
 
1 

 

 

 

 

 

 

 

Laura Paet 

 

 

 

 

 

 

 

Framtagande av mätmetod för 
koncentration av fixativ i bakvatten 

Undersökning om FTIR lämpar sig som analysmetod med processvatten för en 

mjukpapperstillverkning 

Fakulteten för hälsa, natur- och teknikvetenskap 

Institutionen för ingenjörs- och kemivetenskaper, Civilingenjör kemiteknik, Karlstads universitet 

Kandidatexamen 15hp 

Handledare: Magnus Lestelius (KAU), Andreas Riedel (Rexcell) 

Examinator: Behudin Mesic 

Juni 2023 



 
2 

 

Abstract 

 

Rexcell Tissue & Airlaid AB is a producer of paper products such as coloured tissue, where it is 

important to manufacture a product that does not release any colour during usage. To prevent colour 

bleeding, a fixative is added during the paper dyeing process. However, excessive fixative can cause 

issues to the papermaking process due to its charge. Currently, charge measurements on the water flow 

are used to detect fixative overdose, but a more precise method is desired. This study explores using 

FTIR spectroscopy and existing charge measurements (PCD and Z-potential) to analyse process water 

for different dye types (Red, Black, Green). The ATR-FTIR technique shows that fixative is detectable 

only at higher concentrations than present in the water. By reducing the process water to measurable 

fixative levels, concentration determination is possible using IR peaks associated with the amine bond. 

Comparing concentration values with charge values, a good agreement is observed for two dye types, 

but the green whitewater shows discrepancies. This could be due to the charged dye molecules 

influencing the fixative spectrum, affecting concentration determination. The study suggests using an 

ATR crystal allowing multiple reflections to enhance the fixative signal for accurate concentration 

measurement. Further investigation is needed to understand the impact of coloured molecules on 

fixative properties and the FTIR spectrum. In summary, it is feasible to determine fixative 

concentration in whitewater using FTIR-ATR, but refining the methodology is essential for reliable 

results. 
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Sammanfattning 
Rexcell Tissue & Airlaid AB producerar flera olika typer av färgade pappersservetter där det är viktigt 

att skapa en produkt som ej släpper ifrån sig färg vid användning, exempelvis när man torkar sig med 

den. För att säkerställa att detta ej ska ske tillsätts fixeringsmedel vid infärgningsprocessen av pappret 

under dess tillverkning, där fiberpartikeln starkt binds ihop med färgpartikeln. Tillsätts för mycket av 

fixeringsmedlet, som oftast kallas fixativ, skapar detta problem längre fram i processen på grund av 

fixativets laddning. I dagsläget används laddningsmätningar på vattenflödet i papperstillverkningen för 

att skapa sig en uppfattning om en överdosering av fixativet har skett. Detta är en vag analysmetod och 

därför önskas en ny metod som kan ge en tydligare bild över hur stor mängd fixativ som cirkulerar i 

flödet. Det är dessutom önskvärt att kunna mäta en koncentration. 

För att uppnå dessa önskemål undersöktes processvattnet av flera färgtyper (Röd, Svart, Grön) genom 

att analyseras med FTIR(Infraröd)-spektroskopi samt via de befintliga laddningsmätningarna som 

PCD och Z-potential. Den IR-mätteknik (s.k. ATR) som användes visade att fixativet endast vara 

mätbart under högre koncentrationer än vad som fanns i processvattnet. Därför reducerades först 

processvattnet (känd mängd och koncentration av fixativ) till den koncentrationsnivå som är mätbar 

med ATR-kristallen. Processvattnet analyserades i området för en utvald och tidigare identifierad topp 

inom aminbindningens sträcknings-vibration, synlig i IR-spektrumet. Utifrån en kalibrieringskurva 

som konstruerats mellan area för toppen och koncentration med redan kända värden kunde sedan 

koncentrationer av fixativ i processvattenprover bestämmas.  

Vid jämförelse av koncentrationsvärden och värden för laddning visar det sig stämma rätt så bra för 

två av färgtyperna, men för bakvattentyp ”Grön” visar laddningsmätningarna på en mycket hög 

koncentration av laddning medan FTIR-metoden ger en koncentration som är lägre än de övriga två 

bakvattentyperna. Orsaken till att korrelation saknas mellan de två mätmetoderna för bakvatten 

”Grön” kan bero på att de laddade färgmolekylerna påverkar fixativets spektrum och därför kan 

absorptionstopparna exempelvis skifta eller ändra i storlek, vilket i sin tur påverkar 

koncentrationsbestämningen.  

Det är därmed principiellt möjligt att koncentrations bestämma fixativ i bakvatten via FTIR-ATR men 

då är det önskvärt att använda en kristall som tillåter multipel-reflektion och därmed förstärker 

signalen från fixativet. Vidare undersökningar krävs om hur de färgade molekylerna påverkar 

fixativets egenskaper och om dessa har en påverkan på det spektrum som framträder vid FTIR-analys. 
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1.Introduktion 
På Rexcell Tissue & Airlaid AB tillverkas i dagsläget ett flertal olika kvalitéer av både bordsdukar och 

servetter i olika kulörer av cellulosafiber genom en s.k. mjukpapperstillverkningsprocess. För att 

säkerställa att färgpigmentet stannar kvar hos fibern krävs tillsats av fixeringsmedel. Detta är 

nödvändigt för att en färdig servett ej skall släppa ifrån sig någon färg under omgivningsskillnader så 

som exempelvis ändrat pH-värde och vätning, vilket kan hända när servetten används för att torka 

med. På grund att fixativet har många laddade grupper kan det även orsaka en för hög koncentration 

av laddning i bakvattnet om medlet överdoseras, vilket i sin tur påverkar körbarheten hos 

pappersmaskinen. Här kan oönskad koagulering samt komplexbindning ske på grund av de laddade 

molekylernas egenskaper. Detta kan ge upphov till hål eller blanka fläckar i pappersarket på grund av 

fläckbildning i beklädnader som vira och filt, vilket i sin tur måste åtgärdas genom ett 

rengöringsstopp. 

För att redogöra om förhöjd koncentration av positiv laddning i bakvattnet används för närvarande 

laddningsmätning med hjälp av Particle charge detector (PCD) samt genom att mäta zetapotential. 

Detta för att ta reda på laddningsegenskaperna och mängden laddning på fibern samt övriga partiklar.  

Detta är en mer omständlig process som kräver manuell hantering av vattenprov från processvatten till 

laborationsyta, samtidigt ger den inte tillräckligt tydlig bild av koncentrationen av fixativ. Den 

nuvarande mätmetoden ger utslag på alla typer av laddade molekyler och inte bara den laddningen 

som fixativet ger, vilket resulterar i en indirekt metod för att få en uppfattning ifall för mycket fixativ 

tillsatts i processen. Önskvärt vore det med en mer on-linemätning där en mer tydlig bild av 

koncentrationen av fixativ gick att framgå. 

Tidigare undersökningar på Rexcell har visat att det eventuellt finns möjligheter att mäta 

koncentrationen av fixativ med hjälp av optiska mätmetoder. Det finns även indikationer på att 

variationer i kulör kan ha påverkan på mätningarna eftersom pigmenten innehåller laddade grupper 

som interagerar med fixativet vilket kan ha en störande effekt på mätningen. 

Tillverkningsprocessen skulle kunna göras mera effektiv om en ny mätmetod relaterad till fixativets 

koncentration åstadkoms, eftersom detta skulle innebära ett volymmässigt sätt mindre behov av fixativ 

och en styrning av tillverkningsprocessen som inte behöver invänta svar från laboratorieanalyser. Det 

vore viktigt både sett från en ekonomisk och hållbarhetsmässig synvinkel eftersom detta bidrar till en 

besparing fixativ då en rätt dosering skulle kunna ske. Dessutom minskas behovet av rengöringsstopp 

då kvalitetsbrister på papperet skulle avta. 

 

1.1 Syfte 

Syftet med arbetet är att uppnå en mätmetod för att kunna bestämma koncentrationen av fixativ i 

bakvatten i en papperstillverkningsprocess för färgat papper och på så vis undvika överdosera 

bindemedlet mellan färgpartikel och cellulosafiber.  
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2. Frågeställningar 
För att slippa överdosera fixeringsmedel, skapa en mätmetod som ger möjlighet att optimera 

doseringen av fixeringsmedel. 

