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Zarastanie rys w zaprawach cementowych z popiotem wapiennym
zbrojonych rozproszonymi wiéknami

Self-healing of cracks in fibre reinforced mortar beams made with

high calcium fly ash

1. Wprowadzenie

Trwatosc¢ konstrukcji betonowych jest czesto traktowana jako cze$é
podstawowego problemu zréwnowazonego rozwoju. Poniewaz
trwatos¢ betonu jest Scisle zwigzana z przepuszczalnosciag cie-
czy i gazéw, to rysy i mikrorysy sg traktowane jako wazny czyn-
nik, okreslajgcy te wiasciwos¢ elementéw betonowych. W kon-
strukcjach betonowych rysy wywotane rozmaitymi czynnikami sg
nieuniknione i trudno rozpatrywac konstrukcje betonowe czy zel-
betowe jako pozbawione mikrorys.

Zjawisko samozarastania (samoregeneracji) w kompozytach ce-
mentowych zostato odkryte przed wielu laty. Pierwsze wyniki ba-
dan samozarastania rys w betonie opublikowat Abrams w 1917
roku, (1), ktéry trafnie zauwazyt, Ze po okresie samozarastania
i powtornym obcigzeniu powstajg raczej nowe rysy, a nie otwie-
rajg sie stare. Pdzniejsze badania Hannanta i Edgingtona (2) do-
tyczyty belek z fibrobetonu. Po utworzeniu wstepnych zarysowan,
belki byly pielegnowane w wodzie w warunkach polowych. Catko-
wite zarastanie rys zaobserwowano po 570 dniach w przypadku
rys o rozwartosci nie przekraczajgcej 0,3 mm. Hannant i Kerr (3)
badali samozarastanie rys w cienkich ptytach z zaczynu cemento-
wego. Gray (4) stwierdzit zarastanie warstw przej$ciowych w za-
prawach cementowych juz po 7 dniach pielegnacji w wodzie. Za-
morowski (5) wykazat, ze catkowite wypetnienie rys jest mozliwe
tylko w przypadku bardzo mtodego betonu.

Kasperkiewicz i Stroeven (6) badali niezbrojone belki betonowe
z nacieciem w $rodku rozpietosci i rejestrowali przemieszczenia
brzegéw naciecia. Wyniki wskazaty na znaczny wptyw szerokosci
wstepnego naciecia: przy szerokosci wynoszacej 0,3 mm, zaob-
serwowano tylko okoto 10% wypetnienia rysy. W najnowszej pu-
blikacji Qjan i in. (7) potwierdzili te wyniki. Mor i in. (8) opubliko-
wali wyniki pomiaréw zarastania rys w betonach lekkich. Schiessl|
i Reuter (9) stwierdzili wptyw zarastania rys na przepuszczal-
nos¢ elementéw zelbetowych. Zarastanie rys w trakcie cykli za-
mrazania i rozmrazania prébek opisali Jacobsen i Sellevold (10).
Edwardsen (11) zaobserwowata, ze rysy nie ulegajg samozara-
staniu w przypadku powstawania CaCO, pomiedzy ich brzega-
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1. Introduction

The durability of concrete structures is often considered an issue
as a part of the general problem of sustainability. As durability of
concrete is closely related to the permeability to liquids and gases,
cracks and microcracks are recognized as important factors in de-
termination of the transport properties across concrete elements.
In real structures the cracking of concrete due to various origins
is inevitable and it is difficult to consider concrete or reinforced
concrete structure without microcracks.

The phenomenon of self-healing (self-regeneration, autogenous
healing) in cementitious composite materials was discovered many
years ago. First test results on self-healing of cracks in concrete
were published by Abrams in 1917, (1). He correctly observed
that after healing and reloading, new cracks opened rather than
old ones. Later Hannant and Edgington, (2) tested beams made
with fibre concrete and after pre-cracking the beams were cured
in out-door conditions. Complete healing was observed after 570
days for cracks up to 0.3 mm width. Hannant and Kerr (3) tested
healing in thin cement sheets. Gray (4) observed healing in fibre/
matrix interface in cement mortars already after 7 days of water
curing. Zamorowski (5) showed that complete healing was possible
only for cracks in very young concrete.

Kasperkiewicz and Stroeven (6) tested plain concrete beams with
a central notch and recorded Crack Opening Displacement. The
results proved considerable influence of initial value of the initial
crack width: for COD corresponding to 0.3 mm only appr. 10%
of recovery was observed. In recent papers by Qjan et al. (7)
these results have been confirmed. Mor et al. (8) measured crack
healing in lightweight concrete. Schiessl and Reuter (9) observed
influence of crack healing on permeability of reinforced concrete
elements. Cracks caused by freeze/thaw cycles were healed in
tests by Jacobsen and Sellevold (10). Edwardsen (11) observed
that cracks were blocked by formation of calcite CaCO, between
crack borders. Both dormant and active cracks may heal, but the
more stable borders are the better. Reinhardt and Jooss (12) de-



mi. Zaréwno czynne, jak i nieczynne rysy moga ulega¢ wypetnie-
niu, ale jest to tym tatwiejsze im bardziej ich brzegi sa pozbawio-
ne mozliwosci przemieszczen. Reinhardt i Joss (12) okreslili po-
step zarastania rys w zalezno$ci od temperatury i ich rozwarcia.
Granger i Loukill (13) usitowali zbudowa¢ model samozarastania
rys w zwyktych betonach. Sahmaran i in. (14) obserwowali zara-
stanie rys w betonie z duzg domieszka popiotu lotnego klasy F
(wedtug ASTM C 618-03), podczas gdy Wenhui Zhong i Wu Yao
(15) potwierdzili wptyw stopnia uszkodzenia betonu na zarastanie
rys. Mozliwo$¢ samozarastania rys w elementach narazonych na
przeptyw wody zostata stwierdzona przez Hosoda i in. (16). Pro-
wadzono takze wiele badan tego zjawiska w betonach wysoko-
wartosciowych, a Granger i in. (17) opublikowali wyniki samoza-
rastania w betonach ultra-wysokowartosciowych, o w/c = 0,2. Po
pielegnacji przez 20 tygodni w wodzie, potwierdzono proces za-
rastania na podstawie wykreséw obcigzenie-ugiecie i pomiaréw
emisji akustycznej. Poréwnawcze badania betonéw o w/c = 0,35
i 0,48 nie wykazaty zadnych przejawéw samozarastania.

