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Blokkautuminen on kahden pinnan epätoivottua tarttumista toisiinsa. Dispersiopäällystetyn
kartongin valmistuksessa blokkautuminen aiheuttaa ongelmia, kun kartonki rullataan päällystyk-
sen jälkeen rullalle tai arkituksessa. Kartongin pinta tarttuu kiinni taustaan epätoivotusti ja tulokse-
na on eritasoisia vaurioita kartongin pinnassa. Pinnan vauriot estävät kartongin jatkojalostuksen
ja dispersipäällystetyn kartongin barrierominaisuudet menetetään.

Blokkautuvuutta voidaan analysoida kvalitatiivisesti ja kvantitatiivisesti. Tämän työn tarkoi-
tuksena oli selvittää voidaanko blokkautuvuutta mitata kvantitatiivisesti hyödyntäen kartongin z-
lujuusmittausta. Z-lujuusmittauslaite löytyy useimmista laboratorioista ja tuotantolaitoksista val-
miiksi, joten sen hyödyntäminen mittauksissa olisi käytännöllistä. Dispersiopäällysteiden kehittä-
mistyössä sekä päällystysprosessien optimoinnissa voitaisiin hyödyntää blokkautuvuuden tutki-
muksen menetelmää, jolla voidaan mitata blokkausnäytteiden pieniä eroja heikosti blokkautuvilla
näytteillä.

Tämä työ koostuu kahdesta osasta: Kirjallisesta ja kokeellisesta osasta. Kirjallisessa osas-
sa käydään läpi adheesiota, dispersiopäällystystä, blokkautumista, blokkautumisen tutkimusme-
netelmiä, käytettyjen laitteiden perusperiaatteet ja menetelmän kehitystä. Kokeellisessa osassa
käydään läpi miten työ toteutettiin käytännössä, millaisia näytesarjoja työssä käytettiin ja niistä
saatuja tuloksia. Kokeellisessta osasta löytyy lisäksi tulosten vaikutus jatkotutkimuksiin sekä tu-
losten alustavaa tilastollista arviointia ja johtopäätökset.

Blokkautuvuuden mittaaminen onnistui kohtuullisesti käyttämällä näytteen blokkaamiseen Tam-
pereen yliopistolla käytössä olevaa prässimenetelmää ja mittaamalla blokkautuvuutta z-lujuusmit-
tarilla. Työssä saatiin määritettyä vakiointi- ja blokkausolosuhteet käytetylle menetelmälle. Mene-
telmällä pystyi mittamaan heikosti blokkautuvia näytteitä, joka oli yksi työn tavoitteista. Näytteiden
tulosten välillä oli kuitenkin huomattavaa hajontaa. Menetelmän kehittämisen kannalta olisi hyö-
dyllistä tehdä lisää testejä poistamalla ensin tunnettuja virhelähteitä, jotka lisäävät tulosten epä-
varmuutta. Jos näytteiden välistä hajontaa saadaan pienemmäksi, on menetelmää mahdollista
hyödyntää tulevaisuudessa.
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ABSTRACT

Krista Mäkinen: Developing a Method for Quantitative Measuring of the Blocking of Dispersion
Coated Paperboard
Master’s thesis
Tampere University
Materials science
April 2022

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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ALKUSANAT

Tämä diplomityö on tehty Tampereen Yliopiston materiaaliopin laitokselle. Työssä tarkas-
teltiin dispersiopäällystetyn kartongin blokkautuvuutta ja miten blokkautuvuutta voitaisiin
mitata kvantitatiivisesti.

Matka tämän diplomityön loppuun saattamiseen on ollut pitkä, mutta opettavainen. Työn
tekemiseen on liittynyt paljon iloa onnistumisista, mutta myös suurta turhautumista vai-
keuksista, jotka haastoivat työtä kerta toisensa jälkeen. Tämän työn aikataulu venyi ve-
nymistään syynä itse työn haasteet ja lisäksi elämän ruuhkavuodet, maailmanlaajuinen
pandemia ja muut elämän pienet ja suuret tapahtumat. Tämän työn onnistumisesta ja
loppuun saattamisesta saan kuitenkin kiittää erittäin pitkäjänteistä ohjaajaani yliopisto-
opettaja Sanna Auvista. Lisäksi haluan kiittää TAY:n paperinjalostus- ja pakkauslaborato-
rion laboratorio-insinööriä Säde Mäkeä ja TAMKin laboratorioinsinööri Arto Nikkilää kai-
kesta avusta, jota sain työn käytännön vaiheissa.

Haluan kiittää ystäviäni ja perhettäni tuesta työn aikana. Erityisesti kiitän aviomiestäni
Teemua saadusta tuesta ja eteenpäin potkimisesta, että työ saatiin valmiiksi. Kiitoksen
ansaitsevat myös lapseni, joille halusin toimia esimerkkinä kuinka asiat tulee suorittaa
aina loppuun.

Tampereella, 27. huhtikuuta 2022

Krista Mäkinen
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1 JOHDANTO

Dispersiopäällystettyä kartonkia käytetään laaja-alaisesti elintarvikepakkauksissa, joilta
vaaditaan esimerkiksi barrierominaisuuksia kuten kosteuden- ja rasvankestoa. Suomes-
sa vuonna 2021 voimaan tulleen SUP-direktiivin mukaisesti kertakäyttöisiin muovituottei-
siin liittyvät tuotekiellot ja rajoitteet jättävät vesipohjaisilla dispersiopäällysteillä päällyste-
tyt tuotteet harmaalle alueelle direktiivin soveltamisen osalta [48]. Dispersiopäällystettyjä
kartonkeja suositaan, koska niitä voidaan pääsääntöisesti kierrättää kartonkikeräyksen
mukana ilman erillistä muovin ja kartongin erotteluprosessia toistaiseksi. Yksi disper-
siopäällystyksen haasteista on blokkautuminen, eli ei-haluttu adheesio pintojen välillä.
Blokkautumista tapahtuu esimerkiksi kartongin kiinnirullauksessa päällystyksen jälkeen,
arkituksessa, kuivauksen, jäähdytyksen sekä varastoinnin aikana paineen ja kosteuden
vaikutuksesta. Blokkautuminen tai tarttuminen aiheuttaa kartonkiin ja päällysteeseen eri-
tasoisia vaurioita. Vaurioituneen kartongin suojaominaisuudet heikkenevät riippuen vau-
rioiden laajuudesta eikä vaurioitunutta kartonkia voida jatkojalostaa jos dispersiopäällys-
teessä on vaurioita. Tästä seuraa tuotannossa ja varastoinnissa materiaalihävikkiä, joka
johtaa tarpeettomaan tuotantokustannusten nousuun.

Blokkautuvuuden analysointiin on olemassa kvalitatiivisia ja kvantitatiivisia menetelmiä.
Kvalitatiiviset menetelmät kertovat blokkautuuko näyte vai ei. Kvantitatiiviset menetelmät
kertovat taas kuinka paljon näytteet takertuvat toisiinsa. Saatu arvo voi olla joko liuku-
va tai määritetty asteikolla. Tampereen yliopiston paperinjalostus ja pakkaustekniikan la-
boratoriossa käytetään tällä hetkellä blokkautuvuuden arvioinnissa menetelmää, jossa
blokkautuvuutta arvioidaan asteikolla 0 - 5 silmämääräisesti. Nykyisessä menetelmäs-
sä kartongit erotetaan toisistaan käsin, jolla on myös jonkin verran vaikutusta saatuihin
tuloksiin etenkin jos mittauksen ja arvioinnin tekijä vaihtelee. Työn tavoitteena oli kehit-
tää uusi mittausmenetelmä dispersiopäällystetyn kartongin blokkautuvuuden kvantitatii-
viseen mittaamiseen niillä kartongeilla, joiden blokkautuvuus on matala. Työn tavoitteena
oli tutkia menetelmiä, joissa pienet blokkautuvuuden erot näytteiden välillä saadaan esil-
le. Tälläistä herkempää menetelmää olisi mahdollista hyödyntää esimerkiksi tutkittaessa
dispersioon lisättävien lisäaineiden vaikutusta blokkautuvuuteen. Erityisesti Z-suuntaisen
lujuuden mittauslaitteen hyödyntäminen blokkautuvuuden mittauksessa kiinnostaa lait-
teen yleisyyden. Z-mittauslaite löytyy lähes jokaisesta alan laboratoriosta. Mittalaitteella
suoritettavan mittauksen etuna olisi mittaajasta johtuvan virhelähteen pieneneminen sen
kautta, että blokkautuneen näytteen avaaminen tapahtuu aina samalla tavalla ja kone
mittaisi erottamiseen vaaditun voiman eikä sitä tarvitsisi arvioida silmämääräisesti.
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Työn ensimmäinen osuus on kirjallisuuskatsaus, jossa tutustutaan blokkautuvuuteen ja
sen takana vaikuttavaan adheesioilmiöön. Blokkautuvuus on adheesiota, jonka takia eri-
laisten adheesioteorioiden läpikäyminen oli työn kannalta olennaista työn alussa. Kirjal-
lisessa osuudessa käsitellään myös dispersiopäällystystä kartongeilla sekä blokkautu-
miseen vaikuttavia tekijöitä kuten käytettyjen materiaalien ominaisuuksia ja mahdollisia
käsittelyjä. Blokkautuvuus ja kuumasaumaus ovat ilmiöinä samankaltaisia, joten kuuma-
saumaukseen liittyvää tutkimustietoa hyödynnettiin kirjallisuuskatsauksessa selvittäessä
blokkautumiseen vaikuttavia tekijöitä. Työssä käytetyt laitteet ja menetelmän kehittämi-
sen periaatteet on myös käyty läpi kirjallisuuskatsauksessa. Kirjallisuuskatsauksessa tu-
tustuttiin lisäksi erilaisiin tapoihin tutkia blokkautuvuutta ja sen mittaamista. Haluttiin tutkia
soveltuisiko jokin muilla materiaaleilla kuten muovikalvoilla käytössä olevista blokkautu-
vuuden tutkimusmenetelmistä sovellettuna dispersiopäällystettyjen kartonkien blokkau-
tuvuuden tutkimiseen. Näissä esteeksi muodostui usein näytteen kiinnitystapa, joka so-
veltui hyvin joustaville materiaaleille, mutta ei ollut sovellettavissa dispersiopäällystetyille
kartonkinäytteille. Yhtenä merkittävänä lähtökohtana tälle työlle oli Skillington et al. kir-
joittama artikkeli Tappi-julkaisuun "A new method for quantifying the blocking of coated
paperboard". Kyseisessä artikkelissa esiteltiin menetelmä blokkautuvuuden kvantitatiivi-
seen määritykseen hyödyntäen reometria. Perusidea tässä, kuten monissa muissakin
blokkautuvuuden kvantitatiivisissa määrityksissä on yksinkertainen - mitataan voimaa tai
työtä, joka tarvitaan irroittamaan blokkautuneet kartongit toisistaan.

Työn kokeellisessa osuudessa selvitettiin ensin nykyisen menetelmän toimintaa teke-
mällä blokkautuvuustestejä jo Tampereen yliopistolla käytössä olevalla käsivaraisella ja
silmämääräisesti arvioitavalla blokkaustestillä. Työssä tehtiin myös erilaisia kokeita, mi-
ten näytteet blokkautuvat muuttamalla esimerkiksi vakiointi- ja blokkausolosuhteita. It-
se blokkausta tehtiin puristamalla näytteitä yhteen painolevyjen välissä tunnetulla pai-
neella, kalanteroimalla superkalanterilla sekä näytteiden omalla painolla lämpökaapissa.
Blokkautuvuutta arvioitiin sekä silmämääräisesti ja mittaamalla. Lopulta työssä keskityt-
tiin testaamaan soveltuuko kartongin z-suuntaisen lujuuden mittaamiseen tarkoitettu Lo-
rentzen & Wettren z-lujuusmittari mittaamaan myös kahden toisiinsa tarttuneen (=blok-
kautuneen) kartongin blokkautumista. Z-lujuusmittauksessa mitataan kuinka paljon kar-
tonki kestää kohtisuoraa rasitusta ja sen takia z-lujuusmittarin ajateltiin soveltuvan mit-
tamaan myös blokkautuneiden näytteiden irroittamiseen tarvittavaa työtä. Lorentzen &
Wettren z-lujuusmittari on lähes kokonaan automaattinen, joten käyttäjän aiheuttama vir-
he on tätä laitetta käyttäessä pieni. Z-lujuusmittari löytyy useimmista laboratorioista val-
miiksi ja sen hyödyntäminen blokkautuvuuden mittauksessa olisi käytännöllistä ja edul-
lista, koska uusia laitehankintoja ei mittausta varten tarvitse tehdä. Menetelmää, saatuja
tuloksia ja niiden perusteella tehtäviä johtopäätöksiä käsitellään tarkemmin työn kokeelli-
sessa osassa.
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KIRJALLINEN OSA
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2 ADHEESIO

Adheesio voidaan määritellä kahden eri pinnan atomien ja molekyylien välisenä 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 syntyä myös fyysisen takertumisen seurauksena [38, s. 186]. Ad-
heesion syntyyn vaikuttavat useat eri mekanismit. Adheesiota ei voida kuvata yhdellä yk-
sinkertaisella mallilla vaan on kehitetty erilaisia adheesioteorioita, jotka yhdessä kuvaa-
vat adheesiota eri tilanteissa. Erilaisia adheesioteorioita ovat mekaaninen lujittuminen,
elektrostaattinen adheesio, diffuusio sekä adsorptio, johon voidaan lukea kastuminen,
happo-emäs, WBL ja kemiallinen adheesio. [10, s. 4] Adheesioteorioista blokkautuvuu-
teen on yhdistetty ainakin adsorptio, diffuusio, elektrostaattinen adheesio ja heikon ra-
japinnan teoria (WBL) ja niitä käsitellään tarkemmin tämän työn seuraavissa kappaleis-
sa. Adheesion syntyyn ja voimakkuuteen vaikuttavat useat eri tekijät kuten dispersios-
sa käytetyn polymeerin ominaisuudet, substraattien pintaominaisuudet, syntyneen pääl-
lysteen/kalvon paksuus, sisäiset jännitykset, käytetty päällystystekniikka sekä olosuhteet
kuten lämpötila, paine ja kosteus. [54, s. 606-607]. Adhesiivin ja substraatin pintojen ol-
lessa muutaman Ångströmin (1 Å = 0.1 nm) päässä toisistaan syntyy näiden rajapintaan
adheesiovoimiksi kutsuttavia voimia, jotka saavat pinnat tarttumaan toisiinsa [32] [38, s.
187]. Taulukkoon 2.1 on koottu edellä mainitut adheesioteoriat.

Taulukko 2.1. Adheesioteoriat

Adheesioteoria

1 mekaaninen lujittuminen

2 elektrostaattinen adheesio

3 adsorptio(kastuminen)

4 diffuusio

5 happo-emäs

6 WBL - heikon rajapinnan teoria

7 kemiallinen adheesio
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2.1 Adsorptio

Adsorptioteorian pohjana toimii ajatus siitä, että kahden materiaalin yhdistyessä toisiinsa
molekyylitasolla tapahtuu adheesiota eli toisiinsa tarttumista. Adsorptioteoriaa voidaan
soveltaa useille eri materiaaleille kuten metalleille, lasille ja polymeereille. Adsorptios-
sa voi esiintyä erilaisia sidostyyppejä, mutta van der Waalsin voimia eli dispersiovoimia
esiintyä aina atomien ja poolittomien molekyylien välillä, kun näiden etäisyys on 3-5 Ång-
strömiä (0.3 - 0.5 nm) [27, s. 15-18] [38, s. 187] [32] Jos adheesion tekemä työ (WA) on
positiivinen kuten kaavassa 2.1 adhesiivi yhdistyy adhesiiviin ja adsorptio syntyy. Adhee-
sion työn ollessa negatiivinen sidosta ei pääse syntymään. Adheesiotyön kaavassa γ1 ja
γ2 ovat materiaalien 1 ja 2 pintaenergioita ja γ12 faasien 1 ja 2 välisen rajapinnan energia.
[27, s. 15-18]

WA = γ1 + γ2 − γ12 (2.1)

Adheesiotyö WA ei välttämättä kuvaa hyvin käytännön adheesiota yksinään, mutta se
kuvaa hyvin ideaalisen adheesion ja pintaenergian välistä yhteyttä. Pintaenergia taas on
vahvasti riippuvainen pinnan kemiasta.[53, s. 566] Adheesion liittyvät sidokset voivat olla
primäärisiä sidoksia tai sekundäärisiä van der Waals voimia, jotka ovat heikoimpia mole-
kyylien sisäisiä voimia. Toisin kuin diffuusiossa ja mekaanisessa lujittumisessa, adsorp-
tiossa adheesio ei synny adhesiivin tunkeutumalla substraattiin vaan adhesiivi ja sub-
straatti muodostavat välilleen sidoksia.[2] [43, s. 29] Kuvassa 2.1 on esitetty adsorption
periaate; Substraattien pinnalla olevat polymeeriketjut kiinnittyvät toisiinsa sekundääris-
ten van der Waalsin voimien avulla.

