Das Clausthaler Gesteinstomographielabor
\on Glinter Pusch und Ridiger Meyn

it den tomographischen Visualisie-
M rungsverfahren, wie der Rontgento-

mographie oder der Kernspinreso-
nanztomographie, kénnen Objekte unter ihren
natlirlichen Einsatzbedingungen untersucht wer-
den. Beide Methoden erganzen einander, da die
raumauflésende Rontgenstrahlabsorptionsmetho-
de eine der Abschwéchung proportionale Dichte-
verteilung mit einer hohen Genauigkeit und Orts-
auflésung unterhalb des Millimeterbereiches
zeigt. Mit der Methode kénnen daher z. B. Hohl-
raumstrukturen in einer Gesteinsmatrix abgebil-
det werden. Die Kernspinresonanztomographie
(NMR) zielt dagegen darauf ab, die Konzentration
und Beweglichkeit der Wasserstoffatome (Kern-
spin) in einer Hohlraumausbildung konformen
Signalcharakteristik zu bestimmen. Daraus kon-
nen Fluidséttigungen und Durchlassigkeiten des
pordsen Gesteins abgeleitet werden.

Gesteinsphysik an der
Technischen Universitat Clausthal

Ein besonderer Schwerpunkt im Bereich der ge-
steinsphysikalischen Forschung an der Techni-
schen Universitét Clausthal sind die hydraulischen
Eigenschaften poréser Medien. Der unmittelbare
Bezug zu diesem Forschungsthema ist sowohl in
den angewandten Geowissenschaften, im Bergbau
und hier insbesondere im Bereich des Fluidberg-
baus und in der Strémungsmechanik zu finden. Da-
zu zéhlen inshesondere die Arbeiten von Schopper
und Mitarbeitern zur Korrelation von Porositét und
Permeabilitét porser Medien. Ausgehend von der
Archie-Gleichung, inder ein elektrisches Analogon
zu den hydraulischen FlieBprozessen gefunden
wurde, sind die von Riepe, Pape und Schopper er-
weiterten Beziehungen zwischen inneren Gesteins-
oberflachen und Porenvolumen auf ein firr die Per-
meabilitétsbestimmung relevantes  Stoffmodell
(Paris-Gleichung) Ubertragen worden. In spéteren
Arbeiten von Jonaswurde die Selbstahnlichkeit der
mikroskopischen Porenrdume mit den makrosko-
pischen Wegsamkeiten im Gestein durch soge-
nannte fraktale Ansétze beschrieben. Aber auch mit
fraktalen Dimensionen istes nicht méglich, eine ge-
nerelle Lésung fiir diese Problemstellung zu finden.
Weller und Debschiitz haben die MefRmethoden fiir
raumauflosende, elektrische Leitfahigkeitsuntersu-
chungen und fur die spektral induzierte Polarisation
weiterentwickelt.

Mit den elektrischen Leitfahigkeitsmessungen
kdénnen Widerstandsanomalien als richtungsab-
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héngige Wegsamkeiten
erkannt werden. Mit der
spektral induzierten Pola-
risation besteht darliber
hinaus die Mdglichkeit,
Unterschiede zwischen
der Oberflachenleitfahig-
keit — korrelierbar zum
Anteil des immobilen
Wassers und der Volu-
mensleitfahigkeit — d.h.
das freibewegliche Was-
ser zu identifizieren. In-
terpretationsmodelle zur
Quantifizierung der Ef-
fekte sind jedoch erst in
Entwicklung.

In den sedimentologi-
schen und petrophysika-
lischen Arbeiten in der
Erdolgeologie wurde von den Professoren Beck-
mann, Miiller, Kulke und ihren Doktoranden Wit-
tenhagen u.a. die geologisch-petrophysikalische
Charakterisierung der in vielen Flutexperimenten
verwendeten Modellsandsteine wie des Benthei-
mer Sandsteins aus dem Valendis und Obern-
kirchner Sandstein geleistet.