- Är det möjligt att mäta koncentrationen av fixeringsmedel i bakvatten genom optiska 

mätmetoder? 

- Kan FTIR-spektroskopi användas för att mäta koncentrationen av fixativ i bakvatten från en 

pappersmaskin och kan den korreleras till partikelmätningar? 

 3. Hypotes 
Vi antar att koncentrationen av fixativ kan mätas genom FTIR-spektroskopi i en vätskefas som är 

känslig för molekylära bindningar och relaterad till dess substansmängd. Tidigare undersökningar 

antyder på att detta eventuellt kan uppnås men det är ej bekräftat att det är möjligt med den optiska 

utrustningen som finns tillgänglig på universitetet. 
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4 Bakgrund 

4.1 Massatillverkning 
Pappersmassa utvinns genom att separera vedfibrerna från sitt vedförband, ett slags ”hölje” genom 

antingen en kemisk eller mekanisk process. Beroende på vilka egenskaper som efterfrågas i papprets 

slutprodukt väljer producenter olika typer av massor till sina processer. Vedutbyte är en viktig faktor 

vid rangordning av olika massatyper. Med vedutbyte menas hur stor andel av den ursprungliga veden 

som återfinns i pappersmassan. (1) För mekanisk massa ligger utbytet relativt högt jämfört med 

kemisk massa som har ungefär på hälften så stort utbyte. (2)  

4.1.1 Kemisk massa 

Tillverkningen av kemisk pappersmassa går till genom att små vedbitar, flis löses upp tillsammans 

med kemikalier under värme och tryck. Då bryts bindningarna mellan fibrerna på ett mer varsamt sätt, 

vilket ger en starkare massa. Ligninet urskiljs till största del via kokvätskan och här påverkas även 

mängden hemicellulosa och cellulosa. Resterande lignin och hemicellulosa kommer att avlägsnas vid 

blekningsprocessen där massan slutligen att bestå av främst cellulosa. Vanligen tillverkas kemisk 

massa genom den så kallade sulfatmetoden. Där flis från trä kokas med en alkalisk kokvätska som 

innehåller natriumsulfid och natriumhydroxid. Sulfatmetoden har ett bra fungerande 

kemikalieåtervinningsystem jämfört med exempelvis metoden där sulfit används. (2)  

Massan till mjukpapper-avdelningen på Rexcell består av olika träslag och kräver blötläggning samt 

tillsats av ett antal specifika ämnen i en bestämd koncentration, dessa med avseende på mängden 

tillsatt massa. Det är kritiskt att massan löses upp ordentligt så att det ej bildas några fiberknutar i 

papperet och att den får en mer enhetlig yta. För att uppnå de önskade egenskaperna för ett 

mjukpapper måste den kemiska fibern malas i kvarnen som består både av en stator och en rotor. 

Mekanisk bearbetning bidrar till att fibern får ökade bindningsytor genom att den avlägsnas från sitt 

yttre hölje. Bearbetas fibrerna allt för mycket så att de blir till finmaterial tappar dessa styrka och 

sammanhållning vilket leder till en sämre retention, där fibrerna åker tillbaka med i bakvattnet. Med 

ytvikt gällande pappersark menas hur mycket pappersmassa som det finns per ytenhet. Då mjukpapper 

har en lägre ytvikt jämfört med exempelvis kartong får mjukpapper det svårare att bibehålla fines utan 

att de förs ut till processvattnet. (3) 

 

4.1.2 Mekanisk massa 

Vid tillverkning av mekanisk pappersmassa frigörs fibrerna genom att veden mals sönder rent 

mekaniskt och genom fukt och värme kan fibrerna separera. Till mekanisk massa nyttjas vanligen 

fibrer från barrträd, till exempel gran som är en längre fibervariant. Här fås ett högt utbyte på över 90 

procent, vilket ger en kostnadseffektiv massa, men dessvärre är den inte så hållfast då fibrerna ofta blir 

söndermalda. Då ligninet är kvar i den mekaniska massan kommer detta att påverka papprets 

egenskaper. Till exempel blir pappret rätt styvt på grund av att lignin sväller dåligt och tar ej upp 

vatten, vilket medför att fibrerna får det svårare att svälla och forma sig. När fibrerna saknar 

möjligheten att forma och lägga sig till rätta kommer de ha svårare att bilda vätebindningar mellan 

varandra. Ytan mellan fibrerna fylls på av det mer finfördelade materialet i massan, vilket binder ihop 

fibrerna med varandra. Eftersom det är kortare fiberpartiklar som binder massan blir egenskaperna hos 

pappret rätt svagt med styvt. (2) 
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Den mekaniska massan har ingen bra opacitet, ljusinsläpplighet och därmed lämpar den sig bra för 

bland annat tidningspapper då en mindre mängd massa ger tunna papper med bra tryckyta. Mekanisk 

massa används även till mjukpapper och inlaga i kartonger. (Fellers and Norman, 1998) Mekanisk 

massa ger ofta ett oregelbundet resultat där fiberlängden kan variera mellan massorna trots samma 

teknik användes vid tillverkning. (2)  

 

4.2 Papperstillverkning 

Huvuduppgiften för pappersmaskinen är att effektivt producera ett pappersark från mälden med de 

egenskaper som efterfrågas i slutprodukten. Detta kan delas upp i tre huvuddelar specifikt för 

mjukpapperstillverkning, formning, pressning och torkning. (2) För kemisk massa är det viktigt att 

massan blir bearbetad i en kvarn med malningsskivor som bearbetar fibrerna. Detta skapar 

förutsättning till starkare vätebindningar mellan fibrerna då det skyddande höljet runt fibrerna 

avlägsnas. (1) 

   

Figur 1. Beskrivning av en mjukpappersmaskin med utmärkta delar. 

4.2.1 Formning 

I formningspartiet av pappersmaskinen avvattnas mälden till ett välfördelat nätverk med fibrer. Detta 

innefattar allt från mäldblandningen i korta cirkulationen till att pappersarket lämnar virapartiet. (2) 

Pappersmälden transporteras i första hand via blandningskaret till den så kallade korta cirkulationen, 

där massan spädes till en lägre koncentration. Där gäller det att eftersträva en god blandning så att inga 

koncentrationsvariationer uppstår vilket kan påverka pappersarket på längden, till vad det gäller 

formation och ytvikt. Eventuella ”fiberknutar” och föroreningar i blandningen avlägsnas med hjälp av 

bland annat silning. Nästa steg i papperstillverkningen sker via inloppslådan (mäldsprutan), där 

fördelas fibrerna i mälden jämt över hela viran via en tunn stråle. (2)  

Formningspartiet eller, virapartiet kan utforma sig som figur 1. Där virapartiet inkluderar mäldsprutan, 

formeringsviran och en grupp valsar. Det huvudsakliga syftet med formeringsviran är att avvattna och 

formera pappersarket upp till en torrhalt på ca 25%. Vattnet kan med enkelhet passera igenom viran 

tack vare dess utformning. Därefter tar sig pappersduken vidare till filtpartiet där en maskinfilt 

transporterar pappersduken till och från presspartiet där en ytterligare avvattning sker. (3) 
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4.2.3 Pressning 

Vid presspartiet avvattnas pappersarket från cirka 20 procent till 40 procent genom att pappersarket 

pressas med eller två pressar som nyper bort vattnet. Det kan vara önskvärt att få bort så mycket vatten 

som möjligt vid presspartiet eftersom det är en mycket mer energieffektiv metod jämfört med 

torkpartiet. För mjukpapper, där tjockleken på pappret är en betydande del i produktens egenskaper 

blir presspartiet en del som i stället förminskar denna parameter. Därför behöver det ske en 

kompromiss mellan tjockleken på mjukpapperet samt dess torrhalt vid presspartiet. Presspartiets 

utformning varierar och beror på vilken typ av papper som tillverkas, till exempel har kartongmaskiner 

en mycket längre pressningsdel på grund av en högre ytvikt i jämförelse med mjukpapper. (1) Vattnet 

som avvattnas från pressningsdelen ingår i det flödet som kallas bakvatten som senare återanvänds och 

används till att bland annat späda ut massan. (3) 

4.2.3.1 Suganpressvals 

Till det första pressnypet används vanligen en sugpress som på ett mjukt och långsamt sätt pressar ut 

vattnet ur pappersarket. Suganpressvalsen består av en stationär suglåda med en ansluten pump och en 

perforerad mantel. Till detta går det även att ansluta en ånglåda som underlättar vattentransporten 

genom filten via uppvärmning. Pappersarket förs med filten in mot nypet där den anspända viran 

tvingar ut vattnet från arket. Ånglådan blåser varm ånga på pappersbanan där vattnet sugs in i 

suglådans håligheter. Tack vare att håligheterna är djupare än nyplängden hinner aldrig vattnet ner i 

suglådan utan förs från håligheterna vidare till ett tråg som är beläget efter sugzonen. De små hålen i 

sugpressen gör det möjligt för papperet att bli avvattnat på ett jämnt och skonsamt sätt. (2) 

4.2.3.2 Slätanpressvals 

Slätanpressvalsen är ett alternativ på en andra press som består av en perforerad gummimantel som är i 

kontakt med en stålyta. Tillsammans bildar manteln och stålytan små håligheter som vattnet sugs in 

från filten. Slätanpressvalsen skapar bättre förhållanden för pappersarket i nästa steg, torkpartiet 

genom att mer jämt fördela pappersark och fukt när pappersduken kommer i kontakt med 

yankeecylindern. (3) 

4.2.4 Torkning 

Torkpartiets huvudelement är en uppvärmd och roterande gjutjärnscylinder där den s.k. 

