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Kurzfassung — Abstract

Bitumenextraktion aus Asphalt mit dem nach-
wachsenden Rohstoff Octansaduremethylester
(Kokosester)

In diesem Forschungsprojekt wird die Frage geklart,
ob Octansauremethylester (OME) ein geeignetes
Substitut fiir Trichlorethylen als Standardlésemittel
fur die Bindemittelextraktion aus Asphaltmischgut
darstellen kann. Es werden die technischen Vo-
raussetzungen flr den Einsatz, die Auswirkungen
auf die Ergebnisse von Laborprifungen und even-
tuelle labortechnische Folgen analysiert. Die Mog-
lichkeit der Substitution wird fur verschiedene
Asphaltarten und Bitumen Uberpruft.

OME ist ein weitestgehend ungeféhrlicher bitumen-
I6sender Pflanzendlester mit einem Siedepunkt von
ca. 193 °C und einem charakteristischen Geruch
nach Kokos. Ab einer Temperatur von ca. 245 °C
sind die Losemitteldampfe bei Sauerstoffkontakt
spontan entflammbar, weshalb die Heil3extraktion
aus Arbeitsschutzgrinden mit diesem Ldsemittel
nicht durchgefuhrt werden sollte. Die Extraktion in
einer geschlossenen Anlage bei abgesenktem
Druck und moderateren Temperaturen kann sicher
erfolgen.

In den Ergebnissen der Mischgutanalyse zeigen
sich unter Anwendung von OME im Vergleich zu
Ergebnissen unter Anwendung von Tri als Losemit-
tel keine signifikanten Unterschiede. Sowohl der
bestimmte Bindemittelgehalt als auch der bestimmte
Fulleranteil sind unter Anwendung der beiden Ldse-
mittel weitestgehend als gleich zu bewerten.

In dem an die Extraktion anschlieenden Prozess
der Bindemittelriickgewinnung wird das Ldsemittel
im Rotationsverdampfer von der Bitumenphase
getrennt. Dieser Vorgang der Destillation wurde fur
Ublicherweise im Asphaltlabor vorhandene Rota-
tionsverdampfer weitestgehend optimiert. Es war
jedoch nicht moéglich, das gesamte Lésemittel von
der Bitumenphase zu trennen, weshalb Lésemittel-
reste im Bitumen verblieben. Diese fiuihren zu Ver-
anderungen der physikalischen Eigenschaften der
rickgewonnenen Bindemittel. Mehrheitlich zeigt
sich das mit OME zurtickgewonnene Bindemittel in
allen angesprochenen Temperaturbereichen wei-
cher als nach Rickgewinnung mit Tri. Die Ergeb-
nisse der Vergleichsuntersuchungen deuten an,
dass die Menge der im Bitumen verbleibenden

Losemittelreste  vom verwendeten Destillations-
gerat abhangt und dadurch die Vergleichbarkeit von
Ergebnissen aus Bitumenprifungen an mit OME
zurtickgewonnenen Bindemitteln gering ist.

Bitumen extraction of asphalt with the
renewable resource methyl octanoate
(coconut ester)

In this research project, the question is clarified
whether methyl octanoate (german:
Octansauremethylester — OME) can be a suitable
substitute for trichloroethylene (Tri) as a standard
solvent for binder extraction from bituminous
mixtures. The technical requirements for the use,
the impact on the results of laboratory tests and any
laboratory consequences will be analyzed and the
possibility of substitution will be examined for
various types of asphalt and bitumen.

OME is a mostly harmless bitumen-dissolving ester
made from organic oil having a boiling point of about
193 °C and a characteristic smell of coconut. Above
a temperature of about 245 °C the solvent vapor is
highly inflammable in contact with oxygen. That is
the reason why the hot extraction with this solvent
should not be performed for the operator's
protection. The extraction can be carried out safely
in a closed enclosure at reduced pressure and
moderate temperatures.

The evaluation of bituminous mixtures shows no
significant differences when comparing OME and
Tri as a solvent. Both, the specific binder content
and the specific filler content are mostly identical
under application of the two solvents.

After the extraction the binder recovery process is
performed where the solvent is separated from the
bitumen phase in a rotary evaporator. This process
of distillation has been optimized as much as
possible for the common rotary evaporator that is
available in the asphalt laboratory. However, it was
not possible to separate the solvent entirely from
the bitumen phase, which is why some solvent
residues are remaining in the bitumen. These
residues are leading to changes in the physical
characteristics of the recovered binders. The
majority of the testing results at the examined



temperature ranges show that the recovered binder
with OME is softer than after recovery with Tri. The
results of comparative tests indicate that the amount
of residual solvent remaining in the bitumen depends
on the distillation device used, eventuating in a
small comparability of testing results on bitumen
recovered with OME.



Summary

Bitumen extraction of asphalt with the
renewable resource methyl octanoate
(coconut ester)

1 Meaning and purpose of the rese-
arch project

Trichloroethane (also called trichloroethylene or tri)
is currently the standard solvent for binder extraction
from bituminous mixtures. However, the use of
trichloroethylene is subject to significant restrictions
under the REACH-Regulation. For many years
there is the obligation to substitute trichloroethylene.
For this reason, asphalt laboratories are trying to
manage the use of trichloroethylene and keeping
trichloroethylene mostly in closed systems.

Now the prohibition on the use of trichloroethylene
is imminent. Therefore an alternative way for binder
extraction has to be found in order to determine the
primary characteristics of asphalt like binder
content, grain size distribution and the properties of
the recovered bitumen. Otherwise there is no way
to analyze the asphalt composition anymore.

An alternative and more sustainable path is the
extraction with renewable materials. But for this
approach the extraction process needs to be defined
and optimized so that the composition and the
properties of the recovered bitumen can be
evaluated accurately.

A possible substitute for trichloroethylene is methyl
octanoate (german: Oktansauremethylester — OME;
also called coconut ester because of the smell)
which is made from renewable raw materials. The

aim of this research project is to evaluate the
suitability of OME for binder extraction of asphalt
mixtures. In this project the technical requirements
for the use, the impact on the results of laboratory
tests and any laboratory consequences are being
analyzed. The suitability of OME as a solvent is
examined for various asphalt types and different
bitumen grades.

2 Investigation scheme

In this research project, the following aspects are
processed and evaluated:

» determination of solvent properties and descrip-
tion of the handling of OME in the laboratory,

» optimization of the hot extraction process, of the
automated extraction as well as binder recovery
with OME as a solvent (distillation),

» test series with fresh binder and the binder after
extraction with OME and trichloroethylene as a
solvent,

» tests to examine the comparability of results.

The tests and analysis were performed on a total of
10 asphalt mixture types, with 3 types only used for
process optimization. A test series was carried out
on 7 asphalt mixture types for result validation. 3
asphalt mixture types were also used for comparative
studies four other laboratories. All asphalt mixture
types used are listed in Table 1. None of the asphalt
mixture types included reclaimed asphalt granulate.
The production of the asphalt mixing for the test
series was carried out mostly on an industrial scale.
One asphalt mixture type (variant 4) was specifically
assembled in the laboratory.

Variant Asphalt mixture Bitumen Field of application
123 AC 11 D S from asphalt mixing plant 50/70 Process optimization for hot extraction and automa-
T (existing inventory of the ISBS) ted extraction with OME as a solvent
4 AC 11 D S assembled in laboratory 50/70
5 PA 8 from asphalt mixing plan 40/100-65 A )
6 SMA 11 S from asphalt mixing plant 25/55-55 A
7 AC 32 T S from asphalt mixing plant 70/100
8 AC 22 T S from asphalt mixing plant 50/70
9 SMA 11 S from asphalt mixing plant 25/55-55 A Test series and comparative study
10 MA 11 S from asphalt mixing plant 20/30 NV

Tab. 1: Asphalt types used for extraction



Investigation method

Parameter

Asphalt mixture composition Sieve analysis

Grading

Gradation curve

after binder extraction and

distillation Binder content

Difference method

Recovery method

Physical binder properties Softening point ring and ball

Ductility

DSR-analysis

BBR-analysis

MSCR-test*

Elastic recovery*

Softening point

Deformation workt

Complex shear modulus
Phase angle é °

Creep compliance S

....................................................................... R3200 |
Jnr 100 kPat
Remaining creep strain Jor 1600 kPal
1
| Jocaz00 | KPAT
EL %

* only on polymer-modified bitumen

Tab. 2: Overview of the established parameters of asphalt mixtures and binders

For the asphalt mixture variants 4 to 10 the original
(fresh) binder was sampled (sampling at delivery)
to estimate the change in binder properties during
asphalt mixture production and binder extraction.
Tests to analyze the asphalt mixture and the binder
were carried out according to Table 2.

3 Investigation results

3.1 Solvent properties

OME is neither classified as harmful, nor as toxic or
very toxic according to hazardous substances
regulations. Investigations by GCMS analysis show
that other chemically similar compounds are present
in OME in very small quantities, but due to the very
low concentration they cannot be assumed to be
hazardous. From the perspective of health and
safety at work there is no evidence, that the use of
OME as a solvent for the automated extraction of
bitumen from asphalt mixture is questionable or
inappropriate.

OME is irritating to skin, eyes and the digestive tract
and has an intense smell which is already noticeable
in trace amounts and often perceived as annoying.
When solvent vapors settles down in the hair, the
clothes or on surfaces, it quickly occupies the entire
laboratory with the smell of the solvent. It takes a
very long time to vanish the smell due to the high
boiling point of OME (approximately 193 °C).
Subjectively, a prolonged contact with solvent
vapors can lead to psychosomatic impairments
(e.g. headache, nausea, dry cough or dizziness),
even though there is no toxic cause. Cleaning
surfaces with other organic solvents as well as the
frequent cleaning or changing the protective clothing
can partly delay the spread of the smell.

The strongest contact with solvent vapors occurs
during the removal of the evaporation flask of the
extraction device and from the rotary evaporator
and during the opening of the wash chamber and
centrifuge. For these process steps it is
recommended to wear a respirator.

Above a temperature of about 245 °C the solvent
vapor is highly inflammable in contact with oxygen



which results in an increased danger of explosion.
Especially in the hot extraction with OME there is a
high risk due to the required solvent temperature of
approximately 400 °C to start the evaporation-
condensation, despite insulation of the outer wall.
The use of OME as a solvent for hot extraction can
therefore not be carried out for reasons of work
safety.

Tri has compared with OME a 4 times higher
dissolving power at room temperature. However, by
adjusting the test parameters, OME can also be a
good bitumen solvent, because dissolution
processes are temperature- and pressure-
dependent. Nevertheless, the extraction process of
bitumen from asphalt with OME as a solvent takes
much longer than using Tri as a solvent.

During the automated extraction, the used solvent
is recovered continuously. From the necessary
amount of solvent for the extraction (about 3 liters)
there will be about 200 ml transferred in the
evaporation flask together with the bitumen after
completion of the extraction. Subsequently, the two
phases are separated in the rotary evaporator. After
using the solvent 10 times for the extraction and the
subsequent recovery of the solvent, no changes in
the solvent properties were detected by GCMS
analysis.

3.2 Technical conditions

To use OME as a solvent for the binder recovery
from bituminous mixtures in a conventional asphalt
laboratory, there are several technical adjustments
necessary.

The solvent OME has a very high boiling point,
which must be exceeded significantly for the
continuous solvent recovery at atmospheric
pressure. These high temperatures would on the
one hand lead to a high explosion risk and on the
other hand change the binder properties greatly.
When using decreased pressure, the process of
solvent recovery can take place at significantly more
moderate temperatures and the binder is preserved.
The automatic extraction of bitumen from asphalt
mixtures with OME as a solvent should therefore
performed in a closed enclosure significantly below
atmospheric pressure. However, most of the existing
extraction machines do notmeetthese requirements,
since they are built technically simpler.

Where the exhaust air is fed directly into a laboratory
fume hood, there are very low OME emissions due
to the high requirements on the tightness of the
extraction machine. An even better protection
against solvent vapors is an enclosure of the
extraction system with additional air suction.
However, this is not considered to be absolutely
necessary.

The extraction system used in this research project
is still in the development phase and still has some
tightness weaknesses. The seals of the extraction
system are partially not resistant to OME and
leading to leaks after a short operating period. For
using OME as a solvent in the binder extraction,
such an extraction machine has to be purchased.
The applicability of the hot extraction with OME as
solvent is infeasible due to workers protection.

The recovery of the binder by separating the solvent
residues from the binder-solvent-mixture by
extraction is basically possible with conventional
rotary evaporators, but not completely feasible with
the methods used in this research project. Not
distillable residues of the OME solvent remain in the
bitumen sample. It is assumed that the type of
device used for distillation has a strong influence on
the remaining amount of solvent in the bitumen.
Existing distillation units in the laboratory can be
used for OME recovery as long as the included
seals do not come directly into contact with the
solvent and a pressure of 5 £ 1 mbar can be kept
constant.

3.3 Influence of OME on results of

mixture analysis

The range of individual values for all results of the
mixture analysis (separated according to extraction
with Tri and OME) is less than the critical range.
Consequently, the arithmetic mean of the five
individual values describes a precise value as a
result. The differences of the results of the two
measurement series (mean value Tri — mean value
OME) are presented in the following figures. The
reference value (zero value) represents the result
which was determined using Tri as solvent. In
addition, the precision of the underlying method
is presented in Table 3. Where the differences in
the measurements of both methods are less than
the precision of the method, a variation in the result
cannot be clearly attributed to the OME solvent.
Since the methods and the equipment used here



Parameter Tvoe of precision Standard deviation Precision
yp P (percentage by mass) (percentage by mass)
Filler content < 0,063 Repeatability 0,=0,22 r=0,6
Reproducibility Og =0,52 R=15
Binder content Repeatability 0,=0,08 r=0,22
group 1 Reproducibility 0r=0,14 R =0,36
Binder content Repeatability 0,=0,13 r=0,39
group 2 Reproducibility o =0,24 R =0,66
Group 1: Asphalt surface base course, asphalt concrete for surface course, stone mastic asphalt, porous asphalt t
Group 2: Asphalt base course, asphalt binder, mastic asphalt

Tab. 3:

Process precision for variables of mixture analysis according to FGSV (2013)
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Fig. 1: Change in the results of the filler content as a result of extraction by OME instead of Tri (gray: ISBS, red: comparative tests

with range of individual results)

are partially very different, the reproducibility is
used to compare the methods with each other.

As a result of the comparative study, the average of
the individual results will be compiled for each test
laboratory. The existing results of the comparative
tests are shown in red color with the associated
range of the respective mean values. For the
variant SMA 8 no range of the comparative tests is
specified as only one result is available.

Mix-dependent differences can be detected in the
results of the determined filler contents from +0.28
to -0.71 percentages by mass (Figure 1). In two
of the asphalt mixtures (AC 11 DS with 50/70 and
MA 11 S with 20/30 V) a filler content was
determined, which is above the filler content when
using Tri as a solvent. For the other five asphalt
mixtures a smaller filler content was determined.
The differences in the filler content are in 6 of the
7 asphalt mixtures greatly below the permissible

differences in the repeatability. The largest
deviation with -0.71 percentage by mass is seen in
the variant AC 22 T S, which is still significantly
below the permissible range of reproducibility of
1.5 percentage of mass. The specific results for
the filler content using OME as a solvent there-
fore correspond to the results of using Tri as a
solvent.

The differences in the results of the soluble binder
content after the recovery process are also mixture-
dependent and usually within the limits of
repeatability (Figure 2). Only the variant MA 11 S
exceeds the reproducibility limit slightly, however, it
is still within the limits of repeatability. The results of
the comparative study also show that the mean
value of the determined binder content for variant
MA 11 S correspond to the reference binder content.
The differences are partly positive and partly
negative.
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Fig. 2: Change in the results of the soluble binder content after the recovery process as a result of extraction by OME instead of Tri
(gray: ISBS, red: comparative tests with range of individual results)

A separation of the asphalt components and
determining the composition of the asphalt mixture
with OME in the used extraction machine is possible
with a similar accuracy as with the use of Tri as
solvent. Thisrequires along-term reliable functioning
of the extraction machine.

3.4 Influence of OME on properties of

the recovered binder

With OME recovered bitumen has a characteristic
smell similar to burnt cork. During reheating of
subsamples this smell occurs so strong, that it can
be directly connected to the recovery with OME.

Inthe following chapter the results of the conventional
bitumen tests (softening point ring and ball and
needle penetration), the results of rheological
bitumen tests to address the low temperature
performance by the BBR (flexural creep stiffness
and m-value at -16 °C) and the results of rheological
bitumen tests at the upper service temperature
range by the DSR (complex shear modulus and
phase angle at 60 °C) are presented. Apart from the
results of the tests at the ISBS, the results of the
comparative tests are presented as a mean value
with the range of the individual values. The precision
of the characteristic parameters of the bitumen tests
are given in Table 4. As a result of the comparative
study a result of a maximum of three individual
results will be generated for each test laboratory.

The existing results of the comparative tests are
shown in red color with their associated range of the
respective mean values. For the variant SMA 8 no
range of the comparative tests is specified as only
one result is available.

For the unmodified and polymer-modified bitumen
the softening point R&B is lower after recovery with
OME as a solvent, for the viscosity-altered binder
20/30 V the softening point is higher (Figure 3). The
only exception is the road pavement bitumen
70/100, extracted from the asphalt mixture AC 32
TS, which has no differences to the softening point
R&B after extraction with Tri as a solvent. The
largest differences are revealed in the road
pavement bitumen 50/70, both by extraction from
AC 11 DS as well as after extraction fromAC 22 T S.
For the variants with 50/70 the differences are
outside the reproducibility specified for the process.
All other binder variants have differences in the
softening point R&B within the allowable precision
under comparable conditions. Mainly, the softening
point R&B after extraction with OME is lower than
after extraction with Tri as solvent. Most of the times,
the differences are within the limits of reproducibility,
sometimes even within the repeatability. Remarkable
is the large range of the results of the comparative
tests.

After extraction of the binder with Tri as a solvent,
the polymer-modified bitumen 40/100-65 A from
PA 8 has the largest needle penetration depth
(50.3 mm). Hence, all binders with a penetration
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Parameter Type of precision Precision

Softening point R&B Repeatability r=1,0°C

Unmodified bitumen, water Reproducibility R=2,0°C

Softening point R&B Repeatability r=15°C

Polymer-modified bitumen, water Reproducibility R=35°C

Softening point R&B Repeatability r=15°C

Glycerol Reproducibility R=55°C

Pen Repeatability r=2mm/10

<50 mm/10 Reproducibility R =3 mm/10

Pen Repeatability r = 4% of the mean value

=50 mm/10 Reproducibility R = 6% of the mean value

Complex shear modulus Repeatability R < 10% of the mean value*

Phase angle Reproducibility R < 5% of the mean value*

ili = QU
Flexural creep stiffness Repeatak_)ll_lt_y r = 9% of the mean value
producibil f the mean value

m-value Repeatability 4% of the mean value
Reproducibility R = 13% of the mean value

* not exactly determined

Tab. 4:  Process precision for the established parameters of the bitumen tests
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Fig. 3: Change in the results of the soluble binder content after the recovery process as a result of extraction by OME instead of Tri
(gray: ISBS, red: comparative tests with range of individual results)

value < 50 mm have almost the same precision
(r=2, R =3). For all binders extracted with OME the
values of the needle penetration are larger (Figure
4) than by extraction with Tri. The recovered bitumen
with OME is therefore softer than recovered with Tri.
In three cases (25/55-55 RC from SMA 11 S, 20/30
V from MA 11 and S 70/100 from AC 32 T S) the
resulting differences are within the limits for the
reproducibility of the method. In the remaining four
cases the limit of the method precision is sometimes

significantly exceeded. With a change of penetration
depth of 17.7 mm/10, the road pavement bitumen
50/70 from AC 11 DS has the largest differences.

The precision of the determination of the complex
shear modulus (G*) is not determined yet. The DIN
EN 14770 indicates approximate values £ 10% for
reproducibility. Within this precision are the results
of the binder 25/55-55 A from SMA 8 S and 70/100
of AC 32 T S. The results of any other bitumen
extracted with OME exceed this precision in some
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Fig. 4: Change in the results of the needle penetration (Pen) as a result of extraction by OME instead of Tri (gray: ISBS, red:

comparative tests with range of individual results)
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Fig. 5: Change in the results of the complex shear modulus (G*) at 60°C and 1,59 Hz as a result of extraction by OME instead of Tri
(gray: ISBS, red: comparative tests with range of individual results)

cases significantly. The differences are therefore
not ascribed to the test procedure but to the
extraction process (Figure 5).

The precision of the determination of the phase
angle is not determined yet. The DIN EN 14770
indicates approximate values £ 5% for reproducibility.
The differences in the results of the phase angle
after extraction with the two solvents is to a large
extend below the reproducibility of the method
(Figure 6). The limit is exceeded in only one variant
(50/70 from AC 11 DS) by 1.8%. If the solvent OME

had a strong influence on the polymers of the
polymer-modified bitumen, it should show significant
differences in phase angle. This cannot be seen
from the tests conducted in this series.

The results of the analysis with the BBR show
consistently for all recovered binders with OME a
decrease in the flexural creep stiffness (S) at-16 ° C
(Figure 7). Theindicated precision under comparable
conditions is with 27% very wide, but nevertheless
exceeded by two binder types.
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Fig. 6: Change in the results of the phase angle (J) at 60 °C and
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Fig. 7: Change in the results of the flexural creep stiffness (S) at -16 °C as a result of extraction by OME instead of Tri (gray: ISBS,

red: comparative tests with range of individual results)

The m-value increases corresponding to the
decreasing stiffness in most cases (Figure 8).

In summary it can be noted that the physical
properties of the recovered bitumen with OME is
sometimes identical with the properties of recovered
bitumen with Tri and sometimes very different. In
the range of high temperatures, the differences are
less distinctive than in the low temperature range.
The majority of the studies indicate that the
recovered bitumen with OME is softer than the
recovered bitumen with Tri. The softening point

R&B, the complex shear modulus at 60 °C and the
flexural creep stiffness at -16 °C decrease while the
needle penetration values and the m-value at
-16 °C increase. A plausible explanation for this
change in properties is the ascertained solvent
residue in the recovered bitumen. Over the entire
range of test temperatures the remaining solvent
residues in the bitumen are present in liquid form
and act as a lubricant in the bitumen structure. An
increasing OME-content in the bitumen is expected
to decrease the stiffness of the bitumen. The solvent
residues in bitumen are believed to be depend
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tests with range of individual results)

especially on the used system for solvent recovery.
In the comparative studies various models of rotary
evaporators from various manufacturers were used.
Some individual results of comparative tests differ
only minimally from the results of the recovered
binder with Tri. It is therefore presumed that the
specifications made here for the process of
distillation should be further clarified in order to
ensure comparability of the properties of recovered
binder with OME.

3.5 Economic consequences

The use of OME as a substitute for trichloroethylene
for the extraction of bitumen from bituminous
mixture requires a partial modification in the asphalt
laboratory. Ex-traction systems which are working
with Tri and which are not equipped with a vacuum
technique must be replaced by a technically more
complex and thus more expensive extraction
machine. For a suitable extraction machine
compared to a conventional extraction machine the
laboratory should be calculate with additional costs
of approximately 100%.

The extraction systems used in this research project
are still in the development phase and are very
maintenance-intensive. At irregular intervals
(approximately 3 to 20) weeks the exchange of a
variety of seals is necessary, as these are swelling
up and losing tightness in contact with OME. For the
operation of such an extraction machine the

laboratory should expect increasing operating costs
and potential downtime.

Odor emissions of OME can be minimized if the
extraction plant is housed in an enclosure. At least
the solvent vapors discharged by the vacuum pump
should be conducted in a fume hood.

The significantly lower bitumen-dissolving capacity
and the high boiling point of OME compared to Tri
demands more time for the extraction. With the
optimized extraction parameters of this research
project the extraction time is expected to be doubled.
It is expected that the throughput of extractions with
the use of OME as a solvent is significantly reduced
with an unchanged number of extraction machines.

Many synthetic materials are not resistant to OME,
what possibly requires the exchange of devices and
tools. The solvent resistance to OME of various
plastics is currently not systematically analyzed.

The price for OME is currently around 19.20 Euro/I
and thereby well above that for Tri. However, the
large scale production of OME can lower the
production costs and lead to lower retail prices.

The studies carried out indicate that OME can often
be reused after the recovery of the bitumen without
a change in the chemical properties. The cycle of
the solvent exchange in the extraction machine
could be significantly extended and eventually lead
to a significantly lower solvent demand compared to
the use of Tri. This is also supported by the high
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boiling point of the solvent, because no significant
solvent losses occur during the extraction with
OME.

About the prospective availability of the solvent
OME and suitable extraction equipment can
currently be made no firm statement. The Production
in large quantities and volumes has not taken place
yet.

Summary

The obligatory substitution and the forthcoming ban
on the use of trichloroethylene (Tri) for the extraction
of bitumen from asphalt mixture requires the search
for a suitable solvent for the precise mixture analysis
and for determining physical properties of the
binder. This research project makes a significant
contribution to the assessment of a possible
substitution of Tri by methyl octanoate (OME).
Aspects of health and safety, technical and
economic conditions and influences on the results
of the mixture analysis and physical properties of
the recovered binder are examined.

OME is a mostly harmless bitumen-dissolving ester
made from organic oil having a boiling point of about
193 °C, a freezing point of about -40 °C and a
characteristic smell of coconut (therefore called
coconut ester). Above a temperature of about 245
°C the solvent vapor is highly inflammable in contact
with oxygen. Temperatures above 200 °C must
therefore be avoided in the laboratory, which is why
the hot extraction with OME as a solvent should not
be carried out for the operator's protection. The
extraction in a closed enclosure can reduce the
boiling point as a result of reduced pressure and
thus makes the automated execution of a binder
extraction possible.

In this research project tests were conducted on a
total of 7 asphalt mixture variants with different
binders. The number of asphalt mixtures is too low
in order to derive statistically reliable statements,
but it is a first fundamental basis to be able to
perform assessments.

In the results of the mixture analysis with OME
compared to the results using Tri as a solvent there
no significant differences. Both the specific binder
content and the specific filler content are evaluated
mostly identical under application of the two
solvents.

After the process of the binder extraction the solvent
is separated from the bitumen phase in a rotary
evaporator. This process of distillation has been
optimized as much as possible for the rotary
evaporator normally present in the asphalt
laboratory. However, it was not possible to separate
all of the solvent from the bitumen phase, which is
why solvent residues are remaining in the bitumen.
This leads to changes in the physical properties of
the recovered binders. The majority of the recovered
binders with OME are softer in all examined
temperature ranges than after recovery with Tri. The
results of the comparative tests indicate that the
amount of residual solvent remaining in the bitumen
depends on the distillation device used. Thus, the
comparability of results from tests on the recovered
bitumen binders with OME is too low.

Suggestions for further investigations

The distillation process is a challenge due to the
high boiling point of the solvent OME (193 °C
instead of 87 °C at Tri) which may require technical
adjustments of the distillation machine. The
technical influences on the retention of solvent
residues in the bitumen should be systematically
reviewed and, where appropriate, documented in a
normative document. This would ensure the
comparability of determined physical properties of
bitumen.

The development phase of the extraction machine
should be completed in the near future, so that the
device technology is reliable. Finally, at the point of
the final ban on use of Tri reliable devices should be
provided in a sufficient number.

Following the optimization of the extraction machine
and the distillation, the precision of the method for
the mixture analysis and the method for the
determination of physical parameters on the
recovered binder using OME as a solvent should be
determined again. Only then reliably parameters for
contractualissues can be defined. Itisrecommended
to initiate a collaborative test series with at least 13
participating laboratories, as soon as enough
devices are available in the laboratories.

The solvent OME is supposed to be harmless for
the scope of automated extractions, but this
assumption is not clarified so far. In any case,
occupational health monitoring in routine use should
be conducted in order to identify workplace
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concentrations and possible long-term
conseqguences at an early stage.

In this research, it has been determined that OME
can be reused frequently after recovery without
changing essential chemical properties The limit of
the repeated application of OME should be
determined and parameters should be specified,
which enable the operator to control the solvent
quality.
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Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von
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im frischen Zustand und nach Extraktion
aus SMA 11 S mittels Tri und OME
(Mittelwerte)
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Tri und OME (Mittelwerte)

Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von
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Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-
Prifung bei 25 °C von polymermodifizier-
ten Bitumen 25/55-55 A im frischen
Zustand und nach Extraktion aus SMA
11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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S mittels Tri und OME (Mittelwerte)

Erweichungspunkt Ring und Kugel von
StralRenbaubitumen 50/70 im frischen
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S mittels Tri und OME (Mittelwerte und
Spannweite)

Nadelpenetrationvon Stralenbaubitumen
50/70 im frischen Zustand und nach
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Temperaturabhangigkeit des komplexen
Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,5:
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AC 22 T S mittels Tri und OME (Mittel-
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Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von
StraRenbaubitumen 50/70 im frischen
Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T
S mittels Tri und OME (Mittelwerte)

Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von
StraRenbaubitumen 50/70 im frischen
Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T
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50/70 im frischen Zustand und nach
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Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von
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50/70 im frischen Zustand und nach
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OME (Mittelwerte)

Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-
Duktilitats-Prifung bei 25 °C von Straf3en-
baubitumen 50/70 im frischen Zustand
und nach Extraktion aus AC 22 T S mittels
Tri und OME (Mittelwerte)

Erweichungspunkt Ring und Kugel von
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Spannweite)

Nadelpenetrationvon Stralenbaubitumen
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(Mittelwerte)

Komplexer Schermodul bei 60 °C und
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Vergleichsuntersuchung 1: Nadelpenetra-
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bei 60 °C und 1,59 Hz von Stral3en-
baubitumen 50/70 nach Extraktion aus
AC 22 T S mittels Tri und OME

Vergleichsuntersuchung 1: Biegekriech-
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Vergleichsuntersuchung 3: Filleranteile
und resultierender Fillergehalt fir SMA 8
S mit polymermodifiziertem Bitumen
25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion
mittels OME

Vergleichsuntersuchung 3: Bindemittel-
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Ruckgewinnungsverfahren fir SMA 8 S
mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-
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Prufung bei 25 °C von polymermodifi-
ziertem Bitumen 25/55-55 A nach Extrak-
tion aus SMA 8 S mittels Tri und OME

Anderung in den Ergebnissen des
Fullergehalts infolge der Extraktion
mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS,
Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spann-
weite)

Anderung in den Ergebnissen des
I6slichem Bindemittelgehalts nach Riick-
gewinnungsverfahren infolge der Extrak-
tion mittels OME anstelle von Tri (Grau:
ISBS, Rot: Vergleichsuntersuchung mit
Spannweite)

Anderung in den Ergebnissen des
Erweichungspunktes infolge der Extrak-
tion mittels OME anstelle von Tri (Grau:
ISBS, Rot: Vergleichsuntersuchung mit
Spannweite)

Anderung in den Ergebnissen der
Nadelpenetration infolge der Extraktion
mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS,
Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spann-
weite)

Anderung in den Ergebnissen des
komplexen Schermoduls bei 60 °C und
1,59 Hz infolge der Extraktion mittels
OME anstelle von Tri (Grau: ISBS,
Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spann-
weite)

Anderung in den Ergebnissen des
Phasenwinkels bei 60 °C und 1,59 Hz
infolge der Extraktion mittels OME
anstelle von Tri (Grau: ISBS, Rot: Ver-
gleichsuntersuchung mit Spannweite)

Anderung in den Ergebnissen der
Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C infolge
der Extraktion mittels OME anstelle von
Tri (Grau: ISBS, Rot: Vergleichsunte-
suchung mit Spannweite)

Anderung in den Ergebnissen des
m-Wertes bei-16 °C infolge der Extraktion
mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS,
Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spann-
weite)

Bild 185: Anderung in den Ergebnissen der

Verformungsenergie (0,2 bis 0,4 m
Ausziehlange) in der Kraftduktilitats-
prufung bei 25 °C infolge der Extraktion
mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS,
Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spann-
weite)
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1 Bedeutung und Ziel des
Forschungsprojekts

Trichlorethen (auch Trichlorethylen oder Tri ge-
nannt) ist zurzeit das Standardlésemittel in der Bin-
demittelextraktion aus Asphaltmischgut. Die Ver-
wendung von Trichlorethen ist gemall REACH-Ver-
ordnung (TAUBE, 2013) erheblichen Restriktionen
unterworfen. Eine Substitutionspflicht besteht schon
seit Jahren. Aus diesem Grund wurde in der Ver-
gangenheit der Weg verfolgt, den Umgang mit
Trichlorethen im Asphaltlabor beherrschbar zu
gestalten und Trichlorethen weitestgehend in
geschlossenen Systemen zu halten. In modernen
Strallenbaulaboren konnte diese Vorgehensweise
auch realisiert werden, wahrend bis heute in kleinen
Laboren meistens die technischen Mdglichkeiten
dazu fehlen.

