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Zusammenfassung
Kali-Umwelttechnik GmbH, Sondershausen

Verfdlen untertéagiger Bohrungen mit Magnesiabinder
Bohrlochverfillmortel, Magnesiabinder, Flllstoffe, Flief3mal3, Druckfestigkeit, Dichtheit

Vom Bundesamt fur Strahlenschutz (BfS) werden fir den langzeitsicheren Abschluld des
Grubengebaudes ERAM Mal3nahmen geplant, bestimmte Grubenbereiche gegen das restli-
che Grubengebaude abzudichten und Umlésungsvorgange durch ungeséttigte L osungen auf
ein sicherheitstechnisch akzeptierbares Mal3 zu begrenzen. Das dafir zu entwickelnde Ver-
fullmaterial mufl3 definierten Anforderungen (Versatzkonzept) gentigen, um die von ihm
erwarteten Funktionen im Rahmen eines Verflll- und Verschluf3konzeptes erbringen zu
konnen.

Basierend auf orientierenden L aborversuchen wurden die mdglichen Ausgangsstoffe cha-
rakterisiert, ausgetestet und vier Grundrezepturen entwickelt. Die Auswahl der Vorzugsva
riante erfolgte unter Beriicksichtigung der erreichten Kennwerte und der Materia kosten.
Der Bohrlochverfullmértel wurde zur Sicherung einer hohen Qualitét sowohl im Hinblick
auf die Verarbeitungseigenschaften (Flieftahigkeit) als auch auf die Festkorpereigenschaf-
ten (mechanische Eigenschaften, kf-Wert) als Trockenstoffmischung konzipiert, der defi-
nierte Mengen an Anmischfliissigkeit zuzusetzen sind.

Die Vorzugsvariante mit der internen Kenn-Nr. 12.1 weist folgende Zusammensetzung auf:

Trockenmischung: 10 % MgO, 55 % Anhydritmehl, 30 % Siedesalz,

5 % Schiefermehl

Bohrlochverfullmasse: auf 1 kg Trockenmischung werden 338 g hochkonzen-

trierte MgCl2-L6sung (Q-L 6sung) zugesetzt

Fur die Vorzugsvariante 12.1 wurden folgende Kennwerte ermittelt:

Einaxiale Druckfestigkeit:

E-Modul:

Einaxiale zentrische Zugfestigkeit:

Kriechverformungsbereich Auflast 4,5 MPa:
Auflast 11 MPa:

Fliefmal3 - Fliefdrinne nach DIN 1048/1.:

Bohrlochverfilllung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99

21 MPa (> 15)

8.800 MPa (> 5.000 < 25.000)
1,89 MPa(> 1 MPa)

2,0% (-)

2,5-4,5%

> 550 mm/> 60 cm,
schétzungsweise 75-79 cm
(53 - 75 cm)



" &mmmﬁh

Ingm leuwll schaﬁ
= z

<-ULIEC

SONDERSHALISEN “p (e-n '. [3& g_:lmt = 1Y htl .A—‘ I IHP’!{‘!I

o kf-Wert: 3,01 x 10™ (10%-10*%) m/s

» Warmeentwicklung beim Abbinden: max. Abbindetemp. 37,0 °C*
nach 16 Std. Reaktionszeit (-)

o Warmedehnungskoeffizient: 0,026 mm/m < K ()

» Warmeletfahigkeit (Nio): 137 Wim s K (-)

»  Warmekapazitét: 801 We/kg* K (-)

» Porositét: 19,2 % (-)

» bei einer Basistemperatur von 20 °C
Die Forderungswerte (Klammerwerte) wurden eingehalten

Die verfestigten Bohrlochverfullkdrper sind als duktil einzustufen und binden kraftschl Uis-
Sig an das Wirtsgestein an.

Die Verarbeitungszeit der Verfullmortel betragt bei 25 °C sicher 2 h, sie weisen eine hohe
Flie¥fahigkeit auf und sind as fluidablauffrei ausgelegt.

Die Gehalte an umweltrelevanten Bestandteilen der eingesetzten Ausgangskomponenten
(Naturprodukte bzw. deren Umwandlungsprodukte) sind vergleichsweise gering. Die Elu-
tionswerte der festen Bohrlochverfillmasse gegen Wasser Uberschreiten mit Ausnahme der
Leitfahigkeit, des Thallium- und Quecksilberwertes sowie des pH-Wertes die Zuord-
nungswerte VOb der Technischen Regeln fir den Einsatz bergbaufremder Abfdle als Ver-
satz nicht.

Der vorliegende Bericht enthadlt Untersuchungsergebnisse zur Qualitétssicherung der Ver-
fullmasse.

Bohrlochverfiillung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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10 Aufgabenstellung

Fur den langzeitsicheren Abschlul? des Grubengebaudes ERAM ist es erforderlich, die
langfristige Standsicherheit der Grube zu gewahrleisten, bestimmte Grubenbereiche gegen
das restliche Grubengebaude abzudichten und gegebenenfalls Umldsungsvorgange durch
ungeséttigte Losungen auf ein sicherheltstechnisch akzeptierbares Mal3 zu begrenzen. Zu
diesem Verfill- und Stabilisierungskonzept gehdrt auch das Verfélen von Bohrungen mit
unterschiedlichen Langen (bis zu 350 m), Durchmessern (40 -120 mm), Richtungen sowie
unter Berlicksichtigung von verlorenem Bohrgestange. Dartiber hinaus ist die mogliche
Schwankungsbreite geologischer und geometrischer Gegebenheiten zu berticksichtigen.

Das Ziel der Untersuchungen ist die Entwicklung eines Magnesiabinders mit Flllstoffen,
die keine salzfremden Schadstoffe enthalten. Bei der Entwicklung des Bohrloch-Ver-
schlussmoértels ist auf eine kraftschliissige Anbindung an das anstehende Gestein, auf die
Vermeidung von Umlésungsvorgangen an der Bohrlochwandung sowie von Uberschuss-
fluiden zu achten. Die durch das Abbinden entstehende Warmeentwicklung soll zu keiner
durchgangigen hydraulisch wirksamen Auflockerung des Materials z. B. durch Dehnung
und Schrumpfung fuhren.

Folgende Anforderungen werden an das Verfullmaterial gestellt:

e E-Modul:> 5.000 M Pa< 25.000 MPa

» Einaxiale Druckfestigkeit: > 15 MPa (z. Z. keine Obergrenze)

» Einaxiale zentrische Zugfestigkeit: > 1 MPa

» Kriechverhalten: stationare Kriechrate moglichst wie Steinsalz

» Pumpféhigkeit Uber langere Strecken und sehr gute Flief3eigenschaften
« kf-Werte zwischen 10°® bis 10™ m/s

* Temperaturbestandigkeit < 80 °C

Nachfolgende zusétzliche Kennwerte sind zu ermitteln;

* Ermittlung der Warmeentwicklung beim Abbinden

* Ermittlung des Warmeausdehnungskoeffizienten a, nach > 56 Tagen, Warmeleitféhig-
keit und Warmekapazitat

» Ermittlung der Porositét

Bohrlochverfiilllung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo,, 20.10.99
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20 Versuchsdurchfiihrung, Versuchsergebnisse
2.1 Planung der orientierenden Laborversuche
2.1.1 Auswahl und chemisch-physikalische Bewertung der Ausgangsmaterialien

Zur Darstellung der Verfillmassen fir Bohrungen wurde folgende Stoffpalette beriicksich-
tigt:

e LOsung: Q-Ldsung

e Bindemittel: 2 MgO-Typen, Halbbranntdolomit, Dolomitkalkhydrat

» Zuschlagstoffe:  Anhydrit, Schiefermehl, Dolomitstéaube

Nachfolgende physikalisch-chemische Kennwerte der Ausgangsmaterialien werden ermit-
telt:

» Chemische Zusammensetzung (Hauptkomponenten, umweltrelevante Schwermetalle)
» Reaktivitdt der Bindemittel nach internem Verfahren
» Korngrolenverteilung mittels Master-Sizer nach internem Verfahren
» Spezifische Oberfléche nach DIN 66131
* Dichtekennwerte
- Reindichte mittels Ultrapyknometer 1000 T
- Schittdichte in Anlehnung an DIN SO 3944
- Stampfdichte nach DIN 1SO 787

