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Zusammenfassung

Bei der Endlagerung radioaktiver oder umweltgefahrdender (chemischer) Abfalle in einer
Untertagedeponie im Salz kommt dem sicheren und dauerhaften Verschluss der Deponie
eine besondere Relevanz zu. Des Weiteren sind gegebenenfalls zur Gewahrleistung der
Integritat des Wirtsgesteins Resthohlraume der Deponie mit Baustoffen zu verfillen. Fur die
Erstellung von Verschlussbauwerken sowie zur Hohlraumverfullung werden derzeit insbe-
sondere ,kinstliche* Baustoffe, wie Betone oder Magnesiabinder in Betracht gezogen. Ziel
dieses FuE-Vorhabens war die Entwicklung grof3technisch einbringbarer Konstruktionswerk-
stoffe unter Verwendung arteigener Ausgangsstoffe.

Basierend auf den Kenntnissen der Baustofftechnologie, geochemischen Modellierungen
und rheologischen Untersuchungen wurden Salzgemenge entwickelt, die mit salinaren L6-
sungen oder Wasser angemischt als Pumpversatz in die zu versiegelnden Hohlrdume ein-
gebracht werden kdnnen. Die Mischungen erharten in Folge der Bildung kristallwasserhalti-
ger Salzminerale, wie Magnesiumsulfat-Hydraten zu homogenen Festkdrpern und werden
somit bereits in der Bauphase in den mineralogisch stabilen Endzustand Gberfihrt.

Verschlusselemente missen ein ausreichendes Tragverhalten aufweisen sowie eine hohe
Dichtheit bzw. eine hinreichend geringe Permeabilitdt, um den Nachweis des dichten Ein-
schlusses der toxischen Stoffe Uber ausreichend lange Zeitraume fihren zu kdnnen. Als
Grundlage zum Verstandnis des Baustoffverhaltens und flr quantitative Sicherheitsnachwei-
se erfolgten daher von zahlreichen Rezepturen Untersuchungen der mechanischen, hydrau-
lischen und thermischen Baustoffeigenschaften. Die Messbefunde zeigten, dass die Grund-
lagen zur gezielten Entwicklung von Rezepturen mit spezifischen Eigenschaften moglich ist
und die erharteten Salzgemenge mechanische Eigenschaften aufweisen, die mit nattrlichen
Steinsalzen und kieseritischen Hartsalzen vergleichbar sind. Vorteilhaft in Bezug auf die Ge-
birgsanbindung und den Spannungszustand in Auflockerungszonen des Gebirges ist, dass
die Baustoffe beim Erharten eine Volumenexpansion aufweisen bzw. die Entwicklung eines
Kristallisationsdruckes. Die Laborbefunde zur Gas- und Lésungspermeabilitat bestéatigten die
Eignung der Rezepturen fur den Einsatz als Verschlussmaterial. Untersuchungen der ther-
mischen Materialeigenschaften, wie die Warmeentwicklung beim Erharten sowie darauf ba-
sierende thermische Berechnungen ergaben, dass die Baustoffe im Sinne eines ,Massenbe-
tons” einsetzbar sind.

Als Grundlage fur Sicherheitsnachweisfihrungen wurden fir hydraulisch abbindende Bau-
stoffe mathematische Modelle (Hydratationsmodelle) hergeleitet, die die Entwicklung der
mechanischen Materialeigenschaften und der Temperatur- bzw. Warmeentwicklung mathe-
matisch beschreiben. Diese Modelle oder Stoffgesetze verknupfen die Materialeigenschaften
mit dem Erhé&rtungs- oder Hydratationsgrad als einheitenfreie Gréf3e. Die Auswertung der
Messbefunde zeigte, dass diese Stoffgesetze auf die entwickelten Salzgemenge Ubertragbar
sind, wobei flr zwei ausgewahlte Rezepturen (Referenzmaterialien) die zur Durchfihrung
der numerischen Berechnungen erforderlichen Stoffgesetzparameter bestimmt wurden.



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1 JJ!;ETEC

02 S 8112 DBE TECHNOLOGY GmbH

Seite 8

Wesentliches Ziel der Stoffgesetzentwicklungen war die Auslegung einer standortspezifi-
schen Permeationsbarriere. Als Randbedingungen der Barriere wurde eine Teufe von 775 m
im Salzgebirge, ein Streckenquerschnitt von ca. 4 x 5 m sowie nach der Fertigstellung eine
Flutung mit Salzlésung zu Grunde gelegt. Die Berechnungen erfolgten unter Bertcksichti-
gung des deviatorischen und volumentrischen Kriechens der Materialien und ergaben, dass
die ausgewdahlte Rezeptur die aus dem aufkriechenden Salzgebirge resultierenden
Druckspannungen ertragt und steif genug ist, um ein Ausbreiten der Auflockerungezone im
angrenzenden Gebirge zu verhindern. Eine Permeationsbarriere mit der erforderlichen me-
chanischen und hydraulischen Integritat kann somit hergestellt werden.

Die Umsetzung einer BaumafRnahme erfordert neben der Durchfihrung von Sicherheits-
nachweisen eine umfangreiche baubegleitende Qualitatsicherung sowie eine abschlieRende
Bauabnahme. Aufgabe der Qualitatssicherungsmafinahmen ist der Nachweis, dass die Kon-
formitat des Bauwerks mit den geforderten Materialeigenschaften in-situ erreicht wird. Da die
entwickelten Baustoffe als Konstruktionswerkstoff eingesetzt werden kdénnen, sind anerkann-
te Verfahren zur Werkstoffprufung im Labor und in-situ, d.h. an Baustoffproben sowie an der
gesamten Konstruktion anwendbar. In der Baustofftechnologie lbliche Qualitatssicherungs-
systeme, die aus einer werkseigenen Produktionskontrolle sowie Fremdiberwachung beste-
hen, wurden gepriift, auf die Salzgemenge Ubertragen und in einem Katalog von Qualitatssi-
cherungsmalRnahmen zusammengestellt.

In Bezug auf die Langzeitstabilitat ist ein wesentlicher Vorteil der entwickelten Baustoffe ge-
genuber zahlreichen konventionellen Baustoffen, dass sie aus definierten Mineralphasen
bestehen, deren Reaktionen mit Gasen und Losungen auf der Grundlage von natiirlichen
Analoga sowie geochemischen Modellierungen sicher prognostizierbar sind. So kénnen
Wechselwirkungen mit Gasen, die in natirlichen Evaporitgesteinen auftreten, ausgeschlos-
sen werden. Eine Betrachtung des Redoxmilieus kann entfallen, da die Baustoffe keine re-
doxsensiblen Elemente enthalten. Hervorzuheben ist ebenso die Bestandigkeit gegenluber
Nebenkomponenten bzw. Spurenbestandteilen in natirlichen Salzlésungen, z.B. Ammonium,
deren Aggressivitdt gegeniiber Baustoffen, wie Beton, bekannt ist. Die Wechselwirkungen
mit niedrigsalinaren Wassern und Salzldsungen, wie NaCl- oder MgCl,-dominierte Losungen,
und ihre Auswirkungen auf die Materialeigenschaften der Rezepturen kénnen im Einzelfall im
erforderlichen Umfang geprift und ermittelt werden.

Im Rahmen des durchgefiihrten FUE-Vorhabens wurde eine Familie von Baustoffen entwi-
ckelt, die aus arteigenen Ausgangsstoffen des Salzgebirges hergestellt werden und die Pa-
lette an Materialien erweitern, die derzeit zum Verfullen von Hohlraumen und zum Erstellen
von Permeabtionsbarrieren im Salinar in Betracht gezogen werden. Des Weiteren konnten
die Voraussetzungen zur Durchfiihrung von Sicherheitsnachweisen und von Qualitatssiche-
rungsmalinahmen wahrend und nach Abschluss von BaumalRnahmen geschaffen werden,
so dass samtliche Grundlagen fir eine praktische Nutzung der Baustoffe vorliegen.
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1 Einleitung

Bei der Endlagerung radioaktiver oder umweltgefahrdender (chemischer) Abfalle in einer
Untertagedeponie im Salz kommt dem sicheren und dauerhaften Verschluss der Deponie
eine besondere Relevanz zu. Des Weiteren sind gegebenenfalls zur Gewahrleistung der
Integritat des Wirtsgesteins Resthohlraume der Deponie mit Baustoffen zu verfillen. Fur die
Erstellung von Verschlussbauwerken sowie zur Hohlraumverfullung werden derzeit insbe-
sondere ,kinstliche* Baustoffe, wie Betone oder Magnesiabinder in Betracht gezogen. Ziel
dieses FuE-Vorhabens war die Entwicklung grof3technisch einbringbarer Konstruktionswerk-
stoffe unter Verwendung arteigener Ausgangsstoffe.

Basierend auf den Kenntnissen der Baustofftechnologie, geochemischen Modellierungen
und rheologischen Untersuchungen wurden Salzgemenge entwickelt, die mit salinaren L6-
sungen oder Wasser angemischt als Pumpversatz in die zu versiegelnden Hohlrdume ein-
gebracht werden kdnnen. Die Mischungen erharten in Folge der Bildung kristallwasserhalti-
ger Salzminerale, wie Magnesiumsulfat-Hydraten zu homogenen Festkdrpern und werden
somit bereits in der Bauphase in den mineralogisch stabilen Endzustand Gberfihrt.

Verschlusselemente missen ein ausreichendes Tragverhalten aufweisen sowie eine hohe
Dichtheit bzw. eine hinreichend geringe Permeabilitdt, um den Nachweis des dichten Ein-
schlusses der toxischen Stoffe Uber ausreichend lange Zeitraume fihren zu kdnnen. Als
Grundlage zum Verstandnis des Baustoffverhaltens und flr quantitative Sicherheitsnachwei-
se erfolgten daher von zahlreichen Rezepturen Untersuchungen der mechanischen, hydrau-
lischen und thermischen Baustoffeigenschaften. Die Messbefunde zeigten, dass die Grund-
lagen zur gezielten Entwicklung von Rezepturen mit spezifischen Eigenschaften moglich ist
und die erharteten Salzgemenge mechanische Eigenschaften aufweisen, die mit nattrlichen
Steinsalzen und kieseritischen Hartsalzen vergleichbar sind. Vorteilhaft in Bezug auf die Ge-
birgsanbindung und den Spannungszustand in Auflockerungszonen des Gebirges ist, dass
die Baustoffe beim Erharten eine Volumenexpansion aufweisen bzw. die Entwicklung eines
Kristallisationsdruckes. Die Laborbefunde zur Gas- und Lésungspermeabilitat bestéatigten die
Eignung der Rezepturen fur den Einsatz als Verschlussmaterial. Untersuchungen der ther-
mischen Materialeigenschaften, wie die Warmeentwicklung beim Erharten sowie darauf ba-
sierende thermische Berechnungen ergaben, dass die Baustoffe im Sinne eines ,Massenbe-
tons” einsetzbar sind.

Als Grundlage fur Sicherheitsnachweisfihrungen wurden fiir hydraulisch abbindende Bau-
stoffe mathematische Modelle (Hydratationsmodelle) hergeleitet, die die Entwicklung der
mechanischen Materialeigenschaften und der Temperatur- bzw. Warmeentwicklung mathe-
matisch beschreiben. Diese Modelle oder Stoffgesetze verkniipfen die Materialeigenschaften
mit dem Erhé&rtungs- oder Hydratationsgrad als einheitenfreie Gréf3e. Die Auswertung der
Messbefunde zeigte, dass diese Stoffgesetze auf die entwickelten Salzgemenge Ubertragbar
sind, wobei fur zwei ausgewahlte Rezepturen (Referenzmaterialien) die zur Durchflhrung
der numerischen Berechnungen erforderlichen Stoffgesetzparameter bestimmt wurden.
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Wesentliches Ziel der Stoffgesetzentwicklungen war die Auslegung einer standortspezifi-
schen Permeationsbarriere. Als Randbedingungen der Barriere wurde eine Teufe von 775 m
im Salzgebirge, ein Streckenquerschnitt von ca. 4 x 5 m sowie nach der Fertigstellung eine
Flutung mit Salzlésung zu Grunde gelegt. Die Berechnungen erfolgten unter Bertcksichti-
gung des deviatorischen und volumentrischen Kriechens der Materialien und ergaben, dass
die ausgewdahlte Rezeptur die aus dem aufkriechenden Salzgebirge resultierenden
Druckspannungen ertragt und steif genug ist, um ein Ausbreiten der Auflockerungezone im
angrenzenden Gebirge zu verhindern. Eine Permeationsbarriere mit der erforderlichen me-
chanischen und hydraulischen Integritat kann somit hergestellt werden.

Die Umsetzung einer BaumafRnahme erfordert neben der Durchfihrung von Sicherheits-
nachweisen eine umfangreiche baubegleitende Qualitatsicherung sowie eine abschlieRende
Bauabnahme. Aufgabe der Qualitatssicherungsmafinahmen ist der Nachweis, dass die Kon-
formitat des Bauwerks mit den geforderten Materialeigenschaften in-situ erreicht wird. Da die
entwickelten Baustoffe als Konstruktionswerkstoff eingesetzt werden kdénnen, sind anerkann-
te Verfahren zur Werkstoffprufung im Labor und in-situ, d.h. an Baustoffproben sowie an der
gesamten Konstruktion anwendbar. In der Baustofftechnologie lbliche Qualitatssicherungs-
systeme, die aus einer werkseigenen Produktionskontrolle sowie Fremdiberwachung beste-
hen, wurden gepriift, auf die Salzgemenge Ubertragen und in einem Katalog von Qualitatssi-
cherungsmalRnahmen zusammengestellt.

In Bezug auf die Langzeitstabilitat ist ein wesentlicher Vorteil der entwickelten Baustoffe ge-
genuber zahlreichen konventionellen Baustoffen, dass sie aus definierten Mineralphasen
bestehen, deren Reaktionen mit Gasen und Losungen auf der Grundlage von natiirlichen
Analoga sowie geochemischen Modellierungen sicher prognostizierbar sind. So kénnen
Wechselwirkungen mit Gasen, die in natirlichen Evaporitgesteinen auftreten, ausgeschlos-
sen werden. Eine Betrachtung des Redoxmilieus kann entfallen, da die Baustoffe keine re-
doxsensiblen Elemente enthalten. Hervorzuheben ist ebenso die Bestandigkeit gegeniuber
Nebenkomponenten bzw. Spurenbestandteilen in natirlichen Salzlésungen, z.B. Ammonium,
deren Aggressivitdt gegeniiber Baustoffen, wie Beton, bekannt ist. Die Wechselwirkungen
mit niedrigsalinaren Wassern und Salzldsungen, wie NaCl- oder MgCl,-dominierte Losungen,
und ihre Auswirkungen auf die Materialeigenschaften der Rezepturen kénnen im Einzelfall im
erforderlichen Umfang geprift und ermittelt werden.

Im Rahmen des durchgefuhrten FUE-Vorhabens wurde eine Familie von Baustoffen entwi-
ckelt, die aus arteigenen Ausgangsstoffen des Salzgebirges hergestellt werden und die Pa-
lette an Materialien erweitern, die derzeit zum Verfullen von Hohlraumen und zum Erstellen
von Permeabtionsbarrieren im Salinar in Betracht gezogen werden. Des Weiteren konnten
die Voraussetzungen zur Durchfiihrung von Sicherheitsnachweisen und von Qualitatssiche-
rungsmalinahmen wahrend und nach Abschluss von BaumalRnahmen geschaffen werden,
so dass samtliche Grundlagen fir eine praktische Nutzung der Baustoffe vorliegen.
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2 Rezepturentwicklung

Ziel einer Rezepturentwicklung ist eine Baustoffzusammensetzung zu entwickeln, die samtli-
che Materialanforderungen an den frischen und festen Baustoff erfiillt. Da kein konkretes
Projekt verfolgt wird und daher keine zahlenmafig spezifizierten Anforderungen bestehen,
konzentrieren sind die Entwicklungen auf das Erzielen

e ausreichender rheologischen Materialeigenschaften der frischen Baustoffe,

e einer niedrigen Warmeentwicklung, da hohe Freisetzungen thermische Zwangsbean-
spruchungen der erhartenden Mischungen induzieren sowie

e ausreichende Festigkeitseigenschaften der erharteten Baustoffe.

Bei pumpfahigen Suspensionen muss grobe Gesteinskérnung ausreichend von feinkérnigen
Partikeln und Losung umgeben sein, um beim FlieB3prozess eine Bruckenbildung zwischen
den Grobkornkomponenten und damit die Neigung zu Rohrverstopfern zu minimieren. Ande-
rerseits darf der Anteil an Feinanteilen nicht zu hoch sein, da hierdurch der sog. Wasseran-
spruch eines Baustoffes ansteigt und als Folge die Konsistenz des Baustoffs negativ beein-
flusst wird.

Zum Erzielen einer ausreichenden Festigkeit ist es erforderlich, dass der Baustoff soviel Bin-
demittel erhalt, so dass ein Netzwerk an Erhartungsprodukten entsteht, in dem inerte Bau-
stoffphasen eingebettet sind. Darlber hinaus muss der Ldsungsanteil zumindest nahezu
vollstandig in Feststoffphasen gebunden werden, d.h. dass das Verhéltnis von Bindemitteln
zu Lésung zu begrenzen ist.

Eine Rezepturentwicklung ist daher stets, vor dem Hintergrund der Leistungsfahigkeit des
Bindemittelsystems, ein Kompromiss und das Ziel der Rezepturentwicklung ein ausgewoge-
nes Verhaltnis der Baustoffbestandteile zu finden. Wesentliche Grundlagen der Rezep-
turentwicklungen waren

e die Auswahl geeigneter Ausgangsstoffe,

e die KorngroRenverteilungen und Kornrohdichten der Feststoffe,

e die Schiitt- bzw. Rutteldichten der Feststoffe und deren Gemische,

e geochemische Modellierungen und Indexuntersuchungen zu den Erh&rtungsreaktionen
der Bindemittelkomponenten sowie

e Berechnungen zur Warme- und Temperaturentwicklung der erhéartenden Baustoffe.

Im Folgenden wird auf die einzelnen Entwicklungsphasen eingegangen.
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2.1 Auswahl der Ausgangsstoffe

Hydraulisch abbindende oder zementhaltige Baustoffe bestehen aus den folgenden Haupt-
bestandteilen (vgl. DIN FB 100 /2-1/):

¢ Zement (Bindemittel),

o Betonzusatzstoffe des Typs | (nahezu inerte Betonzusatzstoffe, wie Kalkstein- oder
Quarzmehl),

e Betonzusatzstoffe des Typs Il (latent hydraulische bzw. puzzolanische Stoffe),

e grobe und/oder feine Gesteinskdrnung (Zuschlag),

e Anmischwasser sowie

e ggf. Betonzusatzmitteln, d.h. Stoffe, die in kleinen Mengen, bezogen auf den Zement-
gehalt zugegeben werden, um die Eigenschaften des frischen oder festen Baustoffs zu
verandern.

Die Ausgangsstoffe der Mischungen sollten in Analogie zu den zementhaltigen Baustoffen
klassifizierbar sein. Des Weiteren war fur samtliche Stoffe von besonderer Relevanz, dass
die Materialien in der erforderlichen Qualitat in grofen Mengen industriell hergestellt werden
und daher fur die Herstellung der Mischungen in ausreichenden Mengen zur Verfligung ste-
hen. Nach Abschluss der Reaktionen sollten Mineralphasen im Baustoff vorlegen, die aus
dem Bereich mariner Evaporite bekannt und detailliert untersucht wurden. Vorteilhaft fur die
Auswahl war des Weiteren die Moglichkeit der Anlieferung in Silo-LKW und per Bahn sowie
eine kurzfristige Verfugbarkeit.

Bindemittel

Damit aus flieRfahigen Suspensionen Festkdrper mit geringer Permeabilitéat entstehen, mus-
sen die Bindemittel die Kapazitat haben, die zur hydraulischen Foérderung benotigte Menge
an Anmischlésung zumindest nahezu vollstdndig als Kristallwasser zu binden. Unter Beriick-
sichtigung des Stoffbestandes mariner Salzvorkommen kamen als Reaktionsprodukte die in
Tabelle 2-1 aufgefihrten Minerale in Betracht. Es zeigt sich, dass die Minerale zu den Grup-
pen MgSO,- oder MgCl,-haltiger Phasen sowie FeCl,-haltiger Phasen gruppiert werden kon-
nen. Auffallig ist, dass die kristallwasserhaltigen Minerale kein NaCl enthalten. Mirabilit ist
unter den in einem Bergwerk zu beachtenden physiko-chemischen Rahmenbedingungen
nicht stabil und wurde daher tabellarisch nicht erfasst. Eisenhaltige Minerale wurden auf-
grund von Aspekten des Arbeitsschutzes nicht bericksichtigt.
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Gehalt der Minerale.
Leonhardtit wird auch als Starkeyit und Schoénit als Picromerit bezeichnet.
Im Hinblick auf die Auswahl der Ausgangsstoffe fur die Baustoffmischungen
ist von Relevanz, dass MgSO,-haltige Minerale dominieren. Index*: Vgl.

Von Hodenberg, R. & Kihn, R. /2-2/.
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Mineralname Chemische Formel MgSO, Na,SO, K;SO,  H,O
[Maésen-%] T |
Chloride
Bischofit MgCl,-6H,0O 0,00 0,00 0,00 53,17
Carnallit KCI-MgCl,-6H,0 0,00 0,00 0,00 33,52
Tachhydrit CaCl,-2MgCl,-12H,0 0,00 0,00 0,00 41,77
Sulfate
Epsomit MgSO,-7H,0 48,84 0,00 0,00 51,16
Hexahydrit MgSQO,-6H,0 52,69 0,00 0,00 47,31
Pentahydrit MgSQO,-5H,0 57,20 0,00 0,00 42,80
Leonhardtit MgSO,-4H,0 62,55 0,00 0,00 37,45
MgS0O,-3H,0* 69,01 0,00 0,00 30,99
Sanderit MgSQ,-2H,0 76,96 0,00 0,00 23,04
MgSQ,-5/4H,0* 84,24 0,00 0,00 15,76
Kieserit MgSOQO,-H,0 86,98 0,00 0,00 13,02
Na-Mg-Doppelsalze
Blodit/Astrakanit Na,SO,4,MgS0O,4-4H,0 35,99 42,47 0,00 21,54
Loweit 12Na,S0,-7MgS0,4-4H,0 32,17 65,08 0,00 2,75
K-Mg-Doppelsalze
Kainit KCIl-MgS0,-2,75H,0 48,35 0,00 0,00 19,90
Leonit K,S0,-MgS0O,4-4H,0 32,83 0,00 47,52 19,65
Schonit K,S0,-MgS0,4-6H,0 29,89 0,00 43,27 26,84
Weitere Evaporitminerale
Polyhalit K,S0,-MgS0,-2CaS0,4-2H,0 | 19,96 0,00 28,90 5,98
Syngenit K,S0,-CaS0O,4-H,0 0,00 0,00 53,06 5,49
Tabelle 2-1: Auswahl von Evaporitminerale und MgSO,-, Na,SO,4-, K,SO,4- und H,O-

Basierend auf den Einzelkomponenten kristallwasserhaltiger Evaporitminerale wurden fol-
gende Bindemittel fir die Untersuchungen ausgewabhilt:

o Magnesiumsulfat-wasserfrei (calciniert),

. ESTA Kieserit fein“ und ,granular’,

o Natriumsulfat-wasserfrei (Thenardit),

o Kaliumsulfat-wasserfrei (Arkanit),”

o Calciumsulfat-wasserfrei (,Anhydritpulver®)
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o Magnesiumchlorid-Schuppen (vgl. Bischofit),
o Kaliumchlorid (Sylvin).

Strukturell handelt es sich bei den kristallwasserhaltigen Mg-Sulfaten um sogenannte Vitrio-
le. Epsomit (MgSO4*7H,O, Mg-Vitriol, Bittersalz) besitzt beispielsweise die Konstitution
[Mg(H»0)6]S0O4*H,0, wobei das zum Sulfat-lon gehérende Wassermolekil durch Wasser-
stoffbriicken gebunden wird. Mit einwertigen lonen (z.B. K) kénnen die Mg-Salze Doppelsul-
fate des Typus M',M"(S0O,),*nH.,0O bilden (M'=Alkalielement, M"=Erdalkalielement).

Zuschlag (grobe und feine Gesteinskérnung)

Zuschlag wird Baustoffen vor allem zur Steuerung der Materialeigenschaften und zur Redu-
zierung des Bindemittelanteils zugegeben. Bei der Wahl des Zuschlagmaterials wurde die
Moglichkeit einer in-situ-Verflgbarkeit berticksichtigt. Neben industriell hergestelltem Gewer-
besalz wurde daher Salz eines ehemaligen Kalibergwerks (,Haldensalz*), Aufbereitungs-
rickstande der Kalirohsalzaufbereitung eines produzierenden Kalibergwerkes sowie Salz-
grus, das bei der Streckenauffahrung anfallt (Auffahr-/Frassalz) verwendet. Hierdurch eroff-
nete sich auch die Mdglichkeit den Einfluss von Verunreinigungen des Salzzuschlages auf
das Baustoffverhalten zu begutachten.

Die Zuschlagmaterialien sollten ein nicht zu grof3es Grof3tkorn aufweisen, da zuerst Index-
versuche zur Ermittlung der Flie3fahigkeit geplant waren, wobei geringe Probenvolumina
eingesetzt werden sollten. Des Weiteren sind bei Verwendung von grobem Zuschlag gré3ere
Probekdrper zur Bestimmung der Festmaterialeigenschaften erforderlich (vgl. Kapitel Druck-
festigkeit, Permeabilitat). GroRe Korngrof3en kdnnen zudem zu Schwierigkeiten fuhren re-
prasentative Proben zur Ermittlung des mineralogischen Stoffbestandes und der spezifi-
schen Warmekapazitat zu gewinnen. Als Grenzwert wurde daher ein Grof3tkorn von etwa 8
mm gewahlt, obwohl bei gréberen Fraktionen aufgrund des geringeren Wasseranspruches
bei identischer Zusammensetzung einer Rezeptur eine bessere Fliel3fahigkeit zu erwarten
ist.

Zusatzstoffe

Bei konventionellen Baustoffen ist ein ausreichender bzw. ausgewogener Mehlkornanteil
erforderlich um ein geschlossenes Frisch- und Festbetongeflige und eine gute Verarbeitbar-
keit des frischen Baustoffes zu erhalten. Der Mehlkornanteil ist insbesondere wichtig fur Be-
ton, der Uber langere Strecken gefordert wird oder fur wasserundurchléassigen Beton (WU-
Beton). Bei sog. Selbstverdichtendem Beton wird dessen Formstabilitat auch dem auf3erge-
wohnlich hohen Mehlkornanteil dieses Baustofftyps zugeschrieben. Die Hochstmenge ist
abhangig vom Zementanteil, der ebenso ein KorngréRenspektrum entsprechend des Mehl-
korns hat.
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Charakteristisch fur die AISKRISTALL-Materialien ist eine im Vergleich zu Zementen deutlich
groRere KorngrofRe der Bindemittel. Das hieraus resultierende Defizit im Feinkornbereich
wurde durch die Zugabe von Zusatzstoffen ausgeglichen. Des Weiteren sollten diese Stoffe

¢ die Dichte der Suspensionen erh6hen, um Sedimentations- bzw. Entmischungserschei-
nungen aufgrund der Dichtedifferenzen der Feststoffe und der Porenlésung vorzubeu-
gen,

e beim hydraulischen Transport eine ,Schmierwirkung“ austiben,

e bei ruhender Suspension ein Drainieren oder Abseigern von Porenlésung ebenso wie die
Entstehung von Uberstandslosung (,Baustoffbluten) minimieren,

e und das Kornspektrum der Baustoffe im Hinblick auf die Forderbarkeit und die Festmate-
rialeigenschaften verbessern, z.B. Zwickel zwischen groben Feststoffen zur Senkung der
Permeabilitat fullen.

Daruber hinaus ist bei unldslichen Zusatzstoffen die positive Eigenschaften zu erwahnen,
dass sie bei Kontakt mit ungesattigten Losungen die Losungsgeschwindigkeit der Baustoffe
senken (vgl. Griischow 2001 /2-3/).

Die Auswahl der Feinstzuschlagstoffe erfolgte unter folgenden Gesichtspunkten:

e Geringe Sedimentationsgeschwindigkeit
Zur Reduzierung einer Sedimentation der groben Mischungsbestandteile soll die Sedi-
mentationsgeschwindigkeit der Zusatzstoffe in den Anmischlésungen mdoglichst gering
sein.

¢ Niedriger Wasseranspruch
Die Feinanteile sollen das FlieBvermdgen der frischen Baustoffmischungen mdglichst
wenig beeintrachtigen.

e Vermeidung von Thixotropieeffekten
Zur Reduzierung von Wiederanfahrdruckspitzen nach einer Stationierung der Bau-
stoffsuspension in der Rohrleitung sind Thixotropieeffekte zu minimieren.

e Arteigene Materialien
Die mineralogische Zusammensetzung der Feinstanteile sollte zumindest mit Substan-
zen, die in natirlichen Evaporitgesteinen auftreten, verwandt sein oder chemisch ahnein.
Aus der Arteigenheit der Materialien ist auch eine chemische Bestandigkeit bzw. Inertheit
abzuleiten.

o Verfugbarkeit
Die Substanzen missen in ausreichender Menge und Qualitdt (Homogenitat) erhéltlich
sein. Darlber hinaus sollten die Materialien einer werkseigenen Produktionskontrolle un-
terliegen oder nach einer Baustoffnorm hergestellt werden.

e Verarbeitbarkeit mit konventionellen Anlagen zur Herstellung von Baustoffen und Lager-
fahigkeit in herkdbmmlichen Silosystemen und Bunkern.

e Geringer Anteil an organischen Substanzen.
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Gepruft wurden zahlreiche Ton-/Schiefermehle, Gesteinsmehle (vgl. DIN 4226 /2-4/, DIN EN
12620 /2-5/, DIN EN 13055, Teil 1 /2-6/), Mehle oder Staube von Carbonaten (Kalk, Dolomit,
Magnesit, vgl. DIN EN 197, Teil 1 /2-7/), Anhydritmehle und Mikrosilica (Silikatstaub gemaf
DIN 13263 /2-8/).

Im ersten Arbeitsschritt wurde auf der Basis der KorngroRenspektren dieser Stoffe, die be-
stimmt oder Technischen Informationen der Hersteller enthommen wurden, die Sinkge-
schwindigkeit in Salzlésungen gemalRl dem Gesetz nach Stokes berechnet. Hiernach ist zu
erwarten, dass bei MgCl,-reichen Losungen im Vergleich zu KCI- oder NaCl-L6sungen auf-
grund der héheren Dichte und Viskositat eine geringere Menge an Zusatzstoffen zur Stit-
zung des Grobkornanteils erforderlich ist. Da die Sinkgeschwindigkeit in Folge der Bildung
von Kornagglomeraten (,Ausflockung®, vgl. Ferreiro & Helmy /2-9/, Gibbs /2-10/) beeinflusst
werden kann, schlossen sich Laborversuche in 1.000- und 2.000-mL-Messzylindern an, de-
nen definierte Mischungen der Zusatzstoffe mit Salzldsungen zugegeben wurden. Abbildung
2-1 zeigt exemplarisch einen Versuchsaufbau. In die Messreihe wurde als Vergleichsmalf3-
stab ebenso ein Zement einbezogen.

Abbildung 2-1: Messreihe zur Ermittlung der Sedimentationsrate von Salzzuschlag, Flug-
asche, Anhydritpulver, Zement und Mikrosilica in gesattigter NaCl-Losung.

Zur Prifung der des Wasseranspruches und der Thixotropie erfolgten Ausbreitversuche in
Anlehnung an das Verfahren nach Hagermann /2-11/ (vgl. Kapitel 4.3.2.1). Die Untersu-
chungen ergaben unter anderem das quellfahige Tonminerale (Bentonite, Attapulgit, etc.) als
Zusatzstoff ungeeignet sind. Nach Prifung der weiteren Voraussetzungen konzentrierten
sich die weiteren Laboruntersuchungen auf die Verwendung von

e Tonmehl Capsil 804-D100 der Fa. Stephan Schmidt KG,
e Schiefermehl VTS B0,09 der Fa. VTS Koop Schiefer GmbH & Co. Thiringen KG und



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1 JJ!;ETEC

02 S 8112 DBE TECHNOLOGY GmbH

Seite 17

e Mikrosilica (Silikastaub gemaf DIN EN 13263 /2-8/),

Ein weiteres Kriterium zur Auswahl von Mikrosilica war, dass diese Substanz rontgenamorph
ist und daher die mineralogische Identifizierung der weiteren Mineralphasen von Proben er-
harteter Baustoffe vereinfacht. Bei der praktischen Anwendung von Mikrosilica ist jedoch zu
beachten, dass sich diese Substanz leicht elektrostatisch aufladt. Dies kann zu Problemen
bei der Mischtechnologie fuhren. Dartber hinaus ist in Mischanlagen der Einsatz spezieller
Silos und Foérderschnecken erforderlich, so dass meist nicht staubférmiges Mikrosilica, son-
dern eine Suspension (,Slurry“) in Wasser zur Anwendung gelangt.

Mikrosilica besteht chemisch, wie Quarz, der in Evaporitserien auftritt, aus SiO,. Ton- und
Schiefermehle sind dagegen verwandt mit den wasserunloslichen Rickstanden mariner
Evaporite, beispielsweise Salztone. Hervorzuheben ist jedoch, dass die wasserunldslichen
Ruckstande der Evaporite im Vergleich zu den Ton- und Schiefermehlen einen deutliche
héheren Mg-Gehalt aufweisen, wahrend das Fe*/Al-, Fe*'/K-, Fe*'/Fe*- und das Mn/Fe*-
Verhéltnis niedriger ist. Die chemischen Charakteristika kénnen mit Befunden zum mineralo-
gischen Stoffbestand korreliert werden. So enthalten die wasserunldslichen Rickstande der
Evaporite Mg-reiche Chlorite, Koenenit, Talk und Mg-reiche Wechsellagerungsminerale, wie
Corrensit (vgl. Engelhardt & Brammer /2-12/, Engelhardt /2-13/). Diese Unterschiede wurden
jedoch im Hinblick auf den Einsatzzweck der Ton- und Schiefermehle als vernachlassigbar
angesehen.

Anmischlésung

Als Anmischlésung wurde Frisch-/Leitungswasser verwendet (vgl. DIN EN 1008 /2-14/), ge-
sattigte Salzlésungen von NaCl, KCI und MgCl, sowie eine natirliche Salzlésung aus dem
Forschungsbergwerk Asse, deren Chemismus einer Gleichgewichtslosung IP21 des
Hexaren Systems ozeaner Evaporite ahnelt. Die gesattigten NaCl-Losungen wurden durch
Auflésen von Salzzuschlag hergestellt, der ebenso zum Anmischen der Rezepturen verwen-
det wurde. Zur Herstellung gesattigter KCI- und MgCl,-Losungen diente Sylvin bzw. Magne-
siumchloridschuppen.

Die Prafungen auf Sattigung der Lésungen erfolgten durch Wagung definierter Losungsmen-
gen in Messkolben sowie mittels Ardometer. Verwendet wurden schwebstofffreie, klare Lo-
sungen.

Bei Verwendung von Haldensalz zur Herstellung NaCl-gesattigter Losung erfolgten dartber
hinaus Prifungen gemafR DBV-Merkblatt ,Zugabewasser‘ /2-15/ und der Restwasser-
Richtlinie des Deutschen Ausschusses fiur Stahlbeton /2-16/.
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2.2 Geochemische Modellierungen

Basierend auf den Erfahrungen zum Selbstverheilenden Versatz der GRS und den Grundla-
gen zur Reaktion natlrlicher Evaporitminerale mit Salzlésungen wurde die Verwendung von
vier Bindemittelfamilien favorisiert:

o MgSO,-wasserfrei + IP21-Ldsung als Anmischflissigkeit + Sylvin,

o Kieserit + NaCl-Lésung + Sylvin,

o Kieserit + Arcanit/Thenardit (K,SO4/Na,SO,) + IP21-Lésung,

o Kieserit + Bischofit (MgCl,-6H,0) + Arcanit/Thenardit (K,SO4/Na,SO,) + NaCl-Lésung.

Des Weiteren erfolgten Untersuchungen zum Verhalten von Gemischen mit sulfathaltigen
Mineralen (MgSO,-wasserfrei, Kieserit, Epsomit, Thenardit), Anhydrit und IP21-Losung sowie
von Varietaten der Bindemittelfamilien. Die IP21-Losung steht in den angegebenen Féllen
stellvertretend fir MgCl,-reiche Losungen, wobei auch Reaktionen mit MgCl,-gesattigter und
Gleichgewichtsloésung IP19 berechnet wurden. An Stelle einer reinen NaCl-Loésung wurde
ferner der Einsatz einer NaCl-dominierten Lésung gemaf Tabelle 2-2 untersucht.

Komponente Konzentration der Hauptkomponenten Janecke-Koordinaten
[mol/kg H,O] i [mol/1000 mol H,0] : Massen-%
Na 6,0170 108,3988 10,1403 2K 32,83
K 0,0760 1,3684 0,2177 Mg 25,51
Mg 0,0295 0,5317 0,0526 SO, 41,67
Ca 0,0256 0,4602 0,0751 2Na 2600
Cl 6,1067 110,0141 15,8706 Ca 22,08
SO, 0,0482 0,8685 0,3394 H,O 47976
Tabelle 2-2: Chemische Zusammensetzung der NaCl-dominierten Losung, die durch

Auflésen von Haldensalz des Kaliwerks Zielitz entsteht.
Dichte ca. 1,205 g/ccm.

Die Berechnungen erfolgten mit den geochemischen Rechenprogrammen Geochemist
Workbench und EQ3/6, fur Temperaturen von 10°C, 25°C und 40°C. Die Untersuchung ei-
nes Temperaturintervalls war erforderlich, da insbesondere in Systemen von Evaporitminera-
len die Reaktionen und damit die Reaktionsprodukte stark temperaturabhangig sind. Ausge-
wahlte Resultate der Berechnungen zeigen die Abbildung 2-2 und Abbildung 2-3.
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IP21-Losung
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Abbildung 2-2: Ternéres Diagramm IP21-L&sung-Halit (inerter Zuschlag)-MgSO,-wasserfrei
fur 25°C. Dargestellt ist das Feld in dem ein Lésungsiberschuss vorliegt
sowie Linien des Verbrauchs an MgSO, in Prozent zum Reaktionsende.
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Abbildung 2-3: Geochemische Modellierung der Reaktion von Kieserit mit einer gesattigten
NaCl-Losung bei 40 °C in Abhangigkeit des Reaktionsfortschritttes der EQ6-
Berechnung.
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Die Menge der stabilen Endprodukte und der Verbrauch an Kieserit zeigt
die rechte Y-Achse.

Beide Abbildungen erlauben Rickschliisse auf das Mischungsverhéltnis der Bindemittel und
der Anmischlésung. Des Weiteren verdeutlicht Abbildung 2-3, dass wahrend der Reaktion
Zwischenprodukte entstehen, die bei der Rezepturentwicklung zu beriicksichtigen sind. Die
Berechnungen zeigten zudem, dass in diesem Baustoffsystem mit zunehmender Temperatur
Mg-Sulfate mit geringerem H,O-Anteil entstehen. Bei der Restldsung handelt es sich hier um
eine Gleichgewichtslésung IP18 des hexaren Systems ozeaner Evaporite (Tabelle 2-3).

Komponente Konzentration der Hauptkomponenten Janecke-Koordinaten
[mol/kg H>O] i [mol/1000 mol H,O] : Massen-%
Na 0,4030 7,2607 0,6218 2K 2,16
K 0,2288 4,1222 0,6003 Mg 86,27
Mg 4,5624 82,1919 7,4410 SO, 11,57
Ca 0,0003 0,0060 0,0008 2Na 3,81
Cl 8,5283 82,1919 20,2889 Ca 0,006
SO, 0,6119 11,0227 3,9439 H,O 1050
Tabelle 2-3: Chemische Zusammensetzung der Gleichgewichtslésung IP18,s.c. Dichte

etwa 1,315 g/ccm.

2.3 Schitt- und Ritteldichten

Die Forderbarkeit in Rohrleitungen als auch das Erzielen ausreichender Festigkeiten erfor-
dert, dass das Volumen der Bindemittel und der Anmischlésung gro3er sein muss als der
Porenraum des Zuschlags, der aus der Schitt- und Rutteldichte berechnet wird. Dartber
hinaus sollten zum Erreichen héherer Festigkeiten, bei Einsatz z.B. von Na,SO, und K,SOy,,
diese Bindemittelkomponenten in den ZwickelrAumen der Kieseritkbrner passen. Das Volu-
men der Zusatzstoffe sollte im Vergleich zum Zuschlag und den Bindemitteln stets geringer
sein. Des Weiteren sind Angaben zur Schitt- und Ritteldichte erforderlich im Hinblick auf
eine spatere Konzeption einer Mischanlage und der Auslegung von Lager-, z.B. Silokapazita-
ten. Bei konventionellen Baustoffen kdnnen Angaben zu diesen Materialeigenschaften eben-
so zur Bewertung einer méglichen Baustoffsetzung oder des Auftretens von Uberstandslé-
sung (,Baustoffbluten“) herangezogen werden.

Die Schitt- und Ratteldichten wurden in Anlehnung an DIN 18126 /2-17/ und DIN EN 1097,
Teil 3 /2-18/ in zylindrischen StahlgefaRen (Innendurchmesser ca. 18,5 cm, Hohe ca. 18,5
cm) bestimmt. Das Volumen der GefaRe wurde mit einer Genauigkeit von 1 cm3 in Anleh-
nung an die DIN EN 12350, Teil 7 /2-19/ ermittelt.
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Zur Messung der Schittdichten wurden die Feststoffe oder Feststoff-Gemische ohne zuséatz-
liche Energie aufzubringen in die Gefalie gefillt und tUberstehende Koérner mit einem Stahlli-
neal moglichst bundig abgestriffen. Zum Bestimmen der Rutteldichten wurden die Feststoffe
in mehreren Lagen in die Gefalie gefillt und anschlieend unterschiedlichen Amplituden auf
einer Siebmaschine verdichtet. Abschlieend wurden Uber die Kante der GefalRe herausra-
gende Kdrner mit dem Lineal entfernt. Es wurden jeweils Finffachbestimmungen durchge-
fuhrt, wobei die Schitt- und Ritteldichten als Mittelwert der drei niedrigsten bzw. hochsten
Messwerte berechnet wurden. Die Werte dienten zur Berechnung des Porenanteils N gemaf3
Gl. (2.1), wobei pkp die Korndichte des jeweiligen Feststoffs oder die durchschnittliche Korn-
dichte des Bindemittel-Zuschlag-Gemisches ist (vgl. Kwan & Mora /2-20/):

N =1 - (min ps/ pkp) bzw. 1 — (max pr / pkp) (2.1)

Fur ESTA Kieserit ,fein’ ergibt sich so ein Porenanteil von 0,46 bzw. 46 Vol.-% (Schiittdichte)
oder 0,40 bzw. 40 Vol.-% (Rutteldichte). Bei einer Mischung von Kieserit mit gesattigter
NaCl-Lésung muissten demnach beispielsweise 540 Liter Kieserit die Kapazitat haben min-
destens 460 Liter NaCl-Losung zu binden, damit aus dem Feststoff-Losungs-Gemisch ein
Festkorper entsteht. Die geochemischen Modellierungen zeigen, dass bei Raumtemperatur
540 Liter Kieserit mit etwa 975 Liter NaCl-Losung reagieren. Demnach werden nur ca. 47 %
des Kieserits bei der Reaktion verbraucht und das Gemisch erhartet zu einem Festkdrper.
Berticksichtigt man ferner, dass die Zugabe eines feinkérnigen Zusatzstoffes das Verhaltnis
von Ldsung zu Kieserit senkt, so belegt dieses Beispiel, dass das System Kieserit-NaCl-
Losung als Grundbaustein von Baustoffen eingesetzt werden kann.

Vorliegende Untersuchungen an Steinsalzgrus ergaben bei lockerster Lagerung Porenanteile
von 43 bis 47 % und bei dichtester Lagerung von 33 bis 35 %. Die Berechnung der einzuset-
zenden Substanzmengen sollen an folgendem Beispiel erlautert werden: Unter Annahme
eines Porenanteils von 40 % und einer Salzgrusmenge von 10 kg ergibt sich ein Volumen
des Schiittgutes von ca. 36 Liter und ein Porenvolumen von 14,4 Liter. Um dieses Volumen
zu fullen, missen dem Salzgrus ca. 9,952 Liter NaCl-Losung und 5,512 Liter Kieserit zuge-
geben werden (> 15,464 L). Hieraus kristallisieren etwa 14,347 L Produktminerale, die
0,053 L der MgCl,-dominierten Restlésung einschlieen (> 14,4 L).
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2.4 KorngréfRenanalysen

Damit Baustoffe im frischen Zustand gute rheologische Eigenschaften aufweisen und im er-
harteten Zustand ein ausreichender Verbund zwischen den Kristallen besteht, miissen An-
forderungen an das Kornspektrum der Baustoffbestandteile erfillt werden. Angaben zur
KorngroRenverteilung der Ausgangsstoffe sind demnach erforderlich,

o als Grundlage bei der Wahl der Ausgangsstoffe und zur Entwicklung eines optimalen
Mischungsverhaltnisses der Ausgangsstoffe,

o bei Zuschlag zur Auswahl geeigneter Kornfraktionen,

o zur Beurteilung des Wasseranspruches der Feststoffe (vgl. Bigas & Gallias /2-21/),

o zur Bewertung einer moglichen Kornzerkleinerung bei einem Rohrleitungstransportes in
Folge der Scherung des frischen Baustoffes sowie

o als Bestandteil qualitatssichernder Malinahmen.

Bei der Auswahl der Ausgangsstoffe wurde jedoch der Verfligbarkeit in ausreichender Men-
ge und bei Bindemitteln einer adequaten Qualitatssicherung (werkseigene Produktionskon-
trolle) eine gréRere Bedeutung beigemessen, als der KorngréRenverteilung der Stoffe.

Entsprechend der stofflichen Beschaffenheit und Angaben zur Korngré3e anhand Techni-
scher Datenblatter bzw. Informationen kamen unterschiedliche Verfahren zur Bestimmung
der Korngrof3enverteilung zur Anwendung.

Die KorngrdéRRenverteilung von Zuschlag, MgSO,-wasserfrei und ESTA Kieserit ,fein’ wurde
mit einer Laborsiebmaschine und Sieben mit Stahlgewebe (Durchmesser 200 mm) durchge-
fahrt (vgl. DIN EN 933, Teil 1 /2-22/). Eingesetzt wurde der Grundsiebsatz und der Ergan-
zungssiebsatz 2 nach DIN EN 12620 /2-23/ (vgl. Griibl et al. /2-24/ 52 ff.). Die Siebe entspra-
chen der DIN ISO 3310, Teil 1 /2-25/. Des Weiteren kam ein Retsch-Camsizer zum Einsatz.
Dieses Geréat arbeitet mit dem Messprinzip digitaler Bildverarbeitung und liefert daher neben
der Korngrof3enverteilung auch Informationen zur Kornform. Einzelne Analysen erfolgten
mittels Luftstrahlsiebung (vgl. DIN EN 933, Teil 10 /2-26/). Die Proben wurden soweit erfor-
derlich vor der Messung auf saugfahigen Tuchern und anschlie3end im Warmeschrank ge-
trocknet.

Die Befunde zu den Zusatzstoffen basieren auf Messungen mit einem Mastersizer und ei-
nem Cilas 1064-Messgerat, wobei die Stoffe in Alkohol mittels Ultraschall dispergiert wurden.
Bei sehr feinktérnigen Ton- und Schiefermehlen erfolgten dartiber hinaus KorngréRenanaly-
sen mittels Sedimentation nach DIN 18123 /2-27/. Diese Probe wurden mittels Ultraschall in
Wasser dispergiert; als Dispergierungsmittel diente Natriumpyrophosphat (NasP,0-
10H,0).
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Ausgewahlte Messergebnisse zur KorngréR3enverteilung zeigt Abbildung 2-4 Basierend auf
den Befunden erfolgten Berechnungen der Volumenverteilung sowie der Kennzahlen k und
D, die Rickschlisse zum Wasseranspruch der Materialien erlauben. Hierbei ist jedoch zu
berticksichtigen, dass aus der Baustofftechnologie bekannte Beziehungen zwischen diesen
Kennzahlen und der Baustoffkonsistenz aufgrund der Verwendung von Salzlésung an Stelle
von Wasser nur eingeschrankt auf die Salzgemenge Ubertragbar sind.

Die Kornungsziffer k ist die Summe der in Prozent angegebenen Rickstande auf dem voll-
stéandigen Siebsatz mit 9 Sieben bis 63 mm (ohne Sieb 0,125) geteilt durch 100:

k = 2. Rlckstande [Massen-%)] / 100 %. (2.2)

Die D-Summe ist die Summe der Durchgange durch die 9 Siebe. Zwischen Kdrnungsziffer k
und D-Summe besteht die Beziehung:

100 - k + D = 900. (2.3)

100
Schiefermehl MgSO, (K+S) s
90
Elkem Mikrosilica Capsil 804-D100 wasserfrei : 1
T Schittgewicht e ~
Schuttgewich

°\:’ Grade 940 U-S/P 600 gr /Lites, o\:‘_
c -70 €
3 Karnrohdichte 8
2] 2,92 glem® ®
s ® &
- Schiefermehl =
> 150 2
S VTS-B 0.09 S
£ 40 §
o TR 3 z o
\ Komrohdichte Dictite Halit =~
% 2,835 giem? ca. 2,168 giom= %
Q 30 o
2 2
19] w

20

Kieserit fein (K+S) Gowarbesslz {I6+8)
10
. i 1
0,00001 0,0001 0,001 0,01 0,1 1 10 100

Dictite geséttigte NaCi-Lsg. ca. 1,205 glom? Korngr('jBe [mm] Dichte IP21-/Q-Lsg. ca. 1,293 g/cm?

Abbildung 2-4: KorngréRenverteilungen ausgewdahlter Ausgangsstoffe (Elkem Mikrosilica,
Tonmehl Capsil 804-D100, Schiefermehl VTS B0.09, MgSO,-wasserfrei,
ESTA Kieserit ,fein’, Aufbereitungsriickstande der Halde Ronnenberg, Han-
nover sowie Gewerbesalz der Kali und Salz AG).
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2.5 Entwicklung von Indexmischungen

Konventionelle Baustoffe enthalten feinkoérnige Bindemittel, so dass im erharteten Material
stets die inerten Komponenten mit Bindemittelprodukten umhullt werden. Nach den Korngré-
Benanalysen sind jedoch die Bindemittel der AISKRISTALL-Materialien deutlich gréber. Zum
Erzielen eines ungestorten Verbundes der Reaktionsprodukte, vorausgesetzt eine Aufberei-
tung des Minerale unterbleibt, ist demzufolge ein hdherer Bindemittelanteil erforderlich. Aus-
wertungen der Schiitt- und Rutteldichten und der Korngrof3enanalysen in Kombination mit
den geochemischen Modellierungen zeigen, dass die Rezepturen so zu konzipieren sind,
dass theoretisch — im Gegensatz zu konventionellen Baustoffen — ein Bindemittelliberschuss
vorliegt. Hierbei ist zusatzlich zu berlcksichtigen, dass die geochemischen Modellierungen
keine Bildung metastabiler Mineralphasen beriicksichtigen und ein homogenes Gemenge
der Reaktionskomponenten voraussetzen, d.h. nicht die aus dem Baustoffgefiige resultie-
renden Einschrankungen der Baustoffreaktionen bericksichtigen.

Anzustreben ist ein Kornspektrum der Feststoffanteile vergleichbar der Fuller- bzw. EMPA-
Kurve, wie in Abbildung 2-5 dargestellt. Unter Beriicksichtigung dieser Vorgaben wurden
Indexmischungen der bereits genannten Baustofffamilien entworfen.

