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Tama opinnaytety6 tehtiin Weberin tuotekehitysosastolla Paraisilla. Weber on osa Saint-
Gobain  konsernia ja yksi johtavista rakennustuoteteollisuuden  toimijoista.
Tyon aiheena on seindlaastin kovettumisen seuraamiseen kaytettava Ultratest IP-8-ultrada-
nimittausjarjestelma ja siihen sovellettava kineettinen tunnus -menetelma.

Seinélaastin raaka-aineet sekoitetaan veteen, jonka jalkeen kovettuvan laastin I&pi ohjataan
ultrad&nipulssi minuutin valein 140 minuutin ajan. Ultradénimittajarjestelméan vastaanotin kir-
jaa aanennopeuden jokaisesta pulssista. Saatuja tuloksia kasitellaan Excel-taulukossa. Tar-
koituksena on luoda tuotekohtainen, neljatoistaosainen kineettinen tunnus sovittamalla al-
kuperaisen aanennopeus/mittausaika-kayran paalle logaritminen kayra, joka koostuu nel-
jastatoista kolmen muuttujan funktioista.

Yksi tydn tavoitteista on erottaa kuivumisprosessissa tapahtuvia reaktioita toisistaan seké
tuotekohtaisesti kiinnittaa tunnistettu reaktio kineettisen tunnuksen huippuihin. Tata varten
suunnitellaan standardinlisdyssarjaa.

Projektin aikana onnistuttiin osittain tekemaan tunnus tuotteelle, mutta suurin osa tydajasta
kului taulukko-ohjelman luontiin seka sen saattjen tekemiseen, eika taten tarkemmille mit-
tauksille ollut aikaa. Lopputuloksena ei ole valmis laadunvalvonnan tydvaline, mutta lisdmit-
tauksilla ja ohjelman saatamisella sellainen on mahdollista kehittaa.

Avainsanat Hydrataatio, ultraaanimittaus, sementti
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This study was made in the research and development department of Weber in Parainen,
Finland. Weber is part of Saint-Gobain corporation and is the world leader in industrial mor-
tars.

The aim of this study was to test the ultrasound measuring system IP-8 and to develop and
test the kinetic fingerprinting method.

After the ingredients of mortar were mixed with water, an ultrasound pulse was directed
through the setting mortar every minute for the period of 140 minutes. The measuring system
receiver recorded the speed of the pulse. The data was processed in a Excel spreadsheet.
The goal was to create a kinetic fingerprint consisting of fourteen terms by fitting a logarith-
mic curve on top of the original speed of sound/time graph. The fourteen terms were fitted
by adjusting the three changing parameters in each term.

One of the objectives was to detect and separate reactions in the setting process of the
mortar and to label a specific peak with the reaction in the kinetic fingerprint. This was
planned to be done with a standard addition series.

A kinetic fingerprint was made for one product, but most of the project was spent creating
the Excel-tables. The ending result was not a ready-to-use tool for quality control. With more
measurements and more time spent adjusting the Excel workbook a ready-to-use tool can
be developed.

Keywords Hydration, ultrasonic measurement, cement
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Lyhenteet ja kasitteet

Ajanjakso  Tassa opinnaytetydssé ajanjaksolla tarkoitetaan logistista regressiokayraa,
joka vastaa kymmenen minuutin osaa kuvaajasta. Kuvaajan y-akselina toi-
mii 4anennopeus laastissa ja x-akselina on mittausaika. Ajanjakso laske-
taan kolmen muuttujan funktiolla, joka esitelladn Kineettinen tunnus- osi-

0ssa.

CCN CCN eli cement chemist notation on sementtikemiassa kaytettava yhdistei-

den merkintatapa.

Huokosneste
Sementin ja veden hydrataatioreaktiot tapahtuvat huokosnesteessa. Se-
menttipastaan jaa kapillaarihuokosia, joissa on raaka-aineita seké vetta,
jotka liukenemis- ja saostumisreaktioilla aiheuttavat mm. laastin kovettumi-

sen. [1, s. 1]

Hydrataatio Tarkoittaa reaktiota, jossa aineeseen lisataan vettd. Sementtikemiassa ky-
seessa on sementin raaka-ainemineraalien kiderakenteisiin lisatysta ve-
desta. [2, s. 17]

Hydrataation lampé6energia
Sementin ja veden véliset hydrataatioreaktiot ovat eksotermisia eli ne luo-
vuttavat lamp6a ulkoiseen systeemiin. Suuret maarat sementtia nopeasti
kovettuessaan luovuttavat paljon energiaa, jolla voi olla vaikutuksia laatuun
ja pahimmassa tapauksessa aiheuttaa valittoman kovettumisen. [3] Lam-
monluovutukseen pyritdan vaikuttamaan lisaaineilla seka sitd seurataan

lampo6a mittaamalla.

Kimmokerroin
Kimmokerroin on elastinen kerroin, joka vaikuttaa ddnen nopeuteen mate-
riaalissa. Se on kappaleeseen kohdistuvan jannityksen suhde sen aikaan-
saamaan suhteelliseen venymaan, ja se kuvaa kappaleen venymista ve-

nyttdvan voiman vaikutuksesta. [4]
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Klinkkeri Klinkkeri on sementin perusosa, jota valmistetaan polttamalla alumiini-,
rauta-, pii- sekd kalsiumpitoisia raaka-aineita kuten kalkkikivea ja savea
noin 1400 - 1500 °C:ssa. [5, s. 1] Poltettu materiaali jauhetaan hienoksi
jauheeksi seka siihen lisatdan kipsia ja muita lisdaineita haluttujen ominai-
suuksien saavuttamiseksi. Polton aikana klinkkeriin muodostuu aliitti-, be-
liitti-, aluminaatti- seka ferriittimineraaleja, jotka vaikuttavat paaosin sen ke-

miallisiin reaktioihin.

Poissonin luku
Materiaalia venytettdessa se ohenee tietyssa suhteessa. Tata ainekoh-

taista suhdetta kutsutaan Poissonin luvuksi.

Sitomisaika Sitomisaika maaritellaan tyostettavyytta mittaamalla. Alkusitomisajaksi kut-
sutaan hetked, jolloin tydstettavyys loppuu laastin tai betonin valamisen jal-
keen. Loppusitomisaika saavutetaan, kun tuote on kovettunut niin etta

mahdolliset tukirakenteet voidaan poistaa. [6]

TyOstettavyys
TyG6stettavyys on laastin ja betonin ominaisuus. Se kuvaa aikaa, jolloin tuo-

tetta voidaan levittaa vaivatta.

Valitdén kovettuminen (Flash-set)
Vélitdn kovettuminen on trikalsium-aluminaatin aiheuttama tavoitekovettu-
misaikaa nopeampi kovettuminen, joka aiheuttaa heikkoutta laastiin ja va-
hentda tydstbaikaa. Tata voidaan estaa lisaamalla kipsia huokosnestee-

seen.
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1 Johdanto

Opinnaytetyo tehtiin seindlaasteja valmistavan Weberin tuotekehitysyksikdn toimeksian-
nosta. Yksikkd sijaitsee tuotantolaitoksen yhteydessa Paraisilla. Parainen on kalkkiki-
vialuetta ja sielld on valmistettu poltettua kalkkia jo yli sadan vuoden ajan. Sementtiteol-
lisuus on yha tarkein tydllistaja alueella. Weber Oy toimii Nordkalkin kaivoksen liepeilla,

josta osa raaka-aineista hankitaan.

Tekija tyoskentelee paatoimisesti Paraisten tehtaalla tuotantotdissa. Tyosta saatu koke-
mus tuotteiden valmistusprosesseista, tuotannon laadunvalvonnasta ja raaka-aineista
antaa pohjaa opinnaytetyon tekoon.
Itse mittaukset tehtiin tuotekehityksen laboratoriossa sijaitsevassa lampdétilasdadellyssa
huoneessa. Ty0 rajattiin yhdelle tuotteelle tehtyyn mittaussarjaan menetelman perus-

idean toteutuskelpoisuuden selvittamiseksi.

