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1 Bedeutung und Ziel des Forschungsprojekts

Trichlorethen (auch Trichlorethylen oder Tri genannt) ist zurzeit
das Standardl6semittel in der Bindemittelextraktion aus As-
phaltmischgut. Die Verwendung von Trichlorethen ist geman
REACH-Verordnung erheblichen Restriktionen unterworfen.
Eine Substitutionspflicht besteht schon seit Jahren. Aus diesem
Grund wurde in der Vergangenheit der Weg verfolgt, den Um-
gang mit Trichlorethen im Asphaltlabor beherrschbar zu gestal-
ten und Trichlorethen weitestgehend in geschlossenen Syste-
men zu halten.

Nun steht das Verwendungsverbot von Trichlorethen bevor.
Innerhalb der nachsten Jahre ist daher ein alternativer Weg zu
finden, um die priméren Asphalteigenschaften Bindemittelge-
halt, KorngréRenverteilung und Eigenschaften des riickgewon-
nenen Bitumens zielsicher zu bestimmen, sonst besteht letztlich
keine Mdglichkeit, die Asphaltzusammensetzung zu Uberprifen.

Ein alternativer und gleichzeitig nachhaltiger Weg ist die Extrak-
tion mit nachwachsenden Rohstoffen, wobei allerdings das
Extraktionsverfahren noch zu definieren und so zu optimieren
waére, dass die Zusammensetzung und die Bitumeneigenschaf-
ten des rickgewonnenen Bitumens zielsicher beurteilt werden
koénnen.

Ein aus nachwachsenden Rohstoffen herstellbares Losemittel
ist Octansauremethylester (OME; wegen des Geruchs auch
Kokosester genannt). Ziel dieses Forschungsprojekts ist die
Beurteilung der Eignung von Octansauremethylester als mogli-
ches Substitut von Trichlorethen zur Bindemittelextraktion aus
Asphaltmischgut. Es werden die technischen Voraussetzungen
fur den Einsatz, die Auswirkungen auf die Ergebnisse von La-
borprifungen und eventuelle labortechnische Folgen analysiert.
Die Mdglichkeit der Substitution wird fur verschiedene Asphalt-
arten und -sorten, fur verschiedene Bitumenarten und -sorten
Uberpruft.

2  Untersuchungssystematik

In diesem Forschungsprojekt werden folgende Aspekte bear-
beitet und bewertet:

— Bestimmung von Ld&semitteleigenschaften und Be-
schreibung der Handhabung von OME im Labor,

— Verfahrensoptimierung der Heil3extraktion, automati-
sierten Extraktion sowie der Bindemittelriickgewinnung
mit OME als Lésemittel (Destillation),
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— Reihenuntersuchungen an Frischbindemittel, an Bin-
demittel nach Extraktion mit OME und Tri als Lésemit-
tel,

—  Untersuchungen zur Uberpriifung der Vergleichbarkeit
der Ergebnisse.

Die Untersuchungen und Analysen wurden an insgesamt zehn
Asphaltmischgutvarianten durchgeftihrt, wobei drei Varianten
lediglich zur Verfahrensoptimierung eingesetzt wurden. Rei-
henuntersuchungen zur Ergebnisvalidierung wurden an sieben
Asphaltmischgutvarianten durchgefiihrt. Drei Asphaltmischgut-
varianten wurden zusétzlich fur Vergleichsuntersuchungen mit
insgesamt vier weiteren Prifstellen verwendet. Alle verwende-
ten Asphaltmischgutvarianten sind in Tabelle 1 aufgefihrt.
Keine der Asphaltmischgutvarianten beinhaltete Asphaltgranu-
lat. Die Herstellung des Asphaltmischguts fiir die Reihenunter-
suchungen erfolgte zum grof3ten Teil im groRtechnischen Malf3-
stab. Eine Asphaltmischgutvariante (Variante 4) wurde gezielt
im Labor zusammengesetzt und hergestellit.

Tabelle 1; Fir die Extraktion
hungsweise -sorten

verwendete Asphaltarten bezie-

Variante | Asphaltmischgut | Bitumen | Anwendungsbereich
AC 11D S aus Verfahrensoptimierung
Asphaltmischanlage HeilRextraktion und

123 (Laborbestande des 50170 Automatenextraktion
ISBS) mit OME als Losemittel
4 AC 11 D S im Labor 50/70
zusammengesetzt
5 PA 8 aus Asphalt- 40/100-
mischanlage 65 A
Reihenuntersuchungen
6 SMA 11 S aus 25/55-55
Asphaltmischanlage | A
AC 32T S aus
! Asphaltmischanlage 70/100
AC 22T S aus
8 Asphaltmischanlage S0/70
SMA 11 S aus o5/55.55 | Reihenuntersuchungen
9 . und Vergleichsuntersu-
Asphaltmischanlage | A
chung
10 MA 11 S aus As- 20/30
phaltmischanlage NV

Von den Asphaltmischgutvarianten 4 bis 10 wurde das (frische)
Originalbindemittel ebenfalls beprobt (Probenentnahme bei
Anlieferung), um die Veréanderung der Bindemitteleigenschaften
durch die Beanspruchung infolge der Asphaltmischgutherstel-
lung und der Bindemittelextraktion einschatzen zu kdnnen. Es
wurden die Untersuchungen gemaf Tabelle 2 durchgefiihrt.

