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Abstract

Moisture content is one of the most important quality parameters of wood chips,
and has a big impact on the price per ton of fuel. The oven-drying method, the
current standard for determining moisture content, is slow and may sometimes

not be concluded before the sampled batch is combusted.

Several techniques for measuring moisture content, e.g. electrical capacitance,
resistance, and magnetic resonance, cannot measure frozen material. Since fuel
is generally delivered to heating plants during the winter months, and during the
coldest periods, the material may often be frozen. Consequently, a moisture me-
ter that can quickly and precisely determine the moisture content even in frozen

material would be very valuable.

Skogforsk has compared the Prediktor Spektrum Biomass instrument, which
measures moisture content using near-infrared (NIR) spectral analysis, with the
oven-drying method. The moisture content of stem wood chips, forest residue

chips, bark and sawdust was measured, in both frozen and unfrozen condition.

The results showed that the machine was properly calibrated to measure the four
materials in both frozen and unfrozen states. No significant difference between
the two measurement methods could be detected for either frozen or unfrozen
material. Repeated measurements on the same sample showed that 95% of the
measurements were within + 2.24 percentage points (frozen) and within £ 1.72

percentage points (unfrozen) of the mean values.
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Sammanfattning

Fukthalten dr en av de viktigaste kvalitetsparametrarna for brinsleflis, och har
stor paverkan pa priset per ton brinsle. I dagsliget dr ugnsmetoden standard
for att mita fukthalt. Med denna metod tar det ett dygn att bestimma fukt-
halten. Detta ir ett problem for méanga virmeverk da brinslet kan vara pa vig
in 1 pannan langt innan mitresultatet faststillts. Flera tekniker for att mita
fukthalt t.ex. elektrisk kapacitans, resistans och magnetisk resonans klarar inte
att mata pa fruset material. Eftersom virmeverkens inleverans av bransle
mestadels sker under vinterhalvaret, och under de kallaste perioderna, dr mate-
rialet ofta fruset. Darfor dr fukthaltsmitare som snabbt och precist kan be-
stimma fukthalten dven pa fruset material av stort virde.

Skogforsk har jimfort Prediktor Spektron Biomass, som miter fukt med hjilp
av narinfraréd (NIR) spektralanalys, med ugnsmetoden. Fukthaltsmitningar
har gjorts pa bade stamvedsflis och grotflis samt pa bark och sdgspan, i bade
fruset och ofruset tillstind. Resultaten visade att maskinen var val kalibrerad
for att mita de fyra materialen 1 bade fruset och ofruset tillstind. I genomsnitt
och f6r samtliga material kunde ingen signifikant skillnad mellan matmetoder-
na pavisas, varken for material 1 fruset eller ofruset tillstaind. Upprepeterade
mitningar pa samma prov visade att 95 procent lig inom 2,24 procentenheter
(fruset) och inom F1,72 procentenheter (ofruset) fran medelvirdena.

Introduktion

Fukthalten dr en av de viktigaste kvalitetsparametrarna for brinsleflis. Den har
stor inverkan pa det levererade branslets energivirde, och far dirmed en stor
paverkan pd priset per ton brinsle. I dagslaget dr standardmetoden for fukt-
haltsbestimning torkning i 105°C till dess konstant vikt uppnatts (ugnsmeto-
den) (SS-EN 14774-1:2009, SS-EN 14774-2:2009). Metoden har som nackdel
att det tar minst ett dygn innan fukthalten for leveransen kan faststillas, vilket
ar ett problem fér manga virmeverk. Det innebir att brinslet kan vara pa vig
in 1 pannan langt innan matresultatet faststallts, vilket Okar risken for inoptimal
forbrinning och minskar virdet av fukthaltsbestimningen. Fér matning vid
mindre terminaler, eller om man vill veta fukthalten innan man levererar mate-
rialet till kund, 4r ugnsmetoden for lingsam och/eller f6r besvitlig. Fukthalts-
mitare som snabbt och precist kan bestimma fukthalten 4r darfor av stort
virde. Av denna anledning finns ett antal olika fukthaltsmitare pa marknaden,
dels handhallna (Fridh 2012; Volpé 2011 ), dels storre maskiner (Fridh, 2014,
2015; Fridh m.fl. 2014) f6r anvindning pa mitstationer och laboratorier.
Prediktor har utvecklat en mitare f6r anvindning pa mitstationer och labora-
torier som med narinfraréd (NIR) spektroskopi kan mita fukthalten av bade
frusna och ej frusna prov inom en minut.

