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Magnetische Partikel im Klirschlammkompost
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Mit 3 Abbildungen und 3 Tabellen
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Summary: Magnetic particles in compost of sewage sludge. — The magnetic susceptibility can
be used as an indicator for pullutants of steel and iron manufacturing industry. For the sewage plant
Leoben and its surroundings the magnetic analysis provides (in combination with mineralogical analyses)
significant results with respect to both type as well as amount of anthropogenic particles. The sample
groups “sludge” and “compost” of the sludge composting plant Leoben present in general the highest
concentrations of magnetic carriers.

A comparison of the magnetic parameters with the heavy metal content shows a significant positive
correlation with arsenic, chrome, cobalt, lead and the like. The findings of the mineralogical investiga-
tions prove that the magnetic fraction of the individual samples virtually consists solely of anthropogenic
particles such as globular-shaped particles, sinter and slag. Magnetite and hematite are the most prevalent
among the magnetic mineral phases.

Zusammenfassung: Die magnetische Suszeptibilitit von Béden kann als Indikator fiir partikulire
Emissionen der metallerzeugenden und metallverarbeitenden Industrie herangezogen werden. Fiir das
Einzugsgebiet der Kliranlage Leoben, einem Bereich verstirkter Immission industrieller Stiube, zeigen die
magnetischen Untersuchungsmethoden (in Kombination mit mineralogischer Detailanalyse) signifikante
Ergebnisse, sowohl hinsichtlich Art der eingetragenen technogenen Partikel, als auch ihrer Menge.

Die Klirschlamm- und Fertigkompostproben der Klirschlammkompostierung Leoben weisen
generell die hochsten Konzentrationen an magnetischen Tréigern auf. In einer Gegeniiberstellung der
magnetischen Parameter und den Daten der chemischen Analyse korrelieren die magnetischen Parameter
signifikant positiv mit den Schwermetallen Arsen, Chrom, Kobalt, Blei. Mineralogische Untersuchungs-
methoden zeigen, dass die magnetische Fraktion aller Probengruppen praktisch ausschliefllich aus tech-
nogenen Partikeln in Form von globularen Phasen, Zunder-, Schlacken- und Sinterpartikel besteht. Als
magnetische Mineralphasen sind Magnetit und Hiimatit als dominierende Bestandteile beobachtbar.

1. Einleitung

In den letzten Jahren wurden verstirkt geomagnetische Messmethoden fiir die um-
weltbezogene Forschung eingesetzt, deren Ergebnisse signifikante Zusammenhinge zwi-
schen der magnetischen Suszeptibilitit und der Konzentration bestimmter Schwermetalle
belegen (Hanescu & al. 2007; HEMETSBERGER & al. 2006; Hanescu & al. 2003; Boyko
& al. 2004). Partikuldre Schwermetallemissionen der metallerzeugenden und metallver-
arbeitenden Industrie sind oftmals hochmagnetisch und sind iiber die magnetische Sus-
zeptibilitit nachweisbar (LEcoaNET & al. 2001). Dieser Zusammenhang erklirt sich in
der Eigenschaft von industriell entstandenen magnetischen Mineralen, Schwermetalle zu
absorbieren, adsorbieren oder in bestimmten Fillen in ihre Struktur einzubauen (MAHER
& al. 1999). Bei einer Osterreichweiten Untersuchung magnetischer Eigenschaften und
Schwermetallkonzentrationen von Béden wurde in Leoben in Bezug auf die magnetische
Suszeptibilitit und Schwermetallgehalte die grofite geogene und anthropogene Anomalie
festgestellt (Hanescu & al. 2007). Die magnetische Suszeptibilitit kann als Indikator
fiir die Schwermetallbelastung herangezogen werden, der Zusammenhang zwischen der
magnetischen Suszeptibilitit und der Konzentration von Schwermetallen muss jedoch
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fiir jedes Gebiet gesondert bestimmt werden (HanescH & al. 2007). Geomagnetische
Messmethoden kénnen chemische Analysen und mineralogische Untersuchungen keines-
falls ersetzen, stellen jedoch als Indikator fiir Schwermetallemissionen eine rasche und
okonomische Beurteilungsgrundlage dar.

Der Reinhaltungsverband Leoben betreibt seit 1997 eine Klirschlamm-Kompostie-
rungsanlage. Mit dem Inkrafttreten der Kompostverordnung (BGBL. II Nr. 292/2001)
gelten neue Grenzwerte, die im Klirschlammkompost fallweise iiberschritten werden,
insbesondere bei Nickel, Cadmium und Quecksilber. Um die Qualitit des erzeugten
Kldrschlammkompostes zu sichern, ist es wichtig die Herkunft der Schwermetallbelas-
tungen zu erforschen, um vermeidbare Belastungen méglichst zu verhindern. Ausgehend
von Erfahrungen in den bisherigen Studien war es das Ziel dieser Arbeit die magnetischen
Parameter von Strukturmaterial-, Klirschlamm- und Kompostproben aus der Kliranlage
Leoben zu bestimmen und anhand der Daten der chemischen Analysen zu kliren fiir
welche umweltrelevanten Schwermetalle sich magnetische Parameter im Raum Leoben
als Indikatoren fiir Schwermetallbelastung besonders eignen. Zusitzlich wurden minera-
logische Untersuchungen zur Klirung des Mineralbestandes durchgefiihrt.

