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1. Anlass

Ein relevanter Eingangsparameter zur Ermittlung des Haldenwasseranfalls und der
Restinfiltration ist der aufhaldungsbedingte Beitrag aus der anhaftenden Feuchte des Rickstands
(restfeuchtebedingter Haldenwasseranfall). In der  Vergangenheit  wurde im
Genehmigungsverfahren zur Haldenerweiterung Hattorf ein freier Wassergehalt von 3,5 %
berlcksichtigt. Im Rahmen des Genehmigungsverfahrens fir die Haldenerweiterung Wintershall
wurde im Sinne eines konservativen Ansatzes das freie Wasser in Hohe der Restfeuchte des
Rickstands von rd. 4 % ohne Berlcksichtigung des Haftwassers angesetzt, und der
Restinfiltration im Anschittungsbereich der Erweiterung an die Bestandshalde zugeschlagen.

Um denjenigen fur die Haldenwasserbilanz relevanten Anteil der Restfeuchte zu ermitteln, der
als freier Wassergehalt in die Berechnungen eingeht, und die vorgenannten Betrachtungen weiter
zu konkretisieren, wurden, wie bereits im RBP WI-27/12, Bd. 1.1, Anhang 2, angekindigt,
erganzende Analysen und Betrachtungen vorgenommen. Diese basieren einerseits auf den im
Rahmen der Haldenbohrungen an den Standorten Hattorf und Wintershall gewonnenen Daten,
welche durch die IBeWa Ingenieurpartnerschaft fur Bergbau, Wasser und Deponietechnik (Im
Folgenden: IBeWa) im Hinblick auf das Retardationsvermdgen des Ruckstands ausgewertet
wurden, und andererseits auf der verbesserten Datenlage, die sich aus der regelmaRigen
Messung der Restfeuchte des frischen Rickstands mittels Karl-Fischer-Titration gem. NB 4.2.1.5
des PFB vom 10.09.2020 (34 HEF 76 d 40-11-325-34/496) ergibt. Eine vergleichbare
regelmafiige Messung findet parallel seit November 2020 auch am Standort Hattorf statt. Im
Ergebnis dieser erganzenden Betrachtungen wurde der freie Wassergehalt als
Eingangsparameter der Haldenwasserbilanz abgeleitet. Die Herleitung wird nachfolgend
dargelegt.

2. Begriffsdefinitionen
Nachfolgende Begrifflichkeiten finden in dieser Unterlage im Zusammenhang mit der Ermittlung
des freien Wassergehalts Anwendung. Weitergehende Definitionen und Erlauterungen enthalt

das Glossar in Anlage 2.

Haftwasser (-gehalt) Anteil des im Porenraum enthaltenen Wassers (H20), das unter
Luftdruckbedingungen  (Atmospharischer Druck) gegen die
Schwerkraft gehalten wird (nicht entwasserbarer, immobiler Anteil),
adsorptiv und/oder kapillar gebunden

Bestimmungsmethode Wassergehalt: Karl-Fischer-Titration
(Methode K+S 0785.02)

Whw

Freies Wasser/ freier | Entwasserbarer (mobiler) Anteil des im Porenraum enthaltenen
Wassers. Bilanzwirksamer Parameter der Haldenwasserbilanz.
Ermittelt als Differenz aus Porenwassert- und Haftwassergehalt?:
(WfW) Wiw = Ww - Whw

Wassergehalt
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Porenwasser Gesamtes im Porenraum der Ruckstdnde enthaltenes Wasser,
Summe aus Haftwasser? und freiem Wasser/Wassergehaltt. Das
Wasser ist nicht chemisch gebunden.

Bestimmungsmethode:  Karl-Fischer-Titration (Methode K+S

(Ww)

0785.02)
Synonyme: Wassergehalt, Wassergehalt nach Karl Fischer (s.
Anlage 1), in-situ-Wassergehalt (wow; = Porenwassergehalte,

ermittelt an Bohrkernmaterial der Haldenbohrungen)

Restfeuchte Wassergehalt der Ruckstandsstrome bei Aufhaldung, in der
betrieblichen Praxis i.d.R. bestimmt durch Trocknung bei 105°C.
Aufgrund der methodenbedingten teilweisen Freisetzung von
Kristallwasser wahrend der Trocknung ist die Angabe nicht geeignet
als Eingangsparameter der Haldenwasserbilanz (vgl. auch Tabelle
1); daher erfolgten  erganzende  Bestimmungen  des
Porenwassergehaltst mittels Karl-Fischer-Titration.

Die Restfeuchte der Rickstande (ermittelt durch Trocknung bei
105°C) betragt an den Standorten Hattorf und Wintershall rd. 4 -
6 Ma.-%. Fir den Standort Wintershall besteht gemafR des
planfestgestellten RBP 27/12 als Bestandteil des Vorsorge- und
Schutzkonzeptes im Hinblick auf Schittauslaufer die Vorgabe,
Ruckstande mit einer Restfeuchte von > 7°Ma.-% ausschlief3lich auf
dem Haldentop aufzubringen und nicht Gber die Flanke abzuwerfen.
Daher wird die Restfeuchte kontinuierlich tberwacht.

Kristallwasser Mineralogisch in den Rickstand eingebundenes Wasser.
Unterscheidung zwischen schwach gebundenem (z.B. an
Glaubersalz) und stark gebundenem Kristallwasser (z.B. an
Kieserit). Ersteres wird unter Analysebedingungen bereits bei
Trocknung bei 105°C freigesetzt, weshalb diese Methode zur
Bestimmung des Porenwassergehalts ungeeignet ist. Stark
gebundenes Kristallwasser wird erst bei der Gluhverlustbestimmung
bei 55°C erfasst.

Der Kristallwasseranteil wird als Differenz aus Gesamtwassert und
Porenwassergehalt? ermittelt.

Gesamtwasser (-gehalt) | Summe aus Porenwasser? und Kristallwassert. Bestimmung durch
Trocknung bei 550°C (Glihverlustbestimmung).

Hinweis: In Band 3.17 bzw. 3.15 der Antragsunterlagen zur Haldenerweiterung Hattorf und
Wintershall wird, von der hier vorgenommenen Definition abweichend, zwischen Glihverlust und
Gesamtwassergehalt unterschieden, wobei ersterer sich auf die Feuchtmasse bezieht und
letzterer auf die Trockenmasse umgerechnet wurde.

Alle Angaben erfolgen hier, sofern nicht anders angegeben, zur Vergleichbarkeit in Masse-%
(Ma.-%) mit Bezug auf die Feuchtmasse der Originalsubstanz. Es handelt sich dabei jeweils um
H.O. Im Rickstand liegt die anhaftende Feuchte in der Regel jedoch als L6sung vor, was Uber

einen Aufsalzungsfaktor separat in der Haldenwasserbilanz bertcksichtigt ist.
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3. Zusammensetzung des aufgehaldeten Ruckstands und relevante Prozesse
nach Ablagerung

Abbildung 1 zeigt die mineralogische Zusammensetzung der Ruckstande zur Aufhaldung auf den

Halden Hattorf und Wintershall. Mit Ausnahme des Kieserits sowie des am Standort Hattorf in

geringer Menge vorhandenen Carnallits umfasst der frische Rickstand keine

kristallwasserhaltigen Phasen. Der trockene ESTA-Ruckstand wird zur Vermeidung der

Staubbildung bei Aufhaldung an beiden Standorten angefeuchtet; die Rickstande aus der

Nassaufbereitung verfiigen aufbereitungsbedingt jeweils Uber eine Restfeuchte.
ESTA- Riickstandshalde Hattorf: Halde IV, Wintershall:

Rickstandszusammensetzung bei Aufhaldung Rickstandszusammensetzung bei Aufhaldung

191" 2% 2% 1,50%

\\ « Halit (NaCl)
- Kieserit (MgSO4*H20)

Sylvin (KCI) Anhydrit (CaS04)
= Carnallit (KMgCI3*6H20) « sonstige Minerale incl
2 % Tonminerale
sonstige Minerale incl
Anhydrit/Tonminerale

Abbildung 1 mineralogische Rickstandszusammensetzung der Standorte Hattorf und Wintershall zur
Aufhaldung auf der ESTA-Halde Hattorf und der Halde IV, Wintershall (Quelle: /1/, /2/).

1%

« Halit (NaCl)
* Kieserit (MgS04*H20)

Sylvin (KCI)

Seit Herbst 2020 erfolgt zweimal wochentlich die Bestimmung des Porenwassergehalts (Ww abwurf)
an Proben des frisch geschitteten Riickstandsmaterials der Halden Hattorf und Wintershall
mittels Karl-Fischer-Titration; am Standort Wintershall gem. NB 4.2.1.3. Aus den Daten in Anhang
1 ergibt sich ein Mittelwert des Porenwassergehalts von 4,8 Ma.-% fir Hattorf (3,4 - 6,8 Ma.-%;
N= 38) und 5,3 Ma.-% fur Wintershall (4,1 - 6,5 Ma.-%; N = 57). In Summe Uber beide Standorte
ergibt sich ein Mittelwert von 5,1 Ma.-% (3,4 — 6,8%; N= 95). Fir die Betrachtungen im Rahmen

der Haldenwasserbilanzierung wird ein ganzzahliger Wert von 5 Ma.-% angesetzt.

Eine erganzende, exemplarisch durchgefiihrte Bestimmung des Gesamtwassergehaltes am
28.04.2021 an den Rickstandsproben beider Standorte ergab die in Tabelle 1 dargestellten
Werte (siehe Anlage 3). Anhand der Daten kann durch Differenzbildung aus den Ergebnissen zu
Gesamtwasser und Porenwasser aus der Ermittlung des Glihverlustes und der Karl-Fischer-
Titration ein Kristallwassergehalt der Rickstande von 1,7 Ma.-% (HA) bzw. 1,8 Ma.-% (WI)
ermittelt werden. Der Ruckstand enthalt gem. Abbildung 1 u.a. rd. 5% hydratisierungsfahigen
Kieserit. Aus der einschlagigen Literatur und friheren Untersuchungen ist bekannt, dass die
Hydratisierung des Kieserits (in Abhéngigkeit von dessen Aufschlussgrad) sehr schnell ablaufen
kann, und ggf. bereits im Zeitraum zwischen Probenahme und Feuchtebestimmung bzw. im Zuge
der Probenvorbereitung fiir Laboranalysen erfolgt. Dies kann zur Uberschatzung des
Kristallwassergehalts der frischen Ruckstdande am Abwurf fihren (Bildung von Hexahydrit
(MgS0O4*6H.0) oder Epsomit (MgSO4*7H.0O) unter Einbindung von Wasser).
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Tabelle 1 Ergebnisse der exemplarischen Gluhverlustbestimmung sowie der Karl-Fischer-Titration
und Trocknung bei 105°C am 28.04.2021, Angaben in Ma.-%
Standort Porenwasser Poren- und Gesamtwasser Kristallwasser
anteilig
Kristallwasser
Karl-Fischer- Trocknung Gluhverlustbestimmung/ berechnet
Titration 105°C Trocknung 550°C (Differenz
K+S 0785.02* | (DIN EN 12880 (K+S 0087.05) Gesamtwasser
(S2a)) — Porenwasser)
BG 0,1 Ma.-% 0,1 Ma.-% 0,1 Ma.-% []
Hattorf, 4.4 53 6,1 1,7
Abwurf
Wintershall, 6,1 6,5 7,9 1,8
Abwurf!

Nach Ablagerung der Ruckstande finden gemalf? /2/ folgende Prozesse im Rickstand statt:

Rekristallisation des Rickstands unter der Einwirkung der anhaftenden Feuchte
(Zeitverfestigung, Bildung fester Krusten, mafigeblich in den ersten Tagen nach
Ablagerung),

Chemische Alteration, d.h. Hydratisierung von Anhydrit und Kieserit (Einbindung von
Kristallwasser) sowie Bildung von kristallwasserhaltigen Sekundarphasen unter dem
Einfluss der anhaftenden Feuchte sowie ggf. zudringender Niederschlage (z.B.
(NazMg(S04)2*4H0), (KMg(Cl| SO4)*2,75H.0),  Schonit
(K2Mg(S0.4)2*6H,0) oder Leonit (K:Mg(S0O4)2*4H20)),

Lésungsprozesse und Ausbildung bevorzugter

Astrakanit Kainit

Wegsamkeiten in Folge der
Niederschlagseinwirkung,

Entstehung eines oberflachennahen Bereichs, der durch intensive Lésung an
Wertstoff-Restgehalten selektiv abgereichert ist, und an dessen Oberflache sich
schwer- und unlosliche Phasen anreichern,

Umlagerungsprozesse entlang der Sickerstrecken sowie Fallung von (ggf.
kristallwasserhaltigen) Mineralphasen bei Wechsel der Umgebungsbedingungen, was

zu einem Verschluss von Wegsamkeiten flihren kann,

IMaRgeblich ist der aus Anlage 3 entnommene Wert ,mit Befeuchtung®, da er den Wert nach erfolgter
Befeuchtung unmittelbar am Abwurf des Absetzers repréasentiert.
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- Setzungs- und Kompaktionsprozesse des Rickstands unter Eigenlast, und damit
einhergehend eine Verringerung des Porenvolumens,

- Gravitativer Austrag des Porenwassers, sofern das Ruickhaltevermégen des
Ruckstands tberschritten ist.

Die vorgenannten Prozesse finden zeitgleich statt und beeinflussen sich gegenseitig. Im Hinblick
auf die Entwicklung des Porenwassergehalts des Rickstands kann der Ablauf der
Alterationsprozesse grundsatzlich wie folgt beschrieben werden (vgl. auch Kap. 6): Der
Ruckstand wird mit einem Porenwassergehalt (ww,aowurf) VON 5 % aufgehaldet. Mit der Aufhaldung
setzen die Rekristallisation, die chemische Alteration und die Kompaktion des Ruckstands ein;
gleichzeitig beginnen sich unter Niederschlagseinfluss von der Oberflache her bevorzugte
Wegsamkeiten auszubilden. Der oberflachennahe Rickstand wird dabei besonders intensiv
durch Lésungsprozesse beeinflusst, und der Kieserit bzw. seine Hydrate oder neu gebildeten
Sekundarphasen werden dort direkt aufgeldst, so dass oberflachennah der Gesamtwassergehalt
hauptsachlich durch das Porenwasser bestimmt wird. Es bilden sich durch die Auflésung
miteinander verbundene Grobporen, durch die das Wasser rasch abflieRen kann. Aufgrund der
zeitgleichen Kompaktion des Riickstands, die zu einer mit der Teufe zunehmenden Dichte und
annahernd konturparallelen Dichtezonierung sowie abnehmenden Porositat und Permeabilitat
innerhalb der Halde fuhrt, werden die in die Halde eindringenden Wasser nach aul3en abgeleitet.
Es bildet sich ein intensiv durchstromter Mantelbereich und eine Ubergangszone, in der
vereinzelte Wegsamkeiten bestehen. Die Bereiche, die durch eine rasche Uberschittung nicht
oder nur kurzzeitig mit dem Niederschlag in Kontakt kommen, sind dagegen maf3geblich durch
die Kompaktion und die chemischen Wechselwirkungen gepragt, hier entstehen
kristallwasserhaltige Sekundarphasen, die mangels I6sungswirksamem Niederschlag erhalten
bleiben. Die Porositat der Bereiche im Haldeninneren wird durch die Kompaktion verringert und
z.T. durch die Sekundarphasen verschlossen. In Abhangigkeit vom Retardationsvermdgen des
Rickstands verbleibt ein Teil der anhaftenden Feuchte als Haftwasser im Porenraum, der Rest

flieRt, der Schwerkraft folgend, ab, sofern Wegsamkeiten vorhanden sind.

Die vorgenannten Prozesse haben folglich in verschiedener Weise Auswirkungen auf den
Porenwassergehalt innerhalb des Ruckstands. Mal3geblich fiir dessen Verdnderung mit
zunehmender Ablagerungsdauer und damit fur die Ableitung der Eingangsdaten der
Haldenwasserbilanz ist das Retardationsvermdgen des Rickstands. Zwar fihrt auch die
Wechselwirkung zwischen Porenraum und Riickstand in Form der Einbindung von Porenwasser
durch Hydratisierung und Bildung von Sekundarphasen zu einer Reduzierung des
Porenwassergehalts, da diese jedoch zum jetzigen Zeitpunkt nicht eindeutig quantifizierbar ist,

wird sie im Rahmen der Betrachtungen zur Haldenwasserbilanz auf3er Acht gelassen. Es werden
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zur Beschreibung des Retardationsvermdgens des Rickstands ausschlie3lich die Prozesse im
Porenraum in den Fokus genommen. Das nachfolgend dargestellte Retardationsvermdgen kann

daher als konservative Annahme bei der Aufstellung der Haldenwasserbilanz betrachtet werden.

4. Betrachtungen von IBeWa zum Haftwassergehalt von Haldenmaterialien
(Anlage 2)

Die in Anlage 2 dargestellten Ausfihrungen zum Haftwassergehalt von Haldenmaterialien
nehmen die Prozesse innerhalb des Porenraums des Rickstands in den Blick. Ziel ist die
Ermittlung des Haftwassergehalts, der als Teil des Porenwassers im Porenraum des Rickstands
gegen die Schwerkraft gehalten wird und somit nicht bilanzwirksam ist.

Die zu Grunde liegenden Untersuchungen waren bereits im Rahmen der 2013/14
niedergebrachten Haldenbohrungen an den Standorten Hattorf und Wintershall erfolgt und die
Ergebnisse fir den Standort Wintershall sind in /2/ enthalten. Die damaligen
Untersuchungsergebnisse wurden in 2021 im Hinblick auf die hiesige Fragestellung durch die
IBeWa ausgewertet. Die angewandte Methodik und die Ergebnisse im Einzelnen sind Anlage 2
Zu entnehmen.

Mafgeblich fir die nachfolgenden Ausfiihrungen ist die Abbildung 4-1 der Anlage 2, die hier zur
besseren Ubersicht als Abbildung 2 wiedergegeben wird.
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Abbildung 2 Abbildung 4-1 aus Anlage 2 (IBeWa (2021:15)): Darstellung der ermittelten Haftwassergehalte
in Abh&angigkeit vom petrostatischen Druck.

