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Badanie mikrostruktury betonow
przy zastosowaniu metody
indentacji wielokrotnej

Application of statistical indentation method
to investigation of concrete microstructure

Streszczenie

W artykule skonfrontowano wyniki pomiaréw para-
metrow mikrostruktury dwoéch serii napowietrzonych
mieszanek betonowych, takich jak: porowatosé¢ catko-
wita, wspétczynnik rozmieszczenia porow powietrznych,
odpornos¢ na powierzchniowe tuszczenie z parametra-
mi uzyskiwanymi w procedurze indentacji wielokrotnej.
Indentacja wielokrotna umozliwia okreslenie mikrotwar-
dosci w obszarze matrycy i obszarze kruszywa, a takze
wyznaczenie powierzchniowego udziatu obszaréw o ni-
skiej zwartosci (LD), to jest obszaréw o wysokiej porowa-
tosci. Te parametry uzyskiwane z badania metodg inden-
tacji wielokrotnej mozna zastosowac do oceny trwatosci
betonéw badajgc np. probki rdzeniowe, uzyskane z od-
wiertéw. Pomiary metodg indentacji wielokrotnej mozna
prowadzi¢ w sposéb zautomatyzowany. Przedstawione
wyniki badan wskazujg na obnizenie odpornosci na sro-
dowiskowe czynniki agresywne w kompozycjach o pod-
wyzszonym wspoétczynniku LD.

Wstep

W artykule skonfrontowano wyniki pomiaréw pa-
rametréw mikrostruktury dwoch serii napowietrzonych
kompozycji betonowych, takich jak: porowatos¢ cat-
kowita, wspétczynnik rozmieszczenia poréw powietrz-
nych, odporno$é na powierzchniowe tuszczenie z pa-
rametrami uzyskiwanymi w procedurze indentacji wie-
lokrotnej. Indentacja wielokrotna umozliwia okresle-
nie mikrotwardosci w obszarze matrycy i obszarze kru-
szywa, a takze wyznaczenie powierzchniowego udzia-
tu obszaréw o niskiej zwartosci (LD), to jest obsza-
réw o wysokiej porowatosci. Te parametry uzyskiwane
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Abstract

The paper presents the results of investigation of pa-
rameters of microstructure of two series of air pertrained
concrete mixes. The following parameters were exami-
ned: volumetric porosity, air pores spacing coefficient,
surface scaling endurance - confronted to those derived
from the statistical indentation procedure. That procedu-
re is intended to determine the microhardness of concre-
te matrix, aggregates area and of the percental content
of a component called low density area (LD), characte-
rising the high porosity clusters. The parameters obta-
ined with application of statistical indentation method can
be used to assess the endurance of concrete by testing
of core samples drilled out of the massive constructions.
There is a possibility to automate the described method.
The presented test results suggest that the compositions
that reveals the increased LD coefficient also tend to de-
monstrate the lower resistance to environmal aggression
agents.

z badania metodg indentac;ji wielokrotnej mozna zasto-
sowac do oceny trwatosci betondw badajgc np. probki
rdzeniowe, uzyskane z odwiertow. Przedstawione wy-
niki wskazujg na obnizenie odpornosci na srodowisko-
we czynniki agresywne w kompozycjach o podwyzszo-
nym wspotczynniku LD.

Metodyka badan

Pojeciem mikrotwardos¢ okresla sie wielkosc¢ fi-
zyczng wyrazong w jednostkach naprezenia, cechu-
jaca dany materiat lub — w przypadku betonu — jego
poszczegolne sktadniki. Wielkos¢ ta jest uzyskiwa-
na przez obliczenie stosunku pomiedzy sitg z jaka
zagtebia sie wgtebnik pomiarowy do wymiaru po-
wierzchni odcisku pozostawionego przez ten wgtebnik.



W 2002 r. w IPPT PAN rozpoczeto badania trwatosci be-
tonu kilkoma metodami zastosowanymi w pracy eks-
perymentalnej opisanej w niniejszym artykule. Szer-
sze zastosowanie znajdujg obecnie metody: wyznacza-
nia wspétczynnika rozmieszczenia porow powietrznych
i masy ztuszczonego materiatu w badaniu slab test. Me-
tody te — w tym badania mikrotwardo$ci — opisano sze-
rzej w monografii [1]. Trudnos$ci napotykane w trakcie
pomiaréw mikrotwardosci wynikajg miedzy innymi z fak-
tu, ze odciski wykonywane w trakcie tej procedury moga
by¢ usytuowane w zaczynie cementowym albo w kru-
szywie lub w obszarze mikrostruktur o wysokiej porowa-
tosci i przez to jednoznacznie nie przyporzadkowanym
do zadnego z wymienionych dwdéch wyzej obszardw.

