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URCENI VHODNE DAVKY SUPERPLASTIFIKATORU PRO SM ESNE
CEMENTY POMOCI REOLOGICKYCH MERENI

DETERMINATION OF OPTIMAL SUPERPLASTICIZER DOSAGE FO R
COMPOSITE CEMENTS BY MEANS OF RHEOLOGICAL MEASUREME NT

Martin Boha & !, Theodor Stan ék ?

Finding of optimal superplasticizer (SP) dosage and admixtures replacement level is a part of
cementitious mixtures optimization. Rheological measurements are fast and economical solution. The
influence of two PCE SP on workability was measured. Compatibility of SP and cement can be
revealed by slump test. Blast-furnace slag, fly ash, microsilica, metakaoline, zeolite and ground
limestone were chosen as admixtures. Rotation viscosimetry can measure viscosity and other
rheological parameters and by that determine a optimal dosage of SP. Yield stress-time curves give
us an image about setting of fresh paste and dynamics of formation of week structural bonds during
the setting. Hysteretic shear stress-shear rate curves allows us to describe tixotropy of SP mixtures
and help us to find dose of SP for each mixture. Positive or negative role of admixtures on workability
can be measured. In paper there is a description of methods of rotation viscosimetry along with
recommendation of proper measuring geometries for each measurement.

Uvod

ProtoZze fyzikalné-chemické zkouSky, nezbytné pro posouzeni skuteéné kvality
komer&nich superplastifikatord (SP), jsou znacné sofistikované a vyZaduji vybaveni, které
nebyva kdispozici ani na univerzitich, natoZz v komerCnich laboratofich, byva

fv v s

reologickych metod, provadénych spole¢né s cementem, ktery bude pouZzit.

Kdyz s davkou SP klesa davka vody, stava se situace z hlediska reologie komplexnéjsi,
ponévadZ voda sama O sobé prestdva hrat vreologii cementové pasty Ustfedni roli.
Cementoveé a ostatni jemné ¢éastice spolu zacinaji fyzicky interagovat, coz je ovlivnéno jejich
tvarem, kfivkami zrnitosti a chemickou reaktivitou. SP, ktery byl pfidan kvali deflokulaci
cementovych zrn, interaguje s hydratujicim cementem. Nyni tedy reologii ovliviuje
komplexni soubor faktort (viz. obr. 1). Zejména obsah siranl v cementu a jejich rozpustnost

hraji vtomto ohledu kli¢ovou roli. Cim niz&i je vodni souginitel, tim komplexng&jsi situace
nastava. V popisu konzistence smési se setkavame s terminy jako ,tixotropni“ nebo ,lepiva"

[1].

Pomér SO,”/ALO;* mlZe zna&né ovlivnit ztratu zpracovatelnosti systému s ptvodné
normalnim prib&hem ztraty zpracovatelnosti. MGZe dojit k faleSnému tuhnuti, kdyZ je pomér
velmi vysoky, nebo k rychlému (bleskovému) tuhnuti, kdyZ je tento pomér velmi nizky. Pro
hodnoty mezi témito extrémy se da ocekavat nepatrné faleSné tuhnuti nebo nepatrné
rychlejSi tuhnuti [2].
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Obr. 1: Komplex interakci mezi portlandskym cement  em, siranem vapenatym a
pFisadami [3]

Vstupni suroviny, p Fiprava vzork G a metodika
Pro zkousky byly zvoleny vybrané smési portlandského cementu CEM | Radotin 42,5R

(R) s pfimésemi (tab. 2). Pfimésemi byly vysokopecni struska, elektrarensky popilek,
mikrosilika, metakaolin, zeolit a mlety vapenec.

Tabulka 2: Vybrané sm ési s optimalnim sloZzenim

Oznaéeni SloZeni cementovych sm  ési
RS CEM 1 42,5 R Radotin + 25% strusky
RP CEM 1425 R Radotin + 10% popilku
RMi CEM | 42,5 R Radotin + 3% mikrosiliky
RMe CEM 1 42,5 R Radotin + 3% metakaolinu
RZ CEM |1 42,5 R Radotin + 5% zeolitu
RV CEM | 42,5 R Radotin + 10% vapence
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Pouzitymi modifikacnimi pfisadami byly tekuty SP Glenium ACE 40 a praSkovy SP
Peramin conpac (viz. tab. 3). Oba SP jsou na bazi polykarboxylat(i etheru.

