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Wplyw nowej metody dodawania nanosfer krzemionkowych
na wlasciwosci mechaniczne zapraw cementowych

Influence of the new method of nanosilica addition on
the mechanical properties of cement mortars

1. Wprowadzenie

Réwnomierna dyspersja nanoczgstek w matrycy cementowej jest
kluczowym problemem w stosowaniu nhanomateriatébw w kompo-
zytach cementowych. Trudnosci z tym zwigzane sg spowodowane
duza wodozgdnoscig nanoczgstek, kidra jest efektem ich ogromne;j
powierzchni wtasciwej. Udoskonalenie metody stosowania nano-
czgstek krzemionki moze przyczyni¢ sie do znacznej poprawy
wiasciwosci kompozytéw cementowych.

Nanokrzemionka wykazuje bardzo interesujgce wiasciwosci,
wptywajgce z kolei na poprawe wtasciwosci fizycznych betonéow
i zapraw cementowych. Za jedne z pierwszych badan w tej dzie-
dzinie uznaje sie wyniki otrzymane przez Hui Li (10-11). Badania
prowadzone miedzy innymi przez Li i Xiao Ou (2-4, 9, 10,11,
13,14) oraz Horszczaruk i in. (5) wykazaty, ze nanokrzemionka
ma znaczny wptyw na wzrost witasciwosci mechanicznych zapraw
cementowych, a przede wszystkim na wytrzymatos¢ na Sciskanie
i zginanie. Zhang i in. (28) stwierdzili poprawe wczesnej wytrzy-
matosci kompozytow cementowych zawierajgcych nanokrze-
mionke, co wyjasniali zwiekszeniem stopnia hydratacji cementu
i przyspieszeniem reakcji pucolanowej. Potwierdzajg to badania
wykonane przez Vera-Agullo (26), w ktérych stwierdzono metodg
termograwimetryczng wiekszg zawarto$¢ zelu C-S-H i mniej por-
tlandytu w prébkach z dodatkiem nanokrzemionki w poréwnaniu
z zaczynem cementowym bez nanokrzemionki. Singh i in. (22)
analizujgc wyniki wielu dotychczasowych prac stwierdzili, ze nano-
krzemionka zwieksza zawartos¢ zelu C-S-H i wptywa na poprawe
wytrzymatosci kompozytéw cementowych, poprzez zmniejszenie
rozmiarow poréw i przyspieszenie hydratacji. Wptywa ona réwniez
na poprawe trwato$ci kompozytéw cementowych, poprzez zmniej-
szenie wymywania wodorotlenku wapnia z matrycy cementowe;.

Ze wzgledu na wiasciwosci nanokrzemionki proponuje sie takze
jej dodatek do cementéw z popiotem lotnym w celu poprawy
niekorzystnych efektéw dziatania popiotu lotnego, a mianowicie
matg wytrzymato$é wczesng, opoznienie procesu hydratacji czy
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1. Introduction

Uniform dispersion of nanoparticles in cement matrix is a key issue
in applying nanopowders in cement composites. It is caused by
the high water demand of nanoparticles, which is the result of their
high specific surface area. Improving the method of the nanosilica
addition to concrete may contribute to significant improvements in
the properties of cement composites.

Nanosilica exhibits a very interesting properties which affect the
physical properties of concretes and cement mortars. Regarded
as one of the first studies in this area are the results obtained
by Hui Li et al. (10-11). Research conducted among others by
Li, Xiao Ou (2-4,9,10-11,13-14) and Horszczaruk et al. (5) have
shown that nanosilica has a significant impact on the increase of
mechanical properties such as compressive and flexural strength
of cement mortars.

Zhang et al. (28) reported an early strength improvement of ce-
ment composites by nanosilica addition, which was explained by
the increase in the cement hydration level and acceleration of the
pozzolanic reaction. These results were confirmed by Vera-Agullo
(26) which, using the thermogravimetric analysis, has shown that
in the samples with nanosilica addition the content of C-S-H and
portlandite was higher and lower respectively than in the cement
paste without this nanoparticles.

