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ABSTRACT

Oxygen delignification is an important process step in paper pulp production for
decomposition of lignin, but to preserve the cellulose chains. The method makes the pulp
production more environmentally friendly and economic, mainly because it lowers the need
of bleaching chemicals. The purpose of this thesis is to analyse the effect of the washing step
after oxygen delignification in BIM Kemi:s pilot plant, this is done by using different
parameter settings in the washing step. The difference of the settings and the repeatability in
the method was investigated by analysing extractive content, kappa number and brightness of
the pulp. The result show that the washing step affect extractive content, kappa number and
brightness. Washing with more water is lowering extractive content and kappa number. The
washing step has a minor impact on brightness, when using the analysing method used in this
study, but a trend can be seen where the result show higher brightness when washing with
more water. The results show that the repeatability is satisfying with high accuracy of
performance in the washing step. Overall, the case with best repeatability, is the case where
washing with a dilution factor of three was performed, but it is most observable as a
difference in the analysis of extractive content. Further studies in this field could be to use the
parameter settings in the pilot plant that has shown the best performance in this study, to test
different products and their effect of pulp.

Keywords: Oxygen delignification, Washing step, Kappa number, Extractive content,
Brightness

This report is written in Swedish.



SAMMANFATTNING

Syrgasdelignifiering dr ett viktigt processteg inom pappersmassaindustrin for att bryta ner
lignin men samtidigt bibehalla cellulosafibrerna. Metoden gor produktionen av pappersmassa
miljovéanligare och mer ekonomisk, framfér allt genom minskat behov av blekkemikalier.
Syftet med arbetet ar att utvéardera tvattstegets inverkan efter syrgasdelignifiering i BIM
Kemi:s pilotanlaggning, dar olika parameterinstallningar i tvattsteget anvands. Skillnader
mellan olika instéllningar samt repeterbarheten i metoden undersoktes genom att analysera
extraktivamneshalt, kappatal och ljushet pa massan. Resultatet visar att tvattsteget paverkar
extraktivamneshalt, kappatal och ljushet. Vid tvatt med mer vatten sjunker bade
extraktivamneshalt och kappatal. Tvattsteget har en mindre paverkan pa ljusheten, vid
anvandning av analysmetoden som anvénds i den har studien, men en trend syns dar
resultaten visar hogre ljushet vid 6kad méngd tvattvatten. Resultatet visar att repeterbarheten
ar god vid hég noggrannhet av utférande av tvéttsteget. Det fall med bést repeterbarhet
sammantaget &r det fall dar spadfaktor tre anvandes, men det &r i analys av
extraktivamneshalterna det fallet utmarker sig mest. Vidare studier inom det har omradet kan
vara att anvénda de parameterinstallningar i pilotkokaren som visats fungera bast i den har
studien, for att testa olika produkter och deras paverkan av egenskaper i pappersmassa.

Nyckelord: Syrgasdelignifiering, Tvattsteg, Kappatal, Extraktivdmneshalt, Ljushet.
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1 Inledning

Syrgasdelignifiering borjade anvandas kommersiellt under 1970-talet. Ar 1867 upptécktes
fordelen med syre som delignifieringsmedium och man anvande sig da av luft. Under 1915
utvecklandes processteget och alkaliska forhallanden lades till. Metoden utvecklades
ytterligare ar 1970 da nyttan av magnesiumsalt som tillsats for att skydda cellulosan fran
nedbrytning upptacktes och det & den metod som anvénds &n idag. [1]

Inom industrin anvands syrgasdelignifiering innan blekning av pappersmassa for att gora
pappersmassatillverkning miljévénligare och mer ekonomisk. Behandling av pappersmassa
med syrgas bryter ner lignin. Det gor att anvandning av syrgasdelignifiering minskar behovet
av blekkemikalier for att uppna samma resultat som vid blekning utan syrgasdelignifiering
som forbehandlingssteg [2]. Det bidrar till att anvédndningen av syrgasdelignifiering har en
stor fordel ur miljosynpunkt och ar d&ven ekonomiskt fordelaktig.

Tvattsteget efter syrgasdelignifiering har en inverkan pa halten av extraktivamnen, lignin
samt ljusheten, vilka alla &r av stor betydelse for det efterféljande bleksteget. Det ar darfor
viktigt att tvétta ur det lignin och de extraktivdmnen som finns i massan efter
syrgasdelignifieringen for att inte 6verfora dem in i bleksteget. I industrin anvands tva
syrgasdelignifieringssteg efter varandra med tvétt mellan varje steg medan endast ett steg
anvands i det har arbetet. [2]

P& BIM Kemit finns utrustning for att utfora syrgasdelignifiering och efterféljande tvittsteg i
pilotskala. For foretaget ar det viktigt att ha en fungerande pilotanldggning, med en repeterbar
metod, for att kunna utveckla och utvardera deras produkter. Tidigare forsok med
utrustningen har utforts dér olika kokparameterinstallningar studerats for att hitta optimala
kokinstallningar. Vidare har man noterat att repeterbarheten inte ar tillracklig och att
tvattsteget paverkar repeterbarheten.

Déarfor kommer inverkan av tvattsteget efter syrgasdelignifiering i pilotanlaggningen att
undersdkas i den hér studien, genom att analysera olika egenskaper i pappersmassan och
pappret efter tvatt. Arbetet kommer &ven att undersoka repeterbarheten i pilotanlaggningen.

1BIM Kemi AB éar ett forsknings- och utvecklingsforetag som jobbar med produktutveckling
och specialkemikalier inom pappers- och pappersmassaindustrin dar ett stort fokus ligger pa
miljon.



1.1 Syfte

Syftet med arbetet &r att undersoka vilken inverkan tvéttsteget efter syrgasdelignifiering har
pa egenskaper i pappersmassa dar ligninhalt (matt med kappatalsanalys), ljushet och
extraktivamneshalt kommer att analyseras efter specifika tvattsteg. Studien kommer &ven
undersoka repeterbarheten hos metoden som anvands.

1.2 Fragestallning
Hur paverkas pappersmassa av olika parameterinstallningar i tvattsteget efter
syrgasdelignifiering?

- Hur paverkas extraktivamneshalten?
- Hur paverkas kappatalet?
- Hur paverkas ljusheten?

Hur ser repeterbarheten ut i pilotanlaggningen for syrgasdelignifiering?

1.3 Avgransningar

Rapporten kommer inte att behandla annat an sulfatmassa gjord pa barrved. Experimenten
genomfors endast i liten skala i en pilotanlaggning och kommer endast att frambringa resultat
som kan jamforas inom ramen for den har rapporten.



2 Bakgrund

Trad bestar framst av cellulosa, hemicellulosa, lignin och extraktivamnen, dar det ar cellulosa
som utvinns for att tillverka papper. Lignin aterfinns till en del i cellvaggarna och framst i
mittlamellerna mellan fibrerna och kan ses som tradets lim som haller ihop fibrerna. |
pappersmassatillverkning ar malet att I6sa ur lignin ur cellerna utan att bryta ner cellulosan.

[1]

Lignin &r en komplex polymer med fenylpropangrupper som basenheter. Strukturen i en
ligninmolekyl &r oregelbunden och vikten ar omgjlig att bestdmma. Lignin i barrved
innehaller till storst del basenheter av guaiacyl-lignin, illustrerad i Figur 1, som &r lankade
tillsammans genom eter- eller kol-kol-bindningar. [3]
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Figur 1. Strukturformel av guaiacyl-lignin

2.1 Syrgasdelignifiering

Nar flis kokas till massa bryts ligninmolekyler ner i mindre bestandsdelar och fibrerna
frigors. Syrgasdelignifiering anvands mellan kokning och blekning av pappersmassa och
bidrar till att en kortare koksekvens kan anvandas. Vid slutet av koket blir selektiviteten av
delignifieringen sémre. For att ka selektiviteten av delignifieringen och minska
nedbrytningen av cellulosa anvands syrgasdelignifiering. Det gor att tiden massan
delignifieras kan forlangas utan att utbytet paverkas i lika stor grad som vid langre koktid. [1]

Det ar inte bara lignin som bryts ner under syrgasdelignifiering utan aven andra organiska
amnen. Det betyder att kappatal, extraktivamneshalt och ljushet paverkas under processteget.
Malet med syrgasdelignifiering ar bland annat att fa sa hog ljushet och laga kappatal och
extraktivamneshalter som mojligt. [3]

Under syrgasdelignifiering bryts lignin ner genom att det oxideras. Syrgas ar inte ett starkt
oxideringsmedel och darfor utférs syrgasdelignifiering under alkaliska forhallanden och hog
temperatur eftersom syrgasmolekylerna da kan reagera med fenoler for att bilda radikala
superoxid-anjoner och fenoxy radikaler som i sin tur kombineras for att oxidera ligninet,
reaktionen &r illustrerad i Figur 2 [4]. Oxiderat lignin ar hydrofilt och ddrmed vattenlosligt
vilket gor det I4tt att tvatta ur ligninet ur massan efter syrgasdelignifieringen. Dessutom bryts
ligninmolekylen ner i mindre delar vilket &ven det bidrar till att det &r lattare att tvatta ur. [1]
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Figur 2. Reaktion av fenol under syrgasdelignifiering.

Radikala superoxid-anjoner kan aven indirekt leda till nedbrytning av cellulosa.
Nedbrytningen kan hdmmas vid anvandning av magnesiumsalt [1]. Det &r inte helt utrett
varfor magnesiumsalt kan hdmma nedbrytningen av cellulosa. En teori ar att
magnesiumjonerna reagerar med jarn- och manganjoner i massan och bildar féreningar som
gor att de jonerna blockeras fran ytterligare reaktioner. Utan magnesium kan jarn- och
manganjoner reagera med superoxid-anjoner dér foreningen i sin tur kan reagera med
cellulosan och reducera langden pa cellulosakedjorna vilket i sin tur paverkar
pappersmassans viskositet negativt. [2]

Syremolekylerna behover transporteras fran gasfas, via en vatska, in till fiberytorna i massan
for att kunna reagera med ligninet. Syrgas har en lag l6slighet i vatten som okar med 6kat
tryck vilket innebar att for ett effektivt resultat efterstravas ett hogt tryck vid
syrgasdelignifiering. [2]

Tvéttsteget efter syrgasdelignifiering i industrin har en spadfaktor som ligger mellan 2-5.
Spadfaktorn kalkyleras genom att ta den méngd tvattvatska som anvands subtraherat med
méangden vatska som foljer med produktstrémmen ut. Summan divideras med méngden
massa som anvands. Spadfaktorn &r dimensionsldst men uttrycks oftast i kg/kg eller ton/ton.

