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TIVISTELMA

Projektin tavoitteena oli kehittdd uusia pddasiassa kuvantamiseen ja koneni-
koon perustuvia mittauksia hyddynnettdviksi massan- ja paperinvalmistuk-
sen mirkidosalla sekd niihin prosesseihin liittyvissd tutkimuksissa. Projektissa
tutkittiin hyvin laajasti erilaisia mittausmenetelmii, sovelluksia sekid niiden
toteutukseen liittyvid konenikomenetelmii. Pidasialliset tutkimuskohteet oli-
vat tahmo- ja roskapartikkelien, kuitujen sekd kaasukuplien kuvantaminen ja
tunnistus, fluoresenssi- ja spektrimittaukset ja ndiden sovellukset eri osaproses-
seissa sekd eri prosessilaitteiden toiminnan spesifiset kuvantamis- ja mittaus-
menetelmit. Joidenkin sovellusten osalta péistiin jo tehdastutkimus- ja pa-
tentointivaiheeseen. Happikaasun kuplakokojakauma pystyttiin mittaamaan
tiyden mittakaavan delignifiointiprosessissa ja menetelmdd tullaan jatkossa
kehittimiin ja soveltamaan alueen tutkimus- ja kehitystoiminnassa. Lisiksi
hakkeen fluoresensikuvantamisella sekd suovan fluoresenssimittauksella on
nikopiirissd kdytinndn sovelluksia. Tehdyt tutkimukset antavat myds pohjaa
mittaussovellusten kehittdmiselle jatkossa massa-, paperi- ja biotuoteproses-
seissa laajemminkin.

ALKUSANAT

Timid Tekes/EAKR  rinnakkaisprojekti (diaarinumerot 2291/31/2009,
2292/31/2009, 2293/31/200, 2294/31/2009, 2299/31/2009) toteutettiin
1.1.2010-31.10.2014 vilisend aikana yhteistyossi seuraavien tutkimusryh-
mien kanssa: MAMK/FiberLaboratory, LUT/FiberLaboratory, LUT/MVPR,
UEF/ Viriryhmi, Univ. of Oulu/CEMIS-Oulu (Kajaani) ja 3k-tehdas. Pro-
jektin rahoitukseen, ohjausryhmityoskentelyyn sekd osin myos tutkimustoi-
mintaan osallistuivat seuraavat yritykset: Andritz Oy, Wetend technologies Oy,
Teknosavo Oy, LabVision Oy, Savled/Diranet Oy, Janesko Oy, Cavitar Oy ja
Pixact Oy

Toteuttajat kiittdvit Tekesid ja ko. yrityksid heiddn panoksestaan sekd antoisas-
ta ja hyvin sujuneesta yhteistyosti.
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| TAUSTAA

Massan ja paperin valmistaminen on investointipddomaa edellyttivi teollisuu-
denala, joka kuluttaa paljon energiaa ja sen ympiristonsuojelukustannukset ovat
suuria. Teollisuudenalalla on tarve pienentdd prosessilaitteiden investointikus-
tannuksia, alentaa energian- ja vedenkulutusta, laajentaa raaka-aineen kiyttod
erityyppisiin puubiomassalaatuihin, nopeuttaa lajinvaihtoja seki hallita parem-
min esimerkiksi erilaisista konsentroituvista harmiaineista aiheutuvia hairioti-
lanteita. Osa niistd haasteista korostuu mm. kehitteilld olevan "sellutehdas-bi-
ojalostamo”-konseptin edetessd tutkimuksesta kohti teollista sovelluskentta.
Niiden taloudellisesti merkittidvien haasteiden voittaminen edellyttdd vield ra-
jallisesti tunnettujen yksikkoprosessien ja niissd vaikuttavien ilmididen parem-
paa ymmarrystd. IImididen nykyistd olennaisesti parempi ymmirrys edellyttdd
uudenlaisen informaation hankintaa prosessien kiyttdytymisesti ja toiminnasta.

Uusien mittausten kehittimisen ja soveltamisen kannalta tutkimuksen kohtee-
na oleva prosessiympiristd on erittdin haastava ja mitattavat suureet hyvinkin
monimutkaisia. T4std johtuen koneniké on yksi potentiaalisimmista uusista
”ilykkidista” mittaustavoista. PulpVision-projektin tavoitteena oli tutkia ja ke-
hitcad konenikdmenetelmiin perustuvia mittausmenetelmid hyddynnettaviksi
pddasiassa massan- ja paperinvalmistuksen mirkdosalla sekd ndiden prosessien
kehittdmiseen liittyvissa tyossd. Talld on vaikutus tuotantoprosessin alkupais-
si, jolloin tavoiteltuun laatuun on mahdollista vaikuttaa entistd tehokkaam-
min aiemmassa vaiheessa. Tutkittavat ja kehitettdvit mittausratkaisut ja ana-
lyysimenetelmit mahdollistavat merkittdvid toimintatapamuutoksia ja niiden
seurauksena merkittivid sddstdjd investointi- ja tuotantokustannuksissa.

Paperi- ja massaprosesseja on perinteisesti ohjattu mittaamalla lopputuotteen laatua.
Viime aikoina prosessien alkupaissd tapahtuvat mittaukset seki niihin perustuvat
erityisesti prosessilinjassa eteenpdin suuntautuvat siddot ovat lisddntyneet. Kysei-
nen suuntaus luo hyvin merkittivin tehostamispotentiaalin paperin- ja massanval-
mistusprosessien rakenteelle ja toiminnalle. Tietokoneiden laskentakapasiteettien
sekd alan perus- ja sovellustietimyksen lisddntymisen johdosta konenikosovellukset
tarjoavat useita lupaavia ratkaisuvaihtoehtoja uusien mittausten toteutukselle.

Mikkelin ammattikorkeakoulun (MAMK) FiberLaboratory on ollut mukana
kehittimissd simulaatio- ja kuvausalustaa prosessilaitteiden hydrodynaamisten
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ilmididen tutkimukseen. Kuvantava mittaus on kehitetty tilaan, jossa kuitu-
ja ja muita sulpun sisiltimid partikkeleita (epipuhtaudet, kaasukuplat, yms.)
voidaan tarkastella visuaalisesti laitteiden toiminnallisilla pinnoilla ja osa nii-
den ominaisuuksista laskea ja luokitella (koko ja nopeus) manuaalisesti. Lait-
teiston avulla on mm. saatu uutta teoreettista tietoa painelajittelusta ja saatu
aikaan uutta tekniikkaa, jota jo kidytetddn erdiden tehtaiden pailinjoissa. Tami
on merkinnyt nykyisten maksimisyottosakeustasojen nousua jopa 70 %:lla.
Tidmid puolestaan pienentdd tarvittavia pumppauksia vastaavassa suhteessa,-
mahdollistaa tuotannon lisiyksen, laskee huoltokustannuksia, poistaa laitteita
pailinjasta, poistaa laimennussiilion, pienentdd hajukaasupiist6jd siilividen
vapaiden pinta-alojen pienentyessi, pienentdd energian kulutusta, pienentid
kemikaalikustannuksia, lisdd linjan toimintavarmuutta, pienentdi uusien teh-
taiden layout:ia, yms. Lisiksi uusi teknologia mahdollistaa energian kulutuk-
sen pienentimisen jopa yli 50 % nykytasosta.

Samankaltainen edistys on mahdollista saavuttaa myds muissa laitteissa ja toi-
minnoissa, kun sulpun virtaustilaa piistian mittaamaan todellisissa olosuhteissa.
Kuvantava mittaus on vasta alkutekijéissiin, mutta tehdyissd laboratoriokokeissa
sen merkitys on jo osoittautunut vilttimittomiksi tulevaisuuden kehityssuun-
naksi prosessisddstojd tavoiteltaessa. Kuvantaminen ja sen menetelmit tulisi au-
tomatisoida, miki mahdollistaisi tehokkaamman tutkimuksen ja seurannan seki
parantaisi merkittdvisti laitteiden toiminnasta kertovien mittausten edustavuutta.

Projektin toteutukseen osallistuivat seuraavat tutkimusosapuolet:

* FiberLaboratory, Mikkelin ammattikorkeakoulu (MAMK?),
projektin massa- ja paperinvalmistusosaaminen.

* Koneni6n ja hahmontunnistuksen laboratorio (MVPR'), Lappeenrannan
teknillinen yliopisto (LUT), projektin konenikosaaminen.

* Mittalaitelaboratorio (MILA?, my6hemmin CEMIS-Oulu), Oulun
yliopisto, projektin mittausosaaminen.

* Viritutkimusryhmi (UEF/Virif), [ti-Suomen yliopisto (UEF),
fluoresenssi ja spektrimittaukset.

* Lisiksi projektiin osallistui ostopalveluna Iti-Suomen yliopiston
Fysiikan laitos ja 3K-tehdas.

PulpVision-projekti toteutettiin kansalliseen osaamisklusteriin  Uusituva
mestiteollisuus kuuluvien Kaakkois-Suomen, Pohjois-Karjalan ja Kainuun
osaamiskeskusten yhteistyoni. Projektilla oli my6s yhtymikohtaa Tekes/Met-
siklusteri hankkeeseen nimeltdin QVision. QVision-hankkeessa samojen osa-
puolien toimesta tutkittiin kuvantamisen ja konenid6n soveltamista roska-ja
tahmopartikkelien analysointiin koearkeista ja valmiista tuotteesta. Téssd
hankkeessa hyddynnettiin ja jatketaan ko. aiheeseen liittyvii tutkimusta.

! http://www.it.lut.fi/mvpr/ 3 http://www.mamk.fi/kuitulaboratorio
2http://www.oulu.fi/kajaaninyliopistokeskus/cemis-oulu  * http://www.uef.fi/fi/spectral



2 TAVOITTEET

Projektin pédtavoite oli kehittdd menetelmii sekd analysoida paperi- ja massateh-
taan prosessien kdyttdytymistd kuvantavalla mittauksella ja konenikotekniikalla.
Tallaisia kuvantamisratkaisuja tarvitaan merkittdvien energia-, laatu-, ympiris-
t0- ja kunnossapitosidstojen aikaansaamiseksi. Valmiita kaupallisia laitteita ei
ole saatavilla. Hankkeen taloudellisena tavoitteena oli tuottaa tutkimustulokset,
joiden perusteella tarvittavat laitteistot voidaan kehittdd tuotteiksi — soveltuvilta
osin jo projektin aikana.

Tutkimussisiltoon ja osaamiseen liittyvit tavoitteet olivat seuraavat:

e Syvillinen paperin- ja massanvalmistuksen mittausten ja
prosessien tietimys.

* Korkeatasoinen konenikotekniikan soveltamiskyky paperi- ja
massateollisuuden ongelmiin, erityisesti nopeasti virtaavien kuitu-
suspensioiden hallinnassa ja erotusprosesseissa, MC-sakeusalueella
tapahtuvien neste-kaasu-sekoitusilmioiden ja reaktioiden (valkaisu) seka
kuitulinjalle konsentroituvien NPE-aineiden hallinnan osa-alueilla.

* Teollisuusolosuhteissa tapahtuvaan optiseen mittaamiseen ja kuvanta-
miseen liittyvd uusi tieto ja tekniset ratkaisut sekd niiden soveltaminen:
diodilaserstroboskopia, pulssilaser, fluoresenssi-, spektri- ja prosessimi-
kroskopia.

* Konenikd6n, hahmontunnistukseen ja laskennallisten menetelmien
tutkimukseen liittyvit tieteelliset ja sovellettavat tulokset.

* Tieteellisesti ja etenkin sovelluksille merkittdvin uuden tiedon
tuottaminen (viitdskirjat ja muut julkaisut).

