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Samenvatting

Deze masterproef handelt over de invloed van microvezels en reactieve stoffen op het
zelfhelend effect van beton. Na toevoeging van beide componenten werd hun invioed op de
eigenschappen van het vers en verhard beton, in het bijzonder de verwerkbaarheid, sterkte,
ductiliteit en permeabiliteit, onderzocht. Hierbij werden scheuren van enkele tientallen
micrometer gecreéerd door scheuropening gecontroleerde vierpuntsbuigproeven. De mate
van zelfheling werd getest door middel van mechanische testen en microscopische analyses.
De absorptie van superabsorberende polymeren (SAP) werd kwantitatief onderzocht door
filtratie en microscopisch onderzoek.

Meervoudige scheurvorming trad frequent op en werd bovendien gepromoot door de
aanwezigheid van SAP. Heling treedt op door de precipitatie van calciumcarbonaat, de
interne curing via SAP, de puzzolane activiteit en de aanwezigheid van ongehydrateerd
cement. Er trad steeds zelfheling op bij nat/droog cycli. Zelfheling uitte zich in visuele
dichting aan het scheurvlak, de vorming van nieuwe scheuren bij herbelasting en herwonnen
mechanische eigenschappen. Bij curing onder een relatieve vochtigheid van 90 % trad er
zelfheling op bij proefstukken met SAP. SAP houden vocht vast en geven dit gradueel af aan
de cementmatrix. SAP zorgen ook voor zelfdichting van de scheur bij permeabiliteitstesten
en stimuleren de vorming van calciumcarbonaat onder de vorm van stalactieten.

Trefwoorden
Zelfheling, beton, microvezels, meervoudige scheurvorming, superabsorberende polymeren.



Self healingconcretdoy the combination of
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AbstracH Concrete cracks due to itslow tensile strength.
Without a proper treatment, maintenance costs will rise. It
would be more beneficial if the material could heal

their structure without dissolving. dbnis Leeet al. (2Q.0)
investigated the incorporati of SAP in concretein orderto
obtain selfsealingpropertiesWhen liquids enter a crack, SAP

autonomously. The autonomous healing process can be particles will swell and promote sedéaling.

stimulated by the use of microfibes and superabsorbent
polymers (SAP. Microfib res provoke matrix multiple cracking
and thus several small healable crackwill appear, instead of one
single large crack SAP particles take moisture out of the
environment and provide it to the cementitious matrix. Due to
this, small cracks will heal as a result of hydration of un
hydrated cement particles, precipitation of calcium carbonate or
activation of the pozzolanic reaction of fly ash. Cracks were
healed completely when stored using wet/dry cycles. Mortar
samples containing SAP partiagds even showed healing when
stored under a relative humidity of 90%. As can be concluded,
the combination of microfibres and SAP eases the sdikaling
ability of concrete.

Keywordd Autogenous healing, cementitious materials
microfibre s, multiple cracking, superabsorbent polymers

|. INTRODUCTION
Cracking in concreteccurs commonlylue to the relatively

Il. MATERIALS AND METHODS

A. Materials

The studied mortar mixtures were composed of OF
(571kg/m3), fly ash(685kg/m?), silica sand 0/2 (4568g/m3),
water (332kg/m3), a polycarboxylate superplasticizer
(Glenium 51,conc. 35 %), 2 vol.% of fibresand SAP. Three
types of SAP were used. These inclu®APA being a
copolymer of acrylamide and sodium acrylate; S#Pa
crosslinked potassium salt polyacrylate and SBP a new
synthetic polymer with crodinkable vinyl groups.

B. Methods

Different mortarcompositionswere used to investigate the
influence on the selfhealing efficiency Three curing

low tensile strengthHowever concrete has a passive healingonditions were investigatedvet/dry cycles exposure toa
capacity of its owrascracks can close in time due to ongoind€lative humidity> 90 % and= 60 %.

hydration. Unrhydrated cementparticles alays remain
present in a hardened concretatrix. As water flovg into the
cracks, the latter will closedue to continuedhydration
Another mechanismof autogenous crack healing the
precipitation ofcalcium carbonatéCaCQ) which also bloks
the crack.These formsof crack healingare studied in great

By means ofa displacementontrolled fourpointbending
test, multiple cracks werecreated After crack healing the
specimens were tested again faur-pointbending and the
mechanical properties were compared.The investigated
parametemwasthe stress at the point of first cracking, furthe
called (.. The measurement for the sékaling capacity was

detail by Edvardsen (1999) and she saw a decrease in wafi§ regain ofi, shown inEquation (1). The preloading was

permeability in cracked specimens duattogenousealing.
Passive healinghowever, can only heamallcracks
A dedicated matél design can promote the sékaling

capacity. Two possible mechanisms and their combined effect

are investigated in this study.
The first mechanismis the use ofa high amount of
micrafibres which results in concretevith a high tensile

manually stopped at thelease stress which was smaller tha
U to ensure a maximum use of matrix multiple cracking.

S

S fc,reloading - release

1)
S

S fc, preloading - release

In the mean time, crack healing watso evaluated by
means of a stereo microscope.

ductility (Yang & Li, 2008. These composites exhibit tensile  permeability tests were carried out after cragkiglindrical

strainhardening  behaviour achieved by
development of matrix multipleracking. The crack width is
limited to 20-80 um which gives the best opportunityr self

healing. The main purpose ofhe fibres is to provide a

controlled way of crackingand to increase the fracture

toughness othe brittle cementitiousmatrix through bridging
during both micre and macrecracking of the matrix.

The secondhealing mechanismis the use of reactive
substancesHydrogels, or superabsorbent polymefSAP),
have the ability to absorb a significant amount of liquid fro
the surroundingenvironmentand to retairthe liquid within

sequentiapecimens with a splitting testfollowing the method

describedby Aldea et al. (1999)Self sealingwas measured

through a decrease in water permeability over time.

[ll. RESULTS ANDDISCUSSION
When 2vol.% PVA-fibres of Kuraray were mixed in, ¢h

amount of multiple cracking andthe ductility were

noteworthy (Figurda). A maximum of 9mm vertical

ngﬁsplacement was manageable and the corresponding ci
width varied between-&04 um. It was also shown that it was

possible to heal crack widths withithis range.After the
maximum use of matrix multiple cracking, omeeviously

Magnel Laboratory for Concrete Research, Faculty of Civil Engineerinformedcrackwidens

and Architecture, Ghent University (UGent), Ghent, Belgium.
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Figurel Four point bending test on a specimen containing 2 vol.% of
8 mm PVAdfibres of Kurarayshowing a vertical displacement of 1.E-15
9 mm (a) and a total healing of a 188 crack (b). =

SAP particles form macropores due to dpson of the 1E-16
entrapped liquid. &h a system of voids facilitates multiple

cracking Figure3 Mean water permeability k over the third power of the cr:
Cracks <30um exposed to wet/dry cycles healedyidthii and st an.REF=drefedeace,iBA.5; BloBP; B4
completely both with and without SAP. CrackslsOum SAP B at 0.5; 1; 2; 4 m% of cement weight, A1 m% SAP A and
healed partly, but sometimes, even cracks within this ran@d = 1m% of new polymer.
closed ompletely (Figurelb). Storage in an environment
with a relative humidity 390 % only showed visual closure of
cracks for samples containing SAP. SAP particles manage
take moisture out of a humid environment and provide it
the cementitious matrix fogelf healing. This is reflected in a
regained firstcrackingstrength on samples withval.% of
6 mm PVAfibres of Redco in Figure 2.

At the bottom of the specimens, the crack showed a |

uantity of stalactites (Figure 4). Thermograginc analysis
ts owed that these stalactites consisted of Ga&id washec
Qut hydration products.

51 T e
a I I + 250 <
[ . . . .
=3 +200 % Figure4 Formation of stalactites at the bottom of the specimens .
5 . I 2| the permeability test.
® I + 150 3§
=2 g
S { 8 CONCLUSIONS
S 2 I 1100 @ _ _ - _
5 T - { c Fibre reinforced cementitious materials adarable and
g1y x 50 S provide reliable tensile ductility and cradontrolling
. g capability to prevent the localized cracking failure oft
0 ‘ e ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 0 observed in concretgtructuresSAP promote the self healin
REF P90 P60 Al B1 B90 B60 B2 B4

ability by internal curing and this leads to regain

Figure 2 Mean regain in firstrackingstrength with the standard mechanical prperties. When_n_ot completely submerged
deviation. REF; Al; B1; B2; B4 = wet/dry cycles, 9890 = Wwater, _only sample_s containing SAP show self hea
RH>90%, P60; B60 = RH=60%. REF; P90; P60 containing no SAProperties due to moisture uptake.

Al containing 1% of cement weight SAP A, B1; B90; B60 When cracking occurs and SAP particles are exposed
containing Im% SAP B and B2; B4 containingna%; 4m% SAP B. humid environment, the particles swell and close the cr

Samples containing SAP particles showed more healing d-ﬂge watempermeability diminishes in time and the cracks

to internal cuing. SAPA showed a lower firstracking sealeq. Introducing m% of SAPB gives t_he t_)est resu_lts. '
strength due to lowering of thactive crosssection of the It might be concluded that the combination (.)f microfib
matrix by the formation of macropores. This effect is Iarge?nd superabsorbent polymers leads to self healing of crac
with SAPA than SAPB due to a smaller particle size in

comparison with SAB. Increasing then% of SAPB gives AL L

more healing due to more internal curing. The firsicking The work vas carried out within the framework of a Mt
strength however decreases with increasing m% due to #hissertation at the Faculty of Civil Engineering a
reduced active crossection A mixture containing %  Architecture of Ghent University.

SAPB gives the best result.

The self healing and sealing eféacy was also expressed REFERENCES
as the water permeability over the third power of the crack [1ja1 dea, c., shah, S. & Karr,
width, according to the formula of Tsukamoto (Edvardsen, Chloride Per meabi Matdrials ino €ivil
1999). A decrease in water permeability is observed in Engineering vol.11, no.3, pp.18187, 1999. .
Figure3 for specimens containing SAP. SAPgives less [Z]Decgmlr'msa . "eze ’ maHt' exr' A VSVO "9 i—sgagngs
deaease due to the smaller particle size. The new polymer International RILEM Conferenc@RO 74, 2010Denmark
also resulted in a low decrease due to the coarser particle size.[3]JEdvardsen, C., fAWater Permea
Samples containing m% of SAPB provided the highest Cracks i nACOMater@ls & tole96, pp448445, 1999
decrease in permeability over time. A mixture witmd [4] Yang, EH., Designing added functions in Engineered Cementi

. CompositesPhD Dissertatin, The Michigan University, 2008
SAPB had a coarser matrand lower strength and thus more P 9 Y

pathways for water to migrate.
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1. Inleiding

Beton kan de dag van vandaag niet zomaar weggecijferd worden uit het dagelijkse leven.
Denk maar aan woongebouwen, tunnels, bruggen, e.a. Beton is robuust en geeft een gevoel
van zekerheid, maar beton kan ook falen door aardbevingen of in het algemeen door hoge
belastingen. Door overmatige scheurvorming kan het ook zijn dat ongewenste deeltjes of
vloeistoffen via de scheuren naar binnen treden en zo zorgen voor aantasting van het beton
van binnenuit.

Hoe kan het beton na falen haar vroegere sterkte en eigenschappen zelfstandig herwinnen?

Er dient niet zo ver gezocht te worden. Eén van de nuttige eigenschappen van de mens is
dat het weefsel zich autonoom kan herstellen. Deze eigenschap bestaat ook in beton wat
van nature uit een zelfhelend materiaal is. Door de aanwezigheid van ongehydrateerde
cementdeeltjes, zal het beton steeds verdergaand hydrateren als het in contact komt met
water. Dit water kan bijvoorbeeld via scheurtjes naar binnen treden. Ook zorgt de precipitatie
van calciumcarbonaat ervoor dat de ontstane scheuren verder hersteld worden. Deze twee
passieve vormen van zelfheling zijn al langer gekend. Beton is echter bros. Dat heeft als
gevolg dat passieve zelfheling slechts een inferieure rol speelt in het herstellend proces.
Vandaar het idee om actieve zelfheling op te wekken of de passieve zelfheling te helpen.

Deze thesis gaat door de combinatie van zowel microvezels als reactieve stoffen na hoe de
zelfhelende eigenschappen van beton kunnen gestimuleerd worden. Het effect van de
toevoeging van beiden op de eigenschappen van het vers en verhard beton, in het bijzonder
de verwerkbaarheid, druk- en treksterkte, ductiliteit en permeabiliteit, wordt nagegaan. Hierbij
worden scheuren van enkele tientallen micrometer gecreéerd door scheuropening
gecontroleerde vierpuntsbuigproeven. De zelfhelende eigenschappen zullen dan getest
worden door middel van mechanische testen, waterdoorlatendheidsproeven en
microscopische analyses. Er werd al veel onderzoek verricht naar de heling van
cementgebonden materialen onder gecontroleerde scheurvorming en deze thesis tracht een
aantal hiaten op te vullen.



2. Literatuurstudie

Dit hoofdstuk geeft een algemeen beeld van wat er tot nu toe gekend is over zelfheling van
beton door incorporatie van microvezels en/of reactieve stoffen. Allereerst wordt
scheurvorming op zich uit de doeken gedaan. Hierna komen de microvezels aan bod, en dan
is het de beurt aan het effect van autogene heling. Vervolgens worden de reactieve stoffen
besproken, al dan niet in combinatie met microvezels. Uit de verworven informatie werden de
basisgegevens voor het experimentele proeftraject gedestilleerd, waarbij er zoveel mogelijk
hiaten uit de literatuur opgevuld werden.

2.1. Scheurvorming in beton

Door de lage treksterkte van beton, is scheurvorming legio. De treksterkte wordt bereikt door
ofwel een rechtstreekse belasting, de verhindering van plastische krimp, differentiéle
zettingen, temperatuursveranderingen, roestvorming van de wapening, vorming van
expansieve alkali-silica-gel, ofwel door een combinatie van voorgaande. Deze
scheurvorming is een functie van de aanwezige microscheuren en holtes. Om dit bros
gedrag aan te pakken wordt er ingespeeld op de ductiliteit van het beton.

Vooral jong beton is gevoelig voor scheurvorming. Er bestaat namelijk een kritische fase
waarbij het beton een zeer lage treksterkte heeft samen met een beperkte
vervormingscapaciteit (Figuur 1a). De beschikbare treksterkte wordt door verhinderde
vervormingen overschreden wanneer de rekcapaciteit van het beton in functie van de
ouderdom minimaal wordt, zoals weergegeven in Figuur 1b.%
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Figuur 1: Treksterkte en spanningen, breukrek™ & E-modulus in jong beton

Dit komt doordat bij een hydratatiegraad U hoger dan de performant i edr £ oep e |
elasticiteitsmodulus E beduidend grotere waarden aanneemt dan de treksterkte f (stippellijn
Figuur 1c). Zo zullen belastingen, door opgelegde vervormingen zoals thermische krimp via

de wet van Hooke (Formule (1)), grotere waarden opleveren dan fy. Een kleine vervorming U
geeft snel grote spanningen 0, zoals blijkt uit de keuze van de stippellijn. Om geen vroege
scheurvorming te krijgen, moet de treksterkte hoger zijn dan de spanning via Hooke.



Geen vroege scheurvorming: fy>s=E & (1)

De fase van lage rekcapaciteit begint ongeveer twee uur na het storten en duurt vier tot
zestien uur.!! In deze fase zijn voornamelijk een snelle daling van de hydratatiewarmte van
de cementpasta, een te snelle uitdroging van het beton en vervormingen van de bekistingen
belangrijke oorzaken van te grote trekspanningen.

Er kunnen zich drie bezwijkmechanismes manifesteren (Figuur 2a). Een eerste is het bros
gedrag dat door een lineaire wet beschreven wordt en zal leiden tot falen als de treksterkte is
bereikt. In het geval van niet-lineair plastisch gedrag is er verweking (strain-softening of
quasibros) indien de helling daalt en versteviging (strain-hardening) indien de helling stijgt na
het lineair gedrag. Deze laatste heeft nog steeds een mogelijkheid tot verhoging van de
spanning terwijl het materiaal een grote vervorming ondergaat.'”? Eerst is er een elastisch
lineair gedrag tot het bereiken van de elastische trekspanning. Vervolgens is er het
plastische gedrag en dit tot breuk (Figuur 2b).
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Figuur 2: Verschillende falingsmechanismen
2.2. Meervoudige scheurvorming

Vezels worden al van oudsher gebruikt om brosse of korrelige materialen te versterken.
Taaie rijstvezels bevinden zich in Oud-Chinese structuren, hennep en stro werden dan weer
gebruikt in het Midden-Oosten. Tijdens de Middeleeuwen werden stro en dierenharen
vermengd met klei.

Mogelijke vezels zijn natuurlijke vezels, zoals basalt, vlas, Spanish broom, netel, of
kunstmatig geproduceerde vezels, zoals polyamides, celluloseacetaat, e.a. Deze laatste
soort kan geproduceerd worden door elektrospinnen. De belangrijkste kenmerken zijn de
hernieuwbaarheid en goede mechanische eigenschappen.?



2.2.1. Natuurlijke vezels

Natuurlijke 6 g r o eerels bebben een lage milieu-impact bij de productie er van. Ze zijn ook
hernieuwbaar en biologisch afbreekbaar met goede mechanische eigenschappen. Sommige
plantensoorten zoals vlas gedijen in het Westers klimaat en zijn dus makkelijk te telen.

De polymeren die in natuurlijke vezels voorkomen zijn cellulose, hemicellulose, lignine en
pectine, waarbij lignine en pectine als binding fungeren (Figuur 3)."! Hemicellulose is
verantwoordelijk voor de biodegradatie, de vochtopname en de thermische degradatie van
de vezel. De vezels zijn celluloseketens bijeengehouden door microfibrillen met een
polygonale vezeldoorsnede. In het midden loopt een centraal kanaal, het lumen.®
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Figuur 3: Voorstelling van de natuurlijke vezels met polygonale vezeldoorsnede

De mechanische eigenschappen zijn afhankelijk van de kristalstructuur, het type cellulose,
de graad van kristallisatie en polymerisatie, de hoek van de fibrillen, de porositeit en de
grootte van het lumen. De vezelsterkte vermindert met vochtgehalte en de stijfheidsmodulus
met toenemende absorptie in de vezelporién aangezien deze de cohesie van de fibrillen
verlaagt. Het lumen is wel deels verantwoordelijk voor de vochtopname. De breukspanning
en de elasticiteitsmodulus van de vezels dalen als de vezeldiameter toeneemt. De waarden
zijn heel verspreid en dat is een nadeel van natuurlijke vezels. Ze zijn namelijk geen perfecte
cilinders en de dimensies van het lumen zijn moeilijk te becijferen.®

De aanwezigheid van blokkades in het beton, zoals ondoordringbare vezels, zorgen voor
een waterfilm aangezien het water tegengehouden wordt. Dit is het wandeffect.!”” Hierdoor
bevindt er zich een hogere Water/Cement-factor W/C rondom de vezels ten opzichte van de
matrix er rond. Calcium, sulfaten, hydroxiden en aluminaten zijn beschikbaar door de
oplossing van calciumsulfaten en calciumaluminaten, en vormen samen ettringiet
(gehydrateerde calcium trisulfoaluminaten) en calciumhydroxide. Door de hogere W/C-factor
bevatten deze kristallijne producten grotere kristallen en vormen deze dus een poreuzer
netwerk rond de vezels.®! Dit verklaart de grotere porositeit, de concentratie van
portlandietkristallen (Ca(OH),) en van ettringiet bij de interface in de zogenaamde
transitiezone. Voor natuurlijke vezel composieten is de transitiezone poreus, gescheurd en
rijk aan Ca(OH), macrokristallen.”? Soms kan er petrificatie of verstening van de vezels
voorkomen. Dit komt door carbonatatie bij de opvulling van het Ilumen met
hydratatieproducten. Zo zal de treksterkte en ductiliteit dalen met verloop van tijd en zal
uiteindelijk gedomineerd worden door vezelbreuk."



2.2.1.1. Vlas

De bestudeerde vezel in deze thesis is de vlasvezel. Vlas wordt primair geteeld voor haar
zaden waaruit olie gehaald wordt. De stengels worden maar al te vaak beschouwd als
afvalmateriaal en dat is onterecht. Vlas kan gebruikt worden als vezel met goede
mechanische eigenschappen. De vezel is één van de meest duurzame en sterke natuurlijke
vezels, wat de vezel een uitstekende kandidaat maakt als vezelversterking in beton.
Vlasvezels zijn zelfs effectiever om de plastische krimpscheuren op te nemen dan
polypropyleenvezels, die later besproken worden. Het verschil met een synthetische vezel is
dat een vlasvezel water kan absorberen. Dit hydrofiel karakter van de vezel zal zorgen voor
een betere binding van de vezel met de matrix."

De 1 m lange technische vezel bestaat uit elementaire vezels die bij elkaar gehouden
worden door pectine en hemicellulose (Figuur 4a). Door het bundeleffect is een technische
vezel 57 % sterker dan een elementaire vezel.’” De vezels hebben ook defecten, zoals
knikken in de vezel, zoals te zien is in Figuur 4b."! Het diagram op Figuur 4c bevat een
initieel niet-lineair elastisch gedrag. Dit wordt toegeschreven aan de oriéntatie en het glijden
van de fibrillen (10-11 °) met de as waarbij de rek optreedt.!
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Figuur 4: Samenstelling(a)!?, natuurlijke defecten(b) en een typisch F(u)-diagram(c)“

Wat betreft de mechanische eigenschappen, worden uiteenlopende gegevens weergegeven
in de literatuur.®¥I% pit duidt op een grote spreiding van de onderzoeksresultaten, net door
het natuurlijk karakter van de vezel. Algemeen daalt de elasticiteitsmodulus met de diameter.
Dit komt doordat de afmetingen van het lumen stijgen met de diameter. Enkele gegevens
van de elementaire vlasvezel zijn opgenomen in Tabel 1.

Tabel 1: Gemiddelde mechanische eigenschappen van elementair vlas4IeIeIL]

Diameter 10-60 pm
Lengte 10, 19 en 38 mm
Treksterkte 840-1800 MPa
Stijfheidsmodulus 50-100 GPa
Maximale rek 1,8-3,2%
Vochtabsorptie 95 %

Densiteit 1,52 g/lcm3




2.2.2. Kunstmatige vezels

Kunstmatige vezels omvatten metalen vezels uit staal, minerale vezels zoals glasvezels en
kunststofvezels zoals polypropyleen en polyvinylalcohol. Een voorbeeld van een metalen
vezel is Dramix®. MM Deze vezels hebben gehaakte uiteinden en een recht deel met
hoge treksterkte (Figuur 5a). Ook het gegolfde type bestaat. Op die manier wordt een
wapening bekomen die een betere beheersing van de scheurvorming biedt. Het product is
een equivalent van een standaard wapeningsnet in gewapend beton (Figuur 5b). Aangezien
deze vezels kriskras door elkaar lopen zorgen ze voor een homogeen driedimensionaal
maaswerk dat extra veiligheid inbouwt in het ontwerp (Figuur 5c).
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Figuur 5: Het gebruik van staalvezels in beton™

Er kan een synthetische vezel bijgemengd worden, zoals in de samenstelling Dramix® Duo
100. De synthetische vezels nemen de krimp op in de plastische fase van het beton. Deze
vezels absorberen het water, wat zorgt voor minder uitdroging, wat op zijn beurt zorgt voor
minder krimp. Door een lage E-modulus zijn polypropyleenvezels enkel efficiént in de
gietfase van het beton. Na enkele uren zal de E-modulus van het beton merkelijk hoger
worden dan deze van de vezels. De vezels zorgen er dus voor dat microscheurtjes ten
gevolge van plastische krimp gevoelig verminderen wat de kans op macroscheuren in een
latere fase terugschroeft. Ze dragen echter niet bij tot een hogere treksterkte juist door deze
lage E-modulus. In het omgekeerde geval, als de E-modulus van de vezel beduidend groter
is dan deze van het beton, zal deze bijdragen tot een verhoging van de treksterkte.

Het toevoegen van vezels aan het beton verhoogt de structurele integriteit. Dit hangt af van
het soort vezel, de samenstelling van het beton, de materiéle eigenschappen, de geometrie,
de onderlinge distributie, oriéntatie en densiteit. De meeste types vezelbeton resulteren in
een verbeterd postpiek versteviging gedrag. Deze verbeterde taaiheid, door brugvorming van
de vezels, vermijdt scheurpropagaties en heeft een hogere energieabsorptie tot gevolg.
Enkele positieve eigenschappen in verband met inmenging in beton zijn:**e17
- hogere treksterkte;

- daling van het poriénvolume en de porositeit;

- betere duurzaamheid,

- statisch en dynamisch betere krachtswerking;



- verhoging van de impactweerstand;
- verminderde gevoeligheid aan slijtage of verbrijzeling;
- verbetering van brandweerstand.

Enkele negatieve eigenschappen in verband met inmenging in beton zijn:**!1¢!
- reductie in verwerkbaarheid,;
- moeilijkheden om de vezels uniform te verspreiden in de matrix.

De hoeveelheid vezels in een betonmengsel wordt uitgedrukt aan de hand van de
volumefractie V;. Dit is het percentage van het totale volume en reikt meestal van 0,1-3 p.11%!
Bij hogere percentages klitten de vezels samen met een lagere verwerkbaarheid tot gevolg.

De vezels kunnen in lage volumefractie (<1 vol.%) gebruikt worden, waarbij het hoofddoel
van de vezels de controle van krimpscheuren is. Ze hebben geen structurele invioed. Matige
vezelfracties (1-2 vol.%) worden gebruikt in de prefab-industrie. Ze worden gezien als
secundaire wapening in samenwerking met het primair staal. Grote hoeveelheden
(5-20 vol.%) worden gebruikt in balken, kolommen en connecties als de primaire 3D
wapening. Ze hebben wel een speciale verwerking nodig door hun hoge volumefractie en
kunnen enkel in prefab goed gecontroleerd verwerkt worden om zo goede mechanische
eigenschappen te verkrijgen. Aangezien het hoger volume aan vezels en dito grotere kost, is
het gebruik gelimiteerd tot staalvezels. Het kan ook zijn dat de productiemethode de vezels
niet genoeg driedimensionaal verspreidt en zo anisotrope zwakke schakels introduceert.!®!

2.2.2.1. Polypropyleenvezels

Polypropeen of polypropyleen PP is een kunstmatige stof die bestand is tegen chemische
oplosmiddelen, basen en zuren.' Polypropyleenvezels kunnen verkregen worden in de
monofilament vorm en de gefibrilleerde vorm. De gebogen monofilamenten hebben een
lagere specifieke opperviakte waardoor de rechte gefibrilleerde vezels een betere hechting
vertonen indien ze ingemengd worden in het beton.”! De gemiddelde mechanische
eigenschappen worden weergegeven in Tabel 2.

Tabel 2: Gemiddelde mechanische eigenschappen van polypropyleenvezels®IH11

Diameter 10-16,6 pm
Lengte 6 &8 mm
Treksterkte 620-928 MPa
Stijfheidsmodulus 4-11,6 GPa
Maximale rek 8-10 %
Densiteit 0,91 g/cm3

Een PP-vezel is hydrofoob en heeft een lage opperviakteruwheid.™” Door het hydrofobe
karakter is de binding met de matrix zwak en praktisch nul. Dit wordt ook in 2.2.3.11
besproken. Er zal dus geen sterke chemische binding met de matrix optreden.



Wegens de lage treksterkte werd ddigh Tenacity PP6 ontwikkeld, oftewel HTPP. Hierbij
worden verschillende lagen gebruikt waarbij de buitenste laag de ruwheid verzorgt. De vezel
wordt in Belgié geproduceerd door Redco nv."'® De vezels bereiken een hoge sterkte van
800-850 MPa met een lengte van 6 mm."*8

De PP-vezels te Redco werden gemaakt met spinning, zoals te zien is op Figuur 6. Met deze
machine kunnen PP-vezels gesponnen worden met verschillende lagen. Zo kan de buitenste
laag specifiek gericht worden op de gewenste eigenschappen in het beton zonder in te
boeten op gebied van sterkte. De kern kan de sterkte op zich nemen."?” Het procedé is dat
van smeltspinning. Het gesmolten polymeer vioeit door een spinkop en zo worden
vloeistofstralen geéxtrudeerd. Het polymeer aligneert zich tot een filament, een vezel van
een oneindige lengte. Het polymeer wordt gestrekt, waarbij de vloeistofstraal wordt uitgerekt.
De polymeermoleculen aligneren zich in één richting en zo wordt de sterkte verkregen.?! Als
laatste stap wordt de vezel geappreteerd.

