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Исследование структурообразования активированного наномодифицированного 

цементного камня методом ИК-спектроскопии 

 

Аннотация 

Постановка задачи. Целью исследования является определение влияния 

углеродных нанотрубок различной структуры на фазовый состав цементного камня 
методом ИК-спектроскопии, полученного традиционным способом и активацией в 

аппарате вихревого слоя. 

Результаты. По анализу полученных спектрограмм выявлено, что модификация 

цементного камня углеродными нанотрубками, полученного из портландцемента, 
активированного в аппарате вихревого слоя, приводит к повышению количества 

силикатной фазы портландцемента (на 12-39 %), что подтверждается снижением 

количества портландита в данных составах на 8 % по сравнению с контрольным 
составом. Кроме того, модификация углеродными нанотрубками приводит к снижению 

содержания группы гидросульфоалюминатов кальция на 21-23 % в составах цементного 

камня, полученных без активации. Активация портландцемента в аппарате вихревого 

слоя совместно с углеродными нанотрубками не способствует снижению количества 
гидросульфоалюминатов кальция, по сравнению с немодифицированным составом, 

полученным активацией.  

Выводы. Значимость полученных результатов для строительной отрасли состоит в 
том, что впервые предложено диспергировать углеродные нанотрубки в исходном 

портландцементе путем их совестной активации в аппарате вихревого слоя. Данный 

способ позволяет повысить содержание силикатной фазы по сравнению с традиционным 
введением углеродных нанотрубок, а также физико-механические свойства 

модифицированного цементного камня. 
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1. Введение 
Модификация строительных материалов различного рода химическими добавками, 

в том числе наноразмерного типа, активными минеральными добавками имеет огромное 

значение в практике их производства [1]. 

Введение углеродных нанотрубок (УНТ) в строительные композиты позволяет 
повысить их физико-механические свойства, трещиностойкость [2-4]. Однако, одной из 

главнейших проблем модификации УНТ – равномерное распределение в объеме 

строительного композита [5-6]. 
Авторами в статье [7] дана оценка эффективности диспергирования углеродных 

первичных наноразмерных материалов в воздушной дисперсии портландцемента и 
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пластификатора посредством обработки в аппарате вихревого слоя (АВС). В то же время 
отсутствуют данные о структурообразовании таких систем. 

Одним из эффективных методов оценки параметров структурообразования 

является метод ИК-спектроскопии. Так, данным методом в работе [8] дана оценка 

эффективности добавок наноразмерного масштаба на процессы структурообразования 
модифицированного материала. Установлено, что модификация комплексным 

наноразмерным модификатором «BisNanoActivus» приводит к повышению количества 

активных центров на поверхности дисперсных фаз. 
В работе [9] методом ИК-спектроскопии определена степень термического 

поражения бетонов, подвергнутых воздействию температур в интервале 200-800 °С.  

Авторами [10] проведены исследования по идентификации некоторых фаз 
цементного камня методом ИК-спектроскопии при модифицировании портландцемента 

частицами микроразмерных гидросиликатов бария. Согласно полученным данным 

наблюдается увеличение содержания гидросиликатов кальция и уменьшение количества 

портландита в модифицированных составах. 
Кроме того, в работе [11] методом ИК-спектроскопии показано влияние добавки 

СП-2ВУ на изменение структуры бетонных композиций. Установлено, что модификация 

добавкой СП-2ВУ приводит к формированию более упорядоченной и стабильной 
структуры цементного камня. 

Химическое взаимодействие компонентов комплексной добавки из 

суперпластификатора на основе эфира поликарбоксилата и органосиланов с глинистыми 
минералами установлено с помощью ИК-спектроскопии [12]. 

ИК-спектроскопия позволяет установить влияние гидратирующих кристаллических 

и аморфных новообразований на структурообразование цементного камня, 

идентифицировать кристаллические фазы как контрольных составов, так и исследуемых. 
Целью данного исследования является исследование структурообразования 

активированного наномодифицированного цементного камня методом ИК-

спектроскопии. 
Для выполнения поставленной цели необходимо решить следующие задачи: 

1. изучить химический состав образцов цементного камня методом ИК-

спектроскопии, полученных традиционным способом и активированных в аппарате 

вихревого слоя; 
2. изучить влияние УНТ на фазовый состав цементного камня, полученным 

активацией в АВС. 