Antragsunterlage zum Vorhaben Rickstandsmanagement und Haldenerweiterung Hattorf



Ableitung des freien Wassergehalts des Rickstands 10

Die hier dargestellten, versuchstechnisch ermittelten Haftwassergehalte in Abhangigkeit vom
petrostatischen Druck zeigen eine Reduzierung mit zunehmender Teufe. Mal3geblich fur die hier
in Rede stehende Frage nach dem Retardationsvermdgen des Rickstands und dem
bilanzwirksamen freien Wassergehalt ist das Material im abgelagerten Zustand nach erfolgter
Kompaktion, da, wie vorstehend erlautert, der Porenraum durch die Kompaktionsprozesse
verkleinert wird, und die Alterationsprozesse innerhalb des Rickstands dort weitestgehend
abgelaufen sein durften (vgl. dazu auch Abbildung 5). Mit zunehmendem Druck deutet sich in der
Grafik eine asymptotische Anndherung des Haftwassergehalts an einen Wert zwischen 0,025
und 0,030 an (siehe Abbildung 2). Der asymptotische Verlauf ist Uber die endliche Kompaktion
des Rickstands und die im Bohrlochtiefsten der Haldenbohrungen bereits erreichten Dichten von

> 1,9 g/cm? bis maximal 2,1 g/cm3 theoretisch begriindbar.

Um eine Uberschatzung des Haftwassergehalts innerhalb des Riickstands zu vermeiden, wird
aus den Messwerten ein Mindestwert des Haftwassergehalts anhand der unteren Grenze des
Konfidenzintervalls abgeleitet. Dieser liegt bei 0,023, entsprechend 2,3 Ma.-% (IBeWa (2021: 16)
und gilt fiir einen petrostatischen Druck der Uberdeckung bis rd. 1,79 MPa.

Erganzend erfolgt in Anlage 2 ein Abgleich zwischen initialem Wassergehalt am Anfang der
Untersuchungen zur Losungspermeabilitat (d.h. vor Aufséttigung des Probenkodrpers) und dem
Haftwassergehalt (wuw) am Ende der Untersuchungen. Dieser reprasentiert den maximal
moglichen Haftwassergehalt der untersuchten Probe. Dessen Ergebnisse sind in Abbildung 4-3
der Anlage 2 dargestellt. Die festgestellte Erhdhung der Haftwassergehalte gegeniiber dem
initialen Wassergehalt ,bedeutet, dass die Proben unter in situ-Bedingungen nicht bzw. nur teil-/
zeitweise durch den Sickerprozess im Haldenkorper beeinflusst wurden® (IBeWa (2021: 18). Eine
Ausnahme bildet der Einzelwert aus B98/2013-HA in einer Teufe von rd. 9 m, der als Ausreil3er

gewertet wird und im niederschlagsbeeinflussten Haldenmantelbereich zu verorten ist.

5. Ableitung des freien Wassergehalts zur Bertcksichtigung in der
Haldenwasserbilanz

Wie eingangs dargestellt, liegt der Porenwassergehalt bei Aufhaldung (Ww, abwurf) im Mittel aller

Beprobungen beider Standorte bei rd. 5,0 Ma.-%. Dieser Wert wird den Haldenwasserbilanzen

beider Standorte zu Grunde gelegt.

Auf der Grundlage der vorstehend vorgestellten Ergebnisse von IBeWa (2021), die als untere
Grenze der Haftwassergehalte einen Mindestwert von 0,023 entsprechend 2,3 Ma.-% angeben,
wird der Haftwassergehalt (wnw) fUr die weiteren Betrachtungen zum Wasserhaushalt

konservativ zu 2,0 Ma.-% angesetzt.
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Wie vorstehend ausgefihrt, ist die Annahme eines Haftwassergehalts von 2,0 Ma.-% konservativ
im Hinblick auf das Retardationsverhalten des Rickstands, da einerseits in den Versuchen teils
deutlich héhere Haftwassergehalte nachgewiesen wurden, und andererseits die Wechselwirkung
zwischen Porenraum und Feststoff (Einbindung von Kristallwasser) ganzlich auf3er Acht bleibt.
Zusétzlich wird der von IBeWa (2021) konservativ ausgewiesene Mindestwert auf 2,0 Ma.-%

abgerundet.

Somit ergibt sich ein bilanzwirksamer freier Wassergehalt von ww = 3,0 Ma.-% zur

Verwendung in den weiteren Betrachtungen.

6. Abgleich mit Ergebnissen der Haldenbohrungen Hattorf und Wintershall

Im Zuge des Behdrdentermins am 21.04.2021 zu der hier gegenstandlichen Thematik war ein
Abgleich der Ergebnisse zum Haftwassergehalt mit den Ergebnissen der Haldenbohrungen
Hattorf und Wintershall, konkret der teufenabhangigen Verdnderungen der Wassergehalte aus
Anlage 7.3 zu /1/ bzw. 8.3 zu /2/, gefordert worden. Dieser Forderung kommen wir mit

nachfolgenden Erlauterungen nach.

Begleitend zu den Haldenbohrungen wurden an 249, Uber die Kernmarsche verteilten Proben
Bestimmungen des Poren- und Gesamtwassergehalts durchgefiihrt. Davon liegen 113 Proben
im Teufenbereich unterhalb 45 m. Erganzend erfolgten auch Wassergehaltsbestimmungen durch
Trocknung bei verschiedenen Temperaturen zum Vergleich mit vorliegenden betrieblichen
Analysen. Es liegt demnach ein umfangreicher Datenfundus aus den Haldenbohrungen zur
Bewertung der Stromungs-/ Retardationsprozesse im Haldenkdrper vor. Wie vorstehend
erlautert, ist die Differenz aus Gesamtwassergehalt und Porenwassergehalt ein Maf3 fir den
Kristallwassergehalt der Proben. Eine Zusammenstellung aller Ergebnisse der Bestimmung des

Porenwassergehalts aus den Haldenbohrungen zeigt Abbildung 5-1 der Anlage 2.

Im Kontext der vorstehend vorgestellten Ergebnisse der IBeWa (2021) werden die daraus
ersichtlichen Erkenntnisse exemplarisch anhand der nachfolgenden Abbildungen fir Bohrung
B99/2013 HA erlautert:

Antragsunterlage zum Vorhaben Rickstandsmanagement und Haldenerweiterung Hattorf
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Abbildung 3 Ergebnisse der Wassergehaltsbestimmungen an Proben der Bohrung B99/2013-HA im
Teufenverlauf. Auszug aus Anlage 7.3 zu /1/.

Wassergenane B99/2013-HA: Anteil Porenwasser und Kristallwasser am Gesamtwasser
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Abbildung 4 Anteile von Poren- und Kristallwasser, ermittelt anhand der Wassergehaltsbestimmungen an
Proben der Bohrung B99/2013-HA im Teufenverlauf. Auszug aus Anlage 7.3 zu /1/.

Die Porenwassergehalte (Abbildung 3, tirkise Marker) liegen oberflachennah im Bereich von rd.
2 Ma.-%. Zur Tiefe hin schwanken die Werte im intensiv l6sungsbeeinflussten Bereich des
Haldenmantels zwischen rd. 10 und 40 m Teufe stark und liegen dann unterhalb von 45 m Teufe
wiederum im Bereich von rd. 2 Ma.-% und teilweise darunter. Die geringen Porenwassergehalte
im oberflachennahen Bereich bis rd. 10 m bei gleichzeitig geringem Gesamtwassergehalt
markieren den vorstehend angesprochenen selektiv an Wertstoffrestgehalten verarmten
Randbereich der Bohrung, der tber rd. 17 Jahre dem Niederschlagsgeschehen ausgesetzt war
(Tabelle 2-1 zu /1/). Ausweislich der Ergebnisse der chemischen und mineralogischen
Untersuchungen (Anlage 7.4 und 8.3 zu /1/) besteht dieser Bereich aus Halit (NaCl) mit
Beimengungen von Calciumsulfaten (bereits ganz oder teilweise zu Gips (CaS0.*2H;0)
hydratisierter Anhydrit(CaS0s)), also einem Riickstand mit nur geringem Kristallwassergehalt und
Hydratisierungspotential. Anhydrit und Gips reichern sich im Zuge der Ldsungsprozesse

gemeinsam mit anderen schwer- und unldslichen Bestandteilen oberflachennah an. In diesem
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Bereich dominieren l6sungsbedingt weite Grobporen mit einem geringen Retardationspotential
(siehe Abbildung 5, linkes Bild), durch die eindringendes Niederschlagswasser schnell abflief3t.

Der Bereich unterhalb von rd. 40 m Teufe zeigt wiederum Porenwassergehalte von unter bzw.
um 2,0 Ma.-% an, d.h. die Werte sind ebenfalls gegeniiber dem Wassergehalt bei Aufhaldung
von rd. 5,0 Ma-% reduziert. Im Unterschied zum randnahen Bereich liegen hier jedoch gleichzeitig
hohe Gesamtwassergehalte vor (im Diagramm Abbildung 3: ,Glihverlust (550°C)*), mit einem
entsprechend hohen Anteil an Kristallwasser (siehe Abbildung 4). Verglichen mit dem
exemplarisch ermittelten Gehalt von 6,1 Ma.-% (Tabelle 1) liegen die Werte in weiten
Teufenbereichen hoher. In Ubereinstimmung mit den Ergebnissen der chemischen und
mineralogischen Untersuchungen und der Abbildung 5, rechtes Bild, ist fur diesen Bereich auf
hohe Kristallwassergehalte zu schliel3en, die wiederum auf die Bildung von Sekundarphasen (v.a.
Kainit) zurlckgefiihrt werden. Maf3geblich fur die Porenwassergehalte, die unterhalb des von
IBeWa ausgewiesenen Mindestwertes von 2,3 Masse-% liegen, sind daher die chemische
Wechselwirkung zwischen Porenwasser und Ruckstand und die eingangs beschriebenen
Alterationsprozesse. Ein Teil des ehemals enthaltenen Porenwassers wurde als Kristallwasser
im Zuge der Mineralreaktionen eingebunden. In diesem Kontext wird auch verstandlich, warum
in Abbildung 4-1 der Anlage 2 einzelne Werte unterhalb des ausgewiesenen Mindestwertes des
Haftwassergehaltes liegen. Fir diese, samtlich im Haldenkern liegenden Werte ist davon
auszugehen, dass sie aufgrund der machtigen Uberdeckung und fehlender Wegsamkeiten
keinem Niederschlagseinfluss unterlagen. Die IBeWa kommt in ihrer Auswertung zu dem
gleichen Schluss in Bezug auf den Vergleich der in situ-Wassergehalte (wow) in den
Haldenbohrungen mit den Ergebnissen der Haftwasserversuche (www): ,Die in situ-
Wassergehalte wow liegen gréRtenteils unter dem Mindestwert des Haftwassergehaltes von wiw
min = 0,023. Dies ist, ausgehend von den héheren Riuckstandswassergehalten beim Abwurf, nur
Uber die Einbindung der Wassergehaltsdifferenzen in kristallwasserhaltige Phasen zu erklaren®
(IBEWA (2021:26). In Bezug auf die Abbildung 3 ist ferner festzuhalten, dass in dem Bereich um
rd. 95m Teufe mit geringem Gesamtwasser- und Porenwassergehalten ausweislich der
Kristalloptik noch hydratisierungsfahiger Kieserit zur Verfligung steht, so dass davon auszugehen
ist, dass hier der Porenwassergehalt bereits bei Einbau zu gering fiir eine vollstandige
Hydratisierung des Kieserits war (siehe Anlage 7.4.2 zu /1/). Zusatzlich zum Retardationspotential
im Porenraum besteht hier noch weiteres Hydratisierungspotential, d.h. Retardationspotential

durch Einbindung in kristallwasserhaltige Phasen.
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Abbildung 5 REM-Aufnahmen von Dunnschliffen der Bohrung B99/2013-HA, jeweils 20fache Vergrof3erung
(Quelle: Poppitz, 2021). Porenraum ist schwarz dargestellt, in hellem Grau der Hauptbestandteil Halit; dunklere
Graustufen: Nebengemengteile (links Anhydrit/Gips, rechts tberw. Kainit). Links: Teufenbereich 2 m, intensiv
I6sungsbeeinflusster Bereich, dominiert von weiten Grobporen > 50um); rechts: Teufenbereich 71 m,
Rickstand stark  kompaktiert, dominiert  von Meso- und Mikroporen, mit  zahlreichen
Sekundarkristallisationen). Im mittleren Bereich des rechten Bildes liegt eine Schuttflache / ehemalige
Haldenoberflache. Die ehemals vorhandene Wegsamkeit ist weitgehend durch Sekundarkristallationen
verschlossen. Die Wirkung der Schittflache ist zudem selbst auf dieser Mikroebene offenbar lokal begrenzt.

In Ubereinstimmung mit den Beobachtungen der IBeWa ist nach /1/ davon auszugehen, dass
diese Bereiche unterhalb von rd. 40 m Teufe in der Bohrung B99/2013 HA keinem
Niederschlagseinfluss unterlagen (Uberdeckung, Verschluss von Wegsamkeiten durch
Kristallsationen). So stellt IBeWa (2021: 21) den Zusammenhang zwischen der Reduzierung
bevorzugter Wegsamkeiten und einer steigenden Uberdeckung her und verweist erganzend auf
einen moglichen Einfluss der Konnektivitat der Poren auf die Permeabilitdt. Zusammenfassend
heil’t es dort: ,Die Reduzierung der Porositat (Abbildung 4-4) und der Permeabilitdt (Abbildung
4-5) werden als wesentliche Ursachen fir die Reduzierung der in situ angetroffenen
Wassergehalte und der ermittelten Haftwassergehalte mit zunehmendem petrostatischen Druck
angesehen®. Dies wird durch die Gefligebilder in Abbildung 5 bestatigt.
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7. Unterlagen

11/ Artschwager et al. (2014): Haldenkdrperbohrung am Standort Hattorf. Band 3.17 der
Antragsunterlagen  ,Nachhaltiges = Ruckstandsmanagement am  Standort Hattorf
(Haldenerweiterung Hattorf). RBP 04/09-HA, Fassung 05/2018. Philippsthal.

12/ Artschwager et al. (2018): Haldenkoérperverhalten — Auswertung der Haldenkorperbohrung
am Standort Wintershall unter Einbeziehung der Ergebnisse fur den Standort Hattorf. Band
3.15 der Antragsunterlagen ,Nachhaltiges Rickstandsmanagement am Standort Wintershall
(Haldenerweiterung Wintershall).

8. Anlagen

Anlage 1 Ergebnisse der Wassergehaltsbestimmung von Haldenriickstand
Anlage 1a: Standort Hattorf (Nov. 2020 — April 2021)
Anlage 1b: Standort Wintershall (Sept. 2020 — April 2021)

Anlage 2 IBeWa (2021): Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung
vorliegender Erfahrungen fur die Halden Hattorf und Wintershall. Freiberg

Anlage 3 Priufberichte AFZ vom 28.04.2021 (Rlckstand Hattorf und Wintershall)
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Anlage 1b: Standort Wintershall (Sept. 2020 — April 2021)



Anlage 1a

Riickstande Halde HA (Abwurf)

Prifverfahren K+S 0785.02*

Einheit %

BG 0,1

Mittelwert 4,8

Median 4,8

Std.Abw. 0,7

RSD% 14,9

Probenahme- Prifauftrags- Wassergehalt
datum nummer nach Karl-Fischer

11.11.2020 204495 6,8
12.11.2020 204509 4,5
18.11.2020 204585 4,6
19.11.2020 204598 4,6
25.11.2020 204669 49
26.11.2020 204700 3,4
03.12.2020 204777 49
09.12.2020 204907 4,7
10.12.2020 204915 4,8
16.12.2020 204977 4,2
17.12.2020 204989 5,1
23.12.2020 205024 51
06.01.2021 210066 5,4
07.01.2021 210081 4,8
13.01.2021 210186 5,6
14.01.2021 210205 5,3
27.01.2021 210356 4,7
28.01.2021 210379 4,5
03.02.2021 210491 4,7
04.02.2021 210508 4,6
10.02.2021 210574 5,1
11.02.2021 210584 6,0
17.02.2021 210660 5,2
18.02.2021 210672 51
25.02.2021 210749 6,3
03.03.2021 210828 4,9
04.03.2021 210851 4,8
11.03.2021 211020 3,8
18.03.2021 211122 5,0
24.03.2021 211203 3,6
25.03.2021 211220 4,4
31.03.2021 211312 3,6

1/2




Riickstande Halde HA (Abwurf)

Prifverfahren K+S 0785.02*

Einheit %

BG 0,1

Mittelwert 4,8

Median 4,8

Std.Abw. 0,7

RSD% 14,9

Probenahme- Prifauftrags- Wassergehalt
datum nummer nach Karl-Fischer

01.04.2021 211326 5,4
07.04.2021 211371 4,1
14.04.2021 211458 41
15.04.2021 211475 4.4
22.04.2021 211618 5,9
28.04.2021 211728 4,4

2/2




Anlage 1b

Riickstande Halde 4 WI, Abwurf Pylonband

Prifverfahren K+S 0785.02*

Einheit %

BG 0,1

Mittelwert 5,3

Median 5,2

Std.Abw. 0,5

RSD% 9,8

Probenahme- | Priifauftrags- Wassergehalt
datum nummer nach Karl-Fischer

16.09.2020 203667 49
17.09.2020 203679 4,6
23.09.2020 203760 4,2
24.09.2020 203767 5,9
30.09.2020 203867 4,7
01.10.2020 203886 4,7
07.10.2020 203988 4,1
08.10.2020 203998 5,0
14.10.2020 204080 5,3
15.10.2020 204092 4,8
21.10.2020 204138 5,2
22.10.2020 204159 51
28.10.2020 204240 4,6
29.10.2020 204265 51
04.11.2020 204341 5,2
05.11.2020 204369 5,4
11.11.2020 204494 4,7
12.11.2020 204508 4,7
18.11.2020 204584 4,6
19.11.2020 204597 5,6
25.11.2020 204668 5,1
26.11.2020 204699 5,2
02.12.2020 204776 6,2
03.12.2020 204797 5,5
09.12.2020 204906 5,5
10.12.2020 204914 6,0
16.12.2020 204976 5,7
17.12.2020 204987 5,2
06.01.2021 210065 5,6
07.01.2021 210080 4,9
13.01.2021 210185 5,6
14.01.2021 210204 6,1
20.01.2021 210284 5,1
21.01.2021 210301 4,9
28.01.2021 210385 6,5
03.02.2021 210490 4,9
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Riickstande Halde 4 WI, Abwurf Pylonband

Prifverfahren K+S 0785.02*

Einheit %

BG 0,1

Mittelwert 5,3

Median 5,2

Std.Abw. 0,5

RSD% 9,8

Probenahme- | Priifauftrags- Wassergehalt
datum nummer nach Karl-Fischer

04.02.2021 210493 4,7
17.02.2021 210661 6,1
18.02.2021 210673 5,7
24.02.2021 210742 4,9
25.02.2021 210750 5,1
03.03.2021 210829 49
04.03.2021 210852 4,8
10.03.2021 210959 51
11.03.2021 211019 5,6
17.03.2021 211105 5,5
18.03.2021 211121 5,6
24.03.2021 211202 5,2
25.03.2021 211219 5,4
31.03.2021 211309 5,4
01.04.2021 211325 5,5
07.04.2021 211370 5,7
14.04.2021 211457 5,6
15.04.2021 211476 5,2
21.04.2021 211590 6,1
22.04.2021 211617 5,9
28.04.2021 211727 6,1

2/2
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1 Aufgabenstellung

Im Zusammenhang mit der vorbereitenden Planung der Haldenerweiterung der Halden Hattorf und
Wintershall wurden durch die K+S Minerals and Agriculture GmbH (vormals K+S KALI GmbH, kurz:
K+S) horizontale und vertikale Bohrungen in die Kérper der bereits bestehenden Halden gestol3en.
Zielstellungen dieser Bohrungen waren die Ermittlung von Materialparametern zur Beschreibung
des stromungstechnisch wirksamen Aufbaus, die Beurteilung strémungstechnischer Prozesse so-
wie die Ermittlung stromungstechnischer, geochemisch/mineralogischer und geotechnischer Para-
meter fur die Haldenkérper. Damit stellen die Untersuchungen einen wesentlichen Baustein flr die
Erstellung und Beurteilung des Wasserhaushalts der Halden und die Beurteilung der Auswirkungen
auf die Schutzgiter im Zusammenhang mit der geplanten Haldenerweiterung dar.

