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lzvieéek

V magistrski nalogi smo z dvema naprednima neporusnima metodama spremljali razvoj strukture
materiala s cementnim vezivom (MCV) v zgodnjem hidratacijskem obdobju. Osnovni namen dela je na
osnovi lastnih eksperimentalnih preiskav analizirati moznost uporabe metode prehoda vzdolznih
ultrazvocnih (UZ) valov ter metode merjenja elektricne prevodnosti za zasledovanje hidratacijskega
procesa ter procesa vezanja in strjevanja MCV. V primeru uporabe ultrazvoéne tehnike sta bili
analizirani dve metodi, in sicer metoda merjenja hitrosti prehoda vzdolZnih ultrazvoénih valov ter
metoda analize celotnega spektra vzdolznih UZ valov. Hkrati z obema neporu$nima metodama smo
merili tudi spreminjanje temperature znotraj MCV med procesom hidratacije.

Glavni znanstveni doprinos magistrske naloge poleg potrditve mozZnosti uporabe obeh uporabljenih
metod za dolocitev zacetka in konca vezanja MCV predstavlja korelacija rezultatov, dobljenih z obema
uporabljenima neporusnima tehnikama, ter analiza moznosti uporabe obeh metod za dolocitev dveh
pomembnih mejnikov v procesu formiranja strukture MCV, tj. perkolacije trdne faze in deperkolacije
faze (z vodo nasi¢enih) por. Ugotovili smo, da lahko s kombinacijo rezultatov obeh uporabljenih
neporu$nih metod natan¢no in enoli¢no dolo¢imo omenjene fundamentalne fenomene, ki nastopijo v
procesu zgodnjega formiranja strukture MCV. Obe uporabljeni merilni tehniki sta razli¢no ob¢utljivi na
razliéne fenomene, ki se pojavijo v zgodnjem obdobju formiranja strukture MCV, posamezne
karakteristi¢ne tocke v tem procesu pa se pojavijo pri enakih casih ne glede na vrsto uporabljene metode.
Ugotovljena je enoli¢na zveza med rezultati obeh uporabljenih merilnih tehnik, ki je neodvisna od
sestave cementnih past.

Omenjene ugotovitve so pomembne za razvoj novih merilnih tehnik dolocanja razli¢nih fenomenov v
razvoju strukture MCV ter za izbolj$anje razumevanja tega procesa.
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Abstract

In this thesis, two advanced non-destructive methods were used to monitor the formation of the structure
within cement based materials (CBM) at early ages. The main objective of this work has been to
determine the possibility of using an ultrasonic wave transmission method and an electric conductivity
method to monitor the hydration process and to determine setting and hardening periods of CBM based
on our own experimental research. Two methods have been used in the scope of ultrasonic method,
namely ultrasonic wave transmission method and frequency spectrum of ultrasonic waves method.
Simultaneously with both mentioned methods, the temperature within the CBM during hydration
process has also been measured.

In addition to the confirmation of the ability to monitor initial and final setting and hardening times of
CBM with both non-destructive methods, the main scientific contribution of the thesis comprises the
correlation of results from both used non-destructive methods along with the analysis of possible use of
these methods to determine two very important milestones in microstructure development of BCM,
which are percolation of solid phase and depercolation of porosity phase. We came to the conclusion
that the combination of both methods enables accurate and inevitable determination of those
fundamental phenomena that occur at early ages of the formation of the structure of CBM. Both methods
have shown different sensitivity to these phenomena, however important milestones occur at the same
time regardless of the used method. A unique relation between both methods has been identified,
regardless of cement pastes’ composition.

These findings are important for the development of the advanced measuring techniques intended for
the research of structure development within CBM and to improve the understanding of the process.
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1 UuUvOoD

1.1  Splosno

Ze od rimskih ¢asov dalje so materiali s cementnim vezivom, med katere uvri¢amo cementne paste,
malte ter betone, najpogosteje uporabljeni gradbeni materiali na svetu. Materiali s cementnim vezivom
(MCYV) spadajo med kompozite, saj so sestavljeni iz ve¢ sestavin. Glavne sestavine so cement, agregat
in zamesna voda, poleg tega pa se MCV za doseganje Zelenih lastnosti doda Se razli¢ne kemijske in/ali
mineralne dodatke.

Cement v mesanici predstavlja hidravli¢éno vezivo, kar pomeni, da se po stiku z vodo veze in strdi.
Mesanico cementa in vode imenujemo cementna pasta, kemijske reakcije, ki se ob stiku zgodijo, pa s
skupnim imenom hidratacija. Sveza cementna pasta je na nano- in mikronivoju heterogen sistem,
sestavljen iz tekoce in trdne faze, delez katere se postopno povecuje s tvorbo hidratacijskih produktov.
TekoCo fazo sestavljajo voda ter v vodi topne kemicne primesi, trdno fazo pa nastajajoci razli¢ni
hidratacijski produkti. Napredovanje procesa hidratacije in posledi¢na tvorba novih hidratacijskih
produktov rezultira v vezanju ter kasnej$em strjevanju MCV. Ta procesa sta znac¢ilna za MCV in klju¢na
za pridobivanje njihovih glavnih lastnosti, kot so trdnost, trajnost, odpornost in stabilnost.

Poleg standardnih metod so se v zadnjih desetletjih kot posledica naglega razvoja racunalniske in
merilne opreme razvile Stevilne nove, ve¢inoma neporusne in napredne merilne tehnike za dolo¢anje
lastnosti MCV, tako v svezem kot v strjenem stanju. Ker so ene najpomembnejsih lastnosti MCV
zaCetek in konec obdobja vezanja ter razvoj trdnostnih karakteristik, je bila posebna pozornost
namenjena ravno razvoju tehnologij za dolocitev in spremljanje le-teh. Za izjemno uéinkovite so se
izkazale ultrazvocne (UZ) metode, pri katerih lo¢imo tri glavne metode. Te so metoda prehoda UZ
valov, metoda odboja UZ valov ter metoda udarec — odmev. Ker se med procesom hidratacije
spreminjata struktura ter agregatno stanje MCV, lahko s pravilno interpretacijo rezultatov UZ meritev
dolo¢imo pomembne tocke v razvoju strukture MCV.

V zadnjem casu $tevilni svetovni raziskovalci poskusajo korelirati rezultate eksperimentalnih preiskav
MCYV, dobljenih z razli¢nimi naprednimi merilnimi tehnikami. Na ta nacin poskusajo na eni strani
izboljsati natan¢nost in zanesljivost dolo¢itve pomembnih mejnikov in obdobij v zgodnjem
hidratacijskem procesu, na drugi strani pa doloc¢iti najprimernejSo metodo za identifikacijo posamezne
specifi¢ne lastnosti MCV v zgodnjem obdobju. Glavni cilj omenjenih dejavnosti je implementacija
novih tehnik preizkusanja MCV v standarde in druge tehni¢ne specifikacije ter s tem izboljSanje
trajnosti, obstojnosti in zivljenjske dobe (armirano)betonskih gradbenih konstrukcij. Pomembnost
omenjene tematike se med drugim jasno kaze v $tevilnih prispevkih s tega podroc¢ja, objavljenih v
uglednih mednarodnih znanstvenih revijah, ter v velikem mednarodnem projektu COST TU1404 z
naslovom “Towards the next generation of standards for service life of cement based materials and
structures”, v katerega je vkljuéena veéina evropskih drzav, med katerimi je tudi Slovenija.
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1.2 Namen

Osnovni namen magistrske naloge je na podlagi lastnega eksperimentalnega dela analizirati morebitno
korelacijo med rezultati UZ meritev ter rezultati merjenja elektriéne prevodnosti cementnih past v
zgodnjem hidratacijskem obdobju. Hkratno spremljanje razvoja hidratacijskega procesa in procesa
formiranja strukture MCV v zgodnjem obdobju z omenjenima neporusnima merilnima tehnikama je
omogoc¢ilo neposredno primerjavo med spremljanjem razvoja hidratacijskega procesa na podlagi
razvoja trdne faze na eni in razvoja poroznosti oziroma porabe zamesne vode v strukturi MCV na drugi
strani. Kombinacija obeh omenjenih naprednih merilnih tehnik rezultira v naprednejsi, zanesljivej$i in
natanénej$i proceduri za zasledovanje hidratacijskega procesa in procesa formiranja strukture MCV ter
identifikaciji stevilnih pomembnih mejnikov v zgodnjem hidratacijskem obdobju MCV.

1.3  Struktura naloge

Magistrska naloga je smiselno razdeljena na devet poglavij. Za uvodnim poglavjem, v katerem so v
splosnem opisani MCYV ter opredeljeni glavni cilji naloge, so v drugem poglavju na kratko razlozeni
osnovni principi hidratacije cementa ter formiranja strukture MCV v zgodnjem obdobju. V tem poglavju
so opisane osnovne kemijske reakcije hidratacije, produkti teh reakcij ter fenomen vezanja in razvoja
por v strukturi MCV. Poglavje 3 opisuje teoreti¢ne osnove obeh osnovnih merilnih tehnik, uporabljenih
v okviru te naloge, poglavje 4 pa uporabljene eksperimentalne materiale in metode. V poglavju 5 so
prikazani in razlozeni najpomembne;jsi eksperimentalni rezultati, v poglavju 6 analizirane korelacije
med posameznimi rezultati, poglavje 7 pa podaja bistvene komentarje in ugotovitve. V poglavju 8 so
navedena priporocila za nadaljnje delo, v zadnjem poglavju pa je nasteta literatura, ki je bila uporabljena
pri nastanku tega dela.
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2 HIDRATACIJA IN FORMIRANJE STRUKTURE MATERIALOV S CEMENTNIM
VEZIVOM

2.1  Splosno o hidrataciji

Po stiku cementa in vode se za¢nejo Stevilne kompleksne kemijske reakcije, ki jih s skupnim imenom
imenujemo hidratacija. Kot rezultat hidratacije se tvorijo razli¢ni hidratacijski produkti, ki predstavljajo
trdno fazo v strukturi MCV. Povecéevanje deleza in povezovanje trdne faze sprva rezultira v spremembi
agregatnega stanja materiala iz tekoCega v trdno, kar imenujemo vezanje MCV, kasneje pa Vv
pridobivanju mehanskih karakteristik materiala, predvsem tla¢ne trdnosti, kar imenujemo strjevanje
MCV.

Pomembnosti poznavanja hidratacijskega procesa MCV so se znanstveniki zavedali ze od 18. stoletja
dalje, ko se je Tetmayer (Eckel, 2005) zacel ukvarjati z merjenjem temperature betonske mesanice v
zgodnjih fazah hidratacije. Dandanes znanstveniki s pridom izkori§¢ajo razvoj racunalniSke in
informacijske tehnologije za razvoj novih, naprednej$ih in natan¢nejSih eksperimentalnih preiskav ter
izdelavo kompleksnih numeri¢nih modelov, uporabljenih za analiziranje razli¢nih procesov v razvoju
strukture MCV. Najnovejsi modeli nam tako poleg Stevilnih novih metod preizkusanja lastnosti MCV
omogocajo pogled v mikrostrukturo materiala ter s tem poznavanje procesa hidratacije v detajle. Samo
z natanénim poznavanjem procesa hidratacije in fenomenov vezanja in strjevanja na nano- in
mikronivoju bo MCV mogoce oznaciti kot »predvidljive materiale«, S tem pa zagotoviti zahtevano
trajnost in odpornost (armirano)betonskih gradbenih konstrukcij v razli¢nih okoljih.

2.2 Obdobja hidratacijskega procesa

Na podlagi intenzitete procesa hidratacije lahko le-to razdelimo na pet glavnih ¢asovnih obdobij (Li,
2007), prikazanih na sliki 1.

Stopnja sproéfens
toplote §

(1) (2) (3) (4) (3)

Minutz Urz Dnsvi

Slika 1: Prikaz stopnje sproscéene toplote v odvisnosti od ¢asa (Li, 2007).
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- Predindukcijsko obdobje (1)

Nastopi takoj, ko stopijo cementni delci v stik z vodo. Obdobje traja le nekaj minut, ob tem pa se
sprostijo velike koli¢ine toplote. V tem obdobju se cement raztaplja ter skupaj z vodo tvori suspenzijo
kalcijevih ter hidroksidnih ionov (Hewlett, 1998).

Najprej z vodo reagira najbolj reaktiven mineral — kalcijev aluminat:
C3A + 26H + 3CSH, —» C¢AS3;Hj, (1)

Pri reakciji kalcijevega aluminata, ki je v splosnem najbolj reaktiven mineral, je pomemben dodatek
mavca saj bi ob odsotnosti le-tega prislo do tako imenovanega »flash set« stanja, kar bi povzroéilo veliko
spros¢anje toplote ter nepravilno vezanje betona. Ob dodatku mavca pa se pri reakciji tvori etringit, ki
kasneje dodatno reagira s kalcijevim aluminatom, pri Cemer se tvori stabilen AFm (kalcijev
monosulfoaluminat hidrat).

- Indukcijsko obdobje (2)

Indukcijsko obdobje je nekajurno obdobje mirovanja, v katerem se intenziteta kemijskih reakcij zelo
umiri. S prakticnega vidika je to obdobje pomembno za vgradnjo betonske mesanice, saj preprecuje
prehitro vezanje in strjevanje betona.

- Obdobje pospesene hidratacije (3)

V obdobju, ki nastopi nekaj ur po stiku cementa in vode, kemijske reakcije zopet hitro stecejo.
Najpomembnejsa reakcija v tem obdobju je reakcija alita z vodo:

2C5S + 11H - C3S,Hg + 3CH @)

Pri reakciji alita se tvori tako imenovan C-S-H gel, ki predstavlja glavni produkt hidratacije in daje
betonu njegovo trdnost. Tako se v obdobju pospeSene hidratacije hitro poveéuje koli¢ina prisotnega C-
H-S gela ter CH delcev ter s tem delez trdne faze v strukturi materiala. Na koncu obdobja pospesene
hidratacije je priblizno 30 % cementa ze hidriralo, preostanek pa je zdruzen v nehidrirane skupke,
obdane s plastjo hidratacijskih produktov. Tako se proces hidratacije upocasni, saj voda tezje dostopa
do nehidriranega cementa. Tako je v tem obdobju zelo pomembna nega betona, saj omogoca dostop
dodatne vode ter s tem omogoc¢a dokon¢no hidratacijo.