Hankkeella on ilmiselvit ympiristion ja ympdiristomyotiisyyden parantamiseen
liitryvit tavoirteet mm. Energian, veden, materiaalien ja kemikaalien kiyton vi-
hentimisen osalta.

3 TULOKSET

Alla on koostettu projektin pddtulokset jaoteltuina tutkimussuunnitelmassa
esitettyjen tehtivikokonaisuuksien mukaisesti. Otsikon perissd sulkeissa on
listattu ko. tutkimusalueen pidasialliset toteuttajat.



4 KUITUJEN JA PARTIKKELIEN
FYSIKAALINEN KARAKTEROINTI

4.1. TAHMO- JA ROSKAPARTIKKELIEN
KUVANTAMINEN JA TUNNISTUS
(MVPR JA FIBERLABORATORY)

Massa- ja paperi tuotteet tehddin heterogeenisesta puu/kuitumateriaalista
ja prosesseissa ja tuotteissa on aina ldsnid primaarisia (kuori, tikut, hiekka) ja
sekunddirisid (pihkakasaumat, kemialliset- ja biologiset saostumat) haitta-ai-
neita. Tdrked osa tuotantoa on siten niiden aineiden erottelu seki muodostu-
misen estiminen. Olennainen osa titd toimintaa on niiden partikkelien visu-
aalinen analysointi. Off-line metelmii on jo ollut pitkddn kiytdssi ja on-line
menetelmit ja niiden kiytt6 on nykyisin lisidntymassi. On-line menetelmissi
olennainen osa on konenikdmenetelmien hyddyntiminen kuvamateriaalin
analysoinnissa.

Keskeinen ongelma tahmo- ja roskapartikkeleiden tunnistuksessa on tiettyjen
roskatyyppien tunnistamisen vaikeus tai jopa mahdottomuus pelkin visuaali-
sen tarkastelun avulla. TAmi aiheuttaa kiytinnon ongelmia my6s automaatti-
sen menetelmin kehittdimisen kannalta. Oppivat menetelmit vaativat toisaalta
luotettavaa opetusdataa eli esimerkkejd tunnistettavista roskapartikkeleista,
joiden tyyppi tunnetaan, ja toisaalta testidataa eli kisin tai muulla tavalla tun-
nistettuja roskapartikkeleita, joiden avulla voidaan mitata, kuinka hyvin me-
netelmi toimii. Taminkaltaisen referenssidatan tuottaminen ei kdytinnossi
onnistu mielivaltaisille sellundytteille ainakaan ndytteitd rikkomatta, silld edes
asiantuntija ei pysty tunnistamaan kaikkia roskapartikkeleita oikein. Projektis-
sa ongelma ratkaistiin kehittdimilli menetelmikehys, jolla automaattisia me-
netelmii voitiin opettaa ja testata hydodyntamailld luotuja puolisynteettisid sel-
lundytekuvia, joissa kaikkien roskapartikkeleiden tyyppi tunnettiin etukiteen.

Kehitetty menetelmikehys on esitetty kuvassa 4.1.1. Aluksi valmisteltiin puh-
taita sellundytteitd, joihin kuhunkin lisittiin laboratoriossa yhti tunnettua ros-
katyyppid. Kuivatut sellundytteet kuvattiin ja kuviin merkittiin ylimé4riiset
tuntemattomat roskapartikkelit. Niin saaduista yhtd tunnettua roskapartikke-
lia sisdltdvistd kuvista yhdisteltiin kuvakisittelymenetelmin uusia puolisynteet-

14

tisid kuvia, jotka sisilsivit useita erilaisia roskapartikkeleita. Tlld tavoin saa-
tiin tuotettua aitoja sellundytteitd vastaavia kuvia tiydelliselld referenssidatalla
(kaikkien roskapartikkeleiden tyyppi tunnetaan). Tuotettuja puolisynteettisid
kuvia hyddyntien testattiin useita erilaisia roskapartikkeleiden paikantamis-,
karakterisointi- ja luokittelumenetelmii. Parhaimmilla menetelmilld tunnis-
tettiin yli 95% roskapartikkeleista oikein datalla, jossa esiintyi neljdi eri ros-
katyyppid. Kiytetyt menetelmit ja tulokset on raportoitu yksityiskohtaisesti
yhdessi tiedelehtiartikkelissa [LUTO1] ja kahdessa konferenssiartikkelissa
(LUTO03, LUT04].
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KUVA 4.1.1 Automaattisten roskantunnistusmenetelmien kehitys puoli-
synteettisilld selluniytteilli.



4.2 KUITUMATERIAALIN KARAKTERISOINTI JA
TUNNISTUS (MVPR, VARIRYHMA JA
CEMIS-OULU/KAJAANI)

Kuitu on sellususpension paikomponentti, miki motivoi sen ominaisuuk-
sien mittaamista tihditen laadunvalvontaan ja prosessin hallintaan. Kuitujen
karakterisointi luo lisiksi pohjan, jonka péille voidaan rakentaa menetelmi
puulajien tunnistukseen. Viimeaikaiset kehitysaskeleet kamera- ja valaisutek-
niikoissa mahdollistavat kuvamateriaalin tuottamisen suoraan kuitulinjasta.
Tillaiset kuvapohjaiset menetelmit mahdollistavat kuitujen karakerisoinnin
valmistusprosessin aikana ilman, ettd tarkoitusta varten tarvitsee ottaa ndytettd
laboratorion analysoitavaksi. Projektissa kehitettiin kuvankisittelymenetelmi
kuitujen karakterisointiin ja tunnistamiseen.

Kuitulajien tunnistus: CEMIS-Oulu -yksikossd (Kajaanissa, jatkossa C-O)
tehtiin kirjallisuusselvitys kuitundytteiden lajintunnistuksessa kiytettivistd
morfologisista piirteistd. Tarkoituksena oli kyetd tunnistamaan kuitundytteisti
kasvilajit virtauskennon mikroskooppikuvissa nikyvien ominaisuuksien pe-
rusteella. Tunnistuksessa kiytettiviksi piirteiksi valikoituivat kuitujen pituus ja
leveys; putkilosolujen maird, pituus, leveys, ja perforaatiolevyt; tylppysolujen
koko ja miiri; seki erilaiset solujen pintarakenteet. Kiinnostuksen kohteena
olivat seuraavat kasvilajit tai -suvut: kuusi, minty, koivu, haapa, tammi, akaa-
sia, eukalyptus, vehni (olki) ja jirviruoko. Seuraavana on esitetty projektissa
laadittu mairityskaava em. lajien tunnistamiseksi:

Long fibres, no vessels > softwoods
only small pits in tracheids > Norway Spruce
small pits and large windowlike pits > Scots Pine

Long fibres, abundant vessel and parenchyma cells > non-woods
vessel cells up to 1,0 mm long and 60 um wide > Wheat
vessel cells up to 2,0 mm long and 120 pm wide > Common Reed

Fibres short; vessels and parenchyma cells present > hardwoods
large, oblong vessel cells with scalariform perforation plates and small pits > European White Birch
large, oblong vessel cells with fairly large pits; pitting areas widely spaced > Aspen

large earlywood vessel cells, often broader than long, with pits in rows; narrow latewood vessel cells > Oak

large, profusely pitted vessel cells with threadlike tails > Eucalyptus
small, profusely pitted vessel cells; all pits small and similar shaped > Acacia

Esimerkiksi kuusen ja minnyn toisistaan erottava piirre on miannyn kuitujen
ikkunamaiset rakenteet, jotka nikyvit selkedsti C-O:n virtauskennossa kuva-
tussa virtaavassa niytteessd (kuva 4.2.1).

KUVA 4.2.1 Minnyn kuidussa erottuvat ikkunamaiset rakenteet, joita
kuusen kuiduissa ei ole.

C-O:ssa myos tarkistettiin LUT:n MVPR-konenikéryhmin tekemid kuitu-
luokitteluja (ns. ground truth) Kajaanissa tuotetuista kuvasarjoista. Naistd
kuvista tunnistettiin kuidut, putkilosolut, hienoaines seki kuitujen mutkat ja
kuitukimput.

Kuitumateriaalin kuvantavat mittaukset:

Mittalaitelaboratorion (siis nyk. CEMIS-Oulu, C-O) osaamista optisten mit-
tausmenetelmien kiytdssd hyddynnettiin projektin aikana, niin aiemmin ke-
hitettyjen menetelmien hyddyntimisessi, kuin uudentyyppisen virtauskennon
mikroskooppisen kuvantamisympiristén kehityksessi. Lyhyesti, perustavoit-
teena oli tuottaa virtaavasta laimennetusta kuitumateriaalista teknisesti hyvi-
laatuista kuvasarjamateriaalia (tyypillisesti 100 — 10000 kuvaa /sarja) kuitujen
tilastollista kuva-analyysia varten. Kuvantamisen mittaustekniikan kehitystyd
ja kuvasarjojen tuottaminen tapahtui C-O:ssa, minka jilkeen sarjat siirrettiin
MVPR/LUT:n tutkijoille.



Kuvantamistekniikka (kuva 4.2.2):

Projektin alussa (kevit 2010) suunniteltiin mittausaiheiksi kuiturakenneku-
vaus ja kuitulajikuvaus. Mukaan hahmoteltiin tarpeen mukaan mys paino-
vérijidmamittausta sekd roskakuvausta. Kiytettaviksi kuvantamistekniikoiksi
suunniteltiin polarisaatiomikroskopiaa, diodilaserstroboskopiaa sekd suurno-
peuskamerakuvausta.

Projektin aikana kehitystydssd testattiin useita kuvamateriaalin ominaisuuksiin
vaikuttavia teknisid ratkaisuja ja optimoitiin oleelliset tekijit, mm. optiikka,
depth-of-field, niytteen konsentraatio ja virtausprofiili. Laboratoriomikros-
koopilla (Leica DMR), objektiivisarjalla ja kameralla (QImaging Retiga2000R)
tehtyihin kuvasarjamittauksiin tai testeihin kiytettiin seuraavia pulssitettuja
valaisujirjestelmii:

1) flash (white):

Hamamatsu Xenon Flash (L4633) & HV power supply

2) diodilaser (690 nm): Cavilux HF & ohjausyksikké & ohjausohjelma
(Cavitar Ltd, Tampere)

3) high power led (near white, wide peaks at 450 nm, 570 nm) :
W724C0 (Z-power series, Seoul Semiconductor) & Gardasoft
RT820F-20 Lighting Controller

4)  kaksois- ja kolmoisvalotuskuvaus: Jirjestelmi 2) eri asetuksilla.

KUVA 4.2.2 Tutkimuksissa kiytetty kuvantamistekniikka.

Koska yhteen sarjaan kuvattiin tuhansia kuvia, niin selkein motiivi valaistusjir-
jestelmin kehitystyélle oli riittdvin hyviresoluutioisen kuvasarjan kuvausno-
peuden parantaminen vihintddn 10 kuvaan/s. Diodilaser ja high power led
—jarjestelmilld se onnistui. Perustavoite, hyvi kuvan optinen laatu riittdvalld
resoluutiolla, mahdollisti liht6kohdan kuitumateriaalin morfologiselle tarkas-
telulle (MVPR) my®6s yksittdisten kuitujen osalta.