1.1 Kurzcharakterisierung des Untersuchungsgebietes

Im Einzugsgebiet der Kliranlage Leoben, im Stadtteil Donawitz, befinden sich auf
einer schmal ausgebildeten Talterrasse des Vordernbergbaches die Werksanlagen der Hiitte
Voest-Alpine Donawitz (Abb. 1). In der traditionsreichen Hiitte Voest-Alpine Donawitz
stehen folgende Produktionsanlagen in Betrieb: Hochofenbetrieb (Sinteranlage, Hoch-
ofen), Stahlwerk (Schmelzbetrieb, Gieflereibetrieb) und Walzwerke (Grobwalzwerk,
Feinwalzwerk). Die Luftgiite im Raum Leoben/Donawitz wird vor allem durch die Emis-
sionen der Sinteranlage, dem Kraftwerk, dem Stahlwerk sowie mehreren Hubbalkenéfen
beeintrichtigt (UmweLrBUNDESAMT 1992). Fiir die Ausbreitung von Luftschadstoffen
spielen der Witterungsablauf und die gelindeklimatischen Gegebenheiten eine wesent-
liche Rolle. Generell ist das Gebiet durch austauscharme Wetterlagen mit geringen Wind-
geschwindigkeiten gekennzeichnet. (Weiss & al. 1996; SEMMELROCK 2004).

Abb. 1: Lage und Reliefkarte von Leoben und den Werksanlagen der Hiitte Voest-Alpine Donawitz,
(Land Steiermark, GIS).
Geographical position and relief map of Leoben and the steelworks Voest-Alpine Donawitz,
(Land Steiermark, GIS).

86



2. Methodik

Das Probenmaterial wurde vom Institut fiir Chemie der Karl-Franzens Universitit
Graz und vom Department fiir Allgemeine, Analytische und Physikalische Chemie der
Montanuniversitit Leoben zur Verfiigung gestellt. Die Beprobung von Klirschlamm,
Strukturmaterial (Griinschnitt) und Kompost als deren Verrottungsproduke erfolgte tiber
den Zeitraum eines Jahres im April 2005, Herbst 2005, Friihjahr 2006 und Sommer
2006. Fiir die magnetischen Analysen wurde das Probenmaterial folgendermaflen vorbe-
reitet: die Probenmaterialien wurden geschreddert (Strukturmaterial), luftgetrocknet, ge-
mahlen, umgefiillt in Plastikdosen (Greiner-Dosen,Volumen von 10 cm?) und mit Watte
verdichtet.

An allen Proben wurde die magnetische Suszeptibilitit bestimmt. Die Messung der
magnetischen Suszeptibilitit erfolgte bei Raumtemperatur mit der Geofyzika KLY 2
Kappabridge (Agico Corporation, Brno, Tschechien). Bringt man Materie in ein Magnet-
feld H beobachtet man eine magnetische Polarisierung (induzierte Magnetisierung M)
der Materie. Sie entsteht durch atomare magnetische Momente, die entweder durch das
Magnetfeld erzeugt werden, oder durch bereits vorhandene, die im Feld ausgerichtet wer-
den. Die dimensionslose magnetische Suszeptibilitit ist ein Maf fiir die Magnetisierbar-
keit eines Stoffes. Vereinfacht betrachtet, ist die magnetische Suszeptibilitit proportional
zur Konzentration ferr(o)magnetischer Minerale innerhalb der Probe (THOMPSON &
OLDFIELD 1986).

Nach der Bestimmung der magnetischen Suszeptibilitit wurde die remanente Sitti-
gungsmagnetisieung (SIRM) ermittelt. Als remanente Sittigungsmagnetisierung wird
unter den gegebenen Laborbedingungen die maximal erreichbare isothermale remanente
Magnetisierung SIRM bezeichnet. Wenn das zuvor angelegte Magnetfeld wieder abge-
stellt wird, verbleibt eine remanente Magnetisierung, die sich nur durch ein Gegenfeld
bestimmter Stirke, der sogenannten Koerzitivkraft He, beseitigen ldsst. Der Wert der
Sittigungsmagnetisierung bei Normaltemperatur ist fiir jedes ferr(o)magnetische Mineral
eine Materialkonstante und eignet sich als Diagnostikum. Im Zustand der magnetischen
Sittigung besteht die Probe nur noch aus einem einzigen Weif$schen Bezirk, dessen mag-
netisches Moment genau in Feldrichtung zeigt (SorrerL 1991). Die Sittigung der Proben
bei 2,5 Tesla erfolgte mit einem Pulse Magnetizer der Firma ,,2G Enterprises®, anschlie-
8end wurde mithilfe eines Cryogenmagnetometers die Remanenz in einer magnetfeld-
freien Umgebung ermittelt. Zur Charakterisierung der magnetischen Trigerminerale in
den Proben wurden IRM-Erwerbskurven und Curiepunkte bestimmt. IRM-Erwerbskur-
ven zeigen fiir die einzelnen ferr(o)magnetischen Minerale aufgrund ihrer unterschiedlich
hohen Koerzitivkrifte charakeeristische Verldufe. Die Proben wurden bei Raumtempe-
ratur schrittweise einem magnetischen Gleichfeld bis 2,5 Tesla ausgesetzt um so eine
isothermale remanente Magnetisierung aufzuprigen. Durch die mineralspezifische-Form
der Erwerbskurve ist eine Identifizierung der magnetischen Mineralphasen méglich.

