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Ozet

GCimentolu malzemelerin, 0zellikle de
betonun kalite kontroliinde geleneksel
olarak pek cok tahribath ve tahribatsiz
yontemler uygulanmaktadir. Bu ydén-
temler betonun genel kalitesi hakkinda
fikir vermeleri acisindan oldukga yarar-
lidir ve yaygin kullanim alani bulmakta-
dir. Ancak cimentolu malzemelerin icya-
pilari hakkinda bilgi edinmek igin klasik
yontemler pek c¢ok durumda yetersiz
kalabilmekte, istenen verileri elde ede-
bilmek icin farkl yaklasimlarin tercih
edilmesi gerekebilmektedir. Ozellikle be-
tonda olusan catlak ve diger hasarlarin
kaynadinin, betonu olusturan malzeme-
lerin kalite kontrolliniin, ¢cimentolu mal-
zemelerin durabilite potansiyellerinin
arastiriilmasinda geleneksel olanlardan
farkli metod ve teknikleri kullanma zo-
runlulugu vardir. Ayrica zaman zaman
karsilasilan isveren ile ylklenici arasin-
daki malzeme kalitesine yonelik olusa-
bilecek anlagmazliklarin ¢céziminde de
0zel yontemler siklikla blylk édnem arz

etmektedir. Bu teknikler arasinda en dnemlilerinden bazilari
mikroskopi ve mikroskopi ile ilintili tamamlayici yéntemlerdir.

Bu bildiride yukarida belirtilen kullanim alanlarinda uyqula-
nan optik ve elektron mikroskopisi yontemleri ile ilgili genel

Use Of Microscopy in
Characterization of
Cementitious Materials

"T'raditionally cementitious materials have been
characterized by destructive and nondestructive
techniques. These methods are of great impor-
tance for understanding the overall quality of
concrete and are widely used. However, in order
to investigate the microstructure of cementitious
materials, those traditional methods fall often
short and therefore alternative methods and
approaches can be needed. Particularly, for inves-
tigating the source of cracks and other damage in
concrete, properties of concrete forming materi-
als, quality control of concrete, and durability
potentials of the cementitious materials, methods
and techniques other then the traditional ones
are needed. Moreover, material related disputes
between structure owners and contractors
do often require specialized techniques for a
resolution. Among those specialized techniques,
microscopy and microscopy related supporting

techniques play an essential role.
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lar, ydntemlerin karsilastiriimasi, uygu-
lama sirasinda dikkat edilmesi gereken
hususlar tartisiimistir. Mikroskopi yén-
temlerine ek olarak, dnemli tamamlayi-
cI tekniklerden biri olan spektrometrik
mikroanaliz yontemine ana hatlariyla
deginilmistir.

Anahtar sézclikler: Mikroskopi, mikroa-
naliz, beton, icyapl, karakterizasyon

1. GiRiS

Geleneksel olarak beton kalitesi tah-
ribath ve tahribatsiz olmak Uzere iki
sekilde kontrol edilegelmistir. Yaklasik
son yirmi yildir mikroskopik yéntemler
ile beton mikroyap! karakterizasyonu
ve kalite kontroll, gerekli ekipman kul-
lanim imkanlarinin da giderek artmasiy-
la daha yaygin bir sekilde kullaniimak-
tadir. Beton ve cimentolu malzemeler
mikroskopisi 1800'lG yillarin sonlarinda
Le Chatelier ve Tornebohm'un klinker
mineralleri Gzerine yaptiklari calisma-

lardan glinimiize kadar yavas da olsa bir gelisim gosteren
yéntemlerdir. Sonrasinda Mather ciftinin standardizasyon,

Idorn'un ince kesit kullanimini yayginlastiran calismalari,
Chatterji ve Jeffery'nin elektron mikroskopisi kullanimi ve

bilgi yaninda, bu yontemlerin kullaniminin getirdigi avantaj-

Walker ve Marshall'in floresan mikroskopisi uygulamalari be-
ton mikroskopisi tarihini olusturan kilometre taslaridir[1].

“Beton 2013 Hazir Beton Kongresi'nde sunulmustur.
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GinlUmtuzde beton mikroskopisi malzeme karakterizasyonu
gerektiren akademik calismalarin yanisira ¢zellikle isveren
ve yuklenici arasindaki malzeme Kkalitesi ile ilgili anlasmaz-
liklarin incelenmesinde kullanilabilmektedir.
Bu vakalara érnek olarak; orjinal beton ka-
risim oranlarinin ve genel ozeliklerin tayi-
ni, sertlesmis betonda kullaniimis ¢cimento
tipinin tayini, betonun mikroyapi kalitesi ve
ikincil reaksiyon drlnlerinin incelenmesi
gOsterilebilir.

for carrying out microscopy research
in cementitious materials were

Beton mikroskopisi (diger bir bilinen adiyla
beton petrografisi), jeoloji anabilim dalla-
rindan biri olan mineraloji/petrografi analiz
prensiplerinin beton mikroyapisini ve kari-
sim Ozeliklerini incelemek Uzere beton tek-
nolojisine adaptasyonuyla ortaya ¢ikmis bir
protokoller butinddir. Her ne kadar mine-
raloji/petrografi prensipleri iyi bir analiz icin
onem arz etse de analiz sonuclarini dogru
yorumlamak icin insaat mihedisligi teori ve uygulamalarinin
da gézoniine alinmasi gereklidir. Bu agidan bakildiginda be-
ton mikroskopisi jeoloji ve insaat miihendisligi basta olmak
(izere pek cok farkli sahay1 icine alan multidisipliner bir analiz
metodudur.

