wamms AsphaltstraBen

Untersuchung von I6semittelsparenden Verfahren zur Extraktion von Bitumen aus Asphalt
im Vergleich zur DIN 1996-6 und Bestimmung der Prazision

FA 7.188

Forschungsstelle: TU Minchen, Lehrstuhl fir Baustoffkunde
und Werkstoffprifung, MPA BAU (Prof. Dr.-
Ing. P. SchieBl)

Bearbeiter: Wdrner, T. / Charif, K. / Riechert, A.
Auftraggeber: Bundesministerium fir Verkehr, Bau- und
Wohnungswesen, Bonn

Abschluss: Oktober 2001

1. Ausgangssituation und Aufgabenstellung

Ein wesentliches Element im Qualitatssicherungssystem des
AsphaltstraBenbaus ist die Bestimmung des Bindemittelgehal-
tes und der KorngréBenverteilung durch Extraktion des Binde-
mittels aus dem Asphalt. Zusammen mit den Eigenschaften des
in dem entsprechenden Asphalt verwendeten Bindemittels
gehen diese stoffspezifischen GréBen mit ein in die Abnahme
von BaumaBnahmen, haben also einen vertragsrechtlich hohen
Stellenwert. Es ist daher zwingend erforderlich, vor allem Binde-
mittelgehalt und KorngréBenverteilung mit Verfahren zu bestim-
men, die eine hohe Préazision haben, bei deren Anwendung in
unterschiedlichen Laboratorien demnach auch vergleichbare
Ergebnisse erzielt werden.

In den vergangenen Jahren haben sich erhebliche Verschiebun-
gen in den Vorschriften zur Arbeitshygiene ergeben. Gravierend
ist vor allem die Einstufung von Trichlorethen als krebserzeugen-
der Stoff anzusehen. Es ist zu erwarten, dass in absehbarer Zeit
die Forderung nach Extraktionsverfahren, die ohne die Verwen-
dung von L&semitteln auskommen, gestellt wird. Auf Grund der
bislang vorliegenden Erfahrungen kénnen die Asphaltindustrie
und die Asphaltlaboratorien diese Forderung nicht kurzfristig
erflllen, sodass als nachst moglicher Schritt Verfahren zu ent-
wickeln sind, die einen geringeren Verbrauch an L&semitteln
haben.

Im deutschsprachigen Raum bieten derzeit zwei Hersteller
Extraktionsanlagen der "neuen Generation” mit unterschiedli-
chen Arbeitsweisen an, den Asphaltextraktor und den Asphalt-
analysator, die auf Grund der Herstellerangaben einen sehr
geringen Lésemittelverlust aufweisen. Insgesamt befinden sich
tber 100 solcher Anlagen im européischen Raum (Deutschland,
Holland, Osterreich, Schweiz) im Einsatz, detaillierte Kenntnisse
Uber die Arbeitsweise dieser Anlagen liegen jedoch in einer
zusammenfassenden Darstellung noch nicht vor.

2. Untersuchungsmethodik

Im Rahmen des vorliegenden Forschungsvorhabens wurden die
folgenden drei Teilziele verfolgt:

1.Nachweis der grundsétzlichen Eignung der automatischen
Extraktionsanlagen der neuen Generation fiir die Extraktion im
Rahmen der Eigentiberwachung und der Kontrollpriifungen,

2.Bestimmung der auftretenden L&semittelverluste,

3.Ringversuch zur Ermittlung der Prazisionsdaten fir die Binde-
mittelgehaltsbestimmung unter Einsatz der automatischen
Extraktionsanlagen der neuen Generation.

Grundsétzlich handelt es sich bei beiden Gerdten um Extrakti-
onsanlagen, die bei der Bestimmung des Bindemittelgehaltes
und der KorngréBenverteilung von Asphalten eingesetzt wer-
den. Die Hersteller geben hierbei an, dass der Losemittelverlust
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je Extraktion unter 50 ml liegt und somit eine gegentber den
Extraktionsverfahren nach DIN 1996-6 erhebliche Einsparung an
Lésemitteln bzw. eine Reduzierung des Verlustes an Lésemitteln
realisierbar sei. Der geringe Ldsemittelverlust wird bei beiden
Geréaten durch die Kapselung der Bereiche, die mit Losemittel in
Verbindung kommen, erreicht.

Bei beiden Geraten schliet sich an die eigentliche Extraktion
die Trocknung der Mineralstoffe an, wodurch das nach der
Extraktion noch in den Mineralstoffen enthaltene Losemittel im
gerateinternen Kreislauf gehalten wird.

