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AiF-Forschungsvorhaben-Nr.: 17829 N
Bewilligungszeitraum: 01.06.2013 — 30.11.2015
Forschungsthema:

Erarbeitung eines Analysenkonzeptes zur Quantifizierung von Zement, seinen Haupt-
bestandteilen sowie Zusatzstoffen in erharteten Betonen

1 Wissenschaftlich- technische und wirtschaftliche Problemstellung

Friher bestand Beton im Wesentlichen aus den drei Komponenten (meist) Portlandzement
als Bindemittel, grobe sowie feine Gesteinskérnung und Wasser. Inzwischen enthalten viele
Betone neben diesen drei Komponenten auch Zusatzstoffe und Zusatzmittel, die Frisch- und/
oder Festbetoneigenschaften positiv beeinflussen. Zudem ersetzen Zemente mit mehreren
Hauptbestandteilen zunehmend Portlandzement. Dadurch werden die betontechnologischen
und baupraktischen Vorteile von Zementen mit mehreren Hauptbestandteilen genutzt und
durch den reduzierten Klinkeranteil natlirliche Ressourcen geschont, Energie effizient einge-
setzt und die CO,-Emissionen vermindert.

Der in einem Beton zu verwendende Zement ist gemafd DIN EN 206-1 bzw. DIN 1045-2 in
Abhangigkeit der voraussichtlichen Expositionen, denen der Beton ausgesetzt sein wird,
auszuwahlen. Die meisten Zemente nach DIN EN 197-1 sind fir alle bzw. die meisten Expo-
sitionsklassen zuldssig. Neben der Zementart sind auch der Mindestzementanteil, der maxi-
male w/z-Wert und der Einsatz und Anteil von Zusatzstoffen, je nach Anforderung an den
Beton, in den entsprechenden Normen festgelegt. So sind z. B. auch eine Anrechnung von
latent-hydraulischen und puzzolanischen Zusatzstoffen auf den Zementgehalt sowie Kombi-
nationsmoglichkeiten von Zementen und Zusatzstoffen in der DIN 1045-2 geregelt. Im Streit-
fall oder beim Auftreten von Baumé&ngeln muss in der Regel Uberprtft werden, ob die im Be-
tonentwurf vorgesehene Betonzusammensetzung eingehalten wurde. Im Zweifelsfall ist dazu
eine nachtragliche Bestimmung des Zementgehaltes, der Zementart, des w/z-Wertes, des
Gehaltes an Zusatzstoffen und Gesteinskdrnung im Festbeton notwendig. Dies ist mit den
bisher verfigbaren Analyseverfahren nur unzureichend maglich. Sind die Ausgangsstoffe
des Betons fur die Analyse nicht verfligbar, kann der Zementgehalt gemaf DIN 52170 mit
einer Genauigkeit von £10 % und der Anteil an Gesteinskdrnung mit £ 5 % bestimmt werden.
Basis dieser Norm ist ein Loseverfahren mit Salzsdure (HCI) und Natriumcarbonat (Na,CO3).
Mehrere Verdffentlichungen zeigen, dass die angegebene Genauigkeit oft nicht erreicht wer-
den kann.

Enthalt ein Beton, wie heute meist Ublich, einen Zement mit mehreren Hauptbestandteilen
oder latent-hydraulische bzw. puzzolanische Zusatzstoffe, gestaltet sich die nachtragliche
Bestimmung des Zementgehaltes nach der DIN 52170 schwierig. Ebenso ist die Differenzie-
rung zwischen verschiedenen Zementarten mit diesem Verfahren nicht moglich. Auch die
Bestimmung des Gehaltes an Flugasche oder Silicastaub als Zusatzstoff im Beton ist nach
DIN 52170 nicht machbar.

Insbesondere fur die Quantifizierung einzelner Zementhauptbestandteile und Zusatzstoffe in
einem erharteten Beton fehlen bislang geeignete Werkzeuge. Da der Einsatz von Zementen
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mit mehreren Hauptbestandteilen und festigkeitsbildenden Zusatzstoffen in Betonen zukinf-
tig eine noch gréRere Bedeutung haben wird, ist die Ausarbeitung eines zuverlassigen Ana-
lyseverfahrens flr die nachtragliche Quantifizierung von Betonkomponenten unverzichtbar.

Gesteinskornungen, die teilweise saurel6slich, aber nicht carbonatischen Ursprungs sind,
wie z. B. Basalt oder einige Leichtzuschlage, kdnnen mit dem Verfahren nach DIN 52170 nur
dann quantifiziert werden, wenn die Ausgangsstoffe vollstandig oder teilweise vorhanden
sind. In vielen Schadensféllen liegen jedoch weder die Lieferpapiere noch die Ausgangsstof-
fe fur den Beton mehr vor. Fir diesen Fall ist derzeit kein Verfahren etabliert, mit dem auch
ohne die Ausgangsstoffe eine zuverlassige Aussage zu dem Zementgehalt und der Art der
verwendeten Materialien getroffen werden kann. Die Ausarbeitung eines solchen Verfahrens
ware jedoch wichtig, da nur auf diese Weise eine umfassende Betonanalyse gewahrleistet
werden kénnte.

