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1 Bearbeitung der Arbeitspakete gemaR Anlage 5 des Antrages

11 K-UTEC AG Salt Technologies

Die Abarbeitung der Leistungsumfange der Arbeitspakete 1.1 bis 3.1 (und in Teilen auch 4.1 und
5.1) wurde bereits im Zwischenbericht ausfuhrlich beschrieben. Der Meilenstein 1 wurde dabei wie
geplant erreicht. Die nachfolgenden Aussagen (Kapitel 2.1) beziehen sich deshalb vorrangig auf den
Zeitraum vom 01.05.16 bis zum 31.10.17.

Kurz nach der Fertigstellung des Zwischenberichtes wurden vom Projektpartner Bifament GmbH
noch weitere Sekundarrohstoff-Materialien fir Versuche zur Schaumerzeugung zur Verfiigung
gestellt. Diese wurden bei K-UTEC kurzfristig anhand ihrer physikalischen Parameter charakterisiert
und in die Rezepturentwicklung einbezogen. Die Meilensteine 2 und 3 (Arbeitspakete 3 bis 6) wurden
wie geplant erreicht. Die im Arbeitspaket 7 vorgesehenen Versuche im halbtechnischen Mafstab
konnten aufgrund der vorzuhaltenden Rohstoffmengen sowie des Platzbedarfes zur Durchfiihrung
nicht in den Wintermonaten stattfinden. Um diese Versuche in angemessenem Umfang realisieren
zu kénnen, war es erforderlich, eine kostenneutrale Verlangerung beim Projekttrager zu beantragen.
Die Verlangerung der Projektlaufzeit bis zum 31.10.17 wurde vom Projekttrager genehmigt und alle
Arbeitspakete konnten letztendlich erfolgreich abgearbeitet werden. Meilenstein 4 wurde nach

Abschluss der Versuche ebenfalls erreicht.

Ubersicht zum Abarbeitungsstand der einzelnen Arbeitspakete:

Nr. Arbeitspaket Status
11 Recherche zum Stand von Wissenschaft und Technik, Auswahl und| vollstéandig
' Beschaffung von potenziell einsetzbaren Sekundarrohstoffen bearbeitet
Physikalische, chemische, mineralogische und baustofftechnische vollstandi
2.1 Charakterisierung der Ausgangsstoffe, Bestimmung mdéglicher bearbeitegt]
Schwankungsbreiten
31 Entwicklung und Charakterisierung von abbindeféhigen vollstandig
' Suspensionen, Rezepturentwicklung bearbeitet
" . vollstandig
4.1 Untersuchungen zur Schaumung von Suspensionen bearbeitet
: . vollstandig
5.1 Bestimmung anwendungsbezogener baustofflicher Kennwerte bearbeitet
. . vollstandig
6.1 Entwicklung von Technologien zur Schaumerzeugung bearbeitet
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Nr. Arbeitspaket Status
Versuche zur Schaumherstellung im halbtechnischen Mal3stab volistandi
71 inklusive messtechnischer Begleitung und Charakterisierung der bearbeitest;
erzeugten Mineralschdume
. . vollstandig
8.1 Zusammenfassung der Ergebnisse, Abschlussbericht bearbeitet
1.2 Institut fiir Mineralogie, Kristallographie und Materialwissenschaft

Wie bereits im Zwischenbericht wurde darauf hingewiesen, dass die Abarbeitung der
Leistungsumfange der Arbeitspakete 9 bis 12 teilweise verschoben werden musste. Da der
Zuwendungsbescheid auf den 8. Juli 2015 datiert und damit die beiden Projektmitarbeiter erst zum
15. August 2015 eingestellt werden konnten, verschob sich der Start fiir das Arbeitspaket 9 um
dreieinhalb Monate. Zudem stand uns die Bifament-Asche in hinreichender Menge erst seit August
2016 zur Verfugung. Dadurch ist im Arbeitspaket 9 eine gewisse Verzégerung entstanden, die aber
durch vorgezogene methodische Arbeiten im Arbeitspaket 12 ausgeglichen wurden. Aus diesen
Grinden haben die Industriepartner eine Verlangerung der Projektlaufzeit bis zum 31.10.17
beantragt, die vom Projekttrager genehmigt wurde. Im Arbeitspaket 12 konnten die abschlielenden
mikroskopischen Analysen der Schaumbildung am IMKM deshalb erst Ende 2017 durchgefiihrt
werden. Durch neue mikroskopische 3D-Techniken und eine administrative Umstrukturierung
bezuglich der Réntgentomographie konnte auf Auftréage von Dritten (hier: MFPA) verzichtet werden.
Letztlich konnten alle Arbeitspakete erfolgreich abgearbeitet werden.

