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Sellumassan ominaisuuksien m3dritysmenetelms ja -laite -
Férfarande och apparat far bestdmning av ce]lulosamassaegenskaper

(57)Tiivistelmy
———--steélma

Joukko selluloosamassan ominaisuuksia (esimerkiksi kappa-
luku) pohjautuu sellumassan painon mittauksiin. Koska massa
Sen valmistusprosessin aikana koostuy nestesuspensiosta,
otettuja niytteity tdytyy tavallisesti esikdsitelld, mukaan-
luettuna kuivatusvaihe, ennenkuin punnitus ja sit§ seuraava
analyysi voidaan Suorittaa. Jotta massaa ei muutettaisi
kemialliselta ja/tai fysikaaliselta kannalta, kuivatus on
suoritettava hellévaraisesti, mik§ vaatii pitksn ajan.
Keksinnén ansiosta on kdynyt mahdolliseksi jattay aikaavievit
kuivatus- ja punnitustoimet pois, ja keksints kohdistuukin
selluloosamassan ominaisuuksien msaritysmenetelmaan, jossa
ndyte-erd otetaan (29) ja analysoidaan se kemiallisin tai
fysikaalisin keinoin, ja menetelmd k&sittii sen yhdistelmsn,
ettd ndyte ensiksi analysoidaan (42) ja vasta sen jilkeen
mddritetsdsn analysoidun ndytteen tarkka massamidrd, joka on
vdlttimitsn kyseess¥ olevan massan ominaisuuden laskemiseksi,
saattamalla koko analysoitu niyte tai mitattu osa siity
laimean kuitususpension muodossa kulkemaan optisen mittalait-
teen (48) lipi kuitupitoisuuden médrittimiseksi.
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(57)sammandrag

Ett flertal cellulosamassaegenskaper (exempelvis kappatalet)
baseras pd mitningar av cellulosamassans vikt. Eftersom
massa under framst#dllningsprocessen utgdres av en vdtskesus-
pension miste de uttagna proven vanligen férbehandlas, in-
kluderande ett torkningssteg, innan invdgning och dirpd fol-
jande analys kan 4ga rum. F6r att inte f6érandra massan ur
kemisk och/eller fysikalisk synpunkt bdr torkningen utfdras
skonsamt, vilket tar lang tid. Genom uppfinningen har det
blivit mdjligt, att utesluta de tidstdande torknings-och
invigningsoperationerna och den avser ett férfarande for
bestdmning av cellulosamassaegenskaper, varvid en provmédngd
av massa uttages och analyseras pd kemisk eller fysikalisk
vig, och fdérfarandet omfattar den kombinationen att provet
fbrst analyseras och diérefter bestdmmes den exakta massa-
mingd i det analyserade provet, som ir nddvindig fbr utrdk-
ning av massaegenskapen ifrdga, genom att hela eller en upp-
mitt del av det analyserade provet i form av en fibersuspen-
sion med 13g koncentration bringas att passera en optisk

mitanordning under uppmitande av fiberhalten.

Uppfinningen avser ocksd apparat f&r bestdmning av cellulo-

samassors ligninhalt.
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San ominaisuuksien méérittémiseksi, ja tarkemmin sanottuna
sellaisia sellumassan ominaisuuksien méérityksia, joissa
tieto analysoitavan Massandytteen misristy on tarpeen kysees-
sd olevan massan ominaisuuden laskemiseksi . Sellumassalla
tarkoitetaan seky enemmén tai vihemmin ligniinittémig masso-
ja, etts paljon ligniinig sisdltidviy massoja. Esimerkkeini
voidaan mainita kemiallinen massa, Puolikemiallinen massa,
termomekaaninen massa ja mekaaninen massa.

suuden mitan. Titi lukuarvoa nimitetiin tavallisesti kappa-
luvuksi. Skandinaviassa kdytetdsn kappa-luvun mddrittdmiseen

Analyyshnkdhmx&si otetun niytteen mddrdn tarkka mddritys on
mainitun SCAN-menetelmin perusteena. Massan MA&rd midrite-
tddn Punnitsemalla, ja kuivan massan painon selville saami-
seksi punnitus tdytyy suorittaas joko absoluuttisen kuivalle
Mmassandytteelle tai massalle, jonka kuivapitoisuus tiedetiin.
Kun ndyte otetaan, kuivapitoisuus on pieni, so. ndyte sisil-
tds huomattavasti Suuremman miirin vettd kuin massakuituja.
Jos kyseessi on seulotty massaliete, SCAN-menetelmin mukaan

Suppilossa. Sen jdlkeen massa ilmakuivataan tiettyyn tapaan
ja revitian pieniksi Palasiksi, minkg jdlkeen ndyte punni-
taan ja analyysi voidaan aloittaa. Ilmakuivaus Suoritetaan
tavallisesti siten, etty massandytteity sdilytetdin kuivatus-
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kaapissa 40°C limpotilassa. Kuivatusaika on useita tunteja,
ja ndytteet saavat tutkimuslaboratorioissa tavallisesti seis-
t3i kuivatuskaapissa yhdesta pdivdstd seuraavaan paivddn, so.
yén yli. Tdllaisessa ilmakuivatuksessa kuivapitoisuus saavut-

taa tasapainotilan, joka on noin 95 §%.

Kéyttélaboratorioissa, so. massanvalmistukseen suoraan liit-
tyvissa laboratorioissa, kuivatusaika lyhennetdédn kuivatta-
malla nayte arkinmuodostuksen jdlkeen kuivatuskaapissa
105°C:ssa abs. kuivaksi ennen sen punnitusta. Tarpeellinen
kuivatusaika vaihtelee eri massandytteiden valilla, mutta

on tavallisesti 45 ja 60 minuutin vdlilla. Kuivatusajan ly-
hentiminen lampdtilaa korottamalla aiheuttaa eriitid vaaroja,
mm. sen kautta, ettd massandyte £4118in mahdollisesti saattaa
kemiallisesti muuttua, niin ettd se ei enii tarkasti vastaa

siti massaa jota vdlmistetaan.

Muitakin ligniinipitoisuuden miiritysmenetelmia kuin kalium-
permanganaatin kulutukseen perustuvia, on olemassa. Erds
tillainen menetelmd on selitettynd ruotsalaisessa patentti-
hakemuksessa 80 00434-4, jonka mukaan ligniinipitoisuus maé-
ritetddn mittaamalla ldmpdtilan nousu kuivapitoisuudeltaan
tarkkaan tunnettua massandytettd kloorattaessa. Massandyt-
teestd poistetaan vesi pur istamalla ja puhaltamalla samanai-
kaisesti sen lipi hapetuksen kannalta epdaktiivista kaasua,
minki jdlkeen suurin ldmpbtilan nousu kloorikaasua massa-
ndytteen ldpi puhallettaessa merkitddn muistiin. Tdssd mene-
telmissd madrdn middritys el ndytd tarpeellisilta, mutta

kuivapitoisuuteen on kiinnitettdva erityistad huomiota.

Miiritettiessi esimerkiksi massan ligniinipitoisuutta on
miiran middritysvaihe, so. nidytteen kuivatus ja punnitus,
i4rimmiisen aikaaviepdd, vaatien aikaa tuntimddrid. N&in
suuri aikaero ndytteen ottamisen ajankohdan ja analyysitulok-
sen toteamisen vdlilld muodostaa esteen massanvalmistuspro-
sessin oikealle ohjaukselle. On toivottavaa lyhentdd naytteen
oton ja analyysituloksen toteamisen vdliaikaa, huonontamat-

ta analyysituloksen tarkkuutta.
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Muitakin massan ominaisuuksia mddritettiessy, esimerkiksi
pesuhdvitity mitattaessa tami aikaaviepd miidrsn mddritysvai-
he on vakavana ongelmana.

