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Vorwort

Liebe Mitglieder des Vereins, liebe Leser-
innen und Leser,

Die Vereinigung zur Forderung der Expe-
rimentellen Arch&ologie in Europa EXAR
tagte 2017 in Xanten auf dem Gelande
der einstigen romischen Stadt Colonia UI-
pia Traiana. Rund 400 Jahre lang war
Xanten neben Koln, Trier und Mainz eine
der grofiten und bedeutendsten romi-
schen Stadte in Germanien. Ein Glicks-
fall war, dass das Gelande der einstigen
Roémerstadt in Mittelalter kaum besiedelt
wurde, sodass sich vieles im Boden gut
erhielt. 1973 beschloss der Landschafts-
ausschuss des Landschaftsverbands
Rheinland (LVR) die Einrichtung des Ar-
chéologischen Parks auf dem Areal der
ehemaligen Colonia, der am 8. Juni 1977
er6ffnet wurde. Uber 570.000 Besucher,
darunter 40 Prozent Kinder, Jugendliche,
Schiler unter 18 Jahren, haben den Ar-
chaologischen Park Xanten (APX) 2017
besucht, der damit zu den meistbesuch-
ten Museen Deutschlands zahlt. Es war
ein idealer Ort fir die 15. EXAR Jahresta-
gung vom 28. September bis 1. Oktober
2017. Ein besonderer Dank geht an Dr.
Martin Mdller, den Leiter des APX und an
seine Mitarbeiter, die sich jederzeit bes-
tens um uns kimmerten und hervorra-
gende Voraussetzungen fir die gelunge-
ne Durchfiihrung der Tagung schufen. Zu-
gleich gaben sie uns tiefe Einblicke in Or-
ganisation und thematische Orientierung
des Parks.

Zwei Vortragstage und ein abschlielen-
der Exkursionstag, der uns durch den
weitlaufigen Archdologischen Park mit
Romermuseum, Schiffswerft, Hafentem-
pel und Amphitheater fuhrte, fillten das
dreitdgige Programm. Rund 20 Vortrage

beleuchteten aktuelle Vorhaben der Ex-
perimentellen Archaologie aus unter-
schiedlichen Blickwinkeln. Wie jedes Jahr
konnte dabei ein breites Spektrum aus
dem Bereich ,Experiment und Versuch®,
.Rekonstruktion“ sowie ,Vermittlung und
Theorie“ vorgestellt werden. Das 250 Sei-
ten umfassende Jahrbuch fasst in 22 Bei-
tragen das Wichtigste der vergangenen
Jahrestagung zusammen. Passend zum
Ort der Zusammenkunft lag ein besonde-
rer Schwerpunkt auf Experimenten und
Versuchen zur Archaologie der ROmi-
schen Provinzen. Rémische Bautechni-
ken — genannt seien die Stichworte Opus
Caementitium, Estriche und Beton — wur-
den ebenso thematisiert wie praktische
Erfahrungen im Betrieb einer Therme und
beim Nachbau eines Romerschiffes. In
den Bereich der Mobilitat zu Wasser flihr-
ten uns neben dem rémischen Schiffsbau
zwei Einbaum-Experimente. Unterschied-
liche Fragestellungen zur Rekonstruktion
nahmen sich Vortrage zur neuen Herrin-
nenhalle von Mitterkirchen an der Donau,
Osterreich, und zur Kaiserpfalz ,Franco-
nofurd“ an. Drei Berichte aus dem Be-
reich ,Vermittlung und Theorie“ widmeten
sich der Rezeption archaologischer Ver-
suche und dem Potential von ,Citizen
Science®, bei der sich Blrgerinnen und
Blrger an der Wissensbeschaffung und
am Erkenntnisgewinn beteiligen. Ein
Ruickblick Uber die Vereinstatigkeiten aus
der Feder von Frau Ulrike Weller rundet
den aktuellen Band ab.