Figuur 6: Spinopstelling te Redco voor de productie van PP-vezels™®

2.2.2.2. Polyvinylalcoholvezels

Polyvinylalcohol PVA kan niet door oplosmiddelen aangetast worden. PVA-vezels hebben
een uitgesproken verstevigingsgedrag, en dat is niet het geval bij een PP-vezel. PVA wordt
meestal met olie gecoat om het hydrofiele karakter deels teniet te doen. Het hydrofiele
karakter uit zich in de sterke chemische hechtsterkte met cementproducten door een
hydroxylgroep in de moleculaire keten. Bij een hogere luchtvochtigheid echter neemt de
hydrofiele vezel meer water op wat zorgt voor een verlaging van de treksterkte.”? Tabel 3
geeft de mechanische eigenschappen van de PVA-vezel.

Tabel 3: Gemiddelde mechanische eigenschappen van polyvinylalcoholvezels 72312411231

Diameter 39 um

Lengte 6 & 8 mm
Treksterkte 806-1620 MPa
Stijfheidsmodulus 21,8-60 GPa
Maximale rek 6 %

Densiteit 1,3 g/lcm3




PVA-vezels dienen op een andere manier gemaakt te worden dan PP-vezels aangezien het
polymeer niet thermoplastisch bewerkt kan worden. Deze methode heet natte spinning. Het
hars om de vezel te maken wordt hierbij in water opgelost en vervolgens gesponnen in een
bad met zouten waarbij het polymeer coaguleert. Vervolgens komt er een ingewikkelde
procedure van verstrekking en warmtebehandeling om de benodigde treksterkte te
bekomen.”” De warmtebehandeling is nodig aangezien de polymeren geforceerd zitten en
de filamenten een beperkte oriéntatie vertonen. Dit is thermodynamisch ongunstig. Een
hittebehandeling zorgt ervoor dat de individuele polymeermoleculen energie krijgen om zich
geforceerd uit te zetten en om de vertrekking vast te zetten. Dit geeft een beter evenwicht in
de vezel. Het resultaat is een stabiele vezel met georiénteerde polymeermoleculen en een
sterke structuur. Achteraf kan er nog een opperviaktebehandeling komen om de vezel extra
karakteristieken mee te geven.*!

2.2.3. Vezelversterkte composieten

2.2.3.1. Inleiding

ECC® of Engineered Cementitious Composite(s) hebben een hoge trekductiliteit met een
laag volumepercentage aan gecoate PVA-vezels, typisch 2 vol.%. ECC is capabel om te
vervormen met hoge ductiliteit, meestal over de 3-4 %, terwijl het een scheurwijdte behoudt
van 60-100 pm tot falen (Figuur 7).”® Deze scheurwijdte is onafhankelijk van het
wapeningspercentage en van de structurele dimensies zodat de scheuren in laboratoria en in
daadwerkelijke structuren dezelfde zijn. ECC heeft een druksterkte van 50-80 MPa
afhankelijk van de samenstelling, waardoor het bij hoge sterkte beton hoort, maar zonder de
bijhorende brosheid. De werkwijze die gevolgd wordt is gebaseerd op de interactie tussen de
vezel, de matrix en de interface. Hierbij worden de microscopische eigenschappen zo
aangepast dat de gewenste macroscopische eigenschappen worden bereikt. 712711281241

)1211109875543210’1

Figuur 7: Voorbeeld van de ductiliteit van ECCBO]

2.2.3.2. De eerste-scheur-sterkte en meervoudige scheurvorming

De eerste-scheur-sterkte Uy is de treksterkte waarbij er een eerste scheur dwars door het
proefstuk gaat. Ze wordt bepaald door de matrixtaaiheid en de brugvorming van de vezels.
De vezels nemen de spanning op en overbruggen de scheur. Door deze brugvorming zal de
sterkte beduidend groter zijn dan de matrixtaaiheid op zich indien de vezels sterker zijn.!*!



10

Meervoudige scheurvorming wordt uitgelegd aan de hand van Figuur 8. Er vormt zich een
eerste scheur bij het bereiken van de treksterkte van de matrix. De krachten worden lokaal
opgenomen door de vezels die de scheur overbruggen. Aangezien de sterkte van de matrix
kleiner is dan de spanning in de vezels, ontstaat er een nieuwe scheur. Dit zorgt voor de
grote ductiliteit. Dit herhaalt zich totdat een scheur zal vergroten door een verhoging van de
last en dito spanning in de vezel. De vezel zal breken ofwel uitgetrokken worden.

6 70

6 120
5 I 60
A A SR e T, 51 1 100 _
L 3 [ 50 =~ _ E
?‘?4’ﬂ . . . ." o« i \ E, 34_ {80 =
% N e \‘\. i'". 40 £ = =
@3 \ N\ 4 2 43 {{ N A 1l T
a %,
% (o T I %0 o , ; ;
2 - = S w2 B &
| = = 20 g
1 1 4 - Stress-Strain | 20
710 = Crack Width
0 0 0 T T T T 0
0 15 3 4.5 0 1 2 3 4 5
Strain (%) strain (%)

Figuur 8: Meervoudige scheurvorming bij ECC??* en typisch diagram*"?

Doordat de vezels random georiénteerd zijn en een relatieve hoek kunnen maken met het
scheurvlak, zijn deze onderworpen aan extra wrijvingskrachten met de matrix. Volgende
empirische formule (2) werd voorgesteld®! om deze hellingshoek G  ( rim eRening te
brengen, waarbij f>0 de snubbing coéfficiént is en P de brugsterkte.”

P(f) = P(0) @xp(f &) 2)

Voor een PVA-vezel gaat f van 0,2 tot 0,8.""! De coéfficiént verhoogt de brugsterkte voor
geinclineerde vezels zoals bij een touw over een wrijvingskatrol. Polypropyleenvezels
hebben een f van ongeveer 0,7.1¢

Uit het evenwicht van de scheurtip breuktaaiheid Ji, (zie ook 2.2.3.3) en de som van de
spanningsintensiteitsfactor K. en de vezelbrugspanning Kg, wordt de eerste-scheur-sterkte
O in formule (3):7134

o [P 1. . €8/, \uld . d 2
Se=—. - -@G ¢ =(c Za oy 2 fep
© 2Vc 2 °g 3() a d 3 3

met de scheuropening " corresponderend met de totale onthechting van alle vezels waarbij
de vezels in de uittrekkingfase zijn (met Ude hecht st er kt e ,V, de nétex
volumefractie, E; de elasticiteitsmodulus, L; de lengte en d; de diameter van de vezel),

“E d. (4)

ef
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/7 _ Vf Ef 5
V. E. (5)
V. =1-V, (6)
de snubbingfactor g, gedefinieerd aan de hand van de snubbingcoéfficiént f,
2 i
= 1+e'”?
9=, afre] )

de spanning 0, de piekbrugsterkte met g=1 en f=0 die de maximale brugsterkte uitdrukt als
het snubbingmechanisme inactief is,

s, =V 0L ®)
° 2 d
de scheurtip breuktaaiheid Jyp,
EC
Jo = £ K 9

U, de scheuropeningparameter en c¢ de straal van de vlakke scheur (lange as).

g, =me )
a E /o (10)

Hierbij is 3 de kinematische viscositeit, E;, en E. de E-modulus van respectievelijk de matrix
en het composiet en K., de matrixbreuktaaiheid.

Het model overschat de eerste-scheur-sterkte met ongeveer 21 % maar de theoretische
piekbrugsterkte blijkt in het juiste gebied te liggen. De overschatting komt door de
simplificatie van de scheuropening als een parabolische scheur.** Enkele weergaven van de
eerste-scheur-sterkte worden gegeven in Figuur 9. (a) toont een scheur en verweking,
(b) daarentegen een versteviging. Uy is de eerste relatieve knik in het diagram.

5.0 1.2
T Crack A c

Palyethylene 0.6%
Crack

(MPa)

Tensile Stress (MPa)
=
o
i

Tensile Stress

Palypropylene 5%

4y T Q -t

: 3 Q 25 5
Specimen Extension {mm)
Specimen Extension (mm)

(@) (b)

Figuur 9: Enkele voorbeelden van de eerste-scheur-vorming?”!
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2.2.3.3. Voorwaarden voor versteviging

Om tot versteviging te komen moet er zich meervoudige scheurvorming voordoen. De matrix
scheurt en de vezels nemen de lasten op zich waardoor de last dient te stijgen om de matrix

op een volgende locatie te scheuren. Het criterium is de steady-state scheurvorming onder

trek. Hierbij moet J;, kK| ei ner zijn dan de ¢ aimpetle(miixgrami r e
(formule (11))."") De definities van Jip € N , Wodden weergegeven in Figuur 10.

K 2 L% .
Eerste voorwaarde:™*" Jip = E_m ¢s, @, - fF (d)dd 3, (11)
0

m

g i S de maxi mal e treksterkte corr es plgwdrdtr e n
gelijkgesteld aan 5 J/m? bij trekproeven.*”!

8,
’,@ G0 — jo‘(ﬁ)d(’f
’ 0
Sy
0.0~ [o@)do
0

.......

»
>

Os O o

Figuur 10: He t  {@liagidgm™ met de definitie van Jip & ) 0

De vergelijking van Jg, kan als volgt gezien worden. Eerst is er een netto input van externe
arbeid verminderd met de geabsorbeerde energie door de brugvorming van de vezels van 0
tot de steady-state scheurwijdte Uss. De absorptie gebeurt door de taaiheid van de matrix aan
de uiteinden van de scheuren, absorptie door ontbinding en slip tussen de matrix en de vezel
aan de vlakken van de scheur. Voor scheurvorming dient de netto energie groter te zijn dan
Jip en deze is invariant met de scheurlengte. Dit is de definitie van steady-state
scheurvorming.

Experimenteel werd aangetoond dat voor een PVA-vezel U,/ # groter dient te zijn dan 1,45
opdat het een gesatureerd verstevigingsgedrag vertoont.”?® Dit komt door een hoge neiging
tot breuk, lage vezelsterkte en hoge hechtsterkte tussen twee vlakken. Dit zorgt voor een
grotere variatie in de brugvormingscapaciteit. Een analoog argument geldt voor de PP-vezel.
De vezelsterkte van de PP-vezel is lager en {1/ {2 wordt voorgesteld.*" %!

Ten tweede moet de tr ekwenedresrt adned nvaaxni nduem nyaet zr €l

blijven (formule (12)). De scheur zal zich vormen in de matrix en de vezels nemen de grotere
last op.!*"]

Tweede voorwaarde: s.¢s, (12)
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2.2.3.4. Steady-state scheurvorming

Als de voorwaarden voldaan zijn, zal er zich vanaf een defect in de matrix een platte scheur
vormen die theoretisch oneindig door de matrix loopt. De scheuropening en de last blijven
hierbij constant. De overbrugging van de vezel tussen de twee vlakken van de matrix neemt
nu de last op zonder breken en afname van de kracht. Dit is een steady-state scheur (Figuur
11a). Verhogen van de last zal opnieuw een scheur tot gevolg hebben vanuit een ander
defect in de matrix (cf. meervoudige scheurvorming). De vlakke scheuren zorgen voor een
gecontroleerde scheurvorming met kleine scheurwijdtes. Bij belasting zullen de vezels de
krachten trachten te overwinnen en zullen microscheurtjes gevormd worden wat uiteindelijk
zal zorgen voor de meervoudige scheurvorming.™*”!

Tty (et

(iii (T

i am— L= $

>

%

TRV Y YYOY VYO y v

(@) (b)

Figuur 11: Een steady-state vlakke scheur (links) & een Griffith scheur (rechts)[”]

Het tegengesteld geval is een Griffith scheur (Figuur 11b), waarbij de spanning afneemt en
een verwijding van de scheuropening zich voordoet. Enkel in de uiteindes is er wrijving met
de matrix en lichte brugvorming die vermindert met opening van de scheur.™*”!

2.2.3.5. Spanningsscheurwijdte diagram

De U ( die)atie beschrijft de overdracht van de kracht tussen een vezelbrug en diens
scheuropening. De microstructuur wordt zo aan de macroschaal gelinkt. De 0 ( -ie)atie komt
rechtstreeks tussen in de formules (11) & (12) onder de vorm van 0, en het algemene
verband (0 ( UDp relatie oefent dus een belangrijke invioed uit op het verstevigingseffect. De
rel at i wordtlbepaald uit proeven, de breukmechanica (loslaten van vezels) en
kansrekening (random vezellocatie en vezeloriéntatie).™”

s(@)=t(Gy.to, b, f, ', EV, ,d,, L E,) (13)

De grootheden E; L; en d;i kunnen met goede nauwkeurigheid berekend worden. De
vezelbreuksterkte 0y, de sterktereductiefactor f 6de interface wrijvingskracht (, de
chemische hechtsterkte G4 & de slip verstevigingcoéfficiéent b onden met een enkele
uittrekking bepaald.243s13¢]
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2.2.3.6. Vezeluittrekproeven

De vezeleigenschappen worden veelal bepaald door een enkele uittrekproef (Figuur 12). Met
een rechtstreekse uittrekking van de vezel is het echter moeilijk om de vezels perfect recht in
de matrix te plaatsen en deze plaatsing te behouden zonder de vezel te scheuren. Het is ook
moeilijk de vezel zonder breuk vast te grijpen omdat er een grote spanningsconcentratie
optreedt nabij deze grip. Een nieuwe techniek® maakt gebruik van een analytische
vergelijking die de gemiddelde lengte van uitpuilende vezels 1" relateert aan de

hechteigenschappen.

PVA (RMU) Single fiber pullout, 28-day, dry
800 , . 1
qe | = Experiment
Load-cell Mount & ' i {|= = "Maodel, G,=6.0 Jim’,
Load Cell = o """‘giﬁ. | %30 MPa, p0.05
' Specimen I
Fiber ———i P g 4
b 7
Superglue —> I Le Fiber Mounting 2 g
Plate 7 R, -
X
| 1—~_Actuator 0 . L
0 02 04 06 08 I
G Normalized Displacement, 8 /L

Figuur 12: Enkele uittrekproef en typische bekomen data’®”

Vezels die breken hebben een uitpuilende lengte gelijk aan nul. Dit komt doordat de
maximale vezelspanning zich ter hoogte van de scheur voordoet en er zo vezelbreuk is.
Vezels die een ingebedde lengte L. hebben kleiner dan de kritische lengte L. (13) zullen
uitgetrokken worden. B4l

— df Q‘fu

TR (14)

L

Bij random verspreidde vezels zal de uitpuilende lengte variéren tussen 0 en L.. Deze
verdeling wordt uniform verondersteld zodat het mogelijk is een gemiddelde uitpuilende
vezellengte te voorspellen met een gegeven hechtsterkte. Gehelde vezels hebben echter
een hogere brugspanning en zo een kortere uitpuilende lengte (Figuur 13a). De uitpuilende
lengte wordt bepaald aan de hand van 2D beeldvorming en de werkelijke lengte is dus
groter. Dit verband wordt grafisch weergegeven in Figuur 13b. Hieruit kunnen via de bepaling
van de gemiddelde uitpuilende lengte I de hechtkarakteristieken bepaald worden.®

Plane normal to the crack
plane along loading axis

Fracture plane

CY (b)
Figuur 13: Uitpuilende lengte en grafische omzettingsmethode

[38]



15

2.2.3.7. Vezeluittrekking

Zoals in Figuur 14a te zien is, kunnen vezels deels onthecht zijn in de matrix (boven), geheel
dienst doen (midden) en volledig uitgetrokken worden en uitpuilen (onderaan). De volledige
theorie wordt beschreven in Yang & Li (2008).* Er wordt vertrokken van een enkele
vezeluittrekking ten opzichte van de matrix met verschillende inbedlengte L. en oriéntatie
over het scheurvlak. Aan het einde van het onthechten is er sprake van een val in het
Kracht/verplaatsings-diagram door een onstabiele extensie van de tunnelscheur. Tijdens het
onthechten kan de vezel breken als de last P de vezeltreksterkte overschrijdt, wat vaak het
geval is met PVA door de chemische binding tussen matrix en vezel® b >0 beschi
verstevigingg, b=0 wrijving oshpaf bt ahk dieavpking (Eiguar 14b)""

L+b+w

(@) (b)
Figuur 14: Verschillende mogelijkheden bij trek (a)** en P(u)-diagram (b

17
)[ 1

PP-vezels hebben geen uitgesproken verstevigingsgedrag, en dus b OO0 . Na het on
van de kleinste inbedlengte zal de langste blijven zitten aangezien de belasting daalt. De
vergroting van de scheuropening zal een uittrekking veroorzaken van de kleinste inbedlengte

en de elastische verlenging van de langste inbedlengte is verwaarloosbaar. Bij een
PVA-vezel is dat niet het geval en is er sprake van tweezijdige uittrekking. Zo kan bij een
PVA-vezel de lange inbedlengte toch onthechten en zo een uittrekking veroorzaken langs

beide zijden. Het verstevigingseffect is het gevolg van een schuur- en blokkeringeffect tijdens

de slip in de matrixtunnel. De vezels worden namelijk ruw tijdens belasten.?*® Als de
inbedlengte klein is, wordt de vezel uitgetrokken, maar wanneer die groter wordt is er sprake

van breuk (zie formule (14)).9

Figuur 15 geeft enkele grafieken met de spanningsopbouw. Er vindt een onthechting van de
vezel plaats (punt Pp) en &canning Electron Microscope6SEM-observaties bevestigen dit. Er
is geen vormverandering van de vezel. Na dit punt (opbouw naar de tweede piek) schuurt de
vezel tegen de matrixtunnel en de vezel schilfert af (laagsgewijs of per fibril). De schilfers
krullen in de tegengestelde richting van de krachtsas (blokkering) en dit gaat door tot de
maximale waarde in het diagram bereikt wordt. De sectie verdunt over de inbedlengte en de
vezel krijgt een conusvorm op het uiteinde. Daardoor verkleinen de inbedlengte en de
wrijving tussen matrix en vezel. Zolang de inbedlengte groter is dan de kritische waarde, zal
de vezel nog een lagere last kunnen opnemen en is er een analoog proces.?® Figuur 16
geeft de SEM-observaties en de opeenvolgende stappen in het proces.
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Figuur 16: Opeenvolgende stappen tijdens het onthechten®®

2.2.3.8. Enkele effecten op de vezeluittrekking

Indien er sprake is van een hellingshoek kan de matrix lokaal scheuren nabij het
ondersteunend uiteinde, wat micro-afsplintering s genoemd wordt. De voorgestelde waarden
voor s met PVA-vezels bevinden zich in het bereik van 0-28 um. Steeds is deze gelimiteerd
door de vezeldiameter d;. De hellingshoek verkleint door de afsplintering waardoor de
spanningsconcentratie verdwijnt. In Figuur 17a zal de hoek gevormd tussen de dikke lijnen,
0 (1), verminderen tot deze tussen de stippellijn en de dikke lijn (2). Hierdoor wordt de
vezelbreuk uitgesteld en vergroot de scheuropening en verhoogt de piekbrugsterkte. De
elastische verlenging van de vezel door afsplintering bedraagt slechts 2 um en is

verwaarloosbaar ten opzichte van de steady-state scheurvorming.™”!
s
/
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Figuur 17: Micro-afsplintering (a) en het Cook-Gordon effect (b & c)™”!
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Een ander mechanisme is het Cook-Gordon effect (Figuur 17b&c). Dit beschrijft een
voortijdige onthechting van de vezel en matrix normaal op de as van de vezel door
trekspanningen van een naderende scheurpropagatie. Dit zorgt voor een verlenging van de

vezel over een afstand U, en een extra scheuropening g, "

2.2.3.9. Optimalisatie

Synthetische vezels kunnen gemakkelijk aangepast worden in hun lengte, diameter,
mechani sche karakteristieken, opper v Ifarkantie
bereikt wordt met een zo laag mogelijke kost. Een zo groot mogelijke ductiliteit met een zo
laag mogelijk volumepercentage aan vezels is gewenst. Ook kan de matrix aangepast
worden door in te spelen op de afmetingen van de aanwezige defecten (start van de scheur)
en hun distributie, alsook van de matrixbreuksterkte. De matrixtaaiheid kan aangepast
worden door de W/C-factor, het volume, de grootte, het type granulaten, het gehalte aan
vliiegas, é t é°gaohbogfvolume aar viiegas zorgt voor een lagere binding en
lagere matrixtaaiheid.*"

2.2.3.10. Micromechanische karakteristieken: polyvinylalcohol vezels

Er dient 4-6 vol.% aan PVA-vezels ingemengd te worden om versteviging te manifesteren.
Dit kan niet ingemengd worden omwille van de verwerkbaarheid. Om dit gehalte te verlagen
kunnen de wrijvingskrachten verminderd worden door oppervlaktebehandeling. Dit kan
bijvoorbeeld door de vezels te coaten met olie. 1,2 % olie gecoate vezel blijkt een optimaal
ontwerp te zijn voor 2 vol.% PVA-vezels. PVA wordt met olie gecoat om het hydrofiele
karakter deels teniet te doen.”? Anders zal de PVA-vezel scheuren in plaats van
uitgetrokken te worden uit de matrix. Het hydrofiele karakter uit zich in de sterke chemische
hechtsterkte met cementproducten door een hydroxylgroep in de moleculaire keten. Door de
chemische hechtsterkte G4 zal het 0 ( 4@lixgram niet in de oorsprong starten maar naar
boven geschoven zijn doordat er initieel meer binding overwonnen dient te worden. Door Gq
z al de compl e mepwverminderen. Eemudtrelkprioad vodr éen enkele vezel toont
aan dat G4 een waarde heeft van 3-5 J/m2.*"! G4 daalt algemeen met verhoging van het
aantal vezels per volume. Dit komt door een lossere poriénstructuur en dito lager te
overwinnen sterkte. (§ bedraagt 2,93 MPa voor een onbewerkte PVA-vezel en 1,11 MPa voor
een gecoate vezel.M

De experimentele waarden per testproefstuk zullen onderling verschillen door heterogeniteit
van het mengsel en variatie van de brugvorming. De spanning zal ietwat variéren, maar de

beh

scheuropening blijft nagenoeg constant. Figuur8geef t typi sche waarden

relaties voor ECC en Tabel 4 de samenstelling van een typisch mengsel met PVA-vezels.™”

Tabel 4: Samenstelling PVA-ECC M45 [kg/m3]!*"!

Vs Cement Vliegas Zand Water Spl PVA Totaal

2 571 685 456 332 6,8 26 2076,8




18

2.2.3.11. Micromechanische karakteristieken: polypropyleen vezels

Door het hydrofoob karakter en lage oppervlakteruwheid van een PP-vezel is G4 hagenoeg
0 J/m2 en ( gaat van 0,2-0,34 MPa.B®*2 wegens de lage treksterkte werd ddigh Tenacity
PP6ontwikkeld, oftewel HTPP. De vezel is opgebouwd uit verschillende lagen waarbij de
buitenste laag de ruwheid verzorgt. De vezel wordt in Belgié bijvoorbeeld geproduceerd door
het bedriff Redco.™® De hoge sterkte vindt zijn oorsprong in het centrale gedeelte van de
vezel terwijl de uitwendige laag gemodificeerd kan worden naargelang welke eis opgelegd
wordt. Verschillen in geometrie, dikte en ruwheid kunnen door additieven verwezenlijkt
worden. Zo zal de binding met de cementmatrix wezenlijk veranderen. Hoe dikker de
buitenste laag, hoe duurder evenwel het procedé en hoe hoger de sterktereductie. De
algemene vezels bereiken een hoge sterkte van 800-850 MPa.® Een langere lengte is
voordelig voor vezels met een lage wrijvingshechting, zoals bij HTPP, om trekversteviging op
te wekken. Maar als nadeel komt hier de verwerkbaarheid op de proppen, alsook een slechte
dispersie van de vezels. Yang (2008)"*" beschouwde drie soorten HTPP-vezel van Redco, in
Figuur 18 HTPP 2-3-4 (2 vol.%). ( is in dit geval 0,4-1,5 MPa.l"

Stress (MPa)

(b) HTPP 2
=880MPa

L;=6mm, 7,=0.4-1.5MPa

Stress (MPa)

(c)HTPP 3
1=880MPa

Ls=6mm, 1,=0.4-1.5MPa

4 6

Strain (%)

Stress (MPa)

w
L

N

(d) HTPP 4
&=TT0MPa
Ly=6mm, 7p=0.4-1.5MPa

4 6

Strain (%

)

17 yerschillende HTPP van Redco

Figuur 18: Vergelijking

Voor HTPP 2-3-4 is er sprake van versteviging met goede ductiliteit (2-6 %). HTPP 4 heeft
evenwel de hoogste treksterkte en rekcapaciteit, hoewel het de laagste vezelsterkte heeft.
Dit komt door een sterkere binding met de vlakken van de matrix wat resulteert in een
hogere brugsterkte en een grotere complementaire energie. De hogere binding met de
interface uit zich in de scheuropening die voor HTPP 4 de kleinste (28 pm) is.!*”

Er kan dus besloten worden dat de vezelsterkte op zich niet de enige factor is die het
composietgedrag domineert. De synergetische interactie tussen vezel, matrix en interface is
de sleutel tot optimaal composiet gedrag. Het ontwerpen is niet de som nemen van de
verschillende onderdelen, maar holistisch op zoek gaan naar de beste combinatie van alle
micromechanische componenten.™*”
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2.2.3.12. Hybride systemen

Als er vezels met hoge stijfheid gebruikt worden zoals staalvezels, wordt een lage rek maar
wel een hoge treksterktecapaciteit verkregen. Hierbij zullen de scheuropeningen dus klein
zijn. Aan de andere kant, met vezels met lage stijfheid zoals PVA-vezels, wordt een hoge rek
maar een lage treksterkte en grote scheurvorming verkregen. Daarom kwam het idee een
hybride®* vezel naar voor te schuiven die de goede kwaliteiten met elkaar combineert,
waardoor er een verbetering in rek en treksterkte komt. PP-vezels kunnen ook gecombineerd
worden met hennep®™¥ en andere combinaties® zijn ook mogelijk.



20

2.3. Autogene heling

Zelfheling komt voor bij verschillende omgevingscondities en komt vooral voor in gescheurde
regionen. Er wordt op de passieve heling ingespeeld door hulpmiddelen zoals microvezels
voor scheurcontrole, aan te wenden.

Ideale zelfheling moet robuust zijn, hierbij wordt er verstaan:™*”
- Alomtegenwoordig: altijd klaar voor activatie waar nodig bij scheurvorming;

- Stabiel: actief zijn gedurende de levensduur van de structuur met een
vroege autonome detectie en met een massale efficiénte actie;

- Economisch: moet in grote hoeveelheden geproduceerd kunnen worden;

- Betrouwbaar: moet tegen alle soorten omgevingen bestand zijn;

- Kwalitatief: herwonnen transport- en mechanische eigenschappen moeten
terug naar, of hoger dan het niveau voor de scheurvorming;

- Herhalend: en dit voor verschillende opeenvolgende schadevorming.

Verscheidene mechanismen zijn verantwoordelijk voor zelfheling. 11!

- Kristallisatie (Figuur 19a), wat hieronder uitvoerig wordt beschreven;

- Vulling en blokkering van de scheuren door onzuiverheden, losse deeltjes,
cementproducten of reactieproducten (Figuur 19b);

- Verdergaande hydratatie van ongehydrateerd cement op de vlakken blootgesteld
door scheurvorming (Figuur 19c);

- Expansie door zwelling van Calcium-Silica-Hydraat C-S-H gel (Figuur 19d).

| | I
|
|

| l I
(@) (b) (©) ()

Figuur 19: Mechanismen verantwoordelijk voor zelfheling
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[46]

De meest significante factor die zelfheling beinvioedt, is de kristallisatie van
calciumcarbonaat.”*"*8 Hierbij wordt een wit kristallijn materiaal gevormd dat de scheur dicht.
De groei hiervan is afhankelijk van de scheurwijdte en de waterdruk, maar onafhankelijk van

de samenstelling van het beton en het type water.

Bij onderzoek naar de stroming van water door gescheurd beton, was er een graduele
reductie van de permeabiliteit met de tijd.*"*! Als hoofdoorzaak voor de geobserveerde
zelfheling werd de vorming van calciumcarbonaat CaCO; als een reactie tussen
calcium-ionen Ca*" met koolstofdioxide CO, opgelost in water H,O, naar voor geschoven.”]
Dit zorgt voor een waterdichte structuur en een langere levensduur.
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Als de pH van het water groter is dan 8 is het mechanisme voor CaCO;-kristalvorming: ")

COgg) + 2 OHag € CO3%(ag) + H20y (15)
Ca®™*(aq) + COs7 (a9 C CaCOs (16)
CO, +2 OH + Ca® & CaCOs + H,0 (17)

Een pH tussen 7 en 8 geeft: [*"]

Ca®* + HCO; C CaCO; + H* (18)

Aan de hand van resonantiefrequenties en vergelijking van stijffheden bleek het materiaal
volledig hersteld na onderdompeling in water.*® Ook de buigsterkte kan volledig herstellen
na een belasting op jonge leeftijd.®"! De zelfheling van hoog performant beton wordt
toegekend aan de verdergaande hydratatie van het cement. De stijfheid van de nieuwe
kristallen ligt dicht bij de stijfheid van primaire C-S-H.*® De scheurwijdte bleek een
beslissende factor te zijn om tot zelfheling te komen. Delen van ongehydrateerde
cementpartikels zijn wijd verspreid doorheen de matrix. In beton met een lage W/C-factor
kan dit zelfs oplopen tot 25 % of hoger. Dit kan gebruikt worden in de zelfheling.