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

Adheesion taustalla olevat päätekijät adsorptiossa ovat pintajännitys, kastuminen ja kon-
taktikulma. Kulma adhesiivin ja substraatin välillä on kontaktikulma, kastuminen taas tar-
koittaa jatkuvaa kontaktia adhesiivin ja substraatin välillä. Kontaktikulman ollessa yli tai
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tasan 90 astetta kastumista ei tapahdu. Kontaktikulman adhesiivin ja substraatin välillä
ollessa alle 90 astetta tapahtuu kastuminen ja pintojen välille syntyy adheesio. Spontaa-
nia kastumista tapahtuu kontaktikulman ollessa 0 astetta. Kastuminen saadaan aikaisek-
si, kun substraatin pinnan epätasaisuudet täytetään adhesiivilla. Kastuminen on heikkoa,
jos adhesiivi ei pääse leviämään substraatin pinnan epätasaisuuksiinsa täysin. Pysyvä
adheesio syntyy, kun kastuminen on ollut hyvää ja kastumisen myötä pinnat saadaan
erittäin lähelle toisiaan. [32] Pintajännitys voidaan määrittää nesteen muuttumisen vas-
tustamisena[3]. Hyvä esimerkikki pintajännityksestä on neula, joka kelluu veden pinnalla
vesimolekyylien sitoutessa toisiinsa tiukasti. Neulaan osuessa pintajännitys hajoaa ja tip-
puu astian pohjalle.[17] Kun adhesiivin pintajännitys on heikko ja substraatin pintaenergia
on suuri, syntyy hyvä kastuminen [3].

2.2 Diffuusio

Diffuusioteoria antaa hyvän mallin etenkin kahden polymeerin välisessä adheesiossa [27,
s. 12]. Teorian mukaan adhesiivin ja substraatin pinnan makromolekyylien välinen dif-
fuusio johtaa adheesioon [10, s. 5]. Polymeeri-polymeeri adheesiossa diffuusio kuiten-
kin syntyy ainoastaan keskenään 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 lämpötilassa molekyylit lähtevät liikkeelle ja substraattien pinnoilla olevat polymeeri-
ketjut pääsevät diffundoitumaan toisiinsa ja ketjut kiertyvät yhteen. Tällöin pinnat liittyvät
yhteen. [26, s. 15][43, s. 29] Diffuusioon vaikuttaa ensisijaisesti käytettyjen polymeerien
ominaisuudet. Ristisilloittumisen ja kiteisyyden lisääntyminen rajoittaa diffuusiota. Lisäksi
diffuusion syntyyn vaikuttaa kastumisen kinetiikka, kontaktiaika, lämpötila, aika ja mole-
kyylin ominaisuudet. Diffuusion syntymiselle kastuminen on välttämätöntä sen luoman
läheisen molekyylikontaktin takia. Diffuusiota tapahtuu vasta kun substraattien lasisiirty-
mälämpötila ylittyy. [26, s. 16]

Kuva 2.2. Diffuusion periaate [10, s. 5]
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2.3 Elektrostaattinen adheesio

Elektrostaattinen adheesion teoria perustuu sähköisen kaksoiskerroksen syntymiseen
kahden materiaalian tullessa kontaktiin. [26, s. 16]. Sähköinen kaksoiskerros syntyy va-
paiden varauksien avulla. Tämän seurauksena substraatin ja adhesiivin rajapinnassa on
olemassa potentiaaliero. Vapaasti kulkevat sähkö- ja ionivaraukset liikkuvat kontaktiraja-
pinnassa ja muodostavat sähköisen kaksoiskerroksen. [27, s. 25-26]. Sähköinen vetovoi-
ma esiintyy kahden pinnan välillä, kun toinen pinta on negatiivisesti varautunut ja toinen
positiivisesti. Elektrostaattinen teoria on yleensä sovellettavissa toisiinsa sopimattomien
materiaalien välillä kuten polymeerin ja metallien välillä [10]

Elektrostaattisen adheesion työn kaava on esitetty kaavassa 2.2. Kaavassa W on ad-
heesiotyö, δ on varaustiheys, h on etäisyys varattujen tasojen välillä ja ε on väliaineen
dielektrinen vakio. [26, s. 16] Kuvassa 2.3 on esitetty elektrostaattisen adheesion peri-
aate. Kuvassa nähdään kuinka ylemmän substraatin vapaat varaukset ovat positiivisia ja
alapuolella olevan substraatin vapaat varaukset ovat negatiivisia, jotka vetävät toisiaan
puoleensa.

W =
δ2h

2ε
(2.2)

Kuva 2.3. Elektrostaattisen adheesion periaate muokattu lähteestä[43, s. 30]

2.4 Mekaaninen lujittuminen

Mekaanisessa lujittumisessa adhesiivi virtaa substraatin pinnoilla oleviin epäsäännölli-
syyksiin kuten reikiin. Kun adhesiivi muuttuu kiinteäksi se ankkuroi ja lukittaa substraat-
tien pinnat yhteen adhesiivin ollessa niiden välissä. 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-
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paan pintaan puhuttaessa mekaanisesta lujittumisesta. Suurempi kontaktipinta-ala lisää
adheesion vahvuutta, mutta se on epäselvää, johtuuko tämä mekaanisesta lujittumisesta
vai jostain muusta adheesiomekanismista. [8, s. 7-8] Adheesion vahvistuminen huokoi-
semman substraatin vaikutuksesta johtuu ns. avain lukossa -ilmiöstä. Adhesiivin täyttäes-
sä huokosen kokonaan syntyy ilmiö, missä substraatti estää adhesiivia poistumasta ku-
ten lukon ulokkeet estävät 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 ensimmäisen kerran J.J. Bikerman. Teorian mukaan
sidoksen murtuminen rajapinnassa johtuu heikosta rajapinnasta tai adhesiivin koheesio-
murtumasta. Heikko rajapinta voi johtua adhesiivista, substraatista, ympäristöolosuhteis-
ta tai näistä kaikista yhdessä. Kuvassa 2.4 on esitelty Bikermanin teorian mukaiset syyt
heikkojen rajapintojen syntymien syihin. Kohdassa 1 on kuvattu ilmakuplia, joiden aiheut-
tamat heikot rajapinnat ovat yleisiä ja ovat usein seurausta huonosta kastumisestä. [26,
s. 22] [10, s. 7] Kohdissa 2 ja 3 on esitetty epäpuhtauksien kertyminen substraattiin ja
adhesiiviin [8, s. 13-14]. Adheesiopintojen väliset reaktiot yhdessä väliin jääneen ilman
kanssa voivat luoda heikon rajapinnan kuten kuvassa 2.4 on esitetty kohdassa 7. Poly-
meerirajapinnoissa heikot rajapinnat voivat johtua lisäaineiden kulkeutumisesta pintaan,
epäpuhtauksista tai liiallisesta käsittelystä ekstruusiopäällystyksestä.[26, s. 22] Joidenkin
materiaalien ominaisuudet ovat sellaisia, että materiaalin rakenne aiheuttaa itsessään
heikon rajapinnan. Tästä esimerkkinä yleisesti käytetty polyeteeni.[8, s. 13-14] [31]

Kuva 2.4. Bikermanin 7 heikon rajapinnan luokkaa muokattu lähteestä[10, s. 7]
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3 DISPERSIOPÄÄLLYSTYS

Dispersiopäällystyksessä luodaan substraatin pinnalle suojaava kalvo käyttäen vesipoh-
jaista polymeeridispersiota[18, s. 208]. Dispersiopäällystämisen yleisiä käyttökohteita ovat
elintarvikepakkaukset, joiden pääasiallinen tehtävä on suojata tuotetta fysikaalisilta, ke-
miallisilta ja biologisilta vaaroilta. Päällysteellä voidaan luoda barrierkerros estämään esi-
merkiksi veden, vesihöyryn, öljyn tai kaasun kulkeutumista pakkauksen läpi. [11, s. 336]
Muovin käytön vähentämistä ohjaavat erilaiset säännökset kuten EU:n SUP-direktiivi
ja Kiinan muovikielto, jotka rajoittavat kertakäyttöisten kuluttajamuovituotteiden valmis-
tamista muun muassa kieltämällä tietyt tuotteet kokonaan. Tämän tyyppiset säännök-
set lisäävät kiinnostusta dispersiopäällystystä kohtaan.[16]Dispersiopäällystetyt paperi
ja kartonki voidaan palauttaa prosessiin uudestaan joissain tapauksissa jopa ilman eri-
tyiskäsittelyä. Ekstruusiopäällystyksessä käytettävät polymeerit vuorostaan vaikeuttavat
ekstruusiopäällystettyjen tuotteiden kierrätystä takaisin prosessiin.[26, s. 60-63] Disper-
siopäällystetty pakkausmateriaali on mahdollista yleensä kierrättää normaalin paperin ja
kartongin mukana.[26, s. 60-63] Öljypohjaisen polymeerin hajoamisprosessi kestää luon-
nossa pitkään verrattuna biohajoavaan. Nykyään on olemassa myös muutamia biopohjai-
sia dispersiopäällysteitä.[49] Dispersiopäällystyksessä käytetyt polymeeridispersiot ovat
kuitenkin kalliimpia kuin ekstruusiossa käytetyt polyolefiinimuovit. [26, s. 60-63]

3.1 Käytetyt polymeeridispersiot

Dispersiopäällystyksessä käytetään polymeeridispersioita, joiden yleisin sideaine on la-
teksi. Lateksi on vesipohjainen polymeeriemulsio, eli vedessä on pieniä polymeeripar-
tikkeleita. Lateksissa olevien polymeeripartikkeleiden koko vaihtelee 50-300 nanometrin
välillä.Taulukossa 3.1 on esitetty dispersiopäällystyksessä käytettyjä polymeerejä [18, s.
208].

Taulukko 3.1. Dispersiopäällystyksessä käytetyt polymeerit [18, s. 208]

Polymeerit

styreeni-butadieenit

akrylaatit ja metakrylaatit

polyolefiinit

vinyyliasetaatit

sekä näiden kopolymeerit ja biopolymeerit
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Polymeeridispersio voi sisältää veden ja polymeerien lisäksi eri lisä- ja täyteaineita. Näitä
erilaisia komponentteja voi olla jopa 20.[26, s. 60-61] Käytetyn dispersiopäällysteen koos-
tumus riippuu päällysteen halutuista ominaisuuksista. Dispersion stabilointi, viskositeetti,
vaahtoutuvuus, hinta ja lasinsiirtymälämpötilan Tg muutos ovat esimerkkejä ominaisuuk-
sista joihin voidaan vaikuttaa lisä- ja täyteaineilla. Taulukossa 3.2 on esitetty yleisimpiä
polymeeridispersioissa käytettyjä lisä- ja täyteaineita ja niiden käyttöaiheita. [18, s. 208]
[26, s. 80-81]

Taulukko 3.2. Dispersiopäällystyksen lisäaineet [26, s.81]

Lisä- ja täyteaineet merkitys

stabilointiaineet kalvon muodostus

ioninvaihtajat kalvon muodostus

biosidit mikrobiologinen puhtaus

vahat viskositeetti, säilyvyys, barrierominaisuudet, blokkautuvuus

vaahdonestäjät vaahtoutumisen estäminen

mineraalitäyteaineet hinta, barrierominaisuudet, blokkautuvuus, optiset ominaisuudet

3.2 Dispersiopäällystysprosessi

Dispersiopäällystyksellä tarkoitetaan tekniikkaa, missä vesipohjainen polymeeridisper-
sio levitetään paperin tai kartongin päälle. Polymeeridispersion kuivuessa se muodos-
taa substraatin pintaan kiinteän, ei-huokoisen kalvon. [18, s. 208] Dispersiopäällystyk-
sessä on tärkeää, että syntynyt dispersiopäällyste on substraatin päällä tasainen ja yh-
denmukainen. Dispersiopäällystys voidaan tehdä paperin- tai kartonginvalmistuksen yh-
teydessä joko konepäällystyksenä tai erillisellä päällystyskoneella, jota myös kutsutaan
off-line päällystykseksi. [18, s. 209] On-line eli konepäällystyksessä dispersiopäällystys
on paperi- tai kartonkikoneen yhteydessä yhtenä yksikköprosessina. Konepäällystykses-
sä saadaan yleensä parempi tuottokapasiteetti, pienemmät investointikustannukset, vä-
hemmän jätettä ja tuotantoaika sekä työntekijöiden vaatima panos on pienempi verrattu-
na off-line päällystykseen. Off-line eli jälkipäällystyksessä päällystyslinja on erillinen. Jäl-
kipäällystys on kuitenkin konepäällystystä suositumpi konepäällystyksen aiheuttamien ra-
joitusten takia. Jälkipäällystyksen laatua voidaan useinmiten kontrolloida paremmin kuin
konepäällystystä. [26, s. 67] Dispersiopäällystysprosessin yksikköprosessit on esitetty ku-
vassa 3.1 seuraavalla sivulla.

Päällystysprosessissa polymeeridispersio levitetään substraatin päälle käyttäen valittua
päällystystapaa. Levitetty dispersio kuivataan ja jäähdytetään, kiinnirullataan tai arkite-
taan. [26, s. 67] Dispersiopäällystykseen vaikuttavia tekijöitä ovat polymeeridispersio,
käytetty substraatti ja päällystystekniikka. Polymeeridispersion koostumuksessa vaikut-
tavat käytetty polymeeri, lisäaineet ja käytetyt täyteaineet. Substraattina käytetyt paperi
ja kartonki vaikuttavat päällystetekniikan valintaan ja itse päällystyksen tulokseen.[18, s.
209]
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Kuva 3.1. Dispersiopäällystyksen periaate [26, s. 67]

3.3 Polymeeridispersion levitys

Polymeeridispersiota voidaan levittää substraatille erityyppisillä päällystyskoneilla ja riip-
puen menetelmästä ylimääräinen dispersio poistetaan substraatin päältä tai päällystys-
kone levittää dispersion tasaisesti substraatille [18, s. 209]. Aplikaatiotelapäällystys sisäl-
tää kaikki päällystysmenetelmät, joissa päällyste levitetään rainalle pyörivän telan avulla.
Terä-, sauva- ja ilmaharjapäällystys ovat erilaisia variaatioita aplikaatiotelapäällystykses-
tä. Dispersiopäällystystä tehdessä voidaan käyttää myös useampaa telaa. Esimerkik-
si suoraan applikaatiotelan yläpuolelle sijoitettu takatela yhdessä applikaatiotelan kans-
sa luo päällysteelle painetta, joka helpottaa nestemäisen faasin tunkeutumista rainaan.
Päällystysmenetelmiä, joissa ei ole käytössä takatelaa kutsutaan sivelypäällystykseksi.
[26, s. 65-68] Kuvassa 3.2 on esitetty erilaisten päällystysmenetelmien luomia profiileita.

Kuva 3.2. Eri päällystysmenetelmien luomat profiilit.
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3.3.1 Terä- ja sauvapäällystys

Teräpäällystyksellä tarkoitetaan sellaista päällystysmenetelmää, jossa käytetään terää
säätelemään käytettävää päällystemäärää. Teräpäällystyksellä saavutetaan sileä ja ta-
sainen päällystys substraatin päälle, jonka profiili on esitetty ylimpänä kuvassa 3.2. Ylei-
simpiä teräpäällystysmenetelmiä ovat suutinapplikoinnilla varustettu teräpäällystin ja si-
velytelalla varustettu teräpäällystin. Päällystyspastan applikointitapa vaikuttaa päällystys-
pastan penetraatioon eli siihen kuinka hyvin vesi ja sideaine tunkeutuu paperiin. Päällys-
teen ominaisuuksiin kuten sileyteen, kiiltoon, pintalujuuteen ja viiruihin voidaan vaikuttaa
päällystysaseman valinnalla. Teräpäällystyksessä vaikuttavia tekijöitä ovat aplikaatiota-
van lisäksi esimerkiksi terän asento, muoto ja kunto sekä koneen ajonopeus ja vastatelan
kunto. [20]

Sauva- tai tankopäällystimen toimintaperiaate on yksinkertainen: Pyörivä terässauva kaa-
pii pois ylimääräisen päällysteen rainan pinnalta. Sauvan pinta voi olla sileä, uurteinen
tai sen ympärille on voitu kietoa teräslankaa. Sauvapäällystyksen etu teräpäällystykseen
nähden on hyvin tasainen kalvonpaksuus koko rainan alueelle. Sauvapäällystyksen huo-
noja puolia ovat keskinkertainen laatu päällystyksessä ja päällysteen määrän huonompi
säädettävyys kuin teräpäällystimillä. [26, s. 69]

3.3.2 Filminsiirtopäällystys

Filminsiirtopäällystimessä on kaksi pyörivää telaa ja applikointipalkki, josta päällystepas-
ta levitetään ensimmäiselle telalle eli applikointitelalle. Filmin muodostumista applikointi-
telalle autetaan käyttämällä joko terää, sauvaa tai toista telaa. Päällyste siirretään appli-
kointitelalta rainan pinnalle telojen väliin muodostuvassa nipissä. Päällysteen jakautumis-
ta telalta rainalle kutsutaan halkeamiseksi. Halkeaminen tapahtuu epätasaisesti ja yleen-
sä rainalle siirtyy 70-90 % pastasta ja 10-30 % jää applikointitelalle. Halkeamiseen vaikut-
tavat mm. käytetty koneen nopeus, pastan fysikaaliset ominaisuudet, kuten nestefaasin
viskoteetti. [21] Filminsiirtopäällystyksessä substraatin päälle muodostuva päällystys on
tasapaksu ja seuraa substraatin pinnan muotoja kuvassa 3.2 esittämällä tavalla [20]. Fil-
minsiirtopäällystyksen haasteita ovat päällystekerroksen sumuaminen ja appelsiinikuvion
syntyminen, jotka heikentävät päällysteen laatua. [21]

3.3.3 Ilmaharjapäällystys

Ilmaharjapäällystysmenetelmässä ylimääräinen päällyste poistetaan rainan pinnalta ilma-
suihkulla [22]. Ilmaharjapäällystimellä voidaan seurata substraatin pintaa todella tarkasti
ja luoda erittäin tasalaatuinen päällysteen paksuus. Kuvassa 3.2 alin esimerkki kuvaa hy-
vin ilmaharjapäällystykssen luomaa profiilia substraatin pinnalla. Ilmaharjapäällystimen
etu on hyvä muunneltavuus. Päällysteen viskositeetin tulee kuitenkin olla suhteellisen
matala käytettäessä ilmaharjapäällystystä. [26, s. 70]
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3.3.4 Spray- ja verhopäällystys

Verho- ja spraypäällystysmenetelmät ovat kosketuksettomia päällystysmenetelmiä. Ver-
hopäällystyksessä pasta applikoidaan rainan pintaan verhomaisesti ohuesta raosta. Toi-
sin kuin esimerkiksi teräpäällystyksessä, päällystyspastaa ei kaavita pinnalta pois, jolloin
pastan siirtosuhde on 100 %. Verhopäällystystä voidaan tehdä yksinkertaisena tai monin-
kerroksisena. Monikerrosverhopäällystyksessä rainan pintaan applikoidaan samanaikai-
sesti useita päällystyskerroksia. Päällysteen peittävyys on erinomainen ja tuotteen pin-
taominaisuuksia voidaan säätää kustannustehokkaasti. [23] Kuvassa 3.2 nähdään kuin-
ka verhopäällystyksessä ja spraypäällystyksessä muodostuva päällyste on tasapaksu ja
seuraa substraatin pinnan muotoja. [20].