Yankeecylindern är en större variant (4-6m i diameter). Med yankeecylindern startar torkningen med 

att med att pappersduken pressas mot cylinderytan med en skopress där vatten mycket effektiv 

avlägsnas. Ytspänningen som uppstår mellan cylinder och pappersytan gör att papperet fäster på 

cylindern vilket skapar förutsättning till en effektiv värmeöverföring och torkning av pappret. För 

mjukpapper torkas pappersduken via endast en cylinder, yankeecylindern som är omsluten av en 

”yankeekåpa” där varm luft (400-500C) blåses vinkelrätt mot pappersduken i en hastighet på 110m/s. 

(2) Från cylinder schabras den fasttorkade mjukpapperet för att bland annat öka mjukheten på 

slutprodukten. (1) Denna metod kallas kräppning och det gör att pappret blir veckat på maskinbredden. 

Längden på pappret minskar då men parametrar som mjukhet och töjbarhet ökar. (2)  

 

4.2.5 Bakvatten 

Bakvatten är det vatten som avvattnas och passerar genom filt och virapartiet på pappersmaskinen. (2) 

Huvuduppgiften för bakvattensystemet är att återföra fiber, kemikalier, vatten samt energi och därmed 

minska kostnader för dessa delar. För att hålla utsläppen från bakvattensystemet på så låg nivå som 

möjligt är de flesta pappersbruk uppdelade i två flöden, där den kortare av de två vanligen har som 

uppgift att späda och fördela pappersmassan till önskad koncentration av fibrer. Den längre 

cirkulationen renar vattnet samtidigt som den återför material tillbaka till produktionsprocessen. (1) 
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Bakvattnets korta cirkulation består av två flöden som cirkuleras med hjälp av blandningspumpar som 

skapar en jämn fördelning i bakvattnet samt ett högt tryck till inloppslådan, se figur 2. Strax innan 

bakvattnet passerar blandningspumparna tillsätts mälden via en ventil som reglerar ytvikten. Övriga 

tillsatser till pappersblandningen så som fixativ, aluminiumsulfat, biocid och skumdämpande tillsätts 

efter att bakvattnet passerat blandningspumparna. Båda flödena till den korta cirkulationen är anslutna 

till inloppslådan där en justering sker i mängden vatten som når viraduken och därmed hur 

formationen av pappersarket blir. Mälden hamnar mellan maskinfilten och formeringsviran, härifrån 

avvattnas en stor mängd vatten som hamnar i viragropen. I viragropen avluftas vattnat innan det förs 

tillbaka till bakvattenflödet igen. (3)  

 

 

Figur 2. En förenklad bild som beskriver bakvattenflödet i processystemet. 

4.2.6 Retention 

Fellers (1998) beskriver retention enligt: ”andel av någon i en utgångsblandning tillförd komponent 

som återfinns i blandningen i något stadium av dess bearbetning eller den slutliga produkten”. För 

varje enskild komponent som analyseras med hjälp av retention bör det individuellt specificeras 

materialkomponent samt start- och slutpunkt i processen. Retention av pappersfibrer återfinns både i 

den korta och långa cirkulationen, men även i virapartiet. (1) Det finns många fördelar med att 

upprätthålla en god retention som exempelvis ökad kapacitet och mindre energibehov som åstadkoms 

genom att pappersarket på ett mer effektivt sätt kan avvattnas när partiklar flockar ihop sig och att 

maskinerna kan arbeta mer effektivt. En ytterligare egenskap är att en god retention av fibrer kan 

förbättra formationen av papperet och få den mer enhetlig, samt att återvinningen av bakvattnet 

underlättas då färre partiklar återkommer och måste renas bort. (4) Det är dessutom både en kostnads- 

och miljömässig fråga, då en sämre retention tvingar en ökad användning av fibrer samt en förlust av 

kemikalier till avloppsvattnet. (5)  
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4.2.7 Färgfixering 

Under infärgning av pappersmassan är det nödvändigt att tillsätta flertalet komponenter som 

underlättar bindningen av färgmolekylen tillsammans med cellulosafibern eftersom de båda repellerar 

varandra på grund av att de är av anjonisk karaktär. Primära steget i detta blir att tillsätta grundfixering 

i syfte att öka hårdheten på vattnet. De positiva kalcium- och magnesiumjonerna neutraliserar en del 

av de ytor som innehar en negativ laddning på färgmolekylen och på så vis går det att minska 

repulsionen. Därefter tillsätts aluminiumsulfat som bildar ett första fixeringslager mellan fibern och 

färgmolekylen. (3) Aluminiumsulfatet (alun) har en stark positiv laddning under sura förhållanden och 

därmed skall pH regleras så att alun kan verka. (2) För att slutprodukten ej skall få oönskade effekter 

såsom blödning vid situationer där produkten kommer i kontakt med vatten eller pH-ändrande medel 

så tillsätts ett fixativ, se fixeringsförloppet i figur 3 nedan. Fixativet är kraftfullt plusladdat och skapar 

därmed en stark attraktion mellan färg och cellulosafibern. En optimal mängd fixativ bör användas för 

att kunna uppnå balans i laddning, då ett överskott kan ge oönskade effekter så som fläckar och 

avlagringar i pappersarket. Fixet tillsätts i en koncentration på ca 33% till processvattnet där det mesta 

binder till fibrerna men när det kvarstår överblivna fixativ-molekyler kan dessa ha en påverkan på 

processen och det är därför viktigt att kunna mäta mängden överblivet fixativ. (3) 

Överdosering av fix påverkar delar av processen såsom beläggningen på yankeecylindern eller statiska 

problem som kan ske hos konverteringen. (3) Statiska problem kan påverka pappersduken genom att 

den blir mer mottaglig för damm och skräppartiklar som fastnar i pappersduken och påverkar 

bearbetningen längre fram i processen. (6) 

Färgmolekylerna binder sig via pi-elektronerna hos pigmentet till elektronerna på hydroxylgruppen på 

cellulosan. Även Van der Waals-bindningar och vätebindningar har en roll i att föra ihop färgen med 

fibern. (7) Slutanvändningsområde på pappersprodukten påverkar i vilken grad det är önskvärt att 

färgen fäster, till exempelvis har mjukpapper högre krav på färgämnets blödningsegenskaper än 

kartong. Ett optimalt färgämne skulle enbart bestå av ren aktiv produkt i flytande form, som maximalt 

kan absorberas in i fibern. (8) 

 

Figur 3. Beskrivning av fixeringsförloppet av färgpartikeln. 
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4.4 Generella metoder för spektroskopi 

4.4.1 Spektroskopi 

Spektroskopi är ett samlingsnamn för de analyserande processer där molekylens struktur via dess 

bindningar analyseras. Detta kan ske antingen via exempelvis absorption, emission eller 

elektromagnetisk strålning från molekylerna. Genom att absorbera energi från en utvald våglängd kan 

molekylen exciteras till en högre energinivå och genom att studera dess absorption i det 

elektromagnetiska spektrumet går det att få fram specifik information som kan korreleras till en viss 

bindning hos molekylen. Spektrum kan studeras under olika typer av våglängder, exempelvis 

ultraviolett ljus, synligt ljus och IR-strålning, se figur 4 nedan. (9)  

