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Insinboritydssa tutkittin Borealis Polymers Oy:n Borstar PE2-laitokselle asennetun online-
geelianalysaattorin tuloksien vertailukelpoisuutta laadunvalvontalaboratoriossa olevan vas-
taavanlaisen laitteen tuloksiin. Tyon aikana suoritettiin laitteiston validointia ja testiajoja. Sa-
malla laitteiston ja analysaattorien toimintakunto varmistettiin.

Laboratoriossa suoritetuista ajoista otettiin naytteet talteen aiemmin, kun oli suoritettu laa-
dunvalvonta-analyyseja eri tuotteista. Naytteet oli séilytetty naytesakeissa laboratoriotilassa.
Testiajot online-kontissa suoritettiin syyskuun 2019 aikana.

Tuloksista havaittiin, etté online-analysaattorin mittaamat geelien koon mittaustulokset ovat
hieman pienempia laadunvalvontalaboratorion analysaattoriin vastaaviin verrattuna. Toden-
nakdisesti mittaustulosten erot johtuvat kehittyneemmasta valolahteesta online-geelianaly-
saattorissa.

Insinddrity6ssd optimoitiin tuotekohtaiset asetusarvot online-geelianalysaattoriin vastaa-
maan laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin asetusarvoja. TAman tyon perusteella
voidaan aloittaa online-testimittaukset PE2-tuotannon prosessissa.
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The purpose of this thesis was to compare the analysis results between the newly installed
online gel analyzer at Borealis Polymers Oy PE2 plant and the existing similar gel analyzer
in use at the quality control laboratory. The online gel analyzer settings were optimized,
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1 Johdanto

Borealis Polymers Oy on osa kansainvalista Borealis-konsernia. Borealiksen paékonttori
sijaitsee Wienissa Itavallassa, ja silla on toimintaa 120 maassa. Borealis Polymers Oy
sijaitsee Porvoon Kilpilahdessa, Pohjoismaiden suurimmassa oljynjalostuksen ja kemi-
anteollisuuden keskuksessa. Borealiksen tuotantolaitosten kokonaisuus muodostuu
vuosikapasiteeltiltaan 600 kilotonnin suuruisesta krakkerista (eteeni, propeeni ja buta-
dieeni), fenoli- ja aromaatit-laitoksesta, kahdesta polyeteenilaitoksesta, yhdesta polypro-
peenilaitoksesta ja sekoitelaitoksesta. Lisdksi alueella on innovaatiokeskus. Paasovel-
lukset ovat putkituotteet, terdsputken paallystys, pakkaukset seka kaapelituotteet. Inno-
vaatiokeskuksessa tehdaan katalyytti- ja prosessitutkimusta. Innovaatiokeskukseen
kuuluvat katalyyttikoetehdas ja taysin integroidut Borstar PP- ja Borstar PE -koetehtaat.

(1)

Borealis Polymers Oy:n PE2-tuotantolaitokselle asennettiin uusi online-laitteistokokonai-
suus. Laitteet on sijoitettu ilmastoituun tasalampdiseen tarkoitusta varten modifioituun
merikonttiin. Laitteistolla tehddan mittaukset ja laboratorioanalyysit suoraan tuotannon
linjasta. Aiemmin analyysit on tehty laadunvalvontalaboratoriossa tuotantolaitokselta
tuoduista linja- ja kerailynaytteista. Uudella online-laitteistolla on tarkoitus automatisoida
analyyseja tulevaisuudessa, niin etta naytteiden mittaustulokset saadaan mahdollisim-
man lyhyella viiveella. Lahitulevaisuudessa tavoitteena on kayttaa tuloksia myoés erien

luokitteluun.

Muoviteollisuudessa geeli tarkoittaa yleensa muovin laatua heikentavaa loydosta fil-
missa. Geelien lukumaaran, koon seka kontaminaatioiden maaritys tehdaan geelianaly-
saattorilla. Tyossa keskityttiin filmistd kuvattujen geelien ja I6ydésten mittaustulosten
vertailuun laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin ja online-geelianalysaattorin

valilla, seka online-geelianalysaattorin sisddn ajamiseen ja tuotekohtaiseen optimointiin.
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2 PE2-tuotantolaitos

PE2-polyeteenitehtaalla valmistetaan polyeteeniraaka-ainetta jatkuvatoimisessa matala-

paineprosessissa, joka perustuu Borealiksen omaan Borstar PE -teknologiaan. Borstar-

teknologia on kehitetty padaosin Suomessa 1980-luvulta alkaen, ja Porvoon Borstar PE2

-tehdas oli ensimmainen, joka otti teknologian kayttéon. Polyeteenin valmistamiseen

kaytetaan paaraaka-aineena eteenimonomeerid. PE2-laitoksella valmistetaan HDPE-,

MDPE- ja LLDPE-polyeteenia. Eteeni polymeroidaan loop-reaktoreissa ja kaasufaasire-

aktorissa, jonka jalkeen seuraa pelletointi ja siiloihin varastointi. (2.)

Kuvassa 1 on esitelty Borstar-prosessin polymeroinnin vaiheet.
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Kuva 1. Borealiksen Borstar®-prosessin polymeroinnin vaiheet (3).
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3 Polyeteeni ja polymeerit
3.1 Polymeerit

Polymeerit ovat monomeereista koostuvia makromolekyylejad. Monomeerit ovat poly-
meerin pienin rakenneyksikkd. Monomeereja voi olla polymeeriketjuissa satoja tai tuhan-
sia liittyneina toisiinsa. Monomeeri vaatii tietyt olosuhteet polymeroituakseen. Sen pitaa
olla difunktionaalinen, riittavan reaktiivinen, puhdas ja termodynamiikan pitaa sallia mo-
nomeerin polymerisoituminen. Homopolymeerit ovat muodostuneet vain yhdesta mo-
nomeerilajista. Jos polymeereissa on erilaisia monomeereja, sita kutsutaan kopolymee-
riksi. (4, s. 15, 25; 5, s. 29.)

3.2 Verkoittunut, haaroittunut ja silloittunut homopolymeeri

Homopolymeeri voi olla verkoittunut, haaroittunut tai silloittunut. Lineaarinen homopoly-
meeri on yksinkertainen ketju. Kuvassa 2 on havainnollistettu lineaarisen homopolymee-

rin rakenne. (4, s. 25.)

A-A-A-A-A-A , \f

Kuva 2. Lineaarinen homopolymeeri (4, s. 25).

Monomeeriketju voi olla my6s haaroittunut (kuva 3).

& o s
slho o m s B
A-A-A-A-

Kuva 3. Haaroittunut monomeeri (4, s. 25).
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Lineaarisia eli suoria tai haarautuneita polymeeriketjuja sisaltavat muovit ovat
kestomuoveja. Kestomuoveja keskenaan yhdistavéat molekyyliketjut ovat heikkoja sekun-
daarisidoksia. Lammon vaikutuksesta sekundééarisidokset katkeavat helposti, joten kes-
tomuoveja voidaan sulattaa ja muotoilla toistuvasti. Silloittunut homopolymeeri (kuva 4)
on rakenteeltaan verkkomainen, sulamaton ja liukenematon. Kertamuovit ovat tyypilli-
sesti silloittuneita. (4, s. 25; 6, s. 23.)

“A-A-A-A-A-

TR

-J\-A—J\—A—J\-
!

Kuva 4. Silloittunut rakenne (4, s. 26).

Kertamuovit ovat yhdistyneet toisiinsa lujemmilla kemiallisilla sidoksilla ja muodostaneet
kolmiulotteisen verkon, ja eivat ndin ole muokattavissa. Muovien véliset sillat muodostu-

vat suoraan hiili-hiili-sillalla tai jollain muulla kemiallisella sillalla. (4, s.27; 6, s. 24; 7.)

3.3 Polymerointireaktiot

Monomeereissa on kaksois- tai kolmoissidoksia, jotka ensin hajoavat polymerointireak-
tiossa, minka jalkeen monomeerit liittyvat toisiinsa. Paine, lampdtila ja katalyytti ohjaavat
reaktiota. Polymerointireaktiota on kahdenlaisia, polyadditio ja polykondensaatio. Poly-
additiossa monomeerit liittyvat toisiinsa, eika reaktiossa synny sivutuotteita. Valta-
muovit, kuten PE, PP, PS ja PVC, valmistetaan polyadditiolla. Polykondensaatiossa re-
aktiossa lohkeaa pois jokin pienimolekyylinen aine, esimerkiksi vesi. (6, s. 27-28.)
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3.4 Polymeroitumisaste

Molekyyliketjujen koko ja niihin liittyneet ketjut vaikuttavat polymeerien ominaisuuksiin.
Vetolujuus, venyma, iskulujuus ja kimmokerroin kasvavat polymeroitumisasteen lisaan-

tyessa tiettyyn rajaan saakka. (4, s. 33—34.)

3.5 LDPE, LLDPE, MDPE ja HDPE

Polyeteenin paatyypit ovat matalatiheyspolyeteeni LDPE, lineaarinen matalatiheyspoly-
eteeni LLDPE, keskitiheyspolyeteeni MDPE ja korkeatiheyspolyeteeni HDPE. Standar-
dien mukaiset lyhenteet ovat PE-LD, PE-LLD, PE-MD JA PE-HD, mutta koska vanhat

lyhenteet ovat vielad yleisessa kaytossa, niita kaytetaan selvyyden vuoksi.

LDPE:n tiheys on 0,91-0,93 g/cm3. Se on kaytetyin muovityyppi Suomessa. LDPE-mo-
lekyylissa on yleensa paljon sivuhaaroja, joten sen kiteisyysaste ja tiheys ovat pienia.
Kayttokohteena ovat yleensa kalvot, esimerkkind muovikassit, ruokapakkaukset ja kar-
tonkien paallysteet. (8, s. 29-31; 9, s. 21.)

LLDPE:td valmistetaan kopolymeroimalla eteeni buteenin, hekseenin tai okteenin
kanssa. Molekyylien sivuhaarat ovat LDPE:ta lyhyempia ja niitd on véhemman. LLDPE
on hieman sitkeampaa ja silla on parempi lujuus. Siitd valmistetaan myds kalvoja, kuten
LDPE:sté. (8, s. 31; 9, s. 22.)

MDPE on tiheydeltaan 0,93-0,94 g/cm?3. Sita kaytetaan raaka-aineena vahvojen kalvo-

jen valmistamiseen ja puhallusmuovaukseen. (8, s. 31.)

HDPE on tiheydeltaan 0,94-0,97 g/cm®. HDPE-molekyyleissa on vahan lyhyita sivuhaa-
roja, minka vuoksi se kykenee jarjestadytymaan tihedrakenteiseksi. Sitd valmistetaan
raaka-aineeksi putkiin, puhallusmuovattuihin tuotteisiin, kalvoihin ja ruiskuvalettuihin
tuotteisiin. (8, s. 36-37; 9, s. 24-25.)
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4 Muovin valmistukseen liittyvia kasitteita ja termeja
4.1 Bimodaalinen polyeteeni

Bimodaaliset polymeerit polymeroidaan tyypillisesti kahdessa eri reaktorissa, joissa toi-
sessa luodaan lyhyet molekyyliketjut ja toisessa pidemmaét molekyyliketjut. Moolimassa-
jakaumassa on néin ollen kaksi huippua (kuva 5). Pitkat ketjut tuovat lujuutta ja kesta-
vyytta, lyhyet ketjut auttavat tyostettavyydessa. (8, s. 34-35; 10, s. 119.)

Types AND BASICS OF POLYETHYLENE

Al
Weight percent High MW copolymer

fraction for tie chains
for improved ESCR,
Low MW homaopolymer impact, burst, slow
fraction for stlffner;f. / crack growth

and processability  ssf

Comonomer
content {(witis)

MO W,

Figure 4.10 Molecular weight distribution of Z-N catalyzed bimodal HDPE resin [1].

Kuva 5. Bimodaalisen korkeatiheyspolyeteenin kaksi molekyylimassahuippua (10, s. 119).

4.2 Ziegler-Natta-katalyytti

1950-luvulla Karl Ziegler havaitsi, etta kun organometallinen katalyytti valmistettiin yh-
distelemalla alkuaineryhmien I-lll metalleja ja siirtymametalleja ryhmista IV=VIII, eteenia
pystyttiin polymeroimaan alhaisemmassa lampdtilassa ja paineessa. Taman tyyppisella
katalyytilla saatiin valmistettua lineaarista, korkeakiteistd polymeerid, HDPE:t4. (11, s.
175.)
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4.3 Sulaindeksi (Melt Flow Rate, MFR)

Sulan muovin reologia eli virtaus- ja muodonmuutosoppi on monimutkaisempaa kuin
muilla nesteilla, joilla leikkausviskositeetti on vakio. Kun polymeerisulan leikkausnopeus
kasvaa, alenee sulaviskositeetti, eli tapahtuu leikkausohenemista. Muovin sulavisko-

siteettiin vaikuttaa lampdétila, leikkausnopeus, muovin rakenne ja koostumus. (6, s. 192.)

Sulaindeksiluku, sulamassavirta MFR (Melt Flow Rate) kuvaa moolimassan suuruus-
luokkaa, ja kertoo tuotteen muokattavuudesta ja lopputuotteen lujuudesta. Sulaindeksi
mittaa sulaviskositeettia. Sulaindeksiluvun mittauksessa saadaan polymeerisulan juok-

sevuus, joka voidaan mitata grammoina kymmenta minuuttia kohti. (6, s. 192-194.)