Spraypäällystyksessä suuttimet suihkuttaa päällystepastan rainan pintaan pieninä pisa-
roina (n. 20-40 mikrometriä). Päällystyspastan viskositeetin tulee olla alhainen, jotta saa-
daan aikaiseksi tarpeeksi pieniä pisaroita, jotka levittyvät rainalle tasaisesti luoden pintaa
myötäilevän päällysteen. [24] Päällysteestä tulee yhtenäinen, mutta pinta jää karkeak-
si. Spraypäällystyksessä rainan molemmat puolet voidaan käsitellä yhtäaikaisesti. [26, s.
71-72]

3.4 Kuivaus ja jäähdytys

Kuivauksen tarkoituksena on poistaa ylimääräinen liuotin substraatin päältä ja saada po-
lymeeridispersiosta muodostumaan kalvo substraatin päälle. Kuivaukseen hyödynnetään
lämpöä ja energiantuontitavan perusteella ne on jaettu konduktioon, konventioon ja sätei-
lyyn. Kuivauksessa voidaan hyödyntää yhtä tai useampaa menetelmää riippuen halutus-
ta lopputuloksesta. Kuivauksessa käytetään infrapuna- ilma- ja sylinterikuivaimia. [26, s.
72-74] Infrapunakuivaimet pystyvät tehokkaasti tunkeutumaan syvälle materiaaliin, mut-
ta niiden energiatehokkuus jää noin 40 %:iin, kun taas modernit ilmakuivaimet pääse-
vät energiatehokkuudessa jopa 90 %:n. [26, s. 72-74] [51] Tyypillisellä päällystyslinjalla
käytetään ensin infrapunakuivainta lämmittämään rata ja kuivausta jatketaan ilmakuivai-
mella. Dispersiopäällystysprosessin viimeinen vaihe on jäähdytys, jonka tarkoituksena on
saada päällystetty materiaali huoneenlämpöiseksi. Jäähdytys tehdään usein hyödyntäen
yhtä tai useampaa vesijäähdytteistä sylinteriä, joilla on suuri pinta-ala substraatin kans-
sa. Jäähdytyksellä pyritään estämään ensisijaisesti blokkautumista kiinnirullauksessa tai
arkituksessa. [26, s. 74]

3.4.1 Kuivauksen vaikutus kalvonmuodostukseen

Kuivauksella on suuri merkitys onnistuneessa kalvonmuodostuksessa. Kuivauksen sää-
tely vaikuttaa syntyneen dispersiopäällysteen laatuun. Vesimäärän muutos kuivauksen
aikana on kuvattu seuraavalla sivulla kuvassa 3.3. Kuivauksen ensimmäisessä (I) vai-
heessa vesi haihtuu päällysteen pinnalta ja kiintoaineen pitoisuus kasvaa. Tämä vaihe
on hitain kolmesta ja jatkuu kunnes käytetyn polymeerin pitoisuus on 60-70 tilavuuspro-
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senttia ja polymeeripartikkelien etäisyydet lyhentyvät. Toisessa(II) vaiheessa partikkelit
kasautuvat yhteen peruuttamattomasti. Veden kokonaishaihtumisnopeus hidastuu tässä
vaiheessa suuresti. Haihtumisen hidastaminen tässä vaiheessa voi johtaa parempilaatui-
sen kalvon muodostumiseen, koska se antaa partikkeleille enemmän aikaa muodostaa
säännönmukaisen järjestyksen ennen kuin flokkautumista tapahtuu. Viimeinen eli kol-
mas(III) vaihe alkaa jatkuvan kalvon syntymisellä. Jäljelle jäänyt vesi poistuu kalvosta
sisäisten kanavien kautta ja diffuusiolla. Veden haihtumisnopeus hidastuu jatkuvasti kun-
nes ainoastaan diffuusiota tapahtuu. [44, s. 200-203]

Kuva 3.3. Vesimäärän muutos ajan funktiona kalvon muodostuksen aikana [44, s. 202]

Kalvo syntyy paperin tai kartongin päälle kolmessa eri vaiheessa vesimäärän pienen-
tyessä prosessin edetessä. Kalvonmuodostuksen vaiheet partikkelien avulla on esitetty
kuvassa 3.4. Kuvassa esiintyvät vaiheet ovat: Polymeeripartikkeleiden etäisyyksien ly-
hentyminen(a). Partikkeleiden kasautuminen(b) ja lopuksi rinnakkaisten partikkeleiden
diffundoituminen polymeeriketjujen väleistä ja kalvon muodostuminen(c) [18, s. 214].

Kuva 3.4. Kalvon muodostuminen dispersiopäällystyksessä [18, s. 214]
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3.4.2 Kuivauslämpötilan vaikutus muodostuvan kalvon
ominaisuuksiin

Matalassa lämpötilassa tapahtuva kuivuminen antaa dispersiopäällystykselle paremmat
barrierominaisuudet kuin korkeammassa kuivauslämpötilassa tapahtunut kuivaus. Poly-
meeripartikkelit pakkautuvat tiiviimmin korkeammassa lämpötilassa. Kostea kalvo blok-
kautuu myös herkemmin kuin hyvin kuivunut kalvo. [26, s. 64] Kalvonmuodostuksen epä-
onnistuessa ei voida saavuttaa haluttuja ominaisuuksia kuten vesihöyrylle tai rasvalle es-
tokerrosta (barrier). [18, s. 214]. Lateksipartikkelit pysyvät normaalisti erillään toisistaan
eri voimien avulla. Kalvon syntymisen kannalta on kuitenkin olennaista, että partikkelit
saadaan liittymään tiiviisti toisiinsa. Yksittäisten lateksipartikkeleiden liittyminen toisiin-
sa saadaan tapahtumaan, kun polymeeridispersion jatkuva faasi eli vesi haihtuu. Käyte-
tyn polymeerin MFFT eli minimikalvonmuodostuslämpötila määrittää kalvonmuodostuk-
sen kannalta alimman lämpötilan, missä kalvo muodostuu. Jos kalvo muodostuu kor-
keammassa lämpötilassa kuin MFFT lateksipartikkelit saattavat epämuodostua tai ilme-
nee partikkelien koheesiota. Kalvon muodostuminen MFFT:tä matalammassa lämpötilas-
sa on myös ongelmallista. Minimikalvonmuodostuslämpötilaan vaikuttavia tekijöitä ovat
esimerkiksi polymeerin Youngin moduuli ja viskositeetti. [44, s. 199]
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4 BLOKKAUTUMINEN

Blokkautuminen on kahden pinnan epätoivottua tarttumista toisiinsa. Materiaaleilta halu-
taan usein sellaisia ominaisuuksia, jotka samalla lisäävät myös blokkautuvuutta. Esimer-
kiksi kuumasaumautuvuuden vaatimat adhesiiviset ominaisuudet lisäävät blokkautuvuut-
ta etenkin pehmeillä polymeereillä [18, s. 224]. Blokkautuvuuden esiintyvyys on suurem-
paa on-line päällystyksessä, jossa on korkeammat konenopeudet ja kiinnirullauksessa
tuote on usein lämpimämpi kuin erikseen tehtävän päällystyksessä.[26, s. 101] Blokkau-
tumista voi aiheuttaa myös esimerkiksi liuotinpohjaiset musteet, joita käytetään painatuk-
sessa [26, s. 40]. Päällystetyn kartongin blokkautuminen tapahtuu kemiallisen adheesion
ansiosta. Kemialliseen adheesioon voidaan lukea adsorptio, diffuusio ja elektrostaatti-
nen adheesio. [43, s. 29-30] Lämpötila, paine, kosteus ja altistusaika vaikuttavat kaikki
blokkautumiseen. Dispersiopäällystyksessä blokkautuminen aiheutuu usein heti päällys-
tyksen jälkeen, mutta blokkautuminen voi kehittyä myös viikkoja myöhemminkin varas-
toinnin aikana. [18, s. 224] Blokkautuvuuteen voivat myös vaikuttaa kartongin käsittelyt.
Ekstruusiopäällysteillä liekki- ja koronakäsittelyt vaikuttavat pinnan polaarisuuteen ja li-
säävät myös blokkautuvuutta. [26, s. 43] Useilla polymeerien ominaisuuksilla on vaiku-
tusta blokkautumiseen. Käytetyn polymeerin lasisiirtymälämpötila, molekyylipaino, poly-
meeriketjun rakenne, funktionaalisuus, polaarisuus, kiteisyys vaikuttavat adheesioon ja
täten blokkautuvuuteen [31]. Blokkautumiseen vaikuttavia tekijöitä käsitellään seuraavis-
sa kappaleissa.

4.1 Polymeerin lasisiirtymälämpötilan Tg vaikutus

Lasisiirtymälämpötila Tg on lämpötila, jonka yläpuolella polymeeriketjut pääsevät liikku-
maan vapaasti. Lasisiirtyymälämpötilan yläpuolella adhesiiviin liittyvistä ominaisuuksista
viruminen, permeaatio ja iskunkestävyys kasvavat. Polymeerin tiheys, hauraus ja kohee-
siovoima taas pienenevät lasisiirtymälämpötilan yläpuolelle mennessä kuvan 4.1 osoit-
tamalla tavalla. [31] Dispersiossa käytetyn polymeerin lasisiirtymälämpötilalla Tg on yh-
teys blokkautumiseen. Lasisiirtymälämpötilan nousu vähentää blokkautuvuutta ainakin
täyttämättömillä dispersiopäällysteillä samankaltaisesti kuin core-shell partikkeleilla, joil-
la ulkovaipalla on korkea lasisiirtymälämpötila. [50, s. 1960] Toisessa tutkimuksessa dis-
persiopäällysteet, joissa oli käytetty referenssiä matalamman Tg:n polymeerejä osoittivat
blokkautuvuuden nousua [30, s. 62-63].
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Kuva 4.1. Adhesiivin ominaisuudet ylittäessä lasisiirtymälämpötilan Tg [31]

4.1.1 Polymeerin ominaisuuksien vaikutus

Polymeerin ominaisuuksista ainakin molekyylipaino, kiteisyys, sulamislämpötila ja koos-
tumus vaikuttavat polymeerin adhesiivisiin ominaisuuksiin. [26, s. 262] Eräässä tutkimuk-
sessa dispersiopäällysteessä käytetyn hydrofobisen polymeerin ristisilloittumisella ei vai-
kuttanut olevan selvää vaikutusta blokkautuvuuteen [50, s. 1961]. Täyttämättömän po-
lymeeridispersion koostumus ei vaikuta blokkautuvuuteen merkittävästi. Pääsääntöisesti
dispersiot vaikuttavat blokkautuvan vahvasti, jos niihin ei ole lisätty esimerkiksi täyteai-
neita, jotka pienentävät blokkautuvuutta. [50, s. 1961]

4.1.2 Dispersion lisä- ja täyteaineiden vaikutus

Jotkin täyteaineet voivat vähentää blokkautuvuutta, mutta ne vaikuttavat myös usein tuot-
teen kuumasaumatuvuuteen. Korkea kiintoainepitoisuus tuotteessa nopeuttaa kuivumista
ja vähentää blokkautuvuutta. [18, s. 225] Käytetyn lisäaineen määrä ja liikkuminen disper-
siossa vaikuttavat adheesion syntymiseen. Jos lisäaine liikkuu kohti pintaa, sen vaikutus
adheesioon on huomattava verrattuna siihen, että lisäaine on jakautunut tasaisesti läpi
bulkkipolymeerin. [26, s. 263] Etenkin polyolefiinipäällysteillä esiintyy blokkautuvuutta ja
sen vähentämiseksi voidaan tuotteisiin lisätä siihen vaikuttavia lisä- ja täyteaineita ns. an-
tiblockaineita. Näiden aineiden lisääminen päällysteeseen lisää pinnan mikroskooppista
epätasaisuutta, jolloin pintojen välinen etäisyys kasvaa ja pienentää adheesiota. Käytetyn
lisäaineen partikkelin koko ja muoto vaikuttavat syntyvään adheesioon. [4] Lisäaineena
käytetty sinkkistearaatti ja silikoni heikentävät kuumasaumautuvuutta ja täten blokkautu-
vuutta [26, s. 263]. Täyteaineet kuten talkki ja vahat sekä lisäaineista rasva-happoamidit
voivat pienentää blokkautuvuutta [43, s. 29]. Eräässä tutkimuksessa 5 paino-%:ia para-
fiinia sisältävän vahan lisääminen dispersiopäällysteeseen esti näkyvän blokkautumisen
kokonaan. Vahan lisääminen aiheutti pintaenergian pienemisen verrattuna sellaisiin dis-
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persiopäällysteisiin mihin vahaa ei oltu lisätty. [37, s. 235-236] Vähä-Nissi et al totesi täy-
teaineettomia polymeeridispersioita tutkittaessa, ettei itse polymeerin koostumus vaikuta
blokkautuvuuteen suuresti ja täyteaineettomat polymeeridispersiot blokkautuivat vahvas-
ti. Täyteaineiden todettiin pienentävän blokkautuvuutta, poikkeuksen tähän teki talkkia si-
sältävä dispersio, jossa oli lisäksi polymeeriketjua säätelevää ainetta (S-H), jolla oli vah-
vempi blokkautuvuus kuin muilla täyteaineita sisältävillä dispersioilla. [50, s. 1960]. Myös
Peipon diplomityössä todettiin talkkia sisältävien täyteaineiden lisäävän blokkautuvuutta
[30, s. 62-63]. Dispersiopäällysteillä matala blokkautuvuus saavutetaan silloin, kun poly-
meeridispersiossa täyteaineiden osuus on 40-50 tilavuus-%:ia. [29, s. 566]

4.2 Käsittelyjen vaikutus blokkautuvuuteen

Kartongeilta vaaditaan erilaisia ominaisuuksia riippuen käyttötarkoituksesta. Esimerkiksi
materiaalilta voidaan toivoa kuumasaumautuvuutta, painettavuutta ja erilaisia barriero-
minaisuuksia. Paperilla ja kartongeilla harvoin on suoraan vaadittuja pintaominaisuuksia
esimerkiksi matalan pintaenergian takia. Pintakäsittelyillä voidaan muun muassa pyrkiä
lisäämään pintaenergiaa, muokata pinnan morfologiaa lisäämällä tai vähentämällä pin-
nan kiteisyyttä tai karheutta, poistamaan epäpuhtauksia ja heikkoja rajapintoja. [26, s.
42] Näihin ominaisuuksiin voidaan vaikuttaa erilaisilla pintakäsittelyillä ja näillä käsitte-
lyillä on usein vaikutusta myös blokkautuvuuteen. Erilaisia käytettyjä pintakäsittelyjä ovat
liekki-, plasma- ja koronakäsittelyt. Nämä käsittelyt muuttavat vain substraatin pinnassa
ohutta kerrosta, vaikuttamatta bulkkiominaisuuksiin [26, s. 42].

