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1. Einfuihrung

Bitumindse Materialien weisen aufgrund der chemischen Zusammensetzung, des zeit- und temperatur-
abhéngigen viskoelastischen Verhaltens und ihrer Interaktion mit atmosphérischen Einfliissen (Alte-
rung) eine hohe Komplexitit auf. Ein Ziel des Christian-Doppler-Labors fiir die chemo-mechanische
Analyse bitumindser Materialien ist die Erweiterung der anwendbaren Analysemethoden zur Beschrei-
bung von Bitumen im Hinblick auf Chemie, Mechanik, Mikrostruktur und die Interaktion mit verschie-
denen Alterungsfaktoren.

Dieses Dokument gibt einen Uberblick iiber normierte und neu implementierte Analysetechniken von
bitumindsen Materialien, die im Verlauf des Projekts genutzt, adaptiert oder aufgebaut wurden. Fiir jede
Methode werden die grundlegenden Prinzipien erklért und auf spezifische Anwendungen eingegangen.
Verweise auf Veroftentlichungen zu den Methoden sind ebenfalls enthalten. Um das Dokument fiir An-
wender_innen nutzbar zu machen, beinhaltet jeder Abschnitt konkrete Fragestellungen, die mit einer
Methode beantwortet werden konnen, sowie deren Vor- und Nachteile, Kosten und Grenzen.

Das vorliegende Dokument stellt dabei kein Lehrbuch iiber den Hintergrund der analytischen Prinzipien
dar und auch keine allumfassende Ubersicht von Ergebnissen dieser Methoden in der Literatur. Ziel ist
es, ein kompaktes Nachschlagewerk zur Verfligung zu stellen, das Anwender innen dabei unterstiitzt,
die richtige Methode fiir Fragestellungen zu Chemie, Mechanik, Mikrostruktur und Alterung von Bitu-
men zu finden.

Wir bedanken uns herzlich bei der Christian Doppler Gesellschaft (CDG) sowie bei unseren Unterneh-
menspartnern BMI Austria GmbH, OMV Downstream GmbH und Pittel+Brausewetter Gesellschaft
m.b.H. fiir die Finanzierung des Christian Doppler Labors. Mehr als 80% der Fordermittel unterstiitzen
junge Wissenschaftler innen in den ersten, entscheidenden Schritten ihrer Karriere und ihrer Leiden-
schaft fiir diesen faszinierenden Baustoff.
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2. Alterungsmethoden

Die realitdtsnahe Simulation des Alterungsverhaltens von Bitumen ist ein wesentlicher Aspekt fiir die
Gewihrleistung dauerhafter bitumindser Konstruktionen. Um die Alterung von Bitumen umfassend zu
beschreiben wird dieser Prozess meist in zwei Phasen eingeteilt: Kurz- und Langzeitalterung. Die Kurz-
zeitalterung (englisch ,,short term aging® — STA) beschreibt die Verdnderungen, die das Material wéh-
rend der Herstellung, Verarbeitung und des Einbaus erfahrt. Dabei wird das Material in der Regel auf
eine Temperatur von 150 °C bis 200 °C erhitzt, bei der Bitumen rasch oxidiert und einen Teil seiner
fliichtigen organischen Bestandteile verliert. Dies fiihrt zu einem starken Anstieg der Viskositit und
Steifigkeit. Zur Simulation im Labor wurden einige Verfahren entwickelt und standardisiert, die im
Folgenden niher beschrieben werden.

Die zweite Phase, die Langzeitalterung (englisch ,,long term aging* — LTA ), beginnt sobald die Kon-
struktion fertiggestellt ist und in Betrieb genommen wird. Hier ist Bitumen Umweltfaktoren wie reak-
tiven Sauerstoffspezies (ROS), Temperatur, Licht, Feuchtigkeit und mechanischer Belastung ausge-
setzt. Diese Faktoren bewirken eine langsame Verdnderung der chemischen Struktur des Materials
durch Oxidation und fithren damit zu einer Erh6hung der Steifigkeit und Versprodung. Im Folgenden
werden verschiedene Laborverfahren dargelegt, die die Auswirkungen der verschiedenen Umweltfak-
toren nachbilden.

2.1. Kurzzeitalterung

2.1.1. Rolling Thin Film Oven Test (RTFOT)

Zur Simulation der Kurzzeitalterung, die bei der Herstellung, Lagerung und Verarbeitung von Binde-
mitteln auftritt, wird der Rolling Thun Film Oven Test (RTFOT) verwendet. Um die oxidativen Prozesse
wihrend der Kurzzeitalterung nachzuahmen, wird bei dieser Methode ein Bindemittelfilm in rotieren-
den Glasflasche unter hohen Temperaturen und Luftzufuhr gealtert. Durch EN 12607-1, ASTM D2872-
12 und AASHTO T240 ist der Test standardisiert, wobei die Proben einheitlichen Temperaturen von
163 °C ausgesetzt sind. Die Alterungsdauer variiert zwischen 75 min (EN 12607-1) und 85 min (ASTM
D2872-12/AASHTO T240). Wahrend des Alterungsprozesses dreht sich die RTFOT-Trommel mit
15 RPM (Umdrehungen pro Minute) bei konstanter Drehzahl und der Luftstrom ist auf 4 1/min einge-
stellt.

Dariiber hinaus kann der Masseverlust, der wahrend der RTFOT-Alterung eintritt, gemessen werden.
Dazu miissen die Flaschen mit 35 +/- 0,001 g des jeweiligen Materials befiillt werden. Nach der Alte-
rung und dem Abkiihlen der Proben wird die genaue Masse der Flaschen gravimetrisch bestimmt. Die
Ermittlung des Massenverlustes und damit die Begrenzung der fliichtigen Bestandteile auf 1 M% dient
der Sicherheit auf Baustellen. Ziel ist es, die Freisetzung von Gasen bei STA-Prozessen zu minimieren

[1].

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Kurzzeitalterungs-Methode
Wie kann die Kurzzeitalterung im Labor auf standardisierte Weise simuliert werden?
- Sicherheit auf der Baustelle
Wie kann sichergestellt werden, dass sich die Gase bei der Verarbeitung des Binde-
mittels nicht iiberméBig verfliichtigen und damit die Arbeitssicherheit gewéhrleisten?
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Stirken

- Standardisierte Testmethode - vergleichbare Ergebnisse von verschiedenen Gruppen;
langjéhrige praktische Erfahrung

- GroBe Menge an Bindemittel kann gleichzeitig gealtert werden (~280 g)

- Verschiedene Bindemittel kdnnen gleichzeitig gealtert werden (je nach Gerét)

- Kurze Konditionierungszyklen (Vorwérmen + Priifung dauert etwa 2 ' h)

- Sicherheitsmessung durch Massenverlustberechnung

Schwichen und Kosten

- Fir nicht-standardmaBig verwendete Bitumen und polymermodifizierte Bitumen
(PmB) kann RTFOT eine realitidtsnahe Kurzzeitalterung nicht immer nachstellen.

- Esistunklar, ob RTFOT auf eine gro3e Bandbreite stark modifizierter PmBs ange-
wendet werden kann.

- Kostenschitzung (2024): 10k bis 12k €

Einschrinkungen

- Fiir gewisse hochviskose Bindemittel, bei denen kein diinner Rollfilm erzeugt werden
kann, ist RTFOT nicht anwendbar [2].

- Fir bestimmte viskose PmBs sollten konkave Flaschendffnungen verwendet werden,
um ein Auslaufen aus der Flasche zu vermeiden. Es ist jedoch zu beachten, dass mit
solchen Flaschen weniger Bindemittel zuriickgewonnen werden kann.

2.1.2. PreVBA

Die Pre-Viennese-Binder-Aging (PreVBA)-Methode wurde entwickelt, um die Kurzzeitalterung und
die Probenvorbereitung fiir die anschlieBende Langzeitalterung in einem Prozess zu kombinieren. Bei
diesem Verfahren werden 8 g des jeweiligen Bitumens in ein Metallgefill gegeben und dann in einen
beliifteten Ofen mit einer Temperatur von 163 °C tiberfiihrt. Nach 15 min wird der Metallbehélter kurz
geschwenkt, um eine gleichméaBige Verteilung des entstandenen 0,5 mm dicken Bitumenfilms zu ge-
wihrleisten. Nach einer vollstandigen Alterungsdauer von 65 min wird die Probe aus dem Ofen genom-
men und kann fiir weitere Alterungsprozesse verwendet werden. Es hat sich gezeigt, dass 65 min
PreVBA-Alterung ungefahr das gleiche Alterungsniveau wie 75 min RTFOT-Alterung ergeben [3]. Es
ist jedoch moglich, dass dies von Bindemittel zu Bindemittel leicht variiert.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Simulation der Kurzzeitalterung von Bitumen
Wie kann Bitumen im Labor schnell und einfach kurzzeitgealtert werden?

- Erzeugung eines homogenen Bitumenfilms fiir weitere Alterungsprozesse
Welches Kurzzeitalterungsverfahren kann verwendet werden, um eine anschlieBende
Langzeitalterung ohne weitere Erhitzungs- und Vorbereitungsschritte zu ermoglichen?

Stiarken

- Nur grundlegende Laborausriistung erforderlich (Metallbehilter und beliifteter Ofen)
- Je nach verfiigbarem Ofen kdnnen mehrere Bindemittel gleichzeitig gealtert werden.
- Kiirzere Dauer als bei standardisierten Methoden

- Einfachere Probenentnahme und Reinigungsschritte im Vergleich zu RTFOT

- PreVBA Proben konnen direkt in Langzeitalterungsverfahren iibertragen werden.

- Keine Wartung/Kalibrierung fiir Laborgerite erforderlich
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Schwichen und Kosten

- Im Vergleich zur RTFOT-Alterung werden geringere Mengen an kurzzeitgealterten
Proben erhalten.

- Da die Proben wahrend der Alterung nicht geriihrt oder gedreht werden ist vor der
Analyse eine Homogenisierung der Proben erforderlich.

- Kurze Unterbrechung des Alterungsprozesses erforderlich, um einen gleichmaBig ver-
teilten Bitumenfilm zu gewihrleisten.

- Kostenschitzung (2024): 1k bis 2k € pro Ofen

Einschrinkungen

- Erzeugung eines gleichméBigen Probenfilms mit PmBs eher schwierig
—>eventuell hohere Temperaturen notwendig und sinnvoll.

2.2. Langzeitalterung

2.2.1. Pressure Aging Vessel (PAV)

Die Alterung mit dem Pressure Aging Vessel (PAV) ist eine genormte Methode (siche EN 14769,
AASHTO R28 und ASTM D6521) zur Simulation der Langzeitalterung von Bitumen, d.h. der Alterung
wihrend der Nutzungsdauer. Da der Langzeitalterung in der Regel eine Kurzzeitalterung wéhrend des
Einbauprozesses vorausgeht, wird standardméfig RTFOT-gealtertes Bindemittel zur PAV-Alterung ver-
wendet. Die Probekdrper werden unter Druck erhitzt, wobei die im PAV herrschende Temperatur von
den klimatischen Umgebungstemperaturen im Einsatzgebiet abhéngt. Gepriift wird bei Temperaturen
von 90 °C, 100 °C und 110 °C, wobei fiir Proben in gemiBigten Klimazonen, wie z.B. in Osterreich,
die Temperatur meist auf 100 °C eingestellt wird. Ein PAV-Zyklus dauert 20 h bei einem Druck von
2,10 MPa [4]. Es wurde festgestellt, dass abhidngig vom Material mehrere PAV-Zyklen notwendig sind,
um das mechanische und chemische Verhalten von Feld gealtertem Bitumen nachzubilden [5, 6].

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Langzeitalterungsverfahren
Wie kann die Langzeitalterung im Labor standardisiert simuliert werden?

Stiarken

- Je nach Gerit ist es moglich, groBe Mengen an Bindemitteln gleichzeitig zu altern
(~500 g). AuBerdem kdonnen verschiedene Bindemittel zeitgleich in einzelnen PAV-
Behiltern gealtert werden.

- Erhohter Druck ermdéglicht die Durchfithrung von Tests bei niedrigeren Temperaturen
[4].

- Standardisierte Testmethode - vergleichbare Ergebnisse von verschiedenen For-
schungsgruppen

- Die Versuchsdauer von 20 h wurde aus praktischen Griinden gewahlt, da ein Versuch
an einem einzigen Tag durchgefiihrt werden kann (einfache und effiziente Experi-
menten) [6].
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Schwichen und Kosten

- Bei dlteren Geréten ist es moglicherweise nicht moglich mehrere aufeinanderfolgen-
den PAV-Zyklen einzustellen (z.B. 2xPAV). In diesem Fall muss der PAV nach durch-
gefiihrtem Zyklus erneut gestartet werden.

- Eine realititsnahe Feldalterung kann nur bedingt mit der PAV nachgeahmt werden, da
bei der Methode lediglich der Alterungseinfluss von Temperatur unter erh6htem
Druck beriicksichtigt wird.

- Kostenschitzung (2024): 21k bis 25k €

Einschrinkungen

- Der Einfluss von Luftfeuchtigkeit, Regen, Licht und reaktiven Sauerstoffspezies
(ROS) bleibt unberiicksichtigt [7-9].

- Die Alterungsbestdndigkeit von Bitumen im Feld kann nicht komplett realistisch si-
muliert werden.

- Bei PmBs kann es wahrend der PAV-Alterung zu einer Materialtrennung und/oder
Degradation kommen, die wéihrend der Feldalterung nicht auftritt [4].

2.2.2. Viennese Binder Aging (VBA)

Die Viennese-Binder-Aging (VBA)-Methode ist ein Verfahren zur Simulation der Langzeitalterung von
Bitumen im Labor. Ziel ist es beschleunigte Alterungserscheinungen zu erreichen und dabei die Para-
meter so realitdtsnah wie moglich zu halten. Eine visuelle Beschreibung des Aufbaus ist in Abbildung
1 zu finden. Ein Ozongenerator wird mit Luft betrieben, wobei ROS durch elektrische Entladungen
(= Koronaentladungen) gebildet werden. Die mit ROS (=Ozon (O3) und Stickoxide (NOx)) angerei-
cherte Luft wird in eine Alterungszelle aus Edelstahl gefiihrt, in der sie mit 0,5 mm Bitumenfilmen
(erhalten nach PreVBA) wechselwirkt. Eine Offnung am Boden der Zelle ermdglicht einen kontinuier-
lichen Gasfluss durch die Zelle, was zu einer stindigen Zufuhr frischer oxidierender Spezies fiihrt. Die
Standardtemperatur betragt 80 °C und da es sich um ein offenes System handelt herrscht Atmosphéren-
druck. Um die Simulation von Regen und Luftfeuchtigkeit zu ermoglichen ist an der Zelle ein Wasser-
einspritzsystem angebracht, mit dem in verschiedenen Abstinden Wasser in die Zelle gespriiht werden
kann. Ein Quarzglasfenster im Deckel der Zelle erlaubt zudem die Anbringung einer Lichtquelle, die
die Einbindung von Licht und Strahlung erméglicht. Zur Steuerung und Uberwachung der verschiede-
nen Parameter sind mehrere Sensoren an das Gerdt angeschlossen, darunter ein Os-, NOx-, Temperatur-
und Feuchtigkeitssensor. Ausfiihrlichere Informationen iiber den Grund fiir die Einbeziehung von ROS,
iiber die einzelnen Teile des Alterungsautbaus und die Reaktionen, die zwischen Bitumen und den ver-
schiedenen Gasspezies stattfinden, werden in einer Publikation von Mirwald et al. [8] erlautert.

