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Non-destructive tests of fibre-cement materials
structure with the use of scanning electron

microscope

ABSTRACT

STRESZCZENIE

The article presents the proposal for the application of non-destructive
microscope method with the use of scanning electron microscope (SEM)
with EDS analyzer in fibre-cement boards tests. The tests were conducted
on 2 types of fibre-cement boards that underwent various environmental
factors (dampness, freezing-thawing) and unusual factors (burning out in
the temperature of 230° and setting on fire for 5 and 10 minutes). Inter-
esting results were obtained and they allowed to observe the changes that
took place in the microstructure of the tested boards under the influence
of various factors.
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W artykule przedstawiono propozycje zastosowania do badania plyt
widknisto-cementowych nieniszczaca metode mikroskopows z wykorzy-
staniem elektronowego mikroskopu skaningowego (SEM) z analizatorem
EDS. Badaniom poddano 2 rodzaje plyt widknisto-cementowych pod-
danych réznym czynnikom $rodowiskowym (zawilgoceniu, zamrazaniu-
rozmrazaniu) oraz czynnikom wyjatkowym (wypalenia w temperaturze
230°C oraz podpalaniu przez 5 i 10 minut). Uzyskano ciekawe rezultaty
badan, ktore pozwolity zaobserwowa¢ zmiany zachodzace w mikrostruk-
turze badanych ptyt pod wptywem réznych czynnikow.

Stowa kluczowe: badania nieniszczgce, plyty widknisto-cementowe, SEM

1. Wprowadzenie

Wyroby budowlane z wtékno-cementu zaczeto stosowac
w budownictwie ponad sto lat temu. Ich pomystodawcg byt
Ludwig Hatschek, ktéry w roku 1900 opracowal i opatento-
wal technologie produkcji lekkiej, wytrzymalej, trwalej i nie-
palnej plyty azbestowo-cementowej, ktorag nazwat eternitem.
Plyta ta stala si¢ jednym z najbardziej popularnych pokry¢
dachowych na $wiecie w XX w. Bylo tak do momentu, kiedy
jednoznacznie stwierdzono, ze azbest ma wlasciwosci rako-
tworcze. W efekcie zaprzestano ich produkcji oraz stopniowo
wycofywano z uzytkowania wyroby, a niebezpieczny dla
zdrowia sktadnik zastapiono za$ bezpiecznymi wldknami.
Odwrét taki zapoczatkowano na $wiecie juz w latach 70.
ubiegtego wieku, a w Polsce z konicem lat 80. [1,2].

Wspolczesne plyty wldknisto-cementowe powstaja z na-
turalnych surowcow takich jak cement, widkna celulozowe
i PVA oraz woda. Znaczng cze$¢ mieszanki produkcyjnej
stanowi cement odpowiedzialny za wigzanie materiatu i jego
ostateczna trwalo$¢. Celuloza jest wypelniaczem szczelin
i dodatkiem zapewniajacym odpowiednig ilo$¢ wody w pro-
cesie wigzania cementu. Widkna z polialkoholu winylowego
(PVA) stosuje si¢ natomiast do zbrojenia materiatu oraz
nadania mu odpowiedniej wytrzymalosci. W celu zopty-
malizowania wlasciwosci oraz do przyspieszenia procesu
wigzania dodawane sg wypelniacze neutralne takie jak np.
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wapien lub mika.

Materialy produkowane z wtékno-cementu sg stosowane
w budownictwie jako material budowlany i wykonczeniowy
dla elewacji, $cian wewnetrznych oraz dachéw [1,2,6-8].
Z uwagi na to, ze sa wytwarzane z materiatéw naturalnych
i bezpiecznych, moga zosta¢ poddane recyklingowi lub
zosta¢ zniszczone bez szkody dla $rodowiska. Na rysunku
1 przedstawiono przykladowe realizacje z wykorzystaniem
elewacji wentylowanej, w ktorych jako okltadzine elewacyjna
zastosowano plyty wldknisto-cementowe.

Jak wcze$niej wspomniano, materiaty wiéknisto-cemen-
towe posiadaja obecnie szerokie spektrum zastosowan
w budownictwie, stad tez narazone sg na dziatanie warun-
kéw $rodowiskowych, miedzy innymi takich jak opady
deszczu oraz zmiany temperatury, a w szczegolnosci czestym
przejsciem temperatury przez 0°C w cyklu dobowym (cy-
klicznym zamrazaniem-rozmrazaniem). Ponadto materiaty
wldknisto-cementowe, przede wszystkim stosowane jako
elementy okladzinowe, narazone sg na warunki wyjatkowe,
do ktérych nalezy zaliczy¢ wysoka temperature wywotang
dziataniem ognia.

