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Opinnaytetyon toimeksiantajana oli Kiilto Oy:n Lempaalan toimipisteen tuoteke-
hityslaboratorio. Tyon taustana oli osana tuotekehitysta sulateliimatuotteille suo-
ritettavat reologiset mittaukset seka avoimen ajan ja sitomisnopeuden maarityk-
set, jotka havainnollistavat tuotteen termoplastista kaytosta lampotilan muuttu-
essa seka sen jaahtyessa applikoinnin jalkeen. Opinnaytetyon tavoitteena oli
etsia vastaavuuksia sulateliiman reologisen kaytoksen, tack-mittaustulosten ja
Olinger-laitteella maaritettyjen avoimen ajan seka sitomisnopeuden valilla. Tar-
koituksena oli tutkia sulatelimojen avoimen ajan ja sitomisnopeuden maaritys-
mahdollisuudet reologisin menetelmin ja mahdollisten korvaavien tai rinnak-
kaismenetelmien alustava kehitys.

Mahdollinen korrelaatio avoimen ajan lyhenemisen ja liiman faasimuutokseen
liittyvan haviokertoimen laskun lampdtilan valilla 10ydettiin seka tuotteista etta
yksinkertaisia reseptimuutoksia esittavista naytteista. Sitomisnopeudelle vas-
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valilla, mutta ei eri sulateliimatuotteiden valilla. Tack-menetelman ei kuitenkaan
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Tulokset antavat pohjan jatkotutkimuksille avoimen ajan ja haviokertoimen las-
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naytteiden kohdalla, seka sen sallimien reseptimuutoksen suuruuden tarkaste-
lun suhteen. Sulateliimojen tack-mittaukselle onnistuttiin luomaan alustava me-
netelma, joka mahdollistaa jatkokehityksen sen, seka muiden reometrin nor-
maalivoima-anturia hyédyntavien mittausten osalta.

Tarkat tuote- ja raaka-ainetiedot ovat poistettu julkisesta raportista.
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The Use of Rheological Properties in the Determination of Open-Time and Set-
ting Speed of Hot-Melt Adhesives
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This bachelor’'s thesis was conducted as a commission by Kiilto Oy’s product
development laboratory in Lempaala. The work was based on rheological
measurements which are performed as a part of the product development cycle
of hot-melt adhesives, as well as the methods used to determine a product’'s
open-time and setting speed. These methods aim to replicate and illustrate the
product’s thermoplastic properties during cooling after it has been applied onto
a substrate. The objective of this work was to search for correlations between
the rheological properties of hot-melt adhesives, the hot tack measurements
performed with a rheometer and their open-time and setting speed, which were
determined with an Olinger adhesive bond tester. The work’s purpose was to
determine the feasibility of measuring the open-time and setting speed of hot-
melt adhesives with a rheometer as well as begin the development of compli-
mentary measurement methods for them.

A possible correlation was found between a decrease in an adhesive’s open-
time and an increase in the temperature its loss factor decreases at, as a result
of the adhesive’s phase transition from fluid to solid. The correlation was found
in both hot-melt adhesive products and samples made to replicate simple
changes in adhesive recipes. The results of the hot tack measurements per-
formed with a rheometer suggest that the method could be used to determine a
change in setting speed between different versions of the same recipe, but not
between different hot melt adhesive products. The hot tack method used in the
work was found to be too unreliable to be used without further development.

The results of this work give basis to further development of methods that can
be used to better define and test the versatility of the connection between open
time and loss factor. A rudimentary method for performing hot tack measure-
ments of hot melt adhesives with a rheometer was created, which enables fur-
ther research of normal force measurements on the instrument.

The exact product and raw material details were omitted from the public copy of
this report.

Key words: hot-melt adhesive, rheometer, rheology, setting speed, open-time
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1 JOHDANTO

Opinnaytetyo suoritettiin Kiilto Oy:lle yrityksen Lempaalassa sijaitsevassa tuote-
kehityslaboratoriossa. Kiilto Oy on suomalainen kemianteollisuuden ratkaisuja
rakentamisen, teollisuuden liimojen ja paloneston, ammattihygienian seka kulut-
tajatuotteiden liiketoiminta-alueilla tarjoava yritys, jonka valikoimaan kuuluu

useita sulateliimatuotteita.

Sulateliimat ovat laajalti eri teollisuuden aloilla kaytettavia sideaineita, joiden
toiminta seka applikointi perustuu liiman faasimuutokseen kiintedsta matalavis-
kositeettiseksi nesteeksi sitd kuumennettaessa ja takaisin kiintedksi jaahtyes-
saan. Nestemainen sulateliima applikoidaan liimattavalle materiaalille ja liima-
pinta painetaan yhteen toisen liimattavan pinnan kanssa. Jahmettyessaan liima
sitoo materiaalit yhteen nopeasti ilman tarvetta pitkille kuivumisajoille, muodos-

taen vahvan sidoksen sekunneissa. (Li, Bouzidi, Narine 2008.)

Nopean toimintansa takia sulateliimat sopeutuvat erityisen hyvin automatisoi-
tuun tuotantoon, ja tuotannon optimoinnin kannalta liiman toimintamekanismin
ajoitus on tiedettava tarkasti. Kaksi taman kannalta merkittavaa ominaisuutta
ovat liiman avoin aika ja sitomisnopeus. Avoimeksi ajaksi maaritellaan se mak-
simiaika, joka voidaan odottaa ennen toisen liimattavan pinnan painamista ap-
plikoidun liiman paalle heikentamatta syntyvaa sidosta (SFS-EN 923 2015, 35).
Sitomisnopeudeksi taas maaritetdan se sidoksen yhteen puristamisen minimiai-
ka, joka tuottaa riittdvan vahvan sidoksen (SFS-EN 923 2015, 35).

Taman opinnaytetyon tarkoituksena oli tutkia sulateliimojen avoimen ajan seka
sitomisnopeuden mittausmahdollisuuksia rotaatioreometrilla suoritettavilla tem-
perature sweep ja tack-mittauksilla. Mittauksissa vertaillaan seka raaka-aine
erojen etta reseptimuutosten aiheuttamia eroja sulatelimojen reologiassa ja
tuloksia verrataan naytteille talld hetkelld kaytéssa olevalla Olinger-laitteella
maaritettyihin avoimen ajan ja sitomisnopeuden arvoihin. Opinnaytetyon tavoit-
teena oli 16ytaa ja alustavasti kehittda korvaavia tai rinnakkaisia menetelmia
nykyisille avoimen ajan ja sitomisnopeuden maarityksille, jotka vahentaisivat
maarityksiin vaadittavaa aikaa, tydmaaraa ja perehdytysta.



Opinnaytetyon sisaltamien tuotteiden ja raaka-aineiden tarkkoja tietoja ei esitel-

|a tyon julkisessa versiossa.



2 TEORIA

2.1 Sulateliima

Sulateliimat ovat pakkausteollisuudessa, kirjansidonnassa seka useiden erilais-
ten tuotteiden kokoamisessa laajalti kaytdssa oleva liimatyyppi (Li, Bouzidi, Na-
rine 2008). Niiden toiminnallisuus perustuu niiden paaosaisena raaka-aineena
kaytetyn polymeerin termoplastisiin ominaisuuksiin eli sen lampomuovattavuu-
teen seka raaka-aineiden faasinmuutoksiin. Sulateliimojen adheesiokyky perus-
tuu mekaaniseen sidokseen liimattavien materiaalien eli substraattien kuitujen
tai muiden rakenteiden kanssa, eika liima ideaalitilanteessa aiheuta kemiallisia
muutoksia liimattavassa pinnassa. Huoneenlampdétilassa sulateliimat ovat kiin-
teita, joten applikoitaessa tulee niita kuumentaa liimakohtaiseen kayttolampoti-
laansa, jossa liima on riittavan nestemaista kostuttaakseen liimattavat substraa-
tit hyvin seka on helposti levitettavissa. (Muller & Rath 2010, 76.)

Termoplastiset polymeerit pehmenevat lammon vaikutuksesta ja kovettuvat uu-
delleen jaahtyessaan, joten mika tahansa termoplastinen polymeeri voi toimia
sulateliimana ilman muita raaka-aineita. Useimmiten niiden ominaisuudet ovat
sulateliimatuotteelle riittamattomat. Esimerkiksi niiden tartunta haluttuun
substraattiin voi olla heikko tai viskositeetti liian korkea. Polymeerit ovat myos
muita raaka-aineita kalliimpia, joten vain polymeerista valmistettu liima olisi kal-
lista (Muller & Rath 2010, 78). Taman vuoksi paasaantoisesti vain kolmannes
sulateliman massasta on polymeeria, hartsin ja vahan kattaessa suurimman
osan lopusta reseptistda. Sulateliimaan lisatdan usein myods tayteaineita, pig-
mentteja, antioksidantteja seka liiman reologisiin ominaisuuksiin vaikuttavia li-
saaineita sen kayttotarkoituksen mukaisesti. Muut raaka-aineet vaikuttavat esi-
merkiksi liman lammonkestavyyteen, pehmenemis- ja sulamispisteeseen, vis-
kositeettiin kayttdlampdtilassa seka liiman sailyvyyteen. Sulateliimat ovat niin
sanottuja 100 % sideaineita, eli ne eivat sisalla vetta tai muita levityksessa kay-
tettavia liuottimia, jotka haihtuisivat applikoinnin jalkeen. (Li, Bouzidi, Narine
2008.)

Sulateliimat ovat olleet aktiivisesti teollisuuden kaytossa 1950-luvulta lahtien,

josta alkaen myds niiden suosio on ollut tasaisessa kasvussa (Li, Bouzidi, Nari-
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ne 2008). Muihin sidosaineisiin verrattuna sulateliman eduiksi voidaan lukea
aarimmaisen nopeasti kehittyva sidoksen vahvuus, applikoinnin helppo automa-
tisointi, kemiallinen turvallisuus ja inerttiys seka hyva varastoitavuus. Sulatelii-
mareseptien laaja muokattavuus mahdollistaa myds tuotteiden optimoinnin spe-
sifeille kayttokohteille (Skeist 1990, 408). Sulateliimojen kayttoa rajoittavia teki-
joita ovat niiden kayton vaatima korkea lampdtila, huono tartunta esimerkiksi
metallisubstraatteihin seka niiden uudelleen pehmeneminen lampdétilan nous-
tessa, joka saattaa heikentaa sidoksen vahvuutta. Naista syista ne eivat sovellu
lampoherkkien substraattien limaamiseen tai pitkakestoisiin rakenteellisiin si-
doksiin. (Mudller & Rath 2010, 82.)

