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Kurzfassung — Abstract

Prozessoptimierung der Asphaltextraktion mit
Oktansduremethylester (OME)

Das in Deutschland Ubliche Standardlésemittel
Trichlorethylen (Tri) fir die Bindemittelextraktion
aus Asphaltmischgut darf aufgrund seiner krebser-
regenden Wirkung nur noch bis 2023 verwendet
werden. Als alternatives Losemittel wird das Pflan-
zenolester Octansauremethylester (OME) als po-
tenziell geeignet angesehen. In dem vorliegenden
Forschungsprojekt wird das Vorgehen der automa-
tischen Bindemittelextraktion soweit verbessert,
dass OME mit vertretbarem Aufwand und ohne Ge-
fahrdung der Anwender angewandt werden kann.

Dazu wird zunachst die Destillationsprozedur so-
weit optimiert, dass bei Uberpriifung mittels Ga-
schromatografie mit Massenspektrometrie-Kopp-
lung (GCMS) kein nachweisbarer Anteil OME im
Bitumen verbleibt. Als Resultat ergeben sich zwei
Destillationsphasen, ahnlich dem Vorgehen mit Tri,
jedoch bei deutlich héheren Temperaturen (110 und
190 °C) und reduzierten Driucken (20 und 5 hPa).
Polymermodifizierte Bitumen weisen gegeniber
den mit Tri destillierten Bitumen nachweisbare
Abweichungen der Ergebnisse im héheren Tempe-
raturbereich auf. Mit einfachen Methoden kann
nachgewiesen werden, dass OME einige Polymere
starker als Tri verandert und damit deren rheologi-
sche Eigenschaften beeinflusst.

In einem weiteren Schritt wird Uber Modifikationen
im Programmablauf einer automatischen Extrak-
tionsanlage eine minimale Extraktionsdauer ange-
strebt. Die jeweiligen Modifikationen werden bzgl.
Korngrof3enverteilung und Bindemittelgehalt Gber-
prift. Mit einer erhéhten Waschtemperatur (100 °C)
und verkirzten Waschgangen kann eine Reduzie-
rung der Extraktionsdauer erreicht werden. Diese
kann mit dem untersuchten Asphaltmischgut der
Sorte AC 11 D S von ca. 150 auf ca. 115 Minuten
reduziert werden. Die Untersuchung weiterer As-
phaltsorten ergibt eine Abhangigkeit von der Pro-
benmenge, so dass die Dauer von 120 Minuten
(AC 32 T S) bis 60 Minuten (SMA 8 S) variiert.
Zur Beschleunigung wird auflerdem empfohlen,
vor Arbeitsbeginn einen automatisch startenden
Nulldurchlauf durchzuflihren. Weiterhin werden
konstruktive Veranderungen empfohlen, um z. B.
Filleranteile besser auszusplilen.

Zeitgleich mit der Optimierung der Extraktionsdauer
wird die chemische Stabilitat des OME Uberprift.
Auch nach 130 Extraktionsvorgédngen kann mittels
GCMS keine wesentliche Anderungen in der Zu-
sammensetzung festgestellt werden.

Bezuglich der Arbeitssicherheit wird eine einfache
Gefahrdungsanalyse durchgefiihrt, welche ergibt,
dass ahnliche SchutzmalRnahmen, wie auch beim
Umgang mit Tri, eingehalten werden mussen. In
den Regelwerken ware im Wesentlichen die Riick-
gewinnung des Bindemittels mittels Rotationsver-
dampfer zu erganzen.

Es ist festzuhalten, dass mit OME als L&semittel
Asphaltmischgut schneller als bisher analysiert und
OME rickstandsfrei aus dem Bitumen destilliert
werden kann. Die Extraktionsdauern reichen aller-
dings nicht an die Zeiten einer Extraktion mit Tri
heran, so dass in der Praxis mit unpraktikabel lan-
gen Extraktionszeiten zu rechnen ist. Eine Gefahr-
dung der Anwender kann unter Beachtung der
Arbeitssicherheit nach bisherigem Stand des Wis-
sens ausgeschlossen werden.

Optimizing binder extraction for solvent
octanoid acid methyl ester (OME)

In Germany the standard solvent used for binder
extraction from bituminous mixtures is trichlorethy-
lene (Tri), but it may only be used until 2023 due to
its carcinogenic effects. As an alternative solvent,
the octanoic acid methyl ester (in German: Octan-
sauremethylester — OME) was considered suitable.
In the research project presented here, the pro-
cedure of automatic binder extraction is optimized
in a way that OME can be applied with reasonable
effort and without endangering the user.

For this purpose, the distillation procedure is
optimized that a verification by gas chromatogra-
phy with mass spectrometry coupling (GCMS) will
detect no remaining residue of OME in the distilled
bitumen. As a result a two staged program — similar
to the program using Tri — is established but at
significantly higher temperatures (110 and 190 °C)
and reduced pressures (20 and 5 hPa). Compared
to the tri distilled binder, polymer-modified binder
shows significant differences in the test results.
Simple methods demonstrate that OME affects



some polymers more strongly than Tri and thus
changes their rheological properties.

In a further step, a minimum extraction duration is
investigated through modifications in the program
sequence of an automatic extraction enclosure
verified by particle size distribution and binder
content. To achieve a reduced duration an in-
creased washing temperature (100 °C) and
shortened washing cycles is needed. The reduction
is investigated using an asphalt mixture AC 11 and
results in a decrease from approx. 150 to approx.
115 minutes. Using the extraction sequence for
other types of asphalt mixture, a dependency on
the amount of the samples can be shown. The
duration varies from 120 minutes (AC 32) to 60
minutes (SMA 8). It is also recommended to carry
out an automatically starting empty-run before start
of work, to get an operational machine. Furthermore
constructive changes are recommended, e.g. to
better flush out filler parts.

While executing the optimization of the duration for
extraction, the chemical stability of OME is checked.
Even after 130 extraction procedures, no significant
chemical changes can be detected by GCMS.

With regard to safety of work, simple German
hazard analysis is carried out, which shows that
similar protective arrangements are recommended,
as using Tri. If OME shall be used in Germany, only
the German standards for recovery of binder have
to be changed by means of a rotary evaporator.

This project results in a faster procedure using
OME as a solvent for binder extraction from
bituminous mixtures than before and without
residues of OME in the remaining binder. But the
duration for extraction with OME still exceeds the
duration of extraction with Tri. Considering the
safety of work, no risks to the user can be detected
by now.



Summary

Optimizing binder extraction for solvent
octanoid acid methyl ester (OME)

1 Introduction

In Germany the standard solvent for binder
extraction from bituminous mixtures is trichlorethy-
lene (Tri). But Tri was added to the authorization list
(Annex XIV) of REACH, including an expiration date
of 36 months (21 April 2016), after which Tri may no
longer be delivered or used, unless an authorization
has been granted. The Dow Chemical Company
(DOW) and Safechem Europe GmbH (subsidiary of
DOW) subsequently submitted an application to
the European Chemicals Agency (EChA) for the
authorization of Tri as solvent for extraction of
binder for asphalt analysis. This authorization was
confirmed in October 2014 and is valid until 2023.
(SACKER & TAUBE, 2015).

For further determination of asphalt mixture pro-
perties like binder content, particle size distribution
or properties of the recovered binder, an alternative
solvent had to be found. In consequence WEIN-
GART & KRUGER (2012) tested 15 different,
potentially harmless vegetable oil esters, various
types of biodiesel and other alternative solvents, as
well as cleaning agents on their dissolving power on
bitumen. The vegetable oil ester of octanoic acid
methyl ester (German: Octansauremethylester —
OME) proved to be a suitable solvent. This is a
carboxylic acid ester with the molecular formula
CgH4g0,, which is low volatile, has a high flash point
and no health risk.

Based on these findings, the applicability of OME
during the extraction process and the influence of
the solvent on the resulting binder properties and
handling in the laboratory were examined by
ALISOV & WISTUBA (2015). The suitability of OME
for the binder extraction from asphalt mixture was
confirmed, however, the resulting binder properties
showed significant differences to those after
application of Tri. Furthermore the solvent-specific
properties led to a significantly longer duration in
the automatic extraction enclosure. Both features
would lead to considerable time and economic
constraints in contractual application. So, the

research project presented here will investigate a
practicable procedure using the solvent OME in the
context of control tests and factory production
controls with timely reasonable effort and without
endangering the user.

Based on the results of ALISOV & WISTUBA (2015)
an optimization of the automatic extraction regarding
the duration and an optimization of the distillation
is carried out. Furthermore, chemical stability,
occupational safety and possible changes in the
German specifications are considered. Thus, the
research program is divided into the five work
packages:

WP 1: Minimization of residual OME in binder after
distillation,

WP 2: Minimization of the duration of the extraction

procedure,
WP 3: Chemical stability of the solvent OME,
WP 4: Occupational safety and
WP 5: Changes in national specifications

The respective procedures and the results achieved
are presented in the following chapters.

2 Minimization of residual OME
in binder after distillation

The quantitative detection of OME residues in the
binder are investigated with reference mixtures of
50 g plain binder pen grade 50/70 and 300 g OME.
Both are placed in a distillation flask and mixed at
80 °C for a period of 15 min in a rotary evaporator.
Subsequently, the two-stage distillation took place.

To evaluate the distillation conditions, the remaining
binder is tested by means of ring and ball softening
point, binder fast characterization test (BTSV)
and gas chromatography with mass spectrometry
coupling (GCMS).

The following distillation conditions are systema-
tically varied:

a) extension of the second distillation stage from 11
minutes to 22, 33, 60 and to 120 minutes,

b) increasing the oil bath temperature in the second
distillation stage from 160 °C to 170, 180, 190
and to 210 °C,



c) insulation of the transfer pipe or heating of the
pipe at the rotary evaporator,

d) use of different foam brakes before the transfer
pipe,

e) reducing the sample amount to 37.5 g and 25 g
instead of 50 g,

f) reduction of the flask size to 500 ml and 250 ml
instead of 750 ml and

g) reduction of the immersion depth in three stages.

The increase in the oil bath temperature and the
longer duration of distillation time, in each case in
the second distillation stage, proves to be effective.
All other variants are not or only partially effective.

In particular, combinations of the increased oil bath
temperature with a longer duration are able to distil
further portions of OME. Figure 1 shows the results
of the GCMS, the peak area/bitumen quantity,
especially the variants 02 to o7 with the lowest
proportion of residing OME. Above 190 °C for oil
bath temperature no residues of OME can be found
in the remaining bitumen.

With this optimized distillation procedure, no residue
of OME can be detected by GCMS, testing German
binders of pen grades 30/45, 25/55/55 A and 40/
100/65 A. The optimized distillation procedure is
presented in table 1 next to the distillation conditions
when using trichlorethylene (Tri) and using the
previous method for OME.

Furthermore, all binder are tested after distillation
with conventional (ring and ball softening point,
needle penetration, elastic recovery) and rheological
test methods (binder fast characterization test
BTSV, dynamic shear rheometer: T-sweep and

MSCR test, bending beam rheometer, Force
ductility). Plain binder, will achieve results,
comparable to those after distillation with

trichlorethylene, while polymer modified binder
achieve differences in the high temperature range.
Simple methods show that OME affects some
polymers (trichlorethylene also affects polymers)
and thus changes their rheological properties. Other
additives weren’t affected. Thus, especially using
high modified binder, altered rheological properties
have to be considered.

Stages of Distillation Tri OME OME
previous | optimized
Temperature 90 °C 110 °C 110 °C
1. Stage |Pressure | 400hPa | 20hPa | 20hPa
Duraon | ~50min | ~25min | ~25min
Temperature 160 °C 160 °C 190 °C
2 Stage |Pressure | 20hPa | 5hPa| 5hPa
Duraon | 10min | tmin | 33min
Duration |~ 60 min ~36 min | ~58 min

Tab. 1: Distillation procedure of binder/solvent mixtures for the
solvents trichlorethylene (Tri) and octanoic acid methyl
ester (OME) fur previous and optimized procedure

Fig. 1: Results of GCMS, remaining fraction of OME in binder under variation of selected distillation conditions



3 Minimization of the duration of
the extraction procedure

To optimize the duration of the extraction procedure,
a laboratory-produced asphalt mixture AC 11 with a
plain binder of pen grade 50/70 was used. A fixed
duration of the extraction procedure cannot be
specified for the automatic asphalt analyzer used
here. The system uses internal sensors which only
enable the next program step after specific
conditions, so that variations in duration can reach
up to 40 minutes.

Furthermore, the program steps include a
preparation phase in which the distillation tower is
heated. This process needs up to 20 minutes and
could be fastened to about 3 minutes by an
automatically starting empty-run to get a an
operational machine at start of work. The Duration
for extraction takes approx. 167 minutes with a cold
start and approx. 150 minutes after a warm start.

Basis for the optimization process are the extraction
conditions of ALISOV & WISTUBA (2015), which
are optimized in the following points:

a) preheating the sample material and reducing
the washing time,

b) drying of the aggregate outside the extraction
enclosure,

¢) improving the drying conditions to reach a
shorter drying time,

d) increase the washing temperature to reduce
washing time and

e) pre-dissolving the sample and reducing the
washing time.

To verify the extraction methods, the soluble binder
content (calculated by difference and by recovery
method) and the particle size distribution (relevant
categories) are used. Figure 2 shows the modified
extraction enclosure used in this project.

Preheating the asphalt mixture to 80 °C or warm
delivered material provides no time advantage. The
significant factor is the reduction in the number or
duration of washing cycles whose results (particle
size distribution, binder content) will not be affected
by the temperature of preheating. Drying outside
the washing chamber is advantageous for single
samples. Thus, the binder content (using the
difference method) and particle size distribution can
be determined quickly. Since the binder/solvent
mixture is distilled within the drying stage, a
shortened drying stage results in a large amount of
this remaining mixture. The mixture must be distilled
either inside the machine or outside, so in every
case, the complete extraction process needs more
time than planned. This distillation process also
relates to the shortening of the drying stage, which
is possible in principle, but results in a large amount
of bitumen/solvent mixture. The increase of washing
temperature has proven to be effective and allows a
faster washing cycle. In contrast, prior dissolving of

Fig. 2: Automatic extraction enclosure, suitable for the solvent OME at ISBS, with closed (left) and open (right) doors



the sample failed to reduce extraction time. Due to
the dissolved binder/filler phase, this mixture ran
slowly from the washing chamber into the centrifuge,
so the internal sensor blocked the next step and
effectively more time was needed than before.

The combination of the examined parameters finally
leads to the extraction procedure listed in table 2.

The determination of the binder content shows that
the difference method often results in a higher
binder content, as determined by the recovery
method. The reason is a missing filler content of one
to two grams. This part remains in the back of the
washing chamber and in the tube to the centrifuge.
It will be flushed out with the next extraction process.
So it is recommended to modify the analyzer
constructively, to avoid these residues.

The verification of the extraction conditions, given in
table 2, with Asphalt mixtures AC 32, AC 16, SMA 8

and PA 8 show that the duration of the drying stage
(resp. internal pre-distillation) must be varied as a
function of the sample mass. Since the AC 32 has
the largest sample mass, the duration for drying
must be increased to 60 minutes. For AC 16 this
duration can be reduced to 40 minutes. For the
asphalt mixtures SMA 8 and PA 8 it can be reduced
to 20 minutes. The critical factors are to take out a
dry aggregate mixture and to get an amount of
300 — 500 ml of the pre-distilled binder/solvent
mixture. The washing cycles are not affected. For
PA 8, as already mentioned for the distillation, the
reaction with the polymers must be taken into
account. For a MA 11 no shortening for the duration
of extraction can be found. The modifications of the
extraction enclosure requires a new procedure for
the extraction of mastic asphalt.

4 Chemical stability of the

Tab. 2: Essential parameters for the previous and the optimal
extraction procedure for the investigated AC 11

Proceeding/Parameters Extraction procedure
solvent OME

previous optimized
Preparation of samples ] i Chemlc.:al stability is checked during opt|m|zat|on. of
Washing temperature 80 °C 100 °C .
processes a sample is taken and selected samples
Number and duration of 5a10 °as are analyzed by GCMS. Even after 130 extraction
washing cycles minutes minutes o . .
Duration of drying stage 60 minutes 50 minutes " .
et e e composition can be detected. In figure 3 all
Mean duration of extraction 150 minutes 115 minutes abundances of a GCMS test are shown, for pure

OME (number 5) and the by-products after 130
extractions. In summery all by-products will reach
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an amount of < 0.4%. Only insignificant and non-
systematic changes of these proportions are
observed.

5 Occupational safety

Simple German hazard analysis (GefStoffV, 2017)
is carried out to estimate the safety at work. The
analysis indicates OME as a hazardous substance,
but with a very low hazard potential. In result similar
protective arrangements have to be taken as using
trichlorethylene. The most critical factor is the odor
nuisance of coconut. In addition to the personal
protective equipment PSA work with OME should
generally take place under a extractor hood and
for transport/storage closed systems should be
used. For safety at work an information sheet with
necessary arrangements is worked out.

6 Changes in national
specifications

Changes in the German specifications mainly
concern TP Asphalt-StB, Part 3, Binder Recovery —
Rotary Evaporator (FGSV, 2007). The distillation
procedure, mentioned in WP 1, should be inserted.
Within the ZTV Asphalt-StB 07/13 some threshold
values for the ring and ball softening point could be
adapted (binder pen grade 40/100-65 or asphalt
mixture with viscosity-modifying additives).

7 Summary and further
suggestions

Within this project the use of octanoic acid methyl
ester (OME) as solvent for binder extraction from
bituminous mixtures is optimized in a way that a
faster extraction than before is possible and OME
can be distilled out of the binder without residue.
The duration of extraction time (120 to 60 minutes)
does not reach the times for extraction with
trichlorethylene of below 60 minutes. Considering
the safety of work, no risk to the user was detected
up to now.

Some suggestions and problems still need to be
clarified:

Since OME has a lower density than trichlore-
thylene, the filler from the washing chamber is
not flushed optimally into the centrifuge. This
could be improved by a larger inclination of the
washing chamber and a larger slope for the tube
leading into the centrifuge.

OME affects some polymers more than trichlore-
thylene. This phenomenon has to be analyzed
further with regard to the extraction/distillation.

Extraction of mastic asphalt currently takes a
long time. A further reduction should be
investigated.

Formally, the insoluble fraction in the aggregate
mixture would have to be determined by
analysing many types of asphalt mixtures. In
addition, the precision of the process in
accordance with German specifications TP
Asphalt-StB, Part 3 or Part 1 would have to be
determined by means of an interlaboratory test.
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1 Bedeutung und Ziel des
Forschungsprojekts

Als Standardlésemittel fiir die Bindemittelextraktion
aus Asphaltmischgut wird in Deutschland derzeit
Trichlorethylen (Tri) verwendet.

Tri wurde am 18.06.2010 in die Kandidatenliste der
besonders besorgniserregenden Stoffe (substan-
ces of very high concern, SVHC) der Europaischen
Chemikalienverordnung REACH aufgenommen.
Seit 21. April 2013 steht es rechtswirksam in der
Autorisierungsliste (Anhang XIV) der REACH (Re-
gistration, Evaluation, Authorisation and Restriction
of Chemicals). Dies beinhaltete einen Ablauftermin
nach 36 Monaten (21. April 2016), nach dem Tri
nicht mehr geliefert oder verwendet werden darf, es
sei denn, hierzu wurde eine Zulassung erteilt. Die
Dow Chemical Company (DOW) und die Safechem
Europe GmbH (Tochter der DOW) stellten daraufhin
bei der Europaischen Chemikalienagentur (EChA)
einen Antrag auf Zulassung von Tri als Extraktions-
I6semittel fur Bitumen in der Asphalt-Analyse (TAU-
BE, 2013). Dieser Antrag wurde im Oktober 2014
bestatigt und ist bis zum Jahr 2023 autorisiert. Ein
weiterer Antrag zur Nutzung von Tri nach diesem
Datum wird nicht als erfolgversprechend angese-
hen (SACKER & TAUBE, 2015).

Um die primaren Asphalteigenschaften Bindemittel-
gehalt, KorngréRRenverteilung und Eigenschaften
des rlckgewonnenen Bitumens zielsicher zu be-
stimmen, muss ein alternatives Ldsemittel gefun-
den werden. Andernfalls bestiinde derzeit keine
Méglichkeit, die Asphaltzusammensetzung im Rou-
tinebetrieb zu Uberprifen.

Im Auftrag des Deutschen Asphaltinstitutes (DAI)
e. V. wurde im Jahr 2010 die ,Entwicklung eines
Verfahrens zur Bindemittelrickgewinnung nach As-
phaltextraktion mit alternativen L&semitteln aus
nachwachsenden Rohstoffen als Forschungsauf-
trag vergeben. Dabei wurden von WEINGART &
KRUGER (2012) 15 verschiedene, potenziell unge-
fahrliche Pflanzendlester, verschiedene Biodiesel-
sorten und andere alternative Ldsemittel, sowie
Reinigungsmittel auf ihr Losevermogen auf Bitu-
men getestet.

Die Vorteile der Pflanzendlester bestehen unter an-
derem darin, dass sie leicht biologisch abbaubar,
nicht kennzeichnungspflichtig nach Gefahrstoff-
verordnung und Chemikaliengesetz und praktisch
ungiftig sind. Ergebnis dieser Untersuchungen war,

dass die Biodieselsorten kein gutes Losevermdgen
zeigten, hingegen aber die alternativen Losemittel,
darunter Buttersdureethylester und Essigsaure-
butylester. Der Nachteil dieser Stoffe ist, dass sie
leicht entzindlich sind. Mit einem Lésevermbgen
von 99,8 % nach 15 min Einwirkzeit erwies sich das
Pflanzendlester Caprylsduremethylester (auch Oc-
tansauremethylester, OME) als ein potenziell geeig-
netes Losemittel.

OME ist ein Carbonsaureester mit der Summenfor-
mel CgH480,, der wenig flichtig ist, einen hohen
Flammpunkt besitzt und von dem keine Gesund-
heitsgefahrdung ausgeht (sieche WEINGART &
KRUGER, 2012). Aufgrund des guten Ldsevermé-
gens, wurden weitere Versuche mit OME durchge-
fihrt. Dazu zahlten zum einen die Rickgewinnung
des Bitumens nach Extraktion durch Destillation
des Lésemittels und zum anderen einfache Binde-
mittelprifungen am riickgewonnenem Bindemittel.
Es wurden die Kennwerte Restlésemittelgehalt, Er-
weichungspunkt Ring und Kugel, Brechpunkt nach
Fraal® und Elastische Ruckstellung uberpruft und
Vergleichsuntersuchungen mit Tri durchgefihrt. Als
Ergebnis wurde festgehalten, dass OME eine Alter-
native zum Tri darstellt, da die Abweichungen zwi-
schen dem Ausgangsbitumen und dem riickgewon-
nenen Bitumen schwach ausgepragt waren.

In der Folge wurde im Jahr 2013 vom Bundesminis-
terium fur Verkehr und digitale Infrastruktur das For-
schungsprojekt FE 07.0272/2013/ARB ,Bitumen-
extraktion aus Asphalt mit dem nachwachsenden
Rohstoff Kokosester (Octansduremethylester)* initi-
iert, mit dem Ziel die Anwendbarkeit von OME bei
der Extraktion sowie den Einfluss des Losemittels
auf die resultierenden Bindemitteleigenschaften
und die Handhabung im Labor zu prifen. Das For-
schungsprojekt wurde am Institut fiir StraRenwesen
der Technischen Universitat Braunschweig (ISBS)
innerhalb von 2 Jahren abgewickelt und die Ergeb-
nisse in ALISOV & WISTUBA (2015) dokumentiert.
Hierbei wurde die grundsatzliche Eignung von OME
fur die Bindemittelextraktion aus Asphaltmischgut
bestatigt, jedoch zeigten sich die resultierenden
Bindemitteleigenschaften einerseits nicht direkt ver-
gleichbar mit denen nach Anwendung von Tri und
andererseits fuhrten die I6semittelspezifischen Ei-
genschaften zu einer deutlich langeren Verweildau-
er der Baustoffkomponenten in der automatisierten
Extraktionsanlage. Beide Besonderheiten wirden
bei einer baupraktischen Anwendung zu erhebli-
chen zeitlichen und wirtschaftlichen Zwangen fih-
ren, sodass eine bauvertragliche Abwicklung stark
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beeintrachtigt ware. Wenngleich unter Anwendung
von OME bei der Bindemittelextraktion die Zusam-
mensetzung des Asphaltmischguts sicher bestimmt
werden kann, muss ein solches Verfahren auch den
Bedurfnissen der Baupraxis gerecht werden, wes-
halb weitere Forschung und Entwicklung als not-
wendig angesehen wurden und das Forschungs-
projekt FE 07.0289 ERB ,Prozessoptimierung
der Asphaltextraktion mit Oktansauremethylester
(OME)“ initialisiert und zur Durchfihrung an das
ISBS vergeben wurde.

Ziel dieses Forschungsprojektes ist die Bereitstel-
lung einer praxistauglichen Vorgehensweise, mit
der das Losemittel Octansauremethylester (OME)
im Rahmen von Kontrollpriifungen und Werkseige-
nen Produktionskontrollen mit wirtschaftlich vertret-
barem Aufwand und ohne Gefahrdung der Anwen-
der eingesetzt werden kann.

Defizite bestehen zum Zeitpunkt des Projektstarts
in den Details der technischen Anwendbarkeit. Ins-
besondere die langeren Extraktionsdauern, die voll-
stédndige Ruckgewinnung des Ldsemittels aus dem
Bitumen und die Vergleichbarkeit der physikali-
schen Bindemitteleigenschaften stellen fur die An-
wendbarkeit von OME in der Baupraxis groRe Hir-
den da. Nur wenn der Extraktionsprozess in ver-
gleichbarer Zeit und die Bindemitteleigenschaften
mit gleicher Prazision wie bisher mit Tri bestimmt
werden kdnnen, kann das Losemittel OME flachen-
deckend in Deutschland angewendet werden. Dazu
mussen die chemisch-physikalischen Vorgange bei
der Bindemittelextraktion und der Bindemittelrtick-
gewinnung besser verstanden, optimiert und not-
wendige Anderungen im technischen Regelwerk
herausgearbeitet werden.

2 Stand der Technik

Wesentliches Ziel dieses Forschungsprojektes ist
die Erarbeitung einer Vorgehensweise, mit der das
Lésemittel Octansauremethylester (OME) (z. B. im
Rahmen von Kontrollpriifungen) mit vertretbarem
Aufwand eingesetzt werden kann. In vorangegan-
genen Forschungsprojekten wurden dazu bereits
grundlegende Erkenntnisse gewonnen.

In einem Forschungsprojekt im Auftrag des Deut-
schen Asphaltinstitutes (DAI) e. V. wurde die ,Ent-
wicklung eines Verfahrens zur Bindemittelriickge-
winnung nach Asphaltextraktion mit alternativen L6-

semitteln aus nachwachsenden Rohstoffen” bear-
beitet (WEINGART & KRUGER, 2012). Dabei wur-
den 15 verschiedene Pflanzendlester, verschiede-
ne Biodieselsorten und andere alternative Lésemit-
tel, sowie Reinigungsmittel auf ihr LOsevermdogen
auf Bitumen getestet. Im Rahmen dieses Projektes
wurde auch das Pflanzenélester Caprylsauremethy-
lester (oder auch Octansauremethylester) unter-
sucht und als alternatives Losemittel favorisiert.

Organische Losemittel bestehen aus einem Grund-
gerust verbundener Kohlenstoffatome, die nach
aullen hin mit Wasserstoffatomen besetzt sind
(-CH2-Ketten), wie in (RAHIMIAN & ZENKE, 1986)
beschrieben.

Die Léslichkeit wird durch Ringschlisse der -CH2-
Ketten zu sogenannten Cyclo-Alkanen erhoht. Wird
zusatzlich eine Doppelbindung in das Ringsystem
eingefuhrt, erhalt man Naphthenaromate und
schlieBlich aromatische Ringsysteme, die ein ho-
hes Losungsvermdgen des Bitumens zeigen. Das
Léseverhalten gegenlber Bitumen wird durch Ein-
fuhrung von halogenierten Kohlenwasserstoffe
(z. B. Chlor) weiter erhoht, wogegen weitere Sauer-
stoffmolekile (-OH bzw. -COOH) das Ldsevermo-
gen verringern.

Bei der Betrachtung der Strukturformel von Trichlo-
rethylen (Tri, C2HCI3) in Bild 1 (links) kann erkannt
werden, dass Tri mittig zwei Kohlenstoffatome (C)
besitzt, welche neben einem Wasserstoffatom (H)
mit Chloratomen (Cl) verbunden sind. damit liegt
zwar keine ausgepragte CH2-Kette vor, jedoch die
Anwesenheit der Chloratome sorgt fir eine gutes
Léseverhalten. In der Strukturformel von OME
(C9H1802) in Bild 1 (rechts) kann eine CH2-Kette
(6-fach) mit abschlieRenden CH3-Molekilen er-
kannt werden, in der zuséatzlich zwei Sauerstoff-
atome (O) gebunden sind. Gemall den Grundla-
gen von RAHIMIAN & ZENKE (1986) sollte OME
allein aufgrund seiner chemischen Formel Bitumen
schlechter 16sen als Tri.

Nach der Favorisierung des Lésemittels OME durch
WEINGART & KRUGER (2012) wurde durch das
Bundesministerium flr Verkehr und digitale Infra-

cl Cl HHHUHUHUHUHDO H
\ / [ T R B I | I
C=C H-C-C-C-C-C—-C—-C-C—0— C—H
/ \ N e I

Cl H H HHHHHH H

Bild 1: Strukturformeln von Trichlorethylen (Tri) C2HCI3 (links)
und Octansauremethylester (OME) C9H1802 (rechts)
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struktur Uber die Bundesanstalt fiir StraBenwesen
das Projekt 07/249/2013/ARB ,Bitumenextraktion
aus Asphalt mit dem nachwachsenden Rohstoff
Kokosester (Octansauremethylester)” am ISBS be-
arbeitet und 2015 abgeschlossen (ALISOV & WIS-
TUBA, 2015). Daraus kann festgehalten werden:

» Octansauremethylester (OME) ist ein nach der-
zeitigem Kenntnisstand weitestgehend unge-
fahrlicher bitumenlésender Pflanzendlester mit
einem charakteristischen Geruch nach Kokos
(daher auch Kokosester genannt). Ab einer Tem-
peratur von ca. 245 °C sind die Losemitteldamp-
fe bei Sauerstoffkontakt spontan entflammbar
(und daher unbedingt zu vermeiden). Die Ext-
raktion in einer geschlossenen Anlage bei abge-
senktem Druck ermdglicht die Reduzierung der
Siedetemperatur und somit die automatisierte
Durchfihrung einer Bindemittelextraktion unter
Anwendung von OME.

* Die manuelle HeilRextraktion mittels OME fihrt
nicht um Ziel. Die Extraktion ist unbedingt in ei-
ner geschlossenen Anlage unter definierten
Prifablaufen durchzufihren.

* In den Ergebnissen von Mischgutanalysen zei-
gen sich unter Anwendung von OME im Ver-

gleich zu Ergebnissen unter Anwendung von Tri
als Lésemittel keine signifikanten Unterschiede.
Sowohl der ermittelte Bindemittelgehalt als auch
der Fulleranteil sind unter Anwendung der bei-
den Lésemittel als weitestgehend gleich zu be-
werten.

* In dem an die Extraktion anschlieRenden
Prozess der Bindemittelrickgewinnung mittels
Destillation wurde ein im Asphaltlabor Ublicher
Rotationsverdampfer eigesetzt und der Destilla-
tionsprozess optimiert. Es war jedoch nicht mog-
lich, das gesamte Lésemittel von der Bitumen-
phase zu trennen, weshalb geringe Losemittel-
reste im Bitumen verblieben. Darum wurden
weiterfihrende Untersuchugnen angeregt.

In Tabelle 1 sind die von ALISOV & WISTUBA
(2015) angewandten Gerateparameter der verwen-
deten Extraktionsanlage Asphaltanalysator Verte
der Firma infratest Priiftechnik GmbH, Bracken-
heim-Botenheim flr die automatisierte Extraktion
mit OME als Lésemittel aufgefuhrt. Es wird differen-
ziert nach Parametern fiir Walzasphaltmischgut und
Gussasphalt. Dieser Parameter-Satz wird im Fol-
genden als Standard bezeichnet, welcher im Rah-
men dieses Projekts verbessert wird.

PNr Parameter Einheit Walzasphalt Gussasphalt
702 Wg(Lose) Flutzeit 40 40
703 N\'/‘\]g‘;(Lose) Zeit UItr';':'l‘;c‘,chaII eln """""""" 10 10 H
712 N\'/‘\}'g‘;(Aufh) Futet 40 - 40 H
713 N\'/‘\}'g‘;(Norm) Zeit Ult}gschall em """""""" 10 10 H
722 N\'/‘\');c‘;(Norm) FIutzelf """"""""""""""""""""""""""" sec ................... 90 - 90 H
743 N\'/‘\]értezelt ZW|sche'ﬁmden WGs """""""""""""""""""""""" sec ................... 20 - 20 H
oo 'il‘j‘gabeze,t R G C . s .
1801 N"I"'r‘E)ckenzelt """"""""""""" 60 - 40 H
1901 Nbéuer Fnschluftblégén """""""""" 5 5 H
3003 "I\?if]e,;ix(:l;ssuerr;bfaben-T Sumpf L'J‘r'{t‘en) >= 3003 furm\‘/'\‘lechsel """""""""""""" °C """"""""""""""" 5 5 H
3601 Nlé”r;tnahme Wartezé& """""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""""" 20 H
3604 NALl‘tom Entnahmeéélt """""""""" 270 H
3607 Nl'\‘l;ch Entn Spuler;"lsause """""""""" H 10 H
3608 Nlé“r;tnahmedruck (X< 100 = AUS) """""""" 300 H
3610 .Ai't‘warenentnahme'zml'ﬁ Trocken+Fr|BIé;en akt|V|eren """ H 0 H
5001 .‘i""Programmschrltut """""""" : 5x LWé
5002 .‘ém‘Programmschrltﬂt """""""""""" N W5x LWg
5003 .é'.mProgrammschrltut """""""""""" 5xSpl

Tab. 1: Standard-Parametersatz fiir die automatisierte Extraktion mit OME als Losemittel (ALISOV & WISTUBA, 2015)
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PNr | Parameter Einheit Walzasphalt Gussasphalt
5004 |4. Programmschritt - 5xSpl 5xSpl
5005 5 Prograr'ﬁ‘mschritt” H H R . 1 xWg | 5xLWg
5006 6 Prograr'ﬁ‘mschritt“ H H R A 5xspl | 5xSpl
5007 7 Prograr'ﬁ‘mschritt” H H o . 1 xWg | 5xWg
5008 8 Prograr'ﬁ‘mschritt“ H H o A 5xspl | 5xSpl
5009 9 Prograr'ﬁ‘mschritt” H H o - 1 xAWg | 2xAWg
9402 .‘é'fandard :I;émperafﬁr Zentriﬂ;ge H H o < | 140 | 140

Tab. 1: Fortsetzung

Extraktionsvorgang

1 | Bestimmen der Masse der leeren Waschtrommel

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

Probenentnahme

Uberfiihren des Bindemittel-Ldsemittel-Gemischs in den Verdampfungskolben (Vorgang wiederholen, bis klares Lésemittel
in den Kolben gelangt und der Boden des Destillationsraum sauber ist)

6 | Erneute Bestimmung der Masse des Zentrifugenbechers

Destillation

1 | Kolben an Rotationsverdampfer anhangen

ck stufenweise auf 20 mbar verringern

9 | Kolben abhangen, von aullen reinigen und Bestimmen der Masse

Priifungen an riickgewonnenen Materialien

1 | Am riickgewonnenen Bitumen kénnen weitere Eigenschaften bestimmt werden

Die KorngréRRenverteilung der riickgewonnenen Gesteinskérnung (ohne ausgewaschenen Fiilleranteil) ist gemaR TP
Asphalt-StB Teil 2 zu bestimmen.

Tab. 2: Vorgaben von ALISOV & WISTUBA (2015) fiir die Extraktion und Rickgewinnung von Bindemittel aus Asphaltmischgut mit
OME als Losemittel als Ausgangspunkt fur dieses Projekt
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In Tabelle 2 sind die von ALISOV & WISTUBA ge-
wahlten Teilschritte fir die Extraktion und Ruckge-
winnung von Bitumen aus Asphaltmischgut ange-
geben. Die Vorgaben sind so gereiht, dass sie als
Ablaufplan zu verwenden sind. Auch dieser Ablauf
wird im Folgenden als Standard bezeichnet, der in
diesem Projekt verbessert wird.

Basierend auf den Ergebnissen von ALISOV &
WISTUBA (2015) soll eine kulrzere Extraktionszeit
und Verbesserung der Destillation erreicht werden.
Dies wird im Folgenden unter Optimierung verstan-
den (nicht im Sinne des mathematischen Optimie-
rungsbegriffes, der die Polbestimmung des Sattel-
punktes einer Funktion beschreibt).

3 Vorgehensweise

Zur Bearbeitung des Forschungsprojektes sind fol-
gende Arbeitsschritte vorgesehen:

1. Optimierung der Destillationsbedingungen mit
OME,

2. Optimierung der Extraktionsdauer mit OME,
3. Beurteilung der chemischen Stabilitadt von OME,

4. Beurteilung des Arbeitsschutzes im Umgang mit
OME und

5. Erstellung von Prifvorschriften und Vorberei-
tung von Vergleichsuntersuchungen.

Im Folgenden werden die einzelnen Arbeitsschritte
sowie die dafir benétigten Materialien naher be-
schrieben.

3.1 Verwendete Materialien und
Baustoffkomponenten

Far die verbesserte Bindemittelrickgewinnung
(Punkt 1) werden praxisibliche Bitumensorten ein-
gesetzt. Sind die verbesserten Bedingungen fir ein
StraRenbaubitumen 50/70 der Firma Total Bitumen
Deutschland GmbH festgelegt, wird eine Verifikati-
on an Straflenbaubitumen 30/45 sowie an polymer-
modifizierten Bitumen 25/55-55 A und 40/100-65 A
durchgefiihrt (alle von Total Bitumen Deutschland
GmbH).

