Gefordert durch:

% Bundesministerium
fiir Wirtschaft

und Energie

aufgrund eines Beschlusses
des Deutschen Bundestages

Forschungsvereinigung: VDZ gGmbH

Forschungseinrichtung 1: VDZ gGmbH
Forschungsinstitut der Zementindustrie

Forschungseinrichtung 2: Fachhochschule Minster Institut fir Konstruktions-
und Funktionsmaterialien

IGF-Vorhaben-Nr.: 19475 N

Bewilligungszeitraum 01.04.2017 bis 30.09.2019

Forschungsthema:

Analysenkonzept zur nachtréaglichen Bestimmung der Betonzusammensetzung, der
Sieblinie sowie weiterer Eigenschaften einer Gesteinskdérnung oder des Zements im
erhéarteten Beton

1 Wissenschaftlich- technische und wirtschaftliche Problemstellung

Der in einem Beton zu verwendende Zement ist gemaf3 DIN EN 206-1 bzw. DIN 1045-2 in
Abhéangigkeit der voraussichtlichen Expositionen, denen der Beton ausgesetzt sein wird,
auszuwahlen. Die meisten Zemente nach DIN EN 197-1 sind fur alle bzw. die meisten Ex-
positionsklassen zulassig. Neben der Zementart sind auch der Mindestzementanteil, der
maximale w/z-Wert und der Einsatz sowie 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
Kombinationsmdglichkeiten von Zementen und Zusatzstoffen in der DIN 1045-2 geregelt. Im
Streitfall, beim Auftreten von Bauméngeln oder bei Umbauten fir Drittnutzung muss in der
Regel Uberprift werden, ob die im Betonentwurf vorgesehene Betonzusammensetzung ein-
gehalten wurde. Im Zweifelsfall ist dazu eine nachtragliche Bestimmung des Zementgehal-
tes, der Zementart, des w/z-Wertes, des Gehaltes an Zusatzstoffen und Gesteinskérnung
sowie der Sieblinie der Gesteinskdrnung im Festbeton notwendig. Dies war mit den bisher
verfugbaren Analyseverfahren nur unzureichend méglich. Daher wurde in IGF-Vorhaben
17829 N ein Analysenkonzept erarbeitet, das die Quantifizierung von Gesteinskérnung, Ze-
ment, seinen Hauptbestandteilen und Betonzusatzstoffen ermdglicht. In diesem Vorlaufer-
projekt wurde die Leistungsfahigkeit bestehender Analyseverfahren untersucht, neue Ver-
fahren entwickelt und anhand mehrerer Betone validiert.

Die bereits bestehenden nasschemischen Bestimmungsverfahren zur Bestimmung des Ze-
mentgehaltes nach DIN 52170 Teil 2 und Teil 3 beruhen darauf, dass der Zementstein in
Salzsaure (HCI) l6slich und die Gesteinskdrnung unloslich ist. Diese Annahme trifft jedoch in
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vielen Féllen nicht zu, insbesondere wenn der verwendete Zement weitere Hauptbestandtei-
le, wie z. B. Puzzolane oder der Beton Gesteinskdrnungen enthélt, die teilweise saurelds-
lich, aber nicht carbonatischen Ursprungs sind, wie z. B. Basalt , Diabas, Gabbro, Granit,
Grauwacke, natirliche und kinstlich hergestellte leichte Gesteinskérnungen. Dies gilt auch
fur das weiterentwickelte nasschemische Verfahren in IGF-Vorhaben 17829 N. In diesen
Fallen missen auch die Betonausgangsstoffe analysiert werden, die jedoch zum Zeitpunkt
der Analyse meist nicht mehr verfigbar sind. Hierflr war die Ausarbeitung einer Methode
notwendig, die die Extraktion einer Gesteinskdrnungs- und ggf. einer Zementsteinprobe aus
dem Beton erlaubt.

Das Vorlauferprojekt zeigte zudem auf, dass die zuverlassige Betonanalyse auch nach den
neuen oder verbesserten Verfahren teilweise Kenntnisse von weiteren Eigenschaften der
Betonausgangsstoffe voraussetzen. So muss fur die nasschemische Abschétzung des Huit-
tensandgehaltes von Beton in Anlehnung an CEN/TR 196-4, die Léslichkeit der Gesteins-
kérnung in Ethylendiamintetraessigsaure (EDTA) und verdinnter Salpetersaure (HNO3) be-
kannt sein.