— 100
Mischung mit 23,6 % MgSO ,-wasserfrei, 42,4 % Gewerbesalz, ’
12,0 % Schiefermehl und 22,0 % IP21-Lésung

— 80
~ g ~
& Eq &
_g’ Fuller-Kurve % ] %’
S A=(d/D)** 5 5
° == — S +40 T
Q S Q
2 X 2
» Fuller-Kurve T L2

~(d/D\"* £ |
A=(d/D) >
M
s 20
EMPA-Kurve
A=50*(d/D+(d/D)>®))
< = T T et ot 0
0,001 0,01 0,1 1 10

KorngréBe d [mm]

Abbildung 2-5: Korngréf3enverteilung einer Mischung mit MgSO,-wasserfrei, Gewerbesalz,
Schiefermehl (VTS-B 0.09) und IP21-Ldsung im Vergleich zu Fuller-Kurven
und der EMPA-Kurve.
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3 Vergleich mit konventionellen Baustoffsystemen

Im Folgenden werden Charakteristika von Baustoffsystemen beschrieben, wobei neben den
konventionellen auf traditionell im Kalibergbau eingesetzte Materialien eingegangen wird.
Des Weiteren wird auf den von GRS-entwickelten Selbstverheilenden Versatz eingegangen,
der als Abdichtungsmaterial eingesetzt werden soll.

3.1 Hydraulisch abbindende Baustoffe (Baustoffe auf Zementbasis)

Grundlage hydraulisch abbindender Baustoffe ist die Reaktion von Zement, sowie falls ein-
gesetzt, latent-hydraulischer oder puzzolanischer Stoffe mit Wasser. Hydraulisch abbindende
Materialien sind das am besten untersuchte Baustoffsystem und sind auch in einem Endla-
ger als Strukturmaterial bzw. als Abfallmatrix vorhanden (z.B. Kienzler & Altenhein-Haese /3-
1/, Kienzler et al. /3-2/ /13-3/, Vejmelka /3-4//3-5/). Zement besteht zum grof3en Teil aus kris-
tallwasserfreien Calcium-Silikaten. Die anderen Bestandteile sind hauptséchlich Aluminium-
verbindungen. Eine Zugabe von Gips und/oder Anhydrit ist erforderlich, um den Abbindepro-
zess zu steuern. Abbildung 3-1 zeigt die Zusammensetzung hydraulischer Bindemittel im
ternaren System mit den drei Komponenten SiO,, CaO+MgO (Oxide zweiwertiger Metalle)
und Al,O3+Fe,0O3 (Oxide dreiwertiger Metalle, Sesquioxide).

Zusammen- Ca0
setzung MgO

Portland -
zement | 63

Hochoten-|"| 0

schlacke 25

Puzzolane

Tonerde- n| 49

zement = 35

Abbildung 3-1: Rankinsches Diagramm hydraulischer Bindemittel (Zemente, Betonzusatz-
stoffe Typ II, gebrannter Kalk).
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MalRgeblich fur das Abbindeverhalten sind die Gehalte der sog. Klinkerphasen (vgl. Tabelle
3-1). Eine Beschreibung chemisch-mineralogischer Eigenschaften von Zement findet sich
beispielsweise bei Lea /3-6/.

Klinker-Phase Wasser Hydratisierte Phase Notation
CsS +n H,O 2Ca0*SiO,*(n-1)H,0 + 2Ca(OH),
Ca0*Si0O,*(n-1)H,0 + Ca(OH),

C.S + m H,0O CaO*SiO,*(m-1)H,0 + Ca(OH),

CA + 6 H,O Anfanglich: 4Ca0O*Al,03*14H,0 C,AHy,
Spater: 3Ca0*Al,03*6H,0

C,AF +z H,0 3Ca0*Al,03*12H,0 + CaO*Fe,03*5H,0

CaO + H,0 Ca(OH), Portlandit

CaSO0,*2H,0 +n H,O 3Ca0*Al,03*3CaS04*31H,0 Trisulfat
3Ca0O*Al,03;*CaS0,*31H,0 Monosulfat

Tabelle 3-1: Hydraulische Reaktionen von Klinker-Phasen nach Atkins et al. /3-7/.

Hydraulisch abbindende Baustoffe werden nach der KorngréR3e des Zuschlags in Betone,
Mortel und Suspensionen gegliedert. Im Kali- und Steinsalzbergbau wird ferner unterschie-
den

e Solebeton bzw. -mortel
(zementhaltiger Baustoff mit salinarer Anmischlésung und silikatischem Zuschlag) und
e Salzbeton bzw. -mortel
(zementhaltiger Baustoff mit salinarer Porenlésung (salinare Anmischlésung und/oder
Wasser und Salzzuschlag).

Hierbei ist zu beriicksichtigen, dass die salinare Porenlésung nicht nur die Eigenschaften des
Baustoffs aufgrund der Kristallisation von Halit beeinflusst, sondern dartiber hinaus die Ab-
bindereaktionen und damit die Art der Erhartungsprodukte (z.B. Suzuki et al. /3-8/). So finden
sich beispielsweise in Sole- oder Salzbetonen bzw. -mérteln h&ufig charakteristische Miner-
alphasen, wie Friedelsches Salz.

Uber die Eigenschaften und den Einsatz von Salzbeton berichten beispielsweise Engelhardt
et al. /3-9/, Fischer et al. /3-10/, Kbster et al. /3-12/, Preuss et al. /3-12/ und Raab et al. /3-
13/.

3.2 Magnesiabinder

Obwohl Magnesiabinder zu den traditionellen Baustoffen im Kalibergbau zahlen, gibt es der-
zeit keine Literatur, die einen detaillierten Uberblick iber das Verhalten und charakteristi-



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1 JJ!;ETEC

02 S 8112 DBE TECHNOLOGY GmbH

Seite 27

scher Eigenschaften dieser Baustoffgruppe gibt. Aus diesem Grund wird im Folgenden auf
diese Aspekte eingegangen (vgl. DBETEC /3-14/).

Die Erhartung von Magnesiabindern basiert auf der Reaktion von Magnesiumoxid [MgO] mit
Mg-reichen Salzlésungen zu Magnesiumoxichloriden (MOC-Phasen). Die Nutzung dieser
Reaktion zur Herstellung von Baustoffen wurde erstmals vom franzésischen Chemiker Sorel
/3-15/ beschrieben. Der Erhartungsprozess ist als Neutralisation beschreibbar mit den Teil-
reaktionen nach GI.(3.1) und GI.(3.2), wobei die Teilreaktion nach GI.(3-2) fur die schwach
sauren pH-Werte Mg-reicher Salzlésungen verantwortlich ist:

MgO + H,O — Mg(OH)" + OH~ (3.1)
MgCl, + 2 H,O = Mg* + 2 CI" + 2 H,0 — Mg(OH)* + H;0" + 2CI- (3.2)

Die basischen Mg-Hydroxidchloridhydraten fallen bei Ubersattigung aus einer gallertartigen
Masse aus. Allgemeine Reaktionsgleichungen sind nach GI.(3.3) und GI.(3.4):

3 MgO + MgCl, + 11 H,O — 3 Mg(OH), x MgCl, x 8 H,O| (3-1-8 Phase) (3.3)
5 MgO + MgCl, + 13 H,O — 5 Mg(OH), x MgCl, x 8 H,O| (5-1-8 Phase, metastabile -
Hydratphase) (3.4)

Die Zusammensetzung zahlreicher Rezepturen zeigt Abbildung 3-2.

Mg0

MQ(OH)2

40

50

0 P
}/
20 3

Abbildung 3-2: MgO-H,0O-MgCl,-Diagramm mit den darstellenden Punkten der 3-1-8- (vgl.
Gl. 3.1) und 5-1-8-Phase sowie von MgCl,-6H,0 (Bischofit).
Die darstellenden Punkte lastabtragender Rezepturen fallen nach Krauke
/3-16/ in das rote Feld.

"2 -V

MgClp-6H0 60

H,0 10



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1

02 S 8112

DEBETEC

DBE TECHMOLOGY GmbH

Seite 28

In Tabelle 3-2 ist die Zusammensetzung gebrauchlicher Anmischldsungen dargestelit.

Q-Gleichgewichtslosung Z-Gleichgewichtslésung Gesattigte MgCl,-Lsg.
[o/kg H.O]  [Ma-%]  [g/kg HzO] [Ma-%] [o/kg H,O]  [Ma-%]
Na* 10,64 0,728 2,22 0,143
K* 21,75 1,489 0,87 0,055
Mg 103,27 7,069 142,01 9,108 140,04 9,043
Ccr 315,25 21,578 407,01 26,163 408,55 26,382
SO,~ 10,05 0,688 6,12 0,393
H,O 1.000 68,448 1.000 64,138 1.000 64,575
Tabelle 3-2: Chemischer Stoffbestand einer Gleichgewichtslosung Q und Z (Quinares

System ozeaner Evaporite; Na-K-Mg-CIl-SO4-H,O) sowie einer gesattigten
MgCl,-Loésung bei 25 °C.

Wesentlich ist, dass zur Herstellung konzentrierte MgCl,-Losungen verwendet werden mus-
sen. Charakteristisch fir die Baustoffe ist ferner eine starke Warmeentwicklung wéhrend des
Erhartens und eine geringe Bestandigkeit in ungesattigten Salzlésungen und in NacCl-
Ldsungen. Hervorzuheben ist ebenso, dass Magnesiabinder sehr hohe Festigkeiten aufwei-
sen kénnen und in Rohrleitungen férderbar sind.

Von besonderer Relevanz ist, dass in Analogie zu den MOC-Phasen im System MgO-
MgS0O,4-H,0O (vgl. Abbildung 3-3) Magnesiumoxisulfate (MOS-Phasen) entstehen, die im Ver-
gleich zu MOC-Phasen eine geringere Harte und Hygroskopizitat aufweisen. Eine mogliche
Erhartungsreaktion verdeutlicht die Gleichung (3.5). Uber diese Verbindung besteht eine
Verwandtschaft zu den AISKRISTALL-Materialien, wie Gleichung (3.6) und die Abbildung 3-3
belegt.

5 MgO + MgSO,+ 13 H,0 — 5 Mg(OH), x MgSO, x 8 H,O| (3.5)
MgO + MgSO, (MgSO,-wasserfrei oder Kieserit) + NaCl-Losung =

Mg-Oxisulfat-Hydrate (MOS-Phasen) + Mg-Sulfat-Hydrate + Halit + -
Restlésung (3.6)
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H20

MgS0O4:7H20Q

#9304 MgO-6H20
®M0S0,-3MQO - 11H0

Z MQSO"S“QO'%H—‘)
2MQSO,-MgO - 4H,0

MoSO‘-HQO MQ(ON)2

0S0y4 1/3Mg(OH)2~ 1/3H,0

\2MgS Qg Ma(OH),
\

MgSO4 :}NQSO‘ MgO Mgo

Abbildung 3-3: Ternares Diagramm MgSO,-MgO-H,O mit den darstellenden Punkten der
Magnesiumsulfat-Hydrate und Magnesiumoxisulfate.

Magnesiabinder werden primar zur Verfillung von Bohrungen in Salinarformationen einge-
setzt. Des Weiteren liegen jedoch ebenso zum Einsatz der Magnesiabinder zur Verfillung
untertagiger Hohlrdume vor.

3.3 Gelsysteme

Gelbaustoffe sind mit Magnesiabindern verwandt, unterscheiden sich jedoch von dieser
Baustoffgruppe

o durch das Hinzufugen einer CaO und/oder Ca(OH),-Komponente und
. das Auftreten eines MgSO,- oder CaCl,-Anteils in der Anmischlésung und
o durch das niedrigere Verhaltnis von Bindemittel zu Anmischlosung.

Der Ca-Anteil wird in Form von Calciumoxid (gebranntem Kalk), Calciumhydroxid (Portlandit)
und/oder Dolomitkalkhydrat zugefugt. Das geloste MgSO, reagiert mit dem Ca-Anteil zu
Gips. Im Gegensatz zu Magnesiabindern ist bei Gelsystemen keine so hohe Warmeentwick-
lung wahrend der Erhartung zu erwarten, die zu thermischen Zwangsbeanspruchungen und
zur Rissbildung fuhren kann. Krauke /3-16/ gliedert die Gelbaustoffe entsprechend ihrer
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Konsistenz im Einbauzustand und der erzielbaren Festigkeiten in weich- bis steifplastische,
plastische bis druckplastische und druckplastische Systeme mit einer elastischen Kompo-
nente.

Mg0

H0 10 20 30  MgCly-6H0 60

Abbildung 3-4: Ausschnitt des Diagramms MgO-MgCl,-H,0 (20°C). Gelbaustoffe (dauerhaft
plastische bzw. gelantinierende Systeme) liegen nach Krauke /3-16/ im blau
markierten Feld.

Die Rezeptur eines Gelbaustoffes ist aufgefuhrt in Tabelle 3-3.

Komponente Massen-% Spezifikation

Steinsalz 50+3 Kérnung <1 mm
Gelsystem 50+3

Das Gelsystem hat folgende Zusammensetzung:
Dolomitkalkhydrat 7015

Magnesiumoxid 50£1,5

MgCl,-Lésung 88,0+ 2,0 MgCl,-Gehalt > 300 g/l

Tabelle 3-3: Gelbaustoffrezeptur zur Verfillung von Hohlrdumen in Salzbergwerken.
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Im Hinblick auf eine Einbettung und Sorption schadstoffhaltiger Abfallstoffe wurden unter-
schiedliche Gelsysteme untersucht (K-UTEC 2002 /3-17/). Den Arbeiten lagen zwei Grund-
rezepturen zu Grunde:

Rezeptur 1: 10 Massen-% Dolomitkalkhydrat
90 Massen-% Q-Losung (Quinares System ozeaner Evaporite)

Rezeptur 2: 7 Massen-% Dolomitkalkhydrat
3 Massen-% Magnesiumoxid
90 Massen-% Q-Losung (Quinares System ozeaner Evaporite)

34 Gips-/Anhydritbinder

Gips-/Anhydritbinder sind anorganisch-mineralische Bindemittelsysteme, die auf der Bildung
von Hydratphasen des Systems CaS0,-H,O basieren. Informationen zu ihrer Herstellung,
Verwendung und den Erhartungsmechanismen enthalten zahlreiche Lehrbicher, wie Bene-
dix /3-18/, Knoblauch & Schneider /3-19/ oder Schulze et al. /3-20/). Bei der Verwendung
salinarer Anmischlosungen ist zu bertcksichtigen, dass der Umwandlungspunkt von Anhydrit
zu Gips von ca. 42°C in Frischwasser auf etwa 18°C in NaCl-Losung abnimmt und bei
MgCl,-Lésungen auf noch geringere Werte. Die Baustoffe sind demnach unter Tage (Ge-
birgs- und Umgebungstemperatur) bei der vorgesehenen Anmischlésung nur verwendbar,
wenn sog. Anreger, wie MgSQO,, KCI, K,SO, und/oder Kaliumhydrogensulfat zugegeben
werden. Mit zunehmendem Gehalt weiterer Evaporitminerale, wie MgSO,, besteht eine Ver-
bindung der Gips-/Anhydritbinder mit den SVV- und modifizierten SVV-Materialien (vgl. Kapi-
tel 3.6). Baustoffe auf Steinsalz-Anhydrit-Basis wurden von Mischo /3-21/, Kiihn /3-22/ und
Langefeld /3-23/ beschrieben.

Aufgrund der NaCl-Dominanz der Porenldsungen sollten Gips-/Anhydritbinder nicht mit Mag-
nesiabinder kombiniert werden. Eine Kontaktkorrosion ware durch Austauschprozesse der
Porenlésung nicht auszuschlieRen. Uber geologische Zeitraume ist eine Umwandlung der
Calciumsulfat-Hydrate in Anhydrit nicht auszuschlieRen (Wasserabgabe). Die Umwand-
lungsgeschwindigkeit ist jedoch sehr gering.

35 Spilversatz

Bei Spulversatz handelt es sich im engeren Sinne nicht um eine Baustoffgruppe, sondern um
ein Einbringverfahren. So werden als Spilversatz im Kali- und Steinsalzbergbau Aufberei-
tungsrickstande bezeichnet, die durch Rohrleitungstransport gezielt in untertdgige Hohlrdu-
me verbracht wurden oder werden, um eine Stitzwirkung auf das Gebirge auszuiiben. Cha-
rakteristisch fur den Spllversatz ist eine turbulente Stromung beim Rohrleitungstransport,
wahrend hydraulisch abbindende Baustoffe und Magnesiabinder laminar durch die Rohrlei-
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tungen transportiert werden. Des Weiteren ist hervorzuheben, dass die Spulversatzsuspen-
sionen meist einen hohen Ldsungsanteil und einen geringen Anteil an Feststoffen mit gerin-
ger Korngrof3e aufweisen. Bei ruhender Suspension drainiert somit Salzldsung aus dem
Spulversatzkorper (vgl. Abbildung 3-5). Dieser Prozess ist mit einer Setzung des Materials
verbunden.

Silofahrzeug

Abbildung 3-5: Schematische Darstellung zum Einbringen von Spiilversatz in ein Bergwerk.
Charakteristisch flr den Spulversatz ist das Drainieren von Lésung, die un-
ter Tage gefasst, nach Uber Tage gepumpt und zum Anmischen des Spil-
versatzes wieder verwendet wird.

Obwohl der chemisch-mineralogische Stoffbestand von Spulversatzen nicht gezielt einge-
stellt wird, um definierte Festmaterialeigenschaften zu erzielen, so ist auch bei diesen Mate-
rialien eine Erhartung festzustellen. Der Prozess ist insbesondere auf die Bildung kristall-
wasserhaltige Salzhydrate und Rekristallisationseffekte zurtickzufiihren. Aufgrund der Ge-
birgskonvergenz, der hieraus resultierenden Druckbelastung der Spulversatzkérper und de-
ren Losungsgehalt treten haufig im erharteten Material Druckldsungserscheinungen auf. Die
Druckldsungserscheinungen verursachen, im Verbund mit Rekristallisationen sowie den sich
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neubildenden Mineralphasen einen kompakten Kornverbund der Salzpartikel (Rauche &
Mierdel 2001).

Sitz et al. /3-24/ (vgl. Eulenberger /3-25/, /3-26/) fihrten Untersuchungen an Spulversatzma-
terialen des Sudharzkalibezirkes sowie der Kaliwerkes Zielitz durch, die hauptsachlich aus
Halit bestehen. Unterschieden wurde aufgrund des Auftretens an Nebenkomponenten an-
hydritischer, kieseritischer und polyhalitischer Versatz. Die Untersuchungen ergaben, dass
die Versatzkérper nach ca. 10 Jahren aufgrund ihres Verformungsverhaltens, der hohen
Festigkeit, des Korrosionswiderstandes gegeniiber Losungen und der Durchlassigkeit die
Anforderungen an ein Verschlussmaterial in Untertagedeponien erfillen. Insbesondere wird
hervorgehoben die hohe Qualitdt des Verbundes vom Versatzkdrper mit dem umgebenden
Gebirge. In diesem Bereich kam es durch Lése- und Rekristallisationsvorgange zu einer mi-
neralischen Verwachung von Versatz und Salinargebirge. Bei fehlender Gebirgskonvergenz,
wie es in bereits langer stehenden Strecken der Fall sein kann, erreichte der Spllversatz
mittels einer im Versatzmassiv sich ausbildenden hydraulischen Druckséaule (Konsolidations-
saule) durch Eigenverdichtung eine Rohdichte von > 2,1 g/ccm. Ein Gestein bestehend aus
ca. 75 Massen-% Halit, jeweils 10 Massen-% Anhydrit und Polyhalit sowie 5 Massen-% Kie-
serit hat im Vergleich hierzu eine Dichte von etwa 2,33 g/cm?®. In-situ Untersuchungen erga-
ben Permeabilitdten von 6,8 * 1072 bis 8,1 * 107° m?.

Angaben zur chemischen Zusammensetzung von Spulverséatzen der Kaliwerke Bischoffero-
de und RoBleben sind aufgefiihrt in Tabelle 3-4. Leider fehlen in der Originalliteratur Anga-
ben zum Wassergehalt der Versatzmaterialien. Darliber hinaus wurde offensichtlich in der
Mehrzahl der Analysenresultate eine Normierung auf 100 Massen-% vorgenommen. Eine
Berechnung der Phasenanteile in den Proben ist somit nur eingeschrankt mdglich. Anhand
der K,SO4-Anteile kann jedoch abgeschétzt werden, dass die Proben hdhere Anteile an Po-
lyhalit (K.SO4*MgS0,4*2CaS0,4*2H,0) enthalten. Auch unter Beriicksichtigung einer Kainit-
Komponente (KCI*MgS0O4*2,75 H,0) dirften in den Proben Anteile von Mg-Sulfaten von
teilweise Uber 10 Massen-% vorliegen.
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NaCl : CaSO, : MgSO, KCI MgCl, | K;SO,4 i Unlésl. : Summe
Massenanteile in %
Kieseritischer Versatz”
Bischofferode 74,2 9,3 8,9 3,1 1,0 2,5 1,0 100,0
74,0 18,0 3,0 3,0 1,0 — 1,0 100,0
,Polyhalitischer Versatz“
Rol3leben 57,3 7,3 20,7 6,6 1,3 6,3 11 100,6
48,4 11,9 23,0 6,3 1,3 7,0 2,1 100,0
59,2 5,5 19,7 7,0 15 5,8 1,3 100,0
58,4 8,9 19,4 3,9 2,0 6,3 11 100,0
59,4 9,5 16,0 19 0,1 13,1 — 100,0
62,0 5,6 20,4 3,0 1,2 7,0 0,8 100,0
NaCl CaS0O,; | MgSO, KCI MgCl, K,SO, i Summe
Mol.-%
Kieseritischer Versatz”
Bischofferode 85,9 4,6 5,0 2,8 0,7 1,0 100,0
85,9 9,0 1,7 2,7 0,7 — 100,0
~Polyhalitischer Versatz*
RoR3leben 72,9 4,0 12,8 6,6 1,0 2,7 100,0
66,5 7,0 15,3 6,8 1,1 3,2 100,0
74,5 3,0 12,0 6,9 1,2 2,4 100,0
74,8 4.9 12,1 3,9 1,6 2,7 100,0
77,0 53 10,1 1,9 0,1 57 100,0
77,7 3,0 12,4 2,9 0,9 2,9 100,0
Tabelle 3-4: Chemische Zusammensetzung von Spulversatzen (Sudharz-Kalirevier) in

Massenanteile in % und Mol.-%. Die Benennungen ,kieseritischer bzw. ,po-
lyhalitischer Versatz* beziehen sich auf Angaben der Originalliteratur.
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3.6 Selbstverheilender Versatz (SVV)

Der sog. selbstverheilende Versatz besteht aus Mischungen von MgSO,-wasserfrei, Stein-
salz und ggf. Sylvin sowie weiterer Zusatzstoffe. Die Gemische werden pneumatisch in die
zu versiegelnden Hohlrdume eingebracht und liegen demnach zuerst als lose Schiittung vor.
Die Massenverhaltnisse der Ausgangsstoffe werden so eingestellt, dass eine ausreichende
Reaktion mit einer groRen Bandbreite an wasserigen Losungen sichergestellt ist. Die Reakti-
on zu einem Barrierekdrper mit hohen Festmaterialeigenschaften kann kontrolliert durch Zu-
gabe von Salzldsungen erfolgen oder findet bei einem spateren Losungszutritt statt.

Aufgrund der Verwendung von MgSO, als Bindemittel ist der selbstverheilende Versatz mit
AISKRISTALL-Baustoffen verwandt und mit diesen Materialien uneingeschrankt kombinier-
bar. Die vergleichbaren Reaktionsmechanismen und das Verhalten in Bezug auf die Lang-
zeitstabilitat ermdglicht die Nutzung von Synareseeffekten bei der Baustoffentwicklung. Im
Gegensatz zu AISKRISTALL, das hydraulisch forderbar sein soll, ist jedoch bei SVV eine
schnelle Reaktion mit der Lésung gewtlinscht. Weitere Unterschiede sind, dass

e SVV als Barrierematerial eingesetzt wird, jedoch nicht als Widerlager oder als stiitzender
Versatz,

e beim Konzept der Reaktion mit Zutrittsldsungen die Schittungen bis zum Lésungskontakt
gaspermeabel sind,

e SVV-Mischungen als Folge hoher Anteile an MgSO, héhere Reaktionswarmen entwi-
ckeln,

o aufgrund der hoheren Packungsdichte (keine hydraulische Forderung) bei der Erhar-
tungsreaktion grof3e Kristallisationsdriicke entstehen (vgl. Abbildung 3-6).

Da sich die Anwendungsspektren von SVV und AISKRISTALL nur im geringen Umfang
Uiberschneiden, sich aber beide Materialgruppen sinnvoll ergdnzen, wurde die Entwicklung
der Baustoffe aufeinander abgestimmit.
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Abbildung 3-6: Entwicklung des Kristallisationsdruckes (“crystallisation pressure®) und des
Gesamtdruckes (“total pressure®) bei Druckbeaufschlagung (“pressure of
brine®) von SVV-Material mit Salzlésung in einem Hochdrucksaulenversuch.
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4 Versuchsdurchfiihrung

Voruntersuchungen und Recherchen zum geochemisch-mineralogischen Verhalten von
Evaporitmineralen ergaben, dass deren Gemische mit Salzlésungen bei Gewahrleistung
einer Flie3fahigkeit die Kapazitat haben zu einem Festkorper zu erharten. Basierend auf den
Untersuchungsresultaten der Ausgangsstoffe konnten erste Rezepturen entwickelt werden.

Ziel des im Folgenden beschriebenen Untersuchungsprogramms, war

e Baustoffrezepturen unter Berlicksichtigung vorgegebener Materialanforderungen zu op-
timieren,

e Aussagen zum Anwendungsbereich von Rezepturen zu erhalten sowie

e (uantitative und qualitative Aussagen zu den Materialeigenschaften zu erhalten.

Die Ermittlung von Zahlenwerten zu Materialeigenschaften ist erforderlich, da sie eine
Grundlage fur Sicherheitsnachweise sind. Meist werden diese Nachweise rechnerisch ge-
fuhrt, so dass die Zahlenwerte auch als Basis genutzt werden sollten, um

o Abhangigkeiten der Materialeigenschaften untereinander und von der Rezepturzusam-
mensetzung zu identifizieren,

e die Gultigkeit von Beziehungen und Gesetzmaligkeiten konventioneller Baustoffe zu
prufen und

e Materialmodelle zur mathematischen Beschreibung der Materialeigenschaften zu entwi-
ckeln.

Zur ldentifizierung von Kopplungen der Materialeigenschaften und zur Entwicklung von Ma-
terialmodellen sollten moglichst frihzeitig jeweils eine Referenzmischung mit MgSO;-
wasserfrei und Kieserit festgelegt werden. Uber die Materialanforderungen hinaus, miissen
diese Referenzmischungen eine geringe Anzahl an Ausgangsstoffen enthalten (einfache
Zusammensetzung) und unproblematisch herzustellen sein. Als Ausgangsstoffe sollten aus-
schlie3lich moglichst gut definierte Materialien verwendet werden.

Da es sich bei den hier entwickelten Baustoffen, um ein Novum handelt, war ein Schwer-
punkt der Untersuchungen die Durchfiihrung ziigig und einfach zu realisierender rheologi-
scher Prifungen. Sofern die Rezepturen die Anforderungen an die rheologischen Materialei-
genschaften erfillen, wurden die Untersuchungen auf Prifungen der Festmaterialeigen-
schaften ausgedehnt. S&dmtliche Arbeiten erfolgten nach Arbeitsanleitungen in Anlehnung an
DIN-Normen und Richtlinien der Baustofftechnologie, wobei die Charakteristika der Evapo-
ritminerale, wie deren Wasserldslichkeit beriicksichtigt wurden.
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4.1 Qualitatssichernde MalRnahmen

Die Baustoffherstellung und die Prifung von Frisch- und Festmaterialeigenschaften wurden
stets von qualitatssichernden Mal3Bnahmen begleitet, wobei ein Schwerpunkt die Ermittlung
von Qualitatsschwankungen der Ausgangsstoffe war. Der besondere Umfang der Prifungen
im Vergleich zur konventionellen Baustoffproduktion ist insbesondere darauf zurtickzufihren,
dass die verwendeten Materialien fur andere Anwendungsbereiche, jedoch nicht fur die Her-
stellung von Baustoffen produziert werden. Die qualitatssicherenden MalRhahmen umfassten
beispielsweise

¢ Visuelle Prifungen der Ausgangsstoffe

e Wassergehaltsbestimmungen der Feststoffe

¢ Mikroskopische Untersuchung von Streupraparaten der Feststoffe

e Bestimmungen der Korngréf3enverteilung

e Messungen der Feststoff- und Losungsdichten

¢ Bestimmungen des chemischen und mineralogischen Stoffbestandes der Ausgangskom-
ponenten und erharteter Probekorper

Bestimmungen der KorngréRenverteilung waren bereits im Rahmen der Voruntersuchungen
zur Festlegung von Indexrezepturen erforderlich. Die Durchfiihrung der Bestimmung wurde
daher in Kapitel 2.4 beschrieben.

Um detailliertere Vergleichsuntersuchungen durchfihren zu kénnen und als Hilfsmittel der
visuellen Stoffprifungen wurden von den Lieferungen der Ausgangsstoffe reprasentative
Ruckstellproben genommen und in luftdicht verschliel3baren, chemisch inerten GefalRen bei
Raumtemperatur aufbewahrt.

4.1.1 Visuelle Prufungen

Visuelle Prifungen sind erforderlich, da hierdurch das gesamte Ausgangsmaterial einer Mi-
schung geprift werden kann, wahrend die weiterhin genannten Methoden (z.B. Wasserge-
haltsbestimmung, chemisch-mineralogische Untersuchungen, etc.) ausschlief3lich die Eigen-
schaften von Einzelproben erfassen. Neben visuell erkennbaren Verunreinigungen kdnnen
auch Fremdkoérper erkannt und ggf. entfernt werden. Festgestellt wurden, beispielsweise
Beimengungen von Kieserit ,gran.’ im ESTA Kieserit ,fein’, das nicht zur Baustoffherstellung
geeignet ist. Im Rahmen der Labor- und Technikumsversuche waren die Mengen an Kieserit
,gran.’ vernachlassigbar; bei einer Baustoffproduktion sind jedoch entsprechende Qualitats-
vereinbarungen zu treffen, so dass diese Beimengungen ausgeschlossen sind.
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4.1.2 Wassergehaltsbestimmung

Die als Bindemittel eingesetzten Stoffe sind hygroskopisch. Diese Eigenschaft kann bei einer
Lagerung der Salze bei erhdhter Luftfeuchtigkeit deren Einsatzfahigkeit beeintrachtigen, da
dann bereits kristallwasserhaltige Salze entstehen. Des Weiteren ist zu bertcksichtigen,
dass die Feuchte der Ausgangsstoffe den Losungsanteil und damit Rezeptur eines Baustof-
fes maf3geblich beeinflusst.

Vor der Verwendung der Materialien erfolgten daher Prifungen auf Feuchtigkeit nach der
Calciumcarbid-Methode mit einem CM-Geréat. Dieses Verfahren eignet sich auch zur Prifung
der hygroskopischen Bindemittel, da das Kristallwasser von zahlreichen Evaporitmineralen
teilweise erfasst wird. Diese Menge an nachweisbarem Kristallwasser wurde durch Vorver-
suche ermittelt. Flissigkeitseinschliisse in Evaporitmineralen, die vor allem bei grobkdrnigem
Salzzuschlag auftreten kénnen, werden mit der CM-Methode nicht erfasst. Bei feuchter Ge-
steinskdrnung (Salzzuschlag) wurden die Messwerte des CM-Gerétes zur erforderlichen Kor-
rektur der Ausgangsstoffmengen herangezogen, damit die Massenverhaltnisse der Aus-
gangsstoffe der Rezepturvorgabe entsprechen.

Das CM-Gerét ist ein im Bereich der Baustofftechnologie gebréuchliches Messverfahren zur
Prifung der Genauigkeit von Feuchtemesseinrichtungen. Die Genauigkeit des CM-Gerates
wurde durch den Einsatz sog. Prifampullen gepriift. Das Manometer entspricht der Gulte-
klasse 1,6, d.h. dass die maximale Abweichung des Manometers 1,6 % bezogen auf den
Endwert der Druckskala ist. Die Bestimmungen erfolgten nach einer speziell fir die unter-
suchten Stoffe angepassten Arbeitsanleitung (DBETEC /4-1/, vgl. Brokamp /4-2/; Hadjar /4-
3/, Leschnik /4-4)).

4.1.3 Mikroskopische Untersuchung von Streupréparaten

Zur Herstellung von Streupraparate wurde eine Spatelspitze des zu untersuchenden Stoffes
auf Glastrager im Format 50 - 50 mm aufgestreut. Grobere Stoffe wurden zuvor im Achat-
mahlbecher mit einem Achatpistell vorsichtig zerdriickt oder gemahlen. Danach wurden we-
nige Tropfen einer Immersionsfliissigkeit auf das Prifgut aufgegeben. Die Auswahl der Im-
mersionsflissigkeit erfolgte in Abh&ngigkeit der Lichtbrechung des Prifguts. Nach dem Ab-
decken mit einem Deckglas erfolgte die lichtmikroskopische Untersuchung bei parallelen und
gekreuzten Polarisatoren.

Fur Dauerpraparate wurden an Stelle der Immersionsflissigkeit die lichthartenden Einkom-
ponentenkleber Technovit 7.210 VLC (Lichtbrechung 1,461) oder 7.200 VLC (Lichtbrechung
1,485) eingesetzt. Das Erharten des Klebers erfolgte nach dem Auflegen des Deckglases bei
UV-Bestrahlung.

Abbildung 4-1 zeigt beispielhaft Partikel von Mahlgut des Gewerbesalzes (Halit).
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Abbildung 4-1: Mikroskopische Aufnahmen von Bruchsticken des Gewerbesalzes der K+S
AG (Halit).

4.1.4 Dichte der Ausgangsstoffe
Dichtebestimmungen dienten neben der Qualitatssicherung als Grundlage

e zu den Stoffraumrechnungen der Rezepturen und
e als Eingangsparameter zur Berechnung der Rohkorndichte sowie der Trockenrohdichte
und damit der Baustoffporositaten (vgl. Kapitel 4.7.1).

Die Messungen erfolgten nach einer Arbeitsanleitung /4-1/ in Anlehnung an DIN EN 196, Teil
6 (Abschnitt 4.5.3) /4-5/, DAfStb /4-6/ und DIN 18124 (Abschnitt 6.2 /4-7/, vgl. DIN EN 1097,
Teil 6 /4-8/). Bei feineren Stoffen kam ein Kapillarpyknometer zum Einsatz und bei den Zu-
schlagmaterialien geeichte Glasmesskolben. Die Dichte der Zusatzstoffe wurde nicht ermit-
telt. Als Grundlage der Arbeiten dienten die Angaben der Technischen Informationen bzw.
Produktdatenblatter.

Die Dichtebestimmung der Anmischlésungen erfolgte durch Wagung definierter Volumina
(Fullen geeichter Messkolben bis zur Eichmarke) oder mit Araometern (vgl. DIN 18123 /4-9/).
Dichtebestimmungen von Ldsungen, die dartiber hinaus chemisch analysiert wurden, erfolg-
ten nach der Biegeschwingermethode.

Die gemessenen Dichten wurden mit Literaturdaten bzw. mit Produktangaben verglichen.
Sofern sich in der Literatur oder in den Produktangaben keine Dichtewerte fanden — dies
betraf ausschlie3lich Salzlésungen —, so wurden die Dichten auf der Grundlage des chemi-
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schen Stoffbestandes, d.h. des Anteils an den fiktiven Komponenten (NaCl, KCI, MgCls,
CaCl,, Na,S0O4, K,SO4, MgS0O,, CaS0,) berechnet. Eingesetzt wurde das auf den Dichte-
Isothermen der fiktiven Komponenten basierende Additionsverfahren (von Borstel /4-10/).
Die Dichte einer reinen NaCl-gesattigten Losung ergibt sich in Abh&ngigkeit der Temperatur
geman Gl. (4.1):

Dichte NaCl-gesattigte Losung [kg/m3] = 1.209 — 0,429 - Temperatur [°C] (4.1)

4.1.5 Chemische Analytik
Die Analysenresultate dienten zusatzlich der Beurteilung der Qualitat von Ausgangsstoffen

o als Grundlage zur Durchfiihrung ergénzender geochemischer Modellierungen der Er-
hartungsprozesse und
o zur eindeutigen Charakterisierung der Stoffe.

Bei Salzen wurden die Einzelkomponenten der fiktiven Komponenten in Anlehnung an DIN
EN ISO 14911 /4-11/ (Na*, K*, Mg*, Ca®") mittels ICP-OES (lon Coupled Plasma Optical
Emission Spectrometer) des Typs JY50 P von ISA JOBIN YVON, DIN EN ISO 10304, Teil 1
14-12/ (SO,¥), CI” argentometrisch durch potentiometrische Titration nach DIN 38405 /4-13/
(vgl. DIN 19570 /4-14/) und teilweise der Anteil unltslicher Rickstande bestimmt. Spurenbe-
standteile der Salze wurden nicht analysiert.

Bei Stoffen, die in Wasser nicht I6slich sind, wurde dagegen der Glihverlust in Anlehnung an
DIN 18121 bei 950 °C (vgl. DIN 38409 /4-15/, Teil 1, DIN EN 14016, Teil 2 /4-16/, Heinrichs
& Herrmann /4-17/ 455 ff.) und der chemische Stoffbestand mittels Rontgenfluoreszenzana-
lyse ermittelt. Die Messungen der Haupt-, Neben- und Spurenbestandteile erfolgten an Pres-
stabletten. Hierzu wurden nach einer Feinmahlung in Isopropanol und anschliel3ender
Trocknung auf dem Sandbad 1,5 g Probenpulver mit 0,3 g Bindemittel (Wachs C, Fa.
Hoechst) homogenisiert und in Al-Ringe gepresst. Die Messungen erfolgten an einem Se-
quenz-Rontgenspektrometer der Fa. Philips.

Des Weiteren wurde die Viskositat von Lésungen mit dem MicroVisko2-Viskosimeter der Fa.
Thermo-Haake bestimmt.

Die Analysenresultate bestatigten die Konformitat mit den Angaben der Technischen Infor-
mationen bzw. Produktdatenblatter der Hersteller.
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4.1.6 Mineralogische Analytik
Mineralogische Untersuchungen wurden durchgefiihrt,

e zur Qualitatsiberwachung der Ausgangsstoffe sowie
e zur Ermittlung des mineralogischen Stoffbestandes erharteter Probekorper und damit der
Uberprifung von Befunden der geochemischen Modellierungen.

Soweit erforderlich, z.B. im Falle der Bindemittel und der Zuschlagmaterialien (Gesteinskor-
nung), erfolgte eine Feinmahlung manuell in einem Achatmahlbecher mit Achatpistell. Die
Feinmahlung wurde in einer luftdichten Glovebox durchgefiihrt, der zuvor zur Senkung der
Luftfeuchtigkeit MgSO,-wasserfrei zugegeben wurde. Erhartete Probekdrper wurden in ei-
nem Kunststoffbeutel mit einem Hammer zerschlagen, die Bruchstiicke ebenso homogeni-
siert und eingeengt. Nach der Probeteilung erfolgte in Analogie zu den Ausgangsstoffen eine
Feinmahlung in einer Glovebox, der jedoch zuvor nicht MgSO,-wasserfrei, sondern die ver-
bleibenden Bruchstiicke der Grobzerkleinerung zugegeben wurde. Die weitere Lagerung des
Prifguts erfolgte in luftdichten Schnappdeckelglasern bei Raumtemperatur.

Die Untersuchungen konnen gegliedert werden in infrarotspektrometrische (IR) und ront-
gendiffraktometrische (XRD, vgl. DIN EN 13925 /4-18/) Analysen. Die Messungen an erhér-
teten Proben beschrankten sich auf Mischungen mit Mikrosilica, da Mikrosilica im IR-
Spektrum nur eine geringe Anzahl an Peaks aufweist und dariber hinaus rontgenamorph ist.
Dies vereinfachte wesentlich die Identifizierung der Evaporitminerale, vor allem der relevan-
ten Erhartungsprodukte.

Rontgendiffraktometrisch wurden ausschlieRlich Pulverpraparate untersucht. Die Rontgendi-
agramme wurden an einem Siemens D-500 Diffraktometer nach Bragg-Brentano unter fol-
genden Bedingungen gemessen:

e Messbereich 4,0° bis 70,0°,

e Strahlung Cu Ko = 1,5418 A, 40 kV, 30 mA,

e Halbautomatischer Divergenzschlitz (entsprechend 1°),

e Schrittweite 4,0° 20 bis 5,5° 26: 0,04° 20; 5,5° 26 bis 70° 26: 0,02° 26.

Die Messzeiten fur die Aufnahme der Rontgendiffraktogramme wurden entsprechend Tabelle
4-1 gewahlt.

Winkelbereich [°26] 4,0-55 5,51-9,49 9,51 -13,99 14,01 - 70,01
Messzeit pro Schritt 28,1s 14,4 s 72s 3,6s
Tabelle 4-1: Messzeiten fur die Aufnahme der Réntgendiffraktogramme (Pulverprapara-

te).
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Zudem wurde fur Einzelanalysen ein Diffraktometer X’Pert-MPD der Fa. Phillips eingesetzt.
Die Messung erfolgten im 23-Winkelbereich zwischen maximal 5° und 75° unter Verwen-
dung einer Cu-K,-Kathode und die Auswertung mit der Software X'Pert fur Windows 1.0 auf
Basis des ASTM-Standards.

Fur die IR-Spektrometrie wurde ein Zweistrahl-Spektrometer 883 der Firma Perkin-Elmer
eingesetzt. Der Mineralnachweis erfolgte aus 1 %- und ¥ %-KBr-Presslingen. Der Press-
druck betrug 100 kN und die Presszeit 6 Minuten. Die Aufnahmebedingungen waren:

e Wellenzahlbereich 200 bis 4.000 cm™,
e Spaltprogramm 3 und Filtereinstellung 16,
e Registriergeschwindigkeit 1,44 s/cm™.

4.2 Baustoffherstellung (Mischen der Ausgangsstoffe)

Die Herstellung eines Baustoffes basiert im Wesentlichen auf drei Arbeitschritten, dem Do-
sieren, Wagen und Mischen der Ausgangsstoffe, wobei sdmtliche Stoffe in einer Mischanla-
ge dosiert, gewogen und danach gemischt werden kénnen oder die Mdglichkeit besteht eine
bereits hergestellte ,Vormischung“ zu verarbeiten. Des Weiteren ist es bei der Herstellung
von Betonen gebrauchlich einzelne Fraktionen des Zuschlages zu verarbeiten, um eine bes-
sere Kontrolle Giber das Kornspektrum des produzierten Baustoffes zu erhalten.

Damit bei Betonen nach Zusammensetzung (vgl. DIN EN 206, Teil 1 /4-19/, DIN Fachbericht
100 /4-20/, DAfStb 2003 /4-21/) eine Konformitat mit der spezifizierten Rezeptur und bei Be-
tonen nach Eigenschaften mit den festgelegten Materialeigenschaften gewahrleistet werden
kann, wurden in Baustoffnormen und -richtlinien Vorgaben an die Funktionsweise der Dosier-
, Wége- und Mischeinrichtungen getroffen. So gibt die DIN EN 206 /4-19/, Teil 1 (Abschnitt
9.6.2.2, 9.7) vor (vgl. Gribl et al. /4-22/ 181 ff.), dass unter praktischen Betriebsbedingungen

e bei Zement, gesamte Gesteinskérnung (Zuschlag) und Zusatzstoffe bei einem Massen-
anteil von > 5 % Zement fur alle Betonmengen von 1 m3 oder mehr eine Toleranz von + 3
% der erforderlichen Menge (Differenz zwischen Zielwert und Messwert) nicht Uberschrit-
ten werden darf.

e bei Zusatzmitteln und -stoffen im Falle eines Massenanteils von <5 % Zement eine Tole-
ranz von = 5 % der erforderlichen Menge nicht tberschritten werden darf.

e die Genauigkeit von Wégeeinrichtungen den Anforderungen der Richtlinie 90/384/EWG
14-23/ entsprechen muss und zwar mindestens der Waagenklasse (llll) fur Zement, Ge-
steinskdrnung, Wasser, Zusatzmittel und -stoffe.

e Zement, Gesteinskdrnung und pulverférmige Zusatzstoffe nach Massen dosiert werden
missen. Andere Verfahren sind nur zulassig, falls die geforderte Dosiergenauigkeit er-
reicht und dokumentiert werden kann.
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e Zugabewasser, Leichtgesteinskdrnung (ofentrockene Kornrohdichte < 2.000 kg/m? oder
ofentrockene Schuttdichte < 1.200 kg/m3), Zusatzmittel und flissige Zusatzstoffe nach
Masse oder nach Volumen zu dosieren sind.

e Mischer in der Lage sein missen, mit ihrem Fassungsvermégen innerhalb der Misch-
dauer eine gleichmafiige Verteilung der Ausgangsstoffe und eine gleichmalfiige Verar-
beitbarkeit des Betons zu erzielen. Fahrmischer und Ruhrwerk missen so ausgestattet
sein, dass der Beton in gleichmaRig gemischtem Zustand ausgeliefert werden kann (Ab-
schnitt 9.6.2.3).

e das Mischen der Ausgangsstoffe in einem Mischer nach Abschnitt 9.6.2.3 erfolgen muss
und so lange zu dauern hat, bis die Mischung gleichférmig erscheint. Mischer dirfen
nicht Uber ihr angegebenes Fassungsvermogen beschickt werden.

Bei der Herstellung der Baustoffmischungen wurde sich an den Vorgaben der DIN EN 206
14-19/, Teil 1 orientiert. Hervorzuheben ist jedoch, dass die Ausgangsstoffe stets nach Masse
dosiert wurden. Die Dosierung erfolgte dariiber hinaus ausschlieRlich manuell, wobei auf
eine moglichst geringe Abweichung der Waagenmesswerte von den Sollvorgaben geachtet
wurde. Der Dosierfehler dirfte demnach bei samtlichen Rezepturen vernachlassigbar sein
und fur Abweichungen der Mischungszusammensetzung von den Rezepturvorgaben dirften
ausschlieBlich Waagenfehler in Betracht kommen. Eingesetzt wurden Laborwaagen mit einer
deutlich besseren Genauigkeit als die Waagenklasse 111l der Richtlinie 90/384/EWG /4-23/,
um die Auswirkungen der nach DIN EN 206 /4-19/, Teil 1 resultierenden Schwankungen der
Rezepturzusammensetzung auf die Materialeigenschaften untersuchen zu kénnen.

Zu beachten ist, dass zur Herstellung der meisten Mischungen Salzlésungen verwendet
wurden, die Mineralsattigungen aufwiesen. Diese Salzlésungen wurden mit wenigen Aus-
nahmen bei Raumtemperatur hergestellt und/oder gelagert. Sollen die Salzlésungen bei
Temperaturen hergestellt werden, die von der Raumtemperatur abweichen, so kbénnen daher
Abweichungen der chemisch-mineralogischen Baustoffzusammensetzung resultieren.

Die Abweichungen sind umso grof3er, je hoher die Temperaturabhangigkeit der Loslichkeit
der zu verwendeten Minerale ist. Geséttigte KCI-, NaCl- und MgCl,-Lésungen enthalten bei-
spielsweise bei 40°C im Vergleich zu 20°C 3,15 Massen.-%, 0,28 Massen.-% bzw. 1,06
Massen.-% mehr Salz und entsprechend geringere Mengen an Wasser. Dies fuhrt dazu,
dass eine Rezeptur mit 20 Massen.-% Ldsung beim Anmischen von einem Kubikmeter Bau-
stoff (Dichte: 2.000 kg/m3) bei 40 °C +12,6 kg KCI (-12,6 kg H,0), +1,12 kg NaCl (-1,12 kg
H,0) bzw. +4,24 kg MgCl, (-4,24 kg H,0O) enthalt. Diese Zahlenbeispiele belegen jedoch
ebenso, dass die Abweichungen, mit Ausnahme von KCI, im Bereich des Toleranzbereiches
der Dosierung nach DIN EN 206 /4-19/, Teil 1, liegen.

In Bezug auf den Mischprozess wird bei der Herstellung von Betonen des Weiteren zwischen
der Werks- und Fahrzeugmischung unterschieden. Bei der Fahrzeugmischung wird erst im
Fahrmischer der Beton in seinen endgemischten Zustand uberfuhrt. Sdmtliche Suspensio-
nen wurden im Rahmen dieses Vorhabens in Analogie zu einem werksgemischten Beton
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produziert, d.h. dass die Anforderungen der DIN EN 206 /4-19/, Teil 1, bereits nach dem Ver-
lassen des Mischers erflllt wurden. ,Nachmischeffekt®, die beim Transport des Baustoffes,
beispielsweise auch in einer Rohrleitung auftreten, wurden nicht im Hinblick auf eine gleich-
maRige Verteilung der Baustoffkomponenten ausgenutzt. Ebenso wurden keine statischen
Mischer verwendet, die in Rohrleitungen installiert werden. Einer ausreichenden Mischinten-
sitdt wurde aber dartber hinaus auch eine besondere Aufmerksamkeit gewidmet, um einen
Einfluss auf die Eigenschaften der frischen und festen Baustoffe und die Erhartungsprozesse
weitestgehend auszuschlieRen.

Abbildung 4-2: Stahleinsatz eines statischen Rohrmischers. Breite ca. 12 cm.

Nach Angaben der Produzenten von Betonmischern soll die Mischdauer bei Maschinenmi-
schung mit besonders guter Mischwirkung mindestens 30 Sekunden, sonst allgemein 1 bis 1
% Minuten, bei zementreichen Mischungen in Freifallmischern 1,5 bis 2 min betragen. Eine
Mischdauer tber 2 min ergibt i.a. keine bessere Durchmischung, auf3er bei zusatzmittelhalti-
gen Selbstverdichtenden Betonen oder Betonen mit speziellen Zusatzstoffen, wie Mikrosilica
(Silikastaub). Bei den im Rahmen dieses Projektes untersuchten Baustoffen ist jedoch zu
bertcksichtigen,

¢ die geringe Dichte des Zuschlags, die bei Steinsalz ca. 2.160 kg/m3 betragt und die
¢ hieraus folgenden geringen Dichtedifferenzen des Zuschlags zur Restsuspension sowie
¢ die angestrebte sehr gute FlieRfahigkeit der Suspensionen.

Aufgrund dieser Charakteristika sind flr Betone giltige Richtwerte nicht Ubertragbar. Zur
Bestimmung optimierter Gesamtnassmischzeiten wurden je nach verwendetem Mischertyp
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rheologische Untersuchungen durchgefihrt (vgl. DIN 459 /4-24/, Teil 2, ISO/DIS 18650 /4-
25/, Teil 2). Hierbei wurde nach definierten Mischzeiten der Suspension Probematerial ent-
nommen, um das SetzflieBmal in Anlehnung an die SVB-Richtlinie zu ermitteln (vgl. Kapitel
4.3.2.3). Nahm das SetzflieBmaf zu, so wurden weitere Misch-/Messzyklen durchgefinhrt.
Die Suspension wurde als vollstandig gemischt oder homogenisiert angesehen, wenn sich
das SetzflieBmalf bei drei aufeinanderfolgenden Misch-/Messzyklen nicht veranderte.

Weiterhin erfolgten Untersuchungen zur Bestimmung des Einflusses unterschiedlicher Do-
sierreihenfolgen auf die Mischzeiten und -resultate. Als wesentliche Befunde ist hierbei her-
vorzuheben, dass MgSO,-wasserfrei nicht vor Zusatzstoffen und Zuschlag der Anmischl6-
sung zugegeben werden sollte. Der Grund ist hierfur die Neigung des MgSO, zur Klumpen-
bildung. Dieser Effekt kann bei der beschriebenen Dosierreihenfolge verhindert werden, da
dann Zuschlagpartikel gegebenenfalls entstehende Klumpen aus MgSO, zerschlagen. Bei
Mischungen mit Kieserit ergaben Variationen der Dosierreihenfolge keine derart signifikanten
Unterschiede der Mischqualitat, obwohl sich ebenso die anfangliche Dosierung der Zusatz-
stoffe als vorteilhaft erwies. Bei zementgebundenen Betonen wird empfohlen vor der letzten
Korngruppe des Zuschlags den Zement in den Mischer zu geben, um ein Aufstduben des
Zements wahrend des Mischbeginns mdglichst gering zu halten. In Analogie erfolgte bei den
hier entwickelten Materialien eine Dosierung der Zusatzstoffe vor der abschlieBenden Zuga-
be groberer Ausgangsstoffe. Bei Baustoffen ohne Zusatzstoff, die den ,Aussalzeffekt* von
feinen NaCl-Kristallen aus einer gesattigten NaCl-Losung bei Zugabe von Magnesiumchlo-
ridschuppen ausnhutzen, wurden stets zuerst diese Komponenten miteinander vermengt, be-
vor die weiteren Materialien dosiert wurden.