2.1.1 Sulateliiman toimintaperiaate

Sulateliimat ovat toimintansa kannalta kemiallisesti inertteja eli niiden kemialli-
nen koostumus ei muutu liiman kovettuessa, eikd niiden sidos substraattien
kanssa perustu kemiallisiin sidoksiin materiaalien valilla, vaan mekaaniseen
tartuntaan liiman jaahtyessa substraatin kuitujen tai vastaavan rakenteen ympa-
rilla. Sidoksen lujuus on siis liiman vahvuuden lisaksi riippuvainen liiman kyvys-
ta kostuttaa substraatin pinta eli levittaytya sille mahdollisimman peittavasti.
(Maller & Rath 2010, 79.)

Polymeerien lasisiirtymaalue on se lampdétilavali, jossa amorfinen polymeeri
alkaa siirtymaan kiintedsta aineesta nesteeksi tai painvastoin. Sen tarkka laa-
juus on riippuvainen lammitys- tai jaahdytysnopeudesta. Lasisiirtymalampatila
maaritellaan usein taman alueen keskipisteeksi ja sen ajatellaan olevan se pis-
te, jossa polymeeri vaihtaa faasia, vaikka todellisuudessa muutos tapahtuu ko-
ko lasisiirtymaalueella (Qian, ym. 2019). Kuumennettaessa sulateliimassa kay-
tettyjen polymeerien makromolekyylien kyky liikkua vapaasti kasvaa ja liiman
viskositeetti laskee sen lammitessa korkeammalle lasisiitymalampotilansa yla-
puolelle. Riittavan korkeassa lampdtilassa, sulateliman viskositeetti laskee
merkittavasti ja se menettaa kiintedt ominaisuutensa, joka mahdollistaa sen le-
vittdmisen substraattien pinnalle nesteena. Kuumennuksen loputtua, liima jaah-
tyy nopeasti ja siirtyy takaisin kiinteaan faasiin, muodostaen substraattien valille

sidoksen. Liiman jaahtymisnopeus riippuu useasta tekijasta, kuten applikoidun
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liman maarasta seka substraattien etta liman omasta lammadnjohtavuudesta.
(Mdller & Rath 2010, 79.)

Koska sulateliimojen toiminta ei perustu kemiallisiin reaktioihin liimassa, on nii-
den toimintamekanismi reversiibeli eli ne eivat meneta termoplastisia ominai-
suuksiaan kaytettaessa. Liimat siis pehmenevat ja sulavat uudelleen lammitta-
essa tarvittaessa useita kertoja, ja lammittamalla jo luotua sidosta voidaan sen
mekaanista lujuutta heikentaa. (Muller & Rath 2010, 81.)

Pakkausteollisuudessa kaytettavat sulateliimat ovat etyylivinyyliasetaatti- (EVA)
tai polyoléefiinipohjaisia (Muller & Rath 2010, 82). Seka EVAt etta kaytettavat
polyolefiinit ovat osittain kiteisia polymeereja, jotka eivat muodosta kovalenttisia
verkkosidoksia makromolekyyliensa valille. Osittain kiteiset polymeerit muodos-
tavat jaahtyessaan kidemaisia rakenteita, jotka kuitenkin ovat amorfisten poly-
meerirakeinteiden ympardéimia. Amorfisten alueiden hilarakenne ei ole kiteinen
ja molekyylien valiset sidokset niissa ovat heikkoja. Kaksiosainen rakenne vai-
kuttaa polymeerin ja sen vuoksi myos sulateliiman reologiaan merkittavasti. Po-
lymeeria lammitettdessa sen amorfiset alueet pehmenevat alemmassa lampati-
lassa, mutta kiderakenteet hajoavat vasta polymeerin sulamispisteessa. (Mez-
ger 2019, 140.) Pehmenemisesta riippumatta, osittain kiteytynyt polymeeri sai-
lyttda suuren osan mekaanisesta vahvuudestaan kiderakenteiden hajoamiseen
asti. Jaahtyessaan polymeerin kiderakenteet muodostuvat hitaasti, joka piden-
taa sulateliman avointa aikaa lampétilan laskemisesta riippumatta. (Miller &
Rath 2010, 82.)

2.1.2 Raaka-aineet

Pakkausteollisuuden sulateliimoissa paaasialliset raaka-aineet ovat polymeerit,
hartsit, vahat, pienissa maarin kaytettavat lisdaineet sekd pigmentit. Raaka-
aineiden keskeiset suhteet liiman reseptissa riippuvat liimalta halutuista ominai-
suuksista (Muller & Rath 2010, 82).

Polymeerit antavat liimalle suuren osan sen sitomiskyvysta seka reologisista

ominaisuuksista. Samassa sulatelimassa voidaan kayttaa useita eri polymeere-
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ja, mutta niiden sekoittaminen, kuten myos muut raaka-aineet, saattavat haitata
kiderakenteen muodostumista eli polymeerien on useimmiten oltava keskenaan
yhteensopivia. (Mtller & Rath 2010, 84.)

EVA-kopolymeerit ovat eteenista seka vinyyliasetaatista muodostuneita poly-
meeriketjuja (Kuvio 1). Tyypillisesti ne luokitellaan vinyyliasetaatin maaran mu-
kaisesti, silla sen korkeampi maara vahentaa polymeerin kiderakenteen muo-
dostumista. Paasaantoisesti EVA-kopolymeerien vinyyliasetaattipitoisuus on
15-40 %. Pakkausteollisuudessa kaytettavat polyolefiinit ovat eteenista, pro-
peenista tai niiden seoksesta muodostuvia polymeeriketjuja (Kuvio 1). (Miller &
Rath 2010, 84-86.)

j\
T
T
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—_r

KUVIO 1. Etyylivinyyliasetaattiketjun eteeni (vasemmalla) ja vinyyliasetaatti se-

ka polyolefiiniketjun eteeni ja propeeni (oikealla).

Sulateliimoissa kaytettavat hartsit parantavat liman tartuntaa varsinkin sulassa
olomuodossa, ja matalan molekyylimassansa vuoksi ne laskevat liman visko-
siteettia, helpottaen sen levittamista. Usein hartsien lisdaminen myos laskee
liman kayttdlampdtilaa merkittavasti. Kaytdssa on seka petrokemianteollisuu-
den sivutuotteena syntyvia hiilivetyhartseja, etta luonnollisista raaka-aineista

valmistettavia hartseja, kuten mantyhartsit. (Li, Bouzidi, Narine 2008.)

Vahaa, useimmiten parafiini- tai mikrokristallivahaa, lisatdan sulatelimaresep-
teihin laskemaan reseptin hintaa seka viskositeettia. Vahalla on myos huomat-
tava vaikutus liiman avoimeen aikaan ja sitomisnopeuteen sen jaahtyessa. Toi-
sinaan vahat myos heikentavat liiman ominaisuuksia, esimerkiksi heikentamalla
sen adheesiota tai venymaa, jonka vuoksi limasauma murtuu helpommin me-

kaanisesta rasituksesta. (Hot Melt Adhesives: Basics, Ingredient... 2021.)

Lisdaineet kuten pehmittimet ja antioksidantit ovat usein vain pieni osa sulate-

liman reseptissa kaytettavista raaka-aineista. Paasaantoisesti erilaisia lisdainei-
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ta kaytetaan liiman reologisten ominaisuuksien muokkaamiseen seka sen kom-
ponenttien hapettumisen vahentamiseen sen ollessa sulatilassa. Lisaaineeksi
voidaan luetella myos tayteaineet, joiden maara reseptissa on usein muita lisa-
aineita suurempi. (Mualler & Rath 2010, 88.)

2.1.3 Sulateliimojen testattavat ominaisuudet

Sulateliimojen kayton kannalta merkittavia tutkittavia ominaisuuksia ovat esi-
merkiksi niiden viskoelastinen kayttaytyminen, viskositeetti kayttdlampotilassa,
pehmenemispiste, avoin aika, sitomisnopeus seka geeliytyminen (Ebnesajjad &
Landrock 2015, 117). Menetelmastandardien saatavuus naille ominaisuuksille
on vaihteleva ja usein kaytdssa ovat valmistajakohtaiset menetelmat. Liimojen

ominaisuuksien maaritelmille on olemassa standardi (SFS-EN 923).

Viskoelastista kayttaytymista seka viskositeettia voidaan tutkia reometrin avulla
(ISO 6721-10). Pehmenemispisteen avulla voidaan selvittda lampdatila, jossa
limasidos alkaa heikentya termoplastisuutensa vuoksi, ja sen maarittamiseen
on kaytdssa niin kutsuttu "ring-and-ball” menetelma seka oma testilaitteensa
standardoiduilla parametreilla (CSN EN 1238). Liiman geeliytymista, eli sen
ominaisuuksien peruuttamatonta muutosta pitkakestoisessa lammityksessa,

seurataan seka silmamaaraisesti etta viskositeetin muutoksen avulla.

Olinger-laitteen (Kuva 1) avulla voidaan maarittaa sulateliman avoin aika seka
sitomisnopeus (CR 14376:2002). Avoimella ajalla tarkoitetaan sitd maksimiai-
kaa, joka kuluttua applikoidun liiman paalle painetun toisen substraatin kanssa
muodostuu viela hyvaksyttava sidos. Sitomisnopeudella tarkoitetaan sita mini-
miaikaa, jonka jalkeen kaksi yhteen puristettua substraattia muodostavat hy-
vaksyttavan sidoksen. (SFS-EN 923 2015, 35.) Mittauksessa laite applikoi vaki-
oidun maaran sulaa liimaa substraattina toimivalle kartongille noin 4 cm pituise-
na juovana, ja haluttujen parametrien mukaisesti painaa toisen kartongin juovan

paalle vakioidulla voimalla ja repii syntyneen sidoksen auki.



