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Das Vorhaben begann Ende Mai 1986 mit der Einstellung von Herrn
Dipl.-Ing. S. Vogler als wissenschaftlichem Mitarbeiter. Die im
Zweijahreszeitraum des Forschungsprojekts laut Antrag geplanten
Arbeitschritte sind im einzelnen:

1. Aufbau einer Druckkriechapparatur fir konstante Spannung
mit hoher Dehnungsaufldsung

2. Kriechgeschwindigkeit als Funktion der Dehnung in Abhang-
igkeit von Spannung und Temperatur

3. Untersuchung der Versetzungsstruktur als Funktion von Deh-
nung, Spannung und Temperatur

4. Untersuchung der Ubergangsverformung nach Spannungsinder-
ung

5. Modellierung des Kriechverhaltens
Im folgenden wird der Stand des Vorhabens zu diesen Punkten

dargestellt. Auferdem wird Uber zusdtzlich aufgenommene Messun-
gen der elektrischen Leitfdhigkeit berichtet.

1. Aufbau einer Druckkriechapparatur;fﬁr konstante Spannung mit
hoher Dehnungsaufldsung

Die fir die Druckkriechapparatur notwendigen Mef- und Datener-
fassungsgeridte sind zum gréften Teil beschafft. Die Fertigung
der mechanischen Teile hat sich jedoch aufgrund von Engpissen
in der Zentralwerkstatt der Technischen Fakultdt verzdgert, so
dap mit der Montage der Versuchseinrichtung erst ab August 1987

'begonnen werden kann. Es wurde deshalb der Umbau einer ur-

spriinglich fir Bruchuntersuchungen eingesetzten Apparatur
durchgefiihrt, mit der nun Druckversuche an Steinsalz bei kon-
stanter Last mdoglich sind. Da das DehnungsmefBsystem dieser
Apparatur nicht die flir Spannungswechselversuche notwendige
Glte besitzt, wurde ein Teil der Kriechversuche in einer Appa-
ratur eines anderen Projekts durchgefiihrt.

Die neue Apparatur wird folgende Eigenschaften besitzen:

- Nennkraft: 20 kN
- maximale Probenhdhe: 25 mm
- Dehnungsaufldsung: < 1072
- maximale rel. Spannungsabweichung: < 1 %
- Maximaltemperatur: 500 ©C

- Einrichtung zur Messung der elektrischen Leitfihigkeit.




Die letztgenannte Mefeinrichtung soll ermdglichen, die elektri-
sche Leitfahigkeit wahrend des Kriechens zu erfassen. Damit ist
die Mdglichkeit gegeben, auf Gefligednderungen, die die elektri-
sche Leitfahigkeit beeinflussen (z.B. Erhdéhung der Dichte ge-
loster Ionen durch Aufldsung ausgeschiedener Phasen, Anderung
der Versetzungsdichte) riickzuschlieBen.

2. Kriechgeschwindigkeit als Funktion der Dehnung in Abhangig-
keit von Spannung und Temperatur

Der gréfte Teil der im Berichtszeitraum durchgefiihrten Kriech-
versuche wurde bei 200 °C an feinkdrnigem Steinsalz aus dem
Salzberg Asse II (Na2-Speisesalz, 800 m Teufe) durchgefiuhrt.
Die Proben waren quaderformig mit den Abmessungen 1O ab =
1513 13 mm3. Fiir einige dieser Versuche sind in Bild 1 die
gemessenen Kriechraten als Funktion der Dehnung aufgetragen.
Ein Teil der Versuche wurde bei konstanter Last durchgefihrt.
Der dadurch bedingte Abfall der Kriechgeschwindigkeit wurde mit
der Beziehung 138 = n auf konstante Spannung korrigiert. Als
Spannung wurde dabei die bei der Enddehnung wirksame Spannung
gewahlt.