4.2.1 Liekkikäsittely

Etenkin ekstruusiopäällystyksessä käytetyssä liekkikäsittelyssä substraatin pinta altiste-
taan liekille, joka muokkaa pinnan ominaisuuksia. Liekkikäsittely lisää pinnan hapettumis-
ta sekä polaarisuutta, joka lisää adheesiota. Liekkikäsittely poistaa pinnalla olevia epä-
puhtauksia ja paperin ja kartongin kohdalla se myös saa aikaan mikroskooppista karhen-
tumista sekä pienentää kosteutta. Nämä kaikki ominaisuudet lisäävät adheesiota. Liek-
kikäsittelyssä esiintyvä palaminen tapahtuu polttoaineen ja ilmassa olevan hapen välillä.
Liekkikäsittelyssä usein käytettyjä polttoaineita ovat propaani, metaani ja butaani. Esi-
merkiksi propaanin (C3H8) palamisreaktio on esitetty kaavassa 4.1. Ylimääräinen happi
reaktiossa hapettaa paremmin ja tuottaa paremman adheesion substraatin pinnalla. [26,
s. 43-45]

C3H8 + 5O2 + 18.8N2 → 4H2O + 3CO2 + 18.8N2 (4.1)

4.2.2 Koronakäsittely

Koronakäsittelyä käytetään laajasti ekstruusiopäällystyksessä ennen ja jälkeen päällys-
tyksen[26, s. 45-46]. Dispersipäällystetyillä kartongeilla koronakäsittelyillä voidaan vaikut-
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taa esimerkiksi painettavuuteen sekä adheesioon. [36, s. 189] Koronakäsittely perustuu
korkeataajuuspurkauksille, joita syntyy elektrodien välissä olevassa tilassa potentiaalie-
rojen takia. Elektrodien välillä olevat purkaukset ovat seurausta ympäristön aiheuttamas-
ta ionisaatiosta. [14, s. 125] Koronakäsittelyssä käytetty korkean energian elektromag-
neettinen kenttä tuottaa ilman kanssa korkeaenergisia ioneita, happiradikaaleja sekä ot-
sonia [36, s. 189]. Koronakäsittely lisää substraatin pinnalla olevia polaarisia ryhmiä, li-
sää ristisilloittumista ja koheesiovoimia poistamalla LMW(low-molecular-weight)-fraktioita
pinnalta. Myös pinnan morfologia ja mikrokarheus lisääntyy. Näiden kaikkien ominaisuuk-
sien on todettu lisäävän adheesiota. Koronakäsittely voi vaikuttaa substraatin molempiin
puoliin, kun liekkikäsittely vaikuttaa vain substraatin toiseen puoleen.[26, s. 45-46] Koro-
nakäsittelyn vaikutus adheesioon kuitenkin heikentyy ajan kuluessa, kun pintaenergian
määrä pienenee [36, s. 193]. Koronakäsittely luo korkeita lämpötiloja ja UV-säteilyä mikä
voi aiheuttaa substraatin hajoamista ja saada aikaan ei halutun hajun tuotteeseen [52, s.
1054].

4.2.3 Plasmakäsittely

Plasmakäsittely hapettaa polymeerin pinnan hapen läsnäollessa[7, s.112] Plasmakäsit-
tely kuten liekki- ja koronakäsittely vaikuttaa myös käsiteltävän pinnan pintaenergiaan
ja täten adheesioon [36, s. 189]. Plasmakäsittely poistaa orgaanisia epäpuhtauksia pin-
nalta, ristisilloittaa ja toisaalta poistaa polymeeriketjuja. Plasmakäsittely lisää pinnan po-
laarisuutta ja täten myös pintaenergiaa. [7, s. 112] Plasmakäsittely vaikuttaa ainoastaan
pinnan uloimpiin atomikerroksiin. Normaalissa ilmanpaineessa tehty plasmakäsittely vaa-
tii pienempää jännitettä kuin koronakäsittely.[36, s. 189] Plasmakäsittelyn etu verrattuna
koronakäsittelyyn on sen tuottama tasaisempi lopputulos [26, s. 47].

4.3 Pinnan polaarisuuden vaikutus

Skillington et al. tutkimuksessa tutkittiin vahan konsentraation kasvamisen vaikutusta
adheesiotyöhön ja styreeni-akryylilateksin pintaenergiaan. Blokkautuvuuden ja pinnan
polaarisuuden välille löytyi yhteys: Pintaenergian polaarisen komponentin pienentyes-
sä myös adheesiotyö pieneni. [43, s. 33] Substraatin pinnan polaarisuutta voidaan lisätä
mm. liekki- tai koronakäsittelyillä, jotka lisäävät pinnan adheesiota [36, s. 189]. Voidaan
todeta, että pinnan polaarisuuden kasvaessa myös blokkautuvuus kasvaa.

4.4 Lämpötilan vaikutus

Korkeat prosessointilämpötilat nostavat dispersiopäällysteen häviömoduulia G” lisäten
tuotteen blokkautuvuutta [43, s. 30]. Dispersion kuivauslämpötilan on todettu vaikutta-
van blokkautuvuuteen. Kimpimäen väitöskirjassa tutkituilla SB-pohjaisilla dispersiopääl-
lysteillä dispersio-dispersiota vasten matala kuivauslämpötila sai näytteet blokkautumaan
toisiinsa kiinni. Korkea kuivauslämpötila (130 ◦C) yhdistettynä matalaan blokkauslämpöti-
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laan(30 ◦C) sai aikaan blokkautumattoman pinnan. Korkeassa blokkauslämpötilassa (50
◦C) kuivauslämpötilan merkitys hävisi ja näytteet blokkautuivat vahvasti toisiinsa. Etenkin
matalissa blokkauslämpötiloissa kuivauslämpötilalla on merkitystä. Eri dispersioiden vä-
lillä kuivauslämpötilan merkitys vaihteli jossain määrin. [19, s. 91-95] Jotkin kuumausau-
mattavat barrierdispersiot alkavat blokkautumaan vasta ylittäessään 50 ◦C. Näiden dis-
persioiden kohdalla tulee huomioida, että substraatti ei pääse lämpeämään liikaa pääl-
lysteen kuivauksen aikana [18, s. 224] Kuumasaumattaessa päällystettyjä kartonkeja on
huomattu, että kovemmat polymeerit vaativat saumaukseen korkeamman lämpötilan ja
pidemmän ajan verrattuna pehmeisiin polymeereihin[26, s. 100]. Tämän voidaan olettaa
pätevän myös blokkautuvuuteen.

4.5 Kosteuden ja paineen vaikutus

Kuumasaumautuvuudesta on opittu, että paine yhdistettynä lämpöön saa pinnat kiinnitty-
mään toisiinsa [26, s. 261]. Voidaan siis olettaa, että myös blokkautuvuuden syntymiseen
vaaditaan painetta. Kun pintoja painaa yhteen sopivan ajan tietyssä lämpötilassa poly-
meeriketjut voivat liikkua rajapinnan yli ja muodostaa siltoja. Paineen lisääminen kuiten-
kin minimipaineen yli ei kannata, koska ensisijaisesti sidoksen syntyyn vaikuttaa aika ja
lämpötila. [26, s. 261] Paineen vaikutus blokkautuvuuteen näkyy varastoinnissa ja kelalle
käärittäessä tuotannossa. Päällystettyjen tuotteiden varastointi päällekkäin tai kiinnirul-
laus edistää päällystettyjen pintojen välistä diffuusiota ja lisää blokkautuvuutta. [43, s. 30]
Barrierkäytössä olevilla latekseilla blokkautuvuus vaihtelee: osa latekseista on herkkiä
lämpötilalle, toiset paineelle. Jos lateksi ei ole ehtinyt kuivumaan kokonaan esimerkik-
si rullalle käärittäessä, sen voidaan olettaa blokkautuvan.[26, s. 101] Ekstruusiopäällys-
tyksessä on huomattu myös puristustelan paineen kasvattamisen lisäävän 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 myös blokkautuvuus kasvoi. Suhteellisen
kosteuden uskotaan vaikuttavan eniten blokkautuvuuteen.[43, s. 33-34]

4.6 Pinnan karheuden vaikutus

Käytettäessä substraatteja, joilla on matala pintaenergia voi pinnan karheus heikentää
adhesiivin ja substraatin välistä sidosta eli pienentää syntyvää adheesiota [31]. Pinnan
mikroskooppiset karheudet vähentävät molekyylitason vuorovaikutuksia, koska se estää
pintojen välistä kontaktia. Täten pinnan karheus voi pienentää pintojen välistä blokkautu-
vuutta. [43, s. 30] Schuman et al ovat todenneet tutkimuksessaan blokkautuvuuden kas-
vavan mitä sileämpi päällystetty materiaali on. Myöskin kalanteroitujen näytteiden blok-
kautuvuus kasvoi verrattuna kalanteroimattomiin näytteisiin. [37, s. 236]
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Kuva 4.2. Blokkautuvuuten ja pinnan karheuden välinen suhde kalvon paksuuden kas-
vaessa [43, s. 34]

4.7 Kalvon paksuuden vaikutus

Kalvon paksuuden kasvu lisää adheesioon tarvittavaa työtä. Kriittisen kalvon paksuuden
ylittyessä polymeerikalvon häviömoduuli G” kasvaa niin suureksi, että energiaa pääsee
häviämään ja pintojen välinen adheesio pääsee syntymään. Kalvon paksuuden ollessa
alle kriittisen rajan polymeerikalvon Youngin moduuli E on korkea ja estää energian ha-
joamista ja pienentää pintojen blokkautuvuutta. [43, s. 30, 34] Paksumpi päällystekerros
lisää kuumasaumattavuutta ja paksu dispersiopäällyste toista dispersipäällystettä vasten
saadaan parhaat kuumasaumausominaisuudet [26, s. 101]. Adheesion voidaan siis sa-
noa kasvavan kalvon paksuuden kasvaessa. Kuvassa 4.2 on esitetty adheesiotyön kas-
vu kalvon paksuuden funktiona. Samassa kuvassa voidaan huomata pinnan karheuden
pienentyvän kalvon paksuuden lisääntyessä.[43, s. 34]
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5 LAITTEET

5.1 Kalanteri

Kalanteri muodostuu kahdesta tai useammasta pyörivästä telasta. Telojen kosketuskohtia
kutsutaan telanipeiksi ja niiden läpi johdettua paperia tai kartonkia muokataan tunnetulla
kuormituksella ja lämpötilalla. Kalanteritelojen lämpö vaikuttaa kalanteroitavan tuotteen
kosteuteen jolla on suora vaikutus paperin ja kartongin muokkautumiseen. Kalanterityyp-
pejä voidaan ajatella olevan kolmea erilaista tyyppiä: Paperin sileyteen ja paksuuteen
vaikuttavat kalanterit, kiillotukseen tarkoitetut kalanterit ja kartongin valmistuksessa käy-
tettävät kiiltokalanterit. Konekalanteriksi kutsutaan sellaista kalanteria, jossa kaikki telat
ovat valurautateloja. Nykyaikaisessa konekalanterissa on kaksi telaa, eli kalanteroitava
tuote menee vain yhden nipin läpi. Konekalantereiden tavoitteena on saada paperista
sopivan sileitä ja tasaisen paksuja. Erilliset superkalanterit, joita ei käytetä suoraan pa-
perikoneelta ovat monitelakalantereita, joissa kuitu- ja metallitelat vuorottelevat. Kuitute-
lan haasteena on telan huono kestävyys verrattuna metalliteloihin ja kuitutelojen vaurioi-
tumisriskeistä korkeiden ajolämpötilojen takia. Kuitutelaan tulee herkästi vaurioita, jotka
siirtyvät sitten teloista ajettavaan paperiin tai kartonkiin. Kartongin valmistuksessa käytet-
tävät kiiltokalanterit ovat usein yksinippikalantereita ja niissä käytetään joustavapinnoit-
teista telaa yhdessä kuuman metallitelan kanssa. Tämä tyypillisesti aiheuttaa sen, että
ne kiillottavat vain metallitelaa vasten olevan puolen kartongista. [25]

5.2 Z-lujuusmittari

Z-suuntaisen lujuuden mittaria käytetään mittaamaan kartongin ja paperin sisäistä lu-
juutta (z-lujuutta). Z-lujuudella eli sisäisellä lujuudella tarkoitetaan kartongin tai paperin
pintaan nähden kohtisuoraa lujuutta. Mittausalue määrittyy käytetyn teipin adheesion
suhteesta näytteeseen. Jos mitataan ohuita näytteitä (alle 60 g/m2) voi teippi vahvis-
taa näytettä ja vääristää tuloksia. Näytteestä voidaan mitata joko yksittäisiä testipistei-
tä, tai näytteellä voi olla useampia testipisteitä. [1] Tässä työssä testattiin voiko laitet-
ta käyttää mittaamaan kahden kartongin välistä blokkautuvuutta. Kuvassa 5.1 on esi-
tetty z-lujuusmittarin toimintaperiaate. Prosessin alussa näyte asetetaan syöttöpöydäl-
le. Z-lujuusmittari vetää teippien avulla näytteen koneen sisään ja näytteen ympäröi ylä-
ja alapuolelta kaksipuoliset teipit. Näyte puristetaan teräspainolaattojen väliin tunnetulla
voimalla, kunnes painolaatat vedetään erilleen jolloin kone mittaa voiman, jota käytettiin
kartonkien irrottamiseen toisistaan. Z-lujuusmittari on automaattinen ja koneenkäyttäjän
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Kuva 5.1. Z-lujuusmittarin toimintaperiaate [1]

vaikutus testin tulokseen on pieni. [1]

5.3 Olosuhde- ja lämpökaapit

Olosuhdekaapit ovat kaappeja tai kammioita, joiden sisällä olevia olosuhteita voidaan
kontrolloida tarkasti. Eri olosuhdekaappeihin voidaan määrittää olosuhteita esimerkiksi
lämpötilan, suhteellisen kosteuden ja valaistuksen suhteen.
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6 BLOKKAUTUMISEN TUTKIMUSMENETELMÄT

6.1 Blokkautumisen tutkiminen kartongeilla

Blokkautuvuuden tutkimiseen on olemassa muutamia menetelmiä. Menetelmät ovat pää-
sääntöisesti keskenään hyvin samankaltaisia. Yhteisiä tekijöitä eri menetelmissä on näyt-
teiden vakiointi, blokkauksen olosuhteiden vakiointi, blokkauksen aiheuttaminen ja blok-
kauksen toteaminen. Valitut olosuhteet vaihtelevat riippuen näytteiden ominaisuuksista
ja standardeissa on saatettu asettaa ehtoja esimerkiksi tutkittavan kartongin neliömas-
salle. Riippuen menetelmästä blokkautuvuutta arvioidaan joko kvalitatiivisesti tai kvanti-
tatiivisesti, jolloin saadaan blokkautuvuudelle määritettyä esimerkiksi voiman määrä, joka
tarvitaan irroittamaan näyteliuskat toisistaan.

Blokkaustestit eroavat blokkauksen suhteen yleensä merkittävästi. Blokkaustestejä on
tehty kalanteroimalla näytteitä ja arvioimalla sen jälkeen silmämääräisesti blokkautuvuut-
ta [34, s. 1]. Blokkausta on tehty myös hyödyntäen kuumasaumauslaitetta [43, s. 29] Täs-
sä työssä esitellään seuraavaksi tarkemmin päällystetyille kartongeille sopivia menetel-
miä kuten TAU:lla käytössä oleva blokkaustesti, reometria hyödyntävä menetelmä, ASTM
D918-99 standardinmukainen menetelmä, DOW Chemical Companyn blokkaustesti sekä
käsitellään lyhyesti blokkaustestejä muilla materiaaleilla.

6.1.1 Blokkauksen tutkiminen reometrin avulla

Skillington et al. ovat kehittäneet menetelmän, jolla voidaan mitata kvantitatiivisesti kah-
den päällystetyn kartongin välistä blokkautuvuutta käyttäen reometria. Menetelmä kehi-
tettiin, jotta voitaisiin määrittää ulkoisten tekijöiden kuten kosteuden, lämpötilan, kalvon
paksuuden ja lisäaineiden vaikutusta päällystettyjen kartonkien blokkautuvuuteen. Pääl-
lystettyjen kartonkien blokkautuminen suoritettiin vakioiduissa olosuhteissa, joissa läm-
pötila, paine ja altistusaika oli määritelty tarkasti. Blokkautuvuutta arvioitiin reometrilla,
joka vetää kartonkeja irti toisistaan tasaisella nopeudella. Blokkausvoima (Blocking force)
on alhaisin mitattu negatiivinen voima, joka mitataan kartonkien irrotessa toisistaan. Tä-
män todettiin olevan toistettavissa oleva menetelmä määrittää 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 päällystetyn näytteen blokkauskäyrä. Reometri piirtää
käyrän reometrin käyttämämän irroitusvoiman pintojen välille syntyneen raon funktiona.
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Kuva 6.1. Blokkauksen tutkiminen reometrin avulla [43, s. 31]

Korkein adheesiovoima määritetään käyrän alimmasta kohdasta. Adheesion tekemä työ
määritetään kaavan 6.1 avulla. Adheesiotyö Wa on reometrin tekemä työ jaettuna blok-
kausvoimakäyrän alapuolella jäävällä pinta-alalla. [43, s.32]

Kuva 6.2. Reometrin tuottama tyypillinen blokkauskäyrä, muokattu lähteestä [43, s. 32]

Wa =

∫︁∞
0 Fxdx

A
(6.1)
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6.1.2 Blokkauksen tutkiminen prässin avulla (TAU
blokkaustesti

Tampereen yliopiston paperinjalostus ja pakkaustekniikanlaboratoriossa on käytössä dis-
persiopäällystyksen tarttumisen tutkimisen menetelmä, jolla arvioidaan käsivaraisesti blok-
kautuvuutta tai kuumasaumautuvuutta. Tässä menetelmässä blokkautuvuus aiheutetaan
hydraulisen prässin avulla, joka on sijoitettuna lämpökaappiin. Prässin ja lämpökaapin li-
säksi testin suorittamista varten tarvitaan olosuhdekaappi näytteiden vakiointiin, kuparile-
vyjä ja silikonipapereita. Silikonipapereita käytetään niille näytteille, jotka ovat päällystetty
molemminpuolin estämään näytteiden tarttuminen kuparilevyihin.

