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Adheesio on merkittava ilmid paperiteollisuudessa. Kuitujen valinen adheesiovoima
kertoo kuinka lujasti kuitu on sitoutunut ympéristoonsad. Kuitusidoksen
muodostumista ei voida selittdd yhdelld teorialla, vaan se on usean eri teorian
kokonaisuus. Perinteisesti  kuitusidoksen ajatellaan perustuvan vetysidosten
muodostumiseen, mutta myds van der Waalsin vuorovaikutusenergioilla on
merkittdva vaikutus etenkin mardassa kuituverkostossa. Kuitujen sitoutumiskykyyn
voidaan vaikuttaa muun muassa jauhatuksella ja pintakasittelyn avulla.

Kuituadheesion mittaus on haastavaa, koska kuituverkoston vahvuus muodostuu
monesta tekijéstd. Perinteiset paperin lujuusmittaukset ovat puutteellisia pelkan
adheesiovoiman kannalta, silla ne keskittyvdt enemman Kkuituverkoston
ominaisuuksiin kuin yksittaisen kuidun sitoutumiseen. Perinteisid menetelmi& ovat
vetolujuus-, repdisylujuus- ja palstautumislujuusmittaukset.
Mikromanipulaatiomenetelmélla saavutetaan tarkka kuva yksittdisen kuidun
sitoutumisesta. Paperikuitujen adheesiota testattiin vetdmalla yksittdisia kuituja
paperin revitystd reunasta. Koepisteet erosivat toisistaan jauhatusasteen ja kéytetyn
markapuristusvoiman osalta. Kuitujen veto suoritettiin kuituadheesion mittalaitteella,
joka oli kytketty mikromekaaniseen mittalaitteeseen. Kuituadheesion mittalaite
mittasi kuidun irrottamiseen tai katkeamiseen tarvittavan voiman sekd vedetyn
matkan.

Mittauksessa ilmeni ongelmia. Testihuone ei ollut kosteusreguloitu, joten néytteiden
kosteus vaihteli huomattavasti eri koepisteiden valilla. Suuri maara naytteitad oli
mitattu  kayttamalla vaardd vetoetdisyyden arvoa. Naiden lisdksi tulosten
luotettavuuteen vaikuttivat muutkin seikat. Ongelmista huolimatta tehtiin joitakin
johtopaatoksid. Huoneen kosteuden merkitys on melko pieni, mutta jauhatusaste
vaikutti jonkun verran. Alemmilla CSF-arvoilla tarvittiin vdhemmaén voimaa kuitujen
irrotukseen. Marképuristuksen vaikutus puolestaan oli huomattava. Kevyt
mérk&puristus sai kuidut irtoamaan pienilld voimilla.

Valitettavasti alustavat tulokset olivat melko puutteellisia mittausten teknisisté
vaikeuksista johtuen. Lisaksi ndyteméaara oli riittdmaton tarkempien johtopédatdsten
tekemiseen. Tamaénkaltainen tekniikka on vield kehitysasteella, mutta menetelmien
standardoinnilla voi avautua mielenkiintoisia tutkimuskohteita.
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1 JOHDANTO

Adheesio ilmiénda on merkittdvd monella tavalla paperiteollisuudessa. Paperin
valmistuksessa kuitujen vélinen adheesio vaikuttaa lopputuotteen laatuun ja
ajettavuuteen koneella. Lopputuotteessa adheesion vaikutus on merkittava
esimerkiksi painomusteen tarttumisessa. Tassa tutkimuksessa oli tavoitteena selvittaa
kuitujen valisen adheesion syntymistd, perinteisia tapoja tutkia adheesiovoimia seké

esitelld uusi menetelma yksittaisen kuidun adheesiovoiman mittaamiseksi.

2 KUITUJEN VALINEN ADHEESIO JA SIDOKSEN RAKENNE

Paperin tai kartongin lujuus muodostuu sekéd yksittaisten kuitujen lujuudesta ettd
kuitujen keskinaisesté sitoutumisesta. Adheesiovoima kertoo kuinka vahvasti solu tai
kuitu on sitoutunut ympéristoonsa. Kuidut ovat ominaisuuksiltaan kemiallisesti ja
geometrisesti monimutkaisia eiké& niiden keskindisen sitoutumisen kuvaaminen ole
yksinkertaista. Kuitujen adheesiota ei voida selittdd kattavasti yhdella teorialla vaan

sidoksen muodostumista voidaan kuvata hyddyntamaélla osia monesta eri teoriasta. /1/

2.1 Kuitusidoksen muodostuminen

Kuitusidoksissa esiintyy erilaisia mekanismeja aina poolittomasta adsorptiosta
vahvoihin vetysidoksiin. Perinteisen ajattelutavan mukaan sitoutuminen perustuu
padasiassa vetysidoksien muodostumiseen, mutta myos van der Waals -
vuorovaikutusenergioilla on havaittu olevan merkittdvéa vaikutusta etenkin méardssa
kuituverkostossa muodostuviin sidoksiin /1/. Kuitujen keskindinen tarttuminen on

luonteeltaan samankaltaista kuin sisainen koossa pysyminen eli koheesio. /2/

Vahvoja vetysidoksia muodostuu, kun selluloosaketjujen hydroksyyliryhmét ovat
riittavan l&helld toisiaan. Kéytdnndssé tdman etaisyyden tulee olla 0,15 — 0.35 nm.