Erkennbar ist die unterschiedliche Form der Kriechkurven im
Ubergangsbereich (e < 0.1) fiir Versuche bei niedriger und bei
hoher Kriechrate. Dieser Unterschied bleibt auch fir Versuche
gleicher Spannung und unterschiedlicher Versuchstemperatur
erhalten (Bild 2). Dies 1l&Bt auf eine qualitative Anderung des
primdren Ubergangsbereiches mit der Kriechrate schlieBen. Eine
so starke Anderung der Form der log é-g-Kurve tritt in reinen
Stoffen mit niedriger Anfangsversetzungsdichte nicht auf. Es
liegt daher nahe, den Grund fir die Formanderung entweder auf
hohe Anfangsversetzungsdichte oder auf geldste Verunreinigungen
zurlickzufihren. Welcher der beiden mdglichen Griinde zutrifft,
kann noch nicht abschliefend gesagt werden. Allerdings spricht
die starke Temperaturabhi3ngigkeit der Kriechkurvenform fiir
einen EinfluB geldster Atome, deren mischkristallhdrtende Wir-
kung temperaturabhdngig ist.

Ein stationdrer Verformungszustand wurde nur bei solchen Versu-
chen anndhernd erreicht, die bis zu Stauchungen Ulber 20% ver-
formt wurden. Eine Verklirzung des Ubergangsbereiches bei klei-
nen Kriechraten konnte bisher noch nicht festgestellt werden,
obwohl diese zu erwarten ist, da das natlirliche Steinsalz eine
Subkornstruktur enthalt, deren Grdfe der bei einer Spannung von
etwa 2 MPa sich einstellenden stationdren Struktur entspricht.
Die Kriechkurve eines zur Zeit laufenden Versuchs (T = 200 °¢C)
bei einer Spannung von 6 MPa zeigt bisher (& = 7.5%) einen zu




den Versuchen bei 6,8 und 7,5 MPa (Bild 1) kongruenten Ver-
lauf. Auch bei 150 °C und 10 MPa ist der Ubergangsbereich bei
7% noch nicht zu Ende (Bild 2).

Die bei 200 °C und einer Dehnung von 3% gemessenen Kriechraten
(Bild 3) 1lagen erwartungsgemaPf deutlich Uber den stationaren
Werten der BGR-Versuche, die sich durch ein Kriechgesetz der
Form

¢ = A exp(—g2p) o° (1)

beschreiben 1lassen. Mit zunehmender Dehnung ndhern sich die
Werte dem BGR-Kriechgesetz an (Bilder 4,5). Eine Zusammenstel-
lung der e-Werte bei ¢ = 0.2 und der stationiren Werte aus
BGR-Versuchen bei verschiedenen Temperaturen zeigt Bild 6. Da-
raus wird deutlich, daB das Potenzgesetz (1) fir Spannungen
Uiber 10 MPa nicht mehr anwendbar ist.

Zur Bestimmung der Spannungsabhingigkeit der Kriechrate wurden
einige Lastwechselversuche bei 200 °C und 250 °C im Deh-
nungsbereich 8% - 22% durchgefihrt (Bild 7). Es ergaben sich
die in Bild 8 eingezeichneten Werte. Der gestrichelte Verlauf
des Spannungsexponenten wurde der log é-log o-Darstellung (Bild
6) durch graphische Differentiation entnommen. Vergleicht man
alle Daten fiir den Bereich niedriger Temperaturen (<523 K), und
berlicksichtigt den relativ grofen Fehler beil der graphischen
Differentiation, so ist festzustellen, dap der Spannungsexpo-
nent mit zunehmender Spannung deutlich ansteigt. Die Daten fiir
773 K sind hier insofern nicht relevant, da es bei dieser Tem-
peratur bereits zur Aufldsung von Ausscheidungen wahrend des
Eriechens (s. Abschnitt 6.) und damit zu einer =zeitabhingigen
Verdanderung des Kriechwiderstandes kommt.

Die Grundlage fur die bis jetzt vorliegenden Werte der effekti-
ven Aktivierungsenergie bilden drei Kriechversuche bei 150 °C,
200 °C und 250 °C (s. Bild 2). Daraus ergibt sich ein Wert wvon
rund Q.¢¢ = 1,45 eV, der in Bild 9 zusammen mit Literaturwerten
dargestellt ist.