Die Standardparameter fiir die VBA-Alterung lauten wie folgt:
e Bitumenfilme mit einer Dicke von 0,5 mm
e Gaszusammensetzung: Luft + 4 g/m* O; + 25 ppm NOx
e Trockene Luft mit einer absoluten Feuchtigkeit von 5 g/m?
e Temperatur: 80 °C
e Atmosphérendruck
e Dauer: 2 - 3 Tage

Diese Parameter wurden auf der Grundlage mehrerer Studien ausgewihlt, da sie zum hochsten Alte-
rungslevel fithren, aber dennoch einen engen Bezug zu realistischen Bedingungen aufweisen. Eine Stu-
die, in der eine Feldprobe mit PAV- und VBA-Experimenten verglichen wurde, hat gezeigt, dass die

10
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VBA-Alterung den Prozessen im Feld qualitativ dhnlicher ist [10]. Der VBA-Aufbau ist jedoch auch
anpassbar und die Parameter konnen leicht gedndert werden. So konnen beispielsweise anstelle einer
Kombination aus O3 und NOx auch Versuche mit einzelnen ROS durchgefiihrt werden [9]. AuBBerdem
konnen niedrigere/héhere Temperaturen und Probenmengen, andere Gase oder langere/kiirzere Zeit-
rdume verwendet werden.

O, generator and analyser ! | 9

Argon + 0,

Gas washing
bottle

Ventilation/Outlet

Abbildung 1: Uberblick iiber den Aufbau der VBA-Methode

Anwendung und moégliche Fragestellungen

- Simulation des Langzeitalterungsverhaltens von Bitumen
Wie kann Bitumen im Labor realistisch und schnell langzeitgealtert werden?
- Vorhersage des Alterungsverhaltens
Weist die jeweilige Probe eine hohe oder niedrige Alterungsbesténdigkeit auf?
- Identifizierung von alterungsfordernden Faktoren
Welche Parameter haben den groften Einfluss auf die Eigenschaften der Probe? Ist
die Probe beispielsweise besonders anfillig fiir den Kontakt mit Wasser oder Ozon?

Stiarken

- Realitdtsnahe Parameter

- Das System ist sehr anpassungsfihig; die Parameter konnen leicht veréndert werden.
- Mehrere Bindemittel konnen gleichzeitig gealtert werden.

- Keine besondere Probengeometrie erforderlich (grofe und gerdumige Alterungszelle).

Schwichen und Kosten

- Im Vergleich zur PAV-Alterung wird eine geringere Menge an gealterter Probe erhal-
ten.

- Wartung und Instandhaltung der einzelnen Teile aufwendig, da auch das Alterungs-
setup im Laufe der Zeit von den harten Bedingungen betroffen ist.

- Verwendung von gesundheitsschddlichen Gasen

- Kostenschétzung (2024): 25k bis 30k € fiir den gesamten Aufbau

11
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Einschrinkungen

Alterungsversuche mit Licht oder direkter Wassereinwirkung konnen nur mit einzel-

nen Proben durchgefiihrt werden.

Die Verwendung eines Ozongenerators mit Luft erlaubt nur die Erzeugung von defi-

nierten ROS-Verhiltnissen; das Verhiltnis von Os zu NOx kann nicht individuell ein-
gestellt werden.

2.2.3. Licht-induzierte Alterung

Sonnenlicht ist ein weiterer Faktor, der bei der standardisierten Laboralterung von Bitumen nicht be-
riicksichtig wird. Wenn bisher Licht in der Bitumenalterung genutzt wurde, handelte es sich ausschlieB3-
lich um Sonnenlicht im UV-Bereich [11-15]. Dabei werden in der Regel Schmalband-UV-Lampen oder
Alterungs-Witterungskammern mit Lichtquellen im UV-A- und UV-B-Bereich von 290 - 390 nm ver-
wendet. Jedoch hat nicht nur Licht im UV-Bereich sondern auch sichtbares Licht einen erheblichen
Einfluss auf die Alterung von Bitumen [16]. Daher wird derzeit an der Implementierung von sichtbarem
Licht in Kombination mit erhohten Temperaturen gearbeitet. Lampen mit unterschiedlichen Spektren

werden in einem vereinfachten Lichtalterungssetup getestet (siche Abbildung 2).

Light Source
/ . Insolation and
[ - Protection (Light-
Temperature Sensor ‘ proof) Cover Box

Bitumen Film

Heating Plate

Abbildung 2: Schematische Darstellung des vereinfachten Lichtalterungssetups

Anwendung und mogliche Fragestellungen

Stiarken

Simulation der LTA von Bitumen unter Beriicksichtigung von Umweltfaktoren wie
Sonnenlicht

Wie tragen UV- und sichtbares Licht zur Alterung von Bitumen bei?

Kombination von licht- und temperaturinduzierten Alterungseffekten

Gibt es Synergieeffekte, die durch die Kombination von Licht und Temperatur auftre-
ten?

Unterschiede im Alterungsmechanismus

Wie unterscheidet sich die lichtinduzierte Alterung von der derzeitigen VBA-, PAV-
oder Feldalterung?

Realitatsnahe Parameter unter Berlicksichtigung der Lichtverhéltnisse auf der Erd-
oberflache
Kann in Zukunft in die VBA-Zelle implementiert werden

12
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Schwichen und Kosten

- Wegen der Lichteinwirkung von oben kann je nur ein Bindemittel gealtert werden.
- Kosten zwischen 2 - 3k € pro Lampe

Einschrinkungen

- Bisher nur mit Temperatur kombiniert = weitere Tests vor der Implementierung in
VBA erforderlich.

- Mogliche Entwicklung einer bitumenspezifischen Lichtalterungslampe nétig, um Al-
terungssimulation zu optimieren.

2.2.4. Feldalterung

Die Alterung von Bitumen im Feld und die anschlieBende Analyse erlauben die Untersuchung des mog-
lichen Versagens von bitumindsen Anwendungen in realen Situationen. Daher basiert die Validierung
von Laboralterungsmethoden auf der Analyse von Materialien, die entweder aus Probefeldern oder di-
rekt aus Stralen-/Dachanwendungen stammen. Fiir den Aufbau eines kiinstlichen Probefelds konnen
verschiedene Asphalt- und Bitumensorten in Form von Asphaltplatten, losem Mischgut oder reinen Bi-
tumenfilmen (siehe Abbildung 3) verwendet werden. Der Vorteil von Bitumenfilmen ist, dass vor der
Analyse keine Riickgewinnung oder Extraktion erforderlich ist. Allerdings werden Wechselwirkungen
mit Aggregaten oder Fiillern nicht einbezogen. Bei Asphaltplatten, Bohrkernen und losem Mischgut
werden diese Wechselwirkungen beriicksichtigt, dafiir miissen jedoch die jeweiligen Bedingungen der
Riickgewinnung beachtet werden. Durch quantitative (z.B. Bestimmung von Steifigkeits- oder Alte-
rungskennwerten) und qualitative Analysen (z.B. Bestimmung von Struktur und chemischer Zusam-
mensetzung) konnen Riickschliisse darauf gezogen werden, ob die jeweilige Laboralterungsmethode in
der Lage ist, die Vorgédnge im Feld nachzuahmen. Auflerdem konnen auftretende Alterungsmechanis-
men identifiziert werden, was wichtige Informationen fiir die Entwicklung von Antioxidantien und Re-
juvenatoren liefert.

Abbildung 3: Beispielhafte Darstellung eines Probefeld; a) Bitumenfilme, b) Asphaltplatten und c) loses Mischgut

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bestimmung des Alterungsverhaltens und des Oxidationsmechanismus von Bitumen
Wie altert Bitumen unter Feldbedingungen?

- Korrelation und Validierung von Laboralterungsmethoden
Fiihrt eine bestimmte Alterungssimulation im Labor zu den gleichen Materialverande-
rungen wie im Feld?
Wie viele Jahre Feldalterung simuliert eine bestimmte Laboralterungsmethode?

- Bestimmung der Wechselwirkungen zwischen Bitumen und Aggregaten/Fiillern
Welchen Einfluss haben Aggregate und Fiiller auf den Alterungsprozess?

13
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Stirken

Es wird davon ausgegangen, dass die gewonnenen Informationen korrekt sind, da die
Alterungsbedingungen so realistisch wie mdglich sind.

In kiinstlichen Probefeldern kénnen mehrere Bindemittel gleichzeitig gealtert werden
(die einzige Einschrankung ist der verfiigbare Platz).

Einfach durchfiihrbar, da kein spezielles Gerit erforderlich ist

Geringer Wartungsaufwand (die Proben miissen nur etwa einmal im Jahr entnommen
und analysiert werden)

Schwichen und Kosten

Lange Laufzeit; ungefahr 3 Jahre fiir Bitumenfilme (bei einer Filmdicke von 3,2 mm)
und 5 Jahre fiir Asphaltmischgut

Bindemitteloberfldchen kdnnen stark verschmutzen und eine Passivschicht ausbilden
Kostenschitzung (2024): nur die Kosten fiir die Proben selbst

Einschrinkungen

Mechanische Belastung fehlt fiir kiinstliche Probefeldern
Asphaltkerne von tatsdchlichen StraB3en sind schwer zu beschaffen und oft ist keine
Referenzprobe verfiigbar

14
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3. Mechanische und rheologische Methoden

Das komplexe mechanische Verhalten bitumindser Materialien, d. h. ihre zeit- und temperaturabhéngi-
gen viskoelastisches Eigenschaften, wird in der Regel iiber einen weiten Temperatur- und Frequenzbe-
reich bestimmt, um das gesamte Anwendungsspektrum zu erfassen. Einfache, empirische Methoden
wie Nadelpenetration, Erweichungspunkt Ring und Kugel, sowie Brechpunkt nach Fraal3 wurden vor
Jahrzehnten eingefiihrt, um das mechanische Verhalten bei hohen, mittleren und niedrigen Temperatu-
ren zu beschreiben [17, 18]. Mit diesen Priifungen kdnnen bitumindse Materialien zwar verglichen wer-
den, es lassen sich jedoch keine physikalisch aussagekréftigen Parameter in Bezug auf Steifigkeit, Fes-
tigkeit etc. ableiten. Nach der Einfilhrung von Priifgerdten zur Messung der dynamischen Viskositét
und viskoelastischen Eigenschaften in den 1940er Jahren [19, 20], dauerte es bis in die 1990er Jahre bis
Methoden standardisiert wurden, die sich mit dem viskoelastischen Verhalten von Bitumen befassten.
Dazu zdhlen u. a. der Dynamische Scherrheometer (DSR), Biegebalkenrheometer (BBR) und Rotati-
onsviskosimeter (RV) [21], die im Rahmen des SHRP-Programms entwickelt wurden. Wahrend BBR
und RV im weiteren Verlauf wenig Weiterentwicklung gegeniiber den urspriinglich eingefiihrten Priif-
methoden gesehen haben, ist der DSR ein vielseitiges Instrument mit einer breiten Palette von Priifmog-
lichkeiten. Weiters wurden vor kurzem mikro-elektromechanische Systeme (MEMS) entwickelt, die
die (relativ hohe) Viskositit von Bitumen auf Mikroebene messen konnen [22].

3.1. DSR-basierte Methoden

Der DSR ist eines der weitverbreitetsten Geréte zur Untersuchung des rheologischen Verhaltens von
bitumindsen Materialien. Es handelt sich um ein Gerit, das eine spannungs- oder dehnungsgesteuerte
Scherbelastung auf eine diinne Probe (im mm-Bereich) im statischen und oszillierenden Modus indu-
zieren kann, wihrend gleichzeitig eine homogene Temperatur innerhalb der Probe gewihrleistet wird.
Moderne Gerite konnen Frequenzen von 0,03 bis 100 Hz und einen Temperaturbereich von -80 °C bis
+200 °C realisieren. Zudem gibt es Optionen fiir die Belastung in axialer Richtung. Fiir die Analyse
werden in der Regel parallele Plattengeometrien mit 25 mm, 8 mm und 4 mm Durchmesser verwendet.
Die axiale und radiale Verformung und Belastung werden gemeinsam mit der Temperatur aufgezeich-
net. Aus diesen Messwerten lassen sich verschiedene viskoelastische Parameter ableiten. Eine Auswahl
der verfiigbaren Methoden wird im folgenden Abschnitt vorgestellt.

3.1.1. Oszillatorische Messungen

Bei oszillatorischen Messungen wird eine Probe iiblicherweise im dehnungsgesteuerten Modus (inner-
halb des linear viskoelastischen Bereichs (LVA)) sinusformig belastet. Die Methode ist durch EN 14470
und ASTM D7552-22 genormt. In Osterreich gibt es mit der RVS 11.06.51 zusitzliche Priizisierungen
fiir die praktische Priifdurchfithrung. Die Priifungen werden in definierten Temperaturschritten von
+90 °C (25-mm-Platte) bis -40 °C (4-mm-Platte) durchgefiihrt, wobei der Frequenzgang im oberen und
mittleren Temperaturbereich iiblicherweise von 0,1 bis 40 Hz reicht. Fiir Messungen bei niedrigen Tem-
peraturen werden niedrigere Frequenzen von 0,03 bis 0,05 Hz verwendet.

Aus oszillatorischen Messungen abgeleitete Parameter sind der Betrag des komplexen Schermoduls
|G*| (oft als dynamischer Schermodul oder Schubmodul bezeichnet) und der Phasenwinkel &. |G*| gibt
Auskunft tiber die Steifigkeit des Materials, wihrend & Auskunft iiber den Grad der Viskoelastizitét
gibt. Der Phasenwinkel reicht von 0° fiir rein elastische Feststoffe bis 90° fiir rein viskose Fliissigkeiten.
Bitumindse Materialien weisen bei niedrigen Frequenzen und hohen Temperaturen einen niedrigen Mo-
dul und einen hohen Phasenwinkel auf, da sie einem fliissigen Zustand dhnlich sind, und umgekehrt bei
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hohen Frequenzen und niedrigen Temperaturen einen hohen Modul und niedrigen Phasenwinkel, da sie
einem Festkorperzustand nahekommen.

Im Performance-Grade System (PG) werden DSR-Messungen fiir ungealterte und kurzzeitgealterte
(RTFOT) Proben mit Grenzwerten flir den so genannten Spurbildungsparameter (|G*|/sin(d)) durchge-
fiihrt, um die obere Temperaturgrenze (oberer PG) abzuleiten.

PmBs lassen sich von Straflenbaubitumen unterscheiden, wenn man den Phasenwinkel im oberen Tem-
peraturbereich (ab +50 °C) betrachtet. Wahrend der Phasenwinkel bei Stralenbaubitumen mit steigen-
der Temperatur kontinuierlich in Richtung 90° ansteigt, erreicht er bei PmBs einen Plateauwert, bevor
er mit steigender Temperatur teilweise wieder abnimmt. Dies ist auf die Aktivierung des elastischen
Polymernetzwerks bei Erweichung des Grundbindemittels mit zunehmender Temperatur zuriickzufiih-
ren.

DSR-Messungen wurden iiblicherweise nur bei hohen und mittleren Temperaturen (bis zu 0 °C) durch-
gefiihrt, bis vor etwa 20 Jahren eine oszillierende Methode eingefiihrt wurde, mit der auch eine Mate-
rialcharakterisierung im Tieftemperaturbereich (bis zu -40 °C) moglich ist. Aulerdem wurden mehrere
Modelle zur mathematischen Transformation und Korrelation von DSR-Daten mit anderen Methoden
(z. B. BBR-Messungen) entwickelt. Durch die Einfiihrung bestimmter Steifigkeitskriterien und Grenz-
werte konnen darauffolgend Parameter wie der untere PG mit dem DSR anstelle des BBR bestimmt
werden [23, 24]. Diese Korrelationen sind fiir Stralenbaubitumen gut etabliert. Fiir PmBs ergeben sich
teilweise groBlere Abweichungen zwischen dem aus dem BBR und dem DSR abgeleiteten unteren PG.