2 Forschungsziel und Lésungsweg

Die nachtragliche Bestimmung der Betonzusammensetzung nach dem bisherigen Verfahren
nach DIN 52170 ist bereits bei dem allgemeinen Zement- oder Zuschlaggehalt bei heutigen
Zementen nur unzureichend maoglich. Fur eine Quantifizierung der Betonzusatzstoffe und der
einzelnen Zementhauptbestandteile ist bislang Gberhaupt kein Verfahren etabliert. Die Aus-
arbeitung eines zuverlassigen Verfahrens zur Quantifizierung der einzelnen Betonkompo-
nenten und der Zementart, war das Ziel des Forschungsvorhabens.

Hierzu wurden funf verschiedene Zemente (CEM I, CEM II/A-Q, CEM II/B-M (S,LL), CEM
[1I/B, CEM IV/B-P) eingesetzt, die im Labor aus einem nebenbestandteilsfreien Portlandze-
ment und je nach Zementart mit getempertem Ton, Hittensand, Kalkstein und Trass herge-
stellt wurden. Auf diese Weise waren die Anteile der verschiedenen Zementhauptbestandtei-
le in den einzelnen Zementen bekannt. Mit diesen Zementen, einer Steinkohlenflugasche als
Betonzusatzstoff und drei Gesteinskérnungen, wurden insgesamt 16 verschiedene Betone
hergestellt. Die Zement- und Zusatzstoffgehalte wurden hierbei teilweise variiert, der aquiva-
lente w/z-Wert war bei allen Betonen w/z.q = 0,55. Die Leistungsféahigkeit des Verfahrens aus
DIN 52170-2 und die Anwendbarkeit eines selektiven Léseverfahrens auf Beton in Anleh-
nung an CEN/TR 196-4 wurde zunachst an sieben dieser Betone geprift. Dabei wurden
auch Aspekte der Probenaufbereitung auf die nasschemischen Analyseverfahren untersucht.
Daruiber hinaus wurden bildanalytische Verfahren auf Basis von p-RFA-Mappings, zur Be-
stimmung des Zementgehaltes, und REM-Mappings, zur Abschatzung der Zementart, entwi-
ckelt und auf diese sieben Betone angewandt. AnschlieRend wurden Einflussfaktoren und
Fehlerquellen identifiziert und sowohl das nasschemische selektive Loseverfahren, als auch
die bildanalytischen Verfahren optimiert. Abschlielend wurden die optimierten Verfahren auf
neun weitere Betone sowie drei Betone aus dem ersten Schritt angewandt, um die Verfahren
zu validieren.

Die Zusammensetzung der Betone ist in Tabelle 1 und Tabelle 2 zusammengestellt.
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Tabelle1 Rezepturen der Betone BO bis B6

Eigenschaft Bl | B2 | B3 | B4 | B5 | B6 | BO
Zementgehalt [kg/m?3] 320 320
W/Zeq 0,55 0,55
Flugaschegehalt [kg/m3] 60 -
CEM | X X X
Zementart CEM II/B-M (S,LL) X X
CEM IlI/B X X
Gesteinskornung silikatisch X X X X
(Sieblinie A/B16) carbonatisch N N N

Tabelle 2 Rezepturen der Betone B7 bis B15

Eigenschaft B7 B8 B9 | B10 | B11 | B12 | B13 | B14 | B15
Zementgehalt [kg/m?3] 320 | 320 | 320 | 270 | 360 | 270 | 320 | 320 | 320
W/Zgq 0,55
Flugaschegehalt [kg/m3] 105 | 40 60 60 60 60 - - -
CEM | X
CEM II/B-M (S,LL) X
Zementart CEM III/B X X X
CEM I/A-Q X X
CEM IV/B-P X X
silikatisch X X X
Gesteinskornung carbonatisch X X X X
(Sieblinie A/B16)
basaltisch X X
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3 Ergebnisse
3.1 Probenaufbereitung

Der Einfluss einzelner Aspekte der Probenaufbereitung auf die Bestimmung des Zement-
gehaltes und die Bestimmung der Zementart wurden untersucht. Hierzu wurden drei Aufbe-
reitungsvarianten jeweils an sieben Betonen eingesetzt.

