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Zusammenfassung

In Gesteinen, die bei schwach- bis mittelgradiger Metamorphose deformiert wurden, sind
Mikrostrukturen, wie z.B. unduldse Ausloschung, Subkdrner und kristallographische Regelun-
gen, typisch. Sie werden i.a. als das Resultat eines kristallplastischen Deformationsprozesses
interpretiert. Das hdufige Auftreten dieser Strukturen fiihrte zu der Annahme, daf3 kristallplas-
tische Deformationsprozesse zu den dominierenden duktilen Deformationsmechanismen
wihrend der Erdkrustendeformation gehoren.

Bei genauerer Betrachtung der Deformationsmikrostrukturen zeigt sich aber, dal3 zeitabhén-
gige, "langsame" Kataklase, die von Ldsungs-, Transportprozessen in Losung und Ausfil-
lungsprozessen kontrolliert wird, bei der Deformation auch wichtig sein kann.

Die vorliegende Arbeit beschiftigt sich mit Experimenten, bei denen die zeitabhéngige kata-
klastische Deformation polykristalliner, kompaktierter Aggregatproben des sehr gut 16slichen,
elastisch/sproden Salzes Natriumchlorat (NaClO3) untersucht wurde. Dieses Salz wurde als
Analogmaterial gesteinsbildender Minerale wie Quarz und Feldspat ausgewéhlt. Es wurde nun
untersucht, ob und in welcher Weise sprode Deformationsmechanismen in Anwesenheit von
Wasser scheinbar kristall-plastische Mikrostrukturen hervorrufen kénnen.

Um den EinfluB der Fluide auf die Deformation und die damit verbundene Entwicklung von
Mikrostrukturen zu verstehen, wurden verschiedene Experimente durchgefiihrt. Die Randbe-
dingungen (Druck, Temperatur und Verformungsrate) wurden so gewdhlt, dass Drucklosung
und Ausfillung leicht stattfinden konnten.

Die Bildung von kataklastischen Mikrostrukturen wihrend der triaxialen Deformation der
Proben war eines der wichtigsten Ergebnisse. Diinnschliffbeobachtungen zeigten, dal3 sich die
Kataklasite inter- und intragranular bildeten und waren parallel und senkrecht zur
Hauptverkiirzungsrichtung bzw. zur Hauptspannung gerichtet. Die Koérner 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 wihrend der verschiedenen in situ-
Versuche.

Bei dem in situ-Deformationsversuch wurde eine kompaktierte, polykristalline NaClO5-Probe
in reiner Scherung in Anwesenheit einer NaClO5-gesittigten Losung deformiert. Der Verfor-

mungsbetrag in diesem Versuch war nicht hoch (3%). Die mikroskopischen Aufnahmen
zeigen, dal3 sich auf den Oberflachen aller Kérner der Probe Losungsrillen bildeten. Sie folgten
immer kristallographischen Orientierungen der Kérner und richteten sich immer senkrecht zur
lokalen kompressiven Spannung aus. Die Losungsrillen entwickelten sich zeitabhidngig und
unter Spannung zu Rissen.

Um ein besseres Verstindnis des Verhaltens einer Korngrenze und der Bildung von Bruchfrag-
menten bei der Deformation zu erlangen, wurden Indentationsversuche unterm Mikroskop (in
situ) durchgefiihrt, mit dem Ziel Ostapenko's (1968) Drucklésungsmodell zu studieren. Dabei
wurde das Verhalten der Kontaktfliche zweier gegeneinander gespannter NaClO3-Kristalle in



Anwesenheit einer gesittigten Losung studiert. Die von Ostapenko (1968) schon vorherge-
sagte kataklastische Deformation der Kontaktflaiche beider Kristalle und die Entstehung von
Fragmenten durch zeitabhidngige und zeitunabhidngige Prozesse waren die wichtigsten Ergeb-
nisse dieser Versuchsreihe.

Aus den Versuchen ergibt sich nun die Folgerung, dafl scheinbar kristallplastisch erzeugte
Mikrostrukturen wie Subkorner auch durch spréde zeitunabhidngige Risse und subkritische
(langsame) Kataklase entstehen konnen. Diese Erkenntnisse sind wichtig fiir das rheologische
Verhalten der Erdkruste und somit auch fiir Modellierungen der Erdkrustendeformation. Thre
Betrachtung und Ubertragung auf die Deformationsstrukturen der natiirlich deformierten kon-
tinentalen, oberkrustalen Gesteine der Erde wiirde die Interpretation der Mikrostrukturen in
diesen Bereichen stark dindern. Dies hitte eine wesentliche Anderung 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 Verstdndnis von Kataklase und Drucklésung als Deformationsprozesse ist fur ver-
schiedene geologische Anwendungen wichtig, beispielsweise (i) fur die Endlagerung von
Atommull ( Spiers et al. 1986, Spiers et al. 1989, Spiers & Brzesowsky 1993) und die Spei-
cherung von Ol und Gas in alten Salzlagerstatten (Urai 1983), (i) fiir die Bestimmung und
Analyse der Porositat von Tragerschichten in der Erdélexploration und fir die Grundwasserbe-
schaffenheit (Heydari 2000, Ngwenya et al. 2000) bei der, (iii) fur die Verformungsanalyse bei
der Entwicklung grof3raumiger geologischer Strukturen bei niedriggradigen Deformations-
mechanismen (Harrison & Onasch 2000) (z.B. zeigt die Verformungsanalyse der Faltung der
Tuscorora Sandsteine des westlichen Randes des Appalachen-Vorlandes, USA, dal’3 Druckl6-
sung einen Beitrag von bis zu 25% bei der Bildung dieser Falten hat) und (iv) fur die Erklarung
von Massenverlust bei grof3rdumigen duktilen Deformationen (Ring & Brandon 1999, Ring et
al. 2001) (z.B. betragt der Beitrag der Druckldsung wahrend der tektonischen Entwicklung der
Glarus-Uberschiebung in den Alpen, Schweiz und des “Franciscan”-Subduktionskomplexes,
USA bis zu 36%).

In Gesteinen, die bei niedrig- bis mittelgradigen Bedingungen deformiert wurden, treten Mik-
rostrukturen, wie undulése Ausloschung, Subkérner und kristallographische Regetamds (
fabrics’) (Abb. 1.1a) haufig auf. Sie werden als starker Hinweis fuir kristallplastische Deforma-
tion gedeutet. Es wird angenommen, dal3 Versetzungskriechen der wichtigste Deformation-
sprozeld bei der Bildung dieser Strukturen ist. Basierend auf diesen Erkenntnissen werden
Festigkeitsprofile der Erde modelliert. Ein vereinfachtes Modell des Festigkeitsprofils der
Lithosphare basiert auf dem plastischen Verhalten von Quarz und Olivin (Abb. 1.1b) (Brace &
Kohlstedt 1980, Stiwe 2000). Wahrend man Annimmt, dal Olivin als Hauptbestandteil des
oberen Mantels das rheologische Verhalten der unteren Lithosphare dominiert, modelliert man
das Verhalten der Erdkruste mit Hilfe des rheologischen Verhaltens von Quarz. Dies ist inso-
fern nur eine Annahme, weil Quarz nicht der Hauptbestandteil der Erdkruste ist. Allerdings
liefert Quarz Daten die eine Abschéatzung der Festigkeit der krustalen Gesteine erlauben (Brace
& Kohlstedt 1980).

Bei genauerer Betrachtung der Deformationsmikrostrukturen zeigt sich, daf3 Drucklésung ein
sehr wichtiger Prozel3 bei ihrer Bildung ist (Passchier & Trouw 1996) aber in den bisher
modellierten Festigkeitsprofile der Lithosphére wird dieser Mechanismus generell nicht
berticksichtigt. Ein Grund dafir ist, dal man den Druckldsungsmechanismus bisher nur
schlecht versteht und bis jetzt keine zuverlassigen Modelle vorliegen ( Spiers & Takeshita
1995, den Brok 1998, Farver & Yund 2000). Es wird immer klarer, daf} zeitabh&ngige "lang-
same" Kataklase, die von Losungs-, Transportprozessen in Loésung und Ausfallungsprozessen
kontrolliert wird, bei der Deformation wichtig ist.
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Scherfestigkeit
von Quarz (duktil)

Scherfestigkeit
von Olivin (duktil)

Abbildung 1.1: (a) Mikroskopische Aufnahme unter gekreuzten Nicols eines bei schwach metamorphen oder
nicht metamorphen Bedingungen deformierten Quarzarenites aus Jordanien (Probenmaterial von U. Baaske).
Im mittleren Korn sind Deformationsstrukturen wie undulése Ausléschung und Subkérner zu sehen. (b) ver-
einfachte schematische Darstellung eines Brace-Goetze-Lithospharen-Festigkeitsprofils; dargestellt ist die
Gesteinsfestigkeit als Funktion der Tiefe z; Festigkeit bei Sprodbruch (gerade Linie) und duktiler Verformung
(gekrimmte Kurven) fir Materialkonstanten von Quarz und Olivin (nach Brace & Kohlstedt, 1980, modifiziert
von Stiwe, 2000).

1.2 Kataklase versus Versetzungskriechen

Friaher interpretierte man Strukturen wie undulése Ausléschung und Subkdrner als Ergebnis
einer kataklastischen Deformation. Dieser Prozel3 war als “kataklastische Zerquetschung”,
“innere Zertrimmerung” oder “Kataklasstruktur” bekannt (Bohm 1882, Weinschenk 1902,
Griggs & Bell 1938, Riley 1947).

Seitdem in der Metallurgie aber ahnliche Mikrostrukturen in Metallen als das Ergebnis von
Versetzungskriechen erklart wurden (60er Jahre), diskutiert man auch in der Geologie die Bil-
dung und Entwicklung von unduléser Ausléschung und Subkdrnern als Folge eines kristall-
plastischen Verhaltens (Voll 1960). Somit ist die Kataklas-Theorie als Erklarung fur die
Ausbildung dieser Strukturen in den Hintergrund getreten.

Die Theorie des "Versetzungskriechens" wurde durch die Anwesenheit von Versetzungen und
Versetzungsgittern in natirlich deformierten Quarzen gestarkt, deren strukturelles Aussehen
stark kristallplastisch deformierten Metallen ahnelte (McLaren & Hobbs 1972).
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Im Gegensatz zu der Theorie, dafd undulése Ausléschung und Subkdrner das Ergebnis von
Versetzungskriechen als Deformationsmechanismus sind, wurden in den 90er Jahren Argu-
mente geliefert, die wiederum bestatigten, dal3 die Entstehung und Entwicklung dieser Struk-
turen doch auch auf die kataklastische Deformation zurtickgeftihrt werden. Beobachtungen in
naturlich deformierten Gesteinen mit Mineralen wie Amphibol (Nyman et al. 1992) und Quarz
(van Daalen et al. 1999) und in experimentell deformierten Quarzen (den Brok 1992) zeigen,
dalR undulése Ausléschung und Subkdrner auch durch kataklastische Deformation verursacht
werden konnen. Deformationsversuche mit Analogmaterialien besta-tigen diese Beobachtun-
gen. Einkristalle und polykristallinen Proben von Natriumchlorat (ein gut losliches elastisch/
sprédes Salz) konnten duktil deformiert werden (den Brok et al. 1998, Zahid 1998, den Brok et
al. 1999a, den Brok et al. 1999b).

1.3 Kataklase und Drucklésungsmodelle

Kataklastische Deformation wurde als wichtiger Prozel3 an Korngrenzen bei Drucklbésungs-
und Ausféllungsprozessen vorgestellt. Dabei liegen der Drucklésung die fiunf folgenden
Modelle zugrunde: (i) Diffusion entlang dtinner Flussigkeitsfiltha (fluid film modgl (Weyl

1959, Rutter 1976), (ii) dynamisches Insel-Kanal-Mod#th@mic island channel mogé€Raj

1982), (iii) statisches Insel-Kanal-Mode8tgatic island channel moddTada & Siever 1986),

(iv) Mikrorisse fnicrocraks model( Gratz 1991, den Brok 1998) und (v) Kataklase-Modell
(Ostapenko 1968). Auf diese Modelle wird spater genauer eingegangen (s. 1.4.3)

Die Versuche von Morel (2000) und den Brok & Morel (2001), in denen das Verhalten von
Kaliumalaun-Kristalloberflachen unter Spannung in Kontakt mit einer leicht unterséattigten
Kaliumalaun-Ldsung studiert wurde, zeigten, dal sich in den Oberflachen Ldsungsrillen bilde-
ten, angetrieben von der elastischen Verformungsenergie. Die Losungsrillen bildeten sich auf
den Flachen, die parallel zur kompressiven Spannung waren und entwickelten sich im Laufe
der Zeit unter Spannung zu Rissen weiter ( Morel 2000, den Brok & Morel 2001). Die Vernet-
zung und Vertiefung dieser Risse verursachte eine kataklastische Deformation der Oberflache
des Kiristalls (Abb 1.2a) (Morel 2000). Vergleichbare Strukturen wurden bei der Deformation
von Quarz-Einkristallen beobachtet (Abb. 1.2b) (den Brok 1992). In diesen Versuchen fand die
kataklastische Deformation jedoch auf der Flache statt, die senkrecht zur Hauptspannungs-
richtung war. Die Entwicklung von Lésungsrillen zu Rissen, die zur Fragmentierung der Ober-
flachen fihrt, ist also mit den Modellen (iv) und (v) vereinbar.



Abbildung 1.2: (a) Mikroskopische Aufnahme einer kataklastisch deformierten Oberflache eines Kali-
umalaun-Kristalls. Der Kristall wurde in Anwesenheit einer leicht untersattigten Kaliumalaun-Lésung
bei konstanter Temperatur elastisch uniaxial in vertikaler Richtung gespannt (die Oberflache des Kri-
stalls ist parallel zur Verkirzungsrichtung bzw. zur Hauptspannungsrichtung). Zu sehen ist die Venet-
zung von Losungsrillen, die zu einer kataklastischen Deformation der Oberflache fiihrt (nach Morel,
2000).

(b) SEM-Aufnahme einer Oberflache eines experimentell deformierten Quarzes (die Verkirzungsrich-
tung ist senkrecht zur Oberflache). Die Oberflache, die vor dem Experiment poliert wurde, wurde ka-
taklastisch deformiert. Zu sehen ist die Vernetzung von Lésungsrillen, die die Bildung polygonaler
Fragmente auf der Oberflache verursacht (nach den Brok, 1992).
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1.4 Kurze theoretische Einfiihrung

In diesem Unterkapitel wird ein allgemeiner, theoretischer Uberblick tiber die Prozesse und
Mechanismen gegeben, die wahrend der Deformation der Proben im Rahmen dieser Arbeit
stattgefunden haben.

Deformationsprozesse konnen unterteilt werden in sprode Prozesse, bei denen die Reibung
dominiert, und in duktile Prozesse, bei denen viskoses Flie3en dominiert. Bei sproder Defor-
mation spielt die effektive Normalspannung, d.h. die Differenz zwischen Normalspannung und
Porendruck, die zentrale Rolle. Bei duktiler Deformation dagegen spielen Temperatur, effek-
tive deviatorische Spannung und Deformationsrate die Hauptrollen. Somit kénnen, bei identi-
schen Gesteinstypen, sprode Deformationsprozesse dem oberflachennahen, schneller
deformierenden und/oder unter hohen Porendrucken stehenden Bereich zugeordnet werden,
wahrend duktilen Deformationsprozesse dementsprechend in tieferen, warmeren, langsamer
deformierenden und/oder unter niedrigerem Porendruck stehenden Bereichen von Bedeutung
sind. Innerhalb einer bestimmten Gesteinsart wird die Tiefe, wie auch die Dicke der Uber-
gangszone zwischen sprdoder und duktiler Deformation, durch die obigen Parameter oder durch
den absoluten Scherbetrag gegeben. Bei identischen Umgebungsbedingungen (geothermischer
Gradient, Verformungsrate, Porendruck) ist die Tiefe der Ubergangszone materialabhangig und
kann zwischen einigen Dutzend Metern (z.B. Hangrutschung, Eisgletscher und Salz) und
mehreren Dutzend Kilometern (z.B. Peridotite) variieren. Diese Ubergangszone wird i.a. mit
der Grenze zwischen seismischer und aseismischer Deformation gleichgesetzt (Sibson 1982,
Schmid & Handy 1991, Renner & Rummel 1996). Gemal} dieser Gliederung kénnen Sprod-
briiche eindeutig dem reibungsdominierten Bereich zugeordnet werden.

Betrachtet man nun das Resultat der bleibende Verformung, wird hier konventionell zwischen
sproéder und duktiler Deformation unterschieden. Bei der spréden Deformation ist die gesamte,
bleibende Verformung eines Gesteins in einer oder mehreren diskreten kohéasionslosen Zonen
konzentriert, wahrend bei der duktilen Deformation eine breitere Zone (in der Regel ohne
Kohasionsverlust) verformt wurde. Nach dieser Definition kann die diskrete Bruchflache, also
der Sprddbruch, eindeutig dem sproden Bereich zugeordnet werden. Die kataklastische Defor-
mation hingegen ist nicht eindeutig. Je nach betrachtetem Mal3stab, bzw. der syn- und post-
kynematischen Geschichte der Stdérungszone muss oder kann sie als sprod oder duktil
betrachtet werden. Die kataklastische Deformation wird meist dem duktilen Feld zugeordnet
(Schmid & Handy 1991). Wichtigste Kriterien fur diese Zuordnung sind dabei die Gber eine
breitere Zone als homogen betrachtete Verformung und das Erreichen des Gleichgewichts-
flieRen 6teady stafe

Im allgemeinen kann diese Unterteilung und die Zuordnung des kataklastischen FlielRens nur
bezuglich eines allgemeinen Tiefenprofils der Erde und den damit gebundenen Variablen
(Kohasion, Spannung, Temperatur) gelten. In der Natur findet man jedoch bei Gesteinen, die
unter sehr niedriggradigen Bedingungen (Diagenese - oberflichennahe Oberkruste der Erde)
deformiert wurden, Deformationsstrukturen (wie u. a. Risse, kataklastische Fragmente), die
meist als Folge von Deformationsereignissen tieferen Erdkrustenbereichen zugeordnet werden.
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Meist sind in den gesteinsbildenden Mineralen (wie Quarz und Feldspat) in den oberflachenna-
hen Bereichen Mikrostrukturen wie Stylolite und konkavilexe Korn-Korn-Kontakte
typisch. Jedoch weisen diese Gesteine auch Strukturen auf, die auf kristallplastische Deforma-
tionen zurtickgefiihrt werden kénnen. Eine dieser Strukturen ist die Bildung subkornahnlicher
Fragmente am Korn-Kontaktbereich bei héherer lokal kompressiver Spannung. Ihre Bildung
ist eindeutig auf die Entstehung und Vernetzung von Mikrorissen zurtickzufiihren. Die Mikror-
isse ihrerseits kdnnen nicht auf das Sprodverhalten des Materials zurtickgefuhrt werden, weil
sie zeitabhangig gebildet worden sind. Hier tritt der Stresskorrosionsprozel3 als domi-nanter
Prozel3 fur die Bildung dieser Mikrorisse in den Vordergrund.