KUVA 1. Olinger-laite (Virtanen 2021)

Avointa aikaa maaritettdessa, muuttujana on liiman applikoinnin ja toisen
substraattipinnan laskemisen valinen viive. Tulokset tulkitaan avoimen ajan
maarityksessa silmamaaraisesti liiman levittymisesta ja substraattien kuitu-
repeamasta (Kuva 2). Kun liiman avoin aika on ohi, se on kovettunut liikaa levit-
tyakseen substraatteja puristettaessa, ja vaikka kuiturepeamaa tapahtuisi, jaa

limasauma kapeaksi ja kerrokseltaan paksuksi.
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KUVA 2. Olinger-laitteessa avointa aikaa mitatessa kaytetyt kartonkipalat 4—7
sekunnin odotusajoilla. Vasemmalla laitteen applikoima liimaraita ilman puris-
tusta (Virtanen 2021)

Sitomisnopeutta maarittdessa muuttujana kaytetaan aikaa, jonka laite puristaa
substraatteja yhteen. Sitomisnopeutta maarittdessa liimasauman auki repimi-
seen vaadittavan voiman kehittymista tarkastellaan esimerkiksi lisaamalla puris-
tusaikaan 0,1 sekuntia mittausten valilla. Kun vaadittava voima ylittaa halutun

pisteen, todetaan testissa kaytetty puristusaika liiman sitomisnopeudeksi.

2.2 Reologia ja reometriset mittaukset

Reologia on aineiden deformaatiota ja virtauskayttaytymista tutkiva fysiikan
haara, ja reometria ndiden ominaisuuksien mittausta fluideista materiaaleista.
Toisin kuin viskometrilla, nykyaikaisella reometrilla voidaan suorittaa seka jatku-
via rotaatiomittauksia seka oskillaatiomittauksia, joiden avulla voidaan mitata ja
laskea viskositeetin lisaksi materiaalien muita reologisia ominaisuuksia laajalti

muuttamalla mittausparametreja. (Mezger 2019, 7.)

2.2.1 Reologian teoria

Reologian kannalta materiaalit voidaan asettaa skaalaan ideaaliviskoosisten ja

ideaalielastisten ominaisuuksien valille niiden viskoelastisen kayttaytymisen

perusteella. Materiaalin viskoelastisella kayttaytymisella tarkoitetaan seka sen
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viskoosisen etta elastisen kaytoksen yhdistelmaa. Viskoosiudella tarkoitetaan
reologiassa materiaalin sisaisesta, molekyylien valisesta kitkasta johtuvaa kay-
tosta, joka materiaalin deformoituessa absorboi deformoitumisen aiheuttamaa
voimaa ja vapauttaa sen lampona ymparistoonsa. Elastisella kayttaytymisella
taas tarkoitetaan deformaation yhteydessa materiaalin rakenteeseen, esimer-
kiksi sidoksia venyttamalla absorboitua energiaa, joka kaytetaan materiaalin

palautumiseen deformaation jalkeen. (Mezger 2019, 96-97.)

Materiaaleja, joiden viskoelastinen kayttaytyminen on paaosin viskoosista, kut-
sutaan viskoelastisiksi nesteiksi, kun taas niita, joiden kaytds on paaosin elas-
tista, kutsutaan viskoelastisiksi kiinteiksi aineiksi. Esimerkiksi monien nesteiden,
kuten huoneenlampoisen veden, kayttaytyminen on hyvin lahella ideaaliviskoo-
sista ja sen elastiset ominaisuudet ovat lahes olemattomat, kun taas samoissa
olosuhteissa olevan kiven kaytos on lahella ideaalielastista, silla sen sisaltamat
molekyylit eivat kiinteassa rakenteessa aiheuta juuri materiaalin sisaista kitkaa.
Tasta syysta vesi on siis viskoelastinen neste ja kivi viskoelastinen kiintea aine.
(Mezger 2019, 8.)

Yksi mahdollisista tavoista tutkia materiaalin viskoelastista kaytosta ovat reo-
metrilla suoritettavat leikkausmittaukset. Leikkausmittauksen voi periaatteeltaan
pelkistaa kuvion 2 mukaiseen tilanteeseen, jossa h paksuinen kerros materiaa-
lia asetetaan kahden levyn valiin ja toista levyista liikutetaan voimalla F matka s.
(Shaw 2012, 16—44).

KUVIO 2. Leikkausmittaus.
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Naytteen levyyn koskevan pinta-alan ollessa A, voidaan kaavalla 1 laskea

reologinen suure leikkausjannitys 1 (Pa).

(1)

]
Il
| T

Leikkausjannitys kuvaa materiaalin leikkaussuunnassa tapahtuvaa deformaatio-
ta, eli muodonmuutosta aiheuttavaa voimaa (Shaw 2012, 16—44). Kuvion 2 mu-
kaisella leikkausmittauksella voidaan myds laskea leikkausmuodonmuutos vy,

kayttamalla hyddyksi matkaa s ja naytteen paksuutta h kaavan 2 mukaisesti.

(2)

s<
I
=l

Leikkausmuodonmuutos on leikkausjannityksen aiheuttamaa muodonmuutosta
materiaalissa kuvaava suure, jonka arvo ilmoitetaan paasaantoisesti prosenttei-

na (Agassant ym. 2017).

Mikali mittaus suoritetaan edestakaisella oskillaatioliikkeella, leikkausjannitys ja
leikkausmuodonmuutos muuttavat suuntaa liikkeen mukaisesti. Talldin niiden
jatkuvassa muutoksessa olevat suuruudet muodostavat siniaallot, joiden ampli-
tudien merkinnat ovat leikkausjannityksen amplitudi 74 (Pa) ja deformaatioampli-
tudi ya. Leikkausjannityksen amplitudin ja deformaatioamplitudin avulla voidaan
laskea materiaalin koko viskoelastista kaytosta kuvaava kompleksi leikkausmo-
duuli G* (Pa). Se on maaritelty oskillaatiomittauksissa kaytettavan elastisuuden

lain (kaava 3) mukaisesti:

G == 3)

jossa 14 (Pa) on leikkausjannityksen amplitudi ja ya on deformaatioamplitudi.
Viskoosista osaa kompleksista leikkausmoduulista kuvataan termilla haviomo-
duuli ja sen merkintd on G” (Pa). Kaytanndssa haviomoduuli kuvaa materiaalin
sisdisen kitkan aiheuttamaa deformaation vastustusta. Kitkan muodossa defor-
maatiosta absorboitunut energia vapautuu materiaalista [Bmpona sen ymparis-

toon, antaen haviomoduulille nimensa. Elastisesta osasta taas kaytetaan termia
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varastomoduuli, jonka merkintd on G’ (Pa), joka taas kuvaa materiaalin reologi-
sille kiinteille aineille tyypillisia deformaatiota vastustavia ominaisuuksia. Varas-
tomoduuli saa nimensa elastisen deformaation vastustuksen absorboiman
energian varastoitumisesta materiaalin sisaisiin rakenteisiin deformaation ajaksi
muodossa, jossa se ei havia materiaalista, vaan mahdollistaa materiaalin alku-
peraisen muodon palauttamiseen deformaation paatyttya. G* voidaan ajatella
vektorina, jonka X-akselin mukainen suuruus on G’ ja Y-akselin mukainen suu-
ruus on G”, kuvion 3 mukaisesti. (Mezger 2019, 95-97.) G* ja G’ valista kulmaa
kutsutaan vaihesiirron kulmaksi o, joka tarkoittaa mittausoskillaation aiheutta-
mien leikkausjannityksen 71 (Pa) ja leikkausmuodonmuutoksen y siniaaltojen
valista aikaeroa (Kuvio 4). Materiaalin kaytdksen ollessa ideaalielastista, siniaal-
tojen valilla ei ole aikaeroa, eli vaihesiirron kulma on 0° ja materiaalin kaytok-
sessa ei ole mitattavaa haviomoduulia. Ideaaliviskoosisessa kaytoksessa aika-
ero on yksi neljasosa mittauksessa kaytetysta oskillaatiotaajuudesta, jolloin vai-
hesiirron kulma on 90° ja materiaalilla ei ole mitattavaa varastomoduulia. (Col-
lyer & Clegg 1998, 4.)

G// G*

Y

GI
KUVIO 3. Haviomoduulin, varastomoduulin ja kompleksin leikkausmoduulin va-

linen suhde.
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KUVIO 4. Leikkausjannityksen ja leikkausmuodonmuutoksen siniaallot ideaali-

viskoosisessa kaytoksessa.

Haviokerroin fand kuvaa varasto- ja haviomoduulin suhdetta kaavan 4 mukai-

sesti:

14

= — 4
tand o (4)

Se ei anna uutta tietoa materiaalin ominaisuuksista, mutta sitd voidaan kayttaa
havainnollistamaan esimerkiksi faasimuutoksia. Materiaalin jahmettyessa sen
haviokerroin laskee. Haviokertoimen alittaessa arvon 1, materiaalista tulee vis-
koelastinen kiintea aine ja sen lahestyessa nollaa, materiaalin reologinen kaytds
lahenee ideaalielastista. (Mezger 2019, 98-99.)

2.2.2 Rotaatioreometrin toiminta

Nykyaikaisilla rotaatioreometreilla voidaan suorittaa leikkaus- ja vaantomittauk-
sia joko mittauspaan jatkuvalla pyorityksella tai oskillaatioliikkeelld. Saatamalla
mittapaan kulmanopeutta, haluttua leikkausjannitysta tai leikkausmuodonmuu-
tosta voidaan maarittda useita erilaisia reologisia ominaisuuksia, joiden perus-
teella voidaan vertailla naytteiden kaytosta erilaisissa virtaus- tai levitysolosuh-
teissa. Mittauksien aikana parametrit voivat pysya vakioina tai niita voidaan
muuttaa joko asteittain tai liukuvasti. Esimerkiksi temperature sweep -
mittauksissa mittapaan kulmanopeus seka oskillaatiolikkeen aiheuttama leik-
kausmuodonmuutos asetetaan vakioksi, mutta lampdétilaa muutetaan liukuvasti.

Nain voidaan seurata vakioidun deformaation aiheuttamiseen vaadittavan voi-
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man kehittymista materiaalin reologisten ominaisuuksia muuttuessa lampétilan
mukana. (Mezger 2019, 15-29.)

Reometrin mittausgeometriaan kuuluu alalevy, jolle nayte asetetaan, seka ilma-
laakerin varassa oleva mittauspaa, joka lasketaan halutulle korkeudelle alale-
vysta, jolloin valiin jaavan naytteen paksuutta voidaan kontrolloida. Mittauspaan
pyoriessa tai oskilloidessa valittujen mittausparametrien mukaisesti, nayte vas-
tustaa sen liiketta reologisten ominaisuuksiensa mukaisesti, ja reometri mittaa
tarvittavan voiman tai nopeuden mittausparametrien yllapitamiseen. Kaytetyn
mittausgeometrian, tarvittavan voiman ja mittauspaan liikkeen perusteella, reo-
metrin ohjelmisto kykenee laskemaan mittauksella tavoitellut reologiset ominai-

suudet. (Rheological measurements 2021.)