Am Institut fir Erdol- und Erdgasforschung
wurde in der Abteilung fir Erdél/Erdgas von
Meyn und Winter die methodische Weiterent-
wicklung von Kapillardruck-Bestimmungsme-
thoden nach dem dynamischen Verfahren betrie-
ben und als kernschonendes Extraktionsverfahren
fur das Schichtwasser, die sogenannte ,Critical
Point Drying Method’ zur Préparation illithaltiger
Rotliegendsandsteinkerne entwickelt. Nur mit
diesem Verfahren ist es moglich, Kernmessungen
auf einer verl4Rlichen Basis fiir die Ubertragung
auf in-situ-Bedingungen zu nutzen. In den Ar-
beitsgruppen am ITE wurden von den Doktoran-
den Weber, Borgmeier und spéter Alkan und
Cinar die hydromechanische Kopplung der Per-
meabilitdttsmessungen mit dem Spannungseinflul
unterschiedlicher Stoffgruppen von Kiristallinge-
stein (iber Salzstein bis hin zu den geringpermea-
blen Sandsteinen untersucht. Fir die Permeabi-
litdtsdilatanz konnten empirische Korrelationen
zwischen Permeabilitatsveranderung und Span-
nungszustand erarbeitet werden. \Von der Arbeits-
gruppe Reitenbach und Cinar wurden die End-
werte der ZweiphasenfluBpermeabilitdten von
geringpermeablen Gesteinen bestimmt und mit
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Bild 1: Prinzipdarstellung - Rontgenabsorptionstomographie (CT)

den Kapillardruckeigenschaften korreliert. Die
dabei untersuchten Stoffklassen reichen von Rot-
liegend Sandstein, Oberkarbonsandstein bis hin
zu den Barrierematerialien wie Steinsalz und Gra-
nit. Die Spannungseinfluuntersuchungen wur-
den in enger Zusammenarbeit mit der gesteinsme-
chanischen  Arbeitsgruppe Lux, Hou und
Disterloh in einem gemeinsamen Projekt bearbei-
tet.

Trotz der weitgestreuten Beitrdge zum Kennt-
nisstand Uber hydraulische Eigenschaften fiir spe-
zielle Stoffklassen pordser Medien von Speicher-
bis zu Barrieregesteinen bleiben diese indirekt be-
stimmten Fluidtransportparameter als integrale
Kennwerte fir unterschiedlich groRe Gesteinspro-
ben skalenabhéngige GroRen. Eine direkte Visua-
lisierung und Interpretation von FlieRprozessen in
den mikroskopischen Hohlrdumen kann mit die-
sen Methoden meist nicht erreicht werden. Zur Vi-
sualisierung von  Porenraumstrukturen und
FlieRBprozessen sind daher moderne, raumauflé-
sende, zerstorungsfreie Prufverfahren erforder-
lich, wie sie in der Rontgen- und NMR-Tomogra-
phie (NMR = nuclear magnetic resonance)
verwendet werden.

MeBmethodenin der
Gesteinstomographie
Eine raumauflésende — tomographische — Da-
tenbestimmung existiert in einem weiten Bereich
der geophysikalischen MefRmethoden wie z.B. in
der Gruppe der elektrischen PotentialmefRver- »
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Bild 2: Prinzipdarstellung - Kernspinresonanzmessung
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der Gesteinsdichte lie-
fern. Durch die Drehung
des Gesteinskorpers in
beide Richtungen um
ca. 200° werden ca.
1000 Images der unter
unterschiedlichem
Winkel bestrahlten Ge-

steinspartikel Uberein-
ander gestapelt, so dal
eine Identifizierung
bzw. flachenhafte Dar-
stellung der Dichtever-
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teilung tber den Quer-
schnitt mdglich wird.
Wenn der Bohrkern ab-
schnittsweise  entlang
seiner Langsachse ver-

Bild 3: NMR-Relaxometrie

fahren, der akustischen Mef3verfahren, der elek-
trisch induzierten Polarisation, der Réntgen-
strahlenabsorption, der Kernspinresonanz oder
der Radarverfahren. Die fir die Messung an
Bohrkernen und deren Inhaltsstoffen ausgewahl-
ten MeRverfahren sind die Rontgenabsorpti-
onstomographie und die Kernspinresonanzto-
mographie sowie die Kernspinrelaxometrie.
Waéhrend die erste VVerfahrensgruppe im wesent-
lichen die Gesteinsdichten und damit den Hohl-
raumanteil und dessen Verteilung im Gestein er-
falt, dienen die beiden letzten Verfahren zur
Bestimmung der Poreninhalte. Somit sind beide
tomographischen Verfahrensgruppen so aufein-
ander abgestimmt, dal Wegsamkeiten und
Fluidbewegungen in Gesteinen untersucht wer-
den kénnen.