Menetelmässä leikataan viisi kappaletta 20 cm x 2.5 cm liuskoja testattavasta materiaa-
lista ja lisäksi pohjakartonki (16,5 x 19 cm) johon liuskat kiinnitetään nitomalla. Näytease-
telman graafinen esitys on nähtävissä kuvassa 6.3. Näytteet asetetaan vakiolämpötilaan
45 ◦C puristuspaineeseen (15 MPa) 6 tunnin ajaksi kuparilevyjen väliin, jonka jälkeen
näytteiden annetaan jäähtyä. Jäähtymisen jälkeen näytteet vedetään toisistaan erilleen
ja arvioidaan asteikolla 1-5 blokkautuvuutta seuraavan taulukon 6.1 mukaisesti. [35]

Kuva 6.3. TAU:n blokkaustestin näytteen asettelu

Taulukko 6.1. Blokkautuvuuden arviointi TAU-blokkaustesti [35]

Arvo Selitys

1 Ei vaurioita

2 Lieviä vaurioita

3 Alle 50 % alasta vaurioitunut

4 Yli 50 % alasta vaurioitunut

5 Palstautuu täysin
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6.1.3 TAPPI Useful Method (UM) 565

ASTM D918-99 standardin mukainen testausmenetelmä joustavien pakkausmateriaalien
kuten paperin ja kartongin blokkautuvuuden määrittämiselle joka on nykyään olemassa
TAPPI Useful Method (UM) 565:nä. Menetelmän standardi on poistettu käytöstä vähäisen
käytön vuoksi. Menetelmässä blokkautuvuutta arvioidaan kolmiportaisen asteikon perus-
teella, joka perustuu testin tekijän silmämääräiseen arvioon blokkautuvuudesta. Menetel-
mä soveltuu blokkautuvuuden kvalitatiiviseen arvioon, mutta ei niinkään kvantitatiiviseen.
Menetelmällä voidaan tutkia materiaalien blokkautuvuutta standardiolosuhteissa lämpö-
tilan ja suhteellisen kosteuden suhteen. Lämpötilan ja kosteuden on tarkoitus simuloida
muuttuvia olosuhteita pakkauksen eri vaiheissa: tuotannossa, varastoinnissa, kuljetuk-
sessa ja käytössä. Menetelmässä käytetään uunia säätelemään blokkauslämpötilaa, ek-
sikaattoria ja suolaliuoksia suhteellisen kosteuden säätöön (RH = 44 % tai 75 %), alus-
laattoja, painelaattoja ja välipapereita. Testiolosuhteet valitaan standardista löytyvästä
taulukosta materiaalin ja halutun testausolosuhteen perusteella. Valitun lämpötilan tulee
olla päällysteen pehmenemispistettä matalampi. [6, s. 1-2]

Näytteet vakioidaan standardin D 685 mukaisesti ennen testausta. Kasattu laitteisto ja ek-
sikaattori lämmitetään haluttuun testilämpötilaan (38 - 67 ◦C ± 1 ◦C) testiuunissa. Näyt-
teet ja painolaatat kasataan standardissa ilmoitettuun järjestykseen, jolloin näytteille saa-
daan aiheutettua 3.4 kPa:n paine testin ajaksi. Eksikaattori näytteinen laitetaan uuniin
valittuun lämpötilaan 21 ± 1 tunniksi. Blokkauksen jälkeen näytteet nostetaan pois uunis-
ta ja annetaan jäähtyä 30 minuuttia pöydällä. Näytteet avataan vetämällä irti toisistaan
käsin 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. Näytteissä ei ole vaurioita.

Lievä blokkautuvuus Lievä adheesio. Näytteissä pieniä vaurioita

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

6.2 Dow Chemical Companyn blokkaustesti

Dow Chemical Company on testannut blokkautuvuutta vesipohjaisilla polyolefiini disper-
siopäällystetyillä kartongeilla käyttäen omaa blokkaustestiään. DOW:in testissä testinäyt-
teet oli päällystetty ainoastaan toiselta puolelta ja blokkaus suoritetaan tuotteille kahdes-
sa eri lämpötilassa 60 ◦C ja 45 ◦C. Kaksi testinäytettä asetettiin imupapereiden väliin
ja laitettiin valmiiksi kuumennettujen painolevyjen väliin. Painolevyt tuottivat 10.3 MPa
(1500 psi):n paineen näytteille noin 3 minuutin ajan. Tämän jälkeen näytteet poistettiin
prässistä ja annettiin jäähtyä 15 sekunnin ajan jonka jälkeen imupaperit vedettiin irti no-
peasti. Näytteiden blokkautuvuus arvioitiin 6 portaisen taulukon 6.3 perusteella.[52, s.
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1053-1054] Tämä testimenetelmä on hyvin samankaltainen TAU:n käytössä olevan blok-
kaustestin kanssa. Merkittävin ero TAU:n testin ja DOW:n testin välillä on aika, joka blok-
kautumiseen käytetään. 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 Näytearkit irtoavat ilman työtä toisistaan

1 Näytearkit irtoavat tosiistaan, pieni vastustus

2 Näytearkit irtoavat toisistaan, lievää tahmaisuutta

3 Näytearkit selvästi takertuneet, mutta ei materiaalin siirtymistä.

Päällystetty näyte näyttää samalta kuin testaamaton näyte.

4 Näytearkit selvästi takertuneet,

lievää materiaalin siirtymistä arkkien välillä.

Testinäyte ja testaamaton näyte eroavat toisistaan.

5 Näytearkit selvästi takertuneet toisiinsa,

ei voida irrottaa toisistaan ilman suuria kuituvaurioita.

6.3 Blokkauksen tutkiminen kuumausaumauslaitteella

Ottone & Maxwell hyödynsivät kvantitatiivisessa menetelmässään kuumasaumauslaitetta
(65 ◦C / 1206 kPa), missä blokkautuvuus määritettiin puristusajan perusteella. Lyhyempi
puristusaika kertoi suuresta blokkautuvuudesta ja pidempi puristusaika pienestä blokkau-
tuvuudesta. [43, s. 29] Tämän menetelmän tarkempi kuvaus on yrityksen sisäistä tietoa,
johon ei ollut pääsyä.

6.4 Blokkautumisen tutkiminen muilla materiaaleilla

Blokkautumista eli takertumista tutkitaan myös muilla materiaaleilla. Esimerkiksi kumi-
ja muovipäällystettyjen tekstiilien blokkautumista tutkitaan standardimenetelmällä ISO
5978:1990. [40]. Standardien mukaisilla blokkautuvuuden tutkimusmenetelmillä on yh-
teneväisyyksiä tutkimuksen toteutuksessa sekä tulosten arvioinnissa. Esimerkiksi muovi-
päällystettyjen tekstiilien blokkautuvuus sekä adhesiivikerrosten blokkautumisen tutkimi-
nen paperi- ja kartonkituotteilla tapahtuu lähes identtisesti. Näytteet vakioidaan kontrol-
loiduissa olosuhteissa (lämpötila, suhteellinen kosteus). Asetetaan lasilevyjen tai muiden
vastaavien painolevyjen alle ja sopivan altistuksen jälkeen näytteet avataan ja blokkau-
tuvuutta arvioidaan silmämääräisesti annetulla asteikolla. Asteikosta hyvä esimerkki on
esimerkiksi ASTM D918-99 standardinmukaisesta paperin- ja kartongin blokkautuvuuden
määrityksestä, joka löytyy taulukosta 6.2. [39] [40]

Muovikalvojen blokkautumisen tutkimiselle on olemassa muitakin standardinmukaisia me-
netelmiä. Näistä löytyy sekä kvantitatiivisia ja kvalitatiivisia menetelmiä. Kvalitatiivisella
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menetelmällä tarkoitetaan tässä tapauksessa sellaisia menetelmiä, joissa todennetaan
blokkautuminen ja kvantitatiivisella menetelmällä saadaan numeerinen arvo tulokseksi.
Aiemmin esitellyt menetelmät antavat myös numeerisen tuloksen, mutta näissä menetel-
missä arvo saadaan silmämääräisesti arvioimalla. Tässä kappaleessa esitellään lyhyesti
kaksi sellaista muovikalvojen blokkautumisen arviointiin tarkoitettua kvantitatiivista me-
netelmää, joissa saadaan numeerinen arvo blokkautuvuudelle esimerkiksi vetokoneen
tai painojen avulla.

SFS-EN ISO 11502:2018 on standardinmukainen testimenetelmä muovikalvojen blok-
kautuvuuden tutkimiseen. Testimenetelmä esittelee kvalitatiivisen ja kvantitatiivisen me-
netelmä. Kvalitatatiivinen menetelmä ilmaisee blokkautuvuuden yleisellä tasolla ja kvan-
titatiivinen antaa numeerisen arvon blokkautuvuudelle. Kvalitatiivisessa menetelmässä
näytteitä pidetään 24 tuntia 7 kPa:n paineen alaisena 50 ◦C:n lämpötilassa. Blokkau-
tuminen todetaan, jos erottaessa kalvot toisistaan syntyy kalvojen pinnoille vaurioita tai
alemmalle kalvolle asetettu metallipaino nousee ilmaan. Kvantitatiivisessa menetelmäs-
sä kalvot erotetaan toisistaan hyödyntäen vetokonetta, joka vetää näytteitä 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 testimenetelmä muovikalvojen välisen
blokkauskuormituksen tutkimiseen. Tällä menetelmällä voidaan mitata kuinka paljon tar-
vitaan kuormitusta grammoissa kahden yhteenliittyneen muovikalvon irrottamiseen 1.9
cm:n päähän toisistaan. Menetelmä perustuu tasapainopalkin käyttöön, missä palkin toi-
sella puolella on blokattu muovikalvonäyte alumiinipainojen välissä. Painoa lisätään ta-
sapainopalkin toiselle puolelle kunnes näytteet saadaan erotettua kokonaan tai ovat 1.9
cm:n päässä toisistaan. [5, s. 1]
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7 MENETELMÄN KEHITTÄMINEN

Uuden menetelmän kehittämiseen liittyy menetelmän validointi. Validoinnilla tarkoitetaan
menetelmällä saatujen tulosten tarkkuuden ja menetelmän soveltuvuuden arviointia ha-
luttuun mittaukseen. Lisäksi validointiin kuuluu menetelmän systemaattisten ja satunnais-
virheiden tunnistaminen. Validoinnissa voidaan hyödyntää kehitettävän menetelmän ja
standardinmukaisen menetelmän vertailua. [15, s. 24] Mittausepävarmuus, luottamusvä-
li, toistettavuus ja tulosten normaalijakautuneisuus antavat tietoa tulosten tarkkuudesta
ja mahdollisista virhelähteistä menetelmässä.

7.1 Mittausepävarmuus

Mittausepävarmuudella kuvataan mittausten välistä vaihtelevuutta. Mittausepävarmuu-
den parametrinä voidaan käyttää esimerkiksi keskihajontaa tai sen moninkertaa. Jos mit-
tausepävarmuuden parametrinä käytetään keskihajontaa s kutsutaan sitä silloin mittauk-
sen standardiepävarmuudeksi. [42, s. 34-36]

Otoskeskihajonta voidaan laskea kaavan 7.1 avulla [46].

σ =

⌜⃓⃓⎷ 1

n− 1

n∑︂
i=1

(xi − x̄)2 (7.1)

7.1.1 Luottamusväli

Luottamusväli kertoo millä välillä todellinen perusjoukon tunnusluvun arvo on tietyllä to-
dennäköisyydellä [47]. 7.2 on esitetty miten lasketaan 95 %:n luottamusväli kaupallisen
näytteen KM1 keskiarvolle hyödyntäen keskiarvon keskihajontaa S. Keskiarvon keskiha-
jonta σx lasketaan kaavan 7.3 avulla. [28, s. 38]

x̄± 1.96 ∗ S (7.2)

σx =
σ√
n

(7.3)
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7.2 Toistettavuus

Mittauksen epävarmuusanalyysiin kuuluu lähes poikkeuksetta toistettavuus. Mittausepä-
varmuuden määritykset voi jakaa kahteen eri tyyppiin. Mittausepävarmuuden määritys-
tavat, jotka voidaan todeta tilastollisin menetelmin ovat tyyppiä A. Tyyppiä B edustavat
määritystavat, joita ei voida määrittää tilastollisin menetelmin. Tyypin A mittausepävar-
muuksiin kuuluu esimerkiksi mittauksen toistettavuus. [28, s. 38] Mittauksen toistettavuu-
della tarkoitetaan peräkkäisten mittaustulosten paikkansapitävyyttä mittausolosuhteiden
pysyessä vakiona lyhyellä aikavälillä tekijän, laboratorion ja laitteiston pysyessä samana.
Toistettavuus määritetään pääsääntöisesti mittaamalla useita eri pitoisuuksien referens-
sinäytteitä. [15, s. 37] Tyypin B epävarmuus voidaan saada esimerkiksi käytetyn laitteen
kalibrointitodistuksesta tai aiemman mittauskokemuksen tai arvion perusteella [28, s. 38].

7.3 Tulosten normaalijakautuneisuus

Menetelmän toimiessa tulisi tulosten olla normaalisti jakautuneita. Lisäksi monet tilastol-
liset menetelmät edellyttävät tulosten normaalijakaumaa ja se on syytä tarkistaa etenkin
pienemmillä otoksilla. Tulosten noudattaessa normaalijakaumaa näytteet jakautuvat kes-
kiarvon ympärille symmetrisesti siten, että suurin osa arvoista on keskiarvon läheisyy-
dessä. Otoskoon kasvaessa otoskeskiarvojen jakauman oletetaan kuitenkin lähestyvän
normaalijakaumaa ja usein käytännössä yli 30 näytteen otoksen voidaan olettavan nou-
dattavan normaalijakaumaa tarpeeksi tilastollisiin menetelmiin. [45, s. 7]

Laskennallisesti jos datan vinous jaettuna datan keskivirheellä ja huipukkuus jaettuna
datan keskivirheellä ovat pienempiä kuin |2| voidaan datan olettaa olevan riittävän nor-
maalisti jakautunut esimerkiksi tilastollisia testejä varten [12].

Keskivirheeksi S saadaan kaavasta 7.4, jossa jakamalla keskihajonta s näytteiden luku-
määrän n neliöjuurella antaa keskivirheen S.

S =
σ√
n

(7.4)
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KOKEELLINEN OSA

Työn kokeellisen osan tavoitteena oli löytää uusi menetelmä blokkautuvuuden mittaa-
miselle. Menetelmän tulisi olla tarpeeksi tarkka, jotta pienet erot näytteiden blokkautu-
vuudessa voidaan havaita. Tavoitteena olisi myös löytää valittuun menetelmään liittyvä
näytteiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet, jotka soveltuisivat useimmille näytteille.

Kokeellinen osa jakautuu käytännön työhön mitä työn aikana tehtiin, saatuihin tuloksiin
ja tuloksista tehtäviin johtopäätöksiin. Käytännön työn osuudessa käydään läpi lyhyesti
käytetyt laitteet, tehdyt näytesarjat ja niihin liittyvät tulokset ja mitä niistä saatujen tulos-
ten perusteella muutettiin seuraavaa sarjaa varten. Tuloksissa löytyy laskennallista dataa
lopullisesta koesarjasta sekä pohdintaa mahdollisista virhelähteistä ja mitä oltaisiin voitu
tehdä toisin.
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8 KÄYTETYT LAITTEISTOT

8.1 Kalanteri

Tässä työssä käytettiin TAMKin paperilaboratoriossa olevaa Valmetin mittatilaustyönä ra-
kennettua 2-telaista SC-kalanteria. Kyseinen kalanteri sisältää kaksi telaa eli kyseessä
on yksinippinen kalanteri. Kalanterissa oli ensimmäisenä telana kavennettu kuitutela (L =
275 mm) ja toisena metallitela. Kalanterin painetta ja lämpötilaa pystyi säätämään, mut-
ta paine vaihteli käsikäyttöisyyden vuoksi. Kahden telanipin läpi ajettavat näytteet ajettiin
superkalanterista kahdesti.

