atta nya GC-vialer togs fram och till varje vial tillsattes 900 pl av ett koncentrerat prov och
100 pl av externstandard. | varje GC-vial var koncentrationen av externstandarden 0,05 pl/mL.

3.3 Analys med GC

Tva sekvenser anvandes vid analys i GC-FID, se bilaga 2 och 3. Den andra sekvensen anvandes
for att toppar fran fororeningar skulle bli mer separerade fran l16sningsmedelstopparna.



3.4 Berdkning

Kromatogrammen for de koncentrerade proverna med externstandard behandlades i
programvaran Clarity sa att de olika topparnas area blev separerade infor integreringen.
Integreringen gors i programmet och ger arean av de olika topparna i kromatogrammen. Endast
de koncentrerade proverna har tillrackligt stora toppar for att kunna kvantifieras. Eftersom
koncentrationen oktanol i externstandarden var k&nd divideras den med externstandardens area
i kromatogrammen for att fa ett jamforelsetal.

c
Jamforelsetal = (oktanol)

(externstandard)

Koncentrationen av féroreningar i proverna beraknades genom att multiplicera jamforelsetalet
med fororeningarnas totala area. Fororeningarnas area ar alla toppar i kromatogrammet som
inte dr I6sningsmedel eller externstandard. Eftersom proverna var koncentrerade med en
koncentrationsfaktor behdvde de divideras med samma faktor. For att ta hansyn till spadningen
av provet med externstandarden divideras det &ven med 0,9. Talet multipliceras sedan med 1000
for att fa svaret i ppm.

V(innan)

(efter)

Koncentrationsfaktor =

A(rororening)X Jam forelsetal
konc. faktor x 0,9

Fororening [ppm] = 1000

Extraktionshalten for varje prov berédknades genom att den totala provmaterialsmassan efter
extraktionen divideras med massan som vagts upp till extraktionshylsorna.

% Mefter)

x 100
Z m(innan)

Extraktionshalt =

For att berdkna hur stor del av l1sningsmedlet som gatt forlorat under extraktionen divideras
det tdmda l6sningsmedlet med mangden tillsatt 16sningsmedel.

7/
Forlorat losningsmedel = 1 — (M>x 100
(tillsatt)

Hur mycket I6sningsmedel som i snitt forlorades per prov berdknades genom att ta medelvérdet.
Detta medelvérde anvandes sedan for att berdkna hur mycket som sparas vid ateranvandning
av ett 16sningsmedel tre ganger.

B Y. Forlorat losningsmedel
Medelvarde =

Antal prover

100 + Medelvarde x 3
4

Sparat losningsmedel [%] =



4. Resultat

| detta avsnitt presenteras resultaten fran den laborativa delen. Forst visas
koncentrationsfaktorn, extraktionshalten och andel férlorat l6sningsmedel. Sedan visas
kromatogrammen fran GC-FID och till slut féroreningsgraden pa respektive prov.

4.1 Koncentrationsfaktor

Proverna koncentrerades for att topparna i kromatogrammet skulle kunna integreras i
programvaran Clarity. Fororeningsgrad kan inte berdknas pa de prov som inte har koncentrerats,
utan i stallet ges en visuell indikation genom att studera kromatogrammet.

Koncentrationsfaktorn som efterstravades vid koncentrering av proverna ar tio, det ar dock svart
att uppna med exakt noggrannhet vid anvandning av en rullindunstare. | tabell 2 presenteras
den faktiska koncentrationsfaktorn som varje prov har. Det &r viktigt att ta hansyn till denna vid
berdkning av fororeningsgrad for varje prov, se avsnitt 4.4. Vid visuell jamforelse av proverna
i kromatogrammen bor det tas hansyn till att koncentrationsfaktorn skiljer sig mellan proverna
och darmed blir topparna inte helt jamforbara.

Tabell 2. Koncentrationsfaktor efter indunstning.

Prov Koncentrationsfaktor

Rent 16sningsmedel 7,9

Blank 1 10,4
Blank 2 10,8
Prov 1 10,2
Prov 2 11,9
Prov 3 7,6

Prov 4 8,2

Prov 11 12,1

4.2 Extraktionshalt och forlorat 16sningsmedel

Extraktionshalten av provmaterialet berdknades for varje extraktion, se tabell 3. Vaxproverna
har relativt lika extraktionshalt pa ungefar 68 %. Extraktionshalten i prov 5-7 var noll vilket
tyder pa att den typen av pappersmassa hade lag halt extraktivamnen. Det gick inte att fa en
extrakthalt pa prov 4 pa grund av ett méatfel, men det ar rimligt att anta att dess extrakthalt liknar
de andra pappersmassaproverna.