Rozwigzanie tego problemu polega na zastoso-
waniu procedury indentacji wielokrotnej, przedstawio-
nej w pracy [2]. W ramach tej procedury uzyskuje sie
zbiér wynikéw pomiaréw mikrotwardosci, ktory zawie-
ra podzbiory wynikéw uzyskanych z indentacji obsza-
réw materiatu z zatozenia istotnie roznigcych sie mikro-
twardoscig. Uporzadkowanie wynikéw mikrotwardosci
w arbitralnie przyjetych waskich przedziatach wartosci
tego parametru umozliwia separacje wynikow pomia-
réw pochodzgcych z obszaréw réznigcych sie zasad-
niczo wlasciwosciami mechanicznymi i majgcych od-
mienng strukture.

Badania przeprowadzone byty w sposéb nastepu-
jacy: odciski w prébkach wykonano za pomocg stan-
dardowego wgtebnika Vickersa, w formie piramid-
ki o kgcie rozwarcia miedzy przeciwleglymi scianka-
mi 136°. Zastosowano przy tym technike DSI (Depth
Sensing Indentation), polegajgcg na ciggtym po-
miarze sity nacisku i przemieszczania wgtebnika w
trakcie procesu wciskania go w materiat. Site naci-
sku mierzono za pomocg maszyny wytrzymatoscio-
wej Lloyd EZ 50, wyposazonej w gtowice o nosno-
Sci do 50 N. Uktad pomiarowy umozliwiat pomiar sity
z doktadnoscig 0,5% wartosci przyktadanego obcig-
zenia. Dzieki zewnetrznemu, dodatkowemu prze-
twornikowi LVDT mozliwy jest pomiar przemieszcze-
nia wgtebnika w badanym materiale, z doktadnoscig
do 1 ym. Prébki stosowane do badah metodg inden-
tacji wielokrotnej miaty postaé prostopadtosciandéw
o wymiarach $cianki poddanej badaniom 30 x 100
i grubosci 24 mm. Odpowiednio wyciete i wygtadzo-
ne probki mocowano na stoliku z mozliwoscig precy-
zyjnego przesuwu w kierunkach poziomych. W kaz-
dej probce wykonuje sie 78 odciskow wgtebnika od-
dalonych od siebie o 1 mm, w trzech rzedach po 26
odciskéw, wedtug jednoznacznie zdefiniowanego
schematu potozenia tych odciskéw wzgledem kra-
wedzi probki. W zwigzku z tym, obszar probki pod-
dany procedurze indentacji ma przyblizone wymiary
30 x 24 mm. Na rysunku 1 pokazano wzorcowy $lad
odcisku wykonany w zywicy epoksydowej o wymia-
rach 50 x 50 ym mikrometréw oraz slad stosowane-
go zestawu odciskéw wykonany w betonie zabarwio-
nym niebieskim tuszem dla uzyskania podwyzszone-
go kontrastu granic obszaréw: matryca — kruszywo.

Rys. 1. a) Slad odcisku wgtebnika o wymiarach 50 x 50 mm w mate-
riale modelowym (zywica epoksydowa); b) $ciezka odciskéw na po-
wierzchni badanej probki wykonanych co 1 mm na prébce z beto-
nu. Matryca cementowa ciemniejszy kolor, a kruszywo granitowe ko-
lor jasniejszy.

Fig. 1. a) The shape of microindenter indentation with dimension of
50x50 mm in the model material (epoxide resin), b) the path of inden-
tations in the sample surface made with the 1 mm step on the con-
crete. Concrete matrix dark and granite aggregate bright

Uktad obcigzajgcy byt sterowany przy uzyciu opro-
gramowania Ondio NEXYGEN (Lloyd Instruments),
ktére umozliwia rejestracje wynikéw i wyznaczanie mi-
krotwardosci zgodnie ze wzorem:

2 P sin(gp) P

HY = =18544 d =7,0006-6

d
gdzie: P — przytozone obcigzenie, N; ¢ — 68°, d — $rednia dlugos¢
przekatnej odcisku, m; & — wielko$¢ zagtebienia, m.