Polymeerien mittauksessa kaytetaan standardoidusti kuvion 5 mukaista Parallel
Plates eli PP mittausgeometriaa, jossa seka alalevy etta mittauspaa ovat yh-
densuuntaisia levyja ja joiden valisen korkeuden suositellaan olevan noin 0,5
mm — 1,0 mm (ISO 6721-10). PP-mittausgeometrioita on saatavilla esimerkiksi
25 mm ja 50 mm halkaisijaltaan olevilla mittauspailla. Mittauspaan halkaisija
valitaan naytteen viskositeetin perusteella. Naytteet, joiden viskositeetti on ma-
tala, vastustavat lilan pienipinta-alaisen mittapaan liikettd vain vahan ja mittaus-
tulokset jaavat mittausherkkyyden alapuolelle, kun taas naytteet, joiden visko-
siteetti on korkea, voivat aiheuttaa painvastaisen ongelman liian suuripinta-

alaisen mittauspaan kanssa. (Mezger 2019, 18—-19, 166.)

1 1. PP-mittapaa
2. Nayte — naytteen paksuus = h
3. Alalevy

= =

KUVIO 5. Parallel Plates mittausgeometria.
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Reometrin alalevyssa on mittauslampoétilan kontrollointiin  kaytettava Peltier-
elementti, joka mahdollistaa l[ampdtilan vakioimisen tai sen muuttamisen mit-
tauksen aikana -40 °C ja +200 °C valilla (Kuvio 6). Varsinkin polymeerien mit-
tauksessa niiden reologiset ominaisuudet ovat vahvasti riippuvaisia lampdtilas-
ta. Koska pelkka alalevyn lammittaminen saattaa aiheuttaa naytteen epatasai-
sen lammittamisen, on kaytdssa myoOs aktiivisia huuvia. Aktiiviset huuvat lam-
mittavat mittausgeometriaa ylhaaltapain ja eristdvat sen huoneilmasta, jonka
virtaukset ja lampdotilan muutokset vaikuttaisivat merkittavasti tuloksiin. (Mezger
2019, 67-68.)

. 1. Reometrin alaosa, sisaltaa peltier-

/- \ elementin, lampotila-anturin seka
nestejadhdytyksen komponentit

2. Alalevy, jolle ndyte asetetaan

4 3. Mittapaa, kiinni reometrin yldosassa
ja liikkkuu sen mukana

4. Reometrin yldosa, sisaltdd mittapaa-

\ J ta pyorittdvan moottorin, ilmalaake-

rin sekd normaalivoima-anturin

KUVIO 6. Reometrin padkomponentit.

Nykyaikaiset rotaatioreometrit sisaltavat mittauspaahan kohdistuvaa normaali-
voimaa mittaavan anturin (Kuvio 6), jota voidaan reologisissa mittauksissa kayt-
taa esimerkiksi mittausvalin hallintaan naytteen muuttaessa kokoa faasimuutok-
sien yhteydessa. Kayttden apuna mittauspaahan kohdistuvan normaalivoiman
mittausta, seka mittapaan tarkkaa vertikaalia liikkuvuutta, voidaan suorittaa niin
kutsuttuja "tack-mittauksia”, joissa mittapaa painetaan reometrin alalevylle tai
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erilliselle telineelle asetetulle tarttuvalle pinnalle, ja nostetaan joko vakioidulla
nopeudella tai mittapaahan kohdistuvalla normaalivoimalla. Nain voidaan mitata
esimerkiksi liimasidoksien vahvuutta tai limapinnan tarttuvuutta. (Anton Paar
2021.)
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3 TYON SUORITUS

TyO suoritettiin kahdessa osassa, josta ensimmaisessa vertailtiin jo kaytossa
olevia sulateliimaresepteja, joiden valilla oli merkittavia raaka-aine eroja. Vertai-
lussa pyrittiin selvittdamaan sulateliimatuotteiden reologisten ominaisuuksien
mahdollisen korreloimista tuotteiden avoimen ajan tai sitomisnopeuden osalta.
Toisessa osassa valmistettiin yhdeksan samaan reseptiin pohjautuvaa naytetta,
joiden raaka-aineet olivat samat, mutta niiden keskeisia suhteita muutettiin.
TyOssa kaytettyjen Olinger-laitteella saatujen avoimien aikojen seka sitomisno-
peuksien mittaaminen ei kuulunut tyén piiriin, vaan tulokset saatiin Kiilto Oy:lta.
Seka tuotteiden ettd naytteiden Olinger-mittaukset on suoritettu Kiilto Oy:n tyo-

ohjeen mukaisesti.

3.1 Laitteet ja mittausparametrit

Tyon mittauksiin kaytettiin Anton Paar Modular Compact Rheometer MCR 302

pyorimisreometria aktiivisella huuvalla ja vesi-glykoliseosta sisaltavalla Julabo
CORIO CP 200F nestejaahdytysjarjestelmalla (Kuva 3).

KUVA 3. Anton Paar Modular Compact Rheometer MCR 302 ja Julabo CORIO
CP 200F nestejaahdytysjarjestelma (Virtanen 2021)
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3.1.1 Temperature sweep

Tyon reologiset mittaukset suoritettiin oskillaatiomittauksina temperature sweep
-menetelmalla, jossa mittausgeometrian lampétilaa laskettiin 180 °C lampdtilas-
ta tasaisesti 35 °C:een 30 minuutin aikana, eli noin 4,83 °C minuutissa, muiden
mittausparametrien pysyessa vakiona. Nestejaahdytyksen lampdtilaksi asetet-
tiin 70 °C.

Mittausgeometriana kaytettiin PP50-mittapaata (Kuva 4) seka mittausvalina 0,8
mm. Mittapaan liikkkumisprofiilina kaytettiin viskoelastista profiilia, joka pitda mit-
tapaahan kohdistuvan vertikaalisen normaalivoiman vakiona muuttamalla mit-

tausvalia naytteen laajentuessa tai pienentyessa faasimuutosten yhteydessa.

I T e P S e TR s T
oy eV 1 N
R O e

KUVA 4. Kaytetyt mittauspaat. Vasemmalla PP50 ja oikealla PP25 (Virtanen
2021)

10-20 pellettia, eli noin 4 g liimanaytetta asetettiin 180 °C alalevylle ja sen an-
nettiin sulaa taysin. Naytteen muututtua taysin nestemaiseksi, mittapaa lasket-
tiin 0,825 mm korkeudelle, ja nayte trimmattiin keraamalla mittapaan alta pois
tyontynyt liima, jonka jalkeen mittapaa laskettiin mittauskorkeudelle 0,8 mm.
Taman jalkeen naytteen annettiin levata 3 minuuttia jotta mittapaan laskemises-

ta aiheutuva rasitus ei vaikuttaisi mittaustuloksiin. Vakioiduksi leikkausmuo-
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donmuutokseksi asetettiin 0,5 % ja mittauspaan kulmanopeudeksi 10 1/s. Nor-

maalivoiman vakioksi valittiin O N.

Liimareseptien valisessa vertailussa mittauspisteiden maaraksi 30 minuutin mit-
tauksen aikana asetettiin 60 ja yksittdisen reseptin muutosten vertailussa 120.
Silla sulateliimojen faasimuutokset ovat nopeita lampétilan muuttuessa, naytteet
muuttuivat mittausparametreille sopimattomiksi matalammissa lampdatiloissa,

jolloin mittaus keskeytettiin ennen minimilampatilan saavuttamista.

Temperature sweep -mittaukset suoritettiin kahdeksasta eri Kiilto Oy:n sulate-
limatuotteesta seka yhdeksasta eri tydossa valmistetusta naytteesta. Tulosten
toistettavuutta tarkasteltaessa naytteelle 1 suoritettiin yhteensa kolme toistomit-

tausta.

3.1.2 Tack-mittaukset

Tack-mittauksissa alalevyn aloituslampatilaksi valittiin jokaista naytetta mitates-
sa se lampdtila, jossa sen mittaus oli suoritettu Olinger-laitteella. Nestejaahdy-
tyksen lampatilaksi valittiin 50 °C aloituslampdtilan ollessa alle 180 °C ja 70 °C

aloituslampatilan ollessa 180 °C.

Mittausgeometriana kaytettin PP25 (Kuva 4) ja mittapaan ala-asentona 0,25
mm. Mittapaan liikkumisprofiiliksi valittin normaalivoimamittausprofiili, jossa mit-

tapaa likkkuu halutulla nopeudella normaalivoimasta riippumatta.

Naytetta asetettiin kuumennetulle alalevylle noin 2 g, joka vastaa noin 5-10 pel-
lettia ja sen annettiin sulaa taysin ennen mittauksen aloittamista. Taman jalkeen
mittapaa laskettiin ala-asentoonsa ja naytteen annettiin levata 1 minuutti. Levon
jalkeen mittapaata pydritettiin 2 sekuntia kulmanopeudella 100 1/s. Mittaus-
geometrian lampdtilaa alettiin laskea kohti 100 °C liiman jaahtymisen simuloi-
miseksi, kunnes mittapaa nostettiin limapinnasta 1000 pm/s nopeudella noin 10
sekunnin kuluttua. Tack-mittauksen aikana mittausvaliksi asetettiin 0,02 s, ja

mittauksia otettiin 2 sekunnin ajalta mittapaan lahdettya nousemaan.
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Tack-mittauksista saadut tulokset huomattiin nopeasti temperature sweep -
tuloksia heikommiksi toistettavuudessa eika niiden uskottu antavan tyohon liitty-
via tuloksia, joita reologiset mittaukset eivat antaisi. Tyon aikataulutussyista
tack-mittaukset keskeytettiin ennen kaikkien kahdeksan tuotteen ja yhdeksan

naytteen mittausta.

Tack-mittaukset suoritettiin kolmesta Kiilto Oy:n sulateliimatuotteesta, jotka vali-
koitiin avoimen aikansa seka sitomisnopeutensa eroavuuksien perusteella, seka
kolmesta tyossa valmistetusta naytteesta. Tulosten toistettavuutta tarkastelta-

essa naytteelle 1 suoritettiin yhteensa kolme toistomittausta.