Ultratest IP-8 -ultradénimittausjarjestelmalla mitataan aanen nopeutta sen kulkiessa ko-
vettuvan seindlaastin lapi. Tuloksista muodostuu kuvaaja, josta voidaan seurata kovet-
tumisen kulkua. Kuvaajaan voidaan asettaa tunnuksia eri vaiheille, kuten alku- ja loppu-

sitomisajoille.

Laitteelle on kehitetty menetelma, jossa tuotteille luodaan yksildlliset kineettiset tunnuk-
set. Menetelma esitellaén yrityksen sisdisessa muistiossa, jota tulkitsemalla tehddén Ex-
cel-taulukko Kkineettista tunnusta varten. Taman opinnaytetydn tavoitteena on kokeilla,
toimiiko kineettinen tunnus sek& onko saaduista tuloksista mahdollista tulkita eri reakti-
oita tai laatuvirheita tuotteissa. Tarkein tavoite on luoda kayttajasta riippumaton tulosten-

kasittelytaulukko, jota voidaan kayttaa laadunvalvonnassa.

Teoria osiossa kaydaan lapi Excel-ratkaisijan kayttdd, makrojen ohjelmoimista seka
muistion kaavoja. Kaavojen avulla iteroidaan logaritminen kuvaaja ja rakennetaan ki-
neettinen tunnus. Tarkeimpia lahteitd ovat sisainen muistio, haastattelut, kokoukset, oh-
jekirjat ja tydohjeet. Liitteena loytyy ratkaisin-makrojen koodit, joilla Excel-taulukon sovi-

tusnappaimet ohjelmoitiin.
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2 Aineisto

Opinnayte perustuu yrityksen sisdiseen muistioon, jossa Kineettinen tunnus -menetel-
maa kaytetdan betoneille. Tastd muistiosta ovat peraisin kaytetyt kaavat, jotka tulkittiin
ja muokattiin Excel-taulukkoon. Teoriaa kaytiin 1api opinnaytetydn ohjaajien kanssa ko-
kouksissa seka kirjallisuus- ja internetlahteista. Ultrad&animittalaitteen kayttoperiaatteet
opeteltiin ohjekirjasta ja Ultratestin internet-sivuilta, josta 10ytyy pdivitetyt versiot. Vicat-

kojeen ja muiden laadunvalvonnanlaitteiden periaatteet saatiin tydohjeista.

3 Seindalaastin perusteita

Seinélaastin perusraaka-aineet ovat vesi, sementti ja hieno runkoaine kuten hiekka. Hie-
kan sijasta voidaan kayttaa kierratettyja materiaaleita kuten jauhettua betonia. Sementin
sijasta voidaan kayttdd myds muita liima-aineita, mutta portlandsementti on yleisin ja
eniten kaytetty niin seindlaasteissa kuin betoneissakin. Lisaaineilla ja runkoaineiden va-
linnalla tuotetaan erilaisten laastien ominaisuudet. Yleisimpia lisdaineita ovat silikaatit,

kipsi ja aluminaattisementti.

Tassa tydssa mitattiin seindlaastituotetta, jonka pohjana toimii portlandsementti. Tuo-
tetta kaytetaan pieniin asennus- ja tasoitust6ihin ja sen ominaisuuksiin kuuluu nopea
kovettuminen seké noin tunnin tydstdaika. Tarkkaa koostumusta tietdmaétta voidaan ar-
vioida, ettd portlandsementtipohjaisena tuotteena tarkeimmat reaktiot tapahtuvat klink-
kerissa olevien mineraalien aliitti CasSiOs (CCN Cs3S), beliitti Ca,SiO4 (CCN C.S), trikal-
sium-aluminaatti CaszAl.Os (CCN C3A) ja tetrakalsium aluminoferriitti 2(CazAlFeOs) (CCN
C.4AF) seka veden vdlilla (CCN H). [7]

Sementtikemiassa kaytetadn omaa merkintatapaa (CCN Cement chemist notation) ke-
miallisille reaktioille, jotta reaktioyhtéldista tulisi lyhyempia ja selvempia kuten alla ole-

vassa taulukko 1:ssé nakyy.
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Osa tassa osiossa olevista reaktioyhtaloista on merkitty normaalin kaytannon mukaan,

mutta pidemmat yhtalot ovat kirjattu sementtikemian merkintatavan mukaan.

Sementtipohjaisten laastien neljd perusmineraalia reagoivat eri tahdissa ja ne muodos-
tavat erilaisia kiinteitd aineita seindlaastipastassa. Seuraavassa lapikaydyt reaktiot on
syntetisoitu yksitellen puhtaista raaka-aineista. Tasta saa kuvan syntyvista reaktiotuot-
teista ja reaktioiden kulusta, vaikka sementin ja veden sekoittuessa tapahtuu useita
muita pienempia ja jopa tuntemattomia reaktioita raaka-aineiden vaihtelevuuden ja laa-

tuerojen takia.

Taulukko 1.  Sementtikemistien merkintatapa yleisimmille sementissa kaytettaville yhdisteille.

(8]
C=CaO M=MgO
S=Si0O2 T=TiO:
A=Al>O3 H=H-0
F=Fe203 5=S0s
K=K20 C=CO>
N=Na-O

Kalsiumsilikaattimineraalit aliitti ja beliitti ovat yleisimpia portlandsementista 16ytyvista
mineraaleista, jotka vaikuttavat paaosin alkupdan vahvuuden kehitykseen. Veteen yksi-

tellen sekoittuessaan ne reagoivat seuraavien reaktioyhtaldiden mukaan:
CasSiOs+(1.3+x)H.0—(Ca0)1.7Si02(H.0)x+1.3Ca(0OH). 1)
jossa (Ca0)1.7SiO2(H20)x on kalsiumsilikaattihydraattigeeli (C-S-H), CH on kalsiumhyd-
roksiitti, toiselta nimeltaan portlandiitti. Aliittihydrataation kinetiikka muistuttaa huomatta-
vasti koko portlandsementin hydrataatiota, silla sen kovettuminen tapahtuu suurin piirtein
samaa tahtia kuin koko portlandsementin kovettuminen. [7]

Beliitti reagoi seuraavasti:

Ca2Si04+(0.3+x)H20—(Ca0)1.7Si02(H.0)x+0.3Ca(OH). )
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Hydrataatiotuotteet ovat samoja kuin aliitin reaktiossa, mutta kalsiumhydroksidia muo-
dostuu vahemman. Beliitti liukenee hitaammin kuin aliitti, joten hydrataation nopeus on
hitaampi. Beliitti ei lisd&d sementin aikaisen vaiheen vahvistumista, mutta se vahvistaa

huomattavasti kovettunutta/kypsaa laastia. [7]

Trikalsium-aluminaatin CasAl.Oe seka tetrakalsium aluminoferriitin 2(CazAlFeOs) hydra-
taatio on jonkin verran monimutkaisempi kuin kalsiumsilikaattien. Tapahtuvat reaktiot
riippuvat siita, onko sulfaatti-ioneita lAsn& huokosnesteessa. Trikalsium-aluminaatti on
hyvin liukenevaa, jopa aliittia liukenevampaa. Trikalsium-aluminaatin liuetessa veteen

tapahtuu seuraava reaktio:
2C3A+21H—C4AH19+C>2AHs—2C3AHs+9H (3)

Jossa ensimmainen reaktio on erittdin nopea ja toinen reaktio tapahtuu hitaammin. Lop-
putuotteena saatava CsAHs on nimeltdan hydrogarnet. Ensimmainen reaktio on niin no-
pea, ettd jos sen annetaan tapahtua portlandsementtipastassa, vapauttaisi se suuret
maarat lamp6d, mista seuraisi laastin kovettuminen muutaman minuutin jalkeen sekoi-

tuksesta. Tata ei toivottua tilaa kutsutaan valittémaksi kovettumiseksi eli flash-setiksi. [7]