Tabulka 3: Pouzité modifika ¢€ni pFisady

Druh SP Popis Pouziti
Tekuty superplastifikator Vhodny pro vyrobu prefa
druhé generace polymeru vyrobku
) polykarboxyethert VyuZiti pro betony s vysokou
Glenium Zvlasté vyvinuty pro beton konzistenci, bez segregace
(SP1) s vysokou teplotou s nizkym vodnim soucinitelem
Rychly vyvoj hydrata¢nich
produktd a nasledné vyssi
pocate€ni pevnost
Praskovy superplastifikator VyuZziti pro rdzné typy
druhé generace polymert samonivelacnich hmot
Peramin polykarboxyether( VyuZiti pro betony s vysokou
UmoZziuje vyrazné snizit konzistenci, bez segregace
(SP2) vodni soucinitel s nizkym vodnim soucinitelem

Vysoké pocate¢ni a vysledné
pevnosti

Smési cementu s pfimésemi byly navazeny a homogenizovany. ZplUsob pfipravy
cementovych past a malt se odvijel od navazky. Vétsi vzorky byly michany v mixéru, mensi

ruéné v misce.

Pro vSechna mérfeni byla pouZita destilovana voda o teploté 20C. Tekuty SP1 byl do
vzorkl pfidavan rozmichany spole¢né se zamésovou vodou, zatimco praskovy SP2 byl pred
pfidanim vody promichan v suché smési. Pro smési vldknocementu byl dodrZzen navrzeny
vyrobni postup. Smési které se vzajemné porovnavaly byly pfipraveny stejnym zpusobem.

Pomoci metody rozliti se sledovala kompatibilita SP1 a SP2 se smésmi. Tato metoda je
zaloZena na méfeni rozliti malého mnoZstvi malty.

Postup je nésledujici:

Zkouseni

Pfiprava a navaZzeni 1000g maltové smési, kterd bude zkouSena.

NavaZeni vhodného mnozstvi vody. Obvykle je zkouSka provadéna pfi vodnim
souciniteli odpovidajici normalni konzistenci pasty + 30 % vody.

Navazeni zvoleného mnozstvi SP. Pfidani tekutého SP se zamésovou vodou
nebo v pfipadé praskového SP rozmichani v suché smési.

Michani stejné jako pfi pfipravé normové malty.

Pfiprava v klimatizované mistnosti pfi 20C, kdy teplota zam ésové vody je
také 20<C.

Kuzel se umisti na kruhovou podloZku krytou sklem a naplni se po okraj

KuZel se zvedne a malta se roztece po podlozZce.
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- Prdmér rozliti se odecte ze stupnice ve &tyfech smérech, které mezi sebou
sviraji Uhel 45° Z t échto méfeni se vypocita pramer.

- Malta se znovu vrati do michaci nadoby (misky) a ruéné se micha po dobu
nékolika vtefin. Pak se nadoba uzavfe, aby nedochéazelo k vysychani.

- Sklenény kryt podlozky a kuZel se umyji vodou a vysuSi a tim jsou pfipraveny
pro dal3i zkouSku

Rozliti se méfi v ¢ase 10, 30, 40, 60, 90 a 120 minut od pfidani vody. Sleduje se ztrata
zpracovatelnosti v ¢ase. Tato metoda je obdobou metody minikuzele popsané v knize
Vysokohodnotny beton [1]. Rozdil je vtom, Ze tato metoda popisuje kompatibilitu SP
s cementem pomoci méfeni vzorkd past pfi menSich navazkach pomoci mensiho kuzele.

K vizualizaci deflokulace cementovych zrn ve vodé a pro porovnani schopnosti SP
deflokulovat cementové &astice byl proveden nasledujici pokus:

25 g portlandského cementu (CEM | 42,5R Radotin) bylo nasypano do sklenéného valce
objemu 1I. Prvni z nich obsahuje pouze cement a vodu. Druhy obsahuje 5g SP1 smichaného
s vodou a tfeti 5g SP2. Davky SP jsou asi 10x vySSi neZ jejich obvykla davka. T¥i valce byly
nejdfive 1 minutu protfepavany, aby bylo dosazeno homogenni suspenze, a pak ponechany
48 hodin v klidu. Méfeny byly vySka sedliny usazeného cementu na dné odmérného vélce a
vySka pény na povrchu vodni suspenze.

