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Tiivistelma

Tamaén tutkielman tavoitteena oli jatkokehittdd kokeellista menetelméad, jossa
kastumisen seurauksena tyhjdéan tilaan laajenevan bentoniitti nimisen savima-
teriaalin homogenisaatiota seurataan rontgenkuvauksen avulla. Menetelmalla
mitataan turpoavan bentoniitin muodon- ja ttheydenmuutoksia sekd paisunta-
painetta. Muodon- ja tiheysmuutosten laskenta perustuu numeeriseen rontgen-
kuvien analysoimiseen, jossa rontgenkuvia verrataan pikseli pikseliltd edellisiin
referenssikuviin. Menetelmad tarjoaa kokeellista dataa, jota voidaan hyodyntaa
ydinjitteen loppusijoittamiseen kédytettdvan bentoniittipuskurin kdytosmallien
luomiseen ja validointiin.

Rontgenkuvien pikselikohtainen harmaansédvyarvo ja rontgensateilyn lineaari-
nen vaimenemiskerroin riippuvat materiaalista ja sen tiheydestd. Kastuessaan
bentoniitin rontgenkuvien harmaansdvyarvot muuttuvat johtuen veden osati-
heyden kasvusta. Paikallisista harmaansdvyjen muutoksista pystytdan tdten ar-
vioimaan bentoniitin ja veden osatiheyksien muutokset tutkittavassa bentoniit-
tindytteessd. Tutkittaviin bentoniittindytteisiin on lisatty merkkipartikkeleita,
joiden siirtymid seuraamalla saadaan selville bentoniitin muodonmuutoskentta
kastelun aikana.

Tassd tutkielmassa on esitelty yhteensd kymmenen sylinterimdisen (halkaisi-
ja: 20 mm ja korkeus: 10 mm) bentoniittindytteen 16 vuorokauden kastelun mit-
taussarja. Bentoniittindytteiden kuivatiheydet olivatjoko 1.4 g/cm? tai 1.8 g/cm?
ja néytteitd kasteltiin NaCl + CaCl,, NaCl ja CaCl, suolaliuoksilla kolmella eri
ionivahvuudella (3.5mmol, 489 mmol ja 975mmol). Mittaussarja koostui yh-
teensd kymmenestd kuvausvaiheesta. Kuvausvaiheiden aikana suoritettiin sa-
manaikaisesti kalibraatio- ja ndytekuvien kerddmiset. Kuvien analysointi toteu-
tettiin numeerisesti MATLAB-ohjelmalla.

Menetelmén kehityksen aikana huomattiin, ettd merkittdvin virheldhde puoli-
vapaasti laajenevalle bentoniittindytteelle on sen hyvin nopea paisuminen kas-
telun alkuvaiheessa. Turpoamisen nopeus vaikuttaa rontgenkuvien tarkkuu-
teen erityisesti kastelun alussa, jolloin harmaansdvyarvojen laskennasta aiheu-
tuu tarpeetonta kohinaa my6s muodonmuutos- ja tiheyskentédn laskuihin. On-
gelma on tutkielmassani ratkaistu toteuttamalla kuvien analysoiminen myds
kadnteisesti eli integroimalla ajassa taaksepdin lopputilasta alkutilaan. Eteen- ja
taaksepdiset aikaintegraatiot yhdistetddn vidhemman kohinaa sisdltavaksi lop-
putulokseksi. Taaksepdinen aikaintegraatio olettaa kuitenkin bentoniittindyttei-
den lopputilan olevan tdysin saturoitunut, mika on tulosten perusteella paikoi-
tellen kyseenalainen oletus.
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Yleisesti ottaen tdssd tutkielmassa esiteltdva rontgenkuvaukseen perustuva ko-
keellinen menetelmd on vankka ja toistettavuudeltaan erinomainen bentonii-
tin kaltaisen kemoelastisen savimateriaalin homogenisaatioasteen tutkimiseen.
Menetelmén kehittdmiselld on pyritty antamaan tietotaitoa tuleviin bentoniit-
titutkimuksiin ja saavuttamaan paras mahdollinen mittaustarkkuus nykyiselld
jo kehitystd jdljessd olevalla rontgenkuvauslaitteistolla.
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Title: X-ray imaging method for measuring the evolu-
tion of strain and water content in wetting bentonite

Abstract

The aim of this thesis was to further develop an experimental method whe-
re wetting induced free swelling and homogenization process of clay material
called bentonite is monitored with X-ray imaging. The method is used to mea-
sure deformation, partial density changes and swelling pressure experienced
by bentonite throughout the irrigation process. Calculations of the measured
quantities is based on numerical X-ray image analysis, in which the X-ray ima-
ges of the sample are compared pixel by pixel with the previous reference X-ray
images. The method provides experimental data that can be used to create and
validate computational models for a bentonite buffer used in nuclear waste dis-
posal.

The pixel specific gray scale value and X-ray linear attenuation coefficient de-
pends on the material and its density. When wetted, gray scale values in bento-
nite X-ray images change due to rise in partial density of water. Local changes in
gray scale values can thus be used to estimate changes in the density of bento-
nite and water in the measured bentonite sample. In addition, marker particles
have been added to the bentonite samples. Position changes of these particles
between the images are used to define the deformation field of the sample.

This paper presents a 16-day irrigation measurement series of a total of ten cy-
lindrical (diameter: 20 mm and height: 10 mm) bentonite samples. The dry den-
sities of bentonite samples were either 1.4 g/cm? or 1.8 g/cm? and the samples
were wet by NaCl + CaCl,, NaCl and CaCl, water solutions at three different io-
nic strengths (3.5 mmol, 489 mmol and 975 mmol). The measurement series con-
sisted of a total of ten phases. During the imaging steps, calibration and sample
images were collected simultaneously. The image analysis was performed nu-
merically with MATLAB software.

During the development of the method, it was noticed that the most significant
source of uncertainty for a semi-freely expanding bentonite sample is its very
rapid initial expansion. The swelling rate affects the resolution of the X-ray ima-
ges, especially at the beginning of the irrigation, whereby the calculation of the
gray scale values also causes unnecessary noise to the deformation and density
tield calculations. In my thesis this problem has been solved by implementing
the analysis of the images also in reverse order, i.e. integrating backwards in ti-
me from end state to initial state. The forward and backward time integrations
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can eventually be combined to give a better, less noisier, overall result. However,
the backward integration assumes that the final state of the bentonite samples
is fully saturated, which is sometimes a questionable assumption based on the
results.

In general, the X-ray based experimental method presented in this study is a
robust and reproducible method for studying the degree of homogenization of
bentonite-like chemoelastic clay material. The development of the method has
been aimed at providing know-how for future bentonite studies and at achie-
ving the best possible measurement accuracy with current post-development
X-ray imaging equipment.
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1 Johdanto

Maapallon energiantarpeen kasvaessa my0s energian tuotannosta aiheutuvat
haitat kasvavat. Ydinvoima on ollut jo vuosikymmenia tehokas, yleinen ja kas-
vihuonepadstoiltadn ympéristoystavallinen vaihtoehto sihkdntuotannossa. Ydin-
energiantuotannon ongelmana on kuitenkin sen sivutuotteena tuottama korkea-
aktiivinen ydinjate. Monissa maissa ratkaisuksi on esitetty erilaisia ydinjatteen
loppusijoituslaitoksia.

Suomessa ydinjdtteen loppusijoitusprojektin valvonnasta vastaa Sateilyturva-
keskus [1] ja toteuttamisesta Posiva Oy, jonka konsepti kuvassa [1| toteutetaan
nk. moniesteperiaatteella [2]. Moniesteperiaate toimii nimensa mukaisesti ydin-
jatettd ympardivien monien vapautumisesteiden avulla. Ydinjdte sijoitetaan ke-
raamisina pelletteind metallisauvoihin, jotka edelleen pakataan sisdkapseliin ja
kaasutiiviiseen loppusijoituskapseliin. Tama korroosiota ja mekaanista rasitus-
ta kestdva vapautumiseste ymparoidddn seuraavalla suojakerroksella eli pus-
kuriaineella, jonka tarkoitus on suojata kapselia mm. kosteudelta ja kallion lii-
kehdinniltd. Konseptin viimeisind vapautumisesteind toimivat loppusijoitus-
tunnelin tayttdaine ja itse tunneleita ymparoiva peruskallio [2].

Koko konseptin erdstd kriittisintd kohtaa eli potentiaalista puskuriainetta on
tutkittu Suomessakin hyvin paljon. Yleisesti ottaen bentoniittisavi on valikoitu-
nut kyseiseksi materiaaliksi ja monet tutkimushankkeet ovat kohdistuneet ben-
toniitin kdytosmallien luomiseen . Bentoniitti on luonnossa esiintyvéa savea,
joka kykenee turpoamaan tehokkaasti kun se altistetaan kosteudelle, mutta toi-
saalta se johtaa vettd huonosti ja rajoittaa muiden aineiden kulkeutumista. Li-
sdksi bentoniitin elastinen muovautuvuus ja mukautuvuus antaa mekaanista
suojaa loppusijoituskapselille [4].

Polttoaine- Polttoaine- Sisakapseli Ulkokapseli Puskuribentoniitti ja loppu- 400-500 metria peruskalliota
sjoitustunnelin tayteaine

pelletti sauva ja nippu

Kuva 1: Posiva Oy:n konseptikuva moniesteperiaatteesta, jossa kdytetty ydinpolttoaine sijoite-
taan monien vapautumisesteiden taakse [2].



Ydinjédtteen loppusijoituksesta puhuttaessa tdytyy varautua hyvin pitkiin aika-
véleihin, jo pelkdstddn suuri aikaskaala voi aiheuttaa merkittdvid virheldhtei-
td ja vaikeasti ennustettavia ilmioitd loppusijoituskonsepteihin. Keskeinen ky-
symys erityisesti puskuriaineen tapauksessa on kestddko bentoniitti pitkid ai-
koja toimintakykyisend vapautumisesteend. Luonnossa bentoniitin esiintymat
voivat olla erittdin vanhoja, joten bentoniitti todella on sinnikdstd materiaalia.
Toisaalta tdiméa kestdvyys on hyvin paikallista. Bentoniittiesiintymid on 16yty-
nyt vain tietyn tyyppisistd olosuhteista. Puskuriaineena bentoniitti sijoitetaan
kuitenkin tilaan, joka ei vastaa sen luonnollista esiintymisympaéristéd. Pusku-
ribentoniittia prosessoidaan my6s hyvin paljon, jolloin sen ominaisuudet voi-
vat muuttua arvaamattomiksi. Bentoniitin toimintakykyyn puskuriaineena vai-
kuttaa moni muukin muuttuja kuten pohjaveden suolaisuus ja loppusijoitus-
kapselin lampétila. Puskurimateriaalin rakenne saattaa muuttua olosuhteiden
muuttuessa, tdlloin on varauduttava puskuriaineelta vaadittavien ominaisuuk-
sien muutoksiin. Pitkdn aikaskaalan takia puhtaasti kokeelliset mittaukset ja
menetelmit eivit sovellu yksinddn bentoniitin puskuriominaisuuksien selvitta-
miseen vaan tueksi tarvitaan fysikaalista ja numeerista mallintamista.

Taman tutkielman pédatavoite on jatkokehittdd bentoniittitutkimuksissa kaytet-
tavaa kokeellista menetelm&a. Toinen tavoite on kehitetyn menetelmén avul-
la mitata puolivapaasti paisuvan bentoniitin muodonmuutosten, paisuntapai-
neen ja osatiheyksien aikakehitystd sekd selvittdd kokeellisesti kastelun seu-
rauksena tyhjdan tilaan paisuvien bentoniittindytteiden korjaantuvuutta eli ts.
kykya homogenisoitua kastumisen jalkeen. Menetelmikehitykselld pyritddn saa-
maan kallisarvoista tietotaitoa tulevaisuuden bentoniittitutkimuksiin, joissa tut-
kittavat ilmiot tai muutettavat olosuhdeparametrit ovat erilaisia. Saatuja mit-
taustuloksia on tarkoitus kdyttdd pitkdn aikavilin kdyttdytymismallien luomi-
seen, testaamiseen ja validointiin. Tédssa tutkielmassa bentoniitin muodonmuu-
toksia tarkkaillaan rontgenkuvausmenetelmin. Kuivatiheydeltdan erilaisia ben-
toniittindytteitd kasteltiin suolapitoisuudeltaan vaihtelevilla pohjavesisimulan-
teilla. Puolivapaata laajenemista kuvattiin rontgenlaitteistolla tietyilld ajanhet-
killa. Saatuja rontgenkuvia analysointiin numeerisesti vertaamalla edellisid re-
ferenssikuvia niitd seuraaviin kuviin. Kuvien vertailusta ndahddan pikselikoh-
taisten harmaansdvyarvojen muutos ndytteen kastuessa ja ndytteisiin lisattyjen
merkkipartikkelien liike kun nédyte laajenee. Menetelmén numeriikka hyodyn-
tdd ndita muutoksia madrittamalla muodonmuutoskentin sekéa laskemalla ben-
toniitin ja veden osatiheyskentat.

