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Interaction between oxygen carrier and bio ash

Abstract

One of the great challenges today and in the near future is the greenhouse effect, which
is heavily influenced by the amount of carbon dioxide being released to the atmosphere.
One way to reduce the excessive release of carbon dioxide is to remove it from the flue
gasses during combustion. The removal of carbon dioxide is a very expensive and
energy consuming process in regular combustion plants. Chemical-looping combustion
(CLC) is a newly developed method of combustion, where the gasses inherently are
separated into two flows; one containing air with little oxygen and the other containing
carbon dioxide and water. This separation of gas flows makes it both easy and cheap to
later separate the carbon dioxide from the water. The carbon dioxide can then be
compressed and stored away. A very important component in the CLC-process is the
particles which provide the combustion with oxygen, the oxygen carrier. In order to
apply the usage of oxygen carriers industrially, a long particle life time is required. This
means that the oxygen carrier must not interact with the ashes from the fuel. Oxygen
carriers containing a combination of manganese and silicon have, in earlier research,
shown to be an efficient oxygen carrier. These oxygen carriers are both safe and can be
found naturally in ore, which means that the cost of production is low.

This report examines three oxygen carriers with different ratios of manganese and
silicon, and their interaction with three components commonly encountered in ashes
from biofuel. The three oxygen carriers, M2 (6 wt.% silicon), M3 (10 wt.% silicon) and
M9 (25 wt.% silicon) as well as two reference samples were placed separately in
furnaces together with potassium carbonate, calcium carbonate and calcium phosphate
at a temperature of 850°C. Two furnaces were used, where the air reactor in the CLC-
process was represented with an oxidising environment and the fuel reactor with a
reducing environment. After the samples had cooled down, they were analysed with x-
ray diffraction (XRD) in order to detect whether any chemical reactions had taken place.
The particles’ surfaces were analysed with a scanning electron microscope (SEM) in
order to determine which kind of interaction that had occurred and lastly, to analyse the
distribution of elements inside the particles, energy-dispersive Xx-ray spectroscopy
(EDS) was used.

This method is well suited for investigating the interactions between the oxygen carriers
and the different ash components since the contact surface of ash and oxygen carrier
was larger than in an actual CLC process. According to our study, M9 is the best
oxygen carrier out of the three carriers investigated. This because M9 showed the least
interaction with the ash components examined. Furthermore, all three oxygen carriers
showed less agglomeration tendencies than the traditional silica, which is commonly
used in fluidised bed combustion and should thus be superior for that application.



Sammanfattning

Ett av dagens och framtidens stora miljoproblem ar vaxthuseffekten, som till stor del
beror pa tkade utslapp av framst koldioxid till atmosfaren. Ett satt att minska de
storskaliga koldioxidutslappen ar att avskilja den bildade koldioxiden efter forbranning.
Att avskilja koldioxid fran rokgaser i ett vanligt forbranningskraftverk ar en mycket dyr
och energikrdvande process. Kemcyklisk forbranning (CLC) & en ny
forbranningsmetod som utvecklats. CLC &r konstruerad sa att rokgasen delas upp i tva
separata floden, syrefattig luft respektive koldioxid och vatten. Uppdelningen av
rokgasen gor att koldioxiden enkelt och billigt kan avskiljas och komprimeras for
lagring. En viktig komponent i kemcyklisk forbranning ar partiklarna som forser
bransleomvandlingen med syre, syrebdrarna. For att en syrebdrare ska vara effektiv
kravs det att den kan ateranvandas under en lang tid. Syrebararen far da inte interagera
med forbranningaskan i nagon storre utstrackning. Syrebarare innehallande en
kombination av mangan och kisel har i tidigare forsok visat sig vara effektiva. De &r
ofarliga och forekommer dessutom naturligt i malm, vilket betyder att
framstallningskostnaderna for denna syrebarare ar laga.

Denna studie behandlar tre syrebérare med olika sammansattning av mangan och kisel
och deras interaktion med tre vanligt forekommande komponenter i bioaska. De tre
syrebdrarna M2 (6 vikt% Kkiseloxid), M3 (10 vikt% kiseloxid) och M9 (25 vikt%
kiseloxid) samt tva referensprov placerades i ugnar dar proverna upphettades till 850°C,
tillsammans med kaliumkarbonat, kalciumkarbonat respektive kalciumfosfat. Tva ugnar
anvandes dar luftreaktorn i CLC representerades med oxiderande miljo och
branslereaktorn med reducerande miljo. Proverna analyserades efter avsvalning med
rontgendiffraktion for att se om nagon kemisk reaktion skett. Med
svepelektronmikroskop analyserades partiklarnas yta for att avgora vilken sorts
interaktion som skett. For att analysera fordelningen av de ingdende elementen i
partiklarna anvéndes energidispergerande rontgendiffraktion.

Metoden gav goda mdjligheter att undersoka interaktioner mellan syrebararna och de
olika askkomponenterna. Studien tyder pa att M9 &ar den av de tre syrebararna som
lampar sig bast i CLC da den uppvisat minst interaktioner med de tre undersokta
askkomponenterna. Undersokningen visade ocksa pa att alla dessa tre syrebérare har
mindre tendens till agglomeration &n den traditionella kiseldioxiden som anvands i
cirkulerande fluidiserad baddpannor. Saledes vore samtliga syrebérare ett béttre
alternativ an den kiseldioxid som anvénds idag.



Innehallsforteckning

AADSTTACT. ...ttt bbb i
SAMMANTAIINING .....ciiiieeee e ra et e e reeee e iii
IR 1] 1=To [T OSSR 1
F Y (- OSSPSR 3
3. TeoretiSK DAKGIUNG ........ceiiieece e 3
3.1. Cirkulerande fluidiserad bAdd (CFB) .......ccccceeiiiiiiieiesie e 3
3.2. Kemcyklisk fOrbranning (CLC)......coviiiiiieiieerese e 3
3.3, AGGIOMETALION ...ttt 5
B4, SYFEDAIAIE ... 5
3.4.1. Mangan-KiSEISYIEDArAre ..........ccccveiueiieii et 6

35 ASKA .ttt et re s 7
3.6. Utrustning fOr @NalYS ........cccveiieiiie e 8
3.6.1. RoNntgendiffraktion (XRD) .....ccooiiiiiiiiiiieiee s 8
3.6.2. Svepelektronmikroskopi (SEM)........ccocviiiiiiiieii s 9
3.6.3. Energy-Dispersive X-ray SpectrosCopy (EDS)........ccccovvivniiieieiiienenisiee 9

O L x o] =T -SSR 9
1 Lo PSSP 10

B. RESUITAL ... .oveeeieiecee ettt ettt b b ens 11
6.1 Colormax EIkem — manganoXid ...........cceoviieriereiiie i 12
6.2 M2 — Mny03, 6 VIKIY KISEIAIOXIT ...eeeeiiereiee ettt e e s eraee e 13
6.3 M3 — Mny03, 10 ViKtY KISEIAIOXIA ....cocvvveeeiieeeiee et eee e e e s eaee e 14
6.4 M9 — Mn,03, 25 ViKt% KIiSEIAIOXIA ......c.vvveeiiiiiiie e 15
6.5 KISEIAIOXIA ... .eeeeieeee et sreeee e nneenee s 16
6.6 Resultat fran SEM och EDS pa partiklar och genomskarningar........................... 16
A 151 F 5] o SRR 20
8. SIULSALSE ...ttt ettt ettt benre b ens 23
RETEIBNSET ...ttt ettt e ettt nne s 24
BIlaga XRD .....ocoeiieiee e et e e reene s 1
BIlaga SEM ..o 17
BIlaga EDS ...t 85



1. Inledning

Ett av dagens och framtidens stora miljoproblem &r klimatférandringarna och
vaxthuseffekten. Vaxthuseffekten ar en forutséttning for att det ska kunna finnas liv pa
jorden, men en okning av véxthuseffekten kan leda till stora klimatproblem. Okningen
av vaxthuseffekten idag beror pd 6kade utslapp av véxthusgaser, dar koldioxid ar den
mest bidragande. Enligt Varldsnaturfonden star koldioxiden fér omkring 60 % av
jordens klimatpaverkan orsakad av langlivade vaxthusgaser. Koldioxid har en livstid i
atmosfaren pa ca 100 ar, vilket gor att dess paverkan pa klimatet fortsatter langt efter det
faktiska utslappet (Peterson, G., 2008). Varldsnaturfonden pastar dven att om vi idag
skulle sluta slappa ut koldioxid helt skulle vi inte undga en viss klimatférandring da
vaxthusgaser ackumuleras i atmosfaren. Varldshaven bromsar i nuldget en del av
klimatpaverkan fran koldioxid da de absorberar stora mangder varme. Till slut kommer
dock varldshaven buffrat den méangd varme och koldioxid de &ar kapabla till. Da blir
effekten att haven avger mer varme och koldioxid &n de tar upp, vilket leder till att
temperaturen pa jorden kommer 6ka mycket fortare an den gor idag. For att undvika
alltfor stora framtida forandringar maste utslappen av vaxthusgaser minska.

Allteftersom befolkningsmangden pa jorden Okar och vi far en hogre levnadsstandard
Okar behovet av elektricitet och varme. Med Okande behov kommer &ven okade
koldioxidutslapp fran el- och varmeproduktionen. Ett satt att minska de storskaliga
koldioxidutslappen fran denna sektor &r att efter forbranning avskilja koldioxiden fran
rokgaserna. Sveriges geologiska undersokning beskriver hur Kkoldioxiden kan
komprimeras och lagras i berggrunden. | naturen har det pavisats att koldioxid kan
existera i flytande form. Det ger mdjlighet till att lagra utsléappt koldioxid geologiskt.
Koldioxiden maste lagras vid ett sadant tryck att den ar flytande, vilket innebéar att
lagring sker minst 800 meter ner i berget. Helst lagras koldioxiden i sedimentér
berggrund dar koldioxiden lagger sig mellan mineralkornen eller Igser sig i vattnet som
finns i porerna.

Det finns olika tekniker for avskiljning av koldioxid. Avskiljningen kan ske fore
forbranningen (pre-combustion), efter forbranningen (post-combustion) eller med sa
kallad oxyfuelteknik dar férbranningen sker med syrgas istéllet for luft. Gemensamt for
dessa tekniker &r att de &r energikrdvande och kostsamma. Pre-combustion ar en
trycksatt process, post-combustion har hdg energiférbrukning och kraver stor méangd
I6sningsmedel som tar upp koldioxiden och oxyfuel kréver en dyr och energikrdvande
syrgasproduktion (Hallen, J. 2010).

Avskiljning av koldioxid fran bransleomvandling med biobréanslen ger mojlighet till
negativa utslapp (Bio-energy with carbon capture, BECCS). Vid lagring av koldioxid
fran energiomvandling av biobranslen lagras kol som bundits upp av biosfaren utan att
koldioxiden slapps ut, se figur 1D.
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Figur 1. Bild A illustrerar forbranning av fossila branslen. Kol tas upp fran litosfaren, férbranns och tillfors
atmosfaren. Bild B illustrerar forbranning med biobréanslen. Kol fran biosfaren forbranns och aterfors till
atmosfaren. Bild C illustrerar koldioxidinfangning med fossila branslen. Kol tas upp, férbranns och aterfors
genom lagring i litosfaren. Bild D illustrerar koldioxidinfangning med biobrénslen. Kol frén biosfaren
forbranns och koldioxiden lagras i litosfaren i bergutrymmen (Adanez-Rubio, 1., 2014).

Negativa utslapp kan effektivt bidra till att bromsa upp méanniskans paverkan pa
klimatet. Da koldioxid inte slapps ut samtidigt som det aktivt tas bort fran atmosfaren
uppnas dubbel klimatnytta.

En ny forbranningsmetod som utvecklats och som kan leda till enklare och billigare
koldioxidavskiljning ar kemcyklisk forbranning (Chemical-looping combustion, CLC).
CLC ar konstruerad sa att rokgaserna direkt delas upp i syrefattig luft respektive
koldioxid och vatten. Tack vare denna uppdelning kan koldioxiden avledas och
komprimeras for lagring utan att nagon kostsam gasseparation kravs.

En viktig komponent i kemcyklisk forbranning &r den aktiva partikel som forser
bransleomvandlingen med syre, syrebararen. | CLC transporterar syrebararen syre fran
en luftreaktor till en branslereaktor. Partiklarna oxideras i forsta steget och reduceras i
andra, vilket resulterar i en nettotransport av syre. Som syrebdrare anvénds ofta
metalloxider av transienta metaller som har kapacitet att inga i redoxreaktioner.
Eftersom man vill kunna kdra processen utan driftstopp for byte av baddmaterial ar det
viktigt att syrebararen kan anvandas under Ianga perioder. Detta innebér att den inte far
interagera med askan som bildas vid foérbranningen. Interaktionen visar sig ofta genom
att syrebdraren smalter samman med eller reagerar med komponenter i askan, vilket kan
forstora syrebararen samt orsaka skador pa anlaggningen och dess komponenter.

Tidigare i processutvecklingen har man anvant sig av syrebarare innehallande
metalloxider av koppar, nickel eller jarn. Dessa har visat olika svagheter. Koppar har en
lag sméltpunkt och lampar sig darfor inte for forbranning vid hoga temperaturer, nickel
ar kostsamt och aven skadligt for halsan och miljén, och jarn ar inte tillrackligt effektiv.
Man stravar darfor efter att upptacka en syrebdrare som inte ar skadlig for hélsan eller
miljon, har 1ag kostnad samt &r effektiv.

Syrebarare innehallande en kombination av mangan och kisel har i tidigare forsok visat
sig vara ett lovande alternativ. De &r effektiva syrebérare, de ar ofarliga for halsan och
miljon samt att de aterfinns naturligt i malm. Det senare innebar att
framstéllningskostnaderna for mangan-kiselsyrebararen blir laga (Arjmand, M. 2014)(
(Ryden, M. 2014).



Kombinationen av mangan och Kkisel &r ett lovande alternativ till syrebarande
baddmaterial som skulle kunna anvandas i CLC. Ett villkor som &nnu inte undersokts ar
hur denna syrebéarare interagerar med forbranningsaskan, vilket ar fragan denna studie
behandlar. Undersokningarna baseras pa interaktionen mellan syrebéarare och
huvudkomponenter i bioaska. Interaktionen mellan syrebéraren och askkomponenterna
upphettades i en ugn under villkor motsvarande en fast badd. I en fast b&ddd befinner sig
syrebararen och askkomponenterna stilla i ugnen, hur interaktionen paverkar
flodesegenskaperna i en fluidiserad badd har ej undersokts. Da syrebararna ligger stilla i
direkt kontakt med askkomponenterna erhalls en langre kontakttid och stérre kontaktyta
mellan partiklarna, vilket gor att det finns storre mojlighet till interaktioner.

2. Syfte

Studien syftar till att undersoka om det finns en lamplig mangan-kiselsyrebéarare som ar
motstandskraftig och effektiv i en forbranningsanlaggning med biobranslen. Det skall
aven undersokas vilka komplikationer som kan ske med denna typ av syrebérare vid
interaktion med vanligt forekommande komponenter i bioaskor.