Die erstellten Mischanweisungen (Arbeitsanweisungen zur Herstellung von Baustoffsuspen-
sionen) bericksichtigten demnach die Art der verwendeten Ausgangsstoffe und den
Mischertyp. Vier Mischertypen kamen in Abhangigkeit der Menge an Baustoffsuspension und
der Zielsetzung der Untersuchungen zum Einsatz:

e Labormischer mit Mischerfliigel (Abbildung 4-3),

e Mortelmischer mit Bohrmaschinenantrieb (Abbildung 4-3),
e Baustoffzwangsmischer (Abbildung 4-4) sowie

e ein Lodige-Pflugscharmischer (siehe Kapitel 4.3.6.1).
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Abbildung 4-3: Mischvorrichtungen zur Erstellung von Suspensionen. Links: Moértelmischer
mit Bohrmaschinenantrieb; rechts: Labormischer mit Mischerfligel.

Abbildung 4-4: Laborzwangsmischer gemaf DIN 459 /4-26/, Teil 1 (vgl. ISO D15 18650 /4-
27/, Teil 1, Ferraris /4-28/).
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Der Labormischer mit Mischerfliigel wurde ausschlief3lich bei einigen Indexuntersuchungen
des Ausbreitmalies nach Hagermann eingesetzt (vgl. Kapitel 4.3.2.1), d.h. nur bei sehr be-
grenzten Baustoffvolumina. Der Lodige-Pflugscharmischer fand nur Anwendung im Rahmen
der Forderversuche im Rohrviskosimeter. Der Baustoffzwangsmischer diente der Herstellung
groRerer Baustoffvolumina, die fir die Messungen im adiabatischen Kalorimeter (vgl. Kapitel
4.4.2) und zur Praparation von Probekorperserien erforderlich waren. Das Standardverfahren
war jedoch das Anmischen von Suspensionen mit einem Mortelmischer. Dieses Verfahren
hat zwar den Nachteil, dass es aufgrund des eingeschrankten Einwirkungsbereiches des
Mortelmischers zu langeren Mischzeiten fuhrt, erwies sich jedoch am praktikabelsten. Wéah-
rend des Mischprozesses erfolgte bereits stets eine augenscheinliche Konsistenzprifung.
Die Mischwerkzeuge wurden ebenso wie die Ausgangsstoffe so temperiert, dass die ge-
winschte Suspensionstemperatur zielgerichtet eingestellt werden konnte.

Wesentlich ist, dass bei der Anwendung konventioneller Baustoffmischer von Mischanlagen
fur diese Einrichtungen im Rahmen einer Erstprifung (vgl. DIN 1045 /4-29/, Teil 2) aufgrund
der veranderten Rahmenbedingungen eine geeignete Dosier- und Mischanweisung entwi-
ckelt werden muss (DIN EN 206 /4-19/, Teil 1, Abschnitt 9.7). In diesem Fall ist es gegebe-
nenfalls moglich die Mischzeiten auf der Basis der Leistungsaufnahme des Mischers zu be-
stimmen.
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4.3 Rheologische Untersuchungen

Der Transport von Baustoffen in Rohrleitungen im Sinne oder als ,Pumpbeton” wird ange-
wendet, wo die raumlichen Verhéltnisse es erfordern. Gegentber anderen Einbringverfah-
ren, wie dem Transport auf Férderbandern, kann sich dariiber hinaus beim Betonieren eine
deutliche Zeitersparnis ergeben. Damit eine Forderung in Rohrleitungen und die hydrauli-
sche Einbringung in die Hohlrdume gewahrleistet werden kann, sind folgende Kriterien vom
frischen Baustoff zu erfiillen:

o Ausreichende FlieRRfahigkeit.
Der frische Baustoff muss mit dem zur Verfiigung stehenden Pumpensystem in ausrei-
chender Menge forderbar sein. Hierbei sind unter anderem als Rahmenbedingungen
der maximale Pumpendruck der Férderpumpe und die Druckauslegung der Rohrleitung
zu beachten.

o Sedimentationsstabilitat.
Wahrend des Baustofftransportes und bei ruhender Suspension, z.B. bei Férderunter-
brechungen nach dem Eintrag in den Hohlraum dirfen keine Entmischungserschei-
nungen, d.h. eine bevorzugte Sedimentation grober und schwerer Feststoffpartikel auf-
treten.

o Geringe Losungsabgabe.
Die Suspension muss die Porenlésung binden, d.h. dass sich beispielsweise auf der
Baustoffoberflache keine signifikante Losungsschicht (,Baustoffbluten®, vgl. DIN EN
480 /4-30/, Teil 4) bilden darf.

Von Relevanz ist hierbei, dass es sich um konkurrierende Anspriiche an den frischen Bau-
stoff handelt. So kann z.B. ein Erhéhen des Losungsanteils zwar die Fliel3fahigkeit einer
Suspension verbessern; die Neigung zum Entmischen der Feststoffpartikel und zu einem
Baustoffbluten steigt jedoch an.

Die Baustoffzusammensetzung, d.h. unter anderem die KorngréRenverteilung, das Grof3t-
korn und das Feststoff-/Losungsverhaltnis sind demnach zu optimieren. Kénnen die Materi-
alanforderungen nicht vereinbart werden, z.B. in Folge zu schnellen Erhartens der Mischung,
so ist der Baustoff nicht pumpfahig. Ein zu hoher Loésungsanteil des Baustoffs kann nicht nur
zu einem Baustoffbluten und zur Sedimentation fiihren, sondern auh zu einem Verlust der
Festmaterialeigenschaften. Aus diesem Grund wurden wahrend der rheologischen Untersu-
chungen Probekdrper hergestellt, deren Festigkeit und Bruchbild nach Zerschlagen geprift
wurden. Zur Bewertung des Erhartungsfortschrittes erfolgten Temperaturmessungen. Des
Weiteren wurden bei zeitaufwendigen Versuchen darauf geachtet, dass die Umgebungs-
feuchte niedriger als die Gleichgewichtsfeuchte des Baustoffes ist.
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4.3.1 Grundlagen zum rheologischen Verhalten von Baustoffsuspensionen

Grundsatzlich wird die Rheologie fluider Medien durch sog. FlieRgesetze beschrieben. Sie
ermdglichen eine Systematisierung der Fluide. Bei Fllssigkeiten, die vernachlassigbare
Wechselwirkungen ihrer Molekile aufweisen, steigt die Schubspannung bzw. der Scherwi-
derstand, den das Fluid der Bewegung entgegensetzt, proportional mit dem Geschwindig-
keitsgefalle innerhalb des Fluids, vergleichbar der Strémungsgeschwindigkeit. Die Viskositat
(W) bzw. Zéahigkeit ist daher von der Schubspannung (t) und vom Schergefélle (y) unabhan-
gig. Dieses idealviskose Verhalten gibt das Newtonsche FlieBgesetz nach Gl. (4.2) wieder:

T=p-y,oderpu=r1/y. (4.2)

Sind Partikel in einer Losung (Matrixflussigkeit, Dispersionsmittel) dispergiert, so kénnen
Partikel-Wechselwirkungen zur Ausbildung einer inneren Struktur (Gerust, Netzwerk) fihren.
Die Strukturen bewirken, dass sich die Schubspannungen und damit auch die Viskositaten
gegenlber den entsprechenden FlieRkurven der Matrixfliissigkeit zu héheren Werten hin
verschieben. Zum FlieRen der Suspension ist eine Anfangsschubspannung, die sog. Fliel3-
grenze (1), erforderlich. Ist die Schubspannung geringer als die Strukturkrafte des Mediums,
so verhalt sich dieses als Festkorper. Es gilt das Binghamsche Flie3gesetz nach Gl. (4.3):

T=To+t U 7. (4.3)

Die FlieRgrenze steht im funktionalem Zusammenhang mit der Partikelgré3e, der Partikel-
form, der Partikel-GroRenverteilung und dem Feststoff-Anteil der dispersen Phase.

Konzentrierte Feststoff-Lésungsgemische weisen dartiber hinaus ein nicht-Newtonsches
FlieRverhalten auf, d.h. dass die Viskositat — auch in diesem Fall als scheinbare Viskositét
— vom Schergefalle abhangig ist. Steigt die Viskositat GUberproportional mit dem Scherge-
falle, so ist das FlielRverhalten dilatant. Es tritt eine sog. Scherverdickung auf. Bei einem
strukturviskosem oder pseudoplastischem Fluid flacht dagegen der Viskositatsanstieg mit
zunehmendem Schergefélle (,Scherverdinnung®) ab. Ursache der Strukturviskositat ist
die Auflésung von Kornverzahnungen und Agglomeraten, die Bildung anisotroper Struktu-
ren und/oder die Orientierung anisotroper Partikel bei Anstieg des Schergefalles. Hier-
durch wird der Stromungswiderstand erniedrigt. Die Fluide sind beschreibbar durch das
Ostwald-Modell oder bei Vorhandensein einer Flie3grenze nach Herschel-Bulkley durch
Gl. (4.9):

T=10+K-y", (4.4)

wobei K als Newtonscher Anteil der Viskositat oder Steifigkeitszahl und n als Strukturex-
ponent, -ziffer oder FlieRindex bezeichnet wird und die Abweichung vom Newtonschen
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Verhalten beschreibt. Bei dilatantem Flie3en ist n>1; fur strukturviskose Fluide gilt
O<n<1

Die Stromungsform nicht-Newtonscher Fluide ist beim Rohrleitungstransport oder im Rotati-
onsviskosimeter in der Regel laminar. Die bei der Férderung in einer Rohrleitung auftreten-
den Druckverluste (Ap) ergeben sich in Abhangigkeit von der Rohrleitungsléange (Al), dem
Schergefélle (y) und dem Rohrdurchmesser (D) nach Gl. (4.5):

ApIAI =4 - (1o +K -y )/ D. (4.5)

Hierbei ist zu bericksichtigen, dass das Schergefélle (y) nicht nur von der Forderleistung
und dem Rohrdurchmesser abhéngig ist bzw. der Stromungsgeschwindigkeit, sondern im
praktischen Betrieb ebenso Ein- und Auslaufeffekte, beispielsweise am Rohrleitungsende,
Temperaturvariationen und Wirbelbildungen (Bereiche turbulenter Strémungen) in Folge von
Unebenheiten der Rohrleitungswandung das Schergefélle beeinflussen.

Der bei reduzierter Forderleistung bzw. Scherrate auftretende Mindestdruckverlust (Ap/Al)min
berechnet sich in Analogie zu Gl. 4.4 nach Gl. (4.6), wobei die Schubspannung (t) durch die
FlieRgrenze (to) ersetzt wird:

(Ap/Al) min=4 - 10/ D. (4.6)

Die experimentelle Bestimmung der Flie3gesetzparameter erfolgte in einem Rohrviskosime-
ter durch Aufnahme von Druckverlustkurven. Dazu erhdéht man die FlieBgeschwindigkeit stu-
fenweise und misst die sich bei jeder Stufe ergebenden Druckverluste. Nach Gl. (4.7) lasst
sich anschlieBend die Wandschubspannung berechnen.

T1=Ap/Al-D/4 (4.7)

Die Ermittlung des zu jeder FlieRgeschwindigkeit gehérenden Schergefélles ist schwierig, da
dieses nicht direkt berechnet werden kann. Die Berechnung erfolgt daher durch Approxima-
tion der Messpunkte durch das Druckverlustintegral des FlieRgesetzes mit Hilfe der Fehler-
guadratsummenminimierung. Ergebnis dieser numerischen Rechnung sind die Fliel3kurve (t
= f(y)), die Viskositatskurve (Viskositat vs. y) und die FlieRgesetzparameter. Die Scherrate
kann jedoch n&dherungsweise nach Gl. (4.8) berechnet werden, sofern der Strukturexponent
bekannt ist:

y=(0,498 - V/225) / (n - D**®) . 3+ /) (4.8)

mit V: Volumenstrom (Forderrate, z.B. 47 m3/h),
D: Rohrdurchmesser, z.B. 0,125 m bei einer DN 125-Rohrleitung und
n: Strukturexponent bzw. -ziffer.
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Der Einfluss des Strukturexponenten kann nicht vernachlassigt werden, da er ein Ausdruck
des FlieRBprofils der Suspension in der Rohrleitung ist (vgl. Abbildung 4-5).

a) Newtonsches FlieBverhalten
7(r) F(r) v(r)

S

b) Strukturviskoses FlieBverhalten
7(r) ¥(r) v(r)

L

Abbildung 4-5: Schergrad- und Geschwindigkeitsprofil eines Fluids mit Newtonschem
FlieRBverhalten (a; Strukturexponent = 1) und mit strukturviskosem FlieRver-
halten (b; Strukturexponent < 1).

4.3.2 Konsistenzprifungen

Aufgrund ihrer einfachen und schnellen Durchfuihrbarkeit waren Konsistenzpriufungen ein
wesentlicher Bestandteil der Baustoffentwicklungen. Des Weiteren wurden sie als vorberei-
tende Arbeiten fir die Forderversuche im Rohrviskosimeter durchgefuhrt und um Veréande-
rungen des FlieBverhaltens bei Rezepturmodifizierungen quantifizieren zu kénnen. Die Aus-
wahl der Prufverfahren basierte insbesondere auf deren Genauigkeit bzw. Reproduzierbar-
keit sowie deren Verbreitung im Bereich der Baustofftechnologie.

Die Untersuchungen konzentrierten sich zu Beginn auf Indexuntersuchungen in Anlehnung
an das Ausbreitverfahren nach Hagermann /4-31/. Schwerpunkte waren anschlieRend

e Bestimmungen des SetzflieBmales in Anlehnung an die SVB-Richtlinie /4-32/,

¢ Messungen des AusbreitmalRes in Anlehnung an DIN 1048, /4-33/ Teil 1 bzw. DIN EN
12350 /4-34/, Teil 5

¢ die Messung der relativen Fliel3grenze und Viskositét mit einem Betontester

e Untersuchungen zur Sedimentationsstabilitat und

o die Ermittlung der Ausflie3zeit aus dem V-Trichter in Verbund mit den Fdrderversuchen
im Rohrviskosimeter.
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Um weitere Erfahrungen zum FlieRBverhalten der Baustoffe unter unterschiedlichen Rahmen-
bedingungen zu gewinnen, erfolgten weiterhin im eingeschrénkten Umfang Bestimmungen
des FlieRBrinnenmalies, auf die jedoch im Folgenden nicht eingegangen wird.

Bei AusflieRBverfahren, wie der V-Trichter-Prifung, sollen die Messresultate vor allem von der
Viskositat des Fluids bestimmt werden, wahrend bei Ausbreitverfahren (Ausbreit- und Setz-
flieBmaf) die FlieRgrenze einen groReren Einfluss auf die Messresultate haben soll. Des
Weiteren werden bei sdmtlichen Verfahren die Befunde von der Suspensionsdichte beein-
flusst. Nimmt die Dichte bei identischer FlieRgrenze und Viskositat der Suspension zu, so
sinkt beispielsweise die Ausflie3zeit aus dem V-Trichter und steigt das SetzflieBmaf nach
SVB-Richtlinie /4-32/. Der Dichteeinfluss kann die Vergleichbarkeit der Messbefunde beein-
trachtigen. So haben beispielsweise konventionelle Betone mit silikatischem Zuschlag im
Vergleich zu den hier untersuchten Materialien héhere Dichten und sollten daher bei ver-
gleichbaren FlieRgesetzparametern gréfiere SetzflieBmale aufweisen.

Basierend auf Messreihen bestehend aus jeweils 6 Einzelmessungen kann fir die Konsis-
tenzprifverfahren SetzflieR- und Ausbreitmall sowie die V-Trichter-Prifung eine Reprodu-
zierbarkeit von ca. 3 % angenommen werden.
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4.3.2.1 Indexuntersuchungen in Anlehnung an das Ausbreitverfahren nach Hager-
mann /4-31/

Erste systematische Untersuchungen zur Ermittlung der FlieRfahigkeit bzw. Konsistenz von
Salzgemengen erfolgten in Anlehnung an das Ausbreitverfahren nach Hagermann /4-32/
(DIN 18555 /4-35/) auf einer Ausbreitplatte aus Glas (Probevolumen ca. 0,4 Liter). Abwei-
chend vom Verfahren nach Hagermann unterblieb ein Heben und Senken der Ausbreitplatte.
Die Messresultate und visuelle Befunde ergaben, dass

e mit zahlreichen Ausgangsstoffen flie3fahige und suspensionsstabile Suspensionen mit
geringer Neigung zum Baustoffbluten hergestellt werden kdnnen,

e quellfahige Tonminerale nicht als Feinstzuschlagstoff eingesetzt werden sollten,

e auch bei langerer Standzeit nur geringe Losungsmengen am Boden des Trichters austra-
ten und

e bei Verwendung von MgSO,-wasserfrei (calciniert) zur Herstellung von Suspensionen,
die langere Zeit flie3fahig sind, ein Abtrennen von Feinanteilen erforderlich ist. Dartber
hinaus kann MgSO, ausschlief3lich in Kombination mit MgCl,-reichen Lésungen verwen-
det werden, da Mischungen mit NaCl- oder KCI-Losungen zu schnell erharten.

Untersucht wurden die Fraktionen > 0,15 um, > 0,20 um und > 0,50 um wasserfreien Mag-
nesiumsulfats. Da bei Verwendung der Fraktion > 0,50 um grof3ere Reststoffmengen besei-
tigt werden mussten, wurde entschieden die Fraktion > 0,20 um zu betrachten. Bei der Frak-
tion > 0,15 um wurde beflirchtet, dass bei langerer Stationierung des frischen Baustoffs in
der Rohrleitung aufgrund des Ansteifens ein Anpumpen nicht mehr méglich ware.

Die Prifungen wurden nach der Festlegung von Indexrezepturen fir weiterfiihrende Unter-
suchungen aufgrund der geringen Probemenge und der hieraus resultierenden Problematik
einer eingeschrankten Reprasentativitdt des Probematerials nicht fortgesetzt. Die Zusam-
mensetzung der entwickelten Referenzmischungen Kieserit und MgSO, zeigt Tabelle 4-2.

Referenzmischung Kieserit Referenzmischung MgSQO,
[Massen-%] [kg/m3] [Massen-%] [kg/m3]
ESTAKi it MaSO,-
Heser 48,60 977,0 9ot 23,61 469,7
fein wasserfrei
Gewerbesalz 27,20 545,7 Gewerbesalz 42,36 842,7
Mikrosilica VTS-
6,00 120,3 . 12,01 238,9
(Silicastaub) Schiefermehl
Gesattigte IP21-Lésung
. 18,20 363,2 22,02 438,0
NaCl-Losung (FB Asse)

Tabelle 4-2: Zusammensetzung der Referenzmischungen Kieserit und MgSO,.
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Erste Bestimmungen der Baustofffestigkeiten ergaben ferner, dass Mischungen mit Talk im
Vergleich zu Ton-/Schiefermehl oder Mikrosilica eine geringere Festigkeit aufweisen. Auf die
Verwendung von Talk wurde daher ebenso im Folgenden verzichtet.

4.3.2.2 Ausbreitmal3 in Anlehnung an DIN 1048, Teil 1 /4-33/ bzw. DIN EN 12350, Teil 5
14-34/

Die DIN EN 206, Teil 1 /4-19/ definiert sog. Konsistenzklassen, die auf der Bestimmung des
Ausbreitmal3es nach DIN 1048, Teil 1 /4-33/ und DIN EN 12350, Teil 5 /4-34/ basieren (vgl.
Tabelle 4-3).

Konsistenz Klasse Ausbreitmalfd Konsistenz Klasse Ausbreitmalfd
steif F1 < 340 mm sehr weich F4 490 — 550 mm
plastisch F2 350 - 410 mm flie3fahig F5 560 — 620 mm
weich F3 420 — 480 mm sehr flie3fahig F6 =2 630 mm
Tabelle 4-3: Konsistenzklassen nach DIN EN 206, Teil 1 /4-19/, Abschnitt 4.2.1.

Wesentliches Ziel war Baustoffe zu entwickeln, die im frischen Zustand eine fliel3fahige Kon-
sistenz aufweisen. Demzufolge waren Bestimmungen des AusbreitmalRes und die Prifung
der erzielten Konsistenz nach DIN EN 206, Teil 1 /4-19/ eine Grundlage der Arbeiten.

Die Messresultate entsprachen den Konsistenzklassen F5 (fliel3fahig) und F6 (sehr fliel3fa-
hig). Nach DIN EN 12350, Teil 5 /4-34/ (vgl. DIN 1048, Teil 1 /4-33/), ist der Ausbreitversuch
geeignet fur Anderungen der Konsistenz von Beton, die einem AusbreitmaR zwischen 340
mm und 600 mm entsprechen. Auch die DIN EN 206, Teil 1 /4-19/ (Abschnitt 5.4.1) weist
darauf hin, dass wegen der fehlenden Empfindlichkeit das Ausbreitmald im Bereich > 340
mm und < 620 mm einzusetzen ist. Uber diese Werte hinaus kann die Messung des Aus-
breitmal3es ungeeignet sein, und es sollten andere Verfahren fir die Bestimmung der Kon-
sistenz bericksichtigt werden. Wéhrend des Untersuchungsprogramms gesammelte Erfah-
rungen bestatigten diese Einschatzungen. So konnten bei Suspensionen der Konsistenz-
klasse F6 Veranderungen des FlieRvermdgens nur unzureichend mit dem Ausbreitmald er-
fasst werden. Aus diesem Grund dienten die Bestimmungen des Ausbreitmalf3es nur der Be-
wertung, ob eine Fliel3fahigkeit der frischen Baustoffe gegeben ist. Fur umfangreichere Kon-
sistenzprifungen der frischen Baustoffe wurde dagegen das SetzflieRmal3 herangezogen.
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4.3.2.3 SetzflieBRmal nach SVB-Richtlinie /4-32/

Das SetzflieBmalf ist eine Kombination des Slump- und Ausbreitmal3es gemafl? DIN EN
12350, Teil 2 /4-36/ bzw. DIN EN 12350, Teil 5 /4-34/ (vgl. DIN 1048, Teil 1 /4-33/). Das
SetzflieBmaR wurde in Anlehnung an die SVB-Richtlinie /4-32/ (Ergdnzung zu DIN 1045:
1988-07 /4-37/) bestimmt, wobei abweichend von der SVB-Richtlinie /4-32/ die Messungen
auf einer trockenen Ausbreitplatte erfolgten und der SetzflieRmaltrichter (,Abrams-Cone®)
vor dem Fillen mit Suspension mit der jeweiligen Anmischlésung der Rezeptur (z.B. 1P21-
Losung, gesattigte NaCl-Losung) befeuchtet wurde. Der Trichter (Hohlkegelstumpfform)
wurde mit der groRen Offnung auf die Ausbreitplatte gestellt. In diesem Fall wurde insbeson-
dere bei dickflussigeren Suspensionen eine bessere Reproduzierbarkeit festgestellt, als bei
einem AusflieBen der Suspension aus der kleinen Trichter6ffnung (Durchmesser 10 cm).
Dieser Unterschied wurde darauf zurlckgefihrt, dass bei einem Ausflie3en aus der kleinen
Trichterdffnung die Ziehgeschwindigkeit des Trichters einen gré3eren Einfluss auf das Mess-
resultat hat. Diese Art der Durchflihrung hat jedoch den Nachteil, dass der Trichter nicht ge-
gen Auftrieb gesichert ist und die Messungen daher von zwei Prifern durchgefiihrt werden
mussen. Beim lotrechten Ziehen des Trichters darf der Baustoff nur unter dem Einfluss der
Schwerkraft flieRen, d.h. dass im Gegensatz zum Ausbreitmal® keine zusatzliche Verdich-
tungsenergie aufgebracht werden darf. Das SetzflieBmalR wird daher — im Vergleich zum
Ausbreitmald — im gréR3eren Ausmalfd von der Dichte der Suspension beeinflusst. Als weiterer
Unterschied zum Ausbreitmal ist das groRere Probevolumen hervorzuheben. Zusatzlich zu
den eigentlichen SetzflieBmaBprifungen, wurde nach dem Einfillen in den Trichter die Sus-
pensionstemperatur sowie die Flie3zeit der Suspension vom Heben des Trichters bis zum
Stillstand des Ausbreitkuchens auf der Ausbreitplatte gemessen.

Eine Forderbarkeit in Rohrleitungen wurde angenommen, wenn die Suspensionen ein Setz-
flieBmald von mindestens 40 cm aufweisen. Im Rahmen der Prifungen des SetzflieBmalRes
wurde daher das Mengenverhdaltnis der Ausgangsstoffe so eingestellt, dass diese Voraus-
setzung auch nach langeren Versuchszeiten und bei Temperaturen oberhalb der Raumtem-
peratur erfillt wird. Das Verhaltnis Bindemittel zu Anmischlésung wurde jedoch nur soweit
variiert, dass nach den geochemischen Modellierungen zumindest ein nahezu vollstandiger
Verbrauch der Anmischlésung vorausgesetzt werden konnte. Des Weiteren wurde

e das visuelle Erscheinungsbild der Suspensionen,

o die Kapazitat der frischen Baustoffe die Anmischldsung zu binden,
e die Blockierneigung mit dem sog. J-Ring und

e das Auftreten moglicher Thixotropieeffekte

geprift. Thixotropie ist die Verfestigung einer Suspension wahrend einer Ruhephase und
deren Verflussigung bei mechanischen Einwirkungen. Der Effekt bewirkt demnach eine Ab-
nahme des FlieBvermodgens und damit einen Anstieg von Wiederanfahrdruckspitzen bei der
Stationierung in einer Rohrleitung. Thixotropie wird jedoch durch den Aufbau interner Struk-
turen und nicht durch Erh&rtungsreaktionen des Baustoffs verursacht.
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Da die Prufungen nicht das Ziel hatten Setzfliemalfe definierter Rezepturen zu bestimmen,
sondern im Rahmen von Rezepturoptimierung eingesetzt wurden, werden im Folgenden
nicht samtliche Einzelbefunde oder ausgewahlte Resultate vorgestellt, sondern generelle
Zusammenhange, die fir die weiteren Rezepturentwicklungen und den Einsatz der Baustoffe
von Relevanz sind.

Die Untersuchungen zeigten, dass die auf ein SetzflieBmafl von mindestens 40 cm einge-
stellten Mischungen zumindest Uber eine Zeitdauer von 6 Stunden verarbeitbar bzw. férder-
bar sein sollten. Hierbei ist jedoch zu berlcksichtigen, dass bei einem Rohrleitungstransport
hohe Scherkrafte auftreten kénnen, die im Rahmen der Setzfliel3mal3prifungen nicht zu si-
mulieren waren. Bei einigen Rezepturen konnten jedoch unter den gegebenen Rahmenbe-
dingungen sogar mogliche Forderzeiten von 9 Stunden nachgewiesen werden.

Des Weiteren war haufig im direkten Anschluss des Mischprozesses eine Zunahme der
FlieRfahigkeit festzustellen. Dieser Effekt wird bei zementgebundenen Baustoffen auf erste
Reaktionen der Baustoffkomponenten und eine Veranderung des Suspensionsgefliges, z.B.
in Folge einer Veranderung der Grol3enverteilung an Luftporen zuriickgefiihrt. Hierzu erfolg-
ten jedoch keine Detailuntersuchungen. Einzelne Untersuchungen belegten dariber hinaus,
dass in Analogie zu konventionellem Beton die Fliel3fahigkeit der Suspensionen mit zuneh-
mender Mischintensitat ansteigt. Hierbei ist jedoch zu beachten, dass ab einem Grenzwert
des Misch- oder Schergrades eine Kornzerkleinerung, vor allem des Zuschlages auftreten
sollte, die aufgrund der Zunahme des Wasseranspruches die FlieRfahigkeit der Suspension
sinkt. Dieser Effekt konnte jedoch im Verlauf des Einsatzes von Konsistenzprifverfahren
nicht festgestellt werden und sollte daher im Rahmen der Messungen im Rohrviskosimeter
(Kapitel 4.3.6) naher betrachtet werden. Des Weiteren wurde beobachtet, dass

e bei Rezepturen mit Kieserit nur vernachlassigbare Temperaturvariationen auftreten, die
auf Schwankungen der Umgebungstemperatur und auf den Eintrag von Mischenergie zu-
rickzufiihren sein sollten, jedoch nicht auf eine Warmeentwicklung als Folge exothermer
Erhartungsreaktionen.

e bei Mischungen mit MgSO,4-wasserfrei dagegen bereits wahrend des Anmischprozesses
und auch der nachfolgenden Untersuchungsphase die Suspensionstemperatur ansteigt.
Bei Rezepturen identischer Zusammensetzung setzt die Temperaturerhéhung friher ein,
wenn Fraktionen mit groRerem Feinkornanteil verwendet werden, beispielsweise die
Fraktion > 0,15 pum an Stelle der Fraktion > 0,20 pm.

e Mischungen mit MgSO, im Vergleich zu Rezepturen mit Kieserit bei identischem Setz-
flieBmafd im Durchschnitt langere FlieRzeiten aufweisen. Hieraus wurde geschlussfolgert,
dass bei vergleichbarer FlieRgrenze die MgSO,-Rezepturen eine hdhere Viskositat auf-
weisen und damit auch einen héheren Druckverlust bei einem Rohrleitungstransport.

e Rezepturen mit Kieserit eher dazu neigen, beim Verdichten eine geringfiigige Losungs-
schicht auf der Baustoffoberflache zu bilden. Es zeigte sich gelegentlich eine spiegelnde
Oberflache des frischen Baustoffes. Dieser Effekt wurde vor allem durch eine gezielte
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Einstellung der Menge an Zusatzstoff minimiert. S&mtliche Rezepturen sollten Ausbreit-
kuchen mit einer strukturierten Oberflache bilden, auf der Einzelkérner des Zuschlages
erkennbar sind (vgl. Abbildung 4-6 und Abbildung 4-7).

e bei hohen Mikrosilica-Anteilen und bei der Verwendung von Ton-/Schiefermehl neben
Mikrosilica die Suspensionen dazu neigen eine ,Klebrigkeit* aufzuweisen. Darltber hin-
aus nahm die zur Herstellung einer homogenen Suspension erforderliche Mischzeit zu.
Dieser Befund ist in Ubereinstimmung mit Erfahrungen bei hydraulisch abbindenden
Baustoffen.

e bei Verwendung von Betonzusatzmitteln (Stabilisierer, FlieBmittel) bei gleich bleibender
Flie3fahigkeit die Menge an Anmischlosung reduziert werden kann. Auf die Durchfihrung
weiterer detaillierter Untersuchungen in Verbund mit Bestimmungen von Festmaterialei-
genschaften wurde jedoch verzichtet. Die eingesetzten Stabilisierer und Flie3mittel ent-
hielten organische Komponenten. Uber sehr lange Zeitraume ist jedoch ein Zersetzen
dieser Substanzen, z.B. in Folge mikrobieller Aktivitat und die damit verbundene Gasbil-
dung nicht auszuschlie3en, insbesondere da die Porenlésungen der untersuchten Re-
zepturen kein alkalisches Milieu aufweisen, das die mikrobielle Zersetzung hemmt.

~F =N

I3

Abbildung 4-6: Ausbreitkuchen einer Mischung mit MgSO,4-wasserfrei (calciniert, Gewerbe-
salz, Mikrosilica, und einer naturlichen IP21-Lésung.
Die Kunststoffplatte wurde in diesem Fall mit einer Mischung aus Mikrosilica
und IP21-Lésung befeuchtet. Eine gleichmalige ,mattfeuchte* Oberflache
der Ausbreitplatte konnte jedoch nicht erzielt werden.
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Abbildung 4-7: Ausbreitkuchen einer Mischung mit Kieserit (,fein’), Auffahr-/Frassalz, Ton-
mehl und Wasser. Das Wasser wurde zuerst mit dem Steinsalzzuschlag,
zur Erzielung einer NaCl-Sattigung, vermischt.

Die Begutachtung der Bindekapazitat der Suspensionen fur Losungen basierte auf

o visuelle Prifungen der frischen Baustoffe (z.B. Rand des Ausbreitkuchens ,ausblutend*
oder ,geschlossen®),

e Untersuchung auf LOsungsabgabe am unteren Rand des Setzfliel3maltrichters
(Abbildung 4-8) sowie

e durch die Prifung auf einen Losungsrand am AufRenumriss der Ausbreitkuchen.

Die Bindekapazitat der frischen Baustoffe sollte mdglichst grof3 bzw. ein Lésungsverlust ge-
ring sein, da bei einem Lésungsverlust das Erhartungsverhalten des Baustoffes gestort wird
und im Rahmen einer VerfullmalBnahme die Losung in das Salzgebirge drainieren kénnte. In
diesem Fall ware gegebenenfalls auch eine Reaktion mit dem Salzgebirge nicht auszu-
schlieen, wenn beispielsweise NaCl- oder KCl-reiche Porenldsung des Baustoffes auf Car-
nallit trifft. Die hieraus resultierende Reaktion wirde wiederum die MgCl,-Konzentration der
Losung erhdhen und im konturnahen Bereich eines Hohlraums das Erhartungsverhalten des
Baustoffes und den Kontakt des Baustoffes mit dem Gebirge beeinflussen.

Abbildung 4-8: zeigt den Austritt von Suspension, einer Mischung mit Kieserit, grobem Salz-
zuschlag, NaCl-Lésung und Mikrosilica am unteren Rand des SetzflieRRtrichters. Durch Opti-
mierung der Mengenverhaltnisse der Ausgangsstoffe und Einstellung der Korngré3envertei-
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lung der Feststoffkomponenten konnte die Losungsmenge minimiert oder vollstdndig besei-
tigt werden.

AL
"

[ .‘.g .

Abbildung 4-8: Am unteren Rand des SetzflielBmalftrichters ausflieRende Suspension, be-
stehend aus Mikrosilica und NaCl-gesattigter Losung.

Der SetzflieRmaRversuch mit Blockierring (,J-Ring®) ist eine Zulassungsprufung fur die Ertei-
lung bauaufsichtlicher Zulassungen Selbstverdichtender Betone (SVB). Mit dieser Prifung
wird die sog. Blockierneigung untersucht, die bei SVB aufgrund der Verwendung von Beweh-
rung relevant ist. Instabile Betone, die zum Blockieren neigen, zeigen beim DurchflieBen des
Blockierrings eine Trennung der suspendierten Fein- und Grobanteile. Dieser Effekt wurde
jedoch im Falle der untersuchten Rezepturen nicht festgestellt. Die Suspensionen waren
homogen. Des Weiteren wird angenommen, dass ein SVB nicht blockiert, wenn die Differenz
der SetzflieBmalRe aus der SetzflieBmaRprifung und aus der Blockierprifung < 50 mm ist.
Dieses Kriterium wurde von den untersuchten Rezepturen erfullt.

Zur Prufung thixotroper Effekte wurden jeweils zwei SetzflieBmaftrichter mit Suspension
befullt; ein Trichter ca. 30 Minuten nach dem Anmischen, der zweite im Anschluss eines er-
neuten Mischens des Baustoffs nach 60 Minuten. Ergeben die Prifungen nach einer Ge-
samtversuchsdauer von ca. 65 Minuten vergleichbare SetzflieRmale, so sind Thixotropieef-
fekte vernachlassigbar. Je geringer das SetzflieBmal der Suspension, die langere Zeit im
Trichter stand, gegeniber der frisch aufgemischten Probe ist, umso stérker ist der Thixotro-
pieeinfluss auf das Flie3verhalten des Baustoffs.

Zur Untersuchung des Temperatureinflusses wurde der Zuschlag, der Zusatzstoff und die
Anmischlésung der jeweiligen Rezeptur in einem warmeisolierten Eimer vorgemischt und mit
dem Mortelmischer in einem Warme- (Temperaturerhéhung) oder Kuhlschrank (Tempera-
turerniedrigung) gelagert. Die Bindemittel wurden ebenso getrennt von der Mischung in den
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Warme- oder Kihlschrank gestellt. Nach Erreichen der Thermokonstanz wurden die Binde-
mittel mit der Vormischung vermischt. Anschliel3end erfolgten nach definierten Zeitstufen die
Prufungen des SetzflieRmalies, wobei in den Zeitphasen zwischen den Prufungen der Eimer
mit der Suspension mit einem Deckel geschlossen wurde.

Die Prifungen ergaben, dass

e in einem Temperaturintervall von ca. 8 °C bis 40 °C bei Rezepturen mit Kieserit der
Temperatureinfluss vernachlassigbar ist. Es konnten keine deutlichen Unterschiede der
Messwerte, auch bei langeren Versuchszeiten festgestellt werden.

e erhohte Temperaturen bei Mischungen mit MgSO,-wasserfrei zu Beginn der Messreihen
keinen signifikanten Einfluss auf das FlieRverhalten der Suspension haben, jedoch nach
langerer Versuchsdauer ein starkerer Einfluss der Erhartungsreaktionen und damit eine
Abnahme des Setzflielmalles festzustellen ist. Dieser Effekt nahm mit zunehmendem
Anteil an MgSO,-wasserfrei zu.

4.3.3 Relative FlieBgrenze und relative Viskositat (BT2-Messungen)

Da zur vollstdndigen Beschreibung der Fliel3fahigkeit einer Suspension Angaben zur Fliel3-
grenze und zur Viskositat sind, Konsistenzprifungen jedoch nur ein Messresultat liefern, in
das sowohl die FlieRgrenze als auch die Viskositat eingeht, erfolgten dariiber hinaus Best-
immungen der relativen Flie3grenze und Viskositat mit einem Betontester BT2. Des Weite-
ren ermdglicht dieses Priifverfahren eine groRere Priffrequenz, so dass bessere Aussagen
zur zeitlichen Veranderung dieser Materialparameter getroffen werden kénnen. Von Nachteil
ist jedoch bei diesem Verfahren, dass der Schergrad wahrend der Versuche vernachlassig-
bar ist, d.h. der Einfluss eines Rohrleitungstransportes auf die Suspension und das Kornge-
flge des Baustoffes nicht erfasst werden kann.

Der Betontester BT2 besteht aus einem zylindrischen Probetopf mit einem Volumen von ca.
20 Liter, in dem mittig eine Nabe zur Aufnahme eines Dreharmes angeordnet ist. Die Mess-
vorrichtung befindet sich in diesem Dreharm. Wahrend der Messung wird dieser Arm manu-
ell um 360° gedreht und an zwei Messsensoren, die im unterschiedlichen Abstand von der
Drehnabe angeordnet sind der Druck aufgezeichnet. Die Druckregistrierung erlaubt in Ab-
hangigkeit der unterschiedlichen Geschwindigkeiten mit denen sich die Sensoren in der
Suspension bewegen die Berechnung der relativen FlieRgrenze und Viskositat. Da nur zwei
Messsensoren eingesetzt werden, wird die relative FlieBgrenze und Viskositat gemafr dem
FlieRgesetz nach Bingham beschrieben.

Abbildung 4-9 zeigt das Messgerat, das mit einer Suspension bestehend aus MgSO,-
wasserfrei, Mikrosilica, Gewerbesalz und IP21-Lésung befillt wurde. Als Bespiel sind in Ab-
bildung 4-10 die Rohmessdaten und in Abbildung 4-11 die Resultate dieser Mischung in Ab-
hangigkeit der Versuchszeit dargestellt. Deutlich sind zwar Schwankungen der relativen
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FlielRgrenze und Viskositat zu erkennen, jedoch kein eindeutiger Trend dieser Materialpara-
meter. Es waren bei samtlichen Messungen keine Hinweise auf eine eingeschrankte Forder-
barkeit der Suspensionen zu erkennen.

Abbildung 4-9: Betontester BT2 mit einer Suspension, die MgSO,-wasserfrei, Mikrosilica,
Gewerbesalz und IP21-L8sung enthalt.
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Abbildung 4-10: Messresultate zum Drehmoment und der Geschwindigkeit des inneren
(blaue Rauten) und des auf3eren (rote Quadrate) Messsensors.
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Abbildung 4-11: Messresultate des Betontesters BT2. Relative FlieRgrenze und Viskositat in
Abhangigkeit der Versuchszeit.

4.3.4 Indexuntersuchungen zum Einsatz von Stabilisierern

Stabilisierer sind Zusatzmittel, die Betonen zugegeben werden, um ein Absondern von Was-
ser (,Baustoffbluten®) bzw. ein Entmischen des Frischbetons zu verhindern und das Zusam-
menhaltevermogen des Betons zu verbessern (besseres Kohasionsvermogen). Des Weite-
ren kdnnen sie zu einer Verflissigung von Baustoffen fihren. Aus diesem Grund erfolgten
Indexuntersuchungen, um die Veranderung des FlieBvermdgens einzelner Baustoffrezeptu-
ren bei Zugabe pulverférmiger Stabilisierer gemaf DIN EN 934 /4-38/ auf der Basis von Cel-
luloseether und Nanosilica zu ermitteln.

Prifungen des SetzflielBmalies in Anlehnung an die SVB-Richtlinie /4-32/ ergaben, eine Ver-
besserung des Ausbreitverhaltens der Mischungen, wobei ebenso festgestellt wurde, dass in
Analogie zu Betonen die Wirkungszeit der Stabilisierer begrenzt ist. Nachgewiesen wurde
jedoch, dass Betonzusatzmittel in speziellen Anwendungsfallen eingesetzt werden kénnen,
um das FlieBvermégen der Suspensionen zu verbessern oder den Losungsanteil der Rezep-
turen zu verringern.
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4.3.5 Sedimentationsstabilitat

Die Sedimentations- oder Suspensionsstabilitdt beschreibt den Widerstand eines frischen
Baustoffes gegen das Entmischen von Feststoff- und Losungsphase. Ursache fir das Entmi-
schen der Phasen sind die Dichte- und KorngréRenunterschiede der Feststoffanteile des
Baustoffs und die hoéheren Feststoffdichten im Vergleich zur Porenlésung. Ist ein Baustoff
sedimentationsstabil, so erhartet er zu einem homogenen Festkorper.

Ein Entmischen der Baustoffbestandteile kann vor allem bei ruhender Suspension auftreten,
d.h. beispielsweise in einem Vorlagebehdlter oder in der Rohrleitung bei Forderunterbre-
chungen, bei einem Verstirzen Uber groRere Fallhéhen oder im verfillten Hohlraum. Der
Prozess ist aber auch beim Durchstrémen von Kriimmern nicht auszuschlieRen, wenn die
Suspension schwere und damit trdge Partikel enthélt, die sich im Kriimmer vom Restbaustoff
trennen. Die Sedimentationsstabilitdt kann sowohl am frischen als auch an erharteten Mate-
rialien bestimmt werden. Folgende Prifverfahren stehen zur Verfligung:

e Drei-Zylinder-Test®

¢ Visuelle Bemusterung von Probekorpern

¢ Dichtebestimmungen an Probekdrpern

e Berechnung der ,Sedimentationsstabilen KorngréRe*

LDrei-Zylinder-Test”

Der Versuchsaufbau fiir diesen Test besteht aus drei Gbereinander stehenden Zylinderscha-
lungen (Durchmesser 150 mm, Héhe je 300 mm), die mit Schraubzwingen miteinander ver-
bunden werden (vgl. Brameshuber & Uebachs /4-39//4-40/). Zum Prifen einer Rezeptur
werden die Zylinder mit Suspension befiillt. Beim Beflillen wird der Versuchsaufbau schrag
gehalten und die Suspension flie3t an der Innenwandung der Zylinder, um einen Eintrag von
Luftporen zu minimieren. Die befillten Zylinder werden 30 Minuten erschitterungsfrei gela-
gert, um das Eintragen von Verdichtungsenergie zu vermeiden. Anschlie3end werden die
Schraubzwingen gelockert, Trennbleche zwischen den Zylindern eingesetzt und der Inhalt
der einzelnen Zylinder Gber Siebe mit einer Maschenweite von 4 mm ausgewaschen. Nach
dem Abtropfen wird die gewonnene Kornfraktion getrocknet und abschlie3end gewogen. Ein
Baustoff gilt als sedimentationsstabil, wenn die ermittelten Massen der abgesiebten Korn-
fraktionen zur Sollmasse um nicht mehr als 15 Massen-% abweichen. Hierbei ist die Soll-
masse die Gesamtmasse der verwendeten groben Kornfraktion dividiert durch drei.

Abweichend von der im Bereich der Baustofftechnologie Ublichen Vorgehensweise wurde
zum Auswaschen der Grobanteile eine gesattigte NaCl-Losung verwendet. Das Trocknen
des Siebgutes erfolgte bei 40°C im Vakuum. Es wurden Mischungen mit Kieserit, jedoch
nicht mit wasserfreiem MgSO, untersucht. Um Schwankungen bei der Dosierung der Aus-
gangsstoffe im Verlauf eines Produktionsbetriebes zu berticksichtigen, wurden die Mischun-
gen im Vergleich zur Sollrezeptur mit einem um 5 % hdheren Anteil an Anmischlésung her-
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gestellt. Die Prifungen, d.h. das Befillen des Versuchsaufbaus und die Probenlagerung,
erfolgten bei Raumtemperatur. Eine bevorzugte Sedimentation von Gesteinskérnung war
nicht nachweisbar, wobei als Grenzwert eine Abweichung von 10 Massen-% und nicht von
15 Massen-% zu Grunde gelegt wurde.

Visuelle Bemusterung von Probekdrpern

Zur visuellen Prifung der Sedimentationsstabilitat wurden Materialproben im frisch ange-
mischten Zustand sowie Proben, die nach einstindiger Erhartungszeit aufgemischt wurden,
in Rohre nach DIN 1451, Teil 1 /4-41/, geflillt, die einen Innendurchmesser von ca. 100 mm
und eine H6he von 1 m hatten. Untersucht wurden Sollrezepturen sowie Mischungen, die im
Vergleich zur Sollrezeptur einen um 5 % oder 10 % erh6hten Losungsanteil aufwiesen. Nach
dem Fullen der Rohre wurden die Suspensionen verdichtet, da das Einbringen von Verdich-
tungsenergie die Sedimentation fordert (vgl. Abbildung 4-12). Nach dem Erharten wurden die
Rohre entfernt, die zylindrische Mantelflache der Prufkdrper mechanisch entfernt und/oder
die Kerne senkrecht zur Langserstreckung am oberen und unteren Rand trocken geschnit-
ten.

KF fliissig (Ausbreitmaf3 > 51 cm)
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Abbildung 4-12: Neigung von frischen Baustoffen zur Entmischung (Auftreten von Sedimen-
tationserscheinungen) in Abhangigkeit der Riittelzeit bzw. Verdichtungsar-
beit bei unterschiedlicher Konsistenz (Fliel3fahigkeit).

Abbildung 4-13 zeigt beispielhaft einen bearbeiteten Probezylinder und Abbildung 4-14
Schnittflachen eines Probezylinders.
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Abbildung 4-13: Oberer und unterer Kernabschnitt der MgSO,-Referenzmischung. Der Zy-
linderdurchmesser betragt ca. 100 mm.
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Abbildung 4-14: Schnittflachen eines Probekorpers zur Untersuchung der Sedimentations-

stabilitat (Kontrast erhéht).

Links: Flache nahe dem unteren Ende des Probekérpers (hoher Anteil der
Gesteinskornung). Rechts: Schnittflache nahe des oberen Endes des Pro-
bekoérpers (geringer Grobkornanteil). MgSO,4-Referenzmischung mit einem
gegeniber der Sollrezeptur um 10 % erhdhten Losungsanteil. Die Sedimen-
tation groben Zuschlages wurde durch eine lange Zeitdauer des Verdich-
tungsprozesses erzwungen.

Die visuelle Beurteilung der Probeoberflachen ergab, unabhangig vom Ldsungsanteil der
Rezeptur und von der Korngrof3enverteilung des Salzzuschlages, ein einheitliches Korngefu-
ge der Materialproben und folglich keine Anzeichen fir Sedimentations- bzw. Absetzerschei-
nungen. AusschlieRlich bei deutlich erhdhten Losungsanteilen (+ 10 %) und Einbringen von
Verdichtungsenergie konnten bei einzelnen Rezepturen eine Anreicherung von Gesteinskor-
nern im Bodenbereich festgestellt werden.

Mikroskopische Untersuchungen an Gesteinsdunnschliffen bestéatigen diese Befunde. Sie
ergaben dariber hinaus, dass

e keine Vorzugsorientierung langlicher und plattiger Partikel im Festkorper auftritt,

o die Gesteinskdrnung in einer Grundmasse an Bindemittel und Mineralneubildungen, wie
Magnesiumsulfat-Hydrate, ,schwimmt” (keine Brickenbildung der Gesteinskérnung),

¢ die Bindemittelanteile gleichméRig von Mineralneubildungen umhdillt werden,
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e eine Kornzerkleinerung der Feststoffe oder ein Kornbruch vernachlassigbar ist und
e die Zusatzstoffe, wie Ton-/Schiefermehl oder Mikrosilica in Zwickeln oder auf Korngren-
zen der Mineralneubildungen auftreten.

Sofern als Mineralneubildungen langliche Kristalle auftreten, weisen diese ebenso keine
Vorzugsorientierung auf.

Dichtebestimmung an Probekoérpern

Die Untersuchung der Sedimentationsstabilitat auf der Basis von Dichtebestimmungen erhar-
teter Probekorper nutzt die unterschiedlichen Dichten der Baustoffkomponenten. Kiesbetone
enthalten beispielsweise grobe Kiesanteile, die in einer feinkdrnigen Zementmatrix geringe-
rer Dichte ,schwimmen®. Bei der Sedimentation grober Kiese nimmt daher die Baustoffdichte
mit zunehmender Tiefe eine Baustofflage zu. Fehler kénnen jedoch bei dieser Methode auf-
grund einer Anreicherung von Luftporen im oberen Bereich der Probekoérper resultieren. Des
Weiteren ist zu bericksichtigen, dass die Gesteinskérnung (ca. 2.650 kg/m3) konventioneller
Betone im Vergleich zum hier verwendeten Zuschlag aus Steinsalz (ca. 2.160 kg/m3) oder
Carnallitit (ca. 1.602 kg/m3) deutlich niedriger ist.

Im Rahmen des Untersuchungsprogramms wurden 1 m lange Kunststoffrohre nach DIN
1451, Teil 1 /4-41/ (Innendurchmesser ca. 100 mm) mit frisch angemischter Suspension be-
fullt (vgl. /4-42/), wobei der Losungsanteil gegenliber den jeweiligen Sollrezepturen um 5 %
erhoht war. Die Rohre wurden beim Fillen geneigt, so dass die Suspensionen an der Innen-
wandung der Rohre entlang floss. Danach wurden die Rohre luftdicht versiegelt und 56 Tage
bei Raumtemperatur gelagert. Aus den Probekdrpern wurden 1,5 cm bis 2,0 cm dicke Schei-
ben ca. 5 cm unterhalb der Oberseite und oberhalb der Unterseite (Standflache) trocken
herausgesagt. Die Scheiben wurden auf visuelle Unterschiede in der Kornstruktur bemustert.
Zusatzlich erfolgte nach einem Gléatten der Scheiben auf Schleifpapier deren Dichtebestim-
mung gemaf DIN 1048, Teil 5 /4-43/. Signifikante Unterschiede waren sowohl visuell als
auch durch die Dichtebestimmung nicht nachweisbar. Sedimentations- bzw. Entmischungs-
erscheinungen konnten demnach nicht festgestellt werden.

~Sedimentationsstabile Korngréf3e*

Die Bewertung einer moglichen Sedimentation/Entmischung von Baustoffkomponenten kann
ferner mit Hilfe der ,Sedimentationsstabilen KorngréRe* erfolgen (Gl. 4.9). Die ,Sedimenta-
tionsstabile Korngrofie“ ist proportional der FlieRgrenze der Suspension und berechnet sich
wie folgt:

dmax = 3/2' T TO/ (Ap ' g) (49)

mit
Omax maximale sedimentationsstabile KorngrofRe [m],
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g Gravitationsbeschleunigung [m/s?],

To FlieRgrenze [Pa] nach dem Fliel3gesetz von Herschel-Bulkley,

Ap Dichtedifferenz Suspension zu Zuschlag (Gesteinskdrnung).

