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Sammanfattning

I takt med att samhéllets energibehov blir allt storre krdvs att energiproduktionen effektiviseras.
For att energibehovet ska passa in i ett hallbart samhélle krivs att energiproduktionen utnyttjar
alla resurser pa bésta sitt. Ett sétt att effektivisera energiproduktionen i cirkulerande fluidiserade
baddpannor, CFB, ar att nyttja mineralen ilmenit, tillsammans med sand, som bdddmaterial. Detta ger
manga fordelar, sa som 6kad nettoeffekt och minskat behov av sekundér luft. Nackdelen ar ytterligare
komponenter i bottenaskan, som &r ett restproduktflode fran processen. Att ta hand om bottenaska
med flera olika komponenter blir svarare da de olika komponenterna kan ha olika hanteringskrav. I
dagsléget deponeras all bottenaska fran pannan, vilket betyder att resurser som skulle vara av intresse
att ateranvinda gar till spillo. Detta gar inte i linje med fokuset pa ett héallbart samhélle och det finns
dérav intresse att ta fram béttre hanteringsétt av bottenaskan.

Syftet med projektet var ddrmed att studera hanteringsméjligheter for bottenaska fran férbranningen,
som pa forhand var uppdelad i en magnetisk samt en ickemagnetisk fraktion. Syftet med avseende
pé den magnetiska fraktionen var att underséka procentandelen ilmenit i fraktionen och den anvénda
ilmenitens mojlighet till ateranvindning i férbranningsprocessen samt eventuell anvindning i pigment-
tillverkning. Syftet med avseende pa den ickemagnetiska fraktionen var att underséka mdéjligheten att
anvianda denna fraktion for askaterforing i naturen.

I projektet anvindes magnetseparerad aska fran EON:s CFB-panna i Ortofta. Den magnetiska fraktio-
nen inneholl framst ilmenit och den ickemagnetiska fraktionen inneholl frimst sand- och askpartiklar.
For respektive fraktion understktes ingdende kemiska foreningar samt de kristallina faserna, dessutom
studerades huruvida lakning paverkade fraktionernas innehall. Lakning anvéndes ocksé for att méta
méngden urlakade néringsdmnen fran den ickemagnetiska fraktionen for att avgéra om denna fraktion
lampades for askaterféring. Dessutom undersoktes ifall mortling av fraktionerna var en mdojlig metod
for att effektivisera lakningsprocessen.

Slutsatser som kunde dras fran detta projekt var att den ickemagnetiska fraktionen inte lampade sig
for askaterforing enligt de uppmétta resultaten, da méngden urlakad kalium och kalcium var for lag.
Déremot finns det resultat som tyder pa att storre mangd av &mnena mojligen skulle kunna urlakas
och vid intresse bor detta utredas vidare. Det visade sig dessutom att mortlingen inte hade nagon
effekt pa urlakningen av varken kalium eller kalcium.

Vad géller den magnetiska fraktionen kunde det inte konstateras nagot konkret huruvida den magnetis-
ka fraktionen lampar sig for ateranvindning i samma férbranningsprocess, d& detta kraver ytterligare
storskaliga experiment. Den magnetiska fraktionen kunde ddremot eventuellt vara lamplig fér vidare-
anviandning i pigmentproduktion via sulfatprocessen, ytterligare studier kravs for att bekréafta detta.
Det kunde dock inte faststéllas huruvida den magnetiska fraktionen skulle vara lamplig for pigment-
produktion i kloridprocessen. For att sdkerstélla detta behovs gransvarden fran pigmentindustri som
nyttjar kloridprocessen samt ytterligare studier av den magnetiska fraktionen i bottenaskan. Precis
som for den ickemagnetiska fraktionen visade sig mortlingen inte ha nagon effekt pa urlakningen av
kalium och kalcium.



Abstract

Mangement opportunities of bottom ash from a combustion using
ilmenite as bed material

As the energy demand in society grows, the efficiency of the energy production has to increase. At the
same time, all available resources need to be utilized in an optimal manner to achieve a more sustainable
society. A possible way to increase the efficiency of the energy production in a circulating fluidized
bed boiler, CFB, is to combine ilmenite with sand as bed material. This leads to several advantages,
such as increased net effect and decreased need for secondary flow of air, but also the disadvantage of
additional components in the bottom ash. The management of the bottom ash becomes increasingly
difficult when several components are included as these may bring separate requirements for deposit.
Currently, all bottom ash from the boiler is deposited at landfills. Consequently, the potential resources
which could be of interest, are lost. This doesn’t align with the aim of a more sustainable society, hence
there exists an interest to improve management of the different ash components.

The overall aim of the project was therefore to study the management opportunities of bottom ash from
the combustion in a CFB boiler using sand and ilmenite as bed material. The bottom ash had been
separated in advance into a magnetic and a non-magnetic fraction. The aim concerning specifically the
magnetic fraction was to examine its percentage of ilmenite and the possibility of the utilized ilmenite
to be recycled back to the combustion process or used in pigment manufacturing. The aim concerning
the non-magnetic fraction was to examine the possibility of utilizing it by returning the ash to nature.

During the project, ash from the EON CFB boiler in Ortofta was used, which had already been mag-
netically separated. The magnetic fraction contained mainly ilmenite, and the non-magnetic fraction
contained mainly sand and ash particles. The chemical and morphological content of each fraction were
examined and it was also studied whether leaching affected the content of the fractions. The leaching
was further used to measure the amount of leached nutrients from the non-magnetic fraction and hence
determine whether it would be appropriate to return it to nature. Additionally, some samples were
grinded as a possible method to increase the efficiency of the leaching procedure.

A conclusion drawn from the project was that the non-magnetic fraction would not be appropriate to
return to nature due to its low potassium and calcium content. There is, however, potential and if an
interest exists it should be examined further. It was demonstrated though, that the grinding had no
effect on the leaching of either potassium or calcium.

Concerning the magnetic fraction, no concrete conclusion could be drawn considering whether the
magnetic fraction is appropriate for recycling back to the same combustion process, as it would require
further experiments. It could be concluded however, that it is potentially appropriate as a resource in
pigment manufacturing that utilizes the sulphate process, though additional studies are required. Con-
sidering pigment manufacturing that utilizes the chloride process, it could not be concluded whether
the magnetic fraction would be suitable. To conclude this would require limits from pigment manu-
facturers that utilizes the chloride process concerning the amount of calcium and magnesium. It would
also require further experiments of the magnetic fraction in the bottom ash. It could likewise the
non-magnetic fraction, be concluded that the grinding of the magnetic fraction had no effect on the
leaching of potassium and calcium.
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1 Bakgrund

I dagens samhaélle blir energibehoven allt storre, samtidigt blir jordens resurser allt mer begréansade.
Detta betyder att en av ménniskans utmaningar ar att effektivisera och saledes 6ka energiproduktionens
hallbarhet. For att energiproduktionen ska kunna forbéttras behovs effektiva férbranningspannor. En
vanligt forekommande panna i dagens energiproduktion &r en cirkulerande fluidiserad bdddpanna,
CFB, och det finns idag ungefiar 3100 MW termisk nettoeffekt installerad i Sverige [1]. I en fluidiserad
férbranningspanna blandas bréanslepartiklar i en het biddd med inert material som &r fluidiserad med
hjélp av forbranningsluften. Detta gor att bddden beter sig som en fluid vilket ger kraftig omrorning
och mer effektiv forbranning [2]. T de flesta pannor anvinds kiselsand som bidddmaterial vilket ger en
jadmn temperaturprofil i pannan [3]. Dessutom fangar sanden upp askpartiklar som annars skulle fastna
pa tillgéngliga ytor i pannan och skapa korrosion [4].

Vid utveckling av kemcyklisk forbréanning, vilket &r en teknik som franskiljer férbranningen fran luft och
istéallet 1ater syre transporteras till branslekammaren med en syrebérare, studerades mineralen ilmenit,
FeTiO,, av H. Leion et al. [5]. Syrebérare &r metalloxider som transporterar syre fran syrerika zoner
till syrefattiga zoner. Vid applikation av syrebdrare i CFB ger det en jamnare temperaturférdelning
och dérmed mer effektiv forbréanningsprocess [6]. Resultat fran Kraftringens forbréanningsanldggning
i Ortofta 2018, dir biomassa i form av triflis och grot anviindes som briinsle, visade att nyttjande
av ilmenit som delkomponent i biddmaterialet minskade behovet av additionell luft i pannan med 30
procent. Dessutom 6kades &ven pannans termiska nettoeffekt fran 115 MW till 123 MW jamfort med
anvindning av endast sand [2].

I de fall d& ilmenit anvints som delkomponent i baddmaterialet har det visat sig att ilmeniten, for-
utom att ha en effektiviserande effekt pa forbranningen, &ven har haft en hdmmande effekt pa bade
agglomerering och korrosion i pannan [4]. I en férbréanningsprocess dér biomassa nyttjas som brans-
le kan salter innehéllandes alkalimetaller vilka &r naturligt férekommande komponenter i biomassan,
exempelvis kalium, interagera med baddmaterialet och bilda en blandning med lag sméaltpunkt. Detta
leder till att baddmaterialet agglomererar vilket innebér att de finférdelade partiklarna klumpar ihop
sig och bildar storre partiklar [7]. Agglomereringen forsvarar fluidiseringen och férsdmrar effektivi-
teten i pannan. De smélta och forangade alkalisalterna leder ocksa till 6kad férekomst av korrosion
pa pannvaggarna, vilket leder till minskad vdrmeoverforing och séledes éven sdmre verkningsgrad i
pannan [8]. Nér ilmenit anvéinds som baddmaterial kan kalium diffundera in i ilmenitpartiklarna och
saledes inte vara tillgingligt for sméaltning och férangning. P& detta sitt motverkas den korrosion och
agglomerering som sker pa grund av kalium.

Fran forbranningspannan fas tva restprodukter, flygaska och bottenaska [9]. I detta projekt &r bot-
tenaskan i fokus. Med ilmenit som delkomponent i baddmaterialet bestar bottenaskan av askpartiklar,
ilmenit och kiselsand. Idag deponeras bottenaskan fran férbranningen men det &r av intresse att ta vara
pé ilmeniten och resterande delar av bottenaskan och pa sa sétt nyttja de reststrommar som genereras
i processen. Ett mojligt tillvigagangssatt for att utveckla denna férbranningsprocess ar att separera
den nyttjade ilmeniten fran bottenaskan. P& sa sitt fas tva separata strommar, innehallandes ilmenit
respektive resterande bottenaska, vilket dels underlattar avfallshanteringen och dels, férhoppningsvis
dven Oppnar upp for vidareanvidning av respektive strom.

Nér det géller den nyttjade ilmeniten ar ett tdnkbart anvindningsomrade att ateranvinda partiklarna
i forbranningsprocessen och ater utnyttja dem som syrebérare och agglomerationshimmare [4]. Om
detta inte dr mojligt skulle det vara av intresse att utreda om den nyttjade ilmeniten fran férbranningen
skulle kunna vidareanvindas som ravara i andra processer, som exempelvis pigmentproduktion [10].

Ett mojligt anvindningsomrade for den resterande, icke ilmenitinnehéllande, askan skulle kunna vara
att aterfora den till naturen dér biobrénslerna utvunnits. Detta &r positivt ur ett kretsloppsperspektiv
eftersom néringsdmnen transporteras bort fran markerna vid skogsmaterialuttag [11]. Denna utarm-
ning av niringsdmnen som sker vid kraftiga materialuttag kan anses negativt paverka den langsiktiga



skogsproduktionen och kan i forlingingen leda till niringsbrist i skogsmarker [12]. Behovet av aska-
terforing dr dessutom av ytterligare vikt i de fall dér grot anvénds som biobrénsle i férbrénningen,
eftersom grotuttaget eliminerar den naturliga naringsatervinningen som annars sker néir avverknings-
resterna ldmnas i naturen [13|. Askdterféring kan dven motverka biomassauttagets forsurande effekter
och kan saledes tankas anvindas som ett komplement till kalkning [11]. Ddrmed kan askan anses ha en
god effekt pa skogens tillvixt om den aterfors i forsurade eller néringsfattiga marker.

Att vidare utreda méjligheten att hantera restprodukterna fran CFB-pannan kan maximera och effek-
tivisera nyttjandet av en éndlig resurs som bryts ur berggrunden och 6ka den ekonomiska héllbarheten
i att anvéinda ett betydligt dyrare bdddmaterial &n sand. Om dérmed detta projekt pavisar denna moj-
lighet kan en effekt vara en mer hallbar anvéindning av ilmenit, bade ur ett ekonomiskt och miljoméssigt
perspektiv.

2 Syfte

Syftet med detta projekt &r att identifiera hanteringsmojligheterna fér bottenaska fran en CFB dér
ilmenit nyttjas som biddmaterial. Den bottenaska som studeras kommer fran EON:s CFB i Ortofta
dér grot och triflis anvinds som brénsle. Specifikt ska hanteringsmojligheterna for sjélva ilmeniten
samt askkomponenterna efter férbranningsprocessen undersokas. De hanteringsmdjligheter av ilmenit
efter forbranningsprocessen som kommer studeras ar pigmenttillverkning samt eventuell mojlighet for
ateranvandning i samma forbranningsprocess. Den hanteringsmojlighet som avses for askkomponet-
nerna ar askaterforing till naturen, enligt svenska riktlinjer, istéllet for deponi. Dessutom kommer det
undersokas hurvida mortling kan férbéttra forutsittningarna for hanteringsméjligheterna av bottenas-
kan.

Den huvudsakliga metoden som anvéndes for att underséka de ovan ndmnda syftena var lakning, med
férhoppning att kunna urlaka naringsdmnen. Vid analys av lakvéitskan studerades tre uppséattningar
av varje prov, medan i SEM-EDS och XRD studerades endast en uppséttning prov.

3 Teori

For att underlatta forstaelsen kring resterande delar av rapporten kommer begrepp inom forbrannings-
pannor och de biobranslen som kan anviéndas i dem, ilmeniten och dess anvindningsomraden, samt
aska, askaterforing och deponi att forklaras i féljande avsnitt.

3.1 Forbrinning i fluidiserad baddpanna

Vid férbranning av fast bransle kan ett inert baddmaterial anvindas i en sé kallad fluidiserad bdddpan-
na, for att f4 hog effekt pa férbranningen [3]. En fluidiserad bdddpannas funktion bygger pa principen
att luft blases fran botten av pannan med sadan hastighet att de fasta baddpartiklarna sétts i rorelse.
Beroende pa hastigeten pa luften kan tva olika typer av fluidisation astadkommas, bubblande och
cirkulerande. Den fluidisationstyp som #r aktuell i pannan i Ortofta, déir proverna i detta projekt #r
hadmtade fran, ar cirkulerande fluidisation.

I en cirkulerande fluidiserad bdddpanna, CFB, har luften sapass hog hastighet att det inerta biddma-
terialet dras med gasflodet, upp i en sa kallad stigardel i pannan. Efter stigardelen separeras de fasta
partiklarna fran gasen genom att de fasta partiklarna faller ner genom en cyklon och péa sa vis aterfors
till eldstaden. Det ar i bottendelen av badden som majoriteten av omvandlingen av branslet sker och
det &r dven dér brénslet matas in. En del av slutférbranningen sker dock dven i cyklonen och fran
cyklonen flédar de varma rokgaserna till konvektionsstraket, som tar upp virmet fran rékgaserna [14].