Metoden, att med NIR-spektroskopi bestimma fukthalten pa biobrinsle,
bygger pa att kemiska bindningar kan absorbera strilning vid vissa vaglingder
som dr specifika for det givna brinslet. Materialet som skall mitas bestralas
med minst tva olika vaglingder dér den ena vaglingden absorberas av bind-
ningar i vattenmolekyler medan den andra vaglingden varken absorberas av
vatten eller biobrinsle. Kvoten mellan de bada vaglingderna blir da ett matt pa
tukthalten 1 biobrinslet (§jostrom, 2011). Vid NIR-spektroskopi anvinder man
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sig av vaglingder i det infraroda spektra, 780-2 500 nm. Dessa viglingder
tringer bara in omkring 5 mm i materialet som ska mitas, aven om djupet till
viss del beror pa densitet, storlek och sammansittning hos provet. NIR-spektra
paverkas av ett flertal olika faktorer som systemet maste kalibreras efter, dér-
ibland fukthalt och temperatur. Fruset vatten har ett annat absorptions-maxi-
mum 4n flytande, det 4r med andra ord andra vaglingder som fraimst absorbe-
ras om vattnet dr fruset dn da det dr flytande. Dessutom dndras méingden stral-
ning som absorberas da vattnet Overgar i frusen form. Genom att mitaren kali-
breras ocksa for fruset material ar det emellertid mojligt att mata fukthalten nar
fryspunkten passerats. Férutom temperaturen och fukthalten paverkas NIR-
mitningarna ocksa av andra faktorer. Bland annat paverkas resultaten av
brinslesort och densitet, och mitarna maste darfor kalibreras efter dessa
(Sj6strém, 2011).

Syfte

Studien genomférdes for att utvirdera mitnoggrannhet och anvandarvinlighet
hos Prediktor Spektron Biomass (NIR-Prediktor) f6r fukthaltsmiétning i flis,
bark och siagspan i bade fruset och ofruset tillstind. Mataren utvarderades
inom ett brett fukthaltsintervall (20—60 procent) motsvarande det normala
intervallet f6r skogsbrinsle.

Material och metoder

Innan mitningstesterna startades studerades mitarens instruktionsbok och
manual noga och ett flertal 6vningsmatningar utfordes for att sikerstalla ritt
handhavande under mitningstesterna.

Fukthaltsmitningarna med NIR-Prediktor gjordes pa fyra olika typer av skogs-
branslen; huggen flis av stamved respektive grot, samt bark och sagspan. Mat-
ningarna utférdes i bade fruset och ofruset tillstand. For att faststilla prov-
materialets initiala fukthalt och behovet av eventuell preparering innan test-
mitning, anvindes en handhallen fukthaltsmitare med kapacitansteknik av
mirket Wile. Flismaterialet for stamved och grot preparerades utifran den ini-
tiala fukthalten sd att de kom att omfatta huvudprover i vardera fyra fukthalts-
klasser (Tabell 1).

Tabell 1.
Fukthaltsklasser for huvudprover med stamveds- och grotflis.

MCL 2 20,0-299%
MCL 3 30,0-39,9%
MCL 4 40,0-49,9 %
MCL5 =50 %
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Stamvedsflis som till storsta delen var av obarkad gran, hade en initial fukthalt
pa 58 procent och delades i fyra huvudprover om vardera 70 liter. Tre av
huvudproverna torkades 1 ugn under varierad torklingd mellan 30 och 120
minuter for att skapa huvudprover med fukthalter i fyra olika fukthaltsklasser
(MCL 2-MCL 5). Ur varje huvudprov togs forst fem delprover om fem liter
som lades i lufttita plastpasar och sedan forvarades i frysbox 1 sju dygn innan
mitningar 1 fruset tillstind utférdes. Ur varje huvudprov togs ytterligare fem
delprover om fem liter. Dessa lades 1 lufttita plastpasar och forvarades i kylrum
1 tre dygn for homogenisering, innan mitningar i ofruset tillstind utférdes.
Totalt preparerades 20 ofrusna och 20 frusna delprover av stamvedsflis.