Nun steht das Verwendungsverbot von Trichlo-
rethen bevor. Innerhalb der néchsten Jahre ist
daher ein alternativer Weg zu finden, um die prima-
ren Asphalteigenschaften Bindemittelgehalt, Korn-
groRenverteilung und Eigenschaften des rickge-
wonnenen Bitumens zielsicher zu bestimmen, sonst
besteht letztlich keine Mdoglichkeit, die Asphaltzu-
sammensetzung zu Uberprifen.

Ein alternativer und gleichzeitig nachhaltiger Weg
ist die Extraktion mit nachwachsenden Rohstoffen,
wobei allerdings das Extraktionsverfahren noch zu
definieren und so zu optimieren ware, dass die
Zusammensetzung und die Bitumeneigenschaften
des rickgewonnenen Bitumens zielsicher beurteilt
werden kénnen. Ein aus nachwachsenden Rohstof-
fen herstellbares Losemittel ist Octansduremethy-
lester (OME; wegen des Geruchs auch Kokosester
genannt).

Ziel dieses Forschungsprojekts ist die Beurteilung
der Eignung von Octanséuremethylester als mogli-
ches Substitut von Trichlorethen zur Bindemittel-
extraktion aus Asphaltmischgut. Es werden die
technischen Voraussetzungen fur den Einsatz, die
Auswirkungen auf die Ergebnisse von Laborprtfun-
gen und eventuelle labortechnische Folgen analy-
siert. Die Mdglichkeit der Substitution wird fur ver-
schiedene Asphaltarten und -sorten, fir verschie-
dene Bitumenarten und -sorten tberpruft.

2 Grundlagen zur Loslichkeit
und Bitumenextraktion

Die Loslichkeit gibt den Anteil eines chemischen
Reinstoffes an, der in einem L&ésungsmittel geldst
werden kann (DIN EN 12592, 2015). Sie beschreibt
somit die Eigenschaft eines Stoffes, sich unter
homogener Verteilung (als Atome, Molekile oder
lonen) mit dem Ldsemittel zu vermischen. Hierbei
wird zwischen qualitativer und quantitativer Loslich-
keit unterschieden.

Die qualitative Loslichkeit beschreibt, in wie weit
eine Substanz in einem bestimmten Lésemittel prin-
zipiell 16slich ist. Dabei ist zu bertcksichtigen, dass
es generell fir jeden Stoff eine minimale Léslichkeit
gibt.

Die Loslichkeit ist abhangig von den molekularen
Eigenschaften des zu losenden Stoffes. Es gilt
,Gleiches l6st sich in gleichem®. Dies fihrt dazu,
dass die Ldslichkeit umso besser ist, je &hnlicher
die Polaritat des zu I6senden Stoffes und des Lose-
mittels sind (BENEDIX, 2008). Dieser Grundsatz gilt
jedoch nur fur Monomere und nicht fir Polymere
(REICHARDT, 1969). Monomere sind niedermole-
kulare Molekille mit reaktionsfahigen Doppelbin-
dungen oder funktionellen Gruppen, die sich zu
Ketten und Polymeren zusammenschliel3en kon-
nen (MORTIMER, 1986). Des Weiteren héangt die
Loslichkeit von der Temperatur und dem Druck ab.

Ein Stoff A 16st sich nur in einem Stoff B, wenn die
zwischenmolekularen Anziehungskréafte Kaa und
Kgg, die die Anziehungskréfte innerhalb der einzel-
nen Stoffe darstellen, durch die in der Losung ent-
stehenden Krafte K,g zwischen den Stoffen Aund B
kleiner sind: Kag > Kaa; Kag > Kgg (REICHARDT,
1969).

Diese zwischenmolekularen Kréfte sind Krafte, die
zwischen den Molekilen einer Verbindung wirken
und werden in zwei Gruppen eingeteilt:

e Die Primarbindungen: Hierzu gehdren die lonen-
bindung, die im Regelfall zwischen Metallen und
Nichtmetallen wirkt; die Atombindung, die noch
in unpolare Molekulbindung und polare Atombin-
dung unterteilt werden kann und die Metall- oder
metallische Bindung.

e Die Sekundarbindungen: Hierzu gehort die
Wasserstoffbrickenbindung, welche eine be-
sondere Art der Dipol-Dipol-Bindung ist. Dabei
wirkt ein H-Atom als Brucke zwischen zwei
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elektronegativen Atomen. Eine weitere Sekun-
darbindung stellt die Dipol-Dipol-Bindung dar,
bei der sich entstehende Dipole gegenseitig
elektrostatisch anziehen. Die van-der-Waals-
Bindung ist die schwachste aller Sekundarbin-
dungskrafte und sie entsteht durch zuféllige
Ladungsverschiebungen zwischen unpolaren
oder nur schwach polaren Molekulen (hamm-che-
mie.de).

Diese Bindungsarten sind fur die Ldslichkeit zwi-
schen zwei Stoffen wichtig, was im Folgenden
anhand eines Beispiels erklart wird:

Die Molekile eines polaren Losemittels weisen
Dipolmomente auf und gehen dadurch mit den pola-
ren Molekilen eines zu l6senden Stoffes Wechsel-
wirkungen ein. Dasselbe gilt fur unpolare Stoffe,
denn diese sind nur in unpolaren Lésemitteln 16s-
lich. Wird der unpolare Tetrachlorkohlenstoff mit
Wasser gemischt, bilden sich zwei Phasen, da die
Anziehungskrafte zwischen den Wassermolektlen
(Wasserstoffbriickenbindungen) viel gréfR3er sind,
als die sogenannten Dispersionskrafte (van-der-
Waals-Krafte) der Tetrachlorkohlenstoff-Molekdle.
Die anziehenden Krafte zwischen den unpolaren
CCl,-Molekilen und den H,O-Dipolen sind zu
schwach um gemeinsam in Ldsung zu gehen
(BENEDIX, 2008).

Neben der qualitativen Ldslichkeit gibt es auch eine
quantitative Loslichkeit. Diese beschreibt die Menge
eines Stoffes, die in einem festgelegten Volumen
eines bestimmten Lésemittels geldst werden kann,
bis die Losung gesattigt ist. Sie wird auch Loslich-
keitsgrenze genannt, da bei Uberschreitung der
Sattigungsgrenze eine zweite Phase gebildet wird
(chemie.de).

Abhangigkeit der Loslichkeit von Druck, Tempe-
ratur und Konzentration

Die Loslichkeit ist Giberwiegend abhangig von der
Polaritat der verwendeten Stoffe, jedoch beeinflus-
sen weitere Faktoren die Lo6slichkeit. Zu diesen
Faktoren gehoren der Druck, die Temperatur und
die Konzentration des verwendeten Losemittels.

In Abhangigkeit davon, ob beim L&sungsvorgang
Energie freigesetzt oder aufgenommen wird, beein-
flusst eine Anderung der Temperatur den Lésungs-
vorgang positiv oder negativ. Das Prinzip des kleins-
ten Zwanges von Le CHATELIER aus dem Jahre
1884 sagt aus, dass ein System, das sich im chemi-
schen Gleichgewicht befindet, durch Anderung der

auBeren Bedingungen (Temperatur, Druck) Zwan-
gen ausgesetzt wird. Das System weicht diesen
Zwéangen aus, indem sich das Gleichgewicht ver-
schiebt (BENEDIX, 2008). Dieses Prinzip zeigt fol-
gendes Beispiel:

Eine gesattigte Losung steht im Gleichgewicht zu
seinem Bodenkdrper. Damit noch weiteres ,Mate-
rial“ in Losung geht, ist eine Energiezufuhr notwen-
dig. Dies stellt einen endothermen Lésungsvorgang
dar. Bei Erhdhung der Temperatur fuhrt dies zu
einem Zwang und das System méchte diesem ent-
gehen. Es werden somit die Vorgange begunstigt,
die Warme verbrauchen. In diesem Fall fuhrt es
dazu, dass eine weitere Menge des Bodenkorpers
in Losung geht und die Ldslichkeit erhoht wird. Ver-
ringert man die Temperatur, weicht das System in
die Richtung der Vorgange aus, bei denen eine
Energieabgabe beglnstigt wird und es fallt weiteres
Material aus (BENEDIX, 2008).

Das Prinzip des kleinsten Zwanges gilt auch bei der
Anderung des Druckes. Ubt man auf ein System
Druck aus, wird das Volumen verringert. Bei Verrin-
gerung des Druckes weicht das System dahinge-
hend aus, dass die Reaktion bevorzugt wird, bei der
das Volumen erhoht wird. Dieses Prinzip hat vor
allem einen grofRen Einfluss bei Gasgleichgewich-
ten, da die Ld&slichkeit eines Gases proportional
zum Partialdruck des Gases ist (MORTIMER,
1986).

Eine weitere Groflle, die den Ldsungsvorgang
beeinflussen kann, ist die Konzentration des betei-
ligten Losemittels. Je hoher die Konzentration,
desto wahrscheinlicher ist eine Reaktion bzw. eine
Vermischung des Losemittels mit dem Reinstoff.
Dies lasst sich anhand eines einfachen Kollisions-
modells erklaren: Befinden sich in einem vorgege-
benen Volumen ein Teilchen des Stoffes A und ein
Teilchen des Stoffes B in einer bestimmten Zeit At
und erhdéht man nun die Konzentration, ist die Wahr-
scheinlichkeit einer Kollision der Teilchen gréRer
und somit wird der Lésungsvorgang beschleunigt
(EISNER et al., 2010).

Loslichkeitsparameter nach HILDEBRAND und
HANSEN

Loslichkeitsparameter werden seit vielen Jahren in
der chemischen Industrie, z. B. in der Lack- und
Farbindustrie, fur Vertraglichkeits- und Loslichkeits-
untersuchungen genutzt (ZENKE, 1989). Die erste
Quantifizierung bezlglich des Ld&slichkeitsverhal-
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tens zwischen zwei Stoffen erfolgte durch J. H.
HILDEBRAND 1935 (ZENKE, 1989).

Er entwickelte ein ,universelles Materialkriterium
zur Prognose von Mischbarkeiten, Ld&slichkeiten
oder Vertraglichkeiten" (ZENKE, 1989), welches die
molekularen Wechselbeziehungen zwischen zwei
Stoffen darstellt und quantifiziert. Diese zwischen-
molekularen Anziehungskrafte werden als Kohasi-
onsenergiedichte oder innere Verdampfungswarme
e mit der Einheit MJ/m3 angegeben (ZENKE, 1989).
Der Hildebrandsche Ldslichkeitsparameter 8, ergibt
sich nach ZENKE (1989) zu:

S0 = VMJ/m?

mit

0y Hildebrandscher Loslichkeitsparameter
e Kohéasionsenergiedichte [MJ/m3]

Zwei Stoffe bilden nur dann eine Lésung, wenn zwi-
schen den Teilchen beider nach Art und Grolie glei-
che Kohasionsenergien vorliegen, also das Prinzip
,Gleiches |6st sich in gleichem” gilt (ZENKE, 1989).
Daher missen auch die Loslichkeitsparameter
zweier Stoffe ahnlich sein, die miteinander misch-
bar sind:

0o (Losemittel) = &, (Gelostes)

Die Toleranz bei liegt bei ungefahr 4 3/MJ/m?, wel-
che sich durch ein ,thermodnamisch bedingtes Ver-
teilungsspektrum der Kohéasionsenergiedichten®
(ZENKE, 1989) erklaren lasst. Weichen die Loslich-
keitsparameter der zu mischenden Stoffe mehr als

4 3/MJ/m? voneinander ab, kann man eine homo-
gene Mischung der beiden Stoffe ausschlieRen
(ZENKE, 1989).

Den Hildebrandschen Loslichkeitsparameter kann
man der Literatur entnehmen (z. B. CRC Handbook
of Solubility Parameters and Other Cohesion
Parameters). Fehlt der Parameter fir ein Lésemittel
in der Literatur, kann man ihn durch Versuche oder
aus Berechnungen erhalten. Dies geschieht anhand
aller Stoffdaten, die die Attraktionskréafte der Mole-
kule darstellen. Dazu gehéren die molaren Ver-
dampfungsenthalpien, Dampfdricke, Siedepunkte
und die Oberflachenspannung (ZENKE, 1989).
Ebenfalls kann man ihn durch Léslichkeitsversuche
mit Stoffen ermitteln, deren Parameter bereits
bekannt sind (ZENKE, 1989).

Der Hildebrandsche Loslichkeitsparameter st
jedoch nur eindimensional. Er gilt nur fur unpolare

Lésemittel und nicht fir polare, sowie nicht fur die
Loslichkeit von Mischungen aus mehreren Lésemit-
teln. Zum Beispiel haben die beiden chemischen
Stoffe 1-Butanol und Nitroethan denselben Hilde-
brandschen Léslichkeitsparameter, 16sen Epoxid-
harz jedoch nicht. Mischt man nun 1-Butanol und
Nitroethan im Verhéltnis 1:1, bilden sie eine Losung
mit dem Epoxidharz (hansen-solubility.com).

Dies ist damit zu erklaren, dass er nur bei Dispersi-
onskraften ,funktioniert. Wirken jedoch noch wei-
tere Attraktionskrafte, wie zum Beispiel aus elekt-
rostatischen lonenbeziehungen, Dipol-Dipol-Krafte
oder Wasserstoffbriickenbindungen, ist der Hilde-
brandsche Loslichkeitsparameter nicht mehr
anwendbar. Der eindimensionale Parameter muss
dann um zwei weitere Parameter erganzt werden,
welche die nicht-dispersiven Anteile bertcksichti-
gen (ZENKE, 1989).

Diese Erweiterung um zwei weitere Parameter
beschreibt der ,Hansen solubility parameter”, der
nach dem amerikanischen Wissenschaftler
Charles M. HANSEN benannt ist. Dieser Parame-
ter beschreibt die Beziehung zwischen zwei che-
mischen Substanzen, aus denen sich das voraus-
sichtliche Loslichkeitsverhalten ableiten lasst.
Neben den bereits im Hildebrandschen Ldslich-
keitsparameter enthaltenen Dispersionskréften,
die bei HANSEN das Kirzel &y erhalten, wird die
Polaritat bzw. die Polarisierbarkeit der Molektle &p
berlcksichtigt. Der dritte Anteil des Parameters &y
umfasst die auf Wasserstoffbriickenbindungen
beruhenden Attraktionskrafte (ZENKE, 1989). Der
Loslichkeitsparameter nach HANSEN st definiert
Zu:

60 = z\/é\DZ + (S\pz + 6H2

Wirken nur Dispersionskrafte, wie z. B. bei Cyclo-
hexan oder Isooktan, entspricht der Dispersionsan-
teil &y des Hansen-Parameters dem Hildebrand-
schen Loslichkeitsparameter 8, (ZENKE, 1989).

Der Parameter nach HANSEN wurde zunachst nur
in der Farben- und Lackindustrie verwendet. Heut-
zutage dient er auch zur Ermittlung der Permeabili-
tat von Losemitteln durch Kunststoffe, was fir die
Entwicklung von Sicherheitshandschuhen oder
Lebensmittelverpackungen relevant ist (hansen-
solubilty.com). Die Werte fur den Léslichkeitspara-
meter nach HANSEN kdnnen der Literatur entnom-
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men werden (z. B. Hansen Solubility Parameters: A
User’s Handbook).

2.1 Loslichkeit von Bitumen

Die chemisch-physikalische Zusammensetzung
des Bitumens, bestehend aus einem hohen Anteil
(80-88 %) an hochmolekularen Kohlenwassersstof-
fen, ist bei Umgebungstemperatur gegentber den
meisten anorganischen S&uren, Salzen und Lau-
gen resistent (HUTSCHENREUTHER und WOR-
NER, 1998). Erst durch eine Temperaturerhéhung
verringert sich diese Widerstandsfahigkeit des Bitu-
mens. Dies resultiert daraus, dass durch die Erho-
hung der Temperatur die kinetische Energie der
Teilchen erhdht wird und somit auch die Wahr-
scheinlichkeit, dass die Stoffe miteinander reagie-
ren. Eine weitere GroR3e, die Einfluss auf die Los-
lichkeit nimmt, ist der Aggregatzustand der Chemi-
kalien. Im flissigen Zustand sind sie aggressiver
gegeniber Bitumen, als im festen oder gasférmigen
Zustand. Im Gegensatz dazu erhdht sich die Resis-
tenz von Bitumen gegeniber allen Stoffen mit
zunehmender Harte. Au3erdem ist Bitumen unlos-
lich gegenliber Wasser, da Wasser polar und Bitu-
men unpolar ist. Dies macht es zu einem idealen
Abdichtungs- und Korrosionsmittel. Gegenuber
organischen Stoffen bzw. Lésemitteln wie Schwe-
felkohlenstoff, Benzol u. a. ist es bis zu einer gewis-
sen Konzentration bestandig. Zum Beispiel ist Bitu-
men gegen eine 35%ige Schwefelsaure resistent,
wahrend eine 95%ige Schwefelsdure das Bitumen
I6st. Gegenuiber Olen und Kraftstoffen (Benzin, Die-
sel), die auch aus einer Basis an Kohlenwasser-
stoffen bestehen, ist Bitumen nicht besténdig (HUT-
SCHENREUTHER und WORNER, 1998). Die
Unbestandigkeit gegentber Kraftstoffen hat vor
allem in Hinblick auf den Stra3enbau negative Kon-
sequenzen, da auslaufendes Benzin oder Diesel in
die Asphaltschicht eindringen kann. Dabei ver-
mischt sich der Kraftstoff mit den Maltenen des
Bitumens und wird in die kolloidale Struktur des
Bitumens eingebaut und fihrt zu einer Zersetzung
der Asphaltoberflache (RAHIMIAN und ZENKE,
1986).

2.1.1 Notwendigkeit der Losung von Bitumen

Bitumen findet seine Uberwiegende Verwendung im
Stral3enbau. Dort bildet es als Bindemittel fur die
Gesteinskérnung und gegebenenfalls weiteren
Zusétzen den StrafRenbaustoff Asphalt. Zur Quali-

tatssicherung wird der Asphalt wieder in seine Ein-
zelkomponenten aufgetrennt. Dies erfolgt durch die
Extraktion des Bitumens aus dem Asphaltmischgut
im Rahmen von Eignungs-/Erstprifungen, Eigen-
Uberwachungsprifungen und Kontrollprifungen.
Die Kontrollprifungen werden bereits vor der Pro-
duktion, wahrend der Produktion im Bereich der
WPK (Werkseigene Produktionskontrolle) und beim
Einbau des Asphaltmischgutes durchgefihrt. Sie
machen ein Lésen des Bitumens aus dem Asphalt
notwendig und beinhalten unter anderem die Korn-
groRenverteilung, die Berechnung des Bindemittel-
gehalts und die Bestimmung von Viskositatsmerk-
malen des zuriickgewonnenen Bitumens.

Eine weitere Notwendigkeit des Ldsens des Bitu-
mens und der Trennung mineralischer Bestandteile
aus dem Asphalt ergibt sich bei Schiedsuntersu-
chungen. Diese werden von einer anerkannten
Prufstelle durchgefiihrt, wenn es begriindete Zwei-
fel des Auftraggebers oder Auftragnehmers bezig-
lich der Kontrollprifungen des Asphalts gibt
(TAUBE, 2013).

Das Trennen des Bitumens von den restlichen
Bestandteilen des Asphaltes dient auch zur Analyse
von eingebautem Asphalt Uber langere Zeitrdume.
Dabei wird geprift, ob sich die Asphaltmischgutzu-
sammensetzung und die Eigenschaften des enthal-
tenen Bindemittels im Laufe der Zeit geéndert
haben (TAUBE, 2013). Dies hat vor allem im Hin-
blick auf die Wiederverwendung und die Forschung
einen hohen Stellenwert, da in den letzten Jahr-
zehnten die Forderung nach Recycling des Asphalts
immer grofBer geworden ist. Die naturlichen
Ressourcen wie Erddl und Gesteinsvorkommen
sollen geschutzt werden und der ,alte* Asphalt
moglichst unversehrt und lange nutzbar sein
(asphalt.de).

Neben der Notwendigkeit des Lésens von Bitumen
bei der Bindemittelextraktion dient es auch zur
Bestimmung der Anteile der Asphaltene und Mal-
tene im Bitumen und zur genaueren Unterteilung in
schwer-, mittel- und leichtlésliche Asphaltene.
Durch n-Heptan lasst sich dabei das Bitumen in die
Bestandteile Asphaltene und Maltene aufteilen. Die
weitere Differenzierung der Anteil des Bitumens
geschieht durch Lésemittelgemische (siehe Bild 1).
Beschrieben ist diese Untersuchungsmethode in
der DIN 51595 (HIRSCH und MAYERL-RAMPP,
2014).
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4 polare
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Isooctan - Allphes Cyclohexan : Isooctan Asphaltene
(rein) (1:4)
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Isooctan : Toluol Cyclohexan : Isooctan Asphaltene
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*=| Di-Aromaten Asphaltene
Isooctan : Toluol Cyclohexan P
(17:3) (rein)
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*=| Poly-Aromaten
Toluol
(rein)
lgslich in

Bild 1: Chemische Trennung des Bitumens (GEHRKE et al., 2014)

2.1.2 Grundstruktur von Bitumen-Losemitteln

Losemittel werden vor allem zur physikalischen
Trennung von Bitumen aus einer Asphaltmischgut-
probe verwendet. Fir diesen Prozess mdgliche
Losemittel sind in der EN 12697-1 angegeben. Zu
ihnen gehoren folgende aromatische bzw. chlorierte
Kohlenwasserstoffe: Toluol, Trichlorethylen, Dich-
lormethan, 1.1.1-Trichlorethan, Xylol, Benzol und
Tetrachlorethylen. Fur die Extraktion des Bitumens
sind in Deutschland nach den Technischen Prifvor-
schriften fur Asphalt nur die Losemittel Trichlorethy-
len (auch Tri genannt) und Toluol zugelassen
(FGSV, 2013).

Neben diesen Ldsemitteln gibt es eine Reihe weite-
rer organischer Losemittel, die Bitumen Iosen.
RAHIMIAN und ZENKE haben 1986 Versuche zum
Verhalten organischer Losemittel gegeniber Bitu-
men durchgefuhrt. Sie untersuchten inwieweit orga-
nisch-chemische Flissigkeiten, die z. B. durch

Unfélle auf der Autobahn austreten, zu Schaden im
Asphalt fiihren. Sie kamen zu folgenden Ergebnis-
sen:

Generell bestehen alle organischen Lésemittel aus
einem Grundgeriist untereinander verbundener
Kohlenstoffatome, die nach auf3en hin mit Wasser-
stoffatomen besetzt sind. Dieses Gerust fuhrt in
seiner einfachsten Form zu -CH,-Ketten, die als
n-Alkane auftreten, wie n-Hexan oder n-Heptan.

Die Loslichkeit kann erhdéht werden, indem man
Stoffe verwendet, die durch Ringschlisse der
-CH,-Ketten zu Cyclo-Alkanen wie Cyclohexan wer-
den. FUhrt man zusatzlich noch eine Doppelbin-
dung in das Ringsystem ein, erh@lt man Naphthen-
aromate wie Tetrahydronaphtalin (auch Tetralin
genannt) und schlief3lich aromatische Ringsysteme,
die ein hohes Losungsvermogen des Bitumens zei-
gen.
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Das Loéseverhalten gegeniiber Bitumen wird durch
Einfihrung von Halogen-, Sauerstoff- oder Stick-
stoffmolekilen in das Kohlenwasserstoffgertist wei-
ter verandert. Allgemein kann man hierbei sagen,
dass halogenierte Kohlenwasserstoffe die Losbar-
keit verstarken, wohingegen weitere Sauerstoffmo-
leklle, in Form von alkoholischen, sowie sauren
carboxylischen Gruppierungen (-OH bzw. -COOH)
das Losevermogen gegeniiber Bitumen verringern.
Eine Einfuhrung von Stickstoffmolekilen, wie Nitro-
oder Nitril-Gruppen (-NO, bzw. -C=N), sorgen eben-
falls fir eine Reduzierung des Ldsevermdogens.
Diese Ergebnisse erhielten RAHIMIAN und ZENKE
durch Farbintensitats-Vergleiche der erhaltenen
Lésungen gegenuiber konzentrationsgestuften Ver-
gleichslosungen in dem starken Léser Benzol unter
verschiedenen Zeit- und Temperaturbedingungen.
Die verwendeten Losemittel wurden nach ihrer Bitu-
menldslichkeit in vier Gruppen eingeteilt:

e Gruppe A enthélt chemische Stoffe, bei denen
innerhalb einer Stunde eine vollstandige Auflo-
sung des Bindemittels stattgefunden hat. Dazu
gehoren Benzin, aromaten- und halogenhaltige
Losemittel, Naphthenaromate und Derivate des
Cyclohexans.

e Gruppe B enthélt chemische Stoffe, bei denen
nach einer Woche Ldsungen von etwa 1%iger
Konzentration entstanden sind. Hierzu gehéren
Stoffe mit O-Funktionen neben gréReren Koh-
lenwasserstoffmolekilen, wie zum Beispiel
Cyclohexan oder n-Butylacetat.

e« Gruppe C1 enthdlt dagegen Losemittel, bei
denen eine kurze Einwirkzeit nur sehr geringe
Loseeffekte gebracht hat und bei einer langeren
Einwirkzeit nur Konzentrationen bis 0,1 % erhal-
ten wurden. Zu ihnen gehdren die ein- und mehr-
wertigen Alkohole, Ester, Ketone, sowie viele
stickstoffhaltige Lésemittel.

e Gruppe C2 umfasst Losemittel, die bezogen auf
Bitumen bei klrzerer, aber auch bei langerer
Einwirkzeit keine wirklichen Loseeffekte gezeigt
haben. Dies sind Verbindungen mit starker pola-
ren O-Funktionen, die nur geringe Molmassen
aufweisen, wie zum Beispiel Glycerin und
Formamid.

Physikochemische Ldsekriterien

Sind mehrere funktionelle Gruppen an einem Koh-
lenstoffatom eines Losemittels, kann keine sichere
Aussage beziglich der Loslichkeit von Bitumen

gemacht werden, denn die ,Uberlagerung solcher
chemischer Verschiebungseffekte* (RAHIMIAN und
ZENKE, 1986) lassen dies nicht zu. Daher haben
RAHIMIAN und ZENKE im Rahmen ihrer Versuche
zur Loslichkeit von organischen Losemitteln gegen-
Uber Bitumen versucht, physikochemische Losekri-
terien zu finden, die mit dem Lo&slichkeitsverhalten
Ubereinstimmen und leicht beschaffbar sind. Diese
physikochemischen Losekriterien sind Stoffdaten,
die die Anziehungskrafte zwischen den Molekilen
des Losemittels und des Bitumens darstellen, da
die Anziehungskrafte zwischen den beiden Stoffen
mindestens genauso grof3 sein missen, wie die
anziehenden Krafte zwischen den Molekilen der
einzelnen Stoffe.

Zu diesen Kriterien gehort die Verdampfungsenthal-
pie. Sie gibt die Energie an, die bendtigt wird, um
eine gegebene Menge Flissigkeit bei gegebener
Temperatur zu verdampfen (chemgapedia.de). Die
Verdampfungsenthalpie-Werte sind fir viele Lose-
mittel jedoch nicht in der Literatur zu finden. Daher
kann als Vergleich der eindimensionale Hildebrand-
sche Ldslichkeitsparameter verwendet werden,
denn dieser beruht ebenfalls auf der Verdamp-
fungswéarme e.

Diese Trennenergie bestimmt auch indirekt das
Temperaturniveau des Siedepunktes eines Lose-
mittels, wobei jedoch auch die Masse der Molekiile
zu beachten ist. Dementsprechend ,sollte fur Lose-
mittel unterschiedlicher Molekilmassen das Ver-
héltnis ihres Siedepunktes zum Siedepunkt von
,neutralen“ Molekdlen vergleichbarer Masse ein Kri-
terium fur die abweichende Grof3e der wirksamen
Zwischenkrafte sein* (RAHIMIAN und ZENKE,
1986). Als Referenz kann zum Beispiel die homo-
loge Reihe der n-Alkane dienen, denn die Diskre-
panz des effektiven Siedepunktes eines Losemittels
zum fiktiven Siedepunkt eines n-Alkans ahnlicher
Molmasse stellt einen Anhaltspunkt fur die zwi-
schenmolekularen  Anziehungskrafte innerhalb
eines Losemittels dar. Voraussetzung sind grof3ere
Anziehungskrafte als die normalen, in n-Alkanen
wirkenden (RAHIMIAN und ZENKE, 1986).

Ein weiteres Kriterium ist die Oberflachenspannung
eines Stoffes, denn diese Groflle wird ebenfalls
durch die zwischenmolekularen Anziehungskréafte
bestimmt (RAHIMIAN und ZENKE, 1986).

Beztiglich der drei Losekriterien Siedepunktabstand
zum molmassengleichen n-Alkan, Oberflachen-
spannung und Hildebrandscher Ld&slichkeitspara-
meter haben RAHIMIAN und ZENKE Korrelations-
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versuche durchgefiihrt, um Bereiche fiir Léser und
Nicht-Loser der Losemittel festzulegen.

Sie kamen zu dem Ergebnis, dass Nicht-Loser bzw.
schwache Léser folgende Werte liberschreiten:

e Oberflachenspannungen tber 45 mN/m,

e Siedepunktabstande zum n-Alkan tUber +108 K,
« Loslichkeitsparamater tiber 23 (MJ*m3)°5,
Diese physikochemischen Ldsekriterien sind
Anhaltspunkte, die bei der Beurteilung eines Lose-
mittels bezuglich seiner Loslichkeit von Bitumen
genutzt werden kénnen.

2.2 Forschungsaktivitaten zur
Bitumenextraktion

Die Riuckgewinnung des Bitumens aus Asphalt-
mischgut wird schon seit vielen Jahren durchge-
fuhrt und viele verschiedene Extraktionsansatze
wurden hierzu getestet. Es soll dabei die Zusam-
mensetzung der Untersuchungsprobe maoglichst
genau und einfach ermittelt werden und eine
geringe Belastung fur die Gesundheit des Labor-
personals und der Umwelt erfolgen. Zudem sollen
die Eigenschaften des Bitumens durch die Extrak-
tion nicht verandert werden und daran anknipfend,
bei der Extraktion nicht zu hohe Temperaturen und
zu lange Einwirkzeiten herrschen (SCHMIDT,
1956).

In der Fachzeitschrift Bitumen (ARBIT, 1967) wer-
den die damals neue DIN 1996 ,Bitumen und Teer
enthaltende Massen fir Straf3enbau und ahnliche
Zwecke" naher erlautert und in Blatt 6 Angaben zur
.Bestimmung des Bindemittelgehaltes* gemacht.
Inhalt des Blattes sind die verschiedenen Verfahren
zur Bestimmung des Gehaltes an léslichem und an
unléslichem Bitumen. Die Bestimmung des 16sli-
chen Anteils kann zum einen mithilfe einer Heil3ext-
raktion, aber auch durch eine Kaltextraktion erfol-
gen (SCHMIDT, 1956).

Bei der HeiRextraktion befindet sich die Asphalt-
probe in einer Filterhilse, die dafir sorgt, das Mine-
ralgemisch zurtickzuhalten. Das verwendete Lose-
mittel, entweder Tri oder Dichlormethan, wird dabei
abwechselnd verdampft und wieder kondensiert.
Hierbei I6st das kondensierte Losemittel das Bitu-
men aus der Asphaltprobe heraus und das Binde-
mittel reichert sich in der Losung an (SCHMIDT,
1956). Die HeiRextraktion ist jedoch unzulassig bei

Schiedsuntersuchungen, da dann die Eigenschaf-
ten des Bitumens nach der Rickgewinnung
bestimmt werden sollen.

