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{54) Verfahren zur Entnahme von flisssigen und gastérmigen Proben und zur Messung
deren charakteristischer Parameter

(67) Bei der Erfindung handelt es sich um ein Varfahren zur Entnalime von fiiissigen und gasférmigen Proben und
zur Messung deren charakteristischer Parameter in Bergwerken. Das Verfahren 18st die Aufgabe, die Proben unter
LuftabschluB beim Gebirgsdruck und bei der Gebirgstemperatur zu entnehmen, sowie alle relevanten
physikalischen Parameter vor Ort zu messen, Zu diesem 2Zweck werden die nétigen Mef- und
Probenahmavorrichtungen, welche sich in ainem drucksicheren Gehduse befinden, dicht an einem Bohrioch
angebracht,
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Patentanspriiche:

1. Varfahren zur Entnahme von fliissigen und gasférmigen Proben und zur Messung deren
charakteristischen Parametern in Bergwerken, gekennzeichnex durch folgende Schritte
a) man miBt die Gebirgstemperatur und regelt die Temperatur einer MefRstation auf diesen

gomesser.en Wert ain,
b) man entnimmt aus einem verschlossenen Bohrloch eine zu messende Prohe und Ubserflhrt sie

unter LuftabschluB und unter dem herrschenden Laugendruck unmittelbar in die MeRBstation,

¢) dann warden in der Mef3station mit bekannten physikalischen Methoden die Parameter Druck,
Leitféhigkeit mit Temperatur, Dichte und pH-Wert, wobei die Probe nach der Druckmessung
tber ein Feststoffilter der anderen MeReinrichtung zugefiihrt wird, gemessen,

d) sodann wird die Probe aus der MeRstation in ein Probennahmegefal entweder unter
Originaldruck oder unter Umgebungsluftdruck zur weiteren Untersuchung im Labor
Ubergefiihrt, 5

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dak man vor der Uberflihrung der Probe in
die MeRstation, ProbennahmegefiR und Bohrloch (iber die MeRstation mit Inertgas splilt.
3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daft die Probe durch Unterdruck aus dem

Bohrloch in die MeBstation und in das Probennahmegefif3 gesaugt wird. 3

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenrzeichnet, dal die Probe durch Uberdruck mit einem

Inertgas aus dem Bohrloch in die MeRstation und in das Probennahmegefald geprel3t wird.

Hierzu 1 Seite Zeichnung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entnahme von fliissigen und gasférmigen Proben nach dem Oberbegriff des
Patentanspruches 1,

Die Frage nach der Entstehung und Herkunft von Lésungen in Steinsalz- und Kaliberwerken stelit sich jedesmal aufs neue, wenn
Losungszutritte infolge bergménnischer Arbeiten untertage angetroffen werden. Von der richtigen Beantwortung dieser Frage
héngt die Sicherheit der Bergwerke und, in besonderem MaRe, die der Endlagerbergwerke in Sal2formationen ab. Detaillierte
Kenntnisse tiber die geologische Situation, die mineralogische Zusammensetzung des Wirtsgesteins der Lésungen und die
chemische Zusammensetzung der Lésungen selbst sind Voraussetzungen fir die richtige Beurteilung des Gefahrenpotentials
von Ldsungen im Salzbergbau.

A. G.Herrmann beschreibtin Kali und Steinsalz 1982, Bd.8, Seiten 240 bis 241 ein Verfahren zur Probennahme von Salzlésungen
in Kali- und Steinsalzbergwerken. Der Autor beschreibt detailliert die negativen Einfliisse einer falschen Probennahme und
emplfiehit folgendes Vorgehen zu sinor verbesserten Probennahme.

Zum Auffangen wird eine enghalsige Plastikflasche benutzt und die Probe mdglichst nahe an der Austritisstelle aufgefangen. Die
Dauer der Probennahme {und damit der Luftkontakte) wird auf drei Tage beschrinkt, um die negativen Einfliisse einzugrenzen,
Folgende  physikatischen MeBwerte  am Ort der Probennahme werden empfoblen: Temperatur der Lauge, Gebirgstemperatur,
Temperatur am Laugenaustritt, Wettertemperatur, Wetterstrom, relative Luftfeuchte und Luttdruck.

W. Sauder und J. Gies fiihren in einem Artikel in der Zeitschrift Gewasserschutz, Wassor, Abwasser 105 1988, Seiten 247 bis 249,
zusitzlich die Dichtemessurg am Ort der Probennahme mit eincm Dichteschwinger ein.