Tutkielma jatkuu luvussa [2|esitettdvéstd teoreettisesta taustasta, jossa kerrotaan
bentoniitin rakenteesta ja ominaisuuksista sekd veden kulkeutumisen teoriaa.
Luvussa |3 kdyddan ldpi tyon kokeelliset menetelmét aina rontgenséteilysté ja



-kuvauksesta kuvien harmaansédvyarvojen tulkintaan asti. Luku {4| toimii mitta-
laitteiston ja -vélineiden esittelynd. Mittausten yleiskuvaus ja tulosten kasittely
puidaan ldpi luvussa 5| Kasittelyn jdlkeiset tulokset on puolestaan keritty lu-
kuun 6| Tutkielma péaatetaan tuloksista saatuihin johtopaatoksiin lukuun [7]

2 Teoreettinen tausta

Téssd luvussa esitetddn tyon kannalta keskeisimmait teoreettiset taustat, alkaen
bentoniitin rakenteesta ja ominaisuuksista. Taméan jdlkeen kdydaan lapi veden
potentiaalisia kulkeutumismekanismeja bentoniitissa.

2.1 Bentoniitin rakenne ja ominaisuudet

Bentoniitti on vulkaanisesta tuhkasta ja vedestd muodostunut savityyppi, jon-
ka padkomponentti on montmorilloniitti. Montmorilloniitti on paisuvahilaisiin
smektiitteihin kategorisoitu savimineraali. Montmorilloniittin yleinen kemialli-
nen kaava annetaan yleisessd muodossa [3]:

MngxAlzfoilelo(OH)z -nHzO, (1)

missd yleensd x ~ 0,33, n ~ 2ja M kuvaa positiivista kationia joka yleisemmil-
la4n on joko Na™ tai Ca®". Eri bentoniittityypit nimetd4n timan kationin mu-
kaan esim. natriumbentoniitti ja kalsiumbentoniitti. Montmorilloniitti koostuu
kiderakenteeltaan kerroksista, joissa ohuiden Si(Al)-O-tetraedri levyjen vilissa
on Al(Mg, Fe)-O-OH-oktaedri levy. Kahden téllaisen kerroksen vililld on kerros
vettd ja sithen liuenneita kiderakenteesta vapaita kationeja. Kyseinen rakenne
on esitetty kuvassa 2| Montmorilloniitin kiderakenteen viélitila antaa bentonii-
tille kastuessaan kyvyn turvota moninkertaisesti alkuperdiseen tilavuuteensa
ndhden, koska vilitila sitoo kosteutta tehokkaasti [5].
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Kuva 2: Havaintokuva montmorilloniitin rakenteesta. Tetrahedrisista Si(Al)O ja oktahedrisista
Al(MgFe)OOH-levyistd koostuvat n. 1 nm paksuiset montmorilloniitti kerrokset sulkevat vali-
tilaan vettd ja siihen liuenneita vapaita kationeja [6]

Montmorilloniitin lisdksi bentoniitti sisdltdd vaihtelevin mdarin muitakin mi-
neraaleja kuten kalsiittia, kvartsia ja erilaisia maasélpid. Nama muut mineraa-
lit ja montmorilloniitti muodostavat yhdessa bentoniittiin huokoisuuden, joka
sitoo ja kuljettaa vettd sekd ilmaa [7]. Montmorilloniitin vélitilankosteuden ja
mineraalien vélisen huokoskosteuden lisdksi montmorilloniittikiteiden nega-
tiivisesti varattujen pintojen ymparille muodostuu enimmaékseen positiivisen
varauksen omaava diffuusiokerros, joka pddstdd vesimolekyyleja diffundoitu-
maan korkeamman kemiallisen potentiaalin huokosvedestd matalamman po-
tentiaalin montmorilloniittikerrosten vélitilaan. Vesimolekyylit eivat voi kui-
tenkaan diffundoitua takaisin, koska elektrostaattisen tasapainon on sdilytta-
véd. Bentoniitin huokoisuuden vesityypit sekd veden varausjakauma on kuvattu

kuvissa [3]ja {4 [8].
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Calcite/Quartz/Feldspar

Double layer water Free water

Kuva 3: Bentoniitin huokosrakenteessa esiintyva vesi voidaan jakaa kolmeen paaryhmaan: Va-
litilan vesi (interlayer water), kaksinkertaisen diffuusiovesikerroksen (double layer water) ja
vapaa huokosvesi (free water). Vilitilan vesi sijaitsee nimensa mukaisesti montmorilloniitin ki-
delevyjen vilissd. Positiivisesti varautunut kaksinkertainen diffuusiovesikerros muodostuu la-
hekkéisten kokonaisten negatiivisesti varautuneiden montmorilloniitti mineraalien vilille. Suu-
remmat huokoset montmorilloniitti ja muiden mineraalien vélilla sisaltavat vapaan huokosve-

den. [I?[l
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Kuva 4: Montmorilloniittiin sitoutuneen veden varausjakauma. 1) Vilitilassa positiivisesti va-
rautuneet kationit, jotka voivat vaihtua muihin kationeihin. 2) Kaksinkertaisessa diffuusioker-
roksessa, jossa on padosin positiivinen varaus montmorilloniittilevyjen negatiivisesta pintava-
rauksesta johtuen. Kerros on diffuusioltaan yksisuuntainen eli se paastaa vesimolekyyleja vali-
tilaan, mutta ei sielta pois. 3) Ulkoinen vapaa huokosvesi, joka sdilyttda sahkokemiallista tasa-

painoa.

Bentoniitin rakenteen tarkka tunteminen on tdrkedd varsinkin kun puhutaan
ydinjdtteen loppusijoittamisesta. Rakenteen koostumus kuten huokoskoko, mont-
morilloniitin m&ara ja vélitilan hallitseva kationi ovat esimerkkejd ominaisuuk-
sista, jotka vaikuttavat bentoniitin kadyttaytymiseen puskuriaineena. Suomes-
sa ydinjatteen loppusijoituksesta vastaava Posiva Oy on tutkimuksiensa perus-
teella médritellyt bentoniittipuskurilta vaadittavia ominaisuuksia seuraavasti

3]:
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alhainen vedenjohtavuus

riittidvd limmonjohtokyky

sopiva kantavuus

sopiva muovautuvuus ja mukautuvuus

sopiva kaasunlipiisevyys

kyky suodattaa mikro-organismeja

riittidoi kemiallinen puskurikapasiteetti

kyky rajoittaa aineiden kulkeutumista

ei haittaa muiden vapautumisesteiden toimintaa

Nadiden vaatimusten toteuttamiseksi Posiva Oy kdyttdd seuraavia suunnittelu
perusteita [3]:

o montmorilloniitin osuus bentoniitista tulee olla vithintdiidn 75%

o tiysin kyllistyneen bentoniitin tiheys tulee olla suurempi kuin 1950 kg\m3 mut-
ta alle 2050 kg\m®

o puskurin tulee olla niin taipuisa, etti se vaimentaa alle 100 mmu:n leikkaustyyp-
pisen kalliosiirtymén vaikutusta riittivisti

e koko loppusijoitustila tulee suunnitella niin, ettei limpétila puskurissa ylitd 100 °C

2.2 Veden mahdolliset kulkeutumismekanismit bentoniitissa

Yleisesti ottaen veden kulkeutuminen bentoniitissa on monimutkainen tapah-
tuma, joten rajoitamme keskustelun tdssa luvussa vakiintuneisiin vedenkulkeu-
tumisen mekanismeihin sekd kastumisen mallintamisen monimutkaisuuteen ja
ongelmiin bentoniitin kaltaisissa materiaaleissa. Bentoniitin kaltaisessa materi-
aalissa tapahtuvalle veden kulkeutumiselle on mahdollista rakentaa pintapuo-
linen teoreettinen malli, kun lahdemme tarkastelemaan asiaa kiintein materian
huokoisuuden ¢ eli "tyhjan tilan"kautta. Huokoisuus méaéritellaan

=10, @

missd V}, on aineen huokosten tilavuus ja V on huokoisen materiaalin koko-
naistilavuus. Lisdksi huokoisessa aineessa eteneville nesteelle on tiedossa kak-
si kulkeutumismekanismia: advektio ja diffuusio. Advektio ilmio6 kiteytyy huo-
koisessa aineessa kokeellisesti todennettuun Darcyn lakiin [9]
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jossa ¥ on fluidirintaman nopeusvektori, p paine, p fluidin tiheys, § putoamis-
kiihtyvyys ja K huokoisen materiaalin permeabiliteetti eli aineen fluidijohta-
vuus. Nyt esitelty Darcyn lain muoto péatee kokoonpuristumattomalle alhaisen
Reynoldsin luvun omaavalle Newtoninaiselle virtaukselle. Kun lisédmme ta-
hén oletuksien listaan vield huokoisen aineen isotrooppisuuden niin voimme
pudottaa permeabiliteetin toisen kertaluokan tensoria kuvaavan lihavointi no-
taation pois ja merkitd permeabiliteettia skalaarina K. Permeabiliteetin mé&ari-
tykseen 16ytyy kirjallisuudesta useita malleja, joista ehka kdytetyin on kokeelli-
sesti todettu Carmanin ja Kozenyn permeabiliteetti

oS¢
¢ (1-¢)*

jossa T on mutkittelevuustekijd, c kapillaarien poikkipinta-alasta riippuva vakio
ja So huokoisen aineen ominaispinta-ala.

K= (4)

Diffuusio huokoisessa materiaalissa on astetta monimutkaisempi prosessi, jos-

sa aineen molekyylit liikkuvat satunnaisen lampétilaliikkeen mukaisesti (yleen-

sd) korkeammasta pitoisuudesta matalampaan. Diffuusion alkusysdykseni toi-

mii termodynamiikan toista pddsadantod mukaileva entropian kasvu, jonka seu-

rauksena systeemi pyrkii asettumaan todenndkodisempédédn, epdjarjestyneempdan
ja termodynaamisesti vakaampaan tilaan. Huokoisissa aineissa veden diffuusio-

ta ilmenee huokosten hoyryfaasissa, joten kulkeutuminen tapahtuu useampa-

na samanaikaisena prosessina. Diffundoituminen voidaan ilmaista Fickin 1. ja

2. lain avulla [9]

¢ = —¢DVe ©)
0
¢S =V -9j= V- ($DVe), ©)

joissa j on diffuusiovuo eli diffundoituvan aineen méaédréa pinta-alaa ja aikaa koh-
den, ¢ diffundoituvan aineen pitoisuus ja D diffuusiokerroin, joka riippuu va-
liaineen ominaisuuksista. Fickin lait kuvaavat diffuusion suuntaa, mika on suu-
rimmasta pitoisuudesta pienempéadn pitoisuuteen péin ja pitoisuuden muutos-
ta ajan ja paikan suhteen.

Tapausta, jossa materia kulkeutuu yhtdaikaisesti sekd advektiolla ja diffuusiolla
kutsutaan konvektioksi [9]. Konvektiivista materian kulkeutumista huokoises-
sa valiaineessa on mahdollista késitelld ja jopa mallintaa monifaasivirtausdy-
namiikan avulla hyodyntden esimerkiksi tilavuuskeskiarvoistusmenetelmaa tai



seosmallia [10]. Monifaasivirtauksen ongelmaksi bentoniitin tapauksessa muo-
dostuu luvussa esitelty uniikki huokosrakenne sekd elastisuus. Montmo-
rilloniitin ja muun bentoniitin luoman huokosverkosto ja sen sisdltdma kos-
teus monimutkaistaa systeemin faasikompositiota huomattavasti. Yksinkertais-
tetusti monifaasivirtaus sisiltid muutamaa erillistd faasia, esimerkiksi kaasua
ja nestettd, jotka virtaavat helpoimmassa tapauksessa kiinnitetyn kiintedn faa-
sin ldpi. Pelkédstddan nestefaasi jakautuu bentoniitin tapauksessa montmorillo-
niitin vilitilan, diffuusiokerroksien ja muun huokoisuuden nestefaaseiksi. Li-
sdksi jokainen ndistd nestefaaseista taytyy edelleen jakaa niiden liuoskemialli-
sen koostumuksen mukaan. Mm. nesteen jakaminen kationeja ja anioneja sisél-
taviin faaseihin on tirkedd, silld ionien valilld tapahtuvat kemialliset reaktiot
ja eri huokostyypeissd kulkeutumiset ovat hyvin tirked osa bentoniitin paisu-
misprosessia. Kastumisesta aiheutuvan paisumisen myotd myos kiintedn faasin
mekaniikka on otettava huomioon, silld muodonmuutokset ovat suuria ja ben-
toniitin elastiset sekéd plastiset ominaisuudet muuttuvat saturaatioasteen kehit-
tyessd. Kaiken timan lisdksi faaseihin vaikuttavat systeemin fysikaaliset muu-
tokset, kuten paine ja lampétila, on huomioitava.