[5]

2.2 Extraktivamnen

Extraktivamnen ar ett samlingsnamn pa lagmolekylara och icke-strukturella &mnen som utgor
en mindre del av bestandsdelarna hos trad [6], [7]. Nagra av amnenas funktioner &r att ge
néring och skydda tradet [8].

Det finns lipofila och hydrofila extraktivamnen, de hydrofila &mnena extraheras ur enklare
under syrgasdelignifiering och tvatt medan de lipofila &mnena stannar kvar i massan. Vid
analys kan de lipofila @mnena extraheras ur med hjélp av organiskt Idsningsmedel. Till
lipofila &mnen tillhor harts, fettsyror, terpener, steroler och vax. [6]

Forluster av extraktivdmnen sker vid lagring av tréflis, innan kokprocessen, men &ven under
kokning, syrgasdelignifiering och vidare under blekning [3]. Eftersom det sker forluster
under lagring betyder det att forluster av extraktivdmnen &ven skulle kunna ske under lagring
av torkad massa.



2.3 Kappatal

Lignin och dess komplexa struktur gor det svart att mata mangden lignin i ett prov. Istéllet
anvands ofta kappatalsméatning som standardmetod for att fa ett indirekt varde pa
ligninhalten. For analys av kappatal anvands kaliumpermanganat, svavelsyra, kaliumjodid
och natriumtiosulfat. [2], [1]

Kaliumpermanganat anvands eftersom det reagerar med dubbelbindningar i ligninet men inte
oxiderar eller 16ser upp kolhydrater. Svavelsyrans uppgift &r att se till att reaktionen sker
under sura forhallanden sa att permanganatjoner kan reagera med ligninet, som bildar
oxiderat lignin och manganoxid vilket visas i reaktion 1. Vid analys av kappatal sker
reaktionen under en bestdmd tid for att mangden reagerad lignin inte ska variera mellan
forsoken, vanligtvis anvénds 10 minuter. Kaliumjodiden tillsatts for att reagera med
overskottet av permanganatjonerna och blida elementér jod vilket visas i reaktion 2 nedan.
Vid den reaktionen andrar lésningen farg fran lila/brun till gul/brun. Natriumtiosulfat anvands
for att titrera 16sningen tills den blir farglos. Natriumtiosulfaten reagerar med elementér jod
och bildar tetrationat och jodidjoner vilket reaktion 3 nedan visar. Eventuellt kan stérkelse
anvandas for att kunna se fargomslaget tydligare. [9]

Lignin + MnO; + 4 H* - Oxiderat lignin + MnO, (6verskott) + MnO, + 2 H,0 (1)
2MnO; +101~ + 16 H* > 2 Mn** + 51, + 8 H,0 @)
25,05+ I, » S0+ 21" (3)

For berékning av kappatal &r det viktigt att veta mangden natriumtiosulfat som har reagerat
med elementar jod och pa sa satt ta reda pa hur mycket permanganat som inte forbrukades i
reaktionen med lignin. Det kan i sin tur réknas om till mangden forbrukad permanganat och
darmed kappatalet. [9]

For sulfatmassa av barrved kan en uppskattad ligninhalt kalkyleras genom att kappatalet
multipliceras med 0,14. Forhallandet mellan kappa och ligninhalt skiljer sig dock beroende pa
tradsort och delignifieringsmetod. [2]

2.4 Ljushet

Ljushet mats for att se effekten av blekningen [2]. Det finns olika satt att mata ljushet pa, men
det mats alltid vid vaglangden 457 nm. Det som skiljer de olika metoderna at ar i vilken
vinkel ljuset kommer fran nar matningen utfors samt ytan pa pappret som anvands [1].
Analyserna i den har studien &r gjorda med metoden ISO-ljushet vilken &r den europeiska
standarden for matning av ljushet. For metoden 1SO-ljushet traffar ljuset pappret fran alla
olika vinklar och anvénder sig av bade flouroscent ljus och ofiltrerat dagsljus. [1]

De matvarden som fas fran analysen ligger pa skalan 0-100% dar 100% &r hogst ljushet. Ju
hogre ljushet ett papper har, desto hogre andel blatt ljus har reflekterats fran pappret. [10]

Ljusheten paverkas positivt av torkning, men negativt av pressning och olika fargade dmnen i
massan [2]. De olika &mnena som paverkar ar vanligtvis oxiderat lignin eller extraktivamnen
med fenolgrupper. Extraktivdmnen &r vanligtvis farglosa &mnen men vid reaktion med
metaller eller oxidation kan de paverka ljusheten negativt. [3]



3 Metod

Metoden som anvéndes var en experimentell metod dar oberoende variabler och behandling
redan identifierats. Den oberoende variabeln som behandlades i experimentet var tvéttsteget
efter syrgasdelignifiering. Ovriga oberoende variabler, som var lasta i fasta positioner, i
experimentet var: tid i kokaren, tryck i autoklaven, temperatur i kokaren samt mangd
kemikalier.

Trippelprov gjordes pa alla olika fall och varje prov analyserades sedan tre ganger med
avseende pa kappatal, ljushet och extraktivamneshalt.

3.1 Urval

Urvalet bestamdes genom att forsoka efterlikna ett tvattsteg fran industrin sa nara som
mojligt for att sedan tvatta med bade 6kad och minskad mangd vatten vilket anvandes for att
kunna jamfdra skillnaderna, och studera repeterbarheten, i de olika fallen.

Ett minimifall d&r ingen tvatt anvandes utfordes for att ytterligare kunna jamfora tvattstegen.
Nér alla prov var gjorda bestdmdes att tillfora ett fall dar massan tvéttades maximalt. Ett fall
gjordes ocksa dar ingen syrgas anvandes for att undersoka den enskilda effekten av sjélva
syrgasen. For att identifiera kokets inverkan utfordes ett fall utan kok men med tvétt.

Tidigare forsok har gjorts pa BIM Kemi i den tillgangliga pilotanlaggningen, dar de
oberoende variablerna som &r lasta i den hér studien: mangd kemikalier, 90 minuters
retentionstid i kokaren med ett tyck pa 0,8 bar och temperatur pa 95°C, togs fram. De
forsoken ligger till grund for det experiment som utforts i det har arbetet.

3.2 Genomfdrandet

For att ta hojd for att koken och analyserna kunde bli béattre utforda ju langre experimentet
fortlopte, delades koken upp i tre serier dar prov 1 av varje fall utférdes innan prov 2 av varje
fall paborjades och sa vidare.

Det efterstravades att halla torktiden till varje prov sa jamn som mojligt for att eliminera den
faktorn.

Under arbetets gang gav Soxtec, som var planerad analys for extraktivamneshalt, otillrackliga
resultat vilket gjorde att analysmetod byttes till gaskromatografi med flamjoniseringsdetektor
(GC-FID), se bilaga 2 for resultat av Soxtec-analys.

3.3 Analys

Analysen bygger pa den radata som framkommit under det experiment som genomforts.
Resultatet &r en sammanstallning av analysen och har gjorts genom lagesmatt och
spridningsmatt dar medelvérdet har anvéants.

Forvantade resultat av de olika parameterinstallningarna pa tvatt var att tvattsteget med 500 g
tvatt skulle vara optimalt eftersom det &r anpassat efter spadningsfaktorn som anvands inom
industrin. Forvantningarna var aven att tvatt med ékad méngd vatten skulle ha lagre
extraktivamneshalt och kappatal samt hogre ljushet &n tvatt med minskad méngd vatten.



4 Utfoérande

Experimenten utférdes pa plats i BIM Kemi:s lokaler i Stenkullen.

4.1 Syrgasdelignifiering av massa

Den massan som anvandes i de har experimenten var massa som kokats pa bruket, frysts ner
och tagits fram och torkats innan den anvandes. Vid utforandet av syrgasdelignifieringen
anvandes en tryckkokare med en tillhdrande autoklav i pilotskala som gick att tryckséatta med
syrgas, se Figur 3.

Tryckkokaren fylldes med vatten och varmdes till 95°C. Nar tryckkokaren hade natt ratt
temperatur forbereddes den torkade massan med kemikalierna, méngderna visas i Tabell 1.
Den torkade massan och vétskan bladandes i en Kitchenaid under 30 sekunder.

Tabell 1. Vikt fér massan och kemikalierna fér syrgasdelignifiering. Vérdena dr framtagna pd BIM i tidigare studier.

Torkad massa [g] Destillerat H20 [g] NaOH (45%) [0] MgSO4 (1%) [0]
50,4 364,45 3,14 2,02

Massan overfordes till autoklaven som trycksattes till 0,8 bar med syrgas. Autoklaven
placerades i tryckkokaren och rotation initierades. Rotation och varme stangdes av efter 90
minuter. Autoklaven plockades ur tryckkokaren och trycket i autoklaven kontrollerades.

Massan tvattades genom att blanda med bestdamd méangd 90°C tvattvatten med en impeller i
fem minuter. Massan 6verfordes sedan till en sil for att pressa ut en bestdamd mangd vétska
med hjalp av en press, se figur 3.

Massan samlades upp for vidare analys. Tva tredjedelar torkades i 22 timmar i 40°C for att
darefter analyseras. Resterande del frystes in for att vid behov kunna anvéndas vid senare
tillfélle.

Figur 3. Autoklav, tryckkokare, sil med press



4.1.1 Parameterinstallningar

Tabell 2 visar parameterinstéliningarna for de olika fallen. For alla fall pressades det ut lika
mycket som hade tillsatts i tvatten férutom for fallet utan tvatt. Efter forsta forsoket valdes att
100 g vatska skulle pressas ut eftersom massan da kandes ungefar lika torr som i féregaende
fall.

Tabell 2. Parameterinstdllningar.

*1 Koket blandades med 1000 g nittiogradigt vatten for att sedan skéljas ut i 6verflod genom att spola med
vattenslang.

*2 Ingen exakt méangd bestamdes for utpressningen, pressades efter liknande torrhalt som tidigare forsok.