Wir winschen |hnen viel Spald beim
Lesen

Prof. Dr. Gunter Schébel

Vorsitzender EXAR
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Mineralogische und chemische Charakterisierung
romischer Estriche

Martin Schidlowski, Tobias Bader, Anja Diekamp

Summary - Mineralogical and chemical characterization of Roman floor screed.
This study investigates the mineralogical and chemical composition of floor screed
samples from Roman thermal bath buildings in Xanten and Schwarzenacker. A range of
characterization methods was used, including petrographic microscopy, scanning
electron microscopy with energy dispersive X-ray spectroscopy and X-ray powder
diffraction. Both samples contain calcite as the main binder phase, which indicates the
use of lime as basic raw material. Furthermore, they contain brick fragments, which were
most likely added as a pozzolanic component to the lime. Depending on the specific type
of lime which was used, different reaction products have formed. The binder from Xanten
(dolomitic lime) consists among calcite of lizardite and most probably low crystalline
magnesium-silicate—hydrate phases. This indicates that magnesium is part of the
dolomitic lime and has also undergone a pozzolanic reaction with the brick fragments.
The binder from Schwarzenacker contains only calcite, which indicates the use of pure
lime as original material. The lime and the brick fragments also formed a pozzolanic
reaction. This is indicated by the possible presence of calcium-silicate—hydrate phases.

Keywords: Roman floor screed, binder investigation, pozzolanic, M—S—H phases
Schlagworte: Rémische Estriche, Bindemitteluntersuchungen, puzzolanisch, M-S—H-
Phasen

Einleitung untersuchten  Estrichproben enthalten

Ziegelsplitt als puzzolanischen Zusatz-

Dieser Beitrag stellt das Bindeglied zu
den Untersuchungen von Herrn Mag. Dr.
Hannes Lehar und den praktischen Ver-
suchen an der Versuchsanstalt Innsbruck
unter der Leitung von Dipl.-Ing. Dr. Kle-
mens Maier (siehe Beitrdge in diesem
Band) dar. Es werden erste Ergebnisse
zu Bindemitteluntersuchungen an Estrich-
proben aus provinzialrdmischen Ther-
mengebduden aus Colonia Ulpia Traiana
und aus Schwarzenacker vorgestellt. Die

stoff. Die bewusste Zugabe von Ziegel-
splitt zu Mérteln, um diese wasserdicht zu
machen, erfolgt bereits seit Gber 2000
Jahren (Gerbes 2008, 622). Um sowohl
das Bindemittel und den zugegebenen
Ziegelsplitt als auch das Zusammenspiel
dieser beiden Hauptkomponenten und die
Bildung neuer Phasen zu analysieren,
wurden mineralogische und chemische
Untersuchungsmethoden angewandt.
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Abb. 1: Handstiicke aus Xanten (1a) und Schwarzenacker (1b). Aufféllig ist das sehr rei-
ne Weil3 des Bindemittels aus Xanten. Das Bindemittel der Probe aus Schwarzenacker
weist eine mehr ockerfarbene Férbung auf. — Samples from Xanten (1a) and Schwar-
zenacker (1b). Striking is the very pure white of the binder from Xanten. The binder of the
sample from Schwarzenacker has a more ocher coloring.

Material und Methoden

Proben

Xanten: Die Proben stammen aus dem
Caldarium eines Thermengebaudes. Es
handelt sich um Stlicke eines wasserdich-
ten Estrichs. Dieser weist hohe Gehalte
an Ziegelsplitt auf. Das Bindemittel besitzt
eine auffallend helle, fast weile Farbung
(Abb. 1a).

Schwarzenacker: Die Proben waren ver-
mutlich Teil eines Wohngebaudes oder ei-
ner Topferei. Auch hierbei handelt es sich
um Sticke eines wasserdichten Estrichs,
der Anteile an Ziegelsplitt enthalt. Das
Bindemittel weist eine mehr ockerfarbene
Farbung auf (Abb. 1b).