Ubersicht zum Abarbeitungsstand der einzelnen Arbeitspakete:

Nr. Arbeitspaket Status
9 Phasenanalyse der Sekundéarstoffe (Reproduzierbarkeit und chemisch-|  vollstandig
physikalisch-mineralogische Parameter) bearbeitet
. - vollstandig
10 Schnellbestimmung der Aschenqualitat bearbeitet
. - vollstandig
11 Entwicklung und Variation des Phasenbestands des Schaumes bearbeitet
! . . vollstandig
12 Mikroskopische Analyse der Schaumbildung bearbeitet
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Nr. Arbeitspaket Status

13 Ergebnisbericht und Publikation bearbeitet

1.3 Bindemittel Filterasche GmbH

Die Bearbeitung des AP 14 erfolgte inhaltlich und zeitlich im vorgesehenen Rahmen und war
Bestandteil des Projekt-Zwischenberichts vom 01.06.2016.

Ein zwischenzeitlicher Bearbeitungsrickstand durch die fehlende qualifizierte Besetzung einer
Projektmitarbeiterstelle konnte durch zusétzliche betriebsinterne SchulungsmaflRnahmen und die
Einsetzung eines dadurch qualifizierten geeigneten Mitarbeiters aus dem Betriebspersonal

ausgeglichen werden.

Verzégerungen in der Inbetriebnahme des Produktionswerkes in 2016 fuhrten dazu, dass die fir die
Durchfiihrung der halbtechnischen Versuche bei den Projektpartnern benétigten Materialmengen

erst zu einem spéateren Zeitpunkt zur Verfiigung gestellt werden konnten.

Aufgrund winterbedingter Einschrankungen im Produktionsbetrieb und damit verbundener
Kurzarbeit der Mitarbeiter im Winter/Frihjahr 2016/17 sowie eines langeren krankheitsbedingten
Ausfalls eines Projektmitarbeiters ergaben sich zeitliche Ruckstande in der Bearbeitung der AP 15
und 16.

Durch die beantragten und genehmigten kostenneutralen Verlangerungen der Projektlaufzeit
konnten die Rickstande abgearbeitet und das Projekt erfolgreich abgeschlossen werden.

Ubersicht zum Abarbeitungsstand der einzelnen Arbeitspakete:

Nr. Arbeitspaket Status
Monitoring Qualitatsentwicklung - Festlegung der vollstandi

14.1 Rahmenbedingungen, der zu prifenden Parameter und bearbeite%
Priufverfahren, der Rohstofftypen

14.2 Monitoring Qualitdtsentwicklung — Durchfithrung von Nullmessungen vollsténdig

) zur Standardbestimmung bearbeitet

Baustoffliche Untersuchungen — Priifung ausgewahiter Proben mittels vollstandi

15.1 Baustoff-Standardproben zur Ermittlung des Einflusses der bearbeite%
Parameterschwankung
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Nr. Arbeitspaket Status
Schaumversuche — Schaumung von Riickstellproben vollstandi
15.2 | unterschiedlicher Zusammensetzung und Dokumentation der bearbeite?
Schaumbildungseigenschaften
16.1 Eigenschaftsveranderung durch Aufmahlung - Aufmahlung von vollsténdig
' Einzelproben und baustofftechnische Standardprifungen bearbeitet
Eigenschaftsveranderung durch Aufmahlung — Verschnitt vollstandi
16.2 | aufgemahlener Einzelproben und baustofftechnische bearbeitest;
Standardprufungen
17 Zusammenfassung der Ergebnisse, Abschlussbericht vollstén‘dlg
bearbeitet

2 Wissenschaftlich-technische Ergebnisse des FuE-Vorhabens
21 K-UTEC AG
2141 Charakterisierung der neuen Sekundarrohstoffe (AP2)

Als Ausgangsmaterialien fur die Entwicklung des CAFISTA-Mineralschaumes wurden vom
Projektpartner Bifa GmbH drei neue Proben von Sekundarrohstoffen bereitgestellt (siehe Tabelle 1).

Tabelle 1: Proben von Sekundérrohstoffen

Proben-Nr. | Bezeichnung
291X-06 BFA Wahlitz
292X-06 BFA Schkopau
293X-06 Bifament

Bei dem Material aus dem Kraftwerk Wahlitz handelt es sich um eine Asche aus der
Wirbelschichtfeuerung, die BFA aus dem Kraftwerk Schkopau ist eine sog. Trockenfeuerungsasche.

Das vom Projektpartner Bifa GmbH hergestellte bifament wird durch eine zweistufige Aufbereitung
aus einem Gemisch einer Wirbelschichtasche sowie einer Trockenfeuerungsasche erhalten.

Abbildung K-UTEC 1: 291X-06 BFA Wihlitz
Abbildung K-UTEC 2: 292X-06 BFA Schkopau
Abbildung K-UTEC 3: 293X-06 Bifament

Das neue Probematerial wurde zunachst organoleptisch beurteilt. Danach erfolgte jeweils eine
KorngréRenanalyse mittels Laserpartikelanalyse. Die Ergebnisse sind im Anhang dargesteiit.
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Abbildung K-UTEC 4: KorngréBenverteilung BFA Wahlitz
Abbildung K-UTEC 5: KorngréRenverteilung BFA Schkopau
Abbildung K-UTEC 6: KorngréBenverteilung Bifament

Die wichtigsten physikalischen Parameter sind in Tabelle 2 zusammengefasst.