Ausgehend von diesen Zielstellungen wurden an Kernproben aus vertikal und horizontal geteuften
Bohrungen in die Haldenkoérper laborative Untersuchungen zu den nachfolgend genannten stré-
mungstechnischen Eigenschaften durchgefihrt:

— effektive Porositat der bergfeuchten Kernproben,
— effektive Gaspermeabilitat der bergfeuchten Kernproben,
— Ldsungspermeabilitat der aufgesattigten Kernproben,

— Haftlésungsgehalt/Haftwassergehalt der Kernproben nach dem Versuch zur Ermittlung der L6-
sungspermeabilitat,

— Quecksilberporosimetrie zur Ermittlung der PorengréfZenverteilung und der Porositét.

Die Untersuchungen und Ergebnisse fir die beiden Haldenstandorte sind in den nachfolgend ge-
nannten Ergebnisberichten dargestellt:

Rahmenbetriebsplan WI-27/12 ,Nachhaltiges Rickstandsmanagement am Standort Wintershall
(Haldenerweiterung Wintershall)®, Fassung 06/2019, Band 3.15 Haldenkérperverhalten - Auswer-
tung der Haldenkorperbohrung am Standort Wintershall unter Einbeziehung der Ergebnisse fiir den
Standort Hattorf

Rahmenbetriebsplan HA-04/09 ,Nachhaltiges Rlickstandsmanagement am Standort Hattorf
(Haldenerweiterung Hattorf)", Fassung 05/2018, Band 3.17 Haldenkérperbohrungen am Standort
Hattorf — Ergebnisbericht

Die Zusammenfiihrung der in den 2 Berichten dokumentierten Untersuchungen und Ergebnisse
zum Haftwassergehalt/Haftldsungsgehalt und der Haftldsungssattigung des Porenraumes fir die
Kernproben aus den Bohrungen in die Haldenkoérper in Hattorf und Wintershall ist Gegenstand
dieses Berichtes. Hintergrund hierfir ist, dass K+S im Rahmen von Bilanzbetrachtungen fur Aus-
wirkungsprognosen angeben muss, welcher Anteil des Haldenwassers im Porenraum des Riick-
stands gravitativ entwassert, d.h. bilanzwirksam wird, und welcher gegen die Gravitation durch
Retardationsvorgadnge im Ruckstand fixiert wird. Zur besseren Einordnung der Ergebnisse und
Aussagen zu der Themenstellung in den Parameterkanon des Auftraggebers erfolgt die Angabe
und Diskussion des Haftlosungsgehaltes wy. als Haftwassergehalt waw (siehe Glossar).

Bei der Berechnung und Beurteilung der auf das Porenvolumen bezogenen Sattigung mit Poren-
I6sung ist die Bertcksichtigung des Einflusses der Mineralisation auf das Volumen der Porenlo-
sung zwingend erforderlich. Daher wird in den Betrachtungen und Schlussfolgerungen zur Poren-
raumsattigung mit Flissigkeit immer die Haftldsungssattigung Sy verwendet.

Im Rahmen der nachfolgenden Erlauterungen werden die Ergebnisse der Untersuchungen fur
beide Halden zusammengefiihrt, dargestellt und diskutiert. Fur die Details zu den einzelnen Proben
wird auf die genannten Berichte verwiesen.
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2 Standorte

Am Standort Hattorf des Werkes Werra der K+S Minerals and Agriculture GmbH wurden fir die
Ermittlung der stromungstechnischen und stofflichen Eigenschaften und Gegebenheiten der
ESTA-Ruckstandshalde Hattorf und zur Verbesserung des Prozessverstandnisses zu den Stro-
mungsprozessen im Haldenkorper zwei Vertikal- (B97/2013 HA und B98/2013 HA) und drei Hori-
zontalbohrungen (B99/2013 HA, B100/2013 HA und B104/2013 HA)! mit folgenden Endtiefen
(Bohrmeter) niedergebracht [8].

— B 97/2013 HA (Vertikalbohrung, Endteufe 100 m)

— B 98/2013 HA (Vertikalbohrung, Endteufe 102 m)

— B 99/2013 HA (Horizontalbohrung, Endteufe 101 m)
— B 100/2013 HA (Horizontalbohrung, Endteufe 100 m)
— B 104/2013 HA (Horizontalbohrung, Endteufe 117 m).

Die Bohrungen wurden als Rotationskernbohrung mit Luftspilung im Seilkernverfahren geteuft.
Der Bohrdurchmesser lag bei 146 mm. Die durchgehend entnommenen Kernproben wurden mit
einem Durchmesser von 101 mm gewonnen. Die Arbeiten erfolgten im Zeitraum vom 16.10.2013
bis 24.01.2014 [4]. Eine Ubersicht zur Lage der Bohrungen wird in Anlage 2.1 gegeben.

Im Zusammenhang mit der vorbereitenden Planung der Haldenerweiterung der Halde Wintershall
wurde durch die K+S KALI GmbH die Horizontalbohrung B72/2014 WI gestoR3en. Wie am Standort
Hattorf diente auch diese Bohrung der Ermittlung der strémungstechnischen und stofflichen Mate-
rialparameter des abgelagerten Haldenmaterials, der Beschreibung des stromungstechnisch wirk-
samen Aufbaus und der Beurteilung der stromungstechnischen Prozesse im Haldenkérper. Die
Bohrung wurde ebenfalls als Rotationskernbohrung mit Luftsptlung im Seilkernverfahren bis auf
eine Teufe von 130,8 m mit einem Ansteigen von 5,9° gestoRen [5]. Eine Ubersicht zur Lage der
Bohrung wird in Anlage 2.2 gegeben.

Fir beide Halden bildeten die gewonnenen Parameter und der Erkenntniszuwachs einen wesent-
lichen Baustein fur die Erstellung und Beurteilung des Wasserhaushalts der Halden und der Aus-
wirkungen auf die Schutzgiter im Zusammenhang mit den geplanten Haldenerweiterungen.

Fur diese Beurteilung der Wasserbilanz des Haldenmaterials, ist die betrachtete Ausgangssituation
bestimmend. Folgende Zustande sollten unterschieden werden:

1. der Wassergehalt beim Abwurf des Ruckstands - Ww, abwurf,

2. der sich uber die Lagerungsdauer unter dem Einfluss der zuflieRenden Niederschlagswéasser
und der Gleichgewichtseinstellung zur Atmosphére in situ einstellende Wassergehalt des Riick-
stands — wow.

Der unter 1 genannte Wassergehalt beim Abwurf ergibt sich im technologischen Ablauf durch den
Wassergehalt des Riickstandes bei der Aufhaldung.

Ein Eindruck zur GréRenordnung dieses Uber Karl-Fischer-Titration ermittelten Wassergehaltes
beim Aufhalden von Rickstanden auf den Halden Hattorf und Wintershall im Zeitraum August 2020
bis April 2021 wird in Abbildung 2-1 gegeben. In der Grafik sind fir die exponentielle Regression
der Stichproben das Konfidenzintervall und das Vorhersageintervall fir eine Irrtumswahrschein-
lichkeit von a=5% mit dargestellt. Fir die vorliegenden Daten beider Standorte wurde der Mittelwert
mit 0,051+0,006 (0,034 — 0,068, N=95) 2 ermittelt. Fur die Mittelwertbildung wurde der scheinbar
zeitabhangige Trend der Wassergehalte in dem beurteilbaren Zeitraum vernachlassigt. Dies muss
gegebenenfalls durch zusatzliche Daten Uber eine langere Monitoringdauer Uberpruft werden.

L in den nachfolgenden Erlauterungen werden nur die Kurzbezeichnungen der Bohrungen ohne Jahresangabe und Standortkirzel ver-
wendet

2 Angabe erfolgt mit: Mittelwert + Standardfehler (Minimalwert — Maximalwert, Anzahl der Einzelwerte) — Darstellung wird in dieser
Weise, wenn mdglich, fur alle weiteren Parameterangaben angewendet
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Es besteht eine Unsicherheit, inwiefern die aktuell fir die beiden Halden gewonnenen Wassergeh-
alte der Ruckstdnde beim Abwurf auf die friihere Ablagerung von Rickstanden auf den Halden
Hattorf und Wintershall Gbertragbar sind. Da fiir die Uber die Haldenbohrungen beprobten Riick-
stande keine Wassergehalte beim Abwurf aus Karl-Fischer-Titrationen vorliegen, werden die Er-
gebnisse der aktuellen Untersuchungen (Abbildung 2-1) als Diskussionsgrundlage fur die nachfol-
genden Erlauterungen und Beurteilungen der an den Probenmaterial ermittelten Haftwasser-
gehalte verwendet.

! 1 ! ! 1 1 ! 1 !
T 1 1 1 1 T T T 1
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Abbildung 2-1 Wassergehalt ww, abwurt bei Aufhaldung auf den Halden Hattorf und Wintershall im Zeitraum
August 2020 bis April 2021 [11] mit Konfidenzintervall und Vorhersageintervall flir a=5 %

Der oben unter Punkt 2 genannte Zustand kennzeichnet den sich Uber die Lagerungsdauer im
Ruckstand in situ einstellenden Wassergehalt. Ausgehend vom Wassergehalt beim Abwurf und
der Schitthistorie stellt sich dieser langfristig in Abhangigkeit vom gravitativen Abstrom aus dem
Ruckstand, dem Zutritt von Wassern aus dem Niederschlag Uiber die Oberflache des Haldenkor-
pers in den Riickstand und der Gleichgewichtseinstellung zwischen dem Riickstand und der Atmo-
sphére ein.

Dieser Wassergehalt (Punkt 2) entspricht dem Wassergehalt der gewonnen Kernproben. Die an
den Kernproben ermittelten Wassergehalte stellen quasi eine ,Momentaufnahme® tber die in situ
in den Halden bestehende Situation der Wassergehaltsverteilung dar. Diese ist das integrale Er-
gebnis der voran genannten Vorgaben und Prozesse — Aufhaldung/Aufhaldungshistorie, Nieder-
schlagszutritt, Gleichgewichtseinstellung zur Atmosphare. In der Wassergehaltsverteilung steckt
damit die gesamte Prozesshistorie fur den jeweils durch die Bohrung erschlossenen Haldenab-
schnitt. Dies ist eine tUberaus wichtige Quelle an Kenntnissen und Informationen tiber den Halden-
korper und stellt einen sehr wichtigen Baustein zum Verstandnis der Strémungsprozesse in den
Haldenkorpern und der Beurteilung des sich daraus ergebenden Wasserhaushaltes dar.

7 01.06.2021



Bestellung 6702533141, 11.02.2021

IBeWa
Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung vorliegender Erfahrungen fir die Halden Hat- %
torf und Wintershall

Der Wassergehalt unter Punkt 2 ist gleichzeitig der Ausgangspunkt aller Untersuchungen an den
Kernproben zu den stromungstechnischen Eigenschaften und zur Ermittlung des Haftwassergeh-
altes. Daher wird dieser Wassergehalt nachfolgend als initialer Wassergehalt der Untersuchungen
wow bezeichnet. Zur Verdeutlichung der Zugehdérigkeit der Ergebnisse zu den in situ bestehenden
Ablagerungsbedingungen wird im nachfolgenden Text an einzelnen Stellen auch der Begriff in situ-
Wassergehalt verwendet.

3 Untersuchungen
3.1 Untersuchungsprogramm
Die Untersuchungen wurden an Kernproben mit einem Durchmesser von ca. 100 mm und einer
Lange von ca. 100 mm durchgefuhrt. Die Proben wurden aus den Linern der Kernentnahme aus
den Bohrungen gewonnen. Eine ausfihrliche Erlauterung zu dem untersuchten Kernmaterial wird
in den Untersuchungsberichten [2] und [3] gegeben.
Zu dem Kernmaterial wurde durch den Auftraggeber eine umfassende Probenubersicht mit Angabe
der Teufenbereiche, der durchzufiihrenden Untersuchungen und eine Ubersicht der bereits vorlie-
genden Materialparameter (Dichten und Flussigkeitsgehalte) zur Verfligung gestellt [6].
An den Proben wurden Untersuchungen zur Bestimmung folgender Parameter durchgefunhrt:
— effektive Porositat nes
— Haftwassergehalt wpw,
— Haftlésungsgehalt wyi,
— Haftlésungssattigung Spi,
— PorengréRenverteilung — Quecksilberporosimetrie,
— Permeabilitat k

o effektive Gaspermeabilitét ke der bergfeuchten Kernproben,

e Ldsungspermeabilitét k. der aufgesattigten Kernproben.
Der Haftwassergehalt, der Haftlosungsgehalt und die Haftldsungssattigung werden im nachfolgen-
den Kapitel 3.2 néher erlautert. Zu den weiteren genannten Parametern werden Erlauterungen im
Glossar des Berichtes im Kapitel 6.2 gegeben.
Im Mittelpunkt der nachfolgenden Erlauterungen steht die Darstellung der Untersuchungen und
Ergebnisse zum Haftwassergehalt des porésen Materials und der sich daraus ergebenden Haftlo-
sungssattigung im Porenraum.
Die weiteren Ergebnisse aus den Untersuchungen an dem Kernmaterial werden, wenn diese fir

die Ermittlung und Beurteilung des Haftwassergehaltes und der Haftldsungssattigung erforderlich
sind, genannt.

3.2 Wassergehalt / Losungsgehalt / Haftwassergehalt / Haftlbsungsgehalt / Haftlo-
sungssattigung

3.2.1 Begriffserlauterung

Fur den aufgehaldeten Ruckstand kann der Gehalt an Wasser in den chemisch im Kristallgitter der
unterschiedlichen Salzminerale gebundenen Anteil (Hydratwasser) und das im Porenraum enthal-
tene, chemisch nicht gebundene Wasser unterschieden werden. Die aussagekraftige quantitative
Ermittlung und Unterscheidung der einzelnen Wasseranteile stellt eine methodische Herausforde-
rung dar. In den nachfolgenden Erlauterungen wird ausschlief3lich der chemisch nicht gebundene
Wassergehalt im Porenraum des aufgehaldeten Rickstands betrachtet. Dieser wurde und wird
durch das K+S-Forschungsinstitut Uber Karl-Fischer-Titration, Prufverfahren K+S 0785.02, ermit-
telt.

Der Wassergehalt ww wird als Masse des Wassers in der untersuchten Probe, bezogen auf die
Feuchtmasse des untersuchten Feststoffes der Probe, angegeben (Glossar, Kapitel 6.2, Gleichung

(4)).

8 01.06.2021



Bestellung 6702533141, 11.02.2021

IBeWa
Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung vorliegender Erfahrungen fir die Halden Hat- %
torf und Wintershall

Der Wassergehalt bei der Aufhaldung wuw, abwurt €rgibt sich aus dem Aufbereitungsprozess und dem
Anfeuchten des trockenen Riickstandsstroms aus der ESTA®-Anlage sowie Anderungen entlang
des Transportweges und des Ablagerungsvorgangs infolge der klimatischen Bedingungen, wie
Verdunstung oder Niederschlag.

Nach der Aufhaldung wird das Wasser im Porenraum des Rickstands, in einem Wechselspiel von
Materialeigenschaften, Benetzungsverhalten der Salzlésung und den veréanderlichen thermodyna-
mischen Bedingungen, als Haftwasser im Porenraum verbleiben (Retardation) und/oder der nicht
zurickgehaltene Anteil gravitativ bedingt abstromen (Strémungsprozess).

Der Haftwassergehalt whw ist ein Mal3 fur das unter Luftdruckbedingungen gegen die Gravitation
gehaltene Wasser in dem porésen Rickstand. Ursache dieser Wassereinbindung in einer porésen
Struktur sind die Kapillarkréafte, die sich, in Abhangigkeit von der Porengréf3enverteilung des Po-
rensystems, den Benetzungseigenschaften der Flissigkeit, den Druckbedingungen (Luftdruck,
hydrostatischer Druck), der sich im Ergebnis der mineralogischen Zusammensetzung ergebenden
Gleichgewichtsfeuchte in der Gasphase Uber dem Material sowie der relativen Luftfeuchte im Po-
renraum, in dem Phasensystem Gas-Flissigkeit-Feststoff einstellen.

Die sich ergebende Differenz zwischen dem Wassergehalt des aufgehaldeten Riickstandes und
dem Haftwassergehalt ist ein MalR flr den nach der Ablagerung einsetzenden Strémungsprozess
(bei einer positiven Differenz) oder das Retardationsvermdgen des abgelagerten Rickstandes ge-
geniber zutretendem Wasser aus dem Niederschlag oder der Gleichgewichtseinstellung zur Luft-
feuchte der Atmosphare (bei einer negativen Differenz, s. Anlage 3.5).

