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Zusammenfassung

In Gesteinen, die bei schwach- bis mittelgradiger Metamorphose deformiert wurden, sind

Mikrostrukturen, wie z.B. undulöse Auslöschung, Subkörner und kristallographische Regelun-

gen, typisch. Sie werden i.a. als das Resultat eines kristallplastischen Deformationsprozesses

interpretiert. Das häufige Auftreten dieser Strukturen führte zu der Annahme, daß kristallplas-

tische Deformationsprozesse zu den dominierenden duktilen Deformationsmechanismen

während der Erdkrustendeformation gehören. 

Bei genauerer Betrachtung der Deformationsmikrostrukturen zeigt sich aber, daß zeitabhän-

gige, "langsame" Kataklase, die von Lösungs-, Transportprozessen in Lösung und  Ausfäl-

lungsprozessen kontrolliert wird, bei der Deformation auch wichtig sein kann.

Die vorliegende Arbeit beschäftigt sich mit Experimenten, bei denen die zeitabhängige kata-

klastische Deformation polykristalliner, kompaktierter Aggregatproben des sehr gut löslichen,

elastisch/spröden Salzes Natriumchlorat (NaClO3) untersucht wurde. Dieses Salz wurde als

Analogmaterial gesteinsbildender Minerale wie Quarz und Feldspat ausgewählt. Es wurde nun

untersucht, ob und in welcher Weise spröde Deformationsmechanismen in Anwesenheit von

Wasser scheinbar kristall-plastische Mikrostrukturen hervorrufen können.

Um den Einfluß der Fluide auf die Deformation und die damit verbundene Entwicklung von

Mikrostrukturen zu verstehen, wurden verschiedene Experimente durchgeführt. Die Randbe-

dingungen (Druck, Temperatur und Verformungsrate) wurden so gewählt, dass Drucklösung

und Ausfällung leicht stattfinden konnten.

Die Bildung von kataklastischen Mikrostrukturen während der triaxialen Deformation der

Proben war eines der wichtigsten Ergebnisse. Dünnschliffbeobachtungen zeigten, daß sich die

Kataklasite inter- und intragranular bildeten und waren parallel und senkrecht zur

Hauptverkürzungsrichtung bzw. zur Hauptspannung gerichtet. Die Körner wurden fragmen-

tiert. Die Bruchfragmente entstanden durch Vernetzung von Rissen. 

Die in situ-Versuche (unter dem Mikroskop) erlaubte die kontinuierliche optische Beobacht-

ung der Bildung und Entwicklung der Mikrostrukturen während der verschiedenen in situ-

Versuche.

Bei dem in situ-Deformationsversuch wurde eine kompaktierte, polykristalline NaClO3-Probe

in reiner Scherung in Anwesenheit einer NaClO3-gesättigten Lösung deformiert. Der Verfor-

mungsbetrag in diesem Versuch war nicht hoch (3%). Die mikroskopischen Aufnahmen

zeigen, daß sich auf den Oberflächen aller Körner der Probe Lösungsrillen bildeten. Sie folgten

immer kristallographischen Orientierungen der Körner und richteten sich immer senkrecht zur

lokalen kompressiven Spannung aus. Die Lösungsrillen entwickelten sich zeitabhängig und

unter Spannung zu Rissen.

Um ein besseres Verständnis des Verhaltens einer Korngrenze und der Bildung von Bruchfrag-

menten bei der Deformation zu erlangen, wurden Indentationsversuche unterm Mikroskop (in

situ) durchgeführt, mit dem Ziel Ostapenko's (1968) Drucklösungsmodell zu studieren. Dabei

wurde das Verhalten der Kontaktfläche zweier gegeneinander gespannter NaClO3-Kristalle in



 

Anwesenheit einer gesättigten Lösung studiert. Die von Ostapenko (1968) schon vorherge-

sagte kataklastische Deformation der Kontaktfläche beider Kristalle und die Entstehung von

Fragmenten durch zeitabhängige und zeitunabhängige Prozesse waren die wichtigsten Ergeb-

nisse dieser Versuchsreihe.

Aus den Versuchen ergibt sich nun die Folgerung, daß scheinbar kristallplastisch erzeugte

Mikrostrukturen wie Subkörner auch durch spröde zeitunabhängige Risse und subkritische

(langsame) Kataklase entstehen können. Diese Erkenntnisse sind wichtig für das rheologische

Verhalten der Erdkruste und somit auch für Modellierungen der Erdkrustendeformation. Ihre

Betrachtung und Übertragung auf die Deformationsstrukturen der natürlich deformierten kon-

tinentalen, oberkrustalen Gesteine der Erde würde die Interpretation der Mikrostrukturen in

diesen Bereichen stark ändern. Dies hätte eine wesentliche Änderung auf den Verlauf der Ge-

steinsfestigkeitskurven in den Spannungsprofilen der Erdoberkruste zur Folge.
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Kapitel 1

Einleitung

1.1 Allgemeine Einleitung

Das Verständnis von Kataklase und Drucklösung als Deformationsprozesse ist fü
schiedene geologische Anwendungen wichtig, beispielsweise (i) für die Endlagerun
Atommüll ( Spiers et al. 1986, Spiers et al. 1989, Spiers & Brzesowsky 1993) und die
cherung von Öl und Gas in alten Salzlagerstätten (Urai 1983), (ii) für die Bestimmung
Analyse der Porosität von Trägerschichten in der Erdölexploration und für die Grundwas
schaffenheit (Heydari 2000, Ngwenya et al. 2000) bei der , (iii) für die Verformungsanalys
der Entwicklung großräumiger geologischer Strukturen bei niedriggradigen Deforma
mechanismen (Harrison & Onasch 2000) (z.B. zeigt die Verformungsanalyse der Faltu
Tuscorora Sandsteine des westlichen Randes des Appalachen-Vorlandes, USA, daß D
sung einen Beitrag von bis zu 25% bei der Bildung dieser Falten hat) und (iv) für die Erkl
von Massenverlust bei großräumigen duktilen Deformationen (Ring & Brandon 1999, R
al. 2001) (z.B. beträgt der Beitrag der Drucklösung während der tektonischen Entwicklun
Glarus-Überschiebung in den Alpen, Schweiz und des “Franciscan”-Subduktionskomp
USA bis zu 36%). 
In Gesteinen, die bei niedrig- bis mittelgradigen Bedingungen deformiert wurden, treten
rostrukturen, wie undulöse Auslöschung, Subkörner und kristallographische Regelung (“c-axis
fabrics”) (Abb. 1.1a) häufig auf. Sie werden als starker Hinweis für kristallplastische Defo
tion gedeutet. Es wird angenommen, daß Versetzungskriechen der wichtigste Deform
sprozeß bei der Bildung dieser Strukturen ist. Basierend auf diesen Erkenntnissen w
Festigkeitsprofile der Erde modelliert. Ein vereinfachtes Modell des Festigkeitsprofils
Lithosphäre basiert auf dem plastischen Verhalten von Quarz und Olivin (Abb. 1.1b) (Br
Kohlstedt 1980, Stüwe 2000). Während man Annimmt, daß Olivin als Hauptbestandte
oberen Mantels das rheologische Verhalten der unteren Lithosphäre dominiert, modellie
das Verhalten der Erdkruste mit Hilfe des rheologischen Verhaltens von Quarz. Dies is
fern nur eine Annahme, weil Quarz nicht der Hauptbestandteil der Erdkruste ist. Aller
liefert Quarz Daten die eine Abschätzung der Festigkeit der krustalen Gesteine erlauben
& Kohlstedt 1980).
Bei genauerer Betrachtung der Deformationsmikrostrukturen zeigt sich, daß Drucklösu
sehr wichtiger Prozeß bei ihrer Bildung ist (Passchier & Trouw 1996) aber in den b
modellierten Festigkeitsprofile der Lithosphäre wird dieser Mechanismus generell 
berücksichtigt. Ein Grund dafür ist, daß man den Drucklösungsmechanismus bishe
schlecht versteht und bis jetzt keine zuverlässigen Modelle vorliegen ( Spiers & Tak
1995, den Brok 1998, Farver & Yund 2000). Es wird immer klarer, daß zeitabhängige "
same" Kataklase, die von Lösungs-, Transportprozessen in Lösung und Ausfällungspro
kontrolliert wird, bei der Deformation wichtig ist.
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1.2 Kataklase versus Versetzungskriechen

Früher interpretierte man Strukturen wie undulöse Auslöschung und Subkörner als Er
einer kataklastischen Deformation. Dieser Prozeß war als “kataklastische Zerquetsc
“innere Zertrümmerung” oder “Kataklasstruktur” bekannt (Böhm 1882, Weinschenk 1
Griggs & Bell 1938, Riley 1947).
Seitdem in der Metallurgie aber ähnliche Mikrostrukturen in Metallen als das Ergebnis
Versetzungskriechen erklärt wurden (60er Jahre), diskutiert man auch in der Geologie d
dung und Entwicklung von undulöser Auslöschung und Subkörnern als Folge eines k
plastischen Verhaltens (Voll 1960). Somit ist die Kataklas-Theorie als Erklärung für
Ausbildung dieser Strukturen in den Hintergrund getreten.
Die Theorie des "Versetzungskriechens" wurde durch die Anwesenheit von Versetzung
Versetzungsgittern in natürlich deformierten Quarzen gestärkt, deren strukturelles Aus
stark kristallplastisch deformierten Metallen ähnelte (McLaren & Hobbs 1972).

Abbildung 1.1: (a) Mikroskopische Aufnahme unter gekreuzten Nicols eines bei schwach metamorphen
nicht metamorphen Bedingungen deformierten Quarzarenites aus Jordanien (Probenmaterial von U. Baa
Im mittleren Korn sind Deformationsstrukturen wie undulöse Auslöschung und Subkörner zu sehen. (b
einfachte schematische Darstellung eines Brace-Goetze-Lithosphären-Festigkeitsprofils; dargestellt is
Gesteinsfestigkeit als Funktion der Tiefe z; Festigkeit bei Sprödbruch (gerade Linie) und duktiler Verform
(gekrümmte Kurven) für Materialkonstanten von Quarz und Olivin (nach Brace & Kohlstedt, 1980, modifiz
von Stüwe, 2000).
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Im Gegensatz zu der Theorie, daß undulöse Auslöschung und Subkörner das Ergeb
Versetzungskriechen als Deformationsmechanismus sind, wurden in den 90er Jahren
mente geliefert, die wiederum bestätigten, daß die Entstehung und Entwicklung dieser
turen doch auch auf die kataklastische Deformation zurückgeführt werden. Beobachtun
natürlich deformierten Gesteinen mit Mineralen wie Amphibol (Nyman et al. 1992) und Q
(van Daalen et al. 1999) und in experimentell deformierten Quarzen (den Brok 1992) z
daß undulöse Auslöschung und Subkörner auch durch kataklastische Deformation ver
werden können. Deformationsversuche mit Analogmaterialien bestä-tigen diese Beoba
gen. Einkristalle und polykristallinen Proben von Natriumchlorat (ein gut lösliches elas
sprödes Salz) konnten duktil deformiert werden (den Brok et al. 1998, Zahid 1998, den B
al. 1999a, den Brok et al. 1999b).

1.3 Kataklase und Drucklösungsmodelle

Kataklastische Deformation wurde als wichtiger Prozeß an Korngrenzen bei Drucklös
und Ausfällungsprozessen vorgestellt. Dabei liegen der Drucklösung die fünf folge
Modelle zugrunde: (i) Diffusion entlang dünner Flüssigkeitsfilme (thin fluid film model) (Weyl
1959, Rutter 1976), (ii) dynamisches Insel-Kanal-Modell (dynamic island channel model) (Raj
1982), (iii) statisches Insel-Kanal-Modell (Static island channel model) (Tada & Siever 1986),
(iv) Mikrorisse (microcraks model) ( Gratz 1991, den Brok 1998) und (v) Kataklase-Mod
(Ostapenko 1968). Auf diese Modelle wird später genauer eingegangen (s. 1.4.3)
Die Versuche von Morel (2000) und den Brok & Morel (2001), in denen das Verhalten
Kaliumalaun-Kristalloberflächen unter Spannung in Kontakt mit einer leicht untersätt
Kaliumalaun-Lösung studiert wurde, zeigten, daß sich in den Oberflächen Lösungsrillen
ten, angetrieben von der elastischen Verformungsenergie. Die Lösungsrillen bildeten s
den Flächen, die parallel zur kompressiven Spannung waren und entwickelten sich im
der Zeit unter Spannung zu Rissen weiter ( Morel 2000, den Brok & Morel 2001). Die Ve
zung und Vertiefung dieser Risse verursachte eine kataklastische Deformation der Obe
des Kristalls (Abb 1.2a) (Morel 2000). Vergleichbare Strukturen wurden bei der Deform
von Quarz-Einkristallen beobachtet (Abb. 1.2b) (den Brok 1992). In diesen Versuchen fa
kataklastische Deformation jedoch auf der Fläche statt, die senkrecht zur Hauptspan
richtung war. Die Entwicklung von Lösungsrillen zu Rissen, die zur Fragmentierung der 
flächen führt, ist also mit den Modellen (iv) und (v) vereinbar.
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Abbildung 1.2: (a) Mikroskopische Aufnahme einer kataklastisch deformierten Oberfläche eines Kali
umalaun-Kristalls. Der Kristall wurde in Anwesenheit einer leicht untersättigten Kaliumalaun-Lösung
bei konstanter Temperatur elastisch uniaxial in vertikaler Richtung gespannt (die Oberfläche des Kri
stalls ist parallel zur Verkürzungsrichtung bzw. zur Hauptspannungsrichtung). Zu sehen ist die Vene
zung von Lösungsrillen, die zu einer kataklastischen Deformation der Oberfläche führt (nach Morel
2000). 
(b) SEM-Aufnahme einer Oberfläche eines experimentell deformierten Quarzes (die Verkürzungsrich
tung ist senkrecht zur Oberfläche). Die Oberfläche, die vor dem Experiment poliert wurde, wurde ka
taklastisch deformiert. Zu sehen ist die Vernetzung von Lösungsrillen, die die Bildung polygonale
Fragmente auf der Oberfläche verursacht (nach den Brok, 1992).
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1.4 Kurze theoretische Einführung

In diesem Unterkapitel wird ein allgemeiner, theoretischer Überblick über die Prozess
Mechanismen  gegeben, die während der Deformation der Proben im Rahmen dieser
stattgefunden haben. 
Deformationsprozesse können unterteilt werden in spröde Prozesse, bei denen die R
dominiert, und in duktile Prozesse, bei denen viskoses Fließen dominiert. Bei spröder 
mation spielt die effektive Normalspannung, d.h. die Differenz zwischen Normalspannun
Porendruck, die zentrale Rolle. Bei duktiler Deformation dagegen spielen Temperatur, 
tive deviatorische Spannung und Deformationsrate die Hauptrollen. Somit können, bei 
schen Gesteinstypen, spröde Deformationsprozesse dem oberflächennahen, s
deformierenden und/oder unter hohen Porendrucken stehenden Bereich zugeordnet 
während duktilen Deformationsprozesse dementsprechend in tieferen, wärmeren, lan
deformierenden und/oder unter niedrigerem Porendruck stehenden Bereichen von Bed
sind. Innerhalb einer bestimmten Gesteinsart wird die Tiefe, wie auch die Dicke der 
gangszone zwischen spröder und duktiler Deformation, durch die obigen Parameter ode
den absoluten Scherbetrag gegeben. Bei identischen Umgebungsbedingungen (geothe
Gradient, Verformungsrate, Porendruck) ist die Tiefe der Übergangszone materialabhäng
kann zwischen einigen Dutzend Metern (z.B. Hangrutschung, Eisgletscher und Salz
mehreren Dutzend Kilometern (z.B. Peridotite) variieren. Diese Übergangszone wird i.
der Grenze zwischen seismischer und aseismischer Deformation gleichgesetzt (Sibso
Schmid & Handy 1991, Renner & Rummel 1996). Gemäß dieser Gliederung können S
brüche eindeutig dem reibungsdominierten Bereich zugeordnet werden.
Betrachtet man nun das Resultat der bleibende Verformung, wird hier konventionell zwi
spröder und duktiler Deformation unterschieden. Bei der spröden Deformation ist die ge
bleibende Verformung eines Gesteins in einer oder mehreren diskreten kohäsionslosen
konzentriert, während bei der duktilen Deformation eine breitere Zone (in der Regel
Kohäsionsverlust) verformt wurde. Nach dieser Definition kann die diskrete Bruchfläche
der Sprödbruch, eindeutig dem spröden Bereich zugeordnet werden. Die kataklastische
mation hingegen ist nicht eindeutig. Je nach betrachtetem Maßstab, bzw. der syn- un
kynematischen Geschichte der Störungszone muss oder kann sie als spröd ode
betrachtet werden. Die kataklastische Deformation wird meist dem duktilen Feld zugeo
(Schmid & Handy 1991). Wichtigste Kriterien für diese Zuordnung sind dabei die über
breitere Zone als homogen betrachtete Verformung und das Erreichen des Gleichge
fließen (steady state).
Im allgemeinen kann diese Unterteilung und die Zuordnung des kataklastischen Fließe
bezüglich eines allgemeinen Tiefenprofils der Erde und den damit gebundenen Var
(Kohäsion, Spannung, Temperatur) gelten. In der Natur findet man jedoch bei Gestein
unter sehr niedriggradigen Bedingungen (Diagenese - oberflächennahe Oberkruste de
deformiert wurden, Deformationsstrukturen (wie u. a. Risse, kataklastische Fragment
meist als Folge von Deformationsereignissen tieferen Erdkrustenbereichen zugeordnet w
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Meist sind in den gesteinsbildenden Mineralen (wie Quarz und Feldspat) in den oberfläc
hen Bereichen Mikrostrukturen wie Stylolite und konkav/konvexe Korn-Korn-Kontakte
typisch. Jedoch weisen diese Gesteine auch Strukturen auf, die auf kristallplastische De
tionen zurückgeführt werden können. Eine dieser Strukturen ist die Bildung subkornähn
Fragmente am Korn-Kontaktbereich bei höherer lokal kompressiver Spannung. Ihre B
ist eindeutig auf die Entstehung und Vernetzung von Mikrorissen zurückzuführen. Die M
isse ihrerseits können nicht auf das Sprödverhalten des Materials zurückgeführt werde
sie zeitabhängig gebildet worden sind. Hier tritt der Stresskorrosionsprozeß als domi-
Prozeß für die Bildung dieser Mikrorisse in den Vordergrund.  
Im allgemeinen können die Rißbildungsprozesse in zwei Kategorien unterteilt werden: in
unabhängige und in zeitabhängige Rißbildungsprozesse. 

1.4.1 Zeitunabhängige Rißbildung

Zeitunabhängige Rißbildung wird mit dem spröden Materialverhalten und mit der Spannu
Verbindung gebracht (Tapponier & Brace 1976, Costin 1983). Der Ausgangspunkt un
Wachstum der Risse dieser Kategorie sind durch die lokale Zugspannung oder auch
spannung induziert und kontrolliert (Hillig & Charles 1965, Anderson & Grew 1976, Co
1983). Die Ausbreitung und das Wachstum extensionaler Mikrorisse wird als domin
Prozeß bei der kurzzeitigen Deformation und dem Versagen spröder Gesteine unter ko
siver Belastung angesehen (Tapponier & Brace 1976).
Nach der Griffith-Theorie ist die, für die Fortpflanzung eines schon existierenden Exten
bruchs notwendige kritische Zugspannung (σc) von der Länge des Mikrorisses und von d

Oberflächenenergie der neuen Oberfläche, die bei der Rißausbreitung entsteht, ab
(Anderson & Grew 1976, Eisbacher 1991) . Es gilt:

 (1.1)

K: Materialkonstante pro Flächeneinheit [m-2]

γ : Oberflächenenergie [Nm-1]
L: halbe Rißlänge [m]

Die Griffith-Theorie zeigt, bei gleichbleibender Größe und Richtung der Spannung, daß 
den Vorgang der Rißausbreitung (d.h. in der Gleichung wird L größer), der Prozeß selb
stärkend wirkt, und im Endstadium, bei Geschwindigkeiten bis zu Schallgeschwindig
explosionsartig verläuft (Anderson & Grew 1976). Die Rißausbreitungsgeschwindigkeit
durch die elastischen Eigenschaften des Materials kontrolliert (Das & Scholz 1981). Die
tierenden Risse sind häufig uneben und muschelartig. Ferner zeigt die Griffith-Theori
eine Spannung, die nur infinitesimal kleiner ist als der kritische Griffith-Betrag σc, vom Mate-

rial (theoretisch) unendlich ausgehalten wird (Berry 1972).

σ γ
c K

L
≥
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1.4.2 Zeitabhängige Rißbildung (Stresskorrosion)

Viele Materialien weisen aber zeitabhängige Mikrorißbildung auf, wenn eine statische A
auf diese ausgeübt wird. Dabei wird eine chemische Reaktion, deren Geschwindigkei
anderem von der Größe der Spannung abhängt, aktiviert (Lajtai & Bielus 1986). Diese 
rialien brechen nach einem Zeitintervall, das invers proportional zur Größe der Aufla
(Anderson & Grew 1976). Der chemisch kontrollierte Mikrorißbildungsprozeß unter 
wirkung einer mechanischen Spannung ist auch unter dem Begriff Stresskorrosion beka

Bei zeitabhängiger Rißbildung haben mehrere Mechanismen bei der Verformung 
Körpers durch Rißausbreitung einen Anteil (Abb. 1.3) (Lajtai & Bielus 1986): (i) Reag
transport zur Reaktionsstelle, (ii) chemische Reaktion und (iii) Brechen korrodierter Bin
gen, nachdem die Reaktion vollzogen ist. Chemische Reaktionen sind oberflächenkont
und energe-tisch aktiviert (Hillig & Charles 1965). Also ist auch der Stresskorrosionspr

Abbildung 1.3: Schematisierte Darstellung des zeitabhängigen Rißbildungspro-
zesses: bei konstanter subkritischer Spannung reagiert Wasser mit dem Kristall
und löst Material durch Hydrolysereaktionen, da wo die Spannung am höchsten
ist, heraus.
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energetisch aktiviert. Diese Aktivierungsenergie ist spannungssensitiv und somit läu
Reaktion dort am schnellsten ab, wo die Spannung am größten ist (Wiederhorn & Bolz 
Der Effekt der Spannung auf Stresskorrosionsprozesse wird der lokalen Zugspannung
schrieben. Diese Zugspannung erhöht die interatomaren Abstände und somit wird di
mische Reaktion (Lajtai & Bielus 1986) besonders entlang Flächen mit niedrig indizi
Orientierungen (Herring 1951) erleichtert. Stresskorrosion wirkt also bevorzugt und schn
Stellen, auf denen die Zugspannung am höchsten ist. In natürlichen Materialien ist die 
lung der Spannung auf ihrer Oberfläche meist inhomogen, da die Oberfläche selbs
homogen ist (Srolovitz 1989). 
Laut Srolovitz (1989) kann die Oberfläche ihr Gleichgewicht erreichen, indem sie ihre Str
ändert. Die Änderung der freien Energie (∆F) für einen Wechsel von einer ebenen Fläche
einer welligen Fläche mit einer Amplitude c und einer Wellenlänge l kann nach Srol
(1989) durch folgende Gleichung näherungsweise beschrieben werden:

(1.2)

wobei ist σ die Differentialspannung, γ die Oberflächenenergie und E das Young-Modul.
Die kritische Wellenlänge, das ist die Wellenlänge die ∆F = 0 entspricht, ergibt sich dann aus

(1.3)

Es können sich an diesen Inhomogenitäten Mikrorisse bilden (Wang & Suo 1997). Die 
flächeninhomogenität wird u. a. durch alte Mikrorisse, Defekte, Ritzen (Hillig & Cha
1965), Lösungsrillen (Barvosa-Carter et al. 1998, Leroy & Heidug 1994, Gal et al. 1998
Brok & Morel 2001) und Flüssigkeitseinschlüsse verursacht. Diese Strukturen spielen au
Rolle von Spannungskonzentratoren. 
Computermodellierungen von Norris & Vermula (1998) haben aber gezeigt, daß eine 
leicht inhomogene Fläche nicht nur bei Extension sondern auch bei Kompression die B
von Lösungsrillen bei Oberflächendiffusion zeigt, die sich bei konstanter Spannung zeita
gig vertiefen (Abb. 1.4). den Brok & Morel (2001) habe auch experimentell gezeigt, daß 
Material das in den Bereichen höherer Spannung (Vertiefungen) auflöst, in die Lösun
fundiert und in den Bereichen niedrigerer Spannung (Inseln) präzipitiert.

