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Einleitung

1. EINLEITUNG

Die Ressourcenschdéhnung ist eins von den wichtigsten Umweltproblemen der heutigen Ge-
sellschaft. UbermaRiger und verschwenderischer Verbrauch ist eine Gewohnheit entwickelt
in der Zeit, als die Gewinnung von Ressourcen als unbegrenzt angesehen war. Das Bewuss-
tsein, dass einige Ressourcen nichterneuerbar sind und sie in absehbarer Zukunft vollig er-
schopft werden kdénnen oder ihre Gewinnung zu schwer und zu teuer wurde, flhrt zu der
Notwendigkeit nach Losungen dieses Problems zu streben. Reduzierung des Verbrauchs
von nichterneuerbaren Ressourcen ist nicht immer mdglich, deshalb sind eine effizientere

Verwendung und Wiederverwendung von hoher Bedeutung.

Erddl ist eine typische nichterneuerbare Ressource. In einem Bericht der globalen wirtschaft-
lichen Situation von 2011 behauptet die britische Bank HSBC, das nachgewiesene Olreser-
ven beim gegenwartigen Verbrauch fir weniger als 50 Jahre erschopft werden
[http://green.blogs.nytimes.com]. Obwohl Erdél Gblicherweise mit der Erzeugung vom Treib-
stoffe assoziiert ist, ist es auch zur Herstellung von Bitumen, Kunststoffen und Chemiepro-
dukten verwendet. Derzeit gibt es keinem alternativen Rohstoff zur Bitumenherstellung, des-
halb ist die Untersuchung von Mdglichkeiten fur Wiederverwendung von Bitumen sehr wich-
tig.

Bitumenalterung erschwert die Wiederverwendung. Bei der Alterung verandert sich die che-
mische Zusammensetzung des Bitumens, was seine Gebrauchseigenschaften beeinflusst.
Um den Ausgangszustand vom Bitumen wiederherzustellen, sollen bei der Wiederverwen-

dung Zusatzstoffe — Rejuvenatorien oder Regnerationsmittel benutzt werden.

Das Ziel dieser Diplomarbeit ist die Untersuchung der Eignung von Pyrolysedl als Regnera-
tionsmittel fur gealtertes Bitumen. Mischungen aus im Labor gealtertem Bitumen und destil-
liertem Pyrolysedl werden vorbereitet. Konventionelle und gebrauchsverhaltensorientierte
Prufungen werden durchgefihrt um dem Verhalten von den Bitumen-Pyrolysedl-Mischungen
mit Bitumen im Originalzustand und gealtertem Bitumen zu vergleichen. In der Diplomarbeit
sind die Grundsatze der Rheologie erwadhnt im Kapitel 2. Kapitel 3 enthalt Information tUber
die verwendeten Materialien - Bitumen und Pyrolysedl. Die Prifverfahren sind laut der ent-
sprechenden europaischen Norm im Kapitel 4 beschrieben. Das Programm der durchgefuhr-
ten Prufungen ist im Kapitel 5 gegeben und die Ergebnisse sind im Kapitel 6 dargestellt und

bewertet. Im Kapitel 7 sind die Ergebnisse zusammengefasst.
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Rheologie

2. RHEOLOGIE

Rheologie ist ein Teilgebiet der Mechanik, das das Verformungs- und FlieRverhalten von Ma-
terialien bei Beanspruchung von aufieren Kraften beschreibt. Das Wort ‘Rheologie’ kommt
aus dem Griechischen - pei rhei, flieBen' und Adyog logos, Lehre’. Die Rheologie umfasst
Elastizitats-, Plastizitatstheorie und teilweise die Strémungslehre um die Verformungseigen-
schaften von festen Koérpern und Fluide 2zu erklaren und zu beschreiben.

[http://de.wikipedia.org]

2.1 Elastizitat

Elastizitat ist die Eigenschaft eines Korpers bei Beanspruchung von auferer Kraft zu verfor-
men und bei Entlastung zu seiner urspriinglichen Form vollstandig zurlickzukehren. Bei der
Belastung von dem Korper wird Energie gespeichert indem seine elementaren Teilchen
(Atome oder Molekiilen) gestdrt und verschoben werden und die Form der Kérper wird ver-
andert. Nach der Entlastung kehren die Teilchen zu ihrer Ausgangsposition, die Energie wird
freigesetzt und die ursprungliche Form der Korper wird wiederhergestellt. Bei der elastischen
Verformung gibt es eine lineare Abhangigkeit zwischen Spannungen und Dehnungen (Hoo-
ke‘sches Gesetz), das heillt dass das Verhaltnis zwischen die Spannungen und Dehnungen
konstant ist. Der Proportionalitatsfaktor ist Elastizitdtsmodul (E-Modul) genannt und ist von

der Art des Stoffes abhangig. [http://de.wikipedia.org]

i (2.1)
&

Dabei ist:
E — Elastizitatsmodul [Pa]=[N/m?];
o - Normalspannung [Pa]=[N/m?;

€ - Dehnung [ ]

2.2 Plastizitat

Plastizitat ist die Eigenschaft von Materialien sich irreversibel zu verformen unter Beanspru-
chung von aufReren Kraften und nach der Entlastung zu seiner urspriinglichen Form nicht zu-
riickzukehren. Meistens treten plastische Verformungen bei Uberschreiten eines kritischen
Werts der Spannungen (FlieRgrenze). Unter dieser Grenze treten keine Deformationen auf,

das Material verhalt sich elastisch oder viskoelastisch. [http://de.wikipedia.org]
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Rheologie

2.3 Viskositat

Viskositat ist ein Mal} fur die Zahigkeit von Fluiden. GroRere Viskositat bedeutet, dass das
Fluid weniger flieRfahig ist. Die Viskositat ist mit der inneren Reibung der Stoffe verbunden.
Bei Verformung viskoser Stoffen wird die Deformationsenergie in Warme umgesetzt (wegen
der Reibung zwischen den Teilchen der Fluide). Viskose Verformungen sind zeitabhangig —
bei Belastung des Fluides wachst die Verformung mit der Zeit (im Gegensatz zu plastischen
Verformung, wo die Verformung sofort eintritt). [Litzka, 1998]

Ein einfaches Gedenkmodell um die Viskositat zu beschreiben ist das sogenannte ,Zwei-
Platten Modell“, das ist auf Abbildung 2-1 dargestellt. Ein Stoff wird zwischen zwei Platten
deformiert. Die untere Platte ist unbeweglich, die obere Platte (mit Flache A) verschiebt sich
mit Geschwindigkeit v unter der Einwirkung von der Kraft F. Der Abstand zwischen beiden
Platten ist h. Der Stoff muss an beiden Platten haften. [Litzka, 1998]

Plattenfliiche=A

Abbildung 2-1:  Zwei-Platten Modell [Litzka, 1998]

Dieses Gedenkmodell gilt fir Stoffe bei denen eine lineare Stromung entsteht, das heil’t
der Stoff flieRt in unendlich dinne Schichten, die miteinander nicht vermischen. Wenn die
Stréomung turbulent ist, ist das rheologische Verhalten des Stoffes mit der ,Zwei-Platten Mo-
dell* nicht beschreibbar. [Litzka, 1998]

Die Reibung zwischen den Schichten der Stromung kann als Viskositat des Stoffes betrach-
tet werden. Geschwindigkeit der untersten Schicht ist gleich 0 und der obersten ist gleich der
Plattengeschwindigkeit v. Wenn das Geschwindigkeitsgefélle linear ist, spricht man von einer
Newton’schen Fliissigkeit und strukturlinearen Viskositat. Bei Nicht-Newton’schen
Flussigkeiten ist die Viskositat von der Zeit und Schergeschwindigkeit abhangig. Fur solche

Stoffe gelten die folgenden rheologischen Anweisungen nicht. [Litzka, 1998]
Folgende GréRen kénnen berechnet werden:
Schubspannung:

(2.2)
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Rheologie

Dabei ist:

7 - Schubspannung [Pa]=[N/m?];

F - Kraft [N];

A — Plattenflache [m?]

Schergeschwindigkeit (Schergefalle) (kann auch mit y bezeichnet werden):

v
D= - (2.3)
Dabei ist:
D - Schergeschwindigkeit [1/s];
v - Geschwindigkeit der oberen Platte [m/s];
h - Plattenabstand [m]

Dynamische Viskositat:

n = (2.4)

| =

Dabei ist:

n - dynamische Viskositat [Pa.s];
T - Schubspannung [Pa];

D - Schergeschwindigkeit [1/s]
Kinematische Viskositat:

, (2.5)
p

Dabei ist:

v - kinematische Viskositat [m?/s];
n - dynamische Viskositat [Pa.s];
p - Dichte der Stoff [g/cm?]

Bei hohen Temperaturen kann Bitumen als Newton’sche Flussigkeit betrachtet werden, und

obengenannte Formel kénnen benutzt werden.
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Rheologie

2.4 Viskoelastizitat

Viskoelastizitat beschreibt das Verhalten von Materialien, die teilweise elastische, teilweise
viskose Eigenschaften aufweisen. Ein Teil der Verformungen ist elastisch (zeitunabhangig),
der andere ist viskos (zeitabhangig). Der Anteil von dem viskosen und elastischen Verhalten
hangt nicht nur von der Stoffart ab, sondern auch von der Temperatur und Belastungsge-
schwindigkeit, Belastungsart, -dauer und —hdhe konnen diese Eigenschaften beeinflussen.
Im Normallfall mit Erhéhung der Temperatur weisen die Stoffe auch eine Erhéhung des An-
teils des viskosen Verhaltens auf. Bei hoherer Temperatur bewegen die Teilchen (Atome
oder Molekdile) sich schneller, was zu flussigkeitsahnliches Verhalten fuhrt. Eine hohere Be-
lastungsgeschwindigkeit vermindert den viskosen Anteil des Verhaltens. Bei schneller Be-
anspruchung haben die Teilchen keine Zeit fur Platzwechsel und weisen Uberwiegend elasti-
sches Verhalten auf. Beispiele fur viskoelastisches Verhalten sind in Abbildung 2-2 gegeben.
[Litzka, 1998]

100% viskos viskoelastisch 100% elastisch
® ®
Wasser Blut Honig Plastilin Radiergummi
- emperaturzufuhr
hohe Belastungsgeschwindigkeit =

Abbildung 2-2: Beispiele fiir viskoelastisches Verhalten [Litzka, 1998]

Abbildung 2-3:  Zwei-Platten Modell; Oszillation [Litzka, 1998]

Um das viskoelastische Verhalten eines Stoffes zu beschreiben, kann das ,Zwei-Platten Mo-
dell” bei Oszillation verwendet werden (Abbildung 2-3). Ein Stoff wird zwischen zwei Platten
deformiert. Der Stoff muss an den beiden Platten haften. Der Abstand zwischen beiden Plat-
ten ist h. Die untere Platte ist unbeweglich, die obere Platte wird durch einen Kurbeltrieb zu
einer Sinusschwingung angeregt, was zu Oszillation der oberen Platte mit Auslenkung s

fuhrt. Deformation wird mit y bezeichnet und auf folgende Weise berechnet: [Litzka, 1998]
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y = % 100(%) (2.6)

Dabei ist:

y - Deformation [%], wird auch dimensionslos angegeben: y = % ;

s - Auslenkung [mm];
h - Plattenabstand [mm]

Auslenkung muss klein genug sein, damit der linear viskoelastische Bereich nicht tiberschrit-

ten wird.

2.5 Elastisches Verhalten (Hooke)

Fir ideale Festkorper (die sich 100% elastisch verhalten), kdnnen die rheologische Eigen-
schaften durch eine Hook’sche Feder modelliert werden. Das Federmodell ist auf Abbildung
2-4 dargestellt. [Litzka, 1998]

e}

270 0°

180°

Abbildung 2-4: Federmodell [Litzka, 1998]

Spannungen werden mithilfe der folgenden Formel berechnet:

E 2.7)

Dabei ist:

o - Spannung [Pa]=[N/m2];

E - E-Modul der Feder [Pa]=[N/m2];
€ - Deformation [ ]

Werte der Spannung und Verformung bei bestimmter Stellung des Kurbeltriebes sind in Ta-

belle 2-1 gegeben.
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Rheologie

Tabelle 2-1:
[Litzka, 1998]

Spannung und

Verformung beim Kurbeltrieb (Federmodell)

Stellung des Verformung Spannung Verformungsgeschwindigkeit
Kurbeltriebes (Deformation) (Schergeschwindigkeit)
0° 0 0 max
90° max max 0
180° 0 0 max
270° max max 0

Korper, die sich 100% elastisch verhalten, erweisen Widerstand gegen Deformation. Je gro-

Rer die Deformation, desto gréfler ist die erforderliche Kraft und die daraus resultierenden

Spannungen. Die Geschwindigkeit der Verformung beeinflusst die erforderliche Kraft nicht.

[Litzka, 1998]

Nach dem Hoock’schen Gesetz ist das Verhaltnis zwischen Spannungen und Dehnungen

konstant, das heif3t bei maximaler Deformation (90° und 270° in dem Kurbeltriebmodell) ist

auch die Spannung maximal und in Gleichgewichtsposition (0° und 180°, wo es keine De-

formation auftritt) ist die Spannung gleich 0. Bei Aufbringen einer gewissen Spannung tritt die

resultierende elastische Deformation ohne zeitliche Versetzung auf. Der Verlauf von Span-

nung und Deformation in der Zeit bei dem Kurbeltriebmodell kann durch zwei phasengleiche

Sinusschwingungen dargestellt werden (Abbildung 2-5). [Litzka, 1998]

elastisch: 5 =0°

Tmax
aufgebrachte
Scher-
Spannung

Ymax

resultierende
Scher-
Deformation

Abbildung 2-5:

[Litzka, 1998]

’anin

Verlauf von Spannung und Deformation, elastisches Verhalten
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Rheologie

2.6 Viskoses Verhalten (Newton)

Fir Newton’sche Fluide (die 100% linearviskos verhalten) kénnen die rheologische Eigen-
schaften mit dem Dampfermodell beschrieben werden. Dieses Gedenkmodell ist auf Abbil-
dung 2-6 dargestellt. [Litzka, 1998]

00

270 0°

180°
Abbildung 2-6: Dampfermodell [Litzka, 1998]

Spannungen werden auf folgende Weise berechnet:
T=7.D (2.8)
Dabei ist:
T - Spannung [Pa];
n - dynamische Viskositat [Pa.s];
D - Schergeschwindigkeit [1/s];

Werte der Spannung und Verformung bei bestimmter Stellung des Kurbeltriebes sind in Ta-

belle 2-2 gegeben.