Die Bestimmung der Curiepunkte iiber das temperaturabhiingige Suszeptibilititsver-
halten ist eine weitere Methode zur Identifizierung magnetischer Mineralphasen im Pro-
benmaterial. Mit einer zusitzlichen Temperaturkontrolleinheit CS3 ist die Kappabridge
dazu geeignet, Probenmaterial bis auf 700 °C aufzuheizen und anschlieffend auf 40 °C
abzukiihlen. Wihrend des Heiz- und Abkiihlvorganges wird die magnetische Suszepti-
bilitit automatisch bestimmt. Wenn man eine ferr(o)magnetische Probe bis zur Curie-
Temperatur erwirmt fillt die magnetische Suszeptibilitit « der Probe von hohen, den
ferr(o)magnetischen Eigenschaften entsprechenden Werten zu niedrigen Werten ab, da
sich die Probe nun paramagnetisch verhilt. Die Curie-Temperatur ist eine charakeeris-
tische Materialkonstante der Ferr(o)magnetika und kann ebenfalls fiir die Identifikation
der einzelnen magnetischen Phasen verwendet werden, da jeder Magnetisierungstriiger in

87



der Probe eine typische Curie-Temperatur aufweist (SOFreL 1991). Aus dem Verlauf der
Autheiz- und Kiihlkurve kann die Curietemperatur bestimmt werden.

Fiir die mineralogische Bestimmung und Unterscheidung der verschiedenen ferr(o)-
magnetischen Phasen wurde magnetsepariertes Probenmaterial verwendet und davon
polierte Anschliffe angefertigt. Als Bestimmungsgrundlage fiir die mineralogische Iden-
tifizierung von Bestandteilen der magnetischen Fraktion dienten neben den optischen
Untersuchungen unter dem Auflichtmikroskop die Analyseergebnisse der Rasterelek-
tronenmikroskopie (REM) und der Mikrosonde. Mittels energie-dispersiver Rontgen-
mikroanalyse wurden unter dem REM die Elementgehalte einzelner Partikel bestimmt
(semiquantitative Bestimmung der Haupt- und Nebenelemente). Fiir einen Vergleich der
Ergebnisse der Mikrosondemessungen, Rasterelektronenmikroskopie und den optischen
Eigenschaften unter dem Mikroskop wurden Partikel an den polierten Anschliffen aus-
gewihlt. Als zusitzliche Methode wurden ausgewihlte Partikel mit einem fokussierten
Ionenstrahl (FIB) zur Bestimmung der Innenstrukeur angeschnitten. Das Funktionsprin-
zip gleicht einem Rasterelektronen-Mikroskop. Der wesentliche Unterschied zum Aufbau
des Rasterelektronenmikroskops besteht in der Verwendung einer Fliissigmetallquelle an-
stelle der Elektronenkanone, wobei anstatt dem Elektronenstrahl ein Ionenstrahl zur An-
wendung kommt. Dabei wird der Effekt genutzt, dass die Masse eines Ions 2.000-500.000
Mal grofier ist als die eines Elektrons. Der Vorteil der héheren Masse der beschleunigten
Ionen gegeniiber Elektronen besteht darin, dass beim Auftreffen auf ein Substrat erheb-
lich mehr Energie tibergeben wird. Ionen reiffen Material heraus, wohingegen Elektronen
wie ,,Bille” reflektiert werden. Der Elektronenstrahl des REM dient der Beobachtung
und Analyse einer Oberfliche auf der Nanometerskala, der Ionenstrahl erméglicht eine
aktive Manipulation der Probe in der gleichen Gréflenordnung. Der Ionenstrahl generiert
folglich energieabhingig unterschiedliche Mikrodefekte auf der Substratoberfliche. Ein
kontinuierlicher Beschuss der Oberfliche fithrt zur schrittweisen Abtragung von Material,
womit punktuelle Bohrungen oder ein flichiges Frisen von Strukturen erméglicht wird
(ARMBRUSTER 2005).