Anwendung und mégliche Fragestellungen

- Oberer Temperaturgrenze (oberer PG)
Wo liegt die obere Temperaturgrenze zur Anwendung eines Bindemittels im Strallen-
bau?

- Viskoelastisches Verhalten von -40 °C bis +90 °C
Wie steif ist meine Probe bei einer bestimmten Temperatur? Verhélt sie sich eher wie
ein Festkorper (sprode) oder wie eine Fliissigkeit (flie3fahig)?

- Grad der Polymeraktivitét bei hohen Anwendungstemperaturen
Bei welcher Temperatur wird die Polymermodifizierung aktiviert und verbessert das
mechanische Verhalten (Widerstand gegen bleibende Verformung) im Vergleich zu
einer nicht modifizierten Referenzprobe?
Wie verédndert sich die Polymeraktivitdt nach der Alterung?

- Untere Temperaturgrenze (unterer PG)
Wo liegt die untere Temperaturgrenze zur Anwendung eines Bindemittels im Straflen-
bau? (Als Ersatz fir BBR-Messungen mit dem Vorteil, dass nur geringe Mengen an
Material benotigt werden)

Stirken

- Langjdhrige praktische Erfahrung und Verfiigbarkeit in vielen Labors

- Geringe Probenmengen im Vergleich zu empirischen Testmethoden (< 5 g pro Test)
- Normierte Priifmethode — gute Vergleichbarkeit von Daten verschiedener Labors

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Einfache Datenanalyse und -interpretation
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Schwichen und Kosten

- Eine Priifung iiber einen weiten Temperaturbereich dauert mehr als einen Arbeitstag

- Genaue Temperaturkontrolle (z. B. durch hochwertige Kryostate) erforderlich

- Ergebnisse hiangen stark von der Probenvorbereitung ab (Trimmen) - gut ausgebildete
Techniker innen erforderlich, insbesondere fiir kleine Geometrien (4-mm Platte)

- Betriebliche Wartung: jéhrliche Kalibrierung durch den Hersteller

- Kostenschitzung fiir ein DSR-Gerét (2024): 80k bis 100k €

Einschrinkungen

- Begrenzte Erfahrung mit Tests unter 0 °C

- Altere Geriite sind ggf. nicht in der Lage, Temperaturen unter 0 °C zu erzeugen.

- Korrelation zwischen BBR und Tieftemperatur-DSR fiir PmBs, insbesondere hoch-
modifizierte PmBs, noch nicht gut etabliert

- Homogene Materialprobe erforderlich; Zusatzstoffe (z. B. Fiiller, Gummimodifizie-
rung), die sich nicht im Bindemittel auflésen und groBer als 150 - 250 um sind, ver-
falschen die Ergebnisse.

3.1.2. Multiple Stress Creep Recovery Test (MSCRT)

Der Multiple Stress Creep Recovery Test (MSCRT) wurde in den frithen 2000er Jahren eingefiihrt [25,
26], da festgestellt wurde, dass der obere PG aus dem klassischen DSR nicht in jedem Fall ausreicht,
um die Spurrinnenbestandigkeit zu gewidhrleisten. Dies gilt speziell fiir die Anwendung bei PmBs. Der
MSCRT-Versuch ist durch EN 16659 und ASTM D7405-20 normiert, wobei es in Osterreich mit der
RVS 11.06.51 zusitzliche Hinweise zur Anwendung gibt.

Beim MSCRT wird eine Probe in der 25-mm Geometrie bei einer konstanten Temperatur mit zehn auf-
einander folgenden Zyklen von 1 s Belastung und 9 s Erholung belastet. Der Test wird spannungsge-
steuert mit einer Scherspannung von 0,1 kPa, 1,6 kPa bzw. 3,2 kPa durchgefiihrt. Nach der US ASTM
Norm wird die Priifung bei der oberen PG-Temperatur fiir RTFOT-gealterte Proben gefahren. In Europa
wird der MSCRT ublicherweise bei verschiedenen Temperaturen zwischen +50 °C und +80 °C durch-
gefiihrt. Aus der aufgezeichneten Verformung wird eine nicht riickstellbare Kriechnachgiebigkeit (Jur)
abgeleitet, ebenso wie die Riickstellung wéhrend der Lastpausen (R). Jur beschreibt den Widerstand
gegen bleibende Verformung. Ein hoher J stellt einen niedrigen Widerstand dar und umgekehrt. R
beschreibt das Potential zur Riickformung und hat eine gute bis sehr gute Korrelation mit der elastischen
Riickstellung [27]. Ein hoher Wert von R ist vorteilhaft, da er eine geringere bleibende Verformung
vorhersagt. Die Methode kann sowohl fiir unmodifizierte Bitumen als auch fiir PmBs angewendet wer-
den, wird jedoch haufiger fiir PmBs als Alternative zur Methode der elastischen Riickstellung verwen-
det.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Widerstand gegen bleibende Verformung von Stralenbaubitumen und PmBs
Wie groB3 ist der Widerstand gegen Spurrinnenbildung einer Probe bei einer bestimm-
ten Temperatur?

- Elastische Riickstellung von PmBs
In welchem Ausmaf wird ein Polymer bei einer bestimmten Temperatur aktiviert?
Versteift das Polymer das Bindemittel lediglich (niedriger R-Wert) oder verbessert es
auch sein elastisches Verhalten (hoher R-Wert)?
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- Wie wird mein Polymer durch Alterung beeinflusst?
Ist der elastische Vorteil der PmB-Probe auch nach STA und LTA nachweisbar?

Stiarken

- Geringe Probenmengen im Vergleich zur traditionellen elastischen Riickstellung
(<5 gpro Test)

- Gute Korrelation zwischen dem der elastischen Riickstellung und dem MSCRT fiir R
fiir PmBs

- Normierte Priifmethode — gute Vergleichbarkeit von Daten verschiedener Labors

- Anwendbar auf Standard-DSRs ohne zusitzliche Ausriistung

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Einfache Datenanalyse und -interpretation

Schwichen und Kosten

- Die Ergebnisse sind moglicherweise nicht giiltig, wenn J,,, zu klein ist (< 0,1 kPa™');
in diesem Fall ist eine Wiederholung bei einer hoheren Priiftemperatur erforderlich.
- Kostenschitzung fiir ein DSR-Gerét (2024): 80k bis 100k €

Einschrinkungen

- Homogene Materialprobe erforderlich; Zusatzstoffe (z. B. Fiiller, Gummimodifizie-
rung), die sich nicht im Bindemittel auflésen und groéBer als 150 - 250 um sind, ver-
falschen die Ergebnisse.

3.1.3. Scher-Relaxations-Test

Der Scher-Relaxations-Test (SRT) wurde urspriinglich an der Ruhr-Universitdt Bochum entwickelt und
dient zur Beurteilung der Relaxationsviskositit bei Tieftemperaturen mit Hilfe des DSR [28, 29]. Dabei
wird eine 2 mm hohe Probe auf der 8 mm Plattengeometrie in einer 30-miniitigen Temperierphase auf
-10 °C abgekiihlt. Zudem wird die Kiihlspaltkompensation des DSR aktiviert, sodass die Probe durch
Kompensation der abkiihlungsbedingten Hohenverringerung normalspannungsfrei gehalten wird. Nach
der Konditionierung wird die Spaltkompensation wieder deaktiviert und die aktuelle Probenhéhe kon-
stant gehalten. AnschlieBend wird innerhalb einer Sekunde eine Scherdeformation von 0,10 % aufge-
bracht (d. h. mit einer Deformationsrate von 0,10 %/s) und dann fiir 1800 Sekunden (= 30 min) konstant
auf 0,10 % gehalten. Wahrend dieser Zeit wird die Scherspannung aufgezeichnet. Die sich daraus erge-
bende Spannungskurve kann durch nichtlineare Regression angenéhert werden und so die iiber 1800
Sekunden geleistete Relaxationsarbeit berechnet und als Relaxationsviskositét Arel (= Fldche unter der
Spannungskurve fiir 1800 s) in MPa*s ausgedriickt werden. Eine niedrige Arer bedeutet eine schnelle
Kompensation der Spannungen (= Relaxation) und weist somit auf ein wiinschenswertes Materialver-
halten im Tieftemperaturbereich hin (= geringere Gefahr von Rissen im Material). Gealterte Bindemittel
weisen eine hohere Are und damit eine langsamere Relaxation auf. Erste Versuche zeigen, dass Mi-
schungen aus gealtertem Bindemittel, frischem Bindemittel und Regenerationsadditiv die Arer auf den
Ausgangswert des frischen Bindemittels verbessern konnen.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bewertung der Spannungsrelaxation von Bitumen und bitumingsen Bindemittelsyste-
men bei niedrigen Temperaturen
Bis zu welchem Grad kann das Bindemittel Spannungen bei niedrigen Temperaturen
aufnehmen ohne zu versagen?
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Stirken

- Bessere Wiederholbarkeit als die Ergebnisse des Brechpunkts nach Fraal3

- Geringe Probenmengen im Vergleich zum BBR (< 5 g pro Test)

- Anwendbar auf Standard-DSRs ohne zusitzliche Ausriistung (vorausgesetzt, dass
eine Verformungsrate von 0,10 % innerhalb von 1 Sekunden erreicht werden kann)

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Einfache Datenanalyse und -interpretation

Schwichen und Kosten

- Bei der Priifung von Bindemittelsystemen (frisches Bindemittel + gealtertes Binde-
mittel + Regenerationsadditiv) konnten grofle Probenmengen (30 - 50 g) erforderlich
sein, um eine einmischbare Menge (< 1 g) des Regenerationsadditiv zu erreichen, da
diese Additive in der Regel mit einem Anteil von 3 - 5 % der Masse des gealterten
Bindemittels zugegeben werden.

- Kostenschitzung fiir ein DSR-Gerét (2024): 80k bis 100k €

Einschrinkungen

- Es ist eine homogene Materialprobe erforderlich; Zusatzstoffe (z. B. Fiiller, Gum-
mimodifizierung), die sich nicht im Bindemittel auflésen und grofer als 150 - 250 pm
sind, konnen die Ergebnisse verfilschen.

3.2. Bending Beam Rheometer (BBR)

Der BBR wurde zusammen mit dem DSR als Teil des SHRP-Programms zur PG-Klassifizierung von
bitumindsen Materialien eingefiihrt. Er ist durch EN 14771 und ASTM D6648- 08 normiert. Fiir BBR-
Messungen werden Balken (6,25 x 12,5 x 127 mm) aus bitumindsem Material vorbereitet, indem das
heile Material in Formen gegossen wird. Die Formen werden dann auf Temperaturen unter dem Ge-
frierpunkt abgekiihlt, die Proben aus den Formen entnommen und im BBR bei der jeweiligen Priiftem-
peratur weiter konditioniert. Die Priiftemperatur reicht von 0 °C bis -40 °C in 6 °C-Schritten. Der Bal-
ken wird auf die Auflager gelegt und in der Mitte mit einer konstanten Kraft von 980 mN fiir 240 Sec
belastet. Die Belastung stellt somit eine klassische Dreipunkt-Biegung dar. Die Verformung des Balkens
wird in bestimmten Zeitabstdndigen aufgezeichnet. Die Balkensteifigkeit (S) wird berechnet, ebenso
wie die Verdnderung der Steifigkeit tiber die Zeit. Daraus wird der so genannte m-Wert, der die Steigung
der Steifigkeitsdnderung iiber die Zeit darstellt, fiir den relevanten Zeitpunkt von 60 sec abgeleitet.
Dieser Wert ist ein MaB fiir die Relaxationsfahigkeit des Materials. Bei niedrigen Temperaturen ist eine
niedrige Steifigkeit und ein hohes Relaxationsvermédgen vorteilhaft, da dadurch die Gefahr von Tief-
temperaturrissen verringert wird. Um den unteren PG-Wert zu ermitteln, miissen Priifungen bei min-
destens drei Temperaturen und zwei Balken pro Temperatur durchgefiihrt werden. Es sind also insge-
samt mindestens sechs Proben erforderlich. Die Grenzwerte zur Ableitung des unteren PG-Wertes sind
maximal 300 MPa fiir S und minimal 0,3 fiir m. Fiir beide Parameter wird die Temperatur ermittelt, bei
der die Grenzwerte eingehalten werden. MaB3geblich ist die hohere der beiden Temperaturen. Aufgrund
des Zeit-Temperatur-Superpositions-Prinzips (TTSP) wird die ermittelte Temperatur um 10 °C redu-
ziert, was dann den unteren PG darstellt. Fiir die PG-Klassifizierung wird der BBR mit langzeitgealter-
ten Proben (RTFOT+PAV) durchgefiihrt, da mit der Alterung das Risiko fiir Tieftemperaturrisse zu-
nimmt.
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Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Untere Temperaturgrenze (unterer PG)
Wo liegt die untere Temperaturgrenze zur Anwendung eines Bindemittels im Straen-
bau?

Stiarken

- Normierte Priifmethode — gute Vergleichbarkeit von Daten verschiedener Labore
- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit
- Einfache Datenanalyse und -interpretation

Schwichen und Kosten

- Relativ grofle Probenmengen (ca. 100 g) fiir eine vollstandige Charakterisierung er-
forderlich

- Die Vorbereitung und Handhabung von Proben erfordert gut geschultes Personal, um
wiederholbare Ergebnisse zu gewéhrleisten.

- Der BBR konnte in den nichsten Jahren durch DSR-basierte Methoden zur Charakte-
risierung bei tiefen Temperaturen ersetzt werden.

- Betriebliche Wartung: jéhrliche Kalibrierung durch den Hersteller

- Kostenschitzung fiir das Gerét (2024): 35k €

Einschrinkungen

- Homogene Materialprobe erforderlich; Zusatzstofte (z. B. Fiiller, Gummimodifizie-
rung), die sich nicht im Bindemittel auflésen und groBer als 500 um sind, verfalschen
die Ergebnisse.

3.3. Rotationsviskosimeter (RV)

Ein drittes Gerit, das im Rahmen des SHRP-Programms eingefiihrt wurde und immer noch haufig ver-
wendet wird, ist das Rotationsviskosimeter (RV). Es ist ein Gerét zur Bewertung der dynamischen Vis-
kositdt bei hohen Temperaturen (iiber 100 °C), das nach ASTM D4402-06 und EN 13302 normiert ist.
Der Test basiert auf einem koaxialen Zylindersystem. Der duflere Zylinder ist mit heiBem Bitumen ge-
fiillt, wéhrend ein innerer Zylinder mit kleinerem Durchmesser in die Probe gesenkt wird. Der innere
Zylinder wird mit einer konstanten Drehzahl gedreht. Das zum Drehen des inneren Zylinders (Spindel)
erforderliche Drehmoment steht in direktem Zusammenhang mit der dynamischen Viskositét der Probe.
Das Drehmoment wird gemessen und die dynamische Viskositit wird aus diesem Wert und den geo-
metrischen Eigenschaften des koaxialen Zylindersystems berechnet. Fiir die Standardbewertung wird
der Test mit ungealterten Proben bei +135 °C durchgefiihrt, wobei die Viskositdt 3000 mPa*s nicht
iiberschritten werden soll. Damit soll sichergestellt werden, dass das Bindemittel pumpbar und flie3fa-
hig ist, sodass eine rasche und vollstdndige Umhiillung der Gesteinskérnung, sowie eine ausreichende
Verdichtbarkeit auf der Baustelle gewéhrleistet sind. In vielen Fillen werden RV-Messungen mit einem
Temperatursweep zwischen z. B. +120 °C und +180 °C durchgefiihrt, um den Einfluss der Temperatur
auf die Viskositét zu bestimmen.
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Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Herstellung und Bau von Asphaltmischgut und Asphaltschichten
Wie gut ist ein (unbekanntes) Bindemittel pumpféahig und bei welcher Temperatur
kann es mit Gesteinskornung gemischt werden?