Zudem blieben wichtige Fragen bei den bildanalytischen Verfahren offen. Es war bildanaly-
tisch nicht moglich, eine identische Bildauswertung fur alle Betone zu verwenden. So muss-
ten fur die bildanalytische Auswertung der p-RFA-Untersuchungen, je nach Gesteinskor-
nung, unterschiedliche Auswerteroutinen entwickelt werden. Auf Betone mit anderen
Gesteinskornungen sind diese Routinen jedoch ggf. nicht ohne Weiteres anwendbar. Hier ist
eine robuste und universelle Bild-/ Phasenanalyse unverzichtbar, die ggf. durch eine direkte
Auswertung von Rdéntgenfluoreszenzspektren erreicht werden kann. Eine Auswertung auf
dieser Basis war im IGF-Vorhaben 17829 jedoch nicht vorgesehen. Zudem konnte der Ein-
fluss von Gesteinsmehlen, des Luftporengehaltes und des w/z-Wertes auf die p-RFA Unter-
suchungen nicht systematisch untersucht werden.

Die Entwicklung von Verfahren zur Bestimmung des w/z-Wertes oder der Sieblinie der Ge-
steinskdrnung waren ebenfalls nicht Bestandteil des Vorlaufervorhabens. Ein im Jahr 2014
durchgefuhrter Ringversuch belegt, dass die Bestimmung des Zementgehaltes nach DIN
52170-3 mit grof3en Fehlern behaftet ist. Das Verfahren kann zudem nur bei Gesteinskor-
nungen eingesetzt werden, die vollstandig salzsaureunldslich sind. Diese Voraussetzung ist
haufig nicht erfillt. Ein alternatives Verfahren ist bislang nicht etabliert

2 Ziel und Umfang der Untersuchungen

Das vorliegende Forschungsvorhaben verfolgte im Wesentlichen zwei Ziele. Zum Ersten
sollten die im Vorlaufervorhaben erarbeiteten Verfahren weiterentwickelt werden. Hierbei
sollte eine robustere Auswertung der u-RFA-Mappings mit Hilfe einer Phasenanalyse er-
reicht und mit weiteren Betonen, die andere Gesteinskdrnungsarten enthielten, validiert
werden. Zudem sollte systematisch untersucht werden, inwieweit sich der Feinanteil von
Gesteinskoérnungen auf die Zementgehaltsbestimmung auswirkt. Da die bildanalytische Be-
stimmung der Zementart auf Basis rasterelektronenmikroskopischer Untersuchungen relativ
aufwandig ist, sollte untersucht werden, ob eine Abschéatzung der Zementart auch auf Basis
von p-RFA-Mappings erfolgen kann. Hierzu sollte eine multivariate Datenanalyse auf Basis
der p-RFA-Spektren erarbeitet werden. Da die Probenpréaparation fur die p-RFA-
Untersuchungen im Vorlaufervorhaben noch nicht optimal war, sollten hierzu weitere Opti-
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mierungsversuche durchgefihrt werden. Durch bildanalytische Auswertungen sollte zudem
untersucht werden, inwieweit die Sieblinie der Gesteinskérnung auf Basis der p-RFA- Unter-
suchungen ermittelt werden kann. Darilber hinaus sollte geprift werden, ob es mit Hilfe der
elektrodynamischen Fragmentierung maoglich ist, die Gesteinskérnung und den Zementstein
SO aus einem Beton zu extrahieren, dass die Ldslichkeit dieser Phasen in EDTA oder HNO;
ermittelt werden kénnen. Da im Korngré3enbereich < 4 mm Zementstein und Gesteinskor-
nung nebeneinander vorliegen, und nicht durch Siebung getrennt werden kdénnen, sollte ein
Dichtetrennverfahren eingesetzt werden. Hierzu sollte die ungiftige Schwerelésung Natrium-
polywolframat eingesetzt werden, deren Dichte durch Verdiinnung mit Wasser im Bereich
von 3,1 g/cm3 und 1,1 g/cm3 eingestellt werden kann.

