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2 Experimentelle Methodik

Der methodische Ablauf der Untersuchungen ist schematisch in Abbildung 11 dargestellt und
wird in den folgenden Kapiteln naher erlautert. Im ersten Teil der Beschreibung der
experimentellen Methodik wird die Herstellung der Abmischungen und deren Behandlung
erlautert. Im darauffolgenden Teil werden die Methoden zur Untersuchung der
mineralogischen, chemischen und physikalischen Parameter beschrieben.

Anhydrit

Laterit Kaolin aus Gips Kalk

(Berge der Goldgewinnung)

v v v v

lelare \

Vortrocknun g, chemische Anal yse
Korn groRen- und Phasenanal yse

Homogenisieren, .@ heiben-
Mahlen H ?ghv?/:negnm[]hle }
LA

uabunyons
-131UNJOA

o
@D
>
‘ D
>
v =
c
>
. ((®)]
Sintern | \“j Muffelofen
C
>
/ W 2
7
REM
Kalorimeter %
>
«©
XRD Prismen 3

Abbildung 11: Schema der experimentellen Methodik
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2.1 Praparationsverfahren

Bei der Beschreibung der Praparationsverfahren wird auf die Herstellung der Abmischungen
und deren thermische Behandlung im Muffelofen eingegangen

2.1.1 Herstellung der Abmischungen

Zur Herstellung der Abmischungen fir die Sinterversuche wurden die Komponenten LA,
Kaolin und Kalk bei 105 °C im Trockenschrank bis zur Gewichtskonstanz vorgetrocknet.
Anhydrit wurde durch die thermische Behandlung von Gips bei 1000 °C hergestellt. Soweit es
notig war, wurden die Komponenten fir 2 Minuten in der Scheibenschwingmihle homo-
genisiert. Bei den Einwaagen wurde bei allen Komponenten der Gewichtsverlust bei 1000 °C
bertcksichtigt und entsprechend mehr eingewogen.

Die eingewogenen Abmischungen wurden vor dem ersten und nach jedem Sintergang
2 Minuten lang bei 700 U/min in der Scheibenschwingmuhle (Typ Retsch RS1) gemahlen und
homogenisiert. Als Mahlbehalter wurde fiir die Versuche mit LA ein Stahleinsatz verwendet,
da hierbei die Kontaminierung des Probenmaterials mit Abrieb aus dem Mahlbehélter ver-
nachlassigbar ist.

2.1.2 Sinterversuche

Die eingewogenen und homogenisierten Proben wurden in Korundtiegeln in den bei 600 °C
vorgeheizten Muffelofen gebracht. AnschlieRend wurde der Ofen in %2 h bis % h auf die vor-
gewahlte Temperatur hochgeheizt, um eine langsame Entwé&sserung des Tonanteiles des LA
und eine langsame Entsauerung des Gatiermoglichen. Die Proben wurden fur 1% h bei

der Zieltemperatur im Ofen belassen und anschlie3end an Luft abgeschreckt. Danach wurden
die Proben erneut aufgemahlen. Dieser Vorgang wurde einmal wiederholt.

Bei der thermischen Behandlung von mineralischen Rohstoffen kdnnen drei Reaktionsarten
unterschieden werden {dL, 1958):

1. Fritten: Erhitzungsvorgang, bei dem sich das behandelte Material im festen Zustand
verdichtet, ohne dal} eine flissige Phase auftritt

2. Sintern: Erhitzungsvorgang, bei dem sich das behandelte Material verdichtet und teil-
weise in die flissige Phase ubergeht, ohne dal? die feste Phase auch nur zeitweise ver-
schwindet oder tropfbar flissig wird

3. Schmelzen Erhitzungsvorgang, bei dem sich das behandelte Gut verflissigt

Die Mineralsynthesen in den vorliegenden Untersuchungen sollten hauptsachlich durch
Sintern erzielt werden. Die Mineralbildung beim Fritten sind stark von der Korngrof3e des ein-
gesetzten Materials und von dessen Homogenisierung abhangig.