4.4 Lisdaineet

Muovien valmistuksessa kaytetaan erilaisia lisdaineita. Lisaaineet voivat olla lujite-,
tayte- ja apuaineita. Stabilointiaineista antioksidantit estavat muovin hapettumista. Ha-
pettuminen voi aiheuttaa geeleja (luku 5), muutoksia molekyylipainojakaumaan tai vari-
muutoksia. Antioksidantit estavat hapen tai peroksidien aiheuttamia reaktioita. Antioksi-
danttien maara muovissa on pieni. Antiblock-aineet karhentavat kalvon pintaa, slipit va-
hentavat kitkaa, antistaatit purkavat varaukset muovien pinnasta, antifog-aineet vaikut-
tavat pintajannitykseen ja voiteluaineet alentavat sulan viskositeettid. Masterbatch-lisa-
aineissa on pigmenttia tai muuta apuainetta, jotka sekoitetaan carrier-materiaaliin. (4, s.
118-125; 8, s. 206-210.)

5 Geelit

5.1 Geelien maarittely

Muoviteollisuudessa geelit maaritellaan yleensa pieniksi, pyorean tai soikean muotoisiksi
l6ydoksiksi filmissa. Geeleja voivat olla variltaan ymparoéivasta muovimatriisista poikkea-

vat I6ydokset, kontaminaatiot tai silloittuneet polymeerikertymaét. Geeli voi viitata yleisesti
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mihin tahansa filmin laatua heikentavaan loydokseen. Geelia voi myds kuvata 10y-
dokseksi, mika aiheuttaa nakyvan muutoksen filmin pinnassa. (12, s. 837; 13; 14, s. 2;
15, s. 288.)

Chris Rauwenthaal (12, s. 837) luokittelee geelit pieniksi pallomaisiksi kertymiksi tai hiuk-
kasiksi, joilla on selkedasti erotettavat rajat. Geeli on periaatteessa samaa materiaalia ja
saman varista kuin ymparilla oleva muovimatriisi (kuva 6). Kontaminaatio poikkeaa usein
variltddn ympardivasta materiaalista. Ruskea vari saattaa kertoa 16ydoksen hapettumi-
sesta (kuva 7). Rauwenthaal (12, s. 837,846) erotteleekin varjaytyneet |6yddkset omaksi

ryhmakseen erotukseksi geeleista.

B R

Kuva 6. Valoa lapéiseva ja taittava geeli HDPE filmissa (12, s. 837).

Ruskea, keltainen tai musta vari kertoo yleensa polymeerin hapettumisen asteesta. Mus-
tat [0ydokset saattavat osoittautua hiiltyneeksi polyeteeniksi. (15, s. 294; 16, s. 7.)

Kuva 7. Kaksi kellertdvanruskeaa loydésta HDPE-filmisséa (12, s.838).
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Geelityypit voidaan luokitella esimerkiksi seuraavalla tavalla:

. toisiinsa kietoutuneet, esimerkiksi korkean molekyylimassan omaavat se-
koittumattomat polymeeriketjut, mutta jotka eivat kuitenkaan ole silloittu-
neita

o hapettumisen vuoksi silloittuneet geelit

. runsaasti hapettuneet geelit, joissa on mustia pienia hiukkasia

. sulamaton aines tai kiinteat polymeeripaakut filmissa

o dispersoitumattomat lisdainepaakut, kuten masterbatch-agglomeraatit

. muovi, jonka kontaminaatiot on aiheuttanut metalli, kuidut, puu tai lika (10,
s.348; 13; 14, s. 12; 16, s. 8).

Kuvassa 8 on esimerkkina l6ydoksia PE-filmista.

(a) (b)

(9] (d)

Kuva 8. Erityyppisia geeleja PE-kalvossa. a) hapettunut ja silloittunut geeli, b) hiiltynyt 16ydos,
c¢) kontaminaatio ja d) kuitu (10, s. 349).
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10

Yleisimmat geelityypit ovat silloittuneita polymeereja tai korkean molekyylimassan omaa-
via polymeereja, jotka kayttaytyvat kuten silloittuneet polymeerit. Taméan tyyppisilla gee-
leill& on erilainen molekyylipainojakauma ymparéivadn muovimatriisiin verrattuna. Silloit-
tumattomien polymeerien korkea molekyylimassa saattaa johtua polymeerin pidem-
masta molekyyliketjusta, tai joskus polymeerit saattavat myds kietoutua toisiinsa. Mole-
kyyliketjujen silloittuminen johtuu tyypillisesti hapettumisesta. Joskus hapettuminen voi
aiheuttaa varimuutoksia geelissa. Silloittuneet partikkelit eivat sula lampdtasomikroskoo-
pilla (HSM) tehdyilla analyyseilla. Korkean molekyylimassan polymeereilla toisiinsa kie-
toutuneet molekyyliketjut sulavat lampdtasomikroskoopissa. Jaahdyttydan ne kiteytyvat
nopeammin kuin ymparéiva aines muodostuen jalleen geeleiksi. Joskus geeli voi myos
olla prosessissa sulamatonta raaka-ainetta. Taman tyyppiset geelit sulavat lampéta-
somikroskoopissa, mutta eivat endd muodostu geeleiksi kiteytyessadan uudestaan. HSM
ja mikroskopia ovat paras tapa tutkia geelien ominaisuuksia ja kokoa (kuva 9). (12, s.
839; 14, s. 12-13))
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Kuva 9. LOydosten analysointia mikroskoopilla (17).

Geelit eivat ole useinkaan saanndllisen pallomaisia, vaan erottuvat filmista soikeina pul-
listumina. Soikeus johtuu siitd, ettd ne venyvat ekstruusiovirran suuntaisesti. Linssimai-
sen pinnan muodon vuoksi valo taittuu geelin pinnasta poispdin, ja tata ominaisuutta
voidaan hyotdyntaa geelien mittauksissa valoa lapaisevisséa geeleissa. (10, s. 348; 16, s.
3.)
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5.2 Geelien muodostuminen ja vaikutukset

Geeleja saattaa muodostua korkean molekyylimassan polymeereista, kuumuuden ai-
heuttamasta silloittumisesta, lisdaineiden kasautumisesta, hienojakeisesta polysta (liite
1), katalyyttijaamista tai kontaminaatioista. Korkean molekyylimassan polymeerikertymat
eivat valttamatta heikenna tuotteen laatua, mutta aiheuttavat kuitenkin esteettisia hait-
toja. Kontaminaatioiden aiheuttamat geelit puolestaan voivat aiheuttaa heikkoja kohtia

putkituotteisiin ja repeytymia filmiin. (16, s. 5; 18.)

On tarkeaa selvittaa, ovatko geelit jo itse raaka-aineessa vai ovatko ne syntyneet tyds-
toévaiheessa ekstruuderissa. Ekstruuderissa syntyneitd geeleja kutsutaan E-geeleiksi ja
polymeroinnissa syntyneita geeleja puolestaan P-geeleiksi. (12, s. 839.)

P-geeleja syntyy polymeerin ylikuumentuessa reaktorin vipymakohdissa. P-geelit voivat
olla myds bimodaalisessa prosessissa syntyneita korkean molekyylimassan kertymia.
Olosuhteet polymeerireaktorissa ovat ensiarvoisen tarkeitd geelien syntymisen eh-
kaisyssa. Reaktorin lampdtila, vedyn ja komonomeerin lisays ovat kriittisia parametreja,
jotka ohjaavat tuotteen sulaindeksia. Jos sulaindeksi alenee tietyn rajan alle johtuen
edella mainittujen parametrien heilahteluista, voi syntya korkeamman molekyylipainon
polymeereja, jotka eivat sula ekstruuderissa ja ilmenevat geeleina. Jos samassa reakto-
rissa valmistetaan eri molekyylipainoisia tuotteita perakkain, on puhdistaminen tuottei-
den vaihdon vélissa ensiarvoista. Polymeroinnissa syntyvilla makroradikaaleilla on tai-
pumus joskus haaroittua ja geeliytya. L&mmon, tydston, hapen tai valon vaikutuksesta
VOi syntya reaktioita polymeerin paaketjuun vapaiden radikaalien lasna ollessa. Taman
ilmion vaikutuksia kuvattaessa filmissa syntyviin geeleihin kaytetaan termeja kalansiima
tai sulamaton aines. Kalansilma kuvaa valoa lapaisevaa geelid, jossa on musta piste.
Nykyisissa raaka-aineen tuotantoprosesseissa hapen vaikutukset on saatu melko hyvin
eliminoitua, joten silloittumista harvemmin tapahtuu raaka-aineprosessissa. (12, s. 839;
16, s. 6-7; 18; 19.)

E-geeleja saattaa syntya tuotannon ekstruuderissa tai tydstoekstruuderissa korkeissa
[Ampdtiloissa tai niitd voi muodostua, kun ekstruuderin vipymaaika on pitk&. Ekstruu-

deriin voi jA&da kuolleita kohtia, missé virtausta ei tapahdu. Naissa kohdissa voi syntya
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E-geeleja. Ruuvin ja suuttimen oikea mitoitus estda kuolleiden kohtien syntymisen. Pro-
sessin aikana jaamid matalamolekyylipainoisista polymeereistd, lisdaineista ja hajoamis-
tuotteista voi kerdantya suuttimeen tai ekstruuderiin. Antioksidanttia lisdtaan usein esta-
maan hapettumista. (12, s. 839; 16, s. 7; 18; 19.)

Polyeteeni on lampoéherkkaa. Altistuminen korkealle lammdlle hapen vaikutuksen alai-
sena tarpeeksi pitkalla aikavalilla voi aiheuttaa polymeeriketjujen katkeamisen ja tuot-
teen hajoamisen. Korkeammassa paineessa valmistettu LDPE on lammon vaikutuksille
vahemman herkkaa. Ekstruuderissa hajoaminen normaaleissa prosessiolosuhteissa voi
alkaa muutaman tunnin tai vasta muutamaan pdaivan kuluttua. Jotkut LLDPE-tuotteet
ovat herkempia lammolle ja hajoamiselle, joissain olosuhteissa hajoamisaika voi olla ly-

hyimmillaan vain 15 minuuttia. (10, s. 348; 16, s. 5.)

Geelien vahentamiseksi voi tehd& esimerkiksi seuraavia toimenpiteita:

° tasaiset olosuhteet reaktorissa
. riittdva typen maara prosessissa
. suojaus UV-séteilylta

. riittdva annostelu ja lisdaineiden sekoitus

Geelien ilmaantuessa ekstruuderin sylinterin lampdtilaa ja residenssiaikaa voidaan saa-
taa paremman homogeenisyyden saavuttamiseksi. Kuvassa 10 on esimerkki vianmaa-
ritykseen luodusta kaaviosta. (10, s. 348; 12, s. 839-840; 14, s. 2; 19.)
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Gel problem
Measure P-gels in incoming resin No i ; §
Use SPC to analyze data. i E:;el;e:;r;tsrzlp;pher bring P-gels
Problem solved Are P-gels in statistical control? ¥
/
Yes Yes i Yes No ¢
Can resin supplier | Yes ) Change resin or change
reduce P-gel level? Is average P-gel level too high? |« resin supplier

Nol No#

" Yes
Change resin Are stock temperatures too high? > GP to flow chart for
Change resin supplier high melt temperature
Use elongational dispersive No
mixing device(s)
Use 3D random metal fiber ] : Yes Reduce residence times by:
filter Are the residence times too long? > Increasing throughput

Reducing adaptor/die volume
Eliminate dead spots, dents,

N ¢ Reducing screw volume
o

Improve stabilizer package No Does the material have sufficient scratches, etc.
Change material < thermal stability to be extruded?
Change to other process (check induction time)
Yes * oo )
Apply low friction coating
Eliminate contamination | i Contamination in the material? Lewiiction:ainfce deatment
Use self-wiping extruder
No & Change compound, for instance
Yes | add fluoroelastomer in combination
Material building up on screw or with antioxidant additives
other surfaces (plate-out)? Change compounding procedure

Kuva 10. Vuokaavio geeliongelmien vianmaaritykseen ja geelien syntymisen ehkaisyyn (12, s.
836).

6 OCS-laitteisto

Filmin ajoon online-kontissa seké laboratoriossa kaytetdan OCS-geelianalysaattoria, jo-
hon kuuluu muovintydstoekstruuderi (V4; ruuvi 25/25D, 3:1), MFA 200 -vetolaite, jaéh-
dyttajat ja FSA 100 -analysaattori (kuva 11).
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Online-ndytehopperi

l

Jaahdytystelat

Kalvorulla

/

@)

Vetolaite Ekstruuderi

Kuva 11. Ekstruuderi 25/25D, MFA 200 -vetolaite, jadhdyttajat, FSA 100 -analysaattori (20).
6.1 Ekstruuderi

Ekstruuderissa (kuva 11) ruuvi tyontaa lampovastusten aiheuttaman lammon ja kitkan
vaikutuksesta sulavia pelletteja suuttimen lapi filmiksi vetolaitteelle, jonka teloilla sula-
massa kiteytyy uudelleen. Pelletit sy6tetaan ekstruuderiin sy6ttosailion eli online-nayte-
hopperin kautta. Sielté pelletit valuvat painovoiman vaikutuksesta sylinteriin. Sylinterissa
on ruuvi (kuva 12), jonka ruuvikanava on syo6ttévyohykkeeltéd levedmpi, mutta kapenee
kompressiovyohykkelle ja viela edelleen sekoitusvythykkeelle mentdesséa. Suuttimelle
tullessa muovi on sulanut ja sekoittunut. Suuttimessa filmi saa muodon, ja se kiteytyy

telalle mentaessa. (12, s. 15.)