Zagadnienie samozarastania rys w betonach opisane jest w mo-
nografii Brandta (18). W latach 2010 i 2011 ukazato sig kilka cen-
nych publikacji badaczy z grupy V.C. Li [19-22]; dotyczyty one sa-
mozarastania rys w tak zwanych kompozytach ECC, w réznych
warunkach pielegnaciji.

Mozna stwierdzic, ze jest kilka warunkéw koniecznych, do inten-
sywnego przebiegu procesu samozarastania rys w betonie:

— niezbedna jest obecnos$¢ roztworu w porach, co stanowi ko-
nieczny warunek przebiegu reakcji chemicznych;

— staly przeptyw wody przyspiesza proces zarastania rys;

— konieczna jest obecnos¢ niezhydratyzowanych czgstek cemen-
tu, w mtodych betonach zjawisko zarastania przebiega inten-
sywniej ;

— rozwartos$¢ rys nie powinna przekracza¢ 0,3 mm, chociaz sg
dowody zarastania w szczegoélnych okolicznosciach rys o roz-
wartosci 0,4 mm.

Rézne mechanizmy samozarastania rys w betonie zostaty opisa-
ne w kilku publikacjach (11, 12, 20, 22). Oprécz czynnikéw orga-
nicznych (jak bakterie, ktérych obecnos¢ moze wptywac na przy-
spieszenie powstawania weglanu wapniowego, prowadzgcego do
wypetniania rys, co opisali Bang i in. (23), lub zastosowania kom-
pozytow polimerowych, zawierajacych katalizator w matrycy poli-
merowej w postaci mikrokapsutek ze srodkiem naprawczym, [Sot-
tosiin. (24)], podstawowe mechanizmy samozarastania polegajg
na procesach fizycznych i chemicznych przebiegajgcych w mikro-
strukturze betonu. Sg one wynikiem hydratacji nieprzereagowa-
nych czgstek cementu (25), krystalizacji nowych faz, blokowania
rys przez zawiesine statych czgstek (pyly) w wodzie, w procesie
zarysowania. Wérdd tych czynnikow, wigkszos$¢ badaczy przypi-
suje decydujgcy wplyw krystalizacji weglanu wapnia w dojrzatym
betonie, jak to podajg Yang i in. (20).

Na podstawie dotychczasowych badahn mozna stwierdzi¢, ze sa-
mozarastanie rys wystepuje niewatpliwie w kompozytach ce-

termined progress of healing in relation to temperature and crack
width. Granger and Loukili (13) looked for models of self-healing
in ordinary concretes. Sahmaran et al. (14) observed crack heal-
ing in concrete with high volume of standard fly ash of Class F,
while Wenhui Zhong and Wu Yao (15) confirmed the influence
of damage degree on healing of cracks in concrete. Possibility
of self-healing of cracks in the elements subjected to water flow
was confirmed by Hosoda et al. (16). Several investigations were
concerned self-healing in high performance concretes, Granger
et al. (17) published the results of self-healing in ultra-high per-
formance concrete with w/c = 0.2. After curing during 20 weeks
in water, healing was observed after load-deflection curves and
acoustic emission records. Comparative tests with concretes of
w/c equal 0.35 and 0.48 did not show any self-healing. Problem
of self-healing in concretes was reviewed by Brandt (18). In 2010
and 2011 a few valuable papers were published by V.C. Li with
his co-workers, (19-22) and self-healing of microcracks in the el-
ements made with Engineered Cementitious Composites (ECC)
was observed for different curing conditions.

It may be concluded that there are a some conditions necessary
for an appreciable progress of self-healing of cracks in concrete:

— water should be available for all chemical reactions in the
cracks;

— under continuous water flow healing shown better than cured
in still water;

— unhydrated cement particles should be present, therefore in
younger concretes healing is more efficient;

— crack width should not be larger than 0.3 mm; there are how-
ever proofs of healing of 0.4 mm cracks that occurred in certain
conditions.

Different mechanism for self-healing of the cracks in concrete has
been previously reported, (11, 12, 20, 22). Besides the organic op-
portunities to heal the cracks, [there exist the bacteria that are able
to constantly precipitate calcite and in such a way can heal cracks,
(23)] or the polymer composite systems that incorporate a catalyst
into the polymer matrix phase with a microencapsulated repair
agent, (24)], the main mechanism connected to the autogenous
healing of cracks is based on the chemical/physical processes oc-
curred in concrete microstructure. For autogenous healing to occur,
the following reasons have been cited, (25): further hydration of
the unreacted cement (C-S-H, CH, AFt), expansion of the concrete
in the crack flanks (swelling), crystallization (calcium carbonate),
closing of cracks by solid matter in the water (impurities) and clos-
ing of the cracks by spalling of loose concrete particles resulting
from cracking. Among above, most researchers have indicated that
crystallization of calcium carbonate within the crack is the main
mechanism for self-healing of mature concrete, (20).

Self-healing is reported to definitely exist for cementitious compos-
ites and to influence their strength, rigidity and density, although
this high potential is not explicitly employed in any design code in
practice. It is believed that the self-healing of microcracks in ele-
ments subjected to bending is particularly important from practical
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mentowych i wptywa na ich wytrzymatos¢, sztywnosc¢ i gestose,
chociaz zakres tych zmian nie jest bezposrednio wykorzystywa-
ny w zadnych przepisach normowych, stosowanych w praktyce.
Natomiast samozarastanie rys, zwtaszcza w elementach zgina-
nych, jest szczegdlnie wazne z powoddw praktycznych, poniewaz
w wiekszosci przypadkéw elementy betonowe i zelbetowe podle-
gajg takiemu stanowi obcigzen w trakcie eksploatac;i.

