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НЕРУЙНІВНІ МЕТОДИ КОНТРОЛЮ ПРОЦЕСІВ ТУЖАВЛЕННЯ  
І ТВЕРДІННЯ БУДІВЕЛЬНИХ КОМПОЗИЦІЙНИХ МАТЕРІАЛІВ  

ІЗ КРУПНИМ НАПОВНЮВАЧЕМ  
У статті розглянуто проблему неруйнівного контролю процесів тужавлення та твердіння композиційних ма-

теріалів з крупним заповнювачем, де використання пенетраційних методів неможливе й робити висновки про стадії 
процесів тужавлення можливо лише за непрямими ознаками. Наведено порівняльну характеристику неруйнівних ме-
тодів, заснованих на вимірі електричних властивостей, на дослідженні екзотермічних процесів і, відповідно, швидко-
сті поширення ультразвукових імпульсів у в’яжучому тісті. Показано, що за основний метод, зручно прийняти ульт-
развуковий, що дозволяє ефективно відображати як початок, так і кінець тужавлення.  

Ключові слова: неруйнівний контроль, терміни тужавлення, швидкість ультразвуку. 
Рис.: 9. Табл. 1. Бібл.: 9.  

Актуальність теми дослідження. Розглянута задача є актуальною, оскільки станда-
ртизована пенетраційна методика дослідження багатьох матеріалів із великими частин-
ками наповнювача (і заповнювача) як на основі модифікованих гіпсових в’яжучих, так і 
на основі цементу, не спрацьовує і повинна бути або принципово модифікована або замі-
нена непрямими методами, застосовними як основа для експрес-методів контролю твер-
діння зразків і конструкцій у будівельній практиці. 

Новизна опублікованого матеріалу полягає в розроблених методиках вимірювання, 
пристосованих до завдань будівельного матеріалознавства, в елементах порівняльної 
структурно-орієнтованої інтерпретації отриманих результатів, у переході від результатів 
фізичних вимірювань до шкали термінів тужавлення. 

Об’єктом дослідження є енергоефективний композиційний матеріал підвищеної во-
достійкості на гіпсовій основі з комбінованим крупнозернистим наповнювачем. Предме-
том дослідження є можливість визначення термінів тужавлення щодо зміни фізичних 
властивостей матеріалу. 

Постановка проблеми. Одним із напрямів будівельного матеріалознавства є розви-
ток науки про композиційні матеріали в теоретичному та прикладному напрямку. Перс-
пективним напрямком є використання багатокомпонентних сумішей, як матричного ма-
теріалу, так і в ролі наповнювачів. Зокрема, як композиційні матеріали для основ під 
підлоги зручно використовувати композиційний матеріал на основі гіпсового матричного 
матеріалу з посиленою водостійкістю та суміші наповнювачів, кожен з яких забезпечує 
посилення одного з важливих для цільового використання композиту властивості – теп-
лоізоляційного або звукоізоляційного [1] (рис. 1). При використанні відповідного компо-
зиційного матеріалу важливим завданням є підбір такого складу, який би забезпечував 
можливість практичної роботи з ним – укладання та формування. 

 
Рис. 1. Приклад структури багатокомпонентного матеріалу з крупним наповнювачем 
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Контролювати відповідні властивості в разі композиту середньої та високої наповне-
ності досить важко, оскільки пенетраційні методи не спрацьовують – індентори пенетра-
ційних приладів стандартизованих методів (голка Віка, пластометр) блокуються частин-
ками наповнювача. Таким чином, для вимірювання термінів тужавлення (ПТ - початку 
тужавлення, КТ - кінця тужавлення) необхідно або суттєво змінити масштаби вимірюва-
льної установки (щоб локальні структурно-механічні властивості композиту «усередню-
валися» у разі індентора значних розмірів), або переходити до непрямих вимірів. Слід 
зазначити також, що непрямі вимірювання можуть надати додаткову інформацію про 
стан композиту, що твердне. У роботі розглядаються другий шлях дослідження, із широ-
кого арсеналу непрямих методів обрані такі, які порушують структуру композиту, що 
твердне, найменшим чином. 