Det finns inget tydligt samband mellan extraktionshalten och andelen forlorat 16sningsmedel,
se figur 2 nedan. Det blev en mindre forlust av 16sningsmedel néar blankprover kérdes genom
Soxtec an ndr provmaterial anvandes.

I snitt forlorades 15,5 % I6sningsmedel per extraktion, vilket innebér att vid ateranvandning av
ett 16sningsmedel tre ganger sparas 63,4 % av den totala mangden losningsmedel som annars
hade forbrukats. Under ett ar sparar BIM Kemi 3444 kr pa att ateranvanda samma
I6sningsmedel tre ganger.
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Tabell 3. Procentuell extraktionshalt och forlorat I6sningsmedel fran varje extraktion.

Namn | Typ av prov | Extraktionshalt [%0] | Forlorat I6sningsmedel [%6]
Provl | Vax 66,2 12,9
Prov 2 | Avséttningar | 7,4 11,0
Prov3 | Vax 70,5 13,6
Prov 4 | Pappersmassa | - 28,6
Prov5 | Pappersmassa | O 12,6
Prov 6 | Pappersmassa | O 17,4
Prov 7 | Pappersmassa | O 19,8
Prov8 | Vax 68,0 10,7
Prov9 | Vax 67,4 15,7
Prov 10 | Vax 70,7 14,8
Prov 11 | Vax 67,8 13,8
Blank 1 | - - 7,1
Blank 2 | - - 79
== Extraktionshalt [%] == Fé&rlorat I6sningsmedel [%]
100
75
50
25
———-—--___/
0
-25
Prov1i Prov3d Prov8 Prov9 Provi10 Prov11 Provd Provs Prové Prov7 Prov2

Figur 2. Samband mellan extraktionshalt och forlorat I6sningsmedel fér varje prov.
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4.3 Kromatogram

Kromatogrammen fran GC-FID-analysen Oppnades i programvaran Clarity dar de
koncentrerade proverna kan integreras och jamforas med varandra. De forsta topparna i
kromatogrammen ar fran losningsmedlen som anvants, aceton och cyklohexan. Héjden pa
I6sningsmedlens toppar &r runt 850 000 pA, medan majoriteten av 6vriga toppar har en hojd pa
max 100 pA. Kromatogrammen som visas nedan &r darfér inzoomade. | hogra hdrnet i varje
figur framgar det vilket prov som visas i vilken farg. Y-axeln pa kromatogrammen ar elektrisk
strom [pA] och x-axeln visar retentionstid [min].

I figur 3 visas alla koncentrerade prover med externstandard. De flesta proverna visar samma
toppar, men olika hojd pa dem. Det prov som sticker ut mest ar prov 2, som anvéande
avsattningar som provmaterial vid extraktionen. Provet fick stora toppar vid 0,8 minuter och
2,2 minuter.

Det &r anmarkningsvart att det rena lésningsmedlet visar hdgre toppar an resterande prover,
trots att dess koncentrationsfaktor &r lagre. Vid 5,8 minuter (se figur 4) dyker det upp en topp
dar det rena l6sningsmedlet har hogst topp och prov 11 &r lagst. Figur 5 visar paraffintoppar
som dyker upp vid 7 minuter. Prov 2 utmérker sig med tydliga toppar mellan 7-10 minuter.
Blankprov 1 har storst toppar jamfort med de andra proverna vid 10-13 minuter.

Prov 2
Externstandard

Prov 2

Rent

\ | | l6sningsmedel
|

| |

Figur 3. Alla koncentrerade prover med externstandard.

Rent

lésningsmedel\

Figur 4. Alla koncentrerade prover med externstandard vid 5,85 minuter.
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Blankprov 1

Prov 2

Figur 5. Alla koncentrerade prover, inklusive blankprovér, med externstandard, mellan 6-14 minuter.

4.3.1 Rent I6sningsmedel
Det rena, koncentrerade l6sningsmedlet visar i figur 6 en tydlig topp vid 0,8 minuter. Toppen
yid 1,7 minuter ar externstandard. I figur 7 syns paraffintopparna.

Externstandard

«—

Figur 6. Koncentrerat rent I6sningsmedel med externstahdard, mellan 0-6 minuter.
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Figur 7. Koncentrerat rent l6sningsmedel med externstandard, mellan 9-13 minuter.