Die Diskussion eines Wassergehaltes oder eines Haftwassergehaltes fur den aufgehaldeten Salz-
rickstand stellt lediglich eine theoretische Vereinfachung dar. Unter realen Bedingungen ist von
einer Mineralisation des Wassers im Ergebnis der Auflésung von Salzmineralen im Kontakt zu dem
Wasser auszugehen. Die raumlich und zeitlich variabel anzusehende Zusammensetzung und die
sich daraus ergebende Dichte und Mineralisation des sich ergebenden Salzwassers (Salzlésung)
resultiert aus der zeitabhangig veranderlichen mineralogischen Zusammensetzung des Riickstan-
des. Zur besseren Verstandlichkeit und Ubersicht wird nachfolgend der Begriff Salzlésung als Sy-
nonym fur mineralisiertes Wasser oder Salzwasser verwendet. Die chemische Zusammensetzung
und die sich daraus ergebende Dichte der Salzlésung sind bestimmend fir:

— die Lésungs- und Kristallisationsprozesse entlang des Stromungsweges,

— den hydrostatischen Druck der Salzlésung als bestimmenden, treibenden Parameter fir den
Stromungsprozess in dem abgelagerten Rickstand,

— den petrostatischen Druck des Rickstandes im Ergebnis der Gewichtskraft des feuchten Riick-
standes,

— das Volumen der Salzlésung im Porenraum und die sich daraus ergebende Porenraumsatti-
gung.

Vor dem Hintergrund der gegebenen Erlauterungen stellt der sich fir die Salzlésung ergebende

Salzlésungsgehalt w, und auch der Haftlésungsgehalt wy in dem Rickstand einen wesentlichen

Parameter zur Beschreibung der Strémungsprozesse und die Beurteilung des Wasserhaushaltes

in einem Haldenkorper dar.

In Abweichung zum Wassergehalt wird der Salzldsungsgehalt als Masse der Salzlésung, bezogen

auf die korrigierte Trockenmasse mg, des untersuchten Feststoffes, berechnet (Glossar, Kapitel

6.2, Gleichung ( 6)). Die Korrektur der Trockenmasse (Glossar, Kapitel 6.2, Gleichung ( 7)) bertck-

sichtigt die Verdnderung der Trockenmasse des Feststoffes durch die im Ergebnis der Trocknung

aus der Salzlésung ausgefallten Feststoffkomponenten.

Der Salzlésungsgehalt oder der Haftlosungsgehalt kénnen unter Beriicksichtigung der Mineralisa-

tion C. und der Dichte p. der Salzlésung nach den nachfolgenden Gleichungen auch aus dem

Wassergehalt ww oder dem Haftwassergehalt wnw berechnet werden:
Wy

(1-25) - -ww) (D

wp =
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WL = C i 2
( _p_i)'(l_WHW) (2)

Die Unterscheidung in einen feuchtmassebezogenen Wassergehalt ww und einen auf die korri-
gierte Trockenmasse bezogenen Losungsgehalt w. macht einen gewissenhaften Umgang mit den
Parameterbezeichnungen erforderlich. Die auf den ersten Blick scheinbar unnétige Differenzierung
der Bezugsmassen ergibt sich aus folgenden Umstanden:
Der Wassergehalt ist eine im begleitenden Charakterisierungs- und Qualitatsiberwachungspro-
zess Uber unterschiedliche Methoden leicht zu bestimmende GroRRe, fur die bereits ein groRer Er-
fahrungsstand vorliegt. Wahrend bei der Trocknungsmethode, abhéangig von der Temperatur, ne-
ben dem Wasser im Porenraum auch anteilig Kristallwasser erfasst wird, ist dies bei der Karl-
Fischer-Titration methodisch bedingt ausgeschlossen. Daher wird diese Methode zur Ermittlung
des Wassergehaltes fir die Beurteilung von Retardations- und Strémungsprozessen verwendet.
Die Ermittlung des Wassergehaltes ist immer die Grundlage der Ermittlung des Salzlésungsgehal-
tes, wobei fur die Beurteilung der Aussagekraft des Wassergehaltes immer die Trocknungsmetho-
dik zu bertcksichtigen ist (Einfluss von kristallgebundenem Wasser auf den ermittelten Wasser-
gehalt).
Der Losungsgehalt ist in seiner Aussagekraft bestimmend fir die Berechnung und Beurteilung von
Dricken, Porenraumsattigungen und Auskristallisationsmassen. Fir stromungstechnische und
wasserhaushaltliche Betrachtungen zu einem Haldenkorper ist daher der Losungsgehalt zwingend
erforderlich. Die Berechnung des Losungsgehaltes aus dem Wassergehalt setzt jedoch die repréa-
sentative Kenntnis der Losungsdichte und der Gesamtmineralisation fiir die betrachteten Tempe-
raturbedingungen voraus. Dies macht zusatzliche Untersuchungen und Berechnungen erforder-
lich.

Zur Einordnung der Ergebnisse aus den hier dokumentierten Untersuchungen in den Kenntnis-
stand und die in den Planungsunterlagen dokumentierten Parameter wird, wenn es fir die Aussa-
gen und die Ergebnisdarstellung geeignet ist, nachfolgend der Wassergehalt und der Haftwasser-
gehalt verwendet.

Auf der Grundlage der totalen Porositat n und der korrigierten Trockenrohdichte p; des aufgehal-
deten Rickstandes kann nach der Gleichung ( 10) im Glossar, Kapitel 6.2, fiir den Lésungsgehalt*
die Porenraumséttigung mit Flissigkeit berechnet werden.

3.2.2 Untersuchungen zum Haftwassergehalt

An den Kernproben aus den Halden erfolgte die Ermittlung des Haftwassergehaltes im Anschluss
an die Lésungspermeabilitatsuntersuchungen.

Fur die Loésungspermeabilitatsuntersuchung an den Kernproben wurden hoch mineralisierte Salz-
I6sungen verwendet. Diese wurden Uber die Auflésung von Feststoffen, d.h. einer Gleichgewichts-
einstellung zu Feststoffen aus der unmittelbaren Umgebung der untersuchten Proben, hergestellt.
Dieser Vorgehensweise liegt die Annahme zu Grunde, dass sich, im Ergebnis des Stromungspro-
zesses von der Haldenoberflache, auf einem kurzen vertikalen Strémungsweg (wenige Meter, was-
serhaushaltlich/hydrologisch relevante Schicht an der Haldenoberflache) das Niederschlagswas-
ser durch Losungsvorgéange gegeniuber dem Feststoff aufgesattigt hat. Fir die zu untersuchenden
Kernproben wird daher ein chemisches Gleichgewicht zwischen Porenldsung und Feststoff unter-
stellt.

Fur jede Kernprobe der Permeabilitatsuntersuchungen erfolgte daher die Herstellung einer Gleich-
gewichtslésung aus Kernmaterial aus der unmittelbaren Nahe zum untersuchten Probenkdérper.
Dazu wurde eine hinreichende Masse Kernmaterial aus der Umgebung des gewonnenen Kernsti-
ckes in warmem Leitungswasser geltst und mit dem verbleibenden Bodensatz des nicht aufgelds-
ten Salzes gelagert. Die Losungen kdnnen daher als chemisch gesattigt gegeniber dem Feststoff

1 aufgrund des Volumenunterschiedes fiir Wasser und Salzlosung ist fiir die Berechnung der volumenbezogenen Séttigung die Ver-
wendung des Salzldsungsgehaltes erforderlich
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der untersuchten Probe aus dem Kernbereich angesehen werden. Es wurden jeweils ca. 5 | Ver-
suchsldsung gewonnen.

Fir die Losungen wurde gravimetrisch die Dichte und mit dem Kugelfallviskosimeter Lovis 2000
ME Microviscosimeter der Firma Anton Paar die dynamische Viskositat ermittelt.

Dichte (20°C): 1,212+0,010 g/cm?3 (1,128-1,292 g/cm?, N= 18)
dynamische Viskositat (20 °C): 2,1+0,1 mPas (1,4-2,7 mPas, N= 15)

Der im Ergebnis der Durchstromung mit gesattigter Salzlosung* erreichte Wassergehalt bzw. die
daraus resultierende Porenraumsattigung mit Salzlésung beschreibt den laborativ erreichbaren,
maximalen Flissigkeitsgehalt (maximale Sattigung) in dem Riickstand. Dieser wird als reprasen-
tativ fir den maximalen Wassergehalt im Ablagerungszustand angesehen und daher den Versu-
chen zur Ermittlung des Haftwassergehaltes als Ausgangszustand zu Grunde gelegt.

Grundkonzept des Versuches zur Ermittlung des Haftwassergehaltes ist die Einstellung von ther-
modynamischen Bedingungen, die vergleichbar zu den Lagerungsbedingungen im Haldenkdrper
sind. Die Einstellung des Haftwassergehaltes ist das Ergebnis der Gleichgewichtseinstellung zwi-
schen der Gewichtskraft der Flissigkeit und den Kapillarkraften im Porenraum unter den Luftdruck-
und Luftfeuchtebedingungen in der Porenatmosphare.

Um diese Bedingungen im Versuch abzubilden, wurden die Proben in einem gasdicht verschlos-
senen Exsikkator Uber der Gleichgewichtslésung des Materials gelagert und die Massenentwick-
lung der Probenkdrper zeitabhangig Gberwacht.

Fir diese Versuchsbedingungen wird davon ausgegangen, dass sich tber der Gleichgewichtslo-
sung des Feststoffes, die sich auch naturlich im Haldenkorper ergebende Gleichgewichtsfeuchte
in der Gasphase einstellt. Eine verfadlschende Trocknung des Materials Uber die Versuchsdauer
kann unter diesen Bedingungen weitgehend ausgeschlossen werden. Der Masseverlust der Pro-
ben und der sich damit andernde Haftwassergehalt werden unter diesen Bedingungen mafigeblich
auf den gravitativen Austrag von Porenldsung zurlickgefuhrt. Die thermodynamischen Versuchs-
bedingungen bei 23+3°C und Luftdruck entsprechen anndhernd der thermodynamischen Situation
im Porenraum des Haldenmaterials?.

In der Anlage zu diesem Bericht sind folgende Ergebnisse der Versuche in einer Ubersicht darge-
stellt:

Anlage 3.1: Ganglinien der Probenmasse

Anlage 3.2: Ganglinien der relativen Massenanderung m(t)/mo
Anlage 3.3: Ganglinien der Haftwassergehalte

Anlage 3.4: Ganglinien der Haftlésungssattigung

Die Haftwasserversuche bis zur Einstellung des konstanten Wassergehaltes — Haftwassergehalt -
wurden von IBeWa durchgefiihrt. Nach Abschluss der Untersuchungen an den einzelnen Proben-
kérpern wurde durch das K+S-Forschungsinstitut der Wassergehalt nach Karl-Fischer-Titration
(Prufverfahren K+S 0785.02), der Gluhverlust bei 550°C (DIN EN 12879 (S3a)) und der Gesamt-
wassergehalt (DIN EN 12879 (S3)) ermittelt und zur Verfligung gestellt [7].

3.3 Petrostatischer Druck der Uberdeckung

Die Dichte und die Porositat sowie die daraus resultierenden stromungstechnischen Eigenschaften
des untersuchten Kernmaterials aus unterschiedlichen Bohrlochteufen der vertikal und horizontal
gestol3enen Bohrungen werden maf3geblich von der Auflast der Uberlagernden Méachtigkeit des
Ruckstandes (Uberdeckung) bestimmt. Der daraus resultierende petrostatische Druck bewirkt eine
Verdichtung des im Ausgangszustand locker geschitteten Riuckstandsmaterials, eine Zunahme

! die verwendete Versuchslésung wurde aus benachbarten Kernmaterial der untersuchten Probe hergestellt und parametrisiert, siehe
Erlauterungen unten

2 Ergebnisse der Temperatur-Logs in den Bohrungen: Halde Hattorf ca. 15°C bis ca. 26°C, Halde Wintershall ca. 16°C bis ca. 23°C;
die niedrigen Temperaturen treten vor allem im Randbereich oberhalb von rd. 40 m Teufe auf
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der Dichte und eine Veranderung der daraus resultierenden Eigenschaften Porositat und Permea-
bilitat mit zunehmender Uberdeckung.

Fur die vergleichende Darstellung der Ergebnisse fir die Kernproben aus den horizontal und den
vertikal gestoRenen Bohrungen ist daher eine Beriicksichtigung der Auflast der Uberdeckung er-
forderlich. Ein direkter Vergleich der Untersuchungsergebnisse fir horizontal und vertikal gesto-
Bene Bohrungen in Abhéangigkeit von der Bohrlochteufe ist nicht sinnvoll, da, im Unterschied zu
den vertikalen Bohrungen, fur die horizontal gestol3enen Bohrungen (B72/2014 WI, B99/2013 HA,
B100/2013 HA und B104/2013 HA) die Bohrlochteufe nicht der Uberdeckung entspricht. Fir die
horizontal gestoRenen Bohrungen wird die Uberdeckung durch die Haldenkontur (Anlage 2) liber
dem Bohrlochverlauf bestimmt.

Fir die Schaffung einer Vergleichbarkeit der Ergebnisse aus den Horizontal- und Vertikalbohrun-
gen, wurde eine Regressionsfunktion fur die Berechnung der integralen Dichteanderung abhangig
von der Méachtigkeit der Uberdeckung auf der Grundlage der vorliegenden Ergebnisse fiir die Ver-
tikalbohrungen B97 und B98 ermittelt.

Die Uber die vertikale Teufe fir das Kernmaterial aus den Bohrungen B97 und B98 ermittelten
korrigierten Trockenrohdichten p; sind in Abbildung 2-2 als Funktion der Bohrlochteufe dargestellt.
Die Ergebnisse weisen eine Erhéhung der korrigierten Trockenrohdichte von ca. 1250 kg/m?3 auf
ca. 2000 kg/m? Uber die Teufe nach. Die Regressionsfunktion, einschlie3lich des Konfidenzinter-
valls und des Vorhersageintervalls® (Irtumswahrscheinlichkeit a=5 %), fur die vorliegenden korri-
gierten Trockenrohdichten fur die zwei Bohrungen ist ebenfalls in Abbildung 2-2 in Abhangigkeit
von der Bohrlochteufe (Funktionen in Brauntdnen) dargestellt.

Die an den Kernproben von der K+S teufenabhéangig ermittelten initialen? Lésungsgehalte wo. lie-
gen im Wertebereich von 0,010-0,108 (N= 58) mit einem Median bei 0,030°. Diese sind ebenfalls
in Abbildung 2-2 mit den Einzelwerten fir die Bohrungen B97 und B98 und der sich ergebenden
Regressionsfunktion (Funktionen in Grinténen) in Abhangigkeit von der Bohrlochteufe dargestelit.
Die tiber die Teufe wirksame Auflast der Uberdeckung ergibt sich jeweils aus der integralen Dichte
des Ruckstandes oberhalb der betrachteten diskreten Teufe der untersuchten Probe. Dies macht
es erforderlich, die Dichtednderung Uber die Teufe bzw. die sich Gber die Teufe ergebende integ-
rale Dichte des Uberdeckenden Materials zu ermitteln. Dazu wurde die Regressionsfunktion der
korrigierten Trockenrohdichte Uber die Teufe integriert — braune Scatter und Funktionen in Abbil-
dung 2-2. Die sich ergebende integrierte Funktion der korrigierten Trockendichte ist in Abbildung
2-2 als gestrichelte griine Funktion dargestellt.

Fur die Berechnung des petrostatischen Druckes der Uberdeckung in einer diskreten Teufe ist die
Kenntnis der integrierten Feuchtdichte des tUberdeckenden Materials erforderlich. Um diese zu er-
mitteln, wurden die vorliegenden Losungsgehalte der Kernproben aus den Bohrungen B97 und
B98 verwendet. Die verwendeten Einzeldaten und die dafur ermittelte Regressionsfunktion sind in
Abbildung 2-2 als griine Scatter und Funktionen dargestellt.

Unter Verwendung der Regressionsfunktion fir die Losungsgehalte wurde teufenbezogen die in-
tegrierte Trockenrohdichte auf eine integrierte Feuchtdichte umgerechnet - blaue Funktion in Ab-
bildung 2-2.

Der sich fur die abgeschétzte Verteilung der Feuchtdichte ergebende teufenabhéngige petrostati-
sche Druck ist in Abbildung 2-2 in der lila Funktion dargestellt.

Auf der Grundlage des dargestellten Zusammenhanges und der beschreibenden Funktionen wer-
den in den nachfolgenden Grafiken fur alle Bohrungen die Ergebnisse in Abhangigkeit vom pet-

! Konfidenzintervall: Das Konfidenzintervall beschreibt die Unsicherheit fur die Irrtumswahrscheinlichkeit (haufig angesetzter Wert 5 %)
des auf Basis der vorhandenen, streuenden Stichprobe bestimmten Erwartungswertes bzw. Werteverlaufs vom theoretischen wirklichen
Wert bzw. Werteverlauf.

Vorhersageintervall/Prognoseintervall: Das Vorhersageintervall beschreibt die Unsicherheit fur die Irrtumswahrscheinlichkeit (haufig an-
gesetzter Wert 5 %) des auf Basis von zukiinftigen und ebenso streuender Stichproben bestimmten Erwartungswertes bzw. Wertever-
laufs vom theoretischen wirklichen Wert bzw. Werteverlauf.

2 nachfolgend verwendet als Synonym fiir den Ausgangswert des Parameters vor nachfolgenden Laboruntersuchungen; ermittelt an
quasi ungestorten Kernproben und reprasentativ fur den Zustand in der Halde entlang der Bohrspur

3 fiir Stichproben, die eine Abhangigkeit von einem Parameter zeigen, erfolgt in diesem Text die Angabe des Medians, des Werteberei-
ches und der Anzahl der Einzelwerte

12 01.06.2021



Bestellung 6702533141, 11.02.2021

IBeWa
Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung vorliegender Erfahrungen fir die Halden Hat- %
torf und Wintershall

rostatischen Druck des uiberlagernden Haldenmaterials / der Uberdeckung dargestellt. Diese Vor-
gehensweise ermdglicht die vergleichende Beurteilung fir die Ergebnisse der vertikalen und hori-
zontalen Bohrungen auf der Basis der vergleichenden Darstellung in Abh&angigkeit vom petrostati-
schen Druck der Uberdeckung. In diesem Zusammenhang ist fir die vertikalen Bohrungen der
Begriff Uberdeckung ein Synonym fiir die Teufe.