Tabelle 2-2: Spannung und Verformung beim Kurbeltrieb (Dampfermodell)
[Litzka, 1998]

Stellung des Verformung Spannung Verformungsgeschwindigkeit
Kurbeltriebes (Deformation) (Schergeschwindigkeit)
0° 0 max max
90° max 0 0
180° 0 max max
270° max 0 0

Fluide weisen Widerstand gegen schnelle Deformation auf. Je grof3er die Verformungsge-
schwindigkeit, desto groRere Kraft ist erforderlich fir die Durchflihrung der Deformation und
desto gréRer sind die resultierenden Spannungen. Wie grof® die Deformation selbst ist, be-

einflusst die Spannung nicht. [Litzka, 1998]
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Rheologie

Der direkte Zusammenhang zwischen Spannung und Verformungsgeschwindigkeit ist bei
dem Kurbeltriebmodell deutlich sichtbar. Beide haben ihr Maximum bei 0° und 180° und ihr
Minimum bei 90° und 270°. Bei Aufbringen einer gewissen Spannung tritt die resultierende
viskose Deformation zeitlich versetzt auf. Das fuhrt zu Phasenverschiebung von 90° zwi-
schen den Sinusschwingungen der Spannung und der resultierenden Deformation, die ist auf
Abbildung 2-7 zu sehen. [Litzka, 1998]

viskos: 3=90°
max

aufgebrachte
Scher- < .
Spannung Zeit

T Ymax

-
resultierende \
Scher- -
Deformation \ Zeit-

Zeitverschiebung—# 6
) Ymin

Abbildung 2-7:  Verlauf von Spannung und Deformation, viskoses Verhalten
[Litzka, 1998]

2.7 Viskoelastisches Verhalten

Viele Stoffe haben teilweise elastische und teilweise viskose Eigenschaften. Die Werte der
rheologischen Eigenschaften von viskoelastischen Substanzen liegen zwischen den Werten
der idealen Festkorper (100% elastisches Verhalten) und idealen Fluide (100% viskoses
Verhalten). Die Sinusschwingungen der aufgebrachten Spannung und der resultierenden
Deformation bei viskoelastischen Stoffen sind auf Abbildung 2-8 dargestellt. Die sind pha-
senverschoben wegen der viskose Eigenschaften, aber der Verschiebung ist kleiner 90° we-

gen der elastischen Eigenschaften. [Litzka, 1998]
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Rheologie

viskoelastisch: 0 < 8 < 90°

Tmll’.
aufgebrachte |
Scher- -
Spannung \/ Zeit
T min
resultierende|
Scher- -
Deformation \/ Zeit
‘Y min

Abbildung 2-8:  Verlauf von Spannung und Deformation, viskoelastisches Verhal-
ten [Litzka, 1998]

Phasenverschiebungswinkel & ist ein Mald fir den Anteil des elastischen bzw. viskosen
Verhaltens der Substanz. Niedriger Wert von § bedeutet tGiberwiegend elastisches Verhalten.
Je groler § ist, desto viskoser ist der Stoff. § kann 90° (rein viskoses Verhalten) nicht Gber-
schreiten. [Litzka, 1998]

Bei der Untersuchung realer Stoffe kann der Zeitunterschied zwischen den Extremwerten der
Spannungen und den Extremwerten der resultierenden Deformationen bei gewisser Fre-
quenz gemessen werden. Daraus kann der Phasenverschiebungswinkel auf folgende Weise
berechnet werden: [Litzka, 1998]

At
§ = —.360° (29)

Dabei ist:

6 - Phasenverschiebungswinkel [°];

At - Zeitverschiebung zwischen t,,,, und ¥, [S;
T — Zeit flr eine Schwingung [s]

_1 (2.10)
"=7

Dabei ist:
T - Zeit fur eine Schwingung [s];

f — Frequenz [Hz]

Diana Aleksandrova 12



Rheologie

Der komplexe Schubmodul G* ist ein Mal} fir die Verformbarkeit viskoelastischer Substan-
zen. Hoherer G* bedeutet, dass der Stoff schwerer verformbar ist, eine groRere Kraft fur die
Deformation notwendig ist. Leicht verformbare Stoffe besitzen einen niedrigen G*. Der komp-
lexe Schubmodul G* ist eine komplexe Zahl, deren Realteil den elastischen Anteil darstellt
und der Imaginarteil den viskosen Anteil. Das Verhaltnis zwischen die Spannung und Defor-

mation ergibt den komplexen Schubmodul: [Litzka, 1998]

G =G +iG" =~ (2.12)
%

Dabei ist:

G* - komplexe Schubmodul [Pa];

G' - Speichermodul (Realteil von G*, elastischer Anteil);
G'"' - Verlustmodul (Imaginarteil von G*, viskoser Anteil);
T — Spannung [Pa];

vy — Deformation [ ]

G* kann als Vektor in einer Ebene dargestellt werden, indem die Abszisse reprasentiert den
Speichermodul und die Ordinate — den Verlustmodul (Abbildung 2-9). Der Winkel, den der
G*-Vektor mit der Abszisse einschliel3t entspricht dem Phasenverschiebungswinkel §. [Litz-
ka, 1998]

viskos G"

A

V1

V2 / 2
5 ‘\82
E

Abbildung 2-9:  Vektordiagramm von dem komplexen Schubmodul G™ [Litzka,
1998]

+
1 E2 elastisch G'
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Rheologie

Nach Pythagoras gilt:

|G*| — (Gl)z + (Gu)z (212)

Daraus kénnen G’ und G"' durch den Betrag des komplexen Schubmoduls |G*| und § aus-

gedrickt werden:
G =|G*|.cosé (2.13)
G' =]G*|. siné

In Abbildung 2-9 ist der Schubmodul zweier verschiedener Stoffe dargestellt (G; und G3).
Beide haben denselben Wert (die Vektoren sind gleich lang), aber eine verschiedene Rich-
tung (verschiedene Phasenverschiebungswinkel &, bzw. verschiedene Komponente G’ und
G'"). Das bedeutet, dass beide Stoffe den gleichen Widerstand gegen Scherung.haben. Die
Substanz 1 hat héheren viskosen Anteil als die Substanz 2 (§; > &, ), das heil3t hdherer An-

teil der Deformationen ist irreversibel bei Substanz 1. [Litzka, 1998]

Die viskoelastischen Eigenschaften des Bitumens - der komplexe Schubmodul G*, seine
Komponente G' und G¢"' und der Phasenverschiebungswinkel § werden mittels eines Dynamic
Shear Rheometer (DSR) gemessen. Das Gerat und das Prifverfahren sind im Kapitel 4.3.2
beschrieben.
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3. MATERIALBESCHREIBUNG

3.1 Bitumen

Bitumen (Abbildung 3-1) ist der Hauptbestandteil der
Bindemittel fir den AsphaltstraRenbau. Es ist ein
schwerflichtiges, dunkelfarbiges Gemisch von ver-

schiedenen organischen Substanzen, das als Rick-

stand bei der Aufarbeitung geeigneter Erddle in Raffine-

rien gewonnen wird. Bitumen besteht aus einer disper-

Abbildung 3-1: Bitumen

sen Phase (Asphaltene) und einer zusammenhangen-
den (koharenten) 6ligen Phase (Maltene), die ein kolloidales System bilden. Aus der beson-
deren chemischen Zusammensetzung ergeben sich die temperaturabhangigen Eigenschaf-

ten des Bitumens, wie zum Beispiel sein viskoelastisches Verhalten. [Straube/Krass, 2009]

3.1.1 Herstellung und Einteilung

Bitumen ist als Rickstand bei mehrstufiger Destillation von geeigneten Rohdlen gewonnen.
Eine schematische Darstellung der Herstellungsprozess ist auf Abbildung 3-2 gezeichnet.
Fur die Bitumenherstellung sind schwere, naphtenbasische bis gemischtbasische Rohdle
verwendet, die eine grol’e Menge Ruckstand ergeben. Ausreichender Gehalt an hochmole-
kularen Asphaltenen und geringer Gehalt an makrokristallinem Paraffin sind erforderlich,
damit das gewonnene Bitumen gute Klebeeigenschaften erweist. [Asphalthandbuch Gestra-
ta, 2002]

Atmospharische Vokuum-
Destillation Destillation

Gase 'r\'q Gasol

...... Leichtbenzin

“ g [P Schmiersle
...... Gasol seseer
» | | . Straf3enbau-
Rohol ,—I-! g-l- | Bitumen SRR
(—t U_l: Oxidations-
Rohrenofen Rohrenofen blase
Destillations- Oxidations-
Bitumen Bitumen

[t

Abbildung 3-2: Herstellung von Bitumen, Schema [www.ipa.ruhr-uni-bochum.de]
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Destillationsbitumen

Erste Stufe des Verarbeitungsprozesses ist die atmospharische Destillation. Das Rohdl wird
auf 360 bis 400° C bei normalem Druck erhitzt. Leichtere Komponente wie Flussiggas, Ben-
zin, Diesel, Kerosin, Gas6l und Spindeldl werden nach ihren Siedetemperaturen abdestilliert.
Nachste Stufe ist Vakuumdestillation bei Druck von 20 - 30 mbar und Temperaturen bis ma-
ximal 410° C. Dadurch werden hoher siedende Bestandteile (Schmier- und Heizdle) ge-
trennt. Der Riickstand nach der Vakuumdestillation wird als Destillationsbitumen bezeichnet,
kann weich bis mittelhart sein und wird vor allem im Stralenbau verwendet. [Asphalthand-
buch Gestrata, 2002]

Hochvakuumbitumen

Hochvakuumdestillation unterscheidet sich von der normalen Vakuumdestillation durch den
noch starker reduzierten Druck. Hochvakuumbitumen ist hart und kann fir die Herstellung
von Gussasphalt fir Estriche im Hoch- und Industriebau oder bei der Produktion von Lacken,

Gummiwaren und Isoliermaterial verendet werden. [Asphalthandbuch Gestrata, 2002]
Oxidationsbitumen (geblasenes Bitumen)

Oxidationsbitumen wird bei Temperaturen von 230° - 270° C durch Zugabe von Sauerstoff
hergestellt. Bei diesem Prozess bildet der Sauerstoff mit einem Teil des Wasserstoffes im
Erddlkohlenwasserstoffe Wasser, das von dem System entfernt wird. Die zurtickgebliebenen
Kohlenwasserstoffe werden dadurch ungesattigt und verursachen eine exotherme chemi-
sche Reaktion. Dieser Herstellungsprozess fuhrt zur Zunahme des Anteils an Asphaltene
und eine deutliche Verhartung des Bitumens. Oxidationsbitumen wird vor allem fir industriel-
le Anwendungen verwendet und wird im Stra3enbau nicht eingesetzt. [Asphalthandbuch Ge-
strata, 2002]

Fluxbitumen (Verschnittbitumen)

Fluxbitumen ist eine Mischung von weichem StralRenbaubitumen mit schwerflichtigen Flux6-
len auf Mineraldlbasis. Das Verschneiden fuhrt zu Verminderung der Viskositat und Verbes-
serung der Verarbeitbarkeit. An der Einbaustelle verdampfen die Fluxdle und bleibt das Bi-
tumen zuruck. [Wiehler/Wellner, 2005]

Polymermodifiziertes Bitumen

Polymermodifiziertes Bitumen ist ein stabiles Gemisch von Stralenbaubitumen und
Kunststoffen (Polymere). Die Gebrauchseigenschaften des Bitumens werden bei der Herstel-
lung durch die Zugabe von einem oder mehreren organischen Polymeren verbessert. Es gibt
verschiedene Arten von Modifikationsmittel — Thermoplaste (Polyethylen (PE), ataktisches
Polypropylen (APP)), Thermoelastische Kunststoffe (Styrol-Butadien-Styrol (SBS)) und Elas-

tomere (Polybutadien, Naturkautschuk, Regeneratgummi). Polymermodifizierte Bitumen ha-
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ben hoheren Erweichungspunkt, hohere Plastizitats- und Gebrauchsspanne und bessere

Verformungsbestandigkeit als die nicht modifizierten Stral3enbaubitumen. [Blab, 2010]
Bitumenemulsion

Bitumenemulsion ist ein kolloidales System, in dem Bitumen im Wasser dispergiert ist. Es ist
durch intensives Mischen von Bitumen und Wasser unter Verwendung von Emulgatoren und
Stabilisatoren hergestellt. Je nach Ladung und pH-Wert des wasserigen Emulgators und
nach Bindemittelart und —gehalt und Verhalten gegeniber Gestein sind Emulsionen katio-
nisch oder anionisch mit stabilem, halbstabilem und unstabilem Charakter. Im StralRenbau
werden vor allem kationische Emulsionen fir Vorspritzen und Oberflachenbehandlung ver-
wendet. [Straube/Krass, 2009]

Die Einteilung von Bitumen und bitumenhaltigen Bindemitteln und die entsprechenden Nor-

men sind in Abbildung 3-3 dargestellt.

Bitumenhaltige

Bindemittel
Stralkenbau- Industrielle
anwendungen Anwendungen
Straltenbau- Polymer- Verschnittene Kationische Oxidations- Hartbitumen
bitumen madifizierte und gefluxte Bitumen- bitumen
Bitumen Bitumen emulsionen
prEN 12591 rev. EN 14023 prEN 15322 EN 13808 EN 13304 EN 13305

Harte
Stralfenbau-
bitumen

prEN 13924

Abbildung 3-3: Einteilung bitumenhaltige Bindemittel [Blab, 2010]

3.1.2 Chemische Zusammensetzung

,Bitumen sind Gemische aliphatischer (paraffinischer), alicyclischer (naphtenischer) und
aromatischer (einfache und mehrfache Ringe) Kholenwasserstoffverbindungen. Den Haupt-
teil des Bitumens bilden naphtenische und aromatische Ringsysteme mit oder ohne Seiten-
ketten. Die rein aliphatischen Anteile, wie Paraffine, sollten nur in geringen Mengen vorhan-

den sein. Paraffine, d.h. bei Normaltemperatur feste Paraffinkohlenwasserstoffe, darf Bitu-
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men nur bis maximal 3% enthalten, weil sie seine Klebeeigenschaften verschlechtern und
seine Duktilitat und Plastizitat vermindern.” [Wiehler/Wellner, 2005].

Neben Kohlenwasserstoffen enthalt Bitumen kleine Mengen von Schwefel, Sauerstoff und

Stickstoff. Es gibt Spuren von Halogene, Phosphor und Metalle. [Straube/Krass, 2009]

Kern aus @
Asphaltene
Maltene
Schutzschicht
aus Harze

Abbildung 3-4:.  Struktur der Mizelle und Haufen von Mizelle

[www.sciencedirect.com]

Bitumen besitzt eine kolloidale Struktur. Die Asphaltene sind in der Maltenphase dispergiert.
Das Dispersionsmittel sind niedrigmolekularen Verbindungen — Ole, Olharze und Asphalt-
harze (als Maltene bezeichnet) mit Molekularmassen von 500 bis 1000 g/mol. Asphaltene
sind hochmolekulare Verbindungen, die ein Molekulargewicht im Bereich von 5000 bis
100 000 g/mol besitzen. Die sind die disperse Phase des kolloidalen Systems. Asphaltene
sind in eine Schutzschicht aus Ol- und Asphaltharzen geschlossen. Asphaltene und Schutz-
schicht bilden sogenannte Mizelle (Abbildung 3-4). [Wiehler/Wellner, 2005]

Solbitumen

Aromatische Kohlenwasserstoffe mit

@& Asphaltene ©  Aromatisch-naphtenische Kohlenwasserstoffe
T hohen Molekularmassen

o~ Naphtenisch-aliphatische Kohlenwasserstoffe

Aromatische Kohlenwasserstoffe mit

5 s Gesattigte Kohlenwasserstoffe
niedrigen Molekularmassen

Abbildung 3-5:  Kolloidalstruktur von Bitumen — Sol- und Gel- Bitumen

[http://Iwww.sciencedirect.com]

Die Eigenschaften von Bitumen hangen von dem Mengenverhaltnis zwischen Maltene und

Asphaltene und der chemischen Zusammensetzung und Aromatizitadtsgrad der Harze und
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Ole in die Dispersionsmittel ab. Kernasphaltenarmen Bitumen (bis 1%) sind von dem soge-
nannten Soltyp (Abbildung 3-5 links). Wenn die Asphaltene nicht gut disspergiert sind, bilden
sie ein Gerust. Dann spricht man von Bitumen vom Geltyp (Abbildung 3-5 rechts). Diese sind
die Extremzustande und dazwischen sind viele Abstufungen mdglich. [Wiehler/Wellner,
2005]

3.1.3 Eigenschaften
Verformungseigenschaften

Die Verformungseigenschaften vom Bitumen sind stark temperatur- und belastungsdauerab-
hangig. Bei niedriger Temperatur verhalt sich das Bitumen annahernd rein elastisch. Die Ver-
formungen sind klein und reversibel und hangen von der Belastungsdauer nicht ab. Mit wei-
terer Abnahme der Temperatur wird Bitumen glasartig sprode und bricht bei sehr kleinen
Verformungen oder Spannungen. Bei hoher Temperatur hat das Bitumen rein viskoses Ver-
halten. Die Verformungen sind nicht reversibel und bei Belastung wachsen mit der Zeit. Die
Viskositat sinkt mit zunehmender Temperatur bis Erreichung vom Punkt, bei dem das Bitu-
men “verbrennt” und seine chemische Zusammensetzung zerstért wird. Im gebrauchsrele-
vanten Temperaturbereich erweist Bitumen viskoelastische Verformungseigenschaften. Bei
konstanter Belastung wachsen die Verformungen mit Zunahme der Belastungsdauer und mit
Zunahme der Temperatur. Je héher die Temperatur, desto hdher ist der Anteil der viskosen
Verformungen. Bei Entlastung gehen die elastischen Verformungen zeitverzégert zurtick und

die viskosen bleiben unverandert. [Velske/Mentlein/Eymann, 2009]
Dichte und Warmeausdehnung

