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Streszczenie. Wykorzystywanie wtokien polimerowych w kom-
pozytach cementowych wymaga niekiedy przeprowadzenia we-
ryfikacji, czy ilo§¢ dodanych wiokien do mieszanki byta prawi-
dlowa i czy zostaly one rOwnomiernie rozmieszczone w catym
elemencie. Oznaczanie zawartosci wiokien stalowych czy ma-
krowlokien polimerowych w stwardniatej zaprawie czy betonie
nie stanowi wigkszego problemu. Natomiast oznaczenie zawar-
tosci znacznie drobniejszych mikrowldkien polimerowych jest
dosy¢ trudne. W artykule zaprezentowano metodg oznaczania za-
warto$ci mikrowtokien polimerowych w zaprawach i betonie,
ktora zostata opracowana w Instytucie Techniki Budowlane;j
i objeta krajowa oraz migdzynarodowa ochrona patentowa.
Stowa kluczowe: widkna do betonu; mikrowtdkna polimerowe;
kompozyty cementowe; betony posadzkowe.

Abstract. The use of polymer fibers in cement composites
requires sometimes verification whether the amount of fibers
added to the mix is correct and whether they were evenly
distributed throughout the whole element. Determining the
content of steel fibers or polymer macrofibers in the hardened
mortar or concrete is not a big problem. Although it is relatively
difficult to determine the content of much finer polymer
microfibers. This article presents a method for determining the
content of polymer microfibers in mortars and concrete, which
was developed at the Building Research Institute and was
covered by national and international patent protection.

Keywords: fibers for concrete; polymer microfibers; cement
composites; pavement concrete.

I6kna polimerowe doda-

wane do mieszanki beto-

nowej zgodnie z norma

PN-EN 14889-2 [1] po-
dzielone sa na mikrowtokna (kla-
sy Il — o $rednicy mniejszej od 0,30 mm)
oraz makrowtdkna (o $rednicy wigkszej
od 0,30 mm). Makrowtokna dodawane
sa do betonoéw i zapraw gtdwnie w celu
zwigkszenia ich wytrzymatosci na roz-
ciaganie [2, 3]. Natomiast rola mikro-
wlodkien jest ograniczenie powstawania
rys skurczowych. Dodatkowy podziat
mikrowtokien w wymienionej normie
dotyczy klas la oraz Ib, czyli odpowied-
nio pojedynczych oraz fibrylowanych.
Normy europejskie nie sg jedynymi do-
kumentami odniesienia dotyczacymi
wyrobu budowlanego, jakim sa wtdkna
do betonu. Norma ASTM C1116 [4]
wprowadza podziat widkien na cztery
grupy w zaleznosci od materiatu, z ja-
kiego zostaly wykonane. Szczegdtowe
wymagania dotyczace wtokien polime-
rowych zawarto réwniez w normie
ASTM D7508 [5]. W artykule przyjeto
klasyfikacj¢ zgodnie z obowiazujacymi
normami europejskimi.

! Instytut Techniki Budowlanej; f.chylinski@itb.pl

Wtékna polimerowe dodawane s co-
raz czgsciej do betondw posadzkowych
oraz r6znego rodzaju zapraw napraw-
czych [6, 7]. Stosowanie widkien do be-
tonu na coraz szersza skalg wymusza
niekiedy przeprowadzenie kontroli ich
faktycznie dodanej ilo$ci oraz réwno-
miernosci rozmieszczenia w kompozy-
cie. Makrowldkna stalowe lub polime-
rowe o $rednicy wigkszej od 0,30 mm
mozna wyseparowac ze stwardniatego
betonu po jego rozkruszeniu z wykorzy-
staniem magnesu lub sita zgodnie z me-
toda opisang w normie PN-EN 14488-7
[8]. Zastosowanie tej metody w odnie-
sieniu  do witokien polimerowych
o $rednicy mniejszej od 0,30 mm i dtu-
gosci najczeSciej mniejszej niz ma-
krowlokna, jest niemozliwe. Przeglad
literatury nie wykazat publikacji na te-
mat metod badawczych umozliwiaja-
cych oznaczanie zawarto$ci mikrowto-
kien w zaprawach czy betonie. Obecnie
nie ma rowniez normowych metod ba-
dan umozliwiajacych oznaczanie za-
warto$ci polimerowego mikrozbrojenia
rozproszonego w kompozytach cemen-
towych. W efekcie mozliwe byto obje-
cie ochrona patentowa opracowanej
metody badan.
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Celem artykutu jest przedstawienie,
opracowanej w Instytucie Techniki
Budowlanej, innowacyjnej metody
badawczej umozliwiajacej oznaczanie
zawarto$ci mikrowlékien polimero-
wych w kompozytach cementowych.