T&lla monifaasivirtausmallintamiseen keskittyvilla esimerkilld on tarkoitus sel-
ventda lukijalle, ettd bentoniitin kaltaisille savilajeille vedenkulkeutumiseen kes-
kittyvien kdytosmallien luominen on varsin tyoldstd. Tilannetta hankaloittaa
nykyisten mallien rajoittuminen ldhinna kapillaarisiin maalajeihin, joidenka me-
kaniikka perustuu pieniin muodonmuutoksiin. Kdytosmallien kehitykseen tar-
vitaan kokeellista tutkimusta ja dataa, jotta bentoniitin ominaisuuksia pysty-
tddn ymmartdmaan paremmin. Hyva esimerkki tédllaisesta menettelytavasta on
Veli-Matti Pulkkasen véitoskirja [11], jossa on onnistuneesti luotu konseptuaali-
nen malli ja matemaattinen selkdranka veden kulkeutumisen takia suuria muo-
donmuutoksia kokevalle kemoelastiselle huokoiselle materiaalille bentoniitti-
tutkimuksen kokeellista tietoa hyviksi kdyttaen.

3 Kokeelliset menetelmat

Tassd luvussa kdydaan lapi tyossd kdytetyt kokeelliset menetelmait, jotka ovat
kiteytetysti rontgensiteily ja -kuvaus sekd rontgenkuvien harmaansévyarvois-
ta saatava tieto kosteuspitoisuudesta. Harmaansdvyarvoja kdytetddn muiden
suureiden kuten muodonmuutoskentdn ratkaisuun.
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3.1 Rontgensiteily ja -kuvaus

Rontgensiteily on osa sahkomagneettisen séteilyn spektrid aallonpituus alueel-
la 0,01-10 nm. Energialtaan rontgensateily on tyypillisesti 10 eV:sta 100 keV:iin
[12]. Rontgensateilyd syntyy kun elektronit vaihtavat elektronikuorta atomis-
sa tai kun varattu hiukkanen on kiihtyvéassa liikkeessa. Atomin elektronikuoril-
la tapahtuvaa rontgensiteilya kutsutaan karakteristiseksi rontgenséteilyksi. Va-
ratun hiukkasen kiihtyvyyden muutoksiin perustuva rontgensiteily tuotetaan
kdaytannon sovelluksissa yleensa elektronien liikettd hyodyntéden [13]. Monissa
rontgenlaitteissa kuten rontgenkuvauksessa, rontgenséteily tuotetaan rontgen-
putkessa, joka koostuu elektronildhteestd ja kahdesta metallielektrodista (kato-
di ja anodi). Elektronildhteend toimii kuuma hehkulanka, josta elektronit irtoa-
vat termisen emission seurauksena. Irronneet elektronit kiihdytetddn katodin
ja anodin vélisen sdahkokentdn avulla tormddmaéan anodiin, jonka seurauksena
anodilla syntyy jarrutussateilyd. Suurin osa elektronin liike-energiasta muuttuu
torméyksessd lammoksi. Jarrutussateilyn ja lammon lisdksi vapautuu karakte-
ristista rontgensiteilyd, joka nidkyy séteilyn intensiteetin tarkasteluissa selkeind
piikkeind (Kuva ).

®ci-suodatettu
B @suodatettu
o]
g
47
(o
g
5
0 20 40 60 80 100 120

Energia [keV]

Kuva 5: Hahmotelma ei-suodatetusta ja suodatetusta rontgensateilyn spektristd. Spektri koos-
tuu jatkuvasta jarrutusséteilystd ja karakterisista piikeista.

Jarrutussiteily itsessddn jakautuu eri aallonpituuksiin, joiden intensiteetit voi-
vat erota toisistaan merkittdvasti. Jarrutussateilyd kutsutaankin téllaisen naky-
viélle valollekin tyypillisen spektrikoostumuksen takia jatkuvaksi sdteilyksi. Jar-
rutusséteilyn spektrin jakauman muoto riippuu rontgenputken kiihdytysjan-
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nitteestd. Huomioitavaa on my6s anodimateriaali, joka vaikuttaa intensiteettiin
mutta ei aallonpituusjakaumaan. [13]

Rontgenséteilyn fotonit absorboituvat kuvattavan materiaalin atomien elektro-
nipilveen vaimentaen siteilyn intensiteettid. Atomien elektronikuorilla tapah-
tuu my0s sirontaa. Vaimenemista voidaan kuvata kokeellisesti todennetun Bee-
rin ja Lambertin lailla [13]], joka kuvaa aallonpituudeltaan A olevan sdhkdmag-
neettisen sédteilyn intensiteetin I, vaimenemista sen kulkiessa heterogeenisessa
véliaineessa paksuuden dx verran seuraavasti:

IX — Ioeffﬂ(x)dx, (7)

jossa Ip on suoraan lankeavan vaimenemattoman sdteilyn intensiteetti ja p on
viliaineelle ominainen lineaarinen vaimennuskerroin. Vaimennuskerroin voi-
daan jakaa materiaalin tiheydelld p jolloin

p(x)

I, =Ipe /7 P& 8)

ja tdstd saamme massavaimennuskertoimen (merk. % = Hm), jolle pétee

jossa A on séteilyn aallonpituus ja Z on materiaalin atomimassaluku sekd va-
kioti ~ 4jaj = 3 tai j = 4. Massavaimennuskerroin riippuu siis tiaten séteilyn
taajuudesta (ja energiasta) ja materiaalin atomirakenteen ominaisuuksista [12].
Massavaimennuskerroin voidaan kirjoittaa materiaalin sisdltdvien ainekompo-
nenttien summana

Um = Zwiﬂm,i/ (10)
i

jossa w; on i:nen komponentin painoprosenttiosuus koko materiaalissa ja vas-
taavasti y,, ; on i:nen komponentin massavaimennuskerroin. Vastaavasti tdlloin
lineaariselle vaimenemiskertoimelle pédtee

H= Z#m,ipz’- (11)

Rontgensidteilyn vaimeneminen eri materiaaleissa on rontgenkuvauksen tar-
kein kulmakivi. Nédytteessd vaimentuneen rontgensdteilyn ominaisuuksia on
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mahdollista mitata siihen soveltuvan ilmaisimen avulla. Ajan saatossa rontgen-
kuvauksessa kdytettyjd ilmaisimia ovat olleet vanhemmat lasinegatiivit ja va-
lokuvausfilmi sekd uudemmat digitaaliset kuvalevyt ja luminesenssiin perus-
tuvat ilmaisimet. Luminesenssi ilmioon perustuvissa ilmaisimissa fluoresoiva
aine eli skintilaattori absorboi rontgenséateilyn ja emittoi sen nakyvéna valona,
joka voidaan edelleen vahvistaa valomonistinputken avulla ja muuntaa sahkoi-
seksi signaaliksi esim. fotodiodin tai CCD-kennon avulla [13].

3.2 Rontgenkuvat ja lineaarinen vaimenemiskerroin

Edelld kuvatuille ilmaisinmenetelmille on yhteistd, ettd kuvattavassa ndyttees-
sd vaimentuneen rontgensateilyn ja alkuperdisen ei vaimenneen rontgensétei-
lyn intensiteettien suhde muutetaan rontgenkuvan yksittdisten kuva-alkioiden
eli pikseleiden harmaansévyarvoiksi, joista lopullinen kuva muodostetaan. Yh-
talon (7) nojalla voidaan siis my0s sanoa ettd tietyn yksittdisen pikselin har-
maasdvy arvo vastaa tiettyd lineaarisen vaimennuskertoimen arvoa. Bentoniit-
tindyteet kuvataan sylinterin muotoisessa ndytekammiossa. Naytteisiin lisdtaan
myo6s merkkipartikkeleja muodonmuutosten liiketunnistusta varten. Molem-
pien vaikutus lineaariseen vaimenemiskertoimeen tulee huomioida. Kokonai-
stransmittanssi ndytteen ja kammion lapi on [14]

I

T, = &P [#els2 = s1) = psi], (12)
jossa s1 ja sp ovat rontgensdteen kulkema matka kammion sisa- ja ulkohalkai-
sijan ldpi. u ja yy ovat ndytteen ja kammion lineaariset vaimenemiskertoimet.
Matkat s; ja s, lasketaan rontgenkuvista mittaamalla ndytteen keskipiste (xc, y.)
ja kammion sisd- ja ulkoséteet 1 ja 12

2 — 12 (13)

1’% - i’%, (14)

joissa r. on etdisyys ndyteen keskipisteestd. Tilanteen geometria on havainnoitu
kuvassa 6l

Rontgenkuville lasketaan yhtalon mukaisesti kuvan jokaisen pikselin kat-
tava kaksiulotteinen lineaarinen vaimennuskerroinkartta y;;, josta voidaan kes-
kiarvoistaa yksittdisid ndytettd sisdltdvid riveja
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Kuva 6: Periaatekuva néytteestd ja ndytekammiosta. Rontgensateilyn kulkemat matkat s; ja
sp lasketaan kuvan mukaisen geometrian avulla. Ndytteen keskipiste (x.,y¢) ja ndyteputken
sisé- ja ulkosédde (rq ja r2) mitataan rontgenkuvista. Laskenta olettaa rontgenséteiden kulkevan
samansuuntaisesti [14]].

0= Yi(bij - s1ij - pij)
J Yi(bij - s1,if)
jossa b;; on bindédrisen maskikuvan pikseliarvo. Maskikuvat siséltdvit vain kah-

ta pikseliarvoa, joten merkkipartikkelien erottaminen on helppoa. Maskikuvien
luonti esitellddn luvussa 5.3l

(15)

Olettamalla kasteltujen bentoniittindytteiden koostuvan kuivasta bentoniitista
ja vedestd voimme kirjoittaa lineaarisen vaimenemiskertoimen ja massavaime-
nemiskertoimen yhteyden kyseiselle seokselle yhtdlon mukaisesti

H= Hp T Ho = HmpPb T Hm,oL0- (16)

Naytteen kosteussuhde 1 médritellddan

= b (17)

7
my Pb
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jossa m, on ndytteen veden massa, m;, on ndytteen bentoniitin massa, p, on
ndytteen veden osatiheys ja p, on ndytteen bentoniitin osatiheys. Ndytteen re-
ferenssitilan bentoniitin ja veden osatiheydet pyg ja py0 ovat [15]

]/l() — C
- = 18
Pro P + HoHm,o (18)
000 = 1000, (19)

joissa 1 on referenssitilan kosteussuhde, jp on referenssitilan lineaarinen vai-
mennuskerroin ja C on sovitusparametri. Yhtalot ja toimivat luonnol-
lisesti ensimmadisistd rontgenkuvista tulkittavana ndytteen alkutilana kun nayt-
teen alkukosteussuhde tiedetddn. Bentoniitin ja veden osatiheyksien aikakehi-
tykseen madrittdmiseen kadytetddn muodonmuutoksen siirtymid, joiden nume-
riseen selvitykseen palaamme luvussa Siirtymat maaritelldadn naytekerrok-
sittain, joille voidaan jokaiselle laskea tilavuuden aikakehitys V(t)

Vi(t) = 7or (g1 (1) — xe(1)), (20)

jossa V; on jmen kerroksen tilavuus, r on ndytteen séde ja xi on k:nen nédyteker-
roksen rajapinnan sijainti. Kerrosten massa lasketaan alkutilan mukaisesti

mj = proVj(t = 0). 1)

Massan sdilymislain mukaisesti tdima tarkoittaa kerroskohtaisten osatiheyksien
aikakehityksille py;(t) ja py;(t)

m.
() = — 1 22
£) — C — 1y p0pi

W,

Veden saturaatiotiheyden psu» rajaa kasteluprosessin aikana voidaan seurata
laskemalla

Psat,v(t) = Pyi (1 - pb‘[;—b(t)> ’ (24)



15

jossa py; on kasteluveden tiheys ja p;; on bentoniitin raetiheys (grain density)
eli tiheys josta on poisluettu materiaalin huokoisuus. Saturaatiotiheyden lisdksi
ndytteen dimensiotonta saturaatioastetta s voidaan puolestaan seurata rontgen-
kuvista

#(t) — C — pm,oppj(t)

B Hm,oPovi — ,um,vpbj(t)z_zz:.

s(t) (25)

Olettamalla ndytteen olevan tdysin saturaatiossa kastumisprosessin lopussa voim-
me merkitd s = 1 ja ratkaista ndytteen lopputilan bentoniitin osatiheyden py

i —C— Umopoi
oo =" i (26)
Hmo — Vm,vp_bl.