3. Teoretisk bakgrund

For att fa en battre forstdelse for syrebararens funktion och problem som kan
uppkomma i olika anvandningsomraden kravs forstaelse for vad en cirkulerande
fluidiserad baddpanna ar och vad CLC-processen ar. Forstaelse for vilka typer av
interaktioner som sker mellan syrebéraren och askan ar avgérande for att kunna bedéma
om mangan-kiselsyrebéraren &ar bra en kandidat som syreb&rande material.

3.1. Cirkulerande fluidiserad badd (CFB)

En cirkulerande fluidiserad baddpanna &r konstruerad sa att oxidationsmedlet, oftast
luft, tillsatts fran botten eller sidorna. Pa sd satt fluidiseras badden, i vilken
forbranningen sker. Pannan ar dven konstruerad sa att hela badden cirkulerar. Badden
bestar av sma partiklar inert material som har till uppgift att 6ka varmeoverforingen i
forbranningsanlaggningen samt bidra till en jamnare temperaturprofil. Baddpartiklar
som foljer med rokgaserna avskiljs med ett cyklonfilter och aterfors till badden (Yang,
W., 2003. s5.257).

For att forbranningen och badden skall fungera optimalt &r partikelstorleken viktig. En
for liten partikel kommer inte avskiljas fran rékgaserna i cyklonfiltret, en for stor
kommer ha svarigheter att fluidiseras och en inhomogen partikelstorlek ger en ojamn
hastighet i pannan. Partikelstorleken kan fordndras om b&ddmaterialet smalter samman
eller pa nagot stt interagerar med askan fran forbranningen (Yang, W., 2003. s.257).

3.2. Kemcyklisk férbranning (CLC)

I en kemcyklisk forbranningsprocess delas forbranningssteget upp i tva reaktorer, vilket
illustreras i figur 2. En luftreaktor dar syrebéraren oxideras enligt ekvation 1 och en
branslereaktor dar forbranningen av branslet sker genom att brénslet reagerar med syret
fran syrebararen enligt ekvation 2 (Abad, A. Et al., 2015).
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Syrebéraren kan dven slappa syrgas spontant i ett, for varje syrebérare specifikt,
temperaturintervall kallat chemical looping oxygen uncoupling (CLOU). | CLOU-
intervallet bildas syrgas som ett mellansteg enligt ekvation 3 och 4(Abad, A. Et al.,
2015).

2Me, 0, » 2Me,0,_; + 0, 3)
Colim + (n+2) 0, > nCO, + 2 H,0 (4)

En syrebarare med CLOU-egenskaper leder till en effektivare forbranningsreaktion an
en syrebarare som kraver en reducerande reaktion. Forbranningen sker da direkt med
syrgasmolekylen istallet for syreatomer pa syrebararens yta (Ryden, M. 2014 1924-
1932).

Efter oxidation i luftreaktorn transporterar syrebéraren syre till brénslereaktorn. Nar
syrebéararen avgett syret i branslereaktorn fors den tillbaka till luftreaktorn och oxideras
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Figur 2. lllustration éver en kemcyklisk férbranningsprocess.

Bransleomvandlingen &ger rum i branslereaktorn och det &r i brénslereaktorn
forbranningsaskan aterfinns. Efter bransleomvandlingen separeras majoriteten av askan
bort genom en cyklon. Det finns risk att en viss mangd aska 6éverfors till luftreaktorn,
det &r dock en férsumbar mangd jamfort med mangden syrebarare i luftreaktorn. 1 CLC
delas rokgasen upp i tva gasfloden. Ur luftreaktorn flodar syrefattig luft och ur
branslereaktorn flodar koldioxid och vatten. Detta gor att koldioxiden enkelt kan
avskiljas och komprimeras for att lagras (Adanez-Rubio, I., 2014).



3.3. Agglomeration

Da en syrebarare bor fungera effektivt sa lange som mojligt utan stopp for utbyte av
baddmaterial, ar det av intresse att undersoka hur och nar komponenter fran askan
interagerar med syrebararen. Ett vanligt problem &r att partiklarna sammanfogas, sa
kallad agglomeration. Det finns olika forslag pa hur detta uppstar och vilka mekanismer
som ligger bakom. Dessa kan beskrivas med tva forenklade forlopp. Det forsta forloppet
innebdr att askkomponenter reagerar med baddmaterialet och bildar nya féreningar som
sedan smaélter och binder ihop partiklarna. Det andra innebdr att en eller flera
askkomponenter smalter samman med syrebéraren och binder ihop partiklarna i badden.
| det forsta fallet sker alltid en kemisk reaktion och en effekt av detta &r att partiklarna
da ofta far ett tackande Overdrag. | det senare fallet ar agglomerationen en fysisk
process vilket innebdr att den &r oberoende av bdddmaterialets sammanséttning. Darmed
beror agglomerationen endast av smaltpunkten hos askan (Elled, A. L 2013 5.696-708).

3.4. Syrebarare

En syrebdrare ar ett fast &mne som transporterar syre, exempelvis till en forbréanning.
Det finns olika typer av syrebarare sdsom monometalloxider, kombinerade metalloxider
och syrebédrare med perovskitstruktur. Monometalloxider & &mnen med endast en
metalloxid som till exempel koppar(ll)oxid och jarn(lll)oxid. Kombinerade
metalloxider ar en heterogen blandning av tva eller flera metalloxider som till exempel
mangan-jarnoxider och mangan-kiseloxider. Bada dessa typer av syrebarare har syret
inbundet i kristallstrukturen dar denna andras vid évergang fran oxiderad till reducerad
form. Detta géller inte syrebararna med perovskitstruktur. Med dessa syrebérare kan
mangden inbundet syre varieras genom att till exempel reglera temperaturen eller
partialtrycket av syre. Materialet bibehaller sin kristallstruktur genom att 6ka eller
minska andelen tomrum i kristallen dér en syreatom saknas, sa kallade syrevakanser. Ett
exempel pa denna typ av syrebérare &r CaMnOs-;. Vanligt forekommande metaller i alla
dessa tre syrebarartyper &r jarn, koppar, nickel och mangan (Bhavsar, S. 2014, s. 268-
269) (Ryden, M. 2014 1924-1932).

Syrebérare haller en hogre syremangd per volymenhet an luft trots att de bara innehaller
ett par procent tillgangligt syre. Detta da syrebararens densitet & mycket hogre an for
luft. 1 en forbranningsanlaggning kan syrebérarens hoga syredensitet utnyttjas for att
uppnd en effektivare forbranning. Med en effektivare forbranning atgar en mindre
mangd bransle for att fa ut samma mangd energi, vilket leder till mindre utslapp av
koldioxid och ett minskat bidrag till vaxthuseffekten (Arjmand, M. 2014 s.19488-
19497).

Syrebdrare tillverkas oftast genom spraytorkning eller frysgranulering. Spraytorkning &r
en tillverkningsmetod som anvénder en aerosol fas for att torka partiklar. En flytande
produkt sprids under hogt tryck i toppen av en kammare och de sma dropparna som
bildas torkas med hjalp av het luft ndr de faller ner genom kammaren (Vehring, R.,
2007).



Frysgranulering ar en teknik som mojliggor bevarandet av homogenitet bland
partiklarna fran en suspension till torrt granulat. Genom att frysa suspensionen i
flytande kvave och darefter lata den sublimera elimineras risken for segregering och en
homogen partikelstorlek erhalls (Cho, P. 2004 5.1215-1225).

Da syrebarare anvands i forbranningsanlaggningar anvénds ofta nagon form av
bararmaterial i kombination med den syrebarande metalloxiden. Tidigare
undersokningar har visat att den termiska stabiliteten och livslangden for syrebéraren
kan Okas genom att anvanda inerta bararmaterial. Exempel pa bararmaterial som kan
anvandas dar aluminium(ll)oxid, Kkiseldioxid, zirkoniumdioxid samt magnesium-
aluminiumoxid (Bhavsar, S. 2014, s. 268-269).

Ett alternativ till att anvdnda homogena syrebérare dr att skapa en beldggning av
syrebararen pa ett bararmaterial genom sa kallad incipient wetness impregnation (IWI).
Vid IWI utnyttjar man kapillarverkan genom att lata en I6sning av syrebararen
absorberas av bararmaterialets porer. Nar materialet sedan torkat erhalls en fast
beldggning av syrebarare pa bararmaterialets ytskikt (Bhavsar, S. 2014, s. 268-269).

Forskning pa syrebarare har framst riktat sig mot syntetiskt framstéallda material. Dessa
material genomgar dock flera upparbetningssteg for att uppna ratt sasmmanséattning och
partikelstorlek. Ett alternativ till detta skulle vara att anvanda biprodukter fran industri
eller mineralmalm. Det senare alternativet skulle vara attraktivt da flera kombinerade
metalloxider som undersokts aterfinns naturligt i olika malmer. For att sedan erhalla ett
material som skulle kunna anvéndas som syrebérare behdver man endast krossa malmen
till 1amplig storlek (Hanjing, T. 2013, s. 4108-4110).

3.4.1. Mangan-kiselsyrebarare

Mangan-kiselbaserade syrebdrare har visat sig lovande vid anvéandning i
forbranningsanléaggningar tack vare dess CLOU-egenskaper. Denna syrebérare har dven
visat sig vara svaveltollerant vilket &r bra i CLC som kors med svavelhaltiga branslen.

Mangan-Kkiselsyrebararen har olika faser vid olika temperaturer och blandningar, se
figur 3. De olika faserna for syrebéraren har stor betydelse for dess olika egenskaper.
CLOU-egenskaperna ar olika vid olika forhallande kiseloxid i proverna. Tidigare
undersokningar har visat pa att syrebararens formaga att slappa syre genom CLOU
minskas vid dkad halt av kisel (Arjmand, M. 2014, s. 19488-19497).
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Figur 3. Teoretiskt fasdiagram for mangan-kiselsyrebdararna som behandlas i denna studie. Blandningens
andel mangan anges pa x-axeln och temperaturen pa y-axeln. Diagrammet ar berdknat med FactSage 6.4 for
olika blandningar av mangan och kisel vid 1 bar med 0,2 bars partialtryck av syre. | det nedre vanstra hérnet
aterfinns en blandning av braunit och kvarts. Den langsmala sektionen kring 0.9 bestar av ren braunit. Det
nedre hoégra hérnet &r en blandning av braunit och bixbyit (Arjmand, M. 2014).

3.5. Aska

Aska &r en restprodukt fran forbranning. Askor innehaller manga olika typer av amnen,
exempelvis mineraler och andra icke-brannbara féreningar samt till viss del oférbranda
polyaromater. Polyaromaterna kan utgora sa mycket som 2 % av askan da dessa brinner
valdigt langsamt. (Saqgib, N., 2014, s.2505-2519). Olika typer av bréanslen innehaller
olika koncentrationer av amnen som bidrar till askbildning. Darmed sa kan
askinnehallet och askméngden variera mycket mellan olika branslen. Generellt kan man
dela upp fasta brénslen i tre olika brénslekategorier; biomassa, avfall och fossila
brénslen.

Det gar att se vissa samband tillhorande olika typer av branslekategorier och vilka
element som ofta forekommer i dess askor. Vanligt forekommande d@mnen i biomassa &r
kalium, kalcium, fosfor och kisel (McDonough, W.F., 2000). Kislet kommer ofta fran
fororeningar i branslet. Generellt har aska fran biomassa relativt laga halter av
tungmetaller jamfort med aska fran avfall. Avfall fran bade industri och hushallsavfall
har ofta hogre halter av metaller som zink, koppar, nickel, och bly an bade biomassa och
fossila branslen. Fossila branslen som stenkol har ofta hoga kiselhalter da det bryts fran
marken, men dven hoga halter av svavel. Svavelhalten varierar kraftigt beroende pa
typen av kol (Vassilev, S. V. 2010, s.913-933).



Aska kan delas in i flygaska och bottenaska. Flygaskan ar den lattare askan som foljer
med rokgaserna vid en forbranningsprocess och bottenaska &r den aska som stannar
kvar i branslereaktorn. Dessa askor har olika typer av sammanséttning aven fér samma
bransle eftersom lattare partiklar eller &mnen med hog flyktighet hamnar i flygaskan och
tyngre partiklar med 1ag flyktighet stannar i bottenaskan (Querol, X., 2002. s. 413 —
423). Bottenaskan separeras bort fran branslereaktorn genom att en del av badden tas ut
som béaddaska. Baddaskan innehaller darmed bade bottenaska och syrebarare. Flygaskan
separeras bort genom stoftrening i rokgasgangen, vilket innebar att flygaskan faller ut
vid veckade hinder i rokgasgangen. (Cuadrat, A., 2012)

Det finns flera typer av biomassa, dessa producerar olika mangder aska. Mangden aska
kan variera fran 0,3 vikt% hos torr barrved till 20 vikt% hos atervunnet tradbransle
(Ringman, M. 1995). Mindre mangd aska innebéar att det finns mindre utrymme for
interaktion mellan askan och syrebéraren samt ett mindre slitage pa utrustningen. Det
har visat sig att snabbvéxande grodor producerar storre mangder aska jamfort med andra
likvardiga langsamvaxande biobranslen (Demirbas, A. 2005 s.171-192).

Det finns nagra nackdelar ur ett tekniskt perspektiv med att anvanda biomassa som
bransle jamfort med fasta fossila branslen. En av dessa nackdelar &r att det finns fler,
eller en hogre andel reaktiva komponenter som exempelvis kalium och klor. Detta
medfor en storre risk att askan reagerar med syrebdraren och pa sa satt forkortar
syrebararens livslangd (Demirbas, A. 2005 s.171-192).

Endast ett fatal undersokningar har tidigare gjorts pad syrebarares interaktioner med
askkomponenter fran kol. Baserat pa samma metod som i denna studie har ilmenit
(FeTiO3) har visat sig vara en robust syrebarare (Keller, M., 2014). limenit har vidare
studerats i en fluidiserad baddreaktor tillsammans med flera sorters kol for att avgora
vilken paverkan askan har pa omséattningen av branslet. De undersokta typerna av aska
visade sig ha en negativ paverkan pa bransleomsattningen. Askan paverkade inte
fluidiseringen av badden. Studien visade dven att en del av ilmenitens jarn migrerat till
partiklarnas yta. Migrationen av jarn har en negativ effekt pa syrebararegenskaperna da
ytan pa partikeln blir liknande egenskaperna hos jarnoxid. Fokus pa dessa tidigare
studier har dock varit pa aska fran fossilt kol (Azis, M.M., et al 2013).

3.6. Utrustning for analys
De analysmetoder som anvants i denna studie &r rontgendiffraktion (XRD),
svepelektronmikroskopi (SEM) samt energidispergerande rontgenspektrometri (EDS).