Tritt Schmelzen auf, sind die gebildeten Phasen stark von der Abkihlgeschichte der Schmelze
abhangig. Eine Unterscheidung der einzelnen Reaktionsarten ist im Laborversuch nicht immer
eindeutig moglich. Wenn sich die Oberflache der Probe dem Probengefald angepalit hatte und
keine Kornaggregate mehr erkennbar waren, wurde von einem Schmelzen ausgegangen. Um
zu einer Reproduzierbarkeit der Ergebnisse zu gelangen, wurden die Syntheseparameter, wie
Probenmenge, Aufmahldauer, Tiegelmaterial und Abkthlgeschwindigkeit gleich gehalten.

Es war nicht beabsichtigt, die Versuchsdauer solange auszudehnen, bis sich ein Gleichgewicht
einstellte, da dies unter technischen Bedingungen auch nicht angestrebt bzw. erreicht wird
(HERATH-BANDA & GLASSER 1978). Durch die Versuchsfiihrung sollten reproduzierbare
Ergebnisse erzielt werden, was durch stichprobenartig durchgefiihrte Wiederholungsversuche
Uberprift wurde. Die Sinterung wurde in Korundtiegeln durchgefuhrt. NambrIS &
GLASSER(1991) ist der Eintrag von Aluminium durch das Tiegelmaterial vernachlassigbar.



Kapitel 2: Experimentelle Methodik Seite 15

2.2 Charakterisierung des Untersuchungsmaterials

Die Ausgangsstoffe vor der Herstellung der Rohmehle und die Endprodukte nach der
thermischen Behandlung wurden mineralogisch und chemisch charakterisiert.
Die gewahlten Parameter der verwendeten Methoden werden im folgenden naher erlautert.

Die chemische Zusammensetzung des LA wurde mit RFA und ICP-OES bestimmt. Die
Haupt- und Nebenbestandteile (>1 M.-%) wurden mit RFA ermittelt, die Spurenbestandteile
wurden mit einem Konigswasseraufschluf3 mittels ICP-OES gemessen. Die qualitative und
semiquantitative Phasenanalytik wurde mit Rontgenpulverdiffraktometrie durchgefihrt. Zur

semiquantitativen Bestimmung des Kaolinitgehaltes des LA wurde die Thermo-

gravimetrie/Differentialthermoanalytik eingesetzt. Das Reaktionsverhalten der Proben mit
Wasser wurde mittels WarmefluRkalorimetrie untersucht.

2.2.1 Rontgenpulverdiffraktometrie

Zur Durchfihrung der phasenanalytischen Untersuchungen stand ein Rontgenpulverdiffrakto-
meter der Firma Siemens mit Bragg-Brentano-Geomé&2H) zur Verfigung.

Die Bestimmung des qualitativen Phasenbestandes anhand der RoOntgenpulverdiagramme
wurde mit der Software Diffrac-AT (EVA 3.03) vonoSaBiM (1993a) durchgefiihrt. Als
Datenbank dienten die ICDD (JCPDS PDF-44). Dabei wurden die Richtlinien der JCPDS
(HuBBARD, 1980) zur Auswertung von Réntgenpulverdiagrammen bericksichtigt.

Zur Untersuchung mittels Rontgenpulverdiffraktometrie (XRD) wurden die Proben nach dem
letzten Durchgang im Muffelofen erneut aufgemahlen und in einem Probentrager prépariert.

Das Standardmef3programm fur qualitative Messungen ist in Tabelle 4 angegeben.

Messung
Schrittweite [° B] 0.03
Betriebsart kontinuierlich
Zahlzeit [s] 1
Roéhrenspannung [kV] 40
Anodenstrom [mA] 30
Roéntgenstrahlung Cuk 2
Sekundarmonochromator ja
Divergenzblende variabel
Sollerblende variabel
Bereich [° B)] 5-65

Tabelle 4: MeRparameter fur die Réntgenpulveraufnahmen

Im allgemeinen sind mit der Pulverdiffraktometrie unter den beschriebenen Aufnahmebe-
dingungen Phasen mit mindestens 2 M.-% Anteil erfal3bar.

Die Abschatzung der relativen Anteile einer Phase innerhalb einer Versuchsreihe wurde
anhand der Peakhohen charakteristischer Peaks durchgefuhrt. Aufgrund unterschiedlicher
Uberlagerungen der Peaks wurden nicht immer die gleichen Peaks ausgewahlt. Die
Bestimmung der Phasengehalte Uber die Peakflachenmethode erschien nicht sinnvoll, da nicht
ausreichend Uberlagerungsfreie Peaks vorhanden waren.