Hat der Zuschlag eine groRere Dichte als der Gesamtbaustoff, so ist die Dichte der Restsus-
pension, in der die Zuschlagkérner suspendiert sind im Vergleich zum Gesamtbaustoff ge-
ringer. Die Dichtedifferenz der Restsuspension zum Zuschlag (Aprsz) ist demnach gréR3er als
die Dichtedifferenz des Gesamtbaustoffes und des Zuschlages (Ap). Diese Verhaltnisse sind
bei samtlichen der hier entwickelten Baustoffe gegeben und wurden genutzt eine konservati-
ve Abschatzung der maximalen sedimentationsstabilen Korngrof3e (dmaxx) geman Gl. (4.10)
durchzufihren.

Omaxk = /2 7 - To/ (Aprsz - Q) (4.10)

Die Dichte der Restsuspension wurde hierbei nach Gl. (4.11) berechnet.

Aprsz = [(100 - pgs) — (X2 - pz)] / (100 - Xy) (4.11)
mit

PBS Dichte des Gesamtbaustoffs (der Suspension) [kg/m3],

pz Dichte des Zuschlags [kg/m3],

X2 Massenanteil des Zuschlags am Gesamtbaustoff [Massen-%].

Im Anlagenband sind graphische Darstellungen der nach Gl. (4.9) berechneten ,Sedimenta-
tionsstabilen KorngréRe® in Abhangigkeit der FlieRgrenze fur Materialien, die bei der Herstel-
lung der hier entwickelten Baustoffe verwendet wurden, sowie konventioneller Baustoffe zu-
sammengestellt.

Zur Bestimmung der FlieRgrenze gibt es zahlreiche Verfahren beispielsweise die ,Kugelhar-
fe*, bei der das Eindringen von Kugeln definierter Masse und Durchmesser in eine Suspen-
sion untersucht wird. Im Rahmen dieses Untersuchungsprogramms wurden die Werte der
Untersuchungen im Rohrviskosimeter verwendet. Eine Auswertung und Diskussion erfolgt in
daher in Kapitel 4.3.6.3. Die Messresultate des Betontesters BT2 (vgl. Kapitel 4.3.6.3) kon-
nen nicht genutzt werden, da dieses Verfahren eine relative FlieRgrenze bestimmit.

Bei flieBenden Suspensionen wird die sedimentationsstabile Korngré3e nach den Gl. (4.12)
und Gl. (4.13) berechnet.

Omax = 22 - @ - (Ap/Al - DI4) ] (Ap - Q) (4.12)
Onax =2t/ (Ap - @) =% m- (o + K- ¥")/ (Ap - Q) (4.13)

Die zum FlieRen erforderliche Schubspannung t ist gréRer als die FlieRRgrenze 1. Eine Se-
dimentation grober Gesteinskdrnung im flieRenden Material kann daher ausgeschlossen
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werden, wenn der Nachweis der Sedimentationsstabilitat fir die ruhende Suspension er-
bracht wurde. Ein Entmischen der Feststoffe ist in diesem Fall nur beim Durchflie3en von
Krimmern, d.h. beim Auftreten einer Zentrifugalkraft moglich. In diesem Fall auf das Auftre-
ten einer ,Sedimentation® nach Gl. (4.14) gepruft werden.

Omax = o= - 1o/ (Ap - VAIR) (4.14)
mit

v FlieBgeschwindigkeit der Suspension,

R Radius des Krimmers.

4.3.6 Forderversuche im Rohrviskosimeter

Ziel der Untersuchungen war die Bestimmung des Forderverhaltens von zwei Rezepturen im
Rohrviskosimeter. Die Untersuchungsschwerpunkte waren

o die Ermittlung der FlielBkurven und der entsprechenden FlieRgesetzparameter nach Bin-
gham und Herschel-Bulkley zu definierten Zeitstufen,

o die regelméRige Bestimmung weiterer Baustoffparameter, wie Luftporengehalt, Setz-
flieBmaf in Anlehnung in die SVB-Richtlinie /4-32/, die Auslaufzeit aus einem V-Trichter,
die Suspensionsdichte und -temperatur.

Im Folgenden werden der Versuchsaufbau, die Messgerate und die Durchfiihrung der Mes-
sungen beschrieben, bevor auf die Messresultate eingegangen wird. Abschlieend werden
die Resultate im Hinblick auf die Beurteilung der Forderbarkeit der Suspensionen diskutiert.

4.3.6.1 Versuchsaufbau und Messgerate

Die Suspensionen wurden in einem Lddige-Technikumsmischer (Abbildung 4-15) ange-
mischt. Dieser Pflugschar-Chargenmischer arbeitet nach dem Verfahren des mechanisch
erzeugten Wirbelbetts. In der horizontalen, zylindrischen Trommel rotieren wandnahe Pflug-
schar-Schaufeln, die die Komponenten aus dem Gutbett in den freien Mischraum schleu-
dern.
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Abbildung 4-15: Lddige-Technikumsmischer (regulares Fillvolumen 110 Liter) mit getffneter
Reinigungsklappe und Steuereinheit (links).

Die Forderversuche erfolgten in einem Rohrviskosimeter, das aus einer drehzahlgesteuerten
Pumpe mit offenem Vorlagebehélter und einer DN 40-Rohrschleife, die von der Pumpe in
den Vorlagebehalter fuhrt. Die Rohrschleife besteht aus Stahlrohren und in den Umbiegun-
gen aus flexiblem Hochdruckschlauch. In den geraden Abschnitten der Rohrschleife sind
Messgerate zur Druckmessung (Messbereich O bis 16 bar) eingebaut sowie ein Coriolis-
Durchflussmesser zur Bestimmung des Volumenstroms und der Baustoffdichte. Die Druck-
verlustmessstrecke betrug 6,25 m mit einem Innendurchmesser von 41,2 mm. Abbildung
4-16 zeigt schematisch den Aufbau des Rohrviskosimeters, das bei den hier durchgefuhrten
Versuchen nicht mit einem Rihrwerk im Vorlagebehdlter ausgestattet war.

Vorlagebehilter ~

Drehzahlgesteuerte Pumpe

Abbildung 4-16: Rohrviskosimeter zur Bestimmung des FlieRverhaltens von Suspensionen
(schematischer Versuchsaufbau).
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Abbildung 4-17: Uberblick des Messsystems (links, A) und Detailaufnahme der drehzahlge-
steuerten Pumpe (rechts, B).

Der Messablauf im Rohrviskosimeter ist vergleichbar mit dem in einem Rotationsviskosime-
ter. An Stelle der Drehgeschwindigkeiten werden jedoch axiale mittlere Stromungsgeschwin-
digkeiten gemessen und anstatt der Drehmomente zur Bestimmung der zugehdrigen
Schubspannungen die Driicke in der Druckverlustmessstrecke. Zur Ermittlung der Druckver-
lustkurven und Bestimmung der Flie3gesetzparameter wird die Suspension mit mindestens 4
unterschiedlichen Stromungsgeschwindigkeiten im Bereich von 0 bis ca. 1,5 m/s (je 1 Minute
lang) transportiert.

Im Verlauf des Forderprozesses ist aufgrund der Verwendung eines offenen Vorlagebehél-
ters zu erwarten, dass sich die Verteilung und GroRRe von Luftporen verandert und der Ge-
samtluftporenanteil sinkt. Der Luftporenanteil von Relevanz, da er die Festigkeit, den Elastizi-
tatsmodul und ebenso das Kriech- sowie Kompaktionsverhalten der erhéarteten Baustoffe
beeinflusst. So soll bei Betonen die charakteristische Druckfestigkeit um ca. 1 bis 2 MPa
sinken, wenn der Luftporenanteil um 1 Vol.-% ansteigt (Cemsuisse /4-44/). Des Weiteren soll
der Luftporenanteil nach der empirischen Beziehung (4.15) bei Betonen Riickschliisse zur
Gesamtporositat erlauben:

N=(Wo—0,25-a-2z) 100/ py + LP,. (4.15)

Hierbei ist N die Gesamtporositat in Vol.-%, wy der Wassergehalt des Frischbetons, o der
Hydratationsgrad (vgl. Band 2), z der Zementgehalt des Frischbetons, p, die Dichte des
Wassers und LP, der Luftporenanteil des Frischbetons.

Wahrend der Forderversuche wurde daher der Luftporengehalt und die Dichte der Suspensi-
onen in Anlehnung an DIN 1048, Teil 1 /4-33/ bzw. DIN EN 12350, Teil 7 /4-45/ ermittelt.
Abweichend von diesen Normen wurde die Druckkammer mit gesattigter NaCl-Losung ge-
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fullt, um ein Anlésen von Salzen und die hieraus resultierende Volumenabnahme des Bau-
stoffes zu verhindern. Die Fehlergrenze des Druckmessgerates muss bis zu einem Messwert
von 6 % mindestens 0,1 % (absolut), dariiber hinaus mindestens 0,5 % (absolut) betragen.

Um eine Basis zu haben, die FlieRgesetzparameter mit den SetzflieBRmalien zu vergleichen,
die vorab in Anlehnung an die SVB-Richtlinie /4-32/ im Labor der DBE ermittelt wurden, er-
folgten in Analogie versuchsbegleitend Bestimmungen dieses KonsistenzmalRes. Das Setz-
flieBmalfd erlaubt jedoch als sog. Ausbreitverfahren insbesondere Rlckschlisse auf die
FlieRgrenze einer Suspension und weniger auf deren Viskositat. Aus diesem Grund erlauben
SetzflieBmale nur sehr eingeschrankt Ruckschlisse auf den Druckverlust bei einem Rohrlei-
tungstransport von Baustoffen. Eine bessere Korrelation ermdglicht haufig die sog. Ausbreit-
geschwindigkeit, d.h. der Quotient aus SetzflieBmall und Ausflie3zeit aus einem V-Trichter
aus Beton. Aus diesem Grund wurden ebenso Bestimmungen der Ausflie3zeit in das Ver-
suchsprogramm aufgenommen.

Der V-Trichter ist in keiner Norm beschrieben, wird jedoch haufig angewendet zur Untersu-
chung und Entwicklung sehr flieRfahiger Betone, wie Selbstverdichtender Betone (vgl.
Holcim /4-46/, Kordts & Breit /4-47/, Kordts /4-48/, Okamura & Ozawa /4-49/). Abbildung 4-18
zeigt das Messgerat und deren schematische Darstellung.

Abbildung 4-18: V-Trichter zur Ermittlung der Ausflie3zeit von frischem Beton (Volumen
9.577 cm3).

Der Forderversuch einer Rezeptur endete mit der Untersuchung des Ausbreitverhaltens der
Suspensionen in einer Plexiglasrinne. Die Rinne war ca. 2 m lang und 27,7 cm breit. Diese
Prufungen sollen einen Eindruck zum Flie3verhalten der Suspensionen in einem untertagi-
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gen Hohlraum vermitteln, wobei jedoch zu bertcksichtigen ist, dass der FlieBwinkel in einer
Rinne mit der Rinnenbreite abnimmt.

Die Rinne wurde von einer schmalen Endseite aus einem Schlauchabschnitt der Rohrschlei-
fe des Rohrviskosimeters ca. 50 Sekunden lang befillt. Ein Volumen von ca. 38 Liter wurde
bei einer Leistung von 45,5 I/min (2,73 m3/h) in die Rinne gefiillt.

4.3.6.2 Durchfuhrung der Messungen

Die Zusammensetzung der Rezepturen beschreibt Tabelle 4-4, wobei die Angaben in der
Einheit kg/m3 bereits die Messresultate zum Luftporenanteil beriicksichtigen, die im direkten
Anschluss des Anmischprozesses ermittelt wurden. Bei Untersuchungen im Labor der DBE
TEC kam die Rezeptur 1 zuvor auf SetzflieBmafle zwischen 52 cm und 56 cm, wahrend die
Rezeptur 2 nur SetzflieBmale um 44 cm erzielte. Von der Rezeptur 1 wurde demnach ein fir
den Rohrleitungstransport gunstiges Fliel3verhalten erwartet, wahrend der Einsatz der Re-
zeptur 2 dazu diente Grenzen der Forderbarkeit festzustellen und Effekte hoher Scherraten
beim Rohrleitungstransport auf den Baustoff zu ermitteln. Des Weiteren sollte ermittelt wer-
den, ob zwischen den Mischungen ausschlie3lich Unterschiede im Druckverlust auftreten
oder zusatzlich ein grundséatzlich anderes Forderverhalten eintritt. Das bessere FlieBvermo-
gen der Rezeptur 1 im Vergleich zur Rezeptur 2 beruht vor allem auf

e der Verwendung von gréberem Gewerbesalz an Stelle von Flotationsriickstand (geringe-
rer Wasseranspruch)

¢ des Einsatzes von Mikrosilica an Stelle des Tonmehls Capsil,

e der insgesamt glinstigeren Kornverteilung sowie

¢ auf dem geringfiigig hoheren Verhaltnis von Losung zu Feststoff.

Rezeptur 1, Referenzmischung Kieserit Rezeptur 2
[Massen-%] | [kg/m3] [Massen-%] = [kg/m3]
ESTA Kieserit 48,70 977,0 | ESTA Kieserit 43,30 825,4
Gewerbesalz Flotationsruckstand
27,20 545,7 , . 32,69 623,1
(Zuschlag) (Kaliwerk Zielitz)
Mikrosilica 6,00 120,3 Tonmehl Capsil 8,60 163,9
Gesattigte Gesaéttigte
J 18,10 363,2 g 8,50 162,0
NaCl-Lésung NaCl-Lésung
Wasser 6,91 131,6
Summe 2.006 kg/ms3 Summe 1.906 kg/m3
Luftporenanteil 1,9 Vol.-% Luftporenanteil 6,8 Vol.-%
Verhaltnis Verhéltnis
. 0,221 ) 0,218
Lésung/Feststoff Lésung/Feststoff

Tabelle 4-4: Zusammensetzung der untersuchten Rezepturen.
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Im Folgenden werden die Versuche und die Resultate zur Rezeptur 1 beschrieben, bevor auf
die Befunde zur Rezeptur 2 eingegangen wird. Vor den Forderversuchen im Rohrviskosime-
ter wurde sog. Schmier- oder Vorlagesuspension verpumpt, um ein ,Entwassern“ der Materi-
alfront der Rezepturen in der trockenen Rohrleitung und damit die Moglichkeit zur Bildung
von Rohrverstopfern zu verhindern. Die Schmiersuspensionen wurden aus dem Rohrkreis-
lauf des Viskosimeters entfernt, bevor das Fullen mit den frischen Baustoffen erfolgte.

Das Untersuchungsprogramm kann in folgende Arbeitsschritte gegliedert werden

e Anmischen der Suspension,

e Warte-/Stationierungszeit entsprechend einer Anlieferung der Baustoffe und Lagerung im
Vorlagebehdlter einer Forderanlage im Rahmen einer VerfullmaRnahme gekoppelt mit
Messungen des Luftporengehalts, der Baustoffdichte und des SetzflieBmalies,

e eine 30mindtige Pumpphase inkl. Bestimmung der Flie3gesetzparameter,

¢ eine 30minutige Pumpphase entsprechend einer Forderrate von 46 m3/h in einer DN 100-
Rohrleitung,

o Bestimmungen der FlieRgesetzparameter,

¢ eine 30minutige Warte-/Stationierungsphase,

¢ eine 30minitige Pumpphase entsprechend einer Forderrate von 46 ms3/h in einer DN 100-
Rohrleitung,

o Bestimmungen der FlieRgesetzparameter,

e eine 60minitige Warte-/Stationierungsphase,

¢ eine 30minitige Pumpphase entsprechend einer Forderrate von 46 m3/h in einer DN 100-
Rohrleitung,

e Bestimmungen der FlieRgesetzparameter,

¢ eine 90minutige Warte-/Stationierungsphase,

e eine 30minltige Pumpphase entsprechend einer Forderrate von 46 m3/h in einer DN 100-
Rohrleitung sowie

e Druckverlustmessungen.

Zum Abschluss der Pumpphasen, wahrend denen die Flie3gesetzparameter ermittelt wur-
den, fanden die Konsistenzprifungen sowie die Messungen des Luftporenanteils und der
Baustoffdichte statt. Die Umgebungstemperatur variierte wahrend der Versuche zwischen
etwa 21°C und 24°C; die relative Luftfeuchtigkeit von 45 % bis 63 %.

Rezeptur 1 (Referenzmischung Kieserit)

Die Herstellung der Suspension erfolgte gemaf der folgenden Anweisung:

Einwaage des Salzzuschlags (trockenes Gewerbesalz),

Zugabe der gesattigten NaCl-Losung und Mischen Uber eine Zeitdauer von 1 Minute,

Zugabe von Mikrosilica und erneutes Mischen Uber eine Zeitdauer von 1 Minuten,
Zugabe von Kieserit und Mischen Uber eine Zeitdauer von 2 Minuten.

N
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Insgesamt wurden ca. 205 kg Material eingewogen, so dass die resultierende Suspension
ein Volumen von ca. 102 Liter hatte.

Eine Gesamtdarstellung der Messresultate enthalt der Anlagenband. Die Resultate zum
Luftporengehalt, zur Baustoffdichte, die Mittelwerte der Messungen des SetzflieBmales, der
Ausflie3zeit aus dem V-Trichter und die berechneten Werte der Ausbreitgeschwindigkeit
zeigt Tabelle 4-5.

Uhrzeit = Versuchs- = Luftporen- = Dichte Setzflie3- | Ausfliel3zeit Ausbreit-
dauer gehalt mafd V-Trichter = geschwindigkeit
[h:min] [Vol.-%] [kg/m3] [cm] [s] [cm/s]

09:05 00:10 1,9* 1.990* 54

10:53 01:58 2,6 2.030 48 2,27 21,2

11:40 02:45 0,6 2.032 48 2,31 20,8

12:50 03:55 0,6 2.039 46 2,39 19,3

14:25 05:30 _ _ 55 1,89 29,1

nicht bestimmt
16:35 07:40 58 1,87 31,0
Tabelle 4-5: Messresultate des Luftporengehalts, der Baustoffdichte sowie der Konsis-

tenzprufungen (Rezeptur 1).

Index*: Messresultate werden als kritisch betrachtet, da ein Eintrag von Luft
unwahrscheinlich ist und bei geringerem Luftporenanteil im Vergleich zur
zweiten Messung eine héhere Baustoffdichte zu erwarten wére.

Die Messreihen zeigen,

e mit Ausnahme der ersten Messung eine Abnahme des Luftporengehaltes und eine damit
korrespondierende Zunahme der Baustoffdichte,

e eine vorerst geringflgige Senkung und anschlieRenden Anstieg des Setzflieimalies,

e einen ,Sprung®, d.h. Abnahme der Ausfliezeit aus dem V-Trichter nach einer Versuchs-
dauer von 5 Stunden und 30 Minuten, der sich ebenso in der AusflieRgeschwindigkeit wi-
derspiegelt sowie

o gegenlaufige Trends des SetzflieBmalRes und der AusflieRzeit aus dem V-Trichter, d.h.
eine Abnahme der Ausflie3zeit bei einem Anstieg des SetzflieBmales.

Die Abnahme des Luftporengehaltes ist zurtickzufihren auf die gute FlieR3fahigkeit der Sus-
pension, die ein ,Entliften erlaubt und den offenen Rohrleitungskreislauf des Viskosimeters
(offener Vorlagebehalter der Pumpe). Dieser Effekt dirfte daher in herkdmmlichen Baustoff-
pumpanlagen nur im Vorlagebehélter, jedoch nicht im geschlossenen Rohrleitungssystem
auftreten. In diesem Fall sollte sich jedoch als Folge der Scherung die Baustoffstruktur und
damit der Verteilung und GroRRe der Luftporen verandern. Meist nimmt die Festigkeit und der
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statische Elastizitdtsmodul eines Baustoffes zu, wenn die Suspension in Rohrleitungen ge-
fordert wurde. Dieser Effekt ist besonders ausgepragt, wenn des Weiteren der Luftporenan-
teil sinkt. So soll bei Betonen die Festigkeit um etwa 1 bis 2 MPa ansteigen, wenn der Luft-
porenanteil um 1 Vol.-% sinkt. Bei der untersuchten Rezeptur zeigten anschlielende Prifun-
gen eine deutliche Zunahme der einaxialen Druckfestigkeit von etwa 20 MPa auf durch-
schnittlich 36 MPa, bei Herstellung der Probekérper nach Abschluss des Forderversuches.

Abbildung 4-19 zeigt die darstellenden Punkte zur relativen Trichtergeschwindigkeit
(1/Ausflief3zeit aus dem V-Trichter) und des SetzflieBmales. Das Diagramm wurde fur sehr
flieRfahige, sogenannte Selbstverdichtende Betone entwickelt. Es ist ersichtlich, dass bei der
Rezeptur Sedimentations- bzw. Entmischungserscheinungen auszuschlieen sind. Dies be-
statigen die berechneten Werte fur die maximale Sedimentationsstabile KorngroR3e, die ab-
hangig ist von der FlieRgrenze der Suspension und der Dichtedifferenz des grobkoérnigen
Zuschlages und der Suspension. Die maximale Sedimentationsstabile Korngréf3e steigt von
82 mm zu Beginn des Pumpprozesses im Rohrviskosimeter auf 176 mm am Versuchsende.
Basierend auf der Dichte der Suspension ohne Zuschlag (,Restsuspension®) ergibt sich ein
minimaler Wert von 58 mm.

Aufgrund zuvor gesammelter Erfahrungen, die zeigten, dass die Verwendung eines Grof3t-
korns von 20 mm im Rohrviskosimeter (DN 40-Rohrleitung) problematisch sein kann, wurde
ein Grof3tkorn der Suspensionen von 8 mm gewahlt. Die Werte belegen jedoch, dass Sedi-
mentations- bzw. Entmischungserscheinungen auch bei einer deutlichen Erhthung des
GroRtkorns der Mischung sicher ausgeschlossen werden kdnnen. Diese Modifizierung hatte
jedoch die Vorteile, dass die Fliel3fahigkeit und damit Forderbarkeit in Rohrleitungen sich
verbessern wiirde und das Kornspektrum eine wesentlich bessere Verteilung, beispielsweise
im Hinblick auf die Festmaterialeigenschaften und den Widerstand gegen Durchstromung,
aufweisen wirde. Die Wahl eines groberen Kornspektrums des Zuschlages wéare demnach
eine Malinahme der Rezepturmodifizierung, die bei der Verwendung gebrauchlicher Rohrlei-
tungen von Baustoffpumpanlagen und bei Einsatz groR3kalibriger kolbenpumpen durchzufih-
ren ware. Bei Verwendung von Kreiselpumpen ist dagegen ebenso, unabhangig vom Rohr-
durchmesser, eine geringe Korngrof3e des Zuschlags erforderlich.
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Abbildung 4-19: Feld Selbstverdichtender Betone (SVB-Betone) und darstellende Punkte der
Rezeptur 1 (Referenzmaterial Kieserit) im Diagramm SetzflieBmaf nach
SVB-Richtlinie /4-32/ gegen relative Trichtergeschwindigkeit.

Samtliche FlieRgesetzparameter sind zusammengestellt in Anlagenband. Die auf der Grund-
lage der FlieRgesetze nach Herschel-Bulkley tatsachlich berechneten Druckverluste zeigt

Tabelle 4-6.

Uhrzeit  Versuchsdauer DN 100 DN 125 DN 150 DN 200
[h:min:s]

10:36:30 01:41:30 6,29 3,26 1,95 0,93
10:40:30 01:45:30 6,24 3,23 1,94 0,92
10:44:30 01:49:30 575 2,98 1,79 0,85
10:48:30 01:53:30 5,93 3,08 1,84 0,88
10:52:30 01:57:30 6,19 3,21 1,92 0,91
11:31:20 02:36:20 6,76 3,50 2,10 1,00
11:35:20 02:40:20 6,91 3,58 2,15 1,02
12:41:30 03:46:30 7,99 4,14 2,48 1,18
12:46:00 03:51:00 8,28 4,29 2,57 1,22
14:20:50 05:25:50 7,85 4,07 2,44 1,16
14:24:50 05:29:50 8,02 4,16 2,49 1,19
16:25:30 07:30:30 8,15 4,22 2,53 1,20
16:32:20 07:37:20 8,11 4,20 2,52 1,20

Tabelle 4-6: Druckverluste der Rezeptur 1 (Referenzmischung Kieserit) in bar/100 m

Rohrleitungslange bei einer Férderrate von 45 m3/h bei unterschiedlichen

Rohrdurchmessern.
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Entsprechend der Konsistenzprifungen sollte nach einer initialen Zunahme der Druckverlust
nach etwa 4 bis 5stiindiger Versuchsdauer sinken. Dies ist jedoch bei den Zahlenwerte der
Tabelle 4-6 nicht zu erkennen, nach denen der Druckverlust von anféanglich etwa 3 bar/100
m (DN 125) auf geringfligig oberhalb 4 bar/100 m steigt. Trotz guter Korrelation der Konsis-
tenzprifverfahren untereinander, ist keine gute Korrelation mit den FlieRgesetzparametern
und dem Druckverlust festzustellen (vgl. Anlagenband). Der Anstieg des Druckverlustes
scheint insbesondere von einer Zunahme der FlieRgrenze zu resultieren. Abbildung 4-20
zeigt die Suspension nach etwa 4stindiger Versuchsdauer beim EinflieRen in den Vorlage-
behélter des Rohrviskosimeters.

Abbildung 4-20: Suspension der Rezeptur 1 nach etwa 4stindiger Versuchsdauer beim Ein-
flieRen in den Vorlagebehélter des Rohrviskosimeters.
Deutlich ist die in der Schwebe gehaltene Gesteinskérnung (Gewerbesalz)
zu erkennen.

Die Mindestdruckverluste, d.h. die Druckverluste, die im Anschluss einer Stationierung beim
~Wiederanfahren“ der Suspension mit reduziertem Volumenstrom auftreten, nahmen wah-
rend des Forderversuches von 0,9 bar/100 m Rohrleitungslange, bezogen auf eine DN 125-
Rohrleitung auf 2,0 bar/100 m zum Ende des Forderprozesses zu und kdénnen demnach als
unkritisch eingestuft werden.

Rezeptur 2

Die Herstellung der Suspension musste nach einer von der Rezeptur 1 abweichenden An-
weisung erfolgen, da neben gesattigter NaCl-Losung auch Wasser (Frischwasser) als An-
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mischlésung verwendet wurde und der eingesetzte Steinsalzzuschlag feucht war. Der teil-
weise Ersatz der NaCl-Losung gegen Wasser hatte zum Ziel die Korrektur der Zuschlag-
feuchte zu vereinfachen und ist bei einer groRtechnischen Baustoffproduktion unabdingbar,
wenn feuchtes Salz zum Anmischen verwendet wird.

1. Einwaage des Salzzuschlags (feuchter Flotationsrickstand Kaliwerk Zielitz),

Homogenisieren des Zuschlags im Mischer (Mischdauer 2 Minuten),

3. Probenahme und Feuchtebestimmung des Zuschlags mit einem Schnelltrockner
(3,94 Massen-%) und entsprechende Korrektur der Zuschlagmasse,

4. Zugabe des um die Zuschlagfeuchte korrigierten Frischwasseranteils und Mischen
Uber eine Zeitdauer von 1 Minute,

5. Zugabe der geséttigten NaCl-Losung (1 Minuten Mischen),

6. Zugabe von Tonmehl Capsil und Mischen Uber eine Zeitdauer von 1 Minuten,

7. Zugabe von ESTA Kieserit ,fein’ und abschlieRendes Mischen (1 Minute).

N

Insgesamt wurden ca. 210 kg Material eingewogen, so dass die resultierende Suspension
ein Volumen von ca. 111 Liter hatte.

Eine Ubersicht der Messresultate befindet sich im Anlagenband. Die Resultate zum Luftpo-
rengehalt, zur Baustoffdichte, die Mittelwerte der Messungen des SetzflieBmalies, der Aus-
flieRzeit aus dem V-Trichter und die berechneten Werte der Ausbreitgeschwindigkeit zeigt
Tabelle 4-7.

Uhrzeit = Versuchs- @ Luftporen- = Dichte Setzflie3- | Ausflie3zeit Ausbreit-
dauer gehalt malf3 V-Trichter | geschwindigkeit
[h:min] [Vol.-%] [kg/m3] [cm] [s] [cm/s]

08:20 00:10 6,8 1.896 46 nicht bestimmt

09:10 01:00 5,6 1.924 47 3,00 15,7

10:00 01:50 4,8 1.941 46 3,05 15,1

11:10 03:00 57 1.928 38 9,00 4,2

13:00 04:50 4,8 1.945 37 25,6 14

Tabelle 4-7: Messresultate des Luftporengehalts, der Baustoffdichte sowie der Konsis-

tenzprufungen (Rezeptur 2).
Hervorzuheben ist, dass

e sich der Luftporenanteil kaum verandert. Der Luftporenanteil scheint im Gegensatz zur
Rezeptur 1 (von 2,6 auf 0,6 Vol.-%) nur zu Beginn des Forderprozesses geringfligig ab-
zunehmen und variiert dann zwischen 4,8 und 5,7 Vol.-% (vgl. Abbildung 4-21).

o die gemessenen Dichten sehr gut mit den berechneten Werten Ubereinstimmen (2.006
kg/m?3 bei einem Luftporenanteil von 6,8 Vol.-%),
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e die Dichten negativ mit den Werten zum Luftporengehalt korrelieren,

e zwischen ca. 2 und 3 Stunden Versuchsdauer der Setzflielmafd abnimmt, die Ausfliel3-
zeit aus dem V-Trichter stark ansteigt und damit ebenso die Ausbreitgeschwindigkeit
sinkt,

e Das SetzflieBmald bei Rezeptur 2 geringer ist als bei Rezeptur 1, die AusflieRzeit aus
dem V-Trichter héher und die Ausbreitgeschwindigkeit deutlich niedriger. Im Durchschnitt
ergeben sich beispielsweise bei den Rezepturen 1 und 2 Werte von 52 cm bzw. 43 cm
(SetzflieBmaln), 2,1 s bzw. 10,2 s (Ausflie3zeit V-Trichter) und 24,3 cm/s bzw. 9,1 cm/s
(Ausbreitgeschwindigkeit).

o
»e Rezeptur 2

- 57
56

LT

Luftporenanteil [Vol.-%)]
£
B
Luftporenanteil [Vol.-%]

“Ausreiler” g 2@
Rezeptur 1

1,95
Rezeptur 1

u Rezeptur 2 A A 0 6

A Rezeptur 1 (Referenzmischung Kieserit ]
0 e e 1 )
1.880 1.900 1.920 1.940 1.960 1.980 2.000 2.020 2.040 2.060

Suspensionsdichte [kg/m3]

Abbildung 4-21: Suspensionsdichte der Rezepturen 1 und 2 in Abhangigkeit des Luftporen-
anteils. Die Suspensionsdichte ohne Luftporenanteil betragt fur beide Re-
zepturen etwa 2.045 kg/ms.

Abbildung 4-22 zeigt die Suspension nach 30minitigem Férderprozess in der Rohrschleife
des Rohrviskosimeters. Nach der Veranderung des SetzflieBmalRes, der AusflieRzeit aus
dem V-Trichter und der Ausbreitgeschwindigkeit sollte der Druckverlust beim Rohrleitungs-
transport nach 2 bis 3stiindiger Versuchsdauer ansteigen. Des Weiteren sollten die Druck-
verluste beim Rohrleitungstransport von Rezeptur 2 wahrend des gesamten Versuches ho-
her sein als bei Rezeptur 1. Die auf der Basis der ermittelten FlieRgesetze berechneten Wer-
te fur Rohrleitungen unterschiedlichen Durchmessers zeigt Tabelle 4-8 und bestatigen diese
Annahmen.
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Abbildung 4-22: Suspension der Rezeptur 2 nach 30minutigem Forderprozess im Rohrvis-

kosimeter.
Uhrzeit  Versuchszeit DN 100 DN 125 DN 150 DN 200
08:43:40  00:33:40 11,56 5,99 3,59 1,71
08:47:40  00:37:40 11,53 5,98 3,58 1,70
08:51:40  00:41:40 12,26 6,35 3,81 1,81
08:55:40  00:45:40 12,27 6,36 3,81 1,81
08:59:40  00:49:40 11,86 6,15 3,69 1,75
09:04:15  00:54:15 11,28 5,85 3,51 1,67
09:55:30  01:45:30 12,41 6,43 3,86 1,83
09:59:30  01:49:30 12,85 6,66 3,99 1,90
11:03:40 02:53:40 15,60 8.09 4,85 2,31
11:07:40  02:57:40 15,60 8,09 4,85 2,31
12:11:15 04:01:15 21,25 11,01 6,60 3,14
12:15:15 04:05:15 20,44 10,59 6,35 3,02
12:52:00  04:42:00 21,77 11,28 6,77 3,22
12:56:00  04:46:00 22,07 11,44 6,86 3,26
Tabelle 4-8: Druckverluste der Rezeptur 2 (Referenzmischung Kieserit) in bar/100 m

Rohrleitungslange bei einer Forderrate von 45 m3/h bei unterschiedlichen

Rohrdurchmessern.
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Der Druckverlust steigt nach Tabelle 4-8 nur geringfiigig von ca. 6 bar/100 m nahezu 7 bar
nach 2stundiger Versuchsdauer bezogen auf eine DN 125-Rohrleitung. Danach nahm der
Druckverlust deutlich auf etwa 11 bar/100 m zu.

Als Ursache fir die Erhéhung des Druckverlustes kommen in Betracht

e eine Abnahme des Luftporengehalts, da Luftporen oder -einschlisse einen ,Kugellager-
effekt“ ausiiben konnen,

e Erhartungs- bzw. Abbindereaktionen oder Ansteifeffekte und

e eine Kornzerkleinerung oder -zertrimmerung in Folge der Scherbeanspruchung beim
Forderprozess.

Thixotropieeffekte beeinflussen Wiederanfahrdruckspitzen nach einer Stationierungszeit und
konnen daher als Ursache ausgeschlossen werden, zumal ein Thixotropieeinfluss nach Kon-
sistenzprifungen mit dem Setzflie@maltrichter vernachlassigbar sein sollte. Visuelle Prifun-
gen des Grobkornanteils nach Siebung zeigten, dass die Zunahme auf eine Kornzerkleine-
rung des Flotationsriickstandes (Steinsalzzuschlag) zurickzufihren ist, der als Folge des
Eintrages von Scherenergie von den harteren Kieseritkbrnern zermahlen wurde. Kieserit hat
nach Mohs eine Harte von 3,5, wahrend Halit nur auf einen Wert von 2 kommt. Demnach ist
bei Suspensionen, die ein geringeres FlielBvermdgen aufweisen die Forderrate und damit der
Eintrag von Scherenergie entsprechend zu begrenzen bzw. ein Effekt der Kornzerkleinerung
bei der Baustoffentwicklung zu berucksichtigen.

Berechnungen der Sedimentationsstabilen KorngréRe ergaben Werte von 80 mm nach dem
Anmischen bis 350 mm zum Versuchsende. Nach der Dichte der Restsuspension (ohne Zu-
schlag) sollen Steinsalzkérner mit einer GréRe zwischen 56 mm (Versuchsanfang) bis 244
mm nicht sedimentieren. Die Werte belegen, dass eine Optimierung der Rezeptur zu gerin-
geren Druckverlusten beim Rohrleitungstransport und damit zu einer Vermeidung einer
Kornzerkleinerung des Steinsalzzuschlages unproblematisch méglich ware.

Eine Optimierung hin zu geringeren Druckverlusten hatte darliber hinaus eine Senkung der
FlieRgrenze und damit der Mindestdruckverluste (Ap/Al) mi, zur Folge, die zum Anfahren der
Suspension in der Rohrleitung erforderlich ist. Der berechnete Wert fir (Ap/Al) min betrug zum
Zeitpunkt der ersten Messung 1,4 bar/100 m Rohrleitungslange, bezogen auf eine DN 125-
Rohrleitung. Wéhrend des Forderversuches stiegen die Mindestdruckverluste auf maximal
5,1 bar/100 m.

Das Selbstnivellierungsvermdgen der Suspension wurde in der trockenen Plexiglasrinne
nach einer Versuchszeit von 1 Stunden und 10 Minuten ermittelt. Abbildung 4-23 zeigt die
Suspension beim FlieRBen in der Rinne (keine Verdichtungsenergie). Der durchschnittliche
FlieBwinkel betrug 3,6 Grad, entsprechend einem Gefalle von 6,3 Prozent. Auf der Grundla-
ge dieser Werte kann fir die Rezeptur 1 ein FlieBwinkel von 3,8 Prozent — 3,9 Prozent, ent-
sprechend 2,1° bis 2,2° abgeschatzt werden.
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Abbildung 4-23: Rezeptur 2 beim Flie3en in der Plexiglasrinne (Lange 2 m, Breite 27,7 cm).
Insgesamt wurde ein Volumen von ca. 38 Liter bei einer Leistung von 45,5
I/min (2,73 m3/h) in die Rinne gefullt.
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4.3.6.3 Exemplarische Berechnung des Druckverlustes in hydraulischen Fdrder-
anlagen

Der Umfang der rheologischen Untersuchungen wurde so gewahlt, dass auf der Basis der
Messbefunde die Forderbarkeit der Baustoffe bei einer vorgegebenen Férderanlagenkonzep-
tion geprift werden kann bzw. die Auslegung einer Baustoffpumpanlage méglich ist. Im Fol-
genden werden der Druckverlauf in einem realistischen Rohrleitungssystem und die maxima-
le Forderweite berechnet. Als Ausgangsgrofien wurden dabei gewahit

¢ eine Baustoffpumpe mit einem maximalen Pumpendruck von 100 bar,

e 500 m Ubertagige Rohrleitung DN 125 (Volumen 6,136 m3; 8 Minuten 11 Sekunden)

e 500 m vertikale Schachtleitung DN 125 (Volumen 6,136 m3; 16 Minuten 22 Sekunden)
sowie

e horizontal verlegte Rohrleitung DN 100.

Als wesentliche Eingangsparameter sind ferner die Druckverluste beim Rohrleitungstransport
erforderlich, die in Tabelle Tabelle 4-6 dargestellt sind sowie die Baustoffdichte, die konstant
mit 2.030 kg/m3 angenommen wurde. Die weiteren Arbeitsschritte sind dann

e Berechnung der Forderzeit in der DN 125-Rohrleitung,

e Ermittlung der Druckverluste in der DN 125-Rohrleitung,

e Bestimmung der maximalen Forderweite unter Berticksichtigung der Versuchsdauer, die
nicht die maximale Forderbarkeit des Baustoffes wieder gibt sowie eines Pumpendruckes
von 100 bar.

Wahrend der Baustoffforderung muss unabhangig von der Férdermenge an der Einlauf6ff-
nung vertikaler Rohrleitungsabschnitte stets ein positiver Druck herrschen, da ansonsten ein
Abriss der Baustoffsaule erfolgt.

Die Forderzeit in der DN 125-Abschnitt ergibt sich aus dem Durchmesser (12,5 cm) und der
Lange (L&nge 1.000 m, Volumen ca. 12,27 m?) der Rohrleitung sowie der Forderrate (45
m3/h) zu ca. 16 Minuten und 22 Sekunden. Zur Ermittlung der Druckverlustwerte nach Tabel-
le 4-6 ist jedoch zu bericksichtigen, dass die Forderversuche unter den Rahmenbedingun-
gen erfolgte, dass der Baustoff in einer DN 100-Rohrleitung mit einer Férderrate von 46 m3/h
transportiert wird. Die Scherrate ist in diesem Fall etwa doppelt so hoch wie bei einem
Transport in einer DN 125-Rohrleitung (45 m3/h). Aus diesem Grund sollte zuerst zur Vo-
raussetzung einer vergleichbaren Scherbeanspruchung die Forderzeit halbiert werden (8
Minuten, 11 Sekunden). Nach Tabelle 4-9 resultiert dann nach Addition der Versuchsdauer
vor Beginn des Foérderversuches (6 Minuten und 30 Sekunden) ein durchschnittlicher Druck-
verlust von 3,2 bar/100 m.
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Versuchsdauer Dimension Rohrleitung Versuchsdauer Dimension Rohrleitung
[h:min:s] DN 100 DN 125 [h:min:s] DN 100 DN 125
00:06:30 6,29 3,26 01:41:30 7,99 4,14
00:10:30 6,24 3,23 01:46:00 8,28 4,29
00:14:30 5,75 2,98 02:20:50 7,85 4,07
00:18:30 5,93 3,08 02:24:50 8,02 4,16
00:22:30 6,19 3,21 02:55:30 8,15 4,22
01:01:20 6,76 3,50 03:02:20 8,11 4,20
01:05:20 6,91 3,58 Versuchsende

Tabelle 4-9: Druckverluste der Rezeptur 1 (Referenzmischung Kieserit) in bar/100 m bei
einer Forderrate von 45 m3/h in Rohrleitungen der Dimension DN 100 und
DN 125.
9 T 9
8 ad —t—“_—_*"’— 8
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S 7 D J : 7 2
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0 *e . 1 v
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S 5 5 8
5 - 15
< . " —aa——ai, &
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Versuchsdauer ohne Stationierungsphasen [hh:mm]

Abbildung 4-24: Druckverlust bei Forderung der Rezeptur 1 in Rohrleitungen der Dimension
DN 100 und DN 125 in bar/100 m. Die Stationierungszeiten des Versuchs-
programms blieben unberiicksichtigt.

Gemal Gl. (4.16) folgt, dass der Druck am Ende der Ubertagigen DN 125-Rohrleitung (p,) 84
bar betragt und nach Gl. (4.17) am unteren Ende der vertikalen Schachtleitung 168 bar.
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p1 = 100 bar (Pumpendruck) — 3,2 bar / 100 m - 500 m = 100 — 16 bar = 84 bar. (4.16)
p, = 84 bar + 100 bar — 3,2 bar / 100 m - 500 m = 184 bar — 16 bar = 168 bar. (4.17)

Der zu addierende Druck von 100 bar stammt dabei aus der Baustoffsaule in der Schachtlei-
tung und ist abh&ngig von der Héhe und Dichte des Materials.

Der Forderversuch im Rohrviskosimeter ergab fur den weiteren Forderprozess einen durch-
schnittlichen Druckverlust (Ap/Alpniog) VOn 7,4 bar/100 m (DN 100-Rohrleitung), wobei der
Unterschied im Schereinfluss zwischen den Forderraten von 45 m3h und 46 m3h vernach-
l&ssigt wird. Um die Forderweite zu ermitteln, sind des Weiteren im geringen Umfang Druck-
verluste an Rohrverengungen und -krimmern zu bericksichtigen sowie von Auslaufeffekten
am Ende der Rohrleitung (py). Diese werden mit 2 bar angenommen und der Druck an der
Auslauféffnung mit 10 bar (Injektionsdruck pg). Nach dem Druck am Ful3 der Schachtleitung
(p2), den zusatzlichen Druckverlusten bzw. zu berlicksichtigenden Driicken ergibt sich ge-
maf Gl. (4.18) eine Forderweite (Aw) von 2.100 m in der DN 100-Rohrleitung, so dass das
Material insgesamt tUber 3.100 m transportiert wird.

AW = (po — (pv + pe)) / Ap/Alpnioo = 168 bar— (2 + 10 bar) / 7,4 bar - 100 m =2.100 m (4.18)

Zusammenfassend zeigt Abbildung 4-25 den Druckverlust in der gesamten Rohrleitung in
Abhangigkeit der Forderweite und Abbildung 4-26 in Abhangigkeit der Forderzeit.

DN 125 DN 125 DN 100, horizontal verlegte Rohrleitung unter Tage
ithber Tage  Schacht-
180 bar leitung ,
168 bar A\Druck Schachtfu8 (Fiillort)
160 bar

T
2, 140 bar
= £ ~N
.;_-; 120 bar
E Pumpendruck / \
[} G
& 100 bar /
g )84 b
- 80 bar o Rar
= Druck Schacht \
o
] 60 bar \
Q
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=== Druck Rohrleitung [bar] \
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Druck Auslauﬁ)'ffnung\) 10 bar
0 bar R e R
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1000 1500 2000 2500
Forderweite der Suspension [m] bei Forderrate 45 m“h

3000

3500

Abbildung 4-25: Druckprofil im Rohrleitungssystem der Forderanlage in Abhangigkeit der
Forderweite bei einer Forderrate von 45 ms3/h.
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DN 125 DN 125 DN 100, horizontal verlegte Rohrleitung unter Tage

iiber Tage Schachtleitung
180 bar
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Forderzeit in der Rohrleitung [Minuten:Sekunden]

Abbildung 4-26: Druckprofil im Rohrleitungssystem der Forderanlage in Abhangigkeit der
Forderweite bei einer Forderrate von 45 ms3/h.

Nach Abbildung 4-26 ist die Forderzeit bei der angenommenen Anlagenkonzeption deutlich
geringer als im Rohrviskosimeter wahrend des Technikumsversuches (vgl. Tabelle 4-9).

Tabelle 4-10 zeigt die berechneten Mindestdruckverluste pro 100 m Rohrleitung, die auf-
grund der vorhandenen FlieRgrenze mindestens tberwunden werden missen, um eine For-
derung des Materials im Anschluss einer Stationierung wieder aufnehmen zu kdnnen, die
entsprechenden Druckverluste fir den DN 125- und DN 100-Rohrleitungsabschnitt sowie
den resultierenden Gesamtdruckverlust im gesamten Rohrleitungsstrang. Die Angaben zum
Mindestdruckverlust in der gesamten Rohrleitung belegen, dass ein Wiederanfahren im prak-
tischen Betrieb unproblematisch ist. Wéhrend des Foérderversuches im Rohrviskosimeter
wurde das Material 30, 60 und 90 Minuten stationiert. Auch nach diesen Stationierungspha-
sen konnte das Material bereits bei geringem Pumpendruck in den Fliel3zustand tberfuhrt
werden.
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Versuchs- (Ap/Al)min/100 m (Ap/Al)min/Rohrleitungsabschnitt 2(AP/ADmin

dauer (At) | DN 100 : DN 125 | Uber Tage, Schacht ;| Unter Tage | Rohrleitung
1:41:30 1,2 0,9 9,0 25,2 34,2
1:45:30 1,4 1,2 12,0 29,4 41,4
1:49:30 1,4 1,2 12,0 29,4 41,4
1:53:30 1,4 1,1 11,0 29,4 40,4
1.57:30 1,4 1,1 11,0 29,4 40,4
2:36:20 1,4 1,2 12,0 29,4 41,4
2:40:20 1,4 1,1 11,0 29,4 40,4
3:46:30 2,3 1,8 18,0 48,3 66,3
3:51:00 2,4 19 19,0 50,4 69,4
5:25:50 2,3 19 19,0 48,3 67,3
5:29:50 2,4 19 19,0 50,4 69,4
7:30:30 2,4 2,0 20,0 50,4 70,4
7:37:30 2,5 2,0 20,0 52,5 72,5

Tabelle 4-10:  Mindestdruckverluste pro 100 m Rohrleitung
((Ap/Al)min/200 m, DN 100, DN 125), Mindestdruckverluste im DN 100- und
DN 125-Rohrleitungsabschnitt (1.000 m bzw. 2.100 m) sowie flir die gesam-
te Rohrleitung (XZ(Ap/Al)min, L&nge 3.100 m) in Abhéngigkeit von der Dauer
des Forderversuches (Einheit: bar).

Die rheologischen Untersuchungen und die Bespielberechnung belegen demnach, dass die
untersuchte Rezeptur mit einer herkdbmmlichen Baustoffmischanlage produziert, mit einer
Baustoffférderanlage lber Forderweiten von mehreren Kilometern nach unter Tage in ein
Bergwerk verbracht und in die untertagigen HohlrAume verflillt werden kann. Die Untersu-
chungen zum Ausbreitverhalten von Suspensionen in Becken (Kapitel 4.3.7) sowie ein Ver-
gleich mit dem FlieRBwinkel in der Plexiglasrinne von Rezeptur 2 weisen zudem darauf hin,
dass sich die Suspension im Hohlraum bei einem vernachléassigbarem FlieBwinkel ausbrei-
ten dirfte, so dass eine gute Gebirgs- und insbesondere Firstanbindung vorausgesetzt wer-
den kann.

Zu bericksichtigen ist, dass im praktischen Betrieb aufgrund von Variationen des Wasseran-
spruches der Ausgangsstoffe und damit der Rezeptur Schwankungen des Druckverlustes
unvermeidbar sind. Dieser Effekt wird meist durch eine konsistenzgesteuerten Herstellung
der Baustoffe, d.h. durch ein gezieltes Einstellen des Wasser-/Lésungsanteils, kompensiert.
Dabei darf nicht aul3er Acht gelassen werden, das Veranderungen des Wasser-
/Lésungsanteils Auswirkungen auf die Festmaterialeigenschaften des Baustoffes haben.
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Systematische Untersuchungen zeigten jedoch, dass Variationen im Ldsungsanteil der un-
tersuchten Rezeptur im normalerweise erforderlichen Umfang die Festmaterialeigenschaften
nicht signifikant beeinflussen.

Wahrend eines Verflllbetriebes ist zudem der Verbleib von Spul- und Reinigungslésungen
der Forderanlage zu klaren. Bei Betonen werden diese Losungen unter Berlcksichtigung der
Restwasserrichtlinie fir Beton und der DIN EN 1008 /4-50/ soweit moglich zur Herstellung
des Baustoffs wieder verwendet. Bei den entwickelten Salzgemengen kénnen bei dieser
Vorgehensweise insbesondere MgSO,-Anteile dieser Spill- und Reinigungslésungen das
Erhartungsverhalten der Baustoffe beeintrachtigen. Aus diesem Grund sind Untersuchungen
zur Quantifizierung dieses Effekts durchzufiihren und gegebenenfalls geeignete MaRhahmen
zu entwickeln, damit die Materialeigenschaften der Baustoffe nicht negativ beeinflusst wer-
den und die Konformitat mit den Materialanforderungen weiterhin gewahrt bleibt. Die Mal3-
nahmen sind abhangig von der Baustoffrezeptur, vor allem der Bindemittelanteile und der
gewdahlten Anmischlésung. Da nicht nur einzelne Baustoffe entwickelt wurden, sondern eine
Baustoffpalette wurde auf die Durchfiihrung systematischer Untersuchungen zu dieser Fra-
gestellung verzichtet. Moglich wére aber beispielsweise bei den im Rahmen der Forderver-
suche im Rohrviskosimeter untersuchten Rezepturen eine Fallung geléster MgSO,-Anteile
durch entsprechende Zugabe von Calciumchlorid-Ldésung.
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4.3.7 Ausfullen bzw. Verfillen von Hohlraumen

Bei der Bestimmung des FlieRrinnenmal3es /4-51/ oder des FlieBwinkels in einer Plexiglas-
rinne (Kapitel 4.3.6.2) wird das Fliel3en des frischen Baustoffes durch die Reibung an den
Rinnenwandungen behindert. Ist die FlieRenergie identisch, so steigt der FlieBwinkel je
schmaler die Rinnenbreite ist. Die sich ergebenden FlieRBwinkel sind groRer als bei Bestim-
mungen des SetzflieBmales, da nur ein begrenztes Volumen auf die Ausbreitplatte ausflief3t.

Zur Beurteilung des FlieRBverhaltens grofRerer Baustoffvolumina erfolgten daher Untersu-
chungen des Ausbreitverhaltens ausgewahlter Rezepturen mit MgSO,-wasserfrei, beispiels-
weise der Referenzmischung MgSO, in quadratischen Kunststoffbecken mit einer Kanten-
lange von 70 cm. Die Becken wurden mit Kunststofffolie ausgelegt, um die Entnahme der
erharteten Baustoffkérper zu erleichtern. Die Suspensionen (jeweils ca. 75 Liter) wurden aus
Eimern, in denen das Anmischen erfolgte, an einer Beckenkante eingefiillt. Zwischen den
einzelnen Beflllungsschritten verstrich eine Zeitphase von etwa 0,5 Stunden. Ein ,Bluten,
der Mischungen konnte bei der Beckenbeflillung nicht festgestellt werden. Die beflillten Be-
cken wurden mit Kunststofffolie abgedeckt und luftdicht mit Klebeband versiegelt.