3.6.1. Rontgendiffraktion (XRD)

XRD anvéandes for att detektera nya foreningar som bildats genom reaktioner mellan
syrebdrare och askkomponent. Rontgendiffraktion grundar sig i interferensmonstret
mellan rontgenvagor. Denna typ av fenomen uppkommer i XRD da en kristall bestralas
av rontgenljus, vars vaglangd ar av samma storleksordning som avstandet mellan
atomerna i kristallen (Suryanarayana, C., 1998).

Nar rontgenljuset traffar kristallstrukturen reflekteras en del av ljuset och ger upphov till
monster som &r unika for varje &mne och tillhérande kristallstruktur. Dessa monster
kallas diffraktionsmonster och kan liknas vid fingeravtryck. Diffraktionsmoénstren kan
studeras for att bestimma hur kristallstrukturen ser ut. Diffraktogrammen matchas mot
en databas for att identifiera vilka &mnen som bestralats (Suryanarayana, C., 1998).



3.6.2. Svepelektronmikroskopi (SEM)

SEM anvandes for att jamfora partiklarnas utseende fore och efter forsoken och pa sa
satt avgora om och till vilken grad agglomeration skett. Svepelektronmikroskop kan
anvandas for att se ytstrukturen pa ett fast prov. Nar en liten del av provet bestralas med
elektroner sa reflekteras de antingen mot ytan eller sa slar de loss andra elektroner fran
provet. Utrustningen detekterar de reflekterade elektronerna och kan pa sa satt avhilda
ytstrukturen (Atkins, P., 2009, s.29).

3.6.3. Energy-Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS)

EDS anvandes i samband med SEM for att studera partiklarnas elementéra
sammansattning i specifika punkter eller kartldgga skillnader i sammanséttning Over ett
tvarsnitt av en partikel. Metoden fungerar sa att provet avger rontgenstralar nar
elektronstralar traffar provet. Dessa rontgenstralar kan sedan analyseras av en detektor
och atomslaget samt halter kan sedan faststéllas (Wu, Y., 2014).

4. Utférande

| laborationsforsoken undersoktes fem olika syrebarare, med olika forhallande av
mangan och kisel, med tre vanligt forekommande askkomponenter fran bioaska. Da
syftet med studien varit att undersoka interaktionerna mellan syreb&raren och
forbranningsaska fran biobranslen har uppvarmningstemperaturen valts till 850°C.
Denna temperatur &r en aning hogre &n den temperatur biobransle normalt férbranns
vid. Forbranningstemperaturen ar ca 200°C under mangan-kisels CLOU-intervall, men
dd syrebararnas  faktiska  syrebdraregenskaper inte  undersokts  ansags
forbranningstemperaturen mer intressant.

Tre syrebarare valdes utifran de tre olika faserna som mangan och kisel har vid
temperaturen 850°C och atmosfarstryck. Dessa var braunit blandat med kvats, ren
braunit och braunit blandat med bixbyit, se figur 3. Tva prover innehallande kiseldioxid
respektive néastintill ren manganoxid (Colormax Elkem) valdes som referensprover.
Colormax Elkem har tidigare understkts som en potentiell syrebarare (Leion, H., 2008).
Syrebéararna blandades var och en for sig med askkomponenter sa att tre kombinationer
mellan syrebarare och askkomponent erholls for vardera fas. Syrebararna och deras
mangan/kisel proportioner som undersoktes listas i tabell 1.

Tabell 1. Innehall i de fem undersokta syrebararna samt hur de framstallts.

Syrebdrare och referensprover Innehall Ursprung

Colormax Elkem Mn;0,, SiO,, Al- och Fe- Elkem As, Norge
foreningar

M2 Mn,0s, 6 vikt% SiO, Vito, Belgien

M3 Mn,0s, braunit, 10 vikt% Vito, Belgien
SiO,

M9 Mn,0s, braunit, 25 vikt% Vito, Belgien
SiO,

S5 SiO, Naturligt forekommande

mineral

De askkomponenter som undersoktes var kalium, kalcium och fosfor da dessa
komponenter férekommer i stor utstrackning i bioaska.




Experimentet utfordes i tvd omgangar. Den forsta omgangen med askkomponenterna
kaliumkarbonat och kalciumkarbonat gjordes for samtliga syrebérare och referensprov.
Till den andra omgangen med kalciumfosfat valdes de tre syrebararna, som uppvisade
mindre interaktion &n de underscka referensproven under forsta omgangen.

5. Metod

Innan forsoken paborjades undersoktes ugnarnas temperaturprofiler och det bestamdes
var i ugnarna proven skulle placeras och vilken instéllning de skulle ha for att halla
korrekt temperatur.

Da det bestalldes nya keramikskepp till dessa forsok brandes keramikskeppen vid 950°C
for att fa bort eventuella fororeningar innan forsoken utfordes. Syrebérarna oxiderades
var och en for sig utan askkomponenter vid 850°C i minst 8 timmar, detta gjordes med
prover om 6 g.

Undersokningarna utfordes experimentellt i ugnar dér syrebararen tillsammans med en
askkomponent brandes i en reducerande respektive oxiderande miljo, dar den
reducerande miljon efterliknade brénslereaktorn och den oxiderande miljon
representerade luftreaktorn. Den oxiderande miljon i ugnen utgjordes av luft och den
reducerande miljon astadkoms genom att lata en gasblandning pa fem volymprocent
vétgas i argon floda genom ugnen.

Ugnarna varmdes upp till 850°C och fick temperaturutjamnas under en timme, for att
undvika 6verslag, innan provet fordes in. Blandningar av tva gram syrebararpartiklar
och tva gram mortlad askkomponent blandades i en ren bagare med sked till en jamn
blandning. Blandningen portionerades sedan ut jamnt i tva keramikskepp som
placerades i den reducerande respektive oxiderande ugnen under sex timmar. Darefter
tillats proverna svalna i rumstemperatur. De anvédnda keramikskeppen tvéattades i
kokande salpetersyra infor ndstkommande experiment.

Analysen av proverna gjordes forst med en pulverdiffraktometer for att undersoka vilka
reaktioner som skett i ugnarna mellan syrebédraren och askkomponenten. Darefter
gjordes analys med SEM, bade pa pulverprover och stabiliserade pulverprover ingjutna
i epoxi. Med SEM togs bilder fér analys av agglomerationen och det utférdes dven en
elementanalys med EDS av tvarsnittet for de stabiliserade proverna och pa ytan av
partiklarna. Det senare for att undersoka fordelningen av olika element i och pa
partiklarna.
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6. Resultat

For respektive syrebarare och referensprov gjordes en visuell inspektion ndr proven togs
ur ugnarna. Har noterades om proven genomgatt nagon forandring i farg eller
konsistens.

Med XRD undersoktes vilka komponenter proven innehdll. Diffraktogrammen som
erholls kan vara olika latta att avldsa. Vissa prover ger ett tydligt diffraktorgram med
hdga, val separerade toppar, likt det som visas i figur 4. Dessa ar latta att matcha mot
databasen. Andra prov ger komplexa diffraktorgram med manga, laga, oseparerade
toppar, se figur 5, som ar svarare att matcha mot databasen.

300— -

200—

MW ..l.ﬂ: i JM;MDM

20 30 40 L
20

Figur 4. Exempel pa lattavlast diffraktogram, har for
provet M3 som endast oxiderats. Varje topp i
diffraktogrammet &r latt att identifiera tack vare val
separerade toppar med hdg intensitet. Det &r latt att
skilja topparna fran bakgrundsbruset, vilket gor det
latt att identifiera vilka &mnen som finns i provet.

Figur 5. Exempel pa ett svaravlast diffraktorgram,
har for M3 som oxiderats tillsammans med
kaliumkarbonat. Topparna i diffraktogrammet &r
inte val separerade eller latta att identifiera.
Intensiteten ar 18g och gor det svarare att identifiera
topparna fran bakgrundsbruset.

Genom att tolka de diffraktogram som framstéllts med XRD gjordes olika iakttagelser
om reaktionsbendgenhet for syrebararna i kombination med askor. For kaliumkarbonat
iakttogs att det bildats flertalet nya dmnen och darmed blev diffraktogrammen mer
svaravlasa. For bade kalciumkarbonat och kalciumfosfat kunde ingen skillnad for de
olika syrebararna upptackas, da det inte bildades nagra nya amnen. Den enda skillnaden
som upptacktes med kalciumkarbonaten var att det bildats kalciumoxid, dven kallat
brandkalk. Manganets oxidationstal férandrades oberoende av vilken askkomponent
som var narvarande, det hojdes i den oxiderande miljon och det sénktes i reducerande
miljon.

For att undersoka huruvida proven agglomererat anvandes SEM. Bilderna som erhdélls
fran mikroskopet anvandes for att avgora agglomerationens karaktiar. Med SEM sags
om partiklarna blivit helt eller delvis tdckta samt hur de olika partiklarna interagerade
med varandra och askkomponenten. | figur 6 gar det att se olika grader och typer av
agglomeration.
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Figur 6. Bild A visar M3 som oxiderats med kalciumkarbonat ej agglomerat. Partiklarna ar svériska och
binder inte ihop med nagon annan partikel. Bild B visar agglomeration hos syrebararen M9 oxiderat med
kaliumkarbonat dar partiklarna &ar téckta med ett jamnt lager smélta. Varje enskild partikel &r latt att
identifiera men de &r sammangogade. Bild C visar agglomeration hos syrebdraren M2 som oxiderats med
kaliumkarbonat. Partiklarnas yta &ar skrovlig, &r latta att identifiera och de sitter ihop med en liten
kontaktyta. Bild D visar syrebararen Colormax Elkem som oxiderats med kaliumkarbonat och som totalt
forstorts, enskilda partiklar ar svara att identifiera och alla partiklarna a&r sammansmalta.

Diffraktogrammen, SEM-bilderna och EDS-rapporterna finns samlade i bilagorna. |
foljande avsnitt aterfinns de sammanfattade resultaten for varje syrebarare i tabell 2-6.

6.1 Colormax Elkem — manganoxid

Innan uppvarmningen hade syrebararen Colormax Elkem en morkt rodbrun farg. Da
askkomponenterna var vita hade blandningen en rédbrun farg innan uppvarmningen.
Kalciumfosfat undersoktes inte for Colormax Elkem da detta endast var en referens.

Tabell 2. Sammanfattade resultat for referenprovet Colormax Elkem.

Miljo
Askkomponent Oxidativ Reduktiv
Visuell Hard inhomogen Hard inhomogen
kakbildning, kakbildning,
svartgron svartgron
XRD KAI(SiO,), K:FeOs, | MnO, FeMnO,
K3F€O4, K3A|O3 K2C03, KA'SIO, Mn
SEM Kraftig Forstord syrebarare,
agglomeration, finns bade helt jamnt
KoCOs sprucken yta, tackta mindre
svariska partiklar partiklar och
gar att urskilja sammansmélta storre
stycken déar
ursprungspartiklarna
inte &r
igenké&nningshara
Visuell Pords kakbildning, | Pords kakbildning,
brunrod ingen fargforandring
XRD Ca0, Mn30y, Ca0, MnO jarn-
CaCOs Mn, 7Fe 304 manganox_id,
hausmannite
SEM Pavéxt av kristaller | Pavéxt pa ytan men
pa ytan mindre &n for
oxiderat prov
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Kalciumkarbonat gav inga storre negativa effekter for Colormax Elkem. Fa askpartiklar
fastnade pa ytan av syrebararen utan att paverka grundstrukturen. Bade oxiderande och
reducerande miljé med kaliumkarbonat gav agglomeration. Olika grad av agglomeration
lakttogs for de olika proven. | det oxiderade var det mojligt att se hur partiklar smalt
samman och hur ytan pa partiklarna hade Gvergatt fran pords till slat. Det reducerade
provet gav en kraftigare sammansmaltning, endast ett fatal ursprungspartiklar kunde
urskiljas och aven har hade ytan pa syrebararna évergatt till slat.

6.2 M2 — Mn,03, 6 vikt% kiseldioxid
Innan uppvarmningen hade syrebararen M2 en svart farg. Da askkomponenterna var
vita hade blandningen en gra farg innan uppvarmningen.

Tabell 3. Sammanfattade resultat fér syrebararen M2.

Miljo
Askkomponent Oxidativ Reduktiv
Visuell Pords yta, svartgron | Pords hard yta,
svartgron
XRD K2C03, KoMnOy, MnO, Mn304,
K>CO3 SiOz KzSiOg, KoMn,03
SEM Agglomeration, Agglomeration,
kristaller pa ytan, stora kristaller pa
inga éppna porer ytan, inga porer.
Visuell Homogent pulver, Homogent pulver,
ingen fargskiftning | ingen fargskiftning
XRD Ca0, Mn,0s3, CaO, MnO
braunit-Q2
CaC0s SEM Ingen Ingen
agglomeration, agglomeration,
Oppna porer Oppna porer, flackar
innehallande mer Ca
Visuell Homogent pulver, Homogent pulver,
ingen fargandring nagot rodaktig i
fargen
XRD Mn,03, Ca3(PO4)2, C&3(PO4)2, SiOz,
SiO,, Braunit Mn3Oy,,
Ca1gyMny(PO4)14
Ca5(POs). SEM Ingen Ingen
agglomeration, viss | agglomeration, viss
kristallbildning pa kristallbildning pa
ytan, 6ppna porer ytan, Oppna porer,
krossad, homogen
innuti

For kalciumkarbonat och kalciumfosfat fastnade fa askkomponentpartiklar pa
syrebararytan och ingen agglomeration kunde urskiljas. Kaliumkarbonat resulterade
daremot i agglomeration och en ojamn yta for provet i reducerat tillstand. 1 det
oxiderade tillstandet erholls en agglomeration dar konturen av syrebararnas
grundstruktur tydligt kunde urskiljas. Ytan hade gatt fran poros till att bestd av
kristaller.
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6.3 M3 — Mn,03, 10 vikt% kiseldioxid
Innan uppvarmningen hade syrebararen M3 en svart farg. Da askkomponenterna var
vita hade blandningen en gra farg innan uppvarmningen.

Tabell 4. Sammanfattade resultat for syrebararen M3.

Miljo
Askkomponent Oxidativ Reduktiv
Visuell Pords yta, blagron Hard kakbildning,
gragron
XRD KoMnQOy, SiOz, MnO, K,COs, SiOz,
KzCOg, Mn203, KzMﬂzOg
Mn3Oy4
K2CO3 SEM Agglomeration, Agglomeration
knolig tackt yta, Svart del: skrovlig,
grovre kontur lite porer
Gron del: helt
tackta av jamnt
lager
Visuell Viss klumpbildning, | Kakbildning, vitgra
grabrunrod
XRD Ca0, braunit-1Q, Ca0, Mny(SiOy),
CaCOs3 Mn,03 Mn3zOy4
SEM Ingen agglomeration, | Ingen
poros yta agglomeration,
porods yta
Visuell Homogent pulver, Homogent pulver
oforandrad farg (dock | oféréandrad farg
nagot flammig)
XRD Caz(POy),, Braunit, Caz(POy)2,
Mn203, S|02 Calgan(PO4)14,
Ca23i04, SiOz
Cas(PO.): SEM Ingen agglomeration, | Ingen
poros yta agglomeration,
poros yta, viss
kristallbildning pa
ytan, Caoch P i
kristall

Kalciumkarbonat hade minimal eller ingen inverkan alls pa M3. Valdigt fa askpartiklar
aterfanns pa syrebararens yta. Detta till skillnad fran kalciumfosfat som tenderade till att
samlas i stora mangder pa partiklarnas yta, nagot mer i det reducerade tillstandet an det
oxiderade. Med kaliumkarbonat bildades det en tydlig agglomeration i reducerande
tillstand och i det oxiderade provet. Ytan hade slatats till men hade fortfarande viss
porositet for det reducerade provet, medan det oxiderade provet blivit skrovlig.
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6.4 M9 — Mn,0O3, 25 vikt% kiseldioxid

Innan uppvarmningen hade syrebararen M9 en svart farg. Da askkomponenterna var
vita hade blandningen en gra farg innan uppvéarmningen.

