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Der Sorelbaustoff der Rezeptur A1 ist als Baustoff fur die Schachtverschlussbauwerke der Tages-
schachte Asse 2 und Asse 4 der Schachtanlage Asse Il vorgesehen. Hierbei soll der Baustoff in
einem kohasiven Flllsaulenabschnitt sowohl eine lastabtragende Funktion Gbernehmen, als auch
eine langzeitwirksame Dichtfunktion, mit dem Ziel, eine Ausbreitung von ggf. radionuklidbelasteten
Lésungen aus dem Grubengebaude in die Biosphare zu minimieren, so dass keine unzulassigen
Auswirkungen auf den Menschen und die Umwelt eintreten. Der Erhalt der hierflr erforderlichen
hydraulisch-mechanischen Baustoffeigenschaften innerhalb des Nachweiszeitraumes ist u.a.
anhand der geochemischen Langzeitbestandigkeit des Baustoffes gegenlber angreifenden,
korrosiven Medien nachzuweisen. Unter Berlcksichtigung der Bedingungen am Standort ist in
diesem Zusammenhang der Kontakt des Baustoffes mit MgCl,-haltigen Lésungen (Gruben-
und / oder Gegenflutungsldsungen) wesentlich.

Der Nachweis der Langzeitbestandigkeit fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1 ist Uber einen
Integritatsnachweis, d.h. Uber den Nachweis des Vorhandenseins der erforderlichen hydraulisch-
mechanischen Eigenschaften sowie des Erhaltes dieser Eigenschaften nach Lésungskontakt zu
flihren, da im Baustoff neben der thermodynamisch stabilen 3-1-8 Phase, ein nicht auszu-
schlieRender Anteil an der gegeniiber MgCl.-haltiger Losung metastabilen 5-1-8 Phase vorliegen
kann. Ein Teil davon ist technologisch bedingt, da bei der groRtechnischen Verarbeitung des
Baustoffes die Rezepturkomponenten eine Schwankungsbreite aufweisen.

Der Sorelbaustoff der Rezeptur A1 weist entsprechend den Anforderungen an Verschluss-
bauwerke eine hohe Festigkeit (einaxiale Druckfestigkeiten zwischen 40 MPa und 67 MPa) und
eine geringe Gaspermeabilitdt (K<5- 10" m? auf. Der Schwankungsbereich dieser Werte
resultiert aus der texturellen (Verteilung, GréRe und Form von Gefligekomponenten) und stoff-
lichen Heterogenitat des Baustoffes (Lithologie von Bindemittel und Zuschlag, insbesondere mit
variierenden Bindemittelphasenanteilen von ausschlieRlich 3-1-8 Phase bis hin zu halftigen An-
teilen von 3-1-8 Phase und 5-1-8 Phase). Ein Lésungskontakt bewirkt fir den unter Einspannung
befindlichen Baustoff keine Veranderung dieser hydraulisch-mechanischen Kennwerte im Rahmen
der baustofflithologisch bedingten Schwankungsbreite. Fir den Baustoff lassen sich Lésungs-
permeabilititen von K < 10%° m? ausweisen. Die im gegebenen Fall anteilig im Baustoffgefiige
enthaltene 5-1-8 Phase bewirkt bei Lésungskontakt phasenumbildungsbedingt (Umbildung in die
3-1-8 Phase) eine zusatzliche Verringerung der Losungspermeabilitat bis hin zur Selbstabdichtung.
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ABKURZUNGSVERZEICHNIS

Abb. Abbildung

AtG Gesetz lber die friedliche Verwendung der Kernenergie und den Schutz
gegen ihre Gefahren (Atomgesetz)

BMWi Bundesministerium fiir Wirtschaft und Energie
bspw. beispielsweise

bzw. beziehungsweise
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d.h. das heif3t
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ev. eventuell

Fa. Firma
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gaf. gegebenenfalls
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max. maximal

n.b. nicht bestimmbar
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uTD Untertagedeponie
utv Untertageverwertung
VS. versus, gegen
z.B. zum Beispiel
z.T. zum Teill
ZTW Zitronensauretestwert
Formelzeichen
c [MPa], [kN/m2] Kohasion
d [mm] Durchmesser, (J)
d; [mm] Innendurchmesser, (J-innen)
AT K] Temperaturanderung / -erhéhung
AV [m?] Volumenanderung
EAX [-] axiale Dehnung
€ [-1, [%], [Vol.%] Dehnung
€ [1/s] Verformungsrate
E [GPa] Elastizitadtsmodul
) [°] Reibungswinkel
F max [kN] Maximalkraft
G [GPa] Schermodul / Schubmodul
h [mm] Hohe
I [cps] Intensitat
K [GPa] Kompressionsmodul
I [mm] Lange
m [9] Masse
n [%] Porenanteil

Poissonzahl
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q Volumenstrom
p [kPa], [MPa] Druck
p [MPa/s] Belastungsgeschwindigkeit
pH-Wert [-] Mafzahl fur die Wasserstoffionenkonzentration (pH = potentia hydrogenii)
p [g/cm”] Dichte
s [mm] Wandstarke
c [MPa] Spannung
o1 [MPa] Maximale Hauptspannung
o3 [MPa] Minimale Hauptspannung
® [°] Bragg-Winkel (Theta) / Winkel zur Netzebene
t [s], [h], [d], Zeit
T [°C] Temperatur
Tax [°C] Maximaltemperatur
Vp [km/s], [m/s] P-Wellengeschwindigkeit
Vs [km/s], [m/s] S-Wellengeschwindigkeit
Einheiten
A Angstrém
bar Bar
cps Counts per second
d Tag
g Gramm
g/cm? Gramm pro Kubikzentimeter
g/l Gramm pro Liter
GPa Gigapascal
h Stunde
K Kelvin
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K/h Kelvin pro Stunde
kg Kilogramm
km/s Kilometer pro Sekunde
kN Kilonewton
kPa Kilopascal
kw Kilowatt
L Liter
m Meter
Ma.% Massenprozent
mL Milliliter
mm Millimeter
m/s Meter pro Sekunde
um Mikrometer
us Mikrosekunde
mol Mol
MHz Megahertz
MPa Megapascal
\Y Volt
Vol.% Volumenprozent
] Sekunde
° Grad
°C Grad Celsius
% Prozent

lonen und chemische Verbindungen

Ca®

CaS0O,

Calcium-lonen

Anhydrit
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cr Chlorid-lonen
H,O Wasser
K Kalium-lonen
Mg** Magnesium-lonen
MgCl, Magnesiumchlorid

MgCl,-Lésung

MgO

Mg(OH).

3 Mg(OH), - MgCl; - 8 H,O
5 Mg(OH), - MgCl, - 8 H,O
9 Mg(OH), - MgCl; - 4 H,O
Na*

NaCl

R-Ldsung

S0,

Fe

Magnesiumchloridlésung

Magnesiumoxid

Magnesiumhydroxid

3-1-8 Phase

5-1-8 Phase

9-1-4 Phase

Natrium-lonen

Natriumchlorid

4,7 bis 5,1 molale Magnesiumchloridlésung
Sulfat-lonen

Eisen

Kurzbezeichnungen der Baustoffrezepturen

A1
B2
C3

D4

Projekt-Kurztitel

CARLA

Rezeptur A1, resp. Asse-Baustoff
Rezeptur B2, resp. Sorelbaustoff DBM2 (FKZ 02C1214)
Rezeptur C3, resp. Sorelbaustoff R3a (FKZ 02E10880)

Rezeptur D4, resp. Sorelbaustoff MB10 (FKZ 02C1204)

Kurztitel des FuE-Vorhabens ,Entwicklung eines Grundkonzeptes flr
langzeitstabile Streckendamme im leichtloslichen Salzgestein (Carnallitit)
fur UTD / UTV* (FKZ 02C1204)
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ESA-Vorhaben

ESA-Erweiterung

MgO-SEAL

Kurztitel des Projektes: Entwurfsplanung der Schachtverschlusssysteme fir
die Schachtanlage Asse IlI, Auftragnehmer: ERCOSPLAN, Unterauftrag-
nehmer: TU BA Freiberg, IfG Leipzig

Kurztitel des Projektes: Vergleichende Untersuchungen zum Material-
verhalten von Sorelbetonen, Auftragnehmer: ERCOSPLAN, Unterauftrag-
nehmer: TU BA Freiberg, IfG Leipzig

Kurztitel des FuE-Vorhabens ,MgO-Spritzbeton: Verhalten bei Angriff von
MgCl,-Lésung (MgO-SEAL)* (FKZ 02E11435)

Behorden, Firmen und Institute

Asse-GmbH

BfS

BGE

DBE TEC

DEUSA

ERCOSPLAN

ESCO

GE Measurement & Control
GSF

GTS

HMGU

IfAC

IfG Leipzig / IfG

K-UTEC

L &V & Co.

TU BA F/ TU BA Freiberg

WPM Leipzig

Asse-GmbH —
Gesellschatft fiir Betriebsflihrung und SchlieRung der Schachtanlage Asse Il

Bundesamt fir Strahlenschutz

Bundesgesellschaft fir Endlagerung mbH (BGE)

DBE Technology GmbH

DEUSA International GmbH

ERCOSPLAN Ingenieurgesellschaft Geotechnik und Bergbau mbH
ESCO European Salt Company GmbH & Co. KG

GE Measurement & Control bzw. GE Inspection Technologies
Gesellschatft fur Strahlenforschung (GSF)

GTS Grube Teutschenthal Sicherungs GmbH & Co. KG

Helmholtz Zentrum Minchen —
Deutsches Forschungszentrum fur Gesundheit und Umwelt

Institut far Anorganische Chemie

Institut fir Gebirgsmechanik GmbH

K-UTEC Salt Technologies AG

Lehmann & Voss & Co.

Technische Universitat Bergakademie Freiberg

WPM Werkstoffpriifsysteme Leipzig GmbH
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1 VERANLASSUNG UND AUFGABENSTELLUNG

GemalR der Vorgabe des § 57b AtG ist die Schachtanlage Asse Il unverziglich stillzulegen. Bis zur
Stilllegung, d.h. wahrend des Betriebes der Schachtanlage Asse Il zwecks Ruckholung der radio-
aktiven Abfalle, sind die notwendigen MaRnahmen zur Notfallplanung (ASSE-GMBH 2010) zu
treffen. Teil dieser MaRnahmen sind u.a. die zu errichtenden Schachtverschlussbauwerke.

Die ERCOSPLAN Ingenieurgesellschaft Geotechnik und Bergbau mbH (ERCOSPLAN) wurde von
der Bundesgesellschaft fiir Endlagerung mbH (BGE)', dem Betreiber der Schachtanlage Asse |I,
mit der ,Erarbeitung der Entwurfsplanung der Schachtverschlusssysteme fiir die Schachtanlage
Asse Il (Kurztitel: ESA-Vorhaben)“ beauftragt. Grundlage fur die Bearbeitung stellt die vorliegende
Konzeptplanung ,Verfullung und Verschluss der Schachte 2 und 4 des Bergwerkes Asse“ (DBE
TEC 2008) dar, in der fiir beide Tagesschachte vom Schachttiefsten bis in Hoéhe der Dichtelemente
sowie fur das Hauptdichtelement der Einsatz von Sorelbaustoff der Rezeptur A1 vorgesehen ist.

Dieser Sorelbaustoff wurde unter Beriicksichtigung der spezifischen Standortbedingungen auf der
Schachtanlage Asse II? als Baustoff fiir Verschlussbauwerke entwickelt und besitzt im Hinblick auf
seinen Verwendungszweck angepasste verarbeitungstechnische sowie hydraulisch-mechanische
Eigenschaften. Prinzipielle Aussagen zur Langzeitbestandigkeit sowie zur Eignung dieses Bau-
stoffes fur den geplanten Einsatz sind bereits in (ERCOSPLAN / TU BA FREIBERG / IFG LEIPZIG
2010) enthalten.

Der Nachweis der Langzeitbestandigkeit des Sorelbaustoffes der Rezeptur A1 liegt bislang nicht
vor, so dass dieser Nachweis als Teilleistung im Rahmen des ESA-Vorhabens fur die in diesem
Zusammenhang definierten, standortspezifischen Randbedingungen zu erbringen war. Mit der
Erbringung dieser Teilleistung wurden

e das Institut fir Anorganische Chemie der TU Bergakademie Freiberg (IFAC der TU BA
FREIBERG)

sowie
e die Institut fir Gebirgsmechanik GmbH in Leipzig (IFG LEIPZIG),

jeweils als Unterauftragnehmer von ERCOSPLAN beauftragt. Der Leistungsumfang der Unter-
auftragnehmer umfasst u.a. auch die Entwicklung eines geeigneten Nachweiskonzeptes. Hierbei
wurde berlcksichtigt, dass der Nachweis in Abhangigkeit der Zusammensetzung des Bindemittel-
phasenbestandes im ausgeharteten Baustoff zu erbringen ist.

Der Phasenbestand bildet sich rezepturabhangig aus. Fir Bindemittelphasen, bei denen es sich
um Festphasen handelt, die mit zutretender MgCl.-haltiger Lésung im thermodynamischen
Gleichgewicht stehen, ist die Langzeitbestandigkeit im Falle einer Durchfeuchtung des Baustoffes
mit dieser Losung gegeben. Liegt jedoch eine, in Bezug auf die zutretende MgCl,-haltige Lésung,
metastabile Bindemittelphase vor, ist nachzuweisen, dass unter den vorliegenden standort-
spezifischen Randbedingungen, die an den Baustoff gestellten Anforderungen innerhalb des

ehemals Bundesamt fiir Strahlenschutz (BfS)
in Zusammenarbeit mit der heutigen K-UTEC Salt Technologies AG (K-UTEC)
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Nachweiszeitraumes erhalten bleiben. Hierbei ist schwerpunktmaRig die Entwicklung der
hydraulisch-mechanischen Eigenschaften des Sorelbaustoffes A1 infolge der Umwandlung von
metastabiler 5-1-8 Phase in die thermodynamisch stabile 3-1-8 Phase unter Einwirkung von
MgCl,-haltigen Lésungen®, wie sie im Grubengebaude der Schachtanlage Asse Il zu erwarten
sind, bei verhinderter Volumenausdehnung (d.h. im ,eingespannten Zustand“) zu untersuchen.

Da eine derartige Fragestellung eine experimentelle Nachweisfiihrung erfordert, war aufbauend
auf dem Nachweiskonzept ein geeignetes Untersuchungsprogramm zu erstellen und durchzu-
fuhren. Die Ergebnisse waren zu dokumentieren und zu bewerten. Dieses Untersuchungs-
programm konnte auch Grundlagenuntersuchungen zum Baustoffsystem enthalten, die fir die
Nachweisfuhrung erforderlich sind, soweit zum Zeitpunkt der Beauftragung keine anderweitigen
belastbaren Daten vorlagen bzw. in der einschlagigen Literatur recherchiert werden konnten.

2 VORBETRACHTUNGEN

2.1 BAUSTOFFANFORDERUNGEN AUS DER KONZEPTPLANUNG
FUR DEN VERSCHLUSS DER TAGESSCHACHTE

Ausgehend vom Stilllegungskonzept sowie der darauf basierenden Konsequenzenbetrachtung
ergeben sich fir den Einsatz von Sorelbaustoff der Rezeptur A1 als Verfull- und Verschluss-
material fir die beiden Tagesschachte der Schachtanlage Asse Il gemafll (DBE TEC 2006,
DBE TEC 2008) folgende materialspezifische Anforderungen, die auch fir die Umsetzung von
Vorsorge- und Notfallmanhahmen an diesem Standort relevant sind:

e Die Verflllung und die Verschlussbauwerke in den Tagesschachten Asse 2 und Asse 4
sind so auszulegen, dass sie ihre jeweilige Funktion Uber einen Zeitraum von ca. 100.000
Jahren erfullen kdnnen.

e Die Auswahl der Verflll- und Verschlussbaustoffe ist den anzutreffenden Gebirgsver-
haltnissen und -eigenschaften anzupassen.

e Schachtbereiche mit anstehendem Carnallitit sind durch kohasive Fullsaulenabschnitte zu
schutzen, so dass ein Umldseprozess des Carnallitits auf vernachldssigbare GrofRen
reduziert wird.

¢ Die Fullsaulen mussen langfristig setzungsstabil sein.

e Die Verflll- und Verschlussbaustoffe fiir die Tagesschachte missen bis in das Niveau der
oberen Widerlagersaule langzeitbestandig gegentber einer Gegenflutungslésung (MgCl,-
dominierte Losung) sein.

*  Gruben- und / oder Gegenflutungslésungen
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e Die Verschlussbauwerke in den Schachten missen langfristig eine ausreichende Dichtheit
gegen einen Fluiddruck von oben in Héhe von 4,5 MPa sowie 8,0 MPa von unten sowie
wahrend der Flutungsphase, wegen der Stabilisierung des Grubengebaudes mit Druckluft,
fur einen Gasdruck von 2 MPa von unten aufweisen.

e Die integrale Losungspermeabilitdt der Verschlussbauwerke einschliellich der sie um-
gebenden Auflockerungszonen darf maximal 5 - 107'® m? betragen. Daraus ergibt sich ein
maximal zuldssiger Volumenstrom von 0,1 m*/a. Zur Gewahrleistung dieser Anforderung
wird fiir die technische Ausfiihnrung eine integrale Permeabilitit von <107"® m? und ein
Gaseindringdruck von 600 kPa als Erwartungswert vorgesehen.

e Im Bereich zwischen der 800-m-Sohle und der 700-m-Sohle mussen die Fullsaulen
zusatzlich eine Stromungsbarrierenfunktion Ubernehmen. Die in diesen Bereichen
zulassige integrale Permeabilitat betragt 5 - 107® m?.

2.2 KENNTNISSTAND ZUM SORELBAUSTOFF DER REZEPTUR A1
VOR BEGINN DER UNTERSUCHUNGEN

Sorelbaustoff der Rezeptur A1 ist ein Magnesiabaustoff, der unter Berlicksichtigung der Anforde-
rungen in Abschnitt 2.1 speziell fur den Einsatz auf der Schachtanlage Asse Il entwickelt wurde.
Dort wird er fir stabilisierende und abdichtende Vorsorgemalinahmen im Grubengebdude einge-
setzt und ist derzeit im Rahmen der Notfallplanung auch fiir die Errichtung von Schachtverschluss-
elementen mit Stutz-, Kapsel- und Dichtfunktion vorgesehen (ASSE-GMBH 2010).

Die Rezeptur des A1-Baustoffes wurde Uber Vorversuche anhand von Rezepturvarianten und
alternativen Ausgangsstoffen entwickelt. Die nunmehr ausgewiesene Standardrezeptur besteht
aus einem 3-Komponenten-Gemisch, welches sich

¢ aus dem Bindemittel Magnesiumoxid (MgO),
¢ dem Zuschlagstoff Steinsalz (NaCl)

und
¢ einer MgCl,-haltigen Anmischlésung

zusammensetzt. Die Anteile werden mit 11,3 Ma.% Magnesiumoxid, 63,7 Ma.% Steinsalzgrus und
25,0 Ma.% Anmischlésung angegeben (DBE TEC 2008).

Beim einzusetzenden Magnesiumoxid handelt es sich um kaustische Magnesia mit einer Reinheit
von >97 Ma.%. Der Steinsalzgrus ist mit einer zulassigen Bandbreite fir die KorngréRenverteilung
bis zu einem Gréfitkorn von 4 mm ausgewiesen. Bei der Anmischlésung handelt es sich um eine
konzentrierte MgCl,-Losung mit einem Anteil von 28,6 Ma.% bis 31,6 Ma.% an MgCl, und einer
Dichte von 1,32 g/L bei 20°C. Mit den Nebenbestandteilen an MgSQO, (2,30 Ma.% bis 2,50 Ma.%),
CaS0O, (0,07 Ma.% bis 0,10 Ma.%), KCI (0,10 Ma.% bis 0,11 Ma.%) und NaCl (0,30 Ma.% bis
0,36 Ma.%) errechnet sich eine MgCl,-Molalitat von 5,03 mol/(kg H,O) + 0,37 mol/(kg H,O) (DBE
TEC 2008).
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Anhand von Labor-, Technikums- und In-situ-Versuchen wurde die technologische Verarbeitbarkeit
der A1-Baustoffsuspension nachgewiesen (z.B. Verpumpbarkeit Gber mehrere hundert Meter in
entsprechend dimensionierten Rohrleitungen). Die zugehorigen rheologischen Eigenschaften sind
in (DBE TEC 2008) dokumentiert.

Die physikalischen Eigenschaften des erharteten A1-Baustoffes, wie Verformungs- und
Festigkeitsverhalten im ein- und triaxialen Spannungszustand sowie das hydraulische Verhalten,
wurden in Anlehnung an die fur Festbeton vorliegenden Prufnormen (z.B. DIN EN 12390-3) an
ausgeharteten Probekdrpern ermittelt (DBE TEC 2008).

Dem Baustoff wird ein sogenanntes Quellverhalten anhand von Labormessungen bei 20°C, wie
auch 30°C und 40% relativer Luftfeuchte zugewiesen (DBE TEC 2008). Auch bei Technikums- und
In-situ-Versuchen wurde eine teilweise reversible ,Quellung” bei der Erhartung der Baustoffkdrper
beobachtet.

Die Abbindereaktion von Sorelbaustoffen verlauft unabhangig von der Rezeptur generell exotherm.
Fir den A1-Baustoff wurde im Labor eine adiabatische Temperaturerhhung von 78 K+ 3 K
gemessen. Unter quasiadiabatischen Bedingungen lagen die Messwerte im Bereich von
50 K = 8 K. In-situ-Daten, die auf der Schachtanlage Asse Il beim Bau der Pilotstrdmungsbarriere
PSB A1 (HEYDORN E AL. 2015) sowie im Rahmen des Untersuchungsprogrammes im Blindschacht
4 (ERCOSPLAN / IFG LEIPZIG 2009) erhoben wurden, belegen Temperatur-entwicklungen von bis
zu 80°C in der Kontaktzone zum Gebirge und Uber 100°C im Bauwerkskern. Vergleichbare Werte
wurden auch flir ahnlich groRvolumige In-situ-Bauwerke aus Sorelbaustoffen mit anderer
Rezeptur, d.h. fiir den B2-Baustoff* (KUTEC 2008) und den D4-Baustoff* (GTS 2010) registriert.

Sorelbaustoffe sind langzeitbestédndig gegentber MgCl,-haltigen Salzlésungen. Diese Aussage
basiert auf thermodynamischen Daten, wie Ld&slichkeitsdaten, welche fiir die Bindemittelphase
3-1-8 (3Mg(OH),-MgCl,-8H,0) bei 20°C vorliegen (D’ANS 1955).

Basierend auf diesen Loéslichkeitsdaten wurden von der TU BA Freiberg vor mehr als 10 Jahren
thermodynamische Berechnungen zur Bewertung der Langzeitbestandigkeit des A1-Baustoffes
durchgeflihrt. Das Ergebnis dieser Bewertungen ist, dass neben der (gegenliber MgCl,-haltiger
Lésung) stabilen 3-1-8 Phase auch die metastabile 5-1-8 Phase und eventuell restliches
Magnesiumoxid nach dem Abbinden im A1-Baustoff vorliegt.

2.3 VORLIEGENDER KENNTNISSTAND ZU DEN SORELPHASEN

Bei den Bindemittelphasen von Sorelbaustoffen handelt es sich um basische Magnesiumchlorid-
hydrate der allgemeinen Zusammensetzung: x Mg(OH), - y MgCl, - z H,O = x-y-z Phase. Im
Lésungs-Feststoff-System Mg(OH), — MgCl, — H,O existieren in Abhangigkeit von der Ldésungs-
konzentration und Temperatur mehrere Phasen (Tab. 1).

* Eine Beschreibung der Baustoffrezepturen befindet sich in Abschnitt 5.4.1.



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 27 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

Tab. 1:  Basische Magnesiumchloridhydrate im System Mg(OH), — MgCl, — H,O

Festphasen im System Mg(OH), — MgCl, — H,O Bildungs- und Existenzbedingungen

x Mg(OH); - y MgCl; - z H,0 Temperaturbereich Stabilitat
3-1-8 bis ca. 80°C
9-1-4 oberhalb 80°C
2-1-4 ab ~60°C stabil
2-1-2 ab ~100°C
3-1-0 ab ~170°C
5-1-8 im Temperaturbereich der 3-1-8 Phase metastabil

Bis auf die 5-1-8 Phase weisen alle Phasen in Abhangigkeit von Temperatur und Ldsungs-
konzentration stabile Existenzbereiche auf (FREYER ET AL. 2015), (PANNACH ET AL. 2017). Die
Phasen 2-1-4 und 2-1-2 bilden sich erst ab 60°C bzw. ab 100°C und nur in Gegenwart sehr hoher
MgCl,-Lésungskonzentrationen. Das gilt auch fur die 3-1-0 Phase, welche sich erst oberhalb von
170°C bildet bzw. stabil ist (BIANCO 1951). Letztere spielen flr die Ausbildung der Bindemittel-
phasen im Sorelbaustoff der Rezeptur A1 keine Rolle. Als Bindemittelphasen des A1-Baustoffes
kommen die 3-1-8 Phase, die 9-1-4 Phase und die 5-1-8 Phase in Betracht.

Aus der Literatur (z.B. RUNCEVSKI ET AL. 2014), ist darlber hinaus bekannt, dass weitere Phasen,
das sind niedere Hydratstufen mit Mischkristallcharakter, bei der thermischen Behandlung oben
genannter x-y-z Phasen entstehen kénnen. Diesen kommt aber aufgrund ihrer Bildungs- und
Existenzbedingungen keine Bedeutung als Bindemittelphasen des Sorelbaustoffes zu.

Generell wurde die Bildung der Sorelphasen in Gegenwart MgCl,-haltiger Lésungen unter-
schiedlicher Konzentration als ein Uber Wochen bis Jahre andauernder Prozess beobachtet
(FREYER ET AL. 2015), (PANNACH ET AL. 2017).

Im Fall der Abbindereaktion von Sorelbaustoffen handelt es sich in erster Linie um eine kinetisch
kontrollierte Phasenbildung, weshalb es auch zur Entstehung der 5-1-8 Phase kommt bzw.
kommen kann. Fir die Einstellung des Gleichgewichtszustandes (Bildung der 3-1-8 Phase) bedarf
es eines ausreichend langen Kontaktes der 5-1-8 Phase mit Losung. Je nach Rezeptur wird die
Anmischlésung vollstandig oder unvollstéandig fur die Bindemittelphasenbildung verbraucht. Bei
sofortigem, vollstandigem Verbrauch der Anmischldsung wirde erst bei einem nachfolgenden
Lésungskontakt eine Einstellung des thermodynamischen Gleichgewichts erfolgen, wenn sich
beim Abbinden eine Phase (z.B. 5-1-8 Phase) gebildet hat, welche unter den Bedingungen von
Temperatur und Konzentration der Kontaktlésung nicht stabil ist.
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3 UNTERSUCHUNGSPROGRAMM

3.1 ZIEL DER UNTERSUCHUNGEN

Das Ziel der Untersuchungen ist der Nachweis der Langzeitbestandigkeit fir den Sorelbaustoff der
Rezeptur A1 fur die standortspezifischen Randbedingungen auf der Schachtanlage Asse II.

3.2 NACHWEISKONZEPT

Der Nachweis der Langzeitbestandigkeit von Sorelbaustoffen ist in Abhangigkeit von der
Zusammensetzung des Bindemittelphasenbestandes im ausgeharteten Baustoff zu fuhren und
somit rezepturabhangig. Handelt es sich bei der ausgebildeten Bindemittelphase um eine mit
zutretender MgCl,-haltiger Lésung im thermodynamischen Gleichgewicht stehende Festphase, ist
die Langzeitbestandigkeit bei Losungskontakt gegeben. Diese Situation liegt vor, wenn die
Bindemittelphase mit der Zusammensetzung 3 Mg(OH), - MgCl, - 8 H,O (3-1-8 Phase) als alleinige
Bindemittelphase das Geflige des Baustoffes, neben inerten Zuschlagstoffen, ausbildet und es
sich um eine MgCl,-haltige Kontaktlosung handelt. Die 3-1-8 Phase steht im thermodynamischen
Gleichgewicht sowohl mit reiner MgCl,-Ldsung ab einer Konzentration von 1,8 molal bis hin zur
Sattigung (5,76 molal) als auch mit einer gesattigten NaCl-Losung, welche eine Mindest-
konzentration von 0,5 mol MgCl,/(kg H,O) enthalten muss. Ein Gleichgewicht liegt auch mit
anderen Ldsungszusammensetzungen des ozeanischen Salzsystems, z.B. mit IP21-, IP22-, Q-
oder auch R-Lésung vor (FREYER ET AL. 2015), (THEREDA 2017).

Entsteht mit dem Abbinden des Baustoffes eine andere Bindemittelphase, z.B. die 5-1-8 Phase,
kommt es bei Lésungskontakt zur Umbildung in die 3-1-8 Phase. Mit dieser Umwandlung ist eine
Volumenzunahme im Festphasenbestand unter Verbrauch und MgCl,-Abreicherung der Kontakt-
I6sung verbunden. Der Festphasenzuwachs wirde bei vollstandiger Umwandlung der 5-1-8 Phase
in die 3-1-8 Phase 33 Vol.% betragen.

Befindet sich der Baustoff (wie bspw. beim vorgesehenen Einsatz in Verschlussbauwerken) im
eingespannten Zustand, ist das freie Volumen fir den Festphasenzuwachs auf das Porenvolumen
des Baustoffgefliges begrenzt. Die Umwandlung der 5-1-8 Phase in die 3-1-8 Phase sollte daher
nur in geringem Umfang, mit einhergehendem Verschluss von Strémungswegen und unter Aufbau
eines Kristallisationsdruckes erfolgen. Fihrt die damit verbundene Gefigeumwandlung zu keinen
bzw. zu keinen die Anforderungen verletzenden Veranderungen der hydraulisch-mechanischen
Eigenschaften, ist die Integritat® des Baustoffes im Einbauzustand nachgewiesen. Mit diesem
Integritatsnachweis ware die Langzeitbestandigkeit des Baustoffes bei Losungskontakt auch fiir
den Fall belegt, wenn keine vollstindige Umwandlung der metastabilen Bindemittelphase
5-1-8 erfolgen kann. Dieser Nachweis ist experimentell zu fuhren.

Integritat bedeutet das Vorliegen und der langzeitige Erhalt bestimmter Eigenschaften (MOENIG ET AL.
2012). Im vorliegenden Fall sind das Baustoffeigenschaften, wie Festigkeiten oder Dichtheit, die durch die
Parameter Druckfestigkeit oder Permeabilitat beschrieben werden.
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3.3 EXPERIMENTELLE NACHWEISFUHRUNG

Der A1-Baustoff wurde unter Berlicksichtigung der spezifischen Standortbedingungen auf der
Schachtanlage Asse Il als Baustoff fur Verschlussbauwerke entwickelt. Bei der A1-Rezeptur
handelt es sich um eine Ortbeton-Rezeptur. Aus dem vorgesehenen Einsatz dieses Baustoffes in
Schachtverschlussbauwerken leiten sich Randbedingungen an die experimentelle Nachweis-
fuhrung ab. Zu berucksichtigen sind insbesondere:

e die vollstdndige Behinderung der Volumenzunahme des Baustoffes im Einbring- und
spaterem Einbauzustand durch den Schachtstol3 sowie angrenzende Verflllabschnitte
(= Einspannung),

e kurzfristig hohe Abbindetemperaturen und lange Abkihlphasen aufgrund der grof3-
volumigen Verarbeitung des Baustoffes,

e keine Austrocknung des Baustoffes im Bauwerksinneren wahrend des Abbindeprozesses
sowie
e ein zu erwartender sekundarer Losungszutritt.

Um den erforderlichen Integritdtsnachweis fur den Baustoff filhren zu kénnen, ist zu untersuchen,
ob und wie sich die nach dem Abbinden in einem Schachtverschlussbauwerk vorliegenden
hydraulisch-mechanischen Baustoffeigenschaften bei einem sekundaren Lésungszutritt verandern
(s. Abschnitt 3.2). Die Eigenschaften sind daher in zwei Untersuchungsfeldern zu ermitteln, d.h.:

e vor sekundarem Lésungszutritt = Untersuchungsfeld 1
sowie
e nach sekundarem Losungszutritt = Untersuchungsfeld 2.

Im Untersuchungsfeld 1 ist der A1-Baustoff hinsichtlich der sich ausbildenden Bindemittelphasen
wahrend des Abbindens zu untersuchen. Da In-situ-Daten belegen (s. Abschnitt 2.2), dass bei
einer grofRvolumigen Verarbeitung des A1-Baustoffes mit Abbindetemperaturen in der GroéRen-
ordnung von 100°C sowie mit langen AbklUhlphasen zu rechnen ist (ERCOSPLAN / IFG LEIPZIG
2009) (HEYDORN ET AL. 2015), muss der Baustoff zum Erhalt von reprasentativen Probekérpern in
entsprechenden Abbindetemperatur-Zeit-Fenstern (TZF) abbinden. Zur Herstellung der Probe-
korper sind geeignete Probenzellen zu verwenden. An den Probekdrpern ist der Bindemittel-
phasenbestand innerhalb der TZF entsprechend des vorliegenden Kenntnisstandes zu den
Sorelphasen (s. Abschnitt 2.3) zu unterschiedlichen Zeitpunkten bis zum Abschluss der
Abbindereaktion zu bestimmen. Zu diesen Zeitpunkten sind auch die jeweils vorliegenden
hydraulisch-mechanischen Baustoffeigenschaften zu ermitteln. Die erforderlichen Messziele zur
Charakterisierung dieser Eigenschaften werden in Abschnitt 3.4 beschrieben.

Von der Ausbildung der 5-1-8 Bindemittelphase innerhalb des Abbindeprozesses ist auszugehen
(Abschnitt 2.2). Daher ist im Untersuchungsfeld 2 der in den entsprechenden TZF erhartende A1-
Baustoff in geeigneten Probenzellen Uber einen ausreichenden Zeitraum mit MgCl,-haltiger



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 30 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

Lésung zu beaufschlagen (= sekundarer Losungszutritt), um mdgliche Veranderungen der
Baustoffeigenschaften aufgrund der erwarteten Phasenumwandlung zu erfassen. Die Lésungs-
beaufschlagung erfolgt zu den Zeitpunkten der Bindemittelphasenbestimmungen in Unter-
suchungsfeld 1. Zur Charakterisierung der hydraulisch-mechanischen Baustoffeigenschaften
dienen die gleichen Messziele wie in Untersuchungsfeld 1, wobei nur im Untersuchungsfeld 2 die
Lésungspermeabilitdt bestimmt werden kann.

Die Integritat des A1-Baustoffes ist nachgewiesen, wenn ein Vergleich des physikalisch-
mechanischen Eigenschaftsspektrums aus Untersuchungsfeld 1 und 2 keine oder nur so geringe
Veranderungen zeigt, dass die Anforderungen an den Baustoff noch erfiillt sind. Da bislang nur
hydraulische Anforderungen an den Baustoff definiert sind (kmax = 1078 m? s. Abschnitt 2.1) und
konkrete mechanische Anforderungen erst im Rahmen von noch durchzufihrenden
Standsicherheitsbetrachtungen (z.B. anhand numerischer Berechnungen) ermittelt werden
missen, werden die hydraulisch-mechanischen Eigenschaften des abgebundenen A1-Baustoffes
vor und nach Lésungszutritt miteinander verglichen und nur bzgl. der Baustoffdichtheit bewertet.

3.4 MESSZIELE

Der Nachweis erfordert u.a. Kenntnisse zum Bindemittelphasenbestand sowie zu den
mechanischen und hydraulischen Baustoffeigenschaften.

1. Bindemittelphasenbestand

Es ist die mineral-chemische Zusammensetzung des Baustoffes zu ermitteln. Wesentlich
sind neben dem Zuschlagstoff Steinsalz die aus Magnesiumoxid und der Anmischlésung
entstehenden basischen Magnesiumchlorid-Hydrate (x-y-z Phasen).

2. Mechanisches Verhalten

Zur Charakterisierung von mechanischen Baustoffeigenschaften wird die mechanische
Festigkeit bei schneller Belastung ermittelt. Sie beschreibt als Kurzzeitverhalten die
modgliche Lastaufnahme eines Baustoffkérpers bis zum Bruchereignis. Sie wird dabei in
Abhangigkeit von der Einspannung (Manteldruck) des Prufkorpers und gleichzeitig
zunehmender &auRerer Krafteinwirkung bis hin zum Prifkérperbruch (Bruchfestigkeit)
bestimmt.

Kriechen als zeitabhangiger mechanischer Prozess unter isostatischen oder deviatorischen
Spannungsrandbedingungen beschreibt das langzeitige Verformungsverhalten eines
Materials bei konstanter Belastung, z.B. bei Konvergenz des Salzgebirges (Bestimmung
durch Kriechversuche), oder die Spannungsanderung im eingespannten Zustand
(Relaxation) bei konstantem Volumen der Probe (Bestimmung durch Relaxationsversuche).

3. Hydraulisches Verhalten

Die Permeabilitat ist eine KenngréRe, welche die Durchstrémbarkeit (Dichtheit) eines
mechanisch eingespannten Feststoffs flir einen vorhandenen hydraulischen Gradienten
beschreibt. Dabei wird methodisch zunachst vorausgesetzt, dass es zwischen Feststoff und
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Fluid keine Wechselwirkung gibt. Unter der Randbedingung, dass beim Abbinden die
Anmischlésung verbraucht wird und offener Porenraum vorliegt, kann der Feststoff danach
mit einem inerten Gas durchstrémt werden, woraus im Ergebnis eine Gaspermeabilitat
resultiert.

Fir die Simulation des Lésungszutritts mit Aufsattigung des Porenraums wird als Fluid eine
MgCl.-haltige Losung verwendet, wobei es je nach Bindemittelphasenzustand zu hydro-
chemischen Wechselwirkungen mit dem Fluid kommen kann (z.B. Umkristallisation / Auf-
l6sung / Ausfallung). Aus der Anderung der Fluidrate bei Anstrémung bzw. Durchstrémung
wird die jeweilige LOsungspermeabilitat bestimmt.

4. Weitere Messziele

Darliber hinaus sind die weiteren Parameter (Porositat, Porenraumstruktur und petro-
physikalische Eigenschaften) zur Beschreibung und Erklarung des komplexen chemo-
mechanischen Materialverhaltens erforderlich und mitzubestimmen.

Die Porositat stellt das Hohlraumvolumen des Baustoffkdrpers dar, das sowohl das
mechanische Kompaktionsverhalten als auch die hydraulischen Eigenschaften bestimmt.
Dabei ist zwischen offenen Hohlrdumen (offenen Poren), die untereinander und mit der
Umgebung in Verbindung stehen und den isoliert voneinander und nicht mit der Umgebung
in Verbindung stehenden Hohlraumen (geschlossener Porenraum) zu unterscheiden.

Die Porenraumstruktur ist zu visualisieren, um qualitative Aussagen dariber treffen zu
kdénnen.

Als Methode zur pauschalen Charakterisierung des Probenzustandes und zur Uberpriifung
der Materialhomogenitat werden als petrophysikalische Messgréfien die Dichte der Proben
und die Ultraschallgeschwindigkeiten fiir diese bestimmt.

3.5 BESTIMMUNGSMETHODIK FUR DIE MESSZIELE

3.5.1 Bestimmung des Bindemittelphasenbestandes

Zur Bestimmung des Phasenbestandes kristalliner Stoffe wird die Rontgendiffraktometrie (X-ray
diffraction, XRD) eingesetzt. Wird die Probe fein zermahlen und das resultierende Pulver
vermessen, handelt es sich um Pulverdiffraktometrie (Powder X-ray Diffraction, PXRD). Erfolgt die
Messung an einer kompakten Probe, handelt es sich um ortsaufgeldste Rontgendiffraktometrie. Mit
beiden Messkonfigurationen kann qualitativ der Phasenbestand einer Probe anhand stoff-
spezifischer Rontgenbeugungsmuster (Referenzdaten) ermittelt werden.

Eine quantitative Phasenanalyse ist nur an einer Pulverprobe moéglich. Die Quantifizierung erfolgt
Uber die sogenannte Rietveld-Methode. Zur Quantifizierung des Pulverdiffraktogramms muissen
die Kristallstrukturen der in der Probe enthaltenen Phasen bekannt sein, um in das Auswertungs-
programm implementiert werden zu kénnen. Fir die Sorelphasen, das Magnesiumoxid (MgO)
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sowie die einzig weitere Rezepturkomponente Steinsalz (NaCl) des A1-Baustoffes liegen diese
Kristallstrukturdaten vor.

Um zuverlassige Quantifizierungsergebnisse zu erhalten, missen die optimalen Messbedingungen
Uber Vormessungen ermittelt werden. Fur die Quantifizierung des A1-Phasenbestandes ergaben
diese, dass die pulverisierten Proben in Transmission (Kapillarmesstechnik) zur Vermeidung von
Textureffekten durch NaCl vermessen werden mussen. Zum Erhalt einer Mindestintensitat (1.000
Counts) fur die Hauptreflexe (unterhalb davon erhdht sich der Fehler des Quantifizierungs-
ergebnisses auf Uber 3%) im 2-Theta-Bereich von 5° bis 95° ergab sich eine Messzeit von
7 Stunden flr eine Probe.

Die Messungen wurden mit einem Rontgendiffraktometer D8 Discover der Fa. Bruker AXS mit der
Konfiguration: CuKa-Stahlung, Gébelspiegel als Monochromator, rotierende Kapillare mit Pulver-
probe und linearer Detektor Vantec-1) durchgefuhrt. Die anschlielRende Quantifizierung erfolgte mit
dem Softwareproramm TOPAS 4.2 (Fa. Bruker AXS).

Schwingungsspektroskopische Methoden sind zur Bestimmung des Phasenbestandes und
insbesondere zu dessen Quantifizierung nicht geeignet, da die Schwingungsbereiche (IR, Raman)
fur die einzelnen Phasen nicht ausreichend separiert auftreten und im Fall des A1-Baustoffes die
Zuschlagkomponente NaCl nicht detektierbar ist.

3.5.2 Bestimmung mechanischer Parameter

Mechanische Parameter bilden die Basis fur die geomechanischen Integritatsnachweise (wie z.B.
den Nachweis der Stabilitat gegen Flussigkeitsdruckbeaufschlagung), wobei im Rahmen dieses
Untersuchungsprogrammes der Schwerpunkt auf der indexartigen Bestimmung von Vergleichs-
parametern zur Charakterisierung einer limitierten Probenanzahl (Abschnitt 3.6) liegt.

Zusatzliche Parameter, die zur Simulation einer In-situ-Situation benétigt werden (wie z.B. Haftzug-
und Scherfestigkeiten im Kontaktbereich Baustoff / Gebirge) sind nicht Gegenstand dieser Unter-
suchungen.

Festigkeit

Als Festigkeit wird der Widerstand eines Kérpers gegen Verformung oder Bruch bei mechanischer
Belastung bezeichnet. Sie ist die wichtigste Bemessungsgrofie fiur die Gewahrleistung der
Funktionstuchtigkeit von Tragelementen. Bei Schachtverschlussbauwerken zéahlen zu den Trag-
elementen bspw. Widerlager oder kombinierte Widerlager-Dichtelemente.

Ein wichtiger Festigkeitskennwert von kohasiven Baustoffen ist die einaxiale Druckfestigkeit. Sie
wird in der klassischen Betonprifung durch einen Druckversuch mit eigens hergestellten Probe-
korpern zumeist als Wurfelfestigkeit (Kantenlange 150 mm) bzw. als Festigkeit eines Prufzylinders
(150 mm Durchmesser und 300 mm Hoéhe) ermittelt. Die hier verwendete Untersuchungsmethodik
weicht in mehreren Punkten von der iblichen Baustoffpriifung ab:
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(1) Da es sich hier um Indexuntersuchungen an vergleichsweise kleinen Baustoffmengen mit

feinkdrnigem Steinsalzzuschlag (mit einer Korngréfte von max. 4 mm) handelt, wird es als
ausreichend eingeschéatzt, die Druckfestigkeit an kleineren Zylinderproben (40 mm Durch-
messer und 80 mm Hdéhe) zu bestimmen.

(2) Ein- bzw. triaxiale Druckversuche werden am IfG Leipzig (abweichend von den Qualitats-

prifungen in der Baustoffindustrie) bevorzugt verformungsgeregelt (z.B. mit einer kon-
stanten Verformungsrate von 9%/h = 2,5 - 10° s™") durchgefiihrt, wobei mit der Verformung
automatisch die daflr notwendige Axialkraft servohydraulisch nachgeregelt wird. Im
Ergebnis wird eine Spannungsdehnungskurve erhalten, die abhangig vom Manteldruck
zunachst eine zunehmende Verfestigung bis zum Probenbruch und danach den Ubergang
in ein Restfestigkeitsniveau zeigt.

(3) Die mit A1-Baustoff zu erstellenden Schachtverschlussbauwerke werden in radialer

Richtung durch das aufkriechende Gebirge und in axialer Richtung durch einen méglichen
Gas- bzw. Fluiddruck belastet, wobei die Belastungsraten entsprechend der In-situ-
Bedingungen gering sein werden. Deshalb liegt hier, Gber die klassischen Untersuchungs-
techniken hinausgehend, der Schwerpunkt in der Untersuchung des Festigkeitsverhaltens
unter triaxialer Einspannung, u.a. mit Ableitung einer Festigkeitskurve. Ublicherweise
werden daflr triaxiale Drucktests an Einzelproben bei definierten, jeweils unterschiedlichen
Einspannungen durchgefiihrt. Aufgrund des komplexen Untersuchungsprogrammes (s.
Abschnitt 3.6) wird im Rahmen dieses Untersuchungsprogrammes fur jede Probe ein
triaxialer Mehrstufenversuch durchgeflhrt, der es ermdglicht, Uber den Wechsel der
Einspannung mit insgesamt 4 Laststufen eine vollstandige Festigkeitskurve aufzunehmen.

(4) Die Probe wird analog zu den konventionellen Einstufen-Druckversuchen bei konstantem

Manteldruck axial unter Vorgabe einer definierten Verformungsrate verformt. Bei Erreichen
charakteristischer Verschiebungen oder Spannungszustdnde nahe dem Bruchpunkt
(Annaherung an ein Maximum) wird die Belastung der Probe durch schnelles Absenken der
erreichten Axialspannung rapide abgebrochen, so dass im Idealfall keine signifikante
Schadigung des Prifkérpers eintritt. Danach wird die nachste Belastungsstufe durch
gleichzeitige Erhéhung der Axialkraft und des Manteldrucks angefahren und der
Belastungsversuch wiederholt.

Far die Durchfuhrung von triaxialen Druckversuchen an kleinen Prifkérpern (I =80 mm,
d =40 mm) wird vom IfG Leipzig das servohydraulische Prifsystem SHM 250 (mit Fax = 250 kN,
Hersteller: Fa. WPM Leipzig) eingesetzt. Mittels einer triaxialen Druckzelle kénnen routinemaRig
triaxiale Festigkeitsuntersuchungen nach dem Karman-Prinzip 61 2 o2 = 63 durchgefuhrt werden.
Die Axialbelastung bzw. -verformung und der Manteldruck werden jeweils Uber eine Servo-
hydraulik unabhangig voneinander geregelt. Die Versuchsdurchfiihrung erfolgt gemal der
Empfehlung Nr. 2 der Deutschen Gesellschaft fur Erd- und Grundbau (DGEG 1979).

Auf Basis der so ermittelten Festigkeitsdaten kann das Baustoffverhalten mit dem elasto—
plastischen Stoffansatz nach MOHR-COULOMB in numerischen Berechnungen naherungsweise
nachgebildet werden.
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Zeit- und spannungsabhangiges Kompaktionsverhalten / Kriechen

Nach den Erfahrungen des IfG Leipzig lassen sich Sorelbaustoffe zuverldssig anhand ihres
belastungs- und zeitabhangigen Kompaktionsverhaltens charakterisieren. Als Baustoffe mit einer
gewissen Porositat unterliegen diese je nach Zusammensetzung und Gefiigezustand einer mehr
oder weniger starken Volumenkompaktion. In Abhangigkeit der Materialzusammensetzung sowie
der Einbaubedingungen sind die elastischen und plastischen Verformungsanteile unterschiedlich
stark ausgepragt. Bei vergleichsweise ,weichen® Materialien mit ausgepragter Neigung zum
Volumenkriechen sind die plastischen Verformungsanteile deutlich groRer als die elastischen, d.h.
der Kompaktionswiderstand des Materials ist gering und der Spannungsaufbau im Schacht-
verschlusselement infolge des aufkriechenden Gebirges schreitet nur langsam voran. Fir den Fall
,steifer* Materialien wirkt sich der vergleichsweise schnellere Spannungsaufbau gunstig auf die
Funktionstlichtigkeit des Schachtverschlusselementes aus. Dementsprechend ist das
Kompaktionsverhalten ein Qualitatsmerkmal.