3. Ergebnisse
3.1 Magnetik

In dem Diagramm nach THompson & OrprieLp (1986) sind die Ergebnisse der
einzelnen Probengruppen in Bezug auf magnetische Suszeptibilitit und remanenter Sitti-
gungsmagnetisierung fiir alle vier Probenserien als Medianwerte zusammengefasst. Die
Klirschlamm- und Fertigkompostproben weisen generell die héchsten Konzentrationen
an magnetischen Trigern auf. Beziiglich der Strukturmaterialien wurden fiir die Proben
aus Linz (1., 2. Probenserie), Graz (4. Probenserie), Mautern (1. Probenserie) und teil-
weise aus Goss (4. Probenserie) erhhte magnetische Konzentrationen festgestellt.

Die Proben reihen sich entlang von Linienscharen auf (Abb. 2), wobei die Linien je-
weils einen Korngrofenbereich darstellen. Die gemeinsame Darstellung aller Medianwerte
verdeutlicht, dass sich die Korngrofle der magnetischen Phasen beziiglich der verschiedenen
Probenserien und Probengruppen nur marginal verindert. AusschliefSlich bei Strukturma-
terialproben aus Bruck, Linz, Graz und Mautern konnte eine geringfiigige Abweichung bei
der Korngrofie festgestellt werden. Es treten somit lediglich Verinderungen hinsichtlich der
magnetischen Konzentration auf. Der Durchschnittswert der dominanten magnetischen
Phase der ferr(o)magnetischen Partikel liegt nach dieser Methode fiir alle Proben in ei-
nem Korngréflenbereich von etwa 3 bis 8 pm. Aus den Daten der Volumensuszeptibili-
tit und der Sittigungsmagnetisierung wurde mit Hilfe vom Diagramm nach Taompson
& OLpFIELD (1986) exemplarisch der Magnetitgehalt fiir die erste Probenserie im Klir-
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Abb. 2: Diagramm nach THompsoN & OLDFIELD (1986) fiir die Mediane der magnetischen Suszeptibi-
litit und der remanenten Sittigungsmagnetisierung fiir alle Probenserien.
Diagram after THompPsoN & OLDFIELD (1986) for median of magnetic susceptibility and rema-
nent magnetisation for all samplings.

schlamm, Fertigkompost und in den aufgesetzter Mieten mit ca. 0,05-0,1 Gewichtsprozent
abgeschitzt. Der Magnetitgehalt fiir die Proben Strukturmaterial , Leoben Géss®, ,,Leoben
Stadt®, ,Proleb“ und ,Bruck an der Mur® der ersten Probenserie liegt demnach unter 0,005
Gewichtsprozent. Die Schitzwerte fiir die magnetische Korngréfle und Magnetitkonzent-
ration bezichen sich allerdings auf reinen Magnetit.

Die Ergebnisse der magnetischen Untersuchungen stimmen mit jenen der chemi-
schen Analysen gut iiberein. Trotz unterschiedlicher Probenarten konnte zwischen den
analysierten Schwermetallen und den magnetischen Parametern remanente Sittigungs-
magnetisierung SIRM und magnetische Suszeptibilitit ein ausgeprigter Zusammenhang
gefunden werden. Besonders deutlich sind die Zusammenhinge zwischen den magneti-
schen Parametern und den Elmenten Arsen, Chrom, Kobalt und Blei.

Bei allen untersuchten Proben konnten zwei Curie-Punkte bestimmt werden. Bei
ca. 575 °C verliert Magnetit (a-Fe,O;) seine ferrimagnetischen Eigenschaften. Diese Tat-
sache wird bei allen Proben durch den steilen Suszeptibilititsabfall bestitigt. Fiir die zweite
Curie-Temperatur bei 605-630 °C kommt Maghemit (y-Fe,O;) in Betracht. Zwischen
dem ferrimagnetischen Maghemit und Magnetit gibt es eine liickenlose Mischreihe. Die
Curietemperatur von Maghemit ist schwer zu bestimmen, da Maghemit oberhalb von
400 °C in den (a-Fe,O;) Zustand iibergeht. Die Curie-Temperatur diirfte aber zwischen
580 und 675 °C liegen (SoFreL 1991).

