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TIIVISTELMA

Betoni- ja silikaattimateriaalien laadunvalvonnassa, tuotekehityksessd

ja vauriotutkimuksissa ilmeni tarvetta kehittdd uusia analyysimenetel-
mid, joilla voitaisiin kohottaa tutkimuksen tasoa. Menetelmien kehitta-
misprojekti kdynnistyi vuonna 1980, ja tyotd on tehty neljan vuoden ajan.
Projektin tavoitteena on ollut kehittdd kemiallinen analyysi, optiset me-
netelmdt ja huokoisuusmddritykset toimiviksi tutkimuksen valineiksi sekd
samalla 1isitd henkilokunnan osaamista ja kayttovalmiuksia. Tutkimus ja-
kaantui kolmeen osaprojektiin: kemiallisiin analyysimenetelmiin, optisiin
menetelmiin ja fysikaaliseen huokosanalyysiin. Julkaisussa esitetdan pro-
jektin vaiheet osaprojekteittain sekd projektin kuluessa kehitetyt testi-
menetelmit. Menetelmikuvauksissa kerrotaan suppeasti menetelmien periaat-
teista ja soveltuvuudesta, ndytteiden preparoinnista, menetelmien tyGvai-
heista ja tulosten oikeellisuudesta.
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ABSTRACT

In conjunction with the quality control and product development of
materials as well as in damage investigation the need arose to develop

new analytical methods, by means of which the Tevel of research could be
raised. The research project dealing with the development of analytical
methods for concrete and silicate materials was started in April 1980.

The development work on analytical methods has been going on within the
Timits of the project during the Tast four years. The goal of the project
was to improve the chemical analysis, the optical methods and the porosity
determinations to such an extent that they could be used asworking tools
of research, and simultaneously to raise the level of the personnel’s
knowledge and their preparedness to make good use of them. According to
the goal set the research was divided into three sub-projects: chemical
analytical methods, optical methods and physical porosity analyses. In
this final report, the phases of the project are discussed in their
respective sub-projects, and the test methods developed within the Timits
of the project are compiled. In the method descriptions, the principles
and applicability of the methods, the preparation of the samples, the
working procedure of these methods and the accuracy of the results are

briefly outlined.



ALKUSANAT

Monet Valtion teknillisen tutkimuskeskuksen (VTT) betoni- ja silikaatti-
tekniikan Taboratorion materiaalitutkimuksen menetelmdat ovat olleet van-
hanaikaisia ja hitaita. Mm. materiaalien laadunvalvonnan, tuotekehityksen
ja vauriotutkimusten analyysimenetelmid on taytynyt kehittdd, jotta voidaan
kohottaa tutkimuksen tasoa.

Kemiallinen analyysipalvelu on pyritty uudenaikaistamaan ja saattamaan
paremmin kilpailukykyiseksi VTT:n ulkopuolisten laboratoriopalvelujen kans-

Sa.

Optisten menetelmien kdyttodnotto on katsottu valttamdattomdksi mikroraken-

netutkimuksen alalla viime aikoina tapahtuneen huomattavan edistymisen joh-
dosta. Optisten menetelmien soveltaminen tekee myds mahdolliseksi osallis-
tumisen pohjoismaiseen yhteistyohon talld alalla.

Yksityiskohtaisia rakennetutkimuksia varten on katsottu tarpeelliseksi ke-
hittdd fysikaalisia huokoisuuden mittausmenetelmid, koska ndilld alueilla
kansainvdlinen perustutkimus on edennyt pitkdalle ja mahdollisuudet menetel-

mien tehokkaaseen soveltamiseen ovat olemassa.

Betoni- ja silikaattimateriaalien analyysimenetelmien kehittamisprojekti
toteutettiin yhteistydssa VIT:n poltto- ja voiteluainelaboratorion sekd
kemian Taboratorion kanssa. Poltto- ja voiteluainelaboratorion asiantun-
temusta ja kokemusta kdytettiin fysikaalisten huokoisuuden mittausmenetel-
mien kehittimisessd. Kemian Taboratorion tydpanos kohdistui kemiallisten
analyysimenetelmien kehittamiseen. Optisia ja kemiallisia menetelmid kehi-
tettiin my0s yhteistyond Oy Partek Ab:n kanssa.
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1 PROJEKTIN TAVOITTEET

Tavoitteena oli kehittdd kemiallinen analyysi, optiset menetelmdt sekd
huokoisuusmadaritykset toimiviksi tutkimuksen valineiksi ja samalla
Tisatd henkildkunnan osaamista ja kdyttovalmiuksia.

Tavoitteen mukaisesti tutkimus jakaantui kolmeen osaprojektiin:

1. kemialliset analyysimenetelmdt
2. optiset menetelmdt
3. fysikaalinen huokosanalyysi.

laboratoriossa tutkittavien materiaalien rontgen- ja termoanalytiikkaa.

Projektin osatavoitteena oli Tisdksi betonianalyysin kehittaminen taman
hetken vaatimuksia vastaavaksi.

Projektin painopiste oli optisissa menetelmissa. Tavoitteena oli kehit-
tia mikrorakennetutkimuksissa kdytettdvdt menetelmdt kansainvdliselle
tasolle. Valomikroskopian avulla haluttiin erityisesti kehittdd ohut-
hietutkimusta, koska silld katsottiin olevan huomattavan laajat sovellu-
tusnakymdt erityyppisissa tutkimuksissa.

Yksi projektin tavoitteista oli automaattisen optisen kuva-analyysin
kehittiminen. Kuva-analyysia pyrittiin soveltamaan ensisijassa betonin

ilmahuokosten analysointiin.

Pyyhkdisyelektronimikroskopian (SEM) kehittdmisen tavoitteena oli selvittdd
niytteiden preparointitekniikkaan 1iittyvid ongelmia eri materiaaleilla

sekd edistad SEM:n rontgenanalysaattorin kdyttod.

Fysikaalisen huokoisuusanalyysin kehittdmisen tavoitteena oli selvittdd,

miten elohopean tunkeutumiseen, typen adsorptioon ja veden imeytymiseen
perustuvat huokoisuudenmittausmenetelmdt sopivat betoni- ja sili-

kaattimateriaaleille.
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2 PROJEKTIN TOTEUTUS

Kaikissa osaprojekteissa sovellettiin seuraavaa vaiheittaista toteutus-

tapaa:

1. Lahtckohtavaihe, jossa hankittiin mahdollisesti puuttuvat Taitteet,
otettiin yhteyksia ulkopuolisiin laboratorioihin, perehdyttiin kir-
jallisuuteen sekd laitteiden toimintatapaan ja sovellutusmahdollisuuk-
siin.

2. Menetelmien testausvaihe, jossa kokeiltiin vaihtoehtoisia nayttei-
den valmistus- ja mittaustapoja ja lopuksi valittiin kdayttoon par-
haiten sopivat menetelmat.

3. Menetelmien kdyttoonottovaihe, jossa selvitettiin valittujen analyysi-

menetelmien soveltamisessa olevia ongelmia ja kehitettiin kaytto-
rutiinia edustavien naytesarjojen ja vertailumateriaalien avulla.

Luvuissa 3 - 5 esitetddan projektin vaiheet osaprojekteittain.

3 KEMIALLISET ANALYYSIMENETELMAT

3.1 Laitteet

Analyysimenetelmien kehittamiseen kdytettiin VIT:n betoni- ja silikaatti-
tekniikan laboratorion laitteista mm. Netzsch STA 429 -termoanalyysilait-
teistoa, DRON 3-rontgendiffraktometria, Perkin-Elmerin atomiabsorptio-
spektrofotometria sekd mikroskooppeja. Muiden VIT:n laboratorioiden
laitteista kdytettiin IR~ ja UV- spektrofotometrejd sekd rontgenfluore-

senssilaitetta.
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3.2 Laastitutkimus

analyysimenetelmdd pidettiin epdtyydyttdvdna, ja tarkoituksena oli loytad
uusi, kayttokelpoisempi lTaastianalyysimenetelmd. Kirjallisuuskartoituk-
sen perusteella valittiin laastianalyysimenetelmistd kokeiltavaksi
uudempi versio brittildisestd standardista. Sittemmin tutkimuksen tar-
keimmaksi kohteeksi asetettiin Florentin-kylmaliuotusmenetelma.  Nopeam-

mistd spektrofotometrisesti.

Laastien happoliuotuskokeet tehtiin pddosaltaan syksyn 1980 aikana,
spektrofotometritutkimukset kevaalla 1981. Laastianalyysitutki-

mus Florentin-kylmaliuotusmenetelmdlld sekd laastien seossuhteiden las-
kentamenetelmien kehittdminen analyysitulosten perusteella suoritettiin
kesan ja syksyn 1981 aikana. Laastin mdrkdkemiallisen analysoinnin rinnal-
Te on vuoden 1982 aikana kehitetty Taastin hydraulisten aineiden analysoin-
ti termovaa~alla.

Laboratoriossa kehitettyd laastianalyysimenetelmdd on ehdotettu NORDTEST-
menetelmdksi. Lisaksi Taastianalyysiin Tiittyvat tutkimukset ja tutkimus-
tulokset tullaan julkaisemaan erillisend englanninkielisend raporttina.

3.3 Sementti- ja betonitutkimukset

Sementtitutkimuksissa keskityttiin vapaan kalkin, kalsiumin, piin, alumii-
nin, raudan, magnesiumin, natriumin, kaliumin, mangaanin, titaanin, kromin
ja kloridin analysoimiseen. Vapaan kalkin madrittamisessda paddyttiin

Tukuun ottamatta atomiabsorptiospektrofotometriaa. Kloridin mdarittami-
seen kehitettiin potentiometrinen titraus kloridiselektiivistd elektrodia
hyvaksi kdyttden. Tamdn menetelmdn todettiin soveltuvan erilaisten
sementtilaatujen 1isdksi myos betonin, laastin, kiviaineksen ja lisdaineiden

kloridipitoisuuden maarittamiseen.
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Betonitutkimuksissa kohdistui kiinnostus lahinnd betonianalyysin tekemi-
seen tapauksissa, joissa runkoaineena on kdaytetty kalkkikived. Kehitetyn

mdrkdkemiallisen analyysin perusteella voidaan betonista mdarittdd tiheys,

kehitettiin semi-isotermistd termogravimetriaa hyvaksi kdayttden menetelma,
jolla voidaan DTA-, DTG-, TG~ ja EGD-kdyristd laskea hydratoituneesta
sementti-, laasti- tai betonindytteestd sementin hydrataatiotuotteiden

304 Lisa~- ja seosainetutkimukset

Lisdaineiden kayttoselostemenettelya varten kehitettiin kemiallinen mene-
telmd, jonka avulla voidaan sekd arvioida lisdaineen betonille vaaralli-
sia ominaisuuksia ettd valvoa lisdaineiden laatua. Lentotuhkan kokonais-
analyysin tekemiseksi kehitettiin markdkemiallinen menetelmd.