Der relative Anteil einer Phase in den Tabellen des Ergebnisteiles wird durch die Anzahl der
Kreuze (+) symbolisiert (Tabelle 5). Ein Strich (-) bedeutet, daf? die Phase nicht nachweisbar
war.
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Symbole Bedeutung
++++ sehr viel vorhanden
+++ viel vorhanden
++ wenig vorhanden
+ sehr wenig vorhanden
- réntgenographisch nicht nachgewiegen

Tabelle 5: Einteilung zur semiquantitativen Phasenbestimmung

Die auf diese Weise vorgenommenen Abschatzungen sind nur innerhalb der jeweiligen
Versuchsreihen vergleichbar. Quervergleiche der Abschatzungen zwischen verschiedener
Versuchsreihen sind nur eingeschrankt maoglich.

Die Aussagekraft der angewandten Methode reicht aus, um Schliisse Uber die Phasenbildung
bei Zu- oder Abnahme einer Zumischungskomponente machen zu kénnen.

2.2.2 Rasterelektronenmikroskopie

Rasterelektronenmikroskopische Aufnahmen ermdglichen es, die Morphologie und Detail-
eigenschaften einzelner Korner zu untersuchen. Uber die Korngestalt und die Element-
bestimmung mittels EDX lassen sich Aussagen uber die vorliegende Mineralphase treffen.
Diese Untersuchungen wurden mit einem Rasterelektronenmikroskop der Firma JEOL
(JSM 6300) mit gekoppelter energiedispersiver Réntgenanalytik (EDX) durchgefiihrt. Um die
Probenoberflache elektrisch leitend zu machen, wurden die Proben fur 200 Sekunden mit
Gold bedampft. Fur die EDX-Analysen wurden die Proben mit Kohlenstoff bedampft. Als
Anregungsspannung des Elektronenstrahls wurden 15 kV gewaéhlt. Es wurde ein Arbeits-
abstand von 15 mm und ein Strahlstrom von FeA@ingestellt.

2.2.3 Rontgenfluoreszenzanalytik

Zur Bestimmung der chemischen Zusammensetzung der Ausgangsmaterialien wurden
Rontgenfluoreszenzanalysen an einem Spektrometer der Firma Siemens (SRS 3000) durch-
gefuhrt. Die Auswertung der MelRergebnisse fur die Hauptelemente erfolgte tUber das Aus-
werteprogramm ,Geoquant” (&ABIM, 1993b). Dazu wurde eine Kalibrierung mit einem
Bauxit und einem Granit bekannter Zusammensetzung vorgenommen.

Fir die Messung mittels RFA wurden Pulvertabletten aus einer Mischung von Probenmaterial
und Wachs (Verhaltnis Probe:Hoechstwachs=6:1) hergestellt. Das Probenmaterial wurde fur
die Herstellung der Tabletten fur 10 Minuten bei 1200 U/min in der Scheibenschwingmiuhle
aufgemabhlen.

2.2.4 ICP-OES (optische Emissionsspektroskopie)

Die Bestimmung der Spurenelemente des LA wurde mittels ICP-OES (induktiv-gekoppeltes
Plasma optische-Emissionspektrometrie, Zeiss-Jena Plasmaquant 110) durchgefuhrt.

Bei dem Verfahren werden die zu analysierenden Flussigkeiten zu einem feinen Aerosol
zerstaubt und in einer Plasmaflamme bei etwa 10 000 °C ionisiert. Die durch die thermische
Anregung gebildeten charakteristischen Emissionslinien werden dber einen Gittermono-
chromator und einen Photomultiplier erfaldt und digital registriert. Die Bestimmung der
Konzentration erfolgt Uber die Kalibrierung mit Standardlésungen.

