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Wptlyw metody przygotowania
i przechowywania prébek na ocene aktywnosci
pucolanowej i hydraulicznej popiotéw lotnych

Stowa kluczowe: popiot lotny, aktywnos¢ hydrauliczna, aktywnos¢ pucola-
nowa, mieszanki zwigzane spoiwem hydraulicznym.

W artykule przedstawiono wyniki badan aktywnosci hydraulicznej popiotow
lotnych wapniowych oraz aktywnosci pucolanowej popiotow lotnych krze-
mionkowych, stosowanych do spoiw drogowych i mieszanek zwigzanych
spoiwem hydraulicznym, okreslonych w normie PN-EN 14227-4. Badaniom
poddane byty wybrane popioty reprezentujace konwencjonalne popioty lotne
ze spalania wegla kamiennego i brunatnego. Okreslony zostat wptyw spo-
sobu przygotowania i przechowywania prob na urabialno$¢ mieszanki oraz
na uzyskane wartosci wytrzymatosci na Sciskanie (aktywnos$¢ hydrauliczna
lub pucolanowa).

1. Wprowadzenie

W Polsce produkcja energii elektrycznej oparta jest gldwnie na weglu. Produkty
spalania wegla kamiennego lub brunatnego, w szczeg6lnoSci popioty lotne,
w zaleznoS$ci od procesu spalania (rodzaju kotta) maja zroznicowane wilasciwo-
Sci 1 moga mieC zastosowanie w roznych dziedzinach gospodarki, takich jak:
budownictwo, drogownictwo czy rolnictwo.

Uboczne produkty spalania w postaci popiotow lotnych krzemionkowych zna-
lazty zastosowanie w produkcji cementu i betonu. Wigkszy problem stanowia
popioly gorszej jakosci niespetniajace wymagan okreSlonych w normach PN-EN
197-1:2012 - Cement. Czes¢ 1 - Sklad, wymagania i kryteria zgodnoSci doty-
czace cementOw powszechnego uzytku lub PN-EN 450-1:2012 - Popidt lotny
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do betonu. CzeS¢ 1 - Definicje, specyfikacje i1 kryteria zgodnoSci. Chodzi tutaj
o popioly lotne ze spalania wegla brunatnego w kotlach konwencjonalnych oraz
popioty lotne ze spalania wegla kamiennego i brunatnego w kottach fluidalnych.
Popioly te znalazly zastosowanie w mieszankach zwiazanych spoiwem hydrau-
licznym przeznaczonym dla drogownictwa.

Popioly lotne w drogownictwie, niezaleznie od ich wykorzystania jako integral-
nych skadnikéw cementOw 1 betondw, moga byC uzyte do tworzenia podbudow
drogowych oraz stabilizacji podtoza, gdzie petnia role sktadnikow aktywnych
hydraulicznie oraz mikrokruszywa. Przekrd) poprzeczny warstw konstrukcji
drogowej przedstawiono schematycznie na rycinie 1.

Warstwa Scieralna

warstwa wiazaca

Nawierzchnia
odbudowa podbudowa zasadnicza
P podbudowa pomocnicza
Podloze podloze ulepszone

podloze gruntowe

Z 1t 6 d 1 o: Opracowanie wilasne.

Ryc. 1. Schemat przekroju poprzecznego konstrukcji drogowe;j

W latach 2005-2006 Polski Komitet Normalizacyjny wprowadzil normy serii
PN-EN 14227 - cz. 1-5. Sa to normy dotyczace mieszanek zwiazanych spo-
iwami hydraulicznymi do wykorzystania w warstwach drogowych. Dopuszczaja
one stosowanie wigkszej liczby spoiw niz dotychczas oraz zawieraja propozycje
(nie obowiazek) wymagan pewnych cech mieszanek, jezeli zostana one uznane
za obowiazkowe w miejscu stosowania (w kraju). Tak jest np. w przypadku
aktywnoSci pucolanowej i hydraulicznej, gdzie norma PN-EN 14227-4:2005 -
Mieszanki zwiazane spoiwem hydraulicznym. Specyfikacje. CzeS¢ 4 - Popioly
lotne do mieszanek zwiazanych spoiwem hydraulicznym - podaje szczatkowe
informacje dotyczace metodyki badania tych wtaSciwosci.