Tabell 5. Sammanfattade resultat fér syrebararen M9.

Miljo
Askkomponent Oxidativ Reduktiv
Visuell Pords hard Hard kakbildning,
kakbildning, grasvart
blagrén
XRD Svaravlast K,CO3, MnO, SiO,,
Ks(Si207)

K,COs SEM Kraftig Latt agglomeration,
agglomeration, kristallbildning pa
helt tackta av ett ytan, 6ppna porer,
jamt lager, lite homogen inuti
plattor som ar
utspritt i lagret, inga
porer

Visuell Homogent pulver, Homogent pulver,
grasvart, roda ingen fargskiftning
flackar

XRD CaO, Mn,03, Ca0, Mn,(SiOy),

CaCO3 braunit-1Q, SiO, Mn3Qy,, SiO;

SEM Ingen Ingen
agglomeration agglomeration,

poros yta, Ca i
syrebararens halrum

Visuell Homogent pulver, Homogent pulver,
ingen fargandring nagot rodaktig i

fargen

XRD Caz(POy)2, Braunit, | Caz(POy)>,

SiOz, Mn203 CalgMng(PO4)14,
Cag(PO4)2 SiOz, C311,4P168i9

SEM Ingen Ingen
agglomeration, agglomeration,
poros yta kristallbildning pa

ytan

M9 visade liknade resultat som M3, fa partiklar fastnade da kalciumkarbonat testades
och manga partiklar fastnade pa sma ytor med kalciumfosfat. M9 i en reducerande miljo
tillsammans med kaliumkarbonat visade endast pa sma tendenser till agglomeration.
Partiklarna var fortfarande intakta med en lite poros yta och bara nagra fa hade reagerat
och smalt samman. Det oxiderade provet hade dock smélt samman fullstdndigt och
partikelns ytporositet hade dvergatt till helt slat.

15



6.5 Kiseldioxid

Innan uppvarmningen hade kiseldioxiden en beige farg. Da askkomponenterna var vita
hade blandningen en ljust beige farg innan uppvarmningen. Kalciumfosfat undersoktes
inte for kiseldioxid da detta endast var en referens.

Tabell 6. Sammanfattade resultat fér referensprovet kiseldioxid.

Miljo
Askkomponent Oxidativ Reduktiv
Visuell Sammansmalt, hard, | Svart halva, gra
por0s, lila flackar halva
XRD SiO,, K,CO;3, C, Svart del: SiOy, C,
Kaliumsilikat K>SiO3, K,CO3
KoCOs Gra del: SiO,,
K,CO3
SEM Forstord syrebarare, | Forstord syrebarare,
totalt sammansmélt | totalt sammansmalt
Visuell Ingen forandring Latt kakbildning
XRD SiO,, Ca0 Si0O,, CaO
CaCO; SEM Ingen _ _ Ingen _ _
agglomeration, lite | agglomeration, lite
pavaxt, ojamna pavéxt, ojamna
partiklar partiklar

For kiseldioxid upphettat tillsammans med kalciumkarbonat sags ingen agglomeration,
nagra fa askpartiklar hade smélt in i syrebararna i det oxiderade provet men ingen annan
interaktion kunde urskiljas. En kraftig sammansmaltning med kaliumkarbonat och
kiseldioxid gjorde det omajligt att urskilja enskilda ursprungspartiklar. 1 bade reducerat
och oxiderat tillstand erholls denna fullstandiga agglomeration av provet.

6.6 Resultat fran SEM och EDS pa partiklar och genomskarningar

Utifran SEM-bilderna gick det att se att det fanns ett litet halrum inuti partiklarna, dessa
syntes tydligast hos dem som haft kontakt med kalciumkarbonat och kalciumfosfat.
Halrummen var da fyllda av askkomponenter.

Med SEM upptacktes att agglomeration endast forekom med syrebérare som interagerat
med kalium. Utifran figur 7 och 8 gar det att se hur de olika syrebararna interagerat med
kaliumkarbonat. | reducerande miljé minskade agglomerationen med hdgre kiselhalt, i
oxiderande milj0 O©kade agglomerationen med o©kad kiselhalt. Jamfort med
referensproverna har alla understka syrebérare agglomerat till en lagre grad, se figur 9
och jamfor den med figurerna 7 och 8.
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Figur 7. Syrebéarare efter reduktion tillsammans med kaliumkarbonat. Bild A visar syrebararen M2, bild B
visar syrebararen M3 och bild C visar syrebararen M9. M2 och M3 uppvisar viss agglomeration, M9 uppvisar
mycket liten agglomeration.

Figur 8. Syrebarare efter oxidation tillsammans med kaliumkarbonat. Bild A visar syrebdraren M2, bild B
visar syrebdraren M3 och bild C visar syrebédraren M9. M2 och M3 uppvisar viss agglomeration, M9 uppvisar
stark agglomeration.

Figur 9. Bilden visar agglomeration hos referensproven som oxiderats tillsammans med kaliumkarbonat. Bild
A visar kiseldioxid och bild B visar Colormax Elkem. Bada referensproven har agglomererat kraftigare an de
tre undersokta syrebararna
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De syrebarare som interagerat med kaliumkarbonat har utifran elementanalysen
absorberat kalium.

Ytan av nastan samtliga syrebararna som oxiderats eller reducerats tillsammans med
kaliumkarbonat har en hogre kiselhalt an i dvriga tvérsnittet av partikeln, detta var extra
tydligt hos M3 som oxiderats, se figur 10. Det ar endast reducerad M9 tillsammans med
kalium som fortfarande har relativt jamn koncentration av kisel genom hela partikeln.
Kiselhalten var utdver den forhojda halten pa ytorna aven forhojd pa vissa specifika
punkter i partiklarnas tvérsnitt hos de oxiderade partiklarna.

Manganhalten for de oxiderade syrebararna var oférandrad genom partikeln, endast
nagot sankt narmare partikelns kanter dar kiselhalten Okat. Manganhalten hos de
reducerade partiklarna skiljde sig mellan partiklarna. For syrebararna M9 och M3 hade
manganhalten stigit i vissa punkter utspritt i partikeltvarsnittet. For M2 var
manganhalten oférdndrad och mycket jamnt férdelad genom partikeln. I figur 11 visas
ett tvarsnitt for M9 som reducerats med kaliumkarbonat, tvarsnittet undersoktes med
EDS for att erhalla en elementanalys. Det var dven mer halrum i partiklarna efter att
syrebdraren reducerats tillsammans med kaliumkarbonat.

15kV - Point MAY 12 2015 11:07

ey
80 ym [Mn]

Figur 11. EDS-bid som beskriver manganhalten

MAY 12 2015 13:16

Figur 10. EDS-bild som beskriver kiselhalten grafiskt

Over tvarsnittet for syrebdraren M3 som oxiderats

med kaliumkarbonat. De ljusare omradena &r
punkter med forhéjd kiselhalt. Kiselhalten ar férhéjd
vid ytan av partikeln och i mitten runt den mdrka

grafiskt Over tvarsnittet for syrebararen M9 som
reducerats med kaliumkarbonat. De gra flackarna ar
punkter med férhéjd manganhalt. De svarta runda
prickarna i tvarsnittet ar halrum i partikeln.

flacken som &r ett hdlrum i partikeln. | nedre hogra
hornet av bilden kan interaktionen mot en annan
partikel iakttas och vid denna interaktionsyta &r
ocksa kiselhalten forhojd.

I omraden mellan partiklarnas ursprungliga former, alltsd sméltan som agglomererat
partiklarna, gick det att se forhojda halter av kisel liksom pa ytorna av partiklarna.
Halten av mangan i sméaltan mellan partiklarna ar nagot lagre an i mitten av partiklarna.
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Elementanalysen pa partiklar som varit i kontakt med askkomponenten kalciumkarbonat
visar att partiklarna inte tagit upp nagot kalcium. Andelen kisel och mangan &r jamnt
fordelad genom hela partikeln for samtliga undersokta partiklar. | figur 12 gar det att
iaktta halrummen i partiklarna samt hur de &r fyllda med kalciumoxid.

Figur 12. Bilden visar tvarsnitt av syrebdraren M2 som varit i oxiderandemiljé tillsammans med
kalciumkarbonat. Elementanalys gjordes i punkterna 1 och 2 och &ven langs linjen 3 dver en hel partikel.
Elementanalysen i punkten 1 tyder pa hdga halter av kisel och mangan, i punkten 2 hdga halter av kalcium
och syre och éver linjen 3 visar pa jamna halter av kisel och mangan genom hela partikeln.

Kalciumfosfaten har inte interagerat mycket med partiklarna, dock visar XRD
diffraktogrammen att det inte bildats ndgon mangan(ll)oxid hos partiklarna som
reducerats tillsammans med kalciumfosfat. Det gor att den skiljer sig fran de andra
askkomponenterna som ofta har bildat mangan(ll)oxid ndr de reducerats.
Genomskarningarna visar pa att kalciumfosfat inte trangt in i partiklarna och har, likt
kalciumkarbonaten, lagt sig i halrummen pa partiklarna. Utifran SEM-bilderna kan det
jakttas en viss pavéaxt av nagon fosfatforening utanpad partiklarna nar de reducerats
tillsammans med kalciumfosfat, se figur 13.

Figur 13. Syrebarare som reducerats tillsammans med kalciumfosfat. Bild A visar syrebararen M2, bild B
visar syrebararen M3 och bild C visar syrebararen M9. Det gar att se att det ar mer pavéxt pa partiklarna M3
och M9 &n pd M2. En viss pavaxt gar att iaktta pa alla partiklar.

Narbilder pa partiklarnas yta tyder pa att ytans porositet fortfarande var oférandrad hos
de prover som reducerats med kalciumfosfat.
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7. Diskussion

Metoden har valts utifran att forsoken ska efterlikna en verklig CLC anlaggning och
samtidigt vara enkel att utfora. Studien har endast genomforts pa stillaliggande partiklar,
inte fluidiserade partiklar. Metoden har alltsd inte kunnat underséka hur partiklarna
paverkas nar de ar fluidiserade i CLC. Nar partiklarna ligger still erhalls stora
kontaktytor da partiklarna har kontakt under hela forsokstiden i ugnen. Detta gav goda
mojligheter att undersoka interaktionerna som sker mellan syrebdraren och
forbranningsaskan. Den stora kontaktytan och kontakttiden gynnar eventuella
interaktioner. Skulle partiklarna fluidiserats for att efterlikna en verklig CLC battre
skulle kontaktytorna och kontakttiden mellan partiklarna varit mindre och daven
interaktionerna mindre. Med denna metod gavs alltsa majlighet att undersoka mer
interaktioner an vad som troligen skulle skett i en verklig CLC. Om inga eller lite
interaktioner sker i dessa experiment ar det osannolikt att det sker i en fluidiserande
badd. Det var en enkel metod att ha proverna stillaliggande i ugnar, det var fa delsteg
vilket lamnade litet utrymme for fel under utférandets gang.

Endast interaktioner mellan syrebararna och utvalda askkomponenter fran bioaska har
studerats. Askkomponenterna valdes utifran komponenter som &r vanligt forekommande
I bioaska. Om studien utforts med en verklig forbrédnningsaska finns det fler
komponenter med vilka interaktioner kan ske, samt att askkomponenterna aven kan
interagera med varandra. Det skulle ge mycket svartolkade resultat. Metoden har alltsa
inte tagit hansyn till interaktioner med andra komponenter &n kaliumkarbonat,
kalciumkarbonat och kalciumfosfat. Det har heller inte tagits hansyn till interaktioner
mellan askkomponenterna.

| de fall dar proven uppvisat stora skillnader i farg har de olika delarna forsokts
undersokas var for sig. Resultaten for de olika delarna var for lika for att kunna dra
nagra slutsatser.

Hos vissa prover har askkomponenten lagt sig i syrebararpartiklarnas halrum. | en
fluidiserad badd borde inte partiklarna kunna fyllas av askkomponenten av flera
anledningar. Den forsta &r att partiklarna ar fluidiserade och kommer darfor att inte
kunna fyllas av askkomponent utan att tomma ut det. Den andra anledningen &r att det
vid en industriell tillverkning av syrebararna skulle kunna optimera framstéllningen sa
att det inte skulle kunna bildas s& mycket halrum i partiklarna.

Samtliga syrebérare hade pa nagot satt interagerat med kaliumkarbonat. Endast M9
undgick ett mer eller mindre tackande lager pa partiklarnas yta. Lagret var formodligen
orsaken till agglomerationen som sags. Alla undersokta syrebarare visade dven tecken
pa att de reagerat med kaliumkarbonat och bildat nya féreningar, exempelvis
kaliummanganat. Kaliummanganat har en lag sméltpunkt och har formodligen bidragit
till agglomerationen. Den forhojda kiselhalten i det tackande lagret tyder pa att nagon
kiselforening som bildats har stor inverkan. Endast nagra fa XRD-diffraktogram visar
att nagon kalium-kiselforening har bildats. Det ar majligt att det bildats glas av kislet pa
ytan med hjalp av kaliumkarbonaten. Det som talar mot denna teori ar att det i sa fall
skulle vara mindre agglomeration i de syrebararna med lagre kiselhalter och likasa mer
agglomerat vid de syrebarare som har hoga kiselhalter. Detta gar att iaktta hos de
oxiderade syrebdrarna i figur 8 men inte hos de reducerade partiklarna i figur 7.
Agglomerationen kan darfor inte enbart bero pa bildandet av glas.
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Samtliga XRD-resultat tyder pa att alla syrebarare som varit i kontakt med
kaliumkarbonat har reagerat och bildat nya féreningar. Manga av diffraktogrammen var
svaravlasta och alla nybildade komponenter har inte kunnat identifieras. Samtliga
syrebarare som hade agglomererat och fatt ett tdckande lager pa ytan pavisade forhojda
kiselhalter vid ytan. Detta betyder att kisel maste migrerat till ytan pa liknande satt som
jarn tidigare migrerat till ytan i ilmenit (Azis, M.M., et al 2013). Gemensamt for
proverna som agglomererat kraftigt var att kaliummanganat bildats.