8.2 Z-lujuusmittari

Työssä käytettiin blokkautuvuuden mittaamisen TAMKin paperilaboratoriossa olevaa z-
lujuuden mittauslaitetta Lorenzen & Wettren SE 155.

8.3 Olosuhde- ja lämpökaapit

Tämän työn osalta käytettiin useita erilaisia olosuhdekaappeja sekä TAU:n paperinjalos-
tus ja pakkaustekniikanlaboratoriossa ja TAMKin prosessilaboratoriossa. Käytetyt olosuh-
dekaapit olivat Espec PR-2J, Espec PR-1KPH ja Espec PL-4KPH. Käytetyissä olosuhde-
kaapeissa voitiin kontrolloida lämpötilaa sekä suhteellista kosteutta. Olosuhdekaappien
tarkoituksena oli tässä työssä vakioida näytteet haluttuihin olosuhteisiin lämpötilan (T)
ja kosteuden (RH %) suhteen ennen blokkausta. Lisäksi kaappeja käytettiin, kun testat-
tiin blokkausnäytteiden blokkautumista painolevyjen alla. TAU:lla blokkaukseen käytetyt
lämpökaapit olivat Termaks TS 4115 ja Memmert UF 160 Plus
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9 NÄYTTEET JA TESTIMENETELMÄT

Työ alkoi 28 blokkausnäytteestä koostuvasta esikoesarjasta. Esikoesarjan tarkoituksena
oli valita sopivin menetelmä blokkautuvuuden mittaamiseen sekä määrittää vakiointi- ja
blokkausolosuhteet varsinaiselle koesarjalle. Varsinaiseen koesarjaan kuului 18 erilaista
blokkausnäytettä. Kaupallisia dispersiopäällystettyjä kartonkinäytteitä tutkittiin 3 erilaista
ja näistä valittiin lopullisiin tutkimuksiin näyte, joka soveltui parhaiten valittuun menetel-
mään. Kuvassa 9.1 on graafinen esitys näytesarjojen etenemisestä työn aikana.

Kuva 9.1. Näytesarjojen järjestys

9.1 Näytteen koko ja blokkautuvuuden mittaus
z-lujuusmittarilla

Työtä varten määritettiin blokkausnäytteille koko, joka soveltuu testattaviin blokkausme-
netelmiin ja mittaukseen z-lujuusmittarilla. Rajoituksia asetti z-lujuusmittarissa käytetyn
teipin leveys sekä TAU:n prässin koon asettamat rajoitukset. Kalanterin ja painolaatta-
menetelmän asettamat rajoitukset eivät vaikuttaneet näytteen koon valintaan, koska Z-
lujuusmittarin ja prässin rajoitukset olivat tiukemmat. Z-lujuusmittarilla mitattavan näyt-
teen leveys ei saa ylittää 7 cm ja TAU:n prässiin menevät näytteet voivat olla maksi-
missaan 20 cm pitkiä, kun tahdotaan tasainen blokkautuvuus koko näytteen pinta-alalle.
Näytteen kooksi valittiin 7x20 cm. Blokkausnäytteet teipattiin yhteen lyhyeltä sivultaan,
jolloin näytekartongit pysyivät hyvin vastakkain. Kuvassa 9.2 malli näytteestä.

Kuva 9.2. Näytteen malli ja koko
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Blokkautuvuuden mittaus käyttäen Z-lujuusmittaria on kuvattu kuvassa 9.3. Blokkaus-
näytteen ylä- ja alapuolelle tulevat mittauksessa kaksipuoliset teipit. Ensimmäisessä vai-
heessa näytettä puristetaan tunnetulla voimalla teräspainolaatoilla. Seuraavassa vaihees-
sa painolaatat vedetään erilleen. Jos kartongit irtoavat toisistaan eikä ole havaittavissa
kartongin sisäistä palstautumista voidaan todeta menetelmän mitanneen blokkautuvuut-
ta.

Kuva 9.3. Blokkausnäytteen mittaus z-lujuusmittarilla

9.2 Esikoesarja

Esikoesarjassa käytettiin yhteensä neljäätoista erilaista dispersiopäällystettyä kartonki-
näytettä. Näytteistä 7 oli A-näytesarjaa ja toiset 7 B-näytesarjaa. A- ja B-näytesarjoissa
oli käytetty eri dispersioita. Molemmissa sarjoissa oli referenssinäyte sekä kaksi kolmen
(2x3) näytteen sarjaa, joita oli muokattu ominaisuuksien säätämiseksi. Näytteet tutkit-
tiin laittamalla päällyste-päällystettä vasten ja päällyste taustakartonkia vasten. Käytetty
taustakartonki oli päällystämätön nestepakkauskartonki. Esikoesarjassa oli yhteensä 28
kappaletta erilaisia blokkausnäytteitä, joiden välistä vaihtelua ja satunnaisvirhettä seurat-
tiin mittaamalla jokaisella analyysikerralla 1 - 4 rinnakkaisnäytettä. Esikoesarjassa näyt-
teiden blokkautuvuutta tutkittiin eri menetelmillä tavoitteena löytää paras tekniikka, jolla
blokkautuvuudessa olevat pienet erot tulevat paremmin esille.

Menetelmiä verrattiin TAU:n käytössä olevaan blokkaustestiin, jossa näytteet arvioidaan
silmä- ja käsivaraisesti asteikolla 0-5. Selvitettiin mikä blokkausmenetelmä soveltuu par-
haiten näytteiden blokkaamiseen, kun blokkautuneet näytteet mitataan z-lujuusmittarilla
ja tavoitteena on saada näytteiden välinen hajonta mahdollisimman pieneksi. Ennen z-
lujuusmittarin käyttöä osa blokkkautuneista näytteistä arvioitiin myös silmämääräises-
ti. Blokkautuminen kokeiltiin aiheuttaa kalanteroimalla, käyttämällä painolevyjä ja TAU:n
blokkaustestin hydraulisella prässillä. Esikoesarjan testimenetelmät on koottu taulukkoon
9.1.
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Taulukko 9.1. Esikoesarjan testimenetelmät

Menetelmä Arviointi Tulokset

TAU blokkaustesti Käsivarainen 0-5

Kalanterointi Käsivarainen 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, lämpötila) vakioitiin ennen testejä olosuh-
dekaapissa. Näitä olosuhteita pyrittiin muuttamaan suotuisiksi sopivan blokkautuvuuden
saavuttamiseksi. Esikoesarjan näytteiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet on koottu tau-
lukkoon 9.2. Taulukossa näkyvien olosuhteiden lisäksi testattiin vaikuttaako viive blok-
kauksen ja blokkautuvuuden mittauksen välillä 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 parametrejä säädettiin saatujen tulosten perusteella. Tavoitteena oli löytää
parametrit ja menetelmä, jolla suurin osa näytteistä saadaan käsivaraisesti blokkautu-
vuusluokkaan 1-2, jolloin blokkautuvuudelle mittaaminen z-suuntaisen lujuuden mittalait-
teella onnistuu todennäköisimmin. Ratkottavia ongelmia olivat kartonkien liian suuri blok-
kautuvuus ja liian vähäinen blokkautuvuus. Liian suuri blokkautuvuus aiheuttaa näytteen
palstautumisen ja saatu tulos kertoo kartongin sisäisestä lujuudesta, eikä blokkautuvuu-
desta. Liian alhainen blokkautuvuus aiheuttaa näytteiden avautumisen ennen mittaus-
ta, jolloin blokkautuvuutta ei ole mahdollista mitata luotettavasti. Vaikka kaikki mitatut
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näytteet olivat dispersiopäällystettyjä kartonkeja, olivat pinnan ominaisuudet blokkautu-
vuuden suhteen vaihtelevia, ja yhtenäisiä kaikille näytteille sopivia vakiointiolosuhteita ja
blokkausparametrejä oli vaikea löytää.

9.3 Varsinainen koesarja

Varsinaisen koesarjan näytteet olivat kolmella eri dispersiolla päällystettyjä kartonkeja.
Jokaisesta dispersiopäällysteestä oli 3 erilaista näytettä, joista yksi oli referenssinäyte ja
kahden ominaisuuksia oli muokattu. Näytteet on koottu taulukkoon 9.3.

Taulukko 9.3. Varsinaisen koesarjan näytteet

Käytetty dispersio Referenssinäyte Näyte 2 Näyte 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

Dispersiopäällystetyt kartonkinäytteet D1, D2, D3 testattiin päällyste-päällystettä vasten
ja päällyste-taustaa vasten. Taustakartonkina käytettiin samaa nestepakkauskartonkia
kuin esikoesarjojen aikana. Blokkausnäytteitä oli varsinaisen koesarjan alussa yhteensä
18 erilaista.

9.4 Kaupalliset dispersionäytteet

Kaupallisten dispersionäytteiden testauksen tarkoituksena oli selvittää onko varsinaisen
koesarjan blokkautuvuuden hajonta yhtenevää kaupallisten dispersionäytteiden kanssa.
Erilaisia kaupallisia näytteitä oli testattavana 3, joista KM1 ja KM3 oli päällystetty vain
toiselta puolelta ja KM2 näyte oli päällystetty molemmilta puoliltaan. Näytteille suoritet-
tiin ensin TAU:lla käytössä ollut käsivarainen tehtävä blokkaustesti, jotta nähdään mitkä
näytteistä voisivat soveltua myös z-lujuuskoneella mitattavaksi. Käsivaraisen testin pe-
rusteella valittiin jatkotutkimuksiin ne kaupalliset näytteet, jotka blokkautuivat alle 50 %:ia
näytteen pinta-alasta eli näytteen blokkautuvuus arvioitiin luokkaan 1-3.
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10 TULOKSET

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

Kuva 10.1. Työn kokeellisen osan eteneminen

Kokeellisen osan alussa tutkittiin mikä testimenetelmä ja vakiointi- ja blokkausolosuhteet
soveltuvat parhaiten blokkautuvuuden kvantitatiiviseen mittaamiseen. Esikoesarjan aika-
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na tutkittiin eri testimenetelmien soveltuvuutta tähän työhön. Näytteiden blokkausta ko-
keiltiin hydraulisella prässillä (TAU:n menetelmä), kalanteroimalla ja painolevyjen avulla.
Blokkausta arvioitiin silmämääräisesti sekä kvantitatiivisesti mittaamalla z-lujuusmittarilla.

10.1 Esikoesarjan prässinäytteet

Esikoesarjassa käytettiin 28 erilaista näytettä. Ensin näytteet mitattiin TAU:n blokkaustes-
tin mukaisesti ja seuraavaksi testattiin blokkaamista z-lujuusmittariin soveltuvalla näyte-
koolla. TAU:n blokkaustestillä voidaan mitata vain pieni määrä näytteitä vuorokaudessa
prässin rajallisen koon ja blokkauksen keston vuoksi. TAU:n blokkaustestissä näytteet
ovat prässissä kerrallaan 6 tuntia ja prässiin mahtuu 54 näytettä kerrallaan, kun näytteitä
on kaksi vierekkäin. Esikoesarjan näytteistä pyrittiin löytämään ne näytteet, jotka voisivat
soveltua parhaiten z-lujuusmittarilla mitattavaksi ja joiden avulla löydettäisiin mahdollisim-
man hyvät vakiointi- ja blokkausolosuhteet varsinaisen koesarjan näytteitä varten.

10.1.1 Esikoesarjan A-sarja

Esikoesarjan perusteella huomattiin, että vakiointi 50 %:n suhteellisessa kosteudessa ei
saanut esikoesarjan A-näytteitä kiinnittymään toisiinsa kuin kevyesti tai ei ollenkaan mi-
tattaessa näytteitä päällyste-päällystettä vasten. A-sarjan päällyste-päällystettä vasten
yhdelle näytteelle saatiin määritettyä z-lujuusmittarilla arvo. Vakiointi 75 %:n suhteellises-
sa kosteudessa sai A-sarjan näytteet blokkautumaan riittävästi mittausta varten. A-sarjan
näytteet päällyste-taustaa vasten olevissa näytteissä ei havaittu ollenkaan vaurioita eikä
ritinää avattaessa. Näiden tulosten perusteella A-sarjan näytteistä jatkettiin mittaamista
ainoastaan päällyste-päällystettä vasten.

10.1.2 Esikoesarjan B-sarja

B-sarjan näytteet päällyste-päällystettä vasten blokkautuivat kiinni (blokkautuvuus 4-5
/palstautuminen z-lujuusmittarilla) vakioinnin tapahtuessa 50 %:n suhteellisessa kosteu-
dessa. B-sarjan näytteissä päällyste-taustaa vasten (vakiointi RH 50 %) pystyttiin mittaa-
maan ainoastaan ominaisuuksiltaan muokatuista näytteistä ensimmäisen sarjan näytteet,
muut näytteet blokkautuivat täysin kiinni ja blokkautuvuutta ei voitu mitata. Suhteellisen
kosteuden ollessa 60 %, 65 % ja 75 % kaikki näytteet palstautuivat z-lujuusmittarilla.
Yleisesti voidaan todeta, että tässä tutkimuksessa suhteellisen kosteuden nosto RH 50
%:stä RH 75 %:iin lisäsi näytteiden blokkautuvuutta. Näytemäärä oli tutkimuksessa kui-
tenkin pieni ja näytteiden välinen hajonta oli suurta, joten blokkautuvuuden kasvun suh-
detta vakioinnin suhteelliseen kosteuteen ei pystytä määrittämään luotettavasti.



40

10.2 Esikoesarjan painolevyillä blokatut näytteet

Näytteet asetettiin olosuhdekaappiin painolevyjen alle kahdeksi vuorokaudeksi, jonka jäl-
keen blokkautuneet näytteet mitattiin z-lujuusmittarilla. Näistä näytteistä kaksi näytettä
rinnakkaisnäytteineen saatiin onnistuneesti mitattua ja loput näytteet eivät blokkautuneet
tai blokkautuivat kiinni yli 90 %:sesti. Onnistuneesti mitattujen näytteiden välinen hajonta
oli ensimmäisen näytteen kohdalla yli 13 % ja toisessa yli 19 %:ia. Painolevyjen käyttö oli
vaikeaa, koska näytteitä oli useita päällekkäin painolevyjen alla. Näytteet pysyivät huo-
nosti päällekkäin ja näytteiden vastakappaleet menivät helposti vinoon eli osaa näytteistä
ei olisi voinut edes mitata z-lujuusmittarilla näytteen vinouden takia. Blokkauksen aiheut-
taminen painolevyillä hylättiin menetelmän epäkäytännöllisyyden ja huonojen alustavien
tulosten perusteella.

10.3 Esikoesarjan kalanteroidut näytteet

Yksi esikoesarjan testimenetelmistä oli blokata näytteet kalanteroimalla vakioinnin jäl-
keen. Kalanteroinnissa käytettiin 20 cm pitkiä näytteitä, jotka soveltuvat z-lujuusmittarille.
Kalanteroinnissa ilmeni useita ongelmia. Näytteiden syöttäminen kalanteriin oli vaikeaa,
koska turvapleksin ja telan välinen etäisyys oli lähes 20 cm. Näytteiden syöttöä kalan-
teriin kokeiltiin erilaisten pinsettien ja pihtien avulla. Kalanteroidut näytteet käyristyivät
voimakkaasti, josta on esimerkki kuvassa 10.2. Käyristyminen haittasi näytteiden syöt-
töä z-lujuusmittalaitteeseen huomattavasti. Näytteiden käyristymistä pyrittiin korjaamaan
ajamalla näytteet kahdesti superkalanterin läpi. Käyristyneen näytteen syöttö kalanteriin
oli hankalaa ja heikosti blokkautuneet näytteet avautuivat syöttövaiheessa ja niitä ei voi-
tu enää arvioida. Näytteet myös jäivät herkästi pyörimään kalanteriin, jolloin kyseisten
näytteiden tulokset eivät olleet enää vertailukelpoisia yksi tai kaksi kertaa nipin läpi men-
neiden näytteiden kanssa.

Z-lujuusmittaukseen päätyi päällyste-päällystettä vasten kalanteroiduista näytteistä yh-
teensä 251 kappaletta ja näistä 53 % eli 133 kappaletta ei voitu mitata näytteen hei-
kon blokkautuvuuden, liian suuren blokkautuvuuden tai z-lujuusmittarin virheilmoituksen
vuoksi. Päällyste-taustaa vasten kalanteroiduista näytteistä 186 kappaleesta 57 % (106
kpl) hylättiin aiemmin mainittujen ongelmien vuoksi. Pääsääntöisesti suurimmaksi ongel-
maksi muodostui liian suuri blokkautuvuus (71 ja 67 kpl näytteistä), jolloin mitattiin kar-
tongin sisäistä lujuutta eikä blokkautuvuutta.

Viiveen vaikutusta blokkautuvuuteen mitattiin kuudellatoista (16) blokkausnäytteellä. Vii-
veen vaikutus kalanteroiduissa näytteissä oli odotusten mukainen - viive blokkauksen ja
mittauksen välillä näytti lisäävän tässä tutkimuksessa mitattujen näytteiden blokkautu-
vuutta. Tämä tulos ei ole yleistettävissä kaikkiin näytteisiin, koska näytemäärä oli tämän
tutkimuksen osalta hyvin pieni.
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Kuva 10.2. Käyristyneet yhden nipin läpi kalanteroidut näytteet.