Fur die Herstellung der Losungen wurden die ausgemahlenen Proben mit Konigswasser im
Autoklaven bei 95 °C aufgeschlossen. Ein geringer unloslicher Rest wurde abfiltriert.
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2.2.5 UV-VIS-Spektroskopie

Zur Bestimmung des EeGehaltes wurde ein Spektrometer der Firma Dr. Lange (CADAS
100) verwendet. Die Methode nitzt aus, dafl3 Fe(ll)- lonen mit 1,10-Phenantrolin eine orange-
rote Komplexverbindung bilden. Die Konzentrationsbestimmung erfolgt Gber die Messung
der Lichtabsorption bei einer Wellenlange von 428 nm.

10 mg der Probe wurden mit 1m HCI im Autoklaven bei 80 °C vollstadndig aufgeschlossen.
Die Losung wurde mit Phenantrolin-Losung versetzt und mit NaOH auf einen pH-Wert von 1
eingestellt und anschlieRend im Spektrometer vermessen.

2.2.6 Thermogravimetrie/Thermodifferentialanalyse

Die thermogravimetrischen Untersuchungen und Thermodiffentialanalysen wurden mit einer
TG/DTA der Firma Seiko (TG/DTA 320 U) durchgefuhrt.

Dazu wurden 10 mg der zu untersuchenden Probe in einen Pt-Tiegel eingewogen. Als
Referenz diente ein leerer Pt-Tiegel. Der untersuchte Temperaturbereich betrug 50 °C bis
1100 °C mit einer Aufheizrate von 10 °K/min.

2.2.7 Warmeflufkalorimetrie

Die Beurteilung der hydraulischen Reaktivitat der Proben erfolgte mittels WarmeflulZkalori-
metrie. Bei der WarmefluRBkalorimetrie wird die Hydratationswarme einer Substanz als
Funktion der Zeit gemessen. Fir die Untersuchung der bei der Hydratation der synthetisierten
Phasen frei werdenden Warmemenge wurde ein varelK(1984) konstruiertes und von
POLLMANN et al (1991) weiterentwickeltes WarmefluRkalorimeter verwendet.

2.2.7.1 Gerédteparameter

Bei dem verwendeten Typ von Warmeflu3kalorimeter wird Uber ein Bi-Te-Thermoelement
die Temperaturdifferenz  zwi-

schen einem Mel3- und einem
Referenztiegel erfal3t. Das
Kalorimeter ist mit der Um-

gebung durch eine definierte
Warmeleitstrecke  verbunden.
Bei exothermen oder endo-
thermen Reaktionen entsteht
eine Temperaturdifferenz zwi-
schen dem Referenz- und dem
Meltiegel und bis zur Ein-

stellung von isothermalen Be-
dingungen flie3t Strom. Der
schematische Versuchsaufbau ist
in Abbildung 12 wiedergegeben.

Digital-
mulitmeter

Computer

Abbildung 12: Schema des Versuchsaufbaus zur WarmefluR3kalorimetrie

Fur die rechnergesteuerte MeRwertnahme und Datenverarbeitung wurde ein eigenes
Computerprogramm auf Basis der Entwicklersoftware Testpoint 3201(& EQUIPMENT
CoPERATION 1995) programmiert. Das Programm ermoglicht die rechnergesteuerte Abfrage
der Uber ein Digitalmultimeter ermittelten Spannungsdifferenz zwischen Referenz- und
Probetiegel. Diese Spannungsdifferenz wird tGber einen vorher ermittelten Kalibrationsfaktor
in einen Warmewert [mW] umgerechnet.

Das speziell auf die Anforderungen der Warmeflul3kalorimetrie angepal3te Steuer- und
Auswerteprogramm ermoglicht die online-Darstellung und -Auswertung der Mel3ergebnisse.
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Fur die Auswertung der WarmefluRkurven durch Integration des Warmeinhalts wurde ein
eigenes Modul programmiert.

Die fur Standardmessungen verwendeten Parameter sind in Tabelle 6 dargestellt.

MeRintervall 90 sec
Probenmenge 19
Wasser/Feststoff 1/1
Integrationszeit| 5 sec

Referenz.tiegel leer | Tabelle 6: Gerateparameter des
MelRbereich 0.2 V | warmefluRkalorimeters

Die Kalibrierung des Gerates erfolgte Uber einen Metallfilmwiderstand von 1Q0@r

direkt in die Probentiegel eingesetzt wurde. Uber den Widerstand wird eine definierte
elektrische Leistung abgegeben. Aus dem Verhaltnis von abgegebener Leistung zu dem am
Digitalmultimeter gemessenen Signal ergibt sich der Kalibrationsfaktor K, der temperatur-
abhangig ist.