Wprowadzenie postanowienh norm PN-EN 14227 - 1-5 do stosowania wyma-
ga przygotowania odpowiednich dokumentéw technicznych, aplikujacych o ich
postanowienia do przepisOw krajowych. Dlatego kraje cztonkowskie UE opra-
cowuja krajowe dokumenty aplikacyjne DA (WT - wymagania techniczne, NA
- zalacznik krajowy do normy EN). Dla mieszanek zwiazanych hydraulicznie
opracowano w Instytucie Badawczym Drog 1 Mostow (IBDiM) projekt wyma-
gan technicznych. Dokument ten w formie ,,Wymagan technicznych WT-5 -
Mieszanki zwiazane spoiwem hydraulicznym do drog publicznych” zostal za-
twierdzony przez generalnego dyrektora Generalnej Dyrekcji Drog Krajowych
1 Autostrad (GDDKIiA) 1 jest dostepny na stronie internetowej GDDKIiA [3-4].
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2. Popiét lotny w swietle wymagan zawartych
w normie PN-EN 14227-4:2005

Norma PN-EN 14227-4:2005 podaje zakres badan dla kazdej odmiany popiotu
oddzielnie.

Dla krzemionkowych popioldéw lotnych jest to:

- uziarnienie,

- zawarto$€ straty przy prazeniu,

- zawarto$¢ bezwodnika siarkowego (trdjtlenek siarki),

- zawarto$¢ wolnego tlenku wapnia i staloSci objetosci,

- zawarto$¢ wody,

- aktywnoS¢ pucolanowa popiotu lotnego krzemionkowego.
Dla wapniowych popioléw lotnych jest to:

- uziarnienie,

- stalo$¢ objetosci,

- zawarto$¢ reaktywnego tlenku wapnia,

- zawartoS¢ wody,

- aktywnoS¢ hydrauliczna popiotu lotnego krzemionkowego.

Zgodnie z wytycznymi normy PN-EN 14227-4:2005 - Mieszanki zwiazane
spoiwem hydraulicznym. Specyfikacje. CzeS¢ 4 — Popioly lotne do mieszanek
zwiazanych spoiwem hydraulicznym - aktywnoS$¢ pucolanowa lub hydrauliczna
okresla si¢ w zaleznoSci od wymagan konkretnego zastosowania (miejsca uzy-
cia), a wynik powinien by¢ deklarowany.

Zgodnie z dokumentem WT-5 do momentu okresSlenia metody badania deklaro-
wanie tych wiaSciwosci popiotu lotnego nie jest w Polsce wymagane. Aktywnos¢
pucolanowa okreSla si¢ na podstawie pomiarOw wytrzymalosci na Sciskanie
mieszanek wapna, popiotu lotnego i standardowego kruszywa w funkcji czasu.
Natomiast aktywnoS¢ hydrauliczna jest okre$lana poprzez pomiar wytrzymatosci
na Sciskanie mieszaniny popiotu lotnego i piasku normowego w funkcji czasu.

W trakcie przeprowadzania badan, zawartych w tym opracowaniu, Polski Komitet
Normalizacyjny wprowadzil nowa wersje normy, tj. PN-EN 14227-4:2013-10E.
Zmiany w nowej normie odnosza si¢ do badania uziarnienia, aktywnoSci hy-
draulicznej popioléw wapniowych oraz aktywnoSci pucolanowej popiotéw krze-
mionkowych. W przeciwienistwie do poprzedniej wersji normy popioty wapnio-
we nalezy przesiewa¢ na mokro zgodnie z PN-EN 451-2 (poprzednio na sucho
wedlug PN-EN 196-6). Natomiast badanie aktywnoSci hydraulicznej popiotow
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wapniowych powinno by¢ przeprowadzone zgodnie z PN-EN 196-1, z tym ze
probka powinna by¢ rozformowana po 7 dniach. AktywnoS$¢ pucolanowa jest
charakteryzowana poprzez wytrzymalo$¢ na Sciskanie (nie w funkcji czasu).

