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SPECIMEN PREPARATION FOR MICROSCOPIC IMAGE
ANALYSIS OF ENGINEERED CEMENTIOUS COMPOSITES

L. Novak

Summary: For validation of multiscale analytical models of Engineered
Cementitious Composites (ECC) it is necessary to acquire information about
intrinsic matrix flaws with sizes in the range of several um to several mm. This
paper presents methods of sample preparation and data acquisition by means of
optical and electron microscopy. A methodology which provides images with the
best contrast is proposed.

1. Uvod

Zdokonalovani lomové odolnosti materidli na bazi cementu, pfitahovalo v minulych letech
velkou pozornost. Jednim ze zptsobt, jak vylepSit odolnost téchto materiall, je piidani
malého mnozstvi (2-3% celkového objemu) kratkych vlaken nebo dratkti do cementové smési.
Lomové chovani cementové malty bez vldken lze charakterizovat jako kifehké. To znamena,
ze po vzniku trhliny material okamzité ztraci integritu a neni schopen prenaset tahova napéti
kolmo k trhliné. Pfidanim vldken je obvykle dosazeno takzvané kvazikiehkosti. Pevnost

Obr. 1 Poruseni ECC

kompozitu rozptylenymi
trhlinami

takového kompozitniho materidlu se oproti samotné matrici téméf nezméni. Pokud vSak
vznikne trhlina, vlakna ji pteklenuji (tzv. bridging) a zajiSt'uji tak pfenos tahovych a ptipadné
smykovych napéti. V disledku vytahovani vldken z matrice pfenesené tahové napéti obvykle
klesa s rostoucim rozevienim trhliny. Toto tahové zmé&k¢eni ma za nésledek, ze velmi brzy
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dochazi k lokalizaci poruSeni do nékolika pomérné¢ velkych trhlin. Tahové a lomové vlastnosti
vlaknocementovych kompoziti vSak mohou byt radikdlné zlepSeny, pokud jsou vladkna
schopna pifendsSet vzristajici napéti po vzniku trhliny. Takovy material pak vykazuje
porusovani ve formé& rozptylenych trhlin (multiple cracking). Rozptylené trhliny jsou
charakteristické vysokou hustotou (n€kolik trhlin na 1 cm) avSak velmi malou Sifkou
rozevieni (mensi nez 100 pm) — Obr.1. Materidl poruSeny rozptylenymi trhlinami tak
zachovava celkovou integritu i pfi pomérné velkém relativnim protazeni (az nékolik procent).
Mala §itka trhlin téZ zajistuje lepsi odolnost vii¢i pronikani vody do konstrukce.

V kompozitech s matrici na bazi cementu je mozno docilit porusovani ve formé
rozptylenych trhlin rGznymi zplsoby, napt. pouzitim pribéznych dlouhych vldken, infiltraci
husté uspotfaddanych kratkych vlaken fidkou cementovou maltou (SIFCON) apod. Z hlediska
praktického pouziti se vSak jako nejvhodnéjsi jevi technologie tzv. kompozitl s fizenymi
vlastnostmi (Engineered Cementitious Composites — ECC), viz Li (2003). Tato technologie
vyuziva znalosti z mikromechaniky a lomové mechaniky k efektivnimu navrhu slozeni
kompozitu tak, aby bylo dosazeno pozadovaného makromechanického chovani. Porusovani
rozptylenymi trhlinami je tak mozno docilit i pfimési malého mnozstvi kratkych vlaken do
cementové matrice (napt. 2% obj. PVA vldken 12 mm dlouhych — L1, 2003). Tuto smé&s je pak
mozno snadno zpracovavat i ukladat tradi¢nimi postupy.

Pii zavadéni ECC materidlll do inZenyrské praxe, je tteba pomoci numerickych simulaci
ov¢tit chovani konstrukei, v nichz jsou tyto materialy pouzity. Za timto Gcelem jsou vyvijeny
viceurovilové materialové modely (Kabele 2003), které zachycuji proces poruSovani
rozptylenymi trhlinami. Nékteré modely vychézeji z predpokladu, Ze trhliny mohou byt
iniciovany pocateCnimi defekty v matrici — zejména pak uzavienymi pory (vzduchovymi
bublinkami) o priméru nékolik um az n€kolik mm vzniklymi pfi zpracovani smési (Kabele
2003). Pro validaci téchto modelt je tedy tifeba ziskat informace o mikrostruktufe kompozitu
na urovni rozliSeni v fadu od um do mm. Tento Clanek se zabyva metodami ptipravy vzorka a
ziskavani obrazovych dat pro tento ucel.