Bitumen hat Dichte von 1 bis 1,06 g/cm® (dhnlich der Dichte vom Wasser). Mit Zunahme der
Temperatur und steigender Penetration sinkt die Dichte. Der Volumen-Temperatur-
Koeffizient zwischen 15 und 200° C ist durchschnittlich 0,00061 m*m°K. Die Abhangigkeit
der Dichte von der Penetration ist in Tabelle 3-1 dargestellt. [Wiehler/Wellner, 2005]

Tabelle 3-1: Abhéangigkeit der Dichte von der Penetration [Wiehler/Wellner, 2005]

Penetration in 0,1 mm Dichte in g/cm3 bei 25° C
160-220 1,02 £0,02
70-100 1,02 +0,02
50-70 1,03 0,02
30-45 1,04 +0,02
20-30 1,06 +0,03
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Warmeleitfahigkeit

Die Warmedammung fur die verschiedenen Bitumensorten ist fast identisch. lhre Warmeleit-
zahl zwischen 0 und 75 °C betragt 0,151 bis 0,163 W/mK. Diese tiefe thermische Leitfahig-
keit entspricht der guten Warmedammeigenschaft vom Bitumen. [Wiehler/Wellner, 2005]

Wasserdurchlassigkeit

Die Diffusionskonstante des Bitumens betragt 0,75.10™*° bis 1,8.10™° g/cm.h.Pa. Es ist prak-
tisch wasserundurchlassig und im Wasser unléslich, deshalb wird Bitumen als Abdichtungs-

stoff gegen Wasser verwendet. [Wiehler/Wellner, 2005]
Chemische Bestandigkeit

Bitumen weist gute Bestandigkeit gegenliber den meisten anorganischen Sauren auf (Aus-
nahmen sind Salpetersdure HNO; und Schwefelsaure H,SO,), Basen und Salze, stark pola-
ren Losemittel wie Alkohol und Wasser. Zerstérend oder 16send wirken Ole und Fette sowie
unpolare organische Lésungsmittel wie Benzol, Toluol und Trichlorethan und Treibstoffe auf
Mineralbasis wie Benzin und Kerosin. Die Bestandigkeit wachst mit zunehmender Bitumen-
harte und sinkt mit zunehmender Temperatur, Einwirkzeit und Konzentration der Chemika-
lien. Luftsauerstoff und Sonnenstrahlung bewirken eine oberflachliche Oxidation, die ist in
Kapitel 4.4 (Bitumenalterung) beschrieben. [Wiehler/Wellner, 2005]

Haftung am Gestein

Bitumen hat gute Haft- und Klebeeigenschaften auf trockenen Flachen. Bei Emulsionen kann
gute Haftung auch auf feuchten Flachen erreicht werden. Bei basischen Gesteinen (Basalt,
Diabas, Kalkstein) ist die Haftung besser als bei den sauren (Granit, Quarzit, Grauwacke).
Die harten Bitumen erweisen bessere Klebeeigenschaften als die weicheren. [Vels-
ke/Mentlein/Eymann, 2009]

3.2 Wood Oil (Pyrolysedl)

Pyrolysedl (Abbildung 3-6) ist eine dunkelbraune homogene Flis-
sigkeit mit spezifischem rauchigem Geruch, die als nachhaltige Al-

ternative zu fossilen Brennstoffen zur Erzeugung von erneuerba-

rer Energie und Chemikalien verwendet werden kann. Es wird )
durch schnelle Pyrolyse erhalten, ein Prozess der Biomasse in ei- —m.
ne Flussigkeit umwandelt.

Abbildung 3-6:  Pyrolyseodl
[http:/iwww.btgworld.com]
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3.2.1 Herstellung

Pyrolyse ist thermochemische anaerobe Zersetzung von Biomasse durch schnelles Erhitzen.
Bei der schnellen Pyrolyse werden organische Stoffe rasch bis 450 - 600 °C erhitzt bei Ab-
wesenheit von Sauerstoff. Unter diesen Bedingungen werden organische Dampfe, Pyrolyse-
gase und Kohle erzeugt. Die Dampfe werden zu Pyrolysedl kondensiert. Ublicherweise wer-
den 60-75 Massenprozenten des Ausgangsmaterials in Ol umgesetzt. [http://www.btg-

world.com]

Im folgenden Abschnitt wird die patentierte Pyrolyse-Technologie von BTG-BTL, der Herstel-

ler des in dieser Untersuchung verwendeten Pyrolysedls, beschrieben.

Das schnelle Pyrolyse-Verfahren von BTG-BTL basiert sich auf das RCR (Rotating Cone
Reactor) entwickelt von der Universitat Twente (Niederlande). Der Prozess ist auf Abbildung

3-7 dargestellt. [http://www.btgworld.com]

Afterburner
FLUE GAS

A
GAS STEAM
BIOMASS i
WATER
S5 COOLING
P WATER
VAPOURS
SAND & CHAR
ﬁ

Abbildung 3-7: Schnelle Pyrolyse Prozess von BTG-BTL (Schema)
[http://www.btgworld.com]

Vor dem Eintritt in den Reaktor muss die Biomasse auf Teilchen, die mindestens eine Ab-
messung kleiner als 3 mm haben, zerkleinert werden, damit schnelles Erhitzen und Um-

wandlung ermdglicht werden. Der Feuchtigkeitsgehalt muss unter 6-8 Massenprozente be-
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trachten, um hohe Konzentration von Wasser in das Pyrolysedl zu vermeiden.

[http://mwww.btgworld.com]

Biomasseteilchen mit Raumtemperatur und heier Sand (als inerten Warmetrager benutzt)
werden am unteren Teil des Reaktors zugefuhrt. In dem Reaktor werden die Biomasse und
der Sand auf intensive Durchmischung unterzogen und Biomasse wird pyrolysiert, das heif3t
auf Oldampfe, Gase und Kohle zerlegt. Der Sand und die Kohle werden zu einem Wirbel-
schichtbrenner transportiert, wo Luft zugegeben wird, um die Kohle zu verbrennen. Auf die-
ser Weise wird der Sand erhitzt. Dann wird der Sand zu dem Reaktor transportiert und wird
wieder als Warmetrager fur die Pyrolyse benutzt. Die Dampfe, die den Reaktor verlassen,
werden schnell im Kondensator abgekuhlt und in eine Flissigkeit (namlich das Pyrolysedl)
und einige permanente Gase umgewandelt. Die permanenten Gase und die Uberschissige
Warme aus dem Wirbelschichtbrenner kénnen fir die Erzeugung von Dampf fir Stromer-
zeugung, Biomassetrocknung oder auflere Anwendung benutzt werden. [http://www.btg-

world.com]

3.2.2 Rohstoffe

Eine Vielfalt von lignocellulosehaltigen Rohstoffen kann flir die Herstellung von Pyrolysedl
benutzt werden, wie zum Beispiel Holz, Reisspelzen, Bagasse, Schlamm, Tabak, Energie-
pflanzen, Palmél-Rickstande, Stroh, Olivensteinrickstande, Hilhnermist und andere. Die Art
der Biomasse beeinflusst den Ertrag und die Qualitdt des Pyrolysedls. Typischerweise gibt
holzige Biomasse die besten Ergebnisse. Werte flr den Ertrag und Brennwert des Pyrolyse-

Ols von typischen Rohstoffen sind in Tabelle 3-2 gegeben. [http://www.btg-btl.com]

Tabelle 3-2: Werte fiir den Ertrag und Brennwert des Pyrolysedls von typischen
Rohstoffen [http://www.btg-btl.com]

Bagasse Holzhackschnitzel EFB

(leere Fruchtbindel)

Olertrag [Massenprozent] 55-65 65-70 50-60

Brennwert [G]/ton] 16-19 15-18 16-18
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3.2.3 Chemische Zusammensetzung

Pyrolysedl ist eine Lésung von oxidierten organischen Stoffen im Wasser. Der Wassergehalt
ist typischerweise 15 — 35 Massenprozent, Uber 30 - 45 Massenprozent tritt Phasentrennung
ein. Wegen des hohen Gehalts an oxidierten Stoffen hat Pyrolysedl polaren Charakter und
kann nicht mit Kohlenwasserstoffen gemischt werden. Unter anderen organischen Stoffen
enthalt das Ol organische Saure wie Ameisenséure und Essigsdure. Daraus ergibt sich der
niedrige pH-Wert (2,5 — 3,5). Typische Werte fiur die Zusammensetzung eines von holziger

Biomasse hergestellten Pyrolysedls sind in Tabelle 3-3 gegeben. [http://www.btgworld.com]

Tabelle 3-3: Typische Werte fir die Zusammensetzung eines von holziger

Biomasse hergestellten Pyrolysedls [http://www.btgworld.com]

Gehalt
Stoff
[Massenprozent]
C 46
H 7
N <0.01
O (Bilanz) 47
Wasser 25
Aschen 0.02
Feststoffe 0.04

3.2.4 Eigenschaften

Die Eigenschaften vom Pyrolysedl hangen von dem verwendeten Rohstoff ab. In folgenden

Abschnitt sind die Werte fur Pyrolysedl aus holziger Biomasse gegeben.
Aggregatzustand

Bei Raumtemperatur ist das Pyrolysedl eine Flussigkeit mit mittlerer Fllchtigkeit. Siedepunkt
ist unter 100 °C, bei dieser Temperatur beginnen Polymerisation und Bildung von Kohlen.
Der FlieRpunkt ist -20 °C. [Material Safety Data Sheet, 2011]

Dichte
Pyrolyseél hat Dichte von 1,15 bis 1,20 g/cm®. [Material Safety Data Sheet, 2011]
Viskositat

Die kinematische Viskositat bei 20 °C betragt 60 bis 225 cSt, bei 50 °C — 10 bis 30 cSt. [Ma-
terial Safety Data Sheet, 2011]
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Flammpunkt und Selbstentziindungstemperatur

Der Flammpunkt liegt Gber 62 °C, Selbstentziindungstemperatur ist Gber 500 °C. Pyrolysedl
ist nicht explosivfahig. [Material Safety Data Sheet, 2011]

Heizwert

Das Pyrolysedl hat einen Heizwert von circa 16 MJ/kg. [Material Safety Data Sheet, 2011]

3.2.5 Einsatze

Pyrolysedl wird untersucht, damit es als eine nachhaltige und wirtschaftlich guinstige Alterna-
tive der fossilen Brennstoffe verwendet werden kann. Pyrolyseol kann fir die Erzeugung von

Energie (Strom und Heizung), Verkehrskraftstoffe und Chemikalien eingesetzt werden.
Energie

Die Anwendung eines konventionellen Selbstentziindungsmotor (Dieselmotor) ist eine Mdog-
lichkeit der Umwandlung von flissigen Brennstoffen in Strom, Warme und Kalte, das fir klei-
ne Leistungen (<1 MW) kann wirtschaftlich attraktiv sein. BTG hat Pyrolysedl als Brennstoff
in Selbstentzindungsmotoren untersucht. Weil die Eigenschaften von Pyrolysedl sehr unter-
schiedlich von den Eigenschaften des Diesels sind, waren einige Modifikationen an dem Mo-
tor erforderlich. Pyrolysedl ist sauer und deshalb sollen alle Leitungen und Gerate in Kontakt
mit Pyrolysedl korrosionsbestandig sein. Wassergehalt und Anwesenheit von kleinen Parti-
keln (unter 20 ym) fuhrt zur schlechten Schmierung. Die Viskositat von Pyrolysedl ist hGher
als die von mineralischem Diesel und hangt stark vom Wassergehalt und Temperatur ab. Py-
rolysedl ist empfindlich auf Repolymerisation, insbesondere bei Temperaturen Uber 50-
60 °C, Repolymerisation kann zu kleinen Teilchen in das Ol und Erhéhung der Viskositat fiih-
ren. Pyrolysedl ist schwieriger zu entziinden und héhere Temperaturen sind am Ende der
Druckstufe erforderlich, um eine vollstandige Verbrennung zu erreichen. Der Heizwert von
Pyrolysedl ist etwa die Halfte des Heizwertes vom Diesel. BTG hat Untersuchungen mit ei-
nem 20 kW Einzylinder-Dieselmotor durchgefuhrt. Dieser Motor wurde erfolgreich angepasst
auf Pyrolysedl zu laufen. Die Untersuchungsergebnisse sind in Abbildung 3-8 gegeben.

[http://www.btgworld.com]
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Abbildung 3-8: Untersuchungsergebnisse BTG, Einzylinder-Dieselmotor auf

Pyrolysedl [http://www.btgworld.com]

Andere Mdglichkeit fur die Anwendung von Pyrolysedl ist die Mitverbrennung mit konventio-
nellen Brennstoffen. Die erste grofle Mitverbrennung Test mit Pyrolysedl wurde im Jahr 2003
von BTG in Zusammenarbeit mit Electrabel durchgefuhrt. Circa 1,5 t / Stunde Pyrolysedl
wurde in einem Gas-Kraftwerk von 350 MW in Harculo (Niederlande) mitverbrannt. Der Ver-
such war erfolgreich und keine betriebsbedingten Probleme sind aufgetreten.
[http://www.btgworld.com]

Pyrolysedl kann auch in modifizierten Gasturbinen verwendet werden. In einer Untersuchung
von Zorya-Mash-proekt in Ukraine wurde eine Gasturbine modifiziert, damit sie auf mehrere
Brennstoffe wie Pyrolysedl, Ethanol, Biodiesel und bituminésen Erddl lauft. Die Turbine funk-
tionierte gut unter verschiedenen Lastbedingungen mit 100% Pyrolysedl als Kraftstoff. Im
Jahr 2010 durchgefiihrte OPRA BV (Niederlande) Verbrennung Tests mit Pyrolysedl geliefert
von BTG-BTL. Nach den Untersuchungsergebnissen modifiziert OPRA BV die Brennkam-
mern  der  Gasturbine um  100%  Pyrolysedlverbrennung zu  ermdglichen.

[http://www.btgworld.com]
Verkehrskraftstoffe

Meistens haben die Verkehrsmittel einen sehr hohen Energieverbrauch, den nur flissige
Kraftstoffen gewahrleisten kdnnen. Obwohl Elektroautos immer haufiger verbraucht werden,
ist es nicht zu erwarten, dass Schiffe oder Flugzeuge mit Elektromotoren in der nahen Zu-
kunft entwickelt werden kdnnen. Pyrolysedl ist flissig, aber es ist nicht fur direkte Verwen-

dung als Kraftstoff geeignet. Eine weitere Behandlung des Ols ist erforderlich. Zwei ver-
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schiedene Bearbeitungsweisen fir die Herstellung von Biokraftstoffen aus Pyrolysedl sind
derzeit untersucht worden: [http://www.btgworld.com]
e Hydrodesoxygenierung (HDO) von Pyrolysedl, damit eine Olraffinerie kompatibel
Ausgangsstoff oder fertige Kraftstoff hergestellt wird.
e Herstellung von Synthesegas aus Pyrolysedl und nachfolgende Synthese von Ver-
kehrskraftstoff.

