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Blokkautuminen on kahden pinnan epéatoivottua tarttumista toisiinsa. Dispersiopaéllystetyn
kartongin valmistuksessa blokkautuminen aiheuttaa ongelmia, kun kartonki rullataan paallystyk-
sen jalkeen rullalle tai arkituksessa. Kartongin pinta tarttuu kiinni taustaan epatoivotusti ja tulokse-
na on eritasoisia vaurioita kartongin pinnassa. Pinnan vauriot estavéat kartongin jatkojalostuksen
ja dispersipaallystetyn kartongin barrierominaisuudet menetetaan.

Blokkautuvuutta voidaan analysoida kvalitatiivisesti ja kvantitatiivisesti. Taman tydn tarkoi-
tuksena oli selvittdd voidaanko blokkautuvuutta mitata kvantitatiivisesti hyédyntden kartongin z-
lujuusmittausta. Z-lujuusmittauslaite 16ytyy useimmista laboratorioista ja tuotantolaitoksista val-
miiksi, joten sen hyédyntdminen mittauksissa olisi kaytanndllistd. Dispersiopaallysteiden kehitta-
mistydssd seka péallystysprosessien optimoinnissa voitaisiin hyddyntdd blokkautuvuuden tutki-
muksen menetelmaa, jolla voidaan mitata blokkausnaytteiden pienia eroja heikosti blokkautuvilla
naytteilla.

Tama tyd koostuu kahdesta osasta: Kirjallisesta ja kokeellisesta osasta. Kirjallisessa osas-
sa kaydaan lapi adheesiota, dispersiopaallystystd, blokkautumista, blokkautumisen tutkimusme-
netelmid, kaytettyjen laitteiden perusperiaatteet ja menetelmén kehitysta. Kokeellisessa osassa
kaydaan lapi miten ty6 toteutettiin kytannéssa, millaisia ndytesarjoja tydssa kaytettiin ja niista
saatuja tuloksia. Kokeellisessta osasta l0ytyy liséksi tulosten vaikutus jatkotutkimuksiin seka tu-
losten alustavaa tilastollista arviointia ja johtopaé&tékset.

Blokkautuvuuden mittaaminen onnistui kohtuullisesti kayttamalla naytteen blokkaamiseen Tam-
pereen yliopistolla kdytdssa olevaa prassimenetelmaa ja mittaamalla blokkautuvuutta z-lujuusmit-
tarilla. Tyéssa saatiin maaritettyd vakiointi- ja blokkausolosuhteet kaytetylle menetelmélle. Mene-
telmalla pystyi mittamaan heikosti blokkautuvia naytteita, joka oli yksi tydn tavoitteista. Naytteiden
tulosten valilla oli kuitenkin huomattavaa hajontaa. Menetelméan kehittdmisen kannalta olisi hy6-
dyllista tehda lisda testeja poistamalla ensin tunnettuja virhelahteitd, jotka lisdavat tulosten epa-
varmuutta. Jos naytteiden valistd hajontaa saadaan pienemmaksi, on menetelmaa mahdollista
hy6édyntad tulevaisuudessa.
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ABSTRACT

Krista Makinen: Developing a Method for Quantitative Measuring of the Blocking of Dispersion
Coated Paperboard
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Blocking is defined as an unwanted adhesion between two surfaces. Blocking is problematic in
the manufacture of the dispersion coated paperboard when the paperboard is winded on a roll or
is inside a sheeter after the coating has been applied. In blocking, the surface of the paperboard
adheres to the background and results in varying degrees of damage to the paperboard when
unwinding the roll due to an unwanted adhesion. Damages to the surface prevent the use of the
cardboard in processing and the barrier properties of a dispersion coated paperboard are lost.

Blocking can be analyzed with quantitative and qualitative methods. The aim of this work
is to define whether it is possible to measure blocking by a quantitative method i.e. using a z-
tensile strength measurement device. Z-tensile strength measurement devices are found in most
of the laboratories and factories, so its usage would be practical. A measurement method which
provides continuous numerical values could be used in the evolution of the dispersion coating
work and optimizing the coating processes.

This work is consists of two sections, a literature section and an empirical section. The liter-
ature section consists of basic information of the adhesion, the dispersion coating, the blocking,
and of various studying methods of blocking. The empirical part of this work consists of how the
work was done, the sample series, and the results of the work. The empirical part also has the
conclusions drawn based on the results of the work.

Measuring the blocking of paperboard was a somewhat successful experiment with the TAU
method using a press and measuring the blocking with a z-tensile strength measurement device.
This work was able to define the conditioning and the blocking conditions for the method that was
used. Measuring was successful for weakly blocking samples, which was one of the goals for
this work. For the development of the method, it could be useful to conduct more tests by first
removing the known sources of error which increase the uncertainty of the results. If it is possible
to reduce the deviation between the samples, it will be possible to use the method in future.

Keywords: blocking, dispersion coating, adhesion, z-strenght
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1 JOHDANTO

Dispersiopaallystettya kartonkia kaytetdan laaja-alaisesti elintarvikepakkauksissa, joilta
vaaditaan esimerkiksi barrierominaisuuksia kuten kosteuden- ja rasvankestoa. Suomes-
sa vuonna 2021 voimaan tulleen SUP-direktiivin mukaisesti kertakayttdisiin muovituottei-
siin liittyvat tuotekiellot ja rajoitteet jattavat vesipohjaisilla dispersiopaallysteilla paallyste-
tyt tuotteet harmaalle alueelle direktiivin soveltamisen osalta [48]. Dispersiopaallystettyja
kartonkeja suositaan, koska niitd voidaan paasaantdisesti kierrattdd kartonkikerayksen
mukana ilman erillistd muovin ja kartongin erotteluprosessia toistaiseksi. Yksi disper-
siopaallystyksen haasteista on blokkautuminen, eli ei-haluttu adheesio pintojen vélilla.
Blokkautumista tapahtuu esimerkiksi kartongin kiinnirullauksessa paallystyksen jalkeen,
arkituksessa, kuivauksen, jadhdytyksen sek& varastoinnin aikana paineen ja kosteuden
vaikutuksesta. Blokkautuminen tai tarttuminen aiheuttaa kartonkiin ja paéallysteeseen eri-
tasoisia vaurioita. Vaurioituneen kartongin suojaominaisuudet heikkenevat riippuen vau-
rioiden laajuudesta eika vaurioitunutta kartonkia voida jatkojalostaa jos dispersiopdallys-
teessd on vaurioita. Tasta seuraa tuotannossa ja varastoinnissa materiaalihavikkia, joka
johtaa tarpeettomaan tuotantokustannusten nousuun.

Blokkautuvuuden analysointiin on olemassa kvalitatiivisia ja kvantitatiivisia menetelmia.
Kvalitatiiviset menetelmat kertovat blokkautuuko néyte vai ei. Kvantitatiiviset menetelméat
kertovat taas kuinka paljon naytteet takertuvat toisiinsa. Saatu arvo voi olla joko liuku-
va tai maaritetty asteikolla. Tampereen yliopiston paperinjalostus ja pakkaustekniikan la-
boratoriossa kaytetaan talla hetkelld blokkautuvuuden arvioinnissa menetelmaa, jossa
blokkautuvuutta arvioidaan asteikolla 0 - 5 silm&maaraisesti. Nykyisessd menetelmas-
sé kartongit erotetaan toisistaan kéasin, jolla on myds jonkin verran vaikutusta saatuihin
tuloksiin etenkin jos mittauksen ja arvioinnin tekija vaihtelee. Tyon tavoitteena oli kehit-
taa uusi mittausmenetelma dispersiopaallystetyn kartongin blokkautuvuuden kvantitatii-
viseen mittaamiseen niilla kartongeilla, joiden blokkautuvuus on matala. Tydn tavoitteena
oli tutkia menetelmia, joissa pienet blokkautuvuuden erot naytteiden valilla saadaan esil-
le. Talldista herkempaa menetelmaa olisi mahdollista hyédyntaa esimerkiksi tutkittaessa
dispersioon lisattavien lisdaineiden vaikutusta blokkautuvuuteen. Erityisesti Z-suuntaisen
lujuuden mittauslaitteen hyédyntédminen blokkautuvuuden mittauksessa kiinnostaa lait-
teen yleisyyden. Z-mittauslaite 16ytyy |ahes jokaisesta alan laboratoriosta. Mittalaitteella
suoritettavan mittauksen etuna olisi mittaajasta johtuvan virhelahteen pieneneminen sen
kautta, ettd blokkautuneen naytteen avaaminen tapahtuu aina samalla tavalla ja kone
mittaisi erottamiseen vaaditun voiman eika sita tarvitsisi arvioida silmémaéraisesti.



Tydn ensimmainen osuus on kirjallisuuskatsaus, jossa tutustutaan blokkautuvuuteen ja
sen takana vaikuttavaan adheesioilmiéon. Blokkautuvuus on adheesiota, jonka takia eri-
laisten adheesioteorioiden lapikdyminen oli tyén kannalta olennaista tyén alussa. Kirjal-
lisessa osuudessa késitelladn myds dispersiopaallystysta kartongeilla sekd blokkautu-
miseen vaikuttavia tekijoitd kuten kaytettyjen materiaalien ominaisuuksia ja mahdollisia
kasittelyja. Blokkautuvuus ja kuumasaumaus ovat ilmi6ind samankaltaisia, joten kuuma-
saumaukseen liittyvaa tutkimustietoa hyddynnettiin kirjallisuuskatsauksessa selvittdessa
blokkautumiseen vaikuttavia tekijoitd. Ty6ssa kaytetyt laitteet ja menetelméan kehittami-
sen periaatteet on my0@s kayty lapi kirjallisuuskatsauksessa. Kirjallisuuskatsauksessa tu-
tustuttiin liséksi erilaisiin tapoihin tutkia blokkautuvuutta ja sen mittaamista. Haluttiin tutkia
soveltuisiko jokin muilla materiaaleilla kuten muovikalvoilla kaytésséa olevista blokkautu-
vuuden tutkimusmenetelmista sovellettuna dispersiopaallystettyjen kartonkien blokkau-
tuvuuden tutkimiseen. Naissd esteeksi muodostui usein naytteen kiinnitystapa, joka so-
veltui hyvin joustaville materiaaleille, mutta ei ollut sovellettavissa dispersiopaallystetyille
kartonkinaytteille. Yhtend merkittdvana lahtékohtana télle tydlle oli Skillington et al. kir-
joittama artikkeli Tappi-julkaisuun "A new method for quantifying the blocking of coated
paperboard". Kyseisessé artikkelissa esiteltiin menetelméa blokkautuvuuden kvantitatiivi-
seen maaritykseen hyddyntden reometria. Perusidea tdssa, kuten monissa muissakin
blokkautuvuuden kvantitatiivisissa maarityksissé on yksinkertainen - mitataan voimaa tai
ty6ta, joka tarvitaan irroittamaan blokkautuneet kartongit toisistaan.

Tydn kokeellisessa osuudessa selvitettiin ensin nykyisen menetelméan toimintaa teke-
malla blokkautuvuustesteja jo Tampereen yliopistolla kaytdssa olevalla kasivaraisella ja
silméamaaraisesti arvioitavalla blokkaustestilla. Tydssé tehtiin myds erilaisia kokeita, mi-
ten naytteet blokkautuvat muuttamalla esimerkiksi vakiointi- ja blokkausolosuhteita. It-
se blokkausta tehtiin puristamalla naytteitd yhteen painolevyjen vélisséa tunnetulla pai-
neella, kalanteroimalla superkalanterilla seka naytteiden omalla painolla lampdékaapissa.
Blokkautuvuutta arvioitiin seka silmamaaraisesti ja mittaamalla. Lopulta tyéssa keskityt-
tiin testaamaan soveltuuko kartongin z-suuntaisen lujuuden mittaamiseen tarkoitettu Lo-
rentzen & Wettren z-lujuusmittari mittaamaan myds kahden toisiinsa tarttuneen (=blok-
kautuneen) kartongin blokkautumista. Z-lujuusmittauksessa mitataan kuinka paljon kar-
tonki kestdd kohtisuoraa rasitusta ja sen takia z-lujuusmittarin ajateltiin soveltuvan mit-
tamaan my6s blokkautuneiden naytteiden irroittamiseen tarvittavaa ty6éta. Lorentzen &
Wettren z-lujuusmittari on I1dhes kokonaan automaattinen, joten kayttajan aiheuttama vir-
he on tata laitetta kayttdessa pieni. Z-lujuusmittari I6ytyy useimmista laboratorioista val-
miiksi ja sen hyddyntdminen blokkautuvuuden mittauksessa olisi kdytanndllista ja edul-
lista, koska uusia laitehankintoja ei mittausta varten tarvitse tehda. Menetelmaa, saatuja
tuloksia ja niiden perusteella tehtavia johtopaatéksia kasitellaan tarkemmin tyén kokeelli-
sessa osassa.
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2 ADHEESIO

Adheesio voidaan maaritelld kahden eri pinnan atomien ja molekyylien valisend vuoro-
vaikutuksena. Yksinkertaistetusti adheesio on kahden pinnan yhteen tarttumista. Atomit
ja molekyylit voivat muodostaa adheesion erilaisilla tavoilla: kovalenttinen, dipoli-dipoli,
van der Waals tai esimerkiksi vetysidoksina. [54, s. 606] Huokoisilla materiaaleilla kuten
paperilla adheesio voi syntyd myds fyysisen takertumisen seurauksena [38, s. 186]. Ad-
heesion syntyyn vaikuttavat useat eri mekanismit. Adheesiota ei voida kuvata yhdella yk-
sinkertaisella mallilla vaan on kehitetty erilaisia adheesioteorioita, jotka yhdessa kuvaa-
vat adheesiota eri tilanteissa. Erilaisia adheesioteorioita ovat mekaaninen lujittuminen,
elektrostaattinen adheesio, diffuusio seka adsorptio, johon voidaan lukea kastuminen,
happo-eméas, WBL ja kemiallinen adheesio. [10, s. 4] Adheesioteorioista blokkautuvuu-
teen on yhdistetty ainakin adsorptio, diffuusio, elektrostaattinen adheesio ja heikon ra-
japinnan teoria (WBL) ja niitd kasitellddn tarkemmin tdman tyén seuraavissa kappaleis-
sa. Adheesion syntyyn ja voimakkuuteen vaikuttavat useat eri tekijat kuten dispersios-
sa kaytetyn polymeerin ominaisuudet, substraattien pintaominaisuudet, syntyneen paal-
lysteen/kalvon paksuus, sisdiset jannitykset, kaytetty paallystystekniikka seka olosuhteet
kuten lampétila, paine ja kosteus. [54, s. 606-607]. Adhesiivin ja substraatin pintojen ol-
lessa muutaman Angstrémin (1 A = 0.1 nm) paassa toisistaan syntyy naiden rajapintaan
adheesiovoimiksi kutsuttavia voimia, jotka saavat pinnat tarttumaan toisiinsa [32] [38, s.
187]. Taulukkoon 2.1 on koottu edella mainitut adheesioteoriat.

Taulukko 2.1. Adheesioteoriat

Adheesioteoria

mekaaninen lujittuminen
elektrostaattinen adheesio
adsorptio(kastuminen)
diffuusio

happo-emas

WBL - heikon rajapinnan teoria
kemiallinen adheesio
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2.1 Adsorptio

Adsorptioteorian pohjana toimii ajatus siita, ettd kahden materiaalin yhdistyessa toisiinsa
molekyylitasolla tapahtuu adheesiota eli toisiinsa tarttumista. Adsorptioteoriaa voidaan
soveltaa useille eri materiaaleille kuten metalleille, lasille ja polymeereille. Adsorptios-
sa voi esiintya erilaisia sidostyyppeja, mutta van der Waalsin voimia eli dispersiovoimia
esiintya aina atomien ja poolitomien molekyylien valilla, kun niiden etaisyys on 3-5 Ang-
stromia (0.3 - 0.5 nm) [27, s. 15-18] [38, s. 187] [32] Jos adheesion tekema tyd (1W4) on
positiivinen kuten kaavassa 2.1 adhesiivi yhdistyy adhesiiviin ja adsorptio syntyy. Adhee-
sion tydn ollessa negatiivinen sidosta ei padse syntymaan. Adheesiotydn kaavassa v, ja
~9 ovat materiaalien 1 ja 2 pintaenergioita ja 2 faasien 1 ja 2 valisen rajapinnan energia.
[27,s. 15-18]

Wa=v1+v—72 (2.1)

Adheesiotyd Wy ei valttdmattéd kuvaa hyvin kaytanndén adheesiota yksindan, mutta se
kuvaa hyvin ideaalisen adheesion ja pintaenergian valista yhteytta. Pintaenergia taas on
vahvasti riippuvainen pinnan kemiasta.[53, s. 566] Adheesion liittyvat sidokset voivat olla
primaarisia sidoksia tai sekundaarisia van der Waals voimia, jotka ovat heikoimpia mole-
kyylien sisaisid voimia. Toisin kuin diffuusiossa ja mekaanisessa lujittumisessa, adsorp-
tiossa adheesio ei synny adhesiivin tunkeutumalla substraattiin vaan adhesiivi ja sub-
straatti muodostavat vélilleen sidoksia.[2] [43, s. 29] Kuvassa 2.1 on esitetty adsorption
periaate; Substraattien pinnalla olevat polymeeriketjut kiinnittyvéat toisiinsa sekundaaris-
ten van der Waalsin voimien avulla.