Hledani vhodné davky SP se zjistovalo pomoci rotacniho viskozimetru. Méfeni probihalo
na Cerstvych pastach (5 minut od pfidani zamésové vody) od nizkych hodnot stfihového
spadu az po nejvyssi a nazpét. Rozsah stfihového spadu je dan otackami, které maji rozsah
5/18 min™ az 243 min™. Pro vdechny smési byly pouZzity stejné davky SP1 (0,3% - 0,5% -
0,7%) a SP2 (0,1% - 0,2% - 0,3%). Sledoval se vliv rostouci davky SP na kfivky zavislosti
smykoveé napéti/stfihovy spad. Méficim zafizenim bylo z ddvodu povahy méfeného materialu
lopatkové michadlo. Lopatkové michadlo oproti systému souosych valcu vyrazné eliminuje
prokluzovani, které zpusobuje mikroskopicka vrstva odlouéené vody ze vzorku. PFi
zanorovani lopatkového michadla do vzorku nedochéazi k tak vyraznému poruseni smykové
citivé cementové pasty jako pfi pouZiti valce. Reologické hodnoty ziskané timto zafizenim
jsou pouze relativni a hodnoty Ize porovnavat jen vramci méfeni provedeného timto
zafizenim.

Vliv SP1 a SP2 na smési byl zjistovan mezi prataznosti v ¢ase. Mez prutaznosti byla
meéfena na rotac¢nim viskozimetru systémem souosych valcu. Pfesnéji pomoci souosych
valcl pfi nizkych hodnotach stfihového spadu (0,28 ota¢ek/min). Méfeni bylo provedeno na
vzorcich past.

Vysledky

Kompatibilita sm ési s SP

Smési byly modifikovany SP1 (1%) a SP2 (0,5%). Byla zvolena pfiblizna ekvivalentni
davka, kterd by méla odpovidat stejnému mnoZstvi u¢inné davky v SP1 a SP2. Vysledky
méfeni jsou shrnuty na obr. 2 a 3. Pfi modifikaci 1% SP1 se oproti ref. vzorku zlepSila
zpracovatelnost u smési se struskou, mikrosilikou, metakaolinem a vapencem. Pfi modifikaci
0,5% SP2 se oproti ref. vzorku zlepSila zpracovatelnost pouze smési se struskou a
vapencem. PFi zvolenych davkach SP a w/c klesala u vSech smési zpracovatelnost v ¢ase. V
klidu dochazelo u vSech smési k mirnému odlu€ovani vody na jejich povrchu. S ohledem na
davku SP a w/c se oba SP jevily jako kompatibilni s navrzenymi smésmi.
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Obr. 2: Kompatibilita malt R+p Fimési s SP1
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Obr. 3: Kompatibilita malt R+p Fimési s SP2

Deflokulace cementovych zrn i €inkem SP

Referen¢ni a modifikované cementové suspenze s SP1 a SP2 sedimentovaly
v odmérnych valcich po dobu 48 hodin. Na obr. 4 je vidét, Ze objem, ktery zaujima stejné
mnozstvi cementu, se v jednotlivych valcich liSi. Tento jednoduchy experiment ilustruje na
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jedné strané tendenci portlandského cementu flokulovat, na druhé strané rozdil ve
schopnosti SP1 a SP2 deflokulovat ¢astice cementu.
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Obr. 4: Usazovani portlandského cementu (V- ve vodé, G - ve vodé s Gléniem (SP1),
P - ve vodé s Peraminem (SP2)), a) stav po 24 hodinach, b) stav po 48 hodinach, c) Detailni
pohled na objem, ktery zaujaly usazené &astice po 48 hodinach (SP1 x SP2)
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Kromé toho vidime, Ze ve valci P béhem protfepani vzniklo urlité mnozstvi pény, jejiz
vySka je hpeny. TO se nestalo v pfipadé SP1 (valec G). Praskovy SP2 obsahuje povrchové
aktivni latky, které zachycuji vzduch. Naproti tomu SP, které jsou vyrobeny €istou syntézou
z Cistych chemikalii, takové povrchové aktivni latky neobsahuiji.