RO Chan’ingl
. High Molecular Fragments Char
p— S
HP

No catalyst -hydrogen

No catalyst and/or hydrogen > 175, = min
> 175 - 250°C, = min
T ?
Pyrolysis 0ils ========cmmc oo Hocatalyst ___ 4 _____ Hp catalyst] __
. > 250°C, 200 bar ?
Hydrotreating
ilizati i : drocracki :
Stable Hydrodeoxyoenago Apolair fragments Apolair fragments
Fragments N : Insoluble in water Insoluble in water
Ha. catalyst soluble in waten 2. a0 o p>10+ Hycatalyst  p<1.0
175- 2500 >250°C, 200 bar : =
,7,,5:;"250 ;200 bat ~ min .. hour Aqueous phase :2'15;?‘“(0 350bar + Aqueous phase
L CH, ——> CH,

Abbildung 3-9: Schema der Bearbeitungsméglichkeiten des Pyrolysedls
[http://iwww.btgworld.com]

Hydrodesoxygenierung (HDO) von Pyrolysedl

Bei dem HDO-Prozess wird Pyrolysedl mit Wasserstoff bei hohem Druck und Anwesenheit
von einem Katalysator behandelt. Ziel ist es, das Ol zu stabilisieren und eine weitere Be-
handlung zu ermdglichen, damit ein Verkehrskraftstoff aus dem Pyrolysedl hergestellt wer-
den kann. In der Vergangenheit bedeutete die Stabilisierung von Pyrolysedl Senkung seines
Sauerstoffgehalts, da dieser Parameter als Hauptursache flir den Mangel an thermischer
Stabilitat gesehen wurde. Eigentlich ist nicht der Sauerstoffgehalt selbst wichtig, sondern auf
welcher Weise der Sauerstoff gebunden ist. Zum Beispiel sollte der Sauerstoff als Bestand-
teil einer Alkoholgruppe vorhanden sein und nicht als Ketongruppe oder Zuckerrest. Ein
Schema fir die mogliche Behandlung von Pyrolysedl ist auf Abbildung 3-9 dargestellt.
[http://www.btgworld.com]

Herstellung von Synthesegas aus Pyrolysedl

Synthesegas ist aus verschiedenen Rohstoffen wie z. B. Kohle, Petrolkoks, Erdgas und
Naphtha hergestellt. Die Roh- Synthesegas wird weiter gereinigt und werden beispielsweise
Methanol, Ammoniak oder Fischer-Tropsch-Flissigkeiten synthesiert. Es gibt verschiedene
Synthese-Prozesse, aber alle werden bei hohen Druck durchgefihrt. Im Gegensatz zu fester

Biomasse kann Pyrolysedl leicht unter hohen Druck gesetzt. AuRerdem ist Pyrolysedl nahe-
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zu frei von Mineralien, was die Anwendung von Katalysatoren ermdglicht. Zwei verschiedene

Prozesse fir die Herstellung von Synthesegas von Pyrolysedl sind vom BTG untersucht:

[http://mww.btgworld.com]

Flugstromvergasung

Flugstromreaktoren verwenden zerstaubende Flussigkeit, Schlamm oder trockene
pulverisierte feste Biomasse als Ausgangsstoff. Rohstoff wird in den Reaktor ge-
pumpt, wo es durch standige Zugabe von Sauerstoff vergast wird. Nur einige Sekun-
den sind fur die Vergasung notwendig. Die Temperaturen bei diesem Prozess sind
sehr hoch - Ublicherweise circa 1.300 bis 1.500 °C. [http://www.btgworld.com]
Autotherme katalytischen Reformierung (ACR)

In den oberen Teil der Reformer wird das Ausgangsstoff teilweise mit Sauerstoff ver-
brannt, um die erforderliche Temperatur fir den Prozess zu erreichen. Der zweite Teil
des Vergasers ist mit einem Katalysator geflllt. Typischerweise werden Katalysato-
ren, die auf Nickel oder Phosphoglyceratmutase basiert sind, um dem Prozess bei
wesentlich niedrigeren Temperaturen als bei Flugstromvergasung durchzufihren.

[http://www.btgworld.com]

Chemikalien

Pyrolysedl kann als Ausgangstoff fur die Herstellung verschiedener Chemikalien verwendet

werden. Beispiele dafir sind:

Pyrolytisches Lignin als Ersatz fur fossiles Phenol in Phenol-Formaldehyd-Harze
Pyrolytisches Lignin als Ersatz fir fossiles Bitumen

Ruckgewinnung von organischen Sauren

Produktion von Mono-Phenole

Pyrolytische Zucker als nachwachsender Rohstoff fir Chemikalien und Kraftstoffe,

zum Beispiel Bio-Ethanol

Fraktionierung vom Pyrolysedl

Biomasse hat drei Hauptbestandteile - Zellulose, Hemizellulose und Lignin, die bei der Pyro-

lyse zerlegt werden. Pyrolysedl kann leicht in drei Fraktionen geteilt werden - pyrolytisches

Lignin (aus Lignin), pyrolytische Zucker (aus Zellulose) und flissige Phase, die Wasser und

kleinen organischen Komponenten wie Essigsaure enthalt (hauptsachlich aus Hemizellulo-

se). Die Fraktionen sind auf Abbildung 3-10 dargestellt. [http://www.btgworld.com]
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Pyrolytic Lignin Pyrolytic Sugar Organic Acids

B i

Abbildung 3-10: Fraktionen vom Pyrolysedl [http://www.btgworld.com]

BTG hat einen Separator entwickelt, der kann 5 - 20 kg Pyrolysedl pro Stunde verarbeiten.
Durch einen kontinuierlichen Separationsprozess werden aus dem Pyrolysedl typischerweise
20-30 Massenprozent pyrolytisches Lignin mit einem Wassergehalt von etwa 10-11 Massen-
prozent erzeugt. Auf dieser Weise separiertes Lignin ist eine FlUssigkeit mit hoher Viskositat.
[http://www.btgworld.com]

Dieses pyrolytische Lignin ist potenzieller Ersatz fur fossiles Phenol in Phenol / Formalde-
hyd-Harze. Diese Arten von Harze sind in Holzprodukten wie Spanplatten, Sperrholz, etc.
verwendet. Das Phenol in Phenol / Formaldehyd-Harze kann bis zu 75 Massenprozent durch
pyrolytisches Lignin ersetzt werden und noch den D4 (NEN-EN 204/205) Standard fur diese

Art von Harz erflllen. [http://www.btgworld.com]

Pyrolytisches Lignin kann auch als Ersatz vom fossilen Bitumen, oder in der Herstellung von
Phenol-(Mono-)-Derivate (Ausgangsmaterial fur verschiedene Beschichtungen, Verbund-

werkstoffen und Konservierungsmittel) verwendet werden. [http://www.btgworld.com]

Nach der Trennung vom pyrolytischen Lignin kénnen von dem verbleibenden Bio-Ol pyrolyti-
schen Zucker und kleine organische Stoffe separiert werden. Die pyrolytische Zucker-Phase,
die hohe Mengen an Levoglucosan, Cellobiosan und grofiere Zuckermolekile enthalt, kann
konzentriert werden um einen dickflissigen Sirup (bis zu 30 Massenprozent des Ausgangs-
pyrolysedls) zu erhalten. Diese Zucker-Phase kann fir die Herstellung (via Glucose) von Bio-
Ethanol, Levulinsdure, Polyole und anderen verwendet werden. Einige Versuche zeigen,
dass eine wesentliche Menge des pyrolytischen Zuckers zu vergarbaren Zucker-Monomeren
(insbesondere C6-Zucker) umgewandelt werden kann. Danach kann Fermentation dieser
Phase mittels einer Hefekultur zu der Herstellung von Ethanol verwendet werden. Pyrolysedl

hat ein hohes Potenzial als erneuerbare Quelle von Zucker aufgrund der Tatsache, dass es
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nicht aus Nahrungsmitteln wie Mais oder Zuckerrohr gewonnen wird. [http://www.btg-

world.com]

Aus der letzten Fraktion, der flissigen Phase, kann Essigsaure durch einfache Destillation
erzeugt werden. Diese Essigsadure kann beispielsweise als Reinigungsmittel oder bei der

Herstellung von Acetat-Salze angewendet werden. [http://www.btgworld.com]
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4. PRUFVERFAHREN

Bitumen wird in dieser Arbeit ausschlieRlich nach seinen physikalischen Eigenschaften beur-
teilt. Ein System von Prifungen ist erstellt, damit das Verhalten des Bitumens bei verschie-
denen Temperaturen und Beanspruchungen beschrieben wird. Es gibt zwei Arten von Pri-
fungen — konventionelle (klassische) und gebrauchsverhaltensorientierte (nach der amerika-
nische Forschungsprogramm SHRP). Alle Prifungen werden mit Bitumen in verschiedene
Alterungszustanden durchgefuhrt, damit die Eigenschaften des Bitumens in allen mafige-

benden Bindemittelverarbeitungs- und Gebrauchssituationen beurteilt werden kénnen.

4.1 Vorbereitung der Untersuchungsproben

Alle Untersuchungsproben sind nach EN 58 zu entnehmen, wobei es sichergestellt werden
muss, dass die Untersuchungsprobe flir die Laboratoriumsprobe, aus der sie enthommen
wurde, reprasentativ ist. Die Laboratoriumsprobe muss homogen und nicht verunreinigt sein
(nach EN 12594 und EN 1425).

4.2 Konventionelle Bitumenprufungen

Bei den konventionellen Bitumenprifungen werden empirische Relationen benutzt um die fir
die Praxis relevante Eigenschaften den Bitumen zu beurteilen. Nadelpenetration ist maf3ge-
bend flr die Konsistenz/Harte, Gebrauchspanne und Plastizititsspanne werden durch Er-

weichungspunkt Ring und Kugel und Brechpunkt nach Fraal} untersucht.

1
4.2.1 Nadelpenetration te=0sec (1009

Die  Eindringtiefe  bei  Nadelpenetration
(Abbildung 4-1) beschreibt die Bitumenharte

und dient zu Klassifizierung der Strallenbaubi-

tumen. Dieser Versuch wird laut EN 1426

durchgeflhrt. Abbildung 4-1: Nadelpenetration

[http:/iwww .bitbau.at]
Erhitztes Bitumen wird in ein Probengefal} aus

Metall mit Mindestdurchmesser 55 mm gegossen. Die Fillhéhe betragt mindestens 35 mm.
Die Probe wird mit einem Becherglas bedeckt als Schutz gegen Staub und um der Luftbla-
senentfernung zu erleichtern. Nach 60 min Abkihlung auf Raumtemperatur wird die Unter-
suchungsprobe fur noch 60 min im Wasserbad bei (25 + 0,15)°C temperiert. Das Probenge-
fall muss vom Wasser vollstandig bedeckt sein. Die Untersuchungsprobe wird positioniert

und die Nadel wird vorsichtig nach unten gezogen bis ihre Spitze sich gerade an die Oberfla-
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che der Bitumenprobe befindet. Das Penetrometer wird auf null gestellt und der Nadelhalter
ist zu l6sen. Das Geréat bringt (100 + 0,10) g Gesamtbelastung an der Untersuchungsprobe
fur 5 s an und abliest die Nadelpenetration. Drei Bestimmungen werden auf dieselbe Unter-
suchungsprobe mit drei separaten Nadeln durchgefihrt. Die abgemessenen Punkte missen
mindestens 10 mm von den GefalRwanden und mindestens 10 mm voneinander entfernt
sein. Wenn die drei Abmessungen nicht mehr von 2 Zehntel-Millimetern fur Penetrationswer-
te bis zu 49 und 4 Zehntel-Millimetern fur Penetrationswerte 50 bis 149 voneinander unter-
scheiden, ist der Versuch gliltig und das Ergebnis der Nadelpenetration ist der Mittelwert der

drei Bestimmungen, gerundet auf ganze Zahl, gegeben in Zehntel-Millimeter.

4.2.2 Erweichungspunkt Ring und Kugel

Der Erweichungspunkt Ring und Kugel (Abbildung

4-2) ist die Temperatur, bei der eine Bitumen-
schicht unter Belastung von einer Stahlkugel bei

bestimmten Bedingungen eine gewisse Verfor-

e 25 4 mim ———]

mung erreicht. Diese Temperatur bezeichnet

die obere Gebrauchspanne des Bitumens. Der Abbildung 4-2: Erweichungspunkt Ring

Versuch ist in EN 1427 beschrieben. und Kugel [http://www.bitbau.at]

Ringe aus Kupfer-Zink-Legierung mit bestimmten Abmessungen werden im Trockenschrank
auf etwa 90°C oberhalb des erwarteten Erweichungspunktes erwarmt. Geschmolzenes Bi-
tumen wird in die Ringe mit leichtem Uberschuss gegossen und nach 30 min Abkihlung auf
Raumtemperatur mit einem heilen Spachtel geschnitten an dem oberen Rand des Rings,
sodass eine glatte Oberflache entsteht. Da der erwartete Erweichungspunkt von dem Bitu-
men dieser Untersuchung liegt zwischen 28°C und 80°C, ist destilliertes Wasser als BadflUs-
sigkeit zu benutzen und betragt die Anfangstemperatur 5°C. Die Bitumenproben, Stahlkugeln
(mit einem Durchmesser von (9,50 + 0,05) mm und einer Masse von je (3,50 * 0,05) g), Be-
halter (600ml-ml-Becherglas), Badflissigkeit, Ringhalteplatte und Gestell werden auf 5°C
gekihlt. Zwei Untersuchungsprobenringe werden gleichzeitig geprift. Die aufgebaute Pruf-
einrichtung ist auf das Gerat befestigt. Wasserniveau muss (50 £ 3) mm oberhalb der oberen
Kante der Ringe sein. Die Badflussigkeit wird von unten geheizt und mit Hilfe eines rotieren-
den Magnetstabs berlhrt. Die Temperatur steigt gleichmafig mit 5°C/min an, was Erwei-
chung der Bitumenproben verursacht. Das Gerat liest automatisch die Temperatur ab, wenn
jede in Bitumen eingeschlossene Kugel (25,0 + 0,4) mm nach unten sinkt. Wenn die Abwei-
chung der Ergebnisse beider Proben kleiner als 1°C ist (fur nicht modifiziertes Bitumen), ist
die Prifung gultig und das Erweichungspunkt Ring und Kugel ist das Mittelwert beider Tem-

peraturen gerundet auf 0,2°C.
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4———— Biegevorrichtung —————»

4.2.3 Brechpunkt nach FraaB

Brechpunkt nach Fraal} ist die Temperatur, bei
denen einen auf ein Metallblech aufgebrachten

dinnen Bitumenschicht bei Abkldhlung und

wiederholten Biegungen bricht oder Risse be-

kommt (Abbildung 4-3). Diese Temperatur ist

- ittchen >

ein Mal fur die Sprodigkeit des Bitumens bei
Abbildung 4-3:  Brechpunkt nach

niedrigen Temperaturen und bezeichnet die un- FraaR [http:/www.arbit.de]

tere Gebrauchspanne des Bitumens. Der Ver-
such wird nach EN 12593 durchgeflhrt.

Auf drei saubere, nicht korrodierte Prifbleche aus
angelassenem Federstahl mit Abmessungen (41,00
+ 0,05) mm Lange, (20,0 £ 0,2) mm Breite und
(0,15 + 0,02) mm Dicke wird je (410 + 10) mg Bitu-
men gewogen. Die Prifbleche werden auf einen

Magnetblock gelegt. Der Magnetblock wird dann Abbildung 4-4: Beschichtetes
Blech auf das Aufschmelzgerat

auf die heizbare Unterlage eines Aufschmelzgerats
gebracht (Abbildung 4-4). Die Temperatur darf den Erweichungspunkt Ring und Kugel des
Bitumens um nicht mehr als 80°C Uberschreiten. Von der hohen Temperatur verfliissigt sich
das Bitumen und verteilt sich auf dem Prufblech. Wenn es nétig ist, kann eine alte Penetrati-
onsnadel verwendet werden, um eine gleichmafRlige Verteilung zu erreichen. Nach einer
Wartezeit von 1 min bis 2 min, wodurch die gleichmaRige Beschichtung des gesamten
Blechs mit Bitumen und eine glatte Oberflache sichergestellt werden, wird der Magnetblock
mit den Prufblechen mit Hilfe der Abdeckung zur kihlen Seite der Metallunterlage gescho-
ben. Die Vorbereitungszeit fir die Prifbleche darf nicht 10 min Uberschreiten. Die Prifung
muss 30 min bis 240 min nach der Beschichtung der Bleche beginnen. Das beschichtete
Prifblech wird in die Halteklauen der Biegemechanismus eingesetzt. Die Anfangstemperatur
betragt mindestens 15°C Uber den erwarteten Brechpunkt und die Abkuhlungsgeschwindig-
keit ist 1°C/min. Bei einer Temperatur von (10 + 2)°C Uber dem erwarteten Brechpunkt be-
ginnt das Biegen und Entlasten des Prufblechs. Die Temperatur bei denen der Bitumenfilm
bricht oder Risse bekommt wird als Brechpunkt bezeichnet. Wenn die Temperatur der ersten
Biegung (10 £ 2)°C hoher ist als der Brechpunkt, ist die Messung gultig. Wenn das nicht er-
fullt ist, benutzt man die Ergebnisse der ersten Prifung, um die richtige Temperatur beim
ersten Biegen bei den nachsten Messungen zu bestimmen. Der Brechpunkt nach Fraal} ist

der Mittelwert von zwei gultigen Messungen in °C gerundet auf ganze Zahl.
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4.3 Gebrauchsverhaltensorientierte Bitumenpriifungen

Bei den gebrauchsverhaltensorientierten Bitumenprifungen werden physikalischen Kenn-
grolien benutzt um die Gebrauchseigenschaften des Bitumens als Bindemittel in Asphalt zu
beurteilen. Im Gegensatz zu klassischen Bitumenprifungen werden die gebrauchsverhal-
tensorientierten Prifungen bei in der Praxis relevanten Temperaturen durchgefiihrt und Pro-
benbeanspruchungen den tatsachlichen Beanspruchungen ziemlich gut entsprechen. Rota-
tional Viscometer beschreibt die Verarbeitbarkeit des Bitumens, Standfestigkeit, Verformbar-
keit und Ermudungsverhalten sind durch Dynamische Scherrheometer untersucht und Tief-
temperaturverhalten ist durch Bending Beam Rheometer beshrieben. Gebrauchsverhaltens-
orientierte Prufungen sind von amerikanischen Untersuchungsprogramm SHRP (Strategic

Highway Research Program) entwickelt.