Аналіз останніх досліджень і публікацій. У процесі структуроутворення в мінера-
льних в'яжучих та композитах на їх основі відбуваються фізико-хімічні зміни, що харак-
теризуються різними просторовими масштабами. Змінюються багато фізичних власти-
востей в'яжучого тіста, прямо чи опосередковано пов'язані зі структурою – міцність, 
в'язкість, пластична міцність, температура, швидкість поширення звукових та ультразву-
кових коливань, електричні характеристики [2]. Усі наведені характеристики можуть 
бути використані як індикаторні для визначення термінів тужавлення, при цьому ряд вла-
стивостей відображають зміни станів в’яжучого тіста більш яскраво й контрастно. 

Для визначення термінів тужавлення використовують непрямі методи віскозиметрії, 
вимірювання електричних характеристик та швидкості проходження ультразвукових ко-
ливань [3]. Реалізація цих методів в інженерній практиці потребує вирішення проблеми 
надійної ідентифікації термінів тужавлення за експериментальними результатами. Один 
із найбільш перспективних методів контролю термінів тужавлення композитів з частин-
ками заповнювача [4] заснований на вимірі швидкості ультразвуку. 

Інтерес представляє порівняння кількох методів оцінки стану композиційного в'яжу-
чого тіста, що твердне, з метою визначення термінів тужавлення та особливостей режи-
мів формування та обробки матеріалів досліджуваної групи. 

Виділення не досліджених раніше частин загальної проблеми. Попередній аналіз 
інформаційних джерел дозволив виявити деякі проблеми щодо визначення термінів ту-
жавлення в наповнених композиційних матеріалах: 

1. Терміни тужавлення, що є умовними величинами, недостатньо чітко пов’язуються 
зі структурними змінами в матеріалі під час тужавлення. 

2. Невизначені процедури вимірювання термінів тужавлення для високо наповнених 
композитів. 

3. Недостатньо розроблені непрямі методи визначення строків тужавлення та твер-
діння матеріалу у формі зразків та виробів. 

4. Недостатньо розроблений порівняльний аналіз змін структурних властивостей 
композитів під час тужавлення та його фізичних характеристик. 

Мета статті. Метою роботи є порівняння непрямих неруйнівних методів контролю 
процесів структуроутворення композитів як із практичних позицій діагностики стану в'я-
жучого тіста та визначення термінів тужавлення, так і з теоретичного погляду для зміс-
товної інтерпретації процесів структуроутворення композиційного в'яжучого тіста. Від-
повідними завданнями є: 

1. Короткий розгляд апаратурного оформлення, методик вимірювання, характерних 
особливостей одержуваних результатів у формі кривих структуроутворення для компо-
зитів на основі гіпсу. 

2. Структурно орієнтована інтерпретація даних, одержуваних для модельних сумі-
шей та композиційних матеріалів. 
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3. Порівняння наведених методів неруйнівного контролю, їх інформативності та пе-
реважної сфери застосування. 

4. Вибір одного з методів як основного, опорного для практичного дослідження про-
цесів структуроутворення та визначення термінів тужавлення матеріалів цільової катего-
рії, що розглядається, та їм подібних.  

Виклад основного матеріалу. Нижче розглянуто деякі спрощені за експерименталь-
ним оформленням методи дослідження композиційного в'яжучого тіста – термічний, два 
електричних – дослідження зміни електропровідності та діелектричних втрат, та ультра-
звуковий, заснований на вимірі швидкості проходження ультразвукових імпульсів через 
в'яжуче тісто, що твердіє.  

Тепловиділення вимірювалося на основі стандартизованої методики [5] за допомо-
гою калориметра для в'яжучих речовин на основі хормель-копелевих термопар (рис. 2), 
що являють собою різновид діатермічного калориметра [6]. 

 
Рис. 2. Калориметр для дослідження екзотермічних ефектів  

твердіння в'яжучих та композитів:  
1 – диференціальна термопара; 2 – потенціометр; 3 – ємність з в'яжучим тістом;  

4 – ємність порівняння з водокрижаною сумішшю (t = 0 °С);  
5 – ємності з теплоізоляційного матеріалу (пінополістиролу) з пробками 

Основним елементом установки для дослідження діелектричних втрат у в'яжучому 
матеріалі був електронний діелькометр-вологомір ВЕБ-3, вихідне призначення якого – 
вимірювання вологості деревини різних сортів відповідно до калібрувальних графіків. 
Вологомір є малопотужним генератором високої частоти. Сила струму, що протікає через 
мікроамперметр, та його показання, знаходяться у відомій функціональній залежності 
від вологості випробуваного матеріалу. 