Tabelle 2: Kennwerte der untersuchten Rickstande

. Reindichte -W - o
EVT-Nr. Bezeichnung e[g Ig n(:,]t d?p m?"t d“i’pv::]m d’f pﬁ;art
291X-06 BFA Wahlitz 2,882 1,55 25,2 123
292X-06 BFA Schkopau 2,868 5,21 46,1 216
293X-06 Bifament 2,824 0,814 7,68 26,1

Die Aschen wurden mittels XRD auch auf ihre Mineralphasen hin untersucht. Sie bestehen jeweils
aus einem hohen réntgenamorphen Anteil (25 bis 40 %), Anhydrit (CaSQs), Quarz (SiO.), Gehlenit
(CazAl[AISIO7]), Larnit (CazSi04), Brownmillerit (Caz(Al,Fe®*),0s) und wechselnden Anteilen weiterer

Phasen.
Abbildung K-UTEC 7: Mineralphasen BFA Wihlitz
Abbildung K-UTEC 8: Mineralphasen BFA Schkopau

Abbildung K-UTEC 9: Mineralphasen Bifament

2.1.2 Entwicklung von abbindefahigen Suspensionen (AP3)

Mit den drei neuen Sekundarrohstoffen wurden, nachtraglich zu den im Zwischenbericht
dargestellten Versuchen, abbindefahige Suspensionen hergestellt. Die Suspensionen des bifament
sowie der BFA Wahlitz haben kurze Abbindzeiten (rund 30 Minuten) und eine gute Festigkeit. Die
BFA aus Schkopau neigt zum Wasserabsetzen, hat eine deutlich langere Abbindzeit und eine
geringere Endfestigkeit als die beiden anderen untersuchten Braunkohlefilteraschen. Im
Projektveriauf wurden bei den Aschen aus Wéhlitz und Schkopau leichte Veranderungen hinsichtlich
des Wasserbedarfs und des Abbindeverhaltens bemerkt. Mdoglicherweise ist es in den
Vorratsbehéltern zu einer Fraktionierung bestimmter Bestandteile gekommen. Denkbar ist auch eine
langsame Reaktion des Materials mit der Luftfeuchtigkeit. Frische Chargen der Aschen zeigten ein
wiederum leicht abweichendes Verhalten, das jedoch durch chemische und physikalische
Parameter nicht eindeutig begriindet werden konnte. Um das Abbindeverhalten und den
Wasserbedarf besser steuern zu kdénnen, wurden den Suspensionen daher kieine Anteile
konventioneller Bindemittel zugegeben. Als besonders geeignet zeigte sich dabei ein Calciumsuifat-
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Halbhydrat, wodurch die Suspensionen eine cremige Konsistenz, kirzere Abbindezeiten und eine

héhere Festigkeit erhaiten.

213 Untersuchungen zur Schaumung von Suspensionen (AP4)

Zur Aufschaumung der Bindemittel-Suspensionen wurde Wasserstoffperoxid (H20.) eingesetzt, das
sich als Treibmittel zur Herstellung von Mineralschdumen bereits bewahrt hat. Die Aufschdumung
geschieht durch die Freisetzung von Sauerstoff beim Zerfall des Wasserstoffperoxids. Dieser Zerfall
wird u. a. durch bestimmte Metalle sowie eine hohe Konzentration an [OH]-lonen katalysiert. Die
Reaktion wird durch zahlreiche weitere Faktoren, wie z. B. die Temperatur in ihrem Ablauf
beeinflusst. Fiir die Versuche wurden eine 11,9%ige und eine 35%ige Wasserstoffperoxid-Lésung

eingesetzt.

Die Suspensionen der neuen Sekundarrohstoffe wurden zunachst, wie schon im Zwischenbericht
fur die anderen Proben beschrieben, auf ihre Schaumungseigenschaften untersucht. Dabei wurde
festgestellt, dass das feinkornige bifament, welches sehr positive Suspensionseigenschaften
aufweist, aullerst heftig mit dem Treibmittel Wasserstoffperoxid reagiert und die Aufschaumung
sowie die anschlieRende blitzartige Aushartung nicht beherrschbar sind. Bei Zugabe einer zur
Aufschaumung nétigen Menge Wasserstoffperoxid erstarrt die Mischung innerhalb von weniger als
einer Minute, so dass kaum Zeit bleibt, die Mischung ausreichend zu homogenisieren. Die Zugabe
von Verzégerern fiihrte nicht zu einem Erfolg, vermutlich aufgrund des nicht zu beeinflussenden
Temperaturanstieges. Das bifament ist daher nur als Zusatz, nicht aber als Hauptbestandteil in den
mineralischen Schaumen einsetzbar. Ahnlich heftig reagiert auch die Braunkohlenfilterasche aus
Wahlitz, wahrend die BFA aus Schkopau ein sehr zuriickhaltendes Schaumungsverhalten zeigt. Das
bifament und die BFA aus Wahlitz sind sehr reaktiv, erwdrmen sich beim Anmischen und ihre
Suspensionen weisen hohe pH-Werte auf. Diese Faktoren fiuhren zu einer deutlichen

Beschleunigung des Wasserstoffperoxid-Zerfalls.