Dagegen wird bei der Kaltextraktion das Bitumen
mit kaltem bzw. leicht angewarmtem Ldsemittel
(meist Tri) geldst. Das Mineralgemisch sedimentiert
dabei durch Schitteln und kann dann aus der
Lésung herausgewaschen werden (SCHMIDT,
1956). Die Ruckgewinnung des Bindemittels erfolgt
durch einen Rotationsverdampfer Das Bitumen
bleibt dabei im Verdampferkolben zuriick (WOR-
NER et al., 2002). Wenn am extrahierten Bitumen
physikalische Eigenschaften bestimmt werden sol-
len, sollte das Bitumen nach SCHMIDT (1967) nur
durch Benzol geltst werden.

Anfang der 1990er Jahre entstanden erste Forde-
rungen nach alternativen Verfahren oder Losemit-
teln, da die verwendeten chlorierten oder aromati-
schen Kohlenwasserstoffe die Gesundheit geféahr-
den (LOCHERER und WORNER, 2000). Weitere
Aspekte bei der Suche nach alternativen Losemit-
teln sind das Umweltverhalten, das Loseverhalten,
der Siedepunkt, der Flammpunkt, die Toxizitét,
sowie die Normierbarkeit des Lésemittels (PITTS,
1994).

Umweltfreundlich und emissionsarm ist nach PITTS
(1994) ein Extraktionsprozess, bei dem ein Ldse-
mittel das Bitumen Iést und man in einem zweiten
Schritt das Bitumen durch Wasser wiedergewinnt.
Erste Versuche bestanden darin, das Bitumen in
einer wassrigen Losung vom Mineralgemisch zu
emulgieren und es anschlieRend durch eine Elek-
trolyse zurtickzugewinnen. Dieses Vorhaben war
jedoch nicht erfolgreich (PITTS, 1994).

PITTS suchte ebenfalls nach alternativen Lésemit-
teln und Verfahren fir die Extraktion von Bitumen
aus Asphalt und kam aufgrund seiner Experimente
zu folgendem Schluss:

,Um ein Bitumen physikalisch unverandert und zer-
stoérungsfrei vom Mineral zu trennen, bleibt nach
eigenen Erfahrungen nur der Weg der HeiRextrak-
tion" (PITTS, 1994). Aus diesem Grund unternahm
PITTS Versuche, bei denen er die Ublichen Ldse-
mittel, wie Toluol und Trichlorethylen, durch ein
entaromatisiertes Spezialbenzin ersetzte. Dieses
Spezialbenzin hat einen Siedepunkt zwischen
102 °C und 118 °C und zeigt ein sehr gutes Lose-
verhalten bei StraRenbaubitumen, aber auch bei
polymermodifizierten Bitumen. Ebenfalls werden
die chemischen und physikalischen Eigenschaften
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des Bitumens nach der Extraktion nicht verandert.
Weitere positive Eigenschaften sind, dass es kos-
tengtinstig ist und die physikalischen Kenndaten,
wie Siedepunkt und Flammpunkt, ahnlich dem des
Toluols sind, aber es umweltfreundlicher und weni-
ger gesundheitsgefahrdend (PITTS, 1994). For-
schungsaktivitaten, die diesen Ansatz weiterverfol-
gen konnten nicht gefunden werden.

Ebenfalls im Jahr 1994 wurde von GRAF und REN-
KEN ein Bericht Gber die Méglichkeiten der Einspa-
rung und Vermeidung von Ldsemitteln im Asphalt-
labor veréffentlicht. Sie kamen zu dem Ergebnis,
dass eine Verringerung des Losemittelverbrauchs
durch eine Verbesserung der Arbeitsablaufe im
Labor erfolgen kann. Diese Optimierung ist mog-
lich, indem man zum einen die Verluste beim Abful-
len und Lagern von Lésemitteln durch eine Installa-
tion von Versorgungsleitungen verringert und zum
anderen alle Arbeiten mit Losemitteln unter einem
Abzug durchfuihrt. Weiterer Inhalt waren die Pruf-
methoden des Asphalts (Bestimmung des Wasser-
gehaltes, Bestimmung des Bindemittelgehaltes),
bei denen ebenfalls Losemittel zum Einsatz kom-
men. Bei der Bestimmung des Wassergehaltes
einer Probe konnten noch keine Erkenntnisse erzielt
werden. Es wurde aber die Empfehlung gegeben
hierzu einen Warmeschrank oder einen Mikrowel-
lenofen zu verwenden.

Bei der Bestimmung des Bindemittelgehaltes wur-
den mehrere Verfahren diskutiert und erprobt. Dazu
gehoren ein radiometrisches Verfahren, welches
zur Eigenuberwachung an Mischanlagen geeignet
ist, sowie die Thermoanalyse, bei dem jedoch das
Bitumen verbrannt wird und somit keine Ruck-
gewinnung stattfindet. Des Weiteren wird die Hei-
RBextraktion nach PITTS erwdhnt, sowie eine
Supercritical Fluid Extraction (SPE), die bereits fur
die Extraktion von polycyclischen aromatisierten
Kohlenwasserstoffen (PAK) aus kontaminierten
Bdden verwendet wurde, jedoch in Bezug auf die
Extraktion von Bitumen aus dem Asphalt noch nicht
erprobt wurde. AuRerdem gab es erste Gedanken
beziglich einer automatischen Extraktionsanlage,
bei der die Losemittelverluste sehr gering gehalten
werden (GRAF und RENKEN, 1994).

Im Jahr 1996 wurden weitere Griinde geliefert die
Suche nach alternativen Losemitteln zu verstarken.
Das haufig verwendete Losemittel Tri wurde als
krebserzeugender Stoff eingestuft. Der Arbeitsaus-
schuss fiir Gefahrstoffe (AGS) gab den Hinweis,
dass Tri vermieden werden sollte und Dichlormet-

han als Substituent nicht geeignet erscheint. Er riet
zu Toluol, welches jedoch den Nachteil hat, dass es
einen geringen Flammpunkt hat und die Labore
somit einen Explosionsschutz bendtigen. Ebenfalls
wurde Xylol empfohlen, welches zwar auch einen
Explosionsschutz bendtigt, aber weniger geféahrlich
ist. Nachteil bei diesem Lésemittel ist der hohe Sie-
depunkt, der es erschwert, das Losemittel bei der
Destillation vom Bitumen zu entfernen (GLET und
WORNER, 1997).

Im Jahr 2000 wurde vom Bundesministerium fur
Verkehr, Bau- und Wohnungswesen und von der
Forschungsgesellschaft fur StralRen- und Verkehrs-
wesen e. V. eine Forschungsarbeit veroéffentlicht
(LOCHERER und WORNER, 2000), die sich mit der
Reduzierung des Losemittelverbrauchs bei der Pru-
fung von Asphalt im Laboratorium beschéftigte.
Dabei ging es ebenfalls um die Mdglichkeit einer
Substitution der Lésemittel oder zumindest einer
Reduzierung des Losemittelverbrauchs. Ein weite-
res Ziel des Forschungsvorhabens war es, zu Uber-
prufen, ob das in der europadischen Norm fir die
Extraktion vorgesehene Dichlormethan wirklich
geeignet ist, wenn die Eigenschaften am zurtickge-
wonnenen Bitumen bestimmt werden sollen. Eben-
falls wurden Eignungsprufungen beziglich der
alternativen Bestimmung der Rohdichte von Asphalt
und der Bestimmung des Wassergehaltes mit gerin-
gerem Losemittelverbrauch und ohne Ldsemittel
durchgefiihrt. Dies war bereits Gegenstand des
Berichtes von GRAF und RENKEN, aber war zum
damaligen Zeitpunkt noch nicht getestet worden
(LOCHERER und WORNER, 2000).

Das Ergebnis des Forschungsvorhabens war,
dass die Prufung Bestimmung der Rohdichte von
Asphalt auch mit Wasser durchgefiihrt werden
kann und die Bestimmung des Wassergehaltes
auch mithilfe einer Warmekammer geschehen
kann (LOCHERER und WORNER, 2000). Beziig-
lich der Verwendung von Dichlormethan bei der
Ruckgewinnung des Bitumens anstelle von Tri
oder Toluol, kamen WORNER und LOCHERER zu
der Erkenntnis, dass es als Substituent eher unge-
eignet ist. Es besitzt einen funfmal hheren Dampf-
druck als Toluol und somit wird eine grol3ere Menge
an Losemittelverlusten auftreten, die das Labor-
personal gefahrdet. Bezogen auf alle in der deut-
schen Norm (DIN 1996) moglichen Ldsemittel
(Trichlorethylen, Dichlormethan, Toluol und Xylol)
wurde als Ergebnis die Erkenntnis von GRAF und
RENKEN aufgenommen, die postulierten, dass
eine Verringerung des Losemittelverbrauchs durch
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eine Verbesserung der Arbeitsablaufe im Labor
geschehen kann. In den Jahren zwischen den Ver-
offentlichungen von 1994 und 2000 wurden bereits
erste automatische Extraktionsanlagen entwickelt.
Diese arbeiten in einem geschlossenen System,
sodass die Losemittelverluste sehr gering sind
(0,05 L pro Extraktion) (LOCHERER und WOR-
NER, 2000).

Im Jahr 2002 wurde ein Forschungsprojekt des
Bundesministeriums fir Verkehr, Bau- und Woh-
nungswesen veroffentlicht, bei dem zwei entwi-
ckelte automatische Extraktionsanlagen auf ihre
generelle Eignung geprift wurden. Sie wurden
bereits 1994 (GRAF und RENKEN) und 2000
(LOCHERER und WORNER) erwéhnt, jedoch zum
damaligen Zeitpunkt noch nicht gebaut bzw. getes-
tet. Diese Anlagen ,Asphaltanalysator” und ,Asphal-
textraktor* wurden von zwei Herstellern vertrieben
(WORNER et al., 2002).

2002 befanden sich mittlerweile Gber 100 dieser
Anlagen in Asphaltlaboren in Europa. Sie kénnen
zur Bestimmung des Bindemittelgehaltes und der
KorngroéRenverteilung eingesetzt werden. Ein wei-
terer Vorteil dieser Anlagen ist, dass nicht nur das
Bitumen zurlckgewonnen werden kann, sondern
auch das Losemittel. Die beiden Anlagen unter-
scheiden sich in ihrem Aufbau. Beim Asphaltanaly-
sator wird die Asphaltprobe in eine Waschtrommel
gegeben, beim Asphaltextraktor in einen Siebturm.
Als Losemittel werden Trichlorethylen und Toluol
verwendet. Toluol ist mittlerweile nur noch fir
Schiedsuntersuchungen zugelassen und Dichlor-
methan konnte sich in Deutschland aufgrund der
bereits genannten Grinde nicht durchsetzen.

Im Rahmen des Forschungsauftrages wurden die
beiden Extraktionsanlagen mit der Extraktion nach
DIN 1996-6 verglichen. Der Vergleich ergab, dass
sich die Bindemittelgehalte, Splittanteile, Grobsplit-
tanteile, Erweichungspunkt Ring und Kugel und
Nadelpenetration nicht signifikant unterscheiden
(WORNER et al., 2002). Die Verluste der Losemittel
lagen beim Asphaltanalysator im Mittel bei 105,3 g
bzw. 71,9 ml und beim Asphaltextraktor im Mittel bei
355,6 g bzw. 242,7 ml. Im Vergleich dazu liegt der
Losemittelverlust bei der Extraktion nach DIN
1996-6 bei 700 ml pro Extraktion. Somit wurde eine
deutliche Reduzierung des Losemittelverbrauchs
erreicht (WORNER et al., 2002). Im Zuge dessen
wurde auch die DIN 12592 zur Bestimmung der
Loslichkeit eingefuhrt, die die DIN 1996-6 ersetzt
(SCHLAME und VIENENKOTTER, 2000).

Das in Deutschland fast ausschlief3lich verwendete
Tri kann somit, trotz der Durchfihrung mit Extrak-
tionsgeréten, in die Umwelt entweichen. Aufgrund
der gesundheits- und umweltschadlichen Wirkung
des Losemittels wurde es daher im April 2013 in
den Anhang XIV der REACH-Verordnung aufge-
nommen. Dies fuhrt dazu, dass es nach Ablauf
einer 36-monatigen Ubergangsfrist nicht mehr ver-
wendet werden darf. Nur mit einer gesonderten
Zulassung durch die europaische Kommission kann
Tri auch noch nach April 2016 in Laboratorien ein-
gesetzt werden (TAUBE, 2013). Dieser Antrag auf
Verlangerung der Frist wurde bereits gestellt, da
noch zahlreiche Untersuchungen notwendig sind,
um den geeigneten Substituenten zu finden. Toluol,
welches noch als Ldsemittel fur Schiedsunter-
suchungen genutzt wird, kann jedoch nicht als
Substituent verwendet werden, da es auch gesund-
heitsschadlich und leicht entziindlich ist (HIN-
RICHS, 2013).

Im Auftrag des Deutschen Asphaltinstitutes (DAI) e.
V. wurde daher die Entwicklung eines Verfahrens
zur Bindemittelrickgewinnung nach Asphaltextrak-
tion mit alternativen Lésemitteln aus nachwachsen-
den Rohstoffen als Forschungsauftrag ausgege-
ben. Es wurden 15 verschiedene Pflanzendlester,
verschiedene Biodieselsorten und andere alterna-
tive Losemittel, sowie Reinigungsmittel auf ihr Lose-
vermdgen auf Bitumen getestet. Die Vorteile der
Pflanzendlester bestehen unter anderem darin,
dass sie leicht biologisch abbaubar, nicht kenn-
zeichnungspflichtig nach GefStoffV und Chemikali-
engesetz und praktisch ungiftig sind (WEINGART,
2013).

Das Losevermdgen wurde anhand eines Versuches
getestet, bei dem mehrere kleine Stahlplatten mit
0,4 g Bitumen beschichtet wurden und je 25 ml
Lésemittel 15 Minuten einwirkten. Das Ergebnis
dieser Untersuchungen war, dass die Biodieselsor-
ten kein gutes Lésevermdgen zeigten, aber daflr
die alternativen Lésemittel, wie Buttersaureethyles-
ter und Essigsaurebutylester. Der Nachteil dieser
Stoffe ist jedoch, dass sie leicht entziindlich sind
(WEINGART, 2013). Mit einem Ldsevermdgen von
99,8 % nach 15 Minuten Einwirkzeit kristallisierte
sich das Pflanzendlester Caprylsduremethylester
(auch Octansauremethylester) als bestes Losemit-
tel heraus. Dies ist ein Carbonséureester mit der
Summenformel CgH;50,, der wenig fllichtig ist,
einen hohen Flammpunkt besitzt und von dem
keine Gesundheitsgefahrdung ausgeht (WEIN-
GART, 2013).



38

Nachdem erwiesen war, dass Caprylsauremethy-
lester ein gutes Lésevermogen zeigt, wurden hier-
mit weitere Versuche durchgefihrt. Dazu gehdrte
zum einen die Ruckgewinnung des Bitumens nach
Extraktion durch Abdestillierung des Losemittels
und zum anderen einfache Bindemittelpriifungen
am rickgewonnenem Bindemittel. Dies wurde
anhand der Kennwerte Restlosemittelgehalt, Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel, Brechpunkt nach
FRAATM und elastische Ruickstellung Gberprift und
Vergleichsuntersuchungen mit Tri durchgefuhrt.
Das Ergebnis war, dass Caprylsauremethylester
eine Alternative fir das bisherige Tri darstellt, da die
Abweichungen zwischen dem Ausgangsbitumen
und dem rickgewonnenen Bitumen innerhalb der
Toleranz lagen (WEINGART, 2013).

Die Verwendung von Lésemitteln bei der Rickge-
winnung von Bitumen geht international, vor allem
in den USA, bis in den Anfang des 19. Jahrhunderts
zurliick. Damals wurden Benzine zur Ldsung von
Bitumen verwendet, bis man sie in den 1930er Jah-
ren durch chlorierte Kohlenwasserstoffe ersetzte.
Zunachst wurde in den USA Tetrachlorethan
genutzt, bis es 1940 aufgrund seiner gesundheits-
gefahrdenden Eigenschaften (u. a. erhdhtes Krebs-
risiko) abgeschafft wurde. Der Ersatz fur Tetrachlo-
rethan war Chloroform (CH,Cl,). Nachdem fir die-
sen Stoff ebenfalls gesundheitsschadigende Aus-
wirkungen bekannt wurden, ersetze Trichlorethylen
Chloroform in den 1950er Jahren. 10 Jahre spéater
wurde wiederum ein Substituent fir Tri gesucht und
in 1.1.1-Trichlorethan gefunden, da man bei Tri
erkannte, dass es eine gesundheitsgefahrdende
Wirkung hat. 1.1.1-Trichlorethan fihrt jedoch zu
einem Abbau der Ozonschicht und im Zuge des
Montreal Protokolls wurden Anfang der 1990er
Jahre Stoffe verboten, die fir einen Ozonabbau sor-
gen (DURKEE, 2013). Daraufhin begann man wie-
der mit Tri in den Asphaltlaboratorien zu arbeiten.
1994 fand man jedoch ein biologisch abbaubares
Lésemittel, welches auf Limonen basiert (McGRAW
et al., 2001). Es ist ein Naturstoff aus der Gruppe
der Terpene und man findet es zum Beispiel in Zitro-
nendl und in Orangendl (umweltanalytik.com). Das
Office of Environmental Services/Environmental
Compliance and Investigation Unit, entspricht der
Institution Gesundheitsamt in Deutschland, bean-
tragte jedoch, dass ein Substituent fur Limonen
gefunden werden muss, da es gefahrliche Abfalle
produziert. Dies hatte eine Kostenzunahme zur
Folge, da die Entsorgung des Abfalls schwieriger ist
und zuséatzliche Regulierungsanforderungen ent-
stehen (McGRAW et al., 2001). Aul3erdem ist die

Extraktion mit diesem Stoff ein zeitaufwendiger Pro-
zess, da die extrahierte Gesteinskérnung noch mit
Wasser und Tensiden behandelt werden muss, um
Ol-Ruickstande zu entfernen. Daher behielt man Tri
als Losemittel in den Asphaltlaboratorien. Da dies
jedoch auch nur einen Kompromiss darstellte,
begann man alternative Losemittel zu den chlorier-
ten Kohlenwasserstoffen zu suchen. Nach diversen
Diskussionen und Extraktionsversuchen im Labor
wurde das bromierte Kohlenwasserstoff n-Propyl-
bromid (C5H,Br) empfohlen (McGRAW et al., 2001).
Auch aus Kostengriinden ist eine Substitution des
Trichlorethylens durch n-Propylbromid sinnvoll, da
der Preis fur Trichlorethylen bei ca. 300 U.S. Dollar
fur 200 L liegt. Zustande kommt dies durch die
Umweltauflagen des Clean Air Act of 1990 und der
VOC (Volatilie Organic Compounds) (McGRAW et
al., 2001). Untersuchungen ergaben zudem, dass
die Eigenschaften des Bindemittels durch die Ex-
traktion mit n-Propylbromid nicht verandert werden.
Der Zeitaufwand der Extraktion ist geringer als bei
einer Extraktion mit Trichlorethylen (McGRAW et
al., 2001).

N-Propylbromid wird heutzutage in den USA immer
noch verwendet und der Umgang ist in der ASTM
D7553 geregelt (astm.org).

Die Verwendung der Prif- und Analyseverfahren
von ASTM kann, aufBer im offentlich geftérderten
Bereich der USA, freiwillig geschehen (astm.org).
Fir die Bestimmung der Ld&slichkeit von Bitumen
existieren drei weitere standardisierte Verfahren.
Die ASTM D2042 (Verwendung von Trichlorethylen
zur Bestimmung der L6slichkeit von Bitumen), die
ASTM D5546 (Verwendung von Toluol als Lésemit-
tel), welches vor allem fiir polymermodifizierte Bitu-
men genutzt werden soll sowie die ASTM D 2172
(Methoden zur Extraktion) (astm.org).

In den USA wird ebenfalls mit Trichlorethylen und
Toluol gearbeitet, jedoch auch mit einem bromierten
Kohlenwasserstoff. Dieses n-Propylbromid findet in
Deutschland jedoch keine Verwendung. Die Griinde
daflir, dass in Deutschland halogenierte Kohlen-
wasserstoffe verwendet werden, liegen laut
DURKEE darin, dass die Toxizitdt und Gesundheits-
gefahrdung dieser Stoffe bekannt ist und man sich
Uber die Gefahren beim Umgang mit diesen bewusst
ist. N-Propylbromid wird erst seit 2000 als Lésemit-
tel in den USA verwendet und die Erfahrungen
bezliglich gesundheitlicher Auswirkungen beim
Umgang mit diesem Stoff sind nicht ausreichend
vorhanden (DURKEE, 2013).
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2.3 Losemitteleigenschaften von OME
und Handhabung im Labor

Octansauremethylester (OME) ist ein organischer
Ester, riecht (wie viele andere organische Ester)
intensiv und ist schon in Spuren zu riechen. Sein
Geruch erinnert an Kokos, weshalb er umgangs-
sprachlich auch als Kokosester bezeichnet wird.

OME besitzt gemal Sicherheitsdatenblattern eine
letale Dosis 50 oral Ratte (MERCK, ROTH) von
mehr als 2.000 mg/kg Kdrpergewicht und ist damit
gemald Gefahrstoffverordnung weder als gesund-
heitsschadlich, noch als giftig oder sehr giftig einzu-
stufen. 2.000 mg/kg Kérpergewicht entsprechen 2
glkg Korpergewicht und damit einer Menge von
mindestens 114 ml Flissigkeit, die von einer 50 kg
schweren Person aufgenommen, d. h. getrunken
werden musste, um eine todliche Dosis zu errei-
chen. Dies ist nicht irrtimlich mdglich. Gleichzeitig
ist auch die Aufnahme Uber die Haut oder durch
Einatmen einer solchen Menge pro Tag aufRerst
unwahrscheinlich. Analog zu anderen Carbon-
saureestern ist auch nicht mit einer krebserzeugen-
den, erbgutverandernden oder fruchtschadigenden
Wirkung zu rechnen. Eine Kennzeichnung, die auf
gesundheitsschadliche Eigenschaften hinweist, ist
deshalb nicht notwendig. OME hat jedoch eine rei-
zende Wirkung auf die Haut und die Augen. Haut-
und Augenkontakt sind deshalb durch geeignete
SchutzmalRnahmen (Handschuhe, Schutzbrille,
Laborkittel) zu vermeiden.

Im Gegensatz zum leichtflichtigen Trichlorethylen
hat OME einen um rund 100 K héheren Siedepunkt
von 194 °C. Der Flammpunkt betragt ca. 70 °C (ver-
gleichbar mit Diesel oder Heiz6l), die Zindtempera-
tur ca. 245 °C. Bei Zimmertemperatur ist der Stoff
nicht entflammbar, was im Sinne der Gefahrdungs-
minimierung als positiv einzustufen ist. Der hohere
Siedepunkt im Vergleich zum Trichlorethylen macht
ein Arbeiten bei der Extraktion und Destillation bei
héheren Temperaturen bzw. bei Unterdruck not-
wendig.

Es ist aus Sicherheitsgrinden unumgéanglich, Tem-
peraturen unterhalb der Zindtemperatur zu ver-
wenden. Um einen sicheren Temperaturabstand zur
Zundtemperatur zu besitzen, sollte die Anwen-
dungstemperatur auf maximal 200 °C begrenzt wer-
den. Das bedeutet, dass OME teilweise nur unter
Unterdruck in den Versuchsapparaturen verwendet
werden kann. Ein bisher im Umgang mit Trichlo-
rethylen verwendetes Arbeiten bei Normaldruck

scheidet bei Verwendung von OME weitestgehend
aus, sodass alle Arbeiten in geschlossenen Syste-
men unter Unterdruck durchgefiihrt werden mus-
sen. Das erhdht zum einen den experimentellen
Aufbau und eine Gefahrdung durch Implosion deut-
lich, verringert aber andererseits die Emissionen,
da entstehende Dampfe aus OME abgesaugt und
bei Atmosphéarendruck kondensiert bzw. in die
Abluft abgeleitet werden kdnnen.

Tabelle 1 zeigt einige charakteristische Eigenschaf-
ten der Losemittel Octansduremethylester (OME)
und Trichlorethylen.

Eine Gesundheitsgefahrdung durch in den Korper
aufgenommenes OME konnte aus der Hydrolyse
des Esters entstehen. Dabei wird der Ester in
Octansdure und Methanol zersetzt. Wahrend
Octansaure ein normales Stoffwechselprodukt beim
Abbau von Fetten ist, kann das Methanol gefahrlich
werden (nach der Gefahrstoffverordnung als giftig
eingestuft). Es ist sehr unwahrscheinlich, dass bei
den ublichen Laborarbeiten OME in einer gefahrli-
chen Menge in den Kérper aufgenommen werden
kann, sodass auch eine Gefahrdung durch Metha-
nol als sehr unwahrscheinlich anzunehmen ist.

Als sehr storend wird der intensive Geruch des
OMEs empfunden. Menschen empfinden Gertiche
unterschiedlich stark mit unterschiedlichen Auswir-
kungen auf ihr Empfinden. Wahrend tble Gertiche
(z. B. nach Stallmist) von den meisten Menschen
zwar als Gestank bezeichnet werden, gewohnt sich
die Nase jedoch schnell daran; zu erheblichen
gesundheitlichen Auswirkungen kommt es durch
diesen Naturstoff aber in aller Regel nicht. Hinge-
gen ist bekannt, dass gerade sehr geruchsintensive
Stoffe, wie sie haufig in Parfims verwendet werden,
schnell als unangenehm empfunden werden kon-
nen. Gerade in diesem Geruchsumfeld kommt es
besonders oft und schnell zu gesundheitlichen
Beschwerden und Empfindlichkeiten. Parfims ent-
halten haufig Carbonsaureester als Duftstoffe, zu
denen auch OME gehort. Der regelmafRlige Umgang
mit diesem Stoff kann schon in niedrigen Konzent-
rationen in der Atemluft deshalb zu gesundheitli-
chen Beeintrachtigungen fuhren, die toxikologisch
nicht zu begriinden sind.

Da OME einen vergleichsweise hohen Siedepunkt
hat (siehe oben) und deshalb nicht leicht fliichtig ist,
kommt es im Lauf der Zeit dazu, dass es aufgrund
von kondensierten Dampfen oder Spritzern dieses
Stoffes an Labormdbeln, Wanden, Laborgeraten
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Eigenschaften

Octansauremethylester (OME)

Trichlorethylen (Tri)

Maogliche Gefahren

Besondere vom Stoff ausgehende
Gefahren

Explosionsgefahr

Explosionsbereich [Vol %]

Hautreizend;

maRige Augenreizung;

Einatmen der Dampfe kann Reizungen
der Atemwege zur Folge haben;
Verschlucken kann den Verdauungstrakt
reizen.

Im Brandfall Entstehung von gefahrlichen
Brandgasen und Dampfen mdglich; bei
thermischem Zerfall oder Verbrennen

koénnen Kohlenoxide sowie andere giftige
Gase und Dampfe freigesetzt werden.

kann bei Erwarmung explosionsfahige

Gesundheitsgefahr;  kann  vermutlich
genetische Defekte verursachen; kann
Krebs erzeugen, verursacht Hautreizun-
gen; verursacht schwere Augenreizung;
kann Schlafrigkeit und Benommenheit
Verursachen; schadlich fir Wasserorga-
nismen mit langfristiger Wirkung.

Im Brandfall Entstehung geféhrlicher
Brandgase und Dampfe mdglich; bei
einem Brand kann freigesetzt werden:
Chlorwasserstoff, Chlor, Phosgen.

Gemische mit Luft bilden

nicht bestimmt

7,9-90
. Dampfdruck [hPa] ....................................................................................... 133@34c vvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvvv 723b577@2 0°C .........................
D|chtebe|zoc[g/m3] ............................................................................................. 088 ............................................................................................. 146 .............................................
|_os||chke|t|n/|v||sch barke|tm|tWasser ....................................................... 0064 ....................................................................................................................................................
bei 20 °C [g/l] ’
unerhebnchumosnch ....................................................................................... 1 .....................................................................................................................................
Chem|sche|:am|| ibé .............................................................................. Carbonsaureester ......................................................................... S
Summenformel CyH450, C,HCl,
|v|o|eku|argew|cht[g/mo|] ................................................................................ 1 5827 ................................................................................ 131366 ......................................
Losnchkenmanderen|:|uss|gke|ten ......................... guteLos||chke|th|koho|undAther .......................................................... S

Tab. 1: Eigenschaften von Octansauremethylester (ROTH, 2011; P&G Chemicals, 2011; UPS, 2009; Gestis, 2014) und Trichlorethy-
len (ROTH, 2011; PanReac AppliChem, 2014) gemalR Sicherheitsdatenblattern

usw. und auch der Kleidung tberall nach dem Stoff
riecht, was dann als unangenehm empfunden wird.
So kann es zu gesundheitlichen, wohl Giberwiegend
psychosomatisch bedingten Beeintrachtigungen
kommen. Um die Emissionen in die Raumluft mog-
lichst niedrig zu halten, sollten alle Tatigkeiten mit
Geréten und Materialien, die OME enthalten, grund-
satzlich im Abzug erfolgen.

Die Information Uber OME flir den speziellen
Anwendungsbereich der Bindemittelextraktion aus
Asphaltmischgut ist begrenzt. Daher werden bis auf
Weiteres zusammenfassend aus den oben
erwahnten Informationen — folgende Mindestanfor-
derungen an den Arbeitsschutz im Asphaltlabor
gestellt:

Alle Ablaufe/Gerate unter Verwendung von OME
erfolgen im Laborabzug.

Es sind stets Schutzbrille und Schutzkleidung
(Laborkittel) zu tragen.

Es ist eine Atemschutzmaske bei Verwendung
von heilem Ldsemittel zu tragen.

Es sind Schutzhandschuhe aus Nitrilkkautschuk
zu tragen und héaufig zu wechseln.

Das Arbeiten mit OME erfolgt mit Explosions-
schutz ausgeristeten Geraten (Ofen, Zentri-
fuge).
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Diese ArbeitsschutzmaRnahmen sind strikt einzu-
halten, solange keine gesicherten Untersuchungs-
ergebnisse vorliegen, die eine Reduzierung der
ArbeitsschutzmalRnahmen rechtfertigen.

2.4 Bitumenlésevermdgen von OME

Uber das Vermogen, Bitumen zu lésen, gibt es zum
Lésemittel OME nur unzureichende Informationen.
Bei der Handhabung im Labor fallt sofort auf, dass
OME Bitumen im Vergleich zu Tri erheblich geringer
|6st. Dieses unterschiedliche Lésevermoégen wird
durch einen einfachen Versuch veranschaulicht.
Dazu wird eine Bitumenprobe (Stral3enbaubitumen
50/70) mit einer Masse von 25 + 1 g flr eine Dauer
von 20 Minuten in ein Losemittelbad (400 ml) mit
einer Temperatur von 26 °C getaucht. Der Masse-
verlust der Bitumenprobe durch den Ablésevorgang
wird durch Rickwiegen bestimmt und als Verhalt-
niswert in M.-% angegeben.

Dabei kann vergleichend das Losevermdgen ver-
schiedener Chemikalien bestimmt werden. Neben
Tri und Toluol sind die Lésemittel Dichlormethan,
Xylol, Tetrachlorethylen und Benzol gemaR EN
12697-3 derzeit ebenfalls fir die Extraktion von
Bitumen aus Asphaltmischgut zulassig. Bild 2 zeigt
die Ergebnisse der Ldseversuche, gereiht vom bes-
ten zum schlechtesten Loser.

Es zeigt sich deutlich, dass sich unter den oben
genannten Bedingungen das Ldsevermdgen von

OME als deutlich geringer darstellt als bei tblicher-
weise zur Extraktion angewendeten Lésemitteln.
Wéhrend nach 20 Minuten tber 80 % der Bitumen-
probe in Trichlorethen geldst ist, sind es in OME
lediglich 20 %.

3 Vorgehensweise

In diesem Forschungsprojekt sind auftragsgeman
folgende Arbeitsschritte zur Bearbeitung vorgese-
hen:

* Verfahrensoptimierung der Heil3extraktion mit
OME als Losemittel,

« Verfahrensoptimierung der automatischen Ext-
raktion mit OME als Losemittel,

» chemische Analysen an OME und Bitumen,

e Reihenuntersuchungen an Frischbindemittel
(frisch), an Bindemittel nach HeiRextraktion mit
OME (OME_HeiR), nach automatischer Extrak-
tion mit Tri (Tri_Automat) und nach automati-
scher Extraktion mit OME als Losemittel (OME_
Automat),

+ Vergleichsuntersuchungen zur Uberprifung der
Vergleichbarkeit der Ergebnisse.