Lisaksi kehitettiin kaksi spektrofotometrista menetelmad 1ignosulfonaat-
tien kvantitatiiviseen mdarittamiseen sementistd ja betonista. Toinen
menetelmistd soveltuu myOs muiden lisdaineina kdytettdavien sulfonaattien,
kuten sulfonoitujen naftaleeniformaldehydikondensaattien, sulfonoitujen
melamiiniformaldehydikondensaattien sekd alkyyli-aryylisulfonaattien

kvantitatiiviseen maarittdmiseen betonista.
3.5 Saavutettu tutkimusvalmius

Kehitetyilld menetelmilld voidaan tutkia kovettuneen rap-
paus- ja muurauslaastin koostumusta. Kalkin, sementin ja hiekan osuus

laastista voidaan selvittdd termoanalyyttisesti ja kemiallisen kyl-

maliuotusmenetelman avulla.

Sementti- ja betonitutkimuksiin kehitettyjen analyysimenetelmien avulla
voidaan paremmin arvioida betonindytteen ominaisuuksia ja koostumusta sekg

tehdi luotettavampia analyyseja betonin eri osa-aineista.
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4 OPTISET MENETELMAT

4.1 Laitteet

Optisten menetelmien kehittdmisessd kdytettiin seuraavia kolmea valomikros-
kopppityyppié:

1. stereomikroskooppi
2. polarisaatiomikroskooppi

3. fluoresenssimikroskooppi.

Valomikroskooppien 1isdksi optisten menetelmien kehittdmisessd kdytettiin
pyyhkdisyelektronimikroskooppia ja siihen liittyvda rontgenanalysaattoria.

Huokos- ja partikkelikokojakaumamadritysmenetelmid kehitettiin kayttaen
automaattista optista kuva-analyysilaitteistoa, jonka paakomponentit ovat
analysaattoriyksikko, TV-kamera, monitori, poytatietokone ja piirturi.

Poytatietokoneen liittdmiseksi laitteistoon toimitti analysaattorin valmis-
taja liitdntdkaapelin. Ndytteensiirtolaitteeseen jouduttiin itse tekemdan

ulkopuolinen ohjausautomatiikka ja 1iitantda tietokoneeseen. Tama toteutus

tapahtui VIT:n ATK-palvelutoimiston avustuksella. Kuva-analyysilaitteisto

nihdian kuvassa 1. Kuvasta puuttuu pOytdtietokoneen yhteyteen myohemmin

liitetty piirturi.
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Kuva 1. Kuva-analyysilaitteisto.

4.2 Mikroskooppien kaytto

Stereomikroskooppia kaytetddn suhteellisen pienilld suurennoksilla yleis-
kuvan saamiseen tutkittavan materiaalin mikrorakenteista, sekd jatkotutki-
musten kannalta mielenkiintoisten alueiden rajaamiseen. Ndytteet voivat olla
pintahie-, ohuthie- tai murtopintanaytteita.

Mikroskooppimenetelmid kdytetdan 1dhinnd materiaalien rakenteen, rakenne-
virheiden, vanhenemisilmiciden yms. yksityiskohtaiseen tutkimiseen. N&illd
menetelmilld saadaan tiedot sideaineesta ja sen hydratoitumisesta tai karbo-
natisoitumisesta, huokoisuudesta, huokosverkostosta, sardistd, mikro- ja
makrohalkeamista, tartunnoista seka runkoaineesta ja sen laadusta.

Polarisaatiomikroskoopilla voidaan selvittad kvalitatiivisesti ja osin
kvantitatiivisesti materiaalien mineraalikoostumusta. Portland-sementti
voidaan erottaa kuonasementistd. Hydratoitumattoman sementtiklinkkerin

ja kalsiumhydroksidin jakautuminen sideaineessa voidaan selvittdd. Kapillaari-
ja ilmahuokosten tayttyminen korroosiotuotteilla voidaan ndhda.
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Fluoresenssimikroskooppia kaytetaan materiaalien morfologisiin tutkimuksiin.

Si118 ndhddan erityisen selvdasti sdrdt, suuret huokoset ja tiheyden erot.

Pyyhkdisyelektronimikroskoopilla voidaan tutkia betonin, laastien ja tiili-
kiven pinta- ja huokosrakennetta aina 10 000-kertaiseen suurennokseen asti.
Samalla voidaan tunnistaa materiaalissa olevia pienid aineosia, esimerkiksi

vaurijoiden aiheuttajia kvalitatiivisen alkuaineanalyysin avulla.

4.3 Automaattinen optinen kuva-analyysi

Betonin tai muun huokoisen rakennusaineen ilmahuokosten tilavuusosuus,
ominaispinta-ala, huokosjako ja erilaiset kokojakaumat voidaan mddrittad
optisella kuva-analysointitekniikalla.

ITmahuokosanalyysin laskentaprosessi on kokonaan ohjelmoitu tietokoneelle.
Tietokone rytmittda Taskennan ajallisesti (ndytteen siirto ym.), kdskyt-
£33 laskennan kohteet (analysaattoriyksikko analysoi varsinaisen kuvan),
tallentaa tiedot, kdsittelee laskennan loputtua tiedot tilastollisesti ja

antaa tulostuksen numeerisessa ja draafisessa taulukkomuodossa.

Ohjelmointityd tehtiin betoni- ja silikaattitekniikan laboratoriossa
vuoden 1982 helmikuuhun mennessa. Ohjelman keskeisend osana on muunnos-
prosessi huokosten tasojakaumasta tilavuusjakaumaan, minkd teoriapohja
on osittain myos kehitetty omassa Taboratoriossa.

Kuva-analyysilaitteiston japanilaiselta valmistajalta hankittiin tieto-
koneohjelma jauhemaisten naytteiden raekoon analysointia varten.

4.4 Saavutettu tutkimusvalmius

4.4.1 Stereo-, polarisaatio- ja fluoresenssimikroskopia
seki pyyhkdisyelektronimikroskopia (SEM)

Betonin pinta- ja ohuthieiden preparointi on hallinnassa, samoin muuraus-
kiven. Laastien ohuthieiden preparointitekniikka hallitaan, mutta haurai-
den laastien pintahieiden preparointitekniikkaa on vield kehitettdvd.
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Hiontalaite, jolla ohuthieita valmistetaan, vaihdettiin tammikuussa 1983
tulleeseen tehokkaampaan laitetyyppiin. Tutkimukset ovat osoittaneet,
etta rakennusmateriaalien hiontaan vaaditaan erityyppiset laitteet kuin

tavallisten Tuonnonkivindytteiden hiontaan.

Laastindytteiden analysointi, kuten sideainetyyppien erottaminen, lisdainei-
den tunnistaminen, huokosverkoston tutkiminen jne., onnistuu kehitelylla
menetelmdl1d hyvin. Laastianalyysitulosten kytkemistd tiettyihin ominai-
suuksiin, kuten pakkasenkestdvyyteen, ei vield nykyisilld meneteIlmilli voida
tehdad.

Muurauskivinaytteista voidaan selvittdd sarot, halkeamat, suuntautuneisuut-

ta, tiiviytta ja huokosverkostoa.

Pyynkdisyelektronimikroskooppia on kaytetty betoni- ja tiilituotteiden seka
laastien tutkimuksen 1isdaksi vesiliukoisten suolojen kidemuotojen tutkimi-
seen.

4.4.?2 Automaattinen optinen kuva-analyysi

Betonin ilmahuokosanalyysi tehdddn kdyttden vdrjattyjd pintahieitd kuten
Tanskassa ja Norjassa. Hieiden preparointitekniikka on kehitetty varsin
Juotettavaksi. Erdissd tapauksissa betonipinta joudutaan vahvistamaan
lakalla hionnan ajaksi. Betonin ilmahuokoslaskentaa on kdytetty pda-
asiassa pakkasenkestdvyys- ja vauriotutkimusten yhteydessd sekd laadun-

valvonnassa.

Kuva-analysaattorilla on kokeiltu myos betonin runkoaineanalyysia
(kokojakautuman mddritys). Periaatteessa analyysi voidaan tehda pinta-
hieestd, jonka pinta on etsattu lyhytaikaisella happoliuotuksella ja
taman jalkeen vdrjatty samalla tavoin kuin ilmahuokosanalyysissa.
Kaytettdvissd olevat tietokoneohjelmat eivat kuitenkaan sovellu suora-

naisesti runkoaineanalyysiin.

ITmahuokos- tai runkoaineanalyysia ohuthieistd ei ole toistaiseksi saatu
onnistumaan fluoresenssivalon heikon voimakkuuden johdosta. Joulukuussa
1982 hankittiin uusi pintavalofluoresenssilisdke. Tdlld laitteella

caadaan huomattavasti voimakkaampi fluoresenssivalo. Kokeilut tdlld



laitteella ovat kaynnissa.

Kuva-analyysilaitteistoa on kdytetty myds jauhemaisten ndytteiden rae-
kokojakautuman selvittdmiseksi. Jauhendytteestd, joka on seulottu rae-
kokoon d < 70 um, valmistetaan naytepreparaatti, joka analysoidaan
automaattisella kuva-analyysilaitteistolla.

Analysaattorin soveltuvuutta masuunikuonan lasimaisuusasteen madritta-
miseen on kokeiltu, mutta toistaiseksi analyysi on suoritettava point-

counting-tekniikalla.

5 FYSIKAALINEN HUOKOSANALYYSI

5.1 Laitteet

Analyysien kehittdmisessd kdytettiin VIT:ssa olemassa olevaa laitekantaa.