Zum zweiten sollte die im Vorlaufervorhaben erarbeitete Verfahrenssammlung um die Be-
stimmung der Sieblinie der Gesteinskdrnungen erganzt werden. Hierbei wurden zwei Anséat-
ze verfolgt. Zum einen sollte die Sieblinie bildanalytisch anhand von p-RFA-Mappings be-
stimmt werden. Dies hat den grof3en Vorteil, dass verschiedene betontechnologisch wichtige
Parameter (Zementgehalt, Sieblinie, ggf. Luftporengehalt, ggf. Zementart) gleichzeitig mit
einer Analysenmethode ermittelt werden kdnnten. Zum anderen wurde untersucht, ob die
Sieblinie der Gesteinskérnungen aus den elektrodynamisch fragmentierten Betonen ermittelt
werden kann.

3 Zusammenfassung der erzielten Ergebnisse

Fir die Herstellung der Zemente wurden zunachst zwei nebenbestandteilsfreie Portlandze-
mente, zwei Hittensande, ein Kalksteinmehl, ein Trass, eine Steinkohlenflugasche und ein
getemperter Ton beschafft und chemisch-mineralogisch charakterisiert. Fir die Herstellung
der Betone wurden zudem ein Rheinkies, ein Kalksteinsplitt, eine basaltische Gesteinskor-
nung, ein Granit und eine Grauwacke beschafft. Die Kornzusammensetzungen der einzel-
nen Fraktionen wurden ermittelt und geeignete Mischungen zur Erreichung verschiedener
Sieblinien (A/B 8 bis B/C 32) berechnet. Die einzelnen Fraktionen wurden zudem chemisch
mineralogisch charakterisiert, um spéater die ,Reinheit* der aus dem Beton abgetrennten
Gesteinskornungsfraktionen ermitteln zu kénnen. Darliber hinaus wurden die Ausgangstoffe
mit verschiedenen RFA-Verfahren wellenlangen- und energiedispersiv sowie ortsaufgelost
(U-RFA) untersucht und die vollstandigen Spektren in Vorbereitung fur die chemometrische
Auswertung aufgenommen.

Die Analyse der Betonzusammensetzung, unter anderem mit dem Ziel die Abschatzung der
Zementart zu konsolidieren, setzte die genaue Kenntnis der Zementzusammensetzung vo-
raus. Daher wurden die Zemente durch intensives Mischen der Portlandzementkomponente
mit den weiteren Zementhauptbestandteilen hergestellt. Insgesamt wurden 25 verschiedene
Zemente aus diesen Bestandteilen hergestellt. Aus jedem Zement wurden jeweils ein Ze-
mentstein und ein Normmortel mit w/z = 0,5 hergestellt und im Alter von 56 d fir die p-RFA-
Untersuchungen vorbereitet. Diese groRe Bandbreite der verwendeten Zementarten wurde
bendtigt, um eine alternative Methode zur Abschéatzung der Zementart an Betonen auf Basis
von P-RFA-Mappings zu erarbeiten.

Fir die systematische Untersuchung des Einflusses des Feinanteils der Gesteinskérnung
auf die bildanalytische Bestimmung des Zementgehaltes wurden insgesamt 12 zusétzliche
Mortel hergestellt. Jeweils 6 Mdrtel enthielten einen CEM | Zement und Rheinkiessand als
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Gesteinskornung. Die Gesteinskdrnung wurde in diskreten Fraktionen zugesetzt, um das
Auflésungsvermdogen und mdogliche Fehler in der bildanalytischen Bestimmung des Zement-
gehaltes abzuschéatzen. Hierzu wurde jeweils eine der folgenden Fraktionen eingesetzt:
4-1mm;1-05mm;0,5-0,125 mm; 0,125 - 0,063 mm; 0,063 — 0,032 mm; < 0,032 mm
Die weiteren 6 Mortel enthielten einen CEM IlI/B-Zement und einen Kalksteinsplitt in den
oben angegebenen KorngréRenfraktionen. Hiermit sollte das Auflésungsvermégen und mog-
liche Fehler mit einer weiteren Gesteins- und Zementart abgeschatzt werden. Nach rd. 2
Monaten Hydratation wurden die Mortelprismen senkrecht zur Herstelloberseite gesagt, um
mehrere Querschnittsflichen analysieren zu kénnen. Diese wurden planparallel geschliffen,
um eine optimale Analyse zu ermdéglichen. Die bildanalytische Auswertung der u-RFA-
Mappings zeigte, dass beim Rheinkiessand bis zu einer Korngréf3e von 63 um noch mehr
als 80 % der Gesteinskdrnung erfasst wurde. Unterhalb dieser Korngrof3e lag die Wiederfin-
dung teilweise nur bei 70 %. Dies kann insbesondere bei Betonen, die Gesteinskérnungen
mit hohem Feinanteil enthalten, zu Minderbestimmungen im Gesteinskdrnungsanteil und
damit Uberbestimmungen im Bindemittelgehalt fiihren. Dies zeigte sich auch in den Ergeb-
nissen der Analyse der Betone, bei denen bei 2 Betonen mit einer B/C-Sieblinie deutlich zu
hohe Bindemittelgehalte resultierten.