3. Untersuchung der Versetzungsstrﬁktur als Funktion von Deh-
nung, Spannung und Temperatur

Die Messung der Subkorngréfe des unverformten Probenmaterials
ergab Werte zwischen 90 pum und 130 pum. Dies entspricht beil
Zugrundelegung der Ergebnisse von Eggeler und Blum einer bei
der Halokinese wirksamen Vergleichsspannung von etwa 2 MPa.
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Zur Untersuchung der Entwicklung der Versetzungsstruktur mit
der Dehnung wurde eine Serie von vier Kriechversuchen mit ei-
ner Endspannung von 9 MPa und den Enddehnungen 4%, 6%, 10% und
15% durchgefithrt. Danach wurde mit dem Schnittlinienverfahren
die mittlere Sehnenlidnge bestimmt, die ein Map fir die mittlere
Subkorngrdéfe ist. Fiar Jjeden MepPpunkt der Versetzungsdichte Qi
im Subkorninneren wurden ca. 20 Einzelmessungen an Subkornern
eines Korns gemacht. Beide Grdpen wurden in Ebenen parallel zur
Beanspruchungsrichtung ausgewertet. Ihre Entwicklung mit der
Dehnung ist aus Bild 10 ersichtlich. Die teilweise starke
Streuung der Ergebnisse kann auf den systematischen Fehler zu-
riickgefilhrt werden, der damit verbunden ist, dap die untersuch-
ten Kdrner je nach ihrer Orientierung in unterschiedlicher Wei-
se angedtzt werden. Die bei einer Stauchung von 4% gemessene
Subkorngrdpe entspricht der des Ausgangsmaterials. Der statio-
nire Wert fir eine Spannung von 9 MPa lage etwa bei 22 um. Die
gemessenen Sehnenldngen bei ¢ = 10% und ¢ = 15% entsprechen
diesem Wert recht gut. Im Gegensatz zur Ausgangssubstruktur
sind die neuen Subkdrner bei Dehnungen unter 15% noch nicht
gleichachsig. Sie bilden bevorzugt schachbrettartige Muster
aus, welche in einem Winkel von etwa 45° zur Druckrichtung
orientiert sind (Bild 11).

Bei ¢ = 6% wurden innerhaldb eines Korns nebeneinander Berei-
che mit der groben Ausgangsstruktur und der viel feineren,
neuen Substruktur beobachtet. Dabei waren in den Gebieten mit
der feinen Substruktur teilweise noch die Grenzen der alten,
gleichachsigen Subkdrner erkennbar. Beide Tatsachen sprechen
dafiir, dap sich der Ubergang von der Ausgangsstruktur zum neuen
stationédren Subkorngefiige nicht durch das kontinuierliche
Schrumpfen der Subkdrner vollzieht. Die Umbildung erfolgt viel-
ﬁehr durch das Anwachsen des Volumenbruchteils mit neuer Struk-
tur, deren Korngrépe sich bei diesem Prozep nicht &nderte. Bei
weiteren Untersuchungen sollte versucht werden, den Volumen-
bruchteil mit neuer Struktur zur erfassen. Dieser scheint ein
besseres Map zur Charakterisierung der Strukturumbildung zu
sein als L. Die gefundenen Versetzungsdichten 1liegen im Be-
reich der Vergleichswerte (Eggeler, Blum). Da in den vermesse-
nen Proben jedoch meist nur ein oder zwei Korner anatzbar
waren, sind die bisher vorliegenden Messungen noch nicht aus-
reichend.




4. Untersuchung der Ubergangsverformung nach Spannungsanderung

Das elastische Verhalten und die Probenreaktion unmittelbar
nach der Entlastung wurde mit der Diptest-Technik untersucht.
Bei dieser Methode wird im Laufe eines Kriechversuchs die
Spannung mdglichst schnell und schwingungsarm auf ein tieferes
Niveau abgesenkt. Mit einer schnellen digitalen Datenerfassung
ist es mdglich, den aus dieser Entlastung resultierenden
Spannungs- und Dehnungsverlauf mit sehr geringenm Zeitversatz zu
messen und zu korrelieren (Bild 12).