Variante 1: Herstellung einer reprasentativen gemahlenen Betonprobe (< 125 um)

Variante 2: Anreicherung des Zementsteines (Absiebung der Fraktion < 200 um und Auf-
mahlung < 125 um) zur Bestimmung der Zementart

Variante 3: Herstellung einer reprasentativen gemahlenen Betonprobe aus der abgesiebten

Fraktion < 200 um (feiner gemahlen auf < 63 um) und des Siebriickstandes (gemahlen auf
<125 pum)

Fur die Bestimmung des Zementgehaltes wurden die hach Variante 1 und 3 aufbereiteten
Proben verwendet. Die nach Variante 2 aufbereiteten Proben dienten zur Bestimmung der
Zementart. Die beiden aufbereiteten Betonmehlproben nach Variante 1 und 3 sind jeweils
reprasentative Proben des jeweiligen Betons und unterscheiden sich lediglich in ihrer Korn-
groRenverteilung. Bei Variante 3 wurde die zementreiche Fraktion < 200 um fein aufgemah-
len (< 63 pm) und die zementarmere Fraktion weniger fein auf < 125 um gemahlen. Es wur-
de geprift, ob die Bestimmung des unldslichen Rickstandes in HCI und Na,COs, durch die
erhohte Oberflache des zu lI6senden Zementsteines in Variante 3, einen Einfluss auf das Er-
gebnis der Bestimmung des Zementgehaltes hat. Hierzu wurden die Ergebnisse der Ze-
mentgehalte in M.-% von Variante 1 (V1) und Variante 3 (V3) in Bild 1 gegenibergestellt.
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Bild 1 Zementgehalt bei verschiedenen Aufbereitungsvarianten des Betons

Die Ergebnisse in Bild 1 zeigen, dass sich die Zementgehalte bei den feiner gemahlenen
zementreichen Fraktionen (Variante 3) nicht signifikant und systematisch von den Ergebnis-
sen von Variante 1 unterscheiden.
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Die Betonmehlproben von Variante 2 wurden zur Bestimmung der Zementart verwendet. Die
Idee hinter dieser Aufbereitungsvariante war, dass der Zementstein in der Feinfraktion nach
dem Brechen des Betons i. d. R. angereichert vorliegt. Je hdher der Anteil des Zementsteins
in der Analysenprobe, umso weniger sollte der analytische Fehler ins Gewicht fallen. Die Er-
gebnisse zeigen jedoch, dass diese Art der Anreicherung nicht zu signifikant besseren Er-
gebnissen fuhrte. Es zeigte sich, dass unterschiedliche Bestandteile in der Feinfraktion teil-
weise auch unterschiedlich stark angereichert wurden. So lag die Flugasche z. B. um bis zu
300 % relativ angereichert vor. Zudem muss beachtet werden, dass die Proben auch nach
der Anreicherung Uiberwiegend aus Gesteinskdrnung und nur zu rd. 20-30 M.-% aus Ze-
mentstein bestanden. Daher wurden fir den Hauptteil der Untersuchungen nicht angerei-
cherte, reprasentative Proben der Betone fiir die Bestimmung der Zementart und des Ze-
mentgehaltes verwendet (Variante 1). Eine Verbesserung des Verfahrens wéare ggf. mit
einem Anreicherungsverfahren méglich, das den Zementstein starker und représentativ an-
reichert.

3.2 Nasschemische Verfahren
3.2.1 Bestimmung des Zementgehaltes

Anhand der Betone BO bis B6 wurde zunéchst die Leistungsfahigkeit der bestehenden Ver-
fahren getestet und anschlie3end Optimierungsversuche durchgeftuihrt. Bei der Zementge-
haltsbestimmung nach DIN 52170-2 traten bei den ersten sieben Betonen, ohne eine Opti-
mierung, relative Fehler von bis zu 22 % auf. In den meisten Fallen wurde der Zementgehalt
unterbestimmt. In einer ausfuihrlichen Fehlerbetrachtung wurde die Auswirkung einzelner
Fehler auf das Gesamtergebnis betrachtet. Hierzu wurden Erwartungswerte fir jeden
Messparameter nach DIN 52170-2 aus chemischen Analysen der Betonausgangsstoffe be-
rechnet. Durch den Vergleich der Messergebnisse mit den berechneten Erwartungswerten
konnten experimentelle Abweichungen erkannt und deren Auswirkung auf den nach