Substraatti

van der Waals
vuorovaikutus

Polymeeriketjut

/

Substraatti

|

Kuva 2.1. Adsorption periaate muokattu ldhteesté [43, s. 30]

Adheesion taustalla olevat paatekijat adsorptiossa ovat pintajannitys, kastuminen ja kon-
taktikulma. Kulma adhesiivin ja substraatin valilla on kontaktikulma, kastuminen taas tar-
koittaa jatkuvaa kontaktia adhesiivin ja substraatin valilld. Kontaktikulman ollessa yli tai



tasan 90 astetta kastumista ei tapahdu. Kontaktikulman adhesiivin ja substraatin valilla
ollessa alle 90 astetta tapahtuu kastuminen ja pintojen valille syntyy adheesio. Spontaa-
nia kastumista tapahtuu kontaktikulman ollessa 0 astetta. Kastuminen saadaan aikaisek-
si, kun substraatin pinnan epatasaisuudet taytetdan adhesiivilla. Kastuminen on heikkoa,
jos adhesiivi ei paase leviamaan substraatin pinnan epatasaisuuksiinsa taysin. Pysyva
adheesio syntyy, kun kastuminen on ollut hyvaa ja kastumisen myéta pinnat saadaan
erittéin lahelle toisiaan. [32] Pintajannitys voidaan maérittdd nesteen muuttumisen vas-
tustamisena[3]. Hyva esimerkikki pintajannityksesté on neula, joka kelluu veden pinnalla
vesimolekyylien sitoutessa toisiinsa tiukasti. Neulaan osuessa pintajannitys hajoaa ja tip-
puu astian pohjalle.[17] Kun adhesiivin pintajannitys on heikko ja substraatin pintaenergia
on suuri, syntyy hyva kastuminen [3].

2.2 Diffuusio

Diffuusioteoria antaa hyvan mallin etenkin kahden polymeerin vélisessa adheesiossa [27,
s. 12]. Teorian mukaan adhesiivin ja substraatin pinnan makromolekyylien valinen dif-
fuusio johtaa adheesioon [10, s. 5]. Polymeeri-polymeeri adheesiossa diffuusio kuiten-
kin syntyy ainoastaan keskenaan identtisten ja ominaisuuksiltaan sopivien polymeerien
kanssa [26, s. 16] [10, s. 5]. Diffuusiossa adheesio syntyy adhesiivin tunkeutuessa sub-
straattiin [43, s. 29]. Kuvassa 2.2 on esitetty diffuusion periaate. Molekyylitasolla sopivas-
sa lampétilassa molekyylit l1ahtevat liikkeelle ja substraattien pinnoilla olevat polymeeri-
ketjut paasevéat diffundoitumaan toisiinsa ja ketjut kiertyvat yhteen. Talléin pinnat liittyvat
yhteen. [26, s. 15][43, s. 29] Diffuusioon vaikuttaa ensisijaisesti kaytettyjen polymeerien
ominaisuudet. Ristisilloittumisen ja kiteisyyden lisdantyminen rajoittaa diffuusiota. Lisaksi
diffuusion syntyyn vaikuttaa kastumisen kinetiikka, kontaktiaika, Iampdtila, aika ja mole-
kyylin ominaisuudet. Diffuusion syntymiselle kastuminen on valttaméaténta sen luoman
lAheisen molekyylikontaktin takia. Diffuusiota tapahtuu vasta kun substraattien lasisiirty-
malampadtila ylittyy. [26, s. 16]

Ly Rajapinta

Y *3

t=0 — t>0

Kuva 2.2. Diffuusion periaate [10, s. 5]



2.3 Elektrostaattinen adheesio

Elektrostaattinen adheesion teoria perustuu séhkdisen kaksoiskerroksen syntymiseen
kahden materiaalian tullessa kontaktiin. [26, s. 16]. Sahkdinen kaksoiskerros syntyy va-
paiden varauksien avulla. Taman seurauksena substraatin ja adhesiivin rajapinnassa on
olemassa potentiaaliero. Vapaasti kulkevat sédhko- ja ionivaraukset likkuvat kontaktiraja-
pinnassa ja muodostavat séhkdisen kaksoiskerroksen. [27, s. 25-26]. Sdhkdinen vetovoi-
ma esiintyy kahden pinnan valilla, kun toinen pinta on negatiivisesti varautunut ja toinen
positiivisesti. Elekirostaattinen teoria on yleensé sovellettavissa toisiinsa sopimattomien
materiaalien valilla kuten polymeerin ja metallien valilla [10]

Elektrostaattisen adheesion tydn kaava on esitetty kaavassa 2.2. Kaavassa W on ad-
heesioty®, § on varaustiheys, h on etadisyys varattujen tasojen valilla ja £ on valiaineen
dielektrinen vakio. [26, s. 16] Kuvassa 2.3 on esitetty elektrostaattisen adheesion peri-
aate. Kuvassa nahdaan kuinka ylemman substraatin vapaat varaukset ovat positiivisia ja
alapuolella olevan substraatin vapaat varaukset ovat negatiivisia, jotka vetavat toisiaan
puoleensa.

Substraatti

/\/
o+ o+ S5+ \

/ I I Polymeriketjut

Elektrostaattiset /
varaukset /6'\/6_\/6_

Substraatti

Kuva 2.3. Elektrostaattisen adheesion periaate muokattu ldhteestéf43, s. 30]

2.4 Mekaaninen lujittuminen

Mekaanisessa lujittumisessa adhesiivi virtaa substraatin pinnoilla oleviin epasaannalli-
syyksiin kuten reikiin. Kun adhesiivi muuttuu kiintedksi se ankkuroi ja lukittaa substraat-
tien pinnat yhteen adhesiivin ollessa niiden vélissa. Esimerkki mekaanisesta lujittumises-
ta on paperin ja kartongin sivusauma esimerkiksi jauhopussissa. [9, s. 382—383] Muodos-
tuva adheesio on vahvempi substraatin pinnan ollessa huokoisempi verrattuna tasaisem-



paan pintaan puhuttaessa mekaanisesta lujittumisesta. Suurempi kontaktipinta-ala lisda
adheesion vahvuutta, mutta se on epaselvaa, johtuuko tdmé mekaanisesta lujittumisesta
vai jostain muusta adheesiomekanismista. [8, s. 7-8] Adheesion vahvistuminen huokoi-
semman substraatin vaikutuksesta johtuu ns. avain lukossa -ilmiésta. Adhesiivin tayttaes-
s& huokosen kokonaan syntyy ilmid, missa substraatti estda adhesiivia poistumasta ku-
ten lukon ulokkeet estavat avainta poistumasta lukosta. Jos substraatissa tai adhesiivissa
tapahtuu plastista muodonmuutosta, muodonmuutoksen vaatima energia lujittaa sidosta.
[33, s. 155-157]

2.5 WBL - heikon rajapinnan teoria

Heikon rajapinnan teorian on esitellyt ensimmaisen kerran J.J. Bikerman. Teorian mukaan
sidoksen murtuminen rajapinnassa johtuu heikosta rajapinnasta tai adhesiivin koheesio-
murtumasta. Heikko rajapinta voi johtua adhesiivista, substraatista, ymparistéolosuhteis-
ta tai naista kaikista yhdessa. Kuvassa 2.4 on esitelty Bikermanin teorian mukaiset syyt
heikkojen rajapintojen syntymien syihin. Kohdassa 1 on kuvattu ilmakuplia, joiden aiheut-
tamat heikot rajapinnat ovat yleisid ja ovat usein seurausta huonosta kastumisesta. [26,
s. 22] [10, s. 7] Kohdissa 2 ja 3 on esitetty epapuhtauksien kertyminen substraattiin ja
adhesiiviin [8, s. 13-14]. Adheesiopintojen valiset reaktiot yhdesséa valiin jaaneen ilman
kanssa voivat luoda heikon rajapinnan kuten kuvassa 2.4 on esitetty kohdassa 7. Poly-
meerirajapinnoissa heikot rajapinnat voivat johtua lisdaineiden kulkeutumisesta pintaan,
epapuhtauksista tai liiallisesta kéasittelysta ekstruusiopaallystyksesta.[26, s. 22] Joidenkin
materiaalien ominaisuudet ovat sellaisia, ettd materiaalin rakenne aiheuttaa itsessaan
heikon rajapinnan. Tasta esimerkkina yleisesti kaytetty polyeteeni.[8, s. 13-14] [31]

lImakuplat Epapuhtaudet Reaktiot
SN R e iy c-
\\\v \ \ \\\ \‘ ’ *\‘
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Kuva 2.4. Bikermanin 7 heikon rajapinnan luokkaa muokattu ldhteestd[10, s. 7]



3 DISPERSIOPAALLYSTYS

Dispersiopaallystyksessa luodaan substraatin pinnalle suojaava kalvo kayttéden vesipoh-
jaista polymeeridispersiota[18, s. 208]. Dispersiopaallystamisen yleisia kayttdkohteita ovat
elintarvikepakkaukset, joiden paaasiallinen tehtava on suojata tuotetta fysikaalisilta, ke-
miallisilta ja biologisilta vaaroilta. Paallysteella voidaan luoda barrierkerros estamaan esi-
merkiksi veden, vesihdyryn, 6ljyn tai kaasun kulkeutumista pakkauksen lapi. [11, s. 336]
Muovin kaytdn vahentamistd ohjaavat erilaiset sdadnnbkset kuten EU:n SUP-direktiivi
ja Kiinan muovikielto, jotka rajoittavat kertakayttbisten kuluttajamuovituotteiden valmis-
tamista muun muassa kieltamalla tietyt tuotteet kokonaan. Tdman tyyppiset sdannok-
set lisdavat kiinnostusta dispersiopdallystystd kohtaan.[16]Dispersiopaallystetyt paperi
ja kartonki voidaan palauttaa prosessiin uudestaan joissain tapauksissa jopa ilman eri-
tyiskasittelya. Ekstruusiopééllystyksesséa kaytettavat polymeerit vuorostaan vaikeuttavat
ekstruusiopaallystettyjen tuotteiden kierratysté takaisin prosessiin.[26, s. 60-63] Disper-
siopaallystetty pakkausmateriaali on mahdollista yleensa kierrattda normaalin paperin ja
kartongin mukana.[26, s. 60-63] Oljypohjaisen polymeerin hajoamisprosessi kesta4 luon-
nossa pitkdan verrattuna biohajoavaan. Nykyaan on olemassa myds muutamia biopohjai-
sia dispersiopaallysteita.[49] Dispersiopaallystyksessa kaytetyt polymeeridispersiot ovat
kuitenkin kallimpia kuin ekstruusiossa kaytetyt polyolefiinimuovit. [26, s. 60-63]

3.1 Kaytetyt polymeeridispersiot

Dispersiopaallystyksessa kaytetddn polymeeridispersioita, joiden yleisin sideaine on la-
teksi. Lateksi on vesipohjainen polymeeriemulsio, eli vedess& on pienia polymeeripar-
tikkeleita. Lateksissa olevien polymeeripartikkeleiden koko vaihtelee 50-300 nanometrin
valilld. Taulukossa 3.1 on esitetty dispersiopaallystyksessa kaytettyja polymeereja [18, s.
208].

Taulukko 3.1. Dispersiop&éllystyksessé kdytetyt polymeerit [18, s. 208]

Polymeerit

styreeni-butadieenit

akrylaatit ja metakrylaatit

polyolefiinit

vinyyliasetaatit

seka naiden kopolymeerit ja biopolymeerit
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Polymeeridispersio voi sisaltda veden ja polymeerien lisaksi eri lisé- ja tadyteaineita. Naita
erilaisia komponentteja voi olla jopa 20.[26, s. 60-61] Kaytetyn dispersiopééllysteen koos-
tumus riippuu paallysteen halutuista ominaisuuksista. Dispersion stabilointi, viskositeetti,
vaahtoutuvuus, hinta ja lasinsiirtymalampétilan T, muutos ovat esimerkkeja ominaisuuk-
sista joihin voidaan vaikuttaa lisa- ja tayteaineilla. Taulukossa 3.2 on esitetty yleisimpia
polymeeridispersioissa kaytettyja lisa- ja tayteaineita ja niiden kayttéaiheita. [18, s. 208]
[26, s. 80-81]

Taulukko 3.2. Dispersiop&éllystyksen lisdaineet [26, s.81]

Lisa- ja tayteaineet | merkitys

stabilointiaineet kalvon muodostus

ioninvaihtajat kalvon muodostus

biosidit mikrobiologinen puhtaus

vahat viskositeetti, sailyvyys, barrierominaisuudet, blokkautuvuus
vaahdonestajat vaahtoutumisen estaminen

mineraalitdyteaineet | hinta, barrierominaisuudet, blokkautuvuus, optiset ominaisuudet

3.2 Dispersiopaallystysprosessi

Dispersiopaallystykselld tarkoitetaan tekniikkaa, missad vesipohjainen polymeeridisper-
sio levitetd@n paperin tai kartongin paélle. Polymeeridispersion kuivuessa se muodos-
taa substraatin pintaan kiinteén, ei-huokoisen kalvon. [18, s. 208] Dispersiopaallystyk-
sessa on tarkead, ettd syntynyt dispersiopééllyste on substraatin paalla tasainen ja yh-
denmukainen. Dispersiop&allystys voidaan tehdd paperin- tai kartonginvalmistuksen yh-
teydessa joko konepaallystyksena tai erillisella paallystyskoneella, jota myds kutsutaan
off-line paallystykseksi. [18, s. 209] On-line eli konepaallystyksessa dispersiopaallystys
on paperi- tai kartonkikoneen yhteydessa yhtend yksikkdprosessina. Konepaallystykses-
sé saadaan yleensa parempi tuottokapasiteetti, pienemmat investointikustannukset, va-
hemman jatetta ja tuotantoaika seké tydntekijdiden vaatima panos on pienempi verrattu-
na off-line paallystykseen. Off-line eli jalkipaallystyksesséa paallystyslinja on erillinen. Jal-
kipaallystys on kuitenkin konepaallystysta suositumpi konepaallystyksen aiheuttamien ra-
joitusten takia. Jalkipaallystyksen laatua voidaan useinmiten kontrolloida paremmin kuin
konepaallystysta. [26, s. 67] Dispersiopaallystysprosessin yksikkdprosessit on esitetty ku-
vassa 3.1 seuraavalla sivulla.

Paallystysprosessissa polymeeridispersio levitetdan substraatin paalle kayttaen valittua
paallystystapaa. Levitetty dispersio kuivataan ja jddhdytetdan, kiinnirullataan tai arkite-
taan. [26, s. 67] Dispersiopaallystykseen vaikuttavia tekijoitd ovat polymeeridispersio,
kaytetty substraatti ja paallystystekniikka. Polymeeridispersion koostumuksessa vaikut-
tavat kaytetty polymeeri, lisdaineet ja kaytetyt tayteaineet. Substraattina kaytetyt paperi
ja kartonki vaikuttavat paéllystetekniikan valintaan ja itse p&allystyksen tulokseen.[18, s.
209]
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Kuva 3.1. Dispersiopdéllystyksen periaate [26, s. 67]

3.3 Polymeeridispersion levitys

Polymeeridispersiota voidaan levittda substraatille erityyppisilla paallystyskoneilla ja riip-
puen menetelmasta ylimaarainen dispersio poistetaan substraatin paalta tai paallystys-
kone levittda dispersion tasaisesti substraatille [18, s. 209]. Aplikaatiotelapaéllystys sisél-
taa kaikki paallystysmenetelméat, joissa pééllyste levitetdan rainalle pyérivan telan avulla.
Tera-, sauva- ja ilmaharjapaallystys ovat erilaisia variaatioita aplikaatiotelapaallystykses-
ta. Dispersiopdéllystystd tehdessé voidaan kayttdd mybds useampaa telaa. Esimerkik-
si suoraan applikaatiotelan ylapuolelle sijoitettu takatela yhdessé applikaatiotelan kans-
sa luo paallysteelle painetta, joka helpottaa nestemaisen faasin tunkeutumista rainaan.
Paallystysmenetelmia, joissa ei ole kaytdssa takatelaa kutsutaan sivelypaallystykseksi.
[26, s. 65-68] Kuvassa 3.2 on esitetty erilaisten paallystysmenetelmien luomia profiileita.

Terdpadllystys: Tasainen pinta,
epdatasaisesti peittava paillyste.

Filminsiirtopaallystys: Tasainen
substraatin pintaa seuraava
cotour-paallystys.

Kosketuksettomat menetelmat
kuten spray- ja verhopdallystys:
Substraatin pintaa tarkasti

seuraava contour-paallystys.