2.3.1. Criteria voor zelfheling

Er zijn drie criteria nodig om zelfheling te manifesteren, namelijk de aanwezigheid van
chemische bestanddelen, de blootstelling aan omgevingscondities en kleine scheurwijdtes.

2.3.1.1. Aanwezigheid van chemische bestanddelen

Er zijn steeds chemische bestanddelen noodzakelijk. Calciumcarbonaatvorming via formules
(17) & (18) heeft bicarbonaationen HCO5', en/of carbonaationen CO3* en vrije calcium-ionen
Ca?" nodig.*® De hydratatie heeft voornamelijk ongehydrateerd cement CsA nodig.?

Scheurvorming zorgt voor de nodige diffusieve krachten die de vrije calcium-ionen naar de
scheuroppervlaktes brengen en zo de vorming van herstelproducten in de aanwezigheid van
water en opgeloste koolstofdioxide aanzwengelen. Deze neiging zorgt er dus voor dat de
chemische bestanddelen steeds aanwezig zijn in de buurt van een scheur. De aanwezigheid
van de chemische bestanddelen zal echter na verloop van tijd uitputten.

2.3.1.2. Blootstelling aan verschillende omgevingscondities

Verschillende omgevingscondities zijn mogelijk. Deze zijn bijvoorbeeld onderdompeling in
water™®3  pH-invioeden® 8 nat/droog cycli*®5 plootstelling aan chloriden’®,
temperaturen boven 80 °C"®! en boven 300 °CP?. Water is nodig voor de oplossing van CO,

en voor verdergaande hydratatie.
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Er kunnen dus verschillende condities nagebootst worden. Zo is er het drogende karakter
van wind en zon, regenwater dat zwavelhoudende materialen bevat (zure regen),
afvloeiingen van bruggen gecontamineerd met chloriden (strooizout), vries en dooi in de
winter, aanval van sulfaten en carbonatatie. Er kan ingespeeld worden op de temperatuur,
zowel van water als lucht, de relatieve vochtigheid en de duur van verschillende condities.
Ook het opleggen van een hydraulische gradiént is mogelijk, wat bijvoorbeeld voorkomt bij
waterleidingen. Temperatuursverschillen zijn vaak voorkomend in het watertransport, denk
maar aan zonne-energie of energieopslag in het inerte betont i j dens zomer s,

2.3.1.3. Kleine scheuropeningen

De scheurvorming waarbij zelfheling nog optreedt zijn 5-10 um®®, 100 pm!*¥, 150 pm™”,
200 pm™*™, 205 pmP”, éDeze waarden liggen ver uiteen. Wel kan er besloten worden dat er
kleine scheuren nodig zijn.

Microvezels zorgen net voor deze voorwaarde, om een gecontroleerde scheurvorming te
krijgen waarbij kleine meervoudige scheuren optreden. Algemeen blijft de scheurwijdte best
onder 150 um, mogelijk zelfs onder 50 um, wat een betere waarde zal blijken. Deze kan
gezien worden als een inherente materiaaleigenschap. Dit wordt besproken in 2.3.5.1.

2.3.2. Onderzoeksmethoden

De mechanische eigenschappen die onderzocht worden zijn de resonantiefrequentie, de
trek-/buigstijfheid, trek-/buigsterkte & ductiliteit. Deze worden onderzocht met akoestische
emissie technologie, uni-axiale trekproeven of buigproeven.

De transporteigenschappen omvatten de waterpermeabiliteit en de chloridediffusiviteit. Deze
worden bestudeerd met een permeabiliteitstest en met een chloride indringingstest.

Verder kan er ook een chemische analyse van het scheurvliak gebeuren door d&nergy
Dispersive X-ray Spectroscopyb (EDX) of d&nvironmental Scanning Electron Microscopyd
(ESEM) waarbij de chemische samenstelling van het gevormde product in de scheuren kan
bepaald worden. De scheuren kunnen ook onderzocht worden met microscopisch
onderzoek.

2.3.2.1. Resonantiefrequentie

De resonantiefrequentietest werkt met akoestische emissie technologie om de zelfheling te
bestuderen. Deze test is gebaseerd op de ASTM C215-08 norm® 758! en peschouwt de
variatie in de resonantiefrequentie voor en na zelfheling. Deze test kwantificeert niet de mate
van zelfheling maar wel de relatieve zelfheling. De mate van herstel van mechanische of
transporteigenschappen kunnen dus niet becijferd worden.*" 54
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2.3.2.2. Trek- en buigproeven

Het proefstuk wordt eerst beschadigd tot een gewenste rek, waarna het ontlast wordt. Hierna
wordt het stuk aan een al dan niet helende omgeving blootgesteld. Na deze periode wordt
het proefstuk opnieuw belast om de mate van herstel te kwantificeren voor zowel de
treksterkte, trekstijfheid als de rekcapaciteit. Ondertussen zorgt een servohydraulisch
systeem voor een verplaatsingsgecontroleerde mode waarbij de belastingssnelheid laag
gehouden wordt om een quasistatische belastingsconditie te simuleren.'1%! Enkele
opstellingen worden weergegeven in Figuur 20.

Ook driepuntsbuigproeven en vierpuntsbuigproeven worden vaak gebruikt. Hiervoor wordt er
verwezen naar paragraaf 3.2.5. Buiging geeft een ander scheurbeeld dan zuivere trek
(Figuur 21a&b). De eerste scheur vormt zich bij een vierpuntsbuigproef waarna meervoudige
scheurvorming optreedt. Van zodra de schade te groot wordt, zal één scheur zich verder
openen (Figuur 21c)."®

Stress (MPa)
Flexural Stress (MPa)

Deflection (mm)

(b)

Figuur 21: Diagram van een trekproef en een buigproef met een doorsnede

[16]

Aangezien bij het ontlasten de scheuren tot 15 % dichten, worden alle scheuropeningen in
onbelaste toestand opgemeten. Dit heeft geen invlioed op de structurele eigenschappen van
een gebouw in situ, waarbij scheurvorming onder belasting optreedt. Dit komt doordat de
scheurwijdtes nagenoeg overeenkomen tussen deze beide gevallen (onbelast en in situ).™”



24

2.3.2.3. Waterpermeabiliteitstest

In sommige studies wordt een test met dalend verval of een constant verval gebruikt waarbij
de mate van zelfheling onderzocht wordt door het monitoren van de stroming en de
verandering van de permeabiliteitsconstante k in de tijd.*"!®¥ Zelfheling komt tot uiting als de
verminderde stroming door scheuren. Er wordt vertrokken vanuit de wet van Darcy (19) voor
het debiet Q:"!

Q= kOACJE (19)
ad . g.gﬁ_f)
i ; k=——0n&2Q
Vallend verval (Figuur 22a) AG ghf 0 (20)
_ _ = va
Constant verval (Figuur 22b): AC"DIO @f (21)

waarbij k de permeabiliteitsconstante, a de dwarsdoorsnede van de waterkolom, L de dikte
van het specimen in de richting van de stroming, A de dwarsdoorsnede onderworpen aan
stroming, t; de testduur, hy de initiéle waterstand, h; de uiteindelijke waterstand en V het
volume water dat door het proefstuk is gegaan.

Falling Water Constant Water

Level \ﬂ Level ~_ |

2222 | Lo

E/ «\ U E// \ J

Specimen Plexiglas Plate Specimen Plexiglas Plate
and Water Reservoir and Water Reservoir
(top and bottom) (top and bottom)

() (b)

Figuur 22: Waterpermeabiliteitstest met constant en dalend verva

|[171026]

Zelfheling ontstaat door het uitvoeren van een permeabiliteitstest, zoals in Figuur 23.1!
Proefstukken worden 14 dagen voor het testen in water bewaard om een volledig
gesatureerd proefstuk te verkrijgen.® De randen van het specimen worden met een
epoxyhars gedicht om een uni-directionele waterstroming te krijgen. De waterpermeabiliteit
wordt dan gemeten in de onbelaste toestand. Er wordt een radicale daling van de
permeabiliteit opgemerkt met verloop van tijd bij een constante scheurwijdte. Dit kan te wijten
zijn aan een verdere saturatie en verdere densificatie van de matrix maar dit is hier niet het
geval aangezien de proefstukken in water bewaard werden en al volledig gesatureerd waren
(er kunnen evenwel nog luchtholtes aanwezig zijn). Hierdoor is er weinig sprake van
verdergaande hydratatie van de cementpartikels. Een glimp in de juiste richting is de vorming
van een wit residu in de scheuren gedurende de test.
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In de 14 dagen voor de test was er geen sprake van zelfheling en enkel bij de proefstukken
die deels ondergedompeld waren was er aan het opperviak van het proefstuk matige
zelfheling. Dit komt door de oplossing van CO, in het oppervlaktewater. Oppervlakteanalyse
(EDX) toonde aan dat de kristallen in de scheuren voornamelijk calciumcarbonaat waren.
Om zelfheling en de formatie van calciumcarbonaat te stimuleren moet dus een stroming met
carbonaten en bicarbonaten aanwezig zijn (de eerste voorwaarde van aanwezigheid van de
nodige chemische bestanddelen).® Deze proef stimuleert dus zelfheling. Ook zal blokkering
van de scheurvlakken ervoor zorgen dat de permeabiliteit daalt.
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Figuur 23: Zelfheling tijdens het uitvoeren van een permeabiliteitstest!®”

Hydratatie zorgt niet alleen voor een verschil in permeabiliteit. Ook het oplossen en
herlokaliseren van gehydrateerde stoffen zorgt voor een verlaging van de stroming.? Er
moet opgelet worden bij het gebruik van permeabiliteitstesten indien enkel de instroming
opgemeten wordt zonder de uitlaat. De instroming bevat ook het opvullen van de porién.[®?

Net door de blokkering van de scheur door hydratatieproducten, brokken, e.a., moeten de
bekomen resultaten met de nodige voorzichtigheid en kritische zin bestudeerd worden.

De stroming van vloeistof doorheen de scheuren is afgeleid van de theorie van de
parallelle-plaat-stroming van een onsamendrukbare vioeistof en schaalt zich met de derde
macht van de scheurwijdte (naar Tsukamoto, formule (22)).28I147153]

2000,
12

Kk (22)

met w de scheurwijdte, ag een stromingscoéfficiént die de gladheid van het scheuropperviak
weergeeft (0<a,QL), | de drukgradiént (h/ds), h de hoogte van de vioeistofkolom aan de
inlaatzijde, ds de lengte van de scheur in de stromingsrichting, 3 de kinematische viscositeit,
g de graviteitconstante en | de lengte van de scheur normaal op de stromingsrichting. De
stroming door een scheur is niet die van een parallelle stroming aangezien er sprake is van
macroruwheid, variatie in de wijdte langs de scheur, adhesie en cohesie.*” Vandaar het
gebruik van de parameter a4. Deze ligt tussen 0,04 en 0,53.1"1 De permeabiliteitscoéfficiént is
functie van ws3, daarom is er slechts één scheur met maximale scheurwijdte aan de

instroomzijde dominant.*!
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2.3.3. Invioed van en op de nodige chemische bestanddelen

2.3.3.1. Precipitatie van calciumcarbonaat

Thermodynamisch gezien zal de precipitatie van calciumcarbonaat hoger zijn met hogere
watertemperatuur, hogere pH-waarde en dalende partieeldruk van CO; in het water."*”!

Zoals te zien is op Figuur 24a, bestaat er een optimale omgeving voor de precipitatie van
CaCO; bij een pH van 9,8 waar er een minimum aan Ca®* nodig is om de reactie te doen
optreden. Het optimale geval ligt tussen de pH van beton (13,5) en deze van water (7) en het
is niet duidelijk waar deze pH optreedt (Figuur 24b). Wanneer er een stroming van water is
met CO, er in opgelost, zal deze Ca*" en C-S-H vrijmaken uit de matrix en zo de pH van het
water doen stijgen. In de initiéle fase is de kinetische groei van de kristallen
oppervlakteafhankelijk zolang er genoeg Ca** in de scheurwanden voorradig is. Als Ca*
verbruikt is, is de kristalvorming diffusieafhankelijk aangezien Ca?* moet getransporteerd
worden uit het binnenste van het beton.*'®® De vorming van CaCO; komt dus voor het
grootste deel voor tussen 3-5 dagen. De groei van de kristallen is afhankelijk van de
scheurwijdte en de waterdruk.”! De Ca*" diffusiesnelheid neemt af met de tijd door de
vorming van zelfhelende producten.*”!

Log M (mol/l)
0
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COs ® )
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Figuur 24: Evenwichtsconcentraties bij saturatie als een functie van de pHW][Gal

2.3.3.2. Watertransport

Permeabiliteitstesten tonen dat het watertransport groter is voor grote scheuren dan voor
kleine scheuren (Figuur 25a). Het is net dit watertransport dat instaat voor de regeling en
aanwezigheid van de chemische bestanddelen. Het transport doorheen het beton neemt toe
met toenemende temperatuur en dit ook met toenemende scheuropening. De viscositeit en
de densiteit van water dalen namelijk met stijgende temperatuur. De combinatie van beiden
in de Hagen-Poiseuille wet zorgt voor een niet-lineaire toename met de scheurwijdte. Een
scheurwijdte van 50 um heeft voor 80 °C de meeste heling ten opzichte van 50 °C en 20 °C
(Figuur 25b).1*9!
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Figuur 25: Afname van de stroming bij verschillende scheurwijdtes en temperatuur[49]

Als water door scheuren gaat, zal CaCO; afgezet worden op de scheurvlakken. Deze
vorming is initieel sterk en verklaart de snelle daling van de permeabiliteit. Na de vorming
van CaCOs is het loslaten van Ca®*-ionen gereduceerd en vormt CaCOj; dus trager.® Ook is
er initieel sprake van luchtholten en porién die opgevuld worden.

De kleine scheuren helen het meest en het snelst, ook al is de stroming klein. Daarom zal de
formatie van CaCOj; traag gaan aangezien Ca’' trager afgegeven wordt. Aan de andere
kant, bij een grote scheurwijdte, zal de formatie net hoog zijn. Maar doordat een deel van het
CaCO; door de hoge stroming weggespoeld zal worden zullen wijdere scheuren een langere
periode nodig hebben om te helen. Er bestaat een optimum tussen beiden (Figuur 26a).5
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Figuur 26: Optimum scheurwijdte voor heling met een hydraulische gradiént[ss]

Voor een scheur van 80 um daalt de stroming tot 18 % van de initiéle waarde. Voor 44 pm
en 121 pm is dat 72 % (Figuur 26b). Dit betekent dat voor een gegeven drukgradiént, er een
optimale scheurwijdte is voor dewelke de depositie van calciumcarbonaat maximaal is en
daarbij zal de scheur totale heling vertonen met een minimum aan tijd."*

Bij proefstukken met een grote scheurwijdte daalde de permeabiliteitsconstante niet
noemenswaardig. Dit duidt erop dat de vorming van calciumcarbonaatkristallen in de wijdere
scheuren niet bijdraagt tot het zelfhelend mechanisme. De kristallen kunnen niet over de

grote scheurwijdte naar het andere scheurvlak gaan en kunnen zo niet voor een verzegeling
zorgen. !
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2.3.3.3.  Ouderdom van het beton, cementgehalte

De hoeveelheid zelfheling die optreedt, daalt met de leeftijd van het beton bij scheurvorming.
Dit komt doordat er meer primaire hydratatie (C-S-H) is opgetreden.*®*¥ Hoe meer
ongehydrateerd cement, hoe meer mogelijkheid tot zelfheling. De inviloed van het
cementgehalte is verwaarloosbaar op latere leeftijd.*” De hoofdvoorwaarde voor zelfheling
op jonge leeftijd is water. Dit zorgt voor een verdergaande hydratatie van de
ongehydrateerde cementpartikels en zorgt voor een oplossing en uitloging van
calciumhydroxide aan het scheuroppervlak van de cementmatrix om de zelfhelende
producten te vormen. De hydratatie zorgt dus voor de vorming van de C-S-H gel. Op oudere
leeftijd is ook koolstofdioxide nodig om de vorming van carbonaatkristallen te stimuleren.
Bovenstaande wordt bevestigd in de literatuur. Chemische analyse van het geheelde
materiaal bij jong beton geeft een samenstelling van CaCO; (kristallisatie) en van Ca(OH),
(verdergaande hydratatie). Bij ouder beton neigt dit enkel naar CaCO;.1®

2.3.3.4. Water/cement factor

Voor jong beton geldt dat hoe hoger de W/C-factor, hoe meer heling er zich voordoet. Er is
namelijk meer water beschikbaar voor hydratatie van de gescheurde delen. Op oudere
leeftijd oefent de W/C-factor minder invloed uit, omdat er minder verdergaande hydratatie
is.* Hoge-sterkte beton heeft een lage W/C-factor van ongeveer 0,2 om op een grote
hoeveelheid ongehydrateerd (50-60 %) cement te kunnen rekenen.®

Water blijkt een nodige factor in de zelfheling van het materiaal. De heling in lucht is vrijwel
nihil. De stijffheid neemt in het algemeen toe met het aantal dagen in de watertank. De
nieuwe producten die over de scheuren heen gevormd worden, zijn C-S-H (verdergaande
hydratatie). De stijffheid van deze kristallen is nagenoeg gelijk aan deze van de
cementproducten waardoor er een compleet herstel bewerkstelligd wordt. De piekkracht bij
het herbelasten na curing in water is groter dan deze bij het onmiddellijk herbelasten (Figuur
27). Deze winst blijft onder de initiéle eerste-scheur-sterkte. Dit komt doordat de gevormde
kristallen niet de complexe microstructuur kunnen vormen die de sterkte van het materiaal
geeft, want deze bestaat uit onderlinge verbindingen tussen C-S-H. Dit zorgt voor een
zwakke zone, zeker tussen de nieuw gevormde kristallen en de basiskristallen.®®

— cracking and immediate reloading

- — cracking and 3 weeks ageing in air

\ Pre-cracking phase |

’ Reloading phase
0 10 20 30 40 50 60 70 80
Crack mouth opening displacement (um)

Figuur 27: Kracht/scheurwijdte diagram van hoge-sterkte beton na 3 weken curing

[65]
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2.3.3.5. Puzzolane toevoegingen

Vliegas is het residu uit de rookgassen van de steenkoolindustrie en elektriciteitsindustrie.
De sterkteontwikkeling in het beton komt door de vorming van puzzolane C-S-H door de
reactie van SiO, (puzzolaan) en Ca(OH), (klinkerreactie (23)).*®! Op zich heeft de vliegas
geen hydraulische eigenschappen, maar zal in aanwezigheid van vocht reageren met
Ca(OH), en bestanddelen vormen die wel hydraulische eigenschappen bezitten (puzzolane
activiteit (24)). Het algemeen effect van vervanging van cement door vliegas is dat de
druksterkte en de porositeit dalen.!*!

Snelle Portland CsS + H,0 € C-S-H + Ca(OH), (23)
Trage Puzzolaan Puzzolaan + Ca(OH), + H,0 C C-S-H (24)

Een hoeveelheid vliegas helpt zelfheling door de puzzolane activiteit. Deze activiteit zal lang
duren doordat vliiegas in beton een hoge houdbaarheid heeft. Deze reactie kan ook overal in
het beton optreden en zo voor een veiligheid zorgen aangezien de scheuren eender waar
kunnen optreden. Aangezien vliegas na 28 dagen blijft hydrateren, kunnen deze producten
de microstructuur veranderen, de scheuren dichten en de levensduur van de structuren
verlengen. De C-S-H gel staat in voor het sluiten van de microscheuren. De mate van
zelfheling via vliegas hangt af van de hoeveelheid aan ongehydrateerde vliegas en
Ca(OH),." Zelfheling van autonome krimpscheuren stijgt met de fractie aan vliegas.®”

Onderzoek naar verschillende gewichtsprocenten aan verschillende puzzolane materialen
(0, 10, 20 & 30 wt.%) in jong beton leverde op dat 10 en 20 wt.% meer heling postuleerde.
Sommige proefstukken herstelden tot 85 % van de originele sterkte.®

Vervanging van cement door vliegas zorgt ook voor een verlaging van de scheurwijdte. G4
daalt namelijk bij vervanging van cement door vliegas en dat resulteert in een lagere stijfheid
voor de brugvorming en dus ook van de scheurwijdte.”

2.3.3.6. Kalksteenmeel

Ongebluste kalk, CaO, reageert in contact met water tot Ca(OH), wat op haar beurt kan
reageren met CO, om CaCOj; te vormen. In de aanwezigheid van CaO stijgt de pH, wat leidt
tot een andere vorm van C-S-H, wat de porositeit doet stijgen en zo de sterkte doet dalen.®®
Toevoeging van kalksteen gaf een licht schadelijk effect op de heelsterkte in water.!®*!
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2.3.4. Invioed van en op de omgevingscondities

2.3.4.1. Verschillende cycli

De volgende figuren tonen de mate van zelfheling via de resonantiefrequentietest bij jong
beton (Figuur 28). De gearceerde zone geeft de resonantiefrequentie weer voor
ongescheurde controleproefstukken. 715!
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Figuur 28: Resonantiefrequentietest bij verschillende omgevingscondities™" 545!

In Figuur 28 wordt de resonantiefrequentie gegeven in functie van het aantal cycli opgelegd.
CR1 is een water/lucht cyclus, CR2 een water/hete lucht cyclus, CR3 een 90 % relatieve
vochtigheid/lucht cyclus, CR4 een onderdompeling in water en CR5 bewaring in lucht. Op de
grafieken werd steeds het percentage weergegeven ten opzichte van het referentiestuk.

Bij nat/droog cycli (1 dag in water, 1 dag in lucht) is het mogelijk dat er zich volledig herstel
voordoet. De resonantiefrequentie blijkt te stagneren na 4-5 cycli met nagenoeg volledig
herstel ten opzichte van de controlestukken die dezelfde cycli volgden. " 154I5]

Bij volledige onderdompeling (CR4) is zelfs totaal herstel waarneembaar voor proefstukken
onderworpen aan hogere trekrekken. Voor CR3 was het herstel gelimiteerd. Blootstelling aan
lucht (CR5) gaf geen verandering met cycli en geen heling. Dat lucht geen invioed heett,
komt doordat CO, in gasvorm niet reageert met Ca(OH),. 64
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Indien de percentages ten opzichte van het gearceerd vlak in Figuur 28 vergeleken worden,
is de voorlopige volgorde van heling: CR4 > CR1~CR2>CR3>CR5~0

Er dient opgemerkt dat onderdompeling in water eigenlijk voor een gewichtstoename zorgt
en zo ook voor een verhoging van de resonantiefrequentie. Dit zelfs ten opzichte van de
referentiestukken die de zelfde cycli hebben ondergaan. Dit komt omdat de scheur water
opneemt en ook daar extra water vertoeft. Een resonantietest geeft enkel een indicatie van
de mate van zelfheling, geen kwantiteit. Daarom moet er een uni-axiale trekproef uitgevoerd
worden om het werkelijk herstel in trekstijfheid, -ductiliteit en -sterkte te bestuderen.”! Deze
worden weergegeven op Figuur 29 waarbij de residuele rek niet opgenomen is.
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Figuur 29: Uni-axiale trekproef bij jong beton onder verschillende condities™”

De helling van de curve (E-modulus) van een referentiestuk toont de stijfheid dat het
materiaal zou hebben moest het niet gebroken zijn. De helling van de curve bij de
herbelasting van een gescheurd proefstuk in luchtcondities CR5 kan beschouwd worden als
de stijffheid van het ongeheelde materiaal (nauwelijks winst in stijfheid). De stijfheid is
algemeen gedaald door de vorming van microscheuren. Hoe hoger de opgelegde initiéle
schade, hoe meer deze reductie bedraagt.™*”

Uit de data blijkt dat CR2 het hoogste herstel aan stijfheid vertoont en CR5 de laagste.
Onder lage rek en dus weinig initiéle schade herstelt het materiaal volledig bij CR1 en CR2,
maar vanaf hogere rek is enkel CR2 van belang. Dit komt door een betere hydratatie bij een
hogere temperatuur.™*”
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CR4 vertoont nu niet de grootste heling en het effect bij resonantiefrequentie hangt dus af
van de interne damp en het excessieve water (via de scheur). Er zijn ook moleculaire
absorptie aan de poriénwanden, capillaire zuigkrachten en interlayer zwelkrachten in
nanoporién, maar deze zijn ook aanwezig in de referentiestukken. C-S-H bestaat uit
laminaire lagen met geabsorbeerd water ertussen. De zwelkrachten nemen toe met
toenemende saturatie van water. De afstotende krachten duwen de laminaire lagen uit elkaar
en de cohesieve krachten van de hydratatieproducten verminderen. De watermoleculen
verminderen de oppervlakte-energie van de gehydrateerde producten en de van der Waals
bindkrachten. Daarom zorgt een hogere graad aan saturatie voor een reductie aan stijfheid
van het natte proefstuk.™”

Het besluit is: CR2>CR1>CR4>CR3>CR5~0

Alle proefstukken krijgen een uiteindelijke rekcapaciteit die beduidend hoger ligt dan die van
normaal beton. CR5 heeft de hoogste en CR2 de laagste rekcapaciteit (Figuur 29a), welke
een rechtstreeks effect is van de hogere temperatuur en zo de grotere hydratatie. De
toename in matrixscheursterkte verhindert de scheurvorming en de sterke binding tussen
vezels en matrix zorgt dan weer voor vezelbreuk. Deze hebben een negatieve impact op de
ontwikkeling van meervoudige scheurvorming en dat manifesteert zich in een lagere
trekductiliteit.*”

De treksterkte is steeds hoger bij herbelasting ten opzichte van de eerste belasting wat een
resultaat is van de verdergaande hydratatie in het beton op jonge leeftijd. CR2 is hierbij weer
het buitenbeentje met hogere waarden, aangezien de hydratatie versneld is.™*”

Microscopische observaties van het witte residu aan de scheuropeningen geeft vooral
calcium als basismateriaal op. Uit de hoeveelheden CaO en CO, kan een schatting gegeven
worden van de hoeveelheid CaCOj;, maar doordat er een overvioed is aan CaO
(stoichiometrisch meer dan voor de vorming met CO, van CaCQOs), blijkt er ook Ca(OH), te
bestaan. Daarom is het herstelproduct op jonge leeftijd een samenstelling van CaCOs;
(kristallisatie) en van Ca(OH), (verdergaande hydratatie).!*”!

2.3.4.2. Temperatuur

Proefstukken onderworpen aan een hogere temperatuur (55 °C) herstellen niet volledig. Dit
komt omdat vocht verdampt vanuit de proefstukken. Zo stapelt stoomdruk zich op in de
porién wat resulteert in interne beschadiging en potentiéle microscheuren. Proefstukken
onderworpen aan hogere temperaturen ten opzichte van controleproefstukken die aan
luchttemperatuur onderworpen waren, hadden een hogere uiterste treksterkte en een lagere
rekcapaciteit. Door de hogere temperatuur migreert de damp uit de specimens in een proces
dat op het stoomproces lijkt. Hierbij wordt de hydratatie van ongehydrateerde cement en
vliegas versneld, wat resulteert in een hogere matrixtaaiheid en sterkere binding van vezels
met de cementmatrix. B4
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2.3.4.3. Relatieve vochtigheid

Enkel bij volledige onderdompeling in water is er sprake van zelfheling. De relatieve
vochtigheid heeft geen invioed op de zelfheling. Drie maanden met 95 % RV leveren zelfs
geen zelfheling op bij jong beton (20; 27,5; 48 en 72 u scheuraanbreng).***!! Een omgeving
van 95 % RV gaf 85 % minder helende sterkte dan heling onder water.!*”

2.3.4.4. Chloriden

Blootstelling aan chloriden is een belangrijk gegeven in een zeeomgeving. Om dit te
onderzoeken werden proefstukken bewaard in een 3 % natriumchloride NaCl-oplossing. Ten
opzichte van proefstukken die niet in de oplossing bewaard werden, daalde de
eerste-scheur-sterkte, vergrootte de scheurwijdte maar bleef de ductiliteit en de meervoudige
scheurvorming analoog. Dat de sterkte lager uitviel komt doordat chloriden voor een grotere
porositeit zorgen wat op haar beurt komt doordat Ca(OH), uit de matrix loogt en zo de
matrix/vezel hechtsterkte vermindert. Ook Gy en ([} verminderen na blootstelling aan
chloriden. Dit samen zorgt voor een verhoging van de scheurwijdtes. !

Door de lage W/C-factor en de ongehydrateerde vliegas, kan heling optreden. Dit gebeurde
ook met de proefstukken in de NaCl-oplossing en relatief gezien was de heling groter.
Chloriden kunnen dus de Portland reactie en de puzzolane reactie aanzwengelen. De
scheuren dichtten en de vezel/matrix binding herstelde. !