2.1.2 Orientierende Versuche fur die Festlegung der Bindemittel und der zu
gewahrleistenden L 6sungszusammensetzungen

- Ermittlung der Arbeitsbereiche fir die ausgewahlten Bindemittel bei Einsatz von
hoch MgCl2-hatiger Ldsung (Q-Losung) als Anmischfllissigkeit

- Kombination verschiedener Bindemittel zur Optimierung der M érteleigenschaften
und unter Berlicksichtigung wirtschaftlicher Aspekte

- Bestimmung folgender Kennwerte an jeweils 3 Proben bzw. Prifkorpern einer Mi-
schung

* Bestimmung vom Abbindebeginn und Abbindeende nach VICAT in Anlehnung
anDIN 1164 Teil 5

» Temperaturverlauf wahrend des Abbindevorgangs nach internem Verfahren

* Fliefdmald mittels Flief¥rinne

* Einaxiale Druckfestigkeit in Anlehnung an DIN 18555 Teil 3

- Festlegung von 4 Basisrezepturen fir die Folgeuntersuchungen

Bohrlochverfiillung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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2.1.3 Rezepturentwicklung

- Einbau von funktionalen Zuschlagstoffen in die Basisrezepturen
- Variierung des Trockenstoff-/L ésungsverhaltnisses zur Gewahrleistung der Verar-
beitbarkeit
- Feinabstimmung der Komponenten in Hinblick auf die Temperaturbesténdigkeit und
die Volumenkonstanz
- Ermittlung der verarbeitungstechnischen Kennwerte
* Rheologische Parameter
- Fliel3mafd mittels Flierinne
- Viskositét nach DIN 53109

 Untersuchungen zum Abbindeverhalten und zur Wéarmeentwicklung beim Abbin-
den
- Bestimmung vom Abbindebeginn und Abbindeende nach VICAT in Anlehnung
an DIN 1164, Teil 5
- Ermittlung des Temperaturverlaufs wahrend des Abbindevorgangs unter quas
adiabatischen Bedingungen nach internem Verfahren

* Einaxiale Druckfestigkeit in Anlehnung an DIN 18555 Teil 3

Die ermittelten Kennwerte werden als Mittelwerte ausjeweils 3 Messungen bestimmt.

2.1.4 Herstellung von Priifkor pern und Ermittlung der geforderten Kennwerte der
entwickelten Rezepturen

- V ersuchsbedingungen
- Temperatur: 25°C
- Luftfeuchtigkeit: 70 %
- Geometrie der Prifkorper:  prismatisch
- Ermittlung der Mef3werte:  as Mittelwert aus 5 Messungen

- Druckfestigkeit
- Einaxiale Druckfestigkeit (7 und 28 d-Werte) bei einer Laststeigerungsrate von
0,5 N/sin Anlehnung an DIN 18555 Teil 3
- E-Modul in Anlehnung an DIN 18555 Tell 4
- Zentrische Zugfestigkeit nach 56 d in Anlehnung an DIN 18555 Teil 6
- Kriechverhalten in 2 Stufen nach internem Verfahren:
a) mit einer konstanten Belastung von 11 MPa
b) mit einer konstanten Belastung von 30 % der einaxialen Druckfestigkeit,
entspricht bei einem Vorgabewert von 15 MPaeiner statischen Auflast von
4,5 MPa

kf-Werte in Anlehnung an DIN 18130 E Teil 1

Bohrlochverflllung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo,, 20.10.99
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- Wéarmedehnungskoeffizienten al phanach > 56 Tagen nach internem Verfahren
Warmeleitfdhigkeit nach DIN 52613
- und Warmekapazitdt mittels DSC-Untersuchungen

- Volumen- und Temperaturbestandigkeit
- Dehnung und Schrumpfung im Temperaturbereich von 25 - 80 °C
- DTG-Untersuchungen im Temperaturbereich von 25 - 200 °C nach DIN 51006 und
DIN 51007

- Porositdt in Anlehnung an DIN 18126

2.2 Ergebnisse der Vorversuche

Im Ergebnis der Vorversuche (Tab. 1 und 2) zur Ermittlung der Arbeitsbereiche und der
K ombinationsmoglichkeiten fir die 4 ausgewahiten Bindemittel sind unter Anwendung der
Fullstoffe Anhydritmehl und Schiefermehl folgende Feststellungen zu treffen:

» Der Einsatz von Dolomithalbbrannt und Dolomitkalkhydrat, als zwei vergleichsweise
kostenguinstige Bindemittel, fuhrt nicht zu den erforderlichen Festigkeiten.

» Unter Berticksichtigung der zu erwartenden Bohrlochverfullrnengen, des erhéhten Ferti-
gungsaufwandes fur die Trockenmischung bei Einsatz von Mehrkomponenten-
Bindemitteln und maoglicher zusétzlicher Fehlerquellen bei der Dosierung wird aus-
schliefdlich auf MgO-Binder orientiert.

e Aufgrund der in vergleichbaren Mischungen erreichten deutlich htheren Festigkeiten
(ca 25 - 45 %) und des vergleichsweise geringeren Anmischfllissigkeitsbedarfs wurde
zugunsten des MgO-Binders F 4-200 orientiert.

Zusétzlich zum geplanten Untersuchungsprogramm wurde Siedesalz (NaCl-Korn) als ge-
fugestabilisierendes Element in das Untersuchungskonzept aufgenommen.

Im Ergebnis der umfangreichen Untersuchungen wurden 4 Grundrezepturen mit folgender
Zusammensetzung entwickelt:

Bohrlochverflillung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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Tab. 3 - Zusammensetzung der Grundrezepturen

Rezeptur-Nr. Zusammensetzung
(interne Bezeichnung) [Ma-%]
10.2 10 % MgO F 4-200 + 63 % Anhydritmehl + 27 % Siedesalz

(NaCl) + 353 g Q-L6sung auf 1 kg Feststoffmischung

104 15 % MgO F 4-200 + 85 % Anhydritmehl + 470 g Q-
Losung auf 1 kg Feststoffmischung

10.5 15 % MgO F 4-200 + 80 % Anhydritmehl + 5 % Schiefer-
mehl + 457 g Q-Losung auf 1 kg Feststoffmischung

121 10 % MgO F 4-200 + 55 % Anhydritmehl + 30 % Siedesalz
+ 5 % Schiefermehl + 338 g Q-Ldsung auf 1 kg Feststoff-
1gemisch

Von diesen 4 Grundrezepturen wurde eine umfangreiche Parameterbestimmung durchge-
fuhrt und eine unter Beriicksichtigung der Kennwerte und der Materialkosten optimierte
Rezeptur mit der internen Kenn-Nr. 12.1 ausgewahlt und zur Prifung der Materialfor-
schungs- und -prifanstalt an der Bauhausuniversitét Weimar Ubergeben. Ausschlaggebend
fir die Auswahl der Rezeptur 12.1 waren bei vergleichbaren Kennwerten die vergleichs-
weise geringeren Bindemittelkosten und der geringe Anmischfllissigkeitsbedarf.

2.3 Charakterisierung der Ausgangskomponenten

Die Analysenergebnisse der Ausgangskomponenten fur die entwickelten 4 Grundrezeptu-
ren sind in den Tabellen 4.1 und 4.3 zusammengefalt.

Das Bindemittel und die Fullstoffe stellen Naturprodukte (Anhydritmehl, Schiefermehl)
bzw. Umwandlungsprodukte (MgO, Siedesalz) aus Naturprodukten dar (Tab. 4.1 und 4.2).

Die verwendete, konzentrierte MgCl2-Losung (Q-L6sung) wurde synthetisch, unter Ver-
wendung von MgCl2-L 6sung aus dem Carnallitit-Sol prozefd der DEUSA GmbH, Bleicher-
ode, hergestellt (Tab. 4.3).

Die Ausgangskomponenten erfullen in dem Bohrlochverfulisystem folgende Aufgaben:

« Der MgO-Binder und die konzentrierte MgCl2-L Osung (Q-L6sung) reprasentieren das
Bindemittel system.

Bohrlochverflillung mit Magnesiabinder
EVT.ICrVo., 20.10.99
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» Das feinkérnige Siedesalz hat die gertstbildende Funktion.

» Das Anhydritmehl dient der Ausfiillung der Zwickelrdume des StitzgerUstes und verfiigt
Uber Suspensionsstabilisierende Eigenschaften.