13



4.3.2 Blankprov

De tva blankproverna (figur 8 och 9) som kordes i Soxtec utan provmaterial visar sig generellt
vara renare an rent lésningsmedel, med undantag for en topp vid 1,6 minuter i blankprov 1. |
figur 10 visas skillnaden mellan blankprov 1 och 2 dar blankprov 2 genomgaende har mindre
toppar.

[ | Blankprov 1 ] Externstandard
\ -
I
Rent R“ent.
l6sningsmedel

l6sningsmedel
/ g —

Figur 8. Blankprov 1 och rent I6sningsmedel, bada &r koncentrerade med externstandard.
Blankprov 2 Externstandard

N ‘ Rent

/ l6sningsmedel

Figur 9. Blankprov 2 och rent losningsmedel, bdda &r koncentrerade med externstandard.

Externstandard
i Blankprov 1

Blankprov 2 \

Figur 10. Blankprov 1 och blankprov 2, bada &r koncentrerade med externstandard.
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4.3.3 Vaxprov

De koncentrerade vaxproverna visas i figur 11, 12 och 13 tillsammans med det koncentrerade
rena l6sningsmedlet. Det framgar av kromatogrammen att alla vaxproverna ar renare an
I6sningsmedlet, samt att prov 3 och 11 &r renare &n prov 1.

| figur 14 visas skillnaden i renhet mellan prov 8, 9, 10 och 11, de prov som ateranvant
lésningsmedel. Prov 8 ar mer kontaminerat dn de prov som har anvént ateranvant
I6sningsmedel. Det &r relativt liten skillnad i féroreningsgrad mellan prov 9, 10 och 11.

| Externstandard
—

Rent losningsmedel
It /
Prov 1
// Prov 1

Figur 11. Prov 1 och rent 1osningsmedel, bada &r koncentrerade med externstandard.

Externstandard
—

Prov 3

Rent losningsmedel

Figur 12. Prov 3 och rent losningsmedel, bada &r koncentrerade med externstandard.
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Externstandard
i Prov 11

==

Figur 13. Prov 11 och rent lésningsmedel, bada ar koncentrerade med externstandard.

«— Rentl6sningsmedel

Prov 8
Prov 9

Prov 11

r

Prov 10

Figur 14. Prov 8-11, de proverna med ateranvant losningsmedel och darfor ej koncentrerade.

4.3.4 Pappersmassaprov

I figur 15 visas prov 4 tillsammans med rent I6sningsmedel. Prov 4 har mindre toppar an
I6sningsmedlet, vilket indikerar att det har hogre reningsgrad. | figur 16 visas de okoncentrerade
pappersmassaproven, prov 4—7. Prov 4 har hogst topp. Till prov 7 anvéndes anvant
I6sningsmedel fran prov 6 och provet har mindre toppar &n resten av proverna.

Externstandard
«—

Prov 4 Rent l6sningsmedel

il

Figur 15. Prov 4 och rent lésningsmedel, bada ar koncentrerade med externstandard.
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Prov 4
«— Provs

+——— Provb6

P,

Prov 7

Figur 16. Prov 4-7, okoncentrerade pappersmassaprov.

4.3.5 Avsattningsprov

Provet med avsattningar &r det enda provet som tydligt & mindre rent dn det rena
l6sningsmedlet, vilket kan observeras i figur 17. Det finns tva stora toppar vid 0,8 minuter och
en mindre topp vid 2,2 minuter.

Rent lésningsmedel

Externstandard

Prov 2

Figur 17. Prov 2 och rent losningsmedel, bada &r koncentrerade med externstandard.
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4.4 Fororeningsgrad

Fororeningsgrad i ppm visas i tabell 4. Proverna &r rangordnade efter renhetsgrad, dar prov 11
visat sig ha lagst halt fororening och prov 2 har hogst halt fororening. Skillnaden mellan dessa
prov &r 47,8 ppm. Det rena losningsmedlet har lagre renhet an blankproverna som korts i
Soxtec.

Tabell 4. Fororeningsgrad pa respektive prov.

Prov Fororening [ppm]
Prov 11 5,9

Blank 2 10,5

Prov 1 12,3

Prov 4 13,1

Prov 3 14,0

Blank 1 17,4

Rent I6sningsmedel 18,4

Prov 2 53,7
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5. Diskussion

| detta avsnitt kommer studiens fragestallningar diskuteras. Det handlar om huruvida
l6sningsmedlet ar kontaminerat och om ateranvandning ar lampligt. Det kommer &ven
diskuteras om hur mycket I6sningsmedel som gar forlorat under extraktionen. Till slut kommer
forslag pa forbattringsomraden och framtida studier att ges.

