- 2 -


Projekt "Salze im Porenraum"

Protokoll der 5. Arbeitssitzung 

am 22.08.2002 in Bochum

Teilnehmer: 
Mike Steiger (HH),
Dirk Kirchner (BO),
Gerd Gülker, Akram El Jarad (OL)
Herbert Juling (HB)

1. Bericht der Arbeitsgruppen

Bochum:
Es besteht die Sorge, dass die vom Hersteller gelieferten Materialien der Korund-Keramik, wie auch des Cordierit, nicht unerheblichen Qualkitätsschwankungen unterliegen. Die messbare Porenradienverteilung ist zwar immer eingehalten, aber die Homogenität der Porenverteilung über größere Stücke ist bereits makroskopisch erkennbar oft nicht gegeben (Makrorisse). 
Aufgrund der letzten Diskussion bezüglich der Salzausblühungen auf der Oberfläche der Prüfkörper sind Versuche mit Versiegelungen der Stirnflächen vorgenommen worden. Die beste Lösung scheint eine Versiegelung mit Wachs zu sein. Allerdings sind bei damit durchgeführten Dehnungsmessungen die vorher gemessenen starken Restdehnungen nicht reproduzierbar gewesen.
Es wurde darüber diskutiert, ob vielleicht bei diesem Material die Kristallisation des Salzes (NaSO4) nur an der Oberfläche stattfindet und deshalb nun keine Dehnungen mehr gemessen werden. Außerdem entsteht der Eindruck, dass durch das geringe Luftvolumen im Messofen die Probe nach dem Versuch noch nicht ganz getrocknet ist, sondern noch Restfeuchte enthält.
Es wurde beschlossen, folgende Versuche nun durchzuführen:
=> Salzsprühtest an Korund und Glasfritte mit NaSO4, NaCl und MgSO4
=> Installation eines Luftstrom während der Messung zur Probentrocknung (z.B. CaCl2-getrocknete Luft)

Oldenburg:
Es gibt Probleme mit dem neu angeschafften blauen TitanSaphir-Laser. Er hält offenbar nicht die versprochenen Spezifikationen, was sich besonders negativ auf die angestrebten ESPI-Messungen auswirkt. Er ist reklamiert worden, wann allerdings Ersatz geliefert werden kann, ist fraglich.
Weiterhin besteht das Hauptproblem bei der Messung der Proben in den auftretenden Ausblühungen an der Oberfläche. Es wurde darüber dieskutiert, ob eine Hydrophobierung oder Beschichtung der Oberfläche ein Lösung sein könnte. Wegen des großen offenen Porenraumes des Korundmaterials scheint ein Beschichtung mit einer dünnen Bedampfungsschicht wenig aussichtsreich (trotzdem sollen Sondierungsversuche durchgeführt werden).
Ein Hydrophobierung könnte den gewünschten Erfolg bringen, allerdings wird die Begrenzung der Hydrophobierungstiefe an der Oberfläche wegen der starken Saugfähigkeit des Material schwierig werden. Eine Lösung könnte die Vortränkung des Material mit Wasser, die anschließende leichte Abtrocknung und dann Hydrophobierung sein.
Die Kollegen aus Oldenburg machen deutlich, dass dringend ein System Keramik/Salz benötigt wird, was nachweislich starke Dehnung bzw. Verformungen im Porenraum verursacht.
Weiteres Vorgehen:
=> Ersatzbeschaffung Laser
=> Versuche zur Beschichtung und Hydrophobierung
=> Weitere Arbeiten zur Bestimmung der Messgrenze des Verfahrens