Kuva 3.2. Eri p4éllystysmenetelmien luomat profiilit.
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3.3.1 Tera- ja sauvapaallystys

Terapaallystyksella tarkoitetaan sellaista paallystysmenetelmad, jossa kaytetdan teraa
sdatelemaan kaytettavaa paallystemaaraa. Terapaallystyksella saavutetaan siled ja ta-
sainen paallystys substraatin paalle, jonka profiili on esitetty ylimpéana kuvassa 3.2. Ylei-
simpia terapaallystysmenetelmia ovat suutinapplikoinnilla varustettu terapaallystin ja si-
velytelalla varustettu terapaallystin. Paallystyspastan applikointitapa vaikuttaa paallystys-
pastan penetraatioon eli siihen kuinka hyvin vesi ja sideaine tunkeutuu paperiin. Paallys-
teen ominaisuuksiin kuten sileyteen, kiiltoon, pintalujuuteen ja viiruihin voidaan vaikuttaa
paallystysaseman valinnalla. Terapaallystyksessa vaikuttavia tekijéitd ovat aplikaatiota-
van lisaksi esimerkiksi teran asento, muoto ja kunto seka koneen ajonopeus ja vastatelan
kunto. [20]

Sauva- tai tankopéallystimen toimintaperiaate on yksinkertainen: Pyériva terdssauva kaa-
pii pois ylimaaraisen paallysteen rainan pinnalta. Sauvan pinta voi olla siled, uurteinen
tai sen ymparille on voitu kietoa teréslankaa. Sauvapaéllystyksen etu terédpaallystykseen
nahden on hyvin tasainen kalvonpaksuus koko rainan alueelle. Sauvapaallystyksen huo-
noja puolia ovat keskinkertainen laatu paallystyksessa ja paallysteen maaran huonompi
sdadettavyys kuin tergpaallystimilla. [26, s. 69]

3.3.2 Filminsiirtopaallystys

Filminsiirtopaallystimessa on kaksi py6rivaa telaa ja applikointipalkki, josta paallystepas-
ta levitetddn ensimmaiselle telalle eli applikointitelalle. Filmin muodostumista applikointi-
telalle autetaan kayttamalla joko terda, sauvaa tai toista telaa. P&éllyste siirretdén appli-
kointitelalta rainan pinnalle telojen valiin muodostuvassa nipissa. Paallysteen jakautumis-
ta telalta rainalle kutsutaan halkeamiseksi. Halkeaminen tapahtuu epatasaisesti ja yleen-
sé rainalle siirtyy 70-90 % pastasta ja 10-30 % jaa applikointitelalle. Halkeamiseen vaikut-
tavat mm. kaytetty koneen nopeus, pastan fysikaaliset ominaisuudet, kuten nestefaasin
viskoteetti. [21] Filminsiirtopaallystyksessa substraatin paalle muodostuva paallystys on
tasapaksu ja seuraa substraatin pinnan muotoja kuvassa 3.2 esittdamalla tavalla [20]. Fil-
minsiirtopaallystyksen haasteita ovat paallystekerroksen sumuaminen ja appelsiinikuvion
syntyminen, jotka heikentavat paallysteen laatua. [21]

3.3.3 limaharjapaallystys

lImaharjapaallystysmenetelméassa ylimaarainen paallyste poistetaan rainan pinnalta ilma-
suihkulla [22]. lImaharjapé&allystimelld voidaan seurata substraatin pintaa todella tarkasti
ja luoda erittéin tasalaatuinen paéllysteen paksuus. Kuvassa 3.2 alin esimerkki kuvaa hy-
vin ilmaharjapaallystykssen luomaa profiilia substraatin pinnalla. llmaharjapaéllystimen
etu on hyva muunneltavuus. Paallysteen viskositeetin tulee kuitenkin olla suhteellisen
matala kaytettdessa ilmaharjapaallystysta. [26, s. 70]
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3.3.4 Spray- ja verhopaallystys

Verho- ja spraypaallystysmenetelmét ovat kosketuksettomia paallystysmenetelmia. Ver-
hopéaallystyksesséa pasta applikoidaan rainan pintaan verhomaisesti ohuesta raosta. Toi-
sin kuin esimerkiksi terédpaallystyksessa, paallystyspastaa ei kaavita pinnalta pois, jolloin
pastan siirtosuhde on 100 %. Verhop&aallystysta voidaan tehda yksinkertaisena tai monin-
kerroksisena. Monikerrosverhopadllystyksessé rainan pintaan applikoidaan samanaikai-
sesti useita paallystyskerroksia. Paallysteen peittavyys on erinomainen ja tuotteen pin-
taominaisuuksia voidaan saataa kustannustehokkaasti. [23] Kuvassa 3.2 nahdaan kuin-
ka verhopaallystyksessa ja spraypaallystyksessd muodostuva paallyste on tasapaksu ja
seuraa substraatin pinnan muotoja. [20].

Spraypaallystyksessa suuttimet suihkuttaa paallystepastan rainan pintaan pienina pisa-
roina (n. 20-40 mikrometrid). Paallystyspastan viskositeetin tulee olla alhainen, jotta saa-
daan aikaiseksi tarpeeksi pienia pisaroita, jotka levittyvat rainalle tasaisesti luoden pintaa
myétailevan paallysteen. [24] Paallysteestd tulee yhtendinen, mutta pinta jaa karkeak-
si. Spraypaallystyksessa rainan molemmat puolet voidaan kasitella yhtdaikaisesti. [26, s.
71-72]

3.4 Kuivaus ja jaahdytys

Kuivauksen tarkoituksena on poistaa ylimaarainen liuotin substraatin p&aélta ja saada po-
lymeeridispersiosta muodostumaan kalvo substraatin péalle. Kuivaukseen hyddynnetaan
lampda ja energiantuontitavan perusteella ne on jaettu konduktioon, konventioon ja satei-
lyyn. Kuivauksessa voidaan hyédyntaa yhta tai useampaa menetelmaa riippuen halutus-
ta lopputuloksesta. Kuivauksessa kaytetaan infrapuna- ilma- ja sylinterikuivaimia. [26, s.
72-74] Infrapunakuivaimet pystyvat tehokkaasti tunkeutumaan syvalle materiaaliin, mut-
ta niiden energiatehokkuus jaa noin 40 %:iin, kun taas modernit ilmakuivaimet paase-
vat energiatehokkuudessa jopa 90 %:n. [26, s. 72-74] [51] Tyypillisella paéllystyslinjalla
kaytetadn ensin infrapunakuivainta lAmmittdmaan rata ja kuivausta jatketaan ilmakuivai-
mella. Dispersiopaallystysprosessin viimeinen vaihe on jaahdytys, jonka tarkoituksena on
saada paallystetty materiaali huoneenlampdiseksi. Jaadhdytys tehdaan usein hybddyntaen
yhté tai useampaa vesijadhdytteista sylinteria, joilla on suuri pinta-ala substraatin kans-
sa. Jaahdytyksella pyritddn estamaan ensisijaisesti blokkautumista kiinnirullauksessa tai
arkituksessa. [26, s. 74]

3.4.1 Kuivauksen vaikutus kalvonmuodostukseen

Kuivauksella on suuri merkitys onnistuneessa kalvonmuodostuksessa. Kuivauksen saa-
tely vaikuttaa syntyneen dispersiopaallysteen laatuun. Vesiméaran muutos kuivauksen
aikana on kuvattu seuraavalla sivulla kuvassa 3.3. Kuivauksen ensimmaisessa (I) vai-
heessa vesi haihtuu paéllysteen pinnalta ja kiintoaineen pitoisuus kasvaa. Tama vaihe
on hitain kolmesta ja jatkuu kunnes kaytetyn polymeerin pitoisuus on 60-70 tilavuuspro-
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senttia ja polymeeripartikkelien etaisyydet lyhentyvat. Toisessa(ll) vaiheessa partikkelit
kasautuvat yhteen peruuttamattomasti. Veden kokonaishaihtumisnopeus hidastuu tdssa
vaiheessa suuresti. Haihtumisen hidastaminen tassé vaiheessa voi johtaa parempilaatui-
sen kalvon muodostumiseen, koska se antaa partikkeleille enemman aikaa muodostaa
sdannénmukaisen jarjestyksen ennen kuin flokkautumista tapahtuu. Viimeinen eli kol-
mas(lll) vaihe alkaa jatkuvan kalvon syntymisella. Jéljelle jaanyt vesi poistuu kalvosta
sisdisten kanavien kautta ja diffuusiolla. Veden haihtumisnopeus hidastuu jatkuvasti kun-
nes ainoastaan diffuusiota tapahtuu. [44, s. 200-203]
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Kuva 3.3. Vesimddran muutos ajan funktiona kalvon muodostuksen aikana [44, s. 202]

Kalvo syntyy paperin tai kartongin paélle kolmessa eri vaiheessa vesimaaran pienen-
tyessa prosessin edetessa. Kalvonmuodostuksen vaiheet partikkelien avulla on esitetty
kuvassa 3.4. Kuvassa esiintyvat vaiheet ovat: Polymeeripartikkeleiden etaisyyksien ly-
hentyminen(a). Partikkeleiden kasautuminen(b) ja lopuksi rinnakkaisten partikkeleiden
diffundoituminen polymeeriketjujen valeista ja kalvon muodostuminen(c) [18, s. 214].

(a) 207227222 A,
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Kuva 3.4. Kalvon muodostuminen dispersiopdéllystyksessé [18, s. 214]
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3.4.2 Kuivauslampdtilan vaikutus muodostuvan kalvon
ominaisuuksiin

Matalassa lampétilassa tapahtuva kuivuminen antaa dispersiopaallystykselle paremmat
barrierominaisuudet kuin korkeammassa kuivauslampétilassa tapahtunut kuivaus. Poly-
meeripartikkelit pakkautuvat tiivimmin korkeammassa lampétilassa. Kostea kalvo blok-
kautuu myds herkemmin kuin hyvin kuivunut kalvo. [26, s. 64] Kalvonmuodostuksen epa-
onnistuessa ei voida saavuttaa haluttuja ominaisuuksia kuten vesihdyrylle tai rasvalle es-
tokerrosta (barrier). [18, s. 214]. Lateksipartikkelit pysyvat normaalisti erilladn toisistaan
eri voimien avulla. Kalvon syntymisen kannalta on kuitenkin olennaista, ettd partikkelit
saadaan liittymadn tiiviisti toisiinsa. Yksittéisten lateksipartikkeleiden liittyminen toisiin-
sa saadaan tapahtumaan, kun polymeeridispersion jatkuva faasi eli vesi haihtuu. Kayte-
tyn polymeerin MFFT eli minimikalvonmuodostuslampétila maarittdd kalvonmuodostuk-
sen kannalta alimman lampétilan, missé kalvo muodostuu. Jos kalvo muodostuu kor-
keammassa lampétilassa kuin MFFT lateksipartikkelit saattavat epamuodostua tai ilme-
nee partikkelien koheesiota. Kalvon muodostuminen MFFT:t& matalammassa lampétilas-
sa on myds ongelmallista. Minimikalvonmuodostuslampétilaan vaikuttavia tekijéité ovat
esimerkiksi polymeerin Youngin moduuli ja viskositeetti. [44, s. 199]
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4 BLOKKAUTUMINEN

Blokkautuminen on kahden pinnan epéatoivottua tarttumista toisiinsa. Materiaaleilta halu-
taan usein sellaisia ominaisuuksia, jotka samalla lisdavat myés blokkautuvuutta. Esimer-
kiksi kuumasaumautuvuuden vaatimat adhesiiviset ominaisuudet lisdavat blokkautuvuut-
ta etenkin pehmeilla polymeereilld [18, s. 224]. Blokkautuvuuden esiintyvyys on suurem-
paa on-line paallystyksessa, jossa on korkeammat konenopeudet ja kiinnirullauksessa
tuote on usein Idmpimampi kuin erikseen tehtavan paéllystyksesséa.[26, s. 101] Blokkau-
tumista voi aiheuttaa my6s esimerkiksi liuotinpohjaiset musteet, joita kaytetaan painatuk-
sessa [26, s. 40]. Paallystetyn kartongin blokkautuminen tapahtuu kemiallisen adheesion
ansiosta. Kemialliseen adheesioon voidaan lukea adsorptio, diffuusio ja elektrostaatti-
nen adheesio. [43, s. 29-30] Lampdtila, paine, kosteus ja altistusaika vaikuttavat kaikki
blokkautumiseen. Dispersiopaéllystyksessé blokkautuminen aiheutuu usein heti paallys-
tyksen jalkeen, mutta blokkautuminen voi kehittyd myds viikkoja mydhemminkin varas-
toinnin aikana. [18, s. 224] Blokkautuvuuteen voivat myds vaikuttaa kartongin kasittelyt.
Ekstruusiopaéllysteilla liekki- ja koronakésittelyt vaikuttavat pinnan polaarisuuteen ja li-
sdavat myods blokkautuvuutta. [26, s. 43] Useilla polymeerien ominaisuuksilla on vaiku-
tusta blokkautumiseen. Kaytetyn polymeerin lasisiirtymalampétila, molekyylipaino, poly-
meeriketjun rakenne, funktionaalisuus, polaarisuus, kiteisyys vaikuttavat adheesioon ja
taten blokkautuvuuteen [31]. Blokkautumiseen vaikuttavia tekij6ité kasitelladn seuraavis-
sa kappaleissa.

4.1 Polymeerin lasisiirtyméalampétilan T, vaikutus

Lasisiirtymalampdtila T, on lampétila, jonka ylapuolella polymeeriketjut paasevat liikkku-
maan vapaasti. Lasisiirtyymalampotilan yldpuolella adhesiiviin liittyvistd ominaisuuksista
viruminen, permeaatio ja iskunkestavyys kasvavat. Polymeerin tiheys, hauraus ja kohee-
siovoima taas pienenevat lasisiirtymalampétilan ylapuolelle mennessa kuvan 4.1 osoit-
tamalla tavalla. [31] Dispersiossa kaytetyn polymeerin lasisiirtymalampétilalla T, on yh-
teys blokkautumiseen. Lasisiirtymalampétilan nousu vahentaa blokkautuvuutta ainakin
tayttamattémilla dispersiopaallysteilla samankaltaisesti kuin core-shell partikkeleilla, joil-
la ulkovaipalla on korkea lasisiirtyméaldmpdtila. [50, s. 1960] Toisessa tutkimuksessa dis-
persiopadllysteet, joissa oli kaytetty referenssia matalamman T,:n polymeereja osoittivat
blokkautuvuuden nousua [30, s. 62-63].
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Kuva 4.1. Adhesiivin ominaisuudet ylittdessd lasisiirtyméldmpdtilan T, [31]

4.1.1 Polymeerin ominaisuuksien vaikutus

Polymeerin ominaisuuksista ainakin molekyylipaino, kiteisyys, sulamislampétila ja koos-
tumus vaikuttavat polymeerin adhesiivisiin ominaisuuksiin. [26, s. 262] Eradssa tutkimuk-
sessa dispersiopadllysteessa kaytetyn hydrofobisen polymeerin ristisilloittumisella ei vai-
kuttanut olevan selvaa vaikutusta blokkautuvuuteen [50, s. 1961]. Tayttamattéman po-
lymeeridispersion koostumus ei vaikuta blokkautuvuuteen merkittavasti. Paasaantoisesti
dispersiot vaikuttavat blokkautuvan vahvasti, jos niihin ei ole lisatty esimerkiksi téyteai-
neita, jotka pienentavat blokkautuvuutta. [50, s. 1961]

4.1.2 Dispersion lisa- ja tayteaineiden vaikutus

Jotkin téyteaineet voivat véhentaa blokkautuvuutta, mutta ne vaikuttavat myds usein tuot-
teen kuumasaumatuvuuteen. Korkea kiintoainepitoisuus tuotteessa nopeuttaa kuivumista
ja vahentaa blokkautuvuutta. [18, s. 225] Kaytetyn lisdaineen maara ja likkuminen disper-
siossa vaikuttavat adheesion syntymiseen. Jos lisdaine liikkuu kohti pintaa, sen vaikutus
adheesioon on huomattava verrattuna siihen, etta lisdaine on jakautunut tasaisesti lapi
bulkkipolymeerin. [26, s. 263] Etenkin polyolefiinipdallysteilld esiintyy blokkautuvuutta ja
sen vahentamiseksi voidaan tuotteisiin lisata siihen vaikuttavia lisa- ja tdyteaineita ns. an-
tiblockaineita. Naiden aineiden lisddminen paallysteeseen lisda pinnan mikroskooppista
epatasaisuutta, jolloin pintojen valinen etaisyys kasvaa ja pienentda adheesiota. Kaytetyn
lisdaineen partikkelin koko ja muoto vaikuttavat syntyvaan adheesioon. [4] Lisdaineena
kaytetty sinkkistearaatti ja silikoni heikentdvat kuumasaumautuvuutta ja taten blokkautu-
vuutta [26, s. 263]. Tayteaineet kuten talkki ja vahat seké lisaaineista rasva-happoamidit
voivat pienentda blokkautuvuutta [43, s. 29]. Erddssé tutkimuksessa 5 paino-%:ia para-
fiinia sisaltavan vahan lisdédminen dispersiopééllysteeseen esti nakyvan blokkautumisen
kokonaan. Vahan lisddminen aiheutti pintaenergian pienemisen verrattuna sellaisiin dis-
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persiopaallysteisiin mihin vahaa ei oltu lisatty. [37, s. 235-236] Vaha-Nissi et al totesi tay-
teaineettomia polymeeridispersioita tutkittaessa, ettei itse polymeerin koostumus vaikuta
blokkautuvuuteen suuresti ja tayteaineettomat polymeeridispersiot blokkautuivat vahvas-
ti. Tayteaineiden todettiin pienentavan blokkautuvuutta, poikkeuksen tahan teki talkkia si-
séltava dispersio, jossa oli lisdksi polymeeriketjua saatelevaa ainetta (S-H), jolla oli vah-
vempi blokkautuvuus kuin muilla tayteaineita sisaltavilla dispersioilla. [50, s. 1960]. Myds
Peipon diplomityéssé todettiin talkkia sisaltavien tayteaineiden lisdadvan blokkautuvuutta
[30, s. 62-63]. Dispersiopaallysteillda matala blokkautuvuus saavutetaan silloin, kun poly-
meeridispersiossa tayteaineiden osuus on 40-50 tilavuus-%:ia. [29, s. 566]

4.2 Kasittelyjen vaikutus blokkautuvuuteen

Kartongeilta vaaditaan erilaisia ominaisuuksia riippuen kayttdtarkoituksesta. Esimerkiksi
materiaalilta voidaan toivoa kuumasaumautuvuutta, painettavuutta ja erilaisia barriero-
minaisuuksia. Paperilla ja kartongeilla harvoin on suoraan vaadittuja pintaominaisuuksia
esimerkiksi matalan pintaenergian takia. Pintakasittelyilld voidaan muun muassa pyrkia
lishdmaan pintaenergiaa, muokata pinnan morfologiaa lisdamalla tai vahentamalla pin-
nan kiteisyytta tai karheutta, poistamaan epapuhtauksia ja heikkoja rajapintoja. [26, s.
42] Naihin ominaisuuksiin voidaan vaikuttaa erilaisilla pintakasittelyilla ja nailla kasitte-
lyilld on usein vaikutusta myds blokkautuvuuteen. Erilaisia kaytettyja pintakasittelyja ovat
liekki-, plasma- ja koronakasittelyt. Nama kasittelyt muuttavat vain substraatin pinnassa
ohutta kerrosta, vaikuttamatta bulkkiominaisuuksiin [26, s. 42].