MESSPRINZIP
DERRONTGENTOMOGRAPHIE

Bild 1 zeigt das MeRprinzip der Réntgentomogra-
phie. Eine Rdntgenquelle mit einer Leistung von
225kV und einer Stromstarke von 30 mA sendet ei-
nen fokussierten Rontgenstrahl im Winkel von ca.
40° auf einen diametral gegeniiberliegenden Detek-
tor. Im Strahlungsfeld der Rontgenréhre ist in hori-
zontaler Anordnung die Probe plaziert, die einen

schoben wird, kénnen
auf diese Weise zahlrei-
che Querschnitte ge-
scannt werden, die als
Aufeinanderfolge von
sogenannten . Slices”
eine rdumliche Zuord-
nung entlang  der
Langsachse des Kernes ermdglichen. Mit ent-
sprechend leistungsfahigen Rechenprogrammen
kdnnen nach genauer Dichteeichung zwei- bzw.
dreidimensionale  Dichte-

Images und daraus die

Porositatsverteilungen  ge-

et

KERNSPINRESONANZ-
RELAXOMETRIE/TOMOGRAPHIE

In Bild 2 ist das MeRprinzip der NMR-Relaxo-
metrie dargestellt. In einem permanenten
Magnetfeld mit der Magnetstérke von 0,16 Tesla
werden die Protonen des Wasserstoffs von Was-
sermolekiilen, Methan bzw. Olmolekiilen pola-
risiert. Die Zeitkonstante fir die Ausbildung die-
ser Polarisation T;, die longitudinale
Relaxationszeitkonstante, kann gemessen wer-
den und ebenso die gesamte Feldstérke des pola-
risierten Wasserstoffprotonensignals. Daraus
kann der Gesamtwasseranteil und damit die
Porositét bestimmt werden. Fur die Relaxome-
trie ist ein 2. Schritt erforderlich, ndmlich die
Einstrahlung eines Radiofrequenzmagnetfeldes
von 7 MHz, welches impulsartig zur Auslen-
kung der polarisierten Protonen fuhrt. Nach dem
Abschalten des Impulses relaxieren die Proto-
nen in die urspringliche Ausgangslage zuriick.
Das Abklingen dieses Signals liefert, wie Bild 2
zeigt, eine zweite Zeitkonstante T, die transver-
sale Relaxationszeit. Da der Abklingeffekt im
wesentlichen von der Beweglichkeit der Proto-
nen im Porenraum abhéngig ist, kdnnen mehrere
Informationen aus der Abklingkurve abgeleitet
werden:

Die reziproke Abklingzeitkonstante T, ist di-
rekt proportional der Oberflachenbindung der
Protonen an der Gesteinsoberflache und dem
Verhdltnis von spezifischer Gesteinsoberfléche
zum Gesteinsporenvolumen. Da jeder Fre-
quenzbereich des RF-Feldes die Protonen unter-
schiedlich auslenkt, werden Spin-Echos mit un-
terschiedlicher Energie emittiert und registriert.
lhre Zeitkonstanten der transversalen Relaxati-
on ergeben daher eine Spin-Echoenergievertei-
lung zugehorig zu den jeweiligen Relaxations-
zeiten, die eine Differenzierung zwischen
freibeweglichen und gebundenen Protonen

messen werden. Das in Bild 1
dargestellte Beispiel eines
Scans zeigt die Porositéatsver-
teilung des Bentheimer Sand-
steins, der wegen seiner
GleichmaRigkeit von Poro-
sitdt und Permeabilitat welt-
weit als Modellsandstein fiir
Flutversuche verwendet wur-
de. Auch hier kann man
sehen, daR Homogenitat nur
eine Frage des Mal3stabes ist.
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Bild 5: Rontgenabsorptionsanalyse von zwei Gipsproben