Fall Kokat Syrgas Tvatt (g) Press (g)
Utan tvatt Ja Ja 0 100

250 g tvatt Ja Ja 250 250

500 g tvatt Ja Ja 500 500

750 g tvatt Ja Ja 750 750
Maxtvatt Ja Ja 1000+06verflod*t  Till torr*?
Utan O> Ja Nej 500 500

Utan kok Nej Nej 500 500

4.2 Analys av extraktivamneshalt

For analys av extraktivamneshalt anvéandes tva olika metoder. Den forsta metoden som
anvandes var med instrumentet Foss Soxtec 2050, till vanster i figur 4, dér extraktivamnen
extraherades i instrumentet och mattes genom att vaga extraktivamnena. Den andra metoden
som anvandes var mikrovagsextraktion ihop med analys av fettsyrametylesterar (FAME) i
GC-FID, bild pa GC-FID till hoger i figur 4. Anledningen till byte av metod lases i 3.2
Genomforandet.

Figur 4. Soxtec till viinster, GC till héger.



4.2.1 Extraktion i Soxtec

Extraktion med Soxtec anvandes for att mata extraktivamneshalt genom att lata massan kokas
i ett I6sningsmedel for att 16sa ut &amnena. For analysen anvéandes bade glaskoppar med
aceton och aluminiumkoppar med cyklohexan-aceton, forhallandet 9:1, som I6sningsmedel.
Losningsmedlen kan ersatta varandra beroende pa vilka &mnen som ska extraheras.

Kopparna tvéttades noggrant och torkades sedan i 100°C for att darefter svalna i en
exsickator. Kopparna véagdes upp for att sedan kunna jamfora kopparnas vikt fore och efter
extraktion och darmed fa ut massan av extraktivamnena.

For varje prov vagdes cirka 4 g massa upp i en pappershylsa och packades kompakt. En
magnetisk hylsring sattes pa hylsan for att kunna placera den i Soxtec:en. Kopparna fylldes
med 70 ml 16sningsmedel och placerades under hylsorna och programmet startades.

Losningsmedlet indunstade i Soxtec:en och néar programmet var klar togs kopparna ut och
vagdes. Darefter kunde mangden 16slig substans berdknad enligt ekvation 1:

W3-w2

% loslig substans = 100 (1)

W1= provets vikt (9)
W2= vikt av kopp (g)
W3=kopp + extrakt (g)

4.2.1.1 Surgdrning av massa

Surgdrning av massan genomfordes pa grund av att analysen med Soxtec inte gav tillforlitliga
resultat for extraktivamneshalt, da de var for 1aga. Genom att surgéra massan kunde en storre
del extraktivamnen extraheras ut eftersom det ofta finns en hégre mangd acetonldsligt
innehall i massa som har ett pH runt 3 jamfort med mer alkaliska massor.

Torkad massa véagdes upp till 5 g och blandades med 100 g attiksyra (2,95%) i 1 minut pa
halv effekt i en mixer. Darefter fick blandningen sta i 10 minuter. Blandningen férdes sedan
over till en buschnertratt for att separera vatskan fran massan. Filtratet recirkulerades genom
provet fyra ganger. Darefter mattes pH pa filtratet, vid pH éver 3,5 tillsattes mer &ttiksyra och
provet filtrerades igen. Nar pH var under 3,5 lades massan i en aluminiumform och torkades i
40°C under ett dygn for att darefter extrahera extraktivimnen med Soxtec pa samma satt som
tidigare beskrivits.

4.2.2 Analysering i GC-FID efter mikrovagsextraktion

For att forarbeta provet infor GC-analys utfrdes en mikrovagsextraktion. En weflonknapp
och en magnetloppa lades i ett karl for mikrovagsextraktion. Karlet nollades pa vagen for att
sedan véga in 1 g prov. Samma sak utfordes for varje enskilt prov dér ett kérl sparades for en
blank utan nagon massa. Till varje karl tillsattes 25 ml torr aceton (aceton med tillsatt
natriumsulfat, Na2SO4) och 100 pl av varje internstandard: sterol som bestar av 5a-cholestan-
3B-ol och C17 som bestar av heptadecanoic acid. Ett lock till varje kérl lades pa och varje
karl placerades sedan i ett skyddshélje med hallare som forsléts. Hallarna placerades i
mikrovagsugnen. | ett av karlen fordes en sensor in for dvervakning av innertemperaturen. Ett
program med en temperatur i karlen pa 120°C anvandes. Varmningen skedde under 35
minuter for att sedan svalna.



Efter mikrovagsextraktionen 6verfordes extraktet fran karlen till rengjorda 30 ml vialer, en
for varje prov. Vialerna fylldes sedan upp med torr aceton sa att alla hade samma mangd
vatska i sig, for att fa balans i indunstningsinstrumentet (MiVac) dar vialerna sedan
placerades for att dunsta in all vatska.

Nér proverna var torra togs de ut och 2 ml torr aceton tillsattes i varje vial for att I6sa provet
igen. Till 2 ml vialer 6verférdes 500 ul prov och 50 ul metyleringsreagens, TMSH (0,2 M)
for att ta fram metylesterderivat. Vialerna placerades i GC:n for analys av FAME med GC
installningarna som presenteras nedan i Tabell 3.

Tabell 3. GC instdllningar

Kolonn: HTS5, silica kolonn, icke-polar
15m, 0,25 mm, 0,1 pum

Injektor temperatur: 220 °C

Temperaturprogram: 150 °C RT 1 min

15 °C/min till 300 °C

300 °C RT 3 min
Béargas: Helium (He)
Detektor: FID 370 °C

Metoden gav resultat av vikten pa separata extraktivamnen i provet. For berakning av
fettsyror och harts anvandes 1S C17 och for berdkning av steroler anvéandes IS Sterol. Forst
raknades vikten per amne ut genom att anvanda arean under toppen pa det amnet, se ekvation
2. Vikten justerades sedan mot blankprovernas resultat som berdknades genom att anvénda
medelvérdet pa provmassan for de 6vriga prov som hade korts.

(konc IS'wol 1S)

Respons av amne: —— =
p Respons av IS

Vikt per amne = [mg/g prov] 2

Massa prov
4.3 Analys av kappatal
Kappatalsanalys anvandes for att indirekt fa ett varde av ligninhalten i massan. Tre gram
torkad massa véagdes upp och dverfordes till en mixer for att blandas med 500 ml destillerat
vatten i 20 sekunder. Vétskan och massan i mixern éverfordes till en bagare tillsammans med
en magnetloppa. Mixern skoljdes ut med 280 ml destillerat vatten som fordes over till
bagaren, for att fa med all massa. Bagaren placerades sedan pa en magnetomrorare.

100 ml kaliumpermanganatlésning (0,1 N) och 100 ml svavelsyra (2 M) mattes upp i en
bagare. Blandningen hélldes i massa- och vattenblandningen samtidigt som ett stoppur
startades. Bagaren som anvéndes for kaliumpermanganaten och svavelsyran skéljdes ur med
20 ml destillerat vatten och éverférdes till blandningen for att fA med all 16sning.
Temperaturen maéttes i boérjan, mitten och slutet av reaktionen. Efter exakt 10 minuter
tillsattes 20 ml kaliumjodidlosning (1 M) for att reagera med dverskottet av
permanganatjoner.

Titrering med natriumtiosulfatlosning (0,2 N) utférdes tills blandningen var farglés. For att
enklare se skillnaden anvandes starkelse for att fa en gra/svart farg istéallet for gulaktig.
Berdkning av kappatal utférdes med hjélp av nedan angivna ekvationer 3, 4 och 5 [9]:
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Kappatal = ‘LT:- (1+0,013- (25 — temp)) (3)

__(b=o)n
o1 4)
d = 10%00093(a-50) (5)

a= volym for forbrukad permanganatlosning (0,1 N)

b= volym tiosulfatlésning forbrukad vid blindprovtitrering

c= volym tiosulfatlosning forbrukad vid titrering av prov

n=tiosulfatsléningens koncentration, mol/liter

d= faktor for korrektion till 50-procentig permanganatforbrukning, beroende pa vérdet av a
m= invagd massa (g)

4.4 Analys av ljushet

Instrumentet (Technidyne color touch 2 model 1SO), som visas i Figur 5, anvandes for att
mata ljusheten pa tre olika punkter pa ett pappersark for att darefter ge ett resultat med
medelvérde och standardavvikelse.

o~

Figur 5. Technidyne color touch 2 model ISO

4.4.1 Tillverkning av pappersark

Vid analys av ljushet anvéandes pappersark som tillverkades genom att en liter destillerat
vatten och 10 g torkad pappersmassa blandandes 1 minut i en mixer. Blandningen delades
upp i tre delar & 300 ml for att darefter, en och en, dverforas till en blischnertratt for att
filtreras. Filterkakan (pappersarket) pressades darefter i en press under 2 minuter. Arken
torkades sedan i 60 minuter for att senare ljushetsanalyseras i Technidyne:en.
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5 Resultat och diskussion

Presenterade siffror i kapitlet kan inte jamforas med siffror inom industrin.
Syrgasdelignifieringen inom det har projektet sker i mindre skala och resultaten anvands for
att se om metoden &r repeterbar och for att jamféra de olika fallen mot varandra.

Tabell 4 nedan visar medelvarden av de olika analyserna. Déar kan man ldsa av att kappatalet
sjunker med Okad tvétt vilket aven trenden for extraktivamnena visar. VVardena for ljushet
Okar med okad tvatt.

Alla vérden for extraktivdmneshalt &r angivna for fettsyrorna C18:2-1. Véardena for de
fettsyrorna valdes eftersom de gav l&gst standardavvikelse, se bilaga 4. For jamforelse finns
vardena for den totala extraktivdmneshalten i Bilaga 3.

Tabell 4. Medelvirden av varje fall for varje analys.

Fettsyrahalt C18:2-1 Ljushet
Fall [ymg /g prov] Kappatal J[% 1
Startmaterial 0,5124 32,1 19,91
Utan tvatt 0,3442 29,2 23,52
250 g tvatt 0,2655 25,2 23,45
500 g tvatt 0,1892 23,6 24,19
750 g tvatt 0,1464 22,3 24,16
Maxtvatt 0,0298 18,8 25,60
Utan kok 0,2761 28,7 21,08
Utan O 0,2235 26,3 22,08

| kapitel 5.1 och 5.2 raknas jamforelser ut mellan startmaterialet och fallet utan kok, for att
tydliggora tvéattstegets inverkan. I de jamférelserna har ekvation 6 anvéants.