Tasta syysta portlandsementtiin lisdtéaan kipsia (C > H>), jonka tarkoituksena on estaa
tata tapahtumasta. Kipsi on erittéin liukenevaa, jolloin se luovuttaa kalsium ja sulfaatti-
ioneita huokosnesteeseen. Sulfaattien lasnéolo pakottaa CzA:n kaymaan lapi erilaisen

hydrataatioreaktion. Kipsin ja C3A:n reaktio on:

Jossa CsAS3H32 on mineraali nimeltdadn ettringiitti. Kaikissa portlandsementeissa on Kip-

sia siksi (4) on CsA:n paahydrataatioreaktio. [7]

Hydrogarnettia voi silti muodostua pienid maaria (3), mutta jos portlandsementissa oleva
Kipsi ehtii reagoida kokonaan ennen kuin CsA, niin silloin sulfaatti-ionien konsentraatio
huokosnesteessa pienenee radikaalisti ja ettringiitti muuttuu epavakaaksi. Tallbin se

muuttuu toiseen kiinteaan faasiin, joka vaatii vihemman sulfaatteja:
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20,4 + CATH,, +4H = 3C,A5H, 5)

Jossa uusi tuote on nimeltaan monosulfaattiamiini (C4ASH12). Yleisesti useimmissa se-
menteissa ei ole tarpeeksi kipsia reagoimaan kaiken C3A:n kanssa, minka takia suurin

osa tai kaikki ettringiitistd muuttuu monosulfaattiamiiniksi muutaman paivéan sisalla. [7]

Molemmat reaktiot 4 ja 5 ovat eksotermisia ja tuottavat lAmpda sementin hydrataatiopro-
sessisa. C3A:n aikaisen vaiheen hydrataatio joka muodostaa ettringiittia on nopea, milla
on vaikutuksia alkup&aéan kinetiikkaan. Niin kuin aikainen C-S-H:n muodostuminen, ettrin-
giitin muodostuminen erottaa CsA hiukkaset huokosnesteessa ja nain hidastaa niiden

liukenemista. [7]

Usean tunnin jalkeen aikaisin muodostunut ettringiitti muuttuu monosulfaattiamiiniksi,
jonka aikana CsA hiukkaset liukenevat ja saostuvat nopeasti uudelleen vaikuttaen nain

koko sementin kovettumisen kinetiikkaan. [7]
Liséattyjen sulfaatti-ionien reaktiot

Yleensa sementissa ei ole tarpeeksi kipsia reagoimaan kaiken CsA:n ja C4AF:n kanssa,
jolloin ettringiitti muuttuu monosulfaatiksi. Siksi kovettuneessa sementtipastassa |6ytyy

yleensa monosulfaattia mutta ei juurikaan ettringiittia. [7]

Jos sementtipastaan tulee kovettumisen aikana uusi sulfaatti-ionilahde, niin silloin on
termodynaamisesti kannattavaa muodostaa ettringiittd uudelleen. Tama tapahtuu jo
muodostuneen monosulfaatin kustannuksella, mik& johtaa tuotteen laatuvirheisiin ja
heikkouteen. [7]

Ettringiitilla ja muilla reaktiotuotteilla on omat kimmokertoimensa ja suurien maarien
muodostuminen muuttaa danennopeutta laastissa. Aanennopeuden muutoksia seura-

taan ultradgénimittajarjestelmalla. [7]
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4 Menetelmat
4.1 Ultratest IP-8

Ultradaniaallot ovat akustisia aaltoja, joiden taajuus on korkeampi kuin 20 kHz. Ne kul-
kevat aineen lapi paineen muutoksina. &dnen nopeus muuttuu materiaalin ominaisuuk-
sien mukaan. Atomien véliset sidokset venyvat, kun &aniaalto kulkee aineen lapi ja pa-
lautuvat takaisin sen mentya. Tata kuvaa aineen elastisuus. Aaniaallon nopeus riippuu
osittain atomien valisten sidosten voimista. Vahvat sidokset vaikuttavat atomien liikkee-
seen nopeammin, jolloin aéaniaaltokin liikkuu nopeammin kuin se tekisi heikkojen sidos-
ten omaavien atomien valilla. Aineiden elastisuutta kuvataan erilaisilla kimmokertoimilla.

Kimmokertoimien avulla lasketaan &anen nopeutta aineessa kaavan 7 mukaan. [9]

V= [= )

Jossa V on aanen nopeus, C on kimmokerroin ja p on materiaalin tiheys. Tama funktio
voidaan piirtdd monella tavalla riippuen aaltotyypista sekd mitd kimmokertoimia kayte-
taan. Tassa tapauksessa kaytdmme Poissonin suhdetta seka Youngin kerrointa, silla
aaniaallot ovat pitkittaisaaltoja, jotka kulkevat materiaalin l&pi aiheuttaen paineenmuu-
toksia. [9]

Ultradanimittaus on monella alalla kaytettava menetelma, jota kaytetaan laadunvarmis-
tuksessa esimerkiksi hitsaussaumojen, seka betonin sisaisten laadunmuutosten tarkkai-

luun. Kuvassa 8 oleva Ultratest IP-8-ultradaanimittausjarjestelma mittaa betonin tai
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seinalaastin kovettumista.

Kuva 1. Laitteisto koostuu kahdeksasta kammiosta ja niihin kiinnitettavista lahetin- seka vas-
taanotinantureista. Niiden lisdksi kammioihin kiinnitetaan lampétila-anturit.

Keskusyksikkd kytketaan tietokoneeseen, johon on asennettu UltratestLab-ohjelmisto.
Taman kautta mittausten saadot ja seuranta tapahtuu seka tiedonsiirto Excel-tauluk-
koon. [10, s. 34]

Anturi lahettaa halutun taajuisen ddniaallon ennalta maaritellyin valiajoin, kuten minuutin
valein 100 ml naytekammion lapi, jonka vastaanotin havaitsee kammion toiselta puolelta.
Lahettimen ja vastaanottimen vélimatka asetetaan sopivaksi, tassa tapauksessa 40 mm,
joka merkitddn ohjelmaan kyseisen kanavan kohdalle. Mittausvaliaika, anturien vali-

matka seka taajuus sdadetaan alussa ja tallennetaan ohjelmaan.
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4.2 Sitomisaika-arvojen merkitseminen ultradénikuvaajaan

Alkusitomisaika on se hetki, jolloin laasti alkaa menettaa tydstettavyyttdan eli muokatta-
vuuttaan. Tatd edeltdva aika kuluu méarkaa laastia kuljettaessa ja levitettdessa. Loppu-
sitomisaika tarkoittaa hetked, jolloin laasti on menettanyt kokonaan tyostettavyytensa ja
mahdolliset muotit ja tukirakenteet voidaan poistaa. Loppusitomisaika ei tarkoita, etta
laasti olisi saavuttanut kaikkia kestavyysominaisuuksiaan vaan kovettuminen jatkuu ta-

man jalkeenkin.

Kuvan 2 Vicat-kojeella mitataan laastin sitomisaikaa laskemalla vastasekoitettuun laas-
tiin 300g painava neula, jonka toiseen padhan on kiinnitetty kyna ja piirturipaperi. Neula
uppoaa halutuin vdliajoin, kuten 2 minuutin valein, omalla painollaan laastiin ja piirtda
upotussyvyyden paperiin. Alkusitomisaika lasketaan alkavan siitd pisteesta, jossa neula
ei menee endda pohjaan saakka. Lopullinen sitomisaika on se hetki, jonka jalkeen perék-
kaiset piirrot eivat enaa lyhene eli neula enda uppoa naytteeseen. [6] Tuotekehityksessa
IP-8:aa kaytetdan talla hetkella paatoimisesti Vicat-laitteiston tukemiseen ja mydhem-
min, tarvittavan verifioinnin jalkeen, korvaamiseen. Hy6tyna on laajempi data tuotteista

samalla kun saadaan tarpeelliset sitomisajat.