Zudem verfligen beide Gerate — wie schon die bekannten bishe-
rigen Extraktionsautomaten — Uber eine Ldsemittelriickgewin-
nungsanlage mit zwei Kammern. In einer Kammer wird das
Lésemittel vom Bindemittel durch Verdampfung getrennt, die
andere Kammer, in der die Losemittelddmpfe kondensieren,
dient als Vorratsbehélter fir das Losemittel.

Fir den Betrieb beider Anlagen ist Kihlwasser (Temperatur
10-15 °C, Verbrauch 6-8 I/min) erforderlich. Mit sinkender Tem-
peratur des Kuhlwassers steigt der Wirkungsgrad der Anlage.

3. Untersuchungsergebnisse

3.1 Voruntersuchungen

Im Rahmen der Vorversuche wurden Extraktionen an unter-
schiedlichen Asphalten durchgefihrt. Bindemittelgehalt und
KorngroBenverteilung wurden hierbei mit den Extraktionsgera-
ten in Doppelbestimmungen bei drei verschiedenen Extraktions-
dauern durchgefiihrt, die vergleichende Kaltextraktion nach DIN
1996-6 als Einfachbestimmung.

Bei der Besprechung der Forschungsnehmer nach Abschluss
der Vorversuche wurde die Vorgehensweise fur die Hauptversu-
che festgelegt, wobei die Grundeinstellungen der Extraktions-
geréte zu beachten sind. Fur den Extraktor sind in der Tabelle 1
die Auswasch- und die Trocknungszeit (E/T), fir den Analysator
die Anzahl der Waschgénge angegeben.

Tabelle 1: Gerateeinstellungen fiir die Hauptversuche

Mischgutart Asphaltextraktor | Asphaltanalysator
[min] [Anz.]
Gussasphalt 0/11 S 25/45 9
Splittmastixasphalt 0/11 S 25/45 6
Asphalttragschicht 0/32 CS 25/45 5
Asphaltbinder 0/22 S 25/45 5
Asphaltgranulat 30/45 6

Aus den Vorversuchen mit dem Asphaltextraktor hatte sich
ergeben, dass die Mineralstoffe nach Auswaschzeiten von 24
Minuten frei von Bindemittelresten waren. Daher wurde die Aus-
waschzeit fUr die Hauptversuche einheitlich auf 25 Minuten fest-
gelegt. Lediglich beim Asphaltgranulat sind erfahrungsgeman
langere Zeiten erforderlich, sodass hier mit Auswaschzeiten von
30 Minuten gearbeitet wird. Bei den Trocknungszeiten zeigte
sich bei allen Versuchen, dass eine Trocknungszeit von 45 Minu-
ten als ausreichend anzusehen ist. Die dann noch verbleibende
Restfeuchtigkeit muss durch kurzfristiges Trocknen in einem
Warmeofen (geeignet vor allem Vakuumofen mit Kaltefalle) aus-
getrieben werden.
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Fur den Asphaltanalysator erschien es zweckmaBig, eine unter-
schiedliche Anzahl an Waschgéngen in Abhangigkeit von der
Mischgutart festzulegen. Auf Grund der praktischen Erfahrun-
gen und der Ergebnisse der Vorversuche einigte man sich, mit 5,
6 bzw. 9 Waschgéngen zu arbeiten.

Da beim Asphaltanalysator die Grundparameter fest im System
einprogrammiert und nach Aussage der Geréatehersteller alle
Geréate mit der gleichen Einstellung versehen sind, waren hier
keine zusétzlichen Veranderungen notwendig.

3.2 Hauptversuche

Um aus den Untersuchungen Aussagen Uber das gesamte
Spektrum der im AsphaltstraBenbau verwendeten Asphalte zu
erhalten, werden die Hauptversuche an folgenden Asphalten
durchgefihrt:

— Gussasphalt 0/11 S mit B 25,

— Splittmastixasphalt 0/11 S mit B 65,
— Asphaltbinder 0/22 S mit PmB 45,

- Asphalttragschicht 0/32 CS mit B 80,
— Asphaltgranulat,

— Asphaltmastix mit B 45.

Im Hinblick auf eine einheitliche Handhabung bei der Versuchs-
durchfihrung der einzelnen Forschungspartner wurden fol-
gende grundsétzlichen Vereinbarungen fir die Hauptversuche
getroffen:

— Die inzwischen vorliegenden europaischen Normen zur Binde-
mittelpriifung werden bei der Bearbeitung nicht berticksich-
tigt, da fUr die Auswertung der Ergebnisse nur die Differenzen
zwischen den Extraktionsverfahren herangezogen werden
und daher die Verschiebung z. B. beim Erweichungspunkt
Ring und Kugel nicht von Bedeutung ist.