Start material—Utan kok
' : L% 100 [%] (6)
Start material

Jamforelser gors &ven med olika fall, i kapitel 5.1 och 5.2, mot fallet kok och tvatt med 500 g
vatten. I de jamforelserna har ekvation 7 anvénts.

|Fall som jamfors—Tvatt 500 g|

Fall som jamfors x 100 [%] (7)
| kapitel 5.3 jamfors varden for ljushet som blir hogre vid 6kad tvétt och motsvarande
ekvationer, som ovan, anvands, men jamfors istallet med fallet utan kok i ekvation 8 och med
fallet tvatt 500 g i ekvation 9.

|Start material—Utan kok| 1 %
Utan kok %100 [ 0] (8)

|Fall som jamfors—Tvatt 500 g|
Tvatt 500 g

x 100 [%] 9)
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5.1 ExtraktivAmnen

Extraktivdmneshalterna sjunker med Okad tvatt vilket illustreras i Figur 6 och motsvarar det
resultat som forvéantades. Vardena mellan de olika fallen dverlappar varandra vilket indikerar
att resultatet inte ar helt tillforlitligt. Det pastaendet kan dven styrkas med att vardena ligger
under 1 mg/g prov, vilket innebdr att det kunnat extraheras mindre &n 0,1% extraktivdmnen
ur massan. Standardavvikelserna for fallen ligger alla runt 10-20%, se bilaga 4 for alla
varden. Trots hoga standardavvikelser syns en nedatgaende trend i extraktivamnena med
Okad tvétt.

Tvattstegets inverkan pa extraktivamneshalten efter syrgasdelignifiering kan analyseras
genom att jamfora kok med 500 g tvatt och fallet kok utan tvétt. Skillnaden mellan de olika
fallen visar att fallet med tvétt har en extraktivamneshalt som &r 45% lagre an
extraktivamneshalten pa fallet utan tvatt, vilket beraknats med ekvation 7.

Inverkan av tvattsteget kan ytterligare beskrivas genom att jamfora medelvardena mellan
startmaterialet och fallet utan kok. Skillnaden mellan de fallen berdknas med ekvation 6 dar
fallet utan kok &r 46% lagre an startmaterialet. Skillnaden tyder pa att en stor andel
extraktivdmnen tvattas ur massan utan att massan har kokats eller behandlats med syrgas.

Extraktivimneshalt C18:2-1 (mg/g prov)

Startmaterial Utan tvatt Tvatt med 250g Tvatt med 500g Tvatt med 750g
vatten vatten vatten

Figur 6. Tvdttstegets inverkan pd extraktivimneshalt av C18:2-1: medelvdrde, maximivdrde, minimivérde.

Vid jamforelse mellan fallet kok med 500 g tvatt och olika parameterinstallningar, som visas
i Figur 7, kan man se att tvatten har storre inverkan pa extraktivimnena i massan an koket
och syrgasen.

For att verifiera att syrgasdelignifiering har en inverkan pa extraktivamneshalten i massa
jamfors medelvardena for fallet utan syrgas och 500 g tvétt med fallet med syrgas och 500 g
tvatt. Resultatet for syrgasens inverkan pa extraktivamneshalterna, vilket illustreras i Figur 7,
visar att extraktivamneshalten ar l1agre i det fall dér syrgas anvants. Med ekvation 7 berdknas
att i fallet dar syrgas har anvéants ar extraktivamneshalten 15% lagre an i fallet dar nar man
inte anvéander syrgas. Det ar en mindre skillnad &n 6vriga parameterinstéliningar vilket tyder
pa att syrgasdelignifieringen har minst inverkan pa extraktivamneshalten i analyserna som
gjorts.
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Kokets inverkan pa extraktivamneshalterna jamférdes ocksa. Skillnaden mellan att koka
massan eller inte rdknades ut med ekvation 7 och visar att extraktivdmneshalterna ar 31%
lagre i fallet d&r massan har kokats.

Olika parameterinstallningars paverkan
pa fettsyrahalt C18:2-1

0,45
0,4
0,35
0,3
& 0,25
2 & I I
£ 0,15
0,1
0,05

ov]

g/g

Kok med Utan Kok med Utan Kok med Utan kok
500 g tvatt 500 g syrgas 500 g
vatten vatten vatten

Figur 7. Skillnader i extraktivimneshalt av C18:2-1 mellan olika parameterinstdllningar jimfért med kok med 500 g tvdtt.
Felstaplarna representerar spridningsmdtt.

Om man jamfor medelvérdena serie for serie i bilaga 4, utmérker sig det forsta koket dar
syrgas och 500 g tvatt anvéandes, det &r lagre an de Gvriga serierna. Massan fran det koket
hade legat framme under en l&ngre tid &n alla andra massaprover, vilket kan vara en
bidragande faktor och styrker i sa fall teorin om forluster av extraktivamnen vid lagring dven
efter kokning.

5.2 Kappatal

| Figur 8 visas medel-, maximi- och minimivérdena av kappatal for fallen med olika
tvattinstalIningar. Figuren visar att kappatalen, och dérav ligninhalten, minskar med 6kande
tvattmangd vilket var forvantat. Standardavvikelserna for kappatal vid analys av de olika
tvattmangderna ligger mellan 1-4%, se bilaga 5 for alla véarden. Det finns vérden, bland varje
enskild analys, som Gverlappar varandra for de olika fallen. Men eftersom genomsnitten av
fallen tydligt skiljer sig at sa ar siffrorna trovardiga.

Vid jamforelse mellan fallet som inte har tvattats och fallet som har tvattats med 500 g vatten,
hade massan som tvattats 19% lagre kappatal an det som inte tvattades, utrdknat enligt
ekvation 7. Det tyder pa att tvattsteget har en stor inverkan pa kappatalet.

For att ytterligare visa tvattstegets inverkan pa kappatalet har en jamférelse mellan
startmaterialet och fallet utan kok utforts. Den procentuella skillnaden fran startmaterialet och
det fallet utan kok rdknades ut enligt ekvation 6, ddr fallet utan kok var 11% lagre. Skillnaden
visar att det finns 16st lignin i startmassan. For att fa ett tydligare svar pa hur mycket 16st
lignin startmassan innehdll hade den kunnat tvdttas utan att blanda i kemikalierna for att se
hur stor skillnad det hade blivit i kappatal bara genom att tvatta.
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Kappatal

33,0
31,0
29,0
27,0
25,0
23,0

21,0
Startmaterial Utan tvatt Tvatt med 250g Tvatt med 500g Tvatt med 750g
vatten vatten vatten

Figur 8. Tvdttstegets inverkan pd kappatal: medelvérde, maximivérde, minimivérde.

For att verifiera om syrgasen hade nagon inverkan pa kappatalet, jamfordes tvatt med 500 g
vatten, med och utan syrgas tillsatt innan koket. Dér syns en procentuell skillnad mellan
kappatalen pa 10%, dar kappatalet i fallet med syrgas var lagre, utrdknat enligt ekvation 7.
Det resultatet tolkas som att syrgasen gor skillnad for kappatalet och att
syrgasdelignifieringen fungerade.

Kokets inverkan visas genom att jamféra fallen: kok med 500 g tvétt och utan kok med 500g
tvatt. Skillnaden mellan de fallen réaknades ut enligt ekvation 7, dér kok med 500 g tvatt var
18% lagre &n fallet utan kok, vilket visar att koket har inverkan pa kappatalet.

De procentuella skillnaderna som har presenterats ovan illustreras i Figur 9, vilken visar
jamforelser mellan olika parameterinstéliningar och fallet med 500 g tvatt.

Olika parameterinstallningars paverkan
pa kappatal

31
29 I I
27
25
TR I I
21
19
17
15 — —

Kok med Utan tvatt Kok med  Utan Kok med Utan kok

500 g 500 g syrgas 500 g
vatten vatten vatten

Kappatal

Figur 9. Skillnader i kappatal mellan olika parameterinstdllningar jimfért med kok med 500 g tvdtt. Felstaplarna
representerar spridningsmatt.
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Analysen av kappatal utfordes manuellt déar felkallor i uppmatning och titrering kan ha skett.
Eftersom massan inte & homogen kan man fa i delar med hdg eller lag ligninhalt och darfor
kan resultaten skilja sig at.

5.3 Ljushet

| Figur 10 presenteras medel-, maximum-, och minimumvarden for ljushet av startmaterialet,
samt av de fall som tvéttades med olika mangd vatten. Vid jamforelse av de fallen &r det
tydligt att tvatt med 250 g vatten inte gor nagon skillnad nar det kommer till ljushet. Daremot
Okar ljusheten vid tvétt med 500 g och 750 g vatten.

Skillnaden mellan att tvatta med 500 g vatten och att inte tvéatta alls &r utrdknad med ekvation
9. Den visar pa att inte tvatta massan alls har 3% lagre ljushet 4&n om man tvattar massan med
500 g vatten.

Anledningen till att tvattsteget inte har stor inverkan pa ljusheten i de hér analyserna beror pa
att under tillverkning av pappersark blandas massan ut med 1 liter vatten som déarefter
filtrerades bort. Under processen syntes att filtratet var fargat vilket betyder att olika l6sta
amnen som till exempel lignin och extraktivamnen, som paverkar ljusheten, tvattades ur
massan. Tvattsteget har en storre roll &n vad som syns har pa grund av att metoden som
anvants for att mata ljusheten inkluderar ett steg som liknar tvétt.

Om man jamfor startmaterialet med fallet utan kok, alltsa bara tvétt, ar fallet utan kok 6%
ljusare an startmaterialet, vilket rdknas ut med ekvation 8. Det tyder pa att tvatten ger en
skillnad i ljushet.

Ljushet
26
25
24
23
22
21
20
19
Startmaterial Utan tvatt Tvatt med 250g Tvatt med 500g Tvatt med 750g
vatten vatten vatten

Figur 10. Tvdttstegets inverkan pd ljushet: medelvirde, maximivérde, minimivdrde.

