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Streszczenie

W artykule przedstawiono wyniki badan sktadu oraz odczynu pH
fazy ciektej wypetniajgcej pory gruntobetonéw, pozyskanej metodag
tugowania oraz ekstrakgji ciSnieniowej. Badania dotyczyty dwoch
gruntobetonéw wykonanych z réznego rodzaju gruntu rodzimego:
sypkiego i spoistego, o réznych stosunkach w/c wprowadza-
nego do gruntu zaczynu cementowego, odpowiednio 0,8 i 2,0.
Otrzymane wyniki badan sktadu fazy ciektej, oznaczone metodag
chromatografii jonowej, jak i pH, postuzyty do oceny wtasciwosci
ochronnych gruntobetonéw wobec stali zbrojeniowej. Wyniki prze-
prowadzonych badan wskazujg na petng zdolno$¢ badanych grun-
tobetondw do ochrony stali przed korozja, a takze na potencjalnie
duzg trwatosé ich samych. Ponadto, ze wzgledu na podjeta prébe
oznaczenia sktadu fazy ciektej gruntobetonéw dwiema metodami,
w artykule poddano dyskusji poziom ich zréznicowania pod katem
sktadu chemicznego.

Stowa kluczowe: gruntobeton, ekstrakcja cisnieniowa, faza ciekta
zaczynu, korozja, stal zbrojeniowa

Summary

The paper presents the results of tests concerning the chemical
composition and pH of the pore solution of soil-cements, obtained
by leaching and pressure extraction. The study concerned two
soil-cements of different composition: types of loose and cohesi-
ve native soil, and the wi/c ratio of the cement paste introduced
into the soil: 0.8 and 2.0 respectively. The test results concerning
pore solution composition and pH values, obtained using ion
chromatography, were used to assess the protective properties
of soil-cements towards reinforcing steel. The results of the tests
conducted indicate the full ability of investigated soil-cements to
protect steel against corrosion as well as the potentially high du-
rability of the soil-cements themselves. Moreover, an attempt was
made to determine the composition of the pore liquid phase by two
methods, and the scale of differences in the chemical compositions
obtained using these methods, is discussed in the paper.

Keywords: corrosion, pore solution, pressure extraction, reinfor-
cing steel, soil-cement

1. Wprowadzenie

Postep w technologii wzmacniania gruntéw poprzez mieszanie ich
z zaczynem cementowym umozliwia wykonywanie kompozytéw
gruntobetonowych, o coraz wiekszym stopniu jednorodnosci.
Umozliwia to uzyskanie jednorodnosci materiatu i dobre wtasci-
wosci mechaniczne oraz trwatos$¢ (1). Ponadto szybko$é wyko-
nania elementéw gruntobetonowych i brak wstrzgséw podczas
prowadzenia prac, to tylko niektére powody, ktére sprawiaja, ze
gruntobetony sg coraz czesciej i chetniej wybierane do celéw mo-
dyfikacji wtasciwosci istniejgcego gruntu. Jednak z powodu matej

1. Introduction

The progress in the technology of soil strenghening by mixing it
with cement paste, makes it possible to produce soil-cement com-
posites of good homogeneity. This allows obtaining materials with
homogeneous mechanical properties and durability. (1). In addition,
the fact that soil-cement elements can be produced quickly and
with the absence of shocks, are just some of the reasons why soil-
-cements are increasingly selected as the method for enhancing
the parameters of existing soil. However, due to the low strength of
soil cements, especially tensile strength, in the case of structures
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wytrzymatosci gruntobetonéw, zwtaszcza na rozcigganie, przy
wykonywaniu nastepujgcych konstrukgji: gruntobetonowe $ciany
oporowe, przegrody przeciwfiltracyjne i zabezpieczenia gtebokich
wykopow, konieczne jest stosowanie dodatkowego zbrojenia.
W zdecydowanej wiekszosci przypadkéw wykonuje sie je z profili
stalowych lub koszy z pretow zbrojeniowych.

Podobnie jak w przypadku betonu zwyktego, o trwatosci stali
zbrojeniowej pracujgcej w srodowisku matrycy gruntobetonowej,
decydujg zawarte w fazie ciektej zaczynu jony CI, SO,* oraz
odczyn pH stanowigce o zdolnosci pasywacjyjnej stali i bedace
odzwierciedleniem postepu wielu rodzajéw korozji.

Za warunki zapewniajgce trwatos¢ stali zbrojeniowej uznaje sie
stan, w ktérym na jej powierzchni tworzy sie tak zwana warstwa
pasywna, skutecznie zabezpieczajgca stal przed wieloma rodza-
jami korozji. W uproszczeniu, niezaleznie od wspétwystepowania
innych jonow, aby taki stan mégt zaistnie¢, odczyn pH otaczajgcego
ja roztworu powinien wynosi¢ nie mniej niz 11,8. Przy pH mniejszym
od tej wartosci, stal traci warstwe ochronng, a przy pH mniejszym
niz 9,0 rozpoczyna sie korozja stali zbrojeniowej, co rodzi powaz-
ne konsekwencje wzgledem trwatosci catego kompozytu (2, 3).
Pomimo, ze sam $wiezy zaczyn cementowy stanowi znakomite
Srodowisko dla stali zbrojeniowej [pH=12,5-13,5], to w przypadku
jego mieszaniny z gruntem sytuacja ta moze ulec zmianie. Wody
gruntowe sg bowiem czesto agresywne wobec gruntobetonu.
Mate wartosci pH, mata twardos¢ wody, siarczany czy chlorki, to
tylko niektére czynniki moggce stanowic¢ zagrozenie dla produktéw
hydratacji cementu, stanowigcych podstawowe fazy matrycy ce-
mentowej stwardniatego gruntobetonu. Nalezy takze wspomnie¢,
ze ze wzgledu na duzg porowatos¢ gruntobetonow, a tym samym
ich nasigkliwosc¢, negatywne oddziatywanie wyzej wymienionych
czynnikdw agresywnych, moze by¢ zwiekszone, w poréwnaniu
z betonem zwyktym. Z kolei, ze wzgledu na zmienno$¢ sktadu
gruntow rodzimych, jak i wéd gruntowych wystepujgcych w oto-
czeniu konstrukcji gruntobetonowych, zagadnienie trwatosci
tego materiatu stanowi problem wymagajacy przeprowadzenia
odpowiednich badan. Jak dotgd, problem ten nie zostat gtebiej
przeanalizowany. Przedstawione w dalszym ciggu wyniki badan
gruntobetondw, wykonanych z dwdch najczesciej wystepujgcych
w Polsce rodzajéw gruntéw, stanowig probe doswiadczalnej
oceny zdolnosci gruntobetonu do ochrony stali zbrojeniowe;.
Gtéwnym celem badan byto okreslenie sktadu chemicznego i pH
fazy ciektej pozyskanej z dwéch gruntobetondw, réznigcych sie
rodzajem gruntu rodzimego. Badana faza ciekta wypetniajgca
pory uzyskiwana byta dwiema metodami: metodg tugowania oraz
ekstrakgji cisnieniowe;.