Oftast &r bidddmaterialet som anvénds i fluidiserade bdddpannor kiselsand och ett vanligt problem vid
férbranning av biomassa i en sadan anléggning ar att de inerta partiklarna agglomererar, det vill séga
klumpar ihop sig. Graden av denna typ av agglomeration beror frimst pa innehallet och sammansétt-
ningen i askan som bildas vid férbranningen samt vad temperaturen och vad atmosfiren i pannan ar.
Just branslen som innehaller héga halter kalium anses vara sérskilt problematiska ur en agglomererings-
aspekt, vilket beror pa att askan som bildas fran dessa branslen har en relativt lag smaltpunkt. Detta,
i kombination med héga temperaturer och reducerade férhallanden i férbranningszonen, leder i sin tur
till att alkalimetaller (till exempel kalium eller kalcium) slipps ut fran brianslet under forangningen och
sedan fangas upp, antingen av bdddmaterialet, alternativt forsvinner bort fran pannan i gasfas. Om
alkalimetallerna fangas upp av de inerta baddmaterialpartiklarna kan det leda till att de agglomererar,
vilket i sin tur forsédmrar fluidisationen i pannan, eftersom de agglomererade partiklarna blir stérre och
tyngre. I fortsdttningen kommer alkali som bundits till biddmaterialet att bendmnas som orenheter.
Alkalimetaller sliappta i gasfas kan &ven orsaka korrosion pa virmedverforingsutrustningen i pannan,
vilket leder till minskad varmedoverforing och dérmed sdmre verkningsgrad [4].

3.2 Ilmenit och dess anvindningsomraden

I dagsléaget ar det framsta kommersiella anvdndningsomradet av ilmenit som kélla till titandioxid, TiO,,
som i sin tur anviinds som pigment. Ofta uppgraderas ilmeniten till syntetisk titandioxid som ett steg
fére pigmenttillverkningen. Ett relativt nytt anvindningsomréde for ilmenit &r som baddmaterial i
férbranningspannor, dir FeO fasen anvinds som syrebérare.

3.2.1 Framstillning av pigment

Tlmenit innehéaller naturligt 40-65% TiO,, dér resterande innehall i mineralen #r jérnoxid. Ilmeniten
kan &ven omvandlas till syntetisk rutil [10], som &r en mineral bestdende av 90-95% TiO, [10] [15].
For framstéllning av pigment anvinds vanligen antingen sulfatprocessen eller kloridprocessen. I sul-
fatprocessen kan ilmenit eller syntetisk rutil anvéndas som ravara och sméltas ner tillsammans med
svavelsyra. Detta gors for att kunna l6sa titan i ilmeniten, som dérefter hydrolyseras och félls ut, for
att slutligen bilda titandioxid. I kloridprocessen krévs hogre halter av titan vilket gor att naturligt
férekommande ilmenit inte &r optimal som ravara i denna process, utan hér kan istéllet syntetisk rutil
anvandas.

I kloridprocessen bildas TiCl, i gasfas, vilken dérefter kondenseras. TiCl, forangas sedan ater och
gasen oxideras och bildar TiO, samt klorgas [16]. En nackdel med kloridprocessen &r att den, jamfort
med sulfatprocessen, dr kinsligare for till exempel CaO och MgO [17]. Dessa dr vanligt férekommande
i ilmenit som kommer fran férbranningspannor med biomassa som brénsle [4]. Till kloridprocessens
férdel uppges den dock ha ett mindre energibehov och generera mindre restfléden som kréver vidare
rening [18].

3.2.2 Ilmenit i forbrinningspannor

Att nyttja ilmenit som bdddmaterial i en CFB har visat sig ha goda effekter for syreférdelningen i
pannan samtidigt som ilmenit fungerar vil som agglomerationshammare. I forbranningsprocessen har
det observerats att ilmenit kan motverka den korrosion och agglomerering som orsakas av alkalimetaller,
s& som kalium, fran brénslet. Detta sker eftersom kaliumet diffunderar in i ilmenitpartiklarna, dér det
reagerar och bildar KTigOq4 [4]. P4 detta sitt minskar den méngd kalium som &r tillgénglig for att
skapa bade lagtemperatursméltor i pannan och korrosion p& pannvéggarna [4] [8].

Vid férbranning ar tillgdngen till syre en avgorande faktor som péaverkar processens effektivitet [6].
Vid nyttjandet av heterogena brénslen, som exempelvis biomassa, dr det av stor vikt att uppna god



blandning av brénslet och syret for att forbranningsprocessen ska uppné god effektivitet [19]. Ett sétt
att forbattra kontakten mellan syret och brénslet &r ddrmed att i pannan byta ut delar av baddmate-
rialet till en metalloxid (MeO) som fungerar som en syrebérare, till exempel jarnoxid (FeO) i ilmenit
[6]. T pannan kan syrebararen absorbera och frigéra syre genom en serie redox-reaktioner. MeO absor-
berar syre i de delar av pannan med god syretillgang och bildar MeO,. Syret frigdrs sedan nér MeO,
kommer i kontakt med brénslet i pannans mer syrefattiga omraden och atergar tillbaka till metalloxid
[19]. Detta leder till att forbranningen kan ske vid en mer enhetlig temperatur som resulterar i en mer
homogen forbranningsprocess i de fall d& syrebérare anvinds som en del av bdddmaterialet istéllet
for enbart sand [2]. En stor fordel med att anvinda ilmenit som baddmaterial &r dédrmed att kra-
vet pa luftéverskott i processen reduceras, vilket leder till att virmeforlusten via rokgaserna minskas
[19]. Dessutom kan utsldppen av kviveoxider och svaveloxider reduceras genom att 6verskottet av luft
begrénsas samtidigt som en jamnare férdelningen av syre och brénsle i pannan uppnés [6].

3.3 Tradbransle

Tradbrénsle dr biobrénsle fran obehandlad tradravara [20]. I den férbranningspanna som &r av intresse i
detta projekt anvands tva typer av tradbrénsle, dels tréflis och dels grot. Tréflis &r en typ av tradbransle
som bestar av sonderdelat material som huvudsakligen kommer fran vedspill, avverkningsrester, bark
eller bransleved [21]. Grot &r ett annat typ av trddbrinsle som bestér av grenar, rotter och toppar.
Grot ar framst avverkningsrester fran avverkning av massa- och timmerved. Om inte grot tas ut
som tradbrénsle ldmnas dessa avverkningsrester generellt kvar i skogsmarkerna med syfte att aterfora
niringsdmnen samt motverka forsurning [13].

3.4 Aska

Aska ar den restprodukt som bildas vid férbranning av brénsle och bestar i huvudsak av fasta partiklar
och fragment som inte reagerat eller forbrants under processen [22]. Aska har generellt ett hogt pH-
viirde och dr en reaktiv komponent [12]. Fran forbranning erhélls aska i tva former, flygaska och
bottenaska [9]. Flygaska bestar av finfordelade forbranningsrester som transporteras ut frén pannan
av rokgaserna [23|. Bottenaskan dr de restpartiklar fran forbrdnningen som ansamlas pa botten av
pannan efter férbranningen och bestar i huvudsak av férbréanningsrester samt biddmaterial [24].

Sammanséttningen av aska skiljer sig beroende pa val av brinsle, férbranningsutrustning samt asktyp
[25]. Variationer av innehallet i askan beror frimst pa skillnader av brénslets sammanséttning, som
férutom typ av biomassa, beror pa tillstandet pa de forddlingmarker dar ravaran skordas. De generella
elementen i aska fran forbranning dr kalcium (Ca), kalium (K), magnesium (Mg), aluminium (Al), fosfor
(P), jarn (Fe) och svavel (S). Dessutom kan bottenaskan innehélla en rad olika typer av spardmnen sa
som zink (Zn), nickel (Ni) och bor (B) [9]. Vért att notera &r att kisel (Si) kan pavisas vid studier av
aska vilket dels &r en komponent i askan och dels orsakas av att sand ibland anvinds som baddmaterial
vid férbrédnning [25].

3.5 Askaterforing

Syftet med askaterforing till naturen i Sverige ar att motverka langsiktiga negativa effekter som i hu-
vudsak héarror till férsurning och férluster av niringsdmnen i marker och vattendrag [12]. Askaterforing
ar motiverat i de omraden déar biomassauttaget dr av betydande omfattning och riskerar att ge be-
staende péverkan p& markens tillstdnd [11]. Enligt avfallshierarkin, som beskriver prioritetsordningen
vid hanering av avfall, kan askitervinning ses som materialatervinning av restprodukt fran forbran-
ningen [26]. Askaterforing ar saledes ett motiverat hanteringssétt av avfall fran forbranning om det &r
genomforbart.



Den framsta orsaken till askaterforing ar att bibehalla ett naturligt och levande markbestand. Narings-
gbdsling med hjalp av aska &r sarskilt befogat att nyttja i skogsomraden dar stora uttag av grot eller
avverkningsrester gjorts. Detta eftersom askan da kompenserar for den néringsbortfésel som annars
sker och saledes kan riskera att himma skogens tillvixt [13]. Dock kan askaterforing riskera att for-
andra vegetationen i de omraden dér aska aterfors. Detta beror delvis pa att askaterforingen dndrar
néringsbalansen vilket har varierande inverkan pé olika arter [27]. Darmed &r det viktigt att innan
askaterforing gors, utreda hurvida det finns kénsliga eller hotade arter som kan ténkas paverkas av
askaterforingen.

For askan finns det bestdmda riktviirden for vad den bor innehalla f6r att 1ampa sig for askaterforing
[12]. Detta ar av vikt da det krévs att askan innehéller tillrédckligt av néringsdmnen for att askater-
foringen ska ha onskad effekt. Det ar samtidigt avgorande att se till att inga skadliga &mnen, sa som
tungmetaller tillférs naturen eftersom dessa kan skada marker och paverka kvaliteten hos yt- och grund-
vatten [11]. T Sverige har Skogsstyrelsen tillsammans med Naturvardsverket tagit fram riktvirden for
rekommenderade halter av ndringsdmnen i askan samt géllande gransvéirden for halter av tungmetaller
som tillats i askan [12].

Exempel pa tva niaringsdmnen som kan aterforas genom godsling med aska &r kalium och kalcium.
Kalium &r ett viktigt ndringsémne som bland annat dr betydande for metaboliska processer och bidrar
till att forbéattra kvalitet och stresstolerans hos vixterna [28]. Ett annat viktigt ndringsdmne &r kalcium
som har en roll i flertalet tillvixtprocesser och ingér i olika fysiologiska och biokemiska reaktioner [29].
Kalcium har dessutom en neutraliserade effekt pé forsurade jordar [30].

Askaterforingens nytta kan paverkas av en rad olika fenomen och beror delvis péa jordens kvalitet. I
minerogena marker som &r rika pa mineraldmnen, dr det storsta problemet risken for kvivebrist [31].
Da aska inte innehaller kvive kan den inte pa egen hand anvindas for att forbéattra tillvixten i dessa
marker. Det har dock pavisats att godsling med bade kvédve och aska i kvavefattiga marker i vissa
fall har resulterat i forbattrad skogstillvixt pa lang sikt, genom att askan forbattrar mineraliseringen
av kvivet [27]. Viktigt att notera dr dock att detta inte alltid &r fallet utan ibland har effekt av
kombinerad godsling helt uteblivit [30]. I néringsfattiga marker &r syftet med askaterforingen att
tillféra nédvindiga niringsdmnen samt motverka forsurning [12]. Askaterféring i dessa marker har
dven visats sig ha indirekta, motverkande effekter pa férsurning i néarliggande vattendrag samtidigt
som triadens tillvixt forbéttrades [11]. Askans inverkan pa tradtillvixten paverkas ddrmed av markens
tillgang pa kvéve. Ju hogre andel kvive i marken desto battre effekt far askaterféringen pa trédens
tillvéixt [27]. Dock finns en viss risk for att askan kan reducera vixternas upptagningsférméga av kvive
i kvéiverika marker [12]. Saledes &r det av stor vikt att ha kontroll p4 markens inneh&ll och behov, s
att inte askaterforingen leder till urlaking av andra nédvandiga komponenter.

3.6 Deponi

Deponering &r en behandlingsmetod av avfall som finns i eller pa jorden och innebér att avfallet lagras
pa sarskilt avsedda omraden [32]. Enligt avfallshierarkin &r deponi det sista alternativet vid val av
hanteringsmetod, och gors séledes enbart d& andra alternativ av nagon orsak inte dr genomforbara
[26]. P& deponier kan avfall fran exempelvis industrier, gruvor och hushall lagras tillsammans med
fororenade jordmassor och askor fran energiproduktion [33]. Den generella utgangspunkten gillande
deponering ar att endast det avfall som inte kan tas om hand pa annat sdtt deponeras. Detta medfor
att det i Sverige kravs att avfallet har behandlats med olika typer av kemiska och mekaniska metoder,
som primért gynnar atervinning, och i andra hand minimerar farliga effekter hos avfallet [34].



3.6.1 Deponiklasser

I Sverige delas deponier in i tre klasser som beror av avfallets egenskaper. Dessa ér deponi for farligt
avfall, deponi for icke farligt avfall samt deponi f6r inert avfall [34]. Med farligt avfall avses dmnen
som &r klassificerade som farligt till f6ljd av dess mdjliga effekter pa omgivning, miljé och ménniskors
hélsa [34]. Farligt avfall inkluderar &mnen som &r brandfarliga, fritande, explosiva, hilsoskadliga eller
toxiska for ménniska och milj6 [35]. Det &r dock viktigt att notera att avfallet endast ska betraktas
som farligt om koncentrationen av &mnena &r tillrackligt hoga for att avfallet ska kunna ha skadlig
effekt. Med icke farligt avfall avses &mnen som inte klassas som farligt avfall [32]. Med inert avfall
avses 1 huvudsak &mnen som inte inverkar pa andra &mnen samt &mnen som inte reagerar kemiskt
eller fysiskt med andra substanser [36].

Behovet av att klassificera deponier beror framst pa att olika krav pa hantering av deponeringsomraden
och sikerhetsatgirder stills beroende pa avfallets klassificering. Den framsta risken vid deponering &r
att skadliga &mnen transporteras till omgivningen med lakvatten eller deponigas [32] [37]. Darmed &r
det av vikt att ta hénsyn till aspekter sa som uppsamling av grund- och ytvatten, bottentédtning och
avslutande téckning [33].

4 Instrument

Under de laborativa delarna av detta projekt har ett antal instrument anvénts, dessa beskrivs mer
ingdende i kommande avsnitt.

4.1 Atomspektroskopi

Spektroskopi bygger pé att atomer har olika karaktéristiska energinivaer. Vilket gor att absorption
eller emission for en viss vaglingd direkt kan pavisa forekomst av en viss typ atomen. Fran ekvation 1
[38] kan saledes koncentrationen, ¢, av en visst &mne i provet beriiknas fér absorptionsspektroskopi. P
och Py ar intensitet av en viss vagliangd innan respektive efter passage genom provet. Forutsattningen
for detta &ar att proportionalitetskonstanten, k, dr kénd.
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Samma forhallande géllande koncentrationen géller &ven for emissionsspektroskopi, med skillnaden att
det logaritmiska forhallandet av intensiteterna, P och P, byts ut mot intensiteten av det emitterade
ljuset.

Proportionalitetskonstanten kan fas genom att bereda standardprover innehéllande samma typ av
dmne, dar det enda som varieras dr d&mnets koncentration. En plot av absorbansen eller intensiteten
av det emitterade ljuset for respektive koncentration ger genom dess linjarregression ett virde for
detta forhallandet och en sa kallad kalibreringskurva skapas. Pa sa satt kan kvantifiering av en okand
koncentration utforas [39].

Det finns flera typer av olika atomspektrometri, de tva som anvénds i detta projekt dr atomabsorb-
tionsspektroskopi och induktivt kopplad plasma-optisk emissionsspektroskopi.

