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Bestimmung des Calciumhydroxidgehaltes =
in Mischfullern lrm
TP Gestein-StB, Teil 3.9, Ausgabe 2008

1. Zweck und Anwendungsbereich

Das Verfahren dient zur Bestimmung des Anteiles an Calciumhydroxid in
Kalkhydrat und Mischfillern fir Asphalt. Es kann auch fir aus Asphalt
extrahierte Fuller angewendet werden.

Es erfasst diejenigen Anteile an Calciumhydroxid, die unter den
Bedingungen dieser spezifischen Methode die Reaktion eingehen. Die
Auswertung der Ergebnisse, die mit der folgenden Methode erzielt
werden, muss unter Beachtung dieser einschrdnkenden Definition
vorgenommen werden.

2. Verfahren

Es wird die Menge an Calciumhydroxid ermittelt, die nach Dispergieren
der Probe in einem Gemisch aus Wasser, Isobutanol und Tensidldsung
mit Salzsaure gegen Phenolphthalein als Indikator titrierbar ist. Die
vorgegebene  Titrationsgeschwindigkeit gewahrleistet, dass der
Neutralpunkt nicht unterschritten wird.



3. Gerate

4. Reagenzien

Salzsaure-Mal3l6sung, ¢ (HCI)
Salzsaure-Mal3l6sung, ¢ (HCI)

Isobutanol, p ((CH;),CHCH,OH)
Ethanol, p (C,H;OH)

5. Probenvorbereitung

1 mol/l (Salzsaure 1)
0,5 mol/l (Salzsaure 2)
0,8 g/ml

0,79 g/ml

ml
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6. Durchfihrung der Titration
6.1 Kalkhydrat
6.2 Kalkhydrat/Gesteinsmehl — Mischfuller

6.3 Extrahierter Fuller

In einem 300-ml-Erlenmeyerkolben werden 150 ml Wasser und 5 ml der
Tensidlésung unter RUhren vermischt. Danach werden 10 ml Isobutanol
zugegeben. Die L6sung wird solange geruhrt, bis keine Schlierenbildung
mehr erkennbar ist. In diese Losung wird (1,0 £ 0,05) g extrahierter Fller,
auf 1 mg genau eingewogen, unter Schwenken gleichmalig einsuspendiert.
Der Erlenmeyerkolben wird mit einem Stopfen verschlossen, die Suspension
wird vor der Titration ca. 30 min lang gerthrt. Sollte nach dieser Zeit nhoch
keine vollstdndige Dispergierung der Probe erkennbar sein, ist die Ruhrzeit
entsprechend zu verlangern.
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6.4 Durchfiihrung Ir m

Einige Tropfen der Phenolphthalein-Losung werden zugegeben, die zu
titrierende Suspension farbt sich rosa.

Bei Kalkhydrat wird unter Rihren langsam Salzsaure 1 aus einer 50-ml-
Blrette zugetropft (Titriergeschwindigkeit 12 ml/min) bis sich die Losung
gerade bleibend entfarbt hat (pH 9,8V). Ohne weitere HCI-Zugabe wird nun
60 s gerthrt und unmittelbar anschlieBend bis zur Entfarbung tropfenweise
zu Ende titriert. Eine eventuell nach wenigen Sekunden wiederkehrende
Rosafarbung der Losung bleibt unbeachtet.

Bei Mischfillern und extrahierten Flllern wird unter RUhren langsam
Salzsaure 2 aus einer 25-ml-Burette zugetropft (Titriergeschwindigkeit
12 mil/min) bis sich die Losung gerade bleibend entfarbt hat (pH 9,8). Ohne
weitere HCI-Zugabe wird nun 30 s geruhrt und unmittelbar anschlieBend bis
zur Entfarbung tropfenweise zu Ende titriert.