Laitteet olivat

1. typpiadsorptiometri (Poltto- ja voiteluainelaboratorio, POV)
2. heliumpyknometri (POV)

3. elohopeaporosimetri (Rakennetekniikan laboratorio, RAT; POV).

Omassa laboratoriossa kehitettiin laitteistot veden imeytymiseen ja

5.2 Analyysilaitteiden kdytto tutkimustyossa

Typpiadsorptiometrilla (MIC 2200) voidaan mddrittdd aineen ominaispinta-
ala eli huokosseinimien pinta-ala painoyksikkod kohti. Projektin aikana
mittauksia tehtiin mm. betoni-, tiili-, kalkkihiekkakivi - ja luonnon-

kivindytteista.

mia vililld 100 - 0,01 ym. Projektin aikana kokeiltiin Taitteita mm. beto-
ni-, tiili- ja kalkkihiekkakivindytteisiin.

Projektin aikana kehitettiin menetelmdt, joiden avulla voidaan madarittda
nk. kapillaarinen ja kriittinen vedelldkylldstysaste. Kapillaarisessa
kokeessa madritetddn kapillaarisesti materiaaliin imeytyvan veden tila-
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vuus ja kokonaishuokostilavuus. Kapillaarinen vedellakylldstysaste
tarkoittaa ndiden suhdetta.

Kriittinen vedellakylldstysaste tarkoittaa sitd kylldstysastetta, jonka

jonka alapuolella rikkoontumista ei tapahdu. Testaus suoritetaan useilla
eri kylldstysasteisiin saddetyilld koekappaleilla pakkasarkussa.

5.3 Saavutettu tutkimusvalmius

Huokoisuusanalyyseja on kdytetty useissa tutkimuksissa, joissa on pyritty

Milldan yhdelld menetelmdlld ei voida tutkia huokoisuuden koko skaalaa,
eivatkd kaikki menetelmdat anna huokosrakenteesta taysin todellista kuvaa.
verrataan keskenaan vain yhdelld mittausmenetelmdlld saatuja tuloksia,
saadaan vertailusta ilmeisesti varsin totuudenmukainen kuva.

Projektin puitteissa selvitettiin eri tekijoiden vaikutuksia tiilen ja
laastin huokoskokojakaumiin, kun mittausmenetelmdnd oli elo-
hopeaporosimetria. Kuvissa 2 - 5 on esitetty Micromeritics Pore Sizer
9300 -porosimetrilla tiilille tehtyjen testiajojen tuloksia. Testi-
ajoissa tutkittiin rinnakkaisajojen toistettavuutta, preparoinnin ja
jauhatusasteen vaikutusta huokoskokojakaumiin, pala- ja jauhendytteen
porosimetriajojen valisid eroja sekd verrattiin eri ldmpotiloissa poltet-
tujen tiilien ja toisaalta erilaisten laastien huokoskokojakaumia.
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6 ESIMERKKEJA PROJEKTIN AIKANA KEHITETYISTA ANALYYSIMENETELMISTA

Muutamien menetelmien kehittely on vaatinut enemmin tyotd kuin

projektin alkuvaiheessa oli suunnitelty. Siksi kaikkia osa-alueita ei ole
voitu kehittdd tdysipainoisesti, esim. pyyhkaisyelektronimikroskoopin ana-
lysaattorin soveltamisesta kvantitatiivisiin madarityksiin seka elohopea-
porosimetrimadrityksen soveltamisesta pakkasenkestdvyyden arviointimenetel-

maksi.
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Tahdan Tukuun on koottu projektin puitteissa kehitetyt testimenetelmst.
Menetelmdkuvauksissa kerrotaan suppeasti menetelmien periaatteista, kdyt-
tomahdolTisuuksista, ndytteiden preparoinnista, menetelmien tydvaiheista
Ja tulosten oikeellisuudesta. Menetelmdkuvausten tarkoituksena on kertoa
informatiivisesti menetelmistd, mutta ei toimia ohjeina, joiden avulla

testausta tulisi suorittaa.

Menetelmakuvaukset on jaoteltu osaprojekteittain:

-~ kemiallisiin analyysimenetelmiin (6.1)
- optisiin menetelmiin (6.2)
- fysikaalisiin huokosanalyyseihin (6.3).

Liitteessd 1 esitetddn yleisesimerkkind eri menetelmien kdytostd erds tut-
kimusselostus, josta kdy ilmi tutkimuksen tarkoitus, kasitellyt ndytteet,
suoritetut tutkimukset sekd tutkimustulokset.

Analyysimenetelmdprojektiin 1iittyviksi on lisdksi laadittu neljd esitettd,
joiden tarkoituksena on antaa tietoa betoni- ja silikaattitekniikan Tabora-
torion tutkimusmenetelmistd sekd edistda laboratorion palveluiden kysyntda
/1, 7, 10 ja 16/.

6.1 Kemialliset analyysimenetelmat

6.1.1 Rontgendiffraktioon perustuvat menetelmadt

6.1.1.1 Rontgendiffraktio DRON 3-diffraktiometrilla

PERTAATE Jauhendytteestd ajetun rontgendiffraktiokayran diffraktio-
piikkien perusteella tunnistetaan kiteisen ndytteen mineraali-
koostumus kvalitatiivisesti. Mineraalien kvalitatiivisen tun-

ja kalibrointikdyrdn avulla ndytteen mineraalikoostumus puoli-

kvantitatiivisesti.

SOVELTUVUUS Mm. mineraalinaytteet, savi-, tiili-, masuunikuona- ja

sementtinaytteet.
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PREPAROINTI JA RONTGENDIFFRAKTOGRAMMIN AJO

Kuivatusta jauhendytteestd ajetaan rontgendiffraktogrammi,
(kuva 6), kdyttaen seuraavia ajoparametreja:

- jannite 40 kV

- virta 25 mA

- aikavakio 2.5

- goniometrin kulmanopeus 19/min
- piirturin nopeus 600 m/h

- stitit 0,5-1-6 ~10,5 - 12
- soller 2.5

- grafiittimonokromaattori

ANALYSOINTI Muunnostaulukoiden avulla saadaan heijastuskulmia vastaavat
d-arvot. Mineraalit tunnistetaan JCPDS-korttien avulla,

aee

PuoTikvantitatiivisessa madrityksessd diffraktiokdvrin ja ver-
tailukdyrien avulla mitataan haluttujen mineraalien masrit.

MAARITYSATKA

Ndytteen mineraalikoostumuksen kvalitatiivinen maaritys 2,5 h.

KVARTSI
MAASALPA
CaF,
L\ AMFIBOLI
MAA-
MAA- U SALPA W
SALPA
m PR w“w
bt} froinomib b} S { ottt} f - t t
65 60 55 50 L5 40 35 30 25 20 15 10

Kuva 6. 960 9C:n  lampotilassa poltetun tiilikiven diffraktiokayra.
Ndytteessa on kaytetty CaFZ:tasiséisené standardina.
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6.1.2 Termoanalyyttiset menetelmit

“.1.2.1  Ca(OH)p-analyysi termovaa'alla

PERIAAIE Kaisiumhydroksidin mdara kovettuneessa betonissa tai laas-
tissa voidaan mddrittdd termogravimetrisesti ajamalla
nayte termovaa'alla Nzaatmosféérissag TG-kdyrdltd arvioi-
daan kalsiumhydroksidin aiheuttama painonmuutos.

SOVELTUYUUS Betoni- ja Taastinaytteet.

TOTEUTUS Jauhenaytteen (< 80 pm) ajo typpiatmosfddrissd kdyttden
Netzsch STA 429 -termoanalyysilaitteistoa. Ca(OH),-analyy-

L.
siin riittdd n. 600 °C:n naytelampstila.

TULOSTEN Menetelman tarkkuutta on tutkittu Tisdamalla erilaisia

TARKASTELU maaria kalsiumhydroksidia jauhettua hiekkaa ja hydratoitu-
matonta sementtiad sisdaltdvdan pohjamateriaaliin. TG-kdy-
rdstd lTuetut painonalentumat ja ndistd lasketut tulokset
verrattuna todellisiin lisattyihin kalsiumhydroksidi-
maariin on esitetty graafisesti kuvassa 7.

-
A
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X
T
o 15
]
O
2
3
= 10 -
o
jut
<
5 ®
T 1 i
10 20 Todellinen Ca{OH); %
Kuva 7. Menetelmdn oikeellisuus graafisesti esitettynd.
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Analyysin kokonaismadritysaika on 4,5 h.

6.1.2.2 Laastin pika-analyysi termoanalyyttisesti

PERTAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

TULOSTEN
TARKASTELU

TG- ja DTG-kdyrien avulla mddritetddn ndytteestd

painonalentumien avulla

3, sementin ja kalkin osuus laastireseptissd Tasketaan
laastianalyysiohjeen mukaisesti

kalkki-%),

Erilaiset laastit.

Kuivatun jauhendytteen (n. 250 mg) ajo typpiatmosfddrissa
kayttien Netzsch STA 429 -termoanalyysilaitteistoa. Laasti-
nayte ajetaan 1120 °cin lampotilaan.

SiOzwmaarityksessé aiheuttavat virhettd kaikki ne tekijat
(Tentotuhka, masuunikuona, Tuonnon pozzolaanit ym.), jotka
saattavat aiheuttaa lampotila-alueella 100 - 200 °c

ylimdardista painonmuutosta.

nen ja tulokset saattavat antaa erheellisesti Tiian myon=
teisen kuvan pika-analyysista.
Poikkeamat ovat olleet seuraavaa suuruusluokkaa:

pika-analyysin suhteellinen virhe

kalkki 0 - 15 %
sementti 2 - 18 %
hiekka T - 9%

Laboratoriolaastien pika-analyysissa on kaikissa tapauksis-
sa suhteellinen virhe ollut pienempi kuin 207%. Talldin kui-
tenkin on tunnettu sementin ja kalkin Taatu sekd hiekan 1liu-

koisuus. Kun naita ei tunneta, kasvaa virhe edelldesitetysta.
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6.1.2.3 Vuolukiven ja talkin termoanalyyttinen

mineraalianalyysi /8, 9, 11/

PERIAATE Vuolukivi ja siitd rikastamalla erotettu talkki koostuvat
lahinna seuraavista mineraaleista: talkki, magnesiitti ja
kloriitti. Ndistad vapautuu kuumennuksen aikana joko hiili-
dioksidia tai vettd. Ajamalla nayte hiilidioksidiatmos-
fddrissd voidaan mineraalit analysoida kvantitatiivisesti
kokonaispainohdviota osoittavan TG-kdyran sekd veden
irtaantumista osoittavan EGD-kdayran avulla.