For att visa inverkan av syrgasdelignifieringen pa ljusheten jamfors fallet utan syrgas och
fallet med syrgas, dar de bada fallen har tvattats med 500 g vatten. Skillnaden i ljushet mellan
de bada fallen &r utrdknad med ekvation 9 och ar 9%, dar fallet utan syrgas hade en lagre
ljushet. Det resultatet tyder pa att syrgasdelignifieringen har en inverkan pa ljusheten.
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Dér det blir storst skillnad i ljushet, ar jamfoérelsen mellan massan som kokats och inte
kokats, dar massan som inte kokats 13% lagre ljushet &n den massan som kokades vilket
raknades ut med ekvation 9. | fallet utan kok laggs massan i en alkalisk miljoé men tvattas
sedan ur direkt. Det ar darfor rimligt att skillnaden blir stor om koket har en inverkan pa
ljusheten, vilket resultatet tyder pa att det har.

Sammanfattningsvis ar det koket och inte tvattsteget som har storst betydelse for ljushet nar
metoden i den hér studien anvénds eftersom metoden for tillverkning av pappersark
inkluderar ett steg som kan efterlikna ett tvattsteg. Det innebar att fler &@mnen i massan som
paverkar ljushet tvattas ur, vilket paverkar resultatet av ljushetsanalyserna. Resultatet visas i
Figur 11 dar olika parameterinstallningar har jamforts med kok med 500 g tvétt.

Olika parameterinstallningars paverkan pa ljushet

25,5

o | |
23,5

22,5 1

21,5

Ljushet [%]

20,5
19,5 e —
Kok med Utan tvatt Kok med Utan Kok med Utan kok
500 g 500 g syrgas 500 g
vatten vatten vatten

Figur 11. Skillnader i ljushet mellan olika parameterinstdllningar jémfért med kok med 500 g tvdtt. Felstaplarna
representerar spridningsmatt.

5.4 Repeterbarhet

Vid bedémning av repeterbarhet jamfordes standardavvikelse for de olika fallen for att se
vilket resultat som var lagst, se tabell 5. For att kunna bedéma om repeterbarheten &ar
tillracklig behdver man veta hur stor noggrannhet som kravs i de forsok man vill utfora i
pilotkokaren och om den noggrannheten da &r storre an standardavvikelsen.

Tabell 5. Relativ standardavvikelse for de olika analyserna fér olika tvdttfall.

Tvattfall Fettsyrahalt C18:2-1 Kappatal Ljushet
R-STD [%] R- STD [%] R-STD [%0]
250 g tvatt 16,29 4,2 2,18
500 g tvatt 11,46 3,9 2,85
750 g tvatt 19,01 2,8 2,44
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Den tvattsekvens med lagst relativ standardavvikelse i avseende pa extraktivamneshalt ar
fallet med 500 g tvétt. Som beskrivits i kapitel 5.1 &r 6verlappet mellan analysvardena hogre
an onskvart. Det ihop med att de relativa standardavvikelserna ar relativt hoga kan tolkas som
att vardena inte ar helt tillforlitliga.

Den relativa standardavvikelsen for kappatal visar att det ar lattare att fa en repeterbarhet vid
tvatt med 6kad mangd vatten. Alla fall med tvatt har dock en relativ standardavvikelse mellan
ungefar 1-4 % vilket tyder pa att det ar latt att fa ett tillforlitligt resultat nar man anvander
pilotanlaggningen, om man vill analysera inverkan pa kappatalet i massan.

Det &r enkelt att fa en repeterbarhet i kokning (se bilaga 6) och tvattning nar man analyserar
ljushet. Den tvattsekvens som hade bast repeterbarhet i avseende pa ljushet var maximaltvtt,
vilken ligger pa en relativ standardavvikelse pa 0,95%. Efter maximaltvatten ar det tvatt med
250 g vatten som har bast repeterbarhet, men alla tvattsekvenser ligger runt 2-3% i relativ
standardavvikelse.

Sammanfattningsvis har det fall som tvéttades med 500 g vatten bast repeterbarhet i avseende
pa extraktivamneshalter. Det fallet har &ven standardavvikelser for analyserna av ljushet och
kappatal som inte ligger sa hogt over den lagsta standardavvikelsen och bedémningen &r
darfor att det fallet har bast repeterbarhet.

5.4.1 Felkallor kopplade till repeterbarhet

Under tvéttning och utpressning av vatska ur silen &r det viktigt att pressa ut lika mycket
vatska som massan tvéttas med for att fa ett sa jamt resultat som mojligt. | de forsta tvattarna
och utpressningen av vétska som gjordes, var det obekant hur mycket de sista dropparna
inverkade pa mangden utpressad vatska. Under de forsta tvattarna mattes alltsa inte
dropparna pa slutet av pressningen. Atminstone 50 g, om inte mer, droppade ut pa slutet och
mer vatska pressades antagligen ut i de forsta tvattarna dn i de senare. Da vatskan innehaller
lignin och extraktivamnen, har den en stor betydelse nar massan senare analyseras. Det ar da
forvantat att ha en storre repeterbarhet nar man tvéttar ut sa mycket som mojligt av ligninet
an nar man tvéttar ut och pressar ut en specifik mangd.

Dock finns det problematik med att anvanda mer tvéttvatten i pilotanldggningen. Eftersom
massan blir valdigt ren sa syns inte skillnader i resultat pa andra parameterinstéllningar som
anvénds och darfor finns det ingen vinning i att anvanda maximal tvétt i pilotanlaggningen.

En felkélla till skillnader mellan analyser av samma kok kan vara att ndr massan torkades
hamnade mycket av ligninet och extraktivimnena ojamnt i massan.

Forvaringen av den kokade torkade massan hade kunnat hanteras pa ett battre satt. Den
forvarades i ett skap, men kunde ha forvarats kallt for att battre bevara massan i sitt
ursprungliga skick.

5.5 Jamforelse pilotanlaggning mot pappersbruk

Under arbetets gang har det varit mojligt att analysera massa efter syrgasdelignifieringen fran
ett pappersbruk. Analyser av extraktivamneshalt, kappatal och ljushet har utférts for att kunna
jamfora med fall utforda i pilotanlaggningen. Resultaten visar att det dr svart att komma upp i
industrins effektivitet av syrgasdelignifiering i pilotanldggningen som anvands.
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Skillnaden mellan kok i pilotanlaggningen och pappersbruket &r att bruket anvande sig av tva
separata syrgasdelignifieringssteg med tillhorande tvéattsteg vilket medfor att mer lignin och
extraktivamnen tvattats ur. En annan skillnad mellan kok i pilotanlaggningen och
pappersbruket &r att massan som anvéndes i pilotkokaren torkades innan den anvéndes for att
fa ett sa jamt resultat som mojligt nar massan vagdes upp och nar spadfaktorn raknades ut.
Torkning bidrar till att masstransporten paverkas negativt och syrgassteget inte kommer upp i
samma effekt som om massan inte hade torkats. Inom industrin utfors syrgassteget i
anslutning till kokningen och massan torkas inte mellan de bada stegen.

Spadfaktorn for fallet kok och tvatt med 500 g vatten och Oz-behandlad massa fran
pappersbruket ligger pa liknande varden. Darfor ar det intressant att jamfora resultaten fran
de olika massorna mot varandra. Figur 12 nedan visar att den O2 -behandlade massan fran
bruket har lagre extraktivamneshalt an den O, -behandlade massan fran fallet som har tvéttats
med 500 g vatten. Dock ar standardavvikelsen hdg i analysen av den O -behandlade massan
fran bruket, vilket medfor en stor osakerhet i resultatet. Det fallet med maximal tvatt &r det
som har lagst extraktivamneshalt. Resultatet kan bero pa att den O2-behandlade massan fran
bruket inte har tvattats maximalt sa som det fallet med maximal tvétt har gjort. Vardena har
visar ocksa tydligt att vid maximal tvatt blir massan véldigt ren och darmed kan man inte se
skillnad pa andra parameterinstallningar.

Extraktivamneshalt C18:2-1
0,3
0,25

0,2 I

0,15

[mg/g prov]

0,1

0,05
I

Tvatt m. 500 g vatten  02-behandlad fran Maxtvatt
bruket

Figur 12. Jamférelse extraktivimneshalt av C18:2-1 mellan tvitt med 500 g, O2-behandlad massa frdn bruket, maxtvdtt.
Felstaplarna representerar spridningsmatt.

Vid jamforelse av resultaten mellan fallet fran pilotanlaggningen och massan fran bruket i
avseende pa kappatal sa ar det den O2-behandlade massan fran bruket som har lagst kappatal
vilket syns i Figur 13. Det beror troligtvis pa att bruket har en effektivare metod, dar de bland
annat anvander sig av tva syrgasdelignifieringssteg efter varandra. Aven i det fall dar massan
tvattas maximalt ar kappatalet hogre an massan fran bruket, vilket ocksa tyder pa att
syrgasdelignifieringen inte ar lika effektiv i pilotanlaggningen som inom industrin.
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Tvatt m. 500 g vatten  02-behandlad fran bruket Maxtvatt

Figur 13. Jamférelse kappatal mellan tvitt med 500 g, O2-behandlad massa frdn bruket, maxtvdtt. Felstaplarna
representerar spridningsmatt.

| jamforelsen mellan fallen i avseende pa ljushet visar Figur 14 an en gang att
syrgasdelignifieringen inom industrin ar mer effektiv dn i pilotanlaggningen da den massan

har en hogre ljushet. Som namnts tidigare har tvatten en mindre paverkan pa ljusheten &n vad
koket och syrgasdelignifieringen har.

Ljushet

40

35 =

30
R 25 T =
220
(%]
3 15
)

10

Tvatt m. 500 g vatten 02-behandlad fran Maxtvatt
bruket

Figur 14. Jamférelse ljushet mellan tvédtt med 500 g, 02-behandlad massa fran bruket, maxtvditt.
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6 Slutsats och rekommendationer

Sammantaget visar resultatet att tvatt med mer vatten ger lagre extraktivdmneshalter och
kappatal samt hogre ljushet, men att fér mycket tvatt i pilotanlaggningen inte ar att
rekommendera vid undersokningar da det blir svarare att se en skillnad mellan fall om
massan ar ”for ren”. Resultaten visar att repeterbarheten &r god vid hég noggrannhet vid
utforande av tvattsteget. Den analysen med bast repeterbarhet var ljushet och efter den lag
kappatalsanalyserna. Den analys som var svarast att fa repeterbarhet i var
extraktivamneshalten. Troligtvis beroende pa att det ar sa laga varden av extraktivamnen i
pappersmassa, vilket gor att en liten differens ger ett stort utslag.

