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1 Einleitung und Untersuchungsumfang

In Deutschland wird derzeit fir die Bindemittelextraktion aus
Asphaltmischgut Trichlorethylen (Tri) als Standardldsemittel
verwendet.

Tri wurde zum 21. April 2013 rechtswirksam in die Autorisie-
rungsliste (Anhang XIV) der REACH aufgenommen, was einen
Ablauftermin nach 36 Monaten (April 2016) beinhaltet, nach dem
Tri nicht mehr geliefert oder verwendet werden darf. Die Dow
Chemical Company (DOW] und die Safechem Europe GmbH
(Tochter der DOW)] stellten bei der Europdischen Chemika-
lienagentur (EChA) einen Antrag auf Zulassung von Tri als Ex-
traktionslosemittel fir Bitumen in der Asphalt-Analyse, der im
Oktober 2014 bestatigt wurde und bis zum Jahr 2023 autorisiert
ist (Sacker & Taube, 2015). Um weiterhin die priméaren Asphaltei-
genschaften Bindemittelgehalt, KorngréBenverteilung und Ei-
genschaften des riickgewonnenen Bitumens zielsicher zu be-
stimmen, muss daher ein alternatives Ldsemittel gefunden wer-
den. Im Auftrag des Deutschen Asphaltinstituts (DAI) e. V. wur-
den von Weingart & Kriiger (2012] 15 verschiedene, potenziell
ungefahrliche Pflanzendlester, verschiedene Biodieselsorten
und andere alternative Lésemittel sowie Reinigungsmittel auf
ihr Losevermdgen auf Bitumen getestet. Das Pflanzendlester
Octansiduremethylester (OME] erwies sich als potenziell geeig-
netes Lésemittel. Dies ist ein Carbons&dureester mit der Sum-
menformel C,H.,0,, der wenig fliichtig ist, einen hohen Flamm-
punkt besitzt und von dem keine Gesundheitsgefahrdung aus-
geht.

Basierend auf diesen Erkenntnissen wurde liber das Bundesmi-
nisterium flir Verkehr und digitale Infrastruktur von Alisov &
Wistuba (2015) die Anwendbarkeit von OME bei der Extraktion
sowie der Einfluss des Losemittels auf die resultierenden Bin-
demitteleigenschaften und die Handhabung im Labor Uberprift.
Hierbei wurde die grundsatzliche Eignung von OME fiir die Bin-
demittelextraktion aus Asphaltmischgut bestétigt, jedoch zeig-
ten sich die resultierenden Bindemitteleigenschaften einerseits
nicht direkt vergleichbar mit denen nach Anwendung von Tri und
andererseits fihrten die lésemittelspezifischen Eigenschaften
zu einer deutlich langeren Verweildauer in der automatisierten
Extraktionsanlage. Beide Besonderheiten wiirden eine bauprak-
tische Anwendung erheblich beeintréchtigen, sodass mit dem
hier vorgestellten Forschungsprojekt eine praxistaugliche Vor-
gehensweise gefunden werden soll, mit der das Lésemittel OME

Informationen - Forschung im Straflen- und Verkehrswesen - Teil Stralenbau und StraBenverkehrstechnik V - 110. Lfg.

im Rahmen von Kontrollprifungen und Werkseigenen Produkti-
onskontrollen mit zeitlich vertretbarem Aufwand und ohne Ge-
fahrdung der Anwender eingesetzt werden kann.

Basierend auf den Ergebnissen von Alisov und Wistuba (2015) er-
folgt eine Optimierung der automatischen Extraktion beziiglich
der Dauer und eine Optimierung der Destillation beziiglich der
Gite. Weiterhin werden die chemische Stabilitét, die Arbeitssi-
cherheit sowie mdgliche Anderungen im Regelwerk betrachtet.
Das Forschungsprogramm gliedert sich somit in die flinf Ar-
beitspakete:

AP 1: Minimierung des im Bitumen verbleibenden Anteils
OME nach Destillation

AP 2: Minimierung der Dauer der Extraktionsprozedur

AP 3: Uberpriifung der chemischen Stabilitdt des Lésemit-
tels OME

AP 4: Mafinahmen zur Arbeitssicherheit

AP 5: Mbgliche Anderungen in nationalen Regelwerken

Die Vorgehensweisen sowie die erzielten Resultate werden in
den folgenden Kapiteln vorgestellt.