Na een diffusietest was er een wit residu en een sluiting van de scheuren waarneembaar. Dit
uitte zich namelijk ook in een reductie van de chloridediffusiviteit. De aanwezigheid van NacCl
bevordert het uitlogen van calciumhydroxide in de scheuren. 717071
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2.3.5. Invioed van en op de kleine scheurvorming

2.3.5.1. Scheurwijdte

Onderzoek met 0,5 vol.% aan PVA-vezel, dus enkelvoudige scheurvorming, onder nat-droog
cycli met verschillende scheurwijdtes kwam tot volgend resultaat. Voor een scheuropening
van 50 pum herstelt het proefstuk volledig en vanaf 150 pm doet er zich geen zelfheling meer
voor (Figuur 30a). Een analoog resultaat is zichtbaar via permeabiliteitstesten (Figuur
30b).H 145 Hoe kleiner de scheurwijdte, hoe meer zelfherstel er dus optreedt.®™
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Figuur 30: Zelfheling als functie van de scheurwijdte!*”

Proefstukken die grote scheuren vertonen, helen nauwelijks via permeabiliteitstesten (Figuur
31). Pas vanaf een scheur van 100 pm is zelfheling duidelijk op te merken."2™! Hierbij
werden de proefstukken vooraf verzadigd met water. Grote scheurwijdtes vertonen geen
daling van de doorlatendheid, terwijl proefstukken met een kleine scheurwijdte dat wel doen.
Dit is in overeenstemming met Figuur 30b.
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2.3.5.2. Opgelegde rek bij het belasten

Proefstukken onderworpen aan een grotere rek, en dus meer initiéle schade, blijken minder
zelfheling te vertonen. Dit komt door een grotere scheurwijdte en een groter aantal scheuren.
Proefstukken met 0,5 % rek hebben een initiéle daling van 18 % in resonantiefrequentie en
een heling tot 100 % terwijl proefstukken met 3 % rek respectievelijk 60 % initi€le daling en
87 % heling vertonen 75413]

Scheuren doorheen het proefstuk helen nauwelijks, maar scheuren die net niet door het
proefstuk zijn gegaan, helen wel (Figuur 32). Als de twee scheurvlakken volledig van elkaar
verwijderd zijn, zullen de twee vlakken nooit meer 100 % passen. Bij een goede connectie is
er sprake van zelfheling, maar op plaatsen waar er een te grote ruimte is dit niet het geval.”®

(&) (]
Figuur 32: Volledige (a) en partiéle (b) heling van een scheur door het proefstuk[46]

Ook na vernietiging door vorst/dooi cycli herstelt het beton (Figuur 33). De proefstukken
werden na scheuraanbreng opgeslagen in water voor twee tot drie maanden. Stukken die
zelfs meer dan 50 % van hun initi€le modulus verloren, bleken compleet te kunnen herstellen
(47-87 % naar 85-99 % van de initi€éle waarden voor de resonantiefrequentie). Vorst/dooi
cycli zorgen voor een absorptie van water in de scheuren en bestaande lege porién. Als
water in aanraking komt met het proefstuk zorgt het pompeffect ervoor dat het water in het
beton gezogen wordt.*¥" SEM observaties geven aan dat vooral C-S-H gevormd wordt."®
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Figuur 33: Vorst/dooi cycli en herstel in water!®?
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2.3.5.3. Volumepercentage aan vezels

Bij een stijging van volumefractie aan PP-vezels is er een daling van de maximum
scheurwijdte. Met fracties van 0,05; 0,10 & 0,30vol.% is de maximum scheurwijdte
respectievelijk 1,193; 0,313 & 0,025 mm voor een monofilament en 0,988; 0,185 & 0,015 mm
voor een gefibrilleerde vezel. Een grotere lengte voor een gefibrilleerde vezel van 19 mm
naar 38 mm geeft een daling naar 0,802; 0,170 & 0,014 mm.”! De mate van zelfheling
vermeerdert met het volumepercentage aan vezels.® Bij een verdere verhoging van het
volumepercentage vezels treedt het omgekeerde effect op. Dit komt doordat er meer
vezellvezel interactie is, wat resulteert in een zwakkere binding met de cementmatrix. Er is
ook sprake van meer porositeit aangezien er bij vezels sprake is van een transitiezone.®®

2.3.5.4. Drukkracht tijdens heling

De heling van een proefstuk onderworpen aan een drukkracht is hoger dan een proefstuk dat
aan geen drukkracht onderhevig is. Wanneer de scheur door een drukkracht
samengehouden wordt, speelt de grootte geen rol in de zelfheling. De voorwaarde is dat de
vlakken van de scheur elkaar raken zodat de afstand tussen beiden klein genoeg is opdat er
zeltheling zou optreden.”®Y De scheur wordt dichtgedrukt en zelfhelende producten moeten
geen grote overspanning overbruggen.

2.3.6. Scheurvorming bij herbelasting

Het witte residu dat in de scheuren gevormd wordt is een typisch beeld van de kristallisatie
van calciumcarbonaatkristallen. Na heling en bij het opnieuw belasten, neigen de nieuwe
scheuren de oude scheuren te volgen (Figuur 34a). Dit komt doordat het zwakke kristal
makkelijker breuk vertoont dan een sterke gehydrateerde cementmatrix.™”
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Figuur 34: Scheurvorming na zelfheling van het beton bij nat-droog cycli[”]

Dit is echter niet altijd het geval. Een scheur kan op een compleet andere locatie zich
voordoen en dit hangt volledig af van de kwaliteit van het zelfhelend materiaal en de
karakteristieken van de nabijgelegen cementmatrix. Het is echter wel een mooi voorbeeld
van het feit dat zelfheling tot herstel van het materiaal kan leiden of zelfs de eigenschappen
verbetert. Dit is duidelijk zichtbaar op Figuur 34b&c.™*"
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2.4. Zelfheling door middel van reactieve stoffen

Naast meervoudige scheurvorming via microvezels kan er ook gebruik gemaakt worden van
hydrogelen of superabsorberende polymeren. Deze polymeren vertonen de eigenschap dat
ze een significant aantal keer hun eigen gewicht aan vioeistof kunnen opnemen, soms tot
5000 keer, en dit binnen hun structuur te kunnen vasthouden.

Hydrogelen hebben ook de nuttige eigenschap een pH gevoeligheid te hebben in het
basisch milieu, pH 10 tot 13. Aangezien door contact met koolstofdioxide vanuit de lucht bij
scheurvorming, de initiéle pH van beton (13) zal dalen, blijken hydrogelen dus een prominent
middel te zijn om zelfherstel van scheuren in beton te realiseren. Hydrogelen geven
zelfhelende kwaliteiten op twee verschillende manieren. De eerste is een zwellende reactie
die voor het opvullen van scheuren kan dienen en zo zorgt voor de herwinning van de
vloeistofdichtheid. De tweede wijze is de ontzwellende reactie van hydrogelen die voor een
gecontroleerde vrijstelling van water of helende agentia kan zorgen.

2.4.1. Overzicht superabsorberende polymeren

2.4.1.1. Polymeren

Een polymeer is een macromoleculaire stof waarbij de atomen door covalente bindingen met
elkaar verbonden zijn. De benaming polymeer komt voort uit het feit dat de macromoleculen
opgebouwd zijn uit zich steeds herhalende eenheden, de monomeren. Macromoleculen
komen veel voor in de natuur en sinds de prehistorie heeft de mens van hun interessante
fysische eigenschappen (hoge sterkte, hoge temperatuursbestendigheid, weerstand tegen
chemicalién) gebruik gemaakt. Indien een polymeer uit twee verschillende basiseenheden
opgebouwd is, is er sprake van een copolymeer. Er zijn in deze groep drie onderverdelingen:
alternerende (ABABABAB), statistische (AABABBAAB) en blokcopolymeren (AAAABBBB).["

Er zijn vier belangrijke polymerisatietechnieken: massa-polymerisatie, oplossings-
polymerisatie, suspensie-polymerisatie en emulsie-polymerisatie. Bij massa-polymerisatie
polymeriseert wordt zuiver onverdund monomeer gepolymeriseerd. Het gesmolten polymeer
wordt uit de reactor gelost en in fijne korrels gemalen. Bij oplossings-polymerisatie wordt een
solvent toegevoegd. Dit zorgt voor een betere controle van de polymerisatie. Suspensie-
polymerisatie komt door het mengen van het monomeer in een viervoudig volume aan
vloeistof waarbij geroerd wordt. Daardoor zal het monomeer in de vorm van druppeltjes
gesuspendeerd worden. Bij emulsie-polymerisatie wordt een wateronoplosbaar monomeer
door zacht roeren in een waterige zeepoplossing gedispergeerd.™
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2.4.1.2. Hydrogelen

Een hydrogel is een superabsorberende gel vervaardigd van natuurlijke of synthetische
polymeren. Hydrogelen bestaan uit een netwerk van crosslinks van polymeren die grote
hoeveelheden van oplossingen kunnen opnemen. De hoeveelheid die opgenomen wordt is
afhankelijk van de omgeving zoals de samenstelling van de oplossing, de pH waarde, de
temperatuur, de sterkte van de ionen en het elektrisch veld./"®

Om oplossen van de polymeerketens in water te verhinderen is er crosslinking van de
ketens, wat zowel fysisch als chemisch kan. Fysisch gebeurt dit aan de hand van secundaire
krachten, namelijk ionische krachten of waterstofbruggen. Om een stabiel en irreversibel
hydrogel te bekomen, is een chemisch covalent gebonden netwerk nodig. Een eerste
methode is via polymerisatie van monomeren in de aanwezigheid van een crosslinker. Een
voorwaarde is dat bij oplosbare polymeren er een polymeriseerbare zijgroep moet zijn. Ook
kunnen hydrogelen gevormd worden via de reactie van complementaire groepen. Polymeren
kunnen namelijk oplosbaar zijn door aanwezigheid van bepaalde functionele groepen (OH,
COOH en NH,), welke gebruikt worden om het hydrogel te synthetiseren. De covalente
binding wordt gevormd door de reactie van groepen met een complementaire reactiviteit.[’®

Een superabsorberend polymeer (SAP) kan tot 500 keer haar eigen gewicht (30-60 keer
haar eigen volume) aan water absorberen. De polymeren zijn gedeeltelijk geneutraliseerd,
bijvoorbeeld met natrium- NaOH of kaliumhydroxide KOH. De nog resterende zuurgroepen
en de natrium- of kaliumionen zorgen voor het vasthouden van watermoleculen. In een zoute
oplossing daalt de absorptie en geeft het SAP het water af. De aanwezigheid van
gedissocieerde ionen in de oplossing zal de mogelijkheid tot binden met de watermoleculen
tegenwerken. In water zal NaCl namelijk splitsen in ionen. Deze ionen worden gestabiliseerd
door de solventmoleculen (water), waardoor het water het polymeer zal verlaten."""] Een
impressie van de absorptie van SAP wordt gegeven in Figuur 35.

Figuur 35: Impressie van absorptie bij SAPL

Superabsorbentia worden vaak bereid uit acrylzuur. Ongeveer 75 % van het zuur wordt voor
de polymerisatie geneutraliseerd met NaOH, waarbij natriumacrylaat gevormd wordt. De
macromoleculaire ketens worden gevormd door copolymerisatie van acrylzuur en
natriumacrylaat en danken hun superabsorberende eigenschappen aan de aanwezigheid
van de (-COONa)-groepen en de netwerkstructuur. Elke schakel van de keten is sterk
hydrofiel.
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Een eerste gebruikt fabricageproces is het gelproces waarbij het monomeer wordt
gepolymeriseerd in oplossing. Op het einde van de polymerisatie wordt een kunststofmassa
verkregen die moet worden fijngemalen. Zeven geeft uiteindelijk een product met de
gewenste korrelgrootte. Deze kunststof lijkt op een massa kleine keitjes. Een tweede is de
omgekeerde suspensie waarbij druppels monomeer tot een emulsie worden verwerkt.
Tensio-actieve stoffen stabiliseren deze emulsie en polymerisatie gebeurt in elk druppeltje.
Dit geeft een macromolecule die er uitziet als een tros druiven.[™

Een ander polymeer dat als superabsorberende stof toepassingen vindt in de
betontechnologie, is polyacrylamide. De amidegroepen kunnen onderling interageren
(waterstofbrugvorming) en op die manier netwerken vormen. De amidegroepen die
overblijven hebben een sterke affiniteit met water, wat maakt dat ze tot honderden maal hun
eigen massa aan water kunnen opnemen.’”

Hydrogelen worden gebruikt in hygiénisch materiaal aangezien ze absorberend zijn."! ze
vinden ook toepassingen in de biomedische wereld. In de medische wereld wordt er
onderzoek gedaan naar het gebruik van slimme pillen die pas bij ziekte kun stoffen gradueel
afgeven." % \Wanneer de slimme pil in het lichaam komt, zal er zich door de hoge
lichaamstemperatuur een gel vormen. Dit vormt zo een artificiéle barriére waarin medicijnen
opgeslagen zijn. Bij verandering van de temperatuur (koorts®®) of via andere factoren
(chemische stoffen, celgroei of pH zoals maagsapresistentie®®) zal de gel het medicijn
afgeven. Superabsorberende polymeren kunnen ook gassen absorberen. Deze worden
gebruikt als een dunne laag aan de binnenkant van plastic zakjes voor langdurige verpakking
van eetwaren.[’”

2.4.1.3. Principes van zwelling

De zwelratio is gedefinieerd als de verhouding van het gewicht van de gezwollen SAP
deeltjes op de gedroogde ingestorte SAP.[! Het zwellend vermogen van de hydrogelen
hangt af van de zure of basische functionele groepen in de structuur. Door het scheiden van
deze groepen en de instroming van tegenpolen zal de concentratie van ionen in het hydrogel
hoger zijn dan de omringende oplossing. Dit zorgt voor een verschil in osmotische druk en
voor een flux van vloeistof in het hydrogel en dus voor zwelling. De interactie en het afstoten
van tegengestelde ladingen in de polymeerketen zorgt op haar beurt ook voor een zwelling.
Zure groepen zullen geioniseerd worden bij een hogere pH, en basen zullen zwellen bij
verlagen van de pH. Bij hogere pH-waarden is er een overvioed aan kationen die de
geioniseerde groepen gaan afschermen. De zwellingsgraad hangt af van het aantal groepen,
de densiteit van de crosslinks en het hydrofiele karakter van de monomeren." Tijdens het
zwellen zullen hydroxide-ionen in de neutrale gel getransporteerd worden, terwijl tijdens
krimpen protonen in de gel gaan en de negatief geladen zure groepen gaan neutraliseren.®”
Zwellen en krimpen gebeurt niet met dezelfde snelheid. Deze beide processen hangen af
van de diffusie van water in en uit de gel en minder van de uitwisseling van ionen." De
kinetica wordt beinvloed door drie types van diffusie. Het eerste is dat water in of uit de gel
moet gaan, het tweede is dat de base of het zuur in de gel moet diffunderen en ten derde dat
oplossingen die niet uitgestoten worden door de gel in de gel moeten diffunderen.®
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De SAP werden in verschillende vloeistoffen geplaatst. Deze waren kraantjeswater (pH=6,8),
een zure oplossing met zoutzuur HCI (pH=3), een basische oplossing met NaOH (pH=13) en
artificieel zeewater. In Figuur 36 is te zien dat de absorptie daalt van kraantjeswater
(260 g/g SAP), over de basische oplossing (230 g/g SAP) en de zure oplossing (54 g/g SAP)
tot het artificieel zeewater (48 g/g SAP)."! De kationen H*, Na*, Mg®* en Ca*" zorgen voor
een schermeffect waardoor de zure oplossing en het artificieel zeewater zorgen voor minder
zwelling.
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Figuur 36: Absorptie in verschillende vloeistoffen!’”!

2.4.2. Huidige toepassingen in beton

2.4.2.1. Algemeen

SAP kunnen gebruikt worden in beton. Dit om ofwel helende stoffen vrij te laten bij
scheurvorming, of via een zwellende reactie de scheur te dichten. Er moeten een aantal
specifieke eisen opgelegd worden aan het polymeer. Ten eerste moet de structuur intact
blijven in een hoogalkalische omgeving®, ten tweede moet de helende stof effectief
vastgehouden worden tot scheurvorming ontstaat ofwel moet de wateropname bij

scheurvorming hoog genoeg zijn om de scheur te kunnen dichten.

SAP hebben verschillende doelen. Ten eerste is het een bron van microdefecten om
meervoudige scheurvorming te vergemakkelijken en de mechanische performantie te
verhogen. Zo wordt de vorming van nieuwe microscheuren bevorderd. Ten tweede dient het
als een verbeteraar van de vorstweerstand door vorming van een poriénstructuur. Ten derde
is het een agens dat autogene krimp en zelfopdroging tegenwerkt. Met de daling van de
relatieve vochtigheid van het omringende poriénsysteem zal het water door SAP-partikels
afgegeven worden zodat interne curing kan optreden.’®® De hoeveelheid water dat losgelaten
wordt, speelt een belangrijkere rol dan de distributie in de matrix.®® Het gevolg is wel dat de
matrix rond SAP veel dichter is omdat water in een hydrogel gehouden wordt (Figuur 37).5"!
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2.4.2.2. Absorptiekarakteristieken

Water in cementpastabds b e vwje caglaire dater, bet gelavsters |,
dat fysisch gebonden is en het chemisch gebonden water (Figuur 38). Enkel het vrije
capillaire water is beschikbaar voor hydratatie van het cement.®®

Fysisch
geadsorbeerd
water

Porigawater

: - e rikd
interlayer® water = %Ewe°

C-S-H lagen

Figuur 38: C-S-H met de verschillende types water!®®

De absorptiekarakteristieken kunnen bepaald worden met gravimetrische en volumetrische
metingen. De volumetrische meting gebruikt een bekend startvolume van het materiaal,
waarna de absorptie wordt bepaald na toevoeging van water of na droging. Gravimetrische
metingen gebrui ken pevdneendseellernmdicasear@aa gesem niet de
totale absorptie (in het geval van drogen). Zo bepaalt de methode bijvoorbeeld niet de
interstitiéle vloeistoffase die fysisch gebonden is in de partikels, zelfs niet bij centrifugatie.
Het water blijft namelijk gebonden aan het materiaal en zal niet in de absorptie voorkomen.
Hoe kleiner de afmeting van het partikel, hoe meer opperviak er vrijgesteld wordt aan van
der Waals bindingen en hoe meer water er wordt vastgehouden in de interstitiélen.®

Een goede methode om de absorptie te kwantificeren blijkt uit het onderzoek van partikels
die microscopisch onderzocht werden met een vergrotingsfactor 40-50x. De absorptie
kinetica wordt nagegaan in een synthetisch poriénvioeistof medium (25).5% Het zwellen kan
beduidend verschillend zijn in een betonmengsel dan in een gesimuleerde poriénvloeistof
aangezien het een ideaal gesimuleerde poriénvloeistof betreft.®” Het is een reproductie van
de vloeistoffase door het oplossen van cementdelen en heeft de volgende compositie:*

[Na']=200, [K"]=200, [Ca*']=1, [SO,*]=15, [OH]=672 (25)
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De invloed van verschillende partikeldiameters werd nagegaan. Een partikel met een
diameter van 300 pm bleek een maximum afmeting van 800 pm te bekomen na absorptie,
wat 2,5 keer groter is (Figuur 39a). Na 10 min was er sprake van volledige absorptie.® De
tijd tussen de droge staat en de maximum grootte van de ondergedompelde partikels geeft
de zweltijd. ®¥ Het is een SAP op basis van polyacrylaat.
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Figuur 39: Groei van de partikels (a) en absorptie met de tijd (b)®*

(26)

Uit onderzoek naar de absorptiehoeveelheid gqi/(t) (26), blijkt dat hoe kleiner het deeltje, hoe
sneller het absorptieproces verloopt. Als er aangenomen wordt dat de densiteit van het
polymeer 1,4 g/cm3 is, dan blijkt de absorptiecapaciteit te variéren van 10-16 ml/g droog
polymeer.®°!

Vertrekkende van de tweede wet van Fick (27), met de diffusiecoéfficiént D en Qpmax
corresponderend met tp, kan het debiet Q berekend worden. D is gelinkt aan de diameter G ,
van het SAP en is enkel geldig voor de synthetische poriénvloeistof. Dit wordt weergeven op
Figuur 39b in stippellijn, wat goed overeenkomt met de praktische resultaten.®

Tweede wet van Fick: O(lj—? =D CﬁQmEIX - Q) (27)
Q(t) = Quex(1- &xp(- D)) (28)
D =2,76x10° & -°% (29)

Er is een verschil in het zwellen in een 0,2 M NaOH-oplossing en cementfiltraat. Het filtraat
wordt bekomen door het mengen van 20 g Portlandcement met 200 g gedeioniseerd water
waarna het cement werd uitgefiltreerd na een periode van 30 min. De pH is ongeveer
hetzelfde, namelijk 12, maar het verschil zit hem in het gehalte aan ionen. De oplossing is rijk
aan Ca’* dat zal binden met de negatief geladen ketens van de polymeren bij een hoge pH.
Dan worden namelijk protonen opgebruikt en negatieve ketens achtergelaten. Door het
binden met Ca?* zal er minder afstoting zijn en dus minder zwelling bij het cementfiltraat.’®®
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2.4.2.3. Mechanische eigenschappen

Een eerste onderzoek is dat van Brudern en Mechtherine (2010). Er werd 2,2 vol.% aan
vezels en 2 kg/m3 SAP toegevoegd. Extra water werd toegevoegd om ongeveer een
gelijkaardige verwerkbaarheid te krijgen zoals mengsels zonder SAP. Het SAP werd
geproduceerd aan de hand van suspensie-polymerisatie en had een droge afmeting van
ongeveer 70 pm. Het is een covalent gecrosslinkte copolymeer van acrylamide en acrylzuur.
De absorptie-capaciteit van het SAP in gedemineraliseerd water is 86,5 g/g SAP. In een
gesimuleerde poriénoplossing is dit 21,8 g/g maar in vers beton wordt dit 12-13 g/g
geschat.® De samenstelling van de mengsels wordt weergegeven in Tabel 5.

Tabel 5: Samenstelling [kg/m?3] (Briidern en Mechtherine)!®!

M68a [kg/m3] M68b [kg/m?3] M68c [kg/m3]

CEM 42,5 R-HS 505 505 505
Vliegas 614 614 614
Water (extra water) 334 (-) 334 (-) 334 (25,3)
Kwartszand 0,06 1 0,2 534 534 534
Superplastificeerder 16,6 16,6 13,4
Viscositeitsagent 3,2 3,2 3,2
SAP - 2,0 2,0
PVA-vezel (12 mm) 29 29 29

Volgende conclusies kunnen getrokken worden (Tabel 6 & Figuur 40). Voor M68b is de
eerste-scheur-sterkte het hoogst, wat komt door de laagste effectieve water tot bindmiddel
verhouding doordat het SAP water geabsorbeerd heeft. M68c heeft de beste performantie.
Een mogelijke verklaring kan liggen in de toevoeging van water voor de verwerkbaarheid,
waardoor de vezels meer gedistribueerd in de matrix terecht gekomen zijn. Toevoeging van
water zorgt echter voor andere mechanische karakteristieken.®!

Tabel 6: Mechanische eigenschappen (Brudern en Mechtherine)[85]

Druksterkte [MPa]

1°-scheur-sterkte [MPa]

Treksterkte [MPa]

Breukrek [%]

M68a 57,4 (1,18) 3,77 (0,23) 4,84 (0,40) 2,71 (1,42)

M68b 50,4 (0,33) 4,71 (0,30) 4,67 (0,37) 2,71 (0,72)

M68c 44,7 (0,66) 4,37 (0,19) 5,24 (0,17) 4,17 (0,05)
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Figuur 40: Resultaten van de axiale trektesten
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De ontwikkeling van mechanische eigenschappen werd ook onderzocht met 15 verschillende
betonmengsels met drie verschillende W/C-factoren en verschillende toevoegingen van SAP
(copolymeer acrylamide/acrylzuur) door Hasholt, Seneca Jespersen en Jensen (2010) in
Figuur 41.°" Bij lage W/C-factor (W/C<0,40) en matige SAP toevoeging, zal de druksterkte
op latere leeftijd (vanaf 3 dagen na bekisten) stijgen doordat SAP de hydratatiegraad zullen
verhogen en zo ook de C-S-H vorming in de pasta. Er komt dus een dichtere pasta door
verhoging van de hydratatie en er is ook een verhindering van de microscheurvorming die
ontstaat bij zelfopdroging. De eerste drie dagen na bekisten is er nog capillair water
beschikbaar voor hydratatie en zullen SAP dus geen invioed vertonen op de hydratatie. Bij
hoge factor (W/C>0,45) en een grote hoeveelheid aan SAP, zal dit effect niet opwegen tegen
de sterktereductie door de toename van het poriénvolume en daalt de druksterkte.®"
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Figuur 41: Druksterkte en buigtreksterkte in driepuntsbuigproef’™

Hoe meer SAP er worden toegevoegd, hoe lager de druk- en buigtreksterkte in Figuur 41.
Mengsels met SAP blijken na 28 dagen nog steeds een verhoging van de druksterkte te
geven. Dit duidt op interne curing. Doordat bij SAP grote porién ontstaan, zal de treksterkte
lager zijn. Bij druksterkte is dit minder aangezien er sprake is van sferische porién." Bij trek
is er namelijk een verminderde doorsnede waardoor de ultieme spanning sneller bereikt
wordt. Bij druk kan de last over de sferische porién als een koepel afgedragen worden
zonder bijkomende spanningsconcentraties.

Het aantal partikels en hun grootte hebben een grote invioed op de sterkte. Als er twee
mengsels beschouwd worden met een klein aantal grote partikels en met een groot aantal
kleine deeltjes waarbij het gehalte gelijk is, zal het laatste een grotere reductie van de
treksterkte vertonen doordat bij een doorsnijding het oppervlak aan porién groter is./™

De treksterkte van SAP mengsels bleek ongeveer 20 % lager te zijn dan de
referentiestukken en dat komt door de veranderingen van de microstructuur waar de
capillaire porién vervangen zijn door een groot aantal lege porién.

2.4.2.4. Krimp

Het gebruik in hoge performantie beton focust op een vermindering van de vervormingen
door krimp. Dit werd onderzocht door Esteves, Cachim en Ferreira (2010).°*! Er werd gebruik
gemaakt van een suspensie van covalent gecrosslinkte acrylamide/acrylzuur copolymeer en
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de SAP hadden een diameter van 50-250 pum. Om SAP volledig te laten verzadigen, wordt er
bijkomend water (W/C). toegevoegd.®® Er bestaan volgende verbanden met K, de
wateropname van SAP in de cementpasta®*?!:

(w/c), =K, dsArc) (30)

(w/c), =018dw/C) met (W/C)<036 (31)

SAP hebben een positief effect op de mechanische eigenschappen. De sterkte in mortels
zonder SAP daalt met 30 % wanneer de relatieve vochtigheid verandert van 95 tot 30 %.
Proefstukken met SAP behouden echter hun sterkte ook als de relatieve vochtigheid
verandert.”® SAP zullen effectief de zelfopdroging van de verhardende cementpasta
vermijden.® SAP zorgen evenwel voor de formatie van watergevulde macro-insluitsels in
het vers beton. De insluitsels zouden zo sferisch mogelijk moeten zijn om zo weinig mogelijk
invioed te hebben op de sterkte en permeabiliteit van het beton.®!