Isotroper Druckversuch

Die Bestimmung des Verformungsmoduls erfolgt hier in Anlehnung an die DIN EN 12390-13
(Prifung von Festbeton - Teil 13: Bestimmung des Elastizitditsmoduls unter Druckbelastung),
wobei hier zwei verschiedene Belastungsgeschwindigkeiten (schnell: p = 0,1 MPa/s bzw. langsam:
p = 0,005 MPal/s) in einem Belastungsregime mit Manteldriicken zwischen 0,2 MPa und 15 MPa
mit mehreren Hysteresen realisiert werden. Die Proben werden in drei Zyklen (mit Zwischen-
entlastung bei jeweils 5 MPa, 10 MPa und 15 MPa) schrittweise belastet und die Spannungs-
Volumenverformungskurve aufgezeichnet. Bei den im Rahmen dieses komplexen Untersuchungs-
programmes herstellbaren kleinen Proben (I=80 mm, & =40 mm, Abschnitt 4.2.3) ist keine
exakte Querdehnungs- bzw. integrale Volumenmessung mdglich. Es wird vereinfachend die
Volumenverformung uber die axiale Dehnungsmessung berechnet (AV = 3 - eax).

Es ist anzumerken, dass aus den so bestimmten Belastungskurven, keine unmittelbar in-situ
relevanten Verformungsmodule, wie sie als EingangsgroRen flir numerische Modellierungen
bendtigt werden, bestimmt werden kénnen, da bei den vergleichsweise schnellen Belastungsraten
haufig zu hohe Steifigkeiten ermittelt werden. Deshalb fuhrt das IfG Leipzig in anderen Vorhaben
(z.B. Charakterisierung der Eigenschaften von A1-Baustoff fir Strdmungsbarrieren auf der
Schachtanlage Asse Il) zusatzlich isostatische Kriechversuche durch (s. unten), auf deren Basis
ein sogenanntes Ersatzkompaktionsmodul abgeleitet wird. Im Rahmen dieses Untersuchungs-
programmes koénnen fir einen Probeansatz jeweils nur 3 Einzelproben hergestellt werden
(Abschnitt 4.2.3), weshalb auf eine Bestimmung des Ersatzkompaktionsmoduls verzichtet wurde
(auf diesbezlgliche Daten aus anderen Untersuchungen wird in Abschnitt 5.4.1 verwiesen).
Allerdings liefert die Untersuchung des Relaxationsverhaltens einen Hinweis auf die Wirkung
zeitabhangiger Verformungsprozesse.
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Kriechen / Relaxation

Mit dem Begriff Kriechen wird bei Werkstoffen die zeit- und temperaturabhangige, plastische
Verformung unter konstanter Last bezeichnet, wobei zwischen deviatorischem und Volumen- bzw.
Kompaktionskriechen zu unterscheiden ist. Wahrend deviatorisches Kriechen, wie es z.B. fir
Steinsalz typisch ist, als irreversible plastische Verformung volumenkonstant ablauft, kommt es bei
porésen Baustoffen infolge der wirkenden auferen Einspannung, zusatzlich zur (teilweise
reversiblen) Matrixkompaktion und zu einer Reduzierung der Porositat aufgrund von Gefiige-
anderungen (z.B. durch Zukriechen von Porenrdumen, Umverteilung von potentiell vorhandener
Lésung). Im Realfall bedeutet dies, dass das Bauwerk sich bspw. beim Aufkriechen des Gebirges
der Spannung entziehen kann. Je nach hydraulischem Gradienten und abhangig von der Durch-
I&ssigkeit kann sich der Baustoff entweder verdichten (mit Erhdhung des hydraulischen Wider-
standes) oder aber infolge einer Aufweitung von Flielwegen die Durchlassigkeit erhéhen (d.h. der
hydraulische Widerstand wird geringer).

Einen Sonderfall des Kriechens stellen Relaxationsprozesse mit sich andernden Spannungen dar.
Unter Relaxation ist der allgemein zu beobachtende, zeitabhangige Spannungsabbau zu
verstehen (aufgrund Baustoff inharenter Verformungsprozesse), wie er im Laborversuch z.B. bei
Gesteinsproben wahrend eines Druckversuchs in Phasen konstanter Dehnung auftritt. Als Folge
dieser Prozesse wird die in einem Verschlussbauwerk unter duf3erer Belastung (oder infolge der
sich beim Abbindeprozess entwickelnden Kristallisationsdriicke) erreichte Spannung im Laufe der
Zeit durch Strukturanderungen innerhalb des Baustoffes abgebaut. Daraus folgt, dass die sich
einstellende Deviatorspannung des Baustoffes abhangig von der Belastungsrate ist.

Zur Beschreibung dieses Effektes wird hier der sogenannte Tragwiderstand bestimmt, der der
Deviatorspannung des Baustoffes als extrapolierter Spannungswert abhangig von der wirkenden
Belastungsrate entspricht. Die Bestimmung erfolgt im Laborversuch Uber ein spezielles Verfahren,
das am IfG Leipzig urspringlich zur Bewertung des verformungsratenabhangigen Tragwider-
standes von Pfeilern im Salzbergbau entwickelt wurde.

Als Vorbemerkung hinsichtlich der Relevanz der Untersuchungsergebnisse ist zu bertcksichtigen,
dass die hier durchgeflihrten Relaxationstests ausschlielllich dem Vergleich zeitabhangiger
Verformungseigenschaften im ,Kurzzeitversuch® dienen. Mit den ermittelten Relaxationskurven ist
jedoch keine ausreichende Quantifizierung des Kriechverhaltens des Baustoffes in einem
Verschlussbauwerk maoglich, wie sie innerhalb von Nachweisfliihrungen benétigt wird. Auch
deshalb, weil die gewdahlte Belastung von ca. 80% des Bruchzustandes nicht den In-situ-
Bedingungen entspricht. Als bevorzugender, alternativer Ansatz ist deshalb die Durchflihrung einer
Serie von Kriechversuchen mit hydrostatischen und deviatorischen Belastungen erforderlich, auf
deren Basis zur Beschreibung des Kriechens geeignete Stoffparameter flir den relevanten
Spannungsraum (fir hydrostatische Belastungen bis ca. 20 MPa zur Beschreibung des
Kompaktionskriechens sowie fiir kleine Spannungsdeviatoren) bestimmt werden kénnen. Derartige
Messungen kénnen im Nachgang an dieses Untersuchungsprogramm gezielt erganzt werden.
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3.5.3 Hydraulisches Verhalten

Die Eignung von Baustoffen mit Dichtfunktion hangt neben der GrofRe des durchstréombaren (bzw.
aufsattigbaren) Porenraumes, d.h. der Porositat (Abschnitt 3.5.4), vor allem von der Permeabilitat
ab. Sie ist das entscheidende Mal} fiir die hydraulische Integritat dieser Baustoffe.

Die Beschreibung der Permeabilitat basiert allgemein auf der Darcy-Gleichung fir inkompressible
Medien (wie z.B. flr Losungen) (Gleichung 1).

Q=K-A/l-AP/n bzw. K=(@Q-n-1)/ (A-4P) (Gleichung 1)
mit: K Permeabilitat [m?]
A Querschnittsflache [m?]

/ Lange der Probe [m]
dynamische Viskositat [Pas]

Q Volumenstrom [m®/s]

AP Druckdifferenz [N/m?]

Danach wird der Volumenstrom eines Fluids durch eine Probe bei einer gegebenen Druckdifferenz
in Abhangigkeit von der Viskositat des stromenden Mediums, dem Geometriefaktor der Probe und
der Permeabilitdt (mit der Dimension einer Flache) gemessen.

Die Permeabilitit wird als SI-Einheit in m? (bzw. traditionell in D (Darcy), 1 D entspricht ~107"2 m?)
angegeben. Voraussetzung fir die Glltigkeit des Darcy-Ansatzes sind laminare Einphasen-
stromung (Gas oder Lésung), stationare Stromungsverhaltnisse und keine Wechselwirkungen
zwischen dem Messfluid und dem pordsen Material. Zur Vermeidung physiko-chemischer
Wechselwirkungen (z.B. Ldseprozesse) zwischen dem Messfluid und der Probe kdnnen als
Stromungsmedium Gase oder unpolare Flissigkeiten verwendet werden, wobei die Viskositat von
Gasen gegenuber Flussigkeiten bis zu 1.000 x niedriger ist, woraus sich Vorteile fur die Unter-
suchung sehr gering permeabler Materialien ergeben (z.B. geringerer Zeitaufwand zur
Aufsattigung bzw. bis zum Erreichen stationarer Randbedingungen).

Allerdings liegen in natlrlichen Gesteinen oder Baustoffen zumindest in Gefligezwickeln haufig
wassrige Losungen vor, die z.B. je nach Massenanteil unter wechselnder Verdrangung von Gas
bzw. Lésung im Porenraum den wirkenden Stromungsprozess beeinflussen kénnen. Die wechsel-
seitige Beeinflussung unterschiedlicher Phasen (Gas/Lo6sung) im Porenraum wird als ,Zwei-
phasenfluss” beschrieben. Eine qualifizierte Analyse dieser Prozesse erfordert eine sehr
aufwandige Versuchstechnik, mit der z.B. der Lésungsanteil und seine Verteilung im Porenraum
(Sattigung) sowie die Relevanz unterschiedlicher Kapillareffekte, wenn Uberhaupt, bestimmt
werden kann. Allerdings ergibt sich fur den A1-Baustoff, dass beim Abbinden bei vollstandiger
Reaktion des Bindemittels die Anmischflissigkeit komplett verbraucht wird und der Porenraum frei
von Lésung ist. In der Konsequenz flihren Permeabilitdtsmessungen mit Gas zur reprasentativen
Quantifizierung des hydraulischen Probenverhaltens.
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Neben diesen methodischen Rahmenbedingungen ergibt sich die Auswahl des geeigneten
Permeabilitatsmessansatzes vor allem Uber die komplexe Aufgabenstellung mit zwei unterschied-
lichen Schwerpunkten, weshalb verschiedene Messverfahren eingesetzt werden:

(1) Charakterisierung des Baustoffzustandes im Untersuchungsfeld 1 im Zuge des Abbindens

innerhalb verschiedener Temperatur-Zeit-Fenster (Abschnitt 3.6.1). Wegen der zu
erwartenden hohen Dichtheit des A1-Baustoffes (<10"®m?) und unter der rezeptur-
bedingten Rahmenbedingung, dass im vollstdndig abgebundenen A1-Baustoff keine
signifikanten Lésungsmengen im Gefuge vorliegen, erfolgt die initiale Charakterisierung der
Materialdurchlassigkeit Uber die Bestimmung der Gas-Permeabilitat mittels N,. Dabei
lassen sich im Kurzzeit-Laborversuch mehrere Permeabilitdtsmesszyklen bei unter-
schiedlicher Druckeinspannung zwischen o4 = 63 = 1 MPa bis 10 MPa realisieren.

(2) Simulation des Loésungszutritts im Untersuchungsfeld 2 mit Aufsattigung der Proben

wahrend und nach Abbinden in unterschiedlichen TZF (Abschnitt 3.6.2), mit nachfolgender
Charakterisierung Uber Bestimmung der Lésungspermeabilitdt: Die Druckbeaufschlagung
mit MgCl.-haltiger Lésung dient primar der Aufsattigung und zur Auslésung von mdglichen
Stoffreaktionen (Abschnitt 3.1), wobei die injizierten Lésungsmengen gleichzeitig zur
Charakterisierung der sich verandernden Baustoffeigenschaften (hydraulische Integritat)
benutzt werden.

Bestimmung der Gaspermeabilitat

Grundlage ist die Darcy-Gleichung flr laminare Gasstromungen, wobei fliir einen definierten
Druckgradienten zwischen Ein- und Auslass der Probe (primar- bzw. sekundarseitiger Druck) der
stationare Volumenstrom Q gemessen wird.

Die Berechnung der Gaspermeabilitat K erfolgt geman (Gleichung 2).

K=(2"py-Q-n-D/A-®f-pd) (Gleichung 2)
mit K Gaspermeabilitat [m?]
Do Druck bei Messung des Volumenstromes [N/m?]

Qs Volumenstrom unter Normaldruck [m?/s]
n dynamische Viskositat [Pas]

/ Lange der Probe [m]

A Querschnittsflache [m?]

D1 Druck primarseitig [N/m?]

D2 Druck sekundarseitig [N/m?]
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Die Messungen werden mit dem zuvor beschriebenen Prufverfahren mittels einer Triaxialzelle
durchgeflhrt, in der die Probe triaxial eingespannt ist. An den Stirnseiten der zylindrischen Probe
befinden sich Sinterplatten, die Uber Druckleitungen angeschlossen sind. Damit ist gleichzeitig
gewabhrleistet, dass die Probe axial gleichmafig mit N, angestréomt und die durchtretende Gas-
menge erfasst wird. Abhangig von der Gaspermeabilitdt der untersuchten Probe kann der
Injektionsdruck bis auf ca. 80% von o (hier gegeben durch den Manteldruck o3) erhdht werden.
Die Messung des stationaren Gasvolumenstromes fur Stickstoff erfolgt mittels Massedurchfluss-
reglern der Fa. Bronkhorst, die sowohl die Gasbeaufschlagung mit einem definierten Volumen-
strom (primarseitig) als auch eine sehr prazise Messung der Volumenstrome (sekundar- / primar-
seitig) erlauben. Fir die Gasinjektionstests werden zwei Regler der Bronkhorst®-Baureihe
EL-FLOW F-230 mit einem Durchflussmessbereich® von (0)... 10...500 Nml/min N, bzw.
(0)... 0,4...20 Nml/min N, eingesetzt, die je nach Vordruck (bis max. 400 bar) und Proben-
dimensionen einen Permeabilititsmessbereich K zwischen <10™"* m? und 210" m? abdecken. Die
Auflosung des Messverfahrens hangt von der kleinsten messbaren Durchflussrate (0,1 ml/min) ab,
womit sich abhangig vom Vordruck eine untere Messgrenze angeben lasst.

Alternativ waren instationare Messungen mdoglich, wobei der Druckabfall aus einem definierten
Druckreservoir und das Einstrémen in die porése Probe ausgewertet wird, womit auch die zugang-
liche Gasporositat, zumindest naherungsweise abgeschatzt werden kénnte. Vorliegende Erfah-
rungen, die u.a. im Forschungsvorhaben ,MgO-SEAL" (FKZ 02E11435) gewonnen wurden, zeigen
allerdings, dass wegen der geringen Gas-Eindringtiefe eine Vielzahl wiederholter Injektions-tests
zur Gewinnung reprasentativer Messdaten notwendig sind, was unter Umstanden Versuchs-zeiten
von mehreren Wochen erfordert. Deshalb wurde hier bevorzugt die oben beschriebene stationare
Methode eingesetzt. Unter Vorgabe von Injektionsdriicken bis ca. 80 bar wird formal eine
Messauflésung fiir die Bestimmung von Gaspermeabilitdtswerten 102" m? erreicht.

Bestimmung der Losungspermeabilitat

Ausgehend von der oben stehenden Darcy-Gleichung (Gleichung 2) wird bei den hier
durchzufiihrenden Untersuchungen im Langzeitversuch die Permeabilitat unter stationaren Fliel3-
bedingungen als Ldsungspermeabilitat mit einer Magnesiumchloridlésung (entspricht hier der
Anmischlésung des A1-Baustoffes, 7~ 5 mPas) bestimmt. Die speziell fur die Untersuchungen
konstruierten Probe- und Messzellen (Abschnitt 3.6.3) ermdglichen eine Aufsattigung bis zum
Lésungsdurchtritt, ohne dass die in den Zellen abgebundenen Proben umgelagert werden missen.

Die mit Einflllen des A1-Baustoffes erstellten zylindrischen Probekoérper werden durch keine
weiteren technischen MaRRnahmen abgedichtet. Der unmittelbare Baustoffkontakt zur Wandung
soll eine ausreichende Dichtheit gewahrleisten. Das bedeutet,

a) eine radiale Einspannung kann nur aus einer wahrend des Abbindens im TZF (Abschnitt
3.6) entstehenden, inharenten Expansionsdruckentwicklung der Probe selbst resultieren.
Da dieser Druck relativ gering sein wird, kann es mit beginnender L&sungsdruck-
beaufschlagung infolge Verletzung des Minimalspannungskriteriums (crq < ps) zu einer

®  Die gemessenen Gasvolumenstrdme beziehen sich standardmafig auf Normvolumen (z.B. mL) bei Atmosphéaren-

druck pro Zeiteinheit (z.B. min): NmL/min.
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messbaren Umlaufigkeit kommen. Mit zunehmendem Injektionsvolumen wird sich die
Probe mutmallich selbstabdichten, einerseits wegen moglicher Kristallisationsreaktionen
(Abschnitt 3.1) oder andererseits wegen einer hydraulischen Geflgeverdichtung;

b) eine Kontraktion der Probe (z.B. infolge von Schwinden wie bei zementbasierten Bau-
stoffen) wirde zu einem sehr deutlichen Lésungsdurchtritt (groRe Umlaufigkeit) bereits bei
vernachlassigbarem Ldsungsdruck (nur Flissigkeitssaule) fiihren.

Folglich ist zu erwarten, dass sich die initial vorliegende Baustoffpermeabilitat wahrend des Ver-
suchs verandert. Die Ldsungsdruckbeaufschlagung sollte daher schrittweise langsam erfolgen,
weshalb zwei unterschiedliche Injektionsaufbauten genutzt wurden (Abb. 1):

a) Druckluft beaufschlagte Buretten, bei denen der Flissigkeitsminiskus abgelesen wird: p; bis
ca. 6 bar; Messauflésung: 0,1 mL

b) hydraulische Druckibersetzer, bei denen der Stempelvorschub mit einer digitalen Schub-
lehre erfasst wird: p; bis ca. 60 bar; Auflésung: 0,006 mL

Pressluft /

Salzlsg.-Birette
p;=0-6 bar

dV;, : Volumen-

anderung
&k Oldruck-
speicher
% Hx
s —e D & Salzlsg. / OI-
Trennkolben
P = 0 -100 bar
MgCl,-
Esgz Hydraulik-
Befulleinrichtung handpumpe

Abb. 1:  Versuchsanordnung Lésungsdruckbeaufschlagung

Wegen der geringen Ldsungspermeabilitdt der A1-Baustoffproben (und einer Probekoérpergrofle
von ca. 100 mm Lange) sind lange Zeitrdume (mehrere Monate bis Jahre) zur vollstandigen
Lésungsaufsattigung bzw. bis zur Beobachtung eines stationaren Losungsdurchtrittes erforderlich
(Abb. 5). Um auch anhand kurzerer Versuchszeiten (ohne L&sungsdurchtritt) Aussagen zur
Lésungspermeabilitdt machen zu kénnen, wird die sogenannte ,scheinbare” Lésungspermeabilitat
bestimmt, indem angenommen wird, dass die gemessenen Injektionsraten einem stationaren
Zustand fir die vollstdndige Durchstrémung der Probenldange entsprechen. Wegen der
Abhangigkeit der Permeabilitdt von der Probenlange (I steht im Zahler) ist dieser Ansatz eher
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konservativ, wobei im Realfall die Injektionsraten, u.a. wegen des verringerten Druck-/ Weg-
Gradienten, degressiv sind. Wird ein stationarer Lésungsdurchtritt messbar, kann dieser Ansatz
Uberpruft werden, was im Fall einer Probe (Abschnitt 5.2.1) méglich war. Im Ergebnis wird deutlich,
dass die nur Uber den Losungszutritt abgeschatzten ,scheinbaren Permeabilititen mit den
Ergebnissen aus Inflow = Outflow-Messungen praktisch Ubereinstimmten. Somit kdnnen die hier
angegebenen ,scheinbaren“ Ldsungspermeabilititen fir die Bewertung der hydraulischen
Probeneigenschaften als ausreichend zuverlassig angesehen werden.

3.5.4 Porositatsbestimmung

Zur Bestimmung der Porositat wird Gblicherweise die Quecksilberdruckporosimetrie eingesetzt. Mit
diesem Messverfahren wird die offene Porositat bestimmt, indem nach evakuieren der Proben (bei
50 mbar) Quecksilber in Abhangigkeit vom angelegten Druck in die Poren der Probe eindringt. Auf
diese Weise kann ein breiter Bereich von PorengroRen erfasst werden. Die Messung beginnt im
Vakuum (= obere Messgrenze: Erfassung von Porengréflen im 100 um-Bereich) und endet im
100 MPa-Druckbereich (= untere Messgrenze: Erfassung von Porengréf3en im pm-Bereich). In
Abhangigkeit vom Druck und des jeweils eingedrungenen Quecksilbervolumens kdnnen Poren-
radien und PorengréRenverteilung neben dem gesamten offenen Porenvolumen analysiert
werden.

Die Gesamtporositat (Absolutporositat), d.h. offener und geschlossener Porenraum, kann Uber
pyknometrische Verfahren bestimmt werden, indem das Gesamtprobevolumen inkl. aller Poren-
radume (auch als Rohvolumen bezeichnet) und das Probevolumen, welches frei von Poren ist
(Reinvolumen), ermittelt werden. Die Differenz stellt den Gesamtporenraum dar. Zur Bestimmung
des Reinvolumens muss die Probe fein pulverisiert und das Partikelvolumen bestimmt werden,
was z.B. mittels Heliumpyknometer erfolgen kann.

Darlber hinaus existieren noch visualisierende Methoden (Lichtmikroskopie, Elektronenmikros-
kopie, Réntgencomputertomographie), um den Porenraum zu analysieren. Dabei kann aber immer
nur der unter entsprechender Auflosung sichtbar gemachte Probenbereich erfasst werden.

FUr Untersuchungen zum hydraulischen Verhalten des A1-Baustoffes sind Informationen zum
offenen Porensystem, Uber welche ein Lésungstransport erfolgen kann, mafRgebend. Aus diesem
Grund werden an den A1-Proben systematisch Messungen mittels Quecksilberdruckporosimetrie
zur Bestimmung der offenen Porositat durchgefuhrt (Messgerat ,Pascal 440“ der Fa. POROTEC
GmbH). Die Proben werden ohne weitere Vorbehandlung (Trocknung bei erhéhter Temperatur)
vermessen.

Eine exemplarische Bestimmung des Gesamtporenraums (offener und geschlossener Porenraum)
erfolgt mittels Heliumpyknometrie.
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3.5.5 Gefiigebild-Visualisierung

Die qualitative Untersuchung und Visualisierung der Porenraumstruktur beim Abbindeprozess
erfolgt mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) sowie erganzend durch Roéntgencomputer-
tomographie (CT).

Rasterelektronenmikroskopie (REM)

Um den Gefligezustand im A1-Baustoff wahrend und nach dem Abbinden sowie nach sekundarem
Lésungszutritt zu charakterisieren wird die Rasterelektronenmikroskopie (REM) eingesetzt. Eine
optische Auflésung ist bis in den um / nm-Bereich méglich. Fir die Messungen wird ein Raster-
elektronenmikroskop der Fa. Tescan (TS 5130SB) verwendet. Die Proben werden durch
Bedampfung mit Gold leitfahig gemacht und mit einer Beschleunigungsspannung von 20 kV
vermessen.

Rdéntgencomputertomographie (CT)

Die Roéntgencomputertomographie ist ein bildgebendes Verfahren, um die innere Struktur des
Baustoffes zwei- und dreidimensional sichtbar zu machen (Visualisierung des Gefiligeverbundes
und des darin befindlichen Porenraumes). Die Unterscheidung und Auflésung der gefugebildenden
Bestandteile ist aufgrund deren substanzspezifisch unterschiedlicher Schwachung der Réntgen-
strahlung (dichteabhangig) mdglich und von der ProbengréRe abhangig.

Das Messverfahren ist sehr aufwendig und teuer, weshalb es nur exemplarisch fir die Unter-
suchung einzelner A1-Baustoffproben eingesetzt werden kann.

Die CT-Aufnahmen wurden mit einem Tomographen vom Typ CT-ALPHA der Fa. ProCon X-Ray
GmbH Garbsen mit einer Rontgentransmissionsréhre 160 KV (Fa. Feinfocus Garbsen) und einem
Detektor des Typs Hamamatsu C7942SK-05 (Hamamatsu Photonics K. K.) an Proben der GréRe
5 mm x 5 mm x 5 mm durchgeflihrt. Die VoxelgréRe (Auflésung) betrug wahrend der Messung ca.
4.5 ym. Nach Rekonstruktion der Daten wurden noch ca. 8,5 um erreicht.

3.5.6 Petrophysikalische Eigenschaften

Die petrophysikalische Probencharakterisierung umfasst die Bestimmung der Baustoffkérperdichte
und die Messung der Ultraschall-Laufzeiten der P- und S-Wellen nach der Durchschallungs-
methode. Die Ergebnisse dienen zur Bewertung der Homogenitat einzelner Baustoffprobekdérper
aus einem Rezepturansatz und deren Vergleich hinsichtlich stofflicher Veranderungen nach
Lésungskontakt.
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Dichtebestimmung

Die Dichte ergibt sich als Quotient der beiden skalaren Messgrélten Masse m und Volumen V.
Wegen der Heterogenitat natlrlicher oder technogener Materialien ist die Definition mehrerer, auf
unterschiedliche Bestandteile bzw. Raumbereiche bezogene Dichten erforderlich (u.a. Dichte der
mittleren Festsubstanz (= mittlere Korndichte), der unterschiedlichen festen Mineralkomponenten
(Salzkorn, Bindemittel), Dichte des Porenfluids — falls enthalten (Luft oder Salzlésung). Hier um-
fasst die Dichte die sogenannte ,Raum-“ oder ,Rohdichte®, die als Quotient der vorher genannten
Messgrofien bestimmt wird. Wegen der Heterogenitat (in Bezug auf die KorngréRenverteilung) des
feinkdrnigen Zuschlagstoffes (Steinsalz) und der Komplexitat der entstehenden Bindemittelphasen
l&sst sich Uber die Dichte keine direkte Information Uber die Porositat bzw. das Porenfluid (falls
vorhanden) ableiten.

Im Rahmen des Untersuchungsprogrammes werden fir alle Proben aus Untersuchungsfeld 1 und
2, welche entsprechend der in Abschnitt 4.2.3 beschriebenen Vorgehensweise gewonnen werden
(plane Zylinderproben), die Rohdichten bestimmt.

Wahrend bei ungleichformigen Prufkérpern (z.B. Bruchsticken) zur Bestimmung eine Tauch-
wagung erforderlich ist, reicht wegen der hohen Praparationsgenauigkeit die einfache Vermessung
aus. Die Hohe sowie der Durchmesser der Prifkorper werden mit einer digitalen Schublehre auf +
0,02 mm gemessen. Die Masse der Prufkérper wird mit einem Fehler von * 0,2 g bestimmt. Davon
ausgehend wird die Dichte p der zylindrischen Prifkdrper berechnet. Die daraus resultierende
Dichte p weist einen Fehler von ca. 0,002 g/cm?® auf.

Ultraschallgeschwindigkeiten

Die Untersuchung der Homogenitat von Materialproben mittels Bestimmung der Ultraschall-
geschwindigkeiten ist ein haufiger Ansatz in der Materialforschung. Er basiert auf der Bestimmung
der Wellenlaufzeiten fiir P- und S-Wellen, die empfindlich auf Anderungen im Mineralbestand bzw.
der Grdlke und des Zustandes des (luft- bzw. 16sungserfillten) Porenraums reagieren.

Am IfG Leipzig wird fur die Laufzeitmessung der Ultraschallgeschwindigkeit das Gerat USN 58L
(GE Measurement & Control) in Verbindung mit den paarweise eingesetzten Krautkramer P-
Wellengebern und -empfangern B 0,5 y (Senkrechtprifképfe: Frequenz 0,5 MHz) eingesetzt. Die
Ankopplung der Prufkorper erfolgt fur die Scherwellengeber mit einer dinnen Schicht Bienenhonig,
der nach der Messung entfernt wird.

Aus dem Quotient von Lange des Laufzeitweges und der gemessenen Laufzeit ergibt sich die
Geschwindigkeit. Die Laufzeitanzeige erfolgt mit einer scheinbaren Genauigkeit von 0,01 ps.
Wegen der Ankopplungsschwierigkeiten an die Prifkorper betragt die Genauigkeit der Laufzeit-
messung ca. 0,1us und damit die Genauigkeit der Geschwindigkeit ca. 10 m/s. Unter
Bertcksichtigung der zuvor bestimmten Dichte werden weiterhin die ,dynamisch bestimmten®
elastischen Konstanten berechnet (GEBRANDE 1982). Unabhangig davon lassen sich Uber die
Variabilitdt von Ultraschallgeschwindigkeiten vs. Dichte unterschiedliche Variationsfelder, was
unterschiedliche Stoffeigenschaften widerspiegelt, flir die Proben vor und nach Ldsungskontakt
abgrenzen.
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3.6 ABLEITUNG DES UNTERSUCHUNGSPROGRAMMES IN
ANLEHNUNG AN IN-SITU-DATEN UND ANFORDERUNGEN AN
DIE PROBENHERSTELLUNG

Bei der Errichtung grof3volumiger Bauwerke aus Magnesiabaustoff in Ortbetonbauweise wurden
Temperaturentwicklungen bis in die Grélenordnung von 100°C registriert. Dabei wurden die
hochsten Temperaturen in Bauwerksmitte (im 100°C-Bereich) und um etwa 30°C bis 40°C ge-
ringere Temperaturen im Kontaktbereich zum umliegenden Gebirge (Kontur) gemessen, wie z.B.:

e ca. 100°C in Bauwerksmitte und ca. 57°C im Konturbereich im Blindschacht 4 der
Schachtanlage Asse II (ERCOSPLAN/ IFG LEIPZIG 2009);

e eine Temperaturspitze von ca. 160°C in Bauwerksmitte und ca. 80°C im Konturbereich
beim Bau der Pilot-Strémungsbarriere PSB A1 (HEYDORN ET AL. 2015);

e ca. 100°C in Bauwerksmitte und ca. 57°C bis 70°C im Kontaktbereich zum Gebirge beim
Abdichtbauwerk aus DBM 2 im GroRversuch Bleicherode (MAUKE 2015);

e ca. 100°C bis 115°C in Bauwerksmitte und ca. 70°C bis 80°C im Konturbereich beim
GroRversuch 2 im Rahmen des FuE-Vorhabens CARLA in Teutschenthal (GTS 2010).

Je nach Bauwerksdimension wird die Umgebungstemperatur nach wenigen Monaten bis mehreren
Jahren wieder erreicht.

Da die Bindemittelphasenbildung und folglich die resultierenden Baustoffeigenschaften von der
Abbindetemperatur beeinflusst werden koénnen (s. Tab. 1), sind zur Untersuchung der
Baustoffeigenschaften nach dem Abbinden nur Proben geeignet, die unter entsprechender
Temperaturentwicklung, d.h. in einem entsprechenden Temperatur-Zeit-Fenster (TZF) abgebun-
den haben. Das kénnen Proben aus den Versuchsbauwerken selbst oder Laborproben sein. Da
Laborprobekérper nicht die hohen Abbindetemperaturen entwickeln kénnen, wie das bei Grof3-
bauwerken der Fall ist, sind zur Gewinnung einer reprasentativen Datenlage fiir Laborpraparate
entsprechende TZF nachzubilden.

Bei der Herstellung von Laborproben ist dabei auf die Einhaltung der Baustoffrezeptur innerhalb
der bei GroRbauwerken verarbeiteten oder verarbeitbaren Bandbreite der ausgewiesenen
Rezeptur zu achten. Das Abbinden muss zudem im geschlossenen System erfolgen, d.h. ohne
Austrocknung der Proben beim TZF-Durchlauf. Dies entspricht im Wesentlichen dem Sachverhalt
beim Abbinden von Grof3bauwerken, da der Baustoff vom angrenzenden Gebirge umschlossen ist
und nur Uber den Luftkontakt an den Stirnseiten oberflachennah austrocknen kann.

Mit der Einspannung eines GroRRbauwerkes vom umgebenden Gebirge ist auch flir Laborproben
ein eingespannter Zustand beim Abbinden, wie auch fir Untersuchungen eines spateren Losungs-
zutritts, nachzubilden. Der Zeitpunkt eines mdglichen Lésungszutrittes zum Bauwerk ist fir den
Realfall nicht prognostizierbar, weshalb Untersuchungen zu den Konsequenzen eines Ldsungs-
zutrittes auch zeitabhangig nach der Baustoffherstellung (in Abhangigkeit vom Alterungszustand)
durchzufiihren sind.
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3.6.1 Abbindetemperatur-Zeit-Fenster (TZF) — Untersuchungsfeld 1

In Anlehnung an o.g. In-situ-Daten wurden zur Nachstellung des Abbindens unter entsprechender
Temperaturentwicklung drei Temperatur-Zeit-Fenster mit Temperaturspitzen von jeweils 60°C
(TZF 60), 90°C (TZF 90) und 120°C (TZF 120) mit einem anschlieRenden asymptotischen
Temperaturabfall Uber einen langeren Zeitraum auf Umgebungstemperatur (fir das Labor-
programm auf 30°C festgelegt) erstellt (Abb. 2). Mit dem TZF 60 wird die Umgebungstemperatur
von ca. 30°C nach etwa einem Jahr, mit dem TZF 90 nach 2 Jahren und mit dem TZF 120 nach
3 Jahren erreicht.

Auf diese Weise werden im Labor reprasentative Baustoffproben zur Untersuchung der
Materialeigenschaften wahrend bzw. nach dem Abbinden im Untersuchungsfeld 1 gewonnen.
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Abb. 2:  Temperatur-Zeit-Fenster, abgeleitet aus In-situ-Daten, innerhalb welcher das Abbinden
von Laborproben zum Erhalt reprasentativer Prifkorper erfolgt (links: TZF-
Gesamtversuchsdauer, rechts: Ausschnitt fir die ersten 70 Tage)

3.6.2 Sekundarer Losungszutritt — Untersuchungsfeld 2

Zur Fuhrung eines Integritatsnachweises flr den Baustoff (Abschnitt 3.2) sind alle nach dem
Abbinden bestimmten Baustoffeigenschaften (z.B. Phasenbestand, Gefiigezustand, mechanische
Parameter: Festigkeit und Verformungsverhalten) auch im Untersuchungsfeld 2 fir den Baustoff
unter bzw. nach Einwirkung von MgCl,-haltiger Losung (= sekundarer Losungszutritt) zu
bestimmen.

Voraussetzungen daflr sind, dass der In-situ-Zustand des abgebundenen Baustoffkérpers erhalten
bleibt und die Proben kontinuierlich und mdglichst vollstdndig mit Losung aufgesattigt werden
kénnen. Da fir das Szenario ,Losungszutritt” kein definierter Zeitpunkt nach Verarbeitung des
A1-Baustoffes benannt werden kann, werden die Baustoffproben wahrend und nach Durchlauf der
Abbinde-TZF mit MgCl,-haltiger Lé6sung druckbeaufschlagt (Abb. 6, Tab. 2).
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3.6.3 Probe- und Messzellenaufbau

Zur Bestimmung der Materialeigenschaften, die sich mit dem Abbinden des A1-Baustoffes im
jeweiligen TZF entwickeln bzw. im Anschluss daran vorliegen, als auch flr deren wiederholte
Bestimmung nach sekundarem Ldsungszutritt, werden an die Probenherstellung spezielle
Anforderungen gestellt:

Die abbindenden Probekorper dirfen beim TZF-Durchlauf nicht austrocknen und auch
keine Luftfeuchtigkeit aus der Umgebung aufnehmen, da eine Veranderung der Lésungs-
zusammensetzung bzw. der Porenlésung im Zeitraum des Abbindens die urspriingliche
Rezeptur verandert und dadurch die Eigenschaftsentwicklung beeinflussen kann. Die
Proben missen daher in gas- und druckdichten Probenzellen abbinden.

Fur die Messungen des Phasenbestandes (Abschnitt 3.5.1) und der Porositat (Abschnitt
3.5.4) sowie der Durchfuhrung von REM- oder CT-Aufnahmen (Abschnitt 3.5.5) werden nur
geringe Probemengen im g- bzw. cm®-Bereich benétigt.

Fir die Bestimmung von mechanischen Parametern sind dagegen Prifkérper grofierer
Abmessung notwendig (Abschnitt 3.5.2), um integral flr das Material reprasentative Eigen-
schaften zu ermitteln.

Fir die Untersuchung des Baustoffverhaltens nach sekundarem Ldsungszutritt sind ebenso
grélere Probekdrper notwendig (Abschnitt 3.5.2), da nach Versuchsabschluss in analoger
Weise die mechanischen Parameter sowie der Phasenbestand, die Porositat etc. zu
bestimmen sind.

Probenzellen zur Bestimmung von Phasenbestand, Gefiigezustand und Porositat

Als gasdichte Probenzellen wurden Stahlzellen mit Einsatzen aus PE-Hulsen zur Vermeidung von
Korrosion des Stahls bei Kontakt mit Salzldsung hergestellt. Die Stahlzellen wurden mit Hilfe einer
Verschraubungsvorrichtung durch Edelstahlplatten mit integrierten Teflonscheiben verschlossen.
Abb. 3 zeigt die Zellbestandteile sowie die verschraubte Probezelle.
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Abb. 3: Gasdichte Probezelle (IfAC-Zelle) und deren Bestandteile (von links nach rechts:
Verschraubungsvorrichtung mit Zellboden und Teflondichtungsscheibe; Deckel mit
Teflondichtungsscheibe; komplett verschraubte Edelstahlprobezelle mit Edelstahlrohr
und innerer PE-Hulse; @-innen = 30 mm, @-aullen = 34 mm, h = 110 mm und einem
Fassungsvolumen von 58 mL)

Probemesszellen zur Bestimmung mechanischer Parameter und zur Untersuchung
des Baustoffverhaltens bei bzw. nach sekundarem Losungszutritt

An die Entwicklung der Probemesszellen ist neben Gas- und Druckdichtheit sowie ausreichender
Probekorpergréfie die Anforderung gestellt, die Probekérper in axialer Richtung mit Salzlésung an-
bzw. zu durchstromen (ohne Umlagerung der Proben mit Verlust der radialen Einspannung).
Daruber hinaus stellte sich die Frage nach der Erfassung einer moéglichen Druckentwicklung
wahrend des Abbindens bzw. nach der Lésungsdruckbeaufschlagung, sodass auch dieser
Sachverhalt bei der Konstruktion der Messzellen einbezogen wurde.

Zur Realisierung der o.g. Anforderungen wird eine Probemesszelle bendétigt, die die Gewinnung
von Prifkérpern mit einer MindestgrélRe zur Durchflhrung reprasentativer Materialunter-
suchungen (u.a. Festigkeit, Verformungsverhalten) zulasst. Hierfir werden nach den Erfahrungen
des IfG Leipzig als Prifkorper Zylinderproben mit den Mindestabmessungen h =80 mm und
@ =40 mm bendtigt. Folglich wurde eine Versuchszelle hergestellt (Abb. 4), bei der es sich um
eine stehende, zylindrische Stahlform, aus einem geschliffenen Stahlrohr (&J-innen =100 mm,
hzyiinder = 175 MM, Swang = 8 mm) handelt. Das Stahlrohr wird an den Enden durch zwei Druck-
stempel (hy = 35 mm), mittels O-Ringen zu den Seiten abgedichtet, verschlossen.
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Abb. 4: Gasdichte Probemesszelle (IfG-Zelle) zur Gewinnung von 3 Prifkérpern fir die
Bestimmung mechanischer und hydraulischer Eigenschaften, zur
Lésungsdruckbeaufschlagung und zur Erfassung des Druckverhaltens

Durch zwei Filtereinlagen (Sinterbronze-Scheiben: ds = 98 mm und hs =5 mm, sowie zusatzlich
Filterpapier) ist gewahrleistet, dass die Probekdrper nach dem Abbinden Uber entsprechende
Zuleitungen in axialer Richtung kontrolliert angestromt werden konnen. Daraus folgt eine
zylindrische Probengeometrie (& = 100 mm, Probenhdhe = ca. 95 mm, V,, = ca. 750 cmd).

Der obere Stempel ist abnehmbar, wobei Uber eine Kraftmessdose (Burster Druckkraftsensor
8526-6200, Messbereich 200 kN) nach definierter Vorspannung Uber eine Spannschraube ein
mdglicher entstehender Expansionsdruck in axialer Richtung gemessen werden kann. Durch die
Systemsteifigkeit der Zelle (vernachlassigbare elastische Eigendehnung in axialer und radialer
Richtung) ist gewahrleistet, dass das Probenmaterial annahernd volumenkonstant eingespannt ist.

Fur die kontinuierliche Bestimmung des Druckverhaltens wahrend des Abbindens der A1-Proben
innerhalb der TZF wurden die Zellen mit einer DMS-Applikation (Bestuckung durch Fa. IFF
Engineering & Consulting GmbH Leipzig) versehen. Mit dieser wird der radiale Expansionsdruck
aus der radialen Stahlverformung der Druckzellen ermittelt. Zur Kalibrierung wurden die Zellen in
einer Universalprifmaschine (SHM 250) bis oax < 10,0 MPa abgedrickt und die Widerstands-
charakteristik der DMS als hydraulischer Innendruck aufgezeichnet.
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3.6.4 Probenansatz- und Beprobungsregime

Zur Verfolgung der Phasenbestandsentwicklung, der Gefligeentwicklung und der Entwicklung der
mechanischen Eigenschaften des Baustoffes wahrend des Abbindens im entsprechenden TZF
(Untersuchungsfeld 1) sind kontinuierliche Beprobungen innerhalb des TZF-Durchlaufs notwendig.
Im Zeitraum grofRer Temperaturanderungen (zu Beginn des TZF) missen Probenahmen haufiger
als im Zeitraum geringer Anderungen stattfinden.

Der Start des Abbindes im jeweiligen TZF und damit die Probenherstellung missen zeitversetzt
erfolgen, um zu gewahrleisten, dass zum Entnahmezeitpunkt der Probe aus dem TZF die ent-
sprechenden Messungen auch realisiert werden kénnen. So sind z.B. flr die quantitative
Bestimmung des Phasenbestands einer A1-Probe 8 Stunden Messzeit (davon 1 h Proben-
praparationszeit) notwendig (Abschnitt 3.5.1). Fur die Bestimmung der mechanischen Parameter
(Abschnitt 3.5.2) werden mehrere Tage bendétigt, wodurch sich auch die mdgliche Bestimmungs-
haufigkeit im Vergleich zur Phasenbestandsanalyse verringert.

Fir die Untersuchung der Baustoffeigenschaften nach sekundarem Ld&sungszutritt
(Untersuchungsfeld 2) werden die speziell fir den Losungszutritt entwickelten Probemesszellen zu
definierten Zeitpunkten den TZF entnommen, an Lésung angeschlossen und stufenweise druck-
beaufschlagt. Im Rahmen der Versuchsfuhrung wird die injizierte Losungsmenge gemessen,
woraus Aussagen zur Losungspermeabilitat abgeleitet werden (Abschnitt 3.5.3).
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Abb. 5:  Abschatzung der Durchtrittszeit fur die Aufsattigung des Probekoérpers (& =100 mm,
Probenhdhe = ca. 95 mm, mittlere Porositat = 5%) in Abhangigkeit vom Injektionsdruck

und der Baustoffpermeabilitat
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Im Hinblick auf das Erreichen einer moglichst vollstdndigen Loésungsaufsattigung besteht die
Problematik, dass wegen der hohen Dichtheit des Baustoffes und der daraus resultierenden
niedrigen Losungspermeabilitdt druckabhangig relativ lange Zeitrdume fur eine Aufsattigung
bendtigt werden. Mit der fur die anschlieBenden Untersuchungen (Untersuchungsfeld 2)
erforderlichen PrifkérpergroRe mit einer Hohe von mindestens 80 mm bzw. 100 mm Durchmesser
ergeben sich, wie in Abb. 5 dargestellt, bei einer realistischen Permeabilitat von 10%° m? bei einem
relativ hohen Injektionsdruck (p; = 6 MPa) Versuchszeiten von mindestens einem % Jahr.

Das Beprobungsregime der A1-Baustoffproben wahrend des Abbindens in den drei TZF mit zeit-
lichem Versatz ist in Abb. 6 schematisiert.
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100 100 +
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60 -1 fur A1 mit MgO-Reaktivitat 1, 2 und 3 60 -
504
40+
304
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Abb. 6: Beprobungsplan bei zeitlichem Versatz der TZF fir das Abbinden von A1-Laborproben
(links: gesamter TZF-Beprobungsplan, rechts: Ausschnitt fir die ersten 120 Tage)

Tab. 2 zeigt den Beprobungsplan mit zugehdriger Probenbezeichung flr das Untersuchungs-
programm.
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Tab. 2: Beprobungsplan je TZF mit Probenbezeichnung fir das Untersuchungsprogramm
(* Bestimmung von Phasenbestand und mechanischen Parametern;
** Bestimmung mechanischer Parameter)
Probealt Besti der Baustoffei haft
robeatter Bestimmung der Baustoffeigenschaften es |r_r_1mung er sausto elgenfc atten
nach dem v . wahrend bzw. nach sekundarem
) wahrend bzw. nach Abbinden .. .
Anmischen Losungszutritt
- Unt h feld 1 -
niersuchtingste - Untersuchungsfeld 2 -
Entnahme aus TZF zur
Lésungsdruckbeaufschlagung mit
TZF 120 TZF 90 TZF 60
anschlieBender Baustoffcharakterisierung
entsprechend Untersuchungsfeld 1
Probenbezeichnung
1 TZF 120-1d
. . . TZF 120-2d-LZ,
2 TZF 120-2d TZF 90-2d TZF 60-2d TZF 90-2d-LZ, TZF 60-2d-LZ
4 TZF 120-4d TZF 90-4d
7 TZF 120-7d
10 TZF 120-10d TZF 90-10d TZF 60-10d
16 TZF 120-16d TZF 90-16d
21 TZF 120-21d TZF 90-21d
. . . TZF 120-28d-LZ,
28 TZF 120-28d TZF 90-28d TZF 60-28d TZF 90-28d-LZ, TZF 60-28d-LZ
58 TZF 60-58d
64/65 TZF 120-64d TZF 90-65d
84 TZF 90-84d
91 TZF 120-91d TZF 60-91d
TZF 120-182d-LZ
182 TZF 120-182d* | TZF 90-182d* | TZF 60-182d** ’
8 0-182d 90-182d 60-182d TZF 90-182d-LZ, TZF 60-182d-LZ
196 TZF 60-196d
TZF 120-365d-LZ,
TZF 120- * | TZF 90- [ TZF 60- [
365 0-365d 90-365d 60-365d TZF 90-365d-LZ, TZF 60-365d-LZ
. . . TZF 120-730d-LZ,
730 TZF 120-730d TZF 90-730d TZF 60-730d TZF 90-730d-LZ, TZF 60-7304-LZ
. . . TZF 120-1095d-LZ,
1095 TZF 120-1095d* | TZF 90-1095d TZF 60-1095d TZF 90-1095d-LZ, TZF 60-1095d-LZ
1460 TZF 120-1460d | TZF 90-1460d TZF 60-1460d
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4 VERSUCHSDURCHFUHRUNG

4.1 VORBEREITENDE ARBEITEN

In Vorbereitung auf die Probenherstellung fand im Hinblick auf die Beziehbarkeit der Rezeptur-
komponenten, deren Charakteristik sowie der Verarbeitung der A1-Rezeptur am 04.10.2011 ein
Fachgesprach in Remlingen und am 17.01.2012 eine Befahrung der Baustoffanlagen auf der
Schachtanlage Asse Il statt. Von der Asse-GmbH wurde zum Fachgesprach Uber die Annahme-
kriterien bei den Ausgangsstoffen (Bindemittel: MgO vom Typ F4/200 vom Lieferanten
Lehmann&Voss&Co.; Anmischlésung: MgCl,-Lsg. nahe der Lésungszusammensetzung R der Fa.
Deusa; Zuschlagstoff: NaCl mit GroRtkorn 4 mm als Liefersalz der Fa. ESCO) sowie Uber das
bestehende Qualitatssicherungsprogramm bei der Herstellung von Sorelbeton A1 informiert.

Das MgO wird mit dem Steinsalzzuschlag zum sogenannten Vorprodukt vermischt. Das kann
sowohl Ubertagig als auch untertdgig erfolgen. Die Trockenmischung wird untertage mit der
Anmischlésung in Mischanlagen zur A1-Baustoffsuspension verarbeitet und verpumpt. Aufgrund
der Genauigkeit der Mischanlage kann die A1-Baustoffrezeptur mit einer Bandbreite von 3%
verarbeitet werden.