SOVELTUVUUS Vuolukivi, tatkki, magnesiitti.

TOTEUTUS Jauhenaytteen ajo hiilidioksidiatmosfaarissd kayttaen
Netzsch STA 4729 -termoanalyysilaitteistoa.

TULOSTEN Vuolukiven termoanalyyttisen mineraalianalyysin tuloksia
TARKASTELU on verrattu rinnakkaisndytteen optisesti point-counting-
menetelmalla analysoituihin tuloksiin. Tulokset on esi-

tetty taulukossa 1.

Taulukko 1. Yuolukiven mineraalikoostumus optisesti ja
TG-EGD-menetelmall4.

Mineraali | TG-EGD-anal. p-% Opt. p-%
1 2 | k.a.

Talkki 42,6 42,5 42,6 39,1

Kioriitti 10,6 11,8 11,2 8,5

Magnesiitti 34,7 34,7 34,7 33,3

Yht. 87,9 89,0 88,5 80,9

Tulosten toistettavuutta on tutkittu analysoimalla talkki-
teollisuuden prosessin syote-, rikaste- ja jdtenaytteet
TG-EGD-menetelmalla, kukin kolmen rinnakkaisnaytteen
avulla. Tulosten toistettavuus mineraalien erilaisilla
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pitoisuusalueilla sdilyy varsin hyvana:
mineraalin pitoisuusalue % tuloksen suht. hajonta %

talkki 7 - 86 1,4 - 0,6
kloriitti 5 -15 12 -3
magnesiitti 5 - 80 7 -0,3

Virheldhteet: Laskelmissa magnesiitin FeCO3—p1toisuus on
arvioitu vakioksi, samoin kloriitin paino-
hdavio. Todellisuudessa magnesiitin FeCOB—
pitoisuus suomalaisessa vuolukivessd saattaa
vaihdella samoin kuin kloriitin vesipitoi-
suuskin,

Jos ndyte sisaltdd dolomiittia tai kalkki-
kived, TG-kdyrdlta voidaan tunnistaa ndistd
aiheutuvat karakteristiset muutokset.

0 .
Lampotila-alueella 500 - 1000 C hajoavat
mineraalit, joita eij kyetd tunnistamaan ja
ottamaan huomioon laskelmissa, synnyttavat

. analyysiin virhetta.

MAARITYSAIKA Madritys vaatii assistentin tycaikaa 2,5 h ja koneaikaa
5,5 h.

6.1.2.4 Saven kvartsipitoisuuden mittaaminen

dilatometrin avulla

PERIAATE Saven kvartsipitoisuuden mddrittaminen dilatometrin avulla
perustuu kvartsin o-g-muutokseen Tliittyvddn suureen
pituuslaajentumaan kuumennuksen aikana. Kvartsin pituus-
laajentuma mitataan lampotilavalilla 500 - 600 ¢ ja ver-
tailukdyrdn perusteella lasketaan saven kvartsipitoisuus.

SOVELTUWIUS Savi.
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TOTEUTUS

MAARITYSAIKA
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Savesta valmistetaan massa, jonka kosteusprosentti on

16 - 20 ja Pfefferkorn-luku on 2. Massasta tehdddan puris-
tuskoneella savitankoja (@ 10 mm, pituus n. 50 mm), jotka
kuivataan huoneenlammossd. Dilatometrisauvat esipoltetaan
1000 °C:ssa savimineraalien hdirigvaikutuksen poistamiseksi.

Dilatometrisauvan ajo dilatometrissa. Pituuslaajentuman
mittaus ilma-atmosfdarissa lampotila-alueella 500 o -

600 °c. Lammitysnopeus 5 °C/min. Kuvassa 8 nihdian mit-
taustulosten perusteella piirretty saven DS-kayrd.

Saven muokkaus, dilatometrisauvan valmistus ja tulosten

laskenta vievdt aikaa 5 h. Koneaikaa mddritykseen kuluu 3 h.
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Kuva 8. Saven suuri kvartsipitoisuus nakyy DS-kayrdn
kuumennusvaiheessa jyrkkand nousuna 574 ©C:n

6.1.2.5 Rakennusmateriaalien muodonmuutokset simuloitaessa

PERIAATE

SOVELTUVUUS

Vedelld kylldstettyjen koekappaleiden muodonmuutokset mita-

Laastit, tiili- ja betonituotteet.



PREPAROINTI

TOTEUTUS

MARARITYSAIKA

- 29

Tiilituotteista sahataan dilatometrisauvoja, joiden pituus
on noin 50 mm ja pohja 9 x 9 mm. Laasti ja betoni valetaan
dilatometrimuotteihin. Kovettuneet Taasti- ja betonisauvat
irrotetaan muoteista ja noin kuukauden kovetuttuaan kappa-
leet kylldstetdan vedelld ja kdaritddn parafiinikalvoon
kosteuden haihtumisen estamiseksi ajon aikana. Tiilisauvat
kylldstetddn vedelld samoin kuin laasti- ja bétqnisauyat

ja kddritddn parafiinikalvoon.

Dilatometrisauvan ajo dilatometrissa. Pituuslaajentuman mit-
taus staattisessa ilma-atmosfddrissd kahden kierroksen ajan
lampotila-alueella ~30 9% -~ +20 °c. Lammitysnopeus 2 ¢ /min.

Kuvassa 9 on esitetty erdiden rakennusmateriaalien muodon-

Naytteen valmistus ja dilatometrisauvan ajon manuaalinen oh-
Jaus vievat aikaa 2 h. Koneaikaa mddritykseen kuluu n. 4 h.
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6.1.2.6 Kovettuneen betonin ja sementtiliiman tutkiminen semi-isotermi-
selld termogravimetrialla ja derivatiivisella termogravimetrialla

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

Hienoksi jauhettu kovettunut betoni tai hydratoitunut
sementtiliima ajetaan termoanalysaattorissa N2~atmosféé~
rissd semi-isotermisesti huoneenlampGtilasta noin

1100 °C:seen. DTG-kdyrdn huippu miirdd isotermin paikan.
TG-kdyrdan painonmuutoksista arvioidaan sementin hydrataa-

arvioidaan sitoutunut vesi, karbonatisoituneisuus seka
karbonaattiperdinen runkoaine. EGD-kdyrdd kdytetddn
C02~maéritykseeno

Menettely sopii hydratoituneiden sementti-, laasti- ja
betonimateriaalien tutkimiseen.

Niyte (63 - 100 um) ajetaan typpiatmosfddrissd semi-
isotermisesti lampotilavalilld 20 - 1100 °C kdyttaen

Netzsch STA 429 ~termoanalyysilaitteistoa.

6.1.3 Rontgenfluoresenssimenetelmat

6.1.3.1 Savien pdakomponenttien mddaritys rontgenfluoresenssispektrometrilld

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

Savesta ja sideaineesta valmistetuista briketeistd mitataan
alumiinin, piin, kaliumin, kalsiumin ja raudan aiheuttamat
fluoresenssi-intensiteetit. Mittaustulokset muutetaan
pitoisuuksiksi standardisarjan ja matemaattisen matriisi-

kor jausmenetelmdan avulla.

Soveltuu suomalaisille savinaytteille,

Jauhetusta ja kuivatusta ndaytteestd (1,00 g) sekd side-
aineena kdytettdvdsta kromatografisesta selluloosasta
(5,00 g) puristetaan briketti. Niytteestd mitataan alumii-
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nin, piin, kaliumin, kalsiumin ja raudan Koa-viivojen
intensiteetit ja tarvittavat tausta-arvot rontgenspektro-
metrilla Philips PW 1410, jossa on kromianodiputki ja
PE-kide. Tulosten laskennassa kdytetdan hyvaksi standardi-
sarjaa, joka on valmistettu analysoiduista savista.

Kirjallisuuden mukaan suomalaisten savien oksidipitoi-
suuksien summa tdssd madritettyjen komponenttien osalta
on noin 90 prosenttia. Joidenkin savityyppien kohdalla
saatu tulos poikkeaa huomattavasti tastd summasta, missa
tapauksissa tulosta on pidettdavd virheellisend.

6.1.4 Atomiabsorptiospektrofotometriset menetelmdt

6.1.4.1 Sementin alkuaineiden Ca, Si, Al, Fe, Mg, Na, K, Mn, Ti ja Cr

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

TULOSTEN
TARKASTELU

MAARITYSAIKA

Sementti Tiuotetaan mirkidpolttamalla vikevin suolahapon
kanssa. Suodoksesta mddritetddn Ca, Al, Fe, Mg, Na, K
Mn, Cr ja osa Ti:sta. Sakasta tehddin Na2C03;gu]ate,

9
Josta madritetddan Si ja osa Ti:sta.

Menettely on tarkoitettu sementtien alkuaineanalyyseihin.

tees

pare

1 h/analysoitava alkuaine.
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6.1.5 Spektrofotometriset menetelmdt

6.1.5.1 Lignosulfonaatin middritys sementistj spektrofotometrisesti

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

TULOSTEN
TARKASTELU

Lignosulfonaatit uutetaan sementistd 10 %:n natriumkarbo-
naattiliuoksella ja uutteen absorbanssi mitataan 280 nm:n
aallonpituudella sokeakoetta vastaan.

Menetelmd soveltuu sementin ja betonin 1ignosulfonaatti-
Tisdaineiden kvantitatiiviseen miaritykseen. Sopiva
mitattava pitoisuus on 10 - 80 ppm lignosulfonaattia 10 ¢
Na2003:ssa eli 0,25 - 2 mg/25 m1 1 cm:n kyvetissd mitat-
tuna.

Sementistd Na2C03~1iuokseen uutetun lignosulfonaatin
pitoisuus mitataan spektrofotometrisesti aallonpituudella
280 nm.

Mikali halutaan tietdd vain ndytteen lignosulfonaatti-
pitoisuuden suuruusluokka, riittdd kun mitataan niyte,
sokeakoe ja yksi standardi.