Beibeiden Verfahren wird ein Luftkontakt und die damit  verbundenen Verdnderungen der Probe in Kauf genommen. Quantitative
Analysen sowie Isotopenbestimmungen sind daher mit nicht abschatzbaren Fehlern behaftet. Rickschlisse auf die Herkunft der
Proben sind erschwert, wenn nicht unmaéglich. Fehiinterpretationen sind nicht auszuschliefen. Eine Gasprobannahme istin
Keinem dieser Falle méglich.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren 2u entwickeln, bei dem die flissigen oder gasférmigen Proben unter
LuftabschluB beim Gebirgsdruck und bei der Gebirgstemperatur entnommen werden kénnen und bei dem alle relevanten
physikalischen Parameter vor Ort gemessen werden kénnen.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemas durch die kennzeichnenden Merkmale des Patentanspruches 1 gelost.

Die weiteren Anspriiche 2, 3 und 4 beschreiben vorteilhafte Ausgestaltungen des Verfahrens.

Die durch die Erfindung erzielten Vorteile bestehen insbesondere darin, dafs durch den Originalzustand der Probe eine exakte
Deutung der Losungszutritte hinsichtlich ihrer Genese, Herkunft und Entwicklung ermdéglicht wird. Da eine Kontamination durch
die Grubenwetter verhindert wird, z.B. durch CO, CO; und H,0 kann mit Hilfe der Analyse von stabilen und radioaktiven Isotopen
eine genauere Charakterisierung in Hinblick auf die Entstehung und Metamorphose der Losung eifolgen. Die Isotope dafiir sind
#.B.T,D,"C, 0,

Ein Ausfithrungsbeispiel fiir die Erfindung istin der Figur dargestellt und wird im folgeriden niher erfdutert.

Die MeR- und Probennahmeapparatur wurde fir die Messung von Gebirgslosungen und Gasen unter den in situ herrschenden
Temperatur- und Druckbedingungen konzipiert. Ein Bohrloch ins Gebirge 1, in dem Lésung angetroffen wurde, wird mit einem
BohrlochverschiuB 2 druckdicht abgaschlossen. Dahinter sammielt sich die Lésung unter Beibehaltung der originalen Druck- und
Temperaturwerte. Der BohrlochverschluB kann entweder ein Preventer sein, der beim Bohren des Erkundungsbohrloches
eingesetzt wurde, oder ein nachtréglich ins Bohrloch montierter Packer.

Der BohrlochverschluB kann iiber einen Absperrhahn 3 auf einer druckdichten Leitung 4 durch einen Schieber (Preventer)
verschlossen werden. Eine druckdichte Leitung 4, die aus dem BohrlochverschluB hinausfithrt und durch einen weiteren
Absperrhahn 5 verschlossen werden kann, dient dazu, das Bohrloch bei Bedarf mit einem Inertgas zu splilen, um eine
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Kontamination der Losung mit der Grubenluft zu verhindern. Das Spiilen mit Inertgas kann iiber die MeRapparatur direkt oder
auch getrennt erfolgen. Im BohrlochverschiuB ist ein Temperaturfiihler 6 fir die Messung der Gebirgstemperatur vorgesehen.
Der MeRwort wird iber dia MeBleitung 7 zur Sondenelektronik 22 woitergeleitet. Die unter 2 bis 7 beschriebenen Einzelteile
gehdren zu Teil A des MeBsystems, Dis eigentliche Mef3- und Probannahmeapparatur ist Teil B. Sie wird mit einem
Schraubverschlu® an Teil A angeschlossen. Dieser Schraubverschluf ist die Schnittstello 2wischen Teil A und Teil B, Sie liegt
kurz vor dem StoB in der Strecke unter Tage, von wo aus die Bohrung gestoBen wurde.

Die MeR- und Probennahmeapparatur kann vor der Flutung mit Ldsung entweder mit Inertgas gespiit oder evakuiert werden.
Aus dem BohrlochverschiuB kann die Lésung durch Offnen des Absperrhahnes 3 iiber eine druckfeste L-ituny) 8 durch ein
Uberdruckventil 9 und den Dreiwegehahn 10in die MeBapparatur eingeleitet werden. Die Komponenten der Apparatur sind in
einem wirmelisolierten Geh#use 11 untergebracht. Das Ubsrdruckventil 9 soll sicherstallen, daR} die Apparatur keinem
Maximaldruck tiber 200bar ausgesetzt wird.