Fur die Ausarbeitung einer Methode zur Bestimmung der Sieblinie einer Gesteinskdérnung
wurden Probekérper von insgesamt 27 Betonen hergestellt. Bei diesen Betonen wurden
systematische Untersuchungen zum Einfluss der Art der Gesteinskdrnung, sowie unter-
schiedlicher Sieblinien auf die Glite des Ergebnisses durchgefiihrt. Auch die Zementart, der
Zementgehalt, der w/z-Wert und der Luftporengehalt wurden variiert. Nach rd. 2 Monaten
Hydratation wurden die Betonwurfel mit einer Kantenldange von 15 cm in ca. 1,5 bis 2 cm
dicke Querschnitte senkrecht zur Herstelloberseite gesagt. Die Ergebnisse im Vorlaufervor-
haben IGF 17829 N zeigten, dass die Luftporen fir die Betonanalyse moglichst vollstandig
ausgeflllt sein mussen und idealerweise ausreichend Réntgenstrahlung absorbieren sollten.
Eine Belegung von Oberflachen au3erhalb der Poren muss jedoch vermieden werden, um
eine Verfalschung der p-RFA-Untersuchungen zu vermeiden. In IGF 17829 N wurde diese
Fullung durch Bariumsulfatpulver realisiert, das jedoch teilweise nicht vollstandig von den
Oberflachen entfernt werden konnte. Daher wurden im Rahmen dieses Projektes weitere
Versuche zur Optimierung der Porenfillung mit verschiedenen Materialien durchgefiihrt. Die
Versuche ergaben, dass Zirkoniumoxid-Pulver ein geeignetes Fillmaterial darstellt. Dieses
wurde mit einem Spachtel auf die Betonscheiben aufgebracht und tberschiissiges Material
mit Klebeband von der Oberflache entfernt. Zur Bestimmung des Zementgehalts wurden
zwei Ansatze verfolgt. Der erste Ansatz knipfte an das Vorlauferprojekt IGF 17829 N an und
bestimmte die Flachenanteile der Gesteinskdrnung bildanalytisch. Der zweite Ansatz ver-
folgte eine Phasenanalyse auf Basis die p-RFA-Spektren. Hierdurch sollte eine universellere
Phasenerkennung erreicht werden. Bei Proben mit einem Grdf3tkorn < 32mm wurden Fla-
chen von 400 cm?, bei Proben mit Gré3tkorn 32 mm Flachen von 800 cmz2 analysiert. Alle
Proben wurden einmal mit und einmal ohne Fillung der Poren mittels p-RFA analysiert.
Aufgrund der Vielzahl der Proben und der doppelten Messung aller Flachen, erstreckte sich
die Gesamtmesszeit fur alle Proben Uber einen Zeitraum von >1100 Stunden. Beim bildana-
Iytischen Ansatz in Anlehnung an IGF 17829 N mussten verschiedene Bildauswertungen je
Gesteinskornung verwendet werden. Bei Verfillung der Proben mit Zirkoniumoxid resultier-
ten, wie bei der Fullung mit Bariumsulfat in IGF 17829 N, wesentlich bessere Ergebnisse als
ohne eine Porenfullung. Der mittlere Fehler lag bei der gewéhlten Auswertung bei rd. £ 10%



IGE-Vorhaben Nr. 19475 N Seite 5von 8

des Bindemittelgehaltes, wobei dieser mittlere Fehler auch zwei deutliche Uberbestimmun-
gen bei Betonen mit B/C-Sieblinie enthalt.