Virtauskenno:

Projektin aikana kiytettiin tai suunniteltiin kolme eri mittauskennorakennelmaa:

1) Alussa kiytettiin Mittalaitelaboratorion aiempaa laboratoriomikros-
kooppiin modifioitua virtauskennoa (ks. oheinen Kuva), jonka slitin
virtauskorkeus oli optimoitu kuitususpensiolle. Ko. kennolla tehtiin
lahes kaikki "tuotantoajot” kiyttien em. valaistusjirjestelmid 3)

2) Vuoden 2013 aikana suunniteltiin siidettivi virtauskennoratkaisu
kennon korkeuden suhteen. Se my6s rakennettiin. Korkeuden
sdddettdvyys (teflonliuskat 0.25, 0.50 1.0, 2.0 mm) seka lasi-
ikkunoiden sirkyviisyys aiheutti tiiveysongelmia, minki jilkeen
kennon rakennetta muutettiin ja testeissd pitdydyttiin kuitundytteille
sopivassa korkeudessa 0.5 mm.

3) Projektin loppuvaiheessa v. 2014 aikana suunniteltiin ja toteutettiin
edellisen kennon rakenteeseen perustuva modifioitu virtauskenno-
proto, jossa virtauskammioon on lisitty "injektiokapillaari”. Siten
tihidn (nelio)putkivirtaukseen on mahdollista suoraan sy6ttdd esim.
nestemdistd vériainetta tai kemikaalia. Ko. kennolla ehdittiin tehdd
lupaavat ensitestit ja kuvasarjat. Kennon jatkokehitys ja jatkomit-
taukset suunnitellaan tehtiviksi toisten tutkimushankkeiden yhteydessi.



Mittaussarjat:

Projektin aikana mitattiin monia lukuisia mittaussarjoja eri kuitulajeista, Esi-
merkki kuvassa 4.2.3. Mitattuja lajeja olivat akaasia, koivu, vehni, eukalyptus
ja minty. Tyypillisesti sarjat mitattiin kolmella eri objektiivilla (2.5x, 5x, 10x),
ja usein myos kahdella eri kuvaresoluutiolla (600x800, 1200x1600). Sarjo-
jen kuville tehtiin aluksi taustankorjaus- ja normalisointioperaatiot (Flat-Field
correction), minki jilkeen ne olivat MVPR-ryhmin (LUT) PulpVision-tutki-

joiden kiytossi jatkoprosessointia varten.

KUVA 4.2.3. Esimerkkikuva virtauskennossa kuvatuista kuiduista.

Jotta kuituja voidaan karakterisoida, ne tulee 16ytdd kuvasta. Kuvankisittelyn
kannalta keskeisin ongelma on kuvissa ristedvit kuidut. Projektissa kehitettiin
menetelmi kuitujen paikantamiseen kuvasta perustuen kaarimaisten kohtei-
den etsimiseen ja ryhmittelyyn. Menetelmin osoitettiin [6ytidvan kuidut hy-
vin. Menetelmi [6ysi kiytetylld kuvadatalla kaikki kuidut, joista 38% useassa
osassa. Kuvassa 4.2.4 on esitetty esimerkkituloksia. Kuitujen paikantaminen
mahdollistaa niiden ominaisuuksien mittaamisen. Kehitetyn menetelmin
osoitettiin kykenevin miirittimiin kuitujen pituus 72% ja kaarevuus 71%
tarkkuudella. Ongelmia aiheuttivat useassa osassa paikannetut kuidut. Mene-
telmi kuitujen paikantamiseen ja ominaisuuksien mittaamiseen on raportoitu

konferenssiartikkelissa [LUTO08] seki diplomitydssd [LUT14].

Kuitujen paikantamismenetelmin kehitys tehtiin kiyttden laboratorio-olosuh-
teissa tuotettua kuvamateriaalia kuituvirtauksesta. Teollisuusolosuhteissa ku-
vantaminen on merkittdvisti haastavampaa, miki heikentdd kuvanlaatua. Tdcd
silmilld pitden projektissa kehitettiin menetelmi kuvanlaadun parantamiseen.
Tulokset osoittivat, ettd kehitetty menetelmi paransi kuitujen paikantamis-
tarkkuutta teollisuus olosuhteissa tuotetulla kuvadatalla. Menetelmi on rapor-
toitu konferenssiartikkelissa [LUTO05] sekd diplomitydssda [LUT11].
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KUVA 4.2.3. Esimerkkikuva virtauskennossa kuvatuista kuiduista.

Kuitujen karakterisointi mahdollistaa puulajien tunnistuksen tutkimisen. Pro-
jektissa suoritettiin alustavia testejd kuvadatalla, jossa kussakin kuvassa esiin-
tyi vain yhtd puulajia. Kuvista laskettiin kuitujen tilastollisia ominaisuuksia,
joiden perusteella kuvassa esiintyvd puulaji pyrittiin tunnistamaan kiyttien
luokittelumenetelmii. Alustavissa testeissd saavutettiin hyvin korkea 97,6%
luokittelutulos viidelld puulajilla. Vaikka kiytetty koeasetelma, jossa kerrallaan
esiintyi vain yhtd puulajia, ei vastaa todellista mittaustilannetta, jossa eri puu-
lajien kuituja on sekaisin, ovat saadut tulokset silti hyvin lupaavia jatkokehi-
tystd silmilld pitden. Puulajien tunnistusmenetelmi on raportoitu kandityossi

[LUT13].

4.3 HAKKEEN SPEKTRI- JA FLUORESENSSI-
TUTKIMUKSET (UEF, FIBERLABORATORY)

Spektrisen puuhakkeen lajikeluokittelututkimusosa-alueen avulla pyrittiin te-
hostamaan hakkeen lajittelua sellutehtaalla. Ensimmiiseni osa-alueena kartoi-
tettiin hakkeen mahdollisia ”"fluoresenssimarkkereita” mm. eri sellutehtailta,
CEMIS-Oulusta ja Teknosavosta saaduista hakeniytteistd. Fluoresenssispeke-
reji pyrittiin kartottamaan puulajien luokittelua varten. (Taulukoituna kaar-
nan, eri haketyyppien, ja sahanpurun fluoresenssin viritys- ja emissio-aallon-
pituudet Liitteessd I).

Hakkeen fluoresenssimittauksien jilkeen mitattiin spektrikuvantavilla lait-
teilla ja luokiteltiin ménty-, kuusi- ja hies- ja rauduskoivuhaketta k-Nearest
Neighbour (k-NN) —menetelmilli, jolloin kustakin puulajista muodostettiin
oma luokitteluluokkansa (yht. 3 luokkaa, puulajit kuvassa 4.3.1). Lajittelussa
haluttiin my6s simuloinnin avulla testata sitd, millainen kuvantava lajittelujir-
jestelma soveltuisi parhaiten hakkeen lajitteluun.

Mittaukset suoritettiin SPECIM ImSpector N25E-SWIR NIR viivaspektrika-
meralla ldhi-infrapuna-alueella (NIR) [1000-2500 nm] ja nikyvilld aallonpi-
tuusalueella (VIS) Cambridge Research Instruments Nuance™ EX LCTF-ka-
meralla (LCTF-Liquid Crystal Tunable Filter) [450-950 nm]. Hakemittausten
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koejirjestely on esitettynd kuvassa 4.3.2. Lisiksi VIS-alueen vertailevassa mit-
tausjirjestelmisimuloinnissa vertailtiin Nikon D800 RGB-kameran ja 7-ka-
navaisella Fluxdatan spektrivideokameran simuloituja RGB-arvoja ja niiden
vasteherkkyysdataa sekid standardi-D65 piivinvalodataa. Luokiteltu spektri-
nen heijastudata mitattiin siis sekd VIS-, ettd NIR-alueella ja mittauksissa ja
mittausdataa analysoitaessa huomioitiin kosteuden vaikutus spektreissd eri-
tyisesti NIR-alueella. Varsinaiset kuvantavien mittausjirjestelmien vertailut
suoritettiin vain VIS-alueella neljin eri simuloidun spektrikuvantavan jirjes-
telmin kesken: 1)Spektrikuvantava jirjestelmid (LCTF-kamera) 2)simuloitu
RGB-kameradata 3)7-kaistainen spektrikuvantava jirjestelmi 4)Jarjestelmi,
joka koostui optimaalisesti valituista aallonpituuskaistoista (testattiin useita eri
aallonpituuskaistayhdistelmi).

Tuloksista (esim. K-nn —menetelmd ja Cohenin Kappa-analyysi) havaittiin,
ettd spektrikuvantava LCTF-kamerajirjestelmdd kédyttdmalld puulajikkeet
voitiin luokitella kaikkein tarkimmin, mutta hitautensa vuoksi jirjestelmi ei
sovellu hakkeen online-luokitteluun. Vastaavasti huonoimman luokittelutu-
loksen antoi RGB-datan kiyttiminen. Tdtd parempi tulos saatiin kaupallista
7-kanavaista Flux-data —videokamerajirjestelmad kdyttdmilld. Vieldkin titd
tarkempi luokittelutulos kuitenkin tuli simuloidulla (optimaalisesti valituilla)
10-spektrikanavan kamerajirjestelmid kiyttien. Teoriassa online-sovelluksiin
paras menetelma voisi olla kiyttdd Flux-data videokameraa. Tosin ongelmana
timin jirjestelmin kiyttimisessd linjalla on laitteiston erittdin korkea hinta.
Niinpi puulajiluokittelun kannalta voisikin olla paras kehittdd erindisid filt-
terimenetelmid apuna kiyttien esim. simulointien mukainen 10-kanavainen
optimaalinen mittausjirjestelmi, jossa kidytettdisiin lisiksi apuna hankkeessa
mitattujen eri haketyyppien fluoresoivien ominaisuuksien tunnistusta.

KOIVU KUUSI MANTY

KUVA 4.3.1. Spektrikuvantavilla mittalaitteilla kuvatut koivu, kuusi- ja
mintyhakeniytteet. Huomaa fluoresoivia “kellertivii” hakekomponent-
teja minnyn hakekuvassa oikealla.
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KUVA 4.3.2. Hakemittausten koejirjestelyn kaaviokuva.
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5 PROSESSILAITTEIDEN ERI
ILMIOIDEN KUVAUS-/
MITTAUSJARJESTELMIEN
KEHITTAMINEN SEKA MENE-
TELMIEN SOVELTAMINEN
ALUEEN PERUSTUTKIMUKSEEN

5.1 HAIHDUTTAMOKUVAUKSET
(FIBERLABORATORY JA 3K-TEHDAS)

Ensimmaiseksi tutkittavaksi prosessilaitteeksi valittiin sellutehtaan haihdutin.
Haihduttamo on merkittivd osa sellutehdasta. Haihduttamon pditehtivd on
poistaa vettd mustalipedstd, jotta mustaliped voidaan polttaa soodakattilassa. Sa-
malla haihduttamo tuottaa huomattavan miirin puhdasta vettd kiyteccaviksi
prosessissa. Lisiksi haihduttamolla otetaan talteen sivutuotteita, kuten tirpit-
tid, metanolia ja suopaa. Andritz Oy tarjosi mahdollisuuden pdistd kuvaamaan
heidin valmistamaansa haihdutinyksikkéd sekd suunnitteli ja asennutti niihin
tarvittavat kuvantamisyhteet. Ensimmiisessd vaiheessa midritettiin tarkoituk-
seen soveltuva kuvauslaitteisto. Yhteistydssd kuitulaboratorion, 3k-tehtaan ja
Andritzin kanssa ja testattiin se kiytinnossi. Haihduttamon alkupain kuvauk-
set osoittautuivat erittdin haasteelliseksi kuvauslinssin nopean likaantumisen
johdosta, joten niistd padtettiin luopua ja keskittyd puhtaampaan loppupiihin.