3 Untersuchungsergebnisse

3.1 Losemitteleigenschaften

OME ist geméaR Gefahrstoffverordnung weder als gesundheits-
schéadlich noch als giftig oder sehr giftig einzustufen. Untersu-
chungen mittels GCMS-Analyse zeigen, dass in sehr geringen
Mengen andere, chemisch &hnliche Verbindungen im Lésemit-
tel OME vorhanden sind, von denen aufgrund der sehr geringen
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Konzentration nicht von einer Geféahrdung ausgegangen wer-
den kann. Aus Sicht des Gesundheitsschutzes und der Arbeits-
sicherheit liegen derzeit keine Erkenntnisse vor, die eine Ein-
stufung von OME bei der Verwendung als Lésemittel zur auto-
matisierten Extraktion von Bitumen aus Asphaltmischgut als
bedenklich oder ungeeignet erfordern.

OME wirkt reizend auf Haut, Augen und Verdauungstrakt und
hat einen intensiven Geruch, der bereits in Spuren wahrnehm-
bar ist und oft als stérend empfunden wird. Setzen sich Lose-
mitteldampfe in den Haaren, der Kleidung oder an Oberflachen
ab, nimmt schnell der gesamte Laborbereich den Geruch des

Losemittels an. Dieser "verfliegt" aufgrund des hohen Siede-
punkts von OME (ca. 193 °C) nur sehr langsam. Subjektiv kann
es bei langerem Kontakt mit Losemitteldampfen zu psychoso-
matischen Beeintrachtigungen (zum Beispiel Kopfschmerzen,
Ubelkeit, Reizhusten oder Schwindelanfille) kommen, die je-
doch keine toxische Ursache haben. Das Reinigen von Ober-
flichen mit anderen Pflanzendlestern sowie das haufigere
Reinigen beziehungsweise Wechseln der Arbeitsschutzbeklei-
dung kénnen dabei die Verbreitung des Geruchs bedingt hin-
auszogern.

Tabelle 2: Ubersicht Giber die ermittelten KenngréRen von Asphaltmischgut und Bindemittel

Untersuchungsmethode KenngroéRRe/Ergebnis
Mischgutzusammensetzung nach Siebanalyse Korngréenverteilung KGV M.-%
Bindemittelextraktion und Destillati- ] - -
on Bindemittelgehalt Siebliniendarstellung k. A. k. A.
Erweichungspunkt Ring und Kugel | Erweichungspunkt EP RuK | °C
Nadelpenetration Penetration Pen mm/10
maximale Zugkraft Fmax N
Duktilitat k. A. mm
Kraﬁduktl“tat Wgesamt J/sz
Verformungsarbeit Wo.0.2m J/cm?
Wo.204m | J/cm?
komplexer Schermodul G* Pa
DSR-Analyse - o
physikalische Bindemitteleigen- Phasenwinkel 0
schaften Kriechsteifigkeit S MPa
BBR-Analyse
m-Wert m -
Rioo %
prozentuale Ruckbildung R1600 %
R3200 %
MSCR-Test* %}
JnrﬁlOO kPa
verbleibende Kriechdehnung | Jnr_1600 kPa™
Jnr_3200 kPa™
Elastische Ruckstellung* EL %
*nur an Polymermodifizierten Bitumen

Der starkste Kontakt mit Losemittelddmpfen entsteht bei der
Entnahme des Verdampfungskolbens von der Extraktionsanla-
ge beziehungsweise vom Rotationsverdampfer sowie beim
Offnen von Waschkammer und Zentrifuge. Fir diese Verfah-
rensschritte empfiehlt sich daher das Tragen einer Atem-
schutzmaske.

Ab einer Temperatur von ca. 245 °C sind die Losemitteldampfe
von OME bei Kontakt mit Sauerstoff spontan entflammbar. Dies
fuhrt zu einer erhdhten Explosionsgefahr. Um den Verdamp-
fungs-Kondensations-Kreislauf bei der Hei3extraktion mit OME
als Loésemittel starten zu kénnen, werden trotz Isolierung der
AuRenwandung Temperaturen von ca. 400 °C bendtigt. Dies
fuhrt zu einem hohen Explosionsrisiko. Die Anwendung der
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HeiRextraktion mit OME als Losemittel darf daher aus Griinden
der Arbeitssicherheit nicht erfolgen.

Tri weist im Vergleich zu OME bei Raumtemperatur eine vier-
mal hohere Losekraft auf. Da Lésevorgange temperatur- und
druckabhangig sind, kann OME durch die Anpassung der Pa-
rameter auch ein guter Bitumenltser sein. Die Prozesse bei der
Extraktion von Bitumen aus Asphalt dauern dennoch bei Ver-
wendung von OME als Ldsemittel deutlich langer als bei Ver-
wendung von Tri als Losemittel.

Waéhrend der automatisierten Extraktion wird das verwendete
Lésemittel kontinuierlich zuriickgewonnen. Von den zur Extrak-
tion notwendigen Lésemittelmengen (ca. drei Liter) werden
nach Abschluss der Extraktion lediglich ca. 200 ml gemeinsam
mit dem Bitumen in den Verdampfungskolben uberfuhrt. An-
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schlieBend werden die beiden Phasen im Rotationsverdampfer
getrennt. Nach zehnfacher Anwendung des Lo&semittels zur
Extraktion und anschlieBender Riickgewinnung konnte mittels
GCMS-Analyse keine Veranderung des Losemittels festgestellt
werden.

