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Sammanfattning 

Vid produktion av nya transformatorer adsorberas fukten från luften i den fasta isolationen 

(presspan) vilket påverkar isolationskapaciteten. Därför genomgår transformatorn en 

torkningsprocess innan den fylls med olja. Vatteninnehållet i den fasta isolationen mäts 

kvantitativt genom Karl Fischer (KF)-titrering. KF-titrering används ofta för bestämning av 

vattenhalten i produkter inom industrin och är en beprövad metod som använts under många 

år. Bestämning av vattenhalten genom manuell KF-titrering är tidskrävande på grund av 

omständlig provberedning genom termisk extraktion med metanol. En automatiserad metod 

för bestämning av vattenhalten i presspan kloss har utvecklats genom KF-ugnsextraktion.  

En kvantitativ analys av vattenhalten i presspan med KF-coulometri genom ugnsextraktion 

jämfördes med KF-coulometri genom metanolextraktion. Syftet med projektet var att 

undersöka möjligheten att utveckla en snabbare och enklare mätmetod för vattenhalten i 

kaseinlimmad presspankloss (HDLC) och polyesterlimmad presspankloss (HDLP) genom att 

implementera KF-coulometri med ugnsextraktion. Det initiala steget var att undersöka och 

bestämma en metod för provberedning och bestämning av driftparametrar (ugnstemperatur, 

inertgasflöde och extraktionstid). Driftparametrar som bestämdes var en ugnstemperatur på 

170 grader Celsius, inertgasflödet på 50 ml/min och extraktionstid på 600 sekunder. 

Resultatet av undersökningen av olika provtagningsmetoder indikerade att provtagning med 

skölp eller stämjärn inte uppfyllde kraven för att ersätta provtagning genom borrning. 

Validering av metoden genomfördes med en certifierad fast standard med känd vattenhalt 

(1%) från Aquastar (certifierad i ett ISO/IEC 17025 ackrediterat testlaboratorium). Den 

uppmätta halten med den utvecklade metoden var lägre än den förväntade. En 

kalibreringsmodell upprättades utifrån standarden med en korrelationskoefficient av 0,9952 

som indikerar att kalibreringsmodellen visade god linjäritet. Riktigheten för mätmetoden har 

utvärderats enligt ISO 5725-4. Metodens riktighet visade sig inte vara godkänd på grund av 

att avvikelsen översteg gränsvärdet 3%. 

Resultatet av jämförelse mellan metanolextraktion och ugnsextraktion indikerade att metoden 

inte var lika bra som metanolextraktion på grund av lägre resultat av vattenhalter i jämförande 

prov. Metoden är möjlig att tillämpa under villkoren att felen som påverkar analysmetoden 

identifieras och elimineras. Ytterligare bekräftande experiment behövs för implementering av 

metoden.



 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

Abstract 

In the production of new transformers, the moisture from the air is adsorbed in the solid 

insulation and affects the insulation capacity. Therefore, the transformer undergoes a drying 

process before filling it with oil. Water content in the solid insulation is measured 

quantitatively by Karl Fischer titration. Karl Fischer titration is widely used for determining 

water content in products in the industry and is a proven method that has been used for many 

years. The manual method for determining moisture content in pressboard is time consuming 

due to long sample preparation with thermal extraction with methanol. An automated method 

for water content determination in pressboard has been developed by KF oven extraction. 

A quantitative analysis of the water content of pressboard by KF coulometry through oven 

extraction was compared with KF coulometry through methanol extraction. The purpose of 

this study was to investigate the possibility to develop a faster and simpler measurement 

method for the moisture content in High-Density Casein Laminated Pressboard (HDLC) and 

High-Density Polyester Laminated Pressboard (HDLP) by implementing oven extraction for 

KF coulometry. The initial step was to investigate and determine methods for sample 

preparation and operating parameters (oven temperature, carrier-gas flow and extraction 

time). Determined operating parameters were oven temperature 170 degrees Celsius, carrier 

gas flow of 50 ml/min and extraction time of 600 seconds. The result of investigation of 

different sample preparations indicated that sample selection with gouge or chisel did not 

meet the demands to replace sample selection by drilling. 

Validation of the method was carried out with a certified solid standard of known moisture 

content (1%) from Aquastar (certified in an ISO/IEC 17025 accredited testing laboratory). 

The measured concentration was lower than the expected concentration. A calibration model 

was established from the standard with a correlation of 0.9952 indicating the calibration 

model showed good linearity. The trueness of the measurement method has been evaluated 

according to ISO 5725-4 confirming the trueness of the method was not approved. 

The result of the comparison of methanol extraction and oven extraction indicated that the 

method was not as good as methanol extraction due to lower results of water content in the 

comparison samples. The method is applicable under the terms of the error is identified and 

eliminated. Further confirmatory experiments are needed to implement the method.
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1 Inledning 

ABB Power Grids Sweden AB är ett svenskt företag som tillverkar elkraftteknik, på ABB 

Power Grids Sweden AB:s anläggning i Ludvika produceras transformatorer och reaktorer. 

En transformator är isolerad med olja och cellulosabaserade material som presspan för att 

jämna ut elektriska fälten som bildas i transformatorn. Isolationsmaterialen utgör en viktig 

funktion för att kraftöverföringen ska bli så effektiv som möjligt (ABB, 2017).  

Vid produktion av nya transformatorer adsorberas fukt från luften in i den fasta isolationen 

vilket inte är önskvärt, vattenmolekylerna diffunderar in i materialet och försvagar 

isolationsförmågan (Pfeiffer & Ermeler, 1999). Transformatorn genomgår därför en 

torkningsprocess innan påfyllning av olja. Vattenhalten mäts kvantitativt genom coulometrisk 

Karl Fischer (KF) titrering av ett referensprov (kloss) som genomgår samma process som 

transformatorn (Ferm, 2020). Analyserna som genomförs på Transformer Service 

diagnostikavdelning har utformats enligt normer från ASTM (American Society for Testing 

and Materials) och IEC (International Electrotechnical Commission). 

Karl Fischer (KF) titrering är en beprövad metod för bestämning av vattenhalten i material 

och kan genomföras coulometriskt eller volumetriskt (Metrohm, 2003). Idag tillämpas 

metanolextraktion och KF-titrering genom direktinjektion i HYDRANAL Coulomat på 

Transformer Service diagnostikavdelning. Processen är tidskrävande och har långa väntetider 

på grund av att metanolextraktionen sker manuellt genom uppvärmning på värmeplatta följt 

av analys med KF-coulometer genom direktinjektion med hamiltonspruta (Ferm, 2020).  

Ett alternativ till KF-titrering genom metanolextraktion är att extrahera fritt och bundet vatten 

i materialet genom upphettning i ugn. Metoden är implementerad för andra typer av prover på 

laboratoriet och är även lämplig för bestämning av vattenhalten i cellulosabaserade material 

(ASTM, 2003; IEC,1997). Analysinstrumentet KF Oven Sample processor är en automatisk 

KF-coulometer integrerad med ugnsextraktion. Genom automatisering av processen erhålls 

tidsbesparing och även mindre åtgång av kemikalier. För att säkerställa att metoden ger 

likvärdig noggrannhet har metoden korrelerats med den befintliga metoden som utförs genom 

metanolextraktion. 

Målet med projektet var att genomföra en kvantitativ analys av vattenhalten i presspan-kloss 

genom coulometrisk KF-titrering med ugnsextraktion. Syftet med projektet var att undersöka 

om det var möjligt att utveckla en snabbare och enklare mätmetod utan användning av 

metanolextraktion för mätning av vattenhalt i presspan-kloss än metoden Transformer Service 

diagnostikavdelning använder idag genom extraktion i KF-ugn. Projektet avgränsades till att 

endast undersöka vattenhalten i presspan-kloss som var kaseinlimmad (HDLC) och 

polyesterlimmad kloss (HDLP). Arbetet utfördes på Transformer Service diagnostikavdelning 

på ABB Power Grids Sweden AB. Analys av vattenhalten har endast genomförts på 

analysinstrumentet 874 Oven Sample Processor från Metrohm med programvaran TiamoTM.  
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2 Teoretisk bakgrund  

Följande kapitel presenterar teori kring metoder som användes vid utveckling och materialet 

som analyserades. 

2.1  Presspan 

Presspan består av en blandning av cellulosa, hemicellulosa och lignin som limmas ihop med 

ett stärkande bindemedel. Klossen är utformad genom skikt med cellulosamaterialet och 

limmet vilket gör materialet kompakt. Materialets mekaniska egenskaper (densitet och 

hållfasthet) gör det lämpligt för isolation av elektriska komponenter för att undvika elektriska 

påfrestningar i transformatorn, se tabell 1 (ABB, 2017). Böjhållfastheten mäts enligt Machine 

Direction (MD) och Cross Machine Direction (CMD) som beskriver materialets mekaniska 

egenskaper. Krav på vattenhalten i proven ställs innan produkten går vidare i 

produktionsprocessen ( Ferm, 2020). 

Tabell 1, materialspecifikationer för HDLC och HDLP kloss. 

Materialspecifikation HDLC HDLP 

Böjhållfasthet(MD) 

[N/mm2] 
106 133 

Böjhållfasthet (CMD) 

[N/mm2] 
94 125 

Kompressabilitet C[%] 3,1 2,0 

Densitet [g/cm3] 1,22 1,29 

Oljeadsorption [%] 13,1 7,3 

 

Valet av kloss görs beroende på vilken belastning som transformatorn utsätts för. ABB Power 

Grids AB använder sig av två olika typer av presspankloss vid produktion av transformatorer, 

polyesterlimmad presspan (HDLP) och presspan limmad med kaseinlim (HDLC). se figur 1. 

för HDLC kloss och figur 2 för HDLP kloss. HDLP används främst vid komponenter som 

kräver högre grad av isolation eftersom materialets mekaniska egenskaper är högre än HDLC 

(ABB, 2017). 
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Figur 1, HDLC kloss. 