Bild 6: Klufterkennung in Kristal-
lingesteinsproben

erlaubt. Naturlich missen fiir die Auswertung
der Relaxometrie gesteinsabhéngige Standards
bestimmt werden, die wie in Bild 3 dargestellt,
die Grenzen zwischen freibeweglichem, kapil-
largebundenem und physikalisch gebundenem
Wasser aufzeigen. Fir Sandsteine liegen diese
Grenzen beispielsweise bei 33 ms bzw. 3 ms,
wie Bild 4 zeigt. Flr andere Gesteinsklassen wie
Sande, Siltstein, Tonstein oder Karbonate mis-
sen diese Standards jeweils separat bestimmt
werden. Da das Verhdltnis aus innerer Gesteins-
oberflache und Porenvolumen eine mafgebli-
che KorrelationsgroRe fiir die Wegsamkeit in-
nerhalb eines Gesteins darstellen  (vgl.
Kozeny-Karman) kann aus den Teilflachen A1
und A2 fiir das gebundene und freie Wasser die
Wasserpermeabilitat abgeleitet werden, wie es
in Bild 4 dargestellt ist.

Einsatzmoglichkeiten der
Gesteinstomographie

Von der ProbengréRe her und dem Auflé-
sungsvermdgen dient die Rontgenabsorptions-
mefRmethode in erster Linie zur Untersuchung
der pordsen Matrixstruktur — d.h. der Feststel-
lung von Porositétsverteilung und von Klften.
Von besonderem Vorteil ist dabei die Aufrecht-
erhaltung des intakten Gesteinskorpers.
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Beispiel 1:
Untersuchungen zur
Struktur von erhérte-
ten Gipsmassen

Gips als Baustoff
und als Werkstoff ist
bereits seitdem friihen
Muittelalter bekannt. Er
wurde wegen seiner
leichten Handhabbar-
keit auch in der bil-
denden Kunst einge-
setzt. Die Haltbarkeit
- und Formbestandig-
keit des Gipses hangt
von seiner inneren
Struktur ab. Es ist be-
kannt, daf fur die Her-
stellung von Gipskdrpern Rezepturen aus Rohgips
+ Zuschldgen + Wasser verwendet wurden, um ei-
ne besonders hohe und ausgeglichene Dichte des
Gipskdrpers zu erzielen. Erstaunlicherweise war
die Qualitat der ausgeharteten Gipsmassen histori-
scher Gipsproben oft deutlich héher als bei rezent
hergestellte Gipsproben, wie es Bild 5 aus einem
Untersuchungsbericht des Instituts fir Mineralo-
gie, Prof. Follner, zeigt.

Beispiel 2:
Kluftvisualisierung in Kristallingesteinsproben
Fir die Langzeitsicherheit von Endlagerstand-
orten fiir radioaktive Abfallstoffe in Kristallin-
gestein sind Stérungen und Kluftzonen von
groBRer Bedeutung. Wahrend Makrokliifte bei-
spielweise durch seismische Reflexionsmes-
sungen erkannt werden koénnen, sind Mikro-
kltifte im Zentimeter- bis Dezimeterbereich nur
schwer durch seismische Methoden zur erken-
nen. Eine Lésungsmaglichkeit bilden hier die
geoelektrischen MeRverfahren und die Ront-
gentomographie. DaMikrorisse bzw. Makrorisse
im Zentimeterbereich mit Kluftweiten von 1 bis
10 um unterhalb der Aufldsungsgrenze der

fur Mineralogie, Abt. Anorganische Geo-
chemie, von Prof. Mengel dargestellt.