Fir die Herstellung reprasentativer A1-Probekérper im Labor des IfAC wurden von der Asse-
GmbH die Ausgangsstoffe in Form des Vorproduktes (Trockenmischung aus dem Bindemittel MgO
und dem Steinsalzzuschlag) und die Anmischlésung in ausreichender Menge geliefert. Zur
Charakterisierung des MgO (Basismaterial) wurden ebenso Stichproben mitgeliefert.

Um die Baustoffeigenschaften auch an A1-Bauwerkskorpern untersuchen zu kdnnen, die auf der
Schachtanlage der Asse Il hergestellt worden sind und die bislang keinem Ldsungskontakt
ausgesetzt waren, wurde von der Asse-GmbH geprift, aus welchem Bauwerk Kkurzfristig
reprasentative A1-Probekdrper gewonnen werden kdnnen. Im Ergebnis wurden A1-Probekdrper
(nachfolgend als Alt-A1-Probekoérper bezeichnet) aus einem verflllten Vorratsbunker (WLS-775-2,
750-m-Sohle, Betonage April 2007) gewonnen und am 25.06.2012 an das IfG Leipzig geliefert.

4.1.1 Charakterisierung der A1-Rezepturkomponenten

Die A1-Rezeptur besteht aus dem Bindemittel Magnesiumoxid (MgO), einer konzentrierten
Magnesiumchloridlésung (MgCl,-Lésung) als Anmischldsung und dem Zuschlagstoff Steinsalz. Die
Rezepturanteile sind in Tab. 3 angegeben.

Tab. 3: Rezepturbestandteile des A1-Baustoffes (DBE TEC 2008)

A1-Rezepturkomponenten Anteil in Ma.-%
Bindemittel MgO 11,3
Zuschlagstoff Steinsalzgrus 63,7

Anmischlésung MgCl, - Lésung 25,0
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Magnesiumoxid

Das Bindemittel MgO (kaustische Magnesia) wird von der Asse-GmbH von der Fa.
Lehmann&Voss&Co. mit der Spezifikation F4/200 bezogen. Nach Eingang auf der Schachtanlage
Asse Il wird die Reaktivitat mittels Zitronensauretest am MgO (Basisprodukt) wie auch nach der
Mischung mit dem Steinsalz zur Herstellung des Vorproduktes fir pH 7 und pH 8,6 bestimmt. Die
Ergebnisse fir das Basisprodukt (MgO) sind als Haufigkeitsverteilung in Abb. 7 und flr das
Vorprodukt (MgO + NaCl) in Abb. 8 dargestellt.

8,0

7.0

0 Haufigkeit Reaklionszeit bei pH 7 [%]

8 Haufigkeit Reaklionszeit bei pH 8,6 [%]
6.0 - :

5,0
40
3.0
20
1.0
0,0
# 4

N O B S R O O ® 0 D & O o S O O D o S D & A
DI P S P . S O o P L S .

Zeit [s]

Haufigkeit [%]

Abb. 7:  Zitronensauretestwerte fir das Basisprodukt (MgO), Datenbasis mit 2211 Messwerten,
zur Verfigung gestellt durch die Asse-GmbH (BfS 2011)

Entsprechend Abb. 7 wurde MgO (Basisprodukt) in einem Reaktivitdtsbereich von 40 s bis 600 s,
mit der grofiten Haufigkeit (>4%) im Bereich von 160 s bis 240 s (pH 7) zur Herstellung des A1-
Sorelbaustoffes bezogen. Konkret wurden aus dem Lieferumfang im Jahr 2011 von der Asse-
GmbH von 170 MgO-Proben die KenngrofRen in Tab. 4, darunter die MgO-Reaktivitat ermittelt. Der
héchste Wert wurde mit 75 s und der geringste mit 530 s bestimmt. Im Mittel aller Lieferungen lag
der Zitronensauretestwert bei 230 s (pH 7).
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Abb. 8:  Zitronensauretestwerte flr das Vorprodukt (MgO+NaCl), Datenbasis 1615 Messwerte,
zur Verfigung gestellt durch die Asse-GmbH (BfS 2011)

Tab. 4: Kennwerte fir das Basismaterial (MgO) an 170 Proben aus dem Lieferumfang 2011 von
der Asse-GmbH ermittelt (BfS 2011)

Lageparameter Wassergehalt Korndichte Reaktivitat Kornverteilung
[%] [g/cm?] [s]
pH 7 pH 8,6 dgs <75 um
Minimalwert 0,073 3,385 75 90 62
Maximalwert 0,299 3,508 530 585 77
Mittelwert 0,162 3,467 235 267 68
Standardabweichung 0,037 0,019 60 66 3

Aufgrund der Reaktivitadts-Bandbreite wurde entschieden, fir die Herstellung der A1-Laborproben
jeweils MgO mit 3 unterschiedlichen Reaktivitaten einzusetzen, um eventuelle Auswirkungen auf
die Eigenschaftsentwicklung des A1-Baustoffes feststellen zu kénnen. Eine damit verbundene
Verdreifachung der Probekdrperherstellung mit anschlieRender Untersuchung war nur im Fall der
Phasenbestandsanalyse und Pororitdtsbestimmung mdglich. Fir die Bestimmung der mecha-
nischen Parameter sowie flr das Untersuchungsprogramm nach L&sungsdruck-beaufschlagung
konnte zur Realisierung nur eine reprasentative mittlere MgO-Reaktivitat eingesetzt werden.
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Von der Asse GmbH wurde das Vorprodukt in 36 x 10 L-Eimern (ca. 15 kg Vorprodukt pro Eimer)
mit Angabe der Reaktivitdt an das IfAC geliefert. Davon enthielten 18 Eimer die Vorprodukt-
Reaktivitdt 65 s bis 100 s (Lieferung am 12.01.2012, ca. 230 kg) und 18 Eimer die Vorprodukt-
Reaktivitaten zwischen 140 s und 305 s (Lieferung am 06.03.2012, ca. 224 kg), davon 12 Eimer
zwischen 220 s und 260 s (bei pH 7).

Die hoher reaktive Liefercharge (65 s bis 100 s) wurde zur Herstellung von A1-Baustoffproben mit
der héchsten MgO-Reaktivitat (R1), aus der zweiten Liefercharge im Bereich 220 s bis 260 s fur
die Herstellung von Proben mit mittlerer MgO-Reaktivitat (R2) eingesetzt. Fir einen geringeren
Reaktivitatsbereich (300 s) stand mit den Vorproduktlieferungen keine ausreichende Menge zur
Verflgung, sodass vom Lieferanten der Fa. Lehmann&Voss&Co Magnesiumoxid mit einer
Reaktivitat von 300 s (R3) bestellt wurde. Fur die Vorproduktherstellung wurde das von der Asse-
GmbH mitgelieferte Steinsalz der Fa. ESCO verwendet.

Der Zitronensauretestwert (ZTW) wird erfahrungsgemal® im Rahmen von x20s fir eine
entsprechende MgO-Reaktivitatscharge auch innerhalb unterschiedlicher Priflabore reproduzier-
bar bestimmt. In diesem Rahmen wurden die von der Asse-GmbH angegebenen Werte fur die
Vorprodukt-Reaktivitaten wie auch fiir das von der Fa. Lehmann&Voss&Co gelieferte MgO durch
das IfAC bestatigt.

Zur Herstellung der A1-Baustoffproben standen damit die folgenden drei MgO-Reaktivitaten zur
Verfugung:

e Reaktivitat 1 (R1): 80s+20s,
e Reaktivitat 2 (R2): 240s+ 20 s,
e Reaktivitat 3 (R3): 300s+5s.

Mit der Lieferung der Vorprodukt-Chargen wurden auch drei Proben (je 2 kg) MgO-Basisprodukt
von der Asse-GmbH erhalten. Zusammen mit dem direkt von der Fa. Lehmann&Voss&Co
bezogenen MgO (R3) wurde der Phasenbestand mittel Réntgenpulverdiffraktometrie Gberprift. Die
Diffraktogrammausschnitte zeigt Abb. 9.
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MgO-Basismaterial, Lfg. 12.01.2012, Probe 1
MgO-Basismaterial, Lfg. 12.01.2012, Probe 2
MgO-Basismaterial, Lfg. 12.01.2012, Probe 3

MgO Lfg. Lehmann&Voss, Marz 2012, Charge 105760B
Referenz: MgQ Periclase, syn PDF 45-0946

Referenz: CaCO3 Calcite, syn PDF 05-0586

Referenz: SiO- Quartz, syn PDF 46-1045

Referenz: MgCOs; Magnesite PDF 88-1802

Referenz: CaMg(CQ3), Dolomite PDF 36-0426
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Abb. 9:  Ausschnitt aus den Pulverdiffraktogrammen des MgO (Basismaterial) (Lieferung von der
Asse-GmbH am 12.01.2012 sowie von der Fa. Lehmann&Voss&Co im Marz 2012)

Demnach enthalten alle vier Magnesiumoxid-Proben nur geringfligige Anteile an Quarz (SiO,),
Calcit (CaCO3), Magnesit (MgCOs3) und Dolomit (CaMg(COs3),), was die Sollwerte der Zusammen-
setzung fir das MgO (Basismaterial) in Tab. 5 wiederspiegelt.

Tab. 5: Sollwerte der chemisch-mineralogischen Zusammensetzung des Basismaterials MgO,
zur Verflgung gestellt durch die Asse-GmbH (BfS 2011)

Chemische Zusammensetzung des MgO-Basisproduktes Phasenanteil im MgO-Basisprodukt in Ma.-%
MgO >93%
Ca0O <2,7%
SiO; <3,0%
Fe,03 <0,7%
AlO3 <0,3%

Anmischlésung

Bei der Anmischlésung handelt es sich entsprechend der Rezepturbeschreibung (DBE TEC 2008)
um eine konzentrierte Magnesiumchloridlésung (nahe R-Lésung), welche geringe Anteile an Na, K,
Ca und Sulfat aufweist (Tab. 6). Die mittlere Dichte liegt bei 1,32 g/cm® im Bereich von 10°C bis
30°C (Anhang 1).
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Zusammen mit dem Vorprodukt wurde am 12.01.2012 auch Anmischlésung in 5 x 20 L-Kanistern
von der Asse-GmbH mit einem zugehdrigen Datenblatt (Anhang 1) zu den enthaltenen lonen-
konzentrationen an das IfAC geliefert (Tab. 6). Die dokumentierte Lésungszusammensetzung liegt
demnach im ausgewiesenen Bereich der A1-Rezeptur. Die Magnesium-, Chlorid- und Sulfationen-
konzentrationen wurden durch Analysen im Labor des IfAC mit minimalen Abweichungen bestatigt
(Tab. 7).

Tab. 6: Zusammensetzung der Anmischlosung

Komponenten | Konzentrationsbereich der Anmischlésung Zusammensetzung der Anmischlésung,

des A1-Baustoffes (DBE TEC 2008) Lieferung Asse-GmbH am 12.01.2012
(Datenblatt Asse-GmbH 20.12.2011, Anhang 1)
in Ma.-%

MgCl; 28,6 — 31,6 30,73

MgSO4 23-25 1,95

CaSO04 0,07 - 0,1 0,01

KCI 0,1-0,11 0,07

NaCl 0,3-0,36 0,22
Tab.7: Zusammensetzung der Anmischlésung (Komponenten aus Tab. 6 in

lonenkonzentrationen angegeben)
lonen Konzentrationsbereich der Zusammensetzung der Analysenwerte der am
Anmischlosung des A1-Bau- Anmischlésung, Lieferung vom 12.01.2012 gelieferten
stoffes (DBE TEC 2008) 12.01.2012 (Datenblatt Asse- Anmischlésung, IfAC-Labor,
GmbH, Analyse: 20.12.2011, 27.01.2012 (Mittelwert aus 5
Anhang 1) gelieferten Kanistern)
mol/kg H20

Mg** 4,655 - 5,398 5,058 5,092 + 0,010

Cl- 8,848 - 10,277 9,702 9,721 +£0,015

S0~ 0,286 - 0,329 0,243 0,256 + 0,006

Na 0,075 - 0,094 0,057 n.b.

K 0,020 - 0,023 0,014 n.b.’

Ca 0,008 - 0,011 0,001 n.b.”

7

n.b.: nicht bestimmt
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Steinsalzzuschlag

Der Steinsalzzuschlag fir den A1-Baustoff wird von der Asse-GmbH von der Firma ESCO
European Salt Company GmbH & Co. KG bezogen. Im Priflabor der ASSE-GmbH werden der
Wassergehalt, die Korndichte und die Kornverteilungskurve bestimmt. Das GroRtkorn liegt bei
4 mm. Tab. 8 zeigt die fir 2011 an 101 Proben ermittelten Kennwerte. Die Bestimmung der
Zusammensetzung erfolgte bis 2011 noch extern im Auftrag der Asse-GmbH.

Tab. 8: Kennwerte flir den Steinsalzzuschlag aus 101 Lieferungen in 2011 (Liefersalz der Fa.
ESCO) (BfS 2011)

Kennwerte fiir den Steinsalzzuschlag (Sollwerte)
2 | NaCl (Halit) >98 Ma.%
o N
T o . o)
g @ | CaSO4 (Anhydrit) <1,6 Ma.%
& OO0
o O E
g g % KCI - MgCl; -6 H,O (Carnallit) 0 Ma.% bis 0,1 Ma.%
gc¢
© &N | Fe <0,07 Ma.%
Wassergehalt 0,024 (£ 0,012) Ma.%
Korndichte 2,172 (£ 0,010) g/cm3

Der von der Asse-GmbH am 12.01.2012 gelieferte Steinsalzzuschlag (10 kg) wurde réntgeno-
graphisch analysiert. Abb. 10 zeigt das zugehdrige Pulverdiffraktogramm. Neben der Haupt-
komponente NaCl konnte ein geringfugiger Anteil an Anhydrit (<1,6%) nachgewiesen werden. Das
Ergebnis entspricht der Sollwert-Zusammensetzung in Tab. 8 wieder.

| Steinsalz, Fa. ESCO
1 Referenz: NaCl, Halit, PDF 05-0628
| Referenz: CaSOy4, Anhydrit, PDF 37-1496
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Abb. 10: Ausschnitt aus dem Pulverdiffraktogramm des Steinsalzes der Fa. ESCO (erhalten von
der Asse-GmbH am 12.01.2012)
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4.1.2 Vorversuch zur Probenherstellung

In einem Vorversuch am 07.02.2012 wurde das Anmischen der entsprechenden A1-Baustoff-
menge fur die anschlieBende Befullung der Probe- und Messzellen (zugehoriges Protokoll in
Anhang 2) und deren Uberfiihrung in die Temperierschranke zum Start des Untersuchungs-
programmes fir einen Probenansatz eines TZF getestet. Demnach war es maoglich alle Proben-
zellen fur ein TZF mit 3-fach Ansatzen (3 unterschiedliche MgO-Reaktivitaten) der Probenzellen
zur Phasenbestandsanalyse innerhalb von 6 Stunden zu beflillen und das Abbinden im TZF zu
starten.

In Vorversuchen wurde die Funktionsfahigkeit der IfG-Probemesszellen, insbesondere die Wirkung
der Filter zum flachigen Anstromen der A1-Probe Uberpruft (Abb. 11). Dabei zeigte sich, dass auf-
grund der geringfligigen Absonderung von Uberschusslosung teilweise eine randliche Um-
stromung der Filterplatten stattgefunden hatte, wobei aber deren Funktion aufgrund des Filter-
papieres weitgehend erhalten blieb (Nachuntersuchungen ergaben, dass bis zu 10 mL bzw. 20 g
Baustoff in die Sinterplatten als Baustoffverlust eingedrungen waren). Da nicht ausgeschlossen
werden konnte, dass Uberschusslésung auch in den Anschlussverbinder fiir die hydraulische
Druckbeaufschlagung eingedrungen ist, wurde die Durchgangigkeit vor der spateren Losungs-
druckbeaufschlagung mittels Bohrer Uberpruift.

Filterpapier

| Verstopfer
bei Drainage

Abb. 11: Probenzustand nach Auspressen einer A1-Probe aus den IfG-Probemesszelle (s. Abb.
4; links: Zustand der Sinterscheiben und Kontakt zum Stempel; rechts: Filterpapier und
Sinterscheiben)
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4.2 PROBEKORPERHERSTELLUNG

4.21 Anmischen des A1-Baustoffes

Nachdem alle Rezepturkomponenten geprift vorlagen und die Probenherstellung getestet war,
fand zeitversetzt das Anmischen der A1-Baustoffrezeptur mit Beflillung der Probe- und Messzellen
fur das Abbinden in den drei Temperatur-Zeit-Fenstern (TZF) statt.

Das Anmischen erfolgte mit einem Zwangsmischer (Eimermischer THB der Fa. BECKEL). Die
Anmischlésung wurde im 20 L-Eimer vorgelegt und das Vorprodukt aus MgO und Steinsalz
eingestreut. Nach erreichter Homogenisierung wurde die Baustoffsuspension noch weitere 3 min
mit einer Drehzahl von ca. 60 U/min gemischt (Anhang 2). Mit einem Mischansatz konnten 15 kg
A1-Baustoff hergestellt werden. Fir 25 kg Baustoffsuspension, die beispielsweise fir die Proben-
satzherstellung flr das TZF 90 mit der MgO-Reaktivitat 2 bendtigt wurde, waren in zwei Misch-
vorgangen 18,75 kg Vorprodukt (Menge aus einem Eimer + Anteile aus zweitem Eimer der Asse-
Vorproduktlieferungen) mit 6,25 kg Anmischlésung umzusetzen. Eine Ubersicht (iber alle Proben-
ansatze zeigt Tab. 9.

Tab.9: A1-Probeansatze

TZF 120 TZF 90 TZF 60
Anmischtermin 23.03.2012 24.04.2012 21.05.2012
hergestellte A1-Baustoffmenge 75 kg 50 kg 51 kg
davon mit: - - -
MgO-Reaktivitat 1 15 kg 15 kg 15 kg
MgO-Reaktivitat 2 50 kg 25 kg 25 kg
MgO-Reaktivitat 3 10 kg 10 kg 11 kg
befiillte Probe- u. Messzellen:
IfAC-Zellen (fir Phasenbestand, 42 (je 14 pro 36 (je 12 pro 27 (je 9 pro
Porositat, Gefugezustand) Reaktivitat) Reaktivitat) Reaktivitat)
IfG-Zellen 12 12 12
(nur Reaktivitat 2) (jeweils 6 Zellen fiir Bestimmung der mechanischen Parameter, 6 Zellen
fiir zeitgleiche Entnahme aus TZF fiir sekundare Losungsdruck-
beaufschlagung)

Nach der Befiillung aller Probe- und Probemesszellen wurden diese zum Abbinden im TZF in den
jeweiligen Temperierschrank eingesetzt (Abb. 12), welcher flr den entsprechenden TZF-Verlauf
programmiert war. Das TZF wurde am Nachmittag des jeweiligen Anmischtermins gestartet.

Alle Zellen waren fir das weitere Versuchs- und Untersuchungsprogramm mit entsprechenden
Probebezeichungen gemall Tab. 2 (Abschnitt 3.6.4) gekennzeichnet und beziglich der
verwendeten MgO-Reaktivitat noch mit den Index R1, R2 oder R3 ergénzt (z.B. ,TZF 90-28d"
erweitert auf ,TZF 90-R1_28d“ ,TZF 90-R2_28d“ ,TZF 90-R3_28d").
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Abb. 12: Temperierschrank mit allen Probe- und Messzellen zum Startzeitpunkt des Abbindens in
einem Temperatur-Zeit-Fenster

Die mit DMS-Messtreifen versehenen IfG-Zellen wurden an Datenlogger angeschlossen, um
wahrend des TZF-Durchlaufes die zeitliche Entwicklung des Expansionsdruckes in radialer
Richtung verfolgen zu kénnen. Dazu wurden die Daten vom IfAC an das IfG Leipzig Ubertragen
und dort ausgewertet.

4.2.2 Frischbetonparameter

Mit dem ersten Anmischtermin (26.03.2012, TZF 120) wurden an der A1-Baustoffsuspension auch
die Frischbetonparameter (Tab. 10) und die quasi-adiabatische Temperaturentwicklung fir den
Rezepturansatz mit der MgO-Reaktivitat 2 bestimmt (Protokoll im Anhang 3).

Fir die MgO-Reaktivitat 1 und 3 erfolgten die Messungen der quasiadiabatischen Temperatur-
entwicklung zu den nachfolgenden Anmischterminen. Die registrierten Temperaturverlaufe zeigt
vergleichend Abb. 13.
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Abb. 13: Vergleich der quasiadiabatischen Temperaturentwicklung des A1-Baustoffes fiir die drei

eingesetzten MgO- bzw. Vorprodukt-Reaktivitaten

Die Warmefreisetzung erfolgt mit Verwendung der hochsten MgO-Reaktivitat (R1: 80 s £ 20 s)
erwartungsgemal zu einem friheren Zeitpunkt und Uber einen kurzeren Zeitraum, sodass eine
héhere Maximaltemperatur (78°C nach 23 h) im Vergleich zu geringer reaktivem MgO resultiert.
Der Verlauf der Temperaturentwicklung fir die mittlere und geringe MgO-Reaktivitat (R2:
240 s + 20 s und R3: 300 s + 5 s) unterscheidet sich dagegen nur unwesentlich. Wenn der Unter-
schied zwischen Reaktivitat 1 und 2 bei 160 s £ 20 s liegt, so liegt er zwischen Reaktivitat 2 und 3
nur bei 60 s £ 20 s, was offensichtlich zu einer weniger unterscheidbaren Temperaturfreisetzung
Uber die Zeit fuhrt. Mit Reaktivitdt 2 wird eine Maximaltemperatur von 60°C nach 41 h und mit
Reaktivitat 3 von 57,7°C nach 42 h erreicht.

Tab. 10: Frischbetonparameter der A1-Baustoffsuspension, MgO-Reaktivitat 2 (Anhang 2)

Untersuchungsergebnisse der Suspension

Elektrische Leitfahigkeit 16,2 mS/cm
Temperatur 21,5°C
Dichte 1,88 glcm®
FlieRrinnenmaf 550 mm
Luftporengehalt 2,7%
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4.2.3 Beprobung, Probenmaterial, Prufkorpervorbereitung und
Losungsdruckbeaufschlagung

Zu jedem geplanten Zeitpunkt der Bestimmung von Phasenbestand, Porositat und Gefligezustand
wurden drei IfAC-Probenzellen, jeweils mit MgO-Reaktivitat 1, 2 und 3, dem Temperierschrank
entnommen, die Probe aus der Zelle herausprapariert und fir die entsprechenden Unter-
suchungen zerkleinert bzw. pulverisiert.

Zu den geplanten Zeitpunkten der Bestimmung der mechanischen Parameter sowie des
sekundaren Ldsungszutrittes (Abschnitt 3.6.2, Abb. 6, Tab. 2) wurden die entsprechenden zwei
Probemesszellen in das geomechanische Labor des IfG Leipzig gebracht. Dort wurde die Probe
aus der Zelle ausgepresst. Um die Messungen zur Bestimmung der mechanischen Parameter und
gesteinsphysikalischen KenngréRen gemall dem Untersuchungsprogramm (Abschnitt 3.6) durch-
fihren zu kdnnen, mussten aus der ausgepressten, zylindrischen Probe drei zylindrische Prif-
korper hergestellt werden.

Abb. 14: Probenzustand und Weiterverarbeitung nach Auspressen aus I[fG-Probemesszelle:
a) ausgepresste Probe (Vorprobe); b) die in Zementbinder eingegossene Probe in der
Drehbank zum Ausbohren der drei Prifkérper. Das Inset zeigt die Orientierung der
Probezylinder fir die gesteinsphysikalischen Untersuchungen sowie im Fall der
angestromten Probe die an das IfAC weitergereichten, orientierten Reststlicke A, B, C
und D (u.a. mit Angabe der Stromungsrichtung) fiir die weitergehende Analyse
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Die Proben wurden nach Entfernen der Druckstempel aus den Stahlrohren ausgepresst. Zwecks
besserer Handhabbarkeit wurde anschlieRend die Probe mittels schnell hartendem Beton in einem
KG-Rohr eingebettet und daraus mittels Drehbank drei axial im 120°-Raster angeordnete Zylinder-
proben (d = 40 mm) mit unterschiedlichen Langen (je nach Bohrgewinn) unter Luftsplilung heraus-
gebohrt (Abb. 14).

Da die erbohrten Mantelflachen der Probekdrper ausreichend glatt und frei von Unregelmafig-
keiten waren, wurden sie anschlieBend nur in einer Drehbank an den Endflachen geplant. Die
Endflachen der Probekdrper waren danach eben und rechtwinklig zur Prifkérperachse, wobei die
MaRhaltigkeit + 0,02 mm bis + 0,05 mm betrug.

Fir die Proben in den Zellen zur Simulation eines sekundaren Losungszutrittes wurde mit der
niedrigsten Druckstufe (3 bar) die Losungszufuhr begonnen. Mit der Zeit und je nach Probe-
verhalten wurde stufenweise bis auf maximal 60 bar Lésungsdruck erhéht. Am Ende der
Injektionsversuche erfolgte eine Druckentlastung, um Uber einen nachfolgenden Zeitraum den
moglichen Verbleib eines Kristallisationsdruckes messen zu kdonnen. Nach Versuchsabschluss
wurden die Proben aus der Zelle ausgepresst und an das IfAC zur ortsaufgelésten Phasenanalyse
Ubergeben. Nach dieser Voranalyse wurde die Probe an das IfG Leipzig zurlickgeschickt, um aus
dieser wiederum drei zylindrische Prifkérper zu gewinnen und die mechanischen Parameter zu
bestimmen. Alle Probereststiicke wurden orientiert, bzgl. der Anstromrichtung gekennzeichnet und
zur quantitativen Bestimmung des Phasenbestandes und der Porositat wieder an das IfAC Uber-
geben.

4.2.4 Prufregime fiur petrophysikalische und geomechanische
Charakterisierung

Ausgehend von dem durch die Versuchstechnik (z.B. GroRe der Temperierschranke bzw. der
Probenzellen) begrenztem Probenmaterial (Abschnitt 4.2.3) wurde das Untersuchungsprogramm
fur eine moglichst effektive Bestimmung relevanter Parameter zur geomechanischen Proben-
charakterisierung konzipiert. Dabei wurden fir jede Probeserie der drei TZF (drei vor und drei nach
Lésungszutritt) folgende Untersuchungen durchgefiihrt:

e Bestimmung des Setzungsverhaltens unter isostatischer Beanspruchung (schnell / lang-
sam);

e Bestimmung der triaxialen Druckfestigkeit mit Ableitung der MOHR-COULOMB-Parameter;
e Untersuchung des Relaxationsverhaltens,

sowie
e zusatzlich die Gas-Permeabilitat.

Da je TZF-Probe nur 3 Zylinderproben in den Abmessungen d =40 mm und |=80 mm zur
Verflgung standen, wurde jeder Probentest als Mehrstufenversuch ausgelegt, wobei folgende
Versuchsschritte durchgefiihrt wurden:
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Probe 1 - Kompaktions-/ und Festigkeitsversuch:

(1) Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen (3-stufig-ansteigende,
zyklische Belastung mit ¢4 = o3: 5,0 MPa ... 10,0 MPa ... 15,0 MPa, mit schneller
Rate: p = 0,1 MPa/s);

(2) Triaxialer Festigkeitsversuch in Mehrstufentechnik bei o3 =2,0 MPa, 4,0 MPa,
6,0 MPa und 10,0 MPa;

Probe 2 - Kompaktions- / Festigkeits- / und Relaxations-Versuch:

(1) Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen (analog zu Probe 1,
aber mit langsamer Rate: p = 0,005 MPa/s);

(2) Triaxialer Festigkeitsversuch bei o3 =2 MPa bis ca. 80% der Bruchfestigkeit von
Probe 1;

(3) Relaxationstest (mindestens 24 h);
(4) Fortsetzung des Festigkeitsversuchs bis in den Nachbruchbereich;

Probe 3 - Permeabilitdtsversuch unter triaxialer Einspannung (o3 =10 MPa) mit Injektions-
dricken p; bis max. 80 bar.

5 ERGEBNISSE

5.1 TEMPERATURBEDINGTES ABBINDEVERHALTEN DER A1-
REZEPTUR

5.1.1 Phasenbestands- und Druckentwicklung

Die Bildung der Bindemittelphasen (x-y-z Phasen) aus Magnesiumoxid und der Anmischlésung
(MgCl,-Ldsung) setzt als exotherme Reaktion nach Vermischung der Rezepturkomponenten ein.
Die erste Messung zur Erfassung des Phasenbestandes im TZF 60 erfolgte nach 2 Tagen mit
Erreichen der Maximaltemperatur von 60°C und zeigt das Vorliegen der 5-1-8 Phase neben
anteilig noch unverbrauchtem MgO. Innerhalb der folgenden 20 Tage wird das MgO vollstandig
umgesetzt. Die Temperatur ist bis dahin auf ca. 45°C abgesunken. Zu diesem Zeitpunkt setzt
allmahlich die Kristallisation der 3-1-8 Phase ein, deren Reflexe deutlich nach 28 Tagen zu
erkennen sind. Gleichzeitig nimmt der Anteil an 5-1-8 Phase ab, wie der Ausschnitt der
Diffraktogramme in Abb. 15 flr den Abbindeverlauf mit der eingesetzten MgO-Reaktivitat 2 Tage
bis 197 Tage nach Anmischen im TZF 60 zeigt. Neben den Bindemittelphasen sind die Reflexe
von NaCl aus dem Steinsalzzuschlag zu erkennen, welcher zudem noch etwas Anhydrit enthalt.

Nach Quantifizierung aller aufgenommenen Pulverdiffraktogramme ist die Bindemittelphasen-
entwicklung im TZF 60 in Abb. 16 fur die ersten 200 Tage und in Abb. 17 fur 4 Jahre nach dem
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Anmischen zu sehen. Fur die MgO-Reaktivitdt 2 wurden die Messungen mit einem zweiten
Probensatz bis 46 Tage nach Anmischen auch wiederholt (offene Symbole).

In analoger Weise wurde die temperatur- und zeitabhangige Phasenbestandsentwicklung fir das
TZF 90 und TZF 120 analysiert. Die Ergebnisse sind in Abb. 18 bis Abb. 23 dargestellt. Auch im
TZF 90 wurden mit einem zweiten Probensatz mit der MgO-Reaktivitat 2 die Messungen bis 167
Tage nach Anmischen wiederholt (offene Symbole in Abb. 19 und Abb. 20).

Vor der Interpretation der Ergebnisbilder ist zu berlcksichtigen, dass das Anmischen der A1-
Rezeptur auf der Schachtanlage Il der Asse GmbH mit einer Schwankungsbreite von 3 Ma.% fur
die ausgewiesenen Rezepturbestandteile realisiert wird. Zur Herstellung der Probekdrper mit den
MgO-Reaktivitdten 1 und 2 wurde das von der Asse GmbH gelieferte Vorprodukt (Mischung aus
MgO und Steinsalz) eingesetzt. Fur Reaktivitdt 3 wurden alle Rezepturkomponenten im Labor
eingewogen, so dass fur diese Ansatze eine derartige Schwankungsbreite entfallt.

Mit der genauen Umsetzung der A1-Rezepturbestandteile (11,3 Ma.% MgO, 63,7 Ma.% Steinsalz
und 25 Ma.% Anmischlésung (Zusammensetzung s. Tab. 6 und Tab. 7) und einem dabei 100%
reinen MgO wiurden entsprechend der stdchiometrischen Umsatzberechnung 27 Ma.% 3-1-8 und
9 Ma.% 5-1-8 Phase entstehen. Weist dagegen das Magnesiumoxid eine Reinheit von 95% auf,
entsteht nur noch ein unwesentlicher Anteil an 5-1-8 Phase (<3 Ma.%), welcher im Bereich der
Nachweisgrenze liegt.

Im Rahmen der 3%-igen Schwankungsbreite fuhrt eine Erh6hung des MgO-Anteils um 1 Ma.% bis
2 Ma.% (dabei Verringerung des Steinsalzzuschlages um 1 Ma.% bis 2 Ma.%) zur Bildung von
etwa gleichen Anteilen an 3-1-8 Phase und 5-1-8 Phase, wenn von 100% reinem MgO ausge-
gangen wird. Eine Verringerung des MgO-Anteils um 1 Ma.% (zu Gunsten des Steinsalz-
zuschlages) fuhrt zur ausschlieBlichen Bildung der 3-1-8 Phase. Mit 2 Ma.% weniger MgO
verbleiben neben der 3-1-8 Phase noch etwa 2 Ma.% Porenldsung im abgebundenen Baustoff.

Die Messergebnisse flir das TZF 60 in Abb. 16 zeigen, dass prinzipiell und unabhangig von der
eingesetzten MgO-Reaktivitat primar die 5-1-8 Phase entsteht. Im TZF 90 (Abb. 19) bildet sich mit
Erreichen der Temperaturspitze zu geringem Anteil die Hochtemperaturphase 9-1-4 unmittelbar
nach Bildung der 5-1-8 Phase aus. Unter Verwendung der MgO-Reaktivitat 1 wird die Bildung der
9-1-4 Phase im TZF 90 nicht beobachtet. Ursache ist die hohe MgO-Reaktivitat, wodurch die
kinetisch kontrollierte Phasenbildung besonders schnell stattfindet und so nur zur Bildung der
5-1-8 Phase fiihrt. Mit 90°C liegt zudem die Grenztemperatur fir die Bildung der 9-1-4 Phase vor.
Im TZF 120 (Abb. 22) liegt fur langere Zeit die Temperatur Uber 90°C weshalb die 9-1-4 Phase in
deutlich héheren Anteilen neben der 5-1-8 Phase bei allen drei eingesetzten MgO-Reaktivitaten
kristallisiert. Mit der Bildung dieser Phasen verbleibt Porenldsung im Primargeflige, wodurch mit
Abklhlung und der Zeit die Kristallisation der 3-1-8 Phase ausgeldst wird. Sobald die Porenlésung
vollstandig verbraucht ist, hat sich der Maximalgehalt an 3-1-8 Phase gebildet.

Uber die réntgenographischen Messungen wird der Porenlésungsanteil zusammen mit einem
amorphen Bindemittelphasenanteil als réntgenamorpher Anteil analysiert (= amorphe Phase in
Abb. 16 bis Abb. 23). Ein Absinken dieses amorphen Anteils im Zeitraum der 3-1-8-Phasenbildung
zeigt den Verbrauch von Porenldsung in allen drei untersuchten TZF an. Ein verbleibender
amorpher Festphasenanteil baut sich erst Gber einen langen Zeitraum von 3 bis 4 Jahren unter
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Kristallisation als 3-1-8 Phase ab. Dieser Weg der Bindemittelphasenbildung zeigt sich unabhangig
vom TZF und der eingesetzten MgO-Reaktivitat. Letztere bewirkt lediglich ein friheres oder
spateres Einsetzen der Kiristallisation der 3-1-8 Phase, wie Abb. 16, Abb. 19 und Abb. 22 fir die
ersten 200 Tage in den jeweiligen drei TZF zeigen. Dabei ist der Unterschied von Reaktivitat 1 zu
2 gegenuber Reaktivitdt 2 zu 3 deutlicher ausgepragt (im Einklang mit den sich starker
unterscheidenden Zitronensauretestwerten mit 80 s + 20 s (R 1) von 240 s £ 20 s (R 2) und 300 s
+ 5s (R 3) (analog auch zu den Verlaufen der quasiadiabatischen Temperaturentwicklungen in
Abb. 13).

Die offensichtlich unterschiedlich verbleibenden Anteile an 5-1-8 Phase neben 3-1-8 Phase in den
A1-Baustoffproben aus den Ansatzen mit MgO-Reaktivitat 1 und 2 im TZF 60 und TZF 90 kdnnen
nur aus einem leicht erhéhten MgO-Anteil (max. 2 Ma.% in Bezug auf die ausgewiesene Rezeptur)
im eingesetzten Vorprodukt resultieren. Fir das TZF 120 sind offensichtlich keine erhéhten MgO-
Anteile im verwendeten Vorprodukt fur die Herstellung der Baustoffproben enthalten gewesen.
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Abb. 15: Ausschnitt der Pulverdiffraktogramme der abbindenden A1-Rezeptur im TZF 60 mit der
MgO-Reaktivitat 2 innerhalb der ersten 200 Tage (Messbedingungen s. Abschnitt 3.5.1,
Beprobungsregime s. Abschnitt 3.6.4)
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Abb. 16: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 60 (erste

Abb. 17: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 60 fir die
MgO-Reaktivitaten 1, 2 und 3 Uber einen Zeitraum von 4 Jahren nach dem Anmischen

200 Tage nach Anmischen) fir alle drei MgO-Reaktivitaten (Abschnitt 4.1.1)
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Abb. 18: Ausschnitt und Vergleich der Pulverdiffraktogramme der abbindenden A1-Rezeptur im
TZF 90 mit der MgO-Reaktivitdt 2 innerhalb der ersten 200 Tage (Messbedingungen s.

Abschnitt 3.5.1)
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Abb. 19: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 90 (erste
200 Tage nach Anmischen) fur alle drei MgO-Reaktivitaten (Abschnitt 4.1.1)
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Abb. 20: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 90 fir die
MgO-Reaktivitdten 1, 2 und 3 ber einen Zeitraum von 4 Jahren nach dem Anmischen
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Abb. 21: Vergleichender Ausschnitt der Pulverdiffraktogramme der abbindenden A1-Rezeptur im
TZF 120 mit der MgO-Reaktivitat 2 innerhalb der ersten 182 Tage (Messbedingungen s.
Abschnitt 3.5.1)
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Abb. 22: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 120 (erste
200 Tage nach Anmischen) fur alle drei MgO-Reaktivitaten (Abschnitt 4.1.1)
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Abb. 23: Bindemittelphasenentwicklung des MgO-Baustoffes der Rezeptur A1 im TZF 120 fir die
MgO-Reaktivitdten 1, 2 und 3 iber einen Zeitraum von 4 Jahren nach dem Anmischen
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Das Druckverhalten des abbindenden A1-Baustoffes wurde fiir den Rezepturansatz mit der MgO-
Reaktivitat 2 jeweils durch zwei Messzellen in den drei TZF verfolgt (IfG-Zellen mit DMS, Abschnitt
3.6.3, Abschnitt 4.2.1). Die Druckmessungen wurden beendet, als die letzte der beiden Zellen flr
den sekundaren Lésungszutritt (nach 3 Jahren des Abbindens) dem TZF entnommen wurde.

Die registrierten Druckverlaufe sind zusammen mit der Phasenbestandsentwicklung im jeweiligen
TZF in Abb. 24 bis 200 Tage und in Abb. 25 bis 3 Jahre nach dem Anmischen gezeigt. Zeitweise
auftretende Lucken in den Druckkurven sind durch Ausfalle der Datenubertragung zwischen
Freiberg und Leipzig verursacht. Speziell fir das TZF 90 kam es zu einem Datenverlust in den
ersten 28 Tagen, weshalb der Probe- und Messzellenansatz zu einem spateren Zeitpunkt flr
diesen TZF-Bereich wiederholt wurde.

Im Ergebnis ist eine Korrelation zwischen Druckentwicklung, Temperaturverlauf und der
Phasenbestandsentwicklung zu erkennen. So ist der jeweils anfangliche Druckanstieg und -abfall
auf die thermische Expansion bzw. Kontraktion des abbindenden Baustoffes im Zuge der
Temperaturerhéhung und nachfolgenden Abkihlung in den ersten Tagen zurlckzufihren. Mit dem
Abklhlen des Baustoffes halt der Druckabfall solange an, bis die Sekundarkristallisation der
3-1-8 Phase einsetzt. Die Kiristallisation der 3-1-8 Phase flhrt zu einer Kristallisations-
druckentwicklung, die solange anhalt, bis die Umwandlung der Primarphasen (5-1-8 oder 5-1-8
und 9-1-4 Phase) in die 3-1-8 Phase abgeschlossen ist.
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Abb. 24: Druck- und Phasenbestandsentwicklung bis 200 Tage nach Anmischen der A1-Rezeptur
mit der MgO-Reaktivitat 2 im Vergleich fur alle drei TZF
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Abb. 25: Druck- und Phasenbestandsentwicklung bis 3 Jahre nach Anmischen der A1-Rezeptur
mit der MgO-Reaktivitat 2 im Vergleich fur alle drei TZF

Die maximal messbaren Kristallisationsdriicke erreichten Werte in der Gré3enordnung von 2 MPa
bis 3 MPa unabhangig vom jeweiligen TZF (Abb. 24).

Im TZF 60 werden die Kristallisationsdruckmaxima friher erreicht, aufgrund der friher ein-
setzenden 3-1-8-Phasenkristallisation als in den TZF 90 und TZF 120.

Im TZF 90 zeigt sich im Vergleich des ersten Probenansatzes mit der wiederholten Messung, dass
die 3-1-8-Phasenbildung und damit verbundene Druckentwicklung im Detail um 1 bis 2 Wochen flr
die einzelnen Probe- und Messzellen versetzt ablaufen kann.

Mit der héchsten Abbindetemperatur im TZF 120 und folglich langer andauernden Abkuhlung setzt
die 3-1-8-Phasenkristallisation aus 5-1-8 Phase und 9-1-4 Phase in Gegenwart verliebender
Porenldsung und die damit verbundene Druckentwicklung zum vergleichsweise spatesten Zeit-
punkt (nach 60 Tagen bis 80 Tagen nach Anmischen) ein.

Die vom Baustoff aufgebauten Kristallisationsdriicke bleiben in der Folgezeit jedoch nicht erhalten.
Es kommt zusammen mit der nur noch geringfligig stattfindenden Abklhlung bis zum Erreichen
von 30°C zu einem allmahlichen Druckabfall. Verursacht wird dieser durch ein ,Zurickkriechen®
des Baustoffes in den bei der Bindemittelphasenkristallisation entstandenen Porenraum (Abschnitt
3.5.2, Abschnitt 5.1.2). Der Baustoff ist somit in der Lage dem zunéachst aufgebauten Druck wieder
auszuweichen (lokales Druckkriechen). Nach ca. 2 Jahren wird mit allen Messzellen ein voll-
sténdiger Abbau des zwischenzeitlich entwickelten Kristallisationsdruckes registriert (Abb. 25).
Unabhangig von vereinzelten Signalausschlagen und methodisch nicht auszuschlieRender Lang-
zeitdrift einzelner DMS (z.B. infolge Kleberalterung) zeigt sich dieser Sachverhalt fur alle drei TZF.
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5.1.2 Gefiigeentwicklung

Porenraum und Baustoffdichte

Mit dem Einsetzen der Abbindereaktion beginnt die Bildung eines Gefiiges aus Bindemittelphasen
mit darin eingebetteten Zuschlagkérnern (Steinsalzgrus). Die Bindemittelphasen entstehen durch
den Aufléseprozess des Magnesiumoxids in MgCl,-Losung (Anmischlésung) und der folglichen
Ausfallung bzw. Auskristallisation der basischen Magnesiumchlorid-Hydrate (x-y-z Phasen). Mit
der Hydratphasenbildung wird die MgCl,-Ldsung vollstandig in eine feste Form Uberfihrt, wodurch
sich das Volumen des Gesamtsystems verringert. Es entsteht ein Bindemittelgefiige, das aus
nadelférmig verwachsenen Kristalliten mit dazwischen befindlichen Hohlrdumen besteht. Aus der
Volumenbilanz kann entsprechend Tab. 11 das im Baustoffgeflige entstehende Porenvolumen
berechnet werden, das nach vollstandig abgelaufener Abbindereaktion aus der A1-Baustoff-
suspension entsteht. Die dazu bendtigten Dichten aller A1-Baustoffkomponenten enthalt Tab. 12.

Die Dichte der A1-Baustoffsuspension errechnet sich entsprechend der ausgewiesenen Rezeptur
(ohne Luftporen) zu 1,938 g/cm?®. Mit der Entstehung des abbindereaktionsbedingten Porenraumes
von 5% (4,7% bei gleichen Anteilen von 3-1-8 Phase und 5-1-8 Phase als Bindemittelphasen)
verringert sich auch die sogenannte Reindichte (Dichte ohne Porenraum) des abgebundenen A1-
Baustoffes. Diese betragt 2,058 g/cm?®, wenn ausschlieRlich die 3-1-8 Phase mit 36,3 Ma.% neben
63,7 Ma.% Steinsalzzuschlag (NaCl) das Baustoffgeflige ausbilden. Entsteht entsprechend eines
erhdhten MgO-Anteils (mit 13 Ma.% statt 11,3 Ma.%) zur Halfte 3-1-8 Phase und 5-1-8 Phase
neben 62 Ma.% Steinsalzzuschlag (NaCl), andert sich die Reindichte mit 2,062 g/cm® nur
unwesentlich.
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Tab. 11: Berechnung des entstehenden Porenraumes beim Abbinden der A1-Rezeptur unter
Verwendung der in Tab. 12 angegebenen Dichten

A1-Baustoff entsprechend Bsp. fiir erhhten MgO-Anteil
Rezepturangaben entsprechend
verarbeitungstechnologischer
Schwankungsbreite von max.
3 Ma.%
Masse in g (entsprechend Ma.%)
MgO 11,3 13
Anmischlésung (MgCl,-Lésung) 25 25
Steinsalzzuschlag (NaCl) 63,7 62
Volumen in cm®
MgO 3,156 3,631
Anmischlésung (MgClz-Lésung) 18,939 18,939
Steinsalzzuschlag (NaCl) 29,491 28,704
= Baustoffsuspension 51,586 51,274
abgebunden in: - -
3-1-8 Phase (36,3 g) + NaCl (63,7 g) 19,516 + 29,491 = 49,007 -
oder - -
3-1-8 (19 g) + 5-1-8 (19 g) + NaCl (62 g) - 10,215 + 9,927 + 28,704 = 48,846
Porenraum durch Abbindereaktion 2,579 (5,00 %) 2,428 (4,74%)
Tab. 12: Dichten der Komponenten der A1-Baustoffrezeptur
Phase Dichte [g/cm’] Literatur
MgO 3,588 (Tsirelson et al.1998)
Anmischlésung (MgCl>-Lésung) 1,32 (s. Abschnitt 4.1.1 bzw. Anhang 1)
NaCl 2,168 (Barett et al. 1954)
3-1-8 Phase 1,86 (DeWolff 1953)
5-1-8 Phase 1,914 (Sugimoto et al. 2007)

Die Angaben der Dichtewerte schwanken innerhalb weiterer, in der Literatur angegebener Werte um
10,01 bis +0,02
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Mittels Quecksilberdruckporosimetrie wurde der offene, flir das Quecksilber zugangliche
Porenraum der abbindenden bzw. abgebundenen A1-Baustoffproben zeitgleich mit der
Bestimmung des Phasenbestandes im jeweiligen TZF ermittelt. Die Probensticke (im Mittel ca.
0,1 cm®) wurden fiir die Messungen nicht getrocknet, um den jeweils vorliegenden Gefiigezustand
bzw. Phasenbestand nicht zu verandern.

Die erhaltenen Porositatswerte liegen fur alle drei TZF und MgO-Reaktivitaten im Bereich von 7%
+ 3%. Nach 200 Tagen des Abbindens reduziert sich dieser Wert auf 6% + 2% (Abb. 26) - ein Zeit-
punkt, zu welchem im Baustoff in allen drei TZF im Wesentlichen mit der Bindemittelphasenbildung
die Baustoffgefligeentwicklung abgeschlossen ist. Die im Zeitraum der ersten 100 Tage eher nach
oben abweichenden Porositatswerte (im Bereich von 10%) resultieren aus der Situation, dass das
Primarphasengefiige noch einen etwas gréReren, z.T. mit Porenldsung geflllten Porenraum
besitzt.
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Abb. 26: Porositatswerte fir die abbindende A1-Rezeptur in Abhangigkeit vom Probenalter und
den eingesetzten MgO-Reaktivitaten 1, 2 und 3 fur die drei TZF

Die mittels Quecksilberdruckporosimetrie gemessenen Porositatswerte beinhalten Geflige- sowie
Luftporen. Der Luftporenanteil wurde im Rahmen der Bestimmung der Frischbetonparameter zum
Anmischtermin des TZF 120 mit 2,7% bestimmt (Tab. 10). Die gemessenen Werte spiegeln damit
sehr gut den entstehenden Gefiigeporenraum von 5% zuzlglich ca. 3% Luftporen wieder.
Gemessene Porositatswerte im Bereich unter 5% reprasentieren dabei Probenbereiche, die keine
oder unzugangliche Luftporen enthalten und / oder einen entsprechenden Anteil unzuganglicher
Gefligeporen (geschlossener Porenraum) aufweisen.