2.2.7.2 Versuchsablauf

Fur die Untersuchung der Reaktionswarme wurde jeweils ein Gramm Substanz verwendet.
Das Anmachwasser wurde nach der Herstellung des thermischen Ausgleichs im Kalorimeter
mit einer Spritze in die Tiegel eingespritzt, so dal} der Warmeeintrag durch die Praparation so
gering wie moglich gehalten wurdeE@BUREAU, 1977; HLLS et al, 1994).

Es wurde jeweils 1 ml Wasser zu 1 g Probe gegeben (W/F=1). Die Warmemenge, die mit dem
Einspritzen des Wassers in das System eingetragen wird und unvermeidbar ist, ist nach
spatestens 15 bis 20 Minuten vernachlassigbar klein.

2.2.7.3 Auswertung und Bestimmung der hydraulischen Reaktivitét

Die bei der Hydratation ablaufenden exothermen Reaktionen umfassen Adsorptions-,
Hydrolyse- und Hydratationsreaktionen. Die Einteilung der Stadien der Hydratation erfolgte
entsprechend der Einteilung der Hydratationsphasen von PortlandzementenAsaoR T
(1997) und HENNING et al (1989):

|. prainduktive Phase bzw. Anfangsperiode:

sofort nach dem Kontakt mit dem Anmachwasser kommt es zu einer starken, relativ kurzen
Anfangsreaktion

Il. induktive (dormante) Phase oder Ruheperiode:

nach der prainduktiven Phase folgt eine Phase, in der sich die Reaktion verlangsamt und
ein Warmeminimum erreicht

lll. Beschleunigungsphase:

nach der induktiven Phase beschleunigt sich die Reaktion und erreicht typischerweise nach
mehreren Stunden ein Hydratationsmaximum

IV. Verzégerungsphase oder Abklingperiode

die Reaktionsgeschwindigkeit nimmt langsam in einem Zeitraum von mehreren Stunden
bis mehreren Tagen wieder ab

Bei der Beurteilung der Ergebnisse der Kalorimeterversuche muf3 bertcksichtigt werden, daf3
mehrere Faktoren Einflul3 auf das Hydratationsverhalten der Substanzen haben:
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1. Phasenbestand und ,Phasenbildung” (Abkihlgeschwindigkeit etc.)
2. spezifische Oberflache bzw. KorngréRenspektrum
3. Druckbeanspruchung beim Aufmahlen der Kérner
4. Hydratationstemperatur

5. Wasser/Feststoff-Verhaltnis

Es wurde versucht, die oben genannten Einflisse durch gleiche Behandlung aller Proben
moglichst zu minimieren. An Stichproben wurde die Kornverteilung mittels Lasergranulo-
metrie Uberpruft.

Zur Abschatzung der bei der Hydratation frei werdenden Energie, die ein MalR fur die
hydraulische Reaktivitdt der Proben ist, wurde jeweils die Flache unter dem Hauptpeak bis
zur Basislinie berechnet. Die Uber den Zeitraymbis & abgegebene Warmemenge Q
berechnet sich tber folgende Fornt@lgichung 3.

P=Warmeflu3 in [mW]
& t K= Kalibrationsfaktor
Q= J‘ Pdt= j K(T)+.Udt—Qo  u=gemessene Spannung [mV]
t, t T=Temperatur
Qo=Warmemenge der Basislinie

Gleichung 3: Berechnung der Warmemenge

Zur rechnergestitzten Auswertung wird diese Formel fur zwischen den Einzelmessungen
gleichbleibende Zeitabstandé mit der SvPsoN-Regel (Gleichung 4) angenéhert.

fiir y=f(t) von t=t bis t=t gilt naherungsweise%[f (t,) +4F(t)+ F(t,)]e[t, —t,]

Gleichung 4: Formel zur Berechnung der Warmemenge

Als Anfang der Integration {f wurde das erste Minimum nach der Anfangsreaktion
(prainduktive Phase) gewahlt. Als Endpunkt der Integrati)miirden Zeitwerte ausgesucht,

nach denen keine wesentliche Warmereaktion mehr feststellbar war. Trat kein ausgepragter
Warmepeak auf, konnte kein Wert fir den Warmepeak angegeben werden.