Das gesamte Gehiluse der Apparatur kann auf Gebirgstemperatur temperiert werden. Dazu dienen die Temperioreinrichtungen
12, der Umiuftventilator 13, der Temperaturregler 14 und die Leitung fiir die Temperaturregelung 15. Temperiert wird auf den
Woert, der vom Temperaturfihler 6 aus dem Bohiloch gelisfert wirel. istim Bohrlochverschlu® kein Temporaturfiihler vorhanden,
kann die Gebirgstemperatur auch unabhéingig ermittelt werden und dieser Wert iiber den Soll-Wert-Geber 16 eingegeben
warden, Die Temperierung erfolgt dann auf diesen Temperatur-Soll-Wert. Die gemessene Gebirgstemperatur oder der
Temperatur-Sol-Wert werden iiber eine maximal 500m lange MeBwaertiibertragungsleitung 17 ins Datenverarbeitungsgerit 18
geleitet und dort zur Anzeige gebracht und gespeichert.

In die auf Gebirgstemperatur gebrachte MeRapparatur wird die L8sung durch das Nadelventil 19 in die Druckmelzelle 20
geleitet, wo bei geschlossener Apparatur der im Gebirge herrschende Laugendruck gemessen wird. Der MeRwart gelangt iiber
eine Meflleitung 21 zur  Sondenelektronik 22 in der die Meflwertwandlung erfolgt. Ebenso wie der TemperaturmeRwert wird der
Druck20und alle anderen MeRwerte Leitf4higkeit 28, Dichte 29 und pH-Wert 33 ibar MeBleitungen 21 in die Sondenelektronik 22
und iiber die MeBwertlibertragung im Datenverarbeitungsgerit 18 geleitet. Dort kdnnen die MeRwerte nicht nur angezsigt und
gespeichert werden, sondern auch als Zeitreihen dargestelit und iiber einen Drucker ausgedruckt werden. Alle MeRzellen
befinden sich in bis zu 200 bar druckfesten Gehiusen 23.

Uber einen Filter 24 kann die Ldsung durch den Dreiwegehahn 25 und das Nadelventil 26 aus der Apparatur hinaus in ein
ProbennahmegefiR geleitet werden. Probennahmegefie kénnen an den Anschliissen 27,32,35 ander MeBapparatur luftdicht
befestigt werden. Wenn nur sehr wenig Losung im Bohrloch vorhanden ist, kann es sein, daB das Volumen nicht ausreicht, um
die MeBfihler vollstandig zu fluten, was zu fehlerhaften Massungen fiihren kann. Darum wurde eine Mdglichkeit vorgesehen, die
Ldsung direkt nach dem Filtrieren zu beproben.

Ist genligend Losung vorhanden (mehr als 60ml) wird die Losung erst tiber die weiteten MeBfiihler geleitet und danach erst
beprobt. Nachdem sie den Filter verlaBt, wird sie iiber den Dreiwegehahn 25 in die Temperatur- und LeitfahigkeitsmeRzelle 28
und weiter in den Dichteschwinger 29 gefiihrt. Danach kann sie wieder Gber den Dreiwegehahn 30, das Nadelventil 31 und einen
Probennahmeanschiuf 32 in ein PrabennahmegefiR geleitct werden.

Ist genligend Lésung unter ausreichendem Druck vorhanden, kann die Probe iiber den Dreiwegehahn 30 auch weiter in die
MeBzelle it der pH-Elektrode 33 geleitet werden, Diese MeRzelle erfordert das gréBte Losungsvolumen. Danach gelangt die
Lésung durch das Nadelventil 34 und den Probennahmeanschluf3 35 in ein ProbennahmegefaR. Wenn sowohl eine Gasprobe als
auch eine Losungsprobe fiir die weitere Untersuchungim Labor gezogen werden soll, wird zuerst ein Gasbeutel und danach ein
oder mehrere 100-ml-Kolben mit der Gas-/Losungsmenge abgefiillt. Aus dem Gasbeutel kénnen mit einer Spritze durch das
Spektrum spiter im Labor eine oder mehrere Gasproben entzogen werden.

Fiir die Untersuchung der Lésungen im Labor soliten méglichst vier 100-ml-MeBkolben abgefiillt werden. Einer wird fiir die
chemische Analyse von Haupt- und Spurenelementen mit der ICP benotigt. Ein zweiter wird fiir die titrimetrische Br-Bestimmung
und ein dritter fir die Isotopenbestimmung gebraucht. Ein vierter Kolben kann als Rickstellprobe genommen werden. Soll die
Probe unter Originaldruck genommen werden, kénnen ar, die Probennahmeanschliisse 27,32, 35 auch druckfeste,
volumenkalibrierte ProbennahmegefaRe angebracht werden, die durch zwei Ventile verschlossen werden kdnnen. Die MeR- und
Probennahmeapparatur erméglicht weiterhin die Durchfiihrung von Druckaufbauversuchen bei gleichzeitiger Messung aller
relevanter physikaiischer Parameter der Lésungen. Die Entscheidung Uber gesignete MaBnahmen zur Gefahrenabwendung
kann somit aufgrund von kontinuierlich gewonnenen MeBdaten unter In-situ-Bedingungen erfolgen.