In a comprehensive review of nanosilica cement based composites
Singh et al. (22) stated that the nanosilica effectively improves their
properties by refining pore structure and accelerating the hydration
rate. Furthermore, it increases the concrete durability reducing the
calcium hydroxide leaching.

Due to its characteristics the nanosilica application is also proposed
in fly ash cements to overcome the unfavourable side effects of fly
ash which are low early strength, the delay of hydration process
and slow strength development (8).



wolny przyrost wytrzymatosci (8). Perspektywicznie zastosowanie
nanokrzemionki (nSiO,) w betonach wysokowarto$ciowych oraz
samozageszczajacych sie wydaje sie o wiele bardziej efektywne
niz zastosowanie popularnego pytu krzemionkowego. Ponadto
dos¢ liczne badania wptywu nSiO, na wiasciwosci betonéw i za-
praw wykazaty, ze nanoczastki krzemionki poprawiajg szczelno$é
zapraw w srodowisku wodnym, a takze zmniejszajg skurcz (3, 7,
16,17). Jednak ostatnie badania Yanga (27) poddajg w watpliwo$¢é
zmniejszenie skurczu kompozytéw cementowych pod wplywem
nSio, .

Pomimo, ze nanokrzemionka staje sie produktem popularnym
i stosowanym na rynku budowlanym, na przyktad w formie zawie-
sin, nadal musi sprosta¢ kilku wyzwaniom, aby sta¢ sie produktem
stosowanym na szerokag skale do produkcji betonéw i zapraw.
Zréznicowany poziom proponowanego dodatku w przedziale
1 - 5%, a nawet do 10%, powoduje problem z zapewnieniem
prawidiowej dyspersji czastek w zaczynie cementowym (2, 4, 13,
17,18, 20, 21).

Badania Senffaiin. (18) oraz Yanga (27) potwierdzity, ze duze ilo-
$ci nanoczastek, niedoktadnie zdyspergowanych w wodzie, mogg
przyczyniac sie do powstawania stabych stref w betonie. Prace Li
iin. (10, 11) wykazujg, ze niewielka zawartosc¢ stabo zdyspergowa-
nej nanokrzemionki moze nie wptyngé na poprawe wytrzymatosci.
Sporym zagrozeniem jest takze problem urabialnosci mieszanek
betonowych bedgcy wynikiem duzej wodozgdnosci nanokrzemion-
ki (bardzo duza powierzchnia wtasciwa), co powoduje zmniejszenie
ptynnosci i utrudnienia w osiagnieciu przez mieszanke zadanej
urabialnosci (8,26). W celu zwigkszenia ptynnosci mieszanki
stosuje sie superplastyfikatory, ktére zapewniajg zdyspergowanie
agregatow ziaren cementowych i poprawe konsystencji mieszanek
betonowych (6, 16, 23, 25).

Opracowano ré6zne metody dodawania nanoczastek do cementu
i zaczynu cementowego. Pierwszg i najbardziej popularng me-
todg jest intensywne mieszanie zawiesiny nanoczgstek i wody,
czesto z dodatkiem superplastyfikatora, przez jedng do pieciu
minut, a nastepnie dodanie tej zawiesiny do suchych sktadnikow
zaprawy lub betonu (1, 4, 6, 10, 12, 13, 24, 28). Kolejna metoda
polega na dodawaniu nanokrzemionki do cementu w formie za-
wiesiny w acetonie, a nastepnie wysuszenie mieszaniny w 50°C
(9). Nanokrzemionke mozna takze miesza¢ z wodg zarobowa
i razem z nig dodawac do sktadnikéw betonu, a nawet dodawaé
bezposrednio do tych sktadnikéw w formie proszku (5,15). Z badan
Zhanga (28) wynika, ze forma dodawania nanokrzemionki nie ma
duzego wptywu na zmiany wtasciwosci kompozytéw cementowych.
Jednak w celu uniknigcia powstawania konglomeratéw zalecang
metodg jest stosowanie zawiesiny lub mieszanie z wodg zarobowa.