4.3.1 Rotational Viscometer RV

Rotational Viscometer ist ein Versuch zur Bestimmung der dynamischen Viskositat von bitu-
menhaltigen Bindemitteln. Die Messung wird mit einem Gerat mit rotierender Spindel (Koaxi-

alviskosimeter) durgefuhrt. Das Prifverfahren istim EN 13302 beschrieben.
Anwendung

Die dynamische Viskositat ist wichtig fur die Verarbeitungsfahigkeit vom Bitumen. Die Visko-
sitdat vom Bitumen ist nach oben begrenzt damit gute Mischbarkeit und Pumpfahigkeit bei der
Herstellung des Asphaltmischgutes gewahrleistet werden konnen. Hochviskoses Bitumen ist
unter sehr hohen Energieaufwand pumpfahig und kann dazu fihren, dass bei der Heil3-
mischgutherstellung einzelnen Gesteinskdrner nicht vollstdndig umhdllt werden. [Litzka,
1998]

Drehmoment

L —r—

Spindle

Bitumen

f

Temperierbehalter

Abbildung 4-5:  Rotational Viscometer, Foto (links) und Schema

[http://classes.engr. oregonstate.edu] (rechts)
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Messprinzip

Das Rotational Viscometer ist ein koaxiales Zylindersystem. AuRere Zylinder — eine Alumi-
niumhulse — ist unbeweglich und der innere Zylinder — die Spindel — rotiert mit konstanter
Winkelgeschwindigkeit. Ein Foto von dem Gerat und eine schematische Darstellung sind in

Abbildung 4-5 gegeben.

Aus dem aufgebrachten Drehmoment Iasst sich die Viskositat mithilfe der folgenden Formel

berechnet werden:

(4.2)

="

Sk

Dabei ist:

n - dynamische Viskositat [Pa.s];

M, - Drehmoment [Nm];

w - Winkelgeschwindigkeit der Spindel [rad/s];

A - Formfaktor (abhéngig von der Form der Spindel) [m™];

M - Geometriefaktor (abhdngig vom Radius der Spindel und Radius des Bechers) [1/rad]

Diese Berechnungen werden automatisch vom Prufprogramm durgefuhrt.
§ Rl W J

| ;“/" \1

Durchfiihrung

Das Viskosimeter und der Temperierbehalter
missen waagrecht einjustiert werden. Eine Alu-
miniumhdlse (Abbildung 4-6) mit bestimmter
Menge geschmolzenes Bitumen wird in das auf
120 °C vorgeheizte Gerat befestigt und die Spin-
del wird vorsichtig aufgetaucht. Die Bitumen-

menge ist vom Typ der Spindel abhangig. In vor-

Abbildung 4-6:  Aluminiumhiilse
liegende Untersuchung benutzt man zwei Arten mit Bitumen

von Spindeln — grof’e (SC4-21) mit 8 g Bitumen fir weichere Bitumenproben und kleine
(SC4-27) mit 11,5 g Bitumen flr hartere, stark veraltete Bitumenproben. Die Drehgeschwin-
digkeit der Spindel wird langsam erhdht bis es 20 U/min erreicht und dann bleibt es konstant
wahrend der ganzen Prufung. Die Viskositat wird je drei Mal in Abstand von einer Minute ab-
gelesen bei 120 °C, 135 °C, 150 °C, 165 °C und 180°C. Nach Norm sind alle Temperaturen
auf +1 °C aufrechtzuerhalten. Eine Wartezeit von 15 min ist notwendig bei jeder Erhdhung
der Temperatur, um die Homogenisierung und gleichmafige Temperierung der gesamten
Probe, der Spindel und der Aluhlilse zu gewahrleisten. Mit dem Mittelwert der drei Messun-

gen fur jede Temperatur bildet man eine Temperatur-Viskositatskurve.

Diana Aleksandrova 34



Prifverfahren

4.3.2 Dynamic Shear Rheometer DSR

Die viskoelastischen Eigenschaften von bitumenhalti-
gen Bindemitteln werden durch einen dynamische
Scherrheometer (DSR) (Abbildung 4-7) beurteilt. Der
Prifung besteht in Ermittlung des komplexen Schub-
moduls G* und der Phasenverschiebungswinkel &
Uber bestimmten Bereich von Priffrequenzen und
Pruftemperaturen. Der Versuch ist nach EN 14770

durchzufuhren.

Anwendung

Entstehung von Spurrinnen und Ermidungsrisse

Abbildung 4-7:  Dynamic
hangt davon ab, wie steif, verformbar und elastisch Shear Rheometer

das flur die Asphaltherstellung verwendete Bitumen

ist. Diese Bitumeneigenschaften konnen durch den komplexen Schubmodul ¢* und der Pha-
senverschiebungswinkel 6 beschrieben werden. Fir geringere Spurrinnenbildung muss das
Bitumen moglichst steif (kleinere Deformationen bei Belastung) und elastisch (groRere Zu-
ruckverformung) sein. Um Vermeidung der Ermidungsrisse muss das Bitumen leicht ver-
formbar und elastisch sein. Ein steifes Bitumen hat hhe komplexen Schubmodul, leicht ver-
formbares Bitumen hat niedrigen komplexen Schubmodul. Je niedriger die Phasenverschie-
bungswinkel ist, desto elastischer das Bitumen. [Litzka, 1998]

Messprinzip

DSR besteht aus zwei parallelen Platten, die sind geschirmt und durch Peltierelemente tem-
periert werden. Bitumenprobe ist zwischen den beiden Platten kraftschlissig eingespannt.
Die untere Platte ist unbeweglich und die obere Platte dreht sich hin und her (oszillierende
Schwingung). Arbeitsweise des DSR ist auf Abbildung 4-8 dargestellt.

Bei der Oszillation der oberen Platte bewegt sich der markierte Strich vom Punkt A bis Punkt
B, dann zurtck Uber Punkt A bis Punkt C und wieder zurick zu der Ausgangsposition A.
Diese Bewegung (A-B-A-C-A) ist ein Zyklus der Oszillation. [Litzka, 1998]
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Scherspannung oder
Deformation :

Position der oszillierenden Platte

stillstehende
Platte A

}4 1 Zyklus .l

Abbildung 4-8: Arbeitsweise DSR, Prinzipskizze [Litzka, 1998]

Eine schematische Darstellung den parallelen Platten ist auf Abbildung 4-9 gegeben.

R = Plattenradius

re Platte
obe h = Plattenabstand

\

Prifsubstanz '« R
im Mef3spalt t ﬂ

untere Platte

Abbildung 4-9: Platte-Platte Messsystem [Litzka, 1998]
Die Geschwindigkeit, mit der die obere oszilliert ist die Winkelgeschwindigkeit w . Sie ist mit
der Frequenz verbunden:
w=2mf (4.3)
Dabei ist:
w — Winkelgeschwindigkeit [rad/s] ([1/s]);
f — Frequenz [HZz]
Winkelgeschwindigkeit kann auch durch die Drehzahl ausgedruckt werden:

n 4.4)
= 21— (

Dabei ist:
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w — Winkelgeschwindigkeit [rad/s] ([1/s]);
n - Drehzahl [U/min]
Die Deformation y ist wie beim theoretischen Zwei-Platten Modell (Kapitel 2) berechnet:

100(%) (4.5)

S| @«

'y:

Dabei ist:

y - Deformation [%], wird auch dimensionslos angegeben: y = % ;

s — Auslenkung am auf3ersten Umfang der oberen Platte [mm];
h - Plattenabstand [mm]

Es gibt zwei verschiedene Vorgange bei den DSR-Messungen — entweder wird die Sub-
spannung (Drehmoment) vorgegeben und die daraus resultierende Deformation wird ge-
messen, oder es wird eine bestimmte Deformation vorgegeben und die bendtigte Schub-
spannung wird gemessen. Der Zeitunterschied zwischen den Extremwerten der Spannungen
und den Extremwerten der daraus resultierenden Deformationen wird bemessen um den

Phasenverschiebungswinkel zu berechnen:

At
6= T 360° (4.6)

Dabei ist:

& - Phasenverschiebungswinkel [°];

At - Zeitverschiebung zwischen t,,,,, und ¥, [S;
T — Zeit fir eine Schwingung [s]

_ 1 4.7)
T=7

Dabei ist:
T - Zeit fur eine Schwingung [s];

f — Frequenz [HZz]
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Drehmoment (M)
Auslenkungswinkel (o)

<. -

—. ( | Spalt (s)

11

Abbildung 4-10: Bezeichnung der Probenabmessungen beim Platte-Platte Sensor

[Litzka, 1998]

Das Verhaltnis zwischen den Spannungen und resultierenden Deformationen ergibt den

komplexen Schubmodul. Die notwendigen Messparameter fir die Berechnung sind auf Ab-

bildung 4-10 dargestellt. Der komplexe Schubmodul wird folgender Weise berechnet:

2.My
T =

m.r3

Dabei ist:

T — Scherspannung [Pa]

My -maximal aufgebrachtes Drehmoment [Nm]

r - Plattenradius [m]

o.r
V=

y - Deformation []

a - Verdrehwinkel [rad]
r - Plattenradius [m]

h - Messspalt [m]

G*

<IlA

Dabei ist:
G* - komplexe Schubmodul [Pa];
T — Spannung [Pa];

y — Deformation [ ]

(4.8)

(4.9)

(4.10)
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Die Komponente des komplexen Schubmoduls G’ und G" kénnen berechnet werden:
G =1G*|.cos 8 (4.11)
G' =|G*| siné

Dabei ist:

G' - Speichermodul (Realteil von G*, elastischer Anteil);

G'"' - Verlustmodul (Imaginarteil von G*, viskoser Anteil);

G* - komplexe Schubmodul [Pa];

6 - Phasenverschiebungswinkel [°];

Alle Berechnungen erfolgen automatisch mittels des an das Rheometer angeschlossenen
Computers.

Die oben genannten Formeln fir Berechnung des komplexen Schubmoduls und des Pha-
senverschiebungswinkels sind nur flir den linearen viskoelastischen Bereich giiltig. Das heil3t
die Deformation (die Auslenkung der oberen Platte) und die Spannungen (aufgebrachter
Drehmoment) sollen bestimmte Werte nicht berschreiten. Bei grofieren Deformationnen
oder Spannungen beginnt Bitumen zu flieken, der Zusammenhang zwischen Spannung und
Dehnung ist nicht mehr linear und die Formeln gelten nicht, oder die Bitumenprobe wird zer-
stort. Bei welcher Deformation oder Spannung der viskoelastischen Bereich Uberschritten
wird hangt stark vom Probenmaterial, ob das Bitumen gealtert ist und auch von dem Rheo-
meter selbst. Es gibt keinem genauen Grenzwerte dafir; in EN 14770 ist nur die folgende

Anmerkung gemacht:

“Fur die Mehrheit der Bindemittel wurde herausgefunden, dass das Prifen im Dehnungsbe-
reich von 0,005 bis 0,100 innerhalb des linearen Bereichs liegt. Fir polymermodifizierte und
chemisch modifizierte Bindemittel kann der lineare Bereich jedoch viel kleiner sein.”
[EN 14770]

Die Deformationen und die Spannungen sind auch von dem Rheometer begrenzt. Nach un-
ten ist die Deformation von der Winkelaufldésung des Rheometers begrenzt und nach oben —

von dem maximallen Drehmoment, der der Rheometer aufbringen kann.
Durchfiihrung

Probekorper werden vorbereitet, indem ca. 2-3 g erhitztes Bitumen in eine Silikongummiform
(Abbildung 4-11) gegossen wird. Die kleine Form ist fur Messung mit 8mm Platte und die
grof3e — fur Messung mit 25mm Platte.
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Abbildung 4-11: Silikonformen fiir DSR-Probekorper

Der Messsensor des Rheometers wird vorgewarmt wahrend der Probekdrper auf Raumtem-
peratur abkuhlt. Der Probekdrper wird direkt von der Silikongummiform auf die oberen Platte
geklebt. Bitumen wird zwischen den Platten gespannt bis der Plattenabstand die Messspalt
+0,05mm (1mm+0,05mm=1,05mm oder 2mm-+0,05mm=2,05mm) erreicht. Uberschiissiges
Bitumen wird vorsichtig mit einem speziellen Spachtel entfernt. Danach werden die zwei
Platten auf den Messabstand zusammengefahren. Auf dieser Weise wird ein so genannter
“Bitumenbauch” (Abbildung 4-12) erzeugt.

oszillierende Platte
"Bitumenbauch"

"% feststehende Platte

Abbildung 4-12: DSR, Probe vor Messbeginn [Litzka, 1998]

Der Sensor mit der Bitumenprobe wird auf Messtemperatur gestellt. Die Temperierung er-
folgt durch Zugabe von Luft, der laufend automatisch erwarmt bzw. gekuhlt wird. Um eine
gleichmafige Temperierung des gesamten Sensors und der Bitumenprobe zu gewahrleisten,
muss es mindestens 10 min nach Erreichung der Messtemperatur gewartet werden, bevor
die eigentliche Messung durchgefihrt wird. Alle Temperaturen sind mit Genauigkeit von
0,1 °C zu halten. Nach Norm sind der komplexen Schubmodul G* im Bereich von 1kPa bis
10MPa (£ 2 %) und Phasenverschiebungswinkel § im Bereich von 0° bis 90° (+ 0,1°) zu be-

stimmen.
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In dieser Untersuchung werden DSR-Messungen bei zwei verschiedenen Prifprogrammen
durchgefuhrt:
e DSR SHRP +4/+40 °C PP08 2mm

Dieses Priufprogramm ist nach SHRP-Richtlinien. Es wird einen Platte-Platte Sensor mit
Durchmesser von 8mm (PP08) verwendet. Der Plattenabstand betragt 2mm. Die Schwin-
gungen sind mit konstanter Frequenz von 1,59 Hz. Der Temperaturbereich ist von +4°C bis
+40 °C. Es werden je 2 Messungen bei 4, 10, 16, 22, 28, 34 und 40 °C durchgefihrt und die
berechnete Werte flir die komplexe Schubmodul ¢* und die Phasenverschiebungswinkel §
werden gespeichert.

e DSR SHRP +46/+82 °C PP25 1mm

Dieses Programm ist analog zu dem obengenannten Prifprogramm, aber hat die folgenden

Parameter:

Platte-Platte Sensor mit Durchmesser 25mm (PP25); Plattenabstand 1mm; konstanter Fre-
quenz von 1,59 Hz, Temperaturbereich von +46°C bis +80 °C, je 2 Messungen bei 46, 52,
58,64, 70, 76 und 80 °C.