2 AP 1: Minimierung des im Bitumen verbleibenden
Anteils OME nach Destillation

Fir den quantitativen Nachweis von OME-Rickstanden im Bitu-
men werden jeweils Referenz-Mischungen aus 50 g Straflenbau-
bitumen 50/70 und 300 g OME in einen Destillationskolben gege-
ben und bei 80 °C fiir eine Dauer von 15 min im Rotationsver-
dampfer vermischt. Anschlieend erfolgt direkt die zu variie-
rende zweistufige Destillation.

Zur Bewertung der unterschiedlichen Destillationsbedingungen
wird das zurlickbleibende Bitumen mittels Erweichungspunkt
Ring und Kugel, Bitumen-Typisierungs-Schnell-Verfahren
(BTSV) und Gaschromatografie mit Massenspektrometrie-Kopp-
lung (GCMS] Gberpriift.

Die folgenden Destillationsbedingungen werden systematisch
variiert:

al Verlidngerung der zweiten Destillationsstufe von 11 Mi-
nuten auf 22, 33, 60 und auf 120 Minuten,

b) Erhohung der Olbadtemperatur in der zweiten Destilla-
tionsstufe von 160 °C auf 170, 180, 190 und auf 210 °C,

c) Isolierung des Uberfiihrungsrohrs beziehungsweise
Erwarmung des Rohrs,

d) Einsatz einer kleinen und grofien Schaumbremse,

el Reduzierung der Probemenge auf 37,5 g und 25 g statt
50 g,
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f)  Reduzierung der Kolbengrofie auf 500 ml und 250 ml
statt 750 ml und

gl Reduzierung der Eintauchtiefe in drei Stufen.

Als wirksam erweisen sich die Erhéhung der Olbadtemperatur
sowie die Verlangerung der Destillationsdauer, jeweils in der
zweiten Destillationsstufe. Alle weiteren Varianten sind nicht be-
ziehungsweise nur bedingt zielfiihrend.

Insbesondere Kombinationen aus der erhghten Olbadtempera-
tur bei langerer Dauer kdnnen weitere Anteile OME destillieren.
Bild 1 zeigt mit den Varianten 02 bis 07 die geringsten Anteile
Uber das Ergebnis der GCMS, die Peakflache/Bitumenmenge. Ab
190 °C Olbadtemperatur sind keine Riickstande von OME im zu-
rickbleibenden Bitumen nachweisbar.
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Bild1: = Nach der Destillation verbleibender Anteil OME im Bitumen,

mittels GCMS ermittelt, unter Variation ausgewahlter Destil-
lationsbedingungen.

Mit der optimierten Destillationsprozedur kdnnen auch fiir die
Bitumensorten 30/45, 25/55-55 A und 40/100-65 A per GCMS
keine Spuren von OME im zuriickbleibenden Bitumen nachge-
wiesen werden. Die resultierenden Destillationsbedingungen
sind in Tabelle 1 den Destillationsbedingungen mit Trichlorethy-
len (Tri) und dem bisherigen Verfahren mit OME gegeniiberge-
stellt.

Weiterhin werden alle Bindemittel nach optimierter Destillation
mittels konventionellen (Erweichungspunkt Ring und Kugel, Na-
delpenetration, Elastische Rickstellung] und rheologischer
Priifverfahren (Bitumen-Typisierungs-Schnell-Verfahren, Dyna-
misches Scherrheometer (DSR): T-Sweep und MSCR-Test, Bie-
gebalkenrheometer, Kraftduktilitdt) Gberprift. Fir die Straflen-
baubitumen werden Ergebnisse erzielt, die vergleichbar sind mit
denen nach einer Destillation mit Trichlorethylen. Die polymer-
modifizierten Bitumen weisen gegeniliber den mit Tri destillier-
ten Bitumen nachweisbare Abweichungen der Ergebnisse im ho-
hen Temperaturbereich auf. Es wird mit einfachen Methoden ge-
zeigt, dass OME einige Polymere stérker als Trichlorethylen ver-
andert und damit deren rheologische Eigenschaften beeinflusst.
Weitere Uberpriifte Additive werden nicht verandert. Somit
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missen insbesondere bei hoher modifizierten Bitumen veran-
derte rheologische Eigenschaften beriicksichtigt werden.