» Das Schiefermehl dient der Suspensionsstabilisierung und wird zur Einstellung der
Flief¥fahigkeit genutzt.

Die von den Firmen erstellten Produktdatenbl &tter werden als Anhénge 11 bis 14 darge-
stellt und durch K-UTEC Korngrol3enverteilungsanalysen erganzt. Die verfligbaren DIN-
Sicherheitsdatenbl atter fir MgO und Schiefermehl sind als Anhénge 15 und 1.6 beigeflgt.
Auffdllig sind bel den Naturprodukten verstarkt anzutreffende Gehalte an Chrom, Zink,
Kupfer und im Falle des Schiefermehls auch von Blei (Tab. 4.1). Diese Schwermetallge-
halte liegen im Bereichvon 15 mg/kg TS bismax. 85 mg/kg TS fir Schiefermehl. Das
Schiefermehl verflgt vergleichsweise Uber das héchste Schwermetallpotential, wobei ne-
ben den 0. g. Schwermetallen auch noch Nickel mit 40 mg/kg TS auffallig ist. Der ge-
ringste Schwermetallanteil ist im Siedesalz, das durch Umlésung von Steinsalz und Re-
kristallisation gewonnen wurde, zu verzeichnen. Mit Ausnahme von Zinn, Blei und Anti-
mon (< 5 mg/kg TS) liegen die tbrigen ermittelten Gehalte < 1 mg/kg TS.

Tabelle 4.2 enthélt die Elutionsergebnisse der Ausgangskomponenten. Die Eluierbarkeit
der umweltrelevanten Bestandteile ist al's gering zu bewerten. Die Messwerte liegen im Be-
reich der Bestimmungsgrenze bzw. darunter. Die DOC-Werte widerspiegeln den Gehat an
nattrlichen (fossilen) Kohlenstoff bzw. Kohlenstoffverbindungen.

Die Schwermetallgehalte der eingesetzten Feststoffe liegen tberwiegend unter den Zuord-
nungswerten VODb (siehe Tab. 4.4) der Technischen Regeln fir den Einsatz bergbaufremder
Abfalle im Versatz. Die Eluierbarkeit der Schwermetalle gegen Wasser ist gering, Uber-
schreitungen der Zuordnungswerte liegen fir Chrom (Schiefermehl) und fir Thallium
(Siedesalz) vor. Die Gehalte an umweltrelevanten Schwermetallen in der verwendeten Q-
Losung (MgCl2-Losung am Pkt. Q, Tah. 4.3) sind im Sinne der Auflésung eines natirli-
chen Evaporiten als vergleichsweise gering einzustufen. Unter Zugrundelegung der Zuord-
nungswerte VOb sind Uberschreitungen fir Cadmium, Kupfer, Nickel und Zink festzustel-
len. Inwieweit eine mogliche Beeinflussung der Schwermetallgehalte in der Q-Ldsung
durch Korrosion der Transport- und Stapelsysteme vorliegt, konnte nicht nachvollzogen
werden.

24 Eigenschaften der Bohrlochverfullmortel
2.4.1 Frischmorteleigenschaften

Die Ergebnisse der 4 ausgewahlten Bohrlochverfullmortel werden in Tabelle 5.1 bis 54
zusammenfassend dargestellt. Die Frischmdrtel werden im wesentlichen durch ihr Theolo-
gisches Verhalten, durch den Erstarrungsprozess und durch die Reaktionstemperatur cha-
rakterisiert. Als weitere Parameter wurden die Suspensionsdichte und der pH-Wert im
Anmischzustand bestimmit.

Bohrlochverfullung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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Im nachfolgenden Uberblick werden die erzielten Mittelwerte fir die einzelnen Parameter
dargestellt:

Tabelle 5.5 - Uberblick tiber die erzielten wesentlichen Frischmortelkennwerte
(Mittelwerte)

Par ameter Dimension Rezeptur-Nummer

102 1 104 1 105 | 121
Suspensiongdichte glem® 2,079 2,055 2,075 2,057
pH-Wert (Anmisch- - 6\59 6,36 6,35 6,66
zudtand)
Hiel3mal3 mm 576 566 563 550
Ergtarrungsbeginn h, min 10,14 10,42 10,16 8,25
Ergtarrungsende h, min 14,54 15,23 13,20 9,38
max. Resktionsempe- °C/ 32,5/ 35,5/ 36,5/ 37,0/
ratur bel einer Resk- h 18,5 17,5 17,5 16,0
tionszeit von

Die pH-Werte nach Hydratisierung des MgO im Verfullmortel liegen im Bereichvon 7,1 -
7,4.

Der Erstarrungsverlauf und die maximale Reaktionstemperatur sind in den Abbildungen
11 bis 1.4bzw. 15 bis 18 dargestellt Die maximalen Reaktionstemperaturen mit 32,5-
37,0 °C* unter quas adiabatischen Bedingungen sind fir Sorelsysteme als vergleichsweise
gering einzustufen. Unter streng adiabatischen Bedingungen (Verwendung von Dewarge-
falen - unter den konkreten Bedingungen aufgrund der Aushéartung und Zerstérung des Ge-
fal3es nicht einsetzbar) ist von einer um 0,5 bis 1 K hoheren maximalen Reaktionstempe-
ratur auszugehen.

Als wesentliche rheol ogische Kenngrofie ist das Fliel3mal3 (Flie3rinne) anzusprechen. Alle
Mischungen wurden prinzipiell auf ein Fliel3mal3 > 550 mm eingestellt. Diese Kenngrolle
garantiert nach den vorliegenden Erfahrungen die Verpumpbarkeit der Bohrlochverfill-
mortel in der vorgesehenen Verarbeitungszeit und tber die geforderten Strecken (Tab.5.5).
Das Flieffmald von 550 mm entspricht einem Ausbreitmald nach DIN 1048/1 von > 60 cm
(Schétzwert ca. 75 - 79 cm). Die Verarbeitbarkeit der Bohrlochverfullmértel wurde anhand
der vorliegenden Viskositétsmessungen (Abb. 2.1.1 bis 2.4.4) abgeleitet. Eine Verarbeitung
der Mortel ist bei einer Temperatur von 25 °C Uber einen Zeitraum von 2 Stunden nach
dem Anmischen moglich. Hohere Verarbeitungstemperaturen fuhren zwangsléaufig

zur Verklrzung der Verarbeitungszeit, bei Temperaturen oberhalb 45 °C kann erfahrungs-
gemal3 die Abbindereaktion bereits spontan einsetzen.

bezogen auf eine Basistemperatur von 20 °C

Bohrlochverfullung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo,, 20.10.99
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2.4.2 Festkorpereigenschaften

Die wesentlichsten Prifergebnisse zur Charakterisierung der festen Bohrlochverfullmértel
sind in Tabelle 5.1 bis 55 dargestellt.

Die erzielten Ergebnisse sollen anhand der Mittelwerte diskutiert werden:

Tabelle 5.6 - Kennwerte der Festkdr per

Parameter Dimension Rezeptur-Nummer
102 1 104 1 105 | 121
Rohdichte glem® 2,085 2,055 2,075 2,057
einaxide Druckfestig-
keit nach 3d MPa 20,2 22,0 22,6 17,2
7d MPa 225 24,1 23,6 18,3
28d MPa 27,2 30,5 30,2 20,0
Zentrische Zugfestig-
keit(56d-Wert) MPa 167 151 174 189
Fluiddurchl&ssigkeits-
beiwert (Prifmedium m/s 38 E-I1 337E-I1 301E-I1 387E-I1
Q-L6sung)
Porositét % | 1635 | 1973 1919 | 1569

Die erzielten Rohdichten der Bohrlochverfilllmortel entsprechen mit 2,055 - 2,085 g/cm®
nahezu der Dichte des Steinsal zes.

Neben dem Schwerpunkt der Suspensionsstabilitét wurde die Mortelentwicklung auf das
sichere Erreichen der geforderten einaxialen Druckfestigkeit von > 15 MPa (Nennfestig-
keit) ausgerichtet, orientiert wurde auf Festigkeiten um 20 M Pa (Serienfestigkeit). Die vor-
gestellten Systeme erflillen diese Anforderung. Der Vorgabewert fir die zentrische Zug-
festigkeit (> 1 MPa) wird von den vorgestellten Verfillsystemen erreicht.