2. Zarizeni pro ziskavani obrazovych dat
K ziskéani obrazovych dat jsme pouzili nésledujici zatizeni:
1. Opticky mikroskop Neophot 21 (zvétseni 50, 100, 500 a 1000)
2. Dilensky opticky mikroskop firmy Zeiss (zvétSeni 40 a 120)

3. Elektronovy rastrovaci mikroskop Tesla BS 340 + Tescan TS 1201 (zvétSeni 100,
500 a 1000)

4. Flatbed scanner s fyzickym rozliSenim 1600 dpi Epson Perfection 1660

K pofizovani snimkl pro optickou analyzu pouzivame kamery, které snimaji obraz
z pfimo z mikroskopti. U optického mikroskopu jde o digitalni kameru s vystupem v rozliSeni
720 x 576 pixell. V ptipadé elektronového mikroskopu je to pfidavna digitalni kamera Tescan
TS 1201. Snimky z ni ziskané maji v naSem piipad¢ rozliSeni 512x512 pixeld. Snimky jsou
pfimo kalibrované ve skenovacim programu piislusnych kamer. Siroky rozsah zjistovanych
praméri bublin nas nuti pouzit kombinaci nékolika riznych zvétSenich.



3. Metody pripravy vzorkii k ziskavani obrazovych dat

Vzorky ECC materidlu ve tvaru desek 23%7.6x1.3 cm byli vyrobeny v laboratofi
ACE - MRL na Univerzit¢ v Michiganu. Materidl se sklddal z cementu, popilku, vody,
superplastifikatoru jemného pisku (frakce do 0,3 mm) a PVA vlaken o délce 12 mm a
pruméru 40 um v 2% objemovém zastoupeni. Presné davkovani slozek je uvadi ve své
publikaci S. Wang a V.C.Li. (S. Wang a V.C.Li 2004). Postup piipravy byl nasledujici:

+ VSechny suché slozky byly smichany v michacce.
+ Po dokonalém smichéni byla ptidana voda a ndsledné superplastifikator.

+ Po promichéni betonové smési byli pfidana vladkna a promichéna tak, aby se docililo
jejich dobrého rozptyleni.

Nasledné byly vzorky naplnény do forem. Druhy den po zavadnuti smési byly vloZeny do
vodni 1azné, kde byly uchovany po dobu 14 dni. Po 14 dnech byly provedeny kontrolni
tahové zkousky, které prokdzaly duktilitu a to, ze se materidl porusoval rozptylenymi
trhlinami. Porusené i neporuSené (nezatézované) vzorky byly letecky pfepraveny na nase
pracovisté, kde byla provadéna jejich ptiprava k mikroskopické a optické analyze. Cilem bylo
ziskat co nejhlad$i povrch s co nejlepSim kontrastem matrice a bublinek, avSak pfi co
nejmens$im poskozeni mikrostruktury materialu. Postupné jsme vyzkouseli nasledujici

postupy:
1. Rezani pilou a odstranéni prachovych &astic ultrazvukem.
2. Rezani pilou, broueni a odstranéni prachovych &astic ultrazvukem.

3. Rezani pilou, brouSeni, odstranéni prachovych castic ultrazvukem a napusténi
lihovou barvou.

4. Rezani pilou, brouseni, odstranéni prachovych c¢astic ultrazvukem a difuzni
pozlaceni vzorku.

5. Rezani vodnim paprskem.

Za UCelem odstranéni prachovych castic byl vzorek vzdy umistén na 15 minut do
ultrazvukové lihové Cistici 1azné.

dbr.Z ) Vzbrek pb vybrousent, 4
zveétseni 40x
Jako prvni jsme provedli fez diamantovou vodou chlazenou pilou. Vzorek, ktery byl pouze



ufiznuty, byl pii vétSim zvétSeni nerovny. Bylo velmi obtizné identifikovat pory menSich
velikosti (< 40 um) a to jak pfi pfimém osvétleni kolmém na rovinu fezu, tak 1 pfi pouZiti
Sikmého osvétleni. ZlepSeni jsme dosdhli brouSenim vzorkd. Pfi brouSeni se ndm osvédcilo

Obr. 3 Pohled na Obr. 4 Reznd
neupravenou reznou plocha po naneseni
plochu (oblast 1,5 x lihové barvy (oblast
1,5 cm) 1,5x1,5cm)

postupné pouziti papirit zrnitosti P220, 600, 1000 a 2000. Takto upraveny vzorek je vidét na
Obr. 2.