Far die Optimierung der Extraktionsdauer (Punkt 2)
werden Ubliche Asphaltarten und -sorten beschafft,

Asphalt- | Bitumen- Vergleichs-
Zusatz

sorte sorte untersuchung

SMA8S |[25/55-55A - X

PA 8 40/100-65 A -

MA11S 20/30 viskositats-

absenkend

AC11 DS [50/70 -

AC16BS |25/55-55 A Ausbau- X
asphalt

AC32TS |50/70 Ausbau- X
asphalt

Tab. 3: Fir die Optimierung der Extraktion vorgesehene
Asphaltarten und -sorten

gemal Tabelle 1. So wird eine grofle Bandbreite
bzgl. KorngréRe, Bindemittelarten und -sorten, Son-
derbindemitteln (Modifizierung mit Wachs) und Ein-
satz von Ausbauasphalt erreicht.

Die Herstellung des Asphaltmischguts erfolgt im
groftechnischen Malstab in der Asphaltmischan-
lage, mit Ausnahme der Asphaltmischgutvariante
AC 11 D S mit 50/70. Diese wird gezielt im Labor
zusammengesetzt und hergestellt. Von den 6 Vari-
anten sind 3 Asphaltmischgutvarianten in solch ei-
ner ausreichender Menge beschafft, dass diese
im Anschluss an das Forschungsprojekt fir eine
Vergleichsuntersuchung mit mindestens 10 Teilneh-
mern zur Verfliigung stehen.

Als Ldsemittel steht Octansauremethylester (OME)
mit einem Reinheitsgrad von 99,5 % zur Verfigung.
Als herkdmmliches Loésemittel fir vergleichende
Betrachtungen wird Trichlorethylen (Tri) eingesetzt.

3.2 Optimierungs- und Prufplan
Ziel der Optimierungsvorgange ist:

1. eine moglichst rlckstandsfreie Destillation des
Lésemittels,

2. eine Beschleunigung des gesamten Extraktions-
vorgangs und

3. eine Beurteilung der chemischen Stabilitat des
Lésemittels.

Die Bearbeitung dieser Punkte erfolgt in zwei Schrit-
ten, wobei die Beurteilung der chemischen Stabilitat
im zweiten Schritt integriert ist.



18

Bild 2: Am ISBS eingesetzter Rotationsverdampfer zur Rickdestillation des Lésemittels OME — Foto (links) und Infrarotaufnahme

(rechts)

3.2.1 Optimierung der Destillations-
bedingungen mit OME

Die Bindemittelriickgewinnung beschreibt jenen
Prozess, bei dem das nach der Extraktion im Bitu-
men verbliebene Ldsemittel herausdestilliert wird
(Bild 2). Bereits sehr geringe Losemittelreste kon-
nen die resultierenden Bindemitteleigenschaften er-
heblich beeintrachtigen.

Bei der Bindemittelrickgewinnung wurde von ALI-
SOV & WISTUBA (2015) beobachtet, dass die L6-
semittelddmpfe zu einem Teil im Dampfuberfih-
rungsrohr des Rotationsverdampfers kondensieren
und zurtck in den Destillationskolben laufen. Wenn
moglich soll dieser Rickfluss durch eine Anpas-
sung der Destillationsbedingungen systematisch
reduziert und damit die Destillationsgite erhdht und
soweit mdglich die Destillationsdauer reduziert wer-
den.

Zu diesem Zweck wird fir alle Varianten ein einheit-
liches Gemisch aus Bindemittel und Losemittel im
gleichen Verhaltnis hergestellt:

» 50 g StraRenbaubitumen 50/70 und
+ 300 g (=337 ml) OME.

Beide Materialien werden in einen Destillations-
kolben gegeben und bei 80 °C fiir eine Dauer von
15 min im Rotationsverdampfer bei Atmospharen-
druck rotierend vermischt. Anschlief3end wird direkt
die zweistufige Destillation angeschlossen.

Die Standard-Destillationsbedingungen aus Tabelle
2 werden wie folgt variiert:

a) Verlangerung der Destillationsdauer

Die Destillationsdauer ist entscheidend flur die Men-
ge des in die Gasphase Uibergehenden Stoffanteils,
welcher am Durchlaufkiihler kondensiert und in den
Glaskolben abtropft. In der ersten Destillationsstufe
erfolgt dies so lange, wie sichtbar Lésemitteldampfe
zum Kihler Gbergehen und abtropfen (ca. 20 min).
Wiahrend der zweiten Destillationsstufe ist der Uber-
gang kaum sichtbar. Die Dauer der zweiten Destilla-
tionsstufe ist zunachst mit 11 + 1 min vorgegeben.
Die Dauer der zweiten Destillationsstufe wird schritt-
weise auf 22 + 1 min und 33 + 1 min verlangert, teil-
weise auch bis zu 60 min und 120 min.

b) Erhéhung der Olbadtemperatur

Der Siedepunkt einer Flissigkeit wird mafRgeblich
Uber den Druck und die Temperatur beeinflusst. Der
als Standard geforderte Unterdruck von 5 £ 1 mbar
liegt an der unteren Grenze dessen, was in Asphalt-
laboren Ubliche Vakuumpumpen im Rotationsver-
dampfer erreichen kdnnen, sodass eine weitere Re-
duzierung des Unterdruckes nicht vorgesehen ist.
Daher wird die Temperatur der zweiten Destillati-
onsstufe erhoht, von 160 + 5 °C (Standard) auf 170
+ 5°C und 180 £ 5 °C. Eine zu hohe Temperatur
kann bereits das Bitumen schadigen bzw. dazu fih-
ren, dass neben den Lésemitteldampfen auch fllich-
tige Bestandteile aus dem Bitumen entweichen.
Dies wird im weiteren Verlauf des Projekts mittels
Temperaturen > 180 °C ebenfalls Uberprift.

c) Erwarmung des Uberfiihrungsrohrs

Die Kondensation der Lésemitteldampfe am Uber-
fuhrungsrohr des Rotationsverdampfers bzw. am
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oberen Rand des Destillationskolbens ist eine Fol-
ge der im Vergleich zum Olbad bereits deutlich ge-
ringeren Temperatur. Eine Erwarmung des Uberfiih-
rungsrohrs kdnnte diesen Vorgang weiter in Rich-
tung Durchlaufkihler verschieben. Um die Tempe-
ratur des Uberfiihrungsrohrs zu erhéhen, werden in
einem ersten Schritt die von auflen erreichbaren
Bestandteile des Rotationsverdampfers isoliert. In
einem zweiten Schritt wird dieser Bereich aktiv
durch Warmezufuhr von aufen, durch Einsatz ei-
nes gezielten Luftstroms, erwarmt.

d) Auffangen des Kondensationsriicklaufs

Einige Geratehersteller bieten Zwischenstlicke
(Schaumbremsen) zwischen Uberfiihrungsrohr und
Destillationskolben an. Deren primare Funktion liegt
darin, im Falle eines UbermaRigen Schaumens der
Probe wahrend der Destillation den Ubergang des
Schaumes in den Auffangbehalter des Lésemittels
zu verhindern. Diese Zwischenstiicke fangen an-
schlieRend ricklaufende Flissigkeiten auf. Der Ein-
satz solcher Zwischenstiicke wird hier erprobt.

e) Reduzierung der Probenmenge

Durch die Menge des Bindemittel-Lésegemisches
wird die sich ergebende Filmdicke bei der Rotation
des Glaskolbens bestimmt. Je geringer die Filmdi-
cke ist, desto grofier ist die fiir die Destillation wirk-
same Flache bzw. das Volumen. Die Menge des
Bindemittel-L6semittel-Gemisches wird in zwei Stu-
fen reduziert, von einer Fillung mit 100 % (50 g +
300 g) auf 75 % = (37,5 g + 225 g) und auf 50 % =
(25 g + 150 g).

f) Reduzierung der Kolbengrofe

Eine Reduzierung der Grofte des Destillationskol-
bens bewirkt eine Reduzierung der nicht temperier-
ten und somit kiihleren Flache wahrend der Destil-
lation. Der Losemittelriicklauf sollte dadurch verrin-
gert werden. Da der derzeit verwendete Destillati-
onskolben ein Volumen von 1.000 ml aufweist, wer-
den zusatzliche Destillationskolben mit einem Volu-
men von 500 ml und 250 ml erprobt. Die dabei ver-
wendete Menge des Bindemittel-Losemittel-Gemi-
sches wird auf die Kolbengré3e angepasst und be-
tragt 175 g bzw. 97 g.

g) Eintauchtiefe des Destillationskolbens in das
Olbad

Je weniger der Destillationskolben wahrend der
Destillation vom heiRen Ol umgeben ist, desto gré-
RBer ist die nicht temperierte Oberflache des Kol-

bens. Die Fillmenge des Olbads beeinflusst daher
mafgeblich die Menge des zu destillierenden Lose-
mittels. Da die Eintauchtiefe technisch nicht veran-
dert werden kann, wird die Fiillmenge des Olbads in
3 Stufen variiert: maximal, % Fullhéhe und Y2 Full-
héhe.

Als Vergleich zu den oben genannten Variationen
wird das Frischbindemittel sowie mittels Tri rickge-
wonnenes Bindemittel untersucht. Abschlie3end
wird mit der als optimal erachteten Destillationsbe-
dingung eine weitere Probe des StralRenbaubitu-
mens 50/70 sowie Proben mit StralRenbaubitumen
30/45, polymermodifiziertem Bitumen 25/55-55 A
und polymermodifiziertem Bitumen 40/100-65 A un-
tersucht.

An den im Optimierungsprozess riickgewonnenen
Bitumen werden folgende Prifungen durchgefihrt:

» Erweichungspunkt Ring und Kugel (EP Ruk) ge-
maf DIN EN 1427,

» Bitumen-Typisierungs-Schnell-Verfahren gemaf
AL DSR-Priifung (BTSV) bzw. DIN 52050 und

» Gaschromatografie mit Massenspektrometrie-
Kopplung (GCMS).

Da die GCMS sowohl zeit- als auch kostenintensiv
ist, wird sie nur an ausgewahlten Proben, mindes-
tens von 9 Varianten durchgeflihrt. Die GCMS kann
neben einer qualitativen auch eine quantitative Aus-
sage Uber den Restgehalt an OME im Bindemittel
geben. Dazu werden spezielle Mischungen mit du-
Rerst geringem Anteil an OME hergestellt und mit-
tels GCMS untersucht. Die so erhaltenen Ergebnis-
se dienen als Bewertungsmalistab fiir eine quanti-
tative Aussage an den rlickgewonnenen Bitumen.

An den letztlich zu vergleichenden vier Varianten
Frischbitumen, Riickgewinnung mit Tri, Standard-
vorgehen mit OME und optimiertes Vorgehen mit
OME werden weitere Bitumenprifungen durchge-
fuhrt:

* Nadelpenetration (Pen) gemaf DIN EN 1426,

* DSR-Analytik gemald DIN EN 14770 und AL
DSR-Priifung (T-Sweep) im Temperaturbereich
von 30 bis 90 °C bei einer Frequenz von 1,59
Hz,

* BBR-Analytik gemal DIN EN 14771, Bestim-
mung von T(S = 300 MPa) und T(m = 0,3)

* KD-Analytik bei T=10 °C gemafl DIN EN 13589,
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Priifung 2
= =
.0 =
Bl s | 2| « | B
@ > > ] S ®
c © © > 3 ]
X g < c [} 4 D
] > 2] 2- <| <| ] - 14
© 7] = S o 4 < ] o
o = (8] ] 7 o [a] K} (72}
Variante w om o 4 [a] o 4 w =
Frischbitumen 50/70 X X - X X X X - -
X X - X X X X - -
X X X X X X X - -
X X - - - - - R
................. X P S PP
X X - - - - - -
X X - - - - - -
................. X P S PP
X X - - - - - -
X X - - - - - -
............... X P F
X X - - - - - -
X X X - - - - - -
X X - - - - - -
............... X PP J PP
X X - - - - - -
X X - - - - - -
................. X PP [
X X - - - - - -
X X - - - - - -
................. X PP [
X X - - - - - -
X X X X X X X - -
X X X X X X X - -
X X X X X X X - -
X X X X X X X - -
X X X X X X X X X
X X X X X X X X X
X X X X X X X X X
X X X X X X X X X
X X X X X X X X X
Optimiertes Verfahren 40/100-65 A X X X X X X X X X

Tab. 4: Prifmatrix der geplanten Bindemittelpriifungen zur Bewertung der variierten Destillationsparameter

» Elastische Ruickstellung (EL) gema® DIN EN
13398, bei PmB und

* Multiple Stress Creep and Recovery Test
(MSCRT) gemaft AL MSCR-Prifung, bei PmB.

Eine Ubersicht zum Prifprogramm und zu den
Destillationsbedingungen kann Tabelle 4 enthom-
men werden.

Alle Varianten werden mindestens 2-fach belegt,
sodass sich 22 x 2 = 44 Destillationen und 48 Bitu-
menproben je Prifverfahren ergeben. Es sind noch

weitere Varianten zur Optimierung nétig, wie in Ka-
pitel 4.1 beschrieben.

3.2.2 Optimierung der Extraktionsdauer
mit OME

Von ALISOV & WISTUBA (2015) wurden Parameter
fur eine vollautomatische Extraktionsanlage (Bild 3)
festgelegt, die sicherstellen, dass der gesamte |6s-
liche Anteil des Bitumens aus dem Asphaltmischgut
gespult wird. Eine Optimierung hinsichtlich einer
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Bild 3: Vollautomatische Extraktionsanlage mit OME als Lésemittel am ISBS — links mit geschlossenen und rechts mit gedffneten

Tlren

moglichst geringen Extraktionsdauer wurde dabei
nicht vorgenommen.

Basierend auf den Standard-Extraktionsparame-
tern aus Tabelle 1 werden verschiedene Ansatze
zur Reduktion der Extraktionsdauer validiert. Diese
Optimierung erfolgt an einem Referenzmischgut
AC 11 D S mit 50/70. Es werden variiert:

a) Vorwarmen des Asphaltmischguts

Die Léslichkeit von Bitumen hangt mafRigeblich von
der Temperatur ab. Wird das Probenmaterial kalt in
die Extraktionsanlage gegeben, ist zunachst eine
l&ngere Verweildauer in der Waschkammer notwen-
dig, um das Probenmaterial auf ca. 80 °C zu erwar-
men. Weist die Probe bereits bei Einbringung in die
Waschkammer eine héhere Temperatur auf, sollte
sich die Verweildauer in der Waschkammer deutlich
reduzieren lassen. Daher wird das Probenmaterial
auf 40 °C, 60 °C und 80 °C vorgewarmt und die
Waschdauer zunachst von 5 Waschgangen (Stan-
dard) auf 4, 3 und 2 Waschgange reduziert. Als Aus-
schlusskriterium werden signifikante Anderungen in
der Bestimmung der Asphaltmischgutzusammen-
setzung angesehen oder sichtbare Bitumenrtick-
stdnde an der Gesteinskdrnung.

b) Trocknung der Gesteinskdrnung auf3erhalb der
Extraktionsanlage

Nach Abschluss der Extraktion erfolgt die Trock-
nung der Gesteinskérnung derzeit fir 60 min in der
Extraktionsanlage bei Unterdruck. In dieser Zeit ist

die Extraktionsanlage fur weitere Analysen blo-
ckiert. Wirde die Gesteinskérnung auferhalb der
Extraktionsanlage getrocknet, konnte der Proben-
durchsatz wesentlich gesteigert werden. Es wird
daher dem Ansatz nachgegangen, die Gesteinskor-
nung nach Abschluss der Extraktion in einem sepa-
raten Trockenschrank zu trocknen. Dafir wird die
Waschtrommel mit dem Grofiteil der Gesteinskor-
nung, der Schleuderhiilse mit Teilfuller und der Ful-
ler vom Boden der Waschkammer in den Trocken-
schrank Uberfuhrt und die zur Trocknung bendtigte
Zeit ermittelt.

c) Verbesserung der Trocknungsbedingungen

Das druck- und temperaturabhangige Siedeverhal-
ten des Losemittels OME kann bei der Trocknung
der Gesteinskdrnung ausgenutzt werden. Daflr
wird in zwei Schritten die Trocknungstemperatur
von den Standardwerten 130 °C (Waschkammer
oben) bzw. 160 °C (Waschkammer unten) jeweils
um 10 °C und 20 °C auf 140 °C bzw. 170 °C und
150 °C bzw. 180 °C erhoht. Zusatzlich wird der
Ein-/ und Ausschaltungspunkt fir den Trocknungs-
druck von 900/800 hPa auf 850/750 hPa und
800/700 hPa reduziert. Die Trocknungszeit wird
dabei jeweils um 10 min reduziert, von 60 min auf
50 min bzw. 40 min.

d) Erhéhung der Waschtemperatur

Die temperaturabhangige Ldslichkeit von Bitumen
kann wahrend des Waschvorgangs zur Zeiterspar-
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nis ausgenutzt werden. Daher wird die Waschtem-
peratur in zwei Schritten von 80 °C (Standard) auf
90°C und 100 °C erhdht und die Waschdauer eines
Waschgangs von 10 min (Standard) auf 8 min bzw.
6 min reduziert.

e) Anlésen der Bindemittelphase

Durch eine vorgeschaltete Lagerung der Asphaltmi-
schgutprobe im Lésemittel kann moglicherweise die
Waschdauer in der Extraktionsanlage reduziert
werden. Dazu werden die Asphaltmischgutproben
in ein Weithalspyknometer gegeben und zunéchst
bei 20 °C oder 80 °C in einem Warmeschrank tem-
periert. Anschlielsend werden 300 g OME eingefilllt
(ebenfalls vorgewarmt) und die Proben 2 min, 4 min
oder 6 min auf einem Flaschenrollgerat angeldst.
Danach werden die Proben mittels Einflllwanne in
die Extraktionsanlage uberfuhrt.

Der Erfolg der angepassten Extraktionsbedingun-
gen wird anhand des Zeitgewinns bei gleichbleiben-
der, resultierender Zusammensetzung gemessen.
Bedenkenlose Anpassungen mit Zeitersparnis wer-
den anschlieRend kombiniert und ergeben die opti-
mierten Extraktionsvorgaben in Abhangigkeit der
Asphaltmischgutsorte bzw. des nominellen Groft-
korns der Asphaltmischgutprobe.

Die optimierten Extraktionsvorgaben werden an
weiteren 5 Asphaltmischgutsorten (siehe Kapitel
3.1) validiert und den Ergebnissen nach konventio-
neller Extraktion mit Trichlorethylen gegeniiberge-
stellt.

Die resultierenden Bindemitteleigenschaften wer-
den in Analogie zu Kapitel 3.2.1 bestimmt und ver-
gleichend bewertet.

Zur statistischen Absicherung erfolgt jeweils eine
mindestens 3-fache Bestimmung der Prifergebnis-
se. In Tabelle 5 sind alle Varianten und Prifungen
zusammengestellt.

Gemal Tabelle 5 sind fir die Optimierung der Ex-
traktionsbedingungen mindestens 3 x 36 = 108 Ex-
traktionen erforderlich. In Kapitel 4.2 werden weite-
re, notwendige Varianten Uberpruft.

Nr. | Variante (Basis: AC 11 D S mit 50/70)

1 Extraktion mit Tri

2 o .Ba5|svorgehen mlt OME """
3 o .a1 - Vorwarmen 40 °C 4 Waschgangem """
4 o .a1 - Vorwarmen 40 "C 3 Waschgangew """
5 o .a1 - Vorwarmen 40 "C 2 Waschgangew """
6 o .a2 Vorwarmen 60 °C 4 Waschgangem """
7 o .a2 Vorwarmen 60 °C 3 Waschgangem """
8 o .a2 Vorwarmen 60 °C 2 Waschgangem """
9 o .a3 Vorwarmen 80 °C 4 Waschgangem """
10 B .a3 Vorwarmen 80 °C 3 Waschgangem """
11 N .a3 Vorwarmen 80 °C 2 Waschgangem """
12 B .b1 - Trocknen aquerhaIb Warmeschrank """
13 B .b2 Trocknen aquerhaIb Frlschluft Warmeschrank """
14 B .c1 Trocknung 140 °C 50 hPa A0min
15 N .02 Trocknung 140 °C 100 hPa -20 min
16 N .c3 Trocknung 150 °C 50 hPa A0min
17 B .c4 Trocknung 150 °C 100 hPa -20 min
18 B .d1 - Waschtemperatur 90 °C, Waschgang gmin
19 B .d2 Waschtemperatur 100 °C, Waschgang 6 min
20 B .e1 —Anlosen 2 min, 20 °C 8m|n """
21 B .e2 Anlosen 2 min, 80 °C 6mn
22 ' .93 Anlosen 4 min, 20 °C 7min
23 ' .e4 Anlosen 4 min, 80 °C Smn
24 B .95 Anlosen 6 in, 20 °C 6mn
25 B .e6 Anlosen 6 min, 80 °C 4mn
26 N .Optlmlertes Verfahren """
27 ' .SMA 8 S optlmlerte Extraktlon m|t OME‘ """
28 B .SMA 8 S Extraktlon mlt Tr| -
29 N .PA 8, optlmlerte Extraktlon mit OME """
30 B .PA 8, Extrakt|on mlt Tr| """
31 N .MA 11 S optlmlerte Extraktlon m|t OMEH """
32 HMA 11 S Extraktlon m|t Tr| .
33 N .AC 16 B S optlmlerte Extraktlon m|t OME """
34 - .AC 16 B S Extraktlon m|t o
35 N .AC 32 T S opt|m|erte Extrakt|on m|t OME """
36 ' .AC 32 T S Extraktion m|t ™o
Tab. 5: Priifmatrix zur Analyse der zu optimierenden Extrakti-

onsparameter
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3.2.3 Beurteilung der chemischen Stabilitét
des Losemittels OME

Die chemische Stabilitat des Lésemittels OME nach
Bitumenextraktion aus Asphaltmischgut ist derzeit
nicht bestimmt. ALISOV & WISTUBA (2015) fUhrten
Untersuchungen mittels GCMS-Analyse durch, die
darauf schlieBen lassen, dass eine 10-fache An-
wendung des Ldsemittels zu keinen wesentlichen
chemischen Veranderungen fiihrt. Dies ist hier zu
verifizieren.

Da im Rahmen dieses Forschungsprojektes eine
Vielzahl von Extraktions- und Destillationsvorgan-
gen vorgesehen sind, wird die Beurteilung der che-
mische Stabilitdt mit der Optimierung der Extrakti-
onsdauer kombiniert.

Dazu wird die am ISBS vorhandene Extraktionsan-
lage baulich verandert. Ublicherweise wird das fir
die Extraktion bendtigte Losemittel aus einem Vor-
ratsbehalter angesaugt, durchlauft die Waschkam-
mer und die Zentrifuge, wird im Destillationsturm
ruckdestilliert und wieder in den Vorratsbehalter zu-
rickgepumpt (siehe Bild 4, links).

Nach Umristung wird das fir die Extraktion bend-
tigte Losemittel aus einem externen Tank an-
gesaugt. Das intern rickgewonnene (destillierte)
Ldsemittel wird, wie zuvor, dem Vorratsbehalter zu-
gefihrt.

Mit dieser Konfiguration sollte sichergestellt wer-
den, dass die Verwendungszyklen des Losemittels
kontrolliert und das Lésemittel nach jeder beliebi-
gen Anzahl von Extraktionsvorgédngen analysiert
werden kann.

Nach ersten Tests mit diesem Kreislauf, wurde die-
ses Vorgehen jedoch wieder verworfen. Uber eine
Wagung des externen Tanks wahrend eines Extrak-

tionsdurchlaufs wurde die bendtigte Menge fir ei-
nen Standard-Durchlauf zu ~15 Liter OME ermittelt.
Das Fassungsvermogen des Vorratsbehalters (in-
tern) und des externen Tanks betragt ca. 25 Liter.
Mit dieser Konfiguration misste nach jedem Extrak-
tionsdurchlauf der Vorratsbehalter abgepumpt (in
einen Zwischentank) und der externe Tank wieder
aufgefillt werden. Dieses Vorgehen ist dufRerst in-
effizient. Daher wird weiterhin mit dem internem
Kreislauf gearbeitet und alle 10 Extraktionen eine
Probe enthommen und eine Auswahl (mindestens 4
Proben) daraus analysiert.

Sofern sich der Reinheitsgrad des Ldsemittels Gber
die Verwendungszyklen andert, werden chemische
Nebenprodukte im Losemittel erkennbar. In Abhan-
gigkeit der chemischen Nebenprodukte wird eine
Methodik vorgeschlagen, diese mdglichst einfach,
d. h. ohne aufwendige GCMS-Analyse nachzuwei-
sen.

3.3 Beurteilung Arbeitsschutz

ALISOV & WISTUBA (2015) vermuteten, dass das
Lésemittel OME aus toxikologischer Sicht unbe-
denklich ist. Das vermutlich grofite Problem beim
Umgang mit OME ist der penetrante Eigengeruch.
Die Wahrnehmung durch OME-L6semitteldampfe
im Labor ist stark subjektiv.

Weitere Einschrankungen wurden infolge der ho-
hen Siedetemperatur und der geringen Verdun-
stung bei Raumtemperatur beobachtet. An Labor-
geraten befindliche Losemittelriickstande bleiben
als Schmierfilm erhalten und erfordern besondere
Aufmerksamkeit des Laborpersonals. Es wurden
von ALISOV & WISTUBA (2015) Empfehlungen fur
ArbeitsschutzmalBnahmen definiert, die auch bei
diesem Forschungsprojekt Anwendung finden.

Bild 4: Prinzip des Losemittelkreislaufes innerhalb der vollautomatische Extraktionsanlage (links) und mit gezielten Umlaufen des

Lésemittels (rechts)
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Der Arbeitsschutz wird im Rahmen des Projekts
laufend mit der Stabsstelle fur Arbeitssicherheit und
Gesundheitsvorsorge der TU Braunschweig und
dem Betriebsarzt der TU Braunschweig abge-
stimmt. Weiterhin wird die fur die Technische Uni-
versitat Braunschweig zustandige Landesunfallkas-
se kontaktiert sowie Gesprache mit dem Bundes-
amt fur Arbeitsschutz und Arbeitsmedizin, Fachbe-
reich 4 ,Gefahrstoffe und biologische Arbeitsstoffe,
Gruppe 4.2 ,Medizinischer Arbeitsschutz, Biomoni-
toring“ gefihrt.

Basierend auf den Aussagen der kontaktierten Stel-
len werden Malinahmen zum Schutz des Personals
getroffen und dokumentiert.

Die gesammelten Erfahrungen und Erkenntnisse
werden abschlieend in einem Hinweispapier zu-
sammengestellt.

3.4 Erstellung von Prifvorschriften

Fir eine eventuelle, routinemafRige Verwendung
von OME als Ldsemittel bei der Bindemittelextrakti-
on aus Asphaltmischgut ist jedenfalls eine Anpas-
sung des technischen Regewerks erforderlich. Ins-
besondere die nationalen Dokumente

* TP Asphalt-StB, Teil 1 (Bindemittelgehalt),
* TP Asphalt-StB, Teil 2 (Korngréf3enverteilung),

» TP Asphalt-StB, Teil 3 (Riickgewinnung des Bin-
demittels — Rotationsverdampfer) und

e ZTV Asphalt-StB.

mussten ggf. gedndert werden. In Kapitel 5 werden
Vorschlage fiir notwendige Anderungen auf der
Grundlage der gewonnenen Erkenntnisse unter-
breitet, sodass die zielsichere Bestimmung der As-
phaltmischgutzusammensetzung und der Bindemit-
teleigenschaften mit dem Lésemittel OME im Routi-
nebetrieb erfolgen kann.

3.5 Vorbereitung von Vergleichs-
untersuchungen

Diese Vorgaben bilden die Grundlage fiir eine an
das Forschungsprojekt anzuschlieRende Ver-
gleichsuntersuchung. Dazu werden mindestens 3
Asphaltmischgutvarianten aus Tabelle 3 fur eine
Vergleichsuntersuchung von 10 Teilnehmern vorge-
halten.

3.6 Mathematische Instrumentarien
zur Auswertung der Ergebnisse

Fur die in dieser Forschungsarbeit experimentell er-
mittelten Messwerte liegen Rohdatensatze mit bis
zu drei Einzelwerten je Teilkollektiv vor. Die Einzel-
werte der Teilkollektive kénnen folglich nicht mittels
Testverteilungen auf das Vorhandensein von Aus-
reilern (abweichenden Messwerten) gepruft wer-
den. Die Eliminierung ausreil3erverdachtiger Einzel-
werte erfolgt — gegebenenfalls — anhand von Plau-
sibilitdtserwagungen; eliminierte Einzelwerte wer-
den durch das arithmetische Mittel der verbliebenen
Einzelwerte ersetzt, um bei weiteren statistischen
Analysen mit vollstdndigen Datensatzen arbeiten
zu kénnen.

Gemal FGSV (2013) ist die Spannweite d die Diffe-
renz zwischen dem grof3ten und dem kleinsten Ein-
zelwert einer Messreihe. Sie wird herangezogen,
da eine Mehrfachbestimmung der Einzelwerte ge-
geben ist, aus denen ein Ergebnis gebildet werden
soll. Die kritische Spannweite d, ergibt sich aus der
Multiplikation der Standardabweichung o, mit ei-
nem von der statischen Sicherheit P und der Anzahl
der Einzelwerte abhangigen Faktor. Die statistische
Sicherheit wird mit P = 95 % gewahlt, woraus sich
folgende Faktoren zur Berechnung der kritischen
Spannweite ergeben:

Kritische Spannweite d, = 2,77 - 0, bei zwei
Einzelbestimmungen,

3,31 - 0, bei drei
Einzelbestimmungen,

3,63 - 0, bei vier
Einzelbestimmungen,

3,86 - 0, bei funf
Einzelbestimmungen.

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

3.6.1 Einfacher Varianzvergleich

Soll die Gleichheit der Varianzen zweier normalver-
teilter Datensatze Uberprift werden, so wird nach
SACHS (1984) zunachst die Null-Hypothese Hy auf-
gestellt, die Varianzen o seien gleich:

(Gl. 1)
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Die Null-Hypothese wird abgelehnt, wenn die aus
den Stichprobenvarianzen berechnete TestgroRe

(BN

(Gl. 2)

=_0
F=21
o

NN

bei einer angenommenen Irrtumswahrscheinlich-
keit von a = 0,05 den fir die Freiheitsgrade V1 =
(n1-1) und V2 = (n2 -1) (mit n1, n2 = Stichproben-
umfang) in SACHS (1984) tabellierten Schwellen-
wert der F-Verteilung Uberschreitet. Dann wird die
Alternativhypothese
Ha: 02 # 03. (Gl. 3)
angenommen, das heil’t, die Hypothese der Vari-
anzhomogenitat verworfen. Fir die Berechnung der
TestgroRe F wird z. B. die Stichprobe unter Anwen-
dung von Trichlorethylen als Ldsemittel mit S% und
die unter Anwendung von OME als Ldsemittel als
S% bezeichnet.

3.6.2 Einfacher Mittelwertvergleich

Stellt sich die Aufgabe, Uber einen Mittelwertver-
gleich festzustellen, ob sich im statistischen Sinne
die Mittelwerte zweier Messreihen mit den Anzah-
len ny und n, der vertraglichen Einzelwerte unter-
scheiden, so wird nach SACHS (1984) die Null-Hy-
pothese H, formuliert, dass die Mittelwerte y gleich
seien, das heil’t, die Differenz der Mittelwerte im
statistischen Sinne gleich Null ist:

Ho: iy = Ha. (Gl. 4)

Die TestgroRe t zur Uberpriifung der Null-Hypothe-
se ist fir die Falle gleicher und ungleicher Stichpro-
benumfange sowie gleicher und nichtgleicher Vari-
anzen formelmafig in Tabelle 6 angegeben.

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

Ha: 1y # Wy (Gl. 5)

akzeptiert; das heil’t, die Null-Hypothese auf Homo-
genitat der Stichprobenmittelwerte wird abgelehnt.

Die Anwendung des einfachen Varianzvergleichs
bzw. des einfachen Mittelwertvergleichs erfolgt bei
vorliegen von drei Einzelwerten, die einen Mittel-
wert bilden. Dies ist durchgangig bei den hier zu er-
mittelnden Ergebnissen gegeben.

3.6.3 Multiple Varianzanalyse

Mithilfe multipler Varianzanalysen kénnen die Ein-
flisse von zwei und mehr Faktoren auf die Gesamt-
variabilitat einer Merkmalsgrofle und gleichzeitig
die Wechselwirkungen zwischen den Faktoren er-
kannt und quantitativ ermittelt werden. Das Berech-
nungsprinzip besteht darin, die Faktoren so einzu-

Stichproben- Varianzen
umfiange
gleich: 0% = 03 ungleich: o7 # 03
gleich: ny = n, .l = ? I, — %,
f=—= =
si+ 53 st + 57
n n
FG 422
=n—
FG=2n—-2 2 52
P
S2 0 Si
ungleich: n, # n, : [x; — X, ~ X =%
= t = ——
[n1+n2].[(nl—l)-512+(n2—1)-522] ﬁ_l_ﬁ
ng - n, ng+n,—2 ng Ny
2 2\ 2
s s
(+3)
FG = 1 2
— _ 2
FG=mn +n,—2 (i) (ﬁ)
n UY;
n,—1 + n,—1

Tab. 6: Vergleich zweier Mittelwerte von unabhangigen Stichproben aus normalverteilten Grundgesamtheiten nach SACHS (1984)
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setzen, dass sich ihre Effekte und Wechselwirkun-
gen sowie die Variabilitdt dieser Effekte messen,
untereinander vergleichen und gegen die zufallige
Variabilitat abgrenzen lassen.

Gemal der Klassifikation von EISENHART (1951)
kénnen zur Lésung von Problemen mit varianzana-
lytischen Methoden grundsatzlich drei Modelle un-
terschieden werden:

* Modell | mit festen Effekten, wobei die Stufen
der Einflussfaktoren gezielt ausgewahlt und fest-
gelegt werden,

* Modell Il mit zufalligen Effekten, wobei die Stu-
fen der Einflussfaktoren auf Zufallsstichproben
aus einer Grundgesamtheit beruhen sowie

* Modell lll mit gemischten Effekten, wobei sich
die Einflussfaktoren sowohl aus dem Modell | als
auch aus dem Modell Il ergeben.

Ferner unterscheidet man bei multiplen Varianzana-
lysen zwischen einer Kreuzklassifikation und einer
hierarchischen Klassifikation. Bei der Kreuzklassifi-
kation treten alle Stufen des einen Einflussfaktors in
allen Stufen aller anderen Einflussfaktoren auf. Bei
der hierarchischen Klassifikation hingegen treten
alle Stufen einer Einflussgré3e immer nur mit einer
Stufe einer anderen Einflussgrofie gemeinsam auf.

Die im Rahmen dieser Arbeit durchgefiihrten Versu-
che sind so angelegt, dass Varianzanalysen mit
Kreuzklassifikation nach dem Modell | (mit festen
Effekten) auf das vorliegende Datenmaterial ange-
wendet werden kénnen.

Zur Verdeutlichung dieser Methode wird eine Drei-
Variablen-Klassifikation mit systematisch ausge-
wahlten Stufen der drei Faktoren vorgestellt. Da die
Variabilitdtsanteile der einzelnen Einflisse und ihre
Wechselwirkungen an der Gesamtvarianz interes-
sieren, werden die zu priifenden Daten einer Merk-
malsgréfie zunachst in folgende Gruppen unterteilt:

Faktor A
mit den Stufeni =1 bisi = a,
wobei a Stufen in der Grundgesamtheit auftreten,

Faktor B
mit den Stufen j =1 bisj=b,
wobei b Stufen in der Grundgesamtheit auftreten,

Faktor C
mit den Stufen k = 1 bis k = c,
wobei ¢ Stufen in der Grundgesamtheit auftreten.

Da angenommen werden darf, dass durch die sys-
tematische Auswahl der Stufen a, b und c jeweils
der ganze relevante Bereich der Faktoren A, B und
C erfasst wird, kann das Modell | fiir alle betrachte-
ten Faktoren zugrunde gelegt werden.

Die Anzahl der Stufen betragtz. B.a=2, b =3 und
¢ = 3. Insgesamt sind a - b - ¢ = 8 Stufen vorhanden.
Jede Stufe fur die Ergebnisse des jeweiligen Pruf-
verfahrens umfasst n = 3 Werte (Beobachtungen).

Die Gesamtzahl der Messwerte ist in diesem Bei-
spiel gleichN=a-:b.c-n =24,

Fir das Untersuchungsmaterial wurde ein varian-
zanalytisches lineares Modell gewahlt mit der Mo-
dellgleichung:

X = M+ 0+ By + i + (afp) + (ay)ic + (BY)ik

+ (aPy)i * i - (GL. 6)

Hierbei bezeichnet der Index i stets die Nummer der
Stufe des Faktors A, der Index j die des Faktors B,
der Index k die des Faktors C, wahrend der Index |
die Nummer der Beobachtung von | = 1 bis n angibt.

Dabei bedeuten:

Xijki Beobachtungswert, der in der i-ten Stufe
des Faktors A, j-ten Stufe des Faktors B,
k-ten Stufe des Faktors C und I-ten Be-
obachtung liegt

J Gesamtmittel

o; bisy,  Stufeneffekt der Faktoren A bis C; die
Abweichung der Stufenmittel vom Ge-
samtmittel

(ap); bis  Wechselwirkungseffekt zwischen den im

(aPy)ja  Index angegebenen Stufen der betref-

fenden Fasktoren; so bezeichnet zum
Beispiel (afy)jq den Wechselwirkungs-
effekt zwischen der i-ten Stufe des Fak-
tors A, der j-ten Stufe des Faktors B und
der k-ten Stufe des Faktors C

Eijkl Effekt der zufalligen Einflisse

In diesem Modell wird vorausgesetzt, dass die
Stichproben zufallig aus den a - b - ¢ Grundgesamt-
heiten entnommen worden sind und dass jede die-
ser Grundgesamtheiten normalverteilt ist mit statis-
tisch gleicher Varianz 0% das heif3t, die xj, sollen
unabhangig und normalverteilt mit der Varianz o2
sein. Fur die notwendigen Berechnungen der SQ
(Summen der quadratischen Abweichungen) wird
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folgender Weg gewahlt. Zunachst wird die Hilfsgro-
Re K bestimmt:

: (Gl. 7)

wobei x die durch Indizierung gekennzeichneten
Messwerte darstellt. Mit der Hilfsgrofie K ergeben
sich die Einzeleffekte der Faktoren zu:

SQ(A) = -K; v=a-1, (Gl. 8)
SQ(B) = -K; v=b-1, (Gl. 9)
SQ(C) = -K; v=c-1, (GI. 10)

sowie die Wechselwirkungseffekte zwischen zwei
Faktoren zu:

SQ(AB) = -K-SQ(A) - SQ(B);
v =(a-1) - (b-1), (Gl. 11)
SQ(AC) = -K - SQ(A) - SQ(C);

v = (a-1) - (c-1). (Gl. 12)

Die Ubrigen Summen SQ(BC) und deren Freiheits-
grade v werden durch entsprechenden Umtausch
der Indices und der jeweiligen Anzahl der Stufen
analog berechnet. Fir die Wechselwirkungseffekte
zwischen drei Faktoren gilt:

SQ(ABC) = -K - SQ(A) - SQ(B)
- SQ(C) - SQ(AB) - SQ(AC) - SQ(BC);
v =(a-1) - (b-1) - (c-1). (Gl. 13)

Die Gesamtabweichungsquadratsumme kann mit
der Gleichung
SQ(To) = -K;
v=(a+b.c:n)-1=N-1 (Gl. 14)
bestimmt werden.