Beispiel 3:
NMR-Relaxometrie zur Charakterisierung
von Modellgesteinen

Modellgesteine werden deshalb so bezeichnet,
weil sie reproduzierbare Eigenschaften innerhalb
einer bestimmten Porositéts-/Permeabilitétsklasse
aufweisen und in Folge ihrer einheitlichen Zusam-
mensetzung fiir Flutexperimente im Porenraum
dieser Gesteine von vielen Arbeitsgruppen aus
Vergleichsgriinden herangezogen werden. Zwei
dieser Modellgesteine sind der Bentheimer Sand-
stein, der fur die hochpordsen, permeablen Sand-
steintypen (Permeabilitit 1 bis 2 Darcy (D),
Porositét ca. 24%) mit einer fast 98%igen Zusam-
mensetzung aus Quarz und weniger als 2%
Tonanteilen als Prototyp dient, sowie der Obern-
kirchner Sandstein, dessen kleinere Porenra-
dienverteilung bei &hnlicher mineralogischer Zu-
sammensetzung zu einer deutlich kleineren
Permeabilitat von rd. 10 mD und einer Porositét
von 17% filhrt. Diesen beiden Modellsandsteinen
sindin Bild 7 ein Siltstein und ein sehr dichter Ton-
stein gegentibergestellt. Unter der vereinfachenden
Annahme, daR die Relaxationszeitgrenze von
rd. 33 ms sowohl fur die Sandsteine alsauch fiir den
Siltstein gilt, kénnen aus den unterschiedlichen
Spektren die Anteile des gebundenen und des frei-
en Wassers sowie die daraus abzuleitenden Per-
meabilitdten beurteilt werden. Aus dem Fléchen-
verhéltnis der beiden Peaks des Bentheimer
Sandsteins folgt eine rechnerische Aufteilung von
rd. 90% beweglichem und 10% kapillargebunde-
nem Wasser. Dies entspricht auch ziemlich genau
den aus hydraulischen Messungen bestimmten
nichtreduzierbaren Wasserséttigungsanteilen von
rd. 10%. Fir den Obernkirchner Sandstein folgt
hingegen aus der Flachendarstellung ein kapillar-
gebundener Wasseranteil von rd. 25%, wahrend
75% des Wassers mobil sind. Ein sehr kleiner
Anteil des Wassers scheint hier auch an Tone
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Bild 7: Modellgesteinscharakterisierung mittels NMR-Relaxometrie
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Bild 8: Fluidverteilung von benetzenden und nicht-benetzenden Pha-

sen an einem Modellgestein

Fir den Tonstein mit einer um 4 bis 6 Zehnerpo-
tenzen kleineren Permeabilitét als der Obernkirch-
ner bzw. Bentheimer Sandstein liegt das Relaxati-
onszentrum links von der Tongrenze; d.h. mehr als
90% des Wassers sind an Ton gebunden, wéhrend
nur zwei kleine Peaks im Bereich des kapillarge-
bundenen und freien Wassers erkennbar werden.
Der freie Wasseranteil diirfte daher nur wenige Pro-
zente betragen und erklart damit auch die sehr klei-
ne Wasserpermeabilitét von 4 pD. Der Siltstein mit
der gleichen Permeabilitatsklasse weist hingegen
einen sehr hohen Anteil von kapillargebundenem
Wasser von rd. 80% und weniger als 20% freiem
Wasser auf. Diese Mefergebnisse sind einerseits
fir die quantitative Auswertung der Permeabilité-
ten geeignet, stellen dartiber hinaus aber einen sehr
wichtigen Interpretationsfaktor fiir die gemessenen
hydraulischen Permeabilitatskennwerte dar, deren
Plausibilitét auf der Basis dieser NMR-Relaxome-
trie und der Mineralanalysen bestétigt werden kann.

Beispiel 4:
Fluidverteilung von benetzender und nichtbenet-
zender Phase an einem Modellgestein

Bild 8 zeigt ein Experiment, bei dem ein Obern-
kirchner Sandsteinkern zunéchst mit Heptan als
Modellkohlenwasserstoff in einem gasgeftillten
Porenraum bis zu einem Wert von 31% gesattigt
wurde. Das Spektrum in Bild 8 zeigt, daf3 etwa die
Halfte des Heptanvolumens in die feinen Poren
eindringt und die andere Hélfte in den gréReren Po-
ren als bewegliche Phase vorhanden bleibt. In der
ndchsten Stufe des Experiments wurden 47% des
Porenvolumens zusétzlich mit D,0, das einerseits
in seinen physikochemischen Eigenschaften dem
normalen Wasser sehr &hnlich ist, aber andererseits
nicht NMR-aktiv ist, aufgesattigt, so daB der Sétti-
gungsendzustand der fliissigen Phasen bei 78%
lag. Im Abstand von 20 Minuten und von 2 Stunden
wurden NMR-Relaxationsmessungen durchge-
fihrt.