5.1 Kontaminering och ateranvandning

Alla prov som har hogre renhetsgrad an det rena l6sningsmedlet anses vara rena nog att
ateranvandas. Alla koncentrerade prov forutom prov 2 uppfyllde detta krav. | tabell 4 dar
fororeningsgraden pa de koncentrerade proverna visas framgar det att alla prov har en
anmarkningsvart hég renhet och att skillnaden mellan proverna ar liten. Skillnaden i renhet
mellan prov 11 och prov 2 &r 47,8 ppm. Detta syns aven i figur 3 och 4 att detta stiammer da
den rena I6sningsmedelstoppen, trots l&gre koncentrationsgrad, ar hogre &n 6vriga prover. Prov
2 ar det enda prov som har hogre fororeningsgrad &n det rena losningsmedlet, vilket tyder pa
att avsattningar paverkar fororeningsgraden mer &n vax och pappersmassa.

Prov 2, som testade avséattningar, &r det mest kontaminerade provet med 53,7 ppm fororeningar.
Om detta jamfors med det rena I6sningsmedlet sa ar prov 2 nastan tre ganger sa kontaminerat.
Dock ar 53,7 ppm fororeningar en lag halt och det utesluter inte att prov med avséttningar kan
ateranvandas nagra ganger. Det gjordes bara en extraktion med avsattningar, det berodde pa att
det inte fanns fler avsattningsprover att testa. Hade det gjorts fler tester med detta material hade
resultatet blivit mer tillforlitligt.

Losningsmedlet fran prov 8 ateranvéndes i prov 9, 10 och sedan i 11, alltsd anvandes samma
l6sningsmedel fyra ganger efter varandra. Losningsmedlet kunde inte koncentreras innan alla
fyra extraktioner var gjorda vilket innebar att féroreningsgraden endast kunde beréknas pa prov
11. Daremot syns det tydligt i figur 15 att prov 8 har en mycket storre topp an prov 9, 10 och
11. Detta betyder att prov 8 ar mer kontaminerat an nar dess I6sningsmedel har ateranvants,
vilket tyder pa att kontamineringar i I6sningsmedlet extraheras tillsammans med de extraktiva
amnena och dérmed renas lésningsmedlet.

Anledningen till att endast en ateranvandning av lsningsmedel gjordes pa pappersmassaprov
var for att extraktionshalten var noll. Dock syns det i figur 16 att prov 7 som anvande
l6sningsmedel fran prov 6 hade lagre toppar an évriga pappersmassaprov. Trots att renheten
inte kunde beraknas pa dessa pappersmassaprover sa stods teorin om att lésningsmedlet blir
renare vid ateranvandning.

Blankprov 2 har hogre renhet &n blankprov 1, dock var skillnaden endast 6,9 ppm. Blankprov
1 var ett av de forsta proverna som togs och blankprov 2 var ett av de sista proverna som togs.
Mellan dessa tva extraktioner byttes flaskan med nytt lésningsmedel ut mot en ny eftersom den
gamla tog slut. De tva flaskorna med nytt I6sningsmedel kan skilja sig i renhet eftersom de kan
ha tillverkats vid olika tillfallen. Detta kan forklara varfor blankproverna skiljde sig at. En annan
forklaring kan vara att proverna paverkades av tidigare extraktioner i Soxtec, men detta ar
mindre troligt eftersom ateranvandning av 16sningsmedel visade att det blev renare.

Baserat pa resultaten av analyserna kan slutsaten dras att vid extraktion av vax och
pappersmassa kan losningsmedlet ateranvandas till nya extraktioner utan att renheten
forsamras. En fraga ar hur manga ganger det ar rimligt att ateranvanda losningsmedel innan det
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bor bytas ut. Prov 11 som anvande losningsmedel som anvants tre ganger visade sig ha hog
renhet, men fler tester hade behovts gora for att avgdra hur renheten foréandras och om
proportionerna mellan cyklohexan:aceton (9:1) forandras efter valdigt manga extraktioner.

5.2 Forlorat I6sningsmedel

I tabell 3 visas hur mycket lI6sningsmedel som forlorades per extraktion. Det finns ingen tydlig
korrelation mellan extraktionshalt och forlorat 16sningsmedel. Ett exempel pa detta ar prov 8
hade hdgre extraktionshalt an prov 1 men forlorade mindre halt 16sningsmedel. Det prov som
sticker ut mest ar prov 4 dar forlorat I6sningsmedel har en hég procent. Detta beror troligtvis
pa att prov 4 anvande pappersmassa som revs i bitar och hade en storre area som absorberar
I6sningsmedel jamfort med vaxet.