Bt Semi—
SR

Feed section Compression Metering section 1
4—’ > | < -

- >

Kuva 12. Ekstruuderin ruuvi (12, s. 15).
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Ekstruuderissa on viisi lampétilavyohyketta syottdalueelta sylinterin suuntaisesti suultti-
melle saakka. Lampdtilat on sdadetty tuotekohtaisesti. Korkean sulaindeksin tuotteet
vaativat korkeammat sulamislampdtilat kuin matalan sulaindeksin tuotteet. Muita mit-
taussuureita ovat ruuvin kierrosnopeus, vaanto ja sulapaine ekstruuderissa. Parametrit
nakyvat ekstruuderin ndytdéssd numeerisesti ja graafisesti. Parametreja tarkkailemalla
voi seurata ekstruusion kulkua. Esimerkiksi painekayrasta voi seurata koska tuote on
vaihtunut ekstruuderissa. Paineen nousu korkeaksi voi myos tarkoittaa, etta lampétila-
parametrit on saadetty liian mataliksi. Jaahdytys suoritetaan jaahdytyslaitteistolla. (21;
22.)

6.2 Vetolaite

Vetolaitteessa (kuva 11) filmi puristuu suuttimen muodon mukaan filmiksi pydriville jaah-
dytysteloille. Telat (kuva 13) on sdadetty harmonisoidussa menetelmassa maariteltyyn
l[Aampdtilaan tuotekohtaisesti. Kiteytyminen alkaa heti sulamassan saavuttua ilmaan ja
jatkuu telan pinnalla. Telan lampédtila vaikuttaa kiteytymiseen ja siten myés filmin sameu-
teen. Telan vaara lampdtila saattaa aiheuttaa kuviointia filmissa, mika vaikuttaa filmin
kirkkauteen ja mittaustuloksiin. Lisaksi telalle on asennettu paineilmalla toimiva puhallin.
Sen pitaéa olla saadetty juuri oikeaan asentoon, jotta kiteytyminen tapahtuu oikein. Jos
puhallin on vaarassa asennossa, filmiin saattaa syntya ryppyja. Jos puhallin on suun-
nattu liikaa suuttimen suuntaan, suuttimessa saattaa tapahtua hapettumista, mika ai-
heuttaa silloittumista ja saattaa nain synnyttaa geeleja. Telojen seké ekstruuderin |am-
poétilat on harmonisoitu menetelméassa, mutta ekstruuderin kierrosnopeutta voi optimoida
tuoton saatamiseksi. Telojen kierrosnopeutta muuttamalla saadaan filmi saadettya oi-
kean paksuiseksi. Tuoton ja filmin paksuuden pitda olla toistettavuuden vuoksi vakiot.
(21; 22.)
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Kuva 13. Vetolaitteen jadhdytystelat ja niiden ylapuolelle sijoitettu puhallin (17).

Kiteydyttyaan teloilla filmi ajetaan CCD-kameran (kuva 14) ja sita vastaan kohtisuorassa
olevan valolahteen valista (kuva 14). Kamera kuvaa geelit ja kontaminaatiot filmista. (17;
21.)

Vetolaitteen kamera ja valolahde

Fe —— Valolahde

Kamera

Kuva 14. Vetolaitteen kamerayksikko ja vastakkaiselle puolelle sijoitettu valolédhde (17).
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Tela naarmuuntuu helposti ja naarmut vaikuttavat mittaustuloksiin. Laadunvalvontalabo-
ratoriossa on tehty lampotilatesteja. Testeissa havaittiin (lite 2), etta telan lampdétilaa
nostettaessa ohjelma tulkitsi telan naarmuja I0ydoksiksi, varsinkin kirkkaiden filmilaatu-
jen kohdalla. Kun telalamp6é nostettiin liian korkeaksi, filmi alkoi hajota 16yddsten ympéa-
rilta. Telan [ampdtila vaikuttaa kalvon kiteytymiseen ja filmin sameuteen. Telojen lampo-
tilat on harmonisoitu tuotekohtaisesti.

FSA 100 on filmin pinnan tutkimiseen soveltuva analysaattori. Korkearesoluutioinen
CCD-viivakamera (kuva 15) kuvaa filmin pintaa, ja filmin vastakkaisella puolella on LED-
valolahde. Laadunvalvontalaboratoriossa vastaavissa laitteissa on ollut kaytdéssa halo-

geenilamppu.

Area Sensor Line Sensor

=

\ /\
\

[BlFET [T

Kuva 15. Pinta-alasensori ja viivasensori (23).

Viivakamera ottaa kuvan yhden pikselin levyisesta viivamaisesta pikselijonosta poikittain
filmi& vasten. Analysaattori yhdistelee kuvaa viivakameran kuvaamasta pikselijonosta
kayttden gray value -arvojen vaihtelua valilla 0 (musta) — 255 (valkoinen). Geeli aiheuttaa
filmin pinnassa muodonmuutoksen. Muodonmuutos hajottaa valolahteen tuottaman va-
lon poispain kamerasta, ja kamera ei havaitse valonsadetta (kuval6). Nain syntyy
tumma kohta filmiin. Tummia kohtia syntyy myos, jos valo ei lapéaise filmia, esimerkiksi,

jos kysymyksessé on kontaminaatio. (17; 21.)

metropolia.fi WM etropolia



18

. Camers

Dimstuirizec s
—-./.-———-..‘\--— e
--‘\"_-/.—__ Qe S

g S

Nl raticers

o

Kuva 16. Valon taittuminen geelissa (17).

Kun filmissé ei ole geeleja tai kontaminaatioita, valo lapaisee filmin kokonaan. Silloin
lapaisevyys on 100 %. Kun filmissé on virhe, geeli tai kontaminaatio, valon lapaisevyys
putoaa kyseisissa pikseleissa tietyn rajan (%) alapuolelle. Niista pikseleista, joiden valon
l[&paisy on prosentuaalisesti riittdvan pieni, muodostuu kuva, josta ndkee geelin tai kon-
taminaation muodon. Kameralle on maaritetty kaksi herkkyysaluetta gray value -arvojen
mukaan, toinen geeleille, toinen kontaminaatioille. Geelien herkkyysalue on hieman kor-
keampi, koska ne lapaisevat valoa enemman kuin kontaminaatiot. F+1 eli kuidut ja ep&-
homogeenisuudet mitataan pituuden suhteen. Kameran kuvan tarkkuutta, heijastumi-
sesta aiheutuvaa muotovirhettd voi tutkia vertaamalla mikroskoopilla samasta geelista

otettuun kuvaan. (17; 21.)

Tuloksiin vaikuttavat

e kalvon paksuus

lampaotilaprofiili

e jadhdytystelan lampdtila ja kunto

e sulapaine ekstruuderissa

e ruuvin mitoitus

¢ laitteen puhtaus (ekstruuderi, suutin, telat)
¢ ilmaharjan kaytto ja asento

e kalvon kireys

e tuotteen epdhomogeenisuus.

Luonnollisesti my6s tuotteen puhtaus vaikuttaa tuloksiin. Jos mitattava raaka-aine ei ole
ehtinyt kokonaan vaihtua ekstruuderissa, tai sekaan on paatynyt esimerkiksi sinne kuu-

lumatonta ainesta, tulokset ovat poikkeavia. (17.)
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Lopuksi filmi kerataan rullalle. Filmin kireytta voi sdadellda. Jos filmi on esimerkiksi liian

l6ysalla, filmi saattaa alkaa varista.

6.3 Pellettigeometria-analysaattori

Liséksi online-kontissa on (PA66, PS-25C, PSSD) pellettigeometria- ja kontaminaa-

tiolaite varimittarilla (kuva 17).

Nayttensyottod

Pellet Analyser PAbb(P':-?l( + PSSD)

Kuva 17. Analysaattorilaitteisto pellettigeometrian, kontaminaatioiden, seka vérin mittaukseen
(20).

Pellettigeometria on analyysi pellettien muodosta ja muotoon liittyvien mahdollisten vir-
heiden analysoinnista. Kontaminaatiot ovat varivirheita pelleteissa. Varimittarilla mita-

taan keltaisuusindeksi. (22.)

Kuvasta 18 nékee, miten pellettigeometria-analysaattori luokittelee I16ydokset.

PSSD:
- Xe ¥
Angél hai‘r Pellet miss;:ut long Tailed

Kuva 18. Pellettigeometria (20).

metropolia.fi ﬂrMetropolia



20

Kuvassa 19 nakee esimerkkind kameran kuvaamia kontaminaatioita.

PS25C (pellet scan contamination)

1. Dark defects: tummat-mustat [0ydokset sy E ’ ‘
LI

2. Discoloured: keltaisen-ruskean séavyiset |I6yddkset (~hapettumat)
3. Other defects: kaikki loput I16yddkset, joita ei luokitella dark defects tai discoloure

Kuva 19. Tummat, ruskeat ja muut [6ydokset (20).

7 OCS-mittaukset
7.1 Geelien ja kontaminaatioiden luokittelu OCS-mittauksissa

Mittaustuloksien vertailussa kaytetyt online-geelianalysaattori ja laadunvalvontalabora-
torion geelianalysaattori ovat Optical Control Systems GmbH:n (OCS) valmistamia. Loy-
dosten luokittelutapoja voi olla erilaisia, mutta OCS-mittauksissa l16ydokset luokitellaan

kolmeen eri luokkaan:

o geelit
. kontaminaatiot

° F+I (Fibers and Inhomogenities) (17).

Geeli luokitellaan myds OCS-mittauksissa moolimassaltaan suuremmaksi polymeeri-
kasautumaksi, jonka sulaindeksi on muuhun néaytteeseen nahden suurempi, mutta ei

eroa variltdan ymparoivasta matriisisista, eli ei ole kontaminaatio. (12, s. 837; 17; 21).
Liséksi geelit jaetaan neljaan eri kokoluokkaan:

° 100-299 ym
e 300-599 pm
. 600—1000 pym
. >1 000 um
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Kontaminaatiot maaritellaan virheiksi, jotka poikkeavat kalvon vérista. Kontaminaatiot |&-

paisevat valoa heikosti. (17; 21.)

Jos I6ydoksen muotokerroin eli shape factor -arvo on yli maaritellyn rajan, geeli luokitel-
laan luokkaan F+I (Fibers and Inhomogenities). Muotokertoimesta l6ytyy lisda tietoa
edempéana. F+l ilmoitetaan mittaustuloksissa valilla yhteisnimella Others. Kuidut ovat pit-
kia ja ohuita virheitd, jotka ovat suuntautuneet ekstruusiovirran mukaisesti. Kuidut
(kuva20) ohjelma luokittelee pituuden mukaan. Epahomogeeniset 16yddkset ovat niin
sanottuja V:n muotoisia virheitd pienella alueella, mika tarkoittaa, etta tuotteessa on su-

laindeksieroja. Niista kaytetdan joskus nimitysta nuolenkéarki (kuva 20). (17; 21.)

Defect size [um] 825 9 700 28
Position [m] 0.063/0.069 10.313/0.014
Defect type F+l F+l

Kuva 20. Nuolenkarki vasemmalla ja oikealla tyypillinen kuitu.

Ohjelma erottelee geelit ja kontaminaatiot pikselien herkkyysalueiden mukaan. Geelien
herkkyysraja on korkeampi, koska ne lapaisevét valoa enemman kuin kontaminaatiot.
Kuvassa 21 nahdaéan kuinka ohjelma kuvaa herkkyysalueiden pikselit valon lapaisevyy-
den perusteella eri varisina. Vihrea vari kertoo I0ydoksen luokittelusta geeliksi ja jos si-
nisen maara ylittaa tietyn rajan, 16ydos luokitellaan kontaminaatioksi. (17; 21.)
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1325 27
10.255/0.074
F+l

©X powsen el

Kuva 21. Pitkulainen kuitu. Kuva herkkyysalueita kuvaavista vareista.

Kuvassa 22 on esimerkki analysaattorin ottamista kuvista. Kuvan mittaustuloksista voi
havaita, miten 16yddkset luokitellaan geeleiksi tai luokkaan F+I muotokertoimen mukaan.

Jos muotokertoimen arvo ylittaa tietyn rajan, [16ydos luokitellaan F+I:ksi.

Owfect saw | 173
Poston =| oM I
e 1 Sy G

Owfoct siew v 200
Pt -
Owhect e

Kuva 22. Kuvan léydokset ohjelma luokittelee luokkiin geelit ja F+1 muotokertoimen avulla.
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7.2 Muotokerroin eli shape factor

Ohjelma lajittelee I6ydoksia kayttaen shape factor -kaavaa (21).

Defect circumference?
Shape factor = D
4xmxDefect area

Defect circumference on I6yddksen ymparysmitta, joka lasketaan kaavalla 21r. Defect
area on loydoksen ala, joka lasketaan Tir?. Jos kysymyksessa on ympyra, tulokseksi
saadaan 1.

(2xmxT)? (2xmxT1)? AxmT?xr?
Shape factor = = = =1(2)
4xmxDefect area  AXTXTXTZ  4AXTXTXT2

Mittauksia tehdessa on huomattu, etta valon taittumisesta johtuen geelin muoto ei pik-
seleind kuvattuna vastaa taysin todellisuutta. Loydosten sisélle jaa kohtia, joissa pikselin
gray value -arvo on liian pieni, etté laite tunnistaisi ne geeliin kuuluviksi pikseleiksi. Nain
ollen 16ydoksen muotokerroin saattaa saada joskus liian suuria arvoja. Kuvassa 23 na-
kee, ettéd shape factorin saama arvo on lilan suuri (2,67). Koska geeli on lahes ympyran
muotoinen, shape factor -arvon pitéisi olla lahempéana yhta.