2500 — ‘ 0.1 72
A Pg,Bo7 A Wo go7
Pd, Bos ; ; WoL, Bos ; ‘ ‘ ‘ ‘
2050 L 95% Konfidengintervall pa L ‘95% Konfigenzintervgll Wo ,,,,,,,,,,, ,,,,,,,,,,, ,,,,,,,,,,, ,,,,,,,,,,, L 0.09
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Machtigkeit Uberdeckung [m]

Abbildung 2-2 Kaorrigierte Trockenrohdichte (p;), Losungsgehalt des Kernmaterials (woL), integrierte, korri-
gierte Feucht- und Trockenrohdichte sowie petrostatischer Druckverlauf in Abhangigkeit von
der Teufe/ Machtigkeit der Uberdeckung fir die Vertikalbohrungen B97 und B98 [6]

Fur die Berechnung des petrostatischen Druckes der Uberdeckungen der Horizontalbohrungen
(B72, B99, B100 und B104) im Bereich der Probennahmeteufen der untersuchten Kernproben
wurde aus den Profilschnitten zur Lage der Bohrungen in Anlage 2 die Uberdeckung an den ein-
zelnen Probennahmepunkten abgegriffen. Unter Verwendung der in Abbildung 2-2 dargestellten
Zusammenhange wurde fir die ermittelten Uberdeckungen der petrostatische Druck an den Pro-
bennahmepunkten berechnet und den vergleichenden Darstellungen der Ergebnisse aus allen
Bohrungen im weiteren Bericht zugrunde gelegt.

Die Berechnung des petrostatischen Druckes fur die Vertikalbohrungen B97 und B98 erfolgte in
gleicher Weise auf der Basis der Teufe (entspricht Uberdeckung) der Probennahmepunkte der
untersuchten Kernproben.
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4 Ergebnisse

4.1 Einleitende Erlauterungen

In die Auswertung und Darstellung der Ergebnisse flieRen teilweise Untersuchungsergebnisse von
K+S KALI GmbH an Kernproben aus benachbarten Kernabschnitten mit ein. Dies betrifft in erster
Linie die korrigierten Rein- und Trockenrohdichten pst, p;; und die Flussigkeitsgehalte (Gesamt-
feuchte, initialer Losungsgehalt rechnerisch ermittelt iber Karl-Fischer-Titration wo.). Die Parame-
ter wurden aus [6] entnommen. Grundlage dieser Ubertragung der Ergebnisse ist die Annahme,
dass die Proben der Dichte- und Flussigkeitsgehaltsuntersuchungen in gleicher Weise beprobt,
behandelt und gelagert wurden.

Die den Parametern zu Grunde liegenden Bestimmungsmethoden und Berechnungsansatze wur-
den im Vorfeld der Untersuchungen abgestimmt.

In den nachfolgenden Erlauterungen werden, wenn mdaglich, die ermittelten Parameter als Mittel-
wert mit Standardfehler?, Wertebereich und Anzahl der Einzelergebnisse N angegeben. Sollte auf-
grund einer funktionalen Abhangigkeit der Parameter von anderen Grdf3en eine Mittelwertbildung
nicht mdglich sein, erfolgt nur die Angabe des Medians und des Wertebereiches.

In den nachfolgenden grafischen Darstellungen der ermittelten Parameter in Abhéngigkeit von un-
abhangigen GrolRen (zum Beispiel petrostatischer Druck, Porositét) wird, wie bereits in Abbildung
2-2, das Konfidenzintervall und das Vorhersageintervall der Stichprobe fiir eine Irrtumswahrschein-
lichkeit von a=5 % angegeben.

Zur Gewabhrleistung der Vergleichbarkeit der Ergebnisse flr die Kernproben aus den horizontalen
und vertikalen Bohrungen erfolgt die Ergebnisdarstellung in Abhangigkeit vom petrostatischen
Druck des Uberdeckenden Haldenmaterials — siehe Erlauterungen im Abschnitt 3.2.

4.2 Haftwassergehalt und Haftldsungssattigung

Die Untersuchungen zum Haftwassergehalt waw der Haldenmaterialien, entsprechend dem im Ab-
schnitt 3.2 beschriebenen Versuchskonzept, wurden nur an den Proben der Lésungspermeabili-
tatsuntersuchungen durchgefinhrt.

Im Ergebnis der Losungspermeabilitatsuntersuchungen ist davon auszugehen, dass die Proben-
korper im Bereich der stromungswirksamen Wegsamkeiten aufgesattigt sind. Die Anfangssattigun-
gen in der Darstellung der Sattigungsganglinien fir die durchgefiihrten Versuche in Anlage 3.4
zeigen, dass die vollstandige Sattigung des Porenraumes mit Flissigkeit in den Permeabilitéatsun-
tersuchungen mit Salzlésungen nicht erreicht wurde. Dies bestatigt die Vermutung, dass die Stro-
mungsprozesse in dem Haldenmaterial entlang lokaler, htéher permeabler Bereiche und Wegsam-
keiten erfolgt. Inwiefern eine weitere Aufsattigung der Proben im Permeabilitatsversuch mdglich
gewesen ware, kann nicht beurteilt werden. Nach dem Erreichen eines stationaren Stromungsvor-
gangs wurden die Permeabilitdtsversuche beendet. Die unvollstindige Sattigung der Proben im
Ausgangszustand hat fur die nachfolgenden Untersuchungen und Auswertungen der Wassergeh-
alte keine Auswirkungen, da die Bezugszustande initialer Wassergehalt der Kernproben bei Anlie-
ferung (wow) und Haftwassergehalt (wnw) ausgewertet werden.

Fur eine Ubersicht sind die Massenganglinien aller Versuche zur Ermittlung des Haftwassergehal-
tes wnw in Anlage 3.1 in Abhéngigkeit von der Versuchsdauer dargestellt. Zur besseren Verdeutli-
chung der zeitabhangigen Anderung der Probenmassen sind in Anlage 3.2 die zeitabhangige An-
derung der Probenmassen als relative Anderungen — zeitabhangig veranderliche Masse dividiert
durch Ausgangsmasse, m(t)/mo — dargestellt.

Die Ganglinien des sich zeitabhéangig einstellenden Haftlosungsgehaltes aller Versuche sind in
Anlage 3.3 dargestellt. Fur eine Reihe von Messungen kam es tiber den Versuchsverlauf, entgegen

! Wassergehalt n. KF
2 5(%) = -2
o(x) = N
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der physikalisch begrindbaren Massenreduzierung durch den gravitativen Abstrom von Salzl6-
sung aus den Proben, zu einem Anstieg der Probenmasse und damit des Haftldsungsgehaltes.

Fir einzelne Versuche wurde keine Einstellung einer konstanten Masse tber den Versuchsverlauf
ermittelt.

Fir die nachfolgende Ergebnisdarstellung wurden die ermittelten Haftwassergehalte und Haftlo-
sungssattigungen aller Versuche beriicksichtigt. Fur eine konservative! Beurteilung wurden in den
nachfolgenden Graphiken und Interpretationen jeweils die Minima der in den Versuchen ermittelten
Haftwassergehalte bertcksichtigt.

Tabelle 1 Haftwassergehalte und Haftlésungsséattigungen aller Versuche

Parameter Einheit Median und Wertebereich fir alle Versuchsergebnisse
Haftwassergehalt (Wnw) [-] 0,038 (0,012-0,086, N= 27)
Haftldsungssattigung (Swi) [-] 0,487 (0,272-0,744, N= 27)

Eine Ubersicht aller ermittelten Haftwassergehalte wird in Abbildung 4-1 in Abhangigkeit vom pet-
rostatischen Druck der Uberdeckung gegeben. Aus der Gesamtzahl der durchgefiihrten Versuche
ergeben sich im Untersuchungsbereich mit petrostatischen Uberdeckungsdriicken bis rd. 1,79 MPa
Haftwassergehalte im Wertebereich von 0,012-0,086 (N= 27).
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Abbildung 4-1 Haftwassergehalt in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck — alle Ergebnisse mit Konfiden-
zintervall und Vorhersageintervall fir a=5 %

Aus der Darstellung der Haftwassergehalte in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck in Abbil-
dung 4-1 ergibt sich eine Reduzierung des Haftwassergehaltes mit steigender Uberdeckung. Dazu

t Vermeidung einer Uberbewertung des Riickhaltes von Haftwasser im Porenraum
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wird erlauternd im Zusammenhang mit der Bewertung der Porenraumséttigung zu den Haftwas-
sergehalten im Kapitel 4.4 eingegangen.

Das Konfidenzintervall der Regressionsfunktion sagt aus, dass mit einer Wahrscheinlichkeit von
95 % das Ergebnis der Regressionsfunktion fur einen zu beurteilenden petrostatischen Druck in-
nerhalb dieses Intervalls liegen wird. Ausgehend von diesem Parameterstand scheint es gerecht-
fertigt, fir den hier betrachteten Bereich des petrostatischen Druckes, die untere Schranke des
Konfidenzintervalls als Malf3 fir die aus den Messwerten abgeleitete untere Grenze des Haftwas-
sergehaltes des Ruckstandes anzusehen. Als Mindestwert ergibt sich ein Haftwassergehalt von
0,023 bei einem petrostatischen Druck von ca. 1,79 MPa - in Abbildung 4-1 als griiner Stern dar-
gestellt. Im Sinne der Vermeidung einer Uberschatzung des Rickhaltes von Salzlésung durch die
Porenstruktur und die darin wirkenden Kapillarkréfte in dem Ruickstand stellt dieser Mindestwert
des Konfidenzintervalls, aus Sicht der Bearbeiter, eine hinreichend konservative Annahme fiir den
Haftwassergehalt fiir den hier betrachteten Bereich des petrostatischen Druckes bzw. der Uberde-
ckung dar.

Zusatzlich zu den gegebenen Erldauterungen zu den Haftwassergehalten ergeben sich aus den
Versuchsbeobachtungen unter Berlcksichtigung der weiteren Parameterkenntnis folgende
Schlussfolgerungen:

Fur 11 Proben wurde im Verlauf des Versuches zur Ermittlung des Haftwassergehaltes eine Erho-
hung der Probenmasse nachgewiesen. Von diesen 11 Proben erreichen 5 tber den Versuchsver-
lauf eine konstante Masse. Als Ursache des Massenzuwachses wird die Hydratation von Mineral-
phasen (z.B. Kieserit, Anhydrit und/oder Natriumsulfathydrate) bei der Lagerung tber der Gleich-
gewichtslésung des jeweiligen Haldenmaterials vermutet. Bei einem Hydratationsvermégen von
z.B. Kieserit von ca. 0,78 gwassed/Jkieserit Kann dies (oder eine &hnliche Hydratationsreaktion) als
Ursache des Massenzuwachses angesehen werden.

Gleichzeitig deutet dies darauf hin, dass die Proben im Ausgangszustand keine zusatzliche
Feuchte, die zu einer Hydratation geflihrt hatte, enthalten haben. Woraus abgeleitet werden kann,
dass diese Proben im Ausgangszustand nicht im Kontakt zu Sickerlésungen standen bzw. nicht
von diesen durchstromt wurden.

Von den Proben mit einem Massenzuwachs wurden sieben Proben aus den horizontalen Bohrun-
gen B72 (3 Proben), B100 (1 Probe) und B104 (4 Proben) gewonnen. Nur eine einzelne Probe aus
der Bohrung B98 zeigte den Effekt fir Probenmaterial aus einer Vertikalbohrung bei einer Teufe
von ca. 75,4 m. Der Uberwiegend fur die Proben aus horizontal gestof3enen Bohrungen beobach-
tete Effekt wird auf die Teufenlage nahe der Haldenbasis bzw. die gréRere Uberdeckung zuriick-
gefuhrt. Es wird vermutet, dass zum Zeitpunkt der Probennahme das beprobte Material im Aus-
gangszustand Kieserit enthielt. Bei einem Hydratationsvermégen von ca. 0,78 gwasser/Okieserit KONNte
dies (oder eine ahnliche Hydratationsreaktion) als Ursache des Massenzuwachses angesehen
werden.

Diese Vermutung wird bestéatigt durch die Ergebnisse der K+S KALI GmbH zur mineralogischen
Zusammensetzung des Rickstands (vgl. Haldenerweiterung Hattorf, Band 3.17., Anl. 7.4 und
Haldenerweiterung Wintershall, Band 3.15, Anl. 8.4). Demnach finden Mineralumwandlungen im
gesamten Haldenkorper statt. Dies wird durch die beobachteten kristallwasserhaltigen Sekundér-
phasen, wie Epsomit oder Astrakanit, in den Kernproben der Bohrungen auf den Halden Hattorf
und Wintershall bestétigt. Das einzelne Ergebnis fir eine Probe aus einer vertikalen Bohrung bei
einer Teufe von ca. 75,4 m unterstitzt die Vermutung, dass auch diese Proben im Ausgangszu-
stand keine zusatzliche Feuchte, die zu einer Hydratation gefiihrt hatte, enthalten haben.

Fur die Proben mit einer Erh6hung der Probenmasse uber die Versuchsdauer wurde der kleinste
Haftwassergehalt im Versuchsverlauf in der Beurteilung und der Ergebnisdarstellung berticksich-
tigt.
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4.3 Retardation von Flussigkeit im Porenraum

4.3.1 Retardation beziglich initialem Wassergehalt des Rickstandes im Haldenkdrper
Fiur die im Rahmen der Laboruntersuchungen verwendeten Kernproben wird der Ausgangswas-
sergehalt durch die individuelle Situation in dem jeweiligen Probennahmebereich der Kernproben
bestimmt. Dieser initiale Wassergehalt wow wurde aus den Untersuchungsergebnissen der K+S an
den Kernproben als teufengewichteter Mittelwert der Wassergehalte an unmittelbar benachbarten
Kernabschnitten abgeschétzt.

Fir eine quantitative Beurteilung des Speichervermdgens des Haldenmaterials und die Wasser-
haushaltsbilanz ist das Verhéaltnis von initialem Wassergehalt am Anfang der Untersuchungen wow
(entspricht dem in situ-Wassergehalt des Rickstandes) und dem sich einstellendem Haftwasser-
gehalt wyw eine mafigebende Grol3e. Allgemein lassen sich aus dem Verhéltniswert die folgenden
Interpretationen ableiten:

Whw/Wow > 1:  — Im Ergebnis der Aufséttigung, des Losungspermeabilitatsversuches und des
Haftwasserversuches besitzt das Material einen héheren Wassergehalt ge-
genlber dem initialen Wassergehalt. Der Rickstand besitzt damit im Pro-
benbereich ein Speicher- bzw. Retardationsvermdgen gegeniber einem Si-
ckerprozess im Haldenkdorper.

whw/Wow = 1: —  Der versuchstechnisch ermittelte Haftwassergehalt der Probenkérper ist im
Ergebnis der Aufsattigung, des Ldsungspermeabilititsversuches und des
Haftwasserversuches nahezu unverandert und entspricht dem initialen Was-
sergehalt des Rickstandes. Dies deutet darauf hin, dass die Proben im Aus-
gangszustand bereits einen Wassergehalt enthielten, der dem Haftwasser-
gehalt entspricht. Die Haldenbereiche, aus denen die Proben gewonnen
wurden, besitzen damit kein Speicher- bzw. Retardationsvermdgen gegen-
Uber einem Sickerwasserprozess im Haldenkoérper. Es wird vermutet, dass
es sich bei diesen Proben um héher permeable Bereiche handelt, die sich
im Gleichgewicht zum Sickerprozess im Haldenkdrper befinden.

Whw/Wow < 11— Nach Abschluss der Aufsattigung, des Losungspermeabilitatsversuches und
des Haftwasserversuches ist der Wassergehalt geringer als vor der Aufsatti-
gung im Verlauf der Losungspermeabilitatsuntersuchungen. Der Haftwas-
sergehalt ist damit kleiner als der initiale Wassergehalt. Dies deutet darauf
hin, dass der Beprobungsbereich in der Halde starker durchstrémt wurde.
Abgesehen von einem Einfluss von Niederschlagsereignissen auf oberfla-
chennahe Proben kann dies auch ein Hinweis auf Probenkdrper im Hangen-
den von gering permeablen und stauend wirkenden Schichten sein.

Zur Verdeutlichung der Relation ist in Abbildung 4-2 der Haftwassergehalt in Abhangigkeit vom
initialen Wassergehalt fir die untersuchten Proben dargestellt. Zur Orientierung ist die Gleichheits-
linie, gestrichelte grine Linie, in der Grafik mit dargestellt. Die Lage der Haftwassergehalte der
Uberwiegenden Anzahl der Probenkorper oberhalb der Gleichheitslinie verdeutlicht eine Auf-
nahme, Retardation von Wasser.

Fur eine einzelne Probe aus einer Teufe von ca. 8,0 m (100_WMDS, petrostatischer Druck ca.
0,08 MPa) wurde am Ende des Haftwasserversuches, im Vergleich zum initialen Wassergehalt von
0,060, eine Reduzierung auf 0,050 ermittelt. Dies deutet darauf hin, dass fur die Probe im Aus-
gangszustand, bei der Beprobung, ein Ungleichgewicht zwischen Porenraumsattigung mit Salzl6-
sung und kapillar bewirktem Speichervermdgen bestanden hat. Im Verlauf des Haftwasserversu-
ches wird dieses Gleichgewicht bei einem geringeren Haftwassergehalt eingestellt. Es ist nicht
auszuschliel3en, dass es durch die Veranderung der Porenstruktur in Folge der Wechselwirkungen
zwischen der Versuchslosung und dem Feststoff zu einer Reduzierung des Haftwassergehaltes
gekommen ist (Reduzierung der integralen kapillaren Wirkung des gesamten Porenraumes).
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Abbildung 4-2 Haftwassergehalt wnw in Abhangigkeit vom initialen Wassergehalt wow

Fir eine quantitative Beurteilung von initialem Wassergehalt am Anfang der Untersuchungen wow
und dem sich einstellendem Haftwassergehalt wnw ist in Abbildung 4-3 das Verhaltnis der beiden
GroRen in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck der Uberdeckung dargestellt. Abgesehen von
dem bereits zur Abbildung 4-2 beschriebenen Ausreil3er bei einem petrostatischen Druck von ca.
0,08 MPa kommt es fir alle Proben zu einer Erhéhung des Wassergehaltes mit Verhaltniswerten
whw/Wow > 1. Dies bedeutet, dass die Proben unter in situ-Bedingungen nicht bzw. nur teil-/ zeit-
weise durch den Sickerprozess im Haldenkdrper beeinflusst wurden.