Beton mikroskopisi denildiginde temel olarak iki farkli yakla-
sim sdézkonusudur. Bunlar 1sik (optik) mikroskopisi ve elekt-
ron mikroskopisi yéntemleri olup; bunlara ek olarak kimyasal
mikroanaliz, X-ray difraksiyon, XRF gibi ydntemler tamamla-
yici unsur olarak kabul edilmekte ve beton mikroskopisi kon-
septi icerisinde degerlendirilmektedir. Bu bildiride yukarida
adi gecen iki temel ydntem genel hatlariyla sunulmus ve bir-
birlerine olan Ustlnlikleri ve dezavantajlari beton mikrosko-

In this paper, the use of oprical and
electron microscopy techniques for
characterizing cementitious materials
were discussed. Advantages and
comparison of individual techniques.
and essential factors and parameters

discussed. Also, the spectrometric
microanalysis techniques which are
the main supplementary methods
were presented.

Keywords: Microscopy, micro-

analysis, concrete, microstructure,

pisi acisindan tartisiimistir. Bu mikroskopi yontemlerine ek
olarak kimyasal mikroanaliz yontemlerine de dedinilmistir.

2. OPTIK (ISIK) MIKROSKOPISI

2.1. Temel prensipler

Cimentolu malzemelerde, kaynadi ne olur-
sa olsun hasar sézkonusu oldugunda temel
olarak catlak olusumu ve/veya malzeme
bilesenlerinin bozusmasi/alterasyonu du-
stnilimektedir. Bu hasarlarin derecelerinin
incelenmesi amaclandiginda floresan (ya
da UV 1s1k) mikroskopisi ve polarize istk mik-
roskopisi en kayda deger metodlardir. Bu iki
metodun siklikla birlikte kullaniimasindan
dolay! literatlirde PFM seklinde kisaltildigi
goruliir (ing: Polarization and Fluoresence
Microscopy)[2].

characterization

Genel olarak PFM, alttan aydinlatmali mik-
roskoplarla, yaklasik 30um kalinhdinda hazirlanmis beton
veya diger malzeme ince kesitlerinin incelenmesidir (Sekil 1)
[3]. Ustten aydinlatmali optik mikroskop ya da elektron mik-
roskop kullaniminin gerektidi durumlarda ise parlak kesitler
tercih edilir[4]. Ince kesit hazirlanirken kayac ve mineral ince
kesitlerinin hazirlanmasina benzer bir protokol izlenmektedir
[5]. Ancak beton numuneleri hazirlanirken, betonun gevrek
yapisindan dolayi, ¢esitli catlama ve kopmalar olusabilir. Bu
istenmeyen durumlarin olugmasini engellemek amaciyla ince
ve parlak kesit Gretimine gecilmeden énce malzemeye diisiik
viskoziteli epoksi emdirilmesi genel kabul gérmus bir yén-
temdir. Epoksi kurlendikten sonra SiC, Al,O, veya endustri-
yel elmas bazh asindiricilar ve parlaticilar ile numuneler mik-
roskopik calismalarda kullanima hazir hale getirilmektedir.
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Sekil 1: Beton mikroskopisinde kullanilan numune cesitleri. A) (6lceksiz) ince kesit anatomisi B) Tipik bir beton ince kesiti go-

rintisd C) Tipik bir beton parlak kesiti gorintasu.
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Sekil 2: Beton mikroskopisinde kullanilan alttan aydinlatmali istk modlari. A. Tek polarizasyon modu, (PPL) B. Capraz polari-

zasyon modu, (XPL) C. Floresan (UV) isik modu.

Sekil 2'de PFM uygulamasi sirasinda tercih edilebilecek te-
mel mikroskop diizenekleri verilmistir. incelenen malzemeyi
olusturan kati fazlarin tayin edilmesi istendiginde tek polari-
zasyon (ks. PPL veya //Nicols) ve capraz polarizasyon (ks.
XPL veya +Nicols) i1sik modlari tercih edilirken; bosluk yapisi
ile ilgili calismalarda floresan 151k modu kullaniimaktadir [6].

Isik mikroskopisinde anlamli bliytitme, elektromanyetik
spectrumun gériinebilir dalgaboylari ile sinirhdir (yaklasik
400-800nm). Bu nedenle elde edilebilecek en yiiksek ¢ozi-
nurlik 1770nm mertebelerinde olsa da (bkz. Rayleigh kriteri);
optik hatalar, objektifin ntimerik diyafram degeri, numune in-
celeme ortami (hava, yag) ve goértnti alan derinligi gibi fak-
torler nedeniyle pratikte elde edilen ¢ézinurlik bu dederin
cok Uzerindedir [7].

