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STRESZCZENIE

Artykut jest poswiecony kontynuacji badan strukturalnych potwierdzajgcych uzyskane zaleznosci w procesie
modyfikacji wiasciwosci kompozytéw cementowych domieszka pasty asfaltowej z wykorzystaniem termicznej
analizy réznicowej i mikroskopii skaningowej. W poprzednim artykule [1] wyjasniono wiele nowych mecha-
nizméw przyczynowo-skutkowych w technologii kompozytéw betonowych. Obecny artykut daje poglad na
ocene jakosciowg wptywu obecnosci pasty asfaltowej na mikrostrukture i sktad fazowy stwardniatego zaczynu
cementowego w betonach oraz na zmiane struktury porowatosci stwardniatych zaczyndw.




1. WSTEP

Autorzy w ramach grantu rozwojowego nr R14 009
03 opracowali technologie ochrony materiatowo-
strukturalnej elementéw drobnowymiarowych
i konstrukcji betonowych monolitycznych przed ko-
rozjg, realizowang poprzez zastosowanie domieszki
asfaltowej w ilosci 2+4% w stosunku do masy ce-
mentu oraz zageszczanie mieszanki betonowej z wy-
korzystaniem oryginalnego stanowiska badawczego
o wibro-wibroprasujgcym charakterze dziatania
(Rys. 1, Rys. 2) [2].

Uzyskano betony wysokich wytrzymatosci o f_
w przedziale 60+70 MPa i bardzo jednorodnej struk-
turze, niskiej nasigkliwosci oraz odpornych na agre-
sywne oddziatywanie srodowiska [1]. Dzieki powyz-

Rysunek 1. Stanowisko do wibro-wibroprasowania
mieszanek betonowych, 1 — prowadnice, 2 — obcigzenie
inercyjne, 3 — forma z nadstawka, 4 — wibrator gorny
z regulowanag sita wymuszajaca, 5 — tlok dociskowy,

6 — wibrator dolny
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Rysunek 2. Schemat ideowy stanowiska.
Q, - sita docisku, P, — sita wymuszajaca gérnego wibratora,
P, — sita wymuszajaca dolnego wibratora

szej metodzie zmniejszono zuzycie pasty asfaltowej
z 10 % (dotychczas zalecanej) do 2+4 % w stosunku
do masy cementu. Ustalono optymalng recepture
betonu i technologie formowania wyrobdéw (krawez-
nikdw mostowych) w warunkach potprzemystowych:
wspodtczynnik woda-cement (w/c = 0,3); kruszywo
frakcji 0+16 mm; zawartos¢ pasty 2+4% w stosunku
do masy cementu; stosunek obcigzenia ttoka (Qp) do
sity wymuszajgcej gornego wibratora (P_) powinien
wynosi¢ od 0,4 do 0,5; warto$¢ sity wymuszajacej
goérnego wibratora réwna 4 kN.

Technologia wibro-wibroprasowania betonéw mo-
dyfikowanych domieszka asfaltowg w ilosci 2+4%
w stosunku do masy cementu moze znalez¢ zasto-
sowanie w zaktadach prefabrykacji wytwarzajgcych
prefabrykaty na potrzeby budownictwa drogowego,
mostowego i hydrotechnicznego (tunele, jazy, zapory
wodne, itp.).

2. BADANIA STRUKTURALNE BETONOW
MODYFIKOWANYCH PASTA ASFALTOWA

2.1. Termiczna analiza roznicowa

Badanie metodq analizy termicznej (DTG, DTA, TG)
stosuje sie do oznaczania zawartosci sktadnikéw
cementdéw, zaczyndw, zapraw i betondéw [3, 4].
W cementach oraz w zaczynach cementowych wy-
separowanych z betonéw okreslono zawartos$¢ wody
zwigzanej w produktach hydratacji i hydrolizy oraz
zawarto$¢ wodorotlenku i weglanu wapnia. Zawar-
tos¢ wody zwigzanej obliczono jako sume ubytkéw
masy prébki rejestrowanych na krzywej TG w zakre-
sie temperatur od 20°C do okoto 580°C.