 

Figur 2, HDLP kloss. 

Presspans ytstruktur består av olika porstorlekar. Materialet har en stor specifik ytarea och 

hydrofila betingelser vilket gör det mottagligt för att adsorbera vattenmolekyler (ABB, 2017). 

Vid adsorption av vattenmolekyler bryts bindningarna mellan cellulosamolekylerna och 

isolationsförmågan försvagas. Limmet påverkas däremot inte av vattenmolekylerna, limmet har 

liten specifik ytarea och vattenmolekylerna adsorberas inte i samma utsträckning. Eftersom 

presspan består till största del av cellulosa har vattenhalten i materialet en stor påverkan på 

isolationsförmågan (Pfeiffer & Ermeler, 1999). Presspan utgör tillsammans med mineralolja 

isolering i transformatorer och presspan får sämre värmeledningsförmåga när den är impregnerad 

med olja (Chen & Hao & Huang & Xu 2017). 

2.2 Bestämning av vattenhalt 

Vattenhalten kan bestämmas genom kvantitativ analys av materialet genom KF-titrering. 

Coulometrisk KF-titrering är det mest lämpliga alternativet för bestämning av vattenhalten för 

fasta prover för att undvika risk för sidoreaktioner och att reagens förstörs efter analys (De Caro, 

2018). Det finns två olika tillämpbara metoder för coulometrisk KF-titrering, genom 

direktinjektion och genom ugnsextraktion. För bestämning av vattenhalten genom direktinjektion 

behöver vattnet extraheras från provet innan analys med ett lämpligt lösningsmedel, till exempel 

metanol. 

2.2.1 Metanolextraktion 

Materialets bundna vattenmolekyler kan extraheras genom tillsats av ett polärt lösningsmedel 

genom uppvärmning. Nackdelen med användning av metanol för extraktion av vattenmolekyler 

är att metanol är mycket giftigt och skadlig vid inandning och hudkontakt. Användningen av 

metanol medför en risk för hälsofara genom arbetsrelaterade skador, olyckor samt miljöpåverkan. 

Genom att eliminera momentet kan bättre arbetsmiljö erhållas (Bilaga 1). 
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2.2.2 Ugnsextraktion 

Ett alternativ för extraktion av vattenmolekyler för bestämning av fukthalten är ugnsextraktion. 

Vattnet transporteras genom en inert gas som förs in i inloppet 

från ett septum genom en nål, runt nålen finns ett utlopp där 

inertgasen tillsammans med vattnet transporteras ut till KF-

coulometern genom påtvingad konvektion. Provbehållaren 

omsluts av en ugn som hettar upp provet och vattnet stiger upp 

mot utloppet tillsammans med inertgasen. Vattenhalten 

bestäms coulometriskt genom KF-titrering (Metrohm, u.å.). 

Som driftparametrar för bestämning av fasta prover som har 

mindre än 1 % vattenhalt rekommenderas gasflöde om 50 

ml/min och en generell extraktionstid mellan 120 och 300 

sekunder (Metrohm, u.å). Ugnstemperatur för 

vattenhaltsbestämning i cellulosabaserade material är mellan 150 och180 grader för olika 

material (Montalvo &Von Hofen & North, 2009). 

2.3 Karl Fischer (KF) titrering  

KF-titrering är en kvantitativ analysmetod för bestämning av vattenhalten i gaser, vätskor och 

fasta material. Reaktionen sker i ett vattenfritt medium genom att jod i närvaro med vatten som är 

bundet i analyten reagerar med en alkohol (ROH), bas (B), och svaveldioxid (SO2) se formel 1. 

Vattenhalten mäts upp kvantitativt genom att förhållandet mellan förbrukad jod anger 

vattenhalten i provet genom stökiometriska förhållandet (Harris, 2016; Scholz, 1984). 

𝑅𝑂𝐻 + 𝑆𝑂2 + 𝐵 → 𝐵𝐻+ + 𝑅𝑂𝑆𝑂2
− 

𝐻2𝑂 + 𝐼2 + 𝑅𝑂𝑆𝑂2
− + 2𝐵 → 𝑅𝑂𝑆𝑂3

− + 2𝐵𝐻+ + 𝐼− 

Formel 1, KF-reaktion mellan jod, alkohol och bas i närvaro av vatten (Harris, 2016). 

Presspan innehåller efter torkningsprocessen låga vattenhalter(<1%). För låga halter lämpar sig 

coulometrisk bestämning, som har en hög känslighet.  

Figur 3, princip av KF-ugn med 

vätskeprov. 
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2.3.1 Coulometrisk bestämning 

Principen med coulometrisk bestämning är att jod reagerar till jodidjoner genom en 

oxidationsreaktion i närvaro av vatten. När reaktionen skett fullständigt diffunderar jodidjonerna 

genom ett jonpermeabelt membran till reagenset och orsakar jonkonduktion. Spänningen 

reduceras för att hålla den polariserade strömmen konstant och platinaelektroder detekterar 

potentialskillnaden. Vattenhalten bestäms enligt 

stökiometriska förhållandet mellan vatten och 

jod, då reaktionen endast kan ske i närvaro av 

vatten (Metrohm, 2003). 

KF- coulometern består av ett slutet kärl med en 

elektrod, anodkärl med jonpermeabelt membran 

och en tillflödesslang för gasen som tillför 

vattnet som extraherats från ugnen, se figur 4 för 

fullständig beskrivning av KF-coulometern 

(Harris, 2016; Metrohm, 2003). Det finns olika 

typer av reagens som fylls i katod- och 

anodutrymmet. Ett vanligt KF-reagens är HYDRANAL 

Coulomat som består av metanol, Propan1,2-diol, 2,2’iminodietanol, dietanolamin, imidazole, 

svaveldioxid och 1H-imid (Honeywell Research Chemicals, u.å.). 

Potentialskillnaden m mäts upp enligt Faradays lag som beskriver andelen massa som omvandlats 

till elektrisk ström, se formel 2. M står för molvikten, m anger massan av konverterad substans, Q 

står för uppmätt laddning i amperesekunder, z står för antalet utbytta elektroner och F står för 

faradays konstant som är en elektrokemisk ekvivalent (1 faraday = 96,845 coulomb per mol). Två 

mol av elektroner motsvarar 1 mol av H2O när stökiometriska förhållandet mellan I2 och H2O är 

1:1 (Metrohm, 2003; De Caro, 2018). 

𝑚 =
𝑀 ∙ 𝑄

𝑧 ∙ 𝐹
 

Formel 2, Faradays lag. 

Metodens känslighet beror på förinställda slutpunktsvärden som förhindrar övertitrering av 

provet. Slutpunktsvärdet som genereras är ett förval i programvaran som beror på polariserade 

strömmen, typ av elektrod och analyten i instrumentet. En lägre polarisationsström ger mindre 

potentialhopp vid slutpunkten av titreringen och mer brant precis efter ekvivalenspunken, vilket 

kan medföra risk för övertitrering av provet. En för hög polarisationsström kräver ett högre 

överskott av jodidjoner vilket inte är önskvärt för att få så tillförlitliga resultat som möjligt 

Figur 4, principskiss KF-coulometer. 
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(Metrohm, u.å.). Vattenhalten för provet beräknas ut enligt formel 3 där m2 avser mängden 

titrerad vatten, m1 avser mängden titrerad i blankprovet. Skillnaden mellan m1 och m2 delat med 

torrvikten för provet ger vattenhalten (IEC,1997). 

𝑉𝑎𝑡𝑡𝑒𝑛ℎ𝑎𝑙𝑡𝑒𝑛 𝑖 𝑚𝑎𝑠𝑠𝑝𝑟𝑜𝑐𝑒𝑛𝑡 = (
𝑚2 − 𝑚1

𝑀
) ∙ 104 

Formel 3, vattenhalten i massprocent. 

Programvaran Tiamo TM innehåller förprogrammerade metoder som kan ställas in för analys med 

KF 874 Oven, rekommenderade sekvensmetoder som tillämpas vid vattenhaltsbestämning är 

systemförberedelse som är en körning som säkerställer att systemet är rengjort för analys av 

prover. Sekvensmetoden som tar hänsyn till luftens vattenhalt i vialen är blanksekvensen, som 

mäter upp vattenhalten i en tom vial. Den del av den uppmätta halten i vialen som motsvarar den 

luftfyllda delen av provvialen kommer vid analys av prover räknas bort, och därför inte påverka 

analysresultatet. Den tredje sekvensmetoden som rekommenderas är vattenhaltsbestämningen 

som är den metod som uppmäter vattenhalten i provet (Metrohm, u.å.). 

2.4 Interferenser 

För att säkerställa ett tillförlitligt mätresultat måste reagenset tillsättas med hög precision och 

med hög upplösning. Titrerings-cellen måste vara ogenomtränglig för fukt och ta in så lite 

atmosfäriskt vatten som möjligt. Vattnet som fördelas på cellens innerväggar måste elimineras 

genom kontinuerlig omrörning av behandlat material i cellen. KF-titrering mäter både fritt och 

bundet vatten, vilket innebär att provberedningen bör ske i klimatskåp för att undvika att fukt tar 

sig in i materialet samt provbehållaren (Metrohm, 2003). 

Reaktionskonstanten är starkt beroende av lösningens pH, vilket påverkar 

reaktionsförskjutningen, se formel 4. pH-intervallets beroende på titreringen har stor inverkan, 

om lösningens pH inte är i rätt intervall finns risk för oönskade sidoreaktioner som kan interferera 

med önskad reaktion och påverka noggrannheten för analysen (Metrohm, 2003). 

−𝑑[𝐼2]

𝑑𝑡
= 𝑘 ∙ [𝐼2] ∙ [𝑆𝑂2] ∙ [𝐻2𝑂] 

Formel 4, reaktionskonstantens jämviktförskjutning. 
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3 Metod 

I kapitlet presenteras utrustning som använts vid metodutveckling och utförande av analyser och 

kalibrering. Provberedning som genomförts under metodutvecklingen har gjorts i klimatskåp. 

