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Kurzfassung — Abstract

Entwicklung einer Prufsystematik zur Identifizierung der Bitumenart und der
verwendeten Modifizierungsmittel in einem Ausbauasphalt

Da Polymer-, Gummi-, wachs- und mehrfachmodifizierte Bitumen seit Jahren im Asphaltstraen-
bau eigesetzt werden, kommen diese vermehrt im Ausbauasphalt vor. Zur Bewertung des Aus-
bauasphalts ist es daher notwendig, die Modifizierungen an der Mischanlage zu identifizieren.

Die Ausbildung des Bindemittelsacks beim Erweichungspunkt Ring und Kugel ist charakteristisch
fur die Modifizierung. Hierdurch kdnnen wachsmodifizierte Bitumen (WmB) recht prazise und Po-
lymermodifizierten Bitumen (PmB) teilweise identifiziert werden.

Mittels Differential Scanning Calorimetry (DSC) werden die Schmelztemperaturen der Wachse
erfasst. Hierdurch kbnnen WmB identifiziert und die Wachsarten unterschieden werden.

Die Analytik mittels Dynamischem Scherrheometer (DSR) startet mit der Bestimmung der Aqui-
steifigkeitstemperatur EG*T. Bei EG*T werden Frequenz-, Amplituden- und MSCR-Tests durch-
gefuhrt. Die Grenze des LVE-Bereichs dient der Identifizierung von WmB. Anhand der Kennwerte
bei 0,1 Hz kdnnen PmB erkannt werden. Die Ruckformung (MSCRT) dient der Identifizierung von
Mehrfachmodifizierungen. Da Gummimodifizierte Bitumen (GmB) bei der Extraktion erkannt wer-
den, kdnnen alle Modifizierungsarten identifiziert werden.

In den FTIR-Spektren (Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie) der modifizierten Bitumen
verursachen einige Polymere und Wachse charakteristische Banden, wodurch diese erkannt wer-
den. Die Identifizierung der ubrigen Additive erfolgt mithilfe einer multivariaten Auswertung,
wodurch mit Ausnahme der GmB (nicht erforderlich) alle Additive erkannt werden. An Stichproben
konnte zudem eine Abgrenzung von Mehrfachmodifizierungen sowie eine Abschatzung der Zu-
gabemenge erreicht werden.

DSR und FTIR ermdglichen beide eine schnelle, einfache und zielsichere Identifizierung der Bi-
tumenmodifizierungen. Durch die FTIR-Analytik kdnnen die Modifizierungen mit der gro3tmaogli-
chen Prazision bestimmt werden. Die DSR-Analytik erlaubt dafiir zusatzlich eine baupraktische
Bewertung der Bindemittel.

Development of a test system for identifying the bitumen type and the modifier
used in a reclaimed asphalt

As polymer, rubber, wax and multi-modified bitumen are used for asphalt road construction since
many years, they increasingly occur in reclaimed asphalt. To assess the reclaimed asphalt, it is
therefore necessary to identify the modifications in the mixing plants.

The formation of the binder bag at softening point ring and ball is characteristic for modification.
In this way, wax modified bitumen (WmB) can be identified rather precisely and to a less extent
polymer modified bitumen (PmB) can also be identified.

Differential scanning calorimetry (DSC) is used to record the melting temperatures of the waxes.
In this way, WmB can be identified and a differentiation can be made between the wax types.

The analysis by means of the dynamic shear rheometer (DSR) starts with the determination of
the equi-stiffness temperature EG*T. Frequency-, amplitude- and MSCR-tests are performed at



EG*T. The limit of the LVE range is used to identify WmB. PmB can be identified based on the
characteristic values at 0.1 Hz. Creep recovery (MSCRT) is used to identify multi-modifications.
As rubber modified bitumen (GmB) is identified on extraction, all types of modification can there-
fore be identified.

Several polymers and waxes cause characteristic bands in the FTIR spectra (Fourier Transform
Infrared spectroscopy) of modified bitumen, which enables the identification of these additives.
The other additives except the GmB (not necessary) can be identified by means of multivariate
model. Further, due to random evaluations, the differentiation between single- and multi-modifi-
cation as well as the estimation of the content of some additives is possible.

DSR and FTIR both enable fast, simple and accurate identification of the bitumen modification.
The modification can be determined with the greatest possible precision by using FTIR analysis.
On the other hand, DSR analysis allows additional practical assessment of the binder on site.



Summary

Development of a test system for identifying the bitumen type and the modifier
used in a reclaimed asphalt

1. Task and objective

Modified bitumen are used in asphalt road construction since many years. Due to the length
of time in place, asphalt using this binder is increasingly being removed and must therefore be
characterised for further use. The project objective was therefore to identify the modified bitu-
men widely used in reclaimed asphalt in a simple, fast and accurate way.

2. Test programme

In addition to an advanced softening point ring and ball (EP RuK), the analysis was performed
by means of dynamic shear rheometer (DSR), Fourier Transform Infrared spectroscopy (FTIR)
and differential scanning calorimetry (DSC). Firstly, the effects of the additives on fresh, aged
and reclaimed binders modified in the laboratory were recorded to list the criteria for determin-
ing the type of modification. Recovered binder from practical samples were used to validate
these criteria.

21. Samples

The test was based on two paving grade bitumens (20/30 and 70/100). These were modified
with different concentrations of the additives styrene butadiene copolymer (SBC), ethylene
copolymer bitumen (ECB), Fischer-Tropsch wax (FT wax), amide wax (amide), montan wax
(MoA, MoB) as well as rubber-modified bitumen granulate (GG). Furthermore, modified bitu-
men (polymer modified (PmB) and rubber modified bitumen (GmB)) were considered.

To differentiate between the additives effects on the bitumen properties from the effects of
ageing as well as the asphalt extraction, selected binder samples were subjected to laboratory
ageing (RTFOT + PAV) and/or were used to produce asphalt. The aged or extracted samples
were also examined.

After the described laboratory variants, the findings were validated on the basis of practical
samples. To do this, drill cores were taken from asphalt roads with known binders, from which
the binders were also recovered and examined.

2.2. Test equipment, tests and evaluations
Advanced softening point ring and ball:

The EP RuK were determined according to [EN 1427, 2015]. The formation of the binder bag
was documented (without influencing the test sequence). The drop height of the balls was
recorded throughout and assigned to the respective temperature. The two temperature differ-
ences AT..5 (between 2 and 25 mm drop height) and AT1o.25 (between 10 and 25 mm drop
height) were selected for quantitative evaluation of the drop curve.

DSR analysis:

Several consecutive test steps by means of DSR are required to identify the types of modifi-
cation. First, the equi-stiffness temperature (EG*T) was determined, at which the binder has a
stiffness of 15 kPa at frequency 1.59 Hz. At temperature EG*T, the complex shear modulus



and phase angle at frequency 0.1 Hz were determined and then an amplitude test was per-
formed to determine the limit of the linear-viscoelastic (LVE) range at 1.59 Hz. An MSCR test
was then performed based on [AL DSR test (MSCRT), 2016]. The following characteristics
were obtained as the results:

= Equi-stiffness temperature EG*T

= Complex shear modulus and phase angle at EG*T and 0.1 Hz
= Deformation of the limit of the LVE range at EG*T and 1.59 Hz
= Compliance and creep recovery of the MSCR test at EG*T

FTIR analysis:

The investigation with FTIR were based on the ATR technique with simple reflection, whereby
a wave number range between 4,000 and 400 cm™ was taken into consideration. To identify
the additives, in a first step, characteristic peaks of the additives were identified differed from
the typical bitumen peaks. These additive peaks would allow the identification of additives only
based on a visual examination of the spectra. In a second step, a multivariate evaluation was
carried out to identify also additives without prominent peaks. Using the factor and the discri-
minant analysis, an identification model for the additives were developed. Furthermore, with
the Partial Least Square Regression, prediction models for the content of some additives were
created.

DSC analysis:

In the DSC analysis, the heat flow of a binder sample is measured during heating and cooling
(temperature range -100 to +200 °C with 10 K/min each). The melting of the waxes in the
binder can be seen in the thermograms as clear peaks in the same way as the crystallisation
processes. The melting temperature (measured in the middle of the peak during the heating
phase) is a useful characteristic for determining the wax modification.

3. Test results and assessment
3.1. Advanced softening point ring and ball

In general, with regard to the development of the binder bag, it is found that polymers (SBC)
cause continuous, relatively slow sinking, while the waxes cause the binder lacquer to tear
from a certain deformation. The formation of the binder bag — that can be read off most clearly
at temperature difference AT1o.25 — thus grows the most quickly with WmB and most slowly
with PmB. The behaviour of paving grade bitumen lies between these extremes. Quantitatively,
the three groups paving grade bitumen, PmB and WmB were best differentiated between by
the characteristic value EP1 (reciprocal of the temperature difference AT1.25 relating to EP
RuK):

EP RuK

AT10-25

If EP1 is above 35, it is most likely a WmB. If the EP+ is smaller than 25 it is mostly a (in many
cases highly modified) PmB. EP1 between 25 and 35, however, does not necessarily indicate
that the tested sample is a paving grade bitumen, as numerous PmB and even some WmB
also have values within this range (see Figure 1).
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Figure 1: Comparison of EP RuK and AT1o-25

3.2. DSR analysis

Wax modifiers can be clearly identified based on the limit of the LVE range. As the waxes
cause a clear reduction in this limit, the limit of the LVE range for WmB and PWmB is always
below 10 % deformation and for the variants without wax modification, always above 10 %
deformation (Figure 2, left).

Clear identification of the PmB (SBC modification) is possible using the storage modulus G
(G = G*/ cos 0) at temperature EG*T and frequency 0.1 Hz. As the storage modulus increases
with increasing stiffness, however, the “relative storage modulus” G'ec*t) must be calculated
for clear differentiation:

o G'(EG*T, 0,1 Hz)
(EGT) EGT
where: G'eeT) Relative storage modulus [Pa/°C]

G'ec*T,01Hz) Storage modulus at EG*T and 0.1 Hz

Gl

According to Figure 2 (right), G'ec1) for paving grade bitumen is below 5 Pa/°C and for PmB it
is above 5 Pa/°C. Due to the characteristic, the effect of the polymers can also be estimated
for PmB, as G'ec1)is mostly above 14 Pa/°C for highly modified PmB.

The MSCR test at temperature EG*T helps to differentiate between WmB and PWmB. Creep
recovery R above 35 % indicates that the sample is a PWmB, while with creep recovery R
below 20 % the sample is generally a WmB.

45,0

11—

701100 | 701100 | 70100 | 40/100- | 701100 | 701100 | 701100 | 70/100 | 70/100 | 701100 | 70/100
2SBC  3SBC 5SBC 65 1 5 2FT  3FT  15Am  2Am  3Am

= fresh 340 411 281 358 212 04 03 04 03 203
mextracted 226 = 244 | 251 244 | 257 06 04 04 05 19,9

N @ S
S s & S
[=) [=) © =l
N
<}
o
18,0
B7,9

o
)

=}
°

Limits of the LVE range [%)]

o
o

20/30 A 10,7

20/30 A,riick 11,0

70/100A H0,8
40/100-65

70/100 2Amid
70/100 2Amid riick
70/100 3Amid
70/100 3Amid PAV
70/100 3MoA

70/

70/
70/
70/

Rel. storage moduli [Pa/°C]
c o 3 3 B B 8 8
S © © © © © ©° o
00APAV 4,8
00 Ariick 2y
00 1SBC Ml 5.6
SBCriick Ml 56
002SBC mmmmjmm g7
70/100 2SBC,riick I 9 3
70/100 3SBC —|m— 15 5
185
70/100 3SBC,riick IE_GE—— 114
25/55-55A I 6,4
70/100 4SBC NI 20,0
70/100 5SBC NI 26,6
70/100 5SBC,riick I 16,3
275
40/100-65 PAV N 8, 1
40/100-65 riick IS 18,8
70/100 1,5FT I 10,8
70/100 2FT I 12 8
70/100 2FT riick I 6 6
701100 3FT E— 16 4
132
70/100 3FT riick — 10,1
70/100 3MoE 19 6
1241
72
17,0
105
263

70/100 3SBC,PAV
70/100 3FT PAV
70/100 1,5Amid

70/100

70/100 3Amid riick




Figure 2: Limits of the LVE range (left) and relative storage moduli (right)

3.3. FTIR analysis

In the FTIR spectra of the modified bitumen, prominent peaks were determined for the addi-
tives SBC, ECB and the VH waxes (amide and MoA). Thus, these additives can be identified
only based on a visual examination of the FTIR spectra. For the other additives, the additive
peaks and the bitumen peaks are overlapped. Therefore, multivariate analyses were used to
develop a model in the form of a binary decision tree (Figure 3). With this decision tree and a
suitable pre-processing of the spectra, the different modifications except the rubber modifica-
tion can be identified.

[ Bitumen ]
TQ: 100% |

TQ: 94.7% |

TQ: 100% |
Amide + Mo A A o
(VH waxes) TQ: 95.0% l
SBC
ECB
[ FT+MoB ] [ GG / unmod ]

(VL waxes)

Figure 3: Decision tree for identification of the additives

According to some random evaluation, it is also possible to differ between single- and multi-
modified bitumen (PWmB) within the additive groups.

In addition, it was possible to create models to predict the additive content of SBC and estimate
the content of ECB and amide wax in the modified binder.

3.4. DSC analysis

Unlike the binders without wax modification, melting and crystallisation temperatures can be
determined for all WmB, which means that the WmB can be clearly identified. Also, based on
the melting temperature, the waxes of the VL group according to [E KvB, 2016] can be clearly
differentiated from waxes of the VH group: the melting temperature of VL waxes is below
107.5 °C and of VH waxes it is above 107.5 °C (Figure 4).
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Figure 4: Melting temperature of the WmB



3.5. Practical trials and comparison of the test methods

GmB cannot be adequately identified with any method, which is due on the one hand to the
different types of GmB and on the other on the weak effect in bitumen. However, as GmB are
identified by odour and composition on extraction, they are identified in practice without the
test methods.

Wax modifiers are determined by all test methods. Only by EP RuK uncertain results were
measured.

PmB (SBC modified) can be accurately determined by means of DSR and FTIR analysis. Nor-
mal and higher degrees of modification can be clearly differentiated between by means of
FTIR, while with DSR analysis the binder ageing makes it difficult to differentiate between nor-
mal and higher modified PmB. The characteristics of the EP RuK allow only a few PmBs to be
identified.

In general, the two physical chemistry methods FTIR and DSC provide precise results, while
with the physical methods at less distinct effects of the additives, in some cases fluid transitions
exist and there is no clear-cut difference. Quantitative evaluation of the added quantity is
mainly possible using FTIR analysis. Otherwise, in addition to identifying the additives, the
physical methods provide information for practical assessment of the binder on site.

4. Summary

EP RuK is an established test for evaluating the binder in reclaimed asphalt. Statements on
the modification are provided by the advanced EP RuK, but only with regard to the WmB and
in several cases of PmB, in particular highly modified cases.

DSC is a very suitable method for analysing WmB. However, as it does not provide information
about the other modification types, it is not suitable for general determination of the modifica-
tion in reclaimed asphalt.

DSR and FTIR analysis can be used to differentiate between paving grade bitumen, PmB,
WmB and PWmB. As GmB is identified on extraction anyway, all relevant types of modification
can thus be identified in a simple, fast and accurate way.

The advantage of FTIR analysis is greater precision of the measurement results, which in sev-
eral modifications even allows to estimate the added quantity. Therefore, DSR analysis pro-
vides characteristic values, which can be used for practical assessment of the binder on site.
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1. Einleitung

Zur Verbesserung der Asphalteigenschaften, zur Ressourcenschonung oder aus Grinden des
Umwelt- bzw. Gesundheitsschutzes kommen im Asphaltstrallenbau in den letzten Jahrzehn-
ten vermehrt modifizierte Bitumen zum Einsatz. Die haufig eingesetzten Zusatze (Polymer-,
Gummi-, Wachs- und Mehrfachmodifizierungen) sind bereits in die Regelwerke der For-
schungsgesellschaft fur Stralen- und Verkehrswesen (FGSV) aufgenommen.

Da Asphalt unter Verwendung der verschiedenen Modifizierungsarten bereits seit einigen Jah-
ren zur Anwendung kommt, wird dieser zunehmend auch wieder ausgebaut. Hierdurch fallt an
den Mischanlagen vermehrt Ausbauasphalt mit modifizierten Bitumen an, der schnell analy-
siert und fur die weitere Verwendung eingeteilt werden muss.

Eine einfache Analyse anhand des Erweichungspunktes Ring und Kugel reicht zur Charakte-
risierung solcher Bindemittel nicht aus. Stark gealterte, flr den Asphaltstrallenbau maoglicher-
weise unbrauchbare Bindemittel kdnnen allein durch diesen einfachen Kennwert nicht von
hochwertigen, modifizierten Bitumen unterschieden werden. Dies kann zu einem grof3en Ver-
lust an Ressourcen bei unnétigem Ausschluss der Bindemittel oder zu Schaden aufgrund einer
ungeeigneten Bindemittelwahl fuhren.

Aufgrund der Entwicklung in den vergangenen Jahren sind verschiedene physikalische und
chemische Prifverfahren prinzipiell geeignet, die Modifizierung der im Ausbauasphalt vorhan-
denen Bindemittel fir zuklnftige Asphaltstrallen zu bewerten.
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2. Aufgabenstellung und Zielsetzung

Das Ziel dieses FE-Projekts ist die Erarbeitung einer Prifsystematik, die eine mdglichst einfa-
che und schnelle Charakterisierung der Bindemittel in Ausbauasphalten erlaubt. Der Fokus
dieser Charakterisierung beruht dabei auf der Bestimmung der Bitumenmodifizierung, wobei
eine Identifizierung von im Bitumen vorliegenden Additiven wie Polymere, Wachse und Gummi
ermdglicht werden soll.

Zur Erarbeitung dieser Prifsystematik werden im Rahmen des FE-Projekts verschiedene phy-
sikalische und chemische Untersuchungsmethoden angewandt und auf dieses Ziel hin bewer-
tet. Zu diesen Methoden zahlen ein erweiterter Erweichungspunkt Ring und Kugel, die Unter-
suchung mittels Dynamischem Scherrheometer (DSR), die Fourier-Transformations-Infra-
rotspektroskopie (FTIR-Spektroskopie) und die Differential Scanning Calorimetry (DSC).
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3. Theoretischer Hintergrund
3.1.  Aufbau und Struktur von Bitumen

Bei Bitumen handelt es sich um einen weit verbreiteten, erdélstdmmigen Baustoff, der Uber-
wiegend im Asphaltstrallenbau eingesetzt wird. Gewonnen wird Bitumen als Ruckstand des
Raffinerieprozesses bei der Aufarbeitung geeigneter Rohéle. Aufgrund der Entstehung bzw.
der Herstellung setzt sich Bitumen aus einer Vielzahl von hoch- bzw. nicht siedenden organi-
schen Verbindungen zusammen, die sich tUberwiegend in Kohlenwasserstoffen mit funktionel-
len Sauerstoff-, Schwefel- und Stickstoffgruppen zeigen [BRANTHAVER et al., 1993;
NEUMANN et al, 1981; PETERSEN et al., 1994]. Dabei bilden die Kohlenwasserstoffe nach
[NEUMANN et al., 1981] Uberwiegend sogenannte alkylsubstituierte Naphthenoaromaten,
wahrend zudem Alkane, Alkene, Naphthene (Cycloalkane), Aromaten und Alkylaryle vorkom-
men. Die Sauerstoffverbindungen zeigen sich in Carbonsauren und Phenolen, wahrend in ge-
ringerem Umfang auch Ester, Ketone und Ether enthalten sein kénnen. Der Schwefel zeigt
sich insbesondere in Form von Sulfiden, Thiophenen und Sulfoxiden. Stickstoff liegt nur in
vergleichsweise geringen Mengen im Bitumen vor und tritt vorwiegend in Pyrrol-, Pyridin- und
Porphyrinstrukturen sowie amphoteren Verbindungen wie Chinolonen auf [GORLA, ANGST,
2006; LESUEUR, 2009; NEUMANN et al., 1981; THIMM, 2009].

Neben den Nichtmetallen zeigen sich weiterhin verschiedene Metalle im Bitumen, von denen
Chrom, Eisen, Magnesium, Natrium, Nickel und Vanadium zu den bedeutendsten zahlen.
Diese Metalle treten in Form von Salzen, als Metallseifen oder komplex gebunden vorwiegend
in Porphyrinen auf [BEECKEN et al., 1994; SPEIGHT, 1999; CRUMP 1981 nach HUNTER et
al., 2015].

Zur Veranschaulichung sind einige Beispielstrukturen fur die genannten Verbindungen in Ab-
bildung 1 dargestellt.

Kohlenwasserstoffverbindungen Sauerstoffverbindungen
R A° o
H3C/\/\CH3 HZCMCHs R—C I
NoH R—C—R
CHg Pentan Penten OH
Naphtenoaromat Alkane Alkene Carbonséure Phenol Keton

Schwefelverbindungen

O O © OO e @ R>S=O

Cyclopentan Cyclohexan Benzol S R'

Naphthene Aromaten Alkylaryl Sulfid Thiophen Sulfoxid

Abbildung 1: Beispielstrukturen fiir die chemischen Gruppen im Bitumen [NEUMANN et al., 1981; SPEIGHT,
1999; THIMM, 2009; VOLLHARDT, SCHORE, 2011]

Die detaillierte Zusammensetzung eines Bitumens hangt stark von der geographischen Her-
kunft des Rohdéls (Provenienz) ab, wobei den genannten Elementen jedoch begrenzte Mas-
senanteile zugewiesen werden kénnen [LESUEUR 2009; HUNTER et al., 2015; NEROTH,
VOLLENSCHAAR, 2011]. Eine Ubersicht dieser Massenanteile der im Bitumen enthaltenen
Elemente ist in Tabelle 1 dargestellt, wobei die auftretenden Spannen der Elemente eine deut-
liche Variation der Binderzusammensetzung zulasst.
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Element Kohlenstoff C | Wasserstoff H Schwefel S Sauerstoff O Stickstoff N
Massenanteil [M.-%] 80-88 7-12 0-9 0-9 0-2
Tabelle 1: Massenanteile der Bitumenhauptbestandteile [HUNTER et al., 2015; LESUEUR, 2009; NEROTH,

VOLLENSCHAAR, 2011]

Dennoch weisen verschiedene Bitumen trotz unterschiedlicher Provenienzen teilweise gleiche
Gebrauchseigenschaften auf, da diese nicht nur von der chemischen Zusammensetzung der
Moleklle, sondern auch sehr stark von deren Struktur abhangen [NEUMANN et al., 1981].
Diese Strukturen werden durch ein kolloidales System beschrieben, in dem Komponenten ho-
her Molekilmassen (Kolloidteilchen) in einer flissigen Phase aus Bestandteilen niedriger Mo-
lekilmassen (Dispersionsmittel) dispergiert vorliegen. Zu den hochmolekularen Komponenten
zahlen die Substanzklassen der Asphaltene und zum Teil der Erddlharze, wahrend sich das
Dispersionsmittel aus den Substanzklassen der gesattigten Kohlenwasserstoffe, der Aroma-
ten und zum Teil der Erdélharze zusammensetzt [PETERSEN et al., 1994; BENEDIX, 2011].

Bei den Asphaltenen handelt es sich um in n-Heptan unlésliche, braun bis schwarze Kompo-
nenten mit einer molaren Masse von 300 bis 12.700 g/mol und einem Teilchendurchmesser
von 2 bis 10 nm. Neben aliphatischen und aromatischen Kohlenwasserstoffverbindungen ent-
halten die Asphaltene zusatzlich Sauerstoff, Stickstoff und Schwefel, sodass diese die héher-
molekularen, relativ polaren Anteile im Bitumen bilden. Die Asphaltene liegen in einem Gehalt
zwischen 5 bis 25 M.-% vor und haben einen grofRen Einfluss auf die rheologischen Eigen-
schaften des Bitumens, da mit wachsender Asphaltenkonzentration die Harte und die Viskosi-
tat des Bitumens zunehmen [NEUMANN et al., 1981; STANGL, 2010; HUNTER et al., 2015;
NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011].

Die Erddlharze werden als in n-Heptan |8sliche, rétlich bis braune, schmelzbare Bestandteile
beschrieben, die eine molare Masse von 780 bis 1.400 g/mol und eine Teilchengrée von 1 bis
5 nm aufweisen. Die Erddlharze zeigen gegenlber den Asphaltenen eine geringere Aromati-
zitdt und enthalten geringere Mengen an Sauerstoff, Schwefel und Stickstoff [LESUEUR,
2009; NEUMANN et al., 1981; STANGL, 2010]. Nach [NEUMANN et al., 1981] werden die
Harze als weich bis schmierig beschrieben, wahrend [CORBETT, 1969] diese als schwarze
Feststoffe definiert. Bezlglich der physikalischen Eigenschaften des Bitumens bestimmen die
Erdélharze vorrangig die Temperaturabhangigkeit der Viskositat [CORBETT, 1969;
NEUMANN et al., 1981].

Das Dispersionsmittel besteht aus éligen, niedermolekularen, in n-Heptan I6slichen Anteilen
mit einer molaren Masse von 470 bis 980 g/mol. Zu den Hauptbestandteilen zahlen die Aro-
maten und gesattigte Kohlenwasserstoffe, wobei die Aromaten mit einem Gesamtanteil von
40 bis 65% im Bitumen den gréften Teil des dispergierenden Mediums ausmachen. Der Ge-
halt der gesattigten Kohlenwasserstoffe liegt zwischen 5 und 20% [BENEDIX, 2011; LESU-
EUR, 2009; STANGL, 2010].

Das Dispersionsmittel und die Erdélharze werden im Allgemeinen als Maltene zusammenge-
fasst [BENEDIX, 2011; HUNTER et al., 2015; NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011].

Die Kolloidteilchen im Bitumen setzen sich grundsatzlich aus mehreren Asphaltenmolekulen
zusammen. Nach dem Modell der Asphalten-Erddlharz-Mizellen sind diese Asphaltenmole-
kile zur Vermeidung einer Ausflockung durch eine schitzende und stabilisierende Solvatati-
onsschickt aus Erddlharzen umgeben. Innerhalb dieser sogenannten inversen Mizellen sind
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die polaren Gruppen nach innen und die Alkylgruppen nach auflen gerichtet [PETERSEN et
al.,, 1994; BENEDIX, 2011; NEUMANN et al., 1992]. Nach dem Yen-Mullins-Modell sind die
Erddlharze fur die Bildung der Kolloidteilchen hingegen irrelevant [MULLINS, 2010].

Grundsatzlich verandert sich die kolloidale Struktur des Bitumens in Abhangigkeit der Verhalt-
nisse der vier Hauptbestandteile in Form der Asphaltene, Erdélharze, Aromaten und gesattig-
ten Kohlenwasserstoffe, wobei zwischen dem Sol- und dem Geltyp unterschieden wird. Der
Soltyp verfligt Gber eine ausreichende Menge an Erddlharzen und Aromaten, sodass sich eine
deutliche Solvatationsfahigkeit einstellt. Die Asphaltene liegen vollstdndig peptisiert vor, was
den Mizellen eine erhebliche Beweglichkeit ermdglicht. Der Soltyp stellt sich demnach bei Bi-
tumen mit einem geringen Gehalt an Asphaltenen ein und weist deutliche Eigenschaften einer
Newtonschen Flussigkeit auf. Beim Geltyp ist die Solvatationfahigkeit nicht ausreichend gege-
ben, wodurch sich die Asphaltene miteinander verbinden. Somit bildet sich eine unregelma-
Rige Struktur aus verbundenen Mizellen. Zur Bildung des Geltyps ist ein hdherer Gehalt an
Asphaltenen erforderlich, wahrend dieser zudem ein zunehmend elastisches und weniger duk-
tiles Verhalten aufweist [PETERSEN et al., 1994; HUNTER et al., 25; NEROTH, VOLLEN-
SCHAAR, 2011; PAULI, HUANG, 2013].

Die Ausbildung von Sol- und Geltyp hangt neben der Bitumenzusammensetzung auch von der
Temperatur ab. Bei abnehmender Temperatur wachst dabei der Gelcharakter eines Bitumens,
da sowohl die Anzahl als auch die Grolie der Mizellen zunimmt [PETERSEN et al., 1994;
NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011].

3.2. Physikalische Eigenschaften des Bitumens

Bedingt durch den Aufbau und die Struktur handelt es sich bei Bitumen um ein thermoviskoses
und thermoplastisches Bindemittel, da die Viskositat bzw. die Konsistenz und die plastische
Verformbarkeit reversibel von der Temperatur abhangt. So zeigt sich Bitumen bei tiefen Tem-
peraturen spréde und hart, wahrend sich beim Erwéarmen ein stufenloser Ubergang vom festen
Uber den zahflissigen bis hin zum dunnflissigen Zustand einstellt. Zudem kénnen in Abhan-
gigkeit der Verarbeitungstemperatur bestimmte Viskositatsbereiche eingestellt werden, die die
verschiedenen Arbeitsschritte, wie das Pumpen, Spritzen, Mischen, Einbauen und Verdichten,
ermoglichen. Nach dem Abkuhlen des Bitumens stellt sich aufgrund der zunehmenden Visko-
sitat eine Konsistenz ein, die fur die erforderliche Steifigkeit zur Lastabtragung entscheidend
ist [BEECKEN et al., 1994; BRAUN, 1991; NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011].

Bezlglich des Verformungsverhaltens verfligt Bitumen zuséatzlich zum viskosen auch uber ei-
nen elastischen Anteil, sodass sich ein viskoelastisches Verhalten ergibt. Diese Eigenschaft
fuhrt bei einer konstanten Belastung zunachst zu einer sofortigen, elastischen und anschlie-
Rend zu einer verzogerten, viskosen Deformation. Zusatzlich ergibt sich nach der Entlastung
und der elastischen Ruckdehnung auch eine verzdgerte Ruckformung, bei der jedoch eine
permanente Restdeformation bleibt. Aus diesem Grund I&sst sich das Bitumen bei Raumtem-
peratur den viskoelastischen Flissigkeiten (VE-FlUssigkeiten) zuordnen, wahrend das Bitu-
men im Bereich tiefer Temperaturen zu den viskoelastischen Festkérpern zahlt [BONNOT,
1996; LESUEUR, 2009; ZENKE 1990; BRAUN, 1991; NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011;
MEZGER, 2010].

Fur das Verformungsverhalten ergibt sich neben der Temperaturabhangigkeit auch eine Ab-
hangigkeit von der Belastungsdauer bzw. dem Kehrwert der Frequenz, wobei mit zunehmend
langerer Belastungszeit der irreversible, viskose Anteil anwachst. Zusatzlich weist Bitumen ein



19

Relaxationsvermdgen auf, wobei mit wachsendem viskosen Anteil ein zunehmend schnellerer
Spannungsabbau erfolgt [DUTHIE 1972; NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011].

3.3. Bitumenalterung

Der Begriff Alterung beschreibt die Veranderungen der physikalischen und chemischen Eigen-
schaften des Bitumens bei der Lagerung, der Verarbeitung oder dem Gebrauch. Diese Eigen-
schaftsanderungen kénnen durch innere Strukturumwandlungen oder -umlagerungen sowie
durch aullere Einwirkungen wie Licht, Warme, Sauerstoff oder Feuchtigkeit hervorgerufen
werden. In Abhangigkeit der Ursache lassen sich die drei Hauptmechanismen der Struktural-
terung, der destillativen Alterung und der oxidativen Alterung unterscheiden, wobei die oxida-
tive Alterung zu den starksten Eigenschaftsdnderungen im Bitumen fuhrt [BRAUN, 1991;
NEUMANN et al., 1981; ZENKE, 1977].

Strukturalterung Bei dieser Alterung verandert sich die Kolloidstrukturen des Bitumens,
wobei es zu einer Vergrofierung der dispergierten Teilchen und somit der Mizellen kommt.
Wahrend dieses Prozesses assoziieren die dispergierten Teilchen zu grélieren Aggregaten
und bilden zunehmend zusammenhangende Strukturen aus. Dieser irreversible Prozess
fuhrt zu einer Verschiebung der Solcharakteristik Gber ein strukturiertes Sol hin zu einer
stetig zunehmenden Gelcharakteristik. Die Ursache fir diese Alterungsneigung stellt ein
thermodynamisches Ungleichgewicht dar, da die im Bitumen vorliegenden Mizellen eine
grolde spezifische Grenzflache und somit eine hohe freie Grenzflachenenergie aufweisen.
Die dispergierten Teilchen streben eine Reduzierung dieser Grenzflachenenergie an und
neigen daher zu Bildung von Agglomeraten. Als Folge dieser Alterung treten eine Verhar-
tung und eine Viskositatszunahme des Bitumens sowie der Verlust von Elastizitat und Plas-
tizitat auf NEUMANN et al., 1992].

Destillative Alterung Die destillative Alterung fihrt zu einer Anreicherung der schwereren
Bestandteile im Bitumen, die sich rein physikalisch durch das Verdampfen der leichter flich-
tigen Komponenten ergibt. Diese Aufkonzentrierung der schweren Bestandteile fiihrt zu ei-
ner Bitumenverhartung und einem Anstieg der Viskositat. Im Allgemeinen verstarkt sich die
destillative Alterung durch die Vergrof3erung der Luftzutrittsmdglichkeit, steigende Tempe-
raturen, grofRere Bitumenoberflachen sowie den zunehmenden Gehalt an leichter flichtigen
Bestandteilen, der bei weicheren Bitumen wachst [BRAUN, 1991; NEROTH, VOLLEN-
SCHAAR, 2011; NEUMANN et al., 1981; RICHTER, 1989].

Oxidative Alterung Bei der oxidativen Alterung stellt sich eine Radikalreaktion zwischen
den Kohlenwasserstoffen des Bitumens und dem Luftsauerstoff in Form von molekularem
Sauerstoff ein. In einem ersten Schritt werden einzelne Molekilbindungen innerhalb des
Bitumens durch den Sauerstoff aufgebrochen und Radikale gebildet. Diese Radikale rufen
eine Kettenreaktion hervor, in der kontinuierlich Sauerstoffmolekiile in das Bitumen einge-
bunden werden und weitere Radikale entstehen. Bei dieser Alterung bilden sich verschie-
dene sauerstoffhaltige Verbindungen aus, zu denen im Wesentlichen Hydroxy- (OH), Car-
bonyl- (C=0) und Sulfoxidverbindungen (S=0) zahlen [NEROTH, VOLLENSCHAAR, 2011;
NEUMANN 1987; VALCKE et al. 2009].

Bezogen auf das kolloidale System des Bitumens kommt es bei dieser Alterung zu einer
Verschiebung der Fraktionsgehalte zu den héhermolekularen Bestandteilen, wobei sich zu-
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satzliche Asphaltene aus den Erddlharzen und zusatzliche Erdélharze aus dem Dispersi-
onsmittel bilden [HA, RAHIMIAN, 1990; HIRSCH, RIPKE, 2008; MOSCHOPEDIS,
SPEIGHT, 1977].

Durch die stoffliche Verschiebung der Bitumenkomponenten kommt es zu einer Erhéhung
der Viskositat des Bitumens sowie zur Erhdhung der Molmassen [HA, RAHIMIAN, 1990;
NEUMANN et al., 1989]. Die oxidative Alterung wird u.a. durch Temperaturerhéhung, Luft-
zutritt und grof3e Bitumenoberflachen beschleunigt. Weiterhin flhrt die-Exposition von UV-
Strahlung aufgrund photochemischer Prozesse zu einer Beschleunigung der oxidativen Al-
terung und der dabei auftretenden Bindemittelverhartung [NEROTH, VOLLENSCHAAR,
2011; RICHTER, 1989; WU et al., 2010; ZENKE, 1975: BRANTHAVER et al. 1993].

Bezlglich der Alterungsperioden wird bei der Bitumenalterung weiterhin zwischen der Kurz-
und der Langzeitalterung unterschieden. Unter der Kurzzeitalterung werden die Alterungspro-
zesse zusammengefasst, die sich wahrend der Mischgutherstellung, der Lagerung, dem
Mischguttransport und dem Einbauprozess einstellen [CETINKAYA, 2011]. Zur Simulation der
Kurzzeitalterung im Rahmen von Laboruntersuchungen sind derzeit drei Verfahren genormt,
zu denen der Rolling Thin Film Oven Test (RTFOT, [DIN EN 12607-1, 2015]), der Thin Film
Oven Test (TFOT, [DIN EN 12607-2, 2015]) und der Rotating Flask Test (RFT, [DIN EN 12607-
3, 2015]) zahlen. Dabei stellt das RTFOT-Verfahren die Referenzmethode flir diese Simulation
dar.

Die Langzeitalterung beschreibt dagegen die Veranderungen der Bitumeneigenschaften wah-
rend der Nutzungsdauer des Asphalts [CETINKAYA, 2011]. Fur die Simulation der Langzeit-
alterung stehen die zwei genormten Verfahren Pressure Ageing Vessel (PAV, [DIN EN 14769,
2012]) und Rotating Cylinder Ageing Test (RCAT, [DIN EN 15323, 2007]) zur Verfigung, wobei
das PAV-Verfahren zurzeit die Referenzmethode darstellt.

3.4. Klassifizierung und Modifizierung von Bitumen

StraBenbaubitumen

Die StraRenbaubitumen (nach den [TL Bitumen-StB 07, 2013] die unmodifizierten Bitumen der
Sorten 20/30, 30/45, 50/70, 70/100 und 160/220), die nach wie vor den Groliteil der im Stra-
Renbau verwendeten Bitumen ausmachen, sind nach den [TL Bitumen-StB 07, 2013] primar
anhand ihrer physikalischen Grundeigenschaften klassifiziert.