 

Figur 4. Beskrivning av olika våglängder och vilka spektrum de uppträder inom. (Electromagnetic spectrum, 

https://commons.wikimedia.org/wiki/File:Electromagnetic_spectrum_2.jpg, William Anderson, CC BY-SA 4.0, Modified) 

 

4.4.2 Ultraviolett och synligt ljus spektroskopi 

De flesta organiska föreningar går att identifiera inom det elektromagnetiska-området mellan 200-

700nm vilket är det kombinerade området av ultraviolett och synligt ljus (UV-VIS). Detta med 

anledning av att elektroner som ingår i sigma-bindningar kräver strålning av en högre våglängd för att 

uppnå excitation. Medan för pi-bindningar är strålning inom området för UV-VIS fullt tillräcklig. Pi 

och sigmabindningar bildas genom överlappning av atomorbitaler, tillsammans skapar de en 

dubbelbindning, se figur 5 nedan för en beskrivning. Konjugerade system kan sammanfattas som 

omväxlande enkel och multipelbindningar. Ökas mängden konjugerade pi-bindningar hos molekylen 

ger det upphov till ett större antal absorptionstoppar i UV-VIS spektrumet. Detta antyder att 

molekylen absorberar ljus vid en större grupp av våglängder. Ett större antal toppar skapar i vanliga 

fall ett kontinuerligt spektrum där den kraftigaste enskilda absorptionen sker i spektrumet där skarpa 

toppar avläses. Organiska komponenter som förekommer naturligt och som har en hög nivå av kulör 

innehar många gånger ett större mängd av konjugerade pi-bindningar. Exempelvis färgen som ger 

morötter dess orange kulör, betakaroten innehåller 11st konjugerade pi-bindningar, vilket gör den 

optimal att göra mätningar på inom UV-VIS området. (9) 

 

https://commons.wikimedia.org/wiki/File:Electromagnetic_spectrum_2.jpg
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Figur 5. Beskrivning av en sigmabindning (ovan) och en pi-bindning (nedan) för respektive atomorbital. (Sigma and pi 

bonding https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/2/2b/Sigma_and_pi_bonding.jpg, Tem5psu, CC BY-SA 3.0.)  

4.4.3 Infraröd spektroskopi 

Atomer i organiska molekyler är bundna via en sigma-bindning (se bild 3) som bildas genom att 

atomerna har en gemensam attraktion för det elektronpar som är beläget mellan de två. Atomerna 

håller sig på ett medelvärde av bindningslängden där det finns utrymme för atomerna att röra sig på 

två olika sätt, vibration eller vickning, se figur 6. De två sätten är representativa för respektive 

energinivå av molekylen och går att matcha med en våglängd i det infraröda området det 

elektromagnetiska spektrumet, mellan 2,5 till 15 mikrometer. Från IR-spektrum går det att identifiera 

specifika bindningar för den specifika molekylen och därmed går det att specificera vad för typ av 

sidogrupper molekylen innehåller. (9) 

 

Summeringsvis går det att säga att UV-VIS-spektroskopi används mer specifikt till att koncentrations 

bestämma mängden av kemiska föreningar i lösning via användningen av Lambert-Beers lag, då 

mätningar sker i en kyvett med känd längd.(10) IR-spektroskopi fokuserar mer på att identifiera 

funktionella grupper genom att analysera absorberad strålning, då kan en bild skapas av föreningens 

sammansättning.(11) 

 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/2/2b/Sigma_and_pi_bonding.jpg
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Figur 6. Beskrivning av de olika typer av vickning (överst) och böjning (mitten) för en koldioxidmolekyl, längst ned 

symmetrisk vickning som ej är detekterbar i IR-spektrum. (Carbon dioxide infrared absorption, 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/e/e1/Carbon_dioxide_infrared_absorption.png, ChiralJon, CC 

BY 2.0) 

4.4.4 Identifikation av bindningar i spektrum 

IR-absorption sker ej för samtliga vibrationer hos molekylen, utan dessa måste ge upphov till en 

förändring i distributionen av laddningen i molekylen, så att denna kan absorbera infraröd strålning. 

Högre nivåer av absorption hänger ihop med större laddningsdistribution inom molekylen. (12)  För 

att klassificera vilken bindning som korrelerar till en specifik absorptionstopp används en tabell där 

man via bindningstyp eller frekvensområde kan identifiera toppar i sitt spektrum. (13)  

Önskvärt är det att analysera en bindning som är utmärkande och har en stark absorption i spektrumet, 

där det inte finns övriga bindningar som överlappar. Baserat på strukturen av fixeringsmedlet blir de 

bindningar som extra utmärkande just aminbindningar och mer specifikt hur dess sträcknings vibration 

absorberar för bindningen mellan kol och kväve. Dessa återfinns vanligen mellan 1200-1350cm-1 

området enligt (13). Bindningar kan däremot påverkas av den miljön som de befinner sig inom, där 

elektroner kan förflytta sig emellan komponenterna. Detta kan medföra att absorptionstoppen påverkas 

både till storlek och cm-1. Ett exempel på detta beskrivs av (12) där protonerad ammoniak får 

absorptionstoppar som blir mindre och förskjuts något åt högre cm-1. 

4.4.5 Fourier transform infrared spectroscopy.  

Forier transform infrared spectoscopy, FTIR, är en analytisk mätmetod som nyttjas till att identifiera 

vad provsvaret innehåller för typ av kemisk information. Det laborativa momentet genomförs genom 

att det utvalda provet strålas med IR-strålning med varierande våglängd. Detta skapar ett spektrum 

utifrån den absorberade mängden infraröd strålning av materialet. Spektrumet återspeglar vad för typ 

av bindning molekylen innehåller samt antal bindningar av denna typ. Genom att analysera 

bindningarna går det att dra slutsatser om vilken typ samt kvantitet av den molekyl som uppträder i 

provkomplexet, detta genom att jämföra provsvaret mot ett känt material eller ett standardspektrum 

från en databas. (14) Fördelarna med att använda sig av FTIR är bland annat att FT-metoden 

producerar ett mer fördelaktigt spektra vad det gäller signal-brusförhållande och kan ge en bättre 

noggrannhet för våglängd då skalan är kalibrerad med en mer exakt referenslaser i jämförelse med en 

ordinarie IR-spektrofotometer. (10) Spektrofotometern för FTIR grundar sig i Michelsons 

interferometer (se figur 7) där strålningen från källan delas upp i två delar via en halv-transparant 

spegel och når sedan en fast- och en rörlig spegel. Från den rörliga spegeln går det att beräkna antalet 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/e/e1/Carbon_dioxide_infrared_absorption.png
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”rubbningar” i spektrumet vilket korrelerar med förflyttningsdistansen som analyseras av en detektor 

och från detta går det att skapa ett absorptionsspektrum. Till FTIR finns det möjlighet att ansluta en 

Attenuated Total Reflection (ATR) -kristall som strålningen kommer att passera igenom, se figur 8. 

(15) 

 

  

Figur 7. Illustrering av Michelson interferometer, grundstommen till all FTIR-uttrustning idag. (Michelson interferometer 

with labels, https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/d/d4/Michelson_interferometer_with_labels.svg,  

Krishnavedala, CC BY-SA 4.0) 

 

Hur djupt in i provet FTIR-ATR-spektroskopi kan detektera vibrationer är beroende av vinkeln på 

kristallen, , våglängd , samt brytningsindex i kristallen, n1, och provsvaret, n2, se figur 8.  

 

Figur 8. Enkel reflektion hos en ATR-kristall. 

 

Detta enligt ekvation (1). (15) Vanligtvis brukar detektionsdjupet vara kring 0,5 till 2 mikrometer. (16) 

𝐷𝑗𝑢𝑝 =
λ

2𝜋(𝑛1
2×𝑠𝑖𝑛2𝛼1−𝑛2

2)
  (1) 

När höjden på den utvalda toppen är känd, som motsvarar absorbansstyrkan, (A) går det att nyttja 

Lambert-Beers lag för att beräkna koncentrationen av sitt prov, se ekvation 2. Däremot tar denna 

metod inte hänsyn till att spädning kan förflytta toppen något eller att det sker breddning av toppen. 