4.1.1 Atomabsorptionsspektroskopi

Atomabsorptionsspektroskopi, AAS, kraver att provet belyses med en bestdmd vaglangd. Detta kan
goras med hjélp av en héalkatodlampa i vilken atomerna av det grunddmne som valts att undersokas



exciteras. Nar dessa sedan deexciteras emitteras nést intill monokromt ljus av bestdmd intensitet. Detta
ljus riktas sedan in i flamman som innehaller provet [39][40]. Flamman drivs av att etyn forbranns
med luft som oxidationsmedel vilket gor att lamman haller en temperatur pa 2 400 - 2 700 K. Den
héga temperaturen gor att vitskan i provet forangas och analyterna delas upp atomért. I flamman
absorberas de fotoner som traffar atomer, vilka kan exciteras vid fotonens vaglingd [39]. Ljuset som
passerat flamman gar in i en monokromator for att endast sldppa forbi den vaglingd som valts att
studeras [38]. Intensiteten av detta ljus registreras dérefter av en detektor och koncentrationen i provet
kan beriknas enligt ekvation 1 [39].

4.1.2 Induktiv kopplad plasma-optisk emissionsspektrokopi

I induktiv kopplad plasma-optisk emissionsspektrokopi, ICP-OES, anvinds en argonplasma som haller
en temperatur pa 6000 - 10 000 K [39]. Plasma héller en mer stabil temperatur &n flammor och pa
grund av dess héga temperatur exciteras en storre andel av provet vilket gér den l&mplig fér emissions-
spektroskopi [39]. De exciterade elementen i provet deexciteras mycket kort efter att de lamnat plasman
och emitterar da ljus. Intensitet av valda vaglangder for ljuset registreras med hjélp av en fotomulti-
plikator. Detta kan sedan kvantifieras med hjilp en kaliberingskurva och saledes ge koncentrationen
av dmnen som emitterar ljus vid denna vaglangd [39][41].

4.2 Svepelektronmikroskopi kopplad med energidispersiv rontgenspektro-
skopi

I ett svepelektronmikroskop (SEM) fokuseras elektroner i vakuum med hjilp av elektromagnetiska lin-
ser till en strale med mycket liten diameter och hog elektrondensitet. Denna strale sveps 6ver provytan
som ska avbildas och som resultat av interaktionen mellan elektronstralen och provytan produceras
olika signaler som fangas upp av detektorer och presenteras pa en datorskdrm. Dessa signaler &r bland
annat sekundérelektroner, bakatspridda elektroner och rontgenstralning [42].

Detektionen av sekundérelektroner anvénds for att producera en bild dir provets topografiska struktur
visas [42]. Topografin beror pa antalet sckundérelektroner som detekteras vilket i sin tur beror pa
lutningen av provytan [43]. En punkt pd provytan kommer alltsd att avbildas som ljusare ju fler
sekundérelektroner som detekteras [44].

De detekterade bakatspridda elektronerna anvinds fér att producera en bild som med hjalp av kontrast
visar den atoméra kompositionsfordelningen i provet [42]. Bildkontrasten beror pa antalet bakatspridda
elektroner som nar detektorn vilket i sin tur beror pa det effektiva atomnumret i provet och orienta-
tionen mellan den infallande stralen och atomplanen i provet [43]. Precis som for sekundérelektroner
kommer bilden bli ljusare fér en punkt dar manga bakatspridda elektroner detekteras, alltsa vid hogre
atomnummer [44].

Den detekterade rontgenstralningen kan anvéindas for att utfora en grunddmnesanalys (energidispersiv
rontgenspektroskopi (EDS)), alltsa vilka grunddmnen provet bestar av och i vilken utstrickning [42].
Analysen kan utforas eftersom rontgenstralens vaglangder &r specifika for ett visst grunddmne [45].
Detta beror pa att skillnaden i energi mellan de olika energinivaerna som elektronerna faller mellan ar
specifik f6r varje grunddmne [42].

4.3 Rontgenpulverdiffraktion

Rontgenpulverdiffraktionen (X-ray powder diffraction (XRD)) anvéinds framst for att relativt snabbt
kunna identifiera kristallina material. Detta gors genom att accelerera elektroner mot provet med hjélp
av en spanningsdifferential. Intensiteten pa de diffrakterade stralarna ut fran provet detekteras sedan



kontinuerligt av en detektor. Denna intensitet uppnas nér ekvation 2 ar uppfylld, dér A beskriver den
inkommande stralens vaglangd, d dr avstandet mellan atomplanen i kristallen och 6 &r vinkeln pa den
utgaende stralen. For att kunna identifiera alla intensitetstoppar som materialet ger upphov till roteras
detektorn med olika vinklar mot provet, i detta projekt mellan vinklarna 10-90 grader [46] [47]. Dessa
intensitetstoppar kan sedan plottas med hjélp av en dator for att sedan kunna identifiera de kristallina
faser som finns i provet.

nA = 2dSin(0) (2)

5 Metod

Metodavsnittet dr uppdelad i de olika experiment som utférdes, bade forberedelse av proven samt
analysmetoderna som anvindes beskrivs. I projektet anvéndes foljande forkortningar vid bendmning
av proven: M for magnetisk fraktion och OM for ickemagnetisk fraktion. De mortlade proven, vilka
mortlades med jadmn hastighet och tryck i 5 minuter, bendmndes som M mortlad respektive OM
mortlad.

Bottenaskan som undersoktes erholls fran EON, Ortofta, och togs ur en CFB-panna dér grot och triflis
anvants som biobrénsle. Bottenaskan hdmtades fran pannan den 2018-04-21 och var redan uppdelad i
magnetisk och ickemagnetisk fraktion nir den levererades.

Syftet med metoderna dr att kunna underséka de beskrivna fragestdllningarna. Lakningen utférdes
for att se hur mycket kalium och/eller kalcium som kunde lakas ur proven. Det valdes att testas en
kortare, ickedriven lakning samt en lédngre, driven lakning. Med driven lakning menas att lakvétskan
byttes ut under lakningens gang, detta for att forskjuta jamvikten och pa sa vis se om det kunde ge
upphov till en mer effektiv urlakningsprocess, se avsnitt 5.1 fér beskrivning.

For den magnetiska fraktionen var férhoppningen att en minskad kaliumkoncentration i ilmeniten
kunde leda till att den lampade sig for ateranvindning i processen. Lakningen av den ickemagnetiska
fraktionen syftade till att undersoka viktprocenten urlakad kalium och kalcium som lakas ur och efter
jamforelse med gransvirden kunna avgora huruvida askan ar lamplig for askaterforing. Dessutom var
det av intresse att undersdka om mortling av proverna innan lakning kunde 6ka méangden urlakad
kalcium och kalium. Vid en ideal mortling skulle det yttre lagret pa partiklarna notas bort och gora
det mojligt att laka ur kalium som diffunderat in i kérnan.

Syftet med de analyserna som genomférdes var att bade undersdka vilka kemiska foreningar som
fanns i askan fran start, och sedan se hur koncentrationerna #indrades efter lakning. Aven lakvitskan
undersoktes for att kunna kvantifiera urlakad méngd av kalcium och kalium. Oanvénd ilmenit, det vill
séga ilmenit som ej varit i pannan, analyserades for att kunna anvindas som referens.

5.1 Lakning

Lakningen utfoérdes i tre replika for varje fraktion, magnetisk eller ickemagnetisk, och typ av prov,
mortlad och ickemortlad. For varje prov som lakades togs tre provror fram och i varje provror méttes
1 gram av provet upp. Darefter adderades 10 ml milliQ-vatten och proverna stélldes pa ett skakbord
med konstant hastighet.

Tre dygn efter start avlidgsnades 5 ml av lakvétskan och 6verfordes till ett nytt provror {or att starta
den drivna lakingen. Om lakvitskan sag véldigt grumlig ut stélldes proven at sidan for att lata de
fasta partiklarna sedimentera och lakvétskan klarna, dérefter avldgsnades 5 ml lakvéitska. Sedermera
adderades nya 5 ml av milliQ-vatten till provréren och detta upprepades fér samtliga provroér som
dérefter ater stélldes pa skakbordet. Proceduren upprepades pa samma satt efter fem, sju och sedan



tio dagar. Nar de 5 ml lakvétska avldgsnats och sparats efter tio dagar, togs resterande lakvéatskan som
var kvar i provroren ut och kasserades. De lakade, fasta partiklarna torkades sedan i ett dragskap och
lakningen var dédrmed avslutad.

Efter att resultaten analyserats insags att d&ven en endagslakning var av intresse, se avsnitt 5.2. Denna
utfordes darfor med samma méngder som tidigare prover.

5.2 Analys av lakvitska

For analys av lakvéiitskan anvindes AAS samt ICP-OES. De prover som valdes for analys var lakvéitskan
fran bada fraktionerna, bade mortlad och omortlad, som lakats i tre och tio dagar och analysen gjordes
med avseende pa kalium och kalcium. 5 ml lakvéitska spiaddes med 45 ml milliQ-vatten och foér att
minska risken att fa partiklar i analysvétskan fick de spddda proverna sté i kyl for att sedimentera i
minst 24 timmar fére analysen. Analysen utfordes med PinAAcle 500 Flame AA Spectrometer dér en
kalibreringskurva skapats fran standarder med koncentrationerna 1, 2,5 och 5 ppm av analyten. For
att koncentrationerna i proverna skulle vara inom kaliberingsintervallet kravdes ytterligare spadning
av vissa prover, se tabell 6 och 7 i appendix 1. Viktprocenten urlakat dmne kunde sedan beridknas
genom ekvation 3.

‘ [Totalvolymprov]
Urlakad vikt-7%) = | cobs - Vprov aska 3

[Urlakad vikt-7] <C b ([Volym lakvitskal ) opsaning b Mask ®)
Cops A den koncentration som uppmétts i spektrofotometern, V, ar volymen lakvéitska som askfrak-

prov
tionen lakats i och m,,,, dr massan aska som lakats.

Forsoken avbrots efter att analys utforts péa alla fraktioner och olika tidsldngder pa lakningen, med
undantaget att analysen aldrig genomfordes for kalium i ickemagnetisk fraktion efter tredagars lakning,
mortlad och omortlad. Grunden till detta var att resultatet tycktes ge orimligt héga koncentrationer,
dessutom gav forsok med nya standardlésningar mycket avvikande resultat.

I en foljande forsoksomgéang utfordes ytterligare spiddning for att koncentrationen skall vara inom
kaliberingsintervallet. Spadningen redovisas i tabell 7 i appendix 1. Resultatet fran denna omgang
visade att det var motiverat att studera kalium under en kortare lakningstid &n tre dagar, vilket sedan
gjordes. For dessa prover spaddes inte 5 ml lakvitska med 45 ml milli-Q utan istdllet spidddes 1 ml
prov med 9 ml milli-Q, samma spadningsforhallande erholls dock. Ytterligare spading som gjordes for
att provet skulle ligga inom kalibereringsintergsintervallet redovisas i tabell 7 i appendix 1.

Med bakgrunden att avvikande resultat erholls i de tva forstksomgangarna med hjilp av AAS beslu-
tades att &ven en annan metod, ICP-OES, skulle anvéndas, s& att dessa resultat kunde jamféras. Infor
denna analys var proven spidda till samma férhallande (1:10) med Milli-Q, som vid analysen med
AAS. Proven spaddes sedan ytterligare till 1 ml prov och 9 ml HNOj. Instrumentet som anvéndes for
analysen var ICAP 6500 ASX 520 och de standarder som anvandes for att skapa kalibreringskurvan var
10, 50 och 100 ppm. Métningarna gjordes vid ett antal olika vaglangder och det erhélls koncentratio-
ner av kalium och kalcium fér métningarna med samtliga vaglangder, men de vagldngder vars resultat
som sedan valdes att anvindas i vidare berdkningar var 796,896 nm for kalium, respektive 317,933 nm
for kalcium. Den urlakade méngden kunde med hjalp av de erhallna koncentrationerna beridknades i
viktprocent med hjalp av ekvation 3.

5.3 SEM-EDS

SEM-EDS utférdes pa alla prov, &ven farsk ilmenit som referens, och infér analysen férbereddes pro-
verna genom ingjutning i epoxy. Epoxyn slipades med slippapper innan analys for att fa basta mdéjliga



analysresultat. Ett prov analyserades i taget i SEM. Innan provet sattes in i instrumentet skoljdes det
med etanol och torkades med tryckluft fér att fa bort all eventuell damm. N&r provet monterats genom-
fordes forst en Gversiktlig visuell analys av provet och partiklarna utseende och dérefter togs en bild i
forstoring 215x for att fa en Gversiktsbild pa provet. En uppskattning av andelen ilmenitpartiklar i M
olakad prov samt OM olakat prov gjordes genom att andelen partiklar riknades i fyra olika omraden i
respektive prov. Med hjdlp av dessa fyra viarden berdknades medelviardet av andelen ilmenit. Darefter
valdes en typisk partikel ut fér analys, och bilden forstorades pé den del av lagret och partikeln som
var av intresse. Forstoringen slutade pa kring 3500-4000x.

Elementanalys genomfordes pa ungefir 6 stycken punkter (med punktanalys) samt pa tva linjer (med
linjeanalys). For linjeanalyserna anviindes foljande instéllningarna: "Line resolution” 512, "Pixel time”
500 och "Number of passes” 2. I vissa fall utférdes éven en sa kallad omradesanalys, med instéllningarna:
"Map resolution” 128, "Pixel time” 50 och "Number of passes” 2. Nér analyserna var klara exkluderades
orimliga grunddmnen bort fran resultatet, och i linjeanalyserna exkluderades syre fran resultaten. I alla
prov analyserades minst tva stycken partiklar och for vissa prov upprepades analyserna pa ytterligare
fler. Detta berodde pa hur homogena partiklarna i provet var. Att inte fler &n tva stycken partiklar
per prov undersoktes berodde pa begransad tid och tillgang till SEM-EDS.

5.4 Rontgenpulverdiffraktion

Rontgenpulverdiffraktion (X-ray powder diffraction (XRD)) anvéndes {or att analysera vilka kristallina
faser proverna bestod av. Efter att proverna hade lakats, som beskrivet i avsnitt 5.1 férbereddes de
genom torkning i dragskap minst tre dygn samt mortling av proverna till ett fint pulver. Fér analysen
anviandes programmet "Diffrac Eva” som bestar av en databas med intensitetsdiffraktogram for olika
kristallina fasers diffraktion. Forsta steget i analysen var att lata programmet sjalv matcha diffrakto-
grammet fran instrumentet med databasens diffraktogram efter angivning av vilka grunddmnen provet
bestod av. Denna matchning forbattrades sedan analytiskt genom att matcha intensitetstopparna med
diffraktogram fran databasen. Néar alla intensitetstoppar identifierats var analysen klar.

6 Resultat

Resultaten fran laborationerna och analyserna beskrivna i avsnitt 5 presenteras nedan, uppdelat for
respektive metod.

6.1 Analys av lakvitska

Vitskan fran de lakade proverna dekanterades och analyserades med hjélp av bade ICP-OES och AAS
for att uppmaéta koncentrationen av d&mnena kalium och kalcium i lakvattnet. Resultaten presenteras
i form av diagram i avsnitt 6.1.1 och 6.1.2 i fyra olika delar: urlakad méngd kalium och kalcium for
magnetisk samt icke magnetisk fraktion. De resultat som presenteras ar framst erhallna med hjilp av
ICP-OES, men det presenteras &éven en jamforelse mellan resultaten erhallna med hjilp av ICP-OES
respektive AAS. Resultat av medelvirden fér den urlakade méngden kalium respektive kalcium med
hjalp av AAS presenteras endast i tabell 5 och 4 samt féor ICP-OES i tabell 8 och 9 i appendix 1.