Esilld oleva keksints ratkaisee edellj kuvatun ongelman ja
kohdistuu selluloosan ominaisuuksien, esimerkiksi ligniini-
pitoisuuden méaritysmenetelméén, jossa niytemiiri massaa
otetaan ja analysoidaan kemiallista tai fysikaalista tiety
ja jolle tunnusmerkillisti on se yhdistelms, ettj ndyte en-
siksi analysoidaan ja sen jilkeen mddritetdsn analysoidun
ndytteen se tarkka massamddrd, joka on vdlttdmdtdn massan
kyseessi olevan ominaisuuden laskemiseen, saattamalla koko
analysoitu niyte tai mitattu osa siiti laimeana kuituliet-
teend kulkemaan optisen mittalaitteen l8pi, jossa kuitupi-
toisuus mitataan.

Erikoista esillji olevalle keksinnélle on se, ettd massan
mddrén mddritys suoritetaan vasta sen jilkeen kun itse mas-
san ominaisuuden mddritys on suoritettu, ja ettjy mddrdn mis-
ritys suoritetaan optisin keinoin. Jos sen sijaan kuljetaan
pdinvastaista tiety ja suoritetaan mi&rin mddritys ennen
analyysid, ei saada toistettavissa olevia tuloksia.

Esilld oleva keksintd kdsittdd myds laitteen selluloosamassa-
ndytteen ligniinipitoisuuden midrittimisty varten, jolle
tunnusmerkillisii ovat yhtddltd vilineet alustavaa kemiallis-
ta analyysii varten, joihin kuuluu titrauskalusto, siilist
kemikaaliliuoksia varten, kemikaaliliuosten annostuslaitteet,
kemikaaliliuosten kuljetusjohdot, jotka johtavat reaktiosii-
1lid6n seki mahdollisesti tihsn upotettu laite massalietteen
h&mmentidmisty varten, sekg toisaalta laitteet tdmdn jdlkeen
suoritettavaa painon mddritystd varten Optisin keinoin, joi-
hin kuuluu mitta-astia massalietettsg varten, johto siihen
kuuluvine pumppuineen massalietteen toistuvaa kierrdtysts
varten pysyttden massakuidut tasaisesti Jakautuneina liet-
teeseen, optinen mittauslaite, jonka ldpi kiertivi massalie-
te kulkee ja johon kuuluu valonlédhde, havaintilaitteet massa-
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lietteen ldpi kulkevan valon vastaanottamista varten ja
vksikkd mittaussignaalien rekisterdimistd ja laskemista var-
ten, ja mahdolliset johdot massalietteen siirtoa varten
mitta-astiassa optiseen mittauslaitteeseen ja vastaavasti

veden sydttdd varten mitta-astiaan.

Se, misti massan valmistusprosessin vaiheesta nédyte otetaan,
riippuu osaksi siitd, mikd massan ominaisuus kiinnostaa.
Tidrked massan ominaisuus on sen ligniihipitoisuus. Silla

on merkitystd useissa massan valmistusprosessin vaiheissa.
Tavallisesti massandytteet ligniinipitoisuuden middritystd
varten otetaan keiton jidlkeen ja yhden tai useamman valkaisu-
vaiheen (esimerkiksi happikaasu-valkaisuvaiheen ja klooraus-

vaiheen) jidlkeen ja uuttovaiheen jdlkeen.

Otetun ndytteen massan sakeus vaihtelee nidytteenottokohdan
mukaan. Jotta optinen midirdn mddritys voitaisiin suorittaa
erittdin tarkasti, ndytteen on oltava kuitulietteend, jonka
sakeus on alle 5 %, mieluimmin alle 1 %. Keksint®d voidaan
soveltaa seki laboratoriotarkoituksiin ettd kdyttdtarkoituk-
siin, so. vdlittomdsti liittyen massan valmistusprosessiin,
ja se voi olla automatisoidussa muodossa. Massandytteen ka-
sittely sen ottamisen jdlkeen massan valmistusprosessista
riippuu siitd kdytetddnka keksintdd laboratoriotarkoituksiin
vai kdytetdidnkd sitd vdlittomasti kdytdn yhteydessd. Lignii-
nipitoisuutta miiritettdessd otetusta niytteestd on poistet-
tava jdteliped ja se on sitd varten pestidvd vedelld. Massa-
nidytteitd keittimen jdlkeen otettaessa on esimerkiksi sopi-
vaa seuloa ndyte, mik& kuitenkaan ei ole vdlttdmdtontd esi-
merkiksi silloin kun ndyte on otettu happikaasu-valkaisuvai-
heen jdlkeen. Jos massandyte otetaan juuri ennen massaliete-
virran menoca pesusuotimelle, sen sakeus on tavallisesti noin
1 %. Kiytdn aikana suoritettavissa midrityksissd on sopivaa
massanidytteen pesun ja mahdollisen seulonnan aikana ylla-
pitdd likimddrin samaa massan sakeutta, mikd merkitsee sitd,

ettd niyte saapuu reaktioastiaan ndytteen mddritystd varten



> 766472

kuitulietteen muodossa, jonka sakeus on noin 1 %. On kuiten-
kin tdysin mahdollista ndytteen pesun Ja/tai seulonnan aji-
kana vidliaikaisesti Suurentaa tai vastaavasti Pienentdi kui-
tupitoisuutta. oOn mySs mahdollista ottaa né4yte huomattavasti
sakeampana ja viedji ndyte reaktioastiaan ndin sakeana, tai
laimentaa vedellj matkan varrella. On my&s mahdollista ottaa
ndyte noin 1 % sakeana ja sen j&ilkeen Suurentaa sen sakeutta
pPoistamalla siiti vettd, ja viedi ndyte sitten reaktioastiaan.
Keksintdg sovellettaessa laboratoriotarkoituksiin menetel -
1448n esimerkiksi Seuraavasti. Jos massandyte otetaan esimer-
kiksi keittimen puskujohdosta, se seulotaan ns. Wennberg-
seulalla. Seulonnan jdlkeen massa pestddn vieli arkkimuotis-~
Sa ja muodostetaan arkiksi, joka huopautetaan kuivalla imu-
arkilla niin, ettj sakeudeksi tulee noin 30 %. Niin saadusta
ndytearkista otetaan likimd&ridinen mddrd, joka on noin kolme
kertaa niin suuri kuin laskettu kuiva ndyte. Kiytinndssi
tdmd kdy siten, etty se henkild, joka suorittaa analyysin,
repii irti tietyn osan ndytteesty, joka suuruudeltaan on li-
kimddrin samanlainen kerrasta toiseen. Koska massan m&iirs

ei ole kriittinen, on helppoa vakiinnuttaa rutiini irtire-
vittyyn massan ndytepalaan nihden. Sen jdlkeen ndytepala las-

ketaan reaktioastiaan.

Jos ligniinipitoisuusm&éritys suoritetaan sen menetelmdn mu-
kaan, joka perustuu siihen montako ml 0,1-N kaliumpermanga-
naattiliuosta massa kuluttaa kuivaksi ajatellun massan gram-
maa kohti, kuten esimerkiksi SCAN-menetelméllé, liite B,
Seuraava on voimassa. Laboratoriossa ndytettd keksinndn mu-
kaan otettaessa massa vied&din reaktioastiaan kiintedssi muo-
dossa niin suurena, ettd sen arvioitu kuivapaino on noin 1 gq.
Ndyte lietetdin 400 ml:aan vetti. Ndytettd keksinnén mukaan
automaattisesti otettaessa massandyte saapuu reaktioastiaan
mieluimmin lietteens. Reaktioastian tdytyy niin ollen vetdd
huomattavasti enemmédn kuin 400 ml. Keksinndn eriin ensisji-
jaisen sovellutusmuodon mukaan massaliete viedddn tilavuudel-
taan ylisuurena reaktioastiaan, joka on esimerkiksi varustettuy
sul jettavissa olevalla ylijuoksulla tasolla, joka vastaa
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400 ml tilavuutta. T&mdn ylijuoksun kautta poistuu nestettd
kuituineen tai ilman kuituja kunnes ndytteen tilavuudeksi
saadaan 400 ml. On tietenkin myds mahdollista viedd massa-
nidyte lietteend, jonka tilavuus on pienempi kuin 400 ml ja
sen jdlkeen lis&dtd vettd 400 ml :aan saakka tai enemménkin.
Viimeksimainitussa tapauksessa ylimddrdneste kuitujen kans-
sa tai ilman kuituja on laskettava pois ennen varsinaisen
analyysimenettelyn alkamista. Tietenkin ndyte voidaan liet-
ti4 tilavuuteen, joka poikkeaa 400 ml:sta, so. tilavuus voi

olla sekd suurempi ettd pienempi kuin 400 ml.