3.2 Naytteiden valmistus

3.2.1 Sulateliimatuotteet

Valmiiden reseptien valisessa vertailussa kaytettiin kahdeksaa eri Kiilto Oy:n
sulateliimatuotetta, ja naytteet otettiin tuotannon valmistamista erista. Tuotan-

non yhteydessa sulatelimasta valmistetaan pastilleja (Kuva 5), joita kaytettiin

mittauksissa ilman jatkokasittelya.

KUVA 5. Esimerkki tuotannon yhteydessa valmistetuista sulatelimapastilleista.
Pellettien koko vaihtelee tuotteiden valilla (Virtanen 2021)
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Tyohon valikoitiin seka EVA- etta polyolefiinipohjaisia tuotteita. Avoimelta ajal-
taan ja sitomisnopeudeltaan ne kattavat molemmat ominaisuudet laajalta aika-
valilta. Tyohon valittin myos mahdollisuuksien mukaan tuotteita, joiden toinen
ominaisuus vastasi laheisesti jonkin toisen tuotteen kyseista arvoa mutta toisen

ominaisuuden kohdalla ero oli merkittavasti suurempi (Taulukko 1).

TAULUKKO 1. Sulateliimatuotteiden avoimet ajat seka sitomisnopeudet.

Tuote | Avoin aika Sitomisnopeus Mittauslampdtila

S S °C
1 5-6 3,5 180
2 15-16 3 160
3 4-5 1,7-1,8 160
4 6 1,5 140
5 8-9 1,8-1,9 160
6 4-5 1 100
7 12-13 2,7 160
8 3-4 55 180

Tuotteiden eroja ja yhtenevaisyyksia voidaan havainnollistaa esittamalla ne ku-
viossa, jonka X-akseli on tuotteiden avoin aika ja Y-akseli niiden sitomisnopeus
(Kuvio 7).

6 r

5 |
Tuote 1
4 ' Tuote 2
Tuote 3

[ J Tuote 4

Sitomisnopeus (s)

2k Tuote 5
Tuote 6

® Tuote 7

O'...............,,,,.OTuoteS

0 5 10 15 20
Avoin aika (s)

KUVIO 7. Tyossa kaytettyjen tuotteiden avoimen ajan ja sitomisnopeuden ha-

jauma.
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Lahes jokaisen tuotteen avoin aika on maaritetty sekunnin mittaisena valina
tarkan ajan sijaan. Tall6in tydssa kaytettiin arvona aikavalin keskipistetta. Myos
kahden tuotteen sitomisnopeus oli maaritetty aikavalina ja tydssa kaytettiin sa-
maan tapaan aikavalin keskipistetta. Esimerkiksi tuotteen 1 avoimena aikana

tydssa kaytettiin arvoa 5,5 s.

3.2.2 Reseptimuutosnaytteet

Reseptimuutosten aiheuttamia erojen mittaamisessa kaytettyjen naytteiden
valmistuksessa taulukon 2 mukaiset raaka-aineet punnittiin metalliastiaan 0,01
g tarkkuudella ja sulatettiin lampdkaapissa 170 °C lampdtilassa. Naytteita sekoi-
tettiin noin 30 minuutin valein viidesti, ja kaadettiin pinnoitetulle paperille jaah-
tymaan (Kuva 6). Mittauksissa kaytettava naytemaara leikattiin jaahtyneesta

liimasta saksilla siimamaaraisesti hieman tarvittavaa maaraa suuremmaksi, silla

naytteen maaran tuli olla riittava tayttdamaan mittausvali.

KUVA 6. Temperature sweep -mittauksissa kaytettavaa maaraa vastaava maa-

ra naytteitd naytenumeroineen (Virtanen 2021)

Koska raaka-aineiden maarat valittiin punnitsemisen helpottamiseksi, valmistet-

tujen naytteiden kokonaismassat eroavat toisistaan hieman. Naytteiden vertai-
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lun helpottamiseksi taulukon 3 mukaiset raaka-aineiden massaprosentit voidaan

laskea kaavan 5 avulla.

TR . 100% = m,% 5
-~ R0, (5)

jossa mr on raaka-aineen punnittu massa, mr on reseptin kokonaismassa ja
mgr% raaka-aineen massaprosentti reseptissa. Esimerkiksi vahan massapro-

sentti naytteessa 1 lasketaan seuraavasti:

20 g
——100% = 21,505 ... %,
93 g

TAULUKKO 2. Naytteisiin punnitut raaka-aineet ja niiden kokonaismassat.

Nayte Vaha Polymeeri Hartsi Lisdaineet  Kokonaismassa
g g g g g
1 20 40 30 3 93
2 20 45 25 3 93
3 20 35 35 3 93
4 30 40 30 3 103
5 30 45 25 3 103
6 30 35 35 3 103
7 40 40 30 3 113
8 40 45 25 3 113
9 40 35 35 3 113

Koska vahan vaikutus sitomisnopeuteen ja avoimeen aikaan tiedettiin merkitta-
vaksi, valmistettiin kolme naytesarjaa, naytteet 1-3, 4-6 ja 7-9. Jokaisessa sar-
jassa vahan maara sarjan sisalla pysyi samana, mutta hartsin seka polymeerin
maaraa muutettiin. Nain voitiin tutkia vahan maaran vaikutusta naytteen reolo-
gisiin ominaisuuksiin vertaamalla sarjojen valisia eroja seka polymeerin etta

hartsin maaran muutoksen vaikutusta jokaisen sarjan sisalla.
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TAULUKKO 3. Naytteiden raaka-aineiden massaprosentit.

Nayte Vaha Polymeeri Hartsi Lisaaineet
m% m% m% m%
1 22 43 32 3
2 22 48 27 3
3 22 38 38 3
4 29 39 29 3
5 29 44 24 3
6 29 34 34 3
7 35 35 27 3
8 35 40 22 3
9 35 31 31 3

Naytteiden 1, 4, 5, 6 ja 7 avoin aika seka sitomisnopeus mitattiin tyon ulkopuo-

lella Olinger-laitteella (Taulukko 4).

TAULUKKO 4. Naytteiden avoin aika ja sitomisnopeus.

Nayte | Avoin aika Sitomisnopeus Mittauslampatila
S S °C
1 6—7 1 160
4 5-6 1,2 160
5 4-5 1,4 160
6 5-6 1 160
7 4-5 1,3 160

Naytteet 1, 4 ja 7 sisaltavat polymeeria seka hartsia samassa suhteessa, joten
niiden valiset erot havainnollistavat vahan maaran aiheuttamaa muutosta. Nayt-
teissa 4—6 vahan maara pysyy vakiona, joten niiden valiset erot johtuvat poly-

meerin ja hartsin suhteen muutoksesta.
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4 TULOKSET JA TULOSTEN TARKASTELU

4.1 Reseptien valiset erot

Mittauksina Olinger-laitteella tehdyt avoimen ajan seka sitomisnopeuden maari-
tykset eroavat taysin rotaatioreometrilla suoritettavista reologisista mittauksista.
Tasta syysta selkeaa vertauskohtaa, johon rinnastaa Olinger-mittausten tuloksia
ei ole. Molemmat liiman ominaisuudet kuitenkin kytkeytyvat merkittavasti liman
reologisiin ominaisuuksiin sen jaahtyessa, joten korrelaatiota voidaan etsia
temperature sweep -mittauksen tuloksista niilta mittauslampatiloilta, joissa lii-

man faasimuutokset tapahtuvat.

Suurin osa temperature sweep -mittaustuloksista yli 130 °C lampdtiloissa ovat
kayttdkelvottomia ainakin varastomoduulin G’ osalta, koska mittausmenetelman
tarkkuus ei ole riittava antamaan luotettavia tuloksia alle 0,1 Pa arvoista. Esi-

merkkina tasta on 3 ja 4 (Kuvio 8).
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KUVIO 8. Tuotteiden varasto- ja haviomoduuli korkeissa mittauslampétiloissa.

Vaikka haviomoduulien G” mittaaminen onnistuu menetelmalla korkeissakin
lampdtiloissa, edes arvoja kuten havidkerroin, joiden laskemiseen reometri kayt-

taa varastomoduulia ei voida kayttaa talta osin.
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On kuitenkin epatodennakoista, etta yli 130 °C lampdtilassa mitatuilla varasto-
moduulin tuloksilla olisi merkittavaa uniikkia korrelaatiota avoimen ajan tai sito-
misnopeuden kanssa, koska pienten applikointimaariensa vuoksi sulateliima
jaahtyy nopeasti varsinkin lammittamattomilla substraateilla, eika liman reologi-
sella kayttaytymisella yli 130 °C todennakoisesti ehdi olemaan kaytannén merki-
tysta tavallisessa applikoinnissa. Kuviosta 8 voidaan myos nahda, etta korkeis-
sa lampdatiloissa tuotteiden haviomoduuli on moninkertainen varastomoduuliin
verrattuna. Tasta voidaan paatella, etta tuotteiden kaytos korkeissa lampdtilois-
sa on lahes taysin viskoottista jopa 110 °C lampdtilaan jaahdyttyaan, eika mer-

kittavia faasimuutoksia ole viela tapahtunut.

411 Avoin aika

Korrelaatiota tuotteiden maaritetyn avoimen ajan kanssa etsittiin lampaétilan las-
kun maarasta Olinger-mittauksen lampdtilan To ja merkittdvan faasimuutoksen
valilla. Faasimuutosten havainnollistamista helpottamaan, voidaan varasto- ja
haviomoduuli (Kuvio 9, Liite 1, Kuvio 26) muuttaa reometrin laskemaksi havio-
kertoimeksi tand (Kuvio 10).
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KUVIO 9. Sulateliimatuotteiden temperature sweep -tulokset.
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KUVIO 10. Reometrin tuotteille laskemat havidkertoimet lampotilan muuttuessa.