- Obdobje pojemajoce hidratacije (4)

Zaradi goste plasti okrog hidratacijskih produktov je hidratacija v tem obdobju nekoliko poasnejsa. Se
vedno pa se tvori C-S-H gel, in sicer ob reakciji belita z vodo:

2C,S + 9H - C3S,Hg + CH 3)

V tem obdobju se zaustavi tudi spro$¢anje toplote, s tem pa se beton ohlaja in kréi.
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- Obdobije stabilnega stanja (5)

V obdobju zgo$éevanja, ki lahko traja tudi ve¢ let, se nadaljuje reakcija belita z vodo. Tako se betonska
struktura zgosca, kar pripomore k trdnosti in trajnosti ter znizuje prepustnost betonske meSanice za
prodor agresivnih snovi v strukturo betona. Da bi obdobje zgoS¢evanja trajalo ¢im dlje, je potrebno
betonsko mesanico ustrezno negovati, da v njej zadrzujemo ustrezne koli¢ine vlage. Poleg tega v
obdobju zgoscevanja z vodo reagira Se kalcijev aluminat ferit:

C,AF + 10H + 2CH —» C4AHF;, 4)

Tareakcija je najbolj neraziskana reakcija hidratacije cementa, podobna pa naj bi bila reakciji alita, zato
$e nekoliko povecuje trdnost mesanice.

2.3 Razvoj mikrostrukture med procesom hidratacije cementne paste in hidratacijski
produkti

2.3.1 Razvoj trdne faze in faze por v strukturi materiala

Za podroben opis razvoja mikrostrukture MCV je potrebno poznati dve pomembni fazi, in sicer trdno
fazo ter fazo por. Trdno fazo delimo na skupno in povezano trdno fazo (Ye, 2003), predstavljajo pa jo
hidratacijski produkti, ki jih v grobem razdelimo na notranje in zunanje hidratacijske produkte. Zunanji
hidratacijski produkti se tvorijo na cementnih zrnih ter tako povzro¢ajo njihovo $irjenje, medtem ko
povzrocajo notranji hidratacijski produkti raztapljanje cementnih zrn. Razvoj mikrostrukture lahko
prikazemo shemati¢no, Kot je razvidno na sliki 2.

|, . Indukcijsko obdobje | Vezanje

|-|-1 |r|=|

Slika 2: Shemati¢ni prikaz razvoja mikrostrukture MCV med procesom hidratacije (Ye, 2003).

Takoj po stiku cementa z vodo pri ¢asu t, nehidrirani cementni delci niso povezani med seboj, temve¢
so bolj ali manj naklju¢no razporejeni v suspenziji (slika 2 (a)). S casovnim napredovanjem
hidratacijskega procesa in posledi¢nim razvojem hidratacijskih produktov po dolo¢enem ¢asu tpg pride
do prve povezave trdne faze (slika 2 (b)), kar imenujemo perkolacija trdne faze (Ye, 2003). Izkaze se,
da cas perkolacije trdne faze tpg dobro sovpada s ¢asom zacetka vezanja MCV t,y (Voigt in sod, 2005).
S kasnejsim hitrim formiranjem predvsem C-S-H gela in CH kristalov se delez skupne in povezane trdne
faze naglo povecuje, dokler niso vsi hidratacijski produkti popolnoma povezani med seboj (slika 2 (c)).
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Trenutek, ko nastopi celotna povezava trdne faze, imenujemo konec vezanja MCV in ga ozna¢imo s
tx v, dolzino obdobja vezanja dy pa izracunamo preprosto po enacbi (5):

dy = tyy — tyv. (5)

Pod izrazom vezanje tako razumemo spreminjanje MCYV iz teko¢ega v trdno stanje, izraz strjevanje pa
se nanasa na pridobivanje razliénih (mehanskih) lastnosti MCV po koncu vezanja materiala. Na cas
za¢etka in konca vezanja ter dolzino tega pomembnega obdobja v razvoju strukture MCV vpliva sestava
MCYV ter pogoji okolja, katerim je material izpostavljen v zgodnjem hidratacijskem obdobju.

V omenjenem procesu formiranja strukture MCV lahko zaznamo ve¢ karakteristi¢nih tock in faz, ki jih
lahko identificiramo na razli¢ne na¢ine. Eden izmed bolj uéinkovitih naéinov detekcije posameznih
karakteristi¢nih to¢k in faz procesa formiranja strukture MCV je uporaba razli¢nih UZ meritev (Trtnik,
Gams, 2014) in numeri¢nih simulacij (Ye, 2003).

Poleg razvoja trdne faze formiranje hidratacijskih produktov vpliva tudi na razvoj in razporeditev por,
ki v trdnem materialu predstavljajo obmocja krhkosti (Ye, 2003). V osnovi lo¢imo zracne pore in pore,
zapolnjene z zamesno vodo. S povecevanjem koli¢ine hidratacijskih produktov se zmanjsuje delez
”praznega” prostora med posameznimi skupki hidratacijskih produktov, s tem pa se zmanjsuje delez por
v strukturi materiala. Za razliko od perkolacije trdne faze pride v tem primeru po dolo¢enem ¢Casu tpp
do t. i. deperkolacije oziroma nepovezanosti faze por. Ta mejnik predstavlja ¢as, ko skozi preizkusan
material ni ve¢ neprekinjene poti skozi omrezje por. Z napredovanjem hidratacije se deleZ por in proste
zamesne vode na ra¢un nastajanja hidratacijskih produktov $e naprej intenzivno manj$a. U¢inkovit na¢in
za spremljanje hidratacijskega procesa in procesa formiranja strukture MCV na podlagi razvoja porozne
faze oziroma porabe zamesne vode v strukturi materiala predstavlja npr. merjenje elektri¢ne prevodnosti
MCV v zgodnjem hidratacijskem obdobju.

2.3.2 Hidratacijski produkti

Razli¢ni hidratacijski produkti so rezultat reakcij hidratacije, ki predstavljajo trdno fazo v strukturi
materiala in omogocajo doseganje zelenih mehanskih in fizikalnih lastnosti MCV. Ne glede na dodatke,
vodo-cementno razmerje, vrsto cementa in podobno so v MCV vedno prisotni §tirje glavni hidratacijski
produkti (Kurtis, 2015):

- kalcijev silikat hidrat,
- kalcijev hidroksid ter

- AFm in AFt faze.

Tvorbo hidratacijskih produktov v odvisnosti od ¢asa lahko vidimo na sliki 3.
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Slika 3: Tvorba hidratacijskih produktov v odvisnosti od ¢asa (Ya in sod., 2008).

Kalcijev silikat hidrat (C-S-H gel) je glavna komponenta cementne paste, saj zajema kar 50-70 %(Ya,
2008) njenega volumna, kar lahko vidimo na sliki 3. Hitra tvorba C-S-H gela se za¢ne ze v prvih urah
po mesanju, najintenzivnejsa pa je v prvih nekaj dneh, kar sovpada z obdobjem pospesene hidratacije.
Med procesom hidratacije se gel tvori na cementnih zrnih v obliki iglic, kar je razvidno na sliki 4. Te
iglicaste strukture se $irijo od cementnega zrna navzven. Cilj C-S-H gela je povezovanje cementnih zrn
med seboj in s tem tvorba kohezivne celote.

Eni izmed pomembnejsih hidratacijskih produktov so tudi kristali kalcijevega hidroksida, saj sestavljajo
20-25 % (Ya, 2008) celotnega volumna cementne paste. V obdobju pospesene hidratacije se kalcijev
hidroksid tvori v kapilarnih porah, saj se lahko tvori le v praznem prostoru (Winter, 2005). Ravno zaradi
te lastnosti so kristali nepravilnih oblik, kar prikazuje slika 5.

AFm in Aft sta dve skupini mineralov, katerih deleZ prisotnosti v MCV je majhen, zato nimajo vecjega
vpliva na njegove lastnosti. Najpomembnejsi predstavnik AFm faze je monosulfat, AFt faze pa etringit.
Kot lahko vidimo na sliki 3, se zaéne etringit (Trisulfat) pocasi tvoriti takoj po vezanju, s¢asoma pa
preide v nestabilno stanje in ponovno reagira s C3zA ter vodo, kar povzro¢i nastanek AFm faze
(Monosulfat). Vsebnosti Afm in Aft faz v strjenem betonu variirajo med 15-20 % (Ya, 2008).

Slika 5: Mikroskopski prikaz kalcijevega hidroksida

Slika 4: Mikroskopski prikaz C-S-H gela (Bediako,
Frimpong, 2013). (Bediako, Frimpong, 2013).
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3 SPLOSNO O UZ METODAH IN METODI MERJENJA ELEKTRICNE PREVODNOSTI
MCV

3.1 Uporaba UZ metod za zasledovanje hidratacijskega procesa in procesa formiranja
strukture MCV

Za raziskovanje lastnosti MCV so se v zadnjih desetletjih razvile napredne neporusne (NDT) metode,
ki med preiskovanjem ne povzrocajo trajnih sprememb v strukturi materiala. Ultrazvo¢ne (UZ) tehnike
tako merijo spremembe prehodov UZ valov skozi testiran element med procesom hidratacije. Metoda
se je v preteklosti najpogosteje uporabljala za zaznavanje razpok in napak v strjenem materialu, v
zadnjem desetletju pa se pogosto uporablja za spremljanje in kontrolo procesa hidratacije ter strukture
MCV. Z UZ preiskavami se lahko dolo¢i tako trdnost kot ¢as vezanja MCV, poleg tega pa $e vrednost
vodo-cementnega razmerja, striznega modula in $tevilnih drugih pomembnih lastnosti MCV v sveZem
in strjenem stanju (Trtnik, Gams, 2013, Voigt, Shah, 2003).

Zvocno valovanje je motnja, ki se po dolocenem vzorcu §iri po mediju, ki je lahko zrak, voda, tekocina
ali trdna snov. Valovanje nastane z impulzom energije, ki ga povzroci tresljaj oddajnika. Tako povzroci
oddajnik motnjo v delcih ob njem, le-ti pa v sosednjih delcih, zaradi dusenja pa postaja nihanje manj
intenzivno z oddaljevanjem od oddajnika. To, da se lahko valovanje Siri le po mediju, imenujemo
mehansko valovanje. Longitudinalni valovi se lahko Sirijo po vseh medijih, medtem ko je Sirjenje
striznih valov omejeno na trdnine (Voigt, Shah, 2003).

Glede na frekvenco f lo¢imo naslednja zvo¢na valovanja:

- infrazvok (f < 16 Hz),

- slisni zvok (16 Hz < f < 20 kHz),
- ultrazvok (f > 20 kHz),

- hiperzvok (f > 10° Hz).

Pomembne karakteristike zvo¢nega valovanja so razvidne na sliki 6, in sicer so to amplituda 4., valovna
dolzina A, ¢as valovanja t ter odmik delca od ravnovesne lege a.

a,

Ay

Slika 6: Karakteristike zvo¢nega valovanja.
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3.1.1 Princip delovanja in teoreti¢ne osnove

Pri UZ raziskavah razlikujemo tri tipe UZ valov, in sicer longitudinalne (primarne, zgoséevalne),
transverzalne (sekundarne, strizne) ter povrsinske (Rayleighjeve) valove. Med seboj se razlikujejo v
smeri gibanja delcev ter v hitrosti valovanja (Russell, 2011). Ko se v material sprozi impulz, se skozi
vzorec §irijo vse tri vrste valovanja.

- Longitudinalni ali P-valovi prisilijo delce v gibanje vzporedno s smerjo §irjenja valovanja, kot
lahko vidimo na sliki 7.

Slika 7: Shematski prikaz longitudinalnih valov (Voigt in sod., 2005b).

- Strizni ali S-valovi povzro¢ajo gibanje delcev pravokotno na smer Sirjenja valovanja, kot je
prikazano na sliki 8.

Slika 8: Shematski prikaz striznih valov (Voigt in sod., 2005b).

- Povrsinski ali R-valovi pa povzro¢ajo le gibanje na povrsini, in sicer v smeri proti urinemu
kazalcu v elipti¢ni obliki, kar prikazuje slika 9.

Slika 9: Shematski prikaz povrsinskih valov (Voigt in sod., 2005b).

Poleg smeri se valovanja med seboj razlikujejo $e glede na svojo hitrost. Tako skozi material najhitreje
potujejo longitudinalni UZ valovi, katerim sledijo strizni UZ valovi. Povr$inski valovi so od vseh vrst
valovanja najpocasnejsi, vendar ne zaostajajo znatno za striznimi valovi. Ce med seboj primerjamo
amplitude razli¢nih vrst valovanj, ugotovimo, da longitudinalni UZ valovi potujejo skozi medij s precej
manj$o amplitudo kot strizni UZ valovi (Rousseau, 2005). Kot smo ze omenili, lo¢imo v splo$nem tri
glavne metode UZ meritev, in sicer metoda prehoda UZ valov, metoda odboja UZ valov ter metoda
udarec — odmev. Tako se za metodo prehoda najveckrat meri hitrosti longitudinalnih UZ valov, strizne
UZ valove pa se uporablja za metodo odboja UZ valov ter za metodo udarec — odmev. Vsaka vrsta
zvoc¢nih valov ima torej tipi¢ne lastnosti, ki jih je potrebno poznati za ustrezno interpretacijo rezultatov
(Voigt in sod., 2005b).

Ko se za preiskave in meritve uporablja rezultate striznih valov, se je potrebno zavedati, da ta vrsta valov
ne more prehajati skozi tekoc¢ine in pline, saj le-ti nimajo strizne trdnosti. Dokler je torej MCV
(preizkuSanec) v tekoCem stanju, se celoten valovni impulz striznih valov, ki ga odda oddajnik, odbije
od sti¢ne povrsine nazaj v povezovalni material do oddajnika. Ko pa se med procesom hidratacije zacne
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v cementni pasti tvoriti trd skelet v obliki C-S-H paste in CH delcev, ti omogocajo striznim valovom
prehod v preizkusen material (Voigt in sod., 2005b).

Ce meritve namesto na striznih valovih opravljamo na longitudinalnih valovih, lahko sprejemnik kmalu
po mesanju ze zazna prejeto valovanje, saj je ta vrsta valov zmozna prehajati skozi vse materiale, tako
trdna telesa kot tudi tekocine in pline. Spreminja se le hitrost longitudinalnih UZ valov (Voigt in sod.,
2005Db). Preprost primer longitudinalnih valov, ki potujejo skozi zrak, so zvo¢ni valovi, katerih hitrost
znaSa okrog 340 ? Pri potovanju skozi vodo hitrost valov naraste na okrog 1450 ? najhitreje pa se

longitudinalni UZ valovi premikajo skozi trdna telesa, saj lahko doseZejo hitrosti tudi do 5000 ?