Die kf-Werte liegen mit rund 4 « 10 m/s im Vorzugsbereich (Vorgabewert 10° -107*?
m/s). Die Temperaturbestandigkeit bis < 80 °C der Verfullsysteme wurde sowohl alsther-
mische Bestandigkeit der Sorelbindung durch Differentialthermogravimetrische Untersu-
chungen (DTG) a's auch durch Nachweis des Dehnungs-/Schrumpfungsverhaltens belegt.

Der aufgetretene Masseverlust bei 80 °C (entsprechend der DTG-Untersuchungen, Abb.
3.1.1 bis 3.4.3) betrégt zwischen 3,87 + 0,20 und 4,33 + 0,43 %.

Dieser Masseverlust ist zuriickzufUhren auf die Abgabe von Uberschiissigem Wasser aus
der nur physikalisch gebundenen RestlGsungsphase, was auch ein Vergleich der DTG-
Untersuchung von Q-L6sung zeigt (Abb. 3.5).

Bohrlochverfullung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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Um die Auswirkungen des Temperatureinflusses auf die Volumenbesténdigkeit der Mor-
telsysteme zu untersuchen, wurden prismatische Prifkorper zwischen 42 und 62 Tagen bel
80 °C gelagert und an markierten Stellen die Mal3haltigkeit gepruft.

Im Ergebnis der Untersuchungen (Tab. 6) sind folgende Feststellungen zu treffen:

» DieLagerung der Prifkorper bei 80 °C fuhrt in Abhéngigkeit von der Zeit bel allen 4
untersuchten Rezepturen zu einer Volumendehnung, die gleichméldig in allen 3 Rich-
tungen verlauft.

» Die Volumendehnung bleibt im wesentlichen auch nach der Abkuhlung erhalten.
Die geringste nach der Abkuhlung verbleibende Volumendehnung weist die Rezeptur
12.1 mit 1,44% auf.

* Die nach der Temperaturbehandlung erzielten Druckfestigkeiten wurden gegentiber dem
Ausgangswert mehr als verdoppelt, mit Ausnahme der Rezeptur 10.5, die Rif3bildungen
aufwies.

3.0 Auswahl der Vorzugsvariante

Die vier vorgestellten Rezepturen erfiillen vom Grundsaiz her die geforderten Kennwerte,
sowohl die Frischmdrtelelgenschaften a's auch die Festkdrpereigenschaften sind in Gros-
senordnungen vergleichbar.

Die Entscheidung fir eine der Rezepturen war daher zunéchst unter Berticksichtigung der
zu erwartenden Materialkosten zu treffen. Den Hauptkostenfaktor stellt der MgO-Binder
dar (Kosten fir gesackte Ware etwa 640 DM/t), so dass die Rezepturen 10.4 und 10.5 mit
Bindemittelgehalten von 15 % gegeniiber den Rezepturen 10.2 und 12.1 mit Bindemittel-
gehalten von 10 % in der Trockenmischung nicht zum Tragen kommen. Die Rezepturen
10.2 und 12.1 sind als nahezu gleichwertig einzustufen.

Die Entscheidung fur die Rezeptur 12.1 als Vorzugsvariante wurde unter den Aspekten ge-
troffen, dass die Festkorper nach dieser Rezeptur die vergleichsweise grofdte Volumenkon-
stanz (auch bel erhdhten Temperaturen) und den geringsten Anmischfllssigkeitsbedarf
aufwelsen.

Die Vorzugsvariante 12.1 weist folgende Zusammensetzung auf:

Trockenmischung: 10 % MgO, 55 % Anhydritmehl, 30 % Siedesalz, 5 % Schiefermehl,
auf 1 kg Trockenmischung werden 338 g Q-LOsung zugesetzt.

3.1 Kennwerte der Vorzugsvariante

Die Rezeptur 12.1 erflllt alle gestellten Anforderungen an das Verfllmaterial fir Bohr-
lochverfullungen. Die Kennwerte, einschliefdlich der zertifizierten Prifergebnisse der
MFPA Weimar, wurden in Tab. 7 zusammengestellt. Der Prufbericht Nr. B 21/872-99 der
MFPA Weimar wird als Anhang 2 beigeflgt.

Bohrlochverfillung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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Die einaxiale Druckfestigkeit wurde mit 21 MPa (K-UTEC-Prifergebnis 20 MPa) besté-
tigt, der dazu bestimmte E-Modul betrégt 8.800 MPa.

Die Warmel eitfahigkeit h10,tr wurde mit 1,37 W/(m ¢ K) bestimmt, die spezifische Warme-
kapazitéat des Bohrlochverfullmaterials betragt 801 Ws/kg ¢ K.

Die Untersuchungen zur Bestimmung des thermischen Ausdehnungskoeffizienten weisen
Unterschiede in der Linearitét Uber den Messbereich auf. Im Bereich von -10 °C bis40 °C
konnte eine strenge Linearitdt nachgewiesen werden, im Bereich > 40 °C traten diffussi-
onsbedingte Rekristallisationserscheinungen des nur physikalisch gebundenen Anmisch-
flissigkeitsantells auf, die die Linearitét der Dehnung der Prifkorper beeinflussten.

Bel der Bewertung dieses Ergebnisses ist jedoch davon auszugehen, dal? die Temperaturen
im Bereich der Bohrlochverfullmal3nahmen unter 40 °C liegen und ein mittlerer Langen-
ausdehnungskoeffizient at = 25,1 » 10" mm/m im Temperaturbereich von 20 bis 70 °C die
Verhdltnisse ausreichend widerspiegelt.

Zusétzlich zu den bereits unter Pkt. 3.3.1 und 3.3.2 dargestellten Ergebnissen wurden an
zylindrischen Prifkdrpern (100 mm 0, 200 mm Hohe) das Kriechverhaten unter einer
statischen Auflast von 4,5 MPaund 11 MPaaufgenommen (Abb. 1). Der Kriechverfor-
mungsbereich betragt bei einer Auflast von 4,5 MPa 2,0 %, bel einer Auflast von 11 MPa
25-45%.

Das Elutionsverhalten des Festkorpers nach Rezeptur 12.1 wurde sowohl gegen Wasser as
auch gegen Q-Losung untersucht und den Zuordnungswerten VOb gegenlibergestellt, die
Ergebnisse enthélt Tab. 8.

Die Festkdrper wurden entsprechend DIN 38414 Teil 4 fir den Elutionstest auf eine Ein-
satzkorngrof3e von < 10 mm zerkleinert. Dieser Test widerspiegelt nicht die realen Verhalt-
nisse des eingebauten Verfillsystems in einem Abbauhohlraum.

Im Ergebnis der Elutionsversuche sind folgende Feststellungen zu treffen:

- Die Zuordnungswerte VOb werden bel der Elution der Bohrlochverfillmasse gegen
Wasser mit Ausnahme des pH-Wertes, der Leitfahigkeit, des Quecksilber- und Thal-
liumwertes eingehalten. Der pH-Wert ist in den alkalischen Bereich verschoben, ein
Indiz fir die Freisetzung von Mg(OH)2 durch die beginnende Auflésung der Sorel-
bindung. Die beginnende Auflésung der Mineral salzphasen des Festkorpers (NaCl,
MgCl2) im Wasser widerspiegelt sich im vergleichsweise hohen elektrischen Leit-
wert des Eluats.

- Die Elution der Bohrlochverfiillmasse gegen Q-L6sung weist eine Uberschreitung
des Zinkwertes nach VOb aus.
Die elektrische Leitfahigkeit entspricht der eines hoch elektrolythaltigen Systems.

Bohrlochverfullung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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40 Malnahmen zur Qualitatssicherung des Bohrlochverfullmaterials

Bel der Konzipierung des Bohrlochverfillmaterials auf Basis eines MgO-Bindersystems
wurde - analog wie bei der Betonprojektierung - der Festigkeitsansatz in diesem Bereich
um 5 MPa hoher angesetzt, um den Forderungswert der einaxialen Druckfestigkeit von 15
MPa sicher einhalten zu kdnnen. Bei Standardabweichungen der einaxialen Festigkeit von
< 1 MPa (bezogen auf den Mittelwert von ap = 20 MPa) wiirde selbst bei Wageungenauig-
keiten der Trockenkomponenten von 5 % der Forderungswert der einaxialen Druckfestig-
keit eingehalten.