2. Materiaty i metody badan

2.1. Stosowane materialy i przygotowanie probek

Jedng z obecnie najpopularniejszych metod wytwarzania grun-
tobetonéw jest metoda zwana ,trench-mixing”, ktéra pozwala
na wykonywanie liniowych, pozbawionych przegrod konstrukgcji
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such as soil-cement retaining walls, anti-filtration diaphragms or
structures, that secure deep excavations, additional reinforcement
is required. In the vast majority of cases, this consists of steel
profiles or rebar baskets.

Similarly, as in the case of common concrete, the main chemical
parameters which determine the durability of reinforcing steel
in a soil-cement matrix environment are the contents of Cl-and
SO,% ions in the composite pore solution and its pH value, which
translates into its capacity to passivate steel and reflects the pro-
gress of many types of corrosion.

Conditions in which the so-called passive layer forms on the surface
of reinforcing steel, effectively protecting it against many types of
corrosion, are considered conducive to its durability. To put it simply,
irrespective of the simultaneous presence of other ions, the pH
value of the surrounding environment must not be lower than 11.8
for these conditions to emerge. Below this value, the steel loses
its protective layer, and at pH values lower than 9.0, the corrosion
of reinforcing steel begins with serious consequences, for the du-
rability of the entire composite (2, 3). Even though fresh cement
paste alone provides an excellent environment for the reinforcing
steel [pH=12.5 - 13.5]. This situation may change significantly after
it has been mixed with soil, since groundwater is in most cases
aggressive, towards soil-cements. Low pH values, low water hard-
ness and the presence of sulphates or chlorides are only some of
the factors which may pose a threat to cement hydration products,
and these products provide the basic phases of the cement matrix
of a hardened soil-cement composite. It should also be mentioned
that owing to the high porosity of soil-cements, and thus their water
absorption, the negative impact of the aforementioned aggres-
sive factors may be significantly amplified compared to common
concrete. On the other hand, owing to the variable composition of
native soils and of the groundwater, present in the environment
of soil-cement structures, the durability of this material is a matter
which requires appropriate studies. So far, this issue has not been
analysed in depth. The studies whose results are presented further
in the paper were carried out with respect to soil-cements made
of two soil types occurring most frequently in Poland, and they
constitute an attempt at an experimental evaluation of the ability of
soil-cements, to protect reinforcing steel. The main purpose of the
study was to determine the chemical composition and pH of pore
solution obtained from two soil-cements which differed primarily
with respect to the type of native soil. The pore liquid phase tested
was obtained using two methods: leaching and pressure extraction.

2. Materials and methods

2.1. Materials and preparation of test specimens

Currently, one of the most popular methods of producing homo-
geneous soil-cements is trench-mixing, which makes it possible
to produce linear soil-cement structures, without partitions. Addi-
tionally, this method allows the highly homogeneous soil-cements
to be produced on a technical scale, which also enables the easy



Tablica 1/ Table 1
WEASCIWOSCI ZASTOSOWANYCH GRUNTOW RODZIMYCH
PROPERTIES OF THE NATIVE SOILS USED

Wiasciwosé / Property Grunt/ Sol
G1 (sypki / loose) G2 (spoisty / cohesive)
Udziat frakcji, % m / Fraction share, % by mass

- frakcje zwirowe / gravel fractions, 2/40 mm 5 -

- frakcje piaskowe / sand fractions, 0,05/2 mm 95 30

- frakcje pylaste / silt fractions, 0,002/0,05 mm - 42

- frakcje itowe / clay fractions, < 0,002 mm - 28
Gestosc¢ objetosciowa / Volumetric density, p, g/cm?® 1,60 2,08
Gestos¢ obj. szkieletu gruntowego / Volumetric density of the soil skeleton, p,, g/cm? 1,56 1,79
Wilgotnos¢ naturalna / Natural moisture content, w,, % m 2,80 16,1

gruntobetonowych. Ponadto, metoda ta umozliwia uzyskanie
gruntobetondw o duzej jednorodnosci w skali technicznej, co tak-
ze pozwala na tatwe wytwarzanie reprezentatywnego materiatu
w skali laboratoryjnej. Sktad gruntobetonu okresla gtéwnie rodzaj
gruntu, ale takze docelowe wiasciwosci mechaniczne materiatu
oraz odpowiednia konsystencja mieszanki, ktéra aby mogta by¢
wbudowana metodg ,trench-mixing”, powinna mie¢ rozptyw, okre-
$lony metodg PN EN 1015-3, w zakresie 170-230 mm.

Do badan wykorzystano dwa réznigce sie sktadem gruntobetony.
Do przygotowania pierwszego z nich wykorzystano grunt sypki
o uziarnieniu 0/2 mm, z niewielkim nadziarnem 2/4 mm. Wilgotno$¢
naturalna wynosita w,=4% masowych. Jako spoiwo zastosowano
cement CEM II/B-S 32,5R. Stosunek wodno-cementowy wynosit
0,8. Drugi gruntobeton wykonano z gruntu spoistego, ktérym
byta glina zwiezta o wilgotnosci naturalnej w,=20%. Podobnie jak
poprzednio, jako spoiwo stosowano cement CEM 1I/B-S 32,5R.
Stosunek wodno-cementowy przyjeto jako réwny 2,0. Wtasciwosci
gruntow zastosowanych do wykonania analizowanych kompo-
zytow przedstawiono w tablicy 1, natomiast sktady poddanych
analizie gruntobetonéw zestawiono w tablicy 2.