3.2 Ergebnisse der Rasterelektronenmikroskopie

Auf Grund ihrer Form bzw. Morphologie und ihren Elementgehalten konnten bei
allen Probengruppen dhnliche charakteristische technogene Partikel der Eisen- und Stahl-
industrie bzw. industrieller Hochtemperaturprozesse nachgewiesen werden. Es war hin-
gegen nicht moglich mittels Rasterelektronenmikroskopie die einzelnen Probengruppen
voneinander zu unterscheiden. Hiufig vorkommende Partikel sind Zundermaterial, glo-
bulare Eisenoxidphasen, Schlacken- und Sinterprodukte. Die nachfolgenden REM-Auf-
nahmen und die zugehérigen Elementgehalte in Tabelle 1 veranschaulichen charakeeristi-
sche Partikel fiir die Proben ,,Strukturmaterial®, , Klirschlamm® und , Fertigkompost®.
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Die plittchenférmig ausgebildeten Zunderpartikel und die globularen Eisenoxid-
phasen bestehen vorwiegend aus Eisen (etwa 60-78 Gewichtsprozent) und Sauerstoft.
Hiufig treten als Spurenelemente (Anteil von weniger als 2 Gewichtsprozent) Elemente
wie Chrom, Blei, Kobalt, Mangan, Aluminium, Magnesium, Kalzium und Silizium auf.
Zunder entsteht vor allem bei Hochtemperaturprozessen in der formgebenden Verarbei-
tung von Stahl, wie z. B. Schmieden oder Walzen (ScHOLGER 1998).

Die globularen Eisenoxide, globulare Kérper aus Magnetit, Hohlkérper oder auch
mit Eisen-Kern, entstehen als Verbrennungsfunken, wobei Temperaturen erzeugt wer-
den miissen, die Schmelzpunkte von FeO, Fe;O4 und Fe also 1440 °C fiir Wiistit und
1520 °C fiir Eisen mindestens erreichen. Die glithend, geschmolzen oder verdampfend in
die Atmosphire geschleuderten Schmelztrépfchen verfestigen sich wihrend der Beschleu-
nigung, im freien Fall sowie im gelegentlichen Auftreten von Drehimpulsen (SEELIGER &
al. 1974). Die Oberfliche der globularen Partikeln ist in vielen Fillen glatt ausgebildet, es
konnten aber auch dendritische Oberflichenstrukturen beobachtet werden.

Tab. 1: Die REM-Aufnahmen und die gemessenen Elementgehalte veranschaulichen charakeeristische Par-
tikel von Proben aus der Kliranlage Leoben bestehend aus globularen Phasen, Zunder-, Schlacken-
und Sinterpartikel.

REM-picture and measured element content show characterisitc particles from samples of the
sewage plant Leoben consisting of globulare shaped ironoxide particles, sinter and slag.

Zundermaterial Globulare Eisenoxide Schlacke- und Sinterpartikel

gy (7Y

Strukturmaterial

0| Cr| Al si|mg|Fe 0 |Mg| P |CalFe O |Mg| Al Si | P | Ca|Mn|Fe
266/ 17]10]42[47]627 | 31.830]06]35]611 11,0007 1.6]29]09]80]7.3 |76

Klirschlamm

0|Mg|Al|Ca|Fe 0|Fe|Co 0|Mg|Al|Si|P|Ca|Fe
329/19] 07| 11 [63.5 33.4/65,7] 09 419[12]26]42[60] 45396

Fertigkompost

0| Fe|Cr O [Pb|Fe O [Mg| Al| Si| P |Ca| Ti| Cr|Mn| Fe
223(77.3] 04 219/20[76,0 333021 16] 11 2 [82]0405]88 322
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Kennzeichnend fiir die untersuchten Schlacke- und Sinterpartikel ist eine grofere
Vielfalt an Elementen. Die Gangarten der Eisenerze, die Zuschlige und die Futter der
Ofen sind als Stofflieferanten fiir Eisenhiittenfunken ebenso typisch, wie Karbonat- und
Silikatinhalte, Eisensulfide usw. fiir Kohlen in Kesselanlagen (SEeLIGER & al. 1974). Die
Partikel enthalten als Nebenelemente neben Eisen und Sauerstoff oftmals Magnesium,
Aluminium, Silizium, Phosphor (vor allem in den Schlacken) und Kalzium in unter-
schiedlichen Gewichtsprozenten.

Der Eisengehalt ist meist deutlich niedriger, als bei Zundermaterial und globularen
Eisenoxidphasen festgestellt wurde. Sie treten in Form von unregelmifig geformten
Massen auf, zeigen teilweise muschelig gebrochene Oberflichen oder sind durch eine
porenreiche Struktur charakterisiert. Unter Sintern versteht man das Zusammenfiltern
von pulverférmigen bis kérnigen Rohmaterialien unter Hitzeeinwirkung durch ober-
flichliches Aufschmelzen des Gutes (z. B. Erz + Koks + Kalkzuschlige) (NEINAVAIE &
al. 2000).

3.3 Ergebnisse der Auflichtmikroskopie

Mittels Auflichtmikroskopie konnten beziiglich der Probengruppen Strukeur-
material, Klirschlamm und Kompost iiber Verwitterungs- bzw. Umwandlungser-
scheinungen zu sekundir gebildeten Mineralen, sowie iiber das Korngroflenspektrum
wesentliche Unterschiede nachgewiesen werden, die eine Trennung der Probengrup-
pen erlaubte. Diese Umwandlungserscheinungen wurden vor allem bei Partikeln in
den Klirschlammproben unter gekreuzten Polarisationsfiltern als deutlich rote (meist
randliche) Innenreflexe erkennbar, was Mineralumwandlungen zu Himatit, oder Eisen-
hydroxiden wie Lepidokrokit oder Limonit anzeigt. Aber auch unter einfach polarisier-
tem Licht konnten an Magnetitpartikeln vermehrt die Bildung von Himatitlamellen
beobachtet werden.