3.2 Technische Rahmenbedingungen

Fur die Anwendung von OME als Lésemittel fir die Bindemittel-
rickgewinnung aus Asphaltmischgut in einem gangigen As-
phaltlabor sind verschiedene technische Anpassungen notwen-
dig.

Das Ldsemittel OME weist einen sehr hohen Siedepunkt auf,
welcher bei atmosphéarischem Druck deutlich Uberschritten
werden muss, um in einer Extraktionsanlage kontinuierlich
ruckgewonnen werden zu kénnen. Die hohen Temperaturen
wirden einerseits ein hohes Risiko hinsichtlich Explosionsge-
fahrdung darstellen und andererseits das Bindemittel stark
verandern. Wird der Druck in einer Extraktionsanlage abge-
senkt, kann der Prozess der Losemittelriickgewinnung bei deut-
lich moderateren Temperaturen ablaufen und das Bindemittel
wird geschont. Die automatische Extraktion von Bitumen aus
Asphaltmischgut mit OME als Lésemittel sollte daher in einer
geschlossenen Anlage deutlich unterhalb des Atmosphéaren-
drucks erfolgen. Ein Grof3teil der derzeit im Umlauf befindlichen
Extraktionsanlagen erfiillt diese Anforderungen nicht, da sie
technisch einfacher gebaut sind.

Die Anforderungen an die Dichtheit der Extraktionsanlage fuh-
ren zu sehr geringen OME-Emissionen, sofern die Abluft direkt
in einen Laborabzug geleitet wird. Einen noch besseren Schutz
vor Lésemitteldampfen bietet eine Einhausung der Extraktions-
anlage mit zuséatzlicher Luftabsaugung. Diese wird jedoch nicht
als zwingend erforderlich angesehen.

Die in diesem Forschungsprojekt verwendete Extraktionsanlage
befindet sich noch in der Entwicklungsphase und weist insbe-
sondere bei der Dichtigkeit Schwéachen auf.

Enthaltene Dichtungen sind teilweise nicht gegen OME bestan-
dig und weisen bereits nach kurzer Betriebs- oder Standdauer
Undichtigkeiten auf. Fur die Verwendung von OME als Lésemit-
tel bei der Bindemittelextraktion muss zunéchst eine solche
Extraktionsanlage angeschafft werden. Die Anwendbarkeit der
HeilRextraktion mit OME als Lésemittel wird aus Arbeitsschutz-
grinden ausgeschlossen.

Die Ruckgewinnung des Bindemittels durch Trennung der L6-
semittelreste aus dem Bindemittel-Losemittelgemisch nach
Extraktion ist prinzipiell mit herkémmlichen Rotationsverdamp-
fern moglich, jedoch mit den hier eingesetzten Verfahren nicht
vollstandig. Nicht abdestillierbare Reste des Losemittels OME
verbleiben somit in der Bitumenprobe. Es wird vermutet, dass
der zur Destillation verwendete Geréatetyp einen starken Ein-
fluss auf die im Bitumen verbleibende Ldsemittelmenge hat.
Vorhandene Destillationsanlagen kdnnen weiter verwendet
werden, sofern enthaltene Dichtungen nicht direkt mit dem
Losemittel in Kontakt kommen und ein Druck von 5+1 mbar
konstant gehalten werden kann.
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3.3 Einfluss von OME auf Ergebnisse der Mischgutanalyse

Die Spannweite der Einzelwerte fur alle Ergebnisse der Misch-
gutanalyse (getrennt nach Extraktion mit Tri und OME) ist ge-
ringer als die kritische Spannweite. Folglich gibt das arithmeti-
sche Mittel der funf Einzelwerte einen prazisen Wert als Ergeb-
nis an. Fir die nachfolgenden Abbildungen werden die Diffe-
renzen der Ergebnisse (Mittelwert Tri — Mittelwert OME) der
beiden Messreihen vergleichend dargestellt. Der Referenzwert
(Null-Wert) stellt das Ergebnis dar, welches unter Anwendung
von Tri als Losemittel ermittelt wurde. Zuséatzlich ist die Prazisi-
on des zugrundeliegenden Verfahrens in Tabelle 3 angegeben.
Sind die Differenzen der Messreihen beider Verfahren kleiner
als die Prazision des Verfahrens, kann eine Ergebnisdnderung
nicht eindeutig dem Ldsemittel OME zugeschrieben werden, da
dieses nicht so prazise ermittelt werden kann. Da die hier ein-
gesetzten Verfahren und die verwendeten Geréate teilweise sehr
unterschiedlich sind, wird die Vergleichsprazision angewandt,
um die Verfahren miteinander zu vergleichen.