Die Rest- oder Fehlerquadratsumme wird wie folgt
festgestellt:

SQ(R) = SQ (To) - SQ (A) - SQ (B) - SQ (C) -
SQ (AB) - SQ (AC) - SQ (BC) - SQ (ABC)

v=a-b-.c-(n-1). (Gl. 15)
Die Mittleren Quadrate MQ lassen sich durch Tei-
lung der Summen der Abweichungsquadrate SQ
durch die zugehdrigen Freiheitsgrade ermitteln.

Mithilfe des F-Tests ist dann zu untersuchen, ob die
Effekte der Einflussfaktoren und der Wechselwir-
kungen signifikante Anderungen der Merkmalsgré-
Re bewirken. Gemal der gestellten Aufgabe sind
folgende Null-Hypothesen zu prifen: Die Einfluss-
faktoren und deren Wechselwirkungen bewirken in
allen Stufen jeweils keinen Effekt. Wird die Null-Hy-
pothese angenommen, so besteht kein Unterschied
zwischen den Mittelwerten der Stufen des zu pri-
fenden Effekts, was bedeutet, dass die Unterschie-
de zwischen den Stufen dieses Effekts keinen Ein-
fluss auf die Merkmalsanderungen ausiben.

Die Prifung der Null-Hypothesen erfolgt jeweils
durch Vergleich eines rechnerischen -Werts, ge-
bildet aus dem Quotienten des jeweiligen Mittleren
Quadrats MQ und dem Mittleren Quadrat des Re-
steinflusses, mit einem theoretischen F-Wert. Ist die
Prufgrofke  groRer als der tabellierte F-Wert der
Fisher-Verteilung, so wird die entsprechende Null-
Hypothese nicht akzeptiert, das heil’t, die der ge-
pruften Variationsursache zugeordnete Varianz ist
nicht zufallig, sondern signifikant unterschiedlich
von der Fehlervarianz.

Die rechnerischen -Werte und die zugehorigen
Freiheitsgrade lassen sich fir das gewahlte varian-
zanalytische Modell mit festen Effekten aus folgen-
den Beziehungen ermitteln:

(A) =
vi=(a-1),v,=a+b-c-(n-1).

(Gl. 16)

(B); (C) und deren zugehotrige Freiheitsgrade
werden analog ermittelt.

(AB) = ;
vi=(@-1)+(b-1),v,=a-b.c-(n-1). (Gl 17)

(AC); (BC) und deren zugehorige Freiheitsgrade
werden analog ermittelt.
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F(ABC) = —Mﬁgéi)c) ;

vi=(@-1)-(b-1)-(c-1),

Vvo,=a-+b-.c-(n-1). (Gl. 18)
Die theoretischen F-Werte werden jeweils fiir ein Si-
gnifikanzniveau von o = 0,05 fur die zugehorigen
Freiheitsgrade v, und v, ermittelt.

Weiterhin werden die Varianzkomponenten der
Haupt- und Wechselwirkungen ermittelt, um die Ef-
fekte dieser Wirkungen abschéatzen zu kénnen. In
Anlehnung an WEBER (1986) erweisen sich die
Mittleren Quadrate MQ als Summen von Varianz-
komponenten, die die Wirkungen und Wechselwir-
kungen der verschiedenen Einflussfaktoren charak-
terisieren. Flr das gewahlte Modell mit festen Effek-
ten lassen sich so nach WEBER (1986) die Varianz-
komponenten s? aus folgenden Gleichungen be-
stimmen:

MQ = E(MQ), (Gl. 19)
MQ(A)= Sg +b-c-n- S;, (Gl. 20)
MQ(B)= Sp +a-c-n- Sz, (Gl. 21)
MQ(C)= Sg +a-b-n- Sz, (Gl. 22)
MQ(AB) = S2 +c-n- Sig, (Gl. 23)
MQ(AC)= Sg +b-n- Sy, (Gl. 24)
MQ(BC)= Sz +a-n- Sac, (G. 25)
MQ(ABC) = S5 +n-Sagc, (Gl. 26)
MQ(R) = S . (Gl. 27)

Die dadurch ermittelten s? kénnen als prozentuale
Anteile an der Gesamtvarianz angegeben werden:

2 2 2 2 2 2 2 2
Sp*tSg *Sc +S,ug+SuctSpctSuge t Sk

S(1e) = 100 %. (Gl. 28)

3.6.4 Varianzanalyse der zweifachen
Klassifikation

Die Gleichungen fiir die Varianzanalyse der zweifa-
chen Klassifikation ergeben sich aus den Gleichun-
gen fur die Varianzanalyse der dreifachen Klassifi-
kation durch Rlckschluss von n auf (n-1).

4 Darstellung der Ergebnisse

4.1 Optimierung der Destillations-
bedingungen mit OME

Fir den quantitativen Nachweis von OME-Rick-
stdnden werden zunachst Referenz-Mischungen
angefertigt und mittels Gaschromatografie mit Mas-
senspektrometrie-Kopplung (GCMS) untersucht.
Anschlielsend werden die Destillationsbedingungen
optimiert und das rickgewonnene Bitumen eben-
falls mittels GCMS untersucht. Die Ergebnisse sind
in den folgenden Kapiteln dokumentiert.

4.1.1 Quantitativer Nachweis von OME-
Riickstanden im Bitumen

Bei der GCMS wird ein Gas-Chromatografiegerat
(GC) mit einem Massenspektrometer (MS) gekop-
pelt, siehe auch Bild 5. Dabei dient der Gas-Chro-
matograph zur Auftrennung des zu untersuchenden
Stoffgemisches und das Massenspektrometer zur
Identifizierung und hier auch Quantifizierung der
einzelnen Komponenten.

Die Saule eines Gas-Chromatografiegerates be-
steht aus einer diinnen Rohre oder Kapillare (stati-
onare Phase) und wird von einem Tragergas (mobi-
le Phase) durchstromt. In diesen Gasstrom wird das
gasformige, aus neutralen Molekllen bestehende
Stoffgemisch injiziert. Jede Komponente des Stoff-
gemisches hat dabei eine charakteristische Laufge-
schwindigkeit, sodass es dadurch in Einzelsubstan-
zen aufgetrennt wird.

Nach Durchlaufen der Chromatografiesdule werden
die getrennten Stoffe ionisiert. Durch die lonisierung
werden die Molekule der Einzelsubstanzen entwe-
der zertrimmert oder protoniert. Aus den Massen-
zahlen des Molpeaks, charakteristischer Bruchsti-
cke und eventuell vorhandenen Isotopenmustern
wird auf die Substanz geschlossen.

Detektor
=

=

Intensitat

an
i
i

0 5 10 15 20
Retentionszeit

;

lonisation+Massenfilter ~ Chromatogramm

Tragergas
(Helium)

Saulenofen

Bild 5: Beispiel fir die Funktionsweise der Gaschromatografie
mit Massenspektrometrie-Kopplung GCMS
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Bild 6: GCMS-Chromatogramme von frischem und mit OME extrahiertem Bitumen (ALISOV & WISTUBA, 2015), der OME-Peak ist

markiert

Bild 6 zeigt ein Ergebnis der GCMS von ALISOV &
WISTUBA (2015) von mit OME extrahiertem Bitu-
men (untere Linie).

Der Ausschlag nach 8,5 min ist charakteristisch fiir
OME. Mit den hier durchgefiihrten Untersuchungen
soll untersucht werden, ob dieser Ausschlag auch
quantitativ bewertet werden kann.

Dazu wurden vier Mischungen aus Bitumen 50/70
mit unterschiedlichen Anteilen an OME gemischt
und zur Analyse an ein Labor (Biolab Umweltanaly-
sen GmbH, Braunschweig) gesandt.

Die Berichte des Labors kénnen dem Anhang 1 ent-
nommen werden. Die Ergebnisse fur die vier Mi-
schungen sind in Tabelle 7 zusammengefasst.

Da das Ergebnis der GCMS von der Probemenge
abhangig ist, wird der Wert Peakflache/Bitumen-
menge zur Bewertung herangezogen. Bezogen auf
die Anteile OME im Bitumen kann eine gute Korre-
lation zur Bewertung des OME-Anteils in Anhangig-
keit von der Peakflache/Bitumenmenge angegeben
werden (Bild 7).

Uber die Umstellung der Ausgleichgrade zu

Anteil OME = ((Peakflache/Bitumenmenge) +
1,0291 x 108)/1,0751 x 10° (Gl. 29)
kann anhand der Ergebnisse der GCMS an Bitu-

menproben auf den verbleibenden Anteil OME ge-
schlossen werden.

Verhaltnis OME Gepriifte Verhaltnis
Bitumen : OME Peak- Bitumen- | Peakflache/
flache menge Bitumen-
menge

[ [counts] [a] [counts/g]
0:1 3.279.365.557 - -

50:1 17.368.908 0,84 20.677.272
100 : 1 6.083.566 0,67 9.079.949
200:1 3.336.765 0,69 4.835.891
400 : 1 850.887 0,53 1.605.447

Tab. 7: Ergebnisse der GCMS bei unterschiedlichen Anteilen
OME im Bitumen 50/70

Bild 7: BewertungsmaRstab zur Beurteilung der Restmenge
OME im Bitumen

Als erste Einschatzung dient eine GCMS-Untersu-
chung von ALISOV & WISTUBA (2015). Damals
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wurde eine Peakflache von 7.248.052 counts an ei-
nem zurtiickgewonnenen Bitumen ermittelt. Da die
Bitumenmenge nicht notiert wurde, kann dieser
Wert lediglich als Abschatzung dienen. Bei einer ge-
schatzten Bitumenmenge von 0,7 g verblieb im Bi-
tumen ein Anteil von ~ 1,1 %0 = 0,011. Dieser Anteil
liegt in dem hier vorgesehenen Bewertungsmal}-
stab.

ALISOV & WISTUBA (2015) untersuchten auch rei-
nes OME, ohne Bitumenanteile, mittels GCMS. Die
Peakflache konnte zu 3.293.365.557 counts ermit-
telt werden, was den in Tabelle 7 ermittelten Wert
bestatigt.

4.1.2 Ergebnisse unterschiedlicher
Destillationsbedingungen

In einem ersten Schritt werden die in Kapitel 3.2.1
genannten Destillationsbedingungen systematisch
angewandt und mittels Erweichungspunkt Ring und
Kugel (EP RuK) und dem BTSV uberpriift. Es wer-
den folgende Varianten Uberprift:

a) Verlangerung der zweiten Destillationsstufe auf
22 bzw. 33 Minuten,

b) Erhéhung der Olbadtemperatur in der zweiten
Destillationsstufe auf 170 °C bzw. 180 °C,

c) Isolierung des Uberfihrungsrohrs bzw. Erwar-
mung des Rohrs,

d) Einsatz einer Schaumbremse,

e) Reduzierung der Probemenge auf 37,5 g bzw.
25 g statt 50 g,

f) Reduzierung der Kolbengrofte auf 500 ml bzw.
250 ml statt 750 ml und

g) Reduzierung der Eintauchtiefe.

Die gemittelten Ergebnisse EP RuK sowie Tgrsy
und Sgtsy sind in Tabelle 8 dokumentiert. Die Ein-
zelwerte kbnnen dem Anhang 2 entnommen wer-
den.

Weiterhin sind in Tabelle 8 die Ergebnisse eines
einfachen Mittelwertvergleiches (siehe Kapitel 3.6)
zwischen dem Ergebnissen Tgrgy nach Destillation
mit Tri (Referenz) und nach Destillation mit OME
(jeweilige Variante) angegeben. Die Destillation mit-
tels Tri stellt nicht unbedingt das zu erreichende
Mal dar, jedoch einen realistischen und bekannten
Vergleichswert fir ein beanspruchtes Bitumen. In

dieser GroRenordnung sollten die Ergebnisse des
mit OME destillierten Bitumens liegen. Der Eintrag
Ja“ bedeutet, dass die beiden verglichenen Werte
im statistischen Sinne gleich sind, ein ,nein® bedeu-
tet, dass sich die Werte signifikant voneinander un-
terscheiden.

Die statistische Auswertung in Tabelle 8 zeigt in den
Uberwiegenden Féllen einen signifikanten Unter-
schied in den Ergebnissen Tgrgy. Zur Variante d1
muss angemerkt werden, dass die Ergebnisse ge-
genlber den weiteren Varianten so stark streuen,
dass hier auf eine statistische Gleichheit geschlos-
sen wird. In der Interpretation sollten die Ergebnis-
se jedoch unbedingt als unterschiedlich betrachtet
werden.

Im Weiteren werden Besonderheiten einzelner Vari-
anten betrachtet.

Bei der Durchfiihrung der Varianten ¢1 und c2 wird
mittels Warmebildkamera die Wirksamkeit der Mal3-
nahme dokumentiert. Die hier angegebenen Tem-
peraturen gelten lediglich vergleichend.

Bild 8 zeigt den Destillationsvorgang als Foto und in
der Infrarotdarstellung unter Standardbedingungen.

Variante EP | Tgrsv | Ogrsy | Tarsv
RuK gleich?
[-] [°Cl | I[°C] [] [
Frischbitumen 50/70 51,2 | 51,3 | 78,7 -
Destillation mit Tri 512 | 515 | 781 | Referenz
gtl\a/lrédardvorgehen mit 49,1 49,2 78.2 nein
al-Dauer22min 492 | 492 | 784 | nein
a2-Dauer33min 490 | 497 | 784 | nein
b1-OkTemp.170°C | 490 | 492 | 785 | nein
b2-Ol-Temp. 180°C | 498 | 505 | 785 | ja
of —lsolierng 488 | 490 | 784 | nein
o2 Warmestrom 488 | 489 | 784 | nein
d1-Schaumbremse | 462 | 463 | 782 | ja
o1 - Probemenge 37,59 | 486 | 491 | 786 | nein
e2-Probemenge 25g | 482 | 485 | 786 | nein
1 - KolbengroRe 500 ml | 47,8 | 487 | 784 | nein
12— KolbengroRe 250 ml | 472 | 476 | 783 | nein
g1 -Eintauchtiefe 34 | 484 | 488 | 785 | nein
92 Eintauchtiefe 1/2 | 480 | 486 | 786 | nein

Tab. 8: Optimierung der Destillation: Ermittelte Ergebnisse un-
ter Variation der Destillationsbedingungen, Varianten a

bis g
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Bild 8: Foto (links) und Infrarotaufnahme (rechts) der Destillation unter Standardbedingungen

Bild 9: Foto (links) und Infrarotaufnahme (rechts) der Destillation bei Isolation von Kolben und Kuhler

Im unteren Bereich des Kihlers werden Temperatu-
ren bis maximal 68 °C (zum Ubergangsrohr) ge-
messen.

In Bild 9 ist der Kolben iiber dem Olbad (jeweils
rechts) mit PE-Schaumstoff isoliert sowie der Kih-
ler im Bereich des Ubergangsrohres (jeweils links)
mit einer Mineralstofffasermatte aus Erdalkali-Sili-
kat. Dies entspricht den Versuchsbedingungen c1.
Die Isolationswirkung im Bereich des Olbads kann
aufgrund der Reflexionen der Warmestrahlen nicht
beurteilt werden. Die Isolationswirkung in Bereich
des Kuhlers kann als wirksam beurteilt werden. Im
Bereich des Kihlers wird eine Temperatur an der
AuRenseite der Isolierung von 23 °C gemessen.
Der oben liegende, offen Punkt weist mit 45 °C die
gleiche Temperatur auf, wie in Bild 8.

Bild 10 zeigt die Warmeverteilung bei Anblasen des
Klhlers mit einer Heilluftpistole mit 80 °C (Ver-
suchsbedingung c2). Die zugefihrte Warme breitet
sich im Wesentlichen nur direkt im Ubergangsbe-

reich zum Kolben aus. Der Kolben iiber dem Olbad
ist wie zuvor mit PE-Schaumstoff isoliert, siehe
auch Bild 11. Visuell wurde der Riicklauf des Lose-
mittels als geringer beobachtet.

Der Einsatz der Schaumbremse (Variante d1) ist in
Bild 12 dargestellt. Die Schaumbremse wird vor
dem zweiten Destillationsschritt (Erhéhung der Ol-
badtemperatur auf 160 °C) zwischen Kolben und
Kihler gesetzt. Sie soll im Ubergangsrohr das riick-
laufende Ldsemittel auffangen. Da ihre Kapazitat
sehr begrenzt ist (ca. 3,5 ml), wird sie nur gegen
Ende des Verfahrens eingesetzt. Dabei ist das
Handling als schwierig anzusehen da der Kolben
abgehangt, zwischengelagert, das 110 °C heiRe Ol-
bad verschoben und der Kolben wieder angehangt
werden muss.

Da der Einsatz der Schaumbremse (Variante d1)
nur bedingt zielfiihrend ist, wird ein gréReres Exem-
plar erprobt, welches die doppelte Menge an Kon-
densat auffangen kann (ca. 6 ml), siehe Bild 13.
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Bild 10: Foto (links) und Infrarotaufnahme (rechts) der Destillation bei Anblasen mit einer HeiBluftpistole

Bild 11: Infrarotaufnahme mit Temperaturspot bei der Destillation nach Standardbedingungen (links) und bei Anblasen mit einer
HeiBluftpistole (rechts)

Bild 12: Schaumbremse in eingebautem Zustand (links) und Detailaufnahme (rechts)
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Bild 13: Neu angefertigte Schaumbremse mit doppelter Kapa-
zitat (links) und Standard-Schaumbremse des Herstel-
lers Heidolph (rechts)

Die aufgefangene Menge an Kondensat wird je-
doch auch mit diesem Auffangbehalter als nicht
ausreichend angesehen. Zusatzlich ist das Hand-
ling als schwierig anzusehen, da bei der Entnahme
des Kolbens OME in den Kolben zurlck flie3t.

Nach Auskunft des beauftragten Glasblasers kén-
nen nur runde Kolben hergestellt werden, keine
ovalen bzw. gestauchten Kolben. Runde Kolben be-
ndtigen im Aufbau des aktuellen Rotationsverdamp-
fers jedoch deutlich mehr Platz, sodass grofiere Vo-
lumina technisch nicht umsetzbar sind. Weiterhin
wurde bei Einsatz groerer Kolben die Kondensati-
on groftenteils bereits im Kolben stattfinden, so-
dass die KolbengroRe wiederum erhdéht werden
musste. Im praktischen Einsatz kann die Menge
OME im Bitumen-L&semittel-Gemisch variieren, so-
dass noch grolkere Mengen im zweiten Destillati-
onsschritt anfallen kénnen. Um dies zu berticksich-
tigen und zusatzlich eine Reserve vorzuhalten,
missten deutlich groRere Kolben eingesetzt wer-
den. Dies ist technisch kaum zu realisieren.

Neben dem Einsatz einer groReren Schaumbremse
(Variante d2) sollen im Weiteren Kombinationen er-
folgsversprechender Varianten untersucht werden.
Dazu sind stellvertretend fur alle Ergebnisse in Bild
14 die ermittelten Tgtgy der Varianten a bis g darge-
stellt.

Neben der Erhdéhung der Olbadtemperatur auf
180 °C (Variante b2, siehe auch Tabelle 8) wird eine
verlangerte Destillationsdauer der zweiten Stufe

Bild 14: Ergebnisse flr die Optimierung der Destillationsphase
Tgrgy, Varianten a bis g

Priifung

GCMS

Variante

d2 groBe Schaumbremse

01 Dauer 22 min, Olbad Temp 180 °C H
02 Dauer 33 min, Olbad Temp 180 °C H
03 Dauer 60 min, Olbad Temp 180 °C H
04 Dauer 120 min, Olbad Temp 180 °CH

05 Dauer 33 min, Olbad Temp 180 °C
Entluften

06 Dauer 33 min, Olbad Temp 190 °C X X
07 Dauer 33 min, Olbad Temp 210 °C X X

X iXiXiXiX| EPRuK
X iXiXiXiX | BTSV

XX x

x
x
x

X %

Bltumen ohne Losemlttel Dauer 33 min,
Olbad-Temp 190 °C

Tab. 9: Priifmatrix der zusatzlichen/multiplen Varianten zur
Bewertung der Destillationsparameter

(Variante a2) erprobt. Die Isolierung des Uberfiih-
rungsrohrs (Variante c1) ist nicht zielfihrend.

Das weitere Vorgehen sieht eine individuelle Varia-
tion der Destillationsbedingungen vor, sodass an
dieser Stelle bereits alle zusatzlichen und multiplen
Destillationsbedingungen angegeben werden, sie-
he Tabelle 9. Die Ergebnisse werden anschlielend
zusammen mit den Varianten der Tabelle 8 disku-
tiert.

Die Variante 05 wird auf Anregung des betreuenden
Ausschusses aufgenommen. Kurz vor Ende des
Destillationsvorgangs (ca. 5 min vor Beendigung)
wird der Unterdruck aufgehoben und Luft in das
System gelassen. Anschliefend wird wieder der
Unterdruck von 5 mbar hergestellt. Damit soll die
Luft im Rotationsverdampfer getauscht werden, so-
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dass madgliche, in der im Rotationsverdampfer vor-
handenen Restluft gebundene Lésemittelriickstan-
de abgeschieden werden und ggf. neue Lésemittel-
rickstande besser aufgenommen und transportiert
werden kénnen.

Die so ermittelten, zusatzlichen Ergebnisse EP RuK
sowie Tgrsy Und 8gTgy sind in Tabelle 10 dokumen-
tiert. Weiterhin wird wieder ein einfacher Mittelwert-
vergleich der Ergebnisse Tgtgy mit den Ergebnis-
sen des mit Tri destillierten Bitumens durchgefihrt.
Die detaillierten Ergebnisse kbnnen wiederum dem
Anhang 2 enthommen werden.

Zur besseren Interpretation der Ergebnisse erfolgt
eine grafische Darstellung in Bild 15. Die Reihenfol-
ge der Varianten entspricht der Reihung der Tabel-
len 8 und 10.

In Bild 15 sind oben links die EP RuK des frischen
bzw. mit Tri zurickgewonnenen Bitumens eingetra-
gen, oben rechts (letzter Punkt) der EP RuK des
destillierten Bitumens ohne Ldsungsmittel. Diese
Werte sollten durch die Destillation mittels OME er-
reicht werden.

Unter den einfachen Varianten (Tabelle 8) erreicht
die Erhéhung der Olbadtemperatur auf 180 °C mit
49,8 °C den hoéchsten Wert fir den EP RuK. Alle
weiteren Varianten weisen deutlich niedrigere Wer-
te auf und lassen auf einen héheren Anteil an ver-
bleibendem OME schliel3en. Die Varianten mit einer
Schaumbremse oder mit Auffangbehalter weisen
die geringsten Werte auf, da hier beim Abhangen
der Probe unvermeidlich geringe Rickstande in
den Kolben zuriickflieRen.

Bild 15: Ergebnisse fiir die Optimierung der Destillationsphase
— EP RuK unter Variation aller Destillationsbedingun-
gen

Unter den kombinierten Varianten (Tabelle 10) er-
reicht die Kombination mit einer Olbadtemperatur
von 210 °C und mit einer Destillationsdauer von 33
min in der zweiten Stufe einen Wert von 51,2 °C
und erreicht exakt den (Ziel-)Wert von 51,2 °C. Es
folgen die Destillationsbedingungen von 190 °C bei
33 min Dauer, welche einen EP RuK von 50,6 °C
erreichen.

Neben der statistischen Auswertung der Tabellen 8
und 10 ist bei der Betrachtung der Ergebnisse EP
RuK die Prazision unter Wiederholbedingungen
von 1,0 °C zu beachten. Aus statistischer Sicht
kdénnten so z. B. die Ergebnisse der frischen Probe
und den meisten der mit einer multiplen Variante
rickgewonnenen Probe als gleich angesehen wer-
den. Aufgrund der Vielzahl der ermittelten Ergebnis-
se unter gleichen Prifbedingungen sollte hier je-
doch eine hohere Prazision erreicht werden, so-
dass die hier ermittelten Unterschiede als giiltig an-
gesehen werden.

Variante EP | Tgrsy | Ogrsv | Tersv
RuK gleich?
[-] [°C] | [°C] [°] [
Frischbitumen 50/70 51,2 | 51,3 78,7 -
Destillation mit Tri 51,2 51,5 78,1 | Referenz
Standardvorgehen mit .
OME 49,1 49,2 78,2 nein
d2 — groBe Schaum- 46,6 | 469 | 786 | nein
bremse
o1 — Dauer 22 min, .
Olbad-Temp 180 °C 49,8 | 50,5 78,3 nein
02 — Dauer 33 min, .
Olbad-Temp 180 °C 49,8 49,9 78,4 nein
03 — Dauer 60 min, .
Olbad-Temp 180 °C 50,4 50,2 78,4 nein
04 — Dauer 120 min, .
Olbad-Temp 180 °C 50,4 50,5 78,5 nein
05 — Dauer 33 min,
Olbad-Temp 180 °C, 50,4 | 50,5 78,3 nein
Entliften
06 — Dauer 33 min, .
Olbad-Temp 190 °C 50,6 50,4 78,5 nein
o7 — Dauer 33 min, )
Olbad-Temp 210 °C 12| 513 | 783 |
Destillation an Bitumen
ohne Lésemittel Dauer )
33 min, Olbad-Temp 514 | 512 1 785 ja
190 °C

Tab. 10: Optimierung der Destillation: Ergebnisse unter Variati-
on der Destillationsbedingungen, multiple Varianten
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Bild 16: Ergebnisse fiir die Optimierung der Destillationsphase
— Temperatur Tgrgy Unter Variation aller Destillations-
bedingungen

Bild 16 zeigt, die Tgrsy der rickgewonnenen Vari-
anten, bei gleicher Reihenfolge wie in den Tabellen
8 und 10. Wie zuvor sind ganz links die Werte fir
frisches 50/70 bzw. nach Rickgewinnung mit Tri
und ganz rechts der Wert nach Destillation ohne L6-
semittel dargestellt.

Auch Bild 16 zeigt unter den einfache Varianten,
dass die Erhéhung der Olbadtemperatur auf 180 °C
mit 50,5 °C den hoéchsten Wert fir die Tgrgy er-
reicht. Alle weiteren Varianten lassen auf deutlich
hohere Anteile OME im Bitumen schliel3en.

Unter den kombinierten Varianten erreicht die Kom-
binationen mit einer Olbadtemperatur von 210 °C
und mit einer Destillationsdauer von 33 min (in der
zweiten Stufe) einen Wert von 51,3 °C und erreicht
damit den (Ziel)wert von 51,3 °C.

Mit 50,5 °C bzw. 50,4 °C folgen die Varianten bei ei-
ner Olbadtemperatur von 180 °C, mit einer Destilla-
tionsdauer von 33 min und mit einem Druckaus-
gleich vor Destillationende sowie bei einer Tempe-
ratur von 180 °C mit 120 min Dauer und bei 190 °C
mit 33 min Dauer.

Aus statistischer Sicht werden die ermittelten Unter-
schiede als signifikant angesehen. Die Wiederhol-
grenze des BTSV wird fir Stralenbaubitumen mit
0,5 Kangegeben und ist damit geringer als beim EP
RuK.

Die ermittelten Phasenwinkel dgrgy in Bild 17 zei-
gen keine plausiblen Abhangigkeiten von den
Destillationsbedingungen. Fir die Ergebnisse des
BTSV kdnnen offensichtlich keine relevanten Ein-

Bild 17: Ergebnisse fiir die Optimierung der Destillationsphase
— Phasenwinkel 81, unter Variation aller Destillati-
onsbedingungen

Variante 160/220 EP Tersv | OgTsv
RuK
[°C] [°C] 1
Frischbitumen 38,9 38,1 81,4
Destillation mit OME, Dauer
33 min, Olbad-Temp. 210 °C 40,6 384 813

Tab. 11: Ergebnisse der Destillation bei 210 °C in der zweiten
Destillationsstufe fiir ein StraRenbaubitumen 160/220

flisse auf das viskose (zeitliche) Verhalten (Pha-
senwinkel) ermittelt werden. Da hier keine durch die
Destillation beeinflussbare Zusatze oder Additive
verwendet werden, kénnen Anderungen im Pha-
senwinkel lediglich aufgrund einer veranderten Vis-
kositat auftreten. Diese Anderungen in der Viskosi-
tat sind hier jedoch gezielt vermieden und fallen da-
her auch nur gering aus (indirekt iber EP RuK bzw.
Tersy ermittelt). Aus diesem Grund werden die Er-
gebnisse der Phasenwinkel g1y nicht weiter be-
rucksichtigt.

Auf Basis der Ergebnisse des EP RuK und des
BTSV weist die Variante mit einer Olbadtemperatur
von 210 °C und mit einer Dauer von 33 min in der
zweiten Destillationsstufe die besten Ergebnisse
auf. Bei dieser Temperatur kann jedoch nicht aus-
geschlossen werden, dass das Bitumen geschadigt
wird. Fir eine einfache Uberpriifung wird diese Va-
riante fir ein weiches Bitumen 160/220 aus Bestan-
den des ISBS untersucht, welches auf diese Tem-
peraturen empfindlicher reagieren sollte. Die Er-
gebnisse sind in Tabelle 11 zusammengestellt.

Wahrend der EP RuK signifikant um 1,7 °C ansteigt,
nimmt die Tgrgy nur um 0,2 °C zu. Der Phasenwin-
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kel &ndert sich nicht. GemaR dieses einfachen Tests
wird keine Schadigung am StralRenbaubitumen
festgestellt. Insgesamt wird diese Temperatur be-
ziglich moglicher Beanspruchungen jedoch als zu
unsicher angesehen, sodass damit nur in Ausnah-
mefallen gearbeitet werden sollte.

Zusammenfassend zeigen die Varianten mit einer
Olbadtemperatur von 180 °C und 190 °C bei einer
Destillationsdauer von mindestens 33 min in der
zweiten Destillationsstufe erfolgversprechende Er-
gebnisse.

4.1.3 Ergebnisse der GCMS unterschiedlicher
Destillationsbedingungen

Fur einen Grolteil der untersuchten Varianten wer-
den von der Biolab Umweltanalysen GmbH aus
Braunschweig mittels GCMS die im Bitumen ver-
bleibende Menge OME ermittelt. Je Variante wer-
den zunachst nur die nach Tgrgy erfolgverspre-
chendsten Varianten untersucht. Die so ermittelten
Ergebnisse in [counts/g] und die gemal der in Ka-
pitel 4.1.1 ermittelten Funktion umgerechneten An-
teile OME im Bitumen sind in Tabelle 12 dokumen-
tiert.

Samtliche Prifberichte der Biolab GmbH sind im
Anhang 1 wiedergegeben.

Variante Verhiltnis umgerechnetes
Peakflache/ Verhiltnis
Bitumenmenge | OME/Bitumen

[ [counts/g] [-]
Mischung 1: 50 20.677.272 0,0202
Mischung 1:100 | 19079949 | 00094
Mischung 1:200 | 4835891 | 00055
Mischung 1:400 | 1605447 | 00025
Frischbitumen 50/70 e o -
gtl\a/lrllzdardvorgehen mit 12.313.520 0,0124
a2-Dauer33min | | 11570088 | 00117

b2 - Ol-Temp. 180°C | 6972509 | 00074
o |Soi}é}qng ‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘ 11867913 e
el - Probemenge 37,59 | 15072517 | 00150
fl —KolbengroRe 500 ml | 14.404082 | 00144
o1 - Eintauchtiefe 34 | - 13331665 | 00134

Tab. 12: Ergebnisse der GCMS fir ausgewahlte Destillations-
varianten

Untersuchungen am frischen Bitumen zeigen, dass
weder Tri- noch OME-Rickstande im Bitumen
nachweisbar sind.

Eine grafische Darstellung der Ergebnisse zeigt
Bild 18. Es ist zu erkennen, dass die Erhdhung der
Olbadtemperatur auf 180 °C sowie die Erhéhung
der Destillationsdauer auf 33 min eindeutig von Vor-
teil sind. Eine Isolierung des Kiihlers ist gering von
Vorteil, sodass im Weiteren darauf verzichtet wird.
Diese Ergebnisse bestatigen die Ergebnisse des
EP RuK und des BTSV.

Anschlieftend wird die GCMS an Proben mit multip-
ler Variation der Destillationsbedingungen, wie in
Tabelle 10 beschrieben, durchgefiihrt. Die Ergeb-
nisse sind in Tabelle 13 dargestellt.

Die Ergebnisse in Tabelle 13 zeigen mit der Varian-
te o1 und o7 nicht erwartete Werte. Es ware mog-
lich, bei Variante o7 alles OME soweit auszudestil-
lieren, dass keine Rlckstande mehr nachweisbar
waren. Bei der Variante o1, mit den schwachsten
multiplen Destillationsbedingungen ist dieses Er-
gebnis jedoch unplausibel.

Trotz mehrfacher Wiederholung der Priifungen sei-
tens der ausfuhrenden Fa. Biolab kann in beiden
Proben kein OME nachgewiesen werden.

Eine Uberpriifung mit der Referenzmischung 1:50
ergibt einen Wert von 17.255.498 counts/g. Dies
entspricht einer Abweichung von ~16 % gegeniiber
dem zuvor ermittelten Referenzwert von 20.677.272
counts/g.

Nach Ricksprache mit der Fa. Biolab wird festge-
stellt, dass unvermeidbare Streuungen zwischen

Bild 18: Nach der Destillation verbleibender Anteil OME im Bi-
tumen, mittels GCMS ermittelt, unter Variation ausge-
wabhlter Destillationsbedingungen
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Variante Verhaltnis umgerechnetes
Peakflache/ Verhiltnis

Bitumenmenge | OME/Bitumen

[ [counts/g] [-1

Mischung 1 : 50 20.677.272 0,0202

Mischung 1 : 100 9.079.949 0,0094

Mischung 1 : 200 4.835.891 0,0055

Mischung 1 : 400 1.605.447 0,0025

Frischbitumen nicht )

50/70 nachweisbar

Standardvorgehen

mit OME 12.313.520 0,0124

o1 — Dauer 22 min, nicht )

Ol-Temp. 180 °C nachweisbar

02 — Dauer 33 min,

Ol-Temp. 180 °C 2.729.902 0,0035

03 — Dauer 60 min,

Ol-Temp. 180 °C 2.476.322 0,0033

04 — Dauer 120 min,

Ol-Temp. 180 °C 2.140.723 0,0029

05 — Dauer 33 min, OI-

Temp. 180 °C, Entliften 2.949.615 0,0037

06 — Dauer 33 min,

Ol-Temp. 190 °C 1.394.217 0,0023

o7 — Dauer 33 min, nicht )

Ol-Temp. 210 °C nachweisbar

Tab. 13: Ergebnisse der GCMS fir ausgewahlte Destillations-
varianten

Bild 19: Nach der Destillation verbleibender Anteil OME im Bi-
tumen, mittels GCMS ermittelt, unter Variation ausge-
wahlter Destillationsbedingungen

den einzelnen Untersuchungsreihen bestehen. In
Wiederholungsprifungen wird fir alle Proben, in
denen OME nicht mehr nachweisbar war, das Er-
gebnis bestatigt. In der weiteren Auswertung wer-
den diese mdglichen Streuungen berlicksichtigt.

Eine grafische Darstellung aller Ergebnisse zeigt
Bild 19. Dabei ist zu erkennen, dass die multiplen

Bild 20: Korrelation zwischen der Dauer der zweiten Destillati-
onsstufe und dem nach der Destillation verbleibenden
Anteil OME im Bitumen

Variationen der Destillationsbedingungen eindeutig
von Vorteil sind.

Insgesamt stellen alle Versuchsbedingungen, wel-
che in der zweiten Destillationsstufe eine Tempera-
tur von 180 °C im Olbad und eine Dauer von min-
destens 33 min aufweisen, vorteilhafte Ergebnisse
gegenilber den Standard-Bedingungen dar. Der Mi-
nimalwert wird fur die Variante o7, mit einer Destilla-
tionstemperatur von 210 °C und mit einer Dauer
von 33 min erreicht. OME ist nicht mehr nachweis-
bar. Wie bereits in Kapitel 4.1.2 angesprochen, wird
diese Temperatur bezlglich méglicher Beanspru-
chungen als zu unsicher angesehen, sodass damit
nur in Ausnahmefallen gearbeitet werden sollte.

Bezlglich der verbleibenden Anteile an OME im Bi-
tumen folgt die Variante 06 mit Destillationsbedin-
gungen von T = 190 °C im Olbad und einer Dauer
von 33 min. Der ermittelte Wert liegt unterhalb des
Referenzwertes OME : Bitumen von 1 : 400.

Da alle Destillationsbedingungen mit einer Ol-
badtemperatur von mindestens 180 °C von Vorteil
sind, soll an dieser Stelle die Destillationsdauer na-
her untersucht werden. Bild 20 zeigt die Abhangig-
keit des verbleibenden Anteils OME im Bitumen in
Abhangigkeit der Dauer der zweiten Destillations-
stufe bei T=180 °C, T=190 °Cund T = 210 °C.

Die ermittelten Werte in Bild 20 lassen nur eine ge-
ringe Abhangigkeit von der Destillationsdauer fir
Zeiten > 11 min erkennen. Die Variante o1 mit einer
Dauer von 22 min wird hier als Ausreiler (OME
nicht nachweisbar) nicht weiter interpretiert. Eine
Erhéhung der Olbadtemperatur von 180 °C auf
190 °C und weiter auf 210 °C weist eine deutliche
Anderung auf und wird als signifikant angesehen.