Die magnetischen Partikel im Strukturmaterial waren im Vergleich zu den Klir-
schlamm-Proben kaum sichtbar von Umwandlungs- und Verwitterungserscheinungen
betroffen.

Bei allen Proben wurden mit Hilfe optischer Untersuchung unter dem Auflicht-
mikroskop technogene Mineralphasen gefunden, die typisch fiir Hochtemperaturprozesse
in der Eisen- und Stahlindustrie sind (vgl. NeiNavate & al. 2000). In allen Proben sind
dhnliche oder annihernd gleiche Partikel wie z. B. globulare Phasen, Zunder-, Schlacken-
und Sinterpartikel vorhanden.

3.4 Identifikation der magnetischen Phasen

Einzelne Partikel in den Proben Klirschlamm, Fertigkompost und Strukturmaterial
wurden sowohl mittels energie-dispersiver Rontgenmikroanalyse am REM, mit Hilfe
Mikrosonde-Messungen als auch lichtoptisch unter dem Auflichtmikroskop bestimme.
Die tiber Rasterelektronenmikroskopie ermittelten Elementgehalte wurden aufsummiert,
jeweils auf 100 Prozent normiert und weichen teilweise von jenen der Mikrosonde ab.
Den Ergebnissen der Mikrosonde wurde mehr Bedeutung beigemessen. Die Tabelle 2
zeigt die mineralogische Auswertungen und die darausfolgende Identifikation der mag-
netischen Phasen der Probe Fertigkompost FK1.

Auf Grund ihrer Morphologie, chemischen Zusammensetzung und optischen Eigen-
schaften wurde eine Identifikation der technogenen Partikel vorgenommen. Bemerkens-
werterweise konnte unter den Partikeln der untersuchten Proben keine einzige Phase
geogenen Ursprungs nachgewiesen werden. In Tabelle 3 sind exemplarisch einige Partikel
aus dem Fertigkompost, Klirschlamm und Strukturmaterial anhand von lichtmikrosko-
pischen Abbildungen dokumentiert.
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Tab. 3: Technogene Partikel aus Fertigkompost, Klirschlamm und Strukturmaterial unter dem Auflicht-
mikroskop und ihre Identifikation.
Technogen particles of organic waste, sewage sludge, compost on reflected light microscope and
their identification.

Fertigkompost

Identifikation

Cr-Ni-Stahllegierung

Globulares Partikel aus Magnetit mit Luftblase,
(vgl. PrkL & NEINAVATE 2002, Abb. 12)

Globulares Partikel bestehend aus Magnetit mit Himatitlamellen;
(vgl. PirkL & NEINAVAIE 2002, Abb. 1.11.3)

Eisenhiittenschlacke bestehend aus Magnetit, Calciumferrit und Himatit;
(vgl. PIRkL & NEINAVAIE 2002, Abb. 1.11.16)

Schlacke aus Ca-Ferrit-Mischkristallen mit Silikaten (schwarze Einschliisse)
und RO-Phase Abb. A12 (vgl. NENavate & Pirkr 1996)

Leistenformiges metallisches Eisen (weifl)

(vgl. PrkL & NEINAVAIE 2002, Abb. 1.3.5)

Tafelférmiges Zundermaterial aus Magnetit (vgl. PIRkL & NEINAVAIE 2002,
Abb. 1.9.11); leistenformiges metallisches Eisen (weiff)

(vgl. PirkL & NEINavaie 2002, Abb. 1.3.5);

Globulare Magnetit/Wiistitpartikel (vgl. PIrkr & NENavare 2002, Abb. 1.11.9)
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Fertigkompost

Identifikation

Réstgut, Pseudomorphosen von RO-Mischphasen
(= technogene Mischoxide von zweiwertigen Metallen)
nach Karbonat (vgl. Pirkr & NEemNavate 2002, Abb. 1.1.3, Abb. 1.1.2)

Partikel aus der Sinteranlage bestehend aus Ca-Ferrit (grau), Magnetit

(braunlich grau) und Himatit (hellgrau) (vgl. Pirkr & NEeiNavaie 2002, Abb. 13)
Oben links leistenférmiges Zundermaterial aus Magnetit und Wiistit

(vgl. Pirkr & NEINavate 2002, Abb. 1.9.11)

Bruchstiick einer globularen Magnetit-Komponente

Identifikation

Tafelférmiges Zundermaterial bestehend aus Magnetit und Himatit

Globulares Partikel aus Magnetit mit Luftblase
(vgl P1rkL & NEINAVAIE 2002, Abb. 12)