3.1.2  Vrste naprav za merjenje UZ valov

S ¢asom se je razvilo ve¢ vrst naprav za merjenje hitrosti longitudinalnih UZ valov, vse pa delujejo na
podoben princip. Pretvornik (Oddajnik in sprejemnik) je element, ki elektri¢ne signale pretvarja v
akusti¢ne in obratno. Pretvornik ustvarja impulze, ki jih poslje v preizkusan material v obliki UZ valov.
Poleg pretvornikov je za analizo sprejetih UZ signalov potrebna Se ustrezna programska oprema.
Merilne naprave se lahko med seboj razlikujejo po medsebojni poziciji oddajnika in sprejemnika, kot
lahko vidimo na sliki 10 (Panzera in sod., 2011).

a) b) c)

Loy = W o
-~

A " Oddajnik ¥ 0, <0 .
_l Oddajnik . Y s S i Y
AP e S Oddajnik  Sprejemnik i VA ¢ e
. 'y - , 3 o ~ | " o o g L / N \Yj - ;'.4.,‘. . r A . * -l,
Sy IR N ot 4 A G TS F o 7R S % ’ Pt ¥
e X Y X . O O ) '~‘ oM "‘; LS R 33 2 ol " L -
% 3 2 : WSS Y U Sprajemnik

LJ] Sprajemnik

Slika 10: Razli¢ne pozicije oddajnika ter sprejemnika: (a) direkten prenos, (b) indirekten prenos, (c) poldirekten prenos
(Panzera in sod., 2011)

Tako sta lahko oddajnik in sprejemnik na nasprotnih stranicah preizkusanca — direkten prenos (a), na
isti stranici — indirekten prenos (b) ali na sosednjih stranicah — poldirekten prenos (c). Poleg tega se
lahko metode med seboj razlikujejo po frekvencah, ki jih oddajnik poSilja v preizku$an material.
Navadno se uporablja frekvence med 20 in 500 kHz, dolo¢i pa se jo glede na razdaljo med oddajnikom
in sprejemnikom ter glede na vrsto testiranega materiala (Trtnik, Gams, 2014). Skladno s frekvenco se
spreminjajo tudi valovne dolzine UZ valov, ki se nahajajo med 200 mm za nizke frekvence in 16 mm
za visoke frekvence (Panzera in sod., 2011). Valovna dolzina, frekvenca in hitrost so povezane z
naslednjim izrazom:

=Y
A==, (6)
kjer so
A valovna dolzina,
v hitrost valovanja in

f frekvenca.
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Pri meritvah na svezih MCV je pomemben tudi kalup oziroma povezovalni material, v katerega je
names$cen preizkuSan material. Predvsem moramo pri meritvah in interpretacijah dobljenih rezultatov
poznati akusti¢ne ter materialne lastnosti povezovalnega materiala, saj te karakteristike uporabimo pri
izracunih Zelenih koli¢in. Poleg materiala kalupa sta pomembni tudi njegova velikost in oblika.

3.1.3 Longitudinalni UZ valovi in njihova hitrost

3.1.3.1 Splo$no

Napredne tehnike na podrocju kontrole kakovosti MCV morajo za natan¢ne rezultate omogoditi
pridobitev zanesljivih meritev. Med zanesljive tehnike spadajo tudi meritve longitudinalnih valov z UZ
preiskavami, ki nam omogocajo opazovanje amplitude, hitrosti in frekvence v odvisnosti od Casa.
Lastnosti MCV se med procesom hidratacije spreminjajo — od tekoce suspenzije takoj po mesanju preko
strjevalnega procesa do trdnega stanja, kar se kaze tudi v spreminjanju parametrov UZ valov. Za
raziskovanje procesa hidratacije z longitudinalnimi zvo¢nimi valovi se uporabljajo tri glavne metode
(Grosse in sod., 2001):

- hitrost longitudinalnih valov,
- energija longitudinalnih valov ter
- frekvence longitudinalnih valov.

Z meritvami lastnosti UZ valov, ki potujejo skozi preizkusan material, je mogoce dologiti razlicne
mehanske in fizikalne lastnosti teh materialov. Poznavanje zrnavostne sestave, poroznosti, razporeditev
mikrorazpok in poteka hidratacije je postalo v zadnjih desetletjih predmet $tevilnih preiskav.
Ugotovljeno je bilo, da je ena najpomembnejsih lastnosti za spremljanje strjevanja Visko-elasti¢nih
materialov, med Kkatere spadajo tudi MCV, ravno hitrost UZ valov (vp) (Lotfi in sod., 2010).

Impulze vzdolznih vibracij proizvaja elektro-akusticni oddajnik, ki je preko povezovalnega materiala v
stiku s povr§ino materiala, katerega testiramo. Ustvarjen pulz se prenese v MCV s pomocjo tekocega
povezovalnega materiala kot na primer mast ali celulozna pasta. V preizku$anem materialu se pulz
odbija na mejah razli¢nih gostot. Tako se razvije kompleksen sistem valov, ki vkljucuje tako vzdolzne
in strizne kot tudi Rayleighjeve valove. Najhitrejsi so longitudinalni valovi, ki imajo znatno vi§jo hitrost
kot strizni ter povrSinski valovi. Torej so prvi, ki dosezejo sprejemni pretvornik na nasprotni strani
vzorca, longitudinalni valovi, katerih hitrost se v ¢asu procesa hidratacije spreminja. Elektri¢na vezja
merijo ¢as, ki ga pulz potrebuje za prehod skozi material (Trtnik, Gams, 2014). Tako je najpomembnejsi
in najbolj preucevan parameter ravno hitrost longitudinalnih valov, ki se jo doloci kot:

L
Vp = ; y (7)

Kjer so

Vp hitrost longitudinalnega pulza [?] ali [kTm],

L dolzina poti, ki jo pulz opravi ter

t Cas, ki ga pulz porabi, da opravi to pot.

Ugotovljeno je bilo tudi, da je sprememba hitrosti longitudinalnih valov tesno povezana s spremembami
v mikrostrukturi materiala kot na primer s stopnjo hidratacije cementa, z gibanjem vode v poroznem
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materialu in z zaznavanjem tvorbe razli¢nih hidratacijskih produktov (Trtnik, Gams, 2015a). Tako lahko
z interpretacijo dobljenih rezultatov dobimo to¢ne ¢ase mikrostrukturnih sprememb v meSanici.

3.1.3.2 Dolocanje zacetka in konca vezanja cementnih past z uporabo hitrosti vp

Ze v predhodnih preiskavah (Trtnik, 2009) so prikazane tipi¢ne krivulje razvoja hitrosti prehoda
longitudinalnih UZ valov skozi cementno pasto v odvisnosti od ¢asa vp — t . Tipi¢na vp — t krivulja je
prikazana na sliki 11, kjer temno siva prikazuje razvoj hitrosti prehoda longitudinalnih UZ valov (vp) s
¢asom, svetlo siva pa njihove odvode (dvp). Graf odvisnosti hitrosti UZ valov od ¢asa je v splosnem S
oblike.

3.5 - 0,014
3.0 | 0,012
2,5 4 1 0,010
— Ll
. —— A
2,0 - 0,008
i : —de|- : i
& 1.3 0,006 _g
1.0 0,004
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Slika 11: Prikaz tipi¢ne vp-t ter dvp-t krivulje za cementno pasto (Trtnik, 2009).

Krivuljo vp — t lahko razdelimo na pet tipi¢nih obdobij. V prvi fazi (1) ni zaznati nobenega prehoda UZ
valov skozi mesanico, kar je posledica ujetih zraénih mehurékov v mesanici in s tem mocne refleksije
ter dusenja longitudinalnih UZ valov v MCV. V zacetku faze 2 za¢ne hitrost UZ valov hitro narascati.
To zacetno narasCanje hitrosti znanstveniki niso pripisali zadetku vezanja MCV, ampak ostalim
fenomenom. Tako naj bi bilo naraséanje hitrosti UZ valov posledica bodisi formiranja Afm faze (iglic
Etringita), segregacije ter krvavenja meSanice, ki je posledica gravitacije, povecanja Stevila kontaktnih
mest med delci ali premikanja zra¢nih mehurékov proti povr§ju mesanice (Trtnik, Gams, 2014). Tako
je zadetno nara¢anje hitrosti UZ valov najverjetneje posledica vseh prej omenjenih dejavnikov. Cas
zaCetka faze 3 imenujemo tudi perkolacija trdne faze (tps), ki zelo dobro sovpada z zaCetkom vezanja
MCV (t,v) (Trtnik, 2009). Tako vidimo, da se z naras¢anjem deleza trdne faze povecuje tudi hitrost
longitudinalnih UZ valov. Med fazama 3 in 4 je vp —t krivulja sigmoidne oblike. Tako fazo 3
predstavlja pozitivno pospeSena krivulja, prehod v negativno pospeseno krivuljo pa predstavlja zacetek
faze 4. Tako konec faze 3 predstavlja to¢ko najbolj intenzivne hidratacije, po kateri se e vedno povecuje
delez trdne faze s tvorbo hidratacijskih produktov, vendar to poteka nekoliko pocasneje kot v fazi 3, kar
lahko vidimo tudi z zmanjsanjem naklona krivulje vp — t. Obdobje 5 pa predstavlja obdobje stabilnega
stanja in se zacne, ko deleZ naras¢anja trdne faze intenzivno pade in se ustali na doloCeni ravni.

Na dvp — t krivulji se pojavita dve izraziti prevojni tocki. Prva prevojna tocka PT1 se pojavi na zacetku
faze 3, kar povezujemo z zacetkom vezanja MCV (Trtnik, 2009). V tem ¢asu hitrost longitudinalnih UZ
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valov skozi preizkusanec doseze hitrost longitudinalnih UZ valov skozi vodo, tj. okoli 1400 ? Druga

prevojna to¢ka PT2 pa nastopi ob zaetku faze 4, in sicer takrat, ko je hitrost naras¢anja longitudinalnih
UZ valov najveéja. Tako drugo prevojno tocko povezujemo s ¢asom najvecje intenzivnosti procesa
hidratacije, kar pomeni ¢as najhitrejse tvorbe trdne faze v MCV.

UZ metoda za doloCitev vezanja s pomocjo hitrosti UZ valov pa ima poleg prednosti tudi nekaj
pomanijkljivosti (Trtnik, Gams, 2013b):

- metoda meri delez skupne faze v strukturi materiala (ne le trdno fazo hidratacijskih produktov),
zato je torej mocno obcutljiva na prisotnost agregata v mesanici;

- ker hitrost UZ valov kontinuirano narasca, dolo¢itev zacetka in konca vezanja ni vedno jasna
oziroma je meje med fazami za doloCene materiale tezje dolociti;

- po koncu vezanja hitrost UZ valov $e naprej nespremenjeno narasca.

3.1.4  Frekven¢ni spekter longitudinalnih valov in TG parameter

3.1.4.1 Splosno o frekvenénem spektru ter TG parametru

Se bolj natanéno kot na osnovi spremljanja razvoja hitrosti (vp) lahko hidratacijski proces in formiranje
strukture MCV spremljamo z analizo celotne oblike UZ valov. Izmerjene signale vzdolznega valovanja
lahko na primer z uporabo hitre Fouriereve transformacije (angl. »Fast Fourier Transformation — FFT«)
prevedemo v frekvencni spekter, v katerem med procesom hidratacije tipi¢no zaznamo dve dominantni
frekvencni obmocji (Trtnik, Gams, 2013a). Na zacetku, ko je meSanica Se v obliki tekoce suspenzije,
prevladujejo le nizke frekvence z razmeroma majhnimi amplitudami, visoke frekvence pa so popolnoma
dusene. Ko material preide v trdno stanje, se pojavijo visoke frekvence z velikimi amplitudami (Trtnik,
Gams, 2015a).

Omenjene fenomene lahko opiSemo z novim UZ parametrom, imenovanim TG parameter, ki je definiran
kot brezdimenzijsko razmerje maksimalnih amplitud dveh prevladujocih frekvenénih obmocij v
frekven¢nem spektru primarnih UZ valov s spodnjo enac¢bo (Trtnik, Gams, 2013b):

TG =221 8

ax+aq

V enacbi (13) a4 predstavlja maksimalno amplitudo nizkega frekvenénega obmodja f;, (0-50 kHz), a,
pa maksimalno amplitudo visokega frekvenénega obmogja fiy (100-150 kHz). Grafi¢no je definicija TG
parametra prikazana na sliki 12.
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Slika 12: Prikaz maksimalnih amplitud nizkih in visokih frekvenénih spektrov (Trtnik, Gams, 2013b).

Skladno z definicijo lahko TG parameter zajame vrednosti med —1 in 1, kjer predstavlja vrednost —1
stanje, ko so v frekven¢nem spektru prisotne le nizke frekvence, 1 pa stanje, ko so v frekvenénem
spektru prisotne le visoke frekvence. Z merjenjem TG parametra v posameznih, poljubno majhnih
¢asovnih intervalih, lahko v ¢asu procesa hidratacije ’kontinuirano” spremljamo vrednost TG parametra
in izdelamo krivuljo spreminjanja TG parametra s ¢asom (TG — t krivulja), na osnovi katere opisSemo
potek hidratacije oziroma formiranja strukture poljubnega MCV (Trtnik, Gams, 2013b).

Nova UZ metoda, pri kateri uporabljamo analizo celotne oblike UZ valov, ima pomembne prednosti
pred ostalimi NDT metodami (Trtnik, Gams, 2013b):

- potek TG parametra s ¢asom je neodvisen od prisotnosti agregata, kar kaze na to, da razvoj TG
parametra sledi medsebojni povezavi trdne faze, za razliko od ostalih metod, kjer parametri
temeljijo na delezu trdnih delcev;

- metoda jasno pokaze tako zacetek kot tudi konec vezanja;

- metoda je uporabna tako za cementne paste in malte kot tudi za betone, torej za vse MCV.

Te lastnosti zagotavljajo veliko prednost metode za dolocanje zacetka in konca vezanja s pomocjo TG
parametra pred standardiziranimi metodami ter drugimi NDT metodami, saj sestava materiala ne vpliva
na rezultate.
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3.1.4.2 Dolocanje zacetka in konca vezanja cementnih past z uporabo TG parametra

Kot je bilo Ze v prejSnjem poglavju omenjeno, lahko s pomocjo TG parametra spremljamo razvoj
mikrostrukture v MCV v zacetnih ¢asih. Tako lahko s pravilno interpretacijo razvoja TG parametra s
casom dolo¢imo pomembne tocke v spreminjanju mikrostrukture MCV.

]_:I] T T T T 1 v T
05 }
b1 Fazal
§ 0,0
=N
B
05 | |
CF,
-1.0 P PUS T— IR TR
0 2 4 6 8 10 12 14 16

gas [h]
Slika 13: Tipi¢na TG — t krivulja za hidratacijo MCV (Trtnik, Gams, 2013b).