Електропровідність композитної суміші вимірювалася на змінному струмі, щоб уни-
кнути поляризації електродів, методом амперметра та вольтметра за допомогою устано-
вки, схема якої показана на рисунку 3. 

 
Рис. 3. Схема вимірювання електропровідності матеріалу: 

1 − суміш, що досліджується, 2 – комірка для вимірювання, 3 – електричний ключ 
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На вхід за допомогою стандартного блоку живлення подавалася стабілізована змінна 
напруга частотою 50 Гц. Для вимірювання були сконструйовані та використані кілька 
варіантів комірок: циліндрична з двома мідними пуансонами, прямокутна, плоска та ко-
мірка з рухомим електродом. Деякі конструкції комірок показані на рисунку 4. При дос-
лідженні матеріал електрода вважався інертним. 

 
Рис. 4. Конструкції вимірювальних комірок:  

1 – електроди; 2 – корпус 
На підставі вимірювань обчислювалася питома електропровідність (сименс на метр) 

композиту за формулою (1): 

S
L

U
I

S
LG ==σ ,     (1) 

де L – довжина провідного об’єму, S – площа його перерізу, I, U – показання амперметра 
і вольтметра відповідно [7]. 

Вимірювальна установка для ультразвукового дослідження складається з п'єзоелект-
ричних перетворювачів (передавача та приймача), контейнера для зразків, наповненого 
композиційним в'яжучим тістом на основі гіпсу, приладів для ультразвукового контролю 
конструкцій УК-10ПМС або УК-14П. У ході випробування згенерований ультразвуковий 
імпульс пропускається через матеріал (рис. 5). 

 
Рис. 5. Ультразвукова установка (a)  

та ультразвукові прилади КК-10ПМС та УК-14П (відповідно b, с) 
Вимірюється час проходження ультразвукового імпульсу через композиційний мате-

ріал з макроскопічними неоднорідностями 5-10 мм зернами і гранулами заповнювача, що 
забезпечують високі тепло- і звукоізоляційні властивості. Результати вимірювань відо-
бражаються у вигляді кривих зміни часу проходження ультразвукових імпульсів та роз-
рахункової швидкості ультразвуку в процесі структуроутворення в'яжучого або компо-
зиту на його основі. 
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Результати дослідження та їх інтерпретація. Для якісного зіставлення результатів 
вимірювання фізичних властивостей був обраний типовий за фізичними характеристи-
ками варіант композиційного складу, виконано нормуюче перетворення кожної з вели-
чин – діелектричних втрат, екзотермічного ефекту, електропровідності та швидкості уль-
тразвукових імпульсів, згідно із загальним співвідношенням (2): 

minmax

min

XX
XXX

−
−

=′ .      (2) 

Отримані величини з метою зіставлення розміщувалися на одному графіку (рис. 6). 
Послідовна інтерпретація отриманих залежностей суттєво полегшує перехід до цільових 
величин – термінів тужавлення композиційного в'яжучого. 

 
Рис. 6. Порівняльний графік фізичних властивостей  

композиційного в'яжучого тіста, що твердіє 
Зміна діелектричних втрат. Оскільки йдеться про вимірювання на високих частотах 

(~ 100 Кгц ), внесок у значення діелектричних втрат, пов'язаної з втратою потужності у 
в'яжучому тісті, меншою мірою обумовлений явищами провідності за рахунок вільного 
руху іонів, більшою мірою – за рахунок конформаційних змін структури адсорбційних ша-
рів частинок, що знаходяться у в'яжучому тісті, а також руйнування та утворення водневих 
зв'язків. Можна запропонувати досить грубу модель – діелектричні втрати та перебіг їх 
змін обумовлений головним чином станом молекул води. Тоді процес зміни діелектричних 
втрат із часом можна розглянути, як двостадійний процес. На першому етапі вільна вода 
переходить у зв'язану адсорбовану на межах розділу частково гідратованого мінерального 
компонента (рис. 6, 0-10 хв). Водночас відбувається гідратація в'яжучого з переважанням 
топохімічної реакції. У точці зламу (рис. 6, 10 хв) переважна більшість води залишається 
в адсорбованій формі, далі відбувається процес гідратації всередині зерен в'яжучого. Усі ці 
процеси відбуваються всередині капілярно-пористої структури матеріалу, що сформува-
лася. У точці зламу (10 хв) відбувається часткове завершення гідратації гіпсу, у реакцію 
вступають мінерали цементного каменю та пуцоланічна добавка. 