Celem prezentowanej pracy byto zbadanie przydatnosci nowej
metody dodawania nanosfer krzemionki na wytrzymatos¢ zapraw
cementowych. Uzyskane wyniki poréwnano z zaprawami referen-
cyjnych, bez dodatku nanosfer.

Prospectively, the use of silica nanoparticles (nSiO,) in high per-
formance and self-compacting concretes seems to be much more
effective than the use of the conventional silica fume.

Moreover, the research of the influence of nSiO, on concrete and
mortar properties has shown that silica nanoparticles improve the
concrete tightness in water and reduce the shrinkage (3, 7, 16,
17), although recent studies (27) discuss the impact of nSiO, on
cement composites shrinkage reduction.

Despite of the fact that nanosilica application had become popular
and used in the construction market, for example as suspensions,
it still must overcome a number of challenges in order to become
a product used on a large scale in the production of concretes
and mortars. The proposed variable amount of its addition in the
range of 1 - 5% and even up to 10%, results in the problem of
proper dispersion of the particles in the cement paste (2, 4, 13,
17,18, 20, 21).

The studies of Senff et al. (18) and Yang (27) have confirmed that
a large number of nanoparticles non-uniformly dispersed in water
may contribute to the formation of the so-called “weak zones” in
concrete. Studies Li etal. (10, 11) have shown that the low content
of insufficiently dispersed nanosilica may have no improving ef-
fect on the strength. Another considerable threat is the problem of
workability of concrete mixtures caused by the high water demand
of silica nanoparticles (an effect of a high specific surface area),
which results in the reduction of fluidity and difficulties in achiev-
ing a desired mixture workability (8, 26). The proposed method to
overcome these obstacles is the use of superplasticizers, which
assure the uniform dispersion of cement conglomerates and im-
provement of concrete mixtures consistency (6, 16, 23, 25).

There are already different methods of adding nanoparticles to
cement and cement paste. The first and most common method is
to mix a suspension of nanoparticles with water, frequently with
a superplasticizer, for 1 to 5 minutes at high speed and then adding
this suspension to the dry components of mortar or concrete (1,
4,6,10, 12, 13, 24, 28).

Another method is the adding of nanosilica to cement as a su-
spension in acetone and then drying a mixture (9). Furthermore,
nanosilica can be also added to mixing water and together with
it add to the concrete ingredients, or even add directly to the dry
ingredients as a powder (5, 15). From the Zhang'’s (28) research
it is evident that the addition method of nanosilica (dry powder or
suspension) does not significantly affect the properties of tested
cement composites. However, due to the possibility of conglome-
rates formation it is recommended to add nanosilica as suspension
or in mixing water.

The aim of the presented study was to investigate the influence of
the new method of nanosilica addition on the strength of cement
mortars. The obtained results were compared with reference
mortars without the addition of silica nanospheres.
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2.Materiaty i metody badan

2.1. Synteza nanosfer krzemionkowych

Nanosfery krzemionkowe (nSiO,) zastosowane w badaniach,
otrzymane zostaty metodg Stdbera z ortokrzemianu tetraetylu
(TEOS), amoniaku, petnigcego funkcje katalizatora oraz wody
i etanolu. Caty proces przebiegat przy ciggltym mieszaniu przez
24 h, w temperaturze 50°C. Nanoproszek uzyskano przez odpa-
rowanie roztworu.

Do charakterystyki morfologii nanostruktur krzemionki wykorzysta-
no transmisyjny mikroskop elektronowy o wysokiej rozdzielczosci
oraz elektronowy mikroskop skaningowy (Hitachi SU 8000 i Tescan
Vega 3). Powierzchnie wtasciwg oznaczano metodg BET [Quan-
tachrome Instruments], stosujgc adsorpcje azotu.