Hamburg:
Es wurden Messungen der Salzverteilung im Probenvolumen an Glasfritten mit Hilfe der Laserablations-ICP durchgeführt. Dabei wurden die Proben nach Beaufschlagung mit Salzlösung gefriergetrocknet. Zum Erstaunen waren die Unterschiede der luftgetrockneten zu den gefriergetrockneten Proben nicht sehr groß. Bei der Gefriertrocknung sollte das im Porenraum verteilte Salz eigentlich lokal fixiert werden, was hier offenbar nicht geschehen ist. Gründe könnten im Gefriertrocknungsverfahren liegen. Es wurde angeregt, die Gefriertrocknung in Bremen durchzuführen.
Es wurden weitere Phasendiagramme für die Online-Datenbank generiert, die jetzt ebenfalls dort veröffentlicht werden sollen. Diese Arbeiten werden jetzt kontinuierlich fortgeführt.
Weiteres Vorgehen:
=> Erneute Bestimmung der Salzverteilung an in Bremen gefriergetrockneten Proben
=> Generierung neuer Phasendiagramme für die Online-Datenbank
=> Theorie der Kristallisationsdrücke

Bremen:
Rasterelektronenmikroskop-Untersuchungen an einer aus Bochum geschickten neuen Variante des Cordierits bestätigen die Befürchtung, dass unterschiedliche Lieferungen starke Unterschiede im mikroskopischen Porenraum ausmachen können.
Weiterhin wurden erste systematische Cryo-Untersuchungen an Korund-Proben mit NaCl und NaSO4 durchgeführt. Zur groben Bestimmung der Beprobungszeitpunkte wurde ein einfacher Aufbau zur Messung der Probentemperatur benutzt, in Anlehnung an den Versuchsaufbau in Bochum.
Dargestellt wurden Proben mit Salzlösung direkt nach der Beaufschlagung, nach 370 und nach 490 min.
Es besteht weiterhin das Problem der Einfrierartefakte, die die Interpretation der Bilder erschweren. Dazu sollen weitere Versuche unternommen werden.
Ansonsten gibt es erste Hinweise auf Salzkristallisation im Porenraum in der Trocknungsphase, obwohl sich das Meiste offenbar an der Oberfläche abspielt. 
Neben den Cryo-Versuchen wurden die Reststücke der Proben cryo-getrocknet. Dabei stellte sich heraus, dass die in den Cryo-Abbildungen festgestellten Artefaktstrukturen (Lamellen gesättigter Salzlösung) beim Trocknen erhalten bleiben. Allerdings ist in höherer Vergrößerung eine Feinstruktur kleiner Kristallisationskeime zu erkennen. Das könnten durch Dehydratation entstandene Thenardit-Keime sein.
Die Ergenisse sollen im Intern-Verzeichnis der Website abgelegt werden.
Weiteres Vorgehen:
=> Versuche zur Verminderung der Einfrierartefakte (Einfriergeschwindigkeit, Einfriermedium, kleinere Proben)
=> Versuche mit unterschiedlichen Salzkonzentrationen (definierbare Artefakte?)
=> Modifizierung der Bruchvorrichtung im Mikroskop
=> Pflege der Web-Datenbank zuammen mit Hamburg



2. Zwischenbericht / Folgeantrag

Es wurde festgestellt, dass wir im Zeitpan ca. ½  Jahr im Verzug sind. Wir hatten ursprünglich beschlossen, im Herbst 2002 einen Zwischenbericht zu erarbeiten, damit für eine Folgebeantragung, die im zeitigen Frühjahr 2003 fällig wird, ein Sicherheitszeitraum zur Verfügung steht.
Es besteht die einhellige Meinung, dass die Ergebnisse für einen Zwischenbericht noch nicht ausreichen. Dieser soll nun bis Ende Januar 2003 vorgenommen werden, damit die Basis für eine Folgenantrag Ende Februar gelegt ist. Damit ist der Sicherheitzeitraum bereits jetzt aufgebraucht.

Wir haben uns vorgenommen, die Kommunikation untereinander durch konsequente Nutzung des Email-Austausches zu verbessern!

3. Nächste Sitzung
Im November in Hamburg
(Nach der Sitzung wurde festgelegt: 13.11.2002, 11:00 h in Hamburg)
26.08.2002/Ju