W artykule przedstawiono wyniki badan doswiadczalnych zjawi-
ska samozarastania mikrorys w elementach wykonanych z zapra-
wy cementowej, zbrojonych cienkimi widknami stalowymi. Czes$é
cementu portlandzkiego zastgpiono popiotem lotnym wapiennym.
Zastosowanie rozproszonych witokien byto konieczne w celu kon-
trolowania powstawania i propagaciji rys, wywotanych zginaniem,
aby unikng¢ kruchego zniszczenia beleczek pod dziataniem ob-
cigzenia. Dodatek witdkien pozwolit na zatrzymanie propagacji rys
i obserwacje ich zarastania.

Popioty lotne wapienne sg produktem odpadowym, powstajgcym
w procesie spalania wegla brunatnego, wytrgcanym w elektrosta-
tycznych urzgdzeniach odpylajgcych Majg posta¢ drobnego pytu,
wykazujgcego zaréwno wtasciwosci pucolanowe jak i hydraulicz-
ne, dzieki obecnosci aktywnych sktadnikow, do ktérych nalezg re-
aktywne wapno, krzemionka i zwigzki glinu. Zawartos¢ CaO mie-
$ci sie w granicach od 10 do 40%, w zwiazku z czym sporzadzony
z nich zaczyn wigze bez innych dodatkéw. Z tego powodu uwaza
sie, ze popidt lotny wapienny ma réwnoczesnie wiasciwosci pu-
colanowe i hydrauliczne, Tsimas i in. (26). Popidt ten zawiera tak-
ze znaczne ilosci szkta wapienno-glinowego, ktére ma dobre wia-
$ciwosci hydrauliczne Diamond (27).

Mozna spodziewac sie, ze zdolno$¢ do samozarastania rys, moze
by¢ wykorzystywana w praktyce zwiekszajgc trwato$¢ betonu. Sa-
mozarastanie rys w zginanych elementach zelbetowych moze spo-
wodowac zmniejszenie przepuszczalnosci ich warstw zewnetrz-
nych, ktére zapewniajg otulenie stalowego zbrojenia, chronigce
przed korozyjnymi oddziatywaniami zewnetrznymi. Dzieki temu
mozna zwiekszy¢ trwatos¢ konstrukcji inzynierskich, nawet jeze-
li tylko czesciowe odzyskanie wytrzymatosci okaze sie mozliwe.
Zagadnienie wptywu wapiennych popiotdéw lotnych na proces za-
rastania rys jest wazne takze ze wzgledu na przepuszczalnosc
zaprawy cementowe;j.

2. Program badan

2.1. Materiafy i przygotowanie probek

Do wytwarzania wszystkich mieszanek stosowano cement CEM |
42 ,5R oraz popidt lotny wapienny, o zawartosci CaO przekraczajg-
cej 22%. Skfady chemiczne cementu i popiotu podano w tablicy 1.
Zastosowano niemielony popiét wapienny, ktéry zawiera gtéwnie
czgstki kuliste, o $rednicach od 20 do 60 ym, oraz konglomeraty,
zarowno kuliste jak i o ksztatcie nieregularnym, przewaznie wigk-
sze od czgstek kulistych, o rozmiarach od 60 do 80 um (rysunek1).
Kruszywo drobne stanowit znormalizowany piasek krzemionkowy
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point of view, because in most cases the concrete and reinforced
concrete elements are used in that state of stress.

In the paper, the test results on the healing of microcracks in
Portland cement mortar are presented. Dispersed reinforcement
with fine steel fibres was applied and HCFA was used as a partial
replacement for Portland cement. Application of fine fibres was
necessary to control cracking under bending in order to avoid brittle
disintegration of beams under load. The fibres made it possible to
maintain microcracks and to observe their healing.

The high calcium fly ash, a by-product of lignite burning, is cap-
tured by electrostatic precipitators. It has a form of a very fine
powder, exhibiting not only the pozzolanic properties but also
hydraulic properties, originating from the presence of highly active
constituents, such as reactive lime, reactive silica and alumina. It
has a CaO content within the range from 10 to 40% and therefore
so-called self-setting is observed. and for this reason high calcium
fly ash is considered as a pozzolanic and hydraulic material (26).
HCFA also contains significant amounts of calcium aluminate
glass which is more soluble than the glass in low-calcium fly ash
and may slowly release calcium and aluminum into solution (27).

It is expected that the self-healing performance, if quantified in a
reliable way, may be explicitly employed in design codes of practice
for concrete structures. Self-healing of cracks in the reinforced
concrete elements under bending may reduce permeability of
external layers that provide cover for steel reinforcement against
corrosive environment. Therefore, certain positive influence of
the durability of civil engineering structures may be expected
even if only partial recovery of strength would be possible. The
question whether high calcium fly ash is helpful in the process of
crack healing is considered also particularly from the viewpoint of
mortar impermeability.

2. Experimental program

2.1. Materials and preparation of specimens

In all mixtures ordinary Portland Cement CEMI 42.5R (PC) and
high-calcium fly ash (HCFA) with content of CaO of over 22% were
used. Chemical composition and physical properties of PC and
HCFA are presented in Table 1. Unprocessed HCFA was applied
that contained mainly spherical particles with predominant grain
size between 60 and 20 mm and conglomerate both, spherical and
irregular shape, mainly bigger from spheres, size from 60 to 80 ym,
Fig. 1. As for fine aggregate, standard siliceous sand 0-2 mm ac-
cording to PN-EN 196-1 was used. The water/cementitious (ce-
ment + high calcium fly ash) ratio was held constant equal to 0.4.
Steel microfibres Dramix OL6/.16 were used with volume fraction
1%. These microfibres are 6 mm long and 0.16 mm in diameter,
made with high-carbon steel with minimum tensile strength equal
to 2000 N/mm?2.