Na sliki 13 je prikazana tipi¢na TG — t krivulja za hidratacijo MCV. Na grafu so lepo razvidne tri faze
(faza 1, faza 2, faza 3) ter dve karakteristi¢ni to¢ki (CPyin CP,). V prvi fazi TG parameter iz 0 pade na
skoraj —1, kjer so zaznane le frekvence, nizje od 10 kHz. Proti koncu faze 1 se vrednosti TG parametra
stabilizirajo na vrednosti okrog —1, torej v tem delu hidratacije skoraj ni prisotnih visokih frekvenc. Na
koncu faze 1 je definirana prva karakteristicna to¢ka CP;, ko zacnejo vrednosti parametra iz —1
narascati. V fazi 2 vrednosti TG parametra iz —1 narasc¢ajo, dokler ne dosezejo maksimalne vrednosti
blizu 1. Ko krivulja seka abscisno os, to kaze na dejstvo, da je delez visokih in nizkih frekvenc priblizno
enak. To pomeni, da se po prvi karakteristi¢ni tocki (CP;) zacnejo pojavljati tudi vi§je frekvence, kar
izkazuje viSanje vrednosti TG parametra. Ko pa graf doseze drugo karakteristicno tocko (CP,),
prevladujejo visoke frekvence okrog 120 kHz.

Omenjen razvoj TG parametra s ¢asom lahko poveZemo z razvojem mikrostrukture MCV. Dusenje
visokih frekvenc v prvi fazi kaze na dejstvo, da v MCV ni mogoce zaznati nobene tvorbe trdne faze,
torej je material v celotni fazi 1 v teko¢em stanju. V prevojni tocki CP; pa se za¢nejo dogajati velike
spremembe v mikrostrukturi MCV. Glede nato, da v fazi 2 TG parameter iz minimalne vrednosti naraste
na svoj maksimum, povezujemo to fazo z intenzivnim razvojem trdne faze (Trtnik, Gams, 2013b). Ko
je trdna faza med seboj popolnoma povezana, nastopi na TG — t krivulji druga prevojna to¢ka CP,, kar
povezujemo z obdobjem, ko MCV zavzame trdno stanje (Trtnik, Gams, 2013b). Na sliki 14 je
spreminjanje stanja MCV shematic¢no prikazano v odvisnosti od razvoja TG parametra s casom.
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Slika 14: Shemati¢ni prikaz spreminjanja stanja MCV v odvisnosti od razvoja TG parametra s asom (Trtnik, Gams, 2013Db).

Kot je bilo v predhodnih studijah dokazano (Trtnik, Gams, 2015a, Trnik, Gams, 2015b, Trtnik, Gams
2013Db), se lahko s pomoc¢jo TG parametra nedvoumno dolo¢i zacetek vezanja, in sicer neodvisno od
sestave materiala ter vrste, koli¢ine in velikosti agregata. Ugotovljeno je bilo, da je razvoj TG parametra
s Casom tesno povezan z razvojem in povezanostjo trdne faze. Tako ugotovimo, da prevodna toc¢ka CP;
zelo dobro sovpada z zacetkom perkolacije trdne faze (tps) ter posledi¢no z zacetkom vezanja MCV

(tZ,V)'

Dobljeno TG — t krivuljo lahko tudi odvajamo ter s tem dobimo nove karakteristi¢ne tocke. Z njimi
lahko opiSemo povezavo TG parametra z novimi parametri, in sicer z najvecjo hitrostjo vezanja,
najvecjim pospeskom vezanja ter najvecjim pojemkom vezanja (Trtnik, Gams, 2015a), kar je prikazano
na sliki 15.



17 Vogri¢, N. 2016. Korelacija med ultrazvo¢nimi ... v zgodnjem hidratacijskem obdobju.
Mag. d. Ljubljana, UL FGG, Magistrski Studijski program Gradbenistvo - Gradbene konstrukcije.

51 : 52

TG

(]
L
i
[
a3
("
ol B
+=
[
.l
[
[
("

[
LA

b)

dTG
R ol
=] (] =]

LA

d*TG

3.0 33 40 45 5.0 55

£as [h]

]
LA

Slika 15: Prikaz poteka TG parametra (a), njegovega prvega odvoda (b) ter drugega odvoda (c) v ¢asovnem obdobju od 2,5
do 5,5 ur, s prikazanimi karakteristi¢nimi to¢kami (Hribar, 2014).

Ce med seboj primerjamo potek TG parametra, njegovega prvega (dTG) ter drugega odvoda (d?TG) v
¢asu faze 2 na TG — t krivulji, dobimo nove karakteristi¢ne tocke. Na sliki 15 b) je prikazana hitrost
spreminjanja TG parametra s ¢asom. Vidimo, da hitrost naras¢a, dokler ne doseze maksimalne vrednosti
v karakteristi¢ni tocki Sy 3, po Kateri hitrost zopet pade. Slika 15 c) prikazuje pospesek spreminjanja TG
parametra s casom. Opazimo, da pospesek preide iz maksimalne vrednosti ob prvi karakteristi¢ni tocki
(S12) v maksimalni pojemek ob drugi karakteristi¢ni tocki (S;3). Tako lahko s pomocjo odvodov TG
parametra drugo fazo na TG — t krivulji dodatno razdelimo v tri podfaze, in sicer:

- obdobje pospesenega vezanja med karakteristicnima tockama CP; ter S;3;
- obdobje najintenzivnejSega vezanja med karakteristi¢nima to¢kama S;, ter S,3 in
- obdobje pojemajocega vezanja med karakteristi¢cnima tockama S5 ter CP.
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3.1.5 Primerjava hitrosti UZ valov ter TG parametra

Na sliki 16 je prikazana primerjava TG — t krivulje ter vp — t krivulje. Opazimo lahko, da je med fazo
1 (meje med fazami na TG — t krivulji so oznaéene s pikami) TG parameter konstanten okrog vrednosti
—1, medtem ko zacne hitrost UZ valov nara$¢ati (meje med fazami na vp — t krivulji so prikazane s
prekinjeno ¢rto). Iz tega lahko sklepamo, da zafetno nara$¢anje hitrosti UZ valov ni povezano z
za¢etkom vezanja MCV, saj so vse visoke frekvence v tem obdobju dusene (Trtnik, Gams, 2013b, Voigt,
2004). Tako hitrost UZ valov ni najbolj optimalen parameter za dolo¢anje zacetka vezanja, saj bi lahko
zacetno nara$canje hitrosti narobe interpretirali kot zgodnje znake sprememb v mikrostrukturi MCV.
Sele v fazi 2 na TG — t krivulji, ko za¢ne nara¢ati vrednosti TG parametra, Se pojavijo prve spremembe
v mikrostrukturi MCV, ki so posledica tvorbe trdne faze med procesom hidratacije. Po to¢ki CP, na
TG —t krivulji se vrednosti TG parametra ustali, medtem ko hitrost UZ valov $e naprej narasca.
Opazimo lahko torej neodvisnost obeh metod UZ meritev, kar kaze na dejstvo, da lahko s pravilno
interpretacijo rezultatov celovito opisemo proces hidratacije MCV v zgodnjih fazah.
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Slika 16: Primerjava TG — t krivulje ter vp — t krivulje.

3.2 Uporaba metode merjenja elektri¢ne prevodnosti za zasledovanje hidratacijskega procesa
in procesa formiranja strukture MCV

Vsak material je v odsotnosti zunanjih sil elektronevtralen — $tevilo negativnih ter pozitivnih nabojev v
materialu je enako. Ko material postavimo v elektri¢no polje, bo le-to delovalo na elektri¢no nabite
delce v njem. Ti se lahko na elektri¢no polje odzovejo na dva razli¢na nacina (Gaberséek in sod., 2008):

- Elektri¢cno prevajanje (Elektri¢ni prevodniki)
Elektricno prevajanje imenujemo premikanje pozitivnih nabojev v smeri elektricnega polja ter

negativnih nabojev v nasprotni smeri elektri¢nega polja. Do elektricnega prevajanja pride, ¢e je
zunanja elektri¢na sila vecja od sile, ki povezuje pozitivno ter negativno nabite delce.
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- Dielektri¢na polarizacija (Dielektriki)

V primeru, ko gre za dielektri¢en material, je premikanje pozitivno ter negativno nabitih
delcev zaradi elektri¢nega toka minimalno. Delci se ne morejo znatno premakniti zaradi
moc¢nih vezi, ki povezujejo negativne in pozitivne naboje.

Ko torej kateri koli material postavimo v elektri¢no polje, bo absorbiral, prevajal in shranjeval elektri¢no
energijo, kar imenujemo elektromagnetski odziv materiala. Ker se elektromagnetne lastnosti razlikujejo
za tekocCe in trdno stanje materiala, so primeren parameter za raziskovanje sprememb v mikrostrukturi
MCV med procesom hidratacije (Van Breek, 2000).

Dielektri¢ne lastnosti betonske mesanice so pogojene z dielektri¢nimi lastnostmi cementne paste, saj le-
te prevladujejo nad dielektri¢nimi lastnostmi agregata. Glavni kompoziti cementne paste, ki vplivajo na
dielektri¢nost mesanice, so: nehidrirani cementni delci, cementni gel, ki je sestavljen iz hidratacijskih
produktov in gelne vode, ter kapilarne pore, ki so napolnjene z vodo in zrakom (Van Breek, 2000). Z
zmanj$evanjem deleza vode iz sistema por med procesom hidratacije se spreminjajo tudi dielektri¢ne
lastnosti cementne paste. Glavni lastnosti vode, ki vplivata na dielektricne lastnosti, sta njena
prepustnost in prevodnost. Med procesom hidratacije se voda fizikalno in kemijsko veze z drugimi delci
v suspenziji, kar privede do sprememb v mikrostrukturi, zato se spreminjata tudi njena prepustnost in
prevodnost. Te spremembe lahko zaznamo z merjenjem elektricne prevodnosti ali konduktivnosti.

. . L . mS . .. .
Ozna¢imo jo z oznako C, merimo pa jo v izpeljani enoti Icn—m Prevodnost materiala pogojuje koli¢ina

proste vode v odprti strukturi por. Ko za¢nejo hidratacijski produkti zapirati povezave med porami,
prevodnost hitro pade. Tako s pomodjo prevodnosti lahko dolo¢amo trajnost strjenega betona — manj
kot so pore med seboj povezane, manj lahko kemijske snovi vstopajo v betonsko mesanico in jo S tem
degradirajo. Za meSanice v zgodnjih starostih pa lahko s pomocjo dielektri¢nih lastnosti spremljamo
razvoj materialnih lastnosti (kot na primer razvoj trdnosti), ki pa so tesno povezane z razvojem procesa
hidratacije.

prevodnest (C) [mS/cm)

0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0
stopnja hidratacije [-]

Slika 17: Krivulje prikazujejo povezavo med prevodnostjo materiala in stopnjo hidratacije za razli¢na vodo-cementna
razmerja (Van Breek, 2000).

Tako so preiskave pokazale, da se ob zmanj$anju koli¢ine proste kapilarne vode zniza tudi prevodnost
materiala. Na sliki 17 je prikazana povezava med prevodnostjo materiala in stopnjo hidratacije za tri
meSanice z razliénim vodo-cementnim razmerjem. Kot lahko vidimo, prevodnost pri vseh treh
mesanicah z razvojem procesa hidratacije pada. Seveda na prevodnost vpliva veliko parametrov kot na
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primer tip cementa, vodo-cementno razmerje, poroznost in vrsta agregata ter vrsta nege betona, vendar
ugotovimo, da lahko s pravilno interpretacijo dobljenih rezultatov spreminjanja prevodnosti (C) s Casom
spremljamo mikrostrukturne spremembe v MCV (Van Breek, 2000).
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4 UPORABLJENE EKSPERIMENTALNE METODE IN MATERIALI

4.1 Eksperimentalne metode

4.1.1 Primarne eksperimentalne metode
4111 UZ metoda

InStrument za UZ meritve, ki smo ga uporabili, je sestavljen iz oddajne in sprejemne sonde premera
25 mm in deluje s frekvenco 150 kHz. Obe sondi sta za priblizno 5 mm pomaknjeni od roba kalupa v
vzorec. S tem se zagotovi dobro sprijemnost med sondama in preizkuSancem, poleg tega pa je tudi
preprecena locitev sond in vzorca zaradi kréenja MCV. Gonilna napetost merilnika v zacetku znaSa
500 V, nato pa se z napredovanjem hidratacije avtomatsko manjsa. Povezan je z osebnim racunalnikom,
kamor se podatki belezijo in shranjujejo vsakih 60 s. Racunalnik uporablja v ta namen razvito
programsko opremo, ki uporablja Hitro Fourierevo transformacijo (FFT) za pretvarjanje sprejetega
signala UZ valov v frekvencni spekter. FFT predstavlja ra¢unalniski algoritem, ki pretvori signale iz
¢asovno odvisne funkcije v funkcijo, odvisno od frekvence in obratno, kar je shematsko prikazano na
sliki 18.

Casovno valovanje Frekvenéni spekter

FFT

-_—

T L1

Cas
Frekvenca

Slika 18: Shematski prikaz Hitre Fouriereve transformacije.

Amplituda
Amplituda
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Slika 19: Pripravljen kalup za merjenje UZ valov ter temperature me$anice.

Na sliki 19 je prikazan pripravljen kalup pred vgradnjo mesanice. Na levi in desni strani kalupa vidimo
v kalup vtisnjeni sprejemno in oddajno sondo, zgoraj pa termoclen, ki sega do sredine kalupa.

Meritve smo izvajali na vzorcu dimenzij v/s/d = 10/5/15 cm, pri éemer smo sprejemno in oddajno
sondo namestili na obe strani najkraj$e dimenzije vzorca. Razdalja med sprejemno in oddajno sondo je
znaSala 40 mm. V Casu meritev smo zagotavljali laboratorijske pogoje okolja, tj. temperaturo okolice
20 £ 1 °Cin 60%-no relativno vlaznost. Pri vsaki meSanici smo meritve izvajali in zapisovali v 60-
sekundnih ¢asovnih intervalih priblizno 18 ur po zameS$anju. Med meritvami smo vzorec ustrezno
zascitili proti izhlapevanju vode.

4112 Merjenje elektricne prevodnosti

Elektri¢no prevodnost cementnih past smo merili z napravo, imenovano ConSensor (Van Breek, 2000),
prikazano na sliki 20. Z napravo lahko v prvi vrsti dolo¢amo tla¢no trdnost MCV na dva nacina, in sicer
z metodo merjenja temperature in uporabo zrelostne funkcije ter z metodo elektriéne prevodnosti.
Naprava izmerjene rezultate posilja na omrezje preko GPRS oddajnika. Tako je mogoce potek meritev
spremljati preko spletne platforme. Glede na to, da lahko naprava hkrati meri tako temperaturo kot tudi
prevodnost, so rezultati zanesljivejsi.
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Slika 20: Naprava ConSensor (ConSensor, 2013).

Naprava predstavlja sistem senzorjev, ki se jih vgradi v sveZo betonsko meSanico. Senzorji so tako
povezani s sprejemnikom, ki razbere rezultate ter jih nalaga na internet. Na sliki 21 lahko vidimo
pripravljen kalup z names§¢enimi senzorji pred vgradnjo vzorca.