10.4 Esikoesarjan näytteiden tulokset

Näytteiden blokkaus käyttäen prässiä oli toimivin blokkausmenetelmistä ja se yhdistetty-
nä z-lujuusmittauksen valittiin jatkotutkimuksiin varsinaisen koesarjan näytteiden mittauk-
seen. Esikoesarjan perusteella vakiointiolosuhteiksi määritettiin RH = 75 %, T = 23 ◦C
vähintään 48 tuntia.

Z-lujuusmittauksessa yleensä mitataan samasta näytteestä monesta eri kohdasta näyt-
teen sisäistä lujuutta. Blokkaustyön alussa blokkautuvuutta yritettiin myös mitata samasta
näytteestä useasta eri kohdasta. Näytteet kuitenkin avautuvat pääsääntöisesti kokonaan
ensimmäisessä mittauksessa eli toiset mittaukset olivat näytteen avautumisen jälkeen
turhia. Esikoesarjan näytteiden esikäsittelyn ja analysoinnin perusteella näytteiden tulos-
ten välillä oli huomattavaa hajontaa, keskihajonnan vaihdellessa 2 - 35 %:in välillä. Z-
lujuusmittarissa käytettävässä kaksipuoleisessa teipissä oli välillä silmin nähtävissä ole-
via ilmakuplia, ja tällä on voinut olla heikentävä vaikutus teipin adheesioon, jos liimapinta
on päässyt mahdollisesti kuivahtamaan rullassa. Z-lujuusmittarilla mitattaessa näytteitä
ilmeni ilmeisen satunnaisesti virheilmoituksia, joiden mukaan näytteeseen kohdistunut
paine on joko ollut liian alhainen, mittausaika on ollut liian lyhyt tai mittausaika on ol-
lut liian pitkä. Virheilmoituksista huolimatta nämä tulokset ovat näennäisesti vaikuttaneet
pääsääntöisesti olevan linjassa rinnakkaisten näytteiden kanssa, mutta tulosten luotetta-
vuus ei ole virheilmoitusten vuoksi varmaa. Virheilmoituksia saaneet näytteet merkattiin
hylätyiksi näytteiksi ja niistä saatuja arvoja ei käytetty laskuissa mukana.
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10.5 Varsinaisen koesarjan tulokset

Varsinaisen koesarjan näytteet blokattiin TAU:n prässimenetelmällä ja arvioitiin ensin kä-
sivaraisesti . Varsinaisen koesarjan perusteella tultiin tulokseen, että yhdet vakiointiolo-
suhteet eivät sovellu kaikille näytteille. Vertailukelpoisia näytteitä ovat kuitenkin ainoas-
taan ne näytteet, joiden vakiointi- ja blokkausolosuhteet ovat olleet identtiset.

Esikoesarjan mukaisesti varsinaisen koesarjan blokkausnäytteet mitattiin TAU:n prässi-
menetelmällä. Varsinainen koesarja vakioitiin olosuhteissa RH 75 %, 23 ◦C, 48h. Näytteet
blokattiin TAUn prässimenetelmän mukaisesti 45 ◦C:n lämpötilassa ja 15 MPa:n puristus-
paineessa kuuden tunnin ajan. Blokkauksen jälkeen näytteet olivat vakio-olosuhteissa
(23 ◦C, RH 50 %) yön yli. Näytteet vedettiin irti toisistaan ja arvioitiin silmämääräisesti
seuraavana aamuna.

TAU:n blokkaustestissä käytettävä uuni vaihtui varsinaisen koesarjan aikana ja varsinai-
sen koesarjan näytteet arvioitiin Termaks TS 4115 uunilla myös 50 ◦C blokkauslämpö-
tilassa, jotta nähtäisiin onko viiden asteen nostolla eroa blokkaustuloksiin. Alla olevassa
taulukossa 10.1 on esitetty varsinaisen koesarjan tuloksia blokkauslämpötiloissa 45 ◦C ja
50 ◦C. D1.1 ei mitattu kummassakaan sarjassa, koska kartongit olivat kiinni toisissaan jo
ennen näytteiden leikkaamista tiukasti. Loput D1, D2 ja D3 päällyste-päällystettä vasten
näytteet saivat arvon 5 käsivaraisessa arviossa ja olivat tiukasti kiinni kuten näkyy seu-
raavalla sivulla kuvassa 10.3) blokkauslämpötilan ollessa 45 ◦C, Näytteet D3 päällyste-
taustaa vasten olivat hentoisesti kiinni ja nähtävissä oli pieniä kuituvaurioita seuraavalla
sivulla kuvassa 10.4) ja saivat täten arvon 2 blokkaustestissä. Blokkauslämpötilan nosto
50 ◦C:een sai aiemmin arvon 2 saaneet näytteet blokkautumaan yli 90 %:sesti käsiva-
raisessa testissä. Koska suurin osa näytteistä sai blokkautumisesta arvon 5 esikoesarjan
vakiointi- ja blokkausolosuhteilla arvioitiin näytteet lisäksi käsivaraisesti myös laskemalla
suhteellinen kosteus vakioinnissa 50 %:n. Taulukossa 10.1 voidaan huomata, että suu-
rimmalle osalle näytteistä ei saatu määritettyä blokkausarvoja laskiessa vakioinnin suh-
teellinen kosteus 50 %:iin.

Taulukko 10.1. Varsinainen koesarja TAUn käsivaraisella menetelmällä (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
päällyste-päällyste ei mitattu 5 5 5 5 5 5 5 5
päällyste-tausta ei mitattu 5 5 5 5 5 2 2 2

blokkaus 50 ◦C 15 MPa, 6h
vakiointi RH 75 %, T= 23 ◦C
päällyste-päällyste ei mitattu 5 5 5 5 5 5 5 5
päällyste-tausta ei mitattu 5 5 5 5 5 4.5 5 5

blokkaus 50 ◦C 15 MPa, 6h
vakiointi RH 50 %, T= 23 ◦C
päällyste-päällyste ei mitattu - - - - - - - -
päällyste-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 näytteistä TAU:n käsivaraisella blokkaustestillä tehdyt testit osoitti-
vat, että dispersiolla 1 päällystetyt D1 näytteet eivät sovellut esikoesarjassa määritellyillä
vakiointi- ja blokkausolosuhteilla jatkomittauksiin. Dispersiolla 2 päällystetyistä näytteis-
tä olivat myös osoittaneet osassa testejä lievää blokkautuvuutta vakiointiolosuhteissa RH
50 %, T = 23 ◦C, joten ne otettiin mukaan jatkotutkimuksiin, jossa blokatut näytteet mi-
tataan z-lujuusmittarilla. Dispersiolla 3 päällystetyt näytteet päällyste-taustaa vasten va-
littiin jatkotutkimuksiin, jossa blokatut näytteet mitataan z-lujuusmittarilla esikoesarjassa
määritellyillä vakiointi- ja blokkausolosuhteissa.

Z-lujuusmittauksiin valittiin näytteet D3.1, D3.2, D3.3. Jokaisesta näytteestä tehtiin 5 rin-
nakkaista määritystä päällyste-taustaa vasten. Näytteet vakioitiin olosuhteissa RH = 75
%, T = 23 ◦C 48 tuntia, jonka jälkeen ne blokattiin TAU:n prässillä olosuhteissa T = 45
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◦C, p = 15 MPa kuuden tunnin ajan. Näytteet mitattiin z-lujuusmittarilla seuraavana päi-
vänä. Kaikki näytteet palstautuivat z-lujuusmittarilla ja mittaus mittasi ainoastaan karton-
gin lujuutta eikä näytteiden blokkautuvuutta. D2.1, D2.2 ja D2.3 näytteistä valmistettiin
5 rinnakkaista näytettä päällyste-taustaa vasten. Näiden näytteiden vakiointi tehtiin ma-
talammassa suhteellisessa kosteudessa kuin dispersio 3:n näytteet,koska käsivaraisen
testin perusteella näytteet blokkautuivat täysin kiinni suhteellisen kosteuden ollessa 75
%:ia. Vakiointi tethiin olosuhteissa RH = 50 %, T = 23 ◦C 48 tuntia, jonka jälkeen ne blo-
kattiin TAU:n prässillä olosuhteissa T = 45 ◦C, p = 15 MPa kuuden tunnin ajan. Näistä
näytteistä ainoastaan D2.2 näytteet saatiin mitattua z-lujuusmittarilla. D2.1 näytteet pals-
tautuivat mittauksissa täysin ja blokkautuvuutta ei voitu määrittää. D2.3 näytteet eivät
olleet mitattavissa z-lujuusmittarilla. Varsinaisen koesarjan perusteella päädyttiin siihen,
että riippuen näytteestä on hyvä arvioida sopiiko näytteelle ennemmin vakiointi olosuh-
teissa RH 50 %, T = 23 ◦C vai RH 75 %, T = 23 ◦C. Käyttäen kahta eri vakiointiolosuhteita
voidaan laajemmin päästä mittamaan erilaisten näytteiden blokkautuvuutta. Eri vakioin-
tiolosuhteissa tehdyt blokkausnäytteet eivät ole kuitenkaan vertailukelpoisia keskenään.

10.6 Kaupalliset näytteet

Jokaisesta kolmesta näytteestä tehtiin päällyste taustaa vasten näytteitä 3 kappaletta, ja
päällyste-päällystettä vasten 4 kappaletta. Näytteitä ilmastoitiin 48 tuntia olosuhteissa RH
= 50 %, T = 23 ◦C. Näytteiden blokkaus tehtiin olosuhteissa 15 MPa, 45 ◦C, joissa näyt-
teet olivat 6 tuntia. Kaupallisista näytteistä dispersio 2 (KM2) oli päällystetty molemmilta
puoliltaan, joten blokkauksessa näytteen ja metallilevyn väliin laitettiin silikonipaperia, et-
teivät näytteet tartu metallilevyihin blokkauksen aikana. Kaupallisten näytteiden tulokset
on esitetty taulukossa 10.2.

Taulukko 10.2. Kaupalliset näytteet TAU:n blokkaustesti

päällyste-päällyste päällyste-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 4.5
5

Päällyste-päällystettä vasten asetetuista blokkausnäytteistä KM1 oli napakka avattava,
avatessa kuului rahinaa, mutta näkyviä kuituvaurioita ei näytteeseen syntynyt avaami-
sesta. Kaupallinen näyte KM2 avautui rahisten, helpommin kuin KM1, ei näkyviä vau-
rioita näytteen kummallakaan pinnalla. KM1 ja KM2 näytteet saivat saman arvon myös
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Kuva 10.5. KM3: Vasemmalla päällyste-päällystettä vasten ja oikealla päällyste-taustaa
vasten.

päällyste-taustaa vasten asetetuilla näytteillä. Kaupallinen näyte KM3 oli tiukasti kiinni
ja avatessa näytettä syntyi yli 95 %:n kuituvauriot. Kuvassa 10.5 on esitetty vasemmal-
la KM3 näytteen päällyste-päällystettä vasten oleva näyte, jossa näkyy yli 95 %:n vau-
riot näytteessä. Samassa kuvassa oikealla on esitetty sama KM3 näyte päällyste-taustaa
vasten, joka sai arvon 4.5 blokkaustestissä. Näiden tulosten perusteella valittiin KM1 lo-
pullisiin testeihin, missä näytteet mitattiin seuraavaksi z-lujuusmittarilla ja pyrittiin määrit-
tämään menetelmän laatua. KM3 blokkautui näillä vakiointi- ja blokkausolosuhteilla vah-
vasti kiinni, jolloin mittaus z-lujuusmittarilla ei tule mittaamaan blokkautuvuutta vaan kar-
tongin sisäistä lujuutta. KM2 näyte ei blokkautunut riittävästi ja näyte avautui pelkästään
siirrosta, jonka takia tätä näytettä ei valittu mukaan lopullisiin testeihin.

Kaupallinen näyte KM1:stä valmistettiin 20 näytettä sekä päällyste-päällystettä vasten ja
20 näytettä päällyste-taustaa vasten. Nämä näytteet vakioitiin olosuhteissa 48 tuntia, RH
= 50 %, T = 23 ◦C. Blokkaus tehtiin olosuhteissa 15 MPa, 45 ◦C, 6 tuntia. Blokkauksen
jälkeen näytteet jätettiin odottamaan seuraavaan aamuun mittaamista z-lujuusmittarilla.
Z-lujuusmittauksessa dispersiopäällyste-taustaa vasten tehdyissä näytteissä varsinainen
näytekartonki palstautui, eikä testi mitannut blokkautuvuutta vaan näytteen KM1:n z-
suuntaista lujuutta. Tämän seurauksena kokeiltiin auttaako, jos taustakartonkina käyte-
tään KM1:n omaa taustaa (50 näytettä), jolloin kartongit ovat varmasti samanvahvuisia.
Tämän testin haasteeksi ilmeni kuitenkin se, etteivät z-lujuusmittarin teipit kiinnittyneet
päällystettyyn näytepintaan kunnolla ja näytteiden analysoinnissa saatiin sen seurauk-
sena virheilmoituksia puristusvoiman riittämättömyydestä ja liian lyhyestä mittausajasta.
Teipit irtosivat näytteiden molemmista puolista tässä mittaussarjassa kaikissa näytteis-
sä mittauksen aikana, vaikka näin ei saisi tapahtua. Päällyste-päällystettä vasten tehdyt
näytteet avautuivat siististi ja testi mittasi blokkautuvuutta näiden kahden kartongin välil-
lä. Lopulliset testit tehtiin KM1-näytteellä päällyste-päällystettä vasten. Nämä testit jaettiin
viidelle eri mittauskerralle ja näytteitä valmisteltiin ja analysoitiin yhteensä 260 kappaletta.
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Näiden näytteiden mittaustulosten perusteella muodostui arvio tämän menetelmän sovel-
tuvuudesta tarkoitukseensa ja tuloksia arvioidaan myöhemmin tässä työssä tarkemmin.

10.7 Kaupallisen näytteen KM1 tulokset

Kaupallisesta näytteestä KM1 päädyttiin tekemään isompi testisarja, koska se soveltui
hyvin z-lujuusmittauksiin vakioimalla näytettä 48 tuntia vakiointiolosuhteissa RH = 50 %,
T = 23 ◦C. Blokkaus tehtiin tälle näytteelle TAU:n blokkausmenetelmällä eli pitämällä näyt-
teitä prässissä olosuhteissa 15 MPa, 45 ◦C, 6 tuntia. Näytteet mitattiin z-lujuusmittarilla
seuraavana aamuna eli noin 20 ± 1 tuntia myöhemmin. Prässin koko ja blokkaukseen
kuluva aika rajoitti viikossa tehtävien mittauksien määrää, joten päädyttiin mittaamaan
näytteet kerran viikossa viiden viikon ajan, jotta saataisiin mahdollisimman paljon dataa
tulosten vaihtelevuudesta.

KM1 kartongin sisäinen lujuus määritettiin z-lujuusmittarilla standardinmukaisesti. Näyt-
teitä ilmastoitiin 48 tuntia olosuhteissa RH = 50 %, T = 23 ◦C ja mitattiin z-lujuusmittarilla.
Näytteitä oli yhteensä 61 kappaletta, joista kaikki hyväksyttiin. Kuvassa 10.6 on esitetty
kaikkien mitattujen näytteiden tulokset. KM1 kartongin z-suuntaiseksi lujuudeksi saatiin
505 ± 13 kPa.

Kuva 10.6. KM1 kartongin z-suuntainen lujuus.

10.7.1 Menetelmän virhelähteet

Työn aikana huomattiin erilaisia virhelähteitä, jotka ovat vaikuttaneet työn tuloksiin. Huo-
matut mahdolliset virhelähteet on esitetty taulukossa 10.3. Olosuhteet eri vaiheessa pro-
sessia vaihtelivat paljon tutkimuksen aikana. Teipin erä ja laatu vaihteli työn aikana. Mo-
lemmilta puolilta päällystetyt näytteet eivät soveltuneet pääsääntöisesti mittaukseen ja
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Taulukko 10.3. Virhelähteet työn aikana

Tyyppi Virhelähteet

Olosuhteet Näytteiden kuljetuksen aikaiset olosuhteet vaihtelivat
(lämpötila, ilmankosteus).

Olosuhteet Näytteiden säilytysolosuhteet blokkauksen ja blokkautuvuuden
mittaamisen välissä vaihtelivat.

Olosuhteet Mittauspaikan olosuhteiden vaihtelu(lämpötila, ilmankosteus).

Teippi Teipin laadun yhtenäisyys. Osassa teippirullista esiintyi ilmakuplia.

Teippi Teipin erän muuttuminen kesken työn.

Lämpökaappi Blokkaukseen käytetyn lämpökaapin vaihtuminen kesken työn.

Näytteet Näytekartongin ulkopinnan päällyste
vaikutus z-lujuusmittarin teipin ja kartongin väliseen adheesioon.

Z-lujuusmittari Z-lujuusmittarin asetukset, jolloin hylättyjä näytteitä saattoi tulla raja- arvojen ylittyessä.