4.3.3 Bending Beam Rheometer BBR

Mit Hilfe des Bending Beam Rheometer
(Abbildung 4-13) beurteilt man das Tieftempe-
raturverhalten von bitumenhaltigen Bindemit-
teln. Ein Bitumenbalken wird bei niedriger
Temperatur auf Biegung gespannt und resultie-
rende Durchbiegung bemessen und damit
werden Steifigkeit und m-Wert berechnet. Bei
vorliegenden Untersuchungen sind die Pruf-
temperaturen -12°C, -18°C und -24°C. Dieser

Versuch wird laut EN 14771 durchgeflhrt. Abbildung 4-13: Bending Beam
Rheometer

Anwendung

Niedrige Temperaturen fuhren zu zusatzlichen Zugspannungen in Asphaltschichten wegen
der teilweise behinderten Kontraktion. Bei Uberschreitung der Zugfestigkeit des Asphalts
entstehen sogenannte ,Kalterisse®. Bei welcher Temperatur und Belastung diese Schaden
entstehen, hangt von der Steifigkeit und Relaxationsfahigket vom Asphalt bzw. Bitumen ab.
Steifigkeit und Relaxationsfahigket von Bitumen werden durch BBR bemessen. [Litzka, 1998]
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Messprinzip

Deflection
E 4~ Transducer

Bitumen Beam e Air Bearing

Onginal Position Bitumen Beam
\\ / Deflected Position
\ Load Cell /"

\ — ‘,./ / Y, Fluid bath
\ / Vs
\\L‘ / 4 "/ e
\ // Lo.dil‘
~ Frame Supports
~ /

) L

Abbildung 4-14. Bending Beam Rheometer, Schema

[http://lwww.sciencedirect.com]

Die Messmethode von BBR basiert sich auf die Balkentheorie. Eine schematische Darstel-
lung des Messprinzips ist auf Abbildung 4-14 gegeben. In der Mitte eines Bitumenbalkens
wird standiger Auflast aufgebracht und die Durchbiegung des Balkens wird bemessen. We-
gen der Kriechen von Bitumen wachst diese Durchbiegung mit der Zeit. Da die Abmessun-
gen des Balkens, der Auflast und Durchbiegung bekannt sind, kann die Steifigkeit fur ein be-

liebiges Zeitmoment berechnet werden:

pP.13 (4.12)
48.f(t).1

S(t) =
Dabei ist:
S(t) - Steifigkeit zur Zeit t [Pa]
P - Auflast [N];
L - Abstand zwischen den Auflagern [m];
f(t) — Durchbiegung zur Zeit t [m];

I - Tragheitsmoment [m*]

b.h3 (4.13)

Dabei ist:
I - Tragheitsmoment [m*];
b - Balkenbreite [m];

h - Balkenhdhe [m]
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Daraus ergibt sich:

p.13 (4.14)
4.f(t).b.h3

S(t) =
Dabei ist:
S(t) - Steifigkeit zur Zeit t [Pa]
P - Auflast [N];
L - Abstand zwischen den Auflagern [m];
f(t) — Durchbiegung zur Zeit t [m];

b - Balkenbreite [m];

h - Balkenhdhe [m]

Durchbiegung
Ot) [« —
simulierte 2-Stundensteifigkeit
/ bei 10°C hdher
-
60 log Belastungdauer [sec]
Kriechsteifigkeit

Steigung = m-Wert

log S(t) \\(

-

8 15 30 60 120 240
log Belastungdauer [sec]

Abbildung 4-15: BBR — Durchbiegung, Steifigkeit und m-Wert [Litzka, 1998]

Der angeschlossene Computer fertigt einen Graph der gemessenen Durchbiegung tber die
Zeit (logarithmisch)an. Ein solcher Graph ist auf Abbildung 4-15 oben zu sehen. Die berech-
nete Steifigkeit Uber die Zeit ist auf dem doppelt logarithmischen Graph in Abbildung 4-15
unten dargestellt. Die Relaxationsfahigkeit (m-Wert) ist die Steigung der Tangente an dieser

Kurve in jedem Zeitmoment.

Die ,,Zeit-Temperatur Superpositionsprinzip“ wird angewendet um die Prifzeit bei BBR

zu verkurzen. Die maRgebende Kriechsteifigkeit fur die Entstehung von Kalterisse wurde
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nach 2 Stunden erreicht bei Durchfiihrung der BBR-Versuch bei Tmin. Nach der ,Zeit-
Temperatur Superpositionsprinzip“ wurde der Versuch bei Tmin +10 °C durchgefihrt, wird
die relevante Durchbiegung schon nach 60 sek erreicht und zur Ermittlung der Zusammen-
hang zwischen Kriechsteifigkeit und Belastungsdauer nur 240sek erforderlich sind. Eine ein-
fache Darstellung der ,Zeit-Temperatur Superpositionsprinzip“ ist auf Abbildung 4-16 gege-
ben. [Litzka, 1998]

2

Abbildung 4-16: Zeit-Temperatur Superpositionsprinzip [Litzka, 1998]

,Wird eine Bitumenschale bei +25°C fur eine Stunde lang schrag gehalten, so rinnt Bitumen
aus und bildet eine kleine Bitumenlacke. Nach 10 Stunden ware die Lacke 10 mal so grof3.
Wird der selbe Versuch bei +60°C durchgefuhrt, wirde sich schon nach 1 Stunde eine ahn-
lich groRe Bitumenlacke bilden, wie vorher bei +25°C nach 10 Stunden. Die Kraft, die auf das
Bitumen dabei einwirkt (Erdanziehungskraft) ist in allen Fallen naturlich gleich groR.*

[Litzka, 1998]

Durchfiihrung

Abbildung 4-17: MetallgieBformen — zusammengebaut (links) und gefillt mit
Bitumen (rechts)
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Auf den Innenseiten der Teile der Metallgieformen wird eine diinne Schicht Trennmittel be-
strichen und Kunststoffstreifen werden darauf gepresst, damit das Bitumen nicht an dem Me-
tall verklebt. Die Formen werden gebaut und mit O-Ringe zusammengehalten (Abbildung
4-17 links). Erhitztes Bitumen wird in die GieRformen mit leichtem Uberschuss gegossen
(Abbildung 4-17 rechts). Mindestens zwei Probekdrper fir jede Priftemperatur werden vor-
bereitet und geprift. Nach Abkihlung von etwa 60 min wird das Uberschissige Bitumen mit

einem heillen Spachtel geschnitten.

Unmittelbar vor der Temperierung im Ethanolbad werden die Probekérper im kalten Wasser
fur etwa 10 s eingetaucht und dann werden von den Giel3formen genommen. Da die ge-
normte Zeit fur Konditionierung der Bitumenbalken im Ethanolbad (60 + 2) min betragt und
die Prifung selbst etwa 5 min dauert, missen alle Probekdrper zeitversetzt im Ethanolbad
gelegt werden. Die Temperatur der Ethanolbad darf um héchstens + 0,2°C von der Priftem-
peratur abweichen. Nach der Temperierung ist der Bitumenbalken auf die Auflager zu setzen
und wird das Messprogram gestartet. Der angeschlossene Computer flhrt das Messzyklus
automatisch und speichert die Ergebnisse. Eine Kontaktlast von 30 mN wird auf die Balken
aufgebracht um zu sichern, dass die Probekoérper und Lastibertragungskopf sich bertihren.
Der Probekdrper wird fir 1 s mit 980 mN belastet und wieder bis auf der Kontaktlast entlas-
tet. Damit wird der Kontakt zwischen den Bitumenbalken und die Auflager Uberpruft. Nach 20
s kann die eigentliche Messung beginnen. In dieser Zeit erholt der Bitumenbalken von der
aufgebrachten Kurzlast und sich zurtck in dem Anfangszustand verformt. Auf dem Probe-
korper ist die Priflast von 980 mN fiir eine Dauer von 240 s anzulegen. Wahrend des Ver-
suchs werden die Belastung und Durchbiegung standig gemessen. Bemessene Steifigkeit
fur die Belastungszeitpunkte von 8 s, 15's, 60 s, 120 s und 240 s wird mit Hilfe der folgenden
Formel berechnet:

P-L3 (4.15)
4-b-h3-6(t)

Sm(t) =
Dabei ist:
Sy (t) - bemessene Steifigkeit zur Zeit t [MPa]
P - Priflast [mN];
L - Abstand zwischen den Auflagern [mm];
b - Breite der Probekoérper [mm];

h - Hohe der Probekoérper [mm];

6(t) - Biegung der Probekorper zur Zeit t [mm]
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Um die Werte der berechneten Steifigkeit zu bekommen, an die Funktion des Logarithmus
der gemessenen Steifigkeitswerte gegen den Logarithmus der Belastungszeiten wird eine
quadratische Polynomfunktion in folgender Form angepasst:

logSc(t) = A+ B -log(t) + C - [log(t)]? (4.16)
Dabei ist:
Sc(t) - Biegekriechsteifigkeit zur Zeit t [MPa];
A, B und C - Regressionskoeffizienten;
t - Belastungsdauer [s]

Der m-Wert beschreibt die Relaxationsfahigkeit und Kriechfahigkeit des Bitumens. Er ist als
Absolutwert des Anstiegs der Kurve des Logarithmus der Steifigkeit gegen den Logarithmus

der Zeit deffiniert und nach der folgenden Formel berechnet:

dlog[S(t)] (4.17)

"0 = Fogto

‘=|B+2-C-log(t)|

Dabei ist:
t - Belastungsdauer [s];
B und C - die oben bestimmten Regressionskoeffizienten

In der vorliegenden Untersuchung benutzt man die Steifigkeit und der m-Wert zur Zeit t=60 s.
Zweite Balken wird auf derselben Weise geprift und die Ergebnisse werden gemittelt. Damit
die Prifung gultig ist, dirfen die Werte der Biegekriechsteifigkeit nicht mehr als 9 % des Mit-

telwerts abweichen und dieser des m-Werts — 4 % des Mittelwerts.

4.4 Bitumenalterung

Die oben genannten Prufungen werden mit Bitumen in verschiedene Alterungszustéande

durchgefuhrt. Die drei Alterungsstufen sind in Tabelle 4-1 gegeben.

Tabelle 4-1: Bitumenalterungsstufen [Litzka, 1998]
Alterungsstufe Bitumenalterungszustand im Labor simuliert durch
A original
B mit Gestein zu Mischgut RTFOT
vermischt und eingebaut
C nach ca. 5 bis 10 Jahren Liegedauer RTFOT+PAV

Alterungsstufe A entspricht der Ausgangszustand des vom Hersteller gelieferten Bitumens.
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Kurzzeitalterung (Alterungsstufe B) ist Verdunstung noch verbliebener niedrigsiedender
Komponenten aufgrund hoher Temperaturen wahrend Asphaltherstellung, Transport und
Mischguteinbau. Es handelt sich um eine thermische Alterung. Das Gleichgewicht von dem
Kolloidalsystem des Bitumens wird von hoher Temperatur und Luftsauerstoff beeinflusst,
was zu Masse- und Gebrauchseigenschaftenveranderung fuhrt. Es treten destillativer Mas-
severlust und oxidativer Massezuwachs ein. Kurzzeitalterung ist im Labor durch RTFOT
(Rolling Thin Film Oven Test) simuliert. [Asphalthandbuch Gestrata, 2002]

Langzeitalterung (Alterungsstufe C) ist Oxidation als Reaktion mit Luftsauerstoff und Ande-
rungen in der kolloidalen Struktur (Asphaltenbildung) infolge der Langzeitbeanspruchung auf
der StralRe. Diese oxidative Alterung ist eine chemische Reaktion, sogenannte Peroxidation,
die von Luftsauerstoff und UV-Strahlung verursacht ist. Bei der Peroxidation entstehen insta-
bile Zwischenprodukte mit Sauerstoff-Sauerstoff Briicken, die in sauerstoffhaltigen Verbin-
dungen wie Ketone, Alkohole, Carbonsauren u. a. umwandeln und als Endprodukt werden
Asphaltene gebildet. Infolge dieser Reaktion steigen die Aromatizitat, Sauerzahl und mittlere
Mollmasse des Bitumens, was auch zu Veranderung der physikalischen Bitumeneigenschaf-
ten fuhrt. Langzeitalterung ist im Labor durch PAV (Pressure Aging Vessel) simuliert.
[Asphalthandbuch Gestrata, 2002]

Bei Bitumenalterung ist von allen Gebrauchseigenschaften am meistens die Viskositat be-
einflusst. Mit Zunahme der Viskositat steigt der Erweichungspunkt und sinkt die Penetration.
Die Viskositatserhdhung bei Bitumenalterung ist auf Abbildung 4-18 dargestellt. [Asphalt-
handbuch Gestrata, 2002]

Viskositat gealtertes Bitumen N,

r Al index =
eringsindex Viskositat nichtgealtertes Bitumen o

1
Alterung nach 8
Jahren Liegezeit

I Alterung wahrend Lagerung,
I Transport und Einbau
1
|

Y

Abbildung 4-18: Viskositat des Bitumens in Abhangigkeit von der Alterung
[Blab, 2010]
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4.4.1 Rolling Thin Film Oven Test RTFOT

Wahrend der Asphaltherstellung, Transport und Mischguteinbau herrschen meist hohe Tem-
peraturen (ca. 120°C — 185°C) und das Bitumen ist standig mit Luftsauerstoff in Berlihrung.
RTFOT-Verfahren (Rolling Thin Film Oven Test) (Abbildung 4-19 links) stellt ahnliche Bedin-
gungen an um die Alterung des Bitumens bei diesen Prozessen zu simulieren. Der Versuch
wird nach EN 12607-1 durchgeflhrt.

Acht RTFOT-Glaser (Abbildung 4-19 rechts) werden mit (35,0 + 0,5) g pro Glas geschmolze-
nem Bitumen gefuhlt. Beim Erhitzen des Bitumens darf die Temperatur 150°C nicht Uber-
schreiten. Der RTFOT-Ofen wird auf 163°C vorgeheizt und die Glaser werden horizontal in
die Flaschentrommel gesteckt. Drehgestell ist mit einer Drehzahl von 15 U/min in Bewegung
Zu setzen und der Luftstrom ist auf einen Durchfluss von (4000 + 200) ml/min einzustellen.
Die Pruftemperatur von 163°C muss innerhalb 15 min wieder erreicht werden, sonst ist die
Prifung abzubrechen und die Proben drinnen sind nicht wieder zu verwenden. Die Glaser
muassen in Ofen (75 £ 1) min nach Erreichung der Priftemperatur bei standigem Luftstrom
und Drehung bleiben. Sofort nach dem Entnehmen vom Ofen ist das Bitumen in Sammelbe-
halter zu gief3en ohne die Glaser auszukratzen und die Mischung ist durch Ruhren zu homo-
genisieren. Mit dem ausgeleerten Bitumen kénnen die notwendigen Prifungen durchgefuhrt

werden, oder es kann weiter gealtert werden mit dem PAV-Verfahren.

Ventilator
m E
® ©o

1 3 N

= x
X Flaschentrommel
Luftdiise

Abbildung 4-19: Rolling Thin Film Oven Test, Schema (links) [Litzka, 1998] und
RTFOT-Glaser mit Bitumen (rechts)
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Druckluft

Temperaturfiihler

4.4.2 Pressure Aging Vessel Test PAV

Der PAV-Versuch (Abbildung 4-20) simuliert die
Alterung des Bitumens wahrend einer Asphalt-
liegedauer von 5 bis 10 Jahren. Das Bitumen

wird unter Uberdruck fir einen festgelegten Zeit-

Bitumen
7
raum auf eine festgelegte Temperatur erwarmt. /
Das Prifverfahren ist im EN 14769 beschrieben. 2
Druckkessel PAV Schalenhalter Blechschale

Auf 10 Blechschalen mit Durchmesser 14 cm
werden je 50 g Bitumen, der schon nach Schema [Litzka, 1998]

RTFOT-Verfahren gealtert ist, eingewogen. Die Blechschalen sind in den Blechschalenhalter
zu geben. Der Druckkessel wird auf 95°C und Blechschalenhalter wird im Trockenschrank
bei 110°C vorgeheizt. Nach Erreichen der notwendigen Temperaturen ist der Blechschalen-
halter moglichst rasch in den Druckkessel zu stellen. Nachdem der Druckkessel geschlossen
und kurz auf 94°C temperiert wird, beginnt die Alterung der Proben flr eine Dauer von 20 h
bei 100°C und 21 bar Druck. Konstante Temperatur und konstanter Druck werden durch den
System-Controller des Druckkessels gewahrleistet. Nach 20 h wird der Druck automatisch
von dem System-Controller langsam abgegeben und Blechschalenhalter kann enthommen
werden. Die Proben werden im Trockenschrank bei 163°C fir 30 min erhitzt, dann in einem
Sammelbehalter ausgeleert und durch Umrihren homogenisiert. Das gealterte Bitumen kann
weiter gepruft werden. Wenn diese Prufung nicht unmittelbar nach dem Alterungsvorgang
stattfindet, sind die Probenbehalter nach dem Abklhlen zu verschliellen und bei Raumtem-

peratur zu lagern.