Slika 21: Pripravljen kalup s ConSensor senzorji pred vgradnjo vzorca.
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Podobno kot v primeru UZ meritev smo tudi v tem primeru meritve izvajali na vzorcu dimenzij v/s/d =
10/5/15 cm istoc¢asno z UZ metodami, na vzorcu iz iste meSanice, pod enakimi pogoji okolice. V tem
primeru smo meritve izvajali in zapisovali v 10-minutnih ¢asovnih intervalih. Na ta nac¢in smo zagotovili
enake pogoje okolja in enake karakteristike materiala preizkusancev pri obeh uporabljenih osnovnih
merilnih tehnikah, kar je za korektno primerjavo dobljenih rezultatov kljuénega pomena.

4.1.2 Sekundarne eksperimentalne metode

4.1.2.1 Merjenje temperature materiala med procesom hidratacije

Tako pri izvajanju UZ meritev kot pri meritvah elektri¢ne prevodnosti cementnih past smo merili tudi
temperaturo v sredi$¢u posameznega preizkusanca, s ¢imer smo kontrolirali enakost pogojev oziroma
enakost intenzitete hidratacijskega procesa v obeh vzorcih.

Pri izvajanju UZ meritev smo temperaturo merili s predhodno vgrajenim termoc¢lenom, names§éenim v
sredino preizkusanca ter z in§trumentom Almemo. Podobno kot UZ meritve smo tudi v tem primeru
rezultate odcitavali in shranjevali v ¢asovnem intervalu 60 sekund z uporabo v ta namen razvite
programske opreme.

Pri izvajanju meritev elektricne prevodnosti merilni senzorji poleg merjenja elektri¢ne prevodnosti
istoGasno beleZijo tudi temperaturo preizkusanca. V tem primeru je bila tako temperatura preizkusanca
med hidratacijskim procesom merjena in belezena v enakih intervalih kot elektricna prevodnost
materiala, tj. v 10-minutnem intervalu.

4.1.2.2 Standardna preiskava zacetka in konca vezanja cementnih past

V standardu SIST EN 196-3:2005 (2005) je opisan Vicatov postopek za dolocanje zacetka in konca
vezanja cementne paste. Ta standardna metoda temelji na globini ugreza posebne jeklene igle v
cementno pasto.

Neposredno po meSanju se cementno pasto namesti v gumijaste kalupe cilindri¢ne oblike viSine
40.00 £+ 0.20 mm z notranjim premerom 70.00 + 10 mm. Na vgrajenih vzorcih se meri globino
prodora igle v enakomernih asovnih intervalih. Zacetek vezanja cementne paste t,; je definiran kot
Cas, pri katerem razdalja med spodnjo povrsino vzorca in jekleno iglo d, meri 6 + 3 mm. Konec
vezanja tyy pa doloc¢imo tako, da vzorec obrnemo in merimo globimo ugreza standardizirane igle.
Konc¢ni Cas vezanja je tako Cas, pri katerem je ugrez man;jsi od 1 mm.

Standardno preiskavo vezanja cementnih past smo izvajali pri vsaki meSanici hkrati z UZ preiskavo in
preiskavo elektricne prevodnosti materiala. Tudi v tem primeru smo vedno uporabili preizkuSance iz
iste sarze, pri enakih pogojih okolice.
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4.2 Eksperimentalni materiali

42.1 Cement

V okviru eksperimentalnega dela magistrske naloge sta bili uporabljeni dve vrsti cementa. Preglednica
1 prikazuje karakteristike uporabljenih cementov.

Preglednica 1: Karakteristike uporabljenih cementov.

Oznaka  Vrsta cementa Vsebnost  Tlacna trdnost ~ Finost mletja

cementa klinkerja (28 dni)

C1 CEM 152,5 N-SR3 CE PM CP2 > 95 % > 50 N/mm? > 2800 cm?/g
NF

C2 CEM 1525 N CE PM-CP2 NF >05% > 50 N/mm? > 4000 cm?/g

Uporabljena cementa se med seboj razlikujeta glede na kemijsko sestavo ter predvsem glede na finost
mletja. Cement tipa C2 je bolj fino mlet kot cement tipa C1, kar pomeni, da je pri enakem volumnu
povrsina cementnih delcev v le-tem vecja. Ker predstavlja ta povrSina sti¢no povr§ino med cementom
in vodo, pric¢akujemo, da se bodo hidratacijski produkti hitreje tvorili v meSanici, ki vsebuje cement C2.
Pri obeh cementih gre za Cisti portlandski cement (CEM 1) najvi§jega trdnostnega razreda (52,5 MPa) z
normalno zaetno trdnostjo (N), primeren za uporabo v agresivnem okolju (PM). Oba cementa sestavlja
minimalno 95 % Portland cementnega klinkerja z 0 do 5 % dodatkov ter sadro kot regulatorjem vezanja.

Posamezne uporabljene cementne paste se med seboj razlikujejo po vrsti uporabljenega cementa ter
velikosti vodo-cementnega razmerja. Tako smo vsakega od zgoraj opisanih cementov uporabili za
izdelavo treh mesSanic z razlicnim vodo-cementnim razmerjem. Vse uporabljene mesanice so prikazane
v preglednici 2.

Preglednica 2: Mesanice, uporabljene v eksperimentalnem delu.

Oznaka meSanice v/c razmerje tip cementa
C10,30 0,30 C1
C10,35 0,35 C1
C10,40 0,40 C1
C20,30 0,30 c2
C20,35 0,35 c2

C20,40 0,40 C2
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5 REZULTATI

5.1 Vezanje

Zacetni in kon¢ni ¢as vezanja cementnih past smo najprej dolocili s standardno Vicatovo metodo,
opisano v poglavju 4.1.2. Rezultati Vicatove metode so za vseh Sest meSanic predstavljeni v preglednici
3.V preglednici predstavlja dy dolzino obdobja vezanja, dolo¢eno po enacbi (5).

Preglednica 3: Rezultati Vicatove metode za vseh Sest meSanic.

Oznaka me§anice t,v [h] trylh] dy [h]
C10,30 3,5 6,0 2,5
C10,35 55 8,1 2,6
C10,40 6,4 9,0 2,6
C20,30 2,1 4,1 2,0
C20,35 2,3 45 2,2
C20,40 3,0 55 2,5

Povpre¢ni Cas zaCetka vezanja za meSanice s cementom C1 je 5,13 h + 1,49 h, medtem ko znasa
povprecni zacetni Cas vezanja za meSanice s cementom C2 2,47 h + 0,47 h. Ugotovimo, da se po
mesanju vezanje hitreje zacne pri mesanicah s cementom tipa C2. Glede na lastnosti obeh cementov je
rezultat skladen s pric¢akovanji, in sicer da bo po mesanju cementa z vodo hidratacija hitreje stekla pri
mesanicah s cementom vecje finosti mletja. Povpre¢ni konéni ¢as vezanja za mesanice S cementom C1
je 7,70 h + 1,54 h, medtem ko znaSa povpre¢ni konéni ¢as vezanja za meSanice s cementom C2
4,70 h + 0,72 h. Tako se vezanje prej konca pri meSanicah s cementom C2, ravno tako je krajsa tudi
skupna dolzina vezanja. Ce med seboj primerjamo mesanice z enakim v/c razmerjem, vendar drugim
tipom cementa, ugotovimo, da znasa povpreéni zacetni Cas vezanja za v/c = 0,30 2,80 h £+ 0,99 h, za
v/c=10,35390h + 2,26 h, za v/c = 0,40 pa 4,70 h + 2,40 h. Kot lahko vidimo, je ¢as zaetka
vezanja nizji pri meSanicah z nizjim v/c razmerjem. Povpre¢ni konéni ¢as vezanja znasa za v/c = 0,30
505h +1,34h,zav/c=0,356,30h +2,55h,zav/c=0,40 pa7,25h =+ 2,48 h, kar pomeni, da
se vezanje prej konca pri mesanicah z nizjim v/c razmerjem, ravno tako je krajsa tudi skupna dolzina
vezanja. Glede na to, da so rezultati veliko bolj razprSeni pri razli¢nih tipih cementa, lahko sklepamo,
da ta parameter bolj vpliva na zacetek, konec in dolzino vezanja kot pa v/c razmerje.

5.1.1 Hitrost longitudinalnih UZ valov

Opravili smo meritve hitrosti prehoda longitudinalnih UZ valov (vp) skozi MCV. Na sliki 22 a) so
prikazani rezultati za preizkuSane meSanice z uporabljenim cementom C1, na sliki 22 b) pa za
preizkuSane mesanice z uporabljenim cementom C2. 1z slik je tako razviden vpliv v/c razmerja na razvoj
hitrosti prehoda UZ valov skozi meSanice. Opazimo, da hitrost pri meSanicah z nizjim vodo-cementnim
razmerjem hitreje raste, kar je posledica nizje poroznosti le-teh. Zaradi niZje poroznosti zamesna voda
ter cement hitreje reagirata, kar vodi v hitrej$i razvoj trdne faze.
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Slika 22: Prikaz ¢asovnega razvoja hitrosti UZ valov (vp) za meSanice z razli¢nim v/c razmerjem, a) tip cementa C1, b) tip

cementa C2.

Na sliki 23 je prikazan vpliv vrste cementa na razvoj hitrosti UZ valov skozi mesanice. |z grafov je
razvidno, da hitrost UZ valov hitreje naras¢a v meSanicah z uporabljenim cementom tipa C2 ne glede
na v/c razmerje. To lahko pripiSemo predvsem finosti mletja, in sicer hitrost UZ valov hitreje narasca
pri meSanicah s cementom vecje finosti mletja. To je posledica dejstva, da je v cementu tipa C2 vecje

Stevilo bolj drobnih zrn in je tako skupna sti¢na povrsina cementa in vode vecja.
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Slika 23: Prikaz ¢asovnega poteka hitrosti UZ valov, a) v/c razmerje 0,30, b) v/c razmerje 0,35, ¢) v/c razmerje 0,40.
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Slika 24 prikazuje krivulji vp — t ter dvp — t za vseh Sest meSanic. Na krivuljah so oznacene meje med
fazami (prekinjena ¢rta) na vp — t krivulji ter prevojne tocke (pike) na dvp — t krivulji. Pet tipi¢nih faz
ter dve prevojni tocki so na vseh krivuljah ocitni.
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Slika 24: Krivulje vp — t ter dvp — t za vseh Sest meSanic, a) pasta C1 0,30, b) pasta C1 0,35, c) pasta C1 0,40, d) pasta C2
0,30, e) pasta C2 0,35, f) pasta C2 0,40.

V preglednici 4 so prikazane vrednosti karakteristi¢nih to¢k, oznac¢enih na sliki 24, za vseh $est meSanic.
Oznaka t; predstavlja ¢as, ko se na vp — t krivulji konéa faza I, ty; ¢as, ko se konca faza Il, tyj ¢as, ko
se konca faza 11, t;y pa ¢as, ko se kon¢a faza V. Cas karakteristi¢ne tocke PT; (tpr,) SOvpadas koncem
faze 11, Cas karakteristiéne tocke PT, (tprz) pa s koncem faze Il na vp — t krivulji. 1z rezultatov
ugotovimo, da meSanice s cementom C1 kasneje preidejo iz faze | v fazo Il ter kasneje v fazo IV na
vp — t krivulji, ravno tako pa kasneje dosezejo obe karakteristi¢éni tocki na dvp — t krivulji. Glede na
to, da je glavna razlika meSanic finost mletja, je ravno od tega parametra odvisno prehajanje med fazami.
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Tako ugotovimo, da mesanice z vedjo finostjo mletja prej preidejo skozi vse faze na vp — t krivulji. Ce
med seboj primerjamo meSanice z istim tipom cementa, vendar razli¢énim v/c razmerjem, ugotovimo,
da mesanice z nizjim v/c razmerjem prej preidejo skozi vse faze na vp — t krivulji kot mesanice z vi§jim
v/c razmerjem. To je posledica hitrej$e reakcije cementa in vode ter s tem hitrej$e tvorbe hidratacijskih
produktov v mesanicah z nizjim v/c razmerjem.

Preglednica 4: Vrednosti ¢asov karakteristi¢nih tock na vp —t in dvp — t krivuljah.

Oznaka meSanice t; [h] tn [h] tm [A] tiy [h]
C10,30 0,8 3,7 8,3 10,2
C10,35 1,7 7,8 10,5 12,8
C10,40 1,7 8,6 11,6 13,1
C20,30 0,7 3,5 5,6 7,4
C20,35 0,5 3,6 6,8 8,9
C20,40 0,6 4,2 7,2 9,2

5.1.2 TG parameter

Slika 25 a) prikazuje ¢asovni potek TG parametra za meSanice s cementom C1, slika 25 b) pa ¢asovni
potek TG parametra za meSanice s cementom C2. Kot lahko vidimo, ima TG parameter za razli¢na vodo-
cementna razmerja razli¢no ¢asovno odvisnost, oblika grafa pa ostaja za vse meSanice precej podobna.

a) b)
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0.0 © 00
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Slika 25: Razvoj TG parametra s Casom za meSanice z razli¢nim v/c razmerjem, a) tip cementa C1, b) tip cementa C2.
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Slika 26: Prikaz razvoja TG parametra s ¢asom za meSanice z razli¢nim tipom cementa, a) v/c razmerje 0,30, b) v/c razmerje

0,35, ¢) v/c razmerje 0,40.

Slika 26 prikazuje razvoj TG parametra s ¢asom za meSanice z enakim v/c razmerjem, a razli¢nim tipom
cementa. Razvidno je, da za¢ne TG parameter za vsa v/c razmerja hitreje narascati pri meSanicah s
tipom cementa C1, ravno tako se prej ustali na maksimalni vrednosti okrog 1.

Tako lahko za vsako meSanico dolo¢imo tri faze in dve karakteristi¢ni to¢ki, kar kaze na to, da lahko s
pomocjo TG parametra zaznamo spremembe v mikrostrukturi MCV.

V preglednici 5 so prikazani pripadajoci Casi obeh karakteristi¢nih to¢k (CP; in CP,) za vseh Sest

mesanic.

Preglednica 5: Casi karakteristiénih todk CP; in CP, za vseh $est meSanic.