The mix proportions of mortar are shown in Table 2. Mortar de-
noted as R-0% was the reference composition without fly ash.



Tablica 1 /Table 1

SKLAD CHEMICZNY CEMENTU PORTLANDZKIEGO | POPIOLU LOT-
NEGO WAPIENNEGO

PROPERTIES OF PORTLAND CEMENT AND HIGH CALCIUM FLY ASH

Sktadnik / Component CEM142.5R | HCFAIII
SiO,, % masowo, mass % 22.2 39.2
AlLO,, % masowo, mass % 5.3 23
Fe,0;, %masowo, mass % 3.0 4.95
> SiO, + AlLO, + Fe,0,, % masowo, mass % 67.15
Ca0, % masowo, mass % 66.3 22.4
SO;, % masowo, mass % 2.6 3.07
Wolny/free CaO, % masowo, mass % 1.3 1.46
MgO, % masowo, mass % 1.3 1.27
Straty prazenia, % masowo
R 0.2 1.85
Loss on ignition, mass %
Z S¢ f klistej
awartosc¢ fazy szklistej i 64.23
Glassy phase content, %
Tablica 2 / Table 2
SKLAD ZAPRAWY CEMENTOWEJ, W kg/m?®
MORTAR MIXTURE PROPORTIONS, IN kg/m?
Oznaczenie probek
Sample designation R-0%
wzorzec R-30% | R-60%
standard
Skfadniki / Components
Cement 1000 700 400
Piasek kwarcowy,
| laserwarcowy 600
Siliceous sand, 0 —2.0 mm
Popidt lotny wapienny
0 300 600
High calcium fly ash
Woda / Water 400
Wiodkna, 1% obj.
‘ o o0 786
Fibres, 1% vol

0-2 mm, zgodnie z PN-EN 196-1. Stosunek w/s miat warto$c¢ sta-
ta, rowng 0,4. Zbrojenie rozproszone stanowity mikrowtokna DRA-
MIX OL 6/.16, o dtugosci 16 mm i srednicy 0,16 mm, wykonane
ze stali wysokoweglowej, o minimalnej wytrzymatosci 20MPa, kto-
rych zawarto$¢ w zaprawie wynosita 1% obj.Sktady badanych za-
praw podano w tablicy 2. Zaprawe wzorcowg oznaczonoR-0% bo-
wiem nie zawierata ona popiotu. W pozostatych zaprawach R-30
i R-60 zastgpiono odpowiednio 30 i 60% masy cementu popiotem
lotnym wapiennym. Do mieszanek nie dodawano zadnych domie-
szek gdyz wykazywaty one odpowiednig urabialnos¢.

Suche sktadniki mieszano z woda przez 1 minute. Nastepnie doda-
wano widkna i mieszano przez nastepng minute, po czym umiesz-
czano zaprawe w formach o rozmiarach 240 x 320 x 40 mm, kt6rg
przechowywano przez 24 godziny w szczelnych warunkach. Uzy-
skane ptyty przechowywano w pojemniku z wodg wapienng przez

ol EHT= 200k WO = 3.7 mm
Mag= 100KX IWCFAN

FEIRY

b
‘Sugral & = InLerm

Rys. 1. Obraz z mikroskopu skaningowego, pokazujacy ksztatty i wielkos¢
czgstek popiotu wapiennego

Fig. 1. SEM micrograph showing the morphology of the HCFA particles

Other mortars R-30 and R-60 had 30 and 60% of Portland cement
replaced by fly ash, respectively. Superplasticizer was not added
because of acceptable workability of the mix.

The solid materials with water were first mixed with a kind of
Hobart mixer for 1 min thoroughly. Then fibres were added and
the mixture was mixed again for 1 min. Bar specimens with the
dimensions 240 x 320 x 40 mm were cast and cured 1 day in the
moulds under sealed conditions. Then the bars were cured in the
lime water for another 27 days.

When the precracking time arrived, each bar was sawn into six
samples with the dimensions of 220 x 40 x 40 mm.

2.2. Pre-cracking and loading in bending

The bars were loaded in four-point bending test and the support
span was set up for 200 mm with the middle span equal to 66.7 mm.
All bars were loaded up to maximum deflection equal to 0.3 mm.
The loading procedure was controlled by deflection at a constant
rate of 0.01 mm/sec and the load was varying as it was required
by decreasing beam stiffness after crack opening. This deflection
was arbitrarily selected in order to obtain central crack in the beam
of appropriate width for self-healing. The tests were repeated at
selected dates to register healing process in time; the test program
is given in Table 3. The acoustic emission events were recorded
in order to monitor crack propagation.

l 66.6 lnm
T L= 200 mm T

Rys. 2. Probka swobodnie podparta i obcigzona dwoma sitami

Fig. 2. Specimen under loading with two concentrated forces
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Acoustic emission effects were reg-

3000 istered and recorded in order to
o - - L monitor '[he' progrejss of c.racki.ng
2500 A“ Sl B process during loading. Registration
L a\ /> - \ of AE signals was performed with
20ud N/ \ a wideband AE sensor of type WD
. / d PAC and a custom-made AE ana-
LIV o lyser with analogue to digital converter,
1000 // ¢ high-pass filter and 60 dB amplifier. AE
o // signals which amplitudes exceeded
500 | J 1 mV were registered as ‘AE events’
y- in PC computer.