6.1.1 Magnetisk fraktion

Resultaten for urlakad méngd kalium respektive kalcium i den magnetiska fraktionen presenteras i
figur 1.
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Figur 1: Urlakad méngd néringsdmnen ur magnetisk fraktion, dér (a) visar kalium och (b) visar kalcium.

I figur 1 kan det for bade kalium och kalcium noteras en Okning fran en till tio dagar. Det kan
noteras att mer kalium &n kalcium lakas ut for samtliga prover, skillnaden &mnena emellan dr dock
mindre efter tio dagar. Samtliga medelvirden for den urlakade mingden kalcium och kalium ur den
magnetiska fraktionen presenteras i tabell 8 i appendix 1. De erhallna resultaten visar att det &r osékert
om urlakningen &r fullstdndig efter tio dagar. Dessutom visar resultaten pa att mortlingen inte hade
nagon effekt pa hur mycket kalium, respektive kalcium som lakades ut, eftersom bade de mortlade och
icke mortlade proverna uppvisar liknande koncentrationer.

Provuppséttningarna visar pa sma spridningar i resultatet, den maximala differensen inom en upp-
sattning uppgar till 0,27 vikt-% for kalium och 0,11 vikt-% for kalcium. Det framgér i figur 1 att de
resultat som avviker mest fran trenden &r M2 lakad i tio dagar samt mortlad M2 lakad i tre dagar,
bada med avseende pa kalium.

6.1.2 Ickemagnetisk fraktion

Resultaten for urlakad méngd kalium respektive kalcium ur den icke magnetiska fraktionen presenteras
i figur 2.

o
%

08

o
0

0,7

o
EN
]

=3
o

I

205
z

F RS

S04
9 -dag
203 m1-dag

W 3-dagar = B 3-dagar

20,2

0 10-dagar O 10-dagar

0,1

B 1-dag

Urlakad K [vikt-%)]
e L L L L s
[S] )

o =
=

o) O, o) @) O o)
A7/ /,72 73 41/ P Afg A A(?f/); 04,,/ O% 0,173 O/‘f/( 0,112 OA7}
"70,,/ 10,,/ Ory, 0y,
Q) ) )

Prov Prov

(a) (b)

Figur 2: Urlakad méngd niringsdmnen ur omagnetisk fraktion, déir (a) visar kalium och (b) visar
kalcium.
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I figur 2 kan det konstateras att madngden som lakats ut ur de fasta baddpartiklarna visar en tydlig
Okning fran en till tio dagar. Samtliga medelvéirden for den urlakade mangden kalcium och kalium ur
den icke magnetiska fraktionen presenteras i tabell 9 i appendix 1. I likhet med urlakningen ur den
magnetiska fraktionen kan det inte faststéllas att lakningen &r fullstdndig efter tio dagar, det kan alltsa
finnas 16sligt kalium respektive kalcium kvar i partiklarna. Dessutom kan det konstateras att mortling
av partiklarna inte ger nagon signifikant effekt pé urlakningen av varken kalium eller kalcium, eftersom
den urlakade méngden néringsdmnen antar i princip samma virden fér bade de mortlade och icke
mortlade proven.

Vid en jamforelse &mnena emellan kan det noteras att kalium lakas ut snabbare dn kalcium de forsta
tre dagarna men att det efter tio dagar totalt sett lakas ut nagot mer kalcium. Resultatet har en liten
spridning inom uppséattningarna. Kalium har en differens inom uppséttningarna pa maximalt 0,011
vikt-% och kalcium 0,056 vikt-%.

6.1.3 Jamforelse av resultat

En jamforelse av resultaten som redovisades i avsnitt 6.1.1 och 6.1.2 presenteras i figur 3.
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Figur 3: Urlakad méngd néringsémnen 6ver tid, dér (a) visar K och (b) visar Ca.

Det kan i figur 3 noteras att graferna fér bade mortlade och icke mortlade prover tenderar att folja
samma trend for urlakad méngd kalium och kalcium med tiden, dir det syns en 6kning fran en till
tio dagar. Saledes har mortlingen ingen signifikant inverkan pa méngden kalium, respektive kalcium
som lakas ur partiklarna. Det skall dock noteras att urlakningshastigheten ar snabbare fér kalium i
den magnetiska fraktionen de férsta dagarna och slutskedet av lakningen &r det kalcium som lakas
ur snabbare. Dessutom kan konstateras att graferna for den urlakade méngden kalcium ur magnetisk
respektive ickemagnetisk fraktion ligger ndrmre varandra &n de for den urlakade méngden kalium.

Som beskrevs i metodavsnittet utférdes forst analys av lakvatskan med hjélp av AAS, men péa grund
av en osikerhet angaende tillforlitligheten hos dessa resultat genomférdes dven en analys med hjilp av
ICP-OES. Figur 4 visar skillnaderna i resultaten erhallna med hjilp av de tidigare nimnda metoderna
for kalium respektive kalcium.
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Figur 4: JamfGrelse av resultat for medelviarden av urlakad méngd néringsdmnen erhallna med hjalp
av ICP-OES, dér (a) visar K och (b) visar Ca.

Utifran figur 4 kan det noteras att de uppmétta koncentrationerna urlakad kalcium &r markant mindre
fér ICP-OES &n for AAS. Vad géller kalium noteras en liten skillnad f6r en- och tredagarsproverna, men
resultaten for tiodagarsproverna dr markant storre for ICP-OES jamfort med AAS. Det kan saledes
utifran dessa grafer konstateras att det finns en signifikant skillnad mellan resultaten fran de tva olika
analysmetoderna, de mest tillforlitliga resultaten tros dock vara de erhéallna med hjilp av ICP-OES,
detta eftersom instrumenten i ICP-OES &r kénsligare for ldgre koncentrationer &n AAS.

Resultaten for den urlakade méngden néringsdmnen &ar avgorande i fragan om askan bor ateranvan-
das som askaterforing i naturen eller ej. Detta bestdms utifran om vérdena péa den urlakade méngden
néringsdmnen verstiger de grinsvirden som &r satta av Skogsstyrelsen tillsammans med Naturvards-
verket. En jamforelse av den urlakade méangden néringsdmnen och de aktuella grédnsviardena visas i
tabell 1 [11]. Det bor dock noteras att Skogsstyrelsens gransvirde dr omgjorda fran g niringsdmne/kg
aska till viktprocent.

Tabell 1: Jimforelse av resultat fran tiodagars lakning med gransvirden fran Skogsstyrelsen [11].

Fraktion Amne Behandling | Urlakad viktprocent | Gransvirde viktprocent
Kalium | Icke-Mortlad | 0,960 3
i Mortlad 0,974 3
Magnetisk
Kalcium | Icke-Mortlad | 0,718 12,5
Mortlad 0,719 12,5
Kalium | Icke-Mortlad | 0,643 3
Mortlad 0,666 3
Ickemagnetisk
Kalcium | Icke-Mortlad | 0,690 12,5
Mortlad 0,662 12,5

Resultaten i tabell 1 visar att virdena fran urlakningen av den analyserade ickemagetiska fasen inte
nar upp till skogstyrelsens rekommenderade gransvirde for ndringsémnena som torr aska bor innehalla.
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6.2 SEM-EDS

Nedan presenteras resultaten fran analyserna som gjordes med SEM-EDS. Avsnitten &r uppdelade i
magnetisk fraktion respektive ickemagnetisk fraktion. Forst presenteras en beskrivning av Gversikts-
bilder for varje fraktion samt grafer éver elementférdelning for linjeanalyser i de fall da detta ar av
relevans. Déarefter presenteras ett avsnitt dar mdjliga effekter av lakning pavisas som foljs av ett avsnitt
gallande resultat fran punktanalyser samt partikelférdelning. I graferna éver linjeanalyserna represen-
teras varje element av en sarskild farg. Att notera &r att dessa farger valdes av programmet vari
graferna gjordes och gick inte att &ndra. Den procent som anges graferna visar pa den hogsta toppens
intensitet och ar till for att forsta skalan mellan graferna.

I detta avsnitt sker en del beskrivning av partiklarnas utseende och for 6kad forstaelse behover vissa
begrepp fortydligas. Vid beskrivning av partikelns lager menas den yttre delen som kan ses péa vissa
partiklar, som oftast har en annan nyans den resterande partikeln. Det som inte &r lagret bendmns som
partikelns mitt, och kan delas upp i tva delar: pords samt opords/slit del. Den pordsa delen utmérker
sig genom att det ser ut som sma haligheter, medan den opordsa delen ser mer sldt ut men kan ha
avvikelser s& som repor och liknande.

6.2.1 Farsk ilmenit

Som referensprov understktes farsk ilmenit. En 6versiktsbild togs som presenteras i figur 5, dar det
syns det att den farska ilmeniten mestadels bestar av kantiga partiklar med sldt, oporés yta och har
inga lagerbildningar.

Figur 5: Oversiktsbild fran SEM pa prov med firsk ilmenit.

Dessutom genomfordes ett antal punktanalyser for att sékerstélla vilka &mnen den farska ilmenitpar-
tikeln inneholl. Precis som forvintat visade resultatet fran punktanalyserna att farsk ilmenit bestar av
syre, titan och jarn. Dessutom hittades sma méngder magnesium.

6.2.2 Magnetisk fraktion

For de magnetiska proven analyserades bade mortlade och omortlade fraktioner av olakade prover samt
prover som lakats i tre respektive tio dagar. Fér samtliga magnetiska prov presenteras 6versiktsbilder
med tillhérande linjeanalyser.

Magnetiskt prov, 6versiktsbilder

For den magnetiska fraktionen analyserades tre prover, ett olakat, ett tredagars lakat samt ett tiodagars
lakat prov. Oversiktsbilder visas nedan i figur 6.
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Figur 6: Oversiktsbilder fran SEM for tre magnetiska prov dér det i (a) redovisas magnetiskt olakat
prov, i (b) redovisas magnetiskt tredagars lakat prov och i (¢) redovisas magnetiskt tiodagars lakat
prov.

I figur 6 syns dels partiklar med stoérre och nagot kantig form och dels mindre partiklar med rundare
och mer popcorn-liknande form. Vissa partiklar har tydliga nyansskillnader med markanta lager pa
utsidan. Dessutom &r de flesta storre partiklarna av ljusare karaktdr medan de mindre oftast &r nagot
morkare. De med en ljusare mitt och mérkare kant &r oftast ilmenitpartiklar, och ett exempel pa denna
ar mérkt med "I” i figur 6. I samma figur 4r dessutom ett typexempel pa en askpartikel méarkt med "A”,
och en sandpartikel 4r méarkt med ”S”. Notera att 6versiktsbilderna bilderna i figur 6 inte representerar
férhallandet mellan ilmenit och smé partiklar. For resultat pa detta, se avsnitt 6.2.7. Vid jamforelse
mellan de tre 6versiktsbilderna i figur 6 kan saledes ingen tydlig skillnad avlésas. I samtliga prov finns
partiklar med tydliga lager och de flesta partiklarna har samma form och storlek.

Magnetiskt prov, linjeanalyser

For de tre proven fran den magnetiska fraktionen gjordes dven linjeanalyser pé partiklar som identifie-
rats som ilmenit genom punktanalys. I figur 7 redovisas en utvald linjeanalys for olakat, tredagars lakat
samt tiodagars lakat magnetiskt prov. Resterande linjeanalyser som genomférdes visade pa liknande
trender som de i figur 7.
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Figur 7: Linjeanalyser fran EDS {or tre magnetiska prov dir a) magnetiskt olakat prov, b) magnetiskt
tredagars lakat prov och ¢) magetiskt tiodagars lakat prov.

I linjeanalyserna i figur 7 gar det att se att nivan av bade titan och jarn dr ligre i lagret och Okar
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sedan indt i partikeln. Dock kan det noteras att nivan av titan och jirn i ¢) ar ndgot mer jimn genom
hela provet samt att det i b) hittas hogre jarntoppar én i de andra proverna. I samtliga linjeanalyser
dr koncentrationen av kalcium hogre i lagret och avtar sedan genom partikelns pordsa och opordsa del.
Aven kisel aterfinns i samtliga linjeanalyser med generellt laga nivaer i forhallande till jérn och titan,
i a) och b) hittas en nagot hogre kiselkoncentration i lagret som inte kan noteras i c).

Kaliumkoncentrationen dr generellt 1ag i forhallande till jirn och titan i samtliga linjeanalyser. I a)
kan det ses en nagot hogre koncentration i lagret som avtar in mot mitten av den analyserade linjen
for att sedan ater oka i partikelns pordsa del. I b) och c) noteras ingen nivadkning i lagret, ddremot
okar nivan nagot i partikelns mitt. I samtliga linjeanalyser &r koncentrationen av magnesium relativt
lag i forhallande till jarn och titan ladngs hela den analyserade linjen med nagra toppar i mellanlagret.
Notera att nivin av magnesium i a) och b) avtar nagot i partiklens pordsa del medan nivan istillet
okar i c) i den pordsa delen. I a) kan noteras en hog topp av magnesium i det yttre lagret. Det kan
konstateras att samtliga linjeanalyser f6ljs at relativt bra, med undantaget att det i b) aterfinns laga
koncentrationer av fosfor och aluminium vilket inte noterats i a) eller ¢).

Mortlat magnetiskt prov, 6versiktsbilder

For den mortlade magnetiska fraktionen analyserades tre prover, ett olakat, ett tredagars lakat samt
ett tiodagars lakat prov. Oversiktsbilder fér dessa tre prov redovisas i figur 8.

(b)

Figur 8: Oversiktsbilder fran SEM for tre mortlade magnetiska prov dir det i a) redovisas mortlat
magnetiskt olakat prov, i b) redovisas mortlat magnetiskt tredagars lakat prov och i ¢) redovisas
mortlat magnetiskt tiodagars lakat prov.

I samtliga Gversiktsbilder i figur 8 hittas dels partiklar av storre storlek med nagot kantig form och
dels partiklar av mindre storlek med mer rund form. En hel del av partiklarna har nyansvariationer
gentemot varandra med bade ljusa och morka segment. Dessutom hittas fragment av varierande storlek,
nyanser och form. Vid jamforelse av Gversiktsbilder av mortlade magnetiska prov kan det konstateras
att mingden sma fragment &r betydligt hogre i olakat prov i a) &n i de lakade proven i b) och c¢).
Detta beror troligen pa att de sma fragmenten togs med upp nér lakvattnet byttes ut, se avsnitt 5.1.
Forutom méngden smé fragment kan proven beskrivas som lika med avseende pa partiklarnas nyans,
form och struktur.

Mortlat magnetiskt prov, linjeanalyser

For de tre proven av den mortlade magnetiska fraktionen gjordes linjeanalyser pa en ilmenitpartikel
dar mortlingen haft effekt. Analysen ar gjord pa den del av partikeln dar lager saknades. Att notera
ar dock att dessa partiklar fortfarande hade lager pa andra omraden samt att det i den mortlade
ickemagnetiska fraktionen dven hittades partiklar med intakta lager, se figur 8. Analys gjordes &ven
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genom lager, men det erholls liknande resultat som fran de ej mortlade partiklarna, se figur 7, och
dédrmed valdes dessa resultat att inte visas. I figur 9 redovisas en utvald linjeanalys for olakat, tredagars
lakat samt tiodagars lakat prov. Resterande linjeanalyser som genomférdes pa trasig partikel visade
pa liknande trender som de i figur 9.
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Figur 9: Tre linjeanalyser frdn EDS genom mortlad partikel i magnetisk fraktion dér a) visar olakat
prov, b) visar tredagars lakat prov och ¢) visar tiodagars lakat prov.