4.5 Pyrolyseodlbehandlung

Das Ausgangspyrolysedl wurde einer Destillation unterzogen und ist danach mit C-
gealtertem Bitumen gemischt. Der Destillation- und Mischungsprozess sind in folgenden Ab-

schnitt beschrieben.

45.1 Destillation

Das Ausgangspyrolyseol wird mittels eines Rotationsverdampfers (Abbildung 4-21) destilliert.
Dieses Gerat ist Ublicherweise fur Rickgewinnung von bitumenhaltigen Bindemitteln ver-
wendet. Der Destillationsprozess ist ahnlich der Destillation von Bitumenlosung, die in EN
12697-3 (Asphalt. Prufverfahren fur HeiRasphalt. Teil 3: Rickgewinnung des Bindemittels:
Rotationsverdampfer) beschrieben ist. Wesentlicher Unterschied ist, dass das Pyrolysedl bei
Normaldruck destilliert wird. Die Temperatur des Olbads wird stufenweise erhéht von 90 °C

bis 160 °C, mit bestimmten Wartezeiten fur jede Stufe. Bei der Destillation werden etwa 19

Abbildung 4-20: Pressure Aging Vessel,
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Massenprozent (bezlglich des Ausgangspyrolysedls) Wasser und leichtflichtige Bestandtei-
le getrennt. Destilliertes Pyrolysedl wird in geschlossene Behalter bei Raumtemperatur gela-
gert. Destilliertes Pyrolysedl wird nach seiner Viskositat gepruft mittels RV-Versuch, um die

GleichmaRigkeit aller Laborproben zu gewahrleisten.

Absperrhahn doppelt gewendeter

Intensiv-Kihier Vakuum-AnschiuB

Motor mit regelbarem Getriebe

AN RN TN NN

ZulGhrungsrohr

fir Losungen
’ o Verdamplungskolben
Halteklammer "‘ P (dreht sich)
— ;
Kugelschlifft — 7
. 7 )
i A Olbad
Stativ. %

Vakuum-Rotationsverdampfer

Abbildung 4-21: Vakuum-Rotationsverdampfer, Schema

[http://Iwww.tomchemie.de]

4.5.2 Vorbereitung der Bitumen-Pyrolyseol-Mischung

Bitumen der Sorte 70/100 wird im Labor erst RTFOT- und danach PAV-gealtert. Es werden
Mischungen von dem gealterten Bitumen und destiliertem Pyrolysedl vorbereitet. In dieser
Untersuchung werden 5%- und 10%-Michungen gepriift. Darunter sind Massenprozente des
destillierten Pyrolyseols bezuglich der Masse der gesamten Mischung gemeint. Die erforder-
liche Menge vom destillierten Pyrolysedl wird gewogen und entsprechende Menge vom er-
hitzten C-gealterten Bitumen wird zugegeben. Alle Einwaagen sind mit Genauigkeit von
0,1 g. Die Mischung ist fur 10 min im Trockenschrank bei 125 °C erwarmt und mit einem
Glasstab von Hand fir mindestens eine Minute gemischt. Die Mischung ist fur mindestens 24

Stunden bei Raumtemperatur zu lagern bevor irgendwelche Versuche durchgefihrt werden.
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5. PRUFPROGRAMM

Ausgangsmaterial fur diese Untersuchung ist Bitumen der Sorte 70/100, das eins von den
haufigst verwendeten Bitumensorten in Osterreich ist [Asphalthandbuch Gestrata, 2002)].
Das Bitumen im Originalzustand ist mit Laborcode B287A bezeichnet. Dieses Bitumen wird
im Labor mittels der RTFOT- und PAV-Verfahren gealtert. Das erzeugte C-gealterte Bitumen
wird mit dem Laborcode B287CL bezeichnet. Es werden Mischungen von C-gealtertem Bi-
tumen und destilliertem Pyrolysedl in zwei verschiedenen Massenverhaltnissen vorbereitet:
5% (B287CL+5% WO dest.) und 10% (B287CL+10% WO dest.) destilliertes Pyrolysedl be-
zuglich der Masse der gesamten Mischung. Beide Mischungen werden erst RTFOT- und
dann PAV-gealtert. Mit dem Ausgangsbitumen, C-gealterten Bitumen und den 5%- und 10%-

Mischungen in jedem Alterungszustand werden die folgende Prifungen durchgefihrt:

¢ Nadelpenetration (PEN)
e Erweichungspunkt Ring und Kugel (ERK)
e Brechpunkt nach Fraal3 (Fraal})
¢ Rotational Viscometer (RV) (Sweep +120 bis +180 °C)
¢ Dynamic Shear Rheometer (DSR)
o SHRP +4/+40 °C PP08 2mm
o SHRP +46/+82 °C PP25 1mm
Bending Beam Rheometer (BBR) bei -12 °C, -18 °C und -24 °C

Der Prifmatrix mit allen Versuchen und dem Datum ihrer Durchfihrung ist in Tabelle 5-1 ge-
geben. Wegen des schlechten Tieftemperaturverhaltens der Pyrolysedl-Mischungen ist Alte-
rung der Mischungen ausgefallen. Die Prifungen, die nicht durchgeflhrt werden, sind in

Grau bezeichnet.
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6. ERGEBNISSE

In dem folgenden Kapitel sind die Ergebnisse der durchgefihrten konventionellen und ge-

brauchsverhaltensorientierten Untersuchungen dargestellt, interpretiert und bewertet.

6.1 Nadelpenetration

Die Messergebnisse aus der Prifung der Nadelpenetration sind in Tabelle 6-1 angefiihrt. Die

Messwerte sind graphisch in Abbildung 6-1 dargestellit.

Tabelle 6-1: Nadelpenetration der untersuchten Bitumenproben
Messung Gerundet | Mittelwert | Ergebnis
10/mm 10/mm 10/mm 10/mm
90.3 90
B287A 91.0 921
91.5 92
30.2 30
B287CL 29.9 30 29.7 30
29.2 29
31.5 32
B287CL+5% WO
31.2 31 31.3 31
dest.
31.3 31
33.2 33
B287CL+10% WO
31.4 31 32.0 32
dest.
324 32

Der Penetrationswert von 91 bei B287A entspricht der Strallenbaubitumensorte 70/100.
Nach der RTFOT- und PAV-Alterung sinkt der PEN-Wert bis 30. Durch die Wood Oil — Zu-
gabe erreicht man wenig Erhohung der PEN-Werte - B287CL+5% WO dest. erweist Penetra-
tionswert von 31 und B287CL+10% WO dest. - einen von 32. Beide 5 und 10% Mischungen

sind wesentlich harter als das nicht gealterte Bitumen.

Diana Aleksandrova

53



Ergebnisse

100

Nadelpenetration

90

80

70

60

50

40

30

Nadelpenetration [10/mm)]

20

10

32

EB287A

m B287CL

@ B287CL+5% WO dest.

O B287CL+10% WO dest.

Abbildung 6-1:

6.2 Erweichungspunkt Ring und Kugel

Nadelpenetration der untersuchten Bitumenproben

Die Messergebnisse aus der Prifung des Erweichungspunkts mit Ring und Kugel sind in Ta-

belle 6-2 angeflihrt. Die Messwerte sind graphisch in Abbildung 6-2 dargestellt.

Tabelle 6-2: Erweichungspunkt Ring und Kugel der untersuchten Bitumenproben

1. Messung | 2. Messung | Mittelwert Ergebnis
[°C] [°Cl [°Cl [°cl
46.96 46.33
B287A 46.65 46.6
47.06 46.26
58.66
B287CL 58.50 58.6
58.33
56.26 56.71
B287CL+5% WO dest. 56.36 56.2
56.17 56.28
B287CL+10% WO 55.52
55.64 55.6
dest. 55.76
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Da alle Erweichungspunkte in dieser Untersuchung zwischen 28 °C und 80 °C sind, wird
destilliertes Wasser als Badflissigkeit verwendet. Die Wiederholprazision nach EN
1427:2007 ist eingehalten — die Abweichung bei allen Proben ist kleiner als 1 °C (nicht modi-
fiziertes Bitumen und Wasser als Badflissigkeit). B287A erweist einen Erweichungspunkt
von 46,6 °C, der innerhalb des in EN 12591 geforderten ERK-Bereichs fur Bitumensorte
70/100 (43 °C — 51 °C) liegt. Nach der Alterung steigt der Erweichungspunkt bis 58,6 °C
(B287CL). Mit zunehmenden Wood Oil — Zugabe sinkt der Erweichungspunkt — Ergebnisse
sind 56,2 °C bei B287CL+5% WO dest. und 55,6 °C bei B287CL+10% WO dest. Wood Qil —
Mischungen sind weicher als das gealterte Bitumen selbst, aber viel harter als das Bitumen

im Originalzustand.

Erweichungspunkt Ring & Kugel

60,0

50,0

40,0 mB287A
o
5 mB287CL
© 30,0
2 @ B287CL+5% WO dest.
8

10,0

466 I (586 I 562 | 556
0,0

Abbildung 6-2: Erweichungspunkt Ring und Kugel der untersuchten Bitumenproben

6.3 Brechpunkt nach Fraal

Die Messergebnisse aus der Prufung des Brechpunkts nach Fraal} sind in Tabelle 6-3 ange-
fuhrt. Die Messwerte sind graphisch in Abbildung 6-3 dargestellit.
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Tabelle 6-3: Brechpunkt nach FraaB der untersuchten Bitumenproben
Messung | Mittelwert | Ergebnis
[°cl [°c] [°c]
-20.2
B287A -21.1 -20.27 -20
-19.5
-18.5
B287CL -18.45 -18
-18.4
-14.2
B287CL+5% WO dest. -13.75 -14
-13.3
-12.0
B287CL+10% WO dest. -13.25 -13
-14.5
Brechpunkt nach FraalR
0
2o [ I
-5
— @ B287A
.gi -10
5 mB287CL
)
o
2 @ B287CL+5% WO dest.
€ .15
i)
@O B287CL+10% WO dest.
-20
-25

Abbildung 6-3:  Brechpunkt nach FraaB der untersuchten Bitumenproben

Ausgangsbitumen B287A erweist einen Brechpunkt von -20 °C, der der in EN 12591 gefor-

derten Fraal3-Temperatur fir Bitumensort 70/100 (max -10 °C) entspricht. Nach der Alterung
steigt der Brechpunkt mit 2 °C bis -18 °C (B287CL). Wood Oil — Zugabe fuhrt zu weitere Er-
héhung der Brechpunkt. Bei B287CL+5% WO dest. ist der Brechpunkt -14 °C und bei
B287CL+5% WO dest. ist — 13 °C. Wood Oil — Mischungen erweisen sproden Verhalten bei
wesentlich héheren Temperaturen als gealtertes Bitumen selbst und das Bitumen im Origi-

nalzustand.
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6.4 Rotational Viscometer RV

Die Messergebnisse aus der RV - Prifung sind in Tabelle 6-4 angeflihrt. Die Messwerte sind

graphisch in Abbildung 6-4 dargestellt.

Tabelle 6-4: RV-Ergebnisse, dynamische Viskositat der untersuchten

Bitumenproben

B287A B287CL B287CL B287CL
Temperatur +5% WO dest. | +10% WO dest.
[°C] Viskositét Viskositat Viskositat Viskositat
[mPa.s] [mPa.s] [mPa.s] [mPa.s]
120 872 2149 1801 1750
135 392 848 729 715
150 200 388 346 351
165 113 199 203 207
180 068 116 124 127

Dynamische Viskositat
2500

2000

1500

1000

Viskositat [mPa.s]

500

000
120 130 140 150 160 170 180

Temperatur [°C]

—0—B287A —e=B287CL —0—B287CL+5% WO dest. —o—B287CL+10% WO dest.

Abbildung 6-4:  Temperatur-Viskositatskurven der untersuchten Bitumenproben

Alle Versuche sind mit Spindel des Typ SC4-21 bei konstanter Drehgeschwindigkeit von
20 U/min durchgeflhrt.

Die Viskositat aller Proben ist stark temperaturabhangig und sinkt wesentlich mit Erhéhung

der Temperatur. Das Bitumen im Originalzustand B287A erweist Viskositat von 872 mPa.s
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bei 120 °C und sinkt auf 68 mPa.s bei 180 °C. Alterung des Bitumens fiuhrt zu Erhéhung der
Viskositat — die Messwerte fur B287CL sind 2 149 mPa.s bei 120 °C bis 116 mPa.s bei
180 °C. Mit Erhéhung der Temperatur wird der Unterschied zwischen der Viskositat von
Ausgangsbitumen und gealtertem Bitumen kleiner — der Unterschied ist 147% bei 120 °C
und sinkt auf 70% bei 180 °C. Die 5%- und 10%-Pyrolysedimischungen erweisen fast gleiche
Viskositat Uber den ganzen Temperaturbereich. Die Werte sind 1 801/1 750 mPa.s bei
120 °C bis 124/127 mPa.s bei 180 °C. Die Pyrolysedélmischungen haben niedrigere Viskosi-
tat als das gealterte Bitumen bei Temperaturen von 120 °C bis 150 °C; je héher die Tempe-
ratur, desto kleiner ist der Unterschied. Bei 165 °C und 180 °C ist die Viskositat der Mi-
schungen unwesentlich héher als diese vom gealterten Bitumen. In dem ganzen Tempera-
turbereich ist die Viskositat der Mischungen héher als diese von Bitumen im Originalzustand;

der Unterschied ist wesentlich groRer bei niedrigeren Temperaturen.

6.5 Dynamic Shear Rheometer DSR

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse von den DSR-Prufungen dargestellt und bewertet.
Es werden zwei verschiedene DSR-Prifungen mit Proben aus jeder untersuchten Bitume-
nart durchgefihrt - DSR SHRP +4/+40 °C und DSR SHRP +46/+82 °C.

6.5.1 DSR SHRP +4/+40°C

Diese Prufung wird nach SHRP-Richtlinien durchgefuhrt. Es wird ein Platte-Platte Sensor mit
Durchmesser von 8mm (PP08) verwendet. Der Plattenabstand betragt 2mm. Die Schwin-
gungen sind von konstanter Frequenz (1,59 Hz). Der Temperaturbereich ist von +4 °C bis
+40 °C.