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 76 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

REM-Aufnahmen

Die rasterelektronenmikroskopischen (REM) Aufnahmen (Abb. 27 bis Abb. 29) zeigen grundlegend
ein durch die nadelférmig kristallisierenden Bindemittelphasen mit den Steinsalzkérnern ver-
wachsenes Gefuge. Da alle drei auftretenden Bindemittelphasen (5-1-8, 9-1-4 und 3-1-8 Phase) in
Form von nadelférmigen Kristalliten auftreten, kann zwischen diesen optisch nicht unterschieden
werden.

Nach dem Anmischen ist in den Proben (aus allen drei TZF und MgO-Reaktivitaten) die Bildung
der Bindemittelphasen in Gegenwart noch vorhandener Porenldésung erkennbar, bis die
Sekundarkristallisation der 3-1-8 Phase einsetzt bzw. abgeschlossen ist. Fur die REM-Aufnahmen
werden die Proben vor dem Bedampfen (mit einer Goldschicht) evakuiert. Dabei kommt es zu
einer schnellen Eintrocknung der zu diesen Zeitpunkten noch enthaltenen Porenlésung, wodurch
die verwachsenen Nadeln der Bindemittelphase(n) verklebt oder mit einem Film {berzogen
erscheinen (Abb. 27). Mit dem Verbrauch der Porenlésung durch die Sekundarkristallisation der
3-1-8 Phase ist diese besonders in Form groRerer Nadeln im zuvor I6sungserfillten Porenraum zu
erkennen (Abb. 28). Ab diesem Zeitraum sind keine verklebten oder mit einem Film Uberzogene
Bereiche mehr erkennbar.

Die bei der Phasenbestandsanalyse quantifizierten amorphen Bindemittelphasenanteile sind als
nichtkristalline, schwammférmige Formen in einigen der zahlreichen REM-Aufnahmen zu erkennen
(Abb. 29).

Es wurden keine Unterschiede bezuglich der MgO-Reaktivitat oder des jeweiligen TZF, innerhalb
welchem die Abbindereaktion stattgefunden hat, beobachtet. Das geht aus der Auswertung von ca.
2.000 REM-Aufnahmen hervor. Die fur die Abb. 27 bis Abb. 29 ausgewahlten REM-Aufnahmen
stellen eine reprasentative Auswahl dar.
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Abb. 27: REM-Aufnahmen (Beispielauswahl) des abbindenden A1-Baustoffes in den drei TZF im
Zeitraum des Primarphasengefligezustandes (unter den Bildern ist jeweils die Reaktivitat
des eingesetzten MgO's, das Alter der Probe nach Anmischen und der zum Zeitpunkt
der Aufnahme vorliegende Bindemittelphasenbestand angegeben (A/PL = amorphe
Phase inkl. Porenldsung))
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VEGAW TESCAN
SEM HV: 2000 kv Date(m/dry): 07/1812 20 pm »
Jac: HiVac Device: TS51305B TU Bergakademie Freiberg AOCH n
MgO-R2, 58 Tage: 3-1-8 Phase + A
o
»
L
N
|_
SEM MAG: 3.00 kx Det. SE Detector
SEM HV: 2000 kv Date(m/dly): O7/16/12 20 pm 4
Vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg AOCH n
MgO-R2, 84 Tage: 3-1-8 + 5-1-8 Phase + A
o
AN
L
N
|_
SEMMAG: 200Kc — Det SE Detector
SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y). 09/24/12 20 pym -
vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg AOCH n
MgO-R2, 182 Tage: 3-1-8 Phase + A

2 & B i g e, ;
SEM MAG: 200 kx  Det: SE Detector Cigiteios] VEGAW TESCAN
SEM HV: 20.00 k¥ Date(midiy): 05/19/14 20 pym 4
vac: HiVac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg AOCH u

MgO-R1, 720 Tage: 3-1-8 Phase + A

SEM MAG: 3.00 kx  Det. SE Detector T VEGAW TESCAN
SEMHV: 20.00KV  Date(m/d/y): 05/12/15 20 ym -
vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg AOCH n

MgO-R1, 1095 Tage: 3-1-8 + 5-1-8 Phase + A

SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Detector VEGAN TESCAN
SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y): 03/25/15 10 pm :
Wac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg AOCH u

MgO-R2, 1095 Tage: 3-1-8 Phase + A

Abb. 28: REM-Aufnahmen des abgebundenen A1-Baustoffes in den drei TZF nach Einsetzen der
Sekundarkristallisation (unter den Bildern ist jeweils die Reaktivitdt des eingesetzten
MgO's, das Alter der Probe nach Anmischen und der zum Zeitpunkt der Aufnahme

vorliegende

Bindemittelphasenanteil))

Bindemittelphasenbestand angegeben (A = amorpher
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SEM MAG: 15.00 kx  Det: SE Detector VEGASEM MAG: 6.00 kx Det: SE Detector

SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y): 05/19/14 5 pym SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y): 05/19/14 10 uym
Vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg Vac: HiVac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg .

TZF 60, MgO-R3, 720 Tage: 3-1-8 Phase + A TZF 60, MgO-R2, 730 Tage: 3-1-8 Phase + A
. Y R .

A

B D SIS & g ol P
SEM MAG: 6,00 kx VEGA' SEM MAG: 5.00 kx Det: SE Detector
SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y): 04/17/13 10 pm SEM HV: 20.00 kV Date(m/d/y). 09/24/12 10 pm
Vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg . Vac: Hivac Device: TS5130SB TU Bergakademie Freiberg .

TZF 90 R2 365 Tage: 3-1-8 + 5-1-8 Phase + A TZF 120, MgO-R2, 182 Tage: 3-1-8 Phase + A

Abb. 29: REM-Aufnahmen der A1-Baustoffproben aus den drei TZF mit lokal sichtbaren
amorphen Bindemittelphasenanteilen (unter den Bildern ist jeweils das TZF, die
Reaktivitdt des eingesetzten MgO's, das Alter Probe nach Anmischen und der zum
Zeitpunkt der Aufnahme vorliegende Bindemittelphasenbestand angegeben (A =
amorpher Bindemittelphasenanteil))
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Roéntgencomputertomographie (CT)

Die Gefugematrix aus Steinsalzkdrnen, Bindemittelphasen und Luftporen (>10 um) lasst sich sehr
gut mit CT-Aufnahmen an ca. 5 mm x 5 mm x 5 mm Probestlicken des A1-Baustoffes raumlich
abbilden, wie Abb. 30 fur Proben aus dem TZF 90 zeigt. Die VoxelgréRe nach Rekonstruktion der
Messdaten liegt bei 8,7 ym. Damit wurde die geratetechnisch maximal erreichbare Auflésung von
etwa 5 ym nahezu erreicht.

Zur Visualisierung des Gesamtgefliges sind entsprechend der dichteabhangigen Roéntgen-
absorptionseigenschaften der Gefugebestandteile Bereiche in Richtung geringerer Stoffdichte mit
zunehmender Schwarzfarbung dargestellt (Abb. 30, links). Somit sind die Steinsalzkérner mit der
hochsten Stoffdichte im Geflige als die hellsten Bereiche im Vergleich zum grau gefarbten Bereich
der Bindemittelphasen und den schwarz gefarbten lufterfullten Bereichen (Luftporen) erkennbar.
Zur alleinigen Visualisierung des Luftporenraumes wurde die inverse Darstellung genutzt (Abb. 30,
rechts).

Um eine etwas bessere visuelle Auflosung des Bindemittelphasenbereiches zur Unterscheidung
des Gefugezustandes im Fruhstadium (Primarphasenbildung) und nach Sekundarphasenbildung
zu erhalten, wurden speziell Baustoffproben ohne Steinsalzzuschlag im TZF 60 abbindend her-
gestellt. Dazu wurden nur das Magnesiumoxid und die Anmischlésung im Verhaltnis der A1-
Rezeptur umgesetzt. Die an diesen Proben durchgefuhrten CT-Messungen zeigt Abb. 31 nach 1,
6, 32 Tagen sowie Abb. 32 in zweidimensionaler Schnittdarstellung nach 1, 6, 32 und 124 Tagen
Abbinden im TZF 60. Da MgO die Phase mit der héchsten Dichte (3,58 g/cm®) im Baustoffsystem
ist, ist dieses am Tag 1 und 6 in Form der hellsten Punkte (Flecke) zu erkennen. Die in Richtung
Grau abgestuften Bereiche entsprechen der Primarbindemittelphase 5-1-8. Schwarz erscheinen
wiederum die mit Luft erfillten Raume. Damit sind die Poren, insbesondere Luftporen sehr gut zu
erkennen. Nach 32 Tagen enthalt das Gefiige kein MgO mehr und aus der 5-1-8 Phase bildet sich
bereits die 3-1-8 Phase (nicht optisch voneinander unterscheidbar). Da letztere auch in die
I6sungserfiillten Porenraume hineinkristallisiert, sind keine klar abgegrenzten Luftporen mehr zu
erkennen. Sie erscheinen diffus, was deutlich in den 2D-Schnittdarstellungen in Abb. 32 zu
erkennen ist. Bei den helleren (fleckenhaften) Bereichen handelt es sich um urspringliche,
grélkere MgO-Koérner bzw. Lokalitaten, aus welchen lokal angereichert die 5-1-8 Phase entstanden
ist. Nach 124 Tagen ist mit der relativ homogenen Graufarbung ein weitgehend homogenes
Bindemittelgefliige zu erkennen, das entsprechend Phasenbestandsanalyse (Abschnitt 5.1.1)
ausschlief3lich aus 3-1-8 Phase besteht.
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Abb. 30:

TZF 90, MgO-R 2, 182Tage: 3-1-8+ 5-1-8 Phase + A

CT-Aufnahmen von ca. 5mm x 5mm x 5mm Proben des A1-Baustoffes aus dem
TZF 90 der MgO-Reaktivitat 2; (das Alter der Proben ist zusammen mit dem
Bindemittelphasenbestand jeweils unter den Bildern angegeben; Voxelgrofie: 8,7 um)
Links: Darstellung mit zunehmender Stoffdichte von schwarz nach weil}; Rechts: inverse
Darstellung des Porenraums
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TZF 60, MgO-R 2, 6 Tage: MgO + 5-1-8 Phase + A/PL
TZF 60, MgO-R 2, 32 Tage: 5-1-8 + 3-1-8 Phase + A/PL
Abb. 31: CT-Aufnahmen der Baustoffproben ohne Steinsalzzuschlag aus dem TZF 60 (MgO-

Reaktivitat 2) (das Alter der Proben ist zusammen mit dem Bindemittelphasenbestand
unter den Bildern angegeben (A/PL = amorphe Phase inkl. Porenldsung), Voxelgrofie:
8,7 um). Links: Darstellung mit zunehmender Stoffdichte von schwarz nach weil3;
Rechts: inverse Darstellung des Porenraums
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A

0,65 mm

TZF 60, MgO-R 2, 32 Tage: 5-1-8+3-1-8 Phase+A/PL TZF 60, MgO-R 2, 124 Tage: 3-1-8 Phase + A/PL

Abb. 32: CT-Aufnahmen der Baustoffproben ohne Steinsalzzuschlag aus dem TZF 60 (MgO-
Reaktivitait 2) als 2D-Projektion (das Alter der Proben nach Anmischen und
Phasenbestand sind jeweils unter den Bildern angegeben). Bereiche zunehmender
Stoffdichte von schwarz nach weil3 hin abgestuft zu erkennen
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5.1.3 Petrophysikalische Probencharakterisierung

Dichte und P-Wellengeschwindigkeit (v,) fur verschiedene TZF — Abschatzung der
Gesamtporositat

Entsprechend des Beprobungsplanes wurden zum jeweiligen Zeitpunkt aus dem TZF (Tab. 2, Abb.
6) jeweils zwei IfG-Zellen (Abb. 4) entnommen, wobei eine Zelle fir die Anstromversuche
(Abschnitt 5.2) umgeriistet wurde und aus der zweiten Zelle nach dem Auspressen® entsprechend
Abschnitt 4.2.3 drei Prufkérper (d =40mm; | = 80mm) hergestellt und vermessen wurden. Der
Zeitraum von der Entnahme der Prifképer bis zur eigentlichen Vermessung betrug (u.a. wegen
zeitlich nicht verfigbaren Prifkapazitaten) bis zu 4 Wochen (i.d.R. einige Tage), was abgesehen
fur die sehr jungen Proben (Alter < 28d), keinen signifikanten Einfluss bedeutet), weil die Proben
zur Vermeidung eines Feuchtigkeitsverlusts jeweils in PE-Folien eingeschweif3t und bei
Raumtemperatur gelagert wurden.

Die in den drei TZF abgebundenen A1-Baustoffproben mit der MgO-Reaktivitat 2 zeigen
makroskopisch keine Unterschiede. In der gelblich / grauen Matrix (Abb. 33) sind die bis zu 4 mm
grolden Zuschlagskoérner aus Steinsalz zu erkennen, wobei neben idiomorphen Kristallspaltflachen
auch xenomorphe Bruchflachen von feinkdrnigen Salzkornaggregaten sichtbar sind.

it
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Abb. 33: Probekérper (TZF 120-365d) fir die geomechanische Charakterisierung

Die Dichte-v,-Variationsspektren der Einzelprobekorper sind in Abb. 34 dargestellt. Die
vp-Geschwindigkeiten variieren zwischen 4,05 km/s und 4,52 km/s und die Dichten zwischen
1,90 g/cm® und 1,95 g/cm?®. Gleichzeitig ergibt sich nur ein sehr schwacher Trend einer Zunahme
der Geschwindigkeit mit steigender Dichte. Im Detail (Abb. 35) zeigen die Proben nur eine sehr

° Die Vermessung der Proben nach dem Auspressen ergab generell geringere Massen, als nach der

Einwaage bei der Probenherstellung bestimmt wurde. Teilweise zeigte sich, dass Baustoff in die
Sinterplatten (bis zu 20 g ~ 10 cm3) eingedrungen war.
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geringe Streuung, die unabhangig vom jeweiligen TZF und Probenalter ist. Offenbar spiegeln die
Messwerte hier nur die probenspezifische Streuung wieder.

Die aus den elastischen Geschwindigkeiten und der Probendichte abgeleiteten dynamischen
elastischen Konstanten (hier nicht dargestellt) variieren nur innerhalb eines relativ kleinen

Spektrums, was die Homogenitat der Prifkorper trotz unterschiedlicher TZF belegt.

4,80
& TZF 60-2d
4,70 & TZF60-28d
© TZF60-182d
4,60 * TZF60-365d
e ® TZF60-730d
4,50 ’__-—“ Ao A4 ©  TZF 60-1095d
LEeE S
o ; 5 TZF90-2d
4,40 <& A Ao &« Oo 0’,’ TZF 90-28d
—_ \‘ ] L 7z
z ‘ ATRREe” 4 U
= ; A © TZF90-182d
£ 430 by
L, \ &A y ® TZF90-365d
o YA ’
£ 120 ' : - ¥ ® TZF90-730d
Y © TZF90-1095d
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Dichte (g/cm?)

Abb. 34: Abhangigkeit der P-Wellengeschwindigkeiten von der Probendichte (ESA-A1-Prifkérper
nach Beendigung des TZF)

Unter Berilicksichtigung des Sachverhaltes, dass entsprechend der ausgewiesenen A1-Rezeptur in
den Prifkérpern nach dem Abbinden keine Porenlésung mehr vorhanden ist (mit Ausnahme der
Proben, welche aus dem Zeitraum vor Abschluss der Sekundarkristallisation stammen, Abschnitt
5.1.1), lasst sich Uber den probenspezifischen Rohdichtewert p bei Kenntnis der Festsubstanz-
Dichte (Reindichte ppg) die Luftporositat der Proben (Gesamtporositat = Quotient aus Poren-
volumen n und gesamten Probevolumen) einfach bestimmen.
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Die Rohdichte einer Baustoffprobe hangt wie folgt von der Porositat bzw. dem Porenfluid ab:

p=0A-n)pps +n"p,

(Gleichung 3)

mit:  p probenspezifische Rohdichte [g/cm?]
n Porenvolumen [-]
prs  Reindichte [g/cm?]
o3 gesamten Probevolumen [g/cm?]
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Abb. 35: Dichtevariation der A1-Proben innerhalb der drei TZF

Die Reindichte (pzs) der Probekdrper (67,3 Ma.% Steinsalzzuschlag + 36,7 Ma.% Bindemittel-
phase betragt 2,06 g/cm® (Abschnitt 5.1.2)'. Damit ergibt sich iber die Suspensionsdichte der A1-

10

Dazu ist anzumerken, dass in (DBE 2008) unterschiedliche, unkommentierte Werte fir die Reindichte von

2,15 g/cm3, 2,17 g/cm3 und 2,08 g/cm3 angegeben werden, die entsprechend der DIN 18124 als Pyknometerdichten
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Rezeptur von 1,938 g/cm® (Abschnitt 5.1.2) ohne Luftporenanteil gemaR (DBE 2008) beim

Abbinden des Baustoffes eine Porositat von 5,83%.

Setzt man die hier flr das vorhandene Probenspektrum bestimmten Rohdichten an, ergeben sich,
wie in Abb. 36 dargestellt, Porositaten zwischen 5,3% und max. 7,6%, mit einem Medianwert von
6,4%. Der untere Grenzwert entspricht im Rahmen der Baustoffeschwankungen praktisch der
vorher berechneten Porositat, die beim Abbinden des Iuftporenfreien Baustoffes entsteht
(Abschnitt 5.1.2). Gleichzeitig wird Uber die Probendichte die in Abb. 36 dargestellte Bandbreite
der Porositat auf Basis der Quecksilberdruckmessungen (MgO-Reaktivitat 2) bestatigt.

e e e e
O R N W A 0 o

Gesamtporositit n (%)

O B N W b U OO N 0 W

1,750

Sattigungs=0

1,800

1,850

1,900 1,950 2,000 2,050
Dichte p (g/cm?3)

Abb. 36: Nomogramm zur Bestimmung der Gesamtporositdt der A1-Proben auf Basis der
spezifischen Probendichte. Dargestellt ist die aus der Dichtevariation der ESA-A1-
Proben uber die mittlere Feststoffdichte (50% 3-1-8 Phase und 50% 5-1-8 Phase)
abgeleitete Spannweite der Gesamtporositat. Zusatzlich ist die Abhangigkeit der
Luftporositat von der Suspensionsdichte bzw. fiir eine Feststoffdichte von 2,15 g/cm?
nach Trocknung (mit Entwasserung der Bindemittelphase(n)) dargestellt

an konventionell getrocknetem Probenmaterial bestimmt wurden. Als Erklarung fir die Unterschiede wird vermutet,
dass als Folge der Trocknung bei 105°C die Bindemittelphasen anteilig entwassert wurden, was zu hoheren
Mineralkorndichten fiihrt.
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Gas-Permeabilitat

Entsprechend der in Abschnitt 3.5.3 beschriebenen Methodik wurde der A1-Prifkdrper triaxial
eingespannt und Uber die Endflachen vollflachig in axialer Richtung mit einem Gasdruck
beaufschlagt, wobei die Gasdurchtrittsrate gemessen wird. Entsprechend des Darcy-Ansatzes
hangt die untere Messauflosung von dem wirkenden Gasdruck bzw. der Empfindlichkeit der
verwendeten Durchflussmesseinrichtung (hier: 0,1 mL/min) ab.

Beispielhaft fur das Probenverhalten ist in Abb. 37 ein Permeabilitatsversuch an der Probe
TZF 120 d bis 182 d dargestellt.

Die Probe TZF 120 d bis 182 d ist mit 10 MPa quasi-isostatisch (Axialspannung o4 = 10,5 MPa,
Radialspannung o3 = 10 MPa) belastet. Danach wird in Stufen (p; = 20 bar, 40 bar und 80 bar) der
Injektionsdruck erhdht und die Gasdurchtrittsrate gemessen. Die untere Messgrenze der
Permeabilitdtsmessung ist abhangig vom Gas-Vordruck und der Auflésung des Gasdurchfluss-
Messgerates (0,2 mL/min), womit sich in Abb. 37 die Kurve ,Auflésung_Perm® ergibt. Die
vorliegende Probe zeigt bereits in der ersten Stufe einen Gasdurchtritt, der im unteren Bereich der
Messaufldsung liegt und bis zum Erreichen eines stationdren Grenzwertes zeitlich zunimmt. Bei
Erhéhung des Vordruckes nimmt die Gas-Durchtrittsrate proportional zu, wobei sich nach einer
Druckerhéhung (Anderung der Strémungsrandbedingungen) zeitverzégert wieder ein stationarer
Zustand einstellt. Hier ergibt sich eine stationdre Gas-Permeabilitat von k = 8,6 - 10%° m?,

100,0 + 1E-16
90,0 +
= 80,0 | [ 1 1E17
o ] —~
= = 70,0 ] - Radialspannung :‘E'
;S J Gasdruck -
c ;’ 60,0 ] = = Aufidsung_Perm 1 1E-18 g
E o p Permeabilitat =
c g ] 2
a-o 50,0 - o
3 I :
=0 40,0 | t1E19 O
1 = o
= 0.0 g kstationa'r =8,6-10"m? (0]
20,0 1 e e e 1 1E=20
10,0 ]
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Abb. 37: Gas-Permeabilitatstest am Bsp. der Probe TZF 120-182d (enthalt entspr. Abschnitt 5.1.1
keine Porenlésung mehr

Die Ergebnisse der Permeabilitatstests an den Proben aus den drei TZF sind in Tab. 13
zusammengefasst bzw. in Abb. 38 grafisch dargestellt. Nur bei 7 Proben war es liberhaupt mdglich
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einen Gasdurchgang zu messen. Fir die Proben ohne Gasdurchgang kann fiir die Bewertung die
untere Auflésungsgrenze der Permeabilitdtsmessung herangezogen werden. Generell sind die so
ermittelten Gaspermeabilitaten <10"® m?, mit einer Ausnahme fiir die Probe TZF 60-28d, fiir
welche ein Wert von k = 4,6 - 10™"° m? ermittelt wurde. Die Probendichte von 1,924 g/cm? liegt im
mittleren Bereich, so dass es keine unmittelbare Erklarung fir diese vergleichsweise hohe
Permeabilitat gibt.

Tab. 13: Gas-Permeabilitatskennwerte fir die A1-Proben aus den drei TZF

Proben Permeabilitat fiir Nominelle untere Auflésungsgrenze der Permeabilitat
stationdaren Gasdurchtritt fiir die Gasdruckbeaufschlagung
in m? in m2
TZF 60-2d - 2,0-10™°
TZF 60-28d 4,6-10™° 4,010
TZF 60-182d - 1,2:10°%°
TZF 60-365d 6,0-10%° 1,0-10°%°
TZF 60-730d - 1,7-10°%°
TZF 60-1095d 58102 1,1-10°%°
TZF 90-2d - 9,010
TZF 90-28d - 2,5-107°
TZF 90-182d - 1,0-10%
TZF 90-365d 7,8-10%° 1,010°%°
TZF 90-730d - 2,0110°%°
TZF 90-1095d - 1,010°%°
TZF 120-2d 2,8:102%° 1,1-10°%°
TZF 120-28d - 2,7-10™
TZF 120-182d 8,7-10% 1,2:10°%°
TZF 120-365d 8,1-10%° 1,1-10°%°
TZF 120-730d - 1,7-10°%°
TZF 120-1095d - 1,1-10%
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Abb. 38: Gas-Permeabilitaten der A1-Baustoffproben aus den drei TZF in Relation zu den
theoretischen unteren Messgrenzen (aufgrund der jeweiligen Strdmungsrand-
bedingungen fir jeden Versuch). Die individuellen Ergebnisse der Proben mit
Gasdurchgang sind in Tab. 13 aufgeflihrt. Die gestrichelte Linie entspricht der
Anforderung k = 10™® m? (s. Abschnitt 3.1).

5.1.4 Geomechanische Probencharakterisierung

Die Messergebnisse der Einzelprufkorper sind fur Untersuchungsfeld 1 in Anhang 4 (Anhang 4.1
bis Anhang 4.18) als Sammeldarstellungen zu den in Abschnitt 4.2.4 genannten 4 Untersuchungs-
schwerpunkten zusammengefasst.

Triaxiale isotrope Druckversuche — isostatisches Kompaktionsverhalten

Zielstellung ist die Untersuchung des Belastungs- und zeitabhangigen Setzungsverhaltens der
Baustoffproben. Dafir werden die Proben mit zyklischen Belastungsschleifen unter isotropen
Spannungsbedingungen (o1 = o3) bis 15 MPa belastet, wobei die axiale Langenanderung als Malf}
der Konsolidierung gemessen wird. Die Ergebnisse der Setzungslinien fiir die Proben aus den drei
TZF sind in Abb. 39 jeweils fur die zwei Belastungsregimes (schnell bzw. langsam) dargestellit.

Als prinzipielles Spannungs-Verformungsverhalten kompaktieren alle Proben mit zunehmender
hydrostatischer Einspannung, jedoch unterschiedlich stark, und die Volumenverformungen
wachsen bei zyklischer Wiederholung der Belastungsschleifen an. Durch die Kompaktion wird der
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Porenraum reduziert und der wirkende Kompaktions- bzw. Ausbauwiderstand erhoht sich, was
sich in einer Zunahme des Anstiegs der Spannungs-Verformungskurven mit steigender Spannung
duRert'’. Bei Proben mit hdheren Verformungsraten, speziell bei ,Jangsamer® Belastungsrate,
handelt es sich um Baustoffzustédnde, in welchen sich das Geflige noch im Primarphasenzustand
inklusive noch vorhandener Porenlésung befindet (TZF 120-2d), oder vollstandig abgebundenem
Baustoffgeflige, welches ausschlielllich aus 3-1-8 Bindemittelphase besteht (TZF 120-182d).

20 1 20
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g ]
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2 ]
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- 2
20 25
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Abb. 39: Isotrope Kompaktion von A1-Proben aus den drei TZF: Spannungs-Verformungskurven
(a) bei ,schneller (p = 0,1 MPa/s) bzw. (b) bei ,langsamer Belastung (p = 0,005 MPal/s)

Insgesamt ergibt sich ein Variationsfeld (Abb. 39), das in der héchsten Stufe (o1 = 63 = 15 MPa)
bis zu einer Volumenverformung von 2% reicht, wobei nach Entlastung ca. 1,5 Vol.% erhalten
bleiben. Damit wird dokumentiert, dass sich die Gesamtverformungen aus elastischen und
plastischen, d.h. zumindest teilweise bleibenden Verformungen zusammensetzen.

Vor dem Hintergrund eines zeitabhangigen Kompaktionskriechens sollte grundsatzlich der
Ausbauwiderstand fur den A1-Baustoff bei hoher Belastungsgeschwindigkeit (z.B. bei dem hier
realisierten  kurzzeitigen Belastungsversuch im  Labor) groRer als bei geringer
Belastungsgeschwindigkeit (z.B. Barriere in-situ) sein. Qualitativ sollte diese Tatsache durch eine
Verschiebung der Volumenverformungsschleifen zu hoheren Verformungen bei langsamer

" Es ist anzumerken, dass aus den so bestimmten Belastungskurven, keine unmittelbar in-situ relevanten

Verformungsmodule, wie sie als Eingangsgrofen fiir numerische Modellierungen bendétigt werden,
bestimmt werden kdénnen, da bei den vergleichsweise schnellen Versuchen haufig zu hohe Steifigkeiten
ermittelt werden. Deshalb fiihrt das IfG in anderen Vorhaben (z.B. Charakterisierung der Eigenschaften
von A1 fir Stréomungsbarrieren auf der Schachtanlage Asse |IlI) zusatzlich noch isostatische
Kriechversuche durch, auf deren Basis ein sogenannter Ersatzkompaktionsmodul abgeleitet wird.
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Belastung dokumentiert sein. Dieser Effekt ist flr die vorliegenden Versuche praktisch nicht
erkennbar, da er offenbar nur klein ist und durch die vorhandenen lithologischen
Materialunterschiede (z.B. Streuung in der Porositat sowie des Luftporengehalts) Uberlagert wird.
Dies weist darauf hin, dass die Eignung der hier eingesetzten Methodik ,lIsotroper
Kompaktionsversuche® zur Auflésung entsprechender Effekte begrenzt ist und fir die Bewertung
des Kompaktionskriechens isostatische Kriechversuche erforderlich sind. Unabhangig davon
dokumentieren die Ergebnisse eine nur geringe Streuung der einzelnen Proben.

Triaxiales Festigkeitsverhalten

Die Bestimmung der Druckfestigkeiten erfolgte in Mehrstufenversuchstechnik ohne Dilatanz-
messung, entsprechend der in Abschnitt 4.2.4 beschriebenen Herangehensweise.
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Abb. 40: Festigkeits- und Verformungsverhalten im Mehrstufenversuch (TZF 90-730d): groRRes
Diagramm: Spannungs-Verformungskurve opg VS. oax. Inset: Geomechanische
Kennwerte aus den vier Belastungsstufen sowie das daraus abgeleitete MOHR-
COULOMB-Diagramm
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Beispielhaft fir eine Probe (TZF 90-730d) ist in Abb. 40 ein Mehrstufen-Festigkeitsversuch
dokumentiert. In Stufen von o3 = 2 MPa, 4 MPa, 6 MPa und 10 MPa wurde jeweils die Spitzen-
festigkeit bestimmt, wobei sich Uber die Darstellung der vorliegenden Spitzenfestigkeitsmesswerte
im MOHR-COULOMB-Diagramm (opeak VS. ©3) die probenspezifischen Festigkeitsparameter
Kohasion ¢ und der Reibungswinkel ¢ ergeben.

Die erhaltenen MOHR-COULOMB-Geraden fir alle Proben aus den drei TZF sind in Abb. 41
dargestellt. Es zeigt sich, dass alle Kennwerte in einem Streubereich liegen, der fir die aus den
MOHR-COULOMB-Kurven extrapolierten einaxialen Festigkeiten (G1imax.uniaxial (extrapolierty) ZWischen
42 MPa und 67 MPa variiert. Darauf bezogen zeigen die Proben im Detail aus dem TZF 60 mittlere
Festigkeiten, aus dem TZF 90 hdhere Festigkeiten (oberer Streubereich) und aus dem TZF 120
relativ niedrigere Festigkeiten (unterer Streubereich). Ein Anteil an 5-1-8 Bindemittelphase, wie im
Fall der A1-Proben aus TZF 90 (Abschnitt 5.1.1), wirkt offensichtlich festigkeitserhéhend. Die
TZF 60-Proben enthalten nur wenige Prozent an 5-1-8 Phase und die TZF 120-Proben bestehen
ausschlief3lich aus 3-1-8 Bindemittelphase. Ein Trend in Abhangigkeit von der Abbindetemperatur
ist nicht zu erkennen.
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Abb. 41: Triaxiale Festigkeiten - MOHR-COULOMB-Diagramme fir a) TZF 60, b) TZF 90 und c)
TZF 120. Das Referenzfeld aller A1-TZF-Proben (trocken sowie nach Anstromung
(Abschnitt 5.2)) entspricht der gruinen Umrandung

Relaxationsverhalten

Der signifikante plastische Verformungsanteil der isostatischen Kompaktionsversuche, insbeson-
dere bei langerer Standzeit weist darauf hin, dass neben belastungsabhangigen Effekten der A1-
Baustoff auch zeitabhangig kompaktiert (kriecht). Zur Quantifizierung bzw. fir den Vergleich dieser
Prozesse werden hier Relaxationstests unter anfanglich hoher deviatorischer Belastung (80% der
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Bruchfestigkeit) durchgefuhrt. Wie bereits in Abschnitt 3.5.2 ausgefuhrt, dienen die hier durchge-
flhrten Relaxationstests ausschliefldlich dem Vergleich zeitabhangiger Verformungseigenschaften
im ,Kurzzeitversuch®, wobei aus den ermittelten Relaxationskurven keine Quantifizierung des
Kriechverhaltens eines Absperrbauwerkes moglich ist.

Zur Bewertung des von der Verformungsrate abhangigen Beanspruchungszustandes sind in Abb.
42 die entsprechend transformierten Messkurven, d.h. der nach der oben beschriebenen
Vorgehensweise abgeleitete Tragwiderstand vs. Verformungsrate dargestellt.
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Abb. 42: Relaxationsverhalten der A1-TZF-Proben; a) Spannungsabfall (normiert auf Startwert)
vs. Zeit; b) Transformierter Spannungsverlauf vs. log Kriechrate. Fur den Vergleich mit
Untersuchungsfeld 2 ist der Variationsbereich (ohne TZF 120-2d) gekennzeichnet

Der Vergleich der Messkurven in Abb. 42 zeigt einen exponentiellen Spannungsabfall, der
innerhalb des Versuchszeitraums von >2d (Zeit im TZF) zwischen ca. 20% bis 45% der
normierten Spannung liegt. Unter Berlcksichtigung der Eigenverformung des geomechanischen
Prifsystems ergeben sich Uber die Kurventransformation in der halblogarithmischen Darstellung
(s vs. log &yanst) annahernd Versuchsgeraden, die sich auf eine Restspannung unter in-situ
relevanten Belastungsraten (hier: ¢ = 107° 1/s) extrapolieren lassen.
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Die extrapolierten Spannungen liegen in einem Bereich <22 MPa bis ca. 5 MPa. Eine Ausnahme
im Relaxationsverhalten bildet die Probe TZF 120-2d (porenlésungshaltiger Primargefiigezustand
= relativ ,weicher® Zustand, Abschnitt 5.1.1), deren Ausgangsfestigkeit mit ca. 20 MPa deutlich
niedriger liegt (entsprechend der vorab bestimmten geringeren Festigkeit) und die entsprechend
schwacher relaxiert, womit der Endwert bei ca. 5 MPa liegt.

5.2 BAUSTOFFVERHALTEN BEI SEKUNDAREN LOSUNGSZUTRITT

5.2.1 Losungspermeabilitat und Druckverhalten

Anstromversuch / Losungspermeabilitat

Die A1-Probekoérper wurden in unterschiedlichen Abbindezustanden den drei TZF entnommen
(Beprobungsplan Abschnitt 3.6.4) und mit MgCl>-Lésung (Anmischlésung) unter Druckregime
angestromt. Die Ergebnisse der Injektionstests sind fir jede einzelne Probe als grafische
Ubersichtsdarstellung in Anhang 5 (Anhang 5.1 bis Anhang 5.18) abgebildet. Die Belastungs-
bedingungen (Injektionsdruck, Haltezeiten in unterschiedlichen Versuchsphasen) und eine
Klassifikation des Druckregimes (Restdruck nach Entlastung) sowie die aus den gemessenen
Injektionsraten abgeleiteten Anstrompermeabilititen nach Versuchsende sind in Tab. 14
zusammengefasst. Im Detail sind die fir die Diskussion der Phasenentwicklung relevanten
injizierten Fluidmengen in Tab. 15 angegeben.

Exemplarisch sind in Abb. 43 die Ergebnisse des Injektionsversuchs (Lésungsdruck-
beaufschlagung) an der Probe TZF 120-2d-LZ-657d dargestellt. Der Versuchsablauf gliedert sich
in 3 Phasen:

¢ Bestimmung der Anstrompermeabilitdt unter stufenweiser Fluiddruckerhéhung (Phase 1),
¢ Messung des verbleibenden Druckes in axialer Richtung nach Druckentlastung (Phase 2),

e Wiederbelastung (Phase 3).
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Abb. 43: Injektionsversuch an der Probe TZF 120-2d-LZ-657d
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Tab. 14: Injektionstests der A1-Proben aus den drei TZF mit Darstellung der Versuchsbedingungen der Phasen 1 bis 3 sowie der Klassifikation des verbleibenden Druckregimes in Phase 2 sowie den finalen Anstrom-
permeabilitaten

Phase 1 Phase 2 Phase 3
Kristall.- Widerbelastung | Anstrém-Perm.
stufenweise-Anstromung (Erhohung p;) Ent- Druck Verbleibendes Anstromung (ki)
Probe / Versuch lastung|  (nach Druckregime (Erhéhung p)
Entlastung) (zeitliche Ep
1. Stufe 2. Stufe 3. Stufe 4, Stufe 5. Stufe 6. Stufe Entwicklun 1. Stufe 2. Stufe
[bar] [d) [bar] td] [bar] [d] [bar] [d] [bar] [d] [bar] tdl [d) [bar] 8 [bar] [d] [bar] [d) [m]
TZF 60
TZF 60-2d-LZ-587d 5 25 32 87 - - - - - - - - 404 8,00 steigend - konstant 18 41 28 30 2,0E-21
TZF 60-28d-LZ-667d 4 11 6 88 20 |109| 40 |126 - - - - 244 25,40 konstant 15 57 28 30 7,4E-21
TZF 60-182d-LZ2-865d 3 46 6 107| 20 98 40 [152 - - - - 462 11,48 fallend - steigend - - - - 1,6E-21
TZF 60-365d-LZ-852d 3 40 6 44 20 69 40 (133 - - - - 566 5,10 konstant - steigend - - - - 2,2E-21
TZF 60-730d-LZ-691d 3 40 6 42 12 30 20 55 40 [100 - - 424 15,97 fallend - konstant - - - - 8,0E-21
TZF 60-1095d-LZ-577d 3 29 6 57 10 89 20 |120| 30 55 40 |146 81 1,40 steigend - - - - 3,9E-21
TZF 90
TZF 90-2d-LZ-1095d 1 5 20 36 40 (112 - - - - - - 942 23,73 steigend - fall. - steigend - - - - 1,6E-21
TZF 90-28d-LZ-587d 5 12 20 71 60 |138 - - - - - - 295 16,99 fallend 20 41 30 30 5,4E-22
TZF 90-182d-1L2-582d 3 42 6 48 20 |57 - - - - - - 435 28,98 konstant - steigend - - - - 1,3E-20
TZF 90-365d-LZ-859d 3 40 6 51 20 69 40 (133 - - - - 566 5,47 konstant - - - - 3,2E-21
TZF 90-730d-LZ-722d 3 36 6 77 10 30 20 55 40 (104 - - 420 2,95 konstant - - - - 2,3E-21
TZF 90-1095d-LZ-577d 3 29 6 57 10 89 20 |120| 30 55 40 |146 81 5,50 konstant - - - - 1,4E-21
TZF 120
TZF 120-2d-LZ-657d 5 3 25 23 40 7 60 61 - - - - 485 16,30 hstant - steigend - konstd 15 2 28 75 1,3E-21
TZF 120-28d-LZ2-715d 3 6 5 7 20 |243) 40 |122 60 63 - - 187 28,60 fallend 16 57 30 30 5,7E-21
TZF 120-182d-LZ-615d 3 42 6 48 0 14 20 93 40 98 - - 246 37,54 fallend 11 32 20 42 1,2E-20
TZF 120-365d-LZ-866d 3 47 6 52 20 [111] 40 90 - - - - 566 21,44 steigend - konstant - - - - 6,6E-21
TZF 120-730d-LZ-722d 3 36 6 77 20 55 40 (104 - - - - 420 16,07 steigend - - - - 3,5E-21
TZF 120-1095d-LZ-577d 3 29 6 57 10 89 20 120 30 55 40 (146 81 5,90 fallend - konstant - - - - 7,4E-21
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In Phase 1 (Anstrémung und Permeabilitdtsbestimmung) wird die Probezelle entsprechend der in
Abschnitt 3.5.3 dargestellten Methodik mit einem definierten Fluiddruck (p;) von oben angestromt
und die injizierte Fluidmenge gemessen. Diese geht mit der Zeit sehr schnell zurtck, was
ausgehend vom Startwert mit einer Permeabilitit von anfinglich 10'® m? zu einer entsprechenden
Durchléissigkeitsabnahme12 fuhrt. Bei vier Proben (TZF 120-2d, TZF 60-28d, TZF 90-365d und
TZF 120-1095d) kam es in Phase 1 zu einem Ldsungsdurchtritt infolge einer Umlaufigkeit entlang
der Mantelflachen, die innerhalb der ersten drei Tage deutlich zurtickging. Dieser Mechanismus
wird hier als Selbstabdichtung beschrieben (s. Abschnitt 6.2.2).

Um die Fluidinjektionsrate auf einem messbaren Niveau zu halten (ca. 0,1 mL/Tag) musste der
Druck™ stufenweise erhdht werden. Dabei ergibt sich anfanglich ein temporar erhdhter Fluideintrag
(bzw. ein scheinbarer Permeabilitdtsanstieg, aufgrund der elastischen Aufweitung des ange-
stromten Porenraums), der danach wieder abnimmt. Bei langerer Standzeit mit konstanter
Druckbelastung zeigt sich ein quasi-stationdrer Anstromwiderstand, der durch einen Abschnitt
annahernd konstanter bzw. teilweise noch abnehmender Permeabilitdt gekennzeichnet ist. Die am
Ende von Phase 1 resultierende Anstrémpermeabilitét ist deutlich niedriger als 10%° m?.

In Phase 2 (Bestimmung des verbleibenden Druckes) wurde die Probe nach Abnahme der
Injektionsrate bei p; = 40 bar in die Grélenordnung der Messauflésung (ca. 0,01 mL/Tag) entlastet
und der verbleibende axiale Zelldruck gemessen. Dieser liegt anfanglich bei ca. 11 bar und nimmt
im weiteren zeitlichen Verlauf (Haltezeit, hier: ca. 400 Tage) ungleichmaRig bis auf ca. 16,4 bar zu.

In der abschlielenden Phase 3 wurde die Probe erneut in zwei Stufen mit Lésung druck-
beaufschlagt, wobei die gemessenen Injektionsraten nur sehr klein waren. Daraus resultiert analog
zum Endzustand in Phase 1 eine Anstrémpermeabilitat niedriger als 10%° m?. Ein Lésungsdurch-
tritt wurde im Rahmen der Messzeit von 657 Tagen nicht erreicht.

Ein qualitativ ahnliches Verhalten mit Permeabilititsabnahme wurde fiir alle Proben beobachtet. In
Abb. 44 sind die Anstrompermeabilitdten aller Proben aus den drei TZF dargestellt. Es zeigt sich
ein breites Band (ca. 2 GréRenordnungen) einer Permeabilitdtsabnahme, in welchen alle Proben
unabhangig vom TZF liegen.

Im Detail ist jedoch zu erkennen, dass die Proben, deren Geflige ausschliellich durch die
3-1-8 Bindemittelphase aufgebaut ist (TZF 120-Proben), im oberen Bereich liegen. Eine Ausnahme
bildet die TZF 120-2d-Probe, welche mit ihrem besonders reaktiven Primargefugezustand ein
hohes Reaktionspotential mit der zutretenden Loésung aufweist, dass sich im schnellen
Permeabilitatsabfall in Richtung <10?° m? &uRert. Die Proben mit ca. hélftigen Anteil an
5-1-8 Phase (TZF 90-Proben) liegen in ihrer zeitlichen Entwicklung im Bereich der niedrigeren

> Im Gegensatz zum (blichen Darcy-Versuch (Abschnitt 3.5.3) wird als Indikator fiir die

Probendurchlassigkeit die AnstrOmpermeabilitdt bestimmt. Sie bezieht sich auf die nominelle
Probenléange von 100 mm und ergibt sich aus der stationaren Aufsattigung des zuganglichen Porenraums
und ist somit eine Vereinfachung.
' Der Fluiddruck wird unmittelbar tber ein Manometer am Druckerzeuger bzw. indirekt Uber die
Kraftmessdose im Axialstempel gemessen. Der Uber die Kraftmessdose bestimmte Druck ist wegen der
Reibung des oberen Druckstempels und wegen der teilweisen Aufsattigung der Sinterscheibe mit
Baustoff im Vergleich zum Injektionsdruck etwas niedriger.
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Permeabilitdten, da diese mit anteiliger 5-1-8 Phase das hdchste Potential bei Losungskontakt
besitzen, um Lo&sungswegsamkeiten zu verschlieBen. Die TZF 60-Proben mit minimalem
5-1-8 Phasenanteil (im 1 Ma.%-Bereich) sind Uber das gesamte Permeabilitdtsband verteilt. Nach
einer Anstrémzeit von >500 Tagen nahern sich die Permeabilititswerte an und liegen alle niedriger
als 10%° m? (Tab. 14). Mit diesem Ergebnis wird die hohe Dichtheit des A1-Baustoffes im Rahmen
der technologisch verarbeitbaren Rezepturschwankung sowie fir den im Fruhstadium noch
abbindenden Baustoff als auch nach vollstdndig abgeschlossener Abbindereaktion gegeniber
MgCl,-haltiger Lé6sung im Rahmen dieser Langzeitversuche nachgewiesen.

Es konnte nur bei einer Probe eine Durchstromung mit einem stationaren Losungsdurchtritt
(din = 9our ) beobachtet werden (TZF 120-1095d-LZ-667d). Dabei zeigt sich, dass die als
stationare Permeabilitdt (aus Inflow- = Outflow-Messungen) mit den zuvor nur Gber den Ldsungs-
zutritt abgeschatzten ,scheinbaren“ Permeabilitaten bereinstimmen. Damit wird der in Abschnitt
3.5.3 vorgestellte Ansatz (Ableitung einer Anstrompermeabilitdt unter Annahme eines Losungs-
durchtritts Uber die gesamte Probe) als Parameter fir die Bewertung der hydraulischen Proben-
eigenschaften als ausreichend zuverlassig belegt.

; ——TZF60.24-.2 5674
g ] ——TZF60-284-LZ 667d
: —— TZF60-182¢-LZ 865d
TZF50-3650-L7 852d
TZFB0-730d-LZ 691d
——TZF60-1095d-LZ 577d
——TZF90-2d-LZ 1095d
——TZF90-28d-LZ 587d
—— TZF90-182¢-LZ 5824
TZF90-3650-L7 859d
——TZF90-730¢-LZ 722d
~——TZF90-1095d-LZ 577d
——TZF120-2d-LZ 657d
——TZF120-28d-LZ 715d
TZF120-182¢-LZ 615d
TZF120-365d-L7 868d
TZF120-73d0-LZ 722d
——T2F120-1085d-LZ 577¢d

Permeabilitdt (m?)

0,0 10b,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0
Zeit (d)

Abb. 44: Anstrémpermeabilitdt im zeitlichen Verlauf fir die A1-Proben aus den drei TZF (Phase 1
und teilweise Phase 3)

Restdruck nach Entlastung

Die in Phase 2 als Folge der Anstromung (mit zumindest teilweiser Aufsattigung) nach
Fluiddruckentlastung verbliebenen Dricke erscheinen fur die einzelnen Proben innerhalb der bis
zu 500 Tagen andauernden Haltezeit unterschiedlich (Abb. 45).
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Nach der Fluiddruckentlastung (drainierte Bedingungen) kommt es zunachst bei einigen Proben
aus TZF 60 und TZF 120 zu einem RuckflieRen injizierter Losung (Tab. 15) (elastische Riick-
dehnung der hydraulisch aufgeweiteten FlieBwege), womit gleichzeitig der Zellendruck abnimmt.
Nach spatestens 200 Tagen stabilisieren sich die verbleibenden Driicke und liegen im Einzelnen
minimal bei ca. 1,5 bar (TZF 60-1095d) und maximal bei ca. 37,5 bar (TZF 120-182d). Insgesamt
zeigt sich damit im Rahmen des Untersuchungszeitraumes, dass im stationaren Zustand (kein
Auspressen von Lésung mehr) fur alle Proben ein Druck mindestens konstant und gréer 1 bar
verblieben ist (Tab. 14).

Teilweise nehmen die Proben nach der Druckentlastung noch Lésung auf (Tab. 15), was bei
mehreren Proben (z.B. TZF 120-2d, TZF 90-2d, TZF 90-182d) noch zu einem diskontinuierlichen
Druckanstieg fiihrte. Dieser Effekt ist sowohl als Folge kapillarer Saugspannung auf eine weitere
Sattigung des bis zu diesem Zeitpunkt von Lésung noch nicht erreichten Porenraums
zurtckzufuhren bzw. ergibt sich insbesondere im Fall der TZF 90-Proben auch durch den
Verbrauch eindringender Lésung, der durch die 5-1-8 in 3-1-8 Phasenumwandlung hervorgerufen
wird (Abschnitt 5.2.2). Speziell fir die Probe TZF 90-2d setzt sich der Trend einer Druckzunahme
von anfanglich ca. 16 bar Uber die Beobachtungszeit von ca. 900 d bis auf 23 bar fort.