2.2. Floresan (UV) isik mikroskopisi

Beton teknolojisinde geleneksel olarak floresan mikroskopisi
kullanimi mikro catlaklarin dokusu, sikhigi ve tipi tGzerine ya-
pilan ¢calismalarda uygulanagelmistir. Floresan mikroskopisi,
kati fazlarla bosluk arasindaki kontrasti artirdigi icin, kapiler
bosluk, hava bosluklari ve hidratasyon urtnlerinde bulunan
catlaklarin ayirt edilmesinde son derece etkili bir yéntemdir
(Sekil 3). Bu teknik ilk olarak molekdiler ve hiicre biyolojisi bi-
liminin asli ydntemlerinden biri olarak ortaya cikip gelismistir
ve beton teknolojisinde seksenlerden bu yana yaygin olarak
kullaniimaktadir [8-10].

cimento
hamuru

Sekil 3: Tipik bir beton UV 1sik fotomikrografi. Yesil tonlar
beton mikroyapisinda bulunan cesitli catlak ve bosluklari ifa-
de etmektedir. [Goriintl genisligi = 350 pm].

Floresan mikroskopisi, floresan 6zellik gosteren pigmentlerin
kliclik dalgaboylu ve yiiksek enerjili 1sik hiizmesi yardimiyla
tahrikine ve bodylece 1sik yaymalarina dayanir. Mikroskopta
Ozel filtre setleri kullanilarak, bosluklu malzemelerde iste-
nen bélgeler secici bicimde izole edilebilmektedir. Beton soz
konusu oldugunda, Hudson sarisi yaygin bicimde florofor
olarak kullaniimakta ve disuk viskoziteli epoksi ile karistiri-
larak betona emdirilmektedir. Karisim oranlari laboratuvar-
lar arasinda farklilik gosterse de, epoksi icerisinde agirlikca
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%1 pigment kullanimi olduk¢a yaygindir. Hudson sarisi igin
uygun tahrik ve emisyon filtreleri sirasiyla SWP450-490nm
ve LP515nm olarak verilebilir. Ancak unutulmamahdir ki; uy-
gun filtreler, kullanilan pigment 6zeliklerine gore degisiklik
gOsterebilir. Bu nedenle pigment Ureticisi firma tarafindan
sadlanan absorpsiyon ve emisyon spektrumlarinin gézénine
alinmasi énerilir.

Floresan mikroskopisinin en ilgi cekici ve belki de lizerinde
en c¢ok tartisilan uygulama alanlarindan biri nitel (kalitatif)
kapiler boslugu analizidir. Cimento hamuru S/C oraninin ka-
piler bosluk miktari ile olan iliskisi temel alinarak, S/C orani
bilinmeyen betonlarin degerlendirilmesinde yaygin sekilde
kullanilmaktadir (Sekil 4). iskandinav lkeleri bu teknigin en
yaygin kullanildigi yerler olup, metodun kullanimina yénelik
bir standarta sahiptirler [11]. Ote yandan floresan mikrosko-
pisi ile S/C tayini, bazi arastirmacilar tarafindan yeterince
hassas olmadidi gerekgesiyle elestirilmektedir [12]. Yayinlan-
mis olan arastirmalara bakildiinda, bu yéntemle S/C oran-
larinin £0.02 ile £0.05 gibi bir dogrulukla kestirilebildikleri
rapor edilmektedir [3, 13-15].

Floresan mikroskopisiile S/C tayiniamaclandiginda en 6nem-
li husus, genis bir S/C orani yelpazesinde belirli araliklarla
standartlar hazirlamaktir (6r: 0.30 dan 0.60 a kadar). Bu
standartlar referans kabul edilerek, bilinmeyen betonlarin
S/C oranlarini kestirmek amaclanmaktadir. Ancak elde edile-
cek sonucun dodrulugu ve hassasiyeti bir takim deneysel pa-
rametrelerin kontrol altinda tutulmasiyla mimkiin olabilmek-
tedir. Bunlardan bazilari; standart ve bilinmeyen betonlarin
en az 28 gunlik olmalari, incelenen kesitlerin ayni kalinlikta
olmasl, hava bosluklari icerisinde gdzlemlenen yesil rengin
kalibrasyonu ve bu rengin farkli numuneler icin normalizas-
yonu saylilabilir. Bu ydntem normal portland c¢cimentolu be-
tonlarda tatmin edici sonuclar vermekte, ancak kompozit ¢i-

mentolu betonlarda, ¢cimentonun ve hidratasyon uriinlerinin
yapisindaki bazi opak minerallerden dolayi uygun sonuclar
vermeyebilmektedir (6rn: cliruflu cimentolardaki sulfit fazla-
ri). Bu gibi nedenlerden dolay1, bu yéntemin kullanildidi calis-
malarda orjinal S/C orani yerine, gériinlir veya esdeger S/C
orani, standartlarla karsilastirilarak rapor edilmelidir.

