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1. Elozmények és célkitiizések

Az anyagtudomany napjainkban széles korben kutatott teriilet. Ahhoz, hogy az anyagok
tulajdonsagait és viselkedését megértsiik és 11j, specialis anyagokat és rendszereket hozhassunk
1étre elengedhetetlen ezek belsé mikrostruktirajanak behato ismerete. Az anyagok belsejében
talalhat6 hibak, porusok, repedések, kiilonbozoé anyagi mindségli komponensek térbeli
helyzetének meghatirozéasa kiemelt jelentdségii, hiszen ezek nagyban befolyasolhatjak az
anyagok fizikai tulajdonsagait.

Az anyagok porozitasa az egyik legfontosabb és legtobbet vizsgalt jellemz6. Nem csak a
porusok szdma, mérete s alakja fontos, hanem a térbeli elhelyezkedésiik is. A nagyfelbontasu
szamitogépes tomografia (mikro-CT) egy 3D rontgen képalkot6 eljaras, amely az anyagok
kiilonb6zé mértékli rontgenelnyelésén alapul. Kiilondsen alkalmas porusos anyagok
vizsgalatara €s a porusszerkezet feltérképezésére, de a porusok térbeli eloszlasdnak szdmszerii
jellemzése mar nem trividlis feladat. A térbeli heterogenitas kvantitativ leirasara hasznalhat6
jellemz6é a lakunaritds. A lakunaritds szamos teriileten tolthetne be fontos szerepet az
orvostudomanytol a foldtudoméanyon at az anyagtudomanyig, a széles korti elterjedése azonban
gatolt a klasszikus szamitdsi mod (cstszodobozmodszer) Oriasi szamolasi igényébdl
kifolyolag. Ez kiilondsen jelentds valos 3D mikro-CT adatsorok esetén, hiszen a szamitasi
igény a vizsgalt térfogat méretével kobosen skalazodik.

Ennek a probléménak a megoldéasara kutatomunkam soran két f6 célt tiiztem ki: 1étrehozni
egy széles korben, konnyen alkalmazhato szamoléasi mddot a lakunaritas meghatarozésara és a
lakunaritas fontossdganak bemutatisat kiillonb6z6 anyagtudomanyi szempontbol relevans
rendszereken. Ehhez eldszor bemutatunk egy lakunaritasszamitasi modszert, bizonyitjuk az
alkalmazhatdsagat és részletesen elemezziik a szdmoldsi modunk pontossagat és szamitasi
idejét a cstiszddobozmodszerhez viszonyitva. Bizonyitjuk, hogy az 0j szamolasi mod valdés 3D
mikro-CT adatsorok esetén is megbizhatoan alkalmazhato. Ezt kovetden két anyagtudomanyi
szempontbol relevans rendszeren bemutatjuk a lakunaritasszamitas jelentoségét.

Kiilonb6zd porozitast rendszerek dsszehasonlitasahoz modellrendszerként két, kiillonbozo
modon eldallitott (hagyomanyos ¢és szuperfolydsitd adalékanyag hozzaadasaval késziilt)
betonmintat hasznalunk és vizsgaljuk a porusméret hatdsat a térbeli eloszlasra a mintak
kiilonb6z6 régidiban. Vizsgaljuk emellett a lakunaritas alkalmazhatosagat szemcsés anyagok

keveredésének leirasara.



2. Kisérleti rész

A nagyfelbontast szdmitdgépes tomografias méréseinket egy Bruker Skyscan 2211 tipusu
mikro-CT berendezéssel hajtottuk végre. A vizsgalt mintak 3D szerkezetének rekonstrukciojat
az NRecon® szoftver (Skyscan, Bruker, Belgium) segitségével végeztiik. A rekonstrukcid
soran korrigéltuk a leggyakoribb képalkotési hibakat, leggyakrabban eléfordulé miitermékeket
(gyurtiszeri  mitermékek, sugarkeményedés, elmozdulds okozta  miitermékek),
referenciafelvételek alapjan elvégeztik az X-Y irdnyu korrekciot €s maszkoltuk a hibas
pixeleket. A rekonstrukcié utan a térfogat-renderelt 3D mikro-CT felvételeket a CTVox®
(Skyscan, Bruker, Belgium) szoftver segitségével allitottuk elé. 4D vagy in situ vizsgalatok
esetén a kiilonbozo allapotokban késziilt felvételeket elforgattuk majd regisztraltuk (a
kiilonboz6 3D felvételeket térben egymasra illesztettiik) a DataViewer® (Skyscan, Bruker,
Belgium) szoftverrel.