∆ =
( )

+F
c

E
c

λσ
γ

2

4
2

λ γ
σc

E= ( )8
2
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Die Reaktionsgeschwindigkeit, die durch die Spannung erhöht wird, kann aufgeglieder
den in (i) eine Erhöhung der treibenden Kräfte und (ii) eine Erniedrigung der Energiebar
(Hillig & Charles 1965). Diese Änderungen wirken besonders an den Spitzen der Mikro
deren Geometrie sich während der Vertiefung der Risse ändern kann. Somit ist die Rea
geschwindigkeit nicht nur von der lokalen Zugspannung sondern auch von der Krümmu
Mikrorißspitze abhängig (Hillig & Charles 1965). 
Da die Spannung hier subkritisch ist, d.h. unterhalb der kritischen Spannung liegt, bei de
unabhängige Rißbildung auftreten würde, und das Material nicht plastisch deformiert, is
die elastische Verformungenergie die treibende Kraft bei der Aktivierung und dem Ve
dieses Prozesses. Bei der Ausbreitung der Mikrorisse können diese bei einer Entlastung
nach dem Erreichen eines Gleichgewichtszustandes nur dann wieder heilen, wenn die
flächenenergie der Seitenwände der Mikrorisse sehr hoch ist (Hillig & Charles 1965, And
& Grew 1976). Ursache dafür ist, daß diese Flächen nur erhalten werden können, we
Oberflächenenergie hinreichend klein ist (Herring 1951).
Durch Vertiefung, Ausbreitung und Vernetzung der Mikrorisse kann die kataklastische D
mation des Materials gesteuert werden (den Brok et al. 1998). Allgemein kann die zeita
gige Deformation eines Materials durch eine spannungkontrollierte, zeitabhängige
wahllose Ausbreitung von einzelnen Rissen in diesem Material verursacht werden (C
1983)
Zeitabhängige Stresskorrosionprozesse und Strukturen, die damit verbunden sind, wu
verschiedenen natürlichen Materialien beobachtet und studiert wie z.B. in Si-reiche
steinen (Anderson & Grew 1976), Glas (Wiederhorn & Bolz 1970), reinem Quarz (M
1972, Martin & Durham 1975, Atkinson & Meredith 1981), bei Andesiten und Basalten (W
et al. 1980) und bei Amphibolen und Biotiten (Kerrich et al. 1981). 

Abbildung 1.4: Modelldarstellung des Verhaltens einer Kristalloberfläche in Kontakt mit einer Lösung
unter konstanter, horizontaler Spannung (a) bei Extension (b) bei Kompression. In beiden Fällen  en
wickelt sich zeitabhängig eine Lösungsrille. Das Material löst sich im Bereich dieser Rille, diffundiert in
der Lösung und präzipitiert im Bereich der Insel (nach Norris & Vermula, 1998).
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Die oben genannten Auflösungs- und Rißausbreitungsprozesse beschreiben gen
Phänomene, die unter dem Namen Drucklösung zusammengefaßt werden. Der Unte
liegt darin, daß hier ein Riß an einem Punkt propagiert, in dem die Spannung konzentr
Bei Drucklösungsprozessen wird dagegen eine ganze Fläche betrachtet, auf der die ge
Mechanismen ablaufen. Die Stresskorrosion läßt sich somit auch durch die Prozesse,
der Drucklösung ablaufen, beschreiben.

1.4.3 Drucklösungs- und Ausfällungsprozesse

Drucklösungs- und Ausfällungsprozesse sind wichtige Prozesse bei der duktilen Deform
vom diagenetischen bis zum mittelgradig metamorphen Bereich in der oberen Erd
(Gratier & Guiguet 1986, Tada & Siever 1989, Passchier & Trouw 1996, den Brok et al. 1
Dabei geht Material in den Bereichen der Gesteine in Lösung, die unter Spannung steh
diffundiert durch intergranulare Flüssigkeiten und fällt in Bereichen niedrigerer Spannun
Diese Prozesse (Drucklösung s.s. und Ausfällung) werden im allgemeinen unter dem B
Drucklösung s.l. zusammengefaßt. Drucklösung s.l. ist ein wichtiger Prozeß bei der 
pation und Deformation (Sprunt & Nur 1977, Tada & Siever 1989). Sie spielt auch eine 
Rolle bei der Heilung von Rissen und Störungen. Sie wird in Anwesenheit von Tonmine
und Glimmern in  Gesteinen besonderes verstärkt (Schwarz & Stöckhert 1996, Ru
Wanten 2000). Man nimmt an, daß Drucklösung durch Unterschiede in der Normalspa
an Korngrenzen (Paterson 1973, Lehner 1995) oder durch Unterschiede in den kris
stichen Verformungsenergien (Bosworth 1981, Tada & Siever 1989) angetrieben wird. 
gen zeigen die experimentellen Ergebnisse von (den Brok et al. 1998, den Brok et al. 
den Brok et al. 1999b, Morel 2000, den Brok & Morel 2001), daß Unterschiede in den e
schen Verformungsenergien eine wichtige Rolle im Drucklösungsprozeß spielen kö
Meistens wird angenommen, daß diese Unterschiede keine treibende Rolle bei Deforma
die im Drucklösungsregime stattfinden, spielen (Paterson 1973, Shimizu 1995, Gal &
1998). Die Theorie zeigt, daß bei gleicher Spannung der Sprung der Potentialenergie, 
den Unterschieden in der Normalspannung oder in der plastischen Energie assoziiert 
zwei bis drei Größenordnungen höher ist als der, der mit dem elastischen Energieunte
einhergeht (Paterson 1973, Shimizu 1995). Jedoch wurde demonstriert, daß die elastisc
formung einen stärkeren Einfluß auf das Wachstum und die Auflösung von Kristall
Lösung haben kann, als theoretisch angenommen wird (Ristic et al. 1997a, Ristic et al. 1
Der Mechanismus der Drucklösung ist bisher immer noch nicht genügend verstanden u
treibenden Kräfte, die ihn kontrollieren, sind ebenfalls noch nicht gut definiert. Bis jetzt
aber verschiedene Modelle vorgeschlagen worden, die den Drucklösungsmechanismus
sen, polykristallinen Aggregaten beschreiben.
Modell 1: Diffusion entlang dünner Flüssigkeitsfilme (thin fluid film model) (Weyl 1959)
Hierbei wird angenommen, daß die Korn-Korn-Kontakte glatt sind. Sie sind mit einem dü
Flüssigkeitsfilm belegt. Dieser Film steht unter Spannung und spielt die Rolle 
Diffusionsmilieus. Die Auflösung findet an Korn-Korn-Kontaktbereichen in dem Flüssigk
film statt. Das aufgelöste Material diffundiert entlang des Flüssigkeitsfilms in Richtung
Porenraums, der unter niedrigerer Spannung steht. 
Modell 2: Dynamisches Insel-Kanal-Modell (dynamic island channel model) (Raj 1982)
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In diesem Modell wird angenommen, daß der tatsächliche Kontakt zwischen den Körne
Form von Inseln hat, wobei diese Inseln die effektive Spannung aufnehmen. Das Mater
sich an diesen Inseln und diffundiert in die sich in den Kanälen befindende Flüssigke
Kanäle nehmen dabei den Raum zwischen den Inseln ein. Ist eine Insel aufgelöst, bild
eine neue und übernimmt die Spannung. So wird die Struktur der Korn-Korn-Kontakte 
misch verändert. 
Modell 3: Statisches Insel-Kanal-Modell (Static island channel model) (Tada & Siever 1986)
In diesem Modell wird angenommen, daß die Drucklösung eine Kombination von einer
gen, plastischen Deformation an Korn-Korn-Kontaktbereichen und von Drucklösung s
freien Flächen am Rand dieser Bereiche ist. Infolge der Auflösung wird der Kontakt k
und somit erhöht sich die Spannung. Die Spannungserhöhung verursacht nun ihrerse
plastische (Tada & Siever 1986) Deformation des Kontaktbereiches. Dieses Modell ist m
sogenannten undercutting Modell vergleichbar.
Modell 4: Mikrorisse (microcraks model) (Gratz 1991)
In diesem Drucklösungsmodell wird die gleiche Struktur der Korn-Korn-Kontakte wie bei 
statischen Insel-Kanal-Modell angenommen. Allerdings besitzen die Kanäle hier Stelle
denen sich Mikrorisse gebildet und weiterentwickelt haben. Diese Mikrorisse bilden
immer senkrecht zu den Korngrenzen (den Brok 1998).
Modell 5: Kataklase-Modell (Ostapenko 1975) (Abb. 1.5) 
In diesem Modell wird angenommen, daß die Korn-Korn-Kontakte kataklastisch defor
werden und die Oberflächenenergie der neu entstandenen Fragmente eine aktive
während der Deformation spielen. Die kleinen Fragmente haben eine höhere Oberfläch
gie und lösen sich - gemäß dieses Modells - schneller. 

Abbildung 1.5: Schematische Darstellung des Ostapenko-
Modells. Zu sehen ist die Bildung einer Fragmentzone zwi-
schen zwei gegeneinander gestressten Kristallen bei kon-
stanter Spannung. 
A,B) oberer und unterer Kristal; ab) Fragmentzone am
Kontaktbereich. Die Pfeile zeigen den Materialtransfer
vom Kontaktbereich zu den Außenseiten der Kristalle
(nach Ostapenko, 1968).
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1.5 Zielsetzung

Zur Fragestellung dieser Arbeit gehörte, ob bei duktiler Deformation von einem elas
spröden Analogmaterial bei annähernd natürlichen Bedingungen in Anwesenheit von W
kataklastische Mikrostrukturen entstehen können. In diesem Zusammenhang sollte unt
werden, wie sie sich bilden und entwickeln. Ein weiteres Untersuchungsziel war, ob a
Deformationsprozesse neben der Kataklase, während der Deformation, eine Rolle s
Besonderes Augenmerk lag dabei auf dem Verhalten der Korngrenzen während der d
Deformation der Proben. Basierend auf den Ergebnissen von (Morel 2000, den Brok & 
2001) den Kenntnissen über Stresskorrosion und dem Deformationsmodell von (Osta
1968) sollte versucht werden, ein Deformationsmodell mit Hilfe der Versuchsreihen, d
dieser Arbeit vorgestellt werden, zu entwickeln.
Als erstes wird in Kapitel 2 das Versuchsmaterial und die Gründe für die Auswahl dieses
rials als Gesteinsanalogon erläutert. Hier werden die physikalischen und chemischen 
schaften des Natriumchlorats (NaClO3) präsentiert und die Vorbereitung dieses Versuc

materials für die Versuche vorgestellt. Bei der Durchführung dieser Versuche wurden
Vesuchsmethoden angewendet: die Triaxial- und die in situ-Methode. Zuerst wird in Kapitel 3
der Versuchsaufbau der Triaxialversuche vorgestellt. Bei diesen Versuchen wurde der M
druck kontrolliert. Die Verformungsrate und die Temperatur wurden während des Vers
verlaufs konstant gehalten. Die mechanischen Daten aus diesen Versuchen w
anschließend vor-gestellt. Diese Methode lieferte mechanische Daten, die Informatione
das rheologische Verhalten der Proben bei nasser Deformation enthalten. Der Nachtei
Methode liegt darin, daß nur von einem Stadium strukturelle Informationen der Deform
gewonnen werden können. Um diese Problematik zu umgehen, wurde die in situ-Me
benutzt, die in den Kapiteln 4 und 5 vorgestellt wird. Zuerst wird in Kapitel 4 der Versuch
bau eläutert, in dem die Probe in reiner Scherung deformiert wurde. Bei dieser Me
konnten keine hohen Verformungen erreicht werden, aber die zeitabhängige, katakla
Deformation der Körner konnte dokumentiert werden. Stresskorrosionsprozesse hab
dieser Deformation die Hauptrolle gespielt. 
Um die Strukturen und Prozesse, die im Bereich  der Korn-Korn-Kontakte zweier gege
ander gespannter Körner stattfinden, zu verstehen und zu dokumentieren, wurden 
Indentationsversuche durchgeführt. Die Ergebnisse  dieser Versuchsreihe  wird im Ka
vorgestellt. Im letzten Kapitel dieser Arbeit werden die Ergebnisse zusammengefaßt und
pretiert. 
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Kapitel 2

Versuchsmaterial

2.1 Einleitung

Bei der Modellierung der duktilen Deformation der oberen Erdkruste wird im allgeme
angenommen, daß das rheologische Verhalten visko-plastisch ist. Dabei gehören D
sungs- und Fällungsprozesse zu den wichtigsten und häufigsten duktilen Deformations
nismen nasser, oberkrustaler Gesteine unterhalb ihrer spröden Festigkeitsgrenze (G
1988, Tada & Siever 1989). Deshalb wird in dieser Studie ein Material benutzt, das sich
Raumtemperatur und Atmosphärendruck so verhält, daß man bei seiner Kompaktio
Deformation visko-plastisches Verhalten simulieren kann. Es handelt sich hierbei um Pro
die bei der Kompaktion und Deformation natürlicher Gesteine unter schwachen bis mitt
digen Bedingungen vorherrschen, also Drucklösung, Ausfällung und zeitabhängige ka
tische Deformation. Im Mittelpunkt des Interesses stehen Mikrostrukturen, die sich be
Deformation der oberen Erdkruste ausbilden und ihre Entwicklung. Weiterhin lag das A
merk auf Prozessen, die die entstandenen Deformations-Mikrostrukturen verursachen. 
Das für die Simulation gewünschte Material sollte nicht kristallplastisch deformieren.
Grund dafür ist, daß die Rolle und die Nachwirkungen einer unerwünschten kristallplasti
Deformation ausgeschlossen werden sollten. 
Die meisten experimentellen Untersuchungen, die für das Verständnis der Drucklösung
Fällungsprozesse durchgeführt worden sind, wurden mit NaCl als Analogmaterial ge
(z.B. Bosworth 1981, Raj 1982, Tada & Siever 1986, Spiers et al. 1990, Hickman & E
1991, Schutjens 1991, Gratier 1993). NaCl deformiert bereits unter sehr niedrigen Differe
spannungen plastisch (ca. 0.5 MPa, Davidge & Pratt (1964)). Aufgrund dieser Eigensch
Kochsalz für diese Fragestellung nicht geeignet.
Natriumchlorat (NaClO3) wurde benutzt, da es sich bei Deformation nur elastisch oder sp

verhält. Weiterhin ist NaClO3 gut löslich und weist schnelle Lösungs- und Wachstums

schwindigkeiten auf, so daß Drucklösung- und Fällungsprozesse relativ schnell vons
gehen.
Als Probenmaterial wurde NaClO3 der Firma Merck (reines NaClO3; Produktnummer

1.06420)

2.2 Nasse NaClO3-Aggregate als Gesteinsanalogsystem

Unter Bedingungen, in denen Deformation infolge diffusiven Transports durch eine flü
Phase resultiert, ist ein System aus Salz mit seiner gesättigten Lösung ein gutes Analog
Es simuliert die Bedingungen in der Erdkruste, da auch Minerale im Kontakt mit einer
sigen Phase stehen (z.B. Quarz + Porenwasser). Die Hauptvorteile eines Systems aus S
gesättigter Lösung liegen an den einfach realisierbaren Bedingungen der Exper
(Raumtemperatur, niedrige Spannung und Manteldruck). NaClO3 als geeignetes Salz wurd
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nicht nur wegen seiner physikalischen Eigenschaften (s. nächstes Unterkap.) sonde
wegen der Schnelligkeit seiner Auflösungs- und Präzipitations-Kinetik sowie seiner h
Löslichkeit (98.2 g in 100 g Wasser bei 20°C) gewählt (Meyer 1928). Diese Eigensch
machen die Beobachtung von signifikanten Massenstransferstrukturen unter kle
treibenden Kräften und in kürzerer Zeit möglich.

2.3 Physikalische Eigenschaften des NaClO3

NaClO3 ist kubisch, farblos und optisch isotrop. Seine kristallographische Form gehö

Raumgruppe P213 (a=6.575Å). Es wird in der Kristallographie als sprödes Endglied zur Un

suchung kristallplastischer Verformungseffekte auf das Kristallwachstum und die Lö
benutzt ( Ristic et al. 1988, Ristic et al. 1997a, Ristic et al. 1997b, Morel & den Brok 200
Seine Elastizitätskonstanten variieren laut Literatur wie folgt:

s11 = 2.2890-2.4600 x 1011 N/m2; s12 = -0.5043-1.2500 x 1011 N/m2 und s44 = 8.5470-8.3600 x

1011 N/m2 (Viswanathan 1966, Simmons & Wang 1971). 
Es läßt sich nach der Formel für ein kubisches, isotropes Material mit einem Young-Mod
42.17 ± 1.5 GPa wie folgt berechnen:

(2.1) (Nye 1992)

In der Literatur wird für ein NaClO3-Aggregat der Wert für das Young-Modul zwische

27.4GPa ≥ E ≥ 36.2GPa angegeben (Simmons & Wang 1971). Ein Grund für diese g
Streuung könnte sein, daß die Geometrie des Aggregates (Korngröße, Kornform und Po
nicht berücksichtigt wurde. 
Für kompaktierte NaClO3-Aggregate könnte nach der Modellgleichung der gesamte You

Modul berechnet werden, wobei angenommen wird, daß die Geometrie der Körner sph
ist: 

(2.2) (Boccaccini et al. 1993)

(wobei E(Ges.) der Young-Modul der gesamten Probe ist, E(NaClO3) der Young-Modul von

NaClO3-Einkristallen, CD der Volumenanteil der Porosität).

Für einen Porositätsbereich von 3 bis 9%, in dem auch die Porosität der in der vorlieg
Arbeit deformierten Proben liegt, erhält man ein Gesamt-Young-Modul von 37.29 ± 1.5
bis 32.15 ± 1.5 GPa . 

E
s

= 1

11

E E CGes NaClO D( .) ( )
.( )= −

3
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NaClO3 verhält sich unter Normalbedingungen (Raumtemperatur und atmosphäris

Druck) spröde und deformiert nicht kristallplastisch (von Engelhardt & Haussühl 1

Haussühl 1983). Seine Vickershärte beträgt 117 kg/mm2, bezüglich der Fläche {100}. Sie is

mit der Vickershärte von Calcit (124 kg/mm2) vergleichbar und wesentlich höher als die vo

NaCl (17 kg/mm2) (von Engelhardt & Haussühl 1965, Haussühl 1983). 
NaClO3  ist gut löslich. Bei 25°C und 0.1 MPa beträgt seine Löslichkeit (C in Molenan

etwa 0.18. Sie ist wesentlich höher als die von NaCl (CNaCl ≈ 0.11 Meyer (1928)). Das Mole-

kulargewicht von NaClO3 beträgt 106.44 g/mol, sein Molarvolumen beträgt 4.2747

10-5m3/mol und seine Dichte bei 20°C 2.490 g/cm3. Der Diffusionskoeffizient des Natrium-

chlorates beträgt 1.5 x 10-5cm2s-1 (Wang & Hu 1996). Das Wachstum und die Auflösung
einer gesättigten bzw. in einer untersättigten Lösung werden durch Diffusionsprozesse k
liert (Simon 1978, Clydesdale et al. 1998). 
Der Koeffizient der Grenzflächenkinetik (interface kinetics coefficient) für die Fläche {1
des Natriumchlorates ist k ≈ 30 µm/s (wobei k die Grenzflächengeschwindigkeit bei einer th
modynamisch treibenden Kraft von 1 RT J/mol ist) (Chen et al. 1979, Wilcox 1993).

2.4 Vorbereitung des Natriumchlorats für die verschiedenen Versuche

Für alle Versuche wurde das NaClO3-Kornaggregat in seinem Originalzustand benutzt; d.h. 

Aggregat wurde nicht zusätzlich behandelt (z.B. durch Trocknen, Reinigen von kleinen
tikeln, Kornrundung und Heilen der mechanischen Defekte). 
Im Rahmen der Probenvorbereitung der Versuche, bei denen kompaktierte Proben def
wurden, wurde das Kornaggregat in folgende Kornfraktionen abgesiebt: 106-150 µm, 15
µm, 180-212 µm, 212-250 µm, 250-500 µm, 500-1000 µm und 1000-2000 µm.
Für die jeweilige Versuchsart wurde eine bestimmte Menge aus einer oder mehrerer Ko
tionen entnommen, gewogen und dann einer weiteren, für den Versuch speziellen Vo
tung, unterzogen.
Für die Indentationsversuche wurden NaClO3-Einkristalle benutzt. Die Kristalle wurden be

Raumtemperatur durch langsames Verdampfen einer NaClO3-gesättigten Lösung gezüchte

Das Züchten eines 1 cm3 großen NaClO3-Einkristall dauerte 3 bis 4 Tage. Weiterhin wurde f

die Vorbereitung der Proben der verschiedenen Versuche und die Durchführung der Ve
eine bei Raumtemperatur NaClO3-gesättigte Lösung hergestellt.
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Kapitel 3

Triaxial-Versuche

3.1 Einleitung

Bei der Modellierung der Deformation der Erdkruste wird im allgemeinen angenommen
kristallplastische Verformung einer der dominanten Prozesse unter den duktilen Verform
mechanismen ist. Aber die Änderungen des Volumens und der Chemie, die die Entwic
duktiler Scherzonen begleiten, deuten darauf hin, daß die Aktivität von Fluiden und der
sentransport in Lösung ebenfalls wichtige Prozesse sind. Die Annahmen, daß kristallpla
Deformationsprozesse wichtig sind, basiert vor allem auf der Interpretation von Deforma
mikrostrukturen und Gitterregelungen. Bons und den Brok (2000) zeigen, daß Gitterreg
auch durch Drucklösung möglich ist. Generell wird die Entstehung und Entwicklung d
Strukturen auf kristallplastische Verformung zurückgeführt. Es geht dabei um Mikrostruk
wie z.B. undulöse Auslöschung, Subkörner und rekristallisierte Körner. Diese Mikrostruk
sind in den meisten duktilen Scherzonen der kontinentalen Kruste reichlich vorhanden. 
Scherzonen zeigen meist auch Mikrostrukturen, die eindeutig auf Drucklösungsvorgäng
weisen (z.B. Druckschatten, Wachstumsfasern, Schieferung). Traditionell nimmt man d
Indiz dafür, daß in solchen Fällen beide Mechanismen aktiv waren. Es ist aber gut mö
daß in diesen Fällen fast nur Drucklösung von Bedeutung war, weil die Deformationsb
gungen, die in der oberen Erdkruste vorherrschen, eher den Randbedingungen der D
sung entsprechen als denen der kristallplastischen Deformation.
Die Aufgabe der vorliegenden Arbeit war es, duktile Scherzonen im Druck-lösunsregime
Bedingungen zu untersuchen, bei denen die Beteiligung kristallplastischer Deformatio
zesse ausgeschlossen ist. Zu diesem Zweck wurde Natriumchlorat als Gesteinsanalog
benutzt, da dieses Material sich unter Raumbedingungen elastisch/spröd verhält und Lö
und Ausfällungsprozesse sehr schnell vonstatten gehen (den Brok et al. 1998, den Bro
1999).
Im Blickpunkt dieser Versuche stand die Rolle der Fluidaktivitäten und die damit verbun
Entwicklung von Deformationsstrukturen. Wasser wurde als fluide Phase eingesetz
Druck- und Temperaturbedingungen, sowie die Verformungsrate wurden bei diesen E
menten so gewählt, daß Drucklösung und Ausfällung als dominante Verformungsmechan
auftraten.
In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Deformation zylindrischer, naß kompak
Proben bei konstanter Verformungsrate, konstantem Manteldruck (Pc) von 5 MPa
Raumtemperatur präsentiert. Zuerst wird der Versuchsaufbau erklärt, dann werden die 
nischen Resultate dargestellt, und schließlich die Mikrostrukturen präsentiert.
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3.2 Ausgangsmaterial

In allen Experimenten wurde reines Natriumchlorat der Firma Merck verwendet. Es ha
sich dabei um ein körniges Aggregat, das in verschiedene Kornfraktionen abgesiebt 
Von diesen wurden folgende Fraktionen ausgewählt: 106-150 µm, 150-180 µm, 180-21
212-250 µm, 250-500 µm, 500-1000 µm und 1000-2000 µm (vgl. Tabelle 1). Von jeder 
tion wurden durch nasse Kompaktion zylindrische polykristalline Proben mit geri
Porosität hergestellt. Das abgesiebte Aggregat wurde für die Probenvorbereitung unve
benutzt. Weiterhin wurde auch eine gesättigte Lösung aus diesem Material hergestellt, 
der Kompaktion dem Ausgangsmaterial hinzugefügt wurde.