Таким чином, завдяки зростанню ефективної в'язкості та формуванню водневих зв'я-
зків з атомами кисню молекули води зв'язуються з мінеральними компонентами міцніше, 
конформаційні зміни і трансформація скелета водневих зв'язків відбуваються більш 
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важко, вони «не встигають» за змінами електричного поля, в результаті чого зростає ве-
личина діелектричних втрат. Схематична інтерпретація описаних вище процесів струк-
туроутворення показано на рис. 7. 

 
Рис. 7. Схематична інтерпретація зміни діелектричних втрат при твердінні:  

1 − стадія 1; 2 − стадія 2 
Зміна електропровідності. Електропровідність на змінному струмі низької частоти 

обумовлена переміщенням іонів та зміною у часі їх концентрації. Зниження концентрації 
іонів ОН- обумовлено пуцоланічною активністю добавок, що застосовуються для стабі-
лізації гіпсо-цементних сумішей (зола, шлак). Основним внеском у зміну електропровід-
ності є перенасичення розчину, що формується на перших хвилинах, і зменшення ефек-
тивного вільного об’єму розчину, що проводить, в результаті зростання новоутворень. На 
інтервалі 15-20 хв унаслідок участі вільної води у процесах гідратації (рис. 7) відбува-
ється можлива зміна механізму передачі заряду. Якщо на ранніх термінах гідратовані іони 
переміщалися в об’ємі вільної води, що заповнює капілярно-пористу структуру матері-
алу, після зазначеного терміну ймовірний механізм передачі заряду – естафетний, що ві-
дбувається за участю шарів зв'язаної води на внутрішній поверхні пористої структури. 
Зміна механізму перенесення іонів обумовлена, ймовірно, фактичним злам на графіку 
електропровідності (рис. 6) при 15-20 хв. 

Термічні ефекти Дослідження, що протікають у процесі структуроутворення аналі-
зованих композитів, дозволяє виявити кілька процесів, що частково перетинаються в 
часі, кожному з яких відповідають характерні ділянки графіків тепловиділення (рис. 6). 
Початкові стадії твердіння (0-4 хв) та відповідні ділянки графіка відповідають стадії по-
чатку тужавлення – стадії адсорбції води на поверхні частинок, початку топохімічної ре-
акції гідратації гіпсу. Ділянка кривої (4-14 хв) відповідає протіканню гідратації гіпсової 
компоненти, що супроводжується тепловиділенням. На цих етапах починає гідратува-
тися цемент і входить у реакцію зола. Наступні етапи (15-30 хв) характеризуються слаб-
ким тепловиділенням. Тут гідратації піддається переважно мінерали цементу і проявля-
ється пуцоланічна активність вапна. Одночасно відбувається формування кластера 
частинок композиту, пов'язаних кристалізаційними контактами. 

Швидкість ультразвуку. Швидкість ультразвуку стрибкоподібно зростає при форму-
ванні провідної перколяційної структури (переважно кістяка перколяційного кластера). До 
цього стрибка швидкість ультразвуку мала (1-3 хв), Прилад не спрацьовує. Цей факт до-
зволяє приблизно ототожнити різке зростання швидкості при початку тужавлення з момен-
том першого спрацьовування ультразвукової установки (4-5 хв, рис. 6). Кінець тужавлення 
немає різких, стрибкоподібних проявів. Для його виявлення використовуються порівняльні 
методи або дослідження більш тонких властивостей графіка швидкості ультразвуку – його 
кривизну k(x) або радіус кривизни [8] (рис. 8). Структурні переходи при цьому відповіда-
ють перетину графіком кривизни осі абсцис та обертання кривизни в нуль. 
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Рис. 8. Кривизна графіків швидкості ультразвукових імпульсів  

як функція часу процесу твердіння:  
1, 2, 3 – області структурних переходів у матеріалі 