Kuva 2. Vicat-koje

Vicat-kojeen rinnakkaiskokeista saaduista sitomisajoista voidaan maarittaa alku -ja lop-
pusitomisaikojen ddnennopeus. Kun tutkittavalle tuotteelle on asetettu nama arvot, voi-
daan IP-8:lla korvata Vicat-koje laboratoriossa. Lampodmittarilla pystytaan ndenndisesti
maarittAmaan reaktioiden entalpiaa. Ultradénimittauksen etuna on sen nopea toistetta-

vuus seka talla hetkella kaytdssa olevia menetelmiad tarkemmat mittaukset.
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Ohjelmisto kirjaa tulokset reaaliaikaisesti ja tuottaa jokaisesta mittauksesta kuvaajan,
jonka y-akselina on &&nennopeus ja x-akselina on aika. Kammioihin kytketyt lampotila-
anturit tuottavat toisen kayran, jonka y-akselina on l[Ampdtila ja x-akselina on aika. Lait-
teistossa on 8 kammiota ja niiden vastaavat anturit, jolloin voidaan tuottaa kahdeksan
rinnakkaismittauksen sarjat samalla ja seurata niiden tuloksia koko mittauksen ajan. Kun
sovittu mittausaika on loppunut, voidaan kaikki tulokset siirtdd suoraan samaan, alla ole-
van kuvan 3 kaltaiseen Excel-taulukkoon tulosten jatkokasittelya varten.

=] 5 Tuote A4 export - Excel

S = T BT O fre v (R e

A B [~ D E F G H | J K M N [} P a R
1 [Fullname:  C:\UltraTestLab\Juuso\Tuote Ad.lvm
2 |File: Tuote Ad 1200 £
3 |Date: 5.3.2019 Channel: 4.0 Intervall [min] 1.0 Duration [min] 330.0
4 [Time: 14:46 Distance [mm] 40.0 Offset [ps) 0.0 1000
5 Sample: ‘testi s30
Text: 00
600
400
3 200
User: Juuso acceleration o ©
; Zmlﬂ;&;(;m o 50 100 150 200 250 00 350
9  w Minute mis 7 Curvature m/min? runtime [us]
10 l_l 00 261.5 24 00 153.0
1 2 10 2614 25 00 153.1
12 3 2.0 261.1 225 0.0 153.2
13 4 30 2609 25 00 153.3
14 5 4.0 260.7 225 0.0 -5 153.5
15 6 5.0 260.4 26 00 33 1536
16 7 6.0 260.2 26 00 -28 153.7
17 8 70 260.2 26 00 24 1538
18 9 8.0 260.1 226 0.0 -20 153.8
19 10 9.0 2509 26 00 19 153.9
20 11 10.0 2598 26 0.0 -18 154.0
21 1 110 250.7 26 00 17 154.0
22 13 12.0 259.6 226 0.0 -16 154.1
2 14 130 2506 26 00 12 154.1
24 15 140 2595 26 00 ER} 1342
25 16 150 250.4 26 00 1.0 154.2
26 17 16.0 2594 26 00 071 154.2
27 18 17.0 2593 226 0.0 -08 1543
28 19 180 2593 26 00 04 1543
0 1an 202 226 nn 4 1541
K1 | K2 | K3 | K4 [ K5 | Kb | K7 | K8 | Diag1-8(10n) | Diag1-8(48h) | Example K1 | Edit your Excel lemplate .. (&
Ready i - +

R oAm

Kuva 3. Muokkaamaton Excel-tulostaulukko, jossa mittaustulokset nakyvat vasemmalla ja oike-
assa ylakulmassa on sinisellda aanennopeus/aika -kayra seka vaaleanpunaisella lampo-
tila-aikakayra. Keltaisella nakyy myos aanenkiihtyvyys suhteessa aikaan m/min2.

Ohjelman mukana tulleessa taulukossa on valmiiksi mittausten kuvaajat, lampétilan ku-
vaajat seka kaikki datapisteet mittauskanavien omilla vélilehdilla. Tata taulukkoa lahdet-
tiin muokkaamaan kineettista tunnusta seka derivointeja varten. Ohjelma itsessaéan las-
kee aanennopeuden kuvaajan ensimmaisen derivaatan, mutta ei esimerkiksi lampdtila-

kayran derivaattoja.

5 Kineettinen tunnus

Ultradani liilkkuu eri aineiden lapi eri nopeuksilla. Betonin ja seindlaastin kovettumisen

aiheuttaa kiteytymisreaktiot, jotka tapahtuvat raaka-aineiden sekoittuessa veteen. Kun
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aine kiteytyy, sen lapi kulkeman &anen nopeus muuttuu. Kovettumisvaiheessa olevien
sementtipohjaisten laastien lapi kulkevan &&niaallon nopeus muuttuu. Kuvassa 4 nakyva
nopeuden muutoksen muodostama kayré muistuttaa biologiassa kéaytetyn rajoitettujen
olojen mikrobien kasvukayraé. Kun bakteereilta loppuu ravinto, niiden eksponentiaalinen
kasvu pysahtyy, jolloin kdyra tasaantuu ja lopulta k&éntyy laskuun. [11]

i

UltraTest

KOVETTUMISPROSESSI

3000

29

2500 o7

2000 25

1500 = 23
) oo
£ 21 =
»n 1000 o
> e
o 19 «©
2 it

500 17

0 15

0 30 60 90 120 150 180 210 240

e Tuote E 19%

#1

Aika [min] — °C

Kuva 4. Alkuperédinen Ip-8-mittajarjestelmén aanennopeuden kayra seka lampdtilakayra tuot-
teelle E, jonka vesiprosentti on 19.

Samankaltainen kayra muodostuu, kun seindlaastissa olevat raaka-aineet ovat kaikki
reagoineet eika kiteytymista juuri enaa tapahdu. Talléin 4anen nopeus ei enda kasva
vaan kayra tasaantuu ja aani kulkee tasaista nopeutta. Biologisen kasvukayran kuolin-

vaihetta ei aanennopeuden kayrassa tosin tapahdu. [11]

Kineettinen tunnus on tuotekohtainen yhdestéa tai useammasta ajanjaksosta koostuva
sormenijalki, joka muodostaa yksilblliset kuvaajat kaikille ajanjaksoille. Tassa opinnayte-
tydssa tunnus koostuu 14 osasta. Samaa menetelmé&a on kaytetty jo aiemmin toisella

jarjestelmalla, mutta huomattavasti pidemmalla aikavalilla (>24h). Opinnaytetytssa
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tavoitteena on tunnistaa seindlaastin kuivumisvaiheen alkupdan prosessit, joten aikava-
liksi valikoitui 140minuulttia.

Lisdainepaketilla voidaan maaritella tuotteen ominaisuuksia kuten kuivumisaikaa, kovet-
tumista seka tyostettavyytta. Kineettisen tunnuksen hyotyina voidaan ajatella olevan laa-
dunvalvonnassa laatuvirheen paikantaminen tiettyyn hydrataatioprosessiin ja taten tiet-
tyihin raaka-aine- tai tyovirheisiin, mutta vahintdan tiettyyn ajankohtaan. Seuraavassa

esitelladn menetelman periaatteet.

Ultradanimittajarjestelmasta saadun aanen nopeuden kayran paalle sovitetaan kuvaaja,
joka koostuu 14:sta logistisen regressiomallin funktiosta. Naista funktioista jokainen koh-
distuu yhteen 10 minuutin ajanjaksoon, joiden ensimmaisista derivaatoista luodaan 14
huipun tunniste. Kuvat 5 ja 6 kuvaavat alkuperaisen mittaustulosten jakamista 10 minuu-

tin osiin, joiden p&alle sovitetaan kuvaajat.

Hyvélaatuisessa tuotteessa eri naytteiden piikkien tulisi vastata toisiaan. Kaikilla huipuilla
tuskin kuitenkaan tulee koskaan olemaan taysin samoja arvoja, johtuen seinalaastissa
kaytettavista sekalaatuisista tayteaineista, mutta tuotteen tarkeimpien reaktioiden tulisi
muodostaa toistuvia huippuja spektriin. Naita tiettyja huippuja tulisi tuotekohtaisesti seu-

rata ja kirjata ylos, jotta niista voitaisiin tehda laaduntarkkailun vélineita.