2.3. Polarize i1sik mikroskopisi

Polarize i1sik mikroskopisini diger optik mikroskopi yéntemle-
rinden ayiran en 6nemli 6zelligi, 1s1gin, polarizasyon sonucu
malzemedeki kristal ve amorf fazlarla olan etkilesimini ince-
lemeye imkan vermesidir. Bu yéntem, mineraloji/petrogra-
fi bilimi icin yasamsal dneme sahip olup, mineral tayini ve
kayac siniflandirmasi gibi amaclarla kullaniimaktadir [16].
Betonun hacimce %70 in Gizerinde jeolojik bir malzeme olan
agregayliceriyor olmasi, bu yéntemi beton karakterizasyonu
icin uygun kilmaktadir. Cimentoyu olusturan malzemelerin
de sentetik mineraller/kristaller olduklari gézéntne alindi-
ginda, bu yéntemin kullanim alanlari ve degeri daha da iyi
anlasiimaktadir.

Polarize 151k mikroskopisinde kullanilan mikroskop ekipmani,
diger mikroskoplardan farkhdir. Mikroskopun herhangibir i¢
gerilme emaresi icermeyen optik elemanlari, 360° derece-
lendirilmis ddner tabla ve birbirine dik polarizasyon yéni
bulunan iki adet polarizasyon filtresi en énemli farkhliklari-
dir. Mikroskobun polarizasyon 6zelliklerinden yararlanarak;
incelenen malzemedeki izotrop ve anizotrop kristal yapilar
ile amorf 6zellik gbésteren fazlar ayirt edilip; nitel ve nicel de-
Ggerlendirmeler yapilabilmektedir. Bu dederlendirmeler ya-
pilirken betonda bulunan kristal ve diger kati fazlarin renk,
oOzsekil, pleokroizma, rélyef ve ciftkirihm gibi cesitli optik
ozellikleri incelenir. Kullanilan objektifler x1.25'den x100'e ka-
dar degisebilmekte, bu da ¢ok diislik ve ¢ok yiiksek bilylitme
imkaninin tek bir ekipmanda toplanabilmesini saglamaktadir.

W/C=0.40

Sekil 4: Farkli S/C oranina sahip beton ince kesitlerinin UV 1sik altindaki gérianttst. S/C orani arttikca kapiler bosluktaki artis
yesil renk yogunlugunun artisi ile ifade edilmektedir. [Goriintli genislikleri = 700 um].
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Dlslk blyUttme faktorll objektif kullanimiyla betonun genel
yapisi, homojenligi, agrega boyut, sekil ve dagihmi hakkinda
fikir edinilebilmektedir (Sekil 5A). Yine distk blyttmelerde,
floresan 1stk modu kullanilarak catlak dagilimi, betonun si-
kistiriima efektifligi ve striklenmis hava ile ilgili parametre-
leri elde etmek mimkiin olmaktadir.

Polarize 151k mikroskopisi ile gerceklestirilebilecek beton
mikroyapi analizleri iki ana grupta incelenebilir. Bunlar: 1) Be-
tonun servis siresince gosterebilecedi performansin kesti-
rilmesi; 6r: malzemeyi olusturan bilesenlerin kalite kontrold,
tayini ve/veya siniflandiriimasi 2) Betonun gegmise yonelik
Ozellikleri; or: betonda olusan hasarlarin kdkenlerinin orta-
ya c¢ikariimasi veya betonun orjinal bilesenlerinin ve bunlarin
karisim oranlarinin tespiti.

Kullaniimis olan cimento tipinin belirlenmesi amaclandiginda
polarizasyon mikroskopisi siklikla kullanilan bir yéntemdir [171.
Mikroskop yardimiyla cimento tipi belirlenmek istendiginde
Ozellikle alite, belite gibi klinker mineralleri belirlenmeli, daha
sonra varsa puzolanik katkilar incelenmelidir. Ozellikle klinkeri
olusturan alit ve belit kristalleri, anizotrop yapilarda olup, ¢ap-
raz polarizasyon yardimiyla ince kesitte kolaylikla tayin edilebil-
mektedir (Sekil 5B). Ancak diger dnemli klinker kristaleri olan
C,A ve Brownmilleritin (C,AF) incelenmesi istendiginde, alttan
aydinlatmall polarizasyon mikroskobu yerine Ustten aydinlat-
mali cevher mikroskopu kullanmak ve mineralleri HCI ¢ozeltisi
gibi kimyasallarla renklendirmek ¢ok daha basarili sonuglar ver-
mektedir. Konuyla ilgili detaylar ¢cimento ve klinker mikroskopisi
kapsamina girmekte olup, ileri bilgi ve tartismalar ilgili kaynak-
larda bulunabilir [17]. Puzolanik malzemelerin betonda kullanil-
mavya elverisli olanlari esas olarak amorf yapida olup, ¢ift kirihm
girisim (interferans) rengi géstermezler. Bu malzemeleri tayin
etmenin bir diger yolu da morfolojilerini incelemektir. Ciruf ta-
neleri ve dogal volkanik puzolanlar konkoidal kirilma &zellikleri
gosterirken, ucucu killerin yuvarlak tane morfolojisi tek polari-
zasyon altinda oldukga belirgindir (Sekil 5C).

