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Matryca uwodnionych krzemianéw wapnia (faza C-S-H), ze wzgledu na swg
obecnos¢ w produktach hydratacji materiatéw budowlanych, takich jak: ce-
ment, spoiwa zuzlowo-alkaliczne czy aktywowane szkta glinokrzemianowe,
jest w swietle dostepnej literatury wyjatkowo ciekawa, ale co wazne, od wielu
lat budzi zywe zainteresowanie. Rozw¢j technik analitycznych, jak réwniez
pojawienie sie nowych technik badawczych, stwarza nowe mozliwosci w ba-
daniu fazy C-S-H, a tym samym w rozwoju nauki — fundamentu technologii.
Produkty hydratacji alkalicznie aktywowanych szkiet zuzlowych — uwodnio-
ne krzemiany wapnia — stanowig obiekt intensywnych prac badawczych, ze
wzgledu na proces ich powstawania, strukture i zmienny sktad chemiczny,
ale réwniez z punktu widzenia mozliwosci immobilizowania przez te faze
substanciji niebezpiecznych dla zdrowia i zycia ludzkiego.

W pracy przedstawiono wyniki badan dotyczace syntezy oraz wtasciwosci
produktéw hydratacji alkalicznie aktywowanych szkiet glinokrzemianowych,
czyli uwodnionych krzemianéw wapnia typu C-S-H. Szczegdlng uwage
zwrocono na warunki powstawania fazy C-S-H. Ponadto, zbadano wptyw
czasu hydratacji i stosunkéw molowych CaO/SiO, na przebieg syntezy pro-
wadzonej w temperaturze pokojowej. Praca obejmuje badania mikrostruktu-
ralne i strukturalne otrzymanych zeli C-S-H. Dokonano takze analizy sktadu
fazowego metoda XRD i IR. Obserwacje mikrostruktury otrzymanych Zzeli
wykonano przy pomocy skaningowej mikroskopii elektronowej (SEM) wraz
z wyznaczeniem widma pierwiastkdw z powierzchni (analiza EDS).

1. Wprowadzenie

Sposr6d materiatéw ztozonych ze zwiazkow CaO, SiO, i H,O na szczegdlna
uwage zastuguje faza C-S-H [1-4], do ktorej nalezy zel C-S-H, bedacy domi-
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nujacym skt dnikiem produktéw hydr. t. cji z. czynu cementowego, Spoiw Zuz-
lowo-_lk_licznych, czy tez z.czynéw z _lk_licznie . ktywow. nych szkiel glino-
krzemi, nowych [5-11].

N.zw. C-S-H lub ,,f z. C-S-H” ozn, cz. uwodnione krzemi, ny w. pni, 0 m_lym
stopniu uporzadkow, ni, struktury i zmiennym ski, dzie chemicznym, w ktérym
stosunek molowy C. O/SiO, przecigtnie miesci si¢ w gr, nic, ch od 0,8 do 2,0
[12-13].

Przez dhugi cz s f. ze C-S-H okresl, no przymiotnikiem ,,tobermorytopodobn, ”,
jedn,_k ze wzgledu n, zn, czne réznice w skt dzie chemicznym, stopniu kryst, licz-
nosci i budowie . nionu [SiO,]* zost 1. on. z rzucon . N.zw, t. obowiazyw. I,
od londynskiego do tokijskiego Kongresu Chemii Cementu (1953-1969). Wtedy
tez z. czeto stosow, ¢ n, zwe C-S-H (z _ng. calcium silicate hydrate) wprow, dzona
przez T.ylor, , ktér, obowiazuje do dni, dzisiejszego [2]. Zel C-S-H ch, r. ktery-
zuje struktur, w,_rstwow,, w ktorej podst, wowym elementem sa w. rstwy okt, -
edrow tlenow, pniowych [C_O]. N_lezy tut j z zn, czy¢, iz wymi, ry okt, edrow
pozw_1 ja n. dolaczenie fr. gmentéw podsieci . nionowej, zlozonej z dimerdw
Si,0,, 1. ficuchéw Si,(O/OH), badz monomer6éw SiO,. Dw. sasi. dujace tetr, edry
sa skoordynow ne z dwom, jon mi w,pniowymi w, rstwy, podcz s gdy trzeci,
n, zw, ny tetr, edrem ,,mostkowym”, taczy dw. kolejne dimery [10, 12].