Yhtaloa mukaillen lopputilan veden osatiheys p, s on tdydellisessd saturaa-
tiossa titen

Ob
Dof = Poi (1 - p—bf) 27)
1

Juuri maaritetyilld lopputilan osatiheyksilld voimme suorittaa ndytteen osati-
heyksien aikakehityksen laskennan my®os kédédnteisesti. Tédlld menettelylld pys-
tytddn poistamaan osatiheyksien fluktuaatioita alkutilan ja lopputilan valilta.

Rontgenkuvaukseen liittyy hairioitd aiheuttavia ilmioité, jotka on otettava huo-
mioon jo ennen kuvauksen aloittamista. Rontgensateilyn polykromaattisuuden
takia kuvattavassa kappaleessa havaitaan siteilyn kovenemista (beam-hardening),
mikd aiheuttaa ndenndisen tiheyden kasvun kappaleen reunoilla. Séteilyn eri-
laiset sirontamekanismit aiheuttavat myods kuvattavaan kohteeseen paikallisia
virheitd. Molemmat ilmiot muodostavat rontgenkuviin harmaansavyarvojen vaa-
ristymid, jotka ndkyvat edelleen muodonmuutosten ja osatiheyksien analyy-
seissa. Sateilyn kovenemista korjataan kuvauksessa kaytettavalld suodatuksella

ja luvussa 4.2|esitettdvilld dynaamisella taustakorjauksella.

4 Mittauslaitteisto ja -vdlineet

Téssd luvussa késitellddn tyon mittauksissa kédytettdvit laitteistot ja vilineet.
Luku rakentuu ndytekammioille ja kuvauslaitteistolle omistetuista alaluvuista,
joissa jokaisessa on tarkoitus kdyda kukin mittausinstrumentti tarkasti 1api.



16

4.1 Naiytekammiot

Naytekammiot ovat sylinterimdisille ndytteille suunniteltuja mittausvalineitd,
joiden tarkoitus on antaa néytteelle suljettu tila hallitulle puolivapaalle laajene-
miselle. Kammioiden rakenne on esitetty kuvassa|[7]

Kammioissa on yldpédédssa ndytteen kastelua varten venttiileilld varusteltu tulp-
pa, jonka kautta vesi pddsee ndytteen pailld sijaitsevan sintterilevyn péille. Vesi
lapdisee huokoisen sintterilevyn ja imeytyy siitd ndytteeseen, jolloin pystysuo-
ra ndytteen laajeneminen alkaa. Sintterilevy on liimattu ohjausrenkaaseen, joka
varmistaa laajenemisen tasaisuuden pitdmalld sintterilevyn pinnan kiinni nayt-
teen pinnassa. Yldapdan kastelutulppa on tiivistetty sylinterimdisen kammioput-
ken seiniin muovisen renkaan avulla. Kyseinen rengas ja tulpan renkaan lovi on
rasvattu, jolloin tulppa tiivistdd kammion entistd paremmin vdhentden ilman
vaikutusta mittaukseen. Tulppa on my0s vapaa liikkumaan rasvauksen myo-
ta vahennetylld kitkalla pystysuunnassa. Naytteen laajenemisen edetessd oh-
jausrengas joutuu lopulta kosketuksiin yldpaan tulpan kanssa, joka vuorostaan
on kosketuksissa kammion yldpadn voima-anturin kanssa. Tédten laajenemises-
ta aiheutuva voima saadaan mitattua. Ndytteen alapdd on myos kosketuksissa
sintterilevyn kanssa, jonka kautta ilma poistuu alapadén tulpan venttiiliin ja sii-
td ulos kammiosta. Alapddn tulppa on myos varustettu rasvatulla renkaalla ja
omalla voima-anturilla.
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b)

Kalibraatiolevyt

Lineaarisiirrin
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Voima-anturi
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Kuva 7: Naytekammioiden rakenne: a) Kammio kytkettynd lineaarisiirtimeen, joka liikuttaa
kammiota kalibraatiolevyjen ja ndytteen vélilld. Voima-anturien pidike on sijoitettu kammion
toiselle puolelle. b) Kammion tarkempi rakenne esitettyna halkileikkauskuvana. Havainnoin-
nin helpottamiseksi puolivapaan laajenemisen tyhja tila on kuvassa asetettu naytteen ja oh-
jausrenkaallisen sintterilevyn véliin. Todellisessa mittaustilanteessa tdmad tila on ohjausrenkaan
ylapuollella. Sinterilevyt ovat korostettu punaisella merkinnall.

Kammioiden ulkopinnalta 16ytyy voima-anturien johdoille suunniteltu pidike
ja kuva-analyysin dynaamista taustakorjausta varten tarkoitetut kalibraatiole-
vyt. Ndaytekammiot voidaan kiinnittda lineaarisiirtimeen (Thorlabs MTS50-Z8),
jota kdytetddn kammion siirtdmiseen vaakasuunnassa kun halutaan vaihtaa ku-
vattavaa kohdetta ndytteestd kalibraatiolevyihin. Ndytekammiot on dimensioil-
taan valmistettu sellaisiksi, ettd niitd on helppo liikutella kastelun ja kuvauksien
valilld ne sopivat tukevasti kuvauslaitteistoon ja putki, jossa ndyte sijaitsee, la-
pdisee tarpeeksi rontgensiteilya.

4.2 Kuvauslaitteisto

Naytteiden rontgenkuvauksessa kdytettiin SkyScan 1172-mikrotomografialaitetta

(kuva [8), jota operoitiin sen omalla jérjestelmaohjausohjelmistolla [16]. Tassa
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tydssd emme paneudu laitteiston alkuperdiseen kayttotarkoitukseen eli ront-
gentomografiaan silld laitetta kdytetddn tdssa tutkielmassa vain rontgenkuvien
ottamiseen. Mainittakoon kuitenkin, ettd samaista laitetta on kdytetty tomogra-
tiakuvaukseen aikaisemmissa bentoniittitutkimuksissa mm. Harjupatana ym.
toimesta. Laitteiston tirkeimmét tekniset tiedot on lueteltu tau-
lukkoon I} Lisdksi laitteistoon on asennettu tarvittavat kasteluletkut kammion
venttiileille ja johdot voima-antureille seké lineaarisiirtimelle.

Kuvauslaitteiston rontgenldhteen annetaan aina stabiloitua tarvittava aika en-
nen kuvauksia. Lisdksi suoritetaan riittdvin véliajoin taustakorjaus, jolla kor-
jataan ndytteestd otetut kuvat pikseli kerrallaan. Taustakorjauksessa kédytetaan
samoissa olosuhteissa otettua kuvaa ilman néytetta (bright field-kuva) ja kuvaa
jossa rontgenldhde ei ole paalld (dark field-kuva). Néilld toimenpiteilld korja-
taan rontgenséteilyn spektrin ja ilmaisimen epéstabiilisuuksia. Nédytteille suori-
tetaan monta kuvauskertaa kastelun eri vaiheissa. Kuvauskertojen valilla esiin-
tyy siis myos ldhteen ja ilmaisimen epéstabiilisuuksia, joita ei voi korjata perin-
teiselld taustakorjauksella. Kaikkien kuvausvaiheiden tulisi kuitenkin olla kes-
kenddn vertailukelpoisia. Kuvausten aikana ndytekuvia korjataankin nk. dy-
naamisen taustakorjauksen avulla. Kdytdnnossd dynaamisessa taustakorjauk-
sessa otetaan kuvia eri paksuisista alumiinilevyistd. Epéstabiilisuus korjausten
lisdksi alumiinikuvat korjaavat sironnasta ja sateilyn kovenemisesta aiheutuvia
artefakteja naytekuvista.

Kuva 8: SkyScan 1172-rontgenmikrotomografialaitteisto
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Taulukko 1: SkyScan 1172 réntgenmikrotomografialaitteiston tiedot [16].

Laitteistotiedot SkyScan 1172 100kv

Erotuskyky 1pm

Matala kontrastitarkkuus 5um

Pikselikoko maksimisuurennoksella < 0.9 um

Rontgenldhde Jadhdytetty, eristetty ja mik-
rofokusoitu rontgenputki

Rontgenldhteen elinaika < 10000 h

Rontgenldhteen pistekoko < 5pm kun teho on 8W

Rontgenldhteen kayttojannite 20kV —100kV

Rontgenldhteen kdyttovirta OpA —250pA

Rontgenldhteen maksimiteho 10W

Rontgenilmaisin 10 megapikselin CCD-kenno

yhdistettyna skintillaattoriin

5 Mittaukset ja tulosten kasittely

Seuraavassa luvussa kdydadn ldpi itse mittaukset. Aluksi késitellddn kdytetyt
ndytetyypit ja kasteluvedet, jonka jalkeen mittaukset kdydadan seikkaperaisesti
lapi. Luku viimeistellddn esittelemalld tulosten analysoinnissa kdytetyt mene-
telmaét ja tyokalut. Luvun tarkoitus on antaa niin tarkka kuvaus mittauksista,
ettd ne on mahdollista toistaa.

5.1 Naytetyypit ja kasteluliuokset

Tutkimuksessa tutkittiin kauppanimeltddn Bara-Kade bentoniittia kahdella eri
kuivatiheydelld. Bara-Kade néytteita kasteltiin kolmella eri ionivahvuisella NaCl
+ CaCl, kasteluliuoksella. Bara-Kade bentoniitin kemiallinen koostumus on esi-
tetty taulukossa 2|kun taas mineraloginen koostumus 16ytyy taulukosta 3, Bara-
Kaden lisdksi my0s kahta puhdistettua Na-MMT ja Ca-MMT bentoniittia tut-
kittiin samoilla kuivatiheyksilld. Puhdistettuja ndytteitd kasteltiin vastaavasti
NaCl ja CaCl, liuoksilla kahdella eri suolapitoisuudella. Puhdistetut bentoniitti
materiaalit ovat kemiallisesti puhdistettuja, joten ne koostuvat pelkédstdan joko
natrium tai kalsium montomorilloniitista. Mittausten tarkemmat nadytetiedot on
koottu taulukkoon



Taulukko 2: Bara-Kade bentoniitin kemiallinen koostumus [19].

Kemikaali = Painoprosenttiosuus

SiO, 61,22
Al,O3 19,34
F8203 4,14
MgO 2,44
NaO, 1,94

CaO 1,33

K>,O 0,56

TiO; 0,15

P>,0Os5 0,05
MnO 0,04
Cr203 0 ,003

Héaviot/muut 8,7

Taulukko 3: Bara-Kade bentoniitin mineraloginen koostumus [19].

Mineraali Painoprosenttiosuus
Montomorilloniitti 83,9
Kvartsi 6,2
Plagioklaasi 3,2
Kalium maasalpa 1,9
Kipsi 1,3
Pyriitti 1,2
Kalsiitti 1,1
Kristobaliitti 0,7
Miitti 0,4

Muut 0,1
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Taulukko 4: Mittausten naytetiedot: Muuttuvina parametreina kokeissa on kuivatiheys, kaste-
luliuos ja kédytettdvd bentoniittimateriaali.