Sellutehdas A:n kuvauskohde oli haihduttimeen menevi sekundairihdyryput-
ki, johon suihkutetaan lauhdetta sen puhdistamiseksi VOC-kaasuista. Neste
ja hoyrystynyt VOC otetaan talteen seuraavassa haihdutusvaiheessa. Hoyry on
alipaineessa, kuivaa ja viritonta. Lauhteen suihkutus aiheuttaa héyrylle kyllis-
tymisti ja valkoisen virin. Kuvauksen tarkoitus oli selvittdd nesteen kiyttdyty-
mistd hdyryputkessa.
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Kuvausjarjestely tehtaalla A

KUVA 5.1.1. Kuvausjirjestely sellutehtaalla A

KUVA 5.1.2. Kuvausjirjestely tehtaalla A.
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Kelvollista kuvamateriaalia saatiin aikaiseksi, mikali lauhteensyoton miiri on
pieni. Suuri lauhteensy6tt6 aiheuttaa voimakkaan valkoisen virin, eikd tyydyt-
tdvdd kuvaa saada. Neste nidyttdd kuvamateriaalin perusteella kulkevan putken
seinimilld, miki on toivottava olotila.

Sellutehdas B:n haihduttamolla kuvauskohteina olivat pintalauhduttajalle ja
6-yksikolle menevit hoyryputket. Kuvausjirjestely oli samanlainen kuin teh-
taalla A. Kun lauhteensy6tto oli pois pdiltd, saatiin erittdin tarkkaa kuvaa.

El LAUHTEENSYOTTOA

Euwva 1; pintalauhdutin Kuva 2; &-yhsikkd

KUVA 5.1.4. Kuvat tehtaalla B ilman lauhteensysttoi.

Pienikin lauhteensy6ton mdidrd aiheutti erittiin voimakkaan valkoisenhar-
maan sumun, joka esti kelvollisen kuvan saamisen. Valoldhteen muuttaminen
jatkuvasta LED-valosta LED-stroboskoopiksi ei parantanut tilannetta.
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PINTALAUHDUTTAJALLA
LAUHTEENSYOTTO (PIENI) PAALLA

Kuva 3: jatkuva LED-valo Kuva 4: LED-stroboskooppi

KUVA 5.1.5. Kuvat tehtaalla B pienelld lauhteensy6tolli.

Tutkimuksissa ei tdysin onnistuttu, mutta kyettiin rakentamaan erinomainen
kuvauslaitteisto ja kehittimiin toimiva menetelmi erittdin vaikean kohteen
tutkimiseksi.

5.2 TOMOGRAFIA (FIBERLABORATORY, LUT/MVPR)

FiberLaboratoryn ja UEF/Kuopio yhteistyond on aiemmin kehitetty proses-
sitomografiaa prosessilaitteissa tapahtuvan turbulenssin ja sekoittumisen ha-
vainnoimiseksi kiytintod vastaavissa olosuhteissa. Tomografialla pystytiin jo
mittaamaan ilmiditd, joita millidn muulla menetelmilld ei voida mitata, esim
havainnoimaan kaasujen sekoittumista sulppuun seki voidaan laskea sekoit-
tumistehokkuutta kuvaavia tunnuslukuja. Téssi projektissa ko. tutkimuksia
jatketiin ja tavoitteena oli ensisijaisesti parantaa menetelmin hyodynnettivyyt-
td sekoittumiseen liittyvissd kehitystydssi. Tomografiamittauksella pystytdin
tarkastelemaan esimerkiksi limpimdin keskisakeaan massaan sekoitettavan
kylman kemikaalin sekoittumista. Tomografiamittauksia onkin tehty paljon
asiakkaiden koeajojen yhteydessd, jolloin on voitu verrata tomografian osoit-
tamaa sekoitustulosta limpétilamittausmatriisin osoittamiin arvoihin. Lim-
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potilamatriisista ei kuitenkaan voida yksiselitteisesti pddtelld esimerkiksi kyl-
min kemikaalin tunkeutumista massaan, mistd syystd tomografiamittaus on
osoittautunut erittdin hyviksi mittausmenetelmiksi vastaavanlaisissa koejir-
jestelyissd ja mittausdata arvokkaaksi asiakkaan kannalta. Tomografiamittaus-
ta tullaan hyédyntimiin ja kehittimiin jatkossa palvelutoiminnassa ja mm.
TEKES/FLASH hankkeen tutkimuksissa. Alla olevissa kuvissa on tomogra-

fialaitteisto sekid esimerkki kolmiulotteisesta mittaustuloksen visualisoinnista.

KUVA 5.2.1. Kuitulaboratorion MC-luupin koeasema sisiltien tomo-
grafialaitteiston, limpétilamittausanturit seki MC-sekoittimen. Oikealla
esimerkkikuva tomografiamittauksen reaaliaikaisesta visualisoinnista.

5.3 LAMPOVUOMITTAUS
(FIBERLABORATORY JA 3K-TEHDAS)

Limpovuomittauksen testauksia on tehty Kuitulaboratoriossa aiemmin yhteis-
tydssi LUT:n Prof. Andrey Mitiakovin kanssa. Tdssd hankkeessa rakennettiin
mittausjirjestelmi (kuva 5.3.1) ja testattiin anturin kykyd detektoida kaasun
sekoittumista kuitulaboratorion MC-luupissa (ks. kuva 5.2.1). Limpévuon
mittaus on periaatteessa erittdin nopea, yksinkertainen ja selektiivinen me-
netelmi kaasun detektointiin nestefaasista ja siten sille voisi 16ytyi paljonkin
sovelluksia prosessiteollisuudesta. Esim MC-luupissa sekoittumisen mittaa-
miseen kiytetty limpdétilamittaus on hidas (1 hz) eiki silld voida detektoida
kaasurajapintoja. MC-luupissa tehdyilldi mitauksilla (kuva 5.3.2) osoitettiin,
ettd limpévuomittauksella voidaan havainnoida kaasurajapintoja prosessiolo-
suhteissa. Lisiksi LUT/MVPR rakensi signaalin kisittelymenetelmin jolla sig-
naalista voidaan automaattisesti miirictdd kaasun “kuplakoko” (kuva 5.3.3).
Limpovuomittauksen ja sovellusten tutkimuksia jatkettiin erillisessi Tekes/
Tutli/Demis hankkeessa yhteistyossda LUT:n sihkotekniikan osaston kanssa.

KUVA 5.3.1. Limpévuomittausanturi ja mittausjirjestelma.
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KUVA 5.3.2. Limpévuosignaali mitattuna MC-luupista happisekoitti-
men jilkeen eri kaasumiirilld 100 hz mittaustaajuudella.
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KUVA 5.3.3. LUT/MVPR:n kehittimi piikkien tunnistus limpévuo-
signaalista.
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5.4 DD-PESURIN SIHDIN SAOSTUMAKUVAUKSET
(FIBERLABORATORY,UEF JA 3K-TEHDAS)

Projektissa kehitettiin menetelmid DD-pesurin sihtilevyi tukkivan orgaanisen
tai epiorgaanisen saostuman (BaSO4, CaC204) havainnointiin ja online-mo-
nitorointiin. Saostuman muodostuminen on ongelmallista prosessin kannalta,
silld se vaikuttaa negatiivsesti pesutulokseen mutta toisaalta sihtilevyn tukkeu-
tumista ei pystytd havaitsemaan prosessin mittausdatasta. Saostumaa muodos-
tuu DD-pesurin sihtipinnalle (kuva 5) hyvin hitaasti, mutta lopulta saostuman
tukkiessa sihtilevyn reidt pesutulos huononee niin paljon etti pesuri joudutaan
pysdyttdimdin ja saostuma poistamaan mekaanisesti.

KUVA 5.4.1. Niytepala saostuman tukkimasta DD-pesurin sihtilevysti.
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Projektissa lihdettiin kehittimdin kuvantamistekniikkaan perustuvaa me-
netelmidd saostuman monitorointiin. Kysymyksid herdtti heti ajatus, voisiko
fluoresoivalla valolla saada tehokkaammin havaintoja saostumasta ennen kuin
saostuma alkaa nikyvisti edes tukkia sihtilevyn reikid. UEF:n spektriryhmi tes-
tasi mittausmenetelmii sihtilevyniytteisiin ja mittaus todettiin mahdolliseksi,
mikili saostuman spektri pysyisi jotakuinkin samanlaisena. Mikili spektrimit-
tauksella skannattaisiin kaikki mahdolliset aallonpituudet, tulisi mittauksesta
liian hidas prosessimittausmenetelmiksi. Ensimmiinen mittalaitteiston proto-
tyyppi tehtiin normaalilla valolla toimivaksi, ja laitteisto olikin valmiina, mut-
ta projektin aikataulujen puitteissa ei ehditty jirjestimiin mittauskoekiyntid
sopivalle sellutehtaalle. Kuvassa 5.4.2 on esitetty kuvauskohde konepajalla ja
mittauslaitteisto sekd kuvassa 5.4.3 mittauslaitteistolla saatavaa kuvaa.

KUVA 5.4.2. DD-pesuri seki pesurin saostuman mittaamiseen
kehitetty laitteisto.

KUVA 5.4.3. Pesurin sihtilevy seki kuvauspii (vas.) ja esimerkki
laitteistolla saatavasta kuvadatasta.
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Tukkeutunutta sihtid kuvattiin ensin piivinvalossa (valotusaika 1/40 s) (Kuva
5.4.4 a), jolloin sihdissd nihddin mustat aukot kun tukkeumia ei ole. UV-valos-
sa (aallonnpituus = 365 nm, valotusaika 10 s) saostumatukkeumat ja jopa mydos
alkavat saostumat mustien aukkojen ympirilld havaitaan sinertdvind ympyrdini
(Kuva 5.4.4 b). Koska DD-pesurin toiminnassa ollessa pesurin sihti pyorii ja
kuvausolosuhteet (mm. limpétila ja kosteus) ovat haastavat fluoresenssin de-
tektoinnin kannalta jouduttaisiin online-mittauksissa kiyttimiin voimakasta
optimoitua fluoresenssia virittivid valonlihdettd kuten pulssilaseria lisiksi fluo-
resenssidetektorilta/kameralta vaaditaan riittivdd herkkyyted. Kiyttimailld riic-
tivin tehokasta fluoresenssin viritysvalonlihdettd laboratoriomittauksissa ha-
vaittua fluoresenssimittauksien vaatimaa detektorin pitkid valotusaikaa voidaan
lyhentdd online-mittausten vaatimusten mukaiseksi. Tosin ko. mittauslaitteisto
voi olla kustannuksiltaan melko korkea. Edellisten mittausmenetelmien lisik-
si voidaan DD-pesurin sihdin tukkeumia tarkastella kynnystimismenetelmien
avulla (kuva 5.4.5) ja fluoresenssimenetelmin ja kynnystimismenetelmien yh-
distelmi parantaa saostumien muodostumisen havaitsemista.

KUVA 5.4.4. DD-pesurin sihdin saostuma piivinvalossa (a) ja
UV-valaistuksessa (b).
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KUVA 5.4.5. DD-pesurin puhdas sihti (a), tukkeutunut sihti (b), kyn-
nystetty kuva puhtaasta sihdisti (c) ja kynnystetty kuva tukkeutuneen
sihdin aukoista (d). Kuvan kynnystiminen tietysti pikseliarvosta tarkoit-
taa kuvan harmaasivyarvojen jakamista kuvautumaan kahteen ryhmiin

(biniirikuvaksi).