Tabelle 1: Darstellung der durchgeführten Versuche

Probe Korngröße

[µm]

Verfor-

mung

± 0.01

Verformungs-

rate

 [s-1]

Wasser 

Gew.%

± 0.1 %

Porosität %

± 0.5 %

Bemerkungen

ZDS02 1000-2000 0.21 10-6 1.2 5.4

ZDS15 500-1000 0.10 10-6 1.2 5.5

ZDS16 500-1000 0.09 10-6 1.5 6.4

ZDS17 500-1000 0.10 10-6 0.1 7.2 9 Tage bei 60°C getrocknet

ZDS15d 500-1000 0.13 10-6 1.1 3.1 Manteldruck geändert

ZDS03 250-500 0.09 10-6 1.5 7.1

ZDS04 250-500 0.29 stepping 2.9 8.5 Verformungsrate geändert

ZDS05 250-500 0.10 10-6 1.5 5.5

ZDS06 212-250 0.10 10-6 1.6 6.6

ZDS07 212-250 0.14 3.5 10-7 2.6 9.1

ZDS08 212-250 0.28 10-6 0.4 5.1 5 Tage bei 60°C getrocknet

ZDS18 212-250 0.10 10-6 1.3 6.4 Mit Dränage

ZDS19 212-250 0.14 10-6 1.4 7.2 Entlastung u. Wiederbela-

stung

ZDS12 180-212 0.16 10-6 1.3 5.7

ZDS13 180-212 0.16 10-6 1.2 6.0

ZDS22 150-180 0.10 10-6 1.8 5.9

ZDS23 150-180 0.15 10-6 1.4 4.8 Entlastung u. Wiederbela-

stung

ZDS09 106-150 0.10 10-6 2.1 5.0

ZDS10 106-150 0.21 4 10-6 2.4 6.0

ZDS11 106-150 0.09 10-6 1.3 5.4

ZDS12d 106-150 0.10 10-6 1.3 4.1
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Eine bestimmte Menge Natriumchlorat wurde abgewogen, so daß nach der nassen Kom
zylindrischen Proben hergestellt werden konnten, die etwa 30 mm lang waren und
Durchmesser von etwa 12 mm hatten. Das abgewogene Aggregat wurde in ein zylind
Preßwerkzeug eingebracht; eine Natriumchlorat-gesättigte Lösung wurde hinzugefügt, 
die Porenräume von der Lösung gefüllt wurden. Das Aggregat wurde mit Hilfe einer P
unter einer statischen Belastung von etwa 40 MPa bei Raumtemperatur ca. 4 Stunden 
Die Länge und der Durchmesser der kompaktierten Proben wurden gemessen. Die 
wurden gewogen und schließlich für die Deformation vorbereitet (s. Versuchsdurchführu
Kapitel 3.3). Von dem Ausgangsmaterial wurden Dünnschliffe präpariert, um den struktu
Anfangs zustand studieren zu können. Es konnte festgestellt werden, daß die Korng
verteilung in den vorbereiteten Proben bimodal war. Wie in Abbildung 3.1 zu sehen, bil
sich durch Kompaktion neue kleine Körner an den Korngrenzen der größeren Körner (k
als die Anfangskorngröße). Strukturen wie geradlinige Korngrenzen, 120°-Gleichgew
winkel zwischen drei Körnern, sehr geringe Porosität und interne Homogenität der Kör
undeformierten Proben waren ein guter Hinweis, daß diese Proben für die Deformatio
suche geeignet waren.

Abbildung 3.1: Dünnschliff-Photo von einer undeformierten, naß kompaktierten NaClO3-Probe. Die Aus-
gangskorngröße war 212-250 µm. Nach der Kompaktion ist diese bimodal geworden. Zu sehen sind 
geradlinige Struktur der Korngrenzen der Körner und die 120°-Gleichgewichtswinkel der idiomorphen
Körner.
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3.3 Deformationsgerät und Versuchsdurchführung 

Bei dem Deformationsgerät handelt es sich um ein triaxiales Deformationsgerät im Ge
deformationslabor des geologischen Instituts der ETH-Zürich (Müller & Briegel 1977).
Stempel wird von einem Motor gesteuert, mit dessen Hilfe die Bewegungsgeschwindigke
Stempels kontrolliert werden kann (Abb. 3.2). Somit konnten die Versuche mit einer annä
konstanten Verformungsrate durchgeführt werden. 

Die Proben wurden in eine Hülle aus Polyäthylen mit einer Wanddicke von etwa 0.8
eingebracht und von oben und unten mit Hilfe zweier kleiner Stempel abgedic
Anschließend wurde die Probe an dem internen Kraftaufnehmer befestigt und in die De
tionszelle hineingestellt (Abb. 3.3 und 3.4). An der oberen Seite der Zelle wurde ein St

Abbildung 3.2: Übersichtsaufnahme des Deformationsapparates ("Ueli´s rig") vom Gesteinsde-
formationslabor des geologischen Instituts der ETH-Zürich
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eingebracht, der die Probe während des Versuches beanspruchte. Schließlich wurde d
von oben und unten abgedichtet (Abb. 3.4). Diese Versuchsvorrichtung wurde in das De
tionsgerät gestellt, so daß die Stempel der Versuchsvorrichtung und der motorgesteuert
pel übereinander zentriert waren.

An der Seite der Deformationszelle befand sich eine Öffnung, durch die Silik
hineingepumpt werden konnte. Das Öl wurde zum Aufbau des Manteldrucks benutzt. In
Versuchen wurde dieser bei ca. 5 MPa so konstant wie möglich gehalten. Im Verlauf de
suchs ZDS15d wurden verschiedene Manteldrucke benutzt, um die Abhängigkeit des r
gischen Verhaltens der Probe vom allseitigen Druck zu bestimmen.
Nachdem die Deformationszelle geschlossen wurde, wurde der Manteldruck (Pc) aufg
Dies geschah, indem Öl durch die Seitenöffnung manuell hineingepumpt wurde. Mit 
eines Druckmessers (“Heise-Uhr”) wurde der Druck auf 5 MPa eingestellt. War Pc s
wurde der Motor des Deformationsgerätes  angeschaltet. Der Stempel, der auf der Prob
bewegte sich mit einer konstanten Geschwindigkeit. Dadurch wurde die Probe mit 
annähernd konstanten Verformungsrate deformiert, weil der Verformungsbetrag der P
gering war.
Die erzeugte Beanspruchung wurde mit Hilfe eines internen Kraftsensors (Meßbereich 
Genauigkeit 10 N) aufgenommen. Dies erlaubte, die Reibungseffekte des Stempels m
Deformationszelle zu vernachlässigen. An dem Stempel war ein induktiver Wegaufne
(LVDT Typ Dfg der Firma Schlumberger; 10 mm Meßbereich; 0.1 µm Genauigkeit) befe
so daß jede Stempelbewegung aufgezeichnet werden konnte. Die Wegänderungen 
außerhalb des Druckgefäßes gemessen. Pc wurde durch einen Drucksensor (Typ Int
der Serie GX22 mit einem Meßbereich bis zu 100 MPa; Genauigkeit 0.02 MPa) gemess

Abbildung 3.3: Darstellung des Versuchsaufbaus in der Druckzelle. Die Proben sowie die anderen B
standsteile des Versuchsaufbaus werden wie folgt in der Druckzelle zusammengesetzt. Die Proben we
in den Mantel eingebracht, von oben und unten mit Hilfe der Zwischenstempel abgedichtet und ansch
ßend an dem internen Kraftaufnehmer befestigt.
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an den Druckkreis angeschlossen war. Die Raumtemperatur wurde durch ein K-Ther
ment (Meßbereich bis +400°C; 0.1°C Genauigkeit) aufgezeichnet. Kraftsensor, Wega
mer, Drucksensor und Thermoelement waren mit einem Schreiber verbunden. Somit ze
der Schreiber gleichzeitig vier verschiedene physikalische Variablen in Form 
Spannungsänderungen auf. Die gemessenen Spannungen wurden mit Hilfe von Kalibr
faktoren in die entsprechenden Einheiten übersetzt.

3.4 Ergebnisse

3.4.1 Mechanische Daten

Die aus den Versuchen erhaltenen mechanischen Daten wurden mit Hilfe des Compu

gramms Kaleidagraph 3.0 von Abelbeck Software  verarbeitet und anschließend graphis
dargestellt. Aus den kalibrierten mechanischen Daten wurden Längenänderungen in un
Verformungen umgerechnet, sowie die Differentialspannung (σ1-Pc) und die Verformungsrate

berechnet. Die Verformungsrate wurde aus der mathematischen Ableitung der Verform
Abhängigkeit der Zeit bestimmt. In Abbildung 3.5 sind exemplarisch drei graphische Da
lungen der mechanischen Daten dargestellt. (a: Verformung/Verformungsrate gegen Z
Differentialspannung/Manteldruck gegen Zeit und c: Differentialspannung /Manteld
gegen Verformung)

Abbildung 3.4: schematische Skizze des Längsschnittes durch die Druckzelle
vom Deformationsapparates (Skizze nicht maßstabsgetreu)



23 Triaxial-Versuche 

 und
t des
gen
urde
Manteldruck

c
"yield"-Punkt

S. II S. III

S. I "yield"-Punkt

Manteldruck

S. I

S. II S. III

c´

Manteldruck

b
"yield"-Punkt

S. II S. III

S. I "yield"-Punkt

Manteldruck

S. I

S. II S. III

b´

Verformung

Verformungsrate

a

Abbildung 3.5: graphische Darstellungen der mechanischen Daten von Versuch ZDS13: a: Verformung
Verformungsrate gegen Zeit, b: Differential Spannung und Manteldruck gegen Zeit (b´ ist ein Ausschnit
Plots b. Dabei ist die Zeitachse vergrößert dargestellt) und c: Differential Spannung und Manteldruck ge
Verformung (c´ ist ein Ausschnitt des Plots c. Dabei ist die Zeitachse vergrößert dargestellt). Die Probe w
bei Raumtemperatur und einer Verformungsrate von  10-6s-1 deformiert.
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Direkt nach dem Anschalten des Motors, der den Stempel mit einer konstanten Verschie
rate bewegte, begann sich die Differentialspannung zu erhöhen (vgl. Abb. 3.5b und 3.5
erhöhte sich linear bis zur sogenannten Versagensgrenze (Yield-Punkt), bei der die Prob
Auflast nachgab. In diesem Bereich (Stadium I) der Deformation zeigte sich, daß die V
zung der Probe linear mit der aufgebrachten Differentialspannung zunahm. Die Verfor
war in diesem Bereich irreversibel, d.h. wurde der kompressive Kraftansatz auf null red
und der Stempel zurückgezogen, nahm die verkürzte Probe ihre Ausgangslänge nicht
an. Stadium I der Verformung illustrierte somit nicht das "linear-elastische" Verhalten
Probe. Da der berechnete Young Modul (E) einer polykristallinen NaClO3-Probe sehr hoch war

- E lag zwischen 27.4 und 36.2 GPa - war der elastische Anteil der Spannungs-/Verform
Kurve so klein, daß er in den Diagrammen nicht eindeutig abgegrenzt werden konnte. 
Nach Stadium I begann die Spannungs-/Verformungs-Kurve von dem linearen Verlauf 
weichen. Der Scheitel dieser Abweichung war der sogenannte Yield-Punkt. An diesem
sank die Differentialspannung ab. Die Probe wurde schwächer, brach aber nicht ausei
sondern behielt weiterhin eine bestimmte Festigkeit. 
Nach der Schwächungsphase nahm die Fließspannung bis zu einem bestimmten Be
(Stadium II) (vgl. Abb. 3.5) und blieb für eine gewisse Zeit konstant auf einem nied
Niveau, bevor sie bei fortlaufender Verformung wieder anstieg (Stadium III). Der Fließs
nungsbetrag blieb in der Regel konstant für Proben gleicher Korngröße, allerdings war 
Temperatur, Manteldruck, Verformungsrate und Wassergehalt abhängig. 
Bei der Deformation von Proben gleicher Korngrößenfraktion (Abb. 3.6), wie z.B. P
ZDS19 und ZDS7, bei gleichem Manteldruck (Pc = 5 MPa) und bei gleicher Temperatu

unterschiedlichen Verformungsraten (10-6s-1 für ZDS19 und 3.510-7s-1 für ZDS7) sieht man in

Versuch ZDS19, in dem die Probe bei einer Verformungrate von etwa 10-6s-1 deformiert wurde,
daß die Spannungs-/Verformungs-Kurve genauso verlief, wie oben beschrieben (also l
Anstieg gefolgt von einer Abweichung (Yield-Punkt), über eine Schwächung 
anschließender Härtung). Dagegen zeigt die Spannungs-/Verformungs-Kurve in Ve

ZDS7, der bei niedrigerer Verformungsrate (3.5 10-7s-1) durchgeführt wurde, in Stadium I
einen anderen Verlauf (Abb. 3.6). Nach der linearen Phase im Stadium I der Spannung
formungs-Kurve, wich dieser nicht über den Yield-Punkt ab. 
Bei mikroskopischer Betrachtung der beiden deformierten Proben (siehe folgendes Unte
tel 3.4.2), zeigte sich, daß sich in Versuch ZDS7 keine diskrete Scherzonen gebildet hab
daß Drucklösungs- und Ausfällungsprozesse ebenso wie Korngrenzgleiten die vo
schenden Deformationsprozesse waren. Dagegen sieht man in Versuch ZDS19, daß die
mation in kataklastischen Scherzonen lokalisiert war. Dieses Ergebnis zeigt ganz deutlic
das rheologische Verhalten der Probe während der Deformation stark von der Verformun
abhängig war.
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Da diese Arbeit die Entstehung und Entwicklung duktiler Scherzonen zum Ziel hatte, w

alle anderen Proben mit einer Verformungsrate von 10-6s-1 deformiert (vgl. Tabelle 1). Die
mikrostrukturellen Analysen der deformierten Proben zeigen, daß sich bei allen Vers
kataklastische Scherzonen in den Proben gebildet haben. Wie in Unterkapitel 3.3 “De
tionsgerät und Versuchsdurchführung” erwähnt, wurden verschiedene Proben untersc
cher Korngrößenfraktion bei gleicher konstanter Temperatur und Manteldruck deform
Zusätzlich wurden jedoch Versuche durchgeführt, bei denen der Wassergehalt in den 
oder der Manteldruck in der Druckzelle variiert wurden. In anderen Testversuchen wur
Verformungsrate etappenweisen geändert. Ziel dieser Versuche war eine genauere 
mung der Effekte dieser Variablen auf das rheologischen Verhalten der NaClO3-Proben bei

einer Deformation.

Allgemein konnten in den durchgeführten Versuchen bei Verformungsraten von etwa 1-6s-1

finite, lineare Verformungen bis etwa 20% erreicht werden. Bei der Deformation schiene
Kriechverhalten und insbesondere der Yield-Punkt der NaClO3-Proben von der Korngröße

dem Wassergehalt und der Verformungsrate abhängig zu sein. Der Einfluß der Tem
wurde bei der vorliegenden Arbeit nicht untersucht. Alle durchgeführten Versuche wurde
konstanter Raumtemperatur durchgeführt.

3.4.1.1 Einfluß des Wassergehaltes 
Um den Einfluß des Wassergehaltes auf das rheologische Verhalten der NaClO3-Proben bei

einer Deformation zu bestimmen, wurden drei Versuche (ZDS15, 16 und 17) durchge
Alle drei Proben hatten die gleiche Korngröße (0.5 - 1 mm). Die Proben ZDS15 und Z
hatten einen Wassergehalt von 1.20 ± 0.05 Gew-% beziehungsweise 1.50 ± 0.05 Gew-
Probe ZDS17 wurde nach der Kompaktion 9 Tage bei 60°C in einem Vakuumofen getro
Nach dem Trocknen hatte die Probe einen Wassergehalt von 0.10 ± 0.05 Gew-%. Al

Proben wurden bei einer Verformungsrate von 10-6s-1 und Raumtemperatur deformiert. De
Manteldruck betrug bei allen Versuchen 5 MPa. 

Korngröße 212-250 µm

Manteldruck 5 MPa

ZDS19 / 10
-6

s
-1

ZDS7 / 3.5x10
-7

s
-1

Abbildung 3.6: Graphische Darstellungen der
Abhängigkeit des differentialen Stresses von der
Verformung. Hier ist der Effekt der Verformungs-
rate auf das rheologischen Verhalten zweier, glei-
cher Korngröße und bei gleichen Versuchsbe-
dingungen , deformierten Proben zu sehen. ZDS7
Probe, die bei einer Verformungsrate von
3.5x10-7s-1 deformiert wurde, zeigt kein Yield-
Punkt. Während die Proben ZDS19 bei 10-6s-1
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In einem Differantialspannungs-/Verformungs-Diagramm (Abb. 3.7) sieht man, daß die 
nungs-/Verformungs-Kurven der Versuche ZDS15 und 16 einen identischen Verlauf. Alle
Proben zeigen einen Yield-Punkt. Auffällig ist, daß die beiden nassen Proben ungefä
demselben differentiellen Spannungsbetrag (~ 23 MPa) versagt haben, während die tr
Probe ZDS17 erst bei ~ 55 MPa versagt hat. Wichtig ist hierbei, daß unter trockenen V
nissen die Probe nach dem Yield-Punkt stärker geschwächt wurde, dann aber war prop
ein wesentlich geringerer Härtungseffekt zu sehen als bei den beiden nassen Proben, b
das Versagen zwar geringer war, die Härtung aber verhältnismässig stärker ausfiel. Allg
lassen sich daraus folgende Schlüsse ziehen: Bei sinkendem Wassergehalt wurde di
stärker, der Yield-Punkt wurde zu höheren differentiellen Spannungen verschoben, die S
chung nach dem Yield-Punkt wurde größer und letztenendes blieb die Härtung relativ ge

3.4.1.2 Einfluß der Verformungsrate
Aus den zuvor gemachten Beobachtungen kann man schließen, daß bei der Deformat
Proben gleicher Korngröße unter gleichem Manteldruck und bei gleicher Temperatur de
lauf der differentiellen Spannungs-/Verformungs-Kurve stark von der Verformungsrate a

gig ist (Abb. 3.6). Bei schnelleren Verformungsraten (10-6s-1) verläuft diese Kurve über einen
Yield-Punkt. Dagegen tritt bei langsamerer Verformung kein Yield-Punkt auf, was auf
Änderung im rheologischen Verhalten der Probe hinweist. Mit der Änderung des rhe
schen Verhaltens könnte auch eine Änderung des vorherrschenden Deformationsprozes
bunden sein. 

0.1 Gew.% H20

1.2-1.5 Gew.% H20

Korngröße 0.5-1 mm

Manteldruck 5 MPa

Verformungsrate 10
-6

/s

Abbildung 3.7: Graphische Darstellungen der Ab-
hängigkeit des differentialen Stresses von der Ver-
formung. Hier ist der Effekt des Wassergehaltes auf
das rheologischen Verhalten dreier, gleicher Korn-
größe und bei gleichen Versuchsbedingungen , de-
formierten Proben zu sehen. Die Probe mit
niedrigerem Wassergehalt (0.1 Gew.% H2O) rea-
giert stärker als die mit höherem Wassergehalt
(1.2-1.5 Gew.%H2O).
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3.4.1.3 Einfluß des Manteldrucks
In Versuch ZDS15 wurde die Probe zu Beginn unter einem Manteldruck von 5MPa

Raumtemperatur und einer Verformungsrate von 10-6s-1 deformiert, bis eine Verformung von
ca. 0.7 erreicht war. Anschließend wurde der Manteldruck auf 10 MPa erhöht. Mit d
Erhöhung stieg die Spannungs-/Verformungs-Kurve stark an (Abb. 3.8a und 3.8b). Der
teldruck wurde bis zu einer Verformung von 0.115  auf diesem Niveau gehalten. In diese
deformierte die Probe weiterhin, allerdings traten höhere Spannungen infolge verstärkte
bungseffekte entlang der Scherzone auf. Nachdem eine Verformung von 0.115 erreic
wurde der Manteldruck auf ca. 2 MPa gesenkt. Dabei wurde die Probe geschwächt, wa
dings weniger stark als erwartet ausfiel. Die Probe war somit immer noch härter als
5MPa Manteldruck. Dies wies auf strukturelle Veränderungen in der Probe hin, die
entwickelt haben mußte, als sie einem Manteldruck von 10 MPa ausgesetzt war.
Somit folgt, daß bei fortschreitender Deformation eine Härtung stattfand, wenn der M
druck erhöht wurde. Diese Härtung hing vom Manteldruck ab und stieg sprunghaft an,
der Manteldruck sprunghaft erhöht wurde. 

Artefakte

Manteldruck

a

Artefakte

Manteldruck

b

Abbildung 3.8: graphische Darstellungen der mechanischen Daten von Versuch ZDS15: a: differen
Stress/Manteldruck gegen Zeit und b: differential Stress/Manteldruck gegen Verformung. Die Probe wu
bei Raumtemperatur und einer Verformungsrate von  10-6s-1. Der Manteldruck betrug 5 MPa. Wird  er auf
10 MPa erhöht, härtet die Probe drastisch mit. Sie härtet weiter bei fortlaufenden Verformung. Wird d
Manteldruck auf 2 MPa runtergesetzt schwächt sich die Probe wie erwartet aber sie bleibt härter als w
sie unter 5 MPa war.
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3.4.1.4 Einfluß der Korngröße
Fünf Proben unterschiedlicher Korngrößen wurden unter gleichen Bedingungen (Rau

peratur, Manteldruck 5MPa, Verformungsrate 10-6s-1) deformiert. In einem Differentialspan
nungs-/Verformungs-Diagramm (Abb. 3.9) zeigen alle Spannungs-/Verformungs-Kurve
zuvor beschrieben Stadien I – III. Diese Kurven verlaufen in allen Stadien subpa-rallel z
ander. Dies zeigt, daß das einzelne rheologische Verhalten jeder Probe real und
reproduzierbar ist. Auffällig ist, daß sich der Betrag des Yield-Punktes mit der Korng
erhöhte, d.h. die Yield-Spannung war korngrößenabhängig. 
Trägt man die Yield-Spannung gegen die Korngröße auf, so ergibt sich in einem logar

schen Diagram ein linearer Zusammenhang (Regressionsgerade: y = 3 x0.29 mit R = 0.97)
(Abb. 3.10). Dieses Diagram zeigt, daß es eine Abhängigkeit gab, auch wenn der Yield
keine stetige Eigenschaft des rheologischen Verhalten der Proben war. 

1-2 mm

0.5-1 mm

250-500 µm

212-250 µm

150-180 µm

Legende

Abbildung 3.9: Graphische Darstellung der Abhängigkeit des Yield-Stresses von
der Korngröße bei der nassen Deformation der kompaktierten Proben bei einer
Verformungsrate von 10-6 s-1 und Raumtemperatur unter einem Manteldruck von
5 MPa. Bei einer Erhöhung der Korngröße erhöht sich der Yield-Stress mit.
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3.4.1.5 Einfluß einer Entlastung 
In zwei Versuchen (ZDS19 und ZDS23) wurden Proben unter gleichen Bedingu

(Raumtemperatur, Manteldruck 5 MPa und Verformungsrate von 10-6s-1) bis zu etwas 10%
Verformung deformiert. Anschließend wurde die Differentialspannung für 24 Stunden au
erniedrigt. Dabei wurde der Laststempel, der die Probe beanspruchte, zurückgezogen,
er nicht mehr mit der Probe in Kontakt stand. Die Probe war somit nur unter dem Einflu
Manteldrucks. Nach 24 Stunden wurden die Proben wieder bei einer Verformungsra

10-6s-1 weiter deformiert. Das Ziel dieses Versuchs war die Bestimmung des Einflußes
Entlastung unter konstantem Manteldruck auf das rheologische Verhalten der Proben,
sondere der Einfluß der Entlastung auf die Härtung der Probe.
Die graphischen Darstellungen der Spannungs-/Verformungs-Kurven beider Proben 
3.11) zeigen deutlich, daß eine Entlastung bei konstantem Manteldruck keine Auswirku
das rheologische Verhalten der Proben hatte. Bei weiterer Deformation der Proben unt

chen Bedingungen (Raumtemperatur, Manteldruck 5 MPa, Verformungsrate 10-6s-1), härteten

10.50.3

Abbildung 3.10: Graphische Darstellung der Abhängigkeit des Yield-Stresses
von der Korngröße bei der nassen Deformation der kompaktierten Proben
bei einer Verformungsrate von 10-6s-1 und Raumtemperatur unter einem
Manteldruck von 5 MPa. (Regressionsgerade: Y=αxα ; α=0.3; R=0.97).
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diese kontinuierlich und konstant weiter. Die Spannungs-/Verformungs-Kurven liefen 
mehr über einen Yield-Punkt. Die Proben verhielten sich so, als ob es keine Entlastung
gegeben hätte. Dies ist ein mechanischer Hinweise darauf, daß Änderungen im Verhalte
tung) der Proben  bei konstanten Bedingungen nur unter Spannung erfolgte.