Cimento hidratasyon urlnleri, 6zellikle kristalin olanlar PM
ile incelenebilmektedir. Ozellikle portlandit (Ca(OH),) krista-
linin yapisinin ve beton icindeki dagilimin belirlenmesi, mal-
zemenin kondisyonu ile ilgili yararli bilgiler verebilmektedir
(Sekil 5D). Kompozit ¢cimentolara nazaran, normal portland
cimentolu betonlarda zengin portlandit kompozisyonu gézle-
nirken, betonda S/C orani ylkseldikge, portlandit kristalleri-
nin boyutlarinin da biiyidigi gézlemlenir. Ote yandan C-S-H
fazinin ayri ayri lifleri, optik mikroskopun c¢ozUintrlinin ¢ok
otesinde olup, blylk cogunlukla amorf yapida oldugundan,
optik olarak izotrop 6zellik g6sterir. Bu nedenle ¢cimento ha-
muru, ¢carpraz polarizasyon altinda karanlik bir yapi sergiler
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(Sekil 5D). Hidratasyon sirasinda ortaya cikan birincil etrenjit
kristalleri anizotrop olmalarina ragmen, boyutca kiiclk ve
daginik olmalarindan dolayl PM ile gozlemlenmeleri olduk-
¢a glctdr. Ancak durabilite sorunu yaratan ikincil reaksiyon
Urdnleri genelde masif formasyon olusturduklarindan, belir-
lenmeleri nispeten kolaydir.

Bu reaksiyon Griinlerinin en énemlilerinden olan ikincil etren-
jit, genelde catlak icleri ve hava bosluklarinda masif olarak
bulunur. Onemli dzelikleri; ignemsi, 1sinsal yapida olmasi,
capraz polarizasyon altinda dogru sénme géstermesi ve di-
stk cift kirilim degerine (0.006) sahip olmasidir. Etrenjitle
ayni mineral ailesine mensup tomasit kristali de benzer mor-
folojiye sahip olmasina gorece daha biyuk ciftkirihm dedgeri-
ne (0.036) sahiptir ve edik sonme gosterir [6] (Sekil 5E).

Beton mikroskopisinin belki de en yaygin sekilde kullanimina
alkali silis reaksiyonu (ASR) ile ilintili calismalarda rastlan-
maktadir. Ozellikle ASR acisindan potansiyel risk tasiyan ag-
regalarin belirlenmesinde kullanilan standart metodlardan
biridir [18]. Kuvars, kalsedon, tridimit, riyolitik cam ve opal
gibi silisce zengin pek cok mineral ve kati fazlar, polarize i1sik
mikroskopisi yardimiyla incelenebilmekte ve olusturabile-
cekleri riskler tanimlanabilmektedir. Bu ydntemin kullanimin
getirdigi bir diger avantaj da hizlandirilmis ASR test yontem-
lerine nazaran ¢ok daha hizli karakterizasyon imkani verme-
sidir. Ote yandan, betonda olusmus hasarin ASR ile baglantisi
polarize 151k mikroskopisi ile son derece hizli ve givenilir bir
bicimde bulunabilmektedir. Tipik olarak ASR Urtnd amorf bir
jeldir; betondaki ¢atlaklar igerisinde bulabildigi gibi, reaktif
agrega blnyesinde de olusabilmektedir [19]. ASR jeliince ke-
sitte tipik olarak (kurumus ve catlamis kil benzeri) konkoidal
catlaklar seklinde géruliur (Sekil 5F). ASR Grdnleri amorf jelin
yanisira 6zellikle yasli betonlarda okenit, nekoit, mountainit
gibi dodada nadir rastlanan minerallere déniismis sekilde de
g6zlemlenebilir (Sekil 5G). Kristal ASR reaksiyon Urdnlerini
tespit etmek, bu fazlarin genlesme 6zellikleri yitirmis olduk-
lari gozonlne alindiginda betonun kalan servis émrind de-
Jerlendirmek acgisindan énemlidir.

Karbonatlasma ve karbonatlasma derinligi 6lcimi polarize
1stk mikroskopisinin en kesin sonuc verdigi durabilite konula-
rindandir. Fenolftalein metodu ile kiyaslandiginda ¢ok daha
dogru sonuglar verdigi gibi, yer yer olusan derinlemesine kar-
bonatlasma penetrelerini de biyiik bir dogrulukla elde etmek
mimkindir. Karbonatlagmis ¢imento hamurunun en belirgin
optik 6zelli§i capraz polarizasyon altinda olusan karbonat mi-
nerallerinin goésterdi§i ylksek dereceli interferans rengidir
(Sekil 5H). Ozellikle diisiik blyltmeli objektif kullanildiginda
karbonatlasma derinli§i %100 dogrulukla saptanabilir.
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Sekil 5: A. Beton icyapisinin genel gorintiisi (PPL) B. (beyaz) Alit ve (kahverengimsi) Belit kristalleri (PPL) C. Ucucu kil iceren
yiksek firin cliruflu cimento hamuru (PPL) D. NPC hamuru icerisinde masif portlandit kristalleri (XPL) E. Isinsal (gri) etrenjit
ve (sar1) tomasit kristalleri (XPL). F. Amorf ASR jel formasyonu (PPL) G. Kristallesmis ASR Ur{nleri. H. (sar1) Karbonatlasmis ve