Tabelle 3: Verfahrensprazision fir KenngréfRen der Mischgutana-
lyse gemaR FGSV (2013)

Standard- Prazision
KenngroRe Art der Prazision abweichung [M.-%]
[M.-%] e
Fulleranteil Wiederholprazision c;=0,22 r=0,6
< 0,063 Vergleichsprazision or = 0,52 R=15
Bindemittel- Wiederholprazision o, = 0,08 r=0,22
gehalt Vergleichsprazision ocr=0,14 R =0,36
Gruppe 1 R™M '
Bm;:r?;'ltttd_ Wiederholprazision 6:=0,13 r=0,39
Gruppe 2 Vergleichsprazision or = 0,24 R =0,66
Gruppe 1: Asphalttragdeckschichtmischgut, Asphaltbeton fiir Asphaltdeckschichten,
Splittmastixasphalt, Offenporiger Asphalt
Gruppe 2: Asphalttragschichtmischgut, Asphaltbinder, Gussasphalt

Als Ergebnis der Vergleichsuntersuchung wird fir jede Prifstel-
le ein Mittelwert aus den Einzelergebnissen gebildet. Die vor-
handenen Ergebnisse der Vergleichsuntersuchungen sind in
roter Farbe mit zugehdriger Spannweite der jeweiligen Mittel-
werte dargestellt. Fir die Variante SMA 8 wird keine Spannwei-
te der Vergleichsuntersuchung angegeben, da nur ein Ergebnis
vorliegt.

Es zeigen sich mischgutabhéngige Differenzen in den Ergeb-
nissen der ermittelten Filleranteile von +0,28 bis -0,71 M.-%
(Bild 1). Bei zwei Mischgutvarianten (AC 11 D S mit 50/70 und
MA 11 S mit 20/30V) wurde ein Fulleranteil ermittelt, der ober-
halb des Fulleranteils bei Verwendung von Tri als Lésemittel
liegt, bei den anderen funf Mischgutvarianten wurde ein gerin-
gerer Fulleranteil ermittelt. Die Differenzen im Filleranteil bei
sechs der sieben Mischgutvarianten liegen stark unterhalb der
zulassigen Differenzen bei der Wiederholprazision des Verfah-
rens unter Anwendung von Tri als Losemittel. Die grof3te Ab-
weichung von -0,71 M.-% zeigt sich bei der Variante AC22 T S,
welche jedoch deutlich unterhalb der zulassigen Spanne der
Vergleichsprazision von 1,5 M.-% liegt. Die bestimmten Ergeb-
nisse fir den Filleranteil unter Anwendung von OME als Lése-
mittel der Asphaltmischgutvarianten entsprechen daher den
Ergebnissen unter Anwendung von Tri als Lésemittel.
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Bild 1: Anderung in den Ergebnissen des Fillergehalts (F-

Anteil) infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri
(grau: ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannwei-
te).

Die Differenzen in den Ergebnissen des l6slichen Bindemittel-
gehalts nach dem Ruckgewinnungsverfahren sind ebenfalls
mischgutabh&angig und meist innerhalb der Grenzen der Wie-
derholprazision (Bild 2). Einzig die Variante MA 11 S Uber-
schreitet die Vergleichsprazision geringfugig, befindet sich
allerdings deutlich innerhalb der Grenzen der Widerholprazisi-
on. Das Ergebnis der Vergleichsuntersuchung zeigt, dass der
fur die Variante MA 11 S bestimmte Bindemittelgehalt im Mittel
in etwa dem Referenzbindemittelgehalt entspricht. Die Differen-
zen sind teilweise positiv und teilweise negativ.

0,60
0.50 ! - 041
0,40 I 0.38 ! (
< 0,30

0.20 011010
;010 7557 o0t

0,00
010 it IMA mit AC 11D S mit SMA-11-S mitl MA 11 mit A

2 .0.20 }40/100-65A | 25/55-55 A 50/70 | 25/55-55RC | 20/30 TV )
-0,30 - 1 |
-0,40
-0,50

Anderung BM-Gehalt
(Riickgew.) [M.-%]

Bild 2:  Anderung in den Ergebnissen des |slichen Bindemittel-

gehalts (BM-Gehalt) nach Riickgewinnungsverfahren in-
folge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (grau:
ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite).

Eine Trennung der Asphaltkomponenten und die Bestimmung
der Zusammensetzung des Asphaltmischguts mit OME kénnen
mit der verwendeten Extraktionsanlage mit &hnlicher Prézision
wie unter Anwendung von Tri als Losemittel erfolgen. Dies setzt
eine dauerhaft zuverlassige Funktionsweise der Extraktionsan-
lage voraus.

3.4 Einfluss von OME auf Eigenschaften rickgewonnener
Bindemittel

Das mit OME zuriickgewonnene Bitumen weist einen charakte-
ristischen Geruch auf, der an verbrannten Kork erinnert. Bei der
Wiedererwarmung der Teilproben tritt dieser Geruch so stark
auf, dass unmittelbar auf die Rickgewinnung mit OME ge-
schlossen werden kann.

In der Folge werden die Ergebnisse aus konventionellen Bi-
tumenprifungen (Erweichungspunkt Ring und Kugel sowie
Nadelpenetration), aus rheologischen Bitumenprifungen zur
Ansprache des Tieftemperaturverhaltens mittels BBR (Biege-
kriechsteifigkeit und m-Wert bei -16 °C) sowie die Ergebnisse
aus rheologischen Bitumenprufungen im Bereich der oberen
Gebrauchstemperatur mittels DSR (komplexer Schermodul und
Phasenwinkel bei 60 °C) dargestellt. Neben den Ergebnissen
der Prifungen an dem am ISBS extrahierten Bitumen werden
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die Ergebnisse der Vergleichsuntersuchungen als Mittelwert mit
Spannweite angegeben. Die Prazision der Kenngréen aus den
Bitumenprufungen sind in Tabelle 4 angegeben.