4.2.1 Liekkikasittely

Etenkin ekstruusiopééllystyksesséa kaytetyssa liekkikasittelyssa substraatin pinta altiste-
taan liekille, joka muokkaa pinnan ominaisuuksia. Liekkikasittely lisda pinnan hapettumis-
ta sek& polaarisuutta, joka lisda adheesiota. Liekkikasittely poistaa pinnalla olevia epé-
puhtauksia ja paperin ja kartongin kohdalla se my&s saa aikaan mikroskooppista karhen-
tumista seka pienentda kosteutta. Nama kaikki ominaisuudet lisdavat adheesiota. Liek-
kiké&sittelyssa esiintyva palaminen tapahtuu polttoaineen ja ilmassa olevan hapen vélilla.
Liekkikasittelyssa usein kaytettyja polttoaineita ovat propaani, metaani ja butaani. Esi-
merkiksi propaanin (C3Hg) palamisreaktio on esitetty kaavassa 4.1. Ylimaarainen happi
reaktiossa hapettaa paremmin ja tuottaa paremman adheesion substraatin pinnalla. [26,
S. 43-45]

C3Hg + 509 + 18.8 Ny — 4H50 + 3C O + 18.8 Ny (4.1)

4.2.2 Koronakasittely

Koronakasittelya kaytetdan laajasti ekstruusiopaallystyksessa ennen ja jalkeen péaallys-
tyksen[26, s. 45-46]. Dispersipaéllystetyillé kartongeilla koronakasittelyilla voidaan vaikut-
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taa esimerkiksi painettavuuteen seka adheesioon. [36, s. 189] Koronakasittely perustuu
korkeataajuuspurkauksille, joita syntyy elektrodien valissé olevassa tilassa potentiaalie-
rojen takia. Elektrodien valilla olevat purkaukset ovat seurausta ymparistén aiheuttamas-
ta ionisaatiosta. [14, s. 125] Koronakasittelyssa kéytetty korkean energian elektromag-
neettinen kentta tuottaa ilman kanssa korkeaenergisia ioneita, happiradikaaleja seka ot-
sonia [36, s. 189]. Koronakasittely lisda substraatin pinnalla olevia polaarisia ryhmia, li-
saa ristisilloittumista ja koheesiovoimia poistamalla LMW (low-molecular-weight)-fraktioita
pinnalta. Myds pinnan morfologia ja mikrokarheus lisdéntyy. Naiden kaikkien ominaisuuk-
sien on todettu lisdadvan adheesiota. Koronakasittely voi vaikuttaa substraatin molempiin
puoliin, kun liekkikasittely vaikuttaa vain substraatin toiseen puoleen.[26, s. 45-46] Koro-
nakasittelyn vaikutus adheesioon kuitenkin heikentyy ajan kuluessa, kun pintaenergian
m&ara pienenee [36, s. 193]. Koronakasittely luo korkeita [ampétiloja ja UV-sateilyd mika
voi aiheuttaa substraatin hajoamista ja saada aikaan ei halutun hajun tuotteeseen [52, s.
1054].

4.2.3 Plasmakasittely

Plasmakésittely hapettaa polymeerin pinnan hapen lasndollessa[7, s.112] Plasmakasit-
tely kuten liekki- ja koronakasittely vaikuttaa my¢s kasiteltdvan pinnan pintaenergiaan
ja taten adheesioon [36, s. 189]. Plasmakasittely poistaa orgaanisia epapuhtauksia pin-
nalta, ristisilloittaa ja toisaalta poistaa polymeeriketjuja. Plasmakasittely lisda pinnan po-
laarisuutta ja taten myds pintaenergiaa. [7, s. 112] Plasmakasittely vaikuttaa ainoastaan
pinnan uloimpiin atomikerroksiin. Normaalissa ilmanpaineessa tehty plasmakasittely vaa-
tii pienempéa jannitettad kuin koronakasittely.[36, s. 189] Plasmaké&sittelyn etu verrattuna
koronakasittelyyn on sen tuottama tasaisempi lopputulos [26, s. 47].

4.3 Pinnan polaarisuuden vaikutus

Skillington et al. tutkimuksessa tutkittin vahan konsentraation kasvamisen vaikutusta
adheesiotybhdn ja styreeni-akryylilateksin pintaenergiaan. Blokkautuvuuden ja pinnan
polaarisuuden valille 16ytyi yhteys: Pintaenergian polaarisen komponentin pienentyes-
sa myos adheesiotyd pieneni. [43, s. 33] Substraatin pinnan polaarisuutta voidaan lisata
mm. liekki- tai koronakasittelyilla, jotka lisdavat pinnan adheesiota [36, s. 189]. Voidaan
todeta, ettd pinnan polaarisuuden kasvaessa myés blokkautuvuus kasvaa.

4.4 Lampdtilan vaikutus

Korkeat prosessointilampétilat nostavat dispersiopdallysteen havidmoduulia G” lisaten
tuotteen blokkautuvuutta [43, s. 30]. Dispersion kuivauslampétilan on todettu vaikutta-
van blokkautuvuuteen. Kimpimaen vaitdskirjassa tutkituilla SB-pohjaisilla dispersiopaal-
lysteilla dispersio-dispersiota vasten matala kuivauslampétila sai naytteet blokkautumaan
toisiinsa kiinni. Korkea kuivauslampétila (130 °C) yhdistettyn& matalaan blokkauslampéti-
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laan(30 °C) sai aikaan blokkautumattoman pinnan. Korkeassa blokkauslampétilassa (50
°C) kuivauslampétilan merkitys havisi ja naytteet blokkautuivat vahvasti toisiinsa. Etenkin
matalissa blokkauslampétiloissa kuivauslampétilalla on merkitysta. Eri dispersioiden va-
lilla kuivauslampdtilan merkitys vaihteli jossain maarin. [19, s. 91-95] Jotkin kuumausau-
mattavat barrierdispersiot alkavat blokkautumaan vasta ylittdesséan 50 °C. Naiden dis-
persioiden kohdalla tulee huomioida, ettd substraatti ei paase lampeamaan liikaa paal-
lysteen kuivauksen aikana [18, s. 224] Kuumasaumattaessa paallystettyja kartonkeja on
huomattu, ettd kovemmat polymeerit vaativat saumaukseen korkeamman lampétilan ja
pidemman ajan verrattuna pehmeisiin polymeereihin[26, s. 100]. Taman voidaan olettaa
patevan myds blokkautuvuuteen.

4.5 Kosteuden ja paineen vaikutus

Kuumasaumautuvuudesta on opittu, etta paine yhdistettyna Iampddn saa pinnat kiinnitty-
ma&an toisiinsa [26, s. 261]. Voidaan siis olettaa, ettd myds blokkautuvuuden syntymiseen
vaaditaan painetta. Kun pintoja painaa yhteen sopivan ajan tietyssa lampétilassa poly-
meeriketjut voivat liikkua rajapinnan yli ja muodostaa siltoja. Paineen lisdaminen kuiten-
kin minimipaineen yli ei kannata, koska ensisijaisesti sidoksen syntyyn vaikuttaa aika ja
lampdtila. [26, s. 261] Paineen vaikutus blokkautuvuuteen nékyy varastoinnissa ja kelalle
kaarittdessa tuotannossa. Paéllystettyjen tuotteiden varastointi paéllekkain tai kiinnirul-
laus edistaa paallystettyjen pintojen valista diffuusiota ja lisda blokkautuvuutta. [43, s. 30]
Barrierkéytdssa olevilla latekseilla blokkautuvuus vaihtelee: osa latekseista on herkki&
lampdtilalle, toiset paineelle. Jos lateksi ei ole ehtinyt kuivumaan kokonaan esimerkik-
si rullalle kaarittdessa, sen voidaan olettaa blokkautuvan.[26, s. 101] Ekstruusiopaallys-
tyksessd on huomattu myds puristustelan paineen kasvattamisen lisddvan adheesiota
[26, s. 38]. Skillington et al ovat tutkineet reometrin avulla blokkautuvuuteen vaikuttavia
ominaisuuksia ja totesivat tutkimuksessaan suhteellisen kosteuden vaikuttavan blokkau-
tuvuuteen. Suhteellisen kosteuden kasvaessa myds blokkautuvuus kasvoi. Suhteellisen
kosteuden uskotaan vaikuttavan eniten blokkautuvuuteen.[43, s. 33-34]

4.6 Pinnan karheuden vaikutus

Kaytettdessa substraatteja, joilla on matala pintaenergia voi pinnan karheus heikentaa
adhesiivin ja substraatin valista sidosta eli pienentdd syntyvaa adheesiota [31]. Pinnan
mikroskooppiset karheudet vahentédvat molekyylitason vuorovaikutuksia, koska se estaa
pintojen vélista kontaktia. Taten pinnan karheus voi pienentad pintojen valista blokkautu-
vuutta. [43, s. 30] Schuman et al ovat todenneet tutkimuksessaan blokkautuvuuden kas-
vavan mita siledmpi paallystetty materiaali on. Myoskin kalanteroitujen naytteiden blok-
kautuvuus kasvoi verrattuna kalanteroimattomiin naytteisiin. [37, s. 236]
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Kuva 4.2. Blokkautuvuuten ja pinnan karheuden vélinen suhde kalvon paksuuden kas-
vaessa [43, s. 34]

4.7 Kalvon paksuuden vaikutus

Kalvon paksuuden kasvu lisda adheesioon tarvittavaa ty6ta. Kriittisen kalvon paksuuden
ylittyessa polymeerikalvon haviémoduuli G” kasvaa niin suureksi, ettd energiaa paésee
haviamaan ja pintojen valinen adheesio paésee syntymaan. Kalvon paksuuden ollessa
alle kriittisen rajan polymeerikalvon Youngin moduuli E on korkea ja estdd energian ha-
joamista ja pienentaa pintojen blokkautuvuutta. [43, s. 30, 34] Paksumpi paallystekerros
lisdad kuumasaumattavuutta ja paksu dispersiopaallyste toista dispersipaallystettd vasten
saadaan parhaat kuumasaumausominaisuudet [26, s. 101]. Adheesion voidaan siis sa-
noa kasvavan kalvon paksuuden kasvaessa. Kuvassa 4.2 on esitetty adheesiotydn kas-
vu kalvon paksuuden funktiona. Samassa kuvassa voidaan huomata pinnan karheuden
pienentyvan kalvon paksuuden lisdéntyessa.[43, s. 34]



22

5 LAITTEET

5.1 Kalanteri

Kalanteri muodostuu kahdesta tai useammasta pydrivasta telasta. Telojen kosketuskohtia
kutsutaan telanipeiksi ja niiden 1api johdettua paperia tai kartonkia muokataan tunnetulla
kuormituksella ja I&ampétilalla. Kalanteritelojen 1ampé vaikuttaa kalanteroitavan tuotteen
kosteuteen jolla on suora vaikutus paperin ja kartongin muokkautumiseen. Kalanterityyp-
peja voidaan ajatella olevan kolmea erilaista tyyppia: Paperin sileyteen ja paksuuteen
vaikuttavat kalanterit, kiillotukseen tarkoitetut kalanterit ja kartongin valmistuksessa kay-
tettavat kiiltokalanterit. Konekalanteriksi kutsutaan sellaista kalanteria, jossa kaikki telat
ovat valurautateloja. Nykyaikaisessa konekalanterissa on kaksi telaa, eli kalanteroitava
tuote menee vain yhden nipin Iapi. Konekalantereiden tavoitteena on saada paperista
sopivan sileita ja tasaisen paksuja. Erilliset superkalanterit, joita ei kdyteta suoraan pa-
perikoneelta ovat monitelakalantereita, joissa kuitu- ja metallitelat vuorottelevat. Kuitute-
lan haasteena on telan huono kestavyys verrattuna metalliteloihin ja kuitutelojen vaurioi-
tumisriskeista korkeiden ajolampétilojen takia. Kuitutelaan tulee herkasti vaurioita, jotka
siirtyvat sitten teloista ajettavaan paperiin tai kartonkiin. Kartongin valmistuksessa kaytet-
tavat kiiltokalanterit ovat usein yksinippikalantereita ja niissa kaytetdan joustavapinnoit-
teista telaa yhdessa kuuman metallitelan kanssa. Tama tyypillisesti aiheuttaa sen, etta
ne kiillottavat vain metallitelaa vasten olevan puolen kartongista. [25]

5.2 Z-lujuusmittari

Z-suuntaisen lujuuden mittaria k@ytetddn mittaamaan kartongin ja paperin sisaista lu-
juutta (z-lujuutta). Z-lujuudella eli sisaisellad lujuudella tarkoitetaan kartongin tai paperin
pintaan nadhden kohtisuoraa lujuutta. Mittausalue maarittyy kaytetyn teipin adheesion
suhteesta néytteeseen. Jos mitataan ohuita naytteitd (alle 60 g/m?) voi teippi vahvis-
taa naytettad ja vaaristda tuloksia. Naytteestd voidaan mitata joko yksittaisia testipistei-
ta, tai naytteelld voi olla useampia testipisteité. [1] Tassa tydsséa testattiin voiko laitet-
ta kayttdd mittaamaan kahden kartongin valistd blokkautuvuutta. Kuvassa 5.1 on esi-
tetty z-lujuusmittarin toimintaperiaate. Prosessin alussa nayte asetetaan sy6ttopdydal-
le. Z-lujuusmittari vetaa teippien avulla naytteen koneen sisdan ja naytteen ympardéi yla-
ja alapuolelta kaksipuoliset teipit. Nayte puristetaan teraspainolaattojen valiin tunnetulla
voimalla, kunnes painolaatat vedetaan erilleen jolloin kone mittaa voiman, jota kaytettiin
kartonkien irrottamiseen toisistaan. Z-lujuusmittari on automaattinen ja koneenkayttajan
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Kuva 5.1. Z-lujuusmittarin toimintaperiaate [1]

vaikutus testin tulokseen on pieni. [1]

5.3 Olosuhde- ja lampokaapit

Olosuhdekaapit ovat kaappeja tai kammioita, joiden sisélla olevia olosuhteita voidaan
kontrolloida tarkasti. Eri olosuhdekaappeihin voidaan maéarittda olosuhteita esimerkiksi
lampétilan, suhteellisen kosteuden ja valaistuksen suhteen.
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6 BLOKKAUTUMISEN TUTKIMUSMENETELMAT

6.1 Blokkautumisen tutkiminen kartongeilla

Blokkautuvuuden tutkimiseen on olemassa muutamia menetelmia. Menetelmat ovat paa-
saantodisesti keskendan hyvin samankaltaisia. Yhteisia tekij6ita eri menetelmissa on nayt-
teiden vakiointi, blokkauksen olosuhteiden vakiointi, blokkauksen aiheuttaminen ja blok-
kauksen toteaminen. Valitut olosuhteet vaihtelevat riippuen naytteiden ominaisuuksista
ja standardeissa on saatettu asettaa ehtoja esimerkiksi tutkittavan kartongin neliomas-
salle. Riippuen menetelméasta blokkautuvuutta arvioidaan joko kvalitatiivisesti tai kvanti-
tatiivisesti, jolloin saadaan blokkautuvuudelle maaritettya esimerkiksi voiman maara, joka
tarvitaan irroittamaan nayteliuskat toisistaan.

Blokkaustestit eroavat blokkauksen suhteen yleensa merkittavasti. Blokkaustesteja on
tehty kalanteroimalla ndytteitd ja arvioimalla sen jalkeen silmamaaraisesti blokkautuvuut-
ta [34, s. 1]. Blokkausta on tehty myds hyédyntaen kuumasaumauslaitetta [43, s. 29] Téas-
s tydssa esitellddn seuraavaksi tarkemmin paallystetyille kartongeille sopivia menetel-
mi& kuten TAU:lla k&ytéssa oleva blokkaustesti, reometria hyddyntava menetelma, ASTM
D918-99 standardinmukainen menetelma, DOW Chemical Companyn blokkaustesti seka
kasitelldan lyhyesti blokkaustesteja muilla materiaaleilla.

6.1.1 Blokkauksen tutkiminen reometrin avulla

Skillington et al. ovat kehittineet menetelman, jolla voidaan mitata kvantitatiivisesti kah-
den paallystetyn kartongin valista blokkautuvuutta kayttden reometria. Menetelma kehi-
tettiin, jotta voitaisiin maarittaa ulkoisten tekijdiden kuten kosteuden, lampétilan, kalvon
paksuuden ja lisdaineiden vaikutusta paallystettyjen kartonkien blokkautuvuuteen. Paal-
lystettyjen kartonkien blokkautuminen suoritettiin vakioiduissa olosuhteissa, joissa lam-
poétila, paine ja altistusaika oli maaritelty tarkasti. Blokkautuvuutta arvioitiin reometrilla,
joka vetaa kartonkeja irti toisistaan tasaisella nopeudella. Blokkausvoima (Blocking force)
on alhaisin mitattu negatiivinen voima, joka mitataan kartonkien irrotessa toisistaan. Ta-
man todettiin olevan toistettavissa oleva menetelma maarittda kvantitatiivisesti blokkau-
tuvuutta. [43, s. 29-34] Seuraavalla sivulla olevassa kuvassa 6.1 on esitetty periaatekuva
miten blokkausta tutkitaan reometrin avulla.

Kuvassa 6.2 on esitetty tyypillinen paallystetyn ndytteen blokkauskayra. Reometri piirtaa
kayran reometrin kayttdmaman irroitusvoiman pintojen valille syntyneen raon funktiona.
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Kuva 6.1. Blokkauksen tutkiminen reometrin avulla [43, s. 31]

Korkein adheesiovoima maaritetddn kayran alimmasta kohdasta. Adheesion tekema ty6
maaritetdan kaavan 6.1 avulla. Adheesiotyd W, on reometrin tekema tyo jaettuna blok-
kausvoimakayran alapuolella jaavalla pinta-alalla. [43, s.32]

10 -

Blokkauskayréan alapuoclelle jaava alue A
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Kuva 6.2. Reometrin tuottama tyypillinen blokkauskayrd, muokattu ldhteesta [43, s. 32]

fooo Fdx
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(6.1)
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6.1.2 Blokkauksen tutkiminen prassin avulla (TAU
blokkaustesti

Tampereen yliopiston paperinjalostus ja pakkaustekniikanlaboratoriossa on kéytéssa dis-
persiopadallystyksen tarttumisen tutkimisen menetelmd, jolla arvioidaan k&sivaraisesti blok-
kautuvuutta tai kuumasaumautuvuutta. Téssad menetelméassa blokkautuvuus aiheutetaan
hydraulisen prassin avulla, joka on sijoitettuna lampokaappiin. Prassin ja [ampokaapin li-
séksi testin suorittamista varten tarvitaan olosuhdekaappi naytteiden vakiointiin, kuparile-
vyja ja silikonipapereita. Silikonipapereita kaytetaan niille naytteille, jotka ovat paallystetty
molemminpuolin estdmaan naytteiden tarttuminen kuparilevyihin.