W zwiazku z powyzszym, za istotne uwaza si¢ prowadze-
nie badan materialéw konstrukcyjnych uwzgledniajacych
warunki §rodowiskowe i wyjatkowe, na ktére bedg nara-
zone podczas eksploatacji. Badania te powinny zapewniaé
mozliwo$¢ kontroli mikrostruktury danego materialu, co
umozliwia skaningowa mikroskopia elektronowa [10,11].
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Warto zaznaczy¢, ze dotychczas wiekszo$¢ badan materialow
wykonanych z wtékno-cementu sprowadzata si¢ do okre-
$lania normowych parametréw fizyko-mechanicznych [3,6].
Spotka¢ mozna takze rezultaty badan wykonanych z wyko-
rzystaniem metod nieniszczacych miedzy innymi metody
ultradzwickowej i metody emisji akustycznej [4,5,9].

Rys. 1. Widok przykladowych elewacji wentylowanych z wykorzy-
staniem plyt wiéknisto-cementowych na budynkach uzytecznosci
publicznej

Fig. 1. Ventilated facade with fiber-cement boards, examples of
implementation and civil building

Nowoczesne metody mikroskopowe, zintegrowane z in-
nymi technikami badawczymi, stosowanymi w odniesieniu
do materialéw budowlanych umozliwiaja udzielenie odpo-
wiedzi na pytania dotyczace mechanizmu reakeji, diagnozy
procesu niszczenia, relacji pomiedzy mikrostrukturg i wta-
$ciwoéciami uzytkowymi [10]. Rozwo¢j metod mikrosko-
powych, jaki nastapil w ostatnich latach, zmierza z jednej
strony w kierunku maksymalizacji powiekszen i zarazem
wizualizacji obiektéw o nanometrycznej wielkosci, z drugiej
strony - do detekcji wszelkich efektéw, jakie moga si¢ poja-
wi¢ wskutek oddzialywania czynnika penetrujacego badany
material [11].

Elektronowy mikroskop skaningowy jest od wielu lat
dostepnym i rozpowszechnionym narzedziem w badaniach
mikrostruktury cial statych, w tym réznorodnych materia-
téw budowlanych. Mikroskopia skaningowa pozwala oceni¢
ksztalt i wielkos¢ ziaren, morfologie powierzchni, obecno$é
zrostow, wtracen, spekan, sposob zabudowy przestrzeni,
ksztalt poréw. Giowna zaleta metody jest bardzo prosta
preparatyka. Probki maja posta¢ okruchéw lub przetamoéw.
Inng wazng cechg elektronowej mikroskopii skaningowej
jest mozliwo$¢ uzyskiwania bardzo duzych powiekszen,
rzedu setek tysiecy razy [12,13].

2. Opis badan

Badaniom poddano dwie plyty widknisto-cementowe
o réznym skfadzie i zastosowaniu, tj. ptyta wodoodporna
oraz plyta elewacyjna, oznaczane w dalszej czedci artykutu
odpowiednio literami A i B. Ptyty w momencie badania
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znajdowaly sie w stanie powietrzno-suchym oraz byly pod-
dane réznym procesom majacym odzwierciedla¢ warunki
srodowiskowe (nasaczanie przez 24 godziny w wodzie
oraz 25 cykli mrozenia-rozmrazania) i warunki wyjatkowe
(wypalanie przez 3 godziny w piecu laboratoryjnym w tem-
peraturze 230°C oraz podpalanie palnikiem przez 5 minut
i 10 minut). W badaniach wykorzystano wysokorozdzielczy
$rodowiskowy skaningowy mikroskop elektronowy Quanta
250 FEG, FEI z analizatorem EDS, ktérego widok pokazano
na rysunku 2.
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Rys. 2. Widok skaningowego mikroskopu elektronowego z anali-
zatorem EDS

Fig. 2. The view of scanning electron microscope with the EDS
analyser

3.Wyniki badan i ich analiza

Na rysunku 3 pokazano przyktadowe obrazy uzyskane
z uzyciem elektronowego mikroskopu skaningowego dla
plyty A.