50,0
45,0 —TZF60-2d
——TZF60-28d
40,0 ——TZF60-182d
T2F120-182d —TZF60-365d
35,0 TZF60-730d
TZF60-1095d
'g 30,0 TZF90-182d ——T7F90-2d
o ——T2ZF90-28d
= 1ZF60:28d TZF90-182d
i~ - —_— ;
S 25,0
S ' " e TZF90-365d
= ittt T2F90-2d
2 \ TZF120-365d ——TZF90-730d
8 20,0
x ¥ ———TZF90-1095d
<L TZF90-28d TZF120-2d
W e s TZF120-730d ——TZF120-2d
159 o ' 14r60-730d ——T2ZF120-28d
_‘—_-__’_____h. TZF60-182d TZF120-182d
10,0 F120-28d TZF120-365d
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5,0 -—=~JZEG0-1095d - T ——T2ZF120-1095d
D e net) TZF60-365d
TZF60-1095d TZF90-730d
0,0 . | . -
0 200 400 600 800 1000

Zeit nach Fluiddruckentlastung (d)

Abb. 45: Zeitliche Entwicklung des Zellendruckes (axiale Richtung) fir alle A1-Proben aus den
drei TZF wahrend Phase 2 (Entlastungs-Haltezeit nach Lésungsdruckbeaufschlagung)
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5.2.2 Porenraumsattigung und Phasenbestand nach Losungszutritt

Die Volumina der abgebundenen Probekdrper lagen im Bereich von 730 mL = 30 mL (aus Daten
nach Beflllung der Zellen, abzuglich eines moglichen Verlustvolumens an Baustoffsuspension
bzw. Uberschusslésung in Filterscheiben und Lésungsanschlussleitung der Zelle von max. 10 mL).
Damit besitzen die Probekdrper, ausgehend von einer Porositat von 7% + 3% und bezogen auf
das Pobenkorpervolumen von ca. 730 mL anfangs einen offenen (I6sungszuganglichen
= effektiven) Porenraum von 50 cm® + ca. 25 cm® (mL) bzw. ab einem Probealter von 200 Tagen
mit einer Porositdt von 6% 2% (s. Abschnitt 5.1.2) einen offenen Porenraum von
44 cm® £ 16 cm® (mL).

Mit einer Losungskontaktzeit (unter Druckregime) von wenigstens 20 Monaten oder mehr sind
unabhangig vom TZF und Probenalter zwischen 3 mL und ca. 50 mL Ldsung in die Probekorper
eingedrungen (Tab. 15 und als Lésungsbilanz (gi, — qout) in Abb. 46 dargestellt). Mit der hochsten
Lésungsmenge wurde somit eine vollstdndige Losungserfullung des Porenraums (Sattigung)
erreicht, jedoch nur flr die am langsten (3 Jahre) im TZF 120 abgebundene Probe (TZF 120-
1095d-LZ-577d). Mit den geringsten Werten (6,5 mL bis 11,8 mL) liegt die Sattigung bei etwa 15%
bis 27%. Fur die meisten Proben wurde mit 17 mL bis 36 mL Lésungsaufnahme eine Sattigung
des Porenraums zwischen 45% und 70% erreicht.

60,0
—— TZF60-2d-LZ-587d
—— TZF60-28d-LZ667d
B0, 0 e —— TZF60-182d-L.2865d
R —— TZF60-365d-1.2-852d
TZF60-7304-L2-691d
—
I 1 0 () PSS ./ S —— TZF60-1095d-LZ-577d
)
,,g, *L\\_I 12560-1095d e TZF90-2d-LZ2-1095d
c —— TZF90-284d-LZ-587d
@ TZF120-182d
&= Trra0Td TZF90-182d-1.2-562d
=1 S e © S i A W T e TZF90-365d-L2-859d
-— » TZF120-28d
[o] ﬂtﬂﬁd —— TZF90-730d-L2-722d
> _____,_,.,-J TZF120-365d
T TZF60-28d e TZF90-1095d-L2-577d
'S 20,0 A P ettt Y. / ______ TZF120-730d e TZF120-2d-LZ-657d
™ L : —— TZF120-284-L2-715d
TZF90-365d
T2F90-730d TZF120-182d-L.Z-615d
4 TZF90-182d TZF120-365d-LZ-866d
10.0 44-- 2 g R SR R, . | TZF60-365d. ..
g 3o TZF120-730d-L2-722d
szfg'z‘:j —— TZF120-1095d-L2-677d
ZF9028d  7pg0.04
0,0 Tl T T T T 1
0,0 200,0 400,0 600,0 800,0 1000,0
Zeit (d)

Abb. 46: Losungsaufnahmeverhalten der A1-Proben aus allen drei TZF Uber die gesamte
Versuchsdauer der Lésungsdruckbeaufschlagung
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Tab. 15: Ubersicht zu den mit Druckregime angestromten A1-Proben, Messzeitraum und
injizierten Lésungsmengen

Probenbezeichnung Lésungszutritt aufgenommene Lésungsmenge [mL]
Start Ende Zeitraum| im Zeitraum der | im Zeitraum nach
[d] Losungsdruck- anschl. b2
beaufschlagung | Druckentlastung
TZF 60
TZF 60-2d-LZ-587d 07.06.2012 | 15.01.2014 587 3,18 0 3,18
TZF 60-28d-LZ-667d 18.06.2012 | 17.04.2014 668 17,56 1,23 18,79
TZF 60-182d-LZ-865d 13.12.2012 | 27.04.2015 865 36,31 5,28 31,03
TZF 60-365d-LZ-852d 29.05.2013 | 28.09.2015 852 9,38 0,35 9,03
TZF 60-730d-LZ-691d 05.06.2014 | 26.04.2016 691 22,19 3,30 25,49
TZF 60-1095d-LZ-577d 07.04.2015 | 04.11.2016 577 38,51 -1,95 36,56
TZF 90
TZF 90-2d-LZ-1095d 27.04.2012 | 27.04.2015 1095 4,09 4,60 8,69
TZF 90-28d-LZ-587d 07.06.2012 | 15.01.2014 587 3,13 3,38 6,51
TZF 90-182d-LZ-582d 30.10.2012 | 04.06.2014 582 11,47 0,30 11,77
TZF 90-365d-LZ-859d 22.05.2013 | 28.09.2015 859 15,02 3,05 18,07
TZF 90-730d-LZ-722d 05.05.2014 | 26.04.2016 722 15,10 1,60 16,70
TZF 90-1095d-LZ-577d 07.04.2015 | 04.11.2016 577 25,16 0,95 26,11
TZF 120
TZF 120-2d-LZ-657d 29.03.2012 | 15.01.2014 657 23,19 5,47 28,66
TZF 120-28d-LZ-715d 02.05.2012 | 17.04.2014 715 23,31 0,15 23,46
TZF 120-182d-LZ-615d 30.10.2012 | 07.07.2014 615 25,91 4,60 30,51
TZF 120-365d-LZ-866d 15.05.2013 | 28.09.2015 866 20,35 5,35 25,70
TZF 120-730d-LZ-722d 05.05.2014 | 26.04.2016 722 15,93 4,25 20,18
TZF 120-1095d-LZ-577d 07.04.2015 | 04.11.2016 577 48,87 -4.85 44,02
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Unter der Annahme, dass die Losung gleichmaRig uber den zuganglichen (effektiven) Porenraum
in die jeweilige Probe eingedrungen ist, lasst sich die Reichweite der Lésungsfront bei gegebener
Porositat bestimmen (Abb. 47). Fir die gemessenen Ldsungsvolumina zwischen 3 mL und ca.
50 mL ergibt sich, je nach effektiver Porositat eine Reichweite von ca. 5 mm bis 100 mm (100 mm
= Durchstromung).

Fir die einzig durchstromte Probe TZF 120-1095d wurde bereits sehr friih ein messbarer
Lésungsdurchtritt beobachtet, noch bevor eine vollstdndige Aufsattigung des Probekdrpers erreicht
war. Dies deutet darauf hin, dass lokale Fliesswege moglich sind (,Fingering®), wobei die
Aufsattigung andauerte und sich ab einer Aufnahme ca. etwa 45 mL Lésung ein stationares
FlieRgleichgewicht (§;, = qou¢ ) einstellte, d.h. die Probe vollstédndig bei einer effektiven Porositat
von ca. 6% aufgesattigt war (Abb. 47).
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Abb. 47: Nomogramm zur Bestimmung der Reichweite der Zutrittsldsung in den A1-Probekoérpern
wahrend der Loésungsdruckbeaufschlagung (entsprechend dem fir die Proben in
Abschnitt 5.1.2 bestimmten Porositatsbereich (effektive Porositdt von 7% * 3%)). Die
gestrichelte rote Linie entspricht der erreichten Aufsattigung der Probe TZF 120-1095d-
LZ-577d mit Lésungsdurchtritt
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Petrophysikalische Probencharakterisierung: Dichte und P-Wellengeschwindigkeit
(vp) nach Losungsdruckbeaufschlagung

Nach Beendigung des Anstromversuches in den Messzellen wurden die Probekérper mechanisch
in einer Prifmaschine ausgepresst. Daraus wurden gemaf Abschnitt 4.2.3 jeweils drei Prifkorper

hergestell

t'4

Die Dichte-vy-Variationsfelder, resultierend aus der Vermessung der Einzelprufkorper, sind im
Vergleich zu denen der unangestromten Proben aus den drei TZF in Abb. 48 dargestellt.
Entsprechend der unterschiedlich aufgenommen Lésungsmengen (Abb. 46, Tab. 15) streuen die
Daten innerhalb eines Feldes ohne systematische Unterschiede hinsichtlich der durchlaufenen
TZF. Mit der zumindest teilweisen Aufsattigung des Porenraums haben sich die Dichten und
v,-Werte im Vergleich zu den unangestrdmten Proben, zwischen 1,90 g/cm® und 1,95 g/cm®
liegend, auf 1,94 g/cm3 bis 2,01 g/cm3 erhdht (Abb. 48).
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Abb. 48: Abhangigkeit der P-Wellengeschwindigkeiten von der Probendichte vergleichend fur die
unangestromten A1-Proben (graue Symbole) und die angestrémte Proben aus den drei

TZF

14

Die Vermessung der Proben nach dem Auspressen ergaben z.T. geringere Dichten als die heraus-

gebohrten Einzelprifkorper, was z.T. auf UnregelmaRigkeiten der Prifkdrpergeometrie (keine planen
Zylinderendflachen) zuriickzufiihren ist, aber auch auf eine ungleichmaRige Anstrdmung hinweist. Beim
Auspressen der trockenen Proben wurde bereits festgestellt, dass lokal Baustoff in die Sinterplatten
eingedrungen war (lokale Abdichtung).
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Unabhangig von der oben berechneten Porenraumsattigung, kann diese Uber die bestimmten
Dichten der Einzelprufkérper auch abgeschatzt werden. Mit einer mittleren Porositat von 6,4%
(Medianwert, Abschnitt 5.1.3) und der Dichte der Zutrittslosung (panmischissung = 1,32 g/cm®) variiert
die Sattigung der Proben zwischen 20% und 95%, wobei fur mindestens die Halfte der Proben
Sattigungen von 35% bis 75% erreicht wurden (Abb. 49). Diese Werte (Uber die Vermessung der
Einzelprifkdrper bestimmt) spiegeln damit die berechneten Sattigungswerte wieder, welche Uber
die in das gesamte Probekdrpervolumen injizierte Loésungsvolumen ermittelt wurden (Tab. 16).
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1,850 1,870 1,890 1,910 1,930 1,950 1,970 1,990 2,010 2,030 2,050

Dichte p (g/cm?)

Abb. 49: Nomogramm zur Bestimmung der Sattigung der angestromten A1-Proben auf Basis der
spezifischen Probendichte nach Versuchsende. Das rot umrandete Segment entspricht
50% der Proben

Gas-Permeabilitat

Die angestromten Probekérper wurden routinemaflig einem Gas-Permeabilitatstest unterzogen.
Fir keine Probe war ein Gasdurchgang messbar (trotz Injektionsdriicken bis 8 MPa und
Verwendung eines Blrettensystems zum Nachweis sehr kleiner Gasdurchtrittsraten: Auflosung ca.
1mL / 24h), was aufgrund der nachgewiesenen extrem geringen Lésungspermeabilitdten auch
nicht zu erwarten war. Aufgrund der Aufsattigung reduziert sich der fir einen Gastransport zur
Verfigung stehende Porenraum gegen Null, womit die effektive Gaspermeabilitat praktisch Null ist.
Gaseindringdricke fur 2-Phasenflul3 wurden nicht bestimmt, sind aber offenbar gréf3er als 8 MPa,
weil kein fir einen Gastransport effektiver Gaseintritt erfolgte (Abb. 50).
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Abb. 50: Untere Messgrenzen fir Gas-Permeabilitaten (aufgrund der jeweiligen Strémungsrand-
bedingungen fiir jeden Versuch) der A1-Baustoffproben (nach Anstrémung (nAS)) in
Relation zu den bereits in Abb. 38 dargestellten Kennwerten von A1-Proben vor
Anstromung. Die gestrichelte Linie entspricht der Anforderung K = 10™"® m? (s. Abschnitt
3.1).

Phasenbestand

Vorbetrachtungen

Entsprechend des Phasenbestandes der A1-Probekorper (MgO-Reaktivitat R2) vor Losungszutritt
(Abschnitt 5.1.1) wurde erwartet, dass es durch Lésungskontakt (MgCl.-haltiger Lésung, hier die
Anmischlésung) zur Umwandlung der Primarphase(n) in die 3-1-8 Phase kommt bzw. die
3-1-8 Phase unverandert erhalten bleibt, wenn diese bereits vor Anstrémung als alleinige
Bindemittelphase vorliegt. Letzteres trifft auf alle Proben aus dem TZF 120 ab einem Alter von
Uber 100 Tagen und aus dem TZF 60 (MgO-Reaktivitat R2) nach ca. 180 Tagen zu, wobei hier ein
geringer Anteil (1 Ma.% bis 5 Ma.%) der 5-1-8 Phase dauerhaft erhalten geblieben ist.

Im TZF 90 lag rezepturschwankungsbedingt nach ca. 100 Tagen ein unveranderlicher Phasen-
bestand von etwa gleichen Anteilen an 3-1-8 Phase und 5-1-8 Phase vor (Abschnitt 5.1.1).
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Die Umwandlung der 5-1-8 Phase bei Zutritt von MgCl,-haltiger Lésung in die 3-1-8 Phase
entsprechend der Reaktionsgleichung in (Gleichung 4) erfolgt mit einer Zunahme des Fest-
phasenvolumens um 33% (Berechnungsergebniss anhand der kristallographischen Dichten und
(Gleichung 4)).

5Mg(OH),-MgCl-8H,0 + [2/3 Mg®* + 4/3 CI + 16/3 H,0] Lsg. —  5/3 [3Mg(OH),-MgCl,-8H,0]

(Gleichung 4)
mit:  5Mg(OH),-MgCl,-8H,0 5-1-8 Phase
[2/3 Mg?* + 4/3 CI + 16/3 H,0] Lsg. Restlésung
[8Mg(OH),-MgCl,-8H,0] 3-1-8 Phase

Entsprechend des I6sungszugéanglichen Porenraumes von 7% * 3% bzw. 6% * 2% (s. Abschnitt
5.1.2) kommen bei einem homogen ausgebildeten Gefiige (gleichmaRige Verteilung des
Porenraumes innerhalb des Baustoffgefiiges), welches im Bindemittelphasenanteil zur Halfte aus
5-1-8 Phase und 3-1-8 Phase besteht, formal nur ca. 1 Vol.% der enthaltenen ca. 19 Vol.%
5-1-8 Phase in Kontakt mit Lésung'. Folglich sollte ein Lésungszutritt (iber den zugénglichen
Porenraum des eingespannten Baustoffes keine messbaren Veranderungen im Phasenbestand
verursachen und der wesentliche Anteil des Baustoffgefliges sollte einen Phasenbestand
aufweisen, der dem nach entsprechender Abbindenzeit im TZF ohne Losungszutritt entspricht.
Das setzt voraus, dass die lokal mit Lé6sung in Kontakt stehende 5-1-8 Phase auch genau in dieser
Lokalitat die 3-1-8 Phasenkristallisation bewirkt. Da die Bildung der 3-1-8 Phase jedoch kinetisch
gehemmt ist, wird deren Auskristallisation lokal und zeitlich nicht unbedingt am Ort der 5-1-8-
Phasenauflésung stattfinden.

Das bedeutet, dass mit dem Eindringen der Lésung (dem Ldsungsdruckgradienten folgend) und
dem Auflosen der 5-1-8 Phase eine OH-Ubersattigte Losung entsteht, die weiter Uber den
zuganglichen Porenraum in den Baustoff eindringt. Der Abbau der Ubersattigung erfolgt erst im
spater erreichten Porenraum mit Auskristallisation der 3-1-8 Phase, wodurch erst weiter hinten
liegende Porenraumbereiche auch verschlossen werden. Neu zutretende Losung besitzt so
Lésepotential fur lokal noch vorhandene 5-1-8 Phase an der Lésungszutrittsseite (weshalb auch
héhere Umsetzungen als nur 1 Vol.% der vorhanden 19 Vol.% der 5-1-8 Phase mdglich sind). Wird
das Vordringen von Lésung mit der Zeit mehr und mehr verhindert, weil im inne liegenden
Porenraum kristallisierte 3-1-8 Phase Lésungswegsamkeiten verschlossen hat, kristallisiert diese
mit der Zeit auch im Porenraum auf der Zutrittsseite aus. Dieser Sachverhalt spiegelt sich speziell
im Ergebnis der ortsaufgelésten Messungen von Probekoérperinnenraumen der TZF 90-Proben
wieder (s. unten).

'* Volumenanteile der abgebundenen TZF 90-Proben (MgO-Reaktivitat R2): 20 Vol.% 3-1-8 Phase,
19 Vol.% 5-1-8 Phase, 55 Vol.% NaCl, 6 Vol.% Poren (berechnet anhand der Daten in Tab. 12 (s.
Abschnitt 5.1.2))
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Messergebnisse

Der Phasenbestand der nach der Lésungsdruckbeaufschlagung aus den IfG-Probemesszellen
ausgepressten Probekoérper wurde auf den Mantelflachen und den Stirnseiten ortsaufgelost

analysiert.
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Abb. 51: Ortsaufgeloste Phasenanalyse auf der Oberflache der nach Ldsungsdruckbeaufschla-
gung (fir mind. 1,5 Jahre) ausgepressten A1-Probekdrper
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Abb. 51 zeigt am Beispiel eines Probekérpers aus jedem TZF die Messpositionen mit dem
vorgefundenen Phasenbestand. Auf den Oberflachen der Probekérper aus TZF 60 und TZF 120
wurde die 3-1-8 Phase neben geringen Anteilen von 5-1-8 Phase an vereinzelten Lokationen
gefunden. Zum Zeitpunkt des Ldsungszutrittes bildeten noch die Primarphasen das
Bindemittelgeflige dieser Proben aus. Analog zu den unangestromten Proben haben sich Uber den
Untersuchungszeitraum die Primarphasen in die 3-1-8 Phase umgewandelt, wobei geringe Anteile
der 5-1-8 Phase in Einzellokalitdten gefunden werden, wenn der Lésungszutritt oder auch die
Porenlosung mit diesen Gefligelokalitaten nicht in Kontakt stand oder aus lokal Ubersattigten
Losungen keine 3-1-8-Phasenkristallisation stattgefunden hat. Die TZF 90-Proben zeigten
dagegen deutlich héhere Anteile an 5-1-8 Phase analog dem Phasenbestand der abgebundenen
Proben ohne Lésungszutritt. Ein verringerter 5-1-8-Phasenanteil konnte dabei aber im oberen und
unteren Bereich des jeweiligen Probekorpers festgestellt werden. Von der Ober- und Unterseite
waren die Proben permanent an Ldsung angeschlossen (Abschnitt 3.5.3 und Abschnitt 3.6.3).
Aufgrund noch anhaftender Lésung nach dem Auspressen der Probekérper wurde vereinzelt auch
Bischofit, welcher bei Eintrocknung der anhaftenden Lésung kristallisiert, identifiziert.
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Abb. 52: Bindemittelphasenbestandsentwicklung im A1-Baustoff im TZF 60 (MgO-Reaktivitat 2)
ohne und nach Lésungsdruckbeaufschlagung
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Nach diesen Voruntersuchungen wurden die Probekérper zuriick an das IfG Leipzig geschickt.
Nach der dortigen Prifkérpergewinnung (Abb. 14) wurden die verbleibenden Reststliicke zur
weiteren Phasenanalyse wieder am IfAC vermessen. Dazu wurden aus dem oberen sowie
mittleren Bereich der urspriinglichen Probekérper jeweils eine Pulverprobe (aus ca. 0,1 cm?® bis
0,5 cm® groRen Bruchstiicken) zur Quantifizierung des Phasenbestandes prapariert.

Die fir alle Proben bestimmten Zusammensetzungen entsprechen im Wesentlichen dem Phasen-
bestand, der sich in den Baustoffproben im Verlauf des Abbindens nach Sekundarkristallisation im
jeweiligen TZF ohne Lésungszutritt eingestellt hat. Abb. 52 zeigt den Vergleich fir die Bindemittel-
phasenbestandsentwicklung im TZF 60 ohne und nach L&sungsdruckbeaufschlagung. Es zeigt
sich, dass die nach Abbinden nach 100 Tagen vorliegende 3-1-8 Phase unverandert auch nach
Lésungskontakt als Bindemittelphase vorliegt. Der amorphe Festphasenanteil hat sich dabei in
kristalline 3-1-8 Phase umgewandelt. Die eingedrungenen L&sungsmengen betrugen 3 mL bis
36,56 mL (Tab. 15). Der héchste Wert (36,56 mL) aus der Serie der TZF 60-Proben entspricht ca.
5% des Probekdrpervolumens, was in der Groflenordnung des I6sungszuganglichen Porenraums
liegt und ca. 3 Ma.% des Probekdrpers ausmacht. Diese Porenlésung wird als amorpher Anteil im
Bindemittelphasenbestand im Rahmen des analytischen Fehlers von 1 Ma.% bis 5 Ma.%
bestimmt. Lokal kann es jedoch auch Abweichungen davon geben, wie Abb. 51 fir die 373 Tage
abgebundene und angestromte TZF 60-Probe fir eine Messlokation mit ca. 8 Ma.% amorphen
Anteils zeigt.
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Abb. 53: Bindemittelphasenbestandsentwicklung im A1-Baustoff im TZF 120 (MgO-Reaktivitat
R2) ohne und nach Lésungsdruckbeaufschlagung

Fiar die A1-Proben aus dem TZF 120 zeigt sich ein analoges Bild (Abb. 53). Die 3-1-8 Phase lag
nach ca. 100 Tagen Abbinden als alleinige Bindemittelphase vor. Mit Losungszutritt kommt es
daher zu keinen weiteren Veranderungen, da es sich um die thermodynamisch stabile Phase
handelt. Der amorphe Festphasenanteil ist als 3-1-8 Phase kristallisiert. Bei dem nach L&sungs-
zutritt als amorphe Phase bestimmten Anteil handelt es sich wiederum um die eingedrungene
Porenlosung. Die Proben haben vergleichsweise die hochsten Losungsmengen aufgenommen
(zwischen 20 mL und 44 mL, was etwa 1,7 Ma.% bis 3,6 Ma.% des gesamten Probekdrpers
entspricht).
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Abb. 54: Bindemittelphasenbestandsentwicklung im A1-Baustoff im TZF 90 (MgO-Reaktivitat R2)
ohne und nach Lésungsdruckbeaufschlagung

Fir die A1-Baustoffproben mit etwa gleichen Anteilen an 5-1-8 und 3-1-8 Phase aus TZF 90 wird
im Rahmen des analytischen Fehlers im Mittel ein minimal héherer 3-1-8-Phasenanteil nach
Lésungszutritt im Vergleich zur Situation ohne Lésungszutritt festgestellt (Abb. 54). Nur fur die
alteste abgebundene Probe (TZF 120-1095d-LZ-577d) wird nach Lo&sungszutritt kein 5-1-8-
Phasenanteil (Nachweisgrenze liegt fir die Quantifizierung bei ca. 3 Ma.%) in den beiden
Probenahmelokationen mehr analysiert. Durch zusatzliche qualitative, ortsaufgeloste Messungen
Uber die Mantelflache und den Probekérperinnenraum (Abb. 55) wurde jedoch festgestellt, dass im
mittleren bis unteren Probebereich noch Anteile an 5-1-8 Phase enthalten sind. Diese Probe hat
mit 26,11 mL aus der Serie der TZF 90-Proben die hdéchste Losungsmenge aufgenommen (Tab.
15). Maximal kann damit entsprechend (Gleichung 4) die knappe Halfte der enthaltenen
5-1-8 Phase unter vollstandigem Verbrauch der Losung in die 3-1-8 Phase umgewandelt werden.
Der urspringliche Porenraum (6% * 2%) wird dabei durch den Festphasenzuwachs um ca. 50%
reduziert, was sich in den gemessenen Porositatswerten fur diese Probe (nach 728 Tagen
Lésungskontakt und einem Gesamtalter von 1656 Tagen), zwischen 2% und 3% liegend, wieder-
spiegelt (Abb. 54). Proben, die weniger Lésung aufgenommen haben, zeigen erwartungsgemaf
héhere Porositatswerte insbesondere im unteren Probekdrperbereich, wohin anteilig nur wenig
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Lésung vorgedrungen sein sollte, wie Abb. 55 anhand der hdheren 5-1-8-Phasenanteile im unteren
Bereich fir die Probe TZF 90-365d-LZ-859d (diese hat 18 mL Lésung aufgenommen) zeigt.

S & 8 10 1 12 13 11 1k
8 9 10 M 12 13 2-Theta

2-Theta

Abb. 55: Ortsaufgeloste Phasenanalyse der A1-Probe TZF 90-365d-LZ-859d (nach L&ésungs-
druckbeaufschlagung) uber den Innenraum anhand der Mantelfachenvermessung
erbohrter Einzelprifkorper (links) sowie der nach Halbierung gewonnenen Schnittflache
(rechts)

Im Gegensatz zu A1-Proben mit ausschlieBlich 3-1-8 Phase (TZF 120) fihrt ein Lésungszutritt im
Fall der TZF 90-Proben zum vollstandigen Verbrauch der Lésung aufgrund der Umwandlung der
5-1-8 Phase in die 3-1-8 Phase. Die L&dsungszutrittsmenge ist Uber das ldsungszugangliche
Porenvolumen gegenlber der vorhandenen 5-1-8 Phase begrenzt. Da sich der Baustoff im
eingespannten Zustand befindet, kann die 3-1-8 Phase auch nur im vorhandenen Porenraum
auskristallisieren. Infolgedessen kommt es zu einer Reduzierung des |6sungszuganglichen
Porenraums, letztendlich zum Verschluss des Porensystems (Selbstabdichtung) fir weitere
Zutrittslésung und damit zu keinen weiteren Veranderungen im Bindemittelphasenbestand, wie
Abb. 55 fiir den A1-Probekdrper (90-365d-LZ-859d) zeigt. Die 5-1-8 Phase bleibt folglich neben
der 3-1-8 Phase erhalten.

Liegt nur die 3-1-8 Phase als Bindemittelphase im A1-Baustoff vor (im Fall der vollstandig abge-
bundenen TZF 120-Proben; die TZF 60-Proben enthielten noch minimale 5-1-8-Phasenanteile),
kann sich der Porenraum entsprechend seiner Lésungszuganglichkeit sattigen, ohne dass die
eindringende Lo6sung durch Reaktionen mit dem Baustoff verbraucht wird. Lediglich durch die
Kristallisation des amorphen Bindemittelphasenanteils und lokalen Umkristallisationsprozessen der
3-1-8 Phase selbst kann es zu geringfligigen Porenraumumbildungen im Baustoffgefiige kommen.
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A1-Baustoff nach Losungskontakt im nicht eingespannten Zustand

Bei einem nicht eingespannten Baustoff kann es durch ein allseitiges Eindiffundieren der Lésung
und damit verbundenen Aufldse- und Kristallisationsprozessen zu Aufweitungen des Gefliges
inklusive Porenraum kommen, da eine Volumendehnung des Baustoffes nach auflen hin nicht
behindert ist. Um diesen Sachverhalt flir die A1-Baustoffproben mit zu untersuchen, wurden
Probekoérper (Reststiicke aus IfAC-Probenzellen, Abb. 56) in die MgCl,-Losung (Anmischlésung)
eingelagert.

Entsprechend dem Beprobungsplan in Tab. 2 ist dieser mit Tab. 16 im relevanten Ausschnitt um
die drucklos in Lésung eingelagerten Proben aus den drei TZF mit den MgO-Reaktivitaten 1, 2 und
3 erganzt (tirkis unterlegt). Die 36 Proben wurden Uber einen Zeitraum von 5 bis 1,5 Jahren (je
langer, je friher aus dem TZF enthommen) beobachtet und exemplarisch zwischenzeitlich (in Tab.
16 dunkel-tirkis unterlegt, kursiv) sowie nach Versuchsabschluss im August 2017 bzgl.
Phasenbestand, Porositat und Entwicklung der Zusammensetzung der Lésung untersucht.

Tab. 16: Beprobungsplan (gemaR Tab. 2) mit Kennzeichnung der Proben, welche drucklos und
ohne Einspannung fur 1,3 bis 5 Jahre in MgCl,-Lésung (Anmischldsung) eingelagert
wurden (turkis unterlegt + Datum der Einlagerung); R1 bis R3 steht in der
Probenbezeichnung fiir die MgO-Reaktivitat

Bestimmung der Baustoffeigenschaften Bestimmung der Baustoffeigenschaften
wéahrend bzw. nach Abbinden wahrend bzw. nach sekundarem
- Untersuchungsfeld 1 - Losungszutritt - Untersuchungsfeld 2 -
nach Tagen im Entnahme aus TZF zur Lésungsdruck-
_p leoF " TZF 120 TZF 90 TZF 60 beaufschlagung mit anschlieBender
(= :1°acT1a er Baustoffcharakterisierung
Anmischen) Probenbezeichnung Probenbezeichnung
1 TZF 120-1d
TZF 60-2d*
TZF 120-2d* TZF 90-2d*
TZF 120-2d-LZ,
) TZF 120-R1-2d TZF 90-R1-2d TZF 60-R2-2d TZF 90-2d-LZ,
TZF 120-R2-2d TZF 90-R2-2d 23.05.2012 TZF 60-2d-L7
TZF 120-R3-2d TZF 90-R3-2d TZF 60-R3-2d
23.05.2012
TZF 60-10d
10 TZF 120-10d TZF 90-10d TZF 60-R1-9d-Wdh
28.09.2015
TZF 120-28d* TZF 90-28d* TZF 60-28d*
TZF 120-28d-LZ,
28 TZF 60-R2-28d TZF 90-28d-LZ,
TZF 90-R3-28d TZF 60-R3-28d TZF 60-28d-LZ
alle 23.04.2012 | alle 21.05.2012 alle 18.06.2012
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Bestimmung der Baustoffeigenschaften
wahrend bzw. nach Abbinden
- Untersuchungsfeld 1 -

Bestimmung der Baustoffeigenschaften
wahrend bzw. nach sekunddarem
Losungszutritt - Untersuchungsfeld 2 -

nach Tagen im
TZF

Entnahme aus TZF zur Lésungsdruck-

TZF 120 TZF 90 TZF 60 beaufschlagung mit anschlieBender
(= Probealter . .
S Baustoffcharakterisierung
Anmischen) Probenbezeichnung Probenbezeichnung
TZF 120-182d* TZF 90-182d*
TZF 120-R1-182d | TZF 90-R1-182d TZF 120-182d-LZ,
182 TZF 120-R2-182d | TZF 90-R2-182d | TZF 60-182d** TZF 90-182d-LZ,
TZF 120-R3-182d | TZF 90-R3-182d TZF 60-182d-LZ
alle 24.09.2012 | alle 22.10.2012
TZF 60-196d
196 TZF 60-R2-196d
TZF 60-R3-196d
alle 03.12.2012
TZF 120-365d* TZF 90-365d* TZF 60-365d* TZF 120-365d-LZ,
365 TZF 120-R2-365d | TZF 90-R2-356d | TZF 60-R2-365d TZF 90-365d-LZ,
26.03.2013 15.04.2013 21.05.2013 TZF 60-365d-LZ
TZF 120-730d* TZF 90-730d* TZF 60-730d* TZF 120-730d-LZ,
730 TZF 120-R2-730d | TZF 90-R2-730d | TZF 60-R2-730d TZF 90-730d-LZ,
26.03.2014 23.04.2014 21.05.2014 TZF 60-730d-LZ
T%I_FZ;2102-;_0R925_d TZF 90-1095d* TZF 60-1095d* TZF 120-1095d-LZ,
1095 10954 TZF 90-R2-1095d | TZF 60-R2-1095d TZF 90-1095d-LZ,
23.03.2015 23.04.2015 21.05.2015 TZF 60-1095d-LZ

Innerhalb der bis zu 5-jahrigen Einlagerungszeit wurden an keiner der 36 Proben irgendwelche
optisch sichtbaren Veranderungen (z.B. Rissbildung oder Zerfall der Proben) festgestellt.

b)

Untersuchungsphasen: a) Probestiickbeispiel (TZF 120-R2-28d); b) wurde an einem

Faden hangend in die MgCl,-L6sung (Anmischlésung) eingetaucht; c) nach 44 Monaten
in der Lésung
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Die zwischenzeitlichen Beprobungen zeigten, dass die Lésung gleichmafig von der Oberflache in
das Probeninnere eindiffundiert ist (Fotos der Bruchflachen der Probekdrper nach deren
Halbierung in Tab. 17 fur TZF 60-R1-Proben nach 3 bis 3,7 Jahren in Ldsung). Die Proben
TZF 90-R1/R2-28d und TZF 120-R1/R2/R3-28d waren bereits nach gleicher Zeit (44 Monate bzw.
3,7 Jahren) der Einlagerung in Lésung vollstandig durchfeuchtet. Ein Lésungssaum war nicht mehr
zu erkennen (Abbildung in Tab. 18). Die Analyse des Phasenbestandes im Probeinneren ergab,
dass nur noch 3-1-8 Phase neben der eingedrungenen Porenldsung und dem Steinsalzzuschlag
vorhanden war, insbesondere auch im Fall der TZF 90-R2-Probe (zugehdrige Daten der
Quecksilberdruckporosimetrie in Abb. 57 (TZF 120 und TZF 90 ,drucklos in Lésung®)).

Tab. 17: TZF 60-R1-Proben nach 3 bis 3,7 Jahren ohne Einspannung und drucklos in MgCl,-
Ldsung

Bruchflache nach
Halbierung der A1-
Probestiicke

Lésungseindringtiefe
nach Einlagerungszeit

TZF 60-R1-2d

ca. 6-10 mm

TZF 60-R1-28d

ca. 7-9 mm

TZF 60-R1-196d

ca.4-6 mm

der Einlagerung
(s. Abschnitt 5.1.1)

noch etwas MgO

minimal 3-1-8 Phase

44 Monate 42 Monate 37 Monate
Phasenbestand 5-1-8 Phase, amorpher 5-1-8 Phase, amorpher 5-1-8 Phase, amorpher
zum Zeitpunkt Phasenanteil, Phasenanteil, Phasenanteil,

etwas 3-1-8 Phase

Phasenbestand
im
- Bereich einge-
drungener Losung

- trockenen Innenbereich

3-1-8 Phase, Porenlésung (réntgenographisch als amorpher Anteil)

3-1-8 Phase, 5-1-8 Phase, etwas amorpher Phasenanteil (entsprechend Phasenbestand
nach Abbindezeit im TZF, s. Abschnitt 5.1.1)
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Tab. 18: TZF 90- und TZF 120-R2-Proben nach 3,7 Jahren ohne Einspannung und drucklos in
MgCl,-Lésung

TZF 90-R2-28d TZF 120-R2-28d

Bruchflache nach
Halbierung der A1-
Probestiicke

Lésungseindringtiefe Lésung vollstandig eindiffundiert

nach Einlagerungszeit 44 Monate 44 Monate
Phasenbestand zum 5-1-8 Phase, amorpher Phasenanteil, 5-1-8 Phase, 9-1-4 Phase, amorpher
Zeitpunkt der etwas 9-1-4 Phase Phasenanteil

Einlagerung (s. Abschnitt
7.1.1)

Phasenbestand
nach eingedrungener
Lésung

3-1-8 Phase, Porenldsung (rontgenographisch als amorpher Anteil)

Die abschlieRende Untersuchung der Proben (August 2017) zeigte, dass in alle Probekorper die
Lésung vollstandig eindiffundiert war (auch in die erst 1,5 Jahre in Losung liegenden R2-Probe-
kérper ,-1095d“. In allen Proben wurde die 3-1-8 Phase als alleinige Bindemittelphase vorge-
funden, auch im Fall der TZF 90-R1-, -R2- und TZF 60-R1-Proben.

Mit der Entnahme aus den Lésungen wurde flr alle Proben der Durchmesser bestimmt. Zum
Zeitpunkt der Einlagerung (nach Erhartung in den gasdichten Stahlzellen, Abb. 3) lag dieser fur
alle Proben bei 30,07 mm % 0,03 mm. Nach Entnahme aus der Lésung hatte sich dieser fir die
TZF 60-R2- und -R3- , TZF 90-R3 sowie alle TZF 120-Proben minimal auf 30,5 mm * 0,3 mm
erhdht, unabhangig von der Losungskontaktzeit. Im Fall der TZF 90-R1- , -R2- und TZF 60-R1-
Proben wurde eine deutlich hdhere Ausdehnung auf @ = 31,0 mm £ 0,3 mm festgestellt. Diese
grolere Volumenzunahme ist durch die volumenunbegrenzte und vollstandige Umwandlung der
5-1-8 Phase (liegt zum ca. halftigen Anteil in diesen A1-Proben nach abgeschlossener
Abbindereaktion vor, s. Abschnitt 5.1.1) in die 3-1-8 Phase verursacht.

Darliber hinaus wurde bei allen Proben eine oberflachliche Bildung von Chlorartinit,
Mg(OH)CI-MgCO3;-2H,0, festgestellt. Diese Phase konnte sich durch Reaktion mit dem in der Luft
enthaltenen CO, bilden, da die Probegefal3e nicht luftdicht verschlossen und zeitweise zur
Begutachtung der Probekoérper geoffnet wurden. Die Chorartinit-Bildung ist folglich auch die
Ursache flir die minimale VergroRerung der Probendurchmesser der ausschliellich
3-1-8 Bindemittelphase ausbildenden A1-Probeserien (TZF 60-R2- und -R3- , TZF 90-R3 sowie
aller TZF 120-Proben).

Die Analyse der Einlagerungslésung ergab im Vergleich zur Ausgangszusammensetzung daher
auch eine Anreicherung an CO3;* (Carbonat) neben OH- (Hydroxid). Ob bereits ein
Gleichgewichtszustand zwischen Probekoérper und Losung erreicht wurde, kann nicht beurteilt
werden.
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Porositatsbestimmung mittels Quecksilberdruckporosimetrie

Fir die Bewertung der Quecksilberdruckporositatswerte der A1-Proben vor und nach
Lésungszutritt (Abb. 57) ist zu beachten, dass durch das beim Messverfahren angelegte Vakuum
(50 mbar) die in den Proben nach Lésungszutritt enthaltene Porenlésung eintrocknet und dabei
Bischofit, MgCl,-6H,0, auskristallisiert. Das Volumen der Auskristallisation entspricht ca. 58 Vol.%
des urspriinglichen Porenlésungsvolumens (berechnet fir eine 5 molale MgCl,-Lésung). Fir den
Fall eines I6sungserfullten Porenraumes werden daher nur etwa 40% des vorhandenen und
I6sungszuganglichen Porenraums messtechnisch erfasst.

@ TZF 120; nach LZ: © untereres Probekérperdrittel & oberer cm der Probe () drucklos in Lsg.

@® TZF 920 Q© untereres Probekarperdrittel & oberer cm der Probe (O drucklos in Lsg.
® TZF 60 O untereres Probekérperdrittel & oberer cm der Probe
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Abb. 57: Porositatswerte (Quecksilberdruckporosimetrie) des A1-Baustoffes vor und nach
Losungszutritt (bei den drucklos in Losung eingelagerten Proben (Abschnitt 5.2.2)
handelt es sich um TZF 90-R1-28d und TZF 120-R1/R2/R3-28d (Mittelwert). Die
Probekdrper waren nach 44 Monaten in Losung lagernd vollstandig durchfeuchtet)

Fir Proben, in welche kaum Losung eingedrungen ist, wird ein Porenraum im Bereich von 6% *
2% entsprechend der abgebundenen Proben ohne Lésungskontakt wiedergefunden. Bei nahezu
vollstandiger Porenraumsattigung ist aufgrund der Bischofit-Auskristallisation ein Porenvolumen
von 2,5% + 2% messbar. Alle Messwerte fur die Proben aus dem TZF 60 und TZF 120 liegen im
Bereich zwischen 6% * 2% und 2,5% * 2%. Die Werte fur die TZF 90-Proben liegen nach
Lésungszutritt aufgrund des 3-1-8-Phasenzuwachses unter Lésungsverbrauch im vergleichbaren
Bereich und sollten daher den realen, trockenen Porenraum wiederspiegeln. Ein Indikator dafir ist
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noch vorhandene 5-1-8 Phase. Erst wenn diese umgesetzt ist, kann sich ev. noch vorhandener
Porenraum mit Lésung sattigen.

Tab. 19: Ubersicht zu angestrdmten A1-Proben fiir die Zuordnung der in Abb. 57 dargestellten
Porositatswerte vor und nach Lésungszutritt.

Probenalter vor Zeitraum der Gesamtalter aufgenommene

Probenbezeichnung Losungszutritt Anstéomung Losungsmenge
in [d] in [d] in [d] in [mL]

TZF 60
TZF 60-2d-LZ-587d 17 587 604 3,18
TZF 60-28d-LZ-667d 28 668 696 18,79
TZF 60-182d-LZ-865d 206 865 1071 31,03
TZF 60-365d-LZ-852d 373 852 1225 9,03
TZF 60-730d-LZ-691d 745 691 1436 25,49
TZF 60-1095d-LZ-577d 1051 577 1628 36,56
TZF 90
TZF 90-2d-LZ-1095d 4 1095 1099 8,69
TZF 90-28d-LZ-587d 45 587 632 6,51
TZF 90-182d-LZ-582d 190 582 772 11,77
TZF 90-365d-LZ-859d 394 859 1256 18,07
TZF 90-730d-LZ-722d 742 722 1470 16,70
TZF 90-1095d-LZ-577d 1079 577 1656 26,11
TZF 120
TZF 120-2d-LZ-657d 3 657 660 28,66
TZF 120-28d-LZ-715d 37 715 752 23,46
TZF 120-182d-LZ-615d 218 615 833 30,51
TZF 120-365d-LZ-866d 415 866 1281 25,70
TZF 120-730d-LZ-722d 770 722 1492 20,18
TZF 120-1095d-LZ-577d 1107 577 1684 44,02
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Bestimmung des Feuchtegehaltes durch Trocknung

Haufig wird der Feuchtegehalt oder Porenldsungsanteil in Baustoffen durch einfache Trocknung
von Proben (z.B. bei 105°C nach DIN 18122) bestimmt. Das ist zielfihrend, wenn es sich um nicht
oder wenig mineralisierte Porenldsung handelt und sich der Baustoff bei der Trocknungs-
temperatur nicht zersetzt. Fir den Magnesiabaustoff und somit fir den A1-Baustoff ist dieses
Vorgehen nicht geeignet, da

e aus der Salzlésung (MgCl,-haltige Porenlésung) je nach Zusammensetzung und
Konzentration Hydrate (Bischofit, Carnallit, ...) auskristallisieren und sich im Zuge weiterer
Temperaturerh6hung auch zersetzten kénnen;

e die thermische Zersetzung der Bindemittelphasen (Sorelphasen) im feinpulverisierten
Zustand bereits ab 50°C bis 60°C im offenen System bei entsprechend niedrigen
Luftfeuchten einsetzt;

e Dbereits bei der Praparation entsprechender Pulverproben enthaltene Porenlésung bereits
einzutrocknen beginnt oder auch Feuchtigkeit aus der Luft aufnimmt, je nachdem, welche
lonenkonzentrationen und Wasseraktivitat diese aufweist;

e eine Trocknung kompakter (nicht pulverisierter) Proben in endlicher Zeit und aufgrund des
z.T. stattfindenden Porenverschlusses nicht moglich ist. Mit der Ausfallung von Salz-
hydraten werden porenldsungshaltige Lokationen z.T. verschlossen, abgesehen vom Anteil
nicht offener Porenrdume im Baustoffgeflige, deren Losungsinhalte prinzipiell nicht erfasst
werden, es sei denn, die umgebende Bindemittelmatrix wird thermisch zersetzt.

Zur Veranschaulichung des Sachverhaltes wurden trockene sowie porenlésungshaltige A1-Proben
pulverisiert und einer stufenweisen Trocknung bei 50°C, 60°C und 70°C unterzogen. Die
Ergebnisse sind im Anhang 7 zu finden.

Alternative Methoden zur Bestimmung des Porenlésungsgehaltes

Eine Extraktion der Porenlésung mit beispielweise anschliefender Karl-Fischer-Titration
(Wassergehaltsanalyse), durch organische Lésungsmittel, wie Alkoholen oder Aceton, kann nicht
durchgeflihrt werden, da sich die Sorelphasen in diesen anteilig |16sen als auch mit diesen unter
Alkoholat- bzw. Aduktbildung reagieren. Zudem kommt es zu Aussalzungseffekten. Die Extraktion
mit hydrophoben Ldsungsmitteln ist ebenso nicht moglich, da diese nicht oder nur begrenzt mit
wassrigen Phasen mischbar sind.

Versuche zur Visualisierung der Losungswegsamkeiten

Fur den jeweils 3 Jahre im TZF abgebundenen A1-Probekérper wurde die Zutrittslosung mit
Fluoreszin versetzt, um nach deren spaterem Ausbau aus den Messzellen das lokale
Eindringverhalten bzw. die Reichweite der Losungsfront innerhalb des Probekdrpers unter UV-
Licht erkennen zu kénnen (gelb-griines Leuchten des Fluoreszins). Die Abb. 58 und Abb. 59
zeigen anhand des Fluoreszins eine fleckenhafte Ausbreitung der Losung uUber die Mantelflache
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der Probekoérper TZF 60-1095d-LZ-577d und TZF 120-1095d-LZ-577d, welche im Fall der
TZF 120-Probe am starksten ausgepragt ist (diese Probe hat die meiste Loésung aufgenommen, s.
Tab. 15) als im Fall der TZF 60-Probe. Dagegen sind im Probeninnenraum keine fluoreszierenden
Bereiche, die das Vorhandensein von Losung anzeigen wirden, vorhanden.

Gleiches wurde fir die TZF 90-Probe festgestellt (Abb. 59). Auf der Mantelflache zeigt das
Fluoreszin konform mit dem Verschwinden der 5-1-8 Phase das Vordringen der Lésungsfront von
2 cm bis 3 cm in den Probekdrper hinein an. Im Probeninneren ist dieses jedoch ebenfalls nicht
mehr sichtbar. Die Ldsung ist aber auch dahin vorgedrungen, was der veranderte Phasenbestand
mit Abnahme oder ganzlicher Umwandlung der 5-1-8 Phase in die 3-1-8 Phase anzeigt. Die lokale
Reichweite der Losung im Probeinneren variiert dabei um einige Zentimeter. So wurde lokal in
Probentiefen von 4 cm bis 7 cm die 5-1-8 Phase als umgewandelt analysiert (Abb. 7.2.18).

Bezuglich der Fluoreszin-Sichtbarkeit wird vermutet, dass dieses von den Bindemittelphasen
adsorbiert wurde und nur dort zu erkennen ist, wo Uber langere Zeit vergleichsweise viel Losung
anstand bzw. vorgedrungen ist. Das betrifft die Mantelflachenbereiche und den daruber
verbundenen Kontaktbereich zur Metallhiilse, in welcher das Thermoelement speziell bei diesen
drei Probenzellen eingebettet war. Dieses Ldsungseindringverhalten wurde bereits flr die
TZF 120-1095d-LZ-577d-Probe im Verlauf der Ld&sungsdruckbeaufschlagung anhand des
Lésungsdurchtrittsverhaltens festgestellt (s. oben).

Letztendlich ist Fluoreszin damit nicht unbedingt zur Kenntlichmachung eindringender Losung im
Fall von Sorel- bzw. Magnesiabaustoffrezepturen geeignet.