Menetelmé&ssa leikataan viisi kappaletta 20 cm x 2.5 cm liuskoja testattavasta materiaa-
lista ja liséksi pohjakartonki (16,5 x 19 cm) johon liuskat kiinnitetdan nitomalla. Naytease-
telman graafinen esitys on n&htavissa kuvassa 6.3. Naytteet asetetaan vakiolampétilaan
45 °C puristuspaineeseen (15 MPa) 6 tunnin ajaksi kuparilevyjen valiin, jonka jalkeen
naytteiden annetaan jaahtya. Jaahtymisen jalkeen naytteet vedetdan toisistaan erilleen
ja arvioidaan asteikolla 1-5 blokkautuvuutta seuraavan taulukon 6.1 mukaisesti. [35]

16.5 cm

{ i e | | e | e | ) | ] ) ) |

20 cm
19 cm

]
25¢cm

Kuva 6.3. TAU:n blokkaustestin nédytteen asettelu

Taulukko 6.1. Blokkautuvuuden arviointi TAU-blokkaustesti [35]

Arvo | Selitys

1 Ei vaurioita

2 Lievid vaurioita

3 Alle 50 % alasta vaurioitunut
4 Yli 50 % alasta vaurioitunut
5 Palstautuu taysin
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6.1.3 TAPPI Useful Method (UM) 565

ASTM D918-99 standardin mukainen testausmenetelma joustavien pakkausmateriaalien
kuten paperin ja kartongin blokkautuvuuden maarittdmiselle joka on nykyaan olemassa
TAPPI Useful Method (UM) 565:na. Menetelman standardi on poistettu kaytésta véahaisen
kaytén vuoksi. Menetelmassa blokkautuvuutta arvioidaan kolmiportaisen asteikon perus-
teella, joka perustuu testin tekijan silmamaéraiseen arvioon blokkautuvuudesta. Menetel-
ma soveltuu blokkautuvuuden kvalitatiiviseen arvioon, mutta ei niinkaan kvantitatiiviseen.
Menetelmdlla voidaan tutkia materiaalien blokkautuvuutta standardiolosuhteissa lamp6-
tilan ja suhteellisen kosteuden suhteen. Lampétilan ja kosteuden on tarkoitus simuloida
muuttuvia olosuhteita pakkauksen eri vaiheissa: tuotannossa, varastoinnissa, kuljetuk-
sessa ja kaytdssa. Menetelmassa kaytetdan uunia sdatelemaan blokkauslampdétilaa, ek-
sikaattoria ja suolaliuoksia suhteellisen kosteuden sdat66n (RH = 44 % tai 75 %), alus-
laattoja, painelaattoja ja valipapereita. Testiolosuhteet valitaan standardista 16ytyvasta
taulukosta materiaalin ja halutun testausolosuhteen perusteella. Valitun lampétilan tulee
olla paallysteen pehmenemispistettd matalampi. [6, s. 1-2]

Naytteet vakioidaan standardin D 685 mukaisesti ennen testausta. Kasattu laitteisto ja ek-
sikaattori lammitetaan haluttuun testilampétilaan (38 - 67 °C + 1 °C) testiuunissa. Nayt-
teet ja painolaatat kasataan standardissa ilmoitettuun jarjestykseen, jolloin naytteille saa-
daan aiheutettua 3.4 kPa:n paine testin ajaksi. Eksikaattori naytteinen laitetaan uuniin
valittuun lampétilaan 21 + 1 tunniksi. Blokkauksen jalkeen naytteet nostetaan pois uunis-
ta ja annetaan jadhtya 30 minuuttia péydalla. Naytteet avataan vetamalla irti toisistaan
késin ja arvioidaan kolmiportaisen asteikon mukaan, joka on esitetty taulukossa 6.2 [6,
s.1-2]

Taulukko 6.2. Blokkautuvuuden arviointi [6]

Blokkautuvuuden aste Selitys
Ei blokkautumista Ei adheesiota. Naytteissa ei ole vaurioita.
Lieva blokkautuvuus Lieva adheesio. Naytteissa pienia vaurioita

Huomattava blokkautuvuus | Adheesio tai koheesio havaittavissa. Pinnois-
sa on selkeita vaurioita tai ovat tuhoutuneet.

6.2 Dow Chemical Companyn blokkaustesti

Dow Chemical Company on testannut blokkautuvuutta vesipohjaisilla polyolefiini disper-
siopdallystetyilla kartongeilla kdyttden omaa blokkaustestiadn. DOW:in testissa testindyt-
teet oli paallystetty ainoastaan toiselta puolelta ja blokkaus suoritetaan tuotteille kahdes-
sa eri lampétilassa 60 °C ja 45 °C. Kaksi testindytettd asetettiin imupapereiden valiin
ja laitettiin valmiiksi kuumennettujen painolevyjen valiin. Painolevyt tuottivat 10.3 MPa
(1500 psi):n paineen naytteille noin 3 minuutin ajan. Taman jalkeen naytteet poistettiin
prassista ja annettiin jadhtya 15 sekunnin ajan jonka jalkeen imupaperit vedettiin irti no-
peasti. Naytteiden blokkautuvuus arvioitiin 6 portaisen taulukon 6.3 perusteella.[52, s.
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1053-1054] Tama testimenetelmé on hyvin samankaltainen TAU:n kaytdssa olevan blok-
kaustestin kanssa. Merkittavin ero TAU:n testin ja DOW:n testin valilla on aika, joka blok-
kautumiseen kaytetddn. DOW:n testi on huomattavasti nopeampi (3 min vs. 6 h) TAU:n
blokkaustestiin verrattuna.

Taulukko 6.3. Blokkautuvuuden arviointi DOW-testi [52, s. 1054]

Arvo | Selitys

0 Naytearkit irtoavat ilman ty6ta toisistaan

1 Naytearkit irtoavat tosiistaan, pieni vastustus

2 Naytearkit irtoavat toisistaan, lievaa tahmaisuutta

3 Naytearkit selvasti takertuneet, mutta ei materiaalin siirtymista.

Paallystetty nayte nayttda samalta kuin testaamaton nayte.

4 Naytearkit selvasti takertuneet,
lievad materiaalin siirtymistd arkkien valilla.
Testindyte ja testaamaton nayte eroavat toisistaan.

5 Naytearkit selvasti takertuneet toisiinsa,
ei voida irrottaa toisistaan ilman suuria kuituvaurioita.

6.3 Blokkauksen tutkiminen kuumausaumauslaitteella

Ottone & Maxwell hyédynsivat kvantitatiivisessa menetelmassaan kuumasaumauslaitetta
(65 °C / 1206 kPa), missa blokkautuvuus maaritettiin puristusajan perusteella. Lyhyempi
puristusaika kertoi suuresta blokkautuvuudesta ja pidempi puristusaika pienesta blokkau-
tuvuudesta. [43, s. 29] Taman menetelman tarkempi kuvaus on yrityksen sisaista tietoa,
johon ei ollut paasya.

6.4 Blokkautumisen tutkiminen muilla materiaaleilla

Blokkautumista eli takertumista tutkitaan my®s muilla materiaaleilla. Esimerkiksi kumi-
ja muovipaallystettyjen tekstiilien blokkautumista tutkitaan standardimenetelmalla 1SO
5978:1990. [40]. Standardien mukaisilla blokkautuvuuden tutkimusmenetelmilla on yh-
tenevaisyyksia tutkimuksen toteutuksessa seka tulosten arvioinnissa. Esimerkiksi muovi-
paallystettyjen tekstiilien blokkautuvuus seka adhesiivikerrosten blokkautumisen tutkimi-
nen paperi- ja kartonkituotteilla tapahtuu lahes identtisesti. Naytteet vakioidaan kontrol-
loiduissa olosuhteissa (lampétila, suhteellinen kosteus). Asetetaan lasilevyjen tai muiden
vastaavien painolevyjen alle ja sopivan altistuksen jalkeen ndytteet avataan ja blokkau-
tuvuutta arvioidaan silmamaaraisesti annetulla asteikolla. Asteikosta hyva esimerkki on
esimerkiksi ASTM D918-99 standardinmukaisesta paperin- ja kartongin blokkautuvuuden
maarityksestd, joka l6ytyy taulukosta 6.2. [39] [40]

Muovikalvojen blokkautumisen tutkimiselle on olemassa muitakin standardinmukaisia me-
netelmid. Naista I0ytyy seka kvantitatiivisia ja kvalitatiivisia menetelmia. Kvalitatiivisella
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menetelmalla tarkoitetaan tédssa tapauksessa sellaisia menetelmid, joissa todennetaan
blokkautuminen ja kvantitatiivisella menetelmalld saadaan numeerinen arvo tulokseksi.
Aiemmin esitellyt menetelmét antavat myds numeerisen tuloksen, mutta naissé menetel-
missa arvo saadaan silmamaaraisesti arvioimalla. Tassa kappaleessa esitelldan lyhyesti
kaksi sellaista muovikalvojen blokkautumisen arviointiin tarkoitettua kvantitatiivista me-
netelmad, joissa saadaan numeerinen arvo blokkautuvuudelle esimerkiksi vetokoneen
tai painojen avulla.

SFS-EN ISO 11502:2018 on standardinmukainen testimenetelm& muovikalvojen blok-
kautuvuuden tutkimiseen. Testimenetelma esittelee kvalitatiivisen ja kvantitatiivisen me-
netelma. Kvalitatatiivinen menetelma ilmaisee blokkautuvuuden yleisella tasolla ja kvan-
titatiivinen antaa numeerisen arvon blokkautuvuudelle. Kvalitatiivisessa menetelméssa
naytteitd pidetdan 24 tuntia 7 kPa:n paineen alaisena 50 °C:n lampétilassa. Blokkau-
tuminen todetaan, jos erottaessa kalvot toisistaan syntyy kalvojen pinnoille vaurioita tai
alemmalle kalvolle asetettu metallipaino nousee ilmaan. Kvantitatiivisessa menetelmas-
sé kalvot erotetaan toisistaan hyddyntaen vetokonetta, joka vetda naytteita tasaisella no-
peudella irti toisistaan. Saatu arvo on voima, joka vaaditaan muovikalvojen erottamiseen
toisistaan. [41, s. 5-8]

ASTM D 3354 — 15 D Standard Test Method for Blocking Load of Plastic Film by the Pa-
rallel Plate Method on ASTM standardinmukainen testimenetelm& muovikalvojen vélisen
blokkauskuormituksen tutkimiseen. Talla menetelmalld voidaan mitata kuinka paljon tar-
vitaan kuormitusta grammoissa kahden yhteenliittyneen muovikalvon irrottamiseen 1.9
cm:n paahan toisistaan. Menetelma perustuu tasapainopalkin kdyttéén, missa palkin toi-
sella puolella on blokattu muovikalvondyte alumiinipainojen vélissa. Painoa lisataan ta-
sapainopalkin toiselle puolelle kunnes naytteet saadaan erotettua kokonaan tai ovat 1.9
cm:n paassa toisistaan. [5, s. 1]
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7 MENETELMAN KEHITTAMINEN

Uuden menetelman kehittdmiseen liittyy menetelman validointi. Validoinnilla tarkoitetaan
menetelmalld saatujen tulosten tarkkuuden ja menetelman soveltuvuuden arviointia ha-
luttuun mittaukseen. Liséksi validointiin kuuluu menetelméan systemaattisten ja satunnais-
virheiden tunnistaminen. Validoinnissa voidaan hyédyntda kehitettdvan menetelméan ja
standardinmukaisen menetelman vertailua. [15, s. 24] Mittausepavarmuus, luottamusva-
li, toistettavuus ja tulosten normaalijakautuneisuus antavat tietoa tulosten tarkkuudesta
ja mahdollisista virheldhteistd menetelmassa.

7.1 Mittausepavarmuus

Mittausepavarmuudella kuvataan mittausten vélistd vaihtelevuutta. Mittausepavarmuu-
den parametrind voidaan kayttaa esimerkiksi keskihajontaa tai sen moninkertaa. Jos mit-
tausepavarmuuden parametrina kaytetdan keskihajontaa s kutsutaan sité silloin mittauk-
sen standardiepavarmuudeksi. [42, s. 34-36]

Otoskeskihajonta voidaan laskea kaavan 7.1 avulla [46].

U\lnllz(xi:r)z (7.1)

7.1.1 Luottamusvali

Luottamusvali kertoo milla valilla todellinen perusjoukon tunnusluvun arvo on tietylla to-
dennakdisyydelld [47]. 7.2 on esitetty miten lasketaan 95 %:n luottamusvali kaupallisen
naytteen KM1 keskiarvolle hyddyntaen keskiarvon keskihajontaa S. Keskiarvon keskiha-
jonta o, lasketaan kaavan 7.3 avulla. [28, s. 38]

7+1.96%S (7.2)

(7.3)

Oy =

7n
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7.2 Toistettavuus

Mittauksen epavarmuusanalyysiin kuuluu I&dhes poikkeuksetta toistettavuus. Mittausepa-
varmuuden maaritykset voi jakaa kahteen eri tyyppiin. Mittausepavarmuuden maaritys-
tavat, jotka voidaan todeta tilastollisin menetelmin ovat tyyppia A. Tyyppia B edustavat
madaritystavat, joita ei voida maarittaa tilastollisin menetelmin. Tyypin A mittausepavar-
muuksiin kuuluu esimerkiksi mittauksen toistettavuus. [28, s. 38] Mittauksen toistettavuu-
della tarkoitetaan perakkéisten mittaustulosten paikkansapitéavyyttd mittausolosuhteiden
pysyessa vakiona lyhyella aikavalilla tekijan, laboratorion ja laitteiston pysyesséd samana.
Toistettavuus maaritetdan paasaantoisesti mittaamalla useita eri pitoisuuksien referens-
sinaytteita. [15, s. 37] Tyypin B epavarmuus voidaan saada esimerkiksi kaytetyn laitteen
kalibrointitodistuksesta tai aiemman mittauskokemuksen tai arvion perusteella [28, s. 38].

7.3 Tulosten normaalijakautuneisuus

Menetelmén toimiessa tulisi tulosten olla normaalisti jakautuneita. Lisdksi monet tilastol-
liset menetelmat edellyttavat tulosten normaalijakaumaa ja se on syyta tarkistaa etenkin
pienemmilla otoksilla. Tulosten noudattaessa normaalijakaumaa naytteet jakautuvat kes-
kiarvon ympdrille symmetrisesti siten, ettd suurin osa arvoista on keskiarvon laheisyy-
dessa. Otoskoon kasvaessa otoskeskiarvojen jakauman oletetaan kuitenkin Iahestyvan
normaalijakaumaa ja usein kaytanndssa yli 30 naytteen otoksen voidaan olettavan nou-
dattavan normaalijakaumaa tarpeeksi tilastollisiin menetelmiin. [45, s. 7]

Laskennallisesti jos datan vinous jaettuna datan keskivirheelld ja huipukkuus jaettuna
datan keskivirheelld ovat pienempia kuin |2| voidaan datan olettaa olevan riittdvan nor-
maalisti jakautunut esimerkiksi tilastollisia testeja varten [12].

Keskivirheeksi S saadaan kaavasta 7.4, jossa jakamalla keskihajonta s naytteiden luku-
maaran n nelidjuurella antaa keskivirheen S.

(o
S:%
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KOKEELLINEN OSA

Tydn kokeellisen osan tavoitteena oli 16ytad uusi menetelm@ blokkautuvuuden mittaa-
miselle. Menetelman tulisi olla tarpeeksi tarkka, jotta pienet erot naytteiden blokkautu-
vuudessa voidaan havaita. Tavoitteena olisi myds [6ytaa valittuun menetelmaan liittyva
naytteiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet, jotka soveltuisivat useimmille naytteille.

Kokeellinen osa jakautuu kaytannén tybhdén mita tyén aikana tehtiin, saatuihin tuloksiin
ja tuloksista tehtaviin johtopaatdksiin. Kaytanndn tyén osuudessa kaydaan lapi lyhyesti
kaytetyt laitteet, tehdyt naytesarjat ja niihin liittyvat tulokset ja mita niistd saatujen tulos-
ten perusteella muutettiin seuraavaa sarjaa varten. Tuloksissa l6ytyy laskennallista dataa
lopullisesta koesarjasta seka pohdintaa mahdollisista virheldhteista ja mitd oltaisiin voitu
tehda toisin.
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8 KAYTETYT LAITTEISTOT

8.1 Kalanteri

Tassa tydssa kaytettiin TAMKIin paperilaboratoriossa olevaa Valmetin mittatilaustyéna ra-
kennettua 2-telaista SC-kalanteria. Kyseinen kalanteri siséltda kaksi telaa eli kyseessa
on yksinippinen kalanteri. Kalanterissa oli ensimmaisena telana kavennettu kuitutela (L =
275 mm) ja toisena metallitela. Kalanterin painetta ja lampétilaa pystyi sdatamaan, mut-
ta paine vaihteli kasikayttdisyyden vuoksi. Kahden telanipin lapi ajettavat naytteet ajettiin
superkalanterista kahdesti.

8.2 Z-lujuusmittari

Tybsséa kaytettiin blokkautuvuuden mittaamisen TAMKin paperilaboratoriossa olevaa z-
lujuuden mittauslaitetta Lorenzen & Wettren SE 155.

8.3 Olosuhde- ja lampodkaapit

Taman tydn osalta kaytettiin useita erilaisia olosuhdekaappeja sekad TAU:n paperinjalos-
tus ja pakkaustekniikanlaboratoriossa ja TAMKIin prosessilaboratoriossa. Kaytetyt olosuh-
dekaapit olivat Espec PR-2J, Espec PR-1KPH ja Espec PL-4KPH. Kaytetyissé olosuhde-
kaapeissa voitiin kontrolloida 1ampétilaa seké suhteellista kosteutta. Olosuhdekaappien
tarkoituksena oli tdssa tydsséd vakioida naytteet haluttuihin olosuhteisiin lampdtilan (T)
ja kosteuden (RH %) suhteen ennen blokkausta. Lisdksi kaappeja kaytettiin, kun testat-
tiin blokkausnaytteiden blokkautumista painolevyjen alla. TAU:lla blokkaukseen kaytetyt
lAmpdbkaapit olivat Termaks TS 4115 ja Memmert UF 160 Plus
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9 NAYTTEET JA TESTIMENETELMAT

Tyd alkoi 28 blokkausnaytteesta koostuvasta esikoesarjasta. Esikoesarjan tarkoituksena
oli valita sopivin menetelmé blokkautuvuuden mittaamiseen sekd maarittda vakiointi- ja
blokkausolosuhteet varsinaiselle koesarjalle. Varsinaiseen koesarjaan kuului 18 erilaista
blokkausnaytetta. Kaupallisia dispersiopaallystettyja kartonkindytteita tutkittiin 3 erilaista
ja naista valittiin lopullisiin tutkimuksiin nayte, joka soveltui parhaiten valittuun menetel-
maan. Kuvassa 9.1 on graafinen esitys naytesarjojen etenemisesta tyén aikana.