I figur 9 kan det noteras att nivan av titan och jarn foljs at i samtliga linjeanalyser déar koncentrationen
av jarn och titan ar hogre dn resterande element i respektive prov. Koncentrationen av kalium och kisel
ar generellt mycket laga i de tre linjeanalyserna i férhallande till andra &mnen med ett fatal toppar
langs den analyserade linjen. Dock dr nivéerna av kalium nagot hogre &n nivan av kisel 1 bade a) och
c). Nivan av kalcium &r generellt mycket 1ag i a) och ¢) medan kalciumkoncentrationen i b) ar betydlig
hogre i den sléta delen av partikeln. Det kan konstateras att samtliga linjeanalyser f6ljs at relativt bra,
med undantaget att kalciumkoncentrationen &r hogre inuti partikeln i b) samt att ingen magnesium
hittas i tiodagars lakade provet, se figur 9 c). Detta beror dock pa just denna partikel, i andra partiklar
for de tiodagars lakade provet hittas sma méngd magnesium.

6.2.3 Ickemagnetisk fraktion

For den ickemagnetiska fraktionen analyserades bade hela och mortlade prov, dels olakade och dels pro-
ver som lakats i tre respektive tio dagar. For samtliga ickemagnetiska prov presenteras 6versiktsbilder
samt beskrivning av typiska partiklar.

Ickemagnetiskt prov, 6versiktsbilder

For den ickemagnetiska fraktionen analyserades tre prover, ett olakat, ett tredagars lakat samt ett
tiodagars lakat prov. Pa samtliga prov togs en oversiktsbild som redovisas i figur 10.
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(b)

Figur 10: Oversiktsbilder fran SEM for tre ickemagnetiska prov dér det i a) redovisas ickemagnetiskt
olakat prov, i b) redovisas ickemagnetiskt tredagars lakat prov och i ¢) redovisas ickemagnetiskt tio-
dagars lakat prov.

I figur 10 kan det noteras en del partiklar med valdigt raka definierade kanter samt en méngd partiklar
med mjukare och rundare former. Majoriteten av partiklarna &r av morkare nyanser med en tunn
ljus kant och antas darfor vara sandpartiklar. Se partiklar markerade med ”S” i figur 10 f6r exempel.
Det finns dven en del partiklar som ar ljusa med en otydlig eller obefintlig kant som antas vara
“askpartiklar” och exempel pa dessa dr markerade med ”A”. Vid jamforelse av 6versiktsbilderna kan
det ses en forandring i partikelsstorlek mellan det olakade ickemagnetiska provet i a) samt de lakade
proverna i b) och ¢). I det olakade provet &r partiklarna av mindre storlek i jamforelse med de lakade
proven dir storleken okar ju lingre provet lakas. I det tiodagars lakade provet i ¢) aterfinns partiklar
av mycket stor storlek som #r betydligt storre dn partiklarna i a). I de ickemagnetiska lakade proverna
kan dessutom noteras stora partiklar med mycket mork kirna som técks av ett tjockt ljust lager,
exempel pa dessa &r markerade med ett "X” i figur 10. Dessa partiklar hittades inte i det ej lakade
ickemagnetiska provet. Utover detta &r resterande partiklar i samtliga ickemagnetiska prov av liknande
karaktér, form och nyans.

Ickemagnetiskt prov, partikelanalys

Utifran de partiklar som funnits i 6versiktsbilderna analyserades tre typer av partiklar, sandpartikel,
askpartikel samt den stora partikel med mork mitt och ett tjockt ljust lager som hittades i de lakade
proven. Amneskoncentrationen i partiklar i samma prov kunde skilja sig en del at, men f5ljde samma
trender. Darfor presenteras genomsnittliga virden.

Sandpartiklarna &r, som tidigare ndmnt, de partiklar som i 6versiktsbilderna i figur 10 &r markerade
med ett ”S” och dr av morkare karaktéir med ett tunt ljust lager. Dessa partiklar innehaller stérst andel
kisel med ett genomsnittligt virde pa cirka 45 % inuti partikeln, samt medelhdga koncentrationer av
kalium och aluminium pé 11 % respektive 14%. I lagret finns medelhdga koncentrationer av kalcium
tillsammans med en 14g niv& av titan pa cirka 13%, halten av titan endast ar drygt 1 %. I nagra av
sandpartiklarna noteras &ven koncentrationer av natrium.

Askpartiklarna &r de nagot mindre partiklarna med ljusare karaktér samt med mer oregelbunden form
som kan hittas i Gversiktsbilderna i figur 10. Exempel pa askpartiklar &r som ndmnt markerat med ett
"A” i figuren. Vissa av askpartiklarna har dessutom tunna lager som &r av négot ljusare kontrast &n
resterande del av partikeln. Vid de elementanlyser som &r gjorda péa dessa typer av partiklar hittades
olika element i samtliga prov. De innehdll generellt mest kisel och kalcium som i de flesta partiklarna lag
nagot 6ver 25 %. Dessutom hittas ganska laga koncentrationer av magnesium och aluminium med en
ungefirlig genomsnittlig atomkoncentration pa 7 % respektive 5 %. Aven mycket laga koncentrationer
av zink, kalium samt titan hittades pa ca 2 %.
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De stora partiklarna med mork kidrna och tjockt ljust lager hittades i de bada lakade proven i figur
10 b) och ¢), exempel pa dessa ir markerade med ett "X” i samma figur. I dessa typer av partiklar
kunde generellt noteras en hog koncentration av kisel pa drygt 40 % dér kiselférdelningen dkade nagot
inat i partikeln. I de stora partiklarna hittas &ven hoga atomkoncentrationer av kalcium som i de flesta
partiklarna &r pa cirka 20 %. Léngs de analyserade linjerna hittas generellt jimna, ganska laga kon-
centrationer av titan, aluminium och kalium dér varje element har en genomsnittlig atomkoncentration

pa b5 %.

For samtliga typer av partiklar kan det konstateras att fordelningen av &mnen generellt var relativt
lika mellan olakade och lakade partiklar av samma typ. Att notera &r att samtliga partiklar &ven
innehaller kol och syre som kommer fran epoxyn samt fran oxidering under forbrénningen, dessa ar
dock inte av intresse for partikelanalysen och dérmed redovisas inte atomkoncentrationerna for dessa
dmnen. I appendix 2 redovisas en linjeanalys tillsammans med tillhérande atomkoncentrationer for en
genomsnittlig partikel av respektive typ som beskrivits ovan. Dessutom redovisas atomkoncentrationer
av elementen for de tiodagars lakade proverna for att kunna utreda effekterna av lakning.

Mortlat ickemagnetiskt prov, 6versiktsbilder

For den mortlade ickemagnetiska fraktionen analyserades tre prover, ett olakat, ett tredagars lakat
samt ett tiodagars lakat prov. Pa samtliga prov togs en 6versiktbild som redovisas i figur 11.

(b)

Figur 11: Oversiktsbilder fran SEM for tre mortlade ickemagnetiska prover dir det i a) redovisas
mortlat ickemagnetiskt olakat prov, i b) redovisas mortlat ickemagnetiskt tredagars lakat prov och i
c) redovisas mortlat ickemagnetiskt tiodagars lakat prov.

I figur 11 kan noteras dels partiklar av storre storlek med nagot kantig form och dels fragment av
varierande storlek av olika nyanser och form. De storre partiklarna dr av morkare nyanser och nagra
av dem har en tunn ljus kant. Notera att det olakade ickemagnetiska mortlade provet i a) innehéller en
mycket stor mangd ljusa sma fragment av varierande form och storlek. Vid jamforelse av 6versiktsbilder
av mortlade ickemagnetiska prov kan det ses att médngden smé fragment ar betydligt hogre i det olakade
mortlade ickemagnetiska provet i a) 4n i de lakade proven i b) och ¢). Méngden smé fragment &r mycket
liten i det mortlade ickemagnetiska provet som lakats i tio dagar och nivan i det prov som lakats i tre
dagar dr nagot hogre. I det tiodagars lakade ickemagnetiska provet i ¢) hittas enstaka stora partiklar
med mycket mork kidirna som técks av ett tjockt ljust lager. Dessa partiklar kan inte identifieras i det
olakade eller tredagars provet i a) och b).

Mortlat ickemagnetiskt prov, partikelanalys

Utifran de partiklar som hittats i 6versiktsbilderna for de mortlade ickemagnetiska proven analyserades
tva typer av partiklar. De partiklar som vidare analyserades ar sandpartikel och askpartikel. Att den
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stora partikel med mork mitt och ett tjockt ljust lager som hittades i de lakade ickemagnetiska proven
inte analyserades vidare berodde péa att de inte hittades i samma kvantitet i de mortlade proven.
Resultatet visade liknade element och koncentrationer som i de hela ickemagnetiska proven och darmed
antogs ingen egentlig skillnad mellan mortlade och hela partiklar. De avvikelser som uppkom kan
snarare antas bero pa skillnader mellan enskilda partiklar istéllet for provens bearbetning. I appendix
2 redovisas linjeanalys och atomkoncentration for en genomsnittlig partikel av respektive typ fran
mortlad ickemagnetiskt fraktion.

6.2.4 Lakningens effekt pa kalium

For att enkelt jamfora lakningens effekt pa kalium presenteras i figur 12 linjeanalyser for kalium pa
olakad partikel, partikel som lakats i tre dagar samt partikel som lakats i tio dagar i den magnetiska
fraktionen. I figuren markeras partikelns olika delar med en linje for att fortydliga 6vergangarna mellan
partikelns strukturer.

10% 9% 9%

SREFEEAS (S TR SRS St - AT

TSRS, 4
Ti @Fe ®Ca®C OMg®si @5 K @Fe OTi ®C ®Ca®Mg®si OP K OAl Ti @Fe ®C @Ca OMg®si K BAl
(a) (b) (c)

Figur 12: Linjeanalyser fran EDS av kalium f6r tre magetiska prov dir a) visar olakat magnetiskt prov,
b) visar tredagars lakat magnetiskt prov och c¢) visar tiodagars lakat magnetiskt prov.

I figur 12 kan noteras att det olakade provet i a) har hogre koncentration av kalium i den yttre delen
av lagret, vilket dr markerat som den forsta sektionen i figurerna, &n vad som finns i de lakade proven
i b) och ¢). Detta visar ddrmed pé att kalium har lakats ur fran partiklen. I samtliga linjeanalyser kan
det i den tredje sektionen ses en okade koncentration av kalium med en intensitet pad 10% respektive
9%, vilket tyder pa att ingen urlakning har skett fran de pordsa delarna av partiklarna. Att nivin av
kalium ser ut att 6ka tidigare i analys c) &n i b) beror pa att den mer slita delen av partiklen, i sektion
tva, ar bredare i b) dn i c).

En liknande analys gjordes for motsvarande prov i den ickemagnetiska fraktionen men dér kunde
ingen synlig fordndring av kaliumnivan noteras. Istéllet var kaliumkurvan mycket lik mellan olakat och
tredagars lakat prov med mycket 1ag niva i lagret och nagot hogre koncentration inuti partiklen. Den
storsta skillnaden var att ingen kalium noteras i det tiodagars lakade provet.

6.2.5 Lakningens effekt pa kalcium
For att enkelt jamfora lakningens effekt pa kalcium presenteras i figur 13 linjeanalyser for kalcium for

olakade, tredagars lakade samt tiodagars lakade prov av den magnetiska fraktionen. I figuren markeras
partikelns olika delar med en linje for att fortydliga 6vergangarna mellan partikelns strukturer.
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Figur 13: Linjeanalyser fran EDS av kalcium for tre magetiska prov dér a) visar olakat magetiskt prov,
b) visar tredagars lakat magnetiskt prov och c) visar tiodagars lakat magnetiskt prov.

Vid jamforelse mellan de tre kalciumprofilerna i figur 13 kan det noteras en skillnad mellan linjen i a)
och linjerna i b) och c¢). I de lakade proven i b) och ¢) syns en tydligare dal mellan den f6rsta och andra
sektionen som inte ar lika djup i a). Detta tyder pa kalcium kan ha lakats ut fran det yttre lagret.
Dessutom kan det avlisas att linjen i a) inte avtar lika snabbt och i samma grad som i linjerna b) och ¢)
i partikelns porosa del i sektion tre. Darmed kan dven en skillnad av kalciumkoncentrationen mdjligen
noteras i den porosa delen av partklen mellan olakat magnetiskt prov och de lakade magnetiska proven.

En liknande analys gjordes for motsvarande prov i ickemagnetisk fraktion men dar kunde ingen tydlig
féréandring av kalciumnivan noteras. Mojligen kan ségas att kalciumtoppen var nagot ligre i forhallande
till kiselnivan i det tiodagars lakade provet. Annars var kalciumnivaerna lika mellan olakat, tredagars
lakat samt tiodagars lakat prov.

6.2.6 Titan-jarnkvoter fran punktanalyser

Pa partiklar i den magnetiska fraktionen gjordes punktanalyser for att underséka om titan- och jarnkvo-
ter paverkades av lakningen, samt omradesanalyser for att visa péa spridningen av &mnena i partikeln.
Omradesanalyserna &ér gjorda pa olakat respektive 10 dagars lakat prov och dessa presenteras i figur
14.

(a) (b)

Figur 14: Omradesanalyser fran EDS pa typisk partikel i magnetiskt prov dér a) visar olakad partikel
och b) visar tiodagars lakad partikel.
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Ett antal punktanalyser gjordes pa tva typiska ilmenitpartiklar i prov av farsk ilmenit, olakad magne-
tiskt prov, tredagars lakat magnetiskt prov samt tiodagars lakat magnetiskt prov. Av dessa beridknades
ett medelvirde som presenteras i tabell 2.

Att notera, vilket syns i figur 14, &r att lokala skillnader mellan olika punkter i ilmeniten var tydliga
i flera av analyserna. Dérmed redovisas medelvirdet av kvoterna for poros respektive oporos del av
partikeln i tabell 2 tillsammans med varje partikels resultatintervall. Ett undantag for detta ar den
farska ilmeniten som bestod av liknande struktur genom hela partikeln, darfér redovisas samma me-
delvérde for pords och opords del. Da resultaten for de tva partiklarna av samma prov var si spridd,
valdes dessutom de att hallas separerade i tabell 2.

Tabell 2: Andel titan i forhallande till jarn for farsk ilmenit, olakat magnetiskt prov samt tva lakade
magnetiska prov, dir P star fér partikel.

Poro6s del av partikel Oporos del av partikel

Prov Medelvirde | Resultatintervall | Medelvirde | Resultatintervall
Oanvéind ilmenit 0,86 0,78-0,93 0,86 0,78-0,93
Magnetisk olakad P1 2,3 1,72-2,88 0,77 0,59-0,9

Magnetisk olakad P2 1,11 0,73-1,49 0,85 0,35-1,13
Magnetisk lakad 3 dagar P1 2,43 1,88-3,33 1,12 1,03-1,22
Magnetisk lakad 3 dagar P2 | 0,95 0,87-1,06 0,91 0,77-1,11
Magnetisk lakad 10 dagar P1 | 0,96 0,93-0,98 0,92 0,84-1,0

Magnetisk lakad 10 dagar P2 | 1,44 1,29-1,59 0,96 0,7-1,23

Fran tabell 2 kan avlédsas att inget likvardigt resultat géllande foréandring av titan-jarn kvoten kunde
noteras med de resultat som genererades genom punktanalysen. Mojligtvis att det kan ses en nagot
Okande méngd titan i férhallande till jarn i de tiodagars lakade provet i forhallande till det olakade
provet for den oporésa delen av partiklen, men resultatet &r inte entydigt. Aven fér de porésa delarna
av partiklarna noteras att samtliga punktanalyser pa nyttjad ilmenit har en hogre titan-jarnkvot &n
den férska ilmeniten. Dock &r dessa virden véldigt spridda mellan analyser av partiklar med samma
laktid.