Tabelle 1: Ablauf der Destillation eines Bitumen/Losemittel-Gemi-
sches fiir das Losemittel Trichlorethylen (Tri) sowie Octan-

sauremethylester (OME) nach bisherigem und optimiertem

Verfahren
Destillationsphasen Tri b(i)sh::gr op:::IiEert
Temperatur 90 °C 110°C 110 °C
I-Phase 1 uck 400hPa | 20hPa 20 hPa
Dauer ~50 min ~25 min ~25 min
Temperatur 160 °C 160 °C 190 °C
2-Phase 1 50k 20 hPa 5 hPa 5 hPa
Dauer 10 min 11 min 33 min
Dauer gesamt ~60 min ~36 min ~58 min

3 AP 2: Minimierung der Dauer der Extraktionsproze-
dur

Fir die Optimierung zur Erzielung einer minimalen Extraktions-
dauer wurde ein im Labor hergestelltes Asphaltmischgut der
Sorte AC 11 D S mit StraBenbaubitumen 50/70 eingesetzt. Fir
den eingesetzten, automatischen Asphaltanalysator muss zu-
nachst festgehalten werden, dass keine feste Dauer der Extrak-
tion angegeben werden kann. Die Anlage arbeitet mit internen
Sensoren, welche die nachsten Programmschritte erst nach
festgelegten Bedingungen freigeben, sodass Schwankungen in
der Dauer bis zu 40 Minuten (im Einzelfall] betragen.

Weiterhin umfassen die Programmschritte eine Vorbereitungs-
phase, in welcher der Destillationsturm aufgeheizt wird. Dieser
Vorgang dauert bis zu 20 Minuten und kénnte durch einen auto-
matisch startenden Nulldurchlauf vor Arbeitsbeginn auf ca. 3
Minuten verkirzt werden. Eine Extraktion dauert nach Kaltstart
bisher ca. 167 Minuten, nach Warmstart ca. 150 Minuten.

Als Basis der Optimierung gelten die Extraktionsbedingungen
von ALISOV & WISTUBA (2015), welche in folgenden Punkten
Uberprift werden:

a) Vorwarmen des Probenmaterials und Reduzierung der
Waschdauer,

b) Trocknung der Gesteinskdrnung auferhalb der Extrak-
tionsanlage,

c] Veranderung der Trocknungsbedingungen und Verkiir-
zung der Trocknungszeit,

d) Erhdhung der Waschtemperatur bei geringerer Wasch-
dauer und

el Anlésen der Bindemittelphase und Reduzierung der
Waschdauer.
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Zur Uberpriifung der Wirksamkeit wird der 8sliche Bindemittel-
gehalt (Differenz- und Riickgewinnungsverfahren, jeweils ohne
unldsliche Anteile) und die KorngréfBenverteilung (relevante An-
teile) herangezogen. Bild 2 zeigt die fiir dieses Projekt vom Her-
steller modifizierte Extraktionsanlage.

B

FRRERRY
RRRRRRR

Bild 2:  Vollautomatische Extraktionsanlage mit OME als Losemittel

am ISBS, oben mit geschlossenen und unten mit geoffneten
Tiiren

Ein Vorwarmen des Mischguts auf 80 °C oder entsprechend
warm angeliefertes Material liefern keinen Zeitvorteil. Wesent-
licher Faktor bei der Extraktion ist die Reduzierung der Anzahl
oder Dauer der Waschgénge, dessen Ldsevorgang beziiglich
Korngrdf3enverteilung und Bindemittelgehalt nicht auf die Tem-
peratur des Vorwarmens reagiert. Die Trocknung aufBerhalb der
Waschkammer ist bei einer Einzelprobe von Vorteil. So kann

Informationen - Forschung im Straflen- und Verkehrswesen - Teil Stralenbau und StraBenverkehrstechnik V - 110. Lfg.