Im allgemeinen kénnen die Ri3bildungsprozesse in zwei Kategorien unterteilt werden: in zeit-
unabhangige und in zeitabhangige Ril3bildungsprozesse.

1.4.1 Zeitunabhangige Ri3bildung

Zeitunabhangige Ri3bildung wird mit dem spréden Materialverhalten und mit der Spannung in
Verbindung gebracht (Tapponier & Brace 1976, Costin 1983). Der Ausgangspunkt und das
Wachstum der Risse dieser Kategorie sind durch die lokale Zugspannung oder auch Scher-
spannung induziert und kontrolliert (Hillig & Charles 1965, Anderson & Grew 1976, Costin
1983). Die Ausbreitung und das Wachstum extensionaler Mikrorisse wird als dominanter
Prozel3 bei der kurzzeitigen Deformation und dem Versagen sprdoder Gesteine unter kompres-
siver Belastung angesehen (Tapponier & Brace 1976).

Nach der Griffith-Theorie ist die, fur die Fortpflanzung eines schon existierenden Extensions-
bruchs notwendige kritische Zugspannuog) (von der Lange des Mikrorisses und von der
Oberflachenenergie der neuen Oberflache, die bei der RiRausbreitung entsteht, abhéngig
(Anderson & Grew 1976, Eisbacher 1991) . Es qilt:

JR—

1Y) ok Y
\L

K: Materialkonstante pro Flacheneinheitfm
y : Oberflachenenergie [Nf
L: halbe Ri3lange [m]

Die Griffith-Theorie zeigt, bei gleichbleibender Groé3e und Richtung der Spannung, dafl3 durch
den Vorgang der RiRausbreitung (d.h. in der Gleichung wird L groRRer), der Prozel selbstver-
starkend wirkt, und im Endstadium, bei Geschwindigkeiten bis zu Schallgeschwindigkeit,
explosionsartig verlauft (Anderson & Grew 1976). Die RiRausbreitungsgeschwindigkeit wird
durch die elastischen Eigenschaften des Materials kontrolliert (Das & Scholz 1981). Die resul-
tierenden Risse sind haufig uneben und muschelartig. Ferner zeigt die Griffith-Theorie, dal3
eine Spannung, die nur infinitesimal kleiner ist als der kritische Griffith-Betragpom Mate-

rial (theoretisch) unendlich ausgehalten wird (Berry 1972).
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1.4.2 Zeitabhangige RiRbildung (Stresskorrosion)

Viele Materialien weisen aber zeitabhangige Mikroribildung auf, wenn eine statische Auflast
auf diese ausgeubt wird. Dabei wird eine chemische Reaktion, deren Geschwindigkeit unter
anderem von der Grol3e der Spannung abhangt, aktiviert (Lajtai & Bielus 1986). Diese Mate-
rialien brechen nach einem Zeitintervall, das invers proportional zur Gréf3e der Auflast ist
(Anderson & Grew 1976). Der chemisch kontrollierte Mikrori3bildungsprozeld unter Ein-
wirkung einer mechanischen Spannung ist auch unter dem Begriff Stresskorrosion bekannt.

.(aq) '(aq) HZO Qaq).(aq)

>

Zeit

e Nat

() (ClOy)"

®.y Natin Losung
Q(aq) (ClO5)™ in Losung

Abbildung 1.3: Schematisierte Darstellung des zeitabhéangigen Ri3bildungspro-
zesses: bei konstanter subkritischer Spannung reagiert Wasser mit dem Kristall
und I6st Material durch Hydrolysereaktionen, da wo die Spannung am hochsten
ist, heraus.

Bei zeitabhangiger Ribildung haben mehrere Mechanismen bei der Verformung eines
Korpers durch RiRausbreitung einen Anteil (Abb. 1.3) (Lajtai & Bielus 1986): (i) Reagenz-
transport zur Reaktionsstelle, (ii)) chemische Reaktion und (iii) Brechen korrodierter Bindun-
gen, nachdem die Reaktion vollzogen ist. Chemische Reaktionen sind oberflachenkontrolliert
und energe-tisch aktiviert (Hillig & Charles 1965). Also ist auch der Stresskorrosionsprozess
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energetisch aktiviert. Diese Aktivierungsenergie ist spannungssensitiv und somit lauft die
Reaktion dort am schnellsten ab, wo die Spannung am grof3ten ist (Wiederhorn & Bolz 1970).
Der Effekt der Spannung auf Stresskorrosionsprozesse wird der lokalen Zugspannung zuge-
schrieben. Diese Zugspannung erhoht die interatomaren Abstande und somit wird die che-
mische Reaktion (Lajtai & Bielus 1986) besonders entlang Flachen mit niedrig indizierten
Orientierungen (Herring 1951) erleichtert. Stresskorrosion wirkt also bevorzugt und schnell an
Stellen, auf denen die Zugspannung am hdchsten ist. In natlrlichen Materialien ist die Vertei-
lung der Spannung auf ihrer Oberflache meist inhomogen, da die Oberflache selbst nicht
homogen ist (Srolovitz 1989).

Laut Srolovitz (1989) kann die Oberflache ihr Gleichgewicht erreichen, indem sie ihre Struktur
andert. Die Anderung der freien Energid) fiir einen Wechsel von einer ebenen Flache zu
einer welligen Flache mit einer Amplitude ¢ und einer Wellenlange | kann nach Srolovitz
(1989) durch folgende Gleichung naherungsweise beschrieben werden:

(1.2) AF= M +2cy
4E

wobei isto die Differentialspannung,die Oberflachenenergie und E das Young-Modul.
Die kritische Wellenlange, das ist die Wellenlange/ke= 0 entspricht, ergibt sich dann aus:

(13) ) - (8yE%2

Es konnen sich an diesen Inhomogenitaten Mikrorisse bilden (Wang & Suo 1997). Die Ober-
flacheninhomogenitat wird u. a. durch alte Mikrorisse, Defekte, Ritzen (Hillig & Charles
1965), Losungsrillen (Barvosa-Carter et al. 1998, Leroy & Heidug 1994, Gal et al. 1998, den
Brok & Morel 2001) und Flussigkeitseinschliisse verursacht. Diese Strukturen spielen auch die
Rolle von Spannungskonzentratoren.

Computermodellierungen von Norris & Vermula (1998) haben aber gezeigt, daf} eine initial
leicht inhomogene Flache nicht nur bei Extension sondern auch bei Kompression die Bildung
von Losungsrillen bei Oberflachendiffusion zeigt, die sich bei konstanter Spannung zeitabhan-
gig vertiefen (Abb. 1.4)den Brok & Morel (2001) habe auch experimentell gezeigt, daf3 sich
Material das in den Bereichen hoherer Spannung (Vertiefungen) auflést, in die Lésung dif-
fundiert und in den Bereichen niedrigerer Spannung (Inseln) prazipitiert.
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Abbildung 1.4: Modelldarstellung des Verhaltens einer Kristalloberflache in Kontakt mit einer Lésung
unter konstanter, horizontaler Spannung (a) bei Extension (b) bei Kompression. In beiden Fallen ent-
wickelt sich zeitabhangig eine Losungsrille. Das Material 16st sich im Bereich dieser Rille, diffundiert in
der Losung und prézipitiert im Bereich der Insel (nach Norris & Vermula, 1998).

Die Reaktionsgeschwindigkeit, die durch die Spannung erhéht wird, kann aufgegliedert wer-
den in (i) eine Erh6hung der treibenden Kréfte und (ii) eine Erniedrigung der Energiebarrieren
(Hillig & Charles 1965). Diese Anderungen wirken besonders an den Spitzen der Mikrorisse,
deren Geometrie sich wahrend der Vertiefung der Risse andern kann. Somit ist die Reaktions-
geschwindigkeit nicht nur von der lokalen Zugspannung sondern auch von der Krimmung der
Mikrori3spitze abhangig (Hillig & Charles 1965).

Da die Spannung hier subkritisch ist, d.h. unterhalb der kritischen Spannung liegt, bei der zeit-
unabhangige Ri3bildung auftreten wirde, und das Material nicht plastisch deformiert, ist hier
die elastische Verformungenergie die treibende Kraft bei der Aktivierung und dem Verlauf
dieses ProzesseBei der Ausbreitung der Mikrorisse kdnnen diese bei einer Entlastung und
nach dem Erreichen eines Gleichgewichtszustandes nur dann wieder heilen, wenn die Ober-
flachenenergie der Seitenwande der Mikrorisse sehr hoch ist (Hillig & Charles 1965, Anderson
& Grew 1976). Ursache dafir ist, dal3 diese Flachen nur erhalten werden kénnen, wenn ihre
Oberflachenenergie hinreichend klein ist (Herring 1951).

Durch Vertiefung, Ausbreitung und Vernetzung der Mikrorisse kann die kataklastische Defor-
mation des Materials gesteuert werden (den Brok et al. 1998). Allgemein kann die zeitabhan-
gige Deformation eines Materials durch eine spannungkontrollierte, zeitabhangige und
wahllose Ausbreitung von einzelnen Rissen in diesem Material verursacht werden (Costin
1983)

Zeitabhangige Stresskorrosionprozesse und Strukturen, die damit verbunden sind, wurden in
verschiedenen natirlichen Materialien beobachtet und studiert wie z.B. in Si-reichen Ge-
steinen (Anderson & Grew 1976), Glas (Wiederhorn & Bolz 1970), reinem Quarz (Martin
1972, Martin & Durham 1975, Atkinson & Meredith 1981), bei Andesiten und Basalten (Waza
et al. 1980) und bei Amphibolen und Biotiten (Kerrich et al. 1981).
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Die oben genannten Auflosungs- und RiRausbreitungsprozesse beschreiben genau die
Phanomene, die unter dem Namen Druckldsung zusammengefal3t werden. Der Unterschied
liegt darin, dal3 hier ein Ril3 an einem Punkt propagiert, in dem die Spannung konzentriert ist.
Bei Druckldésungsprozessen wird dagegen eine ganze Flache betrachtet, auf der die genannten
Mechanismen ablaufen. Die Stresskorrosion &3t sich somit auch durch die Prozesse, die bei
der Drucklésung ablaufen, beschreiben.

1.4.3 Drucklésungs- und Ausfallungsprozesse

Drucklésungs- und Ausfallungsprozesse sind wichtige Prozesse bei der duktilen Deformation
vom diagenetischen bis zum mittelgradig metamorphen Bereich in der oberen Erdkruste
(Gratier & Guiguet 1986, Tada & Siever 1989, Passchier & Trouw 1996, den Brok et al. 1998).
Dabei geht Material in den Bereichen der Gesteine in Losung, die unter Spannung stehen. Es
diffundiert durch intergranulare Flussigkeiten und fallt in Bereichen niedrigerer Spannung aus.
Diese Prozesse (Drucklésung s.s. und Ausfallung) werden im allgemeinen unter dem Begriff
Drucklésung s.l. zusammengefal3t. Druckldsung s.l. ist ein wichtiger Prozel3 bei der Kom-
pation und Deformation (Sprunt & Nur 1977, Tada & Siever 1989). Sie spielt auch eine grol3e
Rolle bei der Heilung von Rissen und Stérungen. Sie wird in Anwesenheit von Tonmineralen
und Glimmern in  Gesteinen besonderes verstarkt (Schwarz & Stéckhert 1996, Rutter &
Wanten 2000). Man nimmt an, dafl3 Drucklésung durch Unterschiede in der Normalspannung
an Korngrenzen (Paterson 1973, Lehner 1995) oder durch Unterschiede in den kristallpla-
stichen Verformungsenergien (Bosworth 1981, Tada & Siever 1989) angetrieben wird. Dage-
gen zeigen die experimentellen Ergebnisse von (den Brok et al. 1998, den Brok et al. 1999a,
den Brok et al. 1999b, Morel 2000, den Brok & Morel 2001), daf3 Unterschiede in den elasti-
schen Verformungsenergien eine wichtige Rolle im Druckldsungsprozel3 spielen kdnnen.
Meistens wird angenommen, daf3 diese Unterschiede keine treibende Rolle bei Deformationen,
die im Druckldésungsregime stattfinden, spielen (Paterson 1973, Shimizu 1995, Gal & Nur
1998). Die Theorie zeigt, dald bei gleicher Spannung der Sprung der Potentialenergie, der mit
den Unterschieden in der Normalspannung oder in der plastischen Energie assoziiert ist, um
zwei bis drei GroRenordnungen héher ist als der, der mit dem elastischen Energieunterschied
einhergeht (Paterson 1973, Shimizu 1995). Jedoch wurde demonstriert, daf3 die elastische Ver-
formung einen starkeren EinfluR auf das Wachstum und die Auflésung von Kristallen in
Losung haben kann, als theoretisch angenommen wird (Ristic et al. 1997a, Ristic et al. 1997b).
Der Mechanismus der Drucklésung ist bisher immer noch nicht gentigend verstanden und die
treibenden Kréfte, die ihn kontrollieren, sind ebenfalls noch nicht gut definiert. Bis jetzt sind
aber verschiedene Modelle vorgeschlagen worden, die den Drucklésungsmechanismus in nas-
sen, polykristallinen Aggregaten beschreiben.

Modell 1: Diffusion entlang diinner Flissigkeitsfilmtai6 fluid film modgl (Weyl 1959)

Hierbei wird angenommen, dal die Korn-Korn-Kontakte glatt sind. Sie sind mit einem diinnen
Flussigkeitsfilm belegt. Dieser Film steht unter Spannung und spielt die Rolle eines
Diffusionsmilieus. Die Aufldsung findet an Korn-Korn-Kontaktbereichen in dem Flussigkeits-
film statt. Das aufgeltste Material diffundiert entlang des Flussigkeitsfilms in Richtung des
Porenraums, der unter niedrigerer Spannung steht.

Modell 2 Dynamisches Insel-Kanal-Modetly{namic island channel modéRaj 1982)
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In diesem Modell wird angenommen, daf3 der tatsachliche Kontakt zwischen den Kérnern die
Form von Inseln hat, wobei diese Inseln die effektive Spannung aufnehmen. Das Material 16st
sich an diesen Inseln und diffundiert in die sich in den Kanalen befindende Flissigkeit. Die
Kanale nehmen dabei den Raum zwischen den Inseln ein. Ist eine Insel aufgeldst, bildet sich
eine neue und dbernimmt die Spannung. So wird die Struktur der Korn-Korn-Kontakte dyna-
misch verandert.

Modell 3 Statisches Insel-Kanal-ModebB{atic island channel moddlTada & Siever 1986)

In diesem Modell wird angenommen, daf3 die Druckldsung eine Kombination von einer steti-
gen, plastischen Deformation an Korn-Korn-Kontaktbereichen und von Drucklésung s.s. an
freien Flachen am Rand dieser Bereiche ist. Infolge der Auflésung wird der Kontakt kleiner
und somit erhoht sich die Spannung. Die Spannungserhdhung verursacht nun ihrerseits eine
plastische (Tada & Siever 1986) Deformation des Kontaktbereiches. Dieses Modell ist mit dem
sogenannten undercutting Modell vergleichbar.

Modell 4 Mikrorisse (icrocraks modél(Gratz 1991)

In diesem Drucklésungsmodell wird die gleiche Struktur der Korn-Korn-Kontakte wie bei dem
statischen Insel-Kanal-Modell angenommen. Allerdings besitzen die Kanéle hier Stellen, an
denen sich Mikrorisse gebildet und weiterentwickelt haben. Diese Mikrorisse bilden sich
immer senkrecht zu den Korngrenzen (den Brok 1998).

Modell 5. Kataklase-Modell (Ostapenko 1975) (Abb. 1.5)

In diesem Modell wird angenommen, dal3 die Korn-Korn-Kontakte kataklastisch deformiert
werden und die Oberflachenenergie der neu entstandenen Fragmente eine aktive Rolle
wahrend der Deformation spielen. Die kleinen Fragmente haben eine héhere Oberflachenener-
gie und l6sen sich - gemal dieses Modells - schneller.

i

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 Aullenseiten der Kristalle
(nach Ostapenko, 1968).
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1.5 Zielsetzung

Zur Fragestellung dieser Arbeit gehorte, ob bei duktiler Deformation von einem elastisch/
sproden Analogmaterial bei anné&hernd nattrlichen Bedingungen in Anwesenheit von Wasser
kataklastische Mikrostrukturen entstehen kénnen. In diesem Zusammenhang sollte untersucht
werden, wie sie sich bilden und entwickeln. Ein weiteres Untersuchungsziel war, ob andere
Deformationsprozesse neben der Kataklase, wahrend der Deformation, eine Rolle spielen.
Besonderes Augenmerk lag dabei auf dem Verhalten der Korngrenzen wahrend der duktilen
Deformation der Proben. Basierend auf den Ergebnissen von (Morel 2000, den Brok & Morel
2001) den Kenntnissen uber Stresskorrosion und dem Deformationsmodell von (Ostapenko
1968) sollte versucht werden, ein Deformationsmodell mit Hilfe der Versuchsreihen, die in
dieser Arbeit vorgestellt werden, zu entwickeln.

Als erstes wird in Kapitel 2 das Versuchsmaterial und die Griinde fuir die Auswahl dieses Mate-
rials als Gesteinsanalogon erlautert. Hier werden die physikalischen und chemischen Eigen-
schaften des Natriumchlorats (NaG)(prasentiert und die Vorbereitung dieses Versuchs-

materials fur die Versuche vorgestellt. Bei der Durchfihrung dieser Versuche wurden zwei
Vesuchsmethoden angewendet: Tiexial- und diein situMethode. Zuerst wird in Kapitel 3

der Versuchsaufbau der Triaxialversuche vorgestellt. Bei diesen Versuchen wurde der Mantel-
druck kontrolliert. Die Verformungsrate und die Temperatur wurden wéhrend des Versuchs-
verlaufs konstant gehalten. Die mechanischen Daten aus diesen Versuchen werden
anschlie3end vor-gestellt. Diese Methode lieferte mechanische Daten, die Informationen Uber
das rheologische Verhalten der Proben bei nasser Deformation enthalten. Der Nachteil dieser
Methode liegt darin, daf3 nur von einem Stadium strukturelle Informationen der Deformation
gewonnen werden kdnnen. Um diese Problematik zu umgehen, wurde die in situ-Methode
benutzt, die in den Kapiteln 4 und 5 vorgestellt wird. Zuerst wird in Kapitel 4 der Versuchsauf-
bau elautert, in dem die Probe in reiner Scherung deformiert wurde. Bei dieser Methode
konnten keine hohen Verformungen erreicht werden, aber die zeitabhangige, kataklastische
Deformation der Kérner konnte dokumentiert werden. Stresskorrosionsprozesse haben bei
dieser Deformation die Hauptrolle gespielt.

Um die Strukturen und Prozesse, die im Bereich der Korn-Korn-Kontakte zweier gegenein-
ander gespannter Korner stattfinden, zu verstehen und zu dokumentieren, wurden in situ-
Indentationsversuche durchgefihrt. Die Ergebnisse dieser Versuchsreihe wird im Kapitel 5
vorgestellt. Im letzten Kapitel dieser Arbeit werden die Ergebnisse zusammengefal3t und inter-
pretiert.