— Zwischen Mischgutherstellung und Durchfliihrung der Extrak-
tionen soll ein Zeitraum von mindestens vier Wochen einge-
halten werden.

- Fir die Bestimmung der Bindemitteleigenschaften ist das
Bitumen am Tag nach der Extraktion zurlickzugewinnen und
die Eigenschaften des Bindemittels sind direkt im Anschluss
zu ermitteln.

— Bei den Extraktionen mit dem Asphaltanalysator und dem
Asphaltextraktor wird als unteres Sieb ein 0,09 mm-Sieb ver-
wendet, um ein Zusetzen zu vermeiden.

— Es sind immer zwei Dreifachbestimmungen der KenngréBen
"KorngréBenverteilung, Bindemittelgehalt, Erweichungspunkt
Ring und Kugel, Nadelpenetration, Aschegehalt und ggf. elas-
tische Ruckstellung” mit "neuem” Extraktionsgerat und nach
DIN 1996-6 durchzufihren. Die Bestimmung des Bindemittel-
gehaltes erfolgt nach dem Differenzenverfahren.

— Fir die Bestimmung der Bindemitteleigenschaften muss das
Bindemittel aus mehreren Extraktionsgéngen (Teilproben)
zusammengefasst werden. Die Einzelwerte flr KorngroBen-
verteilung und Bindemittelgehalt gehen in die Auswertung mit
ein.

- Die Betrachtung der Bindemittelgehalte erfolgt immer fir den
Gesamtbindemittelgehalt; die sich aus unterschiedlichen Ful-
leranteilen ergebenden Unterschiede im unléslichen Anteil
des Bindemittels werden nicht explizit betrachtet.

Aus dem Vergleich der Extraktionsergebnisse mit dem Asphalt-
analysator, dem Asphaltextraktor und der Extraktion nach DIN
1996-6 ist festzuhalten:

— Die ermittelten Bindemittelgehalte unterschieden sich nicht
signifikant.

- Die ermittelten Splittanteile unterschieden sich nicht signifi-
kant. Nach Ausscheiden der AusreiBer unterscheidet sich der
Extraktor signifikant von den anderen zwei Verfahren. Insge-
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samt liegen die ermittelten Unterschiede aber auf einem der-
art niedrigen Niveau, dass die Verfahren als gleichwertig zu
betrachten sind.

- Die Grobsplittanteile unterschieden sich nicht signifikant.

- Die ermittelten Sandanteile unterschieden sich signifikant.
Bezieht man jedoch die ermittelten Unterschiede mit ein, so
kann davon ausgegangen werden, dass die mit den Verfahren
ermittelten Ergebnisse vergleichbar sind.

— Bei den ermittelten Fullergehalten unterschied sich die Extrak-
tion nach DIN 1996-6 signifikant von den Extraktionen mit den
Extraktionsgeraten, die um ca. 1 M.-% hohere Fullergehalte
ergeben.

- Die ermittelten Erweichungspunkte Ring und Kugel unter-
schieden sich nicht signifikant.

— Die ermittelten Aschegehalte unterschieden sich signifikant.
Zu beachten ist hierbei jedoch, dass lediglich die fur das
Asphaltgranulat und den Gussasphalt (Asphaltanalysator)
ermittelten Werte den Anforderungswert der DIN 1996 Uber-
schreiten.

— Die ermittelten Nadelpenetrationen unterschieden sich nicht
signifikant.

Insgesamt ist festzustellen, dass unter Berlicksichtigung der um
ca. 1 M.-% hoheren Flllergehalte die Ergebnisse, die mit den
Extraktionsanlagen der "neuen Generation” erzielt werden, mit
den Ergebnissen nach DIN 1996-6 vergleichbar sind.

Die Versuche zum Lésemittelverbauch wurden bei allen drei For-
schungsnehmern durchgefuhrt. Die Versuche erfolgten in Min-
chen mit dem Asphaltextraktor, in Karlsruhe mit dem Asphalt-
analysator und bei der Stidwest-Asphalt mit beiden Geréten, als
Lésemittel wurde wiederum Trichlorethen eingesetzt. Die Ein-
stellungen der Gerate wurden fir die Versuche zum Loésemittel-
verbrauch gegenuber der Einstellung wéhrend der Hauptversu-
che nicht geéndert. Zur Ermittlung des L&semittelverlustes
wurden in mehreren Versuchsserien mit dem Asphaltextraktor
insgesamt 94 Extraktionen und mit dem Asphaltanalysator 189
Extraktionen durchgefiihrt.