 

2. Материалы и методы 

Для исследований использовали портландцемент ЦЕМ I 42,5 Б/ПЦ 500-Д0-Н 

Новотроицкого цементного завода, соответствующего требованиям ГОСТ 31108-2016 
(далее – ПЦ). Химический состав использованного портландцемента приведен в табл. 1. 

 
Таблица 1 

Химический состав использованного портландцемента 

 

Химический состав CaO SiO2 Al2O3 Fe2O3 MgO SО3 Alkalis 

Содержание, % 65,2 22,55 4,75 4,7 1,73 0,21 0,62 

 
Для исследований применялись углеродные нанотрубки: «TUBALL

TM
» – 

однослойные углеродные нанотрубки производства компании «OCSiAl» (удельная 

поверхность 500-1000 м
2
/г) и «Graphistrength» – многослойные углеродные нанотрубки 

(МУНТ) производства компании «Arkema». 

Для получения наномодифицированной добавки агломераты УНТ измельчались в 

среде изопропилового спирта с помощью ультразвукового диспергатора марки 1-0,063/22 

с выходной мощностью 63 Вт и рабочей частотой 22 кГц. Технология диспергации 
состояла в том, что в изопропиловый спирт вводили УНТ, затем в ультразвуковом 

диспергаторе производили приготовление суспензии. Продолжительность 

ультразвукового диспергирования составляла 5-7 мин. Изопропиловый спирт применялся 
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с целью функционализации поверхности углеродной нанотрубки путем прививки 
карбоксильных групп, которая меняет природу их поверхности с гидрофобной на 

гидрофильную. 

Распределение частиц УНТ по размерам приводится в табл. 2. 
Таблица 2 

Распределение частиц УНТ по размерам 

 

Диапазон размеров, мкм 
Доля частиц УНТ, % 

TUBALLTM Graphistrength 

1-10 0,1 0,2 

10-100 34 8,5 

100-1000 65,7 90,8 

1-3 0,2 0,5 

 

Обработку портландцемента производили в аппарате вихревого слоя модель 297, 

производитель ООО «Регионметтранс». В работе [13] приводятся данные по основным 
конструктивным элементам аппарата вихревого слоя (АВС) и режимам его работы. 

Диспергацию расчетного количества УНТ проводили в аппарате вихревого слоя 

совместно с портландцементом в соответствии с методикой, представленной в работе 

[14]. Время обработки в АВС составило 5 минут. Для исследований образцов методом 
ИК-спектроскопии изготавливались кубы размером 2×2×2 см из цементного теста, 

которые твердели в течении 28 суток в нормально-влажностных условиях. Содержание 

углеродных нанотрубок в исследуемых составах составило 0,005 % от массы цемента.  
Регистрация ИК-спектров образцов производилась на Фурье ИК-спектрофотометре 

фирмы Perkin-Elmer, модель Spectrum 65, с помощью приставки НПВО Miracle ATR 

(кристалл ZnSe) в области 4000-600 см-1, как правило, при 30 сканах. Запись и вычитание 
фонового спектра производилась автоматически. Изучаемые образцы предварительно 

измельчались в агатовой ступке до частиц микронного размера, после чего 

образовавшийся порошок прижимался к кристаллу НПВО специальным прижимом, 

входящим в комплект приставки. После регистрации автоматически осуществлялась 
НПВО-коррекция и сохранение спектра. 

 

3. Результаты 
Спектрограмма исходных образцов УНТ представлена на рис. 1. 

 

 
Рис. 1. Спектрограммы исходных образцов УНТ: 1 – УНТ Graphistrength; 2 – УНТ TUBALL 

(иллюстрация авторов) 

 

Спектрограммы образцов цементного камня, полученных модификацией УНТ, 

представлены на рис. 2. 
Количественный состав фаз можно анализировать по площадям отражения при 

одинаковой длине волны. Уменьшение или увеличение площади под наблюдаемой 

полосой отражения может свидетельствовать об изменении фазового состава 
гидратируемого цементного камня. Для сравнительной оценки и анализа количества 

образующихся гидратных фаз цементного камня, полученного как традиционным 

способом, так и посредством обработки в АВС проведены дополнительные исследования 
методом ИК-спектроскопии. Обработанные данные представлены в табл. 3. 
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ИК-спектрограммы образцов цементного камня, полученных активацией 
портландцемента в АВС совместно с УНТ представлены на рис. 3. Рассчитанные 

аномалии по данным рис. 3 представлены в табл. 4.  