Asphaltbauweisen

schnell der Bindemittelgehalt Uber das Differenzverfahren so-
wie die KorngroBRenverteilung bestimmt werden. Da in der
Trocknungsphase innerhalb des Automaten gleichzeitig das Bi-
tumen/Ldsemittel-Gemisch destilliert (eingeengt] wird, bleibt
bei verkiirzter Trocknungsphase eine grofie Menge dieses Ge-
mischs zurilick. Das Gemisch muss entweder innerhalb des Au-
tomaten oder auflerhalb weiter destilliert werden, der komplette
Extraktionsvorgang benotigt also noch weitere Zeit. Diese Bedin-
gung betrifft auch die Verklrzung der Trocknungszeit, welche
prinzipiell moglich ist, jedoch teilweise eine gréfiere Menge Bi-
tumen/Ldsemittelgemisch zuriicklasst. Die Erhdhung der
Waschtemperatur hat sich als effektiv erweisen und l8sst eine
Verkiirzung der Extraktionsdauer zu. Dagegen kann das vorhe-
rige Anlésen der Bindemittelphase nicht den erwarteten Erfolg
liefern. Aufgrund der geldosten Bitumen/Fillerphase l3uft dieses
Gemisch teilweise so langsam aus der Waschkammer, dass die
internen Sensoren keine Freigabe erteilen und effektiv mehr Zeit
als zuvor bendtigt wird.

Eine Kombination der Gberpriiften Einflussgréfien flihrt schlief3-
lich zu dem in Tabelle 2 aufgefiihrten Vorgehen.

Tabelle 2: Wesentliche Parameter fiir die bisherigen und das opti-
mierte Extraktionsprogramm

Extraktion
Vorgehen / Parameter
bisher optimiert
Probenvorbereitung - -
Waschtemperatur 80 °C 100 °C

Anzahl und Dauer der

5a 10 Minuten 5 a 5 Minuten

Waschdurchgange

Dauer der Trocknungs- 60 Minuten 50 Minuten
phase

Durchschnittliche Dauer 150 Minuten 115 Minuten

der Extraktion

Nach dem Differenzverfahren werden vielfach héhere Bindemit-
telgehalte als nach dem Riickgewinnungsverfahren ermittelt.
Urséchlich ist ein fehlender Fiilleranteil von ein bis zwei Gramm.
Dieser verbleibt im hinteren Teil der Waschkammer sowie im
Schlauch zur Zentrifuge und wird erst mit dem nachsten Extrak-
tionsvorgang wieder ausgesplilt. Hier wird empfohlen, den Ana-
lysator baulich soweit zu verdndern, dass diese Reste vermieden
werden.

Die in Tabelle 2 genannten Extraktionsbedingungen ergeben fiir
die Asphaltsorten AC32T S, AC 16 B'S, SMA 8 S und PA 8, dass
die Trocknungszeit (beziehungsweise interne Destillationszeit)
in Abhangigkeit von der Probenmenge variiert werden muss be-
ziehungsweise kann. Da fiir AC 32 T S die gréfite Probenmenge
eingesetzt wird, muss die Trocknungszeit wieder auf 60 Minuten
erhoht werden. Fir AC 16 B S kann diese bis auf 40 Minuten re-
duziert werden. Die Asphaltsorten SMA 8 S und PA 8 lassen sich
auf bis zu 20 Minuten Trocknungszeit reduzieren. Entscheidend
ist dabei, dass zum einen das Gesteinskdrnungsgemisch trocken
kann dass das

entnommen werden und zum anderen,
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Bitumen/Lésemittelgemisch auf eine laborékonomisch zu ver-
arbeitende Menge (300-500 ml] destilliert (eingeengt) wird. Die
eigentlichen Waschvorgange sind davon nicht betroffen. Fir PA
8 muss, wie schon bei der Destillation angesprochen, die Reak-
tion mit den Polymeren berlicksichtigt werden. Fiir den unter-
suchten MA 11 S konnte bislang keine Verkiirzung der Extrakti-
onsdauer gefunden werden. Die konstruktiven Veranderungen
des Extraktionsautomaten bedingen ein neues Vorgehen zur Ex-
traktion von Gussasphalt.