Kuitujen pintaominaisuudet kuitenkin vaihtelevat ja niiden karheus (roughness)



vaihtelee todellisuudessa 10 — 10 000 nm vélilla. Kuvassa 1 on esitetty kahden kuidun

pintarakenne, mikrofibrillien kietoutuminen seké vetysidosten muodostuminen. /3/

Hydrogen bonds

CELLULOSE

Molecular
segments

25 nm
Roughness

Kuva 1. Kahden toisiinsa sitoutuneen kuidun pintarakenne. Pintojen karheus
(roughness), mikrofibrillien kietoutuminen (molecular segments) ja
vetysidoksien (hydrogen bonds) muodostuminen. /3/

Kuvasta 1 ndhd&an, ettd kuitujen valinen pintarakenne voi vaihdella paljon eika n&in
ollen kuitujen sitoutumista voida perustella pelkastaan vetysidosten muodostumisella.
Kuitujen pinnassa olevat mikrofibrillit ovat tarpeeksi lahella toisiaan, jotta ne voivat
Kietoutua ja sitoutua toisiinsa. Sidosaluetta voidaan kuvata faasina, joka sisaltaa
fibrilleja ja mahdollisesti polyelektrolyytteja. Sidokset pitavét kuituja yhdessa ja nain

vaikuttavat paperin sisdiseen koheesioon. /2/

Sitoutuminen saa alkunsa jo méardssd kuituverkostossa. Téssa vaiheessa veden
pintajannitysvoimalla on suuri merkitys. Maréassa kuituverkostossa kuidut ovat veden
ympéardimina ja kuituja yhteen vetdvét voimat ovat riippuvaisia kuidun pituudesta.
Vesi poistuu verkostosta siten, ettd jéljelle jadva vesi on kuitujen vélisind kalvoina,

joiden pintajannitysvoimat vetdvét toisiaan puoleensa. Vesifilmi ohenee sitd mukaa



kun paperi kuivuu. Tassé vaiheessa vesifilmin aiheuttama vetovoima on ké&antaen
verrannollinen sen paksuuteen n&dhden. Pagen teorian mukaan sellukuitujen vélille on
syntynyt merkittdvd adheesio jo siind vaiheessa, kun Kkuituseindmadn on vield
runsaasti pidattynytta vettd. Veden pidatystd eli kuitujen turpoamiskykya voidaan
kuvata vesiretentioarvolla (WRYV, water retention value). Kuitujen turpoaminen
vaikuttaa niiden valiseen sidospinta-alaan ja tdhan voidaan vaikuttaa sellun
jauhatuksella. Sidosten muodostumiseen vaikuttaa merkittavasti myods Kkuitujen
ulkoinen fibrillaatio seké@ hienoaineen maara verkostossa; hienoaineen ominaispinta-
ala on moninkertainen kuituainekseen verrattuna ja se lisd4 kuituverkoston tiheytta.
/1,2, 4/

Hubbe on artikkelissaan perehtynyt kuitusidoksen muodostumiseen. Kuitujen
pintojen karheutta tarkastellessa huomataan, ettd varsinaisia sidoksia mahdollistava
molekulaarinen kontakti kuitujen valilla on tehotonta, mutta silti riittdvaa
paperinvalmistuksen kannalta. Voidaan olettaa, ettd paperin lujuusominaisuuksia
voitaisiin parantaa kehittaméalld tatd kontaktipintaa erilaisten kaésittelyjen avulla.
Toisaalta voidaan ajatella, ettd perinteisessa paperinvalmistumenetelmassd on
olemassa jokin voima, joka vetdd kuituja toisiinsa mahdollistaen molekulaarisen
kontaktin. T&td voimaa tutkimalla voidaan kehittdd tehokkaampia kuivalujuutta
parantavia liséaineita. /5/

Hubben mukaan on olemassa kaksi perusperiaatetta, jotka aiheuttavat Kkuitujen
keskindisen vetovoiman. Hanen mukaansa Kapillaari-ilmion vaikutus marédn
kuituverkoston lujuuteen on merkittavd. Kapillaari-ilmion vaikutuksesta kuidut
vetdvat toisiaan puoleensa. Kuivatuksen edetessé vesi poistuu kuitujen vélistd ja
mahdollistaa molekulaarisen kontaktin muodostumisen niiden vélille. Tallin
kuitujen pintarakenteen merkitys on pieni. Toinen selitys riittdvan laheisen kontaktin
muodostumiselle perustuu sekoituksen termodynamiikkaan. Vesi voidaan kuvitella
ikdan kuin liuottimena kuitujen makromolekyylien kuten hemiselluloosan ja
mikrofibrillien valilld.  Kuitujen pintarakenteet sekoittuvat mardssd massassa ja