Als Ergebnis der Vergleichsuntersuchung wird fir jede Prifstel-
le ein Ergebnis aus maximal drei Einzelergebnissen gebildet.
Die vorhandenen Ergebnisse der Vergleichsuntersuchungen
sind in roter Farbe mit zugehoriger Spannweite der jeweiligen
Mittelwerte dargestellt. Fur die Variante SMA 8 wird keine
Spannweite der Vergleichsuntersuchung angegeben, da nur ein
Ergebnis vorliegt.

Fir die nicht modifizierten und fiir die Polymermodifizierten
Bitumen zeigen sich geringere Werte fur den Erweichungspunkt
RuK nach Ruckgewinnung mit OME als Losemittel, fir das
viskositatsveranderte Bindemittel 20/30V hohere (Bild 3). Aus-
nahme bildet das StralRenbaubitumen 70/100 aus dem Misch-
gut AC 32 T S, bei dem es im Erweichungspunkt keine Abwei-
chungen zu dem Ergebnis nach Extraktion mit Tri als Losemittel
gibt. Die grofRten Abweichungen zeigen sich bei dem StralRen-
baubitumen 50/70, sowohl nach Extraktion aus AC 11 D S als
auch nach Extraktion aus AC 22 T S. Fur die Varianten mit
50/70 liegen die Differenzen aul3erhalb der fir das Verfahren
angegebenen Vergleichspréazision. Alle anderen Bindemittelva-
rianten weisen Differenzen im Erweichungspunkt innerhalb der
fur das Verfahren zulassigen Prazision unter Vergleichsbedin-
gungen auf. Uberwiegend weisen die Ergebnisse des Erwei-
chungspunkts Ring und Kugel nach der Extraktion mit OME
geringere Werte auf als nach der Extraktion mit Tri als Losemit-
tel. Meist sind die Differenzen innerhalb der Grenzen der Ver-
gleichsprazision, teilweise sogar innerhalb der Wiederholprazi-
sion. Auffallig ist die groRe Spannweite der Ergebnisse der
Vergleichsuntersuchungen.

Tabelle 4: Verfahrensprazision fur die ermittelten KenngréRen aus
den Bitumenprifungen

KenngroéRe Art der Prazision Prazision
EP RuK, nicht | \y:e derholprazision r=1,0°C
modifizierte Vergleichsprézision R=2,0°C
Bitumen, Wasser 9 P oo
nfgrﬁgcﬁ}isi?%;e Wiederholprazision r=1,5°C
Bitumen, Wasser Vergleichsprazision R=35°C
Wiederholprazision r=15°C
EP RuK, Glycerol Vergleichsprazision R=55°C
Pen Wiederholpréazision r=2mm/10
<50 mm/10 Vergleichsprazision R =3 mm/10
Pen Wiederholprazision r = 4 % des Mittelwerts
=50 mm/10 Vergleichspréazision R = 6 % des Mittelwerts
Komplexer Vergleichsprazision | R <10 % des Mittelwerts*
Schermodul
Phasenwinkel Vergleichspréazision R < 5 % des Mittelwerts*
Kriechsteifiakeit Wiederholprazision r =9 % des Mittelwerts
9 Vergleichsprazision R =27 % des Mittelwerts
m-Wert Wiederholprazision r = 4 % des Mittelwerts
Vergleichspréazision R = 13 % des Mittelwerts

*nicht genau bestimmt

Nach Extraktion der Bindemittel mit Tri als Losemittel weist das
Polymermodifizierte Bitumen 40/100-65A aus PA 8 die grof3te
Nadeleindringtiefe auf (50,3 mm). Daraus ergeben sich gerun-
det dieselben Werte fir die Prazision der Bindemittel mit einem
Penetrationswert < 50 mm (r = 2, R = 3). Fir alle Bindemittel
zeigen sich nach Extraktion mit OME als Lésemittel groR3ere
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Werte der Nadelpenetration (siehe Bild 4). Das mit OME zu-
riickgewonnene Bitumen ist folglich weicher als das mit Tri
zuriickgewonnene. In drei Fallen (25/55-55RC aus SMA 11 S,
20/30V aus MA 11 S und 70/100 aus AC 32 T S) sind die sich
ergebenden Differenzen innerhalb der Grenzen fur die Ver-
gleichsprazision des Verfahrens, in vier Fallen wird die Grenze
der Verfahrensprazision zum Teil deutlich Gberschritten. Mit
einer Eindringtiefe von 17,7 mm/10 weist das Stralenbaubitu-
men 50/70 aus AC 11 D S die gréf3ten Abweichungen auf.