Materialy

Mikrowlékna polimerowe. Materia-
tem stosowanym najczesciej do produk-
cji mikrowtokien polimerowych, zgod-
nych z wymaganiami PN-EN 14889-2
[1], jest polipropylen, rzadziej poliety-
len. Do badan wytypowano po dwa ro-
dzaje mikrowltokien polipropyle-
nowych kazdej z klas Ia i Ib, a miano-
wicie:

e klasy [a o $rednicy 23 um i dtugosci
12 mm (oznaczone symbolem A);

e klasy Ia o $rednicy 30 pm i dlugosci
6 mm (oznaczone symbolem B);

e fibrylowane klasy Ib o dtugosci
20 mm (oznaczone symbolem C);

e fibrylowane klasy Ib o dtugosci
40 mm (oznaczone symbolem D).

Wybrano wtokna o réznej dtugosci
i $rednicy sposrdd najczesciej stosowa-
nych w technologii betonu i dostgpnych
na rynku. Badane wtokna przedstawio-
no na fotografiach 1 — 3.
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Fot. 1. Wlokna: a) A 23 pm/12 mm; b) B 30 pm/6 mm
Fig 1. Fibers: a) A 23 um/12 mm; b) B 30 um/6 mm

Fot. 2. Wiékna: a) C 20 mm (fibrylowane); b) C — po rozwinigciu
Fig. 3. Fibers: a) C 20 mm (fibrillated); b) C — after unfolding

a)

Fot. 3. Wiékna: a) D 40 mm (fibrylowane); b) D — po rozwinigciu
Fig. 5. Fibers: a) D 40 mm (fibrillated), b) D — after unfolding

Zaprawy cementowe z dodatkiem
mikrowlékien polimerowych. W celu
okreslenia przydatno$ci metody ozna-
czania mikrowtokien w kompozytach
cementowych przygotowano probki za-
praw normowych zgodnie z norma
PN-EN 196-1 [9] 0o wymiarach 160 x 40
x 40 mm, z dodatkiem wytypowanych
mikrowtokien klasy Ia oraz Ib. Widkna
byly dozowane bezposrednio do form
wypelnionych czg§ciowo zaprawa,
w celu zminimalizowania strat zwiaza-
nych z pozostawaniem czgSci wiokien
w mieszalniku. Stosowano cement
CEM 1 42,5R, piasek normowy CEN
oraz wodg. Sktad badanych zapraw po-
dano w tabeli 1. Zakres dozowania

mikrowtokien wynikat z przeprowa-
dzonej analizy Kart Technicznych mi-
krowtokien dostgpnych na rynku. Za-
kres 0,5 — 1,5 kg/m? betonu lub zapra-
wy obejmuje najczesciej zalecang przez
producentdow ilo$¢ dozowan mikrowto-
kien. Podczas badan wlékna dozowano

Tabela 1. Sklad zapraw
Table 1. Composition of mortars

Al,BI,
Ll i 0,128 (0,5)
A2, B2,
.3 0,256 (1,0)
A3, B3,
D3 0,384 (1,5)

w ilosci 0,5, 1,0 oraz 1,5 kg/m?
zaprawy. Po rozformowaniu
przygotowane zaprawy byty
przechowywane w komorze
wilgotnosciowej w tempera-
turze 20 = 2°C i wilgotnos$ci
wigkszej od 95% przez
okres 28 dni.