Bei dem Asphaltextraktor liegen die L&semittelverluste je Ex-
traktion zwischen 296,0 g und 423,9 g, was einem Volumen von
202,0-289,4 ml entspricht. Im Mittel war ein Verlust in Hoéhe von
355,6 g bzw. 242,7 ml festzustellen. Zur Reduzierung der Lése-
mittelverluste ist es zwingend notwendig, sowohl die Dichtun-
gen zwischen den einzelnen Sieben als auch die Abdichtung der
Nieten an den Siebrahmen regelméaBig zu Uberprifen und ggf.
zu ersetzen bzw. neu abzudichten.

Bei dem Asphaltanalysator liegen die L&semittelverluste je
Extraktion zwischen 17,0 g und 122,2 g, was einem Volumen
von 11,6-76,7 ml entspricht. Im Mittel war ein Verlust von 105,3 g
bzw. 71,9 ml festzustellen. Lasst man den extrem niedrigen Wert
der Serie mit 17,0 g pro Extraktion auBer Acht, so liegt der Mit-
telwert immer noch bei 114,2 g bzw. 77,9 ml.

Die ermittelten Lésemittelverluste sind insgesamt jedoch im Ver-
héltnis zu den bisherigen Laborerfahrungen zu sehen. Nach
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1: Mittlere Lésemittelverluste bei unterschiedlichen Extraktionsverfahren
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Aussagen im Arbeitskreis 7.3.8 “Laboratoriumstechnik” der
FGSV liegt der mittlere Verlust bei den konventionellen Extrak-
tionen bei 700 ml je Extraktion. Bild 1 verdeutlicht die Verhalt-
nisse.

3.3 Ringversuch

Zur Teilnahme an dem Ringversuch haben sich 19 Prifstellen
bereit erklart. In den Ringversuch konnten 8 Asphaltextraktoren
und 15 Asphaltanalysatoren, d.h. insgesamt 23 Geréte, einbezo-
gen werden.

Fir jedes der drei Messniveaus waren zwei Ergebnisse aus
jeweils zwei Teilproben zu bestimmen. Insgesamt ergaben sich
somit fur die Teilnehmer 12 Extraktionen je Gerat. Das Mischgut
wurde in Anlehnung an die Eignungsprifungen des Forschungs-
auftrages hergestellt. Im Einzelnen handelte es sich um eine
Asphalttragschicht 0/32 CS, einen Asphaltbinder 0/22 S und
einen Gussasphalt 0/11 S.

Bei den Parametern Bindemittelgehalt, Fllergehalt, Sand-,
Splitt- und GroBtkornanteil wurde auf die Ermittlung des Ender-
gebnisses, also der Bildung des Mittelwertes aus den drei Mes-
sniveaus, verzichtet, da die einzelnen Standardabweichungen
alle eine Abhangigkeit vom jeweiligen Mittelwert vermuten lieBen
und zudem ein Vergleich der Werte jedes Messniveaus mit Pré&-
zisionsdaten der DIN 1996-6 bzw. 1996-14, welche meist auch
von dem Zahlenwert des Ergebnisses abhangig sind, mdglich
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war. Bis auf drei am Gussasphalt ermittelte Standardabweichun-
gen (beide Standardabweichungen beim Bindemittelgehalt und
die Standardabweichung unter Wiederholbedingungen beim
GroéBtkornanteil) waren alle anderen im Ringversuch ermittelten
Werte glinstiger als die Prazisionsdaten der DIN 1996. Die mit
dem Asphaltanalysator und dem Asphaltextraktor ermittelten
Ergebnisse weisen demzufolge keine unglinstigeren Prazisions-
daten als die Kaltextraktion nach DIN 1996-6 auf.

Fir die am zurlickgewonnenen Bindemittel bestimmten Para-
meter Erweichungspunkt Ring und Kugel und Aschegehalt gilt,
dass die Prazision deutlich ungtinstiger als bei der Bestimmung
am Originalbitumen ist.

4. Folgerungen

Zusammenfassend ist festzustellen, dass mit den Extraktions-
geréten der "neuen Generation” Untersuchungen an Asphalt mit
einer Prazision durchgefihrt werden kénnen, die der Prézision
der DIN 1996 vergleichbar ist. Lediglich beim Gussasphalt erga-
ben sich unglinstigere Werte. Insgesamt ist jedoch mit héheren
Flllergehalten zu rechnen.

Die im Ringversuch festgestellten hohen Aschegehalte sind
wohl auch durch die Betriebsweise der einzelnen Anlagen in den
Laboratorien bedingt und kénnen bei entsprechender Handha-
bung gesenkt werden, wie die Ergebnisse der Hauptversuche
zeigen. O
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