LA L ) Wb
13 14 15

2Theta

Abb. 58: A1-Probe TZF 60-1095d-LZ-577d, fur welche die Zutrittslésung mit Fluoreszin (gelb-
grine Fluoreszenz unter UV-Licht) versetzt war. Mantelflachen der Probekorperhalften
(oben links) und Innenseite (unten links) nach auspressen und Prifkérpergewinnung
sowie ortsaufgeldster Phasenanalyse entlang der Mantelflache (rechts)
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Abb. 59: A1-Probe TZF 120-1095d-LZ-577d, fir welche die Zutrittsldsung mit Fluoreszin (gelb-
grine Fluoreszenz unter UV-Licht) versetzt war. Mantelflachen der Probekdérperhalften
(oben links) und Innenseite (unten links) nach auspressen und Prufkérpergewinnung
sowie ortsaufgeloster Phasenanalyse entlang der Mantelflache (rechts)
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Abb. 60: A1-Probe TZF 190-1095d-LZ-577d, fur welche die Zutrittsldsung mit Fluoreszin (gelb-
grine Fluoreszenz unter UV-Licht) versetzt war. Mantelflache nach auspressen des
Probekorpers und Innenseite einer Probekdrperhalfte nach Prufkdrpergewinnung mit
zugehdrigen ortsaufgeldsten Phasenanalysen und anhand lokal aus dem Innenbereich
entlang der markierten Bruchkante (Bild unten rechts) entnommen pulverisierten Proben

Anhand der Ergebnisse der ortsaufgeldsten Phasenanalyse ist anzunehmen, dass die Lésungs-
front entsprechend Abb. 61 in den Probekoérper TZF 90-1095d-LZ-577d vorgedrungen ist bis
aufgrund der 5-1-8 Phasenumwandlung in die 3-1-8 Phase ein Verschluss des I6sungszugang-
lichen Porenraums wirksam wurde.
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Abb. 61: Annahme der Ausbreitung der Losungsfront in A1-Proben aus dem TZF 90 (3-1-8 und
5-1-8 Phase im Bindemitelphasenbestand) bis durch die Kristallisation von 3-1-8 Phase
aus 5-1-8 Phase der I6sungszuganglichen Porenraums wirksam verschlossen ist

Die Auswertung der REM-Aufnahmen der Proben nach Lésungszutritt im Vergleich zu den Proben
vor Ldsungszutritt lassen keine visuell sichtbaren Unterschiede erkennen, weshalb auf deren
Darstellung verzichtet wurde.

5.2.3 Geomechanische Probencharakterisierung

Die Ergebnisse der geomechanischen Charakterisierung aller Proben nach Lésungszutritt befinden
sich als Sammeldarstellung in Anhang 6 (Anhang 6.1 bis Anhang 6.18). Dabei ist zu beachten,
dass fur die drei 1095d-Proben wegen der eingebauten Temperaturfiihler nur die Herstellung von 2
Prafkérpern moglich war und dass beim Auspressen der Probe TZF 120-365d-LZ-866d der
Priifkdrper zerstort wurde'®.

Triaxiale isotrope Druckversuche - isostatisches Kompaktionsverhalten

Die Messkurven zur Darstellung des Belastungs- und zeitabhangigen Setzungsverhaltens der A1-
Proben nach Anstrdbmung, die zumindest teilweise aufgesattigt wurden, unterscheiden sich
qualitativ nicht von den Messkurven fir die unangestrémten Proben (Abb. 39). Nach Abb. 62
liegen die Messkurven der zwei Belastungsregimes (schnell/langsam) im Streubereich der
unangestromten Proben. Dies ist unerwartet, weil Proben, deren Porenraum weitgehend
aufgesattigt ist, nach dem Anstromprozess vergleichsweise steifer sein missten, als Proben mit
nur einem lufterfilllten Porenraum (geringere Gesamtverformungen). Offenbar ist der Effekt von
zumindets lokalen Kompressibilitdtsunterschieden hier so gering, dass alle Messkurven innerhalb
und unsystematisch im Rahmen des grau unterlegten Bereiches liegen (Streubereich).

'® Im Gegensatz zum Untersuchungsprogramm mit drei Proben (Abschnitt 4.2.4) erfolgte fiir die TZF 1095d-

Proben jeweils an der Permeabilitdts-Probe nach Beendigung der Messung zusatzlich noch die
Bestimmung des Setzungsverhaltens bei schneller Belastung sowie die Bestimmung der triaxialen
Druckfestigkeit (MOHR-COULOMB-Parameter) als Mehrstufenversuch.
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Abb. 62: Isotrope Kompaktion von A1-Proben (nach Anstrdémung mit MgCl-Lésung): Spannungs-
Verformungskurven (a) bei ,schneller* Belastung (p = 0,1 MPa/s) bzw. (b) bei
Jlangsamer® Belastung (p = 0,005 MPa/s)

Triaxiales Festigkeitsverhalten

Auch das triaxiale Festigkeitsverhalten der angestromten Proben unterscheidet sich nicht
signifikant oder systematisch von Verhalten der unangestromten Proben. Wie Abb. 63 fur die
angestromten Proben zeigt, liegen alle Datensatze innerhalb des fir die unangestromten Proben
abgeleiteten Referenzfeldes (griin gestrichelte Umrandung in Abb. 63 und Abb. 64. Der fir die
unangestromten Proben beobachtete Trend im Festigkeitsverhalten (TZF 90 ~ TZF 60 > TZF 120)
wird auch hier wiedergefunden, mit Ausnahme der TZF 60-1095d-LZ-577d—Probe.

Bei Betrachtung der Daten im Detail wandern scheinbar die Festigkeiten fir einzelne Proben nach
Lésungszutritt in Richtung untere Grenze der Bandbreite des Probenspektrums, wie am Beispiel
der Probe TZF 120-1095d in Abb. 64 dargestellt ist. Der Vergleich mit dem Referenzprifkérper aus
Untersuchungsfeld 1 (nicht angestrémt) zeigt eine Festigkeitsabnahme um ca. 10%. Andererseits
ist aber auch eine Zunahme der Festigkeit nach Losungszutritt fir andere, einzelne Proben zu
beobachten (z.B. fir die Proben TZF 60-730d und TZF 120-182d u.a.) bzw. es zeigen sich gar
keine Unterschiede (Proben TZF 60-182d, TZF 120-730d sowie der TZF 90-28d, -182d und -365d-
Proben). Diese Anderungen stehen in keinem Zusammenhang mit den jeweils von der Probe
aufgenommenen Lésungsmengen (Tab. 15). Das bedeutet, dass die einzelnen Anderungen nicht
auf den Lésungszutritt zurlckzuflhren sind, sondern es sich um eine unsystematische Streuung
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Abb. 63: Triaxiale Festigkeiten - MOHR-COULOMB-Diagramme fiir die A1-Proben (oben: vor
Anstrémung, entspricht Abb. 41) und (unten) nach Anstrémung; a) TZF 60-Proben; b)

TZF 90-Probenund

TZF 120-Proben.

Das

Referenzfeld

aller A1-Proben

(unangestromt / angestromt) entspricht der griin gestrichelten Umrandung



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN | NN Seite: 128 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
90 =1
e [
P i
85 - P :
EoT i
80 - e -
L i
75 - e H
-~ :
] T e i
& 7 .
= 65 2 o
= e _»
© i o
60 o =
55 o e
- .
T <
50 o T
o g i ——=- A1TZF
s © TZF 120-1085¢-L2-677d

- O TZF 120-1095d

o3 (MPa)

Abb. 64: Triaxiale Festigkeiten - MOHR-COULOMB-Diagramm fir die TZF 120-1095d-Probe vor
und nach Anstrdomung im Referenzfeld aller A1-Proben (unangestréomt / angestromt)
entspricht der gruin gestrichelten Umrandung

Bei der visuellen Inspektion der Versuchskdrper nach den Festigkeitsversuchen zeigen sich die
nicht angestromten Proben (Bsp. Probe TZF 120-365d, links in Abb. 65) nahezu ideal
tonnenférmig verformt (als Folge der Ausbildung sich staffelartig Gberlagernder Scherbriiche in den
Raumdiagonalen). Fir die angestromten Proben, aufdert sich die tonnenférmige Ausbuchtung tber
den Bereich der Probe, der anteilig mit Losung gesattigt ist. In Abb. 65 (Mitte) ist das flir die Probe
TZF 120-2d gezeigt, welche etwa 27 mL Losung (innerhalb von 657 Tagen) aufgenommen hat und
eine Sattigung in Bezug auf die gesamte Probe von ca. 65% erreicht. Dieser Anteil verteilt sich
damit nicht auf die gesamte Probe, sondern zu 100% auf die oberen 2/3 der Probe (,Pilz- oder
knollenférmige Verformungsgeometrie®), was auch durch die Porositatswerte in Abb. 57 bestatigt
wird (im unteren Probendrittel wird mit 5% ein Wert flir unangestromte Proben und im oberen
Bereich mit 3% ein porenldsungshaltiger Bereich angezeigt). Letztendlich wird damit indirekt
sichtbar, bis wohin sich die Lésungsfront in der Probe ausgebreitet hat, was mit der Dotierung der
Zutrittslésung durch Fluoreszin nicht moéglich war.

Im Fall der vollstandig durchstréomten und aufgesattigten Probe TZF 120-1095d (44 mL Ldsung) ist
die Probenform nach dem Festigkeitsversuch wieder als nahezu ideal tonnenférmig (rechts in Abb.
65) — umgekehrt wiederum der indirekte Nachweis, dass sich die Lésungsfront gleichmafig Gber
die gesamte Probe ausgebreitet hat.
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Abb. 65: Vergleich der Verformung von Priufkérpern mit unterschiedlichem Lésungssattigungs-
zustand nach Mehrstufenversuch mit o3 = 2:10 MPa (links: Prifkorper aus Probe
TZF 120-365d unangestromt; Mitte: zwei Prifkorper der teilgesattigten Probe
TZF 2d-LZ-657d nach Lésungsdruckbeaufschlagung; rechts: Prifkérper der vollstandig
gesattigten Probe TZF 120-1095d-LZ-577d)

Relaxationsverhalten

Das Relaxationsverhalten der angestromten Proben (Abb. 42) unterscheidet sich nicht stark vom
beobachten Verhalten der unangestrémten Proben. Entsprechend dem Trend im Festigkeits-
verhalten zeigen die Proben aus TZF 90, insbesondere nach Anstrémung, aufgrund des deutlichen
5-1-8-Phasenanteils und folglichem Festphasenzuwachses an 3-1-8 Phase im Baustoffgeflige
nach Lésungszutritt ein geringeres Relaxationsverhalten. Nach der zumindest teilweisen Auf-
sattigung hat sich dieser Effekt im Vergleich zu den unangestrémten Proben noch minimal
verringert. Die Proben aus TZF 120 (mit ausschliel3lich 3-1-8 Bindemittelphase) weisen ein etwas
starkeres Relaxationsverhalten auf (einschlieRlich zweier TZF 60-Proben). Dies weist offensichtlich
auf einen geringen Festigkeitsverlust bzw. ,Erweichung®, als Folge geringer Gefligeumbildungen
(Umkristallisation der 3-1-8 Phase) in Gegenwart eingedrungener Losung tber den Porenraum hin.
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Abb. 66: Relaxationsverhalten (oben) der unangesromten A1-Proben (entsprechend Abb. 42) und
(unten) der angestromten Proben; a) Spannungsabfall (normiert auf Startwert) vs. Zeit;
b) Transformierter Spannungsverlauf vs. log Kriechrate
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5.3 ERGEBNISSE VON UNTERSUCHUNGEN AN ALT-A1-PROBEN

Alt-A1-Proben (Abschnitt 4.1) wurden vergleichend zu den hier hergestellten Laborproben
untersucht. Dafur wurde Probenmaterial durch eine Kernbohrung aus einem Bauwerk gewonnen,
welches 2007 untertagig auf der Schachtanlage Asse Il betoniert wurde und noch keinem
Lésungskontakt ausgesetzt war. An diesem Probenmaterial wurde der Phasenbestand ermittelt,
das Festigkeitsverhalten anhand eines triaxialen Mehrstufenversuches durchgefiihrt sowie das
Verhalten gegenuber Losungszutritt mit einem Durchstromungsversuch untersucht.

5.3.1 Probenherkunft

Die Alt-A1-Probekoérper wurden durch eine 10 m-lange Kernbohrung im Mai 2012 aus dem im April
2007 mit A1-Baustoff verfiillten ehemaligen Vorratsbunker (WLS-775-2) auf der 750-m-Sohle
mittels einer 131 mm Durchmesser-Bohrung (saiger stehend) gewonnen. Die Kerndokumentation
in Abb. 67 zeigt, dass das Material beim Bohren stark beansprucht wurde, weshalb der Kern
unterschiedlich (tw. kleinstickig oder als intaktes Kernsegment bis 60 cm-Lange vorliegend)
gebrochen und bereichsweise mit Kernverlusten vorlag (z.B. 0 m—-1m, 4,35 m — 4,93 m).

Fur das Bauwerk liegen keine messtechnischen Daten zur Temperatur- und Druckentwicklung vor,
auch fur keine anderen Bauwerke aus A1-Baustoff mit Ausnahme der Pilotstrdbmungsbarriere
PSB A1, dem Blindschacht 4-Versuch sowie der Verfullung des Kavernenhalses (Schacht Asse 4).
Letztere waren aber nicht mehr zuganglich und / oder stehen mit Lésung in Kontakt, weshalb keine
Einordung des Probematerials bezuglich des durchlaufenen Abbindetemperaturprofils moglich ist.
Mit der Probekoérpergewinnung im Jahre 2012 liegen mit dem 5 Jahre alten Material jedoch
reprasentative Proben hinsichtlich eines vollstandig abgeschlossenen Abbindeprozesses vor.
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Abb. 67: Dokumentation des Bohrkernmaterials, gewonnen aus dem mit A1-Baustoff verfiillten,

5.3.2

Probe fir Durchstromungsversuch

Phasenbestand

ehemaligen Vorratsbunker auf der 750-m-Sohle der Schachtanlage Asse Il; errichtet im
April 2007; Gewinnung der Bohrkerne im Mai 2012; rote Markierungen: Proben fur
geochemische Phasenuntersuchungen (mit Angabe der Kernteufe); grine Markierung:

Der Phasenbestand der Alt-A1-Probekdrper wurde qualitativ mittels Réntgenpulverdiffraktometrie
an Probenmaterial aus den rot markierten Bereichen in Abb. 67 bestimmt. Die Ergebnisse sind in
Tab. 20 zusammengefasst. Demnach besteht dieser Alt-A1 ausschliellich aus 3-1-8 Bindemittel-
phase neben dem Steinsalzzuschlag (NaCl mit etwas Anhydrit). Lediglich nach 4 m Bohrkernlange
(Kernkiste 5) wurde im entsprechenden Probenmaterial etwas 9-1-4 Phase neben der 3-1-8 Phase
nachgewiesen. Es wurde generell keine 5-1-8 Phase vorgefunden.
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Eine quantitative Phasenanalyse erfolgte an Probenmaterial bei Bohrkernlange 8,00 m - 8,50 m
(Kernkiste 11) aus griin markiertem Bereich in Abb. 67. Der Anteil der 3-1-8 Phase wurde mit
33,5 Ma.% + 2 Ma.% neben dem Steinsalzanteil von 64 Ma.% + 2 Ma.% bestimmt. Der amorphe
Phasenanteil lag <1 Ma.%. Mittels Quecksilberdruckporosimetrie wurde eine Porositat von 7,4%
bestimmt.

Tab. 20: Phasenbestand der Alt-A1-Proben aus rot markierten Bereichen in Abb. 67

Nr. 3-1-8 Phase 5-1-8 Phase | 9-1-4 Phase NaCl Anhydrit
Kernkiste 1 + - - + +
Kernkiste 2 + - - + +
Kernkiste 3 + - - + +
Kernkiste 4 + - - + +
Kernkiste 5 + - + + +
Kernkiste 7 + - - + +
Kernkiste 8 + - - + +
Kernkiste 10 + - - + +

+ +
Kemkiste 111 33 5 Ma.% + 2 Ma.%) ) ) (64 Ma.% + 2 Ma.%) *
Kernkiste 12 + - - + +
Kernkiste 13 + - - + +

Aus dem gesamten Befund leitet sich ab, dass die bei der Verflllung des Vorratsbunkers auf der
750-m-Sohle umgesetzte A1-Rezeptur keinesfalls einen MgO-Anteil von >11,3 Ma.% enthielt. Mit
einem amorphen Phasenanteil von <1 Ma.% wurde der MgO-Anteil auch nicht nachweislich
unterschritten, zumindest nicht in Bezug auf die Anmischlésung, da fur diesen Fall ein
verbliebender Porenldsungsanteil (als hdherer amorpher Phasenanteil) identifiziert werden misste.
Auch mit einem Porositatswert von 7,4% ist das Alt-A1-Probenmaterial direkt der ausgewiesenen
A1-Rezeptur zuzuweisen (auch wenn dieser Wert um ca. 1% hoher liegt im Vergleich zum
mittleren Wert der untersuchten Laborproben). Die Abbindetemperatur muss Uber einen langeren
Zeitraum oberhalb von 80°C gelegen haben, was sich aus dem Vorhandensein der 9-1-4 Phase
ableitet. Dass diese Phase noch vorhanden ist, weist aber auch auf eine vereinzelte lokale
Inhomogenitat beziiglich des MgO- und Anmischlésungsanteils hin (MgO-Agglomerate nicht
vollstandig durchfeuchtet).

Das gesamte Probenmaterial enthalt keinerlei 5-1-8 Phase, sodass bei einem sekundaren
Lésungskontakt keine Expansion oder Expansionsdruckentwicklung unter Einspannung fir diese
Alt-A1-Probekoérper zu erwarten ist.
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5.3.3 Festigkeit und Verhalten bei Losungszutritt

Zur exemplarischen Bestimmung des Festigkeitsverhaltens wurde ein Prifkérper aus dem
Bohrkernmaterial der Kiste 11 (7,95m - 8,75 m, Abb. 67) gewonnen. Aus dem daran
durchgeflhrten triaxialen Mehrstufenversuch resultiert eine MOHR-COULOMB-Gerade (Abb. 68),
die im mittleren Bereich bis unterem Drittel der A1-Proben (ESA-A1-Referenzfeld, s. Abb. 63), aber
im oberen Bereich der A1-Asse-Proben aus der Qualitadtskontrolle des Baus von Stromungs-
barrieren (A1-Asse-SB-Proben, Abschnitt 5.4) liegen. Mit dem bestimmten einaxialen Festigkeits-
wert  VON  Gimaxuniaxial (extrapoliery = 47,5 MPa wird fur den A1-Baustoff mit ausschlieRlich
3-1-8 Bindemittelphase eine relativ hohe Festigkeit, insbesondere auch im Vergleich zu den Asse-
A1-SB-Proben vorgefunden.
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Abb. 68: Triaxiale Festigkeiten - MOHR-COULOMB-Diagramm von einem Alt-A1-Kernstuck (ca.
8,42 m — 8,62 m, aus Kiste 11 in Abb. 67) im Vergleich zum ESA-A1-Datenfeld (grin
gestrichelt umrandet) sowie dem Datenfeld von A1-Asse SB-Proben aus der
Qualitatskontrolle des Baus von Strémungsbarrieren (Asse-GmbH), (rot gestrichelt
umrandet — s. Abb. 76). Das Inset zeigt die Spannungsdehnungskurven des
Mehrstufenversuchs neben dem Alt-A1-Prifkorper vor dem Versuch.

Fir die Untersuchungen zur Bestimmung der Durchlassigkeit des kompakten Probenmaterials und
dem Verhalten des Baustoffes gegeniiber Losungszutritt wurde ebenso Kernmaterial aus der
Kernkiste 11 herangezogen, fur welchen Bereich auch die quantitative Phasenanalyse vorliegt
(Abschnitt 5.3.2).
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Abb. 69: Versuchsanordnung zur Durchstromung und Bestimmung der Volumenanderung von
zylindrischen Proben (d = 98 mm, | = 115 mm)

Als Vorversuch wurde ein zylindrischer Prifkérper hergestellt und in die in Abb. 69 dargestellte
Zelle eingebaut und mit 2 bar hydrostatisch belastet. AnschlielRend wurde die Probe mit MgCl,-
Lésung angestromt und Uber einen Zeitraum von ca. 5 Wochen die Einstromrate und die
Volumenanderung der Probe beobachtet.

Wie in Abb. 70 dargestellt, ergab sich mit Aufgabe des hydrostatischen Druckes eine signifikante
Kompaktion bis ca. 3%, die sich danach zeitlich noch fortsetzte. Mit nachfolgendem Beginn der
Anstromung nahm die Probe kontinuierlich Losung auf, wobei im Versuchszeitraum kein
Lésungsaustritt beobachtet wurde. Als Anstrdmpermeabilitdt wurde ein Wert von ca. 5 - 10" m?
bestimmt. Im Versuchszeitraum von 37 Tagen hat die Probe 45 mL Lésung aufgenommen und
zeigte dabei erwartungsgemalf keine Expansionsdruckentwicklung.

Ein 2. Versuch, bei dem ein Alt-A1-Kernstlck in eine Zelle analog Abb. 4 eingesetzt wurde,
bestatigte die Ergebnisse. Die Probe war moéglichst genau in das Probenrohr eingepasst worden,
wobei es allerdings zu einer kontinuierlichen Um- / Durchstromung des zylindrischen Probekoérpers
kam (k=3 -10" m?. Gleichzeitig wurde wahrend der Losungsdruckbeaufschlag mittels der
radialen DMS bzw. nach Entlastung des Lésungsdrucks in axialer Richtung kein Expansionsdruck
gemessen.

Insgesamt bestatigen beide Versuche aufgrund des vorliegenden Phasenbestandes (keine
5-1-8 Phase), dass flr den hier vorliegenden Alt-A1 kein Expansionsverhalten bei Lésungszutritt
zu beobachten ist. Mit der bestimmten Anstrémpermeabilitat von 5 - 107 m? liegt der Wert im
Bereich von Sorelbaustoffrezepturen mit ausschliefdlich 3-1-8 Bindemittelphase.
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Abb. 70: Verhalten einer Alt-A1-Probe (ca. 8,20 m — 8,35 m) gegeniiber Losungszutritt

Das Alt-A1-Probenmaterial ordnet sich mit diesen Ergebnissen vollstandig in das Eigenschaftsbild
der im Rahmen dieses Untersuchungsprogramms hergestellten und systematisch untersuchten
Laborproben der A1-Sorelbaustoffrezeptur ein.

5.4 VERGLEICH GEOMECHANISCHER KENNDATEN DES A1-
BAUSTOFFES VOR UND NACH LOSUNGSZUTRITT MIT DER
DATENBASIS ANDERER SORELBAUSTOFF-RREZEPTUREN

5.4.1 Referenzdatenbasis

Die Untersuchung der petrophysikalischen und geomechanischen Probencharakteristik zielt auf
die Einordnung und Bewertung der Baustoffparameter in ein Eigenschaftsspektrum im Sinne der
Anforderungen flir ein spateres Schachtverschlussbauwerk ab. Der Vergleich der vorliegenden
Ergebnisse zeigt, dass die Eigenschaften des A1-Baustoffes (abgebunden in den drei TZF) im
Rahmen einer rezepturverarbeitungsbedingten Schwankungsbreite sich nach Lésungsdruck-
beaufschlagung nicht oder nur unwesentlich verandern.

Somit ergibt sich als Schlussfolgerung, dass ein Integritatsverlust (Festigkeits- bzw. Dichtigkeits-
verlust) des A1-Baustoffes bei Losungszutritt zu einem eingespannten Bauwerk nicht abzuleiten
ist. Diese Tatsache lasst sich noch starker untersetzen, wenn Ergebnisse anderer Untersuchungen
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an A1-Baustoffproben sowie an anderen Magnesiabaustoffrezepturen in die Betrachtung mit
einbezogen werden.

Allgemeine Kennwerte des Eigenschaftsspektrums (z.B. Rezeptur, Dichten, Festigkeiten) des
A1-Baustoffes sind in (DBE 2008) speziell zur Beschreibung der zur Verflllung von Firstspalten
eingesetzten A1-Rezepturvarianten dokumentiert, gelten aber auch fir die hier untersuchte
A1-Rezeptur.

Fir den konkreten Eigenschaftsvergleich des A1-Baustoffes stehen am IfG Leipzig noch weitere
Datensatze von A1-Probenmaterial zur Verfugung, die im Rahmen des von der Asse-GmbH
regelmafig praktizierten Qualitatssicherungsprogramms im Zeitraum von 2010 bis 2016 (ca. 100
Einzelproben; Stand: 21.09.2016) bestimmt wurden. Dabei werden u.a. Bohrkerne aus erstellten
Bauwerken bzw. Ruckstellproben aus den Betonierphasen untersucht. Das im Laufe der Zeit
entwickelte Untersuchungsprogramm basiert auf triaxialen Festigkeitsuntersuchungen (triaxialer
Kompressionsversuch mit Bestimmung der Dilatanz) sowie isostatischen Kompaktions- und
Kriechuntersuchungen zur Ableitung des Ersatzkompaktionsmoduls’’.

Allerdings sind fur die Durchfiihrung dieses Qualitatssicherungsprogramms Kernmaterial groRerer
Menge und bevorzugt Kerne mit einem Durchmesser von 100 mm erforderlich, weshalb im
Rahmen der hier durchgeflihrten Untersuchungen eine Bestimmung des Ersatzkompaktions-
moduls nicht mdglich war (s. Abschnitt 3.5.2). Fir den nachfolgenden Vergleich werden als
Referenz nur die Einzelproben bezogenen petrophysikalischen KenngréRen v, und p sowie die
MOHR-COULOMB-Parameter benutzt.

Fir die Bewertung von Eigenschaftsédnderungen (z.B. infolge von Anderungen im Bindemittel-
phasenbestand bei Losungskontakt) konnen die Ergebnisse anderer Magnesiabaustoff-
Rezepturen herangezogen werden, die entweder hauptsachlich auf einer 3-1-8- oder 5-1-8-
Rezeptur (FREYER ET AL. 2015) basieren. Bei den verschiedenen Rezepturen handelt es sich
entsprechend der in (ERCOSPLAN 2015) entwickelten Nomenklatur um:

e B2 (DBM2 - Bezeichnung des von K-UTEC fir eine VerschlussmaRnahme im Endlager
Morsleben entwickelten Magnesiabaustoff): 3-1-8 Rezeptur, unter Zusatz von Mikrosilica
und Anhydrit;

e (C3-Binder bzw. C3-Beton: 3-1-8 Rezeptur mit Quarzmehl beim C3-Binder bzw. Quarzmehl
+ Silikatzuschlag beim C3-Beton;

e D4 (z.B. MB10 Spritzbeton - Bezeichnung aus CARLA (GTS 2010): hier Ort- und
Spritzbeton-Rezepturen als 5-1-8-Rezepturen mit Silikatzuschlag.

Die abgebundenen Baustoffe unterscheiden sich bereits makroskopisch in ihnrem Erscheinungsbild
(Abb. 71), z.B. aufgrund der unterschiedlichen Korngréfien der Zuschlagstoffe flir Spritz- oder Ort-
Beton im D4 bzw. Quarzmehl und Silikatzuschlag im C3-Beton (FREYER ET AL. 2015), im Vergleich

" Der Ersatzkompaktionsmodul wird aus der volumetrischen Kompaktion bei der isotropen Belastung und

der darauffolgenden isotropen Kriechphase ermittelt. Er charakterisiert den Kompaktionswiderstand
gegeniber reprasentativen isotropen Spannungszustanden. Im Unterschied zum Kompaktionsmodul
einer zligigen Belastung gilt der Ersatzkompaktionsmodul flr In-situ-Kompaktionsraten.
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mit reinen Binderphasen (z.B. C3-Binder) oder Betonen mit sehr feinkérnigen Zuschlagen, wie
Anhydritmehl und Mikrosilica im B2. Gleichzeitig gibt es signifikante Unterschiede in den
Eigenschaften, z.B. hohere Festigkeit der 5-1-8- (z.B. D4-Beton) gegeniber der 3-1-8-
Phasenrezepturen (B2 und C3).

Abb. 71: Vergleich von Prifkérpern der Magnesiabaustoff-Rezepturen: A1, B2 (DBM2), C3-
Binder) und D4 (Spritz- bzw. Ortbeton-Variante)

Die Baustoffeigenschaften dieser unterschiedlichen Rezepturen wurden am IfG Leipzig im
Rahmen verschiedener Vorhaben bisher indexartig untersucht, d.h. die Datenbasis besteht je
Rezeptur nur aus wenigen Proben. Wegen der begrenzten Probenmengen wurden deshalb
mdglichst effiziente Untersuchungsmethoden eingesetzt (u.a. isostatische Kompaktionsversuche
mit langsamer und schneller Belastung, Mehrstufenversuche zur Festigkeitsbestimmung;
Relaxationstests bei 80% der Festigkeit), die nur teilweise quantitativ belastbare Versuchs-
parameter liefern (z.B. sind die Relaxationstests nicht gleichwertig zur Bestimmung des
Kompaktionsmoduls oder zu Kriechversuchen). Aufgrund der Gbereinstimmenden Untersuchungs-
verfahren zu denen im hier durchgefiihrten Untersuchungsprogramm (ESA-Vorhaben) kénnen die
Datensatze direkt als Vergleichsdaten genutzt werden. Dabei handelt es sich um die Daten aus
den folgenden Vorhaben bzw. FuE-Projekten:

e Vorhaben CARLA - Untersuchungen an MgO-basiertem Ort- und Spritz-Beton mit Silikat-
zuschlag (D4) — Proben aus Labor-, Technikums- und Feldansatzen (GTS 2010);

e Geomechanische und geochemische Charakterisierung vier verschiedener Sorelbeton-
rezepturen (A1, B2, C3 und D4), die Uber Indexversuche als Laboransatz fur vier
Temperaturzeitfenster (TZF): TZF RT, TZF 60, TZF 90 und TZF 120 gewonnen wurden
(ERCOSPLAN 2015);
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e BMWi-FuE-Vorhaben ,Zusammenhang von Chemismus und mechanische Eigenschaften
des MgO-Baustoffes* (FKZ: 02E10880) — Indexuntersuchungen an C3-Binder und -Beton
sowie D4 (Spritzbeton) nach Abbinden in unterschiedlichen TZF (vor und nach Durch-
strdomung) (FREYER ET AL. 2015).

e Laboruntersuchungen des IfG Leipzig im Jahre 2017 an MgO-Beton der Rezeptur C3 im
Rahmen des FuE-Vorhabens ,Schachtverschlisse fiir Endlager flir hochradioaktive Abfalle
ELSA-Phase 2: Konzeptentwicklung fur Schachtverschlisse und Test von Funktions-
elementen von Schachtverschlissen®.

5.4.2 Eigenschaftsvergleich unterschiedlicher
Magnesiabaustoffrezepturen

Dichte und P-Wellengeschwindigkeit (vp)

Die vp-Geschwindigkeit sowie die Dichte konnen bereits unter Normalbedingungen (d.h.
unabhéngig von den physikalischen Einflussfaktoren Druck und Temperatur) stark variieren'.
Beide hangen sowohl von der mineralogisch-chemischen Zusammensetzung des Matrixgefiiges
(einschlieRlich mdglicher Textur- und Anisotropieeffekte der den Baustoff bildenden Phasen) als
auch vom Volumenanteil, der GréRe und Orientierung von Poren und Rissen sowie der Art der
Porenflillung ab, was integral Uber die Dichte beschrieben werden kann. Somit fihrt das
Anstromen der Proben zu einer Zunahme der P-Wellengeschwindigkeit und der Dichte, abhangig
von der erzielten Aufsattigung des Porenraums nach Anstrémung.

Die im Rahmen dieser Untersuchungen erhaltenen Dichte-vp-Variationsspektren der Einzel-
prifkdper aus den A1-Probekérpern (ESA-A1) (vor und nach Anstrdmung) sind in Abb. 72 im
Vergleich mit Messdaten an A1-Probekorpern aus in-situ-Bauwerken (Asse SB-Proben) dargestellt
(unverdffentlichte IfG Leipzig-Daten von Proben aus Stromungsbarrieren der Bauphasen 2010 —
2016). Die vp,-Geschwindigkeiten variieren fir das dargestellte Probenspektrum zwischen
3,80 km/s und 4,70 km/s, wobei sich ein deutlicher Trend einer Geschwindigkeitszunahme mit
steigenden Probendichten (Asse Strémungsbarrieren (SB) — A1-Proben dieser Untersuchungen
(unangestromt) — (angestrémt)) ergibt.

18 Wegen der Vielzahl von Einflussparametern ist tUber die Geschwindigkeits-Dichte-Relation von pordsen

Materialien (Baustoffen) nur eine qualitative Bewertung moéglicher Einflussparameter moglich.
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Abb. 72: Abhangigkeit der P-Wellengeschwindigkeiten von der Probendichte (A1-Prufkorper aus
den drei TZF vor (ESA-A1) und nach Anstromung (ESA-nAS) im Vergleich mit
Messwerten von A1-Proben aus dem Qualitatssicherungsprogramm fir den Bau von
Stromungsbarrieren (A1-Asse SB) - IfG Leipzig-Datenfundus)

Die Dichten von Prifkérpern aus dem Bau von Stromungsbarrieren weisen eine erhebliche
Streuung zwischen 1,77 g/cm® und 1,95 g/cm?® gegeniiber den im Rahmen dieser Untersuchungen
hergestellten A1-Proben auf, wobei letztere innerhalb des oberen Streubereichs liegen. Diese
Beobachtung ist offenbar darauf zurlickzuflihren, dass neben einer grofieren Variabilitat der
Ausgangsstoffe (groBere Variationen im MgO-Anmischldsungs-Verhaltnis als dieses der
verarbeitungstechnologisch bedingten Schwankungsbreite der ausgewiesenen A1-Rezeptur
(Abschnitt 4.1) unterliegt) der in-situ eingebrachte Baustoff moglicherweise einen hoéheren
Luftporenanteil aufweist. Mit dem in Abb. 36 dargestellten Nomogramm, welches in Abb. 73 um die
A1-Asse SB-Proben erganzt wurde, resultiert fiir eine Probendichte von 1,76 g/cm?® (kleinster Wert
der ASSE-SB-Proben) eine Porositat von ca. 14%, wenn der niedrige Dichtewert auf einen
erhdhten Bindemittelphasenanteil gegenuber dem Steinsalzzuschlag oder einen erhohten
Luftporeneintrag zurlickgefihrt wird.

Dieses Phanomen, dass Laborproben etwas héhere Dichten als In-situ-Probekdrper aufweisen, ist
u.a. auch bei (DBE 2008) fiir unterschiedliche Laborprobenserien beobachtet worden. Im Mittel
kamen unverdichtete Probekdrper auf eine Dichte von 1,85 g/cm?®. Bei einer Priifserie verdichteter
Prismen variierten die Dichten zwischen 1,90 g/cm3 und 1,92 g/cm3 bei einem Mittelwert von
1,91 g/em?®.
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Abb. 73: Nomogramm zur Bestimmung der Gesamtporositat von A1-Baustoffproben auf Basis der
spezifischen Probendichte. Dargestellt ist die aus der Dichtevariation der ESA-A1-
Proben Uber die mittlere Feststoffdichte (50% 3-1-8 Phase und 50% 5-1-8 Phase)
abgeleitete Spannweite der Gesamtporositat. Zusatzlich ist die Streuweite der Dichte
von A1-Proben aus dem Stromungsbarrierenbau der Asse mit der daraus abgeleiteten
Bandbreite der Gesamtporositat dargestellt

Insgesamt ist die vp-Dichte-Streuung der A1-Proben im Vergleich mit anderen MgO-Baustoff-
rezepturen vergleichsweise gering, wenn die A1-Asse SB-Proben nicht mit beriicksichtigt werden
(Abb. 74). Es wird offensichtlich, dass eine reproduzierbare Herstellung von Baustoffproben (aus
unterschiedlichen Rezepturkomponenten und Anteilen) nur im Rahmen der entsprechenden Streu-
felder moglich ist, da es sich um heterogen aufgebaute Gefiige (lithologische Streuung) handelt.
Darin begriindet ist auch ein gewisser (und beobachteter) Schwankungsbereich geomechanischer
KenngréfRen fir eine Baustoffrezeptur.

Grundlegend unterscheiden sich der A1-Baustoff und der C3-Binder in den petrophysikalischen
Eigenschaften wenig. Die Dichte des C3-Binders ist (trotz eines Quarzmehlanteils von 37,4%)
etwas niedriger, da der Anteil an Bindemittelphase deutlich héher ist als im A1.

Die MgO-Baustoffrezepturen D4 und B2 (DBM2) weisen aufgrund der hohen Dichte der Zuschlage
(Silikat (SiO,): ca. 2,7 glcm® bzw. Anhydritmehl: ca. 2,95 g/cm®) bzw. deren lithologischen
Streuungen signifikant héhere Baustoffdichten und eine gréRRere Variabilitat auf.
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Abb. 74: Abhangigkeit der P-Wellengeschwindigkeiten von der Probendichte fur unterschiedliche
MgO-Baustoffrezepturen (Laboransatze) - IfG Leipzig-Datenfundus (s. Referenz-
Datenbasis)

Isostatisches Kompaktionsverhalten

Zum Vergleich des Belastungs- und zeitabhangigen Setzungsverhaltens der hier untersuchten
ESA-A1-Proben liegen ebenso Ergebnisse von Indexversuchen zu den 4 MgO-Baustoffrezepturen
(C3 nur als Binder) vor, die mit einer identischen Methodik in (ERCOSPLAN 2015) durchgefihrt
wurden, vor. Der fur die ESA-A1-Proben dieser Untersuchungen erhaltene Datenbereich ist als
Referenzfeld zu den verschiedenen Probenkurven der anderen MgO-Baustoffrezepturen in Abb.
75 dargestellt.

Es zeigt sich, dass eine weitgehende Ubereinstimmung des Variationsfeldes der ESA-A1-Proben
(vor und nach Anstrémung) mit dem Streubereich der dort untersuchten D4- und A1-Proben
besteht, auch einige B2- und C3-Proben liegen darin. Damit wird neben der guten Reproduzier-
barkeit unterschiedlicher A1-Probenansatze ein geringes, d.h. glinstiges Kompaktionsverhalten fur
den A1-Sorelbaustoff dokumentiert. Ein hdhere Kompressibilitat zeigen ausschlielYlich reine 3-1-8-
Rezepturen (C3, hier als Binder, sowie der B2 (= DBM2)), was vermutlich mit den auch prinzipiell
geringeren Festigkeitswerten von 3-1-8-Rezepturen im Vergleich zu 5-1-8-Rezepturen (FREYER ET
AL. 2015) im Zusammenhang steht.
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Abb. 75: lIsotrope Kompaktion verschiedener MgO-Baustoffrezepturen (ERCOSPLAN 2015) im
Vergleich mit den ESA-A1-Proben (griin gestrichelt umrandetes Feld): Spannungs-
Verformungskurven (bei ,langsamer® Belastungsrate (p = 0,005 MPal/s)

Triaxiales Festigkeitsverhalten

Festigkeitsuntersuchungen des fiir den Bau von Strdmungsbarrieren eingesetzten A1-Baustoffes
bilden ein wesentliches Element der Asse-Qualitatssicherung. Die dabei erhaltenen MOHR-
COULOMB-Geraden verschiedener A1-Asse SB-Proben sind in Abb. 76 im Vergleich zum
Streubereich der ESA-A1-Proben (vor und nach Anstrdmung) dargestellit.

Die Festigkeitsdaten der A1-Asse SB-Proben zeigen eine erhebliche Streuung (fUr cimax-extrapoliert
zwischen 28 MPa und 67 MPa), wahrend die Werte der ESA-A1-Proben im oberen Bereich des
Spektrums liegen. Die Festigkeiten spiegeln qualitativ das Dichte-Spektrum aus Abb. 72 wieder,
wobei davon auszugehen ist, dass einzelne Chargen der A1-Asse SB-Proben vollstdndig aus
3-1-8 Bindemittelphase mit eventuell erhdhtem Bindemittelphasenanteil oder auch einem
verbliebenen Porenlésungsanteil bestehen und andere, mit hoheren Festigkeiten, auch einen
signifikanten Anteil an 5-1-8 Bindemittelphase aufweisen (Abschnitt 5.1.1).
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Abb. 76: Triaxiale Festigkeiten - MOHR-COULOMB-Diagramme von A1- Asse SB-Proben aus der

Qualitatskontrolle des Baus von Stromungsbarrieren (Asse-GmbH) aus IfG Leipzig-
Datenfundus im Verglich zum ESA-A1-Datenfeld (griin gestrichelt umrandet)

Ein Vergleich mit den Festigkeitsdaten der anderen MgO-Baustoffrezepturen ist in Abb. 77
dargestellt. Daraus ergeben sich folgende Sachverhalte:

Wie aus dem Inset ersichtlich, werden die héchsten Festigkeiten fir die Sorelbaustoff-
rezeptur D4-Ortbeton gemessen: Gimaxunaxat > 80 MPa, wahrend diese fir die D4-
Spritzbetonvariante etwas streuen und jeweils an der Untergrenze des Variationsbereichs
Ortbeton liegen. Diese hohen Festigkeiten werden durch die ausschlief3liche 5-1-8 Binde-
mittelphase verursacht.

Das ESA-A1-Variationsfeld liegt in einem mittleren Festigkeitsbereich mit c1max-uniaxiai =
42 MPa bis 67 MPa. Im A1 liegt sowohl ausschlieBlich die 3-1-8 Phase als Bindemittel-
phase, als auch ein Gemisch aus 3-1-8 und 5-1-8 Phase vor (Abschnitt 5.1.1). Ein 5-1-8-
Phasenanteil wirkt dabei festigkeitserhéhend.

Der C3, als Binder ohne Zuschlag mit ausschlieBlich 3-1-8 Phase bzw. C3-Beton mit
Silikat-Zuschlag, weist als Baustoff generell Festigkeiten auf, die deutlich niedriger sind
(hier ordnet sich auch der B2 ein (nicht mit abgebildet)), als flir den A1. Die Festigkeiten
zeigen eine gewisse Streuung, wobei die aus den Mehrstufentests abgeleiteten einaxialen
Festigkeiten in einem engen Band zwischen 61max.uniaxial = 20 MPa bis 40 MPa liegen.
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e Entgegen den Erwartungen hat sich gezeigt, dass sich die Festigkeiten zwischen C3-
Binder (FREYER ET. AL 2015) und C3-Beton (FREYER ET AL. 2015) (IfG Leipzig-Daten aus
2017 im Rahmen von ELSA II) nicht deutlich unterscheiden, was darauf hinweist, dass die
Festigkeit des Baustoffes vorrangig vom Bindemittelphasenbestand abhangt.

e Darlber hinaus liefern die Festigkeiten der C3-Rezepturen Anhaltspunkte flr die Bewer-
tung des A1 (unterster Festigkeitsbereich), wenn dieser ausschlieRlich aus 3-1-8 Binde-
mittelphase besteht. Ein Teil der A1-Asse SB-Proben liegt in diesem Festigkeitsbereich.
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MOHR-COULOMB-Diagramme von Festigkeitskennwerten verschiedener MgO-
Baustoffrezepturen (o4 vs. kleinste Hauptspannung omi, bzw. Manteldruck o3). Als

Referenz ist das ESA-A1-Variationsfeld dargestellt. Das Inset zeigt einen erweiterten
Spannungsbereich mit den Daten von D4-Ortbeton und Spritzbeton



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 146 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

Relaxationsverhalten

Ausgehend vom unterschiedlichen Festigkeitsverhalten ist zu erwarten, dass sich auch die
Relaxationseigenschaften (als Parameter fiir zeitabhangiges Kompaktionskriechen) der ver-
schiedenen MgO-Baustoffrezepturen unterscheiden. Abb. 78 zeigt, vergleichend das Relaxations-
verhalten fur die ESA-A1-Proben (Variationsfeld) mit den anderen MgO-Baustoffrezepturen
(FREYER ET AL. 2015) (ERCOSPLAN 2015) (IfG Leipzig-Daten aus 2017 im Rahmen von ELSA II).
Dabei ergeben sich charakteristische Unterschiede:

e Der D4-Baustoff mit der 5-1-8-Rezeptur relaxiert praktisch vernachlassigbar wenig, d.h. von
max. 75 MPa (80%-Bruchfestigkeit) auf ca. >40 MPa bis 50 MPa.

e Die ESA-A1-Proben- liegen in einem Mittelfeld mit <22 MPa bis ca. 5 MPa (bzw. im oberen
Bereich des Streufeldes der 3-1-8-Rezepturen (dazu gehdren auch B2 und C3).

¢ Die untersuchten C3-Proben zeigen (analog zum B2) eine erhebliche Streuung, wobei der
C3-Beton (IfG Leipzig-Daten aus 2017) die groRte Spannungsrelaxation im Vergleich der
vorliegenden Daten zeigt, d.h. die Messkurven liegen am unteren Rand des in
(ERCOSPLAN 2015) beobachteten Spektrums. Fir in-situ relevante Belastungsraten weist
eine reine 3-1-8-Rezeptur nur eine geringe Restdeviatorspannung auf bzw. der Wert
tendiert gegen ,etwas oberhalb von Null“. Somit wird sich der Baustoff als ,weicher
Einschluss® im Gebirge verhalten, d.h. der Spannungsaufbau in der Kontaktfuge zwischen
Gebirge und Baustoff erfolgt zeitverzdgert, weil der Baustoff unter der Belastung
,wegkriecht®, was aber insgesamt die Eignung des Baustoffes nicht ausschlieft.

Insgesamt wird dokumentiert, dass der ESA-A1 (trotz seiner relativ hohen Kurzzeitfestigkeit, s.
Abschnitt 5.1.4) unter der Belastung langsam wegkriecht, d.h. relaxiert, allerdings nicht bis auf
Null. Dies ist fiir vereinzelte A1-Asse SB-Baustoffchargen', die im untersten Festigkeitsbereich
der B2- und C3-Baustoffproben liegen (s. Abb. 76 und Abb. 77), bei entsprechenden Belastungen
nicht auszuschlieRen. Dabei muss aber beriicksichtigt werden, dass in den Laborversuchen mit
einer Vorbelastung bis ca. 80% der Bruchfestigkeit ein Belastungsregime aufgepragt wurde, das
in-situ, u.a. wegen der dort wirkenden Einspannung nicht erreicht wird. Gleichzeitig bedeutet das
beobachtete Relaxationsverhalten im Realfall, dass der A1 nicht als steifes Widerlager wirkt,
sondern unter Last kompaktiert (unter Reduzierung des Porenraumes, womit eine
Permeabilitdtsabnahme verbunden sein kann) bzw. begrenzt kriechfahig ist (deviatorisches
Kriechen, womit lokale Spannungskonzentrationen, die zu einer Rissbildung fiihren kdnnten,
abgebaut werden kdnnen). Da die daraus resultierenden Verformungen aber nur sehr gering sind,
behalt der auf der Schachtanlage Asse Il verwendete A1-Baustoff seine Funktion als Dichtelement
oder Widerlager.

¥ Vermutlich handelt es sich bei diesen Chargen um ausschlieRlich 3-1-8 Bindemittelphase enthaltende

Probekorper, die moglicherweise im Rahmen der A1-Rezepturschwankungsbreite auch noch einen
verbliebenen Losungsanteil im Porenraum aufweisen. Diese Situation verursacht insbesondere
~Weichheit* und ,Kiechfahigkeit‘ des Baustoffs.
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Bei MgO-Baustoffrezepturen dominiert die Art der Bindemittelphase das mechanische Verhalten.
Eine prinzipiell nur sekundar kristallisierende 3-1-8 Bindemittelphase (bei Primarkristallisation der
metastabilen Phasen erzeugte Spannungen werden bei Sekundarkristallisation der 3-1-8 Phase
anteilig abgebaut), kriecht in den Porenraum. Im Gegensatz zu einem extrem steifen Material
(D4-Beton) bedeutet das, dass der A1 nicht die Last auf sich zieht, was zu starken Spannungs-
konzentrationen und Rissbildung fiihren wiirde. In-situ-Beobachtungen® auf der Schachtanlage
Asse zeigen, dass der A1-Baustoff, z.B. in hoch beanspruchten Bereichen in der Nahe von
Fallértern, nur wenig makroskopisch sichtbare Risse aufweist.
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Abb. 78: Relaxationsverhaltens der verschiedenen MgO-Baustoffrezepturen im Vergleich: ESA-
A1-Proben (griines Variationsfeld); B2, C3 und D4 aus (ERCOSPLAN 2015): graue
Kurven sowie entsprechend der Legende aus ((FREYER ET AL. 2015) sowie (IfG Leipzig-
Daten aus 2017 im Rahmen von ELSA Il) Differenzspannung vs. log Verformungsrate)

2 mdl. Mittlg. durch P. Kamlot (IfG Leipzig)
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6 SYNTHESE

6.1 ZUSAMMENFASSUNG

In (DBE TEC 2008) wurde ein Verschlusskonzept flr die Tagesschachte Asse 2 und Asse 4 der
Schachtanlage Asse Il beschrieben. Hierin ist fur beide Tagesschachte vom Schachttiefsten bis in
Hbéhe der Dichtelemente sowie flir das Hauptdichtelement der Einsatz von Sorelbaustoff der
Rezeptur A1 vorgesehen. Auf diesem Konzept basiert heute ein Teil der notwendigen MaRnahmen
zur Notfallplanung (ASSE-GMBH 2010).