Zu einer dauerhaften Sicherung der Kennwerte - aber auch der Theologischen Eigenschaf-
ten - wird empfohlen, den Mortel a's Fertigmischung mit den Komponenten Trockenmi-
schung und Anmischfllssigkeit darzustellen.

Im Idealfall einer vorgefertigten Trockenmischung mit der entsprechend abgefiillten An-
mischfl Ussigkeitsmenge konnten - bel entsprechendem Qualitétsstandard des Herstellers -
mogliche Fehlerquellen nahezu vollsténdig ausgeschaltet werden. Die Eingangsprodukt-
kontrolle fur die Mischungskomponenten liegt im Verantwortungsbereich des Trockenmi-
schungsherstellers.

Bei Anwendung vorgefertigter Mischungen und einer Anmischflissigkeitsdosierung vor
Ort sind Dosierfehler moglich, die im Falle einer Unterdosierung an Anmischfllssigkeit
(> 10 % der vorgeschriebenen Anmischfllissigkeitsmenge) zu nicht mehr verpumpbaren
Massen fuhrt. In Tab. 9 werden die Auswirkungen von Unter- und Uberdosierung der An-
mischflUssigkeit dargestellt.

Eine Unterdosierung der Anmischflissigkeit von 5 % fuhrt zur Verkirzung der Verarbeit-
barkeit auf < 1 h und zu erheblichen Druckfestigkeitsverlusten (7 d-Wert).
Uberdosierungen an Anmischfliissigkeit von 5 und 10 % beeinflussen das System nicht
bzw. nur unwesentlich (geringe Fluidabscheidung bei 10 % Uberdosierung) und sind tole-
rabel.

Bohrlochverfullung mit Magnesiabinder
EVT.Kr.Vo., 20.10.99
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Tabelle 1: Emittlung des Arbeitsbereich der Bindemittel unter Anwendung von Anhydritmeh)
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283A | 2488 i 036C | 030C | 217B
Y e % % % mm giem® | MPa | MPa | MPa | MPa
System: Mg F4-200 / Ashydritmeh]
1.1 10 80 450 2,104 10,39 nicht suspensionsstabil
1.1.1 10 50 425 | 6,46/22.6°C 500 2,128 492 | 1447 { 5,77 | 20,30 Inicht suspensionsstabil
1,2 B a5 483 2,246 22,70 nicht suspensionssiabil
1.2.1 15 85 473 1 6,59/23 2°C 520 2,103 8,40 1 23,55 { 537 { 31,85 [nicht suspensionsstabi)
1.3 20 80 520 2,067 27,10 Inicht suspensionsstabil
1.3.] 20 80 300 ] 6,59/23 0°C 340 2,048 7,12 § 31,35 | 12,79 { 44,20 lnichi suspensionsstabil
1.4 25 75 550 2,052 38,40 nicht suspensionsstabil
1.4.1 25 75 529 | 662224°C 560 2,010 § 1032 | 35,75 { 13,00 { 356,30 {nicht suspensionsstabil
1.5 30 70 583 1,596 38,30 nicht suspensionsstabil
1.5.1 30 70 531 6,71/22,6°C 320 2,007 | 10,54 | 48,90 1 15,15 | 71,30 {nicht suspensionsstabil
System: Mg( 90/120 mesh / Anhydritmebl '
5.1 10 90 487 | 6.68723.8°C 2008 1 335 | 1,70 suspensionsstabil
52 15 &5 510 | 6,58/22 8°C 2,097 500 | 1347 suspensionsstabil
53 20 80 531 6,62/22 8°C 2,062 6,28 | 19,50 suspensionsstabil
3.4 25 75 5§58 | 6,59/23,2°C 2,032 6,94 | 23,60 suspensionssiabi
5.5 30 70 591 | 6,90/23,5°C 2,015 | 6,56 | 26,80 suspensionsstabil
System: Dolomithalbbrannt / Anhydritmehl
31 10 90 393 2,260 0 Q nicht suspensionsstabil
311 10 90 366 | 646/226°C | 300 2,177 0,75 0,00 0,82 0 |nicht suspensionsstabil
3.2 15 85 373 2,336 2,64 nicht suspensionsstabil
321 15 85 368 { 6,59/23,2°C | 510 2,174 1,32 2,57 1,67 3,21 |nicht suspensionsstabil
33 20 20 367 2,234 457 nicht suspensionsstabil
331 20 80 365 6,59/23 °C 530 2,162 2,07 4,68 2,21 5,45 [nicht suspensionsstabil
3.4 25 75 360 2,250 7,76 nicht suspensionsstabil
J.4.1 23 75 359 | 662224°C { 530 2,156 3,00 3,10 3,03 9.44 Inmicht suspensionsstabil
35 30 70 367 2,226 11,02 nicht suspensionsstabil
351 30 70 356 | 6,71/226°C | 540 2,136 [ 354 | 11,3t | 390 { 13,09 {nicht suspensionsstabi}
System: Dolomitkalkhydrat / Anbydritmehl
5.6 10 90 563 | 7,08/28,2°C 1,969 | 1,10 | 0,78 klumpig, < 30 min verpumpbar, thixotrop, nicht stabil
5.7 15 | 85 | 794 | 7.33/26,6°C 1,829 ) 148 | 194 Kiumpig, < 30 min verpumpber, thixoirop, nicht stabil
3.8 20 80 1032 { 6,79/26,2°C 1,737 1,46 1,54 klumpig, < 30 min verpumpbar, thixotrop, nichi stabil
59 25 75 1349 | 6.99/26,6°C 1,672 1,11 0 klumpig, < 30 min verpumpbar, thixotron, nicht stabil
5.10 30 | 70 | 1247 | 6,86282°C 1,657 | 2,02 | 2.55 Klumpig, < 30 min verpumpbar, thixotrop

* Dichte der Q-Lasung 1,298 glom?




Tabelle 2: Ermitthung des Arbeitsbereich der Bindemittel unter Anwendung von Schiefermehi
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283A | 248B | 036C | 030C | 053C
% Yo Yo Y% % g/em?® MPa | MPa
System: MgO F4-200/Schiefermehl
6.1 10 90 {| 634 | 6,37/22,8°C | 1,891 3,29 6,96 !suspensionsstabil, thixotrop
6.2 20 80 | 748 | 6,39/23,2°C | 1,872 5,53 | 16,19 |suspensionsstabil, thixotrop
6.3 30 70 | 847 | 6,87/22,5°C | 1,838 7,45 | 25,10 {suspensionsstabil, thixotrop
System: MgO Bischofferode/Schiefermehl
8.1 10 90 | 674 | 6,19/22,1°C | 1,868 2,29 | 4,08 | suspensionsstabil
8.2 20 80 | 716 | 6,90/22,7°C | 1,852 3,74 | 10,40 | suspensionsstabil
8.3 30 70 753 { 6,58/22,6°C | 1,842 6,37 | 17,48 | suspensionsstabil
System: Dolomithaibbrannt/ Schiefermehl
15.18 40 60 | 496 | 6,80/23,5°C
15.19 30 70 | 492 | 6,95/24,7°C
15.20 20 80 | 512 | 6,83/23,8°C
System: Dolomitkalkhydrat/ Schiefermehl
7.1 10 20 861 | 7,35/26,5°C 1,781 1,08 0 suspensionsstabil
7.2 20 80 { 995 § 7,59/24,3°C | 1,711 1,79 { 2,00 |{suspensionsstabil
7.3 30 70 ) 11991 7,57/27,5°C | 1,668 2,14 | 2,83 | suspensionsstabil

* Dichte der Q-Lésung 1,288 g/cm?’