Зі структурних уявлень і деяких понять теорії перколяції [9; 10] особливості зміни 
швидкості ультразвуку інтерпретуються в такий спосіб. Ієрархічна структура компози-
ційного матеріалу, при спрощеному розгляді, може бути піддана системному «перетину» 
на мезоскопічному масштабному рівні, в результаті чого формулюється мережева мо-
дель, вузлами якої є кластери ~ 30 частинок (0,2 мм), через які ультразвуковий імпульс 
здатний поширюватися як через єдине ціле. Власне моделлю композиту, що твердіє, є 
динамічна мережева структура з вузлів розглянутої природи і зв’язків, що реалізуються 
кристалізаційними (фазовими) контактами. Переходи, що спостерігаються в ультразву-
кових експериментах можуть бути інтерпретовані в термінах топологічної структури ме-
режі, що росте. Для першого переходу (початку тужавлення) досить легко вказати стру-
ктурну інтерпретацію – у відповідний момент часу з відокремлених один від одного 
кластерів, які часто мають фракталоподібний характер, формується єдина провідна стру-
ктура – перколяційний (поєднуваний) кластер, що забезпечує проходження ультразвуко-
вого сигналу між протилежними сторонами зразка. У момент утворення такого кластера 
спостерігається перше спрацьовування вимірювального приладу (рис. 6, 4 хв). Поряд зі 
структурою «червоного» кістяка, що забезпечує провідність, формуються також «мертві 
кінці» та інші однозв’язані компоненти, що не беруть участь у формуванні властивостей, 
пов’язаних з провідністю. Наприкінці тужавлення спостерігається формування провід-
ного кістяка, що обріс одно- і двозв’язаними елементами, що займають весь об’єм зразка. 
Така розгалужено-сітчаста структура, що займає весь об’єм, формується на момент кінця 
тужавлення (рис. 6, 10 хв). На цьому етапі структурні зміни не закінчуються, продовжу-
ються гідратаційні процеси та структуроутворення. Розгалужено-сітчаста структура, що 
включає велику кількість однозв’язаних компонентів, зокрема, «мертвих кінців», перет-
ворюється на сітчасту – однозв’язані компоненти трансформуються в 2- та 3-зв'язані; 
тривимірна мережа, що відображає структуру каменеподібного тіла, формується майже 
повністю. Трансформації основної кількості однозв’язаних структур у 2- і 3-зв'язані та їх 
входження до складу провідного кістяка відповідає третій перехід (рис. 6, 15 хв). Таким 
чином, третій перехід відповідає затвердінню та остаточному формуванню каменеподіб-
ного тіла з переважаючими пружними характеристиками. 

Порівняльний аналіз неруйнівних методів. Перший етап аналізу застосовності розгляну-
тих методів – зведення основних якісних змін на єдину часову шкалу (рис. 9) та таблицю. 
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Рис. 9. Якісні зміни характеристик досліджуваного композиту в єдиній часовій шкалі: 

1а – 5б – позначення якісних змін, перша цифра відповідає номеру властивості  
Червоним еліпсом на рис. 9 позначено інтервал «технологічного» кінця тужавлення. 

Пояснення наведені в таблиці. 
Таблиця – Якісні зміни характеристик досліджуваного композиту 

№ Позначення Час від замі-
шування, хв Змістовна інтерпретація Ступінь ви-

раженості  

1 3а 3 Перехід до лінійного режиму падіння електропровідності 
через перехід до стабілізації рівня пересичення розчину Середня 

2 1а 4 Перехід до лінійного термічного режиму та постійної 
швидкості реакції гідратації. ПТ за термічним критерієм Середня 

3 4а 4 

Утворення кластера частинок вихідного композиту, що 
охоплює, і новоутворень, проникних для ультразвуку. Пе-
рше спрацювання УЗ установки. ПТ за швидкістю ульт-

развуку 

Яскрава 

4 5а 5 ПТ матричного матеріалу (стандартний тест Віка) Яскрава 

5 4б 9 
Обростання кластера новоутворень, що охоплює, «мерт-
вими кінцями». Перехід значення кривизни графіка шви-
дкості ультразвуку через 0. КТ за швидкістю ультразвуку 