muodostavat sidoksia jo ennen kuivatusta. /5/



2.2 Kuidun sidospinta-ala ja sidoksen rakenne

Sidospinta-ala ja sidosten voimakkuus ovat merkittavia tekijoitd tutkittaessa eri
paperilaatujen lujuusominaisuuksia. Suhteellinen sidospinta-ala (RBA, relative
bonded area) on paljon tutkittu ilmié. Se kertoo sitoutuneen alan osuuden kuidun
kokonaispinta-alasta. ~ Sitoutumislujuutta voidaan kuvata yksittéisten sidosten
voimakkuutena pinta-alayksikkoa kohti. Vetysidoksia alkaa muodostua kasvavassa
maarin, kun kuituverkoston kuiva-ainepitoisuus on riittdvan suuri; tutkimuksien
mukaan paperin elastisuus kasvaa merkittavasti kuiva-ainepitoisuuden ylittdessé 50 %
rajan. Sitoutuminen vaikuttaa paperin rakenteen muodostumiseen ja kuituverkoston
lopulliseen  rakenteeseen  veden poistuttua. Paperin  kuivuessa  syntyy
mikrokompressioita, jotka johtuvat kuitujen voimakkaasta poikkisuuntaisesta
kutistumisesta.  Kutistumisen ~ maard  riippuu  kuidun  turpoamisasteesta.
Kutistumisvoimat ovat suurimmillaan kuitusidoksen reunoilla ja tdmé& aiheuttaa
kayristymistaipumusta  paperin  kuivaessa vapaasti.  Sitoutuneiden  Kkuitujen

ominaisuudet vaihtelevat kuivatustavasta riippuen. /2/

Sidospinta-alaan  voidaan vaikuttaa myds muutoin  kuin  jauhatuksella.
Selluloosapohjaisten kuitujen sitoutumisen syitd paperin kuivuessa on tutkittu ja
todettu  polyelektrolyyttilisdyksen kasvattavan sidospinta-alaa  merkittavasti.
Polyelektrolyytit, kuten kationinen tarkki, retentoituvat kuidun pintaan tehokkaasti
erilaisten pintavarausten ansiosta. Ne muodostavat paljon vetysidoksia ja ndin
parantavat Kkuituverkoston mekaanisia ominaisuuksia. My6s hemiselluloosilla on
havaittu olevan samanlaisia ominaisuuksia ja niidenkin johdannaisia ké&ytetadn
parantamaan paperin lujuusominaisuuksia. Polyelektrolyyttikasittelyja voidaan myos
tehdd monivaiheisina esimerkiksi siten, ettd ensin annostellaan kationinen
polyelektrolyytti ja seuraavaksi anioninen, joka taas muodostaa uusia sidoksia
kationisen  polyelektrolyytin  kanssa. N&in  voidaan  saada  aikaan
polyelektrolyyttimonikerroksia. Wagberg on tutkimuksessaan havainnut, ettd
polyelektrolyyttimonikerroskasittelyllda voidaan merkittavéasti parantaa kuitusidoksen

ominaisuuksia. Polyelektrolyyttikerroksia lisattiin 5 — 10 kappaletta siten, ettd



vuorotellen annosteltiin joko kationinen tai anioninen polyelektrolyytti. Kasittelyn
avulla saavutettiin vastaava lujuus kuin kaytettdessa perinteisesté jauhatusta. /5, 6/

Kuitusidoksen rakenne riippuu kuituun kohdistetusta rasituksesta ja siihen voidaan
vaikuttaa esimerkiksi jauhatuksella, puristuksella ja kuivatuksella. Lisaksi vaikuttavia
tekijoitd ovat myo6s kuidun morfologia ja massan valmistustapa. Lopullista
kuitusidoksen rakennetta voidaan kuvata kahden vierekkaisen kuidun eri kerrosten
liitoksilla, esim. S1-S1, S1-S2 tai S2-S2. Nanko ja Ohsawa ovat tutkineet

kuitusidoksen rakennetta. Heidan tutkimustuloksensa on esitetty kuvassa 2.

Covering Layer

Skirt

Bonding Layer Wrinkles
Kuva 2. Kuitusidoksen rakenne kemiallisessa massassa Nankon ja Ohsawan

mukaan. /7/

Kuvan 2 mukaan sitoutuvat kuidut eivét ole suoraan sidoksissa toisiinsa, vaan kahden
kuidun valille S1-kerrokseen on muodostunut amorfinen fibrilleist4 ja hienoaineesta
koostuva sitova kerros (bonding layer). Jauhatus kasvattaa sitovan kerroksen
paksuutta ja kuitujen vélinen kontakti on parempi mit4d paksumpi sitova kerros on.
Kuitujen pintakerroksessa sidosalueella on havaittavissa ryppyja (wrinkles), jotka

ovat samankaltaisia kuin Pagen mikrokompressiot. Kuivatuksen aikana kuitu kutistuu



ja talloin S1-kerros muodostaa sidoksen reuna-alueella helman (skirt), jossa on
fibrilleistd ja hienoaineesta muodostuva peittdva kerros (covering layer). Helma ja

peittava kerros vahvistavat kuitusidosta merkittavasti. /2, 7/

Wagbergin mukaan kuitujen valista sitoutumista voidaan kuvata kolmella teesilla.
Ensimmaisessd késitellddn molekyylitasolla olevaa sitoutumispinta-alaa kuitujen
valissa. Toinen koostuu molekyylitason  vuorovaikutuksista, kuten
kovalenttisidoksista seka van der Waals —vuorovaikutusenergioista. Kolmas on
puolestaan aikasidonnainen ilmi®, joka tapahtuu kun Kkuitujen pinnat on keskenaan
kontaktissa.Tallaisia ilmi6itad ovat esimerkiksi kuitujen relaksaatio tai vierekkaisten