Varsinainen Kaupallinen

Esikoesarja .

koesarja nayte KM1

Kuva 9.1. Nédytesarjojen jarjestys

9.1 Naytteen koko ja blokkautuvuuden mittaus
z-lujuusmittarilla

Ty6ta varten maaritettiin blokkausnaytteille koko, joka soveltuu testattaviin blokkausme-
netelmiin ja mittaukseen z-lujuusmittarilla. Rajoituksia asetti z-lujuusmittarissa kaytetyn
teipin leveys sekd TAU:n prassin koon asettamat rajoitukset. Kalanterin ja painolaatta-
menetelman asettamat rajoitukset eivéat vaikuttaneet naytteen koon valintaan, koska Z-
lujuusmittarin ja prassin rajoitukset olivat tiukemmat. Z-lujuusmittarilla mitattavan nayt-
teen leveys ei saa ylittdd 7 cm ja TAU:n prassiin menevat naytteet voivat olla maksi-
missaan 20 cm pitkid, kun tahdotaan tasainen blokkautuvuus koko naytteen pinta-alalle.
Naytteen kooksi valittiin 7x20 cm. Blokkausnaytteet teipattiin yhteen lyhyeltad sivultaan,
jolloin naytekartongit pysyivat hyvin vastakkain. Kuvassa 9.2 malli naytteesta.

20 cm

Kuva 9.2. Néytteen malli ja koko
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Blokkautuvuuden mittaus kayttden Z-lujuusmittaria on kuvattu kuvassa 9.3. Blokkaus-
naytteen yla- ja alapuolelle tulevat mittauksessa kaksipuoliset teipit. Ensimmaisessé vai-
heessa naytetta puristetaan tunnetulla voimalla teraspainolaatoilla. Seuraavassa vaihees-
sa painolaatat vedetaan erilleen. Jos kartongit irtoavat toisistaan eiké ole havaittavissa
kartongin sisdista palstautumista voidaan todeta menetelmén mitanneen blokkautuvuut-
ta.

|1

Nayte Teipit
| /;y i

Kuva 9.3. Blokkausndytteen mittaus z-lujuusmittarilla

9.2 Esikoesarja

Esikoesarjassa kaytettiin yhteensa neljdatoista erilaista dispersiopaallystettya kartonki-
naytetta. Naytteista 7 oli A-naytesarjaa ja toiset 7 B-ndytesarjaa. A- ja B-naytesarjoissa
oli kaytetty eri dispersioita. Molemmissa sarjoissa oli referenssindyte seka kaksi kolmen
(2x8) naytteen sarjaa, joita oli muokattu ominaisuuksien saatamiseksi. Naytteet tutkit-
tiin laittamalla paallyste-paallystetta vasten ja paallyste taustakartonkia vasten. Kaytetty
taustakartonki oli paallystamatén nestepakkauskartonki. Esikoesarjassa oli yhteensa 28
kappaletta erilaisia blokkausnaytteita, joiden valista vaihtelua ja satunnaisvirhetta seurat-
tiin mittaamalla jokaisella analyysikerralla 1 - 4 rinnakkaisndytetta. Esikoesarjassa nayt-
teiden blokkautuvuutta tutkittiin eri menetelmilld tavoitteena 16ytaé paras tekniikka, jolla
blokkautuvuudessa olevat pienet erot tulevat paremmin esille.

Menetelmia verrattiin TAU:n kaytdssa olevaan blokkaustestiin, jossa naytteet arvioidaan
silma- ja k&sivaraisesti asteikolla 0-5. Selvitettiin mik& blokkausmenetelma soveltuu par-
haiten naytteiden blokkaamiseen, kun blokkautuneet naytteet mitataan z-lujuusmittarilla
ja tavoitteena on saada naytteiden valinen hajonta mahdollisimman pieneksi. Ennen z-
lujuusmittarin kayttéa osa blokkkautuneista naytteistd arvioitiin myés silmamaaraises-
ti. Blokkautuminen kokeiltiin aiheuttaa kalanteroimalla, kdyttamalla painolevyja ja TAU:n
blokkaustestin hydraulisella prassilla. Esikoesarjan testimenetelmat on koottu taulukkoon
9.1.
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Taulukko 9.1. Esikoesarjan testimenetelmét

Menetelma Arviointi Tulokset

TAU blokkaustesti Késivarainen | 0-5

Kalanterointi Kasivarainen | 0-5

Kalanterointi + z-lujuusmittari Mittauslaite Numeerinen arvo
Blokkaus painolaatoilla + z-lujuusmittari | Mittauslaite Numeerinen arvo
TAU blokkaustesti + z-lujuusmittari Mittauslaite Numeerinen arvo

Kartonkien olosuhteet (suhteellinen kosteus, I[ampétila) vakioitiin ennen testeja olosuh-
dekaapissa. Naita olosuhteita pyrittiin muuttamaan suotuisiksi sopivan blokkautuvuuden
saavuttamiseksi. Esikoesarjan naytteiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet on koottu tau-
lukkoon 9.2. Taulukossa nékyvien olosuhteiden liséksi testattiin vaikuttaako viive blok-
kauksen ja blokkautuvuuden mittauksen valilla tuloksiin.

Taulukko 9.2. Esikoesarjan vakiointi ja blokkausolosuhteet

Blokkaus Vakiointi

TAU blokkaustesti

45 °C, 15 MPa, 6h 50 RH %, 23 °C 24h
Kalanterointi

60 °C, 50 bar 1x nippi 75 RH %, 23 °C, 2 vrk
50 °C, 50 bar, 1x nippi 75 RH %, 23 °C, 2 vrk
50 °C, 60 bar, 1x nippi 75 RH %, 23 °C, 2 vrk
50 °C, 40 bar 1x nippi 75 RH %, 23 °C, 2 vrk
50 °C, 50 bar 2x nippi 75 RH %, 23 °C, 2 vrk
TAU blokkaus + z-lujuus

15 MPa, 45 °C, 6h RH 50 % 23 °C, 2 vrk
15 MPa, 45 °C, 6h RH 60 % 23 °C, 2 vrk
15 MPa, 45 °C, 6h RH 65 % 23 °C , 2 vrk
15 MPa, 45 °C, 6h RH 75 % 23 °C , 1 vrk
15 MPa, 45 °C, 6h RH 50 % 23 °C, 1 vrk
15 MPa, 45 °C, 6h RH 60 % 23 °C, 1 vrk

Esikoesarjan parametreja sdadettiin saatujen tulosten perusteella. Tavoitteena oli 16ytaa
parametrit ja menetelma, jolla suurin osa naytteistd saadaan kasivaraisesti blokkautu-
vuusluokkaan 1-2, jolloin blokkautuvuudelle mittaaminen z-suuntaisen lujuuden mittalait-
teella onnistuu todenn&kdisimmin. Ratkottavia ongelmia olivat kartonkien liian suuri blok-
kautuvuus ja liilan vahainen blokkautuvuus. Liian suuri blokkautuvuus aiheuttaa ndytteen
palstautumisen ja saatu tulos kertoo kartongin sisaisesté lujuudesta, eiké& blokkautuvuu-
desta. Liian alhainen blokkautuvuus aiheuttaa naytteiden avautumisen ennen mittaus-
ta, jolloin blokkautuvuutta ei ole mahdollista mitata luotettavasti. Vaikka kaikki mitatut
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naytteet olivat dispersiopaallystettyja kartonkeja, olivat pinnan ominaisuudet blokkautu-
vuuden suhteen vaihtelevia, ja yhtendisia kaikille naytteille sopivia vakiointiolosuhteita ja
blokkausparametreja oli vaikea |6ytaa.

9.3 Varsinainen koesarja

Varsinaisen koesarjan naytteet olivat kolmella eri dispersiolla paallystettyja kartonkeja.
Jokaisesta dispersiopaéllysteesta oli 3 erilaista naytettd, joista yksi oli referenssinayte ja
kahden ominaisuuksia oli muokattu. Naytteet on koottu taulukkoon 9.3.

Taulukko 9.3. Varsinaisen koesarjan néytteet

Kaytetty dispersio | Referenssinayte ‘ Nayte 2 ‘ Nayte 3

Dispersio 1 D1.1 D1.2 D1.3
Dispersio 2 D2.1 D2.2 D2.3
Dispersio 3 D3.1 D3.2 D3.3

Dispersiopaallystetyt kartonkinaytteet D1, D2, D3 testattiin paallyste-paéllystetta vasten
ja paallyste-taustaa vasten. Taustakartonkina kaytettin samaa nestepakkauskartonkia
kuin esikoesarjojen aikana. Blokkausnaytteita oli varsinaisen koesarjan alussa yhteensa
18 erilaista.

9.4 Kaupalliset dispersionaytteet

Kaupallisten dispersiondytteiden testauksen tarkoituksena oli selvittdd onko varsinaisen
koesarjan blokkautuvuuden hajonta yhtenevaa kaupallisten dispersiondytteiden kanssa.
Erilaisia kaupallisia naytteita oli testattavana 3, joista KM1 ja KM3 oli p&allystetty vain
toiselta puolelta ja KM2 nayte oli paallystetty molemmilta puoliltaan. Naytteille suoritet-
tiin ensin TAU:lla kaytéssa ollut kasivarainen tehtédva blokkaustesti, jotta ndhdaan mitka
naytteisté voisivat soveltua myds z-lujuuskoneella mitattavaksi. Kasivaraisen testin pe-
rusteella valittiin jatkotutkimuksiin ne kaupalliset naytteet, jotka blokkautuivat alle 50 %:ia
naytteen pinta-alasta eli naytteen blokkautuvuus arvioitiin luokkaan 1-3.
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10 TULOKSET

Kuvassa 10.1 on esitetty tydn kokeellisen osan eteneminen tydn aikana. Kaavion avulla
voidaan seurata tyén eri vaiheiden tapahtumia ja kuinka ne ovat vaikuttaneet tyén loppu-
tuloksiin.

*Testimenetelmien tutkiminen:
sTAU:n blokkaustesti
*Kalanterointi
*Painolevy
sZ-lujuusmittaus
»akiointi- ja blokkausolosuhteiden maaritys varsinaista koesarjaa varten

Esikoesarja

»Esikoesarjan perusteella valittu menetelma:
sBlokkaus TAU:n blokkaustestin mukaisesti prassilla
*Blokkauksen mittaus kasivaraisesti ja z-lujuusmittarilla

Va EUELEEI Y L yakinintiolosuhteiden madritys
koesarja

sarsinaisen koesarjan naytteiden suuren hajonnan takia testattiin kaupallisia néytteitd
sBlokkaus TAU:n blokkaustestin mukaisesti prassilld
»Blokkauksen mittaus z-lujuusmittarilla

sKaupallisizsta ndytteistd KM1 soveltui testattavaksi lopullisiin testeihin
*Blokkaus TaU:n blokkaustestin mukaisesti prassilla
sBlokkauksen mittaus z-lujuusmittarilla

Ka Upal I I nen e Menetelmin tilastollinen data
nayte KM1

Kuva 10.1. Tyén kokeellisen osan eteneminen

Kokeellisen osan alussa tutkittiin mik& testimenetelma ja vakiointi- ja blokkausolosuhteet
soveltuvat parhaiten blokkautuvuuden kvantitatiiviseen mittaamiseen. Esikoesarjan aika-
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na tutkittiin eri testimenetelmien soveltuvuutta tdhan tyéhén. Naytteiden blokkausta ko-
keiltiin hydraulisella prassilla (TAU:n menetelma), kalanteroimalla ja painolevyjen avulla.
Blokkausta arvioitiin silmadmaaraisesti seka kvantitatiivisesti mittaamalla z-lujuusmittarilla.

10.1 Esikoesarjan prassinaytteet

Esikoesarjassa kaytettiin 28 erilaista naytetta. Ensin ndytteet mitattiin TAU:n blokkaustes-
tin mukaisesti ja seuraavaksi testattiin blokkaamista z-lujuusmittariin soveltuvalla nayte-
koolla. TAU:n blokkaustestilla voidaan mitata vain pieni maara naytteitd vuorokaudessa
prassin rajallisen koon ja blokkauksen keston vuoksi. TAU:n blokkaustestissa naytteet
ovat prassissa kerrallaan 6 tuntia ja prassiin mahtuu 54 naytetta kerrallaan, kun naytteita
on kaksi vierekkain. Esikoesarjan naytteista pyrittiin 16ytdmaan ne naytteet, jotka voisivat
soveltua parhaiten z-lujuusmittarilla mitattavaksi ja joiden avulla I6ydettaisiin mahdollisim-
man hyvat vakiointi- ja blokkausolosuhteet varsinaisen koesarjan naytteita varten.

10.1.1 Esikoesarjan A-sarja

Esikoesarjan perusteella huomattiin, ettd vakiointi 50 %:n suhteellisessa kosteudessa ei
saanut esikoesarjan A-naytteita kiinnittymaan toisiinsa kuin kevyesti tai ei ollenkaan mi-
tattaessa naytteitd paallyste-paallystettéd vasten. A-sarjan péaallyste-paallystettéd vasten
yhdelle naytteelle saatiin méaaritettya z-lujuusmittarilla arvo. Vakiointi 75 %:n suhteellises-
sa kosteudessa sai A-sarjan naytteet blokkautumaan riittdvasti mittausta varten. A-sarjan
naytteet paallyste-taustaa vasten olevissa naytteissé ei havaittu ollenkaan vaurioita eiké
ritind& avattaessa. Naiden tulosten perusteella A-sarjan naytteista jatkettiin mittaamista
ainoastaan paallyste-paallystetta vasten.

10.1.2 Esikoesarjan B-sarja

B-sarjan ndytteet paallyste-paallystettd vasten blokkautuivat kiinni (blokkautuvuus 4-5
/palstautuminen z-lujuusmittarilla) vakioinnin tapahtuessa 50 %:n suhteellisessa kosteu-
dessa. B-sarjan naytteisséa paallyste-taustaa vasten (vakiointi RH 50 %) pystyttiin mittaa-
maan ainoastaan ominaisuuksiltaan muokatuista naytteistd ensimmaisen sarjan naytteet,
muut naytteet blokkautuivat taysin kiinni ja blokkautuvuutta ei voitu mitata. Suhteellisen
kosteuden ollessa 60 %, 65 % ja 75 % kaikki naytteet palstautuivat z-lujuusmittarilla.
Yleisesti voidaan todeta, ettd tassa tutkimuksessa suhteellisen kosteuden nosto RH 50
%:std RH 75 %:iin lis&si naytteiden blokkautuvuutta. Naytemaara oli tutkimuksessa kui-
tenkin pieni ja ndytteiden valinen hajonta oli suurta, joten blokkautuvuuden kasvun suh-
detta vakioinnin suhteelliseen kosteuteen ei pystyta maarittdmaan luotettavasti.
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10.2 Esikoesarjan painolevyilla blokatut naytteet

Naytteet asetettiin olosuhdekaappiin painolevyjen alle kahdeksi vuorokaudeksi, jonka jal-
keen blokkautuneet naytteet mitattiin z-lujuusmittarilla. Naista naytteista kaksi naytetta
rinnakkaisnaytteineen saatiin onnistuneesti mitattua ja loput naytteet eivat blokkautuneet
tai blokkautuivat kiinni yli 90 %:sesti. Onnistuneesti mitattujen naytteiden valinen hajonta
oli ensimmaisen naytteen kohdalla yli 13 % ja toisessa yli 19 %:ia. Painolevyjen kayttd oli
vaikeaa, koska naytteitéd oli useita paallekkain painolevyjen alla. Naytteet pysyivat huo-
nosti paallekkain ja naytteiden vastakappaleet menivat helposti vinoon eli osaa naytteista
ei olisi voinut edes mitata z-lujuusmittarilla naytteen vinouden takia. Blokkauksen aiheut-
taminen painolevyilla hylattin menetelmén epakaytanndllisyyden ja huonojen alustavien
tulosten perusteella.

10.3 Esikoesarjan kalanteroidut naytteet

Yksi esikoesarjan testimenetelmista oli blokata naytteet kalanteroimalla vakioinnin jal-
keen. Kalanteroinnissa kaytettiin 20 cm pitkia naytteita, jotka soveltuvat z-lujuusmittarille.
Kalanteroinnissa ilmeni useita ongelmia. Naytteiden syéttdminen kalanteriin oli vaikeaa,
koska turvapleksin ja telan vélinen etaisyys oli lahes 20 cm. Naytteiden syéttda kalan-
teriin kokeiltiin erilaisten pinsettien ja pihtien avulla. Kalanteroidut naytteet kayristyivat
voimakkaasti, josta on esimerkki kuvassa 10.2. Kayristyminen haittasi naytteiden syoét-
téa z-lujuusmittalaitteeseen huomattavasti. Naytteiden kayristymisté pyrittiin korjaamaan
ajamalla naytteet kahdesti superkalanterin 1&pi. Kayristyneen naytteen sy6ttd kalanteriin
oli hankalaa ja heikosti blokkautuneet naytteet avautuivat syéttdvaiheessa ja niita ei voi-
tu endd arvioida. Naytteet myos jaivat herkasti pyérimaan kalanteriin, jolloin kyseisten
naytteiden tulokset eivat olleet enada vertailukelpoisia yksi tai kaksi kertaa nipin 1&pi men-
neiden naytteiden kanssa.