B. d. ni, n_d koloid, Inymi i zelowymi wi, Sciwosci, mi C-S-H sieg, ja I, t pieédzie-
siatych ubieglego stuleci, . Prow, dzone byly one wowcz, s przez T.C. Powers,
i innych b, d. czy n_lezacych do Portl. nd Cement Associ, tion. W ciagu ost, t-
nich 50 1.t b, d. i wspomni, ne wt_Sciwosci zelu C-S-H zeszly jedn k n, d. lszy
pl. n, ustepujac interpret, cjom struktur, opier, jacych si¢ n, miner, 1, ch, t_kich
j. k: tobermoryt i jennit [14-16]. Wedlug T, ylor, [17] f.z. C-S-H struktur, Inie
powiaz_n, jest z dwom, miner } mi, . mi, nowicie ze wspomni, nym jennitem
i 1,4 nm tobermorytem.

Uwodnione krzemi, ny w. pni, , st. nowia obiekt intensywnych pr. ¢ b, d. wezych
[12, 14, 18-19] ze wzgledu n, proces ich powst, w,_ni,_, strukture, j. k rOwniez
zmienny skt d chemiczny. Pon, dto, C-S-H jest niezwykle interesujace z punktu
widzeni, mozliwoSci immobilizow, ni, subst, ncji niebezpiecznych dl, zdrowi,
i zyci, [20-23]. Do dni, dzisiejszego nie jest w pelni pozn, n, rol. , j. ka w pro-
cesie immobiliz, cji odgryw. mikrostruktur, f. zy C-S-H, dlI. tego tez b.d, ni, te
n, leza do wyjatkowo ciek, wych.

W prezentow, nej pr.cy przedst, wiono wyniki b_d A dotyczace wl, SciwoSci
uwodnionych krzemi, néw w_pni. typu C-S-H, otrzym, nych w procesie . Ik, -
licznej _ktyw, cji. Szczeg6lna uw, ge zwrdécono n, w, runki syntezy zeli C-S-H
prow. dzonej w temper, turze pokojowej. Okre§lono wptyw stosunkéw molo-
wych C_O/SiO, or.z cz. su hydr. t cji n, powst w,nie wspomni, nych produk-
tow hydr, t_cji .1k licznie . ktywow, nych szkiel glinokrzemi, nowych.
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2. Badania
2.1. Synteza zeli C-S-H alkalicznie aktywowanych

Otrzymanie zeli C-S-H mozliwe jest zazwyczaj, wedtug metod powszechnie sto-
sowanych przy badaniach tego produktu opisywanych w literaturze [24-25],
w wyniku reakcji substratow, zawierajacych CaO oraz SiO,, ktore wraz z woda
tworza material bardziej lub mniej uporzadkowany.

