Instrukcja wykonawcza do ¢wiczen laboratoryjnych:
LABORATORIUM DYPLOMOWE
Studia stacjonarne — Chemia Budowlana — I stopien — IV Rok — semestr 7

Cwiczenie B:

Metody oceny mikrostruktury betonu, zapraw i zaczynow cementowych
z uwzglednieniem porowatosci

Cel ¢wiczenia:

Celem ¢wiczenia jest nabycie umiejetnosci jakosciowej i ilosciowej oceny mikrostruktury
klinkieru portlandzkiego (bedacego potproduktem w procesie wytwarzania cementu), a
nastepnie mikrostruktury stwardniatych zaczynow, zapraw i betonu z wykorzystaniem metod
mikroskopowych (mikroskopia optyczna i elektronowa mikroskopia skaningowa). Kolejnym
krokiem jest przeprowadzenie analizy porowato$ci otwartej mikrostruktury stwardniatych
zaczynow cementowych z wykorzystaniem metody porozymetrii rteciowej wraz z interpretacja
uzyskanych wynikow.

Program ¢wiczenia:

1. Omoéwienie charakterystyki mikroskopowej faz wystepujacych w klinkierze portlandzkim.

2. Omoéwienie mikrostruktury hydratyzujagcego zaczynu z cementu portlandzkiego oraz
zaczynu z udziatem dodatkéw mineralnych.

3. Przeprowadzenie jakosciowej 1 iloSciowej analizy mikrostruktury klinkieru portlandzkiego
z wykorzystaniem metody mikroskopii optycznej i elektronowej mikroskopii skaningowej.

4. Przeprowadzenie analizy porowato$ci zaczyndw i zapraw cementowych wraz z uptywem
czasu hydratacji wraz z interpretacja wynikow.

5. Analiza wptywu porowatosci mikrostruktury stwardniatego zaczynu cementowego na
wytrzymato$¢ i trwato$¢ zaprawy i betonu w srodowisku korozyjnym.

Wymagane podstawy teoretyczne:

Technologia produkcji klinkieru portlandzkiego. Sktad chemiczny i fazowy Klinkieru
portlandzkiego. Budowa i zasada dziatania mikroskopu optycznego i skaningowego. Metody
przygotowania preparatow do badan mikroskopowych. Charakterystyka faz mineralnych
klinkieru i produktow hydratacji cementu w obrazie mikroskopowym. Podstawy stereologii i
analizy obrazu probki w mikroskopie optycznym. Podstawy elektronowej mikroskopii
skaningowej (SEM) wraz z jako$ciowa i ilosciowg analizg sktadu pierwiastkowego (EDS) —z
ang. Scanning electron microscopy (SEM) with Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS).
Wptyw porowatosci mikrostruktury stwardnialego zaczynu cementowego na wytrzymatosc¢ i
trwato$¢ zaprawy i betonu w srodowisku korozyjnym.
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Warunki zaliczenia zajeé:

Warunkiem zaliczenia jest pozytywna ocena z kolokwium odbywajacego si¢ na poczatku zajeé
(forma pisemna lub ustna ) oraz wykonanie ¢wiczenia i poprawne opracowanie sprawozdania
wraz z interpretacjg wynikow.

Uwagal!!!
— po zakonczeniu zaj¢¢, osoby bioragce udziat w ¢wiczeniach maja obowiagzek posprzatania
laboratorium oraz oddania sprzetu niezbgdnego do wykonania ¢wiczenia

— na zaj¢ciach laboratoryjnych obowigzuje odziez ochronna (fartuch)

— podczas przebywania w laboratorium obowigzuje Regulamin Pracowni i Regulamin BHP
(wywieszone do wgladu przy wejsciu do pracowni)

Literatura:

1. W. Kurdowski, Chemia cementu i betonu, Wydawnictwo Polski Cement, Krakoéw 2010,
Wydawnictwo Naukowe PWN, Warszawa 2010.

2. A. Bobrowski, M. Gawlicki, A. Lagosz, W. Nocun-Wczelik (red. W. Nocun-Wczelik),
Cement. Metody badan. Wybrane kierunki stosowania, Wydawnictwa AGH, Krakéw. 2015.

e Rozdz. 1. M. Gawlicki — Obliczenia skladu fazowego i modutow klinkieru
portlandzkiego oraz namiaru surowcowego (podrozdziat 1.1. Obliczanie skigdu
fazowego klinkieru portlandzkiego na podstawie analizy chemicznej)

e Rozdz. 2. M. Gawlicki — Analiza sklqdu fazowego spoiw minerlanych i produktoq
hydratacji (podrozdzialy: 2.1. Mikroskopia optyczna).

e Rozdz. 8. W. Nocun-Wczelik — Nowoczesne metody mikroskopowe i mikroanalityczne
w  badaniach mikrostruktury cementu, zaczynow cementowych i kompozytow

betonowych

3. M. Gawlicki, W. Pichor, E. Brylska, W. Brylicki, A. Lagosz, W. Nocun-Wczelik, M. Petri,
Z. Pytel, W. Roszczynialski, J. Stolecki, G. Malata, M. Reben, (red. J. Malolepszy).
Podstawy Technologii materiatow budowlanych i metody badan, \Wydawnictwa AGH.
Krakow 2013.