Im Gegensatz zu den meisten modifizierten Bitumen weisen Stralenbaubitumen eine kon-
stante Abnahme der Steifigkeit und der elastischen Verformungsanteile mit zunehmender
Temperatur bzw. abnehmender Frequenz auf.

Polymermodifizierte Bitumen (PmB)

Neben den unmodifizierten Straflenbaubitumen sind die Polymermodifizierten Bitumen als
zweite Gruppe in den [TL Bitumen-StB 07, 2013] klassifiziert. Die Polymermodifizierung dient
in erster Linie der Erweiterung der Plastizitadtsspanne. Durch die Modifizierung wird die Tem-
peraturabhangigkeit reduziert, was zu einer Erhéhung der Kalteflexibilitdt und der Verfor-
mungsbestandigkeit bei warmen Temperaturen fuhren soll. Die elastomermodifizierten Bitu-
men, die neben den plastomermodifizierten Bitumen in den [TL Bitumen-StB 07, 2013] klassi-
fiziert sind, weisen daneben ein ausgepragtes elastisches Verformungsverhalten auf.
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Die elastomermodifizierten Bitumen, die den Grofiteil der Polymermodifizierten Bitumen aus-
machen (laut [AIREY, 2003] zu dem Zeitpunkt weltweit ca. 75 %), wirken im Bitumen derart,
dass sie die aufgebrachte Verformung durch ein Strecken der Elastomere aufnehmen, um
nach Entlastung eine Rickformung in die Ausgangsform zu bewirken. Die Plastomere formen
dagegen ein starres, raumliches Netzwerk, durch das bereits die Entstehung von Verformun-
gen reduziert wird. [AIREY, 2002]

Unter den Elastomermodifikationen findet das Styrol-Butadien-Blockcopolymere (SBC) die
meiste Anwendung. Andere Zusatze wie beispielsweise Ethylen-Propylen-Dien-Terpoly-
mer (EPDM) kommen dagegen in Deutschland wenig zum Einsatz. Unter den Plastomermo-
difikationen wird — vor allem international — das Ethylen-Vinylacetat (EVA) haufig eingesetzt.
In Deutschland ist zudem der Einsatz von Ethylen-Copolymer-Bitumen (ECB) relativ verbreitet.

Bei dem Mischen von Bitumen mit SBC werden die éligen Fraktionen des Bitumens (vor allem
die Aromaten) von dem SBC absorbiert. Die Polymere quellen hierdurch bis zum Neunfachen
ihres Ausgangsvolumens an. Bei einer ausreichenden SBC-Konzentration entsteht so eine
zusammenhangende Polymerphase, die die Eigenschaften des Basisbitumens charakteris-
tisch verandert [BRULE, 1996].

Gummimodifizierte Bitumen (GmB)

Gummimaodifizierte Bitumen sind ein weiterer Ansatz zur Verbesserung der Bindemitteleigen-
schaften. Neben der versteifenden Wirkung bei hohen Gebrauchstemperaturen soll durch den
Einsatz von Gummimehl vor allem das Kalteverhalten verbessert werden. Zudem wird der
Einsatz von Gummimehl zur Ressourcenschonung angestrebt, da neben speziellen Additiven
vielfach Abfallprodukte wie aufbereitete Altreifen zur Modifizierung verwendet werden.

Seit dem Inkrafttreten der [E GmBA, 2012] sind Empfehlungen fur die Anwendung von Gum-
mimodifizierten Bitumen im deutschen Regelwerk verfligbar. Vergleichbar mit den Polymer-
modifizierten Bitumen werden hierin Klassen verschiedener Gummimodifizierter Bitumen de-
finiert. Dabei sind in den [E GmBA, 2012] neben den klassischen Bitumenkennwerten auch
quantitative Forderungen an die rheologischen Bindemitteleigenschaften gestellit.

In den [E GmBA, 2012] wird zwischen der Gummimodifizierung im Nass- und im Trockenver-
fahren unterschieden. Wahrend beim Trockenverfahren additiviertes Gummimehl oder Gum-
mimodifiziertes Bitumengranulat wahrend der Asphaltherstellung zugegeben wird, handelt es
sich bei dem Nassverfahren um gebrauchsfertige Gummimodifizierte Bitumen. Derartige Gum-
mimodifizierte Bitumen bestehen aus einem Basisbitumen, das bei einer Mischtemperatur von
ca. 180 °C mit Gummimehl und ggf. weiteren Additiven modifiziert wird. Durch das Ruhren bei
der Temperatur von 180 °C gehen die 6ligen Bestandteile des Bitumens eine Verbindung mit
dem Elastomeranteil der Gummipartikel ein. Hierdurch quellen die Gummiteilchen auf. Dieser
Prozess, der zu einer Versteifung und zum Auftreten elastischer Verformungsanteile fuhrt, tritt
mit einer zeitlichen Verzégerung nach der Zugabe des Gummimehls auf. Dies geschieht in
einer Reifungszeit von 1 bis 2 Stunden, die das Gummimodifizierte Bitumen nach dem Misch-
vorgang zu lagern ist. Ein Teil der Gummiteilchen reagiert nicht mit dem Bitumen und verbleibt
in seiner urspringlichen Form.

Als Zugabeanteil sehen die [E GmBA, 2012] eine Spanne von 10 bis 20 M.-% vor. Die Wirkung
auf das rheologische Verhalten des Bindemittels, die trotz prinzipiell &hnlicher Beeinflussung
im Detail deutlich anders ausfallen kann als die Wirkung einer Polymermodifizierung, nimmt
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mit zunehmendem Gummigehalt zu. Der optimale Gehalt an Gummimehl hangt dabei von den
zu erzielenden Eigenschaften des modifizierten Bitumens und ganz entscheidend von den Ei-
genschaften des Gummimehls ab [SEBAALY, et al., 2003].

Wachsmodifizierte Bitumen (WmB)

Die auf dem deutschen Markt verbreiteten Wachsadditive fir den Asphaltstrallenbau Fischer-
Tropsch-Wachs, Amidwachs und Montanwachs sind in dem [M TA, 2011] aufgefuhrt. Alle
diese Wachsadditive weisen aufgrund ihres Schmelzpunktes, ihres festen Aggregatzustands
unterhalb und niedrigviskosen Verhaltens oberhalb des Schmelzpunktes grundlegend identi-
sche Einfliisse auf das Bitumen auf. Nachdem wachsmodifizierte Bindemittel fur Gussasphalte
zur Standardbauweise geworden sind, war die Erarbeitung eines Regelwerkes zur Klassifizie-
rung solcher Bindemittel erforderlich geworden [E KvB, 2016].

Bei hohen Temperaturen, die in der Regel bei der Asphaltherstellung und -verarbeitung vor-
liegen, wird die Viskositat durch die Wachse reduziert. Bei normalen und vor allem bei hohen
Gebrauchstemperaturen wird die Bindemittelsteifigkeit erhéht. Bezlglich des Kalteverhaltens
ist ein Anstieg des Brechpunktes nach Fraal} festzustellen. Dieser Einfluss ist gemaR [BUTZ,
2003] bei praxisgerechten Wachsgehalten bis 3 M.-% relativ gering und ist erst bei hohen
Wachsgehalten von 6 M.-% deutlich festzustellen.

Im Detail weisen die verschiedenen Wachsadditive bezlglich ihres Aufbaus, ihrer Wirkungs-
weise und der Eigenschaften der modifizierten Bitumen Unterschiede auf. Einen prinzipiellen
Unterschied bezliglich des chemischen Aufbaus stellt die Grélie der vorkommenden Molekile
dar. So handelt es sich bei den handelsiblichen Amidwachsen um chemische Verbindungen
mit 15 bis 40 Kohlenstoffatomen, wahrend die Fischer-Tropsch-Wachse aus kettenférmigen
Verbindungen mit 45 bis 100 Kohlenstoffatomen bestehen [MERUSI, et al., 2013]. Die Verbin-
dungen, die die Wachsadditive mit den Bitumen eingehen, beschreiben [POLACCO, et al.,
2012] derart, dass die Fischer-Tropsch-Wachse aufgrund ihres apolaren Charakters haupt-
sachlich mit der Maltenephase interagieren, wahrend die Amidwachse wohl eher Verbindun-
gen mit den Asphaltenen eingehen. Letztendlich erklaren [MERUSI, et al., 2013] das Materi-
alverhalten anhand ihrer Hypothese, wonach die Wachsadditive durch die Bildung von Netz-
werkstrukturen zu einer signifikanten Veranderung der Kolloidstruktur des Bitumens fiihren,
die sich in einer deutlichen Veranderung des rheologischen Verhaltens zeigt.

3.5. Verfahren zur Bindemittelanalyse
3.5.1. Physikalische Priifverfahren

3.5.1.1. Allgemeines

Die Bindemittelcharakterisierung erfolgt bisher primar anhand der physikalischen Eigenschaf-
ten, die mit einfachen und zum Teil sehr alten Prifverfahren ermittelt werden. So werden in
den [TL Bitumen-StB 07, 2013] Anforderungen an das Kalteverhalten durch den Brechpunkt
nach Fraal® [DIN EN 12593, 2015], Anforderungen an die Eigenschaften bei normalen Ge-
brauchstemperaturen durch die Nadelpenetration bei 25 °C [DIN EN 1426, 2015] und bei ho-
hen Gebrauchstemperaturen durch den Erweichungspunkt Ring und Kugel [DIN EN 1427,
2015] aufgestellt. Bei Polymermodifizierten Bitumen bestehen zudem Anforderungen an die
Duktilitdt in Form der elastischen Rickstellung [DIN EN 13398, 2010] und der Kraftduktili-
tat [DIN EN 13589, 2010], [DIN EN 13737, 2004].
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An die rheologischen Kennwerte, die mittels Biegebalkenrheometer (BBR) [DIN EN 14771,
2012] und Dynamischem Scherrheometer (DSR) [DIN EN 14770, 2012] zu bestimmen sind,
werden dagegen in den [TL Bitumen-StB 07, 2013] bislang keine quantitativen Anforderungen
gestellt. Grenzwerte fur das Kalteverhalten anhand der Kennwerte Biegekriechsteifigkeit und
m-Wert, die mittels BBR ermittelt werden und an das Verhalten bei hohen Gebrauchstempe-
raturen anhand der Kennwerte komplexer Schermodul und Phasenwinkel, die mittels DSR
ermittelt werden, sind jedoch in den [EGmBA, 2012] fir Gummimodifizierte Bitumen formuliert.
Indirekt sind in den [E KvB, 2016] auch Kennwerte aus den DSR-Untersuchungen fur wachs-
modifizierte Bitumen enthalten.

3.5.1.2. Dynamisches Scherrheometer (DSR)

Seit 2006 sind die Untersuchungsbedingungen zur Bestimmung von komplexem Schermo-
dul G* und Phasenwinkel & im europaischen Regelwerk verankert. Die [DIN EN 14770, 2012]
gibt hierzu die Rahmenbedingungen vor, wahrend in der [AL DSR-Prufung (T-Sweep), 2014]
die praktische Durchfiihrung der Versuche konkretisiert ist. Den Regelwerken sind neben An-
gaben zur Probenvorbereitung und dem Temperatur- und Frequenzbereich vor allem Angaben
zu der geeigneten Messgeometrie und dem Messen im linear-viskoelastischen Bereich (LVE-
Bereich) zu entnehmen.

Grundlagen rheologischer Untersuchungen mittels DSR

Die rheologischen Untersuchungen mittels DSR erfolgen grundsatzlich durch das Aufbringen
einer Beanspruchung (in der Regel einer Scherspannung) auf eine dinne Probe. Durch eine
Drehbewegung des oberen Teils der Messgeometrie (,dynamische Platte“ in Abbildung 2) um
die Mittelpunktachse wird in der Messprobe als Verbindung zu dem unteren Teil der Messge-
ometrie (,statische Platte” in Abbildung 2) eine Scherspannung erzeugt.

SSN—

Dynamische

Platte
\ 1

Messprobe . —» t jProbenhohe

Statische
Platte

Radlus

Abbildung 2: Schematische Darstellung des DSR in Anlehnung an [ZIELKE, 2008]

Die Belastung wird entweder spannungs- oder verformungskontrolliert in Form einer Scher-
spannung bzw. eines Verdrehwinkels aufgebracht und die jeweilige Reaktion der Probe wird
gemessen.

Im Rotationsmodus wird die Belastung der Probe ausschlief3lich in eine Richtung aufgebracht.
In belastungsfreien Intervallen kénnen so ggf. Rickformungen entstehen. Hierdurch kann die
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Steifigkeit, das Kriechverhalten und als Reaktion auf die Belastungsphase in den belastungs-
freien Phasen das elastische Verhalten gemessen werden.

Im Oszillationsmodus folgt die Belastung in Form einer sinusférmigen Impulskurve, die infolge
des Durchlaufens ihrer Wendepunkte eine Oszillationsbeanspruchung hervorruft. Hierdurch
kénnen die Steifigkeit (komplexer Schermodul G*) und das elastische Potential (Phasenwin-
kel § ) bestimmt werden.

Der komplexe Schermodul entspricht dem Widerstand der untersuchten Probe gegen eine
erzwungene Verformung und wird als Quotient zwischen der Scherspannung und der Sche-
rung definiert:

*

T

G|=—=
Y
mit: |G| Komplexer Schermodul [Pa]
T  Scherspannung [Pa]
Y@  Scherung [1]

Dabei ist die Scherung y das Verhaltnis zwischen der Verformung der Probe und dem Spalt-
abstand.

Der Phasenwinkel 6 beschreibt die zeitliche Verschiebung zwischen der eingeleiteten Scher-
spannung und der daraus resultierenden Verformung der Probe (Abbildung 3). Ideal-elastische
Proben, die auf eine durch dulere Krafte verursachte Formanderung nach Beendigung der
Krafteinwirkung unmittelbar reversibel reagieren, weisen einen Phasenwinkel von 6 = 0° auf.
Rein-viskose Proben, die unter einer Belastung komplett irreversibel verformt werden, setzen
die eingebrachte Energie in Form von Warme frei. Der Phasenwinkel betragt bei diesen Stof-
fen 6 =90°. Viele reale Substanzen, wie auch bitumenhaltige Bindemittel, zeigen sowonhl
elastische als auch viskose Verhaltenskomponenten auf. Viskoelastische Substanzen besit-
zen einen Phasenwinkel § <45°, elastoviskose Substanzen einen Phasenwinkel von
0 >45°.
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aufgebrachte Beanspruchung

resultierende Dehnung

Verformung [%]

Zeit

Abbildung 3: Prinzipskizze Phasenwinkel & [ARBIT, 2014]

Die genannten Zusammenhange gelten nur im linear-viskoelastischen Bereich (LVE-Bereich).
Der Begriff linear bedeutet in diesem Zusammenhang eine Proportionalitat von Vorgabe- und
Ergebnisparameter. Bei Untersuchungen im LVE-Bereich sind die Steifigkeit und das elasti-
sche Potenzial unabhangig von der aufgebrachten Spannung bzw. Deformation. Zudem ist die
Prifung zerstérungsfrei. Wird die Grenze des LVE-Bereichs Uberschritten, kann die Substanz-
struktur irreversibel verandert und der Geltungsbereich der Grundgesetze der Rheologie ver-
lassen werden [MEZGER, 2010].

Als Messgeometrie werden bei Oszillationsversuchen in den [DIN EN 14770, 2012] bzw. [AL
DSR-Prifung (T-Sweep), 2014] Platte-Platte-Systeme mit 25 mm bzw. 8 mm Durchmesser
empfohlen.

Eigenschaften modifizierten Bitumen und deren Bestimmung mittels DSR

Der Erweichungspunkt Ring und Kugel definiert indirekt die Temperatur einer minimalen Ver-
formungsbestandigkeit. Daher konnte in [RADENBERG, et al., 2014] auf der Basis von 90 un-
modifizierten Bitumen festgestellt werden, dass die untersuchten Bitumen bei der Temperatur
ihres jeweiligen Erweichungspunktes Ring und Kugel nahezu identische komplexe Schermo-
duln aufweisen (siehe Abbildung 4, in der zur Veranschaulichung neben den unmodifizierten
Bitumen sechs Polymermodifizierte Bitumen dargestellt sind). Diese Erkenntnis ermdglichte in
[RADENBERG, et al., 2014] die Einfiihrung einer Aquisteifigkeitstemperatur EG*1sea T, die bei
unmodifizierten Bitumen dem Erweichungspunkt Ring und Kugel nahezu identisch ist. Diese
Aquisteifigkeitstemperatur EG*1spa T ist als die Temperatur definiert, bei der der wahrend eines
nach [TL Bitumen-StB 07, 2013] durchgeflihrten Temperatur-Tests gemessene komplexe
Schermodul 15 kPa betragt.
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Abbildung 5:  Mdgliche Sortenspannen mit empirisch ermittelten Mittelwerten konventionell klassifizierter Bitu-
men [ALISOV, 2017]

Verschiedene Untersuchungen zeigen, dass die Aquisteifigkeitstemperatur bei modifizierten
Bitumen in der Regel nicht der Temperatur des Erweichungspunktes Ring und Kugel ent-
spricht (Abbildung 4). [ALISOV, 2017] verwendet daher neben der Aquisteifigkeitstemperatur,
die in der [AL DSR-Prufung (BTSV), 2017] als T(sTsv) abgekuirzt wird, den Phasenwinkel d@irsv)
bei der Temperatur Tsrsv) zur Charakterisierung der unterschiedlichen Stra3enbau- und Poly-
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mermodifizierten Bitumen. Da eine Polymermodifizierung eine mit zunehmendem Modifizie-
rungsgrad stetig zunehmende Elastizitat bei gleicher Steifigkeit bewirkt, kann [ALISOV, 2017]
mit der GegenuUberstellung von Trsv) und dsTsv) typische Bereiche fur die verschiedenen Bin-
demittel definieren (Abbildung 5).

Die Unterschiede zwischen den unmodifizierten bzw. den unterschiedlich modifizierten Bitu-
men treten bei einer Reduzierung der Messfrequenz in verstarktem Malde auf. Wahrend die
Bindemittelsteifigkeit — vorteilhaft anhand der komplexen Viskositat n*, also dem Quotient aus
komplexem Schermodul und Kreisfrequenz, beschrieben — unmodifizierter Bitumen im hohen
Gebrauchstemperaturbereich nahezu frequenzunabhangig ist, nimmt die komplexe Viskositat
unterschiedlich modifizierter Bitumen mit abnehmender Frequenz unterschiedlich stark zu (Ab-

bildung 6).
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Abbildung 6:  Frequenzabhangige komplexe Viskositat unterschiedlich modifizierter Bitumen bei 60 °C
[GEHRKE, 2017]
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Abbildung 7:  Zusammenhang zwischen Erweichungspunkt Ring und Kugel und Aquisteifigkeitstemperatur
EG*1kpa, 0112 T [GEHRKE, 2017]

Die Aquisteifigkeitstemperaturen der unterschiedlich modifizierten Bitumen unterscheiden sich
hierdurch bei niedrigeren Frequenzen deutlicher voneinander. Eine Folge hieraus ist der in
Abbildung 7 dargestellte Zusammenhang zwischen Erweichungspunkt Ring und Kugel und
Aquisteifigkeitstemperatur EG*1pa0,11-1 (Temperatur, bei der der komplexe Schermodul bei
der Frequenz von 0,1 Hz 1,0 kPa betragt) der modifizierten wie unmodifizierten Bitumen.

Die Bindemittelalterung bewirkt eine Erhdhung der Steifigkeit und dartber hinaus eine Ab-
nahme des Phasenwinkels. [ALISOV, 2017] nutzt dieses Materialverhalten und setzt die Kenn-
werte des BTSV ein, um den Einfluss der Alterung systematisch zu charakterisieren. Aus den
Untersuchungen geht unter anderem hervor, dass sich Tgrsv) und d@rsv) weitgehend unab-
hangig vom bereits vorhandenen Alterungsstatus und vom Bitumen (Uberpruft an Strallenbau-
und Polymermodifizierten Bitumen) proportional zueinander andern (Abbildung 8). Hierdurch
zeigt [ALISOV, 2017] eine Moglichkeit auf, bei einem gealterten Bindemittel Rickschlisse auf
die Bindemittelrheologie im Frischzustand zu schlief3en.
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Abbildung 8:  BTSV-Alterungsfunktionen, abgeleitet von riickgewonnenen und anschlieffiend mehrfach RTFOT-
gealterten Bitumen [ALISOV, 2017]

3.5.2. Chemische Priifverfahren

3.5.21. Aligemeines

Im Vergleich zu den physikalischen Methoden zeigen sich die chemischen Analyseverfahren
zur Bindemittelcharakterisierung wenig verbreitet, da einige Verfahren vergleichsweise kos-
ten- und zeitintensiv ist. Dennoch bilden die mithilfe der chemischen Verfahren gewonnenen
Erkenntnisse zur Zusammensetzung und der Struktur der Bindemittel die Grundlage der Ma-
terialeigenschaften, die eine Ableitung des physikalischen und auch des Alterungsverhaltens
der Bindemittel erlauben. Aus diesem Grund werden insbesondere in der Forschung auch
zunehmend chemische Untersuchungsmethoden verwendet, zu denen die Asphaltenabtren-
nung nach [DIN 51595, 2000], die sdulenchromatographische Maltenauftrennung nach [SE-
BOR et al., 1999], die Bitumenauftrennung mittels Diinnschichtchromatographie und ange-
schlossener Flammenionisationsdetektion nach [IP 469, 2001], die Fourier-Transformations-
Infrarotspektroskopie, die Differential Scanning Calorimetry in Anlehnung an die [DIN EN ISO
11357-3, 2013] sowie weitere chromatographische Verfahren wie die Gelpermeationschroma-
tographie oder auch die Flussigkeitschromatographie zahlen. Im Rahmen dieses FE-Projekts
liegt der Fokus auf der Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie und der Differential
Scanning Calorimetry.
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3.5.2.2. Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR-Spektroskopie)

Die Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR-Spektroskopie) ist eine physikalisch-
chemische Analysemethode, mit der im Bindemittel enthaltene Molekilbausteine und somit
Informationen Uber die Struktur des Bindemittels gewonnen werden kénnen. In Bezug auf die
Identifizierung von Bitumenmodifizierungen erlaubt diese Methode anhand der bestimmten
Molekilbausteine einen Rickschluss auf im Bitumen vorliegende Additive.

Prinzip der Infrarotspektroskopie

Das Prinzip der Infrarotspektroskopie basiert auf Wechselwirkungen zwischen infraroter Strah-
lung im Wellenlangenbereich von 0,75 bis 500 um und den Molekulen der zu untersuchenden
Probe. In der Infrarotspektroskopie wird anstelle der Wellenlange jedoch Ublicherweise die
Wellenzahl v herangezogen, die sich aus dem Kehrwert der Wellenldnge A berechnet zu v
[cm™] = 10.000 / A [um] [SOTTWALD, WACHTER, 1997].

Trifft die infrarote Strahlung auf ein Molekiil, wird diese teilweise absorbiert und das Molekill
zu Eigenschwingungen angeregt. Die Wellenlange und die Menge der absorbierten Energie
hangen dabei vom Aufbau des jeweiligen Moleklls ab, was insbesondere die Bindungsstarke
und die Molmasse betrifft. Die nicht absorbierte Strahlung wird anschliefend detektiert und
erlaubt anhand der Intensitat und der Wellenlange eine Aussage Uber die in der Probe enthal-
tenen Strukturen und funktionellen Gruppen. In Abhangigkeit des Aufbaus der Strukturen bzw.
funktionellen Gruppen kdnnen verschiedene Schwingungsarten der Molekule auftreten, wobei
grundsatzlich zwischen der Valenzschwingung v (Veranderungen der Bindungslangen) und
der Deformationsschwingung & (Veranderung der Bindungswinkel) unterschieden wird
[GOTTWALD, WACHTER, 1997; LATSCHA et al., 2004].

Aufbau eines Spektrometers

Der Aufbau eines klassischen FTIR-Spektrometers basiert auf einem Michelson-Interferome-
ter, das schematisch in Abbildung 9 gezeigt ist.

Fester Spiegel

Halbdurchlassiger
Spiegel

®) - -—

Strahlungsquelle/ }

Infrarotquelle

Abbildung 9: Schematischer Aufbau eines Michelson-Interferometers (nach [GORLA, ANGST, 2006])
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Das Michelson-Interferometer setzt sich im Wesentlichen aus einer Strahlungsquelle, diversen
Spiegeln zur Strahlenteilung und -reflexion und einem Detektor zusammen. Durch die Anord-
nung dieser Elemente wird die urspringliche Strahlung in zwei Teilstrahlen aufgetrennt, auf
einem festen bzw. einem beweglichen Spiegel reflektiert und anschlieldend wieder zusammen-
gefuhrt und durch die Probe geleitet. In Abhangigkeit von der Position des beweglichen Spie-
gels werden die beiden Teilstrahlen unterschiedlich Gberlagert, sodass die Probe mit einer
Strahlung unterschiedlicher Intensitaten und Wellenlangen durchstrahlt wird. Nach dem Pas-
sieren der Probe wird die nicht absorbierte Strahlung im Detektor gemessen, wobei die Strah-
lungsintensitat in Abhangigkeit der Position des beweglichen Spiegels erfasst wird. Als Ergeb-
nis der Analyse ergibt sich ein Interferogramm, das mithilfe der Fourier-Transformation in
Transmissionsspektren umgerechnet wird [GORLA, ANGST, 2006; GOTTWALD, WACHTER,
1997; OTTO, 2000].

In Bezug auf den Kontakt zwischen der infraroten Strahlung und dem Probenmaterial erfolgt
in der klassischen Infrarotspektroskopie eine Durchstrahlung der Proben, woflir jedoch eine
spezielle Probenvorbereitung erforderlich ist und zudem Probleme bei Proben mit geringer
Durchlassigkeit auftreten [GORLA, ANGST, 2006; GOTTWALD, WACHTER, 1997; OTTO,
2000]. Alternativ findet die Technik der abgeschwachten Totalreflexion (ATR — Attenuated To-
tal Reflection) eine zunehmende Verbreitung. Bei dieser Technik wird die Probe nicht durch-
strahlt, sondern die von der Probenoberflache reflektierte Strahlung untersucht. Dafur wird die
Probe auf eine ATR-Einheit aufgebracht, in der aufgrund der vorliegenden Brechungsindices
eine Totalreflexion der Strahlung an der Grenze der Einheit erfolgt. Trotz dieser Totalreflexion
dringt die Strahlung geringfligig in die Probe ein (Evaneszenz), sodass die in der Probe ent-
haltenen Molekile die Strahlung absorbieren kénnen [GORLA, ANGST, 2006; GOTTWALD,
WACHTER, 1997; HARRICK, 1987; OTTO, 2000; VAN DEN BERGH, 2011].

Abbildung 10 zeigt zwei ATR-Einheiten, die sich in der Anzahl der Reflexionen unterscheiden.
Gegenuber der Einfachreflexion weisen Messungen auf Grundlage der Mehrfachreflexion eine
langere Messzeit sowie eine aufwendigere Probenvorbereitung auf. Grundsatzlich erlauben
die Messungen auf Basis der Mehrfachreflexion jedoch eine Verbesserung der Spektrenqua-
litdt, da durch die mehrfache Energieabsorption die Intensitat der Banden verstarkt wird und
sich somit ein verbessertes Signal-Rausch-Verhaltnis ergibt [GOTTWALD, WACHTER, 1997;
OTTO, 2000].

Probe

IR-Strahlung IR-Strahlung

(a) ATR-Einheit mit Einfachreflexion (b) ATR-Einheit mit Mehrfachreflexion

Abbildung 10: Schematische Darstellung verschiedener ATR-Einheiten [GORLA, ANGST, 2006; GOTTWALD,
WACHTER, 1997; HARRICK, 1987]

FTIR-Spektren von Bitumen und Additiven

Als Ergebnis der FTIR-spektroskopischen Untersuchungen ergibt sich ein Spektrum, in dem
die Transmission T (iber die Wellenzahl v aufgetragen wird. Die Transmission beschreibt dabei
den Anteil der IR-Strahlung, der nicht vom Molekil absorbiert wird. Ublicherweise wird die
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Transmission als Prozentwert angegeben und berechnet sich aus den Intensitaten der Strah-
lungsfliisse vor dem Probendurchgang bzw. der Reflexion Iy und nach dem Probendurchgang
bzw. der Reflexion | zu T=1/ I [GOTTWALD, WACHTER, 1997; OTTO, 2000]. Zur quantita-
tiven Auswertung der IR-Spektren mussen die Transmissions- in Extinktionsspektren umge-
rechnet werden, da sich nur in diesen ein linearer Zusammenhang zwischen der Konzentration
einer absorbierenden Substanz und der absorbierten Energie ergibt. Die Berechnung der
Transmission basiert auf dem Lambert-Beerschen Gesetz [GOTTWALD, WACHTER, 1997;
GUNZLER, GREMLICH, 2003; KESSLER, 2007; OTTO, 2000]:

1
E=a-c-d=|og(f)

Extinktion [-]

Extinktionskoeffizient [I/(mol - cm)]
Konzentration [mol/l]

Schichtdicke [cm]

Intensitat vor dem Probendurchgang
Intensitat nach dem Probendurchgang
Durchlassigkeit [%]

mit:

oo mom

-

_|

Fur die Analyse einer Bitumenprobe ergibt sich das in Abbildung 11 dargestellte Spektrum, mit
dem die im Bitumen vorliegenden Molekllbausteine bestimmt werden kénnen.

Aliphatische Strukturen
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Abbildung 11: Zuordnung der Funktionalitdten zu Spektrenbanden eines Bitumens ((s — symmetrische Schwin-
gung, as — antisymmetrische Schwingung; nach [GOTTWALD, WACHTER, 1997; GUNZLER,
GREMLICH, 2003; PIERI et al., 1996;0TTO, 2000; VAN DEN BERGH, 2011])

Die im Bitumen vorliegenden Verbindungen lassen sich grundsatzlich in drei Gruppen unter-
teilen, zu denen die aliphatischen, die aromatischen und die sauerstoffhaltigen Verbindungen
zahlen. Die aliphatischen Strukturen werden durch verschiedene Schwingungen der Me-
thyl- (CHs) und der Methylengruppe (CH.) charakterisiert. Diese zeigen sich in den Bereichen
zwischen 2.990 und 2.770 cm™, 1.480 und 1.350 cm™ sowie bei ca. 720 cm™. Die aromati-
schen Strukturen lassen sich anhand der Schwingungen der aromatischen Kohlenstoffdoppel-
bindungen (C=C) und Kohlenstoff-Wasserstoff-Bindungen (CH) identifizieren, die bei
ca. 3.030, 1.600 und im Bereich zwischen 910 und 730 cm™ zu finden sind.
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Die sauerstoffhaltigen Verbindungen zeigen sich in Form der Hydroxygruppe (OH) bei
ca. 3.200 cm™, den Aldehyden (O=CH) bei ca. 2.730 cm™, den Carbonylen (C=0) bei
ca. 1.700 cm™ und den Sulfoxiden (S=0) bei ca. 1.030 cm™.

Weiterhin wurden in verschiedenen Studien auch Zusatzstoffe im Bitumen untersucht, sodass
neben den bitumentypischen Banden auch die Peaklagen verschiedener Additive bekannt
sind. Zu diesen Additiven zahlen bspw. Polymere in Form von Styrol-Butadien-Blockcopoly-
meren und Ethylen-Vinylacetat sowie verschiedene Wachse. Die Positionen der Banden die-
ser Additive sind in Abbildung 12 dargestellt.
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Abbildung 12: Bandenposition der Additive Styrol-Butadien-Copolymer (SBC), Ethylen-Vinylacetat-Copolymer
(EVA) und eines Hartwachses (nach [BEER et al., 2000])

Weisen die Additive Banden auf, die sich nicht mit denen des Bitumens Uberschneiden, kon-
nen diese direkt zur Identifizierung der Zusatzstoffe herangezogen werden. Dies trifft fur die
gezeigten Beispiele auf die Polymere SBC und EVA zu. Fir die Wachse zeigen sich hingegen
Uberschneidungen der Additivbanden mit den Peaks des Bitumens, wodurch eine Identifizie-
rung erschwert wird. Grundséatzlich addiert sich bei der Uberlagerung verschiedener Banden
jedoch die Extinktion bei der entsprechenden Wellenzahl, sodass durch die Zugabe der Addi-
tive dennoch Veranderungen in den Spektren auftreten (nach [GOTTWALD, WACHTER,
1997; GUNZLER, GREMLICH, 2003]).

3.5.2.3. Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Bei der Differential Scanning Calorimetry (DSC) handelt es sich ebenfalls um ein physikalisch-
chemisches Analyseverfahren, mit dem Kristallisationsvorgange (Glaslibergangstemperatur)
und Schmelzvorgange (Schmelztemperatur) in der Bitumenstruktur bzw. enthaltener Additive
gemessen werden kénnen [GORLA, ANGST, 2006].
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Prinzip der Differential Scanning Calorimetry

Die DSC zahlt zu den thermischen Analysen, mit denen physikalische Eigenschaften wie bei-
spielsweise der Schmelzpunkt einer Substanz und auch die Reaktionsprodukte in Abhangig-
keit der Temperatur untersucht werden kdnnen. Daflr durchlauft die Probe ein definiertes
Temperaturprogramm, wahrend in Abhangigkeit der Methode unterschiedliche Veranderun-
gen der Substanz wie beispielsweise die Masse oder der Warmestrom bestimmt werden [EY -
ERER et al., 2008; OTTO, 2000].

Bei der Differential Scanning Calorimetry wird der Warmestrom gemessen, wobei neben der
Probe auch eine Referenzprobe betrachtet wird. Beide Proben werden dem gleichen Tempe-
raturprogramm unterworfen und dabei kontinuierlich die Temperatur beider Substanzen ge-
messen. Treten in der Probe Phasenumwandlungen auf, zeigen sich diese als endo- bzw.
exotherme Prozesse. Diese Prozesse werden als Temperaturdifferenzen festgestellt und fuh-
ren zu einem nicht konstanten Warmestrom [EYERER et al., 2008].

Als Ergebnis der DSC-Analyse wird der Warmestrom Uber die Temperatur des vorgegebenen
Temperaturprogramms aufgetragen, wobei Phasenubergange als Springe, Tiefpunkte, Hoch-
punkte oder Abnahmen sichtbar werden [EYERER et al., 2008]. Abbildung 13 zeigt einige
Beispiele moglicher Phasenlbergange.

Warmestrom
dQ/dt
A
Schmelzen/
atal. Verdampfen
Glas- IK r.|stal AH_ endotherm
Ubergang isieren Basislinie
AC AH, . exotherm
- : V ~
i Vernetzun
| : ; : Zersetzen
[ ! 1:- >
Tg T m Temperatur T

Abbildung 13: Beispiele fur mdgliche thermische Effekte im Thermogramm (nach [FRICK, STERN, 2013, 2017])

Nach dieser Darstellung verlauft der Warmestrom grundsatzlich entlang einer Basislinie. Von
dieser Basislinie aus gehen Springe, Peaks oder Wélbungen ab. Positive Veranderungen in
Bezug auf die Basislinie entsprechen energieaufnehmenden Prozessen (endotherm) und ne-
gative Veranderungen energieabgebenden Prozessen (exotherm) [FRICK, STERN, 2013].
Sprunghafte Veranderungen des Warmestroms verdeutlichen den Glaslbergang. Unterhalb
dieses Glasubergangs sind die Makromolekile der Probe nahezu unbeweglich, sodass sich
diese als starrer und sproder Festkérper zeigt. Oberhalb des Glasubergangs werden die Mo-
leklle hingegen beweglicher, wodurch sich ein weichelastischer, gummiartiger Zustand ein-
stellt [FRICK, STERN, 2013; MEZGER, 2010].

Kristallisationsvorgange zeigen sich hingegen als exotherme Prozesse in Form von negativen
Peaks. Bei diesen Vorgangen erfolgt der Ubergang vom ungeordneten in einen zunehmend
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geordneten Zustand, was sowohl im Festkdrperzustand (Nachkristallisationen) als auch beim
Wechsel vom flUssigen in den festen Zustand erfolgen kann. Weiterhin bilden auch Vernet-
zungsvorgange exotherme Peaks, wobei diese insbesondere bei reaktiven oder bspw. bei oxi-
dativen Zersetzungsreaktionen auftreten. Endotherm zeigen sich hingegen die Schmelz- und
Verdampfungsvorgange, da zur Aufldsung molekularer Ordnungszustande die Zufuhr von
Energie erforderlich ist [FRICK, STERN, 2013].

Die beschriebenen Effekte lassen sich insbesondere bei teilkristallinen oder vernetzungsfahi-
gen Proben feststellen. Bei amorphen Proben zeigen sich hingegen weniger eindeutige Er-
kenntnisse, da sich die thermischen Effekte lberlagern [FRICK, STERN, 2013].

Thermogramme von unmodifizierten und wachsmodifizierten Bitumen

Far unmodifizierte Bitumen lassen sich vereinzelte, temperaturabhangige Vorgange feststel-
len, was anhand eines typischen Bitumenthermogramms in Abbildung 14 gezeigt ist.
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-80 -40 0 40 80
Temperatur [°C]

04

Abbildung 14: Thermogramm eines reinen Bitumens (nach [DEHOUCHE et al., 2016])

Abweichend zu den allgemeinen Beschreibungen nach Abbildung 13 zeigen sich in dieser
Abbildung aufgrund der negativen Skalierung exotherme Prozesse von der Basislinie aus nach
oben und endotherme Prozesse nach unten gehend.