Een cementpasta met W/C+(W/C).=0,30+0,05 is identiek aan de cementpasta met een
WI/C-factor van 0,35 op het vlak van maximale graad van hydratatie of totale porositeit. De
poriéndistributie is significant verschillend aangezien de proefstukken met SAP
geometrische, vooraf bepaalde macroporién hebben. De plaats tussen deze porién heeft
fijnere capillaire porién die overeenstemmen met een cement met een W/C-factor van 0,3.
De sferische macroporién reduceren de sterkte minder dan hetzelfde volume fijne porién met
onregelmatige vorm. Daarom is een proefstuk met W/C=0,30+0,05 sterker dan een proefstuk
met een W/C-factor van 0,35. SAP insluitsels geven een hogere vorm van hydratatie. Dit
zorgt voor minder grote porién wat ten goede komt aan de permeabiliteit en de diffusieve
eigenschappen van het beton.®®

SAP kunnen efficiént de interne relatieve vochtigheid behouden tot boven een relatieve
vochtigheid van 95 %. Dit blijkt onafhankelijk van de afmeting van het partikel te zijn.®® Als er
geen SAP toegevoegd worden, is er een verandering van de relatieve vochtigheid in functie
van de tijd (Figuur 42a). Bij 0,6 m% (massaprocent) SAP is er bijna geen verandering.®¥ Als
er geen SAP toegevoegd worden, doet er zich aanzienlijke krimp voor (Figuur 42b).
Toevoeging van SAP leidt tot een expansie na binding. Dit komt door de interne curing van
de SAP, want bij continue voorraad aan water gedurende de hydratatie van beton zal deze
expanderen. Bij 0,6 m% SAP is er een totale reductie van de krimp en een expansie na 2
dagen van 50 microstrain wat in vergeliking met de thermische vervormingen
verwaarloosbaar is.™” Evenwel werden bovenstaande proefstukken verzegeld bewaard.
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Figuur 42: Invioed van SAP op de relatieve vochtigheid en de vervormingen[94]
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De afmetingen van de SAP deeltjes beinvloeden de performantie, zoals de mechanische
stabiliteit tijdens mixen en hun invioed op de rheologie van vers beton. Als de SAP insluitsels
te groot zijn, zullen ze niet instaan voor de levering van water aan elk deel van de
cementpasta tijdens het hydrateren. Ook zullen grote deeltjes tijdens het mengen
onvoldoende tijd hebben om water op te nemen. Aan de andere kant, als de insluitsels klein
zijn, kunnen deze opgevuld worden met hydratatieproducten.®

SAP vormen sferische holtes gevuld met water gebonden door van der Waals krachten. In
latere fases van hydratatie zal dit water gebruikt worden en zullen de caviteiten als lege
porién achterblijven. SAP hebben twee voorname functies, ten eerste verminderen ze de
krimp en ten tweede geven ze een systeem van dichtgepakte porién in de pasta.®®

2.4.2.5. Dichten van scheuren

SAP kunnen ook gebruikt worden als een toevoegsel om scheuren in beton te dichten en dat
werd onderzocht door Dennis Lee, Wong en Buenfeld (2010). De partikels nemen bij een
scheur vocht op, zwellen en dichten op die manier de scheur af.®

Cementpastads met verschillende types SAP w
scheur te krijgen van 100-400 um. Deze proefstukken werden dan blootgesteld aan een
NaCl-oplossing met een drukgradiént en de stroming werd gemeten om het effect te bekijken

op de dichting van de scheur (Figuur 43). Het piekdebiet doorheen een proefstuk met SAP is

lager dan het controlestuk zonder SAP. De SAP zullen namelijk de scheur deels blokkeren,
waardoor de stroming doorheen de scheur daalt.!*®
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Figuur 43: Debiet en doorstromend volume doorheen een scheur van 200 um

[96]

S1 bestond uit 5 m% SAP op basis van een polyacrylaat (korrelgrootte <100 pm). Het
polyacrylaat in S2 had een korrelgrootte tussen 100 pm en 300 pm (5 m%). S3 had 4 m%
SAP, een copolymeer polyacrylaat acrylamide met 1-200 um Kkorrelgrootte. De totale
stroming door proefstukken met S2 en S3 was tot 85 % lager dan referentiestukken. S1
(hetzelfde SAP-type als S2) gaf meer doorstroming en dat ligt aan de kleinere diameter en
de wateropname van het SAP. SAP met kleinere diameters zijn dus niet efficiént om een
scheur te dichten. 4 % aan S3 is ook effectiever dan 5 % S2 waardoor SAP op basis van
Polyacrylaat-co-acrylamide beter een scheur kunnen dichten dan SAP op basis van
Polyacrylaat.®®
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2.4.2.6. Zelfheling

SAP kunnen dienen als een reservoir van water dat beschikbaar is voor verdergaande
hydratatie en interne curing, en zo voor heling. SAP legen gradueel tijdens de primaire
hydratatie maar een regenvlaag kan de SAP opnieuw voorzien van water. Dit water wordt
dan gradueel in de tijd afgegeven om zelfheling bij te staan.!®”!

Figuur 44a toont de curve van scheuraanbreng met een vierpuntsbuigproef, Figuur 44b de
herbelasting na curing in lucht en Figuur 44c deze na nat/droog cycli. Groep 1 bevat 2 vol.%
PVA-vezel, groep 2 heeft 2 vol.% PVA-vezel met 0,5 m% SAP en groep 3 bevat 2 vol.%
PVA-vezel en 1 m% SAP. Bij curing in luchtcondities blijft de grafiek vlak. Dit wilt zeggen dat
de eerder gevormde scheur zich opent. Bij nat/droog cycli opent de scheur zich bij de
proefstukken met enkel vezels, maar de proefstukken met SAP vertonen opnieuw
meervoudige scheurvorming. Daar is de mate van zelfheling hoger.®”
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2.4.2.7. Verschillende wijzen van toevoegen van SAP

Bij het inmengen van SAP in mortel of beton zijn er twee moeilijkheden. Aan de ene kant
moeten de polymeren genoeg tijd krijgen om maximaal water te kunnen absorberen om
gesatureerd te raken. Maar aan de andere kant moet er steeds genoeg water zijn om de
verwerkbaarheid te verzekeren. De SAP deelties moeten ook goed gemengd worden
aangezien ze anders agglomeraten dreigen te vormen wat zeker niet ten goede komt aan de
saturatie en de sterkte. Voor kleine fracties (0,6 m% van cement) is dit geen probleem. Een
mogelijkheid is de SAP toe te voegen als de helft van het water is toegevoegd bij laag
gehalte aan SAP. Bij een hoog gehalte wordt het SAP vooraf gemixt met het cement. De
eerste methode zorgt voor een betere verwerkbaarheid maar eveneens voor een grote
spreiding in de bekomen resultaten. De tweede methode verzekert een goede verspreiding
van de polymeren maar een lagere verwerkbaarheid./"®
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Er zijn twee mogelijke pistes om de reductie in verwerkbaarheid tegen te gaan: toevoegen
van extra water of superplastificeerder. Extra water verhoogt de verwerkbaarheid en
bedraagt best evenveel als de SAP absorberen. Het extra water zal echter ook extra
capillaire porién veroorzaken met als gevolg een meer poreuze matrix. Hierdoor zal meer
water dat geabsorbeerd werd door de SAP uiteindelijk verdampen net door deze meer
poreuze matrix. Vandaar het idee om SAP eventueel ook vooraf te satureren en in te
mengen. Ook kan superplastificeerder toegevoegd worden en dit zal zorgen voor een
densere matrix met toch een inwendig opgeslagen reservoir./’®

2.4.2.8. Verdeling en visualisatie van SAP

Na droging met ethanol wordt een betonproefstuk geimpregneerd met een gekleurd
epoxyhars. Na polijsten kunnen de proefstukken dan gescand worden en kan de spreiding
van de holtes geanalyseerd worden.® X-stralen tomografie (uCT) kan gebruikt worden om
de distributie van SAP porién te onderzoeken. Er moet wel gebruik gemaakt worden van
filters om alleenstaande porién te onderscheiden van geclusterde porién.® De volumefractie
aan porién kan worden onderzocht met @ackscattered Electron Micrographsd (BSE) en
kwikporosimetrie (MIP).1*”

Het SAP zal inwendig haar water afgeven. Dat is zichtbaar op een neutronen tomografie van
SAP in een cementproefstuk (Figuur 45). Het SAP geeft gradueel haar water af.!”!

T I P t2him POTT, —

Figuur 45: Inwendig afgeven van water door een SAP (4, 8, 12 en 20 u ha mengen)[gg]

2.4.3. Modificatie SAP

SAP kunnen als reservoir dienen om een helende stof in op te slaan. Bij scheurvorming zal
de helende stof dan afgegeven worden. Een tweede mogelijkheid zou zijn de SAP
ongezwollen in het beton te verwerken. Bij het optreden van een scheur kan er dan water in
de scheur dringen en de hydrogel doen opzwellen wat de scheur dicht.

De SAP moeten zo gemodificeerd worden dat ze het water of de helende stof vasthoudt
totdat scheurvorming optreedt. Hierbij wordt er gedacht aan twee mogelijke mechanismen,
namelijk de daling van de pH en de decalcifiéring door uitloging.
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3. Materialen en methoden

3.1. Materialen

3.1.1. Algemeen en vezeltypes

De materialen die gebruikt werden zijn: type | portlandcement (CEM | 52,5 N), ASTM klasse
F vliegas (OBBC), kalksteenmeel, fijn silicazand met een gemiddelde diameter van 110 um
en kleiner dan 0,5 mm (0/2), water, polycarboxylaat superplastificeerder en vezels. De
superplastificeerder diende om de verwerkbaarheid bij te stellen en was Glenium 51 (conc.
35 %). De chemische samenstelling en specifieke oppervlakte van het portlandcement en de
vliegas wordt weergegeven in Tabel 7.

Tabel 7: Chemische compositie [n%] en specifieke oppervlakte [m2/kg]™*"

CEMI525N Klasse F vliegas

CaO 63,12 2,47

SiO, 18,73 49,34

Al,O5 4,94 24,55

Fe,03 3,99 6,23

SOz 3,07 0,30

MgO 1,02 1,73

K,0 0,77 3,84

Na,O 0,41 0,52
Specifieke opperviakte 390 330

Er werden zes types vezels bestudeerd (Tabel 8). Er waren twee vormen van PP-vezel,
namelijk de monofilament en de bicore vezel. PP monofilament bevatte 30 % vocht en PP
bicore had 20 % vocht. Ook bij de PVA-vezels werden twee types bestudeerd. Het eerste
type vezel was dit van het Belgische bedrijf Redco en was niet gecoat. Het tweede type
PVA-vezel was wel gecoat met 1,2 m% olie en kwam van het Japanse bedrijf Kuraray. De
vezel heet technisch: Kuralon K-l (RSC15x8). Deze werd tijdens de productie met olie
gecoat om de eigenschappen in ECC te verbeteren. Tenslotte werden ook de technische
vlasvezel en de gecottoniseerde vorm gebruikt. De technische vezel bestond uit gekapte
klodden van ongeveer 5 cm. Dit was ruw materiaal en diende nog verwerkt te worden. De
klodden dienden versneden te worden tot vezels van 2-3 cm, waarbij de klodden ontdaan
moesten worden van leem en andere aardmaterialen. Cottonisatie bestaat er in dat de
technische vlasvezels ontbonden worden in elementaire vezels. Hierbij wordt deels het
pectine en het hemicellulose verwijderd. De gemiddelde diameter van gecottoniseerd vlas
ten opzichte van technisch vlas ligt lager. Figuur 46 toont een weergave van de verschillende
soorten vezels. De specifieke eigenschappen van de vezels en hoe de vezels gemaakt
worden, worden weergegeven in paragrafen 2.2.1.1, 2.2.2.1 en 2.2.2.2.
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Tabel 8: De verschillende types vezels gebruikt in het onderzoek

Type } [ kgl L¢ [mm] Opmerking
PPb (PolyPropyleen) 910 6 Redco: Bicore
PPm (PolyPropyleen) 910 8 Redco: Monofilament
PVA (PolyVinylAlcohol) 1300 6 Redco, niet gecoat
PVK (PolyVinylAlcohol) 1300 8 Kuraray, gecoat
Technisch vlas 1500 var. Debruyne, Technische vezel
Gecottoniseerd vilas 1500 var. Debruyne, Gecottoniseerde vezel

Figuur 46: De gebruikte soorten vezels

3.1.2. Superabsorberende partikels

Er werden drie soorten SAP beschouwd. De eerste soort (SAP A) is een copolymeer van
acrylamide en natriumacrylaat, de tweede soort (SAP B) bestaat uit een gecrosslinkt
kaliumzout polyacrylaat. De beide stoffen kunnen met het programma ChemSketch®
gevisualiseerd worden (Figuur 47 en Figuur 48).

Na' Q. .0 O. _MH.
ﬂﬂ
Figuur 47: SAP A (copolymeer) in ChemSketch®

Koo 0

K

Figuur 48: SAP B (gecrosslinkt) in ChemSketch®
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SAP A zijn geurloze witte korrelties met een pH van 6 en hebben een dichtheid van ca.
700 kg/m3. Ze zijn onoplosbaar in water.™® Het SAP B heeft dezelfde karakteristieken.*

Het derde superabsorberend polymeer is SAP C, verkregen via een nieuw polymeer
ontwikkeld aan de onderzoeksgroep Polymeerchemie en Biomaterialen van de Universiteit
Gent. Figuur 49 toont SAP A, SAP B en de vier soorten SAP C gebruikt in deze thesis.

Figuur 49: De gebruikte soorten superabsorberende polymeren

Het nieuwe polymeer heeft dubbele bindingen, wat een UV-geinitieerde vinyl-polymerisatie
mogelijk maakt. De dubbele binding wordt hierbij omgevormd tot twee enkele bindingen. Het
nieuw polymeer werd opgelost in gedemineraliseerd water en een geschikte hoeveelheid
UV-initiator werd toegevoegd. UV-initiatoren zullen onder invioed van UV-licht vrije radicalen
vormen en de polymerisatie initiéren door te reageren met de dubbele binding. Het mengsel
werd geinjecteerd tussen twee glazen platen gescheiden door een siliconen spacer van
1mm dik (Figuur 50). Het geheel werd afgedicht en onderworpen aan een curing met
UV-licht.’® Er werden vier soorten SAP C gemaakt. De eerste soort heeft een
modificatiegraad van 81,5 % en een bestralingstijd van 1 u. De tweede heeft 81,5%
modificatiegraad en 1,5 u bestralingstijd en de derde respectievelijk 81,5 % en 2 u. De vierde
soort had 2 u bestralingstijd maar een modificatiegraad van 94 %. De modificatiegraad drukt
de vernettingsmogelijkheid uit na de vervaardiging van het nieuwe polymeer. Hoe hoger de
modificatiegraad, hoe meer locaties om te vernetten (dubbele bindingen). De bestralingstijd
drukt uit hoe lang het mengsel aan UV-licht werd onderworpen. Tijdens deze bestraling zal
het nieuwe polymeer vernetten en een vaste gepolymeriseerde film vormen. Achteraf werd
het hydrogel voorzichtig van tussen de glasplaten gehaald en gedroogd om het overtollige
water te verwijderen.'® Het uiteindelijke resultaat na vernetten is een dlaatjed SAP dat
vermalen werd tot korrels (Figuur 51).
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vulopening

rubberen spacer

Figuur 50: Principe van UV-bestraling en het procedévan een o6pfl°atjeos SAP

[103]

Figuur 51: Plaatje na UV-geinitieerde vinyl-polymerisatie en vermalen van SAP C

3.1.3. Mengsels, proefstukken en afmetingen

De samenstelling van de mengsels spruit voort uit het volgend standaardmengsel (Tabel 9),
gebaseerd op Yang en Li (2008) met 2 vol.% PVA-vezels (Kuraray).'” V; staat hierbij voor
het volumepercent aan vezels en Spl voor Superplastificeerder.

Tabel 9: Standaardmengsel 2 vol.% PVA-vezel van Redco [kg/m?3]

Vs Cement Vliegas Zand Water Spl PVA Totaal
vol.% kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3 kg/m3
2 571 685 456 332 15 26 2085

3.1.3.1. Mengsels ter bepaling van verwerkbaarheid en verdichting

De mengsels bestonden per proefr ee ks ui t  dvari E0APA0imsnin &6 werd
2 vol.% PVA-vezels gebruikt van Redco en de samenstelling van drie mengsels is deze in
Tabel 9. Een vierde mengsel had een lagere W/C-factor en had 314 kg/m3 water.



53

3.1.3.2. Mengsels ter bepaling van absorptie op het scheurviak

Drie mengsels bestonden per reeks uit drie 1604040 mm?2 proefstukken zonder vezels maar
wel met de andere componenten uit Tabel 9. Bijkomend werd er respectievelijk 0,5 m%
SAP A (2,86 kg/m3 droog ingevoegd en 15 kg/m3 superplastificeerder), 0,5 m% SAP B
(2,86 kg/m?3 droog ingevoegd en 10 kg/m?3 superplastificeerder) en 2 m% SAP B (11,42 kg/m3
droog ingevoegd en 7 kg/m3 superplastificeerder) ingemengd.

3.1.3.3. Mengsels ter bepaling van de invloed van SAP op de sterkte

Om de invloed van SAP op de mechanische eigenschappen te onderzoeken, werden zes
mengsels onderzocht. De mengsels bestonden uit REF, Al, A1G, B1, B1G en B2, en
bestond per reeks uit drie 160A0A0 mm?3 proefstukken. Deze hadden geen vezels en
hadden enkel SAP ingevoegd. REF bevatte geen SAP, Al bevatte 1 m% SAP A (5,71 kg/m?3)
die als droge korrel werd ingevoegd. A1G bevatte ook 1 m% SAP A, maar deze werd als gel
ingemengd. B1 en B1G zijn van hetzelfde principe, maar bevatten SAP B in plaats van SAP
A. B2 had 2 m% aan SAP B, welke droog ingemengd was. Voor B1 en B1G werd 7 kg/m3
superplastificeerder gebruikt en voor B2 werd 5 kg/m3 superplastificeerder gebruikt.

3.1.3.4. Mengsels ter bepaling van de vierpuntsbuigproef-eigenschappen

Alle mengsels bestonden uit drie 160A40A5 mm3 proefstukken. Deze werden verkregen door
twee 1604040 mm3 proefstukken te verzagen. Er wordt een code gebruikt om het mengsel
te typeren. Allereerst wordt het type vezel vermeld waarbij PVA staat voor een PVA-vezel
van Redco, PVK voor een PVA-vezel van Kuraray, VLc voor een gecottoniseerde vlasvezel,
VL voor de technische vlasvezel, PPb voor de PP-vezel bicore en PPm voor de PP-vezel
monofilament. Vervolgens wordt het volumepercent vezels Vi gegeven. Daarnaast komt de
curingconditie. C staat hierbij voor een controlemengsel, ND voor een nat/droog cyclus, 90
VOOr een curing in een relatieve vochtigheid van meer dan 90 % en 60 voor een curing in een
relatieve vochtigheid van 60 %. Een eventueel vierde luik in de code verduidelijkt de
samenstelling of de ondergane condities van het proefstuk. Zo staat R voor een lager
opgelegde rek, 14 voor een scheuraanbreng op 14 dagen, 1,2 % voor een eigen gecoate
PVA-vezel van Redco met ontkistingsolie (1,2 % van de vezels of 0,312 kg/m3), K1 voor de
vervanging van één derde van de vliegas door kalksteenmeel op basis van het gewicht, K2
voor twee derden vervanging van de vliegas door kalksteenmeel, W/C voor een lagere
W/C-factor en andere zijn de gegevens voor SAP zoals voorgaande paragrafen. De reeksen
hebben de samenstelling zoals in Tabel 9, tenzij anders vermeld in Tabel 10.

Apart van deze reeksen werd er ook nog één proefstuk PVK 2 onderzocht met als
afmetingen 160A0A,5mm3. Ook nog twee PVK2 en twee PPm2 220A40A0 mm3
proefstukken werden gebruikt. Deze mengels hadden respectievelijk 2 vol.% aan PVA-vezels
van Kuraray en 2 vol.% PP-vezels monofilament.
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Tabel 10: Codes, aantal en afwijking op de standaardsamenstelling [kg/m3]

Code Aantal Scheuraanbreng Water Spl Vezels SAP
[-] [dagen] [kg/m?] [kg/m?3] [kg/m?] [kg/m?]
PVA2C 3 56 332 15 26 -
PVA 2 ND 9 28 332 15 26 -
PVA 1 ND 3 28 332 10 13 -
PVA 0,5 ND 3 28 332 5 6,5 -
PVA 2 90 3 28 332 15 26 -
PVA 2 60 3 28 332 15 26 -
PVA2NDR 6 28 332 15 26 -
PVA 2 ND 14 3 14 332 15 26 -
PVA2ND 1,2% 6 28 332 15 26 -
PVA 2 ND K1 3 28 332 15 26 -
PVA 2 ND K2 3 28 332 15 26 -
PVA 2 ND W/C 3 28 267 16 26 -
PVK 2 ND 3 28 332 6,8 26 -
VLc1lC 3 56 332 15 15 -
VLc 1 ND 3 28 332 15 15 -
VLc 0,5 ND 3 28 332 7,5 7,5 -
VL1C 3 56 332 15 15 -
VL 1 ND 3 28 332 15 15 -
VL 0,5 ND 3 28 332 7,5 7,5 -
PPb2C 3 56 325,9 10 24,3 -
PPb 2 ND 3 28 325,9 10 24,3 -
PPb 1 ND 3 28 329 5 12,15 -
PPm2C 3 56 324,2 10 26 -
PPm 2 ND 3 28 324,2 10 26 -
PPm 1 ND 3 28 328,1 5 13 -
PVA 2 ND A1G 3 28 332 15 26 571
PVA 2 ND B1 3 28 332 14 26 571
PVA 290 B1 3 28 332 14 26 5,71
PVA 2 60 B1 3 28 332 14 26 5,71
PVA 2 ND B1G 3 28 332 14 26 5,71
PVA 2 ND B2 3 28 332 16 26 11,42
PVA 2 ND B4 3 28 332 17 26 22,84
3.1.3.5. Mengsels ter bepaling van de permeabiliteit

De mengsels P bestonden uit cilindrische proefstukken 078 mmA 2rdn. Alle reeksen
bevatten 1 vol.% PVA-vezels, dus 13 kg/m3. Er werden referentieproefstukken REF gemaakt
zonder SAP en deze reeks bestond uit vijf proefstukken. De reeks BO,5 bevatte 0,5 m% SAP
B en omvatte vijf proefstukken. B1, B2 en B4 hadden respectievelijk 1 m%, 2 m% en 4 m%
SAP B en bestonden respectievelijk uit drie, vier en vier proefstukken. Al bevatten 1 m%
SAP A en bestond uit vijf cilindrische proefstukken. C1 had 1 m% SAP C, welke een
modificatiegraad had van 81,5% en een bestralingstijd van 2 u. Cl bestond uit vijf
proefstukken. Het SAP B werd steeds droog ingemengd, het SAP A werd als gel ingemengd.
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3.2. Methoden

3.2.1. Absorptiekarakteristieken

De absorptie van superabsorberende polymeren is belangrijk om de mate van scheurdichting
door contact met vloeistoffen na te gaan. Ook de kinetica van het zwellen is belangrijk om de
snelheid van de scheurdichting te duiden. De absorptiemogelijkheden in beton en
mortelproefstukken zijn belangrijk aangezien ionen zoals Ca®* de mate van absorptie lager
doen uitvallen dan bijvoorbeeld in gedemineraliseerd water. De absorptie en de kinetica
dienden dus eerst nagegaan te worden.

De absorptie kan bepaald worden via drie methoden, die elkaar aanvullen. Ten eerste is er
een analogon aan de dheezakémethode, namelijk filtratie. Ten tweede kunnen SAP
microscopisch onderzocht worden en ten derde is er de DVS-meting (Dynamic Vapour
Sorption). De SAP dienden steeds vacuim gedroogd te worden met silica-korrels. De
kinetica of zweltijd werd met de eerste methode onderzocht. Het is hamelijk van belang te
weten hoelang de SAP nodig heeft om te zwellen, dit voor de hydratatie van het proefstuk.

3.2.1.1. Vacuum drogen van SAP met silica-korrels

De SAP-korrels werden eerst 72 u vacuim gedroogd met silica-korrels (Figuur 52). SAP
nemen namelijk vocht op uit de omgeving en dat zou een vertekend beeld geven. SAP
dienden dus steeds ontdaan te worden van hun vocht en dit voor alle proeven. SAP werden
steeds afgewogen met een AG 204 Mettler Toledo (W15).

Figuur 52: Vacuim drogen van SAP met silica-korrels

3.2.1.2. Eerste methode: filtratie

Eén van onderstaande vloeistoffen werd toegevoegd aan ongeveer 0,1 g SAP. De absorptie
werd bepaald in gedemineraliseerd water (pH=6,5), cementfiltraat (pH=12,8), een zure
oplossing bestaande uit HCI aangelengd met water (pH=2,5), een basische oplossing
bestaande uit NaOH aangelengd met water (pH=13), artificieel zeewater (pH=6,3) en
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kraantjeswater (pH=6,8). Het cementfiltraat werd bekomen door 20g CEM | in 200 g
gedemineraliseerd water te mengen. Het mengsel werd afgefiltreerd na een periode van
30 min. 1 kg nagemaakt zeewater (Noordzee) bevatte 24 g NaCl, 5 g MgCl,, 4 g Na,SOy,
0,7 g CaCl, en 0,8 g MgBr,."* De absorptie werd bepaald aan de hand van de opstelling in
Figuur 53.

Vloeistof toevoegen

SAPC Trechter
SAP B Droog filterzakje
SAP A

Verzadigd filterzakje

Droog afwegen Maatbeker

-y

Figuur 53: Opstelling van de filtratieproef

Eerst werd het droog SAP afgewogen in een beker (per reeks drie absorptieproeven).
Vervolgens werd de beschouwde vloeistof toegevoegd (op 0,1 ml nauwkeurig) aan het droog
SAP. De SAP en de vloeistof rustten 24 u om de totale absorptie te bewerkstelligen. Na 24 u
werd de absorptie bepaald. De vloeistof met het nu gezwollen SAP wordt afgefiltreerd in een
maatbeker. Hierbij werd een trechter en filterzakje gebruikt. Het filterzakje werd voor de proef
verzadigd met water om de absorptie ten gevolge van de filter uit te sluiten. Vervolgens werd
het mengsel SAP en vloeistof afgefiltreerd voor 3 u. Achteraf werd enkel de doorgesijpelde
vloeistof (het niet opgenomen water) opgemeten tot op 0,1 ml nauwkeurig om de absorptie te
bepalen. De absorptie werd nagegaan voor SAP A, SAP B, SAP C met een modificatiegraad
van 81,5 % en een bestralingstijd van 1 u; 1,5u en 2 u, en met een modificatiegraad van
94 % en een bestralingstijd van 2 u. De volgende algemene formule (32) werd hiervoor
gebruikt.

S]SVAEE]] Afg/I] (32)

Deze methode i s an atlmethogle. Bijaleze rdethodé wondeneSAR-koidels
in een theezakje in vlioeistof gedompeld. Enkel de vloeistof kan in het zakje, waardoor de
massatoename een maat is voor de absorptie. In dit onderzoek werden SAP-korrels
afgefiltreerd waarbij de uitgelopen vloeistof werd beschouwd als een maat voor de absorptie.
Dit is nauwkeuriger aangezien de theezak een beduidende invloed kan spelen.

Het effect van nat/droog cycli werd ook nagegaan. Van de bekomen filtraten werd een deel
in een beker bewaard en vacuim gedroogd met silica-korrels. Enkel één verkregen filtraat
SAP A en één verkregen filtraat SAP B werden bestudeerd. Na verloop van tijd werd
opnieuw de droge vorm van de SAP bereikt. Hieruit kon de desorptie berekend worden uit
het verschil in massa. Na de desorptie kon de tweede absorptie berekend worden.
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3.2.1.3. Tweede methode: microscopische analyse

De tweede methode was de microscopische analyse van de afzonderlijke SAP-korrel. Hierbij
werd een korrel onder de optische microscoop (Leica S8 APO met DFC 295 camera in
Figuur 54) gelegd en werden voorzichtig waterdruppels toegevoegd aan het SAP met behulp
van een 1 ml spuit.

Figuur 54: Leica S8 APO met DFC 295 camera

De methode bestond er in de afmeting van een vacuiim gedroogd SAP en de afmeting van
een verzadigd SAP op te meten. Na het toevoegen van een kleine druppel werd steeds een
beeld genomen via de software Leica®. De laatste afbeelding voor het oververzadigd zijn van
het SAP, is de benodigde afmeting. Dit werd gradueel gedaan aangezien er een waterbel
rondom de SAP-korrels gevormd werd bij oververzadiging. In deze methode zijn sferische
korrels nodig. Om de absorptie te bepalen, dient er enkel uitgegaan te worden van de
relatieve verhouding van de afmetingen van een droog basiskorreltje ten opzichte van een
verzadigd exemplaar. Het verschil in volume tussen het droog en verzadigd SAP-partikel ten
opzichte van het droog basisvolume en dit gedeeld door de dichtheid | geeft de
absorptiewaarde. In formule (33) staat rp,» Voor de straal van een verzadigd SAP-partikel en
r, voor de straal van een droog SAP-partikel. Hierbij is enkel de relatieve verhouding van de
stralen van belang. Dit onderzoek werd enkel gedaan met gedemineraliseerd water,
kraantjeswater en cementfiltraat en dit enkel voor SAP B, aangezien deze nagenoeg
cirkelvormige korrels had. Er werden steeds drie herhalingen uitgevoerd per vioeistof.