DIN 52170 berechneten Zementgehalt ermittelt werden. Die Ergebnisse ergaben, dass je
nach Art der Gesteinskérnung unterschiedliche Hauptfehler auftraten. Bei den Betonen mit
Rheinkies als Gesteinskérnung konnte der Hauptfehler dem unléslichen Rickstand des Be-
tons zugeordnet werden, der hdher ausfiel als erwartet. Die Ursache fiir diese Abweichung
konnte im Rahmen dieses Projektes nicht geklart werden. Bei Betonen, die Zemente mit
Kalksteinmehl als Zementhauptbestandteil enthielten, waren die teilweise nicht zutreffenden
Erfahrungswerte der DIN 52170-2 eine deutliche Fehlerquelle, die zu einer Unterbestimmung
des Zementgehaltes flhrten. Bei Betonen mit Kalksteinsplitt als Gesteinskérnung waren der
CO,—Gehalt und das Glihbesténdige Hauptfehlerquellen. Zudem verdeutlichte die Fehlerbe-
trachtung, dass sich Einzelfehler in einigen Féllen aufaddieren und in anderen Féllen gegen-
seitig aufheben. So wurden die oft zu niedrig ermittelten Zementgehalte teilweise durch nicht
zutreffende Erfahrungswerte von DIN 52170-2 oder durch die Anwesenheit der Flugasche
als Zusatzstoff ausgeglichen bzw. der resultierende Gesamtfehler verringert. Bei der Inter-
pretation der Fehlerbetrachtung darf jedoch nicht aul3er Acht gelassen werden, dass die
Fehler teilweise zusammenhangen und nicht immer sauber getrennt werden kdnnen. Zum
Beispiel wurden die Erwartungswerte aus dem chemischen Verhalten der nicht hydratisierten
Zemente sowie der Flugasche abgeleitet. Da sich z. B. die Saureldslichkeit, insbesondere
bei den Puzzolanen, mit zunehmender Hydratation andern kann, resultiert im hydratisierten
System ein anderer unl6slicher Rickstand, als im Erwartungswert berechnet. Dies ist ein
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systematischer Fehler, der der MessgrofRe des unléslichen Riickstandes zugeordnet wird,
aber klar von einem Messfehler bei der Bestimmung des unléslichen Rickstandes unter-

schieden werden muss. Weitere Beispiele fur Fehler, die nicht separat in der Betrachtung
ausgewiesen werden konnten, waren Fehler in der Betonrezeptur (z. B. Veranderung des
Mischungsverhaltnisses durch Anhaftung von Zementleim am Betonmischer) oder in der

Probenvorbereitung bzw. Zerkleinerung (z. B. mdgliche Anreicherungseffekte).

Fur die Optimierung des Verfahrens nach DIN 52170-2 wurden Versuche mit Hilfe der statis-
tischen Versuchsplanung durchgefiihrt. Da der unlésliche Rickstand eine Hauptfehlerquelle
war, wurde insbesondere das Verfahren fir diesen Parameter optimiert. Dabei wurden fur
zwei Betone mit unterschiedlicher Gesteinskdrnung die Versuchstemperatur, die Sauremen-
ge beim Ldseschritt, die Einwaage der Probe, die Kontaktzeit der Séure mit der Probe und
der Effekt des Waschens des Riickstandes mit Na,COs-Ldsung variiert und der unldsliche
Ruckstand ermittelt. Aus diesen Versuchen konnte abgeleitet werden, dass die Kontaktzeit
der Probe mit der Saure, im betrachteten Zeitintervall zwischen 10 min und 120 min, keinen
Einfluss auf den unldslichen Ruckstand hat. Die Haupteinflisse waren das Waschen des
Ruckstandes mit Na,CO3-Loung, das zu einer Verringerung des Ruckstandes fiihrte, die
Temperatur (steigende Temperatur fuhrt zu sinkendem Ruickstand) sowie die Einwaage (je
groRer die Einwaage umso grof3er der Rickstand) und teilweise die Sauremenge (sinkender
Ruckstand mit steigender Sauremenge). Fir alle weiteren Versuche wurde eine optimierte
Vorgehensweise fur die Bestimmung des unldslichen Riickstands festgelegt (1 g Einwaage,
50°C Versuchstemperatur, Waschvolumen Na,CO;-Losung 200 mL, Sduremenge 80 mL,
Kontaktzeit 10 min). Fir den CO, —Gehalt wurden verschiedene Vorgehensweisen vorge-
schlagen, die zu einer Verringerung von systematischen Fehlern, z. B. bei kalksteinhaltigen
Zementen, fuhren soll. In DIN 52170-2 wird bei CO, —Gehalten von > 0,75 M.-% von carbo-
natischer Gesteinskérnung ausgegangen und der gesamte CO, —Gehalt als Calcium-
und/oder Magnesiumcarbonat der Gesteinskérnung zugerechnet. Da Betone mit kalkstein-
haltigen Zementen jedoch hdéhere CO, —Gehalte aufweisen kénnen, flhrt diese Vorgehens-
weise bei kalksteinhaltigen Zementen zu einer deutlichen Unterbestimmung des Zement-
gehaltes. Fur die folgenden Analysen wurde die Grenze, ab der von kalksteinhaltiger
Gesteinskoérnung ausgegangen wird, daher auf 1 M.-% CO, erhoht und zusétzlich bei Uber-
schreitung dieses Werte 1 M.-% CO, vom gemessenen Wert abgezogen. Auf diese Weise
werden systematische Fehler durch kalksteinhaltige Zemente und eine geringfligige CO, —
Aufnahme wéhrend der Probenvorbereitung reduziert. Bei dieser Vorgehensweise handelt es
sich jedoch um einen Kompromiss, der bei Betonen mit Kalksteinsplitt zu einem Fehler fiihrt,
wenn der verwendete Zement keinen Kalkstein enthalt und eine Carbonatisierung vollstandig
ausgeschlossen werden kann.