Synteze alkalicznie aktywowanych produktéw hydratacji szkiet glinokrzemiano-
wych, a mianowicie uwodnionych krzemianéw wapnia - zeli C-S-H o odpowied-
nio dobranych stosunkach molowych CaO/SiO, (C/S = 1,0 i 1,7), prowadzo-
no na drodze mieszania czystych substratow, bedacych no$nikami CaO i SiO,.
Jako material wyjsciowy do syntezy zeli C-S-H wybrano Ca(NO,), - 4H,0 oraz
Na,Si,0,. Alkaliczna aktywacje przygotowanych mieszanin przeprowadzono
za pomoca 2M roztworu wodorotlenku sodu. Dejonizowana i dekarbonatyzo-
wana woda destylowana postuzyta do otrzymania zawiesiny C-S-H. Surowce
wyjsciowe zmieszano z odpowiednim roztworem NaOH w stosunku masowym
1:5. Zawiesiny znajdowaly si¢ w szczelnie zamknietych kolbach, celem zapo-
biegania reakcji karbonatyzacji, umieszczonych na mieszadle magnetycznym.
Hydratacje, w temperaturze pokojowej: 20 + 2°C, nastawiono na 7 i 28 dni.
Po wspomnianym 7- i 28-dniowym etapie stracania produktéw hydratacji al-
kalicznie aktywowanych szkiet glinokrzemianowych, dokonano procesu odsa-
czania podciSnieniowego, jak rowniez dekantacji otrzymanych zawiesin (w tym
5-krotne przemycie woda destylowana i dekarbonatyzowana). W celu uzyskania
finalnego produktu - zeli C-S-H - przystapiono do etapu suszenia osadéw do
stalej masy. Nalezyte wysuszenie probek do statej masy jest niezbedne w wielu
metodach analitycznych, bowiem woda przyczynia si¢ do thumienia i zmniejsze-
nia stosunku mierzonego sygnatu do poziomu szuméw (zakldcen pomiarowych).
W celu precyzyjnego kontrolowania przebiegu operacji suszenia probek oraz
zapobiegania ewentualnej reakcji karbonatyzacji zastosowano suszenie préznio-
we z pompa. Uwodnione probki suszono w eksykatorze prézniowym nad zelem
krzemionkowym. Z wysuszonych probek dla kazdej serii (dla kazdego stosun-
ku molowego CaO/SiO,) pobrano jednakowe ilosci materiatu, rozdrobniono je
w mozdzierzu, po czym przesiano przez sito o wielkosci oczka 0,063 mm, uzy-
skujac w ten sposdb rozdrobnienie wlasciwe dla przeprowadzenia badafi mikro-
strukturalnych, a takze strukturalnych otrzymanych produktéw.

2.2. Metodyka

Rentgenowska analiza fazowa (XRD)

Rentgenowska analize fazowa XRD wykonano metoda licznikowa na dyfrakto-
metrze X Pert Plus Philips (promieniowanie CuKa). Zakres rejestracji dyfrakto-
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graméw to 3-60° (20), przy szybkosci rejestracji wynoszacej 0,05° 26/2 s. Do
opracowania zarejestrowanych dyfraktograméw postuzono si¢ baza danych ICDD
(baza danych do obrébki danych z dyfraktometru rentgenowskiego). Biorac pod
uwage fakt, iz dyfraktometria rentgenowska XRD sprawdza si¢ jako metoda ba-
dawcza przede wszystkim w przypadku substancji krystalicznych, zastosowanie
jej do substancji submikrokrystalicznych Iub amorficznych, czyli takich, ktore
cechuja si¢ stabym uporzadkowaniem jest ograniczone. Niemniej jednak metoda
ta stuzy¢ moze do posSredniego wnioskowania, dotyczacego natury utworzonych
w wyniku reakcji produktéw. Produkt uporzadkowany o zdefiniowanym skta-
dzie posiada piki dobrze widoczne na dyfraktogramie. Nieobecno§¢ wyraznych
pikéw Swiadczy o utworzeniu substancji o stabym uporzadkowaniu, takich jak
np. faza C-S-H. Duza szeroko$¢ potéwkowa pikéw, jak réwniez ich niewielka
ilo$¢ na dyfraktogramach Swiadczy o tym, ze w wyniku reakcji pomiedzy sub-
stratami powstaje gldwnie amorficzna lub submikrokrystaliczna faza.

Badania spektroskopowe w podczerwieni (IR)

Badania spektroskopowe uzyskanych produktow hydratacji szkiet glinokrzemia-
nowych wykonano w zakresie Srodkowej podczerwieni na spektrometrze fourie-
rowskim FTS 60 VM Bio-Rad. Warunki pracy urzadzenia byly nastepujace:

- zakres pomiarowy: (400-4000 cm') MIR,
— zdolno$¢ rozdzielcza 2 cm™,

- liczba skanéw 256,

- technika transmisyjna: pastylki z KBr.