Picture details
1 Picture Data
s DY _ S | pate 4/18/2019
e e Time 8:28:16 AM
- - . . gz;\ IenIaDth 0.0150 [m]
o T ect :
375 fuml * % Diameter 375 [um)
Gel x5 : . 4 . Defect e " o
¢ > L S E Man. defect type el
2 B oy Shape factor 2.67
Shape: 2 3 0 Shape factor 2.67
S Total elements 1
Py y E Bright elements 0
L A Min. transparency 9,19 [%]
e SR - el @ Transparency 15.64 [%]
; 3 it Gradient 57.14 [9%]
. v ¥ s - Max. pos. deviation 0
i - © pos. deviation 0
. d 2 : Pixel-Pixel pos. deviation 0
¥ e Pixels Level 1 dark 110
o . Pixels Level 2 dark 1
X | s Level 1 briaht 0
Defect size [um] 375 1 | 5 B |G S
Ly : % { Width 300 [um
Position [m] 0.015/0.036 ‘ Minimum X position 0.0361 [m]
Maximum X position  0.0364 [m]
Defect type Gel @ X position 0.0362 [m]

Kuva 23. Geelin shape factor -arvo on 2,67, vaikka geeli on lahempéana ympyréan muotoa.
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7.3 Loydosten koon laskeminen

Circle-menetelma on paranneltu mittaustapa mitata geelien oikeaa kokoa. Aiemmin gee-
lien ja kontaminaatioiden koot maariteltiin 16ydoksen pisimman dimension mukaan,
mutta uusi tapa kertoo geelien koon tarkemmin. Circle-menetelma mittaa pikseleiden

maaran ja muuntaa sen ympyran muotoon. Ympyrastéa lasketaan halkaisija, joka maarit-

telee 16yddksen koon. Pienin mitattava koko on 100 um. (17.)

Kuva 24. Circle-menetelmalla pikselit muodostavat kuvasta ympyran (17).

8 OLPA-kontin kayttéénotto

PE-tuotantolaitokselle asennettiin uudet online-laitteet parantamaan tuotteiden laadun
seurantaa ja nopeuttamaan prosessin ohjausta. Laitteet on asennettu modifioituun me-
rikonttiin tuotannon siirtolinjojen valittémaan laheisyyteen. Laitteisiin kuuluu OCS-gee-
lianalysaattori, joka koostuu ekstruuderista ja tela- ja vetolaitteesta. OLPA-konttiin on
asennettu myos PA66-analysaattori pellettigeometrian ja kontaminaatioiden analysointia
varten. Varimittarilla voidaan mitata seka I*/a*/b*-arvoja etta keltaisuusindeksia. PTS-
jarjestelman avulla naytteet otetaan automaattisesti naytteenottimilla, jotka on asennettu
siirtolinjoihin. Laitteisto mittaa naytteet ja mittaustulokset saadaan nopeasti tuotannon
ohjaukseen. PTS-jarjestelman avulla naytteita voidaan kerata kontissa sijaitsevaan nayt-
teenottosailioon, jotta niista voitaisiin tehda analyysit laboratoriossa tarvittaessa. Toinen
vastaavanlainen naytesailid kontissa mahdollistaa SPC-materiaalin offline-ajot OLPA-
kontissa ekstruuderin kayttokunnon ja puhtauden varmistamiseksi. Naytesailidita voi
myds kayttaa lapiajomateriaalin ajoon, kun naytteenotto siirtolinjasta ei ole mahdollista.
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8.1 OLPA-kontin asennus

Laitevalmistajan valtuuttamat asentajat asensivat kontin ja laitteiston. Kontti tasapaino-
tettiin tarkasti. Sisailmakierto on suunniteltu siten, ettd lampdtila on mittauksissa aina
vakio. Konttiin asennettiin instrumenttipaineilma, sahkodyhteydet seka datayhteydet oh-
jaamoon. Naytteenottimet asennettiin kiinni tuotannon siirtolinjastoon. Lopuksi ana-

lysaattoreilla suoritettiin testiajoja ja niiden toimintakunto varmistettiin.

8.2 SPC-ajot ja validointi

OLPA-kontissa aloitettiin heti asennuksen jalkeen validointi. Validoinnilla varmistetaan,
ettd analysointimenetelma tayttaa maaritellyt kayttévaatimukset. Tilastollisia tydkaluja,

kuten SPC (Statistical Process Control), voidaan kayttaa validoinnin apuna.

SPC eli tilastollinen prosessin ohjaus on tilastollinen tydkalu, jonka avulla seurataan tuo-
tantoprosessin toimintaa laadunvalvonnassa. Tassa tapauksessa prosessi tarkoittaa
OCS-geelianalysaattoria. SPC-seurannan tarkoitus on vahentéa prosessin vaihtelua ja
tarkkailla laitteen kuntoa. SPC-mittauksien perusteella maaritetdan valvontakortin mit-
tausrajat. Valvontakorttia kaytetddn seurantatytkaluna laadunvalvonnassa. Valvonta-
kortilla tunnistetaan mittaustulosten epatavalliset vaihtelut ja voidaan seurata analysaat-
torin mittaustulosten luotettavuutta. Valvontakortissa on keskiviiva ja sen molemmilla
puolilla mé&ariteltyja valvontarajoja, joiden avulla mittaustulosten vaihtelua seurataan.
OLPA-kontissa SPC-ajojen mittaustuloksia ehdittiin saada opinndytetyon aikana 12 kpl.
(22)

SPC-menetelméan kuuluvia tilastollisia tunnuslukuja ovat satunnainen vaihtelu, normaa-
ljakauma, vaihteluvali, keskihajonta ja suhteellinen keskihajonta. Suhteellinen keskiha-
jonta kertoo menetelméan toistettavuudesta. Toistotarkkuus kuvaa samoissa olosuh-
teissa, samalla menetelmalla tehtyja riippumattomien tulosten vastaavuutta. Toistotark-

kuuden méaarittelylla voidaan pienentda systemaattisia virheita.
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8.3 Tuotekohtaiset testiajot ja geelianalysaattorin parametrien optimointi

Testiajojen tarkoituksena oli saada online-geelianalysaattorin mittaustuloksia vertailuun
laboratorion geelianalysaattorin mittaustulosten kanssa. Tuotteet ovat ominaisuuksiltaan

erilaisia, joten geelianalysaattorin saadoét optimoitiin tuotekohtaisesti testiajojen aikana.

Tuotekohtaisia testiajoja tehtiin online-geelianalysaattorilla viisi kappaletta joka tuot-
teesta. Tuotelaatuja valittin testeihin kymmenen, joten yhteensé testiajoja oli siis vii-
sikymmenta. Testiajoihin materiaali saatiin laadunvalvontalaboratoriossa sailytetyista
naytesakeista. Niista oli tehty laadunvalvonta-analyysit aiemmin laboratorion geelianaly-
saattorilla. N&in saatiin vertailtua online-geelianalysaattorin ja laadunvalvontalaborato-
rion geelianalysaattorin mittaustulosten eroja. Kaikissa tuotteiden mittauksissa kaytetaan
online-kontissa circle-menetelmaa. Myos laadunvalvontalaboratorion tulokset oli las-
kettu kayttaen circle-menetelmaa. Yksi testiajo kestéé siihen kuuluvine toimenpiteineen

noin 50min.

Geelianalysaattorin tuotekohtainen optimointi tarkoittaa ekstruuderin ruuvin ja vetolait-
teen telojen kierrosnopeuksien asetuksien saatda tuotekohtaisiin ominaisuuksiin sopi-
viksi. Tuotteet ovat erilaisia esimerkiksi tiheydeltaan ja sulaindeksiltdan. Jokaiselle tuot-
teelle asetettiin harmonisoidun menetelmén mukaiset lampétilat ekstruuderille, suutti-
melle ja telalle. Filmin tuotto optimoitiin ekstruuderin kierrosnopeutta saatamalla. Filmin
tuotto sdadetddn maarattyyn asetukseen, silla laskennallisesti mittaustulokset ilmoite-
taan geelien méaarana kilogrammaa kohden. Filmin paksuus optimoitiin telan nopeutta

saatamalla. Filmin paksuuden pitéé olla vakio testien toistettavuuden vuoksi.

8.4 Online-ajot ja SPC-ajot

Opinnaytetytn aikana ehdittiin ajamaan vain muutama online-testiajo suoraan tuotannon
siirtolinjasta. Testiajon aikana kerdttiin siirtolinjastosta naytteita talteen erilliseen nay-
tesailioon. Naitd naytteitd kutsutaan spot-naytteiksi. Sailibon kerdtyt naytteet mitattiin

myOdhemmin laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorilla.

metropolia.fi WM etropolia



27

Naytteiden otoskokoa ja ndytteenottojen valisté aikaa siirtolinjasta voi sdadella. Nayttei-
den online-otoskoko olisi hyva olla pieni ja naytteenottojen valinen aika lyhyt. N&in saa-
daan edustavampi otos kuin jos naytteiden otoskoko on suuri ja ndytteenottojen valinen
aika on pitka. Siirtolinjaan asennetusta naytteenottimesta nayte saapuu ensin konttiin ja
sitten kuivaimien ja putkistojen kautta ekstruuderin I&pi kameralle. Kontissa laskettiin pel-
lettivirran l&pimenoaika naytteen ottohetken ja mitatun online-tuloksen vélisen viiveen

maarittamiseksi.

OLPA-kontissa suoritetun validoinnin yhteydessa ajettiin online-geelianalysaattorilla
myo6s SPC-ajoja. SPC-materiaalina kaytettiin samaa materiaalia samasta erasta kuin
laadunvalvontalaboratoriossa. Online-geelianalysaattorin ja laadunvalvontalaboratorion
geelianalysaattorin SPC-mittaustulosten vélisistd eroista voitiin taman vuoksi tehda

myds vertailuja.

8.5 Filmin paksuus

Insin6oritydssa tutkittiin myos filmin paksuuden maarityskaavaa tiheys huomioon ottaen.
Filmin paksuus saadetaan analyyseihin vakioksi. FSA 100 -kamera kuvaa pikselijonoa
filmin keskeltd leveydelta 74,4 mm. Kameran mittausalueelta keskelta filmia otetaan

nayte sapluunalla, jonka mitat ovat 200 mm * 74.4 mm (kuva 25).

200 mm

T4.4 mm

Kuva 25. Sapluuna mittoineen. Filmin kulkusuunta vaakatasossa.
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Filmin paksuus: y
Sapluunan pinta-ala: A =200mm X 74,4mm 3)
Sapluunalla leikatun filmin palan tilavuus: V =4 Xy (4)
Tiheyden kaava: p = % (5)

=> y=-—= — @

p  200mmx74.4mmxp
m
= 14880mmxp

Kaavaa muunnetaan tiheysyksikén mukaan siten, etté vastaus saadaan mikrometreina.

. . 10°x m [g]
Nain saadaan kaavaksi y = (6)
14880mmxp[g/dm?3]
_ 5000mmx m [g]
Sievennetaan 200:lla y = = vastaus [um] (7)

74.4mmxp[g/dm3]

Kun nyt punnitaan vaa-alla sapluunasta leikatun filmin massa [g] ja selvitetd&dn muovi-
laadun tiheys [g/dm?®], kaavaan sijoittamalla saadaan tulos [um]. Kaava laadittiin labora-

toriomittausohjeeksi.
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9 Tulokset

9.1 SPC-tulokset

OLPA-kontin SPC-mittauksissa kaytettiin samaa SPC-materiaalia kuin laadunvalvonta-
laboratoriossa. SPC-materiaali on melko tasalaatuista geelien suhteen. Tuloksissa ver-
taillaan geeleja kokoluokissa 100-299 um ja 300-599 um, sekd myos F+I-l0ydoksia.
Vertailu on havainnollistettu OLPA-kontin geelianalysaattorin mittaustulosten prosentu-
aalisena erona laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin mittaustuloksiin. Suurim-
pien geelien kokoluokkien 600—999 um ja yli 1 000 pm, eikd mydskaan kontaminaatioi-
den vertailua voitu tehda 16yddsten vahyyden vuoksi. SPC-mittaustulokset ilmoitetaan
kpl/m2. Prosentuaalinen vertailusuhde sailyy kuitenkin samana, kun tulokset ilmoitetaan

kpl/kg. Geelien kokoluokan 100-299 uym mittaustulokset ovat néhtéavissa taulukossa 1.

Taulukko 1. SPC-materiaalissa mitattujen geelien maaran vertailu kokoluokassa 100—299 um.

SPC
OLPA Laboratory | Difference %
Runs 100-299 pm | 100-299 pm 100-299 pm
[pcsimd] [pcsim2]
1 11,9 19,1 -38 %
2 9.1 16,4 44 %
3 12,0 258 54 %
4 12,1 20,4 41 %
5 11,8 15,2 -35 %
B 10,1 19,6 48 %
7 12,0 18,8 -36 %
B 10,9 19,8 45 %
9 10,5 19,9 47 %
10 131 201 -35 %
11 8.5 20,3 53 %
12 11,6 20,9 44 %
Keskiarvo [pcs/m2) A3 %
Stdev [pcs/m2] 1,18 219
RSD [%] 0,88 % 0,91 %

Online-geelianalysaattorin mittaustuloksissa mittauserojen keskiarvot ovat keskimaarin
43 prosenttia pienempia kuin laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorissa. Kuva 30

havainnollistaa prosentuaaliset erot graafisesti.
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Summa / Difference %100-299 um

SPC 100-299 pm

0%
-10 %
-20%

-30% -35%

-38% 36% %

-40 %

-50 %

-53%

-60% -54%

Runs ~

Kuva 26. Online-analysaattorin SPC-mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalabora-
torion mittaustuloksista geeleista kokoluokassa 100—299 um.

Kuvassa 27 nahdaan SPC-mittaustulosten erot geelien lukumaarissa [kpl/m?] mitattuna.

Kuva havainnollistaa saanndnmukaiset erot mittaustuloksissa.