6.5 Blindwertbestimmung

Bei Mischftillern und extrahierten Fullern ist eine Blindwertbestimmung des
eingesetzten Gesteinsmehls erforderlich. Dabei sind das gleiche Verfahren
und die gleiche Menge an Reagenzien zu verwenden. Das entsprechende
Gesteinsmehl wird in der Menge eingesetzt, die der Zusammensetzung des
Fullermaterials entspricht. Die Ergebnisse der analytischen Bestimmungen
aus den Abschnitten 6.2 und 6.3 sind entsprechend zu korrigieren.
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Der Gehalt an Calciumhydroxid, ausgedriickt als Massenanteil w(Ca(OH),) in
%, wird nach den Gleichungen 1 und 2 berechnet:

7. Auswertung und Angabe der Ergebnisse

7.1 Kalkhydrat

w(Ca(OHY,) = .“-7.{IFI .][‘;".. Fy - 100 1 V, = Volumen der verbrauchten Salzséure 1 in ml
O -
F, = Faktoren der Salzsaure 1
3,705 -V, - F
| m, = Masse der Kalkhydrat-Probe in g

7.2 Mischfuller und extrahierter Fuller

OOy = 18223 - Y2 Fy - 100 o V, = Volumen der verbrauchten Salzsaure 2 in ml
SR 1000 - ms .
F, = Faktoren der Salzsaure 2
| 8525 - V- F
) iy m, = Masse der Mischfiiller-Probe bzw. der

extrahierten Fuller-Probe in g



Ergebnisse des Forschungsauftrags FA 07.114 G 83 E ._
Institut far Materialprtfung Dr. Schellenberg Rottwell

Feststellung der Veranderunqg der Flllereigenschaften durch Mischen und
Extrahieren

Legende: Bez. O Original-Fuller
|  HeilRextr. mit Tri
I HeilRextr. mit Toluol
[l Kaltextr. mit Tri
IV Kaltextr. mit Toluol

Kalksteinmehl Rohdichte in g/cm3 _
Ergebnis:
Extraktion extrahierter nachextrahierter Durch Nach-
Art Fuller Fuller extraktion ent-
@) 2,713 spricht die Roh-
dichte des
| 2,699 2,713 Fullers der Roh-
I 2,608 2,715 dichte des.
Original-Fullers,
1] 2,702 2,708 eventuell unter
IV 2,701 2,715 UEBHEIELIAG
von Furfurol als
X: Losemittel.

| -1V 2,700 2,713



Kalkhydrat in M.-%

. . N N
Wiederfindungsrate T
30
B KH eingesetzt
WFR
79 % O KH gefunden
25
WFR WEFR WER
64 % 80 % 93 %
20
15 -
10 -
WFR WFR
57 % 76 %
5 ] —
O _
Basaltfuller

Moréanefiller

Kalksteinfiller
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Gestein WFR [M.-%)]
Basalt 50
Diabas/Grauwacke 70
Dolomit 75
Granit 50
Porphyrit/Kersantit 60
Quarzit 60
Kalkstein 85

Duonit 65



Chemismus: Ca(OH), reagiert mit o
Ols&uren im Bitumen Irm

Neutralisation

Ca-Salz
(CA-Naphtenat)

Carbonsauren
aus dem Bitumen




Einfluss des Calciumhydroxids auf die S
Verminderung der Versprodung des Irm

Bindemittels

Ergebnisse EP RuK SMA 8 S

58,0

Erweichungspunkt Ring und Kugel in °C

(6)] ul [(6) (62] ()] (&) (&3]
P N w > o Sk N
o (@) o o o o o
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57,5

56,0

SMA 8 S ohne Kalkhydrat

B Ausgangshbindemittel
O Kontrollpriifung —
®m 1. Nachuntersuchung 2002

55,5

54,5

SMA 8 S mit Kalkhydrat



Einfluss des Calciumhydroxids auf die
Verminderung der Versprdodung des
Bindemittels