Tabelle 4.1: Chemisch-physikalische Kennwerte der Ausgangsmaterialien
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283A 217B 066C 053C
Schiittdichte g/ml 0,73 1,23 1,22 0,96
Stampfdichte g/ml 1,10 1,80 1,34 1,41
Reindichte g/cm® 3,265 2,926 2,172 2,706
dso- Wert um 15,16 19,42 380,63 18,78
BET spez. Oberflache m’/g 16,6033 1,2091 0,864 3,3628
Aktivitit 8 152
Trockenverlust 105 °C Yo 0,02 0,48 0,15 0,29
Glithverlust 550 °C % TS 1,95 1,57
Calzium % TS 1,25 22,29 0,002 3,25
Aluminium % TS 0,01 0,01 2,3
Eisen gesamt % TS 0,17 0,01 3,07
Kalium % TS < 0,01 < 0,01 0,16
Magnesium % TS 58,51 <{,01 0,001 1,22
Natrium % TS <{,01 0,05 39,31 0,11
Si0;, % TS 0,93 2,56 55,99
HCI-Unl. % TS 22,79
Chlorid % TS 0,01 0,04 60,63 <(,01
Sulfat % TS 0,18 51,8 0,04 2,12
Carbonat % TS 0,35 0,15
Chrom mg/kg TS 15 29 <] 84
Zink mg/kg TS 15 7 <] 85
Zinn mg/kg TS <5 <5 <5 <5
Beryllium mg/kg TS 0,1 0,1 <0,10 2,6
Cadmium mg/kg TS <1 <1 <1 <1
Chromtrioxid mg/kg TS <1 <1 <l 3,71
Nickel mp/kg TS 3 2 1 40
Cobald mgkeg TS <1 <1 <1 11
Arsen mg/kg TS <1 <{,1 <0,1 15
Antimon mg/kg TS 5 11 <5 <5
Quecksilber mp/kg TS <0,1 <0,1 <0,1 <Q,1
Thallium mg/kg TS 0,7 <0,5 <0,5 <(,5
Blei mg/kg TS 6 <5 <5 25
Kupfer - mg/kg TS 25 <1 <1 48




Tabelle 4.2: Elutionsverhalten der Ausgangsmaterialien
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283A 2178 066C 053C
pH-Wert 10,6 7,01 6,84 12,1
Leitfahigkeit uS/cm 309 2520 128300 5490
Cyanide, gesamt mg/1 <0,01 <0,01 0,29 <(,01
Cyanide, leicht freisetzbar mg/l <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
DOC mg/l 15,3 8,5 9,8 20,3
Fluorid mg/l <0,2 <0,2 <0,2 1,5
Chroma mg/] <{,01 <(,01 <0,01 0,22
Nitrat mg/l <0,10 <0,10 0,11 0,22
Nitrit mg/l 0,02 <0,01 0,03 0,03
Zink mg/l 0,043 0,016 <0,005 0,021
Zinn mg/l <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
Beryllium mg/l <(,002 <0,002 <0,002 <(0,002
Cadmium mg/] <0,01 <0,01 <0,01 <0,01
Cr-VI (CrO) mg/l1 <0,10 <0,10 <0,10 0,48
Cobalt meg/l <0,01 <0,01 <(,01 <(),01
Nickel mg/] <0,02 <0,02 <0,02 <0,02
Arsen mg/] 0,0012 0,0013 0,0011 0,002
Antimon mg/l <0,1 <0,1 <0,1 <0,1
Quecksilber mg/l <0,0001 | <0,0001 | <0,0001 | <0,0001
Thallium mg/] 0,013 <0,001 0,009 <0,001
Blei mg/l 0,01 0,02 <0,01 <0,01
Kupfer mg/1 0,02 0,02 0,01 0,01
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Umweltlabor
Duplikat

Kali-Umwelttechnik Sondershausen GmbH
Am Petersenschacht 7 (Postfach 10)

99706 (99701) Sondershausen

Prufbericht-Nr: 99-0175

Auftrag:
Auftraggeber:

Probeneingang:
Probennahme:
Probenanzahl:
Prifzeitraum:

Proben-Nr.

99-0175/01

Lésungsuntersuchung
K-UTEC, Abt. EVT, Herr Dipl.-Ing.
Krauke

05.02.1999
Auftraggeber
1

05.02.99 bis 10.02.99

Probenbezeichnung

Q-Lauge D = 1,288 g/cm®

Tel.: (03632)61 01 52
Fax.: (03632)61 01 05
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Prifbericht-Nr.: 98-0175 Seite 2 von 2 Seite(n)
Aufirag: L@sungsuntersuchung

Dichte “DEV-C 9 gferm " 1,288

CaS04 Verfahren™ gh 0.01 0,27
MgSO4 Verfahren™ gl 0,01 19,00
MgCl2 Verfahren** gl 0,01 320,36
K Verfghren** gl 0,01 25,28
NaCl Verfahren®* gl 0,01 24,06

Sondershausen, den  05.07.19899

o
Dipl-Chefi. Trapp
Lahorleifgr

Die Prifergebnisse bezighen sich ausschiieftlich auf dia untersuchten Praben. Auszugswelse Varbffantlichung dleses Pritfberchtes nur mit
schrifiicher Genehmigung von K-UTEC. Falls nichl anders vereinbart werden die Proben drei Monate aufbewahrd,

* nicht akkredifierter Parameter < BG = Msfiergebnis ist unterhaib Bestimmungsgrenze
* EN ISO 11885, DIN 38405.01-2; DIN 38405-04-2; DIN 38406-E5: DIN EN 1484-H3



Tabelle 4.4: Vergleich der Schwermetaligehalte der Einsatzstoffe mit den Zuordnungswerten VO, der Technischen Regeln
fitr den Einsatz bergbaufremder Abflle als Versatz

» Feststoffwerte

Parameter | Dimension| Zuordnungs- MgO Schiefermehl | Anhydritmehl Siedesalz

wert VO, F4-200

Arsen mg/kg 30 <1 15 <0,1" <0,1”
Blei mg/kg 200 6 25 <5 <5+
Cadmium mg/ke 1 <1’ <1" <1" <1"
Chrom (ges.) mg/kg 100 15 84 29 <1
Kupfer mg/kg 100 25 48 <1 <"
Nickel mg/kg 100 3 40 2 i
Quecksilber mg/kg 1 <01 <0,1" <0,1" <0,1"
Thallium mg/kg 1 0,7 <0,5" <05 <0,5"
Zink mgkg 300 15 85 7 <1’
Cyanide (ges.) mg/kg 10 <0,1" <0,1" <0,1" <0,1"
» Eluatwerte gegen Wasser
Arsen mg/l 10 1,2 2,0 1,3 1,1
Blei mg/l 40 11 <10" 15 <10"
Cadmium mg/l 2 <10 <10 <10" <10"
Chrom (ges) | mg/l 30 <8 220 <10" <10
Kupfer mg/l 50 17 13 17 10
Nickel mg/l 50 <20" <20" <20 <20"
Quecksilber _mg/l 02 <0,1" <01 <0,1" <0,
Thallium mg/l 1 13 <1 <1 9
Zink mg/l 100 43 21 16 <5"

+ Die Messwerte liegen imter der Bestimmungsgrenze (<-Wert) des angewandten MeBverfahrens




Tabelle 5.1: Priifergebnisse Rezeptur 10.2

Zusammensetzung der Rezeptur 10.2:

10 % MgO F4-200 + 63 % Anhydritmeh! + 27 % Siedesalz
+ 353 g Q-Lauge / kg Feststoff.

Parameter Dimension { Versuch 1| Versuch 2{ Versuch 3| Versuch4 | Versuch s Ergebnis
FlieBmaB (Fliefrinne) mm 570 580 570 580 580 576 £ 5
pH-Wert - 6,58 6,74 6,59 6,50 6,53 6,59 + 0,09
Suspensionsdichte gfcm? 2,078 2,087 2,080 2,075 2,076 2,079 + 0,005
Rohdichte nach 3 Tagen glom? 2,090 2,049 2,109 2,097 2,081 2,085 + 0,023
einaxiale DF nach 3 Tagen MPa 20,5 20,5 20,2 19,3 20,7 20,2 + 0,6
einaxiale DF nach 7 Tagen MPa 22,0 22,6 23.3 21,4 233 22,5 £ 0,8
cinaxiale DF nach 28 Tagen MPa 293 27,1 27.8 232 28,7 272 £ 2,4
Biegezugfestigkeit nach 3 Tagen MPa 6,66 7,06 6,64 4,74 6,93 6,41 £ 0,95
Biegezugfestigkeit nach 7 Tagen MPa 5,18 4,38 4,29 4,70 4,78 4,67 £ 0,35
Biegezugfestigkeit nach 28 Tagen MPa 7,69 8,24 7,86 5,19 5,98 699 + 133
zentrische Zugfestigkeit nach 56 Tagen N/mm? 1,53 1,59 1,90 - - 1,67 £ 0,20
Fluiddurchiassigkeitsbeiwert (Medium Q-Lauge) m/s 42E-11 | 3,84E-11 | 3,52E-11 - - 3.85E-11 £+ 0,34E-11
Feuchte % 10,43 10,29 10,10 - - 1027 £ 0,166
Reindichte g/cm? 2,454 2,447 2,445 - - 2,45 = 0,005
spezifisches Porenvolumen o’/ 0,084 0,077 0,077 - - 0,079 + 0,004
Porositit Yo 17,25 15,87 15,93 - - 16,35 + 0,780




Tabelle 5.2: Priifergebnisse Rezeptur 10.4

Zusammensetzung der Rezeptur 10.4; 15 % MgO F4-200 + 85 % Anhydritmehl
+ 470 g Q-Lauge / kg Feststoff.