In dem Thermogramm lasst sich zum einen bei ca. -20°C ein Sprung im Verlauf feststellen,
der den Glaslbergang charakterisiert. Infolge zunehmender Temperatur zeigen sich zudem
zwei endotherme Prozesse, die den Schmelzvorgangen der Maltenphase zugeschrieben wer-
den. In Abhangigkeit des Bitumens kénnen die festgestellten Vorgange jedoch auch deutlich
geringer ausgepragt sein, sodass diese im Verlauf des Thermogramms kaum zu erkennen
sind [MASSON, POLOMARK, 2001; MERUSI et al., 2017].

Wachse zeigen in den Thermogrammen hingegen deutlich ausgepragte Kristallisations- und
Schmelzeffekte, die auf die Struktur der Wachse zurlickzuflihren sind. Diese Vorgange treten
im Bereich zwischen dem Glaslbergang und einer Temperatur von ca. 90°C auf [LESUEUR,
2009]. Aufgrund dieser deutlichen Effekte lassen sich Wachse mithilfe der DSC im Bitumen
wiederfinden, was beispielsweise in Abbildung 15 gezeigt ist.
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Abbildung 15: Thermogramme eines mit (a) Wachs 1 und (b) Wachs 2 modifizierten Bitumen und den jeweili-

gen Schmelztemperaturen Ts (nach [MERUSI et al., 2017])

Die Abbildung 15 zeigt die Thermogramme eines mit zwei unterschiedlichen Wachsen modifi-
zierten Ausgangsbitumens sowie zusatzlich die Verlaufe des Ausgangsbitumens und der rei-
nen Wachse. Fur die reinen Wachsthermogramme ergibt sich aufgrund der unterschiedlichen
Anzahl und Positionen der Peaks ein unterschiedliches Schmelzverhalten, sodass es sich um
zwei unterschiedliche Produkte handelt. In den Thermogrammen der modifizierten Bitumen
spiegelt sich dieses unterschiedliche Schmelzverhalten wider, da auch in diesen eine unter-
schiedliche Anzahl und Position der Peaks festzustellen ist. Gegenliber den reinen Wachsther-
mogrammen sind die Peaks im Thermogramm des modifizierten Bitumens jedoch leicht zu
den tieferen Temperaturen hin verschoben.

Mithilfe der DSC lassen sich somit grundsatzlich Wachse im Bitumen feststellen, da in den
Thermogrammen modifizierter Bitumen zusatzliche Schmelz- bzw. Kristallisationspeaks auf-
treten. Weiterhin ist anhand der Anzahl und vor allem der Position der Peaks eine Unterschei-
dung verschiedener Wachse moglich. Hiermit handelt es sich bei der DSC-Analytik neben der
[AL DSR-Priufung (konstante Scherrate), 2016] ebenfalls um ein Verfahren zur Bestimmung
der Wachsart im Bitumen. Darlber hinaus stellten [MASSON et al., 2005] fest, dass die Ver-
schiebung der Glaslbergangs- und Schmelztemperaturen der reinen Wachse und der modifi-
zierten Bitumen vom Gehalt des Additivs abhangt.
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4. Konzept des Projekts

Das Ziel des FE-Projektes bestand darin, die in Deutschland gebrauchlichen Bitumenmodifi-
zierungen im Ausbauasphalt mit einem Untersuchungsverfahren oder einer Kombination ge-
eigneter Verfahren auf moglichst einfache Weise zu bestimmen. Eine schematische Darstel-
lung des Konzepts ist Abbildung 16 zu entnehmen.
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Abbildung 16:

Schematische Darstellung des Projektablaufs
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Ausgangsmaterialien:

Als Ausgangsmaterialien wurden ein hartes und ein weiches Straflenbaubitumen sowie ge-
brauchliche fertigmodifizierte Polymer- und Gummimodifizierte Bitumen von verschiedenen
Herstellern bereitgestellt. DarUber hinaus wurden als Zusatze zur gezielten Bindemittelmodifi-
zierung im Labor folgende Additive bereitgestellt:

= ein zur Herstellung von elastomermodifizierten Bitumen gebrauchliches Styrol-Buta-
dien-Copolymer (SBC),

= ein zur Herstellung von plastomermodifizierten Bitumen einzusetzendes Ethylen-Co-
polymer-Bitumen (ECB),

= die viskositatsverandernden: Additive Fischer-Tropsch-Wachs (FT-Wachs), Amid-
wachs (Amid) und Montanwachs A (MoA) und B (MoB) nach [M TA, 2011],

= ein zur Herstellung von Gummimodifizierten Bitumen gebrauchliches gummimodifizier-
tes Bitumengranulat (GG).

Zur Herstellung von Asphaltproben im Labor wurden feine und grobe Gesteinskdrnungen aus
Diabas sowie Kalksteinftiller beschafft. Zudem wurden die Ublicherweise zur Herstellung von
Offenporigem Asphalt oder Splittmastixasphalt verwendeten Fasern bereitgestellt (ndhere In-
formationen zu den Materialien sind in Abschnitt 5.1 beschrieben).

Probenvorbereitung:

Aus den Stralienbaubitumen und den verschiedenen Zusatzen wurden Polymer-, Gummi-,
wachs- und mehrfachmodifizierte Bitumen hergestellt. Hierbei erfolgte die Modifizierung mit
den gebrauchlichen Additiven in unterschiedlichen Zugabeanteilen. Dies betrifft die Wachs-
modifizierung mit FT- und Amidwachs, die Polymermodifizierung mit ECB und vor allem mit
funf abgestuften Zugabeanteilen die Herstellung von PmB mittels SBC. Weitere Ausflihrungen
zu den Bindemittelvarianten und den Modifizierungsverfahren sind Abschnitt 5.1 zu entneh-
men.

Ausgewahlte Bindemittelvarianten wurden nach deren Herstellung einer kinstlichen Alterung
im Labor unterzogen. Hierzu erfolgte eine Kurzzeitalterung mittels RTFOT nach [DIN EN
12607-1, 2013] und eine Langzeitalterung nach dem PAV-Verfahren entsprechend [DIN EN
14769, 2012].

In einem weiteren Schritt zur Probenvorbereitung wurden Asphaltproben mit den frischen, un-
terschiedlich modifizierten Bitumen hergestellt. Hierzu wurde jeweils mit feiner und grober Ge-
steinskdrnung aus Diabas und Kalksteinfuller ein Asphaltbeton AC 8 DN hergestellt. Um den
Einfluss der Rickstande unterschiedlicher Flllergehalte bzw. von Fasern im Bindemittel auf
die Ergebnisse der FTIR-Spektroskopie zu analysieren, wurden zusatzlich Asphaltpro-
ben AC 8 DN mit einem deutlich erhéhten Flllergehalt bzw. unter Zugabe von Fasern herge-
stellt. Die Asphaltproben wurden im Trockenschrank kinstlich gealtert, um die Liegezeit in situ
zu simulieren. Im Anschluss wurden die Asphaltproben extrahiert und die Bindemittel zurtick-
gewonnen. Ausfuhrungen zur Asphaltherstellung, -alterung und -rickgewinnung sind Ab-
schnitt 5.2 zu entnehmen.

Ein weiterer Ansatz bestand darin, Praxisproben mit unterschiedlich modifizierten Bitumen aus
den Strallen zu entnehmen. Hierzu wurden Bohrkerne bzw. Frasgut aus Stralen mit bekann-
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ter Nutzungsdauer enthnommen, bei denen die Modifizierung des jeweiligen Bindemittels be-
kannt war. Die relevanten Asphaltschichten wurden extrahiert und die Bindemittel rickgewon-
nen. Nahere Informationen hierzu sind ebenfalls in Abschnitt 5.2 wiedergegeben.

Bindemittelanalyse:

Alle zuvor beschriebenen Proben wurden mit physikalischen und chemisch-analytischen Pruf-
verfahren untersucht. Zu den physikalischen Prufverfahren sind eine erweiterte Variante des
Erweichungspunktes Ring und Kugel und die DSR-Analytik zu zahlen. Als chemisch-analyti-
sche Prufverfahren gelten die FTIR- und die DSC-Analytik.

Die Temperatur des Erweichungspunktes Ring und Kugel ist als alleiniges Kriterium zur Be-
wertung der Bindemittelmodifizierung oftmals nicht geeignet. Daher wurde bei der Bestimmung
des Erweichungspunktes Ring und Kugel zusétzlich die Bildung des Bindemittelsacks optisch
bezlglich des zeitlichen Verlaufs dokumentiert. So wurde die Bewertung der Bindemittel(mo-
difizierung) auf Basis der Temperatur des Erweichungspunktes Ring und Kugel und der zeitli-
chen Entwicklung des Bindemittelsacks erprobt. Das Ziel eines einfachen Prifverfahrens ware
durch einen solchen erweiterten Erweichungspunkt Ring und Kugel gegeben. Weitere Anga-
ben hierzu sind Abschnitt 5.3.1 zu entnehmen.

Die DSR-Analytik erfolgte im Temperaturbereich zwischen 40 und 140 °C, da die verschiede-
nen Modifizierungen im hohen Gebrauchstemperaturbereich besonders starke Auswirkungen
auf die Bindemittelrheologie zeigen. Erprobt wurden Ansatze unter Variation der Temperie-
rung, Frequenz und Deformationsamplitude. Zur Identifikation der Bindemittelmodifizierung
wurden die Parameter Steifigkeit und Phasenwinkel bei variierender Temperatur, Frequenz
und/oder Deformation sowie die Nachgiebigkeit bzw. Riickformung im MSCR-Test wurden ge-
nutzt, um die Bindemittel zu identifizieren. In Abschnitt 5.3.2 sind die Untersuchungsverfahren
mittels DSR naher erlautert.

Die FTIR-Spektroskopie erlaubt grundsatzlich eine Analyse der Bindemittelstruktur und eine
Identifizierung der im Bindemittel enthaltenen Molekllbausteine. Liegen Additive im Bitumen
vor, fuhren diese im FTIR-Spektrum des Bitumens zu zusatzlichen Banden bzw. zu Verande-
rungen der Bandenverhaltnisse. Zeigen die Additive zusatzliche Banden, kénnen diese unmit-
telbar anhand der Positionen identifiziert werden. Zur Bewertung von Veranderungen der Ban-
denverhaltnisse ist hingegen eine multivariate Auswertung der Spektren erforderlich, woflr im
Rahmen dieses FE-Projekts eine Kombination aus Diskriminanz- und Faktorenanalyse heran-
gezogen wurde. Zudem wurde in Voruntersuchungen zunachst eine geeignete Messmethodik
fur die FTIR-Untersuchungen bestimmt. Abschnitt 5.3.3 sind nahere Informationen zur durch-
gefuhrten FTIR-Analytik zu entnehmen.

Mithilfe der Differential Scanning Calorimetry kdnnen Kristallisations- und Schmelzvorgange
im Bindemittel gemessen werden. Bei vorhandenem Wachs im Bitumen entstehen, bzw. ver-
andern und verschieben sich diese Vorgange, sodass auf die verschiedenen Wachse im Bitu-
men geschlossen werden kann. Zur Identifizierung der Kristallisations- und Schmelzvorgange
wurden die Bindemittelproben einem Temperaturbereich von -100 bis +200°C ausgesetzt und
die in den gewonnenen Thermogrammen auftretenden Peaks durch eine Lagebestimmung
und eine Flachenberechnung ausgewertet. In Abschnitt 5.3.4 sind die DSC-Untersuchungen
naher beschrieben.
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5. Untersuchungen im Rahmen des Projekts

5.1. Probenauswahl

Als Probenmaterial wurden Stralenbaubitumen der Sorten 20/30 und 70/100 gewahlt. Das
20/30 und ein 70/100 stammten von der gleichen Raffinerie, wahrend das zweite 70/100 von
einer anderen Raffinerie bezogen wurde. Die Auswahl fiel auf diese beiden Sorten, da zum
einen Wachse vorwiegend der Sorte 20/30 zugegeben werden und zum anderen die Sorte
70/100 haufig zur Polymer- und Gummimodifizierung eingesetzt wird. Zudem wird durch die
Berucksichtigung von zwei deutlich abweichenden Sorten ansatzweise die Streuung zwischen
verschiedenen Bitumenharten erfasst.

Als Polymermodifizierte Bitumen wurden zwei 25/55-55 A und ein héherpolymermodifiziertes
40/100-65 A gewahlt. Wie Tabelle 2 zu entnehmen ist, stammen das 40/100-65 A und ein
25/55-55 A von demselben Lieferanten (Raffinerie A), wahrend das zweite 25/55-55 A von
einem anderen Hersteller (Raffinerie B) geliefert wurde.

In das Untersuchungsprogramm wurde zudem ein Gummimodifiziertes Bitumen der Sorte
GmB 25/55-65 aufgenommen.

Neben den Fertigbindemitteln wurden verschiedene Polymer- und Additivproben gewahlt. Da-
bei handelte es sich um ein Styrol-Butadien-Copolymer (SBC), ein Ethylen-Copolymer-Bitu-
men (ECB), ein gummimodifiziertes Bitumengranulat sowie vier Wachse: ein Fischer-Tropsch-
Wachs (FT-Wachs), ein Amidwachs (Amid), ein Montanwachs zur Herstellung von Gussas-
phalt (Mo A) und ein Montanwachs zur Herstellung von Walzasphalt (Mo B). In Anlehnung an
die [E KvB, 2016] werden die Wachse im Folgenden in die Gruppen VL (FT-Wachs und Mo B)
und VH (Amid und Mo A) unterschieden. Zusatzlich wurde Schwefel als Vernetzer bei der
Polymermodifizierung eingesetzt.

Zur Herstellung der Asphaltproben wurden feine und grobe Gesteinskdrnungen aus Diabas
und ein Kalksteinflller verwendet. Zudem wurden Zellulosefasern fiir die Herstellung von Of-
fenporigem Asphalt oder Splittmastixasphalt verwendet.

In der folgenden Tabelle 2 sind alle eingesetzten Komponenten zusammengefasst.
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Gruppe Bezeichnung
20/30 (Raffinerie A)

70/100 (Raffinerie A)

70/100 (Raffinerie B)

Bindemittel 25/55-55 A (Raffinerie A)

25/55-55 A (Raffinerie B)

40/100-65 A (Raffinerie A)

GmB 25/55-65 (Raffinerie B)

SBC

ECB

FT-Wachs

Additiv Amidwachs

Montanwachs A

Montanwachs B

Gummimod. Bitumengranulat

Vernetzer Schwefel, > 99,5 %, gemahlen
Diabas 0/2
D Diabas 2/5
Gesteinskérnung Diabas 5/8
Kalksteinfuller
Bindemitteltrager Zellulosefasern

Tabelle 2: Eingesetzte Komponenten

5.2. Probenvorbereitung

Von den unmodifizierten bzw. gebrauchsfertigen Polymermodifizierten Bitumen wurden zu-
nachst bei dem ersten Erwarmen kleine Gebinde in der ausreichenden Anzahl abgegossen,
um samtliche Untersuchungen bzw. im Fall der zur Modifizierung vorgesehenen Bitumen
20/30 und 70/100A séamtliche Modifizierungen mit nur einem weiteren Erwarmen durchfihren
zu kénnen. Die modifizierten bzw. gealterten Bindemittel wurden unmittelbar nach der Modifi-
zierung bzw. der Alterung ebenfalls in kleine Gebinde gegeben, sodass zu Prufzwecken auch
hier nur eine weitere Erwarmung durchgefihrt werden musste.

Herstellung Polymermodifizierter Bitumen — SBC

Zur Herstellung der SBC-modifizierten Bitumen wurden die Polymere in das auf 190 °C tem-
perierte Basisbitumen 30 Minuten mit Hilfe eines Hochschermischers bei einer Geschwindig-
keit von ca. 8.500 Umdrehungen/Minute eingemischt. AnschlieRend wurde zusatzlich Schwe-
fel (pro M.-% SBC 0,03 M.-% Schwefel) fur 30 Minuten eingemischt. Abschlie3end wurde das
Gemisch 3 Stunden bei 190 °C mit einem Fllgelrthrer bei ca. 100 Umdrehungen pro Minute
geruhrt. Um die Temperatur von 190 °C Uber diesen Zeitraum halten zu kénnen, wurde das
Bitumen mit einer Heizplatte erhitzt und mit einem gedammten Metalldeckel abgedeckt.

Die Stabilitat gegen Entmischung bei Heil3lagerung Polymermodifizierter Bitumen wurde ge-
maf [DIN EN 13399 2010] durch das Tubenverfahren nachgewiesen.
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Herstellung Polymermodifizierter Bitumen — ECB

Die Herstellung der ECB-modifizierten Bitumen erfolgte mit Hilfe eines Fllgelrthrers. Bei einer
Umdrehungsgeschwindigkeit von etwa 100 Umdrehungen/Minute wurde das ECB in das kon-
stant auf 170 °C temperierte Bitumen eingerihrt. Die Proben wurden 60 Minuten lang ge-
mischt, um ein vollstdndiges Lésen und eine homogene Verteilung des ECB sicherzustellen.

Herstellung Gummimodifizierter Bitumen

Die Gummimodifizierten Bitumen wurden nach den Empfehlungen der [TL RmB-StB By, 2010],
unter Verwendung eines Fllgelrihrers hergestellt. Daflir wurde das Bitumen auf 180 °C erhitzt
und das gummimodifizierte Bitumengranulat 5 Minuten eingemischt. Anschlieend wurde das
modifizierte Bitumen eine Stunde im Trockenschrank bei 180 °C gelagert (Reifeprozess).

Bei der Ruckgewinnung von Gummimodifiziertem Bitumen durch Asphaltextraktion werden die
ungelésten Gummipartikel mit der Gesteinskérnung von dem Bitumen getrennt. Das riickge-
wonnene Gummimodifizierte Bitumen enthalt somit keine ungeldsten Gummipartikel. Um eine
Vergleichbarkeit der Versuche mit Frischbitumen und dem riickgewonnenen Bitumen herzu-
stellen, wurden die Gummipartikel auch im Frischbitumen entfernt. Das Gummimodifizierte
Bitumen wurde dafir nach dem Reifeprozess homogenisiert und in ein Sieb mit der Ma-
schweite von 0,71 mm gefillt. Als Siebdurchgang entstand Gummimodifiziertes Bitumen, ohne
groRere Gummipartikel.

Herstellung wachsmodifizierter Bitumen

Zur Herstellung von Wachsmaodifikationen wurden die Basisbitumen auf einer Heizplatte erhitzt
und wahrend des 30-minltigen Mischvorgangs bei 160°C temperiert. Unter Verwendung eines
Fligelrihrers lassen sich die Wachse bei dieser Temperatur gut einmischen.

Bindemittelvarianten

In Tabelle 3 sind die im Labor modifizierten bzw. die fertigmodifizierten Bitumen zusammen-
gefasst. Die mit * gekennzeichneten Varianten wurden sowohl im frischen als auch im labor-
technisch gealterten Zustand untersucht. Hierzu wurden Kurzzeitalterungen nach RTFOT ge-
maf [DIN EN 12607-1, 2013] und Langzeitalterungen nach dem PAV-Verfahren gemafi [DIN
EN 14769, 2012] durchgefuhrt.
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Polymer-
modifizierungen

Wachsmodifizierungen

Gummimodifizierungen

Mehrfach-
modifizierungen

70/100 + 1 M.-% SBC

70/100 + 1,5M.-% FT

70/100 + 20 M.-% GG*

70/100 + SBC + FT*

70/100 + 2 M.-% SBC

70/100 + 2 M.-% FT

GmB 25/55-65

70/100 + SBC + Amid

70/100 + 3 M.-% SBC*

70/100 + 3 M.-% FT*

70/100 + GG + FT

70/100 + 4 M.-% SBC

70/100 + 1,5 M.-% Amid

70/100 + GG + Amid

70/100 + 5 M.-% SBC

70/100 + 2 M.-% Amid

70/100 + 2 M.-% ECB

70/100 + 3 M.-% Amid*

70/100 + 3,5 M.-% ECB

70/100 + Mo A

70/100 + 5 M.-% ECB*

70/100 + Mo B

25/55-55 A (A)

20/30 + 3M.-% FT

25/55-55 A (B)

20/30 + 3 M.-% Amid

40/100-65 A*

20/30 + 3 M.-% SBC

SBC Styrol-Butadien-Blockcopolymere Mo A
ECB Ethylen-Copolymer-Bitumen Mo B
FT Fischer-Tropsch-Wachs GG

Amid  Amidwachs *

Montanwachs zur Herstellung von Gussasphalt
Montanwachs zur Herstellung von Walzasphalt
Gummimodifiziertes Bitumengranulat
Laboralterung unterzogen

Tabelle 3: Bindemittelmodifizierungen

Uber die Bitumenmodifikationen hinaus wurden Asphaltproben hergestellt, um riickgewon-
nene Bindemitteln untersuchen zu kénnen. Fur alle zu analysierenden Bitumen-Additiv-Kom-
binationen wurden Asphalt AC 8 DN hergestellt. Dabei wurde jeweils eine einheitliche Ge-
steinskdrnung (Diabas) und ein einheitlicher Kalksteinfiiller verwendet. Ein Uberblick zu den

betrachteten Asphaltproben ist in Tabelle 4 dargestelit.

AC 8 DN

20/30 70/100 + 1 M.-% SBC 70/100 + 2 M.-% FT 70/100 + 20 M.-% GG
70/100 70/100 + 2 M.-% SBC 70/100 + 3M.-% FT

70/100 + 3 M.-% SBC | 70/100 + 2 M.-% Amid

70/100 + 5 M.-% SBC | 70/100 + 3 M.-% Amid

70/100 + 5 M.-% ECB

40/100-65 A
70/100 + SBC + FT
70/100 + SBC + Amid
Tabelle 4: Asphaltproben

Um den Einfluss von Fasern (Ubliche Verwendung in PA bzw. SMA) und héheren Fullergehal-
ten (Ublich in MA) auf die Untersuchungsergebnisse zu analysieren, wurden erganzend Pro-

ben folgender Variationen des AC 8 DN hergestellt:

= AC 8 DN mit Zellulosefasern
= AC 8 DN mit 25 M.-% Fullergehalt

Die Zusammensetzung des AC 8 DN blieb ansonsten erhalten, um Uberlagernde Einflisse

auszuschlief3en.
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Nach der Asphaltherstellung wurden die Proben kinstlich gealtert, um die Liegedauer des
Asphalts in situ zu simulieren. Hierzu wurden die Proben nach Fertigstellung des Asphalt-
mischguts granuliert und gealtert. Zur Alterung wurde das granulierte Mischgut auf einem
Blech gleichmaRig verteilt und bei einer Temperatur von 80 °C fir 96 Stunden gelagert.

Nach Alterung des Asphalts wurde das Bindemittel mit Hilfe einer Extraktionsanlage und an-
schlieBender Destillation rickgewonnen. Die Extraktion erfolgte in einer geschlossenen An-
lage unter Verwendung von Trichlorethen als Lésemittel. Es wurden jeweils acht Waschgange
durchgefuhrt, um eine einheitliche, mdglichst vollstandige Rickgewinnung der Bindemittel zu
erreichen.

Die Entnahme der Praxisproben erfolgte im Herbst 2018. Hierbei wurden an insgesamt 17
Stellen Asphaltproben mit unmodifizierten bzw. unterschiedlich modifizierten Bindemitteln ent-
nommen. Der folgenden Tabelle 5 sind die Liegedauern, die Schichten, die verwendeten Bin-
demittel und die gewahlten Probenbezeichnungen zu entnehmen.

Liegedauer Schicht Bindemittel Bezeichnung
> 10 Jahre Asphalttragschicht 50/70 BK 1
45/80-50 A BKP 1
ca. 18 Jahre SMA 25/55-55 A BKP 2
45/80-50 A BKP 3
25/55-55 A BKP4
ca. 10 Jahre PA 40/100-65 A BKP5
min. 10 Jahre MA Vermutung: WmB BKW 1
15/25 VL BKW 2
ca. 5 Jahre MA 15/25 VL BKW 3
15/25 VL BKW4
25/35 VH BKW5
25/35 VL BKW6
ca. 5 Jahre PMA PmB 10/25 VL BK PW 1
PmB 10/25 VL BK PW 2
GmB BKG1
unbekannt PA GmB BK G2
Tabelle 5: Praxisproben

Zur Gewinnung der Proben wurden in den meisten Fallen jeweils drei Bohrkerne entnommen.
Lediglich die gummimodifizierte Probe aus dem Offenporigen Asphalt (BK G 2) wurde in Form
von Frasgut bereitgestellt.

Die enthommenen Asphaltproben wurden im Labor getrennt, sodass jeweils der zu untersu-
chende Asphalt ungestort vorlag. Diese Proben wurden extrahiert und die Bindemittel wurden
rickgewonnen. Analog zu den Laborproben erfolgten die Extraktionen in einer geschlossenen
Anlage unter Verwendung von Trichlorethen als Lésemittel. Es wurden jeweils acht Wasch-
gange durchgefihrt.
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Eine Ubersicht samtlicher Bindemittelvarianten mit der jeweiligen Kurzbezeichnung ist dem
Anhang A1 zu entnehmen.

5.3. Untersuchungsmethoden

5.3.1. Erweiterter Erweichungspunkt Ring und Kugel

Die Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel erfolgte entsprechend [DIN EN
1427, 2015]. Erganzend hierzu und ohne Einfluss auf die normgerechte Durchfuhrung wurde
der zeitliche Verlauf des Absinkens des Bindemittelsacks gemessen. Die Messung erfolgte
durch eine Sensorleiste, mit der die Formanderung (Ausbildung des Bindemittelsacks) hoch
aufgeldst erfasst wird. So konnten neben der Temperatur des Erweichungspunktes die zeitli-
che Entwicklung des Bindemittelsacks und die Absinkgeschwindigkeit der Kugel gemessen
werden. In einigen Fallen wurde der zeitliche Verlauf durch die Aufzeichnung eines Videos
inkl. Auswertung wahrend der Ausbildung des Bindemittelsacks erfasst und ausgewertet.

Zur Auswertung der Fallkurven wurden die Temperaturen bei drei verschiedenen Fallhéhen
bezogen auf die Ausgangsposition genutzt:

=  Position 1: 2 mm
=  Position 2: 10 mm
=  Position 3: 25 mm

Position 1 markiert den Beginn des Absinkens der Kugeln. Da sich als Folge der Temperierung
kleine Luftblasen unter den mit Bindemittel geflliten Ringen bilden kénnen, kann die Licht-
schranke in den obersten 2 mm bereits vor dem eigentlichen Sinken der Kugeln ausgel6st
werden. Durch das gewahlte Kriterium kdnnen durch die Luftblasen entstehende Verfalschun-
gen der Untersuchungsergebnisse vermieden werden.

Position 3 stellt mit dem Absinken der Kugeln um die Fallhéhe von 25 mm gegenlber der
Ausgangsposition nach Definition der [DIN EN 1427, 2015] den Endpunkt des Versuchs dar.
Der Erweichungspunkt Ring und Kugel ist nach dem Absinken der Kugeln um 25 mm erreicht.

Durch die Bestimmung der Temperatur in Position 2, also nach dem Absinken der Kugeln um
10 mm, kann neben der durch die Positionen 1 und 3 bereits definierten Gesamtspanne des
Absinkens der Verlauf des Absinkens quantitativ beschrieben werden.

Abbildung 17 zeigt exemplarisch am Beispiel der Probe 20/303ssc die Fallkurve des Bindemit-
telsacks. Die fUr eine quantitative Auswertung herangezogenen Temperaturdifferenzen zwi-
schen den Fallhéhen von 2 bis 25 mm (AT2.25) bzw. 10 bis 25 mm (AT10-25) sind ebenfalls in
Abbildung 17 veranschaulicht.

Zusatzlich wurde bei einigen Proben die Ausbildung des Bindemittelsacks unmittelbar nach
Erreichen des Erweichungspunktes durch Fotos aufgezeichnet.

Anhand der Kombination aus der Bestimmung des Erweichungspunktes sowie der zeitlichen
Veranderung des Bindemittelsacks wurde die Mdglichkeit einer eindeutigen Bestimmung der
Modifizierungsart Gberpruft.
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Abbildung 17:  Fallkurve der Kugeln am Beispiel des 20/303ssc

5.3.2. Dynamisches Scherrheometer (DSR)

Die Bindemittel wurden mit dem DSR (Modell MCR 502 von Anton Paar) durch verschiedene,
zur Charakterisierung der unterschiedlichen Modifizierungsarten angepasste Versuche unter-
sucht. Die Auswertung der durchgefihrten Untersuchungen erfolgte mit der zu dem DSR da-
zugehdrigen Software Rheoplus.

Zur Bindemittelanalyse wurden Oszillationsversuche zur Bestimmung der temperatur-, fre-
quenz-, belastungs- und temperierungsabhangigen komplexen Schermoduln G* und Phasen-
winkel & durchgefuhrt. Diese Untersuchungen erfolgten in Anlehnung an [DIN EN 14770,
2015], [AL DSR-Prifung (T-Sweep), 2014] und [AL DSR-Prifung (BTSV), 2017]. Das erfasste
Temperaturspektrum erstreckte sich von +40 °C bis +140 °C. Erganzend wurden MSCR-Tests
in Anlehnung an [AL DSR-Prufung (MSCRT), 2016] durchgefuhrt. Um eine einfache Umset-
zung der Untersuchungen des FE-Projektes in der Praxis zu ermdglichen, wurde ausschlief3-
lich das Platte/Platte-Messsystem mit einem Durchmesser von 25 mm verwendet.

Die im Rahmen des FE-Projektes durchgefiihrten DSR-Untersuchungen umfassen drei Stu-
fen: In der ersten Stufe erfolgten Versuche zur Optimierung des Prifablaufs und damit der
allgemeinen Ansprache der unterschiedlichen Bindemittel. Die zweite Stufe diente der syste-
matischen Ansprache der charakteristischen Eigenschaften der unterschiedlichen Modifizie-
rungsarten. In der dritten Stufe wurden die zuvor erarbeiteten Versuchsabldufe erprobt und
die aufgestellten Kriterien an Praxisproben validiert.

In der ersten Stufe wurden zunachst Amplitudentests zur Bestimmung der Grenzen des LVE-
Bereichs durchgefihrt.
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Mit der Kenntnis der Grenzen der LVE-Bereiche erfolgten Untersuchungen, die der Optimie-
rung des Versuchsablaufs und der Gewinnung grundlegender Erkenntnisse Uber das rheolo-
gische Verhalten der unterschiedlichen Modifizierungsarten diente. Hierfur wurden Untersu-
chungen mit unterschiedlicher Temperierungsrichtung und -art sowie mit unterschiedlichen
Frequenzen durchgefuhrt. Zudem wurde der Einfluss einer Temperierung nach dem Erreichen
der Zieltemperatur analysiert.

Auf den Ergebnissen der ersten Stufe aufbauend wurden in der zweiten Stufe bei der binde-
mittelabhéngigen Aquisteifigkeitstemperatur EG*T' systematische Untersuchungen zum Ein-
fluss der unterschiedlichen Modifizierungsarten auf die Priffrequenzen und die Deformation
durchgefuhrt. Ergénzt wurden die Untersuchungen durch die Bestimmung der Nachgiebig-
keit Jor und der Ruckformung R mittels MSCR-Test in Anlehnung an die [AL DSR-Prufung
(MSCRT), 2016]. Zugleich diente die zweite Stufe der gezielten Bestimmung der Modifizie-
rungsart.

Bei dem Versuchsablauf zur Bestimmung der charakteristischen Eigenschaften und damit
auch der Modifizierungsart selbst wird zunachst die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T der (mo-
difizierten) Bitumen ermittelt. Bei dieser Temperatur ist die Steifigkeit des Basisbitumens ge-
ring, wodurch sich die Wirkung der Modifizierung sehr deutlich zeigt. Daher wurde bei EG*T
der Einfluss der Frequenz und der Einfluss der Deformation bestimmt. Zudem wurde ein
MSCR-Test durchgefihrt. Auf Basis der so ermittelten Daten wurden in Stufe 2 erste Kriterien
zur Bestimmung der Modifizierungsart festgelegt.

Die abschlieende Stufe 3 diente der Validierung der Kriterien zur Bewertung der Bindemittel-
modifizierung, die an unterschiedlich modifizierten Praxisproben erfolgte.

In Abbildung 18 ist die Prifsystematik der DSR-Untersuchungen dargestellit.

! Definition EG*T: Aquisteifigkeitstemperatur fir G* = 15 kPa unter den Bedingungen:
Frequenz = 1,59 Hz, Deformation = 1 %, kontinuierliche Erwdrmung
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Optimale Ansprache der Bindemittel
» Amplitudentest / Deformation
» Temperierungsart
» Richtung der Temperierung
» Frequenz
» Kraft-/Wegregelung
» Temperierung bei EG*T

A 4

Charakteristische Eigenschaften der
Modifizierungsarten:
» Frequenztest bei EG*T
» Amplitudentest bei EG*T
» MSCR-Test bei EG*T

A 4
Bestimmung der Modifizierung

Abbildung 18: Prifsystematik der DSR-Untersuchungen

Versuche zur optimalen Ansprache der Bindemittel

Die Beschreibung der Untersuchungen zur optimalen Ansprache der Bindemittel(-modifizie-
rungen) sind den Ausfuhrungen in Anlage A3 zu entnehmen.

Versuche zur Analyse der charakteristischen Eigenschaften der Modifizierungsarten

Die Analyse der charakteristischen Eigenschaften der Modifizierungsarten erfolgte grundsatz-
lich bei der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T des jeweiligen Bindemittels. Die Bestimmung der
EG*T wurde stets bei kontinuierlicher Erwarmung der Probe durchgefihrt. Die Frequenz wah-
rend der Temperierungsphase wurde zu 1,59 Hz und die Zielsteifigkeit zu 15 kPa gewahlt. Als
Deformation wurde durchgehend 1,0 % festgelegt.

Die Untersuchungen erfolgten mit einem Prufprogramm, das vier unmittelbar aufeinander fol-
gende Schritte umfasste.
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Messgeometrie Platte/Platte
Prifart weggesteuert/oszillierend
Probendurchmesser 25 mm
Spaltbreite 1T mm
Temperaturtest
Pruffrequenz 1,59 Hz
Deformation 1%
Priftemperaturbereich +40 bis EG*T
Heizrate + 0,02 K/s
Frequenztest
Zeit der Temperierung 10 min
Pruffrequenz 1,59 Hz bis 0,1 Hz
Deformation 1%
Amplitudentest
Pruffrequenz 1,59 Hz
Deformation 0,1 % bis 15 %?
MSCR-Test
Belastungsdauer 1s
Entlastungsdauer 9s
Spannung bei Belastung 3,2 kPa
Anzahl der Belastungszyklen 10
Tabelle 6: Prifparameter der DSR-Analysen

Zunéchst erfolgt die Bestimmung der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T wie zuvor beschrieben.

Im Anschluss daran folgt eine zehn Minuten dauernde Temperierungsphase zur Erzielung der
konstanten Aquisteifigkeitstemperatur in der Probe. Nach Erreichen des Temperaturgleichge-
wichts erfolgt ein Frequenztest. Dieser wird bei 1,59 Hz gestartet und umfasst acht logarith-
misch abnehmende Schritte bis zu der Zielfrequenz von 0,1 Hz.

Im dritten Schritt wird ein Amplitudentest bei der Aquisteifigkeitstemperatur durchgefiihrt. Zwi-
schen den Deformationen von 0,1 und 10 bzw. 100 % erfolgt hierbei eine logarithmische Zu-
nahme der Deformation. Die maximale Amplitude von 100 % wurde gewahlt, um die Grenze
des LVE-Bereichs quantitativ zu erfassen. Da eine derartige Belastung die Ergebnisse des
MSCR-Tests jedoch signifikant beeinflussen kann, wurde die maximale Amplitude bei den Ver-

2 Zur exakten Bestimmung der Grenze des LVE-Bereichs wurde die maximale Amplitude alternativ zu
50 bzw. 100 % gewanhlt, wenn der abschlieRende MSCR-Test nicht durchgefuhrt wurde.
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suchen, bei denen ein abschliefender MSCR-Test durchgefuhrt wurde, zu 15 % gewahilt. Hier-
durch wird die potenzielle Schadigung der Bindemittelstruktur moéglichst gering gehalten. Die
Priffrequenz wahrend des Amplitudentests betrug 1,59 Hz.

Im letzten Schritt erfolgte bei den Versuchen mit einer maximalen Deformation von 15 % im
Amplitudentest ein MSCR-Test. Gemafl [AL DSR-Prifung (MSCRT), 2016] wurde die Nach-
giebigkeit J,- und die Ruckformung R als Mittelwert aus zehn Belastungszyklen mit einer eine
Sekunde andauernden Belastungsspannung von 3,2 kPa und einer darauf jeweils folgenden
Entlastungsphase von neun Sekunden Dauer bestimmt.

In Tabelle 6 ist der geschilderte Ablauf der Versuche zur Analyse der charakteristischen Ei-
genschaften zusammengefasst. Samtliche Untersuchungen werden automatisiert unmittelbar
aufeinander folgend mit jeweils einer Probe durchgefuhrt. Sdmtliche Proben wurden in Dop-
pelbestimmung untersucht.

Bestimmung der Modifizierungsart

Priftechnisch entsprach der Versuchsablauf zur Bestimmung der Modifizierungsart der Pra-
xisproben im Wesentlichen dem zuvor geschilderten Ablauf zur Analyse der charakteristischen
Eigenschaften der Modifizierungsarten. Abweichend wurde jedoch im zweiten Schritt anstelle
des Frequenztests die Untersuchung bei den beiden Frequenzen 0,1 bzw. 1,59 Hz durchge-
fuhrt. Die Prifparameter sind Tabelle 6 zu entnehmen.