Bohuzel jsme zjistili, ze pouzita vlakna pti osvétleni v mikroskopu pohlcuji svétlo a nedaji
se pfi nasledné analyze odlisit od port stejné velikosti. Tohoto jevu jsme se pokusili zbavit
potfenim povrchu vzorku lihovou barvou a ndslednym piebrousenim. Ocekavali jsme, Ze po
jemném brouseni nebo pieleSténi zlstane barva pouze uvniti porti a ty bude pak snadné
identifikovat. BohuZel toto se nepodafilo. Barva penetrovala nejen do bublinek, ale i do
pfechodovych zon mezi jednotlivymi slozkami matrice a zlstala i v prohlubnich vzniklych pfi
brouseni (Obr 4).

Obr.5 Pozlaceny  vzorek v Obr. 6 Pozlaceny  vzorek v
optickem mikroskopu optickém mikroskopu

Dalsi postup jsme volili tak, aby uprava povrchu vzorku zakryla vladkna v materialu. Toho
jsme dosahli difuznim pozlacenim vzorku. Pfi pouziti této metody je povrch vzorku pokryt
tenkou vrstvou zlata o tloustce n&kolik A. Doufali jsme, Ze po této ipravé budeme schopni v
optickém mikroskopu pifi Sikmém osvétleni odliSit bubliny jako prohlubné od ostatnich
kontinudlnich slozek materidlu (cementu, vldken atd.). Tento piedpoklad se splnil. Jak je
patrné z Obr. 5 a 6, bylo dosaZeno dobrého kontrastu.

Dalsi metoda ptipravy vzorkll byla vedena snahou zamezit poskozovani povrchu vzorku



¢asticemi brusného papiru. Toho jsme chtéli dosdhnout fezanim vodnim paprskem. Vysledna
fezna plocha nebyla tak kvalitni jak jsme predpokladali. Na fezné ploSe sice nedochazelo k
rozbiti matrice, ale vodni paprsek oblast fezu vymilal. Toto se projevuje jednak zvlnénim
fezné drahy a také odplavenim nékterych ¢astic matrice.

Obrazky 7 az 9 ukazuji snimky potizené z elektronového mikroskopu. Vsechny vzorky
byly oSetfeny difuznim pozlacenim. Na Obr. 7 jsou patrna 3 PVA vlakna jako tmavsi
eliptické utvary. Primér téchto vldken je 40 um. Na Obr. 8 je uprostied patrna jedna
vzduchové bublina a kolem ni tmavsi oblasti, o kterych si vSak nejsme jisti, jestli se jedna o
vzduchové bubliny, zrna pisku nebo stopy po brouseni pfi piipravé vzorku. Velikosti téchto
utvarti se pohybuji od 5 - 35 pm. Toto je vidét i na Obr. 9. Z téchto vysledki je patrné, Ze s
pomoci elektronového mikroskopu jsme nebyli schopni ziskat poZadované informace o
uzavienych porech.

Obr.7 Pohled na i T Obn 8 Veduchovd
konce vidken bublina

Obr. 9 Dvé mensi bubliny
4. Obrazova a numericka analyza

Pro vyhodnoceni obrazovych dat pouZivame program LUCIA. Pory jsou identifikovany od
matrice z rozdilu kontrastu. Pomoci obrazové analyzy je pak mozno ziskat statické tidaje o
velikostech a mnozstvi pért. Na zdkladé takto ziskanych udajl, je generovan statisticky
shodny model reprezentativniho objemu materidlu. Tento model bude nasledné analyzovan



MKP, coz umozni zkoumat proces vzniku a Sifeni trhlin.

5. Zavér

Jako nevyhovujici se ukézalo pouhé vybrouseni plochy vzorku vladknocementového
kompozitu. Jednotlivé bubliny nejsou dostateéné kontrastni a proto je tato iprava pro nasi
potiebu nevhodna. Rezani vodnim paprskem také neposkytlo vyhovujici vysledky. Rezna
plocha je zvIinénd a pii fezani dochazi k vymilani materidlu. Touto metodou dojde ke ztraté
vétSiny informaci o mikrostruktufe. Jako vyhovujici se ukdzala metoda jemné upravy
brousenim s naslednym pozlacenim v kombinaci s optickym mikroskopem. Vysledné snimky
maji dobry kontrast. I tato metoda ma omezeni, které je dané pouzitim optického mikroskopu
a jeho maximalnim zvétSenim.

6. Podékovani

Tento vyzkum je podporovan grantem GACR 106/03/H150. Autor dékuje Dr. Shuxin Wang z
Univerzity of Michigan za poskytnuti vzorkii materialu k testim.
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