6.2.7 Ilmenitkvoter i magnetisk och ickemagnetisk fraktion

Fran den 6versiktliga uppskattningen av andelen ilmenitpartiklar i den magnetiska respektive ickemag-
netiska fraktion beriknades procentuellt medelvarde. I det magnetiska provet var medelviardet 44 %
ilmenit medan medelvardet i det ickemagnetiska provet var 3 % ilmenit. Vart att notera ar att det i
den magnetiska fraktionen hittades stora méngder sma partiklar av mer rund, popcornliknande form,
nagot som inte hittades i samma utstriackning i den ickemagnetiska fraktionen. Pa ett fatal av dessa
partiklar gjordes punktanalys som visade pa att partiklarna mdojligen skulle kunna vara askpartiklar.
I den ickemagnetiska fraktionen hittades som ndmnt endast 3 % ilmenitpartiklar, som i jamforelse
med ilmenitpartiklarna i det magnetiska provet tyckts vara betydligt mindre i storlek men av liknade
struktur och form.
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6.3 Rontgenpulverdiffraktion

I foljande avsnitt presenteras resultaten fran XRD-instrumentet. I tabell 3 visas de kristallina faserna
fér de olika proverna. Se figur 21-26 i appendix 3 for de analyserade intensitetsdiffraktogram.

Tabell 3: Kristallina faser mot relativ héjd for respektive intensitetstopp.

Fraktion Behandling Hogst intensitet Medelintensitet | Mindre fraktioner

Ej lakad CaTiOg

TiOg 58—TiOg 5
Si0,

K¢Ti, 0,

Ko,675 1405

Ti; 1 Feg 5Aly 403

Mgo,sFeoAsO

CaTl(),msFeo,:uz02,839 Mg1,55F61,604

Tig 354Fe5 616Al9,0304 | TiFeO;

Lakad 10 dagar (Fey 5Tig5)1,0404

CaT1078F6072O2790

Fe(TiO,)
Magnetisk K,Ca,Si, 05
Cayg 44 Tig 560,

Tip 354Feq 616A1,0304 | TiFeO, MgO
CaTio,678Feo,322 02,839 Tio
K1,46Ti7,2F60,8016

Mortlad, lakad 10 dagar

Ej lakad Si0, CaSiO4 K3FeO,
KAISizOg
CayMgSi, O,

Na, TiO;

Lakad 10 dagar

Ickemagnetisk

Si0,

CaSiO,
K;FeO,

Na,TiO4
KAISi, 04
Ca,MgSi, 0,

Mortlad, lakad 10 dagar

Si0,

KAISi;Og

CaSiO4

Na,TiO4
Ca,MgSi, 0,
K3FeO,

Resultaten av XRD-analysen i tabell 3 visar att det ar stor skillnad mellan de tva fraktionerna. Ilmenit
(TiFeO4) har detekterats som en kristallin fas med medelintensitet i alla tre magnetiska prover. Ocksa
flera varianter av jarn titan oxid har hog intensitet, dessa innehaller dock aluminium eller kalcium i
flera fall. Dessutom har ett storre antal faser innehallande kalcium detekterats i det ej lakade provet
samt det tiodagars lakade provet &n i det mortlade tiodagars lakade provet. I det ej lakade provet
kan en fas innehallande magnesium ses med medelintensitet, medan magnesium endast finns i faser
med 1ag intensitet i de tva lakade proverna. Ilmenit har inte detekterats i de ickemagnetiska proverna,
vilket innebér ett innehdll pd mindre dn 5 vikt-% som &r detektionsgridnsen for instrumentet. De
ickemagnetiska proverna karaktériseras istéllet av den héga intensiteten av kvarts, samt att kisel istéllet
for titan dr den vanligast forekommande bestandsdelen givet att syre exkluderas. Det &r ocksé mycket
mindre skillnader proven emellan jamfért med i den magnetiska fraktionen. De kristallina faserna é&r alla
samma oavsett behandling av provet, det som dock skiljer sig for ett fatal faser ar intensitetshojden.
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7 Diskussion

I diskussionsavsnittet vivs de erhallna resultaten ihop for att kunna dra slutsatser kring de olika
fraktionernas mojlighet till att vidareanvindas. De faktorer som kan ha paverkat resultaten diskuteras
under avsnitt 7.6 och de samhilleliga och etiska aspekterna av projektet diskuteras i avsnitt 7.7.

7.1 Magnetseparation - Hur vilseparerade blev de olika fraktionerna?

De prov som tillhandaholls infér laborationerna var redan uppdelade i en magnetisk fraktion och en
ickemagnetisk fraktion. Forhoppningen var att endast ilmenitpartiklar bor hamnat i den magnetiska
fraktionen, och resterande i den ickemagnetiska fraktionen. En enkel men noggrann separation av
ilmenit fran resterande komponenter i bottenaskan forenklar mojligheten till &teranvindning.

I avsnitt 6.2.7 beskrivs hur vil magnetseparationen av bottenaskan gatt, dar resultaten fran SEM-EDS
blev ca 44 % ilmenit i den magnetiska fraktionen samt ca 3 % ilmenit i den ickemagnetiska fraktionen.
I tabell 3 under avsnitt 6.3 visas det att inga ilmenitpartiklar upptéckts vid rontgendiffraktion av den
ickemagnetiska fraktionen. Séledes betyder det att méngden ilmenit bor vara under 5 vikt-%, vilket
stodjer resultatet fran avsnitt 6.2.7. Resultaten pekar darfor pa att separation av ilmenitpartiklar fran
sandpartiklarna fungerar mycket vil, medan askpartiklar hamnar i bade magnetisk och ickemagnetisk
fraktion. Som ndmnts i samma avsnitt hittas i den ickemagnetiska fraktionen en stor mingd sma
partiklar vilket direkt minskar den procentuella andelen ilmenit. Déarfor skulle det vara av intresse att
testa att forst sila askan innan magnetseparation. Genom att forst avskilja de sma partiklarna skulle
magnetseparationen troligen lyckas béttre och leda till en magnetisk fraktion med en mycket hogre
andel ilmenit.

7.2 Forbittrade mortlingen urlakningen av kalcium och kalium?

En metod som foreslogs kunna férbéttra urlakningen av kalcium och kalium ur de fasta partiklarna var
mortling innan lakning. Detta eftersom sonderdelning av partiklarna borde 6ka kontaktytan mellan
partikel och lakvitska, vilket da skulle férbattra mojligheterna for lakning. Det kan dock utifran figur 3,
for bade den ickemagnetiska och den magnetiska fraktionen, konstateras att mortlingen inte paverkade
urlakningen av varken kalcium eller kalium avsevért, eftersom graferna for mortlat och ickemortlat
prov i bada fraktionerna foljer samma trend.

Vad giller den ickemagnetiska fraktionen kan det i figur 15 samt 18 i appendix 2 observeras att kalcium
framst befinner sig i sandpartiklarnas lager. Saledes skulle en forklaring till den oférandrade lakningen
av kalcium vara att partiklarna delats pa ett sitt att lagrets kontaktyta med lakvétska inte Okats
vasentligt.

I fallet med kalium i den ickemagnetiska fraktionen, som frémst hittades i sandpartiklarnas kirna,
ar det svarare att forklara varfér mortlingen inte hade nagon effekt pa lakningen. Detta eftersom
kontaktytan mellan partikel och lakvétska borde 6ka oavsett hur partiklen delades. En forklaring till
detta kan vara att det kalium som finns i sandpartiklarnas kérna ar sapass hart bundet och olosligt att
det inte lakas ut, oavsett kontaktytan med lakvétskan. Detta stods av XRD-resultatet i tabell 3 da de
kristallina faser som den ickemagnetiska fraktionen bestod av dr samma oavsett behandling.

For askpartiklarna i den ickemagnetiska fraktionen &r det ockséa svart att hitta en forklaring till den
franvarande effekten av mortling. I linjeanalyser fran SEM-EDS i figur 16 och 19 i appendix 2 ses att
fordelningen av kalcium och kalium &r relativt jamn i de analyserade askpartiklarna. Detta bor tala
for att mortlingen skulle ha effekt pa lakningen eftersom kontaktytan med lakvatskan Okar oavsett
hur partiklen delas. Da detta inte var fallet skulle den uteblivna effekten av mortlingen méjligen bero
pa att andelen olakbara komponenter var sdpass hog i askpartiklarna att lakningen inte férbéttrades,
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oavsett lakytans storlek.

Vad géller den magnetiska fraktionen kan det konstateras utifran figur 12 och 13 att det, i likhet
med sandpartiklarna i den ickemagnetiska fraktionen, framst &r fran partikelns yttre lager som kalium
respektive kalcium har lakats ur. Saledes kan liknande resonemang angéende mortlingens uteblivna
effekt pa kontaktytan for de lakbara komponenterna dven appliceras pa den magnetiska fraktionen.

7.3 Magnetisk fraktion - Lampar sig bottenaskan for dteranvindning som
syrebirare och korrosionshimmare i en CFB?

En av atervinningsméjligheterna fér den magnetiska fraktionen som avsags undersokas i detta projekt
var om ilmenitenpartiklarna i askan kan ateranvindas som korrosionshdmmare och syrebérare i en
forbrénningsprocess. Detta kréver bade att tillrdcklig méngd alkalimetaller kan lakas ur partiklarna
och att partiklarna har viss mekanisk styrka for att tala de turbulenta férhallanden som rader i en CFB.
Det sistnamnda ar dock inget som har undersokts i detta projekt och bor saledes utredas ytterligare
om det skulle bli aktuellt med ateranvindning av partiklarna i forbrénningsprocessen. Detta &r heller
inget som det har patréffats nagra gréansvirden for i litteraturen.

Eftersom anvindandet av ilmenit som bdddmaterial i en férbrdnningspanna &r en relativt ny och
oprovad metod, samt att studier liknande detta projekt inte har genomforts tidigare, finns det inga
gransvarden pa hur mycket orenheter partiklarna far lov att innehalla for att de ska vara fordelaktiga
att anvinda som baddmaterial. Detta skulle férslagsvis kunna understkas vidare genom experiment
med ilmenit-baddpartiklar med varierande innehall av orenheter. Det kan alltsa konstateras att det i
dagslaget inte ar uppenbart att de anvdnda baddpartiklarna kan ateranvindas i samma process.

Déa det framst &r kalium som orsakar agglomeration, vilket beskrivs i avsnitt 3.2.2, &r det relevant
att studera vilken effekt lakning har pa méngden kalium i badddpartiklarna. Utifran avsnitt 6.2.4 kan
det konstateras att mangden kalium i partiklarnas yttre lager minskar d& partiklarna lakas men att
méngden kalium i partikelns centrum &r mer eller mindre konstant, detta framgér i figur 12. Som
ndmndes i avsnitt 3.2.2 behover kalium kunna diffundera in i partikeln fér att agglomeration ska
motverkas. Detta betyder att &ven om kalium har lakats ur partiklarna har det férmodligen, med
metoderna som tillhandahallits i detta projekt, inte lakats ur tillrackligt mycket ur partikelkdrnan for
att partiklarna ska kunna ateranviandas i processen.

7.4 Magnetisk fraktion - Lampar sig bottenaskan for pigmenttillverkning?

Ett syfte med projektet var att underséka om den magnetiska fraktionen &r lamplig for vidareanvand-
ning i pigmenttillverkning. For att gora detta undersoktes mangden titan samt orenheter i proverna
med SEM-EDS. Dessutom understktes vilka kristallina faser som innehéll titan med hjalp av XRD.
En jamforelse gjordes mellan lakade och olakade prover dér &ven inverkan av mortling undersoktes.

En av de tva vanligaste pigmenttillverkningsprocesserna ar kloridprocessen, vilken beskrivs i avsnitt
3.2.1. Dar framgar det att signifikanta nivier av kalcium och magnesium &r orenheter som klorid-
processen ej klarar av att hantera. Da nivaerna av kalcium i lagret dr hoga i relation till titan- och
jarnnivaerna i bade de ej mortlade proverna i figur 7 och de mortlade proverna i figur 9 skulle dessa
nivaer kunna anses vara signifikanta. Ddremot sjunker kalciumkoncentrationen i lagret efter lakning,
se figur 7 och 9. Nivan av kalcium i lagret kan dock &ven efter lakning anses vara hog i relation till
titan- och jarnnivaerna, och ddrmed ses som signifikant. I dessa figurer visas dven nivierna av mag-
nesium vilka &r relativt laga i jamforelse med titan och jarnnivaerna, dock med ett antal toppar som
eventuellt innebir att magnesium nivaerna blir signifikanta for processen. Aven i XRD resultatet har
flertalet kristallina faser innehallande kalcium och magnesium detekterats bade mortlad och ej mort-
lad magnetisk fraktion, se tabell 3. Om nivaerna av bade kalcium och magnesium skulle kunna anses
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signifikanta, innebér detta att ingen fraktion lampar sig for vidareanvindning i kloridprocessen. Dock
ska tillaiggas att inga litterdra gransvirden géllande kloridprocessen har patriffats samt att nivan av
kalcium troligen ar den begrédnsande faktorn d& oanvand ilmenit inte innehéller kalcium men daremot
innehéaller viss del magnesium, enligt avsnitt 6.2.1. Det ska ocksa noteras att utifran de erhallna resul-
taten i avsnitt 6.1.1 och 6.1.2 kan det inte dras nagra slutsatser kring nér urlakningen ar fullsténdig.
Detta betyder att en stérre méngd kalium och magnesium méjligtvis skulle kunna lakas ur partiklarna.
For att fa kinnedom om nér fullstdndig urlakning uppnatts &r det nédviandigt att genomféra driven
lakning ldngre &n tio dagar, detta for att se nér koncentrationen av de ndmnda &mnena i lakvitskan
inte langre okar.

Den andra av de tva vanligaste processerna for pigmenttillverkning ar sulfatprocessen. I avsnitt 3.2.1
presenterades att sulfatprocessen inte &ér lika kénslig for orenheter, vilket dock medfor ett pris i form
av storre avfallsfloden och hogre energibehov jamfort med kloridprocessen. Till f6ljd av den okade
taligheten for denna process ter det sig troligt att bottenaskan skulle kunna anvindas i denna process
oavsett orenheter. Detta forutsatt att titanhalten i ilmeniten &r tillrackligt hog.

I avsnitt 6.2.6 presenteras kvoten mellan titan och jérn i ilmenitpartiklar. Resultaten visar att det inte
gick att se nagon tydlig trend som tyder péa att kvoten varken Okar eller minskar efter lakning. Det
finns salunda inget som tyder péa att titanhalten &r mindre &n i den oanvinda ilmeniten och darmed
skulle géra den sdmre lampad for pigmentproduktion. Att vara medveten om &r dock att analyserna
endast utfordes pa ett fatal partiklar, i detta fall endast 2 partiklar per prov, vilket gor att resultaten
inte kan anses vara statistiskt sékerstéllda. Effekterna av detta forklaras ytterligare i avsnitt 7.6.2.
Resultatet bor ddarmed tolkas med forsiktighet och for framtida undersékningar bor fler partiklar per
prov undersokas for att sdkerstélla slutsatsen. Ytterligare nagot som kan ha péaverkat resultaten &r
att partiklarna i proven troligen befunnit sig i férbrénninspannan olika ldnge, se avsnitt 7.6.4. En
ilmenitpartikel som befunnit sig lidngre i forbrénningspannan kommer vara mer pords jamfoért med
en ilmenitpartikel som varit kortare tid i pannan, vilket saledes paverkar ilmenitkvoterna. Av denna
anledning kan jamforelserna mellan resultaten som presenteras i tabell 2 vara missvisande, da det
med statistisk sdkerhet inte kan péavisas om partiklarna som undersoktes befunnit sig i pannan samma
tidslangd.