Kapitel 2
Versuchsmaterial

2.1 Einleitung

Bei der Modellierung der duktilen Deformation der oberen Erdkruste wird im allgemeinen
angenommen, dal3 das rheologische Verhalten visko-plastisch ist. Dabei gehéren Druckl6-
sungs- und Fallungsprozesse zu den wichtigsten und haufigsten duktilen Deformationsmecha-
nismen nasser, oberkrustaler Gesteine unterhalb ihrer spréden Festigkeitsgrenze (Groshong
1988, Tada & Siever 1989). Deshalb wird in dieser Studie ein Material benutzt, das sich unter
Raumtemperatur und Atmospharendruck so verhélt, dald man bei seiner Kompaktion und
Deformation visko-plastisches Verhalten simulieren kann. Es handelt sich hierbei um Prozesse,
die bei der Kompaktion und Deformation natirlicher Gesteine unter schwachen bis mittelgra-
digen Bedingungen vorherrschen, also Drucklésung, Ausféllung und zeitabhangige kataklas-
tische Deformation. Im Mittelpunkt des Interesses stehen Mikrostrukturen, die sich bei der
Deformation der oberen Erdkruste ausbilden und ihre Entwicklung. Weiterhin lag das Augen-
merk auf Prozessen, die die entstandenen Deformations-Mikrostrukturen verursachen.

Das fur die Simulation gewtnschte Material sollte nicht kristallplastisch deformieren. Der
Grund daftr ist, daR® die Rolle und die Nachwirkungen einer unerwiinschten kristallplastischen
Deformation ausgeschlossen werden sollten.

Die meisten experimentellen Untersuchungen, die fur das Verstandnis der Druckl6sungs- und
Fallungsprozesse durchgefuhrt worden sind, wurden mit NaCl als Analogmaterial gemacht
(z.B. Bosworth 1981, Raj 1982, Tada & Siever 1986, Spiers et al. 1990, Hickman & Evans
1991, Schutjens 1991, Gratier 1993). NaCl deformiert bereits unter sehr niedrigen Differential-
spannungen plastisch (ca. 0.5 MPa, Davidge & Pratt (1964)). Aufgrund dieser Eigenschaft ist
Kochsalz fir diese Fragestellung nicht geeignet.

Natriumchlorat (NaClQ) wurde benutzt, da es sich bei Deformation nur elastisch oder sprode

verhalt. Weiterhin ist NaClQgut 16slich und weist schnelle Losungs- und Wachstumsge-

schwindigkeiten auf, so dafd Drucklésung- und Fallungsprozesse relativ schnell vonstatten
gehen.
Als Probenmaterial wurde NaCjOder Firma Merck (reines NaClO Produktnummer

1.06420)

2.2 Nasse NaCl@Aggregate als Gesteinsanalogsystem

Unter Bedingungen, in denen Deformation infolge diffusiven Transports durch eine flissige
Phase resultiert, ist ein System aus Salz mit seiner gesattigten Losung ein gutes Analogsystem.
Es simuliert die Bedingungen in der Erdkruste, da auch Minerale im Kontakt mit einer flus-
sigen Phase stehen (z.B. Quarz + Porenwasser). Die Hauptvorteile eines Systems aus Salz plus
gesattigter Losung liegen an den einfach realisierbaren Bedingungen der Experimente
(Raumtemperatur, niedrige Spannung und Manteldruck). Nag@lkDgeeignetes Salz wurde
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nicht nur wegen seiner physikalischen Eigenschaften (s. ndchstes Unterkap.) sondern auch
wegen der Schnelligkeit seiner Auflosungs- und Prazipitations-Kinetik sowie seiner hohen
Ldslichkeit (98.2 g in 100 g Wasser bei 20°C) gewahlt (Meyer 1928). Diese Eigenschaften
machen die Beobachtung von signifikanten Massenstransferstrukturen unter kleineren
treibenden Kraften und in kirzerer Zeit moglich.

2.3 Physikalische Eigenschaften des NaClO

NaClGQ; ist kubisch, farblos und optisch isotrop. Seine kristallographische Form gehort zur
Raumgruppe P2 (a=6.575A). Es wird in der Kristallographie als sprodes Endglied zur Unter-
suchung kristallplastischer Verformungseffekte auf das Kristallwachstum und die Losung

benutzt ( Ristic et al. 1988, Ristic et al. 1997a, Ristic et al. 1997b, Morel & den Brok 2001).
Seine Elastizitdtskonstanten variieren laut Literatur wie folgt:

Sy; = 2.2890-2.4600 x TON/m? s, = -0.5043-1.2500 x £6N/m? und g, = 8.5470-8.3600 x
10 N/m? (Viswanathan 1966, Simmons & Wang 1971).

Es laRt sich nach der Formel fir ein kubisches, isotropes Material mit einem Young-Modul von
42.17 + 1.5 GPa wie folgt berechnen:

21) E=1 (Nye 1992)

1

In der Literatur wird fir ein NaCIQAggregat der Wert fur das Young-Modul zwischen

27.4GPa> E = 36.2GPa angegeben (Simmons & Wang 1971). Ein Grund fur diese grolRe
Streuung konnte sein, dal3 die Geometrie des Aggregates (Korngré3e, Kornform und Porositat)
nicht bertcksichtigt wurde.

Fur kompaktierte NaCIQAggregate konnte nach der Modellgleichung der gesamte Young-

Modul berechnet werden, wobei angenommen wird, dafl3 die Geometrie der Kérner sphérisch
Ist:

(2.2)  Eguy = Eacioy(L- CJ%)+2t  (Boccaccini et al. 1993)

(wobei Egesy der Young-Modul der gesamten Probe isfy,Eoz) der Young-Modul von
NaClO;-Einkristallen, G der Volumenanteil der Porositat).

Fur einen Porositatsbereich von 3 bis 9%, in dem auch die Porositat der in der vorliegenden
Arbeit deformierten Proben liegt, erhélt man ein Gesamt-Young-Modul von 37.29 + 1.5 GPa
bis 32.15+ 1.5 GPa .
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NaClO; verhalt sich unter Normalbedingungen (Raumtemperatur und atmospharischem
Druck) sprode und deformiert nicht kristallplastisch (von Engelhardt & Haussihl 1965,
Haussiihl 1983). Seine Vickershérte betragt 117 kg/rberiglich der Flache {100}. Sie ist

mit der Vickershérte von Calcit (124 kg/rnvergleichbar und wesentlich héher als die von
NaCl (17 kg/mm) (von Engelhardt & Haussuihl 1965, Haussiihl 1983).

NaClO; ist gut Ioslich. Bei 25°C und 0.1 MPa betragt seine Loslichkeit (C in Molenanteil)
etwa 0.18. Sie ist wesentlich héher als die von NaGl{G 0.11 Meyer (1928)). Das Mole-
kulargewicht von NaClQ betragt 106.44 g/mol, sein Molarvolumen betragt 4.2747 x

10°m%mol und seine Dichte bei 20°C 2.490 gfcrDer Diffusionskoeffizient des Natrium-
chlorates betragt 1.5 x Pons? (Wang & Hu 1996). Das Wachstum und die Auflésung in
einer gesattigten bzw. in einer untersattigten Lésung werden durch Diffusionsprozesse kontrol-
liert (Simon 1978, Clydesdale et al. 1998).

Der Koeffizient der Grenzflachenkinetik (interface kinetics coefficient) fur die Flache {100}
des Natriumchlorates ist%30 pm/s (wobei k die Grenzflachengeschwindigkeit bei einer ther-
modynamisch treibenden Kraft von 1 RT J/mol ist) (Chen et al. 1979, Wilcox 1993).

2.4 Vorbereitung des Natriumchlorats fir die verschiedenen Versuche

Fir alle Versuche wurde das NaGiRornaggregat in seinem Originalzustand benutzt; d.h. das

Aggregat wurde nicht zusétzlich behandelt (z.B. durch Trocknen, Reinigen von kleinen Par-

tikeln, Kornrundung und Heilen der mechanischen Defekte).

Im Rahmen der Probenvorbereitung der Versuche, bei denen kompaktierte Proben deformiert
wurden, wurde das Kornaggregat in folgende Kornfraktionen abgesiebt: 106-150 pum, 150-180

pm, 180-212 pm, 212-250 pm, 250-500 um, 500-1000 pm und 1000-2000 pm.

Fur die jeweilige Versuchsart wurde eine bestimmte Menge aus einer oder mehrerer Kornfrak-
tionen entnommen, gewogen und dann einer weiteren, fir den Versuch speziellen Vorberei-
tung, unterzogen.

Far die Indentationsversuche wurden NagEnkristalle benutzt. Die Kristalle wurden bei

Raumtemperatur durch langsames Verdampfen einer Negel€ttigten Losung gezlchtet.

Das Ziichten eines 1 érgroRen NaCIQEinkristall dauerte 3 bis 4 Tage. Weiterhin wurde fiir

die Vorbereitung der Proben der verschiedenen Versuche und die Durchfiihrung der Versuche
eine bei Raumtemperatur NaGl@esattigte Losung hergestellt.
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Kapitel 3

Triaxial-Versuche

3.1 Einleitung

Bei der Modellierung der Deformation der Erdkruste wird im allgemeinen angenommen, dafl3
kristallplastische Verformung einer der dominanten Prozesse unter den duktilen Verformungs-
mechanismen ist. Aber die Anderungen des Volumens und der Chemie, die die Entwicklung
duktiler Scherzonen begleiten, deuten darauf hin, dal3 die Aktivitat von Fluiden und der Mas-
sentransport in Losung ebenfalls wichtige Prozesse sind. Die Annahmen, dal} kristallplastische
Deformationsprozesse wichtig sind, basiert vor allem auf der Interpretation von Deformations-
mikrostrukturen und Gitterregelungen. Bons und den Brok (2000) zeigen, daf3 Gitterregelung
auch durch Drucklésung mdglich ist. Generell wird die Entstehung und Entwicklung dieser
Strukturen auf kristallplastische Verformung zurtickgefuhrt. Es geht dabei um Mikrostrukturen
wie z.B. unduldse Ausléschung, Subkorner und rekristallisierte Kérner. Diese Mikrostrukturen
sind in den meisten duktilen Scherzonen der kontinentalen Kruste reichlich vorhanden. Solche
Scherzonen zeigen meist auch Mikrostrukturen, die eindeutig auf Drucklésungsvorgange hin-
weisen (z.B. Druckschatten, Wachstumsfasern, Schieferung). Traditionell nimmt man dies als
Indiz daftr, daf? in solchen Féllen beide Mechanismen aktiv waren. Es ist aber gut moglich,
dal in diesen Fallen fast nur Drucklésung von Bedeutung war, weil die Deformationsbedin-
gungen, die in der oberen Erdkruste vorherrschen, eher den Randbedingungen der Druckl6-
sung entsprechen als denen der kristallplastischen Deformation.

Die Aufgabe der vorliegenden Arbeit war es, duktile Scherzonen im Druck-l6sunsregime unter
Bedingungen zu untersuchen, bei denen die Beteiligung kristallplastischer Deformationspro-
zesse ausgeschlossen ist. Zu diesem Zweck wurde Natriumchlorat als Gesteinsanalogmaterial
benutzt, da dieses Material sich unter Raumbedingungen elastisch/spréd verhalt und Lésungs-
und Ausfallungsprozesse sehr schnell vonstatten gehen (den Brok et al. 1998, den Brok et al.
1999).

Im Blickpunkt dieser Versuche stand die Rolle der Fluidaktivitaten und die damit verbundene
Entwicklung von Deformationsstrukturen. Wasser wurde als fluide Phase eingesetzt. Die
Druck- und Temperaturbedingungen, sowie die Verformungsrate wurden bei diesen Experi-
menten so gewahlt, dafd Druckldsung und Ausfallung als dominante Verformungsmechanismen
auftraten.

In diesem Kapitel werden die Ergebnisse der Deformation zylindrischer, nal3 kompaktierter
Proben bei konstanter Verformungsrate, konstantem Manteldruck (Pc) von 5 MPa und
Raumtemperatur préasentiert. Zuerst wird der Versuchsaufbau erklart, dann werden die mecha-
nischen Resultate dargestellt, und schlie3lich die Mikrostrukturen prasentiert.



18

3.2 Ausgangsmaterial

In allen Experimenten wurde reines Natriumchlorat der Firma Merck verwendet. Es handelt
sich dabei um ein korniges Aggregat, das in verschiedene Kornfraktionen abgesiebt wurde.
\Von diesen wurden folgende Fraktionen ausgewahlt: 106-150 um, 150-180 pm, 180-212 um,
212-250 um, 250-500 pm, 500-1000 pum und 1000-2000 um (vgl. Tabelle 1). Von jeder Frak-
tion wurden durch nasse Kompaktion zylindrische polykristalline Proben mit geringer
Porositat hergestellt. Das abgesiebte Aggregat wurde flr die Probenvorbereitung unverandert
benutzt. Weiterhin wurde auch eine gesattigte Loésung aus diesem Material hergestellt, die bei
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der Kompaktion dem Ausgangsmaterial hinzugefliigt wurde.

Tabelle 1: Darstellung der durchgefiihrten Versuche

Probe KorngroBe | Verfor- | Verformungs- | Wasser | Porositét % Bemerkungen
[pm] mung rate Gew.% +0.5%
+0.01 [s] +0.1%
ZDS02 | 1000-2000 0.21 10 1.2 5.4
ZDS15 500-1000 0.10 10°¢ 1.2 5.5
ZDS16 500-1000 0.09 10 1.5 6.4
ZDS17 500-1000 0.10 10°¢ 0.1 7.2 9 Tage bei 60°C getrocknet
ZDS15d | 500-1000 0.13 10°¢ 1.1 3.1 Manteldruck gedndert
ZDS03 250-500 0.09 10 1.5 7.1
ZDS04 250-500 0.29 stepping 2.9 8.5 Verformungsrate gedndert
ZDS05 250-500 0.10 10 1.5 5.5
ZDS06 212-250 0.10 10°¢ 1.6 6.6
ZDS07 212-250 0.14 35107 2.6 9.1
ZDS08 212-250 0.28 10°¢ 0.4 5.1 5 Tage bei 60°C getrocknet
ZDS18 212-250 0.10 10 1.3 6.4 Mit Dridnage
ZDS19 212-250 0.14 107 1.4 7.2 Entlastung u. Wiederbela-
stung
ZDS12 180-212 0.16 10°¢ 1.3 5.7
ZDS13 180-212 0.16 10 1.2 6.0
ZDS22 150-180 0.10 10°¢ 1.8 59
ZDS23 150-180 0.15 107 1.4 4.8 Entlastung u. Wiederbela-
stung
ZDS09 106-150 0.10 10°¢ 2.1 5.0
ZDS10 106-150 0.21 4100 24 6.0
ZDS11 106-150 0.09 10°¢ 1.3 5.4
ZDS12d 106-150 0.10 10 1.3 4.1




Triaxial-Versuche 19

Eine bestimmte Menge Natriumchlorat wurde abgewogen, so dal3 nach der nassen Kompaktion
zylindrischen Proben hergestellt werden konnten, die etwa 30 mm lang waren und einen
Durchmesser von etwa 12 mm hatten. Das abgewogene Aggregat wurde in ein zylindrisches
Pre3werkzeug eingebracht; eine Natriumchlorat-gesattigte Lésung wurde hinzugeflgt, so daf3
die Porenrdume von der Losung gefullt wurden. Das Aggregat wurde mit Hilfe einer Presse
unter einer statischen Belastung von etwa 40 MPa bei Raumtemperatur ca. 4 Stunden geprel3t.
Die Lange und der Durchmesser der kompaktierten Proben wurden gemessen. Die Proben
wurden gewogen und schlie3lich fur die Deformation vorbereitet (s. Versuchsdurchfiihrung in
Kapitel 3.3). Von dem Ausgangsmaterial wurden Dinnschliffe prapariert, um den strukturellen
Anfangs zustand studieren zu kdonnen. Es konnte festgestellt werden, dal3 die Korngrof3en-
verteilung in den vorbereiteten Proben bimodal war. Wie in Abbildung 3.1 zu sehen, bildeten
sich durch Kompaktion neue kleine Kérner an den Korngrenzen der grol3eren Korner (kleiner
als die Anfangskorngrof3e). Strukturen wie geradlinige Korngrenzen, 120°-Gleichgewichts-
winkel zwischen drei Kérnern, sehr geringe Porositat und interne Homogenitat der Kérner in
undeformierten Proben waren ein guter Hinweis, dal diese Proben fir die Deformationsver-
suche geeignet waren.

Abbildung 3.1: Dunnschliff-Photo von einer undeformierten, na3 kompaktierten NB@ie. Die Aus-
gangskorngréRe war 212-250 um. Nach der Kompaktion ist diese bimodal geworden. Zu sehen sind die
geradlinige Struktur der Korngrenzen der Kérner und die 120°-Gleichgewichtswinkel der idiomorphen
Kaorner.
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3.3 Deformationsgerat und Versuchsdurchfiihrung

Bei dem Deformationsgerét handelt es sich um ein triaxiales Deformationsgerat im Gesteins-
deformationslabor des geologischen Instituts der ETH-Zurich (Muller & Briegel 1977). Ein
Stempel wird von einem Motor gesteuert, mit dessen Hilfe die Bewegungsgeschwindigkeit des
Stempels kontrolliert werden kann (Abb. 3.2). Somit konnten die Versuche mit einer annahernd
konstanten Verformungsrate durchgefiihrt werden.

Motor

Druckzelle
(s. Skizze in Abb. 3.4)

Abbildung 3.2: Ubersichtsaufnahme des Deformationsapparates ("Ueli’s rig") vom Gesteinsde-
formationslabor des geologischen Instituts der ETH-Zirich

Die Proben wurden in eine Hulle aus Polyathylen mit einer Wanddicke von etwa 0.8 mm
eingebracht und von oben und unten mit Hilfe zweier kleiner Stempel abgedichtet.
Anschliel3end wurde die Probe an dem internen Kraftaufnehmer befestigt und in die Deforma-
tionszelle hineingestellt (Abb. 3.3 und 3.4). An der oberen Seite der Zelle wurde ein Stempel
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eingebracht, der die Probe wéahrend des Versuches beanspruchte. Schlief3lich wurde die Zelle
von oben und unten abgedichtet (Abb. 3.4). Diese Versuchsvorrichtung wurde in das Deforma-
tionsgerat gestellt, so dal3 die Stempel der Versuchsvorrichtung und der motorgesteuerte Stem-
pel Ubereinander zentriert waren.
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Abbildung 3.3: Darstellung des Versuchsaufbaus in der Druckzelle. Die Proben sowie die anderen Be-
standsteile des Versuchsaufbaus werden wie folgt in der Druckzelle zusammengesetzt. Die Proben werden
in den Mantel eingebracht, von oben und unten mit Hilfe der Zwischenstempel abgedichtet und anschlie-
Rend an dem internen Kraftaufnehmer befestigt.