Abbildung K-UTEC 10: BFA-Schaum mit zu wenig Wasserstoffperoxid
Abbildung K-UTEC 11: BFA-Schaum mit zu viel Wasserstoffperoxid
Abbildung K-UTEC 12: BFA-Schaum

Es wurden anschlieRend Versuche mit Mischungen verschiedener Aschen durchgefiihrt, die eine
geringere Erwarmung, eine langsamere Aufschdumung und eine allméhliche Abbindereaktion
aufweisen sollten. Die Versuche waren zunachst vielversprechend, jedoch gelang es nicht, diese
Schaume, die ungleichmafige und bis zu 1 cm grof3en Poren aufwiesen, zu homogenisieren. Die
Zugabe von Tensiden fiihrte zwar zu kleineren Poren, hatte jedoch stets eine stark gestérte
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Festigkeitsentwicklung zur Folge. Ebenso gelang es nicht, bei diesen Versuchsmischungen die
gewtinschte geringe Rohdichte (zwischen 200 und 250 kg/m®) zu erreichen. Zudem wurden die
Suspensionen durch Zugabe der Wasserstoffperoxid-Lésung so dunnfliissig, dass die Gasbildung
nicht zu einer homogenen und stabilen Schaummasse fiihrte, sondern das freigesetzte Gas ohne
aufschaumenden Effekt aus der Suspension entwich. Aus diesem Grund wurde die Treibmittel-
Lésung direkt an das trockene Bindemittel-Gemisch gegeben, wodurch die gewiinschte Konsistenz
erreicht wurde. Diese Methode erscheint jedoch fur eine Anwendung in technischem Malistab wenig
sinnvoll. Die auf diese Art (,trockene Aufschdumung") erzeugten Mineralschdume haben eine gute
Festigkeit und verfugen uber Rohdichten um 300 kg/m®. Variationen der Dichte oder anderer
Eigenschaften sind jedoch nicht méglich, da das Gelingen eines solchen Schaumes sehr stark von
der richtigen Konsistenz der Schaummischung abhangt und daher nur mit einer ganz bestimmten
Dosierung aller Komponenten zu erreichen ist. Bei schwankendem Wasserbedarf der verwendeten
BFA - durch lange Lagerung bzw. bei frischen Chargen — bereitet diese Form der

Schaumherstellung ebenfalls Probleme.

Die Schaummischungen wurden schliellich — auch um Schwankungen in der Aschenqualitat
auszugleichen — mit einem Anteil Calciumsulfat-Halbhydrat zur Verbesserung der
Suspensionskonsistenz sowie der Festigkeitsentwicklung versehen. Eine Mischung aus der BFA
Schkopau und Beta-Halbhydrat sowie Zugabe eines FlieBmittels zur Reduzierung des
Wasserbedarfes und einer geringen Menge eines Tensides erbrachte einen Schaum mit guter
Festigkeit, gewilnschter Rohdichte, PorengroRen bis max. 3mm und rascher
Festigkeitsentwicklung. Die Rezeptur ermdéglicht — in gewissen Grenzen — auch eine Anpassung der
genannten Eigenschaften. So ist die Rohdichte tiber die zugegebene Menge an Wasserstoffperoxid
regelbar. Die Abbindezeit lasst sich durch die Zugabe von Calciumsulfat-Dihydrat verkiirzen, was
zusatzlich die Endfestigkeit erhéht, oder durch Zugabe eines Verzdgerers verléngern.

Abbildung K-UTEC 13: BFA-Halbhydrat-Schaum 1
Abbildung K-UTEC 14: BFA-Halbhydrat-Schaum 2
Abbildung K-UTEC 15: BFA-Halbhydrat-Schaum 3
Abbildung K-UTEC 16: BFA-Halbhydrat-Schaum 4

Es konnte mithilfe dieser Rezeptur eine sédmige Suspension hergestellt werden, die nach Zugabe
variabler Mengen einer 35%igen Wasserstoffperoxid-Lésung immer noch eine Konsistenz aufwies,

die eine gleichmafige Aufschdumung erméglichte.
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214 Bestimmung anwendungsbezogener baustofflicher Kennwerte (AP5)

Die Rohdichten der beiden entwickelten Schaumrezepturen wurden mittels Vermessung
quaderférmiger Prufkorper und Wéagung ermittelt. Sie liegen in Abhangigkeit von der zugegebenen

Wasserstoffperoxid-Menge zwischen 220 und 450 kg/m>.
Abbildung K-UTEC 17: Rohdichte im Verhiltnis zur Wasserstoffperoxid-Menge

Geringere Rohdichten kénnen auch erreicht werden, dies fuhrt jedoch zu einem relativ instabilen
Schaumkérper, der sich kaum mehr bearbeiten Ilasst. Je nach Anwendungszweck des
Mineralschaumes (z. B. als Fillimaterial fur Hohlblocksteine) ist diese Variante jedoch denkbar.