In Abbildung 6-5 ist der komplexer Schubmodul G* in Abhangigkeit von der Temperatur gra-
phisch dargestellt. Bei allen Bitumenproben sinkt der Schubmodul mit Erhéhung der Tempe-
ratur. Der Schubmodul von dem Bitumen im Ausgangszustand ist wesentlich kleiner als die-
ser von dem gealterten Bitumen und die Pyrolysedl-Mischungen in den ganzen Temperatur-
bereich. Die Werte der Schubmodul von der 5%- und der 10%-Mischung sind annahernd
identisch. Die Werte der Schubmodul vom gealterten Bitumen sind ein bisschen hoher als
dieser von der 5%- und 10%-Mischung; der Unterschied ist kleiner bei niedrigerer Tempera-

tur.
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DSR SHRP (Temperatursweep 4-40°C bei 1,59 Hz)

100 000 000
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10 000
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Temperatur [°C]
—o—G* B287A —o—G* B287CL
—=0—G* B287CL+5% WO dest. —o—G* B287CL+10% WO dest.
Abbildung 6-5:  Komplexer Schubmodul ¢* (DSR SHRP +4/+40°C)

In Abbildung 6-6 ist der Phasenverschiebungswinkel § in Abhangigkeit von der Temperatur
graphisch dargestellt. Bei allen Bitumenproben steigt der Phasenverschiebungswinkel mit
Erhdéhung der Temperatur, das heil3t mit zunehmender Temperatur geht das Verhalten
des Bitumens von Uberwiegend elastisch in Uberwiegend viskos Uber. Bitumen im Origi-
nalzustand erweist die hochsten Phasenverschiebungswinkel und gealtertes Bitumen die
niedrigsten. Der Unterschied zwischen B287A und B287CL ist etwa 15° im ganzen Tempera-
turbereich. Die Pyrolysedlmischungen erweisen hoheren Anteil der viskosen Verformungen
als das gealterte Bitumen. Der Unterschied zwischen die §-Werten von B287CL und
B287CL+5% WO dest. ist etwa 2° und zwischen B287CL und B287CL+10% WO dest. — et-

wa 3°.
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DSR SHRP (Temperatursweep 4-40°C bei 1,59 Hz)
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Abbildung 6-6:  Phasenverschiebungswinkel § (DSR SHRP +4/+40°C)

6.5.2 DSR SHRP; +46/+82°C

Diese Prufung wird nach SHRP-Richtlinien durchgefiihrt. Der verwendete Sensor ist ein Plat-
te-Platte Sensor mit Durchmesser von 25mm (PP25) und der Plattenabstand betragt 1mm.
Die Schwingungen sind von konstanter Frequenz (1,59 Hz). Der Temperaturbereich ist von
+46 °C bis +82 °C.

In Abbildung 6-7 ist der komplexer Schubmodul G* in Abhangigkeit von der Temperatur gra-
phisch dargestellt. Bei allen Bitumenproben sinkt der Schubmodul mit Erhéhung der Tempe-
ratur. Bitumen im Originalzustand erweist den niedrigsten Schubmodul und gealtertes Bitu-
men den héchsten. Die Werte der Schubmodul von der 5%- und der 10%-Mischung sind an-

nahernd identisch bei hdherer Temperatur, bei niedrigerer Temperatur ist G* von der 10%-
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Mischung geringfahig niedriger als diese von der 5%-Mischung. Beide Pyrolysedl-
Mischungen haben einen Schubmodul, der niedriger als dieser vom gealterten Bitumen ist

und wesentlich héher als dieser vom Bitumen im Originalzustand.

DSR SHRP (Temperatursweep 46-82°C bei 1,59 Hz)
100 000

10 000 \\\\ —
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—=0—G* B287A —0—G* B287CL
=0—G* B287CL+5% WO dest. —o—G* B287CL+10% WO dest.

Abbildung 6-7:  Komplexer Schubmodul ¢* (DSR SHRP +46/+82°C)

In Abbildung 6-8 ist der Phasenverschiebungswinkel § in Abhangigkeit von der Temperatur
graphisch dargestellt. Alle Bitumenproben erweisen Uberwiegend viskoses Verhalten in dem
ganzen Temperaturbereich (6-Werte sind hoher als 70°) und der Anteil des viskosen Verhal-
tens nimmt mit Erhohung der Temperatur zu. Der Phasenverschiebungswinkel von B287A ist
84,1° bei 46 °C und wachst bis 89,9° bei 70 °C. Es ist zu vermuten, dass Uber diese Tempe-
ratur kann § wegen der geringen Viskositat der Probe nicht korrekt gemessen werden. Geal-
tertes Bitumen erweist niedrigere Werte der Phasenverschiebungswinkel — 72,2° bei 46 °C,
84,8° bei 70 °C und 87,9° bei 82 °C. §-Werte von den Pyrolysedlmischungen sind ahnlich in
den ganzen Temperaturbereich; bei 46 °C bis 70 °C sind die §-Werte von B287CL+5% WO
dest. ein bisschen niedriger, von 70 °C bis 82 °C - ein bisschen hoher als diese von
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B287CL+10% WO dest. und bei 70 °C sind die Werte praktisch gleich (85,8° von der 5%-
Mischung und 85,7° von der 10%-Mischung).

DSR SHRP (Temperatursweep 46-82°C bei 1,59 Hz)

90,0
——"L—”’
/ %/
= 80,0 7
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=t—5 B287CL+5% WO dest. —a—5 B287CL+10% WO dest.

Abbildung 6-8: Phasenverschiebungswinkel § (DSR SHRP +46/+82°C)

6.6 Bending Beam Rheometer BBR

Die Messergebnisse aus der BBR - Prifung sind in Tabelle 6-5 gegeben. Der Verlauf der
Biegezugsteifigkeit und m-Wert Uber der Temperatur sind graphisch in Abbildung 6-9 und
Abbildung 6-10 dargestellt.

Tabelle 6-5: BBR-Ergebnisse, Biegezugfestigkeit und m-Wert der untersuch-

ten Bitumenproben

Biegezugsteifigkeit S [MPa] m-Wert [-]

-12 -18 -24 -12 -18 -24
B287A 57,672| 146,319 | 288,342 0,506 0,421 0,293
B287CL 103,190| 217,760| 308,765 0,390 0,321 0,265
B287CL+5% WO dest. 106,206| 228,938 | 394,224 0,388 0,330 0,249
B287CL+10% WO dest. 105,910 221,109| 436,019 0,387 0,328 0,241
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Mit ansteigender Temperatur nimmt die Biegesteifigkeit aller Proben ab. Bitumen im Origi-
nalzustand B287A erweist Steifigkeit von 58 MPa bei -12 °C und 288 MPa bei -24 °C. Nach
der Alterung steigt die Steifigkeit — die Ergebnisse fur B287CL sind 103 MPa bei -12 °C und
309 MPa bei -24 °C. Zugabe von Pyrolysedl fihrt zu keinem wesentlichen Unterschied in der
Steifigkeit bei -12 °C und -18 °C, aber bei -24 °C sind beide Pyrolysedl-Mischungen viel stei-
fer als das gealterte Bitumen. Der 10%-Mischung ist auch steifer als die 5% bei -24 °C.

BBR Biegezugfestigkeit (-12°C; -18°C; -24°C)

500
450

i
400
350 \

300 [

q \\\
250 \
\

200

150 \i\\ \

Biegezugsteifigkeit [MPa]

50

-24 -22 -20 -18 -16 -14 -12

Temperatur [°C]

—0—B287A —e=—B287CL =—0—B287CL+5% WO dest. —o—B287CL+10% WO dest.

Abbildung 6-9:  Biegezugfestigkeit der untersuchten Bitumenproben

Bei allen Proben steigt der m-Wert mit Erhéhung der Temperatur. Bitumen im Originalzu-
stand B287A erweist m-Wert von 0,506 bei -12 °C, 0,421 bei -18 °C und 0,293 bei -24 °C.
Gealtertes Bitumen B287CL hat niedrigeres Relaxationsvermdgen in dem ganzen Tempera-
turbereich; der Unterschied in den m-Werten von B287A und B287CL ist kleiner bei -24 °C
und gréler bei -18 °C und -12 °C. Der m-Wert von B287CL ist 0,390 bei -12 °C, 0,321 -18 °C
und 0,265 bei -24 °C. Die Pyrolysetl-Mischungen erweisen das gleiche Relaxationsvermo-
gen Uber dem ganzen Temperaturbereich. Bei -24 °C ist der m-Wert der 10%-Mischung ein
bisschen niedriger als dieser von der 5%-Mischung, bei -18 °C und -12 °C sind die Unter-
schiede vernachlassigbar klein. Der m-Wert von B287CL+5% WO dest. betragt 0,388 bei -
12 °C, 0,330 bei -18 °C und 0,249 bei -24 °C; dieser von B287CL+10% WO dest. - 0,387 bei

-12 °C, 0,328 bei -18 °C und 0,241 bei -24 °C. Das Relaxationsvermégen der Pyrolysedl-

Mischungen ist ahnlich diesem des gealterten Bitumens. Der m-Wert von B287CL ist ein bis-

Diana Aleksandrova 63



Ergebnisse

schen hoéher als dieser von B287CL+5% WO dest. und B287CL+5% WO dest. bei -24 °C,
gealtertes Bitumen hat unwesentlich niedriger m-Wert als die Pyrolysedl-Mischungen bei
-18 °C und bei -12 °C sind die drei m-Werte fast gleich.

BBR m-Wert (-12°C; -18°C; -24°C)

—0—B287A —e—B287CL —0—B287CL+5% WO dest.
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Abbildung 6-10: m-Wert der untersuchten Bitumenproben

Diana Aleksandrova

64



Zusammenfassung und Ausblick

7. ZUSAMMENFASSUNG UND AUSBLICK

Diese Diplomarbeit hat das Ziel, die Eignung von Pyrolysedl als Regenerationsmittel fir geal-
tertes Bitumen zu untersuchen. Die Grundsatze der Rheologie werden erldutert, um ein bes-
seres Verstandnis von den angewendeten Prufverfahren zu erzeugen. Die Materialbeschrei-
bung umfasst die Herstellung, chemische Zusammensetzung und Eigenschaften von Bitu-
men und Pyrolysedl. Die verwendeten Prufverfahren — Bitumenalterung, konventionelle und
gebrauchsverhaltensorientierte Bitumenprifungen sind laut der entsprechenden europa-
ischen Norm beschrieben. Die Ergebnisse von allen Prifungen nach dem Prifprogramm
sind gegeben und graphisch dargestellt. Die sind in dem folgenden Abschnitt kurz zusam-

mengefasst.
Nadelpenetration

Pyrolysedl-Zugabe fihrt zu unwesentlicher Erhéhung von dem Penetrationswert. Pyrolysedl-
Mischungen haben fast die gleiche Penetration wie das gealterte Bitumen, weit unter der

Penetration von dem Bitumen im Originalzustand.
Erweichungspunkt Ring und Kugel

Durch die Pyrolysedl-Zugabe sinkt der Erweichungspunkt. Die Pyrolysedl-Mischungen sind

weicher als das gealterte Bitumen, aber viel harter als das Bitumen im Originalzustand.
Brechpunkt nach FraaR

Pyrolysedl-Zugabe fiihrt zu Erhéhung des Brechpunktes. Die Proben von den Pyrolysedl-
Mischungen brechen bei Temperatur nicht nur héher als die Brechpunkttemperatur von dem

Bitumen im Originalzustand, sondern auch als diese von dem gealterten Bitumen.
RV

Pyrolysedl-Zugabe flhrt zu Abnahme der dynamischen Viskositat in dem Temperaturbereich
von 120 °C bis 150 °C. Mit Erhéhung der Temperatur sinkt der Unterschied in der Viskositat
von den Pyrolysedl-Mischungen und dem gealterten Bitumen, von 165 °C bis 180 °C gibt es
praktisch keinen Unterschied. Die Viskositat von den Pyrolysedél-Mischungen ist héher als
diese von dem Bitumen im Originalzustand in dem ganzen Bereich der RV-Prifung (120 °C

bis 180 °C), der Unterschied ist wesentlich héher bei niedrigerer Temperatur.
DSR

Beide Pyrolysedl-Mischungen erweisen ahnlichen komplexen Schubmodul. Bei allen Pruf-
temperaturen sind die Werte des Schubmoduls von den Mischungen ein bisschen niedriger
als dieser von gealtertem Bitumen und wesentlich héher als dieser von Bitumen im Original-

zustand.
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Zusammenfassung und Ausblick

Die Pyrolysedl-Mischungen haben &hnlichen Phasenverschiebungswinkel bei alle Priftem-
peraturen. Bei Temperaturen niedriger als 70 °C erweisen die Mischungen wesentlich niedri-
gere Werte von dem Phasenverschiebungswinkel als das Bitumen im Originalzustand und

wenig hohere Werte als gealtertes Bitumen.
BBR

Pyrolysedl-Mischungen und gealtertes Bitumen erweisen ahnliche Biegesteifigkeit in dem
Temperaturbereich von -12 °C bis -18 °C. Bei niedrigeren Temperaturen sind die Pyrolysedl-
Mischungen steifer als das gealterte Bitumen. Im ganzen Bereich der BBR-Messungen (von
-12 °C bhis -24 °C) erweisen die Pyrolysedl-Mischungen héhere Werte der Biegesteifigkeit als

das Bitumen im Originalzustand.

Pyrolysedl-Mischungen und gealtertes Bitumen weisen ahnliches Relaxationsvermégen auf.
Die m-Werte von den Pyrolysedl-Mischungen sind ein bisschen niedriger als diesen von dem
gealterten Bitumen bei niedrigerer Temperatur. Pyrolysedl-Mischungen erweisen niedrigere
m-Werte als das Bitumen im Originalzustand in den ganzen Temperaturbereich der BBR-

Messungen.

Die 5% und 10%-Mischungen erweisen ahnliches Verhalten bei allen durchgefihrten Pri-
fungen. Bei der Messung der Penetration, Erweichungspunkt, Viskositat, komplexe Schub-
modul und Phasenverschiebungswinkel sind die Werte der 10%-Mischung naher an den
Werten von dem Bitumen im Originalzustand als die Werte der 5%-Mischung. Fraal3tempe-
ratur der 10%-Mischung ist hoher als diese der 5%-Mischung, auch héher als die Fraal3tem-
peraturen von dem gealterten Bitumen und Bitumen im Originalzustand. Bei der BBR-
Messung bei -24 °C erweist die 10%-Mischung den héchsten Wert der Steifigkeit und den
niedrigsten m-Wert von den vier Proben. Nach diesen Ergebnissen ist es zu vermuten, dass
ein héherer Gehalt an Pyrolysedl zu bessere Resultaten bei Nadelpenetration, Erweichungs-
punkt, RV und DSR-Priufungen fuhren wird. Das wird aber das Tieftemperaturverhalten ne-
gativ beeinflussen — noch hdhere Fraaltemperatur und Steifigkeit und niedrigere Relaxati-

onsvermogen sind zu erwarten.

AbschlieBend fuhrt die Zugabe von Pyrolysedl zu wenig Verbesserung der Eigenschaften
von gealtertem Bitumen bei mittleren und hohen Temperaturen. Bei niedrigen Temperaturen
erweisen die Pyrolysedl-Mischungen schlechteres Verhalten als gealtertes Bitumen. Daraus
folgt, dass auf diese Weise destilliertes Pyrolysedl nicht fir Verwendung als Regenerations-
mittel fir gealtertes Bitumen geeignet ist. Eine weitere Behandlung von dem Pyrolysedl be-
vor es mit Bitumen gemischt wird oder andere Mdglichkeiten fur die Anwendung von Pyroly-

sedl sind zu untersuchen.
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Abkurzungen und Formelzeichen

ABKURZUNGEN UND FORMELZEICHEN

BBR Bending Beam Rheometer (Biegebalkenrheometer)
DSR Dynamic Shear Rheometer (Dynamisches Scherrheometer)
PAV Pressure Aging Vessel (Druckalterungskessel)

RTFOT  Rolling Thin Film Oven Test (Rollierender Dinnfilm Ofen Test)
RV Rotational Viscometer (Rotationsviskosimeter)

SHRP Strategic Highway Research Program (US StraRenforschungsprogramm)
RV

n - dynamische Viskositat

M, - Drehmoment

w - Winkelgeschwindigkeit der Spindel

A - Formfaktor;

M - Geometriefaktor

DSR

G* - komplexe Schubmodul

G' - Speichermodul

G" - Verlustmodul

6 — Phasenverschiebungswinkel

w — Winkelgeschwindigkeit

T — Zeit fUr eine Schwingung

f — Frequenz

n - Drehzahl

r - Radius

a - Verdrehwinkel

y - Deformation

Diana Aleksandrova



Abkurzungen und Formelzeichen

s - Auslenkung

At - Zeitverschiebung

h - Plattenabstand

BBR

S - Steifigkeit

S, - bemessene Steifigkeit
Sc - Biegekriechsteifigkeit
P - Auflast

L - Abstand

f(t) — Durchbiegung zur Zeit t
I - Tragheitsmoment

b - Balkenbreite [m];

h - Balkenhohe

m —m-Wert

Sonstige

E — Elastizitatsmodul

o - Normalspannung

T - Schubspannung

¢ - Dehnung

F - Kraft

A — Flache

v - Geschwindigkeit

D - Schergeschwindigkeit
v - kKinematische Viskositat

p - Dichte
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