005 - + 0,05 01 0,15 0 0,25 03 The crack width was not directly meas-
500 ured under the bending load, but at

deflection [mm)]

Rys. 3. Krzywe obcigzenie — ugiecie, probka R3-0%; a — podczas wykonywania wstepnej rysy, ¢ — po 112

dniach pielegnaciji, d — po 113 dniach ; 0% popiotu

Fig. 3. Load — deflection curves, specimen R3-0%; a — at pre-cracking, ¢ - after 112 days healing, d - after

113 days healing; 0% of HCFA

nastepne 27 dni. Po okresie dojrzewania, z ptyt wycinano belecz-
ki o rozmiarach 220 x 40 x 40 mm.

2.2. Wykonanie wstepnej rysy i zginanie beleczek

Beleczki podparte w dwdch punktach, o rozpietosci podpor wy-
noszgcej 200 mm, obcigzano dwiema symetrycznymi sitami sku-
pionymi o rozstawie 66,6 mm w maszynie wytrzymatosciowej EC
50, (rysunek 2). Wszystkie beleczki bytly obcigzane do wystgpienia
ugiecia w srodku rozpietosci rownego 0,3 mm. Przyrost obcigzania
byt sterowany ugieciem, ktére wzrastato ze statg predkoscig row-
ng 0,01 mm/sek, a warto$¢ obcigzenia zmieniata sie stosownie do
zmiany sztywnosci, wywotanej propagacja rys. Przyjeta wartosé
ugiecia zostata ustalona tak, aby uzyska¢ wstepng ryse o odpo-
wiedniej rozwartosci. Proces obcigzania powtarzano po wyzna-
czonym okresie w celu $ledzenia efektéw przebiegu procesu za-
rastania w czasie; program badania przedstawiono w tablicy 3.

Podczas obcigzania rejestrowano sygnat emisji akustycznej,
w celu monitorowania postepu propagacji, rysy podczas obcig-
zania. Rejestracje sygnatéw emisji akustycznej prowadzono za
pomocg szerokopasmowego czujnika WD PAC i zbudowanego
w IPPT analizatora sygnatéw akustycznych, wyposazonego w cy-
frowy uktad zbierania sygnatéw w komputerze. Analizator byt wy-
posazony w filtr gérnoprzepustowy eliminujgcy sygnaty tla oraz
wzmacniacz, o0 wzmochieniu 60 dB. Sygnaty, ktérych amplitudy
przekraczaty 1 mV byly uznawane za ,zdarzenia akustyczne” i re-
jestrowane w pamieci komputera.

Rozwartos¢ rysy nie byta rejestrowana bezposrednio podczas ob-
cigzania, ale byta dokfadnie mierzona na obrazach, uzyskanych
przy pomocy mikroskopu skaningowego.
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several SEM images microcrack width
was precisely measured, as shown in
Figs. 7 and 8.

2.3. Microscopic tests method

The evaluation of the microstructure

was performed using optical micros-
copy and secondary electron microscopy. The stereomicroscope
Nikon SMZ 800 and colour video camera SONY DXC 950P were
used for determination of the microstructural changes in the
specimens at the micro scale (magnification 63X). In the higher
magnification the specimens were examined using a combina-
tion of scanning electron microscope (SEM) in the back scattered
electrons (BSE), and Energy Dispersive X-ray analysis (EDX).

Specimens for stereomicroscope examinations were dried in an
oven at 35 °C for three days and then analysed with the use of the
image analysis software Image Pro Plus. A sample to be examined
in Back Scattered Electron Microscope (BSE mode) was dried
in an oven at 50°C for 72 h and then vacuum-impregnated with
a low-viscosity epoxy. The impregnated specimens were lapped
Tablica 3 / Table 3

PROGRAM BADAN
THE TESTING PROGRAM

Wiek od momentu
Oznaczenie | wstepnego zarysowania, dni
Designation Age since precracking,
days
Betonowanie
) - -28
Casting
Wstepne zarysowanie A o*
Precracking
Obcigzenie 1
3 B 56
Loading 1
Obcigzenie 2
C|qz.en|e c 12
Loading 2
Obmaz.enle 3 D 13
Loading 3

* w wieku 28 dni
* at age of 28 days



2.3. Badania mikroskopowe

Badania mikrostruktury przeprowadzo-
no za pomocg mikroskopu optyczne-

go i elektronowego mikroskopu ska-
ningowego z detektorem elektronow

odbitych. Mikroskop stereoskopowy
Nikon SMZ 800 i wideokamera DXC

950P byty zastosowane do okreslenia
zmian mikrostruktury (powiekszenie

x63). Przy wyzszych powiekszeniach

probki obserwowano pod mikroskopem
skaningowym przy zastosowaniu elek-

an]

tronéw odbitych oraz wykonywano mi-

kroanalizy rentgenowskie . 05

0,05 0,1 0,15 0,25

Prébki do obserwacji pod mikrosko-
pem stereoskopowym suszono w tem-
peraturze 35°C przez trzy dni, a na-
stepnie analizowano przy zastosowa-
niu programu do analizy obrazu Ima-
ge ProPlus. Probki do obserwacji pod
mikroskopem skaningowym suszono
w temperaturze 50°C przez 72 godziny, a nastepnie impregno-
wano prozniowo zywicg epoksydowa, o niskiej lepkosci. Probki
po impregnaciji szlifowano i polerowano. Powierzchnie polerowa-
nych probek doktadnie obserwowano, szczegodlnie obszar okoto
10 mm bezposrednio po obu stronach rysy. Pasek przewodzacej
tasémy miedzianej mocowano do kazdej wypolerowanej probki, kto-
ra nastepnie byta pokrywana cienkg warstwg palladu przez minu-
te uzywajac napylarki Hummer®6.2. Powierzchnie kazdej probki
byly szczegotowo obserwowane pod mikroskopem skaningowym,
przy wzbudzeniu 15 kV.