An der Seite der Deformationszelle befand sich eine Offnung, durch die Silikondl
hineingepumpt werden konnte. Das Ol wurde zum Aufbau des Manteldrucks benutzt. In allen
Versuchen wurde dieser bei ca. 5 MPa so konstant wie méglich gehalten. Im Verlauf des Ver-
suchs ZDS15d wurden verschiedene Manteldrucke benutzt, um die Abhéangigkeit des rheolo-
gischen Verhaltens der Probe vom allseitigen Druck zu bestimmen.

Nachdem die Deformationszelle geschlossen wurde, wurde der Manteldruck (Pc) aufgebaut.
Dies geschah, indem Ol durch die Seiten6ffnung manuell hineingepumpt wurde. Mit Hilfe
eines Druckmessers (“Heise-Uhr”) wurde der Druck auf 5 MPa eingestellt. War Pc stabil,
wurde der Motor des Deformationsgerates angeschaltet. Der Stempel, der auf der Probe ruhte,
bewegte sich mit einer konstanten Geschwindigkeit. Dadurch wurde die Probe mit einer
annahernd konstanten Verformungsrate deformiert, weil der Verformungsbetrag der Proben
gering war.

Die erzeugte Beanspruchung wurde mit Hilfe eines internen Kraftsensors (Mel3bereich 10 kN;
Genauigkeit 10 N) aufgenommen. Dies erlaubte, die Reibungseffekte des Stempels mit der
Deformationszelle zu vernachlassigen. An dem Stempel war ein induktiver Wegaufnehmer
(LVDT Typ Dfg der Firma Schlumberger; 10 mm MefRbereich; 0.1 um Genauigkeit) befestigt,
so dal} jede Stempelbewegung aufgezeichnet werden konnte. Die Weganderungen wurden
aulRerhalb des DruckgefalRes gemessen. Pc wurde durch einen Drucksensor (Typ Intersonde
der Serie GX22 mit einem Mel3bereich bis zu 100 MPa; Genauigkeit 0.02 MPa) gemessen, der
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an den Druckkreis angeschlossen war. Die Raumtemperatur wurde durch ein K-Thermoele-
ment (MeRRbereich bis +400°C; 0.1°C Genauigkeit) aufgezeichnet. Kraftsensor, Wegaufneh-
mer, Drucksensor und Thermoelement waren mit einem Schreiber verbunden. Somit zeichnete
der Schreiber gleichzeitig vier verschiedene physikalische Variablen in Form von
Spannungsanderungen auf. Die gemessenen Spannungen wurden mit Hilfe von Kalibrations-
faktoren in die entsprechenden Einheiten Ubersetzt.

|

Wegaufnehmer
(LVDT)

<~— LVDT-Kern
Kolben
Flachring

C_ 1 O-Ring

A

= kleiner Zwischenstempel

- Probe

< Oleingang fiir Manteldruck
X | Mantel
——— 1 kleiner Zwischenstempel

- interner Kraftaufnehmer

—

Abbildung 3.4: schematische Skizze des Langsschnittes durch die Druckzelle
vom Deformationsapparates (Skizze nicht maR3stabsgetreu)

3.4 Ergebnisse

3.4.1 Mechanische Daten

Die aus den Versuchen erhaltenen mechanischen Daten wurden mit Hilfe des Computerpro-

gramms Kaleidagraph 3.0 von Abelbeck SoftWaverarbeitet und anschlieRend graphisch
dargestellt. Aus den kalibrierten mechanischen Daten wurden Langenanderungen in uniaxiale
Verformungen umgerechnet, sowie die Differentialspannand€) und die Verformungsrate

berechnet. Die Verformungsrate wurde aus der mathematischen Ableitung der Verformung in
Abhangigkeit der Zeit bestimmt. In Abbildung 3.5 sind exemplarisch drei graphische Darstel-
lungen der mechanischen Daten dargestellt. (a: Verformung/Verformungsrate gegen Zeit, b:
Differentialspannung/Manteldruck gegen Zeit und c: Differentialspannung /Manteldruck
gegen Verformung)



Triaxial-Versuche 23

0.1 T T T T T T T ] 10-5
Verformung @ i
oos \ ]
z
1 Y
%O 006 §
g
3 . 10
. 1 f
004 - Verformungsrate | =
002
i ] ] ] ] ] ] ] IU?
a 5 10 15 prii] a5 30 35 40
Zeit [H]
‘ 20 T T T T 20
S. 1| "yield" S. I
15 F ‘
|
. oz ‘ 3
=] & = ! =
=) ?E - | E
w o
E S é - : =
L5] |
! ] e 2
5 5 g | | 2
Manteldruck | Manteldruck |
5T T =5
| |
| |
| |
| |
| |
i} | 1 1 1 1 | ]
1] 2 4 4 8 10
Zeit [H]
20 ‘ T T — 20
S. 1| S-{ “yield"-Purkt @
| ! |
|
‘ 15 F | 15
| |
7 1 3 7 ! S s 5
= | =3 = | | 2
| |
E : E @ | | E
& | S 6%1 LU I 910 &
o | 2 ! =
; L=
g | | z g ‘ | 3
! ! Manteldruck l Manteldruck
5 HT T -5 5 F77 T = 5
| | | |
| |
l l ! !
| | U | |
| | I |
L L 1 I ! 0 0 | ! | L 0
1} 0.0z 0.04 0.04 003 01 0 0.01 0.0z o3 0.04
Werformung Verformung

Abbildung 3.5: graphische Darstellungen der mechanischen Daten von Versuch ZDS13: a: Verformung und
Verformungsrate gegen Zeit, b: Differential Spannung und Manteldruck gegen Zeit (b” ist ein Ausschnitt des
Plots b. Dabei ist die Zeitachse vergroRert dargestellt) und c: Differential Spannung und Manteldruck gegen
Verformung (c” ist ein Ausschnitt des Plots c. Dabei ist die Zeitachse vergréRert dargestellt). Die Probe wurde
bei Raumtemperatur und einer Verformungsrate vofist@eformiert.
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Direkt nach dem Anschalten des Motors, der den Stempel mit einer konstanten Verschiebungs-
rate bewegte, begann sich die Differentialspannung zu erhéhen (vgl. Abb. 3.5b und 3.5c). Sie
erhohte sich linear bis zur sogenannten Versagensgrenze (Yield-Punkt), bei der die Probe unter
Auflast nachgab. In diesem Bereich (Stadium 1) der Deformation zeigte sich, daf3 die Verkuir-
zung der Probe linear mit der aufgebrachten Differentialspannung zunahm. Die Verformung
war in diesem Bereich irreversibel, d.h. wurde der kompressive Kraftansatz auf null reduziert
und der Stempel zurtickgezogen, nahm die verklrzte Probe ihre Ausgangslange nicht wieder
an. Stadium | der Verformung illustrierte somit nicht das "linear-elastische" Verhalten der
Probe. Da der berechnete Young Modul (E) einer polykristallinen Na@i@be sehr hoch war

- E lag zwischen 27.4 und 36.2 GPa - war der elastische Anteil der Spannungs-/Verformungs-
Kurve so klein, dal3 er in den Diagrammen nicht eindeutig abgegrenzt werden konnte.

Nach Stadium | begann die Spannungs-/Verformungs-Kurve von dem linearen Verlauf abzu-
weichen. Der Scheitel dieser Abweichung war der sogenannte Yield-Punkt. An diesem Punkt
sank die Differentialspannung ab. Die Probe wurde schwécher, brach aber nicht auseinander,
sondern behielt weiterhin eine bestimmte Festigkeit.

Nach der Schwachungsphase nahm die FlieBspannung bis zu einem bestimmten Betrag ab
(Stadium 11) (vgl. Abb. 3.5) und blieb fir eine gewisse Zeit konstant auf einem niedrigen
Niveau, bevor sie bei fortlaufender Verformung wieder anstieg (Stadium IIl). Der FlieRspan-
nungsbetrag blieb in der Regel konstant fir Proben gleicher Korngréi3e, allerdings war er von
Temperatur, Manteldruck, Verformungsrate und Wassergehalt abh&angig.

Bei der Deformation von Proben gleicher KorngréRenfraktion (Abb. 3.6), wie z.B. Probe
ZDS19 und ZDS7, bei gleichem Manteldruck (Pc = 5 MPa) und bei gleicher Temperatur aber

unterschiedlichen Verformungsraten €88 fir ZDS19 und 3.516s? fir ZDS7) sieht man in

Versuch ZDS19, in dem die Probe bei einer Verformungrate von etfge @i@formiert wurde,

dal3 die Spannungs-/Verformungs-Kurve genauso verlief, wie oben beschrieben (also linearer
Anstieg gefolgt von einer Abweichung (Yield-Punkt), Gber eine Schwachung mit
anschlieBender Hartung). Dagegen zeigt die Spannungs-/Verformungs-Kurve in Versuch

ZDS7, der bei niedrigerer Verformungsrate (3.5'9% durchgefiihrt wurde, in Stadium |l

einen anderen Verlauf (Abb. 3.6). Nach der linearen Phase im Stadium | der Spannungs-/Ver-
formungs-Kurve, wich dieser nicht tiber den Yield-Punkt ab.

Bei mikroskopischer Betrachtung der beiden deformierten Proben (siehe folgendes Unterkapi-
tel 3.4.2), zeigte sich, dal3 sich in Versuch ZDS7 keine diskrete Scherzonen gebildet haben und
dal3 Drucklésungs- und Ausfallungsprozesse ebenso wie Korngrenzgleiten die vorherr-
schenden Deformationsprozesse waren. Dagegen sieht man in Versuch ZDS19, dalf? die Defor-
mation in kataklastischen Scherzonen lokalisiert war. Dieses Ergebnis zeigt ganz deutlich, dal3
das rheologische Verhalten der Probe wéhrend der Deformation stark von der Verformungsrate
abhangig war.
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Da diese Arbeit die Entstehung und Entwicklung duktiler Scherzonen zum Ziel hatte, wurden

alle anderen Proben mit einer Verformungsrate vofsi@eformiert (vgl. Tabelle 1). Die
mikrostrukturellen Analysen der deformierten Proben zeigen, daf’ sich bei allen Versuchen
kataklastische Scherzonen in den Proben gebildet haben. Wie in Unterkapitel 3.3 “Deforma-
tionsgerat und Versuchsdurchfihrung” erwahnt, wurden verschiedene Proben unterschiedli-
cher KorngréfRenfraktion bei gleicher konstanter Temperatur und Manteldruck deformiert.
Zusatzlich wurden jedoch Versuche durchgefihrt, bei denen der Wassergehalt in den Proben
oder der Manteldruck in der Druckzelle variiert wurden. In anderen Testversuchen wurde die
Verformungsrate etappenweisen geandert. Ziel dieser Versuche war eine genauere Bestim-
mung der Effekte dieser Variablen auf das rheologischen Verhalten der Nel@en bei

einer Deformation.

Allgemein konnten in den durchgefiihrten Versuchen bei Verformungsraten von etgi 10
finite, lineare Verformungen bis etwa 20% erreicht werden. Bei der Deformation schienen das
Kriechverhalten und insbesondere der Yield-Punkt der NgEtGben von der Korngroile,

dem Wassergehalt und der Verformungsrate abhangig zu sein. Der Einflu3 der Temperatur
wurde bei der vorliegenden Arbeit nicht untersucht. Alle durchgeflihrten Versuche wurden bei
konstanter Raumtemperatur durchgefihrt.

3.4.1.1 Einflu3 des Wassergehaltes

Um den Einflu des Wassergehaltes auf das rheologische Verhalten der-Ragtién bei

einer Deformation zu bestimmen, wurden drei Versuche (ZDS15, 16 und 17) durchgefihrt.
Alle drei Proben hatten die gleiche Korngr63e (0.5 - 1 mm). Die Proben ZDS15 und ZDS16
hatten einen Wassergehalt von 1.20 + 0.05 Gew-% beziehungsweise 1.50 + 0.05 Gew-%. Die
Probe ZDS17 wurde nach der Kompaktion 9 Tage bei 60°C in einem Vakuumofen getrocknet.
Nach dem Trocknen hatte die Probe einen Wassergehalt von 0.10 + 0.05 Gew-%. Alle drei
Proben wurden bei einer Verformungsrate voifsfound Raumtemperatur deformiert. Der
Manteldruck betrug bei allen Versuchen 5 MPa.



26 Kapitel 3

In einem Differantialspannungs-/Verformungs-Diagramm (Abb. 3.7) sieht man, daf3 die Span-
nungs-/Verformungs-Kurven der Versuche ZDS15 und 16 einen identischen Verlauf. Alle drei
Proben zeigen einen Yield-Punkt. Auffallig ist, daf3 die beiden nassen Proben ungefahr bei
demselben differentiellen Spannungsbetrag (~ 23 MPa) versagt haben, wahrend die trockene
Probe ZDS17 erst bei ~ 55 MPa versagt hat. Wichtig ist hierbei, dafld unter trockenen Verhalt-
nissen die Probe nach dem Yield-Punkt starker geschwacht wurde, dann aber war proportional
ein wesentlich geringerer Hartungseffekt zu sehen als bei den beiden nassen Proben, bei denen
das Versagen zwar geringer war, die Hartung aber verhaltnismassig starker ausfiel. Allgemein
lassen sich daraus folgende Schlisse ziehen: Bei sinkendem Wassergehalt wurde die Probe
starker, der Yield-Punkt wurde zu hoheren differentiellen Spannungen verschoben, die Schwa-
chung nach dem Yield-Punkt wurde grof3er und letztenendes blieb die Hartung relativ gering.
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3.4.1.2 Einflul der Verformungsrate

Aus den zuvor gemachten Beobachtungen kann man schliel3en, dal’ bei der Deformation von
Proben gleicher Korngré3e unter gleichem Manteldruck und bei gleicher Temperatur der Ver-
lauf der differentiellen Spannungs-/Verformungs-Kurve stark von der Verformungsrate abhan-

gig ist (Abb. 3.6). Bei schnelleren Verformungsraten®l) verlauft diese Kurve iiber einen
Yield-Punkt. Dagegen tritt bei langsamerer Verformung kein Yield-Punkt auf, was auf eine
Anderung im rheologischen Verhalten der Probe hinweist. Mit der Anderung des rheologi-
schen Verhaltens konnte auch eine Anderung des vorherrschenden Deformationsprozesses ver-
bunden sein.
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3.4.1.3 Einflul3 des Manteldrucks
In Versuch ZDS15 wurde die Probe zu Beginn unter einem Manteldruck von 5MPa, bei

Raumtemperatur und einer Verformungsrate vofisi@eformiert, bis eine Verformung von

ca. 0.7 erreicht war. AnschlieRend wurde der Manteldruck auf 10 MPa erhoht. Mit dieser
Erhdéhung stieg die Spannungs-/Verformungs-Kurve stark an (Abb. 3.8a und 3.8b). Der Man-
teldruck wurde bis zu einer Verformung von 0.115 auf diesem Niveau gehalten. In dieser Zeit
deformierte die Probe weiterhin, allerdings traten hohere Spannungen infolge verstarkter Rei-
bungseffekte entlang der Scherzone auf. Nachdem eine Verformung von 0.115 erreicht war,
wurde der Manteldruck auf ca. 2 MPa gesenkt. Dabei wurde die Probe geschwacht, was aller-
dings weniger stark als erwartet ausfiel. Die Probe war somit immer noch harter als unter
5MPa Manteldruck. Dies wies auf strukturelle Verédnderungen in der Probe hin, die sich
entwickelt haben muf3te, als sie einem Manteldruck von 10 MPa ausgesetzt war.

Somit folgt, daf’ bei fortschreitender Deformation eine Hartung stattfand, wenn der Mantel-
druck erhoht wurde. Diese Hartung hing vom Manteldruck ab und stieg sprunghaft an, wenn
der Manteldruck sprunghaft erhdht wurde.
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Abbildung 3.8: graphische Darstellungen der mechanischen Daten von Versuch ZDS15: a: differential

Stress/Manteldruck gegen Zeit und b: differential Stress/Manteldruck gegen Verformung. Die Probe wurde
bei Raumtemperatur und einer Verformungsrate vofisi0Der Manteldruck betrug 5 MPa. Wird er auf

10 MPa erhoht, hartet die Probe drastisch mit. Sie hértet weiter bei fortlaufenden Verformung. Wird der

Manteldruck auf 2 MPa runtergesetzt schwécht sich die Probe wie erwartet aber sie bleibt harter als wie
sie unter 5 MPa war.



28 Kapitel 3

3.4.1.4 Einflul3 der Korngrol3e
Funf Proben unterschiedlicher KorngréRen wurden unter gleichen Bedingungen (Raumtem-

peratur, Manteldruck 5MPa, Verformungsrate®dt) deformiert. In einem Differentialspan-
nungs-/Verformungs-Diagramm (Abb. 3.9) zeigen alle Spannungs-/Verformungs-Kurven die
zuvor beschrieben Stadien | — Ill. Diese Kurven verlaufen in allen Stadien subpa-rallel zuein-
ander. Dies zeigt, dal3 das einzelne rheologische Verhalten jeder Probe real und somit
reproduzierbar ist. Auffallig ist, daf® sich der Betrag des Yield-Punktes mit der Korngréi3e
erhohte, d.h. die Yield-Spannung war korngré3enabhangig.

Tragt man die Yield-Spannung gegen die KorngroRe auf, so ergibt sich in einem logarithmi-
schen Diagram ein linearer Zusammenhang (Regressionsgerade: 22 r@itxR = 0.97)

(Abb. 3.10). Dieses Diagram zeigt, dal3 es eine Abhangigkeit gab, auch wenn der Yield-Punkt
keine stetige Eigenschaft des rheologischen Verhalten der Proben war.

W

25 |

b
=

—_
n

Dff. Stress[IvIPa)

Legende

—_
=

1-2 mm
0.5-1 mm
250-500 pm
212-250 pm
150-180 pm

D....I....I....I..

0 0025 Q.05 0075 0.1
WVerforraung

X 0 & < 0

Abbildung 3.9: Graphische Darstellung der Abhéngigkeit des Yield-Stresses von
der KorngrolR3e bei der nassen Deformation der kompaktierten Proben bei einer
Verformungsrate von 10s* und Raumtemperatur unter einem Manteldruck von

5 MPa. Bei einer Erhéhung der KorngréRe erhéht sich der Yield-Stress mit.
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Abbildung 3.10: Graphische Darstellung der Abhéngigkeit des Yield-Stresses
von der Korngrol3e bei der nassen Deformation der kompaktierten Proben
bei einer Verformungsrate von 9! und Raumtemperatur unter einem
Manteldruck von 5 MPa. (RegressionsgeradeaX®; a=0.3; R=0.97).

3.4.1.5 Einflul3 einer Entlastung
In zwei Versuchen (ZDS19 und ZDS23) wurden Proben unter gleichen Bedingungen

(Raumtemperatur, Manteldruck 5 MPa und Verformungsrate vés1(is zu etwas 10%
Verformung deformiert. Anschlie3end wurde die Differentialspannung fur 24 Stunden auf Null
erniedrigt. Dabei wurde der Laststempel, der die Probe beanspruchte, zuriickgezogen, so dal3
er nicht mehr mit der Probe in Kontakt stand. Die Probe war somit nur unter dem Einflul3 des
Manteldrucks. Nach 24 Stunden wurden die Proben wieder bei einer Verformungsrate von
10°%s? weiter deformiert. Das Ziel dieses Versuchs war die Bestimmung des EinfluRes einer
Entlastung unter konstantem Manteldruck auf das rheologische Verhalten der Proben, insbe-
sondere der Einflul3 der Entlastung auf die Hartung der Probe.