Nach einer Erhartungszeit von 2 Wochen wurden die Baustoffkdrper entschalt, mit einem
Hammer zerschlagen und die Baustoffoberflachen sowie Bruchkanten visuell bemustert.
Festzustallen war, dass

o auf der Baustoffoberflache die FlieRBrichtung der Suspensionen aufgrund der Ausbildung
kleiner Wellen erkennbar war, jedoch sich kein FlieBwinkel ausbildete,

¢ Falten der Kunststofffolie und die Beckenkanten gut mit Baustoff ausgefillt wurden,

o der Baustoffkdrper homogen ausgebildet war (keine Schichtung) und

e nur im geringen Umfang Luftblasen im Baustoff eingeschlossen wurden.
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4.4 Bestimmung thermischer Materialeigenschaften

Bei Einsatz im Sinne eines Massenbetons erwarmt sich der Baustoff beim Erharten in Folge
der exothermen Reaktionen und kihlt aufgrund der Warmeleitfahigkeit des Baustoffs und der
in Kontakt stehenden Medien anschlieRend ab (vgl. Haegermann /4-52/). Die Warmeleitfa-
higkeit fuhrt dariber hinaus in Abhangigkeit der Freisetzung von Reaktionswarme und der
Warmekapazitat zu Temperaturgradienten im Bauwerk.

Der thermische Ausdehnungskoeffizient (Warmeausdehnungskoeffizient) verursacht Im Ver-
lauf der Aufwarmphase eine Volumenexpansion und wahrend des Abkiihlens eine Volumen-
kontraktion. Die Folge sind thermische Zwangsbeanspruchungen, die soweit die mechani-
schen Festigkeitseigenschaften des Baustoffs Uberschritten werden, die Integritat des Bau-
werks beeintrachtigen. Kritisch ist hierbei insbesondere der Zeitabschnitt des Abkihlens, da
Baustoffe im Vergleich zur Druck- eine wesentliche niedrigere Zugfestigkeit besitzen.

Die wahrend der sog. Bauzustdnde auftretenden Spannungen sind demnach im Rahmen
eines Sicherheitsnachweises zu prifen und das Vorhandensein der erforderlichen Materi-
aleigenschaften bzw. die Rissfreiheit im Anschluss der thermisch beeinflussten Phase nach-
zuweisen, zumal bei den entwickelten Baustoffen ein Einsatz von Bewehrung zur Aufnahme
der Zugspannungen nicht in Betracht gezogen wird. Darlber hinaus sind die beschriebenen
Zusammenhange bei der Dimensionierung eines Bauteils oder Bauwerkes zu berlicksichti-
gen, wie Abbildung 4-27 belegt. Zur Durchfiihrung des Sicherheitsnachweises ist die Kennt-
nis der zuvor genannten Materialeigenschaften zwingend erforderlich. Vorliegende Untersu-
chungsresultate werden im Folgenden zusammengefasst.
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Abbildung 4-27: Begrenzung der Lange von Bauteilen in Abhéngigkeit des maximalen Tem-
peraturunterschiedes zwischen Bauteil und Fundament bei konventionellem
Beton.
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Neben dem thermischen Einfluss kann eine Volumenkompaktion oder -expansion des Bau-
stoffs auch durch Veranderungen des Baustoffgefliges bedingt sein. Die Ursache hierfir ist
der Verbrauch an Porenldosung und bei Bindemittelverbrauch die Entstehung von Reaktions-
produkten. Sprossen beim Erharten vor allem groRere Kristalle, so ist haufig aufgrund der
Verzahnung von Kristallen eine Volumenexpansion festzustellen. Diese Expansion kann,
wenn die thermische Kontraktion kompensiert wird thermische Zwangsbeanspruchungen
mindern. Volumenanderungen in Folge der chemisch-mineralogischen Erhartungsprozesse
sind im engeren Sinne keine thermischen Materialeigenschaften. Da die Auswirkungen der
thermischen und der mineralogischen Prozesse im Zusammenhang zu betrachten sind, wer-
den jedoch die Untersuchungsresultate zur mineralogischen Volumenanderung und der
hiermit verbundenen Drucke (,Kristallisationsdriicke“) ebenso in diesem Kapitel beschrieben.

441 Warmekapazitat

Die Warmekapazitat ist definiert als die Warmemenge Q, die je Masseneinheit m bei einer
Temperaturdnderung AT von einem Stoff aufgenommen wird. Die spezifische Warmekapazi-
tat eines Stoffes in J/(g-K) ist demnach die Energiemenge, die benétigt wird, um 1 g eines
Stoffes um 1 K zu erwdrmen. Entsprechend den Rahmenbedingungen wird eine Warmeka-
pazitat bei konstantem Volumen (cy) und konstantem Druck (cp) unterschieden. Letztere
ergibt sich nach Gl. (4.19):

Co = AQ/ (m - AT). (4.19)

Der Materialparameter ist zu ermitteln, da er tUber die Verknupfung von Warme (exotherme
Reaktionswarme der Erhartungsreaktionen) und Temperatur die Temperaturentwicklung im
Verlauf der Baustofferhdrtung nachhaltig beeinflusst. Der Parameter ist demnach ein Ein-
gangswert thermischer Berechnungen. Die spezifische Warmekapazitat nimmt linear mit
dem Erhartungsgrad ab, da Kristallwasser eine geringere spezifische Warmekapazitat besitzt
als freies, d.h. in der Poren- oder Salzlésung vorliegendes Wasser. Diese Abhangigkeit kann
jedoch, insbesondere bei einer langsamen Baustofferhartung, vernachlassigt werden. Ist
vorgesehen bei thermischen oder thermo-mechanischen Berechnungen die Abhangigkeit
vom Hydratationsgrad zu bericksichtigen, so kann als N&herung eine lineare Verknipfung
von cp Mit dem Hydratationsgrad o, verwendet werden:

Cp ((X) =Cpo— (pro - CP,R) O (420)

mit  Cpo: spezifische Warmekapazitat der frisch vermengten Ausgangsstoffe (Hydratations-
/Erhartungsgrad = 0 bzw. 0 %) und
cpr: Spezifische Warmekapazitat des vollstandig erharteten Baustoffes (Hydratations-
/Erhartungsgrad = 1 bzw. 100 %).
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Die Differenz von ¢, und ¢, r steigt mit dem Rezepturanteil an Anmischlosung.

Die spezifische Warmekapazitat eines beliebigen Baustoffes kann zu jedem Hydratations-
/Erhartungsgrad berechnet werden, wenn die spezifische Warmekapazitat und die Massen-
anteile der Komponenten (Feststoffanteile, Losungsphase) bekannt sind. Die Warmekapazi-
tat Baustoffes ergibt sich dann nach Gl. (4.21) aus den spezifischen Warmekapazitaten der
Einzelkomponenten A bis Z multipliziert mit dem Massenanteil [Massen-%] der Komponen-
ten A bis Z am Baustoff sowie Division durch 100 (Summe der Anteile der Einzelkomponen-
ten).

Cp= (CP’A‘A + Cp,B'B + ...+ prz'Z) /100 (421)

In der Literatur finden sich zahlreiche Angaben zu spezifischen Warmekapazitaten chemi-
scher Verbindungen und mineralogischer Phasen. Demzufolge wurde zuerst eine Recherche
und Auswertung der Literaturdaten durchgefiihrt. Soweit erforderlich wurden die Warmeka-
pazitdaten von Salzlésungen berechnet und der Rechenalgorithmus durch Nachrechnen von
Literaturangaben verifiziert. Auf der Grundlage der Datensammlung wurden wesentliche
Baustoffkomponenten identifiziert, deren Werte zur Ermittlung der spezifischen Warmekapa-
zitat der Baustoffe nicht mit hinreichender Genauigkeit bekannt sind. Es handelte sich um

e MgSO,-wasserfrei (Zu MgSO, liegen Literaturwerte vor, Dunnschliffuntersuchungen so-
wie mineralogische Phasenanalysen ergaben jedoch, dass im eingesetzten Produkt ne-
ben MgS0O, Reste von Magnesiumsulfat-Hydraten auftreten),

e Schiefermehl VTS,

e Tonmehl Capsil 804-D100 und

o Elkem Mikrosilica (Silicastaub).

Des Weiteren wurden die spezifischen Warmekapazitaten der Referenzmischungen Kieserit
und MgSO, gemessen, um die Rechenresultate prifen zu kdnnen. Die Bestimmungen kon-
nen somit gegliedert werden in

e Messungen an Stoffen, die zur Baustoffherstellung Verwendung fanden und
¢ in Messungen an erharteten Proben.

Da zur Bestimmung der Warmekapazitat geringe Probemengen von 25 bis 30 mg erforder-
lich sind, wurde bei der Praparation eine besondere Relevanz auf die Représentativitat des
Priifgutes gelegt. Proben der Ausgangsstoffe wurden aus Sacken nach deren Offnung ge-
mal DIN EN 932, Teil 1 /4-53/, genommen. Diese Proben wurden homogenisiert und einge-
engt in Anlehnung an DIN EN 932, Teil 2 /4-54/.

Probekdorper erharteter Baustoffe (Lagerung 56 Tage bei Raumtemperatur in luftdicht versie-
gelten Kunststoffzylindern) wurden mit einem Hammer zerkleinert und anschliel3end eine
Teilmenge der Bruchstiicke in einer Kugelmihle schonend zermahlen. Nach einer erneuten
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Probeteilung fand die Feinmahlung manuell in einem Achatmahlbecher mit Achatpistell statt.
Damit die Probesubstanz nicht durch Luftfeuchtigkeit veréndert wird, erfolgte die Feinmah-
lung in einer luftdichten Glovebox, wobei zur Einstellung der Luftfeuchtigkeit vor dem Mahl-
vorgang Baustoffgrus in der Glovebox gelagert wurde. Die weitere Lagerung des Prufguts
erfolgte in luftdichten Schnappdeckelglasern bei Raumtemperatur.

Die Messungen erfolgten in Anlehnung an DIN 51007 /4-55/ mittels dynamischer Differenz-
kalorimetrie DDK (Differential-Scanning-Calorimetry, DSC), wobei eine Thermoanalysestati-
on der Firma Netzsch/DSC 2004 Phoenix mit Stickstoffspiilung zum Einsatz kam. Jede Un-
tersuchung bestand aus drei Einzelmessungen bei Anwendung identischer Temperatur-
/Zeitprogramme (T=f(t)):

e Blindkurve.
e Referenzsubstanz (Saphir) mit bekannter ¢ = f(T) —Funktion.
e Messung der Probesubstanz.

Das Messprogramm bestand aus einem Isothermsegment bei Starttemperatur, einem dyna-
mischen Aufheizsegment (10 K/min) und einem Isothermsegment bei Endtemperatur. Der
Temperaturbereich wurde fiur jede Prifsubstanz individuell gewahlt, damit Mineralumwand-
lungen ausgeschlossen werden kénnen. Samtliche Messwerte waren im Vergleich zu Litera-
turwerten plausibel und zeigten einen Anstieg der Warmekapazitat mit der Temperatur. Bei
den Magnesiumsulfaten zeigt sich eine lineare Abhangigkeit der spezifischen Warmekapazi-
tat vom molaren Anteil an Kristallwasser.

442 Temperaturerhdhung im adiabatischen Kalorimeter

Beim Erharten von Baustoffen wird Warme freigesetzt, die einen Temperaturanstieg bewirkt
und als Folge thermischer Expansion bzw. Kontraktion zu thermomechanischen Zwangsbe-
anspruchungen fiihrt und damit eine Rissbildung im Baustoff sowie in angrenzenden Mate-
rialien (Salzgebirge) induzieren kann. Beim Verfiillen von Hohlrdumen, die an Gesteinen mit
kristallwasserhaltigen Mineralen angrenzen, ist zusétzlich die Wéarme/Temperaturerhfhung
im Hinblick auf eine mogliche Dehydratation der Mineralphasen zu beachten. Vorteilhaft ist
daher eine geringe Warmefreisetzung sowie auf Grund des Warmetransportes ein langsa-
mer Temperaturanstieg.

Ziel der Untersuchungen war daher,

o die Temperatur- und Warmeentwicklung sowie die maximale Temperatur- und Warme-
menge der Baustoffe zu quantifizieren,

e nahere Aussagen zu den Erhartungsmechanismen der Baustoffe zu erhalten sowie

e Grundlagen zur Entwicklung eines Modells zu schaffen, das die Entwicklung der mitei-
nander gekoppelten Festmaterialeigenschaften und der Wéarmefreisetzung beschreibt.
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Des Weiteren bildeten die Messungen im Verbund mit rheologischen Untersuchungen und
Bestimmungen der einaxialen Druckfestigkeit eine wesentliche Grundlage der Rezepturent-
wicklung.

Bei der adiabatischen Kalorimetrie wird jeglicher Warmeaustausch der Probe mit der Umge-
bung verhindert, d.h. die gesamte freigesetzte Warme fihrt zu einer Temperaturerhéhung
der Probe. Dieses wird erreicht durch kontinuierliche Messung der Probetemperatur und eine
Nachregulierung der Umgebungstemperatur. Das Anmischen der Probesubstanz erfolgt au-
Rerhalb des Kalorimeters, so dass wéhrend des Anmischens entstehende Wéarme abgefuhrt
wird. Die Durchfiihrung einer adiabatischen Temperaturmessung &hnelt demnach der prakti-
schen Baustoffproduktion und -einbringung. Die Warmeabgabe wird jedoch durch das sofor-
tige Beflllen des Kalorimeters nach dem Anmischprozess weitestgehend minimiert. Im Ver-
gleich zu semiadiabatischen Versuchen hat diese Methode den wesentlichen Vorteil, dass
definierte Rahmenbedingungen wahrend der Messung vorliegen. Im Vergleich zu isothermen
Methoden entsprechen die Messbedingungen eher den Rahmenbedingungen in einem Bau-
werk.

Der Aufbau des Kalorimeters entsprach im wesentlichen dem vom Forschungsinstitut der
Zementindustrie, Dusseldorf, herausgegebenen ,Vorlaufigen Merkblatt fir die Messung der
Temperaturerhdhung des Betons mit dem adiabatischen Kalorimeter® /4-56/. Die Ausgangs-
stoffe wurden entsprechend den gewlinschten Starttemperaturen der Messungen gelagert
und auch bei diesen Temperaturverhaltnissen gemischt. Die Ausgangstemperatur des Kalo-
rimeters wurde den Suspensionstemperaturen zum Zeitpunkt des Mischvorganges ange-
passt.

Bei Kalorimetermessungen wird stets nicht das gesamte Potential der Warmeentwicklung
von Baustoffen erfasst, da die Anmischldsung nicht vollstandig mit den Bindemitteln reagie-
ren kann. Die Messungen erfolgten daher im Verbund mit Berechnungen der maximal mogli-
chen Warmefreisetzung auf der Basis thermodynamischer Rahmendaten.

Die Abbildung 4-28 zeigt Messkurven ausgewahlter Rezepturen mit Kieserit und MgSO,-
wasserfrei. Bei der Abbildung 4-28 sind die Daten gegen die lineare Zeitachse aufgetragen.
Des Weiteren zeigt die Abbildung 4-29 die berechneten Temperaturdifferenzen zur Starttem-
peratur fir einige Rezepturen mit MgSO, bei logarithmischer Darstellung der Messzeit.
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Abbildung 4-28: Messreihen des adiabatischen Kalorimeters in Abhéngigkeit der Messzeit —
Referenzmischung Kieserit sowie ausgewahlte Rezepturen mit MgSO,.
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Abbildung 4-29: Messreihen des adiabatischen Kalorimeters. Beispielrezepturen mit MgSO,-

wasserfrei (calciniert).
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Die Messungen ergaben, dass

e im Gegensatz zu konventionellen Baustoffen AISKRISTALL-Rezepturen eine zweistufige
Temperaturentwicklung zeigen,

e MgSO,-haltige Mischungen bei vergleichbaren Starttemperaturen mehr Warme entwi-
ckeln als Salzgemenge mit Kieserit,

¢ mit zunehmender Starttemperatur die Temperaturdifferenz zur Endtemperatur abnimmt,

e wie zu erwarten, die ermittelten geringer als die berechneten maximal méglichen Tempe-
raturanstiege sind,

¢ Mineralbeimengungen mit hoher Warmekapazitat, wie Bischofit, Carnallit oder Epsomit,
genutzt werden kénnen die Temperaturerhéhung zu senken und aufgrund der Abhéngig-
keit der Reaktionsgeschwindigkeit von der Temperatur das Erharten der Baustoffe zu
verlangsamen und

e bei Mischungen mit Kieserit im Temperaturbereich eines Salzbergwerkes die Tempera-
turerhéhung stets < 20 K ist.

Anhand der zweistufigen Entwicklung der Temperatur ist erkennbar, dass — wie die geoche-
mischen Modellierungen bereits zeigten — die chemischen Reaktionen und die Reaktions-
produkte von der Temperatur abhangig sind. So bilden sich in den Baustoffen beispielsweise
mit zunehmender Temperatur Magnesiumsulfat-Hydrate mit einem geringeren Anteil an Kris-
tallwasser.

Die geringen Temperaturdifferenzen von Baustoffen mit Kieserit weisen darauf hin, dass
Rissbildungen in Folge thermomechanischer Zwangsbeanspruchung im Stadium der Bauzu-
stande ausgeschlossen werden kdnnen.

Abschatzung der maximalen Warmemenge und Temperaturerhéhung

Eine Abschatzung der maximal méglichen Temperaturerhéhung, d.h. des Temperaturanstie-
ges bei einem Erh&rtungsgrad von 100 % oder zum Zeitpunkt des Abschlusses der chemi-
schen Reaktion MgSQO, + 6 H,O = MgS0,4-6 H,O ist mdglich bei Verwendung der Standard-
bildungsenthalpien (AH®,,), der am Reaktionsablauf beteiligten Verbindungen:

MgSO, (kristallin) AH°, =-1261,2 kJ/mol (-10478,34 J/g)
H,O (flussig) AH®,, = -285,8 kJ/mol (6 H,O =-1714,8 kJ/mol)
MgSO,-6 H,O (kristallin) AH°,, =-3085,4 kJ/mol (-13505,58 J/g)

sowie der Warmekapazitaten cp.

Aus der genannten Reaktionsgleichung resultiert eine Reaktionsenthalpie (AH°) unter Stan-
dardbedingungen von:
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AH® =1 mol-(-3085,4 kJ/mol) — [6 mol-(-285,8 kJ/mol) + 1 mol-(-1261,1 kJ/mol)]
=-3085,4 kJ + 2975,9 kJ =-109,5 kJ.

Eine Masse von 1 kg der Rezeptur mit 16,03 % MgSO, (160,3 g MgSO4/kg oder 1,332 mol
MgSO4/kg) wirde demnach bei vollstdndiger Reaktion des gesamten MgSO, eine Wéarme-
menge von 145,83 kJ (1,332 mol-109,5 kJ) abgeben, die unter Beriicksichtigung einer spezi-
fischen Warmekapazitat cp der Mischung von ca. 1,1 kJ/(kg-K) einen Temperaturanstieg von
132,6 K bewirkt (145,83 kJ/1,1 kJ/(kg-K). Es ist jedoch zu beachten, dass in dieser Salzmi-
schung auf Grund der begrenzten Losungsmenge nur etwa 55 % des MgSO, mit Wasser
reagieren kann. Auf Grund geochemischer Modellierungen bindet 2.555,5 g IP21-L6ésung
1 kg MgSO,. Der maximale Temperaturanstieg dieser Rezeptur liegt daher bei einem Erhar-
tungsgrad von 100 % bei ca. 72,9 K (132,6 K-0.55).

4.4.3 Warmeleitfahigkeit

Die Warmeleitfahigkeit gibt an, welche Warmemenge in der Zeiteinheit t durch die Flachen-
einheit A eines Materials von der Dicke d = 1 m bei einer Temperaturdifferenz von 1 K hin-
durchgeht.

Die Warmeleitfahigkeit eines Baustoffes ist abhangig z.B. vom Hydratations-/Erhartungsgrad,
von der Porenart und -gehalt, von Feuchte-/Losungsgehalt, dem Geflige sowie vom che-
misch und mineralogischen Stoffbestand (vgl. Grubl et al. /4-22/: 531; Lohmeyer /4-57/: 66).
Die Porigkeit kommt in der Rohdichte des Baustoffes zum Ausdruck. Aus diesem Grund sinkt
die Warmeleitfahigkeit mit der Rohdichte und wird bei konventionellen Betonen flir die prakti-
sche Anwendung allgemein nach der Trockenrohdichte gestaffelt (Gribl et al. /4-22/: 531,
568). Des Weiteren sollen kristalline Materialien die Warme besser leiten als solche mit
amorpher oder glasiger Struktur.

Messwerte zur Warmeleitfahigkeit missen vorliegen, da der Materialparameter den Abbau
von Temperaturgradienten und damit die Abkihlung von Baustoffen bestimmt, wobei jedoch
auch die Warmeleitfahigkeit angrenzender Materialien, wie dem umgebenden Salzgebirge,
zu bericksichtigen sind. Die Warmeleitfahigkeit ist demnach ein Eingangsparameter thermi-
scher und thermo-mechanischer Berechnungen zur Ermittlung der Zwangsbeanspruchungen
wahrend der Bauzustande.

Fur praktische Berechnungen kann die Warmeleitfahigkeit A als konstant angenommen wer-
den. Der Grund ist vor allem darin zu sehen, dass die Anfangsphase der Erhartung unter
annahernd adiabatischen Bedingungen verlauft, unter denen die Warmeleitung von unterge-
ordneter Bedeutung ist. Wenn der Anteil der Warmeleitung auf Grund des sich mit der Zeit
einstellenden Temperaturgradienten an Bedeutung gewinnt, ist die Veranderlichkeit der
Warmeleitfahigkeit geringer. Soll die Hydratationsabhéngigkeit nicht vernachlassigt werden,



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1 JJ!;ETEC

02 S 8112 DBE TECHNOLOGY GmbH

Seite 100

wird als Naherung eine lineare Verknupfung von A mit dem Hydratationsgrad a vorgeschla-
gen:

A (OL) = 7\,() - (7\40 - 7\4R) H o (422)
Die Warmeleitfahigkeit wurde

e mit einem Heizplattengerat nach DIN 52612 /4-58/ (T01-79-B) sowie
e nach der sogenannten Hot Disk-Methode.

Bei der Hot Disk-Methode wird ein flacher, scheibenférmiger Sensor, der eine Doppelspirale
aus Nickel enthalt zwischen zwei dickeren Probestlicken des zu untersuchenden Materials
positioniert. In Folge eines elektrischen Stroms wird die Doppelspirale erwarmt, die Tempe-
raturerhdhung des Materials in Abhangigkeit der Messzeit registriert und zur Bestimmung der
Warmeleitfahigkeit ausgewertet (vgl. Gustafsson /4-59/, Log & Gustafsson /4-60/, Gustavs-
son et al. /4-61/). Fur die Methoden waren unterschiedliche Vorgehensweisen bei der Pro-
benherstellung erforderlich.

Bei der Probeherstellung fir das Heizplattengerat wurden die Suspensionen der untersuch-
ten Rezepturen nach ca. 2stlindiger Stationierungszeit und kurzem Aufmischen in HT-Rohre
(Durchmesser 150 mm) nach DIN EN 1451, Teil 1 /4-41/ gefiillt, manuell verdichtet und die
Rohre abschlieBend luftdicht versiegelt. Die Lagerung erfolgte bei Raumtemperatur. Als Pro-
be dienten Scheiben mit einem Durchmesser von 150 mm, die aus den Zylindern nach
60tagiger Lagerung trocken herausgeschnitten wurden. Die anschlieRende Trocknung erfolg-
te im Warmeschrank bis zur Massekonstant. Gewahlt wurden im Vergleich zu konventionel-
len Betonen oder Morteln geringere Trocknungstemperaturen (110 °C), um eine Dehydrata-
tion von Evaporitmineralen zu verhindern.

Die Probekorper fir die Hot Disk-Methode erharteten in Styropor-Wiirfelformen (Kantenléange
15 cm) Uber eine Zeitdauer von 60 und 123 Tagen bei Raumtemperatur. Die Wirfel wurden
ca. 14 Tage vor der Prifung trocken mittig zersagt und anschlieRend in Kunststofffolie luft-
dicht verpackt. Auf eine Trocknung der Probekorper wurde verzichtet. Die Messungen erfolg-
ten auf den Schnittflachen, wobei aufgrund der geringen Sensorgréf3e ein Mittelwert von
zahlreichen Einzelmessungen berechnet werden musste.

Abbildungen von Probekdrpern nach der Messung im Heizplattengerat sind zusammenge-
stellt im Anlagenband. Die Messresultate zeigt Tabelle 4-11. Eine Uberpriifung der Messre-
sultate anhand von Literaturwerten war nur eingeschrankt maoglich, da keine Angaben zur
Warmeleitfahigkeit von Magnesiumsulfat-Hydrate vorliegen.
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Rezepturzusammensetzung Trocknungs- Warme-
Temperatur leitfahigkeit
[Massen-%] [kg/m3] [°C] [W/(m-K)]
ESTA Kieserit ,fein’ 26,83 557,1 (561,7) 40 1,623 (10°C)
Thenardit (Na,SO,) 10,93 227,1 (228,9) 1,439 (90°C)
Anhydrit (CaSO,) 10,93 227,1 (228,9) 60 1,640 (10°C)
Schiefermehl VTS 7,33 152,3 (153,5) 1,400 (90°C)
Frischwasser 11,33
235,3 (322,3 1,638 (10°C
(NaCl-Ldsung) (15,39) ( ) 20 ( )
Auffahrsalz 32,65
678,2 (598,7 1,431 (90°C
(nach Auflésung) (28,59) ( ) ( )
Referenzmischung Kieserit
ESTA Kieserit ,fein’ 48,70 977,0 40 0,742 (10°C)
Mikrosilica 6,00 120,3 0,806 (90°C)
Ges. NaCl-L6sung 18,10 363,2 50 0,691 (10°C)
Gewerbesalz (K+S) 27,20 545,7 0,755 (90°C)
Referenzmischung MgSO,
MgSO,-wasserfrei 23,61 469,7 40 0,786 (10°C)
Schiefermehl VTS 12,01 238,9 0,862 (90°C)
IP21-Ldsung 22,02 438,0 50 0,730 (10°C)
Gewerbesalz 42,36 8427 0,831 (90°C)
Untersuchung nach der Hot Disk-Methode
ESTA Kieserit ,fein’ 36,14 708,9 (715,6)
Tonmehl Capsil 8,99 176,3 (178,0)
Frisch 13,90
rise W?sser 272,6 (373,9) 1,41 +£0,01
(NaCl-Ldsung) (18,89)
Auffahrsalz 40,96
’ 803,4 (712,3
(nach Auflésung) (35,98) ( )
ESTA Kieserit ,fein’ 37,97 763,5 (769,6)
Tonmehl Capsil 7,46 150,0 (151,2)
Frisch 11,53
rSCWASSEr 231,8 (317,4) 1,68 + 0,07
(NaCl-Losung) (15,66)
Auffahrsalz 43,04
865,3 (788,5
(nach Auflésung) (38,91) ( )

Tabelle 4-11:;

Messresultate zur Warmeleitfahigkeit erharteter Probekorper.

Bei der Mischung mit Kieserit und Thenardit wurde ein Luftporenanteil von
2,0 Vol.-% angenommen, bei der Referenzmischung Kieserit von 1,9 Vol.-%
und bei der Referenzmischung MgSQO, von 1,5 Vol.-%.
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Die Messungen ergaben im Vergleich zu reinem Steinsalz (ca. 5,3 W/(m-K)) geringere Wer-
te. Ein Grund durfte hierfir sein, dass der Einbau von Kristallwasser in die Struktur von Eva-
poritmineralen zu einer Senkung der Warmeleitfahigkeit fuhrt. Die kristallwasserhaltigen
Evaporitminerale sollten daher im Vergleich zu Halit geringere Warmeleitfahigkeiten aufwei-
sen. Zudem beeinfluss der Luftporenanteil erheblich die Warmeleitfahigkeit. Der Anteil an
Luftporen wurde in Folge der Trocknung zusatzlich erhoht. Die Werte dirften jedoch im Be-
reich von Carnallititen bis kieseritreichen Hartsalzen liegen. Weitere Befunde sind

e die bei den Referenzmischungen auftretende Abnahme der Warmeleitfahigkeit bei Erho-
hung der Trocknungstemperatur und
¢ die Abnahme der Messwerte bei zunehmender Messtemperatur.

Unter Bericksichtigung der Rahmenbedingungen in einem Bauwerk wird daher vorgeschla-
gen fur Berechnungen zur Temperaturverteilung und -entwicklung bei den nach DIN 52612
/4-58/ ermittelten Resultaten, die Mittelwerte der Messwerte von Probekdrpern zu verwen-
den, die bei 40°C lagerten.

4.4.4 Warmeausdehnungskoeffizient
Wird im zu betrachtenden Temperaturbereich als linear angesehen.

Der lineare Warmeausdehnungskoeffizient beschreibt die thermische, d.h. in Folge Erhitzung
bzw. Abkihlung, hervorgerufene Langendnderung eines Materials in Bezug auf die Ur-
sprungslange. Der Materialparameter ist abhédngig vom mineralogischen Stoffbestand der
Rezeptur, d.h. insbesondere von der Mineralogie des Zuschlages und von der Temperatur.
Des Weiteren nimmt der Warme- oder Temperaturausdehnungskoeffizient (or) mit zuneh-
mendem Erhartungsgrad ab. Der Materialparameters ist zu bestimmen, um thermisch indu-
zierte Spannungen (cz) in einem Bauteil ermitteln zu kénnen, wie Gleichung (4.23) mit Ep;
dem Elastizitatsmodul zum Zeitpunkt t und der Kriechzahl ¢; belegt (vgl. Lohmeyer /4-57/:
99).

GZ = AT * (},T * Eb,t / (l + (Pt) (423)

Die Bestimmungen erfolgten nach DIN 51045, Teil 1 /4-62/ an 50 bis 137 Tage alten Zylin-
dern (Lagerung bei Raumtemperatur) mit einem Durchmesser von 100 mm. Die Suspensio-
nen wurden nach 2stiindiger Stationierungszeit und einem kurzen Aufmischen in HT-Rohre
nach DIN EN 1451, Teil 1 /4-41/ geflllt, manuell verdichtet und die Rohre luftdicht versiegelt.
Die entschalten Zylinder wurden mit Messzapfen nach DIN 52450 /4-63/ versehen und wah-
rend einer Xstundigen Aufheizphase von 20 auf 50 °C (MgSO,4-Mischungen) bzw. 55 °C
(Kieserit-Mischungen) erwarmt und danach Uber eine Zeitdauer von X Stunden auf 20 °C
gekuhlt. Abschliel3end fand eine Messung bei 20 °C statt (Abkihlphase). Der Auswertung lag
Gleichung (4.24) zu Grunde
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=1y (r—=1lp) / (T=Tg) =Al/ (- AT), (4.24)
wobei

To die jeweilige Bezugs- oder Ausgangstemperatur,

T die Temperatur nach der Temperaturanderung (Aufheizung oder Abkiihlung),

lo der Messwert, z.B. Probenkdérperlange bei Ty,

I+ der Messwert, z.B. Probenkdrperlange bei der Temperatur T und

Al die Kkorrigierte Langenanderung, z.B. Probenkdérperlange bei der Temperaturanderung
AT ist (siehe DIN 51045, Teil 1, Abschnitt 6.3 und 6.4).

Die Resultate der Messungen und die berechneten Mittelwerte fir die Aufheiz- und Abkuhl-
phase zeigt Abbildung 4-30. Die Linien stehen fir jeweils einen Probekérper (keine Doppel-
bestimmung).
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Abbildung 4-30: Resultate zum Warmeausdehnungskoeffizienten der AISKRISTALL-Probe-
kérper. Reines Steinsalz kommt zum Vergleich auf ca 40-107° 1/K.

Festzustellen ist, dass

e der lineare Warmeausdehnungskoeffizient wahrend der Aufheiz- im Vergleich zur Ab-
kuhlphase grofier ist,

e die Prufkorper nach Abschluss der Messungen eine bleibende Dehnung aufwiesen,

e Mischungen mit Kieserit und Salzzuschlag im Mittel auf einen Wert von 42.10° 1/K
kommen (Minimal-/Maximalwert 32-107° 1/K / 48-107° 1/K),
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e Rezepturen mit MgSO, und Steinsalzzuschlag einen Warmeausdehnungskoeffizienten
von etwa 50-107° 1/K haben (Minimal-/Maximalwert 49-107° 1/K/ 51-10°® 1/K) und

¢ demnach bei MgSO,4-Mischungen ein Trend zu héheren Warmeausdehnungskoeffizien-
ten vorzuliegen scheint.

Weitere Abhangigkeiten, z.B. von der Erhartungszeit, Menge der Ausgangsstoffe oder von
der Art des Feinstzuschlages (Schiefer-/Tonmehl, Mikrosilica) konnten nicht festgestellt wer-
den. Fir die Referenzmischung mit MgSO, ist ein Wert von 51-107° 1/K und fiir die Refe-
renzmischung Kieserit von 48-107° 1/K (Mittelwert Aufheiz- und Abkiihlphase) anzunehmen.

Mit Ausnahme der Messwerte von 32-107° 1/K und 38-107° 1/K, die eine Rezeptur mit Kiese-
rit, Auffahr-/Frassalz FB Asse (Salzzuschlag), Anhydrit, einem geringen Anteil an Thenardit
und Wasser als Anmischlésung ergab, liegen somit die Resultate geringfiigig hoher als bei
reinem Steinsalz (40-10°° 1/K). Weitere Angaben zum Warmeausdehnungskoeffizienten un-
terschiedlicher Materialien und Baustoffe enthalt der Anlagenband (vgl. Gribl et al. /4-22/:
568). Zu weiteren Evaporitgesteinen, wie z.B. kieseritischen Hartsalzen oder Carnallit liegt
keine gesicherte Datenbasis vor.
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4.5 Kristallisationsdruck/Volumenzunahme

Erhéartet ein Baustoff, so nimmt in Folge der Fixierung von Wasser in der Kristallstruktur das
Volumen der Erhartungsprodukte zu, das Gesamtvolumen von Ldsung und reagierenden
Feststoffen jedoch ab. Es ist demnach ohne weitere Beeinflussung durch die Bedingungen
der Umgebung (Luftfeuchtigkeit, Temperatur) eine irreversible Volumenkontraktion festzu-
stellen. Die Summe der an der Hydratation beteiligten Ausgangsvolumina ist groRer als das
Volumen der Hydratationsprodukte sowie der Restlosung. Das Ausmal der Volumenkontrak-
tion ist vom Massenverhéltnis und der Art der reagierenden Stoffe abhangig, wie die Gl.
(4.25) bis (4.28) verdeutlichen.

CaO + gesattigte NaCl-Losung [37,17 cm?3]
= Mg(OH), (Portlandit) + Halit (NaCl) [36,05 cm?3] -3,02 % (4.25)

MgS0,-H,0O (Kieserit) + gesattigte NaCl-Losung [154,97 cm3]
= MgS0,-6H,0 (Hexahydrit) + Halit (NaCl) [144,75 cm3] —6,59 % (4.26)

CaSO0, (Anhydrit) + gesattigte NaCl-Lésung [86,75 cm?3]
= CaS0,-2H,0 (Gips) + Halit (NaCl) [80,67 cm3] -7,01 % (4.27)

MgO + gesattigte NaCl-Ldsung [31,65 cm3]
= Mg(OH), (Brucit) + Halit (NaCl) [27,62 cm3] -12,74 % (4.28)

Bei der Referenzmischung Kieserit nimmt rechnerisch das Volumen beim Erharten um 3,35
Vol.-% ab, wenn ein vollstandiger Verbrauch der Anmischlésung angenommen und der Luft-
porenanteil des Baustoffes vernachlassigt wird. Hierbei sinkt die mittlere Dichte der Feststof-
fe in Folge der Fixierung von Wasser von ca. 2.423 kg/m?3 auf 2.116 kg/ms.

Die groRte Volumenkontraktion tritt auf, wenn Bindemittel und Lésung vollstandig verbraucht
werden. Bei Baustoffen, die im Vergleich zum optimalen stéchiometrischen Verhéltnis von
Bindemittel und Ausgangslésung einen Ldsungstberschuss haben, steigt das Ausmal3 der
Volumenkontraktion mit dem Bindemittelanteil. Bei AISKRISTALL-Mischungen nimmt dage-
gen theoretisch die Volumenkontraktion zu, wenn der Bindemittelanteil sinkt, da Bindemittel
im Uberschuss vorliegt. Des Weiteren sinkt das Ausmal? der Volumenkontraktion, wenn der
Anteil an reagierenden Stoffen am Gesamtbaustoff reduziert wird, d.h. mit dem Anteil an
inerter Gesteinskdrnung und/oder Zusatzstoffen. Abbildung 4-31 verdeutlicht diese Zusam-
menhange, am Beispiel von Zement, Moértel und konventionellem Beton. Der Prozess wird im
Bereich der Baustofftechnologie auch als autogenes Schwinden bezeichnet und ist bei der
Auslegung von Bauteilen zu berticksichtigen, da er zur Bildung von Schwindrissen fiihren
kann.
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Abbildung 4-31: Schwinden von Zement, Mértel und Beton (A) sowie Abhangigkeit des au-
togenen Schwindens von der Zuschlagmenge (B) nach Krenkler /4-64/.

Bei Zementstein ist jedoch haufig festzustellen, dass in der initialen Abbindephase eine kurz-
fristige VolumenvergrofRerung erfolgt, die als ,Rickverlangerung“ bzw. chemisches oder au-
togenes Quellen bezeichnet wird. Dieser Prozess ist zuriickzufihren auf die Reaktion der
CsA-Klinkerphase mit dem Sulfattrager (Anhydrit/Gips) des Zements zu Calciumaluminatsul-
fathydraten (z.B. Ettringit) gemaf Gl. (4.29) bzw. G. (4.30) (vgl. Benedix /4-65/: 305):

3 Ca0-Al,0O3 + 3 (CaS0,4-2 H,0) + 26 H,0 =
3 Ca0-Al,03-3 CaS0O, - 32 H,O (Trisulfat, Ettringit) (4.29)

CgA + 3 CSH2 +26H= C3A(CS)3H32 (430)

Der Effekt der ,Rickverlangerung® wird beispielsweise bei Quellzementen oder schwind-
kompensierten Betonen und Morteln durch gezielte Veranderung der Baustoffzusammenset-
zung zu einem dauerhaften Quellen gesteigert und wurde auch bei Baustoffen auf der Basis
von CaSO, untersucht. Nach dem Gips-Datenbuch des Bundesverbandes der Gipsindustrie
e.V. sind bei Baugipsen je nach verwendeter Gipssorte bei freier Ausdehnungsmaoglichkeit
QuellmalRe von ca. 1 mm/m maoglich.

Die Ursache fur die ,Rickverlangerung” und das Quellen ist ein nicht lickenloses Wachstum
von Kristallen. Es Uberlagern sich demnach bei der Baustofferhartung zwei kontrére Vorgan-
ge, die Volumenkontraktion, insbesondere durch Bindung von freiem Wasser der Anmischlo-
sung als Kristallwasser und eine Volumenzunahme, die bei einem Quellen dem Betrag nach
Uiberwiegt (z.B. Briickner & Sattler /4-66/). Gunstig fur den Quellprozess ist, wenn die Reak-
tionsprodukte dazu neigen idiomorphe Kristallformen zu binden, die eine ausgeprégte Vor-
zugsrichtung aufweisen, z.B. sténgelige Kristalle. Diese Vorzugsrichtung des Kristallwachs-
tums und der sich dabei entwickelnde Kristallisationsdruck fiihren jedoch nicht zu einer
Anisotropie im Baustoff, da bei homogenen Mischungen die zahlreichen Kristalle richtungs-
los verteilt sind.
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Wahrend der rheologischen Untersuchungen durchgefiihrte Voruntersuchungen sowie bei
der Herstellung von Probekdrpern gesammelte Erfahrungen zeigten, dass die meisten AlS-
KRISTALL-Baustoffe Quellen und das beim Quellprozess und eingeschrankter Moglichkeit
der Volumenexpansion ein Druck erzeugt wird (Abbildung 4-32). Mikroskopische Untersu-
chungen erharteter Probekorper belegen (Abbildung 4-33), dass sich haufig gutkristalline
Reaktionsprodukte, teilweise auch radialstrahlige Kristallaggregate bilden, die den Quellpro-
zess fordern sollten.

Abbildung 4-32: VolumenvergréRerung im Verlauf des Erhartungsprozesses der Referenz-
mischung MgSO,. Probekérperform mit einem Durchmesser von 150 mm.

Abbildung 4-33: Dunnschliffmikroskopische Aufnahme eines Baustoffes mit hohem Kieseri-
tanteil und Steinsalzzuschlag (gekreuzte Polarisatoren).
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Beim Erharten bildeten sich radialstrahlige Aggregate, die mikroskopisch
nicht naher identifiziert werden konnten.

Von konventionellen Baustoffen ist bekannt, dass

e Quellen aufgrund der Zunahme des Porenraums die Festmaterialeigenschaften, wie die
Druck- und Zugfestigkeit sowie den statischen und dynamischen Elastizitatsmodul redu-
Ziert (z.B. Heier /14-67)),

¢ die hydraulische Durchlassigkeit der Baustoffe erhéht und

¢ Quellen bei der Auslegung von Schalungen und Widerlagern, d.h. wahrend der Bauzu-
sténde zu beachten ist.

Erfolgt das Quellen, wenn der Baustoff bereits hohe Festigkeiten erreicht hat, so kénnen die
Mineralkristallisationen das Baustoffgeflige schadigen (vgl. Magnesia- oder Sulfattreiben).

Als positiv ist zu werten, dass Quellen

¢ die Anbindung der Baustoffe an das Salzgebirge verbessert und damit
Wegsamkeiten in der Kontaktzone und im konturnahen Hohlraumbereich reduziert,

e vergleichbar einer Vorspannung dazu beitrdgt thermische Zwangsbeanspruchungen
wahrend der Abkihlphase von Bauwerken zu reduzieren oder zu vermeiden (thermische
Kontraktion),

e sowie die Entstehung von Schwindrissen vermindert bzw. verhindert. So konnten im
Rahmen der mikroskopischen Untersuchungen in den Probekdrpern keine Schwindrisse
nachgewiesen werden.

Bei Permeationsbarrieren kann somit gezieltes Quellen genutzt werden den Umfang von
Injektionen zu reduzieren.

Diese Punkte waren der wesentliche Anlass das Ausmalfd des Quellens sowie den Kristallisa-
tionsdruck bei behinderter Volumenexpansion durch Messungen zu quantifizieren.

45.1 Messung der Volumenzunahme

Zur Bestimmung der Volumenzunahme der Baustoffmischungen wurden Styroporformen
(Innenabmessung 15-15-15 cm) nach Abschluss der rheologischen Untersuchungen, d.h.
nach Zeitphasen von ein bis drei Stunden, mit Suspension befillt. Mit wenigen Ausnahmen
wurde auf ein Verdichten der Suspensionen verzichtet. Die Formen wurden nach dem Fillen
versiegelt und 56, 90 und 150 Tage bei Raumtemperatur gelagert. Einzelne Probekorper
wurden dariiber hinaus bei ca. 10 °C gelagert. Nach dem Entschalen wurden die Kantenlan-
gen der Wirfel (Abbildung 4-34) mit einer elektronischen Schieblehre vermessen. Vorteilhaft
bei diesem Verfahren ist, dass die Gesamtheit der Volumenverandungen in der plastischen
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Phase und vom Festmaterial erfasst wird sowie Behinderungen der Volumenveranderung
vollstandig ausgeschlossen werden kénnen.

"N

Abbildung 4-34: Probewirfel zur Bestimmung der Volumenzunahme von Baustoffen.

Im Rahmen der rheologischen Untersuchungen wurde teilweise die Dichte und der Luft-
porenanteil der Suspensionen bestimmt sowie die Festmaterialdichte der hieraus hergestell-
ten Probekorper. Aus den Messwerten wurde die Volumenveranderung des Baustoffs (eq,vol)
und die entsprechende prozentuale Langenanderung (gq,.) gemafl Gl. (4.31) und Gl. (4.32)
anhand der Messwerte zur Dichte der Suspension (psys) und der Probekorper (prest) be-
rechnet.

€q,vol = Psus / PFEST — 1 [_] (431)
€qL = €qvol / 3 - 100 [%0] (4.32)
Folgende wesentliche Resultate wurden festgestellt:

o Das Volumen der Baustoffe (Mischungen mit MgSO,4-wasserfrei und Kieserit) nahm um
0,030 bis 0,054 entsprechend einer Langenanderung von 1,0 bis 1,8 % zu.

e Die Volumenzunahme war gleichméfiig, d.h. dass sich die Probekdrper nicht verformten
und keine Risse auftraten.

¢ Signifikante Unterschiede zwischen den Baustoffgruppen wurden nicht beobachtet.

e Eine Abhangigkeit der Volumenzunahme von der Erhartungszeit, der Temperatur bei der
Probekdrperlagerung oder soweit Messdaten vorliegen vom Luftporenanteil war nicht
nachweisbar.

Die Auswirkungen der festgestellten Volumenzunahme auf die Festmaterialeigenschaften
der Baustoffe ist abhangig vom Anteil der Erhartungsprodukte (die Festmaterialeigenschaf-
ten bestimmenden Phasen) am Gesamtbaustoff. Bei Betonen soll bei einer Zunahme des
Luftporenanteils von 1 Vol.-% — entsprechend dem gemessenen Minimalwert der Volumen-
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zunahme — die Druckfestigkeit um 1 bis 2 MPa sinken (Cemsuisse /4-44/). Einige Autoren
geben an, dass die Druckfestigkeit bei 1 Vol.-% Porenanteil um rund 10 % sinkt.

4.5.2 Messung des Kristallisationsdruckes

Die messtechnische Ermittlung von Kristallisationsdriicken ist im Hinblick auf bautechnische
Materialprifungen nicht normiert. Zur Bestimmung des Kristallisationsdruckes kamen daher
zwei Messverfahren zum Einsatz, die von der GRS und der DBE TEC entwickelt wurden.
Den Verfahren ist gemeinsam, dass die Baustoffsuspensionen in ein verschlieRbares zylind-
risches Stahlgefal? gefullt werden, das mit Druck- und Temperatursensoren ausgestattet ist.
Das verschlossene Stahlgefal? wird wahrend der Messung in einem Klimaschrank gelagert,
so dass eine signifikante Beeinflussung der Messresultate aufgrund von thermischer Expan-
sion und Kontraktion ausgeschlossen werden kann (Abbildung 4-35).

Zur Gewabhrleistung geringer Temperaturvariationen wurden die Ausgangsstoffe und die
Druckzellen bei der gewlnschten Messtemperatur im Warmeschrank temperiert. Das Anmi-
schen der Suspensionen erfolgte maschinell mit einem Mértelmischer. Die Druckzellen wur-
den sofort nach dem Anmischen der Suspensionen beflllt. Die Messungen erfolgten bei et-
wa 24°C sowie im Temperaturintervall von 33°C bis 37°C.

Abbildung 4-35: GRS-Druckzelle (rechts) zur Messung des Kristallisationsdruckes erharten-
der Baustoffmischungen.
Neben der Druckzelle wurde stets Probematerial der Suspension in einer
PE-Flasche gelagert.
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Aus den Messresultate konnen folgende wesentliche Befunde hergeleitet werden:

e Die Entwicklung eines Quelldruckes (positiven Druckes) tritt erst nach einer initialen Pha-
se ein, wahrend der negative Druckwerte auftreten.

e Die Kiristalisationsdriicke betrugen nach Abbruch der Messungen zwischen ca. 0,6 bar
und etwa 3,0 bar. Einzelwerte von Uber 10 bar sind offensichtlich auf messtechnische
Einflisse (Konstruktion der Messmembran bei der GRS-Druckzelle) zuriickzufihren.

o Die Entwicklung des Kristallisationsdruckes erfolgt nicht gleichmafig, sondern ist viel-
mehr durch Phasen unterschiedlicher Zeitdauer mit steigenden und fallenden Werten ge-
kennzeichnet.

Aus den Befunden kann die Schlussfolgerung gezogen werden, dass zu Beginn des Erhar-
tens die Volumenkontraktion aus dem Einbau von Wasser in die Reaktionsprodukte gegen-
Uber dem nicht liickenlosen, sperrigen Wachstum der Kristalle dominiert. Insbesondere nach
dieser initialen Phase ist zu beachten, dass Lufteinschliisse im Baustoff die Entwicklung po-
sitiver Driicke beeinflussen. So lassen die Versuchsresultate vermuten, dass das Ausmalf
des Kristallisationsdruckes bei zunehmendem Luftporenanteil abnimmt. Ebenso sollte volu-
mentrisches Kriechen sowie das Auftreten von Drucklésungserscheinungen die Entwicklung
der Kristallisationsdriicke beeinflussen. Ein Trend zu héheren Kristallisationsdriicken ist dar-
Uber hinaus zu erkennen, wenn der Anteil inerter Baustoffanteile sinkt und auch eine Beein-
flussung Uber die KorngroRenverteilung der Baustoffe scheint gegeben zu sein.

Vergleichsmessungen, bei denen die Feststoffe der AISKRISTALL-Mischungen in Druckzel-
len geschittet und anschlieRend die beflllten Druckzellen mit Anmischlésung geflutet wur-
den, ergaben deutlich héhere Kristallisationsdriicke. Die initiale Phase der Volumenkontrak-
tion war geringer ausgepragt oder unterblieb vollstdndig. Diese Unterschiede sind darauf
zurlickzufiihren, dass bei Schiittungen die Kristalle direkten Kontakt haben, wéhrend bei
Baustoffsuspensionen zur Gewahrleistung der FlieRfahigkeit ein Mindestabstand zwischen
den Festkorperpartikeln erforderlich ist. Aus diesem Grund — neben dem geringeren Binde-
mittelanteil — ergeben sich bei den AISKRISTALL-Materialien auch im Vergleich zum Selbst-
verdichtenden Versatz (SVV) der GRS wesentlich geringere Druckwerte. Im Vergleich zu
Literaturwerten der reinen Mineralen, die als Reaktionsprodukt in den Mischungen zu erwar-
ten sind (Pentahydrit, Hexahydrit, etc., vgl. Winkler /4-68/ Knoblauch & Schneider /4-69/)
wurde nur ein Bruchteil der Kristallisationsdriicke festgestellt. Nach den publizierten Werten
sollte bei Mg-Sulfaten der Kristallisationsdruck bei einer Abnahme des Kristallwasseranteils
des Ausgangsminerals steigen. Diese Abhangigkeit spiegeln die Messresultate jedoch nicht
wider.

Bei einer Baustoffdichte von ca. 2.000 kg/m3 entsprechen 5 m Fillhéhe (Hohe der frischen
Baustoffsaule) einem Druck von nahezu 1 bar. Dieser Zahlenvergleich belegt, dass der Kris-
tallisationsdruck bei der Auslegung der Schalungen zu beriicksichtigen ist und den Anpress-
druck des Baustoffes an das Salzgebirge signifikant erhdht. Abbildung 4-36 zeigt schema-
tisch, die Veranderung der Baustoffdichte bei mdglicher und behinderter Volumenexpansion
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sowie die Entwicklung des Kristallisationsdruckes fur das Referenzmaterial Kieserit. Es wird
angenommen, dass zum Zeitpunkt des Minimums vom Kiristallisationsdruck die Verzahnung
der Einzelkristalle beginnt und damit erste Festkorpereigenschaften auftreten.

= Fixierung von Wasser (Hydrathildung)
- keine Volumenexpansion mdglich
Volumenexpansion ("freie" Expansion)

= Kristallisationsdruck (definiertes Volumen) /
Dichte bei Hydratbildung/ /

2.030 kg/m® —;

 2.080 kg/m*®

—— > Kristallisationsdruck

Dichte ohne Volumenexpansion

(Kristallisationsdruckmessungen)
2.030 kg/m® —— ' t

Lufiporenanteil ca. 1 Vol -%

Festmaterialdichte

\ﬁis tallisationsdruck

> Reaktionsfortschritt (Erhdrtungsprozess) e

Abbildung 4-36: Schematische Darstellung der Abhangigkeit der Baustoffdichte von der Hyd-
ratbildung (Einbau von Wasser in der Struktur der Reaktionsprodukte, voll-
standige Volumenexpansion) sowie bei eingeschrankter Volumenexpansion
in der Druckzelle vom Kristallisationsdruck bei der Referenzmischung Kie-
serit.