2.2. Metoda dodawania nanosfer krzemionkowych

Metode dodawania nanosfer krzemionkowych pokazano na rysun-
ku 1. Polega ona na uprzednim przygotowaniu zawiesiny nanosfer
krzemionkowych w acetonie, a nastepnie dodanie tej zawiesiny do
cementu i odparowanie acetonu w temperaturze 50°C. W trakcie
odparowywania oraz bezposrednio po jej zakonczeniu, w celu
réwnomiernego rozprowadzenia nanosfer w cemencie, jest on
mieszany za pomocg mieszadta.

Woczesniejsze badania przeprowadzone przez autorow (wyniki nie
przedstawione w tym opracowaniu) wykazaty, ze zaproponowana
metoda poprawita wytrzymatos¢ zapraw cementowych z dodatkiem
porowatych nanosfer krzemionkowych, w ilosci 3% wzgledem
masy cementu. Porowate nanosfery krzemionkowe majg zblizong
Srednice, lecz znacznie roznig sie powierzchnig wtasciwg. W prze-
prowadzonych badaniach stwierdzono wzrost wytrzymato$ci na
Sciskanie zapraw z porowatg nSiO, 0 17% w stosunku do zaprawy

NnSiO2 in acetone

V

ultrasonication

NnSiO2/acetone
mixed in cement

\

evaporation of acetone

\

infroduction of sand/water

|

cement mortar formation

Rys. 1. Schemat metody dodawania nanosfer krzemionki nSiO,do cementu

Fig. 1. Addition method of nSiO, to cement
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2. Materials and methods

2.1. Synthesis of nanosilica spheres

The nanosilica (nSiO,) used in the study were obtained using the
Stdber’s method from the tetraethyl orthosilicate (TEOS), ammo-
nia, acting as a catalyst, water and ethanol. The whole process
proceeded under continuous stirring for 24 hours and at the tem-
perature of 50°C. The nanopowder was obtained by evaporation
of the solution.

The morphology of the silica nanospheres was studied with the
high resolution transmission electron microscope and scanning
electron microscopes (Hitachi SU 8000 and Tescan Vega 3). The
specific surface area was measured by the BET method, with
a Quantachrome Instruments analyzer.

2.2. Applied method of nanosilica addition

The method of silica nanospheres addition is presented in Figure
1. The nanosilica particles were dispersed in acetone and added
to cement. Afterwards, acetone was evaporated at 50°C. During
and immediately after the evaporation process cement was me-
chanically mixed in order to assure the uniform distribution of the
nanosilica particles in cement.

Previous studies of the authors (data not presented in this paper)
show that the proposed method has improved the strength pro-
perties of cement mortars containing nanosilica spheres (nSiO,) to
the content of 3% by mass of cement. Porous nanosilica spheres
have typically very similar diameter but significantly higher specific
surface area. The study has shown an increase of the compressive
strength of samples by about 17%, compared to the reference
mortar, while the flexural strength was increased by 8%.

It is worth mentioning that the tested mortars from cement with
acetone addition, but without the nSiO,, negatively affected the
produced samples lowering of both the compressive and flexural
strength by 6% and 10% respectively.

Analysis of SEM images showed that the microstructure of the
cement paste with the addition of nSiO, as suspension in ace-
tone was more dense and homogeneous than the samples with
nanosilica spheres added to cement mortar in the mixing water.

2.3. Composition of cement mortar

The cement mortars were produced from Portland cement CEM |
42 5R conforming to PN-EN 197-1 standard. The chemical compo-
sition of cement is presented in Table 1. The fine aggregate sand
of 0/2 mm consistent with the PN-EN 196-1 was used.

Four mortars designated as: C —reference mortar, CA— mortar from
cement to which acetone was added and evaporated, but without
nanosilica, N1, N3 — mortars containing nanosilica spheres with
addition of 1% and 3% by mass of cement (added applying the
method described in point 2.2.), were prepared. The composition
of cement mortars is depicted in Table 2.