Als letzter Punkt soll untersucht werden, ob die Er-
gebnisse der GCMS mit den Ergebnissen des
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Bild 21: Korrelation zwischen der Tgrg, und dem nach der
Destillation verbleibenden Anteil OME im Bitumen (er-
mittelt mittels GCMS), unter Variation ausgewahlter
Destillationsbedingungen

Destillation

1 | Kolben an Rotationsverdampfer anhdngen

Loésemittel ca. 20-30 min abdestillieren (bis keine wesentli-
chen Mengen mehr ubergehen)

Kolben abhangen, von aul’en reinigen und Bestimmen der
Masse

Tab. 14: Destillationsablauf mit den als optimal angesehenen
Destillationsbedingungen

BTSV, konkret der Tgrsy, korrelieren. Mit dieser
Korrelation soll tUberpriift werden, ob weiterhin die
aufwendigere und kostenintensivere GCMS ver-
wendet werden muss, oder ob mit dem BTSV gear-
beitet werden kann. Dabei werden in Bild 21 die
Einzelergebnisse des BTSV, nicht die gemittelten
Werte, den Anteilen OME im Bitumen gegentiber-
gestellt, da auch nur diese Einzelproben mittels
GCMS untersucht wurden.

Die Korrelation in Bild 21 ist mit > 86 % zwar gut,
stellt aber insbesondere im Bereich > 50 °C keine
befriedigende Annaherung dar. Bei einer geschatz-
ten Spannweite von 0,001 [-] fir die GCMS und 0,5
[°C] fur das BTSV weisen die Ergebnisse der GCMS
das plausiblere Resultat auf. Eine Korrelation mit
den Ergebnissen des EP RuK wurde ebenfalls tber-
pruft und fiihrte zu einem vergleichbaren Ergebnis
(hier nicht dargestellt). Aufgrund der wesentlich
plausibleren Ergebnisse wird die GCMS als Prif-
verfahren zum Nachweis von OME favorisiert, auf
welches auch in zukinftigen Projekten nicht ver-
zichtet werden sollte.

4.1.4 Ergebnisse aus vollstiandigen
Bitumenprifungen

Gemal den Ergebnissen aus Kapitel 4.1.3 werden
die Destillationsbedingungen in Tabelle 14 als opti-
mal angesehen.

In Tabelle 15 werden die fiir das Bitumen 50/70 er-
zielten Ergebnisse der Bitumenprufungen am fri-
schen, mit Tri destilliertem und mit OME destillier-

Destillationsbedingungen 50/70

Priifverfahren
frisch Tri OME Standard OME optimal

EP RuK [°C] 51,2 51,2 49,2 50,8
Nadelpenetration ['10 mm] """"""""""""""""""""""""""""""""""""" 5 5 """"""""""""""""""""""""""""""" 51 """"""""""""""""""""""""""""""" 6 4 """"""" 55
BTSV, Tarey o | 513 | s5 | 194 50,8
BTSV, Sgrev | 87 | 11 | 783 78,2
DSR, G* kPa] | a0t9 | ams | 3152 3,767
bens e 326820 330 ,,,,,,,,,,,,,, 54
BBR, T(5=300) [°C] —196 """""""""""""""""""" 208 """""""""""""""""""" 228 """"""" -19,8
BBR, T(m=0,3) -22,0
KD, Lange 1000
KD, Fax 45,3
KD, W gesamt [J/lem?] 3,4525 3,3155 2,3874 3,209
S e R R R R R :

Tab. 15: Ergebnisse der Bitumenprifungen am mit OME destillierten StraRenbaubitumen 50/70
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Destillationsbedingungen 50/70
Priifverfahren
frisch Tri OME Standard OME optimal

MSCRT, R [%] - - - -
VSORT 1. [kpa-1j ‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘ B R R :
Tab. 15: Fortsetzung

Destillationsbedingungen Destillationsbedingungen
Priifverfahren 30/45 — Priifverfahren 25/55-55 A

frisch Tri optimal frisch Tri o:))tliwnlfal
EP RuK [°C] 58,0 57,4 56,6 [°C] 59,8 59,6 57,4
Nl.\l“;a'\‘t'j‘él'henetration ['/1omm] 32 ........... 3 3 ....... “ 35 ['/10mm] T B 46
BTSVTery  [C] | 88| 79| 75 re 538
BTSV, Sgrey ] 77,9 76,9 77,3 €l 12
DSR, G* [kPa] | 11185 | 10,335 | 10,200 [kPa] 6.498
DSR, 6 ] 787 | 782 | 786 el 724
BBR,T(S=300) [C] | -162 | -164 | -17,2 ] TS
BBR T(m=03) [C] | -184 | -184 | -194 rC] 19,6
KD, Lange mml | 208 | 311 | 227 [mm] 814|676 | 947
KD, Frnax (NI LA I . s NI 26| 674 516
KD, Woesgry . Wom] | 57800 | 62044 | 57836 Wem?) | 17,0218 | 17,4503 | 16,2883
E{E:lz-stellung %l ) i i Etlsllsltj-nSUCk- [%] 75 75 77
MSCRT . o s et I MSCRT . o 484 .......... 488 442
MSCRT Jor [kPa™] - R - MSCRT Jor [kPa™] 0616 I 0480 ...... 0675

Tab. 16: Ergebnisse der Bitumenprifungen an mit OME destil-
lierten StraRenbaubitumen 30/45

tem Bitumen angegeben. Die detaillierten Ergebnis-
se kdnnen dem Anhang 2 enthommen werden.

Die unter optimalen Destillationsbedingen ermittel-
ten Werte der Tabelle 15 liegen nahe an den Ergeb-
nissen des frischen bzw. mit Tri destillierten Bitu-
mens.

Der Vergleich der Ergebnisse OME optimal und Tri
(stellt nur bedingt das zu erreichende Mal} dar) fuhrt
zu folgenden Resultaten: Unter Beriicksichtigung
der Prazision der Verfahren sind keine Unterschie-
de nachzuweisen fir die Ergebnisse EP RuK, DSR
(IG*]), BBR (T(S=300)), und KD (Wgyesamt). Die Er-
gebnisse Nadelpenetration, Tgrsy und KD (Fpax)
werden durch den einfachen Mittelwertvergleich als
statistisch verschieden angesehen, wahrend die Er-
gebnisse EP RuK und gty als gleich angesehen
werden.

Die Ergebnisse fur Stralenbaubitumen 30/45 am
frischen, mit Tri destilliertem und mit OME unter op-

Tab. 17: Ergebnisse der Bitumenpriifungen an mit OME destil-
lierten polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A

timalen Bedingungen destilliertem Bitumens zeigt
Tabelle 16.

Wie auch bei 50/70 liegen die unter optimalen
Destillationsbedingen ermittelten Werte nahe an
den Ergebnissen des frischen Bitumens.

Auch hier erfolgt ein Vergleich der Ergebnisse OME
optimal und Tri (stellt nur bedingt das zu erreichen-
de Mal dar). Unter Bericksichtigung der Prazision
der Verfahren sind keine Unterschiede nachzuwei-
sen fur die Ergebnisse EP RuK, Nadelpenetration,
Tersv, DSR (|G*|), BBR (T(S=300)). Die Ergebnisse
der KD (Lange, Fmax und Wesamt) werden durch den
einfachen Mittelwertvergleich als statistisch gleich
angesehen, wahrend die Ergebnisse der Nadelpe-
netration als verschieden angesehen werden.

In Tabelle 17 sind die erzielten Ergebnisse der Bitu-
menprufungen am frischen, mit Tri destilliertem und
mit OME unter optimalen Bedingungen destilliertem
polymermodifizierten Bitumen 25/55-55 A darge-
stellt.
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Wie bei den StralRenbaubitumen zuvor liegen auch
hier die unter optimalen Destillationsbedingen er-
mittelten Werte nahe an den Ergebnissen des fri-
schen polymermodifzierten Bitumens. Im Vergleich
zum mit Tri rickgewonnenen und damit bean-
spruchten polymermodifzierten Bitumens bestehen
teilweise noch Unterschiede.

Unter Berlicksichtigung der Prazision der Verfahren
sind keine Unterschiede nachzuweisen fir die Er-
gebnisse BBR (T(S = 300) und T(m = 0,3)) und
Elastische Ruckstellung. Die Ergebnisse der KD
(Wgesamt) Werden durch den einfachen Mittelwert-
vergleich als statistisch gleich angesehen, wahrend
die Ergebnisse der Nadelpenetration und KD (Lan-
ge und F,,,4) als verschieden angesehen werden.

Tabelle 18 zeigt schlieRlich die erzielten Ergebnisse
der Bitumenprifungen am frischen, mit Tri destillier-
tem und mit OME unter optimalen Bedingungen
destilliertem polymermodifizierten Bitumen 40/100-
65 A.

Fiar 40/100-65 A erreichen die unter optimalen
Destillationsbedingungen ermittelten Werte nur be-
dingt die Ergebnisse des frischen polymermodif-
zierten Bitumens. Im Vergleich zum mit Tri rickge-
wonnenen und damit beanspruchten polymermodif-
zierten Bitumens bestehen signifikante Unterschie-
de.

Destillationsbedingungen
40/100-65 A

Priifverfahren

frisch Tri o:))'(liwnfal
EP RuK [°C] 66,2 67,4 62,6
'l.\‘l'é‘aé‘lrbenetration [/10mm] o 42 - 39 o 42 .
BTSV,Tarey  [C1 | 546| 575| 538
BTV [ | 05| o9| ooz
DSR, G* kPa] | 6521 | 9857 | 6780
DSR, § ] 77| eva| 713
BBR, T(S=300) ['C] | -190| -190| -194
BBR TM=0,3) [C] | -186| -190| -192
KD, Lénge mm] | 827 | 63| o972
KD, F N] 541 | 760| 458
KO oy o] | 202591 | 19,3983 | 204273
SE::”SS.nSUCk- [%] 83 83 82
MSCRT, R [%] 4| 359 282
MSCRT.J,  [kPal] | 0757 | 0463| 0861

Tab. 18: Ergebnisse der Bitumenpriifungen an mit OME destil-
lierten polymermodifizierten Bitumen 40/100-65 A

Der Vergleich der Ergebnisse OME optimal und Tri
(stellt nur bedingt das zu erreichende Mal} dar) fuhrt
zu folgenden Resultaten: Unter Berlicksichtigung
der Prazision der Verfahren sind keine Unterschie-
de nachzuweisen fir die Ergebnisse BBR (T(S=
300) und T(m = 0,3)) und Elastische Rickstellung.
Die Ergebnisse Nadelpenetration und KD (Lange
und Fax) werden durch den einfachen Mittelwert-
vergleich als statistisch verschieden angesehen,
wahrend die Ergebnisse KD (Wyesamt) als gleich an-
gesehen werden.

Zur Verdeutlichung der zuvor dargestellten Ergeb-
nisse sind in Tabelle 19 die Abweichung der Ergeb-
nisse der unter optimalen Bedingungen mittels
OME riickgewonnenen Bitumen zu den mit Tri rick-
gewonnenen Bitumen dargestellt. Die fur Kontroll-
prifungen relevanten Prifverfahren EP RuK und
Elastische Ruckstellung sind grau hinterlegt. Zu-
satzlich ist die Prazision der Verfahren, soweit be-
kannt, unter Wiederholbedingungen angegeben.

Tabelle 19 zeigt, dass flr die StralRenbaubitumen
die Rickgewinnung mit OME nur geringe Abwei-
chungen von der Rickgewinnung mit Tri auftreten.

Far die als relevant angesehenen Ergebnisse EP
RuK, Nadelpenetration, Tgrsy, BBR(T(S = 300))
und Elast. Rickstellung liegen fir die beiden Stra-
Renbaubitumen 5 von 8 Ergebnissen innerhalb der
Prufprazision.

Fir die beiden polymermodifizierten Bitumen sind
die Abweichungen deutlich gréRer. Hier liegen 2
(Elastische Riickstellung) von 10 Ergebnissen in-
nerhalb der Prifprazision.

Uberprifungen mittels GCMS zeigen, dass in kei-
ner Probe OME nachweisbar ist (40/100-65 A mehr-
fach Uberprift). Ein Unterschied von ~5 °C im EP
RuK wirde flr 50/70 einen Anteil OME im Bitumen
von ~0,02 bedeuten. Ubertragt man dieses Ergeb-
nis auf 40/100-65 A, ware OME deutlich nachweis-
bar.

Die Schlussfolgerung dieser Ergebnisse ist, dass
OME vermutlich die Polymere in den polymermodif-
zierten Bitumen angreift bzw. unter diesen Bedin-
gungen starker angreift als Tri. Allgemein weisen
die Ergebnisse der Prifverfahren im hohen Tempe-
raturbereich starkere Abweichungen auf gegenuber
den Ergebnissen im mittleren oder tiefen Tempera-
turbereich. Zusétzlich weisen diese Abweichungen
eine Tendenz mit steigendem Anteil an Polymeren
im Bitumen auf.
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Priifverfahren 50/70 30/45 25/55-55 A 40/100-65 A Prazision
EP RuK [°C] -0,4 -0,8 -2,2 -4,8 1
Nadelpen. ["/1omm] +4 +2 +7 +3 2
T °C +0,7 -0,4 -2,1 -3,7 0,5/1
BTSV JersvlC XA oS
Sgrev [°] +0,1 +0,4 +0,7 +1,3 -
. 10 %
DR R AT B o A A 03-04
5[] +0,4 +0,4 +1,2 +1,0 _
T(S=300) [°C] 2,5 0,4 2,8 1,6 1
BBR ................................................................................................................................................................................................................................
T(m=0,3) [°C] 0 -1,0 +1,2 0,2 3
Lange [mm] 444 -84 +271 +341 -
KD Fonax [N] 3,2 1,8 -15,8 -30,2 -
Woesamt [/cm?] -0,1065 -0,4208 1,171 +1,029 0,11
Elast. Riick- o 4%
stellung %] ) ) = . 3-4
R [%] - - -4,6 7,7 -
MSCR_TeSt ................................................................................................................................................................................................................................
J., [kPa] - - +0,195 +0,398 -

Tab. 19: Differenz der Ergebnisse der mit OME riickgewonnenen und mit Tri rlickgewonnenen Bindemittel

Additiv/Stoff Losemittel Anlésung nach 24 Stunden
Polymer, Kraton 1101, SBS OME vollstandig aufgelost
Polymer, Kraton 1101, SBS T volistandig aufgelsst
NIS(‘)HIymer DuPont EIvany 5170, RET ) OME ) leicht aufgequollen
.‘I;(‘)Hlymer DuPont Elvaloy 5170, RET ‘ Tri ) stark aufgequollen
.‘I;I‘éstlkrecycllng Materlal """ H OME ) keine Veranderung
.A'(‘judmv fur Altgummi, Genan Veéféhamer 80012 ‘ OME ) keine Veranderung
'é‘l'J‘mmlgranuIat Genen 0,2-0,8 mm ) OME ) keine Veréanderung (Partikel schwimmen in OME)
gt::;:st(;f;irtz?eur:a;[14P[I)istomer Systec Plastics OME keine Veranderung
VlékOSltatsveranderndes Additiv, 'I‘_Hl'(‘:omont ‘ OME H keine Veranderung
V@kosﬂatsverandemdes Additiv, éésoblt ‘ OME H keine Veranderung
Vl‘ékosnatsveranderndes Additiv, Aéphaltan B ) OME H keine Veranderung
Vl‘ékosnatsverandemdes Additiv, 'I‘_"L'icowax ‘ OME H keine Veranderung

Tab. 20: Uberpriifte Additive bzw. Stoffe bzgl. ihrer Léslichkeit in Loésemittel

Durch den Einsatz einer héheren Temperatur wird
in der Destillation mit OME gegentber der Destilla-
tion mit Tri mehr Reaktionsenergie zur Verfigung
gestellt, was moglicherweise zu einer verstarkten
Reaktion des Losemittels mit den Polymeren flihrt.

Zur Verifikation dieser Schlussfolgerungen werden
einfache Loslichkeitsversuche von Additiven durch-
gefihrt.

4.1.5 Loslichkeit von Additiven

Weil die Ergebnisse der Destillationsversuche an
den polymermodifizierten Bitumen unstimmig sind

bzgl. der konventionellen und Performance-Prifun-
gen mit den Ergebnissen der GCMS, wird mit einem
einfachen Verfahren untersucht, ob und in welchem
MalRe OME Additive, wie z. B. Polymere, anlést.

Dazu werden geringe Mengen des Additivs in einen
Messzylinder oder Kolbenglas gegeben, mit OME
Uberdeckt und jeweils fiir mindestens 24 Stunden
unter einem Abzug abgestellt. Zusatzlich werden ei-
nige Varianten mit Tri Gberdeckt und ebenfalls min-
destens 24 Stunden gelagert. In Tabelle 20 sind die
Uberpriften Additive, die Losemittel und die visuelle
Loslichkeit dargelegt.
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Tabelle 21 veranschaulicht, dass die beiden Uber-  Additive bzw. Stoffe kann visuell keine Veranderung
priften Polymere von beiden Losemitteln Tri und  festgestellt werden.
OME stark angegriffen werden. Fir die weiteren

Polymer, Kraton 1101, Polymer, Kraton 1101, Polymer, DuPont, Polymer, DuPont,
OME Tri Elvaloy 5170, OME Elvaloy 5170, Tri
Plastikrecycling-Material, Additiv fur Altgummi, Genan, Gummigranulat, Genan, Kunststoffgranulat, Plastomer,
OME Vestenamer 80012, OME 0,2 -0,8 mm, OME Systec Plastics GmbH,

Systalen 1140, OME

Viskositatsveranderndes Viskositatsverdnderndes Viskositatsverédnderndes Viskositatsveranderndes
Additiv, Licomont, OME Additiv, Sasobit, OME Additiv, Asphaltan B, OME Additiv, Lucowax, OME

Tab. 21: Fotos der gel6sten Additive bzw. Stoffe im jeweiligen Losemittel
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Diese Betrachtungen stellen lediglich einen ersten
Hinweis auf mdgliche Veranderungen von Additiven
bei Kontakt mit OME dar und sollten systematisch
weiter untersucht werden.

4.1.6 Zusammenfassung

Die Destillation von OME ist soweit optimiert, dass
keine Spuren von OME im verbleibenden Bitumen
nachweisbar sind.

Zur Minimierung des Anteils OME im Bitumen ist
wie folgt vorzugehen:

Gegenlber der Standard-Destillation werden in der
zweiten Destillationsstufe die Olbadtemperatur von
160 °C auf 190 °C erhoht und die Dauer dieser Stu-
fe auf 33 min verlangert. Die Destillationsdauer er-
héht sich so von ca. 36 auf ca. 58 min, ohne Be-
riicksichtigung der Temperierphasen des Olbads.
Bei dieser Methode ist zu beachten, dass bei poly-
mermodifizierten Bitumen Polymere angeldst wer-
den kénnen und damit ihre Wirksamkeit vermindert
werden kann.

Unter besonderen Umsténden kann es ndétig sein,
die Destillationsdauer so kurz wie méglich zu hal-
ten. Soll z. B. nur der Bindemittelgehalt mit dem
Rickgewinnungsverfahren bestimmt werden, ist
ein verkirztes Verfahren mdglich. Dazu wird gegen-
Uber der Standard-Destillation lediglich in der zwei-
ten Destillationsstufe die Temperatur des Olbads
von 160 °C auf 180 °C erhdht. Die Destillationsdau-
er bleibt bei ca. 36 min (ohne Berticksichtigung der
Temperierphasen). Bei diesem Vorgehen muss un-
bedingt bertcksichtigt werden, dass OME (nach-
weislich) im Bitumen verbleibt und sich z. B. der EP

RuK verringert. Fur das hier eingesetzte Bitumen
50/70 verringern sich die Zahlenwerte der Prifver-
fahren EP RuK bzw. Tgrsy gegeniber einer Extrak-
tion mit Trichlorethylen um 1,4 K bzw. 1,0 K.

4.2 Optimierung der Extraktionsdauer

Die Beschreibung der Optimierung der Extraktions-
dauer umfasst zundchst die Modifikationen des As-
phaltanalysators, Hinweise zum Losemittel und die
Vorstellung der eingesetzten Asphalte. Es folgen
die Untersuchungen unter Variation der einzelnen
und kombinierten Extraktionsbedingungen mit Vor-
stellung der Ergebnisse. Abschliefiend werden die
optimierten Extraktionsbedingungen zusammenge-
fasst.

4.2.1 Modifikation am Asphaltanalysator

Nach Modifikation der Hard- und Software der am
ISBS vorhandenen Extraktionsanlage durch den
Hersteller infratest Priftechnik GmbH kann das L6-
semittel fur den Waschvorgang wahlweise aus dem
internen Vorratsbehalter oder aus einem externen
Tank angesaugt werden.

Bild 22 zeigt die Uberarbeitete Anlage mit dem ex-
ternen Tank (links) und die gedffnete Anlage
(rechts), u. a. mit dem internen Vorratsgefal}.

Weiterhin besteht der Destillationsturm (Bild 22,
rechts) nach Uberarbeitung zum Teil aus Glas, so-
dass der Destillationsvorgang von oben besser be-
trachtet werden kann.

Bild 22: Uberarbeitete Extraktionsanlage mit externen Tank (links) und Einsicht bei gedffneten Tiiren (rechts)
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Zusatzlich sind die Parameter fir die Waschkam-
mertemperaturen beim Waschen und Trocknen so-
wie der Waschkammerdruck wahrend des Trock-
nens als in Grenzen frei wahlbare Parameter konfi-
guriert. Die aktuelle Parameterliste kann Tabelle 22
enthommen werden.

Der Programmablauf einer Extraktion gliedert sich
prinzipiell in funf Phasen, welche in Tabelle 23 be-
schrieben werden.

Ein kompletter Extraktionsvorgang aus dem Kalt-
start dauert somit ungefahr 167 Minuten = 2 Stun-

PNr Parameter Einheit Walzasphalt Gussasphalt
702 Wg(Lose) FIutzelt sec 40 40
703 """ Wg(Lose) Zelt UItraschaII en | Mm N 10 ........... 10
712 ‘‘‘‘‘ Wg(Aufh) |:|utze,t ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, sec ..................................... 40 ............ i
713 """ Wg(Norm) Ze|t UItraschaII en | Mln N 10 ........... 10
722 ‘‘‘‘‘ Wg(Norm) |:|utze,t ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, Sec ..................................... 90 ............ o
743 """ Wartezelt ZW|schen den wes | sec ............................... 20 ........... 20
1004 Zugabeze,t |_M ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, Sec ........................................ 8 ............ o
1801 | Trockenzeit 40
1901 Dauer Frlschluftblasen ‘ Min 5 5
o003 | DT Surpicben T Surpf i) o ; ;
3405 Trecknungsd‘ruck Einse'naltpunkt hPa 900 900
3406 Trdcknungsd‘ruck Auss"c':‘haltpunkt - hPa ............................. 800 ........... 800
3601 E,‘r,]‘tnahme wénezeit SOOI OO Sec ..................................... 20 ............ 5
3604 Autom Entnahmezelt N s ec ............................. 270 ........... 270
3607 Nach Entn. Spulen Pause ............... s ec ........................... 20 .......... 20
3608 Entnahmedruck (X< 100 AUS) ............... hPa o 300 ........... 300
3610 AItwarenentnahme in Trocken+Fr|BIasen akt|V|eren ................ 0/1 ................................... 0 ........... 0
5001 ; Programmscmtt ...................... R R 1 X |_Wg ‘‘‘‘‘‘‘‘ S
5002 2P rogramn;;cmitt ...................... R 5X3p| .......... S
5003 3P rogramngcmitt ...................... R R 1 X |_Wg ‘‘‘‘‘‘‘‘ S
5004 4P rogramn;;cmitt ...................... R 5X3p| .......... S
5005 5P rogramn;;cmitt ...................... R 1 X LWg ‘‘‘‘‘‘‘‘ S
5006 6P rogramrﬁéchritt ...................... R R 5xsp| .......... 5o
5007 7P rogramrﬁéchritt ...................... R 1 X LWg ‘‘‘‘‘‘‘‘ S
5008 8P rogramrﬁéchritt ...................... R R 5X3p| .......... 5o
5009 9'.”Programmschr|tt - 1xAWg 2xAWg
9302 Standard Temp Wk Hk unten 80
9304 Standard Temp Wk Hk oben 80
9312 Trecknung Tentp Wk Hk unten 160
9314 Trocknung Temp Wk Hk oben 130
9315 max. Losemlttel Temp [Standard] 65
9316 max. Losemlttel Temp. [Trocknung] 130
9402 Standard Temperatur Zentrlfuge 140

Tab. 22: Erweiterte Parameter fir die automatisierte Extraktion mit OME als Lésemittel
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Extraktionsphase Dauer
Komponententest
Der Komponententest dauert ca. 3,5 Minuten und kann nicht beeinflusst werden. 3,5 min

Vorbereiten

Das Vorbereiten aus dem Kaltstart dauert ca. 20 Minuten, im Warmzustand ca. 3 Minuten. Es wird gewar-
tet, bis eine Temperatur in der Dampfbeheizung von ca. 130 °C erreicht ist (alle anderen Bedingungen
werden schneller erreicht). In dieser Phase besteht keine Eingriffsmdglichkeit.

20 min bzw. 3 min

Programmschritte 1 bis 9

Die Programmschritte bestehen im Regelfall aus einem Lésewaschgang und finf Spllwaschgéangen und
kénnen bis zu 4mal wiederholt werden.

Wahrend eines L&sewaschgangs, dem eigentlichen Waschvorgang, erfolgt zunachst ein Fluten der
Waschkammer fir 40 Sekunden, gefolgt von einem 10 minltigem Waschgang (Rotation der Waschtrom-
mel und Ultraschallbetrieb). AnschlieRend wird das Bitumen/Ldsemittelgemisch in die Zentrifuge abgelas-
sen. Dieser Vorgang (Ablassen) dauert so lange, bis keine wesentlichen Mengen mehr aus der Wasch-
kammer flieRen (Uber Sensor kontrolliert) und kann bis zu 15 Minuten dauern. Meistens wird dieser Vor-
gang nach 3 — 4 Minuten abgeschlossen.

Es folgen funf Splilvorgange, bei dem kleine Lésemittelmengen in die Waschkammer gespritzt werden 5x 15,7 min
und gleich wieder ablaufen. Fir jeden Spulvorgang ist eine Minute vorgesehen, wobei aber oftmals nur

ca. 30 Sekunden bendtigt werden.

Vor dem Start des nachsten Lésewaschgangs wird noch auf einen Sensor an der Zentrifuge gewartet,

damit diese vollstandig entleert ist. Dieser Vorgang fallt unterschiedlich lang aus, im Regelfall ca. 2 — 3

Minuten.

Die Programmschritte werden mit einem Aufheizwaschgang beendet, welcher eine erhéhte Waschtempe-

ratur von 130 °C statt 80 °C einsetzt, sonst aber einem Lésewaschgang entspricht. Es folgen keine Splil-

vorgange.

Trocknen

Die Trocknungsphase der Gesteine in der Waschtrommel dauert im Regelfall 60 Minuten und kann variiert 60 min
werden.

Beliiften

Die letzte Phase, das Beluften, dauert 5 Minuten und wird nicht variiert. 5 min

Summe

167 min bzw. 150 min

Tab. 23: Erlauterungen der Extraktionsphasen des Asphaltanalysators, Standard-Extraktion nach ALISOV & WISTUBA (2015)

den und 47 Minuten. Aufgrund der Wartezeiten auf
interne Sensoren kann keine feste Dauer angege-
ben werden.

Nach eigenen Erfahrungen kann sich die gesamte
Dauer teilweise auf bis zu 3,5 Stunden erhdhen.
Unter Einbeziehung der maximal méglichen Warte-
zeiten kann eine Extraktion theoretisch bis zu 440
Minuten = 7 Stunden und 20 Minuten dauern, was
in der Praxis aber noch nicht aufgetreten ist.

Die wesentlichen Eingriffsmoglichkeiten fiir eine be-
schleunigte Extraktion stellen somit die Anzahl der
Waschvorgange (Dauer: jeweils ~15 Minuten) und
die Trocknungsphase (Dauer: 60 Minuten) dar.

4.2.2 Losemittel

Da beim derzeit einzigen Vertreiber vom OME in
Deutschland, der Gahrungschemie Dessau, zum

Forschungszeitpunkt kein frisches OME zu kaufen
ist, wird das OME aus den vorhandenen Bestanden
ggf. destilliert und homogenisiert. Dieses Material
(ca. 35 Liter) stellt das Ausgangslosemittel fir die
Untersuchungen zur Stabilitat dar.

Eine Probe des frischen Losemittels wird flr
GCMS-Analysen der Biolab Umweltanalysen GmbH
Uberstellt.

Far die chemische Analyse ist es notwendig, die An-
zahl der Umlaufe des Losemittels festzuhalten, da-
mit regelmaflig Proben entnommen werden kon-
nen. Dazu wird ein Lésemittelplan aufgestellt. Nach
10, 15, 20 und weiteren Umldufen kénnen Proben
entnommen und auf ihre chemische Stabilitat unter-
sucht werden.

Testldufe nach diesem System zeigen jedoch, dass
fur einen Standard-Durchlauf der Extraktion ca. 15
Liter OME bendtigt werden. Der externe Tank kann
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mit ca. 25 Liter OME gefiillt werden. Dies bedeutet,
dass mit einer Fillung des externen Tanks lediglich
eine vollstdndige Extraktion durchgefiuhrt werden
kann. Danach ist der interne Tank zu leeren und der
externe Tank wieder zu flllen, unter Einsatz von
Zwischentanks. Dieser Umfillvorgang muss mit ca.
60 Minuten angesetzt werden.

Es wird als wesentlich effektiver angesehen, wie
bisher den internen Tank zu flllen und im Kreislauf
zu nutzen. Das Ldsemittel jedes Extraktionsvor-
gangs wird auf diese Weise zwar mit den verblei-
bendem Lésemittel des internen Tanks verdiinnt, je-
doch kann die Anzahl der Extraktionen wesentlich
héher ausfallen. So werden Uber 100 Extraktions-
vorgange mit dem eingesetzten Losemittel ausge-
fuhrt. Die Anzahl der untersuchten Proben kann
ebenfalls erhéht werden, sodass z. B. nach 10, 20,
40, 60, 80, 100 usw. Extraktionen das Ldsemittel
untersucht werden kann.

4.2.3 Asphaltmischgut

Fir die Optimierung der Extraktionsdauer wird die
Asphaltsorte AC 11 D S eingesetzt. Das Material
wird im Labor des ISBS gemischt. Als Gestein
kommt ein Gabbro aus Bad Harzburg zum Einsatz,
als Fuller dient ein Kalksteinmehl aus Hehlen.

Die Aufbereitung aller Gesteine — mit Ausnahme
des Fiullers — beinhaltet Nasssiebung, Waschen
sowie anschliefiende Trockensiebung zur Auftren-
nung der entsprechenden Kornklassen.

Als Bitumen kommt das bereits fir die Optimierung
des Destillationsvorgangs genutzte 50/70 zum Ein-
satz.

Die Zusammensetzung des Asphalts ist in Tabelle
24 dargestellt.

Eingesetzte Baustoffe K;:;:_f?;?;;:’
Bindemittelgehalt M.-% 6,0

Grobe GK8,0—-11,2mm M% | 20
Grobe GK5,6-80mm M% | 100
Grobe GK2,0-56mm M% | 210
Feine GK1,0-20mm M% | 156
Feine GK0,25-10mm M% | 156
Feine GK 0,125~ 0,25 mm M% | 43
Feine GK0,063-0,125mm | M% | 35
Fillergehalt < 0,063 mm M% | 80

Tab. 24: Zusammensetzung der fiir die Optimierung eingesetz-
ten Mischgutsorte AC 11D S

Insgesamt werden ~160 kg Mischgut untersucht
und zu je 1.100 g auf Blechdeckeln portioniert. Die
Proben werden bis zur Prifung dunkel, bei gleich-
bleibender Temperatur von ca. 20 °C gelagert.

4.2.4 Ergebnisse der Extraktionen

Als Basis der Optimierung gelten die Extraktions-
bedingungen von ALISOV & WISTUBA (2015).

Zur Uberprifung der Wirksamkeit der in Kapitel
3.2.2 beschriebenen Optimierungsphasen werden
der I6sliche Bindemittelgehalt (Differenz- und Rick-
gewinnungsverfahren, jeweils ohne unldsliche An-
teile) und die KorngréRenverteilung (relevante An-
teile) herangezogen.

Die Destillationsbedingungen werden von ALISOV
& WISTUBA (2015) Ubernommen (Standard-Destil-
lation), da somit eine verkiirzte Destillationsdauer
erreicht wird. Danach kann der Einfluss auf den Bin-
demittelgehalt auf < 0,1 M.-% abgeschatzt werden
und wird als vernachlassigbar angesehen.

Noch vor den ersten Untersuchungen zur Dauer der
Extraktion wird empfohlen, vor der ersten Extraktion
am Morgen einen Null-Durchlauf durchzufihren.
Dazu kann ein Programm gestartet werden, in dem
nur Lésewaschgange durchgefiihrt werden. Die
Dauer betragt ca. 50 min und kénnte z. B. nach ei-
ner Software-Modifikation per Zeitschaltuhr vor Ar-
beitsbeginn starten. Die Vorteile dieses Vorgehens
waren

¢ eine schnellere erste Extraktion, da die Maschi-
ne bereits warm ist,

» eine tagliche Reinigung des Asphaltanalysators
von moglichen Bitumenresten und

» ein Funktionstest vor Arbeitsbeginn.

Ein solcher Null-Durchlauf wird in diesem Projekt an
jedem Tag durchgefiihrt, um einheitliche Startbedin-
gungen zu gewahrleisten.

A Vorwarmen des Asphaltmischguts

Eine Ubersicht zu den durchgefiihrten Varianten mit
den Ergebnissen zum Bindemittelgehalt und zur
KorngréRenverteilung (alle Ergebnisse 3-fach be-
legt) enthalt Tabelle 25. Die gréften Abweichungen
vom Soll-Wert sind jeweils grau hinterlegt. Die
detaillierten Ergebnisse kdnnen dem Anhang 3 ent-
nommen werden.
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Variante Temperatur Anzahl Bindemittelgehalt Filler Sand Splitt
Mischgut Waschgéange Differenz Riick.
gewinnung

[] [°C] [l [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Soll - -

Standard ~2O """"""" 5 """""""""

a-1 || .

a_z .................... 40 5

a_3 .................... ,

a-a || 4

a_5 .................... 5 5

a_6 .................... ,

a-7 || 4

a_g .................... 5 5

a_g .................... ,

Tab. 25: Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses, Vorwarmen des Mischguts

Bild 23: Riickstédnde von Fuller und Bitumen in der Waschkam-
mer nach Extraktion mit 2 Waschgangen und einer je-
weiligen Dauer von ca. 15,7 min

Die Ergebnisse der Tabelle 25 zeigen zunachst er-
freulich geringe Abweichungen des Bindemittel-
gehaltes und der Korngréfenverteilung von den
Soll-Werten bzw. der Standardextraktion mit OME.
Bei der Extraktion mit 2 Waschgangen muss jedoch

Bild 24: Ergebnisse der Extraktion: Resultierender I3slicher
Bindemittelgehalt unter Variation der Vorwarmung des
Mischguts und der Reduzierung der Waschgange

darauf hingewiesen werden, dass nach der Extrak-
tion in der Waschkammer deutliche Fuller- und Bitu-
menreste zurlck bleiben (siehe Bild 23). Diese Va-
rianten sind daher nur unter Vorbehalt zu betrach-
ten. Wie bereits bei ALISOV & WISTUBA festge-
stellt, verbleiben generell mehr Fllleranteile in der
Waschkammer. Da OME eine niedrigere Dichte als
Tri aufweist, wird generell weniger Fller wegge-
spult.

Die unter den oben genannten Bedingungen erziel-
ten I8slichen Bindemittelgehalte sind in Bild 24 dar-
gestellt. Als Vergleichswert gelten die Soll-Werte
sowie die erzielten Ergebnisse mittels Standard-
Extraktion.

Eine exakte Bestimmung des unldslichen Anteils ist
nicht Teils des Forschungsprojektes. Dazu missten
umfangreiche Untersuchungen an unterschiedli-
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chen Asphaltsorten bei Variation des Fullergehalts
durchgefiihrt werden.

Neben dem I6slichen Bindemittelgehalt ist in Bild 24
die Spannweite eingezeichnet, welche sich durch
die Préazision des Verfahrens ergibt. Der Soll-Wert
liegt bei 6,0 M.-% bei einer Prazision unter Wieder-
holbedingungen von +0,11 M.-%. Varianten, die in-
nerhalb dieser Spannweite liegen, kdnnen als gleich
angesehen werden (pruftechnisch nicht zu unter-
scheiden), aul3erhalb liegende Varianten weisen ei-
nen signifikant niedrigeren Bindemittelgehalt auf.

Die bereits angesprochenen Varianten mit 2 Wasch-
gangen (a-3, a-6 und a-9) weisen die geringsten
Bindemittelgehalte auf und kénnen somit fir eine
Optimierung ausgeschlossen werden.

Die Varianten mit 3 Waschgéngen (a-2, a-5 und
a-8) weisen nur fiir die Variante a-5 einen plausiblen
Bindemittelgehalt auf und stellen somit einen mogli-
chen Ansatz dar.

Bei den Varianten mit 4 Waschgangen (a-1, a-4 und
a-7) erzeugt lediglich die Variante a-1 ein zufrieden-
stellendes Ergebnis. Die Varianten a-4 und a-7 lie-
gen auf einem niedrigeren Niveau.

Die statistische Varianzanalyse (Tabelle 26) weist
weder die EinflussgroRe der Vorwarm-Temperatur
noch die Anzahl der Waschgange als signifikant
aus. Lediglich Wechselwirkungen aus beiden Ein-
flussgréfien sind zu 14,3 % signifikant. Insgesamt
stellt der Fehler, also zufallige Streuungen, mit
85,7 % den grofiten Faktor dar.

Es kann festgehalten werden, dass die Varianten
a-1 (40 °C und 4 Waschgange) und a-5 (60 °C und
3 Waschgange) den Bindemittelgehalt lber die
Rickgewinnung korrekt ermitteln.

Betrachtet man das Differenzverfahren, treten teil-
weise sehr grofe Unterschiede zum Rickgewin-
nungsverfahren auf. Bei wenigen Waschgangen
wird offensichtlich nicht alles Bitumen aus der Pro-
be gewaschen und verbleibt am Gestein bzw. Ful-
ler. Dies sollte fir das Differenzverfahren keine Aus-
wirkungen haben, da die Menge Bitumen dem Ge-
stein zugerechnet wird und der Bindemittelgehalt
entsprechend niedriger ausfallt. Die erzielten Er-
gebnisse weisen aber insbesondere bei wenigen
Waschgangen (a-3, a-6 und a-9) eine starke Diffe-
renz zwischen beiden Verfahren auf. Offensichtlich
fehlt bei der Berechnung nach dem Differenzverfah-
ren eine gewisse Menge an Gestein. Ein Verlust in-
nerhalb der Waschtrommel wird ausgeschlossen.
Ebenso wird ausgeschossen, dass aus der Zentri-
fuge Fuller in die Destillation 1auft und riickgewon-
nen wird.