EDS-undersokningarna pa tvarsnitten for prover innehallande kalium pavisade i
samtliga fall att det fanns kalium &éver hela ytan. Forst misstdnktes det att det var
kaliummanganaten som I6st sig i etanolen som anvandes vid slipningen. For att atgarda
detta slipades proverna om pa ett torrt slippapper utan etanol. Analyserna gjordes
darefter om med EDS. Det visade sig att det fortfarande fanns kalium 6ver hela ytan.
Detta kan tyda pa att epoxin har I6st upp kaliumet. Da det ej gick att urskilja nagon
koncentrationsgradient utanfor partiklarna anses detta osannolikt. Alternativt Iag
problemet i slipningsprocessen da kaliumet kunde spridits ut med slipdammet. Detta
skulle inneburit att &ven kol detekterats ver hela ytan, vilket ej var fallet. For att kunna
undersoka kaliumhalten genom tvérsnittet bor darfor partiklarna eventuellt stabiliseras i
ett annat material.

Ett ovantat resultat av EDS-analysen pa tvarsnitten var de manganansamlingar som
fanns utspridda genom hela tvéarsnittet for syrebararna M9 och M3 som reducerats i
narvaro av kaliumkarbonat. Det iakttogs &ven en inhomogen syrehalt genom provets
tvarsnitt dar forhojd syrekoncentration sammanfoll med manganansamlingarna.
Koncentrationsforhéjningarna av mangan hos M3 och M9 var mycket lika, men
kiselfordelningen skiljer sig da M3 visar tecken pa kiselmigration till ytan av partikeln
vilket inte M9 uppvisade. Detta kan innebéra att kaliumkarbonaten pa nagot satt bidrog
till en intern separering av mangan och kisel i syrebararen. Utifran XRD-analysen gick
det att identifiera skillnader mellan M9 och M3. M3 innehdll kaliummangan(lil)oxid
vilket inte detekterades for M9. M9 tycktes innehdlla en kaliumsilikatforening,
diffraktogrammen var dock svara att tyda. Det som skiljer M9 och M3 fran M2, som
inte visade pd manganansamlingar, var att det inte bildats hausmanite (Mn3O,). Detta
kan tyda pa att ansamlingarna bestod av mangan(I1)oxid. Dessa manganansamlingar har
inte observerats i tidigare forsok och orsaken &r darfor okand. En mdjlighet ar att
bildandet av hausmanite binder manganet jamnt i partikeln, jamfort med
mangan(l1)oxid som kristallerar till storre aggregat. Det som talar mot denna hypotes ar
att en liknande effekt hos andra prover i sa fall skulle bildat mangan(il)oxid men inte
hausmanite, vilket inte kunde iakttas.

Kalciumkarbonaten har utifran vad som undersokts med XRD, SEM och EDS inte
interagerat med syrebérarna. Effekten av kalciumkarbonaten som upptéckts ar att den
fyllt halrummen i partiklarna och att kalciumkarbonaten dissocierat till koldioxid samt
brand kalk.
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Interaktionen mellan syrebararna och kalciumfosfat visade sig som pavaxt pa
partiklarna. Omfattningen var dock sa liten att det i en fluidiserad badd inte skulle ha
nagon betydelse da fosforkristallerna sitter mycket 10st pa partiklarna och latt skavs av.
Pavaxten paverkade inte syrebararnas porositet och ytan verkade, utéver den lilla
pavaxten, vara oforandrad. Det iakttogs att ingen mangan(l1)oxid hade bildats for ndgon
av syrebararna som upphettats med kalciumkarbonat. Detta kan tyda pa att fosfaten
paverkat de syrebarande egenskaperna hos denna typ av syrebarare.

De interaktioner som iakttagits mellan syrebararna och de tre askkomponenterna tyder
pa att M9 skulle vara den mest tillampbara i CLC. M9 var den enda syrebéraren som
klarade sig utan storre komplikationer med kaliumkarbonat i reducerande miljo, vilket
gor dess sammanséttning av mangan och kisel mest intressant. Den reducerande miljén
har representerat branslereaktorn och det &r har storre delen av forbréanningsaskan i CLC
aterfinns. Det viktigaste ar darfor att interaktionerna mellan syrebarare och aska ar sa
liten som mojligt i den reducerande miljon. Syrebérarnas formaga att oxideras och
reduceras undersoktes dock inte efter reaktion i denna studie, manganansamlingarna hos
M9 kan ha viss paverkan. For att pavisa dess fortsatta funktion som syrebarare maste
fler studier goras. En negativ effekt av den hoga kiselhalten i M9 &r att dess formaga att
slappa syre genom CLOU &r lagre dn for Ovriga undersokta syrebarare. Skall M9
anvandas i CLC med biobranslen kommer forbranningstemperaturen formodligen ligga
kring 800°C och dess CLOU-egenskaper kommer inte kunna utnyttjas.

Alla tre syrebarare uppvisade mindre tendens till agglomeration med askkomponenterna
i bade oxiderande och reducerande miljo &n referensproverna kiseldioxid och Colormax
Elkem. Det betyder att de tre testade kombinationerna av mangan och kisel &ar béttre
baddmaterial i en traditionell CFB-forbranning &n rent kiseldioxid eller mangan. | en
traditionell CFB-panna ar miljon oxiderande, och en badd av antingen M2, M3 eller M9
skulle genomga mindre agglomeration &n bade kiseldioxid och Colormax Elkem. M2
uppvisade minst agglomeration i oxiderande miljé och vore darfor att foredra i CFB-
forbranning.
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8. Slutsatser

Den valda metoden lampar sig val for att understka interaktioner mellan syrebérare och
askkomponenter. Da partiklarna ligger still erhalls stor kontaktyta och lang kontakttid
vilket ger maximalt utrymme for interaktioner, och motsvarar ett vérsta scenario. Det
innebar att en partikel som undgar storre interaktioner under stillaliggande forsék med
stor sannolikhet lampar sig i CLC.

Kaliumkarbonat gav upphov till agglomeration med samtliga syrebarare. Agglomeration
orsakades av sammansmaltning av reaktionsprodukter i bade reducerande och
oxiderande miljo. De amnen som gav upphov till agglomerationen var férmodligen
kaliummanganat samt glas bildat av kiseldioxiden. Gemensamt for de syrebarare som
uppvisade kraftig agglomeration var dess tendens till kiselmigration mot partiklarnas

yta.

Varken kalciumfosfat eller kalciumkarbonat gav upphov till agglomeration med nagon
av de undersokta syrebérarna. Detta tyder pa att mangan-kiselsyrebararen &r resistent
mot kalcium. Fosfatens inverkan pa syrebararegenskaperna ar okand.

De tre undersokta syrebararna lampar sig battre som baddmaterial i en CFB-panna &an
den traditionellt anvanda kiseldioxiden som uppvisade kraftigare agglomeration an de
tre syrebararna.

Den syrebarare som klarat sig bést i denna studie & M9 (Mn,O3, 25 vikt% kiseloxid).
M9 uppvisade endast liten tendens till agglomeration med kaliumkarbonat i den
reducerande miljon. Eftersom den reducerande miljon representerar brénslereaktorn dar
storre delen av forbranningaskan aterfinns ar M9 den syrebdrare som anses mest
tillampbar i CLC.
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1200-
1100~
1000-
900-
@ 800
=
3
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600-
500~
400~
300
200~
100- L
: P - W S . W
1 T 1 T
40
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2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 5.

Reducerad SiO2 och CaCOs3.

M2_oxiderad (TwoTheta)

| PDF 00-046-1045 Si O2 Quartz, syn
|_PDF 00-041-1442 Mn2 O3 Bixbyite-C, syn

§
°7'2:4»-Jl 2 s WM

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 2.

Oxiderad M2.




M2_K2CO3_oxiderad_skala3 (TwoTheta)

Counts

PDF 04-010-3595 K2 ( Mn O4 ) potassium manganate | Potassium Manganese Oxide
PPDF 00-056-0556 K2 C O3 Potassium Carbonate

PDF 00-055-0349 Si O2 ZSM-11 | Silicon Oxide

PDF 01-071-0632 ( Mn81.5 Si18.5 )1.86 manganese silicide | Manganese Silicon
PPDF 00-012-0264 K2 Mn O4 Potassium Manganese Oxide

PDF 01-073-3464 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide

PPDF 00-029-0887 Mn22.6 Si5.4 C4 Manganese Silicon Carbide

PDF 04-017-1430 Mn 3-Mn | Manganese

PDF 00-047-1701 K2 O Potassium Oxide

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 7. Oxiderad M2 och K,COs.

M2_K2CO3_reducerad_skala3 (TwoTheta)

lgl

it

Ill$0|l$

3

Counts

PDF 04-005-4310 Mn O manganosite, syn

PDF 04-007-9639 Mn2.956 O4 Hausmannite, syn

PDF 04-007-1841 Mn3 O4 hausmannite

PDF 00-002-0471 Si O2 Quartz

PDF 00-032-0993 Si O2 Silicon Oxide

PDF 04-013-3814 K2 Si O3 Potassium Silicon Oxide

PDF 04-012-8517 K2 Mn2 O3 Potassium Manganese Oxide

40 50 60 70

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 8. Reducerad M2 och K,COs.




M2_CaCO3_oxiderad (TwoTheta)

PDF 00-043-1001 Ca O Lime, syn
PDF 00-024-0508 Mn2 O3 Bixbyite-O, syn
PDF 00-041-1368 Ca Mn14 +3 Si 024 Braunite-2Q

2 PDF 04-008-9334 Ca Mn6 ( Si O4 ) O8 Neltnerite, syn
- PDF 00-024-0234 Ca2 Si O4 Calcium Silicate
L
400—
2 3
g 300
3 =
o z
200—
100—

40 50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 9. Oxiderad M2 och CaCOs.

M2_CaCO3_reducerad (TwoTheta)

600 1 PDF 00-007-0230 Mn +2 0 Manganosite, syn
= | PDF 00-001-1160 Ca O Calcium Oxide
g | PDF 00-001-1206 Mn +2 O Manganosite
- | _PDF 00-037-1497 Ca O Lime, syn
500~
400~
- .
€
3 300—
o 3
200
100-
R e MML‘AAWMWJ ) -
“ 50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 10. Reducerad M2 och CaCOs.



M2_Ca3(P04)2_oxiderad (TwoTheta)

002 | PDF 00-024-0508 M2 O3 Bixbyite-O, syn Orthorhombic
ez | PDF 04-014-2292 Ca3 ( P O4 )2 Calcium Phosphate Rhombo.H.axes
= | PDF 00-001-0424 Si O2 Cristobalite Cubic
2 | PDF 04-013-9606 Mn7 ( Si O4 ) O8 braunite Tetragonal
260—
240~
220—
200~
180—
@ 160—
2 160
S i
Q -
O 140-
120-
100
80~
60—
o=
20—
e

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 3.

Oxiderad M2 och Ca3(POy,),.

M2_Ca3(P04)2_reducerad (TwoTheta)

260~
- | PDF 04-014-2202 Ca3 ( P 04 )2 Calcium Phosphate Rhombo.H.axes
. | PDF 04-007-9635 Mn2.578 04 Hausmannite, syn Telragonal
240~ | PDF 00-048-1193 Ca19 Mn2 ( P O4 14 Calcium Manganese Phosphate Rhombo H.axes
- | PDF 00-024-0734 Mn3 04 Hausmannite, syn Tetragonal
Z | POF 00-001-0649 Si O2 Quartz Hexagonal
220~
200
180—
160—
n |ﬂ):
c -
s -
3 -
O 120
100-
s0-
60—
0=
20°

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 4.

Reducerad M2 och Caz(PQOy,),.




M3_oxiderad (TwoTheta)

g | PDF 00-041-1442 Mn2 O3 Bixbyite-C, syn
5 1 PDF 04-013-9506 Mn7 ('Si O4 ) O8 braunite
s | _PDF 04-007-0522 Si O2 quartz-alpha Fe-doped brown, syn, a-Si 02 | Silicon Oxide

Counts

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 5. Oxiderad M3.

M3_K2CO3_oxiderad_skala2 (TwoTheta)

PDF 04-010-3595 K2 ( Mn O4 ) potassium manganate | Potassium Manganese Oxide
PPDF 01-074-2868 Si0.9717 O2 TS-1 | Silicon Oxide

PPDF 04-007-0735 Si O2 Silicalite | Silicon Oxide

PDF 00-056-0556 K2 C O3 Potassium Carbonate

PPDF 01-082-3173 Mn2 O3 Z-Mn2 O3 | Manganese Oxide

PDF 01-080-7316 K1.03 Mn2 O4 i | Oxide
PPDF 04-007-2614 Mn3 O4 B-Mn3 O4 | Manganese Oxide

PDF 00-050-1085 C Carbon

PDF 00-012-0264 K2 Mn O4 Potassium Manganese Oxide

= PDF 04-005-4578 Mn2 O3 Bixbyite, syn

30— PDF 01-089-1668 Si O2 RUB-3 | Silicon Oxide

PDF 01-074-8993 K1.92 Si12 024 MCM-70, (K) | Potassium Silicon Oxide

PPDF 01-073-5903 Mn2 ( C O )10 Manganese Carbony!

PDF 00-020-0180 Mn Manganese

Counts

L ‘}| l.l[ J :\‘ ‘I }J : H].uﬁ““im‘l i lh_ [ IM KL l“[ m

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 14. Oxiderad M3 och K,COs.



M3_K2CO3_reducerad (TwoTheta)

PDF 04-006-6552 Mn0.84 O Manganese Oxide

PDF 04-014-3875 K2 ( C O3 ) Potassium Carbonate

PDF 04-010-2113 Mn22.6 Si5.4 C4 manganese carbide silicide | Manganese Silicon Carbide
PDF 04-012-8517 K2 Mn2 O3 Potassium Manganese Oxide

PDF 04-009-6663 Mn ( C O )5 Manganese Carbonyl

PDF 04-007-5295 ( O2 ) B-02, B 02 ) | Oxygen

PDF 04-013-4688 Si O2 fluorite | Silicon Oxide

PDF 00-021-0680 K6.8 Si45.3 Potassium Silicon

Counts

30 40 50 60 70

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 15. Reducerad M3 och K,COs.

M3_CaCO3_Oxiderad (TwoTheta)

PDF 00-043-1001 Ca O Lime, syn

PDF 00-041-1368 Ca Mn14 +3 Si 024 Braunite-2Q
PDF 00-024-0508 Mn2 O3 Bixbyite-O, syn

PDF 00-041-1367 Mn +2 Mn6 +3 Si 012 Braunite-1Q

5.

Counts

40 50 60 70

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 16. Oxiderad M3 och CaCOs..



M3_CaCO3_reducerad (TwoTheta)

Counts

40

PDF 01-070-4068 Ca O Calcium Oxide

PDF 00-001-1127 Mn3 O4 Hausmannite

PDF 00-048-0708 Si C Moissanite-8H, syn

PDF 00-029-0369 Ca2 Si O4 Calcium Silicate

PDF 04-005-4310 Mn O manganosite, syn

PDF 00-036-1378 Ca0.9 Mn0.1 O Calcium Manganese Oxide

50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 17. Reducerad M3 och CaCOs.