3. Zakres i metodyka badan

Dla przeprowadzenia badan aktywnoSci pucolanowej i aktywnoSci hydrauliczne;j
konieczne jest ustalenie parametroOw, ktorych norma PN-EN 14227-4:2005 -
Mieszanki zwiazane spoiwem hydraulicznym. Specyfikacje. Cz¢$¢ 4 - Popioly
lotne do mieszanek zwiazanych spoiwem hydraulicznym - nie okreSla.

Prace obejmowaty nastepujace zagadnienia: dobor odpowiedniej konsystencji
mieszanki (odpowiedni wspotczynnik wodno-spoiwowy), w przypadku popio-
low krzemionkowych okreSlenie optymalnej iloSci wapna dodawanego do mie-
szanki, sposOb zageszczenia 1 formowania prob oraz warunkOw przechowywa-
nia. Analiza wynikOw pozwolila oceni¢ wybrane metody badawcze pod katem
ich wykorzystania w laboratoriach badawczych.

Materialami wyjSciowymi uzytymi do przygotowania mieszanek spoiwowych,
stanowiacych przedmiot badan, byly: popidt lotny wapniowy ze spalania wegla
brunatnego oraz konwencjonalny popiol lotny z wegla kamiennego.

Zatozono, ze przy wykonaniu probek do badan aktywnoSci pucolanowej i hy-
draulicznej mozliwe bedzie zastosowanie procedur badawczych opisanych nor-
mami PN-EN 196-1:2006 - Metody badania cementu. Cz¢S¢ 1 - Oznaczanie
wytrzymatosci lub PN-EN 13286-2:2010 - Mieszanki niezwiazane i zwiazane
hydraulicznie. Czg$¢ 2 - Metody badan laboratoryjnych gestosci na sucho i za-
wartoSci wody — Zageszczanie metoda Proctora.

3.1. Prébki wykonane w oparciu
o norme PN-EN 196-1:2006

Zaprawy wykonane zostaly w ten sposOb, Ze mieszano badane spoiwa z pia-
skiem normowym w stosunku masowym 1:3 (PN-EN 196-1:2006). Popi6t lotny
wapienny stanowit 100% masy spoiwa, natomiast popiot lotny krzemionkowy
zostal zmieszany z wapnem hydratyzowanym w stosunku 90/10% lub 80/20%
masy spoiwa.

Obserwacje badan analizowanych zapraw prowadza do wniosku, ze uzycie
w nich popioldw lotnych wapniowych zdecydowanie zwieksza wodozadnoS¢
spoiw. Zmiany te sa tak znaczne, ze praktycznie uniemozliwiaja przygotowa-
nie zapraw normowych, przy zachowaniu wymaganego przez odno$na norme
stosunku wodno-spoiwowego w/s = 0,5. Aby uzyska¢ zaprawe o urabialnoSci
pozwalajacej na uformowanie beleczek normowych, niezbedne jest zwigkszenie
wskaznika wodno-spoiwowego do w/s = 0,7 lub wigece;.
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Za wlasciwa ilo$¢ wody zarobowej w zaprawie przyjmowano wskaznik wodno-
-spoiwowy: dla popiotu wapniowego w/s = 0,7; dla popiotu krzemionkowego
z dodatkiem wapna w/s = 0,5.