6.1.5.2 Lignosulfonaatin madritys betonista spektrofotometrisesti

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

Betonin Tignosulfonaatit hapetetaan mangaanidioksidilla
vaniliiniksi ja uutetaan kloroformilla eroon matriisista.
2,4-dinitrofenyylihydratsiini muodostaa vaniliinin kanssa
punertavan varin, jonka voimakkuus mitataan 415 nm:n

aallonpituudella.

Menetelmd soveltuu kovettuneen betonin ja sementin Tigno-
sulfonaattien kvantitatiiviseen madrittimiseen. Lisdksi
tamdt muut sulfonaatit. Sopiva mitattavien liuosten
pitoisuus on Tignosulfonaateille 25 - 100 ppm eli

5 - 20 mg/200 ml ja muille sulfonaateille 80 - 330 ppm
eli 5 - 20 mg/60 ml.

Betonindytettd refluksoidaan emdksisessd 1iuoksessa
mangaanidioksidin kanssa. Liuos tehdddn happamaksi ja
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lignosulfonaatista hapettunut vaniliini uutetaan kloro-

formiin. Syntyneen vaniliinin madard mitataan spektro-
fotometrisesti.

Kloroformilla kdsitellystd vesifaasista voidaan mddrittaa
muut Tisdaineena kaytettdvat sulfonaatit spektrofoto-

metrisesti.

Sokerit hdiritsevdt lignosulfonaatin mdaritystd.

4 h.

6.1.6 Gravimetriset, titrimetriset ym. menetelmat

6.1.6.1 Laastianalyysi markakemiallisesti Florentin-meneteimilla
/2, 3,5/

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

TULOSTEN
TARKASTELU

suhteet; kalkin, sementin ja hiekan osuus laastista. Hiekan
osuus saadaan suoraan happoon 1iukenemattomana aineksena.
Sementin ja kalkin osuudet saadaan laskettua, kun on mda-
ritetty liukenevan sideaineosuuden SiOZ—pitoisuus ja Ca0-

pitoisuus.

Erilaiset laastit.

<0,1Tmm:n raekokoon jauhettu laastindyte liuotetaan nopeas-

ti kylmdan (< +5 9c) vikevidan suolahappoon. Hiekan osuus
saadaan suoraan happoon 1iukenemattomana aineksena. Ndyt-
teen liukenevan sideaineosuuden SiOZ—pitoisuus saadaan
pestyn ja 920 9C:ssa hehkutetun sakan massasta laskemalla.
Liukenevan sideaineosuuden CaO-pitoisuus mdaritetddn
AAS:11a tai titraamalla. Sementin ja kalkin osuudet voi-
daan laskea, kun 5102~ ja CaO-pitoisuudet tunnetaan.

Tulosten oikeellisuutta on arvioitu siten, etta on verrattu
ldhtoaineiden analyysien ja tunnettujen seossuhteiden avul-
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ia laskettua tulosta analyyttisesti ja standardin BS

4551:1970 Tlaskentakaavojen avulla saatuun tulokseen. Tau-
lukossa 2 on esitetty KS 35/65/500 -Taastin analyysitulok-
set verrattuna raaka-aineiden analyysien perusteella Tas-

kettuihin tuloksiin.

Taulukko 2.

KS 35/65/500-laastin analyysitulokset verrattuina
raaka-aineiden analyysien perusteella laskettui-

hin tuloksiin.

Cal % 51'02 % | hiekka %
Analyysissa saatu 9,55 2,57 80,5
Raaka-aineanalyysin
perusteella 9,88 2,20 81,1
Poikkeama lasketuista
tuloksista -3,3 % | +16,8 % -0,7 %

Toisaalta on analyysien oikeellisuutta tarkasteltu siten,

millaisiin seossuhteisiin niiden pohjalta pdddytdan kayt-
tden standardien BS 4551:1970, BS 4551:1980 ia Floren-

tin + TG -laskentamenetelmid ja analyyseilla saatuja raaka-

aineiden SiOZ« ja Ca0 -pitoisuuksia. Taulukossa 3 on esi-

tetty analyysien perusteella lasketut seossuhteet koepris-

moille.

Taulukko 3.

Analyysien perusteella saadut seossuhteet koeprismoille er
Jaskentamenetelmia kayttaen.

Prisman seossuhteet

BS 4551:1970

BS 4551:1980

Florentin + T6

i

23/80/450
34/65/500
48/50/600

0/100/425
9/91/486
20/80/595

10/90/454
24/76/504
40/60/617

22/78/471
34/66/521
48/52/576

Taulukossa 2 on oletettu, ettd kalkin paino alenee hehkutetta-
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essa 17,9 %, mikd on kokeellinen tulos. Muita hehkutettaessa
tapahtuvia painonmuutoksia ei ole otettu huomioon.

Vertailtaessa raaka-aineiden analyysien perusteella saatuja
tuloksia Taastianalyysilla saatuihin tuloksiin kiinnittyy
huomio 5102~pitoisuuden suureen poikkeamaan, analyyseilla 16y~
detddn n. 17 % liikaa SiOZ:ta.

Kuten taulukosta 3 ndhdadn, pddstsan seossuhteiden laskennassa
sekd Florentin- ettd termoanalyysituloksia kdayttden varsin to-
denmukaiseen tulokseen. Sen sijaan standardien BS 4551:1970 ja

BS 4551:1980 laskentamenetelmii kdyttden saadut tulokset ovat
erittédin epdluotettavia.

MAARITYSAIKA Analyysin kokonaismddritysaika 5 h.

6.1.6.2 Litiummetaboraattisulate mineraalindytteen (esim. lentotuhkan)
kokonaisanalyysia varten; Al, Ca, Fe, K, Mg, Mn, Na, 503, Si,
Sr ja Ti

PERIAATE 'Mineraaiinéyte hajoitetaan L1802—5u1attee11a, josta suori-
tetaan kokonaisanalyysi.

SOVELTUVUUS Soveltuu mineraalinaytteille, kuten esimerkiksi lento-
tuhkalle.

TOTEUTUS LiBOZ-suTatteesta valmistetusta liuoksesta maaritetddn
alumiini, rauta, kalsium ja magnesium titraamalla
EDTA:11a, kalium ja natrium AAS:11a ja sulfaatti sekd

pii gravimetrisesti.

6.1.6.3 Betonianalyysi orgaanista Tiuotinta kayttden

PERIAATE  Kovettuneen betonin sementti- ja runkoainemiirit arvioi-
daan liuottamalla sideaine maleiinihappo-metanoliliuok-

seen. Betonin valmistuksessa kdytetty vesi sekd betonin
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SOVELTUVUUS Menetelmd sopii sellaisten Tuonnonkivi- ja erityisesti
kalkkikivirunkoaineisten betonien analysointiin, joissa

sideaineena on portlandsementti tai kuonasementti.

TOTEUTUS Betonikappaleen tiheys ja sen sisaltaman vapaan veden
ja siitd hehkutetaan sitoutunut vesi pois. Hienonnettua
betonindytettd kdasitellddn maleiinihappo-metanoliliuok-
sella, jolloin sideaine liukenee. Em. analyyseista voi-
daan laskea betonin koostumus.

TULOSTEN Hydratoitumaton C,AF, joka ei Tiukene maleiinihappo/
TARKASTELY MeOH:91n, aiheuttaa pienen negatiivisen virheen.

Menetelmd ei sopine betoneille, jotka sisdltdavat 1iukene-
vaa kuona- tai lentotuhkarunkoainetta.

6.1.6.4 Lisdaineiden kemiallinen analyysi

PERIAATE Betonin lisdaineista tutkitaan happamuusaste, kuiva-aine-
pitoisuus. Lisdksi suoritetaan sopiva karakterisoiva
instrumentaalianalyysi.

SOVELTUVUUS Menetelmd soveltuu betonin lisdaineille.

TOTEUTUS Happamuusaste mddritetdan pH-mittarilla, kuiva-ainepitoi-
suus kuivattamalla ndyte 105 OC:ssa, hehkutushavio heh-
kuttamalla naytetta 900 - 950 C:ssa, tiheys areometrilld
tai pyknometrilld, kloridipitoisuus titraamalla AgNO3:11a
ja sulfaattipitoisuus gravimetrisesti saostamalla BaSO4:na°

TULOSTEN Kloridimddritysta hdiritsevid anioneja ovat I, Br , CN~

TARKASTELU sekd Szmg joka pilaa lopullisesti elektrodin. Kloridin
kanssa kompleksoituvat kationit hdiritsevdt. Menetelmdn
suhteellinen tarkkuus on noin 0,5 % ja herkkyys luokkaa

0,02 mg C17. Muut mddritykset ovat hdiricttomid.
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seokseen. Liuennut kalkki titrataan ammoniumasetaatin
(CH3COONH4) etanoliliuoksella fenolftaleiini indikaatto-

rina.

Menetelmd sopii portlandsementin ja klinkkerin vapaan
katsiumoksidin madarittamiseen.

Jauhetun sementin, glyserolin ja etanolin seos titrataan
asetaattiliuoksella fenolftaleiinin toimiessa indikaatto-

rina.

Tulokseen tulee vapaan kalkin Tisdksi mukaan myds kalsium-
hydroksidi.

4 h.

6.1.6.6 Kloridin mddaritys kloridiselektiiviselld elektrodilla

PERIAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

Kloridi titrataan potentiometrisesti hopeanitraatilla
typpihappoisesta liuoksesta kloridiselektiivistd indi-
kaattorielektrodia ja kaksoissiltavertailuelektrodia
kayttaen. '

Kloridi-ionien mittaamiseen 1072 -1 M Tiuoksista

O e}
0 - 14 pH:ssa ja lsmpotilavalilla -5 C - +100 C.
Menetelma soveltuu betoni-, sementti-, laasti-, kivi-
aines-, kuona- ja lisdainendytteille.

Liuotettu nayte titrataan AgN03=1iuokse11a ja ekvivalentti-
piste todetaan mV-mittarilla titrauskdyrdn kdannepis-
teestd.
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Hiritsevid anioneja ovat 17, Br~, CN™ seki S°7, joka
pilaa Topullisesti elektrodin. Kloridin kanssa komplek-
sojtuvat kationit hdiritsevat. Menetelmdn suhteellinen
tarkkuus on noin 0,5 % ja herkkyys noin 0,02 mg cr .