Wird dabei im linearen Bereich des o-¢-Verlaufes (Bild 13) eine
mit dem dynamischen E-Modul vergleichbare Steigung gefunden, so
ist es mdglich, die elastischen und nichtelastischen Dehnungs-
anteile zu separieren. Durch Variation des Entlastungsgrades an
verschiedenen Punkten einer Kriechkurve kann man die dort wirk-
same effektive Spannung " ermitteln.

. . * .
7zur Bestimmung der effektiven Spannung o bzw. der 1nneren
* s a s
Spannung oj (¢ =g - oi) ist die genaue Kenntnis des Deh-
nungsverlaufs unmittelbar nach der Entlastung notwendig. Die

wichtigsten daraus bestimmbaren Grépen sind in Bild 14 erlau-
tert. '

-

4.1 Elastisches Verhalten

In Bild 15 sind die gemessenen maximalen Riickdehnungen als
Funktion des Spannungssprungs aufgetragen. Bis zu einem Entlas-
tungsgrad, der der effektiven Spannung entspricht, sollten die
MeBpunkte auf der elastischen Gerade liegen. Beil Abweichungen
davon liegt nichtelastisches Verhalten vor. In das Bild ist zum
Vergleich eine elastische Gerade fir einen E-Modul von 30,9 GPa
eingetragen. Dieser wurde aus dem RT-Wert von 35 Gpa fir natlr-
liches Steinsalz und der Temperaturabh@ngigkeit des Schub-
moduls fiir NaCl-Einkristalle (Landolt-Bornstein) errechnet. Aus
den Entlastungskurven der Diptests bei dieser Temperatur wurden
die in Bild 16 dargestellten Werte ermittelt. Dap diese etwas
kleiner als der unrelaxierte E-Modul sind, 1&Bt vermuten, dap
bereits wahrend der Entlastungd rasche nichtelastische Riickdeh-
nung ablauft. In Bild 15 jst auch eine Gerade mit der Steigung
des relaxierten E-Moduls E,. von (26 + 1) GPa eingetragen.




4.2 Nichtelastische Riickdehnung

Die s-t-Kurven einiger Diptests, die im Laufe eines Kriechver-—
suchs bei 15 MPa bei Dehnungen zwischen 15% und 22% durchge-
fiihrt wurden, zeigt Bild 17. Bei den grdferen Entlastungsgraden
wurde die maximale Riickdehnung nicht erfaBt, da die gewahlte
Zeitspanne der Messung zu klein war. Der Wert der effektiven
Spannung o* S8gd%. 05 hangt von der Wahl der elastischen Be-
zugsgeraden in Bild 15 ab. Wird die Gerade mit dem unrelaxier-
ten E-Modul als Bezugsgerade gewahlt, ist o3 nahe am Wert der
angelegten Spannung o, da schon bei geringen Entlastungen
nichtelastische Riickdehnung auftritt (s. auch Bild 13). Danach
ist o¥ « 0. Wird andererseits die Gerade mit E. der Bestimmung
zeitabhingiger nichtelastischer Riickdehnung zugrunde gelegt,
ergibt sich gy 2 0,6 ¢ uEd damit o < 0,4 o. Die beiden ange-
sprochenen Werte von ¢ haben unterschiedliche physikalische
Bedeutung. Die Diskussion hiertber soll solange zurlickgestellt
werden, bis der Wert von E durch eigene Messungen (Elastomat)

bestitigt worden ist.

4.3 Transientes Vorwartskriechen

Die Untersuchung der sekunddren Obergangskriechens nach starker
Spannungsreduktion beschrankt sich bisher auf 6 Versuche bei
200 °C (Bild 18). Die Entlastungen wurden dabei am Beginn
(3% < ¢ < 4%) des primaren Ubergangsbereiches und bei etwa 15%
Dehnung durchgefiithrt. Die Entlastungen betrugen: ‘