5.3.3. Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR)

Zur Analyse der modifizierten Bitumenproben mithilfe der FTIR-Spektroskopie erfolgte zu-
nachst die Bewertung verschiedener Untersuchungsmethoden, um die Strukturen der Proben
bestmdglich erfassen zu kénnen. Dafir standen zwei verschiedene ATR-Einheiten zur Verfi-
gung, die sich in der Anzahl der Reflexionen unterschieden. Zum einen wurde ein Diamant auf
der Grundlage einer Einfachreflexion herangezogen. Der Vorteil dieser ATR-Einheit zeigt sich
darin, dass die Probe ohne eine weitere Probenvorbereitung analysiert werden kann. Zum
anderen erfolgte die Analyse mithilfe eines Zink-Selenid-Kristalls (ZnSe-Kristall), bei dem die
Messungen auf einer Anzahl von 25 Reflexionen basieren. Als Vorteil dieser Messmethode
ergibt sich ein merklich intensiveres Spektrum mit einem verbesserten Signal-Rausch-Verhalt-
nis. Nachteilig zeigt sich jedoch, dass die Proben vor der Analyse zunachst geldst und als
gleichmaRiger Film auf die Einheit aufgebracht werden missen.

In Bezug auf die Additive und die modifizierten Bitumen ergab sich an dieser Stelle die Frage,
ob sich diese vollstandig 16sen lassen und somit grundsatzlich eine Messung mittels ZnSe-
Kristall moglich ist. Um dieser Frage nachzugehen, erfolgten in einem ersten Schritt Lésever-
suche mit den verschiedenen Additiven. Daflr wurden die Additive in einem Verhaltnis von
ca. 1:4 sowohl in Toluol als auch in Cyclohexan geldst, da diese beiden Lésemittel tblicher-
weise zum Ldsen von Bitumenproben genutzt werden. AnschlieRend wurden die Additiv-L6-
semittel-Gemische fur eine Stunde im Horizontalschuttler gelagert und daraufhin die Ldslich-
keit der Additive Uberpruft. Nach dieser Lagerung zeigte sich jedoch ein Grofiteil der Additive
ungelést, weshalb die Proben weitere 23 Stunden stehend gelagert wurden und anschlielend
erneut eine Bewertung der Loslichkeit der Additive erfolgte. Doch auch nach 24 Stunden wur-
den fir fast alle Additive mit Ausnahme des Polymers SBC noch ungeldste Riickstande fest-
gestellt. Abbildung 19 zeigt die Additiv-Lésemittel-Gemische flr beide Lésemittel nach einer
Gesamtlagerungsdauer von 24 Stunden.
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(b) Léslichkeit in Toluol

Abbildung 19: Léslichkeit verschiedener Additive in Cyclohexan und Toluol

Aufgrund dieser Ergebnisse wurde vermutet, dass sich auch bei der Lésung der additivmodi-
fizierten Bitumen unldsliche Rickstande zeigen wirden. Fir eine Messung mithilfe des ZnSe-
Kristalls ist jedoch eine gleichmaRige Verteilung der Additive innerhalb der Probenlésung er-
forderlich, um ein reprasentatives Spektrum aufnehmen zu kénnen und einen entsprechenden
Zusammenhang zwischen den Bandenintensitaten und dem jeweiligen Gehalt der Additive zu
bekommen.

Anhand dieser Vorversuche lie} sich demnach feststellen, dass sich die FTIR-Spektroskopie
mithilfe des ZnSe-Kristalls auf Basis der Mehrfachreflexionen fir die Analyse der additivmodi-
fizierten Bitumen nicht eignet. Aus diesem Grund wurde die FTIR-Spektroskopie im Rahmen
dieses FE-Projekts mithilfe des Diamants auf Basis der Einfachreflexion durchgefiihrt.

Nach der Wahl der ATR-Einheit erfolgte mithilfe der FTIR-Spektroskopie zunachst eine Grund-
charakterisierung der Bitumen- und der Additivproben. Daraufhin folgte eine Analyse der im
Labor hergestellten modifizierten Bitumenproben und der modifizierten Bitumenproben, die
aus im Labor hergestellten Asphalten und aus Ausbauasphalten riickgewonnen wurden. Daflr
stand das Gerat FT-IR C 96108 und die Anwendungssoftware Spectrum Version 10.4.00 der
Firma Perkin Elmer zur Verfiigung. Die Untersuchungen umfassten einen Wellenzahlbereich
von 4.000 bis 600 cm™, wahrend die Auflésung bei 4 cm™ lag. Fiir die Messung einer Probe
wurden jeweils sieben Einzelmessungen durchgeflhrt, wobei pro Einzelmessung 32 Pro-
benscans mit einer Scangeschwindigkeit von 0,2 cm/s erfolgten.

Anhand der ermittelten Extinktionsspektren wurde zunachst qualitativ Gberprift, welche Addi-
tive sich aufgrund der charakteristischen Bandenlage direkt im Bitumen identifizieren lassen
und flir welche Additive sich Bandenuberschneidungen mit dem Bitumen ergeben.

Weiterhin wurde eine Unterscheidung der Modifizierungen mithilfe multivariater Analyseme-
thoden untersucht, woflir eine Diskriminanzanalyse angewandt wurde. Fir eine vorherige Da-
tenreduktion wurde zudem eine Faktorenanalyse auf Basis der Hauptkomponentenana-
lyse (Principle Component Analysis PCA) durchgeflhrt. Fir die Anwendung dieser Methoden
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wurden die FTIR-Spektren zunachst vorverarbeitet, um mégliche Stéreffekte zu eliminieren.
Dafir wurden in einem ersten Schritt die fur diese Auswertung relevanten Wellenzahlbereiche
identifiziert, sodass Bereiche, in denen keine Banden auftreten, ausgeschlossen wurden. Da-
bei ergaben sich zwei relevante Teilspektren, die im Wellenzahlbereich zwischen 3.700 und
2.500 cm™ sowie zwischen 1.800 und 600 cm™ liegen. In einem zweiten Schritt wurden diese
beiden Teilspektren getrennt voneinander weiter vorverarbeitet, wobei eine Standard Normal
Variate (SNV) Transformation und die Bildung der 1. Ableitung erfolgte. Die SNV-Transforma-
tion stellt eine Standardisierungsmethode dar, bei der der Extinktionswert jeder Wellenzahl
durch den Mittelwert ¥ und die Standardabweichung s des gesamten Spektrums normiert
wird [KESSLER, 2007]:

(xi-X)
s

Xj SNy =

Mithilfe dieser SNV-Transformation kénnen Streueffekte eliminiert und zudem maéglicherweise
bei der Messung auftretende Intensitatsunterschiede ausgeglichen werden [KESSLER, 2007].
Zusatzlich zu dieser Standardisierung wurde die 1. Ableitung der Spektren gebildet, woftir eine
Savitzky-Golay-Ableitung mit einem Polynom 2. Grades uber jeweils neun Wellenzahlen an-
gewandt wurde. Die Bildung der Ableitung flihrt zu einer Eliminierung von Basislinieneffekten
und einer verstarkten spektralen Auflosung [KESSLER, 2007]. Die Spektrenvorverarbeitung
erfolgte mithilfe der Software The Unscrambler X 10.3°.

Abbildung 20 zeigt die Veranderung der Spektren infolge der Vorverarbeitung am Beispiel der
Probe 70/1004, wobei Abbildung 20 (a) die Auswirkungen der SNV-Standardisierung und Ab-
bildung 20 (b) das abgeleitete Spektrum zeigt.
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Abbildung 20: Mittelwertspektren der unmodifizierten Bitumenprobe 70/1004 im nicht gealterten Zustand

In Abbildung 20 (b) ist zu erkennen, dass durch die Bildung der 1. Ableitung die urspriingliche
spektrale Form verloren geht. Durch diese veranderte Form wird die Interpretation der Spek-
tren erheblich erschwert, weshalb die abgeleiteten Spektren ausschlieRlich als Eingangsvari-
ablen der multivariaten Analysemethoden verwendet wurden. Zur Interpretation oder Darstel-
lung einzelner Spektren oder Spektrenbereiche wurden in diesem Bericht hingegen die SNV-
standardisierten Spektren herangezogen.

Die vorverarbeiteten Spektren dienten als EingangsgréRen fur die Faktorenanalyse (FA). Das
Ziel der Faktorenanalyse ist grundsatzlich das Auffinden von Zusammenhangen in grof3en
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Datenmengen und die Reduzierung von Daten bei mdglichst geringem Informationsverlust.
Das Prinzip der angewandten explorativen FA beruht darauf, dass sich mit steigender Anzahl
an Variablen in einem Datensatz auch deren Informationsgehalt zunehmend Uberschneidet.
Aus statistischer Sicht handelt es sich bei diesen Uberschneidungen um Korrelationen bzw.
Kovarianzen. Basierend auf den vorliegenden Korrelationen werden die Daten durch die FA
strukturiert, wobei Gruppen hoch korrelierender Variablen identifiziert werden. Diese Gruppen
werden durch latente Variablen beschrieben, die als Faktoren bezeichnet werden [BACK-
HAUS et al., 2011; BUHNER; 2006; KESSLER, 2007].

Zur Veranschaulichung der Faktorwerte und -ladungen kann man sich die Ausgangsvariablen
der FA als eine Art vieldimensionales Koordinatensystem vorstellen, in dem jede Variable eine
eigene Dimension beschreibt. In dieses vieldimensionale Koordinatensystem kdénnen die ein-
zelnen Objekte bzw. Proben anhand der Ausgangsdaten eingezeichnet werden. Da die Vari-
ablen jedoch zum Teil stark korrelieren, stehen die Achsen bzw. Vektoren nicht rechtwinklig,
sondern in beliebigen Winkeln aufeinander (vgl. Abbildung 21 (a)). Dabei beschreiben die Win-
kel zwischen den Achsen die Korrelationsstarke zwischen den Vektoren, sodass kleine Winkel
hohe Korrelationsstarken und hohe Winkel geringere Korrelationsstarken verdeutlichen
[BACKHAUS et al., 2011; BUHNER; 2006; KESSLER, 2007].

Die ermittelten Faktoren bilden in diesem Datenraum ein neues Koordinatensystem, wobei
aufgrund der Datenreduktion eine geringere Anzahl an Dimensionen als bei den Ausgangsva-
riablen vorliegt (vgl. Abbildung 21 (b)). Innerhalb des neuen Koordinatensystems lassen sich
die Objekte bzw. Proben mithilfe der sogenannten Faktorwerte beschreiben, wahrend der Zu-
sammenhang zwischen den Ausgangsvariablen und den Faktoren mithilfe der Faktorladungen
beschrieben wird. Die Faktorwerte entsprechen dabei den Werten, die die Objekte bzw. Pro-
ben in dem neu gebildeten Koordinatensystem der Faktoren annehmen. Mit den Faktorladun-
gen werden hingegen die Korrelationen zwischen den Faktoren und den Ausgangsvariablen
erfasst, die sich wiederum durch Winkel zwischen den Faktoren und den Vektoren darstellen
lassen [BACKHAUS et al., 2011; BUHNER; 2006; KESSLER, 2007].

Fir den zweidimensionalen Fall ist das beschriebene Vorgehen grafisch in Abbildung 21 dar-
gestellt. Fur die mathematischen Hintergriinde zur Bestimmung der Faktorwerte und -ladun-
gen sei auf Anhang A.2 sowie [BACKHAUS et al., 2011], [BUHNER, 2006] und [KESSLER,
2007] verwiesen.
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(a) Koordinatensystem der Ausgangsvariablen (b) Koordinatensystem der Faktoren

Abbildung 21: Grafische Veranschaulichung der Faktoren (nach [BACKHAUS et al., 2011])

Neben der Bestimmung der Faktorwerte und -ladungen ist weiterhin die Anzahl der Faktoren
festzulegen, die zur Beschreibung der im Datensatz enthaltenen Objekte bzw. Proben erfor-
derlich ist. FUr die Auswertung spektraler Daten erfolgt diese Festlegung Ublicherweise anhand
des erklarten Varianzanteils, wobei mithilfe der Faktoren mindestens 90% bis 95% der Ge-
samtvarianz des Datensatzes erklart werden sollten [BACKHAUS et al., 2011; BUHNER;
2006; KESSLER, 2007].

Durch die Anwendung der Faktorenanalyse im Rahmen dieses FE-Projekts konnte eine er-
hebliche Reduktion der spektralen Daten erreicht werden, sodass fir die Beschreibung der
einzelnen Proben nicht mehr das gesamte Spektrum mit der Vielzahl an Wellenzahlen erfor-
derlich war. Stattdessen lie3en sich die Proben durch sieben Faktoren beschreiben, mit denen
ca. 95% der Gesamtvarianz der Spektren erklart werden konnte. Mit den Faktorwerten dieser
sieben Faktoren wurde anschlieRend die Diskriminanzanalyse durchgefuhrt.

Bei der Diskriminanzanalyse (DA) handelt es sich um ein Verfahren, mit dem eine bestehende
Gruppenstruktur analysiert und beschrieben werden kann. Fir die Ziele im Rahmen dieses
FE-Projekts wurden unter der Gruppenstruktur die verschiedenen Modifizierungen verstan-
den, sodass bspw. die SBC-modifizierten Bitumen oder die FT-Wachs-modifizierten Bitumen
jeweils eine eigene Gruppe bildeten. Die DA erlaubt eine mathematische Beschreibung dieser
Gruppen, die wiederum eine Zuordnung unbekannter Objekte bzw. Proben in die bestehenden
Gruppen ermdglicht [BACKHAUS et al., 2011; JANSSEN, LAATZ, 2013].

Das Prinzip der DA basiert auf der Bildung einer Linearkombination aller Ausgangsvariablen,
die als Diskriminanzfunktion bezeichnet wird [BACKHAUS et al., 2011; JANSSEN, LAATZ,
2013]3

3 Die Bestimmung der Diskriminanzkoeffizienten basiert grundsatzlich auf dem sogenannten Diskrimi-
nanzkriterium, nachdem das Verhaltnis der Streuung zwischen den Gruppen zu der Streuung innerhalb
der Gruppen moglichst maximiert werden sollte. Fir eine detaillierte Beschreibung sowie die mathema-
tischen Hintergriinde der DA sei auf [BACKHAUS et al., 2011] und [JANSSEN, LAATZ, 2013] verwie-
sen.
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Yi=Dbo+ by Xgq+ Do - Xot ...+ by - Xy

mit: Y Diskriminanzvariable des Objekts bzw. der Probe k
Xkj Wert der Ausgangsvariable j des Objekts bzw. der Probe k
b; Diskriminanzkoeffizient fir Ausgangsvariable j
bo Konstanter Term

Anhand der Ausgangsvariablen kann somit fiir jedes Objekt bzw. jede Probe die Diskrimi-
nanzvariable Y berechnet werden, sodass sich die Objekte bzw. Proben durch lediglich einen
Kennwert erfassen lassen. Objekte bzw. Proben einer Gruppe weisen dabei ahnliche Werte
fur die Diskriminanzvariable auf, wahrend zwischen den Elementen verschiedener Gruppen
mdglichst grofde Distanzen liegen sollten. Zur Beschreibung einer Gruppe wird daher die grup-
penmittlere Diskriminanzvariable (Zentroid) Uber alle in der Gruppe vorliegenden Objekte bzw.
Proben bestimmt (vgl. Anhang A.2). Die Zentroide dienen zudem der Zuordnung unbekannter
Proben, wobei die Zuordnung einer Probe aufgrund der Nahe der jeweiligen Diskriminanzva-
riablen zu einem der Gruppenzentroide erfolgt. Aus mathematischer Sicht I&sst sich diese Zu-
ordnung durch das Wahrscheinlichkeitskonzept umsetzen, dass die Klassifizierung eines un-
bekannten Objekts bzw. einer unbekannten Probe als ein statistisches Entscheidungsproblem
behandelt BACKHAUS et al., 2011; JANSSEN, LAATZ, 2013].

Zur Bewertung eines ermittelten Diskriminanzmodells kann zum einen die erreichte Treffer-
quote herangezogen werden, die flr eine hohe Modellglte Uber der Trefferquote liegen sollte,
die bei einer zufalligen Zuordnung der Objekte bzw. Proben zu erreichen ware [BACKHAUS
et al., 2011]. Zum anderen kann das Kriterium Wilks* Lambda A bestimmt werden, dass sich
aus dem Verhaltnis der nicht erklarten Streuung zur Gesamtstreuung der Diskriminanzfunktion
berechnet. Bei dem Wilks' Lambda A handelt es sich somit um ein inverses Gltemalf}, sodass
zunehmend kleinere Werte eine verbesserte Trennkraft symbolisieren [BACKHAUS et al.,
2011; JANSSEN, LAATZ, 2013]. Zudem kann auf der Basis des Wilks‘ Lambda A eine Signi-
fikanzpriifung der Diskriminanzfunktion durchgefiihrt werden, da der Kennwert in eine an x?
angenaherte Variable transformiert werden kann (vgl. Anhang A.2) [BACKHAUS et al., 2011;
JANSSEN, LAATZ, 2013].

2 _ J+G
XNaherung ~ -[K T o -1 InA

mit: K Anzahl der Objekte bzw. Proben
J Anzahl der Variablen
G Anzahl der Gruppen
N Wilks‘ Lambda

Im Rahmen dieser Auswertung wurden grundsatzlich mehrere Schritte aus Diskriminanzana-
lysen und Faktorenanalysen aneinandergereiht, was schematisch in Abbildung 22 dargestellt
ist (nach [WEIGEL, 2018]). Entsprechend dieser Abbildung wurde zunachst eine FA basierend
auf allen berlcksichtigen Proben und anschlieend mit sieben der ermittelten Faktoren eine
erste DA durchgefuhrt. In Bezug auf die Proben wurden dabei jeweils alle sieben Einzelmes-
sungen eingeschlossen, um in dem Modell auch die Streuungen des Messverfahrens zu be-
rucksichtigen. Bei dieser ersten DA wurde zunachst jedes Additiv als eigene Gruppe betrach-
tet. Auf diese Weise konnte Uberprift werden, welche Gruppe den grofiten Abstand zu den
Ubrigen Gruppen aufwies und welche Proben sich somit am starksten von den Ubrigen Proben
unterschied. Diese Gruppe mit dem gréfiten Abstand wurde weiterhin als eigenstandige
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Gruppe betrachtet, wahrend die Ubrigen Modifizierungsgruppen zu einer zweiten Gruppe zu-
sammengefasst wurden. Mit diesen zwei Gruppen wurde erneut eine DA mit den sieben Fak-
toren der FA durchgefiihrt. Durch dieses Vorgehen wurde die Abgrenzung eines Additivs bzw.
einer Ubergeordneten Additivgruppe mit nur einer Diskriminanzfunktion méglich, wodurch sich
die Anwendung des Modells auf unbekannte Proben erheblich vereinfachte und zudem eine
hdhere Trennwirkung erreicht wurde.

Konnte die Modifikationsgruppe mit dem gréten Abstand zu den Gbrigen Additiven zufrieden-
stellend abgegrenzt werden, wurden die zu dieser Modifikation gehérenden Proben in einem
nachsten Schritt aus dem Datensatz ausgeschlossen. Anschliefend erfolgte mithilfe des re-
duzierten Datensatzes eine erneute Faktorenanalyse und mit den ermittelten Faktoren wiede-
rum eine Diskriminanzanalyse, wobei der in Abbildung 22 gezeigte Kreislauf fur die Trennung
jedes Additivs einmal durchlaufen wurde. Die Durchfuhrung der Faktoren- und Diskriminanz-
analysen erfolgte mithilfe der Software IBM SPSS Statistics 24°.

Ausgangs-
datensatz

\ 4

/N

Reduzierter
Datensatz

Abgrenzung
einer Gruppe

Abbildung 22: Schema der Modellerstellung zur Unterscheidung verschiedener Modifizierungen

Als Ergebnis dieses Vorgehens ergab sich zur Trennung der einzelnen Gruppen ein binarer
Entscheidungsbaum, wie in Abbildung 23 gezeigt.

[ Bitumen ]
I

[ Additivgruppe A ]

[ Additivgruppe B ]

[ Additivgruppe C ]

Abbildung 23: Schematische Darstellung eines binaren Entscheidungsbaums
Bei einem binaren Entscheidungsbaum sind auf jeder Entscheidungsebene lediglich zwei ver-

schiedene Zuordnungen mdglich, die sich entweder in Bitumen gehért zu der betrachteten
Gruppe oder Bitumen gehért nicht zu der betrachteten Gruppe zeigen. Die Entscheidung fur
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eine Zuordnung basiert auf den Diskriminanzfunktionen, wobei auf jeder Ebene eine eigene
Diskriminanzfunktion gilt.

Dieser Entscheidungsbaum dient als Modell fir die Zuordnung unbekannter Proben zu den
einzelnen Modifizierungsgruppen. Zur Anwendung des Modells wird fir eine unbekannte
Probe zunachst das FTIR-Spektrum aufgenommen und mithilfe der SNV-Standardisierung
und der 1. Ableitung vorverarbeitet, wahrend anschlieRend die Diskriminanzvariable Y fir die
erste Entscheidungsebene berechnet wird. Passt die Diskriminanzvariable zu den Variablen
der Ubrigen Proben der Gruppe A, wird diese der Gruppe A zugeordnet. Ist dies nicht der Fall,
wird auf der zweiten Entscheidungsebene die Diskriminanzvariable fur die unbekannte Probe
bestimmt und eine Zuordnung in die Gruppe B Uberpruft. Auf diese Weise durchlauft die un-
bekannte Probe den binaren Entscheidungsbaum, bis diese einer Gruppe zugeordnet werden
kann. Lasst sich die Probe keiner der vorliegenden Gruppen zuordnen, gilt diese als nicht
zuordenbar. Dies kann beispielsweise passieren, wenn das in dem Bitumen vorliegende Ad-
ditiv in dem Modell nicht berticksichtigt wurde oder das Additiv in einer zu geringen Konzent-
ration vorliegt. Fir die Praxis lassen sich sowohl die Vorverarbeitung als auch das Durchlaufen
des Entscheidungsbaums automatisieren, sodass fur die Anwendung des Modells lediglich
das FTIR-Spektrum aufgenommen und dieses in ein entsprechendes Programm eingelesen
werden muss.

Zur Bewertung des Modells wurde der vorliegende Datensatz in ein Kalibrier- und ein Validier-
datenset aufgeteilt. Die Kalibrierdaten wurden dabei zur Erstellung des Modells herangezogen,
wahrend durch die unbekannten Proben des Validierdatensets eine Uberprifung des Ent-
scheidungsbaums mdglich wurde. Entsprechend der Empfehlungen von [KESSLER 2007] er-
folgte die Festlegung von Kalibrier- und Validierdatenset mithilfe der Faktorenanalyse, wobei
nach der Ublicherweise angesetzten Verteilung zwei Drittel der Proben zur Kalibrierung und
ein Drittel zur Validierung genutzt wurde (vgl. Anhang A.2).

Neben der Identifizierung wurde in einem weiteren Ansatz die Quantifizierung der im Bitumen
vorliegenden Additive mithilfe der FTIR-Spektren Gberprift. Daflir wurde eine dritte multivari-
ate Auswertemethode herangezogen, die sich in der Partial Least Square Regression (PLSR)
zeigte. Diese Regressionsmethode erlaubt das Auffinden von funktionalen Zusammenhangen
zwischen mehreren unabhangigen Variablen und davon abhangigen Variablen y. Grundsatz-
lich basiert die PLSR auf der Erstellung folgender Linearkombination [KESSLER 2007]:

y =dg+dy x4+ ds - Xt ..+ dy X

mit: y Abhangige ZielgréRe
X Wert der Ausgangsvariable j
di Regressionskoeffizient flir Ausgangsvariable j
do Konstanter Term

Im Rahmen dieser Auswertung stellte die Zielgroflie y jeweils den Gehalt des Additivs dar,
wahrend die Ausgangsvariablen x den spektralen Daten entsprachen. Der groRRe Vorteil der
PLSR zeigt sich darin, dass sich diese zum einen aus einer datenreduzierenden Faktorenana-
lyse und zum anderen einer multiplen linearen Regressionsanalyse zusammensetzt. Durch
die vorgeschaltete Faktorenanalyse werden die vorliegenden und im Fall von spektralen Daten
teilweise hoch korrelierenden x-Variablen zunachst zu unabhangigen Faktoren zusammenge-
fasst. Diese Faktoren dienen daraufhin als Eingangsgréfen fiir die multiple Regressionsana-
lyse, sodass die geforderte Unabhangigkeit der EingangsgréRen einer Regressionsanalyse
eingehalten wird. Die anhand der Faktoren ermittelte Regressionsgleichung wird anschlieend
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mithilfe der Faktorladungen in die genannte Linearkombination Uberfihrt [KESSLER 2007].
Fir die mathematischen Hintergrinde der PLSR sei an dieser Stelle auf [KESSLER 2007]
verwiesen.

Zur Bewertung der ermittelten Linearkombination in Bezug auf die Abschatzung des Additiv-
gehalts kénnen verschiedene Kriterien herangezogen werden. So erlaubt beispielsweise eine
grafische Gegenuberstellung der gemessenen und berechneten Additivkonzentrationen eine
erste Bewertung der auftretenden Abweichungen.

Weiterhin lasst sich mithilfe des Bestimmtheitsmalies R? eine Aussage Uber die durch das
Modell erklarbare Varianz gegenliber der Gesamtvarianz der Daten treffen, wobei in Anleh-
nung an [KESSLER 2007] BestimmtheitsmalRe von R? > 81 % sehr hohe Zusammenhange
und somit einen hohen erklarten Varianzanteil verdeutlichen [KESSLER 2007]. Als wesentli-
ches Kriterium zur Bewertung von PLSR-Ergebnissen wird jedoch der Root Mean Square Er-
ror (RMSE) herangezogen, der den mittleren Fehler einer Anpassung wiedergibt (vgl. Anhang
A.2) [KESSLER 2007].

Weiterhin wurde zur Bewertung der erstellten Linearkombination eine Validierung in Form ei-
ner Kreuzvalidierung durchgefuhrt, bei der grundsatzlich die gleichen Proben fir die Kalibrie-
rung und die Validierung verwendet werden. Zur Validierung wird zunachst ein Kalibriermodell
erstellt, wobei eine Probe bei der Kalibrierung unbericksichtigt bleibt. Diese Probe wird an-
schlielend zur Validierung herangezogen, sodass diese Validierprobe als unbekannte Probe
verstanden werden kann. Dieses Vorgehen wird so oft wiederholt, bis jede Probe mindestens
einmal zur Validierung herangezogen wurde. Anschliel3end wird basierend auf den Einzelmo-
dellen ein mittlerer Validierfehler fur das Gesamtmodell bestimmt [KESSLER 2007]. Die
Kreuzvalidierung bildet eine weit verbreitete Alternative zu einer getrennten Betrachtung von
Kalibrier- und Validierdatenset, wenn die Aufteilung wie im Fall der Gehaltsbestimmung auf-
grund der vergleichsweise geringen Probenanzahl wenig sinnvoll ist.

Im Rahmen dieses FE-Projekts wurden mithilfe dieser drei beschriebenen multivariaten Ana-
lysemethoden Modelle erstellt, die eine Identifizierung und Quantifizierung der im Bitumen vor-
liegenden Additive ermdglichen sollten.

5.3.4. Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Die Wachs-Additive sowie samtliche wachsmodifizierten Bitumen wurden neben den in den
vorangegangenen Kapiteln beschriebenen Verfahren zusatzlich mittels Differential Scanning
Calorimetry (DSC) untersucht. Die Untersuchungen erfolgten in Anlehnung an [DIN EN ISO
11357-3, 2013]. Hierzu wurde ein nach dem Warmestromprinzip arbeitendes DSC (Netsch
DSC 200 F3 Maia) verwendet.

Die gemal Abschnitt 5.2 modifizierten, ggf. gealterten bzw. rickgewonnenen Bindemittel wur-
den zur Probenvorbereitung auf 160 bis 180 °C erwarmt und erneut homogenisiert. In einen
DSC-Aluminium-Tiegel wurde dann eine Menge von 10 bis 15 mg (auf 0,001 mg genau ge-
messen) des jeweils zu untersuchenden Bindemittels eingewogen und der Tiegel mit einem
Presswerkzeug verschlossen.

Die so vorbereitete Probe wurde in den Probenraum des DSC eingesetzt und unter Stickstoff-
atmosphare (200 ml/min) thermisch beansprucht. Dies erfolgte flir jede Probe in den in Abbil-
dung 24 illustrierten Schritten:
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1. Starttemperatur 20 °C
2. Lineares Heizen auf 200 °C mit einer Rate von 10 K/min
3. Halten der Temperatur von 200 °C fir eine Dauer von 5 Minuten
4. Lineares Abkuhlen der Probe auf -100 °C mit einer linearen Abkuhlrate von 10 K/min
5. Halten der Temperatur von -100 °C fur eine Dauer von 5 Minuten
6. Lineares Heizen auf 200 °C mit einer Rate von 10 K/min
7. Halten der Temperatur von 200 °C fur eine Dauer von 5 Minuten
8. Lineares Abklhlen der Probe auf -100 °C mit einer linearen Abkuhlrate von 10 K/min
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Abbildung 24: Thermischer Verlauf der DSC-Prifungen

Wahrend der thermischen Beanspruchung wurde der Warmestrom bzw. der auf die Masse
des Prifmediums bezogene spezifische Warmestrom kontinuierlich erfasst.

Das Schmelzen der im Bindemittel enthaltenen Wachse zeigte sich in den Thermogrammen
als endothermer Prozess ebenso in deutlichen Peaks wie der exotherme Prozess der Kristal-
lisationsvorgange (= Erstarrung). Diese Peaks fallen bei reinen Wachsen sehr deutlich und bei
wachsmodifizierten Bitumen geringer aus. Aber selbst bei geringer Wachskonzentration (ge-
ringster Modifizierungsgrad innerhalb dieses FE-Projektes betragt 1,5 M.-%) sind die Peaks
eindeutig festzustellen (siehe Abschnitt 6.4 bzw. 7.4).

Die quantitative Auswertung der DSC-Analytik erfolgte durch die Ermittlung der Schmelz- und
Kristallisationstemperatur sowie die Schmelz- und Kristallisationsenthalpie des in dem Bitu-
men vorhandenen Wachses. Die Erfassung der Temperaturen und Enthalpien erfolgte mit
Hilfe des zum DSC dazugehdérigen Programms Proteus.

Das erste Erwarmen diente dazu, dass sich die im aufgewarmten Zustand flie3fahige Binde-
mittelprobe gleichmafig verteilt, um die Messung an einer solchen, gleichmaRigen Probe
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durchzufiihren. MaRgebend flr die Auswertung sind die Messwerte der Schritte 6 und 8 — also
des zweiten Erwarmens und Abklhlens.

Die Schmelztemperatur wurde im Mittelpunkt des Peaks in der Erwdrmungsphase gemessen
(147,2 °C am Beispiel des reinen Amidwachses in Abbildung 25). Analog dazu wurde die Kris-
tallisationstemperatur in dem wahrend der Abkuhlung aufgezeichneten Peak (136,0 °C in Ab-
bildung 25) bestimmt.

Die Enthalpie der jeweils untersuchten Probe wurde durch Integration der Flache unterhalb
des Peaks berechnet. Die Anfangs- und Endtemperatur des Peaks wurde hierbei mathema-
tisch durch die Ermittlung des Nulldurchgangs der jeweiligen Funktion bestimmt. Mit der Ver-
bindungslinie der so bestimmten Anfangs- und Endpunkte als Basislinie und dem Funktions-
verlauf selber wurde die Flache zwischen den beiden Temperaturen integriert. Diese Integrale
definieren jeweils die Enthalpie wahrend des Schmelzens und der Kristallisation des Wachses.

DSC /(mW/mg)
3 l/ exo [1.3]90000670 Amidwachs.ngb-sd5 Peak: 147.2 °C, 2.75 mW/mg
1.5] 90000670 Amidwachs.ngb-sd5
[1.5]
DSC
2 Delta-Cp: 1377323 JI(@'K)

Peak: 67.3 °C, 9,8463 mW/mg
Flache 2__0 32 J/ig

Delta-Cp: 2.494 J/(g"K)

Flache: ~119.2 J/g

Delta-Cp: 13.757 J/(g*K)
2

3 Peak: 136.0 °C, -2.765 mW/mg

-50 0 50 100 150 200
Temperatur /°C

Hauptansicht 2018-04-12 13:45 Nutzer: Administrator

Abbildung 25: Thermogramm zur Bestimmung der Kennwerte der DSC-Analytik am Beispiel des reinen
Amidwachses (obere Kurve; Erwarmung; untere Kurve: Abkihlung)
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6. Darstellung der Ergebnisse

6.1. Erweiterter Erweichungspunkt Ring und Kugel

In den folgenden Tabellen 7a bis 7e sind die Erweichungspunkte Ring und Kugel und die in
Abschnitt 5.3.1 definierten Temperaturdifferenzen AT».25 bzw. AT10.25 zur Ausbildung des Bin-
demittelsacks zusammengefasst. In der Tabelle 7a stehen die Kennwerte der frischen unmo-
difizierten und im Labor hergestellten modifizierten Bitumen. In Tabelle 7b sind die Kennwerte
der frischen fertigmodifizierten Bitumen und in Tabelle 7c die Kennwerte der laborgealterten
Bindemittel zusammengefasst. In Tabelle 7d sind die Kennwerte der rickgewonnenen Binde-
mittel und in Tabelle 7e die Kennwerte der Praxisproben dargestellt.

Erweichungspunkt Temperaturdifferenz Temperaturdifferenz
Probe RuK AT225 AT10-25
°C K K
Frische Bindemittel
70/100a 49,4 8,4 1,6
70/1001sBc 53,6 14,0 2,0
70/1002s8C 56,6 15,6 2,7
70/1003s8C 62,1 15,3 2,8
70/1004s8C 79,6 30,1 4.5
70/100ss8C 82,3 18,4 2,3
70/1002ecB 51,2 10,3 1,7
70/1003,5ecB 53,3 9,6 2,0
70/100secB 58,3 13,8 2,9
70/1001,5F7 62,8 12,3 1,2
70/1002Ft 78,4 12,9 0,7
70/1003r1 76,0 6,9 0,5
70/1001 5amid 71,1 15,6 1,8
70/10024mid 65,0 15,6 1,4
70/1003amid 87,1 24,7 0,6
70/100m0a 79,0 17,8 1,3
70/100mo8 74,5 2,3 0,5
70/1002066 53,3 11,4 2,1
70/100sBc/FT 59,5 11,2 1,7
70/100s8c/amid 93,6 26,2 04
70/100GG/FT 78,2 7,9 04
70/100G6/Amid 75,5 12,6 X
20/30 58,2 10,3 1,8
20/30sBc 71,9 14,1 2,8
20/30ecB 61,8 12,5 2,0
20/30Ft 82,8 5,9 1,1
20/30amid™ 72,6 9,6 1,0
20/306G 60,2 11,9 1,5

Tabelle 7a: Erweichungspunkt RuK bzw. Temperaturdifferenz To25 bzw. T10-25 der frischen Bindemittel
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Erweichungspunkt Temperaturdifferenz Temperaturdifferenz
Probe RuK ATz.25 AT1o0-25
°C K K
Frische fertigmodifizierte Bindemittel
25/55-554 56,3 9,0 1,8
25/55-558 59,1 11,1 2,3
40/100-65 76,2 20,4 4,5
GmB 67,9 15,7 1,4
Tabelle 7b: Erweichungspunkt RuK bzw. Temperaturdifferenz T2-25 bzw. T10.25 der fertigmodifizierten frischen
Bindemittel
Erweichungspunkt Temperaturdifferenz Temperaturdifferenz
Probe RuK AT225 AT10-25
°C K K
RTFOT- und PAV-gealterten Bindemittel
70/100 71,6 14,7 2,8
70/1003s8c* 77,4 19,3 3,8
70/100ecs 78,2 15,4 2,6
70/1003Ft 84,8 7,7 1,1
70/1003amid™ 90,6 20,0 X
70/100ca6 72,4 15,5 2,3
70/100sBc/FT 90,6 12,0 2,4
40/100-65 A 84,0 14,5 2,8
Tabelle 7c: Erweichungspunkt RuK bzw. Temperaturdifferenz To.25 bzw. T10.25s der RTFOT- und PAV-gealter-
ten Bindemittel
Erweichungspunkt Temperaturdifferenz Temperaturdifferenz
Probe RuK AT225 AT10-25
°C K K
Riickgewonnene Bindemittel
70/100 59,3 10,1 2,2
70/1001sBc 64,5 11,8 1,5
70/1002s8C 68,3 11,9 2,3
70/1003s8C 69,8 13,3 2,7
70/100ss8C 81,1 16,5 2,8
70/100secs 70,1 11,1 2.1
70/1002amid™ 69,9 13,1 2.1
70/1003amid 90,4 22,8 0,3
70/1002F7 76,8 5,5 1,1
70/1003Ft 81,3 4,6 0,6
70/10020cG 64,1 11,6 2,4
40/100-65 77,3 17,2 4,0
70/100sBc/FT 70,8 10,0 1,7
70/100sBc/Amid 83,8 13,1 1,8
Tabelle 7d: Erweichungspunkt RuK bzw. Temperaturdifferenz Ts bzw. T10.25 der riickgewonnenen Binde-

mittel (Laborproben)
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Erweichungspunkt Temperaturdifferenz Temperaturdifferenz

Probe RuK AT225 AT10-25

°C K K
Riickgewonnene Bindemittel

BK 1* 57,2 7,4 1,8
BK 2* 86,7 15,1 2,9
BKP 1 63,2 13,3 2,3
BK P 2 87,9 11,6 2,7
BKP 3 76,0 12,3 2,7
BKP 4 79,6 14,2 4,9
BKP5 95,6 14,5 2,7
BKW 1* 69,5 12,3 2,2
BKW 2* 68,2 9,6 1,7
BKW 3+ 70,1 6,9 2,0
BKW 4* 751 8,1 1,4
BKW 5* 65,8 8,9 2,2
BKW 6* 78,4 8,4 1,7
BK PW 1 90,7 10,7 2,3
BK PW 2 82,4 16,0 2,9
BK G 1 77,3 13,8 2,7
BK G 2 71,7 13,3 2,2

Tabelle 7e: Erweichungspunkt RuK bzw. Temperaturdifferenz T.25 bzw. T10-25 der Praxisproben

In den Tabellen 7a bis 7e sind die Proben bzw. Ergebnisse in kursiver Schrift dargestellt, bei
denen sich kein dem Regelwerk entsprechender Bindemittelsack ausgebildet hat (vergleiche
Fotos im Anhang A2). Zudem sind die Proben mit einem * gekennzeichnet, bei denen aufgrund
nicht plausibler Einzelwerte der durchgeflihrten Doppelbestimmungen das Ergebnis der einen
plausiblen Messung angeben ist. Die Temperaturdifferenzen AT1o.25, die mit einem X angege-
ben sind, lielRen sich aufgrund des abrupten Sinkens der Kugeln nicht quantitativ erfassen. Mit
einem + sind die Proben gekennzeichnet, deren Temperaturdifferenzen auf der Basis von Vi-
deo-Aufzeichnungen ermittelt wurden.