100 7

Geloster Anteil nach 20 min [M.-%]

Bild 2: Bitumen-Losevermodgen verschiedener Losemittel bei 26 °C im Vergleich
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3.1 Verwendete Materialien und
Baustoffkomponenten

Es kommen die Materialien gemaf Tabelle 2 zur
Anwendung. Fur die Optimierung der Extraktions-
verfahren finden Asphalt-Mischgutvarianten der
Asphaltmischgutsorte AC 11 D S mit Stral3enbaubi-
tumen 50/70 Anwendung (Varianten 1 bis 3). Die
Herstellung des Asphaltmischguts fur die Reihen-
untersuchungen erfolgt (zum gréRten Teil) im grof3-
technischen Malf3stab. Eine Asphaltmischgutvari-
ante (Variante 4) ist gezielt im Labor zusammenge-
setzt und hergestellt. Von den Asphaltmischgutvari-
anten 4 bis 10 wird das (frische) Originalbindemittel
ebenfalls beprobt (Probenentnahme bei Anliefe-
rung). Keine der Asphaltmischgutvarianten beinhal-
tet Asphaltgranulat.

Es wird OME mit einem Reinheitsgrad von 99,5 %
als Losemittel verwendet.

3.2 Laborprufungen

Die Analyse der Mischgutzusammensetzung erfolgt
durch Heil3extraktion mit OME und durch automati-
sche Extraktion mit Tri bzw. OME als Lésemittel. Die
HeilBextraktion und die Extraktion mit OME als
Losemittel erfolgen nach dem in Kapitel 3.4.1 erlau-
terten Verfahren. Die automatische Extraktion mit
Tri als Losemittel erfolgt gemaR den Vorgaben der
TP Asphalt-StB Teil 1 und Teil 3, die automatische
Extraktion mit OME als Lésemittel gemaR Kapitel

3.3 Mathematische Instrumentarien
zur Auswertung der Ergebnisse

Fiur die in dieser Forschungsarbeit experimentell
ermittelten Messwerte liegen Rohdatenséatze mit bis
zu funf Einzelwerten je Teilkollektiv vor. Die Einzel-
werte der Teilkollektive kénnen folglich nicht mittels
Testverteilungen auf das Vorhandensein von Aus-
reiern (abweichenden Messwerten) gepruft wer-
den. Die Eliminierung ausrei3verdéachtiger Einzel-
werte erfolgt — gegebenenfalls — anhand von Plau-
sibilitatserwagungen; eliminierte Einzelwerte wer-
den durch das arithmetische Mittel der verbliebenen
Einzelwerte ersetzt, um bei weiteren statistischen
Analysen mit vollstdndigen Datensatzen arbeiten
zu kénnen.

Gemal FGSV (2013) ist die Spannweite d die Diffe-
renz zwischen dem grof3ten und dem kleinsten Ein-
zelwert einer Messreihe. Sie wird herangezogen,
da eine Mehrfachbestimmung der Einzelwerte
gegeben ist, aus denen ein Ergebnis gebildet wer-
den soll. Die kritische Spannweite d, ergibt sich aus
der Multiplikation der Standardabweichung o, mit
einem von der statischen Sicherheit P und der
Anzahl der Einzelwerte abhéngigen Faktor. Die sta-
tistische Sicherheit wird mit P = 95 % gewahlt, wor-
aus sich folgende Faktoren zur Berechnung der kri-
tischen Spannweite ergeben:

Kritische Spannweite

3.5.1. Physikalische Bindemitteleigenschaften wer- da= 2,77 - 0, bei zwei Einzelbestimmungen,
den sovvphl an'den extra.lhlerten als auch an den fri- 3,31 - o, bei drei Einzelbestimmungen,
schen Bindemitteln bestimmt.
_ _ ) 3,63 - 0, bei vier Einzelbestimmungen,
Im Detail werden die Untersuchungen gemaR
Tabelle 3 durchgefunhrt. 3,86 - 0, bei funf Einzelbestimmungen.
Variante Asphaltmischgut Bitumen Anwendungsbereich
123 AC 11 D S aus Asphaltmischanlage 50/70 Verfahrensoptimierung Heifl3extraktion und
T (Laborbestande des ISBS) Automatenextraktion mit OME als Lésemittel
4 AC 11 D S im Labor zusammengesetzt 50/70
5 PA 8 aus Asphaltmischanlage 40/100-65 A
6 SMA 11 S aus Asphaltmischanlage 25/55-55 A
7 AC 32 T S aus Asphaltmischanlage 70/100
8 AC 22 T S aus Asphaltmischanlage 50/70
9 SMA 11 S aus Asphaltmischanlage 25/55-55 A Relhenuntersuchungen und
.................................................................................................................................................................... Vergleichsuntersuchung
10 MA 11 S aus Asphaltmischanlage 20/30 NV

Tab. 2: Fir die Extraktion vorgesehene Asphaltarten bzw. -sorten
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Untersuchungsmethode KenngréRe/Ergebnis
KorngréRRenverteilung KGV M.-%
) Siebanalyse
Mischgutzusammensetzung
nach Bindemittelextraktion
und Destillation :
Bindemittelgehalt
Rickgewinnungsverfahren Bgr M.-%
Erweichungspunkt Ring und Kugel | Erweichungspunkt EP RuK °C
Nadelpenetration Penetration Pen mm/10
maximale Zugkraft Fmax N
Duktilitat k. A mm
Kraftduktilitat Wgesamt Jicm?
Verformungsarbeit Wy om Jlem?
Wo,2.0.4m Jlem?
komplexer Schermodul G* Pa
DSR—AnaIyse ......................... B
phySikaliSChe Phasenwinkel )
Bindemitteleigenschaften Kriechsteifigkeit IS MPa
BBR—Analyse .............................................................................................................................................
m-Wert m -
R100 %
prozentuale Rickbildung Ris00 %
R %
MSCR-Test* 3200, e
Jnr 100 kPa
verbleibende Kriechdehnung | J, 1400 kPal
1
Jnr 3200 kPa
elastische Ruckstellung* EL %

* nur an Polymermodifiziertem Bitumen

Tab. 3: Ubersicht Giber KenngréRen von Asphaltmischgut und Bindemittel

Sofern n = 2 Einzelwerte vorliegen und deren
Spannweite < der kritischen Spannweite ist, werden
die Einzelwerte als vertraglich angesehen und das
Ergebnis als arithmetisches Mittel der Einzelwerte
angegeben.

3.3.1 Einfacher Varianzvergleich

Soll die Gleichheit der Varianzen zweier normalver-
teilter Datensatze Uberprift werden, so wird nach
SACHS (1984) zunéchst die Null-Hypothese aufge-
stellt, die Varianzen seien gleich:

Ho: 07 = 03

Die Null-Hypothese wird abgelehnt, wenn die aus
den Stichprobenvarianzen berechnete Testgrof3e

RN

F=2

(o)

NN

bei einer angenommenen Irrtumswahrscheinlich-
keit von a = 0,05 den fir die Freiheitsgrade V1 =
(n1 -1) und V2 = (n2 -1) (mit n1, n2 = Stichproben-
umfang) in [21] tabellierten Schwellenwert der
F-Verteilung Uberschreitet. Dann wird die Alterna-
tivhypothese

cq2 = 2
Ha: 07 = 05

angenommen, das heif3t, die Hypothese der Vari-
anzhomogenitét verworfen. Fur die Berechnung der
TestgroRe F wird die Stichprobe unter Anwendung
von Trichlorethylen als Losemittel mit s und die
unters Anwendung von OME als Losemittel als s2
bezeichnet.

3.3.2 Einfacher Mittelwertvergleich

Stellt sich die Aufgabe, Uber einen Mittelwertver-
gleich festzustellen, ob sich im statistischen Sinne
die Mittelwerte zweier Messreihen mit den Anzah-
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len n; und n, der vertraglichen Einzelwerte unter-
scheiden, so wird nach SACHS (1984) die Null-Hy-
pothese formuliert, dass die Mittelwerte gleich
seien, d. h., die Differenz der Mittelwerte im statisti-
schen Sinne gleich null ist:

Ho: M1 = M.

Die Testgrof3e t zur Uberpriifung der Null-Hypo-
these ist flr die Falle gleicher und ungleicher Stich-
probenumfange sowie gleicher und nichtgleicher
Varianzen formelmafig in Tabelle 4 angegeben.

Uberschreitet die TestgroRe t bei vorgegebener
Uberschreitungswahrscheinlichkeit von a = 0,05 die
fur die Anzahl der Freiheitsgrade vin SACHS (1984)
angegebene Signifikanzschranke der t-Verteilung,
so wird die Alternativhypothese

Ha: g # 1y

akzeptiert; d. h., die Null-Hypothese auf Homogeni-
tat der Stichprobenmittelwerte wird abgelehnt.

Fur die Bewertung der Ergebnisse mittels einfachen
Mittelwertvergleichs wird die Standardabweichung
der Untersuchungen mit Tri als Losemittel in drei
Stufen hierarchisch variiert:

Stufel

Die Standardabweichung der Ergebnisse entspricht
der tatsachlichen Standardabweichung der ermittel-
ten Einzelwerte (01 = Oy1rp)-

Stufe 2

Die Standardabweichung entspricht der Stan-
dardabweichung fur die Wiederholprazision des
jeweiligen Verfahrens (o, = 0,).

Stufe 3

Die Standardabweichung entspricht der Stan-
dardabweichung fur die Vergleichprazision des
jeweiligen Verfahrens (o, = oR).

Die Anwendung des einfachen Varianzvergleichs
bzw. des einfachen Mittelwertvergleichs erfolgt bei
vorliegen von finf Einzelwerten, die einen Mittel-
wert bilden. Dies ist durchgangig bei den Ergebnis-
sen der Mischgutanalysen gegeben.

3.4 HeilRextraktion mittels OME

Das Verfahren der Heil3extraktion soll unter Anwen-
dung des Losemittels OME erfolgen. Es gelten die
in Kapitel 2.4 dargestellten Arbeitsschutzbedingun-
gen.

3.4.1 Optimierung des Verfahrens

Das Verfahren Heil3extraktion mit OME als Losemit-
tel soll weitestgehend gemall TP Asphalt Teil 1
durchgefiihrt werden. Anderungen sollen nur erfol-
gen, sofern diese durch die Anwendung des Lose-
mittels OME zwingend erforderlich sind.

Varianzen
Stichprobenumfénge
gleich: o? =0} Ungleich: o? # o}
gleich: ny =n, : |x; — x5 ¢ [, — X,
’512 + s2 ’512 + 52
n n
FG i e
=n- —_—
FG=2-n-2 St S
s3 st
ungleich: n, # n, . |%; — 5| . x5 —x
t= t=
rnl+n2],[(nl—l)-sf+(nz—1)-s§] -
Ln, -n, n, +n, —2 n, Ny
2
st .52
P Ny
_ _ = 2
e &
n n
n, — 1 ny — 1

Tab. 4: Vergleich zweier Mittelwerte unabhangiger Stichproben normalverteilter Grundgesamtheiten (SACHS, 1984)
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Folgende wesentliche Bestandteile der Heil3extrak-
tion kommen zum Einsatz:

» Heizplatte (ohne weitere Anforderungen),

» Keramikdrahtnetz als Heizplattenaufsatz,

e Becherglas,

» Extraktionseinsatz (Drahtkorb und Siebboden),
* Kduhlerdeckel,

* Dbeluftete Warmekammer, explosionsgeschutzt,

* Durchlaufzentrifuge.

Startbedingungen

Die Durchfuhrung der Heil3extraktion erfolgt
zunachst nach Vorgaben gemall TP Asphalt-StB
Teil 1 Abschnitt 5.1 HeiRextraktion mit Toluol als
Losemittel. Es ist zu erwarten, dass aufgrund des
deutlich héheren Siedepunktes von OME (ca. 194
°C) gegenuber Toluol (ca. 111 °C) die Heil3extrak-
tion entsprechend bei héherer Temperatur durchzu-
fiihren ist. Ublicherweise erfolgt die HeiRextraktion
von Toluol mit der gewéhlten Heizplatte auf Stufe 2
wobei dann die Heizplatte eine Temperatur von ca.
350 °C erreicht.

Die Extraktion unter Verwendung von OME unter
gleichen Bedingungen fihrt nicht zum Aufheizen
des Losemittels bis zu seinem Siedepunkt, was auf
enorme Warmeverluste bei diesem Verfahren

schlieRen lasst. OME beginnt daher nicht zu kochen,
und das Verfahren kann demnach nicht unter den
gleichen Bedingungen wie bei Verwendung von
Toluol erfolgen. Infolge werden Verfahrensparame-
ter variiert und optimiert.

Erh6hung der Heizplattentemperatur

Es wird die nachsthéhere Stufe der Heizplatte
gewahlt, um das Losemittel OME bis zu seinem Sie-
depunkt zu erhitzen. Bei dieser Temperaturstufe
erreicht die Oberflache der Heizplatte eine Tempe-
ratur von ca. 410 °C. Nach wenigen Minuten beginnt
das Losemittel zu kochen und die Entstehung von
LosemitteldAmpfen ist zu beobachten. Die Losemit-
teldampfe steigen jedoch nicht bis zum aufgesetz-
ten Kuhlerdeckel auf. Sie kondensieren bereits auf
einer Hohe von ca. 10 cm an der Innenwandung
des Glasbehélters.

Bild 3 zeigt ein Thermogramm wéahrend der Ver-
suchsdurchfiihrung. Deutlich erkennbar ist der
gro3e Temperaturgradient in der Wandung des
Glasbehalters, welcher im unteren Bereich stark
durch die Heizplatte erwarmt und im oberen Bereich
kihl ist. Die Kondensation der Ldsemitteldampfe
erfolgt auf der H6he des Glasbehélters mit einer
Temperatur von ca. 120 °C.

Um das Extraktionsverfahren richtig anwenden zu
kénnen, muss das Kondensieren der Losemittel-
dampfe an der Glaswandung unterbunden wer-
den.

Bild 3: HeiRextraktion mit OME als Losemittel — Kondensation der Losemittelddmpfe am Glasbehélter bei einer Temperatur von
ca. 120 °C
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Aufheizen der AuRenwandung

Um den Glasbehalter herum werden drei Infrarot-
strahler (je 500 W) installiert, welche direkt auf die
Wandung im unteren Bereich gerichtet sind und
diese somit von auf3en aufheizen. Aus Bild 4 wird
deutlich, dass die Temperaturgrenze von 120 °C
durch die zuséatzliche Erwarmung heraufgesetzt ist.
Entsprechend erfolgt die Kondensation der Lose-
mitteldampfe weiter oben, jedoch noch immer an
der Glaswandung und nicht am Kiihlerdeckel.

In einem weiteren Schritt erfolgt die Ausrichtung der
Infrarotstrahler auf den oberen Bereich der Glas-
wandung. Das Thermogramm in Bild 5 zeigt, dass

durch die geanderte Versuchsanordnung die Aus-
fallgrenze des Losemittelkondensats nicht weiter
hinauf gebracht wird.

Durch das Aufheizen der AulRenwandung mittels
Infrarotstrahlung kann das Kondensieren der Lose-
mitteldampfe an der Aul3enwandung des Glasbe-
hélters nicht hinreichend unterbunden werden.

Isolierung der Auf3enwandung

Die Temperatur der Heizplatte liegt deutlich ober-
halb der Siedetemperatur des Losemittels OME.
Die einfache Versuchsanordnung sieht keinen
Schutz vor Warmeverlusten vor, weshalb insbeson-

Bild 4: HeiRextraktion mit OME als Lésemittel — zusatzliche Erwarmung der Glaswandung im unteren Bereich durch Infrarotbestrah-

lung

Bild 5: HeiRextraktion mit OME als Losemittel — zusétzliche Erwarmung der Glaswandung im oberen Bereich durch Infrarotbestrah-
lung
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dere Uber die Wandung des Glasbehélters ein
Groldteil der Warmeenergie ungehindert entwei-
chen kann. Infolge wird daher durch das Anbringen
einer Isolierschicht der Warmeverlust verringert.
Dadurch verbleibt mehr Wéarmeenergie im System
und der Temperaturgradient im Glasbehalter wird
verringert. Die Warmeisolierung erfolgt zunachst
durch das Setzen des Glasbehélters in einen Metall-
behalter mit gréRerem Durchmesser. Zwischen die
AuBenwandung des Glasbehdltnisses und die
Innenwandung des Metallbehélters wird eine isolie-
rende Schicht aus feiner Gesteinskdrnung
(Natursand) eingebracht. Zur Kontrolle des Lése-
mittelflusses ist eine kleine Aussparung am Metall-
behélter vorgesehen. Das Thermogramm in Bild 6

zeigt, dass der Warmeverlust durch die Isolierung
deutlich reduziert ist. Durch die Aussparung ist
erkennbar, dass bei dieser Versuchsanordnung die
Losemitteldampfe wie beabsichtigt am Kihler-
deckel kondensieren und gleichmaRig in den
Extraktionseinsatz tropfen.

Es zeigt sich, dass durch Temperaturerhéhung und
Thermoisolierung das Verfahren der Heil3extraktion
so angepasst werden kann, dass mit dem Lésemit-
tel OME ein kontinuierlicher Losemittelfluss erzeugt
werden kann. Der Einsatz der mineralischen Ther-
moisolierung birgt jedoch zum einen die Gefahr,
dass Teile der feinen Gesteinskérnung unterhalb
des Becherglases gelangen und somit den Warme-

Bild 7: HeiBextraktion mit OME als Losemittel — ergénzt durch eine isolierende Mineralstofffasermatte
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Ubergang beeintrachtigen und zum anderen, dass
einzelne Korner innerhalb des Glasbehélters gelan-
gen konnen. Ein geeigneteres Isoliermaterial ist
eine Mineralstofffasermatte aus Erdalkali-Silikat,
welche einen Temperatureinsatzbereich von bis zu
1.200 °C aufweist. Die flexible Matte wird zurecht-
geschnitten, um den Glasbehélter gelegt und mit
Drahten fixiert. Der untere Bereich der Fasermatte
wird so prapariert, dass temporar eine Offnung zur
Uberpriifung des Losemittelabflusses aus dem
Siebboden des Extraktionseinsatzes geschaffen
werden kann. Bild 7 zeigt den Versuchsaufbau mit
angepasster Prufeinrichtung.

Extraktionsdauer

Durch die Extraktion soll das Bindemittel mdglichst
vollstandig von den Gesteinskdrnungen des
Asphaltmischguts herausgelost werden. Gemal TP
Asphalt Teil 1 ist der Extraktionsvorgang dann abge-
schlossen, wenn das am Siebboden ablaufende
Losemittel praktisch farblos ist. Dazu wird die ange-
brachte Thermoisolierung im unteren Bereich alle
15 Minuten etwas geéffnet und das ablaufende
Losemittel begutachtet. Farblos ablaufendes Lose-
mittel wird nach einer Extraktionsdauer von ca. 90
bis 105 Minuten beobachtet. Zur Festlegung einer
geeigneten Extraktionsdauer werden exemplarisch
weitere Extraktionen bei doppelter Extraktionsdauer

durchgefiihrt und ausgewahlte KenngréRen (Sieb-
linie, Fullergehalt, Bindemittelgehalt) der Mas-
senanteile in Bild 8 bis Bild 10 gegenubergestellt.

Anhand der Ergebnisse unter Variation der Extrak-
tionsdauer (2 und 4 Stunden) kann festgestellt wer-
den, dass bei klar ablaufendem Losemittel der 16s-
liche Bindemittelanteil aus dem Asphaltmischgut
getrennt ist. Eine Erhdhung der Extraktionsdauer
fuhrt zu keiner Verbesserung der Ergebnisse zur
Bestimmung der Asphaltmischgutzusammenset-
zung. Daher wird eine einheitliche Extraktionsdauer
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Bild 9: Bindemittelgehalt nach Rickgewinnungsverfahren fir
AC 11 D S, 50/70 nach Heil3extraktion mit OME als
Lésemittel mit Extraktionsdauern von 2 und 4 Stunden
(Mittelwerte)
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Bild 8: Sieblinien fir AC 11 D S, 50/70 nach HeiRextraktion mit OME als Losemittel mit Extraktionsdauern von 2 und 4 Stunden

(Mittelwerte)
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fur alle zu untersuchenden Asphaltmischgutvarian-
ten von t = 115 + 5 Minuten festgelegt. Vor Beendi-
gung des Extraktionsvorganges erfolgt zudem eine
erneute visuelle Begutachtung des ablaufenden
Lésemittels und ggf. eine Erhdhung der Extrak-
tionsdauer.

Wiederholbarkeit

Zur Uberpriifung der Wiederholbarkeit der Ergeb-
nisse der HeilRextraktion mit OME als Lésemittel zur
Bestimmung der Asphaltmischgutzusammensetzung
wird unter oben festgelegten Extraktionsbedingun-
gen eine Reihe von Wiederholungsprufungen durch-
gefuihrt. Bild 11 zeigt die resultierenden Sieblinien

6,5 7
)
2 [ 6,01
= _ : 5,97
2 60
[T
e
g
= {
. t

5,5 - .

OME Heif 2h OME Heif 4h

aus acht Einzelanalysen sowie die mittlere Sieblinie.
Per Augenschein kann bereits festgestellt werden,
dass die Differenzen der Siebanteile gering sind.

In Tabelle 5 sind die ermittelten Spannweiten den
gemal TP Asphalt Teil 2 angegebenen kritischen
Spannweiten der Verfahrensprazision fur die Heil3-
extraktion gegentibergestellt. Es zeigt sich, dass
bei keiner KorngréRe die kritische Spannweite des
Verfahrens Uberschritten ist. Die Bestimmung der
Korngréf3enverteilung ist daher als hinreichend wie-
derholbar anzunehmen.

Bild 10: Fullergehalt fur AC 11 D S, 50/70 nach Hei3extraktion
mit OME als Loésemittel mit Extraktionsdauern von 2
und 4 Stunden (Mittelwerte)

Exemplarisch sind die zugrunde liegenden Einzel-
ergebnisse fur die Korngréf3e < 0,063 mm (Fuller-
gehalt) in Bild 12 dargestellt.
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Bild 11: Sieblinien fir AC 11 D S, 50/70 nach HeiRRextraktion mit OME als Losemittel: Wiederholbarkeit
KorngroRe der KGV [mm)] Spannweite [M.-%)] kritische Spannweite [M.-%)]

Tab. 5: Spannweiten bei HeilRextraktion mit OME als Losemittel

firAC 11 D S, 50/70
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Bild 13: Bindemittelgehalt nach Riickgewinnungsverfahren fir AC 11 D S, 50/70 nach Heifl3extraktion mit OME als Losemittel: Wie-

derholbarkeit

Spannweite [M.-%]

kritische Spannweite [M.-%]

Bindemittelgehalt

0,18

0,30

Tab. 6: Spannweite des Bindemittelgehalts bei Heil3extraktion mit OME als Losemittel fir AC 11 D S, 50/70

Tabelle 6 gibt die Spannweite des Bindemittelge-
halts, ermittelt nach Ruckgewinnungsverfahren, an.
Die zugrunde liegenden Einzelwerte sind in Bild 13
dargestellt.

Plausibilitat der Extraktionsergebnisse

Eine Validierung der Extraktionsergebnisse mit
OME als Losemittel erfolgt durch den Vergleich der
Ergebnisse mit Ergebnissen die unter Verwendung
von Tri als Losemittel gewonnen wurden. Dabei
kommen die automatische Extraktion und die Heil3-
extraktion mit Tri zur Anwendung. Die Ergebnisse
sind in den Bildern 14 bis 16 dargestellt (Mittelwerte

aus mindestens zwei Einzelergebnissen) und
ermdglichen eine Einschatzung der Plausibilitat der
unter Verwendung von OME gewonnenen Extrak-
tionsergebnisse.

Es zeigt sich eine sehr gute Ubereinstimmung der
ermittelten KorngroRRenverteilungen unabhangig
vom betrachteten Extraktionsverfahren. Auffal-
lig zeigt sich einzig der zu erwartende héhere Fil-
leranteil bei der Automatenextraktion mit Tri (Bild
15).

Die Plausibilitat der Extraktionsergebnisse wird
durch den Vergleich der verschiedenen Extraktions-
ergebnisse bestatigt (Bild 16).
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Bild 14 : Sieblinien fur AC 11 D S nach HeiRextraktion (HeiR) und automatischer Extraktion (Automat) jeweils mit OME und Tri als
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Bild 15: Fullergehalt fir AC 11 D S nach HeiRextraktion (Heil3) und automatischer Extraktion (Automat) jeweils mit OME und Tri als
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Bild 16: Bindemittelgehalt nach Riickgewinnungsverfahren fir AC 11 D S nach HeiRextraktion (Heil3) und automatischer Extraktion

(Automat)

jeweils mit OME und Tri als Losemittel
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Zentrifugieren

Die Trennung der Feinanteile < 0,063 mm vom Bin-
demittel-Losemittel-Gemisch erfolgt gemal? TP
Asphalt-StB Teil 1, mit dem einzigen Unterschied,
dass die Trocknung des Zentrifugenbechers bei
hoherer Temperatur erfolgt. Die visuelle Kontrolle
der Zentrifugenhilse zeigt lediglich einen sehr
geringen Aufstieg des Fiillers an der Innenwand. Es
besteht daher kein Verdacht auf unzureichende
Trennung der Lésung von den Feinanteilen.

Es erfolgt zusétzlich fir jedes Mischgut die Bestim-
mung der Asche gemaf DIN 52005 am riickgewon-
nenen Bindemittel. Der in der TP Asphalt-StB Teil 1
angegebene Grenzwert von 1 M.-% Asche ist bei
allen Untersuchungen deutlich unterschritten wes-
halb dieser Vorgang der Zentrifugierung als geeig-
net gilt.

Ofentrocknung

Aufgrund der deutlich héheren Siedetemperatur
von OME (194 °C) gegenuber Tri (87 °C) erfolgt die
Trocknung der Gesteinskdrnung und des Zentrifu-
genbechers bei einer von der TP Asphalt-StB Teil 1
abweichenden Temperatur. Als geeignet zeigt sich
eine Temperatur von 205 + 5 °C in einem zwangs-
beltftetem Wéarmeschrank. Die wahrend des Trock-
nens entstehenden Losemittelddmpfe werden dabei
kontinuierlich aus dem Warmeschrank entzogen
und Uber den Luftstrom des Laborabzugs abgelei-
tet. Eine Massenkonstanz ist nach einer Trock-
nungsdauer von ca. 4 Stunden erreicht. Zu beach-
ten ist, dass bei Verwendung eines Papiereinsatzes

im Zentrifugenbecher dieses gegen diese hdhere
Temperatur bestandig ist.

Destillation

Geeignete Destillationsbedingungen von OME aus
Bitumen-LOsemittelgemischen wurden von WEIN-
GART und KRUGER (2012) herausgearbeitet und
als Entwurf einer Prufvorschrift (Rickgewinnung
des Bindemittels mittels Rotationsverdampfer)
dokumentiert (Bild 17).

Ahnlich wie bei der Destillation von Tri aus Bitu-
men-Lo&semittelgemischen erfolgt die Rickgewin-
nung des Bindemittels mittels Rotationsverdampfer
in zwei Stufen unter Variation von Temperatur und
Druck. Die Siedepunkterh6hung des Bitumen-Lose-
mittelgemisches gegenlber dem reinen Lésemittel
OME ist mit 4 °C angegeben. Die empfohlenen
Destillationsbedingungen nach WEINGART und
KRUGER (2012) sind in Tabelle 7 angegeben und
werden als Startbedingungen fir die Destillation
gewahlt. Die Anwendbarkeit der Destillationsbedin-
gungen kann bestatigt werden. Es wird jedoch beob-
achtet, dass der Losemittelfluss wahrend der ersten
Destillationsphase deutlich geringer ist als bei der
Destillation von Tri. Die Temperatur der ersten Destil-
lationsphase wird daher geringfugig (+5 K) erhoht.
Die Temperatur der zweiten Destillationsphase wird
zur Schonung des Bindemittels herabgesetzt (-10 K).
Die durch das ISBS angepassten Destillationsbedin-
gungen sind ebenfalls in Tabelle 7 dargestellt.

Wahrend der ersten Destillationsphase wird das
Bindemittel-Lésemittel-Gemisch schubweise durch

Bild 17: Am ISBS verwendeter Rotationsverdampfer mit Olbad und Membran-Vakuumpumpe
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Erste Phase Zweite Phase
Siedepunkt Temperatur Druck Temperatur Druck
Art des Losemittels T, P, T, P,
[°C] [°C] [mbar] [°C] [mbar]
Tri nach TP Asphalt-StB 87,0 90 +5 400 =50 160 +5 205
gem.
WEINGART & 193,5 1005 20+ 2 1705 5+1
OME ... KRUGER | o S N N S
gem. ISBS 1105 202 1605 5+1

Tab. 7: Destillationsbedingungen zur Bindemittelriickgewinnung aus Bitumen-L&semittel-Gemischen

Offnen des Einlasshahnes in den Destillierkolben
eingesaugt und das Losemittel solange abdestilliert,
bis keine wesentlichen Mengen mehr Uberdestillie-
ren. AnschlieRend wird weiteres Bindemittel-Lose-
mittel-Gemisch angesaugt. Eine kontinuierliche
Zuflussrate des Gemisches, welche annéhernd der
Abflussrate ist, kann nicht eingestellt werden. Die
Destillationsbedingungen der zweiten Phase blei-
ben bestehen, bis kein Losemittel mehr Gberdestil-
liert und dann fur weitere 10 + 2 Minuten beibehal-
ten. Anschlieend erfolgt die sukzessive Erhéhung
des Druckes auf Atmosphéarendruck, um den Ver-
dampfungskolben zu entnehmen. Aufféllig hierbei ist
das sichtbare Entweichen von weil3lichen Dampfen
nach Abnahme des Kolbens von welchen ein unan-
genehmer stechend beilRender Geruch ausgeht
(n&here Angaben s. Kapitel 4.1.1). Nach Verfliegen

(RRRRAR.
NERRARE

Bild 18: Anlage am ISBS fur die automatische Extraktion mit
OME als Ldsemittel

der Dampfe verbleibt ein unangenehmer Geruch
des Bindemittels, welcher an verbrannten Kork erin-
nert. Die Abnahme des Verdampfungskolbens und
die Handhabung des heiRen Bitumens erfolgt auf-
grund der auftretenden Dampfe stets im Abzug und
unter Verwendung einer Atemschutzmaske.

Auffalligkeiten wahrend der Destillation

Wahrend der Destillation wandern die Losemittel-
dampfe im Rotationsverdampfer vom Verdamp-
fungskolben durch ein Dampfdurchfiihrungsrohr
(Steigrohr) bis zum Glaskuhler, an dem diese kon-
densieren und in den Auffangkolben tropfen. Der
aus dem Olbad herausragende Teil des Verdamp-
fungskolbens sowie das Steigrohr sind dabei nicht
temperiert und somit deutlich kihler als die Lose-
mitteldampfe. Dies fuhrt dazu, dass ein Teil der
Losemitteldampfe bereits an diesen Gerateteilen
kondensiert und nicht bis zum Kdihler und somit
nicht in den Auffangkolben gelangt. Folglich flieRen
geringe Mengen der kondensierten Losemittel-
dampfe zurtick in den Verdampfungskolben. Dies
ist sowohl in der ersten als auch in der zweiten
Phase des Destillationsvorgangs sowie bei der
Entnahme des Verdampfungskolbens zu beobach-
ten. Ein vollstandiges Ausbringen des Ldsemittels
aus dem rtickgewonnenen Bitumen kann mit die-
sem Destillationsverfahren nicht sichergestellt
werden.

3.5 Automatische Extraktion mit OME
als Losemittel

Das Verfahren der automatischen Extraktion soll
unter Anwendung des Ldsemittels OME erfolgen.
Eine Extraktionsanlage (Fa. infraTest Pruftechnik
GmbH), vorbereitet flur dieses Losemittel, wurde im
Juni 2014 an das ISBS geliefert und in Betrieb
genommen (siehe Bild 18).



54

Die Extraktionsanlage ermdglicht das Auswaschen
der Bitumenanteile von Asphaltmischgut, die Tren-
nung von Filler und Bitumen sowie eine Teildestilla-
tion des Losemittels bei moderaten Temperaturen
(unter 130 °C), die durch reduzierten Druck im
Gerat moglich werden. Durch den notwendigen
Unterdruck werden besonders hohe Anforderungen
an die Dichtheit der Anlage gestellt. Wahrend des
Extraktionsvorganges  entweichen  Ldsemittel-
dampfe daher lediglich als Abluft aus der Vakuum-
pumpe. Diese Abluft wird direkt in die Laborabsau-
gung geleitet.