- Wirkung von Additiven
Wie beeinflussen Additive die Viskositdt des Bindemittels bei Produktionstemperatu-
ren?
Welche Temperatursenkung kann durch Additive erreicht werden?

Stiarken

- Einfache Priifmethode

- Normierte Priifmethode — gute Vergleichbarkeit von Daten verschiedener Labore
- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Einfache Datenanalyse und -interpretation

Schwichen und Kosten

- Anwendung des Geréts auf Temperaturen beschrankt, bei denen die Probe fliissig ge-
nug ist
- Kostenschitzung fiir das Gerét (2024): 7k bis 10k €

Einschrinkungen

- Homogene Materialprobe erforderlich; Luftblasen oder Zusatzstoffe (z. B. Fiiller,
Gummimodifizierung), die sich nicht im Bindemittel auflésen und grofer als 250 pm
sind, verfalschen die Ergebnisse.

3.4. Mikro-Elektro-Mechanische Systeme (MEMS)

Resonante MEMS-Sensoren (Micro-Electro-Mechanical Systems) bestehen aus miniaturisierten Struk-
turen, die mit Hilfe von Mikrofabrikationstechniken hergestellt werden und in der Lage sind, mecha-
nisch zu schwingen. Vorteile von MEMS sind z.B. hohe Empfindlichkeit, Miniaturisierung, geringer
Stromverbrauch und Echtzeitiiberwachungsmoglichkeiten. Daher werden sie bereits in vielen techni-
schen Systeme integriert, um deren Funktionsumfang oder Zuverldssigkeit zu erhohen (z. B. in Kraft-
fahrzeugen, Unterhaltungselektronik oder industriellen Produktionsanlagen). Resonante piezoelektri-
sche MEMS-Sensoren (siche Abbildung 4a) bieten dariiber hinaus auch die Moglichkeit zur Messung
von Viskositét (1) und Dichte (p) von Fliissigkeiten. In fliissigen Umgebungen wirkt sich die viskose
Dampfung auf Parameter der Resonanz wie Resonanzfrequenz (f) und Qualitdtsfaktor (Q) aus. Der
Qualitdtsfaktor ist das Verhiltnis zwischen der im Resonator gespeicherten mechanischen Energie und
der pro Schwingungsperiode durch die Dampfung verlorenen Energie. Die Messung und Auswertung
des Qualitdtsfaktors ermoglicht die quantitative Erfassung dieser Dampfungseffekte und damit auf
Grund der Kopplung von Dampfung und Viskositit die quantitative Bestimmung der physikalischen
Fliissigkeitsparameter Viskositdt und Dichte.

In den vergangenen zehn Jahren haben Forscher am ISAS (auch im Rahmen des CD-Labors) die Tech-
nologie dieser Sensoren konsequent weiterentwickelt. 2014 konnte gezeigt werden, dass es eine be-
stimmte Kategorie von Schwingungsmoden gibt, durch die bemerkenswert hohe Qualitédtsfaktoren in
Fliissigkeiten erreicht werden konnen. So wurde bei einer Resonanzfrequenz von etwa 3,5 MHz in
deionisiertem Wasser ein Rekord Qualitédtsfaktor von 360 erreicht. Auf Grund der Form werden diese
Moden auch als dachziegelformige (roof-tile Shaked, RTS) Moden bezeichnet (siche Abbildung 4b).

21



Chemo-mechanische Toolbox

RTS-Moden eignen sich daher hervorragend fiir Sensoranwendungen in der physikalischen Fliissig-
keitssensoren, insbesondere in Fliissigkeiten mit hoher Viskositit [30]. Im Rahmen des CD-Labors
konnte gezeigt werden, das mit piezoelektrischen MEMS-Sensoren unter Verwendung von hdheren

Ordnungen der RTS-Moden die Bestimmung der Viskositét von Bitumen in einem Temperaturbereich
von 70 °C bis 150 °C moglich ist. Die Sensoren funktionieren erfolgreich iiber ein breites Viskositits-
spektrum von 100 bis 60000 mPa*s und erreichten selbst in diesen hochviskosen Umgebungen einen
Qualitétsfaktor von etwa 4. Unter diesen extremen Bedingungen durchgefiihrte Viskositdtsmessungen
stimmen gut mit Referenzmessungen, die mit einem herkémmlichen RV-Gerit durchgefiihrt wurden,
iiberein [31, 32].

compressive (-) tensile (+)

surface strain [arbitrary unit]

(b)

Abbildung 4. (a) Optische Mikroaufnahme des am ISAS hergestellten MEMS-Sensors mit geometrischen Abmessungen von
2524 x 1274 x 20 um?>. (b) Visualisierung der 1B-RTS-Mode (10. Ordnung). Die farbigen Bereiche auf der Plattenoberfldi-

che stellen die lokale Oberfldchenstressverteilung dar.

Anwendung und moégliche Fragestellungen

Stiarken

Online-Prozesskontrolle

Wann ist die optimale Viskositét bei der Modifizierung eines Basisbitumens erreicht?
Rheologische Charakterisierung

Wie verindert sich die Viskositdt von Bitumen im Laufe der Zeit, z.B. durch Alte-
rung?

Miniaturisiert, dadurch sehr kompakt

Extrem geringer Stromverbrauch

Lokale Messung (wenige Millimeter), dadurch ortsaufgeloste Messungen bei Einsatz
mehrerer Sensoren

Schwichen und Kosten

Eingeschrinkte Materialkompatibilitét

Potentiell geringe Kosten auf Grund von Massenproduktionstechniken durch Wafer-
Level-Fertigung, diese geringen Kosten werden aber auch nur bei GroBserienproduk-
tionen erreicht = noch keine Marktreife der Sensoren.
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Einschrinkungen

- Empfindlichkeit gegeniiber Umgebungsbedingungen (z. B. Temperatur, Feuchtigkeit
und Druck)

- Verpackungsprobleme aufgrund ihrer geringen Grof3e

- Sensoren kdnnen mechanisch zerstort werden, wenn im Verhiltnis zur Grof3e grof3e
Krifte auftreten. Silizium ist sehr stabil, kann aber auf Grund der geringen Grof3e des
Sensors keinen makroskopischen Kréften standhalten.
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4. Spektroskopische Methoden

Die Spektroskopie interpretiert die Wechselwirkung von elektromagnetischer Strahlung mit Materie als
Funktion der Wellenldnge oder Frequenz dieser Strahlung. Die verfiigbare elektromagnetische Strah-
lung reicht von Radiowellen, Mikrowellen, Infrarot, sichtbarem Licht, Ultraviolett bis hin zu Rontgen-
strahlen. Mit der Spektroskopie werden Ordnungsénderungen im Nahbereich in Molekiilen oder Ato-
men betrachtet. Bei diesen Verdnderungen kann es sich um Anregungen von Spins, Rotationen, Vibra-
tionen oder elektronischen Zustdnden handeln. Bei der Untersuchung von Bitumen kann die Spektro-
skopie Aufschluss iiber die chemische Zusammensetzung geben und den Einfluss der Alterung nach-
weisen, da die Alterung mit Veranderungen der Molekiilstruktur und der molekularen Einheiten (funk-
tionelle Gruppen genannt) einhergeht.

4.1. Abgeschwachte Totalreflexion Fourier-Transform-Infra-
rotspektroskopie (ATR-FTIR)

Die FTIR-Spektroskopie ist eine der am héaufigsten verwendeten spektroskopischen Methoden im Be-
reich der Bitumenforschung, da ein Grofiteil der Molekiile im Material infrarotaktiv sind. Ein Molekiil
ist infrarotaktiv, wenn es bei der Absorption von Infrarotlicht sein Dipolmoment &ndert. Dies fiihrt zu
einer molekularen Vibration oder Rotation, die eine charakteristische Absorptionsbande fiir eine be-
stimmte funktionelle Gruppe erzeugt. Es gibt verschiedene funktionelle Gruppen, die mit der FTIR-
Spektroskopie nachgewiesen werden konnen, welche meist gut in der Literatur dokumentiert sind [33].
Die fiir die Bitumenalterung relevantesten Verdnderungen treten bei sauerstofthaltigen funktionellen
Gruppen wie Ketonen (bei 1700 cm™) und Sulfoxiden (bei 1030 cm™) auf, die mit der FTIR-Spektro-
skopie in halbquantitativer Weise verfolgt werden konnen. Dariiber hinaus kann ein Anstieg der Ge-
samtintensitit der sogenannten Fingerprint-Region, die im Bereich zwischen 1330 und 1130 cm™ auf-
zufinden ist, mit einer alterungsbedingten Polaritdtszunahme in Verbindung gebracht werden [34]. Die
aromatischen Banden bei 1600, 850, 810 und 750 cm™ zeigen ebenfalls geringe Intensitdtszunahme
wihrend der Alterung. Dies kann auf die Dehydrierung von Perhydro-Aromaten wie 9,10-Dihydro-
antracene zuriickgefiihrt werden, von denen man annimmt, dass sie die Ausgangsmolekiile sind, die mit
Sauerstoff reagieren und einen Kettenoxidationsmechanismus in Gang setzen [35].

Die FTIR-Spektroskopie kann auch zur Charakterisierung bekannter Bitumenmodifizierungsmittel wie
Styrol-Butadien-Styrol (SBS) eingesetzt werden. Da sowohl Styrol als auch Butadien IR-aktive funkti-
onelle Gruppen sind, konnen sie mit der Infrarotspektroskopie aufgespiirt werden. In den FTIR-Spek-
tren ist die dem Polybutadien zugeordnete Bande bei 966 cm™ und das Polystyrol bei 699 cm™! zu sehen.
Anhand dieser Banden lésst sich entweder feststellen, ob Bitumen SBS enthélt oder ob sich das Polymer
bei der Alterung verandert.

Da die Eindringtiefe von IR-Licht im Bereich von 1 - 2 pm liegt, ist die Homogenisierung der Probe
sehr wichtig. Fiir die Homogenisierung werden kurze Heizzeiten mit Temperaturiiberwachung empfoh-
len, um die thermische Alterung des Materials zu begrenzen. Darliber hinaus sollten Proben im Dunkeln
gelagert werden, da der Kontakt mit sichtbarem Licht die Bitumenoberflichen schnell altern lassen
kann [36].
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Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bewertung der chemischen Zusammensetzung im Hinblick auf IR-aktive funktionelle
Gruppen
Welche allgemeine chemische Zusammensetzung ist bei der jeweiligen Bitumenprobe
zu erkennen?
Enthélt die jeweilige Bitumenprobe Sulfoxide und/oder Carbonyle?
Wie unterscheiden sich die Rohdlquellen in ihrer chemischen Zusammensetzung?
- Bestimmung des Alterungs- oder Modifikationszustands des Bindemittels
In welchem Alterungszustand befindet sich das Bindemittel?
Ist das jeweilige Bindemittel polymermodifiziert?
Wie ist das Verhéltnis von Styrol und Butadien in der Probe?

Stiarken

- Geringe Probenmengen im Vergleich zu den meisten mechanischen Priifungen (<1 g)

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit, wenn eine strenge Probenvorberei-
tungsroutine eingehalten wird (Fehler unter 1 - 2 % moglich)

- Identifizierung von IR-aktiven Zusatzstoffen wie SBS

Schwichen und Kosten

- Es gibt noch keinen Standard, was zu moglichen Abweichungen bei den Daten ver-
schiedener Gerite und Labors fithren kann.

- Untersucht nur ein paar Mikrometer an der Materialoberflache

- Kein allgemeingiiltiges Verfahren zur Datenauswertung

- Kostenschitzung (2024): 20k bis 25k € fiir das Gerét

Einschrinkungen

- Homogene Materialprobe erforderlich, um gute Wiederholbarkeit zu erreichen
- Zusatzstoffe, die nicht IR-aktiv sind, kénnen mit der FTIR-Spektroskopie nicht nach-
gewiesen werden.

4.2. Fluoreszenzspektroskopie

Fluoreszenz ist ein photophysikalisches Phdnomen, das in einigen Materialien auftritt. Dabei emittieren
Molekiile Licht bei bestimmten Wellenldngen, nachdem sie zuvor mit Licht kiirzerer Wellenléngen an-
geregt wurden. Die Energieverschiebung zwischen Absorption und Emission wird als Stokes-Verschie-
bung bezeichnet. Diese Emission erfolgt innerhalb von Nanosekunden bis Mikrosekunden und ist cha-
rakteristisch fiir die spezifische Molekiilstruktur und Molekiilumgebung. In organischen Gemischen
sind hauptsachlich Molekiile mit konjugierten Doppelbindungen, wie (poly)aromatische, heteroaroma-
tische (Porphyrine, Flavine) und polyenische Strukturen fluoreszent [37]. Je mehr Doppelbindungen
konjugiert sind, desto grof3er ist die Stokes-Verschiebung (Rotverschiebung). So emittiert zum Beispiel
Perylen, eine Verbindung mit fiinf kondensierten aromatischen Ringen, Licht mit einer groeren Wel-
lenlénge als ein einzelner aromatischer Ring wie Benzol [37, 38].

In Bitumen sind die wichtigsten Fluorophore (fluoreszente Molekiile) polyaromatische und heteroaro-
matische Verbindungen, die sich in mehrere Unterklassen unterteilen lassen. Infolgedessen sind die
Fluoreszenzsignale in der Regel sehr breit (>100 nm) [37, 39]. Bitumindse Materialien werden in L6-
sung (z. B. in Dichlormethan) und im "festen" Zustand gemessen. Fiir korrekte Messungen in Losung
sind niedrige Analytkonzentrationen erforderlich (typischerweise 0,5 - 1 mg/1), wahrend fiir Messungen
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im festen Zustand eine genaue und sorgféltige Probenvorbereitung notwendig ist. Ein Vergleich der
Spektren von "festem" und gelostem Bitumen ist in Abbildung 5 angefiihrt. Bei diesen Diagrammen
handelt es sich um Fluoreszenz-Anregungs-Emissions-Maps (FEEMs), mit denen die gesamte Fluores-
zenzinformation der Probe dargestellt werden kann. Fiir jede Anregungswellenldnge wird ein Fluores-
zenzspektrum aufgezeichnet, und anschlielend werden alle Spektren zu einem dreidimensionalen Dia-
gramm mit Anregungs- und Emissionswellenlénge auf der y- und x-Achse und der durch verschiedene
Farben dargestellten Intensitidt zusammengefiigt.

Die fluoreszenzspektroskopische Analyse von Bitumen gibt Auskunft iiber die Anzahl der Fluorophore
(Gesamt- und Maximalintensitit) und die durchschnittliche GroBe der aromatischen Systeme (Positio-
nen der Emissionsmaxima) [40-43]. Beide Parameter sind bei der Analyse von Alterungsprozessen von
groBer Bedeutung. Die Fluoreszenzintensitdt nimmt wahrend denAlterungsprozessen ab und die Posi-
tion des Maximums verschiebt sich bei STA zu kiirzeren Wellenldngen, gefolgt von einer Verschiebung
zu langeren Wellenléngen (VergroBerung der aromatischen Systeme) bei LTA. Zusétzliche Informatio-
nen werden gewonnen, wenn die Fluoreszenzspektroskopie mit einem Auftrennschritt wie z.B. SARA-
Fraktionierung kombiniert wird. Molekiilklassen und ihre Verdnderungen wéhrend der Alterung [42-44]
und das Agglomerationsverhalten von Asphaltenen konnen damit im Detail untersucht werden [45, 46].
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Abbildung 5: Fluoreszenz-Anregungs-Emissions-Maps (FEEMs) von ungealtertem Bitumen in festem Zustand (links) und
stark verdiinnt in Dichlormethan (rechts)

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bewertung der chemischen Zusammensetzung anhand der fluoreszierenden Molekiile
Wie viele aromatische Verbindungen sind in der Probe enthalten?
Wie viele gehen bei der Alterung verloren?
Wie verdndern sich die aromatischen Systeme mit der Alterung?
Wie hoch ist der Gehalt an fluoreszierenden Porphyrinen? Wie veréndert er sich mit
der Alterung?