In Anhang A2 sind die zeitlichen Verlaufe des Absinkens der Kugeln ggf. neben den Fotos des
Bindemittelsacks am Versuchsende abgebildet.

6.2. Dynamisches Scherrheometer (DSR)

Ergebnisse zur optimalen Ansprache der Bindemittel

Die Ergebnisse der Untersuchungen zur optimalen Ansprache der Bindemittel (Amplituden-
tests, Untersuchungen zur Temperierungsart und -richtung, Variation der Frequenz und Ziel-
steifigkeit sowie Einfluss einer Kraft-Wegregelung und der Temperierung bei EG*T) sind An-
lage A3 zu entnehmen.

Ergebnisse zu den charakteristischen Eigenschaften der Modifizierungsarten

Bei der materialspezifischen Aquisteifigkeitstemperatur EG*T wurden Frequenztests von 0,1
bis 1,59 Hz nach einer zehnminutigen Temperierung bei EG*T durchgefuhrt. In Abbildung 26
sind beispielhaft die komplexen Viskositaten und Phasenwinkel fur die Proben 70/100a,
70/1003sgc, 70/100secs, 70/1003rT, 70/1003amia Und 70/100¢¢ jeweils im frischen Zustand, nach
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der RTFOT- und PAV-Alterung bzw. nach Rickgewinnung aus den gealterten Asphalten dar-
gestellt. In Anlage A3 sind die Ergebnisse samtlicher Frequenztests zusammengefasst.
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Abbildung 26:

Komplexe Viskositat (links) und Phasenwinkel (rechts) der Frequenztest bei EG*T ausgewahlter
Bindemittel im frischen (oben) gealterten (Mitte) und riickgewonnenen (unten) Zustand

Bei der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T wurden zudem Amplitudentests durchgefiihrt. Diese
begannen bei 0,1 % Deformation und endeten bei 15 %, 50 % bzw. 100 % Deformation. In
Abbildung 27 sind fiir die ausgewahlten Varianten die deformationsabhangigen Speichermo-
duln abgebildet. Eine Zusammenfassung samtlicher Ergebnisse der Amplitudentests ist An-
lage A3 zu entnehmen.
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Abbildung 27: Speichermoduln der Amplitudentests bei EG*T ausgewahlter Bindemittel im frischen (oben) und
ruckgewonnenen (unten) Zustand

Die Bestimmung der Nachgiebigkeit Jn- und der Riickformung R des MSCR-Tests bei der Aqu-
isteifigkeitstemperatur EG*T diente primar der Unterscheidung von wachsmodifizierten Bitu-
men auf der einen und den mehrfachmodifizierten (wachs- und polymermodifiziert) Bitumen
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auf der anderen Seite. Daher sind der folgenden Tabelle 8 die Ergebnisse der MSCR-Tests
fur ausgewahlte wachsmodifizierte sowie mehrfachmodifizierte (wach- und Polymermodifi-
zierte) Bitumen zu entnehmen.

Jor R
Probe

kPa™ %

70/100a 0,70 3,1
70/100secs 0,42 32,0
70/1004s8c 0,56 28,7
70/1002s8¢c 0,40 61,2
70/1003s8c 0,30 88,8
70/1003¢7 2,73 2,7
70/1003Amid 1,19 10,9
70/100sBc/FT 0,73 25,6
70/100sgc/Amid 0,44 63,0
70/1004_pav 0,47 27,5
70/1003F7_pav 0,61 21,6
70/1003amid_pAv 0,69 18,7
70/100sgc/FT_PAv 0,34 56,1
70/1003FT _Riick 0,73 13,7
70/1003amid_Rick 0,54 24,2
70/100sBc/FT Riick 0,54 27,8
70/100sBc/Amid_Riick 0,39 453

Tabelle 8: Nachgiebigkeit Jnr sowie Riickformung R des MSCRT bei EG*T

Ergebnisse zur Bestimmung der Modifizierung

Bei den Bindemitteln, die aus den Bohrkernen bzw. dem Frasgut zurickgewonnen wurden
(Praxisproben), wurde entsprechend dem Vorgehen aus Tabelle 6 zunachst die Aquisteifig-
keitstemperatur EG*T ermittelt. Bei dieser Temperatur folgte nach einer 10 Minuten dauernden
Thermostatisierung die Ermittlung des komplexen Schermoduls und des Phasenwinkels bei
der Priffrequenz von 1,59 und 0,1 Hz. Anschlieend folgte die Bestimmung der Grenze des
LVE-Bereichs bei 1,59 Hz, die bei ausgewahlten Bindemitteln bei einer Deformation von 15 %
abgebrochen wurde (ansonsten Deformationen bis 100 %). Bei den ausgewahlten Bindemit-
teln folgte nach dem Amplitudentest bis 15 % die Durchfihrung eines MSCR-Tests. In der
folgenden Tabelle 9 sind die so ermittelten Kennwerte zusammengefasst.
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S T G*1,59Hz 01,59Hz G*0,1Hz 00,11z Y1,59Hz JInr R
°C Pa ° Pa ° % kPa" %
BK 1 57,2 13600 71,5 1115 84,8 62,5 - -
BK 2 86,6 13680 69,1 1398 79,4 22,2 - -
BK P1 56,5 13850 67,4 1703 71,1 34,1 - -
BK P2 83,4 13940 67,7 1661 74,1 33,1 - -
BK P3 66,7 14180 61,4 2036 66,6 13,8 - -
BK P4 67,8 14000 59,9 2125 64,8 19,7 - -
BK P5 89,2 14020 63,3 1821 71,8 34,2 - -
BK W1 67,2 13620 78,2 1100 85,0 31,3 - -
BK W2 71,2 12670 69,1 1685 63,3 0,4 0,84 8,1
BK W3 70,1 12310 67,0 1788 60,5 0,4 0,82 9,2
BK W4 69,8 12250 68,9 1633 63,8 0,4 1,04 7,5
BK W5 74,8 13140 69,6 1413 72,5 1,0 0,70 10,1
BK W6 66,2 14030 71,6 1552 69,1 0,6 0,96 11,2
BK G1 66,5 13790 68,6 1554 74,3 4,6 0,56 24,2
BK G2 73,0 13400 72,8 1285 80,5 56,4 - -
BK PW1 81,0 14140 66,5 1684 73,3 9,4 0,49 34,8
BK PW2 72,1 12870 72,9 1260 78,1 2,3 0,66 16,8
Tabelle 9: Untersuchungsergebnisse (DSR) der Praxisproben

6.3. Fourier- Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR)

Grundcharakterisierung

Mit dem Ziel einer Grundcharakterisierung erfolgte zunachst eine Untersuchung der Aus-
gangsbitumen 20/30 und 70/100, fiur die sich die bitumentypischen Spektren ergaben. Abbil-
dung 28 zeigt die Spektren der Probe 20/30 sowie einer der Proben 70/100, wobei die SNV-
standardisierten Spektren dargestellt sind.
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Abbildung 28: SNV-standardisierte Mittelwertspektren von zwei Ausgangsbitumen
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Abbildung 29 zeigt die FTIR-Spektren der verschiedenen Additive, wobei fiir eine Uberpriifung
mdglicher Bandenlberlagerungen auch das Spektrum des Bitumens 70/100 dargestellt ist.
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Abbildung 29:

SNV-standardisierte Mittelwertspekiren der verschiedenen Additive
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Nach diesen Ergebnissen lassen sich fur einige Additive tatsachlich charakteristische Banden
feststellen, die im Bitumenspektrum nicht zu finden sind. An erster Stelle ist in diesem Zusam-
menhang das Polymer SBC zu nennen, dessen charakteristische Banden bereits aus der Li-
teratur bekannt sind (vgl. Abschnitt 3.5.2.2). Nach [BEER et al., 2000] lassen sich diesen Ban-
den zudem verschiedene Molekilbausteine des SBC zuordnen, wobei die Bande bei
ca. 965 cm™ durch 1,4-Butadien und bei 695 cm™ durch Styrol verursacht wird. Weiterhin ver-
birgt sich hinter der im Spektrum vergleichsweise geringen Bande bei ca. 911 cm™ die Verbin-
dung 1,2-Butadien [BEER et al., 2000]. Zusatzlich zu den aus der Literatur bekannten Banden
zeigt das im Rahmen dieses FE-Projekts vorliegende Produkt zudem weitere Banden bei
ca. 3.675, 1.005 und 970 cm™.

Beim ECB handelt es sich bereits um eine Kombination aus Bitumen und Polymer (Master-
batch), was sich aufgrund der Vielzahl an Uberlagerungen zu den Bitumenbanden auch im
Spektrum des ECB widerspiegelt. Weiterhin zeigen sich jedoch bei ca. 1.077 und 965 cm™
zusatzliche Banden, die eventuell die Identifizierung einer ECB-Modifizierung erlauben. Wei-
terhin Iasst sich bei ca. 1.732 cm™ eine sehr kleine Bande feststellen, die sich mit den Banden
des Bitumens nicht Uberlagert und in der spateren Auswertung mafigebend sein wird.

In Bezug auf die Wachse lassen sich die untersuchten Produkte in zwei verschiedene Gruppen
unterteilen, da zum einen das Amid- und das Montanwachs A (Wachse der Gruppe VH) und
zum anderen das FT- und das Montanwachs B (Wachse der Gruppe VL) jeweils dhnliche Zu-
sammensetzungen bzw. Strukturen aufweisen. Das Amid- und das Montanwachs A zeigen
grundséatzlich eine Vielzahl an Uberlagerungen zu den Bitumenbanden, wobei jedoch eine zu-
satzliche Bande bei 3.297 cm™ festzustellen ist. Zudem zeigen sich bei ca. 1.634 und
1.551 cm™ zwei Banden, die sich nicht direkt mit den Bitumenbanden Uberlagern, sondern
lediglich an diese angrenzen. Somit kdnnten diese drei genannten Banden eine Identifizierung
dieser Wachse im Bitumen ermdglichen. Eine Unterscheidung zwischen Amid und Montan-
wachs A kénnte zudem durch die Bande bei ca. 675 cm™ méglich werden, da diese beim Mon-
tanwachs A merklich starker ausgepragt ist.

Demgegenuber zeigen sich die Banden fur das FT-Wachs und das Montanwachs B aus-
schliel3lich an Positionen, an denen auch das Bitumen Banden aufweist. Fir die beiden Pro-
dukte lassen sich jedoch unterschiedliche Verhaltnisse der Banden feststellen, was insbeson-
dere auf die Banden bei ca. 2.920 und 2.850 cm™ zutrifft. Grundsatzlich liegen fur diese
Wachse jedoch keine charakteristischen Banden vor, die eine unmittelbare Identifizierung die-
ser Additive ermdglicht.

Das Spektrum des gummimodifizierten Bitumengranulats weist ebenfalls eine Vielzahl von
Uberschneidungen zu den Bitumenbanden auf. Die starksten Banden zeigen sich dabei bei
Wellenzahlen von ca. 1.070 und 957 cm™, die nicht unmittelbar mit den Banden des Bitumens
zusammenfallen und somit eventuell fir eine Identifizierung dieses Additivs zur Verfigung ste-
hen. In Bezug auf die Gummimodifizierungen zeigt sich jedoch die Schwierigkeit, dass diese
teilweise mit den Bitumenbestandteilen reagieren und sich somit mdglicherweise Veranderun-
gen in den auftretenden Banden einstellen kénnen.

Anhand dieser Grundcharakterisierung der Proben hat sich zeigt, dass die verschiedenen Ad-
ditive aufgrund der unterschiedlichen Zusammensetzungen zu Uberwiegend stark variieren-
den Spektren fuhren. Einige Additivspektren weisen dabei Banden auf, die eine direkte Iden-
tifizierung dieser Produkte im Bitumen ermdglichen sollten (SBC, ECB, Amid-, Montan-
wachs A). Bei den Wachsen der Gruppe VL (FT- und Montanwachs B) Uberlagern sich die
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auftretenden Banden hingegen vollstandig mit denen des Bitumenspektrums, sodass eine un-
mittelbare Identifizierung nicht mdglich scheint. Probleme kénnten sich moglicherweise auch
fur die Wiedererkennung des gummimodifizierten Bitumengranulats zeigen, da aufgrund der
eintretenden Reaktionen zwischen dem Gummimehl und den Bitumenbestandteilen eine Ver-
anderung des gemessenen Additivspektrums erwartet wird.

Untersuchung der modifizierten Bitumen

In einem nachsten Schritt wurden die im Labor modifizierten Bitumenproben spektroskopisch
untersucht, um eine unmittelbare Identifizierung der Additive zu Uberprifen. Abbildung 30 bis
Abbildung 33 zeigen die SNV-standardisierten Spektren der modifizierten Bitumenprobe
70/100a, wobei zum Vergleich auch das SNV-standardisierte Spektrum des Ausgangsbi-
tumens und die starksten Banden des jeweiligen reinen Additivspektrums dargestellt sind.

Nach diesen Ergebnissen ergeben sich teilweise merkliche Unterschiede zwischen den reinen
Additivspektren und den im Spektrum der modifizierten Bitumen auftretenden Banden. So
zeigt bspw. das Spektrum des SBC-modifizierten Bitumens die bereits in der Literatur be-
schriebenen Banden bei ca. 965 und 695 cm™. Weiterhin ist ein Bandenansatz bei
ca. 911 cm™ festzustellen, wahrend sich bei ca. 3.675, 1.005 und 670 cm™" keine Banden zei-
gen. Da an diesen Positionen jedoch Banden im Spektrum des reinen Additivs auftreten, deu-
tet diese Beobachtung darauf hin, dass sich bei der Modifizierung der Bitumen eine Verande-
rung in der Zusammensetzung des SBC einstellt.

Fir das ECB-modifizierte Bitumen zeigt sich ein vollig unerwartetes Ergebnis, da weder bei
1.077 noch bei 965 cm™ eine zuséatzliche Bande im Spektrum vorliegt. Stattdessen tritt bei
ca. 1.732 cm™ eine zusétzliche Bande auf, die im Spektrum des reinen ECB nur sehr gering
ausgepragt ist (vgl. Abbildung 29). Im Gegensatz zu den Untersuchungsergebnissen des rei-
nen ECB wird somit eine sehr kleine Bande des reinen ECB-Spektrums fir die Identifizierung
dieses Additivs mafRgebend.

Das mit Amid- bzw. Montanwachs A modifizierte Bitumen zeigt hingegen wie erwartet zusatz-
liche Banden bei ca. 3.297, 1.634 und 1.551 cm™, an denen sich somit eine Modifizierung mit
diesen Wachsen erkennen lasst. Eine Unterscheidung dieser beiden Wachse ist hingegen
schwierig, da sich die Spektren der modifizierten Bitumen sehr stark ahneln. Auch die ur-
spriinglich angedachte Bande bei ca. 675 cm™ ldsst eine Unterscheidung nicht zu, da fiir beide
Wachsmodifizierung eine kleine Bande an dieser Position zu erkennen ist.

Far das mit FT-Wachs- bzw. mit Montanwachs B modifizierte Bitumen kénnen hingegen wie
erwartet keine zusatzlichen Banden im Spektrum festgestellt werden, sodass eine Identifizie-
rung dieser Wachse allein durch die Bewertung der Bandenpositionen nicht moglich ist.

Auch das gummimodifizierte Bitumen weist keine zusatzlichen Banden auf, obwohl das Spekt-
rum des Ausgangsmaterials wesentliche Banden bei ca. 1.070 und 958 cm™ zeigte. Demnach
konnten sich bei der Reaktion des Gummimehls mit den Bitumenbestandteilen Verbindungen
zu ergeben, die denen des Ausgangsbitumens sehr dhnlich sind und daher nicht in Form von
zusatzlichen Banden im Spektrum sichtbar werden.

Nach dieser ersten Auswertung lassen sich einige Additivmodifizierungen bereits aufgrund zu-
satzlicher Banden in den FTIR-Spektren identifizieren, wobei zu diesen die Polymere SBC und
ECB sowie die Wachse Amid- und Montanwachs A zahlen. Eine Unterscheidung zwischen
diesen beiden Wachsen ist hingegen nicht méglich.
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Abbildung 30:

SNV-standardisierte Mittelwertspektren verschiedener Polymodifizierter Bitumen
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Abbildung 31:

SNV-standardisierte Mittelwertspektren verschiedener VH-Wachsmaodifizierter Bitumen
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Abbildung 32: SNV-standardisierte Mittelwertspektren verschiedener VL-Wachsmodifizierter Bitumen
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Abbildung 33: SNV-standardisierte Mittelwertspektrum eines Gummimodifizierten Bitumens

Gegenuber diesen Produkten lassen sich Modifizierungen mittels FT-Wachs und Montan-
wachs B sowie dem Gummimehl nicht anhand von charakteristischen Banden identifizieren,
da die Spektren der modifizierten Bitumen keinerlei auffallige Peaks aufweisen. Moglicher-
weise fuhrt die Zugabe der Wachse und des Gummimehls jedoch zu einer Veranderung der
Bandenverhaltnisse im Spektrum, die zu einer Unterscheidung der Additive ausreichen kénn-
ten. Diese lassen sich jedoch visuell nicht mehr zuverlassig erfassen, weshalb die Auswertung
mithilfe multivariater Analysemethoden erforderlich wird (vgl. Abschnitt 7.3).

Weiterhin zeigt diese erste Auswertung, dass sich teilweise deutliche Unterschiede zwischen
den Spektren der reinen Additive und den Banden dieser Additive im modifizierten Bitumen
einstellen kénnen.

Einfliisse auf die Bitumenspektren

Die Additivmodifizierung flhrt somit zu Veranderungen der FTIR-Spektren, wobei sich zum
einen zusatzliche Banden und zum anderen vermutlich veranderte Bandenintensitaten einstel-
len. Neben der Additivmodifizierung fuhren jedoch auch die Alterung sowie die Asphaltherstel-
lung und die anschlie3ende Ruckgewinnung des Bindemittels aus dem Asphalt zu einer Ver-
anderung in den Spektren. In Bezug auf die Alterung zeigt Abbildung 34 den Vergleich zwi-
schen der nicht gealterten und der gealterten Bitumenprobe 70/1004, wobei die Alterung mit-
tels kombinierten RTFOT- und PAV-Alterung erfolgte.
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Abbildung 34: SNV-standardisierte Mittelwertspekiren des Bitumens 70/100 im nicht gealterten und im
RTFOT- und PAV-gealterten Zustand

Anhand dieser Spektren ist eine deutliche Zunahme der sauerstoffhaltigen Verbindungen fest-
zustellen, zu denen maRgebend die Carbonyle (C=0) bei ca. 1.700 cm™ und die Sulfoxide
(S=0) bei ca. 1.030 cm™ zahlen. Diese Beobachtung ist durchaus plausibel, da aufgrund der
oxidativen Prozesse bei der Alterung Sauerstoff vom Bitumen aufgenommen und in die Struk-
tur eingebunden wird. Dabei bilden sich u.a. auch Carbonyl- und Sulfoxidverbindungen aus
(vgl. Abschnitt 3.3), die im FTIR-Spektrum wiederzufinden sind. Aus der Literatur ist der alte-
rungsbedingte Anstieg der Carbonyl- und Sulfoxidbanden bereits hinlanglich bekannt, da die
Banden oft als Alterungsindices und somit zur Verfolgung des Alterungszustands herangezo-
gen werden [LU, ISACSSON 2002; VALCKE et al. 2009; WU et al. 2010; VAN DEN BERGH
2011; MOUILLET et al. 2008; FENG et al. 2013; FERNANDEZ-GOMEZ et al. 2014].

Grundsétzlich lassen sich somit infolge der Alterung Veranderungen im Spektrum feststellen,
wobei durch den Anstieg der Carbonylbande eventuelle Einflisse auf die charakteristische
Bande der VH-Wachse bei ca. 1.634 cm™ und durch den Anstieg der Sulfoxidbande eventuelle
Einflisse auf die Bande des SBC bei ca. 965 cm™ nicht auszuschlieRen sind.

Zusatzlich zu den wachsenden Banden der Carbonyle und Sulfoxide scheinen sich zudem
veranderte Intensitaten der anderen Banden zu zeigen, die sich mdglicherweise mit den Aus-
wirkungen der VL-Wachse und des Gummis Uberschneiden kdnnten.

Zusatzlich zur Alterung fuhrt auch die Asphaltherstellung zu Auswirkungen im Spektrum. Ab-
bildung 35 zeigt in diesem Zusammenhang die Spektren der Bitumenprobe 20/30 im nicht
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gealterten und im rickgewonnenen Zustand, da die Veranderung flr diese Probe deutlicher
zu erkennen ist als flir die Probe 70/100.
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Abbildung 35: SNV-standardisierte Mittelwertspekiren des Bitumens 20/30 im nicht gealterten und riickgewon-
nenen Zustand

Bei der Betrachtung der Abbildung fallen zunachst wieder die Carbonyl- (C=0) und die Sul-
foxidbanden (S=0) auf, flr die sich wiederum merkliche Zunahmen zeigen. Als Begrindung
fur diese Zunahme kann die bei der Asphaltherstellung auftretende Alterung genannt werden,
die sich aufgrund der hohen Temperaturen sowie des kontinuierlichen Mischens und dem da-
bei erfolgenden Sauerstoffeintrag ergibt. Verstarkt wird diese Alterung durch die gezielte As-
phaltalterung, fur die der Asphalt fur 96 Stunden 80°C ausgesetzt wurde. Zusatzlich lassen
sich veranderte Intensitaten verschiedener Banden durch die Asphaltherstellung feststellen.

Neben diesen alterungsaquivalenten Beobachtungen kann infolge der Asphaltherstellung zu-
dem noch eine zuséatzliche Bande bei ca. 930 cm™ festgestellt werden, auch wenn diese eine
vergleichsweise geringe Intensitat aufweist. Aufgrund der Position kann diese Bande durch
eine Siliziumverbindung (Si-Verbindung) hervorgerufen werden, wobei nach Literaturrecher-
chen Siliziumhydroxid (Si-OH), Siliziumoxid-Sauerstoffverbindungen (£SiO-O) oder freies Sili-
ziumoxid (Si-O) denkbar waren [AL-OWEINI, EL-RASSY 2009; PRIMEAU et al. 1997]. Alter-
nativ kdnnte diese Bande mdglicherweise auch dem Trichlorethen zugeordnet werden, das
zur Extraktion der Bitumenproben verwendet wurde. Das Spektrum des Trichlorethens zeigt
im Bereich von ca. 1.000 bis 750 cm™ die drei intensivsten Banden [GUNZLER, GREMLICH
2003], die sich in den riickgewonnenen Spektren moglicherweise bei ca. 930 cm™ als zusatz-
liche Bande und bei ca. 840 cm™ als Bandenansatz erkennen lassen kénnten.



77

Unabhangig von der Ursache dieser Stérbanden lielen sich insbesondere die Bande bei
ca. 930 cm™ bei unterschiedlichen Proben grundsatzlich an der gleichen Position wiederfin-
den. Aufgrund dieser Position kdnnte diese Bande eventuell Einflisse auf die SBC-Banden
bei ca. 965 cm™ und 911 cm™ aufzeigen kdnnen. Um eine mdgliche Beeinflussung zu vermei-
den, kdnnte diese Stérbande bei der Erstellung und Anwendung des Modells aus den Spektren
ausgeschlossen werden.

Zusammenfassend flihren sowohl die Additivmodifizierungen als auch die Alterung und die
Asphaltherstellung bzw. Ruckgewinnung zu einer Veranderung der FTIR-Spektren. Das zu
erarbeitende Modell muss somit in der Lage sein, die relevanten Anderungen infolge einer
Modifizierung von den im Hinblick auf die Additividentifizierung irrelevanten Veranderungen
infolge der Alterung und der Asphaltherstellung zu unterscheiden.

Spektren der Ausbauasphalte

Neben den im Labor hergestellten Proben wurden im Rahmen dieses FE-Projekts auch Bitu-
men aus Ausbauasphalten zurlickgewonnen, um diese auf mdgliche Additive hin zu untersu-
chen. Abbildung 36 zeigt die Spektren einiger ausgewahlter Bitumen aus diesen Ausbauas-
phalten, die mit unterschiedlichen Additiven modifiziert wurden.

In dieser Abbildung ist zunachst das Spektrum des Bitumens aus dem Bohrkern BK 2 darge-
stellt, das keine Modifizierungen aufweist. Entsprechend den Erwartungen lassen sich in die-
sem Spektrum auch keine charakteristischen Banden der betrachteten Additive finden, wobei
jedoch die Stérbande bei ca. 930 cm™ zu sehen ist.

Fir das Bitumen des Bohrkerns BK P2 ist eine Modifizierung mit einem Polymer bekannt, was
in dem Spektrum anhand der typischen SBC-Banden bei ca. 965 und 695 cm™ bestatigt wer-
den kann. Diese Banden lassen sich auch flir das ebenfalls polymermodifizierte Bitumen des
Bohrkerns BK P4 feststellen, wobei dieses zusatzlich eine charakteristische Bande des ECB
aufweist. Aus diesem Grund wird fur das Bitumen des Bohrkerns BK P4 eine Mehrfachmodifi-
zierung mit SBC und ECB vermutet. Zusatzlich weisen die Spektren der beiden polymermodi-
fizierten Bitumen ebenfalls die Stérbande bei ca. 930 cm™ auf.

Fir das Bitumen aus dem Bohrkern BK W5 ist eine Wachsmodifizierung bekannt, die sich
anhand der charakteristischen Banden bei 3.297, 1.634 und 1.551 cm™ als Modifizierung mit-
tels eines VH-Wachses identifizieren lasst. Auch in diesem Spektrum zeigt sich wiederum die
Stérbande bei ca. 930 cm™.

Entgegen dem Bitumen des Bohrkerns BK W5 zeigen sich fur das ebenfalls wachsmodifizierte
Bitumen des Bohrkerns BK W1 keinerlei zusatzliche charakteristische Banden im Spektrum,
was auf eine Modifizierung mit einem VL-Wachs hindeutet.

Auch fur das gummimodifizierte Bitumen aus dem Bohrkern BK G2 lassen sich keine zusatz-
lichen Banden im FTIR-Spektren erkennen, was mit den bisherigen Erkenntnissen tiber Gum-
mimodifizierte Bitumen Ubereinstimmt.
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Abbildung 36: SNV-standardisierte Mittelwertspektren ausgewahlter Bitumen aus den Ausbauasphalten

Nach diesen Ergebnissen zeigen sich fur die Ausbauasphalte somit vergleichbare Erkennt-
nisse zu den Labormischungen. So wurde auch fur die Bitumen der Ausbauasphalte eine Iden-
tifizierung von SBC-, ECB- und VH-Wachs-Modifizierungen mdéglich, wahrend sich durch die
VL-Wachse sowie die Gummimodifizierung keine charakteristischen Banden ergaben. Fr
eine differenziertere Identifizierung der Additive sollte daher eine multivariate Auswertung er-
folgen.

6.4. Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Grundcharakterisierung

Aus der Fachliteratur und aus Untersuchungen, die dem FE-Projekt vorangegangenen sind,
waren die charakteristischen Funktionsverldufe der DSC-Analytik bereits bekannt. Um dies
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anhand der verwendeten Wachse abzusichern, wurden zu Beginn die reinen Wachse der in
Abschnitt 5.3.4 beschriebenen Prufsystematik mittels DSC unterzogen. Die sich bei der Un-
tersuchung des Amid- und des FT-Wachses ergebenden temperaturabhangigen spezifischen
Warmestrome sind exemplarisch der folgenden Abbildung 37 zu entnehmen.
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Abbildung 37: Thermogramme der reinen Wachse
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Die Wachse der Gruppe VH (Amid- und Montanwachs A), fur die in Abbildung 37 exemplarisch
der spezifische Warmestrom des Amidwachses dargestellt ist, wiesen bei einer deutlich héhe-
ren Temperatur den Wechsel des Aggregatzustands auf als die Wachse der Gruppe VL (in
Abbildung 37 exemplarisch FT-Wachs). So tritt ein Schmelzen bei dem Amidwachs bei
147,2 °C und bei dem FT-Wachs bei 97,8 °C auf, wahrend die Kristallisationstemperatur je-
weils etwa 10 K niedriger liegt.

Charakterisierung der wachsmodifizierten Bitumen

Analog zu Abbildung 37 sind in Abbildung 38 die spezifischen Warmestréme von wachsmodi-
fizierten Bitumen dargestellt. Exemplarisch sind die beiden Wachsarten Amidwachs (stellver-
tretend fir die Gruppe VH) oben und FT-Wachs (stellvertretend fir die Gruppe VL) unten ab-
gebildet. Es sind jeweils die Untersuchungsergebnisse des modifizierten Basisbitumens
70/100A mit einem Modifizierungsgrad von und 3,0 M.-% dargestelit.

Zur Veranschaulichung des Unterschiedes zwischen wachsmodifizierten und nicht wachsmo-
difizierten Bitumen ist in Abbildung 38 das Thermogramm eines nicht wachsmodifizierten Bi-
tumens abgebildet. Im Gegensatz zu den Thermogrammen der wachsmaodifizierten Bitumen
sind hierbei weder wahrend des Erwarmens noch wahrend des Abklhlens deutliche Peaks
festzustellen.

In Anhang A5 sind die Thermogramme aller Varianten dargestellt.

In Tabelle 10 sind die in Abschnitt 5.3.4 erlauterten Kennwerte der Schmelz- und Kristallisati-
onstemperatur sowie die beim Wechsel des Aggregatzustands jeweils auftretenden Energien
zusammengefasst. Neben den modifizierten Basisbitumen 20/30 und 70/1004 und den ruck-
gewonnenen Bindemitteln der Praxisproben sind Tabelle 10 zusatzlich die Kennwerte der
wachsmodifizierten Bitumen 50/70 zu entnehmen, die zu Beginn des FE-Projektes mit densel-
ben Wachsadditiven modifiziert wurden. Die Bezeichnungen der Varianten unter Verwendung
des Basisbitumens 50/70 sind analog zu den Bezeichnungen der Varianten unter Verwendung
des Basisbitumens 70/100.
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Thermogramme ausgewahlter wachsmodifizierter Bitumen
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Ermittelte Ent-

Ermittelte Ent-

halpie en- Schmelztem- halpie Kristallisati-
Probe dotherm peratur exotherm onstemperatur
Jig °C Jig °C
70/1001 5e7 1,408 97,2 1,939 447
70/1002F7 2,160 98,4 2,991 56,6
70/1002FT Riick 1,081 97,9 1,588 69,9
70/1003FT_pav 2,556 98,5 3,090 66,3
70/1003FT _Riick 2,401 98,5 4,310 66,3
70/1003Ft 4,013 99,6 2,681 66,2
70/1001 5amid 2,302 109,6 1,284 69,7
70/1002amig 2,321 112,5 2,188 77,5
70/1002amid_Riick 2,456 111,9 2,451 82,7
70/1003amid_pav 3,177 115,5 3,290 92,6
70/1003Amid_Riick 2,660 113,6 2,821 88,4
70/1003amig 4,742 116,8 3,133 954
70/100moa 4,036 115,8 3,278 90,9
70/100mo8 1,114 102,8 1,209 72,3
20/30¢t 2,517 103,4 2,779 65,3
20/30amid 3,873 120,8 3,438 96,5
50/701 5F7 1,923 97,8 2,237 45,2
50/703rt 2,462 99,6 2,692 65,2
50/703amid 4,254 118,0 3,517 96,1
50/70mon 3,331 116,1 3,232 91,0
50/70mos 1,100 104,4 1,183 72,5
BK W1 0,153 771 - -
BK W2 2,402 102,1 3,172 50,3
BK W3 2,650 102,9 3,013 50,9
BK W4 3,642 102,4 3,541 56,3
BK W5 1,720 111,9 1,917 84,5
BK W6 4,223 97,9 3,403 72,7
BK PW1 3,925 103,4 4,640 74,3
BK PW2 7,124 95,0 5,702 75,6
Tabelle 10: Ermittelte Enthalpien und Schmelz- bzw. Kristallisationstemperaturen bei endothermer und

exothermer Reaktion
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7. Auswertung der Ergebnisse

Im folgenden Kapitel 7 sind die Auswertungen der vier Untersuchungsverfahren erweiterter
Erweichungspunkt Ring und Kugel, DSR-Analytik, FTIR-Spektroskopie und DSC-Analytik je-
weils in den Abschnitten 7.1 bis 7.4 einzeln beschrieben. In Abschnitt 7.5 folgt eine Gegen-
Uberstellung der verschiedenen Prufverfahren und Abschnitt 7.6 sind Ausfuhrungen zur prak-
tischen Anwendung und in diesem Zusammenhang zu moglichen kombinierten Anwendungen
der verschiedenen Prufverfahren zu entnehmen.

7.1. Erweiterter Erweichungspunkt

Bei den Untersuchungen zur Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel wurde
kontinuierlich die Fallhéhe der Kugeln in Abhangigkeit von der Temperatur erfasst. Exempla-
risch fur die Gruppen der unmodifizierten, der SBC-modifizierten, der wachsmodifizierten (VL-
bzw. VH-Gruppe), der ECB-modifizierten und der Gummimodifizierten Bitumen sind in Abbil-
dung 40 die Ergebnisse von im Labor hergestellten Varianten des Basisbitumens 70/1004 ab-
gebildet.

Temperatur [°C]

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90
0= A e . i |

—70/100 A
70/100 3SBC
5 4 —70/100 5ECB
~—70/100 3FT
——70/100 MoA
70/100 GG

-
o

Hohe [mm]

N
o

25 r

30

Abbildung 40: Verlauf des Absinkens der Kugeln bei der Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel
ausgewahlter Proben

Wie der Abbildung 40 zu entnehmen ist, weist der Verlauf der temperaturabhangigen Fallhdhe
bei den unterschiedlich modifizierten Bitumen einen unterschiedlichen Verlauf auf. Wahrend
bei dem Basisbitumen 70/100» nach dem Beginn des Absinkvorgangs ein relativ schnelles
Absinken stattfindet, ist die Temperaturdifferenz zwischen Beginn und Ende des Absinkens
nach den Modifizierungen mit SBC, ECB und GG langer. Die Modifizierung mit FT-Wachs (VL-
Wachs) flihrt dagegen nach zunachst geringen Verformungen zu einem abrupten Absinken
der Kugeln. Ahnliches gilt fiir die Modifizierung mit Montanwachs A (VH-Wachs). Bei diesem
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Bindemittel tritt jedoch zunéachst ein Uber eine relativ groRe Temperaturspanne zu beobach-
tendes, langsames Absinken bis auf eine Hohe von etwa 8 mm unter der Ausgangsposition
auf, bevor ein abruptes Absinken der Kugeln einsetzt.

Bei beiden Wachsgruppen zeigt sich das abrupte Absinken der Kugeln oftmals auch optisch
an dem ,Reillen“ des Bindemittelsacks. Dagegen ist bei den Polymermodifizierten Bitumen
(vor allem SBC-Modifizierungen) teilweise ein stabiler, die Kugeln bis zum vollstdndigen Ab-
sinken stabil umhullender Bindemittelsack zu beobachten. Da beide Effekte jedoch nicht
durchgehend zu beobachten sind und hierdurch kein eindeutiges, quantitatives Kriterium zur
Bindemittelmodifizierung aufgestellt werden kann, wird dieser Aspekt nicht weiter verfolgt.
(Siehe Bilder in Anhang A2).

Unmodifizierte Bitumen:

Zur quantitativen Auswertung der Ergebnisse werden die in Abschnitt 5.3.1 erlauterten Tem-
peraturdifferenzen AT10.25 und AT».25 (siehe Abbildung 17) betrachtet.

