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Att ta massaprov och analysera dess koncentration |
laboratorium.

Vi kan i de flesta fall inte mata koncentration direkt. | stallet maste vi mata nagon
fysikalisk variabel som ar proportionell till koncentrationen. Dessa variabler
proportionella till koncentration ar aven delvis beroende av andra faktorer, sa som
massatyp, fillerinnehall, etc. Pa grund av detta maste koncentrationsmétare kalibreras
individuellt i varje matpunkt, och dessutom maste kalibreringen évervakas kontinuerligt
under processens gang.

Palitlig provtagning och bestamning av provets koncentration ar nodvandig for korrekt
och och noggrann kalibrering av koncentrationsmaétaren. Provtagning och
laboratorieanalys innefattar en mangd av méjliga fel vilka maste minimeras. Detta kan
uppnas genom yttersta noggrannhet och genom att anvanda basta mdjliga utrustning
och de basta tillgangliga metoderna.

Det finns standarder for bestamning av massakoncentration, sa som Tappi, T 240 om-
88, SCAN - C 17 :64 och CPPA D-16. Generellt sett tillampas sallan dessa standarder i
detal]. | stallet, har nastan alla bruk utvecklat sin egen, i de flesta fall forenklad,
procedur och arbetsstandard. Manga alternativ ar aven tillgangliga fér analysut-
rustningen.

PROVTAGARE

For att bestamma massakoncentrationen vid ett specifikt tillfalle, i de flesta fall massa-
koncentration for massa som transporteras i en processledning, maste vi ha en massa-
provtagare installerad i ledningen, fran vilken provet kan tas och samlas upp i ett
provmottagningskarl.

For att forsékra sig om en proper provtagning maste hastigheten pa provflodet fran prov-
tagningsventilen vara mattligt for att férhindra stank eller 6verfylinad av mottagnings-
karlet. Flbdesvolymen begransas i provtagarens ventilsektion, vilken skall vara relativt
liten. | tillagg, skall tomningsroret efter ventilsektionen ha en relativt stor diameter for att
sakerstélla att massaprovets flodeshastighet inte blir for hdg.

Provvolymen skall representera medelkoncentrationen i processledningen sa noggrant
som mdjligt vid varierande processtryck och flodeshastigheter. Om provtagnings-
utrustningen bestar av en kulventil som maste hallas delvis 6ppen for att begransa
flodet, filtreras vatten genom den skarpkantade dppningen och vi far ett prov vars



koncentration &r for lag. Typiskt ar koncentrationen lagre an genomsnittet i narheten av
rorvaggen. Darfor, om vi tar ut provet fran rorets vaggarea, vilket ar vanligt for
provtagare med kulventil, kommer provvolymen att ha en for Iag koncentration.

Provtagningsutrustningen och hur den ar installerad har en avgérande effekt pa hur
representativt provet blir. Figur 1 visar Metso’s (Valmet) pneumatiska NOVE provtagare
installerad i processen, och Figur 2 visar motsvarande manuellt mandvrerade
provtagare. NOVE ar anvandbar for alla silade massatyper mellan 0-8% koncentration.
Figur 3 visar NOVE H, vilken passar for alla massatyper mellan 0-18% koncentration.
Typ A ar avsedd for silad massa, medan Typ B &ven kan anvandas for osilad massa.

NOVE's framdel skjuter in i processledningen genom "lagkoncentrationsskiktet” som
flodar langs rérvaggen. Avstangningsventilen ar installerad i framdelen. Detta forhindrar
all uppbyggnad av massaklumpar framfér stangningsmekanismen, vilket skulle hindra
provtagningen. Detta tenderar ofta till att h&nda vid anvandandet av kulventil. Ett lugnt
flode kan justeras in for olika tryck och koncentrationsomraden. Mangden massa som
gar till avlioppet blir liten. Proceduren ar séker och ingen massa stanker pa den som
skoter provtagningen. En NOVE forsedd med stélldon kan installeras pa en optimal plats
for provtagning, fran vilken provet, genom en utloppsslang, kan tommas till ett latt-
tillgangligt stalle. Det ar aven majligt att installera utloppsslangar fran flera NOVE till en
enda Overfallstratt och pa detta satt forenkla arbetet for den som utfor provtagningen.