5.5 KUITUJEN LIIKKEEN TUNNISTUS
(CEMIS-OULU JA MVPR)

Kaksoisvalotettuja kuvia (kuva 5.5.1) voidaan kiyttdd virtauksen karakte-
risointiin. Jotta kuituvirtauksen suunta ja nopeus voidaan péitelld, tulee kui-
tujen sijainti pystyd selvittimdidn kahdella eri ajanhetkelld. Kuvapohjaisesti
timd voidaan toteuttaa joko kiyttdimilld hyvin nopeaa kuvanopeutta, jolloin
samat kuidut on mahdollista nihda perikkiisissd kuvissa, tai kdyttimalld kahta
lyhyttd perikkiistd valopulssia ja “valottamalla” samaa kuvaa molempien puls-
sien aikana. Niistd jalkimmadinen tapa (kaksoisvalotus) on usein kiytinnossd
helpompi ja halvempi toteuttaa, kun virtauksen nopeus on suuri ja kuvausolo-
suhteet vaikeat.
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KUVA 5.5.1. Esimerkki kaksoisvalotetusta kuvasta.

Projektissa vertailtiin kahta menetelmid kuituvirtauksen miiricdiamaiseksi
kaksoisvaloitetutuista kuvista. Toinen menetelmistd perustui autokorrelaa-
tioon ja toinen Particle Image Pattern (PIP) -tekniikkaan. Menetelmii testat-
tiin sekd normaaleista kerran valotetuista kuvista warping-tekniikalla luoduilla
synteettisilld kuvilla ettdi CEMIS-Oulun tuottamalla oikealla kaksoisvalotetul-
la kuvadatalla. PIP-menetelmén onnistui kuvajoukosta riippuen arvioimaan
oikein 74-84% liikevektoreista ollen menetelmisti tarkempi. Autokorrelaatio-
menetelmi saavutti vastaavasti 66-71% tarkkuuden, mutta oli laskennallisesti
tehokkaampi. Menetelmit ja tulokset on raportoitu yhdessi konferenssiartik-
kelissa [LUT10] ja diplomitydssd [LUT12].
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6 MC-MASSAN NESTE-KAASU
DISPERSIOILMIOIDEN
HALLINTA KUVANTAMIS-
TEKNOLOGIOILLA
(FIBERLABORATORY JA MVPR)

Tissd osiossa keskityttiin kaasumaisten valkaisukemikaalien sekoittamisen
parempaan ymmartimiseen ja optimointiin. Vaikka kaasua sekoitetaan mas-
sasuspensioon lahes kaikissa sellutehtaissa, ei vielikdin tiedetd tarkasti, miten
ja milld energiamiirilli kaasun sekoittaminen kuitu-vesi-suspensioon tulisi
tehdd, jotta kaasun liukeneminen suspension nestefaasiin olisi mahdollisim-
man tehokasta ja tasaista sekoitushetkesti aina reaktoritornin huipulle saakka.
Yleisesti pidetdin mahdollisimman pientd sekoituksella aikaansaatua kupla-
kokoa parhaimpana. Toisaalta mitd pienempiin kuplakokoon pyritdidn, sitd
enemmin sekoitukseen on kiytettivd energiaa. Tavoitteena oli uuden kuvan-
tamismenetelmin avulla ymmaredd kaasun kiyttdytyminen paremmin ja 16y-
tdd sekoituksella aikaansaatu optimaalisin kuplakokojakauma kullekin sovel-
lukselle. Kuvantamiseen liittyvin tekniikan, kuten kameroiden, valaistuksen
sekd tunnistusalgoritmien, tehokkuuden nopea kehitys on mahdollistanut
vasta hiljattain timin mittaluokan asioiden tarkastelun. Kuvantavia mittaus-
menetelmii oli aiemmin kokeiltu my6s muissa kohteissa Kuitulaboratoriossa
tehdyissd tutkimuksissa ja opinndytetdissi, joten olemassa olevaa tietotaitoa ja
laitekantaa haluttiin hyddyntid laajemmin erilaisiin sovelluksiin.

6.1 KUVANTAVAN MITTAUSMENETELMAN KEHITYS

Kuvantavaa mittausmenetelmii kehitettiin ja kokeiltiin ensiksi kolmessa dip-
lomitydssd laboratorio- ja pilot-ympiristdssa Kuitulaboratoriossa (Rantala
2010, Mutikainen 2011, Kumpulainen 2011). Mittausmenetelmai kiyttden
dispersiotutkimukset aloitettiin Quantum Mark IV -laboratoriosekoittimessa.
Kokeissa tarkasteltiin sekoituksen parametrien vaikutusta hapen kuplakokoon,
kappareduktion ja kuplakoon vilisti korrelaatiota sekd happidispersion homo-
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geenisuutta neljin eri kuvausyhteen vililld. Tamin jilkeen mittausmenetelmid
sovellettiin pilot-mittakaavan kokeisiin Kuitulaboratorion koehallin MC-luu-
pissa. Mittauslaitteiston pidkomponentit ovat konenikokamera, boroskooppi
sekd valonlihde. Kiytetyt kameramallit olivat Allied Vision Technologies Gup-
py F-046B (780 x 582 pikselid), FOculus FO531TB (1600 x 1200 pikselid) ja
Allied Vision Technologies Guppy Pro F-503B (2588 x 1940 pikselid), joista
viimeisin on edelleen kiytdssd nykyisessd mittauslaitteistossa. Mittauslaitteis-
ton optiikkana kiytetddn Richard Wolfin 6.10028.00 -boroskooppia, joka on
kiinnitetty kameraan Richard Wolf 51-kamerasovitteella. Valonlihteeni kiy-
tettiin aluksi kahta rinnankytkettyd Controle Recherche Industrien ST-15E
stroboskooppia, jotka myshemmin korvattiin Cavilux Smart -pulssilaserilla.
Syini pulssilaserin kiytt66n ovat korkeampi valoteho, nopeammat valopulssit
ja valon sopiva aallonpituus ruskean massan kuvantamissovellukseen.

Mittausmenetelmin skaalaus teolliseen mittakaavaan aloitettiin esikokeilla ns.
sivuvirtausmenetelmalld; kokeita varten tehtiin kuitulinjan niytteenottimeen
kiinnitettdvi putki (kuva 6.1.1, vasen), jonka kautta massaa voitiin johtaa pienid
miirid kanaaliin ja samalla kuvata mittauslaitteistolla hapen dispersiota. Kun esi-
kokeilla oli varmistettu laitteiston toimivuus myos teollisessa ympiristossd, alettiin
suunnitella pysyvid mittausyhteitd ja selvitelld mahdollisuuksia yhteiden asenta-
miseksi. Yhteet sekd yhteisiin mittausten ajaksi kiinnitettivin sensoriosan suun-
nitteli ja toimitti Vantaalla toimiva Janesko/K-Patents. Kaksi yhdetti asennettiin
suomalaisen havusellua valmistavan tehtaan happivaiheeseen syksylla 2013, yksi
asennettiin vield kesilld 2014. Yksi yhde on sijoitettu ensimmdisen happivaiheen
sekoittimen jilkeen, yksi happitornin sy6ttoon ja yksi toisen happivaiheen sekoit-
timen jilkeen. Kuvassa 6.1.1 on vasemmalla esitetty sivuvirtamenetelmin mittaus
ja oikealla suoraan kuitulinjaan kiinnitettyyn yhteeseen sijoitettu mittalaite.
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KUVA 6.1.1. Sivuvirtausmenetelmiin mittauslaitteisto kiinnitettyni
kuitulinjan niytteenottimeen (vasen) ja mittauslaitteisto kiinnitettyni
kuitulinjan yhteeseen (oikea).

Mittausmenetelmilli ei optiikan rajoitusten vuoksi saada kovinkaan hyvii sy-
vyysterdvyyttd, joten kuplien koon mairitys perustuu kuva-alan visuaalisesti
médritettyihin dimensioihin. Kuva-ala laboratoriossa ja sivuvirtauskokeissa oli
2,71 x 2,0 mm resoluutiolla 1600 x 1200 pikselid ja tehdasmittakaavan kokeis-
sa 1,75 x 1,31 mm resoluution ollessa 2588 x 1940 pikselid. Aluksi tulokset
médritettiin laskentaan tarkoitetulla ohjelmalla merkkaamalla kuplat kuvista
silmimairiisesti, kuitenkin samalla kehittien rinnalla automaattista menetel-
mii. Automaattisen laskentamenetelmin kehitti MVPR-laboratorio Kuvassa
6.1.2 on esitetty alkuperdinen esimerkkikuva tehdasmittauksista sekd manuaa-
lista laskentaa varten muokattu versio.

KUVA 6.1.2. Esimerkkikuva hapen dispersiosta massasuspensiossa
kuvattuna happitornia edeltivisti yhteestid suomalaisella havusellu-
linjalla. Sekoittimen kierrosnopeus 1100 min-1, sakeus 10 %, happi-
annos 12 kg/t. Kuvan dimensiot 1,75 x 1,31 mm.
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Laboratoriosekoittimella tehdyissd kokeissa todettiin, ettd sekoittimen root-
torin nopeus sekd suspension sakeus olivat eniten hapen kuplakokoon vai-
kuttavat tekijdt sekoituksen aikana. Roottorin nopeuden taas todettiin olevan
tirkein kappareduktioon vaikuttava tekiji. Laboratorio-olosuhteissa mittaus-
menetelmilld pystyttiin havaitsemaan parhaimmillaan hieman alle 10 pm ko-
koisia kuplia. Pilot-loopissa tehdyissd kokeissa virtausmairin ja sekoittimen
roottorin pydrimisnopeuden todettiin selvisti vaikuttavan mittauksella havait-
tuun kuplakokoon. Mittauksella pystyttiin madrittimain optimaaliseksi se-
koittimen roottorin pydrimisnopeudeksi 1500 min-1 ja optimaaliseksi massan
virtaukseksi mairitettiin 20 /s, miki tarkoitti noin 0,90 m/s virtausnopeutta
massalle putkistossa sekoittimen jilkeen. Tuloksista pystyttiin havaitsemaan
my6s kuplakoon kasvamista sekoittimen jilkeisessd putkistossa. Tuloksia niis-
td Kuitulaboratoriossa suoritetuista kokeista julkaistiin kootusti vertaisarvoi-
dussa artikkelissa Appita Journalissa alkuvuodesta 2014 (Mutikainen, Pelto-
nen, Tirri, Kdayhko 2014).

Tehdasmittaukset sivuvirtausmenetelmilld aloitettiin syksylld 2012. Sivuvir-
tausmenetelmin kokeissa ainoaksi muuttujaksi valittiin sekoittimen roottorin
kierrosnopeus. Kuvassa 6.1.3 on esitetty tilavuuspainotettu kumulatiivinen
kuplakokojakauma sekoittimen roottorin eri pydrimisnopeuksilla seki keski-
miirdinen kuplakoko sekoittimen kierrosnopeuden funktiona.
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KUVA 6.1.3. Sivavirtausmenetelmillid méiritetty hapen tilavuuspaino-
tettu kuplakokojakauma (vas.) ja keskimiiriinen kuplakoko seki kupla-
koon keskihajonta 10 % massasuspensiossa suomalaisen havuselluteh-
taan kuitulinjan happivaiheessa.
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Sivuvirtausmenetelmit varmistivat, ettd mittausmenetelmai voisi soveltua myds
oikeissa prosessiolosuhteissa mittaamiseen. Mittaustulokset olivat suuntaa an-
tavia, vaikka esimerkiksi paine oli mittausputkessa vain noin 7,5 baaria miki
oli paljon prosessissa vallitsevaa noin 11 baarin painetta alhaisempi.