6.0

28
40 3.3
g 20, 03 6.1 BEE) 0.0
a 00
u; 20 I-EEA 125/55-55 A aus EEILISAC 2.55 RC | 20/30 NV aus | 5 C |70100 aus AC
§ e aus PA 8 SMABS S aus SMA11S MA11S 32TS
g -40 T T
°
< 60 T
-8.0
-10,0
Bild 3: Anderung in den Ergebnissen des Erweichungspunkts
(EP) infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri
(grau: ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannwei-
te).
25.0
= 200 17
= 12,1
E. 15,0 1 3 | |
£ 100 2.8
E’ 5.0 3.3 43 o o ] 7
o/ m [l - *
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Bild 4:  Anderung in den Ergebnissen der Nadelpenetration (Pen)

infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (grau:
ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite).

Die Prazision der Bestimmung des komplexen Schermoduls
(G*) ist bisher nicht ermittelt, die DIN EN 14770 gibt fir die
Vergleichsprazision Naherungswerte von < 10 % an. Innerhalb
dieser Prazision liegen die Ergebnisse der Bindemittel 25/55-
55A aus SMA 8 S und 70/100 aus AC 32 T S. Die Ergebnisse
aller weiteren mit OME extrahierten Bitumen Uberschreiten
diese Prazision zum Teil deutlich. Die Differenzen sind daher
nicht den Prifverfahren sondern dem Extraktionsverfahren
zuzumessen (Bild 5).
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Bild 5: Anderung in den Ergebnissen des komplexen Schermo-

duls (G*) bei 60 °C und 1,59 Hz infolge der Extraktion mit-
tels OME anstelle von Tri (grau: ISBS, rot: Vergleichsun-
tersuchung mit Spannweite).

Die Prazision der Bestimmung des Phasenwinkels ist bisher
nicht ermittelt, die DIN EN 14770 gibt fur die Vergleichsprazisi-
on Naherungswerte von < 5 % an. Die Differenzen in den Er-
gebnissen des Phasenwinkels nach der Extraktion mit den
verschiedenen Ldsemitteln liegen weitestgehend deutlich un-
terhalb der Vergleichsprazision des Verfahrens (Bild 6). Die
Grenze wird lediglich bei einer Variante (50/70 aus AC 11 D S)
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um 1,8 % Uberschritten. Sofern das Losemittel OME einen
starken Einfluss auf die Polymere der Polymermodifizierten
Bitumen hétte, sollten sich im Phasenwinkel signifikante Unter-
schiede zeigen. Dies lasst sich an der durchgefiihrten Ver-
suchsreihe nicht erkennen.

7.0
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e

5 o7 . 05
0,0

10—
1.0 140010065 A_|25/88%5 A aus| 50/70 aus AG | 255555 RC_| 200NV aus | 50170 aus AC |70
Jo | 2sPAS | smABS 1MDS |ausSMA11S| MA11S 2Ts

+0,2 % -1,0% +6,8 % +2,9 % 08% 47 +38% -0,9%
5

Anderung & [°]

Bild 6: Anderung in den Ergebnissen des Phasenwinkels (3) bei

60 °C und 1,59 Hz infolge der Extraktion mittels OME an-
stelle von Tri (grau: ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung
mit Spannweite).

Die Ergebnisse der BBR-Analytik zeigen einheitlich fir alle mit
OME zuriickgewonnenen Bindemittel eine Abnahme der Biege-
kriechsteifigkeit (S) bei -16 °C (Bild 7). Die angegebene Prazi-
sion unter Vergleichsbedingungen ist mit 27 % sehr weit, wird
aber dennoch von zwei Bindemittelvarianten tUberschritten.
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Bild 72 Anderung in den Ergebnissen der Biegekriechsteifigkeit

(S) bei -16 °C infolge der Extraktion mittels OME anstelle
von Tri (grau: ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit
Spannweite).

Der m-Wert nimmt korrespondierend zur abnehmenden Steifig-
keit in den meisten Fallen zu (Bild 8).
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Bild 8: Anderung in den Ergebnissen des m-Wertes bei -16 °C

infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (grau:
ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite).

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass die physi-
kalischen Eigenschaften von mit OME zuriickgewonnenen
Bitumen teilweise mit den Eigenschaften von mit Tri zuriickge-
wonnenen Bitumen ident, teilweise sehr unterschiedlich sind.
Im Bereich hoher Temperaturen zeigen sich die Unterschiede
weniger stark ausgepragt als im Tieftemperaturbereich. Der
Uberwiegende Teil der durchgefiihrten Untersuchungen weist
darauf hin, dass das mit OME zuriickgewonnene Bitumen wei-
cher als das mit Tri zuriickgewonnene Bitumen ist. Der Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel, der komplexe Schermodul bei
60 °C sowie die Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C nehmen ab,
die Nadelpenetrationswerte und der m-Wert bei -16 °C nehmen

7—287



Asphaltbauweisen

zu. Die nachgewiesenen Losemittelreste im riickgewonnenen
Bitumen sind eine plausible Erklarung dafiir. Uber den gesam-
ten Bereich der Priftemperaturen liegen die im Bitumen ver-
bleibenden Loésemittelreste in fliissiger Form vor und wirken wie
ein Schmierstoff in der Bitumenstruktur. Mit zunehmendem
OME-Anteil im Bitumen ist mit einer Abnahme der Steifigkeit
des Bitumens zu rechnen. Die Losemittelriickstande im Bitu-
men sind vermutlich insbesondere von der verwendeten Appa-
ratur zur Losemittelrickgewinnung abhéngig. Bei den Ver-
gleichsuntersuchungen kamen Rotationsverdampfer verschie-
dener Hersteller und Ausfiihrungen zum Einsatz. Resultierende
Ergebnisse der Vergleichsuntersuchungen differieren teilweise
nur minimal von den Ergebnissen der mit Tri zurlickgewonne-
nen Bindemittel. Es wird daher vermutet, dass die hier getroffe-
nen Vorgaben fir den Vorgang der Destillation weiter prazisiert
werden sollten, um die Vergleichbarkeit der Eigenschaften der
mit OME zuriickgewonnen Bindemittel zu gewahrleisten.