Die Verhaltniswerte wuw/wow (Bereich > 1,0) schwanken zwischen 1,1 und 3,9, wobei die grofite
Streuung des Wertebereichs bei petrostatischen Driicken ab 1,4...1,5 MPa vorliegt. Bei der Beur-
teilung dieses Wertebereiches und der Streuung, sind die folgenden Aspekte zu beriicksichtigen:

— die stoffliche und geotechnische Heterogenitat des Materials in der Halde,

— die Variabilitat der mineralogischen Zusammensetzung im Maf3stab der Porenstrukturen,
— die bergtechnische Situation in den Bohrungen im Ergebnis des Teufprozesses,

— die Probennahme, die Probenlagerung und den Probentransport,

— die Lage und Historie der beprobten Bereiche in den Haldenkdrpern (u.a. Offenlagerungszei-
ten, Abstand zu Haldenbdschung, Uberdeckung)

— die Bedingungen des angewendeten Versuchskonzeptes - Probenmasse, Probenvolumen, La-
gerelation der Proben fur unterschiedliche Untersuchungen, Versuchsmethodik.

Unter Berlcksichtigung dieser EinflussgroRen vermitteln die Verhaltniswerte einen Eindruck zur
GroRRenordnung des Speichervermégens des Haldenmaterials. Aufgrund der Streuung und der be-
grenzten Anzahl an Wertepaaren wird eine Verallgemeinerung der Daten durch Mittelung als nicht
zulassig angesehen.
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Das generelle Verhéltnis von initialem Wassergehalt zum Haftwassergehalt wird besser durch die
Gegenuberstellung der Regressionen und Konfidenzintervalle der beiden Parameter in Anlage 3.5
deutlich. Die Graphik zeigt, dass, unabhangig vom petrostatischen Druck, das Konfidenzintervall
fur die Haftwassergehalte Uber dem Konfidenzintervall der initialen Wassergehalte liegt. Fur die
Regressionsfunktionen ergibt sich flr den beurteilbaren Bereich des petrostatischen Druckes eine
Differenz von mindestens 0,01.

Wiw/Wou [-]

0.0 0.2 0.4 06 08 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8
Ppetro [MPa]

Abbildung 4-3 Verhéltnis Haftwassergehalt waw zum initialen Wassergehalt am Anfang des Versuches wow

4.3.2 Retardation bezliglich Wassergehalt des Rickstandes bei Aufhaldung

Die in Abbildung 2-1 dargestellten Wassergehalte bei Abwurf fir die Stichproben der Halden Hat-
torf und Wintershall, sind im Wesentlichen groRRer als die Werte bzw. das Konfidenzintervall der
Regressionskurve der Haftwassergehalte in Abbildung 4-1.

Werden mogliche chemisch-mineralogische Einbindungseffekte tber die Hydratation von Mineral-
phasen nicht bertcksichtigt, ergibt sich flr den im Kapitel 4.2, Abbildung 4-1 abgeleiteten Mindest-
wert des Haftwassergehaltes von 0,023 fir einen petrostatischen Druck von 1,79 MPa, ein fur die
Auswirkungsprognose bilanzrelevanter Abstrom von Wasser in der Grof3enordnung von ca. 0,02
bis 0,03 fur die Halde Hattorf und ca. 0,02 bis 0,04 fur die Halde Wintershall.

4.4 Porenraumsattigung und effektive Permeabilitéat

Die sich fur den Haftwassergehalt ergebende Porenraumsattigung mit Salzlésung bestimmt die
effektive Permeabilitat fir die Strémung von Flussigkeit — siehe Anlage 1. Mit zunehmender Satti-
gung erhoht sich die effektive Permeabilitat fir die Flissigkeitsstrémung.
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Die Berechnung der Sattigung erfolgte auf der Grundlage der totalen Porositat! n und der Haftlo-
sungsgehalte. Die totalen Porositaten wurden auf der Grundlage der probenbezogen ermittelten
Trockenrohdichten (Median 1,84 g/cm® (1,16-2,03 g/cm3, N= 61)) und der Reindichten
(2,13+0,01 g/cm3 (2,04-2,19 g/cm3, N= 54)) berechnet.

Der Zusammenhang zwischen dem Haftwassergehalt und der Porenraumsattigung wird von der
Porositat und der Mineralisation der Porenlésung bestimmt. Um die strémungstechnische Bedeu-
tung des Haftwassergehaltes zu beurteilen, wurden in Abbildung 4-4 die Porositaten und die sich
ergebenden Sattigungen gemeinsam in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck der Uberdeckung

dargestellt.
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Abbildung 4-4 Haftwassergehalt (wnw), totale Porositat (ny) und Haftldsungssattigung (Sk) in Abhéngigkeit
vom petrostatischen Druck — Haftwassergehalte aller Versuche mit Konfidenzintervall und
Vorhersageintervall fur a=5 %

Die Einzeldaten der Porositat weisen die erwartete Reduzierung mit steigender Uberdeckung nach.

Die aus dem Haftwassergehalt und der Porositéat resultierende Porenraumsattigung mit Salzlésung
weist einen Wertebereich von 0,27 bis 0,65 nach. Ein Trend der Sattigung in Abhangigkeit vom
petrostatischen Druck oder von der Porositéat kann aus den Daten nicht abgeleitet werden. Dies ist
ungewdhnlich, da fur die Reduzierung der Porositat von einer Erh6hung der kapillaren Retardation
und einer Erhéhung der Sattigung auszugehen ware. Dies kann aus den vorliegenden Daten nicht
abgeleitet werden.

In diesem Zusammenhang ist zu berlcksichtigen, dass die Berechnung der Sattigung die Ergeb-
nisse der Untersuchungen zur Reindichte, Trockenrohdichte, Wassergehalt und Salzl6sungsdichte
zusammenfuhrt. Diese werden an unterschiedlichen Proben mit unterschiedlichen Abmessun-
gen/Massen und daraus resultierender unterschiedlicher Reprasentanz ermittelt. Die sich daraus

! ermittelt unter Verwendung der durch das K+S Forschungsinstitut tiber Karl-Fischer-Titration ermittelten Wassergehalte [7] und der
an benachbarten Proben ermittelten Reindichten
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ergebende Unscharfe und die im Kapitel 4.3.1 genannten Aspekte werden als wesentliche Ursache
fur die Streuung der Sattigungen vermutet.

Als mogliche Ursache fur die Reduzierung des Haftwassergehaltes mit groRer werdender Uberde-
ckung wird die Zunahme von bevorzugten Wegsamkeiten in dem Material mit steigender Porositat
bei abnehmendem petrostatischen Druck vermutet. Die Erfahrungen aus den Lésungspermeabili-
tatsuntersuchungen zeigen, an Hand der auch nach langerer Versuchsdauer nicht erreichten voll-
standigen Aufsattigung des Materials, dass die Flissigkeitsstromung an lokale Wegsamkeiten in
den Probenkdrpern gebunden ist. Fur hohere Porositaten ist von der Ausbildung einer grof3eren
Anzahl entsprechender Wegsamkeiten in den durchstrémten Probenkdrpern auszugehen.
Dadurch werden groRere Volumenanteile der Probenkérper durch den Strémungsprozess er-
schlossen und wirksam fir den Haftwassergehalt. Nach Erfahrungen der Bearbeiter wirde eine
solche Erklarung auch den Beobachtungen der Situation in den Haldenkdrpern entsprechen.

Mdglicherweise nimmt auch die Vernetzung der Poren bzw. die Konnektivitat des Porengefiiges
Einfluss auf den Haftwassergehalt. In diesem Zusammenhang sind ebenfalls die im mikroskopi-
schen Mal3stab ablaufenden chemischen Wechselwirkungen zwischen Losung und Feststoff und
die daraus resultierenden Losungs- und Kristallisationsprozesse zu betrachten. Fir die als che-
misch gegenltber NaCl als gesattigt anzusehenden Lésungen sind lokale Nichtgleichgewichte ge-
genlber anderen, leichter lIslichen Salzmineralen im Kontakt zum Feststoff kaum auszuschliel3en,
so dass Auswirkungen auf das Porengefiige und/oder die Verbindungen zwischen den Poren so-
wie den Stromungsprozess der Losung in dem Porengeflige (Aufsattigung des Porenraumes) an-
zunehmen sind.

Das Ergebnis stimmt recht gut mit den Erfahrungen fir Untersuchungen an den Haldenmaterialien
fur die Neuhalde Siegfried-GieRen bei unterschiedlichen Trockenrohdichten Uberein. Auch fir
diese Proben wurden fur geringere Dichten und hdhere Porositaten grol3ere Haftwassergehalte
ermittelt.

Die Reduzierung der Porositat (Abbildung 4-4) und, in der Folge, der effektiven Flissigkeitsperme-
abilitat des Haldenmaterials mit zunehmender Teufe bzw. zunehmender Auflast der Uberdeckung
fuhrt zu einer Verlangsamung des Sickerprozesses im Haldenkorper. Zur Verdeutlichung der An-
derung der Permeabilitat in Abhéngigkeit von der Uberdeckung bzw. dem petrostatischen Druck
sind in Abbildung 4-5 die Lésungspermeabilitaten fir die Bohrungen am Standort Hattorf in Abhén-
gigkeit vom petrostatischen Druck dargestellt. Die Daten weisen eine Reduzierung der Permeabi-
litat von der GréRenordnung 1E-11 m2 an der Haldenoberflache bis auf eine GréZenordnung von
1E-16 m2 bei einem petrostatischen Druck von 1,8 MPa nach.

Bedingt durch die Versuchsmethodik der Ermittlung der Losungspermeabilitdt an weitgehend ge-
sattigten Kernproben stellen die dargestellten Ergebnisse Maximalwerte der Permeabilitat dar. Im
realen Haldenkorper ist, entsprechend den vorliegenden Kenntnissen zur in situ vorliegenden Po-
renraumsattigung mit Flissigkeit in den Kernproben aus den Bohrungen in die Rickstandshalde
Hattorf - siehe Abbildung 4-4 und Abbildung 4-6 - von ungesattigten Bedingungen auszugehen.
Unter Berucksichtigung der Erlauterungen zur effektiven Permeabilitat in Anlage 1 ist fur die in situ-
Bedingungen von einer geringeren Losungspermeabilitat des aufgehaldeten Rickstandes auszu-
gehen.

Die Reduzierung der Porositat (Abbildung 4-4) und der Permeabilitdt (Abbildung 4-5) werden als
wesentliche Ursachen fir die Reduzierung der in situ angetroffenen Wassergehalte und der ermit-
telten Haftwassergehalte mit zunehmendem petrostatischen Druck angesehen.

Fur das vorliegende Verstandnis der Stromungsprozesse in den Haldenkorpern fuhren die Kennt-
nisse zu den Permeabilitditen sowie zu den in situ vorliegenden Wassergehalten (Abbildung 5-1)
und Sattigungen (Abbildung 4-6) zu der begriindeten Vermutung, dass die Auswirkungen der Ver-
sickerung von Niederschlagswasser an der Haldenoberflache in dem Bereich >45 m Uberdeckung
nicht nachzuweisen sind bzw. die in diesem Teufenbereich gewonnenen Proben bis zum Zeitpunkt
der Probennahme nicht erreicht haben.

Wird der aktuell ermittelte Wassergehalt der auf den Halden Hattorf und Wintershall abgelagerten
Ruckstande laut Abbildung 2-1der Beurteilung zugrunde gelegt, ergibt sich die Schlussfolgerung,
dass der initiale Wassergehalt des fir die Untersuchungen beprobten Materials und die ermittelten

21 01.06.2021



Bestellung 6702533141, 11.02.2021

IBeWa
Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung vorliegender Erfahrungen fir die Halden Hat- %
torf und Wintershall

Haftwassergehalte geringer sind als der Wassergehalt bei Abwurf/Einbau. Wird davon ausgegan-

gen, dass dieses Verhéltnis beim Einbau der in den Halden beprobten Ricksténde in gleicher

Weise bestand ergeben sich aus den vorliegenden Kenntnissen folgende Erklarungen:

— der Wassergehalt oberhalb des ermittelten Mindestwertes von 0,023 (Abbildung 4-1) ist gravi-
tativ abgeflossen,

— fiir Uberdeckung groRer ca. 45 m bzw. petrostatische Driicke > 0,75 MPa ist der Anteil des
Wassergehaltes/die Differenz zwischen den Erfahrungswerten fur den unter in situ Bedingun-
gen vorliegenden Wassergehalt (Median 0,018, Abbildung 5-1) und dem Mindestwert des Haft-
wassergehaltes von 0,023 durch chemisch-mineralogische Prozesse in Hydratphasen gebun-
den,

— die Auswirkungen der Versickerung von Niederschlagswasser an der Haldenoberflache fiur
Uberdeckungen gréRer ca. 45 m bzw. petrostatische Driicke > 0,75 MPa kénnen nicht nach-
gewiesen werden, da diese den beprobten Teufenbereich bis zum Zeitpunkt der Probennahme
nicht erreicht haben.
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Abbildung 4-5 Effektive Salzlosungspermeabilitat in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck, Halde Hattorf
(B97, B98 = Vertikalbohrungen, B99, 100, 104 = Horizontalbohrungen)?

! k-Anfang — Permeabilitat bei Versuchsbeginn; k-Ende - Permeabilitat am Versuchsende
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Abbildung 4-6 Porenraumséttigung mit Salzldsung in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck der Uberde-
ckung, Halde Hattorf (B97, B98 = Vertikalbohrungen, B99, 100, 104 = Horizontalbohrungen)

5 Prozesstheoretische Einordnung

Der Rickstand aus der Kalisalzaufbereitung ist frisch nach dem Abwurf eine ungesattigte Locker-
materialschittung. Aktuelle Monitoringergebnisse zum Wassergehalt des im Zeitraum 08/2020-
04/2021 auf den Halden Hattorf und Wintershall aufgehaldeten Riickstandes weisen Wassergeh-
alte von 0,048+0,007 (0,034 — 0,068, N=38) flur Hattorf und 0,053+0,005 (0,041 — 0,065, N=57) fur
Wintershall nach - Abbildung 2-1. Die Wassergehalte wurden lber Karl-Fischer-Titration ermittelt
und kénnen daher als chemisch nicht gebundenes Porenwasser angesehen werden.

Nach der Ablagerung kommt es zu einer auflastbedingten Kompaktion des Materials (Verdichtung
des Riickstands unter der Wirkung der Eigenlast aus der Uberdeckung). Die daraus resultierende
teufenabhéangige Porositats- und PorengréRenverteilung bestimmen das Kapillardruckverhalten
und die absolute Permeabilitat des aufgehaldeten Riickstandes. Unter der Wirkung der Kapillard-
ruckverteilung des Porengeflges ergibt sich flr den Wassergehalt es aufgehaldeten Rickstandes
beim Abwurf ein nur zum Teil mit Flussigkeit erfullter Porenraum des geschutteten Materials. Diese
ungeséttigten Bedingungen im Porenraum des Haldenmaterials bleiben dauerhaft erhalten. Die
vorliegenden Erkundungsergebnisse weisen dies fur die untersuchten Haldenbereiche auch im
Porenraum des mit verschiedener Intensitat kompaktierten Haldenkdrpers nach - Abbildung 4-6.
Fur diese Sattigungsbedingungen unterliegen alle Stromungsprozesse - Flissigkeiten und Gase -
den GesetzméaRigkeiten der Zweiphasenstromung (Anlage 1).

In dem durch den Schiittprozess entstehenden Korper kommt es zum temporaren gravitativen Ab-
fluss des nicht durch das Porengefiige und den darin wirkenden kapillaren Kraften zurtickgehalte-
nen Wassers. Das Auftreten und die Auswirkungen dieses gravitativen AbflieBens werden vom
Schittverlauf, der Lage im Haldenkérper und den stromungstechnischen Eigenschaften im Liegen-
den bestimmt. Teile des als Haftwasser im Porengeflige gebundenen Wassers werden durch che-
misch-mineralogische Prozesse unter Atmosphdareneinfluss in Hydratphasen gebunden. Die Kapil-
larkrafte bewirken, dass diese Kristallisationsprozesse in den Zwickeln zwischen den Partikeln
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beginnen und zu einem Verwachsen fuhren kénnen. Dies fuhrt langfristig zu einer weiteren Redu-
zierung des Wassergehaltes. Neben der gravitativen Verdichtung unter der Wirkung der Auflast
fuhren diese Kristallisationsprozesse zu einer Veranderung der mechanischen und stromungstech-
nischen Eigenschaften des Haldenmaterials.

Der fur den oberflachennahen Bereich des geschitteten Haldenkdrpers einsetzende Einfluss der
Niederschlage erhdoht den Wassergehalt und beeinflusst das Porengefiige. In Abhangigkeit vom
Verhaltnis der horizontalen und vertikalen effektiven Permeabilitat in Abhéangigkeit von der Flissig-
keitssattigung des Porenraumes (effektive Permeabilitdét —Anlage 1) des geschutteten Materials
kommt es zu lateralen und vertikalen Stromungsprozessen. In Abhangigkeit vom Zeitregime der
hydrologischen Prozesse an der Haldenoberflaiche (815 I/(m2a) fur die Halde Hattorf [9] und
790 |/(m2a) fur die Halde Wintershall [10]) missen diese Auswirkungen standortbezogen unter
Bertcksichtigung des Schittvorgangs, der Haldengeometrie und der Permeabilitatssituation im be-
trachteten Haldenbereich beurteilt werden. Der Zutritt von Niederschlagswassern mit einem hohen
Verlosepotenzial nimmt langfristig Einfluss auf die Dichte, die Porositat und die Porengrél3enver-
teilung sowie die daran gebundenen stromungstechnisch relevanten Eigenschaften - Kapillard-
ruckverteilung, Sattigungsverteilung, absolute und effektive Permeabilitaten.

Der Haftwassergehalt oder die Haftldsungssattigung sind bestimmende Eigenschaften fir die Re-
tardation und die Stromung von Porenlésung in einem Haldenkérper. Beide Parameter sind das
Ergebnis der Porenstruktur, der Porengrol3enverteilung und des daraus resultierenden Kapillard-
ruckverhaltes.

Zur Ermittlung des Retardationsvermoégens des aufgehaldeten Materials gegenliber der anhaften-
den Salzlésung sowie zutretender Wasser wurden an Kernproben aus unterschiedlichen Teufen
aus 6 Bohrungen (5 Bohrungen Halde Hattorf, 1 Bohrung Halde Wintershall) Untersuchungen zur
Ermittlung des Haftwassergehaltes durchgefiuhrt [2], [3].