THE 1* DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION

-
o
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(=)
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Kuva 5. 140 minuutin mittausaika pilkotaan 10:n minuutin ajanjaksoihin, joista jokainen sovite-
taan omaksi kuvaajaksi kolmen muuttujan logistisen regressiomallin mukaan.
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Alkuperaisten mittapisteiden kayran valille 50-60 min, kuten kuvassa 6 olevan ajanjakso
viiden, paalle sovitetaan kolmen muuttujan, wo, k ja to avulla logaritminen kuvaaja kaavan

8:n mukaan.

THE 1% DER

500 60,0

Kuva 6. Ajanjakso 5

_ u
v(t) =wy + 1+(%_1)e—ku(t—t0) ®)

Vaikka koko 140 minuuttia sovitetaan ajanjakson mukaan, niin muuttujat vertaavat vain
ja ainoastaan 50-60 minuutin aikapisteita. Ajanjaksot lasketaan yhteen ja muodostetaan
kokonaisderivaatta naista kymmenen minuutin patkista. Ajanjaksojen sovitetut funktiot

lasketaan yhteen kaavan 9 mukaan.

Uuq Uz uz

1+($—i—1)e—k1u1(f—f1) + 1+(:/—22—1)e—k2u2(f—f2) + 1+(;—z—1)e—k3u3(t—t3)

v(t) = wy +

+ - (9)
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v(t) on danen nopeus hetkella ¢

wpon kdyrdn korkeutta sdateleva muuttuja

uon danen nopeuden maksimiarvo

won danen nopeus hetkelld 0

e on eksponentiaalifunktio e*x

kmadrittelee ddnen nopeuden kasvun ajanjaksoa

ton aika

Sovitusfunktioilla lasketut mittapisteet tdsmaavat niilté 10:lta minuutilta, jotka kyseiselle
ajanjaksolle on maaratty. Taman jalkeen muodostetaan ajanjaksojen yksittaiset kuvaajat
derivoimalla lasketut mittapisteet koko 140 minuutin mittauksen ajalta. Seinélaastin ko-
vettumisen aiheuttama aanen nopeuden muutoksen kayra on useimmiten monimutkai-
sempi kuin perinteinen eksponentiaalinen kasvukayré. Siksi tarvitaan useampi ajan-

jakso, jotka lasketaan yhteen. N&in voimme sovittaa monimutkaisiakin kayria.

Funktioiden muuttujat sdadetaén niin, ettd alkuperainen ja sovitettu kayra vastaavat toi-
siaan. Tama tapahtuu Excelin ratkaisin-tyokalulla. Ongelmaa lahestyttiin niin, etta Rat-
kaisin etsii mahdollisimman pienta pienimman neli6summan arvoa. Tama toteutettiin Vi-
sual Basic for Application-ohjelmalla, jolla ohjelmoitiin automaattisesti laskevia ratkaisin-

makroja.

Ajanjaksojen sovitusfunktioiden muuttujia wo, Kk ja to saatamalla saatiin alkuperainen ja
sovitettu kayra vastaamaan toisiaan. Muuttuja wo siirtda sovitettua kuvaaja ylos tai alas,
k muuttaa kaareutuvuutta ja to vaikuttaa myos pystysuunnassa, jolloin yhteisvaikutuk-
sessa w0:n kanssa voidaan vaikuttaa kuvaajan suuntaan. Kuvassa 7 olevassa vuokaa-
viossa ajanjaksojen laskettuja arvoja verrataan Ratkaisin-tyokalulla alkuperaisiin &édnen-

nopeuden mittaustuloksiin.
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Ratkaisin laskee muuttujat wy, kja t,
niin, ettd kunkin ajanjakson 10
datapistettd ovat [3hinnd vastaavia IP-8:n
mittaustulosten kanssa.

J

A 4

Tavoitteena pienin mahdollinen
pienimpien neliGsummien erotus

v

Ratkaisin

14

[ IP-8-mittaustulokset ] [ Lasketut ajanjaksot ]
e < ~N
Derivoidaan kunkin ajanjakson
muuttujilla koko 140 datapistettd
- j
. N
14 erilaista huippua = Kineettinen tunnus

\

j

Kuva 7. Ratkaisin-makron v

uokaavio

Ajanjakson datapisteet ja alkuperaiset mittapisteet siis tdsmaavat vain niissa kymme-

nessa mittapisteessa, jotka aikatermille on méaaritetty. Ajanjaksojen omista kuvaajista

muodostuu huippuja, joita kutsutaan kineettiseksi tunnukseksi.

Jotta taulukko olisi mahdollisimman kayttajasta riippumaton, luotiin etusivulle sovitinnép-

paimia. Ne kayttavat Excelin Ratkaisin-tyokalua vertaamaan pienimpia neliéssummia ja

[6ytamaan pienimman arvon mitatun ja sovitetun mittapisteen erotukselle.

Ratkaisin-makroille kirjoitettiin koodit Visual Basic Applications-ohjelmalla, joista yhden

ajanjakson koodi l6ytyy liitteesta 2.

metropolia.fi
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Ajanjaksojen erotuksien suuruudet ovat ymparoityind kuvassa 8. Muuttujina kaytetdan
kunkin ajanjakson omia wo-, k- ja to-muuttujia.

w0 u w k t t0 Sum of sgrs
18.502509 77.3 15.8 0.74075984 85 -4.6841692
161.024744
Aikaja
w0 u w k t t0
56.9617915 167.9 15.8 0.24018753 170 -1.9086099
13.5
Aikajaksp 2
wo u w k t t0
75.3897737 279.8 15.8 0.1640875 255 -1.1526094
25.8
Aikaja
wo u w k t t0 _
43.7294849 351.2 15.8 0.11893185 340 0.23787232
0.9

Kuva 8. Taulukko-ohjelman etusivulla olevat ajanjaksojen muuttujat.

Vihredlla ndkyva summa on kaikkien ajanjaksojen summien summa, josta nahdaan al-
kuperaisen seka sovitetun kuvaajan eron suuruus ja josta voidaan arvioida kyseiselle
tuotteelle tehdyn kineettisen tunnuksen vertailukelpoisuutta. Ratkaisijan paatyarvoja
saatamalla voidaan pienentaé sovitukseen kuluvaa aikaa, mutta tama tulee tehda jatko-
kehitysvaiheessa.
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6 Kineettisen tunnuksen laskennalliset arvot

16

Kineettisessa tunnuksessa vertaillaan huippujen kokoa, korkeutta ja suhteita toisiinsa.

Niista selvidd myos kunkin ajanjakson kiihtyvyys. Rinnakkaismittauksilla etsitdén yhta-

laisyyksia etenkin huippujen suurimpien kiihtyvyyksien kohdista.

Kineettisen tunnuksen laskennalliset arvot ovat

A’ = huipun pinta-ala

H = puoliarvoleveys (kuvassa 9)

T* = hetki, jolloin ajanjakson kiihtyvyys on suurin

A rek = pinta-ala suhteessa kaikkien huippujen pinta-alaa

Kuvassa 9 nakyvat huippujen kuvaajat seka laskennalliset arvot jokaiselle huipulle

omalla sarakkeellaan. Alanurkassa oleva SS-merkintd on pienimméan neliGsumman me-

netelméan arvo mittauksen sovitukselle.