Mieszanke gruntobetonowg wykonano w mieszarce do betonu,
uzyskujgc jednorodno$¢ zblizong do mieszanki wykonywanej
w warunkach przemystowych.
Mieszanke umieszczano w for-

Tablica 2 / Table 2

mach, zageszczano grawitacyjnie

production of representative material, on a laboratory scale. Soil-
-cement composition is determined mainly by the type of soil, but
also by the desired mechanical properties of the composite and
the appropriate consistency of the mix. In order to produce the
mix to be incorporated into soil, using the trench-mixing method,
its flow diameter, as determined by the PN EN 1015-3 method,
should be in the 170-230 mm range.

Two different types of soil-cement were used in the studies. In the
first one, loose soil with a grain size of 0/2 mm and with a small
oversize 2/40 mm fraction was used. Its natural moisture content
was w,=4% by mass. CEM II/B-S 32.5R cement was used as the
binder. Water was dosed in the amount at which the water-ce-
ment ratio was at the level of w/c = 0.8. The second soil cement
was made of cohesive soil — loam with natural moisture content
w,=20% by mass. Similarly, as in the previous case, CEM II/B-S
32.5R cement was used as the binder. The adopted water-cement
ratio was w/c = 2.0. The properties of the soils used to produce
the composites are presented in Table 1, while the compositions
of the soil-cements analysed are listed in Table 2.

The soil-cement mix was made in a concrete mixer, and the degree
of homogeneity obtained was similar to that of a mix produced un-
der industrial conditions. The mix was placed in containers where

SKLADY GRUNTOBETONOW | ICH PODSTAWOWE WEASCIWOSCI

i zabezpieczono przed odparo- SOIL-CEMENT COMPOSITIONS AND THEIR BASIC PROPERTIES

waniem wody. Probki dojrzewaty — -
kach laboratorvi h llo$¢ / Quantity
W warunkacn laboratoryjnyc . .
' yiny Sktadnik / Composition GB1 (grunt sypki | GB2 (grunt spoisty)
przez 28 dni. / loose) | cohesive)
Cement, kg/m?® 401 323
2.2. Zastosowane metody :
. ) i Grunt / Soil, kg/m? 1458 668
pobrania fazy cieklej Woda / Water, kg/m?® 321 646
z gruntobetonéw Objetosé zaczynu / Cement paste content, dm3/m? 450 750
Analiza wiasciwosci chemicznych wic 08 2,0
gruntobetonu, podobnie jak beto- Rozptyw mieszanki / Flow diameter, mm 175 180
nu, zazwyczaj przeprowadzana Gestos¢ objetosciowal Volumetric density, kg/m?® 2060 1640
jest na podstawie badania cieczy Wytrzymatos$¢ na Sciskanie / Compressive strength, f_, ., MPa 21 4
Wytrzymato$¢ na zginanie / Flexural strength, f; ,;, MPa 3,8 0,9
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Metody pobierania fazy ciektej
Methods used for sampling pore fluid

) .

ekstrakcj

tugowanie ekstrakcja
leaching prézniowa cisnieniowa
vacuum pressure
extraction extraction

Rys. 1. Metody pobierania fazy ciektej

Fig. 1. Methods of sampling pore fluid

wypetniajgcej pory, danego kompozytu. Do jej pobrania stuzg me-
tody: tugowania, ekstrakcji prozniowej oraz ekstrakcji cisnieniowej
[rys. 1] (4).

Najpopularniejszg a zarazem najmniej doktadng z wymienionych
metod jest metoda tugowania. Duze rozcienczenie: stosunek fazy
statej do fazy ciektej 1/5 lub 1/10, ktérego wymaga ten sposob
badania, sprawia, ze sktad pozyskanego wyciggu wodnego, moze
nawet w przyblizeniu nie odpowiada¢ rzeczywistemu sktadowi
fazy ciektej kompozytu (4). Pomimo moggcych wystgpi¢ niepra-
widtowosci w ocenie odwzorowanej fazy ciektej zaczynu poprzez
tugowanie, metoda ta jest stale i chetnie stosowana w wielu labo-
ratoriach. Jest prosta i brak potrzeby stosowania kosztownego,
specjalistycznego sprzetu wyrdznia jg na tle innych dostepnych
metod do pobierania fazy cieklej zaczynu. Nieco dokfadniejszym
sposobem pobierania fazy ciektej zaczynu jest metoda ekstrakc;ji
prozniowej. Metoda ta stanowi udoskonalenie metody tugowania,
poprzez zatezanie pozyskanego wyciggu wodnego, do stanu od-
powiadajgcego jej rzeczywistemu stezeniu w materiale. Zatezanie
wyciggu wodnego wykonuje sie w wyparce rotacyjnej, a krotnosé
zatezania oznacza sie na podstawie stosunku fazy statej, jakg jest
sam stwardniaty zaczyn cementowy, do fazy ciektej (4, 5). Proces
ten sprawia, ze otrzymany w ten sposob roztwor znacznie lepiej
odzwierciedla sktad fazy ciektej zaczynu. Trzecim, najtrudniejszym
technicznie sposobem pobierania fazy ciektej jest metoda ekstrak-
cji cisnieniowej. Metoda ta pozwala uzyska¢ wyniki najbardziej zbli-
zone do rzeczywistego sktadu cieczy, zawartej w porach materiatu
(6). Polega ona na poddaniu probki dziataniu wysokiego cisnienia,
ktore, po jej zmiazdzeniu, wywota usunigcie wody wolnej z poréw
kapilarnych. Otrzymany w ten sposob roztwor nie jest doktadnie
zgodny ze sktadem rzeczywistym, co zwigzane jest z procesem
filtracji pokazanym na rysunku 2. Podczas wyciskania, migrujgca
ciecz przemieszczajac si¢ przez miazdzony materiat, moze mie¢
kontakt z niezhydratyzowanymi ziarnami cementu. W ten sposob
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it was gravitationally compacted. Containers with specimens were
protected in such a manner as to prevent the exchange of mass
with the surroundings. Curing period under laboratory conditions
was 28 days.

2.2. Methods used for sampling soil-cement pore
solution

The analysis of chemical properties of soil-cement, similarly as
concrete, is usually conducted based on testing the pore solution
sampled from the composite. The following methods are used to
sampling the solution: leaching, vacuum extraction and pressure
extraction [Fig. 1] (4).