Po ustaleniu wlasciwych stosunkéw wodno-spoiwowych, ze wszystkich zapraw
uformowano beleczki o wymiarach 40 X 40 X 160 mm, przeznaczajac je do
wykonania badan wytrzymatoSciowych. Oznaczono wytrzymato$¢ na Sciskanie
po 7, 28, 56 1 90 dniach przechowywania probek w wodzie (temperatura 20°C),
w warunkach podwyzszonej wilgotno$ci w komorze klimatycznej (> 90% wil-
gotnosci, temperatura 20 + 1°C) oraz na powietrzu (ok. 60 % wilgotnosci, tempe-
ratura 20+ 1°C). Badanie przeprowadzono w oparciu o zalecenia normy PN-EN
196-1:2006 - Cz. 1: Oznaczenie wytrzymalosci [6]. Ze wzgledu na bardzo mata
wytrzymalo$¢ wczesna probek, rozformowano je dopiero po 48 godzinach od
zarobienia spoiwa woda. Probki przygotowane z popiolu lotnego krzemionko-
wego z dodatkiem wapna po umieszczeniu w wodzie, zgodnie z przewidywa-
niami, ulegly zniszczeniu. W zwiazku z tym zrezygnowano z przechowywania
probek popiotu krzemionkowego w takich warunkach dla okreSlenia aktywnosci
pucolanowej popiotow.

3.2. Prébki zageszczone metoda Proctora
w oparciu o norme 13286-2:2010

Zaprawy przygotowano analogicznie jak dla probek formowanych zgodnie znorma
PN-EN 196-1, z tym Ze przyjeto inne stosunki wodno-spoiwowe:

- dla popiotu lotnego wapiennego w/s = 0,5,
— dla popiotu lotnego krzemionkowego z dodatkiem wapna w/s = 0,25.

Ze wszystkich trzech zapraw uformowano walce, przeznaczajac je do wykona-
nia badan wytrzymatoSciowych. Probki zostaty zageszczone metoda Proctora,
zgodnie z norma PN-EN 13286-2:2010 [7]. Oznaczono wytrzymalo$¢ na Sci-
skanie po 7, 28, 56 1 90 dniach przechowywania probek w wodzie (temperatu-
ra 20+ 1°C), w warunkach podwyzszonej wilgotnosci w komorze klimatycznej
(> 90% wilgotnoSci, temperatura 20+ 1°C) oraz na powietrzu (ok. 60% wilgot-
nosci, temperatura 20+ 1°C).
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Tabelal
Wytrzymatos¢ na Sciskanie probek popiotu lotnego wapiennego wykonanych

w oparciu o normeg PN-EN 196-1:2006 [MPa]*

Sposéb Czas dojrzewania
przechowywania 7 dni 28 dni 56 dni 90 dni
W wodzie 0,4 0,40 0,6 0,6
Na powietrzu 0,6 0,25 0,2 -
W komorze klimatycznej 0,6 - - -

* 2 . 2’ . . . . . .
Probki, ktore ulegly zniszczeniu podczas dojrzewania nie zostaty przebadane (w tabeli oznaczone
myS$lnikami, na wykresie oznaczone wartoSciami ,,0”).

Z r 6 d I o: Opracowanie wilasne.

w wodzie

na powietrzu
a w komorze
T klimatycznej
90 dni
Z 1 6 dto: Opracowanie whasne.
Ryc. 1. Wytrzymato$¢ na Sciskanie probek popiotu lotnego wapiennego wykonanych
w oparciu 0 norm¢ PN-EN 196-1:2006 [MPa]

Tabela 2
Wytrzymatosc na sciskanie probek popiotu lotnego krzemionkowego

z dodatkiem wapna wykonanych w oparciu o normg PN-EN 196-1:2006 [MPa]

) ) Czas dojrzewania
Sposob przechowywania - - - -
7 dni 28 dni 56 dni 90 dni
Na powietrzu (10% wapna) 0,5 0,6 0,6 0,6
W komorze klimatycznej (10% wapna) 0,6 0,8 0,8 0,8
Na powietrzu (20% wapna) 0,6 1,4 1,5 1,5
W komorze klimatycznej (20% wapna) 0,6 1,6 1,8 1,8
Z 1 6 dto: Opracowanie whasne.
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w komorze klimatycznej
(20% wapna)

na powietrzu (20% wapna)

w komorze klimatycznej

()
7 dni (10% wapna)

na powietrzu (10% wapna)

90 dni

Z r 6 d 1 o: Opracowanie wiasne.