Kuva 9. Kineettinen tunnus

Run 2
THE 1% DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION
0.06 2500.0
Global derivation
0.05 ——Peak 1
| — 2000.0
= 0.04 \ \ - Peak 2
s T Peak3
2 E
® 0.03 15000 Z  ——peaka
s \\ \ £
] 2 ——peaks
® 0.02 \C 2
£ \\ T~ L 10000 5 peak
s s
@ 001 - < 7 /\ @ Peak 7
e —
o - — —_———— 500.0 —— Peak8
0 20.0 40.0 60.0 84.0 10%.0 120.0 14#.0 160.0 Peak 9
-0.01 0.0
hydrating time [min] Peak 10
Peak 1 2 3 4 5 6 7 8| 9 10| 11 12 13| 14§
T -4.281283089| 599.7635| 12.! 6.283737565| -28.7223427| -4.63851565| 4.612676| 30.23628| 23.44674 80.1917093| 107.0539| 54.59713622| 43.90913| 189.4239665!
A 0.190251235[ #NUM! #NUM! #NUM! 1.75728E-08| 0.227968863| 0.698229| 0.893711| 0.859002| 0.918255166| 0.922403| 0.922460201| 0.919957| 0.929743097
H 10.42105975| 0.000381| 0.01103576 0.015801252| 5.670658186| 13.40617193| 19.38531| 47.96247| 45.74432| 116.8789983| 152.4643| 77.73111369| 63.39755| 258.5667183
A rek #NUMI #NUMI #NUMI #NUMI #NUMI #NUMI #NUML | #NuME [ #NUME #NUML #NUM! #NUMI #NUMI #NUMI
Fullname: C:\Users\Omistaja\Desktop\IP-8122.3.19 B vesisarjatituote B 25%#1.vm
File: tuote B 25%#1
Date: 21.3.2019 Channel: 4 Intervall [min] 0 Duration [min] 480
Time: 0 Distance [1 40 Offset [ps] 0
Sample: tuote B 25%#1 Ss 6310.881963
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Puoliarvoleveys kuvaa huipun leveytta sen korkeuden puolivalissa (kuva 10). Sita kay-
tetdan yleisesti spektrin piikkien tunnistuksessa monella eri laitteistolla. [12] Kunkin ar-
von laskentakaavat I0ytyvat liitteesta 1.

0.045
0.04
0.035
0.03
0.025
0.02
0.015
0.01
0.005

sonic acceleration []

0.0 20.0

Kuva 10. Puoliarvoleveys

Lopputuloksena saadaan arvot 14:sta piikille. Rinnakkaismittauksilla selvidd, mitka pii-
keista ovat toistuvia ja mitk4 ovat mittausvirheen tai raaka-aineiden epatasalaadun ai-

kaansaamia.

Kuvan 11 tulostenkasittelyvalilehdelle linkittyy kunkin kanavan tulokset automaattisesti.
Niitd on mahdollista vertailla kopioimalla vihreét tulokset ja liittamalla ne oikeanpuolei-
seen taulukkoon (kellertava taulukko). Vertailutaulukon ylapuolella oleva punainen tau-

lukko vertaa vierekkaisten tulosten arvoja prosentuaalisesti suhteessa vasemman puoli-

seen.

File ~ Home Insert Pagelayout Formulas Data  Review View Developer Help O Tell me

Run1 | Run2 | Run3 | Rund | Run5 | Runé | Run7 | Run& | Tulokset | Tulokset (3) | Diag 1-8 (48h) | Examy . (&
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Taulukossa 2 ovat tulokset betonin 48 tunnin mittauksesta, jossa kaytettiin seitseméaé
ajanjaksoa. Mita monimutkaisempi alkuperdinen mittauskayra on, sitd useampaa ajan-

jaksoa tulee kayttda kineettisesséa tunnuksessa.

Taulukko 2.  Betonin tulostaulukko, jossa nimettyna reaktiot ajankohdan mukaan.

Huipun pinta- Puoliarvoleveys

Huippu ti* [h] alojen suhde h] Prosessi
[%0]

: Ensimmainen ettringiitti
Huippu 1 0,4 7 0,7 e
Huippu 2 43 31 33 Ega3|llkaanl hydrataa-
Huippu 3 8,0 27 6,6 Aluminaatti hydrataatio
Huippu 4 13,6 7 3,0 ?

: Mydhemman vaiheen
FlTzpu Bl 12 L hydrataatioprosessi
Huippu 6 286 9 37.3 Myohemman valh_een

hydrataatioprosessi

Betonin 48 tunnin mittaus muodostaa yksinkertaisen kasvukayran, jolloin tarvittiin vain

seitseméaa ajanjaksoa hyvan sovituksen aikaansaamiseksi.

7 Mittaukset

Opinnaytetydssa tutkittiin tuotetta D, jonka tiedot l6ytyvat taulukko 3:sta. Se on nopeasti

kovettuva asennus- ja tasoituslaasti. Sen sidosaine on portlandsementti, kiihdyttimena

aluminaattisementti ja runkoaineena luonnonhiekka seka kalkkikivi.
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Taulukko 3.  Tuotteen D tuotekuvaus

Vedentarve Vedentarve

Kayttolampdtila Tasoitettaessa on alustan, tasoitteen ja huoneen lampdétilan oltava yli
+5°C

Kayttoaika n. 1/2-1 tuntia veden lisdyksesta

Kovettumisaika Kovettuminen alkaa 1-2 tunnin kuluttua veden lisdamisesta. Saavut-

taa n. 50 % loppulujuudestaan 3 vuorokaudessa. Kylmissa olosuh-
teissa lujuudenkehitys hidastuu.

Sideaine Sementti

Runkoaine Luonnonhiekka ja kalkkikivi, < 1,0 mm

Tuotteelle tehtiin viiden mittauksen sarja. Yksi tuloksista hylattiin, silla anturiin oli tullut
hairib. Neljasta onnistuneesta naytteesta koottiin kineettinen tunnus. Sarja mitattiin 1

kg:n kuiva-ainemaaralla ja siihen lisatylla 180 g:n vesimaaralla.

8 Tulokset

Aika vedenlisdyksesta mittauksen alkuun pidettiin vakiona. Tassa inhimillinen virhe saat-
taa siirtda piikkeja x-akselilla. Erot alkuperaisen kayran y-akselin alkupisteiden korkeuk-
sissa kertoo, kuinka suuria eroja on vedensekoituksen ja mittauksen alun ajoissa. Koska
D4 naytteen alkuperainen ja sovitettu kuvaaja alkaa muita naytteitd korkeammalta, on
nopeus muita suurempi alussa ja tasta voidaan paatella mittausviiveen olleen muita suu-

rempi.

Vaikka kuvaajissa on eroja, toistuvia huippuja ldydettiin mika viittaisi siihen, ettd mit-
tausepavarmuuksista ja inhimillisesta tekijasta huolimatta olisi mahdollista luoda stan-

dardihuiput, joista kineettinen tunnus koostuisi.
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Vertailutaulukosta (taulukko 4.) huomataan, etta D1-, D2- ja D3-n&ytteen vastaavat use-
alta huipultaan toisiaan. D4:n tulosten eroavaisuus voi johtua mittausvirheesta tai antu-

reiden vaarasta asennosta.

Taulukko 4.  Tuotteen D neljan eri mittauksen arvot taulukoituna.