(karanlik) karbonatlagsmamis cimento hamuru gecis bdlgesi (XPL).
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3. ELEKTRON MiKROSKOPISi

Elektron mikroskopisinin temel prensipleri incelendiginde, optik
bilimi ile bazi benzerlikler gosterdigi gorlebilir. Bu benzerlikler-
den en 6nemlisi elde edilen gorintinin, elektromanyetik dalga
boyuna dogrudan badh olmasidir. Ancak 1sik mikroskopisinden
farkli olarak elektron mikroskopisinde gériintli dalga boyu son
derece kiictik olan (10 kV icin 12.3 x 10*2 m) elektronlar yardi-
miyla elde edilmektedir. Bu sayede elektron mikroskobu ile
nanometre boyutlarindaki tanelerin gértintileri elde edilebilir.

Elektron mikroskobu, termoiyonik emisyon sonucu acida ¢ikan
elektronlarin belirli bir potansiyel ile hizlandirilarak, incelenecek
numune ylizeyine carptiriimasi esasina dayanir. Bu carpma ile
elektron-kati etkilesimi meydana gelerek incelenen malzemeye
ait karakteristik ikincil elektronlar ve X-ray isinimi yaratilir (Sekil
6). Bu etkilesimin derinligi uygulanan hizlandirma voltajina bagh
olarak genellikle 5 um'ye kadar degistirilebilir. Elektron mikros-
kobunda bulunan ¢esitli dedektdrler yardimiyla bu elektronlar ve
karakteristik X-ray verileri analiz edilerek malzemenin morfolojisi
ve kimyasal kompozisyonu incelenebilir. ikincil elektron (ing: SE,
secondary electron) analizi morfolojik calismalarda; geri sacil-
mis elektron (ing: BSE, backscattered electron) analizi fazlarin
ortalama atom numaralarina gére dagilimi ile ilgilenildiginde ter-
cih edilirken, X-ray analizi, malzemenin element kompozisyonu-
nu nitel ve nicel olarak analiz etmede kullaniimaktadir [20].

[ glaktron fhzmesi

wingi si@wtroniar (SE;

N

G&ii BBIMig peWtioniar (E5C)

karaitaristic E-ray

Sekll 6: Malzeme yiizeyinde elektron ve X-ray olusum bdlgelerini
gosteren elektron - kati etkilegim diyagrami.

Bu teknidin sagladigi veriler gézénine alndiginda, beton ve
diger cimentolu malzemelerin analiz ve karakterizasyonu icgin
dneminin biiylk oldugu goriilmektedir. Ozellikle optik mikros-
kop ¢ozinlrlGgunin yetmedidi durumlarda 6nemli bir alter-
natiftir. Ancak beton mikroskopisi icin elektron mikroskobun
onemi yiksek cozindrlik saglamasindan daha cok, optik mik-
roskopiden elde edilemeyen kimyasal kompozisyon verileri sag-
lamasidir. Bu nedenle BSE modu, SE moduna nazaran dncelikli
tercih edilmesi gereken teknik olmalidir. Ornedin; SE modunda
yalnizca ¢imento hamurundaki portlandit kristallerinin 6zsekil-
leri psédo 3-boyutlu incelenebilirken, BSE modunda ayni kris-
tallerin ¢imento hamuru icindeki dagihmi ve hacimce miktari
2-boyutlu bir fotomikrograf tzerinde gérintl analizi yapila-
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rak tespit edilebilmektedir (Sekil 7). Benzer drnekleri puzolan
malzemeler, lif ve diger dolgu malzemeleri, ikincil reaksiyonlar,
bosluk yapisi gibi parametreler icin vermek miimkiindur. Ozetle
beton mikroskopisinde SE modu kalitatif calismalar icin kullani-
lirken, BSE modu kantitatif amaclar icin tercih edilmelidir.

- - Sl

Sekil 7: (Soldaki resim) Hekzagonal portland kristal yigini - SE modu. (Sag-
daki resim) Cimento hamuru icerisinde portlandit dagilimi - BSE modu.

Elektron mikroskobunda BSE modu kullanildidinda, mevcut kati
fazlar ortalama atom numaralarina gore farkli gri tonlariyla ifade
edilir. Dlistik ortalama atom numarasina sahip, 6rnedin epoksi gibi
fazlar siyah renge yakinsarken, yiiksek ortalama atom numarasi-
na sahip olan Klinker kristaleri veya ¢elik donati gibi fazlar acik gri
ve beyaza yaklasir (Sekil 8). Ancak atanan gri tonlari, fazlar ara-
sinda goreceli olup, kontrast ve parlaklik ayarlariyla degistirilebilir.