Tarkasteltaviksi haviokertoimen arvoksi valittin 10 ja 3, eli lampdtila, jossa ha-
viomoduuli on kymmen- ja kolminkertainen verrattuna varastomoduuliin (Tau-
lukko 6). Haviokertoimen ollessa 10, lima on viela reologiselta olemukseltaan
neste, mutta sen elastinen kayttaytyminen ei ole enaa merkityksettoman pienta.
Haviokertoimen ollessa 3, lima on reologisesti lahes kiinteaa ainetta. Kaytan-
nodssa talldin voidaan ajatella liiman olevan mahdollisesti jo liian kiinteda kostut-
taakseen sen paalle painettu toinen substraatti ja muodostaakseen riittavan
vahvan sidoksen. Twns10 ja Ttanss l@mpdtiloiksi valittiin tarkasteltavaa lampétilaa
lahimpana oleva mittauspiste. Tarkemman arvon laskeminen olisi mahdollista,
mutta korrelaatiota etsiessa se ei ole tarpeellista. Tuotteiden 3 ja 6 kohdalla mit-

tausresoluutio todettiin riittamattomaksi havidkertoimen jyrkan laskun vuoksi.
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TAULUKKO 6. Lampadtilat, joissa tuotteiden havidkerroin on noin 10 ja 3.

Tuote Avoin To  Tians10 Ttans3 To- Ttans10 To - Ttans3
aika
s °C °C °C °C °C
1 5-6 180 88,79 83,87 91,21 96,13
2 15-16 160 81,41 51,88 78,59 108,12
3 4-5 160 - - - -
4 6 140 88,79 86,33 51,21 53,67
5 8-9 160 91,24 86,33 68,76 73,67
6 4-5 100 - - - -
7 12-13 160 61,73 49,41 98,27 110,59
8 34 180 93,7 88,78 86,3 91,22

Asettamalla X-akseliksi avoimen ajan ja Y-akseliksi lampdtilamuutoksen, voi-

daan arvot asetella kuvioon tarkasteltavaksi ja suuntaviivan avulla voidaan ha-

vainnollistaa lampdotilamuutoksen mahdollista korrelaatiota avoimen ajan kans-

sa (Kuvio 11). Saatujen arvojen valilla ei ole havaittavissa merkittavaa korrelaa-

tiota.
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KUVIO 11. Tuotteiden lampdtilan muutos ennen tarkastelupistetta ja avoin aika.

Korrelaatiota avoimeen aikaan tarkasteltin samaan tapaan myds suoraan
Ttanst0 ja Tianszlampdtiloista. Tallbin Y-akseliksi asetetaan lampdtila celsiusastei-
na (Kuvio 12).
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KUVIO 12. Tuotteiden lampdtila tarkastelupisteessa ja avoin aika.

Tians3 @rvojen ja avoimen ajan valilla on havaittavissa mahdollinen trendi, kun
arvot asetetaan trendia parhaiten kuvaavalle suoralle, mutta tuotteet 5 ja 7 ovat
huomattavan kaukana suorasta ja dataa on liian vahan selviin paatelmiin. On
mahdollista, ettd Twns3 arvon avulla voidaan arvioida samankaltaisia resepteja,

mutta menetelma tuskin toimii kaikille tuotteille.

Todennakoaisin syy selvan korrelaation puutteelle on tuotteissa kaytettyjen raa-
ka-aineiden erot lammonjohtavuudessa. Olinger-mittaus tapahtuu huoneen-
lammadssa, huoneenlampdisilla substraateilla, joka mahdollistaa liiman jaahty-
misen kaytannon liimausta vastaavalla tavalla. Reometri kontrolloi mittaus-
geometrian ja naytteen lampdtilaa tarkasti, joten kaikki reometrilla mitattavat
naytteet jaahtyvat samalla nopeudella, eivatka sillda saadut tulokset vastaa sula-

teliiman kayttaytymista normaalissa applikoinnissa.

4.1.2 Sitomisnopeus

Sitomisnopeuden ajateltiin todennakdisimmin olevan reometrilla mitattavissa
liman kykyna kostuttaa molemmat liimattavat substraatit nopeasti. Mahdollise-
na reologisena ominaisuutena kuvaamaan tata pidettiin haviomoduulin suuruut-
ta lampodtilassa, jossa varastomoduuli on viela merkityksettoman pieni. TallGin

sulateliima on vield varmasti nestemaista, ja haviomoduuli maarittda sen koko
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viskoelastisen kaytdksen. Sen ollessa ainoa deformaatiota vastustava reologi-

nen ominaisuus, pienemman haviomoduulin pitaisi siis helpottaa substraattien

kostuttamista. Ensimmaiseksi tarkastelupisteeksi valittin 110 °C, koska sen

katsottiin olevan hieman merkittavien faasimuutosten alkupisteen ylapuolella.

Toiseksi tarkastelupisteeksi valittiin tuotteille Olinger-mittauksessa kaytetty lam-
potila To (Taulukko 7).

TAULUKKO 7. Tuotteiden sitomisnopeudet ja haviomoduulit tarkastelupisteissa

Tuote Sitomisnopeus To G”110°C G” To
s °C Pa Pa
1 3,5 180 173,99 29,956
2 3 160 139,95 25,691
3 1,7-1,8 160 55,721 14,427
4 1,5 140 29,507 11,841
5 1,8-1,9 160 110,35 20,735
6 1 100 9,6873 13,496
7 2,7 160 43,882 8,9068
8 55 180 123,81 24,05

Arvot voidaan sovittaa suorille kuviossa, jonka X-akseliksi asetetaan sitomisno-

peus sekunteina ja Y-akseliksi haviomoduulin suuruus pascaleina (Kuvio 13).
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KUVIO 13. Tuotteiden sitomisnopeus ja haviomoduulin arvot asetettuina suoril-

le.
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Tuloksissa ei ole havaittavissa korrelaatiota usean naytteen kohdalla. Haviomo-
duulin arvoa korkeissa lampotiloissa ei siis voida kayttaa maarittaan sulateliimo-
jen sitomisnopeutta eri reseptien valilla. Tuloksista ei myoskaan voida ilman
jatkotutkimuksia paatelld johtuuko korrelaation puute raaka-aine eroista vai me-

netelmasta.

4.1.3 Tuotteiden tack-mittaukset

Tack-mittauksiin kaytetty ohjelma tehtiin ensisijaisesti sitomisnopeuden maarit-
tamista ajatellen, mutta mittauksiin valitut naytteet valittin seka sitomisnopeu-
den ettd avoimen ajan perusteella. Vertailemalla taulukon 8 tuloksia, voidaan
kuitenkin selvasti todeta, ettd menetelma ei sovi reseptien valiseen vertaami-
seen. Tuotteiden 2 ja 7 avoimet ajat seka sitomisnopeudet ovat huomattavasti
lahempana toisiaan kuin tuotteiden 2 ja 5, mutta mittauksissa ilmeni, etta ne
eroavat selvasti enemman sidoksen voimakkuudessa mittauslampdotilassa (Ku-
vio 14, Liite 2, Kuvio 27).

TAULUKKO 8. Tuotteiden tack-mittausten tulokset seka Olinger-mittauksista

saadut tulokset.

Minimivoima Avoin aika Sitomisnopeus
N S S
Tuote 2 -21,96 15-16 3,0
Tuote 5 -23,76 8-9 1,8-1,9
Tuote 7 -7,57 12-13 2,7
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KUVIO 14. Tuotteiden tack-mittausten tulokset

Tack-mittaukset eivat mittaa reologisia ominaisuuksia, ja ovat toiminnaltaan
huomattavasti lahempana Olinger-laitteella tehtavia mittauksia. On kuitenkin
todennakoista, ettd reometrin kontrolloitu lampdtila estaa liimoja jaahtymasta
normaalia applikointia vastaavalla tavalla. Tuotteet 2 ja 7 saattavat esimerkiksi
jaahtya eri nopeudella, mutta muodostavat saman vahvuiset sidokset eri [ampo-

tiloissa, joka selittaisi saadut tulokset.

4.2 Reseptimuutoksen aiheuttamat erot

TyOssa tehtyjen naytteiden temperature sweep -tuloksissa on havaittavissa sa-
ma menetelman rajoitus kuin tuotteita mitatessa, jossa alle 0,1 Pa mitatut tulok-
set eivat ole luotettavia. Erityisen huomattavaa tama on naytesarjassa 7-9 (Ku-
vio 15).
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KUVIO 15. Naytesarjan 7-9 temperature sweep -tulokset yli 100 °C lampdtilas-
sa

Naytteen 7 varastomoduuli vaikuttaa tasoittuneen alle 0,001 Pa arvoissa, mutta
kyseessa on reometrin asettama ylaraja haviokertoimelle. Haviomoduulin olles-
sa yli 20000 kertainen varastomoduuliin arvoon verrattuna, laite rajoittaa mit-
tauspisteen tuloksen haviokertoimen arvoon 20000 ja ilmoittaa virheesta mit-
tausdatassa. Logaritmisella asteikolla tdama tarkoittaa varasto- ja haviomoduulin
Y-akselin suuntaisen etaisyyden pysymista vakiona, ja varastomoduulin arvo
nousee haviomoduulin arvon mukaisesti. Tama on havaittavissa my0s naytteen

9 varastomoduulissa.

Vaikka tydssa tehdyt reseptimuutokset olivat suuria, jaivat niiden aiheuttavat
muutokset naytteiden reologiaan ja Olinger-laitteella mitattuihin arvoihin hieman
toivottua pienemmiksi. Mittaustuloksista voidaan kuitenkin huomata muutoksia,
joita voidaan kayttaa jatkotutkimuksien suunnittelussa. Naytteesta 1 suoritettu-
jen toistomittausten avulla voidaan nahda, ettd muutokset ovat my6s menetel-
man mittausepavarmuutta suurempia, vertaamalla toistomittauksia naytteisiin 2
ja 3 (Kuvio 16, Liite 3, Kuvio 28).
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KUVIO 16. Naytteen 1 toistomittaukset seka naytteet 2 ja 3

Naytteiden varastomoduulien arvot yli 120 °C lampdétilassa ovat jalleen epa-
luotettavia, mutta toistomittauksista voidaan nahda, ettd arvojen noustessa nii-
den hajonta vahenee. Alle 110 °C lampdtilassa toistomittauksissa ei enaa ole
havaittavissa vastaavaa eroa ja haviomoduuleilla vastaavaa hajontaa ei nahda
lainkaan, mika viittaa erojen johtuvan mittausepatarkkuudesta ennemmin kuin
merkittavasta erosta nayteannosten reologiassa. On kuitenkin myds mahdollis-

ta, etta kasin sekoitettu nayte ei ole taysin homogeeninen.