kuitujen molekyylien tunkeutuminen ja kietoutuminen toisiinsa. /6/

3 KUITUJEN VALISEN ADHEESIOVOIMAN MITTAUS

Kuitujen valisen adheesion mittaaminen on haasteellista. Paperiverkosto muodostuu
kuitujen ja niiden osien sitoutumisesta toisiinsa ja paperin lopullisiin ominaisuuksiin
vaikuttavat kaikki sen komponentit yhdessa. Kuitumateriaali on kuitenkin vaihtelevaa
ja yksittaisten kuituominaisuuksien mittaaminen on hankalaa. Paperin lopullinen
lujuus  muodostuu  yksittdisten  Kkuitujen  lujuudesta,  kuitujen  vélisesta

sitoutumisvoimasta, sitoutumispinta-alasta seké kuitujakaumasta. /1/

3.1  Perinteiset menetelmat ja niiden puutteet kuituadheesion mittauksessa

Perinteisida menetelmi& kuitujen vélisen adheesion tutkimiseen ovat erilaiset paperin
lujuutta testaavat mittaukset, kuten vetolujuus, repdisylujuus seka palstautumislujuus.
Néiden menetelmien heikkous adheesion kannalta johtuu niiden keskittymisesté

kuituverkoston ominaisuuksiin yksittaisen kuidun sitoutumisen sijaan. /2/

Vetolujuus kuvaa suurinta voimaa, jonka paperista tai kartongista leikattu
standardikokoinen liuska kestdd murtumatta, kun siihen kohdistetaan pinnan

suuntainen veto. Vetolujuuteen vaikuttaa yksittaisten kuitujen vahvuuden liséksi



kuituverkoston sitoutuneisuus. Paras vetolujuus saavutetaan lujilla, suorilla kuiduilla,
joilla on lisaksi hyvét sitoutumiskyky. Niskanen et al. ovat tutkineet perinteisia
vetolujuusteorioita ja esittavat, ettei nykyisista teorioista yksikaan saumattomasti
pysty yhdistdmaan sitoutumisastetta tai —lujuutta vetolujuuden mittaustulokseen.
Heidan tutkimuksensa mukaan paperin vetolujuusarvoon ei vaikuta paperissa olevat
yksittéiset makroskooppiset viat vaan pikemmin mikrotason ominaisuudet, kuten

kuituverkoston rakenne. /8, 9/

Repaisylujuus kuvaa tarvittavan tyon maaraa, kun standardikokoista paperia revitaan
poikkisuuntaisesti. Repdisyssd osa kuiduista katkeaa ja osa irtoaa ehjand. Repaisyyn
tarvittava ty0 koostuukin kahdesta osasta: ehjana irronneiden kuitujen irroittamiseen
tarvittavasta tyostda seka voimakkaasti sitoutuneen kuidun katkaisemiseen
tarvittavasta tyostd. Mitattaessa havupuukuitujen repaisylujuutta perinteiselld tavalla
repdisylujuuden arvo kasvaa sitoutumisasteen myo6ta tiettyyn rajaan asti ja
maksimiarvon jélkeen laskee. Tutkimuksissa on havaittu, ettd vahvasti sitoutuneissa
paperilaaduissa suurin 0sa repdisyn vaatimasta energiasta johtuu Kkuitujen
katkeamisesta. Repdisylujuuden arvo ei téll6in kuvaa tarkasti kuitujen

sitoutumislujuutta. /8, 10/

Palstautumislujuus kuvaa sitd tyon méaarad, jolla kartonki tai paperi halkeaa tai
palstautuu, kun vetokuormitus tapahtuu pinnan suuntaisena tai sitd vastaan
kohtisuorassa. Palstautumislujuus voidaan erotella kahteen osaan; kerrosten valiseen
lujuuteen tai kerroksen sisaiseen lujuuteen. Edellisessd néytekappale palstautuu
kahden eri kerroksen vélilla. Jalkimmaisessd puolestaan halkeaminen tapahtuu
heikoimman  kerroksen  sisélld.  Palstautumislujuuteen  vaikuttaa  Kkuitujen
sitoutumiskyky. Lindstrom et al. totesivat tutkimuksessaan, etta palstautumislujuuden
mittauksen perusteella on vaikea arvioida niinkin monimutkaista ominaisuutta kuin
sitoutumislujuus. Heiddn mielestddn z-suuntaisen murtumisvoiman mittaus ei

huomioi kaikkia kuitujen vélisen sitoutumisen yksityiskohtia tarpeeksi hyvin. /8, 11/



3.2  Mikromanipulaatiolaitteisto ja kuituadheesiomittalaitteen

toimintaperiaate

Mikromanipulaatiolla tarkoitetaan tavallisimmin mekaanista vuorovaikutusta
manipulaattorin ja kohteen valilla. Téllaisia vuorovaikutuksia ovat esimerkiksi
kosketus, leikkaus, vetdminen, tyontdminen sek& kohteeseen tarttuminen ja
korvaaminen toisella. Mikromanipulaatioalusta koostuu haptisesta kayttoliittymasta,
tietokoneesta seka pietsoelektrisestd aktuaattorista. Mikromanipulaatiolaitteistolla on

monia erityyppisia sovelluskohteita. Esimerkkeja téllaisista laitteistoista ovat:

- solujen vélisen adheesion mittalaite
- laitteisto ohuiden kalvojen ominaisuuksien tutkimiseen
- kuituadheesiomittalaite seka

- laitteisto, joka tutkii bakteeriperdisen biofilmin ominaisuuksia.