Klossar som levererats från processen förvarades i aluminiumfolie innan provberedning och 

analys, även klossar som torkades i ugn på laboratoriet förvarades på samma sätt innan analys. 

3.1 Apparatur och material 

Analyser genomfördes av en Metrohm 874 Oven Sample Processor med en KF-Coulometer med 

katodutrymme med diafragma och platinaelektrod, se figur 5. Analyser genomfördes parallellt i 

en 831 KF-coulometer med direktinjektion med hamiltonspruta. 

Reagens som användes i KF-coulometern var Honeywells HYDRANAL 

Coulomat AG Oven anodlösning och CG ampull (5ml) katodlösning. 

Aquastar Combicoulomat undersöktes också som kombinerad katod och 

anodlösning. För validering användes Aquastar fast vattenstandard (1%), 

HYDRANAL vatten i olja standard (20 ppm). Presspan-klossar av typen 

HDLC och HDLP. Fischer Scientific Torr metanol(>99%). Mineralolja 

NYNAS NYTRO 10XNTM användes vid analyser och provberedning. 

Data från analys samlades in i programvaran Tiamo TM. Våg för 

invägning av prov Ohaus SKX123 och våg för bestämning av torrvikt 

Ohaus Explorer ® precisionsvåg. 

3.2 Provberedning för metanolextraktion 

Presspan-klossens mekaniska egenskaper medförde svårigheter för tillämpning av en enkel 

provtagningsmetod. Enligt befintlig metod borrades prov ut från mitten 

av klossen i form av borrspån. Metoden var fysiskt krävande och var 

inte ergonomiskt utformad. En centrumborr för borrning på bredden av 

klossen användes, se figur 6. Provtagningsmomentet krävde därför 

certifikat och utbildning vilket begränsade vem som kunde genomföra 

provtagningen. Momentet behövde genomföras under olja för att inte 

värme skulle frigöras vid provtagningen från friktion mellan 

centrumborren och klossen. Olja minskade friktionen mellan 

centrumborren och provet. Eftersom värme frigörs på grund av 

borrningen kunde det påverka resultatet genom att vattenhalten 

minskar i provet. 

Figur 5, KF 874 Oven 

Sample Processor. 

Figur 6, 

laborationsuppställning 

för provtagning genom 

borrning. 
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Enligt befintlig metod tillämpades extraktion med metanol (CH3OH) 

under uppvärmning på en omrörarplatta med magnetisk omrörare, se 

figur 7.  Extraktion med metanol hade begränsningar i hur många antal 

prov som kunde köras per körning på grund av omrörarplattan samt 

antalet e-kolvar som krävde nedkylning i exsickator. 

 

 

 

3.2.1 Bestämning av torrvikten 

Provets torrvikt bestämdes för beräkning av vattenhalten. Eftersom provet var oljetäckt efter 

metanolextraktionen behövde oljan först avlägsnas från presspanet för att torrvikten kunde 

bestämmas. Torrviktsbestämning enligt befintlig metod genomfördes efter analys genom att först 

avlägsna mineraloljan från presspanet genom kontinuerlig sköljning med cyklohexan med en 

buchnertratt och filterpapper. Därefter placerades det filtrerade provet i en ugn i en timme för 

torkning följt av nedkylning i exsickator. Provet vägdes sedan upp och vattenhalten kunde 

beräknas. Eftersom den estimerade provmängden var mycket mindre vid ugnsextraktion 

utvärderades även torkningsmetoden för att underlätta processen och minska bortfall av prov. 

Den alternativa metoden för torrviktsbestämning efter analys som prövades var genom att 

cyklohexan tillsattes direkt i vialen efter analys, läts stå i 1 minut och sedan avlägsnades genom 

dekantering. Metoden upprepades tre gånger och slutligen eliminerades rester av cyklohexanen 

genom att suga upp med pasteurpipett utan att prov följde med. Sedan torkades provet i ugn och 

kyldes ner i excikator följt av vägning. 

3.2.2 KF-Reagens 

Två olika typer av KF-reagens har använts under utvecklingen, HYDRANAL Coulomat AG 

Oven (CG och AG) och Aquastar Combicoulomat. 

3.3 Kontroll av mätutrustning 

Vägning av prov för analys gjordes med analysvågen Ohaus SKX123 med tre decimalers 

noggrannhet. För invägning av torrvikten användes en OHaus precisionsvåg med 4 decimalers 

noggrannhet.  

Figur 7, omrörarplatta 

med prover i metanol. 
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3.3.1 Kalibrering av vågar 

Kalibrering av vågarna genomförs regelbundet av Element Materials Technology AB. Ingen 

kalibrering genomfördes innan experimenten för Ohaus Explorer ® och antagande gjordes att 

vågen var korrekt kalibrerad. Ohaus SKX123 kalibrerades genom invägning av ett prov med 

känd vikt samt en vial som vägdes upp och jämfördes med Ohaus precisionsvåg. Ohaus SKX123 

visade samma provvikt som för precisionsvågen, vilket indikerade att vågen visade korrekt vikt. 

3.3.2 874 KF Oven Sample Processor 

874 KF Oven Sample Processor kalibreras regelbundet, inför experimenten kontrollerades 

instrumentet med en vatten-i-olja-standard. Fast standard med känd vattenhalt analyserades för 

kontroll av analysinstrumentet. Prover vägdes upp i klimatskåp och kördes med extraktionstiden 

600 sekunder, ugntemperaturen 170 grader och gasflödet 50 ml/minut. Parametrar har bestämts 

experimentellt, se avsnitt 3.6. 

3.3.3 Felsökning 

Efter första analysen av prover genomfördes felsökning av utrustningen. Torkmedel byttes ut, 

läcktest genomfördes vid gasflöden och en läcka vid inlopp till gasflöde upptäcktes och tätades. 

Trycket sänktes för två prov och justerades därefter tillbaka till ursprungstrycket. Reagenset för 

coulometern byttes ut i titrerkärlet från katodlösning HYDRANAL AG och anodlösning 

HYDRANAL CG till Aquastar Combicoulomat. Grubbs test genomfördes på prov som 

misstänktes avvika från resterande värden. 

3.4 Undersökning av verktyg för provtagning 

Alternativa verktyg som utreddes för provuttagning av cellulosabaserade 

material var skölp, olika typer av stämjärn och hyvel. Först undersöktes 

provberedning med stämjärn jämfört med skölp. Vidare utvärderades 

provtagningen genom tre olika utföranden. Provtagningsmetod A: uttag av 

prov med skölp på klossens yttersida, provtagningsmetod B: uttag av prov 

med skölp från klossens mittpunkt och provtagningsmetod C: uttag av prov 

genom borrning. Verktygen som har utretts för provtagning visas i figur 8.  

 

Figur 8, verktyg, från vänster: 

skölp, stämjärn, stämkniv och 

hyvel. 
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Proven togs ut i mitten oberoende av vilket verktyg som 

undersöktes för att provtagningen skulle ske så nära området i 

klossen där borrningen genomfördes som möjligt. Prov 

placerades i vial och förslöts med lock. Kontroll genomfördes på 

alla vialer som analyserades för att säkerställa att ingen fukt kunde 

ta sig in i vialen genom att vrida på locket från olika vinklar. Olika 

typer av provbitar utformades beroende på vilket verktyg som 

användes, se figur 9. 

3.4.1 Provtagningsmetod A 

Enligt teorin trängde fukten in olika snabbt i olika delar av 

klossen och därför undersöktes vattenhalten i yttersta skiktet 

av klossen och under yttersta skiktet.  Eftersom klossen 

bestod av olika skikt av presspan och lim togs ett limskikt 

bort, se figur 10. Hypotesen var att vattenhalten skulle vara 

högst i yttersta skiktet på grund av att klossen adsorberade 

fukt under tiden innan provtagning genomförts. Även att 

limskiktet hindrade fukten att tränga in i djupet i klossen 

från sidan där provet togs ut. Analyserna genomfördes innan 

optimal extraktionstid hade undersökts. Därför analyserades 

proven vid extraktionstiden 480 sekunder. Eftersom syftet 

med försöken var att jämföra olika skikt hade 

extraktionstiden ingen större betydelse. 

Ytterligare två utföranden undersöktes med provtagningsmetod A, med olja och utan olja. Först 

avlägsnades ett skikt med en hyvel på en gummimatta för att undvika att klossen flyttade på sig. 

Proven togs ut i mitten av klossens yta med en skölp genom att knacka med en gummihammare 

10-12 gånger uppifrån. Provbiten placerades i en vial med en pincett varpå vialen förslöts. 

Samma utförande genomfördes i ett oljebad som placerades på gummimattan. Olika 

extraktionstider (300 sekunder och 600 sekunder) jämfördes även under försöken för bekräftelse 

av vilken extraktionstid som var mest lämplig. 

3.4.2 Provtagningsmetod B 

Efter ankomst till laboratoriet placerades den torra klossen i klimatskåp för nedkylning . Klossen 

sågades därefter på mitten i verkstaden. En kloss placerades nedsänkt i ett oljebad direkt efter 

sågning. Oljebadet med klossen placerades på en gummimatta där prov togs ut med skölp i mitten 

av de sågade bitarna. Proven togs ut i mitten av klossens yta med en skölp genom att knacka med 

en gummihammare 10-12 gånger uppifrån. Provbiten placerades i en vial med en pincett varpå 

Figur 10, till vänster: HDLP kloss efter 

borttagning av 1 skikt med lim och 

provtagning med skölp utan olja, till 

höger: HDLP kloss utan provtagning utan 

olja. 

Figur 9, från vänster: prov uttaget med 

stämkniv, prov uttaget med stämjärn, prov 

uttaget med skölp, prov uttaget med borr 

(torkat i ugn) och prov uttaget med borr i 

olja. 
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vialen förslöts. Klossarna som analyserades hade genomgått samma torkningsprocess och 

förväntades ha jämförbara vattenhalter. 