Mittaus- Bentoniitti Kuivatiheys Kasteluliuos Kasteluliuoksen
ID (g/cm)3 ionivahvuus
(mmol/L)

T1 Bara-Kade 1,4 NaCl + CaCl, 3,5

T2 Bara-Kade 1,4 NaCl + CaCl, 489

T3 Bara-Kade 1,4 NacCl + CaCl, 975

T4 Bara-Kade 1,8 NacCl + CaCl, 3,5

T5 Bara-Kade 1,8 NaCl + CaCl, 489

T6 Bara-Kade 1,8 NaCl + CaCl, 975

T3.Na Na-MMT 14 NaCl 975

T4.Na Na-MMT 1,8 NaCl 3,5

T3.Ca Ca-MMT 14 CaCl, 975

T4.Ca Ca-MMT 1,8 CaClp 3,5

Kasteluliuokset valmistettiin punnitsemalla NaCl ja CaCl; - 2 H,O suoloja ja liu-
ottamalla ne ionivaihdettuun veteen. Suoloihin imeytynyt kosteus sekd CaCl, - 2 H,O:n
kidevesi otettiin huomioon punnituksia tehdessa kuivauskokeiden avulla. Kas-
teluliuoksista poistettiin ilma keittdmalld niitd aina ennen mittausten alkua.
Liuosten pH:ta tarkkailtiin mittausten aikana. Lisdksi vesille, jotka sisaltavat
CaCly:a havainnoitiin mahdollista CaCO3 saostuman syntymistd. Kyseinen saos-

tuma syntyy kun liuoksen Ca*"-ioni reagoi siihen ilmasta liukenevan hiilidiok-

sidin kanssa. Liuotessaan hiilidioksidi laskee liuoksen pH:ta ja ionivahvuutta.
Mittauksia varten varastoituihin nadytebentoniitteihin lisdttiin massaprosentin

wm = 0,01 verran pienid zirkoniumdioksidi(ZrO;)-kuulia, jotka toimivat ront-
genkuvauksen merkkipartikkeleina.
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Kuva 9: Naytteenvalmistuksen kaytetyt apuvélineet sekd puristettu nayte.

5.2 Mittausten kulku

Jokainen mittaus alkaa sylinterin muotoisen niytteen valmistamisella kuvan [9]
mukaisten apuvilineiden avulla. Naytteeseen tarvittavan bentoniitin massa m
lasketaan tavoitekuivatiheyden p (1.4g/cm® tai 1.8 g/cm?) ja naytteen dimen-
sioiden avulla seuraavasti

m = pm’zh(l + wy + wyy), (28)

jossar = lcmja h = 1cm ovat ndytteen sdde ja korkeus ja w, ja w;, ovat vas-
taavasti ndytteen veden ja merkkipartikkelien massaprosenttiosuudet. Bento-
niittimateriaalien veden massaprosenttiosuutta valvotaan punnitsemalla bent-
toniittien sdilytysastioiden massa ennen ja jilkeen nédytteen oton. Naytettd var-
ten punnittu bentoniittijauhe kaadetaan alumiinilevyn péaalld olevaan puristus-
putkeen, jonka péille asetetaan toinen alumiinilevy. Seuraavaksi suoritetaan
naytejauheen sekoitus ravistamalla puristusputkea alumiinilevyjen vilissd, jot-
ta merkkipartikkelit saadaan tasaisesti levitettyd. Ndytejauhe puristetaan pu-
ristusputkessa erillisen sylinterin ja hydraulipuristimen avulla 11 mm paksui-
seksi kiekoksi. Puristettu ndyte punnitaan ja asetetaan ndytekammioon poh-
jatulpan ja sintterilevyn péélle. Pohjatulppaa painetaan hieman kammion si-
sddn ohuen aluslevyn avulla, joka jatetddn tulpan alle kun ndyte puristetaan
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lopulliseen 1 cm paksuuteensa. Télld varmistetaan ettei ndytekammion alapdan
voima-anturille synny alkujdnnitystd. Ndytteen péaélle asetetaan mahdollisim-
man tiiviisti sintterilevy, johon ohjausrengas on liimattu. Yldpaan kastelutulppa
kiinnitetdan kammioon ja kammion ylé- ja alapadhdn asetetaan voima-anturit
ja niiden kiinnikkeet ruuvataan kammioon. Lopuksi yldpédéan tulppa vedetddn
kiinni voima-anturiin, jotta voimamittaukseen ei aiheudu viivetta.

Naytteen valmistuksen jdlkeen kammio kiinnitetdédn lineaarisiirtimeen, joka edel-
leen kiinnitetddn tomografialaitteen kuvauspoytadn kuvan 10 mukaisesti. Ku-
vasta (10| havaitaan myos voima-anturien ja kasteluletkujen kiinnitykset, jotka
pyritddn tekemédn siten ettd ne eivit ndy rontgenkuvissa.
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Kuva 10: Mittaustilanne tomografialaitteen sisdlld: Kammioon on kytketty venttiileille, kastelu-
letkut ja voima-antureille omat johdot. Kammio itsessddan on ruuvattu kiinni lineaarisiirtimelle,
joka on edelleen kiinnitetty laitteiston kuvauspoytadn. Letkut ja johdot tulevat ulos tomografia-
laitteen takaa, jolloin kastelu, lineaarisiirtimen liikutus ja paisuntapaineiden mittaaminen on-
nistuu kuvausten aikana.

Kammiota sivusuunnassa liikuttavaa lineaarisiirrintd ohjataan sen omalla oh-
jausohjelmistolla, kun taas kammion pystysuuntainen liike saadaan aikaan to-
mografialaitteen kuvauspoytaa liikuttamalla. Mittaustilanne on automatisoitu
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siten, ettd AutoHotkey-ohjelmistolla koodattu komentosarja suorittaa siirtimen
ja kuvauspoydan liikuttamisen sekd kuvien ottamisen ja tallentamisen.

Kuvausvaiheiden aikataulutus ja rakenne on kuvattu tyonkulkukaaviona ku-
vassa [11} Kuvaukset aloitetaan kuvaamalla ndyte ensin kuivana, jonka jalkeen
kastelun aloituksen aikana suoritetaan ensimmédinen méarkakuvaus. Markaku-
vauksien aikavilid kasvatetaan asteittain ja yhden ndytteen kuvaussykli kestaa
16 vuorokautta.

Oh 1lh 4h 6h 12 h

WetO:

Muut:

Kuva 11: Kuvausvaiheiden aikataulutus ja rakenne: Yksittdiselle ndytteelle suoritetaan yhteen-
sd kymmenen kuvausvaihetta, joista kastelun alun vaihe (Wet0) on kaikista intensiivisin. Nay-
tettd kuvataan laajasti jokaiselta korkeudelta, koska muutokset kastelun alussa ovat merkitta-
vid. Muut vaiheet ovat rakenteeltaan identtisid. Kuvausvaiheiden ajankohta on suuntaa antava
arvio. Todellinen aika luetaan kuvatiedostoista.

Kuvausvilit kuvausvaiheiden vilissd kasvavat pykalittdin. Ensimmadiset mér-
kdkuvat (Wet0-Wet3) saadaan n. 1, 4, 6 ja 12 tunnin jdlkeen. Kuvausvilin kas-
vaessa 24 tuntiin eli viidennen markdkuvauksen (Wet4) jilkeen kammio siir-
retddn tomografialaitteen sisdlta erilliselle kastelupisteelle, jossa myds voima-
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mittaus jatkuu toisella tietokoneella. Seuraavat méirkdkuvat otetaan n. 4, 8ja 16
vuorokauden kohdalla. Kuvausvaiheet sisdltdvit kalibraatiokuvien |12 ja néy-
tekammion eri korkeuksilta saatavien ndytekuvien ottamisen Kalibraatio-
kuvat ovat kahdesta eri paksuisesta alumiinilevysta ja taustasta. Alumiinilevy-
jen paksuudet ovat n. 8 ja 16 mm. Naytekuvat ovat ndytteen kolmelta eri kor-
keudelta. Kalibraatiokuvia ja ndytekuvia vuorotellaan yksittdisessd kuvausvai-
heessa. Yhdessa kuvausvaiheessa kolmen kalibraatiokuvan sarjoja otetaan 7 ja
ndytekuva sarjoja 6, joten kalibraatiokuvia kertyy yhteensa 21 ja ndytekuvia 18.
Yksittdiseen kuvausvaiheeseen kuluu aikaa n. 23 minuuttia.

‘)

Kuva 12: Yksittdinen kalibraatiokuvien sarja. a) ensimmaéinen kalibraatiolevy (kuvauskorkeus
= 36 mm) b) toinen kalibraatiolevy (kuvauskorkeus = 20 mm) c) taustakuva (kuvauskorkeus =
4mm)

Kuva 13: Yksittdinen ndytekuvien sarja. a) ensimmadinen ndytekuva (kuvauskorkeus = 5,4-

6,1lmm) b) toinen ndytekuva (kuvankorkeus = 9,5mm) c) kolmas nédytekuva (kuvankorkeus =
14,9mm)

Poikkeuksellisena kuvausvaiheena on ensimmaéinen markdkuvaus (Wet0), jossa
aluksi kuvataan ndytettd kaikista intensiivisimmin, jotta puolivapaa laajenemi-



27

nen saadaan tallennettua mahdollisimman hyvin. Ensimméinen mérkédkuvaus-
vaihe alkaa jokaisen kalibraatiokuvan ottamisella, jonka jilkeen otetaan nayte-
kuvat joka korkeudelta. Kun viimeinen ndytekuva eli kuva nédytteen alapaasta
on otettu ja tallennettu, aloitetaan kastelu. Kastelun alettua néytettd kuvataan
jokaiselta korkeudelta 9 kertaa eli yhteensd 27 kuvan verran. Ndiden ensim-
madisten ndytekuvien jilkeen siirrytddn takaisin vuorottelemaan kalibraatioku-
vien ja ndytekuvien valilld. Vuorottelua suoritetaan yhteensa 40 kertaa, jolloin
kalibraatio- ja ndytekuvia kertyy vield 120 kappaletta kutakin. Lopulta kuvaus-
vaiheessa on kerétty yhteensd 3 +3 43943 -40 4 3 - 40 = 273 rontgenkuvaa.
Ensimmadiseen markdkuvausvaiheeseen kuluu aikaa lopulta n. 158 minuuttia.

Suurin osa kuvausvaiheiden ajasta kuluu ndytekammion siirtelyyn. Tomogra-
tialaitteen kuvauspoytddn kiinnitetty lineaarisiirrin liikkuttaa kammiota 36 mm:a
sivusuunnassa kameraan ndhden néyte- ja kalibraatiokuvien valilld. Kuvaus-
poytdad liikutellaan pystysuunnassa eri kalibraatio- ja naytekuvien korkeuksille.
Kalibraatiokuvien ottokorkeudet ovat 36, 20 ja 4 mm:& ja ndytekuvien 14,9, 9,5
ja kammiosta riippuen 5,4 tai 6,1 mm:d. Komentosarjalle on annettava siirtelyil-
le sopivan kokoiset viiveet, jotta kuvien ottaminen oikeassa kohtaa onnistuu.
Lisdksi tomografialaitteelle on annettava aikaa itse kuvien ottamiseen ja tallen-
tamiseen. Kuvien ottamisen viive riippuu keskiarvoistettavien kuvien maarasta
ja valotusajasta. Komentosarjan viiveet on kerétty taulukkoon

Taulukko 5: Kuvaussarjoissa kdytetyn AutoHotKey-komentosarja makron viiveet.

Toimenpide Viive
Lineaarisiirtimen 36 mm siirto 22s
Kuvauspoydadn 36 mm siirto 20s
Kuvauspoydadn 20 mm siirto 14s
Kuvauspoydédn 16 mm siirto 13s
Kuvauspdydan n. 5 mm siirto 8s
Kuvauspdydén n. 2 mm siirto 7s
Kuvan ottaminen (keskiarvoistus ja valotusaika) 13s
Kuvan tallennus 2s

Kuvaussyklin lisdksi jokainen kammio on kuvattu tyhjana seka jokaisella kas-
teluvedelld taytettynd, jotta kammion ja suolaliuosten vaimennuskertoimet voi-
daan huomioida tulosten méaarityksessa (kuva [I4). Kasteluiden loputtua niyte
irrotetaan kammiosta ja punnitaan heti sekd vuorokauden mittaisen uunikui-
vatuksen jdlkeen, jotta imeytyneen veden massa saadaan selville. Jokaisen mit-
tauksen kuvaukset suoritettiin taulukon|fjmukaisilla tomografialaitteen asetuk-
silla.
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Kuva 14: Kokeissa kiytetty naytekammio 3,5 mmol L~! NaCl+CaCl, suolaliuoksella tiytettyna
(kuvan ylarivi) ja tyhjdna (kuvan alarivi). a) ensimmaéinen kammio ja liuoskuva (kuvauskorkeus
= 5,4-6,1 mm) b) toinen kammio- ja liuoskuva (kuvankorkeus = 9,5 mm) c) kolmas kammio- ja
liuoskuva (kuvankorkeus = 14,9 mm).