- Bestimmung der Agglomerationseigenschaften von Asphaltenen in organischen Lo-
sungsmitteln
Bei welchen Konzentrationen agglomerieren die Asphaltenstrukturen?
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Stirken

- Erfordert nur mg- bis g-Mengen fiir Feststoffmessungen, pg- bis ng-Mengen fiir Mes-
sungen in Losung

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Hohe Empfindlichkeit fiir alterungsbedingte Verdnderungen im Material

- Anwendbar auf Standard-Fluoreszenzspektrometern, wie sie in zahlreichen Labors
vorhanden sind

- Finfache Datenanalyse und -interpretation

Schwichen und Kosten

- Relative Alterungsparameter, da immer ein Bezug zum ungealterten Material notwen-
dig ist

- Messung beeinflusst die Probenoberfliache (Lichtalterung)

- Untersucht nur die Oberfliche des Materials (daher hohe Sensibilitét)

- Komplexe Probenvorbereitung

- 20 - 40 min pro Messung (eine Probe, keine Wiederholungen) >  zeitaufwéndige
Analyse

- Kostenschitzung (2024): 30k bis 50k € fiir ein Gert, >150k € fiir ein High-End-Pro-
dukt

Einschrinkungen

- Bislang hauptsichlich qualitative und nur einige semiquantitative Informationen

4.3. Kernspinresonanzspektroskopie (NMR)

Die Kernspinresonanzspektroskopie (NMR) ist eine leistungsstarke Analysetechnik zur Untersuchung
der Struktur, Zusammensetzung und Dynamik von Molekiilen. Sie beruht auf der Wechselwirkung von
Atomkernen mit einem externen Magnetfeld und Radiowellen, wodurch die Kerne bei charakteristi-
schen Frequenzen in Resonanz treten. Durch die Messung der bei diesen Resonanzen absorbierten oder
emittierten Energie liefert die NMR-Spektroskopie detaillierte Informationen iiber die chemische Um-
gebung, die kovalenten Bindungen und die rdumliche Anordnung der Atome in Molekiilen. Angesichts
der begrenzten Anzahl NMR-aktiver Kerne ('H, *C, 3'P, usw.) und der einfachen elementaren Zusam-
mensetzung von Bitumen (hauptséchlich CHNOS) sind die Wasserstoff-1- und Kohlenstoff-13-NMR-
Spektroskopie die am hdufigsten genutzten Techniken in der Bitumenforschung. Auch die Isotope des
Stickstoffs ("N und '"N) wiren NMR-aktiv. Aufgrund der geringen Haufigkeit von Stickstoff in Bitu-
men (0 - 1 %) sind sie jedoch fiir bitumindse Materialien nicht anwendbar. Wie bereits beschrieben,
liefert die NMR-Spektroskopie Informationen iiber die direkte chemische Umgebung der Kerne. Zum
Beispiel beeinflussen Heteroatome, aromatische Ringe und aliphatische Strukturen die beobachteten
Kerne (Kohlenstoff/Wasserstoff) unterschiedlich, was zu differenzierbaren Signalen fiihrt, die qualitativ
und quantitativ ausgewertet werden konnen. Das Hauptproblem bei der Bitumenanalyse ist die Kom-
plexitit des Gemischs, die zu breiten, sich iiberlappenden Signalen fiihrt und somit die Analyse er-
schwert. Informationen konnen jedoch durch die Integration charakteristischer chemischer Verschie-
bungsbereiche im Spektrum gewonnen werden. Dadurch kann die relative Menge an aromatischen, ole-
finischen und aliphatischen Gruppen im Bitumen bestimmt werden. Neueste Untersuchungen haben
gezeigt, dass die NMR-Spektroskopie molekulare Parameter wie z. B. Aromatizitit, Lange der aliphati-
schen Seitenkette oder Anzahl der Alkylsubstituenten liefern kann, mit denen Bitumenproben und ihr
Alterungsverhalten charakterisiert werden konnen [47-52].
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Eine Erweiterung der spektralen Auflosung und der analytischen Tiefe ist mit 2-dimensionalen NMR-
Techniken moglich. Die davon vielversprechendste Methode ist die heteronukleare Einzelspin-Quan-
tenkoharenzspektroskopie (HSQC), die kovalent gebundenen Kohlenstoffe und Wasserstoffe misst. In
der 2D-Darstellung konnen Methyl- und Methylengruppen aufgrund ihrer Phase unterschieden werden
(negative oder positive Signale - unterschiedliche Farben in den Plots). Aulerdem sind Alkylgruppen,
die an aromatische Ringe, olefinische Strukturen oder Heteroatome gebunden sind, deutlich von "nor-
malen" Alkylgruppen getrennt. In SBS-modifizierten Proben ermdglicht die HSQC die gleichzeitige
Charakterisierung bitumindser aromatischer Systeme und SBS-Strukturen und ihrer charakteristischen
Verinderungen wihrend des Alterungsprozesses. Eine Einschrinkung von '"H NMR und HSQC besteht
darin, dass quaternire Kohlenstoffe (in polyaromatischen Strukturen, Carbonylen) nicht nachweisbar
sind. Diese Strukturen sind jedoch wichtige Reaktionsprodukte bei den Alterungsprozessen [53]. Um
dieses Problem zu 16sen, bieten sich zusétzliche Techniken an. Zum einen die heteronukleare Mehrfach-
bindungs-Korrelationsspektroskopie (HMBC), die korrelierte Kerne misst, welche mehrere Bindungen
voneinander entfernt sind. Diese Technik erleichtert die qualitative Untersuchung von Polyaromaten
und Carbonylen. Eine Moglichkeit den Carbonylgehalt quantitativ zu bestimmen, sind selektive Deri-
vatisierungsreaktionen mit Phosphorverbindungen [42, 44, 54, 55]. Da sich in der Matrix kein Phosphor
befindet, gehoren alle (nach der Derivatisierung) auftretenden Signale zu bitumindsen Molekiilen. In-
nerhalb von Bitumen sind in diesem Szenario nur zwei Funktionalititen reaktiv: Alkohole und Carbon-
sduren. Daher ermoglicht diese Technik die qualitative und quantitative Bestimmung beider Gruppen
im Material.

Eine weitere NMR-Technik, die bei komplexen Gemischen angewendet wird, ist die diffusionsgeord-
nete NMR-Spektroskopie (DOSY). Diese Technik nutzt Unterschiede in der diffusiven Molekularbe-
wegung auf der Grundlage geometrischer Eigenschaften (z. B. Gréfe und Form) in einer Lésung mit
bekannter und konstanter dynamischer Viskositdt und Temperatur. Folglich werden Diagramme mit
chemischen Informationen auf der x-Achse (z. B. chemische Verschiebung von Wasserstoft) und Dif-
fusionsinformationen auf der y-Achse (Diffusionskoeffizient) erstellt. Auf der Grundlage der Einstein-
Stokes-Sutherland-Gleichung wurde die Korrelation der Diffusion mit der MolekiilgroBe (hydrodyna-
mischer Radius) in zahlreichen Verdffentlichungen zur GroBlenbestimmung in komplexen organischen
Gemischen verwendet [44, 56, 57]. Bei polymermodifizierten Proben ist es moglich zwischen Polymer-
und Bitumenmolekiilen aufgrund der Unterschiede im Diffusionsverhalten zu unterscheiden. Bei Alte-
rungsstudien hat sich gezeigt, dass es moglich ist, mit dieser Technik den Abbau der Polymerkette mit
der Alterung zu tiberwachen.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Analyse von 'H, 3C-Kernen in bitumindsen Materialien
Wie sehen die allgemeinen Strukturmerkmale des Materials aus? Wie verdndern sie
sich mit der Alterung?

- Analyse der durchschnittlichen Molekiilgr6en in bitumindsen Materialien mit DOSY
NMR
Wie groB3 sind die Molekiile von Bitumen/Polymeren im Durchschnitt? Wie verdndern
sie sich mit der Alterung?

- Derivatisierung von OH-Molekiilen mit einer Phosphorverbindung und anschlie3ende
Analyse von *! P-Kernen
Welche Arten von Alkoholen und Carbonséuren sind in der Probe enthalten? Wie sind
sie auf die SARA-Fraktionen verteilt?
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Stirken

- Nur 20 - 50 mg Probe erforderlich

- 'HNMR und *'P NMR-Messungen innerhalb von Minuten, HSQC und HMBC ~ 30-
90 min

- Gute Wiederholbarkeit und Reproduzierbarkeit

- Qualitative und quantitative Informationen

- Informationen iiber allgemeine Strukturmerkmale, Aromatizitét, Seitenketten, Mole-
kiilgroe, Polymergehalt - umfassendes Bild iiber den chemischen Zustand des Analy-
ten

- Spezifische chemische Informationen, z. B. iiber Carbonylgruppen und Alkohole

Schwichen und Kosten

- Quantitative ?*C-NMR ist zeitaufwindig (~ Stunden)

- Tertidre Kohlenstoffe (Polyaromaten, Carbonyle) nicht messbar mit "H-NMR und
HSQC-NMR (nur mit C-NMR (zeitaufwendig) und HMBC (keine Quantifizierung))

- Geschultes Personal fiir das Gerit, die Datenverarbeitung, und Datenauswertung er-
forderlich

- Kostenschitzung (2024): NMR-Spektrometer >1 Mio. €
Anwendungsmessungen: 100-150 €/Probe (2D), 30 €/Probe (H-NMR)

Einschréankungen

- Messungen hauptsichlich in Losung; Festkorpermessungen mdglich, jedoch weniger
Informationen, sehr breite Banden

- Loslichkeit: keine OH-Analyse (Derivatisierungstechnik mit P-NMR) moglich bei
stark oxidierten Bitumenproben (z.B. stark gealterte Dachbahnen)

4.4. Elektronen-Paramagnetische-Resonanz (EPR) Spektrosko-
pie

Die Elektronen-Paramagnetische-Resonanz (EPR) Spektroskopie ist eine Technik zur Untersuchung
von Materialien mit ungepaarten Elektronen, wie z.B. organische Radikalen und Ubergangsmetallio-
nen. Sie beruht auf der Absorption von elektromagnetischer Mikrowellen-Strahlung durch ungepaarte
Elektronen, wenn sie einem Magnetfeld ausgesetzt sind. Die EPR-Spektroskopie misst die bei diesem
Prozess erforderliche Energie und liefert so Informationen iiber die elektronische Struktur, die Spindy-
namik und die chemische Umgebung der paramagnetischen Spezies.

In Bitumen sind nur zwei Arten von Molekiilen nachweisbar: organische Radikale und Vanadyl (VO?*)-
Ionen. Alle anderen Molekiilstrukturen in Bitumen sind nicht EPR-aktiv. Organische Radikale sind in
Bitumen sehr stabil und wurden sogar in Proben aus altdgyptischen Mumien gefunden [58]. Vanadyl-
Ionen sind hauptsichlich Zentralionen von organischen Komplexen, wie z.B. Porphyrinen. Es wurde
gezeigt, dass beide Molekiilgruppen hauptséchlich in den Resin- und Asphaltenfraktionen von Bitumen
vorkommen [44]. Dariiber hinaus erwies sich der Vanadylgehalt als unabhingig vom Alterungszustand,
jedoch abhéngig von der Rohdlquelle. Eine mogliche Anwendung fiir kiinftige Untersuchungen konnte
daher die Bewertung der geografischen Herkunft auf der Grundlage von Vanadylbestimmungen sein
[59]. Die Tatsache, dass die Intensitdt von Vanadylsignalen wiahrend der Alterung nicht beeintrachtigt
wird, kann auflerdem zur Bewertung des Alterungszustands von Bitumenproben auf der Grundlage des
Gehalts an organischen Radikalen genutzt werden, wobei Vanadylsignale als interne Standards verwen-
det werden konnen. Forscher haben eine alterungsbedingte Zunahme des Gehalts an organischen
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Radikalen wéihrend STA und LTA im Labor nachgewiesen [47, 59]. Die vom CD-Labor durchgefiihrten
Studien (siehe Abbildung 6) belegen, dass der Gehalt an organischen Radikalen zunimmt und der Va-
nadylgehalt in verschiedenen Proben wihrend STA und LTA stabil ist.
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Abbildung 6: Gehalt an organischen Radikalen (links) und Vanadyl (rechts) von 7 verschiedenen Bindemitteln in den drei

Alterungszustinden ungealtert, kurzzeitgealtert (STA) und langzeitgealtert (PAV)

Anwendung und mogliche Fragestellungen

Stérken

Bestimmung des Vanadylgehalts in bitumindsen Materialien

Welche Art von Vanadylen sind vorhanden?

Wie verteilen sich die Vanadylgruppen auf die SARA-Fraktionen?

Woher stammt die untersuchte Rohol-/Bitumenprobe?

Bestimmung des Gehalts an organischen Radikalen in bitumindsen Materialien
Wie ist der Alterungszustand des Materials?

Schnelle Methode: 20 min pro Probe (mit 4 Replikaten), einfache Probenhandhabung
und simples Messverfahren

Keine spektralen Uberlappungen

Bei polymermodifizierten Proben ist eine kontinuierliche Verteilung des Polymers
nicht erforderlich, nur ein kontinuierlicher Alterungszustand

Hohe Reproduzierbarkeit/Wiederholbarkeit

Der Gehalt an organischen Radikalen kann als Alterungsparameter verwendet werden.
Der Vanadylgehalt kann mdglicherweise mit der Rohélquelle in Verbindung gebracht
werden.

Schwichen und Kosten

Geschultes Personal zur Datenauswertung erforderlich - Simulation und Auswertung
der Spektren in MatLab

Nur wenige analytische Einrichtungen verfiligen iiber dieses Gerit.

Kostenschatzung (2024): Benchtop~ >35k €, High-End-Produkt~ >500k €

Einschrinkungen

Limitiert auf ungepaarte Elektronen (nur organische Radikale und Vanadyle in Bitu-
men)
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5. Mikroskopische Methoden

Zur Erfassung der Morphologie und Mikrostruktur von bitumindsen Materialien konnen verschiedene
mikroskopische Methoden und Gerite eingesetzt werden. Abhingig von den jeweiligen Forschungsfra-
gen konnen Gerite mit unterschiedlichen Auflosungsgrenzen ausgewéhlt werden. Die gebrauchlichsten
Gerite sind Lichtmikroskope, die Licht im UV-, sichtbaren oder infraroten Bereich verwenden, um die
jeweilige Topographie darzustellen. Um das Abbe Limit des sichtbaren Lichts zu {iberwinden, kann die
Rasterelektronenmikroskopie (REM) eingesetzt werden, um ein hochauflosendes Bild der Material-
oberflache zu erhalten. REM setzt jedoch voraus, dass sich das zu untersuchende Material in einer Va-
kuumkammer befindet und den dortigen Bedingen standhilt. Da Bitumen ein organisches Material ist
und nicht dem Vakuum standhalten kann, sind spezielle Préparationsverfahren (Beschichtung/Sputtern)
oder Modi (REM bei Umgebungsdruck, bei dem sich ein Tragergas in der Probenkammer befindet)
erforderlich. Um eine noch hohere Auflésung auf molekularer oder atomarer Ebene zu erzielen, kann
das Rasterkraftmikroskop (AFM) verwendet werden. Hierbei wird ein winziger sogenannter Cantilever
(freischwingender Auslegearm) iiber die Probenoberfliche gezogen. Dieser Cantilever kann hierbei ent-
weder kontinuierlich oder nur punktuell die Probenoberflache beriihren. Die dadurch induzierte Aus-
lenkung des Cantilevers wird mit einem Laser gemessen, was es ermdglicht, ein entsprechendes Bild
der gewonnenen topografischen Informationen zu erstellen.