Betony z dodatkiem mi-
krowldkien polimerowych.
W celu dokonania oceny przy-
datno$ci opracowywanej me-
tody badawczej do oznaczania
zawartosci ~ mikrowtokien
w betonach wykonano row-
niez odpowiednie probki
o znanej zawarto$ci wiokien.
Wartosci graniczne sktadu be-
tonu podane w tabeli 2 ustalo-
no na podstawie wymagan
normy PN-EN 206 [10] oraz
uzupetnienia krajowego
normy PN-B-06265 [11] do-
tyczacego betonow narazo-
nych na agresje¢ zwiazana
z karbonatyzacja (XC3), po-
niewaz jest to najczegsciej spe-
cyfikowana klasa ekspozycji
przy projektowaniu przemy-
stowych posadzek betono-
wych.

Do badan zastosowano be-
ton o sktadzie podanym w ta-
beli 3. Sktad graniczny wy-
magal wprowadzenia pew-
nych korekt uwzgledniajacych
m.in. zmniejszenie wskaznika
wodno-cementowego z powo-

Tabela 2. Wymagania dotyczace skladu
i wlasciwosci betonu w Kklasie ekspozycji
XC3 wg PN-EN 206

Table 2. Requirements for concrete
composition and properties in XC3 exposition
class acc to PN-EN 206
Maksymalny wskaznik wodno-ce- 055
mentowy (w/c) >
Minimalna zawarto$¢ cementu 280
[kg/m’]
Minimalna klasa wytrzymatosci C20/25

du ryzyka powstawania segregacji
w mieszance betonowej. Ponadto wpro-
wadzono dodatkowo domieszke opdz-
niajaca wigzanie, aby wydtuzy¢ czas
pracy z mieszanka betonowa podczas
dodawania wlokien do kazdej z probek.
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Tabela 3. Sklad betonu
Table 3. Concrete composition

Skladniki Tlos¢ [kg/m’]
Cement CEM 132,5R 280
Woda 148 (w/c =0,53)
Kruszywo drobne 0/2 (piasek 656
plukany)
Kruszywo grube 2/16 (naturalne) 1322
g?g;isizka opozniajaca 0,78 (0,3% m.c.)
Mikrowtokna polimerowe 0,5/1,0/1,5

Wykonano po dziewig¢ probek sze-
$ciennych 100 x 100 x 100 mm w przy-
padku kazdego z czterech rodzajow ba-
danych mikrowlokien. Kazdy ich ro-
dzaj dozowano w ilosci 0,5, 1,0 oraz
1,5 kg/m? analogicznie jak przy badaniu
zapraw. Probki byty formowane zgodnie
z normg PN-EN 12390-1 [12] i pielg-
gnowane w komorze wilgotnosciowej
o wilgotnosci wzglednej > 95% oraz
temperaturze 20+2°C przez 28 dni zgod-
nie z normg PN-EN 12390-2 [13].

Metoda badan i wyniki

Prezentowana w artykule metoda ba-
dawcza wykorzystuje zjawisko wyporu
hydrostatycznego, ktore powoduje, ze
w roztworze wodnym sktadniki o mniej-
szej gestosci niz woda (wtokna polipro-
pylenowe i polietylenowe) wyplywaja
na powierzchnig, natomiast sktadniki
o wigkszej gestosci (fazy mineralne za-
czynu cementowego, kruszywo) opada-
ja na dno.

Przygotowane probki zapraw i beto-
noéw byly suszone po okresie dojrzewa-
nia w suszarce w temperaturze 70°C do
uzyskania statej masy. Nastgpnie zosta-
ly wstepnie rozdrobnione do ziaren
o wielkosci ponizej 0,5 mm przy uzyciu
tamacza szczgkowego oraz miynka ku-
lowego. Kazda z probek betonu po
zmieleniu zostala pomniejszona przez
kwartowanie do masy ok. 500 g, nato-
miast probki zapraw wykorzystano
w cato$ci. Nastepnie po zwazeniu prze-
niesiono odwazki do zlewki o pojemno-
$ci 3 dm?, dodano ok. 2 dm? wody wo-
dociagowej i calos¢ wymieszano. Poja-
wiajace si¢ wiokna zebrano z po-
wierzchni cieczy do osobnej zlewki.
Kolejno do mieszaniny dodawano 50 ml
stgzonego kwasu solnego i po wymie-
szaniu zbierano kolejne porcje widkien.
Dodawanie kwasu i zbieranie wiokien