Zeitkorrelation mit Festigkeit und rheologischen eigenschaften: Flie3fahigkeit in der Zeitpha-
se, wenn Volumen abnimmt. Ab Zunahme Volumen. Eintritt von Festmaterialeigenschaften.

Nach den Vorstellungen der Kristallisationstheorie (Metha /4-70/) treiben nadelférmige Ett-
ringitkristalle die Zementmatrix auseinander.
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4.6 Physikalisch-mechanische Baustoffeigenschaften

Als physikalisch-mechanische Eigenschaften der erhérteten Baustoffe haben die einaxiale
und triaxiale Druckfestigkeit, der statische Elastizitatsmodul sowie die Zugfestigkeit eine be-
sondere Relevanz. Des Weiteren wurden Untersuchungen zur Ermittlung der Spaltzugfestig-
keit und Messungen zur Bestimmung der Dilatanzgrenze durchgefiihrt. Die Resultate zur
Druck- und Spaltzugfestigkeit sowie zum Elastizitdtsmodul dienten insbesondere zur Ent-
wicklung von Materialmodellen, die den Anstieg dieser Festmaterialeigenschaften in Abhan-
gigkeit des Erhartungsgrades beschreiben sollen.

Als wesentliche Befunde der Untersuchungen kann vorweggenommen werden, dass

¢ die nach den theoretischen Grundlagen, z.B. geochemischen Modellierungen entwickel-
ten Rezepturen Festmaterialeigenschaften im Bereich mariner Evaporitgesteine entwi-
ckelten, d.h. Rezepturen gemald spezifizierten Anforderungen gezielt entworfen werden
kdénnen,

e die Festmaterialeigenschaften der Einzelkomponenten und deren Mengenverhaltnis
Ruckschlisse auf die Eigenschaften des Gesamtbaustoffs erlauben und

e Unterschiede in der Erhartungsgeschwindigkeit der Rezepturen bestanden, wobei Mi-
schungen mit MgSOg-wasserfrei im Vergleich zu Kieserit-Baustoffen deutlich schneller
erharten.

4.6.1 Herstellung von Probekdrpern

Die Prufkérpermaf3e und -geometrien entsprachen DIN EN 12390, Teil 1 /4-71/. Ausschliel3-
lich bei Indexuntersuchungen zur Bestimmung der Druckfestigkeit einzelner Rezepturen
wurde von den Vorgaben zur ProbegréRe nach DIN EN 12390, Teil 1 /4-71/ abgewichen,
jedoch entsprach auch in diesen Fallen das gewahlte Grundmalfd der Probekdrperform (Wir-
fel, Zylinder, Prisma) mindestens dem dreieinhalbfachen Grof3tkorn. Darliber hinaus wurden
auch bei diesen Prifkorpern geringerer Gréf3e die zuldssigen Abweichungen der Ebenheit
der Lasteintragungsflachen nicht tberschritten und die Anforderungen an die Rechtwinklig-
keit der Seitenflachen zur Grundflache der Probekdrper eingehalten.

Bezlglich der Formen musste von DIN EN 12390, Teil 1 /4-71/ abgewichen werden, da die
verwendeten Materialien wahrend des Erhértens eine Volumenvergrof3erung aufweisen. Ein
Erharten der Mischungen in kalibrierten Formen aus Stahl oder Hartguss hatte daher zur
Folge gehabt, dass die Probekdrper nur bei starker mechanischer Einwirkung entschalt wer-
den konnen. Hierdurch waren Beschadigungen der Probekdrper zu beflrchten gewesen.
Eine plotzliche Entlastung, d.h. Druckabnahme wahrend des Entschalens kénnte ferner zu
Spannungen und damit zur Rissbildung fuhren. Zur Herstellung intakter Probekorper wurden
daher vier Verfahrensweisen gewahlt:
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e Herstellung von Zylindern in Formen gemalf DIN EN 12390, /4-71/ wobei die Formen vor
dem Fullen eingefettet und mit Moosgummi ausgelegt wurden. Die Moosgummiplatte
wurde im Anschluss ebenso mit einem Schal6l bzw. Fett bestrichen (Abbildung 4-37).

e Herstellung von Zylindern in Kunststoffrohren gemafRl DIN EN 1451, Teil 1 /4-41/ oder
DIN EN 1401, Teil 1 /4-72/ (Abbildung 4-38).

e Herstellung von 150 mm-Wirfeln in Kunststoffformen, die in Analogie zu den Zylinder-
Hartgussformen mit Moosgummi ausgelegt wurden.

e Herstellung von 150 mm-Wirfeln in Styroporformen.

Durch diese Vorgehensweise konnten die Materialien wahrend des Erhartens expandieren
und die Prifkérper ohne unzuldssige mechanische Belastung gewonnen werden. Nahezu
samtliche Baustoffmischungen wurden nach der Befillung in die Prufkorperformen verdichtet
(vgl. DIN 4235, Teil 1 /4-73/).

Abbildung 4-37: Herstellung von Probekdrpern zur Bestimmung der Festmaterialeigenschaf-
ten.
Die Formen haben eine Hohe von 300 mm und einen Durchmesser von
150 mm. Sie werden mit einer Moosgummiplatte ausgelegt, um eine Volu-
menausdehnung der Mischung beim Erharten zu ermdglichen und ein Ver-
klemmen der Probekérper in der Form zu verhindern. Salzmischung mit
MgSO,, Auffahrsalz und Tonsuspension.
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Abbildung 4-38: Herstellung von Probekérpern zur Bestimmung der einaxialen Druckfestig-
keit sowie des statischen Elastizititsmoduls (Innendurchmesser der Kunst-
stoffrohre 100 mm).

Die Volumenzunahme bzw. der Kristallisationsdruck verursacht jedoch auch wahrend der
Erhartung ein Verklemmen von Proben in Prufkdrperformen. Zur Herstellung der Zylinder fur
die Bestimmungen der Druck- und Zugfestigkeit, des Elastizitatsmoduls sowie der Querkon-
traktionszahl wurde daher eine Technik zur Herstellung einer ausreichenden Anzahl an Prif-
korpern entwickelt. Die Priufkorperformen erlauben eine Entspannung (Volumenzunahme)
des Baustoffes.

4.6.2 Einaxiale Druckfestigkeit

Die Druckfestigkeit zahlt zu den bautechnisch wichtigsten Materialeigenschaften. Sie wird bei
den AISKRISTALL-Rezepturen insbesondere von den Festigkeiten der Einzelkomponenten
bestimmt. Eine grobe Einschatzung der zu erwartenden Festigkeiten kann daher auf der
Grundlage der Harten der verwendeten Evaporitminerale gegeben werden. Magnesiumsul-
fat-Hydrate haben nach Mohs im Vergleich zu Halit und Sylvin eine groRere Harte, wobei
innerhalb der Reihe der Magnesiumsulfat-Hydrate die Festigkeit mit zunehmendem Anteil an
Kristallwasser abnimmt. Demnach haben die Mischungen die Kapazitat eine im Vergleich zu
Steinsalz oder Sylvinit groRere Festigkeit zu entwickeln.

Fir Steinsalz finden sich in der Literatur Werte zwischen 11 MPa und 48 MPa, wobei haufig
die Festigkeit bei zunehmender Korngré3e des Halits abnimmt, haufig eine Tendenz zur Ab-
nahme der Festigkeit mit sinkender Teufe und ein Einfluss der Schichtung festzustellen ist.
Im Falle von Anhydrit werden Druckfestigkeiten von ca. 80 MPa bis 150 MPa bei massigem
Anhydrit angegeben. Carnallit fihrt meist zu einer Abnahme der Festigkeit. Menzel et al. /4-
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74/ geben die axiale Druckfestigkeit von Carnallititen in Abh&ngigkeit vom Manteldruck an.
Die einaxiale Druckfestigkeit betragt bei Trummercarnallitit mit 65 % Carnallit ca. 12,5 MPa
und bei ,glasigem” Carnallitit (90 % Carnallit) ca. 8,8 MPa.

Einschrankend ist jedoch zu bemerken, dass — vorausgesetzt die Messungen erfolgen unter
identischen Rahmenbedingungen - die Festigkeit neben den Ausgangsstoffen und der Mate-
rialrezeptur, die bestimmend fur den mineralogischen Stoffbestand des erharteten Materials
sind, vom Korngeflige, den Kornverzahnungen, von den Lagerungsbedingungen und insbe-
sondere vom Lésungs- und Luftporenanteil eines Baustoffes beeinflusst wird. Der Luftporen-
anteil ist hierbei wiederum vom Grad der Verdichtung abhangig.

Abbildung 4-39 zeigt Untersuchungsresultate zur Druck- und Biegezugfestigkeit eines kon-
ventionellen Betons in Abhangigkeit des Luftporenanteils. Die Befunde belegen die deutliche
Abnahme der Festigkeit bei zunehmendem Luftporenanteil. Abbildung 4-40 verdeutlicht die
Veranderung der Festigkeit bei variierendem Verdichtungsgrad. Sie zeigt, dass bei gut fliel3-
fahigen Suspensionen weniger Energie bendtigt wird, um die Luftporen aus dem frischen
Baustoff zu entfernen. Des Weiteren ist ersichtlich, dass bei unverdichteten Suspensionen
flieRfahiger Konsistenz eine geringe Abnahme der Festigkeit zu erwarten ist als bei steifer
Konsistenz. Dies ist auf den bereits ohne Verdichtungseinfluss geringeren Luftporenanteil
der flie3fahigen Baustoffe zurtickzufihren.
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Abbildung 4-39: Verhaltnis der Druck- und Biegezugfestigkeit bei variierendem Luftporenan-
teil zur Druck- bzw. Biegezugfestigkeit bei Probekdrpern ohne Luftporen
(Beton nach DIN EN 206, Teil 1 /4-19/, mit Kieszuschlag).
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Abbildung 4-40: Abh&angigkeit der Energie, die zum Verdichten des frischen Baustoffes er-
forderlich ist, von der Baustoffkonsistenz sowie Verhéltnis der Festigkeit er-
harteter Probekorper ohne und nach vollkommener Verdichtung in Abh&n-
gigkeit der Baustoffkonsistenz.

Die Festigkeit von Baustoffen wird neben dem Luftporenanteil maf3geblich von der Gesamt-
porositat beeinflusst. So wird bei Beton der theoretische Zusammenhang zwischen der Ze-
mentsteinfestigkeit (f.s) und der Kapillarporositat (p,) nach Gl. (4.33) angenommen (Feret-
Gesetz):

fcst = fcstO : (1 - pk)na (433)

mit f.so Druckfestigkeit des porenfreien Zementsteins von ca. 240 MPa und
n empirischer Wert (~ 3).

Da ein Luftporenanteil bei Baustoffen nicht zu vermeiden ist und gegentber natirlichen Eva-
poritgesteinen ein hoherer Losungsanteil angenommen werden kann, durften daher die Fes-
tigkeiten der AISKRISTALL-Mischungen niedriger sein als bei Evaporitgesteinen mit ver-
gleichbarem chemisch-mineralogischen Stoffbestand. Im Folgenden werden die Durchfih-
rung und die Resultate der Messungen beschrieben.

Ziel war der Untersuchungen war insbesondere,

e ein grundsatzliches Verstandnis der Festigkeitsentwicklung der Baustoffe zu erhalten,
¢ Zusammenhange zwischen der Rezepturzusammensetzung und Festigkeit zu erkennen,
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e Grundlagen zu schaffen, um ein Materialmodell zu entwickeln, das die Abhangigkeit der
Festmaterialeigenschaften vom Erhartungs-/Hydratationsgrad beschreibt und
e Beziehungen zu anderen Materialeigenschaften identifizieren zu kdnnen.

Ausreichende rheologische Eigenschaften, wie eine Forderbarkeit in Rohrleitungen und das
Erreichen einer Festigkeit im Bereich natirlicher Evaporitgesteinen, waren wesentliche Vo-
raussetzungen, die die Baustoffrezepturen zu erfilllen hatten. Aus diesem Grund bildeten die
Druckfestigkeitspriifungen auch eine wesentliche Grundlage bei der Rezepturentwicklung
und bei der Auswahl von Rezepturen fir die Untersuchungen weiterer Materialeigenschaf-
ten.

Geprift wurden Zylinder mit einem Verhaltnis der Hohe zum Durchmesser von 2,0 in Anleh-
nung an DIN 1048, Teil 5, Abschnitt 7.2 /4-43/ (vgl. Wischers /4-75/ /4-76/), in Ausnahmefal-
len Zylinder mit einer Hohe identisch dem Durchmesser sowie Wiirfel mit einer Kantenlange
von 15 cm. Von samtlichen Probekérpern wurde die Ausbildung der Bruchflachen begutach-
tet und mit den Bruchtypen nach DIN EN 12390, Teil 3 /4-77/, verglichen.

Folgende wesentliche Resultate kdnnen zusammengefasst werden:

o Auf der Grundlage der theoretischen Zusammenhénge (z.B. Kornaufbau der Rezeptur)
und geochemischen Modellierungen kdnnen Rezepturen entwickelt werden, die Festig-
keiten im Bereich nattrlicher Evaporitgesteine erreichen.

e Bei hohem Anteil an Steinsalz stellt ein Wert von ca. 40 MPa die Grenze dar, die von
AISKRISTALL-Rezepturen erreicht wird.

e Langere Verarbeitungszeiten — wie die Forderversuche im Rohrviskosimeter — beeinflus-
sen nicht negativ die Festigkeiten der erharteten Materialien. Beim Referenzmaterial Kie-
serit scheint vielmehr der Férderprozess einen positiven Einfluss auf die Entwicklung der
Festmaterialeigenschaften zu haben.

e Es wurden Bruchtypen der Probekorper festgestellt, die nach DIN EN 12390, Teil 3 /4-77/
als gewohnlich bezeichnet werden.

e Bei Zylindern scheinen die fir Beton bekannten Schlankheitsfaktoren auf AISKRISTALL-
Baustoffe Ubertragbar zu sein.

e Bei hydraulisch abbindenden Baustoffen wird die Gl. (4.34) als Zusammenhang zwischen
der Druck- und Zylinderdruckfestigkeit zu Grunde gelegt. Die Gl. (4.34) ist auf die AIS-
KRISTALL-Baustoffe nicht tbertragbar, da fur Probezylinder mit einem Verhaltnis der
Ho6he zum Durchmesser von 2 zu 1 und Probewirfel vergleichbare Druckfestigkeiten er-
mittelt wurden.

BC = BW’QOCm/1,18 = Bw’l5cm'o,95/1,18 = BW,15cm/1124 (434)

Bec Einaxiale Druckfestigkeit eines Zylinders (Durchmesser 15 cm, H6he 30 cm)
Bw.isem Einaxiale Druckfestigkeit eines Wirfels (Kantenlange 15 cm)
Bw.20cm Einaxiale Druckfestigkeit eines Wirfels (Kantenlange 20 cm)
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o Die Druckfestigkeit in Analogie zu hydraulisch abbindenden Baustoffen als logarithmisch
normalverteilt angenommen werden kann.

e Bei Probekdrpern die nach dem Entschalen und der Praparation geprift wurden sowie
nach der Bestimmung des statischen Elastizitdtsmoduls, konnten keine Unterschiede der
Druckfestigkeit festgestellt werden. Dies zeigt, dass die elastische Beanspruchung bei
der Messung des Elastizitatsmoduls keinen Einfluss auf die Druckfestigkeit der Materia-
lien hat.

e Die Entwicklung der Druckfestigkeit von Rezepturen mit MgSO, ist vergleichbar mit her-
kommlichen hydraulisch abbindenden Baustoffen oder Magnesiabindern.

Abbildung 4-41 zeigt die Festigkeitsentwicklung ausgewahlter Rezepturen mit Kieserit, die
eine Zylinderdruckfestigkeit von etwa 34 MPa erzielten, wobei angenommen werden kann,
dass dieser Wert noch nicht die maximale Endfestigkeit der Rezepturen darstellt. Die Band-
breite an Druckfestigkeiten belegt, dass nach einer Erhartungszeit von 28 Tagen die Rezep-
turen im Durchschnitt nur ca. 50 % des bestimmten Maximalwertes von 34 MPa erreichen
und nach 56 Tagen etwa 65 %.
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Abbildung 4-41: Bandbreite der ermittelten einaxialen Druckfestigkeiten nach Erhartungs-
zeiten von 5 bis 56 Tagen bei Baustoffen mit Kieserit.
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Betone werden gemafld DIN EN 206, Teil 1 /4-19/ auf der Basis der 28-Tage-Werte nach
Klassen der charakteristischen Festigkeit eingeteilt, da diese Werte bereits nahe an der End-
festigkeit der Betone liegen und damit sichere Rickschliisse zur Endfestigkeit erlauben. Die
Betonfestigkeitsklasse gibt damit den charakteristischen Wert (5 %-Fraktilwert) und den Mit-
telwert der Druckfestigkeit (50 %-Fraktilwert) vor. Zur Beurteilung der Festigkeitsentwicklung
dienen ferner die 2-Tage- und 28-Tage-Festigkeit gemaf Tabelle 4-12.

Festigkeitsentwicklung Schéatzwert des Festigkeitsverhaltnisses fom 2 / fom 28
Schnell 20,5
Mittel 20,3 bis<0,5
Langsam 20,15 bis < 0,3
Sehr langsam <0,15

Tabelle 4-12:  Einteilung der Festigkeitsentwicklung von Beton bei 20°C nach DIN EN 206,
Teil 1/4-19/, Abschnitt 7.2 auf der Grundlage der einaxialen Druckfestigkeit
nach 2 (f.m.) und 28 Tagen (fem 29)-

Ein Vergleich zur Festlegungen zu Betonen und den Daten der Abbildung 4-41 belegt, dass
die Mischungen mit Kieserit im Vergleich zu herkbmmlichen Betonen langsamer erhérten
und die Anwendung der Tabelle 4-12 (DIN EN 206, Teil 1, /4-19/ Tabelle 12) nur bei Rezep-
turen mit MgSO,, jedoch nicht bei Mischungen mit Kieserit sinnvoll ist.

Systematische Einzelserien von Druckfestigkeitsbestimmungen ergaben dartber hinaus,
dass

e Dbei einer Abnahme der Korngrti3e inerter Rezepturbestandteile (Gesteinskérnung) der
Anteil an Bindemitteln zu erhohen ist, damit ein ausreichender Verbund zwischen den
Partikeln erzielt werden kann, die nicht an den Erhartungsreaktionen teilnehmen (Rissbil-
dung in ,Inseln® nicht verkitteter Einzelpartikel),

e optimale Mischungen mit MgSO, als Kompromiss der Warmeentwicklung (Reduzierung
des Bindemittelanteils) und der gewlinschten Festigkeit zu entwickeln sind.

e durch Verwendung feinerer Kornfraktionen von Kieserit gut verarbeitbare Rezepturen mit
hohen Endfestigkeiten entwickelt werden kdnnen, die deutlich schneller erharten.

4.6.3 Triaxiale Druckfestigkeit

Triaxialversuche lassen sich in konventionelle und wahre Triaxialversuche einteilen (Haufe
14-78/, Hofstetter & Mang /4-79/). Im ersten Fall kommen Zylinder zur Anwendung, die in
axialer Richtung belastet und in Querrichtung durch Flissigkeitsdruck beaufschlagt werden.
Dadurch sind die beiden Hauptspannungskomponenten aus der Querbelastung jeweils von
gleicher GroRRe, womit sich im Vergleich mit der axialen Hauptspannungskomponente die
Unterscheidung in Extensions- (o1 > o, = o3) und Kompressionsversuche (o1 = 65 > 63)
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ergibt. Im Gegensatz hierzu lassen sich bei wahren Triaxialversuchen alle drei Hauptspan-
nungskomponenten steuern. Bei diesen Versuchen werden nur Probewiirfel eingesetzt.

Triaxiale Druckversuche an Betonen (van Mier et al. /4-80/, Mills & Zimmermann /4-81/,
Kotsovos & Newman /4-82/, Ottosen /4-83/) ergaben, dass die Probekdrper mit steigendem
Umschnirungsdruck hdhere Festigkeiten entwickeln. Der prinzipielle Sprodbruch bei einaxia-
ler Belastung, zurtickzufiihren auf instabiles Risswachstum, wandelt sich hin zu einem dukti-
len Versagen unter maRigem Querdruck, welches hauptsachlich durch ein ,Zerquetschen®
der Zementgelmatrix durch die Zuschlage erklart werden kann (Haufe /4-78/).

Im Folgenden werden triaxiale Druckversuche beschrieben, die das Ziel hatten das Span-
nungs-/Verformungsverhalten und das Dilatanzverhalten der Salzgemische zu ermitteln. Die
Untersuchungen erfolgten in einer Triaxialprifanlage (Karman-Prinzip) an zylindrischen Pro-
bekorpern mit einer Héhe und einem Durchmesser von 100 mm, deren Abbindezeit 56 Tage
(Referenzmischung Kieserit) betrug. Die Herstellung der Probekorper erfolgte gemafd Kapitel
4.6.1. Die Zylinder lagerten in Kunststoffzylindern bei Raumtemperatur.

Der Versuchsdurchfuhrung lag die DIN 18137, Teil 2 /4-84/ bzw. die Technische Prifvor-
schrift Boden und Fels im Straf3enbau, Teil C2 /4-85/ zu Grunde. Die Messungen erfolgten
bei einer Lastzunahme von 2,5 MPa pro Minute und bei Manteldriicken von 2,1 MPa, 4,9
MPa und 10,3 MPa.

Die Zylinder wurden nach dem Einbau in die Triaxialzelle hydrostatisch, bis zur Héhe des
jeweiligen Manteldrucks (o3) belastet (Kompaktions- oder Temperierphase). Ausgehend von
diesem Spannungsniveau (oc;=c3) und der Ursprungsverformung (g,=0) wurden die Prufkor-
per mit den angegebenen Raten verformt. Bei jeweils konstantem Manteldruck wurde die
Axialkraft in Wegregelung bis zum Bruch gesteigert. Die Langenanderung der Zylinder wurde
mit Wegaufnehmern bestimmt. Wahrend der mechanischen Beanspruchung wurde die Vo-
lumenanderung der Probekdrper mit Hilfe der Messung der Ol-Volumenanderung in der Tri-
axialzelle gemessen.

Die Bestimmung der Dilatanzfestigkeit erfolgte als diejenige Deviatorspannung, bei der mit
zunehmender Axialverformung die Volumenverformung ein Minimum aufweist, d.h. eine Vo-
lumenzunahme des Prifkorpers einsetzt. Je gréRRer die Volumendilatanz, desto groR3er ist die
schadigungsbedingte Auflockerung des Materials. Erganzende Untersuchungen erfolgten an
Probekorpern der Referenzmischung MgSO, ohne das Aufbringen eines Manteldruckes (c,).
Diese Probekorper wurden ebenso gemald Kapitel 4.6.1 hergestellt, verdichtet und lagerten
28 Tage bei Raumtemperatur. Die Probekdrper der Referenzmischung Kieserit kamen im
Durchschnitt auf eine Dichte von 2.060 kg/m?3 und die Probekorper der Referenzmischung
MgSO, auf 1.980 kg/m3. Diese Werte liegen bei der Referenzmischung Kieserit geringfligig
Uber den theoretischen Werten und im Falle der Referenzmischung MgSO, geringfligig nied-
riger. Die Messresultate sind aufgefihrt in Tabelle 4-13 und dargestellt in Abbildung 4-42.
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Mantel- Radial- Radial-
€1,DIL €v DIL O1,DIL €1,MAX Ev,MAX O1,MAX
druck o; verform. verform.
[MPa] [-107%] [MPa] [-107%] [MPa]

Referenzmischung MgSQO,
-4,081 +1,2924 -1,5055 25,16 | -6,576 3,1681 -0,2712 28,41
-5,298 +1,5687 -2,1752 27,10 | -8,146 3,9317 -0,3317 31,54
Referenzmischung Kieserit
2,06 -5,811 +1,3596 -3,1052 27,56 | -9,614 3,9207 -1,8324 30,81
4,83 -6,574 +1,5947 -3,4026 35,99 |-35,225 23,0360 +9,7360 48,15
10,29 -21,782 +7,3120 -7,4247 55,57 |-52,580 28,9250 -3,0195 60,88

0,00

Tabelle 4-13:  Resultate zum Festigkeits- und Dilatanzverhalten der Referenzmischungen
MgSO, und Kieserit nach Untersuchungen in der Triaxialzelle.
Im Volumenminimum vorliegende Axialverformung (g1pi), Radialverfor-
mung, Volumenabnahme (eyp) und Axialspannung (o1 pi); im Bruch- bzw.
Versagenszustand vorliegende Axialverformung (e;max), Radialverformung,
Volumenveranderung (eymax) und Axialspannung (c1,vax)-
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Abbildung 4-42: Festigkeits- und Dilatanzverhalten der Probekdrper in Abhéngigkeit des
Manteldruckes. Messwerte der Referenzmischung MgSO, (o3 = 0) sind blau
dargestellt und der Referenzmischung Kieserit rot.
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Die Messresultate zeigen, dass

e die die Veranderungen der Axial- und Radialverformung sowie des Volumens bei Auftre-
ten von Dilatanz,

o die Veranderung der Axialverformung beim Bruch der Probekérper sowie

¢ die Dilatanz- und Bruchfestigkeit mit zunehmendem Manteldruck ansteigen sowie

e Dbei sdmtlichen Perobekorpern ein signifikanter Unterschied zwischen der Dilatanz- und
Bruchfestigkeit besteht.

Basierend auf den Angaben zum Manteldruck und der Axialspannungen wurden die entspre-
chenden Oktaederspannungen (t) und die mittleren Spannungen (o) nach Gl. (4.35) und Gl.
(4.36) fur die Bruchfestigkeit (triaxiale Druckfestigkeit) und die Dilatanzfestigkeit (Dilatanz-
grenze) berechnet. Die Resultate enthalt Tabelle 4-14; ihre graphische Darstellung die Abbil-
dung 4-43.

t=Y;- [(o1—03)? + (03— 01)2]0'5 = (2/9)0’5 - (01— 03) (4.35)

6=13-(c1to3-2)=(0c1—03)/ 3+ 03 (4.36)
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Dilatanzfestigkeit Triaxiale Bruchfestigkeit
Manteldruck G1DIL oI OpiL O1,MAX TMAX OMmAX
[MPa, N/mm?Z]
Referenzmischung MgSQO,
0.0 25,16 11,86 8,39 28,41 13,39 9,47
’ 27,10 12,78 9,03 31,54 14,87 10,51
Referenzmischung Kieserit
2,06 27,56 12,02 10,56 30,81 13,55 11,64
4,83 35,99 14,69 15,22 48,15 20,42 19,27
10,29 55,57 21,35 25,38 60,88 23,85 27,15

Tabelle 4-14:  Manteldruck (o 3), Axialspannung im Volumenminium (Dilatanzfestigkeit)
und im Bruchzustand (Bruchfestigkeit) sowie berechnete Oktaederspan-
nungen und mittlere Spannungen der Probekorper (Referenzmischung
MgSO, und Kieserit).
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Abbildung 4-43: Abhangigkeit der Oktaederspannung im Bruchzustand und im Volumenmi-
nimum (Dilatanzgrenze) von der mittleren Spannung bei den untersuchten
Probekorpern sowie von Steinsalz (vgl. Cristescu & Hunsche /4-86/ Eicke-
meier et al. /4-87/, Muller-Hoeppe /4-88/).

Die berechneten Werte ergeben, dass
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e Dbei beiden Referenzmischungen im Vergleich zu Steinsalz der Bruch eher auf die Dila-
tanz folgt,

e die Bruch- und Dilatanzgrenze der Referenzmischung MgSQO, &hnlich ist der Bruchgren-
ze von Steinsalz,

e bei der Referenzmischung Kieserit die ermittelten Bruch- und Dilatanzgrenzen unabhan-
gig vom Manteldruck im Dilatanzfeld von Steinsalz liegen

e bei ansteigendem Manteldruck und damit wachsender mittlerer Spannung die aufnehm-
bare Oktaederspannung zunimmt und

¢ auch bei hohen Manteldrticken noch eine Dilatanzgrenze bestimmt werden kann.

4.6.4 Einaxiale bzw. zentrische Zugfestigkeit

Die Rissempfindlichkeit von Baukérpern ist im Wesentlichen abhéngig von der Zugfestigkeit
des Baustoffes zum Zeitpunkt der Zugbeanspruchung, die aus Last- oder thermischen Bean-
spruchungen resultieren kann (vgl. Rostasy & Ranisch /4-89/). In Anlehnung an Eurocode 2
kénnen die Werte der Zugfestigkeit bei hydraulisch abbindenden Baustoffen aus Gl. (4.37)
ermittelt werden:

cal Bz = 0,7-0,30-B4>" [MPa] (4.37)

Hierbei sind:
cal B rechnerische Langszugfestigkeit als 5 % Quantil

(unterer Grenzwert der charakteristischen Zugfestigkeit Bcw)
Bek charakteristische Zylinderdruckfestigkeit des Betons

(z.B. 30 MPa fur Betonfestigkeitsklasse C30/37).

Versuchstechnisch ist das Messen der zentrischen Zugfestigkeit aufwendig, da das Aufbrin-
gen der Zugkraft schwierig ist. Haufig werden zur Prifung Probekdrper eingesetzt, deren
Geometrie von der DIN EN 12390, Teil 1 /4-71/ abweicht, beispielsweise axialsymmetrische
knochenartig verjungte oder gekerbte Probekoérper, wodurch der Vergleich von Literaturwer-
ten zur Zugfestigkeit erschwert wird. Die hier verwendeten Probekorper waren Zylinder mit
einer Lange von 280 mm. Zwei Herstellungsverfahren sind zu unterscheiden:

e Die Suspension wurde in Kunststoffrohren mit einem Innendurchmesser von 80 mm ge-
fullt und die Probekérper nach dem Entschalen und dem Bearbeiten der Endflachen mit
Bohrungen versehen. In diesen Bohrungen wurden Schrauben eingeklebt, mit denen
beidseitig Lastaufnahmeplatten fixiert wurden.

o Die Suspension wurde in Kunststoffrohren mit einem Innendurchmesser von 100 mm
gefiillt. In die untere Offnung des Rohres wurde vor dem Fiillen mit Suspension eine
Lastaufnahmeplatte mit Schrauben eingesetzt und der Zwischenraum zum Kunststoffrohr
versiegelt, damit keine Anmischlésung ausflieRen kann. Nach dem Fillen des Rohres
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wurde in die obere Offnung ebenso eine Lastaufnahmeplatte mit Schrauben eingesetzt
und der Probekdrper luftdicht versiegelt.

Die Prifung der Probekdrper erfolgte gemaR Heft 422 des DAfStb /4-90/. Haufig wurde je-
doch festgestellt, dass die Probekdrper im Bereich der Schraubverbindungen zu den Last-
aufnahmeflachen brachen. Die Bruchflachen entwickelten sich ausschlie3lich an Korngren-
zen. Dariliber hinaus war die Praparation der Probekorper bei beiden Verfahren sehr auf-
wendig. Da die einaxiale Zugfestigkeit im Vergleich zu den anderen Festmaterialeigenschaf-
ten niedrig ist, in der Literatur teilweise groRere Unsicherheiten bei der Bestimmung be-
schrieben werden, wurde auf die Durchfihrung umfangreicherer Messsserien verzichtet und
alternativ die Spaltzugfestigkeit bestimmt. Ein weiterer wesentlicher Vorteil der Spaltzugfes-
tigkeit ist, dass die DIN EN 206, Teil 1 /4-19/ (Abschnitt 8.2.2.3) Konformitatskriterien fur die-
se Materialeigenschaft bei der Produktion von Betonen festlegt.

Da nahezu ausschlieR3lich Probekérper der Referenzmischungen MgSO, und Kieserit gepriift
wurden, flossen die Resultate in die Entwicklung der ,Hydratationsmodelle” (Materialmodelle)
fur diese Rezepturen ein und werden im Band 2 beschrieben.

4.6.5 Spaltzugfestigkeit

Die Spaltzugfestigkeit wurde an Zylindern mit einem Durchmesser von 100 mm, 110 mm
oder 150 mm bestimmt. Um Riuckschlisse auf die Entwicklung der Spaltzugfestigkeit in Ab-
hangigkeit des Erhartungsgrades zu erhalten, erfolgten die Prifungen nach unterschiedli-
chen Lagerungszeiten der Probekdrper. Des Weiteren wurden die Probekdrper bei unter-
schiedlichen Temperaturen gelagert.

Die Prifungen erfolgten bei Rezepturen mit Kieserit gemaf? DIN 1048, Teil 5 /4-91/ und bei
Mischungen mit MgSO,-wasserfrei nach einer Arbeitsvorschrift der Deutschen Gesellschaft
fur Erd- und Grundbau /4-92/ (vgl. DIN EN 12390, Teil 6 /4-93/). Bei beiden Verfahren wer-
den die Zylinder entlang zweier gegenuberliegender Mantellinien der Zylinderoberflache mit
einer Druckkraft beansprucht. Dadurch wird im Zylinder ein zweiachsiger Spannungszustand
erzeugt mit Druckspannungen in Richtung der Linienbelastung und Zugspannungen recht-
winklig dazu. Da die Zugfestigkeit eines Probekdrpers wesentlich kleiner als seine
Druckspannung ist, bewirkt die Zugspannung ein Aufspalten des Zylinders.

Nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ (vgl. Reinhardt /4-94/), ist die Zugspannung wahrend der Pri-
fung um 0,05 N/mm?2 pro Sekunde (MPa/s) zu erhOhen. Das Verhaltnis der Lange zum
Durchmesser der Probekérper soll 2:1 betragen. Die Deutsche Gesellschaft fur Erd- und
Grundbau /4-92/ fordert dagegen
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e ein Verhdltnis von Lange zu Durchmesser der Probekérper von 0,5 < I/d < 1,0. So wird
die Einspannung der Probekorper an den Belastungsstreifen verringert.

e das Bestimmen der Bruchlast bei der Bildung des ersten diametralen Langsrisses,

e das Einstellen der Belastungsgeschwindigkeit entsprechend einer Versuchsdauer von ca.
5 Minuten (Dauer bis zum Auftreten der Bruchlast). Bei einer Spaltzugfestigkeit von 2
N/mmz2 ware eine Belastungsrate von 0,0067 N/mmz2 pro Sekunde zu wahlen. Die Belas-
tungsrate ist somit geringer als in DIN 1048-5 /4-91/.

Aufgrund der unterschiedlichen Prifbedingungen sollten die Messresultate bei der Durchfuih-
rung geman DIN 1048, Teil 5 /4-91/ hoher sein als nach den Vorgaben der Deutschen Ge-
sellschaft fur Erd- und Grundbau /4-92/. Hierbei ist jedoch zu beriicksichtigen, dass die ein-
gesetzten Prufkodrper ein Verhéltnis von Lange zu Durchmesser von 1,25 bis 1,30 : 1,10 hat-
ten. Stets ist die Spaltzugfestigkeit aufgrund der auftretenden Spannungszustande etwas
hoher als die zentrische Zugfestigkeit. Bei Betonen darf Beziehung gemafl? Gl. (4.38) zwi-
schen zentrischer Zugfestigkeit fm und Spaltzugfestigkeit f. s, unterstellt werden:

fctm = 019 ) fct,sp (438)
Gribl et al. (2001: 564) geben fir Leicht- und Normalbetone Gl. (4.39) an.
fisz)28 = Csz - (fc,28)2/3 bzw. f(sz)1500 = Csz - (fc,1500)2/3 (4.39)

Wobei f(sz).5 die Spaltzugfestigkeit und f;,s die Wurfeldruckfestigkeit (10 cm) im Alter von 28
Tagen ist, fsz) 1500 die Spaltzugfestigkeit und f; 1500 die Grenzdruckfestigkeit bei Normalbetonen
im Alter von 1.500 Tagen. Im Falle der Wirfeldruckfestigkeit liegt der Faktor cs; bei ca. 0,22
und bei der Grenzdruckfestigkeit sowohl bei Leicht- als auch bei Normalbetonen zwischen
0,22 und 0,33.

Bei den dargestellten Beziehungen ist zu berlicksichtigen, dass das Verhdltnis der zentri-
schen Zugfestigkeit oder Druckfestigkeit zur Spaltzugfestigkeit auch abhéngig ist vom Erhéar-
tungs- bzw. Hydratationsgrad des Baustoffes. So sollte sich die Spaltzugfestigkeit in Abhan-
gigkeit des Erhartungsgrades schneller entwickeln als die Druckfestigkeit. Demnach ist das
Ansetzen eines konstanten Proportionalitatsfaktors stets mit Unsicherheiten behaftet.

Das Aufbringen der Last erfolgte, nachdem durch langsames Anfahren die Druckplatten, die
Lastverteilungsstreifen und der Prufkoérper gleichmalig aneinander anlagen. Probekorper der
Referenzmischung Kieserit ergaben Spaltzugfestigkeiten von 0,3 bis 1,7 MPa. Die Spaltzug-
festigkeiten stiegen bei identischer Lagerungstemperatur mit zunehmendem Alter an, bis
schlie3lich ein Plateau der Messwerte erreicht wurde. Probekérper, die bei ca. 5°C, bei 30°C
oder bei 37°C lagerten, kamen im Vergleich zu den Probekdorpern, die bei Raumtemperatur
lagerten bei vergleichbarer Lagerungsdauer auf geringere Werte.
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Probekorper der Referenzmischung MgSO, kamen auf Spaltzugfestigkeiten bis 4,0 MPa,
wobei auch in diesem Fall in Analogie zu konventionellen Baustoffen ein Anstieg der Festig-
keiten mit der Lagerungsdauer festzustellen war. Fir Betone liegt die Spaltzugfestigkeit zwi-
schen 2 und 6 MPa. Fir Staf3furt-Steinsalz wurden Werte von ca. 1,8 MPa bis 2,4 MPa pu-
bliziert (z.B. Menzel & Schreiner /4-95/).

Die Messwerte zur Spaltzugfestigkeit dienten zur Entwicklung eines Materialmodells, das die
Kopplung der Festmaterialeigenschaften und der Temperatur- bzw. Warmeentwicklung beim
Erhéarten beschreibt. Eine detailliertere Darstellung der Befunde findet sich daher im Band 2.

Die Probekorper wurden nach der Prifung visuell bemustert, um die Homogenitéat des Mate-
rials zu prifen. Probekorper der Referenzmischung Kieserit zeigt die Abbildung 4-44.

Abbildung 4-44: Probezylinder der Referenzmischung Kieserit im Anschluss der Prifung der
Spaltzugfestigkeit (Durchmesser 100 mm, Hohe 200 mm).

Zur Abhéngigkeit der Spaltzugfestigkeit von der zentrischen Zugfestigkeit erfolgten keine
systematischen Untersuchungen. Die Ubertragbarkeit ist fragwiirdig, da ein unterschiedli-
ches Materialverhalten von Betonen und Salzgemengen, insbesondere bezogen auf das
Kriech- und Kompaktionsverhalten vermutet wird. Einzelmesswerte weisen jedoch darauf
hin, dass die flr Betone entwickelte Beziehung weitestgehend auf die erharteten Salzge-
menge Ubertragbar ist.
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4.6.6 Statischer Elastizitdtsmodul

Bei kurzzeitiger Belastung und niedrigen Spannungen kann bei Baustoffen der Zusammen-
hang zwischen Spannungen und Dehnungen néherungsweise durch das Hookesche Gesetz
beschrieben werden. Der Elastizitatsmodul ist ein Maf} fir das elastische Verhalten bei
Druck- oder Zugbeanspruchung und gibt beim einachsigen Spannungszustand das Verhalt-
nis der wirkenden Spannung o zur zugehorigen elastischen Verformung ¢ an.

E=ole (4.40)

Als Elastizitatsmodul wird dabei die Neigung der Spannungs-Dehnungslinie, definiert als
Tangenten- oder Sekantenmodul verwendet. Bei hydraulisch abbindenden Baustoffen kann
der Elastizitatsmodul als Tangentenmodul aus der Druckfestigkeit nach Gl. (4.41) abge-
schatzt werden:

Ec=o0ae - Eco: (fom/ fcm0)1/3 (4.41)

mit Eco  einem Grundwert mit 2,15-10* MPa,
fem der mittleren Druckfestigkeit,
femo einem Rechenwert von 10 MPa und
O einem Beiwert, der von der Gesteinskdrnung abhéngig ist (z.B. 1,2 bei dichtem
Kalkstein und 1,0 bei Quarz).

Im Eurocode 2 (EC2) wird fur die Berechnung des Mittelwertes des Sekantenmoduls aus der
mittleren Betondruckfestigkeit f., ein &hnlicher Zusammenhang angegeben:

Ec=ag-9,5- 103 f,*° (4.42)

Interessant zur Beurteilung des Elastizitdtsmoduls von AISKRISTALL-Baustoffen ist ebenso
der von Gribl et al. /4-22/ aufgefiihrte Zusammenhang nach Gl. (4.43), der fir Leichtbetone
einen Anhaltspunkt geben soll:

Ec = 0,04 - (p.c® - fio)® (4.43)

Gl. (4.43) nimmt an, dass die Rohdichte der Baustoffkomponenten und damit die Festmateri-
aldichte des Baustoffs positiv mit dem Elastizitatsmodul korreliert und die Dichte reduzieren-
de Luftporen den Elastizitatsmodul reduzieren.

Gewdhnliche Betone kommen auf Dichten von ca. 2.300 bis 2.450 kg/m3, wahrend AIS-
KRISTALL-Baustoffe aufgrund der geringen Dichte von Evaporitmineralen nur Werte um
rund 2.000 kg/m? erreichen. Setzt man diese Werte in Gl. (4.43) ein, so ergeben sich bei
einer Druckfestigkeit von 20 MPa fir die Baustoffe mit hohem Salzanteil Werte um 16.000
MPa, wahrend fur Betone Werte von ca. 19.750 MPa bis 21.700 MPa berechnet werden.
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Da die Spannungs-Dehnungslinien von Baustoffen gekrimmt sind, ist der Sekantenmodul
niedriger als der Tangentenmodul im Ursprung der Spannungs-Dehnungslinie. Zwischen
dem Tangenten- bzw. Ursprungsmodul E, und dem Sekantenmodul Es kann fir Beton die
Beziehung gemalf3 Gl. (4.44) angenommen werden (vgl. Rostasy /4-96/):

Es ~ 1,25 - Eo — 19.000 (4.44)

Ublicherweise ist ein hoher Elastizitatsmodul des Betons erwiinscht. Bei druckbeanspruchten
Konstruktionen soll die Verformung mdglichst gering sein. Das ist bei einem hohen Elastizi-
tatsmodul der Fall. Bei zugbeanspruchten Bauteilen sollte der Elastizitatsmodul jedoch klein
sein. Damit wirden bei Zugbeanspruchung durch Zwang geringere Zugspannungen entste-
hen. Beides lasst sich nicht erreichen, da der Elastizitdtsmodul fir Zug- und Druckbeanspru-
chung im Bereich der Gebrauchsspannungen praktisch gleich grof ist.

Der statische Elastizitatsmodul kann an Probezylindern in einaxialen Druckmessungen nach

o der Empfehlung Nr. 1 des Arbeitskreises ,Versuchstechnik Fels* der Deutschen
Gesellschaft fur Geotechnik /4-97/,

e nach ASTM C469 /4-98/ (Spannungsbereich 0 MPa bis ca. 40 % der Druckfestigkeit)
oder

¢ nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ (Spannungsbereich 0,5 MPa bis ca. 33 % der
Druckfestigkeit)

bestimmt werden.

Nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ und nach ASTM C469 /4-98/ wird der statische Druck-
Elastizitatsmodul als Sekantenmodul aus den Dehnungen ermittelt, die bei Erreichen der
oberen und der unteren Spannungsgrenze auftreten. Die Messungen erfolgten nahezu
ausschlie3lich nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ an Probekodrpern der Referenzmischungen
Kieserit und MgSO, und dienten als Basis zur Entwicklung eines Modells, das die
Entwicklung der Festmaterialeigenschaften in Abhéngigkeit des Erhartungsgrades
beschreibt. Die Messungen erfolgten bei Raumtemperaturen, da im zu erwartenden
Temperaturbereich eine vernachlassigbare Abhangigkeit des statischen ElastiztitAsmoduls
von der Temperatur erwartet wird /4-99/. Da die im Rahmen der Bestimmungen erzielten
Messwerte neben der Elastizitdit weitere Rickschlisse auf das Materialverhalten
ermoglichen, wird im folgenden das Messverfahren und anschlieRend eine detaillierte
Auswertung der Messdaten vorgestellt.

Abbildung 4-45 zeigt den Aufbau und die Belastungsabfolge fur die Bestimmung des stati-
schen Elastizitatsmoduls nach DIN 1048 Teil 5 /4-91/.
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Abbildung 4-45: Versuchsaufbau zur Bestimmung des statischen Druckelastizitatsmoduls
nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ (links) sowie Belastungsabfolge (rechts); c:
untere Spannungsgrenze 0,5 MPa, co: obere Spannungsgrenze 33 % der
einaxialen Druckfestigkeit).

Nach Abbildung 4-45 besteht die Messung aus der Abfolge mehrerer Be- und Entlastungs-
zyklen und eine abschlieRenden Belastungsphase. Der Elastizitatsmodul nach DIN 1048,
Teil 5 /4-91/ ist der anhand der Dehnungen eopg und gy 4 in den Punkten A und B ermittelte
Wert (Gl. 4.45):

E-_%~0v (4.45)
&o,B — &u, A

Ausgewertet wurden die Resultate des 1., 2. und 3. Belastungszyklus sowie der statische
Elastizitatsmodul nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/, der die abschlie3ende Belastungsphase ein-
schlief3t (vgl. Abbildung 4-46).
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Abbildung 4-46: Darstellung der ausgewerteten Belastungszyklen zwischen der unteren und

oberen Spannungsgrenze (cy, G,).
Zur Bestimmung des statischen Elastizitatsmoduls nach DIN 1048, Teil 5 /4-
91/ werden die Verformungen in den Punkten A und B verwendet.

Die Auswertung der einzelnen Belastungszyklen ergab, dass im Vergleich zum Elastizitats-
modul nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ fir den 1. Belastungszyklus im Durchschnitt geringfiigig
niedrigere Werte und fir den 2. und 3. Belastungszyklus deutlich héhere Werte zu verzeich-
nen sind. Bei einer Normierung auf den Elastizitatsmodul nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ erhalt
man im Durchschnitt 98 % (1. Zyklus) bzw. 124 % (2. Zyklus) und 122 % (3. Zyklus). In Ta-
belle 4-15 sind beispielhaft Daten fir junge Probekérper zusammengefasst.

Lagerungs- Einaxiale Statischer Elastizitatsmodul

dauer |temperatur | Druckfestigkeit [GPa]

[Tage] [°C] [MPa] 1. Zyklus | 2. Zyklus | 3. Zyklus | DIN 1048
8 30 2,83 4,17 5,76 5,70 4,29
21 30 7,58 9,33 11,41 11,42 10,21
8 20 6,06 4,81 6,20 6,42 5,36
20 20 13,49 13,76 15,35 15,31 14,60
9 5 2,22 3,75 4,68 4,39 3,08
14 5 4,12 3,43 4,44 4,36 3,34
21 5 7,83 7,62 9,53 9,50 8,42

Tabelle 4-15:  Lagerungsdauer und -temperatur, Druckfestigkeit und statische Elastizi-

tatsmoduli getrennt nach den 1., 2. und 3. Be- und Entlastungszyklen sowie
nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ von Probekorpern der Referenzmischung Kie-
serit.

Offensichtlich ist, dass in den Probekdrpern Kriechprozesse stattfinden, die den statischen
Elastzitatsmodul des Materials beeinflussen. In Tabelle 4-16 sind an jungen Probekérpern
der Referenzmischung Kieserit ermittelte Kriechverformungen bei Erreichen der unteren und
der oberen Spannung im dritten Belastungszyklus angegeben (vgl. Tabelle 4-15).
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Lagerungs- Kriechverformung Prifspannung
dauer temperatur €(oo) e(ou) Go o
[Tage] [°C] [mm/m] [mm/m] [MPa] [MPa]
8 30 0,0449 -0,0028 1,15 0,38
21 30 0,0217 -0,0082 2,4 0,38
8 20 0,0406 -0,0078 1,8 0,49
20 20 0,0139 -0,0058 4,70 0,38
9 5 0,0388 -0,0049 0,77 0,38
14 5 0,0645 -0,0070 1,30 0,38
21 5 0,0299 -0,0110 2,60 0,38
Tabelle 4-16:  Lagerungsdauer und -temperatur, Kriechverformungen ¢(o,) und &(c,) mit

den zugehorigen Prifspannungen o, und o, (Referenzmischung Kieserit).

Von Probekérpern des Referenzmaterials MgSO, wurde zusatzlich, abweichend von DIN
1048, Teil 5 /4-91/, fur diverse aufeinanderfolgende Be- und Entlastungszyklen und unter-
schiedliche obere und untere Priifspannungen der statische Elastizitatsmodul ermittelt. Eine
Auswahl der Resultate dieser Prifungen ist zusammengestellt in Tabelle 4-17.
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Prifspannung
absolut Anteil fep, Statischer Elastizitatsmodul
Op Oy O Oy
[MPa] | [MPa] [%] [%] [GPa] | [-]
Probekorper 1 (Einaxiale Druckfestigkeit f., 28,41 MPa)
9,5 1,8 33% 6% 13,99 Belastung
9,5 3,5 33% 12% 26,52 Entlastung
11,4 3,5 40% 12% 19,77 Belastung
11,0 3,7 39% 13% 24,45 Entlastung
11,5 4,0 40% 14% 22,33 Belastung
11,4 3,6 40% 13% 24,35 Entlastung
13,0 3,2 46% 11% 20,38 Belastung
13,0 3,0 46% 11% 23,75 Entlastung
13,0 3,0 46% 11% 21,84 Belastung
13,0 3,0 46% 11% 23,83 Entlastung
18,0 3,0 63% 11% 15,30 Belastung
17,0 3,0 60% 11% 22,36 Entlastung
Probekdrper 2 (Einaxiale Druckfestigkeit f., 31,54 MPa)
8,5 2,5 27% 8% 9,58 Belastung
8,5 2,5 27% 8% 16,55 Entlastung
11,0 3,5 35% 11% 14,15 Belastung
11,0 3,5 35% 11% 16,73 Entlastung
14,0 4,0 44% 13% 13,76 Belastung
14,0 4,0 44% 13% 17,82 Entlastung
17,0 6,0 54% 19% 13,86 Belastung
16,0 6,0 51% 19% 17,41 Entlastung
19,0 7,0 60% 22% 14,05 Belastung
19,0 9,0 60% 29% 19,12 Entlastung
22,0 9,0 70% 29% 12,08 Belastung
22,0 11,0 70% 35% 19,86 Entlastung
25,0 14,0 79% 44% 11,45 Belastung
23,0 15,0 73% 48% 20,41 Entlastung

Tabelle 4-17:  Obere und untere Prifspannungen (c,, 6,), absolut und als Anteil der
einaxialen Druckfestigkeit sowie berechnete statische Elastizitatsmoduli bei
Be- und Entlastung der Probekdorper (Referenzmischung MgSQO,).

Die Werte der Tabelle 4-17 zeigen, dass der Elastizitaitsmodul beim Entlastungszyklus stets
groRRer als bei Belastungszyklus ist. Fir den Entlastungszyklus ergeben sich relativ einheitli-
che Werte, wahrend fir den Belastungszyklus bei der ersten Messung und bei hohen
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Prufspannungen im Vergleich zum Durchschnitt niedrigere Elastizitaitsmoduli bestimmt wer-
den.

Abbildung 4-47 zeigt ein Spannungs-Dehnungs-Diagramm mit Beispielmesskurven des Re-
ferenzmaterials Kieserit sowie eines Betons mit silikatischer Gesteinskdrnung, die im Rah-
men von Prifungen nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ aufgezeichnet wurden.