Manteldruck

d

Manteldruck

b

ca

Manteldruck

Manteldruck

Abbildung 3.11: Graphische Darstellung der mechanischen Daten zweier Versuche (a und b Versu
ZDS23; c und d Versuch ZDS19). a und c differential Stress und Manteldruck als Funktion von Zeit. b u
d differential Stress und Manteldruck als Funktion von Verformung. Beide Deformationsversuche wurd
bei Raumteperatur und 10-6s-1 Verformungsrate durchgeführt. Zu sehen ist, daß bei einer Entlastung und
wieder Belastung, die Proben härten konstant und kontinuierlich weiter.
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3.4.2 Mikrostrukturen 

Wurde die gewünschte Verformung erreicht, wurden die Tests gestoppt, indem zuer
Motor abgeschaltet wurde. Anschließend wurde der Manteldruck auf 0 Pa gebracht. Die
wurde vorsichtig von dem sogenannten Jacket befreit, gemessen und direkt mit Araldit
imprägniert (in Abbildung 3.12 sind im Aufnahmebeispiel zwei deformierten Proben
sehen). Dies alles geschah im Vakuum und bei Raumtemperatur. Die Proben wurden 
der Mitte parallel zur Verkürzungsachse durchgesägt und anschließend mit Schleif
poliert. Als Schmier- und Kühlmittel diente dabei Ethylacetat. Die Proben wurden 
Abschluß der Präparationsarbeiten mit Loctite, einem UV-Licht aktivierten Kleber, auf e
Objektträger fixiert und auf ca. 100 µm Dicke abgeschliffen und erneut poliert. Um e
besseren Vergleich mit den gebildeten Mikrostrukturen in den deformierten Proben zu h
wurden auch Dünnschliffe von nicht deformierten Proben angefertigt. 

Die Körner der undeformierten Probe waren überwiegend subhedrisch und polygona
Korngrößenverteilung nach der Kompaktion war bimodal (Abb. 3.1 Probe mit einer 212 
µm Korngrößenfraktion). Typisch für undeformierten Proben waren gerade Korngrenze
120°-Gleichgewichtswinkel der Körner. Die meisten Körner zeigten keine internen Defo
tionsstrukturen. Dagegen waren die Korngrenzen bei einer Probe mit 10% Verformung
mehr gerade. Die Korn-Korn-Kontakte waren alle unregelmäßig und mit feinkörnigem M
rial belegt. Die Körner waren stark deformiert und wiesen interne Deformationsstruk
(z.B. Mikrorisse) auf. Sie wurden meist von konjugierten Scherzonen durchzogen.  All 
Strukturen sind Hinweise auf eine starke Deformation der Proben. 
In den Abbildungen 3.13 (ZDS6) und 3.14 (ZDS08) sind mikroskopische Aufnahmen aus
Versuchen dargestellt, bei denen der Effekt des Wassergehaltes untersucht wurde
Proben hatten dieselbe Korngröße und wurden unter denselben Bedingungen deformi
Aufnahme in Abbildung 3.14 stammt von einer deformierten Probe (ZDS08), die vo
Deformation getrocknet worden war (Wassergehalt etwa 0.1 Gew%). Sie zeigt, daß die 
der Probe überwiegend spröde deformiert wurden (gebrochene und zermahlene Körner 
diskreter spröder Scherzonen).

Abbildung 3.12: fotographischer Auf-
nahme zweier deformierten Proben.
Links ist die Probe um 10% ihrer An-
fangslänge verkürzt. Rechts  wurde eine
20%-ige Verkürzung erreicht.
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Es können nur selten Strukturen nachgewiesen werden, die durch einen Massentrans
klärt werden können. Dies ist ein struktureller Beweis, daß spröde Deformationsprozes
der Deformation dieser trockenen Probe vorgeherrscht haben und erklärt wiederum den
Wert der Yield-Spannung in der Spannungs-/Verformungs-Kurve des Versuches. Dagege
man in der mikroskopischen Aufnahme (Abb. 3.13) einer naß deformierten Probe (ZD
(Wassergehalt 1.4 Gew%) einen deutlichen, strukturellen Unterschied. Die Körner sind
falls deformiert. Strukturen, wie Risse und gebrochene Körner, sind zu sehen. Auffalle
die Abwesenheit diskreter spröder Scherzonen.

Abbildung 3.13: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur,  5 MPa
Manteldruck und 10-6s-1 Verformungsrate deformierten NaClO3-
Probe (Korngröße ist 212-250 µm. Wassergehalt 1.4 Gew.%). Die
Körner  sind nicht mehr idiomorph und ihrer Korngrenzen nicht
mehr geradlinig. Es bilden sich neue kleine Fragmente.
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Abbildung 3.14: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur,  5 MPa
Manteldruck und 10-6s-1 Verformungsrate deformierten NaClO3-
Probe (ZDS08; Korngröße 212-250 µm). Vor der Deformation wur-
de die Probe bei 60°C 5 Tage in einem Vakuumofen getrocknet
(Wassergehalt 0.1 Gew.%). Die Körner  sind nicht mehr idiomorph
und sind stark deformiert. Es bilden sich diskrete konjugierte Scher-
zonen, die mit sehr feinigem Material belegt sind.
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Die Abbildungen 3.15a und 3.15b zeigen eine mikroskopische Aufnahme einer naß 
mierten Probe. Es handelt sich um Versuch ZDS07, der bei einer Verformungsrat

3.5 10-7s-1 durchgeführt wurde. Hier ist deutlich zu sehen, daß die Körner keine spröden D
mationsstrukturen zeigen. Die Korn-Kontakte blieben weitgehend gerade und/oder w
begradigt. Meist waren die kleinen Körner, die durch Kompaktion bei der Probenvorbere
entstanden, gewachsen. Diese Strukturen zeigen, daß Massentransfer (Drucklösung u
fällung ) der vorherrschende Deformationsprozeß war.

Abbildung 3.15a: Dünnschliff-Übersichtsaufnahme einer bei
Raumteperatur,  5 MPa Manteldruck und 3x10-7s-1 Verformungsra-
te deformierten NaClO3-Probe (ZDS07; Korngröße 212-250 µm).
Die Bildung von diskreten Scherzonen ist in diese Probe nicht zu
sehen.
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Abbildung 3.15b: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur,  5
MPa Manteldruck und 3x10-7s-1 Verformungsrate deformierten
NaClO3-Probe (ZDS07; Korngröße 212-250 µm). Die Körner sind
kaum intern deformiert. Ihrer Korngrenzstruktur weist Strukturen
auf, die durch Massentransfer-Prozessen gebildet sind.
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Im allgemeinen unterscheiden sich die Strukturen in den Proben, die bei einer Verformun

von 10-6s-1 deformiert wurden, in den mikroskopischen Aufnahmen durch den Verformu
betrag, bei dem die Versuche durchgeführt wurden. Bei allen Proben, die bis zu eine
10%-igen Verformung deformiert wurden, zeigt sich eine randliche Fragmentierung
Körner (Abb. 3.16). Diese neuen Fragmente wuchsen während der Deformation und n
meist eine euhedrische Form an. Diese Wachstumstrukturen sind der deutliche Bew
einen Massentransferprozeß. Dies zeigt wiederum die Rolle des Fluides während der De
tion der Proben. Das intergranulare Fluid, das alle Körner benetzte, spielte die Rolle
Transportmilieus. Das Fluid war eine NaClO3-gesättigte Lösung. Während der Deformatio

ging in den hoch energetischen Bereichen Material in Lösung und verursachte
Übersättigung. Der Überschuß in der Lösung wurde in energetisch günstigeren Bereich
gefällt.
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Abbildung 3.16: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur.
5 MPa Manteldruck. 10-6s-1 Verformungsrate und bis zu 10% Ver-
formung deformierten NaClO3-Probe (Korngröße 250-500 µm).
Hier ist es ein Beispielsstrukturen, die sich bei diesen Versuchsbe-
dingungen in allen deformierten Proben bilden. Auffallend ist die
randliche Fragmentierung der Körner und das Wachstum der
Fragmente.
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Bei höheren Verformungen (in der Regel höher als 20%) erhöhte sich der Fragmentierun
in den Proben (Abb. 3.17 und 3.18). Die Körner zeigen interne Deformationsstrukturen (
intragranulare Scherzonen,  Fluideinschlüsse). Die Korngrößenreduktion war weit fo
schritten. Es entstanden deutliche Scherbahnen, die eine höheren Verformung der 
erlaubten.

Abbildung 3.17: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur.
5 MPa Manteldruck.und bis zu 29% Verformung deformierten
NaClO3-Probe (ZDS04; Korngröße 250-500 µm). Bei diesen Be-
dingungen beobachtet Man die Bildung der diskreten Scherzonen
in den Proben.
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Abbildung 3.18: Vergrößerungsaufnahme eines Bereiches der Ab-
bildung 3.17. Hier ist es deutlich zu sehen wie die randliche Frag-
mentierung statt findet. Die Risse, die sich in den Körnern bilden,
sind alle kristallographisch orientiert und bilden ein machenartige
Struktur.
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Das Wachstum der Fragmente war in diesen Proben größer. Lange nach Versuchsende
mikroskopische Beobachtungen der Proben, daß das Wachstum der Körner aufgehört h
die Größe dieser Körner konstant blieb. Dies ist ein Hinweis darauf, daß dieses Wachstu
Verformung und Spannung abhängig ist.
Die Bildung von Scherzonen kann in allen deformierten Proben beobachtet werden. 
Proben mit geringerer Korngröße waren diese Scherzonen überwiegend intergarnular, w
sie in den grobkörnigeren inter- und intragranular ausgebildet waren. Alle Scherzonen 
kataklastisch. Sie entwickelten sich meist senkrecht zu Hauptverkürzungsrichtung vom
der Körner aus (Abb. 3.19) und waren mit feinkörnigen Fragmenten belegt. Auffallend i
maschenartige Struktur der fragmentbildenden Risse. Bei diesen Rissen handelt es sich
stallographisch orientierte Risse, die sich durch Stress-Korrosionsprozesse gebildet
(Abb. 3.20) (siehe folgenden Kapitel 4). Bei fortlaufender Verformung konnten diese F
mente wachsen. Wie in Abbildung 3.21 zu sehen ist, wuchs ein Teil dieser Fragmente e
von Scherzonen, während andere sich auflösten und durch die Scherbewegungen roti
den. Die wachsenden Fragmenten verblieben in ihrer Lage und nahmen eine idiomoph
an. Sie konnten relativ groß werden (Abb. 3.22). 
Im allgemeinen war bei höheren Verformungsbeträgen die Bildung intragranularer Scher
typisch. Bei diesen Scherzonen handelte es sich um kataklastische Scherzonen, in den
starke Fragmentierung der Körner stattfand. Die mikroskopische Aufnahme in Abbildung
die bei einer ca. 20%-igen Verformung einer grobkörnigen Probe aufgenommen wurde
mehrere kataklastische Scherzonen. Die Hauptscherzone, die in der Mitte des Korns v
ist mit gewachsenen Fragmente belegt. Eine Vergrößerung dieses Bereiches (Abb. 3.24
daß die Fragmente stark gewachsen waren und dadurch eine euhedrischen Form an
Diese gewachsenen Fragmente wiesen spröde Deformationsstrukturen auf. 

Abbildung 3.20: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruck. 10-6s-1 Verformungsrate und
bis zu 21% Verformung deformierten NaClO3-Probe (ZDS02; Korngröße 1-2 mm). Die Verbreitung und Verne
zung der Risse führt zur Bildung von  Scherzonen, die mit Fragmenten belegt sind.

Abbildung 3.19: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruck. 10-6s-1 Verformungsrate und
bis zu 21% Verformung deformierten NaClO3-Probe (ZDS02; Korngröße 1-2 mm). Rechts des Bildes ist der R
des Kornes. Hier ist die Verbreitung einer kataklastischen Scherzone in einen Korn zu sehen. Die kleinen
zeigen wie kleine Kristallographischorientierte Risse sich in dem Kristall sich entwickeln. Der große Pfeil
die haupt Verbreitungsrichtung der Scherzone.
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Abbildung 3.19

Abbildung 3.20
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Abbildung 3.21: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruck. 10-6s-1 Verformungs-
rate und bis zu 21% Verformung deformierten NaClO3-Probe (ZDS02; Korngröße 1-2 mm). Sind die
Scherzonen gebildet, beginnen Fragmente zu wachsen und nehmen somit eine euhedrischen Form.

Abbildung 3.22: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruck. 10-6s-1 Verformungs-
rate und bis zu 21% Verformung deformierten NaClO3-Probe (ZDS02; Korngröße 1-2 mm). Die wachsen-
den Fragmenten können relativ sehr groß werden und verhindern somit die weitere Bewegung d
Scherzone.
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Abbildung 3.23: Dünnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Mantel-
druck. 10-6s-1 Verformungsrate und bis zu 21% Verformung deformierten
NaClO3-Probe (ZDS02; Korngröße 1-2 mm). Das Korn ist von mehreren
Scherzonen durchquert. Die mittlere Hauptscherzone ist sinistral und belegt
von euhedrischen neu gewachsenen Körnern (s. auch Vergrößerung in Abb.
24).

Abbildung 3.24: Vergrößerungsaufnahme der Hauptscherzonen Bereich (Abb. 3.23). Die Fragmente s
sehr groß gewachsen und verhindern somit die Bewegung entlang dieser Scherzone. Eine weitere De
mation kann nur durch das spröden Verhalten der Körner und durch das Korngrenzgleiten erlaubt.
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3.5 Diskussion

Die Experimente zeigen, daß bei der Deformation naß kompaktierter Natriumchlorat-P
unter 5 MPa Manteldruck, bei Raumtemperatur und verschiedenen Verformungsrate
duktile Verformung bis zu 20% möglich war. Dies ist in sofern ein wichtiger Befund, da es
um ein elastisch/sprödes Salz handelt. Der Verlauf der Spannungs-/Verformungs- Kurv
Versuche konnte in drei Stadien unterteilt werden, die wie folgt interpretiert werden:  
Im Stadium I der Deformation (Abb. 3.5) werden wahrscheinlich ein Teil der präexiste
Mikrodiskontinuitäten und Poren der Probe geschlossen. Dieser Vorgang verursach
geringfügige Verkürzung der Probe. Der hohe Anteil der Deformation in diesem Sta
könnte durch Bildung und Ausbreitung von Mikrorissen, Drucklösungs- und Fällungspro
und Korngrenzgleiten entstehen.
Die fortschreitende Bildung, Ausbreitung und Öffnung der Risse in Stadium I läßt sich d
ein beginnendes Abweichen der Spannungs-/Verformungs-Kurve von ihrem linearen V
erklären (Stadium II) (Abb. 3.5). Dieses Abweichen weist auf eine beginnende Instabilitä
Systems hin, und leitet zur Ausbildung einer oder mehreren duktilen Scherzonen über. 
Nach Erreichen des Yield-Punktes werden die Proben schwächer, fallen aber nicht ause
Sie behalten eine gewisse Festigkeit. Dies könnte auf den residualen Scherwiderstan
die Reibungswiderstände (Unregelmäßigkeiten) entlang der Scherzonen zurückzuführe
Diese müssen erst durch Auflösung entfernt und/oder gebrochen werden bevor Bew
stattfinden kann. Die lokalen Widerstände sind geringer als die Bruchfestigkeit der ges
Probe. Aus den Spannungs-/Verformungs-Diagrammen ist zu entnehmen, daß katakla
Fließen der Proben vorherrscht. Die Dünnschliffuntersuchungen zeigen, daß bei einem 
mungsbetrag, der dem Yield-Punkt entspricht, eine durchgreifende Kornzerkleinerung s
det, wodurch die Primärstruktur oft nicht mehr zu erkennen ist.
Aus den Spannungs-/Verformungs-Diagrammen könnte der Anstieg der Fließspannung 
dium III durch eine Erhöhung der Reibung entlang der Scherzonen erklärt werden. Die
aber nicht, da der Manteldruck während des Versuches konstant gehalten wurde. Die H
der Proben bei der Deformation war somit nicht durch eine Zunahme der Normalspann
den Scherzonen während des Versuches zu erklären. Gleichfalls kann die Härtung nich
Verformungshärtung ”wie bei kristallplastischer Verformung üblich” durch Zunahme 
Versetzungsdichte erklärt werden, da sich NaClO3 nicht kristallplastisch verhält.

Möglicherweise wurde die Härtung durch eine strukturelle Änderung innerhalb und en
der gebildeten Scherzonen verursacht. Dies konnte durch mikroskopischen Analyse
deformierten Proben genauer bestimmt, studiert und wie folgt erklärt werden:
In den Versuchen, bei denen Proben gleicher Korngröße, unter gleichen Bedingungen
miert wurden, verläuft die Spannungs-/Verformungs-Kurve bei Verformungsraten kleine

10-6s-1 nicht über einen Yield-Punkt. Die mikroskopischen Beobachtungen zeigen, daß
Proben nicht kataklastisch deformiert werden und sie weisen keine Scherzonen au
Hauptdeformationsprozeß müßte Drucklösung und zeitabhängiges Korngrenzgleiten se

Gegensatz dazu weisen die Proben, die bei einer Verformungsrate von 10-6s-1 deformiert wur-
den, kataklastische Scherzonen auf. Hier zeigt sich, daß das rheologische Verhalt
Natriumchlorat-Proben bei diesen Versuchsbedingungen von der Verformungsrate ab
ist. Das Auftreten eines Yield-Punktes und die anschließende Schwächung sind m
Auftreten von Scherzonen zu korrelieren.
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Bei der Deformation von Proben gleicher Korngrößenfraktion unter gleicher Versuchsb
gungen, sind die mechanischen Daten fast immer gleich. Alle Spannungs-/Verformung
ven zeigen einen ähnlichen Verlauf und weisen einen Yield-Punkt auf, dessen Betrag 
gleich ist. Trocknet man die Probe vor der Deformation, erhöht sich die Yield-Spannung
tisch.  Die mikroskopischen Beobachtungen zeigen, daß sich bei den trockenen, deform
Proben diskrete Scherzonen bilden und die Körner nur spröde reagieren. Massentransf
turen (wie konkav/konvexe Korn-Korn-Kontakte und Wachstum von Fragmenten) sind in d
sen Proben kaum zu sehen. Die diskreten Scherzonen sind mit extrem feinkörnigem M
belegt. Dagegen zeigen die mikroskopischen Beobachtungen der deformierten, nassen 
daß die Scherzonen mit gröberen Bruchfragmenten und neu gewachsenen Körner bele
Diese Fragmente weisen Strukturen auf, die durch Massentransferprozesse (Wach
Drucklösungs- und Fällungserscheinungen) entstanden sind. Die Scherzonen sind in de
nicht diskret und unterscheiden sich sehr von denen, die in trockenen deformierten Prob
tauchen (Abb. 3.25). 

Abbildung 3.25:  Schematische Darstellungen  der Bildung intragranularer Scherzonen (oben) und
des Verlaufs der Spannungs/Verformungskurve bei duktiler Deformation polykristalliner Natrium-
chlorat-Proben (unten; beide Diagramme im gleichen Maßstab). Links oben: Bei hoher Verformungs-
rate und trockener Probe bildet sich eine diskrete, spröde Scherzone, die von feinkörnigen
Fragmenten belegt ist. Der Betrag des Yield-Punktes ist in diesem Fall  sehr hoch  und die Probe här
tet nach der Schwächungsphase nicht (links unten). Rechts oben bei  niedriger Verformungsrate un
nasser Probe bildet sich eine Scherzone, die von großen Fragmenten belegt ist. Die Fragmente wac
sen während der Deformation. Der Betrag des Yield-Punktes ist in diesem Fall niedriger (rechts
unten). Nach der Schwächungsphase härtet die Probe.
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Im allgemeinen zeigen alle Proben unterschiedlicher Korngröße, die naß, bei einer V

mungsrate von 10-6s-1, bei Raumtemperatur und unter 5 MPa Manteldruck deformiert wur
in einem Differentialspannungs-/Verformung-Diagramm einen Yield-Punkt gefolgt von e
Schwächungsphase. 
Bei der Deformation von Proben unterschiedlicher Korngröße ergeben sich bei grö
Körnern höhere Yield-Spannungen (s. Abb. 3.9). In der logarithmischen Darstellung
Abhängigkeit der Yield-Spannung von der Korngröße (Abb. 3.10) ergibt sich eine Regres
gerade  mit der Potenzfunktion:

 

Am Verformungsbetrag des Yield-Punktes, bei einer Anpassung der mechanischen Da

einem rheologischen Gesetz in Form von : , (wobei d die Korngröße ist und σ die Yield-

Spannung), ergibt sich, daß bei konstanten Verfor-mungsraten eine Erhöhung der Kor
um eine Größenordnung eine Erhöhung der Spannung um etwa 3 Größenordnungen zu
hat. Diese Anpassung veranschaulicht nur die Abhängigkeit der Spannung von der Korn
Sie stellt kein rheologisches Gesetz dar.
Während der Deformation dieser Proben bilden sich kataklastische Scherzonen. Mik
pische Beobachtungen zeigen sowohl inter- als auch intragranulare Scherzonen. Aus
Beobachtungen folgt, daß sich bei Proben kleinster Korngröße die Scherzonen entla
Korngrenzen bilden. Es zerbrechen weniger Körner und die Korngrenzen werden bev
für die Ausbildung der Scherzonen genutzt. Im Gegensatz dazu, ist es bei grobkörn
Proben notwendig, daß mehr Körner geschnitten werden, damit sich die Scherzonen
können. Daher verlaufen sie sowohl inter- als auch intragranular. Dies erklärt, warum si
gröberen Proben einer Deformation eher „widersetzen“ als die feinkörnigeren Proben. 
Die intragranularen Scherzonen, wie in Abbildung 3.19 zu sehen, entwickelten sich sen
zu Hauptverkürzungsrichtung. Dies stimmt mit den Beobachtungen in natürlich defor-m
Quarzen von Hippert und Egydio-silva (1996) überein. Die Risse, die diese Scherzonen 
breiten sich bevorzugt senkrecht zur Hauptverkürzungsrichtung aus. Sie vernetzen si
bilden Bruchfragmente, die eine maschenartige Struktur zeigen.  
Eine weitere Beobachtung ist der subparallele Verlauf der Spannungs-/Verformungs-K
aller Proben. Nach der Schwächungsphase, die nach dem Erreichen des Yield-Punktes
schließt sich immer eine Härtungsphase an. Mikroskopisch läßt sich feststellen, daß 
entlang und in den Scherzonen Fragmente gebildet werden, die schließlich infolge von
sentransferprozessen weiterwachsen. Während ihres Wachstums entwickeln sie einen i
phen Habitus und können relativ groß werden. Genau dieses Wachstum ist die Erkläru
die Härtung der Proben. Die Fragmente werden größer und erschweren so die Sc
Dieser Prozeß wird auch texturelle Härtung genannt.
Die Deformation steckt somit in der Bewegung der Scherzone, die durch Korngrenzgleite
spröde Reaktion von xenomorphen Körnern bewirkt wird (s. Abb. 3.24). Dies kö
wiederum den Verlauf der Härtungsphase erklären, der im Spannungs-/Verformung
gramm meistens eine stufenartige Form hat.
Bei den Entlastungsversuchen wurde, nachdem eine gewisse Verformung erreicht w
Probe entlastet, allerdings unter Beibehaltung des Manteldrucks. Nach 24 Stunden wu
Probe erneut belastet. Dabei zeigt sich, daß der Härtungseffekt ausbleibt. Die Probe def
weiter, so als ob keine Entlastungsphase stattgefunden hätte. Es scheint, daß währ
Entlastungsphase in der Scherzone keine texturelle Änderung stattfindet. Dies läßt si

y x= 3 0 29.

d ∝ σ
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folgt erklären: den Brok, Zahid und Passchier (1999) haben gezeigt, daß in NaClO3-Aggre-

gaten Kristallwachstum nur auftritt, wenn die Aggregate unter einer Differentialspannun
hen. Es kann daher nicht ausgeschlossen werden, daß dies auch in den hier durchg
Versuchen der Fall ist. Dies würde bedeuten, daß nur unter Differentialspannung ein Wac
der Fragmente in den Scherzonen möglich wäre und so eine Härtung der Proben e
könnte. Weiterhin laufen die Spannungs-/Verformungs-Kurven bei Wiederbelastung nich
einen Yield-Punkt. Dies ist eine Folge des Reaktivierens der vorhandenen Scherzonen.