Parameter Dimension | Versuch 1 | Versuch 2 { Versuch 3| Versuch4 | Versuch 5 Ergebnis
FlieBmaf (FlhieBrinne) mm 560 560 560 580 370 566 £ 9
pH-Wert - 6,26 6,64 6,30 6,28 6,30 6,36 * 0,16
Suspensionsdichte g/em?® 2,054 2,057 2,056 2,053 2,055 2,055 + 0,002
Rohdichte nach 3 Tagen glom? 2,054 2,037 2,073 2,078 2,094 2,067 + 0,022
einaxiale DF nach 3 Tagen MPa 23,0 21,5 23,4 22,0 20,0 220+ 13
einaxiale DF nach 7 Tagen MPa 23,4 23,8 242 25,3 23,8 241 + 0,7
einaxiale DF nach 28 Tagen MPa 32,7 26,3 32,1 26,6 34,8 30,5 + 3,8
Biegezugfestigkeit nach 3 Tagen MPa 7.49 6,70 7,42 6,47 6,40 6,90 + 0,52
Biegezugfestigkeit nach 7 Tagen MPa 3,93 4,38 4,20 4,20 4,10 4,16 * 0,16
Biegezugfestigkeit nach 28 Tagen MPa 7,61 8,29 6,94 4,08 5,44 6,47 £ 1,70
zentrische Zugfestigkeit nach 56 Tagen N/mm? 1,78 1,53 1,23 - - 1,51 £ 0,28
Fluiddurchlissigkeitsbeiwert (Medum Q-Lauge) m/s 3,25E-11 | 3,32E-11 | 3,55E-11 . - 3,37E-11 + 0,16E-11
Feuchte % 12,90 12,90 13,30 - - 13,03 £ 0,231
Reindichte glem? 2,569 2,550 2,557 - - 2,56 £ 0,010
spezifisches Porenvolumen cn/g 0,094 0,098 0,005 - - 0,096 = 0,002
Porositit % 19,51 19,99 19,70 - - 19,73 + 0,242




Tabelle 5.3: Priifergebnisse Rezeptur 10.5

Zusammensetzung der Rezeptur 10.5: 15 % MgO F4-200 + 80 % Anhydritmehl + 5 % Schiefermehl
+ 457 g Q-Lauge / kg Feststoff.

Parameter Dimension | Versuch 1! Versuch 2§ Versuch3 | Versuch4 | Versuch 5 Ergebnis
FlieBmaB (FlieBrinne) mm 560 550 550 580 575 563 + 14
pH-Wert - 6,23 6,46 6,27 6,38 6,42 635 £ 0,10
Suspensionsdichte glem® 2,083 2,087 2,084 2,061 2,059 2,075 + 0,014
Rohdichte nach 3 Tagen g/cm® 2,081 2,078 2,077 2,079 2,098 2,083 + 0,009
einaxiale DF nach 3 Tagen MPa 247 24,6 20,6 22,7 204 226 + 2,1
einaxiale DF nach 7 Tagen MPa 27,6 25,9 22,7 21,2 20,8 23,6 = 3,0
cinaxiale DF nach 28 Tagen MPa 30,6 27.4 30,4 27,5 35,15 30,2 £ 3,2
Biegezugfestigkeit nach 3 Tagen MPa 7,50 7,81 7,92 7,04 7,23 7,50 £ 0,37
Biegezugfestigkeit nach 7 Tagen MPa 6,94 3,61 436 4,55 3,53 460 + 1,38
Biegezugfestigkeit nach 28 Tagen MPa 4,94 5,32 5,13 5,55 6,19 543 + 0,48
E-Modul nach 28 Tagen N/mm? 14700 14100 14500 15000 13300 14320 + 657
zentrische Zugfestigkeit nach 56 Tagen N/mny? 1,93 1,53 1,75 - - 1,74 * 0,20
Fluiddurchlassigkeitsbeiwert (Medium Q-Lauge)]  mv/s 2,11B-11 { 3,57B-11 { 3,35E-11 - - 301E-11 £ 0,79E-11
Feuchte % 12,70 12,70 12,90 - - 12,77 + 0,115
Reindichte g/om® 2,544 2,572 2,537 - - 2,55 + 0,019
spezifisches Porenvolumen clg 0,0985 0,0885 0,094 - - 0,094 = 0,005
Porositéit % 20,06 18,16 19,34 - - 19,19 % 0,959




Tabelle 5.4: Prisfergebuisse der Rezeptur 12.1

Zusammensetzung der Rezeptur 12.1:

10 % MgO F4-200 + 55 % Anhydritmehl -+ 30% Siedesalz + 5 % Schiefermehl

+ 338 g Q-Lauge / kg Feststoff.

Parameter Dimension | Versuch 1| Versuch 2 | Versuch 3 | Versuch4 | Versuch 5 Ergebnis
FlieBmaf (FlieBrinne) mm 550 550 550 3 - 550 = 0
pH-Wert - 6,71 6,62 6,65 - - 6,66 + 0,05
Suspensionsdichte g/em? 2,062 2,054 2,054 - - 2,057 £ 0,005
Rohdichte nach 3 Tagen g/cny? 2,044 2,045 2,038 2,046 2,026 2,040 % 0,008
einaxiale DF nach 4 Tagen MPa 19,02 16,96 17,96 16,07 16,12 172 + 13
einaxiale DF nach 7 Tagen MPa 18,60 18,33 18,47 18,14 18,00 18,3 £ 0,2
einaxiale DF nach 28 Tagen MPa 19,35 20,95 20,70 19,60 19.48 20,0 £ 0,7
Biegezugfestigkeit nach 4 Tagen MPa 3,89 3,74 3,9 3,69 3,45 3,73 + 0,18
Biegezugfestigkeit nach 7 Tagen MPa 4,66 4,79 4.7 4,59 493 4,74 £ 0,13
Biegezugfestigkeit nach 28 Tagen MPa 6,66 7,10 6,94 6,92 6,85 6,89 = 0,16
zentrische Zugfestigkeit nach 56 Tagen N/mm? 2,07 i,56 2,04 - - 1,89 + 0,29
Fluiddurchlissigkeitsbeiwert (Medium Q-Lauge) m/s 4,13E-11 | 3,53E-11 | 3,95E-11 - - 3,87B-11 + 0,31E-11
Feuchte % 10,22 10,70 10,60 - - 10,51 £ 0,253
Reindichte gfem® 2,415 2.420 2,409 - - 2,415 + 0,006
spezifisches Porenvolumen cm’/g 0,072 0,087 0,071 - - 0,077 + 0,009
Porositit % 14,87 17,49 14,71 . - 15,69 + 1,561




Tabelle 6: Volumendehnung der untersuchten Festkorper im Temperaturbereich von 25 bis 80 °C
in Abhéngigkeit von der Zeit

Volumendehnung X [Vol-% vom Ausgangsvolumen)] fiir die

Zeit
Rezepturen
[Tagen] 10.2 10.4 10.5 12.1
0 0 0 0 0
7 443 + 218 1,90 + 0,78 3,59 £ 0,74 1,89 + 0,28
14 6,25 + 2,05 1,09 + 0,31 3,69 + 0,49 1,04 = 0,77
21 711 = 1,78 3,14 + 0,77 6,38 £ 237 2,06 % 0.21
28 5,99 + 1,83 2,51 £0,34 7,03 £ 1,18 1,60 + 0,30
35 6,44 + 1,98 1,75 % 0,76 5,75 + 0,98 1,42 & 0,53
42 6,46 + 1,81 2,55 + 0,25 5,90 + 1,64 1,58 £ 0,31
49 6,20 = 1,65 1,98 &+ 0,83 6,38 =+ 1,51
56 5,83 % 1,22 2,17 + 0,24 6,47 + 121
62 2,64 + 0,22 6,59 = 126
verbleibende Dehnung nach
der Abkithlung 4,67+ 1,82 2,43 % 0,94 6,36 = 127 1,44 + 035
Biegezugfestigkeit [MPa] 11,81 + 1,40 12,80 = 2,95 9,60 + [,25 15,91 £ 0,17
Druckfestigkeit [MPa] 46,93 + 6,88 60,71 + 1,18 | 31,40 + 281 52,70 + 1,14
mehrere kleine
Risse, 1 cm unter
Rif3bildung keine keine der Oberkante keine