Die Bestimmung der Sieblinie der Gesteinskdrnung erfolgte ebenfalls Gber die Software
ImageJ. Hier wurde der minimale Feret-Durchmesser der segmentierten Partikel ermittelt.
Die Partikel wurden in die entsprechenden Kornklassen eingeordnet und die Volumenanteile
Uber die Flachenanteile der Partikel abgeschatzt. Partikel am Bildrand wurden dabei ausge-
schlossen. Stereologische Korrekturen wurden nicht vorgenommen. Bei Betonen mit A/B-
Sieblinien lagen die experimentell ermittelten Siebdurchgénge i. d. R. tatséchlich zwischen
den Sieblinien A und B. Tendenziell ergaben sich etwas zu hohe Siebdurchgénge fur die
grobe Gesteinskdrnung und etwas zu niedrige Durchgange fir die feine Gesteinskérnung,
sodass die Sieblinien im Feinanteil tendenziell dichter an der Sieblinie A lagen. Fiir Betone
mit den Sieblinien B/C war dieser Effekt starker ausgepragt, sodass die experimentell ermit-
telten Siebdurchgéange eher der Sieblinie B entsprachen. Eine Ursache fir die zu hohen
Siebdurchgange bei der groben Gesteinskérnung kénnte der Umgang mit Randpartikeln
sein. Je kleiner die Analysenflache ist, desto gréfer ist die Wahrscheinlichkeit, dass grobe
Partikel am Rand abgeschnitten und von der Auswertung ausgeschlossen werden. Dieser
Einfluss kdnnte idealerweise durch eine grol3e zusammenhangende Analysenflache mini-
miert werden, sodass die Randpartikel einen geringeren Anteil an der Gesamtpartikelanzahl
aufweisen. Dies ist technisch jedoch nur schwer zu realisieren, da bei einer Probenahme
aus einem Bauwerk nicht unbegrenzt grofRe Prifkdrper entnommen werden kdnnen. Unge-
klart ist bislang, ob dieser Effekt durch eine stereologische Korrektur bzw. Randeffektkorrek-
tur behoben werden kann. Im Feinanteil ist es mdglich, dass die begrenzte Auflésung im
Feinanteil dazu fuhrt, dass weniger kleine Partikel erkannt werden und damit der Siebdurch-
gang zu gering ist. Auch eine Agglomeration oder eine unvollstdndige Trennung von zu-
sammenhangenden Partikeln bei der Bildanalyse wére denkbar.

Darlber hinaus wurde eine Phasenanalyse flr die Mdrtel- und Betonproben erarbeitet. Bei
den Morteln konnte eine Trennung von Zementstein und Sand erreicht werden, wobei der
Zementsteinanteil tberbestimmt wurde. Dies ist, wie bei der Bildanalyse, auf die begrenzte
Auflésung im Feinanteil der Betone zurtickzufiihren. Eine Besonderheit der Phasenanalyse
war, dass Summenspektren aller Pixel gebildet werden konnten, die zu einer Phase zuge-
ordnet wurden. Auf diese Weise konnte die Zementsteinphase der Mortel mit Referenzspek-
tren von reinen Zementsteinen verglichen werden, die dieselben Zemente enthielten und die
ebenfalls im Rahmen dieses Vorhabens aufgenommen wurden. Die Zementsteinphase im
Mortel war tendenziell siliciumreicher und calciumarmer als der Referenzzementstein. Die
Hauptursache wird auch hier das begrenzte Auflosungsvermogen im Feinanteil sein, das
dazu fihrte, dass einzelne Partikel des siliciumreichen Sandes zum Zementstein zugeordnet
wurden. Insbesondere flr eine prazise Segmentierung des Zementsteins und der Gesteins-
kérnung ware eine geringere Abweichung anzustreben. Die Herausforderung ist dabei, dass
bei den eingesetzten Messzeiten zwar gut differenzierbare Summenspektren tber alle Pixel
einer Phase entstehen, dass jedoch insbesondere fir die leichteren Elemente, wie z. B.
Aluminium und Silicium, nur sehr geringe Zahlraten an den einzelnen Messpunkten vorlie-
gen. Dies machte eine Zuordnung von Spektren einzelner Messpunkte zu z. B. Mineralpha-
sen unmdglich und erschwerte damit eine leistungsstarke Phasenerkennung. Lediglich bei
schwereren Elementen und/oder hohen Konzentrationen, wie z. B. bei Calcium und Eisen,
konnten mit den verwendeten Einstellungen relativ hohe Zahlraten in einzelnen Pixeln er-
reicht werden. Dies erklart auch, dass insbesondere diese Spektren fir die Bildanalyse in
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Abschnitt Fehler! Verweisquelle konnte nicht gefunden werden. verwendet werden konn-
ten. Um besser aufgeldste Spektren zu erhalten, missten die Messzeiten pro Pixel erhdht
werden. Dies erhoht entweder die Gesamtmesszeit oder die Messflachen mussten verrin-
gert werden. Eine Verringerung der Messflachen ist jedoch nicht zielfiihrend, da reprasenta-
tive Flachen fur Betone analysiert werden missen. Mit dem verfigbaren p—RFA-Gerat war
eine Verlangerung der Messzeit nicht mit vertretbarem Aufwand realisierbar. Weiterentwick-
lungen in diesem Gebiet, z. B. die Verwendung mehrerer Detektoren, kdnnte ggf. gréRere
Zahlraten in einzelnen Pixeln realisieren. Auch ein Ubergang von einer Flachenanalyse in
eine intelligente Pixelanalyse kdnnte zielfihrend sein. Kdénnte z. B. die grobe Gesteinskor-
nung anhand eines schnellen Screenings lokalisiert und nur deren Randbereiche und ze-
mentsteinreiche Bereiche mit hdherer Auflésung und Messzeit gemessen werden, so ware
gaof. eine Qualitatsverbesserung maoglich. Auch die Aufstellung einer Phasendatenbank wére
hilfreich, um die Zuordnung automatisch erkannter Phasen zum Zementstein oder der Ge-
steinskdrnung zu vereinfachen.