Der Geratehersteller weist darauf hin, dass bis auf
Weiteres aufgrund der nicht gesicherten Bestandig-
keit verschiedener Dichtungen ein dauerhaft durch-
gangiger Betrieb der Anlage nicht gewahrleistet
werden kann.

3.5.1 Optimierung des Verfahrens

Das Verfahren automatische Extraktion mit OME
als Losemittel kann vollstandig gemafl TP Asphalt
Teil 1 (fur Tri) durchgefuhrt werden, da die vorlie-
gende Extraktionsanlage alle Voraussetzungen
dazu erfillt und beziiglich des Extraktionsprozes-
ses keine genauen Angaben gemacht werden.
Sichergestellt werden muss, dass nach Abschluss
des Extraktionsvorganges das Bitumen bestmog-
lich aus dem Asphaltmischgut herausgeldst ist, vom
Fuller getrennt und gemeinsam mit dem Restlse-
mittel vollstandig in den Verdampfungskolben tber-
fuhrt wird. Anhand der rickgewonnenen bitumen-
freien Gesteinskdrnung muss die Bestimmung der
Korngrof3enverteilung sicher erfolgen kénnen.

Startbedingungen

Die physikalischen Bedingungen fir das Auswa-
schen des Bitumens, die Trennung des Fullers vom
Bitumen sowie Destillation und Riickgewinnung des
Losemittels sind insbesondere vom Siedeverhalten
sowie der Dichte des Lésemittels OME abhangig.
Diese wurden seitens Gerétehersteller auf die tech-
nischen Voraussetzungen der Extraktionsanlage
abgestimmt und in Programmschritten zusammen-
gefasst, in denen einige Parameter durch den
Anwender anderbar sind.

Diese Programmschritte sind Waschgang (Wg) und
Spulen (Spl). Darin sind folgende Parameter veran-
derbar:

e die Flutzeit der Waschkammer,

» die Dauer des Ultraschalls,
» die Wartezeit zwischen den Waschgéngen sowie

e der Zugabezeitpunkt und die Zugabedauer des
Losemittels.

Weiterhin lassen sich folgende allgemeine Parame-
ter verandern:

e die Dauer des Frischluftblasens in Waschkam-
mer und Zentrifuge bevor die Tiren entriegelt
werden,

» die Temperaturdifferenz zwischen ,Sumpf unten*
und ,Sumpf oben* als Abbruchkriterium fir die
Destillation (dadurch wird die Konsistenz des
verbleibenden Bindemittel-Losemittelgemischs
gesteuert),

» die Entnahmewartezeit,

» die automatische Entnahmezeit,

» die Pause nach der Entnahme sowie

e der Entnahmedruck im Destillationsraum.

Als Grundlage fur die ersten Analysen wird das Pro-
gramm mit den Parametern gemaR Tabelle 8 ver-
wendet, mit denen ein vollsténdiger Extraktionsvor-
gang ca. 2:15 h dauert.

Extraktionsdauer

Gemal TP Asphalt Teil 1 ist der Extraktionsvorgang
dann abgeschlossen, wenn nachgewiesen ist, dass
die gewonnenen Ergebnisse mit jenen der Heil3ext-
raktion Ubereinstimmen bzw. korrelieren. Sofern
unter gegebenen Bedingungen Bindemittelriick-
stande an der Gesteinskodrnung verbleiben, muss
sich bei langeren Waschzeiten das Extraktionser-
gebnis &ndern. Zur Uberpriifung der vorgegebenen
Extraktionsdauern werden Extraktionen bei doppel-
ter Anzahl an Waschzyklen durchgefiihrt und aus-
gewahlte KenngroRen (Sieblinie, Fullergehalt, Bin-
demittelgehalt) der Massenanteile in den Bildern 19
bis 21 gegenibergestellt.

Anhand der Ergebnisse unter Variation der Wasch-
ganganzahl (einfach und doppelt) kann festgestellt
werden, dass der l6sliche Bindemittelanteil bereits
bei einfacher Waschganganzahl aus dem Asphalt-
mischgut getrennt ist. Eine Erhéhung der Wasch-
ganganzahl fiihrt daher zu keiner Verbesserung der
Ergebnisse zur Bestimmung der Asphaltmischgut-
zusammensetzung.
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P.-Nr | Parametername Funktion Wert Einheit
Geben Sie einen Namen fir die Rezeptur ein, der im Menu zur Rezep-
- [Rezeptur] turauswahl und auf der Schaltflache zum Start einer Extraktion ange- - -
zeigt wird.
702 | Wg(Lose) Flutzeit Dauer, wahlrend c_ler das Losemittelventil am Beginn jedes Lose-Wasch- 40 S
ganges geoffnet ist.
Wg(LOse) Zeit Dauer, wahrend der der Ultraschallgenerator wahrend des Ldse-Wasch- .
703 . L 10 min
Ultraschall ein ganges aktiv ist.
712 | Wg(Aufh) Flutzeit Dauer, wahrend _qer dgs Lésemittelventil am Beginn jedes Aufheiz- 40 s
Waschganges geoffnet ist.
Wg(Norm) Zeit Dauer, wahrend der der Ultraschallgenerator wéhrend des Waschgan- .
713 ) o 10 min
Ultraschall ein ges aktiv ist.
722 | Wg(Norm) Flutzeit Dauer, .yvahre‘nd der das Ldsemittelventil am Beginn jedes Waschgan- 9 S
ges gedffnet ist.
743 \é\;a:]rtewzg: zwischen Dauer, erst nach Ablauf der Zeit wird der nachste Waschgang gestartet. 20 sec
1004 | Zugabezeit LM Da}Jer, Wghrend der das Losemittelventil am Beginn jedes Spulschrittes 8 S
geoffnet ist.
1801 | Trockenzeit Daue"r, wahrend der dle_Mlnerahen und der Prozessraum durch Luft- 40 min
umwalzung getrocknet wird.
Dauer, wahrend der der Prozessraum am Ende der Extraktion mit
1901 | Dauer Frischluftblasen Frischluft durchspult wird, um Ldsemittelreste aus dem Prozessraum zu 5 min
entfernen.
Differenz Uberschreitet der Differenzwert zwischen der oberen und der unteren
(T_Sumpfoben- - . ) S
Sumpftemperatur den eingestellten Wert, wird die Destillation beendet R
3003 | T_Sumpf_unten) . o . i 6 C
- . (wenn der obere Sensor nicht mehr mit Flussigkeit bedeckt ist, néhert
> = 3003 fur Wechsel sich dieser der Dampftemperatur an)
,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, von Aktiv — Bereit | S0 o O e A
3601 | Entnahme Wartezeit Dauer, wahrend der ein Unterdruck im Entnghmekolben aufgebaut wird 20 S
und das Entnahmeventil noch geschlossen ist.
3604 | Autom. Entnahmezeit Dauer, wahrend der die Altwarenentnahme aktiviert wird, um das Binde-

3606 | Nach Entn. Spulzeit
3607 Nach Entn. Spulen
Pause
Entnahmedruck
3608 (X< 100 = AUS)
Altwarenentnahme in
3610 | Trocknen+FriBlasen
aktivieren
5001 | 1. Programmschritt
5002 | 2. Programmschritt
5003 | 3. Programmschritt
5004 | 4. Programmschritt
5005 | 5. Programmschritt
5006 | 6. Programmschritt
5007 . Programmschritt
5008 P hritt

Standard Temperatur
Zentrifuge

mittel in den Rundkolben zu ford

Dauer, wahrend der Ldsemittel zum Spilen des Destillationsraums
zugefuhrt wird.

Dauer, wahrend der die Altwarenentnahme nach Ende der Spulzeit aktiv
bleibt, um die Bindemittelreste mit dem Lésemittel in den Rundkolben zu
fordern.

Druck, welcher vor Beginn der Altwarenentnahme in der Destillation ein-
gestellt wird.

0: Altwarenentnahme muss am Ende der Extraktion manuell angesto-
Ren werden.

1: Altwarenentnahme erfolgt wahrend dem Trocknen oder Frischluft-
blasen automatisch, wenn das Ende der Destillation erkannt wurde.

s
10 S
260 hPa
0 -

Mit diesen Parametern kann der Verfahrensablauf definiert werden. In

jedem Programmschritt kann der gewéahlte Prozess 1- bis 5-mal wieder- =

holt werden. Zur Auswahl stehen folgende Prozessschritte:
Splen (Spl),

Waschen (Wg),
Lésewaschgang (LWQ),
Aufheizwaschgang (mit erh6htem Temperaturniveau) (AWg),

Trocknen.

Grenztemperatur, bei der die Begleitheizung des Zentrifugengehauses
abgeschaltet wird.

Tab. 8: Parameter einer Programmdatei
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Bild 19: Sieblinien fur AC 11 D S, 50/70 nach automatischer Extraktion mit OME als Lésemittel mit einfacher und doppelter Anzahl

an Waschgéangen (Mittelwerte)

50 491

4.5 A

Bindemittelgehalt [M.-%]

4,0 + T
OME Automat einfache OME Automat doppelte
Anzahl Waschgénge Anzahl Waschgénge

Bild 20: Bindemittelgehalt nach Rickgewinnungsverfahren fir
AC 11 D S, 50/70 nach automatischer Extraktion mit
OME als Lésemittel mit einfacher und doppelter Anzahl
an Waschgangen (Mittelwerte)

Entnahme rickgewonnener Komponenten

Nach Abschluss der Extraktion liegen die Gesteins-
kérnungen > 0,063 mm, der Fuller sowie das Binde-
mittel-Losemittelgemisch weitestgehend getrennt
vor.

Das Bindemittel-Losemittelgemisch kann in den
angehangten Verdampfungskolben zur weiteren
Bindemittelriickgewinnung Uberfiihrt werden. Durch
ein Glasfenster im Destillationsraum kann die voll-

7,46
7.5 7,41

7,0

Fillergehalt [M.-%]

OME Automat einfache OME Automat doppelte
Anzahl Waschgénge Anzahl Waschgénge
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Bild 21: Fullergehalt fir AC 11 D S, 50/70 nach automatischer
Extraktion mit OME als Lésemittel mit einfacher und
doppelter Anzahl an Waschgéngen (Mittelwerte)

standige Uberfilhrung visuell kontrolliert und ggf.
ein (oder mehrere) Nachspilgang (bzw. -gange)
eingeleitet werden. AnschlieBend werden die
Dampfe aus dem Verdampfungskolben abgesaugt,
sodass nach der Kolbenabnahme vom Inhalt nur
eine geringe Dampfbildung ausgeht.

Die Entnahme der Zentrifugenhilse mit dem Teilful-
ler sowie der Waschtrommel mit der Gesteinskor-
nung erfolgt auf herkdbmmliche Art und Weise,
jedoch bei héherer Temperatur, da die Trocknung
bei ca. 140 °C erfolgt. Hier sind ggf. dickere Warme-
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handschuhe zu verwenden, bzw. es ist zu warten,
bis die Komponenten ausreichend abgekuhlt sind.
Durch einen automatischen Luftaustausch am Ende
der Extraktion werden Ldsemitteldampfe aus der
Waschkammer und der Zentrifuge abgeleitet und
Frischluft eingeleitet, sodass nach dem Offnen der
Tiren der Geruch des Losemittels kaum wahr-
nehmbar ist.

Deutlich verandert zeigt sich die Verteilung des Fl-
lers in der Extraktionsanlage. Neben dem Fdller in
der Zentrifugenhtlse verbleibt eine erhebliche
Menge zwischen der Wandung der Waschkammer
und der Waschtrommel (siehe Bild 22).

Dieser Flleranteil wird aus der Waschtrommel aus-
getragen, jedoch nicht gemeinsam mit dem Binde-

4 : L
Fillerablagerung

?-_ \/ n o ,ll

Lt

Bild 22: Ablagerung des Teilfullers zwischen Waschtrommel
und Waschkammer nach Abschluss der automatischen
Extraktion mit OME

mittel bzw. Lésemittel in die Zentrifuge geleitet.
Urséchlich daftr ist vermutlich die gegenuber Tri
deutlich geringere Dichte des Lésemittels OME (Tri:
1,16, OME: 0,88 g/cm?3). Dies fuhrt dazu, dass sich
die Fullerpartikel am Boden der Waschkammer
absetzen. Bild 23 zeigt die Verteilung des Fillers
infolge der automatischen Extraktion mit OME als
Losemittel. Lediglich ca. drei Viertel der gesamten
Fullermenge gelangen in die Zentrifuge, ca. ein
Viertel der gesamten Fillermenge verbleibt in der
Waschkammer. Ein sehr geringer Anteil des Fillers
wird nicht ausgewaschen und wird erst bei der Sie-
bung der Gesteinskdérnung von dieser getrennt.

Die Entnahme des Fullers aus der Waschkammer
kann auf unterschiedliche Art und Weise erfolgen.
Nahezu riickstandslos ist dies durch Ausbirsten mit
einem Pinsel moglich. Der ausgebirstete Fller ist
am Rand der Waschkammer vollstandig aufzufan-
gen und dann in den Zentrifugenbecher zu tberfuh-
ren. Erfolgt die Entnahme des Fullers aus der
Waschkammer nicht sorgféltig, wird das Ergebnis
der Extraktion ungenau.

Wiederholbarkeit

Zur Uberpriifung der Wiederholbarkeit der Ergeb-
nisse der automatischen Extraktion mit OME als
Ldsemittel zur Bestimmung der Asphaltmischgutzu-
sammensetzung wird unter oben festgelegten Ex-
traktionsbedingungen eine Reihe von Wiederho-
lungsprifungen durchgefuhrt. Bild 24 zeigt die
resultierenden Sieblinien aus acht Einzelanalysen

90
76,1

76,2

76,8 75,1

80 — 743

73,4

73,8

70

60

50

40

30

20

Anteil an Gesamtfiiller [M.-%]

10

a b c

B Filler in Zentrifuge  ®Filler in Waschkammer ~ ®Fdller aus Siebung ‘

Bild 23: Verteilung des Gesamtfillers fir AC 11 D S in der Extraktionsanlage nach automatischer Extraktion mit OME als Lésemittel
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Bild 24: Sieblinien fir AC 11 D S, 50/70 nach automatischer Extraktion mit OME als Losemittel: Wiederholbarkeit

KorngroRe der KGV [mm] Spannweite [M.-%] kritische Spannweite [M.-%)]
>2-11 2,2 2,2
0,063-2 2,09 3,08
<0,125 0,46 1,16
<0,063 0,53 0,97
Tab. 9: Spannweiten bei Automatischer Extraktion mit OME als Losemittel fur AC 11 D S, 50/70
8,0 7
[ 7,69
f 7.55
— ! 7,44 7.47 7,45 7.43
£ 75735 7,30
= 5 7,16
=
2 70+
o I
2 --
2 [
£ 65— |
i
a b c d =] f g h Mittel

Bild 25: Fullergehalt fur AC 11 D S, 50/70 nach automatischer Extraktion mit OME als Lésemittel: Wiederholbarkeit

sowie die mittlere Sieblinie. Per Augenschein kann
festgestellt werden, dass die Differenzen der Sie-

banteile sehr gering sind.

In Tabelle 9 sind die ermittelten Spannweiten den
gemal TP Asphalt Teil 2 angegebenen kritischen

Spannweiten der Verfahrenspréazision fur die Hei-
Rextraktion gegenubergestellt. Es zeigt sich, dass

bei keiner KorngréRe die kritische Spannweite des

Verfahrens uUber

schritten wird. Die Bestimmung der

KorngrdRRenverteilung ist als hinreichend wiederhol-
bar anzunehmen.
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Spannweite [M.-%)]

kritische Spannweite [M.-%)]

Bindemittelgehalt

0,15 0,30

Tab. 10: Spannweite des Bindemittelgehalts bei Automatischer Extraktion mit OME als Losemittel fir AC 11 D S, 50/70

6,0
g
E 55
S _
< [ 4,98 4,99
E’ 5.0 - 488 4,92 4,92 4,86 4,92 484 _ 491
-
£ :
T 45 —
= '
m
40 + - -
a b c d e f g h Mittel

Bild 26: Bindemittelgehalt nach Rickgewinnungsverfahren des AC 11 D S nach automatischer Extraktion mit OME als Losemittel:

Wiederholbarkeit

Exemplarisch sind die zugrunde liegenden Einze-
lergebnisse flr die Korngréf3e < 0,063 mm (Fuller-
gehalt) in Bild 25 dargestellt.

Tabelle 10 gibt die Spannweite des Bindemittelge-
halts, ermittelt nach Ruckgewinnungsverfahren, an.
Die zugrunde liegenden Einzelwerte sind in Bild 26
dargestellt.

Plausibilitat der Extraktionsergebnisse

Eine Validierung der Ergebnisse nach automati-
scher Extraktion mit OME als Ldsemittel erfolgt
durch den Vergleich der Ergebnisse mit Ergebnis-
sen die unter Verwendung von Tri als Ldsemittel
gewonnen wurden. Die Ergebnisse sind in den Bil-
dern 27 und 28 dargestellt (Mittelwerte aus mindes-

100
90 OME Automat einfache Anzahl Waschgénge
OME Automat doppelte Anzahl Waschgange
80 = === Tri Automat

Siebdurchgang [M.-%]

0 N —
8 [Ts] g = ™ w w o] ©o =t o
o~ y S 1
w0 o
Q = o - N ™
o o

SiebgroBe [mm]
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Bild 27: Sieblinien des AC 11 D S nach automatischer Extraktion (Automat) mit OME und Tri als Lésemittel
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tens zwei Einzelergebnissen) und erméglichen eine
Einschatzung der Plausibilitaét der unter Verwen-
dung von OME gewonnenen Extraktionsergeb-
nisse.

Es zeigt sich eine sehr gute Ubereinstimmung der
ermittelten KorngréRenverteilungen unabhangig
vom betrachteten Extraktionsverfahren. Filler-
gehalt und Bindemittelgehalt zeigen sich ebenfalls
unauffallig (siehe Bild 28 und Bild 29).

Die Plausibilitat der Ergebnisse wird durch den Ver-
gleich der verschiedenen Extraktionsergebnisse
bestatigt.

Ofentrocknung

Eine zusatzliche Trocknung der riickgewonnenen
Gesteinskérnung sowie des Fillers ist nicht not-
wendig, da in der Extraktionsanlage die Komponen-
ten bei ca. 140 °C und bei einem Druck von ca.
15 mbar innerhalb von 40 Minuten vollstandig
getrocknet werden. Eine weitere Trocknung im
zwangsbelufteten Warmeschrank bei 210 °C ergibt
keine Reduzierung der Masse.

Destillation

Die Rickgewinnung des Bindemittels aus dem Bin-
demittel-Losemittelgemisch erfolgt wie in Kapitel
3.4.1, jedoch entfallt das schubweise Nachfillen in
den Verdampfungskolben, da sich die gesamte
Menge des Gemisches bereits im Verdampfungs-
kolben befindet.

10
o 4 7.46 7 41 773
s
= 6
m
S
o 4
2
5
L 2

0 - - .
OME Automat einfache Anzahl OME Automat doppelte Anzahl Tri Automat
Waschgénge Waschgéange

Bild 28: Fullergehalt fur AC 11 D S nach automatischer Extraktion (Automat) mit OME und Tri als Losemittel

5,0 4,91 4,92
- 4,85
=
=3
3
S
o 45
€
@
°
£
7]
40 + T T ey
OME Automat einfache Anzahl OME Automat doppelte Anzahl Tri Automat
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Bild 29: Bindemittelgehalt nach Ruckgewinnungsverfahren fur AC 11 D S nach automatischer Extraktion (Automat) mit OME und Tri

als Losemittel
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3.5.2 Op

In Tabelle 11 sind die optimierten Gerateparameter
der verwendeten Extraktionsanlage fir die auto-

timierte Verfahrensparameter

Die Teilschritte fir die Extraktion und Rickgewin-

nung von Bitumen aus Asphaltmischgut sind in

matisierte Extraktion mit OME als Ldsemittel auf-

Tabelle 12 angegeben. Die Vorgaben sind so
gereiht, dass sie als Ablaufplan zu verwenden sind.

gefuhrt. Es wird differenziert nach Parametern
fur Walzasphaltmischgut (Standard) und Guss-
asphalt.
P.-Nr. Parameter Einheit Standard Gussasphalt
702 Wg(Lbse) Flutzeit sec 40 40
......... B e
......... T e e
......... T e
......... T B e R
......... e e e
......... T B B T
......... e i o e
e R . e
a003 | Differenz (T_Sumpfoben-T_Sumpf_unten) > = 3003 fur Wechsel | .. 5 5

von Aktiv --> Ber

. Programmschritt

5004 . ‘. Programmschritt
......... 5005 . 5Programmscmm e e
......... 5006 6Programmschr|tt
......... 5007 7ProgrammSChrm
......... 5008 sprogrammschmt
......... 5009 gprogrammschntt
......... 9402 StandardTemperaturzenmfuge

Tab. 11: Optimierte Parameter fir die automatisierte Extraktion mit OME als Losemittel
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a) Vorbereitung der Extraktion

1 Bestlmmen der Masse der leeren Waschtrommel

Bestlmmen der Masse der gefullten Waschtrommel

Bestlmmen der Masse des leeren Zentrn‘ugenbechers

2
3
4 VerschlleBen der Waschtrommel m|t Deckel und Embrlngen in das Extraknonsgerat
5 -
6

10 | Starten der Extraktion (Dauer: ca. 2:15 h)

b) Vorgaben fiir die Probenentnahme

6 Erneute Bestimmung der Masse des Zentrifugenbechers

Uberfilhren des Bindemittel-Lésemittel-Gemischs in den Verdampfungskolben (Vorgang wiederholen, bis klares Lésemit-

! tel in den Kolben gelangt und der Boden des Destillationsraum sauber ist)
""" 2 | Uberfiihren der Gesteinskérnungen aus der Siebtrommel in die Auffangschale und Abkiihlen der Gesteinskormungen
....... 3 BesummenderMassedervo||enAuffangscha|e
....... 4 Enmehmenundw|egendesabgekuhnenZenmfugenbechers
"""" 5 | Entnehmen des verbleibenden Fullers aus Waschkammer und Zugabe in Zentrifugenbecher (z. B. durch Ausbursten)

c) Vorgaben fur die Destillation

1 Kolben an Rotationsverdampfer anhangen
2 Druck stufenweise auf 20 mbar verrlngern

Losemlttel ca. 20- 30 m|n abdestlllleren (bis kelne wesenthchen Mengen mehr ubergehen)

Olbadtemperatur auf 160 +5 °C erhéhen

3
4
5 Druck stufenwelse auf 5 + 1 mbar verrmgern
7

8 Druck stufenweise auf Atmosphéarendruck erhohen
9 Kolben abhangen, von auf3en reinigen und Bestimmen der Masse

d) Prufungen an rickgewonnenen Materialien

TP Asphalt-StB Teil 2 zu bestimmen.

1 Am rickgewonnenen Bitumen kénnen infolge Eigenschaften bestimmt werden

D|e KorngréRenverteilung der riickgewonnenen Gesteinskérnung (ohne ausgewaschenen Flleranteil) ist geman

Tab. 12: Vorgaben fur die Extraktion und Rickgewinnung von Bindemittel aus Asphaltmischgut mit OME als Losemittel

4 Ergebnisse

4.1 Chemische Untersuchungen

4.1.1 Fluchtige Bestandteile des Losemittels
und der Bindemittel

Im Rahmen des Forschungsprojekts sollte u. a.
geklart werden:

e die Zusammensetzung des Ldsemittels,

e ob Losemittelrickstande nach der Destillation im
Bitumen verbleiben und

* ob die Losemittelzusammensetzung nach mehr-
facher Destillation veréndert ist.

Die Analyse fluchtiger Bestandteile im Losemittel
und im Bindemittel erfolgt unter Anwendung der
Gaschromatographie  mit  Massenspektromet-
rie-Kopplung. Dazu werden die zu untersuchenden
Materialien in Toluol geldost und in einer kapillar-
artigen Rohre (Trennséule) getrennt. Aufgrund der
charakteristischen Mobilitat einzelner Komponen-
ten werden anhand des Zeitpunktes nach Durchlauf
der Trennsaule einzelne Verbindungen identifiziert.

Folgende Materialien werden analysiert:
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e Blindprobe Toluol (Referenz),

¢ frisches StraRenbaubitumen 50/70 in Toluol

gelost (frisches Bitumen),

» frisches Ldsemittel OME in Toluol geldst (fri-
sches OME),

e Losemittel OME, welches einmal fur die Binde-
mittelextraktion verwendet und anschlieRend
destilliert wurde, in Toluol gel6st (1x destilliertes
OME),

e Losemittel OME, welches zehnmal fur die Binde-
mittelextraktion verwendet und anschlieRend
destilliert wurde, in Toluol geldst (10x destillier-
tes OME),

e StralRenbaubitumen 50/70, mit Tri extrahiert aus
AC 11 D S, in Toluol geldst (mit Tri extrahiertes
Bitumen),

» Stral3enbaubitumen 50/70, mit OME extrahiert
aus AC 11 D S, in Toluol gel6st (mit OME extra-
hiertes Bitumen).

Die Ergebnisse der Analysen sind in den Bildern 30
bis 36 dargestellt.

Eine Differenzierung der Losemittelbestandteile im
frischen Zustand bzw. nach Destillation lasst keine
Unterschiede erkennen. Daher erfolgt zusétzlich
der Vergleich nach Analyse mittels Gaschromato-
graphie mit Flammenionisationsdetektor.

Als Ergebnis dieser Analysen ist festzuhalten:

e Im frischen Bitumen sind keine leichtfliichtigen
Substanzen nachweisbar (Bild 30).

e Neben dem Hauptprodukt OME werden in sehr
kleinen Mengen weitere Stoffe gefunden und
bestimmt (Bild 31). Diese sind im wesentlichen:

Octansauremethylester (111-11-5),
Methylisoamylketon (110-12-3),
Decansauremethylester (110-42-9),
Methylpalmitat (112-39-0),
Methylheptylketon (821-55-6),
Methyldecanoat (110-42-9),
Octansaureethylester (106-32-1),
Benzoesauremethylester (93-58-3),

Benzoylameisensauremethylester
(15206-55-0).

500.000

400.000

300.000 -

200.000

100.000 -

frisches Bitumen

—Blindprobe Toluol
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o

-100.000

-200.000
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-400.000 -

_5 00 »000 ! AINENETTNERNY !

20
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Bild 30: GCMS-Chromatogramme von frischem Bitumen und reinem Toluol (nur Toluol nachweisbar)
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Soweit diese Stoffe identifiziert sind, ist eine
gesundheitliche Geféhrdung durch diese Stoffe
aufgrund ihrer geringen Konzentrationen und
damit geringen Aufnahmemengen in den Korper
sehr unwahrscheinlich.

Sowohl im frischen, als auch im mit Tri extrahier-
ten Bitumen sind keine flichtigen Stoffe nach-
weisbar (Bild 32).
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Bild 31:

GCMS-Chromatogramme von frischem OME und reinem Toluol
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Bild 32:

GCMS-Chromatogramme von frischem und mit Tri extrahiertem Bitumen (nur Toluol nachweisbar)
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Gegenliber dem frischen Bitumen sind nach Ex- ¢ Im mit OME extrahierten Bitumen sind Riick-
traktion mit OME fluichtige Bestandteile im Bitu- sténde des Losemittels nachweisbar (Bild 34).
men nachweisbar (Bild 33). Die Stoffe sind im wesentlichen:

— Octansauremethylester (111-11-5),

— Methylpalmitat (112-39-0).
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Bild 33: GCMS-Chromatogramme von frischem und mit OME extrahiertem Bitumen
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Bild 34: GCMS-Chromatogramme von frischem OME und mit OME extrahiertem Bitumen
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Verunreinigungen im Lésemittel OME sind nach
Anwendung zur Extraktion und anschlie3ender
Destillation weitestgehend im riickgewonnenem
Losemittel wiederzufinden. Unterschiede zwi-
schen frischem und 10-fach angewendetem
Lésemittel wurden mittels GCMS-Analyse nicht

festgestellt. Die zusatzlich  durchgeflihrte
FID-Analyse deutet darauf hin, dass mdglicher-
weise sehr geringe Bestandteile der Verunreini-
gungen im Lodsemittel im Bitumen verbleiben
und im 10-fach angewendeten Lésemittel nicht
mehr vorhanden sind (Bild 36).
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Bild 35:

GCMS-Chromatogramme von frischen und 10x destilliertem OME
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Bild 36: FID-Chromatogramme vom frischen, 1x destilliertem und 10x destilliertem OME
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4.1.2 Emission der Raumluft

Weitere gaschromatografische Messungen sollen
zeigen, inwiefern durch die Verwendung von OME
bei der automatischen Extraktion die Raumluft ver-
andert wird. Dazu wurden nach ca. 6 monatiger
Anwendung von OME im Extraktionsbereich des
ISBS-Labors folgende drei Messungen mit einer
mobilen GC-MS Anlage durchgefuhrt:

e Raumluftmessung der Umgebungsluft im nor-
malen Arbeitsbereich, aulR3erhalb der Laborab-
zlge (Bild 37),

¢ Raumluftmessung im normalen Arbeitsbereich,
aul3erhalb der Laborabziige, ca. 30 cm oberhalb
einer mit kaltem OME gefullten Mensur (Bild 38),

¢ Raumluftmessung im normalen Arbeitsbereich,
auRerhalb der Laborabziige, an der Offnung des
Verdampfungskolbens nach abgeschlossener
Destillation (Bild 39).

Als Ergebnis dieser Analysen ist festzuhalten:

e Imnormalen Arbeitsbereich der Extraktion wurde
vor allem Trichlorethen (GréRenordnung 1 ppm)
sowie Spuren von Benzol, Toluol, Limonen und
OME gefunden.

e Oberhalb der mit OME geftillten Mensur wurden
die gleichen Substanzen wie im normalen
Arbeitsbereich gefunden, jedoch eine 2- bis
3-fach hohere Menge an OME.
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Bild 37: GCMS-Chromatogramm fiir Raumluftmessung der Umgebungsluft im normalen Arbeitsbereich
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Bild 38: GCMS-Chromatogramm fiir Raumluftmessung der Umgebungsluft im normalen Arbeitsbereich 30 cm oberhalb einer mit

OME gefiillten Mensur
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Bild 39: GCMS-Chromatogramm fiir Raumluftmessung der Umgebungsluft im normalen Arbeitsbereich oberhalb des Verdampfungs-

kolbens nach abgeschlossener Destillation

Bei der Messung der Raumluft oberhalb des
Verdampfungskolbens wurde die Kapazitat des
Analysesystems mehr als deutlich tberschritten.
Erkennbar ist jedoch, dass die Gase neben dem
erwarteten OME viel Toluol enthalten, aul3erdem
in deutlich geringerem Malf3e Heptan, Hepten
und Benzol.

4.2 Reihenuntersuchungen an
Asphaltmischgut

Waéhrend der Untersuchungen stellte sich heraus,
dass die HeiRextraktion mit OME als Losemittel auf-
grund der notwendigen hohen Temperaturen ein
erhebliches Sicherheitsrisiko darstellt. Die Analysen
mussten wahrend der Bearbeitung eingestellt wer-
den, weshalb nicht fir alle Varianten Ergebnisse fir
das Verfahren ,OME Heil3" vorliegen. Sofern Ergeb-
nisse der Mischgutanalysen vorliegen, sind diese
angegeben.

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Untersuchun-
gen zu den einzelnen Mischgutvarianten ohne wei-
tere Kommentierung dargestellt, die Bewertung der
Untersuchungsergebnisse erfolgt in Kapitel 5.