A mintakhoz tartozo6 lakunaritasgorbéket a CTAn® (Skyscan, Bruker, Belgium) szoftver
segitségével eldallitott, szegmentalt (binaris) képek alapjan szamitottuk az altalunk fejlesztett
szoftver (Lac3D) segitségével. A vizsgalni kivant érdekes térfogat (VOI) méretének és a
szamolashoz hasznélt dobozméretek kivalasztasa utdn tortént meg a 3D lakunaritasértékek
kiszamitasa a kivalasztott dobozméretek esetén a csuszodoboz- és/vagy a rogzitettracs-
modszer alapjan. A szamitasokhoz egy normal teljesitményii (Intel® Core™ i3-2348 M @
2,3 GHz processzor) és egy nagyteljesitményl szamitogépet (Intel® Xeon® E5-2640 v4 @
2,4 GHz processzor) hasznaltunk.

A kiilénbdz6 porozitasu mintdk dsszehasonlitdsdhoz tiz darab, egyenként 3 x 3 x 3 cm?®
térfogatii betonkockat allitottunk el6. A hagyomanyos betonmintakhoz (TC) kompozit-
portlandcementet (EN 197-1 CEM I1/B-M (V-LL) 32,5 N, DDC Beremend) és d < 1 mm
szemcseméretli homokot hasznaltunk. A szuperfolydsitd adalékanyag hozzaadasaval késziilt
mintak (SPC) esetén VIP-Rex SF adalékszert (Vip-Rex Kft., Kisujszallas, viprex.hu)
alkalmaztunk. Mindkét mintatipusbol 6t-6t darabot készitettiink, két napig hagytuk Oket
szilardulni az oOnt6formaban, majd a kotési 1d6 tovabbi 26 napjan az egyenletes
nedvességtartalom biztositasa érdekében viz alatt taroltuk 6ket. A mikro-CT vizsgalatokat
megeldzdéen a mintdkat szobahOmérsékleten széritottuk a tomegallandosag eléréséig. A
betonkockak torésvizsgalatat Zwick Roell Zmart Pro szakitdgép segitségével végeztilk 50 N
eléterhelés, 100 mm/min el6terhelési sebesség €s 0,5 MPa/s mérési sebesség alkalmazasaval.
A mintakat Parafilm® M univerzalis lezaré foliaba csomagoltuk, ezzel megakadalyozva a torés

soran a minta széthullasat és lehetévé téve a mikro-CT vizsgalatokat a széttort mintdkon. A



kiilonbozé fazisokban (torésteszt elott €és utan) készitett felvételek elforgatasat és a
3D porozitdselemzést is  végeztink a CTAn®  szoftver segitségével. A
lakunaritasszamitasoknal a legnagyobb vizsgalt térfogat (VOI) oldalhossztsaga (M) 800 voxel
volt, mig a kisebb térfogat esetén M = 400 voxel.

A keverési kisérletekhez 3D nyomtatott, politejsavbol késziilt keverdedényeket
hasznaltunk. Kb. 500 db kalcium-alginat gyongyot (1,2 g/cm? atlagsiiriiség és 1,75 mm étlagos
atmérd) kevertiink dssze kb. 5000 db polisztirol gémbbel (1,05 g/cm? atlagsiirtiség és 1,1 mm
atlagos atmérd). Harom kiilonb6z6 méretli keverdedényt hasznaltunk a kisérletek soran: egy
20 x 20 x 25 mm?, egy 20 x 20 x 35 mm?® és egy 20 x 20 x 40 mm? térfogatut. A keverdedény
alakja az altalunk hasznalt lakunaritasszamitasi moédhoz legmegfelelobb, négyzet alapu hasab.
A pontos ismételhetoség érdekében léptetémotor segitségével forgattuk a keverdedényt a
kisérletek soran. Egy keverési ciklus az edény egy, adott tengely menti 360°-0S
korbeforditasanak felel meg. Tiz keverési ciklust végeztiink el és a kiindulasi dllapotban, illetve
1, 2, 3,5, 7 és 10 ciklus utan készitettiink mikro-CT felvételeket a rendszerekrol. A keverési
binaris képek alapjan végeztiik.