4.2.1 Vahan maaran muutos

Vahan maaran aiheuttamia muutoksia voidaan tutkia vertaamalla naytteita 1, 4
ja 7, joissa hartsin ja polymeerin valinen suhde sailyy samana (Taulukko 9).
Vertaus onnistuu myos naytteilla 2,5 ja 8 seka 3,6 ja 9 mutta Olinger-mittauksia

ei tyon aikataulutuksen vuoksi voitu tehda naytteille 2, 3, 8 ja 9.
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TAULUKKO 9. Naytteiden 1,4 ja 7 Olinger-mittauksella maaritetyt avoimet ajat

seka sitomisnopeudet.

Nayte | Vahan maara avoin aika  sitomisnopeus  Mittauslampatila
m% s S °C
21,51 67 1 160
4 29,13 5-6 1,2 160
35,40 4-5 1,3 160

Tiedoista nahdaan, etta vahan maaran kasvattaminen laskee avointa aikaa ja
nostaa sitomisnopeutta. Vertaamalla taulukon 9 tietoja naytteiden reometrilla
suoritettujen mittausten tuloksiin, saadaan selville vahamuutosten vaikutus
naytteiden reologiseen kaytokseen lampotilan muuttuessa (Kuvio 17, Liite 4,
Kuvio 29).

1000000
100000

10000

3
e a 1000
= Nayte 1 G'
g 2 100
35 — — Nayte 1 G"
83 2 ‘
£ 0 10 Nayte 4 G
o £
+ 0 Nayte 4 G"
© >
5 i 1 5 [
= T Nayte 7 G
0,1 — — Niyte 7G"
0,01
0,001
80 100 120 140 160 180

Lampétila (°C)

KUVIO 17. Naytteiden 1, 4 ja 7 temperature sweep -tulokset

Kuvion 17 tuloksista nahdaan, etta vahan maaran lisadminen reseptissa laskee
seka varasto- ettd haviomoduulin arvoja. Kaytannossa tama tarkoittaa laskenut-
ta deformaation vastustusta kokonaisuudessaan, mutta Olinger-mittausten mu-
kaan se my0s hidastaa vahvan sidoksen syntymista, jolloin substraatteja on
puristettava yhteen pidempaan. Naytteet kuitenkin muodostavat sidoksen no-

peasti ja niiden mitatut haviomoduulit korkeassa lampdtilassa ovat huomatta-
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vasti matalampia kuin useiden sulateliimatuotteiden. On mahdollista, etta vahan
lisaamisen antama etu substraattien kostuttamisessa on vahainen, ja sen ai-

heuttamat haitat sidoksen vahvuuden kehittymisessa suuremmat.

Vahan maaran lisdaminen reseptissa nostaa myos lampdtilaa, jossa suuret
faasimuutokset tapahtuvat. Faasimuutosten tarkastelun helpottamiseksi, voi-

daan rajata lampdtila-alueeksi 85100 °C (Kuvio 18).
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KUVIO 18. Naytteiden 1, 4 ja 7 faasimuutokset.

Kuviosta 18 nahdaan, etta lampatila, jossa naytteen varastomoduulin arvo nou-
see haviomoduulin arvoa korkeammaksi, eli haviokerroin laskee alle yhden,
kasvaa noin 1,5-2 °C kunkin naytteen valilla. Tama siis saattaa olla yksi mitat-

tavista naytteen avointa aikaa lyhentavista ominaisuuksista.

Toinen vahan lisdamisen aiheuttama muutos naytteiden reologiassa on varsin-
kin haviémoduulin jyrkempi kasvu liiman muuttaessa olomuotoaan nesteesta
kiinteaksi. Tyossa kaytetyt naytteet eivat kuitenkaan mahdollista sen tarkempaa
tutkimista, silla niiden faasimuutokset ovat todella nopeita. Tasta syysta mitta-
pisteiden maara varasto- ja haviomoduulin jyrkdssa nousussa on rajallinen.
Naytteet myods muuttuvat mittausmenetelmalle sopimattomiksi jo 80 °C lampoti-

lassa tai ennen sita, mika rajoittaa niiden reologian tutkimista merkittavasti.
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Samat muutokset voidaan havaita myos verratessa naytteita 2, 5 ja 8 seka 3, 6
ja 9 (Kuviot 19 ja 20, Liitteet 5 ja 6, Kuviot 30 ja 31). Molemmissa sarjoissa va-

han maara kasvaa samaan tapaan kuin sarjassa 1, 4, 9.
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KUVIO 19. Naytteiden 2, 5 ja 8 temperature sweep -tulokset.

Nayte 5 on todennakoisesti sekoitettu puutteellisesti, silla sen tulokset eroavat
hieman odotetuista, mutta sen faasimuutoksen lampdtila asettuu kuitenkin nayt-

teiden 2 ja 8 faasimuutosten lampétilojen valiin.
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KUVIO 20. Naytteiden 3, 6 ja 9 temperature sweep -tulokset.
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4.2.2 Hartsin ja polymeerin suhteen muutos

Hartsin ja polymeerin maarien muutoksien aiheuttamien avoimen ajan ja sito-
misnopeuden erojen tarkasteluun valittiin naytesarja 4—6, silla niihin punnittu
vahan maara vastasi kaikkien naytteiden keskiarvoa. Muutoksia voidaan tutkia

vertaamalla raaka-aineiden maaria Olinger-mittausten tuloksiin (Taulukko 10)

TAULUKKO 10. Naytteiden 4—6 Olinger-laitteella maaritetyt avoimet ajat ja si-

tomisnopeudet.

Nayte Hartsi  Polymeeri avoin aika sitomisnopeus Mittauslampotola
m% m% s S °C
29,13 38,83 5-6 1,2 160
24,27 43,69 4-5 1,4 160
33,98 33,98 5-6 1 160

Tuloksia voidaan myos havainnollistaa vertaamalla niita naytteiden temperature
sweep -tuloksiin (Kuvio 21).
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KUVIO 21. Naytteiden 4—6 temperature sweep -mittaustulokset

Tuloksista voidaan huomata, etta vahan maaran muuttamiseen verrattuna po-

lymeerin ja hartsin suhteen muuttamisen vaikutus avoimeen aikaan on pienem-
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pi. Vaikka naytteen 5 avoin aika on lyhyempi, saattaa se johtua naytteelle ta-
pahtuneesta mahdollisesta kasittelyvirheesta raaka-aineita sekoitettaessa. Tar-
kastellessa tuloksia vain naytteiden faasimuutoksen ajalta, voidaan nahda nayt-
teen 5 haviokertoimen laskevan alle yhden jonkin verran naytteita 4 ja 6 korke-

ammassa lampotilassa (Kuvio 22).
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KUVIO 22. Naytteiden 4—6 faasimuutokset.

Vahan maaran vaikutusta tarkastellessa kyseisen muutoksen todettiin mahdolli-
sesti lyhentavan liiman avointa aikaa. Joten ero saattaa olla syy Olinger-
tuloksissa olevaan poikkeamaan avoimessa ajassa. Naytesarjoissa 1-3 ja 7-9
yhta selkeda eroa faasimuutoksen lampdtilassa ei ole, joten ero ei todennakoéi-

sesti johdu hartsin ja polymeerin maarien suhteesta (Kuvio 23).
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KUVIO 23. Naytesarjojen 1-3 ja 7-9 faasimuutokset.

Taulukon 10 tulosten mukaan liima muodostaa sidoksen nopeammin polymee-
rin maaran laskiessa ja hartsin maaran noustessa. Ero on yhta suuri tai suu-
rempi kuin vahan maaran muuttamisen aiheuttama ero, mutta temperature
sweep -tuloksissa ei ole havaittavissa yhta suurta eroa missaan ominaisuudes-
sa. Polymeerin maaraa nostettaessa ja hartsin maaraa laskettaessa, seka va-
rasto- etta haviomoduulit laskevat hieman, mutta eivat samassa maarin kuin
vahan maaraa muuttaessa. Hartsin tiedetaan parantavan sulan liiman tartuntaa,
mika saattaa selittda eron sitomisnopeudessa (Li, Bouzidi, Narine 2008), mutta
tydssa kaytetyilla naytteilla ja reometrin mittausparametreilla eroa ei voida ha-

vainnollistaa.

4.2.3 Naytteiden tack-mittaukset

Tyossa valmistettujen naytteiden tack-mittauksissa saatiin taulukon 11 ja kuvion
24 mukaiset tulokset (Liite 7, Kuvio 32), mutta tyon aikataulutuksen takia mit-
taukset jaivat vahaisiksi. Tulosten perusteella voidaan todeta sidoksen vahvuu-
den laskevan vahan maaraa nostettaessa. Mittapaa puristettiin liimapintaan ai-
na mittauksen maksimilampotilassa, joten se muistutti laheisemmin sitomisno-

peuden maarittamistd Olinger-laitteella. Naytteiden muodostaman sidoksen
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vahvuus nayttaa kehittyvan sitomisnopeuden mukaisesti. Tulokset siis viittaavat

mahdolliseen korrelaatioon, mutta mittaustuloksia ei ole riittavasti sellaisen to-

teamiseen.

TAULUKKO 11. Naytteiden 1, 4 ja 7 tack-mittausten tulokset

Minimivoima Vahan Avoin aika Sitomisnopeus
maara
N m% S S
Nayte 1 -15,106 21,51 67 1
-15,524
-13,659
Nayte 4 -9,0247 29,13 5-6 1,2
Nayte 7 -5,8472 35,40 4-5 1,3
0 A. rw TR
2 :_" ...
@ ...
-4 (LS
0
— L SX P
Z 6 |
©  e®
£ Lale
z 8 [®eo ® Niytel
é e ® Niyte 4
§ -10 C Nayte 7
o
- ®
-12 C
[ J
14 oy
[ J
-16 L 1 1 1 1 1 J
0 0,5 1 1,5 2

Aika (s)

KUVIO 24. Naytteiden tack-mittausten tulokset.

Toistomittauksissa havaittiin merkittavaa hajontaa ja tack-mittausten toistetta-

vuus on kyseenalainen kaytetylla ohjelmalla (Kuvio 25, Liite 8, Kuvio 33).
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KUVIO 25. Naytteen 1 toistomittaukset.