Därav är det bättre att utgå ifrån area vid beräkning av koncentration då arean av toppen ej påverkas 

jämfört med topphöjd ifall en breddning av absortionstoppen skulle ske. (11) 

 

A =  εlC  (2) 

 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/d/d4/Michelson_interferometer_with_labels.svg
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Det finns olika typer av kristaller att använda till ATR-FTIR, där diamantkristallen är den mest 

motståndskraftiga och tål både starka syror och baser, se figur 7. Men det mest ideala 

användningsområde för denna typ av kristall är hårda och fasta material då kristallen endast reflekterar 

en gång och är resistent mot repor och skråmor. En annan typ av modul till ATR-FTIR består av en 

bredare yta för kristallen vilket ger möjligheten till en multireflekterande yta, där strålningen går via 

provet flera gånger. Detta skapar mer optimala förutsättningar att mäta icke-viskösa lösningar med 

lägre koncentration i pH skalan från 5 till 9. (17) Vid spektrofotometriska mätningar är det vanligt 

förekommande att det inkluderas någon form av brus, det vill säga störande signaler som ej emitterat 

från den utvalda molekylen. För att minska dessa går det att öka antalet ”scans” antalet gånger som 

provet analyseras. Detta blir mer tidsmässigt krävande men genom att öka antalet scans så kan signal-

brusförhållandet förbättras markant och det går mer tydligt att utläsa signal från prov med låga 

koncentrationer. (18)  

4.5 Generella metoder för att detektera ytladdning 

4.5.1 Particle Charge Detector 

Mätningar med PCD är en mycket vanlig metod till att detektera exempelvis katjoniskt skräp samt till 

karakterisering av tillsatser, som till exempel fixeringsmedel inom pappersindustrin. Ytladdningen på 

kolloider och suspensioner i vatten, leder till en ökad koncentration av motjoner kring partikelns yta. 

När dessa motjoner avlägsnas från partikeln kan en strömmningspotential mätas i mV. (19) 

 

Particle charge detector, PCD är en mätmetod som använder sig av det elektriska dubbellagret som 

skapas vid ytan av partiklar och mäter den ytladdning som uppstår där. Instrumentet som nyttjas vid 

denna metod skapar rörelse i det rörliga lagret runt partikeln och mäter därmed dess spänning som 

uppstår till följd av detta. (20) För att bestämma det anjoniska respektive katjoniska behovet 

genomförs en titrering med en polyelektrolyt som har en motsatt laddning till ämnet.  (19) 

 

4.5.2 Z-Potential 

Z-potential är en viktig tillgång i felsökningen till papperstillverkning då ett ändrat värde från av 

normalgraden ger information om att systemet i processen möjligen befinner sig i obalans. (21) 

Dessutom ger Z-potential en semi-kvantitativ metod för att mäta ytladdningen av cellulosafibern. (22) 

Anledningen till att PCD inte är en så lämplig metod för att mäta laddningen på fibern beror på att 

fibrer är mycket porösa och därmed kan polymerer med låg molekylvikt passera in via fiberväggen. 

Detta leder till att polyelektrolyten som används vid titering med PCD absorberas av fiber i speciell 

utsträckning för mindre fiberpartiklar som fines, eftersom dessa har en större ytarea. Resultatet blir ett 

felaktigt värde vid titrering. (23) 

 

När lagret av rörliga joner, även kallat det diffusa skiktet sätts i rörelse relativt till den fasta ytan hos 

ett elektriskt dubbelskikt skapas elektrokinetiska fenomen. Förflyttningen av skikten sker på ett 

glidplan som är beläget på ett mindre avstånd från ytan, den potential som bildas vid denna yta 

benämns som Z-potential och betecknas med ζ. Utifrån hur systemet är utformat går det att applicera 

olika mätmetoder för att bestämma storleken på Z-potentialen. Inom kollodiala sammanhang används 

främst elektrofores, där kollodiala partiklar eller makromolekyler sätts i rörelse med hjälp av ett 

elektriskt fält. Partiklarna rör sig mot den motsatt laddade elektroden och skapar därmed en potential. 

En enklare metod att nyttja sig av är mikroelektrofores. Med mikroelektrofores observeras 

vandringshastigheten hos partiklarna via ett mörkerfältsmikroskop, där får partiklarna vandra via en 

kapillär i ett elektriskt fält. (24) Storleken på Z-potentialen indikerar på vilken nivå av stabilitet som 
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det kollodiala systemet befinner sig på. Ett högt värde på Z-potentialen tyder på låg flockning och 

därmed repellerar partiklarna i lösningen varandra, samt vice versa. Gränsvärdet för stabilitet brukar 

dras vid plus eller minus 30mV. Tecknet på z-potentialen visar på laddningsegenskaperna hos provet, 

är resultatet negativt så har de dispergerade partiklarna en negativ laddning i fallet för 

papperstillverkning skulle det innebära att fibern var negativt laddad. (25) Lösningens pH värde är 

något som påverkar Z-potentialen där ett pH värde nära den isoelektriska punkten kan ge ett icke 

stabilt tillstånd och därav ett icke pålitligt mätvärde. Även koncentrationen av joner påverkar Z-

potentialen, då en större mängd joner ger upphov till ett tjockare och mer komprimerat dubbelskikt. 

(26) 

Tabell 1. Värden för stabilitet för kolloidala system (25) 

Zetapotential (mV) Stabilitet 

 0 to ± 10 Instabil, snabb koagulering 

± 10 to ± 30 Något stabil 

± 30 to ± 40 Måttlig Stabilitet 

± 40 to ± 60 Bra stabilitet 

 >  ± 60 Mycket bra stabilitet 

 

4.6 Vanliga tillvägagångsätt till behandling av spektrala värden 

För att analysera resultaten från de spektrala värdena används datorverktyg för att delvis behandla 

värdena så att de blir tillämpbara till exempelvis koncentrationsbestämning, som är aktuellt i denna 

laboration, eller för att validera om de provvärdena som uppnåtts lever upp till de statistiska nivåerna 

som trovärdiga svar. Minsta kvadratenanpassning, standardavvikelse och kurvpassning är metoder 

som är vanliga för att behandla dessa typer av problem. 

4.6.1 Minsta kvadratenanpassning 

Linjär regression är ett sätt att förutse värdet på det önskade provet baserat på prov med redan kända 

värden, då relateras värdena till en rät linje, se ekvation 3. En form av linjär regression är minsta 

kvadratanpassning där approximation sker genom att kvadratiskt summera skillnaden av de okända 

och de kalkylerade värdena. (10) Minsta kvadreatenanpassning är metod blir tillämpbar för 

provanalyser av processvattnet där koncentrationen av fixeringsmedlet är okänd och kan därmed 

approximeras med hjälp av prov med kända värden. 

𝑦 = 𝑚𝑥 + 𝑏     (3) 

 

Med en approximation av prover finns det en felmarginal som måste tas hänsyn till när värden 

presenteras. Denna kan approximeras med ett konfidensintervall där det anges en osäkerhet på en viss 

procent, exempelvis har ett 95% konfidensintervall en avvikelse på 5%. Där fem procent av de värden 

som presenteras kan avvika från det bestämda intervallet. Ekvationen för konfidensintervall är 

följande: 

𝐾𝑜𝑛𝑓. 𝑖𝑛𝑡𝑒𝑟𝑣𝑎𝑙𝑙 =
𝑡𝜎

√𝑛
  (4) 

Där t= students t-test 95%konfidensintervall med n-1 frihetsgrader, 𝜎=standardavvikelse, n= antalet 

värden. 

Ekvation för standardavvikelse  𝜎 = √∑
(𝑥−𝑥 )2

𝑛−1
  (5) 
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Ekvation för medelvärde   𝑥 =
(𝑥1+𝑥2+⋯+𝑥𝑛)

𝑛−1
  (6) 

(10) Avvikelsen från mätvärdena gjorda med minsta kvadratenanpassning kan approximeras med hjälp 

av standardavvikelsen, där kan en uppfattning bildas kring den spridning som bakvattenproverna 

uppträder i.  

4.6.2 Kurvpassning 

När ett absorptionsspektrum är uppmätt för ett visst ämne kan man utifrån dess spektrala linjeprofil 

anpassa en ekvation som följer absorptionstoppen, detta för att exempelvis ta reda på arean under en 

utvald kurva i absorptionsspektrumet. Beroende på vilken typ av ämne som analyseras finns det några 

olika typer av kurpassningar att tillgå, se figur 9 nedan. Den Gaussiska profilen är mer tillämplig till 

fasta prov eller prov i geléform medan den Lorentziska lämpar sig bättre för gasformiga eller prov i 

flytande format. Däremot är Voigt eller en kombination av Gaussisk/Lorentzisk profil den bäst 

fungerande anpassningen för prov i flytande form. 