Im Rahmen der gegenstandlichen Untersuchungen des ESA-Vorhabens wurde gezeigt, wie der
Nachweis der Langzeitbestandigkeit fir den A1-Sorelbaustoff gefihrt werden kann, der vom Vor-
liegen méglicher Bindemittelphasen nach vollstandig abgeschlossener Abbindereaktion abhangt.

Aufgrund der Schwankungsbreite der A1-Rezeptur bei der technologischen Verarbeitung kénnen
sich entsprechend des dann jeweils vorliegenden stdchiometrischen Verhaltnisses zwischen
Bindemittel (MgO) und Anmischlésung, als Bindemittelphasen die 3-1-8 Phase sowie anteilig auch
die 5-1-8 Phase ausbilden. Mit dem alleinigen Vorliegen der 3-1-8 Bindemittelphase ware die
geochemische Langzeitbestandigkeit des Baustoffes anhand des thermodynamischen Lésegleich-
gewichtes belegt (Die 3-1-8 Phase steht im thermodynamischen Gleichgewicht mit der Gegen-
flutungslésung sowie generell mit MgCl,-haltigen Lésungen). Die 5-1-8 Phase ist dagegen nicht
langzeitbestandig, d.h. es liegt kein thermodynamisch stabiles (sondern ein metastabiles) Gleich-
gewicht zwischen Festphase und Lésung vor. Bei entsprechendem Ldsungskontakt bildet sich aus
der 5-1-8 Phase die 3-1-8 Phase.

Aufgrund dieses Sachverhaltes war der Nachweis zu erbringen, dass unter definierten Rand-
bedingungen bei einem Lésungszutritt (MgCl,-haltige Lésung) zum abgebundenen A1-Baustoff nur
eine begrenzte Umwandlung der 5-1-8 Phase stattfindet bzw. wenn diese stattfindet, dass die an
den Baustoff gestellten Anforderungen (hydraulisch-mechanische Eigenschaften) nicht unter-
schritten werden (= Nachweis der Integritat des Baustoffes).

Ausgehend vom aktuellen Kenntnisstand zu den Sorelphasen wurde ein Nachweiskonzept
erarbeitet, das sowohl geochemische als auch geomechanische Aspekte berticksichtigt:

e Wird nachgewiesen, dass ausschliellich die 3-1-8 Phase im Baustoffgeflige vorliegt
(stabile Phase in Gegenwart von MgCl,-haltigen Lésungen im Temperaturbereich bis
80°C), ist die geochemische Langzeitbestandigkeit des Baustoffes anhand des thermo-
dynamischen Losungs-Feststoff-Gleichgewichtes belegt.

e Sollte eine andere Bindemittelphase, z.B. die 5-1-8 Phase nachgewiesen werden, ist ein
auf physikalisch-mechanischen Untersuchungen basierender Integritatsnachweis zu
fuhren, als alternative Variante zum Nachweis der Langzeitbestandigkeit auf Basis des
thermodynamischen Ldsegleichgewichts. Grundlage dafir bilden das mechanische
Verhalten (z.B. Festigkeiten, Kriechen) und das hydraulische Verhalten (z.B. Permeabilitat).
Die Integritat ist nachgewiesen, wenn ein Vergleich des physikalisch-mechanischen
Eigenschaftsspektrums aus ,vor‘ und ,nach” Lésungszutritt keine oder nur Veranderungen
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zeigt, die die moglichen gestellten bzw. zu stellenden Anforderungen an den Baustoff
einhalten.

Das Untersuchungsprogramm umfasst die Charakterisierung und Quantifizierung der Eigen-
schaften vor und nach Losungszutritt (bzw. Anstromung):

e Bestimmung des Bindemittelphasenbestandens (qualitative und quantitative Analyse
mittels Réntgendiffaktometrie) sowie des Geflugezustandes im A1 wahrend und nach dem
Abbinden (mittels Rasterelektronenmikroskopie (REM) und Réntgencomputertomographie
(CT)) sowie nach sekundarem Lésungszutritt;

e Bestimmung geomechanischer Parameter mit Quantifizierung des Festigkeits- und zeit-
und spannungsabhangigen Kompaktionsverhaltens sowie des Baustoff-Kriechens bzw. der
Baustoff-Relaxation;

e Bestimmung hydraulischer Parameter, u.a. zur Charakterisierung der initialen Dichtheit des
Baustoffes beim bzw. nach Abbinden (z.B. als Gaspermeabilitat) sowie bei Losungszutritt
mit zeitlicher Aufsattigung des Baustoffes (als Losungspermeabilitat) mit Aussagen zum
Porenraum und dessen Sattigungszustand.

Bei Aufstellung des Untersuchungsprogrammes wurde dem Fakt Rechnung getragen, dass bei der
Errichtung gro3volumiger Bauwerke in Ortbetonbauweise aus Magnesiabaustoff Temperaturent-
wicklungen bis in die GréRenordnung von 100°C auftreten. Da die Bindemittelphasenbildung und
folglich die resultierenden Baustoffeigenschaften von der Abbindetemperatur beeinflusst werden
kann, wurde zur Untersuchung der Baustoffeigenschaften ein systematisches Untersuchungs-
regime im Rahmen von Abbindetemperatur-Zeitfenstern (Untersuchungsfeld 1) entwickelt.

In Anlehnung an In-situ-Daten wurden zur Nachstellung des Abbindens unter entsprechender
Temperaturentwicklung drei Temperatur-Zeit-Fenster (TZF) mit Temperaturspitzen von jeweils
60°C (TZF 60), 90°C (TZF 90) und 120°C (TZF 120) mit einem anschlieRenden asymptotischen
Temperaturabfall Uber einen langeren Zeitraum auf Umgebungstemperatur (fir das Labor-
programm auf 30°C festgelegt) erstellt, die in Temperierschranken im Labor realisiert wurden. Mit
geeigneten Probenzellen wurde gewahrleistet, dass neben einem ausreichenden Probenspektrum
(u.a. kleine IfAC-Zellen mit 3 verschiedene MgO-Reaktivitaten (fir die geochemischen und
Geflige-Untersuchungen) auch ausreichende Probenmengen fir die geomechanischen Unter-
suchungen (grof3e IfG-Zellen — nur MgO-Reaktivitat 2) zur Verfigung standen. Zusatzlich wurden
fur jedes TZF zwei Zellen mit DMS ausgestattet, mit denen bis zur Entnahme dieser Zellen aus
den TZF (nach 1095d) die Druckentwicklung des Baustoffes temperatur- und zeitabhangig
gemessen wurde. Die Druckentwicklung (unter Einspannung des Baustoffes) korreliert letztendlich
mit der Phasenbestandsentwicklung.

Mit einem detaillierten Beprobungsplan, der zu definierten Zeitpunkten eine Bestimmung von
Phasenbestand und mechanischen Parametern vorsah, wurde ein fir die drei TZF reprasentativer
Abbindezeitraum von 2 Tagen bis zu 3 Jahren abgedeckt. Ausgehend von einer umfassenden
Charakterisierung der A1-Rezepturkomponenten (MgO, Anmischflissigkeit und NaCl-Zuschlag-
stoff), erfolgte die Umsetzung von drei MgO-Reaktivitaten im Rahmen der Schwankungsbereite
der Rezeptur (MgO-Steinsalzzuschlag-Mischungen wurden als Vorprodukt von der Asse-GmbH flr
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die Anmischung der Proben entsprechend den Bedarfsmengen flir alle Probenansatze zum
Abbinden in den drei TZF an drei Terminen erhalten).

Zur Vergleichbarkeit der Herstellungsbedingungen wurden entsprechend des Asse-QM-Systems
auch die Frischbetonparameter (u.a. FlieBrinnenmal, Luftporengehalt, quasi-adiabatische
Temperaturentwicklung) bestimmt. Die Ergebnisse weisen nach, dass mit den Laborproben zu den
In-situ-Bedingungen reprasentative Baustoffzustdnde (z.B. Luftporengehalt von 2,7%;
Suspensionsdichte von 1,88 g/cm?) realisiert wurden.

Entsprechend des Beprobungsplanes wurden zu den definierten Zeitpunkten A1-Probekdrper mit
unterschiedlichen Abbindezustanden den drei TZF entnommen. Das temperaturbedingte Abbinde-
verhalten des A1-Baustoffes im Untersuchungsfeld 1 Iasst sich wie folgt zusammenfassen:

e Die Bildung der Bindemittelphasen (x-y-z Phasen) aus Magnesiumoxid und der
Anmischlésung (MgCl,-Losung) setzt als exotherme Reaktion nach Vermischung der
Rezepturkomponenten ein. Die Messergebnisse flr das TZF 60 zeigen, dass prinzipiell und
unabhangig von der eingesetzten MgO-Reaktivitat primar die 5-1-8 Phase entsteht. Im
TZF 90 bildet sich mit Erreichen der Temperaturspitze zu geringem Anteil die Hoch-
temperaturphase 9-1-4 unmittelbar nach Bildung der 5-1-8 Phase aus. Unter Verwendung
der MgO-Reaktivitat 1 wird die Bildung der 9-1-4 Phase im TZF 90 nicht beobachtet.
Ursache ist die hohe MgO-Reaktivitat, wodurch die kinetisch kontrollierte Phasenbildung
besonders schnell stattfindet und so nur zur Bildung der 5-1-8 Phase fuhrt. Mit 90°C liegt
zudem die Grenztemperatur fir die Bildung der 9-1-4 Phase vor. Im TZF 120 liegt flr
langere Zeit ein Temperaturbereich tUber 90°C vor, weshalb die 9-1-4 Phase in deutlich
héheren Anteilen neben der 5-1-8 Phase bei allen drei eingesetzten MgO-Reaktivitaten
kristallisiert. Mit der Bildung dieser Phasen verbleibt Porenlésung im Primargeflge,
wodurch mit AbklUhlung und der Zeit die Kristallisation der 3-1-8 Phase ausgeldst wird.
Sobald die Porenlésung vollstdndig verbraucht ist, hat sich der Maximalgehalt an
3-1-8 Phase gebildet.

e Entsprechend der ausgewiesenen Rezeptur fir den Sorelbaustoff A1 sollte sich nach
vollstandig abgeschlossener Abbindereaktion ausschliefllich die 3-1-8 Phase bilden.
Jedoch wird die Bindemittelphasenbildung mafgeblich durch die technologische Rezeptur-
verarbeitung mit einer Schwankungsbreite von 3 Ma.% beeinflusst. Eine Abweichung zu
hoherem MgO-Anteil (<11 Ma.%) gegenuber der Anmischlosung fuhrt zu einem ver-
bleibenden Anteil an 5-1-8 Phase neben der 3-1-8 Phase. Bei einer Unterschreitung der
11 Ma.% MgO bleibt Anmischlésung in Form von Porenlésung im Baustoffgeflige zurick.
Das Ausmal der Temperaturentwicklung zeigt darauf keinen Einfluss, ebenso wenig das
mit unterschiedlichen Reaktivitaten eingesetzte MgO. Beide Groflen (Abbindetemperatur-
profil und MgO-Reaktivitat) beeinflussen lediglich im zeitlichen Verlauf, welche Phasen und
Anteile bis zum vollstandig abgebundenen Baustoffzustand auftreten.

e Die Druckentwicklungen zeigen eine Korrelation zum Temperaturverlauf und zur Phasen-
bestandsentwicklung. So ist der jeweils anfangliche Druckanstieg und -abfall auf die
thermische Expansion bzw. Kontraktion des abbindenden Baustoffes im Zuge der
Temperaturerhdhung und nachfolgenden Abkuhlung in den ersten Tagen zurtckzuflhren.



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 151 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

Mit dem Abklhlen des Baustoffes halt der Druckabfall solange an, bis die Sekundar-
kristallisation der 3-1-8 Phase einsetzt. Die Kristallisation der 3-1-8 Phase fuhrt zu einer
messbaren Kristallisationsdruckentwicklung, die solange anhalt bis die Umwandlung der
Primarphasen (5-1-8 oder 5-1-8 und 9-1-4 Phase) in die 3-1-8 Phase abgeschlossen ist.
Allerdings bleiben die vom Baustoff aufgebauten Kristallisationsdriicke langfristig nicht
erhalten. Es kommt zusammen mit der nur noch geringfiigig stattfindenden Abklhlung bis
zum Erreichen von 30°C zu einem allmahlichen Druckabfall, der durch ein ,,Zurtickkriechen*
des porenraumenthaltenen Baustoffgefliges verursacht wird.

e Die mit dem Einsetzen der Abbindereaktion beginnende Bildung eines Gefliges aus
Bindemittelphasen mit darin eingebetteten Zuschlagkdrnern (Steinsalzgrus) wurde anhand
der Porenraumentwicklung iber REM- und CT-Aufnahmen sowie die Analyse der Porositat
mittels Quecksilberdruckporosimetrie und den stofflichen Dichtevariationen der Geflge-
komponenten quantitativ nachvollzogen. Es entsteht ein Bindemittelgefiige, das aus nadel-
formig verwachsenen Kristalliten mit dazwischen befindlichen Hohlrdumen sowie Luftporen
besteht. Der mit dem Abbinden entstehende Porenraum betragt 5%, zu welchem noch mit
der Verarbeitung eingetragene Luftporen hinzukommen. Die Messwerte zur Gesamt-
porositat (offener Porenraum) liegen fir alle drei TZF und MgO-Reaktivitaten im Bereich
von 7% + 3%. Nach 200 Tagen des Abbindens (ein Zeitpunkt, bei welchem im Baustoff in
allen drei TZF im Wesentlichen die Bindemittelphasenbildung abgeschlossen ist) reduziert
sich dieser Wert auf 6% + 2%.

e Die Vermessung der nach Beendigung der verschiedenen TZF hergestellten Priufkérper
ergaben Probedichten zwischen 1,90 g/cm3 und 1,95 g/cm3, was unter Annahme einer
mittleren Feststoffdichte fiir den Baustoff von 2,06 g/cm® zu Porosititswerten zwischen
5,3% und max. 7% fihrt und somit die bereits vorliegenden Kenndaten im Rahmen der
Messgenauigkeit bestatigt. Die fir diese Prifkorper ermittelten Gaspermeabilitaten sind
(mit einer Ausnahme) <10™"° m?. Damit zeigt sich die hohe Dichtheit des A1-Baustoffes.

Die Ergebnisse der Relaxations- und isostatischen Kompaktionstests zeigten keine signifikanten
Unterschiede in Abhangigkeit von der Abbindetemperatur. Alle Kennwerte liegen diesbezuglich in
einem Streubereich (fr G1imax.uniaxial (extrapolierty ZWiSChen 42 MPa und 67 MPa). Tendenziell wurden
jedoch fir 5-1-8 Phase enthaltende Prifkérper (TZF 90-Proben) héhere Festigkeiten, im oberen
Streubereich liegend, im Vergleich zu ausschliellich 3-1-8 Phase enthaltenden Prifkérpern
festgestellt (TZF 120-Proben). Mit einem Anteil der 5-1-8 Phase nur im 1-%-Bereich (TZF 60-
Proben) liegen die Festigkeiten im Mittelfeld des Streubereiches. Mit unterschiedlichem Abbinde-
zustand (Frihstadium sowie Endstadium) wurden jeweils zwei mit A1-Probekérpern aus den drei
TZF mit MgClo-Lésung (Anmischlosung) unter Druckregime (IfG-Zellen) angestromt
(Untersuchungsfeld 2).

Das Prifregime umfasste drei Phasen:
(1) Anstromung und Permeabilitatsbestimmung,
(2) Entlastung des Fluiddruckes und Messung des verbleibenden Druckes,

(3) Optionale Phase mit Wiederholung der Fluidinjektion.
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Die Ergebnisse zeigten fir alle Proben, dass die injizierbare Fluidmenge mit der Zeit sehr schnell
abnimmt, was ausgehend vom Startwert einer Permeabilitdt von anfianglich 10"® m? zu einer
entsprechenden Durchlassigkeitsabnahme fuhrt. Im Ergebnis der Fluiddruckbeaufschlagung zeigt
sich, dass die als Referenzwert bestimmte Anstrompermeabilitdt sehr schnell auf niedriger als
102° m? zuriickgeht, wobei nur bei einer Probe (ausschlieRlich 3-1-8 Bindemittelphase enthaltend)
eine vollstandige Aufsattigung mit anhaltendem L&sungsdurchtritt beobachtet wurde. Im Detail
zeigt sich, dass sich die 5-1-8 Phase haltigen Proben in ihrer zeitlichen Entwicklung tendenziell
von den ausschlief3lich 3-1-8 Phase enthaltenden unterscheiden. Proben mit 5-1-8 Phase (TZF 90-
Proben) liegen sehr frih mehrheitlich im unteren Bereich hin zu den niedrigsten Permeabilitats-
werten, wahrend die Proben mit ausschlieRlich 3-1-8 Phase eher im oberen Bereich liegen. Nach
einer Anstréomzeit von >100 Tagen nahern sich die Permeabilitatswerte an und liegen niedriger als
10" m?, nach 450 Tagen niedriger als 10%° m? womit die hohe Dichtheit des A1-Baustoffes
gegenuber MgCl,-haltiger Lé6sung im Langzeitversuch belegt wird.

Nach der Fluiddruckentlastung (drainierte Bedingungen) stabilisieren sich nach spatestens 200
Tagen die verbleibenden Zellendriicke und liegen im Mittel zwischen minimal ca. 1,5 bar (TZF 60-
1095d) und maximal ca. 37,5 bar (TZF 120-182d). Insgesamt zeigt sich damit im Rahmen des
Untersuchungszeitraumes, dass im stationaren Zustand (kein Auspressen von Lésung mehr) fir
alle Proben ein Druck mindestens konstant und gréRer 1 bar verblieben ist.

Letztlich sind mit einer Losungskontaktzeit (unter Druckregime) von wenigstens 20 Monaten oder
mehr, unabhangig vom TZF und Probenalter, zwischen 3 mL und ca. 50 mL Ldésung in die
Probekdrper eingedrungen. Fir die meisten Proben wurde mit 17 mL bis 36 mL Lésungsaufnahme
eine Sattigung des Porenraums zwischen 45% und 70% erreicht. Die Anstrdomung und zumindest
teilweise Aufsattigung des Porenraums fuhrt zu einer Dichte (und Geschwindigkeitszunahme), von
1,90 g/cm? bis 1,95 g/cm® auf 1,94 g/cm?® bis 2,01 g/cm?®, was einer Porenraumsattigung zwischen
20% und 95% entspricht.

Die Phasenanalyse an angestromtem Probenmaterial weist nach, dass entsprechend des Phasen-
bestandes der A1-Probekédrper (MgO-Reaktivitdt R2) vor Losungszutritt, es durch Losungskontakt
(MgCly-haltige Losung) zur Umwandlung der Primarphase(n) in die 3-1-8 Phase kommt bzw. die
3-1-8 Phase unverandert erhalten bleibt, wenn diese bereits vor Anstrémung als alleinige Binde-
mittelphase vorliegt. Letzteres trifft auf alle Proben aus dem TZF 120 ab einem Alter von Uber
100 Tagen und aus dem TZF 60 (MgO-Reaktivitat R2) nach ca. 180 Tagen zu, wobei hier ein
geringer Anteil (1 Ma.% bis 5 Ma.%) der 5-1-8 Phase dauerhaft erhalten geblieben ist. Im TZF 90
lag rezepturschwankungsbedingt nach ca. 100 Tagen ein unveranderlicher Phasenbestand von
etwa gleichen Anteilen an 3-1-8 und 5-1-8 Phase vor.

Ausgehend von der Bindemittelphasenzusammensetzung (halftige Anteile von 3-1-8 und
5-1-8 Bindemittelphase) und unter Berlcksichtigung des aufgenommenen Losungsanteils wurde
exemplarisch das Umwandlungsvermogens der enthaltenen 5-1-8 Phase abgeschatzt. Dabei zeigt
sich, dass unter vollstdndigem Verbrauch einer Losungsmenge von ca. 26 mL (Messwert) nur die
knappe Halfte der enthaltenen 5-1-8 Phase in die 3-1-8 Phase umgewandelt wird. Der
urspringliche Porenraum (6% + 2%) wird dabei durch den Festphasenzuwachs um ca. 50%
reduziert, was sich in den gemessenen Porositatswerten fir die Beispielprobe (nach 728 Tagen
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Lésungskontakt und einem Gesamtalter von 1656 Tagen), zwischen 2% und 3% liegend,
wiederspiegelt.

Im Gegensatz zu A1-Proben mit ausschlieRlich 3-1-8 Phase (TZF 120) flhrt ein Lésungszutritt im
Fall der 5-1-8 Phase-haltigen (TZF 90)-Proben zum Verbrauch der Lésung aufgrund der Um-
wandlung der 5-1-8 Phase in die 3-1-8 Phase. Die Lésungszutrittsmenge ist Uber das l6sungs-
zugangliche Porenvolumen gegentiber der vorhandenen 5-1-8 Phase begrenzt. Im Detail hangt die
insgesamt zutretende Losungsmenge wegen der stattfindenden Selbstabdichtung vom insgesamt
vorhandenen Anteil der 5-1-8 Phase ab.

Die hier abgeschatzten Porenraumanderungen lieRen sich quantitativ mittels Quecksilberdruck-
porosimetrie bestatigen, wobei flr Proben, in welche kaum Lésung eingedrungen war, ein Wert im
Bereich von 6% = 2% entsprechend der abgebundenen Proben ohne L&ésungskontakt
wiedergefunden wurde. Bei nahezu vollstandiger Porenraumsattigung (Proben mit nur 3-1-8 Binde-
mittelphase) war aufgrund der Bischofit-Auskristallisation ein Porenvolumen von 2,5% + 2%
messbar.

Im Ergebnis der Untersuchungen an den Probe- und Prufkérpern, die mit einer Fluoreszin-haltigen
Lésung angestrdmt wurden, war keine Visualisierung der Flielwege mdglich. Vermutlich wird das
Fluoreszin von den Bindemittelphasen adsorbiert. Eine Bestimmung des Porenlésungsanteils
durch Trocknung von Proben (Sachverhalt wurde aufgezeigt) ist im Fall des Magnesiabaustoffes
nicht maéglich.

Die geomechanische Probencharakterisierung nach Ldsungsdruckbeaufschlagung im Unter-
suchungsfeld 2 zeigt, dass sich die Ergebnisse der Relaxations- und isostatischen Kompaktions-
tests sich nicht signifikant von denen aus Untersuchungsfeld 1 unterscheiden. In den Festigkeits-
untersuchungen zeigten sich auch nach Lésungszutritt die prinzipiellen Unterschiede, je nachdem
ob nur die 3-1-8 Phase oder auch 5-1-8 Phase im Bindemittelphasenbestand enthalten war.

Insgesamt werden fiir den A1-Baustoff — unabhangig davon ob trocken, teilweise oder vollstandig
gesattigt — in einem relativ geringen Rahmen reproduzierbare geomechanische Parameter
bestimmt, was sich durch den Eigenschaftsvergleich mit anderen Sorelbaustoffrezepturen bzw. mit
den Kennwerten von A1-Proben aus dem Strdmungsbarrierenbau der Asse zeigt.

6.2 BEWERTUNG

Far den A1-Sorelbaustoff war zu prufen, ob und wie der Nachweis zu erbringen ist, dass es sich
um einen langzeitbestandigen Baustoff handelt. Bzgl. der Langzeitbestandigkeit bzw. zum
Nachweis der fur den Einsatz in Verschlussbauwerken notwendigen Eigenschaften kdnnen
folgende Aussagen getroffen werden:

(1) Mittels der (in speziell zur Simulation des Einspannungszustandes in einem Verschluss-
bauwerk entwickelten Druckzellen) durchgeflihrten Untersuchungen im Untersuchungs-
feld 1 (vor Losungszutritt) konnten die Phasen- und Gefugeentwicklung wahrend des
Uber mehrere Jahre andauernden Abbindeverhaltens von A1-Sorelbeton schlissig
aufgeklart werden. Die nach Abklingen der Temperaturentwicklung gemessenen
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(2)

3)

Expansionsdricke lassen sich im Wesentlichen auf die Bildung der 3-1-8 Phase zuriick-
fihren. Allerdings bleiben diese wegen der Wirkung von Kriech- und Relaxations-
prozessen nicht dauerhaft erhalten, wobei der Baustoff aber insgesamt volumenstabil
ist und nicht ,schwindet®.

Die hydraulisch-mechanischen Kennwerte weisen das Vorliegen der fur den Bau eines
Verschlussbauwerkes notwendigen Eigenschaften (z.B. in Bezug auf Festigkeit und
Dichtheit) aus, wobei insbesondere die gemessenen Gaspermeabilitaten (generell
<5 - 10" m?) deutlich niedriger sind, als der Anforderungswert von <10 m? fiir den
Dichtbaustoff aus der Konzeptplanung (DBE TEC 2006). Gleichzeitig sind z.B. die
einaxialen Festigkeiten mehr als doppelt so hoch, wie die vom umgebenden Steinsalz.
Deshalb ist davon auszugehen, dass sie mehr als ausreichend zum Fihren des
geotechnischen Integritatsnachweises fiir den Baustoff A1 als Teilkomponente fiir den
Schachtverschluss sind. Die vorliegenden Kennwerte liefern dafur eine ausreichende
Datenbasis.

Wegen der grotechnisch bedingten Variabilitat in der Umsetzung der Baustoffrezeptur
kommt es beim Abbinden des Baustoffes neben der 3-1-8 Bindemittelphase auch zur
Bildung der 5-1-8 Phase, die bei Losungszutritt thermodynamisch metastabil ist und
sich in die 3-1-8 Phase umwandelt. Dieser Prozess konnte experimentell Gber die
einseitige Losungsdruckbeaufschlagung des in den Druckzellen eingespannten Bau-
stoffes nachgewiesen werden. Mit der Ldsungsinjektion kommt es bei 5-1-8 Phase
haltigem A1-Baustoff im zeitlichen Verlauf zu einer Selbstabdichtung durch Festphasen-
zuwachs in Form von 3-1-8 Phase mit Verringerung der Porositat von ca. 7% auf 1-3%.
Bezogen auf den Baustoff nehmen als Folge die Lésungspermeabilitaten®’ generell auf
<10 m? ab. Gleichzeitig reduziert sich damit, bezogen auf den Schachtverschluss, die
Dichtheit gegeniiber dem nicht mit Losung in Kontakt stehendem Baustoff nochmals
deutlich, wenn ein entsprechender 5-1-8 Bindemittelphasenanteil enthalten ist. Die
Lésungspermeabilitdt des Baustoffs liegt damit mehr als zwei Grélkenordnungen
niedriger als die Anforderungen aus der Konzeptplanung (DBE TEC 2006).

Die durchgefiihrten hydraulisch-mechanischen Untersuchungen belegen, dass sich
trotz der durch den LOsungszutritt stattgefundenen anteiligen Umwandlung der
5-1-8 Phase die Baustoffeigenschaften unverandert im Steubereich der Werte des nicht
mit Lésung in Kontakt gekommenen Baustoffes liegen. Wegen der Aufsattigung bzw.
Verringerung der Porositat war kein Gasdurchgang bei Injektionsdriicken bis 80 bar
Gasdruck messbar, was gleichzeitig die geforderte Gasdichtheit belegt.

Insgesamt zeichnet sich die A1-Sorelbaustoffrezeptur durch Eigenschaften wie mindestens
Volumenkonstanz, hohe bis mittlere Festigkeiten und hohe Dichtheit aus. Obwohl wegen des nicht
auszuschlieBenden Auftretens der 5-1-8 Phase infolge von Rezepturschwankungen bei der
technologischen Verarbeitung der Baustoff im thermodynamischen Sinne formal nicht langzeit-
bestandig bei Lésungskontakt ist, belegen die vorliegenden Ergebnisse zu den mechanischen und
hydraulischen Eigenschaften nach einem L&sungszutritt, dass auch dann der ausschlieRlich
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Hier als Anstrompermeabilitit ausgewiesen, weil es nur in einem Fall zu einer vollstandigen

Durchstromung kam.
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baustoffbezogene ,Integritatsnachweis” (Vorliegen bzw. Erhalt von Eigenschaften) gefiihrt werden
kann. Die nach Lésungszutritt gemessenen Eigenschaften verandern sich unter Berlicksichtigung
des ohnehin vorliegenden Streubereiches fur A1-Baustoffwerte praktisch nicht, so dass die
bestehenden Anforderungen weiterhin eingehalten werden. Es wurde nachgewiesen, dass
5-1-8 Phasenanteile festigkeitserhdhend wirken bzw. sich die Dichtheit (infolge der
nachgewiesenen Selbstabdichtung) sogar noch erhoht. Insofern ist zu Uberlegen, ob eine
Verschiebung des MgO-Rezepturanteils in Richtung 5-1-8 Phasenbildung in Bezug auf die
hydraulische Integritat der Schachtverschlisse nicht sogar positiv ist.

Zur Absicherung der vorliegenden Ergebnisse wird empfohlen das Kompaktionskriechen unter
Einspannung anhand isostatischer Kriechversuche genauer zu quantifizieren.
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GLOSSAR

Abbindereaktion

Abfall, radioaktiver

Barriere

Dichtelement

Expansionsdruck

Gegenflutungslésung

Integritat

Integritatsnachweis

Reaktion zwischen einer Festphase (Bindemittel, meist in feinverteilter
Form) und einer Anmischlésung, bei welcher es durch Phasenneubildung
zur Verfestigung der Ausgangssuspension (Gemisch aus Bindemittel und
Anmischlésung) kommt.

Radioaktive Stoffe im Sinne des § 2 Abs. 1 und 2 des Atomgesetzes
(AtG), die nach § 9a Abs. 1 Nr. 2 AtG geordnet beseitigt werden missen.
(AtG 2018)

Barrieren sind natlrliche oder technische Komponenten des Endlager-
systems. Barrieren sind bsw. die Abfallmatrizen, die Abfallbehalter, die
Kammer- und Schachtverschlussbauwerke, der einschlusswirksame Ge-
birgsbereich (ewG) und die diesen ewG umgebenden oder Uber-
lagernden geologischen Schichten. Eine Barriere kann verschiedene
Sicherheitsfunktionen wahrnehmen. Die Sicherheitsfunktion einer
Barriere kann eine physikalische oder chemische Eigenschaft oder ein
physikalischer oder chemischer Prozess sein. (BMU 2010)

Ein Dichtelement ist Bestandteil einer technischen Barriere. Es hat die
Aufgabe, gegen das Eindringen bzw. Austreten von Fluiden einerseits
und den Transport von Radionukliden andererseits zu wirken. (MOENIG
ETAL. 2012)

Ein Expansionsdruck baut sich auf, wenn die Volumenzunahme eines
Stoffes durch die mechanischen Randbedingungen teilweise oder voll-
standig behindert wird.

Magnesiumchloridlésung, die im Rahmen einer NotfallmalRnahme auf der
Schachtanlage Asse Il zum Einsatz kommen soll. (nach ASSE-GMBH
2010)

Der Begriff Integritat beschreibt den Erhalt des Einschlussvermogens der
einschlusswirksamen Eigenschaften einer Barriere (MOENIG ET AL. 2012).

Der Begriff ,Integritdtsnachweis wird im Endlagerbereich Ublicherweise
fir den geomechanischen Nachweis der Eignung der geologischen
Barriere unter den langzeitig wirkenden thermo-mechanischen
Beanspruchungen auf Basis allgemein akzeptierter Kriterien (Dilatanz-
bzw. Minimalspannungskriterium) verwendet.

Hier wird der Begriff abgewandelt und nur auf den Baustoff bezogen,
verwendet. Wenn ein Baustoff thermodynamisch nicht langzeitstabil ist,
wird durch den baustoffbezogenen Integritatsnachweis belegt, dass die
fur eine Sicherheitsfunktion notwendigen Eigenschaften unter den
vorherrschenden Bedingungen (z.B. vor und nach Lésungszutritt) dauer-
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Kristallisationsdruck

Nachweiszeitraum

R-Losung

Robustheit

Sicherheitsfunktion

Verschluss

haft im Sinne der Anforderungen erhalten bleiben. Nachweiskriterien sind
dabei je nach Einsatz (Dichtelement oder Widerlager) die aus dem
Sicherheitskonzept resultierenden Anforderungen fur Festigkeit und
Dichtheit des Baustoffs.

Die generelle Einhaltung der Anforderungen ist bauwerksspezifisch auf
Basis der gemessenen Baustoffeigenschaften anhand numerischer
Berechnungen zu belegen. Daraus resultiert der geotechnische
Integritdtsnachweis  fur das Gesamtbauwerk im Sinne des
Schachtverschlusskonzeptes.

Eine Art des Expansionsdruckes, der sich aufbaut, wenn die Volumen-
zunahme infolge von Kristallisation (Umkristallisation einer bestehenden
Phase oder Phasenneubildung) teilweise oder vollstandig behindert wird.

Zeitraum fUr den die Sicherheitsnachweise zu erbringen sind. (BMU
2010)

Im quindren System Na*, K*, Mg®* / CI', SO4* - H,O stehen im Punkt R
vier feste Phasen (Halit, Carnallit, Kieserit, Kainit) mit der Lésung im
Gleichgewicht. Diese Losung besitzt konkrete lonenkonzentrationen des
Systems und wird R-Lésung genannt. (Usdowski 1997)

In Anlehnung an (BMU 2010) wird mit Robustheit, die Zuverlassigkeit und
Qualitdt und somit die Unempfindlichkeit der Sicherheitsfunktionen der
technischen Barrieren bzw. des verwendeten Baustoffes gegeniber
inneren und auleren Einflissen sowie Stérungen bezeichnet.

Eine Sicherheitsfunktion ist eine Eigenschaft oder ein im Endlagersystem
ablaufender Prozess, die bzw. der in einem sicherheitsbezogenen
System oder Teilsystem oder bei einer Einzelkomponente die Erflllung
der sicherheitsrelevanten Anforderungen gewahrleistet. (BMU 2010)

In Anlehnung an (BMU 2010) wird hier als Verschluss, der dichte
Verschluss der Schachte Schachtanlage Asse bezeichnet, um
sicherzustellen, dass keine Radionuklide in die Atmosphare gelangen
kdénnen.
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Anhang 1

Datenblatt zur Anmischlosung der Asse-GmbH
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Anhang 2:

Erotokoll zum Anmischversuch von A1-Baustoff am 07.02.2012 in Frei-
erg

Teilnehmer

IfG: Herr Dr. Popp, Herr Dipl. Geol. Réhlke,
IfAC, TU BA F: Frau Dr. Freyer, Frau Dipl. Chem. Paschke

Zielstellung

Durchfiihrung eines Anmischversuches von A1-Baustoff mit Befullung der und IfG- und IfAC-Probenzellen
sowie Auswahl eines geeigneten Rihrers (Standardhandrihrer bzw. Eimermischer der Fa. THB Beckel) /
Handhabungsversuch / Uberpriifung der Infrastruktur

Mischer

Aufgrund der [fG-Erfahrungen sollte vorrangig der nachfolgende Eimermischer (Fa. THB Beckel,
http://www.baustoffprueftechnik.de) bzgl. seiner Eignung zum Anmischen von A1-Baustoff getestet werden:

e Zwangsmischer fir Betone aller gangigen KorngréRen, Moértel u.a.;
o optimal geeignet zur Herstellung von Kleinstmengen an Mischgut (z.B. in Laboren):

o Anmischung in PE-Baueimer, 20 L Inhalt (ausreichend zur Herstellung von ca. 12L
Baustoffsuspension),

o Spannungsebene / Anschlussleistung: 230 V /0,75 kW.

Bei diesem Mischertyp ist der Baustoffeimer drehbar eingespannt (Drehzahl ca. 100 u/min), wahrend das
Ruhrwerk (zentraler Schaufelarm sowie Boden- und Seitenabstreifer) starr stehen.

Mischvorgang

Eingesetzt wurden entsprechend der A1-Rezeptur und DBE-Herstellungsanweisung folgende Mengen
(Einwaage mit Laborwaage; 0,1 g Auflésung bei 10 kg):

e 15 kg Trockenmischung (MgO mit Salzgrus),
¢ 5Kkg Anmischlésung.

Beide Komponenten wurden mit der Lieferung am 12.01.2012 durch die Asse-GmbH bereitgestellt, wobei die
Reaktivitat des MgO fiir den spateren relevanten A1-Rezepturansatz zu hoch war.

Die Trockenmischung wurde bei laufendem Ruhrer in die Anmischflissigkeit gegeben. Aufgrund der
anfanglichen Zahigkeit der Suspension war die Haftung an der Eimerwandung nicht ausreichend, um das
Mischgut in Bewegung zu setzen. Erst nach Grob-Durchmischung mittels einer Kelle wurde die Mischung



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Rev. .
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 165 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

kontinuierlich durchgeriihrt. Nach Justierung des Randabstreifers funktionierte der Mischer optimal. Die
Mischzeit betrug 3 Min. Nach Beendigung des Mischvorgangs wird das Mischwerk herausgezogen und der
Eimer kann entnommen werden.

Als Ergebnis wurde eine (gut durchgemischte) pastése, wenig flieRfahige Suspension erhalten, wobei
vereinzelt Luftblasen auftraten. Selten traten einzelne Klumpen auf. Insgesamt wurde das Mischergebnis als
gut eingeschatzt.

Befiillung der Probekorper

Mittels eines Plastikmessbechers (1 L) wurde eine vorbereitete IfG-Quelldruckzelle befiillt. Das Befillen
erfolgte bis zu der vorher bestimmten Fullstandsmarkierung. Danach wurde ein Filterpapier sowie eine
Sinterscheibe aufgelegt. Dabei traten noch Handhabungsschwierigkeiten (Verkippen der Sinterscheibe) auf.
Der weitere Zusammenbau war unproblematisch. Der obere Stempel wurde leicht vorgespannt, wobei z.T.
Luft und Uberschusslésung austraten.

Das Befullen der IfAC-Zellen (3 Testzellen) ist aufgrund der pastdsen Konsistenz aufwandiger als
urspringlich eingeschatzt. Fur eine zligige Beflllung der umfangreichen Probenzellen werden 3 bis 4 Helfer
eingeplant (d.h. 3 bis 4 Befllltrichter).

Die Restmengen der A1-Testmischung wurden zur Beflillung zweier KG-Rohre benutzt, die somit fir
Vorversuche zur Verfigung stehen.

Insgesamt verlief der Anmischversuch positiv, wobei dieser auch zur Uberpriifung der Handhabung und der
Betriebsablaufe unerlasslich war. Die Befiillung der 105 IfAC-Zellen sowie der 40 IfG-Zellen wird einen Tag
erfordern.

Messung Expansionsdruck

In Erweiterung des urspriinglichen Messprogramms ist vorgesehen, fiir jedes der drei Temperatur-Zeit-
Fenster jeweils zwei IfG-Zellen einzusetzen, die mit einer DMS-Querdehnungsmesseinrichtung (bis zu
120°C infolge Spezial-DMS-Kleber) zur Messung eines mdglichen Expansionsdruckes ausgestattet wurden.
Die Druckmessung soll Uber die gesamten TZF-Durchlaufe kontinuierlich erfolgen, wofiir z.Z. ein Daten-
logger und entsprechende Messverstarker beschafft werden. Die Messleitungen werden durch die Tur-
dichtungen des jeweiligen Temperatuschrankes gefiihrt (d = ca. 4,2 mm). Der Datenlogger wird in das LAN-
Netz des IfAC eingebunden, so dass dieser Uber das Internet abgefragt und konfiguriert werden kann (IfAC
klart die entsprechenden Voraussetzungen).

Temperierschranke

Die programmierbaren Temperierschranke fir die drei geplanten Temperatur-Zeit-Fenster sind vorbereitet.
Sie sind ausreichend dimensioniert und weisen die nétige Traglast auf, um alle IfG- und IfAC-Zellen auf-
zunehmen.

Zellen

Fir die IfG-Zellen sind alle Teilkomponenten fertig, wobei die Zellen noch provisorisch zusammengesetzt
werden muissen. Die IfAC-Zellen sind fertig gestellt und fur die Befullung vorbereitet.
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Fotos zum Mischvorgang und Befiillung der IfG-Zelle:

A1-Flllstand IfG-Zellen

Einlegen der Sinterscheibe (darunter Filterpapier)
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Anhang 3:

Protokoll zu den Suspensionsuntersuchungen

Arbeitsprotokoll vom 26.03.2012

Erstellung von Probekoérpern fir Baustoffuntersuchungen
Baustoff: Sorelbeton A1
Bearbeiter: Dr. D. Freyer (TU Bergakademie Freiberg), Th. Meyer (DBE TECHNOLOGY GmbH)

Baustoffzusammensetzung fiir eine: 25 -kg-Mischung
Baustoffkomponenten [Ma-%] [a]
Anmachflissigkeit MgCl-Losung 25,0 6250
ESCO-Salz
Zuschlagstoff B~ 4.0:m 63,7 15925
Bindemittel MgO (F4-200) 11,3 2825
Mischverfahren:

MgCl,-Losung vorgelegt.
Vorprodukt aus Steinsalzkérnung und MgO zugegeben und homogenisiert.

Nach vollstandiger Homogenisierung 3 Minuten mit ca. 60 U/min gemischt (Eimermischer THB; Fa. BECKEL).

Bezeichnung der Probekdrper:

Sorel A1/ VP Lieferung Asse-GmbH vom 06.03.2012 / Temp. IS
Pr.1 26.03.2012

Untersuchungsergebnisse der Suspension:

Elektrische Leitfahigkeit (WTW LF 197) mS/em 16,20
Temperatur (WTW LF 197) *C 21,5
Dichte (Splilungswaage) glem® 1,88
FlieBrinnenmal (Fliefrinne) mm 550
Luftporengehalt (Luftgehaltsprifer Fa. TESTING) % 2,7
Quasiadiabatische Maximaltemperatur (IS) *C 60,0
Bemerkungen:

IAnmischen ab 10:54 Uhr; Beginn Messung quasiadiabatische Temperaturentwicklung um 11:31 Uhr
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Anhang 4.2: Probe TZF 90-2d
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Anhang 4.3: Probe TZF 120-2d
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Anhang 4.4: Probe TZF 60-28d
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Anhang 4.5: Probe TZF 90-28d
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Anhang 4.7:

Probe TZF 60-182d
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Anhang 4.8: Probe TZF 90-182d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 4.9: Probe TZF 120-182d
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Anhang 4.10: Probe TZF 60-365d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 4.11: Probe TZF 90-365d

Norm. Stress ( -)

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Schachtanlage Asse lI:
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Anhang 4.13: Probe TZF 60-730d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 4.15: Probe TZF 120-730d
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Anhang 4.16: Probe TZF 60-1095d
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Anhang 4.17: Probe TZF 90-1095d
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Anhang 4.18: Probe TZF 120-1095d

Norm. Stress ( -)

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen

20 i i i
= TZF 120-1095d_TCMS: 0,1 MPa/s
18 = TZF 120-1085d_TCR: 0,005 MPa /s
16
» / #
g 1/ y
x
o /
2 10
5 /
: /A /A
S 8
©
: /1 /1
6 1/ y/4
A ff/
0,0 0.2 04 0,6 0.8 1,0 1.2 1.4 186
Volumen - Verformung (%) -3 X g,
Relaxationsversuch
1,200
1 1 S —
11 T ——
0,600 -
60
0,400 +
50
67T S O
£_
0,000 . ; ‘ K : Sg v
0 20000 40000 60000 80000 100000 120000 E‘%‘
Time (s) £2 20
3]
5
g =
E 2
50,00 [— otse
y = 3,3608In(x) + 88,921 —o— Max
0 S S 10 :am:dk:*‘
30,00 ot g i o T ] ‘
00 10 20 30 40 50
20,00 4 "'11'.‘535’ """"""""""""""""""""""""""""""""" Axiale Verformung (%)
00

‘1,0CIE-10 1,00E-08 1,00E-08 100E-07 100E-06 1,00E-05

Strain rate (extrapolated) (1/s)

6.0

BUNDESGESELLSCHAFT

FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl.
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN | NN |
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00

Seite: 186 von 229

Stand: 10.08.2018

Differenzspannung (MPa)
Manteldruck (MPa)

Radialspannung ( MPa)
Gasdruck (bar)

Triaxialer Festigkeitsversuch in Mehrstufentechnik

80 -
] i
70 - —
] ]
60 d /" =
- ,-»—"-—_'—_‘—_
] Pc &1 Dt failure G14 dlure
50 (MPa) (%) MPa) (MPa)
1 2,0 14 497 51,7
] 4,0 2,0 51,9 55,9
1 6,0 25 53,0 59,0
40 7 10,0 15,1 61,4 71,4
] —— Diff-sp.
1 TZF 120-1095d_TCMS
30 1 —— Diff-sp. - korr =
] I = Manteldruck
4 E y=2461x + 45,981
20 ] ' Peakfestigkeit £
] & + TZF 120-1095d_TCMS
- Linear (TZF 120-1095d_TCMS)
10 - 5.0 100 150
1 - o; (MPa)
0 . : L !
0,0 10,0 15,0 20,0
Axiale Verformung (%)
Permeabilitdtsversuch unter triaxialer Einspannung (o3 = 10 MPa)
100,0 w m e 1E-15
90,0 E - Radialspannung
g —— Gasdruck |
80,0 ] Auflésung_Perm i E 1E-16
70,0 g —— Permeabilitat
1 &
60,0 | + 1E17  E
; 5
50'0 JE=== =
] | k=
] | ©
40,0 E o | BF s - . : + 1E-18 £
] e / i 7
] | o
30,0 - / !
20,0 1 »/——— t 1E19
10,0 1 / { ;
0,0 =TT ‘ . 1E-20
0 1 2 3 4 5
Zeitt(h)




Anhang 5:

Dokumentation der Anstromungsversuche des Untersuchungsfeldes 2

Anhang 5.1:
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T = O —
e 230 ¥4 140 @ §953 =
3 o ELT S S
o .6 - -3 n 30'0 Tx T R gy T ol 1,0E-19
> c =2 g E
Zg 22,0 - 120 8 297G &
- wl 3 S 20,0 * %ﬁ%*’% & 10E-20
21,0 -4 e TERIAVOIIOTER  boceohess s e o e e e e S e e R R e i 10,0 = ¥ X X
—.—Expansionsdru:k 10,0 | "“'“"“'“‘}C'“"'““"“'“"“'“'"““"“"""“"'"“""“"'““'"'" 1‘DE'21
X
20,0 r : : T 8,0
! ' 0,0 ‘ - - 1,0E-22
80,0 180,0 280,0 380,0 480,0 5200 570.0 620.0 670.0

Zeit (d) Zeit (d)



Anhang 5.4:

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

Probe TZF 60-28d-LZ-667d

Ubersicht
50,0 1,0E-14
o = —=—Fluidvolumen
45 0 1 ik AUfsatngung: pi bIS 40 bar ____________________ Injektionsdruck |
' M Expansionsdruck 1,0E-15
400 » Flid-Permsabitit
Fluid-Permeabilitét nach Wiederbelastung
1,0E-16
L
1,0E-17
10 [
25,0 1 1,0E-18
20,0 Bg. et e ]
Pt E 10ex18
15,0 R e g
SR ——————— X '- - 1,0E-20
L B i 2. Entlastung: R :
p; = 0 bar 1,0E-21
5’0 - Expansionsdruck: beica. ,,,,,,,,,,,,,‘,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,_
2.5 MPa stabilisiert 3. Wiederbelastung |
0,0 £ . . . , T : . 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
25,0
54,0
20,0 =
T2
- 25
E 5%
p= 15,0 - —=—Fluidvolumen netto ~ [------ 44,0 g =
' = [njektionsdruck = )
E =—#—Expansionsdruck E g
E —— Dehnungsmessstreifen c o
o) 390 o £
> 100 Frommmmm s R
s ey, £
I.I_=. d\\ifﬂa‘wﬂﬁké %'_\jl v \l M ﬂ‘\"\’""\/‘ .| 34,0 Q3
\ M x
[ ug
5’0 g e eaa e e eaa S eE SN SEE SEE SEE SRR SRR SRR SRR SR SAR SRR SR SRR SRR SR SR SR SR SRR A SR AR AR SREARE SR aRE R anmunnnn | SR
29,0 e
0,0 T T T T 24,0
335,0 385,0 435,0 485,0 535,0
Zeit (d)

Permeabilitat (m?)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 190 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
50,0 - 1,0E-14
—&— Fluidvolumen
45‘0 . . Injektiunsdruck ..................................................................................................................
- 1,0E-15
—— Expansionsdruck M
40,0 1 R ]
1,0E-16
1 70— —
ol =
E _88'30,0 - 1,0E-17 :
- x @
cxX 0 =
o g T 25,0 et 10E-18 'J
£ L -E : [
: u m 20 0 77777777777777777777 GJ
= g g : 1,0E-19 E
> 0 -a (O]
= B & 150 eiunatrrmm s . o
20 g 1,0E-20
w—
L "2 X 10,0
i
T I e e 1,0E-21
0,0 +# : . : ‘ : ‘ 1,0E-22
0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d)
Wiederbelastungsphase: Kristallisationsdruck
50,0 1,0E-14
—=—Fluidvolumen
A5 0 s s e —— Injektionsdruck .
' = Expansionsdruck TOE3
O ¢ Fluid-Permeabilitat nach Wiederbelastung |-
1,0E-16

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

1,0E-17

1,0E-18

1 1.0E-19

Permeabilitat (m?)