5.1. Optische inverse Mikroskopie (OIM)

Die optische inverse Mikroskopie (OIM) kann ein praktisches Instrument zur Erfassung der Oberfla-
chenmorphologie eines bitumindsen Materials sein. Die inverse Anordnung des Mikroskops ist erfor-
derlich, da Bitumen ein undurchsichtiges Material ist und herkdmmliche Durchlichtmikroskopie hier
keine Anwendung finden. Lichtmikroskope kdnnen unter anderem in drei verschiedenen Modi verwen-
det werden: Hellfeld, Dunkelfeld und Fluoreszenz (siehe Abbildung 7). Wahrend bei der Hellfeld-Mik-
roskopie das gesamte Licht auf die Probenoberfliche gelangt und dort reflektiert wird, wird bei der
Dunkelfeld-Mikroskopie ein Grofteil des Lichts blockiert, sodass nur Licht in einem Winkel von 45°
auf die Materialoberfliche kommen kann. Enthélt die Oberflache lichtstreuende Partikel, so werden
diese in der Dunkelfeld-Mikrokopie detektiert. Bei der Fluoreszenzmikroskopie ist hingegen nur der
Filterblock verdndert, sodass er den zuvor beschriebenen Stokes-Shift detektieren kann (Anregungsfil-
ter lasst kurzwelliges Licht durch, wihrend der Emissionsfilter langwelliges Licht durchlésst). Die Ver-
wendung verschiedener Objektive kann einen guten Uberblick iiber die Mikrostruktur der Probe geben,
wobei Strukturelemente im Bereich von bis zu 5 pm aufgeldst werden kdnnen.
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Abbildung 7: Schematische Darstellung der drei verschiedenen Modi in der optischen inversen Mikroskopie [60]
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Die Mikrostruktur eines unmodifizierten Bitumens ist in Abbildung 8 dargestellt. Das Hellfeldbild auf
der linken Seite zeigt kleine dunklere Bereiche, die so genannte Peri-Phase, die typischerweise das
dominante Mikrostrukturmerkmal umgibt, das im Dunkelfeldbild in der Mitte der Abbildung 8 zu sehen
ist. Dieses mirkostrukturelle Merkmal ist die so genannte Katana-Phase oder "Bienenstruktur". Die
Peri-Phase zeigt auch ein signifikantes Fluoreszenzverhalten, wie in der Fluoreszenzmikroskopie Auf-
nahme rechts in Abbildung 8 ersichtlich ist. Zusammen mit der Katana-Phase sind sie in eine stark
reflektierende Matrix, die Para-Phase, eingebettet. Ein eindeutiger Zusammenhang zwischen diesen
Phasen und ihrer chemischen Zusammensetzung wird in der Literatur nur theoretisch hergestellt [60]
und wird hier nicht weiter ausgefiihrt.

OIM - BF

Abbildung 8: Unmodifiziertes Bitumen in Hellfeld- (BF), Dunkelfeld- (DF) und Fluoreszenzmikroskopie [60]

Um hochqualitative Mikroskopieaufnahmen zu erhalten, muss ein strenges Probenvorbereitungsverfah-
ren befolgt werden, da die Bildung der Mikrostruktur stark von der thermischen Vorgeschichte und der
Lagerzeit abhingt [61]. Es wurde festgestellt, dass sich bei unmodifizierten Bitumen nach 30 min Ru-
hezeit ein GroBteil der Mikrostruktur, unabhéngig vom Alterungszustand, ausgebildet hat.

Generell sind bei der Mikroskopie folgende Aspekte zu beachten: Die Methode ist im Vergleich zu
spektroskopischen Untersuchungen noch empfindlicher, da bei der Mikroskopie lediglich einige hun-
dert Nanometer betrachtet werden. Daher ist die Probenvorbereitung der Schliissel zum Erfolg, um
wiederholbare Ergebnisse zu erhalten. Die in der Dunkelfeld-Mikroskopie gewonnenen Bilder kdnnen
dariiber hinaus fiir die Bildanalyse verwendet werden, bei der die Grofle und Flache der Bienenstruktur
ausgewertet und zur Quantifizierung genutzt wird [60]. Dies kann eine grobe Schétzung dariiber geben,
wie viel Mikrostruktur ein Bindemittel aufweist. Bislang sind jedoch noch keine eindeutigen Trends
hinsichtlich des Einflusses von Alterung oder Modifikation auf die Verinderungen der Mikrostruktur
zu erkennen.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bewertung der Oberflichenmorphologie von bitumindsen Materialien
Wie unterscheiden sich die Roholquellen in Bezug auf die Oberfldchenmikrostruktur?
- Bestimmung des Alterungs- oder Modifikationszustandes des Bindemittels
Welchen Einfluss haben Alterung und Modifizierung auf das Bitumengefiige?
- Quantifizierung der Mikrostruktur mittels Bildanalyse auf Dunkelfeldbildern
Wie viele Bienenstrukturen werden gebildet und wie konnen sie quantifiziert werden?
Welches ist die beste Methode zur Quantifizierung der Bitumenmikrostruktur?

Stiarken

- Zeitsparende Methode, die nur eine geringe Probenmenge (> 1 g) erfordert

- Viel schneller als AFM und REM

- Aus den drei verschiedenen Modi wird in kurzer Zeit eine hohe Informationsdichte
gewonnen
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- Die von der Bienenstruktur bedeckte Fliche kann einen guten Anhaltspunkt fiir die
Charakterisierung liefern (wenn eine strenge Priparationsroutine eingehalten wird)

Schwichen und Kosten

- Es gibt kein standardisiertes Verfahren fiir die Probenvorbereitung und mikroskopi-
sche Parameter

- Keine allgemeingiiltigen Informationen erhiltlich, da die Bilder stark von den Ein-
stellungen und Parametern abhidngen

- Kostenschitzung (2024): 100k bis 150k € fiir den gesamten Autbau mit allen drei
Modi; Kostenschitzung pro Messung: 700 €

Einschrinkungen

- Begrenzte Auflosung aufgrund des Abbe Limits

- Begrenzte Vergleichbarkeit zwischen verschiedenen Geréten

- Gut geschultes Personal erforderlich, da die thermische Vorgeschichte einen erhebli-
chen Einfluss haben kann

5.1.1. Hellfeld-Mikroskopie

Bei der Hellfeld-Mikroskopie wird das gesamte von der Lichtquelle kommende Licht auf die Proben-
oberfliche gerichtet (sieche linke Seite der Abbildung 7). Je nach Beschaffenheit der Probenoberfliche
wird das reflektierte Licht durch das Objektiv zuriickgeworfen und vom Auge oder der Kamera erfasst.
Daher erscheinen lichtstreuende oder absorbierende Bereiche dunkler, wihrend helle Bereiche das ein-
fallende Licht reflektieren.

Anwendung und mégliche Fragestellungen

- Bewertung der morphologischen Merkmale reflektierender Oberfldchen in der Hell-
feld-Mikroskopie
Welche mikrostrukturellen Merkmale (Peri-Phase, Para-Phase, Katana-Phase) zeigt
die Oberflache im reflektierenden Hellfeldmodus?

Stérken
- Kann aufzeigen, ob ein Bindemittel eine Peri-Phase aufweist

Schwichen und Kosten

- Kann aufgrund des schlechten Kontrasts des Bildes nicht zur Bildanalyse oder Quan-
tifizierung verwendet werden
- Léngere Lichteinwirkung kann die Probenoberfliche beschiadigen/altern

Einschrinkungen

- Nicht ideal, um festzustellen, ob ein Bitumen Bienenstrukturen enthélt oder nicht

5.1.2. Dunkelfeld-Mikroskopie

Bei der Dunkelfeld-Mikroskopie wird der grofite Teil des von den Lichtquellen kommenden Lichts
durch den Filter abgeblockt. Daher erreicht nur ein Teil des Lichts aus dem duBleren Bereich des Licht-
wegs die Probenoberfliche in einem Winkel von 45°. Wenn die Probe keine lichtstreuenden Partikel
enthilt, erscheint das Bild dunkel. Enthilt das untersuchte Material jedoch lichtstreuende Partikel, wird
das aus einem 45°-Winkel kommende Licht gestreut und vom Objektiv aufgefangen. Das Ergebnis ist
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ein helles Merkmal, das vom Auge oder der Kamera erfasst wird. Da die Bienenstrukturen lichtstreu-
ende Eigenschaften aufweisen, konnen sie mit der Dunkelfeldmikroskopie erfasst werden. AuBBerdem
weisen solche Dunkelfeldbilder eine ideale Farbschwelle fiir die Bildanalyse auf, da nur die lichtstreu-
enden Partikel hell erscheinen, wihrend der Rest der Matrix dunkel ist. Ein Beispiel fiir eine solche
Partikelanalyse ist in Abbildung 9 zu sehen. Der rot markierte Bereich wird hinsichtlich der Partikelan-
zahl und -fliche ausgewertet, die durch Umrechnung in "Gesamtfldche der Bienenstruktur" in einen
universellen Index tiberfiihrt werden kann.

Abbildung 9: Beispiel fiir eine Bildanalyse anhand eines Dunkelfeldbildes

Anwendung und mégliche Fragestellungen

- Bewertung der morphologischen Merkmale der Oberfldche in Bezug auf lichtstreu-
nende Eigenschaften
Enthélt die Oberfldche lichtstreuende Strukturen?

- Quantifizierung der Mikrostruktur mittels Dunkelfeld-Bildanalyse
Kann die Mikrostruktur eines Bitumens quantifiziert und mit anderen Bindemitteln
vergleichen werden?

Stiarken

- Kann Aufschluss dariiber geben, ob ein Bindemittel eine Katana-Phase/ Bienenstruk-
turen aufweist

- Kann fiir bildgebende Analysen und dariiber hinaus fiir die Quantifizierung der Mik-
rostruktur verwendet werden

- Vergleich mit anderen Quantifizierungstechniken von CLSM und AFM moglich [60]

Schwichen und Kosten

- Die Bildanalyse hingt stark von den in der Nachbearbeitungssoftware gewéhlten Pa-
rametern ab (Farbschwelle)

Finschrinkungen

- Es ist noch unklar, ob Alterung, Verjiingung oder Modifikationen mittels Dunkelfeld-
Mikroskopie evaluiert werden kann.

5.1.3. Fluoreszenzmikroskopie

Die Fluoreszenzmikroskopie ist eine interessante Ergéinzung zum Instrumentarium der Lichtmikrosko-
pie, da sie nicht nur morphologische, sondern auch chemische Informationen liefert. Dies kann damit
begriindet werden, dass ein Teil der Bitumenmikrostruktur (die Peri-Phase) eine starke Eigenfluores-
zenz aufweisen. Allerdings weisen nicht alle Bitumenproben eine ausgeprégte Peri-Phase auf, so dass
es oft schwierig ist, mit der Fluoreszenzmikroskopie ein scharfes Bild zu erhalten. Nichtsdestotrotz
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kann diese Methode verwendet werden, um zu zeigen, wie sich die jeweilige Mikrostruktur des Bi-
tumens in Bezug auf seine Autofluoreszenz verhalt. Das Prinzip ist das gleiche wie in der Fluoreszenz-
spektroskopie (siche Seite 26), wo eine Stokes-Verschiebung zu hoheren Wellenldngen stattfindet. Da-
her wird die Fluoreszenzmikroskopie normalerweise mit einer Wellenlédnge oder einem Wellenlédngen-
bereich von + 10 nm durchgefiihrt. Dies ermdglicht es dem Filterblock, eine bestimmte Anregungswel-
lenldnge durchzulassen, die dann im Emissionsfilter blockiert wird, wo nur Licht einer héheren Wel-
lenlédnge durchgelassen wird. Neben der Verwendung fiir unmodifiziertes Bitumen kann auch PmB mit
Fluoreszenzmikroskopie untersucht werden. Das Polymer, typischerweise SBS, weist eine starke Ei-
genfluoreszenz auf, die im Mikroskop beobachtet werden kann. Es miissen entsprechende Filter ver-
wendet werden, die an die Eigenschaften des jeweiligen Polymers angepasst werden (mit Fluoreszenz-
spektroskopie bestimmt oder aus der Literatur entnommen).

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bewertung der chemischen Eigenschaften der Oberflichenmorphologie hinsichtlich
ihres Fluoreszenzverhaltens
Welche Teile der Oberfldchenmikrostruktur weisen Fluoreszenzverhalten auf?
Lassen sich die Fluoreszenzeigenschaften einer bestimmten Phase zuordnen?

Stiarken

- Kann das Fluoreszenzverhalten von Bitumen und Polymeren aufzeigen
- Kann moéglicherweise zur Quantifizierung der Polymerdoméne in PmBs verwendet
werden (noch nicht erfolgt)

Schwichen und Kosten

- Fluoreszenzglithen kann zu unscharfen Bildern fithren

- Spezialfilter erforderlich, die auf die jeweiligen Fluoreszenzeigenschaften des Materi-
als abgestimmt werden miissen

- Filterkosten: 1k bis 3k €

Einschriankungen

- Die Information wird oft durch die Zeitabhéngigkeit der Lichteinwirkung verringert,
die die jeweilige Fluoreszenzintensitit drastisch verdndert [16].

5.2. Rasterkraftmikroskopie (AFM)

Die Rasterkraftmikroskopie (AFM) ist ein hochauflosendes bildgebendes Verfahren, das zur Untersu-
chung von Oberflichen im Nanobereich eingesetzt werden kann. Dabei wird eine nanoskopisch feine
Nadel tiber die Probenoberfliche bewegt, wihrend die Wechselwirkungen zwischen der Spitze und der
Oberfldche gemessen werden. Wihrend sich die Spitze iiber die Oberfldche bewegt, treten Anziehungs-
und AbstoBungskrifte zwischen den Atomen oder Molekiilen auf der Spitze und denen auf der Proben-
oberfliche auf. Diese Wechselwirkungen bewirken, dass sich der Cantilever, an dem die Spitze befestigt
ist, verbiegt. Durch Uberwachung dieser Auslenkung erzeugt das AFM detaillierte topografische Bilder
der Probenoberflidche mit atomarer oder nahezu atomarer Aufldsung. Dariiber hinaus kann das AFM zur
Charakterisierung mechanischer Eigenschaften wie Steifigkeit und Elastizitit sowie zur Manipulation
einzelner Atome oder Molekiile auf der Oberflache verwendet werden. Zahlreiche Forschungsarbeiten
wurden mit dem AFM durchgefiihrt, um die Oberflichenmerkmale von Bitumen zu untersuchen. Loeber
et al. [62] berichteten iiber die Beobachtung von Oberflichenmikrostrukturen in einem Groflenbereich
von 5 - 20 um [63, 64]. Im Allgemeinen konnen drei bis vier Phasen auf der Oberfliche mittels AFM
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unterschieden werden: die Katana-Phase (Bienenstrukturen), die Peri-Phase (die Katana-Phase umge-
bende Phase) und die Perpetua-Phase (unterscheidbar in Para- und Sal-Phase) [65, 66]. Diese Ergebnisse
zeigten, dass die bitumingse Oberflache heterogen ist. Weitere Studien zeigten, dass die Menge und
GroBe dieser Strukturen zwischen verschiedenen Bitumensorten und verschiedenen Alterungszustinden
variieren kann [67]. Diese Beobachtungen haben weitere Fragen aufgeworfen. Die wichtigsten betreffen
die Zusammenhénge zwischen den Oberfldchenstrukturen und den mechanischen Eigenschaften sowie
den Oberflachenstrukturen und dem Alterungsverhalten.