Leaching is the most popular and at the same time the least
accurate of these methods. The very high degree of dilution:
the ratio of solid to liquid phase is 1:5 or 1:10 required by the
test method, means that the analysis of the composition of the
aqueous extract obtained may not even approximately reflect the
actual composition of the liquid phase (pore solution) contained
within the composite (4). Despite the possible inaccuracies in the
evaluation of the pore solution composition obtained by leaching,
this method is considered attractive and commonly used by many
laboratories. Owing to its simplicity and the fact that there is no
need for expensive advanced equipment, it stands out among
the other pore fluid extraction methods available. A slightly more
accurate way of obtaining pore fluid is by vacuum extraction.
This method constitutes an improvement over leaching since the
aqueous extract obtained is concentrated until its concentration
reflects the actual level in the material. The aqueous extract is
concentrated using a rotary evaporator, and the concentration
level is determined based on the ratio of the solid phase, which is
the hardened cement paste itself, to the liquid phase, which is the
pore solution (4, 5). Owing to this process, the resulting solution
is a much better reflection of the chemical characteristics of the
environment formed by the composite. The third and technically
most difficult method of obtaining pore solution is by pressure
extraction. This method is used relatively rarely, although it yields
results which are the closest to the composition of the solution
contained in material pores (6). It consists in exerting high pres-
sure on the specimen — after the specimen has been crushed,
free water will be removed from capillary pores. The disadvantage
of this method is that the solution obtained in this manner does
not exactly match the original composition, which is due to the
filtration process shown in Fig. 2. During extraction, the migrating
fluid, which moves through the crushed material, may come into
short-term contact with the active phases within thier structure, for
instance non-hydrated cement grains. In this manner, the content
of individual ions contained in the solution will change and it will
differ slightly from the real composition.

Another problem associated with the application of the pressure
extraction method is that a very small amount of pore solution is
obtained, based on which it is difficult to determine its pH and ionic
composition. However, the shortcomings of the pressure extraction
method described above, should be of lesser importance in the



stezenie poszczegdlnych jonéw w niej zawartych
ulegnie zmianie i bedzie nieco odbiegac od sktadu
rzeczywistego.

Kolejnym problemem zwigzanym z zastosowaniem
metody ekstrakcji cisnieniowej, jest stosunkowo
mata ilo$¢ fazy ciektej pobranej w trakcie badania,
co utrudnia okreslenie jej pH oraz sktadu. Wszyst-
kie jednak wyzej opisane mankamenty metody
cis$nieniowej powinny mie¢ mniejsze znaczenie,
w przypadku badan gruntobetonéw. Materiaty te
majg duzy stosunek w/c w granicach od 0,6 do
ponad 4,0, w zaleznosci od rodzaju gruntu rodzi-
mego (1), co z kolei pocigga za sobg duzy stopien
przereagowania cementu, a w konsekwencji mniej-
szg ilos¢ nieprzereagowanych ziaren cementu.
Ponadto, gruntobetony majg stosunkowo matg
wytrzymato$¢. W zwigzku z tym, ci$nienie odpo-
wiednie do pobranej stosowne;j ilosci fazy ciektej powinno byc¢
nizsze niz w przypadku betonéw zwyktych, natomiast jej filtracja
i kontakt z nieprzereagowanymi ziarnami cementu nie powinny
mie¢ wigkszego znaczenia.

Do badan sktadu i wiasciwosci fazy ciektej, opisanych wczesniej
gruntobetondéw, wykorzystano dwie metody ich pobierania: me-
tode tugowania oraz ekstrakcji cisnieniowej. Wybor tych metod
pozwolit takze na zobrazowanie réznic otrzymanych wynikéw
dwoma sposobami uwazanymi za najmniej i najbardziej doktadne,
w oznaczaniu sktadu fazy cieklej zaczynu.

Pobieranie roztworu metodg ekstrakcji cisnieniowej przeprowa-
dzono w urzadzeniu, zaprojektowanym dla probek walcowych
o srednicy 50 mm i wysokosci 100 mm. Podstawe urzadzenia
stanowit sgczek twardy, na ktéry nastepnie natozono cylinder. Ba-
dang probke wiozono do cylindra, a na jego powierzchni osadzono
teflonowg uszczelke wraz ze stalowym ttokiem. Tak przygotowany
zestaw umieszczono w prasie [rys. 3]. Po przytozeniu odpowiednie-
go cis$nienia, pojawiajgcy sie w rowkach wykonanych na podstawie
urzgdzenia roztwor, natychmiast pobierano za pomoca strzykawki
i przenoszono do szczelngj fiolki, celem zabezpieczenia jej przed
oddziatywaniem CO, oraz innymi czynnikami zewnetrznymi. Ze
wzgledu na bardzo drobne ziarna, zwtaszcza w przypadku kom-
pozytu GB2, pobierania prébka, pomimo zastosowania saczka,
zawierata widoczne zanieczyszczenia. Z tego powodu, przed
przystapieniem do analizy chemicznej zawiesing poddano dodat-
kowemu procesowi odwirowania, az do uzyskania klarownej cieczy.

Sita nacisku jakiej uzyto do pobierania fazy ciektej z probek grun-
tobetonowych GB1oraz GB2, wynosita odpowiednio okoto1200 kN
i 650 kN, co w przeliczeniu na wartosci cisnienia wywieranego
na materiat, odpowiadato okoto 600 MPa oraz 325 MPa. Sg to
wielkosci zblizone do stosowanych w przypadku pobierania fazy
ciektej metodg cisnieniowa, z typowych betondéw cementowych.
W zaleznosci od ich wilgotno$ci, sktadu, a takze cech mechanicz-
nych niezbedne cisnienie zazwyczaj waha sie w granicach od 300
do 900 MPa (7).

Rys. 2. Schemat filtracji fazy ciektej pobieranej metodg ekstrakcji ciSnieniowej

Fig. 2. Filtration of pore fluid sampled using the pressure extraction method

case of tests carried out on soil-cement composites, since these
materials have a large amount of mixing water, which ranges from
0.6 to more than 4.0, depending on the type of native soil (1), mainly
depending on the type of soil used, which in turn entails a high
degree of cement hydration and, consequently, a significantly li-
mited amount of unreacted binder grains. In addition, soil-cement
composites have relatively poor mechanical properties. Therefore,
the pressure values required to obtain the appropriate amount of
pore fluid should generally be lower than for common concrete,
and fluid filtration and its contact with unreacted cement grains
should not be of significant concern.