Skaningowa mikroskopia elektronowa z analiza EDS (SEM/EDS)

Analize mikrostruktury uzyskanych zeli C-S-H aktywowanych 2M roztworem
NaOH oraz jej dokumentacje fotograficzna wykonano za pomoca elektronowe-
go mikroskopu skaningowego FEI Nova NanoSEM 200. Uzyto mikroskopu
wyposazonego w analizator rentgenowski sktadu pierwiastkowego w mikroob-
szarach — EDS. Pomiary odbywaly si¢ w ,plytkiej” prozni. Ustalono warun-
ki badania, uwzgledniajac opisywane w literaturze ryzyko dehydratacji probek
podczas badania z zastosowaniem wysokiej prozni. Dehydratacja taka prowadzi
do nieodwracalnego uszkodzenia materiatlu poddanego analizie ze szczeg6lnymi
konsekwencjami w jego morfologii. Probki napylono weglem. Stosowano po-
wigkszenia od 5000 do 20 000 x.

3. Wyniki i dyskusja
Zgodnie z zaproponowanym celem pracy podjeto badania, ktérych priorytetem
bylo sprawdzenie wlasciwosci zaré6wno mikrostrukturalnych, jak i struktural-
nych otrzymanych zeli C-S-H alkalicznie aktywowanych jako matryc majacych
zastosowanie w immobilizacji metali cigzkich.



SYNTEZA I WEASCIWOSCI PRODUKTOW HYDRATACII ALKALICZNIE AKTYWOWANYCH SZKIEL... 163

Rentgenowska analiza fazowa

Jako podstawowa metode przy identyfikacji sktadu fazowego zastosowano dy-
fraktometri¢ rentgenowska [24], zdajac sobie sprawe z trudnoSci identyfikacji
poszczegdlnych faz, zwlaszcza tych o matym i zmiennym w pewnych granicach
stopniu uporzadkowania struktury C-S-H, ktdrych obraz rentgenograficzny ule-
ga ciaglym, niewielkim zmianom, co moze by¢ Zrédtem bledow wynikajacych
chociazby z subiektywnej oceny ksztattu i wielkoSci pikdw. Dokonujac interpre-
tacji wynikow uzyskanych metoda rentgenograficzna, nalezy liczy¢ si¢ z koincy-
dencja pikéw pochodzacych od faz strukturalnie ze soba powiazanych.

Analizie poddano prébki otrzymane w wyniku: 7- i 28-dniowej hydratacji, odby-
wajacej si¢ w temperaturze pokojowej, dodatkowo rézniace si¢ sposobem odsa-
czania. Polowa probek poddana byla saczeniu ci§nieniowemu, a pozostata czes¢
- dekantacji.