Eine dreifache Uberpriifung des Aschegehaltes am
rickgewonnenen Bitumen ergibt einen unauffalli-
gen, mittleren Wert von 0,23 M-. %. Daher ist der
Weg von der Waschkammer zur Zentrifuge zu un-
tersuchen. Es wird vermutet, dass der Schlauch ein
so schwaches Gefalle aufweist, dass Fullerreste im
Schlauch verbleiben. Weiterhin ist es moglich, dass
am Auslauf der Waschkammer Flllerreste nicht
weggespult werden. Ursachlich ist die verhaltnis-
mafig geringe Dichte des OME. Damit kdnnen zwei
Falle auftreten:

a) Die verbleibenden Rest missten im nachsten
Extraktionsvorgang wieder angeldst und mitge-
nommen werden, sodass immer die gleiche
Menge Filler liegen bleibt und nach dem ersten
Extraktionsvorgang korrekte Mengen ermittelt
werden.

Einflussgrofen: 2
A — Temperatur:3 Gruppen
B — Waschgange:3 Gruppen
Ergebnis: BRiick, 3fach belegt

Berechnung erfolgt nach Modell | mit festen Effekten

Ursache SQ FG MQ Fdach F1 F2 F Hypl:::?l;ese Var. Komp. Var.-%
1,5583E3 2 7,79148E2 | 4,921E-1 2 18 3,55 ja -8,936626E 1 -

B ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, 723374E3 2 361937E3 2286 2 13 355 Ja 226214052

AB ,,,,,,,,,,,,,,,,, 951059E3 4 237765E3 1502 4 13 100 nem 264734652143

Feh|er ........ 23502054 13 158344E3 158344453857

Tota| ............ 46809654 26 B B e R 1848179531000

Tab. 26: Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse auf die Gesamtvariabilitdt des Bindemittelgehaltes, Riickgewinnungsverfahren,
bzgl. der Einflussgréfien Vorwarmen des Mischguts und Anzahl der Waschgéange
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b) Bei jedem Durchgang setzt sich Filler im
Schlauch ab, sodass dieser letztendlich verstop-
fen misste. Dieses Phanomen wird nicht beob-
achtet.

Im Versuchsprogramm kann Fall a) nicht beobach-
tet werden, da oftmals nur eine Extraktion am Tag
stattfindet (unter Beobachtung zum raschen Ein-
greifen im Havariefall). Dabei wird auch jeden Tag
zu Beginn ein Nulldurchlauf durchgefihrt, der alle
Fullerreste ausspult. Die Fullerreste verbleiben
dann in der Zentrifugenhiilse, sind aber so gering,
dass sie nicht weiter beachtet werden.

Tests an einer Probe mit drei Extraktionen nachein-
ander, ohne Nulldurchlauf, bestatigen diesen Fall.
Das Differenzverfahren weist im zweiten und dritten
Durchlauf nur geringe Unterschiede zum Ruckge-
winnungsverfahren auf. Weiterhin wird nach Ab-
schluss dieser Extraktionen die Zentrifugenhilse
nach dem Nulldurchlauf gewogen und eine Fliller-
menge von ca. 1g festgestellt. Damit ist belegt,
dass im Rahmen von Standard-Extraktionen nach
einem Null-Durchlauf der Bindemittelgehalt nach
dem Differenzverfahren um mindestens 0,1 M.-%
Uber dem des Riickgewinnungsverfahrens liegt.
Werden weniger Waschgange angesetzt, vergro-
Rert sich die Differenz zwischen beiden Methoden.

Daher wird zu diesem Punkt eine konstruktive Ver-
anderung des Asphaltanalysators empfohlen. Die
Neigung der Waschkammer und auch das Gefalle
im Schlauch sollten erhéht werden, sodass sicher-
gestellt wird, dass das Bitumen/Fuller/Lésemittelge-
misch komplett in die Zentrifuge gelangt.

Die KorngroéRenverteilungen der Varianten a-1 bis
a-9 sind in Bild 25 dargestellt. Es sind keine gravie-
renden Abweichungen von der Soll-Sieblinie zu er-
kennen.

Die Anteile Fller, Sand und Splitt werden im Fol-
genden einzeln betrachtet. Bild 26 zeigt den Filler-
gehalt der untersuchten Varianten a-1 bis a-9. Zu-
satzlich ist die Spannweite eingezeichnet, welche
sich durch die Prazision des Verfahrens ergibt. Der
Soll-Wert liegt bei 8,0 M.-% bei einer Prazision un-
ter Wiederholbedingungen von 0,3 M.-%. Varian-
ten, die innerhalb dieser Spannweite liegen, kdnnen
als gleich angesehen werden, auRerhalb liegende
Varianten weisen einen signifikant niedrigeren Fiil-
lergehalt auf.

Bild 26 zeigt, dass lediglich die Variante a-1 den ur-
springlichen Fillergehalt aufweist. Trotz der 4 Wa-

schgange (a-1, a-4 und a-7) liegen die Varianten
a-4 und a-7 auf einem niedrigeren Niveau.

Die Varianten mit 2 Waschgangen (a-3, a-6 und
a-9) weisen die geringsten Fillergehalte auf. Die
Varianten mit 3 Waschgangen (a-2, a-5 und a-8) lie-
gen etwas daruber, sind aber noch signifikant gerin-
ger als die Soll-Werte.

Die statistische Varianzanalyse (Tabelle 27) weist
die EinflussgréfRe der Anzahl der Waschgange mit
54,1 % als signifikant aus. Die Wechselwirkungen
aus beiden EinflussgréRen sind zu 14,2 % signifi-
kant. Der Fehler, also zuféllige Streuungen, stellt
mit 31,7 % den zweitgroRten Faktor dar.

Bild 27 zeigt den Sandgehalt (0,063 mm — 2,0 mm)
der untersuchten Varianten a-1 bis a-9. Auch hier ist
die Spannweite eingezeichnet, welche sich durch
die Prazision des Verfahrens ergibt. Der Soll-Wert
liegt bei 39,0 M.-% bei einer Prazision unter Wieder-

Bild 25: Ergebnisse der Extraktion — KorngréfRenverteilungen
der Varianten a-1 bis a-9 unter Variation der Vorwar-
mung des Mischguts und der Reduzierung der Wasch-
gange

Bild 26: Ergebnisse der Extraktion — Flllergehalt der Varianten
a-1 bis a-9 unter Variation der Vorwarmung des Misch-
guts und der Reduzierung der Waschgange
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EinflussgrofRen: 2
A - Temperatur:3 Gruppen
B — Waschginge:3 Gruppen
Ergebnis: Fiiller, 3fach belegt

Berechnung erfolgt nach Modell | mit festen Effekten

Ursache SQ FG MQ Fdach F1 F2 F Hypﬂg;ese Var. Komp. Var.-%
3,51852E1 2 1,75926E1 2,436 2 18 3,55 ja 1,152263 -

B | 236519E2| 2 | 1,18259E2| 1637E1 18 | 355 | nein | 12337451 | 54,1

| 677037E1| 4 | 1,69250E1| 2344 | 4 18 | 1,00 | nein 3234568 | 142

Feh|er ............ 130000E213722222 ........ : : R R = %,22222 ‘‘‘‘‘‘‘‘ o

Tota| ,,,,,,,,,,,,,,,, 4 69407E2 ,,,,,,,,,,, 26 .................... e : : s = 2,27é427E1 ‘‘‘‘‘‘‘‘ 1000

Tab. 27: Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse auf die Gesamtvariabilitat des Fillergehaltes bzgl. der Einflussgréen Vorwar-

men des Mischguts und Anzahl der Waschgéange

EinflussgroBen: 2
A - Temperatur: 3 Gruppen
B — Waschgénge: 3 Gruppen
Ergebnis: Sand, 3-fach belegt

Berechnung erfolgt nach Modell | mit festen Effekten

Ursache SQ FG MQ Fdach F1 F2 F HypI:?I;ese Var. Komp. Var.-%
5,33407E2 2 2,66704E2 1,331 2 18 3,55 ja 7,370370 -

B | 153385E3| 2 |7,66926E2| 38281 | 2 18 | 355 | nein | 6295062E1 | 239

| 510815E2| 4 | 1,27704E2|6373E-1 | 4 18 | 100 | ja | 242002E1 | -

Fehler  |360667E3| 18  |2,00370E2| - . . . - 2,003704E2 | 76,1

Tota| ,,,,,,,,,,,,,,,, 618474E3 ,,,,,,,,,,, 26 .................... R : : s = 2,63521052 ‘‘‘‘‘‘‘‘ 1000

Tab. 28: Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse auf die Gesamtvariabilitdt des Sandgehaltes bzgl. der EinflussgroRen Vorwarmen

des Mischguts und Anzahl der Waschgange

Bild 27: Ergebnisse der Extraktion: Sandgehalt der Varianten
a-1 bis a-9 unter Variation der Vorwarmung des Misch-
guts und der Reduzierung der Waschgange

holbedingungen von +1,0 M.-%. Varianten, die in-
nerhalb dieser Spannweite liegen kdnnen als gleich
angesehen werden, auf3erhalb liegende Varianten
weisen einen signifikant niedrigeren Sandgehalt
auf.

Bezlglich des Sandgehalts kdnnen alle Varianten,
mit Ausnahme der Varianten a-5 und a-6, als geeig-
net angesehen werden, siehe Bild 27. Es fallt auf,
dass eine Abhangigkeit von der Anzahl der Wasch-
gange besteht. Mit sinkender Anzahl der Wasch-
gange (z. B: von a-1 zu a-3) steigt der Sandgehalt.

Die statistische Varianzanalyse (Tabelle 28) weist
die Einflussgrofe der Anzahl der Waschgange mit
23,9 % als signifikant aus. Der Fehler, also zufallige
Streuungen, stellt mit 76,1 % den grofiten Faktor
dar.

Hier liegt die Vermutung nahe, dass bei Reduzie-
rung der Waschgange weniger Fuller gelést und
dem Sandbereich zugerechnet wird. Diese Tendenz
kann beim Fullergehalt allerdings nicht so eindeutig
erkannt werden.

In Bild 28 sind die Splittgehalte (> 2,0 mm) der un-
tersuchten Varianten a-1 bis a-9 dargestellt. Auch
hier ist die Spannweite eingezeichnet, welche sich
durch die Prazision des Verfahrens ergibt. Der Soll-
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EinflussgroBen: 2
A - Temperatur: 3 Gruppen
B — Waschgénge: 3 Gruppen
Ergebnis: Splitt, 3-fach belegt

Berechnung erfolgt nach Modell | mit festen Effekten

Ursache SQ FG MQ Fdach F1 F2 F HypI:?r-iese Var. Komp. Var.-%
3,64519E2 2 1,82259E2 | 8,868E-1 2 18 3,55 ja -2,584362 -

B ,,,,,,,,,,,,,,,,,, 633852E2 2 316926E2 1542 2 18 355 Ja 123786051

AB ,,,,,,,,,,,,,,,,, 730370E2 4 182593E28884E1 4 18 100 Ja 7641975

Feh|er ......... 369933E3 18 205519E2 2055185521000

Tota| ,,,,,,,,,, 542807E3 25 2055185521000

Tab. 29: Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse auf die Gesamtvariabilitdt des Sandgehaltes bzgl. der EinflussgroRen Vorwarmen

des Mischguts und Anzahl der Waschgange

Bild 28: Ergebnisse der Extraktion: Splittgehalt der Varianten
a-1 bis a-9 unter Variation der Vorwarmung des Misch-
guts und der Reduzierung der Waschgange

Wert liegt bei 53,0 M.-% bei einer Prazision unter
Wiederholbedingungen von 0,7 M.-%. Varianten,
die innerhalb dieser Spannweite liegen, kdnnen als
gleich angesehen werden, aulRerhalb liegende Vari-
anten weisen einen signifikant niedrigeren Splittge-
halt auf.

Wie auch fur den Sandgehalt, kdnnen im Splittbe-
reich einige Varianten als geeignet angesehen wer-
den, siehe Bild 28. Hier fallt auf, dass die Varianten
bei einer Vorwarmtemperatur von 60 °C (a-4, a-5
und a-6) signifikante Abweichungen aufweisen.
Diese Abweichungen kdénnen nicht plausibel erklart
werden.

Die statistische Varianzanalyse (Tabelle 29) weist
keine der Einflussgrofien als signifikant aus. Der
Fehler, also zuféllige Streuungen, liegt bei 100 %.
Es sind somit nur zuféllige Streuungen vorhanden.

In Tabelle 30 sind die Ergebnisse der ermittelten Zu-
sammensetzungen zusammengefasst und fir eine
weitere Optimierung geeignete Varianten angege-
ben.

Eine Abhéangigkeit von der Temperatur beim Vor-
warmen ist nicht zu erkennen. Generell sind 4 oder
ggf. 3 Waschgange ausreichend.

Der Zeitbedarf ist in Bild 29 dargestellt. Neben der
erwarteten Dauer ist der Mittelwert der tatsachli-
chen Dauer eingetragen.

Bild 29 zeigt, dass grundsatzlich die erwartete Dau-
er grob den tatsachlich bendtigten Extraktionsdau-
ern entspricht, im Regelfall ist die bendtigte Dauer
l&nger als erwartet.

Eine Zeitersparnis ergibt sich nur aufgrund der Re-
duzierung der Waschgange, ein Einfluss der Tem-
peratur kann nicht nachgewiesen werden.

Mit den geeigneten Varianten ergeben sich bei 4
Waschgangen (Varianten a-1 und a-7) Einsparun-
gen von ca. 12 Minuten bei der Extraktion, wobei 19
Minuten erwartet waren.

Bei 3 Waschgangen (Varianten a-2 und a-8) erge-
ben sich Einsparungen von ca. 32 Minuten bei der
Extraktion, wobei 38 Minuten erwartet waren.

Hinweis zum Vorwarmen des Mischguts

Ein Vorwarmen der Proben ist nur dann von Vorteil,
wenn das Mischgut fir die Extraktion bereits warm
angeliefert wird. Eine Erwarmung vor Extraktions-
beginn liefert keinen Zeitgewinn, das das Mischgut
nur langsam die gewiinschte Temperatur annimmt.
So werden bei der Temperierung von 20 °C auf
80 °C, in einem auf 80 °C geheizten Ofen, Gber 80
Minuten bendtigt. Fur die Messungen wird das
Mischgut relativ dinn auf einem Blechdeckel aus-
gebreitet und Temperaturfihler eingesteckt, siehe
Bild 30.
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Bild 29: Ergebnisse der Extraktion: Erwartete und tatsachliche

Extraktionsdauer der Varianten a-1 bis a-9 unter Varia-

tion der Vorwarmung des Mischguts und der Reduzie-
rung der Waschgange

B Trocknung der Gesteinskérnung
auBerhalb der Extraktionsanlage

Fur eine externe Trocknung muss die Probe nach
der Standard-Extraktion zeithah aus dem Asphal-
tanalysator genommen werden. Dazu wird die
Trocknungsphase auf das Minimum von 10 Minuten
verkurzt.

Fir diese Variante werden die Waschtrommel, und
die Zentrifugenhilse feucht entnommen in einen
auf 160 °C beheizten Warmeschrank gelegt. Nach
60 Minuten der Trocknung und der anschlie3enden
Abkuhlung werden die Korngréfenverteilungen be-
stimmt.

Variante | Temperatur Anzahl Veranderung der Anteile weitere

Mischgut Waschgange Optimierung?
Bi";:gilttte" Fiiller Sand Splitt

[] °C [l [] [l [] [] [l

a—1 40 4 =

a P e 3 ................................. % ................

a R 2 ................................. % ................

a . PR R 4 ................................. % ................

a B e 3 .................................. S

a P I 2 ................................. @ ................

a-7 80 4 N\

A e R 3 ................................. % ................

a-9 2 1

Tab. 30: Zusammenfassung der Ergebnisse der Varianten fiir das Vorwarmen des Mischguts

Bild 30: Mischgut mit Temperaturfihler (links) und Messung der Mischguttemperatur beim Vorwarmen im Ofen (rechts)
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Variante Temperatur Dauer Bindemittelgehalt Filler Sand Splitt

Trocknung Trocknung

oben/unten Differenz Riick-

gewinnung

[-1 [°C] [-] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Soll - - 6,0 6,0 8,0 39,0 53,0
Standard 130/160 5 5,94 5,91 8,2 39,1 52,7
b-1 160 60 6,11 5,95 7,7 40,0 52,3

Tab. 31: Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses, externe Trocknungsphase

Bild 31: Verlust von OME in der der Waschtrommel und Hilse
bei externe Ofentrocknung tber die Zeit

Eine Ubersicht der durchgefiihrten Variante mit den
Ergebnissen zum Bindemittelgehalt und zur Korn-
groRenverteilung enthalt Tabelle 31.

Aufgrund des einzigen Datensatzes wird auf eine
grafische Darstellung der einzelnen Merkmale ver-
zichtet. Die ermittelten Ergebnisse lassen auf eine
passende Zusammensetzung schlieflen.

Durch die stark verkiirzte Trocknungsphase kann
zwar das Gestein entnommen und schneller ge-
trocknet und analysiert werden, doch das Bindemit-
tel kann innerhalb der Extraktionsanlage nicht aus-
reichend destilliert werden. Die Trocknungsphase
wird im Wesentlichen dazu genutzt, Lésemittel aus
dem Bitumen-Ldsemittelgemisch zu destillieren. Am
Ende der Trocknungsphase ist im Regelfall ein
GroRteil des Losemittels bereits dem Bitumen-L6-
semittelgemisch entzogen. Wird die Trocknungs-
phase verkurzt, liegt ein Gemisch mit deutlich héhe-
ren OME-Anteilen vor, welches ggf. mehrere Ent-
nahme-Kolben benétigt und fir die Rlickgewinnung
entsprechend langer destilliert werden muss.

Aus diesem Grund ist dieser Ansatz nur in Sonder-
fallen zielfihrend.

Soll trotzdem auf diese Weise gearbeitet werden, ist
an zwei Proben die Trocknungsdauer im externen
Ofen zu ermitteln. Wahrend der Trocknungszeit

wird in Abstanden von 5 Minuten das Gewicht tber-
pruft. So kann Uberprift werden, ob und in welchem
MaRe eine Verdunstung des OME stattfindet. Die
Ergebnisse sind in Bild 31 dargestellit.

Gemal Bild 31 ist eine Verdunstung von OME
messbar und nach ca. 20 Minuten grof3tenteils ab-
geschlossen. Die Trocknungsdauer kann so auf
mindestens 30 Minuten reduziert werden.

C Verbesserung der Trocknungsbedingungen

Die Ergebnisse der Trocknungsbedingungen wer-
den zusammen mit der Erhéhung der Waschtempe-
ratur im nachfolgenden Kapitel prasentiert.

D Erhohung der Waschtemperatur

Im Folgenden wird im ersten Teil (c) die Temperatur
wahrend des Trocknungsvorgangs angehoben und
die Dauer der Trocknung abgesenkt. Im zweiten Teil
(d) wird die Temperatur wahrend eines Waschgangs
angehoben, wahrend die Dauer desselben redu-
ziert wird. Eine Ubersicht der durchgefiihrten Vari-
anten mit den Ergebnissen zum Bindemittelgehalt
und zur Korngréfienverteilung enthalt Tabelle 32.
Die Standardbedingungen sind jeweils grau hinter-
legt.

Die Ergebnisse der Tabelle 32 zeigen zunachst nur
geringe Abweichungen des Bindemittelgehaltes
und der KorngréRenverteilung von den Soll-Werten
bzw. von der Standardextraktion.

In Bild 32 ist neben dem Iéslichen Bindemittelgehalt
wiederum die Spannweite eingezeichnet, welche
sich durch die Prazision des Verfahrens ergibt. Vari-
anten, die innerhalb dieser Spannweite liegen, kon-
nen als gleich angesehen werden, auflerhalb lie-
gende Varianten weisen einen signifikant niedrige-
ren Bindemittelgehalt auf.

Zunachst ist auffallig, dass Variante c-2 einen ab-
weichenden Bindemittelgehalt bzgl. des Differenz-
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Variante Temperatur Dauer Bindemittelgehalt Filler Sand Splitt
Trocknung Trocknung ) -
oben/unten Differenz Riick-
gewinnung
[-1 [°C] [min, hPa] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Soll - - 6,0 6,0 8,0 39,0 53,0
Standard 130/160 60 5,94 5,91 8,2 39,1 52,7
c—1 50 6,04 5,88 7,5 39,5 52,9
140/170 e P
c-2 40 5,72 5,76 7,5 38,1 54,5
c-3 50 6,09 5,86 7,6 39,8 52,5
150/180 O O PPN
c—4 40 6,08 5,79 7,4 39,0 53,6
Variante Temperatur Dauer Bindemittelgehalt Filler Sand Splitt
Wasch- Waschgang i N
kammer Differenz Riick-
gewinnung

[-] [°C] [min] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Standard 80 10 5,94 5,91 8,2 39,1 52,7
d-1 90 8 6,05 5,90 7,7 39,5 52,8
d-2 100 6 6,08 5,86 7.6 39,3 53,1

Tab. 32: Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses, Erhéhung von Trocknungstemperatur und Waschtemperatur

Bild 32: Ergebnisse der Extraktion — Resultierender I6slicher
Bindemittelgehalt unter Variation der Trocknungstem-
peratur und der Waschtemperatur

verfahrens aufweist. Hier ist die Dokumentation lei-
der lickenhaft, sodass keine Auswertung mdglich
ist.

Die Varianten mit unterschiedlichen Trocknungsbe-
dingungen c-1 bis c-4 weisen bei einer Trocknungs-
dauer von 40 Minuten (c-2 und c-4) deutlich gerin-
gere Bindemittelgehalte nach dem Rickgewin-
nungsverfahren auf. Die Varianten c-1 und c-3 mit
einer Trocknungsdauer von 50 Minuten liegen na-
her am Bereich der Standard-Extraktion (Referenz).
Eine Varianzanalyse zur quantitativen Auswertung
der EinflussgréRRen ist aufgrund des geringen Da-
tenumfangs nicht mdglich.

Eine veranderte Trocknungsphase diirfte eigentlich
keinen Einfluss auf den Bindemittelgehalt nach
Rickgewinnung haben. Aufgrund der verkiirzten
Trockenzeit fehlt evt. Zeit flr die interne Destillation,
sodass eine grolRere Menge Bitumen/Lésemittelge-
misch entnommen wird. Der Bindemittelgehalt soll-
te davon jedoch nicht betroffen sein. Eine mdgliche
Erklarung ware, dass wahrend der Trocknung bzw.
Destillation noch Bitumen/Ldsemittelgemisch nach-
lauft, d. h. aus der Waschkammer oder dem an-
schlieRenden Schlauch und erst spat (> 40 Minu-
ten) Uber die Zentrifuge ausgeschieden wird.

Die Bindemittelgehalte mittels Differenzverfahren
(Varianten c-1, ¢-3 und c-4) kdnnten dagegen vari-
ieren, da die Gesteine ggf. noch nicht trocken sind
und unterschiedliche Mengen OME anhaften kénn-
ten. Dies wirde in einem geringeren Bindemittelge-
halt resultieren. Aber dieses Phanomen kann nicht
beobachtet werden, die Bindemittelgehalte weisen
das gleiche Niveau auf. Die Trocknungsdauer von
40 oder 50 Minuten ist somit gleichwertig.

Die Varianten mit veranderten Waschzeiten und er-
hoéhter Temperatur (d-1 und d-2) weisen fir die Va-
riante d-1 ein mit der Referenzprobe vergleichbares
Ergebnis auf. Eine weitere Erhdhung der Wasch-
temperatur bei verkirzter Dauer (c-2) liefert einen
geringeren Bindemittelgehalt. Die erhéhte Tempe-
ratur gleicht die verkirzte Waschdauer nicht aus.
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Die KorngrofRenverteilungen der Varianten c-1 bis
c-4 sowie d-1 und d-2 sind in Bild 33 dargestellt.
Es sind keine grolReren Abweichungen von der
Soll-Sieblinie zu erkennen.

Die Anteile Fller, Sand und Splitt werden im Fol-
genden wiederum einzeln betrachtet. Bild 34 zeigt
den Fullergehalt der untersuchten Varianten. Zu-
satzlich ist wiederum die Spannweite eingezeich-
net, welche sich durch die Prazision des Verfahrens
ergibt. Varianten, die innerhalb dieser Spannweite
liegen, kénnen als gleich angesehen werden, au-
Rerhalb liegende Varianten weisen einen signifikant
niedrigeren Fullergehalt auf. Auch hier sind Varian-
zanalysen zur quantitativen Auswertung der Ein-
flussgréfRen aufgrund des geringen Datenumfangs
nicht maglich.

Bild 34 ist zu entnehmen, dass keine der Varianten
c-1 bis c-4 den urspringlichen Flllergehalt auf-
weist. Dies kann auf eine zu kurze Trocknungsdau-

Bild 33: Ergebnisse der Extraktion — KorngréRenverteilungen
der Varianten c-1 bis c-4 sowie d1 und d-2 unter Varia-
tion der Trocknungstemperatur und der Waschtempe-
ratur

er hinweisen. Flllerreste kbnnen mit dem Losemit-
tel verklebt sein und wirden sich im Sand- oder
Splittgehalt wiederfinden. Dies ist moglich, da OME
nicht bzw. nur langsam an der Umgebungsluft ver-
dunstet.

Die Erhdhung der Waschtemperatur und die Redu-
zierung der Waschdauer auf 8 min bewirkt, dass der
Flllergehalt am unteren Wert der Spannweite liegt.
Eine weitere Reduzierung der Waschdauer weist
trotz héherer Waschtemperatur (d-2) niedrigere
Werte auf. Dies lasst die Schlussfolgerung zu, dass
die Waschdauer einen grofieren Einfluss als die
Waschtemperatur austibt.

In Bild 35 ist der ermittelte Sandgehalt dargestellt.
Hier ist zu erkennen, dass die Trocknungsdauer ei-
nen Einfluss auf den Sandgehalt ausibt. Die Werte
bei kiirzerer Dauer (c-2 und c-4) liegen stets unter-
halb der Werte mit etwas langerer Dauer (c-1 und
c-3). Es ist zu vermuten, dass noch verklebte Filler-
reste diese Werte beeinflussen.

Die Veranderung der Waschtemperatur und Wasch-
dauer (d-1 und d-2) hat soweit keinen signifikanten
Einfluss auf den Sandgehalt.

Die Ergebnisse zum Splittgehalt in Bild 36 zeigen
fur die Varianten c-2 und c-4 erhéhte Werte. Diese
Abweichungen korrespondieren mit dem Fller-
bzw. Sandgehalt und bestatigen die vermutlich zu
kurze Trocknungsphase. Die Varianten c-1 und c-3
weisen keine relevanten Abweichungen auf.

Auch die Varianten d-1 und d-2 mit veranderten
Waschtemperaturen und Waschdauern weisen kei-
ne relevanten Abweichungen auf.

Bild 34: Ergebnisse der Extraktion — Flllergehalt der Varianten
c-1 bis ¢c-4 sowie d1 und d-2 unter Variation der Trock-
nungstemperatur und der Waschtemperatur

Bild 35: Ergebnisse der Extraktion — Sandgehalt der Varianten
c-1 bis c-4 sowie d1 und d-2 unter Variation der Trock-
nungstemperatur und der Waschtemperatur
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Bild 36: Ergebnisse der Extraktion — Splittgehalt der Varianten
c-1 bis c-4 sowie d1 und d-2 unter Variation der Trock-

nungstemperatur und der Waschtemperatur

Bild 37: Ergebnisse der Extraktion — Erwartete und tatsachliche

Extraktionsdauer der Varianten c-1 bis c-4 sowie d1

und d-2 unter Variation der Trocknungstemperatur und

der Waschtemperatur

In Tabelle 33 sind die Ergebnisse der ermittelten Zu-
sammensetzungen zusammengefasst und fir eine
weitere Optimierung geeignete Varianten angege-
ben.

Eine zu geringe Trocknungsdauer weisen die Vari-
anten c-2 und c-4 auf. Neben den Lésemittelresten
im Gestein (Verklebung) wird das Bindemittel nicht
komplett zurlickgewonnen, sodass diese Varianten
als nicht geeignet angesehen werden.

Abschlieflend erfolgt wieder die Darstellung des
Zeitbedarfs, siehe Bild 37. Neben der erwarteten
Dauer ist der Mittelwert der tatsachlichen Dauer ein-
getragen.

Im Wesentlichen entsprechen die erwarteten Dau-
ern den tatsachlich bendtigten Extraktionsdauern.
Variante d-2 mit einer Waschdauer von 6 Minuten je
Waschgang weist die hochste Abweichung auf. Die
Wartezeiten zwischen den Programmschritten
(Warten auf Ablauf der Waschkammer und Zentrifu-
ge) sind erhéht, sodass sich der erwartete Zeitge-
winn nicht einstellt.

Mit den geeigneten Varianten c-1 und c-3 ergeben
sich bei einer Trocknungsdauer von 50 Minuten
Einsparungen von 7 bzw. 22 Minuten, wobei 10 Mi-
nuten erwartet waren.

Bei Erhéhung der Waschtemperatur und Verkir-
zung der Waschzeit (Varianten d-1 und d-2) erge-
ben sich Einsparungen von 22 bzw. 12 Minuten,
wobei 20 bzw. 30 Minuten erwartet waren.

Variante | Temperatur Anzahl Veranderung der Anteile weitere

Mischgut Waschgénge Optimierung?

Bindemittel- . .
gehalt Fiiller Sand Splitt
[-] [°C] [min] [-] [ [-] [ [-]
c-1 50 = <M = = ja
..................... 140/1 70 O O PP
c-2 40 1 N N nein
c-3 50 > N = ja
..................... 150/180 O O PP
c—-4 40 1 < < bz nein
Variante Temperatur Dauer Bindemittel- Fller Sand Splitt geeignet?
Wasch- Waschgang gehalt

kammer
[-] [°C] [min] [-] [ [-] [ [-]
d-1 90 8 = N = = ja
d-2 100 6 = N - - ja

Tab. 33: Zusammenfassung der Ergebnisse der Varianten fir veréanderte Trocknungstemperaturen und Waschtemperaturen
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E Anlésen der Bindemittelphase

Das Anlésen des Mischguts erfolgt in Weithalspyk-
nometern. Dabei werden auf ca. 1.100 g Mischgut
genau 300 g OME zugegeben und entsprechend
auf 20 °C oder 80 °C temperiert. Anschlielsend wer-
den diese fur die vorgesehene Zeit auf ein Fla-
schenrollgerat gelegt, siehe Bild 38. Der Winkel am
Rollgerat wird auf 30 ° eingestellt, sodass die Fla-
schen nicht herunterfallen und eine vollstandige Be-
netzung des Mischguts erfolgt. Zum Einfullen in den
Asphaltanalysator wird eine Einfiillwanne vor die
Waschkammer gehangt und die Waschtrommel
senkrecht eingestellt. Dann kann vorsichtig der In-
halt des Pyknometers in die Trommel gegeben wer-
den. Dieser Vorgang erfolgt spritzarm, sodass im
Wesentlich nur eine Geruchsbelastigung erfolgt.
Beim Einfiillen muss darauf geachtet werden, dass
das Ventil an der Waschkammer gedffnet wird, da-

mit das auslaufende Bitumen/Ldsemittelgemisch in
die Zentrifuge laufen kann. Die gedffnete Wasch-
kammer kann die angeldste Menge Bitumen/Ldése-
mittelgemisch nicht aufnehmen. Die Zentrifuge
muss naturlich eingeschaltet werden und scheidet
dann den Fuller ab.

Als Ausgleich zu dieser Vorbehandlung wird die
Dauer der finf Waschgange von 10 Minuten auf bis
zu 4 Minuten verringert. Damit ergibt sich eine Zei-
tersparnis von 8 Minuten bis zu 24 Minuten.

Die Ubersicht zu den durchgefiihrten Varianten mit
den Ergebnissen zum Bindemittelgehalt und zur
Korngrof3enverteilung (alle Ergebnisse 3-fach be-
legt) kann der Tabelle 34 entnommen werden. Die
detaillierten Ergebnisse sind im Anhang 3 doku-
mentiert.

Bild 38: Weithalspyknometer mit Probe und OME (links), Flaschenrollgerat mit Pyknometer (Mitte), Einfiillen in Extraktionsanlage

(rechts)

Variante Dauer des Dauer je Bindemittelgehalt Fuller Sand Splitt

Anlosens/ Waschgang

Temperatur Differenz Rick-

gewinnung

[-1 [min/°C] [min] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Soll - - 6,0 6,0 8,0 39,0 ,
Standard - 10 5,94 5,91 8,2 39,1
e—1 2/20 5,98 5,72 7.8 38,7 ,
e-2 2/80 6 6,15 5,75 7,5 39,8

Tab. 34: Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses, Anlésen des Mischguts
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Variante Dauer des Dauer je Bindemittelgehalt Fuller Sand Splitt

Anloésens/ Waschgang

Temperatur Differenz R.iick-

gewinnung

[-] [min/°C] [min] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
e- 3 4/20 7 5 98 5 84 7,7 38,4 53 9
o 4 4/80 5 6 15 594 7o 400 521
o 5 6/20 6 6 19 589 80 393 527
- 6 6/80 4 5 95 578 80 384 538

Tab. 34: Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses, Anlésen des Mischguts

Bild 39: Ergebnisse der Extraktion — Resultierender I6slicher
Bindemittelgehalt unter Variation der Anlésedauer und
-temperatur sowie der Dauer der Waschgange

Die Ergebnisse der Tabelle 34 zeigen nur geringe
Abweichungen des Bindemittelgehaltes und der
KorngréRenverteilung von den Soll-Werten bzw.
von der Standardextraktion.

Die erzielten I8slichen Bindemittelgehalte sind in
Bild 39 dargestellt. Als Vergleichswert gelten zu-
nachst die erzielten Ergebnisse mittels Stan-
dard-Extraktion. Neben dem |8slichen Bindemittel-
gehalt ist wieder die Spannweite eingezeichnet,
welche sich durch die Prazision des Verfahrens er-
gibt. Varianten, die innerhalb dieser Spannweite lie-
gen, kdnnen als gleich angesehen werden, auler-
halb liegende Varianten weisen einen signifikant
niedrigeren Bindemittelgehalt auf.

Bild 39 zeigt sehr deutlich, dass eine Anlésedauer
von 2 Minuten (e-1 und e-2) einen deutlich zu nied-
rigen Bindemittelgehalt ergibt und damit die ver-
kiirzte Waschdauer nicht ausgleichen kann. Die Er-
héhung der Temperatur fir den Anlésevorgang hat
einen kleinen Einfluss auf den Bindemittelgehalt, da
trotz verkurzter Waschdauer ein leicht erhéhter Bin-
demittelgehalt erzielt wird.

Bei einer Anlésedauer von 4 Minuten (e-3 und e-4)
steigen die Bindemittelgehalte auf ein héheres Ni-

Bild 40: Ergebnisse der Extraktion — KorngréRenverteilungen
der Varianten e-1 bis e-6 unter Variation der der Anl6-
sedauer und -temperatur sowie der Dauer der Wasch-
gange

veau, trotz Verkirzung der Waschdauer. Bei einer
Temperatur von 20 °C wahrend des Anlésevorgang
liegt der Bindemittelgehalt noch signifikant unter-
halb des angestrebten Wertes, bei 80 °C wird der
Soll-Wert fast erreicht.

Eine weitere Erhdhung der Anlésedauer bei Redu-
zierung der Waschdauer (e-5 und e-6) liefert niedri-
gere Bindemittelgehalte. Hier kann auch die erhdh-
te Temperatur die stark verkirzte Waschdauer nicht
mehr ausgleichen.

Die KorngroRenverteilungen der Varianten e-1 bis
e-6 sind in Bild 40 dargestellt. Es sind keine wesent-
lichen Abweichungen von der Soll-Sieblinie zu er-
kennen.

Die Anteile Fller, Sand und Splitt werden im Fol-
genden wiederum einzeln betrachtet. Bild 41 zeigt
den Fullergehalt der untersuchten Varianten e-1 bis
e-6. Zusatzlich ist die Spannweite eingezeichnet,
welche sich durch die Prézision des Verfahrens er-
gibt. Varianten, die innerhalb dieser Spannweite lie-
gen, koénnen als gleich angesehen werden, aul3er-
halb liegende Varianten weisen einen signifikant
niedrigeren Fillergehalt auf.
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Bild 41: Ergebnisse der Extraktion — Fillergehalt der Varianten
e-1 bis e-6 unter Variation der der Anlésedauer und
-temperatur sowie der Dauer der Waschgénge

Bild 42: Ergebnisse der Extraktion — Sandgehalt der Varianten
e-1 bis e-6 unter Variation der der Anldsedauer und
-temperatur sowie der Dauer der Waschgange

Der Fllergehalt weicht nur fur die Variante e-2 sig-
nifikant ab. Es ist zu vermuten, dass Anteile des
Fillers mit dem nicht gelésten Bindemittel den gro-
Reren Kornklassen zugerechnet werden. Die bes-
ten Annaherungen an den Soll-Wert erzielen die Va-
rianten e-4 und e-5.

Bild 42 stellt den Sandgehalt der untersuchten Vari-
anten e-1 bis e-6 dar. Erfreulicherweise liegen alle
ermittelten Sandgehalte innerhalb der Spannweite
und kdnnen aus priftechnischer Sicht als gleich an-
gesehen werden. Tendenziell kann festgehalten
werden, dass eine Erhéhung der Temperatur des
Anlésevorgangs (e-1 zu e-2 und 3- zu e-4) eine
deutliche Erhéhung des Sandgehaltes ergibt. Ur-
sachlich ist wahrscheinlich die reduzierte Wasch-
dauer, welche zu Verklebungen im Sand fuhrt. Far
die Varianten e-5 und e-6 kann diese Tendenz nicht
gefunden werden.