Mit dieser optimierten Vorgehensweise wurden neun weitere Betone (B7 bis B15), sowie drei
Betone aus dem vorangegangenen Teil (B1, B3, B5) auf ihren Zementgehalt analysiert. Die
Ergebnisse zeigen, dass fur einige Zement- und Gesteinskdrnungsarten gute Resultate mit
diesem Verfahren erzielt werden kénnen, dass es jedoch auch weiterhin Einschrdnkungen
gibt. Bei teilweise saureldslichen Gesteinskérnungen oder puzzolanischen Bestandteilen in
Zementen, kdnnen grof3e Abweichungen von den tatsachlichen Zementgehalten der Beton-
rezepturen auftreten. Bei teilweise sdureldslichen Gesteinskdrnungen kann ein Verfahren in
Anlehnung an DIN 52170-4 erfolgreich eingesetzt werden, sofern die Gesteinskdérnung als
Ruckstellprobe zur Verfligung steht. Bei puzzolanischen Bestandteilen in Zementen fihrt ein
Verfahren in Anlehnung an DIN 52170-4 (Zement vorhanden) jedoch zu deutlichen Fehlbe-
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stimmungen, da sich die Saureltslichkeit des trockenen Zementes signifikant von der Los-
lichkeit des hydratisierten Zements unterscheidet. Fir diese Betone sollten alternative Analy-
severfahren, wie z. B. die bildanalytische Zementgehaltsbestimmung, eingesetzt werden.

3.2.2 Abschéatzung der Zementart

Die nasschemische Bestimmung der Zementart erfolgte in Anlehnung an CEN/TR 196-4
durch ein selektives Loseverfahren. Ziel dieses Verfahrens war es, den Hittensandgehalt ei-
nes verwendeten Zements an Proben eines Betons zu ermitteln. Die Abschatzung des Hut-
tensandgehaltes in Anlehnung an CEN/TR 196-4 beruht auf einem selektiven Léseverfahren
mit Ethylendiamintetraessigsaure (EDTA) sowie verdinnter Salpetersdure (HNOs). Bei die-
sem Verfahren wird ein Beton zum einen mit einer EDTA-LAsung behandelt, die Klinker, Sul-
fattrager, kalkhaltige Filler und Hydratationsprodukte zu l6sen vermag. Der Hittensand ver-
bleibt idealerweise ungeldst. Eine weitere Probe des Betons wird anschlieRend mit
verdinnter Salpetersaure (HNO3) geldst. Hierbei l6st sich neben dem Klinker, Sulfattrager,
kalkhaltigen Fullern und Hydrataionsprodukten auch der Hiuttensand, kieselsaurereiche Fil-
ler wie z. B. Flugasche oder die Gesteinskérnung bleiben ungeldst. Da der Hittensand bei
dem Ldseschritt mit EDTA ungeldst verbleibt und bei dem Schritt mit HNO; gelést wird, ergibt
sich der Hittensandgehalt aus der Differenz zwischen den unléslichen Rickstanden. Dies
bedeutet, dass bei Anwendung des Verfahrens auf Beton der noch nicht in Reaktion getrete-
ne Hiuttensandgehalt ermittelt werden kann, da der hydratisierte Anteil bereits mit EDTA in
Losung geht. Um den urspriinglich im Zement enthaltenen Hiuttensandgehalt zu berechnen,
muss daher der Hydratationsgrad des Huttensandes bekannt sein. Ist der Hydratationsgrad
nicht bekannt, ergibt die Annahme von einem mittleren Hydratationsgrad des Hittensands
von 50% eine gute Naherung. Da die Gesteinskdrnung den Uberwiegenden Anteil des Be-
tons ausmacht, kann das Ergebnis durch das Lésungsverhalten der Gesteinskdrnung ver-
falscht werden. Um dies auszuschliel3en, muss das Léseverhalten der Gesteinskdrnung in
EDTA und HNO; ebenfalls ermittelt und bei der Bestimmung berticksichtigt werden.