Sum of OLPA Sum of Laboratory

30

25

Values

15 == Sum of OLPA

\/W ==@=Sum of Laboratory
10

Runs ~

Kuva 27. SPC-mittaustulokset online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianalysaattorilla
geeleista kokoluokassa 100-299 um.
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Geelien kokoluokassa 300-599 um tehtyjen SPC-analyysien mittaustuloksissa prosen-

tuaaliset erot ovat hieman suuremmat. Prosentuaalisten mittauserojen laskettu kes-

kiarvo on -51 % (taulukko 2), eli online-geelianalysaattori mittaa noin 51 % pienemmat

tulokset verrattuna laboratorion geelianalysaattoriin. Geelildyddksia on kuitenkin niin va-

héan, ettei mittaustulosten prosentuaalinen keskiarvo ole kuin suuntaa antava tulos. Suu-

rimmissa geelien kokoluokissa 600-599 pm tai yli 1 000 ym, I6ydoksia ei ollut tarpeeksi

vertailuun.

Taulukko 2. SPC-materiaalien geelien mééran vertailu kokoluokassa 300-599 pym.

SPC
OLPA Laboratory | Difference %
Runs 300-599 pm | 300-599 pm 300-599 pm
[pcsim?] [pcsim?]
1 0.4 1.1 -69 %
2 0.5 1,2 -56 %
3 0.9 1,3 -28 %
4 0.4 1.3 12 %
5 0.0 0,6 -100 %
B 0,2 0,6 -59 %
7 0.6 14 -59 %
B 0.5 0,3 B6 %
9 02 0.7 67 %
10 03 1,0 -65 %
1 03 0,6 -39 %
12 0.1 0.9 -86 %
Keskiarvo [pcs/m2) 21 %
Stdev [pcsim2] 0,24 0,36
RSO [%] 5,32 % 3,36 %

Kuvassa 28 on valittu graafisesti erilainen tapa kuvata mittauseroja, koska laadunval-

vontalaboratorion SPC-ajossa numero 8 on mitattu poikkeuksellisesti vihemman geeleja

kuin online-kontin SPC-ajossa. Tama erilainen tulos johtuu siita, ettd geelien maara on

alhainen. Pienet heilunnat mittauksissa aiheuttavat suuria muutoksia tuloksiin. Voidaan

myds tehda havainto, etta geelit eivat jakaudu tasaisesti naytteisiin.
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Summa / difference %

SPC 300-598 pm

86%

100 %

50%

0%

12
-50 %

-59%  -59%

69% e 67% 65%
-100% 72%
° ’ 86%

-100%
-150 %

Runs ~

Kuva 28. Online-analysaattorin SPC-mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalabora-
torion mittaustuloksista geeleista kokoluokassa 300-599 ym.

Kuvassa 30 on havainnollistettu SPC-mittaustulosten erot geelien maarissa [kpl/m?] mi-
tattuna ja geelien kokoluokassa 300-599 um. Koska geelildydodksia on vahan, ei saan-
nénmukaisuutta pysty selkeésti toteamaan. Kuitenkin voi havaita laboratorion analysaat-
torin mittaustulosten olevan suurempia geelien suhteen kuin online-analysaattorilla mi-

tatut tulokset.

Sum of Laboratory  Sum of OLPA
1,6
1,4
1,2

1
Values

0,8 e=@==Sum of Laboratory
0,6 === Sum of OLPA
0,4
0,2
0

Runs =

Kuva 29. SPC-mittaustulokset [kpl/m?] online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianalysaat-
torilla geeleista kokoluokassa 300-599 ym.
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F+I-16yddsten mittaustulokset ja mittaustulosten prosentuaaliset erot online-geelianaly-

saattorin ja laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin valilla SPC-mittauksissa ovat

nahtavissé taulukossa 3. Prosentuaalisten mittauserojen laskettu keskiarvo on -53 %, el

online-geelianalysaattori mittaa noin 53 % pienemmat tulokset verrattuna laboratorion

geelianalysaattoriin. F+I-16yddksid on kuitenkin niin vahan, ettei mittaustulosten prosen-

tuaalinen keskiarvo ole kuin suuntaa antava tulos.

Taulukko 3. SPC-materiaalien F+I-ldyddsten vertailu.
SPC
OLPA Laboratory | Difference %
Runs F+l F+| E+l
[pcs/im2] [pcsim2]

1 0,69 1,83 52 %
2 0,34 1.03 57 %
3 0,57 1,13 50 %
4 1,04 1,56 -33 %
5 0,69 1,55 55 %
B 0,34 1,27 -3 %
[ 0,23 1,26 -82 %
B 0,35 1,69 -19 %
9 0,12 0,99 -88 %
10 0,34 1,13 -70 %
11 0.8 0.7 14 %
12 0,46 0,42 10 %

Keskiarvo [%)] -53 %

stdev [pcs/m2] 027 041

RSO [%] 445 % 2.80 %

Kuvassa 30 on valittu myds graafisesti erilainen tapa kuvata mittauseroja, koska SPC-

ajoissa 11 ja 12 on laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin mittaustuloksissa

poikkeuksellisesti vahemman F+I-16yddksid kuin online-kontin geelianalysaattorin mit-

taustuloksissa. Tama erilainen tulos johtuu siitd, ettd F+I-l6ydoksia on hyvin vahan.
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Sum of difference %...

SPC F+l
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Kuva 30. Online-analysaattorin SPC-mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalabora-
torion mittaustuloksista F+1-l0ydoksista.

Kuvassa 31 on havainnollistettu F+I-loydosten maarien [kpl/m?] ero mittaustuloksissa.
Kuvasta voidaan havaita, etté laadunvalvontalaboratorion analysaattorin mittaustulokset

ovat enimmakseen suurempia online-analysaattorin mittaustuloksiin verrattuna.

Sum of Laboratory... Sum of OLPA F+I [pcs/m2]

2
1,8
16
1,4
1,2

1
0,8
0,6
0,4
0,2

0

Values

==@=Sum of Laboratory
F+l  [pcs/m2]

@ Sum of OLPA F+l  [pcs/m2]

Runs =

Kuva 31. SPC-mittaustulokset [kpl/m?] online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianalysaat-
torilla F+I-l0ydoksista.
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Taulukossa 4 on koottu geelien kokoluokkien 100-299 pm ja 300-599 pm, sek& myds
F+lI-I0ydOsten SPC-mittaustulosten prosentuaaliset erot ndhtaviksi samaan taulukkoon.
Keskihajonnasta huomataan, ettd geelien kokoluokassa 100—-299 ym prosentuaalisen
eron (-43 %) suhteen on mahdollista tehd& jonkinlaisia johtopaéatoksia geelianalysaatto-

rien mittaustulosten eroista.

Taulukko 4.  Analysaattorien mittaustulosten prosentuaaliset erot SPC-materiaalissa geeleista
kokoluokissa 100—-299 um ja 300-599 um, seka F+I-16ydoksissa.

Runs Difference %| Difference % | Difference %
100-299 pm | 300-299 pm F+l
1 -38 % -69 % -62 %
2 A4 % -56 % 67 %
3 A4 % -28 % 50 %
4 A1 % -T2 % -33 %
g -35 % -100 % -55 %
G A8 % -59 % -73 %
7 -36 % -59 % -82 %
g A5 % 86 % -79 %
9 AT % 67 % -88 %
10 -35 % -65 % -70 %
11 53 % -39 % 14 %
12 A4 % -86 % 10 %
Keskiarvo % 43 % 5% 53 %
Stdev % 0.07 0.47 0.34

Kuvassa 32 on kuvattu graafisesti online-geelianalysaattorin ja laboratorion geelianaly-
saattorin SPC-mittaustulosten prosentuaaliset erot geelien kokoluokissa 100-299 um ja
300-599 pm, seka myods prosentuaaliset erot F+I-I0ydoksissa. F+I-10ydoksia ja geeleja
kokoluokassa 300-599 um on kumpiakin vahan, joten pienet muutokset aiheuttavat tu-
loksissa suuren hajonnan. Geelien kokoluokassa 100-299 ym hajonta on pienempaa

johtuen 16yddsten suuremmasta lukumaarasta.
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Sum of 100-299 ym  Sum of 300-299 pm  Sum of F+I
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Kuva 32. SPC-mitttaustulosten prosentuaaliset erot geelien maarissa kokoluokissa 100—-299 um
ja 300-599 pm, seka F+I-ldydoksissa.

9.2 Tuotekohtaiset tulokset

Tuotekohtaisiin ajoihin valittiin kymmenen tuotetta. Naytteet oli otettu talteen aiemmista
laadunvalvontalaboratoriossa tehdyista laadunvalvonta-analyyseista. Mittaustulokset
analyyseista saatiin laboratorion OCS-analysaattoriin tallennetuista tiedostoista. Online-
kontissa samat naytteet ajettiin uudelleen. Nain saatiin verrattua laboratorion ja online-
kontin analyysilaitteiden vélisia mittauseroja. Tuotteet on nimetty aakkosjarjestyksessa
A:sta J:hin. Suurin osa tutkituista naytteista oli otettu tuotannossa blenderista sekoituk-
sen jalkeen. Blender tarkoittaa sekoitussiiloa prosessin viimeisessa vaiheessa ennen
varastointia. Osa naytteista oli kuitenkin vertailun vuoksi kertanaytteita linjastosta, koska
niista tehdyista analyyseista oli |16ydetty enemmaén geeleja. Taméa aiheuttaa suurta ha-

jontaa mittaustuloksissa.

Suuret geelit ovat vahingollisimpia tuotteen laadun kannalta. Siksi laadunvalvonnassa
keskitytaan analyyseissa ensisijaisesti suurimpien geelien mé&éaran tarkkailuun. Tassa
tutkimuksessa geelien kahdessa suurimmassa kokoluokassa, 600999 ym ja yli 1 000
pUm, 16yddsten maara oli liian pieni tilastolliseen tarkasteluun. Mittaustulosten vertailuun
valittiin tam&n vuoksi kokoluokan 100-299 ym ja 300-599 um geelitulokset. Lisaksi tar-

kasteltiin hieman F+I-tuloksia. Kontaminaatioita ei ollut tarpeeksi tutkittaviksi.
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Kokoluokan 100-299 ym mittaustulokset on esitetty taulukossa 5. Suuren mittaustulos-
ten hajonnan vuoksi on laskettu viiden tuotekohtaisen mittaustuloksen geeliléyddsten
summa seka online-geelianalysaattorin tuloksista, ettéa laadunvalvontalaboratorion gee-
lianalysaattorin tuloksista. Naistd mittaustulosten summista on maaritetty online-gee-
lianalysaattorin mittaustulosten prosentuaalinen ero laadunvalvontalaboratorion gee-
lianalysaattorin mittaustuloksiin verrattuna tuotekohtaisesti. Tuloksissa on laskettu myos
prosentuaalisten mittauserojen keskiarvo. Keskiméaarainen prosentuaalinen ero on -38
%. Tilastolliset tunnusluvut, kuten keskihajonta tai suhteellinen keskihajonta, eivat ole
mielekkaita analysoidessa nain suuren vaihtelun omaavia pienid otoksia. Tuloksista voi-
daan havaita, ettd OLPA-kontin analysaattorin mittaustulokset ovat pienempia laadun-
valvontalaboratorion analysaattoriin verrattuna. Mittaustulokset geeleissa ja F+I-l0ydok-

sissa on ilmoitettu kappaletta kilogrammaa kohden.

Taulukko 5.  Tuotekohtaisten mittaustulosten vertailu geeleista kokoluokassa 100-299 um.

OLPA Laboratory | difference %
Products 100-299 pm | 100-293 pm | 100-299 pm
[pcsikg] [pcsikg]
A 108028 62606 -42 %
B 382 234 -39 %
C 211 161 -24 %
D 1045 598 -43 %
E 1718 1127 -34 %
F 4097 2756 -33 %
G 2511 1290 -19 %
H 1221 667 -45 %
I 1102 757 -31 %
J 77628 50048 -36 %
Keskiarvo [pcs/ke] -38 %

Kuvassa 33 néahdéaan online-kontin geelianalysaattorin mittaustulosten prosentuaalinen
ero laboratorion geelianalysaattorin mittaustuloksista geeleista kokoluokassa 100—299

pm.
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Summa / Difference %
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Kuva 33. Online-analysaattorin mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalaboratorion
mittaustuloksista geeleista kokoluokassa 100-299 um.

Kuvassa 34 ndhdaan mittaustulosten erot geelien maarissé mitattuna kappaletta kiloa
kohden. Koska geelien mittaustulokset tuotteissa A ja J ovat korkeat, mitta-asteikkoa on
rajattu. S&dnndnmukaisuutta on havaittavissa, vaikka tuloksia on vain 5 kpl/tuote.
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Kuva 34. Tuotekohtaiset mittaustulokset online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianaly-
saattorilla geeleista kokoluokassa 100-299 ym. Mitta-asteikkoa on rajattu, koska tuot-
teissa A ja J on runsaasti geeleja.
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Tuotekohtaisten ajojen mittaustulosten kasittely geelien kokoluokassa 300-599 ym suo-

ritettiin samalla tavalla kuin geelien kokoluokassa 100-299 uym. Kuten taulukosta 6 huo-

mataan, prosentuaaliset erot mittaustuloksissa ovat online-geelianalysaattorin ja labora-

torion geelianalysaattorin valilla suurempia kuin vastaavissa geelituloksissa kokoluo-

kassa 100-299 ym. Keskimaarainen eroprosentti on 47 %. Mittaustulosten hajonta on

kuitenkin suurta.

Taulukko 6.  Tuotekohtaisten mittaustulosten vertailu geeleisté kokoluokassa 300-599 pm.
OLPA Laboratory difference %
Products 300-593 pm | 300-539 pm 300-599 pm
[pesikg] [pcsikg]
A 12544 6896 -45 %
B 29 8 -2 %
C 12 4 -63 %
D A3 35 -17 %%
E 84 43 -49 %
F 259 238 -8 %
G 129 53 -59 %
H 87 24 -73 %
1 68 56 -18 %
J 3998 1520 -62 %
Keskiarvo [pcs/kg] -47 %

Mittaustulosten prosentuaaliset erot geelien kokoluokassa 300-599 um on esitetty graa-

fisesti kuvassa 35. Online-geelianalysaattorin mittaustulokset ovat pienempia kuin labo-

ratorion geelianalysaattorin mittaustulokset kaikissa tuotteissa.
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Sum of Difference %

Prosentuaaliset erot % kokoluokassa 300-599 pm
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Kuva 35. Online-analysaattorin mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalaboratorion
mittaustuloksista geeleista kokoluokassa 300-599 um.