Tablica 1 / Table 1
SKEAD CHEMICZNY CEMENTU PORTLANDZKIEGO CEM 1 42,5R, %
CHEMICAL COMPOSITION OF PORTLAND CEMENT CEM 1425 R, %

The consistency of the cement mortars was
tested in accordance to PN-EN 1015-3 and
the air content of fresh mortar using method
given in PN-EN 1015-7 was determined. The

. Strata prazenia three specimens of each mortar, with the di-
SiO, | ALO; | Fe,0; | CaO | MgO | SO; | Na,0O | K,0 Cl- o . .
Loss on ignition mension of 40x40x160 mm, were prepared in
195 | 4.9 29 | 633 | 13 2.8 0.1 0.9 0.06 3.5 accordance with the requirements of PN-EN
196-1. After 24 hours the specimens were
Tablica 2 / Table 2 demoulded and cured for 28 days in water
SKLAD ZAPRAW CEMENTOWYCH, kg/m? at temperature of 20+2°C. After 28 days of
curing the compressive and flexural strength
COMPOSITIONS OF CEMENT MORTARS, kg/m? . .
of samples were tested in accordance with
Udziat nSiO,, % - -1.
Oznaczenie probki Cement Woda Piasek ) 18t nsl > ° PN-EN 196-1
) . nSio, Content of nSiO,,
Sample designation Cement Water Sand
% by mass
CICA 519 257 1546 0 0 3. Results of the experiments
N1 519 257 1546 5,2 1
N3 519 257 1546 15,6 3 3.1. Characteristics of nanosilica
spheres

referencyjnej, natomiast wytrzymatos¢ na zginanie tych zapraw
wzrosta 0 8%. Warto nadmienic¢, ze badanie przeprowadzone na
zaprawie z cementu z acetonem, bez dodatku nSiO,, wykazato
niekorzystny wplyw tego dodatku na wytrzymato$¢ na Sciskanie
i zginanie — spadek odpowiednio 0 6% i 0 10% w stosunku do
zaprawy referencyjnej. Analiza obrazéw prébek zaprawy, uzy-
skanych za pomocg elektronowego mikroskopu skaningowego,
wykazata ze mikrostruktura zaczynu cementowego z dodatkiem
porowatej nSiO, w formie zawiesiny w acetonie, byta bardziej
zwarta i jednorodna niz probek wykonanych popularng metodag
dodatku nanosfer w wodzie zarobowej.

2.3. Skfad zapraw cementowych

Zaprawy wykonano z cementu portlandzkiego CEM | 42,5R
spetniajacego wymagania PN-EN 197-1, o sktadzie chemicznym
podanym w tablicy 1 oraz piasku normowego frakcji 0+2 mm,
zgodnego z PN-EN 196-1.

Wykonano 4 zaprawy cementowe, ktére oznaczono: C - zaprawa
referencyjna, CA - zaprawa, w ktérej cement zmieszany zostat
z acetonem, bez dodatku nanosfer krzemionki i odparowany, N1,
N3 - zaprawy z dodatkiem nanosfer krzemionki w ilosciach 1%
i 3% masy cementu, metoda opisang w punkcie 2.2. Skfad zapraw
cementowych podano w tablicy 2.

Konsystencje zapraw oznaczono metodg podang w PN-EN 1015-3
oraz zawarto$¢ powietrza w Swiezej zaprawie metodg zalecong
w PN-EN 1015-7. Nastepnie wykonano po 3 beleczki o wymiarach
4x4x16 cm, zgodnie z normg PN-EN 196-1, z kazdej zaprawy.
Prébki rozformowano po 24 godzinach i przechowywano w wodzie
w temperaturze 20°C +/-2°C przez 28 dni. Po 28 dniach dojrze-
wania zbadano wytrzymatos¢ probek na zginanie i na Sciskanie
zgodnie z normg PN-EN 196-1.