Wyniki badan mikrotwardosci uzyskane z bada-
nia probek kilku specjalnie przygotowanych kompo-
zycji zostaty skonfrontowane z rezultatami obserwa-
cji mikroskopowych wykonanych w celu okreslenia
rodzaju materiatu, w ktérym znajdowat sie konkret-
ny odcisk. Analiza tych wynikow [3, 4] wykazata, ze
ok. 40 % zidentyfikowanych odciskéw przypada na
matryce cementowg, ktorej mikrotwardosé zawiera
sie w przedziale 250+1250 MPa. Jako odciski w kru-
szywie identyfikowano ok. 55% $ladéw o mikrotwar-
dosci 1000+5400 MPa. Do pieciu procent odciskéw
w obszarach niezdefiniowanych charakteryzowa-
to sie mikrotwardoscig z przedziatu 100+1100 MPa.
Na tej podstawie opracowano procedure obrdbki wy-
nikéw badan indentacji wielokrotnej. Analizie podle-
ga zbior 150 wynikéw badan. Wyniki porzadkuje sie
w uktadzie histogramu, na ktérym na osi poziomej
zaznacza sie 33 przedziaty mikrotwardosci o szero-
kosci 100 MPa, w uktadzie rosngcym. Na osi piono-
wej podaje sie procentowy odsetek wynikéw badan
przyporzadkowany do poszczegolnych klas. Przy-
ktady histogramoéw mikrotwardosci pokazano na
rysunkach 2 i 3.

Metodg indentacji wielokrotnej mozna wyznaczyé
trzy wymienione nizej parametry badanych struktur:

— Srednia warto$¢ mikrotwardo$ci matrycy HV _ es-
tymowana na podstawie zatozenia, ze usred-
nieniu podlegajg wyniki pomiardw z przedziatu
250>HV=1250;
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Rys. 2. Histogram mikrotwardo$ci i fotografia przyktadowej kompo-
zycji betonowej 0 wspétczynniku wodnospoiwowym = 0,45, porowa-
tosci catkowitej 7,36% i wspotczynniku rozmieszczenia poréw po-
wietrznych 0,16 mm. Pory powietrzne zostaty zabarwione zywicg
epoksydowg

Fig. 2. Microhardness histogram and photograph of the sample com-
position of concrete with a water-welding factor = 0,45, 7,36% of the
total porosity and pore distribution factor of 0,16 mm. The pores were
stained with an epoxy resin
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Rys. 3. Histogram mikrotwardosci i mikrofotografia kompozycji beto-
nowej o wodnospoiwowym jak na rysunku 2, lecz o dwukrotnie niz-
szym wspotczynniku porowatosci catkowitej i dwukrotnie wyzszym
wspétczynniku rozmieszczenia poréw powietrznych

Fig. 3. Microhardness histogram and photograph of the sample com-
position of concrete with a water-welding factor the same as in the
fig. 2, but the lower porosity factor by the twice and twice as high sur-
face pore distribution

— Udziat obszaréw o niskiej zwartosci LD wyzna-
czany jako iloraz sumy odciskéw o mikrotwardosci
z przedziatu 0>HV=250 i sumy odciskéw z prze-
dziatu 0>HV=1250;

— Srednia warto$¢ mikrotwardosci kruszywa HVagg

estymowana na podstawie zatozenia, ze usred-

nieniu podlegajg wyniki pomiaréw z przedziatu

1250>HV=3000;

Wyniki uzyskane w badaniach
dwéch mieszanek z dodatkiem
dwéch réznych rodzajow cementu

Analize parametréw charakteryzujgcych rozktad
mikrotwardosci przeprowadzono porownujgc dane
uzyskane z badan 10 mieszanek betonéw napowie-
trzonych wykonanych w dwdch seriach. Sktady tych
oraz parametry charakteryzujgce strukture tych mie-
szanek podano w tablicach [+IV. W sktad miesza-
nek, oprocz tych, ktére oznaczono jako HO i NO wcho-
dzit popidt pozyskany z elektrofiltrow elektrowni Bel-
chatéw. Popidt ten zawiera ok. 25% CaO, co jest war-
toscig przewyzszajgcg poziom dopuszczalny obec-
nie przez Polskie Normy dla sktadnikéw betonu kon-
strukcyjnego. Technologia pozyskania tego surowca
do zastosowan inzynieryjnych jest przedmiotem ba-
dan. Symbol rodzaju popiotu zawiera numer dostawy
(pierwsza cyfra) oraz czas mielenia (cyfra po literze
P). Sktad chemiczny popiotu z kolejnych dostaw, uzyty
w badanych mieszankach réznit sie nieznacznie. Na
rysunkach 4 i 5. przedstawiono histogramy mikrotwar-
dosci wymienionych wyzej dwoch serii mieszanek.