Offenporiger Asphalt fur Asphaltdeckschichten
der Sorte PA 8 mit polymermodifiziertem Bitu-
men 40/100-65 A (V5)

Erhobene Kenndaten aus durchgefuhrten Misch-
gutanalysen sind in den Diagrammen 40 bis 43 dar-
gestellt.
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Bild 40: Sieblinien fur PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 41: Verteilung der KorngréRen fur PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und

OME
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Bild 42: Filleranteile und resultierender Fullergehalt fir PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A, ermittelt nach Extrak-
tion mittels Tri und OME
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Bild 43: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Rickgewinnungsverfahren fiir PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen
40/100-65 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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mit Tri als Losemittel mit OME als Ldsemittel
PA 8, 40/100-65 A

Fulleranteil 457 | 009 | 002 | 024 | 037 | 432 009 | 002 | 019 | 0,34
< 0,063 mm
Kornanteil 490 | 008 | 002| 020| 032 479 | 0,10 0,02 | 022 | 039
< 0,125 mm
Gesteinskomung 1,16 | 0,09 | 008| 023| 035| 1,29 | 005| 004 | 013 0,20
. 0,063 bis 2 mm
KorngroRRen- PSSO SSOTSSUTION RSSO ISR RSSO RO
verteilung Gesteinskornung
: 94,28| 0,10 | 0,00 | 0,26 | 0,39 | 94,39| 0,13 | 0,00 | 0,28 | 0,49
Siebdurchgang [M.-%] | >2mm,D<16mm | =" T o0 e e L
Gesteinskormnung 94,28| 0,10 | 0,00 | 0,26 | 0,39 | 9439| 0,13 | 0,00 | 0,28 | 0,49
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 83,88| 0,66 | 0,01 | 1,67 | 2,54 | 8592| 0,85 | 001 | 2,32 | 328
> 5,6 mm bei
SMA11S
Differenzverf. 6,31 | 0,19 | 003 | 045| 0,72 | 6,20 | 0,26 | 0,04 | 063 | 1,00

|6slicher BM-Gehalt
[M.-%)]

Rickgewinnungsverf. | 6,39 | 0,13 | 0,02 | 032 | 049 | 632 | 0,09 | 001 | 0,22 | 0,35

Tab. 13: PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A: Ergebnis der Mischgutanalyse

einfacher Vergleich
PA 8, 40/100-65 A Mittelwerte
Varianzen
O3 = Oy(ri) 0, =0 0, =0r

Fllleranteil < 0,063 mm gleich nicht gleich | nicht gleich gleich

Kornanteil < 0,125 mm gleich gleich gleich gleich

Gesteinskornung 0,063 bis 2 mm gleich nicht gleich gleich gleich
Korngroenverteilung, | T e e e B
Siebdurchgang Gesteinskomung >2mm, D<16mm | gleich .. gleich 1. gleich 1. gleich

Gesteinskérnung > 2 mm, D > 16 mm gleich gleich gleich gleich

Grobkornanteil gleich nicht gleich gleich gleich

> 5,6 mm bei SMA11 S

Differenzverf. gleich gleich gleich gleich

Rickgewinnungsverf. gleich gleich gleich gleich

Tab. 14: PA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A: Ergebnis der statistischen Auswertung
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Splittmastixasphalt fiir Asphaltdeckschichten der Sorte SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen
25/55-55 A (V9)
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Bild 44: Sieblinien fir SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 45: Verteilung der KorngréRen fir SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri
und OME
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Bild 46: Fulleranteile und resultierender Fillergehalt fir SMA 8 mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extrak-
tion mittels Tri und OME
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Bild 47: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Rickgewinnungsverfahren fir SMA 8 mit polymermodifiziertem Bitu-
men 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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mit Tri als Losemittel mit OME als Lésemittel
SMA 8 S, 25/55-55 A
MW s v [-] d da Mw s v [-] d da
Fullerantel 950 | 033 | 003| 074 | 1,26 | 944 | 008 | 001 | 020 | 0,30
< 0,063 mm
Kornanteil < 0,225 mm | 11,98 | 0,09 | 0,01 | 0,25 | 0,35 | 12,01| 0,10 | 0,01 | 0,24 | 0,39
Gesteinskornung 1811 030 | 0,02 | 080 | 1,17 | 1842| 025 | 001 | 060 | 096
0,063 bis 2 mm
KOrngr(‘jBen- G ...... t e k .......................................................................................................................................................................................................
verteilung, esteinskornung 72,38| 040 | 001 | 095 | 1,56 | 72,14| 0,32 | 0,00 | 0,80 | 1,24
. >2mm,D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] s
Gesteinskornung 72,38| 040 | 001 | 095 | 1,56 | 72,14| 0,32 | 0,00 | 0,80 | 1,24
>2mm, D> 16 mm
Grobkornanteil 50,73| 0,46 | 0,01 | 1,16 | 1,79 | 50,38| 1,29 | 0,03 | 3,21 | 4,97
> 5.6 mm bei 50,73| 046 | 001 | 1,16 | 1,79 | 50,38| 1,29 | 0,03 | 3,21 | 4,97
SMA11S , , , , , , , , , ,
|6slicher BM-Gehalt Differenzverf. 7,06 | 0,0 | 0,01 | 0,22 | 0,39 | 7,10 | 0,07 | 0,01 | 0,20 | 0,28
M.-%] Ruckgewinnungsverf. 7,05| 012 | 0,02 | 0,28 | 0,48 | 7,16 | 0,05 | 0,01 | 0,15 | 0,20
Tab. 15: SMA 8 mit polymermaodifiziertem Bitumen 25-55-55 A: Ergebnis der Mischgutanalyse
einfacher Vergleich
SMA 8 S, 25/55-55 A Mittelwerte
Varianzen
Oy = OyTri) 0, =0, 0, =0
Fllleranteil < 0,063 mm nicht gleich gleich gleich gleich
Kornanteil < 0,125 mm gleich gleich gleich gleich
Gesteinskdrnung 0,063 bis 2 mm gleich gleich gleich gleich
KomgroRenverteilung, |~ et L T e e e o
Siebdurchgang Gesteinskomung >2mm, D<16mm | gleich | gleich | . gleich | . gleich
Gesteinskdrnung > 2 mm, D > 16 mm gleich gleich gleich gleich
Grobkornanteil gleich gleich gleich gleich
>5,6 mm bei SMA11 S gleich gleich gleich gleich
Differenzverf. gleich gleich gleich gleich
|6slicher BM-Gehalt ) ) ) ) ) )
Riickgewinnungsverf. gleich gleich nicht gleich gleich

Tab. 16: SMA 8 S mit polymermaodifiziertem Bitumen 25/55-55 A: Ergebnis der statistischen Auswertung
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Asphaltbeton fiir Asphaltdeckschichten der Sorte AC 11 D S mit StraBenbaubitumen 50/70 (V4)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen sind in den Diagrammen (Bilder 48 bis 51)

dargestellt.
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Bild 48: Sieblinien fur AC 11 D S mit StraBenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 49: Verteilung der Korngréf3en fur AC 11 D S mit Straenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 50: Fulleranteile und resultierender Fillergehalt fur AC 11 D S mit Stral3enbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri

und OME
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Bild 51: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Ruckgewinnungsverfahren fur AC 11 D S mit StralRenbaubitumen
50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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AC 11D S, 50/70

mit Tri als Lésemittel

mit OME als Lésemittel

MW S v [-] d da MW S v [-] d da
Fulleranteil 10,01| 054 | 005 | 1,51 | 2,07 | 1025| 1,20 | 0,12 | 3,04 | 462
< 0,063 mm
Kornanteil 13,88 021 | 001 | 053 | 080 | 14,07| 027 | 002 | 068 | 1,03
<0,125 mm
Gesteinskomung 34,92| 1,59 | 0,05 | 4,31 | 6,15 | 3526| 0,89 | 0,03 | 1,93 | 3,43
0,063 bis 2 mm
Korngrdﬁen- . G t k Y 0 Y 0 U Y S PSPY ISRt FESOOR RSN RO
verteilung, esteinskornung 55,07| 1,07 | 0,02 | 2,80 | 4,14 | 54,49| 1,24 | 002 | 3,10 | 4,79
. >2mm,D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] e
Gesteinskomung 5507| 1,07 | 002 | 2,80 | 4,14 | 54,49| 1,24 | 0,02 | 3,10 | 4,79
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 2220| 2,39 | 011 | 6,46 | 9,24 | 2092| 1,48 | 007 | 355 | 571
T e e e s R e
SMA11 S
loslicher BM-Gehalt | Differenzverf. 583 | 0,13 | 002 | 031 052 | 589 | 009 | 002 | 023| 034
[M.-%)] Ruckgewinnungsverf. 549 | 032| 006 | 0,75 | 1,24 | 585| 0,13 | 0,02 | 0,36 | 0,51

Tab. 17: AC 11 D S mit Straenbaubitumen 50/70: Ergebnis der Mischgutanalyse

AC 11D S, 50/70

einfacher Vergleich

Varianzen

Mittelwerte

KorngréRenverteilung,
Siebdurchgang

Fulleranteil < 0,063 mm

Grobkornanteil

>5,6 mmbei SMA11 S

l6slicher BM-Gehalt

Differenzverf.

Rickgewinnungsverf.

nicht gleich

nicht gleich

nicht gleich

Tab. 18: AC 11 D S mit StralRenbaubitumen 50/70: Ergebnis der statistischen Auswertung
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Splittmastixasphalt fir Asphaltdeckschichten der Sorte SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitu-
men 25/55-55 RC (V6)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen sind in den Diagrammen (Bilder 52 bis 55)
dargestellt.
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Bild 52: Sieblinien fur SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 53: Verteilung der KorngréRen fur SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri
und OME
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Bild 54: Fulleranteile und resultierender Fullergehalt fur SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach
Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 55: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Riickgewinnungsverfahren fir SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitu-
men 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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mit Tri als Losemittel mit OME als Lésemittel

SMA 11 S, 25/55-55 RC
MW S v [-] d da MW S v [-] d da
Fulleranteil 788 | 017 | 002 | 039 | 064 | 7,65 | 017 | 002 | 035 | 0,64

< 0,063 mm
Kornanteil 9,28 | 0,08 | 001 | 018 | 030 | 9,28 | 0,19 | 002 | 041 | 072

<0,125 mm
Gesteinskomung 17,47| 031 | 002 | 067 | 1,21 | 17,80| 0,26 | 001 | 0,70 | 1,00

0,063 bis 2 mm

verteilung, esteinskornung 74,65| 0,22 | 0,00 | 055 | 0,86 | 7455| 039 | 001 | 1,05 | 1,51
. >2mm,D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] s
Gesteinskornung 74,65 022 | 000| 055| 086 | 74555| 039 | 001 | 1,05 | 151
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 4194| 139 | 0,03 | 391 | 538 | 40,73| 2,01 | 0,05 | 561 | 7,77
>56mmbe| ............................................................................................................................................................................................................
SMA11S 59,62| 046 | 0,01 | 1,15| 1,78 | 59,10 1,38 | 0,02 | 3,82 | 5,32
16slicher BM-Gehalt Differenzverf. 6,14 | 0,08 | 0,01 | 0,22 | 0,33 | 620 | 0,23 | 0,02 | 0,37 | 0,50
[M.-%)] Ruckgewinnungsverf. | 6,14 | 0,07 | 0,01 | 0,15 | 025 | 6,14 | 0,12 | 0,02 | 0,29 | 0,47
Tab. 19: SMA 11 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A: Ergebnis der Mischgutanalyse
einfacher Vergleich
SMA 11 S, 25/55-55 RC Mittelwerte
Varianzen
O = Oy(tri) 0, =0, 0, =0g
Fllleranteil < 0,063 mm gleich gleich gleich gleich
Kornanteil < 0,125 mm gleich gleich gleich gleich
Gesteinskérnung 0,063 bis 2 mm gleich gleich gleich gleich
Korngroenverteilung, | s ! B R e e e e
Siebdurchgang GeStemSkomung>2mmD'16mm gle|ch ......................... gle|ch .................. gIe|ch .................. glelch ........
Gesteinskornung > 2 mm, D > 16 mm gleich gleich gleich gleich
Grobkornanteil gleich gleich gleich gleich
>5,6 mm bei SMA11 S gleich gleich gleich gleich
Differenzverf. gleich gleich gleich gleich
Ruckgewinnungsverf. gleich gleich gleich gleich

Tab. 20: SMA 11 S mit Polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A: Ergebnis der statistischen Auswertung
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Gussasphalt der Sorte MA 11 S mit StraRenbaubitumen 20/30 NV (V10)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen sind in den Diagrammen (Bilder 56 bis 59)
sowie in den Tabellen 21 bis 22 dargestellt. Diese Asphaltmischgutvariante findet auch in der zweiten Ver-
gleichsuntersuchung Anwendung (siehe Kapitel 4.4.2).
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Bild 56: Sieblinien fur MA 11 S mit StralRenbaubitumen 20/30 NV, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 57: Verteilung der KorngréRen fir MA 11 S mit Stralenbaubitumen 20/30 NV, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME



82

25
222 222 = Teilfiiller Siebung
B Teilfuller Zentrifuge
20 + g
B Gesamtfiller
= 157
s
=
4]
2 L
s 10+
= I
'S
5 .
0,02 0,03
0 y
V10 Tri Automat V10 OME Automat

Bild 58: Fulleranteile und resultierender Fullergehalt fir MA 11 S mit StraBenbaubitumen 20/30 NV, ermittelt nach Extraktion mittels

Tri und OME
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Bild 59: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Riickgewinnungsverfahren fir MA 11 S mit StraBenbaubitumen 20/30
NV, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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mit Tri als Losemittel mit OME als Ldsemittel
MA 11 'S, 20/30 V
MW S v [-] d da MW S v [-] d da
Fulleranteil 2219| 028 | 001 | 072 | 1,10 | 22,47| 154 | 007 | 412 | 595
< 0,063 mm
Kornanteil 2323| 0,24 | 001 | 0,65 | 092 | 2375| 1,75 | 0,07 | 455 | 6,77
< 0,125 mm
Gesteinskormung 29,79| 042 | 001 | 099 | 1,61 | 31,38| 222 | 007 | 550 | 856
0,063 bis 2 mm
verteilung, esteinskornting 48,02| 061 | 001 | 1,51 | 2,34 | 46,15| 3,38 | 007 | 868 | 13,05
. >2mm, D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] e
Gesteinskornung 48,02| 061 | 001 | 1,51 | 2,34 | 4615| 338 | 0,07 | 868 | 13,05
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 18,48 1,03 | 0,06 | 2,45 | 398 | 16,87| 3,23 | 0,19 | 8,80 | 12,47
>56mmba ..............................................................................................................................................................................................................
SMA11S
o Differenzverf. 6,72 | 0,11 | 0,02 | 0,28 | 044 | 7,15| 1,22 | 0,17 | 3,18 4,71
|6slicher BM-Gehalt  |.... A — et S R [
M.-%] se“r‘f’kgew'””ungs' 679 | 006 | 001| 015 | 024 | 720| 076 | 011 | 1,67 | 294
Tab. 21: MA 11 S mit Straenbaubitumen 20/30 V: Ergebnis der Mischgutanalyse
einfacher Vergleich
MA 11 S, 20/30 V Mittelwerte
Varianzen
Oy = Oy(tri) 0, =0, 0, =0r
Fllleranteil < 0,063 mm gleich gleich gleich gleich
Kornanteil < 0,125 mm gleich gleich gleich gleich
Gesteinskdrnung 0,063 bis 2 mm gleich gleich gleich gleich
KomngroRenverteilung, | e e R e e e i
Siebdurchgang Gesteinskomung >2mm, D=16mm | . geich ] gleich 1. gleich 1. gleich
Gesteinskdrnung > 2 mm, D > 16 mm gleich gleich gleich gleich
Grobkornanteil gleich gleich gleich gleich
>5,6 mm bei SMA11 S gleich gleich gleich gleich
Differenzverf. gleich gleich gleich gleich
loslicher BM-Gehalt [ e oo o S
Ruckgewinnungsverf. gleich gleich gleich gleich

Tab. 22: MA 11 S mit StraRenbaubitumen 20/30 V: Ergebnis der statistischen Auswertung
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Asphaltbeton fiir Asphalttragschichten der Sorte AC 22 T S mit StraRenbaubitumen 50/70 (V8)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen sind in den Diagrammen (Bilder 60 bis 63)
und Tabellen 23 bis 24 dargestellt. Diese Asphaltmischgutvariante findet auch in der ersten Vergleichsun-
tersuchung Anwendung (siehe Kapitel 4.4.1).
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Bild 60: Sieblinien fur AC 22 T S mit StraRenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 61: Verteilung der Korngrof3en fur AC 22 T S mit StraRenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 62: Filleranteile und resultierender Fillergehalt fir AC 22 T S mit Straf3enbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri

und OME
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Bild 63: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Rickgewinnungsverfahren fir AC 22 T S mit Straenbaubitumen

50/70, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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AC22TS,50/70

mit Tri als Lésemittel

mit OME als Losemittel

MW S v [-] d da MW S v [-] d da
Fulleranteil 840 | 037 | 004 | 087 | 1,43 | 7,69 | 029 | 004 | 079 | 1,12
< 0,063 mm
Kornanteil 10,63| 039 | 004 | 1,03 | 1,52 | 996 | 043 | 004 | 1,17 | 1,64
<0,125 mm
Gesteinskomung 13,35| 0,61 | 005 | 1,50 | 2,37 | 12,41| 0,75 | 006 | 1,92 | 2,88

0,063 bis 2 mm

verteilung, esteinskornting 53,31 1,74 | 003 | 362 | 6,71 | 49,79| 1,75 | 0,04 | 484 | 674
. >2mm,D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] s
Gesteinskornung 78,25| 096 | 001 | 2,36 | 3,70 | 79,90| 1,01 | 001 | 2,71 | 3,88
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 2494 2,27 | 0,09 | 542 | 8,75 | 30,11| 2,26 | 0,08 | 584 | 8,74
>56mmbe| ............................................................................................................................................................................................................
SMA11S
I6slicher BM-Gehalt Differenzverf. 395| 009| 002| 023| 036 | 339 | 025| 0,07 | 060 | 095
[M.-%)] Ruckgewinnungsverf. | 3,96 | 0,14 | 0,04 | 0,35 | 053 | 3,71 | 0,15 | 0,04 | 040 | 0,56
Tab. 23: AC 22 T S mit StralRenbaubitumen 50/70: Ergebnis der Mischgutanalyse
einfacher Vergleich
AC 22T S, 50/70 Mittelwerte
Varianzen
O = Oy(Tri) 0, =0, 0, =0g
Fllleranteil < 0,063 mm gleich nicht gleich | nicht gleich | nicht gleich
Kornanteil < 0,125 mm gleich nicht gleich | nicht gleich | nicht gleich
Gesteinskoérnung 0,063 bis 2 mm gleich gleich gleich gleich
Korngrofenverteilung, | e o R B e S
Siebdurchgang Gesteinskomung >2mm, D<16mm | gleich | niehtgleich | nicht gleich | nicht gleich
Gesteinskdrnung > 2 mm, D > 16 mm gleich nicht gleich | nicht gleich gleich
Grobkornanteil gleich nicht gleich | nicht gleich gleich
>5,6 mm bei SMA11 S gleich gleich nicht gleich gleich
Differenzverf. gleich nicht gleich | nicht gleich | nicht gleich
Riickgewinnungsverf. gleich nicht gleich | nicht gleich gleich

Tab. 24: AC 22 T S mit StraBenbaubitumen 50/70: Ergebnis der statistischen Auswertung




87

Asphaltbeton flir Asphalttragschichten der Sorte AC 32 T S mit StraRenbaubitumen 70/100 (V7)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen sind in den Diagrammen (Bilder 64 bis 67)

und Tabellen 25 und 26 dargestellt.
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Bild 64: Sieblinien fur AC 32 T S mit StralRenbaubitumen 70/100, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 65: Verteilung der KorngréRRen fur AC 32 T S mit StraRenbaubitumen 70/100, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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Bild 66: Fulleranteile und resultierender Fullergehalt fir AC 32 T S mit StralRenbaubitumen 70/100, ermittelt nach Extraktion mittels
Tri und OME
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Bild 67: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Rickgewinnungsverfahren fir AC 32 T S mit StraBenbaubitumen
70/100, ermittelt nach Extraktion mittels Tri und OME
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mit Tri als Lésemittel mit OME als Ldsemittel
AC32TS, 70/100
MW S v [-] d da MW S v [-] d da
Flleranteil 6,26 | 061 010 | 1,27 | 234 | 578 | 030 | 005 | 072 | 116
< 0,063 mm
Kornanteil 824 | 072 | 009 | 158 | 278 | 7,59 | 0,40 | 005 | 0,95 | 155
< 0,125 mm
Gesteinskomung 17,06 1,11 | 0,06 | 259 | 428 | 1520| 1,11 | 007 | 259 | 429
0,063 bis 2 mm
verteilung, esteinskornung 43,94| 2,00 | 0,05 | 4,66 | 7,72 | 39,32| 3,66 | 0,09 | 8,08 | 14,14
. >2mm,D <16 mm
S|ebdurchgang [M_%] i
Gesteinskomung 76,67| 1,69 | 002 | 386 | 6,54 | 77,55| 1,53 | 0,02 | 3,65 | 5,89
>2mm,D>16 mm
Grobkornanteil 13,12| 4,21 | 0,32 | 10,00| 16,25| 20,02| 2,49 | 0,12 | 6,08 9,61
>56mmbe| ............................................................................................................................................................................................................
SMA11 S
I6slicher BM-Gehalt Differenzverf. 4,14 | 0,16 | 0,04 | 040 | 060 | 399 | 0,11 | 0,03 | 0,25 0,44
(M.-%] Riickgewinnungsverf. | 4,13 | 0,15 | 0,04 | 042 | 060 | 3,76 | 0,20 | 0,05 | 046 | 0,76
Tab. 25: AC 32 T S mit StralRenbaubitumen 70/100: Ergebnis der Mischgutanalyse
einfacher Vergleich
AC32TS, 70/100 Mittelwerte
Varianzen
Oy = Oy(Tri) 0, =0, 0, =0g
Fulleranteil < 0,063 mm gleich gleich nicht gleich gleich
Kornanteil < 0,125 mm gleich gleich nicht gleich | nicht gleich
Gesteinskodrnung 0,063 bis 2 mm gleich nicht gleich | nicht gleich gleich
KomgroRenverteilung, | e B s T e
Siebdurchgang (Gesteinskmung >2mm, D<16mm | gleich _nichtgleich | nicht gleich | nicht gleich
Gesteinskdrnung > 2 mm, D > 16 mm gleich gleich gleich gleich
Grobkornanteil gleich nicht gleich | nicht gleich | nicht gleich
>5,6 mm bei SMA11 S gleich gleich gleich gleich
Differenzverf. gleich gleich gleich gleich
l6slicher BM-Gehalt |ttt oDt sessssssss e
Riickgewinnungsverf. gleich nicht gleich | nicht gleich | nicht gleich

Tab. 26: AC 32 T S mit Stralenbaubitumen 70/100: Ergebnis der statistischen Auswertung

4.3 Reihenuntersuchungen an
Bindemitteln

Die hohe thermische Beanspruchung der Bindemit-
tel bei der HeiRextraktion mit OME als Losemittel
schlieRt die Anwendung dieses Verfahrens aus.
Sofern Ergebnisse nach HeilRextraktion mit OME
als Losemittel vorliegen, werden diese in den Tabel-
len aufgefiihrt (aber nicht in den Diagrammen).

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Untersuchun-
gen zu den einzelnen Bindemittelvarianten ohne
weitere Kommentierung dargestellt, die Bewertung
der Untersuchungsergebnisse erfolgt in Kapitel 5.

40/100-65 A aus PA 8 (V5)

Erhobene Kenndaten aus durchgefihrten Bitumen-
prufungen sind in Tabelle 27 gegentbergestellt und
in den Diagrammen (Bilder 68 bis 78) dargestellt.
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. Tri OME OME
V5_40/100-65 A aus PA 8 frisch Automat HeiR Automat
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 2,49 2,76 1,29 2,06
Kraftduktilitat @ 25 °C Woesamt [9/em?] 1,7698 2,2696 0,9437 1,6121
e e e
arbeit Wooomiemd . f017e5 ] 040 | 0zeal | 9829
W 2.0 4m [9/cm?] 0,2544 0,5045 0,2315 0,3940
Erweichungspunkt RuK [°C] 74,7 70,1 62,2 68,3
Nadelpenetration [mm/10] 63,3 50,3 63,7 53,7
Elastische Ruckstellung [%)] 96,8 87,0 85,3 87,5
Phasenwinkel [°] 64,1 58,9 61,6 58,9
DSRG0°C, 150 Hz |
komplexer Schermodul 7359 11.707 7717 10.208
[Pa]
Kriechsteifigkeit S [MPa] 78,2 86,1 42,1 50,8
BBR _16 oC PP P . P
m-Wert [-] 0,4240 0,4737 0,4863 0,5253
R100 [%0] 71,0 78,0 69,6 85,1
T e e B e
Rickbildung | Rasoo %1 | 698 | el 676 ... 835
Ra200 [%] 71,4 79,4 64,4 86,2
MSCRT 60 °C
Jor 100 [kPa™] 0,2244 0,0936 0,1878 0,0582
verbleibende
Kriechdehnung

Tab. 27: Ubersicht iber erhobene Bitumenkenndaten am polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A
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Bild 68: Erweichungspunkt Ring und Kugel von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion
aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 69: Nadelpenetration von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus PA 8 mittels
Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 70: Temperaturabhéngigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen
40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 71: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach
Extraktion aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 72: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermaodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extrak-
tion aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 73: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus
PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 74: m-Wert bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus PA 8 mittels

Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 75: Kraft-Duktilitéats-Kurve bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus

PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 76: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand
und nach Extraktion aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 77: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitdts-Prifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im fri-
schen Zustand und nach Extraktion aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 78: Elastische Ruckstellung bei 25 °C des polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A im frischen Zustand und nach Extraktion
aus PA 8 mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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25/55-55 A aus SMA 8 S (V9)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Bitumenprifungen sind in Tabelle 28 gegenubergestellt und in
den Diagrammen (Bilder 79 bis 89) dargestellt.

. Tri OME
V9_25/55-55 A aus SMA 8 S frisch Automat Automat
Duktilitat [mm] 1.000 904 1.000
Max. Kraft [N] 2,2 5,85 2,11
Kraftduktilitat @ 25 °C Wesamt [I/cm?] 0,8133 1,7664 0,7787
Verformungsarbeit W0 om [D/cm2] 0,2302 0,6860 0,2511
Wy 5.0.4m [3/cm?] 0,1753 0,5220 0,1897
Erweichungspunkt RuK [°C] 56,8 61,9 56,5
Nadelpenetration [mm/10] 47,3 33,3 51,7
Elastische Ruickstellung [%)] 73,5 71,5 71,5
Phasenwinkel [°] 73,1 69,4 72,4
DSR 60 OC, 1,59 HZ .........................................................................................................................................
komplexer Schermodul [Pa] 6.376 12.347 6.291
Kriechsteifigkeit S [MPa] 121,9 191,4 112,8
BBR '16 cC Y PR
m-Wert [-] 0,4913 0,3697 0,4747
R100 [%0] 44,1 49,7 38,5
prozentuale Riickbildung Ry600 [%0] 38,5 47,0 31,5
R3200 [%0] 31,0 42,0 25,4
MSCRT 60 °C
Jir 100 [kPEY] 0,6440 0,2656 0,6913
verbleibende Kriech. [ e
dehnung iR 0708 | 028es ] 08
Jr 2000 [KPE] 0,8945 0,3275 0,9395

Tab. 28: Ubersicht iber erhobene Bitumenkenndaten am polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A
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Bild 79: Erweichungspunkt Ring und Kugel von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion

aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 80: Nadelpenetration von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 8 S mit-

tels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 81: Temperaturabhéngigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen

25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 82: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach
Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 83: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion

aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 84: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus

SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 85: m-Wert bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 8 S mit-
tels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 86: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus
SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 87: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand
und nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 88: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im

frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 89: Elastische Riickstellung bei 25 °C des polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion

aus SMA 8 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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50/70 aus AC 11 D S (V4)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Bitumenprifungen sind in Tabelle 29 gegenubergestellt und in
den Diagrammen (Bilder 90 bis 99) dargestellt.

. Tri OME OME
V4 _50/70aus AC11D S frisch Automat HeiR Automat
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 1,50 4,46 2,14 1,67
Kraftduktilitdt @ 25 °C Wesame [9/cm?] 0,107 0,405 0,177 0,1300
i e
arbeit MooamBlemd L2090 O e e
Wy 2.0,4m [9/cm?] 0,008 0,041 0,017 0,0117
Erweichungspunkt RuK [°C] 52,7 56,5 52,0 50,4
Nadelpenetration [mm/10] 50,0 36,3 50,7 54,0
Phasenwinkel [°] 82,6 78,1 81,1 83,5
DSR 60 °C, 1,59 Hz SOOI RSSO NSO BTN I
komplexer Schermodul 4.902 8.620 4.624 3414
[Pa]
Kriechsteifigkeit S [MPa] 154,2 185,8 87,5 145,3
BBR-16°C e
m-Wert [-] 0,4263 0,3857 0,5203 0,4303
Tab. 29: Ubersicht tiber erhobene Bitumenkenndaten am StraRenbaubitumen 50/70
58 56,5
X 56 =
3 :
14 54 + 52,7
b= 52 + 50,4
=
A ol
Esl 50
£ 48
=3 C
£ 451
% a4 £ Tri OME
T 42 F frisch Automat Automat
40

Bild 90: Erweichungspunkt Ring und Kugel von Straenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 91: Nadelpenetration von Stralfenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S mittels Tri und OME
(Mittelwerte)
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Bild 92: Temperaturabhéngigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von Straenbaubitumen 50/70 im
frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 93: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von Straenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus
AC 11 D S mittels Tri und OME (Mittelwerte)



102

85
84 83,5

826 T
83

82
81

80
79 781

78 J.

77
76 Tri OME
75 frisch Automat Automat

74

Phasenwinkel [°]

Bild 94: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von StralBenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11
D S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 95: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von Stralenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 96: m-Wert bei -16 °C von StraRenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S mittels Tri und
OME (Mittelwerte)
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Bild 97: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von Straenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 11 D S mit-

tels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 98: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prifung bei 25 °C von StraBenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach

Extraktion aus AC 11 D S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 99: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von StralRenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand

und nach Extraktion aus AC 11 D S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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25/55-55 A aus SMA 11 S (V6)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Bitumenprifungen werden in Tabelle 30 gegenlbergestellt und
in den Diagrammen (Bilder 100 bis 110) dargestellt.

. Tri OME OME
V6_25/55-55 RC aus SMA 11 S frisch Automat Heil Automat
Duktilitat [mm] 1.000 855 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 1,77 5,98 1,67 5,12
Kraftduktilitdt @ 25 °C Wesame [9/cm?] 1,2135 2,2227 0,7070 1,5461
e e
arbeit WoomBlem? | 02655 ]..09287 | 0%27rs ] 9%01s
Wo 2.0.4m [/cm?] 0,2739 0,7645 0,2205 0,4777
Erweichungspunkt RuK [°C] 58,3 64,1 59,5 62,3
Nadelpenetration [mm/10] 51,7 33,3 43,3 35,3
Elastische Ruckstellung [%0] 80,3 74,8 70,3 76,0
Phasenwinkel [°] 68,1 66,1 69,0 68,0
DSR 60 °C, 150 Hz
komplexer Schermodul 5.799 12,582 8.108 10.760
[Pa]
Kriechsteifigkeit S [MPa] 171,5 162,1 112,5 140,8
BBR-16 °C e
m-Wert [-] 0,4270 0,4500 0,5030 0,4593
Rigo [%0] 52,0 59,7 44,6 53,8
DIOZEMMUIAle |
Rackbildung | Rasoo P61 B 83 04 e
R3200 [%0] 40,3 55,9 35,3 45,8
MSCRT 60 °C
Jir 100 (kP 0,5698 0,1984 0,4247 0,2667
verbleibende e . s .
Kriechdehnung | Jnrasoo KPTT | 06542 | 02000 | 04618 | 02851
Jur 3200 [KPAY] 0,7510 0,2217 0,5156 0,3304

Tab. 30: Ubersicht iiber erhobene Bitumenkenndaten am polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A
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=) 55 1
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S 50 +
£ L
Q2 F
Q 4 Iz
4 %1
w £

40

Bild 100:

Erweichungspunkt Ring und Kugel von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion
aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 101: Nadelpenetration von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 11 S
mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 102: Temperaturabhangigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen
25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 103: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach
Extraktion aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 104: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extrak-
tion aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 105: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus
SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 106: m-Wert bei -16 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 11 S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 107: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion aus
SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 108: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand
und nach Extraktion aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 109: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Prifung bei 25 °C von polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im

frischen Zustand und nach Extraktion aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 110:

Elastische Ruckstellung bei 25 °C des polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A im frischen Zustand und nach Extraktion

aus SMA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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20/30 NV aus MA 11 S (V10)

Erhobene Kenndaten aus durchgefihrten Bitumenprifungen sind in Tabelle 31 und in den Diagrammen

(Bilder 111 bis 120) dargestellt. Diese Asphaltmischgutvariante findet auch in der zweiten Vergleichsunter-
suchung Anwendung (siehe Kapitel 4.4.2).