Grotflis, som till storsta delen var av gran, hade en initial fukthalt pa

55 procent och delades i fyra huvudprover om vardera 70 liter. Tre av huvud-
proverna torkades i ugn under varierad torklingd mellan 45 och 140 minuter
for att skapa huvudprover med fukthalter i fyra olika fukthaltsklasser

(MCL 2-MCL 5). Ur varje huvudprov togs forst fem delprover om fem liter
som lades i lufttita plastpasar och sedan forvarades i frysbox i sju dygn innan
mitningar 1 fruset tillstind utférdes. Ur varje huvudprov togs ytterligare fem
delprover om fem liter. Dessa lades 1 lufttita plastpasar och forvarades i kylrum
1 tre dygn for homogenisering, innan métningar i ofruset tillstind utférdes.
Totalt preparerades 20 ofrusna och 20 frusna delprover av grotflis.

Sagspin, av barrved, hade en initial fukthalt pa 44 procent. Da sagspan ansags
vara ett homogenare material som sillan levereras med fukthalter under

40 procent eller 6ver 50 procent togs endast ett huvudprov om 70 liter. Ur
huvudprovet som var i fukthaltsklass MCL 4 togs forst fem delprover om fem
liter, som lades 1 lufttita plastpasar och sedan férvarades i frysbox 1 sju dygn
innan matningar 1 fruset tillstaind utférdes. Sedan togs ytterligare fem delprover
om fem liter, som lades i lufttita plastpasar och férvarades 1 kylrum i tre dygn
t6r homogenisering, innan matningar i ofruset tillstand utférdes. Totalt pre-
parerades fem ofrusna och fem frusna delprover av sagspin.

Bark, till storsta delen av gran, hade en initial fukthalt pa 53 procent Da bark
vanligen ér ett fuktigt sortiment och levereras med fukthalter kring 50 procent
togs endast ett huvudprov om 70 liter. Ur huvudprovet som var 1 fukthaltsklass
MCL 5 togs forst fem delprover om fem liter, som lades i lufttita plastpasar
och sedan foérvarades i frysbox i sju dygn innan matningar i fruset tillstind ut-
fordes. Sedan togs ytterligare fem delprover om fem liter, som lades i lufttita
plastpdsar och férvarades 1 kylrum 1 tre dygn f6r homogenisering, innan mit-
ningar i ofruset tillstand utférdes. Totalt preparerades fem ofrusna och fem
frusna delprover av bark.

Vid mitningstesterna togs det ofrusna materialet ut ur kylrummet och fick ligga
i rumstemperatur 1 ett par timmar fére matning medan det frusna materialet
togs direkt ur frysen. Varje delprov hilldes 6ver i den behillare om fem liter
som medfoljer instrumentet. For varje delprov gjordes fem repeterade mat-
ningar och dir materialet i behallaren omblandades mellan varje mitning.
Instrumentets fukthaltsvirde registrerades for varje repeterad matning.
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Som referensmetod for faststillande av fukthalt i respektive delprov (REF_M)
anvindes metoden med torkugn enligt standarden SS-EN 14774-2 Total fukt-
halt — Forenklad metod. Varje delprov vigdes pa en laboratorievag med mit-
noggrannhet ned till 0,01 gram och hela delprovet torkades. Referensfukthalten
berdknades sedan som:

REF_M = (4 vikt/torr vikt) /14 vikt.

For att analysera precision och noggrannhet och klargbra eventuell systematisk
avvikelse anvindes differensen (M_DIFF) mellan instrumentets fukthalt
(NIR_M) och referensens fukthalt (REF_M) och beriknades som:

M_DIFFjjk — NIR_Miik — REF_ij
dir 7 dr fukthaltsklass, / delprov och £ dr varje mitvirde frin instrumentet.

I analyserna av M_DIFF anvindes en mixad linjir modell. Det dr en statistisk
modell som innehaller bade fasta och slumpmaissiga parametrar och forlinger
den generella linjara modellen genom att tillita en mer flexibel specifikation av
kovariansmatris f6r oberoende och likaférdelade slumpmissiga fel. Det gor att
modellen kan hantera korrelation och heterogena varianser, men kan fortfaran-
de anta normalitet.

Funktionen f6r mixad linjar modell skrivs som:
M DIFF=p+at+B+y+a+b(a+e
dar

u = medelvirdet och ¢ = slumpmissigt fel.