Im Ergebnis kénnen folgende allgemeinen Schlussfolgerungen abgeleitet werden:

— Mit zunehmender Uberdeckung reduziert sich der Haftwassergehalt der untersuchten Kernpro-
ben. Gleichzeitig nehmen die totale Porositat und die Permeabilitat ab.
Theoretisch wirde bei einer Reduzierung der Porositét eine Zunahme der Kapillarwirkung und
ein erhohtes Speichervermégen mit erh6htem Haftwassergehalt erwartet werden. Die mit den
Untersuchungsergebnissen nachgewiesene Reduzierung des Haftwassergehaltes fir zuneh-
mende Uberdeckungen bzw. hohere petrostatischen Driicke wird auf die reduzierte Porositat
und Permeabilitéat zuriickgefiihrt. Die Anderung des Wassergehaltes im Porengefiige wird stér-
ker durch die Porositatsanderung und die Permeabilitatsbedingungen als durch die Anderun-
gen des Porengefliges und die daran gebundenen Kapillarkrafte bestimmt.
Aufgrund der Abhangigkeit vom petrostatischen Druck wird der Haftwassergehalt nicht als Mit-
telwert sondern als Median mit 0,038 bei einem Wertebereich von 0,012-0,086 (N= 27) ange-
geben. Dies entspricht fur die Haftlésungssattigung aller untersuchten Proben einem Median
von 0,487 bei einem Wertebereich von 0,272-0,744 (N= 27).

— Mit Ausnahme von einem einzelnen Ergebnis kann fir alle untersuchten Kernproben von einem
Haftwassergehalt ausgegangen werden, der gré3er als der initiale Wassergehalt bei der Pro-
bennahme ist. Fir diese Situation kann eine Beeinflussung des in situ vorliegenden Porenwas-
sergehaltes durch den Zustrom von Wassern aus dem Niederschlag weitgehend ausgeschlos-
sen bzw. nicht nachgewiesen werden. Daraus ergibt sich generell ein Retardationsvermdgen
des in situ vorliegenden Materials gegeniber zutretenden Flussigkeiten (z.B. Niederschlag,
Gleichgewichtsfeuchte). Der Volumenanteil der Retardation wird bestimmt vom initialen Was-
sergehalt des Materials und liegt in der Gré3enordnung von mindestens 0,01 (Anlage 3.5).

— Beider haldenbezogenen Beurteilung des Retardationsvermdgens gegentber Wasser missen
die Kompaktion des Rickstandsmaterials unter der Wirkung der Auflast sowie die daraus re-
sultierende Reduzierung der Porositat und Permeabilitat berticksichtigt werden. Fir einen pet-
rostatischen Druck der Uberdeckung bis ca. 1,79 MPa ergibt sich fiir die untere Grenze des
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Konfidenzintervalls der Regressionsfunktion fir die ermittelten Haftwassergehalte ein Mindest-
wert von 0,023. Fir den betrachteten Bereich des petrostatischen Druckes bzw. der Uberde-
ckung wird dieser als plausibel fur die Quantifizierung des mindestens zu erwartenden, lang-
fristigen Retardationsvermégens des Rickstandes gegeniiber Porenwasser angesehen. Fur
geringere Uberdeckungen ist von einem groReren Retardationsvermdgen, einem héheren Haft-
wassergehalt auszugehen. Der angegebene Mindestwert ist vor diesem Hintergrund als kon-
servativ anzusehen.

Fur 5 Kernproben aus unterschiedlichen Teufen wurde ein Anstieg des Haftwassergehaltes
Uber die Versuchsdauer ermittelt. Es wird vermutet, dass die Massenzunahme auf Hydratati-
onsprozesse in Abhangigkeit von der mineralogischen Zusammensetzung des Rickstandes
zuriickzufuhren ist. Entsprechende Prozesse wurden im Ergebnis von mineralogischen Unter-
suchungen an Kernmaterial aus den Halden Hattorf und Wintershall beobachtet [4], [8]. Im Er-
gebnis wird geschlussfolgert, das materialabhdngig von zusétzlichen Retardationsprozessen
gegeniber Salzldsungen auszugehen ist.

Das Haldenmaterial kann in jedem Fall als ungesattigte Porenstruktur angesehen werden. Die
Hohe der Porenraumséttigung mit Salzlésung wird vom Salzldsungsgehalt, im Maximum vom
Lésungsgehalt beim Einbau, bestimmt. Dies hat zur Folge, dass alle Stromungsprozesse als
Zweiphasenstrémung zu betrachten sind (Anlage 1). Die effektive Permeabilitéat des Materials
gegenlber Flussigkeit wird maRgeblich von der Sattigung im Porenraum bestimmt und wird mit
abnehmender Sattigung kleiner. Dies muss bei der Beurteilung von Strémungs- und Stofftrans-
portprozessen im Zeitregime der hydrologischen Prozesse fiir die Beurteilung des Wasser-
haushaltes in den Haldenkorpern beriicksichtigt werden.

Das DARcCY-Gesetz, in seiner Grundform fir die einphasige Strémung in einem mit dem stro-
menden Fluid gesattigten Porenraum, gilt fir diese Bedingungen nicht. Um diese ,Hirde“ zu
umgehen, wird vielfach argumentiert, dass die Anwendung des Geltungsbereiches des DARCY-
Gesetzes und die Verwendung der absoluten Permeabilitat (intrinsische Permeabilitat bei S=1
- Anlage 1) zu einer konservativen Einschatzung der zu beurteilenden Prozesse fihrt. FUr die
reprasentative bilanztechnische Beurteilung des Wasserhaushaltes ist dieser vereinfachte An-
satz jedoch nicht gerechtfertigt. Dieser kann fir die Bedingungen einer Salzhalde mit den oben
genannten Zusammenhangen und Wechselwirkungen zu einer erheblichen Fehlbeurteilung
der Stromungsprozesse und einer Uberschiatzung der Auswirkungen auf die Umwelt fiihren.

Die Kenntnisse zu den Permeabilitats- und Sattigungsbedingungen in den Haldenkdrpern und
die Feststellung, dass die initialen, in situ angetroffenen Wassergehalte kleiner sind, als die
Haftwassergehalte (mit einer Ausnahme), fiihren zu der begriindeten Vermutung, dass die Aus-
wirkungen der Versickerung von Niederschlagswasser an der Haldenoberflache in dem Teu-
fenbereich nicht nachzuweisen sind bzw. die beprobten Teufenbereiche bis zum Zeitpunkt der
Probennahme nicht erreicht haben.

Werden alle an Kernproben ermittelten Wassergehalte aus [4] und [8] in eine vergleichende Be-
trachtung mit den Untersuchungen zum Haftwassergehalt und den Wassergehalten im Rickstand
beim Abwurf einbezogen (Abbildung 5-1), kdnnen die folgenden Schlussfolgerungen getroffen wer-
den:

Die initialen Wassergehalte (wow) aus [4] und [8], welche als repréasentativ fur die in situ vorlie-
genden Wassergehalte in den Haldenkérpern angesehen werden, sind in Abbildung 5-1 in Ab-
hangigkeit vom petrostatischen Druck dargestellt. Erganzend wurden in der Grafik der Mindest-
wert der Haftwassergehalte von 0,023 fur einen petrostatischen Druck bis 1,79 MPa (wird als
zulassig fur die nachfolgende abschatzende Beurteilung betrachtet) und der Mittelwert des
Wassergehaltes von 0,051 gemal3 den Erlauterungen in Abschnitt 2 (mit Konfidenzintervall des
Mittelwertes) beim Abwurf fur die Standorte Hattorf und Wintershall dargestellt.
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Fur die Ergebnisse bis zu einem petrostatischen Druck von <0,75 MPa, entspricht einer Uber-
deckung von <45 m Mé&chtigkeit, zeigt sich eine deutliche Streuung der in situ-Wassergehalte.
Im weiteren Verlauf (>0,75 MPa, >45 m Uberdeckung) reduziert sich die Streuung der Ergeb-
nisse. Die fur diesen Bereich in Abbildung 5-1 dargestellte lineare Regression (mit Konfidenz-
und Vorhersageintervall fir a=5 %) lasst auf nahezu konstante Wassergehalte bzw. nur eine
geringflgige Reduzierung des in situ-Wassergehaltes mit steigendem petrostatischen Druck
schlieBen. Fur diesen Bereich der Uberdeckungsmachtigkeit ergibt sich bei einem Median von
0,018 ein Wertebereich des in situ-Wassergehaltes von 0,007 — 0,036, N=113.

Aus diesen Kenntnissen kann abgeleitet werden:

o In Haldenkorpern mit einer Uberdeckung >45 m kam es nach dem Abwurf nicht zu einer
Erhéhung der initialen, in situ-Wassergehalte. Die Ergebnisse der Wassergehaltsuntersu-
chungen an den Bohrkernen lassen darauf schlie3en, dass diese Haldenintervalle nicht am
Stromungsprozess beteiligt sind, der im Haldenkérper durch eintretenden Niederschlag ini-
tiiert wird, bzw. noch nicht von diesem erreicht wurden.

= Als MaR fir den gravitativen Abfluss des nicht durch Retardation infolge kapillaren Rick-
halts gebundenen Wassers, ist die Differenz zwischen ww, apwurt Und Wrw zU bewerten.

s Die in situ-Wassergehalte wow liegen gréf3tenteils unter dem Mindestwert des Haftwasser-
gehaltes von wuw min = 0,023. Dies ist, ausgehend von den hdheren Rickstandswasserge-
halten beim Abwurf, nur Uber die Einbindung der Wassergehaltsdifferenzen in kristallwas-
serhaltige Phasen zu erklaren. Die Differenz wnaw min ZU Wow belegt ein Retardationspotential
Uber die gesamte Teufe in der GréRenordnung von ca. 0,01 — siehe Anlage 3.5.

Im Haldenrandbereich bis zu einem petrostatischen Druck von ca. 0,75 MPa bzw. einer Uber-
deckung von ca. 45 m reicht die Spanne der in situ-Wassergehalte von 0,009 bis 0,085, wo-
raus sich die folgenden Bewertungen ableiten:

= Der Wertebereich der in situ-Wassergehalte Ubersteigt die Obergrenzen der Einbauwas-
sergehalte fir die Standorte Hattorf und Wintershall (Abbildung 2-1). Dies ist Folge der Ver-
sickerungsprozesse von Niederschlagen von der Haldenoberflache.

= Nahezu in allen Bohrungen sind, im Vergleich zum Mindestwert des Haftwassergehaltes,
kleinraumig groRRere als auch kleinere in situ-Wassergehalte vorhanden. Daraus folgen Ver-
haltniswerte wuw/Wow kleiner und groRRer 1, die fir einen gravitativen Abfluss (<1) oder die
Retardation von Sickerwasser (>1) stehen. Diese wechselhaften Verhaltnisse und die He-
terogenitat der Eigenschaftsverteilung sprechen, wie bereits in Abschnitt 4.2 ausgefihrt, fir
das Vorhandensein bevorzugter Wegsamkeiten.
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Abbildung 5-1 In situ Wassergehalt (wow) in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck
mit linearer Regression + Konfidenzintervall und Vorhersageintervall fir a=5 % fur die Wassergehalte

fir Uberdeckungen >45 m bzw. einem petrostatischen Druck >0,75 MPa

mit Mittelwert + 95 % Konfidenzintervall der aktuell auf den Halden W1 und HA eingebauten Riicksténde

laut Abbildung 2-1- Ww, Abwurf=0,051

mit Mindestwert des Haftwassergehaltes an der unteren Grenze des 95 % Konfidenzintervall bei ppetro

=1,79 MPa
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6.2 Glossar
Phase mit anderen Fluiden nicht mischbares Fluid — Wasser, Ol, Gas
effektive Porositat am Stromungsprozess beteiligter Porenraum
(durchstrombare Po- Neff = N - Nx - NHL (3)
rositat) net - effektive Porositat [-]
n - totale Porositat [-1
nx - geschlossene Porositat (, Tot“-Porositat) [-]
n4L - Haftlésungsporositat [-]
Wassergehalt chemisch nicht gebundener Wasseranteil in dem abgelagerten Ruckstand
my,
Wy = Ms (4
ww - Wassergehalt [
mw - Masse Wasser [ka]
mst - Feuchtmasse Feststoff [ka]

L_t')sur_lgsgehalt / Flus- | Masse Losung in einem Feststoff ohne chemisch gebundenes Wasser; der Lésungsgehalt
sigkeitsgehalt wird in der Praxis mit unterschiedlichen Bezugsmassen des Feststoffes angegeben:

1. Bezogen auf Trockenmasse nach Trocknungsversuch, ohne Korrektur der Trocken-
masse bezuglich der aus der Porenldsung ausgefallenen Salze

m_
W =—— (%)
Mg ¢
wL - Losungsgehalt [l
m. - Masse Losung [kal
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mst - Trockenmasse Feststoff (nicht korrigiert) [ka]

2.  Bezogen auf die korrigierte Trockenmasse; Korrektur der Masse um den in der Po-
renldsung enthaltenen Salzgehalt

Bei der Ermittlung des Salzlésungsgehaltes sind die angewendete Trocknungsme-
thodik und die dabei auftretenden thermodynamischen Bedingungen zu berticksich-

tigen
L = * 6
ms,t
w; - Haftlésungsgehalt (korrigiert) [-1
mL. - Masse Haftldsung [kg]
mg, - Trockenmasse Feststoff, korrigiert [ka]

Trockenmassekorrektur:

* mst.pL_mS'.CL
my=—————— (7
p.—C

L

my, - Trockenmasse Feststoff, korrigiert [ka]
mst - Trockenmasse des Feststoffs [kal
mst - Feuchtmasse des Feststoffs [ka]
p. - Losungsdichte [ka/m3]
CL. - Gesamtmineralisation der Lésung [kg/m3]

Haftwasser/
Haftlésung

im Porenraum einer ungeséttigten Probe adsorptiv und/ oder kapillar bei Luftdruckbedin-
gungen gegen die Schwerkraft gehaltene/ fixierte Flissigkeit (z.B. Wasser oder minerali-
siertes Wasser — Salzlésung).

In der Rickstandshalde liegt die Flussigkeit als salzhaltige Haftlésung vor. Der Aufsal-
zungsfaktor ist abhangig von der fur den Untersuchungs-/ Probenbereich bestimmten Flis-
sigkeitsdichte (diese wiederum abhangig von der Gesamtmineralisation und der Tempera-
tur). Gemessene Haftwassergehalte werden deshalb dichtekorrigiert.

Im Prufbericht des K+S Analytik- und Forschungszentrums ausgewiesenes Haftwasser
entspricht dem Porenwasser (Bestimmung durch Karl-Fischer-Titration).

Haftwassergehalt

spezifischer Wassergehalt - durch Kapillarkrafte im Porengefuige gebundener Gehalt an
Porenwasser ohne Mineralisation

Whw = D (8)
ms,f
whw - Haftwassergehalt [-]
Mmhw - Masse Haftwasser [ka]
mst - Feuchtmasse Feststoff [ka]

Haftldsungsgehalt

spezifischer Losungsgehalt - durch Kapillarkréfte im Porengefiige gebundener Gehalt an
mineralisierter Porenldsung

W‘ — mHL 9

HL m-s‘[ ( )
wy,, - Haftldsungsgehalt (korrigiert) [-]
mue - Masse Haftldsung [ka]
my, - Trockenmasse Feststoff, korrigiert [kal

Lésungssattigung /
Flussigkeitssattigung

Volumen Porenfliissigkeit bezogen auf das Porenvolumen; fur die Berechnung der Satti-
gung wird grundsétzlich der auf die korrigierte Trockenmasse bezogene Ldsungsgehalt
verwendet.

VoW M, wip;
Sy TN =t (10)
SL  Lésungssattigung [-1
VL Lésungsvolumen [m3]
Ve  Porenvolumen [m3]
pL  LOsungsdichte [kg/m3]
pd*  korrigierte Trockenrohdichte [g/cm3]

initiale  Losungssatti-
gung

flissigkeitsgefullter Porenraum (Sattigung) fiir den initialen Haftldsungsgehalt
SoL
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Feuchtdichte Verhaltnis von Feuchtmasse zu Volumen der gesamten, feuchten Probe (Probe im Rohzu-
stand). Ermittelt durch Ausmessen und Wiegen der Probe oder Tauchwagung.

Symbol p, Angabe in [g/cm?3]).
Synonyme: Feuchtdichte, Schuttdichte

Porenwasser/ gesamte, im Porenraum enthaltene Flussigkeit (z.B. Wasser oder mineralisiertes Wasser
Porenlésung — Salzlésung). Summe aus freiem (entwasserbaren) und anhaftendem (nicht entwasser-
baren) Anteil (- Haftwasser/ -lésung)

Das Porenwasser wurde durch das K+S-Analytik- und Forschungszentrum durch Karl-Fi-
scher-Titration bestimmt und in Prifberichten unter ,Wassergehalt* ausgewiesen.

In der Riickstandshalde liegt die Flissigkeit als salzhaltige Porenldsung vor. Der Aufsal-
zungsfaktor ist abhangig von der fir den Untersuchungs-/ Probenbereich bestimmten Ge-
samtmineralisation und der Flussigkeitsdichte.

Angaben zum Wasser- bzw. Salzldsungsgehalt stellen das Verhéltnis von Wasser- bzw.
Salzlésungsmasse zur Trockenmasse einer Probe dar, wobei im Salzlésungsgehalt die
Dichte und die Gesamtmineralisation der Salzl6sung, d.h. des Haldenwassers, berticksich-
tigt wurde (Dichtekorrektur).

Der Begriff ,Haftwasser” wird haufig synonym fiir Porenwasser verwendet; es handelt sich
dabei um den durch Ofentrocknung bei niedrigen Temperaturen und ggf. Korrektur um
Kristallwassergehalte ermittelten Wassergehalt.

Ruckstandsfeuchte Ermittelt durch Ofentrocknung bei 105°C. Die Ruckstandsfeuchte umfasst das - Poren-
wasser sowie das - schwach gebundene Kristallwasser. In neueren Untersuchungen er-
folgte eine Bestimmung der Ruckstandsfeuchte bei 55°C oder 60°C, um Kristallwasserfrei-
setzung zu vermeiden. Auch durch Trocknung bei niedrigen Temperaturen gelingt dies
jedoch nur teilweise.