Kuvassa 3 on esitetty mikromanipulaatiolaitteiston pdakomponentit. /12/
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Kuva 3. Mikromanipulaatiolaitteiston paakomponentit. /12/

Yksittaisten kuitujen vetdminen suoritettiin mikromanipulaatiolaitteistoon liitetylla
kuituadheesiomittalaitteella. Laite mittaa kuinka lujasti kuitu on sitoutunut
ympdristoonsa. Laitteisto koostuu mekaanisesta tekok&destd, joka on kytketty
lineaariseen pino-tyyppiseen pietsotoimilaitteeseen (Piezomechanik Piezo-stack 150).
Laitteiston toiminta-alue on 4 x 4 x 4 cm® ja sen asemointitarkkuus on 5 nm.
Pietsoaktuaattoria ohjataan tietokoneen USB-porttiin kytkettavélld ohjaimella. Kuva
4 esittad kuituadheesion mittauksessa kaytetyt kuitupinsetit laitteen sivulta katsottuna.
/12, 13/
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Kuva 4. Mikromanipulaatiolaitteistoon kytketty kuituadheesiomittalaite sivulta.
113/

Mekaaniseen tekokéteen on asennettu kuitupinsetti. Kuitupinsetissa on keraamiset
karjet, jotka on pé&allystetty ohuella silikonikerroksella. Pinsetti on myos kytketty
voima-anturiin (Kyowa LTS-50GA, maks. 500mN), joka mittaa kuidun irtoamiseen
tai katkeamiseen tarvittavan voiman. Pinsettejd ja voima-anturia ohjataan erikseen

tarkoitusta varten suunnitelluilla tietokoneohjelmilla. /13/

Mikromanipulaatiolaitteistoon liitetyllda  kuituadheesiomittalaitteella on etuja
verrattuna perinteiseen adheesiomittaukseen. Silld tutkimus voidaan kohdentaa
erittdin tarkasti yksittdisiin kuituihin kuituverkoston sijaan. Laitetta voidaan ohjata
erittdin tarkasti ja esimerkiksi kuidun vetonopeutta ja vetosuuntaa voidaan sdadell&d
portaattomasti. Liikeradat ovat sulavia eikd nykimista esiinny, koska vetolaitteessa ei
ole erillista vaihteistoa. My0s reaktioaika on selkedsti nopeampi kuin perinteisella
tavalla toteutetuilla laitteilla./13, 14/
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Yksittdisien massakomponenttien ominaisuuksien tutkiminen on helppo jarjestéa
esimerkiksi varjaamélld osa kuiduista ja ndin saadaan selvitettyd niiden
kayttdytyminen erilaisissa seoksissa. Kuituadheesiomittalaitteella saadaan myds
tarkka reaaliaikainen mallinnus tarvittavista katkaisu- ja irrotusvoimista. Laite pystyy
tarkkaan tybhén  ja myos vahaiset voimat  saadaan selville.
Mikromanipulaatiolaitteistoa  voidaan  kdyttdd monenlaisissa  ymparistoissa,
esimerkiksi vaihtelevissa lampotiloissa ja kosteuksissa, silla se koostuu keraamisista

elementeista eika ndin ollen tarvitse voitelua./13/
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4 YKSITTAISKUIDUN ADHEESIOMITTAUKSET

Luotettava adheesiomittaus vaatii kontrolloidun menetelmén kuidun irrottamiseen.
Mikromanipulaatiolaitteistoon yhdistetty kuituadheesiomittalaite mittaa yksittaisen

kuidun irrottamiseen tarvittavan voiman tarkasti.

41  Vetotapahtuma kuituadheesiolaitteella

Kuvassa 5 on esitetty yksittdisen kuidun vetotapahtuma. Kuitupinsettien keraamiset

karjet ovat kuvassa vasemmalla ja paperin reunassa oleva kuitukimppu oikealla.

Kuva 5. Vasemmalla on esitetty asemoinnin jalkeinen kuitupinsettien karkien
sulkeminen ja oikealla yksittdisen kuidun irrottaminen. /13/

Mittaus alkaa Kuitupinsettien asemoinnilla. Pinsetit asemoidaan manuaalisesti
yksittéisen kuidun ympérille. Automaattinen poistotoiminto sulkee pinsetin karjet ja
mekaaninen tekoké&si aloittaa vedon. Kuitua vedetddn tasaisella 0.125 pm/s

nopeudella kunnes se irtoaa arkista. /13/

Kuidun irrottamiseen tarvittava maksimivoima seké laitteiston paikkatiedot lasketaan
ja tallennetaan erillisiin  Excel-tiedostoihin  jokaiselle yksittdiselle kuidulle.
Tarvittavat arvot lasketaan kayttamalla Excel 2007 Visual Basic makroja. Makro
muodostaa kuvaajan, jossa x-akselilla on vedetty matka (um) ja y-akselilla tarvittava

voima (UN) kussakin yksittdisessd pisteessd. Kuidun irrottamiseen tarvittavan tyon
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madra voidaan laskea vetoon tarvittavan voiman ja vedetyn matkan funktiona. Se on

kaytanndssa voimak&ayrén rajoittama pinta-alaintegraali. Kuvassa 6 on esitetty

esimerkki yhden kuidun irrotusdatasta ehjané irronneelle kuidulle. /13/

70000
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30000
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20000
10000

-10000

Kuva 6.