Spannungo [N/mm?]

Dehnung e [mm/m]

——— Kieseritmaterial — — — — Beton

Abbildung 4-47: Spannungs-Dehnungs-Linie fur die drei Be- und Entlastungszyklen (oo 6,35
MPa; oy 0,38 MPa) des Referenzmaterials Kieserit (durchgezogene Linien)
und eines Betons mit silikatischem Zuschlag (gestrichelte Linien) vergleich-
barer einaxialer Druckfestigkeit.

Abbildung 4-47 belegt, dass der Beton, wie das Referenzmaterial Kieserit, bei der ersten
Belastung weicher reagiert. Die Spannungs-Dehnungslinie weist eine starkere Krimmung
auf und die Dehnwege zwischen unterer und oberer Belastungsgrenze sind groRRer als im
zweiten und dritten Belastungszyklus. Da ein Teil der Dehnungen in den Materialien ver-
bleibt, reagieren beide Baustoffe im zweiten Be- und Entlastungszyklus steifer. Unabhangig
von der Art und der Menge des Bindemittels ist bei Baustoffen mit Salzzuschlag ein FlieRen
des Materials bei langerer Belastung zu beobachten. Im Versuch zur Bestimmung des Elas-
tizitatsmoduls entstehen bei der 30 Sekunden andauernden Belastung mit der oberen bzw.
der unteren Prifspannung bleibende Verformungen, die bei einem Normalbeton mit silikati-
scher Gesteinskdrnung nicht zu beobachten sind. Die in Abbildung 4-47 aufgetragene Span-
nungs-Dehnungslinie fir das Referenzmaterial Kieserit ist typisch fiir Baustoffe mit Salzantei-
len. So zeigen Baustoffe wie Salzbeton und Magnesiabinder ein &hnliches Spannungs-
Dehnungsverhalten.
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Folgende wesentliche Befunde kdnnen somit aus den Messungen zum statischen Elastizi-
tatsmodul zusammengefasst werden:

o Bei samtlichen Rezepturen, die gepruft wurden, nimmt bei identischer Lagerungs-
temperatur der statische Elastizitatsmodul mit steigender Lagerungsdauer zu.

¢ Wahrend der Erstbelastung der Probekorper bei der Prifung werden im Vergleich zu
den nachfolgenden Be- und Entlastungszyklen geringere Werte ermittelt, da ein Teil
der Dehnungen im Material verbleibt.

e Bei Belastungen wird im Vergleich zu der nachfolgenden Entlastung geringere Elasti-
zitatsmoduli ermittelt.

e Kriechverformungen fuhren bei der Bestimmung nach DIN 1048, Teil 1 /4-33/ im Ver-
gleich zum 2. und 3. Be-/Entlastungszyklus zu niedrigeren Werten.

¢ Die ermittelten Elastizitditsmoduli erreichen Werte natirlicher Evaporitgesteine, wobei
hohe Bischofitanteile der Rezepturen zu Werten im Bereich von Carnallititen flihren
und Mischungen mit hohem Anteil an Kieserit und Halit mit Steinsalz und kieseriti-
schem Hartsalz vergleichbar sind.

Des Weiteren wurde festgestellt, dass in der Literatur fir Beton beschriebene Abhéngigkei-
ten der einaxialen Druckfestigkeit und des Elastizitatsmoduls nicht uneingeschrankt auf Bau-
stoffe mit hohem Salzanteil Ubertragbar sind. So konnte beispielsweise ein Zusammenhang
zwischen der Druckfestigkeit f.,, und dem Elastizitdtsmodul E.,, gemal Gl. (4.46) entwickelt
werden:

Eem = 3.800 - fo,2°. (4.46)

Diese Diskrepanz ist zumindest teilweise darauf zuriickzufiihren, dass die meisten Evaporit-
minerale — wie Halit — im Vergleich zu karbonatischer oder silikatischer Gesteinskérnung von
Beton deutlich geringere Elastizitditsmodule aufweisen (vgl. Tabelle 4-18). Indexuntersu-
chungen, bei denen Anhydrit- und Kalkzuschlag sowie Sand und Kies AISKRISTALL-
Mischungen beigemengt wurden, bestétigen diesen Befund und weisen darauf hin, dass
karbonatische und silikatische Stoffe genutzt werden kdnnen bei AISKRISTALL-Rezepturen
das Verhaltnis von Druckfestigkeit und Elastizitatsmodul zu erhéhen.

Gesteinsart Elastizitatsmodul | Gesteinsart Elastizitatsmodul
Basalt 96 GPa Quarzporphyr 25 - 65 GPa
dichter Kalkstein 81,6 GPa Anhydrit 65 — 85 GPa
Quarzit, Grauwacke 59,9 GPa

Tabelle 4-18:  Statischer Elastizitaitsmodul von Zuschlag bzw. Gesteinskdérnung , abhangig
von der Gesteinsart nach Lohmeyer (/4-57/: 62) bzw. Dahms /4-100/ sowie
von Anhydrit.
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4.6.7 Querkontraktionszahl

Ein Bauteil, das auf Zug beansprucht wird, erfahrt eine Verlangerung. Gleichzeitig wird der
Querschnitt des Bauteils kleiner. Es entsteht eine Querkontraktion bzw. -dehnung. Man kann
die Querdehnung ¢, auf die Langsdehnung ¢, beziehen. Damit erhalt man die Querkontrakti-
onszahl p

W =gq/ & (4.47)

Nach DIN 1045 /4-37/ soll bei Formanderungen unter Gebrauchslast die Querkontraktions-
zahl mit 0,20 beriicksichtigt werden, wenn bei Formanderungen unter Gebrauchslast der
Einfluss der Querdehnung von wesentlicher Bedeutung ist. Tatsachlich liegt die Querdeh-
nung bei hydraulisch abbindenden Baustoffen zwischen 0,10 und 0,35, im Allgemeinen zwi-
schen 0,15 und 0,25.

Die Querkontraktionszahl wurde im Rahmen der Untersuchungen des Elastizititsmoduls
nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ ermittelt. Eine Abhéngigkeit der Querkontraktionszahl von der
Lagerungstemperatur und/oder der Erhartungszeit war nicht nachweisbar. Die Messresultate
variierten zwischen ca. 0,2 und 0,3.

4.6.8 Kompaktions- und Relaxationsmessungen

Beim Verfillen von HohlrGumen und insbesondere beim Erstellen von Permeationsbarrieren
ist von besonderer Relevanz, dass die Abdichtfunktion im Kontaktbereich zum Gebirge von
der Entwicklung von Auflockerungszonen und dem Kompaktions- und Relaxationsverhalten
des Baustoffs abhangig ist. Je grof3er das Kompaktionsvermdgen des Baustoffs, umso spé-
ter bauen sich im Kontaktbereich die die Abdichtwirkung erzielenden Spannungen auf.

Ziel dieser Messungen war, das langzeitliche Spannungs-Verformungsverhalten beispielhaft
an Baustoffprobekoérpern der Referenzmischung Kieserit zu bestimmen. Die Prifungen er-
folgten an zylindrischen Probekérpern mit einem Durchmesser von 100 mm und einer H6he
von 200 m, die nach der Empfehlung Nr. 16 der Deutschen Gesellschaft fir Geotechnik /4-
101/ endbearbeitet wurden.

Die Fillen der Kunststoffronre mit Suspension erfolgte nach Abschluss der rheologischen
Untersuchungen im Rohrviskosimeter. Die Dauer des Foérderversuches betrug 7 Stunden
und 40 Minuten. Im Hinblick auf das volumetrische Kriechen ist der Luftporengehalt der Pro-
bekoérper von Relevanz. Dieser betrug nach Messungen wahrend des Forderversuches 0,6
Vol.-% (Baustoffdichte 2.039 kg/m3, vgl. gqva)-
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Die dreiaxialen Spannungs-Verformungs-Untersuchungen erfolgten in einer in die Prifma-
schine integrierten Triaxialzelle gemaf} /4-101/ bzw. /4-102/. Sechs Messungen wurden
durchgefuhrt. Sie konnen in funf Einzelschritte gegliedert werden, die den Versuchsphasen
Kompaktion, triaxiale Relaxation und Messung elastischer Konstanten zugeordnet werden
konnen:

Kompaktionsmessungen

1) Die hydrostatische Belastung wurde bis zu hydrostatischen Driicken von 0,5 MPa, 1,5
MPa und 4,5 MPa (o, = 53) mit einer Rate von 0,2-103 MPa/s aufgebracht.

2) Nach Erreichen des hydrostatischen Drucks wurde die Kompaktion der Probekdrper 60
Tage aufgezeichnet.

Triaxiale Relaxationsmessungen

Die triaxialen Relaxationsmessungen erfolgten an den Probekdrpern im Anschluss an die
Kompaktionsmessungen.

3) Es wurde eine zusétzliche Axialdehnung €1 mit einer Dehnungsrate von 107° 1/s auf-
gebracht, bis entweder eine vorgegebene Axialspannung o; oder Axialdehnung ¢; er-
reicht war. Der Manteldruck o3 wurde dabei konstant gehalten. Die Relaxationsphase
wurde fir jeden hydrostatischen Druck zugehdrigen Manteldruck o3 (siehe oben) nur
einmal durchlaufen. Fir den Beginn der Relaxationsphase war dabei die Dehnung ¢;
mafdgebend, die zuerst erreicht wurde.

4)  Nach diesem Verfahrensschritt wurde die axiale Dehnung ¢; konstant gehalten und die
axialen Spannungen o; bei konstantem Manteldruck o3 und konstanter axialer Verfor-
mung Uber mindestens 24 Stunden aufgezeichnet.

Messung elastischer Konstanten

5) Unmittelbar im Anschluss an die Relaxationsphase wurden die elastischen Konstanten
der Probekdrper und des Prifsystems bestimmt. Im Einzelnen waren dies

o die Steifigkeit des Systems aus Probekdrper und Belastungsrahmen,
e der Elastizitatsmodul der Probekdrper,

e der Kompressionsmodul K und

e die Querkontraktionszahl v.
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Folgende wesentliche Befunde der Messungen kdnnen zusammengefasst werden:

Resultate zum Kompaktionsmodul, der das Verhéltnis von hydrostatischer Spannung zu vo-
lumetrischer Dehnung ist, zeigt Abbildung 4-48. Die Messkurven belegen, dass bei geringe-
ren Belastungsraten gréf3ere Volumenverformungen und daraus geringere Kompaktionsmo-
duli bestimmt wurden. Zuséatzlich konnte in einem hydrostatischen Spannungsbereich von bis
zu 10 MPa ein Ansteifen des Materials festgestellt werden. Beim Durchlaufen dreier Belas-
tungsschleifen nahm mit zunehmender oberer Spannungsgrenze der Kompaktionsmodul zu.
Bei einer Belastungsrate von 0,1 MPa/s nahm der Kompaktionsmodul linear zu, bei geringe-
ren Spannungsraten fiel die Zunahme infolge des hydrostatischen Kriechens geringer aus.

3500 —

3000 +—— ‘ ‘

2500 +—— ﬂj’é

2000 /,///M/
1500
Iy
# Rate: 01 MPals
B Rate: 0,05 MPals

1000
/ & Rate: 0,005 MPa/s

Kompressionsmodul K {(MPa)

500

0 1 2 3 4 3 6 7 g8 9 10 11
Hydrostatischer Druck {MPa)

] Institut fir Genirgsime anik GrmiH - . a
I Gestemsmecﬁan,ma Labor Kompressionsmoduli in Abhangigkeit von der
2006 Belastungsrate und der hydrostatischen Einspannung

Abbildung 4-48: Kompaktionsmodul der Referenzmischung Kieserit in Abhangigkeit von Be-
lastungsrate und hydrostatischer Belastung.

Die Referenzmischung Kieserit verhalt sich demnach nicht ideal elastisch. Das Verhéltnis
von Spannung zu Dehnung ist abhangig von Belastungsgeschwindigkeit und vom Span-
nungsniveau. Die Abh&ngigkeit des Spannungs-Verformungsverhaltens von der Belastungs-
geschwindigkeit ist auf volumetrisches Kriechen der Probekérper zurtickzufihren.
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In Abbildung 4-49 sind die in den Kompaktionsversuchen mit unterschiedlichen hydrostati-
schen Belastungen gemessenen Volumenverformungen in Abhangigkeit von der Zeit aufge-
tragen. Die hydrostatischen Kriechversuche ergaben, dass das volumetrische Kriechen mit
steigender Belastung zunimmt.
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Abbildung 4-49: Kompaktion g, in Abhangigkeit von der Zeit bei hydrostatischen Driicken

von 0,5 MPa bis 4,5 MPa.

Die volumentrische Kompaktion fiihrt zu einer Dichtezunahme der Probekdrper. Auf der
Grundlage der Rohdichte zu Beginn der Messungen und der Volumenabnahme Vq-g, wurde

die Rohdichte Uber den Versuchszeitraum berechnet. Die Rechenresultate sind dargestellt in
Abbildung 4-50.
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Abbildung 4-50: Rohdichte in Abhangigkeit von der Zeit bei hydrostatischen Drucken von 0,5
MPa bis 4,5 MPa.

Das volumetrische Kriechen wird mit einem Stoffgesetz beschrieben, dass eine Kriechrate in
Abhangigkeit der Rohdichte und der hydrostatischen Spannung errechnet. Je geringer die
Rohdichte und je héher die hydrostatische Spannung, desto gro3er wird die Verformungsge-
schwindigkeit, bzw. die Kriechrate. Die numerische Ableitung der gemessenen Kompaktion
g, Uber die Zeit liefert die Stauchungsraten, wie sie in Abbildung 4-51wiedergegeben sind.
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Abbildung 4-51: Stauchungsraten &, in Abhangigkeit von der Zeit bei hydrostatischen Dri-
cken von 0,5 MPa bis 4,5 MPa.

Die volumetrische Stauchung e, setzt sich aus einem sofortelastischen Anteil €, und einem
viskosen Kompaktionsanteil ¢, zusammen. Der elastische Kompaktionsanteil tritt unmittel-
bar nach dem Aufbringen der Last auf. Alle weiteren zeitabhangigen Verformungen sind
nach dem unterstellten Stoffgesetz CWIPP (vgl. FLAC?® User’s Manual /4-103/) auf den vis-
kosen Kompaktionsanteil der Verformungen g, zurtickzufihren. Dieser Kompaktionsanteil
zur Beschreibung des Kompaktionskriechens wird dabei als volumetrische Stauchungsrate
gemalR Gl. (4.48) formuliert.

& = LBof1- e et (4.48)
yo)

mit By, B; und B, Parameter des Stoffgesetzes CWIPP.

Gl. (4.48) erlaubt es die Kompaktionsrate in Abhangigkeit von der hydrostatischen Spannung
o und der Rohdichte p auszudriicken und umgekehrt. Uber die Extrapolation der Messer-
gebnisse ist es damit moglich beispielsweise anzugeben bei welcher Spannung und bei wel-
cher Rohdichte eine Kompaktionsrate von 10™° 1/s erreicht wird. Das aus den Messergeb-
nissen extrapolierte Verhaltnis von Spannung zu Rohdichte zeigt Abbildung 4-52.
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Spannung [MPa]

2000 2010 2020 2030 2040 2050 2060 2070
Rohdichte [kg/m?]

—— Anpassung £*v =1e-10 x Extrapolation £*v =1e-10 —— Anpassung £"v =2e-10 x Extrapolation £"v =2e-10

Abbildung 4-52: Hydrostatische Spannung im Verhdltnis zur Rohdichte bei einer Stau-
chungsrate von 10™*° 1/s und 2-10™° 1/s (extrapolierte Messwerte und An-
passung an das Stoffgesetz CWIPP).

Auf der Basis der ermittelten Abhangigkeit von Spannung und Rohdichte erfolgt die Anpas-
sung der Stoffgesetzparameter By, B; und B, nach der Methode der kleinsten Fehlerquadrate
zu BO 1,350E+30 m3/(kg-s), B1 1,165E-04 1/MPa und B2 —3,738E-02 m3/kg. Fir diese Kom-
paktionsparameter stellen sich Kompaktionsraten in Abhangigkeit von Rohdichte und Span-
nung dar, wie sie in Abbildung 4-53 dargestellt sind.
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Abbildung 4-53: Kompaktionsraten & des Referenzmaterials Kieserit in Abhangigkeit von
der Rohdichte und der Spannung.
Bei zunehmender Rohdichte und sinkender Spannung nehmen die Kom-
paktionsraten ab.

Die Kompaktionsfunktion (4.48) ist insbesondere zur Beschreibung der Kompaktion im fort-
geschrittenen Stadium geeignet, wenn sich nahezu stationdre Raten einstellen und sich der
Einfluss der zunehmenden Rohdichte auf die Kompaktionsrate bemerkbar macht. Bei einer
hydrostatischen Spannung von 0,5 MPa stellt sich nach 52 bzw. 65 Tagen eine Kompakti-
onsrate von 2-10° ein. Da die Rohdichte innerhalb dieses Zeitraums lediglich um 0,65 %
zunimmt kann sich die Veranderung der Rohdichte nur im geringen MalRe auf die nach Gl.
(4.48) ermittelte Kompaktionsrate auswirken. Zu Beginn der Kompaktion sind die Stau-
chungsraten groRRer, als die Raten, die nach Gl. (4.48) ermittelt werden. Bei Nachrechnungen
der Kompaktionsmessungen ist demnach der primare Anteil der volumetrischen Kriechver-
formungen zu Beginn der Messungen durch eine zusatzliche Formulierung zu berlcksichti-
gen.

Der priméare Anteil des volumetrischen Kriechens kann z.B. liber eine VergrofR3erung des Pa-
rameters B, (CWIPP) bis zum Erreichen einer Verformung &, sek (Ghyarost) Deriicksichtigt wer-
den. Als VergrofR3erungsfunktion wird die Exponentialfunktion gemaf Gl. (4.49) mit dem neu-
en Parameter a genutzt:

a- (Sv,sek"' 80)

BO,prim = Bosek - € f- |8v | < Sv,sek(4-49)

Fur den Parameter g, s« €rgibt sich dann die Spannungsabhangigkeit nach Gl. (4.50) mit den
zusatzlichen Parametern b und c:
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hydrost.
cG ydrosf

Evsek =D - € (4.50)

Der Parameter a ergibt sich aus der Gleichung (4.51), wobei zusétzlich die Parameter d und
f eingefihrt werden:

a=d.elomios (4.51)
Die Anpassung ergab die in Tabelle 4-19 aufgeflihrten Werte fir die Parameter a und g, cex.
Fur die weiteren Parameter wurden Werte von 0,0014 (b), 0,6695 (c), 5314,5 (d) und —
0,8027 (f) ermittelt.

Hydrostatische Spannung 0,5 MPa 1,5 MPa 4.5 MPa
Parameter g, sex 0,0018933 0,00385678 0,02789126
Parameter a 1386,3036 671,808932 138,504223

Tabelle 4-19:  Parameter ¢, s« Und a bei hydrostatischen Spannungen von 0,5 MPa, 1,5
MPa und 4,5 MPa.

Die Nachrechnung der Kompaktionsmessungen mit dem Finite-Differenzen-Programm
FLAC3D liefert mit diesen Parametern das in Abbildung 4-54 dargestellte Ergebnis:
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Abbildung 4-54: Messresultate zur Volumenverformung in Abhangigkeit der Zeit (Kreuze) im
Vergleich zur mit dem Programm FLAC3D berechneten Anpassung (Linien)
bei hydrostatischen Spannungen von 0,5 MPa, 1,5 MPa und 4,5 MPa.
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4.6.9 Schwind- bzw. Quellverhalten

Bei Baustoffen kdnnen lastabh&ngige und lastunabhéngige Verformungen die Integritat eines
Bauwerkes beeintrachtigen. Die lastunabhangigen Verformungen kénnen dabei zurtickzufih-
ren sein auf

e Variationen der Temperatur (vgl. thermischer Ausdehnungskoeffizient),

¢ die chemischen Reaktionen im Baustoff, d.h. die Reaktionen, die kennzeichnend sind fir
den Fortgang des Erhartungs- oder Hydratationsgrades (vgl. autogenes Schwinden, z.B.
Gutsch & Rostasy /4-104/, Lura et al. /4-105/), sowie

e Reaktionen mit Stoffen, die von auf3en in den Baustoff eindringen, wobei Reaktionen mit
Wasser bzw. Losungen (Abweichung der Umgebungsfeuchte von der Gleichgewichts-
feuchte des Baustoffes), Gasen (vgl. Carbonatisierung hydraulisch abbindender Baustof-
fe) und mit Inhaltsstoffen von Losungen zu unterscheiden sind (vgl. Grube /4-106/).

Der Einfluss der Erhartungsreaktionen auf die Baustoffverformung wird im Zusammenhang
mit den Veradnderungen des Volumens und dem Entstehen eines Kristallisationsdrucks beim
Erharten diskutiert. Als Grundlage zum Verstandnis des Baustoffverhaltens bei unterschiedli-
chen Umgebungsfeuchten, die zu einer Veranderung des Feuchtehaushalts im Porensystem
fuhren, wurden

e Gleichgewichtsfeuchten der Baustoffe berechnet und experimentell bestimmt sowie
o Probekdrper bei relativen Luftfeuchtigkeiten von nahezu 100 % gelagert.

Bei hydraulisch abbindenden Baustoffen tritt ein teilweise reversibler Wechsel von Schwin-
den und Quellen auf, sofern die Materialien bei Feuchten gelagert werden, die niedriger
(Schwinden, z.B. Kapillar- oder Trocknungsschwinden, vgl. DIN 1045, Teil 3 /4-107/) bzw.
hoher (Quellen) als deren Gleichgewichtsfeuchte gelagert werden. Das Schwinden ist bei
diesen Materialien meist von gro3erer Relevanz, da die Gleichgewichtsfeuchte sehr hoch ist.
Erfolgt jedoch eine Feuchtigkeitsaufnahme, wie bei der Wasserlagerung von Probekorpern,
so ist das Quellmald meist nicht vollstandig reversibel, da Wasser mit Zementpartikeln des
Baustoffs reagiert. Diese Reaktion von Restzement wurde im Detail untersucht, da sie zu
einer Selbstheilung von Bauwerken fihren kann (vgl. Tabelle 4-20), sofern die Risse oder
Fehlstellen fur eine zu erwartende Selbstheilung die Werte der Tabelle 4-21 nicht tberschrei-
ten sollten.
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Quellen des Zementsteins (< 10 %)
Chemisch-physikalische Vorgange Hydratation des Zementsteins (< 15 %)
Bildung von Calciumcarbonat (> 75%)
Feinststoffe im Wasser (in der Losung)
Lose Partikelchen aus dem Baustoff

Mechanisches Zusetzen

Tabelle 4-20:  Ursachen der Selbstheilung von Fehlstellen im Beton und ihre Einflussgro-
3e nach Lohmeyer (/4-57/: 37).

Rechnerische Rissbreite Verhaltnis Druckwasserhthe/Bauteildicke
[mm] Nach Lohmeyer (1993) = Nach Edvardsen (1996) &
Ripphausen (1989)
<0,20 <25 <10
<0,15 <5 <15
<0,10 > 5 <25

Tabelle 4-21: Rechnerische Rissbreite fur die ,Selbstheilung® von Rissen im Beton nach
Lohmeyer (/4-57/: 38).

Grundsatzlich erfolgen bei AISKRISTALL-Materialien vergleichbare Reaktionsmechanismen,
wobei jedoch als Unterschiede hervorzuheben ist, dass

e der Salzanteil zu deutlich niedrigeren Gleichgewichtsfeuchten der Baustoffe fihrt und
damit die Neigung zum Quellen erhoht sowie

¢ die Restmengen an Bindemittel im erharteten Material deutlich héher sind, da stets ein
Bindemitteliberschuss vorliegt.

Die absoluten Werte der Gleichgewichtsfeuchte wurden durch Berechnungen mit dem geo-
chemischen Programm EQ3/6 berechnet und durch Lagerung von zerkleinerten Probekor-
pern im Exsikkator bestimmt. Durch den hohen Bindemittelanteil der AISKRISTALL-
Baustoffe steigt das Potential zur Selbstheilung an, sofern die Kristallisationsdriicke der Re-
aktionsprodukte nicht die mechanische Integritat der Baustoffe schadigen. Die Untersuchun-
gen zur Lagerung bei hoher Luftfeuchtigkeit ergaben, dass

e eine Rissbildung friihzeitiger auftritt, je jinger die Probekdrper sind und
¢ Risse umso schneller auftreten, je niedriger die Gleichgewichtsfeuchte des Baustoffs ist.
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Die frihere Rissbildung bei jungen Probekodrpern durfte dabei auf den hoheren Bindemittel-
anteil zuriickzufihren sein, der fir Reaktionen zur Verfiigung steht sowie auf die geringere
mechanische Festigkeit. Stets war die Rissbildung bei Mischungen mit MgSO,-wasserfrei
(niedrige Gleichgewichtsfeuchte) im Vergleich zu Rezepturen mit Kieserit ausgepragter, bei
denen sogar haufig keine Rissentstehung, sondern nur eine Feuchtigkeitsaufnahme (feuchte
Oberflache) festgestellt wurde.

Eine nahere Quantifizierung des Quellprozesses in Folge der Variation des Feuchtehaushal-
tes unterblieb ebenso wie nahere Untersuchungen zum Schwinden. Ein signifikantes
Schwinden ist unwahrscheinlich, da in Kali- und Steinsalzbergwerken im Vergleich zur
Gleichgewichtsfeuchte der Baustoffe hohere Umgebungsfeuchten zu erwarten sind.

4.7 Hydraulische Baustoffeigenschaften

Als hydraulische Eigenschaften der erharteten Baustoffe, d.h. von den Eigenschaften, die fur
die Beurteilung der Durchlassigkeit fur Losungen und Gase von Relevanz sind, wurden die
Porositét, die Porenradienverteilung und die Gas- und Losungspermeabilitat untersucht.

4.7.1 Porositat

Konventionelle Baustoffe haben im erharteten Zustand ein komplexes Porensystem, das je
nach Zusammensetzung 10 bis lber 30 % des Volumens ausmachen kann. Die Porengrof3e
variiert dabei von kleiner als ein Nanometer bis mehrere Millimeter, wobei Gelporen 107~ bis
10 m (< 0,1 um), Kapillarporen 1078 bis 10™ m (0,1 mm bis 0,1 pm), Luftporen 10~* mm bis
10 m (> 0,1 mm) und Riittelporen unterschieden werden (vgl. Abbildung 4-55). Haufig ist
auch die Einteilung nach Mikroporen (< 40 nm), Mesoporen (40 nm bis 40 pum) und Makro-
poren (> 40 pum).
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Abbildung 4-55: GroRe der Partikel konventioneller Betone und von Baustoffporen. Veran-
dert nach DAfStb /4-6/.

Die Porenmenge ist vor allem abh&ngig vom Wasser- bzw. Losungs-/Bindemittel-Wert der
Rezeptur und dem Ausmald des Baustoffschrumpfens. Gelporen sind auch bei sehr niedri-
gen Verhaltnissen von Wasser zu Bindemittel nicht vermeidbar. Kenntnisse zur Porenmenge
sind von Relevanz, da sie sowie die Ausbildung des Porensystems und deren Inhaltsstoffe
(Gas, Losung) den Wasser-/Losungs- sowie Gastransport (Permeabilitdt) und somit die
Dauerhaftigkeit beeinflussen. Die Dichtheit von Beton gegen Wasser und andere Flissigkei-
ten wird im Wesentlichen durch den Gehalt an (offenen) Kapillarporen bestimmt. Da die Po-
ren in der Bindemittelmatrix auftreten, beeinflussen sie zudem die mechanischen Baustoffei-
genschaften negativ. So soll bei Betonen bei einer Zunahme des Luftporenanteils von 1 Vol.-
% die Druckfestigkeit um 1 bis 2 MPa sinken (Cemsuisse /4-44/). Einige Autoren geben an,
dass die Druckfestigkeit bei 1 Vol.-% Porenanteil um rund 10 % sinkt und bei 8 Vol.-% um
ca. 50 %. Im Gegensatz hierzu soll ein geringer Porenanteil zu einer schlagartigen Rissaus-
breitung bei Zug- oder Druckbeanspruchung fiihren mit hohen Bruchenergien.

Bei Betonen wird fur die Menge an Gel- und Kapillarporen folgende empirischen Beziehung
(4.52) genannt:

N=Wy,—025 -a-2z)-100/py + LPq. (4.52)
Hierbei ist N die Gesamtporositat in Vol.-%, wy der Wassergehalt des Frischbetons, o der

Hydratationsgrad, z der Zementgehalt des Frischbetons und p, die Dichte des Wassers.
Demnach hat ein Beton mit einem Wassergehalt von 200 kg/m? und einem Zementgehalt
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von 400 kg/m3 (w/z = 0,5) bei einem Hydratationsgrad von 0,5 einen Anteil an Gel- und Kapil-
larporen von 15 Vol.-% und bei einem Hydratationsgrad von 1,0 von 10 Vol.-%. Zu dieser
Porenmenge ist der Anteil an Luft- und Ruttelporen zu addieren.

Wahrend der rheologischen Untersuchungen durchgefiihrte Bestimmungen des Luftporenan-
teils geman DIN EN 12350, Teil 7 /4-108/ ergaben Werte zwischen 1,0 und 4,0 Vol.-%. Dar-
Uber hinaus zeigen geochemische Modellierungen, dass im Baustoff auch bei vollstandiger
Reaktion Losungen verbleiben, die im Gleichgewicht mit den vorliegenden Mineralphasen
liegen. Diese Befunde belegen, dass ebenso die hier entwickelten Baustoffe ein Porensys-
tem enthalten. Zudem ist zu erwahnen, dass

e bei den vorliegenden Probekdrpern ein Abschluss der Erhartungsreaktionen (o = 1) nicht
vorausgesetzt werden kann,

e in Betonen und Morteln trotz eines Uberschusses an Wasser und sehr langer Lage-
rungszeiten (hohe Hydratationsgrade) aufgrund der raumlichen Trennung von Zement-
partikeln und Restlésung noch unhydratisierter Zement vorliegt und dieser Befund eben-
so bei den Salzgemengen vorausgesetzt werden kann,

¢ die Volumenexpansion wahrend der Erhartung der Salzgemenge den Porenanteil in den
Probekdrpern erhdhen drfte.

Die Untersuchungen erfolgten mit folgender Zielsetzung:

e Erstmalige Charakterisierung des Porensystems der Baustoffe,

e Bestimmung des Einflusses der KorngroRenverteilung des Baustoffes, d.h. der Mengen-
verhaltnisse der Ausgangsstoffe und ihres Kornspektrums, auf die Porositat der Materia-
lien,

e Ermittlung des Einflusses der mineralogischen Zusammensetzung des Baustoffes, ins-
besondere des Bindemittelanteils auf die Porositét,

e Beurteilung der Porositat in Bezug auf die Gaspermeabilitdt der Baustoffe.

Ausgewahlte Rezepturen zeigt Tabelle 4-22. Des Weiteren wurde die Referenzmischung
Kieserit untersucht.
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W1iWwW7W8 @ W1 W7,wW8 W2,W3, W2,W3,
W12-W15 | W12-W15
[M.-%)] [kg/m3] [M.-%)] [kg/m3]
MgSO, 28,00 538,7 37,21 714,4
Zuschlag 38,40 738,9 24,81 476,3
Zusatzstoff 8,00 153,9 9,04 173,7
IP21-Lsg. 25,60 492,6 28,94 555,7
Summe 1.924,1 100,00 1.920,1
W4,W5 W4, W5 W6, W6,
W9-11 W9-11
MgSO, 36,36 706,6 23,61 463,9
Zuschlag 28,79 559,4 42,36 832,3
Zusatzstoff 8,30 161,2 12,01 236,0
IP21-Lsg. 26,55 515,9 22,02 432,6
Summe 1.943,0 100,00 1.964,7
W20 W20 W20 W21,w22 @ W21,W22 | W21,W22
[M.-%)] [M.-%)] [kg/m3] [M.-%)] [M.-%)] [kg/m3]
Kieserit 34,88 34,88 730,4 34,23 34,23 690,5
Thenardit 1,86 1,86 39,0
Zuschlag 35,97 31,65 662,6 38,75R 33,56R 677,0
Zusatzstoff 7,80S 7,80S 163,2S 12,53S 12,53 252,7
7,44A 7,44A 155,8A
Wasser 12,05 14,49
Salzlésung 16,37Na 342,7 19,69Na 397,2
Summe 100,00 100,00 2.093,7 100,00 100,00 2.017,4
W23 W23 W23 W24 W24 W24
[M.-%)] [M.-%)] [kg/m3] [M.-%)] [M.-%)] [kg/m3]
Kieserit 33,86 33,86 712,3 33,86 33,86 713,7
Thenardit 4,84 4,84 101,8 2,42 2,42 51,
Zuschlag 35,07 30,86 649,2 35,07 30,86 650,4
Zusatzstoff 9,67S 9,67S 203,4S 9,67S 9,67S 203,7S
4,84A 4,84A 101,8A 7,26A 7,26A 152,9A
Wasser 11,74 11,74
Salzlésung 15,95 335,5 15,95
Summe 100,00 100,00 2.103,9 100,00 100,00 2.108,0
Tabelle 4-22:  Rezepturen, an denen Untersuchungen der Baustoffporositéat erfolgten.

Zusammensetzung in Massenanteilen in Prozent (M.-%) sowie Kilogramm
pro Kubikmeter (kg/m3). W4, W5 MgSO,4 > 0,5 mm. W1 bis W5 Mikrosilica.
C: Tonmehl Capsil, S: Schiefermehl VTS B0.09, A: Anhydrit, Na: gesattigte
NaCl-Losung. W20, W23: Auffahrsalz FB Asse. W21,W22: Haldensalz
Ronnenberg
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W25 W25
[M.-%] [kg/m3]
Kieserit 15,28 296,5
Thenardit 14,32 277,9
Zuschlag 36,92 716,5
Zusatzstoff 7,00M 135,9M
IP21-Lsg. 26,48 513,8
Summe 100,00 1.940,6
W26 W26 W26 w27
[M.-%] [M.-%)] [kg/m3] [M.-%] [M.-%)] [kg/m3]
Kieserit 31,81 31,81 614,6 31,75 31,75 615,8
Zuschlag 33,19 26,73 516,3 31,75 25,29 490,7
Sylvin 5,30 5,30 102,4 5,29 5,29 102,6
Zusatzstoff 11,66C 11,66C 225,3C 11,64C 11,64C 225,8C
1,59MA 1,59MA 30,8MA
Wasser 18,03 17,99
Salzlésung 24,49 473,2 24,44 474,1
Summe 100,00 100,00 1.931,8 100,00 100,00 1.939,9

Tabelle 4-23:  Rezepturen, an denen Untersuchungen der Baustoffporositéat erfolgten.
Zusammensetzung in Massenanteilen in Prozent (M.-%) sowie Kilogramm
pro Kubikmeter (kg/m3).

W25: Auffahrsalz Asse. W26: Gemisch Auffahrsalz Asse, Gewerbesalz. C:
Tonmehl Capsil. MA: Magnesit

Fur die Durchfiihrung der Untersuchungen waren Probezylinder mit einem Durchmesser und
einer Lange von 50 mm erforderlich. Als Ausgangsmaterial dienten Suspensionen, die im
Rahmen der rheologischen Untersuchungen hergestellt und nach Abschluss der Prifungen
in Formen gefillt wurden. Die ersten Probekorper wurden in einer zweiteiligen Schalungs-
form hergestellt. Ein Problem bei der Verwendung dieser Form war jedoch, dass die Probe-
korper in Folge der Volumenexpansion stark verklemmten und soweit mdglich mit einem
Gummihammer aus den Formen entfernt werden mussten. Haufig traten bei dieser Vorge-
hensweise bereits visuell deutliche Beschadigungen (Rissbildungen) der Probekérper auf.
Auch bei einer frihzeitigen Entnahme konnten in Folge der Volumenexpansion haufig keine
fehlerfreien Probekorper gewonnen werden. Teilweise zerbrachen die Probekérper bereits
beim Entfernen einer Schalungsseite oder bei der anschlielienden manuellen Entnahme.

Basierend auf diesen Befunden war es daher erforderlich eine Technik zur Herstellung von
Probekdrpern zu entwickeln. Ein geeignetes Verfahren war das Fillen von 15 cm bis 16 cm
langen Kunststoffrohren mit einem Innendurchmesser von 50 mm, die mit Klebeband versie-
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gelt wurden. Nahezu samtliche Proben wurden auf der Siebmaschine vorsichtig verdichtet,
da angenommen wurde, dass bei Einsatz der Baustoffe als Permeationsbarriere die einge-
brachten Materialien verdichtet werden. Ein Verdichten nach DIN EN 12390, Teil 2 /4-109/
(vgl. DIN 1048, Teil 1 /4-33/, DIN 4235, Teil 1 /4-73/) konnte jedoch aufgrund der zu hohen
Amplitude der Rutteleinrichtungen nicht erfolgen. Es ist daher fragwirdig, ob ein normkon-
former Verdichtungsgrad erzielt werden konnte. Die versiegelten Proben lagerten bei Raum-
temperatur oder im Warmeschrank bei 30°C.

Wahrend der Probelagerung wurde teilweise in Folge der Volumenexpansion der Baustoffe
die Rohrdurchmesser Kunststoffrohre erweitert und bei samtlichen Proben war ein ,Aufbeu-
len“ der versiegelten Zylinderendflachen festzustellen. Es war daher erforderlich zur Durch-
fuhrung der Messungen die Probezylinder auf einen Durchmesser von 50 mm abzudrehen
und dann in Einzelstiicke zu zersédgen. Zuerst wurden die Zylinder mittig zerteilt, wobei eine
Halfte flr die Untersuchungen der Porositat weiter verwendet wurde und die andere Halfte
fir das Bestimmen der Porenradienverteilung (vgl. Kapitel 4.7.2). Die weitere Lagerung der
Probekdrper bis zum Beginn der Messungen erfolgte in einem Exsikkator; bei Rezepturen
mit MgSO,-wasserfrei Uber einer gesattigten MgCl,-Losung.

Die Bestimmung der totalen Porositat n erfolgte gemaf Gl. (4.53) bzw. Gl. (4.54), wobei pr
die Trockendichte (Trockenrohdichte), d.h. die Dichte des getrockneten Baustoffs, ist und ps
die Korndichte (Rohkorndichte, vgl. DIN 18125, Teil 1 /4-110/, DIN EN 772, Teil 4 /4-111/,
DIN EN 992 /4-112/, DIN EN 993, Teil 1 /4-113/, Elliger /4-114/, Holting /4-115/: 72 ff., Legget
& Hatheway /4-116/: 13).

Porositatn =1 — pr/ ps (4.53)
Porositat n = (ps — pt1) / ps (4.54)

Nach DIN 18125, Teil 1 /4-110/, ist die Korndichte, die der durchschnittlichen Dichte der
Feststoffanteile entspricht nach DIN 18124 /4-117/ zu ermitteln. Die beschriebenen Pykno-
meterverfahren setzen jedoch ein Trocknen des Probematerials voraus, die bei Baustoffen
mit einer salinaren Porenldsung problematisch ist. So fuhrt beim Trocknen die Evaporation
von Wasser zu einer Ausfallung von Salzen, wodurch die Porositat abnimmt. In den meisten
Fallen, d.h. wenn die mittlere Dichte der ausfallenden Salze geringer ist als die durchschnitt-
liche Korndichte der priméren Feststoffanteile, die Korndichte ps senkt und damit verfalscht.
Des Weiteren ist bei der Présenz kristallwasserhaltiger Salze nicht auszuschliel3en, dass die
Salze in Folge der erhéhten Trocknungstemperatur dehydrieren. Dieser Effekt bewirkt eine
Erh6hung der Korndichte und der Porositat. Weitere Fehler kbnnen durch Losungsreaktionen
oder Umkristallisationen in Folge der Temperaturerhbhung beim Trocknen resultieren.

Der Einfluss der Salzausféallung beim Trocknen kann werden, wenn die Zusammensetzung
der Porenlésung und der Massenverlust wahrend des Trocknens bekannt ist, da dann die
Menge an Kristallisaten und deren durchschnittliche Dichte ermittelt werden kann. Ist die
Porenldsung beispielsweise eine gesattigte MgCl,-Lésung, so ist die wahre Masse der Po-
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renldésung ca. 4,07mal hoher als der bei 25°C festgestellte Massenverlust in Folge der Was-
serverdunstung. Bei NaCl-L6sung ergibt sich dagegen nur ein Faktor von 1,36.

Im Rahmen dieses Messprogrammes erfolgte die Bestimmung der Korndichte

e an Bruchstiicken der Proben in einem Gasverdrangungspyknometer (Pyknomatic 200,
vgl. Tanzer /4-118/) sowie
e in Anlehnung an DIN 18124 /4-117/ und DAfStb /4-6/ in einem Kapillarpyknometer.

Die Messungen im Kapillarpyknometer erfolgten in Analogie zu den Prifungen der Dichte
von Ausgangsstoffen. Aufgrund der Unsicherheiten, die bei der experimentellen Porositats-
bestimmung bestehen, erfolgten Plausibilitatsbetrachtung der Messbefunde. Die Durch-
fuhrung wird im Folgenden am Beispiel der Referenzmischung Kieserit verdeutlicht.

Auf der Grundlage der Rezepturzusammensetzung, d.h. der Feststoffanteile und deren Dich-
te, ergibt sich fur die Referenzmischung eine maximal mégliche Rohkorndichte von 2.423,3
kg/m3 (psmax) zZU Beginn der Erhartung, wahrend der Minimalwert 2.116,3 kg/m3 (psmn) be-
tragt. Die Rohkorndichte pswuax ist dabei das Resultat nach Gl. (4.55), wobei mys, mz und
mzst die Masse von Kieserit, Zuschlag bzw. Zusatzstoff ist und pys, pz und pzst die entspre-
chenden Dichten:

Psmax = (Mis + Mz + Mzst) [ (Mys/prs + Mz/pz + Mzst/pzst). (4.55)

Die Rohkorndichte sinkt beim Erharten, da Wasser in der Kristallstruktur der Magnesiumsul-
fate fixiert wird.

Die Trockenrohdichte berechnet sich aus dem Baustoffvolumen, das sdmtliche Komponen-
ten enthélt und der Masse der Feststoffanteile (Gl. (4.56); M s, pL.se Masse und Dichte der
Anmischlésung).

prmin = (Mis + Mz + Mzst) [ (Mis/prs + Mz/pz + Mzst/pzst + Mise/pLse)- (4.56)

Da die Masse der Feststoffe beim Erharten steigt (Fixierung von Wasser und ggf. geloster
Komponenten von den Bindemitteln sowie Ausfallung geldster Salze) handelt es sich hierbei
um einen minimalen Wert der Trockenrohdichte. Bei den Salzgemischen kann vom Ge-
sichtspunkt der Chemie ein nahezu vollstandiger Verbrauch an Anmischlésung unterstellt
werden. Die Anfangsporositat ist demnach insbesondere abhangig vom Volumen der An-
mischlésung, dem Luftporenanteil der Suspension und der Volumenexpansion im Verlauf
des Erhartens. Zu Beginn des Erhartens resultiert dann ein Wert von 1.677,1 kg/m3 (pr 1), bei
einer Volumenexpansion von 1,5 % eine Trockendichte von 1.652,0 kg/m3 (pr,) sowie bei
Annahme eines Luftporenanteils von 1 Vol.-% ein Wert von 1.635,4 kg/m? (pr3).
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Nach Einsetzen dieser Werte in Gl. (4.57) erhalt man dann fur die Referenzmischung Kiese-
rit Werte der totalen Porositédt zu Beginn des Erhartens (maximale totale Porositat) von 0,31

(PT,l)v 0,32 (pT,Z) bzw. 0,33 (pT,S)-

Zum Abschluss der Erhartung (25°C) enthalt das Referenzmaterial neben den genannten
Komponenten Hexahydrit. Vernachlassigt man die Restlosung an Gleichgewichtsldsung und
bertcksichtigt zusatzlich das Magnesiumsulfat-Hydrat in Gl. (4.58), so ergibt sich eine Roh-
korndichte von 2.116,3 kg/m3.

Die Messbefunde und die Rechenresultate der Plausibilitatsprifungen enthalt Tabelle 4-24.

Porositat Ps pT Bemerkung
o.Poren  Exp. = Exp.+LP Messung [kg/m3]
Rezepturen mit MgSO4—Wasserffei und IP21'—AnmischI('jsung
W1,7,8 0,39 0,40 0,40 0,24 2.390 1.461 | verdichtet
W2,3 0,44 0,45 0,45 0,26 2.480 1.392 | verdichtet
W4,5 0,41 0,41 0,42 0,29 2.456  1.456 | verdichtet
Referenzmischung MgSO,
Referenz 034 035 035 = 020 2374 1563 verdichtet
Rezeptureh mit ESTA Kieserit ,féin’ ' ' ' '
Referenz- 0,22 verdichtet
. 0,31 0,32 0,33 2.423 = 1.677 -

mischung 0,25 unverdichtet
W20 0,28 0,29 0,29 0,20 2.450 1.751 | verdichtet
W21,22 0,33 0,34 0,34 0,20 2.420 1.620 verdichtet
W23 0,28 0,28 0,29 0,23 2.454 1.768 verdichtet
W24 0,28 0,28 0,29 0,21 2.460 1.772 verdichtet
W25 0,40 0,40 0,41 0,31 2.368  1.427 100 d erharten
W26 0,39 0,40 0,49 0,20 2.404 | 1.459 @ 200 d erharten
w27 0,39 0,40 0,40 0,21 2.419 1.466 200 d erharten

Tabelle 4-24:  Berechnete Porositaten (Maximalwerte) zu Beginn des Erhartens ohne
Luftporenanteil sowie bei Annahme einer Volumenexpansion von 1,5 % so-
wie einem Luftporenanteil von 1 Vol.-%, Messresultate zur Porositat nach
DIN 18125 /4-110/ oder DIN 66133 /4-119/ sowie berechnete Korndichten
und Trockendichten Rezepturen zu Beginn des Erhartens.

Da ein Teil der Losung an den Feststoffen der Baustoffe adhasiv gebunden ist und des Wei-
teren auch Losung sowie Gase (Luft) in geschlossenen Poren vorliegen, ist die totale Porosi-
tat stets niedriger als der Anteil an Porenraum, der im Hinblick fur die Baustoffpermeabilitat
malfigeblich ist. Dieser Anteil wird als effektive (wirksame) Porositat bezeichnet, kann jedoch
auf der Grundlage der durchgeflihrten Messungen nicht bestimmt werden. In Analogie zur
totalen Porositat ist jedoch mit zunehmendem Erhartungs- bzw. Hydratationsgrad der Bau-
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stoffe eine Abnahme der effektiven Porositét zu erwarten, dariber hinaus bei vergleichbaren
totalen Porositaten bei einem Anstieg der Porenradien, da hierdurch die Anzahl der Poren
sinkt und deren Abstand im Baustoffkérper ansteigt.

Informationen zur Porositat von Gesteinen, z.B. Evaporitgesteinen geben beispielsweise
Folle /4-120/, Weiss & Schellhorn /4-121/, Rogers & Head /4-122/, Tollert /4-123/ und Zim-
mer & Yaramanci /4-124/. So soll nach Tollert /4-123/ die Porositat von Salzmineralen zwi-
schen 0,5 Vol.-% (0,005) und 4 Vol.-% (0,04) variieren. In Bezug auf Baustoffe kbnnen Daten
den Arbeiten von Ernst /4-125/, Jacobs /4-126/, Raab et al. /4-127/ entnommen werden.



FUE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1 DBETeEC

02 S 8112 DBE TECHNOLOGY GmbH

Seite 157

4.7.2 Porenradienverteilung

Im Gegensatz von Angaben zur Gesamtporositat bzw. totalen Porositét erlaubt die Porenra-
dienverteilung Porenarten zu identifizieren und damit das Porengefiige eines Baustoffes na-
her zu charakterisieren. Die Bestimmungen ermdglichen damit auch Ruckschlisse auf die
Durchlassigkeit eines Baustoffes sowie Aussagen zum kapillaren Saugvermagen.

Die Bestimmung der Porenradienverteilung erfolgte mittels Quecksilberporosimetrie in An-
lehnung an DIN 66133 /4-119/, einem im Bereich der Baustofftechnologie haufig eingesetz-
ten Verfahren. Quecksilber hat eine hohe Oberflachenspannung (484 mN/nm) und ist daher
bei Raumtemperatur eine nicht benetzende Flissigkeit. Aus diesem Grund kann es nur unter
Druck in porose Festkorper eindringen. Die Methode nutzt diese Eigenschaft, wobei die
druckabhangige Quecksilberintrusion, d.h. die Abh&ngigkeit des Quecksilbervolumens vom
Druck registriert wird. Der aufgewendete Druck ist ein Mal3 fir den Porenradius. Poren mit
Radien von weniger als 0,0037 pum sind mit dieser Methode nicht nachweisbar.

Verwendet wurden zur Gewahrleistung der Flussigkeitsfreiheit bei 105°C getrocknete Pro-
ben, die aus den Zylindern (vgl. Kapitel 4.7.2) trocken herausgesagt wurden. Graphische
Darstellungen der Befunde zeigen die Abbildung 4-56 bis Abbildung 4-58.
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Abbildung 4-56: Porenradienverteilung der Rezepturen mit MgSO,-wasserfrei (Anmischlo-
sung IP21) nach Analysen mittels Quecksilberporosimetrie.
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Abbildung 4-57: Porenradienverteilung von Proben der Referenzmischung Kieserit (Probe

W16 verdichtet, Probe W17 unverdichtet) nach Analysen mittels Quecksil-

berporosimetrie.
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Abbildung 4-58: Porenradienverteilung der Rezepturen mit Kieserit mit Ausnahme der Refe-

renzmischung Kieserit (vgl. Abbildung 4-57) nach Analysen mittels Queck-

silberporosimetrie.
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Festzustellen war, dass

o samtliche Proben ein Maximum der Porenanzahl im Bereich der Mesoporen, d.h. zwi-
schen ca. 0,5 um und 4,0 um haben,

o die Baustoffe aufgrund ihrer Porenradienverteilung in zwei Gruppen eingeteilt werden
konnten, die den Rezepturen mit MgSO, und Kieserit entsprachen, wobei jedoch beim
Referenzmischung Kieserit ein charakteristisches Porengeflige erkennbar ist,

e die Probekdrper ein &hnliches Kapillardruckverhalten aufweisen, welches durch den be-
stimmenden Anteil an Mesoporen dominiert wird.

Eine Zusammenfassung der Messresultate findet sich in Tabelle 4-25.

Makroporen Mesoporen Mikroporen
(> 40 um) (< 40 nm)
Baustoffmischungen mit MgSO,4-wasserfrei und IP21-Anmischlésung
146-17,0-190 703-725-748  88-105-134 MgSO,Systeme
Referenzmaterial Kieserit (Baustoffmischungén mit Kieserit) '
22,1 75,8 2,1 verdichtet
33,3 64,3 2,4 unverdichtet
Baustoffmischungen mit Kieserit mit Ausnahme des Referenzmaterials Kieserit
1,8-6,6-9,8 83,3-88,3-94,9 29-4,7-10,8 Kieserit-Systeme

Tabelle 4-25: Zusammenfassung der Porenradienverteilung untersuchter Baustoffmi-
schungen nach Analysen mittels Quecksilberporosimetrie.