In Fig. 2 the morphology of nSiO, under the transmission electron
microscope is presented. It is evident that the nanosilica spheres
have the very similar diameter and spherical shape. The determi-
ned diameter of the nSiO, particles was 220 + 30 nm.

The spherical morphology of nanosilica was also confirmed by
SEM analysis (Fig. 3).

The specific surface area of nanosilica spheres as determined by
BET was 120 m?/g.

3.2. Properties of fresh mortars

The results of the measurements of cement mortars consistency
are presented in Table 3. In two reference samples (C and CA)
and specimen N1 no differences of the consistency was found.
A slight increase of the diameter was observed in the case of N3
mortar, containing 3% of nanosilica.

Tablica 3 / Table 3
KONSYSTENCJA BADANYCH ZAPRAW
CONSISTENCE OF TESTED MORTAR

- “bek
Oznaczenle. proble c CA N1 N3
Sample designation
Srednica rozptywu, mm
) 169 168 165 174
Mean diameter, mm
Tablica 4 / Table 4
ZAWARTOSC POWIETRZA W SWIEZEJ ZAPRAWIE
AIR CONTENT OF FRESH MORTAR
Oznaczenie probek
. ) C CA N1 N3
Samples designation
Zawartos¢ powietrza, %
cawariose powietiza, o 25 | 40 | 45 | 69
Air content of fresh mortar, %
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3. Wyniki i ich oméwienie Tablica 5 / Table 5

WYTRZYMALOSC NA ZGINANIE | SCISKANIE ZAPRAW CEMENTOWYCH PO 28 DNIACH DOJ-

3.1. Charakterystyka nanosfer
krzemionkowych

RZEWANIA

FLEXURALAND COMPRESSIVE STRENGTH OF SELECTED SAMPLES AFTER 28 DAYS OF CURING

Na rysunku 2 pokazano morfologie
probek nSiO, pod transmisyjnym mikro-

Oznaczenie probek
Sample designation

C CA N1 N3

skopem elektronowym. Z obrazéw tych
wynika, ze nanosfery majg zblizone

Wytrzymatos¢ na zginanie, MPa
Flexural strength, MPa

7.8 7.5 8.5 7.4

rozmiary i kulisty ksztatt. W badaniach
mikroskopowych ustalono, ze $rednica

Poréwnanie z wytrzymatoscig zaprawy referencyjnej, %

nSiO, wynosita 22030 nm. Kulisty
ksztatt potwierdzajg rowniez badania pod

elektronowym mikroskopem skaningo-

100 96 109 95
Comparison with strength of control samples, %
Wyt tos¢ Sciskanie, MP
ytrzyma OS_C na $ciskanie a 515 46.6 53.4 48.3
Compressive strength, MPa
Poré i tosci f jnej, %
oréwnanie z wytrzymatoscig zaprawy referencyjnej, % 100 91 104 94

Comparison with strength of control samples, %

wym (rysunek 3). Powierzchnia wiasciwa
nSiO, zmierzona metodg BET wynosita
120 m?/g.

3.2. Badania wlasciwosci $wiezych zapraw

Wyniki badan konsystencji zapraw cementowych zebrano w tablicy
3. W przypadku dwoch zapraw referencyjnych (C i CA) bez dodatku
nSiO, i zaprawy N1 nie stwierdzono zmian w konsystencji. Nie-
znaczny wzrost Srednicy rozptywu wystapit w przypadku zaprawy
N3 z 3% dodatkiem nanosfer krzemionki.

Wyniki pomiarow zawartosci powietrza w Swiezej zaprawie przed-
stawiono w tablicy 4. Wszystkie zaprawy, w ktérych aceton zostat
odparowany z cementu wykazujg zwiekszong zawarto$¢ powietrza.
W przypadku zaprawy nie zawierajgcej nSiO, (CA) wzrost ten jest
najmniejszy. Wraz ze wzrostem dodatku nSiO, zawarto$¢ powie-
trza w zaprawie rosnie (N1, N3). Najwigkszg zawartos¢ powietrza
ma $wieza zaprawa N3, zawierajgca 3% nSiO,.