3.5 Wirtschaftliche Auswirkungen

Die Verwendung von OME als Substitut fir Trichlorethylen zur
Extraktion von Bitumen aus Asphaltmischgut erfordert eine
teilweise Umrilistung im Asphaltlabor. Extraktionsanlagen, die
mit Tri arbeiten und nicht mit einer Vakuumtechnik ausgeristet
sind, mussen durch eine technisch aufwendigere und dadurch
teurere Extraktionsanlage ersetzt werden. Fir eine geeignete
Extraktionsanlage ist im Vergleich zu einer herkdmmlichen
Extraktionsanlage mit Mehrkosten von ca. 100 % zu rechnen.

Die in diesem Forschungsprojekt verwendeten Extraktionsanla-
gen befinden sich noch in der Entwicklungsphase und sind sehr
wartungsintensiv. In unregelmafligen Abstanden (ca. 3 bis 20
Wochen) sind eine Vielzahl an Dichtungen auszutauschen, da
diese im Kontakt mit OME quellen und an Dichtigkeit verlieren.
Fir den Betrieb einer derartigen Extraktionsanlage ist mit deut-
lich héheren Betriebskosten und eventuellen Ausfallzeiten zu
rechnen.

Geruchsemissionen von OME kénnen minimiert werden, indem
die Extraktionsanlage in einer Einhausung untergebracht wird.
Mindestens sollten die von der Vakuumpumpe ausgetragenen
Lésemitteldampfe in einen Abzug geleitet werden.

Das im Vergleich zu Tri deutlich geringere Bitumen-Ldsever-
mdogen sowie der hohe Siedepunkt von OME fiihren zu einem
héheren Zeitbedarf fiir die Extraktion. Mit den in diesem For-
schungsprojekt optimierten Extraktionsparametern ist in etwa
von einer Verdoppelung der Extraktionszeiten auszugehen. Es
ist zu erwarten, dass der Durchsatz an Extraktionen bei An-
wendung von OME als Loésemittel bei gleicher Anzahl an Ex-
traktionsanlagen deutlich verringert wird.

Viele Kunststoffe sind nicht gegen OME bestéandig, was gege-
benenfalls den Austausch von Geréaten oder Werkzeugen (zum
Beispiel Spritzflaschen) erfordert. Die Ldsemittelbestandigkeit
verschiedener Kunststoffe gegeniiber OME ist derzeit nicht
systematisch uberpriift.

Der derzeitige Preis fur OME liegt bei ca. 19,20 Euro/l und
damit deutlich Giber jenem von Tri. Die grof3technische Herstel-
lung von OME lasst jedoch geringere Produktionskosten und
dadurch niedrigere Verkaufspreise erwarten.
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Die durchgefiihrten Untersuchungen signalisieren, dass OME
nach Rickgewinnung aus Bitumen haufig wiederverwendet
werden kann, ohne sich chemisch zu verdndern. Der Turnus
des Losemittelaustauschs in der Extraktionsanlage kénnte
dadurch deutlich verlangert werden und langfristig zu einem
deutlich geringeren Ldsemittelbedarf als bei Tri fuhren. Dies
wird auch durch den hohen Siedepunkt des Ldsemittels be-
gunstigt, weshalb keine wesentlichen Lésemittelverluste bei der
Extraktion mit OME auftreten.

Uber die zukunftige Verfugbarkeit von Ldsemittel OME und
geeigneter Extraktionsanlagen kann derzeit keine gesicherte
Aussage getroffen werden. Eine Produktion in groBen Mengen
beziehungsweise Stlickzahlen hat bisher nicht stattgefunden.

4  Zusammenfassung

Die Substitutionspflicht und das bevorstehende Verwendungs-
verbot von Trichlorethylen (Tri) fUr die Extraktion von Bitumen
aus Asphaltmischgut erfordert die Suche nach einem geeigne-
ten Losemittel zur prazisen Mischgutanalyse und zur Bestim-
mung physikalischer Bindemitteleigenschaften. Dieses For-
schungsprojekt liefert einen wesentlichen Beitrag zur Beurtei-
lung einer méglichen Substitution von Tri durch Octanséureme-
thylester (OME). Dabei werden Aspekte des Gesundheits- und
Arbeitsschutzes, technische und wirtschaftliche Rahmenbedin-
gungen sowie Einflisse auf die Ergebnisse der Mischgutanaly-
se und physikalischer Eigenschaften riickgewonnener Binde-
mittel beleuchtet.

