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1 Einleitung

Zwischen Gestein und Zementsteinmatrix bildet
sich eine ca. 40 um dicke Ubergangszone (Inter-
facial Transition Zone, ITZ) aus. Charakteristisch
fur diese Zone sind héhere Porositaten sowie
w/z-Werte als in der durchschnittlichen Bindemit-
telmatrix, was dazu fihrt, dass hier die lonen
schneller wandern. Schédigende Salze dringen
hier verstarkt ein. Au3erdem charakteristisch ist
das vermehrte Auftreten der wenig festigkeitsge-
benden Phase Portlandit [1].

Bisher konnte die ITZ aufgrund ihrer geringen
Abmessung jedoch kaum ,sichtbar® gemacht
werden, was in diesem Projekt nun mit dem spe-
ziellen Analysegerat gelingen soll. Die LA-ICP-
MS ist ein gekoppeltes Gerét, bei der der Laser
kleinste Mengen Probe abtragt, welche in einem
induktiv gekoppeltem Plasma (ICP) atomisiert
und ionisiert und dann der Masse (MS) nach
analysiert werden. Es konnen mit Spots zwi-
schen 3 und 110 um Durchmesser kleinste Men-
gen Probe abtragen werden, was zu einer sehr
hohen Ortsauflosung fuhrt. Jedoch muss ge-
wabhrleistet werden, dass auch genug Probenma-
terial abgetragen wird, um ausreichende Informa-
tionen zu erhalten. Da der Laser mit jedem Mate-
rial unterschiedlich wechselwirkt, ist eine Kalibra-
tion notig, um quantitative Analyseergebnisse zu
erhalten. Des Weiteren ist anzumerken, dass
man lediglich Elementverteilungen darstellen
kann, da im induktiv gekoppelten Plasma (ICP)
die Probe vollstdndig atomisiert wird und die
entstandenen Elementionen der Masse nach
analysiert werden.

2 Probenkorperherstellung

Im folgenden Versuch wird der Probenkérperauf-
bau so gestaltet, dass sich eine geradlinige 1TZ
ausbildet, welche sich auch in die Tiefe (z-
Richtung) hin nicht verschiebt (siehe Bild 1). Es
wird ein Gesteinsquader mit einer Prézisionssa-
ge und glatten Flachen (Schwankung +-2 um)
hergestellt, welcher dann auf kleinen Kunststoff-
sticken (PVC-Auflage im Bild ) gestutzt in der
Prismenschalung fixiert und diese dann mit Ze-
mentstein des entsprechenden w/z-Wertes ge-
fullt wird. AnschlieBend werden die Probekdrper
28 Tage unter Wasser gelagert.
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Bild 1: Schematischer Probenkérperaufbau

3 Versuchsdurchfihrung

Im Anschluss an die Lagerung unter Wasser
wurden die Prismen an einem Ende abgeséagt,
sodass das Gestein sichtbar war. Danach wurde
der Probekoérper an den Seiten mit Epoxidharz
abgedichtet, um ein seitliches Eindringen des
Salzes in den Probekérper zu verhindern.

Anschlieend wurden dann die Prismen vertikal
in einer 3 M.-%igen NaCl Lésung in einem ge-
schlossenen Behélter (damit sich die Konzentra-
tion der Salzlésung nicht durch Verdunsten an-
dert) gelagert (Bild 2).

Geschlossener

Behalter

Zementstein
ITZ

Gestein

Abgesagte
Seite

Abstandshalter

NaCl-Lésung

L J

Bild 2: Praparierter Probekorper in der Salzlo-
sung

Durch die Abdichtung an den Seiten konnte das
Salz nur von unten eindringen. Nach 26 Tagen
Exposition wurde der Probekérper aus der Lo-
sung entfernt, mit einem Tuch abgetupft und
anschlieBend fur die Messung gebrochen, um
die ITZ freizulegen. Die vorbereitete Probe wurde
dann mit einer SpotgréR3e von 100 um und einer
Schussrate von 20 Hertz vermessen. Eine Mess-
linie war hierbei ca. 4 cm lang und bestand aus
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Uber 3000 Messpunkten, an denen die Signale
der Elemente Chlor, Natrium, Kalium, Silicium
und Calcium gemessen wurde. Im Anschluss
wurden die Rohdaten auf dem PC bearbeitet und
graphisch dargestellt.