Taulukko 6: Mittauksissa kéytetyt laitteistoasetukset ja -arvot

Asetus Arvo
Kayttojannite 100 kV
Kayttovirta 80 nA
Kayttoteho 8W
Kuvakoko 2000 x 1048
Pikselikoko 17,1 pm
Suodatin Al+Cu
Keskiarvoistus 3
Valotusaika 4130 ms

5.3 Tulosten analyysin alkutoimenpiteet

Rontgenkuvauksen jdlkeen ndytteistd otetuista kuvista méaéaritettiin tulokset nu-
meerisesti MATLAB-ohjelmaa hyvéksikdyttden. Ohjelman toimintaperiaate pe-
rustuu saatujen rontgenkuvien pikselikohtaiseen lukemiseen ja muokkaami-
seen. Ohjelma suorittaa aluksi saaduille kuville rontgenséteilyn sironnan ja ko-
vettumisen korjaukset kalibraatiokuvien avulla. Korjauksessa kaikki kalibraa-
tiokuvat luetaan ja jaetaan alueisiin. Alueille lasketaan harmaansévykeskiarvot,
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joihin tehd&dén toisen asteen polynomisovitus. Polynomisovituksen kertoimet
interpoloidaan jokaiseen pikseliin. Ndytekuvat korjataan lopulta sovituksella

I, = exp [K; 4+ Ky In(I) + K3In?(1)], (29)

jossa I on korjattu kuva, I on alkuperdinen nédytekuva ja K, vakiot ovat line-
aarisesta interpoloinnista. Korjatut kuvat yhdistetddn yhtendiseksi kokonaisuu-
deksi, siten ettd eri kuvauskorkeuden kuvat liitetidn yhteen (Kuva [15). Kuvia
myos kddnnetddn 90 astetta myohemman visualisoinnin helpottamiseksi.

a)

Kuva 15: a) Sovituksen @l mukaisesti korjatut naytekuvat. b) Naytekuvat yhteen liitettyna. c)
Nayte kuvien 90 asteen kdanté myohempéa visualisointia varten.

Laskenta-ajan sddastamiseksi liitetyille kuville lasketaan normalisoidut kuvat ja
bindariset maskikuvat (Kuva MATLAB-algoritmin ulkopuolisella Image]-
kuvankésittelyohjelmalla. Kyseisid kuvia kdytetdan hyvaksi vaimenemiskertoi-
mien ja muodonmuutosten laskemisessa, koska ne tuovat merkkipartikkelit pa-
remmin esiin ja poistavat kohinaa. Alkuperdisid korjattuja kuvia skaalataan en-
sin pienemmiksi ja keskiarvoistetaan mediaanisuodatuksella, jonka jalkeen ku-
vien mittakaava muutetaan takaisin alkuperdiseen. Kuvien uudelleen mitoitus
pienentdd tarkkuutta, mutta sddstdd suodatukseen kuluvaa aikaa. Normalisoi-
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dut eli osamddrdakuvat saadaan jakamalla alkuperdisten kuvien yksittdisten pik-
selien arvot keskiarvoistettujen kuvien pikseleiden arvoilla. Laskutoimituksen
jalkeen normalisoidut kuvat sdddetddn sopivalle kirkkaustasolle ja tallennetaan
MATLAB-ohjelman seuraavia vaiheita varten. Tdméan jalkeen osamddrdkuvat
kynnystetddn binddrikuviksi, joissa kuvien pikseleilld on vain kahta eri arvoa.
Binddriset maskikuvat menevit vield lopuksi mediaanisuodatuksen lédpi, joka
vdhentdd entisestddn ylimadaradisid hairioita.

Kuva 16: a) Eri korkeuksilta yhteen liitetty ja taustakorjattu ndytekuva. b) Naytekuvan normi-
tettu kuva. c¢) Ndytekuvan bindadrinen maskikuva.

Kuvien muokkausten jdlkeen seuraava toimenpide on laskea jokaisen korjatun
ja liitetyn kuvan harmaansédvyarvoista ndytteen aksiaalinen lineaarinen vaime-
nemiskerroin. Tdméan vaiheen apuna kdytetdadn maskikuvia ja jokaisesta kam-
miosta otettuja kuvia, joissa kammiot ovat tyhjid. Taten jokaisen kuvan lineaa-
risen vaimenemiskertoimen laskemisessa huomioidaan ndytekammioputken ja
merkkipartikkelien vaikutus. Samaisessa vaiheessa lasketaan veden lineaarinen
vaimenemiskerroin tyhjadn ja vedelld taytetyn kammion kuvien avulla.

Viimeinen alustava toimenpide on numeerisesti mitata ja seurata ndytteen pai-
den paikkaa. Pdiden paikan seurannalla saamme raja-arvoehdot muodonmuutos-
ja tiheysanalyysille. Seuranta suoritetaan kdyttamalld hyvaksi lineaarisen vai-
menemiskertoimen kayttdytymistd ndytteen paddyissd eli sintterilevyjen raja-
pinnoilla. Ohjelmalle annetaan rajapintojen paikoille alkuarvot, joissa lineaari-
nen vaimenemiskerroin on kuvan [I71 mukainen. Alkuarvot luetaan silmaméaa-
rdisesti korjatuista ndytekuvista. Kuvan |17] pistedataan on sovitettu sigmoidi-
funktio

Ch — (O
14+ exp —cq(x —c3)’

S(x)=c1+ (30)



31

jossa c1__4 ovat sovitusvakioita. Sigmoidifunktion avulla interpoloidaan seuraa-
van ndytekuvan rajapinnalle uusi paikka sitd mukaan kun bentoniittindyte tur-

poaa (KuvalI8).
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Kuva 17: Néytteen T1 ensimmdisen ndytekuvan aksiaalinen lineaarinen vaimenemiskerroin
sintterilevyjen rajapinoilla ndyteen ylé- ja alapddssa. Rajapintojen paikka on luettu korjatuista
ndytekuvista ja merkitty ndytekuvaan punaisilla pystysuorilla viivoilla. Aksiaalinen vaimene-
miskerroin on mitattu ndyttekuvan keskiakselilta ja merkitty kuvaan punaisella vaakasuoralla
viivalla. Kuvaajien data on siis saatu suurinpiirtein punaisten ympyroiden kohdalta. Pisteisiin
on sovitettu sigmoidifunktio (30), jonka avulla interpolointi ja ndytteen pdiden liikkeen seuran-
ta toteutetaan. Kuvaajien yksikko px tarkoittaa pikselid.
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Kuva 18: Kuten kuva mutta mittaussarjan viimeisen ndytekuvan tilanteessa.

54 Muodonmuutosten analysointi

Muodonmuutosten analysointiin kdytetdan yksittdisten merkkipartikkelien seu-
raamiseen perustuvaa siirtymaliikealgoritmia ja normitettuja naytekuvia. Nor-
mitetut kuvat jaetaan kerroksittain suorakulmion muotoisiin alueisiin, joissa
merkkipartikkelien siirtymid havannoidaan (Kuva[19). Yksittiinen alue jaetaan
edelleen vertailualueisiin eli lohkoihin. Referenssikuvan lohkoja verrataan aina
seuraavaan kuvaan. Tarkoitus on 10ytdd seuraavasta kuvasta edellistd referens-
sikuvaa parhaiten vastaava lohko. Lohkojen siirtymia haetaan tietylla hakualu-
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eella. Referenssikuvaa parhaiten vastaavaa lohkoa etsitdan erotusten neliosum-
man (Mean Squared Deviation MSD) ja hakualueen avulla

n

1
MSD = - Y (Bi — Bres,i)? (31)
i=1

jossa By, ja B; on vastaavasti referenssilohkon ja seuraavan lohkon pikselei-
den arvot i:nessd hakualueen indeksissd. Lohkot vastaavat toisiaan parhaiten,
kun referenssin ja seuraavan kuvan lohkon pikseleiden erotusten nelidsum-
malle 16ytyy minimi. Minimin 16ytymisen jdlkeen siihen ja sen naapuripistei-
den erotusten nelidsummiin tehddan polynomisovitus, josta approksimoidaan
mahdollisesti tarkempi arvo minimille kun sovituksen kertoimet ovat tiedossa.
Lohkojen sovittamisen lopputuloksena algoritmi antaa siirtymat pikselin tark-
kuudella jokaiselle ndytekerrokselle. Lohkosovitus on havainnollistettu kuvas-
sa 20
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Kuva 19: Normitetun ndytekuvan jakaminen kerroksittain alueisiin, joissa merkkiparikkelien

siirtymid seurataan. Algoritmin lopputuloksena jokaiselle kerrokselle saadaan siirtymdt, joita
kaytetddn osatiheyksien laskemiseen.
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b)

Kuva 20: Havainnointikuva lohkosovituksen tomintaperiaatteesta: a) Punaisella merkitylle loh-
kolle ldhdetdaan hakemaan siniselld merkityltd hakualueelta parhaiten vastaavaa lohkoa seuraa-
vasta kuvasta b).

Siirtymaliikealgoritmin laskenta-aikaan vaikuttavat merkittavasti kerrosten lu-
kumaaéré, lohkojen koko ja lohkojen siirtymien hakualueen koko. Laskenta-ajan
viahentdmiseksi kuvien kerrokset ja lohkot on mééritetty ndytteen pdiden paik-
kojen ja ndytekammion putken avulla, jottei laskemista tarvitse suorittaa kuin
pelkdstadn naytettd sisdltavalle alueelle.

Naytteiden alun nopean laajenemisen takia ensimmaisten kuvien tarkkuus heik-
kenee ja muodonmuutosten laskentaan aiheutuu timéan kohinan johdosta vir-
heitd. Siirtymien laskenta suoritetaan tdimén takia myos kddnteisesti kaymalla
kuvat lapi lopputilanteesta alkutilaan.
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5.5 Bentoniitin ja veden tiheyskenttien maaritys

Lopputuloksena muodonmuutosanalyysi antaa jokaiselle ndytekerrokselle siir-
tymat. Nditd tietoja kdytetddn bentoniitin ja veden osatiheyskenttien ratkaise-
miseen luvussa [3.2] esitettyjen menetelmien avulla. Lopullinen ratkaisu vaatii
vield arviot tuntemattomille massavaimennuskertoimille y, , ja p,, , sekd so-
vitusparametrille C, joka karkeasti ottaen riippuu mm. rontgenséteilyn ener-
giaspekristd, ndytteen rakenteesta, kuvausasetuksista ja kuvien jalkikasittelys-
ta [15].

Bentoniitin ja veden osatiheydet pystytddn maarittimaan kokeellisesti punnit-
semalla ndyte ennen kastelua ja sen jilkeen. Naytteen alku-ja lopputilalle laske-
taan rontgenkuvien harmaasdvyarvojen avulla myds lineaarisen vaimenemis-
kertoimen arvojen aksiaalinen jakauma (keskiarvoistettuna poikkileikkauksen
yli). Lisdksi kulloinkin kdytettdvan kasteluveden vaimennuskerroin on otettava
huomioon. Néihin tietoihin sovitetaan kuvan 21]ja yhtdlon mukainen taso.
Tason sovituksesta ndhdaddn veden ja bentoniitin osatiheyksien riippuvuus line-
aarisesta vaimennuskertoimesta sekd saadaan yhtdlon kertoimet eli massa-
vaimennuskertoimet ja sovitusparametri C.

Sovitusparametrien ja ndytekerrosten siirtymien avulla lasketaan bentoniitin ja
veden osatiheyksien aikakehitys koko kasteluprosessin ajalta yhtaloiden ja
mukaisesti. Osatiheyksien aikakehitys lasketaan kahdella tavalla; seké in-
tegroimalla ajassa eteenpdin alkutilasta lopputilaan, ettd taaksepédin lopputilas-
ta kohti alkutilaa. Eteenpdin suuntautuvassa aikaintegroinnissa laskennan al-
kutilana kaytetdadn todellista alkutilaa eli yhtaloita ja (19). Kastelun alussa
korkeasuolaisilla vesilld kasteltavien ndytteiden laajeneminen on nopeaa. No-
pea laajeneminen aiheuttaa siirtymien analysoimiseen virheitd, jotka nakyvat
osatiheyksien vaihteluina kastelun keski- ja loppuvaiheilla. Tiheyskenttien fluk-
tuaatioita saadaan viahennettya tehokkaasti suorittamalla osatiheyksien aikake-
hitysintergraatio taaksepdin. Taaksepdin suuntautuvassa aikakehityksessa las-
kennan alkutilana kaytetdan todellista lopputilaa eli yhtdloita ja 27).
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Kuva 21: Lineaarisen vaimenemiskertoimen riippuvuus bentoniitin ja veden osatiheyksista.
Kuvaajassa sininen piste on kastelussa kédytetyn veden vaimenemiskerroin. Vihred ja punai-
nen piste on vastaavasti gravimetrisesti méaaritetyt ndytteen loppu- ja alkutilat. Musta piste on
visualisointia helpottava origopiste. Pisteille on suoritettu tasonsovitus, josta saadaan tiheysa-
nalyysiin kdytettdvat sovitusparametrit eli yhtdlon [16|mukaiset massavaimennuskertoimet.