T h,

salisyylihappo-metanoliliuotuksella

PERTAATE

SOVELTUVUUS

TOTEUTUS

TULOSTEN
TARKASTELU

Sementtid Tiuotetaan suolahappo-salisyylihappo-metanoli-
Tiuokseen. Liukenematon jdannos sisaltdd sementtiin lisd-
tyn lentotuhkan ja pddosan sitoutumisajan sddtamista

varten lisdatystd kipsista.
Menetelmd soveltuu sementtindytteille.

Sementtindytteen suolahappo-salisyylihappo-metanoliliuok-

faattipitoisuus, jota vastaava CaSOg-mddra vdhennetddn
Tiukenemattomasta osasta. Erotus oletetaan lentotuhkaksi.

Menetelmian suhteellisen tarkkuuden todetaan olevan 15 %:n
pozzolaanipitoisuuksilla noin * 10 %.

6.2 Optiset menetelmdt

6.2.1 Mineraalianalyysi optisesti

PERTAATE

SOVEL TUVUUS

Hiekkandytteen erilaiset mineraalit: plagioklaasi, kali-
maasdlpd, kvartsi, kiilteet, amfibolit, kivilaji-
fragmentit lasketaan mikroskoopilla polarisoidussa
valossa nidytteestd valmistetusta ohuthieestd erikseen ja
midritetdan niiden prosentuaalinen osuus koko ndytteestd.

Hiekkansytteet, joiden raekoosta > 95 % > 37 um.
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HUOMAUTUS Jos nidytteessd on hyvin erisuuruisia mineraalirakeita sekH
paljon sdlemdisid tai Tevymdisid kiteitd, tulos on epi-
tarkka.

MAARITYSAIKA 1,5 h

......

lasimaisia ja kiteisid hiukkasia jauhetusta ja seulotusta
naytteesta fraktiosta 62 - 37 um.

SOVELTUVUUS Masuunikuona ym. Tasimaisia ja kiteisié hiukkasia sisdlta-
‘ ‘ vat aineet.

TOTEUTUS Lasi~ ja kidepitoisuuksien arvioiminen tapahtuu Taskemalla
hiukkaset polarisaatiomikroskoopin avulla. Seuraavat
tyypit erotetaan:

. taysin lasimaiset, vdrittomat hiukkaset

. vain vahian (< 10 %) kiteytyneet hiukkaset

1
Ya
3. suhteellisen paljon (> 60 %) kiteytyneet hiukkaset
4., kokonaan kiteytyneet hiukkaset

5

. opakki, kokonaan ldpinakymdttomdt mustat partikkelit,
jotka saattavat olla metallia tai koksia

[o)

. heikosti anisotrooppinen, pinnaltaan karhea opaali
7. muut partikkelit.

Lasimainen ja kiteytynyt osa lasketaan %:eina lasketuista
partikkeleista.

MAARITYSATIKA 1,5 h

6.2.3 Vesiliukoisten suolojen kuvaaminen optisesti

PERIAATE Mikroskoopin avulla tarkasteltuna voidaan suoloja tunnis-
taa ja erottaa toisistaan kidemuotonsa ja ~-rakenteensa

perusteella.
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Vesiliukoiset suolat, kuten esim.
- KZCOE’ K2504, KCT1, KNO3
- CaCOB, CaSO4, CaC]Z, Ca(NO3)2

Lasilevylle kiteytettyjd suoloja tarkastellaan mikroskoo-
pilla ja suolat kuvataan optisesti. Standardindaytteisiin

vertaamalla tunnistetaan eri suolat. Kuvassa 10 nahdadn

kaliumkarbonaattikiteits optisesti kuvattuna.

0,5h

3~kiteita. Suurennos 10 x.

6.2.4 Tiilen, laastin ja betonin ohuthietutkimus /6 /

PERIAATE

SOVELTUVUUS

Tiilen, Taastin ja betonin koostumusta, rakennetta Ja
rakennevikoja tutkitaan ndytteestd valmistetusta ohut-

hieestd stereo-, fluoresenssi- ja polarisaatiomikroskoopeilla.

Soveltuu yleensd kaikille ko. materiaaleille,
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PREPAROINTI Sahattu ndytepala kylldstetdan alkoholilla ja liimataan
lasilevylle. Vapaa pinta hiotaan ja ndyte impregnoidaan
yhdistetylld tyhjio-painemenetelmdlla epoksilla, johon on
lisdtty keltaista fluoresoivaa variainetta.
Impregnointiaine kovettuu 24 tunnissa. Pinta hiotaan ja
kiillotetaan ja siihen liimataan mikroskooppilasi. Lasi ja
noin 2 mm betonia sahataan irti. Ndytetta ohennetaan as-
teittain, kunnes sen lopullinen paksuus on 20 um - 30 um
arvioituna kvartsin kaksoistaitteisuuden avulla. Irrotet-

tava peitelevy asetetaan ndytteen pdalle.

ANALYSOINTI Tiili-, laasti- ja betonindytteiden ohuthietutkimuksella
voidaan ko. materiaalista selvittda erilaisia ominaisuuk-

sia, Jjotka on koottu taulukkoon 4.

Taulukko 4. Tiili-, Taasti- ja betonindytteiden ohuthietutkimuksella
selvitettdavid asioita.

STEREOMIKROSKOOPPI JA

FLUORESENSS IMIKROSKOOPP] POLARISAATIOMIKROSKOOPPI
VISUAALINEN TARKASTELU
RUNKOAINEET SARUT JA HALKEAMAT RUNKOAINEET
- tyyppi, muoto, koko, - madrd, sijainti (runkoaineessa, - petrografinen madritys,
suuntaus, jakautuminen sementtikivessd), jakautuminen, kemialliset reaktiot

pituus, leveys, tyyppi

SEMENTTIKIVI SEMENTTIKIVI SEMENTTIKIVI
- vari (~ tyyppi) - kapillaarihuokoisuus - hydrataatioaste (hydratoitumattomat
sementtimineraalit), karbonatisoitu-

minen, lentotuhka

TLMAHUOKOSET JA SARUT [LMAHUOKOSET TLMAHUOKOSET JA SHRUT
- suuntaus, koko, - muoto, jakautuminen, huokoset - tdyttyminen (ettringiitti, alkali-
Jakautuminen runkoaingessa piihappogeeli, kalsiumhydroksidi jne.)

6.2.5 Betonin optinen ilmahuokosanalyysi /4/

PERIAATE Betonin ilmahuokosten tilavuusosuus, ominaispinta-ala,
kaskindinen etdisyys (huokosjako) ja erilaiset kokojakau-
tumat voidaan midrittas automaattisella kuva-analyysitek-




SOVELTUVUUS

PREPAROINTI

ANALYSOINTI

MAARITYSAIKA
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niikalla.

Betonit, joiden kiviainekset eivdt sisdlld merkittavasti
huokosia.

Naytteet hiotaan tasaisiksi valurautalaikalla kdyttaen
hiontanesteend veden ja butaanidiolin seosta ja hionta-
jauheena piikarbidijauheita.

Hiottu pinta virjdtdan mustaksi leimasinmusteella. Ilma-
huokoset tiytetddn hienolla kipsijauheella, jolloin ne
nakyvdt valkoisina tdplind tummaa taustaa vasten.

Ndyte asetetaan mikroskoopin ristisiirtopdyddile. TV-
kamera ottaa ndytteestd kuvan ja siirtdd sen noin 100-ker-
taiseksi suurennettuna monitoriin. Analysaattoriyksikko
erottaa huokoset vdrin perusteella ja laskee automaatti-
Tamdn jalkeen ndyte siirtyy pienen matkan eteenpdin ja
laite analysoi seuraavan alueen. Tavallisesti lasketaan
noin 300 3 mmP:n kokoista aluetta perdkkdin. Tiedot tal-
lentuvat automaattisesti poytdtietokoneeseen. Laskennan
jalkeen poytdatietokone suorittaa tietojen tilastollisen
kasittelyn ja tulostuksen paperille. Tietokoneeseen

Tiitetty piirturi piirtdd huokosten kokojakautumat (kuva 11).

Analyysiin kuluva aika on noin 40 minuuttia. Analysoinnin
aikana ei tarvita operaattoria, koska laskenta tapahtuu

automaattisesti.

6.2.6 Partikkelikokojakautuman madritys mikroskoopilla ja kuva-analysaatto-

rilla /12, 13, 14, 15/

PERIAATE

Jauhendytteiden hienon pddn partikkelikokojakauma maarite-

tdan optisella kuva-analysointitekniikalla.
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KUMULATIIVISET HUOKOSKOKOJAKAUTUMAT
—ree—— ka5vavan huokoskoon mukaan
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piirturin tulostusliuska).
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Date: 24.2.1982
Sample: KVARTSI 2

100 Fields Obj: 40X
#  Size Ind Sum R (%)
1 0,00 45 2800 29,67
2 1,00 37 1387 14,70
3 2,00 20 1315 13,94
4 3,00 13 1231 13,056
5 4,00 4 1000 10,60
6 5,00 4 509 5,39
7 6,00 0 345 3,66
8 7,00 3 234 2,48
9 8,00 2 143 1,52
10 9,00 1 134 1,42
11 10,00 1 77 0,82
12 11,00 1 56 0,59
13 12,00 1 57 0,60
14 13,00 0 32 0,34
15 14,00 0 21 0,22
16 15,00 1 44 0,47
17 20,00 0 28 0,30
18 30,00 0 15 0,16
19 40,00 0 2 0,02
20 50,00 0 4 0,04
21 60,00 0 2 0,02
22 70,00 0 0 0,00
TTL Q7 ty 133 9436
23 80,00 0 0

TTL Area 0,0009  0,1268 5,14
FRM Area 0,0247  2,4661 (mm?)

R/%

100 1 .
90 1

80
70
60
50
40
30
20

10 =@f{

0

Kuva 12. 0Osa partikkelikokojakaumamdarityksen tulostuksesta.
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Soveltuu mm. mineraali-, tiili~, lentotuhka- ja savi-

naytteille.