Peak 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10; 11 12 13 14
D1 Run 1 ™ #REF! 12.8 22.6 26.1 5.0 35.3 45.1 75.8 98.2 91.8 76.3 59.5 63.1 66.1
D2 Run 2 ™ 3.8 9.0 19.1 22.8 21 29.7 39.4/ 60.2 67.7 85.4] 1.6 58.3 61.3 64.5
D4 Run3 |T* 102.8| -5575.5 18.3 12.3 -15.9 3.6 12 7.5 9.1 123 17.7 16.2 19.1 49.8
D3 Run 4 ™ 2.9 7.5 16.0 25.9 319 118 37.2 56.3 87.0 88.2 97.7 120.9 101.4 75.2
D1 Run 1 A 0.85' 0.91 0.94 0.95' 0.74] 0.96 0.97 0.97 0.97 0.97 0.98 0.97 0.97 0.97
D2 Run2 |A 0.78! 0.86 0.92 0.93! 0.61 0.94 0.95] 0.96 0.96! 0.97 0.41 0.97, 0.97 0.97
D4 Run3 |A 0.00; 0.00 0.15 0.26' 0.02 0.42 0.52 0.58 0.61! 0.64/ 0.65 0.66! 0.67 0.68!
D3 Run 4 A 0.11 0.86 0.93 0.96 0.96 0.88 0.97 0.98 0.98 0.98] 0.98 0.98' 0.98 0.98'
D1 Run 1 H 6.2 19.2 28.5 31.3] 16.7 39.9 47.2 75.8 96.0 88.5 73.2 57.7 61.0 63.6
D2 Run 2 H 10.8 17.3 28.2 31.6 16.0 38.2 46.3] 66.7 73.1 90.5 155 61.9 64.8 67.9
D4 Run 3 H 49.6| 2718.2 37.4 40.6 14.8 40.6 48.9 718 69.1 77.9 98.1 88.1 98.2 235.7
D3 Run 4 H 4.8 14.7 21.5 29.6/ 34.7 20.6 38.1 53.0 78.5 77.8 84.8 103.6: 86.4/ 64.7
D1 Run 1
D2 Run 2
D4 Run 3
D3 Run 4

Kuvasta 12 huomaa, ettd tuotteen D danennopeuden kayrd on yksinkertainen, minka
takia sovitus onnistuu hyvin. Monimutkaisemman kayrdn omaava tuote olisi hyva mitata
eri mittausajoilla ja eri maaralla ajanjaksoja. Kolmen muun tuote D:n mittauksen kuvaajat

ovat liitteessa 3.

Run1

THE 1t DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION
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Fullname: C:\UttraTestLab\Juuso\D1.im

File: D1

Date: 7.3.2019 Channel: 1 Intervall [min] 1 Duration [min] 1080

Time: 14:29 Distance [140 Offset [us] 0 ss 1260.09255
Sample: D1

Kuva 12. Tuote D1

Menetelma on viela suuntaa antava, mutta tuotteille tehtavilla mittaussarjoilla se saa-
daan tarkemmaksi ajan kanssa. Alkuperaisen kayran, lampokayran ja naiden eri derivoi-
tujen kayrien perusteella on mahdollista luoda kineettinen tunnus seinalaastituotteille.
Opinnaytetydssa kaytetyssa 14 ajanjakson ohjelmassa ei kaikki huiput ole toistuvia sa-

man tuotteenkaan sisalla. Tata selittdd esimerkiksi tuotteissa kaytettava
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vaihtelevanlaatuinen runkoaine. Siksi menetelmaa kayttaessa tulisikin seurata vain muu-

tamaa tuotteelle ominaista huippua.

Tulosten tarkastelu

Kineettista tunnusta voidaan tulevaisuudessa testata siten, etté tutkitusti hyvéalaatuiselle
tuotteelle tehddan standardinlisdyssarja, jossa sidosainetta kuten portlandsementtia li-
sataan tunnettu maard suhteessa normaaliin reseptiin ja seurataan mitka huiput kohoa-

vat tunnuksessa.

Toinen tapa on luoda yksinkertainen testituote, jonka resepti tunnetaan tarkasti. Se voisi
koostua portlandsementista, aluminaattisementista seka hiekasta. Koetuotteella voidaan
paremmin testata menetelman tarkkuutta ja sen avulla maarittelemaan mittausepavar-
muutta. Koetuotteelle tehtavan standardinlisayssarjan avulla voidaan tarkastella, onko
kineettisessa tunnuksessa toistuvia kasvavia huippuja, joiden avulla voidaan paatella re-

aktion kokoa ja kestoa.

Jotta huiput voitaisiin nimet4, tulisi rinnakkaismittauksia tehda muilla laadunvalvontame-
netelmillda kuten kalorimetrilla, jolloin voitaisiin paatella reaktioentalpioiden avulla mista

reaktiosta olisi mahdollisesti kyse.
Tassa vaiheessa mittaepavarmuuksia ei voi méaaritella tarkasti, jolloin tuloksetkin ovat
vain suuntaa antavia. Jatkotutkimusten ja tarkan raportoinnin avulla tulisi pitkalla aikava-

lilla tarkastella epavarmuuksia ja maaritella sopiva mittausepavarmuusprosentti.

Talla hetkella menetelmédn mittausepavarmuuteen vaikuttaa:

o inhimillinen tekija

o kayrien valinen sovitustarkkuus
o IP-8 -jarjestelman kalibroinnit

o tuotteiden sekalaatuisuus

o standardituotteiden puute
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9 Pohdinta

Opinnaytety6ta voi pitdd soveltuvuusselvityksené idealle. Taulukon voisi luoda parem-
milla ohjelmilla kuten Mathcad tai R-calculator, mutta ndiden opetteleminen olisi vienyt
aikaa muilta t6ilta ja opinndytetydn tuntimaarad muutenkin ylittyi. Jos menetelma halutaan
ottaa kayttdon, voisi seuraavan version tehdé edelld mainituilla ohjelmilla.

IP-8 on hyddyllinen nyt kaytannon laadunvalvontaty6sséd, mutta se ei vieléa korvaa muita
laadunvalvonnan menetelmia. Ajan myota se saattaa syrjayttdd VICAT-mittalaitteen
seka antaa térkeaa tietoa laatuvirheen ajankohdasta tuotteen kuivuessa. Mikali tuotteille
tehtaisiin kineettiset tunnukset, olisi mahdollista luoda kunkin tuotteen yleisimmat laatu-
virheet ja mahdollisesti my6s niiden syyt suoraan mitatusta spektrista. Tallgin tuotannon

olisi mahdollista reagoida niihin nopeammin.

Taulukko-ohjelmasta voidaan sanoa, ettei saatu data ole viela tilastollisesti luotettavaa
vaan ainoastaan suuntaa antavaa. Kineettinen tunnus on mahdollista tehdé ja se muut-
tuu tarkemmaksi, mitd enemman lisamittauksia tehdaan. Menetelma pyrittiin tekemaan
mahdollisimman kayttajasta riippumattomaksi siksi, ettei opinnaytetydn aikana ollut mah-
dollista kerata tarvittavaa maaraa tietoa, vaan pelkastaan pohja tulevalle tydlle. Alkupe-

raisen kayran seka sovitetun kayran sovitustarkkuudelle tulee sopia sallittu toleranssi.

Itsendisia reaktioita ei vield pystytty maarittamaan, mutta suunniteltiin testisarjaa taman
mahdollistamiseksi. Tuotteiden laatuvirheitéa pystytaan erottamaan ultradénikuvaajasta
seka kineettisesta tunnuksesta, mikali hyvanlaatuiselle tuotteelle on tehty verrokkimit-

taukset.
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Vertailuarvojen kaavat

Vertailuarvoina kaytetdan piikkien puoliarvoleveytta, pinta-alaa ja paikkaa x-akselilla.

In (uj ) 2
o k.u.
* Y/ (1) = I
=t +— — a; (t) == ©)
17
t; on hetki ajanjaksossa j jolloin kiihtyvyys a on suurin
H 2 1 1++0.5 3.5255
. = n ~
g kv 1-+0.5 kju; ©)
Hj on ajanjakson puoliarvoleveys
2 1+V1—x
j_kjujnl— 1—x (10)

VVj on ajanjakson leveys eri korkeuksilla
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Huipun pinta-ala
A]-=faj(t)dt=glrglovj(t)—vj(t=0) =y — (11)

0 1+(—’—1)e Uity

wj

A]=u]—W] fort]=0
o _ _ Aj oy fort; >0
A; on j ajanjakson huipun pinta-ala
Ajrelej/ZAi ajrel:aj/zai

i=1 i=1
Aj re; = Huipun pinta-ala suhteessa a;rel = Aanen nopeuden huippu-
muihin huippuihin. kiihtyvyys suhteessa muihin huip-

puihin

v(t) on aanen nopeus hetkelld ¢

wp on kayran korkeutta saateleva muuttuja

uz on aanen nopeuden maksimiarvo

won aanen nopeus hetkella 0

e on eksponentiaalifunktio e”x

k maarittelee aanen nopeuden kasvun ajanjaksoa

ton aika
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Visual Basic For Application

Seuraavassa automaattisen ratkaisijamakron koodi yhdelle ajanjaksolle kirjoitettuna
VBA-ohjelmalla.