Tablica I. Sktad | serii mieszanek betonowych o wspétczynniku w/s = 0,5

Table I. Composition of I-series of concrete mixes with w/s = 0.5 factor

HO HI15M HI15S H3 0M H30S
Cement Gorazdze CEM 142,5R kg - - - - -
iCement Chelm CEM 142,5N HSR/NA kg 350 298 298 245 245
Piasek 0-2 kg 620 609 609 598 598
G rys a mfibo- 2-8 kg 635 624 624 612 612
litowy 8-16 kg 625 614 614 603 603
Woda wodociggowa ' 175 175 175 175 175
Popiol lotny wapienny Belchatow kg 0 75 75 150 150
ROdZﬂj pOpiOll.l | - 3P21: 3P, 3P2n 3Py
1/m’ 0,0 0,0 0,0 0,7 0,6
% masy cementu
Superplastyfikator hazwa :‘Zirmowa (Glenium Sk)?égl 00 o0 = 02
baza domieszki Etery polikarboksylenowe
I/'m’ 0.8 5.0 1,6 6.0 18
Domieszka % masy cemen tu 0,2 1,4 0,5 1,7 0,5
napowietrzajaca nazw a firmowa Micro Air Air 301-2
baza do mieszki iGlikol Polietylenowy
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Tablica Il. Sktad Il serii mieszanek betonowych o wspoétczynniku w/s = 0,5
Table I. Composition of Il-series of concrete mixes with w/s = 0,5 factor

I HO HI15M H15S H3 0M H30S
|Cement Gérazdze CEM 142,5R kg - - - - -
I(:emcnt Chelm CEM I142,5N HSR/NA kg 350 298 298 245 245
[Piasek 0-2 kg 620 609 609 598 598
G rys a mfibo- 2-8 kg 635 624 624 612 612
litowy 8-16 kg 625 614 614 603 603
'Woda wodociagowa | 175 175 175 175 175
|Popiél lotny wapienny Belchatéw kg 0 75 75 150 150
|Rodzaj po piotu - 3P 3P, 3Pz 3P,
1/m* 0,0 0,0 0,0 0,7 0.6
. X ) %% masy cementu 0,0 0,0 0,0 0,2 0,2
Superplastyfikator nazwa firmowa G lenium Sky 591
:baza do mieszki |Etery polikarboksylenowe
/m> 0,8 5,0 1,6 6,0 1.8
IDomieszka % masy cementu 0,2 1.4 0,5 1,7 0,5
Inapowietrzajaca nazwa firmowa [Micro Air Air 301-2
baza do mieszki |Glikol Polietylenowy
Tablica lll. Wybrane parametry struktury oraz wyznaczone z histogramu dla | serii mieszanek
Table lll. Selected structure parameters and determined based on histogram of |-series concrete mixes
Oznaczenie parametru NO NISM N15S N30M N30S
W ytrz ymalo$¢ na MPa 68.0 67.5 67.4 67.2 67.5
Sciskanie R .4
Porowatosé calkowita A % 5.02 4,87 5.67 4,33 5,99
Wspolezynnik mm 0,16 0,14 0,15 0,24 0,25
rozmieszczenia porow
pow. L~
Masa zluszczonego kg/nr 0.55 0.16 0,50 0,60 0,17
materialu w badaniu s/ab
test mss
srednia mikrotwardos¢ MPa 701 763 818 591 652
matrycy IV,
Udzial obszaréw o niskiej Yo 11.0 6.9 7.5 10,3 35.0
zwartosci LD
Tablica IV. Wybrane parametry struktury oraz wyznaczone z histogramu dla Il serii mieszanek
Table IV. Selected structure parameters and determined based on histogram of |l-series concrete mixes
Oznaczenie parametru HO HI5M HI15S H30M H30S
W ytrzymalo$¢ na MPa 50,6 50,1 55,9 472 42 8
Sciskanie R 54
Porowatosc catkowita A Yo 3,57 5,30 4,53 4,81 7,05
Wspoélezynnik mm 0,31 0,18 0,16 0,18 0,19
rozmieszczenia porow
pow. L
Masa ztuszczonego kg/nr 0,45 0,25 2,6 2,5 3,2
materialu w badaniu s/ab
test msg
srednia mikrotwardo§¢ MPa 574 624 721 609 611
matrycy HV,
Udzial obszarow o niskiej % 12,5 19,0 6,1 21.0 30,4
zwartosci LD
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odsetek wystaplen [%]

przedzial mikrotwardosci [MPa] X 100

Rys. 4. Histogramy mikrotwardosci | serii mieszanek
Fig. 4. Histogram of microhardness for histogram for I-series con-
crete mixes