Die graphischen Darstellungen der Spannungs-/Verformungs-Kurven beider Proben (Abb.
3.11) zeigen deutlich, dal3 eine Entlastung bei konstantem Manteldruck keine Auswirkung auf
das rheologische Verhalten der Proben hatte. Bei weiterer Deformation der Proben unter glei-

chen Bedingungen (Raumtemperatur, Manteldruck 5 MPa, Verformungsigé) 10&rteten
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diese kontinuierlich und konstant weiter. Die Spannungs-/Verformungs-Kurven liefen nicht
mehr Uber einen Yield-Punkt. Die Proben verhielten sich so, als ob es keine Entlastungsphase
gegeben hitte. Dies ist ein mechanischer Hinweise darauf, da Anderungen im Verhalten (Har-
tung) der Proben bei konstanten Bedingungen nur unter Spannung erfolgte.
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Abbildung 3.11: Graphische Darstellung der mechanischen Daten zweier Versuche (a und b Versuch
ZDS23; cund d Versuch ZDS19). a und c differential Stress und Manteldruck als Funktion von Zeit. b und
d differential Stress und Manteldruck als Funktion von Verformung. Beide Deformationsversuche wurden
bei Raumteperatur und 8! Verformungsrate durchgefiihrt. Zu sehen ist, daR bei einer Entlastung und
wieder Belastung, die Proben harten konstant und kontinuierlich weiter.
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3.4.2 Mikrostrukturen

Wurde die gewilnschte Verformung erreicht, wurden die Tests gestoppt, indem zuerst der
Motor abgeschaltet wurde. Anschliel3end wurde der Manteldruck auf O Pa gebracht. Die Probe
wurde vorsichtig von dem sogenannten Jacket befreit, gemessen und direkt mit Araldit Resin
impragniert (in Abbildung 3.12 sind im Aufnahmebeispiel zwei deformierten Proben zu
sehen). Dies alles geschah im Vakuum und bei Raumtemperatur. Die Proben wurden dann in
der Mitte parallel zur Verkirzungsachse durchgesagt und anschlieRend mit Schleifpapier
poliert. Als Schmier- und Kuhlmittel diente dabei Ethylacetat. Die Proben wurden nach
Abschlul3 der Praparationsarbeiten mit Loctite, einem UV-Licht aktivierten Kleber, auf einem
Objekttrager fixiert und auf ca. 100 um Dicke abgeschliffen und erneut poliert. Um einen
besseren Vergleich mit den gebildeten Mikrostrukturen in den deformierten Proben zu haben,
wurden auch Dunnschliffe von nicht deformierten Proben angefertigt.

Abbildung 3.12: fotographischer Auf-

nahme zweier deformierten Proben.
Links ist die Probe um 10% ihrer An-

fangslange verkiirzt. Rechts wurde eine
20%-ige Verkirzung erreicht.

Die Korner der undeformierten Probe waren Uberwiegend subhedrisch und polygonal. Die
KorngroRenverteilung nach der Kompaktion war bimodal (Abb. 3.1 Probe mit einer 212 - 250
pm KorngroRenfraktion). Typisch fur undeformierten Proben waren gerade Korngrenzen und
120°-Gleichgewichtswinkel der Kérner. Die meisten Korner zeigten keine internen Deforma-
tionsstrukturen. Dagegen waren die Korngrenzen bei einer Probe mit 10% Verformung, nicht
mehr gerade. Die Korn-Korn-Kontakte waren alle unregelméaflig und mit feinkérnigem Mate-
rial belegt. Die Korner waren stark deformiert und wiesen interne Deformationsstrukturen
(z.B. Mikrorisse) auf. Sie wurden meist von konjugierten Scherzonen durchzogen. All diese
Strukturen sind Hinweise auf eine starke Deformation der Proben.

In den Abbildungen 3.13 (ZDS6) und 3.14 (ZDSO08) sind mikroskopische Aufnahmen aus zwei
Versuchen dargestellt, bei denen der Effekt des Wassergehaltes untersucht wurde. Beide
Proben hatten dieselbe Korngrof3e und wurden unter denselben Bedingungen deformiert. Die
Aufnahme in Abbildung 3.14 stammt von einer deformierten Probe (ZDS08), die vor der
Deformation getrocknet worden war (Wassergehalt etwa 0.1 Gew%). Sie zeigt, dal’ die Kdrner
der Probe Uberwiegend sprode deformiert wurden (gebrochene und zermahlene Kdrner entlang
diskreter sproder Scherzonen).
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Es kdnnen nur selten Strukturen nachgewiesen werden, die durch einen Massentransport er-
klart werden konnen. Dies ist ein struktureller Beweis, dal3 sprode Deformationsprozesse bei
der Deformation dieser trockenen Probe vorgeherrscht haben und erklart wiederum den hohen
Wert der Yield-Spannung in der Spannungs-/Verformungs-Kurve des Versuches. Dagegen sieht
man in der mikroskopischen Aufnahme (Abb. 3.13) einer nal3 deformierten Probe (ZDS06)
(Wassergehalt 1.4 Gew%) einen deutlichen, strukturellen Unterschied. Die Kérner sind eben-
falls deformiert. Strukturen, wie Risse und gebrochene Kdrner, sind zu sehen. Auffallend ist
die Abwesenheit diskreter sproder Scherzonen.

Abbildung 3.13: Dinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur, 5 MPa
Manteldruck und 18s! Verformungsrate deformierten NaGlO
Probe (KorngréR3e ist 212-250 um. Wassergehalt 1.4 Gew.%). Die
Kdrner sind nicht mehr idiomorph und ihrer Korngrenzen nicht
mehr geradlinig. Es bilden sich neue kleine Fragmente.
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Abbildung 3.14: Dunnschliff-Photo einer bei Raumteperatur, 5 MPa
Manteldruck und 18s! Verformungsrate deformierten NaGlO
Probe (ZDS08; KorngréRe 212-250 um). Vor der Deformation wur-
de die Probe bei 60°C 5 Tage in einem Vakuumofen getrocknet
(Wassergehalt 0.1 Gew.%). Die Kérner sind nicht mehr idiomorph
und sind stark deformiert. Es bilden sich diskrete konjugierte Scher-
zonen, die mit sehr feinigem Material belegt sind.

33
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Die Abbildungen 3.15a und 3.15b zeigen eine mikroskopische Aufnahme einer nald defor-
mierten Probe. Es handelt sich um Versuch ZDS07, der bei einer Verformungsrate von

3.5 10’s? durchgefiihrt wurde. Hier ist deutlich zu sehen, daR die Kérner keine spréden Defor-
mationsstrukturen zeigen. Die Korn-Kontakte blieben weitgehend gerade und/oder wurden
begradigt. Meist waren die kleinen Kérner, die durch Kompaktion bei der Probenvorbereitung
entstanden, gewachsen. Diese Strukturen zeigen, dafld Massentransfer (Drucklésung und -aus-
fallung ) der vorherrschende Deformationsprozel3 war.

- R -

-— v

Abbildung 3.15a: Diinnschliff-Ubersichtsaufnahme einer bei
Raumteperatur, 5 MPa Manteldruck und 3%&®Verformungsra-

te deformierten NaClQProbe (ZDS07; KorngréfRe 212-250 pm).
Die Bildung von diskreten Scherzonen ist in diese Probe nicht zu
sehen.
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Abbildung 3.15b: Dinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur, 5
MPa Manteldruck und 3x1®?! Verformungsrate deformierten
NaClO;-Probe (ZDS07; KorngrofRe 212-250 pm). Die Kdrner 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 Verformungsrate

von 10%s* deformiert wurden, in den mikroskopischen Aufnahmen durch den Verformungs-
betrag, bei dem die Versuche durchgefiihrt wurden. Bei allen Proben, die bis zu einer etwa
10%-igen Verformung deformiert wurden, zeigt sich eine randliche Fragmentierung der
Korner (Abb. 3.16). Diese neuen Fragmente wuchsen wahrend der Deformation und nahmen
meist eine euhedrische Form an. Diese Wachstumstrukturen sind der deutliche Beweis fir
einen Massentransferprozel3. Dies zeigt wiederum die Rolle des Fluides wahrend der Deforma-
tion der Proben. Das intergranulare Fluid, das alle Kérner benetzte, spielte die Rolle eines
Transportmilieus. Das Fluid war eine NaGlgesattigte Loésung. Wéahrend der Deformation,

ging in den hoch energetischen Bereichen Material in Losung und verursachte eine
Ubersattigung. Der Uberschuf? in der Lésung wurde in energetisch giinstigeren Bereichen aus-
gefallt.
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Abbildung 3.16: Dunnschliff-Photo einer bei Raumteperatur.
5 MPa Manteldruck. 16s* Verformungsrate und bis zu 10% Ver-
formung deformierten NaClEProbe (Korngréf3e 250-500 pm).
Hier ist es ein Beispielsstrukturen, die sich bei diesen Versuchsbe-
dingungen in allen deformierten Proben bilden. Auffallend ist die
randliche Fragmentierung der Koérner und das Wachstum der
Fragmente.

37
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Bei hoheren Verformungen (in der Regel hoher als 20%) erhéhte sich der Fragmentierungsgrad
in den Proben (Abb. 3.17 und 3.18). Die Korner zeigen interne Deformationsstrukturen (Risse,
intragranulare Scherzonen, Fluideinschlisse). Die KorngréRenreduktion war weit fortge-
schritten. Es entstanden deutliche Scherbahnen, die eine hoheren Verformung der Proben
erlaubten.

Abbildung 3.17: Dunnschliff-Photo einer bei Raumteperatur.
5 MPa Manteldruck.und bis zu 29% Verformung deformierten
NaClO;-Probe (ZDS04; KorngrofRe 250-500 pm). Bei diesen Be-
dingungen beobachtet Man die Bildung der diskreten Scherzonen
in den Proben.
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Abbildung 3.18: VergroRerungsaufnahme 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 Kérnern bilden,

sind alle kristallographisch orientiert und bilden ein machenartige
Struktur.
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Das Wachstum der Fragmente war in diesen Proben gréf3er. Lange nach Versuchsende zeigten
mikroskopische Beobachtungen der Proben, dal3 das Wachstum der Korner aufgehdrt hatte, da
die Grol3e dieser Korner konstant blieb. Dies ist ein Hinweis darauf, dal? dieses Wachstum von
Verformung und Spannung abhéngig ist.

Die Bildung von Scherzonen kann in allen deformierten Proben beobachtet werden. In den
Proben mit geringerer Korngrél3e waren diese Scherzonen uberwiegend intergarnular, wahrend
sie in den grobkoérnigeren inter- und intragranular ausgebildet waren. Alle Scherzonen waren
kataklastisch. Sie entwickelten sich meist senkrecht zu Hauptverkirzungsrichtung vom Rand
der Korner aus (Abb. 3.19) und waren mit feinkérnigen Fragmenten belegt. Auffallend ist die
maschenartige Struktur der fragmentbildenden Risse. Bei diesen Rissen handelt es sich um kri-
stallographisch orientierte Risse, die sich durch Stress-Korrosionsprozesse gebildet haben
(Abb. 3.20) (siehe folgenden Kapitel 4). Bei fortlaufender Verformung konnten diese Frag-
mente wachsen. Wie in Abbildung 3.21 zu sehen ist, wuchs ein Teil dieser Fragmente entlang
von Scherzonen, wéahrend andere sich auflosten und durch die Scherbewegungen rotiert wur-
den. Die wachsenden Fragmenten verblieben in ihrer Lage und nahmen eine idiomophe Form
an. Sie konnten relativ grof3 werden (Abb. 3.22).

Im allgemeinen war bei htheren Verformungsbetragen die Bildung intragranularer Scherzonen
typisch. Bei diesen Scherzonen handelte es sich um kataklastische Scherzonen, in denen eine
starke Fragmentierung der Kérner stattfand. Die mikroskopische Aufnahme in Abbildung 3.23,
die bei einer ca. 20%-igen Verformung einer grobkornigen Probe aufgenommen wurde, zeigt
mehrere kataklastische Scherzonen. Die Hauptscherzone, die in der Mitte des Korns verlauft,
ist mit gewachsenen Fragmente belegt. Eine VergroRerung dieses Bereiches (Abb. 3.24) zeigt,
dal3 die Fragmente stark gewachsen waren und dadurch eine euhedrischen Form annahmen.
Diese gewachsenen Fragmente wiesen spréde Deformationsstrukturen auf.

Abbildung 3.19: Diinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldru€k Merformungsrate und

bis zu 21% Verformung deformierten NaGRrobe (ZDS02; Korngré3e 1-2 mm). Rechts des Bildes ist der Rand
des Kornes. Hier ist die Verbreitung einer kataklastischen Scherzone in einen Korn zu sehen. Die kleinen Pfeilen
zeigen wie kleine Kristallographischorientierte Risse sich in dem Kristall sich entwickeln. Der groR3e Pfeil zeigt
die haupt Verbreitungsrichtung der Scherzone.

Abbildung 3.20: Duinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldru€k Merformungsrate und
bis zu 21% Verformung deformierten NaGRrobe (ZDS02; Korngréf3e 1-2 mm). Die Verbreitung und Vernet-
zung der Risse fuhrt zur Bildung von Scherzonen, die mit Fragmenten belegt sind.
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Abbildung 3.19

Abbildung 3.20
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Abbildung 3.21: Diinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruék™* Merformungs-
rate und bis zu 21% Verformung deformierten Nagi@obe (ZDS02; KorngréRe 1-2 mm). Sind die

Scherzonen gebildet, beginnen Fragmente zu wachsen und nehmen somit eine euhedrischen Form.

Abbildung 3.22: Diinnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Manteldruék Merformungs-
rate und bis zu 21% Verformung deformierten Nagi@be (ZDS02; Korngrof3e 1-2 mm). Die wachsen-

den Fragmenten kdnnen relativ sehr gro3 werden und verhindern somit die weitere Bewegung der

Scherzone.



Triaxial-Versuche 43

& IR A X Wl i 7

Abbildung 3.23: Dunnschliff-Photo einer bei Raumteperatur. 5 MPa Mantel-
druck. 10°s! Verformungsrate und bis zu 21% Verformung deformierten
NaClO;-Probe (ZDS02; Korngréf3e 1-2 mm). Das Korn ist von mehreren
Scherzonen durchquert. Die mittlere Hauptscherzone ist sinistral und belegt
von euhedrischen neu gewachsenen Kérnern (s. auch VergréRerung in Abb.
24).

Abbildung 3.24: VergroRerungsaufnahme der Hauptscherzonen Bereich (Abb. 3.23). Die Fragmente sind
sehr grof3 gewachsen und verhindern somit die Bewegung entlang dieser Scherzone. Eine weitere Defor-
mation kann nur durch das spréden Verhalten der Kérner und durch das Korngrenzgleiten erlaubt.
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3.5 Diskussion

Die Experimente zeigen, dal’ bei der Deformation nald kompaktierter Natriumchlorat-Proben
unter 5 MPa Manteldruck, bei Raumtemperatur und verschiedenen Verformungsraten eine
duktile Verformung bis zu 20% moglich war. Dies ist in sofern ein wichtiger Befund, da es sich
um ein elastisch/sprédes Salz handelt. Der Verlauf der Spannungs-/Verformungs- Kurven der
Versuche konnte in drei Stadien unterteilt werden, die wie folgt interpretiert werden:

Im Stadium | der Deformation (Abb. 3.5) werden wahrscheinlich ein Teil der praexistenten
Mikrodiskontinuitaten und Poren der Probe geschlossen. Dieser Vorgang verursacht eine
geringfugige Verkurzung der Probe. Der hohe Anteil der Deformation in diesem Stadium
kénnte durch Bildung und Ausbreitung von Mikrorissen, Drucklésungs- und Fallungsprozesse
und Korngrenzgleiten entstehen.

Die fortschreitende Bildung, Ausbreitung und Offnung der Risse in Stadium I &Rt sich durch
ein beginnendes Abweichen der Spannungs-/Verformungs-Kurve von ihrem linearen Verlauf
erklaren (Stadium Il) (Abb. 3.5). Dieses Abweichen weist auf eine beginnende Instabilitéat des
Systems hin, und leitet zur Ausbildung einer oder mehreren duktilen Scherzonen Uber.

Nach Erreichen des Yield-Punktes werden die Proben schwacher, fallen aber nicht auseinander.
Sie behalten eine gewisse Festigkeit. Dies kdnnte auf den residualen Scherwiderstand durch
die Reibungswiderstande (UnregelméalRigkeiten) entlang der Scherzonen zuriickzuftihren sein.
Diese miussen erst durch Auflosung entfernt und/oder gebrochen werden bevor Bewegung
stattfinden kann. Die lokalen Widerstande sind geringer als die Bruchfestigkeit der gesamten
Probe. Aus den Spannungs-/Verformungs-Diagrammen ist zu entnehmen, dal} kataklastische
FlieRen der Proben vorherrscht. Die Dunnschliffuntersuchungen zeigen, daf3 bei einem Verfor-
mungsbetrag, der dem Yield-Punkt entspricht, eine durchgreifende Kornzerkleinerung stattfin-
det, wodurch die Priméarstruktur oft nicht mehr zu erkennen ist.

Aus den Spannungs-/Verformungs-Diagrammen kdnnte der Anstieg der FlieRspannung in Sta-
dium Il durch eine Erhéhung der Reibung entlang der Scherzonen erklart werden. Dies geht
aber nicht, da der Manteldruck wéahrend des Versuches konstant gehalten wurde. Die Hartung
der Proben bei der Deformation war somit nicht durch eine Zunahme der Normalspannung in
den Scherzonen wahrend des Versuches zu erklaren. Gleichfalls kann die Hartung nicht durch
Verformungshartung "wie bei kristallplastischer Verformung dblich” durch Zunahme der
Versetzungsdichte erklart werden, da sich NaCl@icht kristallplastisch verhalt.