The results of the air content determination in mortars are shown
in Table 4. All tested mortars, in which acetone has been evapo-
rated from the cement, exhibit an increased air content. Mortar
without nanosilica addition (CA) has the lowest air content. With
the increase of nanosilica addition to the mortars air content was
increased too (N1, N3). The highest air content of the fresh mortar
was found in the sample N3, containing 3% of nanosilica.

3.3. Strength test results and SEM analysis

The results of the flexural and compressive strength test are sum-
marized in Table 5 and presented in Figs. 4 and 5 respectively.
A significant decrease in the flexural and compressive strength
of the reference mortar containing acetone (CA) is observed. It is
directly related to the high air content of the fresh mortar (Table
4). In the case of mortar containing 1% of nanosilica spheres
(N1) flexural and compressive strength was improved by 9% and

Rys. 2. Morfologia nanosfer krzemionkowych (nSiO,), elektronowy mikroskop transmisyjny

Fig. 2. TEM micrograph of solid silica nanospheres (nSiO,)
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Rys. 3. Morfologia nanosfer krzemionkowych (nSiO,) pod elektronowym mikroskopem skaningowym

Fig. 3. SEM micrograph of solid silica nanospheres (nSiO,)

10

oo
1

Flexural strength (MPa)

Sample designation

Rys. 4. Wytrzymato$¢ na zginanie zapraw z dodatkiem nanokrzemionki
po 28 dniach twardnienia

Fig. 4. Flexural strength of mortars with SiO, nanoparticle after 28 days
of curing

3.3. Badania wytrzymatosci

Wyniki pomiaréw wytrzymatosci na zginanie i $ciskanie zapraw
cementowych zestawiono w tablicy 5 oraz przedstawiono na
rysunkach 4 i 5. Stwierdzono zmniejszenie wytrzymatosci na
zginanie i $ciskanie zaprawy referencyjnej zawierajgcej aceton
(CA), co ma bezposredni zwigzek z duzg zawartoscig powietrza

w Swiezej zaprawie (tablica 4).

—

W przypadku zaprawy zawierajgcej 1% dodatku nSiO, (N1) wzrosta
wytrzymato$¢ probek na zginanie i Sciskanie, odpowiednio o 9%
i 4%. Zaprawa z wiekszym dodatkiem nSiO, wynoszgcym 3% (N3)
spowodowata zmniejszenie wytrzymatosci zapraw. Na rysunku
6 pokazano mikrostrukture probek zapraw pod elektronowym
mikroskopem skaningowym.

[e2]
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Rys. 5. Wytrzymato$¢ na sciskanie zapraw z dodatkiem nanokrzemionki
po 28 dniach twardnienia

Fig. 5. Compressive strength of mortars with SiO, nanoparticles after 28
days of curing

4% respectively. Specimen N3 with 3% of nanosilica has shown
a reduction of strength.

3.4. Discussion of results

Research results show that both acetone* and nanosilica spheres
contribute to increasing the air content of fresh mortar, with the
lowering of strength. It is worth noting that despite the greater
air content of fresh mortar N1 (1% nanosilica) this mortar after
hardening had better mechanical properties than both reference
samples (C and CA).

* Taylor is stating that the acetone addition is difficult to complete removal,
because it causes the formation of low evaporable compounds as a results
of aldol condensation, which influence on pore structure in the cement pa-
ste; in “Cement Chemistry, Academic Press, London 1990 [Redaction note]
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Rys. 6. Mikrostruktura probek: a) zaprawa referencyjna (C), b) zaprawa z 1% nSiO, (N1), ¢) zaprawa z 3% nSiO, (N3)

Fig. 6. Microstructure of samples: a) reference sample (C), b) sample containing 1% of nSiO, (N1), ¢) sample containing 3% of nSiO, (N3)