Two acquisition methods, i.e. leaching and pressure extraction,
were used to study the composition and properties of pore solu-
tions within the soil cements, described above. The choice of these
methods has also made it possible to illustrate the differences in
the results obtained using the two methods, which are considered
the least and the most accurate in determining the composition
of pore fluid.

The pressure extraction of solution was carried out in an appa-
ratus designed for cylindrical specimens 50 mm in diameter and
100 mm high. A hardened paper filter was placed on the base of
the apparatus and a cylinder was then placed on top of it. The
test specimen was inserted into the cylinder and a teflon gasket
together with a steel piston was placed on its surface. The resulting
set was placed in the press [Fig. 3]. After the appropriate pressure
had been applied, the pore solution, appearing in the grooves in
the base of the device was immediately collected with a syringe
and transferred to a sealed vial to protect it from CO, and other
external factors. Owing to the increased content of colloidal grains,
especially in the case of the GB2 composite, the pore solution,
obtained contained visible impurities, despite the application of
the paper filter. For this reason, the suspension was subjected to
additional centrifugation prior to chemical analysis until clear fluid
was obtained.
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Rys. 3. Urzgdzenie do pobierania fazy ciektej metodg ekstrakgji cisnieniowe;j

Fig. 3. Device for sampling pore liquid phase by pressure extraction

W celu pobierania fazy ciektej metodg tugowania, probki po
rozformowaniu zmielono w mtynie kulowym w taki sposéb, aby
uzyska¢ maksymalny wymiar ziaren 0,2 mm. Nastepnie wykonano
zawiesine z 50 g z kazdego z dwoch badanych gruntobetonéw oraz
wody dejonizowanej, w ilosci 250 ml. Stosunek fazy statej do fazy
ciektej wnosit 1:5. Prébki pozostawiono na 24 h, mieszajac je co
kilka godzin. Dodatkowo w celu zminimalizowania oddziatywania
CO,, pojemniki zostaty uszczelnione. Po uptywie okreslonego cza-
su probki przesgczono, umieszczono w szczelnych pojemnikach
i wykonano analize chemiczng.

Pomiary wartosci pH fazy ciektej gruntobetonéw wykonano za
pomocg pH-metru WTW Multi 3430 z elektrodg WTW Sentix 940.
Poza pomiarami pH dodatkowo zostaty okreslone stezenia katio-
néw: Ca?, Mg?, Na*, K*, Li*, NH,* oraz anionéw: SO,%, CI-i NO;".
Stezenia jondw oznaczono przy pomocy chromatografu jonowego
Dionex ICS-2000 z automatycznym podajnikiem probek AS 40. Do
oznaczenia anionow wykorzystano ukfad sktadajgcy sie z przed-
kolumny- DlonexlonPac AG18 4 mm i kolumny analitycznej- AS18
4 mm. Eluentem do oznaczania anionéw byt KOH. Kationy zostaty
oznaczone w ukladzie sktadajgcym sie z przedkolumny- CG-16
5 mm oraz kolumny analitycznej- CS-16 5 mm. Eluentem do ozna-
czenia kationdw byt kwas mentanosulfonowy MSA. Zastosowano
detekcje konduktometryczng z ttumieniem przewodnictwa eluentu.

3. Wyniki badan i ich analiza

Oznaczone warto$ci pH fazy ciektej pozyskanej metodg ekstrakc;ji
ci$nieniowej i tugowania z badanych gruntobetonéw przedstawiono
na rysunku 4.

W obydwu przypadkach badanych gruntobetonéw wykazany
alkaliczny odczyn gruntobetonéw, pH = 11,8, potwierdza ich
potencjalne ochronne dziatanie wobec stali zbrojeniowej. Warto
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The force used to obtain pore fluid from the GB1 and GB2 soil-
-cement specimens was about 1,200 kN and 650 kN, respectively,
which, when converted into the pressure exerted on the material,
corresponded to around 600 MPa and 325 MPa, respectively.
These values are similar to those used when extracting pore fluid
from common Portland cement concretes, using the pressure
method. Depending on their moisture content, composition, and
mechanical properties, the pressure required usually varies from
300 to 900 MPa (7).

To obtain pore fluid by leaching, the specimens were ground in
a ball mill after demoulding, until a maximum grain size of 0.2 mm
was obtained. Subsequently, a suspension was made using 50 g
from each of two soil cements tested and 250 ml of deionised
water. The degree of dilution, i.e. the ratio of solid to liquid phase
adopted, was at the 1:5 level. The samples were left for 24 hours,
during which period they were stirred every few hours. Additionally,
to minimize the impact of CO,, the containers were sealed. After
a specified period, the materials were filtered and placed in sealed
containers so that the aqueous extracts were not exposed to the
external environment, and they were subsequently subjected to
chemical analysis.

Measurements of the pH value of pore fluids were conducted using
the WTW Multi 3430 pH-meter equipped with the WTW Sentix 940
electrode. In addition to pH measurements, concentrations of the
following cations were determined: Ca?", Mg?*, Na*, K*, Li*, NH,*,
and of the SO,%, CI and NO; anions as well. The presence of
selected ions together with their concentrations were determined
using the Dionex ICS-2000 ion chromatography system with the
AS 40 autosampler. Anion concentrations were determined using
a system consisting of the DlonexlonPac AG18 4 mm guard column
and the AS18 4 mm analytical column. The elution solvent used for
the determination of anions was KOH. Cation concentrations were
determined using a system consisting of the CG-16 5 mm guard
column and the CS-16 5 mm analytical column. The elution solvent
used for the determination of anions was methanesulfonic acid
(MSA). The suppressed conductivity detection method was used.

3. Results and analysis

The pH values determined for pore fluids sampled by pressure
extraction and leaching from the soil cements tested are shown
in Figure 4.