In Abbildung 41 sind die Ergebnisse der unmodifizierten Bitumen (20/30 und 70/1004 im fri-
schen, laborgealterten und rickgewonnenen Zustand) dargestellt. Hieran ist festzustellen,
dass die Temperaturdifferenzen bei unmodifizierten Bitumen mit ansteigendem Erweichungs-
punkt Ring und Kugel kontinuierlich zunehmen. Dies gilt sowohl fur AT1o.25 als auch fur ATs.25
(siehe gestrichelte Linien in Abbildung 41).
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Abbildung 41: Gegenuberstellung von Erweichungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o25
(oben) bzw. ATz.25 (unten) der unmodifizierten Bitumen

ECB- und Gummimodifizierte Bitumen:

Der Abbildung 42 sind neben den Untersuchungsergebnissen der unmodifizierten Bitumen
jene der ECB- und der Gummimodifizierten Bitumen zu entnehmen.

Beide Modifizierungsarten bewirken — bezogen auf die jeweiligen Erweichungspunkte Ring
und Kugel — keine signifikante Veranderung der Ausbildung des Bindemittelsacks. Verglichen
mit den unmodifizierten Bitumen weisen beide Modifizierungsarten im Mittel geringflugig hdhe-
ren Temperaturdifferenzen AT..2s auf. Bezlglich der Temperaturdifferenzen AT1o.25 ist festzu-
stellen, dass einige ECB- und Gummimodifizierte Bitumen hdhere und andere niedrigere
Werte aufweisen als unmodifizierte Bitumen mit vergleichbaren Erweichungspunkten Ring und
Kugel.
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Abbildung 42: Gegenuberstellung von Erweichungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o25
(oben) bzw. ATz.25 (unten) der un-, der Polymer- (ECB) und der Gummimodifizierten Bitumen

Eine Unterscheidung zwischen den drei Gruppen unmodifizierte, ECB- und Gummimodifizierte
Bitumen kann auf Basis des erweiterten Erweichungspunktes Ring und Kugel anhand der Aus-
bildung des Bindemittelsacks nicht vorgenommen werden.

Wachsmodifizierte Bitumen:

In Abbildung 43 sind neben den Ergebnissen der unmodifizierten die Ergebnisse aller unter-
suchten wachsmodifizierten Bitumen abgebildet.

Das an den exemplarischen Beispielen in Abbildung 40 bereits beschriebene abrupte Absin-
ken der Kugeln bei wachsmodifizierten Bitumen wird durch die Temperaturdifferenz AT1o.25 (in
Abbildung 43 oben dargestellt) quantifiziert. Nahezu unabhangig vom Modifizierungsgrad und
der Bindemittelkonditionierung (Alterung, Rickgewinnung) weisen die Wertepaare aus Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o.25 durch die geringen Temperatur-
differenzen eine signifikante Abweichung von den Ergebnissen der unmodifizierten Bitumen
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auf. Vor allem die héheren Modifizierungsgrade von 3 M.-% zeigen hierbei mit Erweichungs-
punkten Ring und Kugel tber 70 °C und Temperaturdifferenz T1¢-25 unter 1,5 K sehr deutliche
Unterschiede zu den unmodifizierten Bitumen auf.
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Abbildung 43: Gegenuberstellung von Erweichungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o25
(oben) bzw. ATz.25 (unten) der un- und der wachsmodifizierten Bitumen

Die Anfangsphase des Absinkens unterscheidet sich bei den Wachsen der VL- und der VH-
Gruppe deutlich. Wie es bereits die exemplarischen Beispiele in Abbildung 40 zeigen, tritt bei
den Wachsen der VL-Gruppe nach einer langen Phase mit sehr geringen Verformungen ein
abruptes Absinken ein. Bei den Wachsen der VH-Gruppe ist dagegen eine lange Anfangs-
phase zu beobachten, wahrend der die Absinkgeschwindigkeit gering ist. Erst nach Erreichen
einer Fallhéhe von etwa 5 bis 10 mm unterhalb der Startposition kommt es zu einem abrupten
Absinken. Hierdurch ist die Temperaturdifferenz AT225 zwischen 2 und 25 mm Fallhdhe bei
den Wachsen der VH-Gruppe deutlich groRer als bei den Wachsen der VL-Gruppe.

Folglich sind durch die niedrigen Temperaturdifferenzen AT1o.25 die wachsmodifizierten Bitu-
men von den unmodifizierten Bitumen zu unterscheiden. Die Temperaturdifferenz AT,.25 er-
mdglicht dariber hinaus eine Unterscheidung zwischen den Wachsen der VL- und der VH-
Gruppe.
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SBC-modifizierte Bitumen:

In Abbildung 44 sind die Ergebnisse der unmodifizierten und der mittels SBC Polymermodifi-
zierten Bitumen dargestellt. Zur Unterscheidung sind die Bindemittel mit einem héheren Modi-
fizierungsgrad (4 bzw. 5 M.-% bei den selbst modifizierten Bitumen bzw. 40/100-65) durch eine
schwarze Umrandung kenntlich gemacht.
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Abbildung 44: Gegenuberstellung von Erweichungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o25
(oben) bzw. ATz.25 (unten) der un- und der Polymermodifizierten (SBC) Bitumen

Generell steigen durch die Polymermodifizierung die Erweichungspunkte Ring und Kugel und
die Temperaturdifferenzen zur Ausbildung des Bindemittelsacks an. Hierdurch liegen die Wer-
tepaare aus Erweichungspunkt Ring und Kugel und AT,.o5 bzw. AT1o-25 in Abbildung 44 grof3-
tenteils oberhalb der blauen, gestrichelten Linie, die das durchschnittliche Verhalten der un-
tersuchten, unmodifizierten Bitumen beschreibt. Zahlreiche SBC-modifizierte Bitumen weisen
jedoch Temperaturdifferenzen auf, die nur unwesentlich Gber oder gar unter den durchschnitt-
lichen Werten unmodifizierter Bitumen liegen. Diese Polymermodifizierten Bitumen sind trotz
SBC-Modifizierung folglich nicht eindeutig von den unmodifizierten Bitumen zu unterscheiden.



91

Andere SBC-modifizierte Bitumen — vor allem drei héher polymermodifizierte Varianten — zei-
gen dagegen wesentlich gréRere Temperaturdifferenz AT..o5 bzw. AT1o-25 auf, sodass bei die-
sen die Modifizierung deutlich feststellbar ist.

Einige SBC-modifizierte Bitumen sind auf Basis der Untersuchungsergebnisse eindeutig als
solche zu erkennen. Der Umkehrschluss, dass es sich bei Proben mit Messergebnisse im
Bereich der unmodifizierten Bitumen nicht um SBC-modifizierte Bitumen handelt, kann jedoch
nicht gezogen werden.

Quantitative Abgrenzung:

Zur quantitativen Bewertung der Bindemittel und damit zur Unterscheidung zwischen der zuvor
beschriebenen ,schnellen® Ausbildung des Bindemittelsacks bei wachsmodifizierten Bitumen
und der ,langsamen® Ausbildung des Bindemittelsacks bei Polymermodifizierten (SBC) Bitu-
men sind die Temperaturdifferenzen auf die jeweiligen Erweichungspunkt Ring und Kugel zu
beziehen. Hierflr wird der folgende Kennwert eingefihrt:

EP RuK

EP, =
1T ATq0.5

Die untersuchten unmodifizierten Bitumen weisen mit Werten von 25,6 bis 32,3 einen mittleren
EP1 von 28,9 auf. Der mittlere EP+ der wachsmodifizierten Bitumen betragt dagegen 101,5,
wobei das 70/1002amid_rick Mit 33,3 und das 70/1001 s5amia mit 39,5 die niedrigsten Ergebnisse
aufweisen. Bei Werten von 16,9 bis 43,0 betragt das arithmetische Mittel der EP1 der SBC-
modifizierten Bitumen 26,3. Um die Wahrscheinlichkeit, unmodifizierte Bitumen als modifizierte
Bitumen zu identifizieren, gering zu halten, sind die drei genannten Bindemittelarten anhand
des EP; wie folgt zu unterscheiden:

EP, <25 — SBC-modifiziertes Bitumen
25<EP;1>35 — Modifizierung nicht zu bewerten
EP,> 35 — wachsmodifiziertes Bitumen

Bei der gewahlten Unterscheidung werden 15 der 16 untersuchten wachsmodifizierten Bitu-
men als solche erkannt. Von den 17 untersuchten SBC-modifizierten Bitumen werden dage-
gen nur 6 eindeutig identifiziert, wahrend die Ubrigen 11 Varianten Werte Uber 25 aufweisen
und somit als unmodifiziert oder in zwei Fallen sogar als wachsmodifiziert identifiziert werden
(siehe gestrichelte Linien in Abbildung 45, oben).

Eine Unterscheidung der Wachse kann — wie anhand von Abbildung 43 veranschaulicht — mit
Hilfe der Temperaturdifferenz AT».25 quantifiziert werden. Zu diesem Zweck wird ein zweiter
Kennwert EP, wie folgt eingefuhrt:

Aufgrund des durchgehend schnellen Absinkens der mittels VL-Wachs modifizierten Bitumen
und des in der Anfangsphase langsamen Absinkens der mittels VH-Wachs modifizierten Bitu-
men kénnen diese Gruppen wie folgt unterschieden werden:

EP, <5 — mit VH-Wachs modifiziertes Bitumen

EP,>5 — mit VL-Wachs modifiziertes Bitumen
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Bei dieser Unterscheidung werden sechs der acht mit VH-Wachs modifizierten und sieben der
acht mit VL-Wachs modifizierten Bitumen korrekt identifiziert (siehe gestrichelte Linien in Ab-
bildung 45, unten).
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Abbildung 45: Gegenuberstellung von Erweichungspunkt Ring und Kugel und Temperaturdifferenz AT1o25
(oben) bzw. ATz.25 (unten) der SBC- und der wachsmaodifizierten Bitumen

Entwicklung durch Alterung und Riickgewinnung:

Die Alterung und die Extraktion/Ruckgewinnung beeinflussen die Bindemitteleigenschaften
deutlich. Die Veranderung der Bindemitteleigenschaften fallt bei den unterschiedlich modifi-
zierten Bitumen jedoch unterschiedlich aus. Um dies zu verdeutlichen sind in Abbildung 46 fur
die ausgewahlten Varianten 70/1004, 70/1003sgc, 40/100-65 A und 70/100sFt die Erweichungs-
punkt Ring und Kugel zusammengefasst.
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Abbildung 46: Einfluss von Alterung/Rickgewinnung auf Erweichungspunkt Ring und Kugel

Tendenziell nehmen die Erweichungspunkte Ring und Kugel unabhangig von der Bindemittel-
modifizierung durch die Alterung zu. Am deutlichsten tritt diese Zunahme bei den unmodifizier-
ten Bitumen auf. So steigt der Erweichungspunkt bei dem 70/1004 von 49,4 °C im frischen
Zustand auf 71,6 °C nach RTFOT- und PAV-Alterung. Auch durch die Asphaltherstellung, -al-
terung, Extraktion und Bindemittelriickgewinnung ist bei dem 70/1004 mit 9,8 K der deutlichste
Anstieg des Erweichungspunktes Ring und Kugel festzustellen.

Bei den Polymermodifizierten Bitumen fallt der Anstieg des Erweichungspunktes Ring und Ku-
gel geringer aus. Die Differenz der Erweichungspunkte Ring und Kugel zwischen frischem und
RTFOT- und PAV-gealtertem Zustand betragt bei dem 70/1003ssc 15,2 K und bei dem 40/100-
65 A 7,8 K. Neben der Alterung der Grundbitumen sind hierbei ein Riickgang der Polymerwir-
kung und/oder der geringere Einfluss der Polymere bei héherer Steifigkeit der Basisbitumen
festzustellen.

Ein vergleichbarer Effekt zeigt sich bei dem 70/1003t, bei dem mit 8,4 K durch Laboralterung
und 5,3 K bei dem riickgewonnenen Bindemittel ebenfalls eine relativ geringe Zunahme des
Erweichungspunktes Ring und Kugel festzustellen ist.

Bewertung der Praxisproben:

Die aufgestellten Kriterien zur Identifizierung der Modifizierungsart anhand des erweiterten Er-
weichungspunktes Ring und Kugel wurden auf die 17 im Laufe des FE-Projektes entnomme-
nen Praxisproben angewendet. In Tabelle 11 sind hierzu neben den Erweichungspunkten Ring
und Kugel die Kennwerte EP1 und EP, zusammengefasst. Anhand EP+ erfolgte die Unter-
scheidung in unmodifizierte, Polymer- und wachsmodifizierte Bitumen. Die wachsmodifizierten
Bitumen wurden zudem auf Basis des EP, den Gruppen VL und VH zugeordnet.

Wie den Bewertungen in Tabelle 11 zu entnehmen ist, werden vier wachsmodifizierte Bitumen
als solche erkannt. Die Wachsart (in den Fallen jeweils VL) wird ebenfalls korrekt identifiziert.
Die Proben BK W1 und BK W5 werden dagegen als unmodifizierte Bitumen identifiziert. Bei
der Probe BK W1 handelt es sich jedoch entgegen der Erwartungen um ein unmodifiziertes
Bitumen (siehe Ausfihrungen in den nachsten Abschnitten), womit die Identifizierung korrekt
ist. Die Probe BK W5 konnte dagegen nicht korrekt identifiziert werden.
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Von den funf Polymermodifizierten Bitumen wurde nur eins als solches erkannt. Die Ubrigen
Proben lieferten Ergebnisse, die auf keine bzw. in einem Fall auf eine Wachsmodifizierung
schlief3en lassen.

Gummimaodifizierte Bitumen sind auf Basis des erweiterten Erweichungspunktes Ring und Ku-
gel nicht zu erkennen. Da eine Gummimodifizierung spatestens bei der Bindemittelrickgewin-
nung durch Geruch und Zusammensetzung festgestellt wird, ist deren Identifizierung vielleicht
auch nicht so relevant.

Die ldentifizierung mehrfachmodifizierter Bitumen (SBC und Wachs) ist anhand der Kennwerte
des erweiterten Erweichungspunktes Ring und Kugel nicht méglich, da der EP1 nur eine Un-
terscheidung in die drei Gruppen unmodifiziert, polymer- bzw. wachsmodifiziert zulasst.

Probe EPOEUK EP: EP: Bewertung
BK 1 57,2 31,8 7,7 Unmodifiziert
BK 2 86,7 29,9 57 Unmodifiziert
BK P1 63,2 27,5 4,8 Unmodifiziert
BK P2 87,9 32,6 7,6 Unmodifiziert
BK P3 76,0 28,1 6,2 Unmodifiziert
BK P4 79,6 16,2 5,6 PmB
BK P5 95,6 35,4 6,6 WmB (VL)
BK W1 69,5 31,6 57 Unmodifiziert
BK W2 68,2 40,1 71 WmB (VL)
BK W3 70,1 35,1 8,3 WmB (VL)
BK W4 751 53,6 7,4 WmB (VL)
BK W5 65,8 29,9 7.4 Unmodifiziert
BK W6 78,4 46,1 9,3 WmB (VL)
BK G1 77,3 28,6 5,6 Unmodifiziert
BK G2 71,7 32,6 5,4 Unmodifiziert
BK PW1 90,7 39,4 8,5 WmB (VL)
BK PW2 824 284 5,2 Unmodifiziert
Tabelle 11: Untersuchungsergebnisse (EP RuK) der Praxisproben inkl. Bewertung

Zusammenfassung:

Generell liefern die erweiterten Erweichungspunkte Ring und Kugel die Méglichkeit, wachs-
modifizierte Bitumen mit hoher Wahrscheinlichkeit als solche zu identifizieren. Eine Einschat-
zung der Wachsart (VH oder VL) ist ebenfalls mdglich. SBC-modifizierte Bitumen werden je-
doch nur in wenigen Fallen als solche erkannt. Zahlreiche SBC-modifizierte, vereinzelte
wachsmodifizierte, ECB- und Gummimodifizierte Bitumen konnen auf Basis des erweiterten
Erweichungspunktes Ring und Kugel nicht von unmodifizierten Bitumen unterschieden wer-
den.
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7.2. Dynamisches Scherrheometer (DSR)

Im folgenden Abschnitt werden die Ergebnisse der DSR-Analytik ausgewertet. Die Abbildung
47 gibt einen Uberblick Uber die durchgefiihrten Untersuchungen und die sich daraus jeweils

ergebenden Erkenntnisse.

Untersuchungen

Erkenntnisse

» Amplitudentest

¢ :

Deformationsbereich, in dem die
meisten Bitumen im LVE-Bereich
untersucht werden kénnen

Untersuchungen bei sinkender
Temperatur nicht zielfiUhrend
Kontinuierliche Temperierung
sinnvoller als stufenweise

» MSCRT bei EG*T

» Temperierungsrichtung Modifizierung charakteristisch
» Art der Temperierung N bei Aquisteifigkeitstemperatur
» Kraft-/\WWegregelung EG*'T
» Frequenz Kraftgeregelte Untersuchung
liefert keine signifikanten
Abweichungen
Modifizierung beeinflusst
Frequenzabhéngigkeit deutlich
» Temperierung bei EG*T > Wiy SR el
préziseren Ergebnissen
/
|/ Mit Amplitudentests bei EG*T
> Frequenz bei EG*T , wgrden WmB |dent|f-'|7_|ert*

werden PmB (SBC) identifiziert
MSCRT bei EG*T gibt Hinweis
Uber Mehrfachmodifizierung

—

Bestimmung der Modifizierung durch:
» Bestimmung EG*T
» Frequenztest bei EG*T
» Amplitudentest bei EG*T
» MSCRT bei EG*'T

Abbildung 47: Ubersicht (iber durchgefiihrte Untersuchungen und daraus hervorgegangene Erkenntnisse
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Die Auswertungen der Untersuchungen zur optimalen Ansprache der Bindemittel sind in An-
hang A3 ausgefuhrt. Das Fazit dieser Untersuchungen lasst sich wie folgt zusammenfassen:

=  Amplitudentest

O

In dem Temperaturbereich der Messungen (= 40 °C) bewirkt die Steifigkeit des
Basisbitumens bei einer Deformation von 1 % ausschlieRlich Belastung inner-
halb des LVE-Bereichs.

Mit Ausnahme der WmB werden in dem Temperaturbereich der Messungen bei
einer Deformation von 1 % auch durch die Modifizierungen keine Uberschrei-
tungen des LVE-Bereichs bewirkt.

Bei Temperaturen nahe der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T liegen bei WmB
die Grenzen des LVE-Bereichs oftmals unter 1 % Deformation. Geringe Aus-
lenkwinkel bzw. Spannungen konnen jedoch bei weniger exakt messenden
DSR die Prazision der Messergebnisse bei einer Deformation unter 1 % beein-
trachtigen, wodurch bei Deformationen unter 1 % die Messergebnisse bei allen
Proben weniger prazise sind.

Zur Bestimmung der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T werden daher Untersu-
chungen mit einer konstanten Deformation von 1 % durchgefuhrt.

= Temperierungsrichtung

O

Bei WmB fiihrt die Uberschreitung der Grenzen des LVE-Bereichs oberhalb der
Aquisteifigkeitstemperatur EG*T zu einer deutlichen Beeinflussung der Unter-
suchungsergebnisse.

Bei den Ubrigen Proben ist kein signifikanter Einfluss der Temperierungsrich-
tung auf die Untersuchungsergebnisse festzustellen.

Die Ermittlung der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T erfolgt bei steigender Tem-
peratur.

= Temperierungsart

O

Der Einfluss der Temperierungsart auf die Untersuchungsergebnisse ist relativ
gering und nicht von Bedeutung fiir die Bestimmung der Modifizierungsart.

Bei kontinuierlicher Erwarmung kdnnen weitere Untersuchungen nach dem Er-
reichen der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T bei dieser Temperatur durchge-
fuhrt werden.

Die Ermittlung der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T erfolgt bei kontinuierlicher
Temperierung.

= Kraft-/Wegregelung

O

Zur Beschleunigung des Versuchsablaufs und da bei der Fragestellung des FE-
Projektes (Modifizierung im Ausbauasphalt) rheologische Kennwerte erst bei
hoéheren Temperaturen relevant sind, werden die Untersuchungen bei 40 °C
gestartet.

Bei Deformationen von 1 % liegen bei der Startemperatur von 40 °C keine Uber-
schreitungen des LVE-Bereichs vor.

* Frequenz und Steifigkeit

O

Bei einer Frequenz von 0,1 Hz sind die meisten modifizierten Bitumen deutli-
cher voneinander zu unterscheiden als bei einer Frequenz von 1,59 Hz.

Bei einer Aquisteifigkeitstemperatur von 1 kPa bei 1,59 Hz sind viele Modifizie-
rungsarten deutlicher zu unterscheiden als bei einer Aquisteifigkeitstemperatur
von 15 kPa bei 1,59 Hz. Bei der Aquisteifigkeitstemperatur von 1 kPa bei
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1,59 Hz entsprechen hierauf folgende Untersuchungen mit geringerer Fre-
quenz jedoch nicht mehr den Vorgaben der [DIN EN 14770, 2013]. Die Prazi-
sion der Messergebnisse ware moglicherweise geringer.

o Fur die weiteren Untersuchungen wird die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T bei
der Frequenz von 1,59 Hz fir die Steifigkeit von 15 kPa ermittelt. Im Anschluss
werden bei dieser Temperatur weitere Untersuchungen durchgefuhrt.

= Temperierungszeit bei EG*T

o Die Temperierungszeit hat einen Einfluss auf die Messergebnisse.

o Die weiteren Untersuchungen bei der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T erfolgen
nach einer zehnminltigen Temperierung bei dieser Temperatur.

= Definition und weiteres Vorgehen

o Die bei kontinuierlicher Erwarmung bei der Frequenz 1,59 Hz ermittelte
Aquisteifigkeitstemperatur bei 15 kPa wird als EG*T definiert.

o Alle weiteren Untersuchungen erfolgen mit jeweils derselben Probe nach
einer zehnminutigen Temperierung bei EG*T.

Charakteristische Eigenschaften der Modifizierungsarten und Kennwerte zu deren Iden-
tifizierung

Zur Bestimmung der charakteristischen Eigenschaften der Modifizierungsarten werden die
Einflisse der Deformation und der Frequenz — jeweils bei der Aquisteifigkeitstemperatur
EG*T — analysiert. Zudem wird bei ausgewahlten Proben der Einfluss der Modifizierungsart
auf die Ergebnisse eines MSCR-Tests bewertet. Hierbei werden die bestmdglichen Kriterien
und jeweils mogliche Kennwerte zur Identifizierung der Modifizierungsarten auf Basis der fri-
schen, der gealterten und der riickgewonnenen Laborproben entwickelt.

Einfluss der Deformation bei EG*T

Aus den Amplitudentests bei der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T wurden die Grenzen des
LVE-Bereichs der unterschiedlich modifizierten Bitumen ermittelt. Entsprechend [DIN EN
14770, 2013] gilt das Unterschreiten von 5 % gegeniiber dem Anfangswert* des Speichermo-
duls als Kriterium flr das Erreichen der Grenze des LVE-Bereichs.

Die in Abbildung 48 dargestellten Grenzen des LVE-Bereichs zeigen, dass wachsmodifizierte
Bitumen deutlich geringere Werte aufweisen als unmodifizierte bzw. Polymermodifizierte Bitu-
men. Dies gilt sowohl fur die frischen als auch fur die rickgewonnenen Bindemittel.

Da die Amplitudentests bei der jeweiligen EG*T durchgeflihrt werden, tritt selbst bei sehr har-
ten bzw. stark gealterten Bindemitteln kein signifikanter Rickgang der Grenze des LVE-Be-
reichs auf.

Somit ist auf Basis der Amplitudentests bei EG*T eine eindeutige Abgrenzung der wachsmo-
difizierten Bitumen zu den nicht-modifizierten bzw. Polymermodifizierten Bitumen gegeben.
Der Grenzwert muss auf Basis der untersuchten Laborproben zwischen 0,6 % (70/1002¢7 rick)
und 19,9 % (70/100cc rick) liegen. Gewahlt wurde im Rahmen des FE-Projektes die Deforma-
tion von 10 %.

4 Um auch die Bindemittel quantitativ zu bewerten, die im untersuchten Deformationsbereich von 0,1 bis
100 % keinen konstanten Speichermodul aufweisen, wurde das arithmetische Mittel der ersten drei
Messwerte als Anfangswert des Speichermoduls angenommen.
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Abbildung 48: Grenze des LVE-Bereichs frischer und rickgewonnener Bindemittel

Auffallig sind die Ergebnisse der Gummimodifizierten Bitumen. Wahrend das selbst modifi-
zierte 70/100c¢c Werte deutlich Gber 10 % aufweist und damit der Gruppe der unmodifizierten
bzw. Polymermodifizierten Bitumen zuzuordnen ist, ist das fertigmodifizierte GmB mit 0,6 %
als wachsmodifiziertes Bitumen zu bewerten. Hieraus ist zu vermuten, dass das fertigmodifi-
zierte GmB eine zusatzliche Modifizierungskomponente beinhaltet.

Einfluss der Frequenz bei EG*T

Bei der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T zeigen die SBC-Modifizierungen aufgrund der relativ
geringen Steifigkeit des Basisbitumens deutliche Einflisse auf die rheologischen Kennwerte.
So bewirken die Modifizierungen einen signifikanten Rickgang des Phasenwinkels bei der
Priffrequenz von 1,59 Hz. Bei frischen Bindemitteln ist hierdurch eine Unterscheidung in SBC-
modifizierte und unmodifizierte Bitumen mdglich.

Die Bindemittelalterung bewirkt jedoch auch bei den unmodifizierten Bitumen einen Ruckgang
des Phasenwinkels bei EG*T. So liegt der Phasenwinkel bei gealterten oder aus Ausbauas-
phalt rickgewonnenen, unmodifizierten Bitumen oftmals im Bereich von 70 ° (siehe Phasen-
winkel der Probe 70/100pav bzw. der Praxisproben in Tabelle 9). Um eine falschliche Identifi-
zierung unmodifizierter Bitumen als SBC-modifiziert zu vermeiden, muss eine praxistaugliche
Grenze zur ldentifizierung von SBC-modifizierten Bitumen im Ausbauasphalt folglich unter 70 °
liegen (siehe gestrichelte Linie bei 69 ° in Abbildung 49).

Hierdurch ist bei Einbeziehung der gealterten und der rickgewonnenen Bindemittel keine
scharfe Trennung zwischen den Bindemitteln mit und ohne SBC-modifizierung auf Basis des
Phasenwinkels bei EG*T gegeben. Bei einem zur Bewertung von Ausbauasphalt praktikablen
Grenzwert von 69 ° werden 6 der 27 untersuchten Bindemittel (WmB nicht einbezogen, da
diese anhand des LVE-Bereichs identifiziert werden) nicht korrekt bewertet (siehe Tabelle 12).
Dies betrifft neben den im Labor modifizierten Bitumen mit 1 bzw. 2 M.-% SBC-Gehalt bei-
spielsweise auch ein handelslbliches gebrauchsfertiges 25/55-55 A

Um die Gruppe der SBC-modifizierten Bitumen trotz der Einflisse von Alterung und Ruckge-
winnung eindeutig identifizieren zu kénnen, wird der Einfluss der Pruffrequenz bei EG*T im
Folgenden naher betrachtet.
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Abbildung 49: Phasenwinkel der Laborproben bei 1,59 Hz und EG*T

Die durchgeflihrten Frequenztests bei EG*T zeigen bei den unmodifizierten Bitumen eine re-
lativ geringe Zunahme der komplexen Viskositat mit abnehmender Frequenz. Im Mittel aller
frischen, gealterten und riickgewonnenen unmodifizierten Bitumen steigen die komplexen Vis-
kositaten um 31 % an (Abbildung 50, oben). Deutlich grof3er ist die Auswirkung der Frequenz
bei den modifizierten Bitumen. So weisen die SBC-modifizierten Varianten eine durchschnitt-
liche Zunahme von 144 % auf.

Bei einer Frequenz von 0,1 Hz ist fir die meisten modifizierten Bindemittel eine Zunahme der
Phasenwinkel festzustellen (Abbildung 50, unten). Bei den unmodifizierten Bitumen, die ohne-
hin schon Werte nahe des Maximalwertes von 90 ° aufweisen, betragt die Zunahme des Pha-
senwinkels im Mittel 5,4 °. Bei den SBC-modifizierten Varianten ist die Zunahme mit durch-
schnittlich 3,0 ° geringer. Der Einfluss der Modifizierungen auf den Phasenwinkel wird bei nied-
riger Frequenz deutlicher.

Aus den beschriebenen Griinden ist der Einfluss der SBC-Modifizierung am deutlichsten am
Speichermodul G* bei der Frequenz von 0,1 Hz abzulesen.
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Abbildung 50: Komplexe Viskositat (oben) bzw. Phasenwinkel (unten) bei EG*T fiir 0,1 Hz (je links) und 1,59 Hz
(je rechts)

Zur Bestimmung der Modifizierung sind in Abbildung 51 die Speichermoduln bei EG*T und
0,1 Hz den Aquisteifigkeitstemperaturen der jeweiligen Bindemittel gegeniibergestellt.

Die unmodifizierten sowie die ECB- und die Gummimodifizierten Bitumen weisen durchweg
niedrige Speichermoduln bei 0,1 Hz auf. Bei starker Alterung (RTFOT und PAV) steigen die
Speichermoduln jedoch an. Allein der Speichermodul bei 0,1 Hz ist hierdurch nicht als Krite-
rium zur Unterscheidung zwischen unmodifizierten (einschlieRlich ECB- und Gummimodifizier-
ten Bitumen) und SBC-modifizierten Bitumen geeignet. Das zeigt auch die Anzahl an falsch
bewerteten Proben: bei einer gewahlten Grenze von 340 Pa werden 4 der 27 Proben nicht
korrekt bewertet (siehe Tabelle 12).

Durch die Alterung nehmen neben den Speichermoduln auch die die EG*T zu. In der bivariaten
Darstellung (Abbildung 51) sind unmodifizierte Bitumen unterhalb der blauen Linie zu finden.
Gleiches gilt im Wesentlichen fur die ECB- und Gummimodifizierten Bitumen. Einzige Aus-
nahme ist wiederum das fertigmodifizierte Gummimodifizierte Bitumen GmB. Vermutlich wurde
neben Gummigranulat noch ein weiteres Additiv verwendet.
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SBC-modifizierten Bitumen sind oberhalb der blauen Linie. Mit Ausnahme der beiden mit nur
1 M.-% SBC modifizierten Bitumen (als Quadrat dargestellt) ist eine deutliche Unterscheidung
der SBC-modifizierten Bitumen mdglich. Die Ubrigen SBC-modifizierten Bitumen liegen ober-
halb der orangenen Linie in Abbildung 51.
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Abbildung 51: Speichermoduln bei EG*T, 0,1 Hz in Abhangigkeit von der EG*T

Als Kennwert zur Identifizierung der SBC-modifizierten Bitumen unter Berlcksichtigung der
alterungsbedingten Zunahme des Speichermoduls ist der Quotient von Speichermodul und
EG*T bei 0,1 Hz geeignet:

G . = G'(EG*T, 0,1 Hz)
(EG'T) EGT
mit:  G'EeeT) Relativer Speichermodul [Pa/°C]

G'ec 011 Speichermodul bei EG*T und 0,1 Hz
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Abbildung 52: Relative Speichermoduln (G/EG*T) aller Laborproben (oben) bzw. der riickgewonnenen Labor-
proben (unten)

In Abbildung 52 (oben) sind die relativen Speichermoduln der Laborproben im frischen, geal-
terten und rickgewonnenen Zustand dargestellt. Die Ergebnisse zeigen eine Zunahme durch
die Laboralterung und eine Abnahme vor allem bei héheren Modifizierungsgraden durch die
Ruckgewinnung. Dennoch ist der héchste im Rahmen des FE-Projektes gemessene Wert der
unmodifizierten Bitumen mit 4,8 Pa/°C (70/100pav) kleiner als der niedrigste Wert eines SBC-
modifizierten Bitumens von 5,6 Pa/°C (70/1001sgc).
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70/1004 pav

70/1004 Rack

70/1002ecB

70/1003 5ecB

70/100secB

70/100gcB_pav

70/100gcB Riick

70/10066

70/100cc_pav

70/10066 _Riick

70/1001s8c

70/1001sBc_Riick

70/1002s8c

70/1002sBc_Riick

70/1003s8c

70/1003sBc_pav

70/1003sBC_Riick

25/55-55

70/1004s8c

70/100ss8c

70/100ssBc _Riick

40/100-65

40/100-65 _pav

40/100-65 riick

O(1,59 Hz) G*(0,1 Hz) G'Ec)
Probe ° Pa Pa/°C
Grenzwert 69 340 5
20/30a
20/304 Rick
70/1004

Mittel_wert S_BC-modifi- 616 979 4 16,3
zierte Bitumen
Mittelwert nicht SBC-mo-
difizierte Bitumen 74,2 200,1 3.1
Differenz der Mittelwerte 12,6 779,3 13,2
Anzahl der richtig be-
werteten Proben 21 23 26
Anzahl der falsch be- 6 4 1
werteten Proben
Tabelle 12: Vergleich der Bewertungskriterien zur Identifizierung SBC-modifizierter Bitumen mittels DSR

Da die rickgewonnenen Bindemittel flr die Praxis die grofite Relevanz haben, sind in Abbil-
dung 52 (unten) die relativen Speichermoduln der rickgewonnenen Bindemittel dargestellt.
Hierbei sind zwischen den nicht modifizierten und den SBC-modifizierten Bitumen deutliche
Unterschiede festzustellen. Zudem nehmen die relativen Speichermoduln mit ansteigendem
SBC-Modifizierungsgrad kontinuierlich zu.
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Auf Basis der bisherigen Erkenntnisse sind daher folgende Unterscheidungen anhand der re-
lativen Speichermoduln sinnvoll:

= unmodifiziert: G'(EG*T) < 5,0 Pa/°C
= SBC-modifiziert: 5,0 < G'(EG*T) < 14,0 Pa/°C
= hoéher SBC-modifiziert: G'(EG*T) > 14,0 Pa/°C

Auch bei Einbeziehung der ECB- und der Gummimodifizierten Bitumen wird lediglich eine der
27 untersuchten Laborproben (70/100gcg pav) nicht korrekt identifiziert. Uber den relativen
Speichermodul ist folglich die sichere Identifizierung von SBC-modifizierten Bitumen mdglich.

MSCR-Test bei EG*T

Zur Unterscheidung von wachsmodifizierten auf der einen, und Polymer- und wachsmodifizier-
ten Bitumen auf der anderen Seite wurde nach der Bestimmung des relativen Speichermoduls
und der Grenze des LVE-Bereichs ein MSCR-Test durchgefihrt.

Charakteristisch fur die SBC-Modifizierung ist beim MSCR-Test vor allem die Ruckformung R.
Wie Abbildung 53 zu entnehmen ist, steigt die Rickformung mit zunehmendem SBC-Gehalt
an. Wahrend die Ruckformung bei den frischen, nicht SBC-modifizierten Bitumen 2,7 bis
10,9 % betragt, liegt sie bei samtlichen SBC-modifizierten Bitumen tGber 25 %.

Durch die Alterung steigt die Rickformung jedoch an. Hierdurch liegt sie bei den nicht SBC-
modifizierten Bitumen nach PAV-Alterung bzw. Riickgewinnung bei 18,7 bis 27,5 %. (vgl. Ab-
bildung 53)
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Abbildung 53: Rickformung (MSCR-Test) bei EG*T ausgewahlter Proben

Die Ruckformungen aller nicht SBC-modifizierten Varianten liegen unter 35 %. Da dies auch
die stark gealterten, das ECB-modifizierte und die wachsmodifizierten Bitumen betrifft, kann
aus einer Ruckformung unter 35 % mit hoher Wahrscheinlichkeit darauf geschlossen werden,
dass keine SBC-Modifizierung vorliegt.

Andererseits liegt die Rickformung bei allen frischen, gealterten und riickgewonnenen SBC-
modifizierten Varianten Uber 20 %. Bei einer Rickformung unter 20 % ist somit mit hoher
Wahrscheinlichkeit davon auszugehen, dass keine SBC-Modifizierung vorhanden ist.
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Ruckformungen zwischen 20 und 35 % wurden sowohl bei SBC-modifizierten als auch bei
nicht SBC-modifizierten Bitumen festgestellt. In diesem Bereich ist folglich keine prazise Aus-
sage bezlglich einer SBC-Modifizierung zu treffen.

Entwicklung durch Alterung und Riickgewinnung:

Die Alterung und die Extraktion bzw. Rickgewinnung beeinflussen die rheologischen Eigen-
schaften des Basisbitumens und der Modifizierungen entscheidend. Daher sind in Abbildung
54 mit EG*T und dem relativen Speichermodul die Kennwerte flr frische, RTFOT- und PAV-
gealterten und riickgewonnenen Proben zusammengefasst. Hierbei wurden mit dem 70/1004,
dem 70/1003ssc, dem 40/100-65 A und dem 70/1003¢7 die Gruppen der unmodifizierten, der
Polymermodifizierten, der héher Polymermodifizierten und der wachsmodifizierten Bitumen er-
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Durch die Bindemittelalterung nimmt die EG*T deutlich zu. Bei dem 70/100a ist zwischen der
frischen und der RTFOT- und PAV-gealterten Probe ein Anstiegt der EG*T von 26,3 K festzu-
stellen. Bei den modifizierten Bitumen ist dagegen offensichtlich eine Uberlagerung von zu-
nehmender Steifigkeit des Grundbitumens und abnehmender Wirkung der Modifizierung fest-
zustellen. Die EG*T steigt daher mit 13,8 bis 18,7 K geringer an.

Der relative Speichermodul steigt ebenfalls durch die Alterung an. Der Einfluss auf die relativen
Speichermoduln ist jedoch wesentlich geringer, wodurch der Wert noch deutlich unter den
Kennwerten der modifizierten Bitumen liegt. Bei den Polymermodifizierten Bitumen ist eben-
falls ein Anstieg des relativen Speichermoduls durch die Alterung festzustellen, wahrend bei
dem 70/1003F7 ein leichter Riickgang auftritt.

