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1 Einleitung

Durch die Fortschritte der Betontechnologie und
den Einsatz moderner FlieBmittel rickt die Her-
stellung von Hochleistungsbetonen mit grof3en
Packungsdichten bei gleichzeitig guter Flie3fahig-
keit und Verarbeitbarkeit zunehmend in den Vor-
dergrund. Notwendige Frischbetoneigenschaften
werden anhand der rheologischen Parameter
FlieRgrenze, Viskositdt und Thixotropie einge-
stellt. Aufgrund des hohen Anteils kolloidaler Teil-
chen mit interpartikulédren Wechselwirkungen wird
das rheologische Verhalten zunehmend komple-
xer. Zur Charakterisierung des belastungs- und
zeitabhéngigen Materialverhaltens werden daher
hochsensitive  Messungen erforderlich. Die
viskoelastische Strukturanalyse Uber den oszilla-
torischen Amplitudentest (LAOS) findet in den Po-
lymerwissenschaften bereits breite Anwendung
mit zahlreichen Moglichkeiten der Auswertung [1,
2]. In der Zementrheologie ist das Verfahren noch
nicht etabliert, zeigt jedoch grof3es Potential [3].
Erkenntnisse zum zeitabhangigen Strukturaufbau
gewinnen vor allem fir dichtgepackte flieRfahige
Betone und Extrusionsverfahren in der Additiven
Fertigung an Bedeutung [4, 5].

Die Quantifizierung Uber die zeitliche Entwicklung
der statischen FlieRgrenze mit dem ,klassischen®
Thixotropiemodell von Roussel [4] wird zuneh-
mend durch hochprazise oszillatorische Messun-
gen (Time-Sweep) und komplexere Modelle er-
ganzt [6-8]. Im Rahmen dieser Arbeit wurde die
Analyse des viskoelastischen Materialverhaltens
mit LAOS und des Strukturaufbaus mit oszillatori-
schem Time-Sweep und rotatorischer Vane-Mes-
sung durchgefuhrt und verschiedene Auswerte-
verfahren angewandt.

2 Messmethoden / Methoden

Die untersuchten Zementsuspensionen wurden
mit CEM 1l 42,5 N A-LL, entionisiertem Wasser
und PCE-FlieBmittel in finf verschiedenen Pa-
ckungsdichten @ = 0,45/0,48/0,52/0,55/0,58 und
je drei verschiedenen AusbreitflieBmafien (AFM)
200/250/300 mm hergestellt und im oszillatori-
schen Amplitudentest (LAOS), oszillatorischen
Time-Sweep mit drei Deformationsvorgaben

(0,005 9%/0,1 %/1 %) und im rotatorischen Vane-
Versuch bei T = 20 °C untersucht.

Das Materialverhalten im LAOS-Versuch mit De-
formationsvorgabe wurde Uber den Verlauf der
Module erster Ordnung (Speichermodul G;, Ver-
lustmodul G3') vorcharakterisiert und die Lineari-
tatsgrenze sowie der Gelpunkt bestimmt (siehe
Abb. 1). Anhand komplexer Auswerteverfahren
wurde das nichtlineare inter- und intrazyklische
Verhalten bei drei verschiedenen Deformationen
analysiert (I-1ll; siehe Abb. 2). Dazu wurden die
qualitative Auswertungsmethode mittels Lissa-
jous-Bowditch-Kurven sowie quantitative Auswer-
temethoden wie die Fouriertransformation,
Chebyshevzerlegung, Module héherer Ordnung,
Nichtlinearitatskoeffizienten, und Scherverstei-
fungs- und —verdickungsindizes S und T in Anleh-
nung an [1] angewandt.

Im Time-Sweep wurde der zeitliche Strukturauf-
bau zerstérungsfrei (0,005 %) sowie nahe und
Uber der Linearitatsgrenze (0,1 %/1 %) anhand
der Entwicklung der Speichermodule erster Ord-
nung gemessen. Die qualitative Analyse wurde
durch Anwendung zweier Kurvenanpassungsmo-
delle von Mostafa et al. [8] und Ma et al. [7] quan-
titativ ergénzt. In den rotatorischen Vane-Messun-
gen wurde die Entwicklung der statischen Fliel3-
grenze Uber das ,klassische® Thixotropiemodell
[4] ausgewertet und mit den Ergebnissen des
Time-Sweeps verglichen.