Untersuchungsmethoden

Das Geflige des Estrichs und der Mineral-
bestand des Zuschlags wurden an polier-
ten Dinnschliffen mit einem Polarisati-
onsmikroskop (PolMi) vom Typ Axio
Imager.A2m der Firma Zeiss charakteri-
siert.

Mittels Rasterelektronenmikroskopie
(REM) vom Typ QUANTA 200 3D der Fir-
ma FEl wurde das Geflige im uym-Bereich
sowohl an Ddunnschliffen als auch an
Bruchstlcken weiterfihrend untersucht.
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Ein mit dem Rasterelektronenmikroskop
gekoppelter Detektor zur energiedispersi-
ven Roéntgenspektroskopie (EDS) diente
zur qualitativen und quantitativen chemi-
schen Bestimmung ausgewahlter Binde-
mittelbereiche.

Die Pulverrontgendiffraktometrie (RDA)
ermdglicht die qualitative Analyse der mi-
neralogischen Zusammensetzung des
Bindemittels (Siebfraktion < 0,063 mm).
Sie erfolgte mit dem EMPYREAN der Fir-
ma PANalytical. Die Messungen wurden
mittels CuKa-Strahlung in einem Winkel-
bereich von 5° bis 70° 26 durchgefuhrt.

Ergebnisse / Diskussion

Aufgrund der Komplexitdt und Heteroge-
nitat historischer Mortel ist es sinnvoll,
sich mit dem Polarisationsmikroskop
einen Uberblick Uber das Gefiige, die Zu-
schldge und den Charakter des Bindemit-
tels zu verschaffen. Beide Proben sind im
Dunnschliff in Bezug auf die Farbgebung
des Bindemittels inhomogen und weisen
diffuse, fleckige Bereiche auf (Abb. 2a
und 2c). Grolere Bereiche mit gleichma-
Rig hellem, mikritischem Braun, wie sie
fur einen reinen Kalkmortel typisch wéaren,
finden sich nicht (BLAUER, KUNG 2007,
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Abb. 2: Polarisationsmikroskop-Aufnahmen der Diinnschliffe von Proben aus Xanten
(2a) bzw. Schwarzenacker (2c). Die BSE-Aufnahme (backscattered electrons, zuriickge-
streute Elektronen) aus Xanten (2b) weist im Bindemittel relativ dunkle, Mg-reiche Berei-
che (Pfeil) sowie hellere, Mg-drmere Bereiche auf. Das Bindemittel in der BSE-Aufnah-
me aus Schwarzenacker (2d) ist gleichméafliger und insgesamt drmer an Mg. — Petrogra-
phic microscope photographs of the thin sections of the samples from Xanten (2a) and
Schwarzenacker (2c). The backscattered electron (BSE) photograph from Xanten (2b)
shows relatively dark, magnesium rich areas and brighter, magnesium depleted areas in
the binder. The binder in the BSE photograph from Schwarzenacker (2d) is more homo-

geneous and contains less magnesium.

1203). Uberwiegend besitzt das Bindemit-
tel Grautdne sowie teils braunliche Far-
ben. Beide Proben haben einen Anteil von
ca. 50% Ziegelsplitt. Die Ziegelsplittfrag-
mente in den untersuchten Proben wei-
sen Grofken von bis zu zwei Zentimetern
auf.

Die Untersuchungen der chemischen Zu-
sammensetzung des Bindemittels an den
Dunnschliffen mittels REM/EDS ergaben
fur die Probe aus Xanten hohe Magnesi-

um- und Siliziumgehalte (bis zu 19% Mg
und 12% Si), die jedoch raumlich stark
variieren. Je reicher ein Bereich an Ma-
gnesium ist, desto dunkler erscheint er in
der REM/BSE-Aufnahme (Abb. 2b und
2d). Das Bindemittel der Probe aus
Schwarzenacker weist im Vergleich deut-
lich héhere Calcium-Anteile auf, jedoch
vergleichsweise wenig Magnesium (max.
3,6%) und Silizium (max. 3,8%).