4/3*Pi*(rmax - ro3) 1 (413*Pi*rq®) geeft [cm3/cm3]
. , (33)
Dit delen door } [ cmj]
Ook de groei werd bestudeerd. Dit kon aan de hand van een graduele toevoeging van
waterdruppels tot verzadiging. Dit kon ook door een grote waterdruppel over het SAP te
leggen. Zo kon de wijze van zwellen gevisualiseerd worden in deze waterbel. De groei werd
nagegaan voor SAP A, SAP B, SAP C met een modificatiegraad van 81,5% en een
bestralingstijd van 1u; 1,5u en 2u, en met een modificatiegraad van 94 % en een
bestralingstijd van 2 u.
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3.2.1.4. Derde methode: dynamische damp sorptie test (DVS)

Een derde techniek om de absorptie te bepalen in een omgeving met een relatieve
vochtigheid van 100 % was de dynamische damp sorptie test (DVS, Dynamic Vapour
Sorption). Het is een gravimetrische techniek die de hoeveelheid geabsorbeerde waterdamp
bepaalt opgenomen door het te testen sample. Er wordt gestart met een volledig droog staal,
en vervolgens wordt de relatieve vochtigheid stelselmatig verhoogd. De massaverandering
wordt opgemeten. Van zodra de massatoename een constant peil bereikt, wordt de relatieve
vochtigheid opnieuw verhoogd. De methode toont de water sorptie isothermen. Dit is het
evenwicht van waterdamp sorptie bij een constante relatieve vochtigheid en temperatuur.
Het toestel dat hiervoor gebruikt werd is de DVS-1 (Figuur 55).

t[105]

Figuur 55: DVS-1, Dynamic Vapour Sorption Tes

De machine bestaat uit een Cahn microbalans (1) in een temperatuurgecontroleerde
omhulling (2) tussen het sample en een referentiestuk (3). Alles gebeurt in een
gecontroleerde toevoer van nat en droog stikstofgas om de relatieve vochtigheid te regelen
tot op het gewenste peil (4).12%°!

Om de evenwichtswaarde bij elke relatieve vochtigheidsstap te bepalen, werd volgende
interpolatieformule gebruikt.’®” Dit is een analytische oplossing van de diffusievergelijking.
De totale massa in functie van de tijd m(t) wordt weergegeven in formule (34),

m(t) =adl- b@xp(- cd)) (34)

waarbij a, b en ¢ constanten zijn. Voor t naderend naar oneindig is m(t)=a. Dit is het
evenwicht.

De DVS-absorptie werd nagegaan voor SAP A, SAP B en SAP C met een modificatiegraad
van 81,5 % en een bestralingstijd van 2 u.
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3.2.1.5. Zwelling in functie van de tijd

De absorptiekinetica werd nagegaan met de filtratiemethode. Eerst werden de SAP vacuim
gedroogd met silica-korrels. De SAP die onderzocht werden waren SAP C met een
modificatiegraad van 94 % en een bestralingstijd van 2 u. Deze SAP hadden een groot
bereik qua afmetingen van SAP-korrels. De SAP werden afgezeefd met behulp van de zeven
1,25 mm; 1 mm; 500 pm; 315 pm; 250 pm en 125 pm. De partikels groter dan 1,25 mm en
kleiner dan 125 um werden niet onderzocht. De vijf fracties die werden afgezeefd
(125-250 ym,  250-315 pum, 315-500 um, 500 um-1mm en 1-1,25mm) werden
onderworpen aan filtratietesten. Het onderzoek werd verricht met cementfiltraat als te
absorberen vloeistof.

Nu werd naast het verschil in volume, dat een maat is voor de absorptie, ook de tijd
opgemeten waarbij de SAP zich vrij in de vloeistof bevonden. Dit is de tijd waarbij SAP een
vloeistof kunnen opnemen. Het filtreren heeft hier een invioed op. De SAP zijn dan namelijk
nog steeds omringd met vioeistof terwijl een deel van de vloeistof uitgefiltreerd wordt.
Daarom werd bij de opgelegde tijd, de tijd bijgeteld tot wanneer het filterzakje bijna leeg was.
Zo werd de tijd opgemeten waarbij de SAP steeds omringd waren door vioeistof.

Formule (28) wordt hernomen, met Q het debiet op een tijdstip t en Qnax corresponderend
met tp. Formule (29) werd experimenteel door Esteves (2010) bepaald voor een SAP op
basis van een polyacrylaat. Hierbij is D de diffusiecoéfficiént gelinkt aan de diameter G , van
een SAP-partikel. De formule (29) is enkel geldig in de synthetische poriénvioeistof van
Esteves en voor een SAP op basis van een polyacrylaat.®® De voorfactor 2760 geldt voor
een tijd uitdrukt in minuten. In dit onderzoek werd de tijd uitgedrukt in seconden, en werd de
voorfactor 42 (2760/60). Deze formule werd vergeleken met de SAP in dit onderzoek.

Q(t) = Qe (1- &xp(- D @)) (28)
D =2,76x10° & (29)

Via het statistisch programma SPSS® werden steeds ook de bestpassende waarden voor de
factoren in formule (29) via de laagste residuele som van kwadraten bepaald.

Ook SAP A en SAP B werden onderzocht op het gebied van zweltijd, en dit zowel in
gedemineraliseerd water als in cementfiltraat. De afmeting van de commerciéle
SAP-partikels (SAP A en SAP B) werden opgemeten met de optische microscoop (Leica S8
APO met DFC 295 camera).

3.2.2. Zoeken naar goede mengprocedure en verdichting

De mengsels die gebruikt werden bevinden zich in paragraaf 3.1.3.1. Vanaf dat de goede
mengprocedure gevonden werd, werd er onderzoek gedaan naar een goede wijze van
verdichten. De drie basismengsels werden ofwel in twee keer verdicht met 60 slagen, ofwel
in één keer met 120 slagen, ofwel met twee minuten op de triltafel.
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3.2.3. Mengprocedure

Voor het mengen werden alle vaste bestanddelen afgewogen met de weegschaal Toledo
Gravitygram (W9). Het water werd afgewogen met weegschaal Radwag WPS 4000/C/2
(W17). In de eerste stap werden de vaste elementen (portlandcement, vliegas en fijn
silicazand) met een mortelmenger (Testing, Bluhm & Feuerherdt) gedurende één minuut
gemengd. Water werd dan aan het droge mengsel toegevoegd gedurende 10 s en gemengd
gedurende één minuut met 140 toeren per minuut. Vervolgens werd de superplastificeerder
toegevoegd en werd er verder gemengd gedurende één minuut. Vervolgens werden de
randen 30 s afgeschraapt. Er werd overgeschakeld op 285 toeren per minuut. Het mengsel
werd vijf minuten gemengd (tot het homogeen was). Wanneer het mengsel consistent en
uniform verdeeld was, werden de vezels traag toegevoegd gedurende een tweetal minuten.
Vervolgens werd er nog een minuut doorgemengd op 140 toeren per minuut en drie minuten
op 285 toeren per minuut. De mallen werden gevuld en het mengsel werd verdicht door de
mallen op een triltafel te plaatsen gedurende twee minuten. De proefstukken werden na 24 u
ontkist en bewaard bij een relatieve vochtigheid van meer dan 90 % en een temperatuur van
2012 °C.

Een weergave van het toevoegen van water, superplastificeerder en vezels wordt in Figuur
56 getoond.

A

Figuur 56: Menging van PVA-ECC: water, superplastificeerder en vezeltoevoeging

[63]

De mengprocedure voor mortelproefstukken met SAP en vezels was analoog als deze voor
de vezels hierboven beschreven. Het enige verschil was het bijvoegen van droog SAP aan
de vaste elementen in de eerste stap. De SAP werden eerst drie dagen vacuiim gedroogd.
Het toevoegen van SAP als gelvorm werd na één minuut droog mengen ingelepeld. Hierbij
werden de SAP daags voordien verzadigd met kraantjeswater om gehele absorptie te
garanderen. Hierbij werd het water dat ingemengd diende te worden in het mengsel, aan het
benodigde droge SAP toegevoegd. De gel-stap vervangt dus de water-stap in bovenstaande
mengprocedure.

Er wordt opgemerkt dat de SAP steeds vacuiim gedroogd werden met silica-korrels. Zo niet
hebben de SAP al vocht uit de omgeving opgenomen.

Het toevoegen van ontkistingsolie aan ongecoate PVA-vezels van Redco gebeurde door
eerst de olie af te wegen in een 1 ml spuit op de weegschaal Mettler Toledo AG 204 (W15).
Vervolgens werden steeds kleine druppels aan de vezels toegevoegd en werden de vezels
goed doorgeroerd en gemengd.
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De ontkiste proefstukken werden bewaard bij bovenstaande omgevingscondities tot hun
belastingsdag (14 of 28 dagen). Na belasting werden ze in hun omgevingsconditie (nat/droog
cycli, een relatieve vochtigheid groter dan 90 % of een relatieve vochtigheid gelijk aan 60 %)
geplaatst gedurende vier weken waarna de mate van zelfheling werd onderzocht.

De matrix van de mortelproefstukken zal na verloop van tijd verder hydrateren en dit zal
leiden tot een toename in sterkte. Om dit effect in rekening te brengen, werd er gebruik
gemaakt van controlestukken die dezelfde curingcondities ondergingen als de gescheurde
proefstukken maar zelf niet voorzien werden van scheuren.

3.2.4. Opmeten en afwegen van de mort el

Pr i s wardes afgewogen met weegschaal Radwag WPS 4000/C/2 (W17) en afgemeten
met schuifmaat DS03 of DS03b. Deze hebben een nauwkeurigheid van 0,02 mm indien de
afmeting kleiner is dan 100 mm en 0,03 mm met een afmeting tussen 100 mm en 200 mm.
Er werd steeds een gemiddelde waarde van afmetingen berekend via vijf metingen per viak:
vier in de hoeken en één in het midden.

3.2.5. Mechanische eigenschappen: buigtreksterkte en druksterkte

Om de buigtreksterkte van toevoeging van SAP-partikels te vergelijken zonder toevoeging
van vezels, werden de mengsels uit paragraaf 3.1.3.3 onderzocht. De schematisering van de
opstelling voor een driepuntsbuigproef, samen met de krachtsverdeling, wordt gegeven in
Figuur 57. De visuele weergave van de proefmachine komt later aan bod.

50 mm I =
40 mm
3 S gl
]40 mm
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L =160 mm

Figuur 57: Schematisering driepuntsbuigproef en krachtenverdeling

De buigtrekspanning f.s kan berekend worden uit de maximale kracht. Dit wordt
weergegeven in formule (35).° Dit is het optredend moment over het weerstandsmoment
van een balk met | de lengte tussen de tussensteunen, b de breedte van een prisma, h de
hoogte, L de totale lengte en F,x de maximale kracht.

56] Frax @ 5 6 > = 300 C")':E*.‘*X2 (35)
4 b 2 b

fctﬂ -

Driepuntsbuigproef:!
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De mechanische eigenschappen werden onderzocht met de proefmachine Walter+Bai DB
250/ 15. Per reeks waren er dr i edrigpuniskaigpeoéfgot
breuk. De twee helften die per prisma bekomen werden, werden op hun beurt onderworpen
aan een drukproef. Zo zijn er zes druktesten. Dit is volgens NBN EN 196-1 (maart 1995)
(B12). Figuur 58 toont de schematisatie van de drukproef en haar afmetingen samen met de
visuele weergave van de proefmachine. De proefmachine werkt met de software Proteus®
10.1.

Figuur 58: Schematisering drukproef en visuele weergave van de proefmachine

3.2.6. Mechanische eigenschappen via de vierpuntsbuigproef

3.2.6.1. Opstelling en theoretische beschouwingen

Een composiet met vezels ondergaat meervoudige scheurvorming, dus het is onlogisch een
driepuntsbuigproef te gebruiken aangezien het scheurvlak in het desbetreffende geval
vastgelegd wordt. De herwinbare buigsterkte werd onderzocht met behulp van een
vierpuntsbuigproef.® Figuur 59 toont de schematisering, krachtswerking en de opstelling
van de vierpuntsbuigproef in het laboratorium.

somm] /o lF/Z
40 mm
@ @) .
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Figuur 59: Schematisering vierpuntsbuigproef, krachtenverdeling en opstelling



63

Een servohydraulisch testsysteem zorgde voor de verplaatsingsgecontroleerde proef
(0,002 mm/s om een quasistatische belasting na te bootsen). De buigtrekspanning van de
gebruikte opstelling is weergegeven in formule (37) als het moment gedeeld door het

weerstandsmoment.'®® Formule (36) geeft de buigtrekspanning bij een standaardproef met
[=100 mm.
F.0.6 _F_O
Vierpuntsbuigproef:[® fq == = e 36
p gp ctfl ZCB b@]z bChZ ( )
F_®0. 6 F_ QA50
Niet equidistant: fog =—=—0 = (37)

2 b b

Er is bij deze proef geen sprake van uniforme trekspanningen, maar van een gradiént met de
grootste spanning aan het meest gerokken uiterste deel van de matrix. Dit deel heeft een
grotere rekcapaciteit door het size-effect wat hier niet diende beschouwd te worden
aangezien h=15 mm < 50 mm.

De proefstukken kunnen onderaan voorzien worden van een LVDT (Linear Variable
Differential Transformer). Dit werd initieel gebruikt. Door de kromming van het
mortelproefstuk zal deze echter een vertekend beeld geven van de totale scheurwijdte. Ook
de grafieken die bekomen werden bleken 6 r o mme Izijn.¢9/éndaar een omrekening naar
de verticale verplaatsing. Hierbij werd er vertrokken van een algemene ideale doorbuiging
met twee rechte stukken en een gebogen stuk ertussen (Figuur 60). De doorbuiging u kan
via analytische weg gelinkt worden aan de rek in het gebogen stuk.

50 mm 40 mm \
‘\
b=40 mm )

|_ = d

140 mm

L=160 mm

Figuur 60: Algemene vierpuntsbuigproef en schematisering

De relatieve hoek d met de zijdelingse rechte stukken bedraagt:

g = arctafu[mn]/50) (38)
Tezelfdertijd is deze hoek de hoek van het cirkelsegment:

sin(g) = 20/R (39)
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Zo bedraagt de booglengte via de straal R van de cirkel:

A hg. .3 20 h .
booglengte ZC%FHEEQ]_Z%ir(arctalﬁu[mrﬂ/SO))+ charctarﬁu[mni/SO) (40)

Veronderstellende dat de rechte stukken hun lengte behouden, is er enkel een relatieve rek
op het boogsegment.

Indien er gebruik zou gemaakt worden van een 1604040 mm? proefstuk, zou de belasting
veel hoger moeten zijn om het proefstuk te scheuren. Vandaar een eerste reden om een
160A0A5 mm?3 proefstuk te gebruiken. Een modellering in het programma Scia Engineer®
weerspiegelt deze gedachtegang (Figuur 61).

(@) (b)

Figuur 61: Modellering van een 1604040 mms3 (a) en een 1604045 mm?3 proefstuk (b)

Figuur 62a toont de invioed van het eigengewicht op de spanning in een 1604040 mm3
proefstuk, wat verwaarloosbaar is ten opzichte van de opgelegde spanningen (Figuur 63a),
want Figuur 62a wordt weergegeven onder een uitvergrotende factor. Figuur 62b toont de
doorbuiging van het 160A40A0 mm3 proefstuk onder een opgelegde last van twee
puntkrachten met gelijke grootte van 1 kN (zoals in de gebruikte opstelling voor de
vierpuntsbhuigproef) en deze stemt overeen met de werkelijkheid. De doorbuiging volgt de
aannames gemaakt in bovenstaand model en werd visueel waargenomen in de proeven.
Figuur 63a&b toont het verschil in krachtswerking van een 1604040 mm3 & 160A40A5 mm3
proefstuk. Figuur 64 is dezelfde figuur van de krachtswerking veroorzaakt door de
vierpuntsbuigproef op een 1604045 mm3 proefstuk maar dan bevattelijk voorgesteld in 3D.

—~—

(@) (b)

Figuur 62: Invloed van het eigengewicht op de spanning (uitvergrote factor) (a)

en doorbuiging bij de vierpuntsbuigproef (b) bij een 1604040 mm3 proefstuk
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Figuur 63: Spanning opgewekt door vierpuntsbuiging bij een 1604040 mm3 proefstuk (a)

eneenl 6 0 A 4rQni proefstuk (b)

Figuur 64: 3D-aanzicht van de spanningen (vierpuntsbuigproef 160A40A5 mms3 proefstuk)

De opgewekte spanningen met eenzelfde kracht zijn een factor 7 (402/152) groter. Er zal dus
met een lagere kracht meervoudige scheurvorming optreden. Er is een meer uniforme
spanning tussen de belastingspunten bij het 160A0A5 mm?3 proefstuk. De spanning reikt
deels buiten de vlakken van de puntlasten van de vierpuntsbuigproef en zal in werkelijkheid
meespelen in de meervoudige scheurvorming. De spanning bouwt echter af
(cf. momentenlijn in Figuur 59) en enkel zwakke schakels zullen in die buitenregionen
scheuren, ten opzichte van de hogere spanning tussen de belastingspunten. Het
eigengewicht speelt geen beduidende rol in de krachtswerking. De doorbuiging volgt de
veronderstelde buigingsvorm met twee lineaire stukken tot net voor de belastingspunten, dus
de aanname van het model in Figuur 60 is gerechtvaardigd.

3.2.6.2. Experimenteel programma

Om geen uitputting van de helende agentia te hebben, moeten grote scheurwijdtes
vermeden worden. In hetgeen volgt, werd de scheurwijdte beperkt tot een 50-tal um door het
inmengen van een geschikte hoeveelheid vezels waarbij de verwerkbaarheid nog
aanvaardbaar moet zijn. Hierbij moet er sprake zijn van meervoudige scheurvorming met
grote ductiliteit. Er diende holistisch gezocht te worden naar de ideale interactie tussen vezel,
matrix en interface. De microscopische eigenschappen werden zo gemodificeerd dat de
gewenste macroscopische eigenschappen bereikt werden. Het effect van het coaten van de
PVA-vezels met olie werd nagegaan. PVA-vezels zijn namelijk hydrofiel door een
hydroxylgroep en dat zorgt voor een sterke binding met de cementmatrix, welke in de theorie
van meervoudige scheurvorming niet gewenst is. De cementgebonden matrix werd ook
aangepast door het inbrengen van defecten. SAP kunnen hierbij dienen als een bron van
microdefecten die meervoudige scheurvorming initiéren. Ook de matrixbreuktaaiheid werd
aangepast door in te spelen op de W/C-factor.
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De factoren die een kritische rol spelen in het proces zijn het type vezel, de vezellengte, het
volumepercentage vezels (0,5; 1 en 2 vol.%), het cementgehalte, het soort vulstof (vliegas of
kalksteenmeel), de superplastificeerder, e.a. Deze werden gebruikt als input voor een
parameterstudie. De curing gebeurde in drie omgevingscondities, namelijk een nat/droog
cyclus, een relatieve vochtigheid groter dan 90 % en een relatieve vochtigheid gelijk aan
60 %. De scheur werd aangebracht op verschillende tijdstippen, namelijk 14 en 28 dagen.
SAP werden zowel droog als gelachtig toegevoegd tijdens de mengprocedure van
mortelproefstukken. Een andere parameter voor SAP is de gewichtsverhouding ten opzichte
van het cement (0,5; 1 en 2 m% in dispersie), die gevarieerd werd in de mortelproefstukken.
Met vierpuntsbuigproeven en microscopisch onderzoek werd de mate van zelfheling
onderzocht.

Figuur 65 geeft het gevolgde tijdsschema weer. Allereerst werden de proefstukken gemaakt
en één dag later ontkist. Wanneer de proefstukken 14 of 28 dagen oud waren, werden
scheuren aangebracht met behulp van een vierpuntsbuigproef. Gedurende de curingperiode
werden de scheuren op geregelde tijdstippen microscopisch onderzocht. Na nog eens 28
dagen werden de proefstukken belast tot breuk om het herstel in mechanische
eigenschappen ten gevolge van zelfheling te onderzoeken. Het breukvlak werd tot slot nog
een laatste keer microscopisch onderzocht. De controlestukken werden niet van een scheur
voorzien na 28 dagen, maar op een leeftijd van 56 dagen belast en onmiddellijk herbelast.
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Figuur 65: Tijdsschema voor de gebruikte proefreeksen [dagen]

Figuur 66 toont het verschil in curing. Sommige proefstukken werden bewaard in nat/droog
cycli waarbij er steeds om de dag veranderd werd (a). De ene dag lagen de proefstukken in
kraantjeswater (T=20+2°C) en de andere dag lagen de proefstukken bij een relatieve
vochtigheid gelijk aan 60 % en een temperatuur gelijk aan 20+2 °C. Andere proefstukken
werden bewaard bij ofwel een RV > 90 %, ofwel een RV = 60 % (b).
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Figuur 66: Proefopstelling (scheuraanbreng, curing en uiteindelijke belasting)

De proefmachine die gebruikt werd is de proefmachine van het type Walter+Bai DB 250/15.
Er werd nu enkel een hulpstuk voor een vierpuntsbuigproef aangebracht in plaats van het
hulpstuk voor een driepuntsbuigproef. Om de 1604045 mm3 proefstukken te verkrijgen uit
paragraaf 3.1.3.4, werden twee 1604040 mm3 proefstukken gemaakt en verzaagd. Indien
de samenstelling dezelfde was voor twee reeksen, werden drie 160A0A40 mm3 proefstukken
gemaakt en verzaagd tot zes 160A40A5 mms3 proefstukken. Zo werden steeds per reeks drie
1604045 mm3 proefstukken gebruikt, om een statistisch gezien relevant resultaat te krijgen.
De proefstukken werden op een leeftijd van zeven dagen gezaagd.

De mengsels uit paragraaf 3.1.3.4 geven de dag van scheuraanbreng weer in Tabel 10. Elk
mengsel wordt belast op de dag van scheuraanbreng, 28 dagen geplaatst in curingcondities
en ten slotte herbelast. De controlemengsels worden belast en onmiddellijk herbelast op een
leeftijd van 56 dagen.

Een proefstuk uit één van bovenstaande reeksen werd steeds belast tot maximaal gebruik
van meervoudige scheurvorming om de helende capaciteiten te onderzoeken van een
uitzonderlijke belasting (verwekingsgebied: punt [4] in Figuur 67). Het gedrag van
meervoudige scheurvorming werd zo volledig benut. De eindscheur had een grote
scheurwijdte en hierop werd het zelfhelend gedrag bestudeerd. Het mengsel PVA 2 ND R
werd niet belast tot het uiterste gedrag, maar tot het gedrag tussen punten [2] en [3] in Figuur
67. Dit is het punt waarbij de verweking begint op te treden. Dit leverde steeds een grote
finale scheur op, om voornamelijk de grote scheuren te onderzoeken op heling. Dit als een
uitzonderlijke hoge belasting.

g B

Scheuraanbreng Herbelasting

Buigspanning [MPa]

0,0 0,5 1,0 |€| Buigrek [%4 2,0 2,5 3,0

Figuur 67: Typisch diagram als output en aanduiding opmeetpunten
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De F(u)-diagrammen uit Proteus® 10.1 werden omgezet tot & ( -didgrammen via formules
(37) en (40). Hierbij wordt opgemerkt dat anomalieén werden weggewerkt zoals het
positioneren van de armen van de vierpuntsbuigproef en de verhoging van de rek bij een
scheur als de kracht daalt. Uit deze diagrammen werden verschillende parameters gehaald
zoals de arbeid W, Jy,, de rek bij piekspanning U, de piekspanning Gcy, Uhax, de rek horende
bij de eerste-scheur-sterkte U, . O en G werden bepaald uit de eerste relatieve knik in
het diagram. De data werden gecontroleerd ten opzichte van de waarden en formules uit de
literatuur. De verschil | ende p erides oradyling vergeleken op hun mechanische
karakteristieken en hun gedrag op gebied van meervoudige scheurvorming. Hierbij werden
de piekbelasting, de E-modulus en de sterkte vergeleken. De E-modulus werd bepaald aan
de hand van de helling in het spanning/rek-diagram.

Om de mate van zelfheling te kwantificeren werden de diagrammen onderzocht op hun
herwonnen stijfheid, herwonnen piekwaarde, herwonnen meervoudige scheurvorming,
herwonnen eerste-scheur-sterkte en herwonnen sterkte. De formules om de proefstukken te
vergelijken waren de volgende (via de punten in Figuur 67).

Stijfheid:
[0- 1] (41)
Herwonnen stijfheid:
[5- 6]- [4- 5| "
[0-1]- [4- 5| (42)

waarbij 4-5 staat voor de helling van ongeheelde proefstukken. Dit in overstemming met
verdere resultaten waarbij ongeheelde proefstukken de ontlastingscurve volgen.

Piekwaarde:
[2] (43)
Herwonnen piekwaarde:
8]- [4]
44
2|- |4 (44)
Meervoudige scheurvorming:
[1- 3 (45)
Herwonnen meervoudige scheurvorming:
[7- 9]

| “

Eerste-scheur-sterkte, die ook vergeleken werd met de theoretische waarde:
[1 (47)
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Herwonnen eerste-scheur-sterkte:

i

Herwonnen sterkte:
6

m (49)

Ook de totale arbeid W, de scheurtip breuktaaiheid J;, en de maximale rek U, bij eerste
scheuraanbreng (punt [4]) werden vergeleken. De totale arbeid W [J] is de opperviakte onder
het spanning/verplaatsing-diagram.

Om de optredende rek duidelijker te visualiseren, werden dunne proefstukken met
afmetingen 160A0A,5 mm?3 en 2204040 mm? waargenomen en gefotografeerd bij belasting
met de vierpuntsbuigproef. De belastingssnelheid was 0,002 mm/s (160A0A,5 mm3) en
0,005 mm/s (2204040 mm3). Ook werd de tussenafstand tussen de onderste steunen
vergroot naar 200 mm en tussen de armen van de vierpuntsbuigproef naar 100 mm.

3.2.7. Vezelkarakteristieken

De vezels hebben een te kleine afmeting om een vezeluittrekproef te verrichten. Ook is het
moeilijk een vezel recht in een matrix te plaatsen en dan nog in te klemmen. Vandaar dat in
dit onderzoek de variant gebruikt wordt, die vermeld werd in paragraaf 2.2.3.6. Na de finale
belasting van de vorige paragraaf werden de uitpuilende lengtes via de variant ter bepaling
van de hechteigenschappen (paragraaf 2.2.3.6) vergeleken met de waarden uit de literatuur.
De uitpuilende lengtes werden opgemeten via de optische microscoop (Leica S8 APO met
DFC 295 camera).

3.2.8. Visualisatie scheuren en opmeten scheuren

Er werd gebruik gemaakt van microscopisch onderzoek (Leica S8 APO met DFC 295
camera) om zelfherstel van de scheuren te visualiseren. Het aantal scheuren werd samen
met de scheurwijdte geteld en opgemeten in onbelaste toestand. De scheurwijdte werd
bepaald om de halve centimeter en een gemiddelde waarde werd berekend. De scheurwijdte
werd vergeleken met de gemiddelde rek opgelegd in de vierpuntsbuigproef. De vorming van
CaCO; en het zwellen van SAP werd gevisualiseerd en opgevolgd met behulp van de
microscoop. De mate van scheurdichting werd weergegeven in grafiekvorm.
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3.2.9. Onderzoek scheurvlak

Om de mate van absorptie op een scheurvlak te onderzoeken, werden proefreeksen zonder
vezels uit paragraaf 3.1.3.2 onderzocht. Deze werden dan met de proefmachine van het type
Walter+Bai DB 250/15 beproefd tot breuk met een driepuntsbuigproef op een leeftijd van 11
dagen. De scheurvlakken konden dan microscopisch bestudeerd worden op het vlak van
wateropname door de SAP. Hierbij werden de gebroken proefstukken eerst een week
vaculm gedroogd met silica-korrels. Vervolgens werd er water via een spuit druppelsgewijs
toegevoegd op het scheurvlak. Via de optische microscoop (Leica S8 APO met DFC 295
camera) werden dan visualisaties gemaakt van de zwelcapaciteit van het SAP, ingebed in de
cementgebonden matrix. Hierbij staan het opvullen van de scheuren en het herwinnen van
de dichtheid door de zwellende reactie centraal.

3.2.10. Waterdoorlatendheidseigenschappen

3.2.10.1. Splijtsterkte

Bij de permeabiliteitstest, of waterdoorlatendheidsproef, werden de cilindrische proefstukken
078 mmA&0 mm uit paragraaf 3.1.3.5 gebruikt. Hiervoor werden cilindrische ringen met
diameter 78 mm en hoogte 20 mm als mal gebruikt. Na het ontkisten werd de diameter en de
dikte opgemeten met de schuifmaat Mitutoyo (DS 04, nauwkeurigheid 0,022 mm). Er werd
steeds 1 vol.% PVA-vezels gebruikt om een enkele scheur te verkrijgen bij een splijtproef.

Na een week werd een Braziliaanse splijtproef (Figuur 68a&b) gebruikt om een totale
scheurwijdte op te leggen van 300 um. De proefmachine die gebruikt werd, was van het type
Walter+Bai DB 250/15. Hierbij werden er tussen de drukplaten en het proefstuk triplex
plaaties gepositioneerd. De scheurwijdte werd opgemeten met één LVDT en de
belastingssnelheid was 0,001 mm/s. De methode is deze beschreven in Aldea (1999 &
2000)"3™ en van Tittelboom (2011)™°.
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@

(b) (c)

Figuur 68: Schematisatie Braziliaanse splijtproef, visuele weergave!’? en proefstuk

Scheuren werden opgemeten langs beide kanten, om de halve centimeter, en een
gemiddelde waarde werd bepaald. Dit gebeurde aan de hand van microscopisch onderzoek
(Leica S8 APO met DFC 295 camera).