Der Einfluss von Asphaltherstellung, -alterung, Extraktion und Bindemittelrickgewinnung fuhrt
zu einem Anstieg der EG*T. Die relativen Speichermoduln, welche primar die Wirkung der
Modifizierung ansprechen, nehmen dagegen bei den Polymermodifizierten und bei dem
wachsmodifizierten Bitumen ab.

Unterscheidungskriterien der verschiedenen Modifizierungsarten

In Tabelle 13 sind die Auswirkung von Bitumenharte bzw. -alterung sowie der verschiedenen
Modifizierungsarten auf die Kriterien der DSR-Analytik (EG*T sowie Abhangigkeit von der Fre-
quenz, der Deformationsamplitude und der Rickformung im MSCR-Test bei EG*T) zusam-
mengefasst.

Die Harte des Basisbitumens hat einen sehr starken Einfluss auf EG*T. Vor allem bei gealter-
ten Bitumen ist bei EG*T gleichzeitig eine relativ geringe Zunahme der komplexen Viskositat
bzw. Abnahme des Phasenwinkels bei Verringerung der Frequenz festzustellen. Der Einfluss
der Bitumenharte auf die Grenze des LVE-Bereichs bei EG*T ist vernachlassigbar.

Durch die Modifizierung mit SBC nimmt die EG*T in relativ geringem Male zu. Der Einfluss
der Frequenz auf die rheologischen Kennwerte nimmt dagegen proportional mit dem Grad der
SBC-Modifizierung deutlich zu. Somit kénnen die SBC-modifizierten Bitumen von den unmo-
difizierten Bitumen unterschieden und zudem Informationen zum Modifizierungsgrad gewon-
nen werden. Auf die Grenze des LVE-Bereichs hat die Modifizierung mit SBC keinen relevan-
ten Einfluss. Die Ruckformung beim MSCR-Test ist bei den SBC-modifizierten Bitumen zudem
stark ausgepragt.
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. Einfluss bei Aquisteifigkeitstemperatur auf
Aquisteifigkeits- -
temperatur Frequenz Amplitude Ruc(l:\;llgré(g_rp)ung
Harte Baisibitumen bzw. Alterung,

e 9 * S 2 =
SBC-Modifizierung Y A ¥ 2
ECB-Modifizierung = N 4 =

Wachsmodifizierung A A 2'n Y

SBC- und Wachsmodifizierung A A 2 A

Gummimodifizierung - - - -
Tabelle 13: Auswirkung von Bitumenharte/Alterung und den verschiedenen Modifizierungen auf die Kriterien

der DSR-Analytik

Bei wachsmodifizierten Bitumen ist im frischen wie im gealterten Zustand der Einfluss auf die
EG*T, den Phasenwinkel und vor allem die Frequenz sehr deutlich festzustellen. Bei rickge-
wonnenem WmB sind die Einflisse aber geringer, wodurch die Kennwerte ahnlich denen der
PmB ausfallen. Der entscheidende Unterschied bei den untersuchten Kriterien zwischen WmB
und PmB ist — vor und nach Rickgewinnung — die Grenze des LVE-Bereichs. Diese ist bei
den wachsmodifizierten Bitumen bereits bei sehr geringer Deformation erreicht. Die Ruckfor-
mung des MSCR-Tests wird durch die Wachsmaodifizierung wenig beeinflusst.

Mehrfachmodifizierte Bitumen (SBC- und Wachsmodifikation) kénnen durch die Ergebnisse
des MSCR-Tests von den wachsmodifizierten Bitumen unterschieden werden. Wahrend alle
Ubrigen Kennwerte keine signifikanten Unterschiede zwischen wachs- und mehrfachmodifi-
zierten Bitumen aufweisen, ist bei den mehrfachmodifizierten Bitumen eine gréfiere Rickfor-
mung festzustellen.

Die ermittelten Kennwerte der ECB-Modifizierung (Abhangigkeit von Frequenz und Deforma-
tion sowie MSCR-Test) zeigen keinen signifikanten Unterschied zu den Einflissen der Bi-
tumenalterung.

Das im Labor hergestellte gummimodifizierte Bitumen und das gebrauchsfertige handelsibli-
che Produkt unterscheiden sich in ihren rheologischen Eigenschaften deutlich. Da Gummimo-
difizierungen bei der Extraktion bzw. Bindemittelriickgewinnung zumeist leicht erkannt werden
(Geruch oder Gummirickstande im Gestein), ist keine rheologische Charakterisierung erfor-
derlich.

Empfohlene Vorgehensweise zur Bestimmung der Modifizierung im DSR

Der empfohlene Versuchsablauf zur Bestimmung der Modifizierungen startet mit der Ermitt-
lung der Aquisteifigkeitstemperatur EG*T fiir 15 kPa. Dies erfolgt bei kontinuierlicher Erwar-
mung der Probe. Die Priffrequenz betragt 1,59 Hz und die Deformation 1 %. Nach dem Errei-
chen der EG*T folgt eine 10 Minuten andauernde Temperierung. Nach dieser Temperierung
werden der komplexer Schermodul und der Phasenwinkel bei 1,59 Hz und bei 0,1 Hz gemes-
sen. Im Anschluss wird ein Amplitudentest von 0,1 bis 15 % Deformation bei EG*T und 1,59 Hz
durchgefuhrt. Zum Abschluss erfolgt ein MSCR-Test ebenfalls bei EG*T. Fur eine Einzelbe-
stimmung erfordert der gesamte Versuchsablauf einschlieRlich aller Temperierungszeiten je
nach Hoéhe der EG*T etwa 40 bis 60 Minuten. Fur eine Doppelbestimmung vergehen mit den
Zeiten zum Wechseln der Proben etwa 2 Stunden. In Tabelle 6 des Abschnitts 5.3.2 ist der
beschriebene Versuchsablauf zusammengefasst.
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Die empfohlene Auswertung der Untersuchungsergebnisse ist in Abbildung 55 graphisch dar-
gestellt. Danach werden im ersten Schritt anhand der Grenzen des LVE-Bereichs aus den
Amplitudentests die Wachsmodifikationen identifiziert. Wachsmodifizierte Bitumen verlassen
den LVE-Bereich im Gegensatz zu den nicht wachsmodifizierten Bitumen bereits unter 10 %
Deformation.

Anhand des relativen Speichermoduls werden im nachsten Schritt die unmodifizierten Bitumen
(einschlief3lich der ECB-modifizierten Bitumen; Gummimodifizierungen werden spatestens bei
der Bindemittelriickgewinnung erkannt) von der Gruppe der SBC-modifizierten Bitumen unter-
schieden. SBC-modifizierten Bitumen weisen einen relativen Speichermodul grélier 5 Pa/°C
auf.

Nach diesen beiden primaren Kriterien liegt eine fur viele praktische Anwendungen ausrei-
chende Unterscheidung in unmodifizierte, Polymer- bzw. wachsmodifizierte Bitumen vor, Die
verbleibenden Gruppen der SBC-modifizierten bzw. der wachsmodifizierten Bitumen kénnen
weiter aufgeteilt werden. Die Zuverlassigkeit bei den weiteren Unterscheidungen ist jedoch
geringer.
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Start:
DSR-Untersuchungen

Polymer- und
wachsmodifiziertes
Bitumen

Wachsmodifiziertes
Bitumen

Rickverf Ruckverf
LVE-Bereich ja Wachsmodifiziertes ;ﬁn\éeins ' ;ﬁn\;eins '
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Abbildung 55: Entscheidungskriterien zur DSR-Analytik

Hoher Polymermodifizierte Bitumen weisen generell einen hdheren relativen Speichermodul
auf als ,normal“ Polymermodifizierte Bitumen. Auf Basis der riickgewonnenen Laborproben ist
eine Grenze von 14 Pa/°C sinnvoll:

= normale SBC-Modifizierung: G'(EG*T) < 14 Pa/°C
= hohe SBC-Maodifizierung: G'(EG*T) > 14 Pa/°C

Der MSCR-Test gibt einen Hinweis darauf, ob neben der mittels Amplitudentest festgestellten
Wachsmodifizierung zusatzlich eine SBC-Modifizierung vorliegt. Die Untersuchungen der La-
borproben lassen darauf schlie3en, dass bei Rickformungen unter 20 % keine zusatzliche
SBC-Modifizierung vorliegt, wahrend bei einer Rickformung tiber 35 % mit hoher Wahrschein-
lichkeit eine SBC-Modifizierung vorhanden ist. Fir den Bereich zwischen 20 und 35 % lassen
die Untersuchungsergebnisse keine klare Aussage zu, wobei mit zunehmender Rickformung
die Wahrscheinlichkeit, dass eine SBC-Modifizierung vorliegt, zunimmt.
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Bewertung der Praxisproben

In der Tabelle 14 sind die zur Bewertung der Bindemittel empfohlenen Untersuchungsergeb-
nisse der Praxisproben zusammengefasst. Auf Basis der Ergebnisse und des Bewertungs-
schemas nach Abbildung 55 wurde zudem in Tabelle 14 eine Bewertung der Modifizierung
vorgenommen.

Entsprechend dem Bewertungsschemas nach Abbildung 55 wurden die unmodifizierten Bitu-
men, die Polymermodifizierten und mit einer Ausnahme die wachsmodifizierten Bitumen trotz
teilweise starker Alterung sowie Extraktion und Rickgewinnung jeweils als solche identifiziert.

Das wachsmodifizierte Bitumen BK W1 wurde auch mit den Ubrigen Verfahren nicht als sol-
ches bewertet, sodass hier davon auszugehen ist, dass keine Modifizierung vorliegt. Die Be-
wertung anhand der DSR-Analytik ware folglich auch bei dieser Probe korrekt.

EG*T Y(1,59Hz) G‘EcT) REeT)
Probe Bewertung
°C % Pa/°C %
BK 1 57,2 23,7 1,8 - Unmodifiziert
BK 2 86,6 22,3 3,0 - Unmodifiziert
BK P1 56,5 34,6 9,8 - PmB
BK P2 834 33,1 5,5 - PmB
BK P3 66,7 13,8 12,1 - PmB
BK P4 67,8 19,7 13,3 - PmB
BK P5 89,2 28,0 6,4 - PmB
BK W1 67,4 31,1 0,9 - Unmodifiziert
BK W2 71,2 1,1 10,6 8,1 WmB
BK W3 70,1 1,3 12,6 9,2 WmB
BK W4 69,8 0,4 10,3 7,5 WmB
BK W5 75,0 0,6 5,7 10,1 WmB
BK W6 65,8 0,8 9,5 11,2 WmB
BK G1 73,0 32,2 2,9 - Unmodifiziert
BK G2 66,5 2,7 6,3 242 WmB
BK PW1 81,0 7,7 6,2 34,8 (WPmB)
BK PW2 721 2,3 4,6 16,8 WmB
Tabelle 14: Untersuchungsergebnisse (DSR) der Praxisproben inkl. Bewertung

Das héher Polymermodifizierte Bitumen BK P5 wird als ,normal“ SBC-modifiziertes Bitumen
identifiziert. Dies steht offensichtlich im Zusammenhang mit der Bindemittelalterung wahrend
der mehr als zehn Jahren Liegezeit im Offenporigen Asphalt. Die Alterung, die sich an der
hohen EG*T von 89,2 °C zeigt, hat wohl einen Riickgang der Polymerwirkung verursacht. Die
abnehmende Polymerwirkung bei starker Alterung bestatigt auch das BK P2. Hier ist bei einer
alterungsbedingt hohen EG*T von 83,4 °C ein vergleichsweise geringer relativer Speichermo-
dul von 5,5 Pa/°C festzustellen.
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Bei BK P5 wird somit zwar nicht mehr das zugegebene Bindemittel 40/100-65 A identifiziert;
da sich das SBC jedoch offensichtlich wahrend der Liegezeit verandert hat, entspricht die Be-
wertung besser den tatsachlichen Eigenschaften des Bindemittels als die reine Kenntnis des
urspringlich zugegebenen Bindemittels.

Das mehrfachmodifizierte Bitumen BK PW1 wird als wachsmodifiziertes Bitumen identifiziert.
Die Ruckformung liegt mit 34,8 % um 0,2 % unter der Grenze von 35 %, oberhalb derer es als
polymer- und wachsmodifiziert eingeordnet wurde. Die Wahrscheinlichkeit, dass es sich um
ein Polymer- und wachsmodifiziertes Bitumen handelt, wird somit als hoch eingeschatzt. Die
Bewertung ist folglich korrekt.

Bei der Probe BK PW2 handelt es sich um ein wachs- und ECB-modifiziertes Bitumen. Die
Bewertung als wachsmodifiziertes Bitumen ist somit ebenfalls korrekt, da ECB-Modifikationen
anhand der DSR-Analytik nicht erkannt werden kdnnen.

Die beiden Gummimodifizierten Bitumen sind bei der Extraktion und Bindemittelrickgewin-
nung als solche erkannt worden (Geruch und Gummimehl in den Gesteinsfraktionen). Die
DSR-Analytik liefert keine Kriterien zu deren Identifizierung.

Die Bewertung mittels DSR-Analytik identifiziert BK G1 (Zugabe von gummimodifiziertem Bi-
tumengranulat) als unmodifiziertes Bitumen. Dies entspricht auch den Erkenntnissen anhand
der Laborproben unter Zugabe von gummimodifiziertem Bitumengranulat. Die Probe BK G2
(fertigmodifiziertes GmB) wird dagegen als wachsmodifiziertes, ggf. zusatzlich SBC-modifi-
ziertes Bitumen bewertet. Dies entspricht auch den Erfahrungen mit dem Fertigprodukt bei den
Laboruntersuchungen.

Die Praxiserprobung zusammenfassend ist festzustellen, dass folgende Gruppen mittels DSR-
Analytik unterschieden werden kénnen:

= Unmodifizierte Bitumen (inkl. ECB-modifizierte Bitumen)

= Polymermodifizierte Bitumen (SBC)

=  Wachsmaodifiziert Bitumen

= Mehrfachmodifizierte (SBC- und wachsmodifiziert) Bitumen (mit geringerer Zuverlas-
sigkeit)

Bei den SBC-Modifizierungen ist offensichtlich eine Bewertung von deren Wirkung, die nicht
zwangslaufig dem Modifizierungsgrad entspricht, mdglich.

Zudem ist durch die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T eine Bewertung der Bindemittelalterung
und damit der Wiederverwendungsmoglichkeiten Uber die Bindemittelsteifigkeit gegeben.

7.3. Fourier-Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR)

Entsprechend den Ausflihrungen in Abschnitt 6.3 lassen sich einzelne Additive im Bitumen
bereits anhand einer visuellen Betrachtung der Spektren identifizieren, wozu die Polymere
SBC und ECB sowie die VH-Wachse Amid- und Montanwachs A zahlen. Infolge einer Modifi-
zierung mit den VL-Wachsen (FT- und Montanwachs B) sowie dem Gummi lassen sich hinge-
gen keine zusatzlichen, charakteristischen Banden im Spektrum erkennen. Vermutlich bewir-
ken diese Additive jedoch eine Veranderung einzelner Bandenintensitaten und somit der In-
tensitatsverhaltnisse zwischen den Banden. Auch diese Intensitadtsveranderungen kdnnen zur
Identifizierung von Additiven herangezogen werden, was jedoch visuell nicht mehr mdglich ist.
Stattdessen ist eine statistische, multivariate Auswertung erforderlich. Wie in Abschnitt 5.3.3
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beschreiben, erfolgt dafiir zunachst eine Unterteilung in Kalibrier- und Validierdaten, wahrend
anschliellend eine kombinierte Anwendung von Faktoren- und Diskriminanzanalyse durchge-
fuhrt wurde. Als EingangsgroRen fur die Erstellung dieses Modells dienten 70 Proben, die so-
wohl die im Labor hergestellten und zum Teil gealterten Bindemittelproben sowie die aus den
Asphaltproben und Ausbauasphalten rickgewonnenen Bitumen umfassten. Dabei wurden zu-
nachst lediglich die nicht bzw. einfach modifizierten Bindemittel betrachtet, wahrend die mehr-
fachmodifizierten Proben ausgeschlossen wurden. Zusatzlich zu den Bitumen 20/30 und
70/100 wurde zu Beginn des FE-Projekts zusatzlich eine Bitumenprobe 50/70 mit den entspre-
chenden Modifizierungen betrachtet, deren Spektren ebenfalls in das erstellte Modell einge-
hen (7 Proben). Die Spektren aller betrachteten Messungen sind im Anhang A.4. zu finden.
Von diesen Proben wurden jeweils die SNV-standardisierten sowie abgeleiteten Spektren aller
sieben Einzelmessungen berlicksichtigt, wobei die relevanten Spektrenbereiche unter Aus-
schluss der Stérbande bei ca. 930 cm™ und somit in einem Bereich zwischen 3.700 und
2500 cm™, 1800 und 940 cm™ und 919 bis 600 cm™" betrachtet wurden.

[ Bitumen ]

TQ: 100%
Falsch: O Proben

TQ: 94,7%
Falsch: 2 Proben

Amid + Mo A
(VH-Wachse) TQ: 100%
Falsch: 0 Proben

(7 Proben) SBC

TQ: 95,0%
Falsch: 1 Probe

(12 Proben) ECB

TQ: 90,0%
Falsch: 1 Probe

(6 Proben) FT +MoB
(VL-Wachse)

(10 Proben) GG Unmod

(3 Proben) (7 Proben)

Abbildung 56  Binarer Entscheidungsbaum zur Trennung der Additive im Bitumen mit Angabe der Trefferquote
(TQ) und der Anzahl der falsch gruppierten Proben

Das Ergebnis der Analysen ist in Form des ermittelten binaren Entscheidungsbaums in Abbil-
dung 56 dargestellt, in der zusatzlich die Anzahl der Proben je Gruppe, die erreichte Treffer-
quote und die Anzahl der falsch gruppierten Proben angegeben sind. Grundsatzlich wurde
eine Probe als korrekt zugeordnet bewertet, wenn mindestens finf der sieben Einzelmessun-
gen der korrekten Additivgruppe zugeordnet wurden.

In dem ermittelten Entscheidungsbaum spiegeln sich die bisherigen Erkenntnisse zu den ein-
zelnen Additiven wider. So wird auf der ersten Entscheidungsebene die Gruppe der VH-
Wachse abgetrennt, die sich durch drei charakteristische Banden von den unmodifizierten Bi-
tumen unterscheiden. Auf der zweiten Ebene werden die mit dem Polymer SBC modifizierten
Bitumen von den Gbrigen Bindemitteln abgetrennt, die sich durch zwei charakteristische Ban-
den auszeichnen. Die mit dem Polymer ECB modifizierten Bitumen werden auf der dritten
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Entscheidungsebene abgegrenzt, wobei sich diese modifizierten Bitumen durch eine charak-
teristische Bande von den unmodifizierten und den VL-wachsmodifizierten Bitumen unter-
scheiden. Somit werden auf den ersten drei Entscheidungsebenen die Additivgruppen erkannt,
die im Bitumenspektrum zusatzliche Banden hervorrufen. Von den verbliebenen Bitumengrup-
pen ohne zusatzliche Banden lassen sich auf der nachsten Ebene die mit den VL-Wachsen
modifizierten Bindemittel abgrenzen, sodass die VL-Wachse nach diesen Ergebnissen eine
merkliche Verschiebung der Bandenintensitaten hervorrufen. Auf der letzten Ebene kommt es
zu einer Trennung der gummi- von den unmodifizierten Bitumen, sodass diese die grofte Ahn-
lichkeit aufweisen.

Fur die Trennung dieser Gruppen konnten hohe bis sehr hohe Trefferquoten erreicht werden,
die zwischen 90,0 % und 100 % liegen. Diese hohen Trefferquoten verdeutlichen grundsatz-
lich eine hohe Modellgite, da die Unterschiede zwischen den Proben gut bis sehr gut erfasst
werden kénnen. Auf einigen Ebenen zeigten sich jedoch vereinzelt Probleme mit einigen Pro-
ben, wobei in Bezug auf die SBC-modifizierten Proben die Probe 25/55-55 nicht eindeutig und
die aus dem Laborasphalt riickgewonnene Probe 70/100» mit einem SBC-Gehalt von 1 M.-%
falsch zugeordnet wurden. Fur die Probe 70/1004 I&sst sich die falsche Zuordnung auf den
sehr geringen Gehalt an SBC zuruckflhren, der vermutlich unterhalb der Empfindlichkeits-
grenze des Modells liegt. Die uneindeutige Zuordnung der Probe 25/55-55 war jedoch Uberra-
schend, da das Spektrum dieser Probe die charakteristischen Banden des SBC aufwies. Prob-
lematisch kdnnte sich an dieser Stelle moglicherweise die vergleichsweise kleinen Banden bei
ca. 965 und 695 cm™ zeigen, die zur Veranschaulichung in Abbildung 57 im Vergleich zu der
Probe 70/100a mit 3 M.-% SBC dargestellt ist.
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Abbildung 57: Vergleich der SNV-standardisierten Mittelwertspektren der im Labor hergestellten Probe
70/100a mit 3 M.-% SBC und der Probe 25/55-55 jeweils im nicht gealterten Zustand

Weiterhin wurde die rickgewonnene Probe aus dem Bohrkern BK W1 falsch zugeordnet, wah-
rend zudem die im Labor hergestellte Probe 70/100 mit 20 M.-% Gummimehl nicht eindeutig
zuzuordnen war. Insbesondere in Bezug auf die gummimodifizierten Bitumen bleibt jedoch zu
beachten, dass diese lediglich in einer vergleichsweise geringen Probenanzahl vorlagen.
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T S Wilks* Xenihorung Sigr.lifikanz- Anz.ahl falsch
Lambda niveau gruppierter Proben
VH-Wachse und Rest 0,259 418 0,000 0
SBC und Rest 0,187 437 0,000 2
ECB und Rest 0,097 411 0,000 0
VL-Wachse und Rest 0,230 198 0,000 1
GG und Ausgangsbitumen 0,225 96 0,000 1
Tabelle 15: Statistische Kriterien zu Bewertung des Modells zur Trennung der Bitumenmodifikation

Mit Ausnahme vereinzelter Proben zeigt das Modell zur Unterscheidung der verschiedenen
Modifizierungen jedoch grundsatzlich eine hohe Trefferquote. Neben der Trefferquote kénnen
zur Bewertung des erarbeiteten Modells weitere statistische Kriterien herangezogen werden.
Dazu zéhlen das Wilks' Lambda sowie die an x? angenaherte Variable ?nanerung Und das damit
verbundene Signifikanzniveau, die in Tabelle 15 zusammengefasst sind.

Als inverses Gutemal verdeutlichen zunehmend geringere Werte flir Wilks* Lambda eine ver-
besserte Trennwirkung zwischen den Gruppen. Im Rahmen dieser Auswertung zeigen sich
dabei auf allen Ebenen geringe Werte, die auf eine gute Trennung hindeuten. Fur die Tren-
nung der Wachse sowie der Gummi- und unmodifizierten Bitumen steigen die Werte fur Wilks
Lambda an, was auf eine etwas geringere Trennungsgtite schlieen lasst.

Die Variable x?nsherung berechnet sich aus dem Wert von Wilks‘ Lambda, wobei in Bezug auf
diesen Kennwert jedoch héhere Werte eine bessere Trennwirkung verdeutlichen. Grundsatz-
lich zeigt dieser Kennwert jedoch auch eine vergleichsweise starke Abhangigkeit zur Proben-
anzahl, sodass der Wert bei einer geringen Probenanzahl tendenziell geringer ist. Fur die Va-
riable xnanerung Z€igen sich sehr hohe Werte fiir die Abgrenzungsebenen der VH-Wachse, des
SBC und des ECB und somit fir die Additive, die charakteristische Banden in Bitumenspektren
verursachen. Fir die Unterscheidung der VL-Wachs-, der Gummi- und der unmodifizierten
Bitumen nimmt diese Variable hingegen ab, was auf die zunehmende Ahnlichkeit dieser Bin-
demittelspektren zurtickzufiihren ist.

Mithilfe der Variablen x?nanerung l8sst sich dariiber hinaus das Signifikanzniveau und somit die
Irtumswahrscheinlichkeit bestimmen, die bei der Annahme von zwei verschiedenen Gruppen
je Entscheidungsebene besteht. Nach Tabelle 15 liegt auf allen Ebenen ein Signifikanzniveau
von 0,0 und somit eine Irrtumswahrscheinlichkeit von 0,0% vor, sodass das Vorliegen unter-
schiedlicher Gruppen auf den einzelnen Ebenen aus statistischer Sicht bestatigt wird. Anhand
dieser statistischen Kriterien wird die hohe Giite des erarbeiteten Modells unterstrichen.

Zur weiteren Bewertung des ermittelten Entscheidungsbaums wurde in einem zusatzlichen
Schritt das Validierset auf das Modell angewandt und somit tberprtift, ob unbekannte Proben
anhand der FTIR-Spektren den jeweiligen Additivgruppen zugeordnet werden kdnnen.

In Tabelle 16 ist ein Uberblick Uber die Anzahl der korrekt und falsch zugeordneten Proben
und Einzelmessungen gegeben.
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Additivgruppe Korrekt gruppierte Proben Rkt korrektbg;uppierte e

VH-Wachse 5 /
SBC 4 /

ECB 1 /

VL-Wachse 6 /
Gummi 0 2

Unmodifiziert 2 3

Tabelle 16: Uberblick zu Validierung des erstellten Modells zur Additivtrennung

Anhand dieser Ubersichtstabelle wird deutlich, dass die mit Wachsen und Polymeren modifi-
zierten Bitumen sehr gut von den nicht und Gummimodifizierten Bitumen unterschieden und
zudem verschiedene Wachs- und Polymerprodukte unterschieden werden kénnen. So wurden
alle mit den Wachsen und Polymeren modifizierten Bitumen des Validiersets der korrekten
Additivgruppe zugeordnet. Probleme zeigten sich hingegen bei den Gummi- und den unmodi-
fizierten Bitumen, da diese groftenteils in die jeweils andere Gruppe eingeordnet wurden. Eine
Ursache fur dieses unbefriedigende Ergebnis bildet vermutlich die vergleichsweise geringe
Probenanzahl der Gummimodifizierten Bitumen und die nur sehr geringen Gummianteile in
den rickgewonnenen Bindemitteln.

Mit Ausnahme der Gummi- und der unmodifizierten Bitumen konnte anhand der vorliegenden
Daten somit ein insgesamt vielversprechendes Modell erarbeitet werden, mit dem eine Tren-
nung der verschiedenen Additivmodifizierungen moglich ist. Da in den Ausgangsdaten bereits
Bitumen im nicht gealterten, im RTFOT- und PAV-gealterten und im riickgewonnen Zustand
vorlagen, scheint das Modell auch mit diesen Einfllissen umgehen zu kénnen.
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Abbildung 58: Erweiterungen des Entscheidungsbaums zur Identifizierung der Mehrfachmodifizierungen

Neben den einfach modifizierten Bitumen wurden in einem weiteren Schritt zudem die mehr-
fach modifizierten Bindemittel betrachtet, um eine mdgliche ldentifizierung dieser Mehrfach-
modifizierungen zu Uberprifen. Fur diesen Schritt wurde das erarbeitete Modell der Einfach-
modifizierungen zunachst auf die mehrfachmodifizierten Proben angewandt. Dabei stellte sich
heraus, dass grundséatzlich jeweils eines der Additive in den Proben erkannt werden kann.
Basierend auf diesem Ergebnis entstand der Ansatz, den ermittelten Entscheidungsbaum so
zu erweitern, dass jede Additivgruppe in einer weiteren Ebene auf die Trennung von Mehr-
fachmodifizierungen erweitert wird. Auf diese Weise erfolgt bei einer unbekannten Probe zu-
nachst die Einordnung in einer der Additivgruppen nach dem Entscheidungsbaum in Abbildung
56, wahrend in einem nachsten Schritt das Vorliegen einer Mehrfachmodifizierung bzw. das
Vorliegen eines weiteren Additivs Gberprift wird. Flr die Erstellung dieses erweiterten Ent-
scheidungsbaums wurden je Additivgruppe jeweils sdmtliche Einfach- als auch Mehrfachmo-
difizierungen mit diesem Additiv herangezogen und mithilfe der Kombination von Faktoren-
und Diskriminanzanalyse eine weitere Unterteilung in die verschiedenen Modifizierungsgrup-
pen vorgenommen. In diesem Zusammenhang wurden lediglich die Wachs- und Polymergrup-
pen betrachtet. Die gewonnenen Ergebnisse sind fur die einzelnen Additivgruppen in Abbil-
dung 58 dargestellt.
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Anhand dieser Erweiterungen des urspriinglichen Entscheidungsbaums zeigt sich, dass eine
Abgrenzung von Mehrfachmodifizierungen grundsatzlich méglich zu sein scheint. So konnten
auf nahezu allen Entscheidungsebenen Trefferquoten von 100 % erreicht werden. Ausnahmen
zeigten sich jedoch wiederum fir die mit dem Gummi modifizierten Bitumen, die mit den ver-
schiedenen Wachsen kombiniert wurden. Darlber hinaus konnte bei der Trennung der SBC-
modifizierten Bitumen eine Probe nicht korrekt zugeordnet werden. Dennoch ist der geprifte
Ansatz nach diesen Ergebnissen vielversprechend, um neben den Einfachmodifizierungen
auch mehrfachmodifizierte Bitumen identifizieren zu kdnnen. In Bezug auf diese Auswertung
bleibt jedoch zu beachten, dass diese auf einer vergleichsweise geringen Probenanzahl beruht
und nicht mit einem unabhangigen Validierset Uberprift werden konnte. Aus diesem Grund
sollten die gefundenen Modelle in jedem Fall mithilfe eines gréfleren Datensatzes Uberprift
werden.

Eine tiefergehende Trennung der reinen Wachse in die Gruppe Amid und Montanwachs A
bzw. FT-Wachs und Montanwachs B wurde im Rahmen dieses Berichts nicht tiefergehender
verfolgt. Grundsatzlich ahneln sich die Wachse einer Gruppe jeweils sehr stark, was sowohl
auf die chemische Struktur als auch auf die im Bitumen hervorgerufenen Eigenschaftsveran-
derungen zutrifft. Aus diesem Grund ist eine Differenzierung dieser Wachse fur die Anwen-
dung der Bitumen in der Praxis wenig relevant. Sollte eine solche Unterscheidung dennoch
von Interesse sein, sollte in einem umfangreicheren Datensatz eine gréRere Anzahl von Pro-
ben mit diesen Wachsen berucksichtigt werden, da in diesem Datensatz lediglich jeweils zwei
im Labor hergestellte Bitumenproben mit dem Montanwachs A und B vorlagen. In Bezug auf
die Ausbauasphalte lag zudem lediglich die Information Uber die Modifizierung mit einem
Wachs und keine tiefergehenden Details Uber die verwendeten Wachse vor.

Zusatzlich zu dieser grundsatzlichen Unterscheidung der Additive stellte sich bei der Bearbei-
tung des FE-Projekts die Frage, ob in Bezug auf das Polymer SBC auch eine Unterscheidung
unterschiedlicher Produkte mdoglich ist. Flr diese Unterscheidung sind die Verhaltnisse der
charakteristischen Banden des SBC maligebend, da diese die Zusammensetzung des SBC
wiedergeben. Dabei sind insbesondere die Banden bei 965 cm™ und bei 695 cm™ entschei-
dend, die dem 1,4-Butadien und dem Styrol im SBC entsprechen (vgl. Abschnitt 0). Liegen die
Gehalte dieser Verbindungstypen vor, kann anhand des Verhaltnisses dieser beiden Groken
eine Unterscheidung der SBC-Produkte vorgenommen werden (nach [BEER et al., 2000]).

Als Maf} fur die Gehalte dieser beiden Verbindungen wurden im Rahmen dieses FE-Projekts
die Flachen unterhalb der jeweiligen Banden berechnet, woflir wiederum die SNV-standardi-
sierten Spektren herangezogen wurden. Die Berechnung der Flachen erfolgte auf Empfehlung
von [VAN DEN BERGH, 2011] von Talpunkt zu Talpunkt, wobei als vertikale Grenzen fur die
Bande des 1,4-Butadiens ein Bereich von 980 bis 940 cm™ und fiir die Bande des Styrols ein
Bereich von 705 bis 690 cm™ betrachtet wurde. Die berechneten Flachen sowie das daraus
berechnete Verhaltnis von 1,4-Butadien zu Styrol sind in Abbildung 59 dargestellt, wobei ne-
ben den unmodifizierten Bitumen 70/100 verschiedene modifizierte Bitumen betrachtet wur-
den.

In dieser Abbildung zeigen sich fur die Bandenpeaks selbst zunachst deutliche Unterschiede
zwischen den nicht und den SBC-modifizierten Bitumen, was aufgrund der bisherigen Auswer-
tungen bereits zu erwarten war. In Bezug auf die modifizierten Bitumen weisen das selbst
modifizierte Bitumen 70/100a3ssc und das 25/55-55z eine starke Ahnlichkeit auf, wobei diese
beiden jeweils aus den dazugehdrigen Bitumen 70/1004 bzw. 70/100g hergestellt wurden. Die
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Bitumen 25/55-55 A und 40/100-65 A zeigen hingegen deutliche Unterschiede, wobei die
Probe 25/55-55 A aufgrund der geringen Peakflachen vermutlich einen vergleichsweise gerin-
gen Polymergehalt und die Proben 40/100-65 aufgrund der hohen Peakflachen einen relativ
hohen Polymergehalt aufweisen. Zusatzlich fallt bei diesen beiden Bitumen eine gréRere
Streuung der berechneten Peakflachen auf, die auf eine inhomogenere Verteilung der Poly-
mere im Bitumen hindeuten kénnte.

Um Aussagen uber die Zusammensetzung des jeweils verwendeten SBC-Produkts zu bekom-
men, wurde das Verhaltnis des 1,4-Butadiens und des Styrols betrachtet. Nach Abbildung 59
zeigen sich dabei flur alle SBC-modifizierten Bitumen ahnliche Werte, was auf ahnliche Pro-
dukte hindeutet. Der gréfte Unterschied ist zwischen den Proben 25/55-55 A und 40/100-65 A
festzustellen, wobei sich die Probe 25/55-55 A durch einen vergleichsweise hohen und die
Probe 40/100-65 A durch einen vergleichsweise geringen Gehalt an 1,4-Butadien auszeichnet.
Grundséatzlich wurden anhand dieser Ergebnisse jedoch relativ ahnliche SBC-Produkte in den
betrachteten polymermodifizierten Bitumen verwendet.

I 70/100,
12
[ 70/1005
10 4 I 70/1004 358c
[ 125/55-555
Il 25/55-55 A
87 I 40/100-65 A

Peakflache [-]
(o]

1,4-Butadien Styrol 1,4-Butadien/Styrol

Abbildung 59: Peakflachen der SBC-Banden zur Unterscheidung der SBC-Produkte (Balkenhéhe = Mittelwert
der 7 Einzelmessungen; Fehlerbalken = Minimum und Maximum der 7 Einzelmessungen)

In Bezug auf die SBC-modifizierten Bindemittel ist mithilfe der FTIR-Spektren sowie der Kom-
bination aus Faktoren- und Diskriminanzanalyse eine zusatzliche Erweiterung des Entschei-
dungsbaums mdglich, mit der zwischen normal und héhermodifizierten Bitumen (>4 M.-%)
unterschieden werden kann. Abbildung 60 zeigt diese Erweiterung fir die SBC-modifizierten
Bitumen, fur die sich eine Trefferquote von 100 % einstellt.
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Abbildung 60: Erweiterung des Entscheidungsbaums zur Identifizierung von normal und héher SBC-modifizier-
ten Bitumen

In einem zweiten Auswertungsansatz wurde neben der Identifizierung zudem eine mdgliche
Quantifizierung der im Bitumen vorliegenden Additive untersucht. Dafir wurde die PLSR her-
angezogen, die entsprechend Abschnitt 5.3.3 die Herleitung eines funktionellen Zusammen-
hangs zwischen dem Additivgehalt und den Intensitaten des FTIR-Spektrums erlaubt. Als Ein-
gangsgrofRen der PLSR dienten jeweils alle sieben Einzelmessungen einer Probe, von denen-
die SNV-standardisierten und abgeleiteten Spektren in den relevanten Wellenzahlbereichen
ohne die Stérbande zwischen 940 und 919 cm™ bertlicksichtigt wurden. Die Ergebnisse dieser
Analyse sind fir die Additive SBC, ECB, Amid-Wachs und FT-Wachs in Abbildung 61 darge-
stellt, wobei jeweils eine grafische Gegenlberstellung zwischen den gemessenen und den
berechneten Gehalten erfolgte. Eine Betrachtung des Montanwachs A und B war hingegen
nicht moglich, da lediglich zwei Proben je Modifizierung vorlagen. Daruber hinaus wurde auf
eine Gehaltsbestimmung der Gummimodifizierungen verzichtet, da aufgrund der Herstellung
dieser Probe keine genauen Gehaltsangaben vorlagen.

Nach dieser Abbildung lasst sich eine zufriedenstellende Anpassung des Additivgehalts fur
das in diesem FE-Projekt betrachtete SBC feststellen. Fiir das SBC ergibt sich eine gute Uber-
einstimmung der gemessen und berechneten Kennwerte, da sich lediglich fir eine Konzent-
ration von 5 M.-% vergleichsweise starke Schwankungen der Kalibrier- und Validierproben um
die Winkelhalbierende zeigen. Bestatigt wird die gute Anpassung durch die hohen Be-
stimmtheitsmalle und die geringen mittleren Fehler (RMSE).