4 Ergebnisse

In Bild 3 sind die Intensitatsverlaufe von Chlor in
der ITZ und im Zementstein (CEM) gegenuber-
gestellt. Es ist zu erkennen, dass zu Beginn die
Intensitdt von Cl im Zementstein hoéher ist als in
der ITZ, die Verlaufe sich dann aber annahern
(Bild 3 oben).

—ITZ
4000 —— CEM
3500 -
3000 -
@ 2500
L
® 2000
=
2
© 1500 -
=
1000
500
04
500 4— T T T 1
0 5 10 15 20
Lange [mm]
1000
750 o
w
o
L.
™ 5004
©
o
K]
£
250 4
04
T

Lange [mm]

Bild 3: oben: gemessene Chloridverlaufe in der
ITZ und in der Zementsteinmatrix. Unten: Ver-
grolRerung mit Blindwert (dunkelblau), Schwell-
wert (hellblau) und ermittelten Eindringtiefen

(gran)

Um die Werte trotz fehlender Kalibration mitei-
nander vergleichen zu kdnnen, wurde ein Blind-
wert Uber eine Mittelwertbildung aus Daten des
Kernbereichs berechnet (Bild 3 unten, dunkel-
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blaue Linie). Der erhaltene Wert wurde mit dem
empirischen Faktor 1,4 multipliziert, was zu ei-
nem Schwellwert (Bild 3 unten, hellblaue Linie)
fuhrte, bei dessen Unterschreiten die Grenze des
Chlorideindringens gesetzt wurde.

Bei einem Zoom in den unteren Intensitatsbe-
reich (Bild 3 unten) ist deutlich festzustellen,
dass der Blindwert (Eigenchloridgehalt des Ze-
mentsteins, dunkelblaue Linie) bei der Messung
im CEM schon sehr viel friiher erreicht wird als in
der ITZ (rote Kurve). Die Chloridionen dringen in
der ITZ schneller ein als im Zementstein. Die
vertikalen griinen Linien markieren die so ermit-
telten Eindringtiefen: ca. 5 mm im Zementstein
und ca. 16 mm in der ITZ.

5 Zusammenfassung

Mithilfe der LA-ICP-MS kénnen Konzentrations-
gradienten qualitativ ortsaufgelost verfolgt wer-
den. Die hier dargestellte aufwendige Proben-
praparation produziert idealisierte lineare Kon-
taktzonen, die mittels LA-ICP-MS untersucht
werden kénnen. An einem Beispiel konnte der
Einfluss der Kontaktzone gezeigt werden. Hierbei
wurde festgestellt, dass in der ITZ die lonen
schneller eindringen als im Zementstein. Kinftige
Messungen und eine erfolgreiche Kalibration der
LA-ICP-MS sind Grundlage fur die Gewinnung
belastbarer Daten, bei denen dann auch Einflis-
se wie der w/z-Wert, die Gesteinsart etc. fundiert
diskutiert werden kdnnen. Dennoch wurde mit
dem Versuchsprogramm hierfir eine enorm
wichtige Grundlage geschaffen. Die spezielle
Probenkorpergeometrie gepaart mit der ortsauf-
gelosten Messmethode zeigt ein grof3es Potenti-
al fur kiinftige Forschungen in diesem Bereich.

6 Forderhinweis

Die Untersuchungen wurden vom Verein Deut-
scher Zementwerke e. V. (VDZ) gefordert.
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