De meeste proefstukken hadden een enkele scheur. Een viertal hadden dit niet en hierbij
werd de grootste scheurwijdte van de opgetreden scheuren opgemeten. Indien er meerdere
scheuren aanwezig waren met eenzelfde grootte (grootste scheur), werd de waarde
vermenigvuldigd met de derde wortel uit het aantal grootste scheuren. Dit aan de hand van
formule (22), de formule van Tsukamoto.B¥*I53 De grootste scheur aan de inlaatzijde van
het proefstuk in een permeabiliteitstest (bovenkant) is namelijk dominant. Voor de verklaring
van de symbolen wordt er verwezen naar paragraaf 2.3.2.3.

2000,
12

Kk (22)

De proefstukken werden vervolgens ingetapet aan de boven- en onderkant. Een gescheurd
en getapet proefstuk werd in een PVC-ring geplaatst met grotere diameter en de opening
tussen beiden werd gevuld met epoxy om geen randeffecten tijdens de proef te krijgen. De
tape werd na het uitharden van het epoxy verwijderd. Hierbij werden proefstukken als in
Figuur 68c bekomen.
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3.2.10.2. Permeabiliteitsproef
Om de doorlatendheid te kwantificeren doorheen de proefstukken uit de vorige paragraaf,

werd volgende opstelling gebruikt (Figuur 69). Zo kunnen de scheurdichtende
eigenschappen van SAP worden nagegaan.

Pipet met schaal

Dop
Vietkantige afdekplaat

Cilindrisch commpartiment
gevuld met water

Stalen stawen die alles bij
elkaar houden met schroeven

%a:,am. i

Proefstuls gelijmd in een
PV C-ring

PV C ring met rubberen
dichting

Cilindrisch compartiment
gevuld met water

Fubberen drainbuisie met
vrije einde aan de onderkant
van het proefstuk

Vietkantige b odemplaat

(@ (b)

Figuur 69: Standaardopstelling permeabiliteitsproef™® en opstelling in het laboratorium

De opstelling bestaat uit twee cilindrische compartimenten met daartussen het proefstuk
gelijmd in een PVC-ring tussen een rubberen dichting. Ze worden samengehouden door
stalen staven met schroeven. Boven het bovenste cilindrische compartiment bevindt zich een
pipet met schaal op millimeterpapier. Onder het onderste cilindrische compartiment komt er
een rubberen drainbuisje met het vrije uiteinde ter hoogte van de onderkant van het
proefstuk.

De proef werd na 3 weken opgestart, nadat de proefstukken vacuiim verzadigd werden met
water. Eerst werden de proefstukken hiervoor drie dagen vacuim getrokken en vervolgens
werd gedemineraliseerd water ingezogen onder vacuim. Er werd water ingezogen tot het
moment waarbij de proefstukken zich geheel onder water bevonden. Zo bleven de
proefstukken onder water en vacuim voor drie uur. Vervolgens werd de vacuimtrekpomp
uitgeschakeld en de proefstukken waren op die manier vacuiim verzadigd. De proefstukken
werden in het water bewaard tot ze in de opstelling werden ingedrukt.
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Eerst werd het onderste compartiment gevuld met gedemineraliseerd water tot over de
rubberen dichting. Vervolgens werd het verzadigd proefstuk ingedrukt. Hierbij werd er ervoor
gezorgd dat er zich geen luchtbel aan de onderkant van het proefstuk bevond. Het proefstuk
werd overgoten met water om de verzadiging te verzekeren. Vervolgens werd het bovenste
compartiment vastgeschroefd en deels volgegoten met water via de dop op het bovenste
cilindrische compartiment. Dan werd de waterdichtheid van de rubberen dichtingen
onderzocht. Indien deze niet waterdicht waren, werden de rubberen dichtingen ingesmeerd
met vet. Vervolgens werd via de dop bovenaan alles opgevuld met water. Een tweede test
tot waterdichtheid in de tijd werd onderzocht door een PVC-buisje aan het vrije uiteinde van
de drain te plaatsen tot de hoogte van de pipet. De waterniveaus bleven steeds gelijk door
het principe van de communicerende vaten. Zo kon het proefstuk ook niet droog komen te
staan indien er niet opgemeten werd.

Elke dag werd de doorlatendheid gemeten aan de hand van formule (20) in paragraaf
2.3.2.3. Hierbij werd eerst het PVC-buisje weggenomen en het pipet tot boven volgegoten. hg
tot hy werd opgemeten, en zo ook de tijd die nodig was om dit hoogteverschil gh te
overbruggen. Op die manier kon via formule (20) de doorlatendheidsconstante k berekend
worden. Voor de verklaring van de symbolen wordt er verwezen naar paragraaf 2.3.2.3.

k=——0n

A, (50)

Q
a
Lol Qo
Bl
-O0O

Hierbij werd de doorlatendheid k gedeeld door de derde macht van de scheurwijdte. Zo zal
het effect van de scheurwijdte op de doorlatendheid k verdwijnen. Enkel de invioed van SAP
wordt zo onderzocht. Dit is in overeenstemming met de formule van Tsukamoto (formule
(22))_[38][47][53]

2000,
12

Kk (22)

Ook op de proefstukken van de permeabiliteitstesten werd microscopisch onderzoek verricht
om de zelfhelende eigenschappen te onderzoeken.
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3.2.11. Thermogravimetrische analyse (TGA)

Een thermogravimetrische analyse (TGA) kan gebruikt worden om de samenstelling te
vinden van een staal. In dit onderzoek was dit het witte residu dat bij de permeabiliteitstesten
werd gevonden en zuiver SAP. Het SAP was SAP A, SAP B en SAP C (81,5 %, 2 u).

(1) Oven (+5 °C 1 1000 °C)
(2) Microbalans

(3) Sampledrager

(4) Controle-eenheid

(5) Warmtewisselaar

(6) Gasstroommeters

Figuur 70: TGA-machine, Hi-Res TGA 2950 Thermogravimetric Analyzer!*®”)

Bij de TGA werd het staal geleidelijk (10 °C/min) opgewarmd tot een bepaalde temperatuur
(900 °C). Het massaverlies werd opgemeten en aan de hand van de temperatuur waarop dit
gebeurde kon het specimen geidentificeerd worden. Dit gebeurde met de machine Hi-Res
TGA 2950 Thermogravimetric Analyzer.!**”! Het monster werd hierbij op een thermisch inert
schaaltje geplaatst. Een elektronische microbalans controleerde het gewicht. Een
thermokoppel deed dat met de temperatuur. Van zodra het materiaal degradeerde, nam de
massa af en het is net dit wat voor de karakterisatie van het materiaal zorgt.

Er werd onderzocht of het materiaal, het witte residu bij de permeabiliteitstesten,
calciumcarbonaat was. CaCOj; degradeert bij een temperatuur van 700-750 °C.!**®!

3.2.12. Statistische verwerking

De gegevens gehaald uit de software Proteus® 10.1, werden statistisch onderzocht met het
programma SPSS®. Het significantieniveau was steeds 5 %.

Twee gemiddelden werden vergeleken met een t-test. Meerdere gemiddelden werden
vergeleken met een ANOVA (analysis of variance). Bij deze laatste werd steeds de
homogeniteit van de varianties onderzocht (met een test van Levene). Om het significant
verschil tussen gemiddelden te onderzoeken, werden post hoc testen uitgevoerd via
ANOVA. Als de varianties homogeen waren, werd een Student-Newman-Keuls test
uitgevoerd. Indien de varianties niet homogeen waren, werd een Dunnet t t@st
uitgevoerd. De testen delen de gemiddelden op in groepen met significant verschillende
waarden ten opzichte van elkaar. Eenzijdige testen werden uitgevoerd om verschillen te
onderzoeken. Dit steeds met een significantieniveau van 5 %.

T
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4. Resultaten en bespreking

4.1. Onderzoek naar verwerkbaarheid en verdichting

Algemeen was het mengsel met 2 vol.% aan PVA-vezel (Redco) moeilijk verwerkbaar met
de labo-menger en de superplastificeerder werd verhoogd van 6,8 tot 15 kg/m3. Een eerste
mengprocedure bleek een mengsel te geven dat moeilijk verwerkbaar was, dus dit werd
geoptimaliseerd tot de mengprocedure beschreven in 3.2.3. Hierbij wordt er voornamelijk
langer gemengd, en op een hoger toerental (285 t/min in plaats van 140 t/min). Het mengen
duurde tot er een homogeen mengsel verkregen werd. Na toevoeging van de vezels werd er
opnieuw doorgemengd op een hoger toerental tot een quasi homogeen mengsel bereikt was.

Ook de wijze van verdichten werd onderzocht. Verdichting in twee lagen zorgde voor een
navenante samenhang. De vezels waren dan in twee afzonderlijke delen aanwezig in het
prisma. De proefstukken met de geoptimaliseerde mengprocedure verdichtten zowel 2 min
op de triltafel, als met 120 slagen in één laag, analoog. Alle mengsels werden met 2 min op
de triltafel verdicht.

De vezels bleken steeds de doorslaggevende factor in de globale verwerkbaarheid. Het
inmengen van vezels zorgde voor een matig tot goede verwerkbaarheid. Algemeen steeg de
verwerkbaarheid met het verlagen van het volumepercentage aan vezels. Mengsels met
PP-vezels waren analoog qua verwerkbaarheid ten opzichte van mengsels met PVA-vezels
(Redco). Vlas diende steeds gekuist te worden en ontdaan van grove stukken en leem, en
uiteindelijk geknipt tot 2-3 cm. De verwerkbaarheid van mengsels met vlasvezels was
slechter dan de synthetische vezels (hoewel minder volumepercentage). Dat komt door de
hogere vochtopname door vlasvezels. Mengsels met gecottoniseerde vlasvezels waren het
slechtst verwerkbaar en slechts een maximum van 1 vol.% aan gecottoniseerde vlasvezels
was haalbaar. De lagere verwerkbaarheid komt door de kleinere diameter bij een
gecottoniseerde vlasvezel. Een Kuraray mengsel was het best verwerkbaar door de
ondergane coating van de PVA-vezels. De Kuraray PVA-vezels hebben zo niet meer hun
hydrofiele eigenschappen en zorgen voor een verbetering van de verwerkbaarheid. Een
verlaging van de W/C-factor gaf logischerwijs een mindere verwerkbaarheid. Het coaten van
de PVA-vezel van Redco met ontkistingsolie (zie later) gaf weinig verschil in
verwerkbaarheid.

Standaardmengsels met 2 vol.% PVA-vezels van Redco waren na een dag tot anderhalve
dag verhard. PP-proefstukken bleken sneller verhard dan PVA-proefstukken (Redco). Het
inmengen van kalksteenmeel zorgde voor een trage verharding van het mengsel.
Proefstukken met natuurlijke vezels bleken ook trager verhard, ook al was er minder
volumepercentage ingemengd ten opzichte van standaardmengsels met 2 vol.% aan
PVA-vezels. De proefstukken met gecottoniseerde vlasvezels verhardden echter sneller dan
de proefstukken met technische viasvezels. Het mengsel met de technische vlasvezel was
nog niet goed verhard na anderhalve dag, en dit in tegenstelling tot alle andere gebruikte
types vezels.
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Proefstukken met PVA-vezels van Kuraray waren het best en het snelst verhard. Een
proefstuk met lage W/C-factor had een goede verdichting. Een proefstuk met de eigen
oliegecoate PVA-vezel gaf een verharding analoog aan het standaardmengsel.

Droog toevoegen van SAP A zorgde voor een mengsel dat nauwelijks verwerkbaar was, ook
met het maximum aan superplastificeerder. Dit zelfs als er geen vezels toegevoegd werden.
Bij het ontkisten na twee dagen was het proefstuk nauwelijks verhard. Er is dus sprake van
een tragere hydratatie waarbij het beton nog brokkelbaar was. Na 11 dagen was het prisma
poreus langs de buitenkant en brokkelbaar. SAP nemen eerst water op uit het mengsel als
ze droog toegevoegd worden en geven dit geleidelijk af in de tijd. Zo is er minder water
beschikbaar voor de primaire hydratatie.

Door de SAP A als gel in te voegen, verhoogde de verwerkbaarheid sterk. Gewone
toevoeging van SAP A gaf een droog mengsel dat nauwelijks verwerkbaar was en korrelige
proefstukken met heel veel holtes. Door de SAP korrels op voorhand in gelvorm te brengen
door het benodigde water voor het mengsel bij de SAP te voegen, verbeterde de
verwerkbaarheid enorm. De gelvorm werd ruim op voorhand bereid (1 dag) aangezien
SAP A meer tijd nodig heeft om water op te nemen dan SAP B. De verwerkbaarheid was iets
beter dan dat van een PVA-mengsel en gaf een goed verdicht en niet-korrelig proefstuk.
Algemeen verbetert de verwerkbaarheid dus door het toevoegen van SAP A als gelvorm.

Een mengsel met SAP B had minder superplastificeerder nodig en was goed verwerkbaar.
SAP B verbetert dus de verwerkbaarheid door een beter plastisch karakter ten opzichte van
SAP A. De proefstukken verhardden goed. Een mortelmengsel met SAP B is beter
verwerkbaar en geniet dus de voorkeur op de dispersieve SAP A. Hoe meer SAP er
toegevoegd worden, hoe lager de verwerkbaarheid. Dit komt omdat SAP water opnemen en
het mengsel minder viskeus wordt.

De verwerkbaarheid van een mortelmengsel met SAP B als gel was iets minder dan het
mengsel waarbij SAP B als korrel ingevoegd werd. Dit komt omdat SAP B relatief grote
korrels heeft (zie verder) en daardoor grote brokken verzadigde SAP het mengsel
obstrueren. Zo zal de SAP ook minder verspreid worden in de mortelmatrix (agglomeraten)
dan wanneer SAP B droog ingemengd wordt.

De verwerkbaarheid van proefstukken met het nieuwe SAP C verschilde weinig met een
standaardmengsel.

De verharding van de proefstukken met SAP hadden meer tijd nodig dan de PVA-mengsels.
Hoe meer SAP er ingevoegd werden in een mortelmengsel, hoe trager de verharding. Dat
komt omdat het SAP haar water traag afgeeft. Dit is ook te zien in Figuur 45.
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4.2. Absorptie SAP

De absorptie geeft een zwelling aangezien een vloeistof tussen de polymeerketens komt. Er
vormen voornamelijk waterbruggen. De polymeerketens lopen in werkelijkheid niet altijd
parallel, maar lopen kriskras door mekaar en zijn af en toe gecrosslinkt. De polymeerketens
rechten zich na toevoegen van vloeistof en gaan uit elkaar, waardoor het SAP zwelt.

42.1. Filtratie

Na het toevoegen van een vloeistof (algemeen) werd een doorzichtige suspensie zichtbaar.
Deze zweefde over de bodem na enkele seconden tot minuten en kon nog steeds water
opnemen in de tijd. Vandaar dat het mengsel SAP en vioeistof een dag rustte. Zo werd een
totale absorptie bewerkstelligd. Het is dan deze suspensie die afgefiltreerd werd. Algemeen
werd opgemerkt dat SAP B sneller kon afgefiltreerd worden. Dit komt door de grotere
korrelgrootte ten opzichte van SAP A. De kleine SAP A zorgt voor een blokkering van de
uitstroomgaatjes in het filterzakje.

De gemiddelde absorptie wordt weergegeven in Figuur 71 en dit samen met de
standaardafwijking. Hierbij staat Water (M) voor gedemineraliseerd water, Cement (F) voor
cementfiltraat, HCI voor de aangelengde HCI-oplossing, NaOH voor de aangelengde
NaOH oplossing, Water (Z) voor gesimuleerd zeewater en Water (K) voor kraantjeswater.
C 81,5 (1 u) staat voor SAP C met een modificatiegraad van 81,5 % en een bestralingstijd
van 1 u.
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Figuur 71: Gemiddelde absorptie van SAP in verschillende vloeistoffen met standaardfout

Tussen alle verschillende vloeistoffen bestaat er een significant verschil in absorptie. De
commerci€le SAP A en B halen betere resultaten dan SAP C. Gedemineraliseerd water geeft
de beste resultaten. Bij absorptie kunnen de negatief geladen polymeerketens van de SAP
afgeschermd worden door ionen. Aangezien er geen ionen zijn (geen mineralen) in het
gedemineraliseerd water, is er dus geen afscherming. Er is dus een maximale zwelling en
opname van water. Elke schakel van een polymeerketen is sterk hydrofiel. In water ontplooit
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de keten zich en de korrels zwellen en vormen een gel. Ten opzichte van de andere
vloeistoffen die wel ionen bevatten, moet de absorptie maximaal zijn, en dat vloeit ook voort
uit de statistische verwerking van de resultaten. Kraantjeswater bevat ijzers en andere
metalen en dus meer ionen dan gedemineraliseerd water. Vandaar is de zwelling minder in
kraantjeswater.

Uit de waarden uit Figuur 36 (Song et al., 2007)" blijkt dat de absorptie daalt met
respectievelijk kraantjeswater, een basische oplossing en een zure of zoute oplossing. Dit is
hier ook de trend. De absorptiewaarden voor de SAP gebruikt in de paper zijn hoger
aangezien het andere SAP betreft. Enkel de relatieve verhouding kan vergeleken worden.

De basische oplossingen geven minder absorptie dan gedemineraliseerd water en
kraantjeswater. Dit is een logisch resultaat aangezien de Ca®-ionen en Na'-ionen de
negatief geladen polymeerketens van de SAP afschermen. Zo is er minder zwelling. Het
verschil in absorptie tussen cementfiltraat en een NaOH-oplossing zit hem in het verschil in
grootte van de ionen (Na* is kleiner dan Ca?"), maar vooral in het verschil in lading. Ca®*
heeft een hogere lading en zorgt zo voor een sterkere reductie in zwelling. In cementfiltraat
zitten er ook nog andere ionen, namelijk Na*, K en SO,*. Deze zorgen dan ook voor een
schermeffect van de negatieve ladingen in de polymeerketens waardoor de SAP minder
vloeistof kunnen opnemen en zorgen dus mede voor een reductie in absorptie.

Indien een zout toegevoegd wordt aan SAP, zal het SAP water afgeven.™ Dat komt doordat
de Na'-ionen voor afscherming van de polymeerketens zorgen. De ionen in het omringende
zoute water worden gestabiliseerd door het water dat in de SAP zit. Daardoor zal er water uit
het superabsorbens gaan.

Na‘-ionen zullen, na toevoeging van zout water aan het droge SAP, zorgen voor een
schermeffect van de negatief geladen polymeerketens van het SAP. Een analoog fenomeen
wordt in beton waargenomen, waar Ca®* deze rol op zich neemt (cf. cementfiltraat). Het
zeewater bevat nog andere ionen, namelijk Mg* en Ca*, die samen met Na* zorgen voor
meer afscherming van de polymeerketens en minder zwelling.

Het zuur van de HCI-oplossing vernietigt de SAP deels. Grove korrels worden namelijk
kleiner. HCl is erg agressief en zal dus deels corroderen. In de proefreeks geeft deze ook het
slechtste resultaat qua absorptie. Dit komt doordat HCI een sterker zuur is dan water en ze
haar protonen makkelijker zal afgeven aan de SAP. De H'-ionen schermen dus af.

Het SAP A heeft een hogere absorptie dan het SAP B. Enkel in een HCI-oplossing (29,9 %
significantieniveau) en zeewater (7,9 % significantieniveau) waren de experimentele
waarden niet significant verschillend.

Het effect van bestralingstijd kan ook bekeken worden. Deze tijd duidt aan hoelang het
basismengsel van SAP aan UV-licht werd onderworpen. Hoe langer de bestraling, hoe meer
vernetting er is opgetreden, dus hoe meer absorptiecapaciteit er is. Dit is ook zichtbaar in
Figuur 72, waar opnieuw de gemiddelde absorptie wordt weergegeven samen met de
standaardafwijking.
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Figuur 72: Absorptie van SAP in detail met verschil in bestralingstijd

Twee uur bestralingstijd geeft significant de beste resultaten in gedemineraliseerd water,
zeewater en kraantjeswater. Er zijn veel meer bindingen/crosslinks gevormd en de structuur
is meer capabel om te zwellen. Bij bestraling wordt er energie gegeven aan de polymeren
om te vernetten. Hoe langer het materiaal wordt blootgesteld aan UV-licht, hoe meer
vernetting. In cementfiltraat zijn een bestralingstid van 1u en 1,5u niet significant
verschillend (6,2 % significantieniveau), 1,5 u en 2 u ook niet (16,4 % significantieniveau)
maar 1 u en 2 u wel. Dus er geldt nog steeds: hoe meer bestraling, hoe meer vernetting, hoe
meer absorptie. Bij een HCl-oplossing is 1,5 u niet significant verschillend van 2 u (33,5 %
significantieniveau), bij een NaOH-oplossing op 8,7 % significantieniveau. Bij zeewater zijn
1 u en 1,5 u niet significant verschillend (15,8 % significantieniveau).

Ook 94 % modificatiegraad toont de beste resultaten ten opzichte van 81,5 % (steeds
significant verschillend). Dit wil zeggen dat er meer mogelijkheden gevormd zijn om te
vernetten. Daarom zal bij gelijke bestralingstijd, de vernetting hoger zijn, en zo ook de
absorptie. De verhoudingen van de resultaten van 81,5 % en 94 % in de experimenten liggen
tussen 1,11 en 1,19. De verhouding 94/81,5=1,15 ligt hier tussen.

Het polyacrylaat van Esteves (2010)® geeft in cementfiltraat een absorptie van 10-16 g/g
SAP. De waarden bekomen in dit onderzoek liggen hierboven en duiden op betere SAP. Het
SAP in het onderzoek van Briidern & Mechtherine (2010)® gaf een absorptie in
gedemineraliseerd water van 86,5 g/g SAP en 21,8 g/g SAP in cementfiltraat.

Na het vacuim drogen met silica-korrels bleef een gelige samengekoekte massa SAP
achter. SAP A had een desorptie van 122,7 g kraantjeswater/g SAP en een tweede absorptie
van 122,3 g kraantjeswater/g SAP. Het SAP A neemt dus ongeveer evenveel terug op als ze
afgegeven had. SAP B heeft een desorptie van 119,1 g kraantjeswater/g SAP en tweede
absorptie van 118,5 g kraantjeswater/g SAP. Er bleef initieel nog een deel vloeistof in de
SAP aanwezig, waardoor de desorptie ten opzichte van initiéle absorptie minder lijkt. Door
het SAP te malen in de tussentijd, wordt dit effect vermeden. Maar aangezien er 0,15-0,2 g
droog SAP overbleef, kon er makkelijk materiaal verloren gaan. Door het samenklitten ging
de tweede absorptie ook trager aangezien enkel de buitenste delen water konden opnemen.
Deze kwamen los van het geheel, waardoor nieuwe delen water konden opnemen.
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4.2.2. Zweltijd

Kleinere korreltjes zullen sneller een vioeistof opnemen dan grote korrels door het grotere
specifieke oppervlak van de kleinere korrels. Om dit na te gaan werd de zweltijd
experimenteel onderzocht met SAP C met een modificatiegraad van 94 %. De experimentele
formule (29) van Esteves voor een SAP op basis van een polyacrylaat in een synthetische
poriénvloeistof wordt hernomen.

Q(t) = Quu (1- exp(- D@)) (28)
D =460, (29)

Figuur 73 toont de experimentele waarden en de krommen voor de afzeefgrenzen via de
formule (29). Ook de totale absorptie na een dag met standaardafwijking werd weergegeven
onder de vorm van een grijze band.
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Figuur 73: Zweltijd voor verschillende fracties SAP C (94 %, 2 u)

De experimentele waarden voor de fracties aan SAP C (94 %, 2 u) liggen grotendeels tussen
deze grenzen. De formule (29) werd echter bepaald door Esteves voor een ander SAP, op
basis van polyacrylaten. Het is dus verwonderlijk dat de beide SAP goed overeenkomen op
het gebied van kinetica. Indien echter in detail gekeken wordt naar de beide SAP, dan blijkt
enerzijds dat de absorptie dicht bij elkaar ligt (ongeveer 20 g cementfiltraat/g polyacrylaat en
26,30 g cementfiltraat/g SAP C). De absorptie komt enkel tussen in formule (28) onder de
vorm van Qmax, dus qua kinetica speelt deze geen rol. Anderzijds zijn beide SAP acrylaten en
hebben ze dus dubbele bindingen van zuurstof. Deze spelen een rol in de zwelling en zijn de
negatief geladen delen van de polymeerketens van het SAP. Het materiaal kan dus dezelfde
trend volgen.
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De gevonden experimentele waarden werden in SPSS® ingegeven om de factoren in formule
(29) voor SAP C (94 %, 2 u) te bepalen (formule (51)). Deze is toch licht verschillend van
formule (29).

Cementfiltraat D =15438( (51)

Het is duidelijk zichtbaar dat grote korrels meer tijd nodig hebben om de vloeistof te
absorberen. Dit komt omdat het interne van de grote SAP-korrels nog niet aan de vloeistof
kan, terwijl de kleine korrels direct verzadigd zijn. Via SPSS® blijkt de kinetica van grote
korrels ten opzichte van kleine korrels significant verschillend te zijn.

Figuur 74 toont de experimenteel bepaalde waarden voor SAP B in gedemineraliseerd water
en in cementfiltraat. Opnieuw werden de waarden na 1 dag met standaardafwijking gegeven
onder de vorm van een grijze balk.
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Figuur 74: Zweltijd voor SAP B (gedemineraliseerd water en cementfiltraat)

De stippellijnen tonen formule (29) uitgedrukt voor het interval van de korrelgroottes van
SAP B (zie volgende paragraaf). De volle lijnen zijn de best passend curves bepaald op
basis van formule (29) via SPSS® (gedemineraliseerd water (52) en cementfiltraat (53)).

Gedemineraliseerd water D =1867,921(F ***° (52)
Cementfiltraat D = 26117814 "9*° (53)

De stippellijnen en de volle lijnen komen zeker niet overeen. Dat is logisch in het geval van
gedemineraliseerd water aangezien het een andere vloeistof betreft. In het geval van
cementfiltraat ligt de verklaring in het feit dat SAP B, hoewel ook op basis van een
acrylaattype, zich als een ander SAP gedraagt. De kinetica van SAP B ligt hoger. De kinetica
(snelheid tot het bereiken van het maximum) in beide beschouwde vloeistoffen zijn gelijk
(180 s) waaruit er kan besloten worden dat voornamelijk de korrelgrootte een invioed speelt
in de zweltijd, en niet het soort vloeistof.
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Figuur 75 toont de kinetica voor het commercieel SAP A. De kinetica van het SAP A met het
SAP gebruikt door Esteves komen niet overeen. Hierbij werden de grenzen van de
korrelgroottes van SAP A (100,0+21,5 um, zie volgende paragraaf) gebruikt. SAP A heeft
een lagere kinetiek ten opzichte van Esteves en dus ook ten opzichte van SAP B. De zweltijd
bedraagt 1200 seconden voor SAP A en 180 seconden voor SAP B.
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Figuur 75: Zweltijd voor SAP A (gedemineraliseerd water en cementfiltraat)

De volle lijnen zijn opnieuw de best passend curves bepaald op basis van formule (29) via
SPSS®. De formule voor gedemineraliseerd water is (54) en deze voor cementfiltraat (55).

Gedemineraliseerd water D= 699,875@';,1’944 (54)
Cementfiltraat D =1399994(F *%° (59)
4.2.3. Microscopisch onderzoek

Allereerst werden de afmetingen van de commerciéle SAP-partikels bepaald. Het SAP A
heeft een diameter van 100,0+21,5 um, het SAP B 476,6£52,9 um. Deze werden bepaald
door een tiental random standaard korreltjes op te meten.

De tweede methode ter bepaling van de absorptie maakt gebruikt van microscopisch
onderzoek. Enkele korrelties werden gradueel met water bevochtigd en de groei werd
bestudeerd. De kleinere SAP A korrels waren moeilijk te bestuderen (Figuur 76). De vormen
waren hoekig en de korrel was moeilijk te bevochtigen. Het SAP B is een mooi studieobject.
Er wordt gradueel water toegevoegd tot het korreltje verzadigd is, zoals in Figuur 77 te zien
is. Dit werd gradueel gedaan aangezien er anders bij oververzadiging een waterbel rondom
de SAP-korrels gevormd werd.
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Graduele groei van een SAP B kraantjeswater

Ook de groei in water kan bestudeerd worden. SAP B lost als het ware op en zwelt zichtbaar
door water op te nemen en een verzadigde korrel te vormen (Figuur 78). Het zijn stappen
van ongeveer tien seconden. In stap twee naar drie lost het SAP op. De buitenste delen
zwellen en verplaatsen zich doorheen de waterbel.