3.6 Zusammenfassung und Folgerungen

Die Triaxial-Versuche erlauben keine mikroskopische Verfolgung der Entstehung von S
zonen. Dies war technisch nicht möglich, da die Versuche in einer Druckzelle stattfanden
die mikroskopischen Beobachtungen der unterschiedlichen Strukturen bei verschie
Bedingungen erlaubten zusammen mit den Ergebnissen der in-situ Deformations- und In
tionsversuche (s. Kapitel 4) Rückschlüsse auf die Prozesse, die zur Ausbildung duktiler 
zonen bei der Deformation naß kompaktierter Natriumchlorat-Proben führen könnten
mechanischen Daten zeigen, daß das rheologische Verhalten dieser Proben sta
Wassergehalt, von der Verformungsrate und der Korngröße der Proben abhängig ist. In
Versuchsreihe wurde allerdings nicht der Effekt der Temperatur und der Porosität unters
Aus diesen Experimenten läßt sich ein Model für die Entwicklung kataklastischer Scher
während einer duktilen Deformation naß kompaktierter Natriumchlorat-Proben erstellen:
Die Entstehung von Mikrorissen an Korngrenzen und ihre Ausbreitung in Körner senkrec
Hauptverkürzungsrichtung ist ein Hinweis darauf, daß sich die Risse bevorzugt entlan
Zonen höherer Spannung durch Stresskorrosionsprozesse (Abb. 3.19) in den Körnern 
iten. Ihre Propagation verursacht eine kataklastische Deformation der Körner, die durc
dung kleiner Fragmente entlang dieser Zonen dokumentiert werden kann. 
Am Yield-Punkt ist, die Bruchfestigkeit des Materials erreicht und die fragmentierten Kö
brechen. Dabei werden die Bereiche mit kleinen Fragmenten als Bahnen genutzt, wo
weitere Deformation begünstigt wird. Es entstehen deutliche Scherzonen mit Fragm
Während der Schwächungsphase zerbrechen die Proben nicht und behalten immer eine
mte Festigkeit. Dies ist auf den residualen Scherwiderstand durch Reibungs widerständ
z.B. Rollen und Reiben der Fragmente gegen Scherzonenwände) entlang der Sche
zurückzuführen. Diese Widerstände sind geringer als die Bruchfestigkeit der ge-samten
Nach dieser Phase erfolgt bei weiterer Deformation die Härtung der Proben. Diese Härt
auf das Wachsen der Fragmente entlang und in den Scherzonen zurückzuführen.
Da sich die Risse von der Korngrenze in das Kristallinnere entwickelten, sollte außerde
Rolle der Korngrenze und ihr Verhalten während des Deformationsprozesses unte
werden. Außerdem stellte sich die Frage, wie sich die Risse senkrecht
Hauptverkürzungsrichtung ausbilden und was die treibende Kraft für dieses Verhalten is
diese Fragen zu beantworten wurden in-situ Experimente durchgeführt, die eine Beoba
der entstandenen Strukturen und ihre Entwicklung während der duktilen Deform
erlaubten.



48            Kapitel 3 



 

materi-

r war

chten.

mung

orma-

ei die-

d Ver-

tallen

lt wer-

n. Die

u beo-

ah-
Korns
 Ver-

8).
Kapitel 4

In-situ Deformationsversuche

4.1 Einleitung

Es wurden viele experimentelle Untersuchungen über Scherzonen an körnigen Analog

alien durchgeführt, z.B. von Mandl, de Jong und Maltha (1977) und Means (1977). Bishe

es lediglich möglich die Anfangs- und Endzustände des deformierten Materials zu beoba

Es stellt sich jedoch die Frage, wie sich die Deformationsstrukturen bei höherer Verfor

bilden und wie weit sie sich während der Deformation entwickeln.  

Bereits bei früheren Untersuchungen wurde bei uniaxialer (Zahid 1998) und in situ Def

tion (den Brok et al. 1998) kompaktierter Proben aus nassen NaClO3-Aggregaten festgestellt,

daß zeitabhängige "langsame" Kataklase auftrat (Abb. 4.1). Der Verformungsgrad war b

sen Versuchen aber nicht meßbar. Die Kataklase war das Ergebnis der Entwicklung un

netzung von Rissen, die ihrerseits durch lokalen Auflösungserscheinungen in Kris

entstanden (den Brok et al. 1998). Ziel der Experimente, die in diesem Kapitel vorgestel

den, war es, die polykristallinen Proben bei höheren Verformungsbeträgen zu deformiere

Aufgabe bestand darin die entstehenden Strukturen und deren Entwicklung in situ z

bachten, zu dokumentieren und zu studieren.

Abbildung 4.1: Entwicklung kataklastischer Deformation in einem nassen NaClO3-Aggregat (in-situ Aufn
men) unter senkrechter maximaler Hauptspannung. (a) Beginnende Rißbildung in untere Bereich des 
und fortschreitende Rißbildung nach oben (im Bild) nach 7.5 Tage. (b) Nach 19.6 Tag erkennt man eine
netzung und Ausbreitung der Risse, die zur Bildung von neue Körnern führt. (den Brok et al, 1998, S. 8
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Ein Versuchsaufbau wurde konstruiert, der die Möglichkeit bot, während einer nassen 

mation bei Raumtemperatur und atmosphärischem Druck die Bildung und Entwicklun

Deformationsstrukturen in-situ unter dem Mikroskop zu verfolgen. Die Probe wurde d

reine Scherung deformiert. Bei den Proben handelte es sich um dicht kompaktierte, k

Natriumchlorat-(NaClO3)-Aggregate. Die Proben wurden in Anwesenheit einer NaClO3-gesät-

tigten Lösung in das Gerät eingebracht. Anschließend wurden sie deformiert. 

Bei dem Versuch ist es nicht gelungen, höhere Verformungsbeträge zu erreichen. Die 

nisse aus diesem Versuch geben jedoch wertvolle Informationen über das Anfangsstad

Entstehung von Kataklasestrukturen. Unter Spannung bildeten sich auf den Kornoberfl

Lösungsrillen. Diese entwickelten sich senkrecht zur Verkürzungsrichtung bzw. zur maxim

kompressiven Hauptspannung zu Rissen weiter, die sich im Verlauf des Versuches ver

und zur Bildung von Fragmenten führten. 

4.2 Probenvorbereitung

Dieses Kapitel behandelt einen Versuch. Die Probe, die in diesem Versuch defor-miert 

wurde durch nasse Kompaktion vorbereitet. Ziel der Probenvorbereitung war es, ein

kompaktiertes Natriumchlorat-Aggregat mit einer möglichst geringen Porosität zu er h

Die Probe sollte 20 mm lang, 6 mm breit und 0.5 mm dick sein. Ferner sollten die Fl

dieser Probe möglichst glatt und planparallel sein, so daß so wenig wie möglich Reibu

fekte mit den Wänden des Deformationsgefäßes erzeugt werden, und die Deformati

Probe dem zufolge nicht gestört wird. Zu diesem Zweck wurde ein Preßwerkzeug ange

das genau die oben genannten Maße hatte (Abb. 4.2). Zur Anfertigung der Probe wurde

eine bestimmte Menge an NaClO3-Körnern in das Preßwerkzeug eingebracht. Danach wur

einige Tropfen einer gesättigten Natriumchlorat-Lösung zugegeben. Das Präparat wurd

zuerst eine halbe Stunde lang mit 1 MPa trocken bei Raumtemperatur gepreßt, so d

dichte Packung erreicht wurde ohne daß es zu einer spröden Deformation der Körne

Anschließend wurde die Probe mit Hilfe einer Enerpacpresse, über 48 Stunden lang be

Temperatur von etwa 230 bis 235°C (entspricht etwa 0.9 mal der Schmelztemperatur) 

MPa weiter kompaktiert. 

Während dieser Vorbereitungsphase konnte der Zustand der Probe jederzeit unter d

kroskop kontrolliert werden. Zu diesem Zweck wurden die Stempel des Preßwerk

entfernt, so daß  die Probe studiert und beobachtet werden konnte. War die Probe kom

und die Porosität gering wurde sie langsam auf Raumtemperatur abgekühlt und ansch

entlastet. Verschiedene Proben wurden angefertigt. Die beste Probe wurde auf 0.50 ± 0

Dicke abgeschliffen, poliert und in das Deformationsgefäß eingebracht. 
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Abbildung 4.2: (a) Photographische Aufnahme der Preßwerkzeug-Bauteile.
(b) Schematische Darstellung des Preßwerkzeuges (longitudinaler Schnitt,
maßstabsgetreu).
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4.3 Geräte und Methode

Bei dem Gerät handelte es sich um ein umgebautes Horizontal-Mikroskop (Abb. 4.3) a

das Deformationsgefäß fest angebracht wurde. Es stand senkrecht, so daß die Probe

deformiert werden konnte. Die Optik des Mikroskops konnte unabhängig von dem Defo

tionsgefäß bewegt werden. Dies erlaubte einen ungestörten Versuchsablauf.

Bei dem Deformationsgefäß handelte es sich um eine U-förmige, 0.50 ± 0.01 mm dicke

dium-Stahlplatte (V2A), die zwischen zwei Objektträger der Größe 50 x 50 mm2 mit Loctite

350 UV-Kleber geklebt wurde (Abb. 4.3).

Die Probe lag direkt auf der unteren Kante der U-förmigen Platte auf. Ein Stempel wurd

tig auf die Probe gestellt, so daß die Probe durch reine Scherung deformiert wurde (Ab

Der Zwischenraum zwischen dem Stempel und den Wänden der U-förmigen Platte wur

losen NaClO3-Körnern gefühlt, um eventuelle Konvektionsströmungen in der Lösung zu

Abbildung 4.3: Schematische Darstellung des Horizontalmikroskops mit Deformationsgefäß. Im Vergr
rungsausschnitt ist eine schematisierte maßstabgetreue Skizze des Versuchaufbaus dargestellt: Eingez
ist der Aufnahmebereich (kleines Quadrat) für die Sequenzaufnahmen der Abbildungen 4.7a bis 4.7e.
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meiden. Mit Hilfe einer Spritze wurde durch die obere Öffnung des Deformationsgefäßes

NaClO3-gesättigte Lösung zugegeben. Die Öffnung wurde anschließend mit Silikonfett 

dichtet, um ein Verdampfen der Lösung zu verhindern. Auf dem Stempel ruhte ein Ge

das die Probe in vertikaler Richtung beanspruchte. 

Um die Deformation der Probe zu messen wurde eine Meßuhr angebracht, deren Fühler

die Oberseite des Gewichts berührte. Bei Deformation sank das Gewicht nach unten, u

konnte an der Meßuhr in bestimmten Zeitabständen die Wegänderung ablesen.

Im Versuchsverlauf wurden mit Hilfe einer digitalen Kamera (TK-1070E JVC) und des 

gramms NIH-image (von National Institut of Health, USA) Bilder mit einer bestimmten 

quenz (F = 1/t; t ist die Aufnahmeperiode in Sekunden) aufgenommen. Diese Bilder wurd

einem Film zusammengesetzt. Dies erlaubte eine einfache und gute Dokumentation d

suches. Durch die Frequenz der Bildaufnahme kann die Dauer des Versuches zurückge

werden.

Abbildung 4.4: Maßstabsgetreue schematische
Darstellung des Deformationsgefäßes mit einge-
bauter Probe. Zu sehen ist, wie die Probe defor-
miert bei einer reiner Scherung wurde.
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4.4 Ergebnisse

In diesem Versuch (NCSZ6) wurde die Spannung in drei Stufen erhöht. Die maximale 

nung betrug 14.5 ± 0.5 MPa. Während des Versuch wurden in unregelmäßigen Zeit-abs

Sequenz-Übersichtsaufnahmen (vgl. Abbildung 4.5) von dem Bereich der Probe, de

direkt unter dem Stempel befand, gemacht. Mit Hilfe dieser Aufnahmen konnte die V

mung der Probe berechnet werden. Sie betrug nach 300 Stunden etwa 3%. Die mittlere

mungsrate betrug 3x10-8 s-1. Eine graphische Darstellung der mechanischen Daten is

Abbildung 4.6 zu sehen. Zusätzlich zu dem Übersichtsaufnahmen wurden kontinui

Bilder von einem kleineren Bereich der Probe (Abb. 4.3), der sich direkt unter dem St

befand, aufgenommen. In Abbildungen 4.7a - e ist eine Sequenzaufnahme von den wich

strukturellen Änderungen in dem ausgewählten Bereich zu sehen.

Abbildung 4.5: Übersichtsaufnahmen bei einer reinen Scherung des Anfangs- (T = 0 h) und Endstadium
300 h) einer polykristallinen, kompaktierten Natriumchlorat-Probe. Die Verformung beträgt bei der letzten
nahme nur 3%. Die horizontale Bildbreite entspricht der Stempelbreite. Im Laufe der Deformation entw
sich in allen Körnern Rillenmuster unterschiedlicher Orientierung. Diese Muster sind von der Orientierung
lokalen, kompressiven Spannung abhängig.
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Am Beginn des Versuches waren die Körner überwiegend subidiomorph und polygon

Größenunterschied war auf die Kompaktion bei der Probenvorbereitung zurückzuführe

Oberfläche der Körner war glatt und homogen. Direkt beim Auflegen des Gewichtes a

Stempel änderte sich die Oberflächenstruktur des mittleren Korns "a" rasch (innerhalb v

2 Minuten) (Abb. 4.7a Pfeil in Aufnahme T = 0 h). Die berechnete Gesamtspannung b

7.4 MPa. Es bildeten sich Lösungsrillen, die einer kristallographischen Richtung des Kr

folgten. Das ist zu erkennen der nach zwei Stunden diese Rillen auf Korn "a" viel deut

sichtbar waren. Auf demselben Korn bildeten sich auch Lösungsrillen mit einer anderen

tung (Abb. 4.7a Aufnahme T = 2 h) aus. In dieser Aufnahme sieht man außerdem deutlic

sich Lösungsrillen auf dem unteren Korn "b" gebildet haben. Diese Rillen waren wied

kristallographisch orientiert, da sie ein linienförmiges Muster parallel zu den Hilfslinie

Aufnahme T = 2 h bildeten. Ihre Orientierung war jedoch nicht dieselbe wie die der Rill

Korn "a". In Aufnahme T = 24 h der Abbildung 4.7b stand die Probe immer noch unter

selben Auflast wie in Aufnahme T = 2 h. Hier sieht man, daß die Rillen in Korn "a" teilw

verschwanden, während sie in Korn "b" schärfer hervortraten, allerdings mit verändertem

ter. Die Rillen waren kürzer und wiesen eine treppenartige Struktur auf (Hilfslinien und 

in Aufnahme T = 24 h). Die Aufnahme T = 64 h in Abbildung 4.7b wurde 40 Stunden, n

dem die Probe unter einer erhöhten Spannung von etwa 10.2 MPa stand, gemacht. H

man wiederum, daß das Rillenmuster in Korn "b" deutlicher wurde. Auf der rechten 

dieses Korns (Pfeil in Aufnahme T = 64 h) bildeten sich ausgehend von der Korng

Lösungsrillen, die sich in Richtung des Kornzentrums zu vertiefen begannen. Diese 

waren zueinander parallel. Auf Korn "a" begannen sich infolge der Spannungserhöhung

Lösungsrillen zu bilden, die jedoch zwei Orientierungen folgten (Hilfslinien in Aufnah

T = 64 h). 

Spannung

Verformung
Abbildung 4.6: Graphische Darstellung der
Verformung gegen die Zeit und der mecha-
nischen Spannung gegen die Zeit beim in
situ-Versuch NCSZ6. Die Punkte, die auf
der Verformungskurve eingezeichnet sind,
stellen die Zeit der Aufnahmen in der Abbil-
dung 4.5 und 4.7(a bis e) dar.
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Abbildung 4.7a: Sequenzübersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Änderungen (vgl. Text). Die Hilfslinien ent-
sprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b".
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Abbildung 4.7b: Sequenzübersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Änderungen (vgl. Text). Die volle Hilfslinie
entsprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b". Die gestrichelte die Rege-
lung des Lösungsrillenmusters.
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Abbildung 4.7c: Sequenzübersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Änderungen (vgl. Text). Die volle Hilfslinie
entsprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b". Die gestrichelte die Rege-
lung des Lösungsrillenmusters.
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Ab Aufnahme T = 109 h in Abbildung 4.7c betrug die gesamte ausgerechnete Spannun

MPa. Diese wurde bis zum Ende des Versuches konstant gehalten. Bei Erhöhung der Sp

erhöhte sich auch die Anzahl und die Schärfe der Lösungsrillen in Korn "b". Die Rillen

sich seitlich in diesem Korn gebildet haben, entwickelten sich weiter. Sie blieben dabei i

zueinander subparallel. Durch ihre Vertiefung im Korn verbanden sich diese Rillen

anderen, die auf der Oberfläche gebildet hatten. In dieser Aufnahme kann auch die Bildu

Lösungsgruben auf Korn "c" beobachtet werden (Pfeil auf Korn "c"). Die Begrenzunge

Gruben scheinen zwei kristallographischen Orientierungen zu entsprechen. We

beobachtet man auf demselben Korn "c" die Bildung horizontal ausgerichteter, läng

Lösungsrillen. 

Allgemein ”wanderten” die Rillen auf den Oberflächen aller Körner, auf denen sie sich g

det hatten. Sie behielten dabei entweder ihre Orientierung bei und wanderten senkre

ihrer Längsrichtung oder sie verschwanden. Auf Korn "b" wanderten die Lösungsrille

Richtung des Risses (Pfeil in Aufnahme T = 149 h Abb. 4.7c), der sich im oberen Bereic

Kornes bildete. Weiterhin wurden die Lösungsrillen in Korn "a" und "c" bei Aufnahme T =

h      (Abb. 4.7c) häufiger und traten schärfer hervor.

In Aufnahme T = 183 h der Abbildung 4.7d beobachtet man in Korn "c" die Entstehung 

Risses. Dieser hatte allerdings nicht dieselbe Orientierung wie die Lösungsrillen, die si

der Oberfläche befanden. Weiterhin verlängerten und vertieften sich die Risse in Ko

weiter. In diesem Stadium der Deformation beobachtet man auch die Bildung von zwei

eren Rissen in Korn "b". Der Verlauf ihrer Bildung war derselbe wie beim ersten Riß (vgl.

chreibung Aufnahme T = 109 h und T = 149 h der Abb. 4.7c). Gleichzeitig ist 

Verlängerung des oberen Risses in Korn "b" zu sehen. Bei genauerer Beobachtung die

ses in Aufnahme T = 183 h der Abbildung 4.7d, sieht man die beginnende Ausbildung 

Fragmente (Pfeil auf Korn "b"). 

Während sich die erwähnten Strukturen (Ätzrillen, Risse und neu gebildete Fragmente)

Aufnahmen T = 218 h (Abb. 4.7d) bis T = 274 h (Abb. 4.7e) weiterentwickelten, beoba

man die Entstehung von neuen Rissen in Korn "c". In diesen Rissen bildeten sich auch

mente wie bei Korn "b".

Durch die Bildung und Entwicklung der Risse in den Körnern wurden diese fragmentier

so die Korngröße der Probe reduziert (Aufnahmen T = 218 h (Abb. 4.7d) bis T = 2

(Abb. 4.7e)).

In Abbildung 4.8 ist die strukturelle Entwicklung des Korns "b" in Sequenzaufnahmen zu

mengefaßt. Dadurch ist eine einfache Verfolgung der Entwicklung der oben genannten M

strukturen möglich. In dieser Abbildung ist deutlich zu sehen, daß die Lösungsrillen fas

krecht zur Richtung der Hauptspannung gebildet wurden. Dadurch entstanden längliche

mente, die nicht parallel zur Hauptspannungsrichtung sonder senkrecht zu dieser orie

sind.
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Abbildung 4.7d: Sequenzübersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Änderungen (vgl. Text).
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Abbildung 4.7e: Sequenzübersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Änderungen (vgl. Text).



63 In-situ Deformationsversuche 
A
b

b
ild

u
n

g
 4

.8
: 

Z
u

sa
m

m
e

n
fa

ss
e

n
d

e
 D

a
rs

te
llu

n
g

 d
e

r 
m

ik
ro

sk
o

p
is

ch
e

n
 A

u
fn

a
h

m
e

n
 d

e
s 

K
o

rn
e

s 
(b

) 
(A

u
ss

ch
n

itt
e

 a
u

s 
A

b
b

. 
7

a
 b

is
 7

e
, 

vg
l. 

T
e

xt
)



64            Kapitel 4 

Probe.

in fast

r her-

r ver-

ukturen

iesem

lfe des

ur-

fnah-

 und

ulares

robe

daß in

tattge-

 Pfeile

dieses
Die Übersichtsaufnahmen in Abbildung 4.5 zeigen den Anfangs- und Endzustand der 

Man sieht deutlich, wie sich die beschriebenen Strukturen (Lösungsrillen und Risse) 

allen Körnern bildeten. Mit der Zeit entwickelten sie sich und traten deutlicher und stärke

vor. Es kann auch beobachtet werden, daß Lösungsrillen unterschiedlicher Körne

schiedene Orientierungen haben.

Da der Verformungsbetrag sehr klein war, konnten außer den zuvor beschriebenen Str

keine großen strukturellen Änderungen in diesem Bereich beobachtet werden. Aus d

Grund wurden die Übersichtsaufnahmen verschiedener Stadien der Deformation mit Hi

Computerprogramms ”path match” (Bons & Jessell 1995)  bearbeitet. Zu diesem Zweck w

den die Aufnahmen digitalisiert und miteinander verglichen. Aus dem Vergleich der Au

men konnte ein Deformationsnetz erstellt werden. Anhand des berechneten

gezeichneten Deformationsgitters (Abb. 4.9) ließ sich feststellen, daß auch intergran

Korngrenzgleiten mit kleinem Scherbetrag eine Rolle bei der Deformation dieser P

gespielt hat. Weiterhin konnte mit Hilfe dieses Computerprogramms festgestellt werden, 

den Bereichen, in denen zwei Körner gegeneinander gedrückt wurden, Auflösung s

funden hat. Diese Bereiche sind in Abbildung 4.9 durch zwei gegeneinander gerichtete

gekennzeichnet. Diese Drucklösungserscheinungen konnten jedoch ohne Hilfe 

Computerprogramms mikroskopisch nicht erkannt werden.