0 100 200 300 400 500
Length pulled
Esimerkki ehjéna irronneen kuidun Excel-laskelmista. Y-akseli nayttaa

voiman mikronewtoneissa ja X-akseli aktuaattorin vetosuuntaisen
akselin kulkeman matkan mikrometreissa.

Mitattu voimakdyra nousee maksimiarvoonsa ja alkaa vahitellen laskea kuidun

alkaessa irrota. Kun kuitu on kokonaan irronnut, voima laskee nollaan.

Maksimivoima talle tyypilliselle néaytteelle on noin 60 mN. Kuvassa 7 on esitetty

samanlainen kuvaaja katkenneelle kuidulle.
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Kuva 7. Esimerkki katkenneen kuidun Excel-laskelmista. Y-akseli nayttaa

voiman mikronewtoneissa ja X-akseli aktuaattorin vetosuuntaisen
akselin kulkeman matkan mikrometreissa.

Kuvasta 7 huomataan, ettd katkenneen kuidun voimakéyrd eroaa selvasti ehjana
irronneen kuidun kayradn verrattuna. Kuidun katketessa voimakayra putoaa nopeasti
nollaan maksimivoiman jélkeen. Katkeamiseen tarvittava maksimivoima on 140 mN.
Vertailtaessa kuvia 6 ja 7 huomataan selva ero. Kuidun katkeamiseen tarvittava
voima on selkeasti suurempi kuin irrottamiseen tarvittava. Hyvin ymparistoonsa

sitoutuneet kuidut yleensa katkeavat ennen irtoamista.

Irronneiden ja katkenneiden kuitujen tilastollinen jakauma laskettiin keratysta
aineistosta. Jakauma ei kuitenkaan ole kovin tarkka, koska ndytemaara oli
suhteellisen pieni. Suuri osa naytteistd katkesi kuitupinsettien puristuskohdasta eiké

niitd huomioitu laskennassa.

4.2 Koepisteet

Adheesiotestausta varten valmistettiin testiarkkeja kemiallisesta massasta. Koepisteet
erosivat toisistaan sellun jauhatusasteen seké kaytetyn méarké&puristusvoiman mukaan.

Kéytetyt koepisteet sekd niiden yleiset testiarvot ovat taulukoituna liitteessa 1.
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Koepisteet erosivat my0ds kosteuden osalta testausolosuhteiden vuoksi, silla
testaamiseen kaytetty huone ei ollut kosteusreguloitu. Taulukossa | on esitetty

koepisteiden kosteudet ja naytemaarat kussakin koepisteessa.

Taulukko I.  Mittaushuoneen  kosteus ja ndytteiden lukumadrd kussakin
koepisteessa.

Koepiste 1 2 3 4
Kosteus, % 30 43 22 42 30 30 42
Néaytemaara| 37 80 42 66 87 8 53

Aikaisemmissa tutkimuksissa on osoitettu, ettd kuitujen katkeaminen paperin
repeytyessd vaihtelee paljon paperityypistd ja jauhatusasteesta riippuen. Pitkalle
jauhetusta massasta tehdyille papereille kuitujen katkeaminen on todennékdistd kun
taas vahan jauhetut kuidut irtoavat helpommin ehjind. Kuitujen sitoutumiskyky siis

vaikuttaa erittdin paljon siihen katkeaako kuitu vai irtoaako se ehjana. /15/

4.3 Tulosten luotettavuus

Mittauksessa tuli esiin huomattavia ongelmia. Testihuone ei ollut kosteusreguloitu,
joten néytteiden kosteus vaihtelu huomattavasti eri koepisteiden valilla. Lisaksi suuri
maara naytteitd mitattiin kayttamalla vaaraa vetoetdisyyden arvoa. Etaisyyttd ei
laskettu todellisesta positiosta vaan laskennassa kaytettiin verrokkimittauksen
etaisyyttd. Mittausohjelmassa ollut komponentti ei toiminut halutulla tavalla ja tdmé
aiheutti virhettd integraalien laskennassa. Virhe huomattiin melko mydhdisessa
vaiheessa ja vaikutti kaikkiin muihin koepisteisiin paitsi Koepiste 2 (H~22%) ja
Koepiste 3 (H~30%). /13/

Liséksi virhettd muodostui vaarasta naytteistystaajuudesta. Referenssindytteen

vetomatka mitattiin kayttaméalla naytteistystaajuutena 200Hz, kun taas noin



17

kolmannes néaytteistd mitattiin vaihtelevalla taajuudella. Virhe havaittiin ja loput
naytteet on mitattu ndytteistystaajuudella 200Hz. /13/

