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1 Einleitung

Die Ubergangszone zwischen Gestein und Ze-
mentsteinmatrix (Interfacial Transition Zone, 1TZ)
zeigt eine zum durchschnittichen Zementstein
unterschiedliche mineralogische Zusammenset-
zung. Charakteristisch ist das vermehrte Auftre-
ten der wenig festigkeitsgebenden Phase Port-
landit sowie langer Ettringitnadeln [1]. Ob diese
abweichende mineralogische Zusammensetzung
auch zu einer abweichenden chemischen Zu-
sammensetzung fuhrt, ist bisher wenig unter-
sucht.

Mittels der Kombination der beiden ortsaufgelos-
ten analytischen Techniken LA-ICP-MS und
REM- EDX kann diese Fragestellung trotz der
geringen Abmessung der ITZ von ca. 40 pm [1]
untersucht werden. Die LA-ICP-MS ist ein ge-
koppeltes Gerat, bei der ein Laser kleinste Men-
gen Probe abtragt, welche in einem induktiv ge-
koppelten Plasma (ICP) atomisiert und ionisiert
und dann der Masse (MS) nach analysiert wer-
den.

An Probekorpern mit einer geometrisch optimier-
ten ITZ konnte mit der LA-ICP-MS bereits der
schnellere Eintrag von Chloriden uber die 1TZ
festgestellt werden [2]. Nun soll derselbe Pro-
benkdrperaufbau fur die chemische Analyse der
ITZ verwendet werden.

2 Probenkorperherstellung

Der Probenkorperaufbau wird so gestaltet, dass
sich an einem gesagten Kalksteinquader mit
glatten Flachen eine geradlinige ITZ ausbildet,
welche sich auch in die Tiefe hin nicht verschiebt
[2]. Es wurde ein CEM | 42,5 R mit einem w/z-
Wert von 0,4 nach 28 d Lagerung im PE-Beutel
untersucht.
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Bild 1: BSE-Bild des gemessenen Bereichs mit 25
Messlinien von Zementstein in Kalkstein (unten)

3 Versuchsdurchfihrung

Im Anschluss an die Lagerung wurden aus der
reprasentativen Probenmitte 5 mm dicke Schei-
ben mit einer Prazisionssage herausgesagt. Fur
REM-Untersuchungen wird der Probekdrper
durch Ansdgen geschwécht, in der ITZ gebro-
chen und die glatte Ubergangszone ohne weitere
Vorbereitung untersucht. Fur die Untersuchun-
gen mit LA-ICP-MS wurden Dinnschliffe der
Probenscheiben prapariert und an der Oberseite
der Probe 25 parallele Linien mit 500 um Lange
mit repetierendem, vorschreitendem 6 x 20 um
groBem Brennfleck vom Zementstein Uber die
ITZ bis in den Kalkstein hinein ablatiert (siehe
Bild 1). Es werden folgende Elemente gemes-
sen: C, Na, Mg, Al, Si, S, K, Ca, Ti, V, Cr, Fe, Zn,
Li, Rb und Sr. Bei der Datenauswertung werden
die Ergebnisse der 25 parallelen Messlinien zu
einer Messlinie gemittelt und entlang dieser die
Daten von 10 pm-Bereichen gemittelt, indem
immer jeweils 36 aufeinanderfolgende Messwer-
te zusammengefasst wurden. Der notwendige
Kalibrationsstandard ist hier der verwendete
durchschnittliche Zementstein.

4 Ergebnisse

In Bild 2 zeigt eine REM-Aufnahme des Bruchbe-
reichs, also die Ubergangszone. Es sind groRe
Portlanditplattchen und lange Ettringitnadeln zu
erkennen. Folglich kann der in der Literatur be-
schriebene mineralogische Aufbau einer ITZ bei
diesem Probenkorperaufbau bestatigt werden.
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Bild 2: REM-Bild aus ITZ (Draufsicht)
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Bild 3: Verlaufe der Konzentrationen ausgewahlter Elementoxide (Kalkstein links von 0-100 pm)

Bild 3 stellt die Ergebnisse der gemittelten und
kalibrierten Linienanalyse mittels LA-ICP-MS
exemplarisch fir die Elementoxide von Al, Zn
und K dar. Hierbei ist die Konzentration des Ele-
mentoxids gegen die Messposition aufgetragen.
Der Kalkstein befindet sich auf der linken Seite
von 0-100 um, die ITZ folglich in der Mitte und
der Bulk-Zementstein rechts. Im Bereich der ITZ
sind mit Ausnahme der Alkalien keine abwei-
chenden Konzentrationen detektierbar. Die
Fehlerbalken sind auf die Heterogenitat des Ze-
mentsteins im pum-MaRstab bei der Mittelung
Uber 25 Linien zurickzufuhren. Diese Heteroge-
nitdt wird in vergleichenden EDX Elementmap-
pings im Messbereich der LA-ICP-MS Analyse
deutlich.
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Bild 4: EDX Mapping der Al-Verteilung im Messbe-
reich

In Bild 4 ist beispielhaft die gemessene Alumini-
umverteilung dargestellt. Im unteren Bereich des
Bildes ist der Kalkstein mit geringen Signalinten-
sitdten zu sehen. Im Zementstein zeigt sich die
heterogene Verteilung des Aluminiums anhand
der hellgrinen Bereiche, die hodhere Gehalte
anzeigen. Diese sind auf unhydratisierte CsA-
oder C,AF-Kdrner oder deren hydratisierte Aqui-
valente zurtickzufuhren.

5 Zusammenfassung

Mithilfe der LA-ICP-MS kdnnen ortsaufgelést
Konzentrationen von Haupt- und Spurenelemen-
ten detektiert werden. LA-ICP-MS zeigt im Ge-
gensatz zu REM-EDX auch fur Spurenelemente
und Na verwertbare und nach Kalibration quanti-
tative Ergebnisse, REM-EDX hingegen eine ho-
here Ortsauflosung.

Keine der beiden Methoden zeigt eine Anreiche-
rung von Elementoxiden in der ITZ aul3er bei den
Alkalien, welche aber vermutlich auf Trock-
nungseffekte zurtckzufiihren sind. Hierbei wird
davon ausgegangen, dass die leicht I6slichen
Alkalien tUber einen Huckepacktransport mit dem
verdampfenden Porenwasser an die Oberflache
transportiert werden und sich dort anreichern [3].
Weitere Untersuchungen zu diesem Préparati-
onseffekt stehen noch aus.

Die Analysenergebnisse bilden eine Basis, um
spater den Einfluss von Zusatzstoffen in der fur
die Dauerhaftigkeit AuRerst relevanten Uber-
gangszone genauer verstehen zu kénnen.

6 Forderhinweis

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