Oznaka meSanice tcpy [h] tcpz|[h]
C10,30 35 6,4
C10,35 57 8,1
C10,40 6,4 9,3
C20,30 2,3 4,2
C20,35 2,4 55

C20,40 3,1 6,5
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Iz preglednice 5 je razvidno, da proces hidratacije hitreje stece in intenzivnejSe poteka v mesSanicah z
nizjim vodo-cementnim razmerjem, kar je bilo razvidno tudi na sliki 25. Tako se prva prevojna tocka
CP; pojavi med 2,3 ter 6,4 urami, prevojna to¢ka CP, pa med 4,2 ter 9,3 urami. Opazimo, da se obe
prevojni to¢ki prej pojavita pri mesanicah s cementom C2 ter pri meSanicah z nizjim vodo-cementnim
razmerjem, kar je razvidno tudi iz slike 26. Rezultati so torej skladni z ze znanim dejstvom, da bo pri
mesanicah z vi§jim vodo-cementnim razmerjem MCV pocasneje presel iz tekoCega v trdno stanje. V ze
opravljenih preiskavah (npr. Slamecka, 2002) je bilo dokazano, da pride pri MCV z nizjim vodo-
cementnim razmerjem do znatno manjsih koli¢in hidratacijskih produktov, kar se dodatno sklada z
dobljenimi rezultati. Ker je prehajanje UZ valov skozi meSanico tesno povezano s tvorbo trdne faze
znotraj MCV, lahko nara$¢anje TG parametra poveZemo s prvo povezavo trdne faze — perkolacijo trdne
faze (tps).

Ce med seboj primerjamo $e razvoj TG parametra s dTG — t (prvi odvod TG parametra v odvisnosti od
¢asa) in d?TG — t (drugi odvod TG parametra v odvisnosti od ¢asa), lahko analiziramo $e najvedje
hitrosti vezanja ter maksimalne pospeske ter pojemke. Zaradi jasnejSega prikaza obravnavamo le krajse
¢asovno obdobje celotne TG — t krivulje — obdobje hidratacije med karakteristiénima to¢kama CP; in
CP,. Korelacija TG parametra ter njegovih prvih dveh odvodov je prikazana na sliki 27 za vseh Sest
mesanic. S prekinjenimi ¢rtami so na diagramih prikazane meje med fazami. Na levi strani slike 27 je
prikazana korelacijamed TG — t ter dTG — t krivuljama za vseh Sest meSanic, torej je s prekinjeno ¢rto
oznacena meja med obdobjem pospesSenega ter pojemajocega vezanja. Na desni strani pa so prikazane
korelacije med TG — t ter dTG — t za vseh Sest meSanic, torej je obdobje med prekinjenimi ¢rtami
obdobje najintenzivnejSega vezanja.
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... Nadaljevanje slike 27
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Slika 27: Korelacija med TG — t in dTG — t krivuljama (levo; krivulje a), ), €), g), i), K)) ter TG — t in d>TG — t (desno;

krivulje b), d), f), h), j), 1)) z ozna¢enimi mejami med fazami v obdobju hidratacije, a) in b) pasta C1 0,30, c) in d) pasta C1
0,35, e) in f) pasta C1 0,40, g) in h) pasta C2 0,30, i) in j) pasta C2 0,35, k) in I) pasta C2 0,40.

Kot je razvidno iz diagramov na sliki 27, pride v MCV hitreje do maksimalne hitrosti vezanja v
mesanicah s cementom C2 ter z niZjim v/c razmerjem. Ravno tako je obdobje najintenzivnejSega
vezanja krajSe pri mesanicah z nizjim v/c razmerjem. To je posledica dejstva, da so v cementu tipa C2
cementna zrna drobnejsa. Tako je povrSina, na kateri se tvori trdna faza, vecja. Posledi¢no je krajse tudi
obdobje najintenzivnej$ega vezanja — zunanji hidratacijski produkti se po obodu cementih zrn tvorijo
hitreje kot notranji hidratacijski produkti. Tako lahko s pomo¢jo TG parametra dolo¢imo pomembne
mejnike v procesu hidratacije MCV, kar omogoca zelo natan¢no spremljanje procesa tvorjenja trdne
faze znotraj MCV.
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5.1.3 Korelacija med hitrostjo longitudinalnih valov ter TG parametrom

Na sliki 28 so prikazana razmerja med TG parametrom in hitrostjo UZ valov (vp) ter med TG
parametrom in odvodom hitrosti (dvp). S prekinjeno ¢rto so na grafih prikazane meje med fazami na
TG — t diagramu, s pikami pa prevojne tocke na dvp — t diagramu.
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se nadaljuje ...
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... Nadaljevanje slike 28

9)
1,0 3000,0 1200,0
08
06 2500,0 1000,0
0.4 2000,0 8000 —
0.2 <9 Y
O 0,0 1500,0 £, 6000 E
0,2 = g
04 1000,0 400,0
06 500,0 200,0
-0,8
-1,0 : 0,0 : 0,0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16
¢as [h] Cas [h]
i) )
1,0 3000,0 1,0 1200,0
0,8 08
06 2500,0 06 1000,0
0.4 2000,0 0.4 8000
0,2 % 02 %
© 00 : 15000 £ © 00 6000 £
-0,2 ; =02 z
04 | 1000,0 04 400,0
-0,6 : 500,0 -06 : 200,0
0,8 i -0,8 ;
-1,0 ' 0,0 -1,0 : 0,0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6,8 10 12 14 16
gas [h] Cas [h]
k) )
1,0 3000,0 1,0 1200,0
08 08
06 2500,0 06 1000,0
0.4 2000,0 0.4 8000 —
0.2 73 0,2 %
© 00 15000 £, © 00 6000 E
-0,2 < -0,2 z
-0,4 1000,0 0,4 400,0
-0.6 500,0 0.6 200,0
-0,8 -0,8
-1,0 : 0,0 -1,0 0,0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16
gas [h] cas [h]

Slika 28: Povezava med krivuljama TG — t in vp — t (levo; krivulje a), ¢), €), 9), i), k)) ter krivuljama TG — t in dvp — t
(desno; krivulje b), d), f), h), j), 1)) z oznagenimi fazami v TG — t diagramu ter karakteristi¢nimi to¢kami na dvp — t
diagramu, a) in b) pasta C1 0,30, c) in d) pasta C1 0,35, e) in f) pasta C1 0,40, g) in h) pasta C2 0,30, i) in j) pasta C2 0,35, g)
in h) pasta C2 0,40.

1z slike 28 je razvidno, da ostaja takoj po zacetku naras¢anja hitrosti UZ valov vrednost TG parametra
nespremenjena. Ta ugotovitev kaZze na dejstvo, da zafetno naraséanje hitrosti UZ valov ni direktno
povezana z zaCetkom vezanja MCV, ampak je posledica drugih procesov znotraj MCV (poglavje
3.1.3.2) (Trtnik, Gams 2013a, Voigt, 2004). Prehod vp — t krivulje iz faze 2 v fazo 3 (poglavje 5.2.1.)
precej dobro sovpada z zacetkom nara$¢anja T Gparametra (prehod iz faze 1 v fazo 2, poglavje 5.2.2.),
kar je povezano z znatnimi spremembami v mikrostrukturi MCV. Glede na to, da z UZ meritvami
spremljamo razvoj trdne faze znotraj MCV, kazejo te spremembe vrednosti parametrov na perkolacijo
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trdne faze (tps). Ko hitrost UZ valov v meSanici doseze vrednost hitrosti UZ valov v vodi (t,), kar znasa
okrog 1430 ? graf TG — t seka abscisno 0s (tpg=o). Ugotovljeno je bilo (Trtnik, Gams, 2013b), da je

ta ¢as povezan z zmoznostjo obdelave MCV. Tako lahko s pomo¢jo UZ meritev dolo¢imo ¢as, do
katerega mora biti meSanica vgrajena v kalupe. Vrednosti teh to¢k za UZ meritve so prikazane v
preglednici 6. Kot lahko vidimo, dosezejo UZ valovi v meSanici hitrost UZ valov v vodi v prvih nekaj
urah po mesanju cementa in vode. To se najkasneje zgodi v mesanici C1 0,40, in sicer 8,0 ur po meSanju.
Ce med seboj primerjamo &ase trg—o, pa ugotovimo, da mora biti v kalupe najprej vgrajena me$anica
C2 0,30, in sicer najkasneje v 3,2 urah po mesanju.

Preglednica 6: Vrednosti ¢asov karakteristi¢nih tock na dvp — t diagramu ter TG — t diagramu.

Oznaka meSanice tyr [h] tm [h] tepy [h] tepz[h] ty [h] tra=o [h]
C10,30 39 9,0 35 6,4 3,8 5,0
C10,35 5,0 12,1 5,7 8,1 7,6 6,0
C10,40 5,0 12,8 6,4 9,3 9,1 8,0
C20,30 2,0 6,1 2,3 4,2 3,2 3,2
C20,35 2,9 7,2 2,4 55 3,8 3,9
C20,40 3,0 78 3,1 6,5 4,2 4,0

Iz korelacije med hitrostjo UZ valov ter TG parametrom lahko opazimo velike razlike med metodama,
kar kaze na medsebojno neodvisnost obeh metod. Tako lahko z interpretacijo razli¢nih parametrov v isti
metodi (UZ metoda) dolo¢imo razli¢ne fenomene v spremembi mikrostrukture MCV. Tako kombinacija
rezultatov TG parametra ter hitrosti prehoda UZ valov (vp) predstavlja napredno in celovito UZ tehniko
za spremljanje formacije strukture materialov s cementnim vezivom.

5.2  Elektri¢na prevodnost

V okviru magistrske naloge smo na mesanicah, na katerih smo izvedli UZ meritve, izvedli tudi meritve
elektri¢ne konduktivnosti z merilno napravo ConSensor. Merilna naprava ter njena teoreti¢na podlaga
je podrobneje opisana v poglavju 3.2.

Na sliki 29 a) so prikazane krivulje odvisnosti konduktivnosti od ¢asa za meSanice s cementom C1, na
sliki 29 b) pa za meSanice s cementom C2. Vidimo lahko, da zaéne pri vi§jem vodo-cementnem razmerju
vrednost konduktivnosti kasneje padati. To je posledica veéje poroznosti mesanic z ve¢jim vodo-
cementnim razmerjem. Na sliki 30 pa so prikazane primerjave poteka konduktivnosti za meSanice z
enakim vodo-cementnim razmerjem, a razli¢nim cementom. Ugotovimo, da ne glede na vodo-cementno
razmerje, konduktivnost hitreje pada pri mesanicah z uporabljenim cementom C2. Med seboj smo
primerjali Se prve odvode konduktivnosti za vse meSanice.
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Slika 29: Razvoj konduktivnosti s Casom za meSanice z razli¢nim v/c razmerjem, a) tip cementa C1, b) tip cementa C2.
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Slika 30: Prikaz razvoja konduktivnosti s casom za mesanice z razliénim tipom cementa, a) v/c razmerje 0,30, b) v/c razmerje
0,35, ¢) v/c razmerje 0,40.

Na sliki 31 a) so prikazani odvodi konduktivnosti v odvisnosti od ¢asa za meSanice s cementom C1, na
sliki 31 b) pa za meSanice s cementom C2. Ugotovimo, da se vrednost maksimalne absolutne vrednosti
z visanjem vodo-cementnega razmerja manjsa. Poleg tega pa pride do Casovnega premika prevojne
tocke, saj pride pri mesanicah z nizjim vodo-cementnim razmerjem prej do prevojne tocke. Iz tega torej
sledi, da je pri mesanicah z manj$im vodo-cementnim razmerjem proces hidratacije intenzivnejsi. Proces
je intenzivnej§i zaradi manj$e poroznosti meSanice z nizjim v/c razmerjem, saj lahko cement in voda
hitreje reagirata. Na sliki 32 pa lahko vidimo primerjave odvoda konduktivnosti za meSanice z enakim
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vodo-cementnim razmerjem, a razli¢nim cementom. Tako ugotovimo, da je absolutna vrednost prevojne
tocke vedja ter se prej pojavi pri mesanicah s cementom C2. To je posledica vegje finosti mletja cementa
C2.

a) b)
00 . 0,0
-2,0 -2,0
-4,0 -4,0
860 C10,30 3 60
-8,0 ——C10,35 -8,0
-10,0 ——C1040 -10,0
-12,0 -12,0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16

cas [h] cas [h]

Slika 31: Potek odvoda konduktivnosti s asom za meSanice z razli¢nim v/c razmerjem, a) cement tipa C1, b) cement tipa C2.

a) b)
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Slika 32: Prikaz razvoja odvoda konduktivnosti s ¢asom za meSanice z razlinim tipom cementa, a) v/c razmerje 0,30, b) v/c
razmerje 0,35, ¢) v/c razmerje 0,40.
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Slika 33: Tipi¢na krivulja ¢asovnega razvoja konduktivnosti (C) ter njenega odvoda (dC) za meSanico C2 0,30 s prikazanimi
fazami ter karakteristicno tocko.

Krivuljo C —t lahko glede na obliko razdelimo na stiri tipi¢ne faze, na krivulji dC —t pa lahko
dolo¢imo prevojno tocko (PT). Na sliki 33 je prikazan potek konduktivnosti s ¢asom ter njen odvod v
16-ih urah po meSanju za meSanico C2 z vodo-cementnim razmerjem 0,30. Na grafu so s prekinjeno
¢rto oznacene meje med posameznimi fazami na € — t krivulji, s piko pa prevojna tocka na dC —t
krivulji. Vidimo lahko, da je v prvi fazi konduktivnost konstantna, na zacetku druge faze pa za¢ne
prakti¢no linearno padati. Tako konduktivnost pada vse do konca faze 2, ko krivulja pomembno
spremeni svoj naklon ter obliko. 1z prej linearnega poteka krivulja preide v sigmoidno obliko. Prvi del
faze 3 predstavlja negativno pospeSena krivulja, ki ob karakteristi¢ni to¢ki preide v pozitivno pospeseno
krivuljo. Zacetek faze 4 predstavlja ponovna sprememba naklona krivulje, po kateri konduktivnost zopet
kontinuirano linearno pada s precej zmanjSano intenzivnostjo.
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Slika 34: C — t ter dC — t krivulji za vseh §est meSanic z oznacenimi tipi¢nimi fazami ter prevojno tocko, a) pasta C1 0,30,
b) pasta C1 0,35, c¢) pasta C1 0,40, d) pasta C2 0,30, ) pasta C2 0,35, f) pasta C2 0,40.

Slika 34 prikazuje C — t in dC — t krivulji za vseh Sest meSanic z oznacenimi fazami ter karakteristiéno
tocko. Vidimo lahko, da se oblike krivulj ohranjajo za vseh Sest meSanic.

V preglednici 7 so prikazane vrednosti ¢asov karakteristi¢nih to¢k na C — t in dC — t diagramu. Oznaka
t; predstavlja ¢as, ko se na C — t krivulji konéa prva faza, t, Cas, ko se konca faza 2, oznaka t pa ¢as,
ko se konca tretja faza. Oznaka tpr pa predstavlja cas prevojne tocke na dC — t krivulji.
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Preglednica 7: Casovne vrednosti karakteristi¢nih tock na C — ¢ diagramu (t;, t, ter t;) ter asovne vrednosti
karakteristi¢ne tocke na dC — t diagramu (tpr).