Mittels Pulverrontgendiffraktometrie wur-
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Abb. 3: Diffraktogramm des Bindemittels aus Xanten. Calcit (CaCO,) und Lizardit
(Mg,Si,O,(OH),) sind als Bindemittelkomponenten enthalten. Geringe Anteile an Quarz
und Mikroklin stammen aus dem Zuschlag/Ziegelsplitt. — X-ray diffractogram of the binder
from Xanten. Calcite (CaCO,) and lizardite (Mg,;Si,O,(OH),) represent the binder
components. Small amounts of quartz and microcline originate from the aggregate /brick

fragments.

den die im Bindemittel vorkommenden
kristalinen Phasen identifiziert. Das
Spektrum aus Xanten zeigt Calcit (Ca-
CO,;) und das Magnesiumsilikathydrat
Lizardit (Mg,Si,O5(OH),) als Bindemittel-
komponenten. Darlber hinaus ist im
Bereich von 33° bis 38° 20 ein erhdhter
Untergrund zu beobachten (Abb. 3), was
auf die Anwesenheit von amorphen bzw.
schwach kristallinen Phasen im Bindemit-
tel hindeuten kann. Typische Vertreter von
schwach kristallinen Phasen, die durch
puzzolanische  Reaktionen  entstehen
kénnen, sind Calcium-Silikat-Hydrate
(C-S-H) oder Magnesium-Silikat-Hydrate
(M-S—H). Die Pulveranalyse aus Schwar-
zenacker zeigt Calcit (CaCO,) als kristalli-
ne Bindemittelphase (Abb. 4).

Um das Gefuge des Bindemittels einge-
hender untersuchen zu kdnnen, wurden
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REM-Aufnahmen von Estrichbruchsti-
cken angefertigt. Zudem wurden die
Bruchstlicke mit dem Bruchstick eines
historischen, reinen Kalkmértels aus Agri-
gent (Sizilien) verglichen, um strukturelle
und chemische Unterschiede herausar-
beiten zu kénnen (Abb. 5a-c). Die Probe
aus Xanten erscheint im Vergleich zu den
anderen beiden relativ inhomogen.
Dunkle, filzige Bereiche lassen sich von
hellen, idiomorphen Calcitkristallen unter-
scheiden. EDS-Messungen zeigen, dass
die filzigen Bereiche im Bindemittel dieser
Probe stark angereichert an Mg und Si
sind (Abb. 5d). Das Mg/Si-Verhaltnis ist
gréer 1, was auf M-S—H-Phasen wie
Serpentin oder den Serpentin-Vorganger
Lizardit hindeuten kann (LOTHENBACH ET
AL. 2015, 60; NieD ET AL. 2016, 331). Das
bedeutet, dass das mittels RDA-Analyse



1800

1600

1400

1200

"3 1000

Intensity (cps)
o 2
= g
TR S 0 O O O 0 0 0 0 O 0

&
&
g

m
8
s

e

2-Theta - Scale

ERom. Estrich 5
[®]o0-005-0586
[¥]00-045-1045 (%) -
[Eloo-018-0832 (1) - ediats
[l00-033-0664 (#) - Hematite, syn - Fe203 -

03

e 37615 raw - Type: 2ThiTh locked - Start: 5.025 * - End: 69.986 * - Step: 0.013 °

Abb. 4: Diffraktogramm des Bindemittels aus Schwarzenacker. Calcit (CaCO,) ist als mi-
neralische Bindemittelkomponente enthalten. Geringe Anteile an Quarz, Mikroklin und
Hématit stammen aus dem Zuschlag/Ziegelsplitt. — X-ray diffractogram of the binder from
Schwarzenacker. Calcite (CaCO,) is contained as mineralogical binder component.
Small amounts of quartz, microcline and hematite originate from the aggregate/brick

fragments.