Syftet med kurvanpassning för absorbansspektrum är att matematiskt återskapa individuella toppar 

som tillsammans skapar ett mönster som passar originaldata, detta kan sedan användas för att till 

exempel beräkna koncentrationen av sitt okända prov utifrån en absorbansmätningar på en 

spädningsserie med kända koncentrationer. Kurvanpassning kan summeras till tre steg, val av profil, 

val av parameter och minimering. Vid val av profil behandlas vilken typ av kurvanpassningsmodell 

som ska användas, exempelvis Gaussisk/Lorentzisk, samt vad baslinjen för sitt spektrum. Baslinjen är 

den ”bottenlinjen” som beräkningen av integralen sker utifrån och kan anpassas att vara konstant, 

linjär eller exempelvis kvadratisk. Här kan man även korrigera sin baslinje i syfte att avlägsna ”brus” 

eller toppar som inte tillhör det valda ämnet. Val av parameter yrkar på valet av topp, början och slut 

för denna, samt om det ska hänsyn till toppens area eller längd. Slutligen ska ett lokalt minimivärde 

bestämmas för gruppen av Gaussisk/Lorentzisk toppar som utgör vald topp på absorptionsspektrumet. 

(11) 

 

Figur 9. Illustrering av olika kurvpassningsmodeller i jämförelse med varandra. (Gauss and Lorentz lineshapes, 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/f/f4/Gauss_and_Lorentz_lineshapes.svg, LvdT88, CC0) 

 

 

https://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/f/f4/Gauss_and_Lorentz_lineshapes.svg
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5. Material och metod 

5.1 Material och utrustning 

5.1.1 Spektrala mätningar 

Till de spektrala mätningarna kommer Agilent Cary 630 ATR-FTIR att användas. Denna kommer vara 

utrustad med en diamantkristall som enbart reflekterar den ingående strålningen en gång i provet. Den 

insamlade spektrala datan kommer att överföras till FTIR-mjukvaran MicroLab där kurvpassningen 

sker i form av en algoritm som är likvärdig med en blandning av Lorentzisk och Gaussisk. För vidare 

beräkningar av arean på toppar skickas den spektrala datan vidare till mjukvaran Resolutions Pro. 

Prover som kommer att analyseras spektralt blir följande: bakvatten från tre infärgningstillfällen, 

fixeringsmedel, avjoniserat vatten, basfixering, natriumvätekarbonat, flotationspolymer, bentonit, 

aluminiumsulfat, färgämnen.  

För bakvattnet kommer denna att sugfiltreras för att avlägsna fibermaterial i provet och sedan kommer 

dessa att reduceras. Därmed krävs följande artiklar: filterpapper, Büchnertratt, sugkolv, bägare, 

plastpipett, vollpipett, analysvåg, värmeplatta. 

5.1.2 Laddningsmätningar 

Till laddningsmätning på de partiklar i bakvattnet kommer Mütek™ PCD-05 att användas där en 

automatisk titrering sker till provet. Metodiken för Mütek™ PCD-05 är följande, partikeln från 

provlösningen kommer att absorberas vid cellvägg och pistong. Där motjoner är fria kring partikeln. 

En ytterst begränsad yta existerar mellan pistong och cellvägg däremellan pistongen skapar ett mycket 

högt vätskeflöde vilket separerar motjonerna från partikeln. Där skapas en laddning som registreras av 

inbyggda elektroder. För att bestämma storleken på denna laddning sker en automatisk titrering till 

0mV, därefter kan man avläsa storleken på laddningen via display. (19) 

Till att bestämma zetapotentialen kommer Mütek szp-06 att användas. Då cellulosafibern är negativt 

laddad med en ajonisk ytladdning kommer denna att attrahera katjoniska ”motjoner” partiklar från 

lösningen till sig och detta leder till ett elektriskt dubbellager skapas. Fibrerna kommer sedan att 

packas och trycksättas under vakuum så separeras dessa motjoner från fibrerna vilket ger upphov till 

en mätbar potential. Först sjunker trycket till -0,2 bar vilket medför att motjonerna sjunker för att 

sedan höjas upp igen när trycket -0,4 bar appliceras. Denna cykel upprepas ett antal gånger medan 

mätaren noterar skillnaden i potential. Förutom att mäta strömningspotentialen mäter SZP även 

ledningsförmågan hos provet och skillnaden i vakuum och via de tre olika mätmetoderna fås 

zetapotentialen för fibern. (27) 

5.2 Initiala laborationer 

De initiala laborationerna genomfördes i syfte att kontrollera om fixativet visar sig vara mätbart med 

FTIR-spektroskopi. Fixativet spädes till en mängd olika koncentrationer, första fallet ”ren produkt” i 

den koncentration som tillsätts i bakvattnet, 33% samt en spädning på faktor tio. Sedan genomfördes 

en spädningsserie mellan 0,1-0,004% för att se responsiviteten via IR-spektrum det vill säga i området 

0,78 – 1000 µm.  

En ytterligare spädningsserie med fem prov med utvalda koncentrationer skapades. Detta efter de 

förutsättningar som visade sig vara mätbara med FTIR-spektroskopi, denna i syfte att skapa en 

kalibrieringskurva utefter. En specifik topp som var utmärkande för fixativets egenskaper, relaterat till 

dess struktur valdes ut. Denna analyserades via programvaran Resolutions Pro. Här subtraherades 

fixerings-spektrumet först med vattenspektrumet och därefter avgränsades toppen vid 1340 cm-1 

mellan 1423 och 1284 cm-1. Arean av toppen kalkylerades med individuell baslinje mellan de angivna 
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cm-1en via programvaran på Agilent resolution Pro. Därefter kunde en kalibrieringskurva som var 

beroende på area och koncentration skapas.  

Utöver mätningar med IR-spektroskopi gjordes dessutom initiala mätningar med UV-VIS 

spektrofotometer där två lösningar med fix och vatten med koncentrationen 0,33 respektive 0,033 

analyserades i kvartskyvetter. 

5.3 Efterföljande laborationer 

Bakvattnet togs från tre olika infärgningsprocesser, rött, grönt och svart. Dessa filtrerades med 

filterpapper via en Büchnertratt för att sedan reduceras ned till en volym på ca 15% av 

ursprungsvolymen. Detta genom att koka proven på en värmeplatta.  FTIR-spektrum mättes med 

FTIR-ATR för dessa tre prover och spektrumen behandlades i Resolutions pro för att kunna notera 

slutvolymen på bakvattnet. Detta återupprepades fyra gånger för att säkerställa reproducerbarheten. 

Samtliga prov resulterade i ett varsitt spektrum, där samma topp som analyserats vid 

kalibreringskurvan analyserades för varsitt prov. Värdet på toppens area approximeras därefter till en 

koncentration utifrån ekvationen som givits från kalibrieringskurvan. 

För de tre olika bakvattenproverna gjordes laddningsmätningar via PCD och zetapotential. Två prover 

togs vid inloppslådan från korta cirkulationens två flöden, stora och lilla där både PCD och 

zetapotential noterades. Det tredje provet mättes PCD för blandningskaret och zetapotential för 

bakvattnet.  Denna mätning genomfördes en gång för varje bakvattentyp. 

5.4 Nollprov 

Bakvatten från de tre olika tillfällena filtrerades via en Büchnertratt för att avlägsna fibrerpartiklarna. 

Därefter analyserades provet med ATR-FTIR och spektrum noterades. Ett nollprov för bakvatten 

analyserades och spektrum uppmättes där bakvattnet ej hade påverkats i någon grad.  

För att se ifall fixeringsmedlet påverkades av värmepåfrestning relaterat till spektral analys, valdes det 

att späda tre prov med koncentrationen 2% fixativ. Dessa reducerades ner till en nivå på ca 11% för att 

sedan analyseras med ATR-FTIR spektroskopi. 