1,0E-20

1,0E-21

0,0

570,0 630,0

Zeit (d)

610,0

590,0

1,0E-22
670,0




Anhang 5.5: Probe TZF 90-28d-LZ-587d

Ubersicht
70,0 - 1,0E-14
—=—Fluidvolumen
1. Aufsattigung: p; bis 40 bar = Injektionsdrck '
60,0 K N —— — — S — Expansionsdruck _ 1,0E-15
© Fluid-Permeabilitét
Fluid-Permeabilitat (Wiederbelastung) 10E-16
. Y1 )1 JE S—— st - ==
.y E p; =0 bar e
E _g & -> Expansionsdruck: von ca. 2 MPa fallend, e
~— : % 40,0 Fesmnns S i aber bei ca. 1,8 MPa stabilisiert 77
c
© > - 1,0E-18
g 2 5 3. Wiederbelastung
5T B 300 - T——
o c g 1,0E-19
> -
° ;9_-. 7 L~
S X B 20 e L it 25
= ©® 1,0E-20
g %ﬁ
10’0 N D ™ . - TS 5 I % 1,0E-21
0,0 T ‘ ‘ 1,0E-22
0,0 300.,0 400,0 500.,0 600,0
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
8,0 30
—=—Fluidvolumen - netto
a5 Jomosomn, | 28
o 26
T 60 =
! (1]
% 24 9
g o [ (TS L S S ———————— - Jo‘
5 -
g 4.0 deNd v e s TR e s s 20 -‘Z
:g 18 2
- a0 9. S oo e T T T n
L 30 ‘ c
16 8
2,0 x
' w
14
T i
0’0 T T T T T T 10
220,0 270,0 320,0 370,0 420,0 470,0 520,0
Zeit (d)

Permeabilitat (m?)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

1,0E-18

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 191 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
F0, 0 e ] OE-14
= 1,0E-15
00,0 o s i ; - — - -
- 1,0E-16
T B SO .
—=—Fluidvolumen N
= |njektionsdruck £ 10E-17 ‘E’
1 St ST i i | _g
© Fluid-Permeabilitat . 1,0E-18 E
[4h]
30,0 O
=
| -
QO
o

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

10,0

0,0 #

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

20,0

= 1,0E-20

L 1,0E-21

1,0E-22
Zeit (d)
Wiederbelastungsphase: Kristallisationsdruck
70,0 1,0E-14
—=— Fluidvolumen
= |njektionsdruck
1,0E-15
00 S .
Fluid-Permeabilitat (Wiederbelastung)
1,0E-16
50,0 . .
(3]
1,0B-17 é
40,0 ﬁ
1,0E-18 E
1]
010 U — @
1,0E-19 E
. S
e = 1,0E-20
x B ox
X WK Keopk  Pigr RK
100 - R 1 10E-21
0,0 ; : — . . 1,0E-22
510,0 530,0 550,0 570,0 590,0




Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 192 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.6: Probe TZF 120-28d-LZ-715d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
70,0 1,0E-16 70,0 1,0E-16
1. Aufsattigung: p; bis 60 bar
o . —=—Fluidvolumen
60‘0 1 —=—Fluidvolumen i v > W!:d:;t;e/lsa;t:::rg 1 60,0 Mecasreaeas —|njoktionsdmick [T T T T R T ST I AT I A I A =
Injektionsdruck Tie=Et ——Expansionsdruck /’M" 1.0E-17
| —E ionsdruck - b
50,0 fo T Lo 2 Ertesting e R I S [y R N
T a & i Fluid-Permeabilitat nach Wiederbelastung Pi= 0 bar ™ — = ET
=a.0 s - — Expansionsdruck e £ =53 o =
0 b ® Gty - 1,0E- — ® . —~—
év;m,o A&%& ,,,,,,,,,,, fallt: 0,85 MPa auf T £ = = 40,0 |2 ™
=] % 0,78 MPa = =<5 g
® S 2 e o83 3
=
EL DT @ ECS @
ST 0 ¢ T ¢ 30,0 - @
1 i 3 wn 2Y,
=0 c - 10E-19 £ =0 c - 10E-19 £
o€ o : i O C o P
> O = O S 0 .= [}
Ss 2 A Ts ¥ o
5 T e = X € 20,0
-0 © > ©
m b, | Q e -2 Q
= X - 10620 e X 1,0E-20
w 10,0
0,0 T T T T T T T 1,0E‘21 0|0 : - : - 1_0E_21
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0 0,0 100,0 200,0 300,0 400,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck Wiederbelastungsphase: Kristallisationsdruck
—fas 980 70,0 1,0E-16
—=— Fluidwvol
20,0 | T B e —————— .
—=—Expansionsdruck = —— Injektionsdruck 1,0E-17
930 @® )
' 0 1 —Expansionsdryek |
_— * ;’ e *:‘-50,0 + Fluid-Permeabilitat nach Wiederbelastung L‘T
L e R Q - =
e = t22 10818 =
& o] == 40,0 = o
S 880 € ] -
= o €E25 T
o 10,0 -\ ‘» 5 T 03001 e
> c =0 & F10E19 £
2 S 9528 5
5 o
= x TS 0 o
= s W = % g 209 1
. - =3 R S
oY I S E——
0,0 ‘ T T 7.80 0,0 T T T T 1,0E-21
440,0 490,0 540,0 590,0 640.,0 620,0 640,0 660,0 680,0 700,0 720,0

Zeit (d) Zeit (d)



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN | NN Seite: 193 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.7: Probe TZF 60-182d-LZ-865d
Ubersicht Anstromungsphase: Kristallisationsdruck
450 1,0E-14 45,0 1,0E-14
—&— Fluidvolumen : —&— Fluidvolumen
1. Aufsittigung: p; bis 40 bar Injektionsdruck 40.0 4| ——mekonsarex |
40,0 sEErmnmmm T ————Expansionsdruck [ 1 0E-15 ! Expansionsdruck - 1,0E-15
® Fluid-Permeabilitat @ Fluid-Permeabilitat

35,0 35,0 i 1,0E-16

1,0E-16

w

S

o
w
o
o

L 1,0E-17
L 1,0E-17 :

o
0
o

N —— | 2. Entlastung:
pi =0 bar - 1,0E-18

- Expansionsdruck: von 1,1
MPa steigend

N
o
o

£ 1,0E-18

- 1,0E-19
+ 1,0E-19 g

Permeabilitat (m?)
Permeabilitat (m?)

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)
Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

15,0
L 1,0E-20
h 1,0E-20 10,0 1
10,0 = 1
W i 5 0 3 1,0E-21
50 A____‘_ - 1,0E-21 '
0,0 b T T T T .1,0E'22
0,0 & ' ' ‘ 1.08-22 0,0 100,0 200,0 300,0 400,0
0,0 200,0 400,0 600,0 800,0
Zeit (d) cotd)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
38,0
—=—Fluidvolumen netto 19,00
360, gl —=—Expansionsdruck [
17,00 E
e o | I L
= 34,0 =
~ 1)
0=J 15,00 E
-
g 32,0 e @
©° °
> 7]
o = o
(T8 x
1]
28.0 -3 11,00
26,0 ‘ : - - 9,00
400,0 500,0 600,0 700,0 800,0 900,0

Zeit (d)



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 194 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.8: Probe TZF 90-182d-LZ-582d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
400 G 40,0 - 1,0E-14
1. Aufsattigung: p; bis 20 bar: 2. Entlastung: -
35,0 |- Expansionsdruck hoheralsp, pi--Ob.ar ____________ —_— 35,0 - ﬂff-’lf-lid\.'olumen e ] OE-15
— Expansionsdruck: von 2,3 MPa Injektionsdruck
! auf 2,8 MPa steigend 30.0 s E"F_’a*‘Sb“Sdr“_c_k '
30,0 L N e e T 2 F e o Fluid-Permeabilitdt [~ ] 0E-16
- & % T
w— E -g 25‘0 el e ol e e s e s s e B e SRR SR S 1,0E-17 é = o] £ 10E1T =
E D ~ -—
-._«:_“ —=—Fluidvolumen _.(E E’x 0 i
5 %) g 20,0 | =——Injektionsdruck sl HEAS E @ g E -+ 1,0E-18 E
s —— Expansionsdruck E = T . S
ELo ® - 5}
= 3 0 ™~ 3 o Fluid-Permeabiltat : o 3 2 ¥ c
3 c g 15‘0 ’ B T v O S 4 A o o 1,0E-18 g [o BN o e} 1‘"_ 10E-19 &
> 0= ; o) > O = : o
gge I 222 :
=¥ _ s
= o 310,0 - o E— s L 1|20 E o g - 1.0E-20
50 -------------------------------------------------------------------------------------------------------------------------- 1,0E-21 -+ 1,0E-21
0,0 I ; ; ; . ‘ 1,0E-22 0,0 4= T - : - - - : - 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 0,0 20,0 40,0 60,0 80,0 100,0 120,0 140,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
14,0 30,00
=== Fluidvolumen netto
13,0 —m—Expansionsdruck 29.00
28,00 E'
! o]
~. 12,0 =
E S
~ 27,00 3
& oS
@ 11,0
£ e
= 26,00 ©
S . B 2
T 10,0 =
S : 2500 &
TH 7]
90 24,00
8,0 T ‘ ‘ ‘ 23,00
140,0 240,0 340,0 440,0 540,0

Zeit (d)



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 195 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.9: Probe TZF 120-182d-LZ-615d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
80,0 —=—Fluidvolumen [ 1.0E-14 80,0 : 1,0E-14
1. Aufséttigung: p; bis 40 bar - Injektionsdruck —<— Fluidvolumen :
Expansionsdruck héher als p; : ca. 6 MPa —Expansionsdruck i s
70,0 - i ] o e e 1,0E-15 70,0 {— kel s s
Fluid-Permeabilitét nach Wiederbelastung EXparenadh -
/ @ Fluid-Permeabilitat
60,0 J—f N 2. Entlastung: e 1,0E-16 60,0 ! 1 1,0E-16
— = p; =0 bar e
o . S = a5
—=© | - Expansionsdruck: von 4,0 e - © -
= _S 2 0,0 MPa anfingl. fallend, jetzt R = ®© o 500 - 1,0E-17 é
-0 X stabil B =" o]
=€g400_ ................................ -10513 = Zxo I =
GEJ S £% Aoy Q o g 3 40,0 - 10E-18 5§
3 8 2 3. Wiederbelastung: | g g -'5 E 8
- T L ] OE-19) =
‘>’ S ) 30,0 : : 3 o) = g 30,0 1,0E-19 E
T= W o > 0 = : o
S5x S Ss 2 o
= 0 ® 200 - 1,0E-20 Sx £
L9 = @ © 20,0 -+ 1,0E-20
= X w==
w T x
10,0 L 1,0E-21 W
' 10,0 J}-----mmmemeees ! I et Ay o) =%~
0.0 T T T T T T 1,0E-22 i
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 0,0 . T T T T T 1,0E-22
i 0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d) ]
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck Wiederbelastungsphase: Kristallisationsdruck
14‘0 30‘00 80.0 —=— Fluidvolumen 1,0E-14
Injektionsdruck
—=— Fluidvolumen netto ; = Expansionsdruck
13.0 29,00 kgl Y, T T Wiederbelastung [ 10F-18
! —m—Expansionsdruck
28.00 E B0, 0 —oem e ] OE-16
~ 12,0 — ,:.‘g' &
r= = 20 Q) 50,0 oo 10617 E
- 27,00 3 £ =
s = X0 =
2 11,0 7] ¢ 8 3 400 - e T 410618 F
E c ELS I o
= 26,00 © SO wn 0]
g g 3 g g 30‘0 ol s s e e S e e 1,0E-18 g
X
S 10,0 @© % = &3
S 2500 & sEc 3
TS 1] = 0 © 20,0 - -+ 1,0E-20
w=9 X/*x )
9.0 = u><_| . X X KX | X -
24,00 10,0 {7 AXXXMX&WY*Y XXWX 1,0E-21
o o * &@‘\X X
8,0 T T T T 23,00 0,0 T T T T T T T 1,0E-22
140,0 240,0 340,0 440,0 540,0 540,0 550,0 560,0 570,0 580,0 590,0 600,0 610,0 620,0

) Zeit (d)
Zeit (d)



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 196 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.10: Probe TZF 60-365d-LZ-852d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
450 14, Aufsattigung: p; bis 40 bar 1,014 45,0 - 1,0E-14
L (kontinuierliche Aufsattigung) _
I 77T [ L B — oY W B e
35'0 .  ~® v | - 1,05‘16 35,0 ey R Ema——— - 1'0E_16
—_ 2. Entlastung: 2 —_— ] —
o b 30,0 e T ™ . e e o
:-E g s . = Ei_Ob.ar q 1,0E-17 é w— E g . 1,0E-17 é
£l o xpansionsdruck - EL— &=
--c--_,‘ % 25,0 - o _g \_.I% L | o P __g
o g 3 o + 10E-18 °J 5 9 3 10E18
E -’5 K] 20.0 B B & o4 RETTEIEIRRE R e e I — Tl T 1] = I e 8 E =T 20,0 —=—Fluidvolumen  |--==rergoeees i 8
E 1] g % = |njektionsdruck E E '8 -4 —— |njektionsdruck E
0 C o _ ; - 10B-19 & o c S , - 1,0E-19 &
> 0 = 150 1 COMR.... . Expansionsdruck | <5} S 0= 15.0 | =——Expansionsdruck | : @
© E g ' S . e Fluid-Permeabilitat o B = 2 : o Fluid-Permeabilitat o
20 ® ¢ 1,0E-20 = f) © 1,0E-20
u -E‘%'IO'O [ R — - oy T R LU L E L L L L LI L LLELELELLELELEELED m IE %10‘0 -
—w %0 —uw -
50 Sl = e i,g,,@%, e gy - 1,0E-21 5,0 R
0,0 - ‘ T . T 1,0E-22 0,0 - ; : T ; : 1,0E-22
0,0 200,0 400,0 600,0 800,0 0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
10,0 8,00
9.5 s FRRREEa e R R R Ep e SRR —=— Fluidvolumen netto [---====-=-=---=- 7,50
9,0 B e R R R N R e e R e s e l=EpaAngionsdiucK: o] LS 7,00
8,5 6,50

8,0

Expansionsdruck (bar)

5

70

o
[=]
(=]

6,5 4,50

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)

6,0 -+ 4,00

DD e 350

50 . : : T . 3,00
2840 384,0 4840 584,0 684,0 784,0 884,0

Zeit (d)




Anhang 5.11: Probe TZF 90-365d-LZ-859d

Ubersicht

50,0 - 10E-14
é 1. Aufsattigung: p; bis 40 bar '
- anfangliche Umlaufigkeit (Fluidbilanz?)
! (kontinuierliche Aufsattigung) LR
40,0 - K
. MW,J - 1,0E-16
. g
.--.T :E .
=S89 200 bhog EEEEEEEE— ] - 1,08-17
E a: ! ® (] =— Fluidvolumen 2. EntIaStung:
S [ ]
= X O - s Injektionsdruck p; =0 bar i
[} g 2 “ % —— Expansionsdruck - Expansionsdruck + 10818
;E: ‘15 g d © Fluid-Permeabilitat 0,55 MPa steigend ;
° 2 g 20,0 e S L 1 0E-19
> 0=
=
. Qo g 10820
& 5 100 el :
= w
- 1,0E-21
0,0 : ; . . 1,0E-22
0,0 200.,0 400,0 600,0 800,0
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
19,0 7 16,00
THI s msmsss——————————sama il .
] ) op” 14,00
] ey
3 @
£ , k-
g 16,0 i E
£ 10,00 E
E —=— Fluidvolumen netto c
o) 15,0 - GO = o
% —=— Expansionsdruck 1]
= pansionsdruct :
E 8,00 g
™ 14,0 2
1]
13.0 | 800
12,0 4 - - : - - 4,00
2920 392,0 4920 592.0 692.0 792.0 892,0

Zeit (d)

Permeabilitat (m?)

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)

Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1
Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN | NNNNNNNNNN | AAAA | AA [ NNNN | NN | Seite: 197 von 229
9A 33510000 GHS | TS [ 0001 | 00 Stand: 10.08.2018

Anstromungsphase: Kristallisationsdruck

50,0 ;‘[ - 1.0E-14
- 1,0E-15
=— Fluidvolumen ;
774 s T T e [ il
- ——Expansionsdruck W  IERR
— © Fluid-Permeabilitat e
M » '
.n 30 0 - I _: 1’0E-17 gﬂ‘
— 4
i - % 0]
O © : =
- ’ . L 10E18 S
yol 3 8 i o
»n =] HH [(}]
ZJPTNJR E Y T — - =
0o eRge 2 1,0E-19 s
— 7
g TR m? 3 'l
by
s - g o °% o | 1,0E-20
X 10,0 +gge® S ﬁéza:f?ﬂ@a B R g%,ag‘éf
Ll ”,4._-———*—' ° %S, ??%@ - S 3 —— t
g ¥ ' ¥R C e e o N 10E21
8 e ® o ° =
1 >3
@ ° % @
0,0 & : ‘ . — , 1,0E-22
0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d)




Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1
Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN [ NN | Seite: 198 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.12: Probe TZF 120-365d-LZ-866d
Ubersicht Anstromungsphase: Kristallisationsdruck
70,0 - 1,0E-14 70,0 - 1.0E-14
1. Aufsattigung: p; bis 40 bar : ;
Expansionsdruck > p; : 3,8 MPa _ .
60,0 - (kontinuierliche Aufsattigung) LS 60,0 15 g e

4 45 5]
1,0E-16 + 10E-16

- 10E-17 - 1,0E-17

2. Entlastung: L 1,0E-18

p; = 0 bar

+ 1,0E-18

Permeabilitat (m?2)

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

Permeabilitat (m?)

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

30,0 - Expansionsdruck 2,2 MPa T
- 1,0E-19 - 1,0E-19
\ + 1,0E-20 T 4 10E-20
-~ Fluidvolumen : —=—Fluidvolumen )
10,0 || ——miektionsdruck | 1 0E-21 LD s Nl Injektionsdruck [T 1 10E-21
— Expansionsdruck u = Expansionsdruck :
¢  Fluid-Permeabilitat : ® Fluid-Permeabilitat
0,0 , T . . 1,0E-22 0,0 r . T ‘ . 1,0E-22
0,0 200,0 400,0 600,0 800,0 0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
40,0 30,00
28,00
1 . -l
B
B 1 N, i A ik tk
E % 26,00 S
- -
c 32,0 . g
[\T) & —=—Fluidvolumen netto E
€ 30,0 $-9- el 24,00 E
E ~#—Expansionsdruck c
g 28,0 2
’ [72]
S c
E 22,00 3
T 26,0 g
w
24,0
20,00
7 B i C @ B
20,0 L : . : T - 18,00
298,0 398,0 498,0 598,0 698,0 798,0 898,0

Zeit (d)



Anhang 5.13: Probe TZF 60-730d-LZ-691d

Ubersicht
50,0 1,0E-14
1. Aufsattigung: p; bis 40 bar
45,0 4 Expansionsdruck >p;:24MPa . S F
(kontinuierliche Aufsattigung) == Fdvglumen 101D
Injektionsdruck
40’0 () [ [ - — Expansionsdruck
o Fluid-Permeabilitst 1,0E-16
—
— = @O e
—_ 10817 &
cx0Q =
Q@ g E 25,0 e 20 Entlastung: - 10E-18 'H
E .E o p; =0 bar 8
3 N .
= 0 & 20,0 - Expansionsdruck 1,6 MPa £
© € o + 1,0E-19 5
> o e o
TS 2 R T C . D TP TR CRNTIREN PR SNEMIRN e comicint et Sl o
= -
) g 1,0E-20
—
Sl = (o N () USRS ...t S
1]
1,0E-21
0,0 ‘ : T . T . 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
27,0
25,00
26,0
250 1 23,00 E
— —&— Fluidvolumen netto o]
E’ 24'0 N —m—Expansionsdruck %
c|=J 21,00 2
& 230 i R
= Ra 2
©° L)
> b
-'E 22,0 s 19,00 2
1]
& &
21,0 - M
s 17,00
20,0 -3 '
19,0 : ‘ : : T : : - 15,00
2650 3150 3650 4150 4650 5150 5650 6150 6650 7150

Zeit (d)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse lI:

Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 199 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
50,0 - 10E-14
—=—Fluidvolumen .
45:0 Injektionsdruck | 10E-15
= Expansionsdruck ,
40,0 @ Fliid-Permeabilitt [simsssessmm ettt o g 24 255
- 1,0E-16
35,0

Fluidvolumen (ml)
Injektionsdruck (bar)
Expansionsdruck (bar)

ot - - >SRN I ~ 10E-18

- 1,0E-17

1 1,019

Permeabilitat (m?)

1,0E-20
1,0E-21
; ; - l ; 1,0E-22
0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0
Zeit (d)




Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
FUR ENDLAGERUNG .
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1
Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 200 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.14: Probe TZF 90-730d-LZ-722d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
70,0 - 1,0E-14 70,0 - 1,0E-14
BOD e oA TN E I T A E AR U 1,0E-15 B0 0 Qoo e e e e N 4 .:f:'-'=="" 1,0E-15
—— Fluidvolumen —=— Fluidvolumen s
oo - 1,0E-16 s - 1,0E-1
i o _| =/Injektionsdruck | ' B s T — Injektionsdruck ?
- 50,0 1k Aufsattlgung; p; bis 40 ba; S —— — - 0.0 15 Expansionsdruck o
— Expansionsdruck > p;: 0,4 MPa i . - _— i s
— = (0 i ? @ Fluid-Permeabilitat — ] @ Fluid-Permeabilitat | ] E
= E £ (kontinuierliche Aufsattigung) = e 1.0E-17 -_E, = g -3 10617 £
= X0 = c -;‘J 3] E
® 52 e 10E-18 '8 052 10818 7
EET ., o ESD 3
= g ’ 2. Entlastung: = = c — =
ocg =0 bar S 10E-19 o O C oo | =
> ° - — pl m > o - GJ
T s g 20.0 - Expansionsdruck 0,3 MPa 1 o o g g [ a
= -;f) (1] ' - 1,0E-20 2 o @ 1,0E-20
=g -3 L2 s
£ X ' = X UP® P Pan YO
' L 10821 ’ ]_ 1,021
. |
0.0 :'Eg 11:Kra:‘tschraube nalchgespannt . . | . s 0.0 ~Tag ll:Kraftscrl'lraube nachgespa‘nnt ‘ . . . 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 700,0 800,0 0,0 50,0 100,0 1350,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
18,0 5,00
1 T
4,50
5
= 16,0 r 4
é —=— Fluidvelumen netto 400 -'I‘J
5 3
E 15'0 _________________________ “m=Exansionsdickl | -uc,
=
- c
S S
% 350 g
'S5 14,0 g-
(T X
11
7 3,00
13,0
12,0 2,50

300,0 350,0 400,0 450,0 500,0 550,0 600,0 650,0 700,0 750,0
Zeit (d)



Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN | AAAA | AA | NNNN [ NN | Seite: 201 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.15: Probe TZF 120-730d-LZ-722d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
70,0 1,0E-14 70,0 1,0E-14
60.0 _ 1.0E-15 70 [ O e o e Rl
> —=— Fluidvolumen == Fluidvalumen
50,0 1. Aufséttigung: p;bis40bar . —— Injektionsdruck  |............_. V6 BT AR e i 1,0E-16
P o Expansionsdruck > p; : 3,8 MPa —— Expansionsdruck ' & =) —— Expansionsdruck a0
=3 (kontinuierliche Aufsittigung) o Fluid-Permeabiltat 10e7 £ =c 9 ¢ Fluid-Permeabilitat 107 E
I R=S e | 1)) e ————— I — = g__a: 0,0 <hfevereeeeere e oo . =
c X0 o c X NAN—AAA A~ =
e 83 10E-18 R o83 - 10E118
ELT © ELT ©
s g » 30,0 < s 2. Entlastung: e ; ] S g I CIE>
°c$ pi =0 bar 1oEte ot S - 10E118 &
% o= - Expansionsdruck 1,6 MPa steigend Sf % Q% S_)
5 £ €200 4 Sk €
=0 8 . - - 10E-20 = o 8 - 10E-20
—uw : 1]
....................... R 1 0E-21
0,0 ‘ : : ‘ . . | 1,0E-22 0,0 T - 1 , . i—. 10E-22
0,0 100,0 2000 3000 4000 500,0 600,0 700,0 8000 0,0 50,0 100,0 150,0 200,0 250,0 300,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
21 20
19
18
=
— 17 8
< 5
5 16 E’
E e}
E 15 u=:
o o
> 14 "¢
35 c
= o
T 132
Ll
—&— Fluidvelumen netto 12
15 1 —.—Expansionsdruck e 11
14 10

300,0 350,0 400,0 450,0 500,0 550,0 600,0 650,0 700,0 750,0
Zeit (d)



Anhang 5.16: Probe TZF 60-1095d-LZ-577d

Fluidvolumen (ml)

Ubersicht
. + 1,0E-14
450 1. Aufsattigung: p; bis 40 bar 2. Entlastung: p; = 0 bar :
(kontinuierliche Aufsattigung) — Expansionsdruck 0,1 MPa
) < o ——————— e Ty
—=—Fluidvolumen
35‘0 Y T Injektionsdruck | M o MANMGL T . 1,0E-16
——Expansionsdruck -
‘.‘.“E 30,0 .| —pms
Sao o Fluid-Permeabilitat - 1,0E-17
T x
XU __250 -
E 'g a 1,0E-18
gE2 X
20,0 -
585 ,
£c - 1,0E-19
(] 1. sl e 2 N e ] :
E% 15,0
w
- 1,0E-20
10,0 femmes U W BN Wi RS
50 ‘f e 1021
Y e— ; ; ; | 10622
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0
Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
39,0 3,0
—=— Fluidvolumen netto
38l5 _""""“““"“""“"“""" +Expansionsdmck
2:5
A —m—DMS
= \ 20 §
E 375 B e - =
5 : _'“'_"'"h--‘h‘—_*_ g ;
5 o 71 [0 | IORNRP———S:. \% X T it ks £ R S - 1'52-2’
=] ¥ L _eg ; : A i
§ = "“ = 5 ) he N~ '% a
u_=_ 36}5 SRR - ,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,,_ %
1,0 u%
0,5
35,0 : - ‘ - - 0,0
4950 515,0 535,0 5550 575,0 5950

Zeit (d)

Permeabilitit (m2)

Fluidvolumen (ml)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse lI:

Nachweis der Langzeitbestandigkeit

fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 202 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
45,0 1,0E-14
T ) - O i §OEAE
e ——Fluidvolumen
35’0 S Injektionsdruck L 1,0E-16
i ——Expansionsdruck :
T B 30,0 g .- I S —— R R T s
a2 o Fluid-Permeabilitat - + 10E-17 £
:ﬁ 250 :
geso | g PN 2
EE P | 1,0E-18 E
c §$=20,0 o
clno E
€ e L 10E-10 §
L8 150 ' o
£ x
w
1,0E-20
10,0
50 - 1,0E-21
¥ L= S —
0,0 - : - 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300.,0 400,0 500,0
Zeijt (d)




Anhang 5.17: Probe TZF 90-1095d-LZ-577d

Ubersicht
45,0 +— 1. Aufsattigung: p; bis 40 bar 2. Entlastung: p; = 0 bar T 1.0E-14
(kontinuierliche Aufsattigung) — Expansionsdruck 0,5 MPa
40,0 oo L 1,0E-15
—=— Fluidvolumen :
35-0 N ——Injektionsdruck
—— Expansionsdruck + 1,0E-16
= e DMS :
_T& 300 - o Fluid-Permeabilitd [+~~~ :
T sa - 1,0E-17
%38 250 |
@ 83577 19 ugangsschlauchdurchlosung
EES T aufgeblasen -> Daten verwurfen - 1,0E-18
322220 : g |
o : o 1] =l S R S L R S R o s A
> 0.=0
g x % o e - 1,0E-19
E28 150 {— e s HEEENCPRRRSESSE I———
—uw & ) B
* S e®. o - 1,0E-20
10,0 {4 A g ® e g ,
" . @ e, g’ o9 e I B . E
50 - . e e A - 10821
Schraube an Kraftmessdpse ® @ @
) - el
e 3 ——
0,0 & : ; S ; . 1.0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0
Zeit (d)

Entlastungsphase: Kristallisationsdruck

26,5 6,0

260 | —=—Fluidvolumennette | @ 7 5'0
—#—Expansionsdruck
-#—DMS 4,0
@
E - 3,0
= Y
o
T
;T:., 2,0
I-.-f_-—--—--f\—_ —
R
1,0
24,0 T T T T 0,0
495,0 515,0 535,0 555,0 575,0 595,0

Zeit (d)

Expansionsdruck (bar)
DMS (V)

Permeabilitat (m2)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN NN | Seite: 203 von 229
9A 33510000 GHS TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
45,0 1,0E-14
L I 1,0E-15
—=— Fluidvolumen
350 - ol Injektionsdruck Ui}
: — Expansionsdruck L 1,0E-16
. ——DMS B
=g 30,0 4ol ey ] TSI ENUEISRIS | . =
T 82 - 10E-17 £
—-— ‘-—'x S
cX O =
E 5 S S 25,0 g
ST D0 10E-18 F
S 252200 o
5830 £
S £ = 1,0E-19 E
= o
e £ % 15,0
w

10,0

1,0E-20

Zeit (d)




Schachtanlage Asse lI:
BUNDESGESELLSCHAFT Nachweis der Langzeitbestandigkeit
S fiir den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl. o
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN | NN | Seite: 204 von 229
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00 Stand: 10.08.2018
Anhang 5.18: Probe TZF 120-1095d-LZ-577d
Ubersicht Anstrémungsphase: Kristallisationsdruck
o : 70,0 1,0E-14
70,0 T 1. Aufsattigung: p; bis40bar ———— 3 Entlastung: p, = 0 bar 10814 e r—— g
(kontinuierliche Aufsattigung) - Expansionsdruck 0,6 MPa e FhiichiSlifaR Ot
60.0 =— Fluidvolumen - In L 10E-15 60,0 41 Injektionsdruck R e S A » 1.0E-15
= Fuidvolumen-out [T g - —— Expansionsdruck
= |njektionsdruck ! ~—DMS
——Expansionsdruck - 1,0E-16 & Anstrém-Fluid-Permeabilitat 1,0E-16
__ 50,0 4-——Dpwms = 90,0 F| & st Per RS (oMl [
I~ F] ® Anstrém-Fluid-Permeabilitat =~ —_ EB =
E g £ @ Abstrém-Fluid-Permeabilitat (Ser Mittel) + 1,0E-17 E E a-—— 39 E
- 1 = T 400 AP -
c¥ 5 400 8 5555900 g
@ 525 VMMWJ\—'.. = g5 o
E‘-sg; - 10E-18 553w =
% gE= : « S2cs 3
3620300 NNy oo e et [t 2 2 820300 e N g £
5%% > 10E19 3 5%5 E
oy € 2 * =5
=W 20,0 4 gl e g : S 200 |
- 1,0E-20
° .
10,0 - 1 1,0E-21 10,0
00 &—— : — : — 102 0,0 #— . : : : 1,0E-22
0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0 600,0 0,0 100,0 200,0 300,0 400,0 500,0
Zeit (d) Zeit (d)
Entlastungsphase: Kristallisationsdruck
50,0 8,0
—=— Fluidvelumen netto
49’0 ey —-—Expansionsdruck 7!0
48,0 : o ~=-DMS
k 6,0
47,0 =
3
= 50>~
E 46,0 | S _
c 55
@ .E -~
E 450 40 o w
2 c=
o on
3 440 | g
3 08
i >
43,0 i
2,0
42,0
41,0 1.0
40,0 ‘ . ‘ . 0,0
4950 515,0 535,0 555,0 575,0 595,0

Zeit (d)



ANHANG 6:

Dokumentation der geomechanischen Versuche des Untersuchungsfeldes 2

Anhang 6.1:

Norm. Stress ( -)

Differential stress (MPa)

Probe TZF 60-2d-LZ-587d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen

< | s
—— TZF 60-2d-LZ-587d_TCMS: 0,1 MPa/s
18 e TZF 60-2d-LZ-587d_TCR: 0,005 MPa / s
16 1
14 /] A
f /w4
= 12
- // I
O
E 10 4 7
2 4
s 8
=
6
2]
2 . o
0 é ~ < ; ; . ————
0,0 0,2 04 0,6 0,8 1,0
Volumen - Verformung (%) -3 X g4
Relaxationsversuch
1,200
1‘000 o s R e B B S A e B A i e e
0,800
0,600
D00 (55 wsessssoirsvan o e e s s e e
70
T 1 L PP ]
0,000 . . ‘
0 10000 20000 30000 40000 5
Time (s) iF
2=
50,00 g2
y = 3,8131In(x) + 103,36 g’
4(].00 ------------------------------------------
30,00 eeeeseensareasenanns
15,563
B0 e o et et
10‘00 g I — Axiale Verformung (%)

.00 r
1,00E-10 1,00E-09 1,00E-08 100E-07 100E-06 100E-05

Strain rate (extrapolated) (1/s)

BUNDESGESELLSCHAFT
FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl.
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN | NN |
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00

Seite: 205 von 229

Stand: 10.08.2018

1

Radialspannung ( MPa)
Gasdruck (bar)

Differenzspannung (MPa)
Manteldruck (MPa)

Triaxialer Festigkeitsversuch in Mehrstufentechnik

80 -
70
' _— r
60 v
i / Pe & Opirr-faiure O11aiure
50 (MPa) (%) (MPa) (MPa)
1 2.0 14 62,2 54,2
1 4.0 1.6 62,6 66,6
40 ] 6,0 1.9 63,4 69,4
1 / // 10,0 3,0 66,0 76,0
] TZF 60-2d-LZ-587d_TCMS
30 4 800 ;
i 70,0
. ot 60,0
1 e Diff.-5P. w 500 y=1,4897x + 60,85
20 ) g w00
E Diff.-sp. - korr & 300 ® TZF 60-24-LZ-587d_TCMS
1 Mantekiruck fgg Linear (TZF Eﬂ~2d-L2-51§?d_TCMS]|
10 00 |
] o Peakfestigkeit 00 50 10,0 15,0
] / : : o (MPa)
o ittt
0,0 1,0 2,0 3,0 4,0 5,0 6,0 7,0

Axiale Verformung (%)

Permeabilitdtsversuch unter triaxialer Einspannung (o3 = 10 MPa)

00,0 - - 1E-15
1 www Radialspannung -
90,0 —— Gasdruck
1 Aufissung_Perm
80,0 1 —— Permeabilitat T 1E16
70,0 1™
] P
60,0 + 1E17
50,0 1
40,0 + 1E-18
] ——r Kein Gasdurchtritt messbar! -
30,0 1 r_
1 Permeabilitat k < 2 - 1020 m?
20,0 1 : + 1E-19
10,0 1 [
oo — 1E-20
0 5 10 15 20 25
Zeitt(h)

Permeabilitat (m?2)




Anhang 6.2: Probe TZF 90-2d-LZ-1095d

Norm. Stress (- )

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen

Strain rate (extrapolated) (1/s)

20 { i |
] o TZF 90-2d-LZ-1095d_TCMS: 0,1 MPa/s
18 —— TZF 90-2d-LZ-1095d_TCR: 0,005 MPa / s
16 ]
i 4 Y/ /i
f /i Vi
= 12 1
X ]
: 1/ /A
: | /A Y
i ]
A /BRI
1 y. 4
R il v
4 ] / //
z k/// 7/
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2
Volumen - Verformung (%) - 3 X &
Relaxationsversuch
1,200
1,000 -
0,800 -
0,600
L1 o 1
80
B
0,000 . . . _
0 10000 20000 30000 40000 £
Time (s) 5_
g2
50,00 Ei
y = 3,687In(x) + 102.5, =
40,00 oo e
30,00 oonesoennn e
00 1,-0 - 20 o “J.‘n ’
20,00 ™ 2 Axiale Verformung (%)
17,601
10.00 e s L A A e S O S S SR S S B St SesRe
,00
1,00E-10 1,00E-09 1,00E-08 1,00E-07 1,00E-06 100E-05

40

50

BUNDESGESELL!

SCHAFT

FUR ENDLAGERUNG

Schachtanlage Asse II:
Nachweis der Langzeitbestandigkeit
fur den Sorelbaustoff der Rezeptur A1

Projekt PSP-Element Aufgabe | UA | Lfd. Nr.| Revtl.
NAAN NNNNNNNNNN AAAA AA | NNNN | NN |
9A 33510000 GHS | TS | 0001 | 00

Seite: 206 von 229

Stand: 10.08.2018

Differenzspannung (MPa)
Manteldruck (MPa)

100,0
|
90,0 -

Radialspannung ( MPa )
Gasdruck (bar)

90 -

80

20 ]

10 7

70
603
505
403

30 1

Triaxialer Festigkeitsversuch in Mehrstufentechnik

’

70,0 -
60,0 1
50,0
40,0 -
30,0
20,0 |
10,0 |

0,0 -

80,0 °

e N
T
/x/-*,-f*—-"}'—-——*&_q______ ——
Pe £ TDite L ailure C1-faiure
(MPa) (%) (MPa) (MPa)
20 1.1 64,4 66,4
40 14 68,2 72,2
6.0 17 71,0 77.0
10,0 3.0 75,2 85,2
—— Diff.-sp. TZF 90-2d-LZ-1095d_TCMS
90,0
—— Diff.--sp. - korr ggg
Manteldruck F ggg y =2,3207x + 62,448
£ 400 |
> Peakfestigkeit s 300 + TZF 90-2d-LZ-1095d_TCMS ||
20,0 { | == Linear (TZF %-2d-LZ-1095d_TCMS)
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Anhang 6.3: Probe TZF 120-2d-LZ-657d

Norm. Stress ( -)

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 6.4: Probe TZF 60-28d-LZ-667d

Norm. Stress (-)

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 6.5: Probe TZF 90-28d-LZ-587d

Norm. Stress (- )

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 6.6: Probe TZF 120-28d-LZ-715d

Norm. Stress ( - )

Differential stress (MPa)
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Anhang 6.8: Probe TZF 90-182d-LZ-582d

Norm. Stress ( -)

Differential stress (MPa)

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 6.9: Probe TZF 120-182d-LZ-615d

Norm. Stress ( - )

Differential stress (MPa)
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Schachtanlage Asse lI:
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Anhang 6.11: Probe TZF 90-365d-LZ-859d
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Anhang 6.12: Probe TZF 120-365d-LZ-866d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 6.13: Probe TZF 60-730d-LZ-691d
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Anhang 6.14: Probe TZF 90-730d-LZ-722d
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Anhang 6.17: Probe TZF 90-1095d-LZ-577d
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Anhang 6.18: Probe TZF 120-1095d-LZ-577d

Isostatische Kompaktion unter triaxialen Druckbedingungen
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Anhang 7:

Trocknung von A1-Proben

Eine Bestimmung des Feuchtigkeitsgehaltes von Sorelbaustoffproben, z.B. bei 105°C (nach DIN
EN ISO 17892-1), ist nicht méglich, da es sich bei der eventuell im Baustoffgeflige enthaltenen
Porenlésung nicht um Wasser, sondern um Salzlésung handelt, aus welcher beim Trocknen
Salzphasen auskristallisieren, die sich im Fall von Hydraten zersetzen kénnen. Die Sorelphasen
(Bindemittelphasen) zersetzen sich bereits ab 50°C bis 60°C im offenen System im fein-
pulverisierten Zustand. Bereits bei der Praparation entsprechender Pulverproben beginnt die
Porenlésung einzutrocknen. Ebenso kann es zur Aufnahme von Feuchtigkeit aus der Luft
kommen, je nachdem, welche lonenkonzentrationen und Wasseraktivitat die Porenldsung
aufweist.

Eine Trocknung kompakter Proben ist in endlicher Zeit ebenso nicht méglich. Mit der Ausfallung
von Salzen werden evil. porenlésungshaltige Lokationen verschlossen, abgesehen vom Anteil
nicht offener Porenrdume im Baustoffgefige, deren eventuelle Lésungsvolumen prinzipiell nicht
erfasst werden, es sei denn, die umgebende Bindemittelmatrix wird thermisch zersetzt.

Zur Veranschaulichung des Sachverhaltes wurden trockene und porenlésungshaltige A1-Proben
pulverisiert und einer Trocknung bei 50°C fiir 6 Tage mit anschlieBender Erhéhung auf 60°C fir 8
Tage sowie 70°C fur 3 Tage unterzogen (Anhang-Tab. 1).
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Anhang-Tab. 1: A1-Proben fir Trocknungsversuche nach Abbinden sowie nach L&sungskontakt
mit MgCl,-Lésung

Probentyp Probenbezeichnung, Einwaage
Anmerkungen ing
TZF 120-Proben |TZF 120-R2-1460d, Probe 1 |3,3275

zum Zeitpunkt der Messung bereits 5 Jahre alt
Probe 2 |3,0953

TZF 120-1095d-LZ-577d aus oberem Probekédrper- [Probe 1 [3,7919
bereich

Probe 2 |3,4777

aus unterem Probekérper- [Probe 1 [6,0939

bereich
Probe 2 [1,6431*
TZF 120-R2-1095d, Probe 1 |2,6937
nach 2 Jahren drucklos in Lésung gelagert und somit
vollstandig durchfeuchtet Probe 23,9878
TZF 90-Proben |TZF 90-R2-1460d, Probe 1 |2,9674

zum Zeitpunkt der Messung bereits 5 Jahre alt
Probe 2 [3,4105

TZF 90-1095d-LZ-577d aus oberem Probekérper- |Probe 1 |2,6429
bereich

Probe 2 |5,1003

aus unterem Probekérper- |Probe 1 14,9739
bereich

Probe 2 |4,5351

TZF 60-Proben | TZF 60-R2-1460d, Probe 1 |4,3252
zum Zeitpunkt der Messung bereits 5 Jahre alt

Probe 2 |3,2542

TZF 60-1095d-LZ-577d aus oberem Probekérper- [Probe 1 1,6023
bereich

Probe 2 [3,8145

aus unterem Probekérper- (Probe 1 [2,7080
bereich

Probe 2 [4,7202

*

Probeneinwaage war zu gering fir einen reprasentativen Probenausschnitt, wie die nachfolgenden
Messdaten zeigten, und wurde deshalb verworfen.

Die feinpulverisierten Proben wurden in Petrischalen (@ 5 cm bis 8 cm) eingewogen und
entsprechend dem Temperaturprofil in Anhang-Abb. 1 im Trockenschrank gelagert. Gleichzeitig
wurde zusammen mit diesen A1-Proben auch pulverisierter Bischofit (MgCl, - 6H,O) sowie eine
leere Petrischale dem Ablauf beigestellt - den Bischofit, um den Beginn der Hydratwasser-
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abspaltung parallel mit zu beobachten, und die leere Glasschale, um evil. Wasserdampf-
adsorptionseffekte zu erfassen.

Im Trockenschrank wurde die Luftfeuchte bis 60°C miterfasst (wurde nicht separat wie in einem
Klimaschrank geregelt), um zu zeigen, dass diese mit der Raumfeuchte korreliert und wie sich
diese auf die Probentrocknung auswirkt.

Alle Messdaten sowie die thermische Abbaukurve der TZF 60-R1-1460d-Probe und deren
Pulverdiffraktogrammausschnitte nach der 50°C-, 60°C- und 70°C-Trockenstufe sind in Anhang-
Abb. 1 bis Anhang-Abb. 4 dargestellt.

Um vorab trockene Proben handelt es sich bei TZF 60-R1-1460d und TZF 90-R2-1460d. Diese
weisen nach abgeschlossener Abbindereaktion neben 3-1-8 Phase noch 5-1-8 Phase auf. Letztere
kann langfristig nur unter Ausschluss von Ldsung existieren. Beide Proben waren neben der TZF
120-R2-1460d keinem L&sungskontakt ausgesetzt.

FUr beide 5-1-8-Phase-haltigen trockenen Proben wird bei Trocknung bei 50°C jedoch bereits eine
Masseabnahme zwischen 0,3% und 0,4% gemessen (Anhang-Abb. 1 und Anhang-Abb. 2). Diese
resultiert aus der thermischen Zersetzung der beiden Bindemittelphasen, wie Anhang-Abb. 3 fir
die TZF 60-R1-1460d—Probe zeigt. Bei 50°C betragt die Masseabnahme bei kontinuierlicher
Heizrate von 1K/min im trockenen N.-Strom firr die feinpulverisierte 20 mg-Probe bereits 1%, bei
60°C 2,5% und bei 70°C 4%. Die nach jeder Temperaturstufe (50°C, 60°C, 70°C) aufgenommenen
Réntgenpulverdiffraktogramme (Anhang-Abb. 4) zeigen, dass im Vergleich zur unbehandelten
Probe mit Abnahme der Intensitat des Hauptreflexes der 3-1-8 Phase bei 10,87°2Theta bereits der
Hydratwasserverlust und damit eine Phasenumbildung beginnt, welche bei 70°C schon vollstandig
zur Bildung des Zwischenhydrates ,3-1-5,4“ gefiihrt hat.

Im Trockenschrank schwankt bzw. folgt die Masseédnderung Uber die Zeit bei konstanter
Temperatur der Luftfeuchte im Trockenschrank. Die schwankt zwischen 15% relativer Feuchte und
20% relativer Feuchte in Abhangigkeit von der Raumfeuchte, in der sich der Trockenschrank
befindet. Die TZF 120-R2-1460d zeigt nur eine minimal geringere Abnahme um ca. 0,5%.

Far alle mit Lésung kontaktierten A1-Proben wurde erwartungsgemaf eine mehr oder weniger
gréBere Masseabnahme registriert, je nach Lokation der Probenahme aus dem Probekdrper
(heterogen l6sungshaltig, erwartungsgeman ,,oben” mehr Lésung als ,unten). Um eine vollstédndig
I6sungsgesattigte Probe handelt es sich bei ,,TZF 120-R2-1095d nach 2 Jahren drucklos in Lésung
gelagert”. Aber auch fir diese Probe kann der Anteil an Porenlésung nicht berechnet werden, da
sich deren Eintrocknung mit der Zersetzung der Bindemittelphase Uberlagert, zudem mit der
Eintrocknung Bischofit aus der Porenlésung kristallisiert, welcher ab 70°C wiederum dehydratisiert
(Anhang-Abb. 1 und Anhang-Abb. 2).

Damit wird offensichtlich, dass eine Trocknung von Sorelbaustoffproben zur Bestimmung von
Porenldsungsanteilen nur ungenaue (durch komplex Uberlagerte thermisch induzierte Prozesse),
nicht belastbare Werte liefern wirde.

In Untersuchungsberichten, welche Porenlésungsgehalte des Sorelbaustoffes (unabhangig von
der Rezeptur) ausweisen, die durch Trocknung bestimmt wurden, handelt es sich daher um
verfalschte Werte.
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Anhang-Abb. 1: Temperaturprofil fir die Trocknung der A1-Proben mit der Uber den Zeitraum der
Trocknung bei 50°C und 60°C im Trockenschrank jeweils vorliegenden relativen
Luftfeuchte (oben) und der dabei registrierten Masseanderungen der TZF 60-
Proben (unten)
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Anhang-Abb. 2: Masseanderungen der A1-Proben (Anhang-Tab. 1) im Vergleich (fur TZF 60-Proben zusammen mit Temperaturprofil bereits in Anhang-Abb. 7.1 enthalten)
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Anhang-Abb. 3: Thermische Abbaukurve (TG/DTA) der TZF 60-R1-1460d-Probe (Einwaage:
20,04 mg; Heizrate: 1K/min, offener Pt-Tiegel, Referenz: Al,O3, Spilgas: N, mit
300 mL/min)

Erklarung zur Abbildung:

Der vollstandige Masseverlust einer reinen 3-1-8 Phase bis zur Zersetzung in MgO (400°C) betragt
61,08%. Bei einem Anteil von 36 Ma.% 3-1-8 Phase im A1-Baustoff sind das 22 Ma.%. Die TZF
60-R1-1460-Probe enthéalt noch zwischen 1 Ma.% und 5 Ma.% 5-1-8 Phase. Folglich liegt der
Masseverlust unter 22%.
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Anhang-Abb. 4: Vergleichender Ausschnitt aus den Réntgenpulverdiffraktogrammen der bei
50°C, 60°C und 70°C getrockneten TZF 60-R2-1460d-Probe sowie der
unbehandelten Probe
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