Die Ergebnisse belegen, dass eine gute Abschatzung des Hittensandgehaltes in den meis-
ten Fallen moglich ist, wenn eine Ruckstellprobe der Gesteinskdrnung vorliegt. Teilweise
werden scheinbare Hittensandgehalte von bis zu rd. 10 M.-% bei Betonen nachgewiesen,
die gar keinen Hittensand enthielten (B10, B13, B15). Bei den Betonen B10 und B15 kénnte
die Ursache fiir diesen Befund das Ldsungsverhalten des getemperten Tons und des Tras-
ses in den Zementen sein. Um eine falschliche Angabe von Hittensand in einem Beton zu
vermeiden, sollte der Beton bzw. Zementstein in jedem Fall qualitativ auf Hittensandkoérner
untersucht werden. Hierzu bietet sich eine Uberpriifung eines Anschliffes am Licht- oder
Rasterelektronenmikroskop an. Ohne eine Riickstellprobe der Gesteinskérnung kann der
Huttensandgehalt jedoch nicht verlasslich abgeschéatzt werden. Da in der Praxis haufig keine
Ruckstellproben der Gesteinskdrnung vorliegen, ware die Entwicklung eines Verfahrens
sinnvoll, das die Gewinnung der Gesteinskdrnung aus dem Beton erlaubt.



AiF-Forschungsvorhaben Nr. 17829 N Seite 8 von 11

3.3 Bildanalytische Verfahren
3.3.1 Bestimmung des Zementgehaltes

Als alternatives Verfahren zur Bestimmung des Zementgehaltes wurde ein bildanalytisches
Verfahren eingesetzt. Fur die Bildgebung wurde eine p-RFA eingesetzt, mit der Elementver-
teilungsbilder aufgenommen wurden. Die Punktgrof3e betrug im Fokus rd. 25 um. Diese Bil-
der wurden ausgewertet, um die Betonbestandteile (Bindemittelmatrix, Gesteinskérnung)
anhand der elementaren Zusammensetzung zu unterscheiden. Die Ergebnisse zeigen, dass
grundsétzlich eine gute Abschatzung des Bindemittelanteils (Summe aus Zement + Flug-
asche) aus der Bildanalyse moglich ist. Bei Betonen ohne Flugasche als Zusatzstoff war der
Zementgehalt zuganglich. Bei der Optimierung des Verfahrens wurde der Einfluss verschie-
dener Parameter untersucht. Als Kompromiss zwischen moglichst hoher Auflésung und mog-
lichst kurzer Messzeit hat sich eine Schrittweite von 50 um und eine Messzeit von 5 ms pro
Pixel als geeignet erwiesen. Pro Beton wurden mindestens drei Teilflachen von 10 x 10 cm?
analysiert. Diese Anzahl war fir die verwendeten Betone (Gesteinskérnung A/B 16) mindes-
tens notwendig, da die Betone teilweise relativ inhomogen waren und dadurch deutliche Un-
terschiede zwischen Ergebnissen von zwei Einzelflachen resultierten. Im ersten Analysenan-
satz wurde der Bindemittelanteil systematisch Uberschatzt, da Luftporen teilweise nicht
vollstandig von der Bindemittelmatrix unterschieden werden konnten. Dieser Fehler konnte
verringert werden, indem die Luftporen mit Bariumsulfatpulver gefillt wurden. Auf diese Wei-
se konnten fir die meisten Betone relative Fehler fir den Bindemittelgehalt von < £+ 10 % er-
reicht werden. Das Verfahren weist jedoch auch noch Einschréankungen auf. Die Fullung der
Poren mit Bariumsulfatpulver ist noch nicht optimal, da ein Bariumsulfatfilm auf den Proben-
oberflachen (auRerhalb von Poren) nicht immer vermieden werden konnte. Dieser Film ver-
ringerte die Qualitat des Mappings und erschwerte die Auswertung. Fur eine weitergehende
Optimierung sind zuséatzliche Untersuchungen notwendig, die im Rahmen dieses Projektes
aus finanziellen und zeitlichen Griinden nicht durchgefihrt werden konnten. Zudem miissen
fur die Umrechnung der Volumenanteile der Bindemittelmatrix oder der Gesteinskérnung bis-
lang Dichten oder Dichteverhaltnisse angenommen werden. Weicht eine Betonzusammen-
setzung deutlich von den Annahmen ab, so ist mit einem systematischen Fehler zu rechnen.
Um einen solchen Fehler auszuschlieRen, missten die Dichten oder Dichteverhéaltnisse der
einzelnen Betonbestandteile experimentell ermittelt werden. Da diese Bestandteile zum Zeit-
punkt der Betonanalyse meist nicht mehr zur Verfligung stehen, missten diese Ausgangs-
stoffe aus der erharteten Betonprobe gewonnen werden. Hierzu waren weiterfiihrende Un-
tersuchungen notwendig. Theoretisch ware auch eine Verrechnung der bildanalytisch
gewonnenen Bindemittelgehalte mit den nasschemischen Zementgehalten denkbar, um den
Anteil an Flugasche im Beton abzuschatzen. Die auf diese Weise ermittelten Flugaschege-
halte sind jedoch mit einer grof3en relativen Unsicherheit versehen, da sich die Fehler der
einzelnen Verfahren fortpflanzen.