. Tri OME OME
V4 _50/70aus AC11D S frisch Automat HeiR Automat
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 1,50 4,46 2,14 1,67
Kraftduktilitat @ 25 °C Wesame [9/cm?] 0,107 0,405 0,177 0,1300
i e L e
arbeit WooomPlemd 0090 | 0% | o ] 0
W 2.0.4m [9/cm?] 0,008 0,041 0,017 0,0117
Erweichungspunkt RuK [°C] 52,7 56,5 52,0 50,4
Nadelpenetration [mm/10] 50,0 36,3 50,7 54,0
Phasenwinkel [°] 82,6 78,1 81,1 83,5
DSR 60 °C, 1,59 Hz OO oo OSSO NSO NS
komplexer Schermodul 4.902 8.620 4,624 3414
[Pa]
Kriechsteifigkeit S [MPa] 154,2 185,8 87,5 145,3
BBR-16°C e
m-Wert [-] 0,4263 0,3857 0,5203 0,4303
Tab. 31: Ubersicht iiber erhobene Bitumenkenndaten am StraRenbaubitumen 20/30 NV
100
o : 87,4
S 904 84,4 B!
[ o
& t of:
= 80 T
™ L
5 -
o 70 +©
0 L
2 :
E 60 +
L f Tri OME
g 50 + frisch Automat Automat
i ;
40

Bild 111: Erweichungspunkt Ring und Kugel von Stralenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion

MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)

aus
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Bild 112: Nadelpenetration von Stralenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und
OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 113: Temperaturabhéangigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von Straenbaubitumen 20/30 NV
im frischen Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 114: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von Strafenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion
aus MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 115: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von StraRenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion aus

MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 116: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von StraRenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 117: m-Wert bei -16 °C von StraRenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und

OME (Mittelwerte)
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Bild 118: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von StralRenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 119: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prufung bei 25 °C von Straenbaubitumen 20/30 NV im frischen Zustand und nach
Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 120: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitdts-Prufung bei 25 °C von Stralenbaubitumen 20/30 NV im frischen
Zustand und nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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50/70 aus AC 22 T S (V8)

Erhobene Kenndaten aus durchgefihrten Bitumenprifungen sind in Tabelle 32 und in den Diagrammen
(Bilder 121 bis 130) dargestellt. Diese Asphaltmischgutvariante findet auch in der ersten Vergleichsunter-

suchung Anwendung (siehe Kapitel 4.4.1).

. Tri OME
V8 50/70 aus AC22TS frisch Automat Automat
Duktilitéat [mm] 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 2,25 7,85 2,88
Kraftduktilitat @ 25 °C Wyesame [J/cm?] 0,205 0,685 0,261
Verformungsarbeit Wo.g om [/cm?] 0,107 0,500 0,198
Wi 2.0 4m [3/cm?] 0,028 0,079 0,028
Erweichungspunkt RuK [°C] 50,3 57,4 53,0
Nadelpenetration [mm/10] 51,7 30,3 41,7
Phasenwinkel [°] 85,3 79,8 82,8
DSR 60 °C, 1,59 Hz
komplexer Schermodul [Pa] 3.164 9.937 5.274
Kriechsteifigkeit S [MPa] 165,4 222,2 139,7
BBR-16 °C b | B
m-Wert [-] 0,4777 0,3620 0,4773
Tab. 32: Ubersicht iiber erhobene Bitumenkenndaten am StraRenbaubitumen 50/70
— 60 T 57,4
&) f -
e 55 | 53,0
X t
& £ 50,3 = =
< 50 *
g ::
g
2 ::
2 40
L Tri OME
g 3 frisch Automat Automat
w

30 -

Bild 121: Erweichungspunkt Ring und Kugel von Stral3enbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S

mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 122: Nadelpenetration von Stralenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und

OME (Mittelwerte und Spannweite)
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Bild 123: Temperaturabhéngigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von Straenbaubitumen 50/70 im
frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 124: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von Stra3enbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus
AC 22 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 125: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von Stra3enbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22
T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 126: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von Stralenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 127: m-Wert bei -16 °C von StralRenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und
OME (Mittelwerte)
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Bild 128: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von StralRenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 22 T S

mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 129: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitdts-Prufung bei 25 °C von Stralenbaubitumen 50/70 im frischen Zustand und nach
Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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Bild 130: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Prufung bei 25 °C von Stral3enbaubitumen 50/70 im frischen Zustand
und nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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70/100 aus AC 32 T S (V7)

Erhobene Kenndaten aus durchgefiihrten Bitumenprifungen sind in Tabelle 33 gegenubergestellt und in
den Diagrammen (Bilder 131 bis 140) dargestellt.

. Tri OME
V7_70/100 aus AC32TS frisch Automat Automat
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 1,34 8,25 8,39
Kraftduktilitat @ 25 °C Wesamt [9/cm?] 0,050 0,707 0,8768
Verformungsarbeit W0 om [D/cm2] 0,034 0,596 0,6322
W, 5.0 am [3/cm2] 0,004 0,071 0,1029
Erweichungspunkt RuK [°C] 45,8 59,4 59,4
Nadelpenetration [mm/10] 78,0 27,7 29,3
Phasenwinkel [°] 88,4 78,2 77,5
DSR60°C, 1,59 HZ e
komplexer Schermodul [Pa] 1.563 12.788 13.670
Kriechsteifigkeit S [MPa] 218,1 262,0 228,0
BBR-16 °C b e
m-Wert [-] 0,4457 0,3030 0,3727
Tab. 33: Ubersicht iiber erhobene Bitumenkenndaten am StraRenbaubitumen 70/100
65
O
o 59,4 59,4
§ 60 - s
©
R
- 55
3
o
1]
Cgﬂ 50
E : 45,8
g S Tri OME
& frisch Automat Automat
40

Bild 131: Erweichungspunkt Ring und Kugel von StraBenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32
T S mittels Tri und OME (Mittelwerte und Spannweite)



118

90

; 78,0
80 1

70
60
50 +
40 277 29,3
30 Tri OME
: frisch Autémat Automat

Nadelpenetration [mm/10]

20 +

Bild 132: Nadelpenetration von StralRenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32 T S mittels Tri und
OME (Mittelwerte und Spannweite)

10.000.000

1.000.000
ﬂ
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»
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E
g —&—\/7 frisch
100 —e—\/7 Tri Automat
—o—\/7 OME Automat
10 30
30 40 50 60 70 80 90
Temperatur T [°C]

Bild 133: Temperaturabhangigkeit des komplexen Schermoduls und Phasenwinkels bei 1,59 Hz von Stral3enbaubitumen 70/100 im
frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)

_ 16,000 ¢ S

& 14000 12.788 v

1_3 12.000 + &

E 10000 +

@ F

£ 8000 +

0 F

5 6.000

>

£ 4000 ¢

g 2.000 + il Tri OME

x ' : frisch Automat Automat
0 -

Bild 134: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von StraBenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion
aus AC 32 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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90 88,4
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84
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80 78,2
78 =
76

74 Tri OME
72 frisch Automat Automat
70

77,5
=

Phasenwinkel [°]

Bild 135: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von StralRenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32
T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)

300
— 228,0
g 250 2181 1 I
@ 200 262,0
s
é 150
3
@ 100
o
] 50 . Tri OME
4 frisch Automat Automat
0

Bild 136: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von Strallenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32 T S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)

0,50 0,4457
0,45 0,3030 0,3727
0,40

0,35

0,30 I

0,25

0,20

0,15

0,10 Tri OME
0,05 frisch Automat Automat
0,00

m-Wert [-]

Bild 137: m-Wert bei -16 °C von Stral3enbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32 T S mittels Tri und
OME (Mittelwerte)
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Bild 138: Kraft-Duktilitats-Kurve bei 25 °C von Stral3enbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach Extraktion aus AC 32 T S
mittels Tri und OME (Mittelwerte)

8,39
9.0 8,25

8,0 B
7.0

6,0
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20 1ot Tri OME
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0,0

Max. Kraft [N]

Bild 139: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prifung bei 25 °C von Stral3enbaubitumen 70/100 im frischen Zustand und nach
Extraktion aus AC 32 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)

1,0 0,877
0,9 -
0,8 0,707

0,7 1

0,6

0,5

0,4

0,3

0.2 0,050

0,1
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Tri OME
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Bild 140: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von StralRenbaubitumen 70/100 im frischen Zustand
und nach Extraktion aus AC 32 T S mittels Tri und OME (Mittelwerte)
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4.4 Vergleichsuntersuchungen

Unter Beteiligung von 5 verschiedenen Prifstellen
wurden Vergleichsmessungen flr verschiedene
Asphaltmischgutvarianten durchgefihrt, in der vom
ISBS ermittelte Parameter fur die automatische
Extraktion mit OME als Lésemittel validiert wurden
und erste Hinweise auf die Vergleichbarkeit der
Ergebnisse liefern sollten.

Folgende Institutionen nahmen neben dem ISBS an
den Vergleichsuntersuchungen teil:

« Basalt-Actien-Gesellschaft, Berlin,

e Bundesanstalt fir StralRenwesen,

Gladbach,

Bergisch

* infraTest Pruftechnik GmbH, Brackenheim,

e MPV Materialprifungs- und Vertriebsgesell-
schaft fur StraRenbaustoffe mbH, Bottrop.

Fur die Durchfiihrung der Vergleichsuntersuchun-
gen werden drei Asphaltmischgutvarianten ausge-
wahlt, die aus zuvor durchgefiihrten Reihenunter-
suchungen am ISBS bekannt sind:

e AC 22 T S mit StralRenbaubitumen 50/70 (V8),

« MA 11 S mit StraBenbaubitumen 20/30 V (V10)
und

e SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen
25/55-55 A (V9).

Geeignete Extraktionssequenzen mit Programm-
parametern gemaf Kapitel 3.5.2 wurden an alle

beteiligten Priifstellen weitergegeben, an das jewei-
lige Extraktionsgerat Ubertragen und im Rahmen
der Vergleichsuntersuchungen angewendet. Sofern
keine abweichenden Vorgaben gemacht wurden,
galten die Regelungen der TP Asphalt-StB Teil 1,
Teil 2 und Teil 3. Weiterhin galten die Vorgaben
gemal Tabelle 12. Je Asphaltmischgutvariante wur-
den 5 vorbereitete Teilproben, eine Blechdose und
Protokollblatter versendet.

Die Blechdose mit der Sammelprobe des riickge-
wonnenen Bitumens sowie die ausgefllten Proto-
kolle aller Extraktionen wurden zur Auswertung und
Bindemittelpriifung an das ISBS tbermittelt.

Aufgrund des teilweisen Ausfalls der Extraktionsan-
lagen konnten nicht alle beteiligten Prifstellen die
Ergebnisse der Mischgutanalyse bzw. die riickge-
wonnenen Bitumenproben zur weiteren Prifung im
vorgegebenen Zeitraum an das ISBS Ubersenden.
Die Ergebnisse liegen daher nicht vollstandig vor.
Vorhandene Ergebnisse der drei Varianten werden
in Folge dargestellt.

Nachfolgend sind die Ergebnisse der Vergleichsun-
tersuchungen ohne weitere Kommentierung darge-
stellt, die Bewertung erfolgt in Kapitel 5.

441 AC 22T S mit StraRenbaubitumen 50/70
(V8)

Die Tabellen 34 und 35 und Diagramme (Bilder 141
bis 152) zeigen die Ergebnisse der Vergleichsunter-
suchungen fir Asphaltmischgutvariante AC 22 T S
mit StralRenbaubitumen 50/70 (V8).

ISBS ISBS

V8_AC 22 T S mit 50/70 Tri OME

Labor 2
OME

Labor 3
OME

Labor 4
OME

Labor 4
OME

Labor 5
OME

Siebdurchgang
[M.-%]

0,063 mm
B pit. [M.-%] 3,95 3,39 3,84 4,05 3,93 4,22 3,39
B Rickgew. [M.-%] 3,96 3,71 3,70 3,77 3,85 3,81 3,71

Tab. 34: Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen der ersten Vergleichsuntersuchung
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100 T . f?
90 - | I |
80
g 70 _
£ 60
o L
&
o 50
e =
3 40 ISBS -
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Z 30 -
Labor 3
20 _ . Labor 4 ||
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0 |
[32] [Te] [Te] - o~ (o] © o [Le] =+ 0 (3]
S o B! 7 2B g2 3
[=] [=]
Siebgrofe [mm]

Bild 141: Vergleichsuntersuchung 1: Sieblinien fir AC 22 T S mit Straf3enbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels OME

20 18,33
= |SBS ® | abor 2
16,25 =Labor 3 “Labor 4
15 + - " Labor 5 = Mittelwert |—
=
[-)
), A
= 6
B 10 + " -
& 7,72
8
7] 5,57
4,64
5 1+ — — —B= 3,59 ]
2,24 2,27
0 - | - -
>11.2 >8 >56 >2 >1 >0,25 >0,125 >0,063 Gesamitfiller
Siebgréfie [mm]

Bild 142: Vergleichsuntersuchung 1: Verteilung der KorngréRen fur AC 22 T S mit Straenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extrak-
tion mittels OME
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Fiiller [M.-%]

N oW R D N W

ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert

EFiller in Zentrifuge B Filler in Waschkammer  ®Fiiller Siebung " Gesamitfiller

Bild 143: Vergleichsuntersuchung 1: Filleranteile und resultierender Fullergehalt fir AC 22 T S mit Stral3enbaubitumen 50/70, ermit-
telt nach Extraktion mittels OME

4,5
) 4,22
=
= 4.0
1]
<
[}
>
£
£ 3.5 1
[}
=
=
m

3,0 -

ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
H Differenzverfahren ~ ®Rickgewinnungsverfahren

Bild 144: Vergleichsuntersuchung 1: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Riickgewinnungsverfahren fir AC 22 T S
mit StraRenbaubitumen 50/70, ermittelt nach Extraktion mittels OME
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ISBS ISBS Labor2 | Labor3 | Labor4 | Labor5
V8 S0/70aus AC 22T S Tri OME OME OME OME OME
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 7,85 2,88 3,49 1,68 2,59 6,32
Kraftduktilitat @ 25 °C Wesamt [3/cm?] 0,685 0,261 0,300 0,133 0,266 0,545
VOGS [
arbeit Wo.0,2m [J/cm?] 0500 0,198 0240 0,104 0182 0,442
W 2.0.4m [3/cm?] 0,079 0,028 0,031 0,013 0,032 0,055
Erweichungspunkt RuK [°C] 57,4 53,0 54,0 50,0 52,5 56,1
Nadelpenetration [mm/10] 30,3 41,7 37,3 54,7 47,3 30,3
§[°] 79,8 82,8 82,6 84,0 83,2 81,6
DSR 60 OC' 1,59 HZ .....................................................
G* [Pa] 9.937 5.274 5.704 3.371 4.630 7.703
S [MPa] 222,2 139,7 197,9 109,8 168,8 227,7
BBR _16 oC .......................................................................................
m-Wert [-] 0,3620 0,4773 0,4264 0,4813 0,4020 0,3403
Tab. 35: Erhobene Bitumenkenndaten der ersten Vergleichsuntersuchung
58 57.4
e 571 56,1
§ 56 -
x 551 54,0
-k
€ 541 53,0 531
2 s 525
&
€ 52 4
Z 51 1 50,0
.g 50 -
m 49 ] .
48 ; : .
Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 145: Vergleichsuntersuchung 1: Erweichungspunkt Ring und Kugel von Stral3enbaubitumen 50/70 nach Extraktion aus AC 22

T S mittels Tri und OME

60

55 1
50 -
45
40 -
35 1
30 -
25 -

30,3

Nadelpenetration [mm/10]

41,7

547
47,3
42,3
37,3
I .

20

Tri

Automat

ISBS
OME

Labor 2
OME

Labor 3
OME

Labor 4
OME

Labor 5
OME

Mittelwert
OME

Bild 146: Vergleichsuntersuchung 1: Nadelpenetration von Stral3enbaubitumen 50/70 nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und

OME
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12.000
@ 11000 19937
S 10,000 |
b= 9.000
2 7.703
£ 8.000
= 7.000
Q
T 6000 5.274 5704 5.336
3 5.000 4630
g  4.000 - 3.37
£ 3000
2.000 . ,
Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 147: Vergleichsuntersuchung 1: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von StraRenbaubitumen 50/70 nach Extraktion
aus AC 22 T S mittels Tri und OME

85
84
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= 82
]
E 81 -
H 80 -
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£ 781
77
76 -
75
ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automal OME OME OME OME OME OME

Bild 148: Vergleichsuntersuchung 1: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von StralRenbaubitumen 50/70 nach Extraktion aus AC 22
T S mittels Tri und OME

250
220ir

_ 230 - 2222
& 210 - 197,9
= |
- 190 168,8 168,8
£ 170
5 150 | 139,7
© 130
2 109,8
5 110 -
2 90 -
"3

70 -

50 T T T T T T

Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 149: Vergleichsuntersuchung 1: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von StraRenbaubitumen 50/70 nach Extraktion aus AC 22 T S
mittels Tri und OME
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m-Wert [-]

0,5

0,4773 0,4813
0,4264 0,4255
0,4020
0,4 1
0,3620
0,3403
Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert

Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 150: Vergleichsuntersuchung 1: m-wert bei -16 °C von Straf3enbaubitumen 50/70 nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und

OME

9 7,85

8 -

7 6,32
Z 6
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Bild 151: Vergleichsuntersuchung 1: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitéts-Priifung bei 25 °C von StraRenbaubitumen 50/70 nach

Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und OME

Wgesamt [J/icm?]

0,8

0,685
0,7 -
0,6 4 0,545
0,5 A
0.4 -
0.261 0,300 0,266 0,301
0,3 4
0,2 A 0,133
=
0,0 T T T T T T
Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 152: Vergleichsuntersuchung 1: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von Straenbaubitumen

50/70 nach Extraktion aus AC 22 T S mittels Tri und OME
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4.4.2 MA 11 S mit StraRenbaubitumen 20/30 V (V10)

Die Tabellen 36 und 37 und Diagramme (Bilder 153 bis 164) zeigen die Ergebnisse der Vergleichsuntersu-
chungen fir Asphaltmischgutvariante MA 11 S mit Stra3enbaubitumen 20/30 V (V10).

VIO_MALLS mit 2030V T | owe | ‘owe | owe | owe | owe
31,5 mm 100,00 100,00 100,00 * 100,00 100,00

...... o mm 106..,00 .:.I;.OO’OO 10000 - iOO’OO....A...A 10000

................ 1 6mm 10000 10000 10000 N 10000 10000

112mm ................ 9938 ..................... 9958 ...................... 9870 R 9926 ...................... 9944 .........

...... . mm 8152 8313 8113 - 8133 8194

siebdurchgang | - 6696 ..é8’98 s - P 6799 .........

[M%] e oo

B pir, [M.-%] 6,72 7,15 6,64 * 7,14 6,73
B Rickgew. [M--%] 6,79 7,20 6,42 * 6,88 6,09
* Ergebnisse liegen nicht vor
Tab. 36: Kenndaten aus durchgefiihrten Mischgutanalysen der zweiten Vergleichsuntersuchung
100 f—
% ——ISBS
= Labor 2 -
Labor 4
< ~ —~labor5 | |
E Mittelwert  —
o
=
1]
o
£
I~
=
T
=]
2
(7]
10
0
[32] [Te] [Te] e ] o e} o~ o] = w [32]
« o ™ 0 - T o = ©
e I =} - o ™
[=] f=]
Siebgrofe [mm]

Bild 153: Vergleichsuntersuchung 2: Sieblinien fur MA 11 S mit StraRenbaubitumen 20/30 V, ermittelt nach Extraktion mittels OME
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Bild 154: Vergleichsuntersuchung 2: Verteilung der Korngréen fir MA 11 S mit StralRenbaubitumen 20/30 V, ermittelt nach Extrak-
tion mittels OME

25 225 22,0 22,3 222 222
20,3 =l 19,7
20 - 184
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=
ks
= 10 A
(s
4,1
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EFller in Zentrifuge

EF{ller in Waschkammer

®Filler Siebung

" Gesamitfiiller

Bild 155: Vergleichsuntersuchung 2: Filleranteile und resultierender Fillergehalt fir MA 11 S mit Straenbaubitumen 20/30 V, ermit-

telt nach Extraktion mittels OME

Bindemittelgehalt [M.-%]

7.5
7.0
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B Differenzverfahren

B Riickgewinnungsverfahren

Mittelwert

Bild 156: Vergleichsuntersuchung 2: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Riickgewinnungsverfahren fir MA 11 S mit

StralBenbaubitumen 20/30 V, ermittelt nach Extraktion mittels OME
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ISBS ISBS Labor 2 | Labor3 | Labor4 | Labor5
V10_20/30 Vaus MA 11 S Tri OME OME OME OME OME
Duktilitat [mm] 1.000 1.000 1.000 * 1.000 1.000
Max. Kraft [N] 16,49 15,53 7,07 * 11,52 16,35
Kraftduktilitat @ 25 °C Wesamt [3/cm?] 0,863 0,739 0,489 * 0,417 0,611
VHOMMUGS. |
arbeit Wooom /e | 0760 ] 0334 | 031 4t 0357 | 0526
W 5.0.4m [I/cm?] 0,070 0,080 0,056 * 0,032 0,045
Erweichungspunkt RuK [°C] 84,1 87,4 86,8 * 85,6 88,4
Nadelpenetration [mm/10] 27,3 30,3 36,0 * 25,3 29,0
5[ 65,0 64,5 69,1 * 69,2 70,9
DSR 60 °C, 1,59 Hz
G* [Pa] 36.334 26.202 17.340 * 17.320 20.105
S [MPa] 336,6 301,1 219,8 * 233,2 281,8
BBR-16°C e e
m-Wert [-] 0,2660 0,3490 0,3383 * 0,2808 0,2953
* Ergebnisse liegen nicht vor
Tab. 37: Erhobene Bitumenkenndaten der zweiten Vergleichsuntersuchung
90
= : 88,4
g o 87.4
88 - :
X 86,8 87,0
4 87
- 85,6
§ 86 -
a 85 4 84.1
c 84 -
=
§ 83 1
2 82
w 81
80 T ¥ T T v ]
Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 157: Vergleichsuntersuchung 2: Erweichungspunkt Ring und Kugel von StralRenbaubitumen 20/30 V nach Extraktion aus

MA 11 S mittels Tri und OME

50
< 45 -
E 40 - 36,0
g 589 30,3 290 30,2
g o 273 25,3
% 25 -
S 20 A
8 151
z

10 T T T T

Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 158: Vergleichsuntersuchung 2: Nadelpenetration von Straenbaubitumen 20/30 V nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und

OME
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40.
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Bild 159: Vergleichsuntersuchung 2: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von Straenbaubitumen 20/30 V nach Extraktion

aus MA 11 S mittels Tri und OME
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Bild 160: Vergleichsuntersuchung 2: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von Straenbaubitumen 20/30 V nach Extraktion aus

MA 11 S mittels Tri und OME

400
o
& 350 3366
) 3011
'E 300 - 281.8
X 259,0
=
'% 250 219.8 233,2
S
K] 200 A
L5
74

150 T E .

Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 161: Vergleichsuntersuchung 2: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von Straf3enbaubitumen 20/30 V nach Extraktion aus MA 11 S

mittels Tri und OME
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Bild 162: Vergleichsuntersuchung 2: m-Wert bei -16 °C von Stralenbaubitumen 20/30 V nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und

OME
20
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16 -
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Bild 163: Vergleichsuntersuchung 2: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von Stralenbaubitumen 20/30 V nach
Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und OME

1,0
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Bild 164: Vergleichsuntersuchung 2: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Prufung bei 25 °C von StralRenbaubitumen
20/30 V nach Extraktion aus MA 11 S mittels Tri und OME
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4.4.3 SMA 8 S mit polymermodifiziertem
Bitumen 25/55-55 A (V9)

Die Tabellen 38 und 39 und Diagramme (Bilder 165 bis 176) zeigen die Ergebnisse der Vergleichsuntersu-
chungen fir Asphaltmischgutvariante SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A (V9).

VO_SMA 8 S mit 25/55-55 A 1BS 55‘2 Lgbl\;’;z Lgb,\‘;s L%b,\;’é"' L%b,\‘;g’
31,5 mm 100,00 100,00 * * 100,00 .
S o e e e e
e oo e e e e

Siebdurchgang
M.-%]

0,25 mm 14,74 14,79 * * 14,73 *
0,125 mm 11,98 12,01 * * 11,89 *
0,063 mm 9,50 9,44 * * 9,54 *
B pifr. [M.-%] 7,06 7,10 * * 7,31 *
B Riickgew. [M--%0] 7,05 7,16 * * 7,14 *
* Ergebnisse liegen nicht vor
Tab. 38: Kenndaten aus durchgefuhrten Mischgutanalysen der dritten Vergleichsuntersuchung
100
90 ——I1SBS
80 —Labor 4
— 70 — Mittelwert
2
£ 60
o
&
2 50
g
3 40
=]
2
2 30
20
10 +
0
(3] fe] [Te] = (o] w o o] w0 =< u [
] o 3] o o= I ©
2 5 o Siebgréfe [mm] - N o

Bild 165: Vergleichsuntersuchung 3: Sieblinien fir SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion

mittels OME
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21,53
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9.49
109 6,18 6,67

391

5 ‘B ! - ; 2.81 2,46
0,00

>11.2 >8 >5,6 >2 >1 >0,25 >0,125 >0,063 Gesamitfiiller

Siebgrofe [mm]

Bild 166: Vergleichsuntersuchung 3: Verteilung der Korngré3en fiir SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt
nach Extraktion mittels OME

12

6,0

Fiiller [M.-%]
[o)]

0,1 0,1

ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert

B Filler in Zentrifuge B Filler in Waschkammer EFiller Siebung " Gesamitfiller

Bild 167: Vergleichsuntersuchung 3: Fllleranteile und resultierender Fullergehalt fir SMA 8 S mit polymermodifiziertem Bitumen
25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels OME
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8,0
7,5 -
7,0 -
6,5
6,0
55
5,0
45

Bindemittelgehalt [M.-%]

4,0
35

30 +

7,

107,16 — 714
ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5
EDifferenzverfanren  ®Riickgewinnungsverfahren

7.20 7.15

Mittelwert

Bild 168: Vergleichsuntersuchung 3: Bindemittelgehalt nach Differenzverfahren und nach Ruckgewinnungsverfahren fir SMA 8 S mit
polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A, ermittelt nach Extraktion mittels OME

ISBS ISBS Labor2 | Labor3 | Labor4 | Labor5
V9_25/55-55 A aus SMA 8 S Tri OME OME OME OME OME
Duktilitat [mm] 904 1000 * * 1.000 *
Max. Kraft [N] 5,85 2,11 * * 2,06 *
Kraftduktilitdt @ 25 °C Wesame [9/cm?] 1,7664 0,7787 * * 0,672 *
VETOMMUNGS. | e
arbeit WooamBiem?] | 08860 | 025 ] 020 L
W 5.04m [9/cm?] | 0,5220 0,1897 * * 0,163 *
Erweichungspunkt RuK [°C] 61,9 56,5 * * 56,1 *
Nadelpenetration [mm/10] 33,3 51,7 * * 42,0 *
Elastische Ruickstellung [%)] 71,5 71,5 * 72,0 *
6 [ 69,4 72,4 * * 72,2 *
DSR 60 OC' 1'59 HZ ............................................................................................................................................................................................................
G* [Pa] 12.347 6.291 * * 6.313 *
S [MPa] 1914 112,8 * * 131,5 *
BBR-16°C e
m-Wert [-] 0,3697 0,4747 * * 0,4123 *
Rig0 [%0] 49,7 38,5 * * 36,927 *
R1600 [%0] 47,0 31,5 * * 29,935 *
R3200 [%] 42,0 254 * * 24,198 *
MSCRT 60 OC ................................................................................................................
Jor 100 [kPa™] 0,2656 0,6913 * * 0,738 *
Jor 1600 [kPal] 0,2865 0,8147 * * 0,864 *
I 3000 [KPEY] 0,3275 0,9395 * * 0,990 *

* Ergebnisse liegen nicht vor

Tab. 39: Erhobene Bitumenkenndaten der dritten Vergleichsuntersuchung
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64
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61,9

56,1

Erweichungspunkt RuK [°C]

Bild 169: Vergleichsuntersuchung 3: Erweichungspunkt Ring und Kugel von polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A nach Extrak-
tion aus SMA 8 S mittels Tri und OME
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Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 170: Vergleichsuntersuchung 3: Nadelpenetration von polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A nach Extraktion aus SMA 8 S
mittels Tri und OME
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Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 171: Vergleichsuntersuchung 3: Komplexer Schermodul bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A
nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME
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Bild 172: Vergleichsuntersuchung 3: Phasenwinkel bei 60 °C und 1,59 Hz von polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A nach Ext-

raktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME
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Bild 173: Vergleichsuntersuchung 3: Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C von polymermaodifiziertem Bitumen 25/55-55 A nach Extraktion

aus SMA 8 S mittels Tri und OME

08 0,4747
o 0,4123
E 0,4
2 ' 0,3697
£

0,3

Tri ISBS Labor 2 Labor 3 Labor 4 Labor 5 Mittelwert
Automat OME OME OME OME OME OME

Bild 174: Vergleichsuntersuchung 3: m-Wert bei -16 °C von polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A nach Extraktion aus SMA8 S

mittels Tri und OME
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Bild 175: Vergleichsuntersuchung 3: Maximale Kraft in der Kraft-Duktilitats-Prufung bei 25 °C von polymermodifiziertem Bitumen
25/55-55 A nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME
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Bild 176: Vergleichsuntersuchung 3: Gesamte Verformungsarbeit in der Kraft-Duktilitats-Priifung bei 25 °C von polymermodifiziertem
Bitumen 25/55-55 A nach Extraktion aus SMA 8 S mittels Tri und OME

5 Bewertung der Unter-
suchungsergebnisse

Die Anzahl der gepriften Asphaltmischgutvarianten
lasst erkennen, in welchem MaRe mit Anderungen
in den Ergebnissen durch die Anwendung von OME
anstelle Tri als Losemittel bei der Extraktion und
Bindemittelriickgewinnung zu rechnen ist. Jeden-
falls liegen aber auch nach dem durchgefihrten
Untersuchungsprogramm zu wenige Ergebnisse fir
eine statistische Absicherung vor bzw. kénnen da-
raus allgemeingultige Aussagen abgeleitet werden.

Im Folgenden werden die im Rahmen dieses For-
schungsprojekts gewonnenen Erkenntnisse aus den
Losemitteluntersuchungen, der Variation der Verfah-
rensparameter, der Asphaltmischgutanalyse, den
physikalischen Eigenschaften rickgewonnener Bin-
demittel sowie die wirtschaftlichen Folgen durch die
Verwendung von OME anstelle von Tri diskutiert.

5.1 LoOsemitteleigenschaften

Fiur die durchgefuhrten Untersuchungen kam ein
Octansauremethylester (OME) mit einem angege-
benen Reinheitsgrad von 99,5 % zur Anwendung.
OME wirkt reizend auf Haut, Augen und Verdau-
ungstrakt, ist aber gemafl Gefahrstoffverordnung
weder als gesundheitsschadlich, noch als giftig
oder sehr giftig einzustufen. Untersuchungen mit-
tels GCMS-Analyse zeigen, dass in sehr geringen
Mengen andere, chemisch &hnliche Verbindungen
im Lésemittel OME vorhanden sind, von denen auf-
grund der sehr geringen Konzentration nicht von
einer Geféahrdung ausgegangen werden kann. Aus
Sicht des Gesundheitsschutzes und der Arbeits-
sicherheit liegen derzeit keine Erkenntnisse vor, die
eine Einstufung von OME bei der Verwendung als
Losemittel zur automatisierten Extraktion von Bitu-
men aus Asphaltmischgut als bedenklich oder
ungeeignet erfordern.
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OME hat einen intensiven Geruch, der bereits in
Spuren wahrnehmbar ist und oft als stérend emp-
funden wird. Setzen sich Ldsemittelddmpfe in
den Haaren, der Kleidung oder an Oberflachen
ab, nimmt schnell der gesamte Laborbereich den
Geruch des LoOsemittels an. Dieser verfliegt
aufgrund des hohen Siedepunkts von OME (ca.
193 °C) nur sehr langsam. Subjektiv kann es bei
lAngerem Kontakt mit Losemitteldampfen zu psy-
chosomatischen Beeintrdchtigungen (z. B. Kopf-
schmerzen, Ubelkeit, Reizhusten oder Schwin-
delanfélle) kommen, die jedoch keine toxische
Ursache haben. Das Reinigen von Oberflachen mit
anderen Pflanzendlestern sowie das haufigere Rei-
nigen bzw. Wechseln der Arbeitsschutzbekleidung
kénnen dabei die Verbreitung des Geruches bedingt
hinauszdgern.