M3_Ca3(P04)2_Oxiderad (TwoTheta)

I|I$l|l$l

¥

Counts
I$I|l$l|l$lll$lll$lll$

°I|$|I|§Il|?lll¥lll$l

PDF 00-055-0898 Ca3 ( P O4 )2 Whitiockite, syn

PDF 00-041-1368 Ca Mn14 +3 Si 024 Braunite-2Q

PDF 00-033-0904 Mn +2 Mn6 +3 Si O12 Braunite-1Q

PDF 01-076-0150 Mn2 O3 Bixbyite-C, syn

PDF 00-033-0297 Ca2 P2 O7 p-Ca2 P2 O7 | Calcium Phosphate
PDF 01-082-1563 Si O2 silicon dioxide | Silicon Oxide

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 6. Oxiderad M3 och Ca3(PO,),.




M3_Ca3(P04)2_Reducerad (TwoTheta)

PDF 00-055-0898 Ca3 ( P 04 )2 Whitlockite, syn
PDF 00-048-1193 Ca19 Mn2 ( P O4 )14 Calcium Manganese Phosphate
PDF 04-009-3876 Ca2 ( P2 O7 ) B-Ca2 ( P2 07 ), Calcium diPhosphate | Calcium Phosphate

PDF 00-023-1043 Ca2 Si 04 Calcium Silicate
PDF 01-073-3473 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
220~
200-
180~
160—
. =
€ 19
5
8 =
120
100—
80—
60—
40—
20=

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 7. Reducerad M3 och Caz(PO,),.

M9_oxiderad (TwoTheta)

| PDF 00-046-1045 Si O2 Quartz, syn
| _PDF 04-013-9606 Mn7 ( Si O4 ) O8 braunite

Counts

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 8. Oxiderad M9.
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M9_K2CO3_oxiderad_skala_3 (TwoTheta)

Counts

PDF 00-016-0205 K2 Mn4 O8 Potassium Manganese Oxide

PDF 04-010-3595 K2 ( Mn O4 ) potassium manganate | Potassium Oxide O
PDF 00-018-1170 Si O2 Tridymite-M, syn Monoclinic

PDF 01-080-7316 K1.03 Mn2 04 Potassium di | Potassium Oxide
PDF 01-073-3460 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide Monoclinic

PDF 01-074-2868 Si0.8717 02 TS-1 | Silicon Oxide Orthorhombic

PDF 01-080-7317 K1.39 Mn3 06 0 Oride

PDF 04-007-1844 Mn ao-Mn | Manganese Cubic
PDF 00-009-0485 Mn2 Si O4 Tephroite Orthorhombic

LI ‘ h |||.| l |‘,\.-Ll1| N

2Thela (TwoTheta) WL=1.54060

I

Figur 21. Oxiderad M9 och K,CO3.

M9_K2CO3_reducerad (TwoTheta)

| 3.3'«(Hexane-1,

| PDF 04-005-4310 Mn O manganosite, syn
120 | PDF 00-059-1383 C22 H26 06 3,3-(hexane-1,
| PDF 00-001-1001 K2 C O3 Potassium Carbonate
| PDF 04-010-7179 K6 ( Si2 O7 ) potassium disiicate | Potassium Silicate
110 | PDF 04-016-7035 K2 ( C2 O4 ) Potassium Oxalate
| PDF 00-056-0556 K2 C O3 Potassium Carbonate
| PDF 00-002-1150 Mn +2 O Manganosite
100 PDF 04-013-4688 Si O2 fluorite | Silicon Oxide
90
80

Counts

40 50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 22. Reducerad M9 och K,COs.
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M9_CaCO3_oxiderad (TwoTheta)

PDF 04-002-6758 Ca O Lime, syn

PDF 00-024-0508 Mn2 O3 Bixbyite-O, syn

PDF 04-013-9606 Mn7 ( Si O4 ) O8 braunite

PDF 00-041-1367 Mn +2 Mn6 +3 Si O12 Braunite-1Q
PDF 00-005-0490 Si O2 Quartz, low

Counts

JLJ. LT R R Y

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 23. Oxiderad M9 och CaCOs.

M9_CaCO3_reducerad (TwoTheta)

500—
= | PDF 00-043-1001 Ca O Lime, syn
: 1 PDF 04-007-9023 Mn2 ( Si O4 ) tephroite, syn
% | PDF 01-083-1931 Ca0.228 Mn0.772 Si O3 Bustamite, syn
z 1 PDF 00-001-1127 Mn3 O4 Hausmannite
= 1 PDF 01-089-8487 C Graphite, syn
| PDF 04-007-2503 Si 02 ZSM-11, (dehydrated) | Silicon Oxide
- 1 _PDF 00-046-1045 Si 02 Quartz, syn
400—
300-
- 4
£ 4
-] -
o
o =
200-
100—
tl""“"’“ AR A e Bt psid
20 20 40 50

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 24. Reducerad M9 och CaCOs.
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M9_Ca3(P0O4)2_Oxiderad (TwoTheta)

2007 | PDF 00-055-0898 Ca3 ( P O4 )2 Whitlockite, syn
= | PDF 04-010-2112 Ca5.5 Si5 P8 Calcium Silicon Phosphide
240— | PDF 00-033-0904 Mn +2 Mn6 +3 Si 012 Braunite-1Q
- | PDF 00-041-1442 Mn2 O3 Bixbyite-C, syn
= | PDF 01-073-3418 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
220 | _PDF 00-014-0654 Si O2 Coesite, syn
200~
180—
160
2 10—
£ =
F
3 z
O 1”
100-
80—
60—
“0-
20—

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 9. Oxiderad M9 och Ca3(POy),.

M9_Ca3(P04)2_Reducerad (TwoTheta)

PPDF 00-055-0898 Ca3 ( P O4 )2 Whitlockite, syn
PDF 00-048-1193 Ca19 Mn2 ( P O4 )14 Calcium Manganese Phosphate

1
1
| PDF 01-073-3461 Si O2 hypothetical silica | Siicon Oxide
| PDF 01-082-5796 Ca11.4 P16 Si9 Calcium Phosphide Silicide
20- 1_PDF 00-009-0346 Ca2 P2 O7 p-Ca2 P2 O7 | Calcium Phosphate
200-
180—
160
- 140
£
5
3 =
S 120-
100-
80—
60—
a0
20—
© 50 ) 7

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 10. Reducerad M9 och Ca3(PO,),.
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Colormax_Elkem_oxiderad(TwoTheta)

210— | PDF 01-070-9110 Mn0.994 Mn2.001 O4 Hausmannite
- | PDF 00-001-1127 Mn3 O4 Hausmannite
200~ | PDF 04-013-9846 Fe1.318 Al0.682 Aluminum Iron
‘w: | PDF 04-016-4858 Mn0.165 Fe0.835 Iron Manganese
% | PDF 00-024-0508 Mn2 O3 Bixbyite-O, syn
180— | PDF 04-005-9680 Mn1.734 Fe0.266 O3 Manganese Iron Oxide
- | PDF 01-080-4478 Mn3 Al Aluminum Manganese
170- PDF 01-077-6756 ( Al Fe4 )0.4 Aluminum Iron
4 PDF 01-076-6585 ( Mn0.89 AI0.11 ) Al2 O4 Galaxite
100> PDF 00-001-1257 Al Fe Aluminum Iron
150— PDF 01-076-1805 Si O2 Coesite
= | PDF 04-008-9542 Mn6.98 Fe0.02 ( Si O4 ) O8 Braunite-1Q, syn
140— | PDF 01-073-3467 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
el |_PDF 01-073-3426 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
130—
120—
o &
5 110-
3 2
O 100-
90—
80—
70—
60—
50—
40—
30— [
20—
0 i Aol h‘ ;h ,,k

20 30 40 50 60 70

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 11. Oxiderad Colormax Elkem.

Colormax_Elkem_K2CO3_Oxiderad_skalad(TwoTheta)

PDF 04-010-3595 K2 ( Mn O4 ) potassium manganate | Potassium Manganese Oxide
PDF 04-007-5781 K2 Fe O4 potassium tetraoxoferrate(V1) | Potassium Iron Oxide
PPDF 00-027-1336 K3 Al O3 Potassium Aluminum Oxide
PDF 00-047-1894 K3 Fe O4 Potassium Iron Oxide

PDF 01-082-2400 K12.6 ( Si12 Al12 048 ) potassium tect:
PPDF 01-074-2868 Si0.9717 O2 TS-1 | Silicon Oxide

PDF 04-014-5043 K Al ( Si O4 ) Megakalsilite

PDF 04-011-4184 Fe3 Al2 Si4 Iron Aluminum Silicide

PDF 01-073-3415 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
PPDF 01-073-3464 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
PPDF 01-074-2328 C graphite | Carbon

PDF 04-009-6562 Mn8 AI39 Aluminum Manganese

PPDF 01-073-3429 Si O2 hypothetical silica | Silicon Oxide
PPDF 04-013-3697 Mn Si O3 Rhodonite, syn

PDF 04-013-9781 Fe3 Al Aluminum Iron

PPDF 01-081-2467 Si0.98 O2 Na-Y, Siliceous | Silicon Oxide
PPDF 00-033-0988 K Al Si 04 Potassium Aluminum Silicate
PDF 00-051-0623 Mn C8 Manganese Carbide

PDF 01-081-4127 Mn C0.07 Manganese Carbide

PDF 04-009-4464 Ai2 Si O5 andalusite

PDF 04-002-3667 Fe0.998 O Wustite, syn

|
Hh* M wm.\. N\t:h,ell.k

il
40 50 60

Zeote A |

Aluminum Silicate

Counts

E—

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 28. Oxiderad Colormax Elkem och K,COs.
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Lolomax_Elkem_K2CO3_Reducerad_skala4 (TwoTheta)

PDF 04-005-4310 Mn O manganosite, syn

PDF 01-077-2362 ( Fe © )0.099 ( Mn © )0.901 ferrous manganese oxide | Iron Manganese Oxide
PDF 04-014-3875 K2 ( C O3 ) Potassium Carbonate

PDF 00-049-1083 K2 C O3 Potassium Carbonate

PDF 04-008-6554 K0.95 Al0.95 Si0.05 O2 Potassium Aluminum Silicate Oxide

PDF 04-007-2059 Mn B-Mn | Manganese

PDF 04-011-3216 Fe Si O3 ferrosilite, syn | Iron Silicate

| PDF 04-018-5415 Fe2.88 Si1.12 Iron Siicon

Counts

30 40 50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 29. Reducerad Colormax Elkem och K,COs.

Colormax_Elkem_CaCO3_oxiderad(TwoTheta)

PDF 00-037-1497 Ca O Lime, syn

PDF 04-007-1841 Mn3 O4 hausmannite

PDF 04-005-9817 Mn2.7 Fe0.3 O4 Manganese Iron Oxide

PDF 00-041-1368 Ca Mn 14 +3 Si 024 Braunite-2Q

PDF 00-033-0904 Mn +2 Mn6 +3 Si 012 Braunite-1Q

PDF 00-063-0466 Ca Mn O3 Calcium Manganese Oxide

PDF 04-018-0311 Fe0.95 Al0.89 Si0.16 Aluminum Iron Silicon

PDF 04-008-4332 Ca Mn 02.99 Calcium Manganese Oxide

PDF 01-075-8209 Ca ( Mn 02.656 ) Calcium Manganese Oxide

PDF 04-008-9541 Mn6.2 Al0.8 ( Si O4 ) O8 braunite-1Q, aluminian | Manganese Aluminum Siicate Oxide
PDF 00-001-1257 Al Fe Aluminum Iron

PDF 01-070-9102 ( Fe0.867 Al0.133 ) ( Fe0.235 Al1.765 ) O4 Hercynite, syn
PDF 04-009-3922 Ca2 Mn O4 Calcium Manganese Oxide

PDF 00-003-0812 Fe2 O3 Hematite

|

8

40 50 60

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

Figur 30. Oxiderad Colormax Elkem och CaCOs.
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Colormax_Elkem_CaCO3_Reducerad(TwoTheta)

Counts

PDF 01-070-4068 Ca O Calcium Oxide
PDF 04-005-4310 Mn O manganosite, syn

PDF 04-007-9640 Mn2 837 O4 Hausmannite, syn
PDF 04-015-8983 Ca5 Si3 Calcium Silicon
PDF 04-002-8161 Mn0.85 O Manganosite, syn

PDF 00-042-1451 Ca A2 Si4 012 -2 H2 O Wairakite

PDF 01-077-2362 ( Fe O )0.099 ( Mn O )0.901 ferrous manganese oxide | lron Manganese Oxide

LA

,kJ\A,“
40

2Theta (TwoTheta) WL=1.54060

:
s0

Q.AI

Figur 31. Reducerad Colormax Elkem och CaCOs.
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Bilaga SEM

1. SiO,
1.1. SiO, oxiderad

Figur 1. Optisk éversiktsbild av oxiderad SiO,.

Figur 2. Svepelektronbild av oxiderad SiO,.
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Figur 3. Svepelektronbild av oxiderad SiO,.
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Figur 4. Svepelektronbild av oxiderad SiO,.



1.2. SiO, med K,COs3, oxiderad

Figur 5. Optisk éversiktsbild av oxiderad SiO,med K,COs.

I 1.02 mm

Figur 6. Svepelektronbild av oxiderad SiO, med K,COs.
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3SD Full

Figur 7. Svepelektronbild av oxiderad SiO, med K,COs.

Figur 8. Svepelektronbild av oxiderad SiO, med K,COs.
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1.3. SiO, med K,COs3, reducerad

1.3.1. Provets svarta del

Figur 9. Optisk dversiktsbild av reducerad SiO, med K,COs.

}——‘—| 2

Figur 120. Svepelektronbild av reducerad SiO, med K,COs.
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Figur 11. Svepelektronbild av reducerad SiO, med K,COs.
LB

Figur 113. Svepelektronbild av reducerad SiO, med K,COs.
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1.4. SiO, med CaCOs, oxiderad

Figur 114. Optisk 6versiktsbild av oxiderad SiO, med CaCOs.

P

Yl

Figur 115. Svepelektronbild av oxiderad SiO, med CaCOs..
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Figur 117. Svepelektronbild av oxiderad SiO, med CaCOs.

24



1.5. SiO, med CaCOs, reducerad

Figur 118. Optisk 6versiktsbild av reducerad SiO, med CaCOs.

Figur 119. Svepelektronbild av reducerad SiO, med CaCOs.
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113

Figur 21. Svepelektronbild av reducerad SiO, med CaCOs.
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2. M2

2.1. M2 oxiderad

Figur 21. Optisk dversiktsbild av oxiderad M2.

Figur 22. Svepelektronbild av oxiderad M2.
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Figur 21. Svepelektronbild av oxiderad M2.

28



2.2. M2 med K,COg3, oxiderad

Figur 24. Optisk dversiktsbild av M2 med K,CO3, oxiderad.

Figur 25. Svepelektronbild av M2 med K,COs, oxiderad.
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Figur 27. Svepelektronbild av M2 med K,CO,, oxiderad.
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Figur 28. Svepelektronbild av M2 med K,CO3, oxiderad.