Z-lujuusmittari Z-lujuusmittarin teräspainolaattojen puhdistamista ei tehty työn aikana.

Z-lujuusmittari Z-lujuusmittarin käyttämättömyys -> paljon hylättyjä näytteitä alussa,
jos laitetta ei oltu käytetty esim. muutamaan päivään

erilaiset vaikeudet z-lujuusmittarin käytössä vaikuttivat myös tuloksiin.

10.7.2 Mittausepävarmuus

Tässä työssä käytettiin mittausepävarmuuden parametrina kaupallisen näytteen KM1
keskihajontaa. Taulukossa 10.4 on esitetty kaupallisen näytteen KM1 eri viikkojen tulos-
ten keskiarvot sekä lasketut keskihajonnat. Taulukossa hylätyillä näytteillä viitataan näyt-
teisiin, jotka saivat mittaushetkellä joko virheilmoituksen (60 kappaletta) tai mitattaessa
nähtiin alateipin irtoavan mittauksen aikana (4 kappaletta). Korkea hylkäysmäärä viikoilla
1-4 johtuu siitä, että koneella ei oltu ajettu näytteitä hetkeen, jolloin z-lujuusmittauslaite
hylkäsi paljon etenkin alkupään näytteitä. Viikolla 5 ajettiin kartongin lujuusmittaukset en-
sin, jolloin hylättyjen näytteiden määrä oli pienempi kuin viikoilla 1-4. Kuvassa 10.7 on
esitetty kaupallisten näytteiden z-lujuusmittarista saadut tulokset ja otoskeskihajonnat.
Liitteessä A on esitetty viiden eri viikon tulokset omina kuvaajinaan sekä yllä oleva ku-
vaaja isompana. Kuvassa keskellä oleva tummempi viiva kuvaa tulosten keskiarvoa ja
sininen kaikkien tulosten keskihajontaa. Kuten kuvaajista voidaan huomata on tuloksis-
sa ollut yksittäisiä selvästi poikkeavia tuloksia sekä paljon hajontaa keskiarvoon nähden.
Näille kyseisille poikkeamille ei kuitenkaan olla pystytty määrittämään erityistä syytä vaan
näytteet ovat käyttäytyneet näennäisesti samalla tavalla kuin kaikki muutkin. Viikkotasolla
keskihajonta vaihteli 8.1 %:n ja 15.5 %:n välillä. Viikolla 3 keskihajonta oli alhaisimmillaan
ja myös näytteiden keskiarvo oli noin 20 kPa:ta alempana kuin muilla viikoilla. Syytä tähän
ei ole tiedossa. Muiden viikkojen keskiarvot ja keskihajonnat vastaavat toisiaan. Kaikkien
mittausten standardiepävarmuudeksi saatiin 13.7 %:ia, jonka voidaan todeta olevan var-
sin suuri. Mittausepävarmuuteen vaikuttavia tekijöitä on paljon: näyte, mittauslaite, häiriöt
sekä sattuma[42, s. 7].
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Kuva 10.7. Kaupallisten näytteiden keskihajonta.

Taulukko 10.4. Kaupallinen näyte KM1 /TAU prässi + z-lujuus

keskiarvo keskihajonta keskihajonta % kokonaisnäytemäärä hylätyt näytteet

viikko 1 272.6 38.1 14.00 % 42 10

viikko 2 278.4 36.3 13.0 % 37 14

viikko 3 253.1 20.6 8.1 % 51 16

viikko 4 271.6 37.4 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 Luottamusväli

Näytteistä lasketun keskiarvon luottamusväliksi saatiin [263.6 - 278.0]. Näytteistä saa-
tavien keskiarvojen pitäisi sijoittua saadulle luottamusvälille, jos keskiarvot eivät eroa ti-
lastollisesti merkittävästi kaikkien viikkojen näytteiden keskiarvosta 95 %:n varmuudella.
Tämän perustella voidaan todeta viikon 2 (x̄ = 278.4), 3 (x̄ = 253.1) ja 5 (x̄ = 278.8)
keskiarvojen eroavan tilastollisesti merkittävästi kaikkien viikkojen näytteiden keskiarvos-
ta 95 %:n varmuudella. Tämä vahvistaa ajatusta siitä, että näytteiden hajonta on liian
suurta vielä ja sitä tulee pienentää.

10.7.4 Toistettavuus

Työhön liittyviä referenssinäytteitä, joiden blokkautuvuus tunnetaan ei ole olemassa, jo-
ten toistettavuutta ei voida määrittää. Keskiarvon keskihajontaa voidaan kuitenkin käyttää
toistettavuuden aiheuttaman epävarmuuden mittarina. Keskiarvon keskihajonnaksi saa-
tiin kaupallisen näytteen KM1 osalta 3.7, joka kertoo toistettavuuden epävarmuuden kom-
ponentin suuruudesta tämän näytteen osalta, kuitenkaan yksinään tästä arvosta ei voida
päätellä mitään näytteen KM1 toistettavuudesta.

Tässä työssä käytetyistä laitteista z-suuntaisen lujuuden mittauksen standardista löytyy
toistettavuudelle ja uusittavuudelle samaa teippiä käytettäessä kartongin osalta keskiha-
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Kuva 10.8. Histrogrammi: KM 1 näytteiden jakauma

jonnat [13]. Näitä voidaan käsitellä tyypin B-epävarmuuksina, mutta standardissa annetut
epävarmuudet eivät päde tämän työn osalta, koska tässä työssä käytetyt näytteet eivät
vastaa normaaleja z-lujuusmittarissa käytettyjä näytteitä.

10.7.5 Tulosten normaalijakautuneisuus

Kuvassa 10.8 on esitetty tässä työssä mitattujen kaupallisten näytteiden jakauma his-
togrammin muodossa. Kuvaajan perusteella näytteet eivät ole optimaalisesti normaali-
jakautuneita ja normaalijakauma on jossain määrin vinoutunut ja jakaumassa on huo-
mattavissa huipukkuutta. Täydellisessä normaalijakaumassa vinous ja huipukkuus olisi
0, mutta koska kyse on todellisesta datasta voi lievää vinoutta ja huipukkuutta esiintyä
vaikka datan voitaisiin todeta olevan riittävän normaalisti jakautunutta. Excelin data ana-
lysis -työkalulla saatiin jakauman vinoudeksi 0.69 ja huipukkuudeksi 2.35. Keskivirheeksi
S saatiin 2.88. Vinous jaettuna keskivirheellä S sai arvon 0.24 ja huipukkuus jaettuna
keskivirheellä S sai arvon 0.82, jotka molemmat ovat pienempiä kuin |2| eli datan voidaan
olettaa olevan normaalisti jakautunut.

10.7.6 Mittausalue

Menetelmän mittausalue arvioitiin työn aikana tehtyjen huomioiden perusteella. Käytetty
menetelmä soveltuu näytteille, joiden blokkautuvuus on matala. Soveltuvat näytteet blok-
kautuvat siten, ettei näytteitä irrottaessa toisistaan synny vaurioita tai vauriot ovat hyvin
vähäisiä. Näytteet, jotka blokkautuvat vahvasti eivät sovellu mitattavaksi tällä menetelmäl-
lä. Blokkautuvuuden ylittäessä kartongin z-suuntaisen lujuuden ei näytteiden blokkautu-
vuutta voida määrittää käyttäen mittaamiseen z-suuntaisen lujuuden mittauslaitetta. Blok-
kautuvuuden ylittäessä karkeasti 50 % ylitti blokkautuvuus aina kartongin z-suuntaisen
lujuuden, jonka seurauksena blokkautuvuudelle ei saatu määritettyä arvoa. Liian kevyesti
kiinni olevat näytteet taas eivät kestäneet prosessia ja avautuivat ennen mittausta.
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11 YHTEENVETO

Työssä kehitettiin menetelmää blokkautumisen määrittämiseen, joka soveltuu heikosti
tai hieman blokkautuvien dispersiopäällystettyjen kartonkinäytteiden kvantitatiiviseen mit-
taamiseen. Tavoitteena oli löytää menetelmä, jolla dispersipäällysteisten kartonkinäyttei-
den pienet erot blokkautuvuudessa saadaan esille. Blokkautuvuuden mittaamiseen tah-
dottiin käyttää z-suuntaisen lujuuden mittauslaitetta sen yleisyyden vuoksi alan laborato-
rioissa ja tuotantolaitoksissa. Lisäksi menetelmään sopivat vakiointi- ja blokkausolosuh-
teet tulisi määrittää.

Blokkausta testattiin eri menetelmillä, kuten kalanteroimalla ja painolaattojen avulla, mut-
ta parhaat blokkaustulokset tulivat käyttämällä hydraulista prässiä 15 MPa:n paineella, 45
◦C lämpötilassa kuuden tunnin ajan. Blokkauksen jälkeen näytteiden blokkautuvuus mi-
tattiin z-lujuusmittarilla. Heikosti blokkautuville näytteille pystyttiin määrittämään kahdet
vakiointiolosuhteet (RH 75 %, T= 23 ◦C ja RH 50 %, T=23 ◦C), jotka toimivat menetel-
män kanssa. Kuitenkin tulee huomioida, että jos näytteille käyttää eri vakiointiolosuhteita
ei saadut blokkaustulokset ole vertailukelpoisia keskenään. Jos blokkautuvuus on liian
korkea mitattavaksi, kun vakioinnissa on käytetty suhteellista kosteutta RH 75 % on suo-
siteltavaa kokeilla alhaisempaa suhteellista kosteutta.

Z-lujuusmittarilla ei voida määrittää näytteitä, joiden blokkautuvuus ylittää kartongin sisäi-
sen lujuuden. Käytännössä tämä tarkoittaa usein sitä, että näytteitä, jotka blokkautuvat
esimerkiksi yli 50 %:sesti, ei voida mitata hyödyntäen z-lujuusmittaria. Sen sijaan tämä
mittausmenetelmä sopii näytteille, jotka blokkautuvat hieman tai heikosti. Tältä osin työn
asettama tavoite saavutettiin.

Tämän työn osalta mittausepävarmuuden parametrinä käytettiin kaupallisen näytteen
KM1 keskihajontaa. KM1 näytettä mitattiin valitulla menetelmällä (blokkaus TAU:n präs-
sillä, mittaus z-lujuusmittarilla) viiden viikon ajan. Yhteensä näytteitä mitattiin 260 kap-
paletta joista 64 kappaletta hylättiin. Suurin osa hylätyistä näytteistä oli aina näytesar-
jan alussa, joka johtui z-lujuusmittarin käyttämättömyydestä. KM1 näytteen keskihajonta
vaihteli eri viikoilla 8.1 %:n ja 15.5 %:n välillä. Viikolla 3 keskihajonta oli alhaisimmillaan
ja myös näytteiden keskiarvo oli noin 20 kPa:ta alempana kuin muilla viikoilla. Syytä tä-
hän ei kuitenkaan löytynyt. Viikkojen 2,3 ja 5 keskiarvojen todettiin eroavan tilastollisesti
merkittävästi kaikkien viikkojen näytteiden keskiarvosta 95 %:n varmuudella. Myös tämä
vahvistaa oletusta siitä, että näytteiden hajonta on liian suurta.

KM1 näytteen kartongin z-suuntaiseksi lujuudeksi määritettiin 505 ± 13 kPa. KM1:n blok-



51

kautuvuuden keskiarvoksi saatiin 271 ± 37 kPa. Kartongin sisäisen lujuuden ylittäessä
blokkauksen määrä saadaan määritettyä blokkaukselle z-lujuusmittarilla kohtalaisia arvo-
ja. Näistä tuloksista voidaan kuitenkin huomata, että kartongin z-lujuutta mitattaessa kes-
kihajonta oli vain 2.5 %, kun blokkautuvuuden mittauksessa hajonta oli 13.7 %:ia. Työssä
saatujen tulosten perusteella mittaustulosten hajonta on vielä varsin suurta ja sitä hajon-
taa pitää saada pienemmäksi, jotta tulosten luotettavuus ja toistettavuus paranisi. KM1
näytteestä mitattujen tulosten perusteella voitiin todeta, että näytteiden tulokset ovat nor-
maalisti jakautuneet joka kertoo, ettei menetelmässä ole ainakaan suuria systemaattisia
virheitä, jos luotetaan menetelmän mittaavan haluttua suuretta (blokkautuvuutta).

Tämän työn luonteen ja mitattavan suureen vuoksi työn tarkkuutta ei voida määrittää.
Tarkkuuden määrittäminen vaatisi referenssinäytteen, jonka blokkautuvuus tunnetaan juu-
ri näissä vakiointi- ja blokkausolosuhteissa. Myös toistettavuus määritetään pääsääntöi-
sesti referenssinäytteiden avulla, joita ei työn kokeellisen luonteen vuoksi ole olemas-
sa. Menetelmän toistettavuutta ei määritetty sen takia. Toistettavuuden aiheuttamaa mit-
tausepävarmuutta voitiin kuitenkin arvioida keskiarvon keskihajonnan kautta ja sille saa-
tiin määritettyä arvoksi 3.7, joka itsekseen ei vielä kerro muuta kuin toistettavuuden epä-
varmuuskomponentista. Tilastollista vertailua TAU:n blokkaustestin ja z-lujuusmittarilla
tehtyjen blokkaustestien osalta ei voi tehdä, koska menetelmien antamat tulokset eivät
ole keskenään vertailukelpoisia. TAU:n blokkaustestin tulokset ovat epäjatkuvia eli dis-
kreettejä. Z-lujuusmittarilla saadut blokkaustulokset taas ovat jatkuvia. Täten näiden ar-
vojen vertailu ei ole mahdollista.

Jatkotutkimusehdotukset: Dispersiopäällystetyn kartongin blokkautuvuuden tutkiminen
käyttäen z-lujuusmittaria on ehdottomasti mahdollista. Menetelmän toimintavarmuuden
nostaminen sekä mittausepävarmuuden pienentäminen ovat ensisijaisia toimenpiteitä,
että menetelmästä tulisi tarpeeksi luotettava. Työhön liittyneitä virhelähteitä on esitetty
aiemmin taulukossa 10.3 ja näistä osaan kuten olosuhteisiin voidaan vaikuttaa mahdolli-
sissa jatkotutkimuksissa helpostikin.

Jatkossa voisi pohtia voiko työtä mahdollista tutkia niin, että näytteet eivät blokkauksen
ja mittaamisen välillä altistuisi monille eri olosuhteille. Käytännössä tämä tarkoittaa sitä,
että näytteen vakiointi, blokkaus ja mittaus tapahtuisi samoissa tiloissa, jolloin vallitsevat
olosuhteet kuten lämpötila ja suhteellinen kosteus eivät vaihtelisi työn aikana niin paljon.

Z-lujuusmittarin teräksiset painolaatat tulisi pyyhkiä alkoholilla päivän aluksi ohjeiden mu-
kaisesti. Näin painolaatoissa ei ole varmasti jäämiä esimerkiksi teipin liimapinnoista, jot-
ka voivat vaikuttaa ensimmäisiin näytteisiin. Toinen huomionarvoinen asia on, että z-
lujuusmittarin läpi kannattaa ajaa ainakin 5-10 näytettä läpi ennen varsinaisia näytteitä,
jolloin koneessa olleet teipit eivät ole altistuneet esimerkiksi pölylle seistessään käyttä-
mättömänä. Z-lujuusmittarin teippien kireyttä on myös syytä pitää silmällä näytteitä ajaes-
sa, koska etenkin teippirullan loppuessa teipit löystyvät helposti ja se voi vaikuttaa tulok-
siin. Menetelmän uusittavuudesta saataisiin myös hyvin tietoa, jos näytteitä tutkittaisiin
myös toisissa laboratoriossa. Tällöin olisi kuitenkin tärkeää huomioida, että tutkitut näyt-
teet ovat samaa erää.
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Toinen vaihtoehtoinen jatkotutkimuspolku olisi tutustua tarkemmin blokkautuvuuden tutki-
miseen reometrin avulla. Reometriä on onnistuneesti käytetty aiemminkin blokkausnäyt-
teiden mittaamiseen, mutta tästä on vain vähän tutkimustietoa. Reometria käytettäes-
sä näytteenasettelu on hieman haastavampaa kuin käytettäessä z-lujuusmittaria, mutta
näytteiden mittausalue voisi olla laajempi kuin tämän työn osalta. Reometri ei kuitenkaan
ole niin yleinen laite kuin z-suuntaisen lujuuden mittauslaite laboratorioissa, joten hyödyt
myöhemmin voivat olla pienemmät tämän polun osalta.

Menetelmästä saadut tulokset ovat tässä vaiheessa vasta suuntaa antavia, mutta roh-
kaisevia. Menetelmä mittaa haluttua suuretta eli blokkautuvuutta. Menetelmän mittausa-
lueeseen sisältyy juuri ne näytetyypit (heikosti blokkautuneet näytteet), jotka oltiin tutki-
muskysymyksessä määritety. Tulosten suuri hajonta ja itse koneen aiheuttamat mittavir-
heet ovat ongelmia, jotka tulee ratkaista ennen kuin menetelmän jatkokäyttöä voidaan
kuitenkin harkita.
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