Oq: Oq: 02/01:
Versuche 1 und 4: 15 MPa 8 MPa 0,53
Versuche 2 und 5: 15 MPa 9 MPa 0,60
Versuche 3 und 6: 17.6 MPa 9 MPa 0,51

zur Verdeutlichung der Transientenform sind die Kriechkurven
nach der Entlastung in Bild 19 vergrdpert dargestellt. Zunachst
ist bei allen Versuchen unmittelbar nach der Entlastung eine
nichtelastische Rickverformung (s. Abschnitt 4.2) beobachtbar,
die in der logarithmischen Auftragung jedoch nicht erscheint.
Der Riickdehnung folgt ein kurzer Dehnungsbereich, in dessen
Verlauf die Kriechrate einen Maximalwert émax annimmt. Mit
diesem beginnt der in Bild 19 dargestellte Ubergangsbereich.
Allerdings war es aufgrund ungenigender Dehnungsauflésung
nicht méglich, émax exakt zu bestimmen. Die gemessenen Werte
sind vielmehr als untere Grenze von émax zu betrachten. Nach
dem anschliependen Minimum steigt die Kriechrate wieder um ca.
1,5 Grépenordnungen an und nahert sich der Kriechgeschwindig-




keit, die sich bei einem Versuch mit konstanter Spannung G5
ergeben hitte.

Der Dehnungsbereich bis zum Erreichen des Minimums liegt unter
0,1 % und scheint bei den Entlastungen bei 15% etwas grdfer zu
sein. Die Dehnungsspanne vom Punkt der Entlastung bis zum Ein-
minden in die Bezugskurve (bei x~ 9 MPa) ohne Entlastung 1liegt
bei mindestens 2%. Ein Einflup des Entlastungsgrades auf das
Ubergangsverhalten 1&4pt sich im Rahmen der durchgefiihrten,
relativ kleinen Variation nicht festellen.

5. Modellierung des Kriechverhaltens

Die Modellierung wurde bisher auf der Basis des Verbundmodells
(Mughrabi) durchgefiihrt. Dieses Modell liefert einen aussichts-
reichen Ansatz, die experimentell beobachteten Ergebnisse zu
beschreiben. Es wird durch den in Bild 20 dargestellten Ersatz-
korper reprasentiert. Er stellt eine mechanische Parallelschal-
_ tung 2zweier Bereiche mit unterschiedlichem Veformungsverhalten
dar. Das Subkorninnere stellt den weichen und die Subkorngren-—
zen mit ihrer unmittelbaren Umgebung den harten Bereich dar.
Das elastische Verhalten beider Bereiche ist gleich und wird
durch den Elastizit&tsmodul beschrieben. Die. gewichtete
Summierung der lokalen Spannungen 0. und Sy ergibt die &uBere
Spannung o (Mughrabi):

ezald = fh) +x8phfpes © (2)
(cs, Op* Effektive Spannungen im harten bzw. weichen Bereich

fh: Volumenbruchteil des harten Bereiches)

Die nichtelastischen lokalen Verformungsgeschwindigkeiten wer-
den durch zwei verschiedene Kriechgesetze beschrieben. Wird das
Klettern von Stufenversetzungen als geschwindigkeitsbestimmen-
der Schritt im harten Bereich angenommen, so erhdlt man eine
lineare Abhangigkeit der Kriechrate von der Spannung:

é - kh Gh (3)
Wenn thermisch aktiviertes Gleiten die Verformung im weichen

Bereich kontrolliert, gilt:

¢, = kg son(og) [exp(FRE og) - 1] (4)

(b: Burgersvektor,
k: Boltzmannkonstante,
M: Taylorfaktor)




Bei mechanischer Parallelschaltung ist die Gesamtdehnung in
beiden Bereichen gleich:

¢ = 0 /E + g = oh/E + ey (5)

s
{ss, €Lt Plastische Dehnungen im weichen bzw. harten Bereich)
Die wunterschiedlichen Verformungswiderstinde ((3),(4)) fihren
dazu, daPB sich auch bei konstanter &uBerer Spannung o im harten
und im weichen Bereich verschiedene plastische Dehnungen ein-
stellen. Dieser Dehnungsunterschied fiihrt zu einer Spannungser-
hoéhung im harten und zu einer Spannungserniedrigung im weichen
Bereich ((2),(5)):

Og = 0 - G (6)

= o + og (7)

Q
=3
|

(0p: Rickspannung,

Og: Vorwdrtsspannung)

Diese raumliche Spannungsverteilung ist in Bild 2la schematisch
dargestellt.