2.3. M2 med K,COg3, reducerad

Figur 29. Optisk dversiktsbild av M2 med K,CO3, reducerad.
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Figur 31. Svepelektronbild av M2 med K,COs, reducerad.
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Figur 33. Svepelektronbild av M2 med K,COs, reducerad.
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Figur 35. Svepelektronbild av M2 med CaCOs, oxiderad.
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Figur 37. Svepelektronbild av M2 med CaCOs, oxiderad.
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2.5. M2 med CaCOs, reducerad.

Figur 39. Svepelektronbild av M2 med CaCOs, reducerad.
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Figur 41. Svepelektronbild av M2 med CaCOs, reducerad.
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2.6. M2 med Ca3(PO,),, oxiderad.

Figur 43. Svepelektronbild av M2 med Caz(PO,),, oxiderad.
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Figur 45. Svepelektronbild av M2 med Caz(PO,),, oxiderad.
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2.7. M2 med Ca3(PO,),, reducerad.

Figur 47. Svepelektronbild av M2 med Ca3(PO,),, reducerad.
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Figur 49. Svepelektronbild av M2 med Caz(PO,),, reducerad.
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Figur 50. Svepelektronbild av M2 med Caz(PO,),, reducerad.

Figur 51. Svepelektronbild av M2 med Caz(PO,),, reducerad.
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3. M3

3.1. M3 oxiderad

Figur 52. Optisk dversiktsbild av oxiderad M3.

Figur 53. Svepelektronbild av oxiderad Ma3.
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3SD Full RBK010

Figur 54. Svepelektronbild av oxiderad M3.
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3.2. M3 med K,COg3, oxiderad

Figur 55. Optisk dversiktsbild av M3 med K,CO3, oxiderad.

Figur 56. Svepelektronbild av M3 med K,COs, oxiderad.
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Figur 58. Svepelektronbild av M3 med K,COs, oxiderad.

46



Figur 59. Svepelektronbild av M3 med K,CO3, oxiderad.

Figur 60. Svepelektronbild av M3 med K,COs, oxiderad.
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3.3. M3 med K2CO3, reducerad

Figur 61. Optisk dversiktsbild av M3 med K,COg, reducerad.

Figur 62. Svepelektronbild av M3 med K,COs, reducerad.
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Figur 64. Svepelektronbild av M3 med K,COs, reducerad.
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Figur 65. Svepelektronbild av M3 med K,COg, reducerad.

Figur 66. Svepelektronbild av M3 med K,COs, reducerad.
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3.4. M3 med CaCOs3, oxiderad

Figur 67. Optisk dversiktsbild av M3 med CaCOg, oxiderad.

Figur 68. Svepelektronbild av M3 med CaCO3, oxiderad.
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Figur 70. Svepelektronbild av M3 med CaCOjs, oxiderad.
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3.5. M3 med CaCOs, reducerad

Id av M3 med CaCOs, reducerad.

oversiktsb

Figur 71. Optisk

Figur 72. Svepelektronbild av M3 med CaCOs3, reducerad.
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Figur 73. Svepelektronbild av M3 med CaCOg, reducerad.

Figur 74. Svepelektronbild av M3 med CaCOjs, reducerad.
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3.6. M3 med Ca3(PO,),, oxiderad

Figur 75. Optisk dversiktsbild av M3 med Ca;(PO,),, oxiderad.

Figur 76. Svepelektronbild av M3 med Caz3(PO,),, oxiderad.
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Figur 78. Svepelektronbild av M3 med Caz(PO,),, oxiderad.
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3.7. M3 med Ca3(PO,),, reducerad

Figur 79. Optisk dversiktsbild av M3 med Ca;(PO,),, reducerad.

Figur 80. Svepelektronbild av M3 med Ca3(PO,),, reducerad.
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Figur 81. Svepelektronbild av M3 med Ca3(PO,),, reducerad.

Figur 82. Svepelektronbild av M3 med Caz(PO,),, reducerad.
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4. M9

4.1. M9 oxiderad

Figur 83. Optisk dversiktsbild av oxiderad M9.

Figur 24. Svepelektronbild av oxiderad M9.
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Figur 85. Svepelektronbild av oxiderad M9.
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4.2. M9 med K,COs3, oxiderad

Figur 86. Svepelektronbild av M9 med K,CO3, oxiderad.

Figur 87. Svepelektronbild av M9 med K,CO3, oxiderad.
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Figur 88. Svepelektronbild av M9 med K,CO3, oxiderad.

Figur 89. Svepelektronbild av M9 med K,CO3, oxiderad.
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4.3. M9 med K,COs3, reducerad

Figur 90. Optisk dversiktsbild av M9 med K,COg, reducerad.

Figur 91. Svepelektronbild av M9 med K,COg, reducerad.
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Figur 93. Svepelektronbild av M9 med K,COs, reducerad.
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Figur 94. Svepelektronbild av M9 med K,COg, reducerad.

4.4. M9 med CaCOs;, oxiderad

Figur 95. Optisk dversiktshild av M9 med CaCO3;, oxiderad.
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Figur 96. Svepelektronbild av M9 med CaCO3, oxiderad.

Figur 97. Svepelektronbild av M9 med CaCOs, oxiderad.
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Figur 98. Svepelektronbild av M9 med CaCO3, oxiderad.

45. M9 med CaCOs, reducerad.

Figur 99. Optisk dversiktsbild av M9 med CaCOg, reducerad.
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Figur 101. Svepelektronbild av M9 med CaCO3, reducerad.
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Figur 102. Svepelektronbild av M9 med CaCOg, reducerad.

4.6. M9 med Ca3(PO,),, oxiderad

Figur 103. Optisk dversiktsbild av M9 med Ca3(PQO,),, oxiderad.
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47 um

Figur 105. Svepelektronbild av M9 med Ca3(PO,),, oxiderad.
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Figur 106. Svepelektronbild av M9 med Ca3(PO,),, oxiderad.

4.7. M9 med Ca3(POy),, reducerad

reducerad.

Figur 107. Optisk dversiktsbild av M9 med Caz(PO,),,
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Figur 109. Svepelektronbild av M9 med Caz(PO,),, reducerad.
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Figur 111. Svepelektronbild av M9 med Caz(PO,),, reducerad.
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5. Colormax Elkem

5.1. Colormax Elkem, oxiderad

Figur 112. Optisk 6versiktsbild av oxiderad Colormax Elkem.

Figur 113. Svepelektronbild av oxiderad Colormax Elkem.
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Figur 115. Svepelektronbild av Colormax Elkem, oxiderad.
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5.2. Colormax Elkem med K,COs3, oxiderad

Figur 116. Optisk dversiktsbild av Colormax Elkem med K,CO3, oxiderad.

Figur 117. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,CO3, oxiderad.
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Figur 119. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,CO3, oxiderad.
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Figur 120. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,CO3, oxiderad.

5.3. Colormax Elkem med K,COs3, reducerad

Figur 121. Optisk dversiktsbild av Colormax Elkem med K,CO3, reducerad.
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B 610x

<1 444 um

Figur 122. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,COs, reducerad.

Figur 123. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,COs, reducerad.
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Figur 125. Svepelektronbild av Colormax Elkem med K,CO3, reducerad.
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5.4. Colormax Elkem med CaCOs;, oxiderad

Figur 126. Optisk 6versiktsbild av Colormax Elkem med CaCOg, oxiderad.

Figur 127. Svepelektronbild av Colormax Elkem med CaCOs, oxiderad.
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oxiderad.

Figur 128. Svepelektronbild av Colormax Elkem med CaCOg,

Figur 129. Svepelektronbild av Colormax Elkem med CaCOs, oxiderad.
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5.5. Colormax Elkem med CaCOs, reducerad

Figur 130. Optisk dversiktsbild av Colormax Elkem med CaCOg, reducerad.

Figur 131. Svepelektronbild av Colormax Elkem med CaCOs, reducerad.
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Figur 133. Svepelektronbild av Colormax Elkem med CaCOs, reducerad.
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Bilaga EDS

M2-0x(4.1)

| 15kV - Point MAY 12 2015 14:52

80 um 1279 pm

Figur 24 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av oxiderad M2

0 1
628,788 counts in 121 seconds

Figur 25 Graf dver detektion av @mnen langs linjen i figur 1
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Tabell 1 Tabell 6ver detekterade &mnen langs linjen

Element Number|Element Symbol[Element Name/Atomic Concentration
6 C Carbon 26.7

25 Mn Manganese 19.7

8 O Oxygen 50.6

14 Si Silicon 3.0

Cut out of line scan

Figur 26 Oversiktsbild av det analyserade omradet

Line scan: Oxygen Line scan: Carbon Line scan: Manganese
(resolution: 512 points) (resolution: 512 points) (resolution: 512 points)

W
i LL 'W M NM

| I

(

j{h "
0% 0%
e0 C

®g

Line scan: Silicon Combined line scan
(resolution: 512 points)

27.0%

Figur 27 Grafer dver halter av detekterade &mnen langs linjen

86



M2 med K,COS3, oxiderad

e | 15kV - Point MAY 12 2015 11:48
50 pm 4] 246 pm

Figur 28 Svepelektronbild dver tvarsnitt av M2 med K,COs3, oxiderad

()

@
@

0 1 2
12,936,384 counts in 2,154 seconds

Figur 29 Graf 6ver detektion av amnen i det analyserade omradet i figur 5
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14



Tabell 2 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element NumberElement Symbol[Element Name/Atomic Concentration
19 K Potassium 9.8

6 C Carbon 14.3

8 O Oxygen 64.9

25 Mn Manganese 8.6

14 Si Silicon 2.3

Map: Oxygen (resolution: Map: Carbon (resolution: ~ Map: Potassium
256x236 pixels) 256x236 pixels) (resolution: 256x236 pixels)

Map: Manganese Map: Silicon (resolution:
(resolution: 256x236 pixels) 256x236 pixels)

Figur 30 Oversiktsbilder over detekterade &mnen i det analyserade omradet
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10kV - Image MAY 4 2015 14:46

[ 258 pym

Figur 31 Svepelektronbild av M2-partikel med K,COs, oxiderad
Spot 1
@

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
38,392 counts in 30 seconds

Figur 32 Graf dver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 3 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 80.6
19 K Potassium 15.7
25 Mn Manganese 3.7
Spot 2

® @
@

0 1 2 3
37432 counts in 30 seconds

Figur 33 Graf dver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 4 Tabell 6ver detekterade &mnen i punk 2

4 5 6

1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

19 K Potassium 215
8 ©) Oxygen 74.2
6 C Carbon 4.4

2 3

0 1
17,819 counts in 30 seconds

Figur 34 Graf dver detekterade &mnen i punkt 3

4 5 6
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Tabell 5 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 3

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
19 K Potassium 39.0

6 C Carbon 3.9

8 O Oxygen 56.0

14 Si Silicon 1.1

M2 med k,CO3,reducerad

15kV - Point MAY 12 2015 12:41

10 pm [ 44.5 pm

Figur 35 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M2 med K,COj3, reducerad
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0 1 2
10,053,466 counts in 1,596 seconds

3 4 5

6 7

8 9 10 11

Figur 36 Graf 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Tabell 6 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element Number|Element SymbolElement Name/Atomic Concentration
25 Mn Manganese 22.9

3 O Oxygen 61.3

6 Carbon 12.1

19 K Potassium 3.8
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Map: Oxygen (resolution: Map: Manganese (resolution:  Map: Carbon (resolution:
256x175 pixels) 256x175 pixels) 256x175 pixels)

Map: Potassium (resolution:
256x175 pixels

Figur 37 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omradet
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M2 med CaCO, oxiderad

g o
st

15kV - Image
200 pm (] 672 pm

Figur 38 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M2 med CaCO3, oxiderad

Spot 1

0 1
78,096 counts in 30 seconds

Figur 39 Graf dver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 7 Tabell éver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6

C

Carbon

25.5

25 Mn Manganese 22.4
8 ) Oxygen 52.2
Spot 2
® ®
D
®
()
| ®
A .

0 1 3
59,327 counts in 30 seconds

Figur 40 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 8 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 2

4 5 6

14

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

20 Ca Calcium 20.9
6 C Carbon 16.3
8 O Oxygen 60.2
25 Mn Manganese 2.6
Linescan 1
@

@®

0 1
462,082 counts in 171 seconds

Figur 41 Graf dver detekterade amnen langs linje 1

95

14



Tabell 9 Tabell 6ver detekterade &mnen langs linje 1

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration

25 Mn Manganese 22.5

6 C Carbon 18.5

8 O Oxygen 56.4

14 Si Silicon 2.6

Cut out of line scan

L :' ¢ \‘: ) 3 ‘ ‘: "’ ’ -"" . --‘.'. - "\.._. ‘:\*. < B N) | .‘.'\ ’ . ". .’\ Ci
v SR A2 . ¥ > - N R 4 .0 s

,.,‘.\‘ i ) v - p .\‘-’ '\ ..7\".' . "-" "‘s"‘ 3 y . \‘

RAZASL R 4 LR SRR RS RET o P Xt WM 2T -

Figur 42 Oversiktsbild av det analyserade omradet

Line scan: Carbon
(resolution: 512 points)

48.9%

Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

72.6%

Line scan: Manganese
(resolution: 512 pomts)

38.6%

u‘ "I:(‘ L h “l ‘
R 1
“}.1 Ww h\ U iR f,mu.’l’\ H

|

|
I
|
\

l)‘\

0%
0

0% 0%
®Mn c

Line scan: Silicon Combined line scan

(resolution: 512 points)

16.5% 72.6%

0%

@0 ®MnuC Osi

Figur 43 Grafer dver detekterade amnen langs linje 1
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0 1 2
2,230,218 counts in 121 seconds

Figur 45 Graf 6ver detekterade &mnen langs linjen

Tabell 10 Tabell 6ver detekterade &mnen langs linjen

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6 C Carbon 25.2
25 Mn Manganese 15.2
8 O Oxygen 59.7
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Cut out of line scan

Tabell 11 Oversiktsbild av det analyserade omréadet

Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

72.0%

LN

Combined line scan

Line scan: Carbon
(resolution: 512 points)

48.7%

Figur 46 Grafer 6ver detekterade &mnen langs linjen
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20 pm

[ 67.9 ym

Figur 47 Svepelektronbild av M2 med CaCOs, reducerad
Spot 1
@

0 1 2 3 4 5 6 7
38,166 counts in 30 seconds

Figur 48 Graf dver detekterade amnen i punkt 1
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Tabell 12 Tabell éver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

20 Ca Calcium 17.6
8 O Oxygen 75.3
6 C Carbon 2.9
25 Mn Manganese 4.2
Spot 2

@

0 1
37,879 counts in 30 seconds

Figur 49 Graf dver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 13 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 ©) Oxygen 70.1
25 Mn Manganese 24.8
20 Ca Calcium 2.6
6 C Carbon 1.4
14 Si Silicon 1.1
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200 pm 4] 664 pm
Tabell 14 Svepelektronbild dver tvarsnitt av M2 med Ca3(PO4)2, oxiderad