NOVE, pneumatisk provtagare, for O - 8%C
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Provtagaren kan renspolas efter varje gang for att forhindra massa att torka inuti

NOVE och utloppsslangen, vilket kan orsaka fel vid nasta prov och i varsta fall férhindra
ytterligare provtagning utan arbetskravande rengoring. Da NOVE inte har nagra gummi-
packningar bibehaller den sin palitlighet under mycket lang tid.

NOVE, manuell provtagare for 0 - 8%Cs

——

Figur 2

NOVE H A eller B provtagare for O - 18%Cs
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Provtagaren skall installeras pa ett stélle i processledningen som representerar genomsnittlig
koncentration.

Pasi Reisto utforde 1989 en studie i provtagning och koncentrationsanalys vid universitetet i
Uledborg genom att anvanda universitetets cirkulationsslinga. Har &r ett exempel fran
studien:

Figur 4 visar tre provtagare monterade i en processledning: NOVE, Kulventill och Kulventil 2.
Analysresultaten av proven tagna med dessa visas grafiskt som funktioner av

processtryck och flodeshastighet da den aktuella koncentrationen var konstant 2%. Vid detta
test varierade differensen mellan provkoncentrationen och verklig koncentration mellan

(0.0 — 0.1)%Cs till 0.7%Cs.



Bleached Softwood, 2%Cs.
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Figur 5 illustrerar NOVE's installationsmetoder. En manuellt mantvrerad NOVE ar i de flesta
fall installerad pa ett lattatkomligt stalle efter massapumpen. Provtagarens montering

relativt pumpen maste vara korrekt for att sékerstélla att provet skall bli sa representativt som
mojligt och att provtagaren stor koncentrationstransmittern sa lite som mojligt. Denna
installationsmetod &r den vanigast anvanda i dag, och representativiteten for det erhallna
provet blir tillfredsstallande.

Var erfarenhet har visat att basta mojliga representativiteten erhalls genom att montera



provtagaren nedstroms koncentrationsmataren. Denna installationsmetod bor alltid anvandas
tillsammans med mikrovagsmatare. Vid denna typ av installation &r det nastan alltid n6dvandigt
att anvanda NOVE férsedd med ett pnumatiskt stalldon och en tdomningsslang alt. ror.

| tillagg maste alltid NOVE forses med ett ror for vattenspolning och alla rér maste stagas

noga for att undvika svangningar. FOr uppsamling av 6verflodande massa bdr man montera en
overfallstratt under provtagaren, och ett rér fran tratten till aviopp. En konformad tratt rekom-
mederas vid koncentrationer upp till 4%, och en cylindrisk fér koncentrationer 6ver 4%.
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JUSTERING AV PROVFLODET

Da processen ar igang och fungerar normalt, skall man justera stallskruven for
NOVE's ventiloppning (Fig. 1) for att gora flodet sa litet att den 6nskade provvolymen
flodar till provmottagningskarlet utan stank och utan risk for éverfylining av karlet.
Emellertid bor inte flodet inte nedjusteras mer &n nédvandigt.

Ytterligare manuell begransning av flédet under provtagningsperioden ar férbjudet.

ATT TAETT PROV

Fiber- / vattensuspensionen ar ytterst inhomogen. Fibrer tenderar till att fasta vid varandra
och bilda flockar, och fibrer ar 1.5 till 1.7 ganger tyngre an vatten. Koncentrationen pa
massan i processledningen varierar darfor i varje tvarsnitt av roret relativt tiden och
stallet i tvarsnittsplanet. Koncentrationens utbredningsmonster paverkas av massans
flodeshastighet, massatyp, rorkonstruktion, pumptyp, pumpvarvtal, ventiler etc.,
spadvattenmangd, spadvattentemperatur, massakoncentration, fillers, och stabiliteten



i de foregaende processerna. Till exempel, ar det omgjligt att ha en likformig spadning i
botten av en tank for hégkoncentrerad massa under tomning. En varvtalsvstyrd pump blandar
spadvattnet daligt med massan vid lagt varvtal. Om spadvattnets temperatur avviker mycket
fran massans blir blandningen svar att utfora.