Kuvassa 36 nahdaan mittaustulosten erot geelien maarissa kokoluokassa 300-599 ym.
Koska geelien mittaustulokset tuotteissa A ja J ovat korkeat verrattuna muihin tuotteisiin,
kuvaajan mittausaluetta on rajattu. Saannénmukaisuutta on havaittavissa, vaikka mit-

taustuloksia on vahan.

Sum of Lab. Sum of OLPA

300
250
200
Values
150 === Sum of Lab.
==@==Sum of OLPA
100
50
[
0 4
A B C D E F G H | J
Products ~

Kuva 36. Tuotekohtaiset mittaustulokset geelien maarissa mitattuna online-geelianalysaattorilla
ja laboratorion geelianalysaattorilla kokoluokassa 300-599 pym. Mitta-asteikkoa on ra-
jattu, koska tuotteissa A ja J on runsaasti geeleja.
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F+I-16yddsten mittaustulosten kasittely suoritettin samalla tavalla kuin geeleistd koko-

luokissa 100-299 pm ja 300-599 um. Mittaustuloksista (taulukko 7) huomataan, etta

prosentuaaliset erot F+I-mittaustuloksissa online-geelianalysaattorin ja laboratorion gee-

lianalysaattorin valilla ovat keskim&é&rin pienempid kuin erot vastaavissa mittaustulok-

sissa geeleissé kokoluokissa 100-299 um ja 300-599 um. Mittaustulosten hajonta on

kuitenkin melko suurta.

Taulukko 7.  Tuotekohtaisten mittaustulosten vertailu F+1-l10ydoksisté.
F+l
OLPA Laboratory | difference %
Products F+l F+l F+l
[pesikg] [pcs/kg]

A 3958 4121 4%

B 8 26 -70 %

C 13 14 -7 %

D 18 31 -42 %

E 32 52 -37 %

F 55 45 22 %

G 21 49 -56 %

H 11 15 -30 %

| 19 21 -12 %

J 135 199 -32 %
Keskiarvo % -27 %

F+I-16yddsten mittaustulosten prosentuaaliset erot tuotekohtaisesti on esitetty graafisesti

kuvassa 37. Ainoastaan tuotteen F online-geelianalysaattorin mittaustulokset ovat suu-

rempia kuin laboratorion geelianalysaattorin mittaustulokset.
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Sum of Difference%
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Kuva 37. Online-analysaattorin F+| -mittaustulosten prosentuaaliset erot laadunvalvontalabora-
torion mittaustuloksista.

Kuvassa 38 ndhdaan mittaustulosten erot F+1-16ydosten maarissé kpl/kg. Koska geelien
maarat tuotteissa A ja J ovat korkeat, kuvaajan mittausaluetta on rajattu. S&&nnénmu-

kaisuutta on havaittavissa, vaikka |[0yddsten maara on pieni.

Sum of Laboratory  Sum of OLPA
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Products ~

Kuva 38. Tuotekohtaiset mitttaustulokset F+I -I6ydoksista online-geelianalysaattorilla ja laborato-
rion geelianalysaattorilla. Mitta-asteikkoa on rajattu, koska tuotteissa A ja J on runsaasti
geeleja.
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Taulukossa 8 on nahtavilla geelien kokoluokkien 100-299 pm ja 300-599 ym, seka

myds F+1-l10ydésten tuotekohtaisten mittaustulosten prosentuaaliset erot geelianalysaat-

torien valilla. Keskihajonnasta huomataan, etta ainakin geelien kokoluokassa 100-299

pUm prosentuaalisen eron (-38 %) suhteen voi tehd& jonkinlaisia johtopaatoksia geeliana-

lysaattorien mittaustulosten eroista.

Taulukko 8. Tuotekohtaisten mittaustulosten prosentuaalisten erojen vertailu geelien kokoluo-
kissa 100-299 pm 100-299 pm, seka F+I-16ydoksissa.
Products Difference % | Difference % | Difference %
100-299 pm | 300-599 pm F+l

A -42 %% -45 %4 -4 %

B -39 % -72 %% -70 %%

C -24 % -63 % -7 %

D -43 %o -17 % -2 %

E -34 %o -49 % -37 %

F -33 % -8 % 22 %

G -49 %% -59 % -56 %

H -5 %% -73 % -30 %%

1 -31 % -18 %4 -12 %%

1 -36 % -62 % -32 %
Keskiarvo % -38 % -47 % -27 %
Stdev % 0,07 0,24 0,27

Kuvassa 39 on kuvattu graafisesti online-geelianalysaattorin ja laboratorion geelianaly-
saattorin tuotekohtaisten mittaustulosten prosentuaaliset erot geeleistd kokoluokissa
100—-299 pm ja 300-599 um, sekd myods F+I-1oydoksissa. Geeleja kokoluokassa 300—
599 um, seka F+I-l6ydoksia on vahan, joten pienet muutokset aiheuttavat tuloksissa suu-

ren hajonnan.
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Kuva 39. Tuotekohtaiset mitttaustulosten prosentuaaliset erot geeleista kokoluokissa 100-299
pm ja 300-599 um, seka F+l-l6ydoksista.

9.3 Online-ajojen tulokset

Muutamia testeja suoritettiin online-ajoina geelianalysaattorilla suoraan tuotannon siirto-
linjoista. Online-ajojen aikana kerattiin siirtolinjasta naytteita talteen naytesailioon. Saili-
060n keratyt naytteet ajettiin myothemmin geelianalysaattorilla laadunvalvontalaboratori-
ossa. Taulukossa 9 ndhdaan mittaustulosten ero online-geelianalysaattorin mittaustulos-
ten ja laadunvalvontalaboratorion mittaustulosten valilla geeleista kokoluokassa 100—
299 um.

Taulukko 9.  Online-mittaustulosten vertailu laadunvalvontalaboratorion mittaustuloksiin verrat-
tuna geeleista kokoluokassa 100-299 um.

100-299 pm

Sample Laboratory Cocr):;ﬁer Difference%
1320H 120 141 17 %
1320H/2 120 152 27 %
1420H 1174 2036 73 %
1446H 1606 1788 11%
Keskiarvo [pcs/kg] 32%
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Kuvassa 40 nahdaan kokoluokan 100-299 uym tulokset online-geelianalysaattorin ja laa-
dunvalvonta-analysaattorin mittaustuloksista graafisesti esitettyna. Voidaan havaita, etta
online-geelianalysaattorin mittaustulokset ovat hieman pienempié kuin laadunvalvonta-

laboratorion geelianalysaattorin mittaustulokset.

2500
2000
1500
=@=Sum of Online

1000 Sum of Lab.

500
g
0
1320H 1320H/2 1420H 1446H

Kuva 40. Online-mitttaustulokset online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianalysaattorilla
geeleista kokoluokassa 100—299 um.

Taulukossa 10 on esitetty mittaustulosten ero online-geelianalysaattorin mittaustulosten
ja laadunvalvontalaboratorion mittaustulosten valilla geeleistd kokoluokassa 300-599
pm. Koska geeleja on hyvin vahan, prosentuaalinen ero ei ole jarkeva tilastollinen tun-

nusluku.

Taulukko 10. Online-mittaustulosten vertailu kokoluokassa 300-599 um.

300-599 um
Sample Laboratory Cocr)lliiﬁer Difference%
1320H 3 5 76 %
1320H/2 3 12 347 %
1420H 105 290 177 %
1446H 198 239 20 %
Keskiarvo [pcs/kg] 155 %
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Kuvassa 41 nahdaan kokoluokan 300-599 um tulokset online-geelianalysaattorin ja laa-
dunvalvonta-analysaattorin mittaustuloksista graafisesti esitettynéd. Kuvaajasta voidaan
havaita, etté online-geelianalysaattorin mittaustulokset ovat hieman pienempia kuin laa-
dunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin mittaustulokset.

350
300
250

200 =@=Sum of Online

150 Sum of Lab.
100

50

1320H 1320H/2 1420H 1446H

Kuva 41. Online-mitttaustulokset online-geelianalysaattorilla ja laboratorion geelianalysaattorilla
geeleista kokoluokassa 300-599 ym.

10 Yhteenveto kokeista ja tuloksista

Uusi online-laitekokonaisuus asennettiin Borealis Polymers Oy:n PE2-tuotantolaitokselle
syykuussa 2019. Online-laitteiston tarkoitus on automatisoida laboratorioanalyyseja ja
nopeuttaa mittaustulosten saamista prosessinohjaukseen. Tydssa keskityttiin laitekoko-

naisuuteen kuuluvan online-geelianalysaattorin kayttddnottoon ja validointiin.

Muoviteollisuudessa geelit maaritellaan yleensa tuotteen laatua heikentéaviksi l6ydoksiksi
tai virheiksi filmissa. Geelit ovat usein korkean molekyylimassan omaavia polymeereja,

jotka ovat samaa materiaalia ja saman varista kuin ympar6iva muovimatriisi.

Online-geelianalysaattori koostuu muovintydstoekstruuderista ja tela- ja vetolaitteesta,
jossa on kamera. Ekstruuderissa ruuvi tyontaa lammon ja kitkan vaikutuksesta sulavaa

muoviraaka-ainetta suuttimen Iapi filmiksi vetolaitteelle, jonka teloilla sulamassa kiteytyy
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uudelleen. Filmi ajetaan kameran ja sitéd vastaan kohtisuorassa olevan valoldhteen va-

listéd. Kamera kuvaa geelit ja muut 16ydokset filmista.

Online-geelianalysaattorilla ajettiin testiajoja ja testiajoista saatuja mittaustuloksia verrat-
tiin laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin samoista naytteistd saatuihin mit-
taustuloksiin. Nain saatiin tutkittua analysaattorien mittaustulosten valisia eroja. Testiajo-
jen aikana online-geelianalysaattorin parametrien asetukset optimoitiin tuotekohtaisesti
kymmenelle eri tuotteelle. Tuotteet ovat erilaisia esimerkiksi sulaindeksiltdan ja tiheydel-
taan. Online-geelianalysaattorin ekstruuderin lampétilaprofiili ja jaahdytystelan lampdétila
saadettiin harmonisoidun menetelmadn mukaisesti, kuten laadunvalvontalaboratorion
geelianalysaattorissa. Lisaksi ekstruuderin ja telan kierrosnopeudet optimoitiin tuoton ja

filmin paksuuden asettamiseksi vaadittuihin arvoihin.

Validointiin liittyvid SPC-ajoja ajettiin samasta SPC-materiaalista kuin laadunvalvontala-
boratoriossa. SPC-ajojen tarkoitus on méaritelld valvontakortin rajoja analysaattorin kun-
non ja mittaustarkkuuden seurantaa varten. Samalla saatiin vertailtua online-geelianaly-
saattorin ja laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattorin mittaustulosten eroja myos

SPC-materiaalilla.

Kuten aiemmin todettiin, tuloksiin vaikuttavat

e filmin paksuus

e lampdtilaprofiili

e jadhdytystelan lampdtila ja kunto

e sulapaine ekstruuderissa

e ruuvin mitoitus

¢ laitteen puhtaus (ekstruuderi, suutin, telat)
¢ ilmaharjan kaytto ja asento

o filmin kireys

e tuotteen epahomogeenisuus.

Ruuvi on vastaavanlainen kuin laadunvalvontalaboratoriossa. Sulapaineen arvot online-

ekstruuderissa olivat vertailukelpoisia laadunvalvontalaboratorion ekstruuderin vastaa-
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vien arvojen kanssa. Laitteen puhtaus varmistettiin asianmukaisesti testien aikana. lima-
harja s&édettiin oikeaan asentoon. Jadhdytystela oli uusi ja moitteettomassa kunnossa.
Optimoinnin aikana havaittiin, ettd online-analysaattorin ekstruuderin kierrosnopeuden
arvot saéadetiin filmin tuottoa optimoidessa hieman matalammiksi kuin laadunvalvontala-

boratorion analysaattorissa.

Geelianalysointi on kvalitatiivinen analyysimenetelma, joten naytteista ei saada tilastolli-
sesti taysin toistettavia mittaustuloksia. Geelit eivat jakaudu tasaisesti naytteessa. Blen-
der-siilossa sekoitetuissa Final Blend -naytteissa geelit jakautuvat tasaisemmin kuin tuo-
tannon prosessista otetuissa kertanaytteissa. Kertanaytteet ovat lisdksi ongelmallisia
laadunvalvonnan kannalta johtuen niissd mahdollisesti olevista haihtuvista hiilivedyista.
Tuotekohtaisiin testeihin valittiin kertanaytteita, etta saataisiin tehtyd mittaustulosten ver-
tailuja myds kaikista korkeimmilla geelipitoisuuksilla. Tuotekohtaisissa mittaustuloksissa
(liite 1) kerta- ja blender-naytteet on merkitty erikseen. On huomioitava myos, etté tuote-
kohtaiset analyysit tehtiin eri tuote-erista.

Ajoissa kaytetty SPC-materiaali oli samaa tuotetta samasta erésté seké online-kontissa,
ettd laadunvalvontalaboratoriossa, joten SPC-mittaustuloksissa hajonta on pienempaa
kuin tuotekohtaisissa mittaustuloksissa.