3.4.3 Provtagningsmetod C 

Dubbelprov togs ut från mitten av klossen genom borrning. Provtagning för metanolextraktion 

genomfördes först och placerades i E-kolvar med metanol. Prov för ugnsextraktion togs ut i 

samma hål och placerades i vialer som förslöts. 

3.5 Experimentell undersökning av provbetingelser 

Metoden för KF Oven Sample processor var förinställd och utgick från befintlig metod för 

fukthalts bestämning i olja. Driftparametrar bestämdes experimentellt med utgångspunkt från 

Metrohms rekommendationer. Undersökning av olika parametrar (gasflöde, extraktionstid och 

ugnstemperatur) har gjorts utifrån rekommenderade inställningar från Metrohm med 

bedömningen att ingen försöksplanering var nödvändig att genomföra. Enligt teorin 

rekommenderades följande provbetingelser för analys av cellulosabaserade material, gasflöde på 

50 ml/minut, temperatur på 170-190 grader och extraktionstid på 300 sekunder. 

Temperaturgradienter har genomförts för presspanskikt, limskikt, mineraloljan som användes 

samt oljetäckt presspan. 

3.5.1 Mätningar med olika driftparametrar 

Temperaturgradienter genomfördes för HDLC kloss och HDLP kloss, provuttagning 

genomfördes både från limskikt, endast presspanskikt och presspanskikt i olja. Även en 

temperaturgradient för oljan genomfördes. Vialen placerades i KF-ugnen och värmdes upp från 

50 till 250 grader. En graf plottades i programvaran Tiamo som visade mängden utdriven fukt. 

När all fukt var utdriven uppstod en platå i driftkurvan När kurvan började stiga igen indikerade 

det att materialet började brytas ned. Rekommendationerna från Metrohm var att 

ugnstemperaturen ska ställas in 20 grader mindre än materialets nedbrytningstemperatur. Vid 

bestämning av ugnstemperaturen avlästes nollpunkten på driftkurvan och enligt Metrohms 

rekommendationer att välja ugnstemperaturen 20 grader från det att driftkurvan ökar (Metrohm, 

u.å.). 

Extraktionstider har undersökts experimentellt genom olika tidsintervall med och utan olja. 

Extraktionstiden var den tid som ugnen värmde provet, analysinstrumentet var inställt på en 

relativ stoppdrift på 5 µg/minut för att undvika att provet blev över titrerat.  

Eftersom proven med olja gav mer tillförlitliga resultat jämfört med utan olja undersöktes 

extraktionstiden vidare för prover med olja. Utgångspunkten var extraktionstiden 300 sekunder. 

Vidare undersöktes extraktionstiderna 600 sekunder, 1200 sekunder och 3600 sekunder. 
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3.6 Validering av metod 

Validering genomfördes endast enligt provtagningsmetod C och analys av standard eftersom 

provtagningsmetod A och B uteslöts under tiden då de inte uppfyllde kraven, se resultat avsnitt 

4.3. 

Totala precisionen på laboratoriet undersöktes vid olika analystillfällen då reagens för KF-

coulometern varierades. Totalt 6 körningar har genomförts med varierande antal prov av 

Aquastar (1%) vattenstandard. Grubbs test har genomförts för misstanke om eventuella outliers, 

inget av de misstänka proven bekräftades som outliers. Metanolextraktionen genomfördes 

parallellt med ugnsextraktionerna från klossar som genomgått samma process. Vid 

provtagningsmetod C  togs dubbelprov ut från mitten av klossen genom borrning, först uttag för 

metanolextraktion följt av prov för ugnsextraktion som placerade i vialer som märkts upp med 

provnamn Vialerna förslöts sedan och kontroll genomfördes genom att vrida på locket. 
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4 Resultat 

I kapitlet presenteras resultat från laborativa experiment som genomförts för utveckling av 

metoden. 

4.1 Kontroll av mätutrustning 

Resultaten för analyser av Aquastar vattenstandard (1%) med olika reagens och ändrat tryck på 

två av proven (12 och 13) gav att prov 1-10 uppmätte lägre vattenhalter än referensvärdet. 

Felsökning gjordes. Majoriteten av analysresultaten visade lägre halter än referenshalt även efter 

felsökningen som ändå tycks gett något högre värden. Driftparametrar och uppmätta vattenhalter 

före felsökning presenteras i tabell 2. Driftparametrar och uppmätta vattenhalter efter felsökning 

presenteras i tabell 3.  

Tabell 2, driftparametrar och uppmätta vattenhalter innan felsökning vid gasflödet 50ml/minut, extraktionstid 600 sekunder, 

ugntemperatur 170 grader Celsius.  

Prov Reagens i KF-coulometer 
Tryck 

[bar] 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] 

1 HYDRANAL coulomat 0,3 0,89 

2 HYDRANAL coulomat 0,3 0,94 

3 HYDRANAL coulomat 0,3 0,89 

4 HYDRANAL coulomat 0,3 0,92 

5 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 

6 HYDRANAL coulomat 0,3 0,93 

7 HYDRANAL coulomat 0,3 0,89 

8 HYDRANAL coulomat 0,3 0,93 

9 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 

10 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 

11 HYDRANAL coulomat 0,3 0,97 
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Tabell 3, driftparametrar och uppmätta vattenhalter efter felsökning vid gasflödet 50 ml/minut, extraktionstid 600 

sekunder, ugntemperatur 170 grader Celsius. 

Prov Reagens i KF-coulometer 
Tryck 

[bar] 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] 

12 HYDRANAL coulomat 0,2 0,95 

13 HYDRANAL coulomat 0,2 0,97 

14 Aquastar coulomat 0,3 1,01 

15 Aquastar coulomat 0,3 0,91 

16 Aquastar coulomat 0,3 1,00 

17 Aquastar coulomat 0,3 0,92 

18 Aquastar coulomat 0,3 0,95 

19 Aquastar coulomat 0,3 0,93 

20 Aquastar coulomat 0,3 0,92 

21 Aquastar coulomat 0,3 0,97 

22 Aquastar coulomat 0,3 0,90 

23 Aquastar coulomat 0,3 0,93 

24 HYDRANAL coulomat 0,3 1,01 

25 HYDRANAL coulomat 0,3 0,96 

26 HYDRANAL coulomat 0,3 0,94 

27 HYDRANAL coulomat 0,3 0,93 

28 HYDRANAL coulomat 0,3 0,92 

29 HYDRANAL coulomat 0,3 0,94 

30 HYDRANAL coulomat 0,3 0,94 

31 HYDRANAL coulomat 0,3 0,92 

32 HYDRANAL coulomat 0,3 0,94 

33 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 

34 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 

35 HYDRANAL coulomat 0,3 0,95 
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Uppmätta halter av standard efter analys av dubbelprov med reagensen HYDRANAL Coulomat 

samt Aquastar Combicoulomat i titrerkärlet visas i figur 11 där orange punkt 11 markerar efter 

felsökning. Endast 4 analyser (prov 13,14,16,21 och 24) blev godkända enligt angivna 

gränsvärden ( 1,00 ± 0,03[%]) från Aquastar (Merck, u.å.). Resterande halter blev lägre än 

förväntat vilket innebär att riktigheten inte är godkänd. Grubbs test av prov med högst/lägst 

uppmätt halt visade att de inte visade sig vara avvikande. 

 

 

Figur 11,Uppmätta vattenhalter av Aquastar vattenstandard. 

En residualgraf upprättades för kartläggning av skillnaden mellan uppmätt vattenmängd och 

förväntad vattenmängd, se figur 12. Punkt 11 (orange) markerar efter felsökning. För tabelldata, 

se bilaga 2. 
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Figur 12, residualgraf för Aquastar vattenstandard (1%). 

En jämförelse av början på grafen mot kurvan efter punkt 10 tyder på att avvikelsen minskat 

något efter åtgärder som gjordes efter prov nr 10 (sänkning av tryck). Däremot höjdes trycket 

igen vilket tyder på att det inte gjorde någon inverkan på analysen eftersom resultaten var 

jämnare efter punkt 10. Åtgärderna som genomfördes därefter (tätning av gasflöde, byte av KF-

reagens) tycks ha gjort en viss inverkan på analysen genom något jämnare resultat. Däremot inte 

tillräckligt stor inverkan för att metoden inte gav avvikande resultat från förväntad halt. 

En kalibreringskurva upprättades med den förväntade vattenmängden i förhållande till den 

uppmätta vattenmängden för alla analyser av Aquastar vattenstandard (1%) med både 

HYDRANAL Coulomat AG och Aquastar Combicoulomat som reagens i KF-coulometern, se 

figur 13. Kalibreringskurvan som upprättades från analyserna visar på god linjäritet trots att 

residualkurvan varierar. Linjäriteten för kalibreringskurvan är godkänd eftersom 

regressionskoefficenten är över 99%. 
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Figur 13, uppmätt vattenmängd mot förväntad vattenmängd i g. 
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4.2 Noggrannhet 

Noggrannheten utvärderades från en analys av känd vattenstandard (1%) vid samma förhållanden 

med Aquastar reagens i KF-coulometern, se tabell 4. 

Tabell 4, Riktighet och repeterbarhet analys av standard i Aquastar reagens i KF coulometer från körning 200527. 

Förväntad 

halt [%] 

Medelvärde 

[%] 

Standardavvikelse 

(n=6) 

Relativ 

Standardavvikelse 

(n=6) [%] 

Avvikelse 

från 

förväntad 

halt [%] 

1,00 0,954 
0,043  

4,47 -4,65 

 

Avvikelsen mellan förväntad mängd och uppmätt mängd är större än 3%, vilket innebär att 

riktigheten inte är godkänd enligt ISO 5725-4 vid analys med Aquastar reagens. 

Standardavvikelsen är inte så stor och repeterbarheten kan anses vara godkänd. 