Yhteet piilinjaan samaisen tehtaan happivaiheeseen asennettiin syksylld 2013.
Sivuvirtauskokeiden pohjalta jatkettiin kokeita tarkastellen ensiksi sekoittimen
roottorin kierrosnopeuden vaikutusta happikaasun dispersioon kahdesta eri
yhteestd mitattuna. Kokeiden perusteella todettiin mittausmenetelmi toimi-
vaksi ja roottorin kierrosnopeudella olevan selvi yhteys happikuplien kokoon
ja kuplakokojakaumaan kuitususpensiossa. Seuraaviin kokeisiin valittiin my®os
happiannos muuttujaksi. Kuvassa 6.1.4 on esitetty hapen tilavuuspainotettu
kumulatiivinen kuplakokojakauma kahdella sekoittimen roottorin eri pydri-
misnopeudella.
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KUVA 6.1.4. Hapen tilavuuspainotettu kumulatiivinen kuplakokoja-
kauma 10 % massasuspensiossa suomalaisen havusellutehtaan kuitu-
linjan happivaiheessa sekoittimen roottorin pydrimisnopeuksilla 1200
min-1 ja 1380 min-1 eri happiannoksilla.

Kuvasta 6.1.4 voidaan todeta happiannoksen vaikuttavan melko paljon hapen
kuplakokojakaumaan; esimerkiksi vasemmanpuoleisesta kuvasta voidaan to-
deta 20 kg/t happiannoksen olevan selkeisti liian suuri sekoittimen roottorin
pyorimisnopeudelle 1200 min-1, jotta aikaansaataisiin homogeeninen happi-
dispersio optimaalisen delignifiointituloksen takaamiseksi. Tami sekoittimen
kierrosnopeus on melko tavanomainen kyseiselld kuitulinjalla, kuten myos
alin kuvissa esitetty happiannos 12 kg/t. Oikeanpuoleisesta kuvasta voidaan
todeta, ettd kiytetyn sekoittimen maksiminopeudella 1380 min-1 tehdyissd
kokeissa ei havaitussa happikaasun kuplakokojakaumassa ollut mainittavaa
eroa eri happiannoksia kiytettdessa.
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6.2 AUTOMAATTISET MENETELMAT

KUPLAKOKOJAKAUMAN MAARITTAMISEKSI

Projektissa kehitettiin ja testattiin useita menetelmid kuplien kokojakauman
automaattiseen maarittdimiseen kuvista. Valtaosa tehdystd tutkimuksesta pai-
nottui kuvankisittelymenetelmien kehittdmiseen kuplien 16ytimiseksi kuvista,
mutta lisiksi kehitettiin menetelmad, jolla kuplien kokojakaumaa voitiin arvioi-
da kuvassa esiintyvid taajuuksia hyviksikdyttien suoraan kuplia paikantamatta.

Kehitetyt kuvien paikantamismenetelmit voidaan jakaa kahteen luokkaan:
1) kuplien geometriseen malliin perustuvat menetelmit ja 2) kuplien ulkoni-
koon perustuvat menetelmit. Ensimmiisen luokan menetelmissd kuplia et-
sitidn perustuen kuplien reunoihin ja kuplan (ympyrin) geometriseen mal-
liin kdyttden adnestystekniikoita. Tdhdn luokkaan kuuluvia menetelmii ovat
yleisesti kiytetty Hough-muunnos (HT) sekd projektissa kehitetty Concentric
Circular Arrangement (CCA) -menetelmi. Jalkimmiisestd kehitettiin lisdksi
moniskaalaversio, jonka avulla eri kokoluokan kuplien paikantamistarkkuutta
saatiin parannettua.

Kuplien ulkonikdon perustuvissa menetelmissd koko kuva kdydidin lapi liuku-
van ikkunan menetelmii (sliding window) kiyttden siten, ettd kutakin kohtaa
(ikkuna) kuvasta verrataan opittuun kuplan ulkonikémalliin ja tehddin pdi-
tos onko kyseessd kupla vai ei. Projektissa testattiin useita erilaisia kuvapiir-
teisiin perustuvia ulkonikémalleja ja luokittimia, joilla alue luokiteltiin joko
taustaksi tai kuplaksi. Testatut menetelmit olivat hyvin nopeaan WaldBoost
-luokittimeen perustuvat Local Binary Pattern (LBP)- ja pddtdspuumenetel-
mit (WBT), AdaBoost -luokittimeen perustuva Aggregated Channel Features
(ACF) -menetelmi sekd konvoluutioneuroverkkoihin (CNN) perustuva me-
netelmd, jossa kiytettivit piirteet opittiin opetusdatasta.

Kehitetyssi taajuuspohjaisessa menetelmissi (Power Spectrum) kokojakauma
arviointi suoraan kuvasta perustuu oletukseen, ettd pienet kuplat aiheuttavat
suuritaajuista vaihtelua kuviin, kun taas suuret kuplat pienitaajuista. Kuvissa
esiintyvien taajuuksien ja manuaalisesti méiritettyjen kuplakokojakaumien vi-
lille kehitettiin malli, jota voidaan kiyttid kokojakauman arviointiin.

Esimerkkituloksia eri menetelmille on esitetty kuvissa 6.2.1 ja 6.2.2. Ku-
vassa 6.2.3 on esitetty eri menetelmilld mairitettyjd kuplien kokojakaumia.
CNN-menetelmi saavutti selkedsti suurimman kuplien paikantamistarkkuu-
den 16ytien 79.7% asiantuntijan merkitsemistd kuplista ja vain 15.3% sen
l6ytamistd kuplista oli virheellisida. CNN antoi myos tarkan estimaatin kuplien
kokojakaumalle. CNN:n ongelma on kuitenkin pitkd laskenta-aika. Yhden
kuvan analysointiin kuluu nykyiselld toteutuksella henkilokohtaiselta tietoko-
neelta noin tunti. WaldBoost-luokittimeen perustuvat LBP- ja WBT-mene-
telmit toimivat myds varsin hyvin kokojakauman estimoinnissa ja ovat lisiksi
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hyvin nopeita laskea mahdollistacn jopa prosessin reaaliaikaisen hallinnan.
Taajuuspohjainen Power Spectrum -menetelmi on paitsi hyvin nopea laskea
myds nopea opettaa, mikd mahdollistaa paitsi realiaikaisen prosessinhallinnan
myds mallin jatkuvan piivittimisen. Menetelmin ongelma on suuri herkkyys
kokojakauman nopeille muutoksille. CCA-menetelmi toimii hyvin hyvilaa-
tuisilla kuvilla, joissa kuplia on vihin, mutta muuttuu epiluotettavaksi ko-
hinan ja kuplien midrin lisddntyessi. Menetelmin hyvi puoli on yksittidisten
16ytyneiden kuplien tarkka koonmairitys. Toisin kuin liukuvaan ikkunaan pe-
rustuvilla menetelmill, joilla koon miiritys perustuu ikkunan kokoon, kup-
lan koko pystytdin madrittimidn pikselin tarkkuudella. Se mikd menetelmis-
td kannattaa valita riippuu sovelluskohteesta ja siitd kumpi on kriittisempi,
menetelmin nopeus vai tarkkuus. Menetelmit ja tulokset on raportoitu yh-
dessi lehtiartikkelissa [MAMEKO1], kolmessa konferenssiartikkelissa [LUTO0G6,
LUTO08, LUT09] seki yhdessi arvioitavana olevassa lehtiartikkelissa [LUTO02].

(@ (b) ()
(d) () (f)

(@) (b) (©

(d) (e) )

KUVA 6.2.2. Kuplandetektointituloksia suurella roottorin pydrimis-
nopeudella (1380rpm): (a) Alkuperiinen kuva; (b) CCA; (c) LBP; (d)
WBT; (e) ACF; (f) CNN.

KUVA 6.2.1. Kuplan detektointituloksia matalalla roottorin py6rimis-
nopeudella (1000rpm); oikein 16ydetyt kuplat on merkitty keltaisella,
loytimitti jadneet kuplat siniselld ja menetelmien virheellisesti loytimit
ylimairiiset kuplat punaisella: (a) Alkuperiinen kuva; (b) CCA; (c) LBP;
(d) WBT; (e) ACF; (f) CNN.
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KUVA 6.2.3. Automaattisilla menetetelmilli miiritetyt kuplakokoja-
kaumat.
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Hankkeessa kehitettiin myos MAMK/Yrj6 Hiltusen toimesta vertaileva mene-
telma happikuplien koon automaattiseen miirittdmiseen digitaalisten kuvien
perusteella. Kuva-aineisto oli periisin kappaleessa 6.1 esitetyistd tehdaskokeis-
ta. Lihtokohtana oli, ettd analyysimenetelmii voitaisiin soveltaa online-mit-
tausten yhteydessd, mistd johtuen sen pitiisi olla suhteellisen nopea ja robusti.
Tiled pohjalta kehitettiin uusi kuva-analyysimenetelmi happikuplien karak-
terisointiin sellunvalkaisuprosessissa. Koko proseduuri yhden happidispersio-
kuvan osalta kestdd noin nelji sekuntia, miki avaa uusia mahdollisuuksia jopa
prosessin sdidon kannalta.

Menetelmi ja sen validointi sekd tulokset on raportoitu tarkemmin konfe-
renssiartikkelissa [MAMKO4]. Saavutettujen tulosten perusteella kuva-ana-
lyysimenetelmilld pystytdin mittaamaan happikuplien kokoa automaattisesti.
Kuvassa 6.2.4 on esitetty menetelmilld midritetty keskimédrdinen kuplakoko
pilotin kahdessa eri mittausyhteessi (ensimmiisen happivaiheen sekoittimen
jilkeen ja happitornin syotdssd) eri sekoitusnopeuksilla. Toistaiseksi ei vield
tiedetd, miki on optimaalinen kuplakoko optimaalisen happivalkaisun saavut-
tamiseksi pienimmilli mahdollisella happiannoksella ja sekoitusnopeudella,
mutta kehitetty menetelmi avaa uusia mahdollisuuksia niiden asioiden tut-
kimiseen.

Analyysimenetelmin lisiksi kehitettiin sithen perustuva tietokoneohjelmisto,
jolla voidaan suodattaa kuvia manuaalisesti tai automaattisesti sekd automati-
soida kuvankisittely ja analyysi (ks. Kuva 6.2.5).

e T = T T = i
L & Mikged
Tami
ml- L e
& o .
= -]
B
4 3|
§ a
-
g 3. -
|
E-
21 .
-]
2. F
L
a0 1000 1100 1200 1300 1380
fpm

KUVA 6.2.4. Kuplien keskimiiriinen halkaisija mikserin sekoitus-
nopeuden funktiona.
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KUVA 6.2.5. OBSeeker-ohjelma, jolla voidaan miirittii automaattisesti
happikuplien ominaisuuksia sellunvalkaisuprosessissa.
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7/ FLUORESENSSIN JA SPEKTRIN
MAARITYS ERI VAIHEISTA
PROSESSIA
(UEF JA FIBERLABORATORY)

7.1 SUOVAN FLUORESENSSITUTKIMUKSET

Sellunjalostusprosessin  keittdmisvaiheessa keittohakkeeseen lisitddn valko-
lipedd, jonka tarkoituksena on poistaa selluloosakuituja sitova ligniini. Kei-
tettdessd noin 150-170 °C limpétilassa massasta irtoava ligniini virjai lipedn
tummaksi, jolloin sitd kutsutaan mustalipeiksi, joka on jiteliuos. Mustalipeid
johdetaan haihduttimessa tapahtuvan vikevoinnin jilkeen soodakattilaan, jos-
sa siitd otetaan prosessissa hyodynnettivissd olevat kemikaalit, ja energia tal-
teen. Mustalipedin liuenneet uuteaineet erotetaan suovan erotuksessa.