Obserwacje polerowanych powierzchni probek prowadzono po
pierwszym obcigzeniu, to znaczy po 57 dniach dojrzewania, za
pomocg elektronowego mikroskopu skaningowego oraz po trze-
cim obcigzeniu i przechowywaniu w wodzie wapiennej (tgcznie po
170 dniach) pod mikroskopem stereoskopowym. Réwnolegle z ob-
serwacjami mikroskopowymi po 170 dniach dojrzewania probek
przeprowadzono takze obserwacje przetaméw prébek pod elek-
tronowym mikroskopem skaningowym.

3. Wykresy obcigzenie — ugiecie

Typowe wykresy obcigzenie — ugiecie, uzyskane podczas wyko-
nywania wstepnej rysy oraz po dojrzewaniu w wodzie wapiennej
przez 112 i 113 dni pokazane sg na rysunkach 3-5.

Podczas wstepnego zarysowania, wszystkie wykresy wskazujg na
prawie liniowe zachowanie az do wystgpienia rysy, a nastepnie
ugiecie wzrastato przy niemal statym obcigzeniu. Krzywe uzyska-
ne po 112 dniach pielegnacji wykazujg niewielki wzrost obcigzenia,
odpowiadajgcego wymuszonemu ugieciu 0,3 mm. Moze to dowo-
dzi¢, ze samozarastanie nie zwigkszyto w sposoéb istotny sztyw-
nosci beleczek, chociaz mozna zauwazy¢ odcinki prostoliniowe

deflection [mm]

Rys. 3. Krzywe obcigzenie — ugiecie, probka R3-0%; a — podczas wykonywania wstepnej rysy, ¢ — po 112
dniach pielegnacji, d — po 113 dniach ; 0% popiotu

Fig. 3. Load — deflection curves, specimen R3-0%; a — at pre-cracking, c - after 112 days healing, d - after
113 days healing; 0% of HCFA

and polished using a special procedure. The polished face of the
specimen which was to be examined was essentially the region
in the beam approximately 10 mm from the crack for both sides.
A strip of conductive copper tape was attached to each polished
sample, after which they were coated with a thin layer of palladium
for about a minute using a Hummer®6.2 sputter coater. Each of
the samples was thoroughly examined using Aspex®LLC personal
Scanning Electron Microscope (SEM) in the BSE mode using an
acceleration voltage of 15 kV.

The specimens were analysed after 1% loading (total 57 days of
curing) in the SEM-EDX mode on the polished surface and after
3"loading and additional 28 days of curing in the lime water (total
170 days of curing) — in the stereomicroscope. Parallel with mi-
croscopic observations after 170 days of maturity period the SEM
analysis has been executed on the split surface of the specimen.

3. Load — deflection curves

typical load-deflection curves obtained during pre-cracking and
after curing in lime water during 56 and 112 days, respectively
are shown in Figs. 3-6.

At precracking, all load — deflection curves show quasi linear
behaviour up to cracking, and then deflection increased with ap-
proximately constant load. In Figs. 3-5 curves obtained after 112
days indicate small increase of load corresponding to deflection
of 0.3 mm. This may indicate that self-healing does not increase
appreciably the stiffness the beams, though short linear sections
may be observed at low loads. At this stage it seems impossible
to separate the variation of stiffness due to cracking and to heal-
ing. The curves obtained a day later, when no healing may be
expected, confirmed that deflection was related to the pulled out
fibres from the matrix.
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pod dziataniem niewielkich obcigzen.

Na tym etapie badania jest trudne od- load [N]

dzielenie zmian sztywnosci spowodo- 3000 /’_F____L———
wanych zarastaniem i zarysowaniem. A a IS P

Krzywe uzyskane po 113 dniach, tzn. = ‘y —_—
o jeden dzien pdzniej, gdy proces za- 2000 S \x

rastania nie mogt jeszcze wystgpic, po- &-/ \\\ d

twierdzaja, ze ugiecie byto kontrolowa- 1500 / ¢

ne przez wycigganie wiokien z matrycy. //

Beleczki z zaprawy, w ktorej 30 lub 60%

cementu zastgpiono przez HCFA za- 500 ”/

chowywaty sie podobnie, tzn. wykaza- i J(f

ty po dtuzszym przechowywaniu w wo- Y

dzie wapiennej niewielki przyrost ob- 0,05 chn + 0,05 0,1 0,15 0;2 0,25 0;3

cigzenia, niezbednego do ugiecia réw-
nego 0,3 mm. Na rysunku 6 pokaza-
no wykresy uzyskane po 56, 112 i 113
dniach przechowywania w tych samych
warunkach. Okazato sie, ze dodatkowe
obcigzenie po 56 dniach nie wywotato
zasadniczych roznic wykreséw obcig-
zenie-ugiecie.

o

ad [N]

deflections [mm]

Rys. 4. Krzywe obcigzenie — ugiecie, prébka R3-30%; a — podczas wykonywania wstepnej rysy, ¢ — po
112 dniach pielegnacji, d — po 113 dniach; 30% popiotu

Fig. 4. Load — deflection curves, specimen R3-30%; a — at pre-cracking, c — after 112 days healing,
d — after 113 days healing; 30% of HCFA

4. Obserwacje mikroskopowe

NJ
un
o
en]