Niin kuin edellisestd selvidd, keksinndén mukaisen menetelmidn
yhteydessd ei ole vilttamiatdntd pitdd huolta koko siitd kui-
tumddrdstd, josta ndyte koostuu ndytteenottohetkelld. Sen
sijaan on tdysin vilttamatdntd pitdd huoli kaikista kuiduis-
ta analyysin suorituksen aikana ja analyysin pdatyttya,

miirin middritystd varten.

SCAN-menetelmidssd ndytteeseen, soO. massaeriidn, joka kdsittaad
noin 1 g kuivaksi ajateltua massaa, lietettynd 400 ml:aan
vettd, vieddidn 50 ml 4-N rikkihappoa sen hapottamiseksi. Sen
jdlkeen lisdtddn 50 ml 0,1-N kaliumpermanganaattiliuosta.
Reaktio keskeytetddn 10 minuutin kuluttua lisddmdlld 20 ml
1-N kaliumjodidiliuosta, minkd jdlkeen muodostunut jodi tit-
rataan 0,2-N natriumtiosulfaattiliuoksella. Indikaattorina
kdytetddn tarkkelvsta. Xemiallinen enalyysi merkitsee siis
sitd, ettd massaliete vield laimenee. Keksinndn erddn en-
sisijaisen sovellutusmuodon mukaan koko massalietemddra vie-
diin kerdysastiaan. Huolimatta siitd niytteen laimenemisesta,
joka tapahtuu kemikaaliliuosten lisdsdmisen johdosta, ndytet-
t3 mieluimmin laimennetaan vield lisdd, mitatulla vesimdidrdl-
14. Tatd kidytetddn samalla reaktioastian huuhtomiseen niin,
ettd kaikki massa varmasti siirtyy reaktioastiasta seuraa-
vaan kuitupitoisuuden optiseen mittaukseen. Kerdysastialla

on kaksi tehtdvidi, yhtadlta keriti massaliete ja toisaalta
mahdollistaa ilman poistaminen massalietteestd siind tapauk-
sessa, ettd siihen on sekoittunut jlmaa. Kierrdtysjohdon

ja pumpun avulla massaliete viedddn kiertokulkuun kerdys-
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astiasta optiseen mittauslaitteeseen ja sen jilkeen takaisin
kerdysastiaan. Kuitenkaan aina ei tarvita kerdysastiaa, vaan
massaliete voidaan viedi suoraan reaktio- ja mittausastiasta
optiseen mittauslaitteeseen. On my&s mahdollista antaa sa-
man astian toimia reaktioastiana, mittausastiana ja kerdys-
eli ilmanpoistoastiana.

Optiseen mittaukseen voidaan k&yttdid mits tahansa mittaus-
laitetta, joka on riittdvidn tarkka ja luotettava. Esimer-
kiksi sopivasta Optisesta mittauslaitteesta on Eur-Control
nimisen yrityksen myymd TP2 Laboratory Fibre Analyzer. THssi
mittauslaitteessa kuituliete kulkee ldapindkyvin putken 1l&pi.
Yhdellsg puolen putkea on valonlé&hde, joka linssin kautta
ldhettis valonsdteen putken ja kuitulietteen ldpi. vastak-
kaisella puolella putkea ja ldhetetyn valonsédteen tasossa

on havaitsin. 10° kulman sisissj tdstd on viely toinen ha-
vaitsin. Mittaamalla Sse valomddri, joka menee suoraan niyt-
teen 1l4pi ja se valon mdird, joka poikkeaa 10° tdstd suunnas-
ta, saadaan tieto kuitujen midsdristy kuitulietteessy. Tdmd
voidaan lukea esimerkiksi milligrammoina kuituja lietelitraa
kohti. Mg-miirj saadaan vertaamalla koetilaisuudessa mitat-
tua valonvoimakkuutta aikaisemmin tehtyihin kalibrointiko-
keisiin. On Oosoittautunut, etty erityisen sopiva kuitupitoi-
Suus massalietteessi tity laitetta kdytettdessi on 0,4-0,8 g,
SO. 400-800 mg, litraa kohti. Kiy kuitenkin myS8s hyvin pidin-
sd mitata seky Pienempii etti Suurempia kuitupitoisuuksia.

den milligrammoina litraa kohti ja tarkat tiedot on olemassa
lisdtyists vesimddristsd siity ldhtien kun massa on viety
reaktioastiaan,yksinkertaisella matematiikalla on mahdollista
laskea analysoidun massan mddri grammoina, mink&&nlaista
massan punnitusta suorittamatta.

Markkinoilla on toisenkintyyppisié optisia sakeusmittareita,
esimerkiksi yrityksen Cerlic Electronics AB:n myymd mittari
nimeltd ACM. T&min laitteen mittausperiaate perustuu sellu-
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loosakuitujen kykyyn absorboida ja heijastaa valoa. Ldhetti-
men ja vastaanottimen vdlinen valon hdvid antaa tdyden mitan
kuitusakeudesta. Kdytetddn infrapunavaloa, ldhetettynd syk-
keini. Ilmoituksen mukaan mittausalue on vdlilla 0,00005 -

noin 4 %.

Esilli olevaa keksintdd voidaan kdyttdd massan muidenkin omi-
naisuuksien kuten esimerkiksi massan valmistuksessa tapahtu-
neen pesuhdvidén mittaamiseen. Tdssd analyysissd massasta
otetaan nidyte, joka laimennetaan vedelld tiettyyn tilavuuteen.
Esimerkiksi ioni-selektiivisten elektrodien avulla voidaan
middrittdd pesuhdvidmdidrid, so. se paljonko massa sisdltdd ei-
toivottua orgaanista ja epdorgaanista ainesta keiton ja pesun
jdlkeen. Sen jidlkeen massaliete viedddn optiseen laitteeseen,
jossa kuitupitoisuus md&ritetddn esimerkiksi mg:na litraa
kohti. Koska ndyte on laimennettu vedelld tiettyyn tilavuu-
teen, on yksinkertaista laskea pesuhdvid ja ilmaista se esi-
merkiksi kg:na Na2504 massatonnia kohti. Pesuhdvidén mdari-
tys voidaan tehdd myds viemilld edustava, pieni osa ndyte-
nesteesti liekkifotometriin ja analysoimalla se siind. Tdl-
laisessa tapauksessa otettu ndytemddrd tdytyy mitata ja las-

kea pois annetusta tilavuudesta kuitupituusmddrityksessd.

Esimerkiksi tidhin mennessid sovellutetussa sellumassan lig-
niinipituusmiirityksessd kappa-lukuna massandytteen kuivatus
ennen sen punnitusta vaatii tuntien suuruusluokkaa olevan
ajan. Kuivatettaessa ndytettd 105°C ldmpdtilassa nk. pika-
kappalukumenetelmdn mukaan kuivatusaika on 45-60 minuuttia
ja tdhdn tulee lisdksi joitakin minuutteja punnitustointa
varten. Kun sellumassan middrdn middritys suoritetaan keksinndn
mukaan, aikaaviepd kuivatustoimi j&& kokonaan pois niin kuin
punnitusvaihekin. M#&r&n mddritys optista tietd keksinndn
mukaan, joka suoritetaan ndytteestd, joka jo on analysoitu,
vaatii sen sijaan ainoastaan 4-5 minuuttia, mikd tietdd
sitd, ettd keksinndn ansiosta on kdynyt mahdolliseksi saada
varma, esimerkiksi massandytteen ligniinipitoisuuden arvc

vihintdin 40 minuuttia nopeammin kuin aikaisemmin on ollut



analyysitekniikkaa. Tdll3 on hyvin suurij merkitys massan val-
mistusprosessin ohjauksen kannalta. Sen ansiosta, etty tie-
tyissg tapauksissa hankala massan Punnitusvaihe jd& pois,
Saavutetaan monia etuja. Kun massandyte aikaisemman teknii-