Noggrannheten utvärderades även från analys med HYDRANAL reagens i KF-coulometern, se 

tabell 5. Kalibreringskurvans precision utvärderades från en analys av känd vattenstandard (1%) 

från Aquastar vid samma förhållanden. 

Tabell 5, Riktighet och repeterbarhet analys av standard i HYDRANAL reagens i KF coulometer körning 200610. 

Förväntad 

halt [%] 

Medelvärde 

[%] 
Standardavvikelse (n=5) 

Relativ 

Standardavvikelse (n=5) 

[%] 

Avvikelse 

från 

förväntad 

halt [%] 

1,00 0,949 0,040 4,17 -5,09 

 

Avvikelsen mellan förväntad mängd och uppmätt mängd är högre än 3%, vilket innebär att 

riktigheten inte är godkänd enligt ISO 5725-4 vid analys med HYDRANAL reagens. 

Standardavvikelsen är inte så stor och repeterbarheten kan anses vara godkänd. 
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4.2.1 Total precision på labb 

Tabell 6 visar medelvärden från körningarna, förväntade halten, standardavvikelse och 

avvikelsen från förväntad halt. 

Tabell 6,  medelvärde totala precisionen på laboratoriet med avseende på reagens och tiden. 

Körningar 

med 

varierande 

antal prov 

Förväntad 

halt [%] 

Vattenhalt 

medelvärde 

[%] 

Standardavvikelse Relativ 

standardavvikelse 

Avvikelse 

från 

förväntad 

halt [%] 

200518 (n=10) 1 0,92 0,027 2,91 -7,56 

200525(n=2) 1 0,96 0,017 2,97 -4,04 

200527(n=6) 1 0,95 0,043 2,75 -4,65 

200603 (n=2) 1 0,94 0,032 2,53 -5,78 

200604 (n=2) 1 0,95 0,023 3,18 -4,97 

200610 (n=12) 1 0,94 0,025 3,53 -5,60 

 

Eftersom två olika reagens har undersökts har som tidigare nämnts två olika standardavvikelser 

tagits fram för repeterbarheten. Enligt tabell 6 så anses repeterbarheten vara god, för den totala 

precisionen på medelvärdet av de enskilda standardavvikelserna för Aquastar och HYDRANAL, 

se tabell 7. 

Tabell 7, medelvärde av standardavvikelse för repeterbarhet. 

Reagens Standardavvikelse för repeterbarhet 

Aquastar 0,0426 

HYDRANAL 0,0396 

Medelvärde: 0,041 
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Totala precisionen på laboratoriet presenteras i tabell 8. Standardavvikelsen har beräknats utifrån 

ett medelvärde från standardavvikelse från körningarna i tabell 6. Standardavvikelsen för totala 

precisionen är i samma storleksordning som för repeterbarheten vilket innebär att den är 

godkänd. 

Tabell 8, totala precisionen på laboratoriet. 

Standardavvikelse för 

repeterbarhet medelvärde 

Standardavvikelse 

medelvärde 
Standardavvikelse/standardavvikelse för 

repeterbarhet 

0,041 0,0278 0,67 

 

4.3 Undersökning av verktyg för provtagning 

Verktygen som undersöktes var stämjärn, skölp och borr klimatskåp. Jämförelsen mellan 

stämjärn och skölp vid analys med ugnsextraktion gav resultaten som presenteras i tabell 9. 

Formen på proven uttagna med stämjärn och skölp varierade, där provbitarna från stämjärnet var 

smalare och utformade som flisor, proven från skölpen var utformade som homogena provbitar 

med flertalet skikt. 

Tabell 9, analys av HDLP kloss provtagning med skölp och stämjärn genom ugnsextraktion, proven togs ut av klossar som torkats 

2 dygn. 

Prov 

Stämjärn, 

Vattenhalt 

[%] 

Skölp, 

vattenhalt 

[%] 

Skillnad 

(stämjärn 

– skölp) 

Avvikelse 

[%] 

1 0,5 0,7 -0,206 -29,3 

2 0,83 0,64 0,191 30 

3 0,7 0,69 0,007 0,98 

 

Resultaten visade att vattenhalten i proverna varierar oberoende av vilket verktyg som används 

vid provtagning. Ingen skillnad i metoder kunde påvisas. Skölpen var enklare att arbeta med och 

provbiten var enklare att samla ihop till vialen. Stämjärnet uteslöts därför för vidare utredning 

och skölpen jämfördes enligt olika provtagningsmetoder. 
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4.3.1 Provtagningsmetod A 

Den uppmätta vattenhalten genom ugnsextraktion och analys med  KF-titrering presenteras i 

tabell 10 för HDLC-kloss och tabell 11 för HDLP kloss. Uppmätt vattenhalt på yttersta skiktet 

blev betydligt högre än under yttersta skiktet för både HDLC- och HDLP-kloss, vilket tyder på 

att det yttersta skiktet hinner adsorbera fukt under tiden provet kyls ned trots att den var omsluten 

med aluminiumfolie under nedsvalningstiden. Avvikelsen mellan provtagningsmetoderna ansågs 

tillräckligt stor för att inte vidare utreda analyser på yttersta skiktet.  

Tabell 10, test av provtagning på yttersidan av HDLC-kloss med skölp direkt på skikt och efter borttagning av 1 skikt med 

tjockleken 1mm. 

Extraktionstid [s] 
Vattenhalt 

på skikt [%] 

Vattenhalt 

under skikt 

[%] 

Skillnad Avvikelse [%] 

480 0,21 0,13 -0,08 -38 

480 0,19 0,12 -0,06 -35 

 

Tabell 11, provtagning på yttersidan av HDLP-kloss med skölp direkt på skikt och efter borttagning av 1 skikt med tjockleken 1 

mm. 

Extraktionstid [s] 
Vattenhalt 

på skikt [%] 

Vattenhalt 

under skikt 

[%] 

Skillnad Avvikelse [%] 

480 0,65 0,42 -0,23 -34,9 

480 0,61 0,48 -0,13 -21,4 

 

Yttersta skiktet gav betydligt högre vattenhalt jämfört med skiktet under för båda klosstyper , 

vilket tyder på att materialet hinner absorbera fukt på det yttersta lagret under nedkylningen samt 

vid provberedning.  

Resultaten från provtagning från skiktet under yttersta skiktet med skölp, med och utan oljebad 

presenteras för HDLC-kloss i tabell 12 och HDLP kloss i tabell 13. Avvikelsen är stor vid 

jämförelse mellan provtagning med och utan olja. Vid lägre halter blir avvikelsen högre och 

störst avvikelse påvisades på HDLC-kloss, som i regel har en lägre vattenhalt jämfört med 

HDLP-kloss. För båda klosstyper visade resultaten lägre vattenhalter vid provtagning med olja. 
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Provet hinner adsorbera fukt vid provberedningen om provet inte täcks med olja, vilket påverkar 

resultatet. 

 

Tabell 12, Analys av HDLC-kloss, provberedning med och utan olja, låg och hög extraktionstid enkelprov. 

Extraktionstid 

[s] 

Vattenhalt utan 

olja [%] 

Vattenhalt 

med olja [%] 

skillnad 

vattenhalt 

med och utan 

olja 

Avvikelse 

[%] 

300 0,25 0,02 -0,23 -92,9 

300 0,24 0,03 -0,22 -89,7 

600 0,27 0,04 -0,23 -85,4 

600 0,29 0,07 -0,22 -74,8 

 

Tabell 13, Analys av HDLP-kloss, provberedning med och utan olja, låg och hög extraktionstid. 

Extraktionstid 

[s] 

Vattenhalt utan 

olja [%] 

Vattenhalt 

med olja [%] 

Skillnad 

vattenhalt med 

och utan olja 

Avvikelse 

[%] 

300 0,76 0,35 -0,4 -53,4 

300 0,71 0,35 -0,37 -51,2 

600 0,81 0,35 -0,46 -56,9 

600 1,01 0,32 -0,69 -68,6 

 

4.3.2 Provtagningsmetod B 

Resultaten från analys genom provtagningsmetod B och jämförande analys med borrning och 

metanolextraktion på HDLC kloss presenteras i tabell 14 och HDLP-kloss i tabell 15. Avvikelsen 

blev stor för både HDLC-och HDLP-kloss, uppmätt vattenhalt vid provtagning med skölp gav 

lägre vattenhalter jämfört med borrning. Provtagning med skölp var inte ett likvärdigt alternativ 

med borrning och metanolextraktion.  
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Tabell 14, jämförelse mellan provtagning i mitten av HDLC kloss med skölp under olja (uppmätt vattenhalt) och borrning under 

olja (förväntad vattenhalt). 

Förväntad 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Skillnad 
Avvikelse 

[%] 

0,12 0,02 -0,1075 -87 

0,12 0,02 -0,1002 -81,1 

 

Tabell 15, jämförelse mellan provtagning i mitten av HDLP-kloss med skölp under olja (uppmätt vattenhalt) och borrning under 

olja (förväntad vattenhalt). 

Förväntad 

vattenhalt 

[%] 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Skillnad 
Avvikelse 

[%] 

0,64 0,43 -0,2136 -33,4 

0,64 0,41 -0,2325 -36,3 

 

Eftersom jämförelsen gjordes med borrning togs uppmätt vattenhalt med borrning och 

metanolextraktion som referensvärde. Därför ansågs riktigheten för provtagning med skölp inte 

godkänd jämfört med provtagning genom borrning och analys genom metanolextraktion. 

4.3.3 Provtagningsmetod C 

Uttag av prov genom borrning och analys genom ugnsextraktion jämfört med metanolextraktion 

presenteras i tabell 16 för HDLC och tabell 17 för HDLP. Uppmätt vattenhalt blev lägre vid 

analys genom ugnsextraktion jämfört med metanolextraktion. 

Tabell 16, jämförelse av analys genom ugnsextraktion (uppmätt vattenhalt) och metanolextraktion (förväntad vattenhalt) i KF-

coulometer för HDLC-kloss. 