Sub aikajaksol ()

'Dim setCellRange as Range, valueOfRange as Range, byChangeRange
as Range

Set setCellRange = ActiveSheet.Range ("CU7")

Set byChangeRange = ActiveSheet.Range ("010, M10, J1Q0™)

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False
SolverOk SetCell:=setCellRange.0Offset (0, i) .Address, MaxMin-
Val:=2, ByChange:=byChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1l, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells (1, 2)
With Application
.Iteration = True
.MaxIterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

End Sub
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Sovitin 1 ja 2 -nappéinten koodi ovat usean sivun mittaisia, mutta pohjautuvat samaan

koodin patkaan kuin yksittdinen ajanjakso.

Sovitin 1 ngppéaimen koodi

Sub individual()

'Dim setCellRange as Range, valueOfRange as Range, byChangeRange as Range
Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CU7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("010, M10, J10")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=hy-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.MaxIterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CV7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("0O15, M15, J15")
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SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1
SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CW7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("020, M20, J20")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application

teration = True
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.Maxlterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CX7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("025, M25, J25")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.MaxIterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CY7")
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Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("030, M30, J30")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1
SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CZ7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("035, M35, J35")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
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With Application

Iteration = True
.Maxlterations = 100

End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DA7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("040, M40, J40")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DB7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range('045, M45, J45")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _
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Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DC7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("050, M50, J50")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1
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Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DD7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("055, M55, J55")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DE7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("060, M60, J60")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True
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Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DF7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("065, M65, J65")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.MaxIterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DG7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("O70, M70, J70")

metropolia.fi WM etropolia



Liite 2
10 (11)

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1
SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application
Iteration = True
.Maxlterations = 100
End With

SolverFinish KeepFinal:=1

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("DH7")
Set byChangeRange = ActiveSheet.Range("O75, M75, J75")

SolverReset

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address,

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1

SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)
Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application

teration = True
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.Maxlterations = 100
End With
SolverFinish KeepFinal:=1

End Sub

Sovitin 2 ngppéaimen koodi

Sub summat()

'Dim setCellRange as Range, valueOfRange as Range, byChangeRange as Range

Dim i As Integer

Fori=0To 13

Set setCellRange = ActiveSheet.Range("CU7")

Set byChangeRange = Ac-
tiveSheet.Range("$0$10,$M$10,$J$10,$J$15,$M$15,$0$15,$0$20,$M$20,$J$20,$0
$25,5M$25,$3$25,$J$30,$M$30,$0$30,$0$35,$M$35,$J$35,$I$40,$M$40,$0$40,$0
$45,5M$45,$3$45,$0$50,$M$50,$J$50,$0$55,$M$55,$I$55,$0$60,$M$60,$I$60,$0
$65,$M$65,$J$65,50%$70,$M$70,$3$70,$0%$75,5M$75,$3$75")

SolverOptions precision:=0.00000000001, AssumeNonNeg:=False

SolverOk SetCell:=setCellRange.Offset(0, i).Address, MaxMinVal:=2, ByChange:=by-
ChangeRange.Address, _

Engine:=1, EngineDesc:="GRG Nonlinear"

SolverFinish KeepFinal:=1
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SolverSolve UserFinish:=True

Set setCellRange = setCellRange.Cells(1, 2)

Set byChangeRange = byChangeRange.Cells(1, 2)
With Application

Iteration = True

.Maxlterations = 100

End With
SolverFinish KeepFinal:=1

Next i
End Sub
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Tuotteen D kuvaajat

Run 2
THE 1 DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION
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T 3.8 9.0 19.1] 22.8) 2.1 29.7| 39.4 60.2, 67.7| 85.4 -1.6| 58.3) 61.3) 64.5)
A 0.8] 0.9) 0.9) 0.9) 0.6| 0.9) 1.0 1.0 1.0 1.0 0.4] 1.0 1.0 1.0
H 10.8] 17.3 28.2] 31.6] 16.0 38.2] 46.3] 66.7] 73.1 90.5] 155 619 64.8 67.9)
A rek 0.1] 0.1] 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.0 0.1 0.1 0.1
Fullname: C:\UtraTestLab\Juuso\D2.vm
File: D2
Date: 7.3.2019 Channel: 2 Intervall [min] 1 Duration [min] 1080
Time: 14:29 Distance [140 Offset [ps] 0
Sample: D2 ss 277.9816845
Kuva 13. Tuote D2
Run 3
THE 1% DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION
0.16 1000.0
Global derivation
0.14 900.0
800.0 ——Peak1
—012 —— - —
—5- 700.0 % Peak 2
£ 01 600.0 & —Peak3
H £
o 0.08 500.0 § Peak 4
] o
£ 006 2000 3 —peaks
8 0.04 3000 § ——Peak6
200.0 ——Peak7
0.02
———— - 00.0 Peak 8
——
0 0.0 ——Peak9
0.0 20.0 40.0 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0 160.0
hydrating time [min] Peak 10
Peak 1 2| 3 4 5 6 7 8 9| 10| 11 12| 13| 14]
T -102.7644299| -5575.47| -18.. -12.26724619| -15. - 1.216925| 7.542755| 9.093755| 12.29646218| 17.67815| 16.19749668| 19.10213| 49.84915839
A' 0.000673137| 0.000723| 0.15102935 0.256123796| 0.021912193| 0.421866819| 0.52193| 0.580736| 0.614017| 0.635622316| 0.65365| 0.656616516( 0.665089| 0.678205303
H 49.6098843| 2718.159| 37.4421265 40.56232465| 14.79009454| 40.60399363| 48.8769| 71.78182| 69.06098 77.911658| 98.12972| 88.08944032| 98.162| 235.7268552
A rek 0.000114905| 0.000123| 0.02578088| 0.043720614| 0.003740435| 0.07201313|##H#H##H#4#4#| 0.099132| 0.104813| 0.108501428| 0.111579| 0.112085161| 0.113531| 0.115770391
Fullname: C:\UtraTestLab\Juuso\D4.lvm
File: D4
Date: 7.3.2019 Channel: 4 Intervall [min] 1 Duration [min] 1080
Time: 14:29 Distance [1 40 Offset [us] 0
Sample: D4 Ss 195.280125

Kuva 14. Tuote D4
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Liite 2
2(2)

Run4
THE 1°t DERIVATION OF THE LOGISTIC FUNCTION
018 1200.0
Global derivation
0.16 ‘
16| 1000.0 ——peak1
014
Son — | 5000 2 Peak 2
2 - CE —peas
2" 600.0 § ——Peak4
3 0.08 ]
H H Peaks
£ 0.06 4000 €
§ /_l_‘ & ——Ppeak6
0.04 200.0 Peak7
0.02 — ——Peaks
o —— —

0.0

0.0 200 40.0 60.0 80.0 100.0 120.0 140.0 160.0 T Peaks
hydrating time [min] Peak 10

Peak 1| 2) 3| 4 5| 6| 7] 8 9 10} 114 12| 13] 14]
T 2| 7.5 16.0] 25.9 319 11.8] 37.2 56.3| 87.0 88.2) 97.7| 120.9] 101.4] 75.2|
A 0.1] 0.9 0.9 1.0 1.0 0.9 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0 1.0}
H 48 147 21.5) 29.6] 34.7] 20.6] 38.1] 53.0) 78.5) 77.8] 84.8] 103.6| 86.4] 64.7]
A rek 0.0 0.1] 0.1] 0.1] 0.1] 0.1] 0.1 0.1] 0.1] 0.1] 0.1] 0.1] 0.1] 0.1]
Fullname: C:\Users\Omistaja\Desktop\IP-8\6.3.19\Tuote A3.vm
File: Tuote D3
Date: 0 Channel: 3 Intervall [min 0 Duration [min] 1200
Time: 0 Distance [140 Offset [us] 0
( D3 ss 200.8269251
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