Die Festigkeiten der hergestellten Mineralschaum-Prifkérper wurden mittels Taschenpenetrometer
gemessen. Im genannten Rohdichte-Bereich liegen die Festigkeiten zwischen 50 und 400 kN/m?.

Abbildung K-UTEC 18: Druckfestigkeit im Verhiltnis zur Rohdichte

Versuche zur Wasseraufnahme aus der Luft wurden an zwei Mineralschaum-Proben in einem
Exsikkator mit 100% Luftfeuchtigkeit durchgefiihrt. Die Wasseraufnahme der Proben betrug nach
50 Tagen rund 6 Ma.-%, Tendenz immer noch steigend.

Auch an den wichtigsten Mineralschaum-Proben wurden die Mineralphasen ermittelt. Die
Mineralphasen der favorisierten BFA-Halbhydrat-Schaume beruhen hauptsachlich auf dem
verwendeten konventionellen Bindemittel, wahrend die typischen Phasen eines reinen BFA-
Mineralschaumes (wie z. B. Ettringit) hier nur eine geringe Rolle spielen. Der Mineralschaum aus
BFA und Calciumsulfat-Halbhydrat weist als Hauptphase Gips (CaS04*2H,0) auf, neben einem
hohen amorphen Anteil sowie Calcit (CaCOs), Bassanit (CaSO4*1/2H;0), Ettringit
(CasAlx(S04)3(OH)12*26H20), Anhydrit (CaS0a), Quarz (SiO2) und Brownmillerit (CasAl2Fe2010).

Abbildung K-UTEC 19: Mineralphasen BFA-Schaum
Abbildung K-UTEC 20: Mineralphasen BFA-Halbhydrat-Schaum

Die Verarbeitungszeit der optimalen Ausgangsmischung aus BFA Schkopau, Calciumsulfat-
Halbhydrat, FlieBmittel und Calciumsulfat-Dihydrat betrégt lediglich drei Minuten. Nach Zugabe des
Wasserstoffperoxids schaumt die Mischung etwa 5 Minuten lang auf und ist nach rund 30 Minuten
fest. Durch Weglassen des Dihydrats lasst sich die Topfzeit zulasten der Endfestigkeit bereits
verlangern, unter Zugabe von Verzdgerern ist eine weitere Verlangerung der Verarbeitungszeit
moglich. Die bestmdgliche Aufschdumung und Festigkeitsentwicklung wird nach derzeitigem
Kenntnisstand jedoch bei Zumischung des Dihydrats in geringer Menge erreicht.

Eine kurz vor Ende der Laufzeit des Projektes eingetroffene frische Charge BFA Schkopau zeigte
wie zu erwarten erneut ein leicht veréndertes Verhalten bei Einsatz in der gleichen Schaumrezeptur.
Offenbar ist der Wasserbedarf etwas geringer, jedoch die Zerfallsreaktion des Wasserstoffperoxids
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etwas heftiger, was zu Problemen bei Schaumen mit hoher Treibmitteldosierung fihrte. Die

Schaumvarianten mit Rohdichten Gber 270 kg/m? zeigten eine gute Qualitat.

215 Entwicklung von Technologien zur Schaumerzeugung (AP6)

Um im Technikumsmalfistab den Mineralschaum herstellen zu kénnen, ist die Zusammenschaltung

einiger einfacher Apparate notwendig.

Die Bindemittelsuspension wird in einem konventionellen Rihrer hergestellt. Um eine mdéglichst
feine Verteilung der Feststoffe in der Suspension sicherzustellen, kann hierfir ein Dissolver
verwendet werden. Es ist jedoch genauso gut méglich, fur kleinere Bindemittelmengen ein
Handrihrgerat (Farbenrihrer) einzusetzen oder fir gréRere Mengen einen Mértelmischer, der mit

einer Mértelpumpe kombiniert sein kann.
Abbildung K-UTEC 21: Dissolver
Abbildung K-UTEC 22: M6rtelmischer

Nach erfolgter Vermengung der Bindemittelkomponenten wird das Tensid dosiert zugegeben und
die Mischung mithilfe einer Exzenterschneckenpumpe aus dem Rihrgefal beférdert. Der Antrieb
der Pumpe ist dabei drehzahlgeregelt, sodass die Férdermenge an Bindemittelsuspension
eingestellt werden kann. Der Einfachheit halber wurde bei dem folgenden GroRRversuch (AP7) die
pro Zeiteinheit geférderte Bindemittelmenge mithilfe eines Messgefales und einer Stoppuhr

ermittelt.
Abbildung K-UTEC 23: Exzenterschneckenpumpe

Das fur die Schaumung notwendige Wasserstoffperoxid wird aus einem Vorratsbehaltnis ebenfalls
durch eine Exzenterschneckenpumpe beférdert. Auch diese Pumpe ist drehzahlgeregelt und der
Volumenstrom wurde im Versuch wiederum mit Messgefal® und Stoppuhr ermittelt.