Vid utférande av syrgasdelignifiering i BIM:s pilotanldggning rekommenderas en hdg
noggrannhet vid utférande av tvattsteget. Speciellt vid uppmétning av mangd tvattvatten och
utpressad vatska. Notera att de droppar som kommer ut i slutet vid pressning av massa ger
storre paverkan pa mangd utpressad vatska an forvantat.

6.1 Vidare studier

Vidare studier inom det har omradet kan vara att anvanda de parameterinstallningar som
visats sig fungera bast for tvattsteget for att testa olika produkter och deras paverkan av
massan i pilotkokaren.

For fa en noggrannare analys av extraktivamneshalten skulle vatskan som pressas ut efter
tvatten kunna analyseras och jamforas med halten extraktivamnen i startmaterialet. P sa satt
kan man rékna ut hur mycket som finns kvar i massan eftersom extraktivamneshalten i
startmassan och extraktivamneshalten i den utpressande vatskan da ar kanda.
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Bilaga 1

Kok Setie | Massa (g) NaOH(45) (2)|Mes04 (g)) H20(g) | U9 7KOKaren | oy (pary |THVCks efter| Utpressad mangd vy (1)l performed
(min) kok (bar) | tvéttvatten (g)
Recept 504 3,14 2,02 364,45 90 0,3 2
1 50,41 3,16 2,04 364,44 88 038 1,55 100 22h15m | 6-apr, EJ, MP
02, utan tvitt 2 50,41 3,15 2,03 364,45 90 038 15 110 22h20m | 14-apr, EJ, MP
3 50,41 3,15 2,05 364,45 91 038 1,65 110 2h | 22048, MP
1 50,4 3,16 2,03 364,46 91 08 14 280 22h10m [30-03-21 EJ, MP,
02, tvittmed 250g | 2 50,41 3,16 2,01 364,44 90 038 15 360 2h  |13-04-21 MP, EJ
3 50,4 3,16 2,01 364,44 90 038 1,45 260 2h  |21-04-21 MPE)
1 50,4 317 2,02 365,46 90 038 14 540 22h10m [25-03-21 EJ, MP,
02, tvatt 500g 2 50,4 3,18 2,02 364,47 90 08 15 550 22h  (08-04-21EJ, MP
3 50,4 317 2,04 364,45 90 038 14 500 22h  [19-04-21EJ, MP
1 50,42 3,16 2,03 364,48 ) 038 14 750 21h45m [29-03-21 EJ, MP
02, tviitt 750g 2 50,41 3,17 2,02 364,45 90 038 13 750 2h  f12-apr-21 MP, EJ
3 50,41 3,14 2,04 364,46 90 038 1,55 750 22h10m [20-04-21 MP, EJ
Tills liknande
T —
aximal tvatt, tvatt) 50,4 33 2,02 364,46 90 038 1,45 torrhalt som 22h  [26-04-21EJ, MP
tills vatska farglos o
tidigare prov
1 50,41 3,19 2,03 364,45 ; ; - 500 22h | 15-april, E1, MP
Utan kok, tvtt 500g| 2 50,4 317 2,04 364,48 ; ; . 500 22h5m [19-04-21, EJ, MR
3 50,4 3,15 2,04 364,46 - ; - 500 22h15m [20-04-21 MP, EJ
1 50,39 321 2,01 364,46 90 - 07 550 2h  |7-apr-21 MP, EJ
Utan 02, tvatt 500g| 2 50,41 3,15 2,02 364,45 90 - 0,75 500 22h5m | 15-april EJ, MP
3 50,4 3,16 2,05 364,46 90 - 0,7 470 + spill 2h | 22:04E,MmP
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Bilaga 2

Extraktivimneshalter Soxtec

Analys | L6sningsm | Massa Massa Massa kopp + Massa Extraktivimnen
Kok . L Performed
nr. edel kopp (g) | prov (g) |extraktivimnen (g) | extraktivimnen (g) (%)
1|Cyklohexan| 46,2401 3,7895 46,2385 -0,0016 -0,0422%(23-3-21 MP EJ
Analystest 2|Cyklohexan| 47,3404 4,0163 47,3261 -0,0143 -0,3560% (23-3-21 MP EJ
3|Cyklohexan| 46,9921 3,9518 46,9890 -0,0031 -0,0784%|23-3-21 MP EJ
Fran bruket 1|Cyklohexan| 46,5048 3,9837 46,5024 -0,0024 -0,0602%(26-03-21 MP EJ
ofter 02 2|Cyklohexan| 42,4461 3,9180 42,4446 -0,0015 -0,0383%(26-03-21 MP EJ
3|Cyklohexan| 44,5257 3,9586 44,5241 -0,0016 -0,0404%|26-03-21 MP EJ
1|Cyklohexan| 43,3655 4,0832 43,3663 0,0008 0,0196%(26-03-21 MP EJ
Startmaterial 2|Cyklohexan| 44,2007 4,0972 44,2004 -0,0003 -0,0073%|26-03-21 MP EJ
3|Cyklohexan| 43,5820| 4,1176 43,5817 -0,0003 -0,0073%|26-03-21 MP EJ
1|Aceton 74,4721 3,9683 74,4731 0,0010 0,0252%|7-4-21 MP EJ
Startmaterial 2|Aceton 77,1525 3,9391 77,1539 0,0014 0,0355%(7-4-21 MP EJ
3|Aceton 78,4781 3,9494 78,4800 0,0019 0,0481%(7-4-21 MP EJ
.. 1|Aceton 76,1597 4,0122 76,1603 0,0006 0,0150%(7-4-21 MP EJ
02, tvatt 500g
serie 1 2|Aceton 77,2288 3,9062 77,2291 0,0003 0,0077%|7-4-21 MP EJ
3|Aceton 76,6676 4,0157 76,6676 0,0000 0,0000% |7-4-21 MP EJ
1|Aceton 77,1511 4,0434 77,1540 0,0029 0,0717%(22-04-21 MP EJ
Startmaterial 2|Aceton 77,7221 4,0809 77,7247 0,0026 0,0637%(22-04-21 MP EJ
3|Aceton 77,2268 4,0896 77,2286 0,0018 0,0440% (22-04-21 MP EJ
Startmaterial - 1|Aceton 77,6968 4,0538 77,6991 0,0023 0,0567%(22-04-21 MP EJ
surgiort 2|Aceton 76,4182 4,0421 76,4260 0,0078 0,1930%(22-04-21 MP EJ
g 3|Aceton 73,9315 4,0771 73,9407 0,0092 0,2257%(22-04-21 MP EJ
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Bilaga 3

Kok Serie Analys| Massa | Konc. standard | Konc. standard | Extraktivamnen Justerad total for performed Medelvdrde| STD [Medelvéarde | STD| R-STD
nr. |prov(g)| C17 (mg/ml) | Sterol (mg/ml) |totalt (mg/g prov) |blankprov (mg/g prov)
2,56 247 0,0274
2,56 2,47 0,0457
Blank 2,56 2,47 0,0375
2,56 2,47 0,0626
2,56 2,47 0,0466
2556 25 0,0614
1 | 1,0013 2,35 2,33 0,8171 0,7897 27-04-21 MP, EJ, AW
Startmaterial 1 2 1,0271 2,56 2,47 1,2993 1,2618 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 1,0955 0,27 1,0955 0,27|24,20%
3 [ 1,0053 2,56 2,47 1,2815 1,2349 17-05-21 (1) MP, EJ, AW.
1 1,0694 2,56 2,33 0,8718 0,8444 27-04-21 MP, EJ, AW
02, utan tvatt 1 2 1,0373 2,56 2,47 1,1301 1,0926 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 1,0589 0,20
3 1,0725 2,56 2,47 1,2864 1,2398 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 | 1,0815 2,56 2,47 0,9008 0,8734 27-04-21 MP, EJ, AW
02, utan tvitt 2 2 | 1,0091 2,56 2,47 1,0544 0,9917 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 08695 |02 10,9311 |0,16|17,21%
3 1,0124 2,56 2,47 0,7899 0,7433 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0393 2,56 2,47 0,9559 0,9102 29-04-21 MP, EJ, AW
02, utan tvitt 3 2 | 1,0798 2,56 2,47 1,0001 0,9375 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,8650 | 0,10
3 | 1,0406 2,56 2,47 0,8085 0,7472 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0594 2,56 2,33 0,5919 0,5645 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 250 g | 1 2 | 1,0274 2,56 2,47 0,7230 0,6855 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,6820 | 0,12
3 1,0588 2,56 2,47 0,8427 0,7961 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 | 1,0605 2,56 2,47 0,9582 0,9125 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 250 g| 2 2 1,0448 2,56 2,47 1,0306 0,9680 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,9329 0,03 0,7956 [0,15| 18,25%
3 1,049 2,56 2,47 0,9795 0,9182 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0267 2,56 2,47 0,9842 0,9386 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 250g| 3 2 | 1,0158 2,56 2,47 0,7777 0,7150 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,7720 | 0,15
3 1,0387 2,56 2,47 0,7238 0,6624 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0146 2,56 2,33 0,5313 0,5039 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 500g| 1 2 1,0135 2,56 2,47 0,6949 0,6574 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,6160 0,10
3 1,0096 2,56 2,47 0,7333 0,6867 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 | 1,0276 2,56 2,47 0,7412 0,6956 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 500 g | 2 2 | 1,0744 2,56 2,47 0,8751 0,8125 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,7373 |0,07| 0,7005 |0,10|14,34%
3 1,0269 2,56 2,47 0,7653 0,7039 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0298 2,56 2,47 0,7408 0,6952 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 500g| 3 2 | 1,0161 2,56 2,47 0,7464 0,6838 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,7480 | 0,10
3 1,0622 2,56 2,47 0,9265 0,8652 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0297 2,56 2,33 0,4745 0,4471 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvdtt med 750 g| 1 2 1,0329 2,56 2,47 0,5430 0,5055 05-06-21 (1) MP, EJ, AW 0,4805 0,03
3 1,0109 2,56 2,47 0,5354 0,4888 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 | 1,0284 2,56 2,47 0,6732 0,6275 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 750 g | 2 2 1,0196 2,56 2,47 0,8806 0,8180 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,6843 0,12 0,6069 0,12|20,14%
3 1,0807 2,56 2,47 0,6687 0,6074 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0202 2,56 2,47 0,6202 0,5745 04-19-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 750 g| 3 2 | 1,0197 2,56 2,47 0,6975 0,6349 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,6558 | 0,09
3 | 1,0256 2,56 2,5 0,8194 0,7581 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 |1,0108 2,56 2,47 0,1757 0,1300 29-04-21 MP, EJ, AW
Maximal tvatt 1 2 1,0052 2,56 2,47 0,3176 0,2801 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,1976 0,08 0,1976 0,08|38,53%
3 1,014 2,56 2,47 0,2293 0,1827 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 |1,0337 2,35 2,33 0,5777 0,5503 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 500 1 2 | 1,0119 2,56 2,47 0,9981 0,9606 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,7502 | 0,21
3 1,0341 2,56 2,47 0,7864 0,7398 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0275 2,56 2,33 0,6361 0,6087 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 500 g 2 2 [ 1,0204 2,56 2,47 0,8626 0,8251 06-05-21 (1) MP, EJ,AW | 07610 |0,13| 07653 |0,13|17,12%
3 1,005 2,56 2,47 0,8959 0,8493 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 |1,0114 2,56 2,47 0,8871 0,8414 29-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 500 g 3 2 | 1,0248 2,56 2,47 0,8938 0,8312 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,7847 | 0,09
3 | 1,0185 2,56 2,47 0,7427 0,6814 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 | 1,0064 2,35 2,33 0,5842 0,5568 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500 g| 1 2 | 1,0242 2,56 2,47 0,7568 0,7193 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,6586 | 0,09
3 | 1,0208 2,56 2,47 0,7462 0,6996 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0016 2,56 2,47 0,7093 0,6819 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500 g| 2 2 | 1,0169 2,56 2,47 0,6891 0,6516 06-05-21 (1) MP,EJ,AW | 06522 |0,03| 0,6612 [0,08(12,83%
3 1,012 2,56 2,47 0,6698 0,6232 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 | 1,0076 2,56 2,47 0,8698 0,8241 29-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500 g| 3 2 | 1,0055 2,56 2,47 0,7109 0,6483 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,6730 |0,14
3 1,026 2,56 2,47 0,6078 0,5464 17-05-21 (22) MP, EJ, AW
1 1.0079 2,35 2,33 0,2718 0,2444 27-04-21 MP, EJ, AW
Fran bruket efter 02| 1 2 | 1,0185 2,56 2,47 0,5902 0,5526 06-05-21 (1) MP,EJ,AW | 0,3985 |0,22| 0,3985 [0,2254,69%