 
Рис. 2. Спектрограммы образцов цементного камня: 1 – состав без добавок; 2 – состав, 

модифицированный УНТ TUBALL; 3 – состав, модифицированный УНТ Graphistrength 

(иллюстрация авторов) 

 
Таблица 3 

Площади аномалий в соответствии с рис. 2 

 

№ 

состава 
Наименование 

Волновое число, см-1 

3642 3400 1415 1102 950 874 

1 Состав без добавок 0,12 5,11 8,34 0,51 3,62 0,48 

2 
Состав, модифицированный 

УНТ TUBALL 
0,11 3,14 7,71 0,75 2,84 0,51 

3 
Состав, модифицированный 

УНТ Graphistrength 
0,11 3,43 6,86 0,71 2,79 0,58 

 

 
Рис. 3. Спектрограммы образцов цементного камня, полученного активацией 

портландцемента в АВС: 1 – состав без добавок; 2 – состав, модифицированный УНТ TUBALL; 3 

– состав, модифицированный УНТ Graphistrength (иллюстрация авторов) 

 
Таблица 4 

Площади аномалий в соответствии с рис. 3 

 

№ состава Наименование 
Волновое число, см-1 

3642 3400 1415 1105 950 874 

4 Состав без добавок 0,13 4,94 11,42 0,71 2,83 0,55 

5 
Состав, модифицированный 

УНТ TUBALL 
0,12 4,85 8,66 0,62 2,72 0,58 

6 
Состав, модифицированный 

УНТ Graphistrength 
0,13 4,98 9,56  0,91 2,74 0,83 
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4. Обсуждение 
Химический состав продуктов гидратации исследуемых образцов цементного 

камня, полученных различными способами, имеют отклики при 3642; 3400; 1415; 1102; 

950; 874 см
-1

. 

Полоса поглощения при 3642 см
-1
 вызвана колебаниями ОН-групп и 

идентифицирует гидросиликаты кальция различной структуры (портландит, ксонолит и 

другие гидросиликаты аналогичной структуры). Количество портландита в составах 

цементного камня с УНТ, полученных без активации, уменьшается на 8 %. Модификация 
цементного камня УНТ TUBALL и активация в АВС также снижает количество 

портландита на 8 %, по сравнению с немодифицированным составом. Модификация УНТ 

Graphistrength не оказывает влияния на снижение количества портландита (состав № 6 в 
табл.4). 

Наличие аномалий при отражениях 1400-1600 см
-1

, а также широкая полоса спектра 

в области 3400-3500 см
-1

 свидетельствует о наличии субмикрокристаллов гидросиликатов 

тоберморитоподобной структуры [15]. Количество данных гидросиликатов в составах    
№ 2 и № 3 (табл. 3) уменьшается по сравнению с контрольным составом, при этом 

активация портландцемента совместно с УНТ в АВС не уменьшает количество 

гидросиликатов тоберморитоподобной структуры (составы № 4-6 табл. 4). 
Более четкая разрешенность спектра в данной области указывает на более высокую 

степень закристаллизованности указанных гидросиликатов в составах: № 3, № 6. 

Полосы поглощения при 1415-1473 см
-1
 свидетельствуют о колебаниях ОН-групп в 

вершинах кремнекислородных тетраэдров, либо принадлежат карбонату кальция, либо 

могут свидетельствовать о присутствии обоих компонентов [16]. Введение УНТ при 

различных способах получения цементного камня незначительно уменьшает количество 

силикатной фазы по сравнению с составами без добавок. При этом активация 
портландцемента в АВС способствует образованию силикатной фазы в большем 

количестве, чем при традиционном получении цементных составов (на 12-39 %). 