Sandytteesty havigg matkalla Punnituksestga analyysiin, tami
on kohtalokastaznnlyysin tulokselle. Keksinndn mukaista me-

Massan kasittelyn, So. kuivatuksen ja Punnituksen vaatiman
ajan lyhentdmiseksi On aikaisemmin ehdotetty Ootetun massa-
ndytteen jakamista kahteen O0saan, jolloin kuivapitoisuus mig-
ritetidin toisesta ndytteenosasts ja analyysi Suoritetaan toj-
Sesta néytteenosasta, joka punnitaan vVerraten paljon vettl
sisdltdving, minkd j&lkeen sen kuivapaino lasketaan jdlkeen-
Pdin. T&llaisen menetelmin toiminnallisuuden edellytykseni
kuitenkin on Se, ettd niytteen jakaminen kahteen osaan tapah-
tuu siten, etty sekd kuivapitoisuus ettd muut ominaisuudet
ovat nidytteissy Yhtédpitgvit, Tdmd on €rinomaisen vaikeata
Ssaavuttaa kdytdnndssy. Keksinnén mukaisessa Menetelmédssy myg-
ran mddritys Suoritetaan kuiduista, joille jo on Suoritetty
analyysi (taij niiden maddrdtysty Prosentuaalisesta Osasta).

Oheisessa Piirustuksessa

toriotarkoituksiin sovellettaessa,
kuvio 3 esittiy laitteistoasetelmaa, joka on tarkoitetty
kdytett&viksi keksintsi Sovellettaessa vdlittdmissy vyhtey-~

dessi massanvalmistusprosessin kanssa,
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kuvio 4 esittdd massan kdsittelyn virtauskaaviota ndytteen-
otosta kemiallisen analyysivaiheen kautta midrdn mddritys-
vaiheeseen keksinndn automatisoidussa muodossa,

kuvio 5 esittdi massojen SCAN-menetelmdn mukaan ja keksin-
ndn mukaan saatujen ligniinipitoisuuksien (kappa-lukujen)

vilistd vertailua.

Seuraavassa selitetdin keksinndn soveltamista selluloosamas-

san kappa-luvun mddritykseen kuvioiden 1-4 avulla.

Kuvion 1 mukainen laitteistoasetelma sopii kdytettdvdksi la-
boratorioissa esimerkiksi tutkimuslaboratorioissa ja kdyttd-
laboratorioissa. Massaa, jonka sakeus on noin 30 % ja ar-
vioitu miird noin 3 g, viediin reaktioastiaan 1. Massandytet-
ti ei ole punnittu, vaan laborantti vie astiaan sellaisen
miirin, jonka hén arvioi painavan noin 3 g. Reaktioastiaan
l1isitisn 400 ml vettd, minkd jdlkeen massanidyte lietetddn
potkurisekoittimella 2 lietteeksi. Astiassa 3 sdilytetddn
0,1-N kaliumpermanganaattiliuosta (KMnO4) ja astiassa 4 sdi-
lytetddn 0,2-N natriumtiosulfaattiliuosta (Na25203). Massa-
liete hapotetaan 50 ml:1la 4-N rikkihappoa (HZSO4) kdsin mi-
tattuna ja pipetoituna, ja sen jédlkeen l1isitdsn 50 ml kalium=
permanganaattiliuosta astiasta 3 dosimetriksi nimitetyn
annostuslaitteiston 5 avulla. Massa saa reagoida lisdtyn
kaliumpermanganaatin kanssa 10 minuuttia, minki jédlkeen reak-
tio keskeytetddn 1isisamilld reaktioastiaan 20 ml 1-N kalium-
jodidiliuosta (KJ) . Kaliumjodidiliuos mitataan ja lisdtiddn
kisin esimerkiksi ns. vogel-pipetin avulla. Indikaattoriksi
lisdtddn muutamia tippoja tirkkelysliuosta. Kayttdmattd jad-
nyt kaliumpermanganaatti reagoi lisdtyn kaliumjodidin kanssa
jodiksi J,. Syntynyt vapaa jodi titrataan natriumtiosulfaat-
tiliuoksella reaktioastiassa. Natriumtiosulfaattiliuos vie-
diin astiasta 4 asteikolla varustetun annostuslaitteen 6
kautta reaktiocastiaan. Loppupisteesséd pannaan merkille kulu-
tettu natriumtiosulfaattiliuoksen midiri, minkd jdlkeen les-
ketaan jodin ja vastaavasti kaliumpermanganaatin ekvivalentti

miirid. Koska lisatty kaliumpermanganaattimééré ja kdyt=dndttd
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jdényt kaliumpermanganaattimééra tiedetddn, saadaan vdhen-
nyslaskun avulla se kaliumpermanganaattimééré, joka on rea-
goinut massan kanssa.

Reaktioastian 1 sisdltd kaadetaan mifta-astiaan 7. Reaktio-
astia huuhdotaan huolellisesti vedells siten, etti kaikki kui-
dut siirtyvit mitta-astiaan 7. Tamd on varustetty asteikol-
la, ja massalietteeseen lis&tddn vetty johtoa 8 mydten 2
litraa Osoittavaan merkkiin saakka. Sen jilkeen ndin saatu
massaliete siirret&iin johtoa 9 mySten kerdys- ja ilmanpois-
toastiaan 10. Tisty astiasta otetaan lietevirta, joka pumpun
11 ja kierrdtysjohdon 12 avulla saatetaan kiertokulkuun.
Tamidn kiertokulun aikana liete kulkee optisen mittauslaitteen
13 kautta, Joka k&sittidi mm. ldpin&kyvin kyvetin, valonlih-
teen, ilmaisimet ja mittasignaalin rekisterimis— ja lasken-
tayksikén. Pumpun 11 pumppauskyky on niin suuri ettd liet-
teessd olevat kuidut koko ajan pysyvit liikkeessy ja tasai-
sesti jakautuneina lietteeseen. Koska ndyte koostuu likimidg-

tuna 2 litraan vettd, massan sakeus on noin 500 mg/l1. Kun
massaliete toistuvasti kulkee optisen mittauslaitteen 13
ldpi, saadaan signaali, joka aikaisemmin Suoritettujen kalib-
rointikokeiden avulla antaa tarkan tiedon kuitupitoisuudes-
ta mg:na/l. Koska tilavuus tunnetaan (2 litraa), saadaan
massamddrd grammoina vksinkertaisesti. Jakamalla kulutetun
kaliumpermanganaattiliuoksen ml-mddri massan g-mddr&dlli saa-
daan massan kappaluku. Massalietteen kuitupitoisuuden mit-
tauksen pddtyttys liete Poistetaan viemiriin johtoa 14 myd-
ten.

ratoriotarkoituksia varten, jossa reaktioastiana ja mitta-
astiana on sama astia. Astiassa 15 sdilytetdin natriumtio-
sulfaattiliuosta, joka annostuslaitteen 16 kautta vieddin
mittaus- ja reaktioastiaan 17. Astiassa 18 sdilytetdidn ka-
liumpermanganaattiliuosta, joka annostuslaitteen 19 kautta
viedddn mittaus- ja reaktioastiaan 17. Massandyte, jonka
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1ikimddrdinen kuivapaino on 1 g, lisitdidn johtoa 20 mySten.
Massandyte lietetddn sugpensioksi potkurihémmentimellé 21,
minkd jidlkeen kemiallinen analyysi suoritetaan edellsd seli-
tetylld tavalla. Sen jélkeen kun analyysi on suoritettu, li-
sitisin vield vettd johtoa 20 myoSten niin, ettid nesteen pinta
nousee 2 litran merkkiin. Sen jdlkeen liete lasketaan johtoa
22 mySten kerdys- ja ilmanpoistoastiaan 23. Tdstd astiasta
suspensiota kierritetdin useita kertoja johtoa 24 mydten ja
astian 23 kautta pumpun 25 avulla. Kierrdtyksen aikana suspen=
sio kulkee optisen mittauslaitteen 26 lipi kuitupitoisuuden
mittaamiseksi mg:na/l. M&drdn madrityksen padtyttyd suspen-

sio lasketaan viemdriin johtoa 27 mybten.