3.4. Omowienie wynikéow

Wyniki badan wykazuja, ze aceton oraz nanosfery krzemionkowe
przyczyniajg sie do zwiekszenia zawartosci powietrza w $wiezych
zaprawach, co powoduje zmniejszenie ich wytrzymato$ci po
stwardnieniu*. Warto jednak zauwazy¢, ze zaprawa N1 (1% do-
datku nSiO,) pomimo wiekszej zawartosci powietrza miata lepsza
wytrzymatos$¢ niz obydwie probki referencyjne (C oraz CA). W przy-
padku zwiekszania dodatku nSiO, zawarto$¢ powietrza wzrasta
znacznie w zwigzku z czym korzystny wptyw nanokrzemionki na

* Taylor podaje, ze dodatek acetonu, jest trudny do usuniecia, powoduje
powstawanie zwigzkéw o stosunkowo matej lotnosci w wyniku kondensacji
aldolowej, ktore wptywajg na strukture poréw w zaczynie, Cement Chemi-
stry, Academic Press, London 1990, [przypisek Redakgiji]
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In the case of the content of nanosilica increase, the air content
is increasing significantly thus the positive strength-improving
effect of the silica nanoparticles is reduced. The increment of air
content in mortars by nanosilica has also been reported by Senff
L. etal. (19).

Higher air content in mortar contributes to the increase of the amo-
unt of air voids, but at the same time the presence of nanosilica
particles is diminishing significantly the porosity of the interfacial
transition zone (ITZ). This causes the increase of the flexural and
compressive strength of mortar N1 compared with C, despite the
increased (by 80%) air contentin mortar N1 (Table 4). SEM images
have showing the absence of non-uniformly dispersed nanosilica
and the absence of conglomerates.



wytrzymatos¢ ulega zmniejszeniu. Zwigkszenie zawartosci po-
wietrza przez nanokrzemionke w mieszance betonowej stwierdzili
takze L. Senffiin. (19).

Zwigkszona zawarto$¢ powietrza w zaprawach jest rownoznaczna
ze wzrostem zawartosci poréw powietrznych, lecz jednoczesnie
nSiO, zmniejsza porowatos$¢ strefy przejsciowej z kruszywem.
Dowodem jest wzrost wytrzymatosci zaprawy N1 w stosunku do
zaprawy referencyjnej C, pomimo zwiekszonej az o 80% zawar-
tosci powietrza w tej pierwszej (patrz tablica 4).

Roéwnoczesnie obserwacje pod elektronowym mikroskopem
skaningowym wykazaty brak konglomeratéw niedoktadnie zdy-
spergowanej nanokrzemionki.

Brak wyraznych zmian konsystencji badanych zapraw — pomimo
znacznych réznic w zawartosci powietrza — wigze sie prawdo-
podobnie z duzg powierzchnig wiasciwg nanokrzemionki, ktéra
jak to stwierdzili takze L. Senff i in. (19) wptywa na pogorszenie
urabialnosci mieszanek (woda zostaje wchtonieta przez porowate
nanoczastki).

4. Wnioski

Na podstawie uzyskanych w pracy wynikow przedstawi¢ mozna
nastepujgce wnioski:

1) Zastosowanie acetonu, jako metody dodatku nanosfer krze-
mionkowych do cementu, przyczynia sie do wzrostu zawar-
tosci powietrza w Swiezych zaprawach,

2) Korzystny wptyw nanosfer krzemionkowych na wtasciwosci
mechaniczne zapraw cementowych, zostaje zmniejszony
przez wzrost zawartosci powietrza w zaprawach,

3) Metoda dodawania nanosfer krzemionkowych do cementu
w formie zawiesiny w acetonie zapobiega przed powstawa-
niem konglomeratéw nSiO, w matrycy cementowe;j,

4) Wprowadzenie proponowanej metody do praktyki wymaga
jednak rozwigzania problemu wzrostu powietrza w $wiezej
zaprawie.
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