2.2.8 Wassergehalt und Gluhverlust

Der Wassergehalt wurde nach DIN 384 T2 (1985) durch Trocknung der feuchten Probe

bei 105 °C bestimmt. Die Bestimmung des Gluhverlustes wurde in Anlehnung an DIN 38414
TeEIL 3 (1985) durchgefiihrt. Anstatt der in der Norm vorgeschriebenen Temperatur von
550 °C wurde abweichend davon bei 1000 °C gegliiht, da die Proben einen hohen Anteil an
Tonmineralen erwarten lieBen, die bei 550 °C nur teilweise dehydratisieren bzw.
dekarbonatisieren.

2.2.9 KorngrélRenanalyse und Bestimmung der spezifischen Oberflache

Fir die kalorimetrischen Bestimmungen und die Festigkeitsuntersuchungen ist zum Vergleich
der Proben ein anndhernd gleiches KorngréRenspektrum bzw. eine &hnliche spezifische
Oberflache wichtig. An ausgewdahlten Proben wurde das KorngréRenspektrum fir die

kalorimetrischen Untersuchungen Uberprift. FUr die Festigkeitsuntersuchungen wurden die
spezifische Oberflache nach Blaine bestimmit.
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2.2.9.1 Korngréf3enanalyse durch Siebung und Lasergranulometrie

Die KorngréRenverteilung des LA wurde bis zu einer Korngréf3e >20 pm durch Nal3siebung

bestimmt.

Die KorngroRenverteilung an den aufgemahlenen Syntheseprodukten wurde mit Hilfe eines

Lasergranulometers (CILAS 920) in einer Suspension mit Isopropanol durchgefiihrt. Das

Gerat erfal3t die Korngro3enverteilung in einem Bereich zwischen 0.7 und 400 um und unter-
gliedert in 30 KorngroRenklassen.

Die Korngrof3enbestimmung mittels Lasergranulometrie ist eine Methode, die die Projektions-

flache der Teilchen anhand der Beugung des Laserstrahls an den Teilchenrandern ermittelt.
Uber die Flache wird auf das Volumen der Teilchen geschlossen. Bei der Berechnung der
Volumenanteile einer bestimmten Korngréf3e wird davon ausgegangen, dal3 die Teilchen an-
nahernd kugelférmig sind.

2.2.9.2 Spezifische Oberfldche nach Blaine

Bei der Bestimmung der spezifischen Oberflache nach Blaine wird der Widerstand eines
definierten Schuttbetts gegen durchstromende Luft gemessen. Je feiner das zu untersuchende
Material ist, desto weniger Luft kann bei gleicher Porositat des Schittbetts (d.h. Packungs-
dichte) durchstromen.

Die spezifische Oberflache wurde nambichung sberechnet:

Osp = Spezifische Oberflache in ¥m

[~ e = Porositat
p= Keve? t t = Durchlaufzeit in Sekundenc?m
- P p = Dichte des Materials in g/
p(1-€)ev10n n = Dynamische Viskositét der Luft in Pa s

K = Geratekonstante
Gleichung 5: Spezifische Oberflache nachIBE

Das Mel3gerat wurde mit zwei Quarzstandards bekannter spezifischer Oberflache kalibriert
(2910 cni/g und 4100 crig). Als Dichte der Sinterprodukte wurde ein Wert von 3.0 &/cm
eingesetzt.

2.2.1(Festigkeitsmessungen an Kleinprismen

Zur Bestimmung der Festigkeitseigenschaften der Syntheseprodukte wurden nach 28 Tagen
Biegezugfestigkeiten an Prismen gemessen. Wegen der geringen Probenmengen mufiten die
Untersuchungen an Kleinprismen im Format 1.5cme 1.5 cm e« 6 cm durchgefiuhrt werden.
Die Festigkeiten von Kleinprismen sind nachUIMER et al. (1985) nicht direkt mit den
Festigkeiten von Prismen, die nach EN 196 TL (Prufverfahren fir Zement. Bestimmung

der Festigkeit) hergestellt wurden, korrelierbar. Zum Vergleich wurden Kleinprismen aus
einem handelsiblichem Portlandzement (CEM | 32.5R) hergestelit.