Betonu olusturan malzemeler, fazlar ve ikincil reaksiyon
Urtinlerini incelemek icin elektron mikroskobisi ideal ydéntem-
lerden biridir. Cimento klinkeri ve bunu olusturan mineraller
bu yéntemle 1000-2000 kat bliyltme ile detayli bicimde in-
celenebilir (Sekil 9A). Optik mikroskoba nazaran sagladigi en
6nemli avantaj, yliksek ¢ozundrliik ve artan alan derinligidir.

2.

Sekll 8: Yiiksek firin ctruflu beton mikroyapisinin BSE modunda genel go-
riintlisu. Siyah alanlar diisiik ortalama atom numarasina sahip epoksiyi ifa-
de ederken, agregalar orta gri tonlara, ciiruf ve hidrate olmamig ¢imento
taneleri ise nispeten daha agik gri tonlara sahiptir.

Boylece C,A ve C,AF gibi, optik olarak géruntiilemenin olduk-
¢a zor oldudu kristalleri goriintii analizi ile incelemek mimkin
olmaktadir. Yine ucucu kiil, ytiksek firin clirufu ve volkanik kil
gibi katki maddelerini tespit etmek ve dagiimlarini incelemek,
optik mikroskopiye kiyasla daha tatmin edici sonuclar vermek-
tedir (Sekil 9B,C,D). Beton icerisindeki olusan etrenjit-tomasit
formasyonu (Sekil 9E) ve ASR jeli gibi ikincil reaksiyon trtnleri
de bu yéntemle kolaylikla tespit edilebilmektedir (Sekil9F).
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Sekil 9: Kismen hidrate olmus cimento tanesi B. Catlak icerisinde ucucu kil taneleri C. CEM [I/A-P hamuru ve hidrate olmamis
volkanik kil taneleri D. CEM I1I/B ¢cimento hamuru icerisindeki hidrate olmamis clruf tane dagihmi E. Hava boslugu icerisinde
etrenjit-tomasit kati ¢dzeltisi F. Reaktif agrega-¢cimento hamuru gecis bélgesinde olusmus ASR jeli.
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5. MIKROANALIZ YONTEMLERI

Her ne kadar teorik olarak mikroanaliz yontemleri mikroskop
teknigi olmasalar da, glinimizde elektron mikroskopisinin
ayrilmaz bir parcas! haline gelmislerdir. Elektron mikroskopta
mikroanaliz yontemleri dendidinde iki ana teknik diistntlmek-
tedir. Bunlar enerji ayirimli spektrometri (ing: Energy disper-
sive spectrometry, EDS) ve dalgaboyu ayirimli spektrometri
(ing: wavelength dispersive spectrometry, WDS) dir. Bu iki
yontem kiyaslandiginda WDS in daha yiksek ¢cozunurliik, has-
sasiyet ve dogruluk seviyesine sahip oldugu goérulebilir. Ancak
ozellikle beton ve ¢cimento endistrisinde, EDS, WDS e gore
olan dusiik maliyeti ve getirdigi énemli kullanim Kolaylklarin-
dan 6tlrd cok daha yaygin olarak kullaniimaktadir. Dogru ana-
liz protokolii kullanildidinda EDS ile yeterli derecede hassas ve
dogru sonuclar elde etmek miimkin olmaktadir.

EDS'in calisma prensibi Sekil 6'da verilen elektron-kati etkilesimi
sonucunda ortaya cikan ve malzemeyi olusturan atomlara ait
karakteristik X-ray isinimlarinin analizine dayanir. Mikroanaliz
teorisi, analiz edilen numune ylzeyini piriizsiz olarak kabul et-
tiginden, incelenecek ¢imentolu malzemenin mutlaka epoksi em-
dirilerek parlatiimasi (parlak kesit hazirlanmasi) kritik bir gerek-
liliktir. Tipik bir cimento hamuru analizinde beklendigi tizere Ca,
Si, O elementleri basta olmak lizere, Na, K, S, Al, Mg, Fe gibi diger
elementler tespit edilebilmektedir (Sekil 10). Ancak bu yéntemle
hafif element (Z<10) miktarlari glivenilir olarak dlclilememektedir.
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Sekil 10: NPC hamuruna ait tipik bir ED spektrumu.

Mikroanaliz yéntemleri her ne kadar malzemeye ait énemli
kimyasal kompozisyon verileri sadlasa da, bu teknigin da-
yandidi teori, incelenen elektron-kati hacminin homojen ol-
dugunu kabul etmektedir. Metal alasimlar ve pek cok dogal
mineraller icin bu kabul gecerli oldugundan mikroanaliz yon-
temlerinden elde edilen sonuclar yliksek dogruluk derecesi-
ne sahip olabilmektedir. Ancak, beton mikroyapisi oldukca
heterojen olmakla birlikte, mevcut kati fazla birbirlerinden ol-
dukca farkh boyutlarda bulunabilmektedir. Bu nedenle beton
veya dider ¢cimentolu malzemelerde mikroanaliz yontemi uy-
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gulanmak istendiginde; teknigin sinirlari gézoninde bulun-
durularak, dogru bir inceleme ve analiz protokoli tercih edil-
melidir. Boyle bir protokol icin gerekli parametreler arasinda;
uygun hizlandirma voltaji secimi, elektron hiizmesi akiminin
kontrol altinda tutulmasi, kompozisyonlari bilinen standard-
lar ile spektrum kalibrasyonu sayilabilir. Diger yandan, ci-
mento hamuru lzerinde yapilan calismalarda, hidratasyon
trinlerine ait element kompozisyonlari dederlendirilmek
istendiginde, mutlak degerler yerine atomik oranlari kullan-
mak, cimento hamurunun kompozisyonu ile ilgili daha dogru
bilgiler verebilmektedir. Ornedin Sekil 1'"de normal portland
cimentosuna ait hidratasyon urinleri, kompozit ¢cimento hid-
ratasyon uriinleriyle karsilastirmasi, bu iki malzemeye ait
atomik Si/Ca - Al/Ca oranlari incelenerek yapimistir.