Kuvio 3 esittdd laitteistoasetelmaa, joka kuvioiden 1 ja 2
mukaisiin laitteistoasetelmiin verrattuna on automatisoi-
dumpi. T&méd keksinndn sovellutusmuoto on ajateltu k3dytettd-
viksi ensisijassa tehtaalla, esim. keittimdssid ja/tai valkai-

simossa.

Keskelld laitteistoasetelmaa on yhdistetty mittaus- ja
reaktioastia 28. Johtoa 29 mySten massandyte lisdtddn laimea-
na suspensiona. Suspension midrd ei ole kriittinen, vaan voi
olla esim. 700-800 ml. Kun t&md midrid suspensiota on lisdtty
astiaan 28, johdossa 30 oleva venttiili avataan, niin et<zd
suspensio valuu pois johdon imuaukon tasolle. Jidljelld oleva
suspension tilavuus on t4118in 400 ml. Tarvittaessa suspen-«
siota voidaan uudelleen himment&dad potkurihémmentimellé 31.
Astiassa 32 sdilytetddn natriumtiosulfaattiliuosta ja sitd
lisdtddn reaktioastiaan annostuslaitteen 33 kautta. Kalium-
permanganaattiliuosta siilytetddn astiassa 34 ja sitd lisd-
tiin reaktioastiaan annostuslaitteen 35 kautta. Astiassa 36
sdilytetddn rikkihappoliuosta ja sitd lisdtddan reaktioastiaan
annostuslaitteen 37 kautta. Kaliumjodidiliuosta sdilytetdan
astiassa 38 ja sitd johdetaan annostuslaitteen 39 kautta
reaktioastiaan. Sen jdlkeen kun rikkihappo ja kaliumpermarga-=
naatti on lis&dtty suspensioon, ligniinid sisdltdvan massan
annetaan reagoida kaliumpermanganaatin kanssa tietty aika.

SCAN-menetelmdn mukaan reaktioajan on oltava 10 min. On kui-
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tenkin mahdollista lyhentis reaktioaika esim. 5 minuutiksji.
Reaktio keskeytetidn lisddmg11y kaliumjodidia. Sen jdlkeen
lisdt&sn natriumtiosulfaattia reagoimaan muodostuneen jodin
kanssa. Reaktioastiaan 28 on upotettuna redox—elektrodipari,
Platina-elektrodi 40 ja vertauselektrodi 41. Redox-elektro-
dipari l4htee loppupistetitrauslaitteesta 42, joka on vyhtey-
dessi natriumtiosulfaattiliuoksen annostuslaitteen 33 kans-
$a. Kun kaikki jodi on kulunut reaktioon natriumtiosal faa-
tin kanssa, tapahtuu hyppédyksellinen redox-potentiaalin muu-~
tos, ja t4l18in lopetetaan natriumtiosulfaattiliuoksen 1li~
sddminen, ja lisdtty misry voidaan lukea annostuslaitteesta
33. Kun kemiallinen analyysi t&ten on valmis, j&dljelld on
vield massandytteen miirin mddritys.

Suspensiolle, t&ty laimennetaan vield lisidimilly siihen vetty
johtoa 43 mydten. Vetti lis&t&dsn sellainen mddrd, etti nes-
teen pinta nousee esim. 2 litraan asteikolla varustetussa
reaktioastiassa 28. Johtoa 44 my&ten Suspensio johdetaan ke-
rdys- ja ilmanpoistoastiaan 45. Pumpulla 46 Suspensio saate-

ta. Tdmin kierr&dtyksen aikana suspensiovirta kulkee useita
kertoja optisen mittauslaitteen 48 kautta. Mity Suspension
vedelly laimentamiseen reaktioastiassa 28 tulee, ei ole tar-
peen laimertaa sitj tarkoitettuun tilavuuteen yhdess& vaihees-
sa, vaan on pParempi laimentaa Suspensio ensi vaiheessa tiet-~
tyyn tilavuuteen ja viedi tamy kerdysastiaan 45, Tdmdn j&1-
keen lis&itiin johtoa 43 mydten mitatty lisdmdsrs vettd, joka
samalla toimii huuhtelunesteené, jonka tarkoituksena on pois~-
taa kaikki massakuidut reaktioastiasta 28. Kun md&rin migri-
tys on pddttynyt, massasuspensio lasketaan viemdriin joh-

toa 49 mydten.

Keksint&d tihin laitteistoasetelmaan SOvellettaessa ei tarvita
mitddn k&sin suoritettavia toimia, vaan massan ligniinipi-
toisuuden mddritys suoritetaan kokonaan automaattisesti. On
kuitenkin mahdollista Ssuorittaa joitakin toimia k&sin tissi-
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kin keksinndn sovellutusmuodossa. Kdytdnndssd saattaa esimer-
kiksi esiintyid sellainen tilanne, ettd joku henkild keitté-
mSsti tai valkaisimosta haluaa mddritt&d kappaluvun massas=
ta, joka on otettu koossapysyvidstd rainasta, niin ettd massa
ei ole suspension muodossa. Tdllaisessa tapauksessa massandy-
te lasketaan kiintedssi muodossa kdsin reaktioastiaan 28, min-
k& jdlkeen lisdtddn vettd johtoa 43 mydten johdon 30 imu-
aukon tasolle saakka, so. 400 ml tilavuuteen. Tdllaisessa
tapauksessa on vdlttdmdtdnta kdyttdd potkurihdmmennintd 31
massakuitujen vapauttamiseksi veteen, kemialliseen analyy-

siin sopivaksi suspensioksi.

Kuvio 4 esittdi virtauskaaviota tdysin automatisoidusta kek-
sinndn sovellutusmuodosta. Kuviossa esitetddn massandytteen
tie ottamisesta suoraan massankuljetusjohtoon, pesun ja mah-
dollisen seulonnan, kemiallisen analyysin ja optisen mddrdn-
midrityksen kautta viemdriin laskemiseen saakka. Lisdksi sii-
ni esitetdin tietojen kerdiminen ja tietokoneen kdyttd kappa-

luvun laskemiseen.

Johtoa 50 mySten kuljetetaan esimerkiksi valkaisematonta
massaa suspensiona. Johtoon 50 on kytketty ndytteenottolaite
51. Markkinoilla on lukuisia nidytteenottolaitteita ja niistd
voidaan jokin valita. Ndytteen tilavuus riippuu johdossa 50
olevan massan sakeudesta. Tilavuus sovitetaan siten, ettd
reaktioastiaan 52 vietdvin massan kuivapaino on noin 1 g.
Otettu nidyte johdetaan johtoa 53 mydten astiaan 54, jossa
massa pestdidn ja mahdollisesti seulotaan. Puhdasta vettd
lisitiin astiaan johtoa 55 mySten ja pesussa poistetut ja mah-
dollisesti seulonnassa poistetut epdpuhtaudet poistuvat as-
tiasta jontoa 56 mydten. Ndytteen tilavuutta voidaan tdssd
vaiheessa haluttaessa helposti korjata. Astiassa 54 tapahtu-
va pesu ja mahdollinen seulonta on tehtdvd tarkasti siten,
_ettd mitddn pesuhdviditd (orgaanisia ja epdorgaanisia epipuh-
tauksia) ei kulje massandytteen mukana reaktioastiaan 52.
Pesty ja mahdollisesti seulottu niyte johdetaan johtoa 57
mySten reaktioastiaan 52. Vastaavia, kaliumjodidia varten

tarkoitettuja laitteita on merkitty numeroilla 60 ja 61,
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johtoa 68 mySten optiseen méérénméérityslaitteeseen 69. Sen
jdlkeen kun kuitupitoisuus/l Oon mddritetty, massasuspensio

lasketaan viemdriin johtoa 70 mySten.