Z badanych betonéw wyseparowano probki zaczynu

cementowego. Nastepnie materiat rozdrobniono

w metalowym mozdzierzu i przesiano przez sito

o boku oczka 0,063 mm. Po wysuszeniu w tempera-

turze 40°C do statej masy, probke zaczynu umiesz-

czano w eksykatorze. Do badania pobierano préobke

o masie 100 mg a pozostatos¢ przechowywano do

czasu ukonczenia badan. Kazdg z préb powtdérzono

dwukrotnie.

Badania prowadzono na stanowisku do przepro-

wadzania analizy termicznej znajdujgcym sie na

Wydziale Budownictwa i Inzynierii Srodowiska

Politechniki Biatostockiej. Sktadato sie ono z naste-

pujacych czesci:

e czes¢ pomiarowa (jednostka pomiarowa STA 409
LUXX wraz z piecem, mikrowagg, kompensacjg
elektromagnetyczng obcigzenia, zintegrowanym
wstepnym wzmacniaczem; zintegrowany wy-
sokotemperaturowy piec rurowy z elementem
grzejnym SiC, termoparg kontrolng typu S, tem-
peraturg pracy 25+1550°C, zasilany 75V; TG-DTA
system podnos$nikowy prdébki z izolacjg promienio-
waniem i czujnikiem typu S; termostat obiegowy
z pompg ci$nieniowa o wydajnosci grzania 2000W
z wyswietlaczem cyfrowym)

¢ regulacja, pomiary, zbieranie danych (system
sterowania TASC 414/4 przeznaczony do regulacji
temperatury i zbierania danych; uktad zasilania
pieca 2,0kVA)

e oprogramowanie PROTEUS dla STA 409.

Graficzny obraz przemian zachodzgcych w badanych

cementach i betonach w wyniku ich ogrzewania do

temperatury 1000°C przedstawiono na Rysunku 3+6
na przyktadzie prébek kontrolnych i prébek zawiera-
jacych 4% pasty asfaltowe;j.

Wode zwigzang oznaczono najpierw jako zawartg
w produktach hydratacji w zakresie temperatur
20+480°C (oznaczono jako H)), a nastepnie dodano
do niej wode zwigzang w Ca(OH), w zakresie tempe-
ratur 480+580°C i oznaczono jako H_,- Oznaczenie
zawartosci Ca(OH), oparte jest na zatoZeniu, ze caty
wodorotlenek wapnia w betonie ulega rozktadowi
w zakresie temperatur 480+580°C zgodnie z reakcja
[5, 6]:

Ca(OH), - CaO+H,0 (1)

Oznaczenie zawartos$ci weglanu wapnia oparte jest
na zatozeniu, ze caty CaCO, w betonie ulega rozktado-
wi w zakresie temperatur 580+1000°C wg wzoru:

CaCO, - Ca0 +C0,. (2)

Obliczong zawartos$¢ wybranych sktadnikéw w
badanych prébkach cementéw oraz zaczynéw ce-
mentowych wyseparowanych z betonu kontrolnego
i betondw zawierajgcych paste asfaltowg przedsta-
wiono w Tabeli 1.

Z danych zamieszczonych w Tabeli 1 wynika, ze do-
datek pasty asfaltowej spowodowat ponad 3-krotny
wzrost zawartosci wodorotlenku wapnia w badanym
cemencie.

W przypadku separatéow pochodzacych z badanych
betondéw zarejestrowano zblizong zawartos¢ wody
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Rysunek 3. Derywatogram probki stosowanego cementu CEM | 42,5N-HSR/NA

Zastosowanie termicznej analizy réznicowej i mikroskopii skaningowej w analizie strukturalnej betondéw ...