Das Verfahren zur Herstellung der Prismen wurde in Anlehnung an die ENEL9S durch-

fuhrt. Die davon abweichenden Methoden zur Herstellung und Messung werden im folgenden
erlautert.

Probenpraparation

Zur Herstellung der Kleinprismen wurden jeweils 200 g Probenmaterial nach dem bereits be-
schriebenem Verfahren (Kapitel 2.1.1) hergestellt. Die Proben wurden durch Nachmahlung
auf einem Blaine-Wert von 4800 éfg + 100 cni/g eingestellt.

Fur die Abmischungen mit Portlandzement wurde den Proben ein handelsiblicher Portland-
zement (CEM | 32.5R) zugemischt und anschlie3end durchmischt.
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Herstellung und Lagerung der Kleinprismen

Zur Herstellung der Kleinprismen wurden Kleinprismenformen der Prismengrof3e
1.5cm e« 1.5 cm e« 6 cm verwendet. Die Herstellung der Prismen erfolgte in Anlehnung an die
EN 196. Die hier verwendeten kleineren Prismenformen machten Abweichungen von dem in
der Norm beschriebenem Verfahren notwendig. Das Verfahren zur Herstellung der Prismen
ist in Tabelle 7 zusammenfal3t. Um eine gleichm&Rige Verarbeitung aller Proben und eine
gute Homogenisierung des Leims zu gewahrleisten, wurde ein W/F von 0.6 gewahlt.

Zeit Vorgang
0...45 sec Zugabe der Probe zum Anmachwasser und Durchmisghung
60...90 sec Einflllen der ersten Schicht in die Prismen auf dem

Vibrationstisch
(etwa Halfte der Prismenform)

90...120 sec Vibrieren auf dem Vibrationstisch
120...150 sec Einfullen der zweiten Schicht in die Prismen auf dem
Vibrationstisch
150...210 sec Vibrieren
Prismenform wird bei 100% Raumfeuchtigkeit gelagert
24 h Entformung und anschlieBende Unterwasserlagerung
28 Tage Messung der Biegezugfestigkeit

Tabelle 7: Verfahren zur Herstellung der Kleinprismen

Biegezugfestigkeiten

Die Biegezugfestigkeit der Prismen wurde nach 28 Tagen mittels Dreipunktbiegung
bestimmt. Zur Berechnung der Festigkeitswert@ Wrirde folgende Formel verwendet:

15¢F ol N F: am Probekérper wirkende Hochstkraft beim Bruch
R == T I: Lange des Abstands zwischen den Auflagern (25 mm)
b.h? m2 b: Breite des Probekorpers

h: Dicke des Probekdrpers

Gleichung 6: Berechnung der Biegezugfestigkeit

2.3 Berechnungen zum Phasengehalt der Sinterprodukte

Anhand der chemischen Zusammensetzung der Abmischungen lassen sich die theoretisch
maximal moglichen Phasenanteile einer Phase berechnen. Zur Abschatzung des hydraulischen
Potentials der gesinterten Abmischungen wurden Berechnungen tber die maximal moglichen
Mengen an €S und GA3S durchgefuhrt.

Fur die Berechnung der Phasenbildung &% @urde davon ausgegangen, daf alles zur
Verfiigung stehende CaO bzw. Sigur Bildung von GS beitragen kann. Dies beriicksichtigt
nicht, dal3 sowohl CaO als auch &i® anderen Phasen gebunden werden konnen, was zu
einem Uberbefund der berechneten Menge an maximal moglich8nitBrt. Als weiteres

wurde fir die Berechnungen der Einbau von Fremdionen in die Struktur,8egethach-

lassigt. Diese Vereinfachung fuhrt wiederum zu einem Minderbefund der berechneten Menge.
Bei der Berechnung fiur die MineralphaseAgS wurde vernachlassigt, dal sich bei
Temperaturen Uber 1000 °C $®@om Anhydrit (CaS@) abspalten kann und damit dem
System verloren geht (RGo-CUERVO, Y.; GLASSER F. P., 197Y).