Volym: 0,100 ml av varje standard.
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Bilaga 4

. |Analys| Massa |Konc. standard |Konc. standard | Extraktivimnen | Justerad C18:2-1 fér
Kok Serie| Performed
nr. prov | C17 (mg/ml) |Sterol (mg/ml)| C18:2-1(mg/g blankprov (mg/g
2,56 2,47 0,0016
2,56 2,47 0,0054
Blank 2,56 2,47 0,0037
2,56 2,47 0,0059
2,56 2,47 0,0026
2,56 2,5 0,0052 )
1 1,0013 2,35 2,33 0,3972 0,3957 27-04-21 MP, EJ, AW
Startmaterial 1 2 1,0271 2,56 2,47 0,6125 0,6088 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,5124 0,11 0,5124 0,11| 21,08%
3 [ 1,0053 2,56 2,47 0,5353 0,5326 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0694 2,56 2,33 0,3032 0,3016 27-04-21 MP, EJ, AW
O2 utantvdtt | 1 | 2 [1,0373 2,56 2,47 0,3697 0,3660 06-05-21 (1) MP, EJ, AW | 0,3567 [ 0,05
3 1,0725 2,56 2,47 0,4052 0,4025 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0815 2,56 2,47 0,3156 0,3141 27-04-21 MP, EJ, AW
02, utan tvétt 2 2 [1,0001 2,56 2,47 0,3899 0,3839 06-05-21(2) MP,EJ, AW | 10,3233 [0,06| 0,3442 |0,05|15,55%
3 1,0124 2,56 2,47 0,2744 0,2718 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 [1,0393 2,56 2,47 0,3791 0,3737 29-04-21 MP, EJ, AW
02, utan tvitt 3 2 [1,0798 2,56 2,47 0,4134 0,4075 06-05-21(2) MP, EJ, AW | 0,3525 [ 0,07
3 1,0406 2,56 2,47 0,2815 0,2763 17-05-21(2) MP, EJ, AW
1 1,0594 2,56 2,33 0,1979 0,1963 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvittmed250g 1 [ 2 [1,0274 2,56 2,47 0,2395 0,2358 06-05-21 (1) MP, EJ, AW | 0,2234 (0,02
3 1,0588 2,56 2,47 0,2408 0,2381 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 |1,0605 2,56 2,47 0,2824 0,2771 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 250g 2 2 | 1,0448 2,56 2,47 0,3309 0,3249 06-05-21(2) MP,EJ,,AW | 0,2850 (0,04 02655 |0,04(16,08%
3 [ 1,049 2,56 2,47 0,2582 0,2530 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0267 2,56 2,47 0,3260 0,3206 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvattmed 250g 3 | 2 |1,0158 2,56 2,47 0,3028 0,2968 06-05-21(2) MP, EJ, AW |  0,2882 | 0,04
] 1,0387 2,56 2,47 0,2525 0,2473 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0146 2,56 2,33 0,1513 0,1497 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvdtt med 500g 1 2 1,0135 2,56 2,47 0,1970 0,1933 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,1779 0,02
3 1,0096 2,56 2,47 0,1932 0,1905 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 [1,0276 2,56 2,47 0,2029 0,1976 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 500g 2 2 |1,0744 2,56 2,47 0,2262 0,2203 06-05-21(2) MP, EJ, AW 0,1977 |0,02| 0,1892 (0,02(11,25%
3 1,0269 2,56 2,47 0,1804 0,1751 17-05-21(2) MP, EJ, AW
1 [1,0298 2,56 2,47 0,2204 0,2150 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvétt med 500g| 3 2 | 1,0161 2,56 2,47 0,1859 0,1800 06-05-21(2) MP, EJ, AW | 0,1921 | 0,02
3 [1,0622 2,56 2,47 0,1865 0,1813 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0297 2,56 2,33 0,1503 0,1487 27-04-21 MP, EJ, AW
02, tvétt med 750g| 1 2 |1,0329 2,56 2,47 0,1249 0,1211 05-06-21 (1) MP, EJ, AW [  0,1299 (0,02
3 1,0109 2,56 2,47 0,1224 0,1197 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 [1,0284 2,56 2,47 0,1656 0,1602 29-04-21 MP, EJ, AW
02, tvatt med 750g| 2 2 1,0196 2,56 2,47 0,1382 0,1323 06-05-21 (2) MP, EJ, AW 0,1339 0,03 0,1464  (0,03|19,01%
3 |[1,0807 2,56 2,47 0,1145 0,1092 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 |1,0202 2,56 2,47 0,1967 0,1913 04-19-21 MP, EJ, AW
02, tvitt med 750¢g 3 2 |[1,0197 2,56 2,47 0,1824 0,1765 06-05-21(2) MP, EJ, AW |  0,1755 | 0,02
3 |[1,0256 2,56 2,5 0,1640 0,1588 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 1,0108 2,56 2,47 0,0415 0,0361 29-04-21 MP, EJ, AW
Maximal tvatt 1 2 1,0052 2,56 2,47 0,0344 0,0307 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,0298 0,01 0,0298 0,01) 23,18%
3 1,014 2,56 2,47 0,0251 0,0224 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0337 2,35 2,33 0,2433 0,2417 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 5004 1 2 1,0119 2,56 2,47 0,3199 0,3162 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,2622 | 0,05
) 1,0341 2,56 2,47 0,2314 0,2287 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0275 2,56 2,33 0,2746 0,2731 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 5004 2 2 1,0294 2,56 2,47 0,2993 0,2956 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,2762 0,02 0,2761 0,05|17,14%
2 1,005 2,56 2,47 0,2625 0,2599 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 [1,0114 2,56 2,47 0,3511 0,3458 29-04-21 MP, EJ, AW
Utan kok, tvatt 500 3 2 |1,0248 2,56 2,47 0,3269 0,3210 06-05-21(2) MP, EJ, AW | 0,289 | 0,08
3 [1,0185 2,56 2,47 0,2082 0,2029 17-05-21 (2) MP, EJ, AW
1 | 1,0064 2,35 2,33 0,1948 0,1932 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500g 1 2 1,0242 2,56 2,47 0,2051 0,2014 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,1975 0,00
3 |1,0298 2,56 2,47 0,2005 0,1979 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0016 2,56 2,47 0,2482 0,2466 27-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500g| 2 2 1,0169 2,56 2,47 0,2539 0,2502 06-05-21 (1) MP, EJ, AW 0,2453 0,01 0,2235 0,03| 14,34%
3 1,012 2,56 2,47 0,2418 0,2392 17-05-21 (1) MP, EJ, AW
1 1,0076 2,56 2,47 0,2873 0,2819 29-04-21 MP, EJ, AW
Utan 02, tvatt 500g| 3 2 1,0055 2,56 2,47 0,2156 0,2097 06-05-21(2) MP, EJ, AW 0,2275 0,05
3 1,026 2,56 2,47 0,1962 0,1910 17-05-21(22) MP, EJ, AW
1 1.0079 2,35 2,33 0,1081 0,1065 27-04-21 MP, EJ, AW
Fran bruket efter 0] 1 2 [1,0185 2,56 2,47 0,2588 0,2551 06-05-21 (1) MP, EJ, AW | 0,1808 [0,11 0,1808 [0,11|58,09%

Volym: 0,100 ml av varje standard.
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Bilaga 5