Förväntad 

vattenhalt 

[%] 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Skillnad 
Avvikelse 

[%] 

0,12 0,06 -0,0608 -49,2 
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Tabell 17, jämförelse av analys genom ugnsextraktion (uppmätt vattenhalt) och metanolextraktion (förväntad vattenhalt) i KF-

coulometer för HDLP-kloss. 

Förväntad 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Uppmätt 

vattenhalt 

[%] (n=2) 

Skillnad 
Avvikelse 

[%] 

0,64 0,52 -0,1183 -18,5 

 

Vid analys av vattenhalten på HDLC- och HDLP-kloss gav analys genom ugnsextraktion dålig 

riktighet jämfört med analys genom metanolextraktion. 

4.4 Experimentell undersökning av provbetingelser 

Resultaten från experimentell undersökning av provbetingelser presenteras i följande avsnitt. 

4.4.1 Mätningar med olika parametrar 

Den uppmätta vattenhalten vid olika gasflöden jämfördes och påvisade att ingen påverkan på 

analysen erhölls vid olika gasflöden, se tabell 18. Gasflödet 50 ml/minut som föreslogs av 

Metrohm valdes därför för analysmetoden. 

Tabell 18, uppmätt vattenhalt vid högt och lågt gasflöde, dubbelprov. 

Temperatur 

[℃] 

Gasflöde 

[ml/minut] 
Extraktionstid[s] 

Vattenhalt  

(n=2) [%] 

170 50 300 0,16 

170 100 300 0,16 

 

4.4.2 Extraktionstid 

Utgångspunkten för extraktionstiden var 120 sekunder 

som jämfördes med extraktionstiden 300 sekunder på 

prov som inte varit nedsänkta i olja. Figur 14 visar 

driftkurvan (rosa linje) vid körning med extraktionstiden 

120 sekunder. Driftkurvan har inte planat ut fullständigt 

vilket tyder på att fukten inte är helt utdriven i provet. 

 
Figur 14, driftkurva vid extraktionstiden 120 

sekunder för HDLP-prov utan olja. 
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Driftkurvan från analys av prov utan olja vid extraktionstiden 300 sekunder med prov uttaget vid 

samma tidpunkt som för figur 15. Kurvan har planat ut något, vilket tyder på att fukten kan vara 

fullständigt utdriven. 

 

Figur 15, driftkurva vid extraktionstiden 300 sekunder för HDLP-prov utan olja. 

Driftkurvan från analys av prov med olja vid extraktionstiden 300 sekunder visas i figur 16. 

Jämfört med driftkurvan utan olja visas en svag nedlutad kurva, vilket tyder på att desorptionen 

av fukten från materialet tar längre tid vid närvaro av olja som blockerar porerna. Det är därmed 

svårt att avgöra om fukten är fullständigt utdriven. 

 

Figur 16, driftkurva vid extraktionstiden 300 sekunder för HDLP-prov med olja. 
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Figur 17 visar driftkurvan för extraktionstiden 600 sekunder för prov i olja. Kurvan har planat ut 

vilket tyder på att fukten är fullständigt utdriven. 

 

Figur 17, driftkurva vid extraktionstiden 600 sekunder för HDLP-prov i olja. 

Figur 18 visar driftkurvan vid extraktionstiden 1200 sekunder där driftkurvan planat ut 

fullständigt vilket tyder på att all fukten är fullständigt utdriven.  

 

Figur 18, driftkurva vid extraktionstiden 1200 sekunder för HDLP-prov i olja. 

Eftersom fukten är fullständigt utdriven enligt figur 18 så bestämdes extraktionstiden till 600 

sekunder för resterande analyser. En skillnad jämfört med utan olja observerades att driftkurvan 

är mycket mer plan vilket sannolikt beror på oljans påverkan. Extraktionstiden 3600 sekunder 

gav negativ uppmätt halt och resultatet kunde därmed förkastas. 

4.4.3 Temperatur 

Resultat för temperaturgradienter för HDLC-och HDLP-prover presenteras i följande avsnitt. 

Även nedbrytningsgraden för limmet som binder samman presspan-klossen och mineraloljan som 

klossen sänks ned i vid provtagning presenteras. 

Temperaturgradient för HDLP-kloss i olja presenteras i figur 19. Kurvans nollpunkt beskriver 

den punkt där fukten är fullständigt utdriven. Avläsning från driftkurvan ger nollpunkten vid 
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tiden 4900 sekunder. Kurvan börjar stiga igen vid 5200 sekunder vilket påvisar att materialet 

börjar brytas ned, se figur 20. 

 

 

Figur 19, temperaturgradient av HDLP-kloss i olja. 

 

Figur 20, temperaturgradientens nollpunkt för HDLP-kloss 

i olja. 

Temperaturen mot extraktionstiden visas i figur 21, avläsning vid tiden 5200 sekunder 

(nedbrytningstiden) ger en nedbrytningstemperatur  vid 225 grader Celsius. Optimal 

drifttemperatur vid körning av HDLP kloss i olja är därmed 205 grader Celsius. 

 

Figur 21, temperaturen mot tiden. 

Temperaturgradient för HDLC-kloss i olja presenteras i figur 22. Enligt avläsning från 

driftkurvan börjar materialet brytas ned vid tiden 5200 sekunder, se figur 23. 
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Figur 22, temperaturgradient av HDLC-kloss i olja. 

 

Figur 23, temperaturgradientens nollpunkt för HDLC-kloss 

i olja. 

Temperaturen mot extraktionstiden visas i figur 24, avläsning av temperaturen vid 5200 sekunder 

gav nedbrytningstemperaturen 225 grader. Samtidigt visas att fukten är fullständigt utdriven vid 

5000 sekunder (210 grader Celsius) vilket ger ett kortare intervall för optimal drifttemperatur. 

Den optimala temperaturen för extraktion av HDLC-kloss i olja mellan nedbrytningen och där all 

fukt är utdriven blev 215 grader enligt Metrohms angivelser om att ansätta ugntemperaturen 20 

grader från nedbrytningstemperaturen.  

 

Figur 24, temperaturen mot tiden. 

Om både HDLC-och HDLP-kloss ska ha samma metodinställning bör därmed en drifttemperatur 

ansättas vid 215 grader Celsius med hänsyn till HDLC-kloss som har ett snävare intervall innan 

nedbrytning. 

Temperaturgradient visas i figur 25 för HDLP-kloss utan olja och figur 26 för HDLC-prov utan 

olja, nollpunkten avlästes vid 5200 sekunder för både HDLP och HDLC. Tiden där nedbrytning 

börjar ske blev även lika för både HDLP-och HDLC-kloss där nedbrytningen börjar ske vid 210 
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grader Celsius, optimal drifttemperatur bör därför ansättas till 190 grader för HDLC-och HDLP-

kloss. 

 

Figur 25, temperaturgradient av HDLP-kloss. 

 

Figur 26, temperaturgradient av HDLC-kloss. 

Temperaturgradient för lim från HDLP kloss visas i figur 27 för undersökning av limmets 

påverkan på vattenhalten. Ingen höjning påvisas för lim från HDLP-kloss.  

 

Figur 27, temperaturgradient av lim från HDLP kloss. 

Temperaturgradient för lim från HDLC-kloss visas i figur 28, som visade att nollpunkten mäts 

upp vid 3600 sekunder. Enligt driftkurvan bryts limmet ner vid 4400 sekunder (190 grader 

Celsius) vilket kan påverka fukthalten för HDLC-prover. Optimal drifttemperatur för prover 

innehållande lim från HDLC-kloss bör ansättas till 170 grader Celsius. 
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Figur 28, temperaturgradient av lim från HDLC kloss. 

Temperaturgradienten för mineralolja visas i figur 29, eftersom mineraloljans 

nedbrytningstemperatur är >280 grader Celsius enligt säkerhetsdatablad så påvisas ingen 

nedbrytning enligt kurvan. Vald ugnstemperatur för metoden vattenhaltsmätning i olja är 140 

grader. 

 

Figur 29, temperaturgradient av mineralolja NYTRO10XN. 

Sammanfattningsvis valdes temperaturen 170 ℃ som var mellan avläsningarna baserat på 

temperaturgradienterna för torra prover av presspan samt limmets temperaturgradienter där 

kaseinlimmet påvisades börja brytas ned vid 190 grader Celsius. Optimering av metoden med 

hänsyn till proverna med oljeimpregnerad presspankloss utvärderades inte på grund av tidsbrist. 

Därmed användes driftbetingelserna baserade på torra presspan-prover. 

4.4.4 Torkning 

Provmängden för analysen genom metanolextraktion var större än provmängden som bestämdes 

för ugnsextraktion och vid torkning fastnade en stor del av proven vid filtrering på filterpapperet 

och buchner-tratten vilket påverkade torrvikten för proven. Metoden med torkning direkt i vialen 
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var smidigt och inget större provbortfall erhölls, för ugnsextraktion blev torkningsmetoden i 

vialen därför lämpligast. 

4.5 Validering av KF-titrering med ugnsextraktion 

Validering genomfördes endast enligt provtagningsmetod C eftersom provtagningsmetod A och 

B uteslöts då de inte uppfyllde kraven. 

Tabell 19 visar noggrannheten för vattenhaltsmätning med ugnsextraktion jämfört med 

metanolextraktion vid mätning av HDLC-kloss. Avvikelsen mellan uppmätta och förväntade 

värden är relativt stor och visar att uppmätta värden vid analys ger lägre halter än förväntat. 

Tabell 19, Repeterbarhet och riktighet för provtagningsmetod C på HDLC-kloss körning 200604, förväntad vattenhalt var analys 

genom metanolextraktion och medelvärdet för uppmätt vattenhalt genom ugnsextraktion. 