In allen Verfahren wurde insbesondere der Ein-
fluss der Packungsdichte und der eingestellten
Konsistenz untersucht.

3 Ergebnisse

Im LAOS zeigen die Module erster Ordnung nach
[1] ein starkes Uberschwingen der Deformation. In
der Grafik sind die Verlaufe der Packungsdichte
0,55 mit Linearitatsgrenzen und den Bereichen I-
[l der komplexen Analyse dargestellt. Ursache
des Uberschwingens kann eine durch tragheit ver-
zbgerte Partikel-Agglomeration sein. Mit zuneh-
mendem FlieBmittelgehalt vergroRert sich die Li-
nearitatsgrenze; die Suspension wird elastischer.
Steigende Packungsdichten bei @hnlichem Fliel3-
mittelgehalt erhdhen den Speichermodul und ver-
steifen das System. Die nichtlineare Auswertung
zeigt intrazyklisch elastisch scherversteifendes
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und viskos scherverdiinnendes Verhalten in Be-
reich Il. Bereich Il wird von viskosen Eigenschaf-
ten dominiert mit elastisch schererweichendem
und viskos scherverdiinnendem Verhalten.
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Abb. 1: Verlauf der Speichermodule 1. Ordnung im
LAOS bei ® 0,55 mit I: Linearitétsgrenze, II: Transienter
Bereich und Gelpunkt, IlI: Nichtlinearerer Bereich
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Abb. 2: Lissajous-Bowditch-Kurven der Bereiche I-11I

Der ungestorte Strukturaufbau im Time-Sweep
zeigt drei Bereiche: Perkolation mit umgekehrt ex-
ponentiellem Wachstum, Ubergangsbereich mit
exponential-dhnlichem Verlauf und lineare Ver-
festigung. Je geringer der FlieBmittelgehalt bei
gleicher Packung, desto grof3er sind der Speicher-
modul und die Steigung der Kurve. Die lineare
Verfestigung nimmt maf3geblich mit steigender
Packungsdichte zu, wéhrend die Entwicklung
wahrend der Perkolation und des Ubergangsbe-
reiches vom FlieBmittelgehalt dominiert wird.
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Abb. 3: Strukturaufbau im Time-Sweep bei Deformation
von y;=0.005%
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In den Versuchen nahe und Uber der Linearitats-
grenze zeigt sich eine signifikante Abnahme des
Strukturaufbaus bei gréRRerer Belastung und zu-
nehmendem FlieBmittelgehalt.

Die Bestimmung der Perkolationszeit anhand des
Phasenverschiebungswinkels nach dem Modell
von Mostafa et al. [8] war aufgrund deutlicher
Schwankungen des Verlaufes nicht zuverlassig
mdglich. Das Modell von Ma et al [7] wurde mit
getrennten Termen fir Perkolation und lineare
Verfestigung implementiert. Fir den ungestorten
Strukturaufbau konnten gute Ergebnisse erzielt
werden. Fur 0,1 % und 1 % Deformation liefert le-
diglich die lineare Verfestigungsrate eine Ein-
schéatzung des Strukturaufbaus.

Die Thixotropierate des Vane-Versuchs wahrend
der Perkolation korreliert mit den Ergebnissen des
Time-Sweeps. Die lineare Verfestigung wird im
Time-Sweep deutlich besser widergespiegelt.

4 Zusammenfassung

Der LAOS-Versuch liefert tiefgehende Erkennt-
nisse uber das viskoelastische Materialverhalten
von Zementsuspensionen. Uber die zerstérungs-
freie Untersuchung mit dem Time-Sweep wird der
Strukturaufbau genau und mit deutlich geringerem
Informationsverlust im Vergleich zu ,klassischen®
Thixotropiemessungen beschrieben. Die einheitli-
che und vergleichbare Quantifizierung des Mate-
rialverhaltens stellt eine grofRe Herausforderung
dar und ist ein wichtiger Schritt zum ,rheologi-
schen Fingerabdruck® von Zementsuspensionen.
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