Ongelma saattaa johtua esimerkiksi laitteen analyysiohjelmiston viiveista siirty-
essa ohjelman osasta toiseen. Toinen mahdollinen virheen lahde on naytteen
maaran vaihtelu, vaikka naytetta pyrittiin lisdamaan sama maara jokaisessa
toistomittauksessa, oli sen leviamista kuumalla alalevylla mahdoton hallita. Lii-
makerroksen ollessa eri paksuinen, mittapaan sivuihin tarttuva liman maara

vaihtelee, joka saattaa vaikuttaa sidoksen rikkomiseen vaadittavaan voimaan.
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5 POHDINTA

Tulosten perusteella tydssa kaytetty reologinen menetelma ja tulosten tulkinta-
tapa eivat sovellu sulateliiman avoimen ajan tai sitomisnopeuden maarittamisen
liiman reseptista riippumatta. Koska tyon aihetta vastaavaa tutkimusta ei [0ydet-
ty kirjallisuudesta, ovat tyon tulokset silti tarkeita toimeksiantajan tuotekehityk-
sessa kaytettavien menetelmien kehittamisen kannalta, ja tutkimus aiheesta

perusteltua.

Reseptien valisia eroja tutkiessa ongelmaksi oletettiin eri raaka-aineiden eroa-
vuudet ominaisuuksissa, joita reometrilla ei voitu mitata tai ottaa huomioon me-
netelmassa, kuten lammonjohtavuus. Sulateliman lammodnjohtavuus vaikuttaa
sen jadhtymisnopeuteen normaalissa applikoinnissa (Muller & Rath 2010, 79.),
mutta vastaavia lampatilaolosuhteita ei voida luoda reometrilla. Mittausgeomet-
rian lampdtilan hallinta voidaan lopettaa naytteen sulattamisen ja mittapaan las-
kemisen jalkeen, mutta naytteen pienen maaran vuoksi jaahtymisnopeus maa-
raytyisi todennakoisesti lahes taysin mittausgeometrian materiaalien seka nes-
tejaahdytyksen mukaisesti. Epatasainen jaahtymisnopeus tuskin aiheuttaisi on-
gelmia reologisten mittausten kannalta, mutta erojen jaadessa pieniksi mittausta
hairitsevat tekijat, joita lampdtilan hallinta rajoittaa, kasvaisivat merkittaviksi. On
esimerkiksi mahdollista, etta ilman lampdétilan vaikutus jaahtymiseen olisi mer-
kittava, jolloin reometri tulisi sijoittaa vakio-olosuhdehuoneeseen tulosten vertai-
lukelpoisuuden sailyttamiseksi. Naista syista vastaavan menetelman kehittami-
nen tuskin on hyodyllistda mutta mainittujen ongelmien suuruus voidaan tarvitta-

essa vahvistaa alustavilla mittauksilla.

Tuotteista oli 10ydettavissa mahdollinen trendi, jonka mukaan lampdtila, jossa
naytteen havidkerroin laskee alle arvon 3 laskee avoimen ajan kasvaessa. Ar-
viota naytteen avoimesta ajasta trendin perusteella on kuitenkin vaikea tehda3,
koska datapisteet ovat kaukana suorasta ja epatasaisesti jakautuneet.

TyOssa valmistettujen naytteiden temperature sweep -tulokset seuraavat poik-
keuksetta tuotteita mitatessa I0ydettya avoimen ajan kasvun ja haviokertoimen

muutoksen valista trendia. Temperature sweep -tulokset kuuluvat usein osaksi
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normaalia sulateliimojen tuotekehitystd ja 30 minuutin kestostaan huolimatta
eivat vaadi tyontekijalta aktiivista osallistumista mittauksen aikana. Vaikka lopul-
linen avoimen ajan maaritys joudutaan todennakoisesti suorittamaan Olinger-
laitteella, vastaavan trendin l6ytaminen tuotteista niiden reseptimuutosten yh-
teydessa mahdollistaa Olinger-laitteella mitattavia reseptiversioiden priorisoimi-
sen tai karsimisen niita tuotekehityksesta taysin. Jarjestely saastaisi mahdolli-
sesti aikaa ja vahentaisi vaadittavaa tydomaaraa. Tasta syysta jatkotutkimukset

aiheesta saattaisivat olla kannattavia.

Jatkotutkimuksissa tulisi keskittya raaka-aineiden maarien muuttamisen vaiku-
tuksiin tuotteissa, joiden reologinen kaytds eroaa merkittavasti tyossa kaytetyis-
ta naytteista, kuten tydon ensimmaisessa osassa kaytetyt naytteet 1, 2 ja 7.
Usein tuotekehityksen yhteydessa tehdyt reseptimuutokset sisaltavat myos raa-
ka-aineiden osittain tai taysin vaihtamista toisiin ja trendin paikkansapitavyytta

tulisi myos talta osin tutkia.

Sitomisnopeudelle ei temperature sweep -menetelmalld onnistuttu 16ytamaan
minkaan asteista vastaavuutta tuotteiden tai naytteiden reologisista ominai-
suuksista. Silla aiheeseen liittyvia tutkimuksia ei |0ydetty, sitomisnopeutta voi-
daan kuitenkin tutkia vielda muiden reologisten menetelmien avulla. Tydssa ei
esimerkiksi hyddynnetty deformaation suuruuden tai frekvenssin muutosta mit-
tauksen aikana. Temperature sweep -mittauksissa kaytetty deformaatio saattoi
olla liilan pieni vastaamaan substraattien yhteen painamisesta aiheutuvaa de-
formaatiota, eika tasta syysta voinut havaita eroja sitomisnopeuteen todellisuu-
dessa vaikuttavissa ominaisuuksissa. On kuitenkin huomioitava, etta vaikka
korrelaatio silloin l10ydettaisiin, kaytanndssa tama tarkoittaisi uuden mittauksen
lisaamista osaksi tuotekehitysta, lisaten naytekohtaista tyomaaraa. Talldin sito-
misnopeuden osalta jatkotutkimuksen hyodyksi voidaan ajatella Iahinna vain

rinnakkaismenetelman saatavilla oleminen tarvittaessa.

TyOssa havaittiin myos mittauspisteiden valin laskemisen 30 sekunnista 15 se-
kuntiin temperature sweep -mittauksessa mahdolliseksi. Tama mahdollistaa
nopeiden faasimuutosten tarkemman tarkastelun ilman havaittua haittaa mit-
taustarkkuudessa. Mittauspisteiden valin laskeminen alle 15 sekunnin ei kuiten-
kaan suositella, silla reometri ei kykene mukauttamaan vakioiduiksi asetettuja
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mittausparametreja riittavan nopeasti. Tyossa kaytettyjen naytteiden faasimuu-
tokset olivat jopa sulateliimoille nopeita, joten ongelmia muiden naytteiden mit-

tauksissa tuskin syntyy.

Vaikka tack-mittausten osuus tyosta jai vahaiseksi rajallisen aikataulun vuoksi,
luotiin tydssa alustava menetelma, jolla tack-mittauksia voidaan suorittaa sula-
telimanaytteille ja kayttaa niissa olevien erojen havaitsemiseen. Menetelman
tulosten toistettavuuteen liittyvia ongelmia tulee kuitenkin viela tyostaa. Tyota
edeltavissa alkututkimuksissa havaittiin mittapaan noston nopeuden kasvatta-
misella olevan merkittava positiivinen vaikutus tulosten toistettavuuteen. No-
peutta kuitenkin rajoittaa reometrin normaalivoima-anturi, joka keskeyttaa mit-
tauksen, mikali normaalivoima nousee yli 40 N tai alle -40 N. Vaikka tyossa kay-
tettiin pieninta saatavilla olevaa PP mittausgeometriaa, mittapaan hidasta nos-
toa ja korkeaa lampdtilaa, tuotteita mitatessa voima laski alle -23 N. Pienempi
mittapaa todennakoisesti mahdollistaisi laajemmat jatkotutkimukset menetel-

man osalta.

Tutkimuksia normaalivoimamittauksien kayttamisesta tuotekehityksen tarkoituk-
siin lienee myos syyta jatkaa. Esimerkiksi tack-mittauksen ohjelma voidaan
muuttaa mittapaan painamiseen jo osittain jaahtyneeseen liimapintaan. Reo-
metrin hallittua lampdtilaa voidaan kayttaa hyddyksi myds penetraatiomittauk-
sissa, joiden avulla saattaa olla mahdollista tutkia sulatelimanaytteiden pehme-
nemisnopeutta ja saada tietoa naytteen pehmenemisesta muutenkin kuin peh-

menemispisteen osalta.
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Liite 1. Tuotteiden temperature sweep -mittausten datapisteet

1000000 ¢

100000

10000

1000 E

100 |

10 |

Varastomoduuli G’ (Pa)
Haviomoduuli G" (Pa)

[N
T

01

001

0,001

Tuote 1 G'

Tuote 1 G"

Tuote 2 G'

Tuote 2 G"

—&— Tuote3G'

—m®— Tuote 3 G"

Tuote 4 G'

Tuote 4 G"

—@— Tuote5G'

W“’.&—l— Tuote5G

y?\ |\ —®—Tuote6G'
\
&

\
\
o | \\‘+Tuote66"
LT

| —e— Tuote 7 G'

—®&— Tuote 7 G"

0,0001
35

KUVIO 26.

55 75 95 115 135
Lampdtila (°C)

Tuotteiden temperature sweep -tulokset

155 175
—@®  Tuote 8G'

—&— Tuote 8 G"



53

Liite 2. Tuotteiden 2, 5 ja 7 tack-mittausten tulokset
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Kuvio 27. Tuotteiden 2, 5 ja 7 tack-mittausten tulokset
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Liite 3. Naytteen 1 temperature sweep toistomittauksien datapisteet
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KUVIO 28. Naytteen 1 temperature sweep toistomittaukset
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Liite 4. Naytteiden 1, 4 ja 7 temperature sweep -mittauksen datapisteet
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Liite 5. Naytteiden 2, 5 ja 8 temperature sweep -mittauksen datapisteet
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KUVIO 30. Naytteiden 2, 5 ja 8 temperature sweep -tulokset
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Liite 6. Naytteiden 3, 6 ja 9 temperature sweep -mittauksen datapisteet
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KUVIO 31. Naytteiden 3, 6 ja 9 temperature sweep -tulokset



Liite 7. Naytteiden 1, 4 ja 7 tack-mittausten tulokset
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KUVIO 32. Naytteiden 1, 4 ja 7 tack-mittausten tulokset
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Liite 8. Naytteen 1 tack-toistomittausten tulokset
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KUVIO 33. Naytteen 1 tack-toistomittausten tulokset
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