Z-lujuusmittaukseen paatyi paallyste-paallystettéd vasten kalanteroiduista naytteista yh-
teensd 251 kappaletta ja naistéd 53 % eli 133 kappaletta ei voitu mitata naytteen hei-
kon blokkautuvuuden, liian suuren blokkautuvuuden tai z-lujuusmittarin virheilmoituksen
vuoksi. Paallyste-taustaa vasten kalanteroiduista naytteistéd 186 kappaleesta 57 % (106
kpl) hylattiin aiemmin mainittujen ongelmien vuoksi. Pddséaantdisesti suurimmaksi ongel-
maksi muodostui lilan suuri blokkautuvuus (71 ja 67 kpl naytteista), jolloin mitattiin kar-
tongin siséista lujuutta eik& blokkautuvuutta.

Viiveen vaikutusta blokkautuvuuteen mitattiin kuudellatoista (16) blokkausnaytteella. Vii-
veen vaikutus kalanteroiduissa naytteissa oli odotusten mukainen - viive blokkauksen ja
mittauksen valilla naytti lisdavan tdssa tutkimuksessa mitattujen naytteiden blokkautu-
vuutta. Tama tulos ei ole yleistettavissa kaikkiin naytteisiin, koska naytemaara oli taman
tutkimuksen osalta hyvin pieni.
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Kuva 10.2. Kéyristyneet yhden nipin ldpi kalanteroidut néytteet.

10.4 Esikoesarjan naytteiden tulokset

Naytteiden blokkaus kayttaen prassia oli toimivin blokkausmenetelmista ja se yhdistetty-
n& z-lujuusmittauksen valittiin jatkotutkimuksiin varsinaisen koesarjan naytteiden mittauk-
seen. Esikoesarjan perusteella vakiointiolosuhteiksi méaéaritettin RH = 75 %, T = 23 °C
vahintdan 48 tuntia.

Z-lujuusmittauksessa yleensa mitataan samasta naytteestd monesta eri kohdasta nayt-
teen sisdista lujuutta. Blokkausty6n alussa blokkautuvuutta yritettiin myds mitata samasta
naytteestd useasta eri kohdasta. Naytteet kuitenkin avautuvat paasaantdisesti kokonaan
ensimmaisessad mittauksessa eli toiset mittaukset olivat ndytteen avautumisen jalkeen
turhia. Esikoesarjan naytteiden esikéasittelyn ja analysoinnin perusteella naytteiden tulos-
ten valilla oli huomattavaa hajontaa, keskihajonnan vaihdellessa 2 - 35 %:in valilla. Z-
lujuusmittarissa kaytettdvassa kaksipuoleisessa teipissa oli valilla silmin nahtavissa ole-
via ilmakuplia, ja talla on voinut olla heikentava vaikutus teipin adheesioon, jos liimapinta
on paassyt mahdollisesti kuivahtamaan rullassa. Z-lujuusmittarilla mitattaessa naytteita
ilmeni ilmeisen satunnaisesti virheilmoituksia, joiden mukaan naytteeseen kohdistunut
paine on joko ollut liian alhainen, mittausaika on ollut liian lyhyt tai mittausaika on ol-
lut lilan pitka. Virheilmoituksista huolimatta n@ma tulokset ovat ndenndisesti vaikuttaneet
padsaantoisesti olevan linjassa rinnakkaisten naytteiden kanssa, mutta tulosten luotetta-
vuus ei ole virheilmoitusten vuoksi varmaa. Virheilmoituksia saaneet naytteet merkattiin
hylatyiksi naytteiksi ja niistd saatuja arvoja ei kaytetty laskuissa mukana.
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10.5 Varsinaisen koesarjan tulokset

Varsinaisen koesarjan naytteet blokattiin TAU:n prassimenetelmélla ja arvioitiin ensin ka-
sivaraisesti . Varsinaisen koesarjan perusteella tultiin tulokseen, ettd yhdet vakiointiolo-
suhteet eivat sovellu kaikille naytteille. Vertailukelpoisia naytteitd ovat kuitenkin ainoas-
taan ne naytteet, joiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet ovat olleet identtiset.

Esikoesarjan mukaisesti varsinaisen koesarjan blokkausnaytteet mitattiin TAU:n prassi-
menetelmalla. Varsinainen koesarja vakioitiin olosuhteissa RH 75 %, 23 °C, 48h. Naytteet
blokattiin TAUn prassimenetelman mukaisesti 45 °C:n lampétilassa ja 15 MPa:n puristus-
paineessa kuuden tunnin ajan. Blokkauksen jalkeen ndytteet olivat vakio-olosuhteissa
(23 °C, RH 50 %) yon yli. Naytteet vedettiin irti toisistaan ja arvioitiin silmamaaraisesti
seuraavana aamuna.

TAU:n blokkaustestissa kaytettava uuni vaihtui varsinaisen koesarjan aikana ja varsinai-
sen koesarjan naytteet arvioitiin Termaks TS 4115 uunilla myés 50 °C blokkauslampé-
tilassa, jotta nahtaisiin onko viiden asteen nostolla eroa blokkaustuloksiin. Alla olevassa
taulukossa 10.1 on esitetty varsinaisen koesarjan tuloksia blokkauslampétiloissa 45 °C ja
50 °C. D1.1 ei mitattu kummassakaan sarjassa, koska kartongit olivat kiinni toisissaan jo
ennen naytteiden leikkaamista tiukasti. Loput D1, D2 ja D3 pé&éllyste-paallystetté vasten
naytteet saivat arvon 5 kasivaraisessa arviossa ja olivat tiukasti kiinni kuten nakyy seu-
raavalla sivulla kuvassa 10.3) blokkauslampétilan ollessa 45 °C, Naytteet D3 pééllyste-
taustaa vasten olivat hentoisesti kiinni ja nahtévissé oli pienia kuituvaurioita seuraavalla
sivulla kuvassa 10.4) ja saivat taten arvon 2 blokkaustestissa. Blokkauslamp@gtilan nosto
50 °C:een sai aiemmin arvon 2 saaneet naytteet blokkautumaan yli 90 %:sesti kasiva-
raisessa testissa. Koska suurin osa naytteista sai blokkautumisesta arvon 5 esikoesarjan
vakiointi- ja blokkausolosuhteilla arvioitiin naytteet liséksi kasivaraisesti myds laskemalla
suhteellinen kosteus vakioinnissa 50 %:n. Taulukossa 10.1 voidaan huomata, ettad suu-
rimmalle osalle naytteista ei saatu méaaritettya blokkausarvoja laskiessa vakioinnin suh-
teellinen kosteus 50 %:iin.

Taulukko 10.1. Varsinainen koesarja TAUn késivaraisella menetelmélld (Termaks)

D1.1 D1.2 | D1.3 | D2.1 | D2.2 | D2.3 | D3.1 | D3.2 | D3.3

blokkaus 45 °C 15 MPa, 6h

vakiointi RH 75 %, T=23 °C

paallyste-paallyste ei mitattu | 5 5 5 5 5 5 5 5
paallyste-tausta ei mitattu | 5 5 5 5 5 2 2 2
blokkaus 50 °C 15 MPa, 6h

vakiointi RH 75 %, T=23 °C

paallyste-paallyste ei mitattu | 5 5 5 5 5 5 5 5
paallyste-tausta ei mitattu | 5 5 5 5 5 4.5 5 5
blokkaus 50 °C 15 MPa, 6h

vakiointi RH 50 %, T=23 °C

paallyste-paallyste ei mitattu

paallyste-tausta ei mitattu | - - - - 1 0 0 1
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Kuva 10.3. Blokkautuvuus arvo 5

Kuva 10.4. Blokkautuvuus arvo 2

Varsinaisen koesarjan naytteistd TAU:n kédsivaraisella blokkaustestilla tehdyt testit osoitti-
vat, ettd dispersiolla 1 paallystetyt D1 naytteet eivat sovellut esikoesarjassa maaritellyilla
vakiointi- ja blokkausolosuhteilla jatkomittauksiin. Dispersiolla 2 paallystetyista naytteis-
ta olivat my6s osoittaneet osassa testeja lievaa blokkautuvuutta vakiointiolosuhteissa RH
50 %, T = 23 °C, joten ne otettiin mukaan jatkotutkimuksiin, jossa blokatut naytteet mi-
tataan z-lujuusmittarilla. Dispersiolla 3 paallystetyt naytteet paéllyste-taustaa vasten va-
littiin jatkotutkimuksiin, jossa blokatut naytteet mitataan z-lujuusmittarilla esikoesarjassa
maaritellyilla vakiointi- ja blokkausolosuhteissa.

Z-lujuusmittauksiin valittiin naytteet D3.1, D3.2, D3.3. Jokaisesta naytteesta tehtiin 5 rin-
nakkaista maaritysta paéllyste-taustaa vasten. Naytteet vakioitiin olosuhteissa RH = 75
%, T = 23 °C 48 tuntia, jonka jalkeen ne blokattiin TAU:n préssilla olosuhteissa T = 45



44

°C, p = 15 MPa kuuden tunnin ajan. Naytteet mitattiin z-lujuusmittarilla seuraavana pai-
vana. Kaikki naytteet palstautuivat z-lujuusmittarilla ja mittaus mittasi ainoastaan karton-
gin lujuutta eika naytteiden blokkautuvuutta. D2.1, D2.2 ja D2.3 naytteistd valmistettiin
5 rinnakkaista naytetta paallyste-taustaa vasten. Naiden naytteiden vakiointi tehtiin ma-
talammassa suhteellisessa kosteudessa kuin dispersio 3:n naytteet,koska késivaraisen
testin perusteella naytteet blokkautuivat taysin kiinni suhteellisen kosteuden ollessa 75
%:ia. Vakiointi tethiin olosuhteissa RH = 50 %, T = 23 °C 48 tuntia, jonka jalkeen ne blo-
kattiin TAU:n prassilla olosuhteissa T = 45 °C, p = 15 MPa kuuden tunnin ajan. Naista
naytteistd ainoastaan D2.2 naytteet saatiin mitattua z-lujuusmittarilla. D2.1 naytteet pals-
tautuivat mittauksissa taysin ja blokkautuvuutta ei voitu maarittda. D2.3 naytteet eivat
olleet mitattavissa z-lujuusmittarilla. Varsinaisen koesarjan perusteella paadyttiin siihen,
etta riippuen naytteestad on hyva arvioida sopiiko naytteelle ennemmin vakiointi olosuh-
teissa RH 50 %, T =23 °C vai RH 75 %, T = 23 °C. Kayttden kahta eri vakiointiolosuhteita
voidaan laajemmin paasta mittamaan erilaisten naytteiden blokkautuvuutta. Eri vakioin-
tiolosuhteissa tehdyt blokkausnaytteet eivat ole kuitenkaan vertailukelpoisia keskenaan.

10.6 Kaupalliset naytteet

Jokaisesta kolmesta naytteesta tehtiin paallyste taustaa vasten naytteitéa 3 kappaletta, ja
paallyste-paallystetta vasten 4 kappaletta. Naytteita ilmastoitiin 48 tuntia olosuhteissa RH
=50 %, T = 23 °C. Naytteiden blokkaus tehtiin olosuhteissa 15 MPa, 45 °C, joissa nayt-
teet olivat 6 tuntia. Kaupallisista naytteista dispersio 2 (KM2) oli péaallystetty molemmilta
puoliltaan, joten blokkauksessa naytteen ja metallilevyn véliin laitettiin silikonipaperia, et-
teivat naytteet tartu metallilevyihin blokkauksen aikana. Kaupallisten naytteiden tulokset
on esitetty taulukossa 10.2.

Taulukko 10.2. Kaupalliset nédytteet TAU:n blokkaustesti

paallyste-paallyste paallyste-tausta
KM1 | 1 (napakasti kiinni, ei kuituvaurioita) | 1
1 1
1 1
1
KM2 | 1 (kevyesti kiinni, rahinaa) 1
1 1
1 1
1
KM3 | 5 (kts. kuva 10.5) 5
5 5
5 45
5

Paallyste-paallystettd vasten asetetuista blokkausnaytteistda KM1 oli napakka avattava,
avatessa kuului rahinaa, mutta nakyvia kuituvaurioita ei naytteeseen syntynyt avaami-
sesta. Kaupallinen nayte KM2 avautui rahisten, helpommin kuin KM1, ei nakyvia vau-
rioita naytteen kummallakaan pinnalla. KM1 ja KM2 naytteet saivat saman arvon myds
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Kuva 10.5. KM3: Vasemmalla p&éllyste-pdéllystettd vasten ja oikealla p&éllyste-taustaa
vasten.

paéllyste-taustaa vasten asetetuilla naytteilld. Kaupallinen nayte KM3 oli tiukasti kiinni
ja avatessa naytetta syntyi yli 95 %:n kuituvauriot. Kuvassa 10.5 on esitetty vasemmal-
la KM3 naytteen paallyste-paallystettd vasten oleva nayte, jossa nakyy yli 95 %:n vau-
riot nytteessa. Samassa kuvassa oikealla on esitetty sama KM3 nayte paallyste-taustaa
vasten, joka sai arvon 4.5 blokkaustestissa. Naiden tulosten perusteella valittin KM1 lo-
pullisiin testeihin, missa naytteet mitattiin seuraavaksi z-lujuusmittarilla ja pyrittiin maarit-
tamaan menetelméan laatua. KM3 blokkautui néilla vakiointi- ja blokkausolosuhteilla vah-
vasti kiinni, jolloin mittaus z-lujuusmittarilla ei tule mittaamaan blokkautuvuutta vaan kar-
tongin sisdista lujuutta. KM2 nayte ei blokkautunut riittdvasti ja nayte avautui pelkastaan
siirrosta, jonka takia tata naytetta ei valittu mukaan lopullisiin testeihin.

Kaupallinen nayte KM1:sta valmistettiin 20 naytettd seka paallyste-paallystetta vasten ja
20 naytetta paallyste-taustaa vasten. Nama naytteet vakioitiin olosuhteissa 48 tuntia, RH
=50 %, T = 23 °C. Blokkaus tehtiin olosuhteissa 15 MPa, 45 °C, 6 tuntia. Blokkauksen
jalkeen naytteet jatettiin odottamaan seuraavaan aamuun mittaamista z-lujuusmittarilla.
Z-lujuusmittauksessa dispersiopaallyste-taustaa vasten tehdyissa naytteissa varsinainen
naytekartonki palstautui, eikd testi mitannut blokkautuvuutta vaan naytteen KM1:n z-
suuntaista lujuutta. Tdman seurauksena kokeiltiin auttaako, jos taustakartonkina kayte-
tdan KM1:n omaa taustaa (50 naytettd), jolloin kartongit ovat varmasti samanvahvuisia.
Taman testin haasteeksi ilmeni kuitenkin se, etteivat z-lujuusmittarin teipit kiinnittyneet
paallystettyyn naytepintaan kunnolla ja naytteiden analysoinnissa saatiin sen seurauk-
sena virheilmoituksia puristusvoiman riittméattémyydesta ja liilan lyhyesta mittausajasta.
Teipit irtosivat naytteiden molemmista puolista tdssd mittaussarjassa kaikissa naytteis-
sd mittauksen aikana, vaikka nin ei saisi tapahtua. Paallyste-paallystettad vasten tehdyt
naytteet avautuivat siististi ja testi mittasi blokkautuvuutta naiden kahden kartongin valil-
1a. Lopulliset testit tehtiin KM1-naytteella paallyste-paallystettd vasten. Nama testit jaettiin
viidelle eri mittauskerralle ja naytteité valmisteltiin ja analysoitiin yhteensa 260 kappaletta.
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Naiden naytteiden mittaustulosten perusteella muodostui arvio tamé&n menetelméan sovel-
tuvuudesta tarkoitukseensa ja tuloksia arvioidaan mydhemmin tédssa tyéssa tarkemmin.

10.7 Kaupallisen naytteen KM1 tulokset

Kaupallisesta naytteestd KM1 paadyttiin tekemaan isompi testisarja, koska se soveltui
hyvin z-lujuusmittauksiin vakioimalla naytetta 48 tuntia vakiointiolosuhteissa RH = 50 %,
T =23 °C. Blokkaus tehtiin télle naytteelle TAU:n blokkausmenetelmalld eli pitdmalla nayt-
teitd prassissa olosuhteissa 15 MPa, 45 °C, 6 tuntia. Naytteet mitattiin z-lujuusmittarilla
seuraavana aamuna eli noin 20 + 1 tuntia myéhemmin. Préssin koko ja blokkaukseen
kuluva aika rajoitti viilkossa tehtavien mittauksien méaéaraa, joten paadyttiin mittaamaan
naytteet kerran viikossa viiden viikon ajan, jotta saataisiin mahdollisimman paljon dataa
tulosten vaihtelevuudesta.

KM1 kartongin siséinen lujuus maaritettiin z-lujuusmittarilla standardinmukaisesti. Nayt-
teité ilmastoitiin 48 tuntia olosuhteissa RH = 50 %, T = 23 °C ja mitattiin z-lujuusmittarilla.
Naytteita oli yhteensd 61 kappaletta, joista kaikki hyvaksyttiin. Kuvassa 10.6 on esitetty
kaikkien mitattujen naytteiden tulokset. KM1 kartongin z-suuntaiseksi lujuudeksi saatiin
505 + 13 kPa.

560

0 10 20 30 40 50 60
ndyte nro

Kuva 10.6. KM1 kartongin z-suuntainen lujuus.

10.7.1 Menetelman virhelahteet

Tydn aikana huomattiin erilaisia virheldhteitd, jotka ovat vaikuttaneet tyén tuloksiin. Huo-
matut mahdolliset virheldhteet on esitetty taulukossa 10.3. Olosuhteet eri vaiheessa pro-
sessia vaihtelivat paljon tutkimuksen aikana. Teipin erd ja laatu vaihteli tydn aikana. Mo-
lemmilta puolilta paallystetyt naytteet eivat soveltuneet paasaantdisesti mittaukseen ja
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Taulukko 10.3. Virhelédhteet tydn aikana

Tyyppi Virheldhteet
Olosuhteet Naytteiden kuljetuksen aikaiset olosuhteet vaihtelivat
(lampdtila, iimankosteus).
Olosuhteet Naytteiden séilytysolosuhteet blokkauksen ja blokkautuvuuden
mittaamisen vélissa vaihtelivat.
Olosuhteet Mittauspaikan olosuhteiden vaihtelu(lampétila, iimankosteus).
Teippi Teipin laadun yhtendisyys. Osassa teippirullista esiintyi ilmakuplia.
Teippi Teipin erdn muuttuminen kesken tyén.