7.5 Ickemagnetisk fraktion - Lampar sig bottenaskan for askaterforing?

En del av syftet var att undersoka mdojligheten att anvinda den ickemagnetiska fraktionen till aska-
terforing. Detta gjordes bland annat genom att undersoka lakbarheten av niringsdmnena kalcium och
kalium med ICP-OES och sedan jamfora de uppmétta koncentrationerna efter lakningen med Skogssty-
relsens gransvarden, som presenteras i tabell 1. Dessa gréansvirden angavs som andelen néringsdmne i
askan och resultatet fran ICP-OES angavs som koncentration naringsdmne som lakats ut. Darfor tolka-
des den uppmaétta koncentrationen fran lakningen som den minsta andel ndringsdmne som bor finnas i
den ickemagnetiska fraktionen. Det bor dock noteras att det finns en mojlighet att den ickemagnetiska
fraktionen innehéaller hégre andel kalcium och kalium &n vad som uppmétts i lakvatskan. I tabell 1 kan
avldsas att andelen kalium och kalcium i lakvétskan inte uppnar Skogsstyrelsens gransvirden. Utifran
detta resultat bor saledes den ickemagneiska fraktionen inte rekommenderas for askaterforing utan den
bor istallet laggas pa deponi.

Enligt resultaten fran grunddmnesanalysen av partiklarna i den ickemagnetiska fraktionen, se figur
15-19 i appendix 2, hittades inte nagra farliga komponenter. Darmed kan den ickemagnetiska fraktio-
nen laggas pa deponi for ickefarligt avfall. Att tilligga &r att i ndgra av de undersokta askpartiklarna
hittades laga nivaer av zink. Vid laga nivaer ar zink till nytta for naturen, men kan vid hoga kon-
centrationer ha skadliga effekter [48]. P& grund av detta rekommenderas vidare studier av partiklarnas
innehall for att helt utesluta att de innehaller signifikanta koncentrationer av farliga komponenter.

Askaterforing bor dock inte uteslutas helt eftersom det utifran figur 3 inte kan dras nagra slutsatser
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om att mattnadspunkten uppnatts varken for kalium eller kalcium efter tiodagars lakning. Det finns
saledes en mojlighet for fortsatt urlakning av niringsdmnen ur partiklarna. Potentiellt skulle detta
kunna innebéra att andelen kalcium och kalium ar betydligt hogre &n de uppmétta koncentrationerna
i lakvitskan och dérmed skulle den ickemagnetiska fraktionen kunna nyttjas for askaterforing. Aven
resultatet fran linjeanalyserna av de tiodagars lakade partiklarna i figur 20 i appendix 2 pavisar att
det finns savil kalium som kalcium kvar i partiklarna. Vidare hittades med hjilp av XRD-analys
dessutom flertalet faser innehallande kalium och kalcium i det tiodagars lakade provet vilka &r svagt
16sliga [49][50]. Dessa kristallina faser har ocksa funnits i bade olakade samt tredagars lakade prover
av ickemagnetisk fraktion, vilket stirker mdojligheten for vidare urlakning. Dock bor det noteras att
det mojligvis kan finnas ej funna komponenter innehallande kalium och kalcium i den ickemagnetiska
fraktionen som bade kan vara av 16slig eller oloslig karaktér. Alltsa skulle det vara av intresse att vidare
utreda partiklarnas komponentsammanséttningar samt deras 16slighet i vatten vid olika temperaturer
och utféra lakningen 6ver ldngre tid. Detta for att potentiellt kunna laka ur stérre méngd kalcium och
kalium.

Ett annat sétt att forbattra forutsdttningarna for askaterféring skulle kunna vara att separera ask-
partiklarna fran sandpartiklarna. I resultat fran SEM-EDS i figur 15 och 16 i appendix 2 kan noteras
att askpartiklarna hade en hogre halt kalcium &n sandpartiklarna. Detta skulle kunna motivera ett
forsok att separera askpartiklarna fran sandpartiklarna innan askaterforing for att pa sa vis erhéalla
mer kalcium per andel aska som aterfors till naturen. Att notera &ar att andelen kalium inte var hégre
i askpartiklarna, utan atomkoncentrationen av kalium varierande avsevért mellan olika askpartiklar
och sandpartiklar. Detta betyder att separationen skulle ha storre effekt pa urlakningen av kalcium
an kalium. Da separationen av askpartiklar fran sandpartiklar innebér ytterligare ett steg i processen
kravs att behovet av askkomponenterna ar tillrdckligt motiverat for att det ska vara befogat att ad-
dera detta steg till processen. Detta eftersom ett extra steg medfoér bade 6kade kostnader och stérre
energiférbrukning.

Efterfragan av aska kan dock bli tillrdcklig om anvandningen av biomassa fran skogsmarker ckar
eftersom detta leder till 6kat behov av naringstillforsel. I de fall av 6kat nyttjande av skogsresurser
ar det &ven troligt att anvéndningen av grot som ravara skulle kunna 6ka. Detta eftersom behovet av
att nyttja en resurs till fullo 6kar da resurstillgangen &r begrénsad. Da néringsgddsling ar av sérskild
vikt vid nyttjande av grot som brénsle i férbranningsprocessen skulle ddrmed askbehovet kunna bli
tillrackligt for att motivera det extra separationssteget i processen.

7.6 Felkallor

Flertalet felkéllor kan ha uppkommit under projektets gang. Dessa utvecklas i avsnitten nedan.

7.6.1 Analys av lakviatskan

Vid AAS och ICP-OES skapas en kalibreringskurva med hjilp av standarder spddda till ett antal
kdnda koncentrationer enligt avsnitt 4.1. Det &r sedan utifran denna kurva som métningarna pa sjalva
proverna relateras. Saledes &r det ytterst viktigt att kalibreringskurvan blir representativ for de angivna
koncentrationerna, om den dr fel kommer &ven resultaten for proverna blir inkorrekta.

Kalibreringskurvan blir inkorrekt om till exempel proven inte omblandas tillrackligt innan de anvénds
och alltsa inte dr homogena. Att kalibreringskruvan blir missvisande kan dven bero pa laborativa fel,
som att samma pipett har anvénts till flera olika koncentrationer eller att kontaminering har skett.

I spektroskopiska metoder ar det viktigt att ta hénsyn till att det kan finnas element i provet som
interfererar med det spektrum som &r karaktéristiskt for analyten. For att undvika detta anvénds flera
olika vaglangder vid ICP-analysen, men risken kvarstar. En sadan felaktighet skulle ge upphov till att
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den detekterade koncentrationen blir hogre &n den verkliga.

7.6.2 SEM-EDS

Vid analyserna med SEM-EDS utfordes ett antal noggranna analyser men endast pa ett fatal partiklar i
varje prov. Det var dessutom svart att veta huruvida de partiklar som valdes var de mest representativa.
Partiklarna som valdes ut for analys jamférdes med varandra for att forsoka sdkerstélla att analyserna
skedde pa liknande partiklar i varje prov. Det fanns dock vissa svarigheter att gora detta vilket kan
resulterat i missvisande resultat. SEM-EDS-analyserna utférdes @ven till en borjan av olika personer
vid olika tillfdllen, vilket kan orsakat variation i de partiklar som valdes och ddrmed paverkat resultaten.
Att inte fler partiklar undersoktes berodde pa begrinsad tid i SEM-EDS-laboratoriet samt langa
analystider. Det begrinsade antalet partiklar samt det val av partiklar som analyserna genomfordes
pa gor darmed att resultaten fran endast SEM-EDS bér tolkas med forsiktighet.

7.6.3 Rontgenpulverdiffraktion

Da XRD-analyserna genomfordes analytiskt medfor det att de intensitetstoppar som matchades med
instrumentets intensitetsdiffraktogram inte med fullsténdig sékerhet ar de kristallina faser som finns i
provet. Detta innebér dven att det kan finnas andra kristallina faser med liknande intensitetstoppar.
Mojligheten till en bra analys beror dessutom fullstdndigt p& inmatningen av provets grunddmnen,
vilka grundades i resultatet fran SEM-EDS. Ar dessa inte korrekta blir listan éver méjliga diffraktogram
inkomplett eller inkorrekt. Det bor ocksa noteras att alla faser inte kan detekteras da XRD endast gor
utslag for prover som innehaller minst 5 vikt-% av en kristallin fas. Bestar provet alltsd av ett stort
antal olika faser, vilka ar under 5 vikt-%, kan en stor del av provet ej detekteras.

Ett annat fenomen inom XRD-analys &r bakrundsbruset, nadgot som mer eller mindre beror pa hur
fint pulvret &r och om provet &r fuktigt. Mortlingen som utfordes infér XRD-analysen har alltsa en
avgorande roll. En betydande felkélla ar saledes att ingen standardisering antogs for denna mortling,
utan den avslutades nar pulvret ansags vara fint. Detta dr nagot som kan innebéra att viktiga intensi-
tetstoppar goéms i bruset och ddrmed blir svara att detektera, se skillnaden i appendix 3 mellan figur
22 och 24. Det finns alltsa en risk att vissa kristallina faser missats. Det motsatta kan ocksé ske, att
vissa intensitetstoppar blir hogre &n de idealt skulle vara. Detta leder till 6kat fokus pa att identifiera
matchningar for dessa under den analytiska processen.

7.6.4 Ovriga felkillor

En betydande felkéilla som mojligtvis paverkat resultatet dr att partiklarnas tid i forbranningspannan
ar okénd, dessutom kan det vara spridning partiklarna emellan. Saledes kan partiklarna som under-
sOkts haft olika lang tid for att absorbera &mmnen som kalcium och kalium. Dérmed kan de bestatt av
olika méngd kalcium och kalium som diffunderat olika langt in, vilket kan paverkat hur vél lakningen
fungerat. For SEM-EDS, dar endast ett fatal partiklar studerats, kan ddrmed resultaten paverkats av
att partiklar studerats och jamforts utan vetskap om partiklarnas inbordes uppehallstid.

Felkillor angaende mortlingen &r framst att den genomférdes for hand, vilket innebar att det var
osannolikt att alla prover genomgatt samma behandling. For att forsoka minimera paverkan av denna
felkilla utfordes mortlingen enligt en satt standard, se avsnitt 5. Ytterligare en felkélla som &r ndmnvérd
ar de vagar som anvéints vid laborationer, da en felmétning pa vagen péaverkar berdkningarna péa den
urlakade vikt% néringsdmnen.
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7.7 Sambhilleliga och etiska aspekter

En fungerande och hallbar energiproduktion &r av stor vikt for langsiktigt vdlméaende samhéallen. For
att uppna detta krévs standig effektivisering saval i féorbranningsprocessen som i ravaru- och avfalls-
hanteringen. En nyttoaspekt med detta projekt som skulle kunna framja en hallbar energiproduktion
ar att fler industrier bérjar anvinda ilmenit i sina férbrénningsprocesser. Detta skulle kunna ske om
ytterligare studier visar pa att vidareanviandning av komponenter i bottenaskan ar mojlig, vilket skulle
leda till energieffektiva processer. Byte till ilmenit som badddmaterial leder dessutom till minskad agglo-
meration och korrosion, vilket i sin tur gynnar varmeoverforingen i pannan samt pannans livslangd.
Med avseende pa dessa aspekter kan ilmenit i bidddmaterialet anses vara samhéllsnyttigt, eftersom
processen i hogre utstrackning nyttjar jordens resurser pa ett mer effektivt sitt.

Okad anvindning av ilmenit som biddmaterial skulle dock kunna leda till ckad utarmning av jung-
fruliga resurser, da ilmenit bryts ur berggrunden. Detta kan fa effekter pa bade lokal och global niva.
Pa lokal niva kan det ge mer direkt skada pa enskilda grupper eller samhéllen déar nya gruvor byggs
eller existerande gruvor expanderas. Pa global niva ar effekterna utarmning av en adndlig resurs samt
utsldppen som denna utvinning bidrar med. Om vidare studier efter detta projekt pavisar att ateran-
vandning av anvénd ilmenit i hog grad &r mdéjlig skulle det leda till en bromsning av denna utarmning
och ett mer effektivt resursutnyttjande.

Stora uttag av biomassa fran naturen leder till obalans av den naturliga néringsbalansen i naturen.
Déarfor kan askaterforing anses ha samhéllsnyttiga effekter genom att aterforingen av dessa néaringsam-
nen bidrar till att férhindra denna obalans och i férlangningen méjligtvis motverka den néringsbrist
som kan riskera att paverka skogens tillvixt.

8 Slutsats

Det kan efter detta projekt pavisas att magnetseparation av bottenaska fungerar vil for att separera
bort ilmenitpartiklar fran sand- och askpartiklar. I den magnetiska fraktionen hamnar déremot inte
endast ilmenitpartiklar, som &r 6nskvéart, utan &ven mindre sand- och askpartiklar. Att sila bottenaskan
innan eller efter magnetseparation skulle ddrmed kunna férbéttra uppdelningen.

Efter projektet kan det konstateras att den magnetiska fraktionen av bottenaskan fran CFB-pannor
med forbranning av biomassa skulle kunna l&mpa sig for ateranvindning som bdddmaterial i forbrén-
ningsprocessen. Det behovs dock ytterligare experimentella studier, bade kring hur mycket kalium som
maste lakas ur partiklarna, men &ven kring vilken mekanisk styrka som kravs hos baddpartiklarna.

Ytterligare en slutsats som kan dras fér den magnetiska fraktionen, dock med viss osdkerhet, ar att den
magnetiska fraktionen av bottenaskan &r passande som ravara for pigmentproduktion genom sulfat-
processen. Det &r ocksa osdkert huruvida den magnetiska fraktionen skulle vara passande som ravara i
kloridprocessen pa grund av processens kinslighet for kalcium och magnesium. Dartill 4r det av intresse
att vidare undersoka titanhalten i ilmeniten for att styrka denna slutsats. I framtida studier skulle det
dven vara intressant att undersoka om sulfatprocessen med den magnetiska fraktionen fran bottenaska
som ravara ger upphov till mindre, samma eller hégre avfallsfléden, energibehov och ekonomisk vinst
jamfort med kloridprocessen med ravaran farsk ilmenit.

Vad géller den ickemagnetiska fraktionen ar slutsatsen angaende askaterféring som hanteringsmdjlighet
att den inte rekommenderas. Denna fraktion bor snarare laggas pa deponi som icke-farligt avfall. Dock
ses potential till askaterféring men da krévs vidare studier angdende den maximala lakbarheten for det
kalium och kalcium som finns i bottenaskan. Detta skulle kunna undersékas genom att laka under en
langre tidsperiod. Dessutom borde vidare studier pé farliga &mnen i askan och dess paverkan utforas
for att pa sa sitt kartligga alla askans mojliga effekter pa naturen.
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For mortlingen drogs slutsaten att denna behandling av askan inte paverkade méngden urlakad kalcium
eller kalium, varken ur den magnetiska- eller ickemagnetiska fraktionen. Det skulle vid intresse dock
kunna goras liknande experiment for att undersoka en mer effektiv mortlingsmetod samt hur mortling
paverkar urlakning av andra néringsémnen.

Ett flertal idéer for specifika vidare studier har diskuterats. Gemensamt for hela projektet &r dock att
lakning anvinds som metod for att forsoka uppna de aktuella syftena for projektet. Darfor skulle det
vara av intresse att i vidare studier undersoka om och i s& fall hur det gar att forbattra urlaknings-
processen. Forslagsvis undersokes att anvinda ett annat lakmedel &n vatten, olika temperaturer pa
det lakmedel som anvénds eller lingre lakningstider. Om urlakningsprocessen kan forbattras skulle det
gynna flertalet av de hanteringsmdjligheter som diskuterats.
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Appendix 1

8.1 Resultat fran AAS

I tabell 4 och 5 presenteras medelviarden urlakad vikt-% kalium respektive kalcium for samtliga prov-
uppséttnignar. Dessa resultat berdkandes utgéende fran resultaten i andra omgéngens A AS-resultat.