im Pulver identifizierte Mineral Lizardit in
den beschriebenen Bereichen im Bruch-
stlck zu lokalisieren ist und somit eindeu-
tig dem Bindemittel zugeordnet werden
kann. EDS-Untersuchungen an den Pro-
ben aus Schwarzenacker und Agrigent
belegen eine weitgehend homogene, Ca-
reiche Zusammensetzung innerhalb der
Bindemittel, wobei letztere aufgrund des
sehr hohen Calciumanteils in den REM-
Aufnahmen heller erscheint. Schwarzen-
acker enthalt zusatzlich geringe Anteile an
Mg, Al, Si und Fe (Abb. 5e-f). Das Binde-
mittel aus Schwarzenacker kann zunachst
als Kalkmortel klassifiziert werden. Die
geringen Anteile an Al, Si und Fe, die in
den Dunnschliffen in den ,fleckigen“ Be-
reichen gemessen wurden, sind Indizien
fur C-S—H-Phasen, welche aus einer
puzzolanischen Reaktion mit den Ziegel-

fragmenten resultieren. Mit den bisher
verwendeten Methoden konnten sie aber
noch nicht eindeutig nachgewiesen wer-
den.

Zusammenfassung

1) Das Ausgangsmaterial fir den Estrich
aus Xanten stammt entsprechend bishe-
rigen Untersuchungen aus der Gegend
um lversheim, wo die kalk- und dolomit-
haltigen Sedimentgesteine der soge-
nannten Sotenicher Kalkmulde anstehen
(WaNG 1995, 22). Der nachgewiesene ho-
he Mg-Anteil im Bindemittel und die Iden-
tifizierung von Lizardit mittels RDA be-
kraftigen die Verwendung von Dolomitkalk
als Ausgangsmaterial.

2) Das Magnesium im Bindemittel aus
Xanten liegt als Lizardit oder womdglich
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Abb. 5: BSE-Aufnahmen an Bruchstiicken aus Xanten (5a), Schwarzenacker (5b) und
Agrigent (5c). EDS-Spektren der Bindemittel aus Xanten (5d), Schwarzenacker (5e) und
Agrigent (5f). In Xanten liberwiegen die Mg-und Si-Anteile, wéhrend Schwarzenacker
und Agrigent reich an Ca sind. — BSE photographs from fragments from Xanten (5a),
Schwarzenacker (5b) and Agrigent (5c). Energy dispersive X-ray spectroscopy spectra of
the binders from Xanten (5d), Schwarzenacker (5e) and Agrigent (5f). In Xanten the
magnesium and silicon proportion is dominating, whereas Schwarzenacker and Agrigent

are rich of calcium.

auch in Form von schwach kristallinen
M-S—H-Phasen vor, d. h. der Mg-Anteil
aus dem Branntkalk scheint mit dem Zie-
gelmehl eine puzzolanische Reaktion ein-
gegangen zu sein. Die Zugabe von Zie-
gelmehl als puzzolanisch wirkende Kom-
ponente erfolgte, um hdhere Festigkeiten
zu erzielen (DiEkamp 2014, 2) und um
Wasserundurchlassigkeit zu erreichen
(GERDES 2008, 621).

3) Das Ausgangsmaterial des Estrichs
aus Schwarzenacker ist vermutlich Kalk
aus der umliegenden Region im Saarland.
Fir eine puzzolanische Reaktion mit dem
Ziegelmehl unter der Bildung von C-S—H-
Phasen gibt es Indizien. Fir einen zwei-
felsfreien Nachweis der C-S—H-Phasen
sind weitere Untersuchungen notwendig.
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Ausblick

Um weitere Aussagen uber die Bildung
der Bindemittelphasen sowie den hydrau-
lischen Charakter des Bindemittels treffen
zu koénnen, werden Thermische Analysen
(DTA/TG) durchgefiihrt. Hierbei kdnnen
durch kontrolliertes Erhitzen der Proben
Erkenntnisse zum Vorhandensein hy-
draulischer Phasen gewonnen werden
(MoroPouLOU ET AL. 1995, 780).
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