Содержание гидросиликатов кальция двухмерной структуры и одномерных в виде 
цепей ν(SiO), наблюдаемое при полосах поглощения 1000-1100 см

-1
 увеличивается в 

составах, модифицированных УНТ и полученных традиционным образом (на 39 % при 

модификации УНТ Graphistrength, и на 47 % при модификации УНТ TUBALL). При 

активации портландцемента в АВС введение УНТ TUBALL вызывает снижение 
гидросиликатов кальция двухмерной структуры, а введение УНТ Graphistrength – их 

повышение на 28 %, при этом в контрольном составе, полученном активацией, данных 

гидросиликатов больше на 39 % чем в составе, полученном без активации. 
Валентные колебания Si(OH), а также группы гидросульфоалюминатов кальция 

происходит при 950 см
-1

 [16]. При модификации цементного камня УНТ происходит 

снижение интенсивности указанной полосы отражения, следовательно, модификация 
УНТ приводит к снижению содержания группы ГСАК на 21-23 % в составах, полученных 

без активации. Активация портландцемента в аппарате вихревого слоя совместно с 

углеродными нанотрубками не способствует снижению количества ГСАК, по сравнению 

с составом, полученным активацией, но без исследуемых добавок. 
Слабые отражения при 874 см

−1
 характерны для –(Si4O10)-групп, то есть силикатной 

фазы [17]. Введение УНТ несущественно увеличивает количество силикатной фазы, 

имеющей –(Si4O10)-группы. Так, модификация цементного камня исследуемыми УНТ 
увеличивает количество данной силикатной фазы на 6-21 % у неактивированных 

составов, и на 5-51 % у составов, полученных активацией в АВС. Наибольшее 

увеличение данной фазы наблюдается у состава № 6 (табл. 4).  
 

5. Заключение 

1. Исследован химический состав цементного камня методом ИК-спектроскопии, 

полученным как традиционным способом, так и активацией в АВС. 
2. Модификация цементного камня УНТ, полученного из портландцемента, 

активированного в АВС, приводит к повышению количества силикатной фазы 

портландцемента (на 12-39 %), что подтверждается снижением количества портландита в 
данных составах на 8 % по сравнению с контрольным составом. 
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3. Введение УНТ позволяет повысить содержание гидросиликатов кальция 
двухмерной структуры на 20-28 % в зависимости от способа получения цементного 

камня, кроме УНТ TUBALL. Кроме того, введение УНТ несущественно увеличивает 

содержание силикатной фазы, имеющей –(Si4O10)-группы. 

4. Модификация УНТ приводит к снижению содержания группы ГСАК на 21-23 % 
в составах цементного камня, полученных без активации. Активация портландцемента в 

аппарате вихревого слоя совместно с углеродными нанотрубками не способствует 

снижению количества ГСАК, по сравнению с немодифицированным составом, 
полученным активацией. 

5. Для повышения степени эффективности влияния углеродных нанотрубок на 

структурообразование строительных композитов на основе минеральных вяжущих (в 
частности, портландцемента) необходим поиск новых технологических решений их 

введения в минерально-вяжущие системы, повышение их гидрофильности посредством 

функционализации, определение эффективных пластификаторов, обеспечивающих 

получение высокодисперсных суспензий УНТ и незначительное «отравление» вяжущего, 
а также диспергирование и активацию в эффективных помольных агрегатах. 
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Investigation of structure formation of activated nanomodified cement stone by  

IR spectroscopy 

 

Abstract 

Problem statement. The aim of the study is to determine the effect of carbon nanotubes of 
various structures on the phase composition of a cement stone by IR spectroscopy obtained by a 

traditional method and by activating in a vortex layer apparatus. 

Results. According to the analysis of the obtained spectrograms, it was revealed that the 
modification of cement stone with carbon nanotubes obtained from Portland cement, activated 

in the vortex layer apparatus, leads to an increase in the amount of the silicate phase of Portland 

cement (by 12-39 %), which is confirmed by a decrease in the amount of Portlandite in these 
compositions by 8% compared with the control composition. In addition, modification with 

carbon nanotubes leads to a decrease in the content of the group of calcium 

hydrosulfoaluminates by 21-23 % in the compositions of the cement stone obtained without 

activation. The activation of Portland cement in the vortex layer apparatus together with carbon 
nanotubes does not contribute to a decrease in the amount of calcium hydrosulfoaluminates, in 

comparison with the unmodified composition obtained by activation. 

Conclusions. The significance of the results obtained for the construction industry is that 
for the first time it was proposed to disperse carbon nanotubes in the original Portland cement 

by means of their joint activation in a vortex layer apparatus. This method makes it possible to 

increase the content of the silicate phase in comparison with the traditional introduction of 
carbon nanotubes, as well as the physical and mechanical properties of the modified cement 

stone. 
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