. |Analys|Massa Volym Temperatur|Volym titrering Medelvdrde| STD |Medelvarde |STD |R-STD
Kok Serie L ) Kappa | Performed
nr. (g) |titrering (ml) (°C) blindprov (ml) kok kok fall fall | fall
1| 3,001 12,02 23,2 99,54 32,3|15-04-21 EJ
Startmaterial 1 2| 3,007 12,49 23,3 99,54 32,0|15-04-21 MP 321 0,2 32,1 0,2 | 0,7%
3| 3,000 12,83 234 99,54 31,9|15-04-21 EJ
1| 3,000 17,64 23,2 99,01 29,7|7-4-21E)
02, utan tvatt 1 2| 3,000 19,70 23,8 99,01 28,6|7-4-21 MP 28,9 0,7
3| 3,001 21,02 23,0 99,01 28,3|7-4-21E)
1| 3,001 21,80 22,8 99,54 28,3|16-04-21 MP
02, utan tvatt 2 2| 3,004 20,04 23,3 99,54 28,8|16-04-21 EJ 28,7 0,4 29,2 11 | 3,6%
3| 3,006 18,92 23,6 99,54 29,2|16-04-21 MP
1| 3,004 20,43 24,3 100,43 28,7|23-04-21 MP
02, utan tvatt 3 2| 3,000 19,11 24,3 100,43 29,3(23-04-21 EJ 29,9 1,6
3| 3,002 13,04 24,6 100,43 31,7|23-04-21 MP
1| 3,001 29,89 23,4 99,01 24,5(31-03-21 MP
02, tvatt med 250 g 1 2| 3,001 30,85 23,2 99,01 24,2|31-03-21 EJ 24,4 0,2
3| 3,000 28,88 24,5 99,01 24,6(31-03-21 MP
1| 3,000 30,82 23,5 99,54 24,3|14-04-21 MP
02, tvatt med 250 g 2 2| 3,000 27,78 22,7 99,54 25,8|14-04-21 EJ 24,8 0,9 25,2 11| 4,2%
3| 3,002 31,24 22,7 99,54 24,4|14-04-21 MP
1| 3,000 23,74 25,1 100,65 27,1|22-04-21 MP
02, tvitt med 250g | 3 2| 3,005 27,17 24,7 100,65|  25,8(22-04-21EJ 26,4 0,7
3| 3,001 26,25 24,6 100,65 26,3|22-04-21 MP
1| 3,002 35,25 234 99,38 22,5(26-03-21 EJ
02, tvatt med 500 g 1 2| 3,001 34,56 24,0 99,38 22,6(26-03-21 MP 22,5 0,1
3| 3,001 34,78 23,5 99,01 22,5(29-03-21 MP
1| 3,003 31,57 23,2 99,01 23,8|09-04-21 EJ
02, tvatt med 500 g 2 2| 3,003 30,49 23,2 99,01 24,3|09-04-21 MP 24,0 0,3 23,6 09 | 3,9%
3| 3,001 31,95 23,2 99,01 23,7|09-04-21 EJ
1| 3,000 32,90 24,0 100,14 23,6(20-04-21 MP
02, tvatt med 500 g 3 2| 3,000 31,31 23,7 100,65 24,5|20-04-21 E) 24,4 0,7
3| 3,003 29,98 23,7 100,65 25,0(20-04-21 MP
1| 3,002 36,06 23,2 99,01 22,1{30-03-21 EJ
02, tvatt med 750 g 1 2| 3,002 36,51 24,0 99,01 21,7(30-03-21 MP 21,8 0,3
3| 3,000 37,17 23,6 99,01 21,5|30-03-21 EJ
1| 3,000 34,58 23,5 99,54 22,8|16-04-21EJ
02, tvatt med 750 g 2 2| 3,000 37,39 24,0 99,54 21,5|16-04-21 MP 22,2 0,6 22,3 0,6 | 2,8%
3| 3,001 35,47 23,8 99,54 22,3|16-04-21 EJ
1| 3,003 36,60 23,3 100,65 22,5|21-04-21 MP
02, tvatt med 750 g 3 2| 3,001 35,07 23,4 100,65 23,1|21-04-21EJ 22,9 0,4
3| 3,000 34,80 23,5 100,65 23,2|21-04-21 MP
1| 3,000 45,36 233 100,43 19,0(27-04-21 EJ
Maximal tvatt 1 2| 3,000 45,41 24,5 100,43 18,7(27-04-21 MP 18,8 0,2 18,8 0,2 | 0,9%
3| 3,004 45,05 24,9 100,43 18,7(27-04-21 EJ
1| 3,000 20,93 22,3 99,54 28,8|19-04-21 EJ
Utan kok, tvatt 500 g 1 2| 3,003 21,90 22,9 99,54 28,2|19-04-21 MP 28,4 0,4
3| 3,002 21,72 22,9 99,54 28,3|19-04-21 EJ
1| 3,001 20,15 23,4 100,65 29,2(21-04-21 EJ
Utan kok, tvatt 500 g| 2 2| 3,000 20,16 23,5 100,65 29,2(21-04-21 MP 29,0 0,3 28,7 04 | 1,4%
3| 3,004 21,33 23,4 100,65 28,7(21-04-21E)
1| 3,001 18,34 25,7 100,65 29,1{21-04-21EJ
Utan kok, tvatt 500 g| 3 2| 3,003 19,22 25,6 100,65 28,8(21-04-21 MP 28,8 0,4
3| 3,004 20,50 25,2 100,65 28,4(21-04-21 E)
1| 3,001 25,99 23,6 99,01 26,0|08-04-21 MP
Utan 02, tvatt 500 g 1 2| 3,001 25,00 23,4 99,01 26,5|08-04-21 EJ 26,0 0,5
3| 3,005 27,44 23,4 99,01 25,5|08-04-21 MP
1| 3,003 22,35 24,3 99,54 27,5|16-04-21 MP
Utan 02, tvatt 500 g | 2 2| 3,001 25,46 24,4 99,54  26,2(16-04-21E) 26,5 09 26,3 0,6 | 2,4%
3| 3,001 26,79 239 99,54 25,8|16-04-21 MP
1| 3,004 26,89 23,5 100,43 26,2(23-04-21 E)
Utan 02, tvatt500g| 3 2| 3,002 23,82 24,8 100,43 27,1|23-04-21 MP 26,5 0,5
3| 3,004 26,67 24,3 100,43 26,1|23-04-21 EJ
1| 3,000 49,70 23,2 99,38 16,9(26-03-21 MP
Fran bruket efter 02 1 2| 3,003 53,70 23,2 99,38 15,4(26-03-21 EJ 16,5 0,9 16,5 0,9 | 56%
3| 3,002 49,20 23,2 99,38 17,1(26-03-21 MP

27




Bilaga 6

Kok Serie Analys Me.delvﬁrde STD performed Medelvarde | STD | Medelvarde | STD | R-STD
nr. ljushet kok kok fall fall fall
1 19,86 0,96
Startmaterial 1 2 19,96 0,50 12"04"13/VMP’ e, 1991 |005| 1991 |[005]| 0,25%
3 19,91 1,08
1 22,02 0,22
02, utan tvatt 1 2 22,87 0,08 14-04-21 MP, EJ 22,64 0,55
3 23,04 0,23
1 23,73 0,67
02, utan tvitt 2 2 24,06 0,61 | 19-04-21 MP, EJ 23,86 0,17 23,52 0,72 | 3,07%
3 23,80 0,87
1 24,07 0,45
02, utan tvitt 3 2 24,10 0,36 | 23-04-21 MP, EJ 24,05 0,07
3 23,97 0,40
1 22,74 0,37
02, tvatt med 250 g 1 2 23,27 0,47 13-04-21 MP, E) 23,10 0,32
3 23,30 0,22
1 22,70 0,40
02, tvatt med 250 g 2 2 23,39 0,54 14-04-21 MP, EJ 23,28 0,54 23,45 0,51 | 2,18%
3 23,76 0,31
1 24,06 0,87
02, tvitt med 250 g 3 2 23,76 0,69 | 23-04-21 MP,EJ 23,97 0,18
3 24,08 0,58
1 25,20 0,82
02, tvitt med 500 g 1 2 24,58 0,94 | 23-04-21 MP, EJ 24,59 0,61
3 23,98 0,90
1 23,98 0,45
02, tvatt med 500 g 2 2 22,74 0,41 14-04-21 MP, EJ 23,49 0,66 24,19 0,69 | 2,85%
3 23,76 0,33
1 24,41 0,30
02, tvatt med 500 g 3 2 24,44 0,38 21-04-21 MP, EJ 24,48 0,09
3 24,58 0,15
1 24,38 0,58
02, tvitt med 750 g 1 2 23,42 0,29 | 13-04-21 MP,EJ 24,11 0,61
3 24,54 0,52
1 23,98 0,24
02, tvatt med 750 g 2 2 24,02 0,62 19-04-21 MP, EJ 23,72 0,49 24,16 0,59 | 2,44%
3 23,16 0,60
1 24,65 0,25
02, tvatt med 750 g 3 2 24,27 0,31 21-04-21 MP, EJ 24,65 0,38
3 25,02 0,26
1 25,67 0,24
Maximal tvatt 1 2 25,80 0,11 27-04-21 MP, EJ 25,60 0,24 25,6 0,24 | 0,95%
3 25,33 0,22
1 20,23 0,53
Utan kok, tvitt 500 g 1 2 21,08 0,69 | 19-04-21 MP, EJ 20,81 0,5
3 21,12 0,73
1 21,43 0,03
Utan kok, tvatt 500 g 2 2 21,56 0,32 21-04-21 MP, Ej 21,41 0,16 21,08 0,39 | 1,83%
3 21,25 0,37
1 21,05 0,17
Utan kok, tvatt 500 g 3 2 21,18 0,17 21-04-21 MP, E) 21,01 0,19
3 20,80 0,31
1 22,32 0,24
Utan 02, tvatt 500 g 1 2 22,36 0,32 14-04-21 MP, EJ 22,41 0,12
3 22,55 0,28
1 22,45 0,64
Utan 02, tvatt 500 g 2 2 22,57 0,92 19-04-21 MP, EJ 22,47 0,09 22,08 0,67 | 3,03%
3 22,4 0,08
1 20,59 0,25
Utan 02, tvatt 500 g 3 2 21,35 0,10 23-04-21 MP, EJ 21,35 0,76
3 22,10 0,40
1 35,27 0,50
Fran bruket efter 02 1 2 34,96 0,49 14-04-21 MP, EJ 35,31 0,37 35,31 0,37 | 1,05%
3 35,70 0,60
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