Linescan 1

B P
MAY 7 2015 08:48

0 1 2
2,790,215 counts in 121 seconds

Figur 50 Graf 6ver detekterade &mnen langs linje 1
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Tabell 15 Tabell 6ver detekterade &mnen l&ngs linje 1

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
25 Mn Manganese 17.3
6 C Carbon 16.0
8 O Oxygen 61.9
20 Ca Calcium 2.4
15 P Phosphorus 2.4
Cut out of line scan
o’:':‘—‘ A .-' .'J.‘- R .'jl - ".. c.'. < J
"l‘.' - ' ¢ 44 ' N+ N' 2 |..'s ooro.
GRS AR iy S e B

Figur 51 Oversiktsbild 6ver linje 1

Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

Line scan: Manganese
(resolution: 512 points)

73.3%

0%
0

Line scan: Calcium
(resolution: 512 poi

14.1%

! WWVW%MJ

0%
oca

32.8%

0%
®mn

Line scan: Phosphorus

nts)

12.4%

(resolution: 512 points)

Figur 52 Grafer dver detekterade &mnen langs linje 1
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Line scan: Carbon
(resolution: 512 points)

49.4%

0%
C

Combined line scan

73.3%
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Linescan 2

@

0 1 2 3 4 5
2,409,449 counts in 121 seconds

Figur 53 Graf dver detekterade amnen langs linje 2

Tabell 16 Tabell dver detekterade @mnen langs linje 2

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
6 C Carbon 23.9

25 Mn Manganese 12.7

8 O Oxygen 57.2

20 Ca Calcium 2.2

15 P Phosphorus 2.2

14 Si Silicon 1.8

Cut out of line scan

Tabell 17 Oversiktsbild éver linje 2

103



Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

0%

0%
e0

Line scan: Phosphorus
(resolution: 512 points)

12.5%

Combined line scan

71.0%
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Line scan: Carbon
(resolution: 512 points)

51.8%

Line scan: Calcium
(resolution: 512 points)

14.7%

b

0%
®ca

Figur 54 Grafer dver detekterade &mnen langs linje 2
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Line scan: Manganese
(resolution: 512 points)
\

25.8%
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Line scan: Silicon
(resolution: 512 points)
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Spot 1

0 1
977,958 counts in 30 seconds

Figur 55 Graf dver detekterade amnen i punkt 1

Tabell 18 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 1

11

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

15 P Phosphorus  |10.5
20 Ca Calcium 9.8
8 Oxygen 65.8
6 C Carbon 5.7
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O,),, reducerad
o S

15kV - Map

100 pym 4] 356 pm

Figur 56 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M2 med Ca3(PO4)2, reducerad

®

MAY 7 2015 10:26

0 1 2
2,204,595 counts in 122 seconds

Figur 57 Graf dver detekterade amnen langs linjen
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Tabell 19 Tabell dver detekterade &mnen Iangs linjen

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6

C

Carbon

26.8

25

Mn

Manganese

17.7

8

O]

Oxygen

555

Cut out of line scan

f ‘ﬁ;;-‘.’;r ST

fﬁmh_

Tabell 20 Oversiktsbild éver det analyserade omréadet

£ ey

Line scan: Oxygen Line scan: Carbon Line scan: Manganese
(resolution: 512 points) (resolution: 512 points) (resolutlon 512 pomts)

72.4% 53.0% 32.2%

0% 0% 0%
e0 C ®Mn

Combined line scan

72.4%

i il

|

! ll
Ji")' l!‘- 'qw 'J]\”‘W! “'w ﬁ

Figur 58 Grafer éver detekterade &mnen langs linjen
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Figur 59 Svepelektronbild av M2 med Ca3(PO4)2, reducerad

Spot 1
@

®
@
. A
5 6 7

0 1 2 3 4
47,025 counts in 30 seconds

Figur 60 Graf dver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 21 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 74.8
25 Mn Manganese 18.9
14 Si Silicon 1.0
6 C Carbon 0.8
Spot 2

@

2 3

0 1
27,672 counts in 30 seconds

Figur 61 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
8 O Oxygen 66.6

15 P Phosphorus 9.4

20 Ca Calcium 11.4

25 Mn Manganese 6.1

14 Si Silicon 1.0

Figur 62 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 2
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M3, oxiderad

.

15kV - Point MAY 12 2015 15:01

50 pm 4] 208 pm

Figur 63 Svepelektronbild dver tvarsnitt av M3, oxiderad

®

@

®

)
| @
L)

0 1 2
12,141 475 counts in 2,214 seconds

Figur 64 Graf dver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 22 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade &mnen

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
6 C Carbon 26.9

25 Mn Manganese 16.8

8 O Oxygen 52.7

14 Si Silicon 3.5

Map: Oxygen (resolution: Map: Carbon (resolution: ~ Map: Manganese
256x238 pixels) 256x238 pixels) (resolution: 256x238 pixels)

Map: Silicon (resolution: Combined map
256x238 pixels)

Figur 65 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omradet
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M3 med K,COs, oxiderad

15kV - Point
100 pm

Figur 66 Svepelektronbild 6ver tvarsvnitt av M3 med K,CO;, oxiderad

@

|

@

MAY 12 2015 13:16

0 1 2
11,134,871 counts in 1,862 seconds

Figur 67 Graf Gver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 23 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element NumberElement Symbol[Element Name/Atomic Concentration
19 K Potassium 9.5

6 C Carbon 13.6

8 O Oxygen 66.6

25 Mn Manganese 8.5

14 Si Silicon 1.8

Map: Oxygen (resolution: Map: Carbon (resolution: Map: Potassium
256x203 pixels) 256x203 pixels) (resolution: 256x203 pixels)

Map: Manganese Map: Silicon (resolution: Combined map
(resolution: 256x203 pixels) 256x203 pixels)

Figur 68 Oversiktsbilder over detekterade &mnen i det analyserade omradet
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50 ym {] 194 pm

Figur 69 Svepelektronbild dver tvarsnitt av M3 med K2CO3, reducerad

@

@

0
b @

L)

MAY 12 2015 14:03

0 1 2
13,181,064 counts in 2,248 seconds

Figur 70 Graf dver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 24 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
Number

19 K Potassium 15.3

8 O Oxygen 74.5

25 Mn Manganese 9.1

14 Si Silicon 1.1

Map: Oxygen (resolution: Map: Potassium Map: Manganese

256x244 pixels) (resolution: 256x244 pixels) (resolution: 256x244 pixels)

Map: Silicon (resolution:
256x244 pixels)

Figur 71 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omradet
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M3 med CaCO3, oxiderad
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P gk Jpa -3
e — 15kV - Map

200 pm 4] 677 pm

Figur 72 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M3 med CaCO3, oxiderad

MAY 7 2015 12:47

0 1 2
2,281,525 counts in 122 seconds

Figur 73 Graf 6ver detekterade &mnen langs linjen
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Tabell 25 Tabell dver detekterade &mnen l&ngs linjen

Element Number|Element Symbol[Element Name/Atomic Concentration
25 Mn Manganese 18.4

6 C Carbon 22.1

8 O Oxygen 55.0

14 Si Silicon 4.6

Cut out of line scan

Figur 74 Oversiktsbild av det analyserade omradet

Line scan: Carbon
(resolution: 512 points)

49.6% ‘

Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

63.4%

Line scan: Manganese
(resolution: 512 points)

26.4%

4 |
I A

NANRRLE
"

0% % %
LI c ®wmn

Line scan: Silicon Combined line scan

(resolution: 512 points)

14.7% 63.4%

iy !

(!

Figur 75 Grafer dver detekterade amnen langs linjen
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M3 med Caz(PO,),, oxiderad
A s T g

200 um
Figur 76 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M3 med Caz(PO,),, oxiderad
Spot 1
@

MAY 7 2015 14:

0 1
791,855 counts in 30 seconds

Figur 77 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 26 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 1

Element NumberElement Symbol[Element Name/Atomic Concentration
15 P Phosphorus  [13.7

20 Ca Calcium 13.0

8 Oxygen 64.9

6 C Carbon 7.8

14 Si Silicon 0.6

Linescan 1

@

0 1 2
2,342,676 counts in 121 seconds

Figur 78 Graf dver detektearde &mnen langs linje 1

Tabell 27 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6 C Carbon 22.0
25 Mn Manganese 14.6
8 O Oxygen 57.4
14 Si Silicon 2.8
20 Ca Calcium 1.6
15 P Phosphorus (1.6
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Cut out of line scan

n¢$

Figur 79 Oversiktsbild av det analyserade omradet

Line scan: Oxygen
(resolution: 512 points)

69.5%

0%
0

Line scan: Silicon
(resolution: 512 points)

16.6%
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Combined line scan
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Line scan: Carbon
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Figur 80 Grafer dver detekterade &mnen langs linjen
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10kV - Image
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Figur 81 Svepelektronbild av M3 med Ca3(P04)2, reducerad
Spot 1
@
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25,995 counts in 30 seconds

Figur 82 Graf dver detekterade &mnen oi punkt 1
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Tabell 28 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

15 P Phosphorus 115
8 ) Oxygen 68.2
20 Ca Calcium 12.9
6 C Carbon 3.0
25 Mn Manganese 4.3
Spot 2

@®

5

@
Mn @
2 3 “‘; 5 “E = 7 8 9 10 11 12 13

0 1
44,808 counts in 30 seconds

Figur 83 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 29 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 80.1
15 P Phosphorus 7.7
20 Ca Calcium 3.5
25 Mn Manganese 6.9
6 C Carbon 1.9
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[319 um

Tabell 30 Svepelektronbild av M9, oxiderad

0 1
625,709 counts in 123 seconds

Figur 84 Graf dver detekterade amnen langs linjen
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Tabell 31 Tabell dver detekterade &mnen l&ngs linjen

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
6 C Carbon 25.3
14 Si Silicon 10.0
25 Mn Manganese 13.3
8 O Oxygen 514
Line scan: Oxygen Line scan: Carbon Line scan: Manganese
(resolution: 512 points) (resolution: 512 points) (resolution: 512 points)
68.7% 53.8% | 28.4%
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Line scan: Silicon Combined line scan

(resolution: 512 points)

28.3% 68.7%

Figur 85 Grafer dver detekterade &mnen langs linjen
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M9 med K,COs, oxiderad
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Figur 86 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M9 med K2CO3, oxiderad
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0

1
13,247,309 counts in 2,295 seconds

Figur 87 Graf 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 32 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
19 K Potassium 13.7

8 O Oxygen 72.7

25 Mn Manganese 8.4

14 Si Silicon 5.2

Map: Oxygen (resolution: Map: Potassium Map: Manganese

256x256 pixels) (resolution: 256x256 pixels) (resolution: 256x256 pixels)

Map: Silicon (resolution: Combined map
256x256 pixels)

Figur 88 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omrédet

126



P 10kV - Image
50 pym [ 181 um

Figur 89 Svepelektronbild av M9 med K2CO3, oxiderad
Spot 2
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36,157 counts in 30 seconds

Figur 90 Graf dver detekterade &mnen i punkt 2
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Tabell 33 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6

C

Carbon

20.2

8 ) Oxygen 69.3
19 K Potassium 6.6
14 Si Silicon 2.9
25 Mn Manganese 1.0
Spot 3

@®

5

2 3

0 1
58,684 counts in 30 seconds

Figur 91 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 3

Tabell 34 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 3

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 81.9
19 K Potassium 8.5
14 Si Silicon 4.8
6 C Carbon 2.9
25 Mn Manganese 1.9

128




15kV - Point
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Figur 92 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M9 med K2CO3, reducerad
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0 1 2
11,526,589 counts in 1,995 seconds

Figur 93 Graf dver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 35 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

6

C

Carbon

18.2

8 O Oxygen 63.3
19 K Potassium 6.5
14 Si Silicon 4.8
25 Mn Manganese 7.3

Map: Oxygen (resolution:

256x219 pixels)

Map: Potassium

(resolution: 256x219 pixels)

Map: Silicon (resolution:
256x219 pixels)

Map: Carbon (resolution:
256x219 pixels)

Map: Manganese

Combined map

Figur 94 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omradet
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M9 medCaCOs;, reducerad
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MAY 7 2015 15:06

Figur 95 Svepelektronbild 6ver tvarsnitt av M9 medCaCO3, reducerad
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0 1 2
40,766,431 counts in 2,325 seconds

Figur 96 Graf Gver detekterade &mnen i det analyserade omradet
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Tabell 36 Tabell 6ver detekterade &mnen i det analyserade omradet

Element Number | Element Symbol | Element Name | Atomic Concentration
6 C Carbon 35.9

8 O Oxygen 52.0

14 Si Silicon 4.7

25 Mn Manganese 7.4

Map: Oxygen (resolution: Map: Carbon (resolution: ~ Map: Manganese
256x256 pixels) 256x256 pixels) (resolution: 256x256 pixels)
S =

Map: Silicon (resolution:
256x256 pixels)

Figur 97 Oversiktsbilder av detekterade &mnen i det analyserade omradet
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10kV - Image MAY 4 2015 11:36
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Figur 98 Svepelektronbild av M9 medCaCO3, reducerad

Spot 1

0 1
18,846 counts in 30 seconds

Figur 99 Graf dver detekterade amnen i punkt 1
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Tabell 37 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

20 Ca Calcium 40.0
8 ) Oxygen 52.0
6 C Carbon 3.0
14 Si Silicon 1.1
25 Mn Manganese 3.9
2. spot

@®

2 3

0 1
31,060 counts in 30 seconds

Figur 100 Graf 6ver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 38 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 68.7
14 Si Silicon 12.2
25 Mn Manganese 15.1
20 Ca Calcium 2.4
6 C Carbon 1.6
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Colormax elkem, oxiderad

10kV - Image MAY 5 2015 10:19

[129 pm

Figur 101 Svepelektronbild av Colormax elkem, oxiderad

Spot 1
@
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0 1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
57,137 counts in 30 seconds

Figur 102 Graf dver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 39 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 76.9
25 Mn Manganese 18.9
6 C Carbon 4.2
Spot 2

@

o

0 1 2 3
28,997 counts in 30 seconds

Figur 103 Graf dver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 40 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

L

4 5

7 8 9

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 63.1
6 C Carbon 7.2
25 Mn Manganese 25.8
7 N Nitrogen 3.8
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Figur 104 Svepelektronbild av Colormax elkem med CaCO3, reducerad

Spot 1
@

0 1 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
38,774 counts in 30 seconds

Figur 105 Graf dver detekterade &mnen i punkt 1
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Tabell 41 Tabell 6ver detekterade &mnen i punkt 1

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 74.9
25 Mn Manganese 20.6
20 Ca Calcium 3.4
26 Fe Iron 1.1
Spot 2

@

0 1
33,827 counts in 30 seconds

Figur 106 Graf dver detekterade &mnen i punkt 2

Tabell 42 Tabell dver detekterade &mnen i punkt 2

Element Number

Element Symbol

Element Name

Atomic Concentration

8 O Oxygen 69.6
20 Ca Calcium 14.5
25 Mn Manganese 15.9
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