Charakteristisch fir das Referenzmaterial Kieserit ist ein héherer Anteil im Grenzbereich der
Makro- und Mesoporen (10 pm bis 100 pm). Der Kapillardruckverlauf weist demnach ebenso
im Vergleich zu den anderen Baustoffen auch geringere Kapillardriicke auf. Dartber hinaus
ist hervorzuheben, dass die Kornfraktion des MgSO, offensichtlich keinen Einfluss auf die
Porenradienverteilung der erharteten Probekdrper hat, ebenso nicht die Verwendung von
Schiefermehl bei der Referenzmischung MgSO, an Stelle von Mikrosilica, die bei den weite-
ren Rezepturen mit MgSO, als Zusatzstoff verwendet wurde. Die Unterschiede der Analy-
senresultate zum Referenzmaterial Kieserit weist jedoch darauf hin, dass ein Verdichten ins-
besondere zu einem Entfernen der Makroporen fiuihrt, wahrend bei den Mikroporen keine
Unterschiede festgestellt werden konnten. Auffallig ist ferner, dass die Unterschiede im
Stoffbestand der weiteren Rezepturen mit Kieserit keine ausgepragten Auswirkungen auf die
Porenradienverteilung, obwohl als Zuschlag Gewerbesalz der K+S AG, Haldensalz und Auf-
fahrsalz des FB Asse Verwendung fand, zudem sehr unterschiedliche Zusatzstoffe, wie
Schiefermehl, Anhydrit- oder Magnesitpulver oder Mikrosilica, teilweise das Bindemittelsys-
tem variiert wurde und an Stelle von NaCl-Lésung auch IP21-Ldsung zum Anmischen ver-
wendet wurde.
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Zu berticksichtigen ist, dass

o zur Gewabhrleistung der Flussigkeitsfreiheit samtliche Proben bei 105°C getrocknet wer-
den mussten,

o die Probekdorpergréfie im Vergleich zur KorngroRe der Baustoffkomponenten (Grof3tkorn
des Zuschlags ca. 8 mm) sehr gering ist und

e keine Probekdrper zu Verfugung standen, deren Ausgangssuspensionen wahrend eines
Rohrleitungstransports einem héheren Schereinfluss unterlagen.

Die Trocknung bei erhdhter Temperatur kann zu einem Entweichen von Wasser aus der
Struktur von Mineralphasen fuhren und damit zu einer Zunahme des Porenraums. Des Wei-
teren dirfte auch ein Rohrleitungstransport zu einer Abnahme der Partikelgré3en fiihren und
damit die Porengrdf3enverteilung beeinflussen. Von Nachteil ist die geringe Probekérpergro-
3e vor allem im Hinblick auf die Messgenauigkeit und Reproduzierbarkeit der Messresultate.

Trotz der beschriebenen Effekte, die aus der erforderlichen Probenpraparation der Quecksil-
berporosimetrie resultieren, wird jedoch eine deutliche Veranderung der Porenradienvertei-
lung ausgeschlossen, so dass die getroffenen Aussagen weiterhin Glltigkeit besitzen. Als
Ursache fir den groReren Anteil an Mesoporen im Vergleich zu konventionellen Baustoffen
durfte die groRere KorngroRe der Bindemittel, z.B. im Gegensatz zu Zement und Betonzu-
satzstoffen in Betracht kommen (vgl. Cook & Hover /4-128/, da Silva /4-129/, Hinrichsmeyer
14-130/, Krus /4-131/: 30 ff., Laskar /4-132/, Lichtner /4-133/, Rubner & Fritz /4-134/, Winslow
& Diamond /4-135/). Bei identischem Porenanteil kann demnach auch eine geringere Poren-
anzahl und -vernetzung angenommen werden, aus der eine vergleichsweise geringe Perme-
abilitéat resultieren durfte (vgl. Bhattacharjee & Laskar /4-136/, Kumar & Bhattacharjee /4-
137/, Bhattacharjee & Krishnamoorthy /4-138/).

Ein wesentlicher Befund von Untersuchungen an zementgebundenen Baustoffen ist, dass
die Porengrof3e und die Porositat mit zunehmendem Erhartungs- bzw. Hydratationsgrad ab-
nimmt. Diese Feststellung dirfte ebenso auf die Salzgemenge Ubertragbar sein, da der
Feststoffanteil durch den Lésungsverbrauch ansteigt und damit die Menge und/oder Grol3e
I6sungserfillter Poren sinkt.
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4.7.3 Gas- und Lésungspermeabilitat

Die Permeabilitdt beschreibt den hydraulischen Widerstand eines Festkdrpers gegeniber
Fluiden. Sie ist daher eine wesentliche Eigenschaft von Baustoffen, die zur Herstellung tech-
nischer Barrieren (Permeationsbarrieren) eingesetzt werden. Im Bereich der Baustofftechno-
logie wird die Permeabilitdt genutzt um den Einfluss chemisch aggressiver Medien, d.h. der
aus den Umwelteinfliissen resultierenden chemischen Auswirkungen auf die Materialeigen-
schaften der Baustoffe festzustellen und daher ein haufig untersuchter Parameter (z.B. Ab-
bas /4-139/, Gallé & Daian /4-140/, Halamickova et al. /4-141/, Jacobs /4-142/, Martys /4-
143/, Perraton & Aitcin /4-144/, Roy et al. /4-145/). Zur Trocknung von Baustoffen waren
stets bis zum Erreichen der Massekonstanz sehr lange Lagerungszeiten der Probekdrper,
auch beim Einstellen eines Vakuums, erforderlich. Dies weist auf eine geringe Permeabilitat
der Baustoffe hin. Genaue Bestimmungen der Permeabilitat erfolgten nach zwei unterschied-
lichen Verfahren

e der Zwei-Kammer-Methode fir die instationare Durchstromung poréser Medien sowie
e einer von GRS entwickelten Methode, bei der die Suspensionen in Stahlrohren erharten.

Bei der Anwendung beider Messverfahren ist zu bericksichtigen, dass die Messwerte zur
Gaspermeabilitat von der Sattigung des Porenraumes der Probekorper mit Flussigkeit (Po-
renraumsattigung) und vom sogenannten Klinkenbergeffekt beeinflusst werden. So soll bei
Betonen nach Jacobs /4-142/ (vgl. Abbas et al. /4-139/) im Bereich bis zu einer Fliissig-
keitssattigung von 0,7 (Sg = 0,7) eine lineare Abhangigkeit der Gaspermeabilitdt von der
Flissigkeitssattigung bestehen. Die sich in Abhéngigkeit von der Flissigkeitssattigung ein-
stellende Gaspermeabilitdt wird daher auch haufig normiert auf die Gaspermeabilitét bei voll-
standiger Gassattigung des Porenraumes (absolute Gaspermeabilitat) als relative Gasper-
meabilitdt angegeben. Die entsprechenden Zusammenhénge beschreibt Gl. (4.57):

kreI,G = keff,G / kabs,G (459)

Dabei ist

ke die relative Gaspermeabilitat,

ketc  die effektive Gaspermeabilitt bei einer Gassattigung des Porenraumes < 1 und

kansc die absolute Gaspermeabilitdt bei vollstandiger Gasséattigung des Porenraumes (Sg =
1).

Wie Abbildung 4-59 zeigt, nimmt bei gleich bleibendem Druckregime die relative Gasperme-
abilitait vom Wert 1,0 mit zunehmender Flussigkeitssattigung des Porenraumes deutlich ab.
Der Verlauf der Reduzierung der Gaspermeabilitdt wird dabei wesentlich durch die Oberfla-
chenspannung der stromenden Fluide, von der Porositat und das zugehdrige Kapillardruck-
verhalten bestimmt.
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Abbildung 4-59: Schematische Darstellung der Abhangigkeit der relativen Gaspermeabilitat
von der Porenraumsattigung (Luckner & Schestakov /4-146/, vgl. Jacobs /4-
142/, Fig. 4, 6).

Bei den verwendeten Probekdrpern ist stets eine Teilsattigung des Porenraumes vorauszu-
setzen. Auf ein Trocknen der Probekdrper wurde verzichtet, da aufgrund der Préasenz hoch-
salinarer Porenldsungen ein Ausféallen von Salzen unvermeidbar ware. Die Kristallisate kénn-
ten, insbesondere bei MgCl,-reichen Lésungen den Porenraum ,verstopfen® und damit die
Gaspermeabilitat reduzieren. Teilweise erfolgte jedoch zum Einstellen einer definierten Po-
renraumsattigung eine Lagerung von Probekdrpern, die mittels der Zwei-Kammer-Methode
untersucht wurden im Exsikkator Gber einer gesittigten MgCl,-Ldsung, d.h. bei etwa 33 %
relativer Luftfeuchtigkeit.

Der Klinkenbergeffekt beschreibt den Einfluss von Gleitstromungseffekten an den Poren-
wandung in der Gasphase, die zu Abweichungen vom reinen Darcy-Fluss fiihren. Der Effekt
tritt auf, wenn die mittlere freie Weglange der Brown’schen Molekularbewegung des Gases
kleiner wird als der Porendurchmesser. Die Weglange wird bestimmt durch den Druck, die
Temperatur und die Gasart. Durch das ,Gleiten’ des Gases ist die ermittelte Permeabilitat
grolRer als die real wirksame Gaspermeabilitdt. Die Korrektur des Klinkenbergeffektes erfolgt
gemal Gl. (4.58):

ki = kivr - (1 + P/ ) (4.60)

Dabeiist k¢ die scheinbare (ermittelte) Gaspermeabilitdt mit Klinkenbergeinfluss [m?],
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knt die Gaspermeabilitat ohne Klinkenbergeinfluss (nach Korrektur des Klinken-
bergeffektes) [m?]

b der Klinkenbergfaktor [Pa] und

Pm der mittlere absolute Gasdruck im Probekorper (mittlerer Absolutdruck) [Pa].

Die Klinkenbergkorrektur, d.h. die Ermittlung der Gaspermeabilitdt ohne Klinkenbergeinfluss,
erfolgt Uber eine graphische Auftragung der ermittelten Messwerte Uber dem Reziproken des
mittleren Druckabfalls gemaf Gl. (4.59):

Yo =21 (pe + pa), (4.61)

mit pe dem absoluten Eingangsdruck und
par dem aktuellen Atmospharendruck (,Gegendruck’).

Der Klinkenbergfaktor b kann anschlieRend nach Umformung der Gl. (4.58) zur Gl. (4.60)
berechnet werden:

b =pm - Ky, — 1) (4.62)

Mit dem Klinkenbergfaktor b ist es des Weiteren moglich das Verhaltnis der Brown’schen
Molekularbewegung (QwoL) zur FlieBrate (QroraL) Nach Gl. (4.61) zu kalkulieren:

QoL / QrotaL = b/ (pm + b) (4.63)

Der Anteil der Brown’schen Molekularbewegung sinkt in der Regel bei ansteigender Perme-
abilitat (Abbas et al. /4-147/).

Im Folgenden wird die Préaparation der Priufkérper, die Grundlagen und die Durchfiihrung der
Messungen sowie die Messresultate beschrieben.

GRS-Methode

Als Probenbehélter kamen Druckzellen vom sog. Typ HEINEMANN zum Einsatz /GRS-A-
3170/. Diese Druckzellen bestehen aus 100 mm langen Stahl-Gewinderohren (M70x1,5 mm)
mit einem Innendurchmesser von 60 mm und einem Aufl3endurchmesser von 70 mm, die
beidseitig mit Messingkappen verschlossen werden. Teilweise wurden Gewinderohre mit
einer Innenbeschichtung aus Polyethylen (PE) verwendet, um eine Korrosion der Rohrin-
nenwandung bei Kontakt mit salinaren Lésungen zu verhindern. Die Messingkappen haben
Gewindebohrungen fir Schnellkupplungen zum Anschluss der Leitungen. Aufgrund des Ein-
satzes von Teflondichtungen kann eine druckdichte Verbindung zu den Rohren hergestellt
werden. Die Probepraparation gliedert sich in folgende Arbeitsschritte:
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e Einlegen der Teflondichtung und eines Kunststoffsiebgewebes mit einer Maschenweite
von 30 pm (0,030 mm) und einer offenen Flache von ca. 18 % (z.B. Produkt Fa. Sefar,
SAFAR NITEX 03-30/18),

e Verschrauben der Messingkappe mit dem Gewinderohr,

e Verschliel3en der Schnellkupplung,

e Aufstellen der Vorrichtung auf ein Gestell, dass z.B. eine vertikale Ausrichtung des Roh-
res ermoglicht,

¢ Einfullen der im Rahmen rheologischer Untersuchungen hergestellten Suspension,

¢ bindiges Abstreifen Uberstehenden Baustoffes mit einem Lineal,

¢ Auflegen des Kunststoffsiebgewebens,

o Aufdrehen der zweiten Messingkappe mit Teflondichtung (verschlossene Schnellkupp-
lung) sowie

e ggf. Verdichten des Baustoffes.

Zum Verdichten der Suspension wurden die Druckzellen mit Gestell auf eine Analysensieb-
maschine gestellt. Auf ein Verdichten gemafd DIN EN 12390, Teil 2 /4-109/ (vgl. DIN 1048,
Teil 1 /4-33/, DIN 4235, Teil 1 /4-73/) wurde verzichtet (vgl. Kapitel 4.7.1). AbschlieRend wur-
den die Stahlrohre mit der Probebezeichnung, dem Namen des Préparators und dem Her-
stellungsdatum beschriftet.

Die Abdichtung der Kontaktflache Salzmischung/Stahloberflache erfolgt bei der Anwendung
dieser Druckzellen ausschlie3lich durch den sich beim Erharten aufbauenden Kristallisati-
onsdruck. Das Aufbringen eines zusatzlichen Manteldruckes und damit ein manteldruckab-
héngiges Bestimmen der Permeabilitat ist mit diesem Messsystem nicht mdglich. Ein weite-
rer Nachteil des Verfahrens ist, dass ein Drainieren von Porenlésung aus der Suspension
durch die Kunststoffsiebe nicht ausgeschlossen werden kann. Hierdurch kann der Erhar-
tungsprozess der Mischungen gestoért und ggf. sogar ein , Trockenfallen“ der Baustoffoberfla-
che nicht ausgeschlossen werden. Mit diesem Prozess ist auch im geringen Umfang ein
~Setzen® der Baustoffsaule und damit eine Abnahme der Probenlange verbunden.

Die untersuchten Rezepturen mit MgSQO, sind dargestellt in Tabelle 4-26. An Mischungen mit
Kieserit erfolgten umfangreiche Untersuchungen der Referenzmischung sowie einer Rezep-
tur mit 34,20 Massen-% Kieserit, 34,10 Massen-% Haldensalz (Zuschlag), 12,00 Massen-%
Schiefermehl und 19,70 Massen-% gesattigter NaCl-Losung.
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Rezeptur 1* 2* 3** frxx 5
MgSO,-wasserfrei 32,88 36,36 23,61 28,00 37,21
34,93 28,79G 42,36 38,40 24,81
Zuschlag
Gewerbesalz (K+S AG)
Zusatzstoff 7,27T 8,30M 12,01S 8,00M 9,04M
IP21-Losung (FB Asse) 24,92 26,55 22,02 25,60 28,94
Probenummer 6 7 8 9 10
MgSO,-wasserfrei 13,28 17,40 20,15 20,15 20,59
50,00 46,64A 44,78 44,78 44,85
Zuschlag
Auffahrsalz FB Asse
Zusatzstoff 12,24C 11,96S 10,99C 10,99S 11,52S
IP21-Losung (FB Asse) 24,48 24,00 24,08 24,08 23,04
Tabelle 4-26:  Zusammensetzung der untersuchten Baustoffrezepturen in Massen-% und

Zuordnung zur Probenummer.

M: Mikrosilica, S: Schiefermehl VTS, C: Tonmehl Capsil, T: Talk. Index*:
Anstelle der Fraktion > 0,2 mm wurde der Kornanteil > 0,5 mm zur Herstel-
lung der Mischungen verwendet. Index**: Referenzmaterial MgSO,.

Die verschlossenen Druckzellen wurden mit Ausnahme einer Probe (7 Tage) 28 Tage bei
Raumtemperatur (ca. 25°C) gelagert. Vor Messbeginn erfolgten Dichtigkeitsprufungen mit
dem Inertgas Stickstoff (Injektionsdruck 2 bar), um eventuelle Randlaufigkeiten in den
Druckzellen zu identifizieren. Des Weiteren wurden die Messungen der Baustoffproben nach
etwa dreimonatiger Erhartungszeit wiederholt. Nach langeren Lagerungszeiten wurde erwar-
tet, dass bei den Probekérpern in Folge von Drucklésungserscheinungen (Rekristallisatio-
nen) der Druck (Kristallisationsdruck) auf die Wandung des Stahlrohres abnimmt, so dass
Umlaufigkeiten entstehen, die zur einem Anstieg der Permeabilitat fihren. Aus diesem
Grund wurden bei einer Rezeptur (Rezeptur 4) zusatzliche Wiederholungsmessungen nach
einer Erhartungszeit von 140 Tagen durchgefiihrt.

Die Auswertung der Messungen erfolgte nach dem verallgemeinerten FlieRgesetz von
DARCY, das fur den Einphasenfluss in pordésen Gesteinen gilt (vgl. /4-148/). Nach dem
DARCY’schen FlieRgesetz ist die Permeabilitat (Proportionalitatsfaktor /k/) der Theorie nach
ausschlie3lich eine Eigenschaft der Gesteinsmatrix und unabhangig vom strémenden Fluid.
Zur Ermittlung der Einphasenpermeabilitdt wird eine Probe einer definierten Geometrie mit
einem Fluid durchstromt. Aus der Druckdifferenz am Probeneingang und -ausgang, der
FlieRRrate, der Probengeometrie sowie der Dichte / Viskositat des Fluids wurde die Permeabi-
litat berechnet. Die Berechnungsvorschrift fir kompressible Fluide unterscheidet sich dabei
von der Berechnung der Permeabilitdt von inkompressiblen Phasen.

Die Gleichung fir die Berechnung der Permeabilitdt von stationédren Durchstrémungsversu-
chen mit Losung (inkompressible Phase) lautet:
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Kpy = 42 (4.64)
- AAp
Kisg. Lésungspermeabilitat, m?
q FlieRrate, m® s™
u dynamische Viskositat, Pa s
| Probenlange, m
A Probenquerschnittsflache, m?
Ap Differenzdruck, Pa

Die Auswertung der Durchstromungsversuche mit Stickstoff erfolgt mit dem fur kompressible
Phase erweiterten Gesetz von DARCY (Gl. 4.63, vgl. Gallé & Daian /4-140/: 254):

ks — ZQ/,II . 2patm2 (4.65)
A ( pl - patm )
K scheinbare Gaspermeabilitat, m?

q FlieRrate, m* s

u dynamische Viskositat, Pa s

| Probenlange, m

A Probenquerschnittsflache, m?
P1 Injektionsdruck, Pa

Patm Atmosphéarendruck, Pa

Druckabhangige Gleitstromungseffekte in der Gasphase, die zu Abweichungen vom reinen
Darcy-Fluss fuhren (scheinbare Permeabilitdt ks), konnen durch die Klinkenberg-Korrektur
bertcksichtigt werden. Von dieser Korrektur wurde abgesehen, da

(A) der Manteldruck nicht variiert werden konnte,

(B) die Vergleichbarkeit zwischen den untersuchten Prifkdrpern gewdhrleistet
ist und

© die ermittelte scheinbare Permeabilitit den konservativen (hoheren) Wert
darstellt.

Nach Abschluss der Untersuchungen wurden die Messingkappen der Stahlrohre entfernt, die
freiliegenden Oberflachen der Baustoffe mit Wachs versiegelt und die Proben nach dem
Verschluss der Druckzellen archiviert.

Im Folgenden werden zuerst die Befunde zu Mischungen mit MgSO, vorgestellt und an-
schlielend Messresultate zu Rezepturen mit Kieserit. Mittelwerte der Messresultate zur
Gaspermeabilitat von jeweils zwei bis drei Probekdrper der MgSO4-Rezepturen fasst Tabelle
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4-27 zusammen. An diesen Baustoffen erfolgten keine Untersuchungen der Losungsperme-

abilitat.
Rezeptur 1* 2* 3** 4 5
1. Messung > 107" 5510 1610 1410Y 5,010V
2. Messun 2,810 1,910 57110
2 nicht durchgefuhrt —_r
3. Messung n.d. 8,6-10 n.d.
Mittelwert >107° 5510 1,510  4,010Y 5110
Probenummer 6 7 8 9 10
1. Messung 3,5.107'8 7,010 8,9.107" 9,910 1,3-107¢
2. Messung n.d. 2,610 8,410 n.d. n.d.
Mittelwert 3510 4810% 8610 9910 1,310
Tabelle 4-27:  Messresultate zur Gaspermeabilitdt nach Messungen mit der GRS-Methode

in der Einheit m2. Index*:

Herstellung mit der Fraktion > 0,5 mm von MgSO,. Index**: Referenzmi-
schung MgSOQO,. Index***: Untersucht wurden verdichtete und unverdichtete
Probekdrper. Die Messresultate wurden aufgrund der vernachlassigbaren
Unterschiede zusammengefasst; n.d.: nicht durchgefthrt.

Insgesamt variierten die Messresultate von Rezepturen, die im Rahmen des Versuchspro-
grammes naher untersucht wurden zwischen 9-10™*" m2 und 2-10™*° m2 (konservativer Wert,
da keine Durchstromung festgestellt wurde). Nach Tabelle 4-27 kénnen folgende Schlussfol-
gerungen aus den Befunden gezogen werden:

Bei Verwendung des Zusatzstoffs Talk erhoht sich die Permeabilitat. Talk wurde daher im
Verlauf des weiteren Untersuchungsprogramms nicht mehr verwendet.

Probekdrper, die mit der Fraktion > 0,5 mm von MgSO, hergestellt wurden, sind bei ver-
gleichbarer Zusammensetzung wie Proben mit MgSO, der Fraktion > 0,2 mm permeab-
ler. Untersuchungen von Mischungen mit der groben Fraktion wurden daher eingestellt.
Ein Austausch von Mikrosilica gegen Schiefer- oder Tonmehl scheint keinen signifikanten
Effekt auf die Permeabilitat zu haben, ebenso nicht die Verwendung von Auffahrsalz aus
dem Forschungsbergwerk Asse anstelle von Gewerbesalz.

In Abhangigkeit der Menge an MgSO,, an Anmischlésung und/oder dem Verhaltnis von
MgSO, zu L6sung ergibt sich keine eindeutige Tendenz der Permeabilitaten. Aufféllig ist
die im Gegensatz zu den weiteren Rezepturen geringe Permeabilitdt der Mischung mit
20,59 Massen-% MgSO,. Offensichtlich ist dieser Wert ein ,Ausreier oder auf eine Be-
schadigung des Probekdrpers zuriickzufihren. Auf eine Wiederholungsmessung wurde
verzichtet.

Ein signifikanter Einfluss der Suspensionsverdichtung auf die Permeabilitdt war nicht
nachweisbar.
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e Bei der Rezeptur 4 nahm die Permeabilitat im Verlauf des Erhartungsprozesses nur ge-
ringfugig zu. Die Vermutung, dass Druckldésungserscheinungen zum Abbau des Druckes
auf das Stahlrohr und damit zu Undichtigkeiten fiihren, ist somit nicht eindeutig belegbar.

Da bereits anhand der Befunde an MgSO,-Rezepturen Abhéngigkeiten der Permeabilitat von
der Auswahl des Zuschlagmaterials und der Zusatzstoffe getroffen werden kénnen, kon-
zentrierten sich die Untersuchungen der Rezepturen mit Kieserit auf das Ermitteln einer weit
gefassten Variation der Menge von Kieserit und des Bindemittel-Losungs-Verhaltnisses auf
die Permeabilitat.

Bei der Referenzmischung Kieserit ergaben die ersten Messungen (nach ca. 28. Tagen) eine
durchschnittliche Gaspermeabilitit von 1,6-107%° m2 und die Wiederholungsmessungen einen
Mittelwert von 6,9-107*" m2. Die Rezeptur mit einem deutlich niedrigeren Bindemittelanteil
(34,20 Massen-% Kieserit) kam dagegen im Mittel auf einen Wert von 5,4-107%* m2. Die Ab-
weichungen von diesem Wert sind sehr gering und wurden daher vernachlassigt. Die deutli-
che Rezepturvariation bewirkte demnach keine aufféllige Veranderung der Permeabilitat.

Umfangreichere Untersuchungen wurden ebenso zur Prifung der Lésungspermeabilitat mit
IP21-L6sung durchgefuhrt, jedoch erfolgte auch nach unterschiedlichen Erhartungszeiten
keine Durchstromung der Proben. Konservativ wurde daher fir die Probekorper ein Wert von
1,0-107° m? festgelegt.

Zwei-Kammer-Methode fir die instationdre Durchstrémung pordser Medien

Bei der Zwei-Kammer-Methode fiir die instationédre Durchstrémung pordser Medien wird der
Prufkorper in eine Druckzelle eingebaut (Abbildung 4-60, Hafner et al. /4-149/, v. d. Bruck et
al. /4-150/). Die Endflachen des Zylinders sind mit Druckbehéaltern definierten Volumens ver-
bunden (V1, V2), die mit Gas, das nicht sorbiert wird, oder einer entgasten Flissigkeit befillt
sind. Der Druck des Stromungsfluids in der sog. Eingangskammer (Startdruck pg) ist héher
als der Druck in der Ausgangskammer (Startdruck p,). Nach dem Offnen der Kammern liegt
somit an den Endflachen des Zylinders ein Druckgefalle an. Ist der Probekdrper hydraulisch
durchlassig, erfolgt ein Druckausgleich, dessen zeitlicher Verlauf ein Mal} fur die Permeabili-
tat ist. Ein Manteldruck (pw) auf die den Probekérper umhillende Gummimanschette, der
stets groRRer als der Stromungsdruck ist, verhindert ein Umstrémen und ermoglicht Untersu-
chungen der Probe in Abhangigkeit der Druckeinspannung. Das Verfahren ist insbesondere
zur Permeabilitatsbestimmung geringdurchlassiger Festkdrper pradestiniert, da eine Volu-
menstrommessung entfallt.
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Abbildung 4-60: Schematische Darstellung der Zwei-Kammer-Methode.
In Folge der Probekorperpermeabilitat sinkt der Druck in der Eingangskam-
mer V1, wahrend in der Ausgangskammer V2 ein Druckanstieg zu registrie-
ren ist.

Wie Abbildung 4-60 zeigt, nédhern sich bei identischem Volumen der Druckbehalter (V1 = V,)
die Dricke pe und pa einem Enddruck (pg) an. Die Kurven von pg und p, verlaufen dabei na-
hezu symmetrisch um eine horizontale Linie, wobei jedoch stets aufgrund der Druckeinspan-
nung des Probekdrpers pr groler ist als der Mittelwert von pg und p nach identischer Ver-
suchsdauer.

Da die Druckdifferenz (pa — pe) und damit die Flie3rate wahrend der Messung sinkt, sind die
Gl. (4.66)und (4.673) an die modifizierten Versuchsrahmenbedingungen (instationére Durch-
stromung) anzupassen. Die Herleitung der Beziehungen beschreiben beispielsweise Hsieh
et al. /4-151/ und Roy et al. /4-145/. Tragt man die Werte von In(Pe — Pa)/k gegen die Ver-
suchszeit auf, so erhalt man eine Gerade.

Zur Durchfihrung der Prifungen sind Probezylindern mit einer Hohe und einem Durchmes-
ser von 50 mm erforderlich. Die Praparation der Probekérper erfolgte in Analogie zur der in
Kapitel 4.7.1 beschriebenen Verfahrensweise. Des Weiteren wurden identische Rezepturen
geprift, wobei jedoch Unterschiede in der Lagerungsdauer und damit dem Erhartungsgrad
der Probekdrper bestehen.

Bei der Zwei-Kammer-Methode werden die Messresultate zur Permeabilitat von der Zeit
(Einspannungsdauer in der Druckzelle), vom Mantel- und Stromungsdruck (effektive Span-
nung) und gegebenenfalls vom Klinkenberg-Effekt beeinflusst.

Zur Ermittlung zeitabhéngiger Einflisse erfolgten nach dem Einbau der Probekérper in die
Druckzelle und Einstellen des jeweiligen Manteldruckes Wiederholungsmessungen der Gas-
permeabilitat. Festzustellen ist, dass
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e bei sdmtlichen Proben die Permeabilitat mit der Zeit (Einspannungsdauer) deutlich ab-
nimmt (Abnahme um ca. 2 GréRenordnungen, z.B. von ca. 10™° m2 auf 107" m2),

e bei Baustoffen mit MgSO, konstante Flie3bedingungen nach einer Einspannungsdauer
von ca. 12 bis 20 Tagen vorliegen, bei kieserithaltigen Baustoffen jedoch erst nach 45
Tagen bis 90 Tagen und

¢ ein Einfluss der Verdichtung der Suspension auf die zeitliche Verédnderung der Permeabi-
litdt nicht zweifelsfrei nachweisbar ist.

Die Abbildung 4-61 zeigt beispielhaft Messwerte der Referenzmischung Kieserit, wobei hier
jedoch Uberlagerungen des Einflusses von Mantel- und Strémungsdruck zu beriicksichtigen
sind.
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Abbildung 4-61: Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in Abhan-
gigkeit der Einspannungsdauer in der Druckzelle.

Messwerte zur Abhangigkeit der Gaspermeabilitat vom Manteldruck bei Probekorpern der
Referenzmischungen MgSO, und Kieserit zeigen die Abbildung 4-62 undAbbildung 4-63.
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Abbildung 4-62: Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in Abhan-
gigkeit des Manteldruckes der Druckzelle (pw).

Die Diagramme, die quantitativ auf sdmtliche Rezepturen Ubertragbar sind, belegen, dass
die Gaspermeabilitat mit ansteigendem Manteldruck abnimmt; das Ausmalfd der Senkung bei
niedrigen Manteldriicken hdher ist als bei groReren Manteldriicken. Ursachen hierfur dirften
sein

e ein Verschliel3en von Wegsamkeiten in den Probekdrpern sowie
e ein Einfluss der Phasenverschiebung, d.h. ein Anstieg der Porenraumsattigung mit zu-
nehmendem Manteldruck.

Des Weiteren ist im Vergleich zu den Abbildung 4-60 und Abbildung 4-61 zu erkennen, dass
der Einfluss der Einspannungsdauer zu Beginn des Messprogramms deutlich groR3er ist als
der Einfluss des Manteldruckes.

Auch bei zunehmendem Strémungsdruck (pe—px) und effektiver Spannung (pu-pe) war ein
Trend zur Abnahme der Gaspermeabilitéaten festzustellen (vgl. Abbildung 4-63). Als Ursache
hierfir kommen beispielsweise folgende Effekte in Betracht, wobei sich wahrscheinlich die
Einflusse mehrerer Effekte Uberlagern:

e Veranderungen der Porenraumsattigung mit dem Stromungsdruck,
e eine Verformung bzw. Verringerung des verfiigbaren effektiven Porenraumes sowie
e eine Abnahme des Klinkenberg-Effektes.
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Abbildung 4-63: Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in Abhan-
gigkeit des Druckes vom Strémungsfluid (pe—pxk).
Zu bericksichtigen ist die Variation des Manteldruckes und der Einspan-
nungsdauer der Probekdrper.

Unabhangig von diesen Einfliissen ist jedoch festzustellen, dass ein druckabhéngiges Offnen
von FlieBwegen mit zunehmendem Stromungsdruck ausgeschlossen werden kann.

Klinkenberg-korrigierte Werte bestatigen die bereits zuvor beschriebene Abnahme der Gas-
permeabilitat mit zunehmendem Manteldruck, wobei mit weiter ansteigendem Manteldruck
der Einfluss dieses Effektes sinken diirfte, jedoch auch bei Manteldriicken tiber 10 MPa eine
weitere Abnahme der Gaspermeabilitat zu erwarten ist. Das Verhéltnis der scheinbaren (er-
mittelten) Gaspermeabilitdten zur den Werten nach Korrektur des Klinkenberg-Effektes vari-
iert zwischen 1,2 und 2,6, bei einem Mittelwert von 2,0 und belegt, dass der Einfluss des
Klinkenberg-Effektes gering ist. Der Klinkenberg-Faktor b variiert zwischen 0,25 und 1,42.
Berechnet man das Verhaltnis der Brown’schen Molekularbewegung zur Flief3rate, so erge-
ben sich Trends, die auf einen Anstieg des Verhaltnisses von QoL ZU QroraL bei ansteigen-
dem Manteldruck hinweisen.

Hinweise auf eine Abnahme des Klinkenberg-Effektes bei zunehmendem Stromungsdruck
bzw. effektiver Spannung konnten nicht identifiziert werden, sind jedoch aufgrund der einge-
schrankten Datengrundlage nicht ausgeschlossen. Auf eine weitere Untersuchung wurde im
Rahmen dieses Messprogramms verzichtet, sollten jedoch erfolgen, wenn ein Baustoff zur
Erstellung einer Permeationsbarriere ausgewahlt wird.
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An Probekdrpern von Rezepturen mit Kieserit erfolgten nach Abschluss des Messprogramms
und damit Ausbau aus der Druckzelle Wiederholungsmessungen der Gaspermeabilitat in
Abhangigkeit der Einspannungszeit sowie bei unterschiedlichen Mantel- und Strémungsdri-
cken. Wahrend der zweiten Messreihe konnten keine signifikanten Unterschiede der Mess-
werte zur Erstprifung festgestellt werden. So bestétigte sich auch der Trend abnehmender
Permeabilitaten mit zunehmender Einspannungsdauer oder ansteigendem Manteldruck.
Nach diesen Befunden dirfte die Kompaktion der Probekorper auf elastische Verformungen
zurlckzufuihren sein. Bei der Dominanz einer plastischen Verformung ware bei den Wieder-
holungsmessungen im Vergleich zum ersten Messprogramm insbesondere bei geringen
Manteldriicken und kurzen Einspannungszeiten geringere Permeabilitat zu erwarten.

Zusammenfassend ist demnach fur die Untersuchungen zur Permeabilitdt der Baustoffe
festzustellen, dass

e bei Mischungen mit MgSO, Gaspermeabilitaten im Bereich von 107" bis 107™*® m2 zu er-
warten sind und bei Mischungen mit Kieserit im Bereich von 107 bis 107! m2.

o die Messresultate unter Berlcksichtigung der Versuchsbedingungen nach der GRS-
Methode und der Zwei-Kammer-Methode gut Gbereinstimmen. So wurde nach der GRS-
Methode fiir die Referenzmischung MgSO, eine Gaspermeabilitat von im Mittel 1,5*107*
m?2 ermittelt und fiir die Referenzmischung Kieserit von durchschnittlich 1,2¥107%°, wéh-
rend nach der Zwei-Kammer-Methode fiir die Referenzmischung MgSO, bei zunehmen-
dem Manteldruck Werte von 3,8*107" m2 bis 6,6*10™*®* m2 (unverdichtete Probekdrper)
und fur die Referenzmischung Kieserit von 4,8*107*° m2 bis 9,0*107%° m?2 bestimmt wur-
den.

o Die Gaspermeabilitaten bei zunehmendem Manteldruck, d.h. Kompaktion des Baustoffes
abnehmen.

e ein druckabhéngiges Offnen von FlieRwegen mit zunehmendem Strémungsdruck im Be-
reich der untersuchten Mantel- und Strdmungsdriicke (effektive Spannung < 9,8 MPa)
ausgeschlossen werden kann.

e Variationen des Rezepturgehaltes von MgSO, oder Kieserit keinen signifikanten Einfluss
auf die Gaspermeabilitat der erharteten Baustoffe haben.

e Eine Losungspermeabilitdt im Rahmen dieses Messprogramms nicht nachweisbar war.

Des Weiteren ergeben ergédnzende Untersuchungen, dass

e bei zunehmender Korngro3e von MgSO,-wasserfrei die Gaspermeabilitdt ansteigt. Die-
ser Befund durfte ebenso auf das Bindemittel Kieserit Ubertragbar sein.

e Zusatzstoffe die Gaspermeabilitat der Baustoffe deutlich beeinflussen kénnen und damit
bei Austausch eines Zusatzstoffes, dessen Eignung stets neu nachzuweisen ist.

Bewertet man die Resultate zur Permeabilitat in Zusammenhang mit den Befunden zur Po-
renradienverteilung (vgl. Kapitel 4.7.1), so zeigt sich, dass die Gaspermeabilitdt im Wesentli-
chen vom Anteil an Mesoporen beeinflusst wird, die demnach in Analogie zu konventionellen
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Betonen als Kapillarporen fungieren. Der Anteil an Makroporen korreliert nicht mit der Gas-
permeabilitéat. Die Makroporen dirften daher geschlossen sein und damit nicht fir Stro-
mungsprozesse zur Verfugung stehen.

Berlcksichtigt man, dass bei konventionellen Baustoffen die Permeabilitdt mit zunehmen-
dem Hydratationsgrad abnimmt und Baustoffe mit MgSO, schneller erharten als Materialien
mit Kieserit, so scheinen die Rezepturen mit Kieserit unter dem Aspekt der Permeabilitat fur
die Erstellung von Permeationsbarrieren im Vergleich zu den Rezepturen mit MgSO, geeig-
neter zu sein.
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5 Zusammenfassung der Messresultate

Im Folgenden werden die wesentlichen Resultate der Untersuchungen zusammengefasst,
wobei die Befunde zu rheologischen und thermischen Materialeigenschaften, zum Kristallisa-
tionsdruck sowie zu physikalisch-mechanischen und hydraulischen Materialeigenschaften
unterschieden werden.

Rheologische Materialeigenschaften

e Durch Mischen von Evaporitmineralen und Salzlésungen oder Wasser und ggf. feinkorni-
gen Zusatzstoffen lassen sich Suspensionen herstellen, die flieRfahig und sedimentati-
onsstabil sowie eine geringe Neigung zur Lésungsabgabe (z.B. ,Baustoffbluten®) haben.

e Die Mischungen sind in Rohrleitungen unterschiedlicher Dimension tber langere Forder-
strecken und -zeiten transportierbar.

¢ Die Baustoffherstellung kann sowohl rezeptur- als auch konsistenzgesteuert erfolgen.

Thermische Materialeigenschaften

o Die Warmekapazitdt der Rezepturen und ihre Veranderung im Verlauf des Erhértens
kann auf der Basis der Einzelkomponenten mit hinreichender Genauigkeit berechnet
werden.

¢ Die Erhartungsreaktionen der Baustoffe sind exotherm, wobei Mischungen mit MgSO,-
wasserfrei eine groRere Warmemenge entwickeln, als Rezepturen auf der Basis von Kie-
serit. Dies ist bei Anwendungen als Massenbaustoff zu bericksichtigen.

o Die Warmeleitfahigkeit ist bei Beriicksichtigung des Porenanteils der Baustoffe vergleich-
bar mit natlirlichen Evaporitgesteinen.

Kristallisationsdruck/Volumenzunahme

e Die Baustoffe expandieren beim Erharten bzw. entwickeln einen Kristallisationsdruck,
wenn eine Volumenexpansion nicht moglich ist. Hierdurch kann die Anbindung an das
Gebirge verbessern und kurzzeitig ein Kraftschluss mit angrenzenden Materialien erzielt
werden.

Physikalisch-mechanische Materialeigenschaften

o Die Rezepturen erreichen Festmaterialeigenschaften vergleichbar mit nattirlichen Evapo-
ritgesteinen.

e Bei mechanischer Belastung tritt im Gegensatz zu Steinsalz oder Hartsalz aufgrund des
Porenraums eine Volumenkompaktion ein, die bei der Auslegung von Stromungsbarrie-
ren zu bericksichtigen ist. Dabei kann angenommen werden, dass das Kompaktions-
vermdégen bei zunehmender Verdichtung des frischen Baustoffs und bei eingeschrankter
Volumenzunahme wahrend des Erhartens sinkt.
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Hydraulische Materialeigenschaften

o Die erharteten Baustoffe weisen einen Porenraum auf, wobei im Vergleich zu konventio-
nellen Baustoffen ein erhdhter Anteil an grof3eren Poren hervorzuheben ist.

e Die Gaspermeabilitat liegt bei Mischungen mit MgSO, im Bereich von 107 bis 107*® m?2
und bei Mischungen mit Kieserit im Bereich von 10™° bis 1072 m2.

o Die Porositat und damit auch die Permeabilitdit nimmt beim Aufbringen eines Mantel-
drucks und der hiermit verbundenen Baustoffkompaktion ab.
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Druckverluste der Rezeptur 1 (Referenzmischung Kieserit) in bar/100
m bei einer Forderrate von 45 m3h in Rohrleitungen der Dimension
DN 100 und DN 125.

Mindestdruckverluste pro 100 m Rohrleitung
Messresultate zur Warmeleitfahigkeit erharteter Probekorper.

Einteilung der Festigkeitsentwicklung von Beton bei 20°C nach DIN
EN 206, Teil 1 /4-19/, Abschnitt 7.2 auf der Grundlage der einaxialen
Druckfestigkeit nach 2 (f.y 2) und 28 Tagen (fcm 2s).

Resultate zum Festigkeits- und Dilatanzverhalten der
Referenzmischungen MgSO, und Kieserit nach Untersuchungen in
der Triaxialzelle.

Manteldruck (c 3), Axialspannung im Volumenminium
(Dilatanzfestigkeit) und im Bruchzustand (Bruchfestigkeit) sowie
berechnete Oktaederspannungen und mittlere Spannungen der
Probekdrper (Referenzmischung MgSO, und Kieserit).

Lagerungsdauer und -temperatur, Druckfestigkeit und statische
Elastizitatsmoduli getrennt nach den 1., 2. und 3. Be- und Ent-
lastungszyklen sowie nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ von Probekdrpern
der Referenzmischung Kieserit.

Lagerungsdauer und -temperatur, Kriechverformungen ¢(c,) und (o)
mit den zugehorigen Prufspannungen o, und o, (Referenzmischung
Kieserit).

Obere und untere Prifspannungen (o,, 6,), absolut und als Anteil der
einaxialen Druckfestigkeit sowie berechnete statische
Elastizitatsmoduli bei Be- und Entlastung der Probekorper
(Referenzmischung MgSOy,).

Statischer Elastizitatsmodul von Zuschlag bzw. Gesteinskdérnung
abhangig von der Gesteinsart nach Lohmeyer (/4-57/: 62) bzw.
Dahms /4-100/ sowie von Anhydrit.

Parameter g, s UNd a bei hydrostatischen Spannungen von 0,5 MPa,
1,5 MPa und 4,5 MPa.

Ursachen der Selbstheilung von Fehlstellen im Beton und ihre
EinflussgroRe nach Lohmeyer (/4-57/: 37).
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Rechnerische Rissbreite fur die ,Selbstheilung” von Rissen im Beton
nach Lohmeyer (/4-57/: 38).

Rezepturen, an denen Untersuchungen der Baustoffporositét
erfolgten.

Rezepturen, an denen Untersuchungen der Baustoffporositat
erfolgten.

Berechnete Porositaten (Maximalwerte) zu Beginn des Erhartens
ohne Luftporenanteil sowie bei Annahme einer Volumenexpansion
von 1,5 % sowie einem Luftporenanteil von 1 Vol.-%, Messresultate
zur Porositat nach DIN 18125 /4-110/ oder DIN 66133 /4-119/ sowie
berechnete Korndichten und Trockendichten Rezepturen zu Beginn
des Erhartens.

Zusammenfassung der Porenradienverteilung untersuchter
Baustoffmischungen nach Analysen mittels Quecksilberporosimetrie.

Zusammensetzung der untersuchten Baustoffrezepturen in Massen-%
und Zuordnung zur Probenummer.

Messresultate zur Gaspermeabilitdét nach Messungen mit der GRS-
Methode in der Einheit m2. Index*:
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Stahleinsatz eines statischen Rohrmischers. Breite ca. 12 cm.

Mischvorrichtungen zur Erstellung von Suspensionen. Links:
Mortelmischer mit Bohrmaschinenantrieb; rechts: Labormischer mit
Mischerflligel.

Laborzwangsmischer gemafR DIN 459 /4-26/, Teil 1 (vgl. ISO D15
18650 /4-27/, Teil 1, Ferraris /4-28/).

Schergrad- und Geschwindigkeitsprofil eines Fluids mit Newtonschem
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FlieRverhalten (b; Strukturexponent < 1).
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Tonmehl und Wasser.

Am unteren Rand des SetzflieBmalfitrichters ausflieRende
Suspension, bestehend aus Mikrosilica und NaCl-gesattigter Lésung.
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Messresultate zum Drehmoment und der Geschwindigkeit des
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Neigung von frischen Baustoffen zur Entmischung (Auftreten von
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Verdichtungsarbeit bei unterschiedlicher Konsistenz (Fliel3fahigkeit).

Oberer und unterer Kernabschnitt der MgSO,-Referenzmischung.

Schnittflachen  eines  Probekdrpers der

Sedimentationsstabilitat (Kontrast erhoht).

zur  Untersuchung

Lédige-Technikumsmischer (regulares Fullvolumen 110 Liter) mit
geodffneter Reinigungsklappe und Steuereinheit (links).

Rohrviskosimeter zur Bestimmung des FlieRverhaltens

Suspensionen (schematischer Versuchsaufbau).
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Uberblick des Messsystems (links, A) und Detailaufnahme der
drehzahlgesteuerten Pumpe (rechts, B).

V-Trichter zur Ermittlung der Ausflie3zeit von frischem Beton
(Volumen 9.577 cm3).

Feld Selbstverdichtender Betone (SVB-Betone) und darstellende
Punkte der Rezeptur 1 (Referenzmaterial Kieserit) im Diagramm
SetzflieBmalR  nach  SVB-Richtlinie  /4-32/ gegen relative
Trichtergeschwindigkeit.
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Rezeptur 2 beim Flie3en in der Plexiglasrinne (Lange 2 m, Breite 27,7
cm).

Druckverlust bei Férderung der Rezeptur 1 in Rohrleitungen der
Dimension DN 100 und DN 125 in bar/100 m.

Druckprofil im Rohrleitungssystem der Forderanlage in Abhangigkeit
der Forderweite bei einer Forderrate von 45 m3/h.

Druckprofil im Rohrleitungssystem der Forderanlage in Abhangigkeit
der Forderweite bei einer Forderrate von 45 ms/h.

Begrenzung der Lange von Bauteilen in Abh&angigkeit des maximalen
Temperaturunterschiedes zwischen Bauteil und Fundament bei
konventionellem Beton.

Messreihen des adiabatischen Kalorimeters in Abhangigkeit der
Messzeit — Referenzmischung Kieserit sowie ausgewahlte
Rezepturen mit MgSO,.

Messreihen des adiabatischen Kalorimeters. Beispielrezepturen mit
MgSO,-wasserfrei (calciniert).

Resultate zum Warmeausdehnungskoeffizienten der AISKRISTALL-
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Schwinden von Zement, Mértel und Beton (A) sowie Abhangigkeit des
autogenen Schwindens von der Zuschlagmenge (B) nach Krenkler
14-64/.

Volumenvergrof3erung im Verlauf des Erhartungsprozesses der
Referenzmischung MgSO,. Probekoérperform mit einem Durchmesser
von 150 mm.

Dunnschliffmikroskopische Aufnahme eines Baustoffes mit hohem
Kieseritanteil und Steinsalzzuschlag (gekreuzte Polarisatoren).

Probewaurfel zur Bestimmung der Volumenzunahme von Baustoffen.

GRS-Druckzelle (rechts) zur Messung des Kristallisationsdruckes
erhartender Baustoffmischungen.

Schematische Darstellung der Abhangigkeit der Baustoffdichte von

der Hydratbildung (Einbau von Wasser in der Struktur der
Reaktionsprodukte, vollstandige Volumenexpansion) sowie bei
eingeschrankter Volumenexpansion in der Druckzelle vom
Kristallisationsdruck bei der Referenzmischung Kieserit.

Herstellung von Probekdrpern zur Bestimmung der
Festmaterialeigenschaften.

Herstellung von Probekdrpern zur Bestimmung der einaxialen

Druckfestigkeit sowie des statischen Elastizitatsmoduls

(Innendurchmesser der Kunststoffrohre 100 mm).

Verhéltnis der Druck- und Biegezugfestigkeit bei variierendem
Luftporenanteil zur Druck- bzw. Biegezugfestigkeit bei Probekdrpern
ohne Luftporen (Beton nach DIN EN 206, Teil 1 /4-19/, mit
Kieszuschlag).

Abhangigkeit der Energie, die zum Verdichten des frischen Baustoffes
erforderlich ist, von der Baustoffkonsistenz sowie Verhaltnis der
Festigkeit erharteter Probekdrper ohne und nach vollkommener
Verdichtung in Abhangigkeit der Baustoffkonsistenz.

Bandbreite der ermittelten einaxialen Druckfestigkeiten nach

Erhartungszeiten von 5 bis 56 Tagen bei Baustoffen mit Kieserit.

Festigkeits- und Dilatanzverhalten der Probekdrper in Abhangigkeit
des Manteldruckes.
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Abhéngigkeit der Oktaederspannung im Bruchzustand und im
Volumenminimum (Dilatanzgrenze) von der mittleren Spannung bei
den untersuchten Probekdrpern sowie von Steinsalz (vgl. Cristescu &
Hunsche /4-86/ Eickemeier et al. /4-87/, Muller-Hoeppe /4-88/).

Probezylinder der Referenzmischung Kieserit im Anschluss der
Priufung der Spaltzugfestigkeit (Durchmesser 100 mm, Hohe 200
mm).

Versuchsaufbau zur Bestimmung des statischen
Druckelastizitatsmoduls nach DIN 1048, Teil 5 /4-91/ (links) sowie
Belastungsabfolge (rechts); o,: untere Spannungsgrenze 0,5 MPa, co:
obere Spannungsgrenze 33 % der einaxialen Druckfestigkeit).

Darstellung der
unteren und oberen Spannungsgrenze (cy, G,).

ausgewerteten Belastungszyklen zwischen der

Spannungs-Dehnungs-Linie fur die drei Be- und Entlastungszyklen
(co 6,35 MPa; oy 0,38 MPa) des Referenzmaterials Kieserit
(durchgezogene Linien) und eines Betons mit silikatischem Zuschlag
(gestrichelte Linien) vergleichbarer einaxialer Druckfestigkeit.

Kompaktionsmodul der Referenzmischung Kieserit in Abhangigkeit
von Belastungsrate und hydrostatischer Belastung.

Kompaktion g, in Abhé&ngigkeit von der Zeit bei hydrostatischen
Dricken von 0,5 MPa bis 4,5 MPa.

Rohdichte in Abhangigkeit von der Zeit bei hydrostatischen Driicken
von 0,5 MPa bis 4,5 MPa.

Stauchungsraten &, in Abhangigkeit von der Zeit bei hydrostatischen
Driicken von 0,5 MPa bis 4,5 MPa.

Hydrostatische Spannung im Verhdltnis zur Rohdichte bei einer
Stauchungsrate von 10™° 1/s und 2-10™° 1/s (extrapolierte Messwerte
und Anpassung an das Stoffgesetz CWIPP).

Kompaktionsraten & des Referenzmaterials Kieserit in Abhangigkeit
von der Rohdichte und der Spannung.

Messresultate zur Volumenverformung in Abhangigkeit der Zeit
(Kreuze) im Vergleich zur mit dem Programm FLAC3D berechneten
Anpassung (Linien) bei hydrostatischen Spannungen von 0,5 MPa,
1,5 MPa und 4,5 MPa.

124

128

131

132

135

139

140

141

142

143

144

145



FuE-Vorhaben AISKRISTALL, BAND 1

02 S 8112

Abbildung 4-55:

Abbildung 4-56:

Abbildung 4-57:

Abbildung 4-58:

Abbildung 4-59:

Abbildung 4-60:

Abbildung 4-61:

Abbildung 4-62:

Abbildung 4-63:

DEBETEC

DBE TECHMOLOGY GmbH

Seite 185

Grolle der Partikel konventioneller Betone und von Baustoffporen.
Verandert nach DAfStb /4-6/.

Porenradienverteilung der Rezepturen mit MgSO,-wasserfrei
(Anmischlésung IP21) nach Analysen mittels Quecksilberporosimetrie.

Porenradienverteilung von Proben der Referenzmischung Kieserit
(Probe W16 verdichtet, Probe W17 unverdichtet) nach Analysen
mittels Quecksilberporosimetrie.

Porenradienverteilung der Rezepturen mit Kieserit mit Ausnahme der
Referenzmischung Kieserit (vgl. Abbildung 4-57) nach Analysen
mittels Quecksilberporosimetrie.

Schematische Darstellung der  Abhangigkeit der relativen
Gaspermeabilitdt von der Porenraumsattigung (Luckner & Schestakov
14-146/, vgl. Jacobs /4-142/, Fig. 4, 6).

Schematische Darstellung der Zwei-Kammer-Methode.

Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in
Abhangigkeit der Einspannungsdauer in der Druckzelle.

Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in
Abh&ngigkeit des Manteldruckes der Druckzelle (py).

Messwerte zur Gaspermeabilitat der Referenzmischung Kieserit in
Abh&ngigkeit des Druckes vom Stromungsfluid (pg—px)-
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