3.3.2 Abschéatzung der Zementart

Die bildanalytische Abschéatzung der Zementart erfolgte an Anschliffen, die an einem Raster-
elektronenmikroskop mit EDX analysiert wurden. An mindestens acht Flachen wurden in
500-facher VergrélRerung Elementverteilungsbilder aufgenommen und analysiert. Verschie-
dene Auswertungen zur Bestimmung des Anteils an Kalkstein, Hittensand, getempertem
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Ton und Trass als Zementhauptbestandteile sowie Flugasche als Betonzusatzstoff wurden
getestet und optimiert. Die Ergebnisse zeigen, dass die Anteile verschiedener Zementhaupt-
bestandteile grundsatzlich bildanalytisch abgeschatzt werden kénnen. Bei hohen Anteilen an
weiteren Zementhauptbestandteilen traten jedoch absolute Fehler von bis zu 10 % auf. Fir
eine genauere und statistisch sicherere Analyse, muss eine grol3ere Anzahl an Flachen ana-
lysiert werden. Aufgrund der teilweise relativ grof3en Fehler, sollte dieses Verfahren im aktu-
ellen Stadium als ein halbquantitatives Verfahren betrachtet werden.

34 Bestimmung des Zugabewassergehaltes

Die Zugabewassergehalte der Betone wurden mit einem Trocknungs-/Sattigungsverfahren in
Anlehnung an das Verfahren nach Dorner ermittelt. Die Fehler bei dieser Bestimmung waren
meist < 10 kg/m? und die relativen Fehler damit kleiner rd. 7 %. Die Ergebnisse zeigen je-
doch, dass eine zuverlassige Bestimmung des w/z-Wertes mit Hilfe ermittelter Zugabewas-
ser- und Zementgehalte noch nicht mdglich ist. Da die Fehler bei der Zement- und Zugabe-
wassergehaltsbestimmung teilweise in unterschiedliche Richtungen gehen (z. B.
Unterbestimmung beim Zementgehalt und Uberbestimmung beim Zugabewassergehalt)
ergaben sich im Quotienten teilweise gravierende Fehler von bis zu 30 % bezogen auf den
w/z-Wert. Eine Optimierung des Verfahrens zur Bestimmung des Zugabewassergehaltes war
nicht Bestandteil des Forschungsvorhabens.

4 Zusammenfassung

Das vorliegende Forschungsvorhaben hatte das Ziel, bestehende Methoden zur Bestimmung
des Zementgehalts in Festbeton auf ihre Leistungsfahigkeit zu prifen und zu optimieren so-
wie neue Methoden zu erarbeiten. Darlber hinaus sollten Verfahren zur Abschatzung der
Zementart im Beton entwickelt und deren Anwendbarkeit geprift werden.

Das Verfahren zur Bestimmung des Zementgehaltes nach DIN 52170 zeigte bei einigen Be-
tonen signifikante Fehler auf, die groRer waren als die in DIN 52170 angegeben Unsicherhei-
ten. Durch die Optimierung eines Verfahrens in Anlehnung an DIN 52170-2 konnten geringe-
re Fehler erzielt werden. Das nasschemische Verfahren hat jedoch weiterhin
Einschrankungen, da teilweise saureldsliche Gesteinskérnungen und teilweise saureunlosli-
che Zemente zu starken Verfalschungen fiihren. Liegen die Ausgangsstoffe zum Zeitpunkt
der Betonanalyse vor, so kann im Falle der séaureldslichen Gesteinskdrnung ein Verfahren in
Anlehnung an DIN 52170-4 eingesetzt werden. Bei teilweise sdureunltslichen Zementen,
meist bei Anwesenheit von Puzzolanen, darf ein Verfahren in Anlehnung an DIN 52170-4 je-
doch nicht eingesetzt werden, da grof3e Fehler resultieren. Im letzten Fall oder wenn die
Ausgangsstoffe nicht mehr vorliegen, muss ein alternatives Analysenverfahren eingesetzt
werden, z. B. die Bildanalyse. In diesem Vorhaben wurde bei diesem alternativen Verfahren
fur die Bildgebung eine p-RFA eingesetzt, mit der Elementverteilungsbilder aufgenommen
wurden. Die Ergebnisse zeigen, dass mit diesem Verfahren der Bindemittelgehalt (Summe
aus Zement und Betonzusatzstoff) ermittelt werden kann. Vorteil dieses Verfahrens ist, dass
es unabhangig von der Saureldslichkeit des Zements oder der Gesteinskdrnung ist. Um die-
ses Verfahren einsetzen zu kdnnen, besteht jedoch noch weiterer Forschungsbedarf. Eine
robuste Auswertemethode auf Grundlage der Réntgenfluoreszenzspektren anstelle von Bil-
dern und eine experimentelle Ermittlung der Dichteverhaltnisse der Betonbestandteile mis-
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sen erarbeitet sowie der Einfluss von Luftporenbildnern und Gesteinsmehlen auf das Ergeb-
nis untersucht werden. Diese Untersuchungen sind in einem folgenden Projekt geplant.