Fasta parametrar dr o = fukthaltsklass (M2-M5 se Tabell 1), 8 = brinsle-
material (stamvedsflis, grotflis, sagspan eller bark)och y = tillstand
(fruset eller ofruset).

Slumpmissiga parametrar dr a = Dp-ID och b (a) = Rep-ID nastlade i Dp-1D
dir Dp-ID ir identiteten for respektive delprov och Rep-1ID ir identiteten for
respektive repeterat mitvirde fran instrumentet (5 styck per delprov).
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Resultat

I genomsnitt och for samtliga material kunde ingen statistisk sdkerstalld
skillnad observeras mellan mitningarna med NIR-Prediktor och referens-
metoden.

Repeterbarheten for fem mitningar pa samma prov visade sig vara god. Diffe-
rensen i fukthalt mellan NIR-Prediktor och referensmitning lag for 95 procent
av mitningarna pa det frusna materialen inom * 2,24 procentenheter fran
medelvirdet. For de ofrusna materialen lag mitningarna inom * 1,72 procent-
enheter fran medelvirdet.

Analyserna av resultaten for de fasta parametrarnas inverkan pa differensen
(M_DIFF) mellan mitarens fukthalt och referensfukthalten visade att samtliga
interaktioner var signifikanta(Tabell 2). Interaktionen av de tre parametrarna
MCL x SORT x T_TYPE var den viktigaste och analyserades vidare. De fasta
parametrarna fukthaltsklass (MCL), material (SORT) eller tillstand fruset/-
ofruset (T_TYPE) uppvisade var fOr sig inte nagon signifikant inverkan.

Tabell 2.

Effekter av fasta parametrar fukthaltsklass (MCL), material (SORT) och tillstand (T_TYPE)
och interaktionerna mellan dem, fran analys med den mixade linjara modellen, av
differensen i fukthalt (M_DIFF) mellan NIR-Prediktor och referensmétning.

Fukhaltsklass (MCL) 3 400 1,26 0,2882
Material (SORT) 3 400 2,3 0,0766
Tillstand (T_TYPE) 1 400 1,04 0,3087
MCL x SORT 5 400 3,23 0,0072
MCL x T_TYPE 2 400 3,76 0,0241
SORT x T_TYPE 3 400 3,28 0,0211
MCL x SORT x T_TYPE 2 400 5,01 0,0071

Vid analyserna av effekterna pa M_DIFF, av sortiment och tillstaind férdelat pa
fukthaltsklasser visade Sagspan ofrusen (Figur 1, och Tabell 3) pa signifikanta
och stora avvikelser, dir instrumentet 6verskattade fukthalten med 7,2 pro-
centenheter. Detta var lite 6verraskande da fruset Sdgspan visade pa 6verskatt-
ning med 0,84 procentenheter (ej signifikant). Sigspan anses vara homogent
och enkelt att kalibrera for, och ofruset ar enklare 4n fruset. Bark ofrusen i
MCL=3 visade pa en éverskattning pa ca 4 procentenheter. Aven ofrusen grot
och frusen stamvedsflis i MCL=4 visade pa signifikanta avvikelser(Figur 1).

I 6vrigt lag de genomsnittliga differenserna for sortiment och tillstind per
fukthaltsklass mellan + 2,5 procentenheter.
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M_DIFF
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Figur 1.

Effekten av material och tillstdnd pa differensen i fukthalt (M_DIFF) mellan NIR Prediktor och referensmétning
fordelat per fukthaltsklass (MCL). Markérerna visar minsta kvadratmedelvarde (least square mean) och staplarna
ett 95 % konfidensintervall.

Tabell 3.
Genomshnittliga differensen i fukthalt (M_DIFF) och standardavvikelse mellan
NIR-Prediktor och referensmétning per material och tillstand.