5.1 Modellierung der primaren Ubergangsbereiche

Bei konstanter &uperer Spannung stellen sich im weichen und im
harten Bereich die gleichen Kriechgeschwindigkeiten ein. Die
plastische Gesamtdehnrate ergibt sich zu:

Die Verformung im weichen Bereich bestimmt also dann wegen
dessen hohen Volumenbruchteils die Gesamtkriechrate. Wird im
Laufe der Dehnung der Volumenbruchteil des harten Bereiches
Z+B. durch den Aufbau einer neuen, dichteren Substruktur er-
hdéht, fihrt dies zu einer Erniedrigung der Spannung im weichen
Bereich. Fiir die Modellierung wurde ein exponentielles Abklin-

gen von g, angenommen:
ggim OgDip * bag g °s,st) exp(-¢/k) (9)
(cs POz unpt Start- bzw. stationarer Wert der Spannung im wei-
' : chen Bereich
k: Abklingkonstante)




Wird diese Dehnungsabhingigkeit der effektiven Spannung @5 - i
das Kriechgesetz des weichen Bereiches ((4)) eingesetzt, erhilt
man folgende Beziehung fiir die Gesamtkriechrate:

log«g r=ielog ést + log (éo/ést) exp(-g/k) (10)

(éo, Est: Start- bzw. stationd@rer Wert der Kriechgeschwindig-
keit)

Eine Anpassung dieser Funktion an den priméren Ubergangsbe-
reich einiger bei 200 °C gemessener Kriechkurven 1liefert das
in Bild 22 dargestellte Ergebnis. Die qualitative Formanderung
des Ubergangsbereichs bei hohen Verformungsgeschwindigkeiten
spiegelt sich im Anstieg der Abklingkonstante k bei hohen
Spannungen wieder (Bild 22a).

5.2 Modellierung der sekunddren Ubergangsbereiche nach starker
Entlastung

Wird der Modellkodrper stark entlastet, dann liegt unmittelbar
nach dem Spannungssprung eine Spannungsverteilung vor, die
noch nicht dem neuen Gleichgewicht entspricht (Bild 21 b). Die
Transienten der Kriechraten werden u. a. durch die nun folgende
Spannungsumverteilung auf die neuen stationaren Werte bestimmt.
Die GroBe der Entlastung beeinflupft dabei die Form des Uber-
gangsbereiches. Ist die Entlastung so grof, daf die effektive
Spannung im weichen Bereich o, stark negativ wird, so wird dort
eine nichtelastische Rickdehnung ablaufen, die auch makrosko-
pisch beobachtbar ist.

In Bild 23 ist der zeitliche Dehnungsverlauf und die zugehodrige
Kriechkurve eines solchen Spannungswechsels schematisch darge-
stellt. Im Zuge der Spannungsumverteilung wird der weiche
Bereich nach der Riickverformung (zwischen Punkt 1 und 2) anna-
hernd spannungsfrei und verformt sich nur noch sehr langsam.
Hier wird nun die Kriechrate des harten Bereichs fir die mak-
roskopische Verformung bestimmend. Diese ist zu diesem Zeit-
punkt aufgrund des hohen Wertes von oy so groBf, dap sie trotz
des kleinen Volumenbruchteils £, die Verformung im weichen
Bereich iiberdeckt. Die Gesamtkriechrate steigt deshalb auf po-
sitive Werte an und erreicht schlieflich ein Maximum (Punkt 3).
Die Spannung o. im weichén Bereich hat in der Zwischenzeit wie-
der positive Werte erreicht, so daB &, wieder zunehmend an
Einflup gewinnt. Die Gesamtkriechrate fallt dabei innerhalb ei-
nes kleinen Dehnungsbereiches auf den Wert von és ab (Punkt 4).
Der Rest der Transienten wird nun nur noch von der Kriechrate
im weichen Bereich bestimmt, die sich mit o, allmihlich dem

=

neuen stationdren Wert nahert.