Abbildung 4.9: Schematische Darstellung des Ausschnitts aus Abbildung 4.3 nach Berechnung
des Deformationnetzes. Man erkennt, daß Korngrenzgleiten einen Deformationbeitrag leistet.
Die gestrichelten Linien stellen die Position der Körner zu Beginn des Versuches dar, die durch-
gezogenen Linien entsprechen dem Zustand nach 149 Stunden.
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4.5 Zusammenfassung und Diskussion

Eine kompaktierte, polykristalline NaClO3-Probe wurde in-situ bis zu 3% deformiert. D

(reine) Scherung der Probe wurden bei konstanter Raumtemperatur, in Anwesenhei

NaClO3-gesättigten Lösung und unter verschiedenen, konstanten Auflasten durchgeführ

Ein Bereich der Probe wurde kontinuierlich aufgenommen. Die Übersichtsaufnahme

Abbildung 4.5 zeigen, daß alle Körner der Probe eine strukturelle Änderung der Korn

flächen infolge der Beanspruchung aufweisen. Direkt nach Beginn des Vers

(nach 2 Minuten) bildeten sich Lösungsrillen auf den Kornoberflächen. Diese häuften si

den Flächen der Körner und bildeten linienartige Muster. Die Ausbildung von Lösungs

wurde schon in Experimenten von Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 mit Kaliumal

Monokristallen beobachtet und erklärt. Diese Autoren haben gezeigt, daß ihre Bildun

Entwicklung in direktem Zusammenhang mit der lokalen kompressiven Spannung, d

Korn herrscht, stehen. Bei Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 verliefen die Lösungs

immer ungefähr senkrecht zur lokalen kompressiven Spannung. Die Muster in den Kö

waren unterschiedlich orientiert. Dies deutet nach Morel 2000 und den Brok & Morel 

darauf hin, daß die lokale, maximale Spannung jedes Korns unterschiedlich orientie

(Abb. 4.5 und 4.7). Dies könnte ein wichtiger Paläostress-Indikator sein. Bildete die Ric

der lokalen kompressiven Spannung einen Winkel mit den niedrig indizierten Orientieru

der Körner, so bildeten die Auflösungsrillen eine treppenartige Struktur auf den Korn

flächen (Morel 2000) (Aufnahme T = 24 h (Abb. 4.7a) und T = 64 h (Abb. 4.7b)).

Bei fortlaufender Deformation wanderten die Rillen auf der Oberfläche des Kornes. Dabe

neten sie sich und verbanden sich zu Linien. Die Rillen vertieften sich langsam im Korn

entwickelten sich zu Rissen (ab Aufnahme T = 149 h in Abb. 4.7c bis 4.7e). (Hillig & Ch

1965,  Anderson & Grew 1976, Lajtai & Bielus 1986) führen dies auf zeitabhängige Stres

rosionsprozesse zurück. Bei der weiteren Entwicklung der Risse kam es zur Fragmen

der Körner. So entstanden neue, kleinere Fragmente und gleichzeitig wurde auch eine

Korngrößenreduktion der Probe erreicht. Die neu gebildeten Fragmente waren länglich

nicht parallel zur lokalen, maximalen kompressiven Spannung orientiert sondern sen

dazu. 

Da es sich in diesem Versuch um sehr kleine Verformungsbeträge handelte, wurde m

des Computerprogramms "path match" das Deformationsgitter errechnet und gezeichnet.

zeigte sich, daß in diesem Versuch der Hauptdeformationprozeß Korngrenzgleiten w

wurden keine Strukturen beobachtet, die auf ein schnelles, sprödes Verhalten des M

hinwiesen. Alle Prozesse beziehungsweise die Entwicklung der Strukturen waren zeita

gig.
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4.6 Folgerungen

Aus dem Versuch, der in diesem Kapitel vorgestellt wurde, lassen sich die nachsteh

Folgerungen ziehen:

Obwohl sich NaClO3 bei Raumtemperatur und atmosphärischem Druck elastisch/spröd

hält, ist es gelungen, eine kompaktierte, polykristalline Probe aus diesem Material in s

Anwesenheit einer wässerigen Lösung duktil zu deformieren, allerdings nur bis zu einem

rigen Verformungsbetrag (3%). Dabei entstanden keine sichtbaren duktilen Scherzone

Ergebnisse bieten dennoch wertvolle Informationen über die Prozesse, die bei duktiler 

mation und bei der Entstehung von Kataklasiten herrschen.

Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 haben gezeigt, daß die freie Oberfläche gespan

Kristalle bezüglich Oberflächenperturbationen instabil ist. Die Anwesenheit dieser Per

tionen führt zur einer strukturellen Oberflächenänderung, die eine inhomogene Verteilu

Spannung auf dieser verursacht. Es bilden sich Lösungsrillen, die senkrecht zur lokalen

pressiven Spannung orientiert sind. Diese Beobachtungen wurden bisher nur bei Kalium

dokumentiert. Der hier vorgestellte Versuch zeigt, daß sich auch in Natriumch

Lösungsrillen auf gespannten Kornoberflächen bilden können. 

Weiterhin befanden sich die Monokristalle in den Versuchen von Morel 2000 und den B

Morel 2001 in einer leicht untersättigten Lösung, um die Ausbildung der Lösungsrillen zu be

chleunigen. In dem im Rahmen dieser Arbeit durchgeführten Versuch zeigte sich, daß a

Anwesenheit einer gesättigten Lösung – wie theoretisch vorhergesagt – Lösungrillen a

gebildet werden. Während die oben genannten Autoren in ihren Versuchen Einkristalle ver-

wendeten, wurde in diesem Versuch eine polykristalline Probe benutzt. 

Bisher konnte die Bildung kataklastischer Strukturen aus Lösungsrillen noch nicht in

dokumentiert werden. Morel 2000 bemerkte in seinen Versuchen allerdings, daß sich K

site gebildet hatten. In den in situ Versuchen von den Brok,  Zahid & Passchier (1998) 

zwar die Entstehung von Lösungsrillen dokumentiert, es konnte jedoch kein Zusamme

zwischen der Ausbildung der Lösungsrillen und der Ausbildung der Risse hergestellt w

In der vorliegenden Arbeit konnte aber in situ die Entstehung von Rissen aus Lösung

und die Weiterentwicklung der Risse zu kataklastischen Strukturen beobachtet werden.

Die Bruchfragmente, die durch kataklastische Deformation entstanden sind, zeigten

Längserstreckung, die senkrecht zur Hauptverkürzungsrichtung war. Die Längserstre

war eine Folge der Orientierung der Lösungsrillen und der Risse, die sich aus ihnen g

haben Risse durch die lokale kompressive Spannung bzw. durch die Hau

kürzungsrichtung bestimmt. Voll (1960) interpretierte längliche Subkörner nicht als Br

fragmente, gerade weil sie eine Längserstreckung senkrecht zur maximalen Verkürzun

tung haben. In der vorliegenden Arbeit konnte jedoch gezeigt werden, daß durch katakla

Deformation auch längliche Fragmente senkrecht zur Hauptverkürzungsrichtung ent

können. Die Ausbreitung von Rissen senkrecht zur Verkürzungsrichtung stimmt außerde

der Aussage von Hppert & Egydio-silva (1996) überein, daß in natürlich deformierten Qu

die Ausbreitung von Lösungsflächen senkrecht zur Hauptverkürzungsrichtung möglich is
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Da sich die Lösungsrillen senkrecht zur Hauptverkürzungsrichtung bzw. zur Hauptspa

ausbildeten - was auch in den Versuchen von Morel 2000 und den Brok & Morel 2001

bachtet wurde - besteht potentiell die Möglichkeit, sie als Stressindikatoren zu benutzen

Es zeigte sich, daß intragranulare Mikrorißbildung eine Hauptrolle bei der duktilen Defo

tion dieser Probe spielte. Weiterhin konnte bewiesen werden, daß Korngrenzgleiten als

mationsmechanismus auftreten kann. Es wurden keine Deformationsstrukturen beobac

auf schnelle, zeitunabhängige (superkritische), spröde Deformationsereignisse hinweis

beobachteten Deformationsstrukturen lassen Rückschlüsse auf die Deformationsproze

bei der Deformation der Proben in den Triaxialversuchen geherrscht haben, (insbesond

der Bildung kataklastischer Scherzonen (s. Kap. 3)) zu. Wäre es technisch realisierbar

sen, höhere Verformungsbeträge bei den in situ-Versuchen zu erhalten, so hätten sich in

Fall wahrscheinlich diskrete Scherzonen gebildet, womit auch eine in situ Dokumentatio

Bildung kataklastischer Scherzonen möglich gewesen wäre.

Da sich die Deformationsstrukturen hauptsächlich auf Kornoberflächen und/oder an 

Kontakten entwickelten, stellte sich die Frage, wie sich eine Korngrenze in Anwesenhei

gesättigten Lösung unter Spannung verhält, und welchen Effekt dieses Verhalten auf d

tile Deformation haben kann. Um diese Fragen zu beantworten, wurden in situ-Indenta

versuche (Kap. 5) durchgeführt. 
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Kapitel 5

Indentationsversuche

5.1 Einleitung

Im allgemeinen können bei der Deformation polykristalliner Proben unter niedriggrad
Bedingungen und in Anwesenheit einer wässerigen Lösung in Porenräumen und Mikro
ein oder mehrere Deformationsprozesse eine große Rolle spielen. Diese Prozesse wirke
an Korn-Kontakten, an denen Wasser anwesend ist. Die Rolle dieser Prozesse und d
ihrer Einwirkung hängen von den Materialeigenschaften und den herrschenden Randbed
gen (wie z.B. Temperatur, Manteldruck und Spannung) ab. Inter-, intra- oder auch trans
lare Risse oder Rißsysteme können entstehen und sich während der fortschre
Deformation entwickeln.
Zur Untersuchung dieser Deformationsprozesse wurden in den letzten Jahren viele In
tionsversuche durchgeführt ( Tada & Siever 1986, Gratier 1993, Gratier et al. 1999, den
& Melisa 1999, den Brok & Melisa 2000). In diesen Experimenten wurden meist zwei Ob
aus verschiedenen Materialien (beispielsweise Metall - Salz oder Quarz - Salz) gegen
ander gedrückt. 
Um die Bestimmung des durch Spannung induzierten Prozesses zwischen Objekten g
Materials in Anwesenheit einer flüssigen Phase zu erleichtern, wurde das System auf zw
stalle reduziert (Ostapenko 1975, Hickman & Evans 1991, Martin et al. 1999, Ostapenko
Schutjens & Spiers 1999). Hierbei wurden die Versuche entsprechend des Modells von
penko (1968 ) durchgeführt (s.a. Kapitel 1, Abb. 1.2 und Kapitel 6)
In diesem Kapitel werden nun Indentationsversuche von Natriumchlorat-Kristallen präse
die alle in Anwesenheit einer NaClO3-gesättigten Lösung und bei konstanter Raumtemp
durchgeführt wurden. Ziel war es, die Auswirkung der Spannung auf der Korngrenze z
gegeneinander gestresster NaClO3-Kristalle zu verstehen, und die Entstehung und E
lung von Strukturen zu beobachten.

5.2 Versuchsanordnung

In dieser Versuchsreihe wurde dasselbe Deformationsgerät wie bei den in situ-Deform
versuchen (Kapitel 4) benutzt (Abb. 5.1). Bei dieser Versuchsart wird als Deformations
eine U-förmige, 1.10 ± 0.01 mm dicke V2A-Stahlplatte verwendet, die mit Loctite 350 
Kleber zwischen zwei Objektträger (50 x 50 mm2) geklebt wird. Der Objektträger hat
Dicke von  1.58 ± 0.01 mm (Abb. 5.2).
Die Versuche wurden wie folgt durchgeführt: In das Deformationsgefäß wurden zwei NaC
Kristalle eingebracht. Beide Kristalle wurden aus einem "Mutterkristall" geschnitten. Sie
den zuvor mit Hilfe von Schleifpapier (Korngröße 800 und 1200) und Ethylacetat, da
Schmiermittel diente, auf eine Dicke von 0.9 ± 0.2 mm abgeschliffen und anschließend
tpoliert. Der obere Kristall (Indenter), auf dem ein Stempel ruhte, hatte eine Breite von
mm und eine Länge von 2 - 4 mm. In allen Versuchen wurde den Proben eine NaClO3
tigte Lösung zugesetzt. Um Konvektions- und Gravitationseffekte in der umgebenden, 
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tigten Lösung zu verhindern (Wang & Hu 1996), wie sie in den Versuchen IndSC1, 3, 4 
beobachten waren, wurden beim Versuch IndSC6 lose NaClO3-Körner zugegeben. Es
sich, daß Konvektionseffekte keinen Einfluß auf die Strukturen hatten, die sich in den Ko
bereichen bildeten.
Die obere Öffnung der Deformationskammer wurde mit Silikonfett abgedichtet, um ein
dampfen der Lösung zu vermeiden. Bei allen Versuchen wurde die Temperatur konstant
± 0.5°C gehalten. Das Deformationsgefäß wurde an einem Mikroskop befestigt und a
Stempel wurde ein Gewicht gelegt. Es wurden hier dieselben Aufnahme- und Auswer
techniken verwendet, wie sie bei den Versuchen in Kapitel 4 besprochen wurden.
Da NaClO3 unter den Versuchsbedingungen nur elastisch reagiert, waren die zu erwa
Wegänderungen durch elastische Verformung in dieser Versuchsreihe sehr klein (~ 3 µm
Untersuchungen von den Brok, Zahid & Passchier (1999) haben gezeigt, daß sich NaC
einer Kompaktion  ähnlich wie Kochsalz (NaCl) verhält und daß die Kompaktion von NaC
Aggregaten bei Raumtemperatur und atmosphärischem Druck in Anwesenheit einer 
tigten Lösung hauptsächlich durch Drucklösung vonstatten geht. Weiterhin zeigten G
(1993) und Martin, Röller & Stöckhert (1999) daß die Drucklösungsprozesse in NaCl b
Indentation mit einem kleinen Stempel sehr langsam von statten gehen. Die Indentatio
eine Geschwindigkeit von bis 5 µm/Tag. Deshalb wurde die Wegänderung mit Hilfe des 
puterprogramms NIH-image (National Institutes of Health, USA) durch eine digitale Bildb
beitung aufbereitet. Auf diese Weise konnten Wegänderungen bis zu 2 µm bestimmt w
Mit dieser Methode wurde für alle Versuche die vertikale axiale Bewegung des Stempels
chnet. Die Bewegung wurde relativ zu einem fixen Punkt im unteren Kristall berechnet.

Abbildung 5.1: Deformationsgefäß mit Horizon-
talmikroskop
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5.3 Ergebnisse

5.3.1 Mechanische Daten

Während der Versuche fand an zwei Stellen Drucklösung statt: (i) oben, zwischen Metal
pel und Indenterkristall (Wegänderung ∆b) und (ii) unten, am Kontakt der beiden Kristal
(Wegänderung ∆a). Die Wegänderung zwischen dem Metallstempel und dem unteren Kr
entspricht der Bewegung des Metallstempels (∆l). ∆l und ∆b konnten gemessen werden; ∆a
wurde mit Hilfe der Beziehung ∆a = ∆l - ∆b berechnet. In Abbildung 5.3 sind dies
Wegänderungen schematisch dargestellt. 

Abbildung 5.2: Schematische Darstellung des Horizontalmikroskops mit angebauten Deformationsgefä
(a) Vorderansicht des Gefäßes, (b) Seitenansicht des Gefäßes (nicht Maßstabsgetreu).

Abbildung 5.3: Schematische Skizze der Gesamt Bewegung des Metallstempels (∆l), der Relativbewegung zwi-
schen  Metallstempel und  Indenterkristall (∆b) und der Relativbewegung zwischen Indenterkristall und untere
Kristall. Die Messungen wurden bezüglich Referenzpunkten, die sich in den Kristallen befanden, durchg
(nicht maßstabsgetreu).
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Es wurden fünf Versuche durchgeführt. Die Versuche unterschien sich durch die Aufla
das Maß der Indenterkristalle (s. Tabelle 5.1). Die unteren Kristalle hatten in allen Vers
fast die gleichen Abmessungen: eine Breite von 5.5 ± 0.3 mm, eine Höhe von 2.5 ± 0
und eine Dicke von 1.0 ± 0.1 mm.
Da in Versuch IndSC1 bei 10.5 MPa nur der Kontaktbereich zwischen den beiden Kristal
genommen werden konnte, konnte die Gesamtbewegung des Metallstempels nicht be
werden. In diesem Versuch wurde nur die Relativbewegung zwischen Indenter und un
Kristall (∆a) durch die Aufzeichnungen bestimmt. In Versuch IndSC3, der bei 8 MPa d
geführt wurde, ließ sich keine Wegänderung festgestellt (∆l < 2 µm). Bei den Versuchen
IndSC4 und IndSC5, die bei 14.5 MPa bzw. 14.6 MPa durchgeführt wurden, konnte wied
nur die Relativbewegung zwischen Indenterkristall und dem unteren Kristall (∆a) berechnet
werden. Durch die Sequenzübersichtsaufnahmen des Versuchs IndSC6, in dem die K
unter einer Spannung von 16.4 MPa standen, war es möglich ∆l, ∆b und ∆a zu bestimmen. In
Abbildung 5.4 sind die Relativbewegungen in Versuch IndSC6 graphisch dargestellt.

Tabelle 5.1: Tabellarische Darstellung der durchgeführten Versuche: 

Versuch Indenter-
höhe  

[mm] ± 
0.01 mm

Indenter-
breite 

[mm] ± 
0.01 mm

Indenter-
dicke 

[mm] ± 
0.01 mm

Span-
nung 

[MPa] ±  
0.3 MPa

∆b [µm]  
± 2 µm

∆a [µm]  
± 2 µm

∆l [µm]  
± 2 µm

Versuchs-
dauer [h]

IndSC1 4.00 2.20 0.97 10.5 ? 38 ? 89

IndSC3 3.33 1.62 0.94 8.0 <2 <2 <2 70

IndSC4 2.09 1.28 1.00 14.5 ? 13 ? 118

IndSC5 3.00 1.12 0.91 14.6 ? 13 ? 69

IndSC6 2.50 1.25 0.98 16.4 83 40 123 618
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Abbildung 5.4: Graphische Darstellung des Versuchsablaufs von IndSC6. Gegen die Zeit sind
die Spannung und die Wegänderungen in vertikaler Richtung des Stempels, des Stempel/Inden-
terkontakts und der Indenter/unterer Kristall-Grenze dargestellt. Gemessen wurde ∆l und ∆b,
während ∆a aus der Differenz (∆l-∆b) berechnet wurde. Man sieht, daß ∆b größer als ∆a ist,
was bedeutet, daß der größte Teil der Wegänderung am Stempel/Indenterkontakt lokalisiert
ist.
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5.3.2 Mikroskopische Beobachtungen

Durch den Aufbau dieser Versuche konnten während ihrer Durchführung  zwei Hauptbe
festgestellt werden, in denen strukturelle Änderungen zu beobachten waren: (i) oben, a
allstempel/Indenter-Kontakt, also am Kontakt zwischen Metall und Natriumchlorat und
unten, an dem Kontakt zwischen dem Indenterkristall und dem unteren Kristall, also zwi
zwei Natriumchlorat-Kristallen.
Da das Augenmerk auf dem Verhalten der Korngrenze zweier, gegeneinander gestress
stalle lag, wurde das Mikroskop bei allen Versuchen auf den Korn-Kontaktbereich fokus
Von diesem Bereich wurden kontinuierlich (1 Bild pro Stunde) Bilder aufgenommen. Ü
sichtsaufnahmen des gesamten Indenterkristalls bzw. des Metallstempel/Indenterkrista
taktes wurden in unregelmäßigen Zeitabständen gemacht.
In keinem der Versuche wurde die Bruchfestigkeitsgrenze von Natriumchlorat übersch
Lokale, spröde Reaktionen der Kristalle wurde jedoch beobachtet. Dies konnte aber a
Unregelmäßigkeiten der Kristalloberflächen zurückgeführt werden. Beim Auflegen
Gewichtes konnten keine durchgreifenden, schnellen strukturellen Änderungen beob
werden. Solche Strukturen hätten beispielsweise durch abrupte Spannungserhöhun
Schock verursacht werden können.
Da die Ergebnisse der durchgeführten Versuche stark unterschiedlich sind, werden die
zeln vorgestellt und besprochen. Zusammenfassend, konnten folgende Phänomene be
werden: (i) Die Deformation konzentrierte sich auf die Korngrenzen, (ii) Kataklasstrukt
bildeten sich, (iii) zwei Arten von Rißbildung konnten unterschieden werden: die sub
schen, zeitabhängigen Risse und die superkritischen, zeitunabhängigen Risse und  (iv
mentbildung fand statt.

5.3.2.1 Versuch IndSC1
Erst nach 25 Stunden wurden in Versuch IndSC1 die ersten mikroskopischen Änderung
Korn-Kontakt beobachtet. Auf der rechten Seite des Indenters entstand ein Riß (Aufnahm
25 h in Abb. 5.5). Unmittelbar nach dessen Entstehung bildeten sich Lösungsrillen in d
entstandenen Bruchfragment. In Abbildung 5.6 ist eine zusammenfassende Darstellung
strukturelle Entwicklung der unteren Seite des Fragmentes zu sehen. Die Lösungsrillen
ten sich in diesem Fragment senkrecht zur maximalen kompressiven Spannung, genau 
den Brok & Morel (2001) beobachtet und in Kapitel 4 beschrieben. Im Verlauf des Vers
wurden diese Rillen immer ausgeprägter. Sie verliefen ungefähr parallel zu {100}
bewegten sich während des Versuchs im Fragment des Indenterkristalls (Abb. 5.6). Dur
Ausbreitung bildeten sich immer mehr kleine Bruchfragmente, was zu einer langsamen,
lastischen Deformation des Kontaktbereiches führte (ab Aufnahme T = 54 h in Abb. 5.6)
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Abbildung 5.5: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC1: Die Versuchsdurchführung fand bei Raumt
peratur und unter einer errechneten, vertikalen kompressiven Spannung von 10.5 ± 0.2 MPa statt. D
markierten Ausschnitte sind in Abb. 5.5 vergrößert zu sehen.
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Am Ende des Versuchs wurden die Kristalle voneinander getrennt und die Struktur der K
tfläche von Indenter und untererem Kristall am unteren Kristall unter dem Mikroskop stu
Die Form dieser Kontaktfläche war nicht mehr eben, sondern wellig (Abb. 5.7). Ein Läng
fil dieser Kontaktfläche verdeutlicht die Form dieser Struktur, die aus zwei Aufwölbu
besteht, die durch Vertiefungen begrenzt sind (Abb. 5.7c). Die Aufwölbungen sind höh
die ursprüngliche Kontaktfläche, was den Schluß zuläßt, daß sie durch Korngrenzmig
von der Kontaktfläche nach oben entstanden sind. Auch in IndSC3 wurde eine ähnlich
ktur beobachtet (s. Abb. 5.8). Die Vertiefungen müssen dagegen durch Auflösungspr
verursacht worden sein. Wie in Abbildung 5.7 zu sehen, sind alle Vertiefungen durch 
Kanal mit dem Außenbereich des Kontaktes verbunden. In der Seitenansicht ist zu seh
die Kanäle sich dort gebildet haben, wo Risse leicht durch Erhöhung der Spannung en
können.
Die beobachteten Strukturen in diesem Versuch können, wie folgt, zusammengefaßt we
1. Bildung von sich bewegenden Lösungsrillen senkrecht zur Spannungsrichtung
2. langsame Entwicklung kataklastischer Strukturen
3. Verschwinden der Lösungsrillen bei Entlastung und teilweises Verheilen der kataklast
Strukturen
4. Unregelmäßige Strukturierung der Kristall-Kontaktfläche bestehend aus (i) unregelmä
Lösungskanälen, (ii) Einkerbungen, die Ansätze für Risse sind, (iii) Aufwölbungen, die
Korngrenzmigration hinweisen.
Auf den Aufwölbungen waren auch Kataklasstrukturen zu sehen. Diese Unregelmäßig
erhöhten die effektive Diffusivität dieser Korngrenze.

Abbildung 5.6



77 Indentationsversuche 

es
-
 V-

ich Lö-
nahme
ertie-

. In die-
t mehr
Abbildung 5.7: Übersichtsaufnahme des Versuches IndSC1 nach dem Ende des Experiments: a)
In situ-Seitenansicht b) Ex situ-Aufsicht des Korn-Kornkontaktes des unteren Kristalls c) schematisiert
Profil AB aus b der Kristalloberflächen; die stufenartigen Aufwölbungen müßten durch Korngrenzmigra
tion vom unteren in den oberen Kristall entstanden sein. Die Nummern 1, 2 und 3 in 5.6a und 5.6b sind
förmige Einkerbungen.