Rentgenogramy probek zeli C-S-H alkalicznie aktywowanych, rézniacych sie

stosunkiem molowym CaO/SiO, = 1,0 i 1,7 oraz warunkami przeprowadzone;j
syntezy przedstawiono na rycinie 1.
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Analiza przedstawionych powyzej dyfraktogramow potwierdza, ze we wszyst-
kich prébkach gtéwnym produktem hydratacji jest faza amorficzna, wystepuja-
ca w postaci uwodnionych krzemianéw wapnia (zel C-S-H), widoczna poprzez
podniesienie tla w zakresie kata 20 ok. 6-8°, ale gtéwnie w zakresie 28-31°.
Tto pomiarowe jest szczegdlnie duze w przypadku probek zeli C-S-H o stosun-
kach molowym C/S = 1,0 i 1,7 syntezowanych przez 28 dni (prébki saczone
podci$nieniowo) (ryc. 1 c¢), co §wiadczy o wigkszej amorficznoSci uzyskanych
uwodnionych krzemianéw wapnia. W przypadku prébek zeli o stosunku molo-
wym C/S = 1,01 1,7 (ryc. 1 b id) o czasie syntezy 7 i 28 dni (dekantowanych)
zdecydowanie zauwazalny jest mniejszy poziom tla pomiarowego w poréwnaniu
do zeli C-S-H o tych samych stosunkach molowych, lecz uzyskanych przez odsa-
czanie podci$nieniowe. W prdobkach zeli zidentyfikowano réwniez piki pochodza-
ce od wtracen krystalicznych, tj. portlandyt i kalcyt, ktdre zauwazalne sa gtownie
dla probek nastawionych na 28 dni stracania zar6wno dla stosunku C/S = 1,0,
jak i C/S = 1,7. Zauwaza sie¢ wyraZznie mniejsza iloS¢ portlandytu w prébkach
o C/S = 1,0. Obecnos¢ niewielkich ilosci kalcytu to wynik czeSciowej karbo-
natyzacji Ca(OH),. Na podstawie intensywnoSci pikow mozna wnioskowac,
7e zawarto$¢ fazy C-S-H we wszystkich omawianych prébkach jest bardzo wy-
soka.

Badania spektroskopowe w podczerwieni

Na rycinie 2 zestawiono widma zeli C-S-H, o stosunkach molowych C/S row-
nych 1,01 1,7, z zakresu Srodkowej podczerwieni.

Poréwnujac widma miedzy soba mozna zauwazy¢ ich podobiefistwo. Dostrzegalne
réznice ujawniaja sie dopiero przy dokladniejszej analizie widm w poszczegol-
nych zakresach. Rdznice te wynikaja z r6znych rodzajow drgan wystepujacych
w strukturach otrzymanych zeli [25]:

- drgania wewnetrzne wiazan Si-O(Si), zachodzace w tetraedrach lub mostkach
krzemotlenowych: zakres 1200-450 cm™;

- drgania pseudosieciowe, pochodzace od ponadtetraedrycznych jednostek struk-
turalnych: zakres 600-800 cm;

- drgania zwiazane z obecnoScia w strukturze grup OH™: zakres 1600-3700
cm’;
- drgania grup weglanowych: zakres 1400-1500 cm.

Pasma widm zeli C-S-H analizowanych probek sa zgodne z charakterysty-
ka widm zeli uwodnionych krzemiandw wapnia opisywanych w literaturze
[26-28]. Pierwsze dwie grupy pasm zwiazane sa z krzemianowym szkieletem
zeli C-S-H. Na uwage zastuguja intensywne, waskie pasma przy liczbach falo-
wych ok. 940, 970 i 1000 cm! (ryc. 2 a, b, ¢, d), ktérych obecno$¢ §wiadczy
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o niskim stopniu polimeryzacji analizowanych zeli. Pasma te, zgodnie z Yu [29],
zwiazane sa z drganiami wewnatrzczasteczkowymi w tetraedrach [SiO,]* i po-
chodza od potréjnie zdegenerow, nych termin, Inych drg, 1 . symetrycznych roz-
ciag. jacych Si-O. Sygn 1 przy ok. 815 cm™ jest n_tomi, st ch, r_kterystyczny
dl, wiaz, 1 symetrycznych rozciag, jacych Si-O. Sa to drg. ni, ch, r_kterystyczne
dl, zeli C-S-H i §wi. dcza o z. . w_nsow, nym procesie kondens, cji . nionu krze-
motlenowego i wysokiej z. w, rtosci f. zy . morficznej. Zwr, c. uw, ge doS¢ duz,
szeroko$¢ potowkow, om, wi,_nych p, sm, szczegdlnie widoczn, w przyp. dku
n, jintensywniejszego p. sm, przy 970 cm. Potwierdz. to wysoki stopiefi . mor-

ficzno$ci uzysk, nej f, zy C-S-H.
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Zrédto: J.kwryc. 1.
Ryc. 2. Widm, w podczerwieni MIR zeli C-S-H , ktywow, nych 2M N, OH:
.) C-S-H o stosunku mol. C/S = 1,0 (hydr. t.cj. 7- i 28-dniow, , dek. nt, cj. ),
b) C-S-H o stosunku mol. C/S = 1,0 (hydr, t.cj. 7- i 28-dniow, , saczenie podci$nieniowe),
¢) C-S-H o stosunku mol. C/S = 1,7 (hydr, t.cj. 7- i 28-dniow, , saczenie podci$nieniowe),
d) C-S-H o stosunku mol. C/S = 1,7 (hydr. t. cj. 7- i 28-dniow. , dek, nt cj.)