Die Forderleistungen beziehungsweise die Drehzahlen der Pumpen miissen so eingestellt werden,
dass das fur die gewinschte Schaumdichte notwendige Verhaéltnis von Bindemittelsuspension zu

Wasserstoffperoxid erreicht wird.

Uber ein 45°-Anschlussstiick werden die beiden Stréme an Bindemittelsuspension und
Wasserstoffperoxid zusammengefilhrt. Da es nach Kontakt des Wasserstoffperoxids mit der
Bindemittelsuspension relativ rasch zu einem Aufschdumen kommt, hat das letzte Schlauchstiick,
mit dem die Mischung in der Form verteilt wird, einen gré3eren Durchmesser.

Im groftechnischen MaRstab kénnen in die Rohrstrange fest eingebaute Durchflussmesser die
Pumpen steuern und damit automatisch ein vorgegebenes Verhaltnis von Bindemittelsuspension zu
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Wasserstoffperoxid einstellen. Damit wére es sehr einfach mdglich, beliebige Schaumdichten

vorzuwahlen und zu erzeugen.

Um ein Aushéarten der Bindemittelsuspension im Mischer, im Vorratsbehalter oder gar in der Pumpe

zu verhindern, ist eine regelmafige Reinigung des Systems nétig.

2.1.6 Versuche zur Schaumherstellung im halbtechnischen Mafistab (AP7)

Anhand der entwickelten Schaumrezeptur wurden mittels Farbenriihrer und handischer Dosierung
des Treibmittels Platten von 50 x 50 x 10 cm hergestellt. Diese Anmischung ist fur eine Person
problemlos zu bewerkstelligen, je nach gewiinschter Anwendung ware bei einem Mischvorgang, der
maximal 10 Minuten dauert, eine Herstellung von bis zu 50 | Schaum méglich. Die Schaumqualitat
der hergestellten Platten unterscheidet sich nicht von der der kleineren Prifkérper. Lediglich die
Aushartung nimmt etwas mehr Zeit in Anspruch. Bei dieser Mischvariante stellt auch die kurze
Abbindezeit der Suspension kein Problem dar, da diese sofort nach dem Anmischen aufgeschaumt
werden kann. Somit kann unter Zugabe von Calciumsuifat-Dihydrat ein besonders schnell

erhartender Schaum mit guter Endfestigkeit hergestellt werden.
Abbildung K-UTEC 24: Herstellung von Schaumplatten 50 x 50 cm

Zum Test des unter Pkt. 2.1.5 beschriebenen Verfahrens zur kontinuierlichen Schaumherstellung

wurde eine quaderférmige Wannenkonstruktion mit ca. 400 Litern Inhalt hergestelit.
Abbildung K-UTEC 25: Vorbereitung GroRversuch

Die Anmischung der Suspension wurde aus logistischen Griinden hier ebenfalls mit einem
Farbenruhrer durchgefiihrt, die anderen genannten Varianten sind aber ebenso anwendbar.
Aufgrund der kurzen Abbindezeit der Suspension der entwickelten Schaumrezeptur musste die
gewlinschte Verarbeitungszeit mithilfe eines Verzdgerers (Zitronensdure) geregelt werden. Es
wurde jeweils nur so viel Suspension angemischt, wie durch die Schaumerzeugung innerhalb von
etwa 10 Minuten verbraucht wurde. AnschlieRend wurde die nachste Charge frischer Suspension in
den Vorratsbehalter gegeben bzw. der Vorratsbehalter ausgetauscht. Um einer Sedimentation

vorzubeugen, wurde die Suspension auch zwischenzeitlich umgerihrt.
Abbildung K-UTEC 26: Anmischen der Suspension

Wie geplant wurde das Wasserstoffperoxid in geniigender Menge in einem Vorratsbehélter
bereitgestelit und mit einer entsprechend dosierten Menge Tensid versetzt!.