Förväntad 

vattenhalt 

[%] 

Medelvärde 

vattenhalt 

[%] (n=6) 

standardavvikelse 

ugnsextraktion(n=6) 

standardavvikelse 

metanolextraktion(n=6) 

Avvikelse 

förväntad 

halt [%] 

0,11 0,09 0,021 0,017 -18,2 

 

Repeterbarheten är något sämre för ugnsextraktion jämfört med metanolextraktion, och 

avvikelsen är stor vilket innebär att riktigheten inte är godkänd. Noggrannheten för 

ugnsextraktion är inte uppfylld då avvikelsen från vattenhalt mätt med metanolextraktion är 

relativt stor. 
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Tabell 20 visar noggrannheten för vattenhaltsmätning med ugnsextraktion jämfört med 

metanolextraktion vid mätning av HDLP-kloss. Avvikelsen mellan uppmätta och förväntade 

värden är relativt stor och visar att uppmätta värden vid analys ger lägre halter än förväntat. 

Standardavvikelsen för ugnsextraktionen är jämförbar med standardavvikelsen för 

metanolextraktion vilket visar att repeterbarheten är godkänd. Däremot är standardavvikelsen stor 

i förhållande till medelvärdet. 

Tabell 20, repeterbarhet och riktighet för provtagningsmetod C på HDLP kloss körning 200518, förväntad vattenhalt var analys 

genom metanolextraktion och medelvärdet för uppmätt vattenhalt genom ugnsextraktion. 

Förväntad 

vattenhalt[%] 

Medelvärde 

[%] (n=8) 

standardavvikelse 

ugnsextraktion(n=8) 

standardavvikelse 

metanolextraktion 

(n=8) 

Avvikelse 

förväntat 

värde [%] 

0,20 0,10 0,075 0,078 -50,9 

 

Noggrannheten för analys genom ugnsextraktion blev inte godkänd på grund av dålig 

överensstämmelse mellan halter uppmätta med ugnsextraktion och med metanolextraktion. 

Analysmetoden kan därmed inte ersätta befintlig metod. Vid jämförelse av HDLP-kloss och 

HDLC visade det sig att riktigheten blev betydligt sämre för HDLP-kloss. 

Uppmätta medelvärden av provresultat plottades i en kurva för att illustrera skillnaden i uppmätt 

vattenhalt, se figur 30 för HDLC och figur 31 för HDLP. Graferna tyder på ett bias som sker 

konstant, vilket även har påvisats vid analys av standard med känd vattenhalt. Uppmätta 

medelvärden av provresultat för HDLP kloss, skillnaden i medelvärden följer en konstant 

avvikelse vilket tyder på ett bias som påverkar metoden, det vill säga ett systematisk fel. 
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Figur 30,alla uppmätta medelvärden genom provtagningsmetod C på HDLC-kloss. 

 

Figur 31, alla uppmätta medelvärden genom provtagningsmetod C på HDLP-kloss. 

Jämförelse mellan uppmätt fukthalt genom ugnsextraktion enligt kalibreringsmodellen där 

uppmätta halter korrelerats mot kalibreringskurvan och metanolextraktion presenteras i figur 32 

för HDLC och figur 33 för HDLP. Uppmätta halter med de två olika metoderna ligger närmare 

varandra än i tabell 20, men om felet endast hade berott på analysinstrumentet hade kurvorna 

överlappat varandra. Avvikelse mellan halterna påvisas även vid jämförelse enligt 

kalibreringsmodeller, som blev mindre än förväntad halt enligt metanolextraktion. Resultatet 
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tyder på att metoden inte är applicerbar för borrspån i olja från HDLC-kloss. Analys av 

vattenhalten genom ugnsextraktion med KF-titrering visar lägre resultat jämfört med 

metanolextraktion, och kan inte ersätta befintlig metod. 

 

Figur 32, jämförelse medelvärden enligt kalibreringsmodell mot medelvärde för metanolextraktion.  

 

Figur 33, jämförelse medelvärden enligt kalibreringsmodell mot medelvärde för metanolextraktion. 
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4.6 Jämförelse av kostnader och laborationstiden 

Tidsuppskattning för ugnsextraktion jämfört med metanolextraktion presenteras i tabell 21. 

Samtliga delsteg har summerats i förhållande till tiden det tar att genomföra laborationsmomentet 

för 2 stycken klossar (fyra stycken prov). 

Tabell 21, tidsuppskattning för analysmetoder för två stycken klossar. 

Metanolextraktion Ugnsextraktion 

Laborationsmoment 
Tid (väntetid) 

[minuter] 
Laborationsmoment 

Tid (väntetid) 

[minuter] 

Förberedelser: start av 

värmeplatta, kontroll av 

kemikalier 

10 Märkning av vialer 5 

Förberedelser: ta ut 

glaskolvar, kylning, 

infettning av glasproppar 

10 

(30) 

Beredning av standardprov 

och blankar 
10 

Sågning av kloss * 10 Sågning av kloss * 10 

Placering av klots och 

montering av borr 
10 

Placering av klots och 

montering av borr 
10 

Bered E-kolvar med 

metanol + märkning 
20 Borrning 30 

Borrning 30 Städning efter borrning 15 

Städning efter borrning 15 

Förberedelse av provlista 

och igångkörning av Oven 

Sample processor 

10 

Uppvärmning av E-

kolvar med prov( i 

omrörning) 

(60) Vattenhaltsmätning (100) 

Nedkylning av kolvar i 

dragskåp 
(20) Förberedelser inför vägning 15 

Vattenhaltsmätning 40 Torkning i ugn (60) 

Förberedelser inför 

vägning 
20 Nedkylning i exsickator (20) 
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Torkning i ugn (60) Vägning av prov 10 

Nedkylning i exsickator (40) - - 

Vägning av prov 10 - - 

Beräkning av halt 5 Beräkning av halt 5 

Summa: 

Arbetstid: 180 

minuter 

Väntetid: 210 min 

Summa 

Arbetstid: 120 

min 

Väntetid: 180 min 

*gäller endast HDLP, ej HDLC 

Enligt tabell 21 tar det approximativt 60 minuter mindre tid att genomföra laborationen genom 

ugnsextraktion jämfört med metanolextraktion. Vidare ges en tidsbesparing om 30 minuter 

gällande väntetider. Delmomenten för ugnsextraktion är färre och analysen sker automatiskt 

vilket innebär att det inte kräver manuella insatser och således ges en möjlighet att utföra andra 

uppgifter under körningen. Det ger även möjligheten till att köra fler prov då metanolextraktion 

har en begränsning att endast 3 klossar kan köras per dag medan ugnsextraktion inte har någon 

begränsning utöver provtagningsmomentet. 

En kostnadsanalys av utrustning och kemikalier har gjorts och presenteras i tabell 22 för två 

klossar (4 prov). Analysen har enbart tagit hänsyn till förbrukningsvaror som används då 

utrustning redan finns på plats varför inköpskostnaderna försummas, mängden olja som används 

uppskattas vara densamma och exkluderas i kostnadsanalysen. 

Tabell 22, summering av kemikaliekostnader och material för analys av två klossar. 

Metanolextraktion Ugnsextraktion 

Utrustning/kemikalier Pris [SEK] Utrustning/kemikalier Pris [SEK] 

Metanol 100 Cyklohexan 22 

Cyklohexan 230 Vialer 30 

Filterpapper 2 Lock till vialer 89 

- - Pasteurpipett 2 

Summa: 332 SEK Summa 143 SEK 
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5 Diskussion 

Metodutvecklingen genomfördes experimentellt genom att hypoteser grundade på teorin testades 

med laborativa försök. Valideringen bestod av två olika delar, jämförelser mellan befintlig metod 

för verkligt prov och ny analysmetod med optimerade parametrar samt analys av känd standard 

som korrelerades mot förväntad vattenmängd för framtagning av kalibreringskurva. 

Prov som användes för valideringen levererades från produktionen och hade genomgått 

torkningsprocess parallellt med den produkt som tillverkas. Klossarna levererades förslutna med 

aluminiumfolie runt som ska se till att fukt inte adsorberas av klossen under tiden mellan 

provtagning och analys. Proven kunde levereras vid olika tidpunkter på dagen, majoriteten av 

proverna levererades under morgonen, vilket gjorde att proven hann svalna innan analys. De 

prover som ankommit efter en viss tid på dagen analyserades dagen efter. Detta var ingenting 

som påverkade analysresultatet då analys av proverna kördes parallellt med de båda metoderna 

under samma tidpunkt. Eftersom enbart HDLP klossar levererades från produktionen 

genomfördes valideringsprover även på klossar som torkats på laboratoriet i ugn. Vid 

provberedning med skölp togs proven ut så nära mitten som möjligt med jämna avstånd och vid 

borrning togs de jämförande proverna ut i samma hål.  

Provberedningen skedde i klimatskåp och kontroll genomfördes genom att läsa av mätsticka som 

var placerad i skåpet innan provberedning för att säkerställa att fukthalten i skåpet inte var för 

hög. Vid provberedningen varierade proven i vikt, detta hade kunnat undvikas genom att väga 

upp proven även vid uppvägning och inte bara torrvikten. Alla provvikter befann sig inom 

referensintervallet för rekommenderad provmängd enligt Metrohms angivelser och därför ska det 

inte påverkat analysresultatet. Proverna  placerades i vialer och förslöts, upprepade kontroller 

genomfördes för att säkerställa att vialerna var tätt förslutna.  

Analysen av det yttersta skiktet visade på att det har adsorberat fukt under tidsintervallet mellan 

uttag från torkningsprocessen och innan analys, vid vilken tidpunkt kan dock inte fastställas 

eftersom det är flera mellanhänder som hanterar provet innan det ankommer till laboratoriet. 