Tabell 4: Medelvéirden for urlakad viktprocent i AAS [M].

Fraktion | Amne | Behandling Dagar Lakade | Viktprocent
M K Icke-Mortlad | 1 0,737490358
M K Icke-Mortlad | 3 0,777634161
M K Icke-Mortlad | 10 0,735864008
M K Mortlad 1 0,747353343
M K Mortlad 3 0,747815948
M K Mortlad 10 0,685428843
M Ca Icke-Mortlad | 3 1,34511806

M Ca Icke-Mortlad | 10 3,174218251
M Ca Mortlad 3 1,273410214
M Ca Mortlad 10 3,17785832

Tabell 5: Medelvirden for urlakad viktprocent i AAS [OM].

Fraktion | Amne | Behandling Dagar Lakade | Viktprocent
OM K Icke-Mortlad | 1 0,289246298
OM K Icke-Mortlad | 3 0,371059696
OM K Icke-Mortlad | 10 0,333506826
OM K Mortlad 1 0,310270172
OM K Mortlad 3 0,37161656

OM K Mortlad 10 0,353783223
OM Ca Icke-Mortlad | 3 0,734367778
OM Ca Icke-Mortlad | 10 2,743426295
oM Ca Mortlad 3 0,637372742
OM Ca Mortlad 10 2,588374384

I tabell 6 och 7 presenteras hur proverna spétts for att ligga inom kalibreingsintervallet vid AAS-
analysen. For omagnetisk fraktion lakad tre dagar gjordes inga analyser for kalcium i férsta omgangen,
dérav ”-".



Tabell 6:

Spadning av lakadvétksa infér AAS-analys [Forsta omgéangen)|.

Fraktion | Amne | Behandling | Dagar Lakade | Spéadning [ml prov/ml vatten]
M K Icke-Mortlad | 3 0,05/9,95
M K Icke-Mortlad | 10 0,25/4,75
M K Mortlad 3 0,05/9,95
M K Mortlad 10 0,25/4,75
M Ca Icke-Mortlad | 3 0,05/9,95
M Ca Icke-Mortlad | 10 ingen

M Ca Mortlad 3 0,05/9,95
M Ca Mortlad 10 ingen
OM K Icke-Mortlad | 3 0,05/9,95
OM K Icke-Mortlad | 10 0,25/4,75
oM K Mortlad 3 0,05/9,95
OM K Mortlad 10 0,25/4,75
OM Ca Icke-Mortlad | 3 -

oM Ca Icke-Mortlad | 10 ingen
OM Ca Mortlad 3 -

OM Ca Mortlad 10 ingen

II




Tabell 7: Spiddning av lakadvitksa infor AAS-analys [Andra omgéangen)|.

Fraktion | Amne | Behandling | Dagar Lakade | Spéadning [ml prov/ml vatten]
M K Icke-Mortlad | 1 (1/9) och (0,5/9,5)

M K Icke-Mortlad | 3 0,5/9,5

M K Icke-Mortlad | 10 1/4

M K Mortlad 1 (1/9) och (0,5/9,5)

M K Mortlad 3 0,5/9,5

M K Mortlad 10 1/4

M Ca Icke-Mortlad | 3 0,25/9,75

M Ca Icke-Mortlad | 10 0,5/4,5

M Ca Mortlad 3 0,25/9,75

M Ca Mortlad 10 0,5/4,5

oM K Icke-Mortlad | 1 (1/9) och (0,5/9,5)
OM K Icke-Mortlad | 3 1/8

OM K Icke-Mortlad | 10 (bara orginalspddning)
oM K Mortlad 1 (1/9) och (0,5/9,5)
oM K Mortlad 3 1/8

OM K Mortlad 10 (bara orginalspadning)
oM Ca Icke-Mortlad | 3 0,25/9,75

oM Ca Icke-Mortlad | 10 0,5/4,5

oM Ca Mortlad 3 0,25/9,75

oM Ca | Mortlad 10 0,5/4,5

8.2 Resultat fran ICP-OES

I tabell 8 och 9 presenteras medelvirden {6r urlakad vikt-% kalium och kalicium ur magnetiska respek-
tive omagnetiska fraktioners provuppsétttnigar berdknade utgaende fran resultatet fran ICP-analysen.
Aven gram urlakat &mne per kilogram torr aska ar presenterat.
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Tabell 8: Medelvirden for urlakad viktprocent i ICP-OES [M].

Fraktion | Amne | Behandling Dagar Lakade | Viktprocent g urlakat &mne / kg torr aska
M K Icke-Mortlad | 1 0,697886492466447 | 7,00
M K Icke-Mortlad | 3 0,717400718358887 | 7,17
M K Icke-Mortlad | 10 0,960575771192596 | 9,61
M K Mortlad 1 0,719675814394659 | 7,20
M K Mortlad 3 0,672869499786461 | 6,73
M K Mortlad 10 0,973997125950742 | 9,74
M Ca Icke-Mortlad | 1 0,236419844143277 | 2,36
M Ca Icke-Mortlad | 3 0,248195136242746 | 2,48
M Ca Icke-Mortlad | 10 0,717638592803451 | 7,18
M Ca Mortlad 1 0,23945497374676 | 2,40
M Ca Mortlad 3 0,244944311135455 | 2,45
M Ca Mortlad 10 0,718641784646075 | 7,19

Tabell 9: Medelvirden for urlakad viktprocent i ICP-OES [OM].

Fraktion | Amne | Behandling Dagar Lakade | Viktprocent g Amne / kg Torr aska
OM K Icke-Mortlad | 1 0,33105708243901 | 3,31
OM K Icke-Mortlad | 3 0,314740350600409 | 3,15
OM K Icke-Mortlad | 10 0,642954848056557 | 6,43
OM K Mortlad 1 0,351752251947681 | 3,52
OM K Mortlad 3 0,336823111385492 | 3,37
OM K Mortlad 10 0,666326437908531 | 6,66
OM Ca Icke-Mortlad | 1 0,179553477193434 | 1,80
OM Ca Icke-Mortlad | 3 0,166614590684229 | 1,67
OM Ca Icke-Mortlad | 10 0,690366602292166 | 6,90
OM Ca Mortlad 1 0,179781503980342 | 1,80
OM Ca Mortlad 3 0,147328096650088 | 1,47
OM Ca Mortlad 10 0,662493360066041 | 6,62

v




Appendix 2

8.3 Resultat fran SEM-EDS

Ickemagnetiskt prov

I figur 15 visas partikelbild, linjeanalys samt atomkoncentrationer for typisk sandpartikel i ickemag-
netiskt prov. Sandpartiklarna dr de partiklar som i 6versiktsbilderna i figur 10 som &r av morkare
karaktdr med ett mycket tunt ljust lager.

, Atomic percentage

si 45.62 %
C 15.13 %
Al 14.11 %
cak 13.12 %
KK 11.32%

" Ti |0.70%
(c)

(b)

Figur 15: Analys av sandpartikel i ickemagnetiskt prov dér a) visar oversiktsbild, b) visar linjeanalys
och ¢) visar atomkoncentation i %.

I figur 16 visas partikelbild, linjeanalys samt atomkoncentrationer for typisk askpartikel i ickemagne-
tiskt prov. Askpartiklarna ar de nagot mindre partiklar med ljusare karaktér och oregelbunden form
som kan hittas i 6versiktsbilderna i figur 10.

f‘ﬂ”‘ Atomic percentage
',‘ C 28.08%
Si 27.06%
Cak 26.12%
Mg 6.92 %
| & Al 5.04 %
” R ¥‘ — Ti [2.04%
Giemopueueerge T2 Kk f211%
(b) (c)

Figur 16: Analys av askapartikel i ickemagnetiskt prov dir a) visar 6versiktsbild, b) visar linjeanalys
och ¢) visar atomkoncentation i %.

I figur 17 visas partikelbild, linjeanalys samt atomkoncentrationer for typisk stor partikel med mork
mitt och tjockt ljust lager i ickemagnetiskt prov. De stora partiklarna &r de partiklarna med mork
kdrna och tjockt ljust lager hittas i de bada lakade proven i figur 10.
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Figur 17: Analys av stor partikel med mork mitt och tjockt ljust lager i ickemagnetiskt prov dar a)
visar oversiktsbild, b) visar linjeanalys och ¢) visar atomkoncentation i %.

Mortlat ickemagnetiskt prov

I figur 18 visas partikelbild, linjeanalys samt atomkoncentrationer for typisk sandpartikel i mortlat
ickemagnetiskt prov. Sandpartiklarna &dr de partiklar som i Gversiktsbilderna i figur 11 som &r av
morkare karaktér med ett mycket tunt ljust lager.

79.1360202581162% AP

| Atomic percentage

si [ 60.04 %
c [ 2237%

cak| 110.42%

KK [1531%
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Figur 18: Analys av sandpartikel i mortlat ickemagnetiskt prov dér a) visar 6versiktsbild, b) visar
linjeanalys och c¢) visar atomkoncentation i %.

I figur 19 visas partikelbild, linjeanalys samt atomkoncentrationer for typisk askpartikel i mortlat icke-
magnetiskt prov. Askpartiklarna &r de nagot mindre partiklar med ljusare karaktér och oregelbunden
form som kan hittas i 6versiktsbilderna i figur 11.
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Figur 19: Analys av askpartikel i mortlat ickemagnetiskt prov dér a) visar oversiktsbild, b) visar
linjeanalys och ¢) visar atomkoncentation i %.

I figur 20 visas atomkoncnetrationer fér en tiodagars lakad sandpartikel, askpartiklel samt typisk stor
partikel med mork mitt och tjockt ljust lager i ickemagnetiskt prov.

Atomic percentage Atomic percentage Atomic percentage
Si 60.04% Si 26.38% .
c 52375 c 20.47 % Si 39.81%
cak 10.42 % cak 20.27 % C 2435 %
kK 531 % N — R cak 19.70 %
Mg 9.87 %
Al 1.87% Al 4.54% KK 5.98 %
Ti 4.31% Al 5.16 %
KK [2.06% _
Ti 5.01 %
Zn 1.99%
(a) (b) (c)

Figur 20: Atomkoncentration av typiska partiklar i ickemagnetiskt fraktion dir a) visar sandpartikel,
b) visar askpartikel och ¢) visar stor partikel med mork mitt och tjockt ljust lager.
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Appendix 3

8.4 Resultat fran XRD, Magnetisk fraktion

I f6ljande diffraktogram, figur 21, visas intensiteten mot vinkeln for den ej lakade magnetiska fraktionen
samt vilka kemiska féreningar som tagits fram genom analys av intensitetstopparna.

FDF 04-018-8656 Ca Ti0.678 Fe0.322 02.839 Calcium Iron Titanium Oxide

1
11003 | PDF 04-016-9469 Ti0.354 Fe2 616 AND.03 04 Magnetite, titanian, syn
3 | PDF 01-080-0073 Mg1.55 Fe1.6 O4 Magnesium Iron Oxide
| PDF 04-007-9435 Ca Ti O3 Calcium Titanium Oxide
1000 | PDF 04-015-8381 Ti Fe 03 limanite, syn

PDF 04-007-2361 Ti 00.5 8-Ti 0.5 | Titanium Oxide
1 PDF 04-008-8481 5i 02 Tridymite
800 PDF 04-012-0813 8i 02 Silicon Oxide
FDF 00-047-0093 KE Ti2 O7 Potassium Titanium Oxide

il WMM

Figur 21: XRD-resultat for magnetisk fraktion som ej ar lakad.

20683 ©

I figur 21 ses olika intensitetstoppar for olika kemiska foreningar vilka portratteras i olika farger, efter
programmets eget behag. De hégsta topparna visar tydlig matchning med kalcium jarn titan oxid i rott
samt magnetit, titanian, syn i ljusgront. De 6vriga féreningarna matchar i stor utstréackning enbart till
en eller fatalet mindre toppar.

Néistkommande diffraktogram, figur 22 visar intensitet mot vinkel fér den magnetiska fraktionen som
lakats i 10 dagar samt utférd analys.

VIII



1600
. | PDF 00-051-1587 { Fe2.5 Ti0.5 )1.04 O4 Iron Trtznium Oxide
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Figur 22: XRD-resultat for magnetisk fraktion som ar lakad 10 dagar.

Figur 22 visar viss forandring jamfort med resultatet i figur 21 da de hogsta intensitetstopparna bestar
av jarn titan oxid i rott och kalcium titan jarn oxid i ljusgront. En av dessa forédndringar ar alltsa att
aluminium inte ldngre dr en komponent i de hogsta topparna, dock finns det kvar i foreningar med
lagre intensitetstoppar. En annan fordndring som kan observeras ar att mangden av varje komponent
som finns i varje forening skiljer sig. Vidare ses ocksé att intensiteten for de hogsta topparna har 6kat
nagot. Topparna for ilmenit, syn dr nagot mer framtriddande i figur 22 &n i figur 21.

Foljande diffraktogram, figur 23, presenterar intensiteten mot vinkeln samt analys av foreningar gjorda
pa den mortlade magnetiska fraktionen som lakats i 10 dagar.
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Figur 23: XRD-resultat for magnetisk fraktion, mortlad och lakad 10 dagar.

I figur 23 har ingen fordndring skett med avseende pa de hogsta intensitetstopparna jamfért med figur
21. Daremot ar ilmenit, syn topparna hogre och mer framtrddande &n i figur 21, vilket alltsa &r likt i

figur 22.

8.5 Resultat fran XRD, Ickemagnetisk fraktion

I foljande diffraktogram, figur 24, presenteras den ej lakade icke-magnetiska fraktionens intensitetstop-
par mot vinkeln samt den utférda analysen av kemiska foreningar.
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Figur 24: XRD-resultat {6r icke-magnetisk fraktion som ej &r lakad.

Figur 24 visar tydligt att den ej lakade icke-magnetiska fraktionen till stor del bestar av foreningar
innehallande kisel. Den mest patagliga foreningen ar kvarts, syn eftersom den har matchat med alla
hogre toppar i diffraktogrammet. De Gvriga foreningarna matchar med en eller ett fatal ldgre toppar.

Diffraktogrammet nedan, figur 25, visar intensitet mot vinkel samt analys av kemiska foreningar for
den icke-magnetiska fraktionen som har lakats i 10 dagar.
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Figur 25: XRD-resultat for icke-magnetisk fraktion som ar lakad 10 dagar.

I figur 25 ses liten fordndring jamfort med figur 24. Fortfarande &r de hogsta topparna matchade med
kvarts, syn och alla 6vriga féreningar dr samma matchningar. Det som skiljer figurerna at ar héjden
pa intensitetstopparna da dessa &r patagligt hogre i figur 25 &n i figur 24. Aven flertalet toppar som
relativt sett ser laga ut i figur 25 4r medelhdga jamfort med topparna i figur 24.

I sista diffraktogrammet, figur 26, visas den mortlade icke-magnetiska fraktionen som lakats i 10 da-
gar. Diffraktogrammet visar intensitetstopparna mot vinkeln samt analysen som gjorts av kemiska
féreningar.
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Figur 26: XRD-resultat for icke-magnetisk fraktion, mortlad och lakad 10 dagar.

Pa samma séitt som for icke-magnetisk fraktion som lakats 10 dagar ses liten skillnad i figur 26 jAmfort
med figur 24. Kvarts, syn &r aterigen den dominerande féreningen med de hogsta intensitetstopparna.
Dessutom &r topparna betydligt hogre i figur 26 dn i figur 24, vilket ocksa sags i figur 25. De Gvriga
foreningarna ses ocksa i figur 26 vara samma som i de tidigare tva diffraktogrammen.
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