Bild 43 zeigt schlieBlich die erzielten Splittgehalte
der Varianten e-1 bis e-6. Die Varianten e-1 und e-2
liegen innerhalb der Spannweite, jedoch weist e-1

Bild 43: Ergebnisse der Extraktion — Splittgehalt der Varianten
e-1 bis e-6 unter Variation der Anlésedauer und -tem-
peratur sowie der Dauer der Waschgange

einen hoéheren Splittgehalt auf, was mit dem Binde-
mittel- und Sandgehalt korreliert.

Die Varianten e-3 und e-4 liegen oberhalb bzw. un-
terhalb der Spannweite. Beide Varianten korrelieren
mit ihrem Bindemittel- bzw. Sandgehalt.

Wahrend die Variante e-5 in der Zusammensetzung
kaum Abweichungen aufweist, liegt der Splittgehalt
der Variante e-6 etwas hoher. Dies korreliert mit den
weiteren Ergebnissen in der Zusammensetzung
und summiert sich im Splittgehalt.

Die Ergebnisse der ermittelten Zusammensetzun-
gen sind in Tabelle 35 zusammengefasst und flr
eine weitere Optimierung geeignete Varianten an-
gegeben.

Eine Anldsedauer von 2 Minuten wird nicht als ziel-
fuhrend angesehen. In dieser Zeit wird das Misch-
gut nicht ausreichend angel6st, um eine verkirzte
Waschdauer auszugleichen.

Mit einer Anlésedauer von 4 Minuten — bei Reduzie-
rung der Waschdauer — werden vorteilhafte Ergeb-
nisse erzielt, insbesondere bei einer Erwarmung
auf 80 °C. Damit werden anndhernd die Soll-Werte
erreicht.

Die Anlésedauer von 6 Minuten ist ebenfalls von
Vorteil, kann jedoch eine auf 4 Minuten verkurzte
Waschdauer nicht mehr ausgleichen.

Der Zeitbedarf ist in Bild 29 dargestellt. Neben der
erwarteten Dauer ist der Mittelwert der tatsachli-
chen Dauer eingetragen.

Bild 44 zeigt, dass die erwartete Dauer in vier Fallen
der tatsachlich bendtigten Extraktionsdauer ent-
spricht, in zwei Fallen (e-4 und e-5) ist die bendtigte
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Variante Dauer des Dauer je Veranderung der Anteile weitere
Anloésens/ Waschgang Optimierung?
Temperatur Bindemittel- Fiiller Sand Splitt
gehalt
[ [min/°C] [min] [ [ [ [ [
e—1 2/20 8 4 = = = nein
e_z ,‘2/ 5 . . ; i . . 5 . . 5 . s nem
e_3 . o . ; . . . . . . o . . 5 nem
e_4 . oo . . ; e e 51 . . o
6_5 . o . . . 9 . . e i
e-6 6/80 4 4 < A nein

Tab. 35: Zusammenfassung der Ergebnisse der Varianten fiir das Anlésen des Mischguts und Reduzierung der Dauer der Wasch-

gange

Bild 44: Ergebnisse der Extraktion — Erwartete und tatsachliche
Extraktionsdauer der Varianten e-1 bis e-6 fiir das An-
I6sen des Mischguts und Reduzierung der Dauer der
Waschgange

Dauer langer als erwartet. In diesen zwei Fallen
wird langer auf das Ablaufen aus der Waschkam-
mer bzw. Zentrifuge gewartet.

Die beiden Varianten, welche anhand der resultie-
renden Zusammensetzung als geeignet angesehen
werden (e-4 und e-5), weisen leider auch die hdchs-
te Dauer auf.

F Kombinierte Bedingungen

Anhand der erzielten Ergebnisse werden folgende
Kombinationen aus den zuvor Uberpriften Extrakti-
onsbedingungen weiter verfolgt:

f-1: Anlésen 4 Minuten bei 80 °C, Waschtempera-
tur 100 °C, 4 Waschgange a 10 Minuten, Trock-
nungszeit 50 Minuten

f-2: Anlésen 4 Minuten bei 80 °C, Waschtempera-
tur 100 °C, 3 Waschgéange a 10 Minuten, Trock-
nungszeit 50 Minuten

f-3: Anlésen 4 Minuten bei 80 °C, Waschtempera-
tur 100 °C, 5 Waschgange a 8 Minuten, Trock-
nungszeit 50 Minuten

f-4: Anlésen 4 Minuten bei 80 °C, Waschtempera-
tur 100 °C, 5 Waschgange a 6 Minuten, Trock-
nungszeit 50 Minuten

f-5: Anlésen 4 Minuten bei 80 °C, Waschtempera-
tur 100 °C, 5 Waschgange a 5 Minuten, Trock-
nungszeit 50 Minuten

f-6: Waschtemperatur 100 °C, 5 Waschgange a 5
Minuten, Trocknungszeit 50 Minuten

f-7: Waschtemperatur 100 °C, 4 Waschgange a 6
Minuten, Trocknungszeit 50 Minuten

f-8: Waschtemperatur 100 °C, 4 Waschgange a 6
Minuten, Trocknungszeit 40 Minuten

f-9: Vorwarmen auf 80 °C, Waschtemperatur
100 °C, 4 Waschgange a 6 Minuten, Trock-
nungszeit 40 Minuten

Mit diesen Varianten kdnnten von 21 bis 48 Minuten
Zeit gespart werden. Die kurzeste Extraktionsdauer
wurde dann 95 Minuten betragen.

Die Ergebnisse der kombinierten Extraktionen sind
in Tabelle 36 zusammengefasst.

Auch die Ergebnisse der Tabelle 36 weisen nur ge-
ringe Abweichungen des Bindemittelgehaltes bzw.
bezlglich der Zusammensetzung von den Soll-Wer-
ten auf.

Die erzielten I8slichen Bindemittelgehalte sind in
Bild 39 dargestellt. Als Vergleichswert gelten zu-
nachst die erzielten Ergebnisse mittels Stan-
dard-Extraktion. Neben dem |8slichen Bindemittel-
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Variante Bindemittelgehalt Fuller Sand Splitt
Differenz Riickgewinnung

[ [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%] [M.-%]
Soll 6.0 6,0 8,0 39,0 53,0

Standard 5,94 5,91 8,2 39,1 527
-1 6,10 5,83 7.6 39,4 530
fo2 6,10 5,87 73 39,4 532
f-3 6,06 5,85 7.7 39,0 533
f—4 6,07 5,90 7.8 39,5 528
f-5 6,22 5,88 7.9 39,5 526
-6 6,12 5,88 7.6 39,3 53,0
-7 6,18 5,92 75 404 521
-8 6,00 5,73 7.4 384 542
f-9 6,01 5,86 7.4 39,0 536

Tab. 36: Ergebnisse der kombinierten Varianten zur Optimierung des Extraktionsprozesses

Bild 45: Ergebnisse der Extraktion — Resultierender I6slicher
Bindemittelgehalt unter Variation des Anldsens, der
Anzahl und Dauer der Waschgéange sowie der Trock-

nungszeit

Bild 46: Ergebnisse der Extraktion — KorngréRenverteilungen
der Varianten f-1 bis f-9 unter Variation des Anlésens,
der Anzahl und Dauer der Waschgéange sowie der

Trocknungszeit

gehalt ist wieder die Spannweite eingezeichnet,
welche sich durch die Prazision des Verfahrens er-
gibt. Varianten, die innerhalb dieser Spannweite lie-
gen, kdénnen als gleich angesehen werden, aul3er-
halb liegende Varianten weisen einen signifikant
niedrigeren Bindemittelgehalt auf.

Gemal Bild 45 weist die Variante f-8 die grofiten
Abweichungen im Bindemittelgehalt nach Ruickge-
winnung auf. Dies entspricht den Erfahrungen mit
der auf 40 Minuten verkirzten Trocknungszeit (sie-
he Tabelle 32 und Bild 32).

Am geeignetsten scheinen die Varianten -4, -5, f-6
und f-7. Fir eine abschlieRende Aussage missen
die Ergebnisse der KorngréRenverteilung bertck-
sichtigt werden.

Die KorngroRenverteilungen der Varianten f-1 bis
-9 sind in Bild 46 dargestellt. Es sind wiederum kei-
ne wesentlichen Abweichungen von der Soll-Sieb-
linie zu erkennen.

Die Anteile Fller, Sand und Splitt werden im Fol-
genden einzeln betrachtet.

Bild 47 zeigt den Fullergehalt der untersuchten Va-
rianten f-1 bis f-6. Zusatzlich ist die Spannweite ein-
gezeichnet, welche sich durch die Prazision des
Verfahrens ergibt. Varianten, die innerhalb dieser
Spannweite liegen, kénnen als gleich angesehen
werden, aullerhalb liegende Varianten weisen ei-
nen signifikant niedrigeren Fullergehalt auf.

Der Fillergehalt weicht fir die Variante f-2 am
starksten ab. Vermutlich reichen drei Waschgéange
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(auch bei einer Dauer von 10 Minuten) nicht aus,
den kompletten Flller zu |6sen bzw. auszuspulen.
Die Varianten f-3, f-4 und f-5 erzielen die héchsten

Bild 47: Ergebnisse der Extraktion — Flllergehalt der Varianten
f-1 bis -9 unter Variation des Anlésens, der Anzahl und
Dauer der Waschgange sowie der Trocknungszeit

und damit dem Soll-Wert am nachsten kommenden
Werte.

Der Sandgehalt ist in Bild 48 dargestellt. Bis auf Va-
riante f-7 liegen alle ermittelten Sandgehalte inner-
halb der Spannweite und kénnen aus priftechni-
scher Sicht als gleich angesehen werden. Tenden-
ziell kann auch die Variante f-8 als Abweichung an-
gesehen werden.

Bild 49 zeigt schlieBlich die erzielten Splittgehalte
der Varianten -1 bis f-9. Die Varianten f-7 und -8
liegen auRerhalb der Spannweite, was jeweils mit
dem Sandgehalt korreliert. Tendenziell weist auch
die Variante -9 eine hohe Abweichung auf.

Die Ergebnisse der ermittelten Zusammensetzun-
gen sind in Tabelle 37 zusammengefasst und geeig-
nete Varianten angegeben.

Bild 48: Ergebnisse der Extraktion — Sandgehalt der Varianten
f-1 bis -9 unter Variation des Anlésens, der Anzahl und
Dauer der Waschgange sowie der Trocknungszeit

Bild 49: Ergebnisse der Extraktion — Splittgehalt der Varianten
f-1 bis -9 unter Variation des Anlésens, der Anzahl und
Dauer der Waschgange sowie der Trocknungszeit

Variante Veranderung der Anteile weitere
Optimierung?
Bindemittelgehalt Filler Sand Splitt

[-] [ [ [-] [ [-]
f—1 N N = = nein
f-2 & g = = nein
-3 N = = - nein
f _4 .......... - - - - Ja .....
f _5 .......... - - - - Ja .....
f _6 .......... . 5 . . Ja .....
f _7 .......... . 5 & 5 nem
f-8 N N N A nein
[ N S - - nein-

Tab. 37: Zusammenfassung der Ergebnisse der Varianten fir das Anlésen des Mischguts, Reduzierung von Anzahl und Dauer der

Waschgange und Variation der Trocknungsdauer



63

Der Zeitbedarf ist in Bild 50 dargestellt. Neben der
erwarteten Dauer ist der Mittelwert der tatsachli-
chen Dauer eingetragen.

Die erwartete Dauer wird im allen Fallen Gberschrit-
ten. Mit den als geeignet angesehenen Varianten

Bild 50: Ergebnisse der Extraktion — Erwartete und tatsachliche
Extraktionsdauer der Varianten -1 bis f-6 fir das Anl6-
sen des Mischguts, Reduzierung von Anzahl und Dauer
der Waschgange und Variation der Trocknungsdauer

f-4, -5 und f-6 wird im Wesentlichen eine vergleich-
bare Dauer von 115 Minuten erreicht. Da die Varian-
ten f-4 und -5 ein zuvor durchzufiihrendes Anlésen
mit einer Dauer von mindestens 4 Minuten bendti-
gen (zzgl. der Vorbereitung und Einfillen in den As-
phaltanalysator), stellt die Variante f-6 die Vorzugs-
variante dar.

G Extraktion weiterer Asphaltarten/-sorten

Die hier ermittelten, optimalen Extraktionsbedin-
gungen sollen, soweit moglich, fir alle Asphaltar-
ten/-sorten gelten. Daher wird Gberprift inwieweit
sich die Extraktionsbedingungen direkt auf Asphalte
der Sorten AC 32 TS ,AC 16 BS, SMA8 S, PA8 und
MA 11 S Ubertragen lassen.

Die Zusammensetzungen der Asphaltsorten kann
Tabelle 38 entnommen werden. Dabei handelt es
sich um die mittels Extraktion (mit Trichlorethylen)
ermittelte Zusammensetzung. Zur Uberpriifung der
Extraktionsbedingungen wird fiir AC 32 T S Asphalt
aus einem Mischwerk enthommen. Dabei treten Ab-

AC32Ts AC 16 BS SMA8'S PA S MA 11§
. Morane, Andesit,
cromicntaors | - | | S| M | | o
Faserstoffe

23’:@2&'&323” isiich, M.-% 4,30 4,22 6,92 6,52 6,70

.;,‘31 | L e e e e e
masigmn Lo R e e e e
oo 22 | e O ] e s e
oo L R P R e e e
e 2 R e B ] e y
cols oo L R P P e e
sossemm Lo P i e e oo
Coae o S o R e R o
025 10mn b e e ] R e
i asmm [ e ] o R I
oosa 0 | L e P s e
swiszom T Lo T e R P S wa
o 063 : 0 . b R S e e B
e L e R e R s

Tab. 38: Zusammensetzung der eingesetzten Asphaltsorten, ermittelt durch mehrfache Extraktion mit Tri
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weichungen von der Erstpriifung auf, sodass eine
Bewertung Uber die Soll-Zusammensetzung nicht
mehr mdglich ist. Aus diesem Grund wird das Mate-
rial fir AC 16 B S im Labor gemischt und tberpruft.
Fir die Asphaltsorten SMA 8 S und PA 8 sind die
Abweichungen von der Erstpriifung so gering, dass
Material aus dem Mischwerk eingesetzt werden
kann.

Im Folgenden sind die erzielten Ergebnisse zur Op-
timierung der Destillationsbedingungen fir die jede
untersuchte Asphaltsorte dargestellt.

 AC32TS

Fir dieses Asphaltmischgut wird die Trockenzeit
bzw. die interne Destillationszeit auf 60 Minuten er-
hoht. Eine kurzere Destillationsdauer von 50 Minu-
ten ware zwar bzgl. einer korrekten Korngréenver-
teilung moglich, liefert jedoch eine sehr grof3e Men-
ge an Bitumen/Lésemittelgemisch.

Die KorngréRenverteilungen in Bild 51 verdeutli-
chen zunachst die unvermeidbaren Abweichungen
von der Soll-Sieblinie gemafl Erstprifung. Im gro-
ben Kornbereich > 2 mm zeigen sich leichte Abwei-
chungen bzgl. der Anteile der mit OME und Tri riick-
gewonnenen Fraktionen (alle 3-fach belegt). Diese

Abweichungen liegen jedoch innerhalb der Priifpra-
zision und werden daher als praktisch gleich ange-
sehen. Der einfache Mittelwertvergleich (Kapitel
3.6.2) liefert fur alle Fraktionen Gleichheit bzgl. der
Kornanteile. In Tabelle 39 sind die Ergebnisse fir
AC 32 T S zusammengefasst.

Die Betrachtung der Soll-Vorgaben gemalR Eig-
nungsnachweis liefern im Regelfall keine nutzbaren
Vergleichswerte, sodass im Folgenden auf einen
statistischen Vergleich verzichtet wird.

Bild 51: Ergebnisse der optimierten Extraktion — Korngréf3en-
verteilungen der Variante AC 32 T S als Soll-Wert des
Eignungsnachweises und ermittelt mittels Extraktion
mit Tri und OME

Soll Tri OME Tri — OME gleich?
Bindemittelgehalt, gesamt M.-% 3,9 4,5 4.4 -
M--°/;H - 4,30'”‘ 428 | ja
M.-°/;H o 4,34,‘,‘ 451 Ja ...................
M.-%m o 1,8”” 14 Ja ...................
M._o/; 16,0'“‘ 9,6”“ o5 T Ja
M.-%H 8,7'“‘ 8,1”“ 60 Ja ...................
M.-‘V;H 8,6'“‘ 9,2'“‘ 82 Ja ...................
M.-°/;H 10‘1»‘»‘ 11,6““ e T Ja
M.-°/;H 8,8'”‘ 8,1”“ 95 Ja ...................
M.-‘V;H 15,6"“ 15,6““ 168 Ja ...................
M.-"/;H 6,1'”‘ 6,5”“ o Ja
M.-°/;H 11’5»‘»‘ 12’5,‘,‘ 133 Ja ...................
M.-%m 5’5»‘»‘ 7’2,‘,‘ 74 Ja ...................
M.-%m 2’2»‘»‘ 2’4,‘,‘ 5o T Ja
M.-%H 67,8'“‘ 64,1'”‘ 627 Ja ...................
M.-°/;H 25’3»‘»‘ 28,4““ 303 Ja ...................
M.-°/;H 6,9'”‘ 7’3,‘,‘ ST Ja
Bendtigte Zeit Min.w o 75,‘,‘ P e

Tab. 39: Ergebnisse der Extraktion AC 32 T S ermittelt durch mehrfache Extraktion mit Tri und OME
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Die Zeitdauer betragt im Mittel 115 Minuten und
kann gegenuber den Standardbedingungen um 35
Minuten reduziert werden.

« AC16BS

Die Korngrofienverteilungen in Bild 52 weisen nur
geringe Abweichungen der unterschiedlichen Ex-
traktionsmethoden auf.

Bild 52: Ergebnisse der optimierten Extraktion: KorngréRRen-
verteilungen der Variante AC 16 B S als Soll-Wert des
Eignungsnachweises und ermittelt mittels Extraktion
mit Tri und OME

Der einfache Mittelwertvergleich (Kapitel 3.6.2) lie-
fert Gleichheit bzgl. der Kornanteile, mit Ausnahme
der feinen Fraktionen Fuller und 0,063 — 0,125 mm.
Hier werden so geringe Streumale ermittelt, dass
auch kleinste Abweichungen als signifikant angese-
hen werden. Da sich die Mittelwerte jeweils um we-
niger als 1 M.-% unterscheiden und im Bereich der
Prifprazision liegen, werden diese Werte als prak-
tisch gleich angesehen. In Tabelle 40 sind die Er-
gebnisse fur AC 16 B S zusammengefasst.

Die Zeitdauer betragt im Mittel 100 Minuten und
kann gegeniiber den Standardbedingungen um 50
Minuten reduziert werden.

 SMA8S

Die KorngréRenverteilungen in Bild 53 weisen nur
geringe Abweichungen der unterschiedlichen Ex-
traktionsmethoden auf. Gegentiber denam AC 11 D
S optimierten Extraktionsbedingungen kann die
Trocknungszeit auf 20 Minuten reduziert werden.

Der einfache Mittelwertvergleich (Kapitel 3.6.2) lie-
fert Gleichheit bzgl. der Kornanteile, mit Ausnahme
der feinen Fraktionen Filler, 0,063 — 0,125 mm und
Sand. Auch hier wurden so geringe Streumalie er-

Soll Tri OME Tri — OME gleich?

Bindemittelgehalt, gesamt M.-% 4,30 44 4.4 -
.é.i‘ﬁa‘éﬁittelgehalt, |OS|ICh RUckgewir;r;'L‘Jur;g M.-°/;H - 4,22'“‘ 424 o Ja ..............
.é.i‘f‘laé;nittelgehalt, |OS|ICh Diﬁerenzvé#éhren M.-°/;H - 4,26'“‘ 431 o Ja ..............
>35mm M.-% - - - )

224_ g M._%‘,‘ : : e e
160_ T M._%‘,‘ : o 12 S Ja ...................
112—160 om M.-°/;H 31 O 29,1'“‘ 2090 | ja
8’()_11’2 om M_O/o 14’() 14’8 13’6 Ja ..............
5’6_8’0 o M_O/o 13’0 12’6 12’3 Ja ..............
20—56 om M.-°/;H 14,0'“‘ 14,7'“‘ 153 | ja

10_20 e M._%‘,‘ 3,8”“ 8’1,‘,‘ 83 S Ja ...................
025_ g M._%‘,‘ 3,8”“ 8’9,‘,‘ T B Ja [T
0125_ e M._%‘,‘ 2’4,‘,‘ 2’2,‘,‘ 21 S Ja ...................
0063-0125mm M.-% 20 24 28 | nein
splt>20mm M.-% 72,0 718 724 | T
Sand0063 -2,0 mm """""""" M.-°/;H 22,0'“‘ 21 6 21 9 o Ja ..............
Fillergehalt <0063 mm M.% 60 65 57 | nein
Benotlgte zet Min.w . 75'“‘ 100 |

Tab. 40: Ergebnisse der Extraktion AC 16 B S ermittelt durch mehrfache Extraktion mit Tri und OME
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mittelt, dass kleinste Abweichungen als signifikant
angesehen werden. Da die Differenzen im Bereich
der Prifprazision liegen werden diese Werte als
praktisch gleich angesehen. In Tabelle 41 sind die
Ergebnisse fiur SMA 8 S zusammengefasst.

Die Zeitdauer betragt im Mittel 80 Minuten und kann
gegenlber den Standardbedingungen um 70 Minu-
ten reduziert werden.

Bild 53: Ergebnisse der optimierten Extraktion — KorngréRen-
verteilungen der Variante SMA 8 S als Soll-Wert des
Eignungsnachweises und ermittelt mittels Extraktion
mit Tri und OME

 PAS

Extraktionen mit PA 8 bei optimierten Extraktionsbe-
dingungen funktionierten nicht. Das Sieb der
Waschtrommel verstopft und die Hiilse der Zentrifu-
ge enthalt noch OME. Als Ursache wird die hohe
Waschtemperatur von 100 °C angesehen. Bei die-
ser Temperatur reagiert das Losemittel OME offen-
sichtlich stark mit den enthaltenen Polymeren, so-
dass diese Sieb und Hiilse verstopfen. Bei abge-
senkter Waschtemperatur auf 80 °C, kann eine voll-
standige Extraktion durchgefiihrt werden.

Die so erzielten KorngréRenverteilungen in Bild 54
weisen nur geringe Abweichungen zwischen den
unterschiedlichen Extraktionsmethoden auf. Ge-
genlber den am AC 11 D S optimierten Extraktions-
bedingungen kann die Trocknungszeit auf 30 Minu-
ten reduziert werden.

Der einfache Mittelwertvergleich (Kapitel 3.6.2) lie-
fert Gleichheit bzgl. der Kornanteile, mit Ausnahme
des Fillers und des Uberkornanteils. Beim Fiiller
unterscheiden sich die Mittelwerte um einen M.-%
und werden daher als praktisch gleich angesehen.
Fir den Uberkornanteil (wie auch fiir den Fiiller)
kann dies den Streuungen der Praxis entsprechen.

Soll Tri OME Tri — OME gleich?
Bindemittelgehalt, gesamt M.-% 7,2 7,2 7,2 -
Bindemittelgehalt, slich, Riickgewinnung M-% - 692 692 | @
Bindemittelgehalt, léslich, Differenzverfahren | M.-% - 711 66 | @
>315 L M._%‘,‘ o e e e
224_31 s M._%‘,‘ : : L e
160-224mm M.% i i -
112_160 L M._%‘,‘ : : R e
80_11 s M._%‘,‘ 4‘9,‘,‘ 2‘6,‘,‘ SoT B Ja [T
5’6_8’0 o M-O/o 50’6 52’4 51 ’3 o Ja ..............
20—56 om M.-°/;H 20,1'”‘ 20,0'”‘ 216 | ja
10_20 s M._%‘,‘ 5‘4,‘,‘ 5‘0”“ 57 S Ja ...................
025_ S M.-%‘,‘ 5’5,‘,‘ 5’3,‘,‘ 54 S Ja ...................
0125_ 025mm M_-ty;“ 1‘5”” 2’1”“ 19 o Ja """"""""""
0063-0125mm M.-% 15 20 o nein
Splltt> 20mm M.-°/;H 75,6'”‘ 75,0'”‘ 749 | H Ja :
Sand0063 -2,0 mm """""""" M.-"/;H 13,9'”‘ 15,4'”‘ w2 | neln ............
Fillergehalt <0,063mm M-% 105 907 109 | nein-
Benotlgte zt Min.w . 75'”‘ R L

Tab. 41: Ergebnisse der Extraktion SMA 8 S ermittelt durch mehrfache Extraktion mit Tri und OME
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In Tabelle 42 sind die Ergebnisse fur PA 8 zusam-
mengefasst.

Tabelle 42 zeigt, dass der I6sliche Bindemittelgehalt
jeweils unterhalb des erwarteten Wertes (Tri) liegt,
bei der Riickgewinnung sogar signifikant darunter.
Hier liegt die Vermutung nahe, dass die Polymere
im Bitumen in einer Form angegriffen werden (siehe
auch Kapitel 4.1.5), dass Bitumen in der Wasch-
kammer verbleibt. Visuell kann dies nicht bestatigt
werden.

Bild 54: Ergebnisse der optimierten Extraktion — KorngréRen-
verteilungen der Variante PA 8 als Soll-Wert des Eig-
nungsnachweises und ermittelt mittels Extraktion mit

Die Zeitdauer betragt im Mittel 80 Minuten und kann
gegeniber den Standardbedingungen um 70 Minu-
ten reduziert werden.

 MA11S

Eine Extraktion mit Gussasphalt kann mit dem aktu-
ellen System bislang nicht durchgefiihrt werden.

Die in ALISOV & WISTUBA (2015) vorgeschlage-
nen Extraktionsbedingungen kénnen mit dem Uber-
arbeiteten Asphaltanalysator zwar Gbernommen
werden, aber ein Lésewaschgang mit mehrfacher
Wiederholung (Standard: 5 Waschgange mit 5-fa-
cher Wiederholung) fiillt den Destillationsturm so
rasch, dass das Ldsemittel nicht rechtzeitig destil-
liert werden kann und das Bitumen/Lésemittel-
gemisch in den internen Vorratsbehalter Uberlauft.
Die anschlieflende Reinigung des Systems erfor-
dert mehrere Tage, da das vorhandene Lésemittel
komplett vom Bitumen abdestilliert werden muss.
Eine Wiederholung mit 2-facher Wiederholung des
Lésewaschgangs ergibt keine Verbesserung. Ge-
genuber den Standard-Bedingungen fir Guss-
asphalt bendétigt die Destillation aktuell deutlich
mehr Zeit.

Tri und OME
Soll Tri OME Tri — OME gleich?

Bindemittelgehalt, gesamt M.-% 6,6 6,7 6,4 -
M._%‘,‘ e 6,52,‘,‘ PN nem e,
M.-°/;H . 6,67'”‘ 634 | Ja :
M._%‘,‘ e e R e
M._%‘,‘ : : R :
M._%‘,‘ : : R e
M._%‘,‘ : : R R e
M.-%m 7,9'”‘ 6,7'”‘ a0 | nem
M._%‘,‘ 77,6,‘,‘ 77,8,‘,‘ R B Ja .
M._%H 9’5,‘,‘ 10’4,‘,‘ S B Ja [T
M._%‘,‘ 0‘1,‘,‘ 0‘1,‘,‘ 01 S Ja ...................
M._%‘,‘ 0‘2,‘,‘ 0,3,‘,‘ o B Ja [T
M._%‘,‘ 0’3,‘,‘ 0’4,‘,‘ 04 S Ja ...................
M._%‘,‘ 0‘4,‘,‘ 0‘5,‘,‘ T B Ja [T
M._%‘,‘ 95‘0,‘,‘ 94,9,‘,‘ 954 S Ja ...................
M.-%‘,‘ 110,‘,‘ 1’3,‘,‘ 17 S Ja ...................
M._%‘,‘ 4‘0,‘,‘ 3‘9,‘,‘ R nem .................

Bendtigte Zeit Min.w - 75'”‘ o7 |

Tab. 42: Ergebnisse der Extraktion PA 8 ermittelt durch mehrfache Extraktion mit Tri und OME
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H Zusammenfassung

Es wird ein Null-Durchlauf vor der ersten Extraktion
empfohlen. Es sollte ein Programm gestartet wer-
den, in dem z. B. nur Lésewaschgange durchge-
fuhrt werden, um den Asphaltanalysator auf Be-
triebstemperatur zu bringen. Dieses kdnnte z. B.
nach einer Software-Modifikation per Zeitschaltuhr
vor Arbeitsbeginn starten.

Die erzielten Ergebnisse unter den variierten Ext-
raktionsbedingungen werden wie folgt zusammen-
gefasst:

1. Vorwarmen des Mischguts

Ein Einfluss des Vorwarmens — bei gleichzeitiger
Reduzierung der Anzahl der Waschgange — ist
nicht zu erkennen. Eine Zeitersparnis ergibt sich
nur aufgrund der Reduzierung der Waschgange.
Unabhangig von der Vorwarmtemperatur sind 2
Waschgange (statt urspriinglich 5 Waschgange)
a 10 Minuten nicht ausreichend. 3 Waschgange
a 10 Minuten sind nur bedingt zu empfehlen. Mit
4 Waschgangen a 10 Minuten sind zufrieden-
stellende Ergebnisse zu erzielen. Die Zeitein-
sparung liegt bei ca. 12 Minuten. Es ist zu be-
achten, dass ein externes Aufwarmen des Mi-
schgutes die Zeitersparnis wieder aufhebt.

2. Trocknung aufierhalb der Waschkammer

Mit einer stark verkirzten Trocknungsphase
kann das Gestein entnommen und um ca. 30
Minuten schneller getrocknet und analysiert wer-
den. Dabei ist zu beachten, dass das Bindemit-
tel innerhalb der Extraktionsanlage nicht aus-
reichend destilliert (eingeengt) werden kann. Es
liegt ein Bitumen/Losemittelgemisch mit deutlich
héheren OME-Anteilen vor, welches ggf. mehre-
re Entnahme-Kolben bendétigt und fiir die Riick-
gewinnung entsprechend langer destilliert wer-
den muss. Dieser Ansatz ist nur in Sonderfallen
zielfiihrend.

3. Verkirzte Trocknungszeit

Eine Verkirzung der Trocknungszeit von 60 auf
50 Minuten liefert zufriedenstellende Resultate.
Eine weitere Verkirzung auf 40 Minuten ist fur
die untersuchte Mischgutsorte AC 11 D S nur be-
dingt zu empfehlen. Auch hier gilt, dass die
Trocknungszeit mit der internen Destillation
(Einengen) des Bitumen/Lésemittelgemisches
einhergeht und aus diesem Grund nicht weiter
reduziert werden sollte.

4. Erhdhte Waschtemperatur

Durch eine erhdéhte Waschtemperatur auf 90 °C
bzw. 100 °C kann die Dauer der Waschgange
auf 8 bzw. 6 Minuten reduziert werden. Damit
sind Zeiteinsparungen bis zu 20 Minuten mdg-
lich.

. Anldsen der Bindemittelphase

Ein Anlésen der Bindemittelphase mittels Fla-
schenrollgerat funktioniert unproblematisch, bie-
tet jedoch nur bedingt Vorteile. Ein Anldsen,
kombiniert mit einer reduzierten Extraktionsdau-
er liefert keine zufriedenstellenden Ergebnisse
bzgl. der Zusammensetzung. Wird eine korrekte
Zusammensetzung ermittelt, bendtigen diese
Varianten im ersten Waschgang oftmals Uber-
proportional viel Zeit, um die Waschkammer und
die Zentrifuge zu leeren. Somit wird mehr Zeit
als bei der Standard-Extraktion benétigt.

. Kombinierte Bedingungen

Von den untersuchten 9 Kombinationen bietet
sich eine Variante zur praktischen Anwendung
an:

Keine Vorbehandlung der Probe, 5 Waschgange
a 5 Minuten, Waschtemperatur 100 °C, Trock-
nungszeit 50 Minuten. Die Dauer liegt bei ca.
115 Minuten, womit ca. 35 Minuten Zeit gespart
werden kdnnen.

Alle weiteren Varianten stol3en an die Grenzen
fur eine sichere Beurteilung der Zusammenset-
zung oder bieten keinen Zeitvorteil.

. Weitere Asphaltsorten

Eine direkte Ubertragung der optimierten Extrak-
tionsbedingungen auf die Asphaltsorten AC 32 T
S,AC 16 B S, SMA 8 S und PA 8 ist nicht mog-
lich. Die Extraktionsbedingungen weisen flr die
untersuchten Asphalte eine Abhéangigkeit von
der oberen Siebgrofie auf. Je grofier die obere
Siebgroflte (Korngrofie) ist, desto langer ist die
Trocknungsphase. Dies steht in direktem Zu-
sammenhang mit der zu extrahierenden Menge,
da geman TP Asphalt-StB, Teil 1 das Hundertfa-
che des GroRtkorndurchmessers in mm unter-
sucht wird. So benétigt die Mischgutsorte AC 32
T S ca. 60 Minuten in der Trocknungsphase, AC
16 B S ca. 40 Minuten und SMA 8 S nur 20 Mi-
nuten. Fur PA 8 gilt ebenfalls diese Tendenz, je-
doch ist hier das héher polymermodifizierte Bitu-
men zu berlcksichtigen. Wie bereits in der Opti-
mierung der Destillation festgestellt, 16st OME
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die Polymere an bedingt damit einen um ca.
0,3 M.-% niedrigeren Bindemittelgehalt als er-
wartet.

Effektive Einflussgrolen auf die Extraktionsdauer
sind die Waschtemperatur und Trocknungsdauer.
Die Dauer der Waschgange kann bei erhdhter
Waschtemperatur oder durch Vorwarmen der Probe
reduziert werden. Die Trocknungsdauer kdénnte
deutlich reduziert werden. Da aber zeitgleich das
Bitumen/Lésemittelgemisch destilliert (eingeengt)
wird, muss so lange gewartet werden, bis eine prak-
tisch zu nutzende Menge erreicht ist. Dies hangt im
Wesentlichen von der Probenmenge und damit vom
GroRtkorn des Mischguts ab.

4.3 Beurteilung der chemischen
Stabilitat des Losemittels OME

Die chemische Stabilitat wird mittels Gaschromato-
grafie mit Massenspektrometer (GCMS) beurteilt.
Ausgehend von einer Null-Messung bei Start des
Arbeitspaketes 3 wird in regelmafligen Abstanden,
d. h. nach 10 Extraktionsdurchlaufen, eine Probe
des Ldsemittels gezogen. Von diesen Proben wird
eine Auswahl mittels GCMS auf mégliche Veréande-
rungen untersucht.

Sofern sich der Reinheitsgrad des Losemittels Gber
die Verwendungszyklen andert, werden chemische
Nebenprodukte im Lésemittel erkennbar. Die Pri-
fergebnisse stammen von Biolab Umweltanalysen

GmbH, Braunschweig und sind im Anhang 1 doku-
mentiert.

Die bereits in ALISOV & WISTUBA (2015) festge-
stellten Bestandteile finden sich im Wesentlichen
auch in der jetzt durchgefihrten Null-Messung wie-
der, siehe dazu Tabelle 43 sowie Bild 55 und Bild
56.

Die jeweiligen Ausschlage werden sowohl qualitativ
einem Stoff zugeordnet, als auch quantitativ als pro-
zentualer Anteil angegeben.

Die hier ermittelten Stoffe (siehe Tabelle 43) ent-
sprechen denen, die bereits in ALISOV & WISTUBA
(2015) gefunden wurden. Aufgrund minimaler An-
derungen in der Struktur der Stoffe, auch bei glei-
cher Summenformel, werden den Ausschlagen ggf.
mehrere Stoffe zugeordnet. Weiterhin sind die Stof-
fe oftmals unter verschiedenen Namen gebrauch-
lich, sodass eine eindeutige Benennung kaum mdg-
lich ist. Es ist jedoch eindeutig zu erkennen, dass
die Ausschlage in den Diagrammen jeweils an der
gleichen Stelle erfolgen und damit die gleichen Stof-
fe detektieren.

Im Arbeitspaket 3 wird jeweils nach 10 Extraktionen
(und Destillationen) das Lésemittel entnommen und
die Proben werden nach 10, 40, 80 und 130 Vor-
gangen per GCMS untersucht. Die Ergebnisse
nach 10 und 40 Extraktionsvorgangen kénnen Bild
57 grafisch entnommen werden. In Bild 58 sind die
Ergebnisse nach 80 und 130 Extraktionsvorgangen
dargestellt.

Nr. Zeit [s] Anteil [%] nach Anzahl Extraktionsvorgdngen Bezeichnung

Summenformel
frisch 10 40 80 130

Hexansauremethylester

1 57 0,23 0,33 0,14 0,08 - C8H1602

2 7,5 - - - - 0,04 Indan C9H10

3 8,3 0,1 0,11 0,06 0,05 0,05 2-Nonanon C9H180
Benzoesauremethylester

4 8,4 0,16 0,2 0,13 0,11 0,07 COH1002
Octansauremethylester

5 8,8 99,03 99,15 99,55 99,13 99,68 C9H1802
Heptansauremethylester

6 9,8 0,08 0,06 0,09 0,07 0,05 COH1802

7 9,9 0,08 0,06 0,09 0,06 0,08 n-Dekan C10H22
Methylperlagonate

8 10,2 - - - 0,04 - COH2002

9 "7 031 009 003 045 004 Decansauremethylester

’ ’ ’ ’ ’ ’ C11H2202

Tab. 43: Mittels GCMS ermittelte, wesentliche Stoffe im Lésemittel OME im frischen Zustand und nach 10, 40, 80 und 130 Extrakti-
onsvorgangen
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Bild 55: Ergebnisse der GCMS an OME aus ALISOV & WISTUBA (2015)

Bild 56: Ergebnisse der GCMS an OME, Null-Messung
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Bild 57: Ergebnisse der GCMS an OME nach 10 (oben) und 40 (unten) Extraktionsvorgangen
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Abundance
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Bild 58: Ergebnisse der GCMS an OME nach 80 (oben) und 130 (unten) Extraktionsvorgangen

Es werden keine Verunreinigungen oder Nebenpro-
dukte Uber die Anzahl der Extraktionsvorgange er-
kannt.

In Bild 58 ist zu erkennen, dass der Ausschlag nach
5,7 s im oberen Diagramm im unteren nicht mehr zu
erkennen ist. Dafur entstehen Ausschlage im Be-
reich von 7,5 s bzw. 7,7 s, wenn auch in deutlich
geringerer Hohe.

Alle wesentlichen Veradnderungen der Ausschlage
sind in Tabelle 43 dokumentiert.