1 Bei der Schaumherstellung ist es unerheblich, ob das Tensid der Bindemittelsuspension oder dem Wasserstoffperoxid beigemischt wird,
es kommt nur auf die richtige Dosierung an.
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Abbildung K-UTEC 27: Vorratsbehilter mit Wasserstoffperoxid

Nach Durchflussermittiung und entsprechender Drehzahleinstellung sowohl der Suspensions- wie

der Wasserstoffperoxid-Pumpe wurde der Versuch gestartet.
Abbildung K-UTEC 28: Durchflussermittlung

Abbildung K-UTEC 29 und 30: Der Schaum lauft
Abbildung K-UTEC 31: Pumpe fiir Suspension (vorne)

Nach rund 30 Minuten Versuchslaufzeit war unter Verbrauch der zuvor berechneten Materiaimengen
ein Schaumkérper von fast 400 | Volumen entstanden. Dieser wurde abschliefend noch mittels

Maurerkelle glattgezogen.
Abbildung K-UTEC 32: Aufschdumung beendet

Der Versuch ergab nach einer Aushartungszeit von etwa 2 Tagen einen Schaumkérper mit &hnlichen
Eigenschaften wie die vorherigen Prifkérper, lediglich die Festigkeitsentwicklung war langsamer

und die Endfestigkeit etwas geringer.
Abbildung K-UTEC 33: ausgehérteter Schaum

Der Schaumkoérper stellte sich nicht vollkommen homogen dar. Dies ist darauf zuriickzufiihren, dass
das in der Form aufgeschdumte Material stets von frischer, noch flissiger Schaummischung
durchdrungen wird, was den eigentlich fertigen Schaum teilweise zusammenbrechen lasst. In der
praktischen Anwendung ist das Giefien eines derartigen Monoblocks auch eher nicht anzutreffen.
Bei der Herstellung z. B. einer FulRBbodendammung mit 10 bis 15 cm Héhe auf einer gréeren Flache
(die fur einen entsprechenden Versuch leider nicht zur Verfigung stand), durfte dieses Problem nicht
auftreten, da die gesamte Hohe in einem Mal geschdumt werden kénnte. Alternativ kann die mit
Schaum zu fullende Flache (oder auch der Kérper) in kieinere Abschnitte unterteilt werden, die bei
kontinuierlicher Schaumzufuhr nacheinander gefiillt werden. Weitere denkbare Anwendungen, wie
z. B. das Fullen von Hohlblocksteinen, tangiert das geschilderte Problem ebenfalls nicht, hier muss
lediglich wie oben beschrieben, auf eine gleichmafige und richtig dosierte Zufithrung der einzelnen

Komponenten geachtet werden.

2.2 IMKM
2.21 Phasenanalyse der Sekundirstoffe (AP9)

Wie bereits im Zwischenbericht mitgeteilt waren die Schwankungen der Ausgangsstoffe eine
besondere Herausforderung. Durch die ortsaufgeléste Pulverdiffraktometrie mit einem GAADS-2D-
Detektor in Kombination mit einem XRF-Finger konnte ein erheblicher Erkenntnisgewinn erzielt
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werden. Durch den regelmaBigen Quervergleich mit eigenen Analysen seitens der K-UTEC konnte
hier die Richtigkeit der qualitativen Phasenanalyse erheblich gesteigert werden.

Auch das Problem der chemisch-mineralogischen Zusammensetzung des amorphen Anteils der
Rohstoffe ist inzwischen zufriedenstellend gelést. Haufig wurde der amorphe Anteil in der Industrie
bislang einfach weggelassen, obwohl deren Gehalt bei Aschen oft 50% erreicht oder sogar dariiber

liegt.

2.2.2 Schnellbestimmung der Aschenqualitit (AP10)

Die chemische Zusammensetzung (mittels Réntgenfluoreszenzanalyse) und der Mineralbestand
(mittels Réntgenpulver-Diffraktometrie) konnten bisher nie zufriedenstellend in Ubereinstimmung
gebracht werden, weder XRF --> XRD noch XRD --> XRF. Durch Rietveld-Parameter-Anpassungen
gelingt es nun aus quantitativen XRD-Daten die chemische Zusammensetzung tberraschend gut
abzubilden. Im Ergebnis erhalten wir, dass der sich der amorphe Anteil der Aschen nicht signifikant
vom kristallinen Anteil unterscheidet. Diese Aussage ist auch insofern wesentlich, da damit
diffraktometrischen Analysen und Auswertungen schnell und preiswert eine Schnellbestimmung der

Aschenqualitat erlauben.

2.2.3 Entwicklung und Variation des Phasenbestands des Schaumes (AP11)

Die Abbildungen K-UTEC 10 bis K-UTEC 16 zeigen verschieden Stadien der Entwicklung der
Mineralschaume. Die réntgenographische Phasenanalyse eines finalen Schaumes (s. Abbildung
IMKM 2) beweist, dass der Schaum weitgehend gereift ist und seine Stabilitét durch zwei Phasen
getragen wird: Gips und Ettringit. Zementphasen konnten nicht mehr nachgewiesen werden und das
Halbhydrat, das Mineral Bassanit, nur noch in Spuren auftritt. Zur Morphologie des Schaumes sei

hier auf das nachste Kapitel verwiesen.