Ett assymetriskt flode alstras efter pumpar och rorkrokar, vilket genererar koncentrations-
avvikelser i olika punkter av rorets tvarsnitt.

Man kan fraga sig hur hur det 6ver huvud taget ar mojligt att ta ett representativt prov aven
om provtagarens konstruktion och installation ar basta mojliga. Ju langre tid provet far floda
till provbehallaren desto mer representativt blir provet. Detta skulle emellertid resultera

i en orimlig provvolym, fran vilken det blir omgjligt att samla upp en representativ volym

for analys.

Vi far ett battre resultat om vi tar flera provvolymer i 1 liters behallare (cirka 700 ml

eller c:a 500 ml da koncentrationen ar som hogst 1%) direkt fran provtagaren och genom
separat analys av koncentrationen fran varje kvantitet.

Erforderlig utrustning och materiel: 1-liters provbehallare med lock, identifikations-
etiketter, anteckningsblock, och en korg eller transportkéarra for behallarna.

Provtagningsprocedur (Fig. 6):

Ta 3 prover per matstalle.

1. Forvissa dig om att processen ar stabil

2. Aktivera transmitterns "sampling mode", d.v.s. medelvardeskalkylering. Om
koncentrationstransmittern inte har denna funktion, anteckna uppmétt varde.

3. Tillat massa att fléda till aviopp under 3-10 sekunder (beroende av langden pa tdmnings-
roret) fran provtagaren.

4. Fyll pa med c:a 700 ml (eller c:a 500 ml d& konc.vardet som hogst ar 1%) med massa i

behallaren. OBS!: Reducering av provvolymen genom att halla ut massa fran

behéllaren ar forbjudet, da detta skulle vara forodande for provets representabilitet.

Vénta 10 sekunder

Repetera steg 3 och 4.

Bekrafta till koncentrationsmataren att provtagningen ar tillanda. Om denna funktion

inte ar tillganglig, skriv ater ner uppmatt varde och berakna medelvardet av

detta varde och vardet som antecknades i steg 2.

8. Spola ren provtagaren och overfallstratten.

9. Skriv identifieringsdata pa etiketterna och fast dessa pa behallarna..

No o

Om du vill géra en tvapunkts- eller multipunktskalibrering av transmittern, maste du nu
andra koncentrationen och upprepa ovan beskriven procedur.
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@ Lock
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Figur 6




BESTAMNING AV KONCENTRATION

Koncentration definieras som viktprocentsatsen av torrt fibermaterial i en fiber/vatten-
suspension.

Da vi tog tre prov vid samma koncentration, bestammer vi separat koncentrationen av de tre
provkvantiteterna.

FOR-SPADNING | LABORATORIUM

Innan bestdmning av koncentrationen fér-spader vi ett prov vars koncentration ar éver 1%Cs
till mindre an 1%Cs genom tillsats av erforderlig mangd spadvatten.

Utrustning: En 100 ml skopa vars djup ar ungefor lika med diametern (Fig. 11); en 15 liters
hink for spadning ; en omroérare bestaende av en 140 mm skiva tillverkad av 2 mm plat och
forsedd med 13-15 mm perforeringar och ett handtag fastsatt ratvinkligt i centrum av skivan
(fig. 12); en 2000 g vag med 0.1 g noggrannhet; 1 liters behallare med lock; matbehallare
for spadvatten.

For-spadningsprocedur (Fig. 7):

1. Om koncentrationen ar 1%Cs till 4%Cs, hall vattenvolym A (5 1) i hinken for spadning.

2. V&g provkvantitetens nettovikt (a) med 0.1 g noggrannhet (full provbehallare minus
behallarens egen vikt).

3. Hall provkvantiteten i spadhinken samt rengér och torka provbehallaren.

4. ROr noggrant om spadhinkens innehall med omréraren. Under tiden, skopa upp 5
fulla skopor med massa i samma 1 liters provbehallare.