De tva blankprover som gjordes i Soxtec genomfordes utan provmaterial och cellulosahylsor.
Dessa prover gav lagst méngd forlorat 16sningsmedel men fortfarande férloras 7,1 och 7,9%.
Oavsett om instrumentet anvands med eller utan provmaterial kommer en del av 16sningsmedlet
ga forlorat. Hur mycket losningsmedel som forlorat verkar inte paverkas av mangden
provmaterial, det testades med bade ett och tva gram vax och det finns ingen tydlig trend. Det
har inte testats att anvanda mer an tva gram vax eller pappersmassa och det kan darfor inte sagas
om detta skulle paverka mangden forlorat 16sningsmedel. Eftersom endast ett prov gjordes pa
avsdttning gar det inte att undersoka om mangden provmaterial har en paverkan pa hur mycket
I6sningsmedel som forloras.

Nar losningsmedlet ateranvandes fran prov 8 till prov 9, 10 och sedan 11 blev det sistnamnda
provet renare an det forsta. | snitt forlorades da 13,8% av I6sningsmedlet per extraktion vilket
betyder att en stor mangd av det anvanda losningsmedlet kan ateranvandas. Nytt I6sningsmedel
anvands for att tdcka upp det som har forlorats. Av alla prov som testades i studien blev
medelvardet av det forlorade losningsmedlet 15,5%. Om samma lésningsmedel ateranvands tre
ganger kan det sparas 63,4% av allt I6sningsmedel som annars hade anvants till extraktion i
Soxtec. Ur ett miljémassigt perspektiv ar detta valdigt positivt eftersom det minskar
tillverkning, transport och destruktion av l6sningsmedel. Det &r aven positivt ur ett ekonomiskt
perspektiv da BIM Kemi sparar 3444 kr om aret pa att ateranvanda samma losningsmedel tre
ganger.

5.3 Fortsatta studier och forbattringsomraden

For framtida studier rekommenderas att gora fler undersokningar pa hur renhetsgraden andras
vid upprepande ateranvandning av losningsmedel, garna med avsattningar och pappersmassa
som provmaterial. Det hade varit intressant att se hur manga ganger ett I6sningsmedel kan
ateranvandas och se hur renhetsgraden forandras.

Nagot annat som kan undersokas &r att 6ka mangden provmaterial, nu testades endast 2 gram
provmaterial, for att se om bade méangden forlorat 16sningsmedel minskas samt om renheten
paverkas. Det vore dven intressant att undersoka om extraktionen gar att modifiera sa att mindre
I6sningsmedel forloras.
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6. Slutsats

Syftet med denna studie var att undersoka om ett l6sningsmedel kan ateranvandas efter
extraktion. Undersokningen visade att renheten inte forsdmrades vid extraktion av vax och
pappersmassa. Alla koncentrerade prover utom prov 2 klarade kravet for ateranvandning, vilket
var en renhet pa samma eller hogre niva an det rena I6sningsmedlet. Det upptécktes en viss
kontaminering men dessa nivaer &r sa pass laga att det kan anses forsumbara.

Vid varje extraktion forloras l6sningsmedel men det finns ingen tydlig trend mellan
extraktionshalt, provmaterial och forlorat l6sningsmedel. | snitt foérlorades 155 %
I6sningsmedel per extraktion.

Vid ateranvandning av losningsmedel blev 16sningsmedlet nagot renare. Detta innebdr att det
kan sparas en stor mangd losningsmedel utan att kvalitén pa losningsmedlet forsamras. Det ar
fordelaktigt ur ett ekonomiskt och miljomassigt perspektiv. Vid ateranvandning av samma
I6sningsmedel tre ganger sparas 63,4% av det inkopta l6sningsmedlet, vilket innebér att BIM
Kemi kan spara 3444 kr per ar.
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8. Bilagor

Bilaga 1. Provmaterialsvikt for prov 2. [4]
Extraktionshylsa | Provmaterialsvikt [g]
1 7,869

6,0112

5,1460

6,3664

1,9445

6,3759

OO~ WIN

Bilaga 2. Sekvens 1 i GC-FID.

Rate [°C/min] Value [°C] Hold time [min] Run time [min]
100 5 5
25 360 2 17,4

Bilaga 3. Sekvens 2 i GC-FID.

Rate [°C/min] Value [°C] Hold time [min] Run time [min]
80 5 5

10 100 0,8 7,8

50 360 2 15
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