Die erste Messung zeigt bereits, dal nach kurzer
Zeit ein Teil des in den feinen Poren vertretenen
Heptans durch das Wasser ersetzt wird, da die
Saugspannung fiir das benetzende Medium einen
Austauschprozef? ausldst. Nach 2 Stunden scheint
dieser AustauschprozeR fast vollendet zu sein, da
nun mehr als 80% des Heptans in die groRen Poren
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. reFiapian, 21% Position in den fei-
¢ rachdugsta e SR AT rech < n s’ nen Poren einnimmt.
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zungseigenschaften
an ungestorten Ge-
steinsproben  mes-
sen zu kdnnen.

Erfahrungenim Betrieb
der Anlage und Ausblick

Obwohl die Zeitdauer fiir den Betrieb der Anlage
in Clausthal mit rd. 12 Jahren noch zu kurz ist, um
Uber umfangreiche methodische und Stoffkompe-
tenzen zu verfligen, wurden die ersten Grundlagen
fir Forschungsarbeiten in der Gesteinstomogra-
phie im Rahmen von zwei DFG-Projekten und in
einem Promotionsvorhaben, das von der Bundes-
anstalt fiir Geowissenschaften und Rohstoffe
(BGR) gesponsert wird, gelegt. Der Schwerpunkt
der Untersuchungen liegt hier auf dem Gebiet der
Kernspin-Relaxometrie, mit der das Wasserbin-
dungsvermdgen von Tonen in Tonstein bzw. in
vulkanischen Metapeliten untersucht und mit den
durch Zentrifugenmessungen einstellbaren, nicht-
reduzierbaren Wassersattigungen korreliert wurde.
Die MefRergebnisse stiitzen die nach hydraulischen
Methoden ermittelten Kenngrdfien der abgeleite-
ten Permeabilitéten. Weitere Erfahrungen konnten
hinsichtlich der Bindung von Salzlaugen in Stein-
salzproben und in diesem Zusammenhang mit der
Frage der VVerdrangbarkeit von Wasser entlang von
Gefiigegrenzen von Salzkristallen gewonnen wer-
den.

Wichtige Beitrdge wird die Kernspin-Relaxome-
trie aber auch im Bereich der Erdgashydratfor-
schung liefern kénnen. Nur mit dieser Methode wird
es maglich sein, exakt kinetische KenngroRen der
Hydratdissoziation zu Methan und Wasser unter in-
situ-Bedingungen zu gewinnen. Ebenfalls in einem
vom BMBF geforderten Vorhaben wird die
Salzausscheidung in Geothermie-Prozessen und da-
mit die Reduzierung der Permeabilitdt untersucht.
Auf unterschiedliche Ursachen zuriickzuftihren,
aber mit der gleichen Auswirkung verbunden, ist die
Ausfallung von Steinsalzkristallen (Halitscale) in
der Umgebung von Erdgasspeicherbohrungen bzw.
Erdgasproduktionsbohrungen. Auch hier wird er-
wartet, dai3 die NMR- und die Réntgentomographie
gleichermalien Beitrage leisten kénnen. In der Ront-
gentomographie bestehen neben den reinen Dich-
tebestimmungen (Hohlraumanteil) die erweiterten
Maoglichkeiten auf der Basis von sogenannten Dual-
Energy-MeRverfahren mit unterschiedlichen Anre-
gungsenergien, Unterschiede zwischen Poren-
raumséttigungen und der Gesteinsmatrix zu identifi-

zieren. Dienstleistungen fur die Industrie konnen
insbesondere auf dem Gebiet der Datenerfassung
und Datenvalidierung furr Speichergesteine in soge-
nannten Gesteinskatalogen (,,Rock-Katalog™) er-
wartet werden, wo die NMR-Relaxometrie ein sehr
erfolgreiches Hilfsmittel zur Diagnose bzw. Identifi-
zierung von Fehlmessungen von Permeabilitéten
sowie der kritischen Restphasenséttigungen und
Endwerte und der relativen Permeabilitaten darstellt.
Hier wird eine enge Zusammenarbeit mit der Indu-
strie angestrebt.
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