5.6 Voima-antureiden tiedonkaisittely

Voima-antureilta kerittiin dataa tekstitiedostoon ForcePanel6-ohjelman avulla.
Tiedostoon kerétddn eri ajanhetkilld antureihin vaikuttavaa voimaa ja voiman
aiheuttavaa anturin jannite-eroa. Anturit on kalibroitu siten, ettd paineen saa
laskettua lineaaristen kertoimien avulla joko anturille rekisterdityneistd voimis-
ta tai suoraan jannite-eroista. Tiedonkasittely suoritettiin MATLAB:illa.

6 Tulokset

Seuraavaksi siirrytddn tutkielman tulosten esittelyyn, jossa kdyddan menetel-
mén tarjoamat keskeiset tulokset lapi.
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6.1 Muodonmuutokset

Kuvassa 22| ndkyy bentoniittindytteen T1 laajentumisen tila eri ajanhetkilla ja
kuvassa [23| on esiteltynd ndytekerrosten siirtymait ajanhetkilld. Kuvassa 24| on
ndytekerrosten siirtymaét samoilla ajanhetkilld, kun muodonmuutosanalyysi suo-
ritetaan taaksepdin ajassa integroiden. Kuvassa 25 on ndytekerrosten rajapinto-
jen ja ndytteen paatyjen paikka ajan funktiona. Kuten muistakin kuvista on tul-
kittavissa, bentoniitindytteiden puolivapaa laajeneminen on nopeaa alussa ja se
saavuttaa ndytekammion yldpinnan muutaman tunnin jialkeen, tdten kuva
on skaalattu kastelun alkutunteihin kuvassa Kaikkien muiden néytteiden
muodonmuutosten kuvaajat on esitetty liitteessa
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Kuva 22: Bentoniittindytteen T1 laajentumisen tila eri ajanhetkilla. Kuvia on kdannetty 90 astet-
ta. Kuvissa punaiset viivat ovat naytteen yl4- ja alapdan seurannassa (Kuva[17) kiytetyt tarkis-

tusviivat. Akseliston yksikkond on pikseli.
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Kuva 23: Bentoniittindytteen T1 kokemat siirtymat eri ajanhetkilld, kun aikaintegraatio suorite-
taan ajassa eteenpdin. Punaiset pisteet ovat néytekerrosten rajapinnat.
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Kuva 24: Kuten kuva 23| mutta aikaintegraatio on suoritettu ajassa taaksepain.
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Kuva 25: Néytteen T1 nédytekerrosten rajapintojen paikka ajan funktiona. Punaiset viivat ovat
ndytteen paddyt. Siniset yhtendiset viivat ovat ndytekerrosten rajapintojen paikat kun aikainte-
graatio suoritetaan ajassa eteenpdin. Siniset katkoviivat ovat ndytekerrosten rajapintojen paikat
kun aikaintegraatio suoritetaan ajassa taaksepdin.
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Kuva 26: Kuten kuva mutta aika-akseli on skaalattu kastelun alkutuntien kohdalle.
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Naytteiden kasteluvesien suolaisuus vaikuttaa muodonmuutoksien nopeuteen.
Laajeneminen on entistd joutuisampaa néytteille, joita kastellaan keski- ja kor-
keasuolaisilla vesilld eli kokeille T2, T3, T5, T6, T3.Na ja T3.Ca. Kuten sanottua
muodonmuutosten nopeus aiheuttaa etenkin ndiden ndytteiden muodonmuu-
toskenttddn numeerista virhettd, mikd nakyy ymmarrettavasti ndytteen ylapaas-
sd sintterilevyn ldheisyydessa. Laskennallinen virhe nidkyy analyysin lopussa ti-
heyseroina tarkkailukerroksien vililld, mutta kuvien muodonmuutosten ajassa
taaksepdin suuntautuvalla integraatiolla saamme vdhemmaén kohinaa omaavaa
tietoa ndytteen lopputilasta.

6.2 Osatiheydet

Kuvassa 27| on esitetty siirtymien avulla lasketut ndytekerroksien bentoniitin
ja veden osatiheydet nédytteen laajentuessa eri ajanhetkilld. Ajassa taaksepdin
integroidut osatiheydet on laskettu hyodyntden gravimetrisesti saatua bento-
niitin ja veden osatiheyksien lopputilaa sekd olettamalla ndytteen olevan téy-
sin saturoitunut yhtdloiden ja mukaisesti. Lisdksi veden ja bentoniitin
ominaistiheydet oletetaan vakioiksi (0,; = 1g/cm ja pp; = 2.75 g/cm). Kuvassa
esitetddn T1 kokeen ndytekerroksien bentoniitin ja veden osatiheydet nayt-
teen laajentuessa eri ajanhetkilld, kun aikaintegrointien tulokset on yhdistetty.
Lopputuloksen tarkistamiseksi kuvioihin on myos merkitty veden saturaatiora-
jan aikakehitys ja tdydelliseen saturaatio-oletukseen perustuvat koko nédytteen
kattavat lopputila osatiheydet. Muiden kokeiden osatiheyksien aikakehitykset
loytyvat liitteesta

Kuten luvussa mainittiin muodonmuutoskentdn méarittdmisessad ilmene-
vt numeeriset virheet ndkyvit ilman muuta myos osatiheyksien maédrityksessa
dkillisind tiheyden muutoksina vertailukerroksien valilld. Né&itd hairioita pys-
tytddn elimimoimaan ajassa taaksepdin integroinnilla. Tiheyskenttdtuloksista
pddtellen voidaan varmasti sanoa, ettd mikdan kokeista ei saavuta taydellis-
td homogenisaatiota 16 vuorokauden jilkeen. Toisin sanoen bentoniitti ei kor-
jaannu tdysin kastelusta seuraavista muodonmuutoksista. Korkeamman suo-
lapitoisuuden kastelukokeissa korjaantuvuus on tehokkaampaa, miké selittyy
nopeammalla laajenemisella ja sitd myotd nopeammalla kastumisella.
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Kuva 27: Bentoniittindytteen T1 ndytekerroksien veden ja bentoniitin osatiheydet paikan funk-
tiona eri ajanhetkilld. Pisteellinen punainen ja sininen yhtendinen kédyra on vastaavasti bentonii-
tin ja veden osatiheys eteenpdin suuntautuvalla aikaintegraatiolla laskettuna. Pisteellinen pu-
nainen ja sininen katkoviivainen kdyrd on vastaavasti bentoniitin ja veden osatiheys taaksepain
suuntatuvalla aikaintegraatiolla laskettuna. Vihredt kadyrét ovat veden saturaatio rajat eteen-
péin (yhtendinen kéyrd) ja taaksepdin (katkoviivainen kdyrd) suuntautuvalla aikaintegraatiolla
laskettuna. Kdyrien pisteet ovat ndytekerroksien rajapintojen avulla madritetyt naytekerroksien
paikalliset osatiheydet. Kuvaan on lisdtty yhtendiset pisteettomat kdyrét, jotka ovat koko
néytteen kattavat bentoniitin(punainen) ja veden(sininen) lopulliset osatiheydet. Lopputila on
laskettu olettamalla nédytteen olevan tdysin saturoitunut. Kyseinen lopputila toimii ajassa taak-
sepdin suuntautuvan aikaintegraation alkutilana.
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Kuva 28: Bentoniittindytteen T1 veden ja bentoniitin osatiheydet paikan funktiona eri ajanhet-
killd. Tulokset on saatu yhdistdmalld kuvassa [27] esitetty eteenpdin ja taaksepdin suuntautuva
laskennallinen analysointi.
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6.3 Voima-anturin tulokset

Voima-anturimittauksista saadut T1 kokeen tulokset paineelle on esitetty ku-
vassa [29]ja liite [C] esittelee loppujen kokeiden painekdyraston. Kasteluvesien
ionivahvuus vaikuttaa myos paineiden arvoihin. Veden suolapitoisuuden kas-
vaessa paineen arvot ndytteen yla- ja alapddssd pienenevit prosessin aikana se-
ké lopussa. Tosin paineen arvot ovat korkean suolapitoisuuden kokeissa hyvin
pienid ja niiden suuruuden absoluuttinen tulkinta on hankalaa voima-anturien
mittausalueen takia. Ndytteen painearvot ovat kokeessa T3 jopa niin pienid, ettd
laboratoriotilan lampétilan vaikutus mittauselektroniikkaan ndkyy merkittavi-
néd vaihteluina mittausdatasta. Painemittauksissa on ndhtdvissd myos kammio
seindmien ja ndytteen vilistd kitkaa tédstd selkednd esimerkkind toimii ndyte T5.
Néytteiden joiden alkukuivatiheys on 1,8g/cm? paineiden arvot ovat suurem-
mat kuin vastaavilla pienemmain alkutiheyden 1,4g/cm? omaavilla naytteilla.
Painetiedoista tarkein tulkinta on ettd kaikki nédytteet eivit ole tdysin saturoi-
tuneita silld kdyrasto ei ole vakioitunut. Valitettavana huomiona todettakoon
vield ettd ndytteen T4 painemittaus on suurimmilta osin korruptoitunut sahko-
katkojen takia.

Stress [kPa]

Wetend
—Dry end
1

L L L L L L
0 50 100 150 200 250 300 350 400
Time [h]

Kuva 29: Naytteen T1 paineen kaytos ndytteen yla- ja alapédéssa ajan funktiona. Kuvaajan pu-
nainen kdyrd on ndytteen alapddn kokema paine ja sininen kidyrd ndytteen ylapaan. Ndytteen
kastelu tapahtuu ndytteen yldpadsta.
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7 Johtopaitokset

Téamaén tyon pdétavoite oli bentoniittitutkimuksessa kdytettavan kokeellisen me-
netelmén jatkokehitys. Toinen tavoite oli mitata ja selvittdd bentoniitin ominai-
suuksia kyseessd olevalla menetelmdlld. Menetelmdlld saatuja tuloksia on tar-
koitus kayttaa bentoniitin kdyttdytymismallien kehitykseen. Kokeellisena me-
netelmind kaytossd oli nédytteitd hairitsematon rontgenkuvaus ja rontgenku-
vien harmaansdvyarvojen vertailuun perustuva numeerinen analyysi. Vertai-
lussa referenssitilan ndytteestd otettuja rontgenkuvia verrataan aina seuraavien
aika-askeleiden ndytteen rontgenkuviin. Kokonaisuudessaan télld mittausme-
netelmien kombinaatiolla pystytdan kerddmadéan tietoa seuraavien suureiden ai-

kakehityksesta:

e Harmaansavyarvo H(t), joka muuttuu pikselikohtaisesti kastelun edetes-
sa.

e Lineaarinen vaimenemiskerroin p(t), joka méédritetdan lineaarisesti har-
maansdvyarvoista riippuvana suureena.

e Bentoniitin siirtymét x;1(¢) — x¢(¢), joiden laskenta perustuu néytteisiin
lisdttyjen merkkipartikkelien liikkkeeseen ja bentoniitin ja veden massavai-
menemiskertoimien muutokseen kastelun aikana.

e Bentoniitin osatiheyskentté p;(t) ratkaistaan siirtymikentin avulla.

e Veden osatiheyskenttd p,(t) saadaan selville gravimetrisid mittauksia se-
ké pp(t):nja p(t):n aikakehityksia hyvéksikdyttden.

e Niytteen pdiden aksiaalinen paine p(t).

Yll4 olevaa listaus toimii mittaustulosten numeerisen analyysin ja tiedonkasit-
telyn karkeana rakenteena.