Figuur 78: Wateropname en zwellen van SAP B (gedemineraliseerd water)
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SAP C met een modificatiegraad van 81,5 % had een variabele vorm. De SAP worden
namelijk gemaakt uit plaatjes en vervolgens fijn gemalen. De platte plaatvorm is nog steeds
visueel waarneembaar (Figuur 79). De diameter varieerde steeds van 500 um tot enkele
millimeter. Voor de absorptie werd steeds het deel 500-1500 um gebruikt.

,.‘,'

1 mm 1 mm

Figuur 79: Variabele vorm van SAP C (1 u; 1,5 u & 2 u) en absorptie

Het SAP C met een modificatiegraad van 94 % was beter vermalen en sommige partikels
waren sferisch. Dit is gewenst voor de krachtswerking die later besproken wordt. Een
analoge verzadiging van twee SAP C-partikels is te zien in Figuur 80. De tijdsstap is zes
seconden en de volledige verzadiging geheel rechts werd na enkele minuten waargenomen.

Figuur 80: Verzadiging van SAP C (2 u en 94 %)

Om de absorptie te bepalen, dient er enkel uitgegaan te worden van de relatieve verhouding
van de afmetingen van een droog basiskorreltje ten opzichte van een verzadigd exemplaar.
Het verschil in volume tussen het droog en verzadigd volume ten opzichte van het droog
basisvolume en dit gedeeld door de dichtheid } geeft de absorptiewaarde. In formule (56)
staat rnax voor de straal van een verzadigd SAP-partikel en r, voor de straal van een droog
SAP-partikel.

AI3*PI*(Fma® - 16%) | (413*Pi*re?) geeft [cmefem?]

Ditdelendoor J [cmj] geef't (56)
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Hierbij is enkel de relatieve verhouding van de stralen van belang. Dit onderzoek werd enkel
gedaan voor gedemineraliseerd water, kraantjeswater en cementfiltraat en voor SAP B,
aangezien deze nagenoeg cirkelvormige korrels had. Er werden steeds drie metingen
gedaan per vloeistof. Een weergave van de relatieve verhouding wordt gegeven in Figuur 81.
De resultaten worden weergegeven in Tabel 11 waarbij ter vergelijking de waarden
opgenomen werden bepaald uit de paragraaf 4.2.1 samen met de standaardafwijking.
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Figuur 81: Weergave absorptiemethode (kraantjeswater)

Tabel 11: Absorptie van SAP met Filtratie en Microscopisch onderzoek

Microscopisch

Type vloeistof Filtratie Eenheid
onderzoek
Gedemineraliseerd water 283,224 282,66+7,51 g vloeistof/g SAP
Cementfiltraat 58,4+1,7 57,96+3,05 g vloeistof/g SAP
Kraantjeswater 148,9+0,9 145,96+5,62 g vloeistof/g SAP

Deze methode is echter tijdrovend om toe te passen. Ook moeten steeds sferische
SAP-korrels bestudeerd worden om een correcte verhouding te krijgen. Uitstulpingen worden

niet meegerekend, maar uitgemiddeld. De methode geeft wel een goed beeld, aangezien de
korrelties apart zwellen, en water niet tussen korrelties kan blijven door adhesieve
krachtswerking. Dat i s wel het geval b imthodeewvaalr delSAR im t i e
respectievelijk het filterzakje en in het theezakje aan elkaar kleven. Hiertussen is er steeds
adhesieve krachtswerking en water hecht zich tussen de SAP-korrels. De resultaten komen

goed overeen en zijn significant gelijk, dus de absorptie via filtratiemethoden is een correcte
weergave van de werkelijke absorptie.

4.2.4. DVS

DVS metingen bepalen de absorptie in een omgeving met relatieve vochtigheid van 100 %.
Er werd gestart met een relatieve vochtigheid gelijk aan 0 %. Hierbij werd steeds de relatieve
vochtigheid opgedreven als een constante evenwichtswaarde werd bereikt in de
desbetreffende stap. Dit is te zien in Figuur 82. De DVS metingen waren echter nog niet op
hun einde (evenwicht) in de finale stap met een relatieve vochtigheid van 100 %, dus er werd
geéxtrapoleerd met formule (34) (stippellijn). Dit werd zowel met de hand gedaan, als met
het statistisch programma SPSS®. De evenwichtswaarden in de stappen voor deze met
relatieve vochtigheid van 100 %, zijn steeds bereikt, dus deze zullen weinig tot geen rol
spelen in de laatste relatieve vochtigheidsstap en de uiteindelijke bekomen absorptiewaarde.
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Figuur 82: DVS-meting SAP A met extrapolatie
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Figuur 83: DVS-meting SAP B met extrapolatie
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Figuur 84: DVS-meting SAP C (81,5 % en 2 u) met extrapolatie



87

Er wordt opgemerkt dat SAP A (1,68 g water/g SAP in Figuur 82) meer damp kan opnemen
dan de andere SAP (1,50 g water/g SAP B, 1,01 g water/g SAP C in Figuur 83 en Figuur 84).
Dat komt doordat SAP A een kleinere korrelgrootte heeft, en dus meer contactopperviak. De
specifieke oppervlakte is groter en daardoor is de sorptie hoger.

SAP C (81,5% maodificatiegraad en 2 u bestralingstijd) bevatte initieel veel water (Figuur 84).
Dit komt door het productieproces en het nog niet vacuim gedroogd te zijn. In alle andere
proeven werden de SAP-korrels wel gedroogd. De startwaarde is ook hoger (1,15 g water/g
SAP C) dan de uiteindelijke waarde bij 100 % relatieve vochtigheid (1,01 g water/g SAP C).
In water is de absorptie dus alleszins hoger dan met waterdamp.

Indien visueel gekeken werd naar de absorptie van SAP met water op proefstukken, was de
absorptie duidelijk zichtbaar (rechtsonder in Figuur 85). Indien proefstukken met SAP echter
bewaard werden bij een relatieve vochtigheid van meer dan 90 %, was er nauwelijks tot
geen een toename in volume zichtbaar. Water geeft een grotere absorptie.
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Figuur 85: Vergelijking DVS Isothermen en zwelling van SAP B op een proefstuk

Bij desorptie blijft er water tussen SAP-korrels kleven en is er adhesieve krachtswerking. Het
water kan er moeilijker uit dan in. Daarom ligt de desorptie-curve boven de sorptie-curve en
is er hysterese. SAP B heeft een onverklaarbaar resultaat aangezien het verschil in absorptie
bij desorptie aanwezig is bij RV = 80 %, afwezig bij RV =60 % en RV =40 %, en opnieuw
aanwezig is bij RV = 20 %. In een tweede cyclus volgende de curven steeds dezelfde trend.
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4.2.5. Buigtrek-en druksterkte prismads met

Al (1 m% SAP A droog ingemengd) blijkt voor de buigtreksterkte (Figuur 86a met de
gemiddelde waarden en de standaardafwijking) significant verschillend van de andere
mengsels. Dat komt door de slechte verwerkbaarheid van het mengsel en het verkrijgen van
een korrelig proefstuk. Ook is er een grotere reductie van de buigtreksterkte doordat bij een
doorsnijding van een proefstuk met een groot aantal kleine deeltjes, er een grotere reductie
is van het oppervlak.”® Het als gel inmengen (Al Gel) levert dan ook betere mechanische
eigenschappen. Ook de referentiestukken (REF) zijn significant verschillend van de andere
experimentele waarden. Deze zijn niet onderhevig aan een vermindering van de doorsnede
door SAP. Tussen Al Gel, B1 en B1 Gel bestaat er geen significant verschil. Bij B2 (2 m%
SAP B droog ingemengd) ten opzichte van B1 is een verschil met een significantieniveau
van 9,7 %. Hoe meer SAP, hoe minder doorsnede en dus hoe lager de buigtreksterkte.
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Figuur 86: Buigtreksterkte (a) en druksterkte (b) wvan

Figuur 86b toont het effect van de aanwezigheid van SAP op de druksterkte. ECC heeft een
druksterkte tussen 50 MPa en 80 MPa.”! De druksterkte van de REF proefstukken ligt hier
tussen. Enkel B1 en B1 Gel zijn niet significant verschillend van elkaar. SAP zullen enerzijds
de druksterkte verhogen doordat de microscheurvorming die ontstaat bij zelfopdroging,
verhinderd wordt. Anderzijds zullen SAP de druksterkte verlagen. Dit komt door de vorming
van macroporién. Dit effect neemt de bovenhand aangezien de mengsels met SAP een
lagere druksterkte vertonen dan de referentiemengsels. Een vermeerdering van het
massaprocent aan SAP geeft ook een lagere druksterkte (B1 naar B2). Proefstukken met
SAP A hebben algemeen een lagere druksterkte dan proefstukken met SAP B. SAP B is
meer sferisch en zal de krachten beter afleiden. Sferische SAP zorgen voor een
koepelwerking bij de krachtsoverdracht bij druk, maar voor een vermindering van de
doorsnede bij trek.

Toevoeging van SAP aan het mengsel verlaagde ook de trek- en druksterkte bij het
onderzoek van Briidern & Mechtherine (2010)®°. Een verhoging van het massaprocent aan
SAP gaf zowel een lagere buigtreksterkte als een lagere druksterkte in het onderzoek van
Hasholt et al. (2010)"®. Ook het onderzoek van Ménnig & Lura (2007)? toont dat de
treksterkte afneemt door de vorming van porién.
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Densificatie van de matrix rondom SAP is zichtbaar in Figuur 87. Dit is analoog aan Figuur
37. Dit zorgt mede voor de koepelwerking bij druk aangezien de koepel denser is in de
minder dense matrix. Het toont dat SAP gradueel in de tijd water afgeven aan de
cementmatrix.

Figuur 87: Densificatie rondom holtes die SAP bevatten (2 m% SAP B)

4.2.6. Bestudering van het scheurvlak

Het breukvlak werd na vaculimdroging besprenkeld met water. SAP zijn duidelijk in staat
water op te nemen, wat duidt dat SAP een scheur kunnen opvullen. Het water wordt door
SAP vastgehouden zonder dat het beton dit opzuigt. SAP zullen onderhevig zijn aan
diffusiekrachten van het beton en met verloop van tijd leeggezogen worden. Pas na enkele
minuten gaf het SAP haar water terug af. De opnamekracht weerspiegelt zich in Figuur 88.
Een brokstukje dat los lag wordt uit het vlak geduwd wanneer een SAP partikel water
opneemt. De absorptie van de SAP is niet zo sterk om verdere scheurvorming te krijgen,
maar wel voldoende om de scheuren te dichten. De drie middelste afbeeldingen in Figuur 88
werden bewerkt met Adobe Photoshop® om de duidelijkheid te verbeteren.

Figuur 89 geeft weer dat SAP in staat zijn water vast te houden als het scheurviak
bevochtigd wordt. Figuur 90 toont de distributie van 2 m% verspreidde SAP. Na zes
maanden is er nog steeds sprake van wateropname na bevochtiging (Figuur 91). Dit is
steeds het geval en SAP zullen instaan voor het dichten van scheuren als het in contact
komt met een vloeistof. Dat wordt later besproken in het deel over permeabiliteit. Ook werd
er experimenteel wat water in het scheurvlak gebracht en dat leverde een sluiting op van de
scheur door de opname van water door een SAP partikel (Figuur 92 en Figuur 93).
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Figuur 88: Opname van water door een SAP partikel onder het oppervlak (0,5 m% SA
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4.3. Meervoudige scheurvorming

4.3.1. Onderzoek van de scheuren

Microscopisch onderzoek gaf volgende resultaten. Allereerst was er sprake van meervoudige
scheurvorming (Figuur 94).

Figuur 94: Meervoudige scheurvorming (2 vol.% PVA-vezels)

De vezels zorgen duidelijk voor brugvorming (Figuur 95a). Ook was micro-afsplintering
zichtbaar, zoals weergegeven in Figuur 95b (paragraaf 2.2.3.8). Doordat de matrix afsplintert
zal de hoek afnemen, de spanningsconcentratie dalen en de vezelbreuk uitgesteld worden.

@ o )

Figuur 95: Brugvorming en micro-afsplintering (1 vol.% PVA-vezels)

Allereerst werd de eerste-scheur-sterkte U, berekend met de gegevens en de formules uit de
literatuur (paragraaf 2.2.3.2). Als input werden de parameters, weergegeven in Tabel 12
ingevoerd. Deze zijn de elasticiteitsmodulus van de vezel E;, de vezeldiameter d;, de
vezellengte L;, de hechtsterkte U het volumepercentage V;, de snubbingfactor f, de
matrixbreuktaaiheid K;,, de E-modulus van de matrix E;, de E-modulus van het composiet
E. en de straal van een scheur c. Alle andere grootheden uit de formules in paragraaf 2.2.3.2
kunnen aan de hand van deze parameters berekend worden. De eerste-scheur-sterkte wordt
op latere figuren (spanning/rek diagrammen) weergegeven als een stippellijn.
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Tabel 12: De eerste-scheur-sterkte: input en resultaat

| PVA Redco PVA Kuraray PP monofilament PP bicore

Es 23000 23000 11600 11600
ds 39 39 16,6 16,6
Ls 8 6 8 6

g 1,11 2,93 0,34 0,6
Vi 2 2 2 2

f 0,2 0,2 0,34 0,34
Km 0,4 0,4 0,4 0,4
Em 20000 20000 20000 20000
Ec 33000 33000 22000 22000
c 0,02 0,02 0,02 0,02
Ot 5,05 5,65 3,88 4,25

MPa
pm

MPa
%

MP a Aé

MPa
MPa

MPa

Verschillende zaken kunnen gebruikt worden om de meervoudige scheurvorming te initiéren.
De belangrijkste microdefecten zijn de SAP. Andere defecten kunnen plantaardige restanten

Zijn zoals bastvezels van vlas (zie Figuur 4) in Figuur 96 of holtes.

Figuur 96: Baststengels van vlas als scheurinitiatoren

Het opperviak van PVA-vezels kan met ontkistingsolie worden bewerkt om het hydrofiele
karakter deels teniet te doen. Anders zal de PVA-vezel neigen te scheuren in plaats van
uitgetrokken te worden uit de matrix en dienst te doen in de meervoudige scheurvorming.
Door het hydrofiele karakter is er een chemische bindsterkte met de matrix welke initieel
overwonnen dient te worden. PP-vezels daarentegen, hebben typisch geen chemische
bindsterkte (G4=0). Deze eigenschap is gewenst voor de meervoudige scheurvorming.

Ook kan de matrixtaaiheid zwakker gemaakt worden door het invoegen van SAP of door het
verlagen van de W/C-factor. Zo scheurt de matrix beter en mag de vezel een chemische

bindsterkte vertonen.
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4.3.2. Spanning-rek diagrammen

In deze paragraaf worden de spanning-rek diagrammen besproken van vier groepen. Deze
groepen zijn de mengsels met PVA-vezels, de mengsels met vlasvezels, de mengsels met
PP-vezels en de mengsels met zowel PVA-vezels als SAP. De figuren bevatten naast het
spanning-rek diagram ook de optredende scheurwijdtes en hun positie op het proefstuk. Een
@warteb scheur duidt op de finale scheur. Dit is één van de eerder gevormde d@rijzeb
scheuren die zich opent doordat brugvorming de last niet meer kan opnemen. In de figuren
wordt waar mogelijk de theoretische eerste-scheur-sterkte als een stippellijn weergegeven.
De proefreeksen die gebruikt worden, samen met hun uitleg, worden gevonden in paragraaf
3.1.3.4 en Tabel 10. Het eerste deel van een code geeft de gebruikte vezelsoort weer, het
tweede deel het volumepercentage aan vezels, het derde deel de curingconditie (C is
controle, ND zijn nat/droog cycli, 90 is een RV > 90 % en 60 is een RV = 60 %) en het vierde
deel een verduidelijking van de curing of de samenstelling.

Pas in de paragraaf 4.3.3 zullen de mengsels per groep onderling en ten opzichte van de
andere groepen vergeleken worden op het vlak van mechanische eigenschappen en heling.

4.3.2.1. Mengsels met PVA-vezels

De proefstukken werden tussen de leeftijd van 28 dagen en 56 dagen in nat/droog cycli
geplaatst. De controlestukken (Figuur 97) werden belast en direct herbelast op 56 dagen. Ze
tonen dat de curve bij onmiddellijke herbelasting de ontlastingscurve volgt en er geen heling
is opgetreden, wat ook logisch is. De voorbelastingscurves tonen alledrie meervoudige
scheurvorming. Hierbij wordt er een eerste scheur gevormd bij de eerste-scheur-sterkte.
Vervolgens neemt brugvorming door de vezels de nieuwe belasting op en zal de spanning
stijgen tot de vorming van een nieuwe scheur. Dit zal doorgaan tot een scheur zich zal
openen. Scheurvorming is zichtbaar als een val in het spanning/rek diagram zoals aangeduid
met de zwarte pijlen in Figuur 97. Er is ook sprake van versteviging aangezien de spanning
kan stijgen doordat brugvorming de krachten opneemt. De scheuren werden niet onderzocht
bij de controlestukken aangezien er direct herbelast werd.

—PVA2C (1)
——PVA2C (2
PVA2C (3)

Buigspanning [MPa]

Buigrek [%] 15 2

Figuur 97: Spanning-rek diagram voor de controlestukken PVA 2 C
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PVA-mengsels met 2 vol.% PVA-vezels van Redco onder nat/droog cycli (PVA 2 ND)
vertonen verstevigend gedrag en meervoudige scheurvorming, zoals te zien in Figuur 98. Er
werd voor elk proefstuk een vergelijking gemaakt van de buigrek in het diagram en de som
van de scheurwijdtes. Deze kwamen steeds goed overeen. Zo bedraagt voor PVA 2 ND (1)
de buigrek bij ontlasting 0,55 %. De som van de scheurwijdtes bedraagt 175 pm. Voor PVA 2
ND (2) is dit respectievelijk 0,54 % en 176 pm, en voor PVA 2 ND (3) 0,59 % en 188 um. De
rek die gebruikt wordt, werd omgerekend via de verticale doorbuiging van de proefmachine
met de methode beschreven in paragraaf 3.2.6.1. 0,55 %; 0,54 % en 0,59 % van de
tussenafstand van de twee armen van de vierpuntsbuigproef bovenaan (40 mm) bedraagt
220 pm; 216 pm en 236 pum. Deze waarden komen in verhouding goed overeen, maar blijken
de echte scheurwijdtes te overschatten. De proefstukken werden eerst gescheurd en iets
later microscopisch onderzocht. De scheuren ontspanden verder doordat de spanning werd
weggenomen. De ontspanning is een mogelijke verklaring van het feit dat de opgemeten
scheurwijdte lager uitvalt dan theoretisch berekend wordt. De scheurwijdtes beperken zich
tot 30 um, tot zich een grote scheur vormt. De kleine optredende scheurwijdte komt door de
grote hechtsterkte ten opzichte van gecoate vezels. ECC®, welke gecoate PVA-vezels van
Kuraray bevatten, vertonen scheuren tussen 60 en 100 pm.12728121 Fen  Kleinere
scheurwijdte bij de ongecoate vezel uit zich in een hogere binding met de interface.

6 ——PVA2ND (1) 7 1 a igoum
——PvA2ND ) R i
C
T A S A
N PVA2 ND (3) T 4 15um
24
> C————1 e 8um
g ( f 152 pm
c T, I 8 um
2 Ao 1 | &m
o2 e fgh
=
@ C—Z—— i 8um
: — i 124 pm
/ herbelasting S ( . 16um
0 I:I ' | 20pm
0 05 Buigrek [%] 15 2 ij kim m  20um

Figuur 98: Spanning-rek diagram voor PVA 2 ND proefstukken

Bij herbelasting is er een lichte herwonnen meervoudige scheurvorming. Dat toonde zich in
de vorming van nieuwe scheuren, welke later besproken worden. Ook de pieksterkte steeg,
maar bleef onder de initiéle eerste-scheur-sterkte. De nieuw gevormde C-S-H kristallen
hebben namelijk niet de complexe structuur van de primaire C-S-H. Daardoor is er een
onderlinge zwakke zone tussen de eerder gevormde en nieuwe kristallen.

PVA-mengsels met 1 vol.% PVA-vezels van Redco (PVA 1 ND, Figuur 99) toont veel minder
meervoudige scheurvorming dan 2 vol.% tengevolge van het verlagen van het
volumepercentage aan vezels. De scheurvorming is zichtbaarder in de diagrammen
aangezien er minder brugvorming is waardoor de val in het spanning-rek diagram meer
uitgesproken is. Het aantal scheuren kan makkelijk geteld worden. PVA 1 ND (1) heeft één
duidelijke scheur, net als PVA 1 ND (2). De scheur vormt zich, brugvorming neemt over,
maar er kan nergens een andere scheur vormen. PVA 1 ND (3) toont twee scheuren in het
diagram en er werden ook twee scheuren microscopisch waargenomen.
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—— PVALND (1) 1

PVA1ND (3) S 1

Buigspanning [MPa]

scheurvorming/
/

0 0,25 Buigrek [%] 0,75 1 cd

102 pm

98 um

52 pm

8 um

Figuur 99: Spanning-rek diagram voor PVA 1 ND proefstukken

Bij PVA 0,5 ND is er sprake van slechts één enkele scheur (Figuur 100). Bij PVA 0,5 ND (3)

was er een verstevigend effect dat resulteerde in de vorming van twee scheuren.

——PVAO5ND (1) C— T 1

PVAOSND (3) ———

Buigspanning [MPa]

——— [

0 0,25 Buigrek [%] 0,75 1 c d

84 um

88 um

16 um

84 um

Figuur 100: Spanning-rek diagram voor PVA 0,5 ND proefstukken

De proefstukken onderworpen aan een RV > 90 % (Figuur 101) vertonen een lichte winst in
sterkte-eigenschappen (verhoging van de pieksterkte bij herbelasting). De mate van
zelfheling wordt later besproken. Bij PVA 2 90 (1) is de vorming van scheuren zichtbaar. De
theoretische eerste-scheur-sterkte komt goed overeen met de experimentele waarden. De
theoretische waarde is steeds een overschatting aangezien er van een rechte steady-state
scheur vertrokken wordt. In werkelijkheid zal dit eerder naar een parabolische scheur neigen.

N A —— PVA290 (1) C———S__1 a

5 w| — PVA290(2) \ b

T PVA290 (3) —r—
a \ d
= e
24 f
£ ;
g h
=3 .
v i
= .
S 2 i . J
@ [} scheurvorming K
/ |

/ m

0 _ .

0 0,5 Buigrek [%] 1,5 2 klm n

18 pum
14 ym
182 pm
16 pm
190 um
10 pm
18 pm
10 pm
10 pm
12 ym
130 pm
8 um
10 pm
10 pm

Figuur 101: Spanning-rek diagram voor PVA 2 90 proefstukken bij een RV > 90 %
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Voor de reeks PVA 2 60 die bewaard werd bij een RV =60 % (Figuur 102) is er nauwelijks
een verschil zichtbaar met de controlestukken en treedt er geen heling op. Dit is in

overeenstemming met de literatuur waar er geen heling bij blootstelling aan lucht.!*”!

Buigspanning [MPa]

PVA2 60 (3)

0,5 Buigrek [%] 1,5 2 jkImn

— PVA260 (1) —Tra—

—— PVA260 (2) 3
/]

sg—x—'—'sc*mao T o

230 pm
16 um
10 pm
10 pm
22 um
126 pm
8 um

12 pm
8 um

10 pm
8 um

8 um

10 pm
180 um

Figuur 102: Spanning-rek diagram voor PVA 2 60 proefstukken bij een RV = 60 %

Het effect van de opgelegde eindrek, op de mate van zelfheling, werd eveneens onderzocht.
De proefstukken PVA 2 ND werden voorbelast tot ver in hun verwekingsgedrag (aanduiding
met strepen in Figuur 103) en proefstukken PVA 2 ND R werden belast tot wanneer de
laatste scheur werd gevormd maar nog voor de initiéle eerste-scheur-sterkte opnieuw werd
bereikt (Figuur 104). De herbelastingscurves volgden nog steeds de ontlastingscurve.
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Figuur 103: Spanning-rek diagram voor PVA 2 ND proefstukken
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Figuur 104: Spanning-rek diagram voor PVA 2 ND R proefstukken

Scheuraanbreng op 14 dagen levert theoretisch een hogere meervoudige scheurvorming
aangezien de matrix nog niet zo sterk is als op 28 dagen. Het meest treffende voorbeeld van
meervoudige scheurvorming is terug te vinden bij PVA 2 ND 14 (3), rechts in Figuur 105.
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Figuur 105: Spanning-rek diagram voor PVA 2 ND 14 met scheuraanbreng op 14 dagen

Bij PVA-vezels van Redco is de matrix iets te sterk op 28 dagen om een hoge rekcapaciteit
waar te nemen aangezien de vezel niet gecoat is. Het coaten verhelpt het hydrofiele karakter
van de vezel en promoot het ontstaan van meervoudige scheurvorming en een grotere
rekcapaciteit. Dit effect wordt nagegaan door een eigen coating aan te brengen op de vezels

of door gebruikt te maken van de PVA-vezels van Kuraray.
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Het zelf coaten met ontkistingsolie levert deels vezels op die van hun hydrofiele karakter zijn
ontdaan (Figuur 106). Er wordt opgemerkt dat het coaten met ontkistingsolie niet perfect
uitgevoerd kan worden doordat de vezels de olie opslorpen bij druppelsgewijze toevoeging.
Dus niet elke vezel heeft een deel van de coating gekregen. Het drenken van vezels in
ontkistingsolie en het dan laten drogen levert geen goede resultaten. De vezels klitten
namelijk aaneen en kunnen moeilijk verwerkt worden.
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Figuur 106: Spanning-rek diagram voor eigen gecoate PVA 2 ND 1,2 % proefstukken

Het inmengen van één derde kalksteenmeel en twee derden vliegas (Figuur 107) levert een
hogere eerste-scheur-sterkte. Dat wordt later duidelijk in paragraaf 4.3.3.7. Twee derden
kalksteenmeel ten opzichte van één derde vliegas wordt weergegeven in Figuur 108.

10 — PVA2NDKI (1) a 186um [
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Figuur 107: Spanning-rek diagram van m vliegas vervangen door kalksteenmeel (K1)
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Figuur 108: Spanning-rek diagram van | vliegas vervangen door kalksteenmeel (K2)

Een verlaging van de W/C-factor (Figuur 109) geeft een lagere matrixsterkte, dus een hogere
rekcapaciteit en meervoudige scheurvorming. Doordat de W/C-factor lager is, is er ook meer
ongehydrateerd cement aanwezig in de matrix. Dat zorgt dan weer voor meer mogelijkheid
tot zelfheling door verdergaande hydratatie in nat/droog cycli.
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Figuur 109: Spanning-rek diagram van PVA 2 ND W/C met een lagere W/C-factor

De theoretische waarde van de eerste-scheur-sterkte bij de PVK-vezel (Kuraray PVA-vezel)
ligt net boven de experimenteel bepaalde waarden in Figuur 110. De rekcapaciteit ligt veel
hoger dan deze voor PVA-vezels van Redco en voor de zelf gecoate PVA-vezels.
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Figuur 110: Spanning-rek diagram van PVK 2 ND proefstukken (Kuraray)
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De rekcapaciteit komt overeen met deze in Figuur 8. De scheurwijdtes voordat een scheur
zich opent, liggen tussen 6 en 104 um. Dit is analoog aan ECC® met PVK-vezels, welke
scheuren tussen 60 en 100 pm vertonen.r12712812°1 pa scheuren in Figuur 110 zijn 2-10 mm
onderling verspreid. Bij ECC® zijn de scheuren 2-5 mm onderling verspreid.'?®

Figuur 111 toont de doorbuiging van een PVK 2 ND proefstuk. Figuur 11la toont de
onbelaste toestand, Figuur 111b de start van de proef, Figuur 111c een doorbuiging van
3 mm en Figuur 111d een doorbuiging van 6 mm.

@) (b) (©) (d)
Figuur 111: Doorbuiging van PVK 2 ND (onbelast, start, 3 en 6 mm doorbuiging)

De doorbuiging lijkt niet zo fenomenaal als in Figuur 7. Dat komt omdat de proefstukken
relatief dik zijn ten opzichte van deze gebruikt in de literatuur. Een dunner proefstuk wordt
weergegeven in Figuur 112. De doorbuiging is respectievelik 1, 3, 6 en 9 mm. Deze
doorbuigingen zijn wel gelijkaardig aan deze in Figuur 7 en in het onderzoek van Kim en
Schlangen (2011)®" waar de maximale doorbuiging 8 mm bedraagt.

Figuur 112: Doorbuiging van een dun PVK 2 proefstuk (1, 3, 6 en 9 mm doorbuiging)




































































































































































































