Nach Beendigung der Messung kann die ganze Apparatur mit einar Reinigungsldsung {im Normalfall reicht destilliertes Wasssr
oder verd. HCl) iber den Probennahmeanschluf 35 durchgespiilt werden. Die Reinigungslésung durchlzuft alle Leitungen und
Mefzellen und kann iiber den Dreiwegehahn 10 und/oder die ProbennahmeanschiuBstellen 32 und 27 abgelassen werden.
Wie eingangs gezeigt, kann die MeRapparatur vor der Flutung mit Lésung mit Inertgas gespiilt oder evakuiert werden. Das
Spiilen mit Inertgas (N,, Ar oder He) erfolgt Gber den Gasflaschenanschluf 36, Durch richtige Betétigung der Dreiwegehihne,
Nadelventile und Ahsperrhahne kann die gesamte MeRapparatur und das Bohrioch gespiilt werden. Nach Durchlaufen der
MeRapparatur und des Bohrlochs kann das Inertgas am Absperrhahn 5 wieder abgelassen werden.

Zum Zweck der Qualitiitssicherung istdie MeBapparatur noch mit MeRfiihlern zur Erfassung des Luftdrucks in der Grube 40, der
Luftfeuchte 41 und der Lufttemperatur 42 ausgestattet,

Die Apparatur kann ebenso fiir die Probennahme und vor Ort-Analyse von Gasproben eingesetzt werden.

Das hier beschriebene System erméglicht es erstmals, eine verfdlschungssichere Messung und Probennahme von Salzl6sungen
unter In-situ-Bedingungen bei Gebirgstemperaturen und-driicken bis zu 200 bar durchzufithren. Die Apparatur ist fiir die Belange
des Salzbergbaus entwickelt worden, ist jodoch vhne Anderung zur Uberwachung und Probennahme in allen
Untertagebetrieben einsetzbar, Uber geeignete Armaturenteile kann die MeRapparatur auch direkt auf den Preventer von
Erkundungsbohrungen, die Lésungen unter Druck angetroffen haben, aufgesetat werden. Die Entscheidung tiber geeignete
MaRnahmen zur Gefahrenabwendung kann somit aufgrund von kontinuierlich gewonnenen MeRdaten unter
In-situ-Bedingungen erfolgen.

Die Anwendung dieser MeR. und Probennahmeapparatur kann einen erheblichen Sicherheitsgewinn iiir den Salzbergbau und
die Untertageerkundung mit sich bringen,

Die Apparatur wird aus Materialien gebaut, die keine stérenden Reaktionen mit der Losung eingehen.



Bezugszelchenliste

1
2

Gebirge
Bohrlochverschiufl

3 Absperrhahn

4
5

8 Temperaturfilhler (gleichzeitig Soll-Wert-Geboer filr automatische Temperaturregelung)

7

8

9
10
1
12
13
14
15
16
17
18
19
20
2
22
23
24
25
26
27
28
29
30
K3
32
33
34
35
36
37
38
39
40
41
42

druckfeste Leitung
Absperrhahn

Mefleitung

druckfeste Leitungen
Uberdruckventil

Dreiwegehahn

wirmaisoliertes Gehduse
Temperiereinrichtung
Umluftventilator

Temperaturregler

Leitung fiir die Temperaturregelung

Soll-'Wert-Geber fiir Temperaturregelung {(manuelle Einstell ung)

Leitung fiir MeRwertiibertragung

Datenverarheitungsgerit zur Anzeige, Speicherung, Darstellung und Auswertung der Me3daten

Nadsalventil

Druckmefzelle

MeBleitungen

Sondenelektronik

druckfeste Kapselung fir MefRfiihler
Filter

Dreiwegehahn

Nadelventil

Anschluf fur Probennahmegefifle
Temperatur- und LeitfdhigkeitsmeRzelle
Dichteschwinger

Dreiwegehahn

Nadelventile

Probennahmeanschiufl

pH-Elektrode

Nadelventil

Probennahmeanschlufl und EinlaB fiir Reinigungslésung
AnschluB fiir eine Gasflasche mit Inertgas
Dreiwegehahn

Nadelventil

Dreiwegehahn

Luftdruck

Lufttemperatur

Luftfeuchte
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