5.5 Övriga komponenter 

För resterande komponenter som ingår i bakvattenflödet gjordes det spektrala analyser med FTIR i den 

koncentration som respektive komponent har när denna tillsätts till processflödet. Inga kvantitativa 

mätningar genomfördes för dessa komponenter utan det skedde endast en spektral analys 
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6.Resultat 

6.1 Förstudier med fixativ 

I de initiala laborationerna med fixativ gjordes spektrala mätningar på koncentrationer av 33% och 

3,3% fixativ, där figur 10 och 11 visar spektrumet där fixativ (röd och svart) skiljer sig från 

vattenspektrumet (grön) i området mellan cirka 1550 och 1000 cm-1. 

 

Figur 10. Initial laboration med fixativ 

 

Figur 11. Initial laboration med fixativ, förstorad version. 

 

 

Ytterligare förstudier med fixativ illustreras av figur 12 och 13 med samma prover i låg koncentration 

(se tabell 2) men i olika antal scan, 1000 och 100 scan. Proverna är av låg koncentration och skall 

efterlikna den koncentration som fixativet är i bakvattnet. Både figur 12 och 13 visar på brusiga 

spektrum där vattenspektrumet ej kan urskiljas från mängden.  
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Figur 12. Initial laboration med låg koncentration för fixativ, 100 scan. 

 
Figur 13. Initial laboration med mycket låga koncentration för fixativ, 1000 scan. 

Tabell 2 beskrivning för de prov med låg koncentration. 

Prov Koncentration 
(g/L) 

1 5,00 ∙ 10−6 

2 4,00 ∙ 10−6 

3 3,00 ∙ 10−6 

4 2,00 ∙ 10−6 

5 1,00 ∙ 10−6 

6 0,50 ∙ 10−6 

7 0,40 ∙ 10−6 
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6.2 Kalibrieringskurva för fixativ 

En specifik topp valdes ut vid 1340 cm-1 (se figur 14 nedan) där en kalibrieringskurva kunde 

konstrueras utefter den arean som valdes att analyseras vid ett specifikt intervall för varje prov. 

Kalibrieringskurvan går att se i figur 15 med ekvation och 𝑅2 värde utskrivet och tabell 3 hänvisar till 

de prov som använts. 

 

Figur 14. Spektrum för kalibrieringskurva med utmärkt topp för analys. 

 

Figur 15. Kalibrieringskurva utifrån spädningsserien. 

Tabell 3. Prov till kalibrieringskurvan. 

Prov  Koncentration  Area 

1 0,1 0,04953 

2 0,08 0,08421 

3 0,06 0,1576 

4 0,04 0,2117 

5 0,02 0,2770 

6 0,01 0,3218 
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6.3 Analys av bakvatten och övriga komponenter 

 Figur 16 visar på bakvatten från processer med grön-, röd- och svartfärgning av mjukpapper, dessa 

analyserades spektroskopiskt fyra gånger där jämförelsen med vattenspektrum (lila) visar på en topp 

som infaller i området för det tilltänkta fixeringsmedlet vid 1340 cm-1.

 

Figur 16. Spektrum bakvatten prov 1-4 

För att förstå komplexiteten av processvattnet gjordes analyser på resterande ämnen i bakvattenflödet 

visat i figur 17, där det visar sig att det finns en del övriga toppar som har en överlappande effekt kring 

den toppen som önskas mäta fixativet vid 1340 cm-1.  

 

Figur 17.  Resterande ämnen i bakvattenflödet. 

 

Resultatet av de spektrala mätningarna i kombination med tillämpningen av kalibrieringskurvan kan 

utläsas i tabell 4 där samtliga koncentrationer för de olika proverna presenteras, samt medelvärde och 

standardavvikelse. För att få en bättre uppfattning av de spektrala resultaten konstruerades ett 

stapeldiagram av medelvärdet och felstaplar för varje bakvattenprov, sett i figur 18. Där visas det att 

det röda provet har högst koncentration, tätt följd av svart och slutligen grön som har lägst 

koncentration fixativ. 
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Figur 18. Stapeldiagram som presenterar respektive bakvattens koncentration av fixativ samt nollprov med endast fixativ för 

de reducerade proven. 

 

Tabell 4. Koncentrationsvärden för respektive bakvatten samt nollprovet med endast fixativ. 

C 
START 

SVART RÖD GRÖN FIX 
(Nollprov) 

1 0,011692 0,012609 0,003652 0,009409 

2 Outlier 0,010253 0,007682 0,009006 

3 0,009355 0,013015 0,006981 0,009042 

4 0,010502 0,011505 0,006196 
 

Average 0,010516 0,011846 0,006127 0,009152 

Std Dev 0,000954 0,001073 0,001523 0,000182 

 

Samtliga prov som analyserats spektrofotometriskt reducerades först ned till en minskad provvolym så 

att koncentrationen av fixativ var mätbar med den befintliga utrustningen. Medelvärdet för den 

reducerade volymen går att utläsa ur tabell 5 där även reduktionen presenteras i procent.  

Tabell 5. Reduktion av prov, presentation av medelvärde för respektive typ. 

Färg/Typ Startmängd 
(g) 

Slutmängd 
(g) 

Reduktion 
(%) 

Svart 49,95 6,525 13,02 

Röd 50,21 8,082 16,09 

Grön 50,18 7,815 15,56 

Nollprov 52,17 5,867 11,25 

6.4 Laddningsmätningar 
Laddningsmätningarna med PCD och Z-potential presenteras i tabell 6, där laddningsmätningar 

gjordes vid inloppslådan för både stora och lilla flödet i den korta cirkulationen. För Z-potential 

gjordes mätningar även vid blandningskaret medan för PCD gjordes den tredje mätningen för 

bakvattnet från tillverkningsprocessen. Fiberladdningarna med Z-potential visar inte på någon stor 

skillnad mellan de olika bakvattentyperna. Partikelladdningen för röd och svart har likvärdiga siffor, 

men för bakvatten grön visar denna på mycket högre siffror när det gäller laddning för partiklar i 

processvattnet. 
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Tabell 6 dosering av fixeringsmedel samt värden för laddningspotential för respektive bakvattentyp. 

Färg Z-pot 
Inloppslåda 
Stora 
flödet 
(mV) 

Z-pot 
Inloppslåda 
lilla flödet 
(mV) 

Z-pot 
Blandningskar 
(mV) 

Charge 
Inloppslåda 
lilla flödet 
(uekvl/l) 

Charge  
Inloppslåda 
stora flödet 
(uekvl/l) 

Charge  
Bakvatten 
(uekvl/l) 

Röd 1 -2 -23 -10 17 12 

Grön 5 3 -21 19 59 116 

Svart 3 0 -21 -7 28 -5 

 

6.5 Analys av ultraviolett-synligt ljus spektrum 
En kort initial laboration gjordes i syfte för att se om UV-VIS är ett lämpligt spektrum att utgå ifrån 

vid spektroskopiska mätningar. Figur 19 illustrerar resultatet av denna metod där det tydligt går att se 

att vattenspektrumet inte går att urskilja från fixativet på grund av ett för brusigt spektrum.  

 

Figur 19. UV-VIS Spektrum av fixativ i jämförelse med avjoniserat vatten. 
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7.Diskussion 

7.1 Fixativmätningar 

Genom att analysera spektrumet från UV-VIS spektroskopin av fixativ i vatten (figur 19) visas det 

ingen markant skillnad mellan fixativ och vattenspektrumet. Detta skulle delvis kunna bero på att 

lösningen med fixativ är i princip helt genomskinlig. UV-VIS lämpar sig bäst för lösningar av 

organisk karaktär med många konjugerande pi-bindningar (9). Det visar på att så inte är fallet för 

denna typ av ämne. 

Vid mätningar med FTIR-ATR visar de initiala laborationerna att det finns tydliga skillnader mellan 

vattenspektrum och spektrum för fixativ, detta endast för lösningar av en högre koncentration än vad 

som fanns i bakvattnet, notera skillnaden mellan figur 11 och figur 12. Fixativet tillsätts i en 33% 

koncentration till bakvattnet där de flesta fix-molekyler binder till fibrer, men det är mängden obundet 

fixativ som är önskvärd att mäta. Den initiala metoden fick omformuleras från att ha vatten som 

referensspektrum i en simulerad on-linemätning till en mer laborativ modell där bakvattnet 

reducerades till en högre koncentration. Detta på grund av att bakvattnet hade redan från början för 

låga mätvärden av fix för att kunna urskiljas från brus och vattenspektrum.  

