Projekt „Salze im Porenraum“

Protokoll 11. Arbeitssitzung

am 08.07.2004 in Bremen

Beginn: 10:30 h

Teilnehmer: Brüggerhoff, El Jarad, Juling, Steiger

Tagesordnung:

1) Bericht aus Stockholm

2) Internetseite

3) Ergebnisse und weiteres Vorgehen

Zu 1)

Herbert und Michael haben von der Stone 2004 berichtet. Die Beiträge sowie das Projekt an sich kamen gut bei den anderen Teilnehmern an. Es bestand großes Interesse an dem Projekt. Speziell bei dem Beitrag von Gerd kamen viele Nachfragen auch projektbezogene. Aus der Resonanz ist zu schließen, dass Magnesiumsulfat eine gute Wahl des Salzes ist.

Ansonsten handelten die Beiträge auf der Tagung hauptsächlich von Fallstudien. Die Teilnehmerzahl war mit ca. 250 recht niedrig. Einschätzung Michael: da die Tagung zu teuer war. Außer den Deutschen und Schweden waren die Italiener stark vertreten.

Herbert und Michael zeigen kurz die Folien, welche sie auf der Tagung präsentiert haben. Die Folien werden auf den internen Seiten der Homepage zu finden sein. Die Paper auf den allgemeinen Seiten.

Zu 2) 

Akram hat die gesammelten neuen Beiträge (Kurzfassungen der Zwischenberichte und Beschreibung der Messmethoden) für die Internetseite Herbert übergeben. 

Aufgrund der neuen Unterbereiche wird die Internetseite leicht modifiziert. Unter Projekt wird ein Inhaltsverzeichnis mit Verlinkung entstehen.

Es wurde beschlossen die allgemein zugänglichen ins Englische zu übersetzen. Hierfür soll in OL ein WiHi gefunden werden, der diese Aufgabe übernimmt. Sollte dies nicht funktionieren müssen die einzelnen Zuständigen diese Aufgabe übernehmen. Akram und Gerd kümmern sich um die Verteilung der Aufgaben.

Zu 3) 

Bochum:
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In Bochum liegt nun genügend Material für Glasfritten bereit. Teile davon sind schon fertig gesägt, mit Säure im Ultraschallbad gewaschen und getrocknet (zur Entfernung von Säge-/Schleifrückständen).

Die Proben wurden jedoch auf eine Dicke zurechtgeschliffen, so dass eine Seite der Proben sich von den anderen unterscheidet. Ob sich dadurch die Eigenschaften der Probenseite verändert hat muss überprüft werden. Herbert sieht sich das mal unter dem REM an. 

Stefan hat eine Messung präsentiert an einer Fritte welche von Herbert mit ges. Lösung getränkt und Cryo-getrocknet wurde. In Bochum wurde diese Probe dann 3 Tage ausgeheizt (200 °C) und dann bei ca. 95% r.F. (über einem Schwamm siehe Bild) im Dilatometer vermessen. Die Ergebnisse deuten sehr darauf hin, dass hauptsächlich Ausblühungen gemessen wurden.[image: image5.jpg]



Die Messung soll wiederholt werden, wobei diesmal darauf geachtet werden soll, dass wirklich keine Ausblühungen beim Start der Messung an den Stirnflächen zu finden sind.

Es wurde noch kein geeigneter Kleber gefunden. Hier wird fleißig weitergeforscht.

HH:

Die getrockneten (14 d bei 200°C) Proben haben sich leicht braun verfärbt. Der Grund dafür konnte nicht geklärt werden. Entweder Verunreinigung der Fritte oder des Salzes.

HH macht einen neuen Vorschlag für einen Feuchtemesszyklus. 

Folgende Ergebnisse wurden in HH erzielt:

Feuchteindizierte Phasenumwandlung von Magnesiumsulfathydraten in den Porenräumen von Schottfritten der Porositätsklasse G4 im Juli 2004
Schottfritte 010 bei 298 K
Die Fritte wurde bei 29% relativer Luftfeuchte von beiden Seiten vermessen . Auf der ersten Seite zeigte die Fritte keine Reflexintensitäten auf der zweiten Seite konnte eindeutig Hexahydrit identifiziert werden. Die relative Luftfeuchte wurde auf 75% erhöht, es erfolgte innerhalb der ersten 10 min die vollständige Umwandlung zum Epsomit. Nach 24 h equilibrieren bei 75% konnte keine Veränderung mehr festgestellt werden 
Die relative Luftfeuchte wurde auf 29% abgesenkt, es erfolgte innerhalb der ersten 3 h die vollständige Umwandlung zum Hexahydrit. Weitere Veränderungen waren über 24 h nicht feststellbar.
Schottfritte 004 bei 298 K
Die Fritte wurde bei 3% relativer Luftfeuchte untersucht, auf der ersten Seite konnte Kieserit identifiziert werden und auf der zweiten Seite konnte wasserfreies Magnesiumsulfat identifiziert werden. Bei den folgenden Messungen lag die Kieserit Seite der Fritte oben im Probenhalter. Die relative Luftfeuchte wurde auf 29% erhöht. Innerhalb von 24 h konnte keine Phasenumwandlung beobachtet werden. Durch Erhöhung der Luftfeuchte auf 75% wird das Kieserit innerhalb von 17 min vollständig in Hexahydrit umgewandelt und zeigt nach weiteren 24 h bei 75% r.F. keine Veränderung.
Bestimmung der Phase nach der Gefriertrocknung (Schottfritte 013) 
Es konnte ein Gemisch aus Pentahydrit und Hexahydrit identifiziert werden.
Bremen:

Herbert hat Proben vorbereitet wie in den Probenbegleitscheinen beschrieben. Aufgrund von Ausblühungen hat er die Konzentration der Lösung variiert. Für weitere Probenpräparation haben wir uns darauf geeinigt, dass BO und OL eine 2:1 (gesättigte Lösung bei 22°C : Wasser) Volumenanteile erhalten und HH eine gesättigte Lösung. Von beiden Lösungen wird eine Teilprobe nach HH geschickt zur genauen Bestimmung des Salzgehaltes in der Lösung. 

Zur weiteren Untersuchung der Ausblühungen werden in Bremen 3 Variationen zum Vortrocknen verglichen: Cryo, bei 20°C und bei 60°C. Neben dem Ausblühverhalten soll auch die Verteilung des Salzes im Porenraum untersucht werden.

Außerdem wurden verschiedene REM Untersuchungen gemacht. Hierbei zeigt sich, dass die Salzverteilung in den Proben nach der Cryo-Trocknung recht gleichverteilt ist, wie wir es erhofft hatten. Das Salz an sich erscheint amorph zu sein. Zur genaueren Einordnung soll eine solche Probe in HH im Diffraktometer untersucht werden. Sollte dies sich bestätigen könnte eventuell auf eine Trocknung im Ofen verzichtet werden. Oder man hydratisiert die Probe sicherheitshalber noch mal vor dem Trochnen, so dass beim Trocknen wirklich Kieserit entsteht. 

Parallel zu den Messungen im Diffratometer versucht Herbert den Wasseranteil im Salz nach der Cryo-Trocknung mit der Wägemethode zu bestimmen. 

Außerdem wird eine Probe direkt nach der Tränkung mit Lösung gefriergetrocknet und dann direkt mit am REM untersucht. Hierbei soll geklärt werden, ob der Porenraum wirklich vollständig mit Lösung gefüllt ist. Alten Aufnahmen weisen jedoch daraufhin, das dies aber der Fall ist.

OL:

In Oldenburg wurden ESPI-Messungen auf ganzer Fläche durchgeführt. Hierbei wurden Messungen zur Kristallistation und Hydratation getätigt. Ergebnisse zur Hydratation bei einer Fritte mit Zonenbildung wurden per mail rumgeschickt. 
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Außerdem wurde eine Messung an der Fritte 009 gezeigt. Es zeigen dich Verformungen und Oberfächenänderungen sowohl bei dem Wechsel von trocken zu 29% r.F. als auch bei dem Wechsel zu 75% r.F.. 

Es bleibt zu klären, was die Dekorrelationen (Bild rechts) sind, die Messung zu wiederholen und dann zu bestimmten Zeitpunkten Proben zu nehmen. Um zu klären, ob sich Salze an der Oberfläche befinden wurde die Probe Herbert für REM Untersuchungen übergeben.

Das nächste Treffen findet voraussichtlich Anfang Oktober statt. Ein genauer Termin wurde nicht vereinbart.

OL, 12.07.2004
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ESPI-Messung an Probe 009: links beim Übergang 5-29%r.F., mitte nach Umstellung auf 75%r.F. und rechts ca. 600 min nach der Umstellung auf 75%r.F., bei allen Bildern beträgt die Zeitdifferenz zum Referenzbild 25 min 
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