Moglicherweise wurde die Hartung durch eine strukturelle Anderung innerhalb und entlang
der gebildeten Scherzonen verursacht. Dies konnte durch mikroskopischen Analysen der
deformierten Proben genauer bestimmt, studiert und wie folgt erklart werden:

In den Versuchen, bei denen Proben gleicher Korngrof3e, unter gleichen Bedingungen defor-
miert wurden, verlauft die Spannungs-/Verformungs-Kurve bei Verformungsraten kleiner als

105s? nicht tiber einen Yield-Punkt. Die mikroskopischen Beobachtungen zeigen, daR diese
Proben nicht kataklastisch deformiert werden und sie weisen keine Scherzonen auf. Der
Hauptdeformationsprozeld mufdte Druckldsung und zeitabhangiges Korngrenzgleiten sein. Im

Gegensatz dazu weisen die Proben, die bei einer Verformungsrate S&hdi®ormiert wur-

den, kataklastische Scherzonen auf. Hier zeigt sich, dal} das rheologische Verhalten der
Natriumchlorat-Proben bei diesen Versuchsbedingungen von der Verformungsrate abhangig
ist. Das Auftreten eines Yield-Punktes und die anschlieRende Schwéachung sind mit dem
Auftreten von Scherzonen zu korrelieren.
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Bei der Deformation von Proben gleicher KorngréRenfraktion unter gleicher Versuchsbedin-
gungen, sind die mechanischen Daten fast immer gleich. Alle Spannungs-/Verformungs-Kur-
ven zeigen einen ahnlichen Verlauf und weisen einen Yield-Punkt auf, dessen Betrag immer
gleich ist. Trocknet man die Probe vor der Deformation, erhdht sich die Yield-Spannung dras-
tisch. Die mikroskopischen Beobachtungen zeigen, dal} sich bei den trockenen, deformierten
Proben diskrete Scherzonen bilden und die Kérner nur spréode reagieren. Massentransferstruk-
turen (wie konkav/korexe Korn-Korn-Kontakte und Wachstum von Fragmenten) sind in die-

sen Proben kaum zu sehen. Die diskreten Scherzonen sind mit extrem feinkérnigem Material
belegt. Dagegen zeigen die mikroskopischen Beobachtungen der deformierten, nassen Proben,
dal3 die Scherzonen mit gréberen Bruchfragmenten und neu gewachsenen Korner belegt sind.
Diese Fragmente weisen Strukturen auf, die durch Massentransferprozesse (Wachstums-,
Drucklosungs- und Fallungserscheinungen) entstanden sind. Die Scherzonen sind in der Regel
nicht diskret und unterscheiden sich sehr von denen, die in trockenen deformierten Proben auf-
tauchen (Abb. 3.25).

e trocken e nal
¢ hohe Verformungsrate e niedrige Verformungsrate

Diff. Spannung
Diff. Spannung

Verformung Verformung

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 MaR3stab). Links oben: Bei hoher Verformungs-
rate und trockener Probe bildet sich eine diskrete, sprode Scherzone, die von feinkdrnigen
Fragmenten belegt ist. Der Betrag des Yield-Punktes ist in diesem Fall sehr hoch und die Probe hér-
tet nach der Schwachungsphase nicht (links unten). Rechts oben bei niedriger Verformungsrate und
nasser Probe bildet sich eine Scherzone, die von grof3en Fragmenten belegt ist. Die Fragmente wach-
sen wahrend der Deformation. Der Betrag des Yield-Punktes ist in diesem Fall niedriger (rechts
unten). Nach der Schwachungsphase héartet die Probe.
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Im allgemeinen zeigen alle Proben unterschiedlicher Korngré3e, die nal3, bei einer Verfor-

mungsrate von 18!, bei Raumtemperatur und unter 5 MPa Manteldruck deformiert wurden,
in einem Differentialspannungs-/Verformung-Diagramm einen Yield-Punkt gefolgt von einer
Schwéchungsphase.
Bei der Deformation von Proben unterschiedlicher Korngrol3e ergeben sich bei gréf3eren
Kdrnern hohere Yield-Spannungen (s. Abb. 3.9). In der logarithmischen Darstellung der
Abhangigkeit der Yield-Spannung von der Korngrdl3e (Abb. 3.10) ergibt sich eine Regressions-
gerade mit der Potenzfunktion:

y - 3X0.29‘
Am Verformungsbetrag des Yield-Punktes, bei einer Anpassung der mechanischen Daten zu
einem rheologischen Gesetz in Form vid 0 g , (wolstie Korngroél3e ist und die Yield-

Spannung), ergibt sich, dal bei konstanten Verfor-mungsraten eine Erhéhung der Korngrdl3e
um eine GroRRenordnung eine Erhéhung der Spannung um etwa 3 GroRenordnungen zur Folge
hat. Diese Anpassung veranschaulicht nur die Abh&ngigkeit der Spannung von der Korngréi3e.
Sie stelltkeinrheologisches Gesetz dar.

Wahrend der Deformation dieser Proben bilden sich kataklastische Scherzonen. Mikrosko-
pische Beobachtungen zeigen sowohl inter- als auch intragranulare Scherzonen. Aus diesen
Beobachtungen folgt, daf sich bei Proben kleinster Korngréf3e die Scherzonen entlang der
Korngrenzen bilden. Es zerbrechen weniger Kérner und die Korngrenzen werden bevorzugt
fur die Ausbildung der Scherzonen genutzt. Im Gegensatz dazu, ist es bei grobkdrnigeren
Proben notwendig, dal? mehr Korner geschnitten werden, damit sich die Scherzonen bilden
kénnen. Daher verlaufen sie sowohl inter- als auch intragranular. Dies erklart, warum sich die
gréberen Proben einer Deformation eher ,widersetzen® als die feinkdrnigeren Proben.

Die intragranularen Scherzonen, wie in Abbildung 3.19 zu sehen, entwickelten sich senkrecht
zu Hauptverkirzungsrichtung. Dies stimmt mit den Beobachtungen in natirlich defor-mierten
Quarzen von Hippert und Egydio-silva (1996) liberein. Die Risse, die diese Scherzonen bilden,
breiten sich bevorzugt senkrecht zur Hauptverkirzungsrichtung aus. Sie vernetzen sich und
bilden Bruchfragmente, die eine maschenartige Struktur zeigen.

Eine weitere Beobachtung ist der subparallele Verlauf der Spannungs-/Verformungs-Kurven
aller Proben. Nach der Schwéachungsphase, die nach dem Erreichen des Yield-Punktes eintritt,
schliel3t sich immer eine Hartungsphase an. Mikroskopisch laRt sich feststellen, daf3 immer
entlang und in den Scherzonen Fragmente gebildet werden, die schlief3lich infolge von Mas-
sentransferprozessen weiterwachsen. Wahrend ihres Wachstums entwickeln sie einen idiomor-
phen Habitus und kdénnen relativ grofld werden. Genau dieses Wachstum ist die Erklarung fur
die Hartung der Proben. Die Fragmente werden grof3er und erschweren so die Scherung.
Dieser Prozel3 wird auch texturelle Hartung genannt.

Die Deformation steckt somit in der Bewegung der Scherzone, die durch Korngrenzgleiten und
sprode Reaktion von xenomorphen Kornern bewirkt wird (s. Abb. 3.24). Dies konnte
wiederum den Verlauf der Hartungsphase erklaren, der im Spannungs-/Verformungs-Dia-
gramm meistens eine stufenartige Form hat.

Bei den Entlastungsversuchen wurde, nachdem eine gewisse Verformung erreicht war, die
Probe entlastet, allerdings unter Beibehaltung des Manteldrucks. Nach 24 Stunden wurde die
Probe erneut belastet. Dabei zeigt sich, daf3 der Hartungseffekt ausbleibt. Die Probe deformiert
weiter, so als ob keine Entlastungsphase stattgefunden hatte. Es scheint, dal wahrend der
Entlastungsphase in der Scherzone keine texturelle Anderung stattfindet. Dies laRt sich wie
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folgt erklaren: den Brok, Zahid und Passchier (1999) haben gezeigt, dal’ in;Mafoie-

gaten Kristallwachstum nur auftritt, wenn die Aggregate unter einer Differentialspannung ste-
hen. Es kann daher nicht ausgeschlossen werden, dald dies auch in den hier durchgefihrten
Versuchen der Fall ist. Dies wirde bedeuten, dal® nur unter Differentialspannung ein Wachstum
der Fragmente in den Scherzonen mdglich ware und so eine Hartung der Proben erfolgen
konnte. Weiterhin laufen die Spannungs-/Verformungs-Kurven bei Wiederbelastung nicht tber
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 Scher-
zonen. Dies war technisch nicht méglich, da die Versuche in einer Druckzelle stattfanden. Aber
die mikroskopischen Beobachtungen der unterschiedlichen Strukturen bei verschiedenen
Bedingungen erlaubten zusammen mit den Ergebnissen der in-situ Deformations- und Indenta-
tionsversuche (s. Kapitel 4) Rickschlisse auf die Prozesse, die zur Ausbildung duktiler Scher-
zonen bei der Deformation nal3 kompaktierter Natriumchlorat-Proben fiihren kénnten. Die
mechanischen Daten zeigen, dal3 das rheologische Verhalten dieser Proben stark vom
Wassergehalt, von der Verformungsrate und der Korngré3e der Proben abhangig ist. In dieser
Versuchsreihe wurde allerdings nicht der Effekt der Temperatur und der Porositét untersucht.
Aus diesen Experimenten laf3t sich ein Model fur die Entwicklung kataklastischer Scherzonen
wahrend einer duktilen Deformation nafld kompaktierter Natriumchlorat-Proben erstellen:

Die Entstehung von Mikrorissen an Korngrenzen und ihre Ausbreitung in Korner senkrecht zur
Hauptverklrzungsrichtung ist ein Hinweis darauf, dal3 sich die Risse bevorzugt entlang von
Zonen héherer Spannung durch Stresskorrosionsprozesse (Abb. 3.19) in den Kérnern ausbre-
iten. Ihre Propagation verursacht eine kataklastische Deformation der Kérner, die durch Bil-
dung kleiner Fragmente entlang dieser Zonen dokumentiert werden kann.

Am Yield-Punkt ist, die Bruchfestigkeit des Materials erreicht und die fragmentierten Kérner
brechen. Dabei werden die Bereiche mit kleinen Fragmenten als Bahnen genutzt, womit die
weitere Deformation beginstigt wird. Es entstehen deutliche Scherzonen mit Fragmenten.
Wahrend der Schwachungsphase zerbrechen die Proben nicht und behalten immer eine bestim-
mte Festigkeit. Dies ist auf den residualen Scherwiderstand durch Reibungs widerstande (wie
z.B. Rollen und Reiben der Fragmente gegen Scherzonenwande) entlang der Scherzonen
zurtckzufuhren. Diese Widerstande sind geringer als die Bruchfestigkeit der ge-samten Probe.
Nach dieser Phase erfolgt bei weiterer Deformation die Hartung der Proben. Diese Hartung ist
auf das Wachsen der Fragmente entlang und in den Scherzonen zurlckzufuhren.

Da sich die Risse von der Korngrenze in das Kristallinnere entwickelten, sollte auf3erdem die
Rolle der Korngrenze und ihr Verhalten wahrend des Deformationsprozesses untersucht
werden. Aullerdem stellte sich die Frage, wie sich die Risse senkrecht zur
Hauptverkirzungsrichtung ausbilden und was die treibende Kraft fir dieses Verhalten ist. Um
diese Fragen zu beantworten wurden in-situ Experimente durchgefiihrt, die eine Beobachtung
der entstandenen Strukturen und ihre Entwicklung wahrend der duktilen Deformation
erlaubten.
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Kapitel 4

In-situ Deformationsversuche

4.1 Einleitung

Es wurden viele experimentelle Untersuchungen tber Scherzonen an kdrnigen Analogmateri-
alien durchgefuhrt, z.B. von Mandl, de Jong und Maltha (1977) und Means (1977). Bisher war

es lediglich mdglich die Anfangs- und Endzusténde des deformierten Materials zu beobachten.
Es stellt sich jedoch die Frage, wie sich die Deformationsstrukturen bei héherer Verformung

bilden und wie weit sie sich wahrend der Deformation entwickeln.

Bereits bei friiheren Untersuchungen wurde bei uniaxialer (Zahid 1998) und in situ Deforma-

tion (den Brok et al. 1998) kompaktierter Proben aus nassen M&Qtdegaten festgestellt,

dal3 zeitabhangige "langsame" Kataklase auftrat (Abb. 4.1). Der Verformungsgrad war bei die-
sen Versuchen aber nicht mefRbar. Die Kataklase war das Ergebnis der Entwicklung und Ver-
netzung von Rissen, die ihrerseits durch lokalen Auflosungserscheinungen in Kristallen

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

den, war es, die polykristallinen Proben bei hoheren Verformungsbetragen zu deformieren. Die
Aufgabe bestand darin die entstehenden Strukturen und deren Entwicklung in situ zu beo-
bachten, zu dokumentieren und zu studieren.

Abbildung 4.1: Entwicklung kataklastischer Deformation in einem nassen NaClO3-Aggregat (in-situ Aufnah-
men) unter senkrechter maximaler Hauptspannung. (a) Beginnende Rif3bildung in untere Bereich des Korns
und fortschreitende Ri3bildung nach oben (im Bild) nach 7.5 Tage. (b) Nach 19.6 Tag erkennt man eine Ver-
netzung und Ausbreitung der Risse, die zur Bildung von neue Kérnern fiihrt. (den Brok et al, 1998, S. 88).
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Ein Versuchsaufbau wurde konstruiert, der die Moéglichkeit bot, wahrend einer nassen Defor-
mation bei Raumtemperatur und atmospharischem Druck die Bildung und Entwicklung von
Deformationsstrukturen in-situ unter dem Mikroskop zu verfolgen. Die Probe wurde durch
reine Scherung deformiert. Bei den Proben handelte es sich um dicht kompaktierte, koérnige
Natriumchlorat-(NaClQ-Aggregate. Die Proben wurden in Anwesenheit einer NagdQat-

tigten LOsung in das Gerat eingebracht. Anschlie3end wurden sie deformiert.

Bei dem Versuch ist es nicht gelungen, hohere Verformungsbetrage zu erreichen. Die Ergeb-
nisse aus diesem Versuch geben jedoch wertvolle Informationen Gber das Anfangsstadium der
Entstehung von Kataklasestrukturen. Unter Spannung bildeten sich auf den Kornoberflachen
Losungsrillen. Diese entwickelten sich senkrecht zur Verkiirzungsrichtung bzw. zur maximalen
kompressiven Hauptspannung zu Rissen weiter, die sich im Verlauf des Versuches vernetzten
und zur Bildung von Fragmenten fihrten.

4.2 Probenvorbereitung

Dieses Kapitel behandelt einen Versuch. Die Probe, die in diesem Versuch defor-miert wurde,
wurde durch nasse Kompaktion vorbereitet. Ziel der Probenvorbereitung war es, ein dicht
kompaktiertes Natriumchlorat-Aggregat mit einer moglichst geringen Porositat zu er halten.
Die Probe sollte 20 mm lang, 6 mm breit und 0.5 mm dick sein. Ferner sollten die Flachen
dieser Probe moglichst glatt und planparallel sein, so daf3 so wenig wie moéglich Reibungsef-
fekte mit den Wéanden des Deformationsgefal3es erzeugt werden, und die Deformation der
Probe dem zufolge nicht gestort wird. Zu diesem Zweck wurde ein Pre3werkzeug angefertigt,
das genau die oben genannten Mal3e hatte (Abb. 4.2). Zur Anfertigung der Probe wurde zuerst
eine bestimmte Menge an NaGlRornern in das Pre3werkzeug eingebracht. Danach wurden

einige Tropfen einer gesattigten Natriumchlorat-Losung zugegeben. Das Praparat wurde dann
zuerst eine halbe Stunde lang mit 1 MPa trocken bei Raumtemperatur geprel3t, so dal} eine
dichte Packung erreicht wurde ohne dal3 es zu einer spréden Deformation der Korner kam.
Anschlie3end wurde die Probe mit Hilfe einer Enerpacpresse, uber 48 Stunden lang bei einer
Temperatur von etwa 230 bis 235°C (entspricht etwa 0.9 mal der Schmelztemperatur) bei 40
MPa weiter kompaktiert.

Wahrend dieser Vorbereitungsphase konnte der Zustand der Probe jederzeit unter dem Mi-
kroskop kontrolliert werden. Zu diesem Zweck wurden die Stempel des Prel3werkzeugs
entfernt, so dal3 die Probe studiert und beobachtet werden konnte. War die Probe kompaktiert
und die Porositat gering wurde sie langsam auf Raumtemperatur abgekuhlt und anschlie3end
entlastet. Verschiedene Proben wurden angefertigt. Die beste Probe wurde auf 0.50 £ 0.02 mm
Dicke abgeschliffen, poliert und in das Deformationsgefald eingebracht.
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Abbildung 4.2: (a) Photographische Aufnahme der Prelwerkzeug-Bauteile.

(b) Schematische Darstellung des Pref3werkzeuges (longitudinaler Schnitt,

malfistabsgetreu).
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4.3 Gerate und Methode

Bei dem Gerat handelte es sich um ein umgebautes Horizontal-Mikroskop (Abb. 4.3) an dem
das Deformationsgefald fest angebracht wurde. Es stand senkrecht, so dal3 die Probe vertikal
deformiert werden konnte. Die Optik des Mikroskops konnte unabhéngig von dem Deforma-
tionsgefald bewegt werden. Dies erlaubte einen ungestorten Versuchsablauf.

Bei dem Deformationsgefald handelte es sich um eine U-férmige, 0.50 + 0.01 mm dicke Vana-

dium-Stahlplatte (V2A), die zwischen zwei Objekitrager der GroRe 50 x SDminboctite
350 UV-Kleber geklebt wurde (Abb. 4.3).

4 Auflast )
- Silikonfett
@// Stempel
<t
gesattigte
— NaClO5-Losung
+lose NaClOs-
MeBuhr ..
Korner
Gewicht — polykristalline

NaClO;-Probe

AN Aufnahmebereich
\ J
%
I

Abbildung 4.3: Schematische Darstellung des Horizontalmikroskops mit Deformationsgefaf3. Im Vergrofie-
rungsausschnitt ist eine schematisierte mafistabgetreue Skizze des Versuchaufbaus dargestellt: Eingezeichnet
ist der Aufnahmebereich (kleines Quadrat) fiir die Sequenzaufnahmen der Abbildungen 4.7a bis 4.7e.

Die Probe lag direkt auf der unteren Kante der U-férmigen Platte auf. Ein Stempel wurde mit-

tig auf die Probe gestellt, so dal3 die Probe durch reine Scherung deformiert wurde (Abb. 4.4).
Der Zwischenraum zwischen dem Stempel und den Wéanden der U-férmigen Platte wurde mit
losen NaClQ-Kornern gefuihlt, um eventuelle Konvektionsstromungen in der Lésung zu ver-
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meiden. Mit Hilfe einer Spritze wurde durch die obere Offnung des Deformationsgefales, eine
NaClO;-gesattigte Losung zugegeben. Die Offnung wurde anschlieRend mit Silikonfett abge-

dichtet, um ein Verdampfen der Losung zu verhindern. Auf dem Stempel ruhte ein Gewicht,
das die Probe in vertikaler Richtung beanspruchte.

Um die Deformation der Probe zu messen wurde eine Mel3uhr angebracht, deren Fuhler gerade
die Oberseite des Gewichts berlhrte. Bei Deformation sank das Gewicht nach unten, und man
konnte an der Mel3uhr in bestimmten Zeitabstanden die Weganderung ablesen.

Im Versuchsverlauf wurden mit Hilfe einer digitalen Kamera (TK-1070E JVC) und des Pro-
gramms NIH-image (von National Institut of Health, USA) Bilder mit einer bestimmten Fre-
quenz (F = 1/t; tist die Aufnahmeperiode in Sekunden) aufgenommen. Diese Bilder wurden zu
einem Film zusammengesetzt. Dies erlaubte eine einfache und gute Dokumentation des Ver-
suches. Durch die Frequenz der Bildaufnahme kann die Dauer des Versuches zurlickgerechnet
werden.