td 71, johon Ssisdltyy tietokone. Tietokoneen avulla ohjataan
kaikkia vaiheita siitd lihtien kun ldhetetdsn signaali, joka
ilmaisee, etty massanédyte on Ootettava, siihen saakka, etty
ldhetet&dsn signaali, etty valmiiksi analvsoitu ndyte on
laskettava Viemdriin. Keksintdi massan ligniinipitoisuuden
analyysiin Soveltamalla ei ole mahdollista seurata tdtsd
jatkuvasti, vaan kyseessd on aika ajoin tapahtuva ligniini-
pPitoisuuden mddritys. Verrattuna ennestddn tunnettuun ana-
lyysitekniikkaan, joka perustuu vesiliuoksina olevien kemi-
kaalien lisddmiseen ja titrimetriaan, keksintd kuitenkin mer-
kitsee siti, etty kokonaiskiertoaika ndytteen ottamisesta
siihen, ettd tieto kappaluvusta saadaan, huomattavasti lyhenee.
Kiertoaika on noin 20 minuuttia. Huomattava osa tdstd ajas-
ta, nimittdin 10 minuuttia, kuluu siihen vaiheeseen, joka
kestis kaliumpermanganaatin lisddmisesty massan ja kalium~
permanganaatin vilisen reaktion keskeyttidmiseen kaliumjodi-
dia lis&4m&114. SCAN-normin mukaan On ndin pitkin ajan ku-
luttava, mutta on tdysin mahdollista lyhentdid timsy aika esim.
5 minuutiksi, mikj merkitsee sitd, etty kokonaiskiertoaika
lyhenee noin 15 minuutiksi.bTamé merkitsee siti, etts mahdol-
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san ligniinipitoisuuteen tulee operaattorin tietoon joskaan

ei heti, niin verraten lyhyessd ajassa ja erittdin tarkasti.

Keksinndn mukaisen menetelmdn edelleen valaisemiseksi seu-
raavassa suoritusesimerkissa selitetisin laboratoriokokeita
toisaalta ennestddn tunentun tekniikan mukaan ja toisaalta

keksinnén mukaan.

Esimerkki 1

Sulfaattisellutehtaassa otettiin ndytteitd neljdstd paikasta,
kaksi mintysellundytettd ja kaksi koivusellundytettd. Mdnty-
sellu otettiin toisaalta vidlittdmdsti keittimen jdlkeen ja
toisaalta sen jidlkeen, kun massalle oli suoritettu happi-
kaasuvalkaisu. Koivusellu otettiin toisaalta seulomon jal-
keen ja ennen ensimmdistd valkaisuvaihetta ja toisaalta en-

simmiisen uuttovaiheen jdlkeen.

Niytteiden kappaluku miiritettiin sekd tunnetun tekniikan ma-=

kaan, ettd kdyttdmdlld esilld olevaa keksintda.

Tunnetulla tekniikalla tarkoitetaan tdssa modifioitua SCAN-
menetelmis (SCAN-C 1:77, liite B). Otettuja ndytteitd kdsi-
teltiin seuraavalla tavalla. VdlittOmdsti keittimen jdlkeen
otettu mintysellu seulottiin ns. Wennberg-seulassa. Seulcn-
nan jidlkeen massa pestiin 1isiksi arkkimuotissa ja muodostet-
tiin arkiksi, joka huopautettiin kuivalla imupaperiarkilla
siten, ettd massan sakeus oli noin 30 . Arkit kuivatettiin
sen jadlkeen kuivatuskaapissa 105°C:ssa kunnes arkit olivat
abs. kuivat. Aikaa kuivatukseen kului 45-60 minuuttia. Kun
arkit olivat saavuttaneet abs. kuivuuden, punnittiin nopeasti
sopiva ndytemddrd, ts. noin 1 g, analyysivaa'alla, 0,001 g
tarkkuudella. Sen jidlkeen massandytteet vietiin titrausas-
tiaan, jossa kemiallinen analyysi suoritettiin SCAN-normin
mukaisesti. Muiden massandytteiden suhteen meneteltiin sa-
malla tavoin, poikkeuksena vain se, etti seulonta jdtettiin

pois. Kemiallinen analyysi antoi tiedon siitd, kuinka monta
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ml 0,1-N kaliumpermanganaattiliuosta eri ndytteet kulutti-
vat. Jakamalla nimi lukuarvot vastaavilla punnittujen nayt-

teiden painoilla Saatiin tieto eri ndytteiden kappaluvuista.

Kokeissa, jotka suoritettiin keksinnén mukaisesti, menetel -
tiin seuraavasti. Otetut massandytteet pestiin ja muodostet-
tiin arkeiksi edelly selitettyyn tapaan. Mitj valittdmisti
keittimen jilkeen otettuihin méntysellunaytteisiin tulee,
niille suoritettiin mySs seulonta samalla tavoin kuin edellj
on selitetty. TH118in saaduista miristy ndytearkeista otet-
tiin arvioituy mddrd, noin kolme kertaa kuivanégvyte. Nédyte-
palat saatiin repimdlli niiti ndytearkeista k&sin. Puhtaasti
kdytdnndssi tims kdvi siten, etty laborantti repi ndytear-
kista irti osan, joka Suuruudeltaan olij kerrasta toiseen
kutakuinkin yhtd suuri. Koska massan mddrd ei ollut kriit-
tinen,oli helppoa vakiinnuttaa rutiini ndytepalojen kokoon

ndahden.

Keksinnén mukaisissa kokeissa kdytettiin sity laitteistoase-
telmaa, joka on esitetty kuviossa 1. Edelld mainitut nidyte-
palat pantiin reaktioastﬁﬁnll.ja kemiallinen analyysi suori-
tettiin t&ysin SCAN-normin mukaisesti., Mitj kemialliseen ana-
lyysiin tulee, todettiin tdydellinen yhtépitivyys molempien
koesarjojen vdlilld. Tiamg merkitsee sitd, etty molemmissa
sarjoissa kdytettiin siti laitteistoa, joka kuviossa 1 on va-
rustettu viitenumeroilla 1, 2, 3, 4, 5 ja 6. Keksinnén mu-
kaisessa koesarjassa massandytteet siirrettiin reaktiocastiasta
1 mittausastiaan 7. Massandytteet koostuivat suspensiosta,
joka sisdlsi noin 1 9 massakuituja, 400 m] aluksi lisdttys
vettd, 50 ml rikkihappoliuosta, 50 ml kaliumpermanganaatti—
livosta, 20 ml kaliumjodidiliuosta, muutamia tippoja t&rkke-
lysliuosta ja tietyn ml-m&&rin natriumtiosulfaattiliuosta,
joka vaihteli kyseessi olevan massandytteen ligniinipitoi-
suudesta riippuen. Asteikolla varustettuun mitta-astiaan 7
lisdttiin johtoa 8 mySten vettsi 2 litran tilavuutta Oosoitta-
vaan merkkiin saakka. Se merkitsee sitd, etty kuitupitoi-
Suus suspensiossa oli noin 500 mg/1. Massasuspensio lasket-
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tiin kerdys- ja ilmanpoistoastiaan 10. Pumpulla 1l massasus-
pensio pakotettiin kiertdmédn astiasta 10 pumpun ldpi ja
johtoa 12 mydten takaisin astiaan 10. T&mén kierrdtyksen ai-
kana kuitususpensio kulki optisen mittauslaitteen lé&pi, jota
myy yritys nimeltd Eur-Control nimelld TP2 Laboratory Fibre
Analyzer. Timin mittauslaitteen toimintatapa on esitetty ai-
kaisemmin. Saatuja mittaussignaaleja verrattiin aikaisemmis-
sa kalibrointikokeissa saatuihin mittaussignaaleihin ja si-
ten saatiin tieto kuitupitoisuudesta mg:na/l. Tdten saatiin
myds tieto analysoidun nédytteen mddrdsta grammoina. Jakamal-
la kaliumpermanganaatin kulutus ml:na ndytteen mddrdlld gram-

moissa saatiin massandytteen kappaluku.

Saadut tulokset kdyvdt ilmi kuviosta 5, johon saadut mit-
taustulokset on merkitty hajontadiagrammaan siten, ettad
tiysin SCAN-menetelmdn mukaisesti mitatut kappaluvut ovat
yhdellid akselilla ja keksinndn mukaista menetelmdd kdyttder
mitatut kappaluvut toisella akselilla.