Identifikation

Cr-Ni-Stahllegierung

Globulare Partikel aus dem Hochofen, Gichtstaub, bestehend aus Magnetit
und Calciumferrit (oben) (vgl. PIrRkL & NENavaie 2002, Abb. 13 )
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Strukturmaterial Identifikation

Tafelformige Zunderpartikel bestehend aus Magnetit/Wiistit und Himatit
(vgl. PrkL & NEINAVAIE 2002, Abb. 1.4.3)

Globulare Partikel aus dem Hochofen (Gichtstaub)
Leistenformiges Zundermaterial

Stahlwerksschlacke bestehend aus Ca-Ferrit, Silkatischer Matrix (Schwarz)
und RO-Phase (= technogene Mischoxide von zweiwertigen Metallen)
(vgl. NEmNavare & al. 2000, Abb. 17)

Stahlwerksschlacke bestehend aus Ca-Ferrit, Silkatischer Matrix (Schwarz) und
RO-Phase (vgl. NeiNavaie & al. 2000, Abb. 17), globulare Partikel aus dem
Hochofen, Gichtstaub (vgl. Pirkr & NEmNavare 2002, Abb. 13)

3.5 Ergebnisse Focused Ion Beam

Der Anteil globularer Partikel in der magnetischen Fraktion betrigt sowohl bei den
Proben Klirschlamm, als auch bei Fertigkompost und Strukturmaterial 20 bis 25 Prozent.
Die globulare Form der Partikel deutet meist auf einen Verbrennungsprozess als urspriing-
liche Quelle hin (Marzka & Mauer 1999). Die Untersuchung der Innenstrukeur an
Stichproben von globularen Partikeln zeigte voll- oder hohlkugeligen Aufbau, oder Struk-
turen mit exzentrischer Luftblase. Die chemische Zusammensetzung wurde mit REM
bestimmt. Hiufig wiesen die Elementspektren einen zur Mitte zunchmenden Eisengehalt
auf, teilweise wurde ein Eisenkern detekdiert. Die Oberfliche der Partikel war meist glate
ausgebildet, teilweise zeigte sie unregelmiflige oder dendritische Beschaffenheit. Im Ver-
gleich zwischen den einzelnen Probengruppen konnte hinsichtlich der globularen Phasen
keine Unterscheidung getroffen werden. Fiir die Entstehung von globularen Partikeln
sind verschiedene Bildungsumstinde méglich. SEeLIGER (1974) erkannte verschiedene
Bildungsbedingungen und Typen von Verbrennungsfunken magnetischer Flugkdrper-
chen. Anhand dieser Beobachtungen wurde eine Zuordnung der mittels FIB angeschnit-
tenen, globularen Partikel vorgenommen. Eine eindeutige Einteilung war jedoch nicht
fiir alle bearbeiteten Partikel moglich.
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3.5.1 Funken beim autogenen Schweiflen

Beim Verblasen des fliissigen Eisens oder bei Explosion durch Verdampfung sind
auch hier die Flugimpulse sehr groff. Die Erstarrung erfolgt oft schon sehr friih in der
Beschleunigungsphase, und deshalb unterscheiden sich diese Gebilde von den Reibungs-
funken am Schleifstein kaum. Neben Magnetit mit exzentrischer Lage des Eisens findet
man hiufig ballonartige Hohlformen vor. (analoge Gebilde wurden in Gief3ereistaub be-
obachtet.) Da Luftsauerstoff in die Reaktion eingeht, ist es kein Wunder, dass nach Entzug
des Sauerstoffanteiles Restgase von den Reaktionsprodukten eingeschlossen werden und
sich nach den Gasgesetzen ausdehnen. Bei Verwendung von Flussmittel, hauptsichlich
von Calciumsilikat, kann dieses in Mengen von 5-20% mit in den Flugkérper gelangen.
Bei mehrphasigen Flugkérpern tritt mit zunehmender Gréfle und zunehmendem Be-
schleunigungsflug ein Phasentrennung unterschiedlich dichter Teile im Korper ein. Dem
Typus der Schweifffunken entsprechen viele Funken der Eisen und Stahl erzeugenden
und verarbeitenden Industrie (SEELIGER & al. 1974).

Ein hohlkugeliger Magnetit aus dem Strauchschnitt mit ballonartiger Hohlform,
typisch fiir eine Bildung wihrend dem Schweifen durch eine Reaktion mit Luftsauerstoff,
ist in Abbildung 3a erkennbar. Das Partikel misst im Durchmesser etwa 20 pm und zeigt
eine glatte Oberflichenbeschaffenheit.