Synonym: Trocknungsverlust 105°C (Vir105) bzw. Trocknungsverlust 55°C (Viss) .

Der Gehalt wird bezogen auf die Feuchtmasse / Ausgangsmasse der Probe angegeben.

totale Porositéat lufterfullter Porenraum in einer trockenen Porenstruktur
(Gesamtporositét) o Ve _ 1. Pa (1)
Vges Ps

n - totale Porositat [-]

Ve - Porenvolumen [m3]

Vges - Gesamtvolumen der trockenen Probe [-1

pd - Trockenrohdichte [ka/m3]

ps - Reindichte [ka/m3]
Trockenrohdichte Quotient aus der Trockenmasse einer Probe und ihrem Volumen (Symbol pgd+, Angabe in

[g/cm3)).

. _ p
Pd = 1 (w;/100) (12)

Berechnet aus der gemessenen Feuchtdichte und dem Lésungsgehalt:

pa* korrigierte Trockenrohdichte [g/cm3]

p Feuchtdichte [g/cm3]

wL*  korrigierter Losungsgehalt [%0]
Reindichte Verhéltnis von Masse zu Volumen der festen Bestandteile der Probe. Die Reindichtebe-

stimmung muss die Auswirkungen der vorher erforderlichen Trocknung auf die untersuchte
Masse berticksichtigen. Bestimmung im Heliumpyknometer.

ps - Reindichte [ka/m3]

6.3 Tabellen
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Abbildung 4-6 Porenraumsattigung mit Salzlésung in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck der
Uberdeckung, Halde Hattorf (B97, B98 = Vertikalbohrungen, B99, 100, 104 =
(o) do] ] 7=V o o] a0 [ g o [=T s ) SR 23
Abbildung 5-1 In situ Wassergehalt (wow) in Abh&angigkeit vom petrostatischen Druck .................c........ 27
Abbildung A 1-2  Relative Permeabilitat in Abhéngigkeit von der Sattigung des Porenraumes mit
[0 LYW o T (= Ted | 15 ) 33
6.5 Variablen
P mittlerer Druck [Pa]
p Dichte [kg/m3]
C Mineralisation [kg/m3]
g Erdbeschleunigung 9,81 m/s? [m/s?]
k Permeabilitat [m?]
m  Masse [ko]
n totale Porositat []
S  Sattigung [-]
u  fiktive Geschwindigkeit (Darcy-Geschwindigkeit) [m/s]
V  Volumen [m3]
w  Flussigkeitsgehalt (Masse Flissigkeit / Masse Feststoff) [-]
X individuelle Bezeichnung eines Parameters [variabel]
AH hydraulisch wirksame Druckhdhe [m]
AL Lange Strdmungsweg [m]
a  Irrtumswahrscheinlichkeit [%0]
n dynamische Viskositat Flussigkeit [Pas]
o  Grenzflachenspannung [N/m]
¢  Benetzungswinkel [°]
o  Standardfehler arithmetischer Mittelwert [-]
x  arithmetischer Mittelwert [variabel]
N  Anzahl Einzelwerte [-]
6.6 Indizes
* korrigiert bezuglich Masse der in der Porenfliissigkeit geldsten Komponenten
0 initial
a  Luft (air)
abs absolut
C Komponenten
cap Kapillar-
d Index Rohdichte
eff effektiv
f feucht
F  Fluid
ges gesamt
G Gas
H Haft-
i ein (in)
KF Karl-Fischer-Titration
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L Porenfliissigkeit, Losung
o] aus (out)
P Poren
rel relativ
S Feststoff
s Index Reindichte
t trocken
W  Wasser
6.7 Abkirzungen
HA Hattorf
WI  Wintershall
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Haftwassergehalt von Haldenmaterialien - Zusammenstellung vorliegender Erfahrungen fir die Halden Hat- N
torf und Wintershall - Anlagen

Anlage 1 Prozessvorstellungen zu den Stromungsprozessen im porésen Haldenmaterial
- Zweiphasenstrémung

Die Strémung einer flissigen und einer gasférmigen Phase in einer ungeséttigten Porenstruktur
wird bestimmt durch die Phasenverteilung im Porenraum. Der Prozess gehorcht den Gesetzma-
RBigkeiten der Zweiphasenstromung. Diese werden maf3geblich bestimmt durch die effektive Pha-
senpermeabilitat in Abhangigkeit von der Porenraumséttigung mit Flissigkeit. Das Permeabilitats-
verhalten wird durch das Konzept der relativen Phasenpermeabilitat laut Gleichung (13)
beschrieben.

k ff,Ph,
I(reI,F‘hase: % (13)
abs
krel, Phase - relative Phasenpermeabilitét [-]
keftphase - effektive Phasenpermeabilitét; in der Regel in Abhangigkeit von der Porenraumsattigung
der flissigen Phase S. [m?]
Kabs - absolute Permeabilitat [m?]
Entsprechend Gleichung (13) beruht das 1,0-S, . S. Ser
. e 1,0 0,8 0,6 0,4 0,2 0,0
Konzept der relativen Permeabilitat auf der 1,0 1,0
Normierung der effektiven Phasenpermea- ><
bilitat bei verschiedenen Porenraumsatti- \
gungen der fliissigen Phase auf die abso- 0.8 0.8

lute Permeabilitdt des Materials. Abbildung
A 1-2 gibt eine schematische Ubersicht die- .
ses Zusammenhangs. Dieser wird bestimmt 0,6 0,6
von der PorengroRenverteilung, dem Po- '
rengefige (Porenform, Porenverbindun-
gen, Tortuositat), den Benetzungseigen-
schaften der stromenden Fluide (Grenzfla-
chenspannung, Benetzungswinkel) und /

rel., gas

K.
x~
K.

0,4 0,4

. . 0,2 ,
dem daraus resultierenden Kapillardruck. 0.2
O’000 0,2 0,4 0,6 0,8 1(())’0
’ ’ SL,R ’ sL ’ ’ 1!0'SG,R’
Abbildung A 1-2 Relative Permeabilitat in Ab-
hangigkeit von der Sattigung des Po-
renraumes mit Lésung (nach [12])
S. — Flussigkeitssattigung [
Sir — Restflissigkeitssattigung [
Se — Gassattigung [
Ser — Restgassattigung [
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K,
~~—

Anlage 2

Anlage 2.1  Halde Hattorf

Lage der Untersuchungsbohrungen

Anlage 2.1.1 Vertikalbohrung B97/2013 HA [6]
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torf und Wintershall - Anlagen

Anlage 2.1.2 Vertikalbohrung B98/2013 HA [6]
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N
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Anlage 2.1.3 Horizontalbohrung B99/2013 HA [6]
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Anlage 2.1.4 Horizontalbohrung B100/2013 HA [6]
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Anlage 2.1.5 Horizontalbohrung B104/2013 HA [6]
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Anlage 2.2 Halde Wintershall
Anlage 2.2.1 Horizontalbohrung B72/2014 WI [5]
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Anlage 3 Ergebnisdarstellungen
Anlage 3.1  Ganglinien Probenmassen
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e

Anlage 3.3
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Anlage 3.5 Initiale Wassergehalte - in Abhangigkeit vom petrostatischen Druck mit Kon-
fidenzintervall und Vorhersageintervall fir a=5 %
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Prifberichte AFZ vom 28.04.2021
(Rickstand Hattorf und Wintershall)



Priifbericht Nr. 211728 Seite 1/2 ((oaias E

K+S Analytik- und Forschungszentrum
Zentrallabor

K+S Minerals and Agriculture GmbH Unterbreizbach, 29.04.2021
Werk Werra, Standort Hattorf Bearbeiter: Andrea Schneider
WEHA_FH - Herr Ingo Werner
Hattorfer StralRe Verteiler:

WE_U/U_HFV Beate Bohme
36269 Philippsthal WE_U/U_G Sandra Pacholke

WE_U/U_GGt Christian Artschwager

Auftragsdaten:

Auftraggeber Ingo Werner

Prifgegenstand | Rickstand Halde HA 28.04.2021

Projekt: AFZ-0010 Kostenstelle: Statistik-Nr.:
Probeneingang: | 28.04.2021 Prifzeitraum: 30.04.2021 - 29.04.2021
Probenahme: durch Auftraggeber, Messergebnisse beziehen sich auf die Probe wie erhalten

Hinweise zur Analytik:

/ b=

Dr. Sebastian Eckert, stellvtr. Leiter Zentrallabor
Freigabe, elektronische Unterschrift vom:, 29.04.2021, 12:55:27

Messergebnisse beziehen sich auf die Priifgegenstande. Der Priifbericht besteht ggf. aus mehreren Seiten und dazugehdrigen Anlagen.
Anlagen sind im Einzelnen aufgefiihrt. Der Prifbericht hat nur im Gesamten Gliltigkeit. Auszugsweise Vervielfaltigung des Priifberichts nur
mit schriftlicher Genehmigung der K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum. Wenn nicht anders vereinbart, werden
die Ruckstellproben vier Wochen nach Zusendung des Prifberichtes verworfen bzw. dem Auftraggeber zur Entsorgung zuriickgeschickt.

K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum

Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach, Telefon: +49 6620.79-4700, Fax; +49 6620.79-4791, www.k-plus-s.com

Aufsichtsratsvorsitzender: Dr. Andreas Kreimeyer, Vorstand: Dr. Burkhard Lohr (Vors.), Thorsten Boeckers, Holger Riemensperger, Mark Roberts
Sitz der Gesellschaft: Kassel . Registergericht: Kassel (HRB 2669)
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K+S Analytik- und Forschungszentrum
Zentrallabor

Prifparameter 28.04.2021

BG  Einheit }meverrahren

Wassergehalt nach Karl-Fischer 4.4
Trocknungsverlust (bei 55 °C) 4,7
Trocknungsverlust (bei 105 °C) 5,3
Glihverlust (bei 550 °C) 6,1

01 % K+S 0785.02*

01 % DIN EN 12880 (S 2a) A)*
01 % DIN EN 12880 (S2a)

01 % K+S 0087.05*

A): in Anlehnung; *: nicht akkr. Verfahren; **: Unterauftragsvergabe; ***: Fremdvergabe; nb: nicht bestimmt; BG: Bestimmungsgrenze

K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum

Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach, Telefon: +49 6620.79-4700, Fax; +49 6620.79-4791, www.k-plus-s.com
Aufsichtsratsvorsitzender: Dr. Andreas Kreimeyer, Vorstand: Dr. Burkhard Lohr (Vors.), Thorsten Boeckers, Holger Riemensperger, Mark Roberts

Sitz der Gesellschaft: Kassel . Registergericht: Kassel (HRB 2669)
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K+S Analytik- und Forschungszentrum
Zentrallabor

K+S Minerals and Agriculture GmbH Unterbreizbach, 29.04.2021
Werk Werra, Standort Wintershall Bearbeiter: Andrea Schneider
WEWI_FP_1_2 - Herr Sascha Métzing
In der Aue 1 Verteiler:

WEWI_FPL_H Susann Leser
36266 Heringen/Werra WE_U/U_H Hanka Poppitz

WE_U/U_G Sandra Pacholke

Auftragsdaten:

Auftraggeber Sascha Motzing

Prifgegenstand | Rickstéande Halde WI 28.04.2021

Projekt: AFZ-0010 Kostenstelle: Statistik-Nr.:
Probeneingang: | 28.04.2021 Prifzeitraum: 28.04.2021 - 29.04.2021
Probenahme: durch Auftraggeber, Messergebnisse beziehen sich auf die Probe wie erhalten

Hinweise zur Analytik:

Anlage: Probenahmeprotokoll Halde WI

/ b=

Dr. Sebastian Eckert, stellvtr. Leiter Zentrallabor
Freigabe, elektronische Unterschrift vom:, 29.04.2021, 12:55:39

Messergebnisse beziehen sich auf die Priifgegenstande. Der Priifbericht besteht ggf. aus mehreren Seiten und dazugehdrigen Anlagen.
Anlagen sind im Einzelnen aufgefiihrt. Der Prifbericht hat nur im Gesamten Gliltigkeit. Auszugsweise Vervielfaltigung des Priifberichts nur
mit schriftlicher Genehmigung der K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum. Wenn nicht anders vereinbart, werden
die Ruckstellproben vier Wochen nach Zusendung des Prifberichtes verworfen bzw. dem Auftraggeber zur Entsorgung zuriickgeschickt.

K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum

Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach, Telefon: +49 6620.79-4700, Fax; +49 6620.79-4791, www.k-plus-s.com

Aufsichtsratsvorsitzender: Dr. Andreas Kreimeyer, Vorstand: Dr. Burkhard Lohr (Vors.), Thorsten Boeckers, Holger Riemensperger, Mark Roberts
Sitz der Gesellschaft: Kassel . Registergericht: Kassel (HRB 2669)
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K+S Analytik- und Forschungszentrum
Zentrallabor

Priifparameter 128.04.2021 ohne ' 28.04.2021 mit ' BG
1 Befeuchtung 1 Befeuchtung

Einheit i Prifverfahren

Wassergehalt nach Karl-Fischer 5,8 6,1 0,1 % K+S 0785.02*
Trocknungsverlust (bei 55 °C) 53 5,8 0,1 % DIN EN 12880 (S 2a) A)*
Trocknungsverlust (bei 105 °C) 5,5 6,5 0,1 % DIN EN 12880 (S2a)
Gluhverlust (bei 550 °C) 7,0 7,9 0,1 % K+S 0087.05*

A): in Anlehnung; *: nicht akkr. Verfahren; **: Unterauftragsvergabe; ***: Fremdvergabe; nb: nicht bestimmt; BG: Bestimmungsgrenze

K+S Aktiengesellschaft, K+S Analytik- und Forschungszentrum

Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach, Telefon: +49 6620.79-4700, Fax; +49 6620.79-4791, www.k-plus-s.com

Aufsichtsratsvorsitzender: Dr. Andreas Kreimeyer, Vorstand: Dr. Burkhard Lohr (Vors.), Thorsten Boeckers, Holger Riemensperger, Mark Roberts
Sitz der Gesellschaft: Kassel . Registergericht: Kassel (HRB 2669)



K+S Minerals and Agriculture GmbH m

Werk Werra, 36266 Heringen, In der Aue 1

Beprobung Haldenrtickstand Standort Wintershall

Probenahmeprotokoll (i anennung an taca e 9s)

Betreiber/Betrieb: K+S Minerals and Agriculture GmbH, Standort Wintershall / WEWI_FP_1_2
Ort / StraRe: 36266 Heringen, In der Aue 1

Probenahme

1 Veranlassung: Eigenkontrolluntersuchungen gemaR Rahmenbetriebsplan RP Kassel

2 Probenart/ Ort: Haldenriickstand WI nach Bandabwurf / Aufschiittung auf dem Haldenplateau

3 Materialherkunft: Werk Werra, Standort Wintershall, Riickstdnde aus der Produktion

Flotation: 43,4 %, LOsebetrieb:24,9%, ESTA:36,0%..ccccocvvvcvevvcvvrcennnnne
4 Verfahren: Auf das Haldenplateau wird mittels riicklaufendem Reversierband des Pylons
(Qualifizierte Stichprobe) ein Haufwerk von ca. 2-3 t geschiittet. Aus dem frischen Haufwerk werden
umseitig in verschiedenen Hohen 10 Teilproben (jeweils ca. 500 g) mittels
Kunststoffschaufel entnommen und in einem Curtec-Fass zur Mischprobe vereinigt.

Das Fass wird luftdicht verschlossen und zeitnah dem Labor zur Analyse (ibergeben.

5 Datum / Uhrzeit: Probenahme Haufwerk am 28.04.2021, um 06:55 Uhr

6 Witterung: (X)trocken ( )leichter Regen ( ) Regen ( ) cevevevievieneeceeciesieeeene

7 Probenbezeichnung(en):  Haldenriickstand WI, Probe 1 (Datum/Uhrzeit, siehe Punkt 5)

( )ohne (X)mit Schurrenspiilung Abwurf Haldenband 1

S = 1T 0 g T=T 0 (U o =C=T o S

V.Schade WEWI_FPL_H
9 ProbenemMEr: s esereseee e se eveeteseesestesenseresaeeseens
Name (Druckbuchstaben) Unterschrift Abteilung

Analytik- und Forschungszentrum, Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach



K+S Minerals and Agriculture GmbH m

Werk Werra, 36266 Heringen, In der Aue 1

Beprobung Haldenrtickstand Standort Wintershall

Probenahmeprotokoll (i anennung an taca e 9s)

Betreiber/Betrieb: K+S Minerals and Agriculture GmbH, Standort Wintershall / WEWI_FP_1_2
Ort / StraRe: 36266 Heringen, In der Aue 1

Probenahme

1 Veranlassung: Eigenkontrolluntersuchungen gemaR Rahmenbetriebsplan RP Kassel

2 Probenart/ Ort: Haldenriickstand WI nach Bandabwurf / Aufschiittung auf dem Haldenplateau

3 Materialherkunft: Werk Werra, Standort Wintershall, Riickstdnde aus der Produktion

Flotation: 43,1 %, LOsebetrieb:25,5%, ESTA:35,8 %..cccovvevcrvevcrercennnnne
4 Verfahren: Auf das Haldenplateau wird mittels riicklaufendem Reversierband des Pylons
(Qualifizierte Stichprobe) ein Haufwerk von ca. 2-3 t geschiittet. Aus dem frischen Haufwerk werden
umseitig in verschiedenen Hohen 10 Teilproben (jeweils ca. 500 g) mittels
Kunststoffschaufel entnommen und in einem Curtec-Fass zur Mischprobe vereinigt.

Das Fass wird luftdicht verschlossen und zeitnah dem Labor zur Analyse (ibergeben.

5 Datum / Uhrzeit: Probenahme Haufwerk am 28.04.2021, um06:35 Uhr

6 Witterung: (X)trocken ( )leichter Regen ( ) Regen ( ) cevevevievieneeceeciesieeeene

7 Probenbezeichnung(en):  Haldenriickstand WI, Probe 1 (Datum/Uhrzeit, siehe Punkt 5)

(X)ohne () mit Schurrenspiilung Abwurf Haldenband 1

S = 1T 0 g T=T 0 (U o =C=T o S

V.Schade WEWI_FPL_H
9 ProbenemMEr: s esereseee e se eveeteseesestesenseresaeeseens
Name (Druckbuchstaben) Unterschrift Abteilung

Analytik- und Forschungszentrum, Zum Salzberg 4, 36414 Unterbreizbach