Ryc. 2. Wytrzymalo$¢ na Sciskanie prébek popiotu lotnego krzemionkowego
z dodatkiem wapna wykonanych w oparciu o norm¢ PN-EN 196-1 [MPa]

Tabela 3
Whytrzymatosc na Sciskanie probek popiotu lotnego wapiennego zageszczonych przy pomocy
aparatu Proctora [MPa]

. . Czas dojrzewania
Sposob przechowywania
7 dni 28 dni 56 dni 90 dni
Na powietrzu 1,7 1,4 1,0 0,6
W komorze klimatycznej 1,9 1,5 1,3 1,0
W wodzie 1,5 1,7 1,7 1,7

Z r 6 d 1 o: Opracowanie wiasne.
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—
w wodzie
w komorze
klimatycznej
na powietrzu
Z 1 6 dto: Opracowanie wlasne. N
Ryc. 3. Wytrzymalo$¢ na Sciskanie probek popiotu lotnego wapiennego zageszczonych
przy pomocy aparatu Proctora [MPa]
Tabela 4
Wytrzymatosc na sciskanie probek walcowych z popiotu lotnego krzemionkowego
z dodatkiem wapna [MPa]
Sposdb przechowywania Czas dojrzewania
posob P Y 7 dni 28 dni 56 dni 90 dni
Na powietrzu (10% wapna) 2,1 1,8 1,7 1,3
W komorze klimatycznej (10% wapna) 1,1 2,2 3.3 3.3
W wodzie (10% wapna) 0,6 2,3 3,2 3,2
Na powietrzu (20% wapna) 2,0 3.3 3.3 3.4
W szafie klimatycznej (20% wapna) 2,1 5,5 6,7 7,0
W wodzie (20% wapna) 1,0 5,5 5,6 9,6
Z 1 6 dto: Opracowanie wlasne.
10
9
8
7
6
5
a
3 1
: 90 dni
1

w komorze
klimatycznej

(10% pOW|e°trzu w(vi/(t))%ue w komorze
wapna) (10% wapna) klimatycznej na
wapna) P (20% powietrzu
7 + A . 20%
Z 1 6 dto: Opracowanie wlasne. wapna) (20%

wapna)

Ryc. 4. Wytrzymalo$¢ na Sciskanie probek walcowych z popiotu lotnego krzemionkowego

z dodatkiem wapna [MPa]

w wodzie
(20%
wapna)

28 dni
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5. Posumowanie i wnioski

Norma PN-EN 14227-4 - Mieszanki zwiazane spoiwem hydraulicznym -
Specyfikacja. CzeS¢ 4 - Popioly lotne do mieszanek - podaje w sposOb zbyt
ogllny metody badania aktywnoSci pucolanowej i hydraulicznej popiotéw lot-
nych. Nie okreSla sposobu przygotowania i przechowywania probki, jak row-
niez nie podaje po jakim czasie nalezy zbada¢ wytrzymatoS¢ na Sciskanie 1 jaki
poziom powinna ona osiagnac. W przypadku badania aktywnoSci pucolanowe]
nie jest podany stosunek masowy popiotu do wapna.

Otrzymane wartoSci wytrzymatoSci na Sciskanie sa stosunkowo niewielkie
wzgledem wytrzymatoSci na Sciskanie, jakie osiagaja np. zaprawy sporzadzone
z cementu 1 popiolu (wskaznik aktywnoSci pucolanowej), jak rowniez réznice
wytrzymalosci na Sciskanie pomiedzy poszczegdlnymi terminami badan w kilku
przypadkach sa nieznaczne. Na podstawie otrzymanych wynikOw mozna jednak
zauwazyC pewne tendencje.