Ergebnisse EP RuK AC 11 DN

Erweichungspunkt Ring und Kugel in °C

60

58

56 -

54

52

50

48

46 -

44 A

42 A

40 -

B Ausgangsbindemittel
O Kontrollprifung 2000

57,80

® 1. Nachuntersuchung 2002
® 2. Nachuntersuchung 2005

56,50

AC 11 DN ohne Kalkhydrat

@ 3. Nachuntersuchung 2011

AC 11 DN mit Kalkhydrat

i
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Zentrische Zugversuche
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Untersuchungsstufe 2: Zugfestigkeitsverlust

Einfluf von Kalkhydrat Nr. 1 und Wasser auf die
Zugfestigkeit von Asphaltbeton 0/8

70 - _—

BKHT = 0% OKHT =1% BKH1 =2%
w - S —

Zugfestigkeitsveriust in %

Bentonitgehaltin %

Ergebnisse von Zugversuchen
an wassergelagerten und trocken
gelagerten Proben von hin-
sichtlich Bentonit- und Kalkhy-
dratgehalt systematisch vari-
ierter, sonst gleich zusammen-
gesetzter Asphaltbetone 0/8

i
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ReVis-Verfahren Il'm

Probekorperabmessungen

1 \'/ | Draufsicht
25 40

Seitenansicht

40

20 I 40 | 20

80

Abmessungen (in mm) der Probestébe fur die Ermittlung der Zugviskositat
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[Wegmerseinrichtung ] verschiebbar

[ KraftmeRdose ]

/

/ - - /] / [l v

Probekérper

I
. /00,060,000

\ / [ Unterlage ] Kugelbett
m

[Widerlager ] [Grundplatte] it Gleitschicht

Schematische Darstellung der Probekdrperauflagerung und der Messanordnung zur
Bestimmung der Zugviskositat
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Blick ins Innere des Temperierschrankes auf die Versuchseinrichtung
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Versuchseinrichtung mit Temperierschrank und Steuerung

18
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Retardationsversuch

Spannung

T = const
Spannung = const.

Spannung =0

Zeit
Dehnung

elastisch

viskoelastisch

elastisch viskos

19
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So kann nach spontaner Entlastung mit Hilfe der Formel A, == Al
€ -
AL,
die Viskositat in N s/mm? ermittelt werden.
A, = Viskositat [N-s/mm?],
c = aufgebrachte Spannung [N/mm?],
> = Steigung der Dehnung unter Spannung im quasi linearen Bereich
Al = Langen&nderung in mm bedingt durch konstante Spannung
L, = Ausgangslange des Probekorpers

At = Zeitin s.



Zunahmefaktor Viskositdt
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Einfluss von Kalkhydrat auf
das Alterungsverhalten
B80 T=+15°C

1,3

1,3

24
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Einfluss von Kalkhydrat auf das
Alterungsverhalten von bituminésem Mortel

aq'
3,8

48 72
Alterungsdauer [h]

M 67,7
+—-KH1=8%
B-KH1=0%
¥ 15,4
96 120



Einfluss von Kalkhydrat auf
das Alterungsverhalten
PmB 65 T=+15°C

Einfluss von Kalkhydrat auf das
Alterungsverhalten von bituminésem Mortel

70 W 69,0
% 60
=
[72]
[=]
% 50
=
£ 10
=
£

30
'Fgu ® 263
N 20

10 43

1,2 4
. 12 o # 35
0 24 48 72 96 120

Alterungsdauer [h]

+-KH1=8%
B-KH1=0%

ml



Zugviskositat in MPa *s

Ergebnisse Viskositatsmessungen durch
Zugretardationsversuche SMA 8 S

90.000

80.000

70.000

60.000

50.000

40.000

30.000

20.000

10.000 ~

m ohne Kalkhydrat

79.300

O mit Kalkhydrat
21.800
15.200
Eignungsprifung

©60.000

1. Nachuntersuchung 2002

Vergleich der Zugviskositaten im Retardationsversuch
Uber 2 Jahre Liegezeit beim SMA 8S

i
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80.000

70.000

60.000

50.000

40.000

30.000

Zugviskositat in MPa*s

20.000

10.000

Ergebnisse Viskositatsmessungen durch
Zugretardationsversuche AC 11 DN

mohne Kalkhydrat

Omit Kalkhydrat

71.300

64.500

54.400

40.500

46.500

38.700

N
~
»
[en}
D

Erstprufung (2000)