Stempel

— Probe

Abbildung 4.4: Malstabsgetreue schematische
Darstellung des DeformationsgeféafRes 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 erhdht. Die maximale Span-
nung betrug 14.5 £ 0.5 MPa. Wéahrend des Versuch wurden in unregelméaRigen Zeit-abstanden
Sequenz-Ubersichtsaufnahmen (vgl. Abbildung 4.5) von dem Bereich der Probe, der sich
direkt unter dem Stempel befand, gemacht. Mit Hilfe dieser Aufnahmen konnte die Verfor-
mung der Probe berechnet werden. Sie betrug nach 300 Stunden etwa 3%. Die mittlere Verfor-

mungsrate betrug 3xF0s!. Eine graphische Darstellung der mechanischen Daten ist in
Abbildung 4.6 zu sehen. Zusatzlich zu dem Ubersichtsaufnahmen wurden kontinuierlich
Bilder von einem kleineren Bereich der Probe (Abb. 4.3), der sich direkt unter dem Stempel
befand, aufgenommen. In Abbildungen 4.7a - e ist eine Sequenzaufnahme von den wichtigsten
strukturellen Anderungen in dem ausgewahlten Bereich zu sehen.

Abbildung 4.5: Ubersichtsaufnahmen bei einer reinen Scherung des Anfangs- (T = 0 h) und Endstadiums (T =
300 h) einer polykristallinen, kompaktierten Natriumchlorat-Probe. Die Verformung betragt bei der letzten Auf-
nahme nur 3%. Die horizontale Bildbreite entspricht der Stempelbreite. Im Laufe der Deformation entwickeln
sich in allen Kérnern Rillenmuster unterschiedlicher Orientierung. Diese Muster sind von der Orientierung der
lokalen, kompressiven Spannung abhéngig.
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Am Beginn des Versuches waren die Korner Uberwiegend subidiomorph und polygonal. Ihr
GroRRenunterschied war auf die Kompaktion bei der Probenvorbereitung zuriickzuftihren. Die
Oberflache der Koérner war glatt und homogen. Direkt beim Auflegen des Gewichtes auf den
Stempel &nderte sich die Oberflachenstruktur des mittleren Korns "a" rasch (innerhalb von ca.
2 Minuten) (Abb. 4.7a Pfeil in Aufnahme T = 0 h). Die berechnete Gesamtspannung betrug
7.4 MPa. Es bildeten sich Ldosungsrillen, die einer kristallographischen Richtung des Kristalls
folgten. Das ist zu erkennen der nach zwei Stunden diese Rillen auf Korn "a" viel deutlicher
sichtbar waren. Auf demselben Korn bildeten sich auch Losungsrillen mit einer anderen Rich-
tung (Abb. 4.7a Aufnahme T = 2 h) aus. In dieser Aufnahme sieht man auf3erdem deutlich, wie
sich Losungsrillen auf dem unteren Korn "b" gebildet haben. Diese Rillen waren wiederum
kristallographisch orientiert, da sie ein linienférmiges Muster parallel zu den Hilfslinien in
Aufnahme T = 2 h bildeten. lhre Orientierung war jedoch nicht dieselbe wie die der Rillen in
Korn "a". In Aufnahme T = 24 h der Abbildung 4.7b stand die Probe immer noch unter der-
selben Auflast wie in Aufnahme T = 2 h. Hier sieht man, dal? die Rillen in Korn "a" teilweise
verschwanden, wahrend sie in Korn "b" scharfer hervortraten, allerdings mit verdndertem Mus-
ter. Die Rillen waren kurzer und wiesen eine treppenartige Struktur auf (Hilfslinien und Pfeil
in Aufnahme T = 24 h). Die Aufnahme T = 64 h in Abbildung 4.7b wurde 40 Stunden, nach-
dem die Probe unter einer erhéhten Spannung von etwa 10.2 MPa stand, gemacht. Hier sieht
man wiederum, dal3 das Rillenmuster in Korn "b" deutlicher wurde. Auf der rechten Seite
dieses Korns (Pfeil in Aufnahme T = 64 h) bildeten sich ausgehend von der Korngrenze
Losungsrillen, die sich in Richtung des Kornzentrums zu vertiefen begannen. Diese Rillen
waren zueinander parallel. Auf Korn "a" begannen sich infolge der Spannungserhéhung erneut
Losungsrillen zu bilden, die jedoch zwei Orientierungen folgten (Hilfslinien in Aufnahme

T =64 h).
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T=2h

Abbildung 4.7a: Sequenzibersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Anderungen (vgl. Text). Die Hilfslinien ent-
sprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b".
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Abbildung 4.7b: Sequenzibersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Anderungen (vgl. Text). Die volle Hilfslinie
entsprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b". Die gestrichelte die Rege-
lung des Ldsungsrillenmusters.
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Abbildung 4.7c: Sequenzibersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Anderungen (vgl. Text). Die volle Hilfslinie
entsprechen einer kristallographischen Orientierung des Korns "b". Die gestrichelte die Rege-
lung des Ldsungsrillenmusters.
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Ab Aufnahme T = 109 h in Abbildung 4.7c betrug die gesamte ausgerechnete Spannung 14.5
MPa. Diese wurde bis zum Ende des Versuches konstant gehalten. Bei Erhéhung der Spannung
erhohte sich auch die Anzahl und die Schéarfe der Losungsrillen in Korn "b". Die Rillen, die
sich seitlich in diesem Korn gebildet haben, entwickelten sich weiter. Sie blieben dabei immer
zueinander subparallel. Durch ihre Vertiefung im Korn verbanden sich diese Rillen mit
anderen, die auf der Oberflache gebildet hatten. In dieser Aufnahme kann auch die Bildung von
Losungsgruben auf Korn "c" beobachtet werden (Pfeil auf Korn "c"). Die Begrenzungen der
Gruben scheinen zwei kristallographischen Orientierungen zu entsprechen. Weiterhin
beobachtet man auf demselben Korn "c" die Bildung horizontal ausgerichteter, langlicher
Lésungsrillen.

Allgemein "wanderten” die Rillen auf den Oberflachen aller Kérner, auf denen sie sich gebil-
det hatten. Sie behielten dabei entweder ihre Orientierung bei und wanderten senkrecht zu
ihrer Langsrichtung oder sie verschwanden. Auf Korn "b" wanderten die L&sungsrillen in
Richtung des Risses (Pfeil in Aufnahme T = 149 h Abb. 4.7c), der sich im oberen Bereich des
Kornes bildete. Weiterhin wurden die Lésungsrillen in Korn "a" und "c" bei Aufnahme T = 149

h  (Abb. 4.7c) haufiger und traten scharfer hervor.

In Aufnahme T = 183 h der Abbildung 4.7d beobachtet man in Korn "c" die Entstehung eines
Risses. Dieser hatte allerdings nicht dieselbe Orientierung wie die Losungsrillen, die sich auf
der Oberflache befanden. Weiterhin verlangerten und vertieften sich die Risse in Korn "a"
weiter. In diesem Stadium der Deformation beobachtet man auch die Bildung von zwei weit-
eren Rissen in Korn "b". Der Verlauf ihrer Bildung war derselbe wie beim ersten Rif3 (vgl. Bes-
chreibung Aufnahme T = 109 h und T = 149 h der Abb. 4.7c). Gleichzeitig ist eine
Verlangerung des oberen Risses in Korn "b" zu sehen. Bei genauerer Beobachtung dieses Ris-
ses in Aufnahme T = 183 h der Abbildung 4.7d, sieht man die beginnende Ausbildung feiner
Fragmente (Pfeil auf Korn "b").

Wahrend sich die erwahnten Strukturen (Atzrillen, Risse und neu gebildete Fragmente) in den
Aufnahmen T = 218 h (Abb. 4.7d) bis T = 274 h (Abb. 4.7e) weiterentwickelten, beobachtet
man die Entstehung von neuen Rissen in Korn “c". In diesen Rissen bildeten sich auch Frag-
mente wie bei Korn "b".

Durch die Bildung und Entwicklung der Risse in den Kérnern wurden diese fragmentiert, und
so die Korngrol3e der Probe reduziert (Aufnahmen T = 218 h (Abb. 4.7d) bis T = 274 h
(Abb. 4.7¢)).

In Abbildung 4.8 ist die strukturelle Entwicklung des Korns "b" in Sequenzaufnahmen zusam-
mengefal3t. Dadurch ist eine einfache Verfolgung der Entwicklung der oben genannten Mikro-
strukturen moglich. In dieser Abbildung ist deutlich zu sehen, dal3 die Lésungsrillen fast sen-
krecht zur Richtung der Hauptspannung gebildet wurden. Dadurch entstanden langliche Frag-
mente, dienicht parallel zur Hauptspannungsrichtung sonder senkrecht zu dieser orientiert
sind.
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T=218h
Abbildung 4.7d: Sequenzibersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Anderungen (vgl. Text).
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T=274h
Abbildung 4.7e: Sequenzubersichtsaufnahme vom Ausschnitt, der in Abbildung 4.3 eingezeichnet
ist. Die Pfeile zeigen auf die wichtigsten strukturellen Anderungen (vgl. Text).
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Die Ubersichtsaufnahmen in Abbildung 4.5 zeigen den Anfangs- und Endzustand der Probe.
Man sieht deutlich, wie sich die beschriebenen Strukturen (Lésungsrillen und Risse) in fast
allen Kornern bildeten. Mit der Zeit entwickelten sie sich und traten deutlicher und starker her-
vor. Es kann auch beobachtet werden, dal3 Ldsungsrillen unterschiedlicher Koérner ver-
schiedene Orientierungen haben.

Da der Verformungsbetrag sehr klein war, konnten auf3er den zuvor beschriebenen Strukturen
keine groRen strukturellen Anderungen in diesem Bereich beobachtet werden. Aus diesem
Grund wurden die Ubersichtsaufnahmen verschiedener Stadien der Deformation mit Hilfe des
Computerprogrammgpath match (Bons & Jessell 1995) bearbeitet. Zu diesem Zweck wur-
den die Aufnahmen digitalisiert und miteinander verglichen. Aus dem Vergleich der Aufnah-
men konnte ein Deformationsnetz erstellt werden. Anhand des berechneten und
gezeichneten Deformationsgitters (Abb. 4.9) lie’3 sich feststellen, daR auch intergranulares
Korngrenzgleiten mit kleinem Scherbetrag eine Rolle bei der Deformation dieser Probe
gespielt hat. Weiterhin konnte mit Hilfe dieses Computerprogramms festgestellt werden, daf3 in
den Bereichen, in denen zwei Korner gegeneinander gedrickt wurden, Auflésung stattge-
funden hat. Diese Bereiche sind in Abbildung 4.9 durch zwei gegeneinander gerichtete Pfeile
gekennzeichnet. Diese Drucklésungserscheinungen konnten jedoch ohne Hilfe dieses
Computerprogramms mikroskopisch nicht erkannt werden.

Abbildung 4.9: Schematische Darstellung des Ausschnitts aus Abbildung 4.3 nach Berechnung
des Deformationnetzes. Man erkennt, dal3 Korngrenzgleiten einen Deformationbeitrag leistet.
Die gestrichelten Linien stellen die Position der Kérner 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 NaCl@&robe wurde in-situ bis zu 3% deformiert. Die

(reine) Scherung der Probe wurden bei konstanter Raumtemperatur, in Anwesenheit einer
NaClO;-gesattigten Losung und unter verschiedenen, konstanten Auflasten durchgeftihrt.

Ein Bereich der Probe wurde kontinuierlich aufgenommen. Die Ubersichtsaufnahmen der
Abbildung 4.5 zeigen, daR alle Kérner der Probe eine strukturelle Anderung der Kornober-
flachen infolge der Beanspruchung aufweisen. Direkt nach Beginn des Versuches
(nach 2 Minuten) bildeten sich Lésungsrillen auf den Kornoberflachen. Diese hauften sich auf
den Flachen der Korner und bildeten linienartige Muster. Die Ausbildung von Ldsungsrillen
wurde schon in Experimenten von Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 mit Kaliumalaun-
Monokristallen beobachtet und erklart. Diese Autoren haben gezeigt, dal3 ihre Bildung und
Entwicklung in direktem Zusammenhang mit der lokalen kompressiven Spannung, die im
Korn herrscht, stehen. Bei Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 verliefen die Losungsrillen
immer ungefahr senkrecht zur lokalen kompressiven Spannung. Die Muster in den Kérnern
waren unterschiedlich orientiert. Dies deutet nach Morel 2000 und den Brok & Morel 2001
darauf hin, daf} die lokale, maximale Spannung jedes Korns unterschiedlich orientiert war
(Abb. 4.5 und 4.7). Dies konnte ein wichtiger Paldostress-Indikator sein. Bildete die Richtung
der lokalen kompressiven Spannung einen Winkel mit den niedrig indizierten Orientierungen
der Korner, so bildeten die Auflésungsrillen eine treppenartige Struktur auf den Kornober-
flachen (Morel 2000) (Aufnahme T = 24 h (Abb. 4.7a) und T = 64 h (Abb. 4.7b)).

Bei fortlaufender Deformation wanderten die Rillen auf der Oberflache des Kornes. Dabei ord-
neten sie sich und verbanden sich zu Linien. Die Rillen vertieften sich langsam im Korn, und
entwickelten sich zu Rissen (ab Aufnahme T = 149 h in Abb. 4.7c bis 4.7e). (Hillig & Charles
1965, Anderson & Grew 1976, Lajtai & Bielus 1986) fuhren dies auf zeitabhangige Stresskor-
rosionsprozesse zurtick. Bei der weiteren Entwicklung der Risse kam es zur Fragmentierung
der Koérner. So entstanden neue, kleinere Fragmente und gleichzeitig wurde auch eine lokale
KorngroRenreduktion der Probe erreicht. Die neu gebildeten Fragmente waren langlich, aber
nicht parallel zur lokalen, maximalen kompressiven Spannung orientiert sondern senkrecht
dazu.

Da es sich in diesem Versuch um sehr kleine Verformungsbetrage handelte, wurde mit Hilfe
des Computerprogrammgdth match das Deformationsgitter errechnet und gezeichnet. Es
zeigte sich, dal} in diesem Versuch der Hauptdeformationprozel3 Korngrenzgleiten war. Es
wurden keine Strukturen beobachtet, die auf ein schnelles, sprédes Verhalten des Materials
hinwiesen. Alle Prozesse beziehungsweise die Entwicklung der Strukturen waren zeitabhén-

g1g9.
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4.6 Folgerungen

Aus dem Versuch, der in diesem Kapitel vorgestellt wurde, lassen sich die nachstehenden
Folgerungen ziehen:
Obwohl sich NaClQ@ bei Raumtemperatur und atmospharischem Druck elastisch/spréd ver-

halt, ist es gelungen, eine kompaktierte, polykristalline Probe aus diesem Material in situ in
Anwesenheit einer wasserigen Losung duktil zu deformieren, allerdings nur bis zu einem nied-
rigen Verformungsbetrag (3%). Dabei entstanden keine sichtbaren duktilen Scherzonen. Die
Ergebnisse bieten dennoch wertvolle Informationen Uber die Prozesse, die bei duktiler Defor-
mation und bei der Entstehung von Kataklasiten herrschen.

Morel 2000 und den Brok & Morel 200Haben gezeigt, daf’ die freie Oberflache gespannter
Kristalle bezlglich Oberflachenperturbationen instabil ist. Die Anwesenheit dieser Perturba-
tionen fuhrt zur einer strukturellen Oberflachenanderung, die eine inhomogene Verteilung der
Spannung auf dieser verursacht. Es bilden sich Lésungsrillen, die senkrecht zur lokalen, kom-
pressiven Spannung orientiert sind. Diese Beobachtungen wurden bisher nur bei Kalium-alaun
dokumentiert. Der hier vorgestellte Versuch zeigt, daf? sich auch in Natriumchlorat
Lésungsrillen auf gespannten Kornoberflachen bilden kénnen.

Weiterhin befanden sich die Monokristalle in den Versuchen von Morel 2000 und den Brok &
Morel 2001 in eineleicht untersattigteh.dsung, um die Ausbildung der Lésungsrillen zu bes-
chleunigen. In dem im Rahmen dieser Arbeit durchgeflhrten Versuch zeigte sich, dal’ auch bei
Anwesenheit einegesattigtenLosung — wie theoretisch vorhergesagt — Losungrillen aus-
gebildet werden. Wahrend die oben genannten Autoren in ihren VershHutierstalle ver-
wendeten, wurde in diesem Versuch goé/kristallineProbe benutzt.

Bisher konnte die Bildung kataklastischer Strukturen aus Ldsungsrillen noch nicht in situ
dokumentiert werden. Morel 2000 bemerkte in seinen Versuchen allerdings, dafd sich Katakla-
site gebildet hatten. In den in situ Versuchen von den Brok, Zahid & Passchier (1998) wurde
zwar die Entstehung von Lésungsrillen dokumentiert, es konnte jedoch kein Zusammenhang
zwischen der Ausbildung der Losungsrillen und der Ausbildung der Risse hergestellt werden.
In der vorliegenden Arbeit konnte aber in situ die Entstehung von Rissen aus Loésungsrillen
und die Weiterentwicklung der Risse zu kataklastischen Strukturen beobachtet werden.

Die Bruchfragmente, die durch kataklastische Deformation entstanden sind, zeigten eine
Langserstreckung, die senkrecht zur Hauptverkirzungsrichtung war. Die Langserstreckung
war eine Folge der Orientierung der Lésungsrillen und der Risse, die sich aus ihnen gebildet
haben Risse durch die lokale kompressive Spannung bzw. durch die Hauptver-
kirzungsrichtung bestimmt. Voll (1960) interpretierte langliche Subkdrner nicht als Bruch-
fragmente, gerade weil sie eine Langserstreckung senkrecht zur maximalen Verkurzungsrich-
tung haben. In der vorliegenden Arbeit konnte jedoch gezeigt werden, dal3 durch kataklastische
Deformation auch langliche Fragmente senkrecht zur Hauptverkirzungsrichtung entstehen
kénnen. Die Ausbreitung von Rissen senkrecht zur Verkurzungsrichtung stimmt auf3erdem mit
der Aussage von Hppert & Egydio-silva (1996) Uberein, dafd in natirlich deformierten Quarzen
die Ausbreitung von Lésungsflachen senkrecht zur Hauptverkiirzungsrichtung maoglich ist.
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Da sich die Lésungsrillen senkrecht zur Hauptverkirzungsrichtung bzw. zur Hauptspannung
ausbildeten - was auch in den Versuchen von Morel 2000 und den Brok & Morel 2001 beo-
bachtet wurde - besteht potentiell die Mdglichkeit, sie als Stressindikatoren zu benutzen.