Der Einfluss einzelner Aspekte der Probenaufbereitung auf die Bestimmung des Zement-
gehaltes und die Bestimmung der Zementart wurden untersucht. Hierbei wurde insbesonde-
re der Einfluss der Zementsteinanreicherung zur Bestimmung der Zementart betrachtet. Die
Ergebnisse zeigen, dass die verwendete Anreicherungsmethode (Absiebung einer Feinfrak-
tion nach dem Brechen des Betons) nicht zu signifikant besseren Ergebnissen fihrte. Ur-
sachlich hierfur war, dass die angereicherte Fraktion maximal nur rd. 30% Zementstein ent-
hielt und teilweise einzelne Zementbestandteile oder die Flugasche als Zusatzstoff nicht
gleichmafdig angereichert wurden. Eine Verbesserung des Verfahrens ware ggf. mit einem
Anreicherungsverfahren maéglich, das den Zementstein starker und reprasentativ anreichert.

Zur Abschétzung der Zementart wurden ein nasschemisches Verfahren in Anlehnung an
CEN/TR 196-4 und ein bildanalytisches Verfahren eingesetzt. Ziel des nasschemischen Ver-
fahrens war es, den Hittensandgehalt eines verwendeten Zements an Proben eines Betons
zu ermitteln. Die Ergebnisse belegen, dass eine Abschatzung des Hittensandgehaltes in
den meisten Fallen mdglich ist, wenn eine Rickstellprobe der Gesteinskérnung vorliegt. Um
eine félschliche Angabe von Huittensand in einem Beton zu vermeiden, sollte der Beton bzw.
Zementstein in jedem Fall qualitativ auf Huttensandkdrner untersucht werden. Die bildanaly-
tische Abschéatzung der Zementart erfolgte an Anschliffen, die an einem Rasterelektronen-
mikroskop mit EDX analysiert wurden. Verschiedene Auswertungen zur Bestimmung des An-
teils an Kalkstein, Hittensand, getempertem Ton und Trass als Zementhauptbestandteile
sowie Flugasche als Betonzusatzstoff wurden getestet und optimiert. Die Ergebnisse zeigen,
dass die Anteile verschiedener Zementhauptbestandteile grundsatzlich bildanalytisch abge-
schatzt werden kdnnen. Aufgrund der teilweise relativ grof3en Fehler, sollte dieses Verfahren
im aktuellen Stadium als ein halbquantitatives Verfahren betrachtet werden.

Die Zugabewassergehalte der Betone wurden mit einem Trocknungs-/Sattigungsverfahren in
Anlehnung an das Verfahren nach Dorner ermittelt. Die Ergebnisse zeigen, dass die Zuga-
bewassergehalte relativ gut ermittelt werden kdnnen. Eine zuverlassige Bestimmung des
w/z-Wertes mit Hilfe ermittelter Zugabewasser- und Zementgehalte ist jedoch noch nicht
mdglich, da die Fehler bei der Zement- und Zugabewassergehaltsbestimmung teilweise in
unterschiedliche Richtungen gehen und dadurch im Quotienten teilweise gravierende Fehler
von bis zu 30 % bezogen auf den w/z-Wert resultieren. Eine Optimierung des Verfahrens zur
Bestimmung des Zugabewassergehaltes war nicht Bestandteil des Forschungsvorhabens.

Die erzielten Ergebnisse wurden verwendet, um ein Analysenkonzept zu erstellen, das die
Quantifizierung von Zement, seinen Hauptbestandteilen und Betonzusatzstoffen beschreibt.
Das Konzept enthalt Hinweise zur

- Probenvorbereitung,

- qualitativen Betonanalyse,

- Auswahl des Analysenverfahrens,
- Bestimmung der Trockenrohdichte,
- Bestimmung des Zementgehaltes,

- Abschatzung der Zementart und des Zusatzstoffgehaltes.
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5 Forderhinweis

Das IGF-Vorhaben 17829 N der Forschungsvereinigung VDZ gGmbH wurde Uber die AiF im
Rahmen des Programms zur Foérderung der Industriellen Gemeinschaftsforschung (IGF) vom

Bundesministerium fur Wirtschaft und Energie aufgrund eines Beschlusses des Deutschen
Bundestages gefdrdert.