In both cases of the soil-cements tested, the pH values obtained
confirmed their full capacity to protect reinforcing steel. The highly
alkaline pore solution of the soil-cements (pH = 11.8) confirms the
potentially protective properties of composites of reinforcing steel.
It is also worth to noting that similar pH values were recorded for
both methods used, i.e. leaching and pressure extraction, which
confirms the correctness of the estimates yielded by the leaching
method in estimating this parameter. It must be remembered,
however, that in this case, on the one hand, the pore solution is
diluted, which distorts its actual composition and, on the other
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Rys. 4. Wartosci pH fazy ciektej gruntobetonéw a) GB1; b) GB2

Fig. 4. pH of pore solution for soil-cements: (a) GB1; (b) GB2

réwniez zwroci¢ uwage na zblizone wartosci pH w przypadku
obydwu zastosowanych metod tj. tugowania i ekstrakgcji cisnie-
niowej, co potwierdza poprawno$¢ metody tugowania w ocenie
tej wtasciwosci fazy ciektej. Nalezy jednak pamietac, ze w tym
przypadku z jednej strony dochodzi do rozcienczania fazy ciektej
i jednoczesnie do rozpuszczania niektérych faz, ktére wchodzg
w sktad gruntu rodzimego oraz tych, ktére powstaty w kompozycie
,w trakcie hydratacji spoiwa. Nalezy takze zaznaczy¢, ze nieza-
leznie od analizowanego gruntobetonu, wartosci pH faz ciektych
pobieranych metodg tugowania, sg nieco mniejsze w poréwnaniu
do faz ciekltych pozyskiwanych metodg ekstrakcji ci$nieniowe;.
Moze sie to wigza¢ z metodg pobierania probki, ktéra w trakcie
sgczenia mogta ulegac reakcji z CO,. Z kolei poréwnujgc wartosci
pH gruntobetonéw GB1 oraz GB2 zauwazy¢ mozna, niezaleznie od
zastosowanej metody, ze w przypadku gruntobetonu wykonanego
z gruntu sypkiego, stezenie jonéw OH- jest wieksze. Jest kilka przy-
czyn tego zjawiska. W przypadku gruntobetonu GB1 zastosowana
ilos¢ cementu jest o okoto 25% wigksza w poréwnaniu z GB2.
Ponadto, piasek kwarcowy jest inertny, natomiast grunt spoisty

hand, some solid phases from the native soil and those formed
in the composite, are dissolved. It should also be noted that irre-
spective of the soil-cement analysed, pH values of pore solution
obtained by the leaching method are slightly lower than those of
pore solution, obtained by pressure extraction. This may be related
to the procedure of sampling pore solution samples, which may
react with CO, during the leaching process. On the other hand,
when comparing the pH values of GB1 and GB2 soil cements, it
can be observed that regardless of the pore solution extraction
method used, the concentration of OH-ions is higher in the case
of composite produced from loose soil. There are several reasons
for this result. In the case of the GB1 composite, the content of
cement used is about 25% higher compared to GB2. Moreover,
quartz sand is known for its inert nature, while cohesive soil has
a significantly higher specific surface area and may additionally
contain acidic components which react with cement hydration
products (8).

Apart from the pH values obtained for soil-cement pore solution,
their ionic composition was also analysed; it is presented in Ta-
bles 3 and 4. On the other hand, Figs 5 and 6 show the values of
cations and anions in pore solution, for both examined methods.

As opposed to pH measurements, concentrations of individual ions
determined in pore solution obtained by different methods vary
considerably, in some cases by more than 30 times. In both cases
of soil-cements examined, significantly higher ions concentrations
are present in pore solution, obtained by pressure extraction. The
exception to this rule, however, is the concentration of calcium ions
in the case of soil-cement made from loose soil [GB1] — it was the
only value which was higher for the leaching method. This may
be related to exposed unreacted cement grains. In the case of the
GB1 soil-cement, which has a significantly lower w/c ratio, their
amount is higher. As shown in Figs 5 and 6, calcium, sodium and
potassium ions content are higher in the liquid phase of soil-ce-
ments. Their contents are much higher than of the other determined
components. These ions are the main factors, responsible for the
high alkalinity of pore solution, which is highly desirable from the
point of view of the durability of reinforcing steel.

Low concentrations of sulphate and chloride anions [Fig. 6], whose
determined maximum values were 0.022% and 0.017% by mass
of the cement respectively for the GB1 composite, and 0.014 and
0.013% by the mass of the cement for the GB2 composite, are also
a proof of the lack of negative impact of the soil-cement matrix on
the durability of reinforcing steel as well as on that of the soil-ce-
ment itself. However, it should be stressed that the compositions
analysed are reference materials which were not exposed to the
external environment.

Since the pressure method better reflects the actual composition of
pore solution, especially in soil-cement, Fig. 7 shows a comparison
of ions concentrations in the solutions obtained by both methods
analysed. The values presented are the ratio of the concentration
of the ions in question obtained by pressure extraction [C<'] to
the corresponding ion concentration obtained by leaching [C/“9].
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Tablica 3/ Table 3

ZESTAWIENIE WARTOSCI STEZEN JONOW W FAZIE CIEKLEJ GRUNTOBETONOW PO-

ZYSKANEJ METODA t UGOWANIA

It is evident that changes in ion concentrations
are significant depending on the pore fluid extrac-
tion method used. Most concentrations of indi-
vidual ions in the solution obtained by leaching

COMPARISON OF ION CONCENTRATIONS IN PORE FLUID OBTAINED FROM SOIL CE-

MENT USING LEACHING AND PRESSURE EXTRACTION

differ several times from their concentrations in
the solution obtained by pressure extraction. The

obet stezenia jonow w fazie ciektej - metoda tugowania, mg/l main reason for such different results is the meth-
runtopbeton i 1 i id - i . . . . P

gsoil-cement ion concentrations in pore ﬂ_UId leaching method, mg/I odology of leaching, which consists in diluting the

Ca* | Mg> | Na' K Li* | NH,s | 80> | CI | NO*> | concentrations of the ions present in the actual

GB1 5046 | 0,7 | 432 |127,7| 0,2 0,6 8,1 6,1 1.3 pore solution. The highest difference was present

GB2 2522 | 03 | 57,2 | 120,5 | 01 0,7 5,5 5,2 0,5 in the case of the ammonium cation — its con-

Tablica 4 / Table 4

ZESTAWIENIE WARTOSCI STEZEN JONOW W FAZIE CIEKLEJ GRUNTOBETONOW PO-

ZYSKANEJ METODA EKSTRAKCJI CISNIENIOWEJ

COMPARISON OF ION CONCENTRATIONS IN PORE FLUID OBTAINED FROM SOIL CE-

MENT USING PRESSURE EXTRACTION

centration in the solution obtained by pressure
extraction was more than 140 times higher. On
the other hand, the concentration of the calcium
cation exhibited the lowest difference. In the case
of the GB2 composite, the concentration was only
three times higher, whereas in the case of GB1
the concentration of calcium ions in pore solution,

stezenia jonow w fazie ciektej - metoda ekstrakcji cisnieniowej, mg/l obtained using the leaching method was only

Zz)uilr-]::oel;e;? ion concentrations in pore fluid - pressure extraction method, mg/l about twice as high. This is probably due to the

Ca** | Mg* Na* K* Li* NH,* | SO* Cl NO, fact that the leaching solution was saturated with

GB1 266,2 | 9,1 |1351,4|3904,4| 2,3 844 | 82,6 | 64,1 6,5 calcium ions as a result of portlandite dissolution.
GB2 836,9 | 5,0 719,1 | 817,2 0,9 38,5 | 52,0 | 304 3,8

ma znacznie wiekszg powierzchnig wtasciwg i dodatkowo moze
zawiera¢ skfadniki kwasne, wchodzace w reakcje z produktami
hydratacji cementu (8).