Ein weiteres Ziel des Vorhabens war die Abschéatzung der Zementart der Betone auf Basis
der p-RFA-Daten. Hierzu wurde jeweils ein sogenanntes Summenspektrum des Gesamtbe-
tons (Summe der einzelnen gemessenen Spektren aller Punkte des Betons) ohne einen
vorhergehenden Segmentierungsschritt verwendet. Dies ermdglichte neben der Abschét-
zung der Zementart auch die Bestimmung der Gesteinskérnungsart. Zunachst wurden die
Summenspektren hierzu normiert und einer Hauptkomponentenanalyse unterzogen. Bei der
Hauptkomponentenanalyse (PCA) werden die Spektren zunéchst als Vektoren interpretiert,
wobei jede gemessene Energie einer Dimension entsprach. Bei der PCA wurde ein neues
Koordinatensystem des Datensatzes berechnet, dessen Achsen Linearkombinationen der
gemessenen Energien sind und jeweils in die Richtungen der grof3ten erklarten Varianz der
Daten gerichtet sind (PC). Die PC-Achsen des neuen Koordinatensystems wurden dabei in
Reihenfolge eines abnehmenden Beitrags der Erklarung der Gesamtvarianz des betrachte-
ten Datensatzes gebildet. Anhand der ersten zwei Hauptkomponenten konnte die Art der
Gesteinskornung bereits gut differenziert werden. Eine Abschétzung der Zementart war
hiermit jedoch noch nicht méglich. Daher wurde eine Lineare Diskriminanzanalyse (LDA)
angeschlossen, um die Spektren anhand der zugehdérigen Probencharakterisierung, wie z.
B. Zementart, Sieblinie oder Gesteinskérnung, zu klassifizieren. Zur Trennung von Proben
unterschiedlicher Klassenzugehdrigkeit, also z. B. zu einer bestimmten Zementart oder Ge-
steinskdrnung, wurden wie bei der PCA neue Komponenten (LD) gebildet, die die Richtun-
gen der hdchsten Klassentrennung darstellten. Die Modellgite von chemometrischen Klassi-
fizierungsmodellen, wie der LDA, wurde durch Kreuzvalidierung abgeschétzt. Bei der
Kreuzvalidierung wird der gesamte Datensatz in mehreren Iterationen nacheinander aufge-
teilt und einerseits zum Training des Modells und andererseits zur Vorhersage der nicht zum
Training genutzten Proben verwendet. Die Ergebnisse dieser Analyse ermdéglichten eine
Identifikation der in den Betonen verwendeten Zement- und Gesteinsarten.