Niin kuin aikaisemmin on mainittu, neljd erilaista massaa

analysoitiin molemmilla menetelmilla. Kiytettiin seuraavia

symboleja:

(® = méntysellu keittimen j&lkeen

A = miantysellu happikaasuvalkaisun jdlkeen

X = koivusellu ennen ensimmdistd valkaisuvaihetta
[0 = koivumassa ensimmiisen uuttovaiheen jdlkeen

Mittaustulokset on merkitty silld tavoin, ettd jos esimerkik-
si tietty otettu massandyte on antanut kappaluvun 30 SCAN-
menetelmdn mukaisesti ja 32 keksinndn mukaisella menetelmdlld,
vedetdin ajateltu suora lukuarvosta 30 y-akselilla yhden-
suuntaisesti x-akselin kanssa ja toinen ajateltu suora luku-
arvosta 32 x-akselilla yhdensuuntaisesti y-akselin kanssa,

ja siihen, missd nédmd ajatellut suorat leikkaavat toisiaan
merkitdin piste. Se merkitsee sitd, ettd jos saadaan tark-

kaan samat lukuarvot molemmilla analyysimenetelmilld, niin
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kaikki pisteet osuvat samalle suoralle, joka lidhtee koor-
dinaattiakseleiden leikkauspisteesty ja jonka kaltevuus on
tarkasti 45°. Kuvioon merkittyjen vertailukokeiden luku-
mddrd on 63. Mitattujen arvoparien lineaarisessa regressio-
analyysissid (joka suoritettiin silli tavoin kuin on seli-
tetty sivuilla 323 ja 324 kirjassa "Statistical Package for
the Social Sciences", toinen painos, julkaissut McGraw-Hill
Book Company) Oosoittautui, etti mitattujen lukuarvojen vi-
1illd vallitsee Seuraava yhteys

Kappaluku 1,07 - kappaluku

SCAN keksintd + 0,25.

Eri pisteiden hajonta tdmdn suoran ympdrille on hyvin pieni,
mikd kdy ilmi siitd, etti korrelaatiokerroin r (laskettuna
silld tavoin kuin on selitetty sivuilla 280 Ja 281 kirjassa
"Statistical Package for the Social Sciences", toinen painos,
julkaisija McGraw-Hill Book Company) on 0,999, r:n ihanne-
arvo on 1,0, misti kdy ilmi, etti saavutettu korrelaatio

on yll&dttdvin hyvi.

Edelld olevasta kaavasta kdy ilmi, etti keksint&si kdyttden
mitatut kappaluvut ovat hiukan pienemmit kuin SCAN-menete] -
mdn mukaan mitatut kappaluvut. Mistj tdamd erotus aiheutuu,

ei ole selvitetty, mutta se Saattaa riippua massandytteiden
erilaisista kdsittelyisty. SCAN-menetelmin mukaisissa ana-
lyyseissi ndytteet kuivatettiin eénnen kemiallista analyysii,
korkeassa, 105°c lampétilassa, kun taas keksinnén mukaisessa
menetelmdssd niytteiti ei kuivatettu, vaan massa lisdttiin
reaktioastiaan noin 30 % sakeana. Aikaisemmin tehdyissi
105°C:ssa kuivatettujen ja 40°C:ssa kuivatettujen massojen
vertailuissa, jotka molemmat kuivatustavat ovat SCAN-menetel-
mdn mukaiset, on havaittu samanlainen erotus. Verraten nopea
kuivatus korkeassa ldmpStilassa ndyttdd t&h&n mennessyi suo-
ritettujen tutkimusten mukaan johtavan Suurempaan kappalukuun
siihen verrattuna, ettj massaa ei kuivateta lainkaan taj kui-

vatetaan hyvin helldvaraisesti.
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Edelli osoitettu tdysin SCAN-menetelmdn mukaan mitattujen ja
keksintdd kdyttden mitattujen kappalukujen vdlinen hyvd kor-
relaatio osoittaa, ettd on mahdollista lyhentdd kokonais-

kisittelyaikaa massojen kappa-lukua midritettiessd vdhintddn

40 minuutilla, ylldpitden hyva analyysitarkkuus.

Esimerkki 2

sulfaattimassaa otettiin ulos vilittdmisti keittimen jdlkeen,
Massa analysoitiin toisaalta SCAN-menetelmdn mukaisesti
(kuivattaen massaa 45-60 minuuttia 105°C limpdtilassa) Jja
toisaalta kdyttden keksinndn mukaista menetelm#d, mikd tie-
t44 sitd, ettd massaa el kuivatettu eikd punnittu ennen ke-
miallista analyysid. Otettu massandyte seulottiin ja pestiin
samalla tavoin kuin esimerkin 1 johdannosta kay ilmi. Kymme-

nen analyysid suoritettiin kummallakin menetelmdlld.

Saadut mittaustulokset kdyvit ilmi taulukosta 1.

Taulukko 1
Kappaluku keksinndn Kappaluku SCAN-menetel-
mukaan min mukaan
31,5 32,9
31,3 33,2
31,6 33,5
31,4 33,4
31,0 33,5
31,4 33,5
30,8 33,7
31,6 33,6
31,2 33,5
31,3 33,3
Keskiarvo 31,3 33,4
Hajonta 0,26 0,23

Hajonta = S on laskettu totunnaiseen tapaan, joka on selitet-
ty esimerkiksi sivulla 184 kirjassa vStatistical Package for
the Social Sciences", toinen painos, julkaisija McGraw-Hill

Book Company.
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Niin kuin asianomaisilla menetelmilly mitattujen kappaluku-
jen keskiarvosta kdy ilmi, saatiin ndissfkin kokeissa jonkin
vVerran suurempi lukuarvo keksinn&n mukaisella menetelmdlly.
Lisdksi kiy ilmi, etty saatujen mittaustulosten hajonta on
yllattivan pPieni molemmissa menetelmissy.

Tdmd osoittaa, ettd keksintsy kdyttden on mahdollista merkit-
sevdsti lyhyemmissji ajassa kuin aikaisemmin on ollut mahdol-
lista, laskettuna massandytteen ottamisesta kappaluvun laske-
miseen, saada tarkka tieto massan ligniinipitoisuudesta,

ohjausta.
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd sellumassan ominaisuuksien, esimerkiksi lig-
niinipitoisuuden misrittimiseksi, jossa ndyte-erd massaa
otetaan ja analysoidaan kemiallista tai fysikaalista tietd,
tunnettu siitd yhdistelméstd, etti niyte ensiksi
analysoidaan ja sen jdlkeen miiritetddn analysoidun ndytteen
tarkka massamddrd, joka on vilttamitdn kyseessd olevan massan
ominaisuuden laskemiseksi, saattamalla koko analysoitava nay-
te tai mitattu osa siita laimean kuitususpension muodossa
kulkemaan optisen mittauslaitteen ldpi kuitupitoisuuden mit-

taamiseksi.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnet -
t u siitd, ettd nayte analyysin jdlkeen ja ennen optista
mittausta laimennetaan mitatulla mddrallad vetti siten, ettd

kuitususpension sakeus tulee olemaan alle 5 %, mieluummin 1 %.

3. Patenttivaatimuksen 1 ja 2 mukainen menetelmd, t un -
nettu siitd, ettd kuitususpensio analyysin jdlkeen vie-
dain keriysastiaan, josta kuitususpensiovirta useita kertoja
otetaan ja saatetaan kulkemaan mainitun optisen mittauslait-

teen ldpi ja sen jdlkeen palautetaan kerdysastiaan.

4. Patenttivaatimusten 1-3 mukainen menetelmd, t unmne t-
t u siitd, etta kuitususpension kulkiessa optisen mittaus-

laitteen ldpi mitattua signaalia verrataan aikaisemmin kalib-
rointikokeissa mitattuihin signaaleihin kuitupitoisuuden las-

kemiseksi mg:na massaa suspensionesteen litraa kohti.