51.600

1. Nachuntersuchung (2002)

2. Nachuntersuchung (2005)

3. Nachuntersuchung (2011)

Vergleich der Zugviskositaten im Retardationsversuch

Uber 11 Jahre Liegezeit beim AC 11 DN

i
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Druck-Schwellversuche nach
TP Asphalt-StB Teil 25 B 1

Fmachungjsgesellnhaft fiir StraBen- und Verkehrswesen @

Arbeltsgruppe Asphaltbauweisen ERSY

Technische Priifvorschriften
fiir Asphalt

TP Asphalt-StB

Teil 25B 1

Einaxialer Druck-Schwellversuch -
Bestimmung des Verformungs-
verhaltens von Walzasphalt

bei Warme

Ausgabe 2012

ml
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Versuchsbedingungen

Priftemperatur (50 £0,3) °C T
Probekdoperdurchmesser (100 = 5) mm 1)
Probekdrperhohe (60+ 1) mm h
Dauer des Belastungszyklus 1,7 s t
Dauer des Lastimpuls 0,2s ty
Lastpause 1,55 t;
Oberspannung 0,35 MPa O,
Unterspannung 0,025 MPa of
Radialspannung 0 MPa O
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Belastungsschema

Jpannunp G

Obarspannung o, A Ay IIF.II T.[2)

| / [
Liriesapanmiing d )1/ o, (1) :u,'ll I'.

Zalt
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Dehnung £

Dehnung / Impulszahl

Lastimpulsanzahl n

. T
Dehimuerg (Imputsknechkure) € =d0 %
- - - Dehnungsrale '
=
T
| &
2
Wendepunkt ;
T th
g - a
._ll'::- o o _ B —- — -
- —— - . Eﬁ_
n 5.000 0.oon

ml
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Ergebnisse Druck-Schwell-Versuch SMA 8 S |rm

4,00E-03

3,50E-03

3,00E-03

2,50E-03

2,00E-03

1,50E-03

Dehnungsrate in Promille/n

1,00E-03

5,00E-04

0,00E+00

m Kontrollprifung

O 1. Nachuntersuchung 2002

2,66E-03

1,36E-03

ohne Kalkhydrat mit Kalkhydrat

Vergleich der Dehnungsraten im Druck-Schwell-Versuch

uber 2 Jahre Liegezeit beim SMA 8S
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Ergebnisse Druck-Schwell-Versuch AC 11 DN |rm

7,00E-04

6,00E-04 -

5,00E-04 -

Dehnungsrate in Promille/n

1,00E-04 A

0,00E+00 -

4,00E-04 -

3,00E-04 +

2,00E-04 +

B Kontrollprifung

@ 2. Nachuntersuchung 2011

Vergleich der Dehnungsraten im Druck-Schwell-Versuch
uber 11 Jahre Liegezeit beim AC 11 DN
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ohne Kalkhydrat mit Kalkhydrat
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Résumé aus Labor und Praxis |rm

Zugabe von Kalkhydrat bedeutet:
- Erhohung der Viskositat (Zahigkeit)
- Verbesserung der Haftung zwischen Gestein und Bitumen

- Reduzierung der Bindemittelversprodung

Unterschiedlich starke Wirkung in Abhangigkeit von Asphaltart (SMA/AC) bzw. Hohl-
raumgehalt. Unterschiedlicher Verbrauch an Kalkhydrat bei verschiedenen Gesteins-
arten. Es kommt darauf an, wieviel Calciumhydroxid im Asphalt enthalten ist.