Abbildung 5.6: Zusammenfassende Darstellung der Ausschnitte in Abb. 5.5. Nach 25 Stunden bildeten s
sungsrillen. Mit der Zeit und unter Spannung wanderten Sie nach unten (vgl. Aufnahme T = 25 h und Auf
T = 44 h). Am unteren Eck des Indenterkristalls bildeten sich mehrere Lösungsrillen,die sich mit der Zeit v
ften. Sie verursachten eine kataklastische Deformation. Diese ist in Aufnahme T = 60 h deutlich zu sehen
ser Aufnahme löste sich das Korn, das sich in dem Indenterkristall gebildet hatte. Das Korn stand nich
unter Spannung und die Lösungsrillen verschwanden (vgl. Aufnahme T = 89 h).
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5.3.2.2 Versuch IndSC3
In Versuch IndSC3 (Abb. 5.8) hatte der untere Kristall schon vor Versuchsbeginn einen R
Bild ”R1”). Dies hatte aber offensichtlich keinen Einfluß auf den weiteren Versuchsver
denn erst nach 7 Stunden wurden die ersten Deformationstrukturen in dem unteren K
sichtbar. Es bildete sich ein muschelartiger Riß (im Bild ”R2”) direkt unterhalb des In
terkristalls. Wie in Aufnahme T = 8 h zu sehen, begann dieser Riß direkt nach seiner B
zu heilen. Dies ist besser in der Filmaufnahme des Versuches zu sehen (s. Film IndS
Anhang). Nach vier Stunden waren nur noch Flüssigkeitseinschlüsse übrig. Währen
Heilung des Risses entwickelten sich im Indenterkristall mehrere Strukturen (ein gerade
neue Bruchfragmente und Lösungsrillen; ab Aufnahme T = 8 h in Abb. 5.8). Die Lösungs
entstanden zuerst auf der Oberfläche aller Bruchfragmente. Mit der Zeit häuften sich
Rillen im Indenterkristall und wurden ausgeprägter. Sie orientierten sich immer senkrec
lokalen kompressiven Spannung. Bei und nach ihrer Entstehung wurden die Bruchfrag
immer kleiner. Dies konnte während des Versuches durch die Korngrenzenwanderung
Fragmente dokumentiert werden. Eine genaue Beobachtung des Fragments ”A” zeigt, d
einem runden Fragment (Aufnahme T = 8 h) durch Auflösung ein kantiges Korn ge
wurde, dessen Oberflächen kristallographisch orientiert waren (Aufnahme T = 68 h). 
Entwicklung könnte die Entstehung der Aufwölbungen in der Kontaktfläche der Kristal
Versuch IndSC1 erklären.

Abbildung 5.8: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC3: Die Versuchsdurchführung fand bei Raumtem
und unter 8.0 ± 0.2 MPa statt. Zu sehen ist eine zeitabhängige Fragmentbildung. Die Fragmente lösen s
und nehmen eine eckige Form an (s. beispielsweise Korn "A") (Erklärung im Text).
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Abbildung 5.8
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5.3.2.3 Versuch IndSC4
bei Versuch IndSC4 (Abb. 5.9) wurde, wie auch bei den anderen Versuchen, erst auf die
fläche beider Kristalle fokussiert. Nach 46 Stunden konnten immer noch keine Veränder
an den Oberflächen beobachtet werden. Beim Einstellen der Fokussierungsebene (s. S
Abb. 5.9) konnten aber Abweichungen der ursprünglich planparallelen Ebenen am dem
Kontakt festgestellt werden. Wie in Aufnahme T = 46 h (innen, rechten Spalte der Abb. 5
sehen ist, hat sich der Kontakt von einer geraden zu einer unregelmäßigen Form ver
Auch nach 118 Stunden hatte sich die Struktur des Kontaktes an der Oberfläche (auße
verändert. Sie blieb während des gesamten Versuchablaufs gerade und unverändert. D
konnte man intern beobachten, daß die Unregelmäßigkeiten in Bewegung waren (s.
aufnahme IndSC4 in Anhang). Die Wellung wurde deutlicher. An der rechten Seite des 
ters (s. Pfeil im Aufnahme T = 118 h) wurde die Entwicklung eines Risses beobachtet. 
Riß hatte sich aus dem Scheitel einer Welle nach oben entwickelt. Er war ständig in Bew
wie im Film deutlich zu sehen ist (s. Film IndSC4 im Anhang).
In diesem Versuch fand eine strukturelle Änderung der Kontaktflächen beider Kristalle
Diese konnte aber nur im inneren Bereich dieses Kontaktes festgestellt werden. Die pla
lele Fläche wurde wellig und bewegte sich ständig. Die Wellenlänge wurde im Laufe de
und unter Spannung größer. Am Scheitel einer Welle bildete sich ein Riß, der während
Entwicklung ebenfalls ständig in Bewegung war.  

Abbildung 5.9: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC4: Die Versuchsdurchführung fand bei Raumtem
und unter 14.5 ± 0.3 MPa statt.
Linke Spalte: Aufnahme des äußeren Bereiches. rechte Spalte: Aufnahme des inneren Bereiches. Recht
schematische Darstellung der optischen Einstellung bei der sequenziellen Aufnahme des Versuches. D
dung des Risses in Aufnahme T = 118 (innen) kann  in der Filmaufnahme IndSC4 besser beobachtet we
Anhang).
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Abbildung 5.9



82            Kapitel 5 

Kristall
nvek-

-gesät-
elöste
istalls.
, was
aß der
 nur

e des
erlauf
lmäßig
, sehr

 ihren
ite des
sung-
 39 h).
t man,
hang)
 Frag-
5.3.2.4 Versuch IndSC5
Eine Stunde nach Versuchsbeginn schien es, daß der Indenterkristall in den unteren 
einzudringen begann. Tatsächlich aber wuchs der untere Kristall, in Folge der durch Ko
tions- und Gravitationsprozesse induzierten Ausfällung, aus der umgebenden NaClO3
tigten Lösung nach oben. Im oberen Bereich der Zelle fand Auflösung statt. Das aufg
Material sank gravitativ nach unten und präzipitierte auf der Oberfläche des unteren Kr
Im weiteren Verlauf des Versuches fand am unteren Kristall fortlaufend Ausfällung statt
sich im Weiterwachsen des Kristalls nach oben zeigte. Dadurch entstand der Eindruck, d
Indenterkristall in den unteren Kristall eindrang. Die tatsächliche Indentation betrug
13 µm.
Nach 5 Stunden (Pfeil in Aufnahme T = 5 h in Abb. 5.10) bildeten sich auf der Fläch
unteren Kristalls Lösungsrillen unterhalb des Indenters aus. Diese Rillen wanderten im V
des Versuches auf der Fläche in Richtung des Bereiches, in dem die Korngrenze unrege
war (s.  ab Aufnahme T = 1 h). In diesem unregelmäßigen Bereich bildeten sich neue
kleine V-förmige Einkerbungen aus. Hätten sie sich weiter entwickeln können, wären an
Spitzen Risse in Abhängigkeit von der Zeit gebildet worden. Auf der rechten oberen Se
Indenters (Pfeil in Aufnahme T = 38.5 h) bildeten sich Lösungsrillen. Aus einer dieser Lö
srillen entstand senkrecht zur Spannungsrichtung abrupt ein großer Riß (Aufnahme T =
Dieser Riß begann direkt nach seinem Auftreten zu heilen. In Aufnahme T = 39 h sieh
wie sich ein neues, großes Fragment B im Indenter gebildet hat. In Film IndSC5 (s. An
kann man deutlicher als auf den in Abbildung 5.10 gezeigten Bildern erkennen, wie sich
ment B während des Versuchsverlaufs verkleinert.
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Abbildung 5.10: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC5: Die Versuchsdurchführung fand bei Raum
peratur und bei einer Spannung von 14.6 ± 0.3 MPa statt.
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In der Sequenz-Übersichtsaufnahme (Abb. 5.11) ist der Gravitations- und Konvektions
auf den Versuchsaufbau zu sehen. Während die geometrische Form im unteren Bere
Indenters erhalten blieb, wurde der Indenter im oberen Bereich infolge von Auflösung - d
die Lösung, durch Gravitation und Konvektion untersättigt war - schmäler. Weil der Ind
im oberen Bereich aber nun schmäler wurde, verringerte sich somit auch die Kontak
zum Stempel. Die Folge war eine Spannungserhöhung im oberen Bereich des Ind
während die Spannung im unteren Teil ungefähr gleich blieb, wobei es an den Seitenw
des Indenters zur Ausfällung von Material als Folge der Übersättigung der Lösung kam
Sättigungsunterschiede waren gravitationsbedingt (Wang & Hu 1996) und verursa
dadurch Konvektion. Im oberen Bereich erhöhte sich die Spannung auf die Probe solan
die Festigkeitsgrenze des Kristalls überschritten wurde (kritische Spannung). Es bilde
parallel zur Spannungsrichtung ein Riß, was schließlich zum Bruch des Indenters 
(Aufnahme T = 54 h in Abb. 5.10).
Zusammenfassend läßt sich feststellen, daß es auch in diesem Versuch zur Ausbildu
Lösungsrillen kam, die immer senkrecht zur Spannungsrichtung orientiert waren. Ausg
von diesen Rillen entstand im Indenter ein zeitunabhängiger, spröder Riß, der den In
allerdings nicht vollständig durchlief. Dieser Riß heilte unter Spannung im Laufe der
wieder aus. Im Kontaktbereich beider Kristalle entstanden dagegen in Abhängigkeit vo
Zeit Fragmente, die sich im Laufe des Versuchs, ebenfalls in Abhängigkeit von der Zeit, w
ver-kleinerten.
Um die in diesem Versuch beobachteten Auflösungerscheinungen infolge von Gravita
und Konvektionsprozessen zu vermeiden, wurden in Versuch IndSC6 der umgebenden 
lose NaClO3-Körner zugesetzt. Durch Zugabe dieser Körner sollten die oben genannten
wünschten Prozesse verhindert werden. 

Abbildung 5.11: Sequenzielle Übersichtsaufnahme des Versuches IndSC5: Erkennbar sind gravitative un
vektive Effekte in der Lösung auf den Indenter und den unteren Kristall. Durch den Gravitationseffekt au
Lösung kommt es im oberen Bereich der Kammer zu Untersättigung, was zur Auflösung des oberen Ber
des Indenters führt.
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5.3.2.5 Versuch IndSC6
Wie bereits erwähnt, wurden die Versuche IndSC1 bis 5 in Anwesenheit einer NaClO3-L
durchgeführt, in der Konvektion auftreten konnte. In Versuch IndSC6 wurden deshalb
NaClO3-Körner zugefügt. Diese Körner verhinderten alle Konvektionsprozesse in der 
tigten Lösung. An den Körnern konnten keine Lösungs- und/oder Fällungsstrukturen b
chtet werden. Ihre Form blieb im Verlauf des Versuchs unverändert.
In Versuch IndSC6 wurde die Spannung zu Beginn innerhalb von 120 Stunden in vier Sc
erhöht: von 8.8 ± 0.2 MPa, auf 10.4 ± 0.2 MPa, dann auf 14.2 ± 0.3 MPa und schließli
16.4  ± 0.3 MPa (graphische Darstellung in Abb. 5.4). Nach 52 Stunden unter 16.4 MPa 
die Probe für etwa 235 Stunden entlastet. Ziel war es, zu überprüfen, ob es in dieser 
Heilungsprozessen kommen würde und ob die gebildeten Strukturen verschwinden w
wie zum Teil in Versuch IndSC1 zu beobachten war. Danach wurde die Spannung w
erhöht, nun aber nicht schrittweise, sondern direkt auf 16.4 ± 0.3 MPa. Nach 31 Stunden
die Probe erneut entlastet, in diesem Fall für 71 Stunden. Anschließend wurde die Sp
bis zum Ende des Versuches wieder auf 16.4 MPa gebracht. Dieses Be- und Entlasten 
stalle wurde immer zum selben Zweck durchgeführt, nämlich um eventuelle auftre
Heilungsprozesse beobachten zu können.
Nach einer Stunde unter einer Spannung von 8.8 MPa konnten die ersten mikrostrukt
Änderungen an der Oberfläche des unteren Kristalls festgestellt werden (Pfeil in Aufn
T = 1 h in Abb. 5.12a). Es handelte sich hierbei um unregelmäßig verteilte und orien
Lösungsrillen, die sich unterhalb des Indenters entwickelten. Nach zwei Stunden konn
Entstehung eines Risses im unteren Kristall beobachtet werden (Pfeile in Aufnahme T 
Es handelt sich hierbei um einen Riß, der zur Bildung eines neuen großen Fragme
unteren Kristall führte. Das Fragment war genauso breit wie der Indenterkristall und lag 
unter diesem. Dieser Riß wurde im Versuchsverlauf nicht geheilt. Er behielt, während da
stall unter Spannung stand, seine wellige Anfangsform bei (vgl. Aufnahmen von T = 60 h
= 168 h der Abb. 12a und 12b). Der Riß stellte die Korngrenze zwischen dem neuen Fra
und dem umgebenden Kristall dar. Es entwickelten sich Lösungsrillen auf diesem neuen
ment, die im Laufe der Zeit ausgeprägter und deutlicher wurden. Aus diesen Lösungsrill
deten sich (wie bei Aufnahme T = 30 h in Abb. 5.12a) Mikrorisse, die ihrerseits 
Fragmente am Korn-Kontaktbereich bildeten. Wie in den folgenden Aufnahmen 
Aufnahme T = 168 h in Abb. 5.12b) zu sehen, entwickelten sich die Lösungsrillen und M
risse senkrecht und parallel zur Spannungsrichtung und verblieben in dieser Orienti
Nachdem die Kristalle zum ersten Mal entlastet wurden, blieben die Mikrorisse un
kleinen Fragmente am Korn-Korn-Kontakt erhalten. Nur die Oberflächenstrukturen (Lös
rillen) verschwanden schnell, wie in Aufnahme T = 237 h  der Abb. 5.12b zu sehe
Während dieser Entlastungsphase sah man, daß sich die Form der Grenze zwisch
großen Fragment und dem unteren Kristall veränderte, während sie unter Spannung ho
blieb. Die wellige Struktur dieser Grenze ging zu einer kleineren, viereckigen Form übe
Aufnahme T = 403 h der Abb. 12b). Im weiteren Verlauf des Versuches blieb diese Form
stant. Auffallend ist das Fehlen von Flüssigkeitseinschlüssen.

Abbildung 5.12a: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC6 Teil 1: Die Versuchsdurchführung fand be
temperatur statt. (Abbildungen 5.12a, b und c stellen ein sequenzielle Aufnahme des Versuchs dar. Jewei
Oben ist  der Versuchsverlauf graphisch dargestellt (Spannung gegen Zeit)).
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Abbildung 5.12b: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC6 Teil 2
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Abbildung 5.12c: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC6 Teil 3. Die markierten Ausschnitte sind in 
5.13 vergrößert zu sehen.



90            Kapitel 5 

ösung-
pan-
ssiven

aus den
rnet-
me T
 eines
rasch.
ährend
h die

nd der
verfolgt
eine
h ganz
erun-

es bei
ßspur)
itsein-
 = 619
aufnah-
rkennt

nt-
e
e-
Beim erneuten Einwirken der Spannung (16.4 MPa) auf die Probe entstanden neue L
srillen. Aufnahme T = 403 h zeigt die Rillen, die unmittelbar nach der Einwirkung der S
nung schon vorhanden waren. Die Lösungsrillen standen senkrecht zur lokalen kompre
Spannung und subparallel zueinander. Es war zu erkennen, wie sich manche Risse 
Lösungsrillen entwickelten (s. Pfeile in den Aufnahmen T = 403 h bis T = 476 h). Die Ve
zung der Rillen verursachte die Bildung von Bruchstücken. Unmittelbar nach der Aufnah
= 476 h wurde die Probe entlastet. In Aufnahme T = 476 h + 2 min sieht man die Bildung
Entlastungsrisses (Pfeil in Aufnahme T = 476 + 2´ h, Abb. 5.12b). Dieser Riß heilte sehr 
Zwei Stunden nach seiner Entstehung waren nur noch Flüssigkeitseinschlüsse übrig. W
der Zeit, in der die Kristalle nicht unter Spannung standen, blieben im Kontaktbereic
Fragmente und Risse erhalten.
Ab T = 503 h wurde die Probe wieder unter Spannung gebracht (16.4 MPa). Währe
Belastungszeit konnte links unterhalb des Indenters die Entstehung neuer Fragmente 
werden (Pfeil in Aufnahme T = 503 h bis T = 618 h in Abb. 5.12c). Abbildung 5.13 ist 
zusammenfassende Darstellung der Entwicklung eines Fragmentes. Hierbei zeigt sic
deutlich, daß die Mikrorißausbreitung und das Umbiegen in kristallographische Orienti
gen folgen.

Die Aufnahme T = 618 h + 1 min der Abbildung 5.12c zeigt die Entstehung eines Riss
Wiederentlastung. Dieser neue Riß verläuft parallel zu einem alten (Flüssigkeitseinschlu
verläuft. Nach einer Stunde war der Riss verheit und es blieben erneut nur Flüssigke
schlüsse übrig, die die Anwesenheit dieses Risses dokumentierten (Pfeil in Aufnahme T
h). 24 Stunden später wurden eine Übersichtsaufnahme des Versuches und zwei Detail
men des Korn-Kontaktbereiches gemacht. Diese sind in Abbildung 5.14 zu sehen. Man e
die neu entstandenen Fragmente. 

Abbildung 5.13: Ausschnitt aus den Sequenzaufnahmen der Abbildung 5.12c: die Ausbildung, Weitere
wicklung und Rotation eines Risses entlang kristallographischer Orientierungen, wodurch ein neu
Fragment (A) entsteht. In Aufnahme T = 618 h erkennt man unterhalb der beiden Fragmente die Entst
hung zweier Risse und ihre vertikale Ausbreitung.
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Abbildung 5.14: Mikroskopische Aufnahmen des Versuches IndSC6 im Endzustand (t = 642 h). a) Übers
aufnahme. b) Vergrößerung des Indenter/Kornkontaktes. c) Detailaufnahme von Fragmenten im Konta
reich (beachte: Die Korngrenzen der Fragmente sind kristallographisch orientiert).
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Die Aufnahmen in Abbildung 5.15 zeigen den unteren Bereich derselben Fragmente, 
Abbildung 5.13 zu sehen sind. Aufnahme (a) in Abbildung 5.15 zeigt die Fragmente 
Spannung. Aufnahme (b) zeigt denselben Ausschnitt 24 Stunden nach der Entlastun
erkennt, wie sich zwei Risse (1 und 2 in Aufnahme a) in dem unteren Kristall bei Bela
vertiefen. Nach der Entlastung erkennt man in Aufnahme b, daß sich die Risse fast volls
zurückgebildet haben. Riß 2 ist ganz verschwunden und Riß 1 ist nur noch anhand ein
von Flüssigkeitseinschlüssen zu erkennen. 

In Abbildung 5.16 sind Sequenzaufnahmen des oberen Bereichs des Indenterkristalls zu
Diese Seite des Indenters, die sich im Kontakt zum Metallstempel befand, änderte sich
turell schnell im Vergleich zur unteren Seite. Die obere Kante des Indenterkristalls wa
Anfang des Versuches nicht gerade. Dies führte dazu, daß der Kontakt zwischen dem 
stempel und dem Kristall klein war. Die Spannung war somit in diesem Kontaktbereich h
Die obere Seite des Indenters wurde kataklastisch deformiert. In Aufnahme T = 116
Abbildung 5.16 sieht man die Bildung eines Risses, der im weiteren Verlauf des Ver
heilte. Es blieben nur Flüssigkeitseinschlüsse, die auf die Anwesenheit dieses Risses 
teten. 

Abbildung 5.15: Mikroskopische Detail-Aufnahme des Korn-Korn-
kontaktbereiches in Versuch IndSC6: (a) zwei Mikrorisse (1 und 2)
die, als die Probe unter Spannung stand, anwesend waren. Diese Ris-
se waren aber 24 Stunden nach der Entlastung der Probe (b) fast ganz
verschwunden. Bei Riß 1 ist eine Spur von Flüssigkeitseinschlüssen
übrig geblieben. Von Riß 2 ist nichts mehr zu sehen.
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Abbildung 5.16: Sequenzübersichtsaufnahme des Kontaktbereiches zwischen dem Metallstempel und
Indenterkristall. Am Anfang des Versuches war die obere Kante des Indenterkristalls uneben. Der Kon
zwischen Metallstempel und Kristall war klein, Wodurch dieser Bereich unter höheren Spannungen st
als der Abb. 5.4 angegeben. Die obere Seite des Indenterkristalls wurde kataklastisch deformiert. Es 
stand dabei auch ein spröder Riß, der allerdings im Verlauf des Versuches geheilt wurde. Es blieben
Flüssigkeitseinschlüsse übrig.
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5. 4 Zusammenfassung und Diskussion

Bei den Indentationsversuchen konzentrierte sich die Deformation auf den Kontaktb
zwischen Metallstempel und Indenterkristall bzw. auf den Kontakt zwischen Indenterkr
und unterem Kristall. In diesen Kontaktbereichen entstanden kataklastische Strukturen
Rißbildung. Die Rißbildung vollzog sich auf zwei Arten: (i) Ausbildung zeitunabhäng
Risse und (ii) Bildung zeitabhängiger, langsam gebildeter Risse. Parallel zur Hauptspan
srichtung konnten keine langen, vertikalen Risse beobachtet werden. Vielmehr zeigt
Risse einen bogigen Verlauf, wodurch Fragmente abgespalten wurden. Die langsam geb
Risse entwickelten sich auf den Kontaktflächen aus den Lösungsrillen. In der Regel wa
Lösungsrillen senkrecht zur Hauptspannung orientiert, wurden aber auch parallel zu 
ausgebildet. Unter Spannung schienen sich die Lösungsrillen zu vertiefen und zu 
weiterzubilden, während sie bei Entlastung verschwanden. Die Lösungsrillen und Risse
die Grenzen der Fragmente - waren beweglich. Die zuerst entstandenen rundlichen Fra
schienen sich im Laufe der Zeit zu idiomorphen, eckigen Formen weiterzuentwickeln.  
In allen Versuchen waren die Flächen der Kristalle am Kontaktbereich im Anfangszu
nicht exakt eben. Diese Unebenheit hatte eine inhomogene Verteilung der kompressiven
nung entlang des Kontaktes zur Folge. Dies verursachte nicht die Entwicklung einer we
Struktur des Kontaktbereiches (wie in Versuch IndSC4) sondern die Entstehung von 
nungskonzentrationen und dadurch von Lösungsrillen auf den Flächen unter niedriger
maler Spannung. Das sind die Flächen, die parallel zur gesamten kompressiven Spann
Kristalle orientiert sind, direkt ober- und/oder unterhalb dieser Bereiche. 
Die morphologische Oberflächeninstabilität der gespannten Kristalle wird durch die elas
Verformungsenergie verursacht (Barvosa-Carter et al. 1998, Morel 2000, den Brok & M
2001). Entstehen diese Rillen und bleiben die Kristalle unter (konstanter) Spannung, en
eln sie sich zeitabhängig zu Mikrorissen. Diese Prozesse sind als "stress corrosion microcra-
king" (SCM) bekannt (Hillig & Charles 1965, Anderson & Grew 1976). Die Verbreitung 
Risse ist das Ergebnis einer spannungabhängigen Korrosionsreaktion an ihrer Spitze
Korrosionsreaktion ist ihrerseits abhängig von der Oberflächenenergie und der lokalen
nung (Hillig & Charles 1965, Barvosa-Carter et al. 1998). Die Mikrorisse verbreiten 
immer entlang einer günstigen kristallographischen Orientierung, bis sie einen anderen 
riß (senkrecht) treffen und sich vernetzen oder umbiegen (Abb. 5.16a). Bei einer Entla
bleiben die Mikrorißspitzen nur erhalten, wenn das Gleichgewicht zwischen der lokalen 
nung und der Oberflächenenergie günstig ist (Heidug 1991, Heidug & Leroy 1994, Ya
Srolovitz 1994). Ist diese Bedingung nicht erfüllt, so bilden sich diese Mikrorißspitzen
schnell zurück, wie z.B. in Abbildung 5.15 zu sehen. Nur noch die zurückgebliebenen 
einschlüsse zeugen von dem ehemaligen Mikroriß.
Durch Vernetzungs- und/oder Umbiegungsprozesse entstehen neue Subkörner. Die Fra
bildung zwischen zwei gespannten Kristallen wurde bei Ostapenko (1968) beschrieb
beschreibt weiter, daß der Kontaktbereich aus mikrokristallinen Fragmenten besteh
dadurch eine hohe Porosität hat. Die Fragmente ihrerseits haben eine höhere Oberfläch
gie. Dies führt dazu, daß diese Fragmente sich unter Spannung auflösen. Dieser Proze
in den hier vorgestellten Versuchen nur beobachtet, wenn die Fragmente durch zeitun
gige Risse entstanden waren.
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Bei Versuch IndSC3, 5 und 6 wurden manche Fragmente durch die Entstehung spröder,
abhängiger Risse gebildet. Die Risse umschlossen die Fragmente und heilten nicht im 
der Versuche. Die Fragmente verkleinerten sich unter Spannung. Als Folge von Mate-ria
ferprozessen entstanden aus rundlichen kantige Fragmente, deren Facetten kristallo-gr
orientierten Flächen entsprachen (Abb. 5.17a). Diese Korngrenzmigration war spannu
trieben. In Versuch IndSC6 wurden diese Prozesse auch im ungespannten Zustand beo
Dies könnte auf Relaxationsspannungen zurückgeführt werden. Daß sich, bei Entlastu
Probe in Versuch IndSC6, spröde Risse und Lösungsrillen in dem Großen Fragment g
haben, ist ein Beweis für die Einwirkung dieser Relaxationsspannung (siehe Aufnahm
476 h + 2´, Abb. 5.12b).
Die kleineren Fragmente, die durch zeitabhängige Mikrorißbildung im Indenter/unterer
stall-Kontaktbereich in Versuch IndSC6 entstanden sind, änderten bei Entlastung wed
Form noch ihre Größe. Während ihrer Ausbreitung hatten die Mikrorisse, die diese Frag
bildeten, günstigere kristallographische Orientierungen. Dies führte zur Bildung von n
kristallographisch orientierten, niedrig energetischen Flächen, die gleichzeitig die Korn
zen der neuen Fragmente darstellten (Abb. 5.17b). Unter Spannung konnten diese Fra
ihrerseits wieder geteilt werden.  
Man erkennt somit, daß durch zwei unterschiedliche Prozesse neue, idiomorphe Fra
entstehen können, deren Entstehung aber fälschlicherweise als Folge von Rekristal
interpretiert werden kann.