Weitere Studien befassen sich mit der chemischen Natur der Mikrostrukturen. Koyun et al. haben ge-
zeigt, dass die Kombination von AFM mit Raman-Spektroskopie mdglich ist, wenn Silber- oder Gold-
Nanopartikel auf der Oberfldche angebracht werden [68]. Eine weitere Mdglichkeit, chemische Infor-
mationen zu erhalten, besteht in der Kombination von AFM mit Infrarotspektroskopie (AFM-IR). Bei
AFM-IR wird eine scharfe AFM-Spitze verwendet, um die thermische Ausdehnung zu messen, die
durch die Absorption von IR-Strahlung durch eine Probe verursacht wird. Wenn die IR-Strahlung mit
der Probe interagiert, fiihrt sie zu einer lokalen Erwdrmung, die zu einer Ausdehnung oder Kontraktion
der Probenoberfliche fiihrt. Die AFM-Spitze detektiert diese thermische Ausdehnung und ermoglicht so
die IR-Spektroskopie mit nanoskaliger Auflosung. Durch die Messung der Wechselwirkung zwischen
AFM-Spitze und Probe beim Scannen der Probenoberflache erzeugt AFM-IR chemische Karten, die die
Verteilung verschiedener chemischer Komponenten innerhalb einer Probe mit einer Auflosung im Na-
nometerbereich zeigen [64, 69, 70].

Anwendung und mégliche Fragestellungen

- Dreidimensionale Darstellungen der bitumindsen Oberflache
Wie ist die Morphologie der bitumindsen Oberflachenstrukturen?

- Bestimmung von Grofle und Anzahl der bitumindsen Mikrostrukturen
Wie viele und wie groB sind die Mikrostrukturen auf der Bitumenoberflédche?

Gibt es Unterschiede zwischen Bitumenproben unterschiedlicher Herkunft?
Was geschieht wihrend dem Alterungsprozess?

- Abschétzung mechanischer Parameter (Adhésion, Steifigkeit, Harte und Elastizitéts-
modul) mittels Nanoindentation [71]

- Eine Kopplung mit Raman- und Infrarotspektroskopie ist moglich. Erleichtert die
Aufkldrung der chemischen Heterogenitét der bitumindsen Oberflidche
Unterscheidet sich die Mikrostruktur von der umgebenden Matrix chemisch?
Handelt es sich bei diesen Strukturen eher um polyaromatische Verbindungen (z. B.
Asphaltene) oder um Wachskristalle?

Stiarken

- Hobhe laterale (abhéngig vom Durchmesser der Sonde: 10 - 40 nm) und Tiefenauflo-
sung (<1 nm) = detaillierte Analyse von Oberflaichenmikrostrukturen moglich

- Scanning-Technik ermdglicht die Abbildung groBerer Flichen (~um? - mm?) 2 sta-
tistische Bestimmung von Anzahl, Gré3e und Form

- Erhéltliche mikromechanische Parameter ermoglichen Unterscheidung zwischen Mik-
rostruktur und Matrix

- Die Kopplung mit IR erméglicht die Bestimmung der chemischen Heterogenitét der
Oberfldche

Schwichen und Kosten

- Messzeit ~ Fliache, Auflosung =  Statistische und exakte Informationen brauchen
viel Zeit (~ h/Probe)
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- Oberflachenstrukturbildung hingt von der Probenvorbereitung ab: keine standardi-
sierte Technik
- Kostenschitzung (2024): ~30k bis 100k €

Einschrinkungen

- Mikroskopische Technik: Keine Informationen {iber Mikrostrukturen im Inneren des
Materials

5.3. Konfokale Laser-Scanning-Mikroskopie (CLSM)

Die konfokale Laser-Scanning-Mikroskopie (CSLM) ist ein fortschrittliches mikroskopisches Verfah-
ren, mit dem die Einschrankungen der optischen Fluoreszenzmikroskopie iiberwunden werden konnen.
Der Nachteil der herkommlichen optischen Fluoreszenzmikroskopie ist, dass die gesamte Probenober-
fliche dem Licht ausgesetzt ist. Dadurch wird sie in einen angeregten Zustand versetzt, was einen un-
scharfen Leuchteffekt im Hintergrund erzeugt. Im CLSM-Mikroskop wird die Probe durch eine punk-
tuelle Beleuchtung mit einem Laser angeregt. Das austretende Licht wird auBerdem durch das so ge-
nannte ,,Pinhole”, eine Lochblende, geschickt, wodurch das restliche Streulicht abgeblockt wird.
Dadurch entsteht ein sehr scharfes Bild, da nur Licht in der Ndhe der Brennebene von der Kamera
registriert wird. Der gewlinschte Probenbereich wird dann Punkt fiir Punkt abgetastet. Die jeweilige
Herausforderung besteht darin, geeignete Parameter zu finden, da eine hohere Auflosung mit einer ge-
ringeren Signalintensitiit einhergeht. Altere Gerite waren nur in der Lage, Bitumenproben an ihrer
Grenzflache zu messen, da die Probenoberfliche mit einem Deckglas abgedeckt werden musste [72].
Neuere Gerite konnen jedoch sowohl im Fluoreszenz- als auch im Hellfeldmodus die Probenoberfla-
chen messen [73, 74]. Dies stellt eine gute Verbindung zu den bereits erwidhnten mikroskopischen Tech-
niken wie die Lichtmikroskopie und das AFM dar [60].

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Analyse von Mikrostrukturen auf bitumindsen Oberflédchen oder Grenzfldchen, insbe-
sondere hinsichtlich ihres Fluoreszenzverhaltens
Konnen sich die fluoreszierenden Zentren (aromatische Strukturen) an der Bitumen-
oberfldche befinden?

Stiarken

- Kombination von begrenzten chemischen und morphologischen Informationen in ei-
nem Gerét

- Informationen iiber die Verteilung in Korrelation zu mikrostrukturellen Merkmalen
(hauptséchlich Fluoreszenzverhalten)

- Hohere Auflésung als bei der optischen Mikroskopie

Schwichen und Kosten

- Hochenergetische Laser konnen das Material wéhrend der Messung schnell oxidieren
und verdndern

- CLSM erfordert lange Scanzeiten (im Vergleich zur optischen Mikroskopie)

- Kostenschitzung (2024): Konfokales Laser-Scanning-Mikroskop: ~75 bis 100k €
Messung in einer Forschungseinrichtung pro Probe: 700 €

Einschrinkungen

- Abhingig von den Grenzen des Lichts (Abbe Limit)
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5.4. Elektronenmikroskopie (SEM/REM, ESEM, TEM)

Die Rasterelektronenmikroskopie (REM) ist ein leistungsfihiges bildgebendes Verfahren, mit dem die
Oberflaichenmorphologie und -topografie von Festkorperproben bei hoher VergroBerung sichtbar ge-
macht werden kann. Beim REM wird ein fokussierter Elektronenstrahl {iber die Probenoberfliche ge-
scannt, wobei die Wechselwirkung zwischen den Elektronen und den Atomen in der Probe verschiedene
Signale erzeugt, darunter Sekundérelektronen, riickgestreute Elektronen und charakteristische Rontgen-
strahlen (EDX). Diese Signale werden erfasst und verwendet, um detaillierte Bilder der Probenoberfla-
che mit einer Auflosung im Nanometerbereich zu erstellen. REM kann Informationen iiber GroBe, Form,
Textur und Zusammensetzung von Materialien liefern. Fiir die REM-Analyse miissen die bitumindsen
Proben mit einem leitenden Metallfilm (z. B. Pt-Au) beschichtet werden. Aullerdem miissen sie gekiihlt
werden (in fliissigem Stickstoff: -196 °C), um zu verhindern, dass fliichtige Bitumenmolekiile bei nied-
rigeren Driicken wéhrend der Messung verdampfen. Nach diesen Schritten lassen sich beispielsweise
die Bienenstrukturen leicht mit der Elektronenmikroskopie vermessen.

Environmental REM (EREM) ist eine spezielle Mikroskopietechnik mit der Proben in ihrem natiirlichen
Zustand unter verschiedenen Bedingungen untersucht werden konnen. Im Gegensatz zum herkommli-
chen REM ermoglicht das EREM die Abbildung von Proben, die nicht leitfihig sind oder eine Hydrati-
sierung erfordern und eignet sich daher fiir eine breite Palette von Materialien, einschlieBlich biologi-
scher Proben, Polymere und bitumindse Proben. Beim EREM ist die Probenkammer so konzipiert, dass
sie einer Reihe von Driicken (bis zu 4 mbar) und Gasatmosphéren standhilt, was die Bildgebung in einer
kontrollierten Umgebung ermoglicht. Durch das Einleiten von Wasserdampf oder anderen Gasen in die
Kammer kann EREM eine Dehydrierung der Proben oder eine durch den Elektronenstrahl verursachte
Schédigung verhindern, so dass die Proben in ihrem urspriinglichen hydratisierten oder atmosphérischen
Zustand abgebildet werden kdnnen. Diese Fahigkeit macht das EREM zu einem wertvollen Instrument
fiir die Untersuchung dynamischer Prozesse, wie z.B. biologische Wechselwirkungen und Oberflachen-
reaktionen, bei hoher VergroBBerung und Auflosung. Messungen an bitumindsen Proben haben gezeigt,
dass sich in Abhéngigkeit von der Belichtungszeit und den Materialeigenschaften der Oberflache eine
fibrillenartige Netzwerkstruktur bildet [67, 75]. Untersuchungen zur Entwicklung dieser Netzwerke ha-
ben gezeigt, dass die Zeit fiir die Bildung des Fibrillennetzwerks (Bestrahlung mit dem Elektronenstrahl)
bei gealterten Proben zunimmt und das Netzwerk dichter und grober wird [76-78]. Die Fibrillengrofle
variierte auch in gealterten Proben (keine einheitliche Bewertung in der Literatur) [67].

Eine weitere Analysetechnik ist die Transmissionselektronenmikroskopie (TEM), bei der ein Elektro-
nenstrahl durch eine extrem diinne Probe geleitet wird, um deren innere Struktur auf atomarer Ebene
sichtbar zu machen. Dabei werden die Elektronen, die durch die Probe hindurchtreten, fokussiert, um
ein hochauflosendes Bild zu erzeugen, das Informationen iiber die Struktur und Zusammensetzung der
Probe liefert.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Analyse der Mikrostrukturen auf bitumindsen Oberflichen (REM, EREM)

- Erzeugung eines zweidimensionalen Bildes der Probenoberfldche mit hoher lateraler
Auflésung (~nm bei REM)
Welche Strukturen befinden sich auf der bitumindsen Oberflache (GroBe, Form)? Wie
viele? Wie ist ihre elementare Zusammensetzung?

- Bestimmung des strukturellen Netzwerks von Bitumen mit EREM
Représentieren die verbleibenden Fibrillen das strukturelle Netzwerk der hochpolaren
(Asphaltene?) Bestandteile des Bitumens?
Wie verindert sich dieses Netzwerk mit der Alterung?
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Stirken

TEM auf Nanogittern zur Gréf3enbestimmung von Asphaltenen
Was ist die durchschnittliche Grof3e von Asphaltenen in bitumindsen Materialien?

Informationen zur Elementverteilung (EDX)

Einblicke in die Entwicklung der strukturellen Anordnung von leichtfliichtigen Stof-
fen in Bitumen

Prazise Grofenbestimmung von Asphaltenen und agglomerierten Asphaltenen (TEM)

Schwichen und Kosten

Elektronenstrahl trifft auf die Oberfldche, was zu einer lokalen Erwédrmung, Verdamp-
fung, Aushértung, Volumenausdehnung oder chemischen Reaktionen fithren kann
(EREM)

Kostenschitzung (2024): Elektronenmikroskop: >1 Mio. €

Messung in einer Forschungseinrichtung: 300 €/h

Einschrinkungen

REM erfordert leitendes Material, das im Vakuum stabil ist
EREM verindert/modifiziert die Oberflache
TEM-Analyse nur bei sehr diinnen Schichten moglich
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6. Weitere physikalisch-chemische Analysemethoden

Eine ganzheitliche Untersuchung der chemischen und strukturellen Eigenschaften von Bitumen sollte
neben den bisher erléduterten Methoden auch ergénzende Techniken umfassen, die die Interpretation der
spektroskopischen Daten erleichtern. Damit ist eine Verkniipfung von elementaren und molekularen
Informationen mit mechanischen und rheologischen Informationen moglich. Die folgenden Techniken
ermOglichen quantitative Untersuchungen der Verteilung von Elementen und Molekiilgruppen, liefern
direkte Informationen iiber die Interaktion mit atmosphérischen Einfliissen (z.B. Einbau von SauerstofY)
und erlauben die Beschreibung von Nano- und Mikrostrukturen im Inneren des Materials.

6.1. Polaritatsbasierte Fraktionierung

Da das Verhalten der unterschiedlichen Molekiile in Bitumen nicht einzeln bestimmt werden kann, ist
ein gingiger Ansatz Bitumen in vier polaritdtsbasierte Fraktionen aufzutrennen. Die erhaltenen Frakti-
onen werden als SARA-Fraktionen bezeichnet, welche sich aus geséttigten Kohlenwasserstoffen, Aro-
maten, Erd6lharze und Asphaltenen (englisch saturates, aromatics, resins, asphaltenes) zusammenset-
zen. Asphaltene haben ein hohes Molekulargewicht, eine hohe Polaritit und eine hohe Aromatizitét,
was das viskoelastische Verhalten von bitumindsen Materialien erheblich beeinflusst. Maltene, die aus
den gesittigten Kohlenwasserstoffen, Aromaten und Erd6lharzen bestehen, enthalten leichtere und we-
niger polare Komponenten, die zur Flexibilitdt und den Haftungseigenschaften des Bindemittels beitra-
gen.

Die Trennung von Asphaltenen und Maltenen erfolgt auf der Grundlage der Loslichkeit in bestimmten
Alkan-Losungsmitteln. Heutzutage hat man sich weitgehend auf die Loslichkeit in n-Heptan als ent-
scheidenden Faktor geeinigt, wobei die Maltene als der 16sliche und die Asphaltene als der unlosliche
Teil definiert werden. AnschlieBend konnen die Maltene basierend auf ihrem Polaritétsgradienten wei-
ter aufgetrennt werden. Fiir dieses Verfahren gibt es verschiedene chromatographische Methoden, wo-
bei zumeist die Wechselwirkung mit einer festen stationidren Phase zur Trennung genutzt wird. Je an-
gewandter Trennmethode variieren die Fraktionen und ihre Konzentrationen zu einem gewissen Grad.
Es gibt jedoch mehrere standardisierte Verfahren fiir die Trennung von Asphaltenen und Maltenen sowie
fiir die Auftrennung von Maltenen [79-82]. Es wurden auch andere, verbesserte Methoden entwickelt,
die oft auf den standardisierten Verfahren basieren, aber weniger Losungsmittel verbrauchen, schneller
durchgefiihrt werden konnen oder eine hohere Wiederholbarkeit aufweisen. Der Aufbau einer héufig
verwendeten SARA-Fraktionierungsmethode basierend auf der Entwicklung von Sakib et al. [83] ist in
Abbildung 10 zu sehen. Durch die Analyse der Fraktionen und die Bestimmung ihrer Struktur und che-
mischen Zusammensetzung konnen detaillierte Erkenntnisse iiber Bitumeneigenschaften und Alte-
rungsverhalten gewonnen werden [34, 42, 43, 84].