mﬂTERIﬂi:

powtarzano do momentu zaprzestania
wyplywania kolejnych porcji wtokien.
Zebrane wtokna przemywano niewielka
ilo$cia stezonego kwasu solnego, saczo-
no pod proznia i suszono w suszarce
w temperaturze 80°C do stalej masy
oraz wazono. Obserwacje mikroskopo-
we oraz badania z wykorzystaniem ana-
lizy termicznej wykazaly, ze tak otrzy-
mane wlokna byly zanieczyszczone
gtdwnie pozostatoscia kruszywa i w nie-
wielkim stopniu zaczynu, co mogto
wplywac na zafatszowanie uzyskiwa-
nych wynikéw badan. Fotografia 4
przedstawia zanieczyszczone wlok-
na A odzyskane z zaprawy.
Przyktadowy termogram zanieczysz-
czonych widkien C odzyskanych z za-

Fot. 4. Zanieczyszczone wlokna A odzyskane z za-

prawy
Fig. 4. Contaminated fibers A received from mortar
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prawy przedstawiono na rysunku. Ana-
lizujac termogram, mozna zaobserwo-
waé w zakresie temperatury do 200°C
niewielkie efekty endotermiczne zwia-
zane z odparowaniem wody niezwia-
zanej oraz z uwolnieniem wody zwia-
zanej w pozostatosciach fazy C-S-H.
Natomiast w temperaturze 380 — 500°C
obserwowany jest wyrazny efekt ter-
miczny z maksimum przemiany w tem-
peraturze 467°C, zwiazany z rozkla-
dem wildkien polipropylenowych.
Efekt endotermiczny zarejestrowany
na krzywej DTA z maksimum w tempe-
raturze 572°C zwiazany jest z prze-
miang fazowa kwarcu, co $wiadczy
o0 obecnosci pozostatosci kruszywa.
Inne zanieczyszczenia zawarte w ba-
danej probce ulegaja rozktado-
wi w temperaturze wigkszej
od 800°C. Na podstawie badan
z wykorzystaniem analizy ter-
micznej ustalono, ze optymalna
temperatura rozktadu jest 500°C,
w ktorej polimer (polipropylen
i polietylen) ulega catkowite-
mu rozktadowi. Zanieczyszcze-
nia rozkltadaja si¢ najczesciej
W znacznie wyzszej temperaturze,
a udzial pozostatej fazy C-S-H
jest niewielki. W zwiazku z tym
przeprowadzono oczyszczenie
uzyskanych preparatow meto-
da termiczng w temperatu-
rze 500°C.

A Waga [%] Roznica temperatury [°C/mg] A
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98 1
0,154 0,00
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Termogram zanieczyszczonych mikrowlokien polimerowych C odzyskanych z zaprawy
Thermogram of contaminated polymer microfiber C received from mortar
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Tabela 4. Srednia zawarto§¢ wlékien oraz
wartos¢ odzysku w przypadku kazdego
dozowania wlokien w zaprawach i beto-
nach

Table 4. Average values of fibres content and
recovery values for each of the fiber dosages
in mortars and concretes

Cecha Zawarto$¢ wlo-
kien [kg/m’]
Ilos¢ dodanych wiokien 0,50 1,00 1,50

‘Wiékna klasy Ia w zaprawie
Oznaczona zawarto$¢ wiokien 0,50 1,02 1,49
Sredni odzysk 100,1 101,7 99,4
Odchylenie standardowe 40 3,1 34

‘Wiékna klasy Ib w zaprawie

Oznaczona zawarto$¢ wiokien 0,50 1,01 1,52

Sredni odzysk 99,2 100,6 100,9
Odchylenie standardowe 2,1 25 29
Wiékna klasy Ia w betonie

