Projekt „Salze im Porenraum“

Protokoll 12. Arbeitssitzung

am 07.10.2004 in Bremen

Beginn: 10:30 h

Teilnehmer: Brüggerhoff, El Jarad, Juling, Steiger, Gülker, Kirchner

Tagesordnung:

1) Problem Goldbeschichtung

2) Gleicher Startzustand

3) Messergebnisse 

4) Weiteres Vorgehen

Zu 1)

Herbert hat bei REM Untersuchungen an der Probe 0025 eine interessante Feststellung gemacht. Die Probe ist nach dem Beaufschlagen mit Salz und dem Trocknen goldbeschichtet  worden. Anschließend hat die Probe einen Feuchtezyklus durchlaufen. Die Betrachtung der goldbeschichteten Seite zeigt bei dieser Probe eine zusammenhängende Oberfläche (siehe http://www.salze-im-porenraum.de/intern/bremen/041332.jpg). Diese scheint die Hydratation zu behindern. 

Es wurde deshalb beschlossen die Beschichtung vorerst an der unbehandelten Fritte durchzuführen. Dadurch wird verhindert dass das Salz von einer Goldschicht bedeckt wird. 

Hierfür hat Herbert zwei unbehandelte Proben mit Platin beschichtet. 

Darüberhinaus zeigt sich jedoch, dass das Platin das kapillare Saugen behindert (ein Tropfen Wasser zieht bei der unbeschichteten Fritte schneller ein als bei der beschichteten). Außerdem zeigen sich wenn man Lösung von unten saugen lässt keine Ausblühungen auf der beschichteten Seite. Dies kann natürlich auch als Vorteil gesehen werden, da somit die Platinschicht hydrophob wirkt und somit Ausblühungen verhindert. Es muss natürlich geklärt werden, ob die Poren direkt unter der Platinschicht normal mit Salz gefüllt sind.

Zu 2) 

Aufgrund verschiedener Beobachtung wurde noch mal diskutiert inwieweit wirklich sichergestellt werden kann, dass bei Messbeginn immer Kieserit vorliegt. 

Hauptfrage: Passiert wirklich nichts bei der Handhabung in Raumklima mit den getrockneten Proben? Messungen im Röntgendiffraktometer zeigen, dass bei einer Feuchte von 75% r.F. eine schnelle Hydratation (über die Lösung) stattfindet. Während bei 50% r.F. die Hydratatation trocken und damit sehr langsam abläuft. Setzt man also die Probe nach der Trocknung keinen Feuchten von über 50% r.F. aus und hält die Zeiten außerhalb der Trockenkammer kurz, so sollte bei Versuchsbeginn immer Kieserit vorliegen. 

Zu 3) 

Bochum: 
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Es wurden Untersuchungen an der Probe 0130 gezeigt. Es zeigt sich, dass man beim Übergang von 5% r.F. auf ca. 67% r.F. einen Sprung von ca. 0,6 µm in der Dehnung erhält. Gleichzeitig erwärmt sich die Probe „kurzzeitig“ um ca. 1.5 °C. Bei der weiteren Erhöhung der Feuchte auf ca. 93% erhält man wieder einen Peak in der Temperatur der Probe. Die Dehnung geht hier erst zurück und steigt dann langsam an. 

Deutungsversuch: 

Bei dem ersten Feuchtesprung auf ca. 67% r.F. findet eine Umwandlung von Kieserit zu Hexahydrit statt. Da dieser Prozess sehr schnell abläuft ist es wahrscheinlich, dass hierbei zuerst Kieserit in Lösung geht (Deliquesenzfeuchte Kieserit ca. 60% r.F.) und dann Hexahydrit aus der übersättigten Lösung auskristallisiert. (Epsomit ist gehemmt bei der Kristallisation). Die thermischen Effekte werden von Michael noch mal geklärt. 

Der zweite Peak stellt den Übergang von Hexahydrit über Lösung zu Epsomit dar.
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HH: Diagramm Reflexe von Hexahydrit bei Lagerung einer Fritte mit Kieserit bei 50% bzw. 75%r.F. 

Obiges Diagramm: Setzt man eine MGSO-gesalzene Fritte einer Luftfeuchte von ca. 75% r.F. aus, so findet eine sehr schnelle Umwandlung zu Hexahydrit statt. Da die Deliqueszenz (Deliquesznzfeuchte von Kieserit ca. 60%r.F.) nicht gehemmt ist, wahrscheinlich über der Übergang Lösung. Bei 50% r.F. bildet sich keine Lösung, d.h es findet eine trockene Hydratation statt. Diese verläuft deutlich langsamer.

Weiteres Vorgehen: Verhalten der Deliqueszenz von Kieserit bei verschiedenen Feuchten.

Klärung der thermischen Effekte bei den Umwandlungen.

===================================================================

Deliqueszenz Epsomit   90.7%   (*) 
Deliqueszenz Hexahydrit  85.6% 
Deliqueszenz Kieserit   59.5% 
Hydratattion Kieserit-Hexahydrit  40.7%   (*) 
Hydratattion Hexahydrit-Epsomit   48.8%  (*)

Die Werte für Epsomit und Hexahydrit sind als ziemlich sicher anzusehen, die für die Gleichgewichte unter Beteiligung von Kieserit sind deutlich unsicherer (ca. ± 2-3% rF). 

Die mit (*) gekennzeichneten Phasengleichgewichte sind die stabilen.
===================================================================
Bremen:

Untersuchungen zu Goldbeschichtung siehe 1).

Bremen + OL:

Untersuchungsergebnisse an der Probe 0021 wurden diskutiert.

Deutungsversuch der Dekorrelationswelle:

Ähnlich wie bei der Bochumer Messung findet eine Hydratation über eine Lösung statt. Eventuell aber nur der zweite Übergang Hexahydrit->Lösung->Epsomit. Bei früheren Messungen wurde aber auch schon der Übergang nach Hexahydrit beobachtet (z.B. Probe 0009). Interessant ist, dass bei diesen Messungen der Vorgang nicht so schnell abläuft wie in HH oder Bochum. Eventuell behindert hier wirklich die Goldbeschichtung die Hydratation. 

Weiteres Vorgehen: Temperatursensoren an den Proben während der Messungen anbringen. Testmessungen ohne Beschichtung, mit Platin und dünneren Beschichtungen. Ansonsten Messungen noch unten stehender Anleitung. 

Im weiteren soll in allen Instituten an folgenden Messungen gearbeitet werden. 

Messanleitung A:

1) Trocknen wie gehabt.

2) Start der Messung bei trockener Luft

3) Sprung auf ca. 70% r.F., 1000 min halten

4) Sprung auf ca. 87% r.F., 1000 min halten

Für ges. Lösung und 2:1 Lösung.

Messanleitung B:

5) Trocknen wie gehabt.

6) Start der Messung bei trockener Luft

7) Sprung auf ca. 70% r.F., 1000 min halten

8) Sprung auf trockene Luft, 1000 min halten

Für ges. Lösung und 2:1 Lösung.

Im Dilatometer sollte während der Messungen eine zusätzliche Probe für Kirsten den Zyklus mitdruchlaufen.

Das nächste Treffen findet voraussichtlich Ende November/Anfang Dezember statt. Vorschläge dazu sind Mi. 26.11 und Mi. 1.12.

OL, 07.10.2004
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