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bestimmung der chemischen Zusammensetzung und des Polarititsgradienten von
Bitumen
Wie ist das Verhiltnis der verschiedenen polaren Gruppen in der Probe?

- Bestimmung des Alterungsgrades, der Anfalligkeit und der Stabilitdt von Bitumen
Wie hoch ist der Anteil an Asphaltenen in der Probe nach der Alterung?
Wie stark hat der Asphaltengehalt mit der Alterung zugenommen?
Wie ist das Verhéltnis zwischen dispergierenden Fraktionen und kolloidalen Parti-
keln?
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Stirken

Bestimmung der spezifischen Alterungsprozesse in Bitumenfraktionen

Wie stark trigt eine jeweilige Fraktion zur Alterung von Bitumen bei?

Beitrag der SARA-Fraktionen zum mechanischen Verhalten von Bitumen
Welchen Beitrag leisten die Maltene/Sattigungsstoffe/ Aromaten/Harze/Asphaltene
zum viskoelastischen Verhalten von Bitumen?

Fraktionierung innerhalb von 1 - 2 Tagen moglich (genaue Dauer hiangt von der ange-
wandten Methode ab)

Detaillierte Untersuchung iiber die chemische Zusammensetzung des Materials
Fraktionierung kann mit nahezu jeder Analysemethode kombiniert werden =  gro-
Ber Pool an potenziellen Informationen und Korrelation verschiedener chemi-
scher/mechanischer Messungen

Schwichen und Kosten

Die erzielten Ergebnisse héngen stark von der angewandten Methode ab
Fraktionierungsprozess im Vergleich zu anderen Labormethoden recht komplex - ge-
schultes Personal erforderlich

Kostenschitzung (2024): hiangt stark von der angewandten Methode ab; fiir einfache
Methoden etwa 500 €, fiir komplexere Anwendungen bis zu 50k bis 100k €

Einschrinkungen

Fraktionierung nur fiir kleine Materialmengen moglich - derzeit keine etablierte Me-
thode fiir die Erzeugung gro3er Mengen

Meist nur chemische Methoden fiir die Analyse von SARA-Fraktionen verwendet -
sehr wenig Wissen iiber das mechanische Verhalten vorhanden

Je nach Fraktionierungsmethode werden auch zerstérende Nachweisverfahren einge-
setzt und die Fraktionen konnen nicht fiir weitere Analysen gesammelt werden.

Abbildung 10: Uberblick iiber den Aufbau fiir die SARA-Fraktionierung: 1) Heizplatte und N2-Versorgung zum Trocknen, 2)
Vakuumverteiler mit Spritzen und PTFE-Spritzenfilter, 3) Vakuumpumpe, 4) verschiedene Losungsmittel und 5) Glasbehdlter

mit Magnetriihrer
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6.2. Elementaranalyse

Bitumen besteht fast ausschlieBlich aus den Elementen Kohlenstoff, Wasserstoff, Stickstoff, Sauerstoff
und Schwefel (CHNOS). Die Elementaranalyse ermdglicht die quantitative Bestimmung dieser Ele-
mente mit hoher Genauigkeit und Wiederholbarkeit und liefert niitzliche Antworten auf verschiedene
Forschungsfragen. Kohlenstoff, Wasserstoff, Stickstoff und Schwefel werden in einem einzigen Durch-
gang mit handelsiiblichen CHNS-O-Elementaranalysatoren mit Blitzverbrennung bei 1000 °C analy-
siert. Die Verbrennungsprodukte N», CO,, HO und SO, werden dann durch Online-Gaschromatogra-
phie mit Wéarmeleitfdhigkeitsdetektion analysiert. Die Analyse von Sauerstoff basiert auf der Hochtem-
peraturpyrolyse von Material in einem Hochtemperaturofen unter Verwendung von granuliertem Koh-
lenstoff als Reduktionsmittel. Durch den Aufschluss bei 1480 °C wird aus allen Arten von Sauerstoff in
den Proben nur Kohlenmonoxid (CO) gebildet. Die Bestimmungsgrenze liegt bei 0,05 M% fiir C, H, N
und O und bei 0,02 M% fiir S, wie Langzeit-Laborauswertungen zeigen. Die Unsicherheit der Element-
quantifizierung ist kleiner als 0,3 M%. Es wurde eine robuste Probenvorbereitungsmethode fiir die Bi-
tumenanalyse entwickelt [44], bei der die Probe in Cyclohexan aufgeldst und mit einer Mikropipette in
die fiir die Analyse verwendeten Zinntiegel tiberfiihrt wurde. Das Losungsmittel wurde durch Verdamp-
fen bei 105 °C (~30 min) entfernt. Die vollstindige Entfernung des Losungsmittels wurde mit Hilfe der
ATR-IR-Spektroskopie iiberpriift. Die Masse nach dem Trocknen wurde auf einer Ultramikrowaage auf-
gezeichnet und als 100 %ige Referenz verwendet. Referenzmessungen direkt mit dem nativen Material
bestitigten die Giiltigkeit dieser Probenvorbereitung. Die Analyse wurde in dreifacher Ausfiihrung
durchgefiihrt. Eine Summe von 100 + 0,6 M% bestitigte die vollstindige Erfassung der Elementbe-
standteile.

Anwendung und mogliche Fragestellungen

- Bestimmung der elementaren Zusammensetzung von Bitumen
Wie hoch ist der Gehalt an Kohlenstoff, Wasserstoff, Stickstoff, Sauerstoff und
Schwefel in der Probe? Wie hoch ist das H/C-Verhéltnis (=Sattigungsgrad, Informa-
tion zur Aromatizitit) der Probe?

- Bestimmung des Alterungsgrades und der Alterungsanfalligkeit
Wie hoch ist der Sauerstoffgehalt in der Probe nach der Alterung?

- Bestimmung von spezifischen Alterungsprozessen in Bitumenfraktionen
Welche Polaritétsfraktion (SARA-Fraktion) enthilt oxidierbare/oxidierte Molekiile?
Wie verédndert sich die Polaritét von stickstoff- oder schwefelhaltigen Strukturen wéh-
rend verschiedener Alterungsprozesse?

- Die Quantifizierung der Elemente ermoglicht die Interpretation der spektroskopischen
Ergebnisse
Zusammenhang zwischen Oxidationsprodukten und der Sauerstoffaufnahme?
Zusammenhang zwischen aromatischen Strukturen und der H/C-Verhéltnisse?
Zusammenhang zwischen heteroatomhaltigen Molekiilen und der Prasenz von Hete-
roatomen?

Stiarken

- Hochgradig reproduzierbare Methodik

- Vertiefte Kenntnisse {liber die elementare Zusammensetzung des Materials

- Kann mit vielen Analysemethoden kombiniert werden =  Grundlage fiir sinnvolle
Interpretation
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Schwichen und Kosten

- Geschultes Personal fiir exakte Probenvorbereitung erforderlich (wirkt sich auf die
Reproduzierbarkeit aus)

- Anspruchsvolle analytische Ausstattung erforderlich: Elementaranalysator, Hochtem-
peraturofen, Ultramikrowaage

- Kostenschétzung (2024): hingt stark vom Gerét ab; 4k bis 40k €
Messungen in analytischen Einrichtungen ~120€/Probe

Einschrinkungen

- Keine stereochemischen Informationen
- Keine Informationen iiber Ubergangsmetalle

6.3. Rontgenkleinwinkelstreuung (SAXS)

Die Rontgenkleinwinkelstreuung (SAXS) ist eine leistungsstarke Technik zur Untersuchung der Struk-
tur von Materialien im Nanometer- bis MikrometermaBstab. Bei SAXS wird ein Rontgenstrahl auf eine
Probe gerichtet, und das Streumuster, das sich aus der Wechselwirkung zwischen den Rontgenstrahlen
und der Probe ergibt, wird aufgezeichnet. Das Streuungsmuster enthélt Informationen iiber die Grof3e
(je kleiner die Struktur, desto groBer der Streuungswinkel) sowie die Form und die Anordnung der Streu-
partikel in der Probe. SAXS ist besonders niitzlich fiir die Untersuchung von Materialien mit nanoska-
ligen Strukturen, wie Polymere, Kolloide, Proteine und Bitumen, in Losung oder im festen Zustand. Es
kann Finblicke in die Morphologie, Porositidt und Organisation von Materialien geben. Die Vorteile
gegeniiber mikroskopischen Techniken sind die minimale Probenvorbereitung, die Betrachtung von
Strukturen an der Oberflidche, sowie im Inneren der Probe und die direkte Information tiber die durch-
schnittliche GroBe der Nano- und Mikrostruktur. Alle Streuzentren innerhalb des bestrahlten Volumens
(typischerweise ~ cm?) tragen zum Signal bei, so dass der Durchschnitt von Tausenden bis Millionen
von Nanostrukturen sehr schnell ermittelt werden kann.

Eine detaillierte SAXS-basierte Analyse von Bitumen- und Asphaltenproben wurde von Espinat et al.
durchgefiihrt [85]. Die Autoren haben gezeigt, dass strukturelle Merkmale in bitumindsen Materialien
auf mehreren GrofBenskalen existieren, von kleinen gestapelten nanometergroBen Strukturen {iber Mi-
zellen (2,5 - 5 nm) bis hin zu Supermizellen (10 - 20 nm) und Riesensupermizellen (200 - 2000 nm).
Die meisten dieser Informationen und GréBenwerte wurden mit SAXS gewonnen, was den Wert dieser
Technik zeigt. In Studien, die an der TU Wien durchgefiihrt wurden, wurde festgestellt, dass eine Reihe
von mikrostrukturellen Merkmalen, die aus der Mikroskopie abgeleitet wurden, mit spezifischen
SAXS-Werten korreliert. Erste Untersuchungen wurden durchgefiihrt, um die Auswirkungen der Alte-
rung auf Nano- und Mikrostrukturen zu verstehen, mit dem Ziel, eine Methodik zu entwickeln, die
molekulare Informationen aus der Spektroskopie und mechanische Informationen (aus der Rheologie
miteinander verbinden kann. Diese Experimente haben gezeigt, dass die Gesamtmenge der Streuzentren
wihrend der thermischen, chemischen und Feldalterung zunimmt, was auf physikalisch-chemische Ag-
glomerationsprozesse hindeutet.

Das Messverfahren 14uft wie folgt ab: Kleine Bitumentropfen (~10 mg) werden in eine Glaskapillare
eingeschlossen. Die Glaskapillare wird im Vakuum in das SAXS-Spektrometer eingesetzt und das
Streumuster wird in etwa 30 min aufgenommen. Fiir die Datenextraktion muss ein Modell (zur Be-
schreibung des Systems) vorgeschlagen werden (auf der Grundlage von Literatur, Probeninformationen
aus der Mikroskopie und Spektroskopie).
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Anwendung und mogliche Fragestellungen

Stiarken

Bestimmung von Nano- und Mikrostrukturen in Bitumenproben

Wie groB ist die durchschnittliche GroBe der Nano- und Mikrostrukturen im Material?
Wie verandern sich diese Mikrostrukturen bei der Alterung?

Bestimmung der strukturellen Merkmale

Wie wirkt sich die Alterung auf die strukturellen Eigenschaften von Bitumen aus?
Gibt es einen Zusammenhang mit mechanischen Verdnderungen?

Was ist die strukturelle Grundlage dafiir, dass sich manche Mikrostrukturen in Bitu-
men bilden und andere nicht?

Einfache Probenvorbereitung und Messung

Schnelle Information iiber die durchschnittliche Grofle in mehreren GréBenbereichen
(1 - 100 nm)

Vertieft Kenntnisse tiber die strukturellen Merkmale des Materials

Kombination mit mechanischer Analyse > moglicherweise das fehlende Bindeglied
zwischen chemischer Verdnderung und mechanischer Veranderung

Schwichen und Kosten

Hochentwickeltes (mathematisches/physikalisches) Modell fiir die Datenauswertung
erforderlich

Geschultes Personal fiir die Datenanalyse/-interpretation

Kostenschitzung fiir das Gerat (2024): >500k €

Einschrinkungen

GroBeninformationen auf der Nanoskala - Einschrénkungen fiir groBere Strukturen
(z.B. Polymere)
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7. Methoden zur vertieften Datenanalyse

7.1. Multivariate Analyse (MVA)

Die multivariate Analyse (MVA) wird mit mathematischen Modellen und Methoden durchgefiihrt, die
auf der gleichzeitigen Untersuchung und Nutzung von mehr als einer unabhéngigen Variable beruhen.
Die Hauptziele sind die Vereinfachung von Daten, die Verringerung der Datendimensionalitét, die Ent-
fernung von Rauschen, die explorative Datenanalyse, die Erstellung von Klassifizierungs- oder Regres-
sionsmodellen und die Identifizierung wichtiger Variablen. Haufig angewandte MVA-Methoden sind
zum Beispiel die multiple lineare Regression (MLR), die Hauptkomponentenanalyse (PCA) und die
lineare Diskriminanzanalyse (LDA). MVA kann mit fast jeder experimentellen Analysemethode kom-
biniert werden, sofern geniigend Daten fiir die Erstellung des mathematischen Modells vorhanden sind.
Chemische Analysemethoden (z. B. FTIR-Spektroskopie) eignen sich daher sehr gut fiir diesen Zweck,
da sie schnell und einfach viele Daten liefern. MVA kann fiir eine Vielzahl unterschiedlicher Zwecke
eingesetzt werden, einschlieBlich der Unterscheidung unbekannter Proben auf der Grundlage des Bi-
tumentyps, des Alterungszustands, der Alterungsempfindlichkeit [86-90] und die Vorhersage von rheo-
logischen Eigenschaften [91, 92].

Anwendung und moégliche Fragestellungen

- Bestimmung der Korrelation zwischen verschiedenen Materialeigenschaften
Wie korrelieren mechanische Daten (z. B. DSR) mit chemischen Daten (z. B. FTIR)?
Ist es moglich mechanische Parameter (z. B. komplexer Schubmodul oder Phasenwin-
kel) mit Hilfe von chemischen Analysemethoden vorherzusagen?

- Identifizierung von Alterungsgrad, Rohdlquelle, Raffinerieverfahren, Additivgehalt
und Produktqualitét
Welchen Alterungsgrad hat die Probe und welche Methode wurde angewandt?
Zeigt die Probe ein gutes oder schlechtes Alterungsverhalten?
Welche Zusatzstoffe wurden verwendet und in welcher Konzentration sind sie in der
Probe enthalten?
Woher stammt die Probe und wie wurde sie raffiniert?

- Identifizierung der anwendbaren Analysemethoden
Welche Analysemethode liefert Informationen zu einem bestimmten Thema?

Stiarken

- Erhohter Informationsgehalt von Analysemethoden

- Ganzheitliche Untersuchung des bitumindsen Produkts

- Verstindlichere Visualisierung von Daten und Beziehungen zwischen verschiedenen
Materialeigenschaften

- Schnelle und einfache Anwendung der entwickelten mathematischen Modelle

Schwichen und Kosten

- Entwicklung und Interpretation des mathematischen Modells recht komplex - ge-
schultes Personal erforderlich

- Genauigkeit abhéngig von den spezifischen Parametern und Messdaten

- Fiir komplexe Probleme ist ein groB3er Datensatz erforderlich

- Kostenschétzung (2024): abhéngig von der Komplexitdt der Daten und der zu beant-
wortenden Fragen
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Einschrinkungen

- Mathematische Methoden haben kein eigenes Wissen - jedes Modell muss sich auf
einen groflen und vielfiltigen Datensatz beziehen.
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