Abbildung 5.17: Schematische Darstellung zweier Modelle für die Bildung subidiomorpher Körner in
Kontaktbereich zweier gegeneinander gespannten Kristalle, (a) durch Rißwanderung, (b) durch Stres
korrosion. In dem ersten Modell entstehen die Fragmente durch muschelartige, spröde Risse. Diese R
wandern bis sie eine gerade, energetisch günstigere Form erlangen. In dem Stresskorosionsmodell ent
hen die Fragmente zeitabhängig und behalten ihre Form bei.
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5.5 Folgerungen

Das Modell von Ostapenko (1968) stellt, wie in der Einleitung beschrieben, das Verh
zweier gegeneinander gespannter Kristalle in Anwesenheit einer fluiden Phase dar. De
Korn-Kontakt deformiert kataklastisch, und es entstehen neue, kleine Fragmente. Diese
nen sich durch eine höhere Oberflächenenergie aus, und lösen sich infolgedessen unt
nung auf. 
In den hier vorgestellten Versuchen fand, in Abhängigkeit von der Zeit, auch eine kat
tische Deformation der Korn-Kontakte der gegeneinander gespannten Kristallen statt.
Die Fragmente, die dabei entstanden, bildeten sich auf zwei Arten: zum einen durch s
spröde und muschelartige Risse, zum anderen durch zeitabhängige Stresskorrosionsp
Im ersten Fall verkleinerten sich die runden Fragmente und nahmen eckige Formen 
zweiten Fall entstanden Fragmente mit kristallographisch orientierten Flächen, die sich
verkleinerten.
Die ungeraden Risse (bzw. die Korngrenzen der runden Fragmente) wanderten solange
eine gerade Fläche bildeten (Abb. 5.17a). Dabei hinterließen sie keine Spuren. Die Frag
die durch Stresskorrosion entstanden, behielten dagegen ihre Form bei (Abb. 5.17b).
Durch die Bildung von Fragmenten und Korngrenzwanderung kann also die Entstehun
idiomorpher Körner in Korn-Kontaktbereichen erklärt werden. Dies steht im Gegensatz
Nukleationsmodell von Hippert & Egydio-silva (1996). Dieses Modell beschreibt das Wa
tum idiomorpher Körner in einem mit einer übersättigten Lösung gefüllten Hohlraum (
5.18).

Abbildung 5.18: Schematische Darstellung des Nukleationsmodell (nach Hippert & Egydio-Silva, 199
Durch lokale Lösungs- und Ausfällungsprozesse an einem Kristallisationskeim kann in einem 
übersättigter Lösung gefüllten Hohlraum ein neues Korn wachsen (Satdium 1). In Stadium 2 wächst 
Korn so lange, bis es die wand des Hohlraums erreicht hat. Durch weiteres Wachstums wird die Lös
aus dem Hohlraum gedrückt wobei der Kontakt zwischen Korn und Wänden des Hohlraums wasse
wird. Dadurch werden die Lösungs- und Ausfällungsprozesse gestoppt (Stadium 3). Das Wachstum
Korns geht durch Korngrenzwanderung, die von der Verformung induziert wird, weiter. Dabei sollte d
Dichte der Gitterfehler die treibende Kraft für diesen Prozeß sein (Stadium 4).
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In der Versuchsreihe der vorliegenden Arbeit wurde außerdem beobachtet, daß spitze,
Risse (wie bei der Entlastung in Versuch IndSC6) im entspannten Zustand heilen.
Zusammenfassend läßt sich sagen, daß im Korn-KontaktBereich Massentransfer statt-fa
durch Drucklösungs- und Fällungsprozesse gesteuert wurde. Zuerst bildeten sich L
srillen. Unter Spannung und in Abhängigkeit von der Zeit entwickelten sich diese zu R
weiter. Ihr Schärferwerden und ihre Verbreitung wurden durch Stresskorrosion induzier
Risse konnten sich vernetzen und dadurch Fragmentbildung implizieren. Die Lösung
heilten in ungespanntem Zustand. Mit dieser Reihenfolge der strukturellen Entwicklun
Korn-Kontaktbereichen zweier gegeneinander gespannter NaClO3-Kristalle in Anwesenheit

einer gesättigten Lösung könnte also die zeitliche und strukturelle Entwicklung einer ka
stischen Deformation beschrieben und besser verstanden werden. Weiterhin muß beda
den, daß die Lösungsrillen, Mikrorißspitzen und Kanäle solange anwesend waren, sola
Probe unter Spannung stand. Allerdings verschwanden sie sobald die Probe entlastet
Das bedeutet, daß Korngrenzstrukturen, wie sie heute in natürlichen Proben beobach
den, ein anderes Erscheinungsbild aufweisen könnten, wenn sie unter Spannung 
würden. 
Desweiteren ist das Migrationsverhalten der Risse, das dem von Korngrenzen entspric
wichtige Eigenschaft. Die Folge dieses Migrierens ist, daß der kataklastische Charak
Risse verloren geht, und die resultierende Mikrostruktur an Rekristallisation und Subk
erinnert, ohne daß die entsprechenden Prozesse tatsächlich stattgefunden haben.
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Kapitel 6

Diskussion und Folgerungen

Das Ziel der vorliegenden experimentellen Arbeit war die mikrostrukturelle Untersuchun
zeitabhängigen kataklastischen Deformation naß kompaktierter Aggregatproben 
elastisch/spröden Gesteinsanalogmaterials (Natriumchlorat, NaClO3) zu untersuchen.

Bei den Experimenten wurde eine NaClO3-gesättigte Lösung als Fluidphase eingesetzt, 

den Materialtransport in Poren und Mikrorissen in den verschiedenen Versuchsaufb
studieren zu können. Die Druck- und Temperaturbedingungen, sowie die Verformun
wurden dabei so gewählt, daß Drucklösung als dominanter Verformungsmechanismus a
Es war die Aufgabe, in den verschiedenen Versuchsaufbauten die entstandenen Mikr
turen zu untersuchen, und die Beteiligung anderer Verformungsmechanismen zu best
und zu verstehen. Folgende Schritte wurden unternommen, um dieses Ziel zu erreichen
axial-Methode und (ii) in situ-Methode. Bei letzterer wurden die Deformation einer poly
stallinen Probe und  Indentationsversuche durchgeführt.
Die Entstehung von Kataklasiten während der triaxialen Deformation der Proben war ein
wichtigsten Ergebnisse. Dünnschliffbeobachtungen zeigten, daß sich die Kataklasite inte
intragranular bildeten. Die intergranularen Kataklasite bildeten sich ausgehend vom Ra
Körner und entwickelten sich meist entlang von Bahnen senkrecht zur Hauptverkürzung
tung in diesen Körner weiter. Diese kataklastischen Scherzonen waren mit Fragmenten
die durch die Vernetzung von Rissen entstanden waren. Die Risse propagierten durch
sung entlang Flächen, die parallel oder senkrecht zu niedrig indizierten Flächen un
Hauptverkürzungsrichtung orientiert waren. Durch die Rißausbreitung bildeten sich 
mente, die eine maschenartige Struktur darstellten. Während der Deformation wuchs
Fragmente und erhielten eine subidiomorphe, polygonale Form. Das Wachstum diese
mente ist auf Massentransportprozesse zurückzuführen.
Die mechanischen Daten lieferten wichtige Information über das rheologische Verh
während der duktilen Deformation dieser Proben. Die Spannungs-Verformungskurve
Deformation von Proben unterschiedlicher Korngröße in Anwesenheit von Wasser bei

Verformungsrate von 10-6s-1 und bei konstantem Manteldruck (Cp = 5 MPa) hatten in den 
schiedenen Versuchen das gleiche Muster. Alle wiesen einen Yield-Punkt auf. Dieser 
mit der Entstehung der kataklastischen Scherzonen in Verbindung gebracht werden. Na
Yield-Punkt wurden die Proben schwächer, behielten jedoch eine bestimmte Festigkeit w
hin bei. Anschließend härteten die Proben. Die Härtung der Proben stand mit dem be
teten Wachstum der Fragmente in den kataklastischen Scherzonen in Zusammenhang.
Weiterhin lieferten die mechanischen Daten wertvolle Informationen über das rheolog
Verhalten dieser Proben während der Deformation. Es zeigte sich, daß dieses Verhalte
vom Wassergehalt, von der Verformungsrate und der Korngröße der Proben abhängig w
Die in situ-Deformation bei reiner Scherung der kompaktierten, polykristallinen Natriumc
rat-Probe zeigte Ergebnisse, die mit den Versuchen von Morel (2000) und den Brok & 
(2001) vergleichbar sind. Bei diesen Versuchen wurden allerdings Kaliumalaun-Einkrista
Anwesenheit einer leicht untersättigten Lösung uniaxial gespannt. In Anwesenheit 
gesättigten Lösung bildeten sich bei der Deformation polykristalliner NaClO3-Proben auf den

Kornoberflächen in den Bereichen, die unter Spannung standen, Lösungsrillen. Diese
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wanderten ständig auf der Oberfläche der Körner, behielten dabei aber immer ihre krista
phische Orientierungen bei. Die Lösungsrillen vertieften sich in den Körnern und entwick
sich durch Stresskorrosion zu Rissen weiter. Bei einer Entlastung der Probe verschwan
Lösungsrillen. Infolge der Rißentwicklung und ihrer Vernetzung entstanden neue Fragme
der Probe. Der Verformungsbetrag des durchgeführten Versuchs war nicht hoch genug,
Ausbildung kataklastischer Scherzonen zu ermöglichen. 
Um ein besseres Verständnis des Verhaltens einer Korngrenze und der Bildung von
menten bei der Deformation zu erlangen, wurden in situ-Indentationsversuche nach
Modell von Ostapenko (1968) durchgeführt. Dabei wurde das Verhalten der Kontaktfl
zweier gegeneinander gespannter Kristalle in Anwesenheit einer gesättigten Lösun
bachtet und studiert. Die kataklastische Deformation der Kontaktfläche beider Kristall
ebenfalls ein wichtiges Ergebnis der vorliegenden Untersuchungen. An den Korn-Kon
entstanden durch Rißbildung neue Fragmente. Dabei konnten zwei Rißtypen untersc
werden: (i) spröde, zeitunabhängige Risse und (ii) zeitabhängige Risse. Die Fragmen
durch  spröde, zeitunabhängige Risse gebildet wurden, waren, bedingt durch die mus
Ausbildung der Risse, krummlinig. Die Risse migrierten und wurden dadurch begra
Infolgedessen bekamen die Fragmente eine energetisch günstigere Form, die sie im w
Verlauf des Versuches behielten. Diese Risse heilten nicht. Nur spitze und scharfe Ris
nicht den gesamten Kristall durchzogen und so neue Fragmente bildeten, heilten. 
Die Fragmente, die durch zeitabhängige Risse gebildet wurden, entstanden langsam. 
bildeten sich Rißspitzen an den Oberflächen. Diese propagierten entlang kristallograph
Orientierungen und bogen um, wodurch neue, polygonale Fragmente entstanden. Dies
mente änderten ihr Form nicht mehr, wahrscheinlich weil ihre Facetten bereits bei der E
hung energetisch günstigen Formen hatten. 
Somit konnten, durch die beiden oben genannten Rißbildungsprozesse, subkornähnlich
mente gebildet werden. Der Beitrag kristallplastischer Deformation kann ausgeschlosse
den, weil Natriumchlorat bei den Versuchsbedingungen nicht plastisch deformiert

Bedeutung für die Geologie

Die Bildung von Subkörnern in natürlich deformierten Gesteinen (Abb. 6.1a) wird häufi
das Ergebnis einer kristallplastischen Deformation angesehen. Nach Poirier & Nicolas 
und Poirier (1985) haben Subkörner im Anfangsstadium ihrer Entstehung eine kristal
phische Mißorientierung, die typischerweise in der Größenordnung von ca. 1° liegt. 
kann bei weiterer Verformung größer werden und Winkel von etwa 10° bis 15° annehme
Folge sind Rotationsbewegungen, durch die neue, rekristallisierte Körner entstehen k
Dieser Prozeß ist als Rotationsrekristallisation bekannt (Poirier & Nicolas 1975, Poirier 
(Abb. 6.1b).
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In der vorliegenden Arbeit hat sich gezeigt, daß subkornähnliche Fragmente auch durc
kritische (langsame) Kataklase entstehen können. Basierend auf den Ergebnissen von
2000, den Brok & Morel 2001), dem Deformationsmodell von  (Ostapenko 1968), den K
nissen über Stresskorrosion (Anderson & Grew 1976, Atkinson & Meredith 1981) und
Beobachtungen, die in dieser Arbeit gemacht wurden, läßt sich ein mögliches Modell f
Bildung intergranularer, kataklastischer Scherzonen wie folgt entwerfen (Abb. 6.2):
Getrieben von Gradienten in der lokalen, elastischen Verformungsenergie können sich a
noberflächen, die mit einer gesättigten Lösung in Kontakt stehen, Lösungsrillen bilden 
6.2a2). In den Lösungsrillen, geht Material dort in Lösung, wo die Spannung am höchst
Je mehr sich nun dort löst, desto höher wird an dieser Stelle die Spannungs-konzentrat
desto mehr Material geht an dieser Stelle in Lösung (Abb. 6.2a3). Dieser positiven Rüc
plung wird durch die Zunahme der Oberflächenspannung entgegengewirkt, was mit
Zunahme der Rillentiefe einhergeht. Ist die Spannung hoch genug, so können si
Lösungsrillen zu subkritischen Rissen vertiefen. Die so entstandenen Risse pflanze
bevorzugt parallel zu {100} Richtungen fort. Die Risse können während ihrer Fortpflan
ihre Richtung ändern und/oder sich mit anderen Rissen vernetzen. Somit werden neue,
rnähnliche Bruchfragmente gebildet (Abb. 6.2a4 und 6.2b). Die Fragmente können auch
superkritische, schnelle Risse entstehen. Breitet sich diese Rißstruktur im Korn weiter a
bildet sich eine kataklastische Scherzone, die mit subkornähnlichen Fragmenten belegt 
Fragmente können ihrerseits durch Korngrenzmigration größer oder kleiner werden un
(sub-) idiomorphe Form annehmen. Ihre Größe erschwert die weitere Deformation e

Abbildung 6.1: (a) Mikroskopische Aufnahme unter gekreuzten Nicols: Typisches Gefüge einer dyna
schen Rekristallisation von Quarz (Breite des Bildes entspricht 1.8 mm). Zu sehen sind  Relikte eines 
ßeren alten Quarzkorns, das undulöse Auslöschung und längliche Subkörner aufweist.  Im Randber
sind kleineren, dynamisch rekristallisierten Körnern entwickelt (Passchier &  Trouw (1996), Abb. 3.16).
(b) Schematische Illustration einer durch Rotationsrekristallisation entstandenen Subkorngrenze. Wähe
der kristallplastischen Deformation ordnen sich die Gitterversetzungen in „low energy“ Versetzungsnet
werke („dislocation walls") an. Dadurch rotiert das Gitter an beide Seiten der so entstandendnen Subko
grenze. Gitterebenen des Kristalls rotieren bis zu einem Winkel q (10° ≤ θ ≤ 15°) dadurch entsteht eine
Subkorngrenze (nach Poirier & Nicolas (1975)).
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dieser kataklastischen Scherzone. Dies ist in den mechanischen Daten des rheologisc
haltens der Proben durch das Auftreten einer Härtungsphase zu sehen (texturelle Hä
Durch Scherbeanspruchung können die großen Fragmente nun ihrerseits brechen, w
weitere Bewegung entlang der kataklastischen Scherzone vereinfacht.

Abbildung 6.2:(a) Schematische Darstellung (Querschnitt) der Entwicklung einer intergranularen Kata
lasstruktur unter konstanter Spannung in Anwesenheit einer gesättigten Lösung. Im Anfangsstadium (
die Oberfläche des  Kristalls, der in Kontakt mit einer gesättigten Lösung steht, glatt. Beim Einwirken ei
konstanten Spannung auf diesen Kristall beginnen sich Lösungsrillen zeitabhängig zu bilden (2). Die
sungsrillen vertiefen sich parallel zu {100}-Richtungen des Kristalls und entwickeln sich zu Rissen (3). 
Ausbreitung und Vernetzung der Risse führt zur Bildung subkornähnlicher Fragmente (4). 
(b) Sequenzaufnahmen eines Bereiches des Korn-Korn-Kontaktes des Indentationsversuchs (IndSC6)
bildung undWeiterentwicklung unter Spannung von Rissen entlang kristallographischer Orientierung
wodurch ein neue Fragmente entstehen. Die Risse verfolgen während ihrer Fortpflanzung immer krista
graphische Richtungen und sind sowohl parallel als auch senkrecht zur Hauptspannung gerichtet.
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Die Fragmentbildung zwischen zwei gespannten Kristallen wurde bei Ostapenko (196
schrieben. Er beschreibt weiter, daß der Kontaktbereich dieser Kristalle kataklastisch 
miert und deshalb aus mikrokristallinen Fragmenten besteht (Abb. 6.3a). Die Fragmente
seits haben eine höhere Oberflächenenergie. Dies führt dazu, daß diese Fragmente s
Spannung auflösen. Dieser Prozeß wurde in den hier vorgestellten Versuchen beobach
Bruchfragmente entstanden sowohl durch zeitabhängige als auch durch zeitunabhängig
(Abb. 6.3b). 

Die strukturellen Ergebnisse dieser Arbeit liefern, in Übereinstimmung mit (den Brok 1
Nyman et al. 1992, den Brok et al. 1998, van Daalen et al. 1999) einen weiteren Beweis
daß subkornähnliche Fragmente, die im allgemeinen als das Ergebnis einer kristallplas
Deformation interpretiert werden, durch Lösungs- und Ausfällungsprozesse sowie Stress
sion entstehen können. Diese Prozesse spielen die Hauptrolle bei der Entstehung von K
strukturen. Die Betrachtung dieser Ergebnisse und ihre Übertragung auf die Deforma
strukturen in natürlich deformierten kontinentalen, oberkrustalen Gesteine der Erde, wür
Interpretation der Mikrostrukturen in diesen Bereichen stark ändern. Dies hätte eine we
che Veränderung des Verlaufs der Gesteinsfestigkeitskurven in den Spannungsprofil

Abbildung 6.3: (a) schematische Illustration des Ostapenko-Modells. Zwei gegeneinander gespann-
ten Kristalle mit Bildung einer kataklastischen Subkornzone im Kontaktbereich. Die neu gebildeten
Subkörner sind klein, haben eine höhere Oberflächenenergie und lösen sich deshalb auf.
(b) In Versuch IndSC3 zeigt sich  eine ähnliche Struktur in einer NaClO3-Probe nach einer Bela-
stung von 8 MPa über eine Zeitspanne von 68 Stunden in Anwesenheit einer gesättigten Lösung.
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Erdoberkruste zur Folge. Bisher wurden diese Profile von verschiedenen Autoren (z.B. 
& Kohlstedt 1980, Carter & Tsenn 1987, Ord & Hobbs 1989)) auf der Annahme basieren
kristallplastische Deformation der dominierende Deformationsprozeß in der kontinen
Erdoberkruste ist, modelliert.
Ein weiterer Aspekt, der berücksichtigt werden muß, ist die Tatsache, daß Lösungs
Mikrorisse und Kanäle so lange geöffnet sind so lange die Probe unter Spannung steht.
die Probe entlastet wird, verschwinden die genannten Strukturen. Dies würde bedeute
natürliche Proben, die heute untersucht werden, an der Erdoberfläche möglicherweise
Korngrenzstrukturen als in ihrem Gesteinverband aufweisen. 
Daneben zeigte sich in den hier durchgeführten Versuchen, daß die Lösungrillen senkre
kompressiven Normalspannung entstehen. Bilden sich aus diesen Rillen Risse, so sin
ebenfalls, entgegen aller Erwartungen, senkrecht zur kompressiven Normalspannung
tiert. Dies wurde bereits von Noris und Vemula (1998) modelliert (s. Abb. 1.4). Auch Hip
und Egydio-silva (1996) haben dies bereits in natürlich deformierten Quarzen beobacht
als Modell vorgeschlagen. Die Ausbildung der Risse senkrecht zur kompressiven Norma
nung führt zur Bildung länglicher Fragmente, deren Längsachse senkrecht zur Spannu
entiert ist. 

Da man, wie in der vorliegenden Arbeit gezeigt, mit Lösungs- und Ausfällungsprozessen
Stresskorrosion viele Deformationsstrukturen, die in deformierten, oberkrustalen Ges
auftreten, erklären kann, läßt sich ein Gesteinsfestigkeitsprofil  der oberen Erdkruste
ideal und zuverlässig modellieren. Es sind weitere experimentelle Untersuchungen des 
nischen Verhaltens von Analogmaterialien und Analysen von der Deformationsstruktur
natürlich deformierten Gesteinen erforderlich. Man sollte sich bei diesen Untersuchung
das Zusammenspiel von Kornwachstum, Mikrorißbildung und Korngrenzstruktur in Ab
gigkeit von Temperatur, Verformungsrate, Porendruck, Spannung und Korngröße konz
ren. Bei den Analog-Versuchen sollten anisotrope, elastisch/spröde Analoga (wie z.B. K
dihydrogenphosphat) benutzt werden. Der Vorteil dabei wäre die mikroskopische Dokum
tion von möglicherweise auftretenden Deformationsstrukturen wie undulöser Auslösc
Rotation von Fragmenten und Deformationslamellen. Außerdem wäre ein Versuchs-a
vorteilhaft, bei dem in situ höhere Verformungsbeträge bei der Probendeformation  er
werden könnten.
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verheiratet

marokkanisch

Im Wiesengarten 10,
65385 Rüdesheim/Rhein

École Primaire Maintenant, Casablanca, Marokko

Collège 2 Mars, Casablanca, Marokko

Lycée Mohamed V, Casablanca, Marokko
Baccalauréat Sciences expérimentales

1 Jahr Physik & Chemie
2 Jahre Biologie & Geologie 
Université Hassan II, Casablanca, Marokko

Deutschkurs an der Johannes Gutenberg Universität Mainz
PNdS

Studium der Geologie/Paläontologie an der Johannes 
Gutenberg Universität Mainz
Abschluß als Diplom Geologe

Promotionsstudium im Graduierten Kolleg des Institutes für 
Geowissenschaften, Johannes Gutenberg Universität Mainz
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