DTA /(uV/mg)

TG /% DTG /(%/min)
J exc
100.50 - i
N L 0.150
100.00+ /Mass Change: -092 %
— r-0.2 | 0100
99.50 g
99.00- - 0.050
L-0.4
98.50 )
98.00 4 Mass Chanige: -31 L 06 L -0.050
97.504 Peak: 1094 °C ~
Peak: 3358 °C - -0.100
97.00 --0.8
- -0.150
96.50
96.00 Peak: 680.9 °C F-1.0 | -0.200
200 400 600 800 1000
Temperature /°C
Rysunek 4. Derywatogram probki cementu CEM | 42,5N-HSR/NA z 4% zawartoscig pasty asfaltowej
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Rysunek 5. Derywatogram probki zaczynu cementowego wyseparowanego z betonu kontrolnego

zwigzanej w produktach hydratacji w zakresie tempe-
ratur 20+580°C. Dodatek pasty asfaltowe]j w ilosci 4%
w stosunku do masy cementu spowodowat spadek
zawartosci Ca(OH), w stosunku do betonu bez pasty
o ok. 2%, co potwierdza tylko nieznaczne spowolnie-
nie procesu hydratacji cementu. Natomiast w przy-
padku betonu zawierajgcego 2% pasty odnotowano
spadek zawartosci portlandytu o ok. 23%. Ubytek
masy spowodowany rozktadem weglanu wapnia
w zakresie temperatur 580+1000°C wykazywat
wzrost zaréwno w przypadku badanych prébek

cementow oraz separatéw z betondw wraz ze wzro-
stem pasty asfaltowej. Zawartos¢ CaCO, w separacie
pochodzgcym z betonu zawierajgcego 4% pasty
asfaltowej wzrosta niemal 2-krotnie w porédwnaniu
z separatem z betonu kontrolnego.

2.2. Mikroskopia skaningowa z mikroanalizg
rentgenowska

Mikroskopia skaningowa pozwala miedzy innymi na

identyfikacje réznorodnych defektéw mikrostruktury

betondéw i okreslenie ich wptywu na wtasciwosci
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Rysunek 6. Derywatogram prébki zaczynu cementowego wyseparowanego z betonu zawierajgcego 4%
pasty asfaltowej

Tabela 1. Zawartos¢ wybranych sktadnikéw w badanych prébkach cementéw oraz zaczyndw cementowych

wyseparowanych z poszczegdlnych serii betondéw

Sktadnik zaczynu, % masy
Lp. Rodzaj prébki w/s woda zwigzana ¢
Ca(OH), CaCO;
H, Hen z
CEM 142,5-1 0,44 0,30 0,74 1,23 0,43 0,19
1. | CEM142,5-2 - 0,24 0,19 0,43 0,78 0,39 0,17
Srednia: 0,34 0,25 0,59 1,01 0,41 0,18
CEM 142,5-2%-1 ** 1,07 1,07 4,40 6,67 2,94
2. |CEM142,5-2%-2 - ** 0,56 0,56 2,30 3,34 1,47
Srednia: % 0,82 0,82 3,35 5,01 2,21
CEM 142,5-4%-1 ** 0,92 0,92 3,78 7,13 3,14
3. | CEM 142,5-4%-2 - * 0,93 0,93 3,82 6,83 3,01
Srednia: ** 0,93 0,93 3,80 6,98 3,08
BO-1 5,55 1,73 7,28 7,11 7,72 3,40
4. | B0-2 0,30 5,81 1,74 7,55 7,15 7,72 3,40
Srednia: 5,68 1,74 7,42 7,13 7,72 3,40
B2-1 5,82 1,21 7,03 4,97 10,76 4,74
5. | B2-2 0,29 6,33 1,45 7,78 5,96 10,51 4,63
Srednia: 6,08 1,33 7,41 5,47 10,63 4,69
B4-1 5,52 1,98 7,50 8,14 13,21 5,82
6. | B4-2 0,29 6,08 1,43 7,51 5,88 14,98 6,60
Srednia: 5,80 1,71 7,51 7,01 14,10 6,21

* ubytek masy na krzywej TG spowodowany rozktadem CaCO,
" brak wynikéw wynikajgcy z tego, iz urzadzenie nie pozwalato na ujednolicenie skali w poszczegdélnych odczytach
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kompozytu. Ponadto umozliwia wyjasnienie wielu
zachodzacych w betonach zjawisk wptywajgcych na
zmiane ich wtasciwosci [7, 8.