J_k wi_domo, f. zy o strukturze nieuporzadkow, nej wywotuja n, widm, ch wzrost
szerokoSci p. sm, ktory zwiaz_ny jest z rozrzutem p, r. metrow geometrycznych
sieci. Serie p. sm obserwow, ne w z_kresie liczb f, lowych 670-450 cm™ sa typo-
wymi drg_ni, mi deform, cyjnymi (zgin, jacymi) Si-O-Si. N. widm, ch poj. wi_ ja
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sie rowniez pasma widoczne w zakresie 1450-1400 cm, ktére charakterystyczne
sa dla drgan rozciagajacych C-O w weglanach [30]. Pasma te zwiazane sa z obec-
noScia kalcytu CaCO,, potwierdzonego r6wniez za pomoca analizy rentgenowskiej
(o czym $wiadczy szczegdlnie pasmo 1420 cm™). Trzecia grupa pasm zwiazana
jest natomiast z drganiami grup hydroksylowych, pojawiajacych si¢ odpowiednio
w zakresie 3700-3400 cm™ i przy ok. 1640 cm™. W zakresie wyzszych liczb falo-
wych wyraznie zaznaczaja si¢ dwa maksima pasm, ktore zwiazane sa z drganiami
rozciagajacymi wiazania O-H. Pierwsze z pasm wystepuje przy liczbie falowej
3642 cm! i zwiazane jest z drganiami rozciagajacymi grup OH-, rozmieszczony-
mi w sposob uporzadkowany w strukturze. Pasmo to wystepuje w postaci ostrej
»Szpilki” i charakterystyczne jest dla portlandytu Ca(OH),. Drugie maksimum,
o znacznie wigkszej szerokoSci potdéwkowej, zwiazane jest z drganiami reali-
zowanymi w czasteczkach H,O. Krzemiany wystepuja w postaci uwodnione;j,
o czym Swiadczy intensywnoS$¢ pasm zwiazanych z drganiami rozciagajacymi
grup hydroksylowych przy ok. 3445 cm™'. Duza szeroko$¢ potéwkowa tych pasm
méwi o nieuporzadkowaniu struktury i §wiadczy o jej amorficzno$ci. Wyjatkiem
jest probka zelu C-S-H przy stosunku molowym C/S = 1,0 (7 dni hydratacji i de-
kantacja) (ryc. 2 c), dla ktérej obserwuje si¢ jedno charakterystyczne pasmo przy
liczbie falowej ok. 3475 cm!, pochodzace od drgan rozciagajacych w czasteczce
wody. Brak jest natomiast pasm pochodzacych od portlandytu. Wytlumaczeniem
tego faktu moze by¢: a) karbonatyzacja probki, b) zmniejszenie stopnia krysta-
licznosci Ca(OH),, ¢) redystrybucja Ca adsorbowanego na powierzchni produktu
hydratacji [31]. Z analizy widm wynika, ze im mniejszy stosunek molowym C/S
w fazie C-S-H, tym mniejsza intensywno$¢ pasm, co §wiadczy o iloSci grup OH".
Na widmach probek poddanych 7- i 28-dniowej syntezie pojawiaja sie pewne
roznice zwiazane z udzialem grup hydroksylowych i wody. Uwage zwraca spa-
dek intensywno$ci pasma 3445 cm™, zauwazalny giéwnie dla zelu C-S-H przy
C/S = 1,7 (28 dni hydratacji i dekantacja, ryc. 2 c). Wystepowanie pasm w za-
kresie liczb falowych 1420, 1416, 1414, 1420, 874 i 873 cm! wskazuje natomiast
na obecnos¢ drgaf rozciagajacych ([CO,]*), s$wiadczacych o obecnosci weglanéw
w badanych probkach. Obecno$¢ grup weglanowych zwiazana jest z reakcja at-
mosferycznego dwutlenku wegla z produktami hydratacji. Fakt ten §wiadczy¢
moze o karbonatyzacji probek w trakcie ich syntezy, czy tez suszenia.