Nayte seulotaan raekokoon < 70 um. Seulottu ndyte sekoi-
tetaan sulaan kamferi-naftaleeni-seokseen ja seoksen jah-
metyttyd otetaan pala kovettunutta ndyteseosta lasilevyl-
le. Kovettunut ndyteseos sulatetaan lasilevylld, peite-
tddn peitinlasilla ja kamferi-naftaleeni-seos poistetaan
sublimoimalla vakuumissa.

Ndytepreparaattien analysointi suoritetaan automaattisella
kuva-analysointilaitteistolla. Neyte asetetaan mikroskooup-
piin, josta TV-kamera ottaa kuvan ja siirtii sen monito-
riin. Kerrallaan monitorissa on niakyvissi muutaman mm2:n
kokoinen alue ndytteestd. Analysaattoriyksikko erottaa ku-
vasta partikkelit ja laskee niiden halkaisiiat. Tiedot
siirretddan poytdtietokoneelle, joka suorittaa tietojen
tilastollisen kdsittelyn ja tulostaa paperille halutut
partikkelikokojakautumat. Kuvassa 12 ndhddan osa partikke-

3 h

6.2.7 Partikkelikoon mdaritys SEM:114

PERIAATE

SOVELTUVUUS

PREPAROINTI

nimikroskoopin (SEM) avulla.

Soveltuu mm. erilaisille mineraaleille, tiili-, lento-
tuhka- ja savindytteille.

1) Ndyte seulotaan raekokoon < 70 um,
2) Hiukkasndytteen preparointi SEM-kuvausta varten voidaan
suorittaa kahdella tavalla:

- Halkaisijaltaan 25 mm:n kiillotettu messinkialusta
padllystetddn kaksipuolisella teipilld. Teipin
pddlle karistetaan varovasti naytettd. Kuiva ndyte
padllystetdan ohuella kultakerroksella.
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- Laimeasta ndyte-alkoholi-suspensiosta otetaan
tippa messinkialustalle. Alkoholin haihduttua
kuiva ndyte kullataan.

Ndytepreparaatti tutkitaan SEM:11d ja valokuvataan.

SEM:n avulla partikkeleista saadaan todellinen kuva

(kuva 13 ja 14), josta hiukkasten muoto ja pintarakenne
kdyvdat ilmi. SEM-kuvalla voidaan kvalitatiivisesti varmen-
taa jollakin muulla tavalla mitattu kvantitatiivinen hiuk-

kaskokoanalyysi. Mddrityksen vaikeutena on hiukkasten
yhteentarrautuminen.

ndytteen preparoinnista valokuvien tulkintaan on noin
2,0 h/ndyte.
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Kuva 13, SEM-kuva tiilijauheesta. Kuva 14.
Tiilijauhe sirotettu
kaksipuoliselle teipille.
Suurennos 1000 x.

6.3 Fysikaaliset huokosanalyysit

6.3.1 BET-ominaispinta-alan midsritys

SEM-kuva tiilijauheesta.
Tiilijauhe-alkoholi-suspen-
siosta otettu tippa messin-
kialustalle.

Suurennos 1000 x.

PERIAATE BET-ominaispinta-alan mddritys perustuu kaasuadsorptioon

Ja ns. BET-isotermin hyvdksikdyttoon. Menetelmassd

mitataan alhaisessa paineessa ja lampotilassa ndytteen

pinnalle adsorboitunut typpikaasumddrd.

SOVELTUVUUS Materiaalit, joiden ominaispinta-ala on > 1 mz/g.
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wres

tetddn MIC-2200 -laitteella. Ndyte jdahdytetddn neste-
typen lampotilaan, jolloin monomolekulaarinen kerros
adsorboituu. Typpiadsorptio mitataan yhdessd ennalta
avulla BET-alueelle. Mdnnan 1iike kalibroituu siten, ettd
laskurista voildaan Tukea suoraan mitatun ndytteen pinta-
ala.

Menetelmd antaa tarkemmin hiukkasten pinta-alan kuin esim.
permeabiliteettiin perustuvat menetelmdt. Menetelmin

avulla voidaan arvioida myds hiukkasten pintarakennetta.

n. 1,5 h

6.3.2 Huokoskokojakauman mddritys elohopeaporosimetrilla

PERIAATE

SOVELTUVUUS

ANALYSOINTI

HUOMAUTUKSIA

ETdhdpeaporosimetria perustuu siihen, ettd elohopean kos-
tutuskulma useimpia kiinteitd aineita vastaan on o > 90°.
Siten elohopeaa saadaan tunkeutumaan vakuoituihin huoko-
siin vain kdyttdmd1ld sitd suurempaa painetta, mitd pie-
nempid huokosia halutaan tdyttdda. Elohopean tunkeutumi-
nen materiaalin huokosiin mitataan asteittain kasvavilla
paineilla. Elohopeaporosimetri mittaa elohopeatunkeuman
ja piirtdd huokosjakauman paineen tai huokossdteen
funktiona.

Soveltuu yleensd rakennusmateriaaleille. 7500 - 3,75 nm
tai 1000 - 10 nm (sdde), kokoisten huokosten kokojakauma

voidaan laskea laitteesta riippuen.
Jauhendytteen ajo elohopeaporosimetrilla.

Elohopeaporosimetrimddritys ei ota tarpeeksi huomioon
tiilen erilaisten huokosten Taatua, kuten

- massan perushuokoisuutta,

- sahanpuruhuokosia,
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- suuntautuneita sdrdja (tekstuurivirheitid),
- suljettuja huokosia.

Naytteen preparointi vaikuttaa huokosjakaumiin. Kun
ndyte jauhetaan partikkelikooltaan hienommaksi, kokonais-

toistettavia tuloksia.

Elohopeaporosimetrimddritys on nopea. Huokoskokomddrityk-
sen kokonaisaika onyht. 1 h, ja se sisdltdd ndytteen prepa-

roinnin.

6.3.3 Kapillaarisen vedellakylldstysasteen SCAP; mddaritys

PERIAATE

SOVELTUVUUS

Kapillaarisen vedelldakyllastysasteen SCAP maaritys
perustuu huokoisen materiaalin kykyyn imed vettd kapil-
laarisesti ja edelleen tdyttdd vedelld mybs varsinaisia
kapillaareja suuremmat huokoset (esim, betonin Tisd-
huokoset).

Menetelmdssa kapillaarinen vedenimu tapahtuu yhtamittai-
sesti vakioldmpdtilassa ja siten, ettd veden haihtuminen
koekappaleista on tdydellisesti estetty.

Materiaalin vedelldkylldstysaste saadaan ajan funktiona ja
se ilmaisee absorboituneen vesimddrdn suhteessa kokonais-
huokosmddrddn. Menetelmd11d saadaan myos kutakin kyllds-
tysastetta vastaava kosteuspitoisuus painoprosentteina

sekd materiaalin maksimikosteuspitoisuus, joka vastaa

vedellakyllastysastetta SCAP =1,0.

Menetelmd soveltuu kaikille huokoisille rakennusmate-
riaaleille.
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Veden kanssa kosketukseen tulevan pinnan tulee olla riit-

tavan suuri (esim. betonilla 3 - 4 kertaa max. raekoko).

Koekappaleen korkeuden tulee olla 25 - 30 mm ja sama kai-

killa koekappaleilla.

Toimenpiteet ovat aikajarjestyksessd seuraavat:

i

Koekappaleita kuivatetaan fuuletetussa uunicsa, jonka
Tampotila on +50 °C vdhintdan 2d.

Koekappaleet jdahdytetddn eksikaattorissa, jossa on
silikageelid.

Koekappaleet punnitaan ja asetetaan alapinnastaan koske-
tukseen veden kanssa.

Vesiastia peitetdan esim. muovikelmulla siten, ettd
veden haihtuminen on tdydellisesti estetty.

Koekappaleet punnitaan sopivin valiajoin; esim. 1/4,
1/2, 3/4, 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7, 24, 48, 78, 96 jne.
tunnin kuluttua kokeen alusta.

Kapillaarisen vedenimun annetaan jatkua yleensd vdahin-

masti vedessd ja ilmassa.

Koekappaleet kuivatetaan tuuletetussa uunissa, jonka
lampotila on +105 °C, vakiopainoon (yleensd vihintddn
7d).

Koekappaleet punnitaan ja tyhjiokylldstetdan:
2) pumpun edelleen kdydessd koekappaleet peitetddn
vedel1d minuutin kuluessa

3) pumpun annetaan edelleen kdydd 1 h:n ajan
4) tyhjiokammioon lasketaan ilmanpaine.

Koekappaleita pidetddn vedessd, kunnes ne ovat saavutta-

punnitaan vedessd ja ilmassa.
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Punnitustuloksista lasketaan seuraavat suureet kullekin
koekappaleelle:
tilavuus V

i

huokostilavuus Vp

huokoisuus P

taysin kyllastetyn koekappaleen kosteuspitoisuus US

§

kutakin vedenimuaikaa vastaava kylldstysaste S ja
haluttaessa tatd vastaava kosteuspitoisuus U,

Edelleen laskketaan koekappaleiden yksityisistd arvoista
keskiarvot ja hajonnat suureille P, US, S ja U.

Koordinaatistoon piirretdan kappaleiden vedellakylldstys-
asteiden tai kosteuspitoisuuksien keskiarvo kapillaarisen
vedenimuajan nelidjuuren funktiona (kuva 15). Kuvaan
piirrettyjen suorien leikkauspiste vastaa kaytdannossd
esim. betonilla kapillaarihuokosten tdyttymistd ja sen
koordinaatit saadaan graafisesti tai lineaarisella
regressiolla.

Monessa tapauksessa vedenabsorptio-aikakdyrd on lineaari-
nen logaritmisella ajanasteikolla esitettynd, kun veden-
imuaika on ylittdnyt taitepisteajan. Ndin ollen SCAP =

A + Blgt, missa vakiot A ja B voidaan mdadrittaa lineaari-
sella regressiolla.
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Kuva 15. SCAP vedenimuajan funktiona. Taitepisteabsorption ja
ajan madrittdminen.
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TUTKIMUSSELOSTUS

1. TUTKIMUKSEN TARKOITUS

Tutkimuksen tarkoituksena oli selvittdd erddn rakennuksen rappaus-
laastien kunto seka kdytettyjen laastien koostumus ja huokoisuus-
ominaisuudet. Toisaalta haluttiin tietdd, millaisia maaleja pinnoi-
tuksessa o1 kaytetty ja miten vanha maali rakennusta korjattaessa
tulisi poistaa. Tietoja laastien huokoisuusominaisuuksista ja koos-
tumuksista tarvitaan mahdollisia korjauslaasteja valittaessa.