Suovan erotus on tirkei osa kemiallisen massan valmistusprosessia. Puu sisilcad
2-4 % suovan muodostavia uuteaineita ja ko. ainevirran hallinta ja tuotot ovat
hyvin merkittivid sellutehtaan kokonaistalouden kannalta. Erotetun suovan
vesipitoisuus pitdisi saada mahdollisimman alhaiseksi ja haihduttamoon seki
massan mukana kulkeutuvan suovan maird mahdollisimman pieneksi. Lipein
erotus suovasta on teknisesti haastava ja prosessin talouden kannalta tirked
prosessivaihe. Lisiksi mm. minty6ljyn hinta on lyhyessi ajassa kolminkertais-
tunut mika lisid kiinnostusta suovan erotusprosessin kehittimistd kohtaan.

Tilld hetkelld suovan erotuksen hallintaan ei ole kiytdssi on-line mittaus-
menetelmid. Tdmin tutkimusosion tarkoituksena oli tutkia mahdollisuuksia
mustalipein suopapitoisuuden mairittdmiseksi optisin mittausmenetelmin.

Ensiksi kartoitettiin mustalipein ja suovan erottelumahdollisuuksia fluore-
senssin avulla. Mittauslaitteistona kiytettiin bispektrometrid, jolla niytteen
fluoresenssin viritys- ja emissiospektrit voidaan mitata n x n —kokoisena mat-
riisiesityksend 250-950 nm alueella. Suopa- ja mustalipeiniytteitd kerittiin
mm. erddltd Suomalaiselta sellutehtaalta. Kuvassa 7.3.1 nihdiin tyypillinen
suopandytteen fluoresenssin viritys-emissio —spektrimatriisi.
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KUVA 7.1.1. Suopaniytteen tyypillinen viritys-emissio — spektrimatrii-
si, jossa kaksi fluoresenssin viritys-emissiomaksimiaallonpituutta: no 1:
Viritysmaksimi 330 nm, emissiomaksimi 405 nm ja no 2: viritysmaksimi
385 nm ja emissiomaksimi 480 nm.

Niytteessd havaitaan kaksi fluoresenssin viritys-emissiomaksimiaallonpituut-
ta: no:1, jossa viritysmaksimi 300 nm ja emissiomaksimi 405 nm kohdalla
(esiintyy ainoastaan suovassa) ja no:2, jossa viritysmaksimi 385 nm ja emis-
siomaksimi 480 nm kohdalla (esiintyy myos pelkissa mustalipedssi). Fluore-
senssimaksimipiikkien lisiksi suopaniytteistd havaittaan tutkimuksissa useita
pienempii fluoresenssipiikkejd. Kaiken kaikkiaan suovan erottaminen jo pel-
kin spektroskopisen fluoresenssierottelun on mahdollista, mutta timin lisiksi
tutkimusosa-alueeseen liittyen tehtiin my6s heijastus- ja lipdisymittauksia, jot-
ka varmentavat erottelumenetelmin luotettavuutta.

Heijastus- ja lapidisymittaukset suoritettiin 200-2500 nm aallonpituusalueella
PerkinElemer Lambda 1050 spektrofotometrilld. Termospulloon (ulkomitat:
korkeus 28 cm ja halkaisija 10 cm) sdilotystd mustalipedstd otettiin pipetilld
kaksi ndytettd; ensimmdinen noin 5 cm pohjasta (mustalipedd) ja toinen noin
5 cm pinnasta (suopaa). Niytteet valutettiin kvartsilasikyvetteihin, joiden ul-
komitat olivat (1,2 x 1,2 x 4,5) cm (leveys x syvyys x korkeus).

Heijastusmittauksen tulos on esitetty vasemmalla kuvassa 7.1.2. Heijastuksel-
le laskettiin myos ensimmiinen derivaatta, joka on nihtivissi kuvassa 7.1.2
oikealla. Kuvasta 7.1.2 nihdiin, ettd mustalipedn heijastus on vihiistd, enim-
mikseen noin 3-4 % vilill, joka vastaa visuaalisia havaintoja. Suurin heijas-
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tusarvo 7 % saavutetaan noin 1000-1200 nm vililli. Heijastusmittauksen
tuloksien perusteella mustalipedn ja suovan heijastusominaisuudet ovat hy-
vin samanlaiset tutkitulla aallonpituusalueella, joten niiden erotteleminen on
haastavaa heijastusinformaation perusteella.
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KUVA 7.1.2. Heijastusmittauksen tulokset. Vasemmalla heijastus aallon-
pituuden funktiona ja oikealla heijastuksen ensimmiinen derivaatta

aallonpituuden funktiona.

Lapiisymittauksen tulos on esitetty vasemmalla kuvassa 7.1.3. Kuvasta nih-
dddn, ettd pinnasta otetun ndytteen ldpdisy (noin 33 %) on huomattavasti
parempi kuin pohjalta otetun niytteen (noin 7 %). Lipiisy on mahdollises-
ti verrannollinen suopapitoisuuteen, jota tulisi tutkia lisdd eri pitoisuuksien
avulla tarkemman riippuvuussuhteen selvittimiseksi. Mittauksessa kiytetyn
dynamiikan puitteissa kummankin ndytteen lipdisy on nollasta poikkeavaa
ainoastaan noin 800-1400 nm aallonpituus-kaistalla.

Lipiisylle laskettiin myds ensimmdinen derivaatta, joka on nihtivissi kuvassa
7.1.3 oikealla. Kuvassa havaitaan nelji selvii piikkid, joista kaksi on nollatason
alapuolella (noin 800 nm ja 1000 nm) ja kaksi yli-puolella (noin 1150 nm
ja 1350 nm). Nimad piikit kertovat aallonpituudet, jotka soveltuvat parhaiten
mustalipein ja suovan erotteluun.
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KUVA 7.1.3. Lipidisymittauksen tulokset. Vasemmalla lipiisy aallonpi-
tuuden funktiona ja oikealla lipiisyn ensimmaiinen derivaatta aallonpi-
tuuden funktiona.

Mahdollinen mittalaite suovan online-mittaamiseen voitaisiin toteuttaa varsin
suoraviivaisesti. Mustalipedvirtaa johdettaisiin prosessista tarkasteltavia aallon-
pituuksia lipiisevdin ohueen putkeen (halkaisija senttimetrien suuruusluok-
kaa) ja valaistaisiin laajakaistaisella valonlihteelld, esimerkiksi halogeenivalai-
simella. Putken toisella puolella sijaitsisivat sensorit, jotka mittaisivat kahta
tarkoin valittua aallonpituutta. Aallonpituudet valittaisiin siten, ettd ensim-
miistd aallonpituutta mustalipeid ei juuri lipiise, esimerkiksi 1500 nm. Toi-
sen aallonpituuden puolestaan tulisi lipéistd mustalipeiliuos mahdollisimman
hyvin ja tihidn soveltuu esimerkiksi 1150 nm. Aallonpituuksien lipiisyarvot
mitattaisiin ja laskettaisiin niiden vilinen suhde T1500/T1150. Lasketusta
T1500/T1150 -suhteen saataisiin selville suopapitoisuus, kun riippuvuus-
suhde tunnettaisiin. Aallonpituuksien suhteen kiyttiminen on eduksi, silld se
poistaa laitteistossa tapahtuneiden muutosten, esimerkiksi valonlihteen vaih-
telun, vaikutukset. Tamin lisiksi jirjestelmissd olisi fluoresenssianalysointia
varten kaksi valonlihdettd (esim LED) 330 nm (suopa) ja 385 nm (mustali-
ped) aallonpituuksilla virittimissd fluoresenssia ja edelliset sensori viritettdisiin
my6s mittaamaan 405 nm (suopa) ja 485 nm (mustaliped) aallonpituuksia.
Toki jos vain halutaan detektoida vain yhti komponenttia (esim. vain suopa)
silloin kiytettidisiin virityksessd vain yhtd valonlihdettd/sensoriaallonpituutta.

Saadun tuloksen perusteella mustalipeiliuoksen suopapitoisuutta voitaisiin

mahdollisesti mitata lipadisymittauksen avulla. Tarkastelussa loydettiin neljd
mielenkiintoista aallonpituutta, jotka voisivat soveltua tehtiviin.
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7.2 FLUORESENSSI MITTAUKSET ERI VAIHEISTA
DELIGNIFIOINTI JA VALKAISUPROSESSIA

Spektroskopiaan perustuvat fluoresenssimenetelmit ovat erittdin herkkii ja
sopivat erinomaisesti esimerkiksi valkaisuprosesseissa aromaattisesta lignii-
nistd, uuteaineista ja valkaisukemikaaleista aiheutuvien fluoresenssisignaalien
detektointiin. Tdssd tutkimusosiossa mitattiin Suomalaisten sellutehtaiden
koivu- ja havusellundytteitd mirkini ja kuivana eri vaiheissa delignifiointi ja
valkaisuprosessia.

Perusoletuksena mittausten alussa oli, ettd prosessista voidaan spektrisesti mi-
tata/analysoida heikkoakin sellun valkaisuun kiytettyjen kemikaalien ja sellun
fluoresenssia, ja tarkkailla kemikaalien ja massan spektrisid vaihteluja missi ta-
hansa prosessin niytteenottokohdassa kun tunnetaan fluoresenssin viritysaal-
lonpituudet ja vastaavat fluoresenssin emissiot.

Aluksi selvitettiin delignifiointi- ja valkaisuprosessin fluoresenssin viritysaal-
lonpituudet ja emissiot kussakin sellun valkaisulinjan niytteenottovaiheessa.
Tehtaalta A (Kuitulinja 2) kerittiin seitsemistd eri kohdasta valkaisuprosessia
mirkid havusellundytteitd (Kuva 7.2.1). Tehtaalta B kerittiin vastaavasti kuu-
desta eri kohdasta valkaisuprosessia mirkid koivusellundytteitd (kuitulinja 3)
ja seitsemistd eri kohdasta valkaisuprosessia mirkid havuselluniytteitd (kui-
tulinja 2). Kaikkien ndytesettien ndytteet jaettiin ensin kahteen eri mirkdin
"ndytesettiluokkaan”, jotka sitten mitattiin mirkind bispektrometrilld fluore-
senssimatriisin mairittelemiseksi. Tamin jilkeen toinen seteistd kuivattiin ja
sekd mirkd, ettd kuivattu néytesetti mitattiin bispektrometrilld kerran viikossa
viikon vilein noin 2 kuukauden ajan. Samat mittaussarjat tehtiin sekd molem-
pien tehtaiden nidyteseteille. Niilld mittaussarjoilla haluttiin mairitead kuinka
mirin sellun kuivumisesta mitatut ja kuivasta sellusta mitatut spektrit vaihte-
levat ajan funktiona n. 2 kuukauden aikana.