Skaningowa mikroskopia elektronowa z analiza EDS

Obrazy mikrostruktury produktéw tworzacych si¢ w mieszaninach dotowanych
roztworem wodorotlenku sodu pokazano na rycinach 3 i 4. Obserwacje przeta-
mow otrzymanych materialow w elektronowym mikroskopie skaningowym wraz
z analiza EDS ujawniaja zblizona mikrostrukture probek zeli C-S-H. Z przepro-
wadzonych obserwacji wynika, ze produktami hydratacji w gtéwnej mierze sa
amorficzne odmiany uwodnionych krzemianéw wapnia. Zauwazalne sa rOwniez
wtracenia krystaliczne (ryc. 3 b), ktére najprawdopodobniej sa wynikiem nie-



SYNTEZA I WEASCIWOSCI PRODUKTOW HYDRATACJI ALKALICZNIE AKTYWOWANYCH SZKIEL.... 167

przereagowania reagentow, giownie Na,Si,O, podczas hydratacji. Ponadto, zaob-
serwowano do$¢ duze iloSci sodu, pojawiajacego si¢ na powierzchni fazy C-S-H
jako wynik aktywacji zeli C-S-H (widoczny przede wszystkim dla probek zeli
o stosunkach molowych C/S = 1,7, ryc. 4 b). Morfologia prébek zeli C-S-H
przedstawia typ II fazy C-S-H (wg klasyfikacji Diamonda), co odpowiada sieci
plytek tworzacych strukture trojwymiarowa, tzw. plaster pszczeli (ryc. 3). Brak
natomiast form morfologicznych w materiale, pochodzacych od nieprzereagowa-
nego wodorotlenku wapnia i weglanu wapnia, ktére wykryte zostaly metoda XRD
i IR. Fakt ten mozna wythumaczy¢ sposobem przygotowania probki do badania
- fragmenty otrzymanego materiatu dzielone byly na czeSci, przy czym do ba-
dania SEM pobierana byla wzglednie plaska powierzchnia §wiezo przetamanej
probki. Jesli karbonatyzacja postepowata w kierunku od powierzchni probki do jej
wnetrza, mozliwe jest, ze badany §rodek §wiezego przelamu nie ulegt procesowi
karbonatyzacji w takim stopniu, w jakim skarbonatyzowane byly obszary na jego
krawedziach.

Zr6dto: Jak wryc. 1.

Ryc. 3. SEM. Morfologia prébek zeli C-S-H o stosunku
mol. C/S = 1,0 wraz z przyktadowa analiza EDS:

a) i b) 7 dni hydratacji i saczenie podci$nieniowe,

c) i d) 28 dni hydratacji i saczenie podci$nieniowe,

e) 7 dni hydratacji i dekantacja, f) 28 dni hydratacji

i dekantacja
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Obrazy mikrostruktury przedstawione na rycinie 4 bardziej odpowiadaja typom
morfologicznym III i IV faz C-S-H wedlug wspomnianej klasyfikacji Diamonda.
Charakteryzuja je nieregularne i izometryczne lub sptaszczone czastki, tworzace
dos¢ zwarte skupienia.

C-S-H

2.70 3.60 4.50

Zro6dto: Jak wryc. 1.