3.5.2 Flugfunken von Kessel- und Verbrennungsanlagen

Flugfunken aus Kessel oder Verbrennungsanlagen unterscheiden sich von anderen da-
durch, dass sie hauptsichlich im Warmluftauftrieb von Schornsteinen, also nicht in der Be-
schleunigungsphase, sondern in der Schwerelosigkeit dieses Auftriebs entstanden sind. Eine
relativ lange Temperung noch vor der Erstarrung bzw. Kristallisation fiihrt unter den Redox-
bedingungen des HeifSluftstromes dazu, dass Kérper mit exzentrischem Eisenkern fast oder
ginzlich fehlen. Das Stoffangebot ist sehr unterschiedlich und die Strukturen sind abhingig
von der physikalisch-chemisch vorgegebenen Phasenzahl im jeweiligen System. Dendritische

Abb. 3a: Hohlkugeliges, 20 pm grof3es
Magnetitpartikel unter dem
Rasterelektronenmikroskop.
Hollow spherical, 20 pm sized
magnetite particle under scan-
ning electron microscope.

Abb. 3b: Das globulare Partikel zeigt cine
dendritische Oberflichenstruk-
tur und zur Mitte hin einen zu-
nehmenden Eisengehalt.
Globulare particle showes a
dendritic surface structur and
an increasing iron content
towards the centre.




Strukturen sind hier charakeeristisch. Nach der Entstehung der Kérperchen tritt zunichst
Klassierung derselben ein, in dem im Warmluftstrom von Hochéfen und Schornsteinen eine
geniigend leichte und also meist kleine Korngrofie in die unteren Wolkenschichten getragen
werden. Mit diesen werden sie so lange und so weit transportiert, bis sie, nach Aufldsung der
Wolken durch Verdunstung oder nach Abregnen oder Abschneien auf die Erde zuriickfallen.
Weitere Dispergierung tritt mit dem Wind ein. Auf der Erde erfolgt ihre Zerstérung im
allgemeinen sehr schnell — sie verrosten zu FeOOH (SEELIGER & al. 1974).

Abbildung 3b zeigt eine Aufnahme eines Partikels mit feindendritischer Oberflichen-
struktur, das dem Typus ,Kessel- und Verbrennungsanlage® zugeordnet wurde. Mit Hilfe
eines fokussierten Ionenstrahls wurde das vollkugelige Partikel angeschnitten. Anschlie-
8end wurden an drei verschiedenen Messpunkten die Elementgehalte iiber die energie-
dispersive Réntgenmikroanalyse am REM ermittelt. Wieder nimmt der Eisengehalt in
Richtung Kern zu, neben Eisen als Hauptbestandteil wurden die Elemente Kalzium und
Sauerstoff detektiert.

4. Interpretation

Aus der Bestimmung der magnetischen Mineralphasen an Anschliffpriparaten iiber
optische Eigenschaften sowie aus den Messergebnissen der Mikrosonde und Rasterelek-
tronenmikroskopie geht hervor, dass Magnetit als dominante Phase in Form von globularen
Partikeln, Zundermaterial, Schlacke- und Sinterprodukten vorliegt. Daneben tritt hiufig
Himatit, Eisenhydroxid, Calciumferrit, metallisches Eisen, Wiistit und gerostetes Eisenkar-
bonat auf. Vereinzelt wurden Partikel bestehend aus Cr-Ni Stahl, Legierungen, metallisches
Zink und glasige Schlacken mit Einschliissen von Spinellen und Magnetit beobachtet.

Die elektronenmikroskopischen Untersuchungen erméglichten einen schnellen
Uberblick iiber Morphologie und Zusammensetzung der Partikel. Diese Untersuchungen
sollten jedoch nicht isoliert betrachtet werden, sondern sollten mit den Ergebnissen ande-
rer Untersuchungsmethoden korreliert werden. Die mineralogischen Detailuntersuchun-
gen bestitigen die Ergebnisse der Magnetik. Die ermittelten magnetischen Kennwerte
weisen alle darauf hin, dass Magnetit die dominante ferromagnetische Phase darstellt.
Ausgehend von den vorangehenden magnetischen und mineralogischen Untersuchungen
konnte fiir die Interpretation der Ergebnisse der Curiepunkt-Bestimmungen davon aus-
gegangen werden, dass mehrere Mineralarten an der Magnetisierung der Proben beteiligt
sind. Neben Magnetit ist demnach in den untersuchten Proben ein geringer Volumen-
anteil an Lepidikrokit anzunechmen. Himatit geht bei etwa 680 °C in den paramagneti-
schen Zustand iiber. Aufgrund der geringen magnetischen Suszeptibilitit von Himatit ist
dieser im Kurvenverlauf nur bei wenigen Proben bemerkbar. Eine partielle Oxidation von
Magnetit zu Himatit schwicht deutlich die Suszeptibilitit der riickldufigen Kurve. Weiter
sprach die deutliche Rotfirbung vieler Proben, die nach dem Heizvorgang beobachtet
wurde, fiir eine Himatitneubildung wihrend des Heizens. Wie viel Himatit primir in
den Proben vorhanden war und zu welchem Anteil er sich sekundir durch den Autheiz-
vorgang gebildet hat, ldsst sich nur schwer abschitzen. Prinzipiell wird das thermomagne-
tische Verhalten des Himatits vom stark suszeptiblen Magnetit teilweise iiberprigt
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