Om koncentrationen &r over 4%Cs, fortsatt som ovan beskrivet, men héall volym B (10 I)
vatten i spadningshinken.

vatten A (Cs=1-4) L 5y
B (Cs>4%) c:a.100ml
Provvolym e a\ ; @&
c:a 700ml A 5|
=N — B 101
= - Utspétt
B Provnetto- prov
P vikt. a (g) spadnings- o
Figure 7 +-0.19g hink 15 |

For att méta spadvattenvolym kan du konstruera en vagg- eller konsol-monterad tank.

(Fig. 13), vars exakta volym/massa (1 | = 1000 g) A och B du kan faststalla medelst en
precisiosmatbehallare eller genom vagning. Volym A kan repeteras exakt genom att

halla den nedre ventilen fullt 6ppen, sa att 6verflodigt vatten rinner ut och pa sa satt astad-
komma att vattennivan hamnar pa exakt samma niva vid varje fyllning. P4 samma satt kan
volym B hallas konstant med hjalp av den 6vre ventilen.

Den konstanta vattenvolymen kan tommas genom att dppna tankens bottenventil. Det

finns ingen anledning att installera NOVE i tanken om den endast anvands for vattenmatning.

Emellertid kan du aven anvanda tanken direkt for spadning, som visas i Fig.8. | detta fall
stanger du overflodesventilen da vattenvolymen ar konstant och haller i massakvantiteten



for spadning direkt i tanken.
Efter noggrann omrérning, ta ut c:a 500 ml genom NOVE till en
provbehallare

. Omrorare
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PROVETS BEHANDLING | LABORATORIET

Filtrering

Utrustning och materiel:

- Filterpapper, diameter 110 mm

- BUchnertratt, 110 mm

- Vakuumflaska, 2000 ml

- Tatningar till vakuumflaska

- Vattendriven vakuumpump (ejektor)
- Vakuumslang

- Slangklammor

- Torkugn

- Exsickator

- V&g, min. 2000 g, precision 0.1 g
- V&g, min. 100 g, precision 0.01 g

Filtreringsprocedur (Fig. 9)

1.

Torka filterpapperet i torkugnen vid 105 grad.C, kyl det sedan i exsickatorn innehallande
silicagelkristaller. Torktiden maste bestammas experimentiellt sa att

papperets vagningsresultat inte andras aven om torkningstiden blir férlangd.

Vag filterpapperet anteckna vikten(b) med 0.01g noggrannhet i underkant av
papperet.

Placera filterpapperet i Blichnertratten med viktmarkeringen nedat. Véat papperet
noga och pressa det mot bottnen. OBS! Filterpapperet maste placeras s att
filtreringen blir sa snabb som mdjligt.

Placera Biichnertratten med vakuumflaskan pa vagen, aterstall vagen, hall en prov-
kvantitet i tratten, och anteckna nettovikten (c) med 0.1 g noggrannhet.

Ta bort flaskan fran vagen och anbringa 0.9 till 0.95 bar negativt tryck till flaskan.



6. Da provet har filtrerats, ta bort filterkakan fran tratten. Forsakra dig om att inga
fibrer finns kvar pa trattens kant. Om nagra fibrer har kommit in i filtervattnet,
sug igenom vattnet igen genom filterkakan. Eventuellt maste du anvanda ett
tatare filterpaper.

Original Cs <1 %

7\ eller utspa
PO U N VD &) eler utspatt

Cs>1% Ejektor-
Filter- = |
papper %

prov vakuum-
Exsickator

pump
Filterpappersvikt:
b (g) +/-0.01g

Torlgugn R Provnetto-
105°C+/-3°C vikt: ¢ (g)

Figur 9 +-0.1g

Torkning och vagning

Utrustning och materiel:
Snabbtork
Torkugn
Exsickator
Precisionsvag, min. 100 g, noggrannhet 0.01 g

Procedur for torkning och véagning (Fig. 10)

a) och e) Torka filterkakan i torkugn vid 105°C +/- 3°C. Torkningstiden maste vara
tillrackligt lang, sa att viktresultatet ej andras dven om torkningstiden skulle bl
forlangd.

b) och f) Kyl den torra filterkakan i exsickatorn. OBS!: Silicagelkristallerna i
exsickatorn maste da och da torkas i torkugnen.

c) och g) Faststall vikten (d) pa den torkade filterkakan med 0.01 g noggrannhet.
d) Alternativ 1: Torka kakan i snabbtorken sa lange att vikten inte férandras aven
om torkningstiden skulle bli forlangd.