4 AP 3: Uberpriifung der chemischen Stabilitit des Lo-
semittels OME

Zur Uberpriifung der chemischen Stabilitat wahrend der Extrak-
tion liegen GCMS-Untersuchungen zu entnommenen Ldsemit-
telproben vor. Dabei konnten auch nach 130 Extraktionsvorgan-
gen keine wesentlichen Anderungen in der Zusammensetzung
erkannt werden. Bild 3 zeigt die Ausschlage der GCMS fir die
Nebenprodukte nach 130 Extraktionen. Zusammen besitzen sie
einen Anteil < 0,4 %. Es zeigen sich nur unwesentliche und nicht
systematische Veranderungen dieser Anteile.
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Bild 3: Ergebnisse der GCMS an OME nach 130 Extraktionsvorgan-

gen

5 AP 4: MaBBnahmen zur Arbeitssicherheit

Beziiglich der Arbeitssicherheit liegt eine einfache Gefdhr-
dungsanalyse (GefStoffV, 2017) vor. Diese weist OME als Gefahr-
stoff aus, wenn auch mit einem niedrigen Gefédhrdungspotenzial.
Die Analyse ergibt, dass ahnliche Schutzmaf3nahmen wie beim
Umgang mit Trichlorethylen eingehalten werden miissen. Ein
wesentlicher Punkt stellt dabei die Geruchsbelastigung dar. Ne-
ben der personlichen Schutzausriistung sollten Arbeiten mit
OME generell unter einer Absaugung stattfinden und ein Trans-
port/Lagerung nur in geschlossenen Systemen erfolgen. Fir die
Arbeit mit OME wurde ein Hinweisblatt mit zu ergreifenden Maf3-
nahmen erarbeitet.

6 AP 5:Mogliche Anderungen in nationalen Regelwer-
ken

Anderungen im Regelwerk betreffen im Wesentlichen die TP As-
phalt-StB, Teil 3, Riickgewinnung des Bindemittels - Rotations-
verdampfer (FGSV, 2007). Hier ware das im AP 1 angesprochene

Vorgehen zur Destillation zu ergédnzen. Im Rahmen von
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Kontrollprifungen waren innerhalb der ZTV Asphalt-StB 07/13
die Grenzwerte zum Erweichungspunkt Ring und Kugel in Son-
der-fallen (40/100-65 A oder Gussasphalte mit viskositatsveran-
dernden Zusatzen) anzupassen.

7 Zusammenfassung und weitere Anregungen

Zusammenfassend ist festzuhalten, dass mit Octansaureme-
thylester (OME] als Lésemittel Asphaltmischgut beziiglich Korn-
grofienverteilung und Bindemittelgehalt schneller als bisher
analysiert und OME riickstandsfrei aus dem Bitumen destilliert
werden kann. Die Arbeiten erfolgen mit vertretbarem Aufwand,
wobei die Extraktionsdauern von 60 bis 120 Minuten nicht an die
Zeiten einer Extraktion mit Trichlorethylen heranreichen und da-
her in der Praxis mit unpraktikabel langen Extraktionszeiten
(mindestens Verdoppelung) zu rechnen ist. Eine Gefahrdung der
Anwender kann unter Beachtung von arbeitssicherheitstechni-
schen Maf3nahmen nach bisherigem Stand des Wissens ausge-
schlossen werden.

Wahrend der Bearbeitung des Projekts ergaben sich Anregun-
gen oder Problemstellungen, welche noch geklart werden mis-
sen:

— Da OME eine geringere Dichte als Trichlorethylen auf-
weist, wird der Filler aus der Waschkammer nicht op-
timal in die Zentrifugenhiilse gespilt. Dies kdnnte
durch eine starkere Neigung der Waschkammer und
ein starkeres Gefalle des Ablaufschlauches verbessert
werden. Generell empfiehlt es sich, alle Schlduche, in
denen Bitumen/Filler/Losemittel-Gemische oder Bitu-
men/Ldsemittel-Gemische transportiert werden, im
Durchmesser zu vergrofern.

— Nach ersten Hinweisen verandert OME einige Polymere
starker als Trichlorethylen. Dieses Phéanomen ist wei-
tergehend zu analysieren. Hiervon sind insbesondere
Offenporige Asphalte betroffen.

— Die Extraktion von Gussasphalt dauert aktuell zu lange.
Hier ist nach Mdglichkeiten einer weitergehenden Re-
duzierung der Extraktionsdauer zu suchen.

—  Formell misste der unldsliche Anteil im Gesteinskor-
nungsgemisch anhand umfangreicher Analysen meh-
rerer Asphaltarten/-sorten neu bestimmt werden. Au-
Rerdem miisste die Prazision des Verfahrens gemaf3 TP
Asphalt-StB, Teil 3 beziehungsweise Teil 1 mittels
Ringversuch neu bestimmt werden.
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