Oznaczona zawarto$¢ wiokien 0,50 1,00 1,51

Sredni odzysk 98,1 97,6 1004

Odchylenie standardowe 30 27 33
‘Wiékna klasy Ib w betonie

Oznaczona zawarto$¢ wiokien 0,53 1,06 1,56

Sredni odzysk 104,6 104,2 103,2
Odchylenie standardowe 25 1,7 25
Sredni odzysk z zapraw 100,4
Odchylenie standardowe 3.0
Z zapraw ?
Sredni odzysk z betonu 101,3
Odchylenie standardowe

3.8
z betonu
Sredni odzysk metody 100,8
Odchylenie standardowe 34

metody

Po wyprazeniu preparatow zawieraja-
cych zanieczyszczone mikrowtdkna
i zwazeniu uzyskanych pozostatosci ob-
liczono zawarto$¢ zanieczyszczen, a na-
stgpnie zawarto$¢ wiokien w badanych
zaprawach i betonach.

Jako miarg oceny prezentowanej me-
tody badawczej przyjeto warto$¢ tzw.
odzysku. Zgodnie z definicja ITUPAC
jest to stosunek ilosci substancji odzy-
skanej do wartosci teoretycznej, wzor-
cowej lub dodanej ilosci tej samej sub-
stancji [14, 15]. Nalezy zaznaczy¢, ze
prezentowana metoda oznaczania za-
warto$ci wlokien nie prowadzi do fi-
zycznego ich odzyskania, poniewaz

w wyniku procesu oczyszczania ulega-
ja catkowitemu rozktadowi, dajac infor-
macj¢ o pierwotnej ich zawartosci. Jest
to istotna cecha metody analitycznej,
ktora jest przydatna podczas walidacji
nowej metody badawczej i zostata za-
adaptowana na potrzeby oceny tej me-
tody. Wartoscia teoretyczng byta masa
odwazki widkien stosowana do przygo-
towania zapraw. W tabeli 4 przedstawio-
no $rednie wartosci odzysku wtokien
z przygotowanych probek wzorcowych
zapraw 1 betonow (o znanej zawartosci
wiokien).

Podsumowanie

Uzyskane wyniki badan laboratoryj-
nych zapraw wzorcowych wykazaty, ze
opracowana metoda badawcza pozwa-
la na wykonywanie analizy zawarto$ci
mikrowldokien polimerowych w zapra-
wach i1 betonach z doktadnoscia, ktora
zapewnia przydatno$¢ jej wykorzysta-
nia w badaniach eksperckich. Warto§¢
odzysku przy badaniu pojedynczej
probki zaprawy, zawierajacej mikrow-
16kna polimerowe klasy Ia, wynosi 100
+ 5%, natomiast w przypadku wtokien
klasy Ib (fibrylowane) 100 + 3%. Od-
zysk podczas badania probek betonu
o objetosci 1 dm?, z zastosowaniem po-
mniejszania probek po zmieleniu
do masy ok. 500 g, zawiera si¢ w gra-
nicach 100 £ 7% w przypadku poje-
dynczej probki i 100 + 5% przy $redniej
z trzech pomiarow. Przydatnos¢ metody
badawczej zostata potwierdzona przy za-
wartosci 0,5 + 1,5 kg/m* mikrowtokien
polimerowych klasy Ia oraz Ib w kom-
pozytach cementowych, takich jak za-
prawy i betony. Jest to zakres dozowa-
nia najczg$ciej zalecany przez produ-
centow widkien.

Whnioski

Uzyskanie warto$ci odzysku podczas
oznaczania zawarto$ci wiokien we wzor-
cowych kompozytach cementowych za-
pewniaja przydatno$¢ opisanej metody
do wykorzystania w pracach eksperckich
oraz kontroli jakosci wyrobow budowla-
nych zawierajacych kompozyty cemen-
towe z dodatkiem mikrowtokien polime-
rowych. Dalsze badania z wykorzysta-
niem tej metody beda mialy na celu wy-
znaczenie pozostatych wiasciwosci me-
tody 1 opracowanie petnej walidacji.

Zaprezentowana metoda badawcza
zostala opracowana w Instytucie Techni-
ki Budowlanej i jest chroniona prawem
patentowym krajowym (P. 431574) oraz
migdzynarodowym (EP20163643).
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