Jokaisen valkaisuvaiheen “kumulatiivisen” spektrianalyysin lisiksi aiemmin
hankkeessa analysoitiin erikseen referenssiksi valkaisussa kiytettyjen kemi-
kaalien, kuten natriumhydroksidin, valkolipein ja vetyperoksidin fluore-
senssiominaisuudet (+heijastusspektrit) ja lisiksi prosessoinnissa huomioitiin
”irto”-ligniinin” (testindytteet Iti-Suomen yliopiston biologian laitokselta)
mahdollisia vaikutuksia spektreihin. Myos niiden valkaisukemikaalien spektri-
sid ominaisuuksia, joita ei voitu mitata (esim. olomuodon, haitallisuuden jne.
vuoksi) kartoitettiin kirjallisuudesta, jotta kaikkien prosessissa kiytettyjen val-
kaisuaineiden fluoresenssispektrit voitiin ottaa huomioon spektristd analysoin-
tia tehtdessi. Tillainen referenssianalysointi oli tarpeellinen koska kustakin
ndytteenottokohdan niytteiden fluoresenssimittauksissa saatiin useita ”sum-
maspektreja” joissa tosin jo toisistaan eroavien viritysaallonpituuksien avulla
voitiin tehdi tarkkaakin spektriluokittelua. Lisiksi hankkeen aikana keridttyd
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mirki- ja kuivasellun spektristi tietokantaa (esimerkki Liitteissd II ja III) seki
eri mittausmenetelmien yhdistimistd (esim. pistemittaukset+kuvantavat mit-
taukset) apuna kiyttien valkaisukemikaalien optimoiminen ja massan spekt-
risten ominaisuuksien muuttumisen seuraaminen oli mahdollista. Lisdksi
pyrittiin kehittiméin relaatiota mitattujen fluoresenssi/heijastus-spektrien ja
prosessissa kiytettyjen kemikaalien/ligniinin vilille, jopa siten, ettd kiytetty-
jen aineiden spektrinen tarkkailu olisi mahdollista suoraan sellulinjalla. My6s
massan fluoresenssin homogeenisyyttd (esim. kemikaalien esiintyvyys sellu-
ndytteessd) voitiin analysoida hankkeen aikana kehitetylld kuvantavalla bis-
pektrometrilld (Kuva 7.2.2).

Varsinaista mirkidsellun fluoresenssin online-mittalaitetta kehitettdessd tulee
huomioida, ettd vaikka fluoresenssin emissiot ovat linjalta mitattuna heikom-
pia johtuen siitd, ettd ndytteen sisiltimi vesi ja korkeampi limpétila alenta-
vat fluoresenssin voimakkuutta voitaisiin mittauksia periaatteessa tehdi lin-
jalta jopa suoraankin, jos massan fluoresenssin virityksessd kiytettdisiin esim.
aallonpituusoptimoituja lasereita ja herkkid pistedetektoria. Lisiksi voidaan
todeta, ettd online-mittausten apuna kemikaalien tai niiden yhdistelmien
“esiintyvyys” -analyysid olisi hyddyllistd tehdi spektrisesti kuvantavalla bispekt-
rometrilld off-line koska sellumassa ei ole homogeenista vaikka yleensi usein
ndin helposti kuvitellaankin ja titen eri aallonpituuksilla emittoivat (esim.
valkaisukemikaalien) fluoresenssialueet nikyvit massassa erilaisina fluoresens-
si-ldikkind. Hankkeessa kehitetyn mirkisellun fluoresenssidetektointi-mene-
telmistd tehty artikkeli on tarkoitus lihettdd Holzforschung-lehteen.
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KUVA 7.2.1. Sellutehdas A kuitulinja 2 (havu) kaavio eri valkaisu/
delignifiointi vaiheineen ja vastaavat niytteenottokohdat (N2-N8).
Kuvassa alimmaisena esimerkkini niytteenottokohdista N2 ja N8
otettujen mirkien ja kuivattujen havuselluniytteitten fluoresenssi-
spektrit ja LCTF-spektrikameralla otetut vastaavat kuvat.

KUVA 7.2.2. Kuvantava bispektrometrilaitteisto.

8 YHTEENVETO

Projektin tavoitteena oli kehittdd uusia padasiassa kuvantamiseen ja koneni-
koon perustuvia mittauksia hyddynnettdviksi massan- ja paperinvalmistuk-
sen mirkdosalla sekd niihin prosesseihin liittyvissd tutkimuksissa. Projektissa
tutkittiin hyvin laajasti erilaisia mittausmenetelmii, sovelluksia sekd niiden
toteutukseen liittyvid konenikémenetelmid. Tutkimuskohteet ja ja niiden
padasialliset tulokset olivat seuraavat:

Tahmo- ja roskapartikkelien kuvantaminen ja tunnistus: Roskapartikkelien
tunnistamiseen liittyen kehitettiin menetelmikehys, jolla pystyttiin luomaan
semisynteettisid sellundytekuvia taydelliselld referenssidatalla, jotka mahdollis-
tivat automaattisten menetelmien opettamisen testaamisen. Tuotettuja puo-
lisynteettisia kuvia hyddyntien testattiin useita erilaisia roskapartikkeleiden
paikantamis-, karakterisointi- ja luokittelumenetelmi.

Kuitumateriaalin karakterisointi ja tunnistus: Kuitujen segmentointiin ja
analysointiin liittyen kehitettiin menetelmi, joka erottaa kuvista keskendin
ristedvit kuidut mahdollistaen niiden ominaisuuksien kuten pituuden, pak-
suuden ja kidyryyden mittaamisen. Mitattujen kuitujen ominaisuuksien perus-
teella tehtiin alustavia kokeita kuitulajien tunnistamiseksi. Tehdyt testit antoi-
vat lupaavia tuloksia.

MC-massan neste-kaasu dispersioilmiéiden hallinta kuvantamisteknolo-
gioilla: Kaasudispersion mittauskehityksessd pddstiin kdytinndssd toimivaan
ratkaisuun sekd pystyttiin kuitulinjasta madrittdmédn eri prosessimuuttujien
vaikutusta dispersion laatuun. Lisdksi pystyttiin kehittdimadn toimivia ko-
nenikomenetelmid kuplien tunnistukseen sekd niihin perustuvia analysoin-
tikdyteoliiteymid hyodynnettiviksi alueen tutkimustoiminnassa. Timi avaa
valtavia kehitysmahdollisuuksia on-line mittausteknologialle seki kaasumaisia
kemikaaledja kiyttivien delignifiointi- ja valkaisuprosessien kehittimiselle.
Tehdasmittauksia jatketaan meneillddn olevassa FLASH Tekes hankkeessa.

Prosessilaitteiden eri ilmididen kuvaus-/mittausjirjestelmien kehittimi-
nen seki menetelmien soveltaminen alueen perustutkimukseen: Tomogra-
flamenetelmin sekd limpdvuomittauksen toimivuus sekoittumisen karakee-
roinnissa voitiin todentaa MC-massan kemikaalisyottdon liittyvissd koeajoissa.

53



Haihduttamoprosessista pystyttiin saamaan selkedd in-line kuva-aineistoa
mutta tima ei onnistunut kdytdnnon kannalta tirkeimmistd prosessivaiheista
kuten haihdutinlamellien pinnalta. DD-pesurin saostumatutkimusten osalta
tehtiin fluoresenssimittauksia seki kehitettiin on-line kuvantamismenetelmii
mutta merkittivid tuloksia ei vield saatu aikaiseksi.

Fluoresenssi- ja spektrimiiritykset eri prosessivaiheista: Projektissa tehtiin
fluoresenssin ja spektrin méiritystd eri selluprosessin vaiheista. Hakelajittelua
spektrin perusteella tehtiin puulajien tunnistamista varten. Tdssd onnistuttiin
hyvin ja luokittelutulokset osoittivat ettd puulajia voidaan mairittad spektrin
perusteella. Loydetyt aallonpituusalueet on mahdollista toteuttaa suotimina
konenikojirjestelmissi. Selluprosessin eri vaiheista otettujen niytteiden ana-
lyysi onnistui myos. Saimme fluoresenssin perusteella nikymain eri vaiheissa
kiytettivid kemikaaleja. Kemikaalien tarkka midritys jii kesken, mutta tule-
vaisuudessa kemian osaaminen tarvittaisiin mukaan. Selkedsti fluoresenssin
perusteella nihtiin kemikaali jadmiad esimerkiksi pesuvaiheiden jilkeen. Tami
voisi toimia tuotannossa optimointitekijing, eli kemikaalien mairid voitaisiin
sddtdd optimaalisemmaksi. Suovan mittaus osoittautui myos onnistuneeksi,
tassikin fluoresenssi oli avainasemassa. Kuvantavan fluoresenssikuvauslaitteen
kehitystyo eteni projektin aikana. Sen kiyttoonotto vaatii vield lisity6td, mut-
ta valmistuessaan se mahdollistaa fluoresenssin mairittdmisen isoilta alueilta
saman mittauksen aikana. Projektissa selvitetyt aallonpituusalueet toimivat pe-
rustana tulevaisuuden mahdollisille mittauslaitteille.

Yhteenvetona voidaan todeta, ettd joidenkin sovellusten osalta projektissa
pdistiin jo tehdastutkimus- ja patentointivaiheeseen. Happikaasun kuplakoko
pystyttiin mittaamaan tidyden mittakaavan delignifiointiprosessissa ja menetel-
mii tullaan jatkossa kehittimiin ja soveltamaan alueen tutkimus- ja kehitys-
toiminnassa. Lisiksi hakkeen fluoresenssikuvantamisella sekd suovan fluore-
senssimittauksella on nikopiirissd kdytinnon sovelluksia. Tehdyt tutkimukset
loivat my6s verkostoja ja pohjaa mittaussovellusten kehittimiselle jatkossa
massa-, paperi- ja biotuoteprosesseissa laajemminkin.
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LIITELUETTELO

Liite 1.

Liitell a.

Liite IT b.

Liite III.

Taulukoituna hankkeen aikana mitattuja suomalaisista ja
thaimaalaisista sellutehtaista, sekd Oulu-Cemis-Kajaanista
ja Teknosavosta saatujen kaarna-, hake ja sahanpuruniyttei-
den (minty, kuusi, koivu ja eukaliptus) fluoresenssin tyypil-
lisid viritys- ja emissioaallonpituuksia.

Taulukoituna hankkeen aikana mitattujen thaimaalaisen
ja suomalaisten sellutehtaiden eri tyyppisten mirkien
minty-, kuusi-, koivu- ja eukaliptussellujen fluoresenssin
tyypillisid viritys- ja emissioaallonpituuksia.

Taulukoituna hankkeen aikana mitattujen thaimaalaisen ja
suomalaisten sellutehtaiden eri tyyppisten kuivien minty-,
kuusi-, koivu- ja eukaliptussellujen fluoresenssin tyypillisid
viritys- ja emissioaallonpituuksia.

Mm. Koivu-, minty-, kuusi- ja eukalyptussellun bispektro-
metrilld mitatut fluoresenssi- ja heijastusmatriisit ja taulu-
koituna kunkin sellutyypin fluoresenssin maksimiviritys- ja
emissioaallonpituudet.
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LIITE I. LIITE 1. A)

Taulukoituna hankkeen aikana mitattuja suomalaisista ja thaimaalaisista sellu- Taulukoituna hankkeen aikana mitattujen thaimaalaisen ja suomalaisten sellu-
tehtaista, sekd Oulu-Cemis-Kajaanista ja Teknosavosta saatujen kaarna-, hake tehtaiden eri tyyppisten mirkien minty-, kuusi-, koivu- ja eukaliptussellujen
ja sahanpuruniytteiden (minty, kuusi, koivu ja eukaliptus) fluoresenssin tyy- fluoresenssin tyypillisid viritys- ja emissioaallonpituuksia.

pillisid viritys- ja emissioaallonpituuksia.
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LIITE 1. B)

Taulukoituna hankkeen aikana mitattujen thaimaalaisen ja suomalaisten sel-
lutehtaiden eri tyyppisten kuivien minty-, kuusi-, koivu- ja eukaliptussellujen
fluoresenssin tyypillisid viritys- ja emissioaallonpituuksia.
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LIITE IlI.

Mm. Koivu-, minty-, kuusi- ja eukalyptussellun bispektrometrilldi mitatut
fluoresenssi- ja heijastusmatriisit ja taulukoituna kunkin sellutyypin fluore-
senssin maksimiviritys- ja emissioaallonpituudet.
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