Kun geelien koon vaihteluvali on testiajoissa huomattavan suuri, tilastolliset tunnusluvut,
kuten keskiarvo, keskihajonta, vaihteluvali tai suhteellinen keskihajonta, eivat ole rele-
vantteja tuloksien arvioinnissa. Tuotekohtaisesti voi tehda joitain vertailuja, mutta testeja
ja mittauksia tarvitaan enemman. Koska testiajoja oli tuotekohtaisesti vain viisi kappa-
letta, prosentuaalinen ero mittaustuloksissa antaa jonkinlaisen kokonaiskuvan mittaus-
tulosten eroista online- ja laboratorioanalysaattorien valilla. Mittaustulokset tuotekohtai-

sesti |0ytyvat liitteesta 1.

Kahdesta pienimmasta geelien kokoluokasta 100-299 um ja 300-599 um, seka F+I-
l6ydoksista saatiin vertailukelpoisia mittaustuloksia sekd SPC-ajoissa etta tuotekohtai-
sissa ajoissa. Online-geelianalysaattorin mittaustulokset ovat pienempia verrattuna laa-
dunvalvontalaboratorion analysaattorin mittaustuloksiin. Liséksi pienten geelien 100—
299 um mittaustuloksissa prosentuaaliset erot olivat pienempid analysaattorien valilla

kuin kokoluokassa 300-599 um. Online-geelianalysaattori siis ehka myds luokittelee
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geelit hieman eri tavalla kuin laadunvalvontalaboratorion geelianalysaattori. Hajonta mit-
taustuloksissa kokoluokassa 300-599 um on kuitenkin suurta, joten johtopaatoksia ko-
koluokittelun suhteen ei voida viela tehda ennen lisamittauksia. F+l-mittaustuloksia oli
lian vahan, etta prosentuaalisesta erosta tilastollisena tunnuslukuna voisi tehda tulkin-
toja. Voidaan kuitenkin sanoa, ettd online-geelianalysaattorin F+l-mittaustulokset ovat
pienempia kuin laboratorion geelianalysaattorin mittaustulokset. Tutkia voidaan myos,
onko mittaustuloksissa eroja tuotekohtaisesti. Vaikuttaako esimerkiksi filmin sameus mit-

taustuloksiin.

Geelianalysaattorien mittaustulosten erot saattavat aiheutua monesta eri seikasta.
Ekstruuderin ruuvin mitoitus on samanlainen kummassakin vertailussa kaytetyssa
ekstruuderissa. Online-geelianalysaattorissa on kuitenkin pienia eroavaisuuksia laadun-
valvontalaboratorion geelianalysaattoriin. Online-analysaattorin ekstruuderissa sylinterin

voi esimerkiksi k&d&ntaa puhdistuksen ajaksi.

Suurin ero laitekokonaisuudessa on kuitenkin valolahteessa. Online-analysaattorin ka-
merassa on valolahteena LED-lamppu ja laboratorion analysaattorin kamerassa halo-
geenilamppu. Valolahde on yksi mahdollinen syy tulosten mittauksissa havaittuihin eroa-
vaisuuksiin. OLPA-kontissa kuvatussa filmissa taustan gray value -arvo on tasainen fil-
min joka kohdassa, kun taas laboratoriossa tausta on vaaleampi filmin keskikohdassa ja

reunoilla taasen tummempi (kuva 26).

325 Tum 175 fuml
2 Others.
‘Shad Shaoe: 4.00
BTk . i = 5 E
Defect size [um] 325 9 150 175 11 200 12
Position [m] 4.984/0.026 5.608/0.077 6.014/0.059 6.326/0.017
Defect type Others Gel Others Gel
225 fumi 125 fuml
Others Gel .
Shape: 4.26 Shaoe: 265
Defect size [um] 225 17 125 18 125 19
Position [m] 9.600/0.042 10.290/0.017 10.875/0.031 12.497/0.078
Defect type Others Others Gel Gel

Kuva 42. Kuvassa laboratorion filmilaitteella kuvattuja geeleja. Taustan harmaus on erilainen eri
kohdissa filmia. Reunoilla se on tummempi. Position [m] ensimmainen arvo on filmin
kulkema matka, ja toinen arvo etaisyys filmin reunasta.
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Taustan gray value -arvo vaikuttaa valon lapaisevyyteen (transparency). Jos esimerkiksi
geelin pikselin gray value -arvo on 50 ja taustan 170, niin pikselin lapaisevyys on 50/170,
joka ilmaistaan prosentteina (29 %). Jos taas taustan gray value -arvo on 120, tulos on
41 %. Geelien mittauksessa taustan gray value -arvojen vaihtelulla pienissd maarin, ku-
ten laboratoriotuloksissa, ei ole huomattu vaikutusta geelien tunnistamiseen tai luokitte-

luun.

Online-testeja tehtiin vain muutamia, joten niitd tarvitaan lisdd. OLPA-kontissa laskettiin
pellettivirran lapimenoaika naytteen ottohetken ja mitatun online-tuloksen valisen viiveen
maarittamiseksi. Tuotannon nékdkulmasta on tarkedaa saada mittaustuloksia prosessista
mahdollisimman pienella viiveella prosessinohjauksen nopeuttamiseksi. Toimenpiteet
tuotannon pellettivirran mahdollisten katkojen varalta pitaa suunnitella, esimerkiksi hy6-

dyntéen kontissa olevaa naytteenottosailiota.

Mittaustuloksisten eroavaisuuksista saatiin alustavaa tietoa, mutta testiajoja tarvitaan li-
séé tuotekohtaisesti. Mittauksia voitaisiin jatkaa kayttden blendereissa sekoitettuja nayt-
teitd samasta erasta niiden tasalaatuisuuden vuoksi. N&in saataisiin tutkittua analysaat-
torien mittaustulosten valisia eroja tarkemmin. Validoinnin ja testiajojen mittaustulosten

perusteella voidaan suositella geelianalysaattorin kayttdonottoa prosessimittauksissa.
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11 Kiitokset

Haluaisin Kiittdd opinnaytetydn ohjaajiani Seppo Nylundia ja Saman Mohammadia opas-
tuksesta, kannustuksesta, tuesta ja saamastani mahdollisuudesta tehda opinnaytety®
Borealis Polymers Oy:ssa. Kiitokseni myods Heidi Meijerille perehdytyksesta filmissa
muodostuvien geelien monimutkaiseen maailmaan. Kiitokset lisdksi kouluttajalleni Jaana

Heinoselle, seka laadunvalvontalaboratorion karsivalliselle henkilokunnalle.
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1(6)
Tulokset: tuotteet A ja B
A MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY

Gel peslkg Cont pesikg Gel index

100-299 um‘300-599 um‘ 600-1000 pm |>1000 um‘ Others |100-299 pm |300-599 pm | 600-1000 pm [>1000 pm | pes/kg
Al KERTA 63697 7315 162 0 2551 0 0 0 0 14494
A2 KERTA 44079 5221 201 7 1548 0 0 11 0 10696
A3 BLENDER 30 2 0 0 4 0 0 0 0 5
A4 BLENDER 56 2 0 0 9 0 0 0 0 8
A5 KERTA 166 4 0 0 9 0 0 0 0 21
SUMMA 108028 12544 362 7 4121 0 0 11 0 25224
STDEV [pcs/m2] 30275 3510 100 3 1174 0 0 5 0 7022
RSD [%] 28 % 28 % 28 % 45% 28% 45 % 28 %

MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER

Gel pecsikg Cont pesikg Gel index

100-299 um‘SUU—SQQ um‘ 600-1000 pm |=1000 um‘ Others |100-299 pm [300-599 um | 600-1000 pm|>1000 pm| pcs/keg
Al KERTA 37909 4372 115 3 2485 0 0 0 0 8762
A2 KERTA 24260 2493 77 0 1449 0 3 0 0 5306
A3 BLENDER 117 11 0 0 8 0 0 0 0 22
A4 BLENDER 128 11 0 0 8 5 3 0 0 23
A5 KERTA 192 10 0 0 8 10 3 0 0 29
SUMMA 62606 6896 192 3 3958 16 8 0 0 14143
STDEV [pcs/m2] 17619 1988 54 1 1134 5 1 0 0 4029
RSD [%] 28 % 29 % 28 % 45 % 29 % 29 % 18 % 28 %

B MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY

Gel pesikg Cont pesikg Gel index

100-299 um‘300-599 um‘soo.mnn um|>1000 um‘ Others |100-299 pm|300-599 pm |600-1000 pm|>1000 pm| pes/kg
B1 BLEMDER 136 20 2 0 0 0 7 2 0 44
B2 BLEMDER 26 0 0 0 4 0 0 0 0 3
B3 KERTA 105 2 0 0 13 0 0 0 0 13
B4 BLEMDER 86 0 0 0 4 0 0 0 0 9
B5 BLEMDER 29 7 0 0 4 0 0 0 0 9
SUMMA 382 29 2 0 26 0 7 2 0 78
STDEV [pes/m2] 48 g 1 0 5 0 3 1 0 16
RSD [%] 13 % 29 % 45 % 18 % 45 % 45 % 21 %

MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER

Gel pesikg Cont pesikg Gel index

100-299 um‘SUU—SQQ um‘BUU—‘IUUU pm|=1000 um‘ Others | 100-299 um |300-589 um | 600-1000 pm|=1000 pm|  pcs/kg
B1 BLEMDER 62 3 0 0 0 0 0 0 0 9
B2 BLEMDER 18 0 0 0 5 0 0 0 0 2
B3 KERTA 68 5 0 0 0 0 3 0 0 12
B4 BLENDER 57 1] 1] 0 1] 3 0 3 0 6
B5 BLENDER 29 0 0 0 3 0 0 0 0 3
SUMMA 234 8 0 0 8 3 3 3 0 31
STDEV [pecs/m2] 22 2 0 0 2 1 1 1 0 4
RSD [%] 9% 29 % 29 % 45 % 45 % 45 % 13 %

Tulokset: tuotteet B ja C
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2 (6)
C MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY

Gel pesikg Cont pcsikg Gel index

100-299 pm ‘300-599 pm ‘ 600-1000 pm ‘ >1000 pm ‘ Others |100-299 um‘ 300-599 pm ‘600-1000 pm ‘ >1000 um| pesikg
C1 BLENDER 19 5 0 0 0 0 0 0 0 7
C2 KERTA 80 5 2 0 5 0 0 0 0 24
C3 BLENDER 66 0 0 0 5 0 0 0 0 7
C4 BLENDER 12 0 0 0 5 0 0 0 0 1
CS5 BLENDER 35 2 0 0 0 0 0 0 0 6
SUMMA 211 12 2 0 14 0 0 0 0 44
STDEV [pcs/m2] 30 2 1 0 3 0 0 0 0 9
RSD [%4] 14 % 20 % 45 % 18 % 20 %

MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER

Gel pesikg Cont pcsikg Gel index

100-299 um‘SUU—SQQ um‘ﬁuu-mnn pm |=1000 um‘ Others  [100-299 um‘ 300-599 pm ‘500-1000 pm|(=1000 pm| pes/kg
C1 BLENDER 24 0 0 0 3 0 0 0 0 2
C2 KERTA 57 0 0 0 0 0 0 0 0 5]
C3 BLENDER 45 2 0 0 5 0 0 0 0 5]
C4 BLENDER 11 0 0 0 3 3 0 0 0 1
CS5 BLENDER 24 3 0 0 3 0 0 0 0 5
SUMMA 161 4 0 0 13 3 0 0 0 20
STDEV [pcs/m2] 18 1 0 0 2 1 0 0 0 2
RSD [%4] 11 % 28% 14 % 45 % 12 %

Kuva 43. Tuotteen C tulokset.
D MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY

Gel pesikg Cont pesikg Gel index

100-299 pm ‘300-599 pm ‘ 600-1000 pm| >1000 pm Others |100-299 ym|300-599 ym | 600-1000 pm |>1000 pm | pes/kg
D1 BLENDER 274 7 0 0 2 0 0 0 0 34
D2 BLENDER 415 19 0 0 9 0 0 0 0 60
D3 BLENDER 103 12 0 0 5 0 0 0 0 22
D4 BLENDER 219 5 0 0 12 0 0 0 0 27
D5 BLENDER 33 0 0 2 0 0 0 0 3
SUMMA 1045 42 0 0 31 0 0 0 0 147
STDEV [pcs/m2] 149 7 0 0 4 0 0 0 0 21
RSD [%4] 14 % 17 % 14 % 14 %

MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER

Gel pesikg Cont pesikg Gel index

100-299 pm ‘300-599 pm ‘ 600-1000 pm| =1000 pm Others  100-299 pm |300-599 pm |600-1000 um|=1000 pm| pcs/fke
D1 BLENDER 137 11 0 0 3 0 0 0 0 24
D2 BLENDER 217 13 0 0 5 0 0 0 0 35
D3 BLENDER 56 5 0 0 3 0 0 0 0 11
D4 BLENDER 150 5 0 0 7 0 0 2 0 20
D5 BLENDER 39 0 0 0 0 0 0 0 4
SUMMA 598 35 0 0 18 0 0 2 0 95
STDEV [pcs/m2] 73 5 0 0 3 0 0 1 0 12
RSD [%4] 12 % 15 % 16 % 45 % 13 %