*) Mittelwert und Standardabweichung von 5 Prifiérpern




Tabelle 7: Priifergebnisse - Rezeptur 12.1

physikalischen Parameter Dimension Vorgaben des ermittelte Kennwerte
: Auftraggebers K-UTEC MFPA Weimar

Pumpfahigkeit > 2 km (AusbreitmalB nach DIN 1048) cm 53-75 ¢m; 0,7-2,3° ca. 75 bis 80 n.b.
pH-Wert - - 666 =« 0,05 n.b.
Suspensionsdichte g/cm® - 2,057 =+ 0,005 n.b.
einaxiale DF nach 28 Tagen MPa > 15 172 + 13 21,0
Biegezugfestigkeit nach 28 Tagen MPa - 474 + 0,13 n.b.
E-Modul nach 28 Tagen Nmm >5000 bis <25000 11400 =+ 298 8.800
zentrische Zugfestigkeit nach 56 Tagen N/mm? > 1 18 =+ 0,29 b,
Fluiddurchliissigkeitsheiwert (Medium QL) /s 10° bis 10" 3,87E-11 + 031E-11 nb.
Porositit % - 1569 + 1,561 n.b.
Kriechverhalten - konstante Belastung von 11 MPa % - 25-45 n.b.
Kriechverhalten - konstante Belastung von 4,5 MPa % - 2,0 n.b.
maximale Reaktionstemperatur °C - 37,0°Cnach 16 h nb.
Erstarrungsbegion h - 8,25 n.b.
Erstarnmngsende h - 938 nb.
Wiirmeleitfihigkeit A;,,, W/(m . K) - n.b. 1,37
spezifische Wirmekapazitiit ¢ Ws/(kg . X) - n.b. 801
Wirmeausdehnungskoeffizient oy mm/(m . K} - n.b. 0,026

1.b. = nicht bestimumt




Tabelle 8: Vergleich der Eluate umweltrelevanter Parameter der Bohrlochverflillmasse nach Rezeptur 12.1 mit den Zuordnungswerten

VO, der Technischen Regeln fiir den Einsatz bergbaufremder Abfille als Versatz

Parameter Dimension | Bestimmungs- | Zuordnungs-{ Messwert in | Messwert in { Blindwert Q-{ Korrigierter
grenze BG wert VO, Wasser Q-Lésung Losung | Messwert in
Q-Lasung
H-Wert - - 6,5-9 9,08 6,71 6,51 6,71
Elekir. Leitfihigkeit pS/cm 3 500 55.300 129.300 130.400 129.360
Cyanid (ges.) ug/l 2,5 10 <BG <BG <BG <BG
Arsen _pglt 0,1 10 1,8 4,8 6,1 <BG
Blei ug/l 1 40 8 32 12 20
Cadmium ug/l 0,1 2 <BG 0,3 <BG 0,3
Chrom (ges.) pg/l 5 30 <BG 5 <BG 5
Kupfer ug/l 1 50 39 242 209 33
Nickel ug/l 1 50 28 106 38 18
ecksilber ug/l 0,1 0,2 0.4 0,4 0,3 0,1
Thallium pg/l 1 1 3 6 7 <BG
1Zink pg/l 5 100 <BG 1187 1032 155




Tabelle 9: Variation des Trockenstofl~/Losungsverhiltnisses — Versuche zur Qualititssicherung

Versuch Anmischflilssigkeitsmenge FlieBmaf} 7 d-Kennwerte Bemerkungen
g QL/kg FS| Unterdosierung| Uberdosierung Rohdichte Ony Gp
%) [%] fmm} | [gfem’} | [MPaj | [MPaj

0 338 - - 550 2,043 4,78 18,60 [Suspensionsstabil, 2 h verarbeitbar

1 321 5 - 545 2,076 3,43 8,93  |Suspensionsstabil, < 1 h verarbeitbar

2 355 - 5 632 2,063 6,86 20,55 |Suspensionsstabil, 2 h verarbeitbar

3 372 - 10 659 2,030 6,66 20,40 |Geringe Fluidabscheidung, 1 mm
Langeniiberstand =<1 Vol.-%,bezogen
auf eine Einbauhthe von 10 ¢m)

Trockenmischung: 10 % MgO F 4-200, 55 % Anhydritmehl, 5 % Schiefermehl, 30 % Siedesalz
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Abb. 1.1: Reproduzierbarkeit des Erstarrungsverhaltens, Rezeptur 10.2
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Abb. 1.2: Reproduzierbarkeit des Erstarrungsverhaitens, Rezeptur 10.4
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Abb. 1.3: Reproduzierbarkeit des Erstarrungsverhaltens, Rezeptur 10.5

£ v A \I | —Versoh
| - Versuch 2
' \\ r . ——Versuch 3

N . |L-——Vanuch5
15 - - 1 '

-
| |
10 ; - —
5 — -
|
i | ! |
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18

Reaktionszeit [h]



Eindringtiefe [mm]

45

40

35

30

25

20 +

15

10

Abb. 1.4: Reproduzierbarkeit des Erstarrungsverhaltens, Rezeptur 12,1
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Abb. 1.5: Reproduzierbarkeit des Temperatur-Zeit-Verlaufes unter quasi adiabatischen
Bedingungen, Rezeptur 10.2
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Abb. 1.6: Reproduzierbarkeit des Temperatur-Zeit-Verlaufes unter quasi adiabatischen
Bedingungen, Rezeptur 10.4
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Abb. 1.7: Reproduzierbarkeit des Temperatur-Zeit-Verlaufes unter quasi adiabatischen
Bedingungen, Rezeptur 10.5
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Abb. 1.8: Reproduzierbarkeit des Temperatur-Zeit-Verlaufes unter quasi adiabatischen
Bedingungen, Rezeptur 12.1
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nach 4 h Verweilzeit
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h tektor: ~
ndarshausen Gubi Thermische Analyse Dates Gk ensiags Wb T
DTA Temp TGA
W . I°C mg
(s H 0.00
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{ O
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— ___\\ !
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0. oo '2-DU
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Zeit[min|
Probenname: Morlsleben 10,21 Temp Programm
Einwaage: 50.11[mg] Rate Ms.x. Temp Haltezeit
Tiegel: Aluminium, Makro (K/min]  [*C] (min]
Atmosphare: Stickstoff 2.0 100.0 0.0

FluBrate: 20,00[ml min]
Bediener: Lin
Fommentar: ohne Deckel, per Hand gemcrsert ¢ 0.5 mm
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Tiegel: Aluminium, Makro ;K?in] g;t‘tll [[]uanl

Atmosphare: Stickstoff

FluBrate: 20.00[ml-min]

Bediener: Lin

Fommentar: vor Messung per Hand gemorsert < 0.5 mm
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Atmosphére: Stickstoff

Flufrate: 20.00[ml“min]

Bediener: Lin

Kommentar: vor Versuch per Hand ¢ 0.5 mm gemorsart
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Flufrate: 20.00[ml/min]

Bediener: Lin

Fommentar: vor Messuna per Hand ¢ 0.5 mm gemorsert
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Abb, 3.2,1

Dateiname: ML1041,D&0
Detektor: Shimadzu DTG-50H
Datum der Messung: 99-05-04
Temp TOA
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Atmosphére: Stickstoff

FluBrate: 20.00[ml min)

Bediener: Lin

Fommentar: wvor Messung per Hand ¢ 0.5 mm gembrsert
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Probenname: Morsleben 10.4/3 Temp Programm
Einwaage: 50.10[mg) Rate Max. Temp Haltezeit
Tiegel: Aluminium, Makro [K/min ] [*c] [min]
Atmosphére: Stickstoff 2.0 80.0 0.0

FluBrate: 20.00[ml/min]
Bediener: Lin
Fommentar: WDH, Probe vor Messung ¢ 0,5 mm erneut gemorsert
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FluBrate: 20.00[ml/min]
Bediener: Lin
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