Der fir die Modellierung notwendige Wert der Aktivierungsfliche
A a wurde aus kleinen Entlastungen bestimmt (Bild 24). Er wird
aus dem Verhaltnis der Kriechraten vor und unmittelbar nach der
Entlastung errechnet und stellt ein Map fir die Spannungsabhan-
gigkeit der Kriechrate bei konstanter Struktur dar:

d 1ln ¢ _ bAa
do = MkT (11)

Flir eine Ausgangsspannung von 15 MPa ergibt sich fiir den Faktor
%%% ein Wert von etwa 1,4 MPa_l. Die Riickspannung im weichen
Bereich vor der Entlastung wurde zu Qe 0,65 o und der Volu-
menbruchteil des harten Bereiches zu fh = 0,1 angesetzt. Aus
diesen Annahmen ergibt sich die in Bild 25 gezeigte &-Transien-
te flr die Simulation einer Entlastung von 15 MPa auf 8 MPa.

Der Vergleich mit den gemessenen Kriechraten (Bild 19, Nr.4)
zeigt eine qualitative Ubereinstimmung der Kurvenform. Diese
darf jedoch nicht ilberbewertet werden, well die mit der Span-
nungsreduktion verbundene Anderung der Versetzungstruktur nicht
berilicksichtigt wird. Dementsprechend ist die berechnete Uber-
gangsbereichsdehnung zu klein. In zukinftigen Rechnungen muf
dieses berlicksichtigt werden. Es sei hier angemerkt, daB das
vorgestellte Modell auch fir die physikalische Interpretation

der Kenngréfe o; (Abschnitt 4.2) von Bedeutung ist.

6. Elektrische Leitfahigkeit

Im Berichtszeitraum wurden an verschiedenen Steinsalzsorten
Messungen der elektrischen Leitfahigkeit durchgefiihrt mit dem
Ziel, festzustellen, ob und in welchem Umfang das Kriechverhal-
ten bei erhdhter Temperatur mit der elektrischen Leitfahigkeit
korreliert werden kann. Die Ergebnisse wurden in Arrhenius-
Auftragungen dargestellt, aus denen sich unmittelbar die Akti-
vierungsenergien des Elementarprozesses bestimmmen lassen, der
fiir den Ladungstransport verantwortlich ist. Eingetragen sind
jeweils nur die wahrend der Abkilhlphase gemessenen Leitfahig-
keiten, da wahrend der Aufheizphase Kontaktierungsprobleme

nicht ausgeschlossen sind.

Bei niedrigen Temperaturen wird die Leitfdhigkeit o ; im we-
sentlichen durch extrinsische Leerstellen getragen, die durch
hdherwertige Verunreinigungskationen induziert werden. Bei na-
tiirlichem Steinsalz diirften zweiwertige Ca-Kationen die wich-
tigste Verunreinigung sein. Deren Konzentration ist bei niedri-
gen Temperaturen konstant. Die Temperaturabhangigkeit von o,y
wird in diesem Bereich deshalb allein durch die Wanderungsent-
halpie AH, des langsameren Ladungstrégers bestimmt. Aus einigen

10




HMessungen (Bild 26-29) wurde fir AHW ein Wert von etwa 0,88 eV
ermittelt. Dieser stimmt gut mit der Wanderungsenthalpie des
Chlorions ilberein (Stptitz, Teltow).

Pei hoheren Temperaturen kann die Gleichgewichtskonzentration
der Eigenleerstellen iiber der von Fremdleerstellen liegen. Die
Aktivierungsenergie des dann dominierenden Prozesses der Eigen-
feitung setzt sich aus der halben Enthalpie AHb zur Bildung
zines Leerstellenpaares und der Wanderungsenthalpie AHW zusam-—
men. Als Vergleichskurve fiir diesen intrinsischen Bereich wurde
die dintrinsische Leitf&higkeit eines schwach CaClz—dotierten
Zinkristalls eingetragen, die in einer &hnlichen Apparatur
gemessen wurde (Eckert). Die bei hohen Temperaturen gemessenen
Leitfdhigkeit der unterguchten Steinsalzproben zeigen bezliglich
ihrer Steigung ein recht uneinheitliches Bild. Die absoluten
Werte liegen hier deutlich Uber denen des Einkristalls. Diese
Tatsache spricht dafir, dap bei hohen Temperaturen durch die
Lésung ausgeschiedener Phasen (Anhydrit) die Konzentration von
cat*_Kationen und damit die Leitfadhigkeit kontinuierlich erhdht
wird, was 2zu einer Uberdeckung des intrinsischen Bereiches
fahrt.