Die Veranderungen der Anteile verdeutlicht Bild 59.

Im Wesentlichen bleiben die detektierten Stoffe
auch nach 130 Extraktionsvorgangen erhalten. Ten-
denziell nehmen die Anteile der Stoffe 1, 2 und 4 mit
zunehmender Anzahl der Extraktionsvorgange ab,
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M frisch W10 40 80 130

10

Anteil [%]

011 I I I
0,01 I I
1 2 3 4 5 6 7 8

Detektierte Stoffe

Bild 59: Veranderung der mittels GCMS am OME ermittelten
Stoffe im frischen Zustand und nach 10, 40, 80 und
130 Extraktionsvorgangen

jedoch auf einem geringen Niveau. Es kann jedoch
keine Zunahme bzgl. der Anteile fiir einen Stoff de-
tektiert werden. Daher wird davon ausgegangen,
dass insbesondere die Destillation Zersetzungspro-
zesse begulnstigt, welche jedoch nicht den Rein-
heitsgrad des OME beeinflussen.

Nach aktuellem Kenntnisstand sind diese Verande-
rungen nur mittels GCMS detektierbar. Es werden
weitere Messungen nach deutlich langeren Zeitrau-
men bzw. nach erhéhter Anzahl von Extraktionsvor-
gangen empfohlen.

4.4 Beurteilung Arbeitsschutz

Sowohl WEINGART & KRUGER (2012) als auch
ALISOV & WISTUBA (2015) vermuteten, dass das
Lésemittel OME aus toxikologischer Sicht unbe-
denklich ist. Die grof3ten Einschrankungen ergaben
sich aufgrund des penetranten Eigengeruches und
sind wahrscheinlich psychosomatisch. Die Wahr-
nehmung durch OME-L&ésemittelddmpfe im Labor
ist stark subjektiv.

Weitere Einschrankungen wurden durch ALISOV
& WISTUBA (2015) infolge der hohen Siede-
temperatur und der geringen Verdunstung bei
Raumtemperatur beobachtet. An Laborgeraten be-
findliche Losemittelriickstande bleiben als Schmier-
film erhalten und erfordern besondere Aufmerksam-
keit des Laborpersonals.

Die von ALISOV & WISTUBA (2015) empfohlenen
Arbeitsschutzmallnahmen werden auch bei diesem
Forschungsprojekt angewandt.

Zusatzlich werden die Stabsstelle fir Arbeits-
sicherheit und Gesundheitsvorsorge der TU Braun-

schweig und der Betriebsarzt der TU Braunschweig
involviert sowie die fur die Technische Universitat
Braunschweig zustandige Landesunfallkasse und
das Bundesamt fur Arbeitsschutz und Arbeitsmedi-
zin, Fachbereich 4 ,Gefahrstoffe und biologische
Arbeitsstoffe, Gruppe 4.2 ,Medizinischer Arbeits-
schutz, Biomonitoring®.

Nach Aussage aller kontaktierten Stellen, gelten
grundsatzlich die vom Hersteller mitzuliefernden
Sicherheitsdatenblatter.

Das Sicherheitsdatenblatt soll eine kurze, aber voll-
stéandige und verstandliche Beschreibung der ver-
schiedenen toxischen Auswirkungen auf die Ge-
sundheit leisten, die sich beim Kontakt mit dem
Stoff oder der Zubereitung fir den Verwender erge-
ben kénnen (HEGER, 2003).

Gemal der Verordnung (EU) 2015/830 der Kom-
mission vom 28. Mai 2015 zur Anderung der Ver-
ordnung (EG) Nr. 1907/2006 des Europaischen
Parlaments und des Rates zur Registrierung, Be-
wertung, Zulassung und Beschrankung chemischer
Stoffe (REACH) sind u. a. die folgenden Anforde-
rungen an die Erstellung des Sicherheitsdatenblat-
tes zu erfiillen (Zitat):

,0.2 Allgemeine Anforderungen an die Erstellung
eines Sicherheitsdatenblatts

0.2.1 Das Sicherheitsdatenblatt muss die Ver-
wender in die Lage versetzen, die erforderlichen
MaBnahmen zum Schutz der menschlichen Ge-
sundheit und der Sicherheit am Arbeitsplatz so-
wie zum Schutz der Umwelt zu ergreifen. Der Er-
steller des Sicherheitsdatenblatts muss beriick-
sichtigen, dass ein Sicherheitsdatenblatt seine
Adressaten uber die Gefahren eines Stoffs oder
eines Gemischs informieren sowie Angaben
Uber die sichere Lagerung, Handhabung und
Entsorgung des Stoffs oder des Gemischs ent-
halten muss.

1.2 Relevante identifizierte Verwendungen des
Stoffs oder Gemischs und Verwendungen, von
denen abgeraten wird

Es sind zumindest die identifizierten Verwendun-
gen, die fir die Abnehmer des Stoffs oder Ge-
mischs relevant sind, anzugeben. Dabei handelt
es sich um eine kurze Beschreibung der beab-
sichtigten Wirkung des Stoffs oder Gemischs,
wie zum Beispiel ,Flammschutzmittel’ oder ,Anti-
oxidationsmittel‘. Die Verwendungen, von denen
der Lieferant abrat, und die Grinde dafur sind
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gegebenenfalls anzugeben. Diese Liste muss
nicht erschopfend sein. Ist ein Stoffsicherheits-
bericht vorgeschrieben, mussen die Angaben in
diesem Unterabschnitt des Sicherheitsdaten-
blatts mit den identifizierten Verwendungen im
Stoffsicherheitsbericht und den im Anhang des
Sicherheitsdatenblatts aufgefiihrten Expositi-
onszenarien des Stoffsicherheitsberichts Uber-
einstimmen.

7.3 Spezifische Endanwendungen

Far Stoffe und Gemische, die flur spezifische En-
danwendungen hergestellt wurden, missen sich
die Empfehlungen auf die in Unterabschnitt 1.2
genannten identifizierten Verwendungen bezie-
hen und ferner ausfihrlich und praxistauglich
sein. Ist ein Expositionsszenario beigeflgt, kann
darauf verwiesen werden, oder es sind die in
den Unterabschnitten 7.1 und 7.2 verlangten An-
gaben zu machen. Hat ein Akteur der Lieferkette
eine Stoffsicherheitsbeurteilung fur das Gemisch
durchgefiihrt, brauchen das Sicherheitsdaten-
blatt und die Expositionsszenarien nur mit dem
Stoffsicherheitsbericht fir das Gemisch und
nicht mit den Stoffsicherheitsberichten fir jeden
in dem Gemisch enthaltenen Stoff Ubereinzu-
stimmen. Falls branchen- oder sektorspezifische
Leitlinien verfugbar sind, kann (unter Angabe
von Quelle und Erscheinungsdatum) ausfuhrlich
darauf Bezug genommen werden.”

GemalR diesen Anforderungen sollte ein Sicher-
heitsdatenblatt die spezifische Endanwendung be-
ricksichtigen und mdgliche Expositionsszenarien
bzgl. der Anwendung beinhalten. Dazu mussten
auch maogliche Stoffe, welche sich wahrend der An-
wendung ergeben (z. B. bei Zersetzungsprozes-
sen), bzgl. der Arbeitssicherheit beurteilt werden.

Diese Beurteilung ist jedoch zeit- und kosteninten-
siv. Fir Hersteller stellt dies eine finanzielle Hirde
dar (Aufwand-Nutzen-Betrachtung). Das Produkt
ware dann nur zur allgemeinen Nutzung (z. B. als
Reiniger oder zur Synthese) zu deklarieren. Findet
sich kein Hersteller, der das Sicherheitsdatenblatt
bzgl. dieser speziellen Nutzung erweitern will, wird
eine Ausschreibung empfohlen, welche mdgliche
Expositionsszenarien und dabei entstehende Stoffe
detektieren soll.

4.4.1 Gefahrdungsanalyse

Da gemaly den Sicherheitsdatenblattern keine In-
formationen bzgl. der Nutzung zur Extraktion vorlie-
gen, wird an dieser Stelle die Gefahrdung gemaf
Gefahrstoffverordnung (GefStoffV, 2017) §6 ver-
kiarzt beurteilt. Eine praktische Umsetzung ist in
(BORN, CARL, SCHNEIDER, 2017) oder den
TRGS 400 (2017) beschrieben.

Die Gefahrdungsanalyse besteht aus den Teilen:

1. Festlegung der Tatigkeiten, Arbeitsbereiche

2. Ermittlung von Informationen Uber den einge-
setzten Stoff OME

3. Durchfiihrung der Gefahrdungsbeurteilung
Inhalative, dermale und physikalisch-chemische
Gefahrdung ermitteln.

4. Bewertung der Gefahrdung

5. Schutzmallnahmen festlegen

Zu1:

Als Arbeitsbereich wird immer das Asphaltlabor, ge-
nau der Bereich der Extraktion von Bitumen und
Gestein aus Asphalt inkl. der Destillation des Ldse-
mittels angenommen. Bei folgenden Téatigkeiten
kann OME freigesetzt werden:

» Beflllen einer automatischen Extraktionsanlage
mit Octansauremethylester

» Betreiben dieser Anlage in der Reihenfolge: Ein-
legen einer Waschtrommel mit Asphaltmischgut,
Einsetzen eines Zentrifugenbechers, Anhan-
gen eine Entnahmekolbens, Entnahme der
Waschtrommel, Entnahme des Zentrifugenbe-
chers und Abhangen des Entnahmekolbens.

* Abdestillieren des Lésemittels aus dem Ent-
nahmekolben mittels Rotationsverdampfer in
der Reihenfolge: Anhdngen des Entnahme-
und Rickgewinnungskolbens, Durchfiihrung der
Destillation und Abhangen beider Kolben.

« Sammlung des rickdestillierten Lésemittels zum
erneuten Beflllen der automatischen Extrakti-
onsanlage.

Zu 2:

Hierzu dienen im Wesentlichen die Sicherheitsda-
tenblatter der Hersteller.
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» Sicherheitsdatenblatt Fa. Roth (ROTH, 2016),
« Sicherheitsdatenblatt Fa. Merck (MERCK, 2017),

» Sicherheitsdatenblatt Fa. Sigma-Aldrich (SIGMA
-ALDRICH, 2018) und

* GESTIS-Stoffdatenbank des Instituts flir Arbeits-
schutz (IFA, 2018).

Die Sicherheitsdatenblatter geben im Regelfall eine
Aussage, ob ein Gefahrstoff vorliegt. Eine weitere
Einstufung als mdglicher Gefahrstoff erfolgt Gber
die folgenden Quellen:

* Gemal der Tabelle 3.1 der CLP-Verordnung
(EG) Nr. 1272/2008, Stand 01/2011, wird OME
nicht als Gefahrstoff gelistet.

« Gemal den TRGS 401 (2011) ,Gefahrdung
durch Hautkontakt Ermittlung — Beurteilung —
MafRnahmen®, liegt mit dem H-Satz ,H315 Verur-
sacht Hautreizungen® bei kleinflachigem, kurz-
fristigem Hautkontakt eine geringe Gefahrdung
vor. Es missen allgemeine Hygienemafinah-
men ergriffen werden. Diese sind in Tabelle 49
beschrieben.

* Mit dem Hinweis ,Bei Erwarmung: Dampfe kon-
nen mit Luft explosionsfahige Gemische bilden®
in den Sicherheitsdatenblattern, wird geman den
TRGS 800 (2011) ,BrandschutzmalRnahmen®
eine normale Brandgefahrdung angenommen.
Beispiele fir zu treffende MaRnahmen sind in
Tabelle 50 beschrieben.

* Eine allgemeine physikalisch-chemische Ge-
fahrdung gemall TRGS 400 (2018) ,Gefahr-
dungsbeurteilung fir Tatigkeiten mit Gefahrstof-
fen® wird nicht erkannt.

* Inden TRGS 900 (2018) ,Arbeitsplatzgrenzwer-
te* wird OME nicht aufgefiihrt.

* In den TRGS 903 (2013) ,Biologische Grenz-
werte“ wird OME nicht aufgefiihrt.

* Inder Verordnung (EG) Nr. 1907/2006 (REACH)
des Europaischen Parlaments und des Rates
vom 18.12.2006 wird OME nicht aufgefiihrt.

» Als belastigende Eigenschaft ist bei der MalR-
nahmenfestlegung die starke Geruchsbildung zu
bertcksichtigen.

Da fir OME eine hautreizende Wirkung gegeben
ist, wird OME im Sinne der TRGS 400 als Gefahr-
stoff eingestuft. Es sind entsprechende Mal3nah-
men zu ergreifen.

Zu 3:

Die Gefahrdungsbeurteilung unterscheidet Téatig-
keiten mit inhalativen (Einatmen), dermalen (Haut-
kontakt), physikalisch-chemischen (z. B. Brandge-
fahrdung und Explosionsgefahrdung) und sonsti-
gen (durch den Gefahrstoff bedingten) Geféahrdun-
gen, wie z. B. durch Temperatur oder Druck.

* Inhalative Gefahrdungen

— Beim Befiillen einer automatischen Extrakti-
onsanlage mit Octansaduremethylester kon-
nen Dampfe eingeatmet werden.

— Beim Betreiben dieser Anlage insbesondere
bei Entnahme der Waschtrommel, bei Ent-
nahme des Zentrifugenbechers und beim Ab-
hangen des Entnahmekolbens kdnnen heile
Dampfe eingeatmet werden.

— Beim Abdestillieren des Lésemittels kdnnen
bei der Enthahme Dampfe aus dem Kolben
eingeatmet werden.

— Bei der Sammlung des rickdestillierten L6-
semittels kénnen Dampfe eingeatmet wer-
den.

* Dermale Gefahrdungen, inkl. oraler Gefahrdun-
gen

— Beim Befiillen einer automatischen Extrakti-
onsanlage mit OME kann dieses in geringen
Mengen (Tropfen) freigesetzt werden.

— Beim Abdestillieren des Lésemittels kdnnen
aus dem Rickgewinnungskolben geringe
Mengen (Tropfen) freigesetzt werden.

— Bei der Sammlung des riickdestillierten L6-
semittels zum erneuten Beftillen der automa-
tischen Extraktionsanlage koénnen Tropfen
von OME freigesetzt werden.

— Oral kann OME z. B. uber Spritzer auf die
Hand und beim Abwischen des Gesichts oder
bei einer unzureichenden Hygiene aufge-
nommen werden.

* Physikalisch-chemisch Gefahrdungen

— Es sind keine Gefahrdungen bekannt.

Zu 4:

Im Sinne der TRGS 400 ist OME prinzipiell als Ge-
fahrstoff einzustufen. Eine Einstufung in wichtige
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Gefahrdungskategorien sind nach BORN, CARL &
SCHNEIDER (2017) in Tabelle 44 dargestellt.

Die Loslichkeit (in Wasser) und der Wert Log KOW
(n-Octanol/Wasser-Verteilungskoeffizient) sind ins-
besondere fir Umweltbetrachtungen relevant und
bleiben hier auller Betracht.

Eigenschaft Wert Gefahrdur_lgs-
kategorie
1,33 hPa (34 °C), -
Dampfdruck 1hPa (25 °C) niedrig
Siedetemperatur 193 °C (1013 hPa) niedrig
68 °C, 82 °C —_
Flammpunkt (1.013 hPa) niedrig
pH-Wert nicht verfligbar -
Untere Explosions- . .
grenze UEG nicht verfugbar -
Zindtemperatur 290 °C (ECHA) mittel
Loslichkeit 64,4 mg/l (20 °C) mittel
Log KOW 3,32 (ECHA) hoch

Tab. 44: Einstufung vom OME in Gefahrdungskategorien nach
BORN, CARL & SCHNEIDER (2017)

Zu 5:

Da OME als Gefahrstoff gilt und zumindest fur die
Zindtemperatur eine mittlere Gefahrdungskatego-
rie anzugeben ist, missen SchutzmalRnahmen er-
griffen werden. Die Rangfolge der Ma3nahmen er-
folgt nach dem STOP-Prinzip:

S — Substitution
T — Technische MaRnahmen
O — Organisatorische Malinahmen

P — Personenbezogene Maltnahmen

Die ,Substitution“ von OME entfallt an dieser Stelle,
da hier bereits das Substitut beurteilt wird.

Als ,technische MaRnahmen® missen zunachst die
Grundpflichten (§7) der Gefahrstoffverordnung
(GefStoffV, 2017) und die Allgemeinen Schutzmal}-
nahmen (§ 8) angewandt werden. Diese sind aus-
zugsweise in Tabelle 45 sowie Tabelle 46 angege-
ben.

Sind diese MalRnahmen ausreichend (bei geringer
Gefahrdung), kann das Schutzmaflnahmenkonzept

§ 7 Grundpflichten (Auszug, nicht vollstéandig)

(1) Der Arbeitgeber darf eine Tatigkeit mit Gefahrstoffen erst aufnehmen lassen, nachdem eine Geféhrdungsbeurteilung nach
§ 6 durchgefiihrt und die erforderlichen SchutzmaRnahmen nach Abschnitt 4 ergriffen worden sind.

(2) Um die Gesundheit und die Sicherheit der Beschaftigten bei allen Tatigkeiten mit Gefahrstoffen zu gewahrleisten, hat der
Arbeitgeber die erforderlichen MaRnahmen nach dem Arbeitsschutzgesetz und zusatzlich die nach dieser Verordnung erforder-

lichen Malinahmen zu ergreifen.
(4

=

ten:

1. Gestaltung geeigneter Verfahren und technischer Steuerungseinrichtungen von Verfahren, den Einsatz emissionsfreier oder
emissionsarmer Verwendungsformen sowie Verwendung geeigneter Arbeitsmittel und Materialien nach dem Stand der Tech-

nik,

2. Anwendung kollektiver SchutzmalRnahmen technischer Art an der Gefahrenquelle, wie angemessene Be- und Entliftung,
und Anwendung geeigneter organisatorischer MalRnahmen,

3. sofern eine Gefahrdung nicht durch MalRnahmen nach den Nummern 1 und 2 verhiitet werden kann, Anwendung von indivi-
duellen Schutzmalnahmen, die auch die Bereitstellung und Verwendung von personlicher Schutzausriistung umfassen.

*
®

= =

Der Arbeitgeber stellt sicher, dass

1. die personliche Schutzausriistung an einem dafiir vorgesehenen Ort sachgerecht aufbewahrt wird,
2. die persoénliche Schutzausriistung vor Gebrauch geprift und nach Gebrauch gereinigt wird und
3. schadhafte personliche Schutzausriistung vor erneutem Gebrauch ausgebessert oder ausgetauscht wird.

7

~

jedes dritte Jahr, zu Uberprufen.
8

=

sungen gehdren kénnen.

Der Arbeitgeber hat Gefahrdungen der Gesundheit und der Sicherheit der Beschaftigten bei Tatigkeiten mit Gefahrstoffen aus-
zuschlieBen. Ist dies nicht mdglich, hat er sie auf ein Minimum zu reduzieren. Diesen Geboten hat der Arbeitgeber durch die
Festlegung und Anwendung geeigneter SchutzmaRnahmen Rechnung zu tragen. Dabei hat er folgende Rangfolge zu beach-

Beschaftigte miissen die bereitgestellte personliche Schutzausriistung verwenden, solange eine Gefahrdung besteht.

Der Arbeitgeber hat die Funktion und die Wirksamkeit der technischen Schutz-maRnahmen regelmaRig, mindestens jedoch

Der Arbeitgeber stellt sicher, dass die Arbeitsplatzgrenzwerte eingehalten werden. Er hat die Einhaltung durch Arbeitsplatzmes-
sungen oder durch andere geeignete Methoden zur Ermittlung der Exposition zu Gberpriifen. (9) Sofern Tatigkeiten mit Gefahr-
stoffen ausgelbt werden, fir die kein Arbeitsplatzgrenzwert vorliegt, hat der Arbeitgeber regelmafig die Wirksamkeit der ergrif-
fenen technischen SchutzmaRRnahmen durch geeignete Ermittlungsmethoden zu Gberpriifen, zu denen auch Arbeitsplatzmes-

Tab. 45: Gefahrstoffverordnung — Auszuge aus § 7 Grundpflichten
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§ 8 Allgemeine SchutzmafRnahmen (Auszug, nicht vollstéandig)

(1) Der Arbeitgeber hat bei Tatigkeiten mit Gefahrstoffen die folgenden SchutzmalRnahmen zu ergreifen:

1. geeignete Gestaltung des Arbeitsplatzes und geeignete Arbeitsorganisation,

2. Bereitstellung geeigneter Arbeitsmittel fiir Tatigkeiten mit Gefahrstoffen und geeignete Wartungsverfahren zur Gewabhrleis-
tung der Gesundheit und Sicherheit der Beschéaftigten bei der Arbeit,

3. Begrenzung der Anzahl der Beschéaftigten, die Gefahrstoffen ausgesetzt sind oder ausgesetzt sein kénnen,

4. Begrenzung der Dauer und der Hohe der Exposition,

5. angemessene HygienemaRnahmen, insbesondere zur Vermeidung von Kontaminationen, und die regelmafRige Reinigung
des Arbeitsplatzes,

6. Begrenzung der am Arbeitsplatz vorhandenen Gefahrstoffe auf die Menge, die fir den Fortgang der Tatigkeiten erforderlich
ist,

7. geeignete Arbeitsmethoden und Verfahren, welche die Gesundheit und Sicherheit der Beschaftigten nicht beeintrachtigen
oder die Gefahrdung so gering wie méglich halten, einschlieRlich Vorkehrungen fir die sichere Handhabung, Lagerung und
Beforderung von Gefahrstoffen und von Abféllen, die Gefahrstoffe enthalten, am Arbeitsplatz.

(2) Der Arbeitgeber hat sicherzustellen, dass

1. alle verwendeten Stoffe und Gemische identifizierbar sind,

2. gefahrliche Stoffe und Gemische innerbetrieblich mit einer Kennzeichnung versehen sind, die ausreichende Informationen
Uber die Einstufung, uber die Gefahren bei der Handhabung und Uber die zu beachtenden SicherheitsmalRnahmen enthalt;
vorzugsweise ist eine Kennzeichnung zu wahlen, die der Verordnung (EG) Nr. 1272/2008 entspricht,

3. Apparaturen und Rohrleitungen so gekennzeichnet sind, dass mindestens die enthaltenen Gefahrstoffe sowie die davon
ausgehenden Gefahren eindeutig identifizierbar sind. Solange der Arbeitgeber den Verpflichtungen nach Satz 1 nicht nach-
gekommen ist, darf er Tatigkeiten mit den dort genannten Stoffen und Gemischen nicht austiben lassen.

(3) Der Arbeitgeber hat gemaR den Ergebnissen der Gefahrdungsbeurteilung nach § 6 sicherzustellen, dass die Beschaftigten in

Arbeitsbereichen, in denen sie Gefahrstoffen ausgesetzt sein kénnen, keine Nahrungs- oder Genussmittel zu sich nehmen. Der
Arbeitgeber hat hierfir vor Aufnahme der Tatigkeiten geeignete Bereiche einzurichten.

(4) Der Arbeitgeber hat sicherzustellen, dass durch Verwendung verschlie3barer Behalter eine sichere Lagerung, Handhabung
und Beférderung von Gefahrstoffen auch bei der Abfallentsorgung gewabhrleistet ist.

(5) Der Arbeitgeber hat sicherzustellen, dass Gefahrstoffe so aufbewahrt oder gelagert werden, dass sie weder die menschliche
Gesundheit noch die Umwelt gefahrden. (...) Insbesondere durfen Gefahrstoffe nicht in solchen Behaltern aufbewahrt oder ge-
lagert werden, durch deren Form oder Bezeichnung der Inhalt mit Lebensmitteln verwechselt werden kann. Sie durfen nur tber-
sichtlich geordnet und nicht in unmittelbarer Nahe von Arznei-, Lebens- oder Futtermitteln, einschliefllich deren Zusatzstoffe,
aufbewahrt oder gelagert werden.

(6) Der Arbeitgeber hat sicherzustellen, dass Gefahrstoffe, die nicht mehr benétigt werden, und entleerte Behalter, die noch Reste
von Gefahrstoffen enthalten kénnen, sicher gehandhabt, vom Arbeitsplatz entfernt und sachgerecht gelagert oder entsorgt wer-
den.

Tab. 46: Gefahrstoffverordnung — Ausziige aus § 8 Allgemeinen Schutzmafnahmen

als abgeschlossen gelten. OME wird aufgrund der -

Zundtemperatur einer hoheren Kategorie zuge-
ordnet, sodass zusatzliche gefahrdungsbezogene
MaRnahmen (§§ 9-11) der Gefahrstoffverordnung
ergriffen werden mussen. Auszige von §9 sind in
Tabelle 47, Ausziige von § 11 in Tabelle 48 angege-
ben.

Zur Umsetzung dieser Anforderungen wird empfoh-
len:

« Die Extraktionsanlage steht generell unter ei-
nem Abzug bzw. in einer geschlossenen Absau-

gung.
» Die Extraktionsanlage soll als geschlossenes
System ausgefiihrt sein.

* Der Transport von OME soll nur in geschlosse-
nen Behaltern erfolgen. Ein besonderes System,
wie z. B. safetainer© der SAFECHEM, ist nicht
erforderlich.

Alle Arbeiten mit OME sollen unter einem Abzug
bzw. mit einer Absaugung erfolgen. Hinweis:
OME-Dampfe sind schwerer als Luft.

+ Die Lagerung von OME erfolgt in geschlossenen
Behaltern. Gemall den TRGS 510 (2015) ent-
spricht OME der Lagerklasse 10-13. Ein geson-
dertes Lager ist erst ab Mengen > 1.000 kg not-
wendig.

Als ,organisatorische MaRnahmen* sind die folgen-
den Punkte zu veranlassen:

* Informationen der Beschéftigten: Beschaftigte
missen Kenntnis tUber den Gefahrstoff haben.

* Zugang zu den Sicherheitsdatenblattern;

» Betriebsanweisungen: Ein Beispiel fiir den Be-
trieb der Extraktionsanlage ist in Bild 60 und fur
den Umgang mit OME in Bild 61 angegeben.

* Mindliche Unterweisungen und
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» arbeitsmedizinisch-toxikologische Beratung:
Nach aktuellem Kenntnisstand ist diese Bera-
tung nicht notwendig.

Die ,personenbezogenen MalRnahmen® umfassen
im Wesentlichen Persénliche Schutzausristung
(PSA) bzgl.:

» Atemschutz: Aufgrund der Schutzmaflinahmen
nicht erforderlich, im Havariefall gemaR Sicher-
heitsdatenblatt.

» Korperschutz: Schutzkleidung wie z. B. Kittel
oder Schirzen, Schutzanzige sind aufgrund
der Gefahrdungsbeurteilung nicht erforderlich.

Handschutz: GemaR Sicherheitsdatenblatt, .
Beispiel: Material Nitrilkautschuk, Minimale
Schichtdicke: 0,4 mm, Durchbruchzeit: 267 min,
Material getestet: Camatril® (KCL 730/Aldrich
2677442, Grosse M).

Augenschutz: Gemal Sicherheitsdatenblatt,
Beispiel: Schutzbrille mit Seitensichtschutz-
gemal EN 166.

FuRschutz: Allgemein wird ein Ful3schutz
(Schutzschuhe gemal DGUV-Regel 112-991)
empfohlen, zumindest geschlossenes Schuh-
werk.

Die bisher gesammelten Erfahrungen und Erkennt-
nisse sind in den ,Hinweisen fur den Umgang mit
OME bei der Bindemittelextraktion aus Asphalt-
mischgut® in Bild 62 zusammengestellt.

§ 9 Zusatzliche Schutzmalinahmen (Auszuge, nicht vollstéandig)

(1) Sind die allgemeinen SchutzmaRnahmen nach § 8 nicht ausreichend, um Gefahrdungen durch Einatmen, Aufnahme Uber die
Haut oder Verschlucken entgegenzuwirken, hat der Arbeitgeber zuséatzlich diejenigen MaRnahmen nach den Absatzen 2 bis 7
zu ergreifen, die auf Grund der Gefahrdungsbeurteilung nach § 6 erforderlich sind. Dies gilt insbesondere, wenn

1. Arbeitsplatzgrenzwerte oder biologische Grenzwerte tiberschritten werden,

2. bei hautresorptiven oder haut- oder augenschadigenden Gefahrstoffen eine Gefahrdung durch Haut- oder Augenkontakt be-
steht oder

3. bei Gefahrstoffen ohne Arbeitsplatzgrenzwert und ohne biologischen Grenzwert eine Gefahrdung auf Grund der ihnen zuge-
ordneten Gefahrenklasse nach § 3 und der inhalativen Exposition angenommen werden kann.

(2

-

Der Arbeitgeber hat sicherzustellen, dass Gefahrstoffe in einem geschlossenen System hergestellt und verwendet werden,

wenn

1. die Substitution der Gefahrstoffe nach § 7 Absatz 3 durch solche Stoffe, Gemische, Erzeugnisse oder Verfahren, die bei ihrer
Verwendung nicht oder weniger gefahrlich fir die Gesundheit und Sicherheit sind, technisch nicht moglich ist und

2. eine erhohte Gefahrdung der Beschaftigten durch inhalative Exposition gegenlber diesen Gefahrstoffen besteht.

(3) Bei Uberschreitung eines Arbeitsplatzgrenzwerts muss der Arbeitgeber unverziiglich die Gefahrdungsbeurteilung nach § 6 er-

neut durchfiihren und geeignete zusatzliche SchutzmaRnahmen ergreifen, um den Arbeitsplatzgrenzwert einzuhalten. Wird

trotz Ausschopfung aller technischen und organisatorischen SchutzmalRnahmen der Arbeitsplatzgrenzwert nicht eingehalten,

hat der Arbeitgeber unverziglich personliche Schutzausriistung bereitzustellen.

=

(4

-

Besteht trotz Ausschdpfung aller technischen und organisatorischen Schutzmaf3nahmen bei hautresorptiven, haut- oder au-
genschadigenden Gefahrstoffen eine Gefahrdung durch Haut- oder Augenkontakt, hat der Arbeitgeber unverziglich persénli-
che Schutzausriistung bereitzustellen.

(5) Der Arbeitgeber hat getrennte Aufbewahrungsmaglichkeiten fuir die Arbeits- oder Schutzkleidung einerseits und die StralRenklei-
dung andererseits zur Verfligung zu stellen. Der Arbeitgeber hat die durch Gefahrstoffe verunreinigte Arbeitskleidung zu reini-
gen.

(6) Der Arbeitgeber hat geeignete MalRnahmen zu ergreifen, die gewahrleisten, dass Arbeitsbereiche, in denen eine erhdhte Ge-
fahrdung der Beschaftigten besteht, nur den Beschéaftigten zuganglich sind, die sie zur Auslibung ihrer Arbeit oder zur Durch-
fihrung bestimmter Aufgaben betreten missen.

(7) Wenn Tatigkeiten mit Gefahrstoffen von einer oder einem Beschaftigten allein ausgelibt werden, hat der Arbeitgeber zusatzli-
che Schutzmaflnahmen zu ergreifen oder eine angemessene Aufsicht zu gewabhrleisten. Dies kann auch durch den Einsatz
technischer Mittel sichergestellt werden.

Tab. 47: Gefahrstoffverordnung — Auszlige aus § 9 Zuséatzlichen Schutzmal3nahmen
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$ 11 Besondere SchutzmaRnahmen gegen physikalisch-chemische Einwirkungen, insbesondere gegen Brand- und Explosions-
gefahrdungen (Auszug, nicht vollstéandig)

(1) Der Arbeitgeber hat auf der Grundlage der Gefahrdungsbeurteilung MaRnahmen zum Schutz der Beschaftigten und anderer
Personen vor physikalisch-chemischen Einwirkungen zu ergreifen. Er hat die MalRnahmen so festzulegen, dass die Gefahrdun-
gen vermieden oder so weit wie mdglich verringert werden. Dies gilt insbesondere bei Tatigkeiten einschlielich Lagerung, bei
denen es zu Brand- und Explosionsgefahrdungen kommen kann. Dabei hat der Arbeitgeber Anhang | Nummer 1 und 5 zu be-

achten.
(2) Zur Vermeidung von Brand- und Explosionsgefahrdungen hat der Arbeitgeber MaRnahmen nach folgender Rangfolge zu er-
greifen:
1. gefahrliche Mengen oder Konzentrationen von Gefahrstoffen, die zu Brand- oder Explosionsgefahrdungen fihren kénnen,
sind zu vermeiden,
2. Zundquellen oder Bedingungen, die Brande oder Explosionen auslésen kénnen, sind zu vermeiden,
3. schadliche Auswirkungen von Branden oder Explosionen auf die Gesundheit und Sicherheit der Beschaftigten und anderer
Personen sind so weit wie mdglich zu verringern.
(3) Arbeitsbereiche, Arbeitsplatze, Arbeitsmittel und deren Verbindungen untereinander miissen so konstruiert, errichtet, zusam-

mengebaut, installiert, verwendet und instand gehalten werden, dass keine Brand- und Explosionsgefahrdungen auftreten.

Tab. 48: Gefahrstoffverordnung — Auszuge aus § 11 Besondere Schutzmafinahmen

6.1 Allgemeine HygienemalRnahmen

(1

~

Von besonderer Bedeutung in Bezug auf Hautgefahrdungen sind die folgenden allgemeinen Hygienemafnahmen:

1. Fir die Beschaftigten miissen Waschgelegenheiten (mdglichst mit temperaturregulierbarem Wasseranschluss) sowie geeig-
nete und moglichst milde Hautreinigungsmittel sowie geeignete Mittel zum Abtrocknen der Hande zur Verfiigung stehen.

2. Mit Gefahrstoffen kontaminierte Haut muss sofort gereinigt werden. Es ist darauf zu achten, dass wassrige Losungen, die
hautgefahrdende oder hautresorptive Stoffe oder Zubereitungen enthalten, nicht auf der Haut eintrocknen, sondern entfernt
werden, da durch das Verdunsten des Wassers die Gefahrstoffkonzentration auf der Haut stark ansteigt. Eine Reinigung hat
moglichst schonend zu erfolgen. Die Haut ist sorgféltig abzutrocknen.

3. Die Haufigkeit der Hautreinigung ist auf das erforderliche Maf} zu reduzieren sowie die Intensitat der Reinigung und die Aus-
wahl des Reinigungsmittels dem Grad der Verschmutzung anzupassen.

4. Arm- oder Handschmuck (Ringe) dirfen bei der Arbeit nicht getragen werden, da unter dem Schmuck durch intensive Ein-
wirkung von Feuchtigkeit oder Gefahrstoffen die Entstehung von krankhaften Hautveranderungen besonders begiinstigt
wird.

(2) Hautpflegemittel werden zur Férderung der Regeneration der Haut eingesetzt. lnre Anwendung ist nach Arbeitsende und nach

Reinigung der Haut notwendig.

(3) Weitere allgemeine HygienemafRnahmen finden sich in Nummer 4 der TRGS 500 ,Schutzmafinahmen®.

Tab. 49: TRGS 401 — Artikel 6.1 Allgemeine HygienemalRnahmen

MaRnahmen Normale Brandgefiahrdung
Grundpflichten nach ArbStittV,
Betr-SichV und Bauordnungsrecht

Reduzierung oder Begrenzung der Menge | Keine zusétzlichen Malinahmen. Dabei wird Folgendes voraus-
brennbarer oder oxidierender Gefahrstoffe | gesetzt:

sowie Verhinderung der unkontrollierten | RegelmaRige Reinigung und unverzigliches Beseitigen von Ab-
Freisetzung lagerungen und Produktaustritten

Keine zusatzlichen MalRnahmen.

Dabei wird Folgendes vorausgesetzt:

Reduzierung der RegelmaRige Priifungen, Verwendung von Produkten, welche
Brandgefahrdung | Vermeidung der Brandentstehung nach den gesetzlichen Bestimmungen, z. B. gemaR Geréte-
und Produktsicherheitsgesetz (GPSG) bzw. Verordnungen zum
GPSG, in den Verkehr gebracht worden und fiir die vorgesehe-
ne Verwendung geeignet sind.

Keine zusatzlichen MalRnahmen.
Dabei wir die Grundausstattung mit Feuerléschern voraus-
gesetzt.

Begrenzung der Brand- und Rauchaus-
breitung

Tab. 50: TRGS 800 — Beispiele flir MaRnahmen bei normaler Brandgefahrdung
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MaRnahmen

Normale Brandgefahrdung
Grundpflichten nach ArbStattV,
Betr-SichV und Bauordnungsrecht

Selbstrettung der

Frihzeitiges Erkennen eines Brandes

Keine zusatzlichen MalRnahmen; (bei Sonderbauten geman
Bauordnungen der Lander notwendig)

Keine zusatzlichen Malinahmen; Anforderungen gemaf Arb

Ausreichende Standfestigkeit der
Tragkonstruktion

Beschéftigten iy B Lk Fluch '€

oder Anderer Flucht vor einem Brand erméglichen Sta_tt und Bauordnungen der ander._ uc t_wege musse_n
freigehalten werden. Vorausgesetzt wird geeignete Alarmierung
(organisatorische MaRnahmen, Handsirenen etc).

Mltrtumlerung d?r Zahl dsr auf Fremd- Keine zusatzlichen MaRnahmen.

Fremdrettung rettung angewiesenen Personen | R

eingeschlossener Rettung gefahrdeter Personen Keine zusatzlichen Malinahmen; durch Bauordnungsrecht

und/oder verletzter | ermdglichen geregelt, Konzept des zweiten Rettungsweges.

Personen S

Keine zusatzlichen MalRnahmen. Mindest-Standfestigkeit durch
Baurecht geregelt.

Tab. 50: Fortsetzung

Bild 60: Beispiel fiir eine Betriebsanleitung fir den Umgang mit einer Extraktionsanlage
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Bild 61: Beispiel fur eine Betriebsanleitung fir den Umgang mit OME
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Bild 62: Hinweise fir den Umgang mit OME

5 Anderungen im Technischen
Regelwerk

Fir eine Verwendung von OME als Losemittel bei
der Bindemittelextraktion aus Asphaltmischgut sind
Anpassungen bzw. Anderungen im Technischen
Regewerk erforderlich. Veranderungsvorschlage
sind im Folgenden unterstrichen angegeben, nicht
mehr bendtigte Passagen sind mittels ( — ) gekenn-
zeichnet, verbleibende Passagen mittels (...).