An den 27 hergestellten Betonen wurde zudem untersucht, ob die Gesteinskdrnung durch
eine Kombination von elektrodynamischer Fragmentierung und Dichtetrennung so aus dem
Beton extrahiert werden kann, dass die unlgslichen Riickstande in EDTA-L6sung und ver-
diinnter Salpetersaure bestimmt werden kénnen. Hierzu wurden je Beton 2 Betonwiirfel mit
einer Kantenlange von 15 cm in Betonscheiben mit den maximalen MalRen von 7 X 7 x 4 cm3
gesagt. Dies waren die maximalen Abmessungen, die in der Apparatur zur elektrodynami-
schen Fragmentierung bearbeitet werden konnten. Je nach Grdf3tkorn der Gesteinskdrnung
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wurden insgesamt zwischen 5 — 10 kg je Beton zur elektrodynamischen Fragmentierung an
das Fraunhofer Institut fir Bauphysik versendet. Die Betone wurden dort unter Wasser
elektrodynamisch fragmentiert, nach einer kurzen Sedimentationsphase der Feststoff abde-
kantiert und die Proben getrocknet und zuriick an den VDZ versendet. Nach der Trocknung
wurde bei den Proben ein Massenverlust in einer Gré3enordnung von bis zu 10 M.-% ge-
genluber dem Zustand vor der elektrodynamische Fragmentierung festgestellt. Leider konnte
am Fraunhoferinstitut aus organisatorischen Griinden keine langere Sedimentationsphase
realisiert werden. Dies fiihrte dazu, dass nach der elektrodynamischen Fragmentierung we-
niger Feinanteil vorhanden war, als in der Gesteinskdrnung im Originalzustand. Anschlie-
Rend wurden die fragmentierten Betone Uber vier SiebgroRen in vier Fraktionen gesiebt

(> 4 mm, 4-2 mm, 2-0,125 mm, <0,125 mm). Dieser Schritt wurde durchgefiihrt, um &hnliche
KorngréRen und damit ahnliche Sedimentationsgeschwindigkeiten der Kérnungen zu errei-
chen. Um ein Verfahren zur Dichtetrennung zu erarbeiten, wurden Testversuche mit gebro-
chenem Zementstein und Gesteinskdrnung durchgefuhrt. Diese zeigten, dass eine saubere
Abtrennung der Gesteinskdrnung Utber die Dichtetrennung erreicht werden kann, sofern Ge-
steinskdrnung und Zementstein nicht mehr aneinander haften. Es konnte jedoch auch eine
Ausféllung von Calciumwolframat und Wolframoxid beobachtet werden, die zu einer Verrin-
gerung der Dichte der Schwerelésung und damit zu deren Verbrauch fihrte. Zur Minimie-
rung dieses Effektes, wurden anschlieRend Versuche zur Verringerung der Calciumldslich-
keit aus dem Beton durchgefuhrt. Hierzu wurden die fragmentierten Betone in geséttigter
Natriumcarbonatldsung dispergiert und nach 30 min abfiltriert und gewaschen. Dies fiuhrte
zu einer ,nassen“ Carbonatisierung des Betons und damit einer deutlich verringerten Frei-
setzung von Calcium im Rahmen der Dichtetrennung. Dies senkte zwar den Verbrauch an
Schwereltsung deutlich, konnte diesen aber nicht komplett vermeiden, sodass die Schwere-
I6sung regelmaliig erneuert werden musste. Mit diesem Verfahren wurden die einzelnen
Fraktionen der Dichtetrennung unterzogen, mit Wasser gewaschen und getrocknet. An-
schlieBend wurden alle Fraktionen gesiebt und die Siebdurchgénge ermittelt. Da die Betone
fur der elektrodynamischen Fragmentierung zersagt wurden, war damit zu rechnen, dass ein
zu grofR3er Siebdurchgang fir die groben Fraktionen vorliegt. Hierzu wurde eine Korrektur-
rechnung durch Adaption einer Gleichung zur Randeffekt-Korrektur angewendet. Trotz die-
ser Korrekturrechnung wurde bei den Gesteinskérnungen ein zu grofRer Siebdurchgang im
Grobbereich und ein zu kleiner Siebdurchgang im Feinbereich beobachtet. Im Grobbereich
ist einerseits denkbar, dass die Korrekturrechnung die Vorzerkleinerung nicht ausgleichen
konnte. Andererseits kann auch eine gewisse Zerkleinerung durch die elektrodynamische
Fragmentierung nicht vollstandig ausgeschlossen werden. Der zu geringe Durchgang im
Feinanteil kann einerseits durch den Probenverlust im Sedimentationsschritt nach der elekt-
rodynamischen Fragmentierung erklart werden. Wahrend die Abtrennung der Gesteinskor-
nung vom Zementstein in der Grobfraktion nahezu vollstandig war, lagen in den feineren
Fraktionen andererseits teilweise noch Zementstein und Gesteinskérnung zusammenhan-
gend vor. Dieser Anteil fehlte dadurch auch in der Bestimmung der Sieblinie. Eine verlassli-
che Abschéatzung der Sieblinie von Betonen ist mit diesem Verfahren zum aktuellen Zeit-
punkt demnach nicht méglich.