Na rysunku 7 pokazano przyktad mikro-
struktury zaprawy z widknami po pierw- a

N X s
74

szym obcigzeniu i po 56 dniach proce- 2000 h
su zarastania. We wszystkich badanych 1enn
probkach powstata jedna rysa i drobne o
mikrorysy obok niej; ta pojedyncza rysa 1000
miata rozwartos¢ okoto 100 um, z po- //
przecznie przebiegajgcymi wiéknami, 500

przechodzgcymi obok ziaren piasku,

w strefie przejsciowej. Doktadniejsze
obserwacje drobnych rys o rozwarto-

0,05 0,1 0,15 0/2

$ci mniejszej od 30 um, powstajgcych
obok gtéwnych rys, wykazujg, ze préb-
ki o ro6znej zawartosci wapiennych po-
piotow lotnych réznig sie wypetnieniem
rys (rysunek 8). W mikrorysach zapra-
wy wykonanej bez popiotu powstat por-
tlandyt, widoczny na rysunku 9, nato-
miast w probkach z popiotem tworzyt
sie w mikrorysach monosiarczan (rysunek 10). Tych faz, obser-
wowanych w wielu miejscach w rysach, nie znaleziono w zapra-
wie poza rysami. W dodatku wapiennych popiotéw lotnych do za-
prawy Tishmack i in. (28) upatrywali przyczyne zwigkszenia za-
wartosci ettringitu z uwagi na obecnos¢ siarczanu wapnia i szkia
bogatego w glin, ale w badanych prébkach nie stwierdzono po-
wstawania tej fazy tylko monosiarczan. W zaprawach cemento-
wych z dodatkiem wapiennych popiotdw zwykle tworzy sie wiecej
fazy AFm niz Aft (28). Badania Tishmacka i in. (29) pokazaly, ze
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deflections [mm]

Rys. 5. Krzywe obcigzenie — ugigcie, probka R3-60%; a — podczas wykonywania wstepnej rysy, ¢ — po
112 dniach pielegnacji, d — po 113 dniach; 60% popiotu

Fig. 5. Load — deflection curves, specimen R3-60%; a — at pre-cracking, ¢ - after 112 days healing,
d — after 113 days healing; 60% of HCFA

Bars with partly replacement of Portland cement (30 and 60%) with
HCFA have shown similar behaviour, i.e. after longer curing in lime
water slight increase of load was necessary to obtain the same
deflection of 0.3 mm. Deflection equal to 0.3 mm was arbitrarily
selected to get all tested bars bent at the same level.

In Fig. 6 examples of curves obtained after 56, 112 and 113 day are
presented and that regime of curing does not introduce particular
differences in load-deflection curves.



3. Microscopic observations

load [N]

3006 The general view on the mortar micro-
. c. structure after 1%t loading (after 56
= a \}/____.—---"""" — 1 days of healing) is presented in Fig.7.
2000 \\/\{ In all the tested specimens one main
/ crack of the width about 100 pm was
1566 a present. The crack was empty was
/< \ bridged by fibres, but passed around

1066 / b . o
Toou \ fine aggregate grains, in the ITZ zone.
/ ~d The more precise analysis of the finer
266 cracks (width less than 30 um) which
opened near the main crack revealed
005 . ) 0,05 01 0,15 02 0,05 03 that specimens with and without HCFA
ate) replacement differ each other in pres-

deflection [mm)]

Rys. 6. Krzywe obcigzenie — ugiecie, probka R3-60%; a — podczas wykonywania wstepnej rysy, b — po 56

dniach pielegnacji, c — po 112 dniach, d — po 113 dniach; 60% popiotu

Fig. 6. Load — deflection curves, specimen R3-60%; a — at pre-cracking, b — after 56 days curing, ¢ — after

112 days healing, d — after 113 days healing; 60% of HCFA
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Rys. 7. Mikrostruktura probki zaprawy, w ktérej 60% cementu zastgpio-
no popiotem, po 57 dniach pielegnaciji, pod mikroskopem skaningowym

Fig. 7. Mortar specimen with 60% replacement of cement by HCFA after
57 days of healing, scanning electron micrograph

dodatek popiotu lothego wapiennego do betonu zmniejsza stosu-
nek SO4/Al,O, powodujgc powstanie monosiarczanu. Wytrgcenia
monosiarczanu w matrycy cementowej przybierajg typowg mor-
fologie, zgodng z obserwacjami Diamonda [30]. Sg one pokazane
na rysunkach 8 i 10 wraz z mikroanalizami rentgenowskimi. Ob-
serwacje probek zaprawy po 170 dniach hydratacji rowniez wska-
zujg na obecnos$¢ monosiarczanu w mikrorysach (rysunek 11).

ence of the new products in cracks, Fig.
8. In the smaller cracks in the mortars
made without fly ash the portlandite
was present, Fig. 9, opposite to the
specimens made with HCFA were the
monosulfate has been present in the
cracks, Fig. 10. These products found
at several points in the cracks were
not observed in bulk material. Use of HCFA in concrete has been
identified as a potential source of ettringite, Tishmarck et al (28) in
Portland cement concrete due to significant amounts of sulphur,
calcium, and aluminum but in this case the monosulfate has been
formed, perhaps due to the presence of the HCFA in the matrix.
The cement/high calcium fly ash mortars generally formed more
of the AFm phases than AFt phases, Tishmack et al. (29). Previ-

SEM V4.82i Mar 23, 2811 RT Lee Instruments,
- 188 um 15.8 kV

16 mm C kot

Rys. 8. Obraz rysy pod mikroskopem skaningowym w probce zawieraja-
cej 60% popiotu, po 57 dniach pielegnacji, mikroanaliza rentgenowska po-
twierdzajgca obecnos¢ monosiarczanu

Fig. 8. Scanning electron micrograph of mortar specimens with 60% re-
placement of cement by HCFA after 57 days of healing
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Rys. 9. Obrazy mikrorys pod mikroskopem skaningowym w prébkach bez popiotu, po 57 dniach pielegnacji. Mikroanaliza potwierdza obecnos$¢ port-

landytu w mikrorysie

Fig. 9. Scanning electron micrographs of mortar specimens without replacement of HCFA after 57 days of healing. The presence of the portlandite in

the crack has been marked

1 5EM ¥4.821 Mar & A1 RT
@ um 15.