Середня 

6 2а 10 

Зниження кількості "вільної" води, зменшення рухливості 
скелета водневих зв'язків. Виникнення перегину графіку 

діелектричних втрат. КТ за критерієм діелектричних 
втрат 

Яскрава 

7 5б 10 КТ матричного матеріалу, що визначається стандартними 
методами Яскрава 

8 1б 15 Закінчення основних екзотермічних процесів, пов'язаних 
із гідратацією Яскрава 

9 4 в 16 
Формування двозв'язаних фрагментів кластера, що охоп-
лює, з однозв'язаних «мертвих кінців», закінчення затвер-

діння. Перехід кривизни графіка ультразвуку через 0 
Не яскрава 

10 3б 17 Зміна механізму провідності. Перехід до передачі іонів за 
шарами зв'язаної води Яскрава 

Дослідження даних таблиці проводилося за кількома критеріями. Оскільки цільо-
вими є структурно-механічні характеристики, що забезпечують можливість укладання та 
обробки матеріалу, увага приділялася насамперед методам, що дозволяють отримати чі-
ткі, яскраві якісні зміни спостережуваних характеристик, близькі до термінів тужав-
лення, що визначаються для матричного матеріалу, без частинок наповнювачів, за допо-
могою стандартизованих методів (випробування за допомогою приладу Віка). Слід 
зазначити суб'єктивність поняття термінів тужавлення (це, взагалі кажучи, умовні вели-
чини) для композитів досліджуваного класу. Ці терміни відрізняються при вимірі різними 
методами за різними критеріями. Надійним є одночасне застосування кількох методів. 

Вибір методів неруйнівної діагностики композиційного матеріалу. Розглянуті дані до-
зволяють вибрати як основний ультразвуковий метод, що дає чіткий критерій початку ту-
жавлення. Однак кінець твердіння проявляється не так чітко і вимагає додаткової обробки 
отриманої залежності − вивчення кривизни кривої графіка швидкості ультразвуку. Тому 
може бути рекомендована пара "швидкість ультразвуку - діелектричні втрати". Якщо 
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прийняти допустимим аналіз складних властивостей експериментальних кривих, то для 
визначення термінів тужавлення перспективні також графіки електропровідності та екзо-
термії. Використання цих даних спільно з диференціально-геометричними методами (ана-
ліз кривизни та радіуса кривизни кривих) становлять інтерес для майбутніх досліджень. 
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NON-DESTRUCTIVE METHODS FOR CONTROLLING THE SETTING PROCESS 
OF BUILDING COMPOSITE MATERIALS WITH COARSE AGGREGATES 
The article deals with the problem of non-destructive control of the processes of setting and hardening of composite 

materials, for which coarse filler granules or mixtures of fillers of different granulometric composition are used. Since the use 
of standardized penetration methods in the cases under consideration becomes impossible, it is possible to draw conclusions 
about the stages of the processes of structure formation of a composite binder dough only by indirect signs. In such a study, 
methods are preferable that least disturb the structure of the hardening composite, up to non-contact ones. The article provides 
a comparative description of several such methods. Two of them are based on the measurement of electrical responses associ-
ated with structure formation, the other two are based on the study of exothermic processes and, accordingly, the propagation 
velocity of ultrasonic pulses in a hardening binder dough. For a typical sample of the studied material, the time dependences 
of the corresponding physical characteristics are constructed. Qualitative changes in the course of these curves are compared 
with the boundaries of the stages of the structure formation process. The main qualitative changes in the time dependences of 
physical properties are interpreted from the standpoint of structural transformations occurring in the material. The measure-
ment results are considered both from a theoretical standpoint, related to the interpretation of changes in the structure and 
properties of the hardening binder dough, and from an applied standpoint, focused on determining the setting time of the 
material, which is important for the technology of its application. Changes in physical characteristics are reduced to a single 
scale, which improves the accuracy of determining the setting time. It is shown that the main method, adequate to the problem 
under consideration, is conveniently taken to be ultrasonic, which makes it possible to effectively display both the beginning 
and the end of setting. The remaining methods seem to be complementary, allowing a more thorough study of the processes 
during the completion of the setting. The considered research methods are also applicable to conventional materials, and some 
of them, with minimal modification, to hardening samples and products in the practice of building production.  
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