Frusen 0,69 262
Bark
Ofrusen 1,98 274
Grotflis Frusen 0,82 185
Ofrusen 0,16 249
Stamvedsflis Frusen -2,05 2,27
Ofrusen 0,76 216
S s Frusen 0,84 181
Sagspan
Ofrusen 7,23 176
Alla material Frusen -0,33 2,52
Ofrusen 0,66 3,28
7
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Diskussion

Resultaten visade att det testade matinstrumentet var vil kalibrerat for de mate-
rial som ingick i testet. Repeterbarheten f6r fem mitningar pa samma prov lag
mellan 1,72 — 2,24 procentenheter, vilket far anses vara lagt, och ligger 1 niva
med instrument som anvinder sig av magnetisk resonans (Fridh m.fl. 2014)
Skillnaderna mellan matningar pa fruset och ofruset material var mycket sma
och det fanns inte nigon signifikant inverkan av tillstindet (fruset/ofruset) pa
differensen (M_DIFF) mellan NIR Prediktor fukthalt och referensens fukthalt.
Detta tyder pa att maskinen var vil kalibrerad for att mita fruset material. I
analyserna gick det heller inte att finna nagon signifikant inverkan av material
eller fukthaltsklass, vilket ytterligare indikerar god kalibrering, da matresultaten
inte ar beroende pa vilket material som miits eller vilken fukthaltsklass det mats
inom.

I analysen av M_DIFF visade det sig dock att interaktionen mellan material
och fukthaltsklass hade signifikant inverkan, liksom interaktionen mellan
material, tillstind och fukthaltsklass. Detta dterspeglar det faktum att tekniken
med NIR-spektrometri maste kalibreras for varje kombination av material,
fukthalt och tillstind (Sj6strom, 2011).

Nir maskinen miter in ett prov skapas det med hjilp av kalibreringsmodellen
ett spektrum och detta jimfors sedan med spektrum i referensdatabasen. Ett
matt pa Overensstimmelsen mellan mitspektrum och referensspektrum som
leverantéren anvander sig av ar RRSD (Realtive Residual Standard Deviation).
Det beskriver kalibreringsmodellens férmaga att rekonstruera prediktionens
spektrum (mitningen) och beriknas som av skillnaden mellan det rekonstrue-
rade prediktionsspektrumet och det aktuella referensspektrumet. Laga RRSD-
virden (<1) anger att prediktionsspektrum passar in med spektra i kalibrerings-
databasen. Hoga RRSD-virden (>1) kan vara en indikation pa instrumentfel,
torindringar i produktpresentation (t.ex. avstandet mellan sensor och mate-
rialet) eller att det uppmaitta materialet ligger utanfor kalibreringsomradet
(hogre/ligre virden for fukt, hogre/ligre temperatur eller en ny materialtyp).
RRSD f£6r testmitningarna lag i genomsnitt mellan 0,4 och 0,5 utom f6r sag-
span dir de var pa 0,3.

Just for sagspan blev avvikelserna i M_DIFF stora (7,2 procentenheter) f6r
ofruset span men laga (0,82 procentenheter) for fruset span. Detta var for-
vanande eftersom sdgspan anses som ett homogent material och litt att kali-
brera. I ett f6rsok att hitta forklaringen till dessa avvikelser, jimférdes RRSD
talen, fOr att se om det var ett instrumentfel. RRSD lig pa 0,33 — 0,35 f6r bade
fruset och ofruset sagspan, vilket indikerar att maskinen hittat ett referens-
spektra som Gverensstimmer med matningsspektrum. Vid jamforelse om
referensmatningarna for fukthalt varit avvikande kunde konstateras att det
skilde endast 1,1 procentenheter i referensfukthalt mellan det ofrusna och
frusna sagspanet. Da bade fruset och ofruset span togs ur samma huvudprov
Overensstimmer detta vil och det kunde konstateras att referensmatningarna
var korrekt. Det har inte gatt att hitta forklaringen till denna skillnad i fukthalt.
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Prediktor Spektrum Biomass dr enkel att anvinda och har fordelen att den ar
sjalvkalibrerande pa sa vis att operatéren av instrumentet inte behéver ange
vilket material som ska mitas utan maskinen detekterar det pa egen hand.
Mitningen dr snabb och det tar ca 30 sekunder att mita en behallare med
fem liter material. Det testade instrumentet hade inte nagon indikering om
huruvida en mitning resulterade i en stor avvikelse mellan matspektrum och
referensspektrum. Detta skulle vara en intressant funktion att tillféra funk-
tionaliteten med. Lat sdga att man miter in ett material eller blandning av
material som inte har nagot precist referensspektrum sa skulle instrumentet
larma och meddela att mitvirdena ar osikra. Provet kan da torkas i ugn och
resultatet kan sedan tillf6ras referensdatabasen. P sa vis kommer referens-
databasen att utékas och med tiden kommer troligen precisionen pa mat-
ningarna att oka.
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