Na podstawie analizy wynikéw przedstawionych na ry-
sunku 3 nalezy stwierdzi¢, ze makrostrukture kazdej z pro-
bek plyty A okreslono jako zwartg. Podczas obserwacji
mikroskopowych strukture probek okreslono jako drobno-
porowata o wielkosci poréw do 50 pm. Na powierchniach
przetomoéw stwierdzono wystepowanie gtebokich wyzlobien
o szerokos$ci do 500 pm. Zaobserwowano duze zageszczenie
nieregularnie rozmieszczonych wtokien celulozowych oraz
wldkien PVA na badanych przetomach (rys. 3a, 3b i 3¢),
z wyjatkiem probki wypalanej oraz probek podpalanych.
W prébcee podpalanej zaobserwowano, ze wiekszo$¢ widkien
jest wypalona lub wtopiona w matryce (rys. 3d). Podpalanie
za$ powoduje stopniowe wypalanie wiokien oraz degradacje
ich struktury w zalezno$ci od czasu dzialania ognia (rys. 3e
i 3f). W kazdej z probek stwierdzono wystepowanie miki
o blaszkowatej budowie oraz nieprzereagowanych ziaren
cementu. Zaobserwowano kawerny i wyzlobienia po wy-
rwanych witoknach, a takze wyztobienia po wyrwanych
ziarnach cementu. Obserwujac ziarna cementu na kolejnych
przefomach réwniez stwierdzono, ze wypalanie oraz stop-
niowe wydtuzanie czasu podpalania powoduje niszczenie
ich struktury (rys. 3d, 3e i 3f). Strukture matrycy okreslono
jako ziarnistg z licznymi rozwarstwieniami. Stwierdzono
wystepowanie przestrzeni pomiedzy wldknami a matryca
oraz miedzy matrycg a blaszkami miki, co wskazuje na stabe
wigzanie miedzy tymi elementami. W strukturze matrycy
probek wyrézniono rézne formy Ca(OH),, a takze ,,bezpo-
staciowa” faze C-S-H oraz zbudowang z silnie przylegajacych
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czastek. Nie stwierdzono wystepowania krysztalow ettrin-
gitu w zZadnej z badanych prébek. W trakcie analizy probki
podpalanej 10 min (rys. 3e) zaobserwowano miejscowo
zmieniong strukture matrycy.

Rys. 3. Obrazy uzyskane przy uzyciu elektronowego mikroskopu
skaningowego dla plyty A: a) w stanie powietrzno-suchym, b) za-
wilgocona, ¢) zamrazana - rozmrazana 25 cykli, d) wypalana
w piecu w temp. 230°C, e) podpalana przez 5 min, f) podpalana
przez 10 min

Fig. 3. Images obtained with the use of scanning electron mi-
croscope for the board A: a) in air-dry state, b) damp, c) frozen
- thawed 25 cycles, d) burnt out in a furnace in the temperature of
230°, e) set on fire for 5 minutes, f) set on fire for 10 minutes

Z kolei na rysunku 4 pokazano przykladowe rezultaty skladu
pierwiastkowego uzyskane z wykorzystaniem analizatora EDS
dla badanej plyty A.

Na podstawie analizy sktadu pierwiastkowego matrycy
probek stwierdzono obecnos¢ pierwiastkéw wchodzacych
w sklad cementu (rys. 4d). Analizujac sktad wtdkien (rys. 4b
i 4c), stwierdzono wystepowanie pierwiastkéw wchodzacych
w sklad widkien lub czesciowo wchodzacych w sklad cementu,
poniewaz powierzchnie wldkien, ziaren i blaszek miki pokrywa
cienka warstwa matrycy cementowej i produktéw hydratacji.

Na rysunku 5 pokazano przyktadowe obrazy uzyskane z uzy-
ciem elektronowego mikroskopu skaningowego dla plyty B.

Na podstawie analizy wynikéw przedstawionych na ry-
sunku 5 nalezy stwierdzi¢, ze makrostrukture kazdej z probek
plyty B okreslono jako zwartg. Podczas obserwacji mikrosko-
powych strukture probek okreslono jako drobnoporowata
o wielko$ci poréw do 50 um. Stwierdzono nieregularne
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Rys. 4. Rezultaty uzyskane z wykorzystaniem analizatora EDS dla
plyty A: a) miejsca analizy skladu pierwiastkowego, b) wyniki EDS
w punkcie 3, ¢) wyniki EDS dla pkt. 4, d) wyniki EDS dla pkt. 5
Fig. 4. Results obtained with the use of the EDS analyser for the
board A, a) the places of elemental composition analysis, b) results
of EDS in point 3, ¢) results of EDS in point 4, d) results of EDS
in point 5

Rys. 5. Obrazy uzyskane przy uzyciu elektronowego mikroskopu
skaningowego dla plyty B: a) w stanie powietrzno-suchym, b) za-
wilgocona, ¢) zamrazana - rozmrazana 25 cykli, d) wypalana
w piecu w temp. 230°C, e) podpalana przez 5 min, f) podpalana
przez 10 min