An 6 Proben aus dem Material, an dem die Kriechversuche durch-
gefihrt wurden (Na2, Asse), wurde die Leitfdhigkeit wahrend der
Abkithlphase (nach dem Aufheizen auf verschiedene Maximaltempe-
raturen) registriert (Bild 26). Es zeigt sich, daB bereits ab
Temperaturen oberhalb 500 °C die Leitfdhigkeit drastisch mit

der Zeit ansteigt.

Um festzustellen, ob Leitfdhigkeitsmessungen Riickschlisse auf
den Kriechwiderstand verschiedener Salzsorten zulassen, wurden
die Messungen in Bild 27-29 durchgefiihrt. Die Numerierung der
einzelnen Mepdurchgiange bezieht sich auf die in Bild 30 darge-
stellten Temperaturzyklen. Messungen an einer Probe aus dem
Salzstock Gorleben (z2HS2) sind in Bild 27 dargestellt. Diese
Salzsorte zeigt im allgemeinen einen kleinen Kriechwiderstand.
Bereits eine kurze Aufheizung auf ca. 470 °C fihrte hier zu
einer mefbaren Erhdhung der Leitfdhigkeit. Die nachfolgenden
Zyklen an der gleichen Probe mit noch hdéheren Maximaltempera-
turen und Haltezeiten von jeweils 100 Minuten erhdhten o,y um

den Faktor 35.

Vergleichsmessungen zwischen Steinsalzsorten, beili denen nied-
rige (Salzstock Sarstedt) bzw. hohe Kriechraten (Gorleben)
gemessen werden, zeigen keine systematische Korrelation zwi-
schen Kriechrate und Leitfdhigkeit. Bel diesen Messungen wurden
jeweils 2 Proben einer Salzart dem gleichen Temperaturprogramm
den Proben aus dem Salzstock Sarstedt (Bild

unterworfen. Beil




2%} lagen die Leitfadhigkeiten generell unter denen des Materi-
is aus Gorleben (Bild 28). Wirde der hdhere Kriechwiderstand
= Sarstedter Salzes durch die hartende Wirkung zwei- oder
erwertiger Fremdkationen verursacht, miifte dieses Salz je-
doch die hohere Leitfdhigkeit zeigen.

‘ine abschliefende Bewertung dieser Ergebnisse ist noch nicht
lich. Aus einer friheren Untersuchung (Eckert) ist klar, daB
e drastische Erhdhung der elektrischen Leitfadhigkeit durch
e Warmebehandlung eine drastische Erhdéhung des Kriechwider-
ndes bewirkt. Es ist méglich, daPp durch die an den in den
Bildern 28 und 29 dargestellten Proben durchgefihrten Warmebe-
handlungen die Leitfdhigkeit bereits gegeniiber den Bedingungen

Kriechversuchs verdndert worden ist.

Erlangen, 31.07.87
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Bild 1: Kriechkurven einigér IWWl-Versuche an feinkdrnigem ﬁaz—

Salz (Asse) bei 200 °C. Die Versuche bei 15 MPa und 9

MPa wurden bei konstanter Last gemessen und auf die bei

Versuchsende tatsédchlich wirksame Spannung korrigiert

(s. Text).
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Bild 2: Kriechkurven gleicher Spannung bei 150 °C, 200 °C und
250 °C. -
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BGR, unterschiedliche Herkunft:
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Bild 6: Vergleich der Kriechraten bei & = - 0.2 mit den statio-
niren Kriechraten aus Versuchen der BGR (BGR).
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Bild 14: Erlauterung der Mepgrdpen beim Diptest.
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