Skiktet under hade däremot inte adsorberat lika mycket fukt, men fukthalten skiljde sig jämfört 

med i mitten av klossen och därför blev provtagningen med skölp från ytterskiktet inte jämförbar 

med borrning. Inte heller provuttagning med skölp från mitten av klossen var jämförbar med 

borrning. Proven som togs ut med skölp var homogena provbitar och all fukt borde ha drivits ut 

från bitarna men eftersom provbitarna behövde vara täckta med olja kan oljan ha blockerat 

porerna i presspanet och stängt in fukten vilket resulterade i en lägre uppmätt vattenhalt jämfört 

med borrning som gav mindre spån där fukten kunde drivas ut lättare. 
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Skillnaden i uppmätt vattenhalt mellan metoderna är relativt jämn och därför gavs misstanke om 

att det är något fel på analysinstrumentet. Felsökning gjordes enligt Metrohms riktlinjer och de 

åtgärder som presenteras i resultatet verkar ha påverkat riktigheten något, men vattenhalterna 

fortsatte trots det vara för låga. Man ser ett systematiskt fel mellan befintlig metod och 

ugnsmetod som ger ett relativt konstant lägre värde. På grund av tidsbrist lyckades inte felet 

åtgärdas under projektets tid, men om felet åtgärdas så kan metoden implementeras och således 

automatisera processen. En flaskhals med befintlig metod är att endast 3-4 klossar kan köras per 

dag på grund av tidsbegränsning. Med ugnsextraktion kan flera prover beredas under kortare tid, 

och analysinstrumentet kräver ingen övervakning vilket innebär att proverna kan köras under 

dagen och torkas dagen efter om så önskas.  

Standarder med given fukthalt var sena i leveranstid vilket medförde att analysinstrumentet inte 

kunde kontrolleras i startskedet av projektet, om standarden hade varit tillgänglig vid start hade 

felet upptäckts tidigare och felsökning hade kunna genomföras innan analyser började 

genomföras på instrumentet. Vid inledande tester av olika verktyg jämfördes inte vattenhalter 

mot befintlig metod, endast jämförelse mellan resultaten beroende på vilket verktyg som 

användes genomfördes och därför genomfördes laborationerna ovetandes om felet på 

analysinstrumentet. Eftersom jämförelser endast gjordes mellan de olika verktygen samt olika 

driftparametrar spelade det ingen roll att analysinstrumentet mätte upp lägre halter. 

Uppmätta vattenhalter från standarden gav lägre resultat än förväntat och majoriteten av proverna 

blev inte godkända. Standarden ansågs tillförlitlig eftersom den tillverkats enligt ISO-standard på 

ackrediterat laboratorium. Ett bias kan därför konstateras som påverkar analysresultatet. En 

möjlig faktor som inte undersöktes under projektet var om nålen som extraherar provet från 

vialen hade blivit igensatt, och den typ av fel som påvisades under projektet tyder på att nålen 

delvis kan ha blivit igensatt av provmaterial. Utöver det så byttes torkmedel ut på samtliga ställen 

då fuktinsläpp är en av de största felkällorna vid KF-titrering.  

En observation gjordes vid byte av torkmedel i titrerkärlet att nedre delen av torkmedlet hade 

adsorberat mycket fukt, jämfört med övre delen där ingen adsorberad fukt kunde observeras 

visuellt. Torkmedlet i titrerkärlet är placerat där för att inte fukt från omgivande luft ska ta sig in i 

kärlet, och därför var det märkligt att fukt adsorberats inne från kärlets insida. Om fukt 

adsorberats till torkmedlet från analyten så finns det en möjlighet att detta är en felkälla i 

analysen. Om den är faktorn som påverkade metoden har inte kunnat fastställa på grund av 

tidsbrist. Eftersom körningar endast genomfördes baserade på ugnstemperatur för torra prover på 

grund av tidsbrist så kan det vara lämpligt vid framtida undersökningar att genomföra försök med 

högre ugnstemperatur, lämpligen 215 grader Celsius. 
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Kalibreringsmodellen som skapades från standarden visade på god linjäritet, om felet åtgärdas på 

analysinstrumentet kan den användas för implementering av metoden. Eftersom endast en känd 

halt analyserades så rekommenderas att en kalibreringsmodell för olika halter upprättas för att 

bekräfta att modellen är godkänd. Vid jämförelse av metoderna så anses metoden tillämpbar om 

analyserna visar på jämförbar eller bättre noggrannhet. Antalet försök som genomfördes i detta 

projekt för utvärdering av noggrannheten var inte enligt önskvärt antal. Detta beror på 

begränsningen i analys som kunde genomföras per dag parallellt med befintlig metod. För vidare 

validering hade det varit lämpligt att genomföra körningar med minst 15 prover. 

Mindre bortfall av prov erhölls då filtreringssteget medför att prov fastnar på buchnertratten och 

filterpapperet. Torkning genom dekantering direkt i vialen var en bra metod som dessutom 

krävde betydligt mindre cyklohexan för samma slutresultat. 

Vid implementering av KF-titrering genom ugnsextraktion ges en märkbar tidsvinst jämfört med 

metanolextraktion. Och även större möjligheter för utföraren att genomföra andra arbetsuppgifter 

under väntetiderna. De kortare väntetiderna elimineras och istället fås en längre väntetid under 

analysen. Minskad åtgång på kemikalier erhålls även, framförallt eliminerar användningen av 

metanol som är hälsofarlig. Mängden använd cyklohexan minskar vid tvättning, dock inte en stor 

minskning. 

Analysen visar på att vattenhaltsmätning med ugnsextraktion ger en ungefärlig kostnadsbesparing 

om 200 SEK för analys av 2 stycken klossar. Reagenset till KF-ugnen behöver bytas ungefär 1 

gång per år. KF-reagenset behöver bytas betydligt oftare i det manuella instrumentet vilket ger en 

högre kostnad för reagens. Inköpspriset för en liter reagens är ungefär 10.000 SEK, byte av 

analysinstrument skulle därför ge en stor besparing i kostnad. Mindre åtgång av reagens är även 

ur miljösynpunkt gynnsamt då reagenset innehåller hälsofarliga ämnen.  

Syftet med projektet var att utveckla en metod för vattenhaltsbestämning i presspan genom KF 

ugnsextraktion. Analysresultaten visade på en stor avvikelse mellan metoderna vilket innebär att 

riktigheten inte var godtagbar. Felen visade på att analysinstrumentet inte mätte upp rätt 

vattenhalter vid intervallen som undersöktes. Om felen åtgärdas finns goda möjligheter att 

implementera metoden och ersätta KF titrering genom metanolextraktion med KF ugnsextraktion. 

Bekräftande prover behöver genomföras vid implementering för att säkerställa metodens 

riktighet. 
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6 Slutsats 

En kvantitativ analys av fast standard med känd vattenhalt har genomförts. Endast 4 analyser av 

fast vattenstandard (1%) av 35 blev godkända enligt angivna gränsvärden från Aquastar, och 

resterande halter ligger under förväntad halt vilket innebär att riktigheten inte är godkänd för 

metoden vid användning av båda reagensen (HYDRANAL och Aquastar). Linjäriteten för 

kalibrer kurvan från standarden är godkänd med korrelationsfaktor på 0,9952 vilket tyder på god 

mätprecision. Avvikelsen för repeterbarheten visade på något högt resultat men resultatet kan 

vara godtagbart om riktigheten förbättras. Totala precisionen på laboratoriet blev godkänt vid 

utvärdering.  

Provtagning på yttersta skiktet visar högre vattenhalt jämfört med skiktet under, däremot är 

riktigheten vid provtagning på skiktet under yttersta skiktet utan olja inte godtagbar jämfört med 

provtagning i olja. Riktigheten för provtagning i olja med skölp var inte godkänd då den gav 

större avvikelse jämfört med borrning. Det alternativ som är bäst för provtagning är borrning. 

Analys genom ugnsextraktion gav lägre vattenhalter jämfört med metanolextraktion, riktigheten 

blev inte godkänd för analys genom ugnsextraktion. Repeterbarheten anses godkänd för både 

HDLP-kloss och HDLC-kloss. Metoden anses med rådande förhållanden sämre än befintlig 

metod och kan inte ersätta metanolextraktion innan analysinstrumentets fel är detekterat och 

åtgärdat. Eventuellt behöver också annan extraktionstemperatur användas, en lämplig temperatur 

för vidare utredning är 215 grader Celsius. 
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8 Bilagor 

8.1 Bilaga 1- Säkerhetsdatablad för metanol
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8.2 Bilaga 2- Tabelldata för residualgraf 

Tabell 23, residualen för alla uppmätta värden av vattenstandard (1%). 

Prov Uppmätt mängd Förväntad mängd Residual 

1 0,070832 0,08 -0,00917 

2 0,074292 0,079 -0,00471 

3 0,118343 0,133 -0,01466 

4 0,123025 0,134 -0,01097 

5 0,168993 0,178 -0,00901 

6 0,166685 0,179 -0,01232 

7 0,203194 0,228 -0,02481 

8 0,220955 0,237 -0,01604 

9 0,267064 0,28 -0,01294 

10 0,265692 0,279 -0,01331 

11 0,075301 0,078 -0,0027 

12 0,095704 0,101 -0,0053 

13 0,097162 0,1 -0,00284 

14 0,100803 0,1 0,000803 

15 0,093302 0,103 -0,0097 

16 0,100265 0,1 0,000265 

17 0,094178 0,102 -0,00782 

18 0,095871 0,101 -0,00513 

19 0,100628 0,108 -0,00737 

20 0,093779 0,102 -0,00822 

21 0,09844 0,102 -0,00356 

22 0,092679 0,103 -0,01032 

23 0,093173 0,1 -0,00683 

24 0,106416 0,105 0,001416 
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25 0,100435 0,105 -0,00457 

26 0,097585 0,104 -0,00641 

27 0,09629 0,104 -0,00771 

28 0,103909 0,114 -0,01009 

29 0,079682 0,085 -0,00532 

30 0,07986 0,085 -0,00514 

31 0,073702 0,08 -0,0063 

32 0,075008 0,08 -0,00499 

33 0,174596 0,184 -0,0094 

34 0,168325 0,177 -0,00867 

35 0,173983 0,184 -0,01002 

 