2.  NAYTTEET

Tutkittavan rakennuksen julkisivusta otettiin laastindytteitd kaik-
kiaan 15 kappaletta. Ndytteet kdsittivdt kolmentyyppisid laasteja:
karkeita, sileitd (esim. ikkunoiden vdalistd) ja koristelistalaasteja.

3. TUTKIMUKSET

Naytteille suoritettiin seuraavat tutkimukset:

1. Kaikille ndytteille tehtiin laastianalyysi termoanalyysiin
perustuvalla pikamenetelmd118 sekd muutamille ndytteille mdrkd-
kemiallisalla menetelmdalla. Analyysitulosten perusteella
arvioitiin laastireseptien seossuhteet.

2. Laastindytteiden huokoisuutta tutkittiin vedelldimeytymiskokeil-
la, joilla mitattiin vedelldtdyttyminen normaali-ilmanpaineessa.

3. Laastien sisaltimin hiekan raekokojakautuma mddritettiin seula-
analyysilla.

4. 0Osalle niytteistd tehtiin ohuthietutkimukset materiaalien mikro-
rakenteen ja huokoisuuden selvittamiseksi.

5. Pinnoiteanalyysi suoritettiin samoille ndytteille, joista teh-
tiin ohuthieet.
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TULOKSET

1) Laastianalyysi

Laastindytteen koostumuksen selvittamiseksi mdrkakemiallisella
menetelmd11d, nk. Florentin-menetelmdalld, tehtiin seuraavat ana-

lyysit:

......

- sideaineen (sementti-kalkki) laatu ja mddrd, jossa SiO2 ja CaO0
mddaritettiin happoliuotuksella ja Ca(OH)2 sekd CaCO3 termoana-
Tyyttisesti.

Analyysien tulokset sekd tuloksien perusteella arvioidut lTaasti-
reseptien seossuhteet esitettiin taulukoituina.

menetelmad, joka perustuu ndytteistd Nzwatmosféérissé ajettujen
termokdyrien tulkintaan ja tunnetun koostumuksen omaavien laastien
termokdyristd saatujen vertailusuorien kdyttoon,

Ennen analyysia oli kaikista koristelistandytteistd poistettu
niiden pinnalla olleet isokokoiset kivet.

2) Huokoisuus

kyvyt on esitetty taulukossa 1.

Taulukko 1. Laastindytteiden vedenimukyky.

Nayte Vedenimukyky Ndyte Vedenimukyky

P~ p=%

1 10,0 9 9,5

2 16,5 10 12,9

3 18,0 11 13,5

4 10,3 12 11,6

5 13,5 13 5,1

6 14,6 : 14 10,7

7 11,0 15 14,8

8 12,1
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3) Laastihiekan raekokojakautuma

Laastindytteiden sisdltdmdn hiekan raekokojakautuma mddritettiin
liuottamalla naytteiden sideaineosuus suolahappoon ja tekemdlld
Seula-analyysin tulokset on esitetty graafisesti kuvassa 1. Kuvaan
on varjostuksella merkitty myos laastiin suositeltavan hiekan rakei-
suuskdyrian raja-arvot standardin SFS 2803 ohjeen mukaan /1/. Koriste-
Tistasta otetussa ndytteessd 4 oli pinnalla runsaasti isokokoisia
kappaleita, jotka oli poistettu ennen seula-analyysia.

160 7
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L S S L WSS WP/ NN £ { . £ JANENGUIS SUNSUTNINIUS WU [ PN 10
-y
H soeecee 14
“Q
= 40
20
//
o L 4 4s
4 0,075 025 0,25 05 1 2 L 56mm
Kuva 1. Laastindytteiden raekokojakautumat.

4) Ohuthietutkimus

Niytteistd 4, 5, 6 ja 10 valmistettiin 30 um:n paksuiset ohuthieet.
Tutkimus suoritettiin stereo- ja polarisaatiomikroskooppitytskente-
lyna. Ndytekohtaiset tulokset olivat seuraavat:

4: Huokoinen kalkkisementtilaasti. Huokoset ovat enimmikseen
onkalohuokosia, 1isdksi tavataan pyOreitd huokosia. Huokosten
koko on alle 1,2 mm. Sdrojd ndytteessd on vdhdn. Laasti on
tasaisesti karbonatisoitunut, ja hydratoitumattomia sementti-
mineraaleja tavataan. Runkoainerakeet ovat muodoiltaan yleensd



- ]/4_

sarmikkaita tai hieman pyoristyneita. Runkoaineen ja
sideaineen tartunta vaikuttaa hyvaltd.

5: Huokoinen kalkkilaasti. Huokoset, kooltaan alle 1,5 mm,
ovat onkalohuokosia. Sideaineessa esiintyy sekd pienia
sarojd ettd muutama laastin ulkopinnan suuntainen pitka
sdro, jotka kulkevat joko kokonaan tai osittain hieen
poikki. Laasti on tasaisesti karbonatisoitunut. Runko-
ainerakeet ovat muodoiltaan sarmikkdaitd tai pyOristyneita.
Runkoaineen ja sideaineen tartunta vaikuttaa hyvaltd.

6: Huokoinen KS-laasti. Huokoset (koko alle 2 mm) ovat
Saroja naytteessd on vahdan. Laasti on tasaisesti karbona-
tisoitunut, ja hydratoitumattomia sementtimineraaleja
tavataan vain vahdn. Runkoainerakeet ovat sekd sarmikkdai-
td ettd pyoristyneitd. Runkoaineen ja sideaineen tartunta
vaikuttaa hyvaltd.

10:  Huokoinen KS-laasti. Huokoset ovat enimmakseen onkalo-
huokosia, mutta myds pyoreitd huokosia tavataan. Huokos-
ten koko on alle 1,5 mm (poikkeuksena erddan runkoaine-
rakeen pinnassa oleva n. 4 mm:n pituinen onkalo). Sdrgjd
naytteessa on vahan. Laasti on tasaisesti karbonatisoi-
tunut ja hydratoitumattomia sementtimineraaleja tavataan
hyvin vahdan. Runkoainerakeet erocavat edellisistd vain
siind, ettd tdssd ndytteessd on runkoaineena kdytetty
myos kalkkikived. Runkoaineen ja sideaineen tartunta
vaikuttaa hyvaltd.

Tulosten vertailu:

Kaikki muut ndytteet paitsi 5 ovat kalkkisementtilaasteja. 5 on
kalkkilaasti. Naytteiden huokoisuudessa ei todettu suuria eroja.
Laasti 6 on huokoisin. Huokosten kokovaihtelu oli varsin pieni,
samoin kaikissa laasteissa olivat onkalohuokoset vallitsevin huokos-
tyyppi. Lisdksi havaittiin suurikokoisten huokosten vahenevan laas-
tin ulkopintaa kohden. Sdrtjd naytteissd oli varsin vahdn, paitsi
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kalkkilaastissa 4, jossa todettiin muutama pitkd pinnan suuntainen

saro. Kaikki Taastit olivat tasaisesti karbonatisoituneet. KS-Taas-

teissa esiintyi hydratoitumattomia sementtimineraaleja. Epdtdydel-

Tisen polton sekd osittain huonon sammutuksen seurauksena laasteissa

esiintyy sideainefragmentteja, joilla osalla on vield (polttamatto-

man) kalkkikiven raemuoto jaljellda. Runsaimmin nditd fragmentteja

esiintyy laastissa 5. Runkoaineessa ei mineralogisesti ole eri

naytteiden valilld suuria eroja, ei myoskdan raemuodossa. Laas-

teissa 4 ja 10 on myds kalkkikived runkoaineena. Runkoaineen ja

sideaineen tartunta vaikuttaa kaikissa ndytteissd hyvalta.

5) Pinnoiteanalyysi

Laastindytteissd 4, 5, 6 ja 10 on vain epdorgaanisia pinnoitteita.

Laastindytteen 10 pinnassa on useampi pinnoitekerros, muiden ndyt-

teiden pinnoissa 1 - 2 kerrosta.

Nayte

4 (karkea)

5 (siled)

6 (koristelista)

10 (sisdpiha)

KIRJALLISUUS .

Huomautukset

Pinnassa on kaksi todenndakdisesti kalkkimaali-
kerrosta, joista ulompi on alle 0,1 mm ja
sisempi noin 0,8 mm.

Pinnoite kauttaaltaan poiskulunut.

Pinnassa on kaksi kalkkimaalikerrosta, joiden
yhteispaksuus on n. 0,3 mm. Maali paikoitellen
kulunut.

Pinnassa on neljd pinnoitekerrosta. Ne ovat
sisdltd ulospdin: kalkkimaali-kalkkimaali-
silikaattimaali-kalkkimaali. Pinnoitekerroksien
yhteispaksuus on 0,1 - 0,8 mm. Yksittaisten
pinnoitekerroksien paksuudet vaihtelivat paljon.

1. SFS 2803. Muuratut rakenteet tiilikivistd ja kalkki-
hiekkakivista. Suomen Rakennusinsindorien Liitto, RIL 85 ,

Helsinki 1972.

152 s.
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Titel

ANALYTTCAL METHODS FOR CONCRETE AND STLICATE MATERIALS

Abstract

In conjunction with the quality control and product development of
materials as well as in damage investigation the need arose to de-
velop new analytical methods, by means of which the level of re-
search could be raised. The research project dealing with the devel-
opment of analytical methods for concrete and silicate materials was
started in April 1980. The development work on analytical methods
has been going on within the limits of the project during the last
four years. The goal of the project was to improve the chemical
analysis, the optical methods and the porosity determinations to
such an extent that they could be used as working tools of research,
and simultaneously to raise the level of the personnel's knowledge
and their preparedness to make good use of them. According to the
goal set the research was divided into three sub-projects: chemical
analytical methods, optical methods and physical porosity analyses.
In this final report, the phases of the project are discussed in
their respective sub-projects, and the test methods developed within
the limits of the project are compiled. In the method descriptions,
the principles and applicability of the methods, the preparation of
the samples, the working procedure of these methods and the accuracy

of the results are briefly outlined.
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