Rys. 10. Obrazy mikrorys pod mikroskopem skaningowym w prébkach zawierajgcych 60% popiotu, po 57 dniach pielegnacji. Potwierdzono obecnos¢

monosiarczanu w mikrorysach

Fig. 10. Scanning electron micrographs of mortar specimens with 60% replacement of cement by HCFA after 56 days of healing. The monosulfate in

the crack is formed

Analiza powierzchni beleczek przy pomocy stereomikroskopu po
okoto 170 dniach pielegnacji wykazata obecno$¢ matych ‘mostkéw’
taczgcych brzegi mikrorys o rozwartosci mniejszej od 30 um (ry-
sunek 12). Wczesniejsze obserwacje mikroskopowe po 56 dniach
nie wykazaty jeszcze zadnych przejawow samorzutnego zarasta-
nia. Nowe fazy stwierdzono tylko w beleczkach z zaprawy, w ktérej
60% cementu zastgpiono popiotem lotnym wapiennym, co przy-
spieszato proces zarastania rys. Materiat wypetniajgcy rysy bedzie
w przysztosci poddany analizie, w celu okreslenia jego sktadu.
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ous study by Tishmack and his co-workers, (28) indicated that the
addition of high-calcium fly ash reduces the SO, /Al ,O, ratio in the
system thus favouring AFm formation. Monosulfate masses tend
to show its typical morphology, according to Diamond (30) [Fig. 8
and Fig.10]. The EDX spectrum is characteristic for monosulfate
where the peak for sulphur is smaller than the peak for aluminum.
The mortar specimens analysed after 170 days of curing also
indicated the presence of monosulfate in the microcracks [Fig. 11].



5. Whnioski

Przeprowadzono badania zapraw zbrojonych wtdknami stalowymi,
w ktérych 30 lub 60% cementu zastgpiono popiotem lotnym wa-
piennym. W artykule podjeto prébe analizy skutkéw wykorzysta-
nia popiotdw wapiennych w betonach konstrukcyjnych jako cze-
Sciowego zamiennika cementu. Jednym ze skutkéw stosowania
tych popiotéw moze by¢ wzmocnienie efektéw samozarastania mi-
krorys. Badane beleczki byty zginane az do otwarcia rys i mikro-
rys, ktére podlegaty zarastaniu po réznych okresach pielegnac;ji.
Nastepnie byty poddane kolejnym obcigzeniom i badaniu w ste-
reomikroskopie i mikroskopie skaningowym. Uzyskane wyniki po-
zwalajg na sformutowanie nastepujgcych spostrzezen i wnioskow:

— na podstawie analizy wykresow ugiecia stwierdzono niewielki
wzrost sztywnosci beleczek, spowodowany zarastaniem rys,
przy czym efekt ten okazat sie wiekszy w beleczkach z zapra-
wy z dodatkiem popiotu,

— dodatek popiotu wapiennego przyspiesza proces samozara-
stania rys, a zwtaszcza mikrorys,

— stwierdzono, ze w mikrorysach, po 24 tygodniach pielegnaciji
w wodzie, powstaje monosiarczan,

— w badaniach nie stwierdzono przypadku catkowitego wypet-
nienia rys nowymi fazami, a jedynie udokumentowano pocza-
tek takiego procesu,

— czesciowe zastgpienie cementu przez popidt lotny wapienny
spowodowato zmniejszenie stosunku SO,/ALL,O, w zaprawie,
stwarzajgc tym samym korzystne warunki do powstania mo-
nosiarczanu.

Podziekowania

Badania doswiadczalne dotyczace analizy mikrostruktury zapraw
pod skaningowym mikroskopem elektronowym zostaty przepro-
wadzone w Charles Pankow Concrete Materials Laboratory na
Wydziale Inzynierii Lgdowej na Uniwersytecie Purdue. Autorzy

sg wdzieczni za umozliwienie przeprowadzenia tej czesci badan.
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Rys. 11. Mikrofotografia z mikroskopu skaningowego prébki z zaprawy za-
wierajgcej 60% popiotu, po 170 dniach pielegnaciji

Fig. 11. SEM in the secondary electrons mode of mortar specimen with
60% replacement of cement by HCFA after 170 days of healing

The mortar analysis under the stereomicroscope after 170 days
of healing revealed the presence of small bridges created in the
microcracks (< 30 um) [Fig. 12]. Earlier observation (after 56 days
of healing) under the microscope did not show any signs of self-
healing of the cracks. The healing phenomenon has been observed
only in mortars with 60% of cement replacement by HCFA that
apparently stimulated self-healing of microcracks. The products
shown in Fig. 12 will be analysed as to their nature.

4. Conclusions

In this paper, a novel way of utilizing high calcium fly ash was
introduced. HCFA were used as a partial cement replacement in
mortar bars to provoke the self-healing phenomenon in cracks. The
bars were subjected to 4-point bending until opening of a system
of microcracks and cracks and then after specific length of time
the bars were analysed using stereomicroscope and SEM.

Fig. 12. Stereomicroscope pictures of mortar specimens with 60% replacement of cement by HCFA, after 170 days of healing
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Autorzy dziekujg rowniez firmie Bekaert Polska Sp. z 0.0. za do-
starczenie mikrowtokien wykorzystanych w tej pracy.

Wyniki przedstawione w niniejszej pracy zostaty uzyskane w ra-
mach projektu ,Innowacyjne spoiwa cementowe i betony z wy-
korzystaniem popiotu lothego wapiennego”, POIG.01.01.02-24-
005/09 finansowanego przez Program Operacyjny Innowacyjna
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With regard to the main findings of the present work, these are
summarized as follows:

— Limited increase of stiffness of specimens due to crack healing
is shown on load-deflection curves and this effect is higher for
specimens with partial replacement of PC with HCFA.

— HCFA apparently stimulated self-healing of cracks and par-
ticularly of microcracks.

— Products of self-healing are observed inside microcracks after
24 weeks of curing in water.

— Complete self-healing of cracks was not observed, though
initiation of the process was visible.

— The replacement of cement by high-calcium fly ash reduced
the SO,/AlLQO, ratio in the system thus favouring formation of
monosulfate instead of ettringite that appears when fly ash
class F is applied.
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