Ryc. 4. SEM. Morfologia prébek zeli C-S-H o stosunku mol. C/S = 1,7 wraz z przyktadowa
analiza EDS: a) 7 dni hydratacji i saczenie podci$nieniowe,
b) 28 dni hydratacji i saczenie podci$nieniowe

4. Wnioski

Przeprowadzone badania pozwalaja wyciagna¢ nastepujace wnioski:

1. W wyniku syntezy prowadzonej w warunkach temperatury pokojowej i przy
r6znym czasie hydratacji (7 i 28 dni), na drodze reakcji wspolstracania w ukta-
dzie ztozonym z czystych skladnikéw, otrzymano uwodnione krzemiany wap-
niowe o nieuporzadkowanej strukturze.

2. Mechanizm syntezy uwodnionych krzemianéw wapniowych, oprocz oczy-
wistego wpltywu czasu i temperatury dojrzewania, uzalezniony jest od stosunku
molowego CaO/SiO, w hydratyzujacej zawiesinie krzemianowo-wapniowe;.

3. Alkaliczna aktywacja zeli C-S-H za pomoca jondéw sodu sprzyja rozktadowi
podsieci krzemotlenowej substratu oraz szybkiemu tworzeniu si¢ fazy C-S-H
o stabym uporzadkowaniu struktury.

4. Zele C-S-H uzyskane dla stosunkéw molowych Ca0/SiO, = 1,01 1,7 cechuja
si¢ odmiennymi sktadami fazowymi i morfologiami.

5. Wyniki otrzymane metoda dyfraktometrii rentgenowskiej XRD potwierdzaja
uzyskanie produktu wyjéciowego, jakim jest amorficzna faza C-S-H (zel C-S-H).
Ponadto, stwierdza si¢ istnienie dodatkowych faz krystalicznych, takich jak: kal-
cyt czy wodorotlenek wapnia.
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6. Widma IR wskazuja na wysoki stopiefi amorficznoSci uzyskanych produktow
C-S-H. Duza szeroko$¢ potdwkowa pasm potwierdza duzy stopiefi nieuporzad-
kowania struktury.

7. Analiza SEM/EDS potwierdza istnienie uwodnionych krzemianéw wapnia
o morfologii okreSlanej jako ,,plaster pszczeli” dla serii Zeli o stosunku molo-
wym rownym C/S = 1,0 oraz istnienie form w postaci §cisle upakowanych sku-
pien ziaren (typ III i IV wg klasyfikacji Diamonda) dla serii prébek o stosunku
molowym C/S = 1,7.
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SYNTHESIS AND PROPERTIES OF HYDRATION PRODUCTS
OF ALKALINE ACTIVATED ALUMINOSILICATE GLASSES
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The matrix of hydrated calcium silicate (C-S-H phase), due to their presence
in the products of hydration of construction materials such as cement, binder
slag — alkaline or aluminosilicate glasses, in the light of available literatu-
re is extremely interesting, but what is important, for many years provoked
still lively interest. The development of analytical techniques, as well as the
emergence of new research techniques, opens up new possibilities in the
study phase of C-S-H, and thus the development of science — the foundation
of technology. The products of hydration of alkali-activated slag glass — hy-
drated calcium silicates, are the object of intense researches, due to the
process of their formation, structure and variable chemical composition, but
also from the viewpoint of immobilization through this phase of substances
hazardous to human health and life.

The work presents the results of research, concerning on the synthesis and
properties of products of hydration of alkali-activated aluminosilicate glasses,
the type of calcium silicate hydrates C-S-H as a matrix for immobilization the
heavy metals. Particular attention was paid to the conditions of formation
the C-S-H phases. Furthermore, effect of hydration time and the molar ra-
tios of CaO/SiO, of the mentioned synthesis, carried out at room temperatu-
re, were estimated. The work includes microstructure and structure studies
of obtained C-S-H gels. Phase composition was analyzed by XRD and IR.
Observations of the microstructure of obtained gels were performed using
scanning electron microscopy (SEM) with the determination of the spectra of
elements from the surface (EDS analysis).