® Rozdz. 1.3. Cementy powszechnego uzytku.

e Ro0zdz.10. M. Gawlicki — Oznaczanie skiadu fazowego (podrozdzialy: 10.1.
Mikroskopia optyczna.

4. Czasopisma: Materialy Budowlane, Cement Wapno Beton i in.
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Wyniki analizy porowatosci mikrostruktury stwardnialych zaczynow
cementowych po danym czasie hydratacji

Metodg powszechnie stosowang do okreslenia porowato$ci materialow jest porozymetria
rteciowa. Rtg¢ jako ciecz niezwilzalna nie wnika samoistnie w pory badanego materiatu,
dlatego jej intruzja w pory probki wymaga zastosowania odpowiedniego ci$nienia. Wraz ze
wzrostem warto$ci zadawanego cis$nienia rte¢ penetruje coraz mniejsze pory. Zaleznos¢ te
odzwierciedla réwnanie Washburn’a, ktére umozliwia wyliczenie $rednicy krytycznej kapilary,
w jaka moze wnika¢ rte¢ pod okreslonym ci$nieniem wttaczania:

2ycos0

r
gdzie:
I — promien porow,
Y — napiecie powierzchniowe rteci,
0 — graniczny kat zwilzania,
Ap — rdznica ci$nienia rtgci i ci$nienia gazu w porach (p1 — po).

Podczas wnikania rteci w przestrzen porowa materiatu rejestrowana jest, w postaci tzw. krzywej
intruzji, objetos¢ rteci, jaka zostata wttoczona do probki dla danego cisnienia. Na podstawie
zmierzonych wartoS$ci ciSnienia i intruzji rteci, aparat pomiarowy wyznacza objetosé
porow oraz ich dystrybucje¢, przy zalozeniu cylindrycznego ksztaltu porow w badanym
materiale.

Porozymetria rteciowa nie uwzglednia porowatosci zamkni¢te] materiatu, poniewaz jest ona
niedostgpna dla wttaczanej rteci.

Badania porowatosci mikrostruktury prowadzono na probkach zaczynow
cementowych z/bez dodatku popioléow lotnych krzemionkowych

Porowato$¢ mikrostruktury zaczynéw cementowych okreslono za pomocg porozymetru
rteciowego Pore Master 60 firmy Quantachrome Corporation. Badania wykonano w zakresie
cisnien od 0,5 do 60 000 psi (od 0,003 do 413 MPa), co datlo mozliwos¢ pomiaru $rednicy
porow w zakresie od 0,003 do 500 pm.

Badania przeprowadzono na probkach zaczynéw cementowych po 2, 28 i 90 dniach hydratacji.
Zaczyny pokruszono, a nastgpnie zmielono w celu uzyskania miatkiego proszku. Dla kazdego
z zaczynow pobrano probke reprezentatywna w ilosci 1 g, ktora wysuszono do statej masy w
celu zatrzymania procesu hydratacji (czyli usunigcia wody zwigzanej fizycznie).
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Oznaczenia probek zaczyndow cementowych:

Prébka nr 1 — cement portlandzki CEM | 42,5R
Probka nr 2 — cement portlandzki popiotowy CEM II/A-V 42,5R
Prébka nr 3 — cement portlandzki popiotowy CEM II/B-V 32,5R

Wyniki oznaczen porowato$ci mikrostruktury zaczynow cementowych po 28 dniach
hydratacji

Udziat por o danej $rednicy [%]

] Calkowita Srednia
Prébka objetos¢ por | wielko$¢ por
cementu | O V¥ 0% POT W PO <10 nm| 10-100 nm | 100-1000 nm| > 1000 nm
[mm?®/g] [nm]
Nr 1
Nr 2
Nr 3

Wyniki oznaczen porowatosci mikrostruktury zaczynow cementowych po 180 dniach
hydratacji

Calkowita $rednia Udziat por o danej $rednicy [%]
Rodzay objetos¢ por | wielko$¢ por
cementu | © e oo0 P PO <10 nm | 10-100 nm |100-1000 nm| > 1000 nm
[mm?®/g] [nm]
Nr 1
Nr 2
Nr 3
Whnioski:
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