Wyniki zamieszczone w tablicach IIli IV. oraz przebieg
histogramoéw mikrotwardosci ilustrujg znaczgce roz-
nice w wartosciach parametréw charakteryzujgcych
trwato$¢ badanych kompozycji betonowych. Mieszan-
ki oraz parametry ktorych wartos¢ istotnie przekracza
poziomy dopuszczalne zostat wyttuszczone.

Z danych prezentowanych w tablicach IIl i IV wy-
nika ze brak jest wyraznej korelacji pomiedzy srednig
mikrotwardoscig matrycy cementowej a parametrami
charakteryzujgcymi trwatos¢ kompozycji. Istotne rézni-
ce pomiedzy wynikami zmierzonymi w | i Il serii biorg
sie gtownie z réznych wtasciwosci zastosowanych ce-
mentow (klasyczny portlandzki/niskoglinowy).

Przedstawiona na rysunku 4 mieszanka HO nie za-
wiera popiotu wysokowapiennego. Charakteryzuje sie
ona wzglednie niskg wartoscig porowatosci catkowitej
i w zwigzku z tym jej krzywej mikrotwardosci oznaczo-
na kwadratami nie jest przesunieta w lewo w poréw-
naniu z krzywymi mieszanek H30M i H30S ktére cha-
rakteryzuja sie wyzszg porowatoscig catkowitg. Z kom-
pozycji zawierajgcych popiét wysokowapienny kom-
pozycja H30S, oznaczona trojkatami charakteryzuje
sig maksymalnym wspotczynnikiem m,, rownym 3,2.
Mieszanka ta nie charakteryzuje sie nieco wyzszym
od reszty wspétczynnikiem rozmieszczenia porow
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Rys. 5. Histogramy mikrotwardosci Il serii mieszanek
Fig. 5. Histogram of microhardness for histogram for Il-series con-
crete mixes

(wynosion 0,19). Uwage zwraca wysoka warto$¢ udzia-
tu obszaréw o niskiej zwartosci LD — 30,4%. Parametr
ten moze zatem stuzy¢ do identyfikacji mieszanki o ni-
skiej odpornosci na agresywne czynniki srodowiskowe.
Mieszanki przedstawione na rysunku 5. charakteryzu-
ja sie dos¢ wysokg wartoscig porowatosci catkowitej
(ok. 5%). Wsréd nich najwyzszg wartos¢ tego parame-
tru (5,99%) oraz najwyzszg wartos¢ L=(0,25) charakte-
ryzuje mieszanke N30S. Dla tej mieszanki masa ztusz-
czonego materiatu w metodzie slab test zostata ozna-
czona jako 0,17 kG/m?2. Udziat obszaréw o niskiej zwar-
tosci LD dla tej mieszanki przyjmuje wartos¢ znaczgco
wyzszg niz dla pozostatych kompozyciji.

Zaprezentowane wyniki badah pozwalajg na posta-
wienie nastepujgcych konkluzji. Biorgc pod uwage, ze
wykonywane dotychczas badania odpornosci betonow
na czynniki agresywne przy zastosowaniu pomiaréw
wspotczynnika rozmieszczenia poréw powietrznych
i masy ztuszczonego materiatu charakteryzujg sie zna-
czacymi rozrzutami — wskazane jest dodatkowo wyko-
nywanie badania metodg indentacji wielokrotnej. Zwiek-
szenie udziat obszaréw niskiej zwartosci LD w badane;j
kompozycji 0 100% w poréwnaniu do wynikéw otrzymy-
wanych dla kompozyciji referencyjnych moze swiadczy¢
o obnizonej trwato$ci badanego materiatu.

Badania zaprezentowane w niniejszym artykule byly finan-
sowane w ramach Programu Operacyjnego Innowacyjna
Gospodarka, nr projektu: POIG.01.01.02-24-005/09 o na-
zwie ,Innowacyjne spoiwa cementowe i betony z wykorzy-
staniem popiotu lotnego wapiennego”.- Projekt wspétfinan-
sowany jest ze Srodkéw Europejskiego Funduszu Rozwo-
ju Regionalnego.