Néytepidike ei myoskaan toiminut suunnitellulla tavalla. Sen pito ei ilmeisesti
riittdnyt ja siksi ndyte lipsui tai kadntyi vetosuunnan mukaisesti. Tasté johtuen tehdyn
tyon maara ei ole pelkastddn kuidun irrottamiseen tarvittava tyd, vaan mukana on
my0s paperin pyorittdmiseen ja hankaamiseen kulunutta energiaa. Ongelmaan saatiin
korjaus asettamalla naytepidikkeeseen kaksipuoleista teippid. Tama ei kuitenkaan
taysin estanyt paperin kdantymistd, jos kuitu oli vinossa paperin siséll& vetosuuntaan
nahden. /13/
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5 TULOKSET

Kuvaajissa esitetddn irronneiden ja katkenneiden kuitujen tilastollista jakaumaa eri
koepisteissd. Y-akselilla on kuvattuna naytteiden méard ja X-akseli kuvaa kahden
perakkéisen voiman valid. Esimerkiksi arvo 30 tarkoittaa valia 20 — 30 mN.
Kuvaajassa punaisella viivalla esitetddn kuinka monta kuitua on irronnut ehjana ja
vihredlld kuinka moni on katkennut eri voimavaleilla kussakin koepisteessd. Kuvassa
8 on esitetty ehjand irronneiden ja katkenneiden kuitujen méaarén koepisteessa 1

kosteuden ollessa 30 ja 43 %.

14

j KP1 H~30% 1 KP1 H~43%
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Kuva 8. Ehjana irronneiden ja katkenneiden kuitujen méaaré koepisteessad 1

ilmankosteuden ollessa noin 30 ja 43 %.

Kuvasta 8 huomataan, ettd kosteuden vaikutus Kkuitujen ehjana irtoamiseen tai
katkeamiseen on véhdinen. Léhes kaikki n&ytteet ovat irronneet alle 120 mN
voimalla. Vastaavasti ehjana irronneiden kuitujen voimat ovat luokkaa 20 — 40 mN
kosteudesta riippumatta. IImankosteuden vaikutus kuitujen katkeamiseen tarvittaviin
voimiin on samankaltainen; lahes kaikki katkenneet kuidut ovat voimavalilla 90 —

130 mN ilmankosteudesta riippumatta.

Kuvassa 9 on esitetty irronneiden ja katkenneiden kuitujen mé&&r& koepisteessa 2

ilmankosteuden ollessa 22 ja 42 %.
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Kuva 9. Ehjana irronneiden ja katkenneiden kuitujen méaara koepisteessa 2
ilmankosteuden ollessa noin 22 ja 42 %.

Kuvasta 9 voidaan péatelld, ettd koepisteessa 2 voimajakaumat muistuttavat
normaalijakaumaa. Kosteuden vaikutus on samankaltainen kuin koepisteessa 1,
ilmankosteudella ei ole juurikaan merkitystd ehjana irrotettujen ja katkenneiden
kuitujen voimajakaumaan. Katkenneiden ja irronneiden kuitujen suhde on l&hes
identtinen kummassakin ilmankosteudessa. Suurin osa ehjané irronneista kuiduista on
voimavélilla 30 — 100 mN ja vastaavasti katkenneiden kuitujen voimavali on 60 —
110 mN.

Kuvassa 10 on esitetty irronneiden ja katkenneiden kuitujen maara koepisteissa 1 ja 3

ilmankosteuden 30 %.
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Kuva 10. Irronneiden ja katkenneiden kuitujen maard koepisteissd 1 ja 3

ilmankosteuden ollessa 30 %.

Koepisteet 1 ja 3 eroavat paaasiallisesti jauhatusasteen eli CSF-arvon (Canadian
Standard Freeness) mukaan. Vertailtaessa nditd koepisteitd huomataan, ettd
jauhatusasteella on vaikutusta irtoamis- ja katkeamisvoimiin. Koepisteessa 1 jauhatus
on viety pidemmaélle (CSF 310ml) ja tarvittavat voimavalit ovat alhaisemmat kuin
koepisteen 3 (CSF 550ml) vastaavat. Myos ehjand irronneiden ja katkenneiden
kuitujen suhde on suurempi alemmalla CSF-arvolla. Katkeamisvoimat ovat
kutakuinkin samat kummallakin jauhatusasteella. Teorian mukaan pidemmaélle viety
jauhatus vaikuttaa siten, ettd kuidut katkeavat helpommin kuin irtoavat, mutta tassa

tapauksessa ja ndin pienelld ndytemaaralla vaitetta ei voida vahvistaa.

Kuvassa 11 on irronneiden ja katkenneiden kuitujen mé&&rd koepisteissd 3 ja 4
ilmankosteuden ollessa vastaavasti 30 ja 42 %.
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Kuva 11. Ehjana irronneiden ja katkenneiden kuitujen mé&&ra koepisteissa 3 ja 4
ilmankosteuden ollessa noin 30 ja 42 %.

Koepisteissa 3 ja 4 on sama jauhatusaste, mutta ne eroavat kéytetyn
markapuristusvoiman osalta; koepisteessd 4 on kaytetty kevennettyd markapuristusta.
Kuvasta 11 huomataan, ettd maérkapuristuksen merkitys voimajakaumaan on
merkittava. Markapuristus edesauttaa vahvojen sisaisten sidosten muodostumisessa,
kun paperia kuivataan. Kuidut katkeavat ja irtoavat huomattavasti matalemmilla
voimilla, kun markapuristus on jatetty kevyeksi. Koepisteessd 6 lahes kaikki kuidut
ovat joko irronneet ehjind tai katkenneet alle 70 mN voimalla, kun taas koepisteessa 3

tarvittava voima on ollut valilla 60 — 160 mN.