Fur das ECB zeigt sich grundsatzlich auch eine zufriedenstellende Anpassung an die Gehalte,
wobei sich jedoch vergleichsweise starke Schwankungen fir eine Konzentration von 0 M.-%
und 5 M.-% ergeben. Somit scheint mithilfe der FTIR-Spektren lediglich eine grobe Abschat-
zung des ECB-Gehalts mdglich zu sein.

Ein ahnliches Ergebnis zeigt sich weiterhin fur den Gehalt des Amidwachses, wobei fur dieses
starke Schwankungen auf einer Konzentrationsstufe von 3 M.-% festzustellen sind. Dennoch
lassen die FTIR-Spektren nach diesen Ergebnissen auch fir dieses Additiv eine grobe Ab-
schatzung des Gehalts zu.
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Abbildung 61: Gegenuberstellung der gemessenen und berechneten Gehalte verschiedener Additive

Fir das FT-Wachs zeigen sich hingegen die am wenigsten zufriedenstellende Ergebnisse, da
fur dieses bei einer Konzentration von 0 M.-% und insbesondere fur eine Konzentration von
3 M.-% erhebliche Schwankungen zwischen den gemessenen und berechneten Gehalten auf-
treten. Fur das FT-Wachs ist somit keine befriedigende Abschatzung des Gehalts mithilfe der
FTIR-Spektren mdglich, was auf die fehlenden charakteristischen Banden dieses Additivs im
Bitumenspektrum zurtickzufihren sein konnte.

Nach diesen ersten Untersuchungen kénnen demnach die Gehalte des SBC, des ECB und
des Amidwachses mithilfe der FTIR-Spektren abgeschatzt werden.

Basierend auf den erstellten Modellen wurden fir die aus den Ausbauasphalten rickgewon-
nenen Bitumen mit einer Einfachmodifizierung die Gehalte der jeweiligen Additive bestimmt,
die in Tabelle 17 zusammengefasst sind. Die ermittelten Gehalte des FT-Wachses sind dabei
grau und kursiv gehalten, da das ermittelte Modell nicht vollstandig zufriedenstellend war.
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BK P1 BK P2 BK P5 BK W1 BKW2 | BKW3 | BKW4 | BKW5 | BKW6

SBC 24 24 5,1
Amid 0,6
FT-Wachs 0 2,0 2,0 1,9 2,1
Tabelle 17: Berechnete Additivgehalte der Ausbauasphalte in Massenprozent [M.-%]

Nach diesen Ergebnissen lassen sich fur die Bitumen der verschiedenen Ausbauasphalte tat-
sachlich verschiedene Additivgehalte berechnen, die auf unterschiedliche Modifizierungs-
grade der Ausbauasphalte hindeuten. Auch fir die FT-Wachse liel3en sich plausible Gehalte
ermitteln, da die Bitumen der Bohrkerne BK W2 bis BK W4 aus einem Stral3enabschnitt ent-
nommen wurden und somit vergleichbare FT-Gehalte aufweisen sollten. Dennoch sollten die
Ergebnisse bei der Anwendung des Modells noch mit Vorsicht betrachtet werden.

Ein Uberraschendes Ergebnis zeigt sich zudem fir die Probe BK W1, da fir das rickgewon-
nene Bitumen kein signifikanter FT-Gehalt bestimmt werden konnte. Diese Probe zeigte sich
auch bereits bei der Modellerstellung auffallig, da diese nicht der VL-Gruppe zugeordnet
wurde. Basierend auf diesen Ergebnissen sowie den Ergebnissen der Ubrigen Verfahren han-
delt es sich bei diesem Ausbauasphalt somit entgegen den bekannten Informationen vermut-
lich um ein unmodifiziertes Bitumen oder ein Bindemittel mit einem sehr geringen Wachsgeh-
alt.

Insgesamt ist nach den vorliegenden Ergebnissen somit eine Abschatzung des Gehalts fr
einzelne Additive mdglich, zu denen insbesondere das SBC und ferner das ECB und
Amidwachs zahlen. Bei dieser Aussage bleibt jedoch zu beachten, dass die erstellten Modelle
jeweils ausschlieflich fir die in diesem FE-Projekt untersuchten Additive gelten. Fir die Er-
weiterung der Modelle auf vergleichbare Additive anderer Hersteller misste ein wesentlich
groRerer Datensatz untersucht werden, was im Rahmen dieses FE-Projekts jedoch nicht mdg-
lich war.

7.4. Differential Scanning Calorimetry (DSC)

Die wachstypischen Peaks, die wie Abbildung 38 verdeutlicht bereits bei den geringen Modifi-
zierungsgraden von 1,5 M.-% deutlich feststellbar sind, zeigen, dass die Thermogramme der
DSC-Analytik das Vorhandensein der Wachsmodifikation nachweisen. Dies zeigt auch der
Vergleich zu dem Thermogramm des offensichtlich nicht wachsmodifizierten Bindemittels des
Bohrkerns BK W1 in Abbildung 39, an dem die typischen Auswirkungen der Wachse nicht
festzustellen sind.

Wie Abbildung 62 zu entnehmen ist, ist die Schmelztemperatur charakteristisch fiir die Eintei-
lung in die Gruppen VL bzw. VH. Die FT- und die Montanwachse B zeigen im Bindemittel
Schmelztemperaturen von unter 105 °C, wahrend selbst bei einem geringen Modifizierungs-
grad von 1,5 M.-% bei den Wachsen der Gruppe VH die Schmelztemperatur wenigstens
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109,6 °C betragt. Das Kriterium zur zielsicheren Unterscheidung zwischen den verschiedenen
Wachstypen lautet somit (siehe gestrichelte Linie in Abbildung 62):

Schmelztemperatur < 107,5 °C — VL-Wachs
Schmelztemperatur > 107,5 °C — VH-Wachs
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Abbildung 62: Schmelztemperaturen der wachsmodifizierten Bitumen

Generell ermdglicht die Kristallisationstemperatur eine gute Einschatzung der Zugabemenge
des jeweiligen Wachses. Mit BestimmtheitsmalRen von 0,92 bzw. 0,95 besteht bei den 15
(8 x VL, 7 x VH) frischen Bindemitteln ein direkter Zusammenhang zwischen Kristallisations-
temperatur und Zugabemenge. Die RTFOT- und PAV-gealterten Proben liefern ebenfalls Kris-
tallisationstemperaturen, die diesem Zusammenhang entsprechen. Dies gilt jedoch nicht fiir
die rickgewonnenen Proben. Deren Kristallisationstemperaturen zeigen bei den verschiede-
nen Zugabemengen nur geringe Unterschiede und weichen deutlich von dem Zusammen-
hang, der an den tbrigen Proben ermittelt wurde, ab. (vgl. Abbildung 63)

Offensichtlich verandern sich wachsmodifizierte Bitumen durch die Rickgewinnung derart
deutlich und nicht konstant, sodass bei riickgewonnenen Bindemitteln nicht von der Kristalli-
sationstemperatur auf die Zugabemenge geschlossen werden kann. Flir Ausbauasphalt ist
somit festzustellen, dass die DSC-Analytik keine prazise Einschatzung der Zugabemenge an
Wachsen ermdglicht.
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Abbildung 63: Kristallisationstemperatur in Abhangigkeit von der Zugabemenge der wachsmodifizierten Bitu-
men

Bewertung der Praxisproben:

Samtliche vermeintlich wachsmodifizierten Praxisproben wurden mittels DSC analysiert. Die
relevanten Ergebnisse Schmelz- und Kristallisationstemperatur sind einschlie3lich der hieraus
folgenden Bewertungen der Tabelle 18 zu entnehmen.

Bei Probe BK W1 fallt — entsprechend der Beobachtungen in den vorangegangenen Abschnit-
ten — auf, dass keine Wachswirkung auftritt (sieche Thermogramm in Abbildung 38). So kann
aus dem Thermogramm zwar theoretisch eine Schmelztemperatur ermittelt werden; der Peak
ist jedoch so schwach ausgepragt und die Temperatur entspricht nicht den bekannten Werten
der beiden Wachsgruppen, sodass dies keiner Wachsmodifizierung zugeordnet werden kann.
Eine Kristallisationstemperatur 1asst sich selbst theoretisch nicht ermitteln. Die Probe ist somit
eindeutig als nicht wachsmodifiziert zu bewerten.
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Schmelztemperatur Kristallisationstemperatur
Probe Bewertung
°C °C

BK W1 771 - Unmodifiziert
BK W2 102,1 50,3 WmB (VL)
BK W3 102,9 50,9 WmB (VL)
BK W4 102,4 56,3 WmB (VL)
BK W5 111,9 84,5 WmB (VH)
BK W6 97,9 72,7 WmB (VL)
BK PW1 103,4 74,3 WmB (VL)
BK PW2 95,0 75,6 WmB (VL)

Tabelle 18: Untersuchungsergebnisse (DSR) der Praxisproben inkl. Bewertung

Die weiteren sieben Proben weisen eindeutig zu identifizierende Schmelz- und Kristallisations-
temperaturen auf. Diese liegen zudem in dem flr die Wachsmodifizierungen typischen Berei-
chen. Anhand des Kriteriums flur die Schmelztemperaturen kdnnen sechs Bindemittel der
Gruppe VL und ein Bindemittel der Gruppe VH zugeordnet werden. Dies entspricht in allen
Fallen den Angaben zu den tatsachlich eingesetzten Bindemitteln.

7.5. Gegeniberstellung der verschiedenen Priifverfahren

Zur Bewertung der Méglichkeiten ihrer praktischen Anwendung werden die vier Prifverfahren
im Hinblick auf
= die Anwendungsmdglichkeiten,
= die Aussagekraft der Ergebnisse,
= die Anwenderfreundlichkeit,
die Prufdauer und
= die Kosten
verglichen.

Anwendungsmaoglichkeiten
Wachsmodifizierte Bitumen kdnnen mit allen erprobten Prifverfahren erkannt werden.

Polymermodifizierungen (SBC) und damit die hieraus hergestellten elastomermodifizierten Bi-
tumen kdénnen mithilfe des erweiterten Erweichungspunktes Ring und Kugel, der DSR- und
der FTIR-Analytik identifiziert werden. Bei den beiden letztgenannten Methoden ist zudem eine
Einschatzung der Wirkung der Polymere bzw. des Modifizierungsgrades maoglich.

Mittels DSR- und FTIR-Analytik ist des Weiteren eine Identifizierung der mehrfachmodifizierten
Bitumen (SBC- und Wachsmodifikation) méglich.

Polymermodifizierungen mit ECB, die in dieses FE-Projektes als Vertreter der Plastomermo-
difizierungen einbezogen wurden, werden nur mittels FTIR-Spektroskopie erkannt.

Die Gummimodifizierungen konnten im Rahmen dieses FE-Projektes mit keinem der erprob-
ten Prifverfahren erkannt werden. Dies lag zum einen an den deutlichen Unterschieden der
eingesetzten Gummimodifizierungen und zum anderen an den relativ geringen Auswirkungen,
die zumindest das verwendete gummimodifizierte Bitumengranulat nach dem Entfernen der
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Partikel auf das Bindemittel hat. Da die Gummimodifizierungen jedoch spatestens bei der Ex-
traktion und Bindemittelriickgewinnung aufgrund der Zusammensetzung und des Geruchs er-
kannt werden, ist deren Identifizierung durch die Prufverfahren auch nicht zwingend notwen-
dig.

In Tabelle 19 sind die Anwendungsmdglichkeiten der vier Prufverfahren zusammengefasst.

SBC Wachs | SBC+Wachs ECB Gummi
EP RuK v v ) 4 ¢ 4
DSR v v v X X
FTIR v v v v X
DSC X v X ~R X
Tabelle 19: Anwendungsmadglichkeiten der Prifverfahren in rickgewonnenen Bindemitteln

Aussagekraft der Ergebnisse

Wie der Tabelle 20 zu entnehmen ist, gelingt mittels DSC-Analytik die Identifizierung der
Wachse bei den Praxisproben. Lediglich bei der Probe BK W1 wurde kein Wachsadditiv er-
kannt. Da hier jedoch bei keinem der Prifverfahren eine Wachsmodifizierung festgestellt wer-
den konnte, ist davon auszugehen, dass eine solche Modifizierung nicht vorlag. Wie Abschnitt
7.4 zu entnehmen ist, liefert die DSC-Analytik bezlglich der Wachsmodifizierungen stets ein-
deutige Ergebnisse. Es handelt sich hierbei um ein sehr zuverlassiges Prufverfahren zur Iden-
tifizierung von Wachsadditiven und zur Bestimmung der Wachsart (VL bzw. VA nach [E KvK,
2016]).

Mittels erweitertem Erweichungspunkt Ring und Kugel kénnen anhand der Ausbildung des
Bindemittelsacks Wachsmodifizierungen relativ gut erkannt werden. Die Zuverlassigkeit ist je-
doch geringer als bei den Ubrigen Prifverfahren. Dies zeigen auch die Praxisproben BK P5
(PmB H wird als WmB identifiziert) und BK W5 (WmB wird als unmodifiziertes Bitumen identi-
fiziert). Polymermodifizierte (SBC) Bitumen kénnen nur zum Teil als solche erkannt werden.
Hier ist die Trennscharfe zwischen den unmodifizierten und den SBC-modifizierten Bitumen
schwach.



126

Bewertung
Probe Modifizierung
EP RuK DSR FTIR DSC
BK 1 unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert -
BK 2 unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert -
BK P1 PmB PmB PmB -
BK P2 PmB PmB PmB -
BK P3 PmB PmB PmB -
BK P4 PmB PmB PmB -
BK P5 PmB H PmB H -
BK W1 WmB unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert
BK W2 WmB WmB WmB WmB WmB
BK W3 WmB WmB WmB WmB WmB
BK W4 WmB WmB WmB WmB WmB
BK W5 WmB WmB WmB WmB
BK W6 WmB WmB WmB WmB WmB
BK G1 GmB unmodifiziert | unmodifiziert | unmodifiziert -
BK G2 GmB unmodifiziert PmB PmB -
BK PW1 PWmB WmB PWmB (WmB)
BK PW2 PWmB unmodifiziert PWmB (WmB)
grun | korrekt identifiziert
gelb | entspricht nicht den urspringlichen Informationen — aber korrekt identifiziert
blau | nicht exakt identifiziert
rot | falsch identifiziert
weild | nicht bewertet
Tabelle 20: Bewertung der Praxisproben anhand der verschiedenen Priifverfahren

Vorteile liefert der Erweichungspunkt Ring und Kugel daflir bezlglich der grundsatzlichen Be-
wertung der Bindemittel. Bei bekannter Modifizierung kann der (Alterungs-)Zustand und damit
die Einsatzmdglichkeit des Ausbauasphalts direkt bewertet werden.

Mittels DSR-Analytik werden die Proben weitestgehend korrekt identifiziert. Es liegen nur ge-
ringe Abweichungen bei den Proben BK P5, BK PW1 und BK PW2 vor. Das BK P5 wird offen-
sichtlich aufgrund der starken Bindemittelalterung nicht mehr als héher sondern als ,normal®
Polymermodifiziertes Bitumen identifiziert. Wahrscheinlich entspricht diese Bewertung der tat-
sachlich noch rheologisch aktiven Wirkung des SBC im Bindemittel. Bei BK PW1 ist die Poly-
mermodifizierung auf Basis der DSR-Ergebnisse nicht eindeutig — aber sehr wahrscheinlich.
Und bei der Probe BK PW2 handelt es sich neben der Wachs- um eine ECB-Modifizierung.
Die Bewertung als wachsmodifiziertes Bitumen ist somit im Rahmen der Mdglichkeiten der
DSR-Analytik korrekt. Generell kénnen somit die Modifizierungsarten gut identifiziert werden,
wobei die Trennscharfe zwischen den verschiedenen Modifizierungsarten in Ausnahmefallen
eine Abweichung von der exakten Identifizierung verursachen kann. Abweichungen, die in der
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praktischen Anwendung zu relevanten Fehleinschatzungen flihren wirden, sind als sehr un-
wahrscheinlich einzustufen.

Neben der Bestimmung der Modifizierungsart ist durch die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T
direkt ein Kennwert zur Bewertung des (Alterungs-)Zustands und damit der Einsatzmdéglich-
keiten des Ausbauasphalts gegeben.

Bei weiterer Prazisierung durch die Aufnahme zusatzlicher Messdaten in die Berechnungsmo-
delle erlaubt die FTIR-Spektroskopie eine exakte Bestimmung der Modifizierungsart und mit
guter Naherung des Modifizierungsgrades. Samtliche Praxisproben, die aufgrund des Pro-
benumfangs zur Bestimmung der Modifizierung herangezogen werden konnten, wurden kor-
rekt bewertet, wobei auch eine Unterscheidung verschiedener Polymere (SBC und ECB) so-
wie Wachse (VL und VH) mdglich ist. Wird die FTIR-Spektroskopie zukunftig vermehrt zur
Analyse der Bitumenmodifizierung herangezogen, ist davon auszugehen, dass durch die Wei-
terentwicklung der Berechnungsmodelle auf Basis der gewonnenen Messdaten die FTIR-Ana-
Iytik die héchste Zuverlassigkeit bei der Bestimmung der Modifizierungsart und Zugabemenge
bietet.

Anwenderfreundlichkeit, Priifdauer und Kosten
Generell ist bei allen Prifgeraten bzw. -verfahren eine hohe Anwenderfreundlichkeit gegeben.

Die Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel als solche ist aufgrund der langjah-
rigen Anwendung in den StralRenbaulaboratorien eingetbt und sicher durchzufuhren. Die zu-
satzliche Bestimmung der Temperaturdifferenzen AT,.o5s und AT10.25 kann automatisiert durch
ein entsprechendes Gerat oder extern durch eine Videodokumentation erfolgen. Eine Video-
dokumentation erfordert dabei noch den gréten Aufwand — ist aber mit wenigen Minuten Vor-
bereitung ebenfalls durchzuflihren. Die Auswertung der Temperaturdifferenzen AT22s und
AT10.25 anhand der Videodokumentation erfordert stets zusatzlichen Aufwand, wahrend bei
einem Gerat mit Erfassung der Fallhdhe eine Automatisierung der Auswertung madglich ist. Die
Prifdauer betragt etwa 30 Minuten fir eine Doppelbestimmung. Die Anschaffungskosten fir
ein adaquates Gerat liebt bei mindestens 5.000 €.

Die DSR-Analytik ist in vielen StraRenbaulaboratorien bereits ebenfalls erprobt. Auswertungen
beispielsweise im Rahmen des FE-Projektes FE 29.0327/2013/BASt haben zudem gezeigt,
dass bei ausreichender Sorgfalt und durch die Unterstlitzung durch entsprechende Anleitun-
gen (z.B. [AL DSR-Prufung (T-Sweep), 2014]) prazise Kennwerte in allen Laboratorien erzielt
werden kénnen. Der Aufwand fur den jeweiligen Baustoffprifer ist etwa vergleichbar mit dem
zur Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel. Die Auswertung und damit die Be-
wertung der Bindemittel kdnnen mittels Software automatisiert ablaufen. Als Prifdauer sind
fur eine Doppelbestimmung etwa zwei Stunden anzusetzen. Die Preisspanne bei den markt-
Ublichen DSR ist grof3. Ein Gerat, dass zur Durchflihrung der vorgesehenen Prifung genugt
und eine ausreichende Prazision besitzt, ist ab etwa 25.000 € erhaltlich.
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Erweiterter Erwei-

chungspunkt

DSR-Analytik

FTIR-
Spektroskopie

DSC-Analytik

Unterscheidung in:

Unterscheidung in:

Aussagekraft der Er-

Zuverlassigkeit bei
Identifizierung von
WmB gut aber ge-
ringer als
DSR/FTIR/DSC

Unterscheidung
von Stralenbaubi-
tumen, PmB
(SBC) und WmB
Erkennung von

Hohe Zuverlassig-
keit bei allen Modi-
fizierungsarten

e StraRenbaubitu- * Stralienbaubitu-

Unterscheidung in: men men Unterscheidung in:
Anwendungsmog- e StraBenbaubitumen « PmB (SBC) e PmB (SBC) e StraBenbaubitu-
lichkeiten e PmB (SBC) « PmBH (SBC) e PmBH (SBC) men
e WmB . WmB o PmB (ECB) e WmB
e WmB
e PWmB . PWmMB
e Zuverlassigkeit

Hohe Zuverlassig-

gebnisse e Zuverlassigkeit bei PWmB gut e Gute Zuverlassig- keit bei WmB
Identifizierung von e Bewertung der keit bei Modifizie-
SBC gering SBC-Wirkung rungsgrad
e Bewertung des (Al- e Bewertung des
terungs-)Zustands (Alterungs-)Zu-
stands
e Nach kurzer Ein- e Nach kurzer Ein-
e Robust und etab- o Etabliert in vielen . . fihrung unkompli-
o . fihrung unkompli- )
liert in Baustoff- Baustoffpriiflabor . zierte Handha-
Anwenderfreund- . ) zierte Handhabung
- - priflabor o Mit Auswertesoft- . bung
lichkeit . ; e Mit Auswertesoft- .
e Auswertung wenig ware einfach aus- . e Mit Auswertesoft-
o ware einfach aus- .
aufwandig zuwerten ware einfach aus-
zuwerten
zuwerten
Einzelmessung: ca.
PEUET CE Doppelbestimmung: Doppelbestimmung: 10 Minuten Einzelmessung: ca. 2
A EEEINE) LTE A ca. 30 Minuten ca. 2 Stunde Stunden
wertung ’ ’ Siebenfache Mes-
sung: ca. 1 Stunde
Anschaffungskosten ab ca. 5.000 € ab ca. 30.000 € ca. 23.000 € ca. 25.000 €
Tabelle 21: Gegeniberstellung der verschiedenen Untersuchungsverfahren

FTIR- und DSC-Analytik sind bislang in den Stralenbaulaboratorien wenig verbreitet. Die
Durchfuhrung der Prifung ist fur die Baustoffprufer dennoch einfach zu erlernen und zudem
wenig aufwendig, da die Proben fur die FTIR-Analytik unmittelbar auf die Messeinheit aufge-
bracht bzw. bei der DSC-Analytik nach dem Erwarmen lediglich eine kleine Probe von wenigen
Milligramm gewogen (nur DSC) und in das Prufgerat gegeben werden muss. Der Versuchs-
ablauf erfolgt automatisch. Ebenso kann die Auswertung mittels entsprechender Software au-
tomatisiert werden. Die Prufdauer betragt bei der FTIR-Spektroskopie fur eine bislang durch-
zuflhrende Siebenfachbestimmung etwa eine Stunde. Die Kosten fir die Anschaffung belau-
fen sich auf etwa 23.000 €. Die DSC-Analytik bedarf dagegen bei dem aktuell angewendeten
Prifablauf zwei Stunden. Werden nur die flr die Auswertung erforderlichen Kennwerte ermit-
telt, besteht jedoch die Mdglichkeit, die Dauer auf etwa eine Stunde zu verkirzen. Die An-
schaffungskosten fur ein DSC betragen ca. 25.000 €.
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Tabelle 21 gibt eine Gegenuberstellung der Méglichkeiten der betrachteten Verfahren zur
Identifizierung der im Bindemittel enthaltenen Additive.

7.6. Vorschlag zur Bewertung der Bindemittel in der Praxis

Praxistaugliche Méglichkeiten zur Bewertung der modifizierten Bitumen sind auf Basis der Er-
gebnisse des FE-Projekts die folgenden:

= FTIR-Analytik kombiniert mit Erweichungspunkt Ring und Kugel
= DSR-Analytik

Anstelle der Kombination aus FTIR-Analytik und Erweichungspunkt Ring und Kugel ware auch
die Kombination aus FTIR- und DSR-Analytik denkbar, was sicherlich die grétmdgliche Infor-
mationsvielfalt zum untersuchten Bindemittel liefern wiirde.

Die ausschlieBliche Nutzung des erweiterten Erweichungspunktes Ring und Kugel fuhrt vor
allem bei den haufig im Ausbauasphalt vorkommenden Polymermodifizierten Bitumen zu kei-
nen ausreichend zuverlassigen Ergebnissen. Selbst bei niedrigem Erweichungspunt Ring und
Kugel ist bestenfalls die Einschatzung zu treffen, dass der Ausbauasphalt weiter zu verwenden
ist. Ob eine Modifizierung vorliegt, die die Wiederverwendung des Ausbauasphalts beeinflusst,
ist nicht festzustellen.

Andererseits liefert allein die FTIR-Analytik keine direkten Informationen zur Bindemittelstei-
figkeit®. Ein Ausbauasphalt, bei dem ausschlieRlich die Modifizierung bekannt ist, kann so al-
leine nicht sinnvoll zur Wiederverwendung eingeteilt werden.

FTIR-Analytik kombiniert mit Erweichungspunkt Ring und Kugel

Parallel zur bislang durchgefihrten Bestimmung des Erweichungspunktes Ring und Kugel
kann die FTIR-Spektroskopie erfolgen. Trotz der bekannten Schwachen liefert der Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel einen Kennwert, der in der Regel zur Bewertung der Steifig-
keit/Alterung von Ausbauasphalt ausreicht. Durch die FTIR-Analytik wird zudem in kurzer Zeit
die Bindemittelmodifizierung zuverlassig nach der Art und in guter Naherung auch nach dem
Modifizierungsgrad ermittelt.

Mit Kenntnis der Bindemittelsteifigkeit anhand des Erweichungspunktes Ring und Kugel und
der Modifizierungsart anhand der FTIR-Analytik kdnnen die Bindemittel im Ausbauasphalt
schnell und zuverlassig bewertet werden. Eine solche Analyse kann innerhalb einer Stunde
(je Bindemittel) die in Abbildung 64 dargestellten Ergebnisse liefern.

Der aktuelle Grenzwert von 70 °C (untere rote Linie in Abbildung 64) zur Wiederverwendung
des Ausbauasphalts im Asphalt kann fir die unmodifizierten und fir die Gummimodifizierten
Bitumen weiter angesetzt werden. Da ohne weitere Zusatze kein signifikanter Einfluss der
Gummimaodifizierung auf den Erweichungspunkt Ring und Kugel festgestellt wurde, sollten
Gummimaodifizierte Bitumen nur dann analog der Gruppe der anderen modifizierten Bitumen
bewertet werden, wenn in der FTIR-Analytik zusatzlich SBC- und/oder Wachsmodifizierungen
erkannt werden.

® Eine grobe Abschatzung der Bitumensteifigkeit ist nach [WEIGEL 2018] grundsétzlich auch mit der
FTIR-Spektroskopie moglich, was jedoch nicht Bestandteil dieses Projekts war.
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Abbildung 64: Erweichungspunkte Ring und Kugel und Modifizierungsart der Praxisproben

Fur die Gruppen der Polymer- wachs- und mehrfachmodifizierten Bitumen kdnnte ein erster
Ansatz beispielsweise darin bestehen, 85 °C (obere rote Linie in Abbildung 64) als maximalen
Wert fUr die Wiederverwendung im Asphalt zu definieren. Hierdurch wirden die beiden offen-
sichtlich sehr stark gealterten Proben BK P2 und BK P5 nicht ohne zusatzliche Prifungen zur
Wiederverwendung im Asphalt zugelassen. Mit Ausnahme des BK PW1 kénnten alle Ubrigen
Asphalte wieder eingesetzt werden, was auf Basis der bekannten Informationen zu den As-
phalten (Liegezeit 5 bis 18 Jahre) angemessen scheint. Die tatsachliche Festlegung eines
Grenzwertes bedarf jedoch einer wesentlich gréReren Datenbasis als die Ergebnisse dieses
FE-Projektes.

DSR-Analytik

Mittels DSR-Analytik kann parallel die Modifizierungsart und (iber die Aquisteifigkeitstempera-
tur EG*T die Bindemittelsteifigkeit und damit der (Alterungs-)Zustand des Bindemittels bewer-
tet werden. In Abbildung 65 sind die so zu ermittelnden Ergebnisse flr die 17 Praxisproben
dargestellt.
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Abbildung 65: Aquisteifigkeitstemperatur und Modifizierungsart der Praxisproben

Da bei unmodifizierten Bitumen Erweichungspunkt Ring und Kugel und EG*T nahezu identisch
sind, sollte der Grenzwert zur Wiederverwendung flir EG*T analog zum Grenzwert fir den
Erweichungspunkt Ring und Kugel zu 70 °C (untere rote Linie in Abbildung 65) gewahlt wer-
den.

Von den modifizierten Bitumen ist das BK P5 aufgrund der fir einen OPA mit tGber 10 Jahren
langen Liegezeit bezlglich einer Wiederverwendung als kritisch zu bewerten. Darliber hinaus
scheint BK P2 ebenfalls sehr stark gealtert zu sein. Die Ubrigen Proben sind mit Liegezeiten
von maximal 18 Jahren nicht als kritisch anzusehen. Auf Basis der durchgefiihrten Praxiser-
probung ware somit ein Grenzwert der EG*T von 80 °C (obere rote Linie in Abbildung 65) flr
die Wiederverwendung von Ausbauasphalt denkbar. Das Festsetzen eines Grenzwertes be-
darf jedoch weiterer Analysen beziglich der Zusammenhange zwischen der EG*T bei Poly-
mer-, wachs- und mehrfachmodifizierten Bitumen und deren Wiederverwendbarkeit.



132

8. Zusammenfassung

Das Ziel dieses FE-Projekts war die Erstellung einer oder mehrerer Prifsystematik(en), womit
die Art und in Naherung auch die Zugabemenge der in Deutschland Ublichen Modifizierungen
im Ausbauasphalte ermittelt werden kann. Zur Erarbeitung einer solchen Prifsystematik stan-
den verschiedene physikalische und chemisch-analytische Untersuchungsmethoden zur Ver-
figung. Hierzu zahlten zum einen ein erweiterter Erweichungspunkt Ring und Kugel und die
Untersuchung mittels Dynamischem Scherrheometer (DSR) sowie zum anderen die Fourier-
Transformations-Infrarotspektroskopie (FTIR-Spektroskopie) und die Differential Scanning
Calorimetry (DSC). Als Untersuchungsgrundlage dienten verschiedene StralRenbaubitumen
sowie Polymer-, wachs-, Gummi- und mehrfachmodifizierte Bitumen. Als Modifizierungsmittel
wurden ein Styrol-Butadien-Blockcopolymer (SBC), ein Ethylen-Copolymer-Bitumen (ECB),
ein Amid-, ein Fischer-Tropsch-Wachs (FT), zwei Montanwachse und ein gummimodifiziertes
Bitumengranulat betrachtet.

Der Erweichungspunkt Ring und Kugel eignet sich in Verbindung mit der Temperaturspanne
zur Ausbildung des Bindemittelsacks zwischen 10 und 25 mm Fallhéhe der Kugeln zur Identi-
fizierung von wachsmodifizierten Bitumen. Zudem kann durch die Temperaturspanne zur Aus-
bildung des Bindemittelsacks zwischen 2 und 25 mm Fallhdhe eine Unterscheidung zwischen
den Wachsen der VL-Gruppe (FT-Wachs und Montanwachs B) und der VH-Gruppe
(Amidwachs und Montanwachs A) der [E KvB, 2019] erfolgen. Des Weiteren kdnnen einige
Polymermodifizierte (SBC) Bitumen anhand der grofien Temperaturspanne zur Ausbildung
des Bindemittelsacks zwischen 10 und 25 mm Fallhdhe identifiziert werden. Die Trennscharfe
zwischen SBC-modifizierten und unmodifizierten Bitumen ist jedoch gering. Da die Ubrigen
Modifizierungsarten nicht erkannt werden kénnen, beschrankt sich die Méglichkeit des erwei-
terten Erweichungspunktes Ring und Kugel darauf, die Bindemittel im Ausbauasphalt mit re-
lativ hoher Wahrscheinlichkeit in die folgenden Gruppen zu unterteilen: Wachsmodifizierte Bi-
tumen, Polymermodifizierte (SBC) Bitumen und die tbrigen Bitumen. Zu den Ubrigen Bitumen
zahlen neben den unmodifizierten, Gummi- und plastomermodifizierten Bitumen wenige
wachsmodifizierte aber vor allem auch ein Grof3teil der Polymermodifizierten (SBC) Bitumen.

Aufgrund der umfangreichen Untersuchungsmdglichkeiten mittels DSR wurde im Rahmen die-
ses FE-Projektes eine Vorgehensweise entwickelt, mit der méglichst schnell, einfach und ziel-
sicher die in Deutschland verbreitetet Bitumenmodifizierungen im Ausbauasphalt erkannt wer-
den kénnen. Zunachst wird hierbei die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T ermittelt, bei der der
komplexe Schermodul 15 kPa betragt (Pruffrequenz: 1,59 Hz). Aufgrund des hohen Einflusses
der Modifizierungen bei dieser Temperatur werden nach der Temperierung auf EG*T unmittel-
bar mehrere Untersuchungen durchgefiihrt: Frequenztest von 1,59 bis 0,1 Hz, Amplitudentest
von 0,1 bis 15 % Deformation und MSCR-Test mit 3,2 kPa. Aus dem Amplitudentest wird die
Grenze des LVE-Bereichs ermittelt. Hieran ist eine Unterscheidung in wachsmodifizierte und
nicht wachsmaodifizierte Bitumen mdglich. Der im Frequenztest ermittelte Speichermodul (Quo-
tient aus komplexem Schermodul und Cosinus des Phasenwinkels) bei 0,1 Hz wird durch eine
Division durch die Aquisteifigkeitstemperatur auf diese bezogen. Durch den so definierten ,re-
lativen Speichermodul® kdnnen die Polymermodifizierten (SBC) Bitumen identifiziert und eine
Einschatzung zur Wirkung der Polymermodifizierung getroffen werden. Die MSCR-Tests wur-
den eingesetzt, um anhand der Rickformung zwischen ausschliellich wachsmodifizierten und
wachs- und Polymermodifizierten Bitumen unterscheiden zu kénnen. Die in Deutschland we-
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niger oft eingesetzten plastomermodifizierten Bitumen und die bei der Extraktion/Bindemittel-
ruckgewinnung schon zu erkennenden Gummimodifizierten Bitumen kénnen durch die DSR-
Analytik nicht identifiziert werden.

Bei der FTIR-Spektroskopie lassen sich einige Additive bereits durch eine visuelle Betrachtung
der Spektren identifizieren, da diese charakteristische Banden hervorrufen. Zu diesen Additi-
ven zahlen die Polymere SBC und ECB sowie die Wachse der VH-Gruppe. Fir die Wachse
der VL-Gruppe und die Gummimodifizierungen lie3en sich hingegen keine zusatzlichen Ban-
den feststellen. Diese Additive zeigen sich durch die Beeinflussung der Bitumenspektren in
Form von veranderten Bandenintensitdten. Um diese Beeinflussungen erfassen zu kénnen,
erfolge eine Auswertung der FTIR-Spektren mithilfe von multivariaten Analysemethoden. So
konnte mithilfe einer Kombination aus Faktorenanalyse und Diskriminanzanalyse ein binarer
Entscheidungsbaum erstellt werden, durch den sich die Polymer- und die wachsmodifizierten
Bitumen sehr gut von den Gummi- und unmodifizierten Bitumenproben unterscheiden lassen.
Probleme zeigten sich jedoch in der wie zuvor beschrieben fur die praktische Anwendung nicht
zwingend notwendigen Trennung der Gummi- und der unmodifizierten Bitumen. Zusatzlich zu
der Zuordnung zu den Einfachmodifizierungen scheint mithilfe der FTIR-Spektroskopie und
der multivariaten Auswertung die ldentifizierung von Mehrfachmodifizierungen maéglich zu
sein. Dieser Ansatz wurde im Rahmen des FE-Projekts jedoch lediglich stichprobenartig un-
tersucht, weshalb dies anhand eines gréf3eren Probenumfangs validiert und verifiziert werden
sollte. Des Weiteren ist mithilfe der Partial Least Square Regression die quantitative Abschat-
zung einiger Additive mdglich. So lasst sich beispielsweise der Gehalt des SBC gut ermitteln,
wahrend sich die Gehalte des ECB sowie des Amidwachses grob abschatzen lassen. Fir das
FT-Wachs ist hingegen insbesondere im Bereich hdherer Konzentrationen lediglich eine sehr
grobe Abschatzung mdglich.

Durch die mittels DSC bestimmten Schmelztemperaturen sind wachsmodifizierte Bitumen ein-
deutig zu erkennen. Zudem ist die Wachsart (VL- oder VH-Gruppe) durch die Schmelztempe-
raturen mit hoher Zuverlassigkeit nachzuweisen. Fir den Wachsgehalt konnten im Rahmen
dieses FE-Projektes nur fur die frischen Bindemittel eindeutige Korrelationen zur mittels DSC
bestimmten Kristallisationstemperatur ermittelt werden. Bei rickgewonnenen Bindemitteln ist
es vor allem aufgrund der schwachen Loéslichkeit der Wachse in den aktuell in Deutschland
eingesetzten Lésemitteln kaum mdglich, den Wachsgehalt exakt zu ermitteln.

Resumierend ist festzustellen, dass die DSR- und die FTIR-Analytik gut geeignet sind, die
gangigen Modifizierungen im Ausbauasphalt schnell, einfach und zielsicher zum Zweck einer
optimalen Wiederverwendung zu erkennen. Die FTIR-Analytik ermdglicht zuverlassig eine ein-
deutige Identifizierung der Modifizierung. Die DSR-Analytik liefert parallel zur Bestimmung der
Modifizierung die Aquisteifigkeitstemperatur EG*T des Bindemittels, wodurch Ausbauasphalt
direkt bewertet und fur weitere Einsatzmdglichkeiten eingeteilt werden kann.
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