5.1 TP Asphalt-StB, Teil 1,
Bindemittelgehalt

Die Veranderungen in den TP Asphalt-StB, Teil 1
(FGSV, 2013) betreffen im Wesentlichen Ersetzun-
gen der Bezeichnungen und kaum inhaltliche Ande-
rungen. Die folgenden Kapitel sind betroffen:

+ 2 Beschreibung des Verfahrens und
Messprinzip

Die Prufvorschrift beschreibt die Heil3- und Kaltex-
traktion des Bitumens sowie die Extraktion des Bi-
tumens in Automaten mit Octansduremethylester
oder Toluol als Losemittel. Darliber hinaus ist die
Wiedergewinnung der Gesteinskdrnungen be-

schrieben. Die I6sliche Bindemittelmenge wird im
Regelfall aus der Differenz der eingewogenen As-
phaltprobe und der Auswaage der Gesteinskdrnun-
gen ermittelt (Differenzverfahren). Alternativ kann
die Bindemittelmenge auch nach einer vollstandi-
gen Riickgewinnung nach den TP Asphalt-StB, Teil
3 ermittelt werden (Ruckgewinnungsverfahren).

(...)

¢ 3 Gerate und Priifmittel

(...)

Bei den nachfolgend beschriebenen Verfahren wer-
den Lésemittel eingesetzt. Beim Umgang mit den
Lésemitteln sind SchutzmalRnahmen unerlasslich,
ebenso die Uberwachung der Téatigkeiten und die
Einweisung der Laboranten. In dieser Prifvorschrift
werden Untersuchungsverfahren unter Verwen-
dung von Octansduremethylester und Toluol behan-
delt. Die Lésemittel sind in unterschiedlichem Aus-
mal als gefahrdend und gesundheits- und umwelt-
schadlich anzusehen.

Folgende Verordnungen, Vorschriften und Richtlini-
en sind unter anderem zu beachten:

BGR 120 ,Laboratorien”, Richtlinien der BG
Chemie,

— Verordnung uber gefahrliche Stoffe (Gefahr-
stoffverordnung GefStoffV),

— Technische Regeln fiir Gefahrstoffe-TRGS 900,

— Unfallverhitungs-VorschriftenAbschnitt 1:
Allgemeine Vorschriften (VBG 1),

- Berufsgenossenschaftliche Richtlinien,
Sicherheitsregeln und Merkblatter fiir
Toluol: DIN 51633 — C7H8.

(-)
Bei Verwendung von Octansduremethylester als
Lésemittel zur Ermittlung des |6slichen Bindemittel-

gehaltes dirfen nur geschlossene Systeme einge-
setzt werden.

(-)
Octansauremethylester ist in geschlossenen Ge-

binden aufzubewahren und vor UV-Strahlung zu
schutzen.

Toluol ist leicht entzindlich und gesundheitsschad-
lich. Bei seiner Verwendung sind zusatzlich Brand-
und Explosionsschutz-Malinahmen zu beachten.
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« 4 Proben
(...)

Bei der Extraktion von Asphalt mit viskositatsveran-
dertem Bindemittel oder viskositadtsverandernden
organischen Zusatzen ist Octansduremethylester
als Lésemittel zu verwenden.

(...)

« 5.3 Automatische Extraktion in einer ge-
schlossenen Anlage mit Octansaure-
methylester oder Toluol als Lésemittel

* 5.4 Automatische Extraktion in einer Anlage
mit Siebturm mit (- ) Toluol als L6semit-
tel

¢ 6.2 Unlosliches Bindemittel

Bei der Extraktion des Bindemittels aus Asphalt
setzt sich der Bindemittelgehalt B aus dem [6sli-
chen Bindemittelgehalt Bs und einem unldslichen
Bindemittelanteil zusammen. Der unldsliche Binde-
mittelanteil Byni kann naherungsweise nach der fol-
genden Formel berechnet werden:

Bun=0.014 x F + 0.1 [M.-%)]

mit

F = Feinanteil < 0,063 mm im Gesteinskdmungs-
gemisch.

Der unl6sliche Anteil muss noch bestimmt wer-
den und wird zunachst unverandert tbernom-
men.

* 8 Prazision des Verfahrens

Solange keine Angaben zur Prazision des Verfah-
rens beim Einsatz von Octansauremethylester als
Losemittel ermittelt sind. gelten die bisher genutz-
ten Angaben flir den Einsatz von Trichlorethylen als
Losemittel.

Die Angaben zur Verfahrensprazision fir den Bin-
demittelgehalt wurden auf Grundlage der For-
schungsarbeit FE 07.221/2007/ ARB ,Ermittlung
der Verfahrensprazision Europaischer Asphaltprif-
normen der Serie 12697 ... ermittelt und sind in der
Tabelle 1 zusammengestellt.

(...)

5.2 TP Asphalt-StB, Teil 2, KorngroRen-
verteilung

Es sind keine Anderungen der TP Asphalt-StB, Teil
2 (FGSV, 2013b) notwendig.

5.3 TP Asphalt-StB, Teil 3, Riickgewin-
nung des Bindemittels

Die Veranderungen in den TP Asphalt-StB, Teil 3
(FGSV, 2007) betreffen im Wesentlichen Ersetzun-
gen der Bezeichnungen und einige, wenige inhaltli-
che Anderungen. Die folgenden Kapitel sind betrof-
fen:

* 2 Beschreibung des Verfahrens und
Messprinzip

Das StraRenbaubitumen bzw. Polymermodifizierle
Bitumen wird gemaR den TP Asphalt-StB, Teil 1 mit
Octansauremethylester oder Toluol aus der As-
phaltprobe geldst. Aus der fiillerfreien Bindemittell-
sung wird das Bindemittel durch eine Vakuumdestil-
lation mithilfe eines Rotationsverdampfers zurlick-
gewonnen.

¢ 3 Gerate und Priifmittel

— Prazisionswaage mit einer Ablesegenauigkeit
von = 0,1 g.

— Octansauremethylester oder Toluol,

— Rohvaseline oder Glycerin, zum Abdichten der
Schliffverbindungen,

(...)
— Ausstattungsmerkmale des Destillationsgeréates:

- Antriebsmotor mit Drehzahlregelung, sodass
der Destillierkolben mit (75 + 15) U/min ro-
tiert,

- Vakuumanlage fur den Druck Py,

- Druckfester Destillierkolben mit einem Fas-
sungsvermogen von 1 Liter aus hitzebestan-
digem Glas mit Schliffverbindung,

- Olbad fiir den 1-I-Destillierkolben, ausgestat-
tet mit einer Heizeinrichtung, fiir Oltempera-
turen bis 195 °C,
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- Destillierkolben und Olbad miissen so be-
schaffen sein, dass sich die Oberflache der
Bindemittelprobe im Kolben unterhalb des
Flussigkeitsspiegels des Olbades befindet.

(...)

— Bei geschlossenem Einlasshahn ist der Druck in
der Apparatur auf (5 + 2) hPa zu verringern. Die
Apparatur ist vom Vakuumsystem abzutrennen,
und es ist zu kontrollieren, ob der Druck in der
Apparatur fur mindestens zwei Minuten inner-
halb der oben angegebenen Grenzen bleibt.

* 5 Durchfiihrung
(--)

Der Druck in der Apparatur ist auf (P, + 50) hPa ge-
maR der Tabelle 1 zu verringern.

Die Temperatur des Olbades ist auf (T; + 5) °C ge-
maR der Tabelle 1 zu erhéhen.

Der Einlasshahn ist zu 6ffnen, sodass das Binde-
mittel-Losemittel-Gemisch vom Glasbehalter in den
Destillierkolben angesaugt wird. Die Zuflussrate
des Gemisches in den Kolben ist mithilfe des Ein-
lasshahnes so zu regeln, dass sie annahernd gleich
der Abflussrate ist, mit der das Destillat in die Vorla-
ge fliefdt.

Das Volumen des Bindemittel-Losemittel-Gemi-
sches im Destillierkolben darf 400 ml nicht tber-
schreiten.

Falls eine Einengung erforderlich ist, so ist der
Druck auf etwa 20 hPa bei Einsatz von Octansaure-
methylester bzw, auf 200 hPa bei Einsatz von Toluol
zu verringern und so lange zu destillieren. bis keine
wesentlichen Lésemittelmengen mehr tberdestillie-
ren.

Anschlieend wird der Druck allmahlich wéhrend ei-
ner Dauer von (5 + 0.5) min auf (P2 + 5) hPa verrin-
gert. Danach wird die Temperatur des Olbades auf

(T2 £ 5) °C erh6ht. T2 und P2 sind der Tabelle 1 zu
entnehmen.

Die Destillation ist fortzusetzen. bis kein Losemittel
mehr_Uberdestilliert. Dann sind die festgelegten
Temperatur- und Druckbedingungen (T, _und Pj)
weitere 33 Minuten bei Einsatz von Octansaure-
methylester bzw. 10 Minuten bei Einsatz von Toluol
beizubehalten.

Die folgende Anmerkung muss noch tberpruft wer-
den oder wird ersatzlos gestrichen.

Anmerkung: Bei einigen harten Bitumen nach der
DIN EN 13924 kann nach 10 Minuten noch Lése-
mittel Uberdestillieren. In diesem Fall ist der Druck
bei (P, = 5) hPa zu halten und die Temperatur auf
(210 £ 5) °C zu erhdhen. Diese Temperatur ist so
lange zu halten, bis das Uberdestillieren beendet
ist. Bei der Angabe der Priifergebnisse flr Bitumen,
das bei dieser héheren Temperatur zurickgewon-
nen wurde, ist die fur den Temperaturanstieg auf
(210 £ 5) °C bendtigte Zeit sowie die Gesamtzeit
anzugeben, Uber die der Destillierkolben auf diese
Temperatur gehalten wurde.

Anmerkung: Unter besonderen Umstanden kann es
notwendig sein. lediglich den Bindemittelgehalt zu
bestimmen ohne die Eigenschaften des riickge-
wonnenen Bindemittels zu bewerten. In diesem Fall
ist eine beschleunigte Destillation mdglich. Dazu
wird in der zweiten Phase die Temperatur T, auf
180 °C gesenkt und die Dauer auf 11 Minuten be-
schrankt. Diese Destillationsbedingungen sind bei
der Angabe der Priifergebnisse anzugeben.

* 6 Angaben im Priifbericht

Im Prifbericht sind in Verbindung mit den TP As-
phalt-StB, Teil 0 und unter Hinweis auf den Teil 3
mindestens anzugeben:

Im Prafbericht sind in Verbindung mit den TP As-
phalt-StB, Teil 0 und unter Hinweis auf den Teil 3
mindestens anzugeben:

Erste Phase Zweite Phase
Art des Lésemittels Siedepunkt Temperatur Druck Temperatur Druck
rel T Py T, P,
[°C] [hPa] [°C] [hPa]
Octansauremethylester 193 110 20 190 5
Toluol 110,6 110 400 160 20

Tab. 1: Destillationsbedingungen bei zwei Priifphasen in Abhangigkeit von der Art des Lésemittels
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¢ verwendetes Losemittel,
» Destillationsbedingungen T4, P4, To und Py,

* gegebenenfalls die Dauer des Temperaturan-
stieges auf T = 210 °C und die Destillationsdau-
er bei T = 210 °C bei harten Bitumen nach der
DIN EN 13924.

5.4 ZTV Asphalt-StB 07/13

Mégliche Anderungen der ZTV Asphalt-StB 07/13
(FGSV, 2013c) betreffen Kapitel 4.

*« 4 Grenzwerte und Toleranzen
* 4.1 Asphaltmischgut

Hier sind die Passagen fir den Erweichungspunkt
Ring und Kugel bzgl. des Gussasphalts mit viskosi-
tatsveranderten Bindemitteln oder viskositatsveran-
dernden Zusatzen zu Uberprifen.

Weiterhin konnte nach aktuellem Stand der Hinweis
unterhalb der Tabelle 16

*) bezogen auf den Wert des Eignungsnachweises
+8°C

wie folgt verandert werden:

*) bezogen auf den Wert des Eignungsnachweises
—12°Coder+8°C

In Tabelle 17 konnte flr PA 8 die Toleranz flir den
Bindemittelgehalt (Riickgewinnungsverfahren) von
+ 0,4 M.-% auf - 0,6 M.-% und + 0,2 M.-% verandert
werden.

Weitere Anderungen sind nicht notwendig.

6 Zusammenfassung

In Deutschland wird fir die Bindemittelextraktion
aus Asphaltmischgut seit Jahrzehnten Trichlorethy-
len (Tri) als Standardldsemittel angewandt.

Da Trichlorethylen 2013 rechtswirksam in die Auto-
risierungsliste der besonders besorgniserregende
Stoffe der Europaischen Chemikalienverordnung
REACH aufgenommen wurde, bestand akuter
Handlungsbedarf darin ein Substitut zu finden und
Méoglichkeiten zu ermitteln, Uber einen begrenzten
Zeitraum weiterhin mit Trichlorethylen zu arbeiten.

Dazu stellten die Dow Chemical Company (DOW)
und die Safechem Europe GmbH (Tochter der
DOW) bei der Europaischen Chemikalienagentur
(EChA) einen Antrag auf Zulassung von Tri als Ex-
traktionslésemittel fir Bitumen in der Asphalt-Analy-
se, welcher bestatigt und bis zum Jahr 2023 befris-
tet wurde.

Als alternatives Losemittel wurde Uber ein Projekt
des Deutschen Asphaltinstitutes (DAI) e. V. durch
WEINGART & KRUGER (2012) das Pflanzenéles-
ter Octansauremethylester (OME) als potenziell ge-
eignetes Losemittel ermittelt. In einem folgenden
Projekt des BMVI entwickelten ALISOV & WISTU-
BA (2015) ein Verfahren an einer automatischen
Extraktionsanlage, welches mit dem Lo&semittel
OME zielsicher Asphaltmischgut bzgl. der Korngro-
Renverteilung und des Bindemittelgehaltes analy-
sieren kann.

Auf Basis der von ALISOV & WISTUBA (2015) ent-
wickelten Grundlagen wird in dem hier vorliegenden
Forschungsprojekt das Vorgehen weiterentwickelt
und untersucht, ob das Ldsemittel Octansaure-
methylester (OME) im Rahmen von Kontrollprifun-
gen und Werkseigenen Produktionskontrollen mit
vertretbarem Aufwand und ohne Gefahrdung der
Anwender eingesetzt werden kann.

Folgende Fragen werden beantwortet:

» Nach der Destillationsprozedur verbleibt nach-
weislich ein geringer Rest OME im Bitumen. Ist
es moglich diesen Rest zu eliminieren bzw. zu
minimieren?

« Die Extraktionsprozedur betragt ca. 167 Minuten
bei Kaltstart bzw. 150 Minuten in warmen Zu-
stand der Extraktionsanlage. Kann die Extrakti-
onsdauer minimiert werden?

» Das Lésemittel OME ist nach wenigen Extrakti-
onsvorgangen stabil, ohne nachweisbare chemi-
sche Veranderungen. Trifft dies auch nach einer
gréReren Anzahl von Extraktionsvorgangen zu?

» Sind Malinahmen zur Arbeitssicherheit bzgl. des
Lésemittels OME zu treffen?

* In welcher Weise ist das Technische Regelwerk
bei Einsatz des Losemittels OME zu erganzen
bzw. zu verandern?

Zur Optimierung der Destillationsprozedur, mit dem
Ziel eines minimalen verbleibenden Anteils OME im
Bitumen, wird mit einem Stralenbaubitumen 50/70
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jeweils ein Bitumen/Lésemittelgemisch hergestellt
und die Destillationsbedingungen variiert. Die Wirk-
samkeit folgender Einflussgrofien wird Gberprift:

* Verlangerung der Destillationsdauer in der
zweiten Destillationsstufe,

+ Erhdhung der Olbadtemperatur in der zweiten
Destillationsstufe,

» Erwarmung des Uberfihrungsrohres,

» Auffangen des Kondensationsriicklaufs aus
dem Uberfiihrungsrohr in der zweiten Destillati-
onsstufe,

* Reduzierung der Probemenge,
* Reduzierung der KolbengréRe und

« Variation der Eintauchtiefe des rotierenden Kol-
bens.

Die Wirksamkeit wird zundchst mittels Erwei-
chungspunkt Ring und Kugel sowie mittels Bitu-
men-Typisierungs-Schnell-Verfahren (BTSV) uber-
pruft. Erfolgsversprechende Varianten werden mit-
tels Gaschromatografie mit Massenspektrometrie-
Kopplung (GCMS) quantitativ bewertet. Abschlie-
Rend werden zielfUhrende Veranderungen kombi-
niert.

Als wirksam erweist sich die Erhéhung der OI-
badtemperatur sowie die Verlangerung der Destilla-
tionsdauer, jeweils in der zweiten Destillationsstufe.
Alle weiteren Varianten sind nicht bzw. kaum ziel-
fuhrend. Die Destillationsprozedur kann soweit opti-
miert werden, dass per GCMS keine Spuren von
OME im verbleibenden Bitumen nachweisbar sind.
Die resultierenden Destillationsbedingungen sind in
Tabelle 51 den Destillationsbedingungen mit Trich-
lorethylen (Tri) und dem bisherigen Verfahren mit
OME gegenubergestellt.

Mit den optimierten Destillationsbedingungen wer-
den die Bitumensorten 30/45, 25/55-55 A und 40/
100-65 A anhand konventioneller (Erweichungs-
punkt Ring und Kugel, Nadelpenetration, Elastische
Ruckstellung) und rheologischer Prifverfahren
(Bitumen-Typisierung-Schnell-Verfahren, Dynamic
Shear Rheometer: T-Sweep und MSCR-Test, Bie-
gebalkenrheometer, Kraftduktilitdt) Gberpraft. Fur
die Strallenbaubitumen werden Ergebnisse erziel,
die vergleichbar sind mit denen nach einer Destilla-
tion mit Trichlorethylen. Die polymermodifizierten
Bitumen weisen zu den mit Trichlorethylen destillier-
ten Bitumen nachweisbare Abweichungen der Er-
gebnisse im hohen Temperaturbereich auf. Es wird
mit einfachen Methoden gezeigt, dass OME einige
Polymere verandert (Trichlorethylen verandert
ebenfalls Polymere) und damit deren rheologische
Eigenschaften beeinflusst. Weitere tberprufte Addi-
tive werden nicht verandert. Somit miissen insbe-
sondere bei héher modifizierten Bitumen verander-
te rheologische Eigenschaften berlcksichtigt wer-
den.

Fir die Optimierung zur Erzielung einer minimalen
Extraktionsdauer wird ein im Labor hergestelltes
Asphalt-Mischgut der Sorte AC 11 D S mit Strafl3en-
baubitumen 50/70 eingesetzt.

Far die Extraktion an dem eingesetzten, automati-
schen Asphaltanalysator muss zunachst festgehal-
ten werden, dass keine feste Dauer der Extraktion
angegeben werden kann. Die Anlage enthélt inter-
ne Sensoren, welche die nachsten Programmschrit-
te freigeben. So wird z. B. so lange gewartet, bis
aus der Waschkammer kein Bitumen/Fller/Lése-
mittelgemisch mehr abfliet. Die aufgetretenen
Schwankungen in der Dauer kénnen aufgrund die-
ser Sensoren im Einzelfall bis zu 40 Minuten betra-
gen.

Destillationsphasen OME bisher OME jetzt
Temperatur 90 °C 110 °C 110 °C

. Phase Dka ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, 400hpa SO 20hpa SOOI A 2 tha ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
Dauer ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, - 50mm ! 25mm RSSO O stmm ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
Temperatur 160 °C 160 °C 190 °C

> Phase D,—uck ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, 20hpa 5hpa ‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘ 5hpa ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,
Dauer ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,, 10mm JESSSSSO NN 11mm SOOI A 33mm ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,

Dauer gesamt ~ 60 min ~ 36 min ~ 58 min

Tab. 51: Ablauf der Destillation eines Bitumen/Lésemittelgemisches fir das Lésemittel Trichlorethylen (Tri) sowie Octansaure-
methylester (OME) nach bisherigem und nach optimiertem Verfahren
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Weiterhin umfassen die Programmschritte eine Vor-
bereitungsphase, in welcher der Destillationsturm
aufgeheizt wird. Dieser Vorgang dauert bis zu 20
Minuten und kénnte durch einen automatisch star-
tenden, vorgeschalteten Nulldurchlauf auf ca. 3 Mi-
nuten verkurzt werden. Eine Extraktion dauert nach
Kaltstart bisher ca. 167 Minuten, nach Warmstart
ca. 150 Minuten.

Die Optimierung bzgl. der Extraktionsdauer bein-
haltete die Punkte:

* Vorwarmen des Mischguts,

* Trocknung aulRerhalb der Waschkammer,
* Verkirzung der Trocknungszeit,

* erhbhte Waschtemperatur und

* Anlbésen der Bindemittelphase vor der Extrakti-
on.

Die Auswirkungen dieser Einflussgroften werden
mittels KorngrofRenverteilung und Bindemittelgehalt
(Differenz- und Rlckgewinnungsverfahren) ulber-
pruft.

Ein Vorwarmen des Mischguts auf 80 °C oder ent-
sprechend warm angeliefertes Material liefert kei-
nen Zeitvorteil. Wesentlicher Faktor ist die Reduzie-
rung der Anzahl der Waschgange, dessen Ergeb-
nisse (KorngréoRenverteilung, Bindemittelgehalt)
nicht auf eine Vorwarmung des Asphalt-Mischguts
abhangig sind. Die Trocknung auferhalb der
Waschkammer ist bei einer Einzelprobe von Vorteil.
So kann schnell der Bindemittelgehalt Gber das Dif-
ferenzverfahren und die KorngréRenverteilung be-
stimmt werden. Da in der Trocknungsphase inner-
halb des Automaten gleichzeitig das Bitumen/Ldse-
mittelgemisches destilliert (eingeengt) wird, bleibt
bei verkirzter Trocknungsphase eine grof3e Menge
dieses Gemisches zurlick. Das Gemisch muss ent-
weder innerhalb des Automaten oder auferhalb
weiter destilliert werden, der komplette Extraktions-
vorgang bendtigt also noch weitere Zeit. Diese Be-
dingung betrifft auch die Verkirzung der Trock-
nungszeit, welche prinzipiell moglich ist, jedoch ggf.
eine grolkere Menge Bitumen/Ldésemittelgemisch
zurlck lasst. Die Erhéhung der Waschtemperatur
Iasst eine Verklrzung der Extraktionsdauer zu. Da-
gegen bringt das vorherige Anlésen der Bindemit-
telphase keinen Erfolg. Aufgrund der geldsten Bitu-
men/Fullerphase, 1auft dieses Gemisch teilweise so
langsam aus der Waschkammer, dass die internen

Vorgehen/ Extraktion
Parameter bisher optimiert
Probenvorbereitung - -
Waschtemperatur g0°c | 100°C |
Anzahlund Dauer der 5a | 53 |
Waschdurchgange 10 Minuten 5 Minuten
Dauer der Trocknungsphase | 60 Minuten | 50 Minuten |
Dauer der Extraktion 150 | 15

Tab. 52: Wesentliche Parameter fiir die bisherigen und das
optimierte Extraktionsprogramm (fir AC 11 D S)

Sensoren keine Freigabe erteilen und effektiv mehr
Zeit als zuvor bendtigt wird.

Eine Kombination der Uberpriften Einflussgrofien
fuhrte schlieBlich zu dem in Tabelle 52 aufgeflhrten
Vorgehen.

Nach dem Differenzverfahren werden vielfach hé-
here Bindemittelgehalte, als nach dem Ruckgewin-
nungsverfahren ermittelt. Ursachlich ist ein fehlen-
der Fulleranteil von ein bis zwei Gramm. Dieser ver-
bleibt im hinteren Teil der Waschkammer sowie im
Schlauch zur Zentrifuge und wird erst mit dem
nachsten Extraktionsvorgang wieder ausgespdlt.
Hier wird empfohlen, den Analysator soweit baulich
zu verandern, dass diese Reste vermieden werden.

Die in Tabelle 52 genannten Extraktionsbedingun-
gen ergeben fir die Asphaltsorten AC 32 T S, AC
16 B S, SMA 8 S und PA 8, dass die Trocknungszeit
in Abhangigkeit von der Probenmenge variiert wer-
den muss bzw. kann. Da fur AC 32 T S die grofdte
Probenmenge eingesetzt wird, muss die Trock-
nungszeit auf 60 Minuten erhoht werden. Fir AC
16 B S kann diese bis auf 40 Minuten reduziert wer-
den. Die Asphaltsorten SMA 8 S und PA 8 lassen
sich auf bis zu 20 Minuten Trocknungszeit redu-
zieren. Entscheidend ist dabei, dass zum einen
das Gesteinskdérnungsgemisch trocken entnommen
werden kann und zum anderen, dass das Bitumen/
Losemittelgemisch auf eine laborékonomisch zu
verarbeitende Menge (300 — 500 ml) destilliert (ein-
geengt) wird. Die eigentlichen Waschvorgange sind
davon nicht betroffen. Fiir PA 8 muss, wie schon bei
der Destillation angesprochen, die Reaktion mit den
Polymeren bericksichtigt werden. Trotz der auf
80 °C abgesenkten Waschtemperatur werden re-
sultierend rund 0,2 M.-% weniger Bindemittel zu-
rickgewonnen. Fir den untersuchten MA 11 S kann
mit den hier Uberpriften MaRnahmen keine Verkiir-
zung der Extraktionsdauer gefunden werden. Die
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konstruktiven Veranderungen des Extraktionsauto-
maten bedingen ein neues Vorgehen zur Extraktion
von Gussasphalt.

Zur Uberpriifung der chemischen Stabilitat wahrend
der Extraktion liegen GCMS-Untersuchungen zu
entnommenen L&semittelproben vor. Auch nach
130 Extraktionsvorgangen sind keine wesentlichen
Anderungen in der Zusammensetzung festzustel-
len.

Anderungen im Regelwerk betreffen wesentlich die
TP Asphalt-StB, Teil 3, Riickgewinnung des Binde-
mittels — Rotationsverdampfer. Hier ware das oben
angesprochene Vorgehen zur Destillation zu ergan-
zen. Im Rahmen von Kontrollprifungen waren in-
nerhalb der ZTV Asphalt-StB 07/13 die Grenzwert
zum Erweichungspunkt Ring und Kugel in Sonder-
fallen (40/100-65 A oder Gussasphalte mit viskosi-
tatsverandernden Zusatzen) anzupassen.

Beziiglich der Arbeitssicherheit liegen einfache Ge-
fahrdungsanalysen vor. Diese weisen OME als Ge-
fahrstoff aus, wenn auch mit einem niedrigen Ge-
fahrdungspotenzial. Die Analyse ergibt, dass ahnli-
che SchutzmaBnahmen, wie auch beim Umgang
mit Trichlorethylen, eingehalten werden mussen.
Ein wesentlicher Punkt stellt dabei die Geruchsbe-
lastigung dar. Neben der personlichen Schutzaus-
rustung sollten Arbeiten mit OME generell unter ei-
ner Absaugung stattfinden und ein Transport/Lage-
rung nur in geschlossenen Systemen erfolgen. Hin-
weise sind Bild 62 zu entnehmen.

Zusammenfassend ist festzuhalten, dass mit Oc-
tansauremethylester als Lésemittel Asphaltmisch-
gut bzgl. KorngréRenverteilung und Bindemittelge-
halt schneller als bisher analysiert und OME
ruckstandsfrei aus dem Bitumen destilliert werden
kann. Die Arbeiten erfolgen mit vertretbarem Auf-
wand, wobei die Extraktionsdauern nicht an die Zei-
ten einer Extraktion mit Trichlorethylen heranrei-
chen und daher in der Praxis mit unpraktikabel lan-
gen Extraktionszeiten (mindestens Verdoppelung)
zu rechnen ist. Eine Gefahrdung der Anwender
kann unter Beachtung der Arbeitssicherheit nach
bisherigem Stand des Wissens ausgeschlossen
werden.

Anregungen und offene Problemstellungen

+ Da OME eine geringere Dichte als Trichlorethy-
len aufweist, wird der Flller aus der Waschkam-
mer nicht optimal in die Zentrifugenhiilse ge-

spult. Dies kénnte bei herkdbmmlichen Anlagen
durch eine starkere Neigung der Waschkammer
und eines starkeren Gefélles des Ablaufschlau-
ches verbessert werden.

* Generell empfiehlt es sich, alle Schlauche, in de-
nen Bitumen/Flller/Lésemittel-gemische oder
Bitumen/Lésemittelgemische transportiert wer-
den zur Verbesserung des Durchlaufs im Durch-
messer zu vergrofRern.

* Nach ersten Hinweisen verandert OME einige
Polymere starker, als Trichlorethylen. Dieses
Phanomen ist weitergehend zu analysieren und
bezlglich einer mdglichst vollstdndigen Extrakti-
on/Destillation von OME ohne Veranderungen
der Polymere gezielt zu verbessern. Hiervon
sind insbesondere offenporige Asphalte betrof-
fen.

» Die Extraktion von Gussasphalt dauert aktuell zu
lange. Hier ist nach Moglichkeiten einer weiter-
gehende Reduzierung der Extraktionsdauer zu
suchen.

» Formell muss der unlésliche Anteil im Gesteins-
kérnungsgemisch anhand umfangreicher Analy-
sen mehrerer Asphaltarten/-sorten neu bestimmt
werden.

* Formell muss die Prazision des Verfahrens ge-
mafRk TP Asphalt-StB, Teil 3 bzw. Teil 1 mittels
Ringversuch neu bestimmt werden.
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bedingungen

Nach der Destillation verbleibender Anteil
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der Waschkammer nach Extraktion mit 2
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von ca. 15,7 min

Ergebnisse der Extraktion — Resultieren-

der l6slicher Bindemittelgehalt unter Vari-
ation der Vorwarmung des Mischguts und
der Reduzierung der Waschgénge

Ergebnisse der Extraktion — Korngréen-
verteilungen der Varianten a-1 bis a-9 un-
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Ergebnisse der Extraktion — Splittgehalt
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Ergebnisse der Extraktion — Erwartete
und tatsachliche Extraktionsdauer der
Varianten a-1 bis a-9 unter Variation der
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duzierung der Waschgénge

Mischgut mit Temperaturfuhler (links),
Messung der Mischguttemperatur beim
Vorwarmen im Ofen (rechts)

Verlust von OME in der der Waschtrom-
mel und Hulse bei externe Ofentrocknung
Uber die Zeit

Ergebnisse der Extraktion — Resultieren-
der l6slicher Bindemittelgehalt unter Vari-
ation der Trocknungstemperatur und der
Waschtemperatur

Ergebnisse der Extraktion — Korngré3en-

verteilungen der Varianten c-1 bis c-4 so-
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nungstemperatur und der Waschtempera-
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Ergebnisse der Extraktion: Flllergehalt
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Ergebnisse der Extraktion — Resultieren-
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und tatsachliche Extraktionsdauer der
Varianten f-1 bis f-6 fur das Anlésen des
Mischguts, Reduzierung von Anzahl und
Dauer der Waschgange und Variation der
Trocknungsdauer

Ergebnisse der optimierten Extraktion:
KorngréRenverteilungen der Variante AC
32 T S als Soll-Wert des Eignungsnach-
weises und ermittelt mittels Extraktion mit
Tri und OME

Ergebnisse der optimierten Extraktion —
KorngrofRenverteilungen der Variante AC
16 B S als Soll-Wert des Eignungsnach-
weises und ermittelt mittels Extraktion mit
Tri und OME

Ergebnisse der optimierten Extraktion —
KorngréRenverteilungen der Variante
SMA 8 S als Soll-Wert des Eignungsnach-
weises und ermittelt mittels Extraktion mit
Tri und OME

Ergebnisse der optimierten Extraktion —
KorngréRenverteilungen der Variante PA 8
als Soll-Wert des Eignungsnachweises
und ermittelt mittels Extraktion mit Tri und
OME

Ergebnisse der GCMS an OME aus
ALISOV & WISTUBA (2015)

Ergebnisse der GCMS an OME,
Null-Messung

Ergebnisse der GCMS an OME nach 10
(oben) und 40 (unten) Extraktionsvorgan-
gen

Ergebnisse der GCMS an OME nach 80
(oben) und 130 (unten) Extraktionsvor-
gangen

Veranderung der mittels GCMS am OME
ermittelten Stoffe im frischen Zustand und

Bild 60:

Bild 61:

nach 10, 40, 80 und 130 Extraktionsvor-
gangen

Beispiel fur eine Betriebsanleitung flir den
Umgang mit einer Extraktionsanlage

Beispiel fur eine Betriebsanleitung flir den
Umgang mit OME

Bild 62: Hinweise fir den Umgang mit OME
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Optimierte Parameter fiir die automatisier-
te Extraktion mit OME als Lésemittel
(ALISOV & WISTUBA, 2015)

Vorgaben fur die Extraktion und Ruck-
gewinnung von Bindemittel aus Asphalt-
mischgut mit OME als Lésemittel von
ALISOV & WISTUBA (2015) als Basis fur
dieses Projekt

Fir die Optimierung der Extraktion vorge-
sehene Asphaltarten und -sorten

Prifmatrix der geplanten Bitumenprifun-
gen zur Bewertung der variierten Destilla-
tionsparameter

Prifmatrix zur Analyse der zu optimieren-
der Extraktionsparameter

Vergleich zweier Mittelwerte von unab-
hangigen Stichproben aus normalverteil-
ten Grundgesamtheiten nach SACHS
(1984)

Ergebnisse der GCMS bei unterschiedli-
chen Anteilen OME im Bitumen

Optimierung der Destillation — Ermittelte
Ergebnisse unter Variation der Destillati-
onsbedingungen, Varianten a bis g

Prifmatrix der zusatzlichen und multiplen
Varianten zur Bewertung der Destillations-
parameter

Optimierung der Destillation — Ermittelte
Ergebnisse unter Variation der Destillati-
onsbedingungen, multiple Varianten

Ermittelte Ergebnisse der Destillation bei
210 °C in der zweiten Destillationsstufe
an einem Straf3enbaubitumen 160/220
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Ergebnisse der GCMS fiir ausgewahlte
Destillationsvarianten

Ergebnisse der GCMS fiir ausgewahlte
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Destillationsablauf mit den als optimal
angesehenen Destillationsbedingungen

Ergebnisse der Bitumenprifungen am mit
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50/70

Ergebnisse der Bitumenprifungen an mit
OME destillierten StraRenbaubitumen
30/45

Ergebnisse der Bitumenprufungen an mit
OME destillierten polymermodifizierten
Bitumen 25/55-55 A

Ergebnisse der Bitumenprifungen an mit
OME destillierten polymermodifizierten
Bitumen 40/100-65 A

Differenz der Ergebnisse der mit OME
rickgewonnenen und mit Tri rickgewon-
nenen Bitumen

Uberpriifte Additive bzw. Stoffe bzgl. ihrer
Léslichkeit in Losemittel

Fotos der geldsten Additive bzw. Stoffe im
jeweiligen Losemittel

Erweiterte Parameter flir die automatisier-
te Extraktion mit OME als Losemittel

Erlduterungen der Extraktionsphasen des
Asphaltanalysators, Standard-Extraktion
nach ALISOV & WISTUBS (2015)

Zusammensetzung des flr die Optimie-
rung eingesetzten AC 11D S

Varianten zur Optimierung des Extrakti-
onsprozesses, Vorwarmen des Mischguts

Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse
auf die Gesamtvariabilitdt des Bindemit-
telgehaltes, Rickgewinnungsverfahren,
bzgl. der EinflussgréRen Vorwarmen des
Mischguts und Anzahl der Waschgange
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men des Mischguts und Anzahl der Wa-
schgange

Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse
auf die Gesamtvariabilitdt des Sandgehal-
tes bzgl. der EinflussgroRen Vorwarmen
des Mischguts und Anzahl der Waschgan-

ge

Ergebnis der zweifachen Varianzanalyse
auf die Gesamtvariabilitdt des Sandgehal-
tes bzgl. der Einflussgrofien Vorwarmen
des Mischguts und Anzahl der Waschgan-

ge

Zusammenfassung der Ergebnisse der
Varianten fir das Vorwarmen des Misch-
guts

Varianten zur Optimierung des Extrakti-
onsprozesses, externe Trocknungsphase

Varianten zur Optimierung des Extrakti-
onsprozesses, Erhéhung von Trock-
nungstemperatur und Waschtemperatur

Zusammenfassung der Ergebnisse der
Varianten fir veranderte Trocknungstem-
peraturen und Waschtemperaturen

Varianten zur Optimierung des Extrakti-
onsprozesses, Anldésen des Mischguts

Zusammenfassung der Ergebnisse der
Varianten flr das Anlésen des Mischguts
und Reduzierung der Dauer der Wasch-
gange

Ergebnisse der kombinierten Varianten
zur Optimierung des Extraktionsprozes-
ses

Zusammenfassung der Ergebnisse der
Varianten fir das Anlésen des Mischguts,
Reduzierung von Anzahl und Dauer der
Waschgéange und Variation der Trock-
nungsdauer

Zusammensetzung der eingesetzten
Asphaltsorten, ermittelt durch mehrfache
Extraktion mit Tri

Ergebnisse der Extraktion AC 32 T S,
ermittelt durch mehrfache Extraktion mit
Tri und OME
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Ergebnisse der Extraktion AC 16 B S
ermittelt durch mehrfache Extraktion mit
Tri und OME

Ergebnisse der Extraktion SMA 8 S ermit-
telt durch mehrfache Extraktion mit Tri
und OME

Ergebnisse der Extraktion PA 8 ermittelt
durch mehrfache Extraktion mit Tri und
OME

Mittels GCMS ermittelte, wesentliche Stof-
fe im Losemittel OME im frischen Zustand
und nach 10, 40, 80 und 130 Extraktions-

vorgangen

Einstufung vom OME in Gefahrdungs-
kategorien nach BORN, CARL &
SCHNEIDER (2017)

Gefahrstoffverordnung — Ausziige aus § 7
Grundpflichten

Gefahrstoffverordnung — Ausziige aus § 8
Allgemeinen SchutzmalRnahmen

Gefahrstoffverordnung — Ausziige aus § 9
Zusatzlichen Schutzmallnahmen

Gefahrstoffverordnung — Ausziige aus
§ 11 Besondere Schutzmallnahmen

TRGS 401 — Artikel 6.1 Alilgemeine Hygie-
nemafnahmen

TRGS 800 — Beispiele fur Malnahmen
bei normaler Brandgefahrdung

Ablauf der Destillation eines Bitumen/
Lésemittelgemisches flr das Losemittel
Trichlorethylen (Tri) sowie Octansaure-
methylester (OME) nach bisherigem und
optimiertem Verfahren

Wesentliche Parameter fiur die bisherigen
und das optimale Extraktionsprogramm
am untersuchten AC 11D S
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