OME ist ein nach derzeitigem Kenntnisstand weitestgehend
ungefahrlicher bitumenlésender Pflanzendlester mit einem
Siedepunkt von ca. 193 °C, einem Erstarrungspunkt von ca.
-40 °C und einem charakteristischen Geruch nach Kokos (da-
her auch Kokosester genannt). Ab einer Temperatur von ca.
245 °C sind die Losemitteldampfe bei Sauerstoffkontakt spon-
tan entflammbar. Temperaturen tber 200 °C mussen daher bei
der Verwendung im Labor unbedingt vermieden werden, wes-
halb die HeiRextraktion aus Arbeitsschutzgrinden mit OME als
Lésemittel nicht durchgefuhrt werden sollte. Die Extraktion in
einer geschlossenen Anlage bei abgesenktem Druck ermdglicht
die Reduzierung der Siedetemperatur und somit die automati-
sierte Durchfuhrung einer Bindemittelextraktion unter Anwen-
dung von OME.

In diesem Forschungsprojekt wurden Untersuchungen an ins-
gesamt sieben Asphaltmischgutvarianten mit unterschiedlichen
Bindemitteln durchgefiihrt. Die Anzahl der Asphaltmischgutvari-
anten ist zu gering, um statistisch abgesicherte Aussagen ablei-
ten zu kdnnen, ist jedoch eine erste wesentliche Grundlage, um
Einschatzungen vornehmen zu kénnen.

In den Ergebnissen der Mischgutanalyse zeigen sich unter
Anwendung von OME im Vergleich zu Ergebnissen unter An-
wendung von Tri als Losemittel keine signifikanten Unterschie-
de. Sowohl der bestimmte Bindemittelgehalt als auch der be-
stimmte Filleranteil sind unter Anwendung der beiden Losemit-
tel weitestgehend als gleich zu bewerten.

In dem an die Extraktion anschlieRenden Prozess der Bindemit-
telrickgewinnung wird das L&semittel im Rotationsverdampfer
von der Bitumenphase getrennt. Dieser Vorgang der Destillati-
on wurde fiir Gblicherweise im Asphaltlabor vorhandene Rotati-
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onsverdampfer weitestgehend optimiert. Es war jedoch nicht
moglich, das gesamte Losemittel von der Bitumenphase zu
trennen, weshalb Losemittelreste im Bitumen verblieben. Diese
fihren zu Veranderungen in den physikalischen Eigenschaften
der rickgewonnenen Bindemittel. Mehrheitlich zeigt sich das
mit OME zurtickgewonnene Bindemittel in allen angesproche-
nen Temperaturbereichen weicher als nach Rickgewinnung mit
Tri. Die Ergebnisse der Vergleichsuntersuchungen deuten an,
dass die Menge der im Bitumen verbleibenden Losemittelreste
vom verwendeten Destillationsgerat abhangt und dadurch die
Vergleichbarkeit von Ergebnissen aus Bitumenprifungen an mit
OME zuriickgewonnenen Bindemitteln zu gering ist.

4.1 Vorschlage fir weiterfiihrende Untersuchungen

Der Destillationsprozess stellt aufgrund der hohen Siedetempe-
ratur des Losemittels OME (193 °C statt 87 °C bei Tri) eine
Herausforderung dar, die mdoglicherweise technische Anpas-
sungen der Destillationsapparatur erfordert. Die technischen
Einflisse auf den Verbleib von Lésemittelresten im Bitumen
sollten systematisch Uberprift und gegebenenfalls in einer
Prifvorschrift verankert werden. Nur so kann die Vergleichbar-
keit der Bestimmung von physikalischen Bitumeneigenschaften
sichergestellt werden.

Die Entwicklungsphase der Extraktionsanlage sollte zeitnah
abgeschlossen werden, damit die Geratetechnik zuverlassig ist.
Schlie3lich sollten beim endgiiltigen Verwendungsverbot von
Tri Gerate in ausreichender Anzahl bereitgestellt werden kén-
nen.

Im Anschluss an die Optimierung der Extraktionsanlage und der
Destillation sollten die Prazision der Verfahren zur Mischguta-
nalyse sowie der Verfahren zur Bestimmung von physikalischen
KenngréRen am riickgewonnenen Bindemittel unter Anwen-
dung von OME als Lésemittel neu bestimmt werden. Erst dann
lassen sich zuverldssig Kennwerte fir vertragliche Belange
festlegen. Es wird empfohlen, einen Ringversuch mit mindes-
tens 13 teilnehmenden Prifstellen zu initiieren, sobald ausrei-
chend Geréate im Umlauf sind.

Das Losemittel OME gilt fir den Anwendungsbereich der auto-
matisierten Extraktion als unbedenklich, ist aber bisher nicht
weiter erprobt. In jedem Fall sollte eine arbeitsmedizinische
Begleitung in der Routineanwendung erfolgen, um Arbeitsplatz-
konzentrationen und eventuelle Langzeitfolgen friihzeitig zu
erkennen.

In diesem Forschungsprojekt wurde festgestellt, dass OME
nach Ruckgewinnung oftmals wiederverwendet werden kann,
ohne sich dabei unzuléssig chemisch zu verandern. Die Grenze
der wiederholten Anwendbarkeit von OME sollte bestimmt
werden und Parameter angegeben werden, die dem Anwender
eine Kontrolle der Lésemittelqualitéat erméglichen.
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