Prébki popiotu lotnego wapniowego przygotowane w postaci beleczek, wedlug
procedury opisanej w normie PN-EN 196-1:2006, wykazuja najwyzsze wytrzy-
matoSci po przechowywaniu w wodzie. Natomiast przechowywane w komorze
klimatycznej lub na powietrzu ulegaja zniszczeniu w dtuzszym okresie.

Probki popiotu lotnego krzemionkowego z dodatkiem wapna, przygotowane
w oparciu o norm¢ PN-EN 196-1:2006, wykazuja najwyzsze wytrzymatoSci po
przechowywaniu w komorze klimatycznej. Natomiast przechowywane w wo-
dzie ulegaja zniszczeniu (ryc. 1).

Probki z wieksza iloscia wapna (20%) posiadaja wyzsza wytrzymatosé. Zadna
z tych prébek nie wykazata spadku wytrzymatoSci w czasie. Probki po roz-
formowaniu byly bardzo plastyczne, konieczne bylo pozostawienie ich na 24
godzin na powietrzu (ryc. 2).

Probki popiotu lotnego wapniowego, przygotowane w oparciu o metode
Proctora, przechowywane w wodzie, wykazuja przyrost wytrzymatosSci w cza-
sie. Natomiast probki przechowywane w komorze klimatycznej oraz na powie-
trzu charakteryzuja si¢ spadkiem wytrzymato§ci w czasie (ryc. 3).

Prébki z dodatkiem 10% wapna, przechowywane na powietrzu, mimo dobrych
(w odniesieniu do pozostalych probek) wynikdw wytrzymatosci na Sciskanie, po
7 dniach dojrzewania wykazaly nieznaczny spadek wytrzymaloSci w kolejnych
terminach badan. Pozostale probki popiotu lotnego krzemionkowego z dodat-
kiem wapna, przygotowanych w oparciu o metode Proctora, wykazaly wzrost
wytrzymaloSci w czasie (ryc. 4).

Biorac pod uwage wodozadnoS¢ popiotu lotnego wapniowego, skutkujaca niska
urabialno$cia zaprawy przy w/s = 0,5 oraz problematyczne zageszczanie zapra-
wy w formie trojdzielnej, a takze uzyskane wyniki wytrzymatoSci, wydaje sig,
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ze bardziej odpowiednia metoda przygotowania probki do badan jest metoda
Proctora. Réwniez dla popiotu lotnego krzemionkowego z dodatkiem wapna, ze
wzgledu na trudno$ci w rozformowaniu prébek (plastyczno$c), metoda Proctora
wydaje si¢ bardziej odpowiednia (ryc. 2).

Uwzgledniajac zastosowanie popiotow lotnych krzemionkowych i wapniowych
w drogownictwie oraz rzeczywiste warunki panujace w miejscu uzycia miesza-
nek drogowych, preferowana metoda zageszczania i1 przechowywania probek
zapraw wydaje si¢ by¢ metoda Proctora z przechowywaniem w warunkach pod-
wyzszonej wilgotno$ci w komorze klimatycznej (> 90% wilgotnoSci, tempera-
tura 20+1°C).
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INFLUENCE OF PREPARATION METHOD AND STORAGE
OF SAMPLES FOR EVALUATION OF POZZOLANIC
AND HYDRAULIC ACTIVITY OF FLY ASH

Keywords: fly ash, hydraulic activity, pozzolanic activity, hydraulically bound
mixtures.

Article describe research result of hydraulic activity of calcareous fly ash
and pozzolanic activity of siliceous fly ash used for hydraulically bound mix-
tures specified in norm PN-EN 14227-4. The conventional fly ashes from the
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combustion of coal and lignite were tested. The impact of the methods of
preparation and storage of the samples, on the workability of the mixture and
the resulting compressive strength values (hydraulic activity or pozzolanic
activity) were determined.