Ve vzorku bez SP vSechen cement rychle sedimentoval do vysky 12 mm ode dna
odmérného valce a nad nim byla Cistd voda. U SP1 sedimentovala vrstva cementu 9 mm
silna a u SP2 pouze 6,5 mm. SP2 ma tedy pfi stejné davce vétsi deflokulacni efekt nez SP1.
Vysledky jsou shrnuty v tabulce 4.

Tabulka 4: Vysledky m éfeni vlivu SP1 a SP2 na flokulaci cementovych zrnv. mm

smeési ref. SP1 SP2
¢as (hod) Mpeny Neemen Roeny Neementy Ppany N cementu
mm
0 0 12 0 0 2 0
24 0 12 0 9 2 6,5
48 0 12 0 9 2 6,5

Optimalizace davky SP pomoci rota €niho viskozimetru

MéFeni na rotacnim viskozimetru probihala s cilem navrhnout vhodné davky SP1 a SP2
v zavislosti na wi/c. Viskozita, respektive smykové napéti, obecné klesa s rostoucim
pfidavkem SP. Hledala se takova davka SP, aby bylo na jedné strané dosaZeno vhodné
zpracovatelnosti a na druhé strané se s SP neplytvalo. NiZSi hodnoty smykového napéti
znaci lepSi zpracovatelnost. Histerezni pribéh kfivek je dan povahou méfeného materialu.
Jde o dynamickou zkousku, kdy se méfenim porusuji vzniklé vazby.

Pro méfeni byly zvoleny vzdy 3 davky pro SP1 a SP2 pfi stejném w/c. Davky byly
navrzeny s ohledem na G&innost SP. Optimélni davka se z kfivek urci sledovanim rozdild
mezi GCinkem téchto 3 zvolenych davek. Pfi vySSich davkach nez je davka optimalni
nedochazi k vyraznéjSimu poklesu stfihového napéti a tedy k vyznamnéjSimu zlep3eni
zpracovatelnosti. Pokud je trend snizovani stfihového napéti/stfihovy spad linearni
S narustajici davkou SP (obr. 5, 10 a 14), hleda se optimélni davka SP vySSi nez nejvyssi
puvodné zvolena davka. Pokud je trend snizovani stfihového napéti nelinearni, mizeme
potom pfiblizné odhadnout optimalni davku. Pfesnost stanoveni optimalni davky je
limitovana predevsSim rozdily mezi zvolenymi davkami SP a citlivosti reologickych méfeni
(pFistroj a vybrané méfici zafizeni). Pokud je napf. rozdil mezi davkou 0,1% a davkou 0,2%
SP2 s ohledem na stfihové napéti velky a rozdil mezi 0,2% a 0,3% maly, pak je optimalni
davka blizka 0,2%. Pouziti davky SP2 0,3% by oproti davce 0,2% (respektive 0,5% a 0,7% u
SP1) nevedlo k vyraznéjSimu zlepSeni zpracovatelnosti a bylo by tedy neekonomické. Toto
muzeme sledovat na vysledcich méfeni smési RZ s SP1 (obr. 13) a RV s SP1 i SP2 (obr. 15
a 16).

Dale Ize z kfivek zjistit, ktery ze dvou SP je pro modifikaci vhodnéjSi. Napf. u smési RS,
RZ a RV je vhodnéjsi pouzit SP2. Pro modifikaci smési RMe a RMi je vhodnéjsi pouzit SP1.
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Pouzitim Sirokého rozsahu otacek pfistroje resp. stfihového spadu je mozno odhalit
tixotropni chovani smési RMi s SP2 (obr. 10).

Vysledky méfeni (relativni hodnoty smykového napéti a stfihového spadu) na rotaénim
viskozimetru pomoci lopatkového michadla jsou uvedeny na obr. 5-16.
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Obr. 9: Zavislost smykového nap éti na st fihovém spadu sm ési RMi s SP1

500

150

450

400

//

350

|~
30077;-3-/-'

250

200 A

150 A

=#=RMi 0,1PER

100

50

RMi 0,2PER

=& RMi 0,3PER

60 90 120
stfihovy spéad

Obr. 10: ZAavislost smykového nap éti na st fihovém spadu sm ési RMi s SP2

150

10.