0.5
@ CEM | jimenio hamuru (1)

O CEM II/A-P cimento hamuru,
© CEM | gmento hamuru 2)
0.4 « 28% C siifr ugucu Kol iceren kompozit gmento hamuru
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Sekll 11: Normal portland cimentosu ve kompozit ¢imento hamurlarina ait
EDS sonuglarinin Al/Ca- Si/Ca atomik oranlari baz alinarak karsilastiriimas.

6. TARTISMA VE SONUCLAR

Beton teknolojisinde mikroskop kullanimi literatiirde defalar-
ca kanitlandigi Gizere malzeme karakterizasyonu, kalite kont-
rol ve adli arastirmalar icin essiz bir protokoller butinudur.
Her ne kadar bu ydntemi uygulayabilmek icin 6zel ekipman-
lara sahip olunmasi gerekliyse de yararlari distntldigiinde
yapilacak ilk yatirimin amortismani kisa zamanda mimkun
olabilmektedir.

Beton mikroskopisinin ana bilesenleri olan optik mikroskopisi
ve elektron mikroskopisi birbirlerinin alternatifi degil daha
cok tamamlayicilari olarak distnilmelidir. Optik mikroskop
oldukca hizli bir sekilde betonun mevcut durumu ile ilgili bilgi
elde etmek ve arastirmada yogunlasiimasi gereken noktalari
belirlemek agisindan en uygun yéntemdir. Bu yéntemin sinir-
lari asildidinda elektron mikroskopisi ve mikroanaliz yontem-
leriyle desteklemek ve bulgulari onaylamak uygun olacaktir.
Tablo 1'de beton i¢yapisina iligkin arastirmalarda uygulanabi-
lecek uygun mikroskopik yéntem secimine yénelik genel bir
kilavuz gordlebilir.
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Optik mikroskopinin ilk 6nce tercih edilmesinin bir diger nedeni de yontemler arasindaki maliyet farkidir. Maliyetleri kiyaslandi-
dinda; rutin arastirmalara uygun bir optik mikroskop 1birim iken, mikroanaliz kabiliyeti olan bir elektron mikroskop sistemi 25-30
birim olabilmektedir. Buna ek olarak, numune hazirlamak icin gerekli ekipman yatirimi da gézéniine alinmasi gerekmektedir.

Arastirma gelistirme calismalarinin yanisira, beton mikroskopisi kullanimi beton teknolojisi editimi agisindan da yararlari oldugu
tecriibe edilmektedir. Beton mikroyapisinin mikroskop ve fotomikrograflar yardimiyla anlatimi 6drencilerin gorsel algisini artirarak
betonun fiziksel ve kimyasal &zeliklerini mikroyapi tartismalari tizerinden kavramalarina yardimci olmaktadir. Ornegin; S/C - kapiler
bosluk iliskisi, cimento kompozisyonu ve hidratasyon trinleri, betonda donma-¢éziinme gibi pek ¢cok konu, mikroskop kullanimi
yoluyla gorsel olarak daha etkin sekilde 6grenilebildigi yazar tarafindan gézlemlenmektedir.

Cimento
Cimento tipi + + + + +
Kimyasal kompozisyonu - + + +
Doner finn / aretim
pilgileri il &5 +=
Hammadde ozellikleri + + + +
Kalite kontrol e
Puzolanik malzemeler - - — -
Beton
Homojeniik + + - _
Agrega petrografisi ve _
morfolojik o6zellikleri Wik 5
Bosluk yapisi + + % _
Kapiler bosluk ozellikleri o + + =
Karigim oraniarinin T _ _
belirlenmesi
Kimyasal katki etkisi + + + =
Beton durabllites]
ASR + + + + + +
Sulfat atag! ot + + + +
Karbonatiasma + 4+ o -
Yiksek sicaklik etkisi + + e +
DTG GG Tablo 1: Cimentolu malzemelerin
- ¢0zZU = - ; ; : "
20 5l incelenmesinde mikroskop yoénte-
Ca(OH)2 sizintisi 4 _ + mi secimine yénelik kilavuz.
- (++: cok uygun,
g * - - +:alternatif/destekleyici,
Donati korozyonu + I + + Et uyqun.degll
+-: kismi fayda)
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