Lampdkaappi | Blokkaukseen kaytetyn [Ampdékaapin vaihtuminen kesken tydn.

Naytteet Naytekartongin ulkopinnan paallyste

vaikutus z-lujuusmittarin teipin ja kartongin valiseen adheesioon.

Z-lujuusmittari | Z-lujuusmittarin asetukset, jolloin hylattyja naytteita saattoi tulla raja- arvojen ylittyessa.
Z-lujuusmittari | Z-lujuusmittarin teraspainolaattojen puhdistamista ei tehty tyén aikana.

Z-lujuusmittari | Z-lujuusmittarin kayttdmattémyys -> paljon hylattyja naytteita alussa,

jos laitetta ei oltu kaytetty esim. muutamaan péaivaan

erilaiset vaikeudet z-lujuusmittarin kaytéssa vaikuttivat myds tuloksiin.

10.7.2 Mittausepavarmuus

Tassa tydssa kaytettiin mittausepavarmuuden parametrina kaupallisen naytteen KM1
keskihajontaa. Taulukossa 10.4 on esitetty kaupallisen naytteen KM1 eri viikkojen tulos-
ten keskiarvot seka lasketut keskihajonnat. Taulukossa hylatyilla naytteilld viitataan nayt-
teisiin, jotka saivat mittaushetkella joko virheilmoituksen (60 kappaletta) tai mitattaessa
nahtiin alateipin irtoavan mittauksen aikana (4 kappaletta). Korkea hylkdysmaara viikoilla
1-4 johtuu siita, ettd koneella ei oltu ajettu naytteitd hetkeen, jolloin z-lujuusmittauslaite
hylkasi paljon etenkin alkupdan naytteita. Viikolla 5 ajettiin kartongin lujuusmittaukset en-
sin, jolloin hylattyjen naytteiden maara oli pienempi kuin viikoilla 1-4. Kuvassa 10.7 on
esitetty kaupallisten naytteiden z-lujuusmittarista saadut tulokset ja otoskeskihajonnat.
Liitteessa A on esitetty viiden eri viikon tulokset omina kuvaajinaan seka ylla oleva ku-
vaaja isompana. Kuvassa keskelld oleva tummempi viiva kuvaa tulosten keskiarvoa ja
sininen kaikkien tulosten keskihajontaa. Kuten kuvaajista voidaan huomata on tuloksis-
sa ollut yksittaisia selvasti poikkeavia tuloksia seka paljon hajontaa keskiarvoon ndhden.
Naille kyseisille poikkeamille ei kuitenkaan olla pystytty maarittamaan erityista syyta vaan
naytteet ovat kayttaytyneet ndennaisesti samalla tavalla kuin kaikki muutkin. Viikkotasolla
keskihajonta vaihteli 8.1 %:n ja 15.5 %:n valilla. Viikolla 3 keskihajonta oli alhaisimmillaan
ja my6s naytteiden keskiarvo oli noin 20 kPa:ta alempana kuin muilla viikoilla. Syyta tdhan
ei ole tiedossa. Muiden viikkojen keskiarvot ja keskihajonnat vastaavat toisiaan. Kaikkien
mittausten standardiepdvarmuudeksi saatiin 13.7 %:ia, jonka voidaan todeta olevan var-
sin suuri. Mittausepavarmuuteen vaikuttavia tekijéité on paljon: nayte, mittauslaite, héiriét
seka sattuma[42, s. 7].
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Kuva 10.7. Kaupallisten néytteiden keskihajonta.

Taulukko 10.4. Kaupallinen ndyte KM1 /TAU prédssi + z-lujuus

keskiarvo | keskihajonta | keskihajonta % | kokonaisndytemaara | hylatyt naytteet
viilkko 1 | 272.6 38.1 14.00 % 42 10
viikkko 2 | 278.4 36.3 13.0 % 37 14
viikko 3 | 253.1 20.6 8.1 % 51 16
viikko 4 | 271.6 374 13.8 % 50 19
viikko 5 | 278.8 43.2 15.5 % 50 5
kaikki 270.8 37.2 13.7 % 260 64

10.7.3 Luottamusvali

Naytteistad lasketun keskiarvon luottamusvaliksi saatiin [263.6 - 278.0]. Naytteistd saa-
tavien keskiarvojen pitéisi sijoittua saadulle luottamusvélille, jos keskiarvot eivat eroa ti-
lastollisesti merkittavasti kaikkien viikkojen naytteiden keskiarvosta 95 %:n varmuudella.
Taman perustella voidaan todeta viikon 2 (z = 278.4), 3 (z = 253.1) ja 5 (z = 278.8)
keskiarvojen eroavan tilastollisesti merkittavasti kaikkien viikkojen naytteiden keskiarvos-
ta 95 %:n varmuudella. Tam@& vahvistaa ajatusta siita, ettd naytteiden hajonta on liian
suurta vield ja sité tulee pienentaa.

10.7.4 Toistettavuus

Tybhdn liittyvia referenssinaytteitd, joiden blokkautuvuus tunnetaan ei ole olemassa, jo-
ten toistettavuutta ei voida maarittda. Keskiarvon keskihajontaa voidaan kuitenkin kayttaa
toistettavuuden aiheuttaman epdvarmuuden mittarina. Keskiarvon keskihajonnaksi saa-
tiin kaupallisen ndytteen KM1 osalta 3.7, joka kertoo toistettavuuden epavarmuuden kom-
ponentin suuruudesta tdméan naytteen osalta, kuitenkaan yksindan tasté arvosta ei voida
paatella mitdan naytteen KM1 toistettavuudesta.

Tassa tydssa kaytetyista laitteista z-suuntaisen lujuuden mittauksen standardista 16ytyy
toistettavuudelle ja uusittavuudelle samaa teippia kaytettdessa kartongin osalta keskiha-
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Kuva 10.8. Histrogrammi: KM 1 néytteiden jakauma

jonnat [13]. Naita voidaan kasitella tyypin B-epavarmuuksina, mutta standardissa annetut
epavarmuudet eivat pade tdman tydn osalta, koska tassa tydssa kaytetyt naytteet eivat
vastaa normaaleja z-lujuusmittarissa kaytettyja naytteita.

10.7.5 Tulosten normaalijakautuneisuus

Kuvassa 10.8 on esitetty tédssa tydssa mitattujen kaupallisten naytteiden jakauma his-
togrammin muodossa. Kuvaajan perusteella naytteet eivat ole optimaalisesti normaali-
jakautuneita ja normaalijakauma on jossain maarin vinoutunut ja jakaumassa on huo-
mattavissa huipukkuutta. Taydellisessa normaalijakaumassa vinous ja huipukkuus olisi
0, mutta koska kyse on todellisesta datasta voi lievaa vinoutta ja huipukkuutta esiintya
vaikka datan voitaisiin todeta olevan riittdvan normaalisti jakautunutta. Excelin data ana-
lysis -ty6kalulla saatiin jakauman vinoudeksi 0.69 ja huipukkuudeksi 2.35. Keskivirheeksi
S saatiin 2.88. Vinous jaettuna keskivirheelld S sai arvon 0.24 ja huipukkuus jaettuna
keskivirheella S sai arvon 0.82, jotka molemmat ovat pienempia kuin |2| eli datan voidaan
olettaa olevan normaalisti jakautunut.

10.7.6 Mittausalue

Menetelman mittausalue arvioitiin tydn aikana tehtyjen huomioiden perusteella. Kaytetty
menetelma soveltuu naytteille, joiden blokkautuvuus on matala. Soveltuvat naytteet blok-
kautuvat siten, ettei naytteita irrottaessa toisistaan synny vaurioita tai vauriot ovat hyvin
vahaisia. Naytteet, jotka blokkautuvat vahvasti eivat sovellu mitattavaksi talla menetelmal-
1a. Blokkautuvuuden ylittdessa kartongin z-suuntaisen lujuuden ei naytteiden blokkautu-
vuutta voida maarittda kayttden mittaamiseen z-suuntaisen lujuuden mittauslaitetta. Blok-
kautuvuuden ylittdessa karkeasti 50 % ylitti blokkautuvuus aina kartongin z-suuntaisen
lujuuden, jonka seurauksena blokkautuvuudelle ei saatu maaritettyd arvoa. Liian kevyesti
kiinni olevat naytteet taas eivat kesténeet prosessia ja avautuivat ennen mittausta.
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11 YHTEENVETO

Tybssa kehitettin menetelm&é blokkautumisen maarittamiseen, joka soveltuu heikosti
tai hieman blokkautuvien dispersiopaallystettyjen kartonkinaytteiden kvantitatiiviseen mit-
taamiseen. Tavoitteena oli [0ytda menetelma, jolla dispersipaallysteisten kartonkinayttei-
den pienet erot blokkautuvuudessa saadaan esille. Blokkautuvuuden mittaamiseen tah-
dottiin kayttdd z-suuntaisen lujuuden mittauslaitetta sen yleisyyden vuoksi alan laborato-
rioissa ja tuotantolaitoksissa. Lisdksi menetelmaén sopivat vakiointi- ja blokkausolosuh-
teet tulisi maarittaa.

Blokkausta testattiin eri menetelmilla, kuten kalanteroimalla ja painolaattojen avulla, mut-
ta parhaat blokkaustulokset tulivat kayttamalla hydraulista prassia 15 MPa:n paineella, 45
°C lampétilassa kuuden tunnin ajan. Blokkauksen jalkeen naytteiden blokkautuvuus mi-
tattiin z-lujuusmittarilla. Heikosti blokkautuville naytteille pystyttiin maarittdmaan kahdet
vakiointiolosuhteet (RH 75 %, T= 23 °C ja RH 50 %, T=23 °C), jotka toimivat menetel-
man kanssa. Kuitenkin tulee huomioida, etta jos naytteille kayttéda eri vakiointiolosuhteita
ei saadut blokkaustulokset ole vertailukelpoisia keskenaan. Jos blokkautuvuus on liian
korkea mitattavaksi, kun vakioinnissa on kaytetty suhteellista kosteutta RH 75 % on suo-
siteltavaa kokeilla alhaisempaa suhteellista kosteutta.

Z-lujuusmittarilla ei voida maarittaa naytteitd, joiden blokkautuvuus ylittda kartongin sisai-
sen lujuuden. Kaytanndssa tama tarkoittaa usein sitd, ettéd naytteita, jotka blokkautuvat
esimerkiksi yli 50 %:sesti, ei voida mitata hyédyntaen z-lujuusmittaria. Sen sijaan tama
mittausmenetelma sopii naytteille, jotka blokkautuvat hieman tai heikosti. Talta osin tyén
asettama tavoite saavutettiin.

Taman tydn osalta mittausepavarmuuden parametrind kaytettiin kaupallisen naytteen
KM1 keskihajontaa. KM1 naytettd mitattiin valitulla menetelmalld (blokkaus TAU:n pras-
silla, mittaus z-lujuusmittarilla) viiden viikon ajan. Yhteensa naytteitd mitattiin 260 kap-
paletta joista 64 kappaletta hylattiin. Suurin osa hylatyistd naytteista oli aina naytesar-
jan alussa, joka johtui z-lujuusmittarin kdyttamattémyydestda. KM1 naytteen keskihajonta
vaihteli eri viikoilla 8.1 %:n ja 15.5 %:n valill4. Viikolla 3 keskihajonta oli alhaisimmillaan
ja my6s naytteiden keskiarvo oli noin 20 kPa:ta alempana kuin muilla viikoilla. Syyté t&-
han ei kuitenkaan 16ytynyt. Viikkojen 2,3 ja 5 keskiarvojen todettiin eroavan tilastollisesti
merkittédvasti kaikkien viikkojen naytteiden keskiarvosta 95 %:n varmuudella. Myds tdma
vahvistaa oletusta siita, ettéd naytteiden hajonta on liilan suurta.

KM1 n&ytteen kartongin z-suuntaiseksi lujuudeksi m&aritettiin 505 + 13 kPa. KM1:n blok-
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kautuvuuden keskiarvoksi saatiin 271 + 37 kPa. Kartongin sisaisen lujuuden ylittdessa
blokkauksen mééara saadaan maaritettya blokkaukselle z-lujuusmittarilla kohtalaisia arvo-
ja. Naista tuloksista voidaan kuitenkin huomata, ettd kartongin z-lujuutta mitattaessa kes-
kihajonta oli vain 2.5 %, kun blokkautuvuuden mittauksessa hajonta oli 13.7 %:ia. Tybssa
saatujen tulosten perusteella mittaustulosten hajonta on viela varsin suurta ja sité hajon-
taa pitdd saada pienemmaksi, jotta tulosten luotettavuus ja toistettavuus paranisi. KM1
naytteesta mitattujen tulosten perusteella voitiin todeta, etta naytteiden tulokset ovat nor-
maalisti jakautuneet joka kertoo, ettei menetelméassa ole ainakaan suuria systemaattisia
virheitd, jos luotetaan menetelman mittaavan haluttua suuretta (blokkautuvuutta).

Taman tybén luonteen ja mitattavan suureen vuoksi tyén tarkkuutta ei voida maarittaa.
Tarkkuuden maarittdminen vaatisi referenssinaytteen, jonka blokkautuvuus tunnetaan juu-
ri ndissa vakiointi- ja blokkausolosuhteissa. Myds toistettavuus maaritetaan paasaantoi-
sesti referenssindytteiden avulla, joita ei tyén kokeellisen luonteen vuoksi ole olemas-
sa. Menetelman toistettavuutta ei maaritetty sen takia. Toistettavuuden aiheuttamaa mit-
tausepavarmuutta voitiin kuitenkin arvioida keskiarvon keskihajonnan kautta ja sille saa-
tiin maaritettya arvoksi 3.7, joka itsekseen ei vield kerro muuta kuin toistettavuuden epa-
varmuuskomponentista. Tilastollista vertailua TAU:n blokkaustestin ja z-lujuusmittarilla
tehtyjen blokkaustestien osalta ei voi tehda, koska menetelmien antamat tulokset eivat
ole keskendan vertailukelpoisia. TAU:n blokkaustestin tulokset ovat epéjatkuvia eli dis-
kreetteja. Z-lujuusmittarilla saadut blokkaustulokset taas ovat jatkuvia. Taten naiden ar-
vojen vertailu ei ole mahdollista.

Jatkotutkimusehdotukset: Dispersiopééllystetyn kartongin blokkautuvuuden tutkiminen
kayttden z-lujuusmittaria on ehdottomasti mahdollista. Menetelman toimintavarmuuden
nostaminen seka mittausepdvarmuuden pienentdminen ovat ensisijaisia toimenpiteita,
ettd menetelmasta tulisi tarpeeksi luotettava. Tyéhon liittyneita virhelahteitd on esitetty
aiemmin taulukossa 10.3 ja naistd osaan kuten olosuhteisiin voidaan vaikuttaa mahdolli-
sissa jatkotutkimuksissa helpostikin.

Jatkossa voisi pohtia voiko tydta mahdollista tutkia niin, ettéd naytteet eivat blokkauksen
ja mittaamisen valilla altistuisi monille eri olosuhteille. K&dytdnndssa tdma tarkoittaa sita,
ettd naytteen vakiointi, blokkaus ja mittaus tapahtuisi samoissa tiloissa, jolloin vallitsevat
olosuhteet kuten l&ampdtila ja suhteellinen kosteus eivat vaihtelisi tydn aikana niin paljon.

Z-lujuusmittarin teréksiset painolaatat tulisi pyyhkia alkoholilla paivan aluksi ohjeiden mu-
kaisesti. Nain painolaatoissa ei ole varmasti jadmia esimerkiksi teipin liimapinnoista, jot-
ka voivat vaikuttaa ensimmaisiin naytteisiin. Toinen huomionarvoinen asia on, etta z-
lujuusmittarin |api kannattaa ajaa ainakin 5-10 naytetta I&pi ennen varsinaisia naytteita,
jolloin koneessa olleet teipit eivat ole altistuneet esimerkiksi pdlylle seistessdan kaytta-
mattdémana. Z-lujuusmittarin teippien kireyttd on myds syyta pitaa silmalla naytteita ajaes-
sa, koska etenkin teippirullan loppuessa teipit 16ystyvat helposti ja se voi vaikuttaa tulok-
siin. Menetelman uusittavuudesta saataisiin myds hyvin tietoa, jos naytteita tutkittaisiin
myds toisissa laboratoriossa. Talldin olisi kuitenkin tarkeda huomioida, etta tutkitut néayt-
teet ovat samaa eraa.
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Toinen vaihtoehtoinen jatkotutkimuspolku olisi tutustua tarkemmin blokkautuvuuden tutki-
miseen reometrin avulla. Reometrid on onnistuneesti kaytetty aiemminkin blokkausnéayt-
teiden mittaamiseen, mutta tastd on vain vahan tutkimustietoa. Reometria kaytettaes-
sé naytteenasettelu on hieman haastavampaa kuin kaytettdessa z-lujuusmittaria, mutta
naytteiden mittausalue voisi olla laajempi kuin tAman tyén osalta. Reometri ei kuitenkaan
ole niin yleinen laite kuin z-suuntaisen lujuuden mittauslaite laboratorioissa, joten hyddyt
my6&hemmin voivat olla pienemméat tdméan polun osalta.

Menetelmastad saadut tulokset ovat tdssa vaiheessa vasta suuntaa antavia, mutta roh-
kaisevia. Menetelm& mittaa haluttua suuretta eli blokkautuvuutta. Menetelman mittausa-
lueeseen sisaltyy juuri ne naytetyypit (heikosti blokkautuneet naytteet), jotka oltiin tutki-
muskysymyksessa madritety. Tulosten suuri hajonta ja itse koneen aiheuttamat mittavir-
heet ovat ongelmia, jotka tulee ratkaista ennen kuin menetelmén jatkokaytt6a voidaan
kuitenkin harkita.
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