14. MEZINARODNI KONFERENCE
Ekologie a nové stavebni hmoty a vyrobky

Smykové nap éti

Smykové nap éti

500

===RMe 0,3GLE

RMe 0,5GLE
400 4+

===RMe 0,7GLE

20 / /

200

150

100 A

50

90 120

stfihovy spéad

Obr. 11: Zavislost smykového nap éti na st fihovém spadu sm ési RMe s SP1

600

=#=RMe 0,1PER

500 RMe 0,2PER

400

300 1

200 A

0 30 60

Obr. 12: Zavislost smykového nap

90 120

stfihovy spéad

éti na st fihovém spadu sm ési RMe s SP2

11.




14. MEZINARODNI KONFERENCE
Ekologie a nové stavebni hmoty a vyrobky

Smykové nap éti

Smykové nap éti

300

===RZ 0,3GLE

250 1 RZ 0,5GLE

===RZ0,7GLE

N
o
o

[y
a1
o

[y
o
o

50

stfihovy spéad

Obr. 13: Zavislost smykového nap éti na st ihovém spadu sm ési RZ s SP1

400

150

=#-RZ 0,1PER

301 RZ 0,2PER

=#=RZ 0,3PER
300 |

__—

250 /
200 /
150

100

50

stfihovy spéad

90 120

Obr. 14: Zavislost smykového nap éti na st fihovém spadu sm ési RZ s SP2

150

12.



14. MEZINARODNI KONFERENCE
Ekologie a nové stavebni hmoty a vyrobky

400

350 1

300 1+

=RV 0,3GLE

RV 0,5GLE

===RV 0,7GLE

N
a1
o

n
o
o

Smykové nap éti

150

100

50 /
0
0 30 60

stfihovy spéad

Obr. 15: Zavislost smykového nap éti na st fihovém spadu sm ési RV s SP1
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Mez prataznosti v ¢ase

Pomoci méfeni meze prataznosti v ¢ase smési s pfimésemi modifikovanych obéma SP
byly charakterizovany reologické vlastnosti v prbéhu prvnich 2 hodin (viz. obr. 17-22). To
poskytuje zakladni pfedstavu o reologickém chovani pastovych smési a zprostfedkované o
dynamice vzniku vazeb bé&hem tuhnuti. Praktickym vystupem je odhadnuti pribéhu ztraty
zpracovatelnosti.
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Obr. 17: Pasty RS + SP1 a SP2 — mez pr Gtaznostiv ¢ase
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Obr. 18: Pasty RP + SP1 a SP2 — mez pr utaznostiv €ase
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Obr. 20: Pasty RMe + SP1 a SP2 — mez pr ataznostiv €ase
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Obr. 19: Pasty RMi + SP1 a SP2 —mez pr Gtaznostiv €ase
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Obr. 21: Pasty RZ + SP1 a SP2 — mez pr ataznostiv €ase
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Obr. 22: Pasty RV + SP1 a SP2 — mez pr utaznostiv €ase
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Zaveér

Reologicka méfeni umoZznuji pomérné levné, rychle a jednodu3e popsat vhodnost, davku
a chovani SP vramci Cerstvych cementovych smési. Pomoci pribéhu kfivek ztraty
zpracovatelnosti ziskanych metodou rozliti se prokdzala kompatibilita SP1 a SP2 se
zvolenymi smésmi. Jednoduchou metodou byla popsana schopnost SP1 a SP2 deflokulovat
cementove Céastice a byla ziskana pfedstava o jejich dispergacni schopnosti. Mé&feni na
rotacnim viskozimetru umoznily vybrat pro kazdou smés vhodnéjSi z dvojice SP. PFestoze
oba SP jsou pro vSechny smési pouzitelné, vhodnéjsi pro smési RMe a RMi je SP1 a pro
smési RS, RZ a RV je to naopak SP2. Pro smés RP jsou oba SP stejné vhodné. Pomoci
kfivek zavislosti stfihového napéti na stfihovém spadu lze pfiblizné stanovit optiméalni davku
SP. Optimalni davka je takova, nad kterou jiZz nedochazi k vyraznéjSimu zlepSeni
zpracovatelnosti resp. poklesu stfihového napéti. Méfeni meze pritaznosti v éase nam
odrazi dynamiku vzniku vazeb a ukazuje velmi pfesné pribéh ztraty zpracovatelnosti béhem
zvolené doby méfeni.

Tento prispévek vznikl za podpory vyzkumného centra MSMT ¢.1M06005.
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