Der starkste Kontakt mit Losemitteldampfen ent-
steht bei der Entnahme des Verdampfungskolbens
von der Extraktionsanlage bzw. vom Rotationsver-
dampfer sowie beim Offnen von Waschkammer und
Zentrifuge. Fur diese Verfahrensschritte empfiehlt
sich daher das Tragen einer Atemschutzmaske.

Ab einer Temperatur von ca. 245 °C sind die Lose-
mitteldampfe von OME bei Kontakt mit Sauerstoff
spontan entflammbar. Dies flhrt zu einer erhdhten
Explosionsgefahr. Um den Verdampfungs-Konden-
sations-Kreislauf bei der HeilRextraktion mit OME
als Losemittel starten zu kdnnen, werden trotz Iso-
lierung der AuBenwandung Temperaturen von ca.
400 °C bendtigt. Dies fuhrt zu einem hohen Explo-
sionsrisiko. Die Anwendung der Heil3extraktion mit
OME als Ldsemittel darf daher aus Grinden der
Arbeitssicherheit nicht erfolgen.

Tri weist im Vergleich zu OME bei Raumtemperatur
eine 4-mal hohere Losekraft auf. Da Losevorgange
temperatur- und druckabhangig sind, kann OME
durch die Anpassung der Parameter auch ein gutes
Bitumenlosemittel sein. Die Prozesse bei der Ex-
traktion von Bitumen aus Asphalt dauern dennoch
bei Verwendung von OME als Ldsemittel deutlich
langer als bei Verwendung von Tri als Lésemittel.

Waéhrend der automatisierten Extraktion wird das
verwendete Losemittel kontinuierlich zuriickgewon-
nen. Von den zur Extraktion notwendigen Lésemit-
telmengen (ca. 3 Liter) werden nach Abschluss der
Extraktion lediglich ca. 200 ml gemeinsam mit dem
Bitumen in den Verdampfungskolben uberfuhrt.
Anschliel3end werden die beiden Phasen im Rota-
tionsverdampfer getrennt. Nach 10-facher Anwen-

dung des Losemittels zur Extraktion und anschlie-
Render Rickgewinnung konnte mittels GCMS-Ana-
lyse keine Verénderung des Losemittels festgestellt
werden.

5.2 Technische Rahmenbedingungen

Fir die Anwendung von OME als Lésemittel fir die
Bindemittelriickgewinnung aus Asphaltmischgut in
einem gangigen Asphaltlabor sind verschiedene
technische Anpassungen notwendig.

Das Losemittel OME weist einen sehr hohen Siede-
punkt auf, welcher bei atmosphérischem Druck
deutlich Uberschritten werden muss, um in einer
Extraktionsanlage kontinuierlich  riickgewonnen
werden zu kénnen. Die hohen Temperaturen wir-
den einerseits ein hohes Risiko hinsichtlich Explo-
sionsgefahrdung darstellen und andererseits die
Bindemittel stark verandern. Wird der Duck in einer
Extraktionsanlage abgesenkt, kann der Prozess der
Losemittelriickgewinnung bei deutlich 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 unter-
halb des Atmospharendrucks erfolgen. Ein Grof3teil
der derzeit im Umlauf befindlichen Extraktionsanla-
gen erfullt diese Anforderungen nicht, da sie tech-
nisch einfacher gebaut sind.

Die Anforderungen an die Dichtheit der Extrakti-
onsanlage fuhren zu sehr geringen OME-Emissio-
nen, sofern die Abluft direkt in einen Laborabzug
geleitet wird. Ein noch besserer Schutz vor Lose-
mitteldampfen bietet eine Einhausung der Extrak-
tionsanlage mit zusatzlicher Luftabsaugung. Diese
wird jedoch nicht als zwingend erforderlich angese-
hen.

Die in diesem Forschungsprojekt verwendete Ext-
raktionsanlage befindet sich noch in der Entwick-
lungsphase und weist insbesondere bei der Dichtig-
keit Schwachen auf. Enthaltene Dichtungen sind
teilweise nicht gegen OME bestandig und weisen
bereits nach kurzer Betriebs- oder Standdauer
Undichtigkeiten auf. Fur die Verwendung von OME
als Losemittel bei der Bindemittelextraktion muss
zundchst eine solche Extraktionsanlage ange-
schafft werden. Die Anwendbarkeit der Hei3extrak-
tion mit OME als Losemittel wird aus Arbeitsschutz-
grinden ausgeschlossen.
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Die Rickgewinnung des Bindemittels durch Tren-
nung der LoOsemittelreste aus dem Bindemittel-
Losemittelgemisch nach Extraktion ist prinzipiell mit
herkdmmlichen Rotationsverdampfern mdglich,
jedoch mit den hier eingesetzten Verfahren nicht
vollstandig. Nicht abdestillierbare Reste des Ldse-
mittels OME verbleiben somit in der Bitumenprobe.
Es wird vermutet, dass der zur Destillation verwen-
dete Geratetyp einen starken Einfluss auf die im
Bitumen verbleibende Ldsemittelmenge hat. Vor-
handene Destillationsanlagen kdnnen weiter ver-
wendet werden, sofern enthaltene Dichtungen nicht
direkt mit dem Lodsemittel in Kontakt kommen und
ein Druck von 5 £ 1 mbar konstant gehalten werden
kann.

5.3 Einfluss von OME auf Ergebnisse
der Mischgutanalyse

In Kapitel 4.2 ist gezeigt, dass die Spannweite der
Einzelwerte fur alle Ergebnisse der Mischgutana-
lyse (getrennt nach Extraktion mit Tri und OME)

geringer als die kritische Spannweite ist. Folglich
gibt das arithmetische Mittel der funf Einzelwerte
einen prazisen Wert als Ergebnis an. Fur die nach-
folgenden Abbildungen werden die Differenzen 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 Lésemittel
ermittelt wurde. Zusatzlich ist die Prazision des
zugrunde liegenden Verfahrens in Tabelle 39 ange-
geben. Sind die Differenzen der Messreihen beider
Verfahren kleiner, als die Prazision des Verfahrens,
kann eine Ergebnisanderung nicht eindeutig dem
Losemittel OME zugeschrieben werden, da diese
nicht so prazise ermittelt werden kdénnen. Da die
hier eingesetzten Verfahren und die verwendeten
Gerdéte teilweise sehr unterschiedlich sind, wird die
Vergleichprazision angewandt, die Verfahren mit-
einander zu vergleichen.

Als Ergebnis der Vergleichsuntersuchung wird fir
jede Prufstelle ein Mittelwert aus den Einzelergeb-
nissen gebildet. Die vorhandenen Ergebnisse der

. i Standardabweichung Prazision

Kenngrofe Art der Préazision [M.-%] [M.-%]

. . Wiederholpréazision 0,=0,22 r=0,6
Fillleranteil < 0,063 Vergleichprazision 0O = 0,52 R=15

. . Wiederholprazision 0,=0,08 r=0,22
Bindemittelgehalt Gruppe 1 Vergleichpréizision 0. = 0,14 R =0.36

. . Wiederholprazision 0,=0,13 r=0,39
Bindemittelgehalt Gruppe 2 Vergleichprazision 0r=0,24 R =0,66
Gruppe 1: Asphalttragdeckschichtmischgut, Asphaltbeton fur Asphaltdeckschichten, Splittmastixasphalt, offenporiger Asphalt
Gruppe 2: Asphalttragschichtmischgut, Asphaltbinder, Gussasphalt

Tab. 40: Verfahrensprazision fur KenngréRen der Mischgutanalyse geméal FGSV (2013)

0,40

0,24 e

- 0,20 - 0,0
‘5-'.: -0,25 006 0,03 0,23 -l- -0,71-0,7 -0,48
=3 0,00 —— T T T T
= PA8mit SMAB8 S mit AC 11 D S mit SMA 11 S mit MA 11 %mit AC 22 it AC32 TS mit
E -0,20 - 40M100-65A  25/55-55A 50/70 25/55-55 RC  20/30 MV 50 70/100
u
S 0,40
=
]
@ -0,60
©
c
B -0,80 -

-1,00

Bild 177: Anderung in den Ergebnissen des Fiillergehalts infolge
gleichsuntersuchung mit Spannweite)

der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (grau: ISBS, rot: Ver-
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Bild 178: Anderung in den Ergebnissen des loslichem Bindemittelgehalts nach Riickgewinnungsverfahren infolge der Extraktion mit-
tels OME anstelle von Tri (grau: ISBS, rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)

Vergleichsuntersuchungen sind in roter Farbe mit
zugehoriger Spannweite der jeweiligen Mittelwerte
dargestellt. Fur die Variante SMA 8 wird keine
Spannweite der Vergleichsuntersuchung angege-
ben, da bisher nur ein Ergebnis vorliegt.

Es zeigen sich mischgutabhangige Differenzen in
den Ergebnissen der ermittelten Filleranteile von
+0,28 bis -0,71 M.-%. Bei zwei Mischgutvarianten
(AC 11 D S, 50/70 und MA 11 S, 20/30 V) wurde ein
Fllleranteil ermittelt, der oberhalb des Filleranteils
bei Verwendung von Tri als Losemittel liegt, bei den
anderen funf Mischgutvarianten wurde ein geringe-
rer Fllleranteil ermittelt. Die Differenzen im Fille-
ranteil bei 6 der 7 Mischgutvarianten liegen stark
unterhalb der zulassigen Differenzen bei der Wie-
derholprazision des Verfahrens unter Anwendung
von Tri als Losemittel. Die gréRte Abweichung von
-0,71 M.-% zeigt sich bei der Variante AC 22 T S,
welche jedoch deutlich unterhalb der zulassigen
Spanne der Vergleichprazision von 1,5 M.-% liegt.
Die bestimmten Ergebnisse fur den Fullerantell
unter Anwendung von OME als Ldsemittel der
Asphaltmischgutvarianten entsprechen daher den
Ergebnissen unter Anwendung von Tri als Losemit-
tel.

Die Differenzen in den Ergebnissen des l6slichen
Bindemittelgehalts nach dem Rlckgewinnungsver-
fahren sind ebenfalls mischgutabhangig und meist
innerhalb der Grenzen der Wiederholprézision. Ein-
zig der MA 11 S Uberschreitet die Vergleichprazision
geringfugig, befindet sich allerdings deutlich inner-
halb der Grenzen der Wiederholprazision. Das
Ergebnis der Vergleichsuntersuchung zeigt, dass
der fir den MA 11 S bestimmte Bindemittelgehalt im
Mittel in etwa dem Referenzbindemittelgehalt ent-

spricht. Die Differenzen sind teilweise positiv und
teilweise negativ.

Eine Trennung der Asphaltkomponenten und die
Bestimmung der Zusammensetzung des Asphaltmi-
schguts mit OME kdénnen mit der verwendeten Ext-
raktionsanlage mit &hnlicher Prazision wie unter
Anwendung von Tri als Losemittel erfolgen. Dies
setzt jedoch eine dauerhaft zuverlassige Funktions-
weise der Extraktionsanlage voraus.

5.4 Einfluss von OME auf Eigenschaf-
ten rickgewonnener Bindemittel

Das mit OME zuriickgewonnene Bitumen weist
einen charakteristischen Geruch auf, der an ver-
branntem Kork erinnert. Bei der Wiedererwarmung
der Teilproben tritt dieser Geruch so stark auf, dass
unmittelbar auf die Ruckgewinnung mit OME
geschlossen werden kann.

In Folge werden die Ergebnisse aus konventio-
nellen Bitumenprifungen (Erweichungspunkt Ring
und Kugel sowie Nadelpenetration), aus rheolo-
gischen Bitumen-prifungen zur Ansprache des
Tieftemperaturverhaltens mittels BBR (Biegekriech-
steifigkeit und m-Wert bei -16 °C) sowie die Ergeb-
nisse aus rheologischen Bitumenpriifungen 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 die Ergebnisse der Vergleichsuntersuchun-
gen als Mittelwert mit Spannweite angegeben.

Als Ergebnis der Vergleichsuntersuchung wird fur
jede Prufstelle ein Ergebnis aus maximal drei Ein-
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Verformungsenergie
Wp2.04m <1Jcm?

Wiederholprazision r=
Vergleichpréazision

Wiederholprazision
Vergleichprazision

KenngréfRe Art der Prazision Préazision

E.P Ruk, o . Wiederholprazision r=10°C

nicht modifizierte Bitumen, . A
Vergleichprézision R=2,0°C

Wasser

EP Ruk, e . Wiederholprazision r=15°C

Polymermodifizierte Bitumen, . A _ o
Vergleichprazision R=35°C

Wasser

EP RuK, Wiederholprazision r=15°C

Glycerol Vergleichprazision R=55°C

Pen Wiederholpréazision r=2mm/10

<50 mm/10 Vergleichprézision R =3 mm/10

Pen Wiederholprazision r = 4 % des Mittelwertes

=50 mm/10 Vergleichprazision R = 6 % des Mittelwertes

komplexer Schermodul Vergleichpréazision R < 10 % des Mittelwertes*

Phasenwinkel Vergleichpréazision R <5 % des Mittelwertes*
Wiederholprazision r =9 % des Mittelwertes
Vergleichpréazisi =27%d ittelwertes

4 % des Mittelwertes
R = 13 % des Mittelwertes

r=0,11 J/cm?
R =0,39 J/cm?2

* nicht genau bestimmt

Tab. 41: Verfahrensprazision fur KenngréRen der Bitumenprifverfahren
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Bild 179: Anderung in den Ergebnissen des Erweichungspunktes infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS;

Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)

zelergebnissen gebildet. Die vorhandenen Ergeb-
nisse der Vergleichsuntersuchungen sind in roter
Farbe mit zugehdriger Spannweite der jeweiligen
Mittelwerte dargestellt. Fir die Variante SMA 8 wird
keine Spannweite der Vergleichsuntersuchung
angegeben, da bisher nur ein Ergebnis vorliegt.

Fir die nicht modifizierten und fur die polymermodi-
fizierten Bitumen zeigen sich geringere Werte flr
den Erweichungspunkt RuK nach Ruckgewinnung
mit OME als Losemittel, fur das viskositatsveran-
derte Bindemittel 20/30 V hdhere. Ausnahme bildet
das 70/100 aus dem AC 32 T S, bei dem es im

Erweichungspunkt keine Abweichungen zu dem
Ergebnis nach Extraktion mit Tri als Losemittel gibt.
Die grof3ten Abweichungen zeigen sich bei dem
StraRenbaubitumen 50/70, sowohl nach Extraktion
aus AC 11 D S als auch nach Extraktion aus AC 22
T S. Fur die Varianten mit dem 50/70 liegen die Dif-
ferenzen aufRerhalb der fur das Verfahren angege-
benen Vergleichprazision. Alle anderen Bindemittel-
varianten weisen Differenzen im Erweichungspunkt
innerhalb der fur das Verfahren zulassigen Préazi-
sion unter Vergleichsbedingungen auf. Uberwie-
gend weisen die Ergebnisse des Erweichungspunk-
tes Ring und Kugel nach Extraktion mit OME gerin-
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gere Werte auf als nach Extraktion mit Tri als Lose-
mittel. Meist sind die Differenzen innerhalb der
Grenzen der Vergleichprazision, teilweise sogar
innerhalb der Wiederholpréazision. Auffallig ist die
grof3e Spannweite der Ergebnisse der Vergleichs-
untersuchungen.

Nach Extraktion der Bindemittel mit Tri als Losemit-
tel weist das polymermodifizierte Bitumen 40/100-
65 A aus dem PA 8 die grof3te Nadeleindringtiefe auf
(50,3 mm). Daraus ergeben sich gerundet diesel-
ben Werte fir die Prazision der Bindemittel mit
einem Penetrationswert < 50 mm (r = 2, R = 3). Fr
alle Bindemittel zeigen sich nach Extraktion mit
OME als Loésemittel gréRere Werte der Nadelpene-
tration. Das mit OME zurtickgewonnene Bitumen ist
folglich weicher als das mit Tri zurickgewonnene.
In drei Fallen (25/55-55 RC aus SMA 11 S, 20/30 V
aus MA 11 S und 70/100 aus AC 32 T S) sind die
sich ergebenden Differenzen innerhalb der Gren-
zen fur die Vergleichprazision des Verfahrens, in

vier Fallen wird die Grenze der Verfahrensprazision
zum Teil deutlich Uberschritten. Mit 17,7 mm/10
weist das 50/70 aus AC 11 D S die gré3ten Abwei-
chungen auf.

Die Prazision der Bestimmung des komplexen
Schermoduls ist bisher nicht ermittelt, die DIN EN
14770 gibt fur die Vergleichprazision Nahrungs-
werte von < 10 % an. Innerhalb dieser Prazision
liegen die Ergebnisse der Bindemittel 25/55-55 A
aus SMA 8 S und 70/100 aus AC 32 T S. Die Er-
gebnisse aller weiteren mit OME extrahierten Bitu-
men Uberschreiten diese Prazision zum Teil deut-
lich. Die Differenzen sind daher nicht den Prifver-
fahren sondern dem Extraktionsverfahren zuzu-
messen.

Die Prazision der Bestimmung des Phasenwinkels
ist bisher nicht ermittelt, die DIN EN 14770 gibt fir
die Vergleichprazision Nahrungswerte von £ 5 %
an. Die Differenzen in den Ergebnissen des Pha-
senwinkels nach Extraktion mit den verschiedenen
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Bild 180: Anderung in den Ergebnissen der Nadelpenetration infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS; Rot:

Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)
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Bild 181: Anderung in den Ergebnissen des komplexen Schermoduls bei 60 °C und 1,59 Hz infolge der Extraktion mittels OME
anstelle von Tri (Grau: ISBS; Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)
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Losemitteln liegen weitestgehend deutlich unter-
halb der Vergleichprazision des Verfahrens. Die
Grenze wird lediglich bei einer Variante (50/70 aus
AC 11 D S) 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 durchge-
fuhrten Versuchsreihe nicht erkennen.

Die Ergebnisse der Biegekriechsteifigkeit zeigen
einheitlich fur alle mit OME zuriickgewonnenen Bin-
demittel eine Abnahme der Biegekriechsteifigkeit
bei -16 °C. Die angegebene Préazision unter Ver-
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4,0 -
3,0 1
2,0 -
1.0

+0,2 % -1,0% +6,8 %

53

Anderung &[]

i 07
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0,0
-1,0

40/100-65 A 25/55-55 A aus 50/70 aus AC = 25/55-55 RC = 20/30 NV aus 50/70 aus AC 70/100 aus AC
aus PA 8 SMA8 S 1DS aus SMA 11 S MA11S 22TS 32TS

-2,0

Bild 182: Anderung in den Ergebnissen des Phasenwinkels bei 60 °C und 1,59 Hz infolge der Extraktion mittels OME anstelle von
Tri (Grau: ISBS; Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)
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Bild 183: Anderung in den Ergebnissen der Biegekriechsteifigkeit bei -16 °C infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri
(Grau: ISBS; Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)
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Bild 184: Anderung in den Ergebnissen des m-Wertes bei -16 °C infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS;

Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)
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Bild 185: Anderung in den Ergebnissen der Verformungsenergie (0,2 bis 0,4 m Ausziehldnge) in der Kraftduktilitatspriifung bei 25
5C infolge der Extraktion mittels OME anstelle von Tri (Grau: ISBS; Rot: Vergleichsuntersuchung mit Spannweite)

gleichsbedingungen ist mit 27 % sehr weit gefasst,
wird aber dennoch von zwei Bindemittelvarianten
Uberschritten.

Der m-Wert nimmt korrespondierend zur abneh-
menden Steifigkeit in den meisten Fallen zu.

Die Differenzen der Verformungsenergie fur eine
Ausziehlange von 0,2 bis 0,4 m in der Kraftduktili-
tatsprifung sind teilweise positiv und teilweise
negativ und meist innerhalb der Wiederholpréazi-
sion des Prufverfahrenes. Die grof3ten Differenzen
zeigt die Variante 25/55-55 aus SMA 11 S mit
-0,2868 J/m>.

Zusammenfassend kann festgehalten werden, dass
die physikalischen Eigenschaften von mit OME
zuriickgewonnenen Bitumen teilweise mit den
Eigenschaften von mit Tri zurickgewonnenen Bitu-
men ident, teilweise sehr unterschiedlich sind. Im
Bereich hoher Temperaturen zeigen sich die Unter-
schiede weniger stark ausgepréagt als im Tieftempe-
raturbereich. Der Uberwiegende Teil der durchge-
fuhrten Untersuchungen weist darauf hin, dass das
mit OME zurlickgewonnene Bitumen weicher als
das mit Tri zurickgewonnene Bitumen ist. Der
Erweichungspunkt Ring und Kugel, der komplexe
Schermodul bei 60 °C sowie die Biegekriechsteifig-
keit bei -16 °C nehmen ab, die Nadelpenetrations-
werte und der m-Wert bei -16 °C nehmen zu. Die
nachgewiesenen Lésemittelreste im riickgewonne-
nen Bitumen sind eine plausible Erklarung dafur.
Uber den gesamten Bereich der Priiftemperaturen
liegen die im Bitumen verbleibenden Ldsemittel-
reste in flussiger Form vor und wirken wie Schmier-
stoff in der Bitumenstruktur. Mit zunehmendem
OME-Anteil im Bitumen ist mit einer Abnahme der

Steifigkeit des Bitumens zu rechnen. Die Lésemit-
telrickstande im Bitumen sind vermutlich insbeson-
dere von der verwendeten Apparatur zur Lésemit-
telrickgewinnung abh&ngig. Bei den Vergleichsun-
tersuchungen kamen Rotationsverdampfer ver-
schiedener Hersteller und Ausfihrungen zum Ein-
satz. Resultierende Ergebnisse der Vergleichsun-
tersuchungen differieren nur minimal von den
Ergebnissen der mit Tri zurickgewonnenen Binde-
mittel. Es wird daher vermutet, dass die hier getrof-
fenen Vorgaben fur den Vorgang der Destillation
weiter prazisiert werden sollten um die Vergleich-
barkeit der Eigenschaften der mit OME zurlickge-
wonnen Bindemittel zu gewahrleisten.

5.5 Wirtschaftliche Auswirkungen

Die Verwendung von OME als Substitut fur Trichlo-
rethylen zur Extraktion von Bitumen aus Asphalt-
mischgut erfordert eine teilweise Umrlstung im
Asphaltlabor. Extraktionsanlagen, die mit Tri arbei-
ten und nicht mit einer Vakuumtechnik ausgertstet
sind, mussen durch eine technisch aufwendigere
und dadurch teurere Extraktionsanlage ersetzt
werden. Fir eine geeignete Extraktionsanlage
ist im Vergleich zu einer herkdbmmlichen Extrak-
tionsanlage mit Mehrkosten von ca. 100 % zu
rechnen.

Die in diesem Forschungsprojekt verwendeten Ext-
raktionsanlagen befinden sich noch in der Entwick-
lungsphase und sind sehr wartungsintensiv. In unre-
gelmaRigen Abstanden (ca. 3 bis 20) Wochen sind
eine Vielzahl an Dichtungen auszutauschen, da
diese im Kontakt mit OME quellen und an Dichtig-
keit verlieren. Fir den Betrieb einer derartigen Ex-
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traktionsanlage ist mit deutlich héheren Betriebs-
kosten und eventuellen Ausfallzeiten zu rechnen.

Geruchsemissionen von OME koénnen minimiert
werden, indem die Extraktionsanlage in einer Ein-
hausung untergebracht wird. Mindestens sollten die
von der Vakuumpumpe ausgetragenen Losemittel-
dampfe in einen Abzug geleitet werden.

Das im Vergleich zu Tri deutlich geringere Bitu-
men-Losevermdgen sowie der hohe Siedepunkt
von OME fuhren zu einem héheren Zeitbedarf fur
die Extraktion. Mit den in diesem Forschungsprojekt
optimierten Extraktionsparametern ist in etwa von
einer Verdoppelung der Extraktionszeiten auszuge-
hen. Es ist somit davon auszugehen, dass der
Durchsatz an Extraktionen bei Anwendung von
OME als Losemittel bei gleicher Anzahl an Extrakti-
onsanlagen deutlich verringert wird.

Viele Kunststoffe sind nicht gegen OME besténdig,
was ggf. den Austausch von Gerédten oder Werk-
zeugen (z. B. Spritzflaschen) erfordert. Die Lésemit-
telbestandigkeit verschiedener Kunststoffe gegen-
Uber OME ist derzeit nicht systematisch tberpruft.

Der derzeitige Preis fur OME liegt mit ca.
19,20 Euro/l deutlich Gber jenem von Tri. Die grof3-
technische Herstellung von OME l&sst jedoch gerin-
gere Produktionskosten und dadurch niedrigere
Verkaufspreise erwarten.

Die durchgefiihrten Untersuchungen signalisieren,
dass OME nach Rickgewinnung aus Bitumen hau-
fig wiederverwendet werden kann ohne sich che-
misch zu verandern. Der Turnus des Losemittelaus-
tausches in der Extraktionsanlage kdnnte dadurch
deutlich verlangert werden und langfristig zu einem
deutlich geringeren Losemittelbedarf als bei Tri fih-
ren. Dies wird auch durch den hohen Siedepunkt
des Lésemittels begiinstigt, weshalb keine wesent-
lichen Ldsemittelverluste bei der Extraktion mit
OME auftreten.

Uber die zukiinftige Verfligbarkeit von Lésemittel
OME und geeigneter Extraktionsanlagen kann der-
zeit keine gesicherte Aussage getroffen werden.
Eine Produktion in groRen Mengen bzw. Stiickzah-
len hat bisher nicht stattgefunden.

6 Zusammenfassung und
Ausblick

Die Substitutionspflicht und das bevorstehende
Verwendungsverbot von Trichlorethylen (Tri) fur die
Extraktion von Bitumen aus Asphaltmischgut erfor-
dert die Suche nach einem geeigneten Ldsemittel
zur prazisen Mischgutanalyse und zur Bestimmung
physikalischer Bindemitteleigenschaften. Dieses
Forschungsprojekt liefert einen wesentlichen Bei-
trag zur Beurteilung einer mdglichen Substitution
von Tri durch Octansauremethylester (OME). Dabei
werden Aspekte des Gesundheits- und Arbeits-
schutzes, technische und wirtschaftliche Rahmen-
bedingungen sowie Einflisse auf Ergebnisse der
Mischgutanalyse und physikalischer Eigenschaften
rickgewonnener Bindemittel beleuchtet.

OME ist ein nach derzeitigem Kenntnisstand wei-
testgehend ungeféhrlicher bitumenlésender Pflan-
zenblester mit einem Siedepunkt von ca. 193 °C,
einem Erstarrungspunkt von ca. -40 °C und einem
charakteristischen Geruch nach Kokos (daher auch
Kokosester genannt). Ab einer Temperatur von ca.
245 °C sind die Losemitteldampfe bei Sauerstoff-
kontakt spontan entflammbar. Temperaturen tber
200 °C mussen daher bei der Verwendung im Labor
unbedingt vermieden werden, weshalb die Heil3ext-
raktion aus Arbeitsschutzgrinden mit OME als
Losemittel nicht durchgefiihrt werden sollte. Die
Extraktion in einer geschlossenen Anlage bei abge-
senktem Druck ermdglicht die Reduzierung der Sie-
detemperatur und somit die automatisierte Durch-
fuhrung einer Bindemittelextraktion unter Anwen-
dung von OME.

In diesem Forschungsprojekt wurden Untersuchun-
gen an insgesamt 7 Asphaltmischgutvarianten mit
unterschiedlichen Bindemitteln durchgefiihrt. Die
Anzahl der Asphaltmischgutvarianten ist zu gering,
um statistisch abgesicherte Aussagen ableiten zu
kénnen, sind jedoch eine erste wesentliche Grund-
lage, um Einschatzungen vornehmen zu kdnnen.

In den Ergebnissen der Mischgutanalyse zeigen
sich unter Anwendung von OME im Vergleich zu
Ergebnissen unter Anwendung von Tri als Losemit-
tel keine signifikanten Unterschiede. Sowohl der
bestimmte Bindemittelgehalt als auch der bestimmte
Falleranteil sind unter Anwendung der beiden Lése-
mittel weitestgehend als gleich zu bewerten.

In dem an die Extraktion anschlieRenden Prozess
der Bindemittelriickgewinnung wird das Losemittel
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im Rotationsverdampfer von der Bitumenphase
getrennt. Dieser Vorgang der Destillation wurde fir
Ublicherweise im Asphaltlabor vorhandene Rotati-
onsverdampfer weitestgehend optimiert. Es war
jedoch nicht moglich, das gesamte Lésemittel von
der Bitumenphase zu trennen, weshalb Lésemittel-
reste im Bitumen verblieben. Diese filhren zu Ver-
anderungen der physikalischen Eigenschaften der
rickgewonnenen Bindemittel. Mehrheitlich zeigt
sich das mit OME zurtickgewonnene Bindemittel in
allen angesprochenen Temperaturbereichen wei-
cher als nach Rickgewinnung mit Tri. Die Ergeb-
nisse der Vergleichsuntersuchungen deuten an,
dass die Menge der im Bitumen verbleibenden
Lésemittelreste vom verwendeten Destillationsge-
rat abhangt und dadurch die Vergleichbarkeit von
Ergebnissen aus Bitumenprifungen an mit OME
zurlickgewonnenen Bindemitteln zu gering ist.

Vorschlage fur weiterfihrende Untersuchungen

Der Destillationsprozess stellt aufgrund der hohen
Siedetemperatur des Lésemittels OME (193 °C
statt 87 °C bei Tri) eine Herausforderung dar, die
mdglicherweise technische Anpassungen der
Destillationsapparatur erfordern. Die technischen
Einflusse auf den Verbleib von Losemittelresten im
Bitumen sollten systemtisch tberprift und gegebe-
nenfalls in einer Prifvorschrift verankert werden.
Nur so kann die Vergleichbarkeit der Bestimmung
von physikalischen Bitumeneigenschaften sicher-
gestellt werden.

Die Entwicklungsphase der Extraktionsanlage sollte
zeitnah abgeschlossen werden, damit die Geréate-
technik zuverlassig ist. SchlieBlich sollten beim end-
gultigen Verwendungsverbot von Tri Geréte in aus-
reichender Anzahl bereitgestellt werden kénnen.

Im Anschluss an die Optimierung der Extraktions-
anlage und der Destillation sollten die Prazision der
Verfahren zur Mischgutanalyse sowie der Verfahren
zur Bestimmung von physikalischen Kenngrof3en
am riickgewonnenen Bindemittel unter Anwendung
von OME als Lésemittel neu bestimmt werden. Erst
dann lassen sich zuverlassig Kennwerte fiir vertrag-
liche Belange festlegen. Es wird empfohlen, einen
Ringversuch mit mindestens 13 teilnehmenden
Prufstellen zu initiileren, sobald ausreichend Geréate
im Umlauf sind.

Das Losemittel OME gilt fur den Anwendungsbe-
reich der automatisierten Extraktion als unbedenk-
lich, ist aber bisher nicht weiter erprobt. In jedem

Fall sollte eine arbeitsmedizinische Begleitung in
der Routineanwendung erfolgen um Arbeitsplatz-
konzentrationen und eventuelle Langzeitfolgen
frihzeitig zu erkennen.

In diesem Forschungsprojekt wurde festgestellt,
dass OME nach Riickgewinnung oftmals wiederver-
wendet werden kann, ohne sich dabei unzuléssig
chemisch zu veréndern. Die Grenze der wiederhol-
ten Anwendbarkeit von OME sollte bestimmt wer-
den und Parameter angegeben werden, die dem
Anwender eine Kontrolle der Losemittelqualitat
ermoglichen.
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