Fig. 5. Images obtained with the use of scanning electron micro-
scope for the board B: a) in air-dry state, b) damp, c) frozen - thawed
25 cycles, d) burnt out in a furnace in the temperature of 230°, e)
set on fire for 5 minutes, f) set on fire for 10 minutes
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rozmieszczenie widkien celulozowych oraz wldkien PVA
na badanych przetomach. W prébce wypalanej stwierdzono,
ze wiekszo$¢ wldkien jest wypalona lub wtopiona w matryce
(rys. 5d). Podpalanie za$§ powoduje stopniowe wypalanie
wldkien oraz degradacje ich struktury w zaleznosci od
czasu dziatania ognia (rys. 5e i 5f). Zaobserwowano kawerny
i wyztobienia po wyrwanych wtdknach. Strukture matrycy
dla prébki suchej, moczonej w wodzie i mrozonej okreslono
jako silnie zwarta; wystepuja w niej ,,kamieniste” struktury
o nieregularnym ksztalcie (rys. 5¢). W probce wypalanej
i probkach podpalanych struktura matrycy ma posta¢ bar-
dziej ziarnista. Nie zaobserwowano przestrzeni pomiedzy
widknami a matrycg, co wskazuje na silne wiazanie miedzy
nimi. W strukturze matrycy probek wyrézniono rézne formy
Ca(OH),, a takze ,,bezpostaciowq” faze C-S-H oraz zbudo-
wana z silnie przylegajacych czastek. Nie stwierdzono wyste-
powania krysztaléw ettringitu w zadnej z badanych probek.
W trakcie analizy probki wypalanej oraz probki podpalanej
przez 10 min (rys. 5d i 5f) zaobserwowano miejscowo zmie-
niong strukture matrycy, dodatkowo wyraznie widoczna byta
zmiana koloru probek w skali makroskopowe;.

Z kolei na rysunku 6 pokazano przykladowe rezultaty
sktadu pierwiastkowego uzyskane z wykorzystaniem anali-
zatora EDS dla badanej ptyty B.
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Rys. 6. Rezultaty uzyskane z wykorzystaniem analizatora EDS dla
plyty B, a) miejsca analizy sktadu pierwiastkowego, b) wyniki EDS
w punkcie 1, ¢) wyniki EDS dla pkt. 2, d) wyniki EDS dla pkt. 3
Fig. 6. Results obtained with the use of the EDS analyser for the
board B, a) the places of elemental composition analysis, b) results
of EDS in point 1, ¢) results of EDS in point 2, d) results of EDS
in point 3

Analizujac sktad pierwiastkowy matrycy probek, stwier-
dzono obecno$¢ pierwiastkéw wchodzacych w sktad
cementu (rys. 6d). Analizujac sktad widkien (rys. 6b i 6¢),
stwierdzono wystepowanie pierwiastkow wchodzacych
w sktad wiokien lub czesciowo wchodzacych w sktad ce-
mentu, poniewaz powierzchni¢ wldkien pokrywa cienka
warstwa matrycy cementowej i produktéw hydratacji.

4.Podsumowanie

W artykule przedstawiono propozycje zastosowania do
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badania plyt wioknisto-cementowych nieniszczacg metode
mikroskopowa z wykorzystaniem elektronowego mikro-
skopu skaningowego (SEM) z analizatorem EDS. Badaniom
poddano 2 rodzaje plyt widknisto-cementowych poddanych
réznym czynnikom $rodowiskowym (zawilgoceniu, zamraza-
niu-rozmrazaniu) oraz czynnikom wyjatkowym (wypalenia
w temperaturze 230°C oraz podpalaniu przez 5 i 10 minut).
Uzyskano ciekawe rezultaty badan, ktére pozwolily zaob-
serwowa¢ zmiany zachodzace w mikrostrukturze badanych
plyt pod wptywem réznych czynnikéw. Poniewaz autorzy nie
spotkali si¢ dotychczas z podobnymi badaniami w literaturze,
nalezy sadzi¢, ze przedstawiona metoda badania materialow
wiodknisto-cementowych, a w szczegdlnosci plyt poddanych
réznym czynnikom $rodowiskowym i wyjatkowym powinna
by¢ dalej rozwijana, bo jest bardzo przydatna z punktu widze-
nia praktyki budowlanej. Pozwala oceni¢ stopien zdegradowa-
nia mikrostruktury takiego materiatu po latach eksploatacji
w zmiennych warunkach klimatycznych, a przede wszystkim

po wystapieniu sytuacji wyjatkowych, np. pozaru.
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