Oznaka meSanice t1 [h] ta[h] tz3[h] tpr [R]
C10,30 4,9 6,6 11,7 8,1
C10,35 5,6 8,1 13,6 10,6
C10,40 6,2 8,2 14,0 11,9
C20,30 2,2 4,2 8,2 5,6
C20,35 3,2 4,7 9,1 6,6
C20,40 34 5,6 9,6 71

Na zacetku druge faze za¢ne elektri¢na prevodnost meSanice padati, kar je posledica porabljanja vode v
mesanici. Ker je voda glavni elektriéni prevodnik, konduktivnost pada, vse dokler se le-ta porablja za
hidratacijo. Kot je ze bilo omenjeno v poglavju 3.2., sta razpored in koli¢ina por v mes$anici tesno
povezani s koli¢ino vode in posledi¢no z elektri¢no prevodnostjo, zato lahko s pomocjo le-te spremljamo
spreminjanje strukture MCV. Tako lahko prvi malenkosten linearen padec prevodnosti (zacetek faze 2)
dolo¢imo kot ¢as zadetka vezanja MCV. Zacetek intenzivnega padanja elektricne prevodnosti (zacetek
faze 3 na C — t diagramu) pa povezujemo s ¢asom deperkolacije oziroma nepovezanosti faze por (tpp)
v MCV. Po koncu faze 3 se reakcije umirijo, $e vedno pa se tvori trdna faza, zato konduktivnost e
naprej pocasi pada. Ker je tudi v strjenem materialu Se vedno nekaj proste vode v omrezju por,
konduktivnost ne pade na ni¢, ampak se ustali na neki minimalni vrednosti.
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6 KORELACIJA MED UZ MERITVAMI TER OSTALIMI METODAMI

6.1 Korelacija UZ meritev s standardnimi metodami

Primerjava rezultatov UZ meritev ter rezultatov Vicatove metode je prikazana v preglednici 8. Kot je
bilo definirano v poglavju 5, povezujemo prvo karakteristicno to¢ko na TG — t diagramu (tcp1) S
perkolacijo trdne faze. 1z preglednice 8 je razvidno, da casi prve karakteristine tocke na TG —t
diagramu (tcpy ) zelo dobro sovpadajo z zaetnimi Casi vezanja, dobljenimi s pomod¢jo standardne
Vicatove metode (t,y ). Tudi ¢as prve karakteristicne tocke na dvp — t diagramu (tpr; ), ki sovpada s
koncem faze Il na vp — t diagramu, precej dobro sovpada s prej omenjenima ¢asoma, medtem ko
zaetek narasCanja hitrosti UZ valov (t;) od rezultatov precej odstopa. Tako potrdimo, da ¢as, ob
katerem pride do prve povezave trdne faze (perkolacija trdne faze), sovpada s ¢asom zacetka vezanja.
Tako s korelacijo UZ meritev s standardnimi metodami pridemo do ugotovitve, da lahko zacetni ¢as
vezanja dolo¢imo tako s pomo¢jo TG parametra kot tudi iz prvega odvoda vp — t krivulje, medtem ko
zacetno narascanje hitrosti UZ valov ni direktno povezano z zacetkom vezanja MCV.

Preglednica 8: Primerjava zacetnega ¢asa vezanja med rezultati Vicatove metode (t,,) ter UZ meritev (tcps, ty, tpry).

Oznaka mesanice tyv [h] tecpr [R] tpri [H] t; [h]
C10,30 3,5 3,5 3,7 0,5
C10,35 55 57 7,8 1,7
C10,40 6,4 6,5 8,6 1,7
C20,30 2,1 2,3 3,5 0,7
C20,35 2,3 2,4 3,6 04
C20,40 3,0 3,1 4,2 0,5

Ravno tako smo med seboj primerjali rezultate, povezane s kon¢nim ¢asom vezanja MCV; ti so
prikazani v preglednici 9. Zopet ugotovimo, da ¢asi druge karakteristi¢ne tocke na TG — t diagramu
(tcp2 ) zelo dobro sovpadajo s konénimi Casi vezanja, dobljenimi s pomocjo standardne Vicatove
metode (txy). S temi Casi precej dobro sovpada tudi ¢as druge karakteristicne tocke na dvp —t
diagramu (tpr,). Zopet od vseh rezultatov precej odstopa konec ¢etrte faze na vp — t diagramu (try).

Preglednica 9: Primerjava koncnega ¢asa vezanja med rezultati Vicatove metode (ty ) ter UZ meritev (tcpa, tyy tprz).

Oznaka meSanice trvlh] tepz[h] tprz [h] tiv [A]
C10,30 6,0 6,4 8,3 10,2
C10,35 8,1 8,2 10,5 12,8
C10,40 9,0 9,6 11,6 13,1
C20,30 4,1 41 5,6 7,4
C20,35 4,5 4,9 6,8 8,9
C20,40 55 50 7,2 9,2

Z interpretacijo rezultatov, dobljenih s pomoc¢jo UZ meritev, tako pridemo do pomembnega
zakljucka/sklepa/pomembne ugotovitve, da lahko z UZ meritvami celovito opiSemo razvoj
mikrostrukture v MCV po meSanju cementa in vode. Dolo¢imo lahko tako zacetek perkolacije in
nastanek prvih trdnih faz ter s tem zacetek vezanja kot tudi konec vezanja MCV. S pomoc¢jo UZ meritev
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lahko tudi podrobneje analiziramo razvoj mikrostrukture znotraj MCV, saj lahko dolo¢imo ¢as, ko je
tvorba trdne faze najhitrejsa, ter dolo¢imo obdobja pospesene ter pojemajoce hidratacije.

6.2 Korelacija UZ meritev z meritvami elektri¢ne prevodnosti

Najpomembnejsi del magistrske naloge pa je primerjava rezultatov, dobljenih z UZ meritvami ter z
meritvami elektri¢ne prevodnosti. Ugotoviti Zelimo medsebojno odvisnost rezultatov ter zmoznost
spremljanja spreminjanja mikrostrukture znotraj MCV z vsako izmed metod. Dobljeni rezultati so
predstavljeni na sliki 35.

a) b)
3000,0 12,0 1,0 12,0
0.8 T
2500,0 10,0 06 10,0
2000,0 80 = 04 80 =
@ 5 o2 5
£,1500,0 P 60 4 O 0p0 —TG-| 60 @B
5 C £ F -0,2 C E
= 1000,0 40 O 04 40 O
500,0 2,0 -0,6 20
-0,8
0.0 0.0 -1,0 0,0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6_8 10 12 14 16
¢as [h] ¢as [h]
c) d)
3000,0 12,0 1,0 12,0
0,8 /\/\/\
2500,0 10,0 06 10,0
04
2000,0 80 = : 80 =
@ E 02 5
- a O 5
Ets000 6,0 2 ,_82 6.0 2
~1000,0 40 O 0 40 O
Ve ’ —
500,0 < 2,0 -06 6 2,0
-0,8 c
0,0 0,0 -1,0 0,0
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16
¢as [h] ¢as [h]
€) f)
3000,0 12,0 1,0 12,00
08 7~ N\
2500,0 10,0 06 10,00
04
2 = ' 800 =
- 000,0 80 = 02 =
~ o ~
£,1500,0 60 @ 2 00 600 2
= E 02 £
1000,0 40 © 0.4 400 O
-0,6 —TG
vp 2,00
500,0 . 2,0 08 c
-1,0 0,00
0,0 0,0 ' )
0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16
&as [h] cas [h]

se nadaljuje ...
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... nadaljevanje Slike 35
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Slika 35: Primerjava C — t in vp — t (levo; krivulje a), ¢), e), g), i), K)) ter C — t in TG — t krivulj (desno; krivulje b), d), ),
h), J), 1)) za vseh Sest mesanic, a) in b) pasta C1 0,30, c) in d) pasta C1 0,35, e) in f) pasta C1 0,40, g) in h)) pasta C2 0,30, i)
in j) pasta C2 0,35, k) in h) pasta C2 0,40.

Iz diagramov na sliki 35 je razvidno, da je elektri¢na prevodnost skozi preizkusan material na zacetku
konstantna, ¢eprav hitrost UZ valov ze zaCne narasCati. Tako pridemo do enake ugotovitve kot v
poglavju 5.2.2., da zaCetno nara$canje hitrosti UZ valov ni povezano z zacetkom vezanja MCV. V
preglednici 10 so zapisane vrednosti zacetka vezanja, dobljene z Vicatovim testom (t,y), Cas prve
prevojne tocke na TG — t diagramu (tcpq) ter ¢as konca prve faze na C — t diagramu (t;). Opazimo
lahko, da ¢as, ko za¢ne vrednost konduktivnosti padati (t;), dobro sovpada s ¢asom prve karakteristi¢ne
to¢ke CP; na TG — t diagramu (tcpq). Tako ugotovimo, da prvi linearen padec elektri¢ne prevodnosti
zelo dobro sovpada s ¢asom perkolacije trdne faze na TG — t diagramu ter ravno tako s ¢asom zacetka
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vezanja MCV (t,y). Glede na to, kako malenkosten padec konduktivnosti zaznamo ob ¢asu zacetka
vezanja, ugotovimo, da tvorba prve trdne faze ne vpliva pomembno na elektri¢no prevodnost MCV.

Preglednica 10: Cas zacetka vezanja, dobljen iz Vicatovega preskusa (t,y), ¢as prve prevojne tocke na TG — t diagramu

(tcpy) ter Cas konca prve faze na C — t diagramu (t,).

Oznaka meSanice t,v [h] tcp1 [R] t1 [h]
C10,30 3,5 3,5 3,6
C10,35 55 5,7 59
C10,40 6,4 6,5 7,4
C20,30 2,1 2,3 2,4
C20,35 2,3 2,5 2,9
C20,40 3,0 3,1 3,2

V preglednici 11 so zapisane vrednosti konca vezanja, dobljene z Vicatovim testom (i y), ¢as druge
prevojne tocke na TG — t diagramu (tcpy) ter ¢as konca druge faze na C — t diagramu (t,). Opazimo
lahko, da wvsi trije Casi za posamezne meSanice zelo dobro sovpadajo. Tako ugotovimo, da cas
deperkolacije faze por, ki smo ga v poglavju 5.2 povezali s koncem faze 2 na C — t diagramu, zelo dobro
sovpada s ¢asom konca vezanja MCV (txy). Tako ugotovimo, da se elektri¢na prevodnost MCV znatno
spremeni Sele ob koncu obdobja vezanja. Ob tem ¢asu je trdne faze dovolj, da le-ta za¢ne prepreéevati
prehod proste vode skozi omrezje por. Tako lahko ¢as konca faze 2 na C — t diagramu povezemo s
casom zacetka obdobja strjevanja MCV.

Preglednica 11: Cas konca vezanja, dobljen iz Vicatovega preskusa (£, ), ¢as druge prevojne tocke na TG — ¢ diagramu
(tcpo) ter Cas konca druge faze na C — t diagramu (t,).

Oznaka meSanice txv [h] tepg [R] t, [h]
C10,30 6,0 6,4 6,6
C10,35 8,1 8,2 8,1
C10,40 9,0 9,6 8,2
C2 0,30 4,1 4,1 4,2
C20,35 4,5 4,9 4,7
C2 0,40 55 5,0 5,6

Med seboj smo primerjali tudi diagrama prvega odvoda hitrosti UZ valov (dvp) ter prvega odvoda
elektriéne prevodnosti (dC) in prisli do zelo pomembne ugotovitve. Na podlagi slike 36 ugotovimo, da
prevojna toc¢ka na dC — t diagramu (PT) popolnoma sovpada z drugo prevojno to¢ko na dvp —t
diagramu (PT,).
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Slika 36: Povezava med prevojnima tockama dC — t krivulje ter dvp — t krivulje, a) pasta C1 0,30, b) pasta C1 0,35, c) pasta
C1 0,40, d) pasta C2 0,30, €) pasta C2 0,35, f) pasta C2 0,40.

V preglednici 12 so izpisani Casi prevojne tocke na dC — t diagramu (tpr) ter ¢asi druge prevojne tocke
na dvp —t diagramu (tpr;), Ki potrjujejo sovpadanje obeh prevojnih tock. Na podlagi dobljenih
rezultatov lahko ugotovimo, da se ob ¢asu, ko se prevojni tocki pojavita tako na dC — t diagramu (tpr)
kot tudi na dvp — t diagramu (PT,), znotraj MCV pojavi pomembna prelomnica v procesu hidratacije.
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Glede na cas, ko se prevojni tocki pojavita, ugotovimo, da je takrat intenzivnost hidratacije MCV
najvecja.

Preglednica 12: Casovne vrednosti karakteristiénih to¢k na dvp — t ter dC — t diagramu.

Oznaka meSanice ty [Rh] t,[h]
C10,30 8,3 8,1
C10,35 10,5 10,6
C10,40 11,6 11,9
C20,30 5,6 5,6
C20,35 6,8 6,6
C20,40 7,2 7,7

Tako pridemo do sklepa, da lahko tako s pomoéjo UZ meritev kot tudi z merjenjem elektri¢ne
prevodnosti celovito opiSemo spreminjanje strukture znotraj MCV. Dolo¢imo lahko Case zacetka
vezanja, Case zacetka faze intenzivne hidratacije kot tudi dolo¢imo ¢as, v katerem je hidratacija v MCV
najintenzivnej$a. Te pomembne ugotovitve torej vodijo k spoznanju, da lahko s pomocjo NDT metod
Se natanneje in podrobneje spremljamo spreminjanje strukture MCV kot s pomocjo standardnih
merilnih tehnik.

Izvedli smo tudi primerjavo konduktivnosti ter hitrosti UZ valov skozi meSanico ob istih ¢asih ter tako
prisli e do dodatne pomembne ugotovitve. Rezultati so prikazani na sliki 37. Z raztresenimi diagrami
(prekinjen diagram) so prikazane korelacije konduktivnosti ter hitrosti UZ valov za vsako meSanico.
Ker vsi diagrami med seboj dovolj dobro sovpadajo, ugotovimo, da je korelacija med hitrostjo UZ valov
in konduktivnostjo enoli¢na, torej neodvisna od sestave cementne paste.
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&% §19r -
10,0 Ba.
«C.o
A’ ..
_ 80 . C10,30
e A
S R *C10,35
B 6,0 o
E A Oe 4C10,40
[ ]
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40 L\ \0 ©C20,30
lL." C20,35
2,0 \ 20,40
0,0
0,0 5000 10000 15000 20000 25000  3000,0
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Slika 37: Korelacija med konduktivnostjo (C) ter hitrostjo UZ valov (vp) ob istih Casih.
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Da bi ugotovili vrsto odvisnosti konduktivnosti ter hitrosti UZ valov, smo s pomocjo regresije iskali
krivuljo, ki bi se to¢kam najbolje prilagajala. Linearna, polinomska in eksponentna aproksimacija se
obliki krivulje niso dobro prilagajale in izkazalo se je, da je njuna zveza nelinearna. Rezultatom se tako
najbolje prilagaja arkus tangens funkcija s tremi prostimi parametri, kar je prikazano na sliki 38. Ena¢ba
(14) prikazuje obliko ArcTan funkcije, ki najbolje opise odvisnost konduktivnosti ter hitrosti UZ valov:

C(vp) = a(ArcTan((b —vp)/c) +1/2), 9)
pri cemer velja:
a = 3,666 (3,634 ; 3,697),
b = 2184 (2170 ; 2197),

c = 296,8 (284 ;309,6).