Suoraviivainen suureiden laskeminen edellisten suureiden avulla on altis vir-
heen kasautumisille. Kuitenkin suurin numeriikkaan vaikuttava virheldhde on
rontgenkuvien pikseleiden harmaasédvyarvojen pieni signaali-kohinasuhde. Ve-
den kulkeutuminen ja imeytyminen nédytteessd muuttaa harmaasavyarvoja hy-
vin vdhén, jolloin kuvista tulkittavat arvot ovat herkkid erilaisille rontgenku-
vauksen héiridille. Hdirioitd pyritddn vahentaméaan rontgenlaitteiston oman taus-
takorjauksen ja suodatuksen sekd kuvaussyklin aikana toteutettavan dynaami-
sen taustakorjauksen avulla. Toimenpiteistd huolimatta kohinaa esiintyy var-
sinkin ndytteisiin lisdttyjen merkkipartikkelien ymparilld, jossa rontgenséateilyn
polykromaattisuus tuottaa korjauksista huolimatta sateilyn siroamista ja kove-
nemista partikkelien rajapinnoilla. Siteilyn sironta ja koveneminen véaristaa
ndytteiden harmaansdvyarvoja partikkelien ldheisyydessa. Merkkipartikkelien
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epdtasainen jakautuminen ja paikoittainen kasautuminen kaksiulotteisessa ku-
vassa lisddvat ilmion vaikutusta.

Naytteiden merkkipartikkelien liike voi olla my6s hyvin satunnaista johtuen
puhtaasti partikkelien etdisyydestd ndytteen keskiakselista. Nayte saattaa esi-
merkiksi sisdltdd partikkeleita, joiden liike on hyvin vdhéistd ndytekammion
seindn kosketuksen takia. Kastelun alussa bentoniittindytteiden laajeneminen
tyhjddn tilaan on todella nopeaa mikd vaikuttaa merkkipartikkelien erotusky-
kyynja tuottaa taten ongelmia tulosten analysoinnille ja aiheuttaa siten mittaus-
virhetta.

Kaikki kuvien kohinaan liittyvét seikat kasaavat virhettd numeerisen analyy-
sin aikana. Tdma ndkyy etenkin ajassa eteenpdin suuntautuvassa aikaintegraa-
tiossa. Nédytteen eri kerroksissa niakyy selvid eroja tiheyden arvoissa eteenpdin
suuntautuvalla metodilla, mika johtuu padosin ndytteen merkkipartikkelien no-
peasta liikkeesta. Siirtymékentén ja tiheyskenttien analysoiminen ajassa taakse-
péin integroiden ldhtien ndytteen lopputilasta on osoittautunut merkittavak-
si edistysaskeleeksi nopeasta laajenemisesta johtuvien mittausvirheiden poista-
misessa. Tosin nyt saadut tiheyskenttien tulokset on tulkittava terveelld skepti-
syydelld, silld ajassa taaksepdin suuntautuva analyysi olettaa ndytteiden olevan
tdysin saturoituneita. Taydellistd saturaatiota ei olla todenndkoisesti saavutettu,
mikéd on ndhtdvissd painedatasta. Nédytteen saturaatioasteen kehitystd voidaan
seurata rontgenkuvien avulla kdyttdmalla yhtaloa Yhtdlossd on kuitenkin
oletettu ettd bentoniitin raetiheys ja kasteluveden tiheys ovat vakioita. Tama4 ei
vélttamatta toteudu, jos kasteluveden suolapitoisuus on suuri. Lisdksi saturaa-
tion todentamiseen tarvittaisiin pidempi kasteluaika, jotta voidaan varmuudel-
la todeta saturaatioasteen vakioituminen. Nykyinen 16 vuorokauden kasteluai-
ka on liian pieni aikavili tdhan.

Rontgenséteilyn sironnasta johtuvien virheldhteiden minimoimiseen voisi jat-
kossa harkita merkkipartikkelien koon pienentdmistd. Tdma saattaisi edesaut-
taa myos tasaisempaa merkkipartikkelien jakautumista ndytteessa. Merkkipar-
tikkelien materiaalin vaihtoa zirkoniumoksidikuulista johonkin toiseen on myos
esitetty, mutta sopivan veden vaikutuksesta vilittiméattoméan materiaalin 10yta-
minen vaatii testaamista ja voi osoittautua lopulta turhaksi tahi mahdottomak-
si.

Naytekuvien rajaus kolmeen eri kuvauskorkeuteen ja ndiden kuvien yhteenni-
donta on nédytekoon ja nykyisen mittalaitteiston sanelema pakko. Kuvien yh-
teen liittdminen ja muut tarpeelliset kuvanmuokkaukset tuottavat kuviin vir-
hettd. Tulevaisuudessa uusilla laitehankinnoilla suuremmatkin ndytteet on mah-
dollista saada kokonaan kuvausalueeseen. Télloin myos kuvaustiheyden muut-
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taminen suoraviivaistuu, koska ndytteen siirtelyyn ei kulu aikaa. Rontgenku-
vista tulkittavat ndytteiden muodonmuutokset oletetaan siirtymaliikealgorit-
missa yksiulotteisiksi, mutta seindmaékitkan ja nédytteen paikallisten tiheysero-
jen takia ndytteen laajeneminen ei ole tdysin yksiulotteista. Kyseessa olevan vir-
heen suuruus on vield epdvarma, mutta virheen suuruutta pitdisi arvioida eten-
kin kun nédytekokoa kasvatetaan.

Veden kulkeutuminen bentoniitissa ja siitd seuraava bentoniitin muodonmuu-
tos on ldheisesti sidoksissa bentoniitin monimutkaiseen kide- ja mikroraken-
teeseen. Veden, hoyryn ja bentoniitin kulkeutumisen mekanismien tutkiminen
ja mallintaminen tukeutuen esimerkiksi nanotomografisiin menetelmiin ja lu-
vussa 2.2 sivuutettuihin kemoelastiseen huokosmalliin sekd monifaasivirtaus-
dynamiikkaan olisi varmasti varteenotettava tutkimuksenkohde. Ydinjatteen
loppusijoituksen aloittamisen aika on kuitenkin rajallinen ja todennakoisin jat-
ko bentoniittitutkimuksen saralla on valmiiden ja toimivien metodien kehitys
kun systeemid muutetaan lampétilan ja kastelupaineen lisdykselld tai ndyteko-
koa kasvattamalla. Tulevissa bentoniittia kisittelevissd projekteissa tutkimus-
suunnitelman rakentaminen mahdollisimman optimoidusti korostuu muuttu-
vien parametrien lisddntyessd entisestddn. Hyvan tasapainon 1dytdminen kas-
teluajan ja erilaisten muuttujien vililld on todella tarkedd. Tamén tyon tiimoilta
muuttujia on sen verran paljon, ettd ndytteiden kasteluaikaa jouduttiin supis-
tamaan. Jdlkiviisaana sanottuna tdma oli virheratkaisu, silld kuten sanottua nyt
kehitetty kuvien taaksepdin suuntautuvan analysoinnin toiminta perustuu lop-
putilan tdydelliseen saturaatioon.

Kaiken kaikkiaan puolilaajenevan bentoniittindytteen kaksiulotteinen rontgen-
kuvaaminen ja kuvien laskennallinen analysointi on nopea ja toistettavuudelta
vankka tapa tutkia matemaattisten malleihin vaadittavien suureiden aikakehi-
tystd ja seurata bentoniitin kastumisen jalkeistd laajenemista sekd homogenisoi-
tumista.
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A Liite: Laajenemisen muodonmuutokset
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Kuva A.1: Bentoniittindytteen T2 laajentumisen tila eri ajanhetkilld. Kuvia on kddnnetty 90 as-
tetta. Kuvissa punaiset viivat ovat niytteen yli- ja alapéan seurannassa (Kuva[l7) kiytetyt tar-
kistusviivat. Akseliston yksikkona on pikseli.



52

3/59 #1/59
500 T T T 500 T T T
400 400
X X
=300+ —=300r
- -
[« [«
(] (]
£ £
S 200} S 200}
Ll Ll
Q Q
0 0
9 100} 9 100
0r P-vvvv‘—/ 0

0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000
Position [px] Position [px]
(a) Ajanhetki t ~ Oh (b) Ajanhetki f ~ 2h
57159 59/59
500 T T T 500 T T r
400 400
A A
=300F =300F
- -
c c
(] (]
; ;
0 200 0200
5 5
3 3
2 2
9 400 9 400
0 0
0 500 1000 1500 2000 0 500 1000 1500 2000
Position [px] Position [px]
(c) Ajanhetki t ~ 4d (d) Ajanhetki t ~ 16d

Kuva A.2: Bentoniittindytteen T2 kokemat siirtymadt eri ajanhetkilld, kun aikaintegraatio suori-
tetaan ajassa eteenpdin. Punaiset pisteet ovat ndytekerrosten rajapinnat.
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Kuva A.3: Kuten kuva mutta naytteelle T3.
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Kuva A .4: Kuten kuva mutta néytteelle T3.



Position [px]

Position [px]

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

2000

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

2000

3159

500

1000
Position [px]

(a) Ajanhetki t ~ Oh

57/59

1500

500

1000
Position [px]

(c) Ajanhetki t ~ 4d

1500

Position [px]

Position [px]

55

41/59

200

400

600

800

1000

1200

1400

1600

1800

2000
500 1000 1500

Position [px]
(b) Ajanhetki f ~ 2h
59/59

200

400

600

=y
o (o]
(=] (=]
o o

1200

1400

1600

1800

2000

500 1000 1500
Position [px]

(d) Ajanhetki t ~ 16d

Kuva A.5: Kuten kuva mutta naytteelle T4.
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Kuva A.6: Kuten kuva mutta néytteelle T4.
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Kuva A.7: Kuten kuva mutta naytteelle T5.
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Kuva A.8: Kuten kuva mutta néytteelle T5.
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Kuva A.9: Kuten kuva mutta naytteelle T6.
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Kuva A.10: Kuten kuva mutta ndytteelle T6.
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Kuva A.11: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT3.
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Kuva A.12: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT3.
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Kuva A.13: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT4.
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Kuva A.14: Kuten kuva mutta naytteelle CaT4.
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Kuva A.15: Kuten kuva mutta ndytteelle NaT3.
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Kuva A.16: Kuten kuva mutta ndytteelle NaT3.
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Kuva A.17: Kuten kuva mutta ndytteelle NaT4.
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Kuva A.18: Kuten kuva mutta naytteelle NaT4.
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Kuva B.1: Bentoniittindytteen T2 ndytekerroksien veden ja bentoniitin osatiheydet paikan funk-
tiona eri ajanhetkilld. Pisteellinen punainen ja sininen yhtendinen kdyra on vastaavasti bento-
niitin ja veden osatiheys. Katkoviivainen sininen kdyrd on veden saturaatioraja. Kdyrien pis-
teet ovat nédytekerroksien rajapintojen avulla mddritetyt ndytekerroksien paikalliset osatihey-
det. Kuvaan on lisdtty yhtendiset pisteettomaét kéyrat, jotka ovat koko nédytteen kattavat
bentoniitin(punainen) ja veden(sininen) lopulliset osatiheydet. Lopputila on laskettu olettamal-
la ndytteen olevan tdysin saturoitunut. Kyseinen lopputila toimii ajassa taaksepdin suuntautu-
van aikaintegraation alkutilana.
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Kuva B.2: Kuten kuva mutta ndytteelle T3.
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Kuva B.3: Kuten kuva mutta ndytteelle T4.
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Kuva B.4: Kuten kuva mutta ndytteelle T5.
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Kuva B.5: Kuten kuva mutta ndytteelle T6.
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Kuva B.6: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT3.
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Kuva B.7: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT4.
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Kuva B.8: Kuten kuva mutta ndytteelle NaT3.
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Kuva B.9: Kuten kuva mutta ndytteelle NaT4.
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C Liite: Painedata
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Kuva C.1: Naytteen T2 paineen kdytos ndytteen yld- ja alapddssd ajan funktiona. Kuvaajan pu-
nainen kdyrd on ndytteen alapddn kokema paine ja sininen kdyréd nédytteen ylapaan. Ndytteen
kastelu tapahtuu néytteen ylapaasta.
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Kuva C.2: Kuten kuva mutta ndytteelle T3.
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Kuva C.4: Kuten kuva mutta ndytteelle T5.
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Kuva C.6: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT3.
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Kuva C.7: Kuten kuva mutta ndytteelle CaT4.
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Kuva C.8: Kuten kuva mutta néytteelle NaT3.
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Kuva C.9: Kuten kuva mutta néytteelle NaT4.
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