Tulokset: tuotteet E ja F
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E MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 ym ‘300.599 um ‘ 600-1000 pum ‘ >1000 pm ‘ Others |100-299 ym |300-599 um |600-1000 um [>1000 um | pes/kg
BLENDER 254 7 0 0 2 0 0 0 0 32
BLENDER 211 14 0 0 2 0 0 0 0 35
BLENDER 191 7 2 0 33 0 0 0 0 38
BLENDER 298 40 0 0] ] 0 0 0 o 70
BLENDER 765 16 0 0 9 0 0 0 ] 93
SUMMA 1718 84 2 0] 52 0 0 0 0] 268
STDEV [pcs/m2] 239 13 1 0 13 0 0 0 0 27
RSD [%] 14 % 16 % 45 % 25 % 10 %
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um‘SUU—SQQ um‘EDD—‘lDUD um|>1000 um‘ Others | 100-299 ym|300-599 ym|600-1000 um|=1000 um| pes/kg
BLENDER 177 16 0 0 0 0 3 0 0 34
BLENDER 120 8 0 0 5 0 0 0 0 20
BLENDER 206 11 0 0 11 3 0 0 0 31
BLENDER 177 8 0 0 11 0 0 0 0 26
BLENDER 448 0 0 0 6 0 0 0 ] 45
SUMMA 1127 43 1] 0] 32 3 3 1] 0 156
STDEV [pes/m2] 128 6 0 0 4 1 1 0 0 9
RSD [%] 11% 14% 14% 5% 45 % 6%
F MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um [ 300-599 pm [600-1000 um|[ >1000 pm | Others | 100-299 um [300-599 um | 600-1000 um | >1000 pm | pesikg
BLENDER 590 40 0 0 14 0 0 0 0 99
KERTA 454 42 2 0 7 0 0 0 0 100
BLENDER 678 42 2 0 5 0 0 0 0 122
BLENDER 754 85 0 0 9 0 0 0 0 160
BLENDER 1620 49 0 0 9 0 0 0 0 211
SUMMA 4097 259 5 0 45 0 0 0 0 692
STDEV [pes/m2] 461 19 1 0 3 0 0 0 0 48
RSD [%] 11% 7% 27 % 8% 7%
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um [300-599 pm [600-1000 ym|[ >1000 um | Otners | 100-299 ym [300-599 um |600-1000 um | >1000 pm | pes/kg
BLENDER 388 19 3 0 16 0 0 0 0 72
KERTA 350 24 0 0 0 0 0 0 0 59
BLENDER 779 68 0 0 14 0 0 0 0 146
BLENDER 695 90 0 0 19 0 0 0 0 159
BLENDER 544 37 0 0 6 0 0 0 0 91
SUMMA 2756 238 3 0 55 0 0 0 0 527
STDEV [pes/m2] 187 30 1 0 8 0 0 0 0 45
RSD [%] 7% 13 % 45% 15 % 8%

Tulokset: tuotteet G ja H
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G MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont pcsikg Gel index
100-299 pm [300-599 um | 600-1000 um| >1000 um [ Others | 100-299 ym |300-599 um |600-1000 um|>1000 ym | peslkg
G1 KERTA 1646 70 2 0 21 0 0 0 0 246
G2 BLENDER 368 16 0 0 12 0 0 0 0 53
G3 BLENDER 248 23 0 0 14 0 0 0 0 48
G4 BLENDER 117 19 2 0 2 0 0 0 0 42
G5 BLENDER 131 0 0 0 0 0 0 0 13
SUMMA 2511 129 5 0 49 0 0 0 0 403
STDEV [pcs/m2] 647 26 1 0 9 0 0 0 0 94
RSD [%4] 26 % 20 % 27 % 18 % 23 %
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pcsikg Gel index
100-299 um [ 300-599 pm [600-1000 um| >1000 pm | Others | 100-209 ym |300-599 um |600-1000 ym|[>1000 pm | pes/kg
G1 KERTA 918 51 0 0 13 0 0 0 0 143
G2 BLENDER 125 3 0 0 0 0 0 0 0 15
G3 BLENDER 118 0 0 0 5 0 0 0 0 12
G4 BLENDER 85 0 0 0 3 0 0 0 0 9
G5 BLENDER 43 0 0 0 0 0 0 0 0 4
SUMMA 1290 53 0 0 21 0 0 0 0 182
STDEV [pcs/m2] 371 22 0 0 6 0 0 0 0 59
RSD [%4] 29 % 42 % 26 % 33%
H MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont peslkg Gel index
100-299 um [ 300-599 ym [600-1000 um| >1000 pm | Others | 100-299 um [300-599 pm [600-1000 um[>1000 um | peslkg
H1 BLENDER 553 28 0 0 4 0 0 0 0 83
H2 BLENDER 200 41 0 0 4 0 0 0 0 61
H3 BLENDER 70 2 0 0 2 0 0 0 0 9
H4 BLENDER 286 13 2 0 2 0 0 0 0 53
HS5 BLENDER 113 2 0 0 2 0 0 0 0 14
SUMMA 1221 87 2 0 15 0 0 0 0 220
STDEV [pes/m2] 191 17 1 0 1 0 0 0 0 32
RSD [%] 16 % 20 % 45 % 8% 15 %
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 pm |300-599 um |500-1000 |_|m| =1000 pm | Others |100-209 pm |300-599 um |500-1000 |_|m| =1000 ym | pes/kg
H1 BLENDER 312 12 0 0 3 0 0 0 0 43
H2 BLENDER 80 0 0 0 0 0 0 0 0 8
H3 BLENDER 84 0 0 0 0 0 0 0 0 8
H4 BLENDER 129 i 0 0 7 0 0 0 0 20
H5 BLENDER 62 5 0 0 0 0 2 0 0 11
SUMMA 667 24 0 0 11 0 2 0 0 91
STDEV [pcs/m2] 103 5 0 0 3 0 1 0 0 15
RSD [%)] 15 % 21% 31 % 45 % 16 %

Tulokset: tuotteet | ja J
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| MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um | 300-599 ym [600-1000 ym | >1000 pm | Others |100-209 um [ 300-599 um | 600-1000 um| >1000 ym | peslkg
BLENDER 150 5 0 0 5 0 0 0 0 20
KERTA 237 9 0 0 0 0 0 0 0 33
BLENDER 302 38 0 0 7 0 2 0 0 68
BLENDER 307 12 0 0 9 0 0 0 0 42
BLENDER 106 5 0 0 0 0 0 0 0 15
SUMMA 1102 68 0 0 21 0 2 0 0 178
STDEV [pcs/m2] 90 14 0 0 4 0 1 0 0 21
RSD [%] 8% 20% 20% 45% 12%
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um | 300-599 ym [600-1000 ym | =1000 pm | Others | 100-209 um | 300-599 um | 600-1000 um| =1000 um | pes/kg
BLENDER 101 5 0 0 0 0 0 0 0 16
KERTA 163 13 0 0 3 0 0 0 0 30
BLENDER 199 11 0 0 5 3 0 0 0 31
BLENDER 221 19 0 0 8 0 0 0 0 41
BLENDER 72 8 0 0 3 0 0 0 0 15
SUMMA 757 56 0 0 19 3 0 0 0 132
STDEV [pcs/m2] 63 5 0 0 3 1 0 0 0 11
RSD [%] 8% 9% 16 % 45% 8%
J MEASURED BY CIRCLE PROGRAM IN LABORATORY
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um | 300-599 um [600-1000 ym | >1000 ym | Others |100-299 um | 300-599 um [600-1000 um | >1000 ym | peslkg
BLENDER 68413 3740 7 0 102 0 15 2 0 10618
BLENDER 3109 90 3 0 37 0 0 0 0 413
BLENDER 2564 67 0 0 15 0 0 0 0 324
BLENDER 2149 67 0 0 30 0 0 0 0 282
BLENDER 1393 35 0 0 15 0 0 0 0 174
SUMMA 77628 3998 10 0 199 0 15 2 0 11811
STDEV [pes/m2] 29571 1644 3 0 36 0 7 1 0 4616
RSD [%] 38 % 41% 32% 18 % 45% 45% 39 %
MEASURED BY CIRCLE PROGRAM OFFLINE IN OLPA CONTAINER
Gel pesikg Cont pesikg Gel index
100-299 um | 300-599 pm [600-1000 ym | =1000 um | Others [100-299 um | 300-599 pm [600-1000 ym | =1000 pm | pes/kg
BLENDER 45432 1413 0 0 88 6 44 3 0 5956
BLENDER 1509 33 0 0 22 0 0 0 0 184
BLENDER 1211 27 0 0 11 0 0 0 0 148
BLENDER 1279 33 0 0 14 3 0 0 0 161
BLENDER 617 14 0 0 0 0 5 0 0 75
SUMMA 50048 1520 0 0 135 8 49 3 0 6525
STDEV [pes/m2] 19804 620 0 0 35 2 19 1 0 2600
RSD [%] 40% 41% 26 % 30 % 39 % 45% 40 %

Tulokset: online-offline
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Gel
Gel pesikg Cont pcsikg index
300- | 600-
100- 100- | 300 600-

299 ym Sui? 13&0 =1000 um| Others| | 599 | 539 ym | 1000 pm | 71000 UM pesikg
120 3 0 0 0 0 0 0 0 15
141 5 0 0 2 0 0 0 0 19
152 12 0 0 7 0 0 0 0 27

1174 105 5 0 3 0 5 0 0 249
2036 290 19 0 47 0 0 0 0 587
1606 198 8 0 5 0 0 0 3 399
1788 239 16 0o 23 0 2 0 0 499
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Nayte, jossa on polya.

1(4)

Defect size [um] 650 1 825 2 650 3 600 4 800 5 625 6 625
Position [m] 0.225/0.046 0.791/0.018 0.850/0.023 1.625/0.056 4.2740.086 4.368/0.031 4.693/0.078
Defect type F+ Gel Gel Gel Gel F+l

Defect size [um] 650 650 675 675
Position [m] 6.873/0.033 7.21110.077 8.691/0.068 8.784/0.029 9.554 /0.023
Defect type F+l F+l F+l F+l F+l F+l F+l

Defect size [um] 975 17 650 18 1325 19 900 20 650 21 750 22 875
Position [m] 12.806/0.019 13.205/0.037 14.191/0.071 16.703/0.029 16.703/0.030 16.777/0.031 17.031/0.039
Defect type F+l Gel F+l Gel F+l Gel F+l

6.872/0.032
F+l

23 850 24
17.085/0.014
Gel

Defect size [um] 1300 800 925 900 650 1500 31 700 32
Position [m] 17.133/0.022 17.211/0.032 17.219/0.033 17.222/0.079 17.310/0.052 17.394/0.082 17.403/0.018 17.404/0.018
Defect type F+l F+l F+l F+l Gel F+l F+l Gel
I L]
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Nayte on huonoa raaka-ainetta.

150 3 300 4 100 5 450 6 325 7 100 8

Defect size [pm] 150 2
Position [m] 0.000/0.035 0.000/0.021 0.000/0.028 0.000/0.070 0.000/0.087 0.000/0.082 0.000/0.031 0.000/0.023
Defect type Gel Gel Gel Gel Gel Gel Gel

100 150
0.003/0.034 0.005/0.076
Gel Gel

Defect size [um] 200

100
Position [m] 0.001/0.087 0.002/0.028

250
0.002/0.019
Gel

Defect type Gel Gel
Defect size [um] 275 17 175 18
Position [m] 0.005/0.066 0.005 / 0.020

Defect type Gel Gel
650 26

200
0.006 /0.072
Gel

200
0.007 / 0.087
Gel

Defect size [um] 250 175 500 125

2(4)

Position [m] 0.007/0.081 0.008/0.030 0.008/0.016 0.009/0.014 0.010/0.077
Defect type Gel Gel Gel Gel Gel Gel Gel
I L]
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Liite 2
3(4)

Telan lampéoétilatesti kuumalla telalla.

Defect size [um] 625 1 625 2 1300 3 625 4 625 625 7 600
Position [m] 0.006 / 0.022 0.017/0.049 0.080/0.019 0.087 /0.050 0.197/0.047 0.298/0.025 . 5 0.316/0.052
Defect type Gel Gel F+l Gel Gel Gel Gel

Defect size [um] 925 675 10 800 750 600 650 14 700 15 950 16
Position [m] 0.649/0.047 0.779/0.072 0.798/0.029 0.883/0.080 0.920/0.086 0.934/0.022 0.937/0.088 1.031/0.027
Defect type Gel Gel Gel F+ Gel Gel Gel F+l
Defect size [um] 825 850 650 800 700 21 625 22 800 23 775 24
Position [m] 1.167 /0.085 1.361/0.016 1.362/0.016 1.415/0.072 1.579/0.020 1.594/0.023 1.822/0.025 1.891/0.072
Defect type Gel Gel Gel F+l Gel Gel F+

600 fuml”

Gel
Defect size [um] 625 1125 875 28 600 675 750 31 675 32
Position [m] 2.532/0.036 2.616/0.062 2.617/0.062 2.699/0.066 2.862/0.058 2.963/0.074 2.985/0.018 3.134/0.079
Defect type Gel Gel Gel Gel Gel Gel Gel Gel
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Naarmut telassa nakyvat telan lampotesteissa.

Defect size [um] 1325 775 2 950 3 875 700
Position [m] 0.028/0.014 0.030/0.014 0.070/0.036 0.295/0.030 0.318/0.042 0.342/0.048 0.492/0.036 0.913/0.036
Defect type F+l F+l F+l F+l F+l F+l F+l F+l

Defect size [um] 1175 775 675 625 775 15 3650
Position [m] 0.966/ 0.070 1.030/0.065 1.037/0.042 1.037/0.036 1.152/0.085 1.335/0.036 1.412/0.040 1.424/0.034
Defect type F+l Gel F+ F+l F+l F+l F+ F+l

3000 fumi 11150 fum!

+ F+

Defect size [um] 675 1700 3000 19 11150 20 7375 925 23 4925 24
Position [m] 1.425/0.064 1.427/0.032 1.429/0.051 1.430/0.050 1.432/0.067 1.459/0.037 1.460/ 0.025 1.709/0.067
Defect type F+l F+l F+l F+l F+l F+l F+l F+l

1075 fuml
F+

—

Defect size [um] 1200 725 1025 675 30 1075 31 625
Position [m] 1.710/0.069 1.757/0.036 1.881/0.044 1.882/0.035 1.983/0.044 2.180/0.036 2.303/0.051 2.602/0.036
Defect type F+l F+l F+l F+l Gel F+l F+l F+l
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