Die Analyse der Reinheit der Gesteinskérnungen wurde an den einzelnen Fraktionen durch-
gefuihrt. Die Fraktion >4 mm konnte im Mittel mit einer Reinheit von >99 M.-% wieder ge-
wonnen werden. Uber alle Fraktionen hinweg betrug die Reinheit im Mittel rd. 98,2 M.-% und
nur bei 2 der 70 Fraktionen lag die Reinheit bei 88 — 90 M.-%. Insofern konnte auch ein er-
heblicher Anteil an Gesteinskérnung < 4 mm Uber die elektrodynamische Fragmentierung
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und Dichtetrennung sauber aus den Betonen extrahiert werden. Im Anschluss wurden die
Fraktionen aufgemahlen und zu einer reprasentativen Gesteinsmehlprobe entsprechend den
Massenanteilen zusammengesetzt und grindlich homogenisiert. An diesen Proben wurden
die unldslichen Ruckstande in einer EDTA-LOsung und verdinnter Salpetersaure gemani
CEN/TR 196-4 ermittelt und mit den Ergebnissen der Originalgesteinskérnungen verglichen.
Die Differenzen der unldslichen Rickstande in EDTA und HNO; werden fir die Abschatzung
von Hittensandgehalten im Beton bendtigt. Diese Differenzen liegen bei den Originalge-
steinskdrnungen und den extrahierten Gesteinskérnungen in der gleichen GrdéfRenordnung.
Da jedoch auch schon Abweichungen von 0,5 M.-% zu deutlichen Fehlbestimmungen fir
den Hulttensandgehalt im Beton fuhren kénnen, reicht die Genauigkeit der Ergebnisse, trotz
der hohen Reinheit der Gesteinsfraktionen, bislang nicht fiir eine verlassliche Abschatzung
des Huttensandgehaltes aus. Um die Ergebnisse zu verbessern, misste zunachst das Cal-
ciumwolframat von den Gesteinskdrnungen abgetrennt werden. Versuche im alkalischen
Milieu mit Ammoniak- oder Natriumhydroxidlésung (0,1 mol/L) waren nicht erfolgreich. Auch
ein Wechsel der Schwerelésung ware ggf. zielfihrend, sofern diese keine Verbindung mit
den Gesteinskdrnungen eingehen kann. Die Arbeit mit giftigen, organischen Schwereldsun-
gen (iodiert oder bromiert) wurde aus Arbeitssicherheitsgriinden bewusst vermieden.

Die selektive Zerkleinerung in Kombination mit der Dichtetrennung kdnnte neben der Labo-
ranwendung ggf. auch fir das Betonrecycling an Bedeutung gewinnen. Wahrend aktuell im
Wesentlichen die groben Gesteinsfraktionen > 2 mm als Recyclingkérnung im Beton einge-
setzt werden kdnnen, kénnten durch die Abtrennung der zementsteinreichen Partikel auch
feinere Gesteinsfraktionen zurtickgewonnen und im Beton eingesetzt werden. Auch hierzu
ware ein automatisierbarer und grof3technisch realisierbarer Trennungsprozess notwendig.

Forderhinweis

Das IGF-Vorhaben Nr. 19475 N der VDZ gGmbH, TannenstralRe 2, 40476 Diisseldorf wurde
Uber die AiF im Rahmen des Programms zur Férderung der industriellen Gemeinschaftsfor-
schung (IGF) vom Bundesministerium fur Wirtschaft und Energie aufgrund eines Beschlus-
ses des Deutschen Bundestages gefordert.