6 JOHTOPAATOKSET

Tavoitteena oli tutustua kuitujen véliseen adheesioon ilmiénd ja perehtya
tutkimusaineistoon, joka Kkasitteli yksittdisen kuidun adheesiovoiman mittausta
mikromanipulaatiotekniikan avulla. Pyrkimyksend oli selvittdd mitd etuja talla
menetelmalld saavutetaan perinteisiin adheesiomittauksiin verrattuna. Mittaukset
toteutettiin osana NRT-projektia (Nano Resolution Technology) ja ne on tehty

yhteistydssa Oulun yliopiston kanssa.
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Kuitusidoksen muodostumiseen ja sen voimakkuuteen vaikuttaa monet tekijéat,
esimerkiksi  massatyyppi, massan kasittely esimerkiksi jauhatuksella tai
polyelektrolyyteilld, hienoaineen madra massasulpussa ja prosessiparametrit kuten
markapuristuksen voimakkuus ja kuivausolosuhteet. Massan jauhaminen erityisesti
vaikuttaa sitoutumiskykyyn merkittavasti. Jauhatus lisaa fibrillaatiota, hienoaineen
madrad ja vaikuttaa kuidun turpoamiskykyyn. Kuitujen vélisen adheesion
mittaaminen on kuitenkin haasteellista. Kuituverkoston rakenteeseen ja vahvuuteen
vaikuttavat monet tekijat. Perinteiset tavat kuitujen vélisen sitoutumisen mittaamiseen
kertovat enemman Kkuituverkoston kuin yksittdisen kuidun ominaisuuksista.
Mikromanipulaatiolaitteistoon yhdistetty kuituadheesiomittalaite kertoo yksittdisen

kuidun irrottamiseen tarvittavan voiman.

Valitettavasti alustavat tulokset olivat melko puutteellisia. Kokeissa tuli vastaan
paljon teknisid ongelmia mittalaitteen ja mittaustekniikan osalta. Myosk&én
naytemaara ei ollut riittdvd, jotta voitaisiin tehdd pitdvid johtopaatoksia.
Pienimuotoinen vertailu on mahdollista, mutta tuloksien analysoinnissa tulee kayttaa

harkintaa.

Ehjand irronneiden ja katkenneiden kuitujen suhde ei kuvaa ilmi6té virheettémasti.
Suuri osuus katkenneista kuiduista katkesi kohdasta, jossa kuitupinsetit tarttuivat
kuituun. T&han on luonnollinen selitys. Paperin revityssé reunassa olevat kuidut
yleensa katkeavat jo siind vaiheessa, kun paperia revitddn kasin. Naiden kuitujen
vetdminen tavallisesti johtaa katkeamiseen kohdassa, jossa kuituun kohdistuva paine
on suurimmillaan eli kohdassa, josta kuitupinsetit tarttuvat kKiinni. Koepisteissa 1, 2 ja
3 katkenneiden kuitujen jakauma on laskettu niiden kuitujen perusteella, jotka

katkesivat selkeésti muualta kuin puristuskohdasta.

Mittauksissa kaytettya laitetta voidaan hyodyntdd monessa eri kéayttotarkoituksessa.
Moduuliarkkitehtuuri mahdollistaa erilaisten aktuaattoreiden, sensoreiden ja
tyokalujen kayton ja néin ollen mikromanipulaatioalustaa voidaan hyddyntaa pohjana
monentyyppisissé tutkimuskohteissa. Yksittdisen kuidun vetoprosessi vaatii paljon
aikaa ja keskittymistd. Jokainen kuitu asemoidaan erikseen, jotta veto tapahtuu

kontrolloidusti ja vertailukelpoisesti. Naytemaaran tulisi olla huomattavasti suurempi,
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jotta voitaisiin tehdd kunnollisia johtopaatoksid. Talld kertaa monen koepisteen
tulokset ovat epéluotettavia mittausvirheiden takia.

Tamankaltainen tutkimus on yha lapsenkengisséan, joten on luonnollista etta teknisia

virheita tapahtui. Standardoiduilla tyotavoilla tatd tekniikkaa voidaan hyodyntaa
monenlaisessa tutkimuksessa.
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LITE I Koepisteiden testaustulokset



Liite |

Koepisteiden testitulokset.

1(1)

Taulukko 1. Koepisteet ja niiden testitulokset.

Koepiste 1 2 3 4
Mérkapuristus normaali normaali normaali kevennetty
Canadian 310 440 550 550
standard
freeness, ml
Katkeamispituus, 10333 9170 8140 7706
m
Vetolujuus, 101.3 89.9 79.8 75.6
Nm/g
Tearing 635 811 902 1044
resistance, mN
Puhkaisuindeksi, 7.1 6.7 59 5.8
kPam2/g
Bulkki, cm3/g 1.32 1.39 1.43 1.56
IImanvastus, 170 21 6.5 4.0
Gurley, s/100ml
Sitoutumislujuus, - 546 424 358
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