Oprécz oznaczenia pH pobranych probek fazy ciektej gruntobeto-
néw, oznaczono réwniez ich sktad chemiczny, ktéry przedstawiono
w tablicach 3 i 4. Z kolei na rysunkach 5 i 6 przedstawiono od-
powiednio wartosci stezen kationdw oraz anionéw w fazie ciektej
gruntobetonow, dla obydwu rozwazanych metod ich pobierania.

W przeciwienstwie do pomiaréw pH, stezenia poszczegdlnych
jonéw oznaczone w fazie ciektej pobieranej roznymi metodami
réznig sie w niektérych przypadkach nawet trzydziestokrotnie.
W obydwu rozwazanych przypadkach gruntobetonéw znacznie
wieksze stezenia jondw wystepujg w probkach fazy ciekiej pobie-
ranej metodg ekstrakciji ciSnieniowej. Wyjatek od tej reguty stanowi
stezenie jonéw wapnia, w gruntobetonie z gruntu sypkiego [GB1],
ktére jako jedyne jest wiecksze w przypadku metody tugowania.
Moze sie to wigzac z odstonieciem nieprzereagowanych ziaren
cementu, gdzie w przypadku gruntobetonu GB1, przy mniejszym
stosunku w/c, ich ilo$¢ jest wieksza. Jak pokazano na rysunkach 5
i 6, w najwieksze stezenia w fazie ciektej gruntobetonéw wystepujg
jony wapnia, sodu i potasu, ktérych zawartosci sg znacznie wigksze
od pozostatych sktadnikow. Jony te odpowiadajg za zasadowy
odczyn fazy ciektej w gruntobetonach, ktéry jest wymagany, aby
zapewni¢ trwato$¢ stali zbrojeniowe;j.

Mate ilosci rozpuszczonych aniondw siarczanowych czy chlorko-
wych [rys. 6], ktérych oznaczone maksymalne wartosci wynoszg
odpowiednio w przypadku GB1 0,022% i 0,017 % masy cemen-
tu oraz w kompozycie GB2 0,014% i 0,013 % masy cementu,
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As concerns, the concentrations of CI-and SO,*
anions, significantly higher concentrations are
also observed in the pore solution, obtained by pressure extraction.
Depending on the type of soil-cement, these concentrations are
from 6 to over 10 times higher in most cases.

According to both PN-EN 206 standard guidelines and literature
reports, the maximum content of CI- ions present in reinforced
concrete should not exceed 0.4% of cement mass (4, 9, 10, 11). In
the case of SO,> sulphate ions, the limit is 3.0% of cement mass
(12, 13). Table 5 presents the content of sulphate and chloride ions
related to cement mass in the tested soil cements. The concentra-
tions of dissolved sulphate and chloride ions in the pore solutions
of GB1 and GB2 soil-cements are significantly lower than their
maximum total content allowed in reinforced concrete structures.
The test results obtained provide further proof of the protective
properties of soil-cement composites towards reinforcing steel.

4. Summary and conclusions

The tests carried out to determine the chemical composition of the
pore solution present in soil cements confirmed its high alkalinity.
Irrespective of the testing method applied, it was confirmed that the
average composition of the soil-cement environment created by
trench mixing with the use of two most frequently occurring types
of cohesive and loose soils in Poland, provided proper protection
for reinforcing steel. The pH level verified provides adequate
conditions for the formation of a passive layer on the steel surface
which protects it from many types of corrosion. The test results
obtained, which confirm such high reactivity values of soil cements,
will certainly be applied in practice and will contribute to designing
structures with more awareness of durability aspects, especially
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Rys. 5. Stezenia kationow w fazie ciektej gruntobetonéw a) GB1; b) GB2

Fig. 5. Cations concentration in the pore liquid phase of soil-cements: (a)
GB1; (b) GB2

réwniez stanowig dowdd na brak negatywnego wptywu matrycy
gruntobetonowej na trwatos¢ stali zbrojeniowej, a takze samego
gruntobetonu. Nalezy jednak podkresli¢, ze analizowane sktady
stanowig materiaty referencyjne, niepoddane dziataniu srodowiska
zewnetrznego.

Poniewaz metoda cisnieniowa lepiej odzwierciedla rzeczywisty
sktad fazy ciektej w gruntobetonie, na rysunku 7 przedstawiono po-
réwnanie stezen jonéw w roztworach pobranych obiema metodami.
Przedstawione wartosci stanowig iloraz stezenia danego jonu
uzyskanego metodg ekstrakcji cisnieniowej [C#'] do odpowia-
dajacego mu stezenia jonu uzyskanego metoda tugowania [C{9].

Jak wida¢, zmiany w stezeniach jonéw w zaleznosci od metody
poboru fazy cieklej, sg znaczne. Stezenia poszczegdinych jonéw
w cieczy uzyskanych metodg tugowania, odbiegajg od ich stezen
w cieczy uzyskanej metodg ekstrakgji cisnieniowej kilkukrotnie.
Gtéwnym powodem otrzymania tak réznigcych sie wynikow jest
stosowanie podczas tugowania, rozcienczania fazy ciektej. Naj-
wiekszg zréznice wykazat kation amonowy NH,*, ktérego stezenie
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Rys. 6. Stezenia anionéw w fazie ciektej gruntobetonéw a) GB1; b) GB2

Fig. 6. Anion concentrations in pore solution of soil-cements: (a) GB1;
(b) GB2

when these are reinforced with steel. The service life and thickness
of the concrete cover depending on composite exposure to external
conditions are the main parameters that are required to properly
design structural elements, and the experiments described in
this paper provides a starting point for setting rules for the proper
selection of these parameters.