A diszkrét elemes modszerrel (DEM) végezett szimuldcidkat a LIGGGHT altaldnos
szemcseés szimulacids szoftverrel hajtottuk végre. A két érintkezd részecske kozotti
kolcsonhatdsi erdét a Hertz-modell segitségével szamoltuk ki. Ez a séma lehetdvé teszi a
kovetkez6 rugalmas és csillapitd kolcsonhatasi paraméterek becslését: Young modulus (Ym),
az anyag Poisson-tényezdje (v), a restiticios egyiitthatdo (e) és a részecskék strlodasi
egyiitthatoja (1). Szimulacidinkban a kovetkezd értékeket hasznaltuk: Ym = 5x10° Pa, v = 0,45,
e=0,2,2=0,5.20 x 20 x 35 mm?® és 20 x 20 x 40 mm? térfogatli, zart hatarokkal rendelkezd
celldkat hasznaltunk, amelyeket gdmb alaku részecskékbdl allo kétkomponensii keverékkel
toltottiink meg. A keverék 5000 darab 1,1 mm atméréjii és 1,05 g/cm? siirtiségii és 500 darab
1,75 mm atmérdjii és 1,2 g/cm? siirliségii részecskébol allt. A keveredési folyamat utanzaséhoz

a tartalyt forgattuk adott forgastengely €s a forgasi periodus alkalmazaséaval.



3. Uj tudomanyos eredmények

T1 Kifejlesztettiink egy, a rogzitettracs-mdodszerén alapulé algoritmust 3D
lakunaritasszamitasra és bizonyitottuk, hogy nagysagrendekkel gyorsabban (a szamitasi
id6 hetek helyett masodpercekben mérhetd) szolgaltat a jelenleg elterjedten hasznalt
csuszédobozmédszerrel gyakorlatilag megegyezo eredményeket. A csuszédobozmoédszer
egymassal atfedé dobozokat hasznal a lakunaritdsszamitas soran, ebbdl kifolydlag nagy méretii
3D adatsorok esetén oOriasi a szamitasi igénye, hiszen a szamitasi ideje a vizsgalt térfogat
¢lhosszusaganak hatodik hatvanya szerint skalazodik. Ezzel szemben az altalunk létrehozott
algoritmus egymassal 4t nem fedé dobozokkal dolgozik, toredékére csokkentve ezzel a
szamolashoz sziikséges eréforrasokat. A két modszerrel szamolt lakunaritasértékek egészen kis
adathalmazok esetén a lakunaritas statisztikus jellege miatt jelentdsen eltérhetnek, nagy méretii
adatsorok esetén (M = 200 voxel oldalhosszusag felett, ami 8 millié adatpontnak felel meg)
azonban gyakorlatilag megegyeznek (R? = 0,999), igy az altalunk bemutatott algoritmus nagy

biztonsaggal hasznalhat6 valds mikro-CT felvételek esetén.

T2 Elsoként kovettik nyomon egy kétkomponensii szemcsés zart rendszer
keveredését szamitogépes tomografiaval, és alkalmaztuk a lakunaritast az idébeli
valtozas leirasara. Vizsgaltuk a tengely menti forgatds hatdsiara bekovetkezd keveredést
hasonld méretii €s alakt, de nagymértékben eltérd rontgenelnyelésii szemcsés anyagok esetén,
¢s az id6beli valtozast a lakunaritasgorbékkel irtuk le. Meghataroztuk, hogy az adott
rendszerben hét forgatasi ciklus sziikséges a leghomogénebb allapot eléréséhez. Vizsgaltuk a
keverdedény méretének hatasat a keveredésre és azt talaltuk, hogy a novekvd edénymérettel

gyorsult a homogenizalodas.