Spremenljivke a, b in c predstavljajo proste parametre, vrednosti v oklepajih pa pomenijo 95%-ni
interval zaupanja za navedene vrednosti parametrov.

12,0
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8,0

6,0 -
— Regresija
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40 - VP_COn

2,0

0,0
0,0 500,0 1000,0 1500,0 2000,0 2500,0 3000,0
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Slika 38: Rezultati korelacije konduktivnosti ter hitrosti UZ valov za vse meSanice s prikazano krivuljo, ki se rezultatom
najbolje prilega.

Ce podrobneje analiziramo korelacijo hitrosti UZ valov ter konduktivnosti za vsako mesanico,
ugotovimo, da lahko diagrame razdelimo na razli¢na obdobja, kar je za C2 0,30 meSanico prikazano na
sliki 39. Tako lahko krivuljo razdelimo na §tiri faze. V prvi fazi je diagram skoraj horizontalen, kar kaze
na dejstvo, da za¢ne hitrost UZ valov nara$¢ati, medtem ko konduktivnost ostaja konstantna. To sovpada
s teoreti¢nimi podlagami iz poglavja 5.2.2. Ob prehodu iz prve v drugo fazo za¢ne konduktivnost pocasi
padati, vendar je le-to Se vedno pocasnejSe kot nara$Canje hitrosti UZ valov. Konec druge faze
predstavlja ponovna sprememba naklona diagrama. Tako v tretji fazi konduktivnost intenzivno pada, in
sicer hitreje, kot nara$¢a hitrost UZ valov. V zadnji, Cetrti fazi, se tako padec konduktivnosti kot tudi
naras¢anje hitrosti umirita, kar lahko razberemo iz konénega padca naklona diagrama.
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Slika 39: Korelacija konduktivnosti ter hitrosti UZ valov za meS$anico C2 0,30 s prikazanimi fazami na krivulji.

Na sliki 40 so prikazani diagrami korelacije konduktivnosti ter hitrosti UZ valov z mejami med fazami
za vseh Sest meSanic.
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Slika 40: Korelacija med konduktivnostjo (C) ter hitrostjo UZ valov (vp) z oznacenimi fazami, a) pasta C1 0,30, b) pasta C1
0,35, ¢) pasta C1 0,40, d) pasta C2 0,30, e) pasta C2 0,35, f) pasta C2 0,40.

V preglednici 12 so prikazani ¢asi mej med posameznimi fazami na grafu C — vp Korelacije za vseh sest
mesanic. Oznaka tg; predstavlja ¢as meje med fazo 1 in fazo 2 na sliki 40, oznaka tg, ¢as meje med
fazo 2 in fazo 3, oznaka tk; pa ¢as meje med fazo 3 in fazo 4.
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Preglednica 13: Casi mej med posameznimi fazami na grafu C — vp korelacije.

Oznaka meSanice tx1[h] tkz2[h] tks[h]
C10,30 5,3 7,6 8,5
C10,35 75 9,9 10,7
C10,40 8,7 11,3 12,7
C20,30 2,4 5,0 6,0
C20,35 2,4 6,4 7,4
C2 0,40 2,8 6,2 8,2

Iz preglednice 13 je razvidno, da iz faze 1 v fazo 2 ter iz faze 2 v fazo 3 hitreje preidejo meSanice z
nizjim v/c razmerjem. Ce med seboj primerjamo mesanice z enakim v/c razmerjem, a razli¢nim tipom
cementa, ugotovimo, da so faze krajse v meSanicah s cementom C2. Ta ugotovitev je skladna z rezultati
v poglavju 5.1.1. in 5.2, kjer ugotovimo, da se pri niZjem v/c razmerju ter v mesanicah s cementom C2
hidratacija hitreje zacne ter je intenzivnejsa.

Prikazana korelacija konduktivnosti ter hitrosti prehoda UZ valov je pomembna ugotovitev iz ve¢
vidikov. Tako lahko, ob poznavanju rezultatov hitrosti prehoda vzdolznih UZ valov skozi MCV, zelo
dobro napovemo tudi razvoj elektri¢ne prevodnosti MCV v zgodnjem obdobju po meSanju cementa in
vode. Po drugi strani pa enoli¢na zveza potrjuje dejstvo, da sta formiranje trdne faze zaradi nastajanja
hidratacijskih produktov, kar merimo z UZ meritvami, ter poroznost materiala, kar merimo z elektri¢no
prevodnostjo, zelo dobro korelirana oziroma med seboj odvisna.
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6.3 Korelacija poteka temperature med hidratacijo z UZ meritvami ter meritvami
konduktivnosti

Hidratacija je eksotermna reakcija, torej se v ¢asu reakcij toplota sproséa, s tem pa se preizkusanec
segreva. Tako je temperatura znotraj mesanice pomemben parameter med vezanjem in strjevanjem
MCV. Med seboj smo primerjali rezultate poteka temperature s ¢asom z rezultati UZ meritev ter rezultati
elektriéne prevodnosti meSanic. Tako slika 41 prikazuje korelacijo T — t in C — t diagrama (levo) ter
T —tin TG — t diagrama (desno).
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se nadaljuje ...
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... nadaljevanje slike 41
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Slika 41: Povezava med T —t in C — t diagramom (levo; krivulje a), c), €), ), i), K)) ter T — t in TG — t diagramom (desno;
krivulje b), d), f), h), j), 1)), ) in b) pasta C1 0,30, c) in d) pasta C1 0,35, €) in f) pasta C1 0,40, g) in h) pasta C2 0,30, i) in j)
pasta C2 0,35, k) in I) pasta C2 0,40.

Razvidno je, da je temperatura takoj po mesanju cementa z vodo priblizno konstantna, narasc¢ati pa zacne
skladno s spremembami na C — t ter TG — t diagramu. Tako ugotovimo, da je naras¢anje temperature
skladno s procesom hidratacije — temperatura narasc¢a skupaj s tvorbo trdne faze. V fazi vezanja se
namreé zaéne niz eksotermnih kemijskih reakcij, katerih stranski produkt je toplota. Ce primerjamo € —
t ter T —t krivulji, lahko opazimo Se, da prevojna to¢ka na T — t Krivulji precej dobro sovpada z
zadnjo spremembo naklona (konec faze 3) na C —t krivulji, kar kaze na to, da temperatura doseze
maksimalno vrednost takrat, ko je hidratacija najintenzivnejsa. Skladnost vseh treh parametrov le se
potrjuje dejstvo, da so spremembe na diagramih posledica sprememb v mikrostrukturi MCV, ki so
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posledica tvorbe hidratacijskih produktov ter s tem povecevanja trdne faze. Tako lahko spremembo
temperature med potekom hidratacije MCV uporabimo kot posredno metodo dolocanja zacetka vezanja
le-teh.
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7 SKLEPIINUGOTOVITVE

Beton je eden temeljnih materialov v gradbenistvu, zato je za zagotavljanje njegove trdnosti in trajnosti
potrebno natan¢no poznati spremembe v njegovi strukturi med potekom hidratacije. Hidratacija cementa
je ze leta pomemben predmet preiskav, zadnja desetletja pa so se pojavile nove, neporusne metode za
dolo¢anje mikrostrukturnih sprememb. Zaradi pomembnih prednosti novih metod pred
standardiziranimi metodami (na primer popolna avtomatiziranost, vecja natanc¢nost in jasnost) je bilo
veliko Studij posvecenih nedavno razvitim numeri¢nim postopkom za spremljanje obnasanja MCV v
zgodnjih starosti Namen preiskav je razviti nova priporocila in smernice ter implementacija le-teh v ze
obstojece standarde.

Osnovni namen magistrske naloge je na podlagi lastnega eksperimentalnega dela analizirati morebitno
korelacijo med rezultati UZ meritev ter rezultati merjenja elektriéne prevodnosti cementnih past v
zgodnjem hidratacijskem obdobju. Spremljanje razvoja hidratacijskega procesa in procesa formiranja
strukture MCV v zgodnjem obdobju z omenjenima neporusnima merilnima tehnikama je omogocilo
neposredno primerjavo med spremljanjem razvoja hidratacijskega procesa na podlagi razvoja trdne faze
na eni in razvoja poroznosti oziroma porabe zamesne vode v strukturi MCV na drugi strani. Tako smo
za namene eksperimentalnega dela magistrske naloge pripravili recepture za Sest razlicnih cementnih
past z dvema razlicnima vrstama cementa in tremi razli¢nimi vodo-cementnimi razmerji.

V okviru UZ meritev smo analizirali tako metodo hitrosti prehoda longitudinalnih UZ valov (vp) kot
tudi metodo celotnega frekvenénega spektra (TG parameter). Ugotavljali smo tudi korelacijo UZ meritev
z meritvami elektriéne prevodnosti (konduktivnosti) MCV. Glede na to, da smo ugotavljali moznost
ocene zacetnega in koncnega Casa vezanja MCV, smo rezultate UZ meritev ter rezultate meritev
konduktivnosti primerjali z rezultati standardne preiskave zacetka in konca vezanja — z Vicatovim
postopkom.

V magistrski nalogi smo prisli do naslednjih sklepov/ugotovitev:

- Kot so ze predhodne preiskave pokazale, je vp — t krivuljo smiselno razdeliti na pet asovnih
obdobij, skladno s katerimi se na dvp — t krivulji pojavita dve prevojni tocki (PT; in PTy).

- Krivuljo TG parametra v odvisnosti od ¢asa smo razdelili na tri faze, katerih meje predstavljata
dve pomembni karakteristi¢ni tocki (CP; in CP,).

- Krivuljo ¢asovne odvisnosti konduktivnosti je smiselno razdeliti na Stiri obdobja, na krivulji
odvisnosti odvoda konduktivnosti od ¢asa (dC — t) pa je izrazita ena prevojna tocka (PT).

- S Kkorelacijo poteka hitrosti UZ valov ter TG parametra s ¢asom ugotovimo, da zacetno
naras¢anje hitrosti UZ valov ni povezano z zacetkom vezanja MCV, ampak z drugimi faktorji,
opisanimi v poglavju 3.1.3.

- UZ metoda z analizo celotnega spektra UZ valov se izkaze za zanesljivo in natan¢no pri
spremljanju sprememb v mikrostrukturi MCV. Tako se izkazejo spremembe v poteku TG
parametra, povezane s tvorbo trdne faze znotraj MCV, zacetek vezanja pa lahko dolo¢imo s
¢asom perkolacije trdne faze. Poleg tega lahko s pomo¢jo odvodov TG parametra spremljamo
pomembne parametre procesa hidratacije, kot sta njena hitrost in pospeSek. Tako lahko s
pomocjo metode celovito opiSemo proces hidratacije v zgodnjem ¢asu po meSanju vode in
cementa.

- Ker je konduktivnost v meSanici povezana s koli¢ino (proste) vode, lahko z napravo ConSensor
spremljamo deperkolacijo oziroma nepovezanost faze por znotraj MCV. S korelacijo
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konduktivnosti z UZ meritvami ugotovimo, da ¢as konca faze 1 skoraj popolnoma sovpada s
¢asom zacletka vezanja, ¢as konca faze 2 pa s ¢asom konca vezanja. Ta ¢as imenujemo tudi ¢as
deperkolacije, kar povezujemo z zac¢etkom obdobja strjevanja MCV. Tako ugotovimo, da lahko
tudi z metodo merjenja konduktivnosti dolo¢imo pomembne ¢ase za spremljanje razvoja
mikrostrukture MCV.

- S primerjavo prvih odvodov hitrosti UZ valov ter konduktivnosti pridemo do ene
najpomembnejsih ugotovitev v magistrski nalogi. Ugotovimo namre¢, da prevojni tocki na
krivuljah skoraj popolnoma sovpadata, kar kaze na pomembno prelomnico v procesu hidratacije
MCV. Glede na ¢as, ko se prevojni toc¢ki pojavita, ugotovimo, da je takrat intenzivnost
hidratacije MCV najvecja.

- S korelacijo rezultatov konduktivnosti ter hitrosti UZ valov ugotovimo, da je ta korelacija
enoli¢na, torej neodvisna od sestave cementnih past. Ugotovimo, da korelacijo najbolje opise
triparametri¢na arkus tangens funkcija. Tako $e dodatno potrdimo medsebojno odvisnost
formiranja trdne faze zaradi nastajanja hidratacijskih produktov ter poroznosti materiala.

- Simultano z UZ meritvami ter meritvami konduktivnosti smo merili tudi spreminjanje
temperature znotraj MCV med potekom hidratacije. Opazimo lahko veliko skladnost vseh treh
parametrov, kar vodi do ugotovitve, da lahko spremembo temperature med potekom hidratacije
MCYV uporabimo kot posredno metodo doloCanja zadetka vezanja le-teh.

- Ker smo vse meritve izvajali na meSanicah z razli¢nimi tipi cementa ter razli¢nimi vodo-
cementnimi razmerji, ugotovimo, da so metode neodvisne od le-teh, saj smo v vseh primerih
prisli do enakih ugotovitev.

V magistrski nalogi smo z UZ metodo uspeli identificirati tocko perkolacije trdne faze, z metodo
elektriéne prevodnosti pa tocko deperkolacije faze por, ki sta pomembna mejnika v fazi razvoja strukture
MCV. Tako smo prisli do splo$ne ugotovitve, da lahko s pomoc¢jo novih, NDT metod, Se natanéneje in
podrobneje spremljamo spreminjanje strukture MCV kot s pomoc¢jo standardnih merilnih tehnik.
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8 PRIPOROCILA ZA NADALJNJE DELO

V ¢asu eksperimentalnega dela magistrske naloge in preuéevanja dobljenih rezultatov so se pojavile
nove ideje, katerim bi bilo smiselno posvetiti dodatno pozornost v prihodnosti.

Tako bi bilo zanimivo preuciti zmoznost dolo¢anja razvoja tlacne trdnosti (TT) v zgodnjih ¢asih s
pomocjo UZ meritev ter meritev elektricne prevodnosti MCV.
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