Sett till vattenspektrumet gick det vid högre koncentrationer att utvinna en rad med toppar som 

korrelerade med koncentrationen av fixeringsmedlet, se figur 14. Den toppen som hade högst 

absorbans och därmed utmärkte sig bäst var vid 1340 cm-1. Toppen är belägen i det området där amin-

molekylen absorberar sträckningsvibration för bindningen mellan kol och kväve som vanligen 

uppträder mellan 1200-1350 cm-1 enligt (13), vilket går att korrelera till fixativ-molekylen. Viktigt att 

ha i beaktande är att omgivningen av molekylen spelar en stor roll för hur dess slutgiltiga spektrum 

blir, detta med avseende på elektronkonfigurationen och bindningstyper som kan uppstå. Därmed kan 

absorptionstoppen bli något förskjuten eller ändrad i storlek, detta enligt (12).  

Den utmärkande toppen för fixeringsmedlet är belägen i ett område där en del andra ämnen dessvärre 

överlappar med sina absorptionstoppar, se figur 17 och 16. Detta sker för bland annat 

basfixeringsmedlet där visserligen absorptionstoppen inte är placerad vid 1340 men det sker 

fortfarande en överlappning i området omkring. Detta medför en viss osäkerhet till de mätdata som 

fastställs. Tyvärr fanns det ingen övrig topp på spektrumet till fixeringsmedlet i det utmärkande 

området som inte hamnade överlappande med övriga ämnen i bakvattnet. 

7.2 Jämförelse av mätmetoder 

Mätningar med PCD och Z-potental tyder på att bakvatten ”grön” har högre koncentration av katjoner 

vilket kan betyda att denna har en högre koncentration av fixeringsmedel, se tabell 6. Detta korrelera 

inte med mätningarna gjorda med FTIR-ATR, där bakvatten för röd har högst koncentration tätt följt 

av svart och sist grön, se figur 18. Däremot mäter PCD laddning på samtliga laddade partiklar i 

bakvattnet och inkluderar därmed övriga komponenter förutom fixativet. För att få en förbättrad bild 

skulle det vara bra med en komplimenterande mätning som till exempelvis via optiska mätmetoder 

som FTIR. Anledningen till att FTIR-ATR mätningarna ej korrelerarade med laddningsmätningarna 

för bakvatten Grön skulle kunna vara att fixativet påverkas av övriga ämnen i bakvattnet, så som 

laddade färgmolekyler. Då färgkombinationerna till varje sammansättning (grön, röd, svart) bestod av 

många olika ingående komponenter gjordes en avgränsning på arbetet med att inte fördjupa sig i detta 

ämne. Men exempelvis skulle det kunna spekuleras om att absorptionen för fixmolekylen blir mindre 

eller förskjuten i våglängd vilket medför att den får en förändrad absorptionstopp i IR-spektrumet, 

därav ett mindre värde.  
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För bakvatten ”Röd” och ”Svart” går det att argumentera att de är likvärdiga sett till koncentrationen 

fix då både utifrån laddningsmätningar med PCD samt via spektral analys med FTIR, trots att värdena 

för laddning varierar något, detta på grund att det är svårt att avläsa värden som angränsar till noll. 

Osäkerheten i mätningarna går att observera genom att analysera standardavvikelsen för respektive 

prov. Desto högre värde på standardavvikelsen, desto större spridning bland observationsvärdena. För 

bakvatten Svart hade den ett mycket högre standardavvikelse i jämförelse med de andra två typerna av 

bakvatten tills att ett av proverna som var en outlier valdes att uteslutas, se tabell 4. Däremot skulle ett 

ökat antal prov behövas analyseras för ett mer korrekt och tillförlitligt resultat. 

7.3 Inverkan av utrustning på resultat 

Agilent Cary 630 ATR-FTIR var vid laborativa momentet utrustad med en enkelreflekterande 

diamantkristall. Detta är optimalt när mätningar sker på fasta föremål som spänns fast med ett reglage, 

dessutom är diamanten mycket motståndskraftig mot repor och tryck. Sker däremot analysen på prov 

med låg koncentration kan en ”multiple” reflektor vara mer optimal. Då förstärks den svaga signalen 

från provet då kristallytan tillåter att ingående strålning reflekteras flera gånger i kristallen innan den 

når detektorn. Denna typ av kristall fanns inte att tillgå vid laborationen. 

Felkällor till denna laboration kan delvis bero på delvis avläsningsfel från toppanalys eftersom dessa 

var tvungna att avläsas för hand utifrån diagram. Ett annat fel blir tillredningen där vattenproven 

reducerades till något varierande volym, (se tabell 5) vilket påverkar reproducerbarheten hos 

mätmetoden. Däremot kan kalibrieringskurvan anses vara pålitlig på grund av dess höga R^2 värde, 

(se figur15) vilket pekar på att kurvpassningen skett med en god säkerhetsmarginal.  

 

Vid de initiala laborationerna valdes proven att analyseras med 100 scan inställt på Agilent Cary 630 

ATR-FTIR. Detta resulterade i mer brusigare spektrum där det var svårare att identifiera topparna 

jämfört med spektrum för samma prov som analyserats med 1000 scan, se figur 12 & 13, genom att 

signal-brus-förhållandet förbättras, då fler mätningar ger ett minskat utrymme för slumpmässiga fel 

och på så vis stärks signalen från det önskade ämnet. Detta gjorde laborationen tidskrävande ifall det 

var många prov som skulle analyseras på en och samma tillfälle. En ytterligare ökning av antalet scan 

skulle möjligen kunna resultera i något förbättrat spektrum men det är frågan om det är väger tyngre 

än tidsåtgången som markant skulle öka för analysen. 

 

En ytterligare orsak till felkällor är de stora variationer i papperstillverkningen, de flesta parametrar 

som fiber, temperatur, kemikalier och även det vatten som används i processen varierar och påverkar 

sammansättningen av processvattenflödet. Nu gjordes mätningarna på enbart ett tillfälle för varje 

bakvattentyp, vilket gör att vi med säkerhet inte kan säga hur tillförlitliga de uppmätta mätvärdena är. 

Men även den stora mängden komponenter i bakvattnet har en påverkan på hur den spektrala analysen 

blir och trots att sugfiltrering har avlägsnat större delen av fibrer kan det fortfarande finnas microfines 

i vattnet som påverkar spektrumet. Det ger ett komplext spektrum, som kräver vidare analys för att 

förstå de faktorer som påverkar responsen. 
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8.Slutsatser 
Följande slutsatser kunde dras från resultaten: 

• Det var möjligt att identifiera en distinkt vibrationstopp för fixativ kontra vattenspektrumet, 

vilket skapade möjlighet till att utveckla en mätmetod för att kunna bestämma den integrerade 

absorbansen för den specifika toppen.  

• Då processvattnet hade en för låg halt fix för att direkt kunna analyseras med FTIR-ATR 

kunde en reduceringsmetod utvecklas som gjorde det möjligt att nyttja befintlig 

laborationsutrustning.  

• En viss korrelation kunde bevisas mellan IR och PCD för två av bakvattentyperna och 

rapporten kunde redogöra fördelar och begränsningar med IR-metoden.  

• Rapporten visar även på den komplexitet som bindningen av färgämnen och fixativ till fibern 

och att detta något som bör undersökas vidare.  

Rapporten skapar en kunskapsgrund för en metod som är möjlig att använda men det krävs vidare 

undersökning för att klargöra vissa delar. 

9. Framtida undersökningar 
Om man kritiskt reflekterar över det som genomförts är det möjligt att tänka sig förbättringar och nya 

frågor som är värda att studera.   

• Signal-brusförhållandet var problematiskt vid de låga koncentrationerna av fixativ, som 

egentligen var det intressanta att undersöka. Ifall laborationen hade gjorts på nytt skulle det 

vara önskvärt att använda en ”multipel” reflektionskristall eller en fiberoptisk mätprob med en 

ATR-modul till en FTIR-spektrometer. Det skulle möjligen förbättra spektrumet något. För att 

ytterligare förbättra spektrumet skulle antalet scans behöva ökas ytterligare men detta skulle 

medföra en tidsökning i laborationen. 

 

• Vidare studier behövs för att se hur färgmolekylerna samt de övriga kemikalierna i flödet 

påverkar fixativets egenskaper i spektrumet för att kunna säkerställa en rättvis koncentration 

av fixativet erhålls. Det går att hävda att den optiska mätmetoden är ett säkrare kort eller 

åtminstone ett stort komplement till laddningsmätningarna som mäter laddningen på fler 

partiklar än bara fixativet. 
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