Alternativ 2: For-torka filterkakan i snabbtorken och sluttorka i torkugnen.

Du kan vaélja olika alternativ for att utféra ovanstaende procedur:

Kombination a — b — ¢ medfér bast noggrannhet, men tar langre tid.
Kombination d/2 — e — b — ¢ forkortar arbetstiden avsevart, och den uppnadda
noggrannheten blir tillfredsstéllande.

Kombination d/1 — g forkortar arbetstiden till ett minimum, och den uppnadda
noggrannheten blir nagorlunda acceptabel.
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UTRAKNING AV KONCENTRATIONEN
Kalkyleringsmetoden beror pa hur provet spatts ut:
1. Koncentration upp till 1%Cs. Provet behdvde inte spadas ut:

100(d - b
o (C )

2. Koncentrationen var 1 - 4%Cs. Utspadning till omkr. 5 liter:

5= A*a,100d- b)
a C

3. Koncentrationen var dver 4%Cs. Utspadning till omkr.10 liter:

5= B+a,100d- b)
a C

a = Vikt i gram, av massamangd fore utspadning

b = Vikt i gram, av torrt filterpapper

¢ = Vikt i gram, av massamangd fore filterering

d = Vikt i gram, av torr filtrerad massakaka

A = Massa, i gram (11 = 1000g, A » 5I), av spadvatten
B = Massa, i gram (11 = 1000g, B » 10I), av spadvatten

Berakna slutligen medelvardena av varje konc.matpunkts faststallda resultat.
TILLFORLITLIGHET AV DE FASTSTALLDA KONCENTRATIONSRESULTATEN
Som vi namnde tidigare, har provtagning och analysen av proven flera kéllor till
otillforlitlighet. Att fa en riktigt representativ provkvantitet i provbehallaren utgor det
storsta problemet. Ju hogre koncentrationen ar, desto svarare blir det att anskaffa ett

representativt prov.

Massaprovets representativitet forsamras dessutom da provet spads ut. Hur mycket



det forsamras beror pa den omsorg som visas vid behandling av provet. Vi maste dven
vara omsorgsfulla vid bestdmning av konc.vardet, men varje fel producerat i detta lage ar
vanligtvis férsumbart jamfort med de mdjliga fel som gors vid provtagningen. TAPPI -
standarden definierar féljande uppskattning av precisionen:

Repeterbarhet = 10%
Reproducerbarhet = okant

Till exempel, 10% repeterbarhet for 3%Cs massa ger: 3%Cs +/- 0.3%Cs!

Enligt var erfarenhet, da alla etapper ar utforda med basta mojliga utrustning och
sa noggrant som mojligt, &ar det majligt att uppna 4% repeterbarhet i stabila
processforhallanden.

Palitligheten kan forbattras genom att ta ett tillrackligt antal prov i samma koncentrations-
matpunkt. Det ar tillradligt att ta 5 prov vid samma matpunkt, vid kalibrering av en
koncentrationstransmitter. PA samma sétt tas totalt 10 prover for tva-punktskalibreing

av en koncentrationstransmitter. | praktiken tas séllan sa manga prov pa grund av

att sa mycket arbete erfordras fér proceduren. Emellertid rekommenderar vi starkt

att minst 3 prov tas ut vid varje kalibreringspunkt.

Ett prov per matstalle tas vanligtvis vid normal provtagning for kontrollandamal.

Det finns ingen anledning omkalibrera transmittern omedelbart med anledning av
avvikelse vid ett sddant enkelprovs analysresultat och transmitterns visning.

| stallet ar det tillradligt att avvakta flera prov innan en eventuell omkalibrering utfors.
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