224 Mikroskopische Analyse der Schaumbildung (AP12)

Wesentlich fiir die Qualitat eines Mineralschaumes ist ihr Porositatsmuster (PorengréRenverteilung,
Porengeometrie, Porenverkniipfung, Gesamtporenvolumen). Um nun Poren der Mineralschdume
stereometrisch zu vermessen, muss man in der Regel auf die Réntgencomputertomographie
zuriickgreifen (s. Abbildungen IMKM 4 und IMKM 5). Als Alternativen wurden einerseits
Digitalmikroskope als Profilometer und andererseits Spiegelreflexkameras mit geeigneten
Makroobjektiven genutzt. In beiden Fallen wurde die DFD-Methode angewendet. DFD steht flr
.Depth From Defocus" (Tiefenschéarfe durch Defokussierung), ein Verfahren zur Berechnung von
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dreidimensionalen Tiefeninformationen durch Auswertung des Ausmalles der Unschéarfe auf

zweidimensionalen Bildern. Als Beispiele stehen die Abbildungen IMKM 1 und IMKM 3.

Fur die Qualitat des Mineralschaumes ist es wesentlich, dass wir hier nachweisen kénnen, dass eine
offene Porositét vorliegt. Das sieht man einerseits in Abbildung IMKM 5 und andererseits daran,
dass bei réntgentomographischen Messungen nur eine und genau eine zusammenhéngende Pore
zu messen ist (s. Tabelle 3). Die Gesamtporositat liegt bei etwa 89%, was mit Dichtemessungen
ubereinstimmt. Geometrisch besteht der Schaum aus ziemlich kugelférmigen Blasen, die aber
immer miteinander verbunden sind. Die Festkérperwande haben typische Dicken im Bereich von 10
bis 100 um. Innerhalb der Wande gibt es noch in hoher Anzahl kleinere Poren, die jedoch nur 0,015

Volumenprozent ausmachen.

Tabelle 3;: Kennwerte der Poren des BFA-Halbhydrat-Schaumes nach XRCT-Messung

PorengréBenintervall Anzahl Porositit | Porositit | Oberfliche
[mm?] [mm?] [%] [mm?]
0,00-0,01 3476 0,5 0,015 1414650
3063 1 3062,5 89,397 405
Summe: 3477 3063,1 89,412 1415055
23 BiFa
231 Monitoring Qualitiatsentwicklung (AP 14)

Die Voruntersuchungen zur Charakterisierung der potentiellen Eignung als Bindemittelkomponente
in verfestigenden Mineralschdumen umfassten folgende Kenngréfien:

¢ Chemische Zusammensetzung
¢ Granulometrie

¢ Reaktivitat und Verfestigungsverhalten
und erstreckten sich auf die nachstehenden Rohstoffe:

o Trockenfeuerungsaschen aus der Braunkohlenverbrennung der Kraftwerke Schkopau und
Lippendorf - BFA Schkopau, BFA Lippendorf

¢ Wirbelschichtfeuerungsaschen aus der Braunkohlenverbrennung der Kraftwerke Wahlitz
und Zeitz > WSA Wahlitz, WSA Zeitz

¢ Einstufig aufbereitete Mischasche aus BFA und WSA -> BFA-AA

e Zweistufig aufbereitete Mischasche aus BFA und WSA - Handelsprodukt bifament

Zusatzlich wurde in die bindemitteltechnischen Voruntersuchungen ein aufbereiteter Huttensand
(HS-EKO) einbezogen.
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Im Ergebnis der Voruntersuchungen wurde eine Matrix erstellt, Uber die die untersuchten Rohstoffe
hinsichtlich  stofflicher und technischer Eigenschaften sowie marktbezogener Kriterien
(Verfugbarkeit, zusatzlicher Aufbereitungsaufwand, Transportaufwand, Preis) beurteilt und fur die

weiterfithrenden Untersuchungen ausgewahit wurden.

An diesen wurden Uber einen langeren Zeitraum in einem industriellen Aufmahlprozess die
PartikelgroBen verandert und deren Auswirkungen auf die bindemitteltechnischen Eigenschaften
untersucht. Dazu erfolgte eine Bewertung im Vergleich zu den sich im gleichen Zeitraum

einstellenden stofflichen Gegebenheiten.

2.3.2 Baustoffliche Untersuchungen (AP 15)

Die untersuchten Rohstoffe weisen trotz vergleichbarer chemischer Grundcharakteristik
(sulfatreiche kalkalumosilikatische Zusammensetzung) deutliche Unterschiede in der Variabilitat

bzw. GleichmaRigkeit der Zusammensetzung auf (siehe Tabelle 4).

Tabelle 4: Schwankungsbreite der chemischen Zusammensetzung der Rohstoffe im

Untersuchungszeitraum

Ca0 MgO Al203 Fe203 Si02 S03

BFA Schkopau 30.381 2.4 115..20] 5..11 | 22..31| 6. 11
BFALippendorf | 20...42| 2.6 |11..25] 2..10 |15..39( 5..14
WSA Wahlitz 26..49|