5. Patenttivaatimusten 1-4 mukainen menetelmd, t unnet -
t u siitd, ettd otettu massandyte pest&ddn ja mahdollisesti

seulotaan ennen analyysin suorittamista.
6. Patenttivaatimusten 1-5 mukainen menetelmd, tunmne t-
t u siitd, ettd otettu massanidyte muodostetaan yhtendiseksi

massa-arkiksi ennen analyysin suorittamista.

7. Laite selluloosamassanaytteiden ligniinipitoisuuden
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m&érittémiseksi, tunnettau yhtddlts vdlineistd alusta-
vaa kemiallista analyysig varten, joihin kuuluy titrausvili-
neistd, sdilidits (3, 4) kemikaaliliuoksia varten, annostus-
laitteita (5, 6) kemikaaliliuoksia varten, johtoja kemikaali-
liuvosten kuljetusta varten, jotka avautuvat reaktioastiaan
(1) ja mahdollisesti siihen upotettu laite (2) massasuspen-
sion hdmmentdmisty varten ja toisaalta vdlineet jilkeen seu-
raavaa, optista tiety tapahtuvaa painon mddritysti varten,
joihin kuuluu mitta-astia (7) massasuspensiota varten, johto
(12) ja siihen kuuluva pumppu (11) Mmassasuspension toisty-
Vaa kierrdtyst4d varten ylldpit&en massakuidut tasaisesti
jakautuneina Suspensioon, optinen mittauslaite (13), jonka
ldpi kiertivs massasuspensio kulkee ja johon kuuluu valonlih-
de, havaitsimet massasuspension ldpi kulkeneen valon havait-
semiseksi ja yksikk& mittaussignaalien rekisterdimiseksi ja
laskemiseksi seky mahdolliset johdot (9, 8) massasuspension
Siirtoa varten mitta-astiasta Optiseen mittauslaitteeseen

ja vastaavasti veden lis&ddmisti varten mitta-astiaan.

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen laite, ¢t y nnettuy
siitd, etti reaktioastiana ja mitta-astiana on yksi ja sama
astia (17).

9. Patenttivaatimuksen 7 ja 8 mukainen laite, tunne t -
t u siitd, etty kerdysastia (10) on sijoitettu mitta-astian
(7) ja massasuspension kierrdtysjohdon (12) viliin.

10. Patenttivaatimusten 7-9 mukainen laite, tunnet t u
siitd, etti titrauslaitteisto koostuu loppupistetitraatto-
rista (42), johon kuuluu elektrodipari (40, 41), joka on upo-
tettu reaktioastiaan (28) redoxpotentiaalin hyppdyksellisen
muutoksen havaitsemista varten.

11. Patenttivaatimusten 7-10 mukainen laite, tunne t -
t u siitd, etty siihen tdysautomaattista analyysid varten
sisdltyy ndytteenottolaijte (51) ja sen jdlkeen seuraava laite
(54) otetun massasuspension Pesua ja/tai seulontaa varten,
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johdot (53, 57, 55, 56) massasuspension siirtoa varten navt-
teenottolaitteesta pesulaitteeseen ja sen jdlkeen edelleen
mittaus- ja reaktioastiaan (52) ja pesunesteen siirtoa varten
pesulaitteeseen ja vastaavasti puhtaaksipestyn aineksen siir-
toa pesulaitteesta sekd yksikkd (71) mittaparametrien ha-
vaitsemista ja kerdystd sekd lopullista massan ligniinipi-

toisuuden laskemista varten.
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Patentkrav
~S-ErRrav
1. Forfarande for bestimning av cellulosamassaegen-

skaper, exempelvis ligninhalt, varvid en pProvmingd av
massa uttages och analyseras pia kemisk eller fysikalisk
vig, Kdnneteckn at av kombinationen, att
provet fodrst analyseras och direfter bestimmes den exakta
nassamdngd i det”analyserade provet som dr nédvindig for
utridkning av massaegenskapen i fraga, genom att hela
eller en uppmitt del av det analyserade provet i form

av en fibersuspension med lég koncentration bringas att
passera enioptisk mitanordning under uppmitande av
fiberhalten.

2. Férfarande enligt patentkrav 1, k & n n e-

tecknat dirav, att provet efter analysen och
f6ére den optiska midtningen spides med uppmdtt mingd
vatten. sa, att koncentrationen hos fibersuspensionen

understiger 5%, foretridesvis 19.

3. Forfarande enligt patentkraven 1-2, X 4 n n e-
tecknat dirav, att fibersuspensionen efter ana-
lysen féres till ett uppsamlingskdrl, varifran en fiber-
Suspensionsstrém upprepade ginger uttages och bringas
att passera den optiska mdtanordningen f&r att direfter
aterféras till uppsamlingskirlet.

4, Forfarande enligt patentkraven 1-3, k d nn e-
t'ec knat ddrav, att uppmitt signal vid fibersus-
pensionens passage genom den optiska mdtanordningen jim-
fores nmed tidigare uppmitta signaler vid kalibrerings-
forsék f{or utriknande av fiberhalten i mg massa per

liter Suspensionsvitska.

5. Férfarande enligt patentkraven 1-4, X 4 nn e-
teccknat dirav, att det uttagna massaprovet tvittas

och eventuellt sjilas innan analysen utféres.
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0. Foérfarande cenligt patentkraven 1-5, kK i n n e-
teckmnat dirav, att det uttagna massaprovet formas
till ett sammanhidngande{massaark innan analysen utféres.

7. Apparat for bestidmning av ligninhalten hos prov
av cellulosamassa, kdnnetecknad av, dels
medel for inledande kemisk analys innefattande titrer-
utrustning, behdllare (3, 4) fér kemikalielSsningar,
doseringsanordningar (5, 6) fér kemikalielésningarna,
ledningar f6r transport av kemikalieldsningarna mynnande
i ett reaktionskidrl (1) och eventuellt diri nerférd an-
ordning (2)/fér omrdring av massasuspension och dels
medel f6r efterfdéljande viktbestidmning pi optisk vig
innefattande mitkirl (7) for massasuspensionen, ledning
(12) med tillhérande pump (11) for hpprepad cirkulation
av massasuspensionen under uppridtthidllande avfen jﬁhn
férdelning av massafibrer i suspensionen, optisk mdtan-
ordning (13) genom vilken den cirkulerande massasuspen-
sionen passerar uppvisande ljuskidlla, detektorer for
upptégande av genom massasuspensionen passerat 1ljus och
enhet f8r registrering och utridkning av mitsignal och
eventuella ledningar (9, 8) f&6r transport av massasus-
pensionen frdn mitkdrlet till den optiska mitanordningen
respektive for tillférsel .av vatten till midtkirlet.

8. Apparat enligt krav 7, kdnnetecknad
av, att reaktionskdrlet och midtkidrlet utgdres av ett
och samma kirl (17).

9. Apparat enligt kraven 7-8, kdinnetecknad
av, ett uppsamlingskdrl (10) placerat mellan mitkirlet

{7) och cirkulationsledningen (12) fo6r massasuspensionen.
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10. Apparat enligt kraven 7-9, kinneteckna d

av, att titrerutruStningen utgdres av en #dndpunktstitrator
(42) med ett elektrodpar (40, 41) nerférd i reaktionskir-

let (28) f&6r avkinnande av en sprangartad férdndring av

redoxpotentialen.

11. Apparat enligt kraven 7-10, k innetecknad
av, att f6r helautomatisk analys inbegrips provuttagnings-
anordning (51) och/direfter f6ljande anordning (54) for
tvidttning och/eller silning av den uttagna massasuspen-
sibnen,'ledningar'(53, 57, 55,7 56) for transport av massa-
suspensionen fran provuttagningsanordningen till tvitt-
anordningen och direfter vidare till mit- och reaktions-
kdrl (52) och for transport av tvidttvitska till tvatt-
anordningen respektive transport av urtvittat material
fran tvdttanordningen samt enhet (71) for avkdnning och
uppsamling. ay. midtparametrar och slutlig utrdkning av

massans ligninhalt.

Viitejulkaisuja-Anf&rda publikationer

Patent Abstracts of Japan, abstract of Jp 56-142458, publ. 1981-11-06.
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