T3 Igazoltuk, hogy a lakunaritas a Kkeverés hatékonysiaganak mérészamaként
hasznalhato. A lakunaritdsgorbék idobeli véltozasa a keverés sordn jol jellemzi a keverés
hatékonysagat. A keverés ciklusszamanak novekedésével a keverék egyre homogénebb
allapotba keriilt, és ezt a valtozast a lakunaritdsgérbe meredekségének novekedése €s az egyes
dobozméreteknél vett lakunaritasértékek szamszerti csOkkenése folyamatosan kdovette. A
normalt lakunaritdsgorbék esetén a leghomogénebb allapothoz a 0, a legheterogénebb

allapothoz pedig az 1 érték tartozik.

T4 Els6ként alkalmaztuk a lakunaritast Kisérleti és diszkrét elemes modszerrel (DEM)
modellezett/szimulalt eredmények Osszevetésére. Tekintettel arra, hogy a DEM-modszer

minden egyes részecske palydjat megadja, a lakunaritdsszamitasok a rendszer barmely kivant



allapotaban elvégezhetok. Bizonyitottuk, hogy a kisérletes és szimulalt adatokhoz tartozo
lakunaritasgorbék alakja és lefutasa hasonlo, azonos trendet kovetnek, €s hogy az eredmények

kozotti kiilonbségek a valos rendszer tokéletlenségeibdl erednek.

T5 Elsoként alkalmaztuk a lakunaritast betonok porusszerkezetének térbeli
eloszlasanak kvantitativ jellemzésére. Modszert fejlesztettiink torési kisérletek soran
szétvalt fragmentumok porozitasanak egyedi jellemzésére. A  poruseloszlés
homogenitasanak 3D kvantitativ vizsgalatara alkalmaztuk a szamitdégépes tomografiat és a
lakunaritasszamitast. Két kiilonb6zo porozitasu betontipus esetén dsszehasonlitottuk a porusok
térbeli- €s méreteloszlasat. Meghataroztuk, hogy a szuperfolyosité adalékanyag hatasara
csokkent a porozitas, az atlagos porusméret és a poérusok térbeli heterogenitdsa, a porusok
szama viszont nétt. A nagy méretii (d > 1 mm) poérusok mindkét mintatipus esetén
heterogénebb eloszlast mutatnak, mint a kis porusok (d < 1 mm). A torésvizsgalatok soran a
szuperfolyosité adalékanyaggal késziilt mintak szabalyosabb torési mintazatot mutattak.
Ahhoz, hogy vizsgalni tudjuk a letort és a megmaradé homokdra-alaku részek porozitdsat a
mintakat parafilmmel vontuk be a torésteszteket megeldzéen. A letort részek porozitasa
mindkét esetben hozzavetdleg 20%-kal nagyobb a megmaradoé részhez képest, €s a nagy méretii

porusok jellemzden a letort részekben talalhatok vagy a torési feliiletre esnek.



4. Summary

The main goals of my doctoral research were to develop a method for the fast and
accurate calculation of lacunarity as a measure of spatial heterogeneity and to investigate the
applicability and usefulness of lacunarity in materials science systems using micro-CT images.

First, | presented the basics of our fixed-grid method and tested it on real 3D micro-CT
datasets in terms of accuracy and computational time, compared to the best-known gliding box
method. The gliding box method uses overlapping boxes for the lacunarity calculation, hence
for large 3D datasets, it is very computationally demanding, as the computational time scales
with the sixth power of the side length of the volume of interest. In contrast, our algorithm
works with non-overlapping boxes, reducing the required computational resources to a fraction
(the computational time decreases from weeks to seconds). The lacunarity values computed by
the two methods may differ significantly for very small datasets, due to the statistical nature of
lacunarity, but they are practically the same for large datasets, thus the algorithm we present
can be used with high confidence for real micro-CT images.

Then we proved the usefulness of lacunarity calculated by the fixed-grid method in systems
significant in materials science. We were the first to apply lacunarity to quantitatively
characterize the spatial distribution of the pore structure of concrete. We also developed a
method to characterize the porosity of fragments separated during fracture experiments.

Additionally, we were the first to monitor the mixing of a closed, two-component granular
system using computed tomography and to apply lacunarity to describe the change over time.
We have demonstrated that lacunarity can be used as a measure of mixing efficiency. We were
the first to use lacunarity to compare experimental and discrete element method (DEM)
modeled/simulated results.
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