Where pore fluid is obtained by pressure extraction, the actual
concentrations of ions present in it can be determined. Additionally,
the study confirmed that estimating the pH value of pore solution
obtained using the leaching method is a reasonable approach
as there is no significant variation in the value of this parameter
between the two methods used. However, the ionic composition
of pore solution obtained varies considerably depending on the
sampling method. This confirms that where the leaching method
is applied, many phenomena occur which distort the determination
of its actual composition: among others, the actual composition of
pore fluid is diluted, many other phases crystallised in composite
structure are dissolved and the presence of CO, during the long
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Tablica 5 /Table 5

ZESTAWIENIE STEZENIA JONOW CL- | SO,> W FAZIE CIEKLEJ,
W ODNIESIENIU DO MASY CEMENTU

CL-AND SO, ION CONCENTRATIONS IN PORE FLUID IN RELATION
TO CEMENT MASS

tugowanie ekstrakcja cisnieniowa
gruntobeton leaching pressure extraction
soil-cement
% masy cementu / % cement mass
GB1 0.0221 0.0165 0.0066 0.0051
GB2 0.0139 0.0132 0.0104 0.0061

w roztworze uzyskanym metoda ekstrakciji ciSnieniowej, byto wigk-
sze ponad 140 razy. Z badan najmniejszg réznice stezenia wykazat
kation wapnia Ca?". W przypadku gruntobetonu GB2 odnotowano
stezenie jedynie trzykrotnie wieksze, natomiast w przypadku GB1
stezenie jondw wapnia w metodzie tugowania byto tylko okoto dwu-
krotnie wyzsze. Wynika to prawdopodobnie z nasycania roztworu
tugujgcego jonami wapnia, w wyniku rozpuszczania portlandytu.

W odniesieniu do stezen anionow ClI- oraz SO,*, takze utrzymuje
sie tendencja do wiekszego ich stezenia w fazie cieklej, otrzymanej
metodg ekstrakcji cisnieniowej. W zaleznosci od rodzaju grunto-
betonu stezenia te sg wieksze od 6 do ponad 10 razy.

Wedtug wytycznych normowych PN-EN 206 jak i doniesien literatu-
rowych, maksymalna zawarto$¢ jonéw Cl- w betonach zbrojonych
nie powinna przekracza¢ 0,4% masy cementu (4, 9, 10, 11). Na-
tomiast w przypadku jonéw siarczanowych SO, za ich graniczng
zawartos$¢ przyjmuje sie 3,0% w stosunku do masy cementu (12,
13). W tablicy 5 przedstawiono zawartos¢ jonéw siarczanowych
oraz chlorkowych jako % masy cementu w badanych gruntobeto-
nach. Oznaczone wartosci rozpuszczonych w fazie ciektej jonéw
siarczanowych i chlorkowych w fazach ciektych gruntobetonéw
GB1 oraz GB2 sg znacznie mniejsze od ich dopuszczalnych
catkowitych wartosci, wymaganych w konstrukcjach zelbetowych.
Wskazuje to na korzystne wtasciwosci ochronne stali zbrojeniowej
w gruntobetonach.

4. Podsumowanie i wnioski

Przeprowadzone badania, majgce na celu weryfikacje skfadu
chemicznego fazy ciektej gruntobetondw, potwierdzity jej alkaliczny
odczyn. Niezaleznie od zastosowanej metody badan stwierdzono,
ze roztwor w porach gruntobetondw o sktadach wykorzystywanych
podczas wytwarzania tych kompozytéw metodg ,trench-mixing”,
wykonanych z dwdch najczesciej wystepujgcych w Polsce gruntow
spoistych i sypkich, stanowi wtasciwe zabezpieczenie wzgledem
stali zbrojeniowej przed korozjg. Zmierzone wartosci pH sg wystar-
czajgce do tworzenia na jej powierzchni warstwy pasywnej chro-
nigcej stal przed korozjg. Uzyskane wyniki badan potwierdzajgce
tak duzg pH gruntobetondw, z pewnoscig znajdg zastosowanie
w praktyce i w przysztosci przyczynia sie do bardziej Swiadomego
ich projektowania pod wzgledem trwatosci, zwtaszcza w sytuacji
stosowania zbrojenia stalowego. Okreslenie czasu eksploataciji
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Rys. 7. Poréwnanie stezen wybranych jonéw ze wzgledu na stosowang
metode pobierania fazy ciektej a) gruntobeton z gruntu sypkiego GB1; b)
gruntobeton z gruntu spoistego GB2

Fig. 7. Comparison of concentrations of selected ions by the pore fluid col-
lection method applied: a) GB1 soil cement made from loose soil; b) GB2
soil cement made from cohesive soil

process in which the aqueous extract is leached and filtered also
has an effect.
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oraz grubosci otuliny w zalezno$ci od ekspozycji elementow
z gruntobetonu na warunki zewnetrzne, to gtéwne informacje nie-
zbedne do prawidtowego zaprojektowania elementow konstrukciji,
a przeprowadzone doswiadczenia stanowig punkt wyjscia do ich
oznaczania.

Pobranie fazy ciektej metodg ekstrakcji ci$nieniowej, pozwolito
na oznaczenie rzeczywistych stezen wystepujgcych w niej jonow.
Ponadto badanie to potwierdzito, ze szacowanie wartosci pH
fazy cieklej pobranej metodg tugownia jest uzasadnione, gdyz
nie znaleziono duzych réznic w wartosciach pH, w przypadku
obu stosowanych metod. Jednakze stezenia pozostatych jonow
w pobranych fazach ciektych réznig sie znacznie w zaleznosci od
uzytej metody pobierania probek. Potwierdza to jednoczesnie, ze
podczas stosowania metody fugowania dochodzi do wielu zjawisk
utrudniajgcych oznaczenie jej rzeczywistego sktadu, miedzy in-
nymi w wyniku: rozcienczenia, rozpuszczania faz wystepujacych
w gruntobetonie, a takze odziatywanie CO,, podczas dtugotrwatego
procesu tugowania i odsaczania fazy ciekfej.
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Badania prezentowane w niniejszym artykule realizowane byty
we wspotpracy Politechniki Krakowskiej i firmy SOLEY w ramach
projektu POIR.01.01.01-00-1132/18.
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