Badania strukturalne przy zastosowaniu skaningo-
wego mikroskopu elektronowego prébek betondéw
z pastg asfaltowg i bez realizowano dla prébek sezo-
nowanych przez 90 dni. Badania prowadzono w Ka-
tedrze Inzynierii Materiatowej i Technologii Maszyn
Wydziatu Mechanicznego Politechniki Biatostockiej
na mikroskopie skaningowym Hitachi S-3000N
(z przystawka do mikroanalizy rentgenowskiej— EDS)
firmy THERMO NORAN typ QUEST. Badania prze-
prowadzano na przetamach prébek betonowych.
W celu ustalenia wptywu obecnosci pasty asfaltowej
na mikrostrukture betonu przeprowadzono obserwa-
cje przetamdw prébek na mikroskopie skaningowym
zjednoczesng mikroanalizg rentgenowska identyfiku-
jacg obecnos¢ pierwiastkdw wraz z ich procentowa
zawartoscig. Na Rysunku 7 przedstawiono obraz
mikrostruktury zaczynu w betonie kontrolnym.

Rysunek 7. Seria BO. Faza CSH. Powiekszenie 2 000x.
Foto T. Koziotkiewicz

Zwarta struktura, nie wykazujgca mikropekniec
wynika z przyjetej metody zageszczania polegajacej
na wibroprasowaniu mieszanki betonowej. Struk-
ture betonu zawierajgcego paste asfaltowa w ilosci
2% i 4% przedstawiono odpowiednio na Rysunku 8
i Rysunku 9.

Na Rysunku 10+12 przedstawiono wyniki mikroana-
lizy rentgenowskiej betonu kontrolnego i betonu
zawierajgcego paste asfaltowa.

Zawartos¢ pierwiastkéw ciezkich na Rysunku 11 i Ry-
sunku 12 potwierdza obecnos¢ pasty asfaltowe;j.

3. PODSUMOWANIE

Obserwacje prowadzone na przetamach prébek
za pomocg mikroskopu skaningowego umozliwity
jakosciowg ocene wptywu obecnosci pasty asfalto-

Rysunek 8. Seria B2. Faza zelu CSH z ptytkami portlandytu.
Widoczne skupiska zamknietych poréw powietrznych.
Powiekszenie 3 000x. Foto T. Koziotkiewicz

g gt GO & =5 s
Rysunek 9. Seria B4. Produkty hydratacji cementu.
Czesciowo wtdknista faza CSH. Powiekszenie 1 000x.
Fot. T. Koziotkiewicz

wej na mikrostrukture i sktad fazowy stwardniatego
zaczynu cementowego w betonach. W betonach
bez dodatku pasty wystepuje typowa zbita forma
zelu CSH. Dodatek pasty w ilosci 2% i 4% w stosunku
do masy cementu wptywa na powstanie fazy CSH
o zréznicowanej morfologii od zelowej do witdkni-
stej, ze wskazaniem na te ostatnig. Mozna réwniez
nione krzemiany, ptytkowe krysztaty portlandytu
czy pateczkowatg forme ettringitu. Potwierdzajg to
réwniez wyniki mikroanalizy rentgenowskiej. Gtéwna
jednak cze$é budowy zaczynu cementowego stanowi
uwodniona faza zelu C-S-H decydujaca o wytrzyma-
tosci betonu.

Obserwacje mikroskopowe potwierdzity, ze obec-
nos¢é pasty asfaltowej w mieszance betonowej,
poprzez dziatanie hydrofobizujgce, zmienia struk-
ture porowatosci stwardniatych zaczynéw [9].
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Rysunek 10. Seria BO. Wyniki mikroanalizy rentgenowskiej dla probki
betonu kontrolnego
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Rysunek 11. Seria B2%. Wyniki mikroanalizy rentgenowskiej prébki
betonu z pastg asfaltowg w ilosci 2% masy cementu
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Rysunek 12. Seria B4%. Wyniki mikroanalizy rentgenowskiej prébki
betonu z pastg asfaltowg w ilosci 4% masy cementu

W modyfikowanych betonach pory po-
wietrzne sg gtebsze, majg nieregularne
ksztatty i wystepujg w skupiskach. Nie
zaobserwowano gromadzenia sie pasty
w porach, ale moze ona pokrywac cien-
kg warstwa ich Scianki.
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