Es zeigte sich, dal intragranulare Mikrori3bildung eine Hauptrolle bei der duktilen Deforma-
tion dieser Probe spielte. Weiterhin konnte bewiesen werden, daf} Korngrenzgleiten als Defor-
mationsmechanismus auftreten kann. Es wurden keine Deformationsstrukturen beobachtet die
auf schnelle, zeitunabhéngige (superkritische), sprode Deformationsereignisse hinweisen. Die
beobachteten Deformationsstrukturen lassen Rickschlisse auf die Deformationsprozesse, die
bei der Deformation der Proben in den Triaxialversuchen geherrscht haben, (insbesondere bei
der Bildung kataklastischer Scherzonen (s. Kap. 3)) zu. Ware es technisch realisierbar gewe-
sen, hohere Verformungsbetrage bei den in situ-Versuchen zu erhalten, so hétten sich in diesem
Fall wahrscheinlich diskrete Scherzonen gebildet, womit auch eine in situ Dokumentation der
Bildung kataklastischer Scherzonen méglich gewesen waére.

Da sich die Deformationsstrukturen hauptsachlich auf Kornoberflaichen und/oder an Korn-
Kontakten entwickelten, stellte sich die Frage, wie sich eine Korngrenze in Anwesenheit einer
gesattigten Losung unter Spannung verhalt, und welchen Effekt dieses Verhalten auf die duk-
tile Deformation haben kann. Um diese Fragen zu beantworten, wurden in situ-Indentations-
versuche (Kap. 5) durchgefihrt.
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Kapitel 5

Indentationsversuche

5.1 Einleitung

Im allgemeinen kdénnen bei der Deformation polykristalliner Proben unter niedriggradigen
Bedingungen und in Anwesenheit einer wasserigen Losung in Porenraumen und Mikrorissen,
ein oder mehrere Deformationsprozesse eine grof3e Rolle spielen. Diese Prozesse wirken meist
an Korn-Kontakten, an denen Wasser anwesend ist. Die Rolle dieser Prozesse und der Grad
ihrer Einwirkung hangen von den Materialeigenschaften und den herrschenden Randbedingun-
gen (wie z.B. Temperatur, Manteldruck und Spannung) ab. Inter-, intra- oder auch transgranu-
lare Risse oder RilRsysteme konnen entstehen und sich wahrend der fortschreitenden
Deformation entwickeln.

Zur Untersuchung dieser Deformationsprozesse wurden in den letzten Jahren viele Indenta-
tionsversuche durchgefuhrt ( Tada & Siever 1986, Gratier 1993, Gratier et al. 1999, den Brok
& Melisa 1999, den Brok & Melisa 2000). In diesen Experimenten wurden meist zwei Objekte
aus verschiedenen Materialien (beispielsweise Metall - Salz oder Quarz - Salz) gegenanein-
ander gedrickt.

Um die Bestimmung des durch Spannung induzierten Prozesses zwischen Objekten gleichen
Materials in Anwesenheit einer flissigen Phase zu erleichtern, wurde das System auf zwei Kri-
stalle reduziert (Ostapenko 1975, Hickman & Evans 1991, Matrtin et al. 1999, Ostapenko 1968,
Schutjens & Spiers 1999). Hierbei wurden die Versuche entsprechend des Modells von Osta-
penko (1968 ) durchgefuhrt (s.a. Kapitel 1, Abb. 1.2 und Kapitel 6)

In diesem Kapitel werden nun Indentationsversuche von Natriumchlorat-Kristallen prasentiert,
die alle in Anwesenheit einer NaClO3-gesattigten Losung und bei konstanter Raumtemperatur
durchgefuhrt wurden. Ziel war es, die Auswirkung der Spannung auf der Korngrenze zweier
gegeneinander gestresster NaClO3-Kristalle zu verstehen, und die Entstehung und Entwick-
lung von Strukturen zu beobachten.

5.2 Versuchsanordnung

In dieser Versuchsreihe wurde dasselbe Deformationsgerat wie bei den in situ-Deformations-
versuchen (Kapitel 4) benutzt (Abb. 5.1). Bei dieser Versuchsart wird als Deformationsgefaf3
eine U-formige, 1.10 £ 0.01 mm dicke V2A-Stahlplatte verwendet, die mit Loctite 350 UV-
Kleber zwischen zwei Objekttrager (50 x 50 mm2) geklebt wird. Der Objekttrager hat eine
Dicke von 1.58 + 0.01 mm (Abb. 5.2).

Die Versuche wurden wie folgt durchgefiihrt: In das Deformationsgefald wurden zwei NaClO3-
Kristalle eingebracht. Beide Kristalle wurden aus einem "Mutterkristall* geschnitten. Sie wur-
den zuvor mit Hilfe von Schleifpapier (Korngréf3e 800 und 1200) und Ethylacetat, das als
Schmiermittel diente, auf eine Dicke von 0.9 + 0.2 mm abgeschliffen und anschlie3end glat-
tpoliert. Der obere Kristall (Indenter), auf dem ein Stempel ruhte, hatte eine Breite von 1 - 2
mm und eine Lange von 2 - 4 mm. In allen Versuchen wurde den Proben eine NaClO3-gesat-
tigte LOsung zugesetzt. Um Konvektions- und Gravitationseffekte in der umgebenden, gesat-
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tigten Lésung zu verhindern (Wang & Hu 1996), wie sie in den Versuchen IndSC1, 3, 4 und 5
beobachten waren, wurden beim Versuch IndSC6 lose NaClO3-Kdrner zugegeben. Es zeigte
sich, daf3 Konvektionseffekte keinen Einflul® auf die Strukturen hatten, die sich in den Kontakt-
bereichen bildeten.

Die obere Offnung der Deformationskammer wurde mit Silikonfett abgedichtet, um ein Ver-
dampfen der L6sung zu vermeiden. Bei allen Versuchen wurde die Temperatur konstant auf 19
*+ 0.5°C gehalten. Das Deformationsgefald wurde an einem Mikroskop befestigt und auf den
Stempel wurde ein Gewicht gelegt. Es wurden hier dieselben Aufnahme- und Auswertungs-
techniken verwendet, wie sie bei den Versuchen in Kapitel 4 besprochen wurden.

Da NaClO3 unter den Versuchsbedingungen nur elastisch reagiert, waren die zu erwartenden
Wegéanderungen durch elastische Verformung in dieser Versuchsreihe sehr klein (~ 3 um). Die
Untersuchungen von den Brok, Zahid & Passchier (1999) haben gezeigt, dal? sich NaClO3 bei
einer Kompaktion ahnlich wie Kochsalz (NaCl) verhélt und daf3 die Kompaktion von NaClO3-
Aggregaten bei Raumtemperatur und atmosphéarischem Druck in Anwesenheit einer gesét-
tigten Losung hauptsachlich durch Drucklésung vonstatten geht. Weiterhin zeigten Gratier
(1993) und Martin, Réller & Stockhert (1999) dald die Drucklésungsprozesse in NaCl bei der
Indentation mit einem kleinen Stempel sehr langsam von statten gehen. Die Indentation hatte
eine Geschwindigkeit von bis 5 um/Tag. Deshalb wurde die Weganderung mit Hilfe des Com-
puterprogramms NIH-image (National Institutes of Health, USA) durch eine digitale Bildbear-
beitung aufbereitet. Auf diese Weise konnten Weganderungen bis zu 2 um bestimmt werden.
Mit dieser Methode wurde fir alle Versuche die vertikale axiale Bewegung des Stempels bere-
chnet. Die Bewegung wurde relativ zu einem fixen Punkt im unteren Kristall berechnet.

&k
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¥

Abbildung 5.1: Deformationsgefafd mit Horizon-
talmikroskop
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Abbildung 5.2: Schematische Darstellung des Horizontalmikroskops mit angebauten Deformationsgefali.
(a) Vorderansicht des Gefalies, (b) Seitenansicht des GefalRes (nicht Mal3stabsgetreu).

5.3 Ergebnisse

5.3.1 Mechanische Daten

Wahrend der Versuche fand an zwei Stellen Drucklésung statt: (i) oben, zwischen Metallstem-
pel und Indenterkristall (Wegéanderuidp) und (ii) unten, am Kontakt der beiden Kristalle
(Weganderung\a). Die Weganderung zwischen dem Metallstempel und dem unteren Kristall
entspricht der Bewegung des Metallstempal$. (Al und Ab konnten gemessen werdeéyg

wurde mit Hilfe der Beziehungla = Al - Ab berechnet. In Abbildung 5.3 sind diese
Wegéanderungen schematisch dargestellt.

Metallstempel
_ 7J7 T 1A
Indenterkristall Aa Referenzpunkte
. S Y
/ 3
unterer Kristall . )

Abbildung 5.3: Schematische Skizze der Gesamt Bewegung des Metallstéinukds Relativbewegung zwi-
schen Metallstempel und Indenterkristabj und der Relativbewegung zwischen Indenterkristall und unterem
Kristall. Die Messungen wurden beziiglich Referenzpunkten, die sich in den Kristallen befanden, durchgefiihrt
(nicht maf3stabsgetreu).
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Es wurden funf Versuche durchgefihrt. Die Versuche unterschien sich durch die Auflast und
das Mal3 der Indenterkristalle (s. Tabelle 5.1). Die unteren Kristalle hatten in allen Versuchen
fast die gleichen Abmessungen: eine Breite von 5.5 + 0.3 mm, eine H6he von 2.5 + 0.3 mm

und eine Dicke von 1.0 + 0.1 mm.

Da in Versuch IndSC1 bei 10.5 MPa nur der Kontaktbereich zwischen den beiden Kristalle auf-
genommen werden konnte, konnte die Gesamtbewegung des Metallstempels nicht berechnet
werden. In diesem Versuch wurde nur die Relativbewegung zwischen Indenter und unterem
Kristall (Aa) durch die Aufzeichnungen bestimmt. In Versuch IndSC3, der bei 8 MPa durch-
gefuhrt wurde, liel3 sich keine Wegéanderung festgestillic(2 um). Bei den Versuchen
INdSC4 und IndSC5, die bei 14.5 MPa bzw. 14.6 MPa durchgefuhrt wurden, konnte wiederum
nur die Relativbewegung zwischen Indenterkristall und dem unteren Kristllberechnet
werden. Durch die Sequenzibersichtsaufnahmen des Versuchs IndSC6, in dem die Kristalle
unter einer Spannung von 16.4 MPa standen, war es mdglidh undAa zu bestimmen. In

Kapitel 5

Abbildung 5.4 sind die Relativbewegungen in Versuch IndSC6 graphisch dargestellt.

Tabelle 5.1: Tabellarische Darstellung der durchgefiihrten Versuche:

Versuch | Indenter-| Indenter-| Indenter-| Span- Ab[um] | Aa[um] | Al[um] | Versuchs-
hohe breite dicke nung +2pum +2um | 2 pum | dauer [h]
[mm] = [mm] £ [mm] = [MPa] £
0.0l mm| 0.0l mm | 0.0l mm| 0.3 MPa
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 Weganderungen in vertikaler Richtung des Stempels, des Stempel/Inden-
terkontakts und der Indenter/unterer Kristall-Grenze dargestellt. Gemessen AundéAb,

wahrendAa aus der DifferenzA-Ab) berechnet wurde. Man sieht, dAB grof3er alsAa ist,

was bedeutet, dal3 der grof3te Teil der Weganderung am Stempel/Indenterkontakt lokalisiert

ist.
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5.3.2 Mikroskopische Beobachtungen

Durch den Aufbau dieser Versuche konnten wahrend ihrer Durchfiihrung zwei Hauptbereiche
festgestellt werden, in denen strukturelle Anderungen zu beobachten waren: (i) oben, am Met-
allstempel/Indenter-Kontakt, also am Kontakt zwischen Metall und Natriumchlorat und (ii)
unten, an dem Kontakt zwischen dem Indenterkristall und dem unteren Kristall, also zwischen
zwei Natriumchlorat-Kristallen.

Da das Augenmerk auf dem Verhalten der Korngrenze zweier, gegeneinander gestresster Kri-
stalle lag, wurde das Mikroskop bei allen Versuchen auf den Korn-Kontaktbereich fokussiert.
Von diesem Bereich wurden kontinuierlich (1 Bild pro Stunde) Bilder aufgenommen. Uber-
sichtsaufnahmen des gesamten Indenterkristalls bzw. des Metallstempel/Indenterkristall-Kon-
taktes wurden in unregelmafigen Zeitabstdnden gemacht.

In keinem der Versuche wurde die Bruchfestigkeitsgrenze von Natriumchlorat Gberschritten.
Lokale, sprode Reaktionen der Kristalle wurde jedoch beobachtet. Dies konnte aber auf die
Unregelmaliigkeiten der Kristalloberflachen zurlckgefuhrt werden. Beim Auflegen des
Gewichtes konnten keine durchgreifenden, schnellen strukturellen Anderungen beobachtet
werden. Solche Strukturen hatten beispielsweise durch abrupte Spannungserhéhung oder
Schock verursacht werden kénnen.

Da die Ergebnisse der durchgefiihrten Versuche stark unterschiedlich sind, werden diese ein-
zeln vorgestellt und besprochen. Zusammenfassend, konnten folgende Phanomene beobachtet
werden: (i) Die Deformation konzentrierte sich auf die Korngrenzen, (ii) Kataklasstrukturen
bildeten sich, (iii) zwei Arten von Ri3bildung konnten unterschieden werden: die subkriti-
schen, zeitabhéangigen Risse und die superkritischen, zeitunabhangigen Risse und (iv) Frag-
mentbildung fand statt.

5.3.2.1 Versuch IndSC1

Erst nach 25 Stunden wurden in Versuch IndSC1 die ersten mikroskopischen Anderungen am
Korn-Kontakt beobachtet. Auf der rechten Seite des Indenters entstand ein Rif3 (Aufnahme T =
25 h in Abb. 5.5). Unmittelbar nach dessen Entstehung bildeten sich Lésungsrillen in dem so
entstandenen Bruchfragment. In Abbildung 5.6 ist eine zusammenfassende Darstellung fur die
strukturelle Entwicklung der unteren Seite des Fragmentes zu sehen. Die Losungsrillen bilde-
ten sich in diesem Fragment senkrecht zur maximalen kompressiven Spannung, genau wie von
den Brok & Morel (2001) beobachtet und in Kapitel 4 beschrieben. Im Verlauf des Versuches
wurden diese Rillen immer ausgepragter. Sie verliefen ungefahr parallel zu {100} und
bewegten sich wéahrend des Versuchs im Fragment des Indenterkristalls (Abb. 5.6). Durch ihre
Ausbreitung bildeten sich immer mehr kleine Bruchfragmente, was zu einer langsamen, katak-
lastischen Deformation des Kontaktbereiches fuhrte (ab Aufnahme T = 54 h in Abb. 5.6).
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Abbildung 5.5: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC1: Die Versuchsdurchfiihrung fand bei Raumtem-

peratur und unter einer errechneten, vertikalen kompressiven Spannung von 10.5 + 0.2 MPa statt. Die
markierten Ausschnitte sind in Abb. 5.5 vergré3ert zu sehen.



76 Kapitel 5

Am Ende des Versuchs wurden die Kristalle voneinander getrennt und die Struktur der Kontak-
tflache von Indenter und untererem Kristall am unteren Kristall unter dem Mikroskop studiert.
Die Form dieser Kontaktflache war nicht mehr eben, sondern wellig (Abb. 5.7). Ein LaAngspro-
fil dieser Kontaktflache verdeutlicht die Form dieser Struktur, die aus zwei Aufwdlbungen
besteht, die durch Vertiefungen begrenzt sind (Abb. 5.7c). Die Aufwdélbungen sind héher als
die urspringliche Kontaktflache, was den Schluld zulaf3t, daf’ sie durch Korngrenzmigration
von der Kontaktflache nach oben entstanden sind. Auch in IndSC3 wurde eine ahnliche Stru-
ktur beobachtet (s. Abb. 5.8). Die Vertiefungen miussen dagegen durch Auflésungsprozesse
verursacht worden sein. Wie in Abbildung 5.7 zu sehen, sind alle Vertiefungen durch einen
Kanal mit dem AuRenbereich des Kontaktes verbunden. In der Seitenansicht ist zu sehen, dal3
die Kanéle sich dort gebildet haben, wo Risse leicht durch Erh6hung der Spannung entstehen
konnen.

Die beobachteten Strukturen in diesem Versuch kdnnen, wie folgt, zusammengefaldt werden:
1. Bildung von sich bewegenden Lésungsrillen senkrecht zur Spannungsrichtung

2. langsame Entwicklung kataklastischer Strukturen

3. Verschwinden der Losungsrillen bei Entlastung und teilweises Verheilen der kataklastischen
Strukturen

4. Unregelmaliige Strukturierung der Kristall-Kontaktflache bestehend aus (i) unregelmafiigen
Losungskanélen, (ii) Einkerbungen, die Ansatze fir Risse sind, (iii) Aufwdlbungen, die auf
Korngrenzmigration hinweisen.

Auf den Aufwdlbungen waren auch Kataklasstrukturen zu sehen. Diese Unregelmaligkeiten
erhohten die effektive Diffusivitat dieser Korngrenze.

Losungsrillen Losungsrillen

100 pm

Abbildung 5.6
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Abbildung 5.7: Ubersichtsaufnahme des Versuches IndSC1 nach dem Ende des Experiments: a)

In situ-Seitenansicht b) Ex situ-Aufsicht des Korn-Kornkontaktes des unteren Kristalls ¢) schematisiertes
Profil AB aus b der Kristalloberflachen; die stufenartigen Aufwdlbungen mi3ten durch Korngrenzmigra-
tion vom unteren in den oberen Kristall entstanden sein. Die Nummern 1, 2 und 3 in 5.6a und 5.6b sind V-
férmige Einkerbungen.

Abbildung 5.6: Zusammenfassende Darstellung der Ausschnitte in Abb. 5.5. Nach 25 Stunden bildeten sich L6-
sungstillen. Mit der Zeit und unter Spannung wanderten Sie nach unten (vgl. Aufnahme T = 25 h und Aufnahme
T =44 h). Am unteren Eck des Indenterkristalls bildeten sich mehrere Losungsrillen,die sich mit der Zeit vertie-
ften. Sie verursachten eine kataklastische Deformation. Diese ist in Aufnahme T = 60 h deutlich zu sehen. In die-
ser Aufnahme l6ste sich das Korn, das sich in dem Indenterkristall gebildet hatte. Das Korn stand nicht mehr
unter Spannung und die Lésungsrillen 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 Rif3 (im
Bild "R1"). Dies hatte aber offensichtlich keinen Einflu3 auf den weiteren Versuchsverlauf,
denn erst nach 7 Stunden wurden die ersten Deformationstrukturen in dem unteren Kristall
sichtbar. Es bildete sich ein muschelartiger Ri3 (im Bild "R2") direkt unterhalb des Inden-
terkristalls. Wie in Aufnahme T = 8 h zu sehen, begann dieser Ri3 direkt nach seiner Bildung
zu heilen. Dies ist besser in der Filmaufnahme des Versuches zu sehen (s. Film IndSC3 im
Anhang). Nach vier Stunden waren nur noch Flissigkeitseinschlisse ubrig. Wéahrend der
Heilung des Risses entwickelten sich im Indenterkristall mehrere Strukturen (ein gerader Rif3,
neue Bruchfragmente und Ldsungsrillen; ab Aufnahme T = 8 h in Abb. 5.8). Die Lésungsrillen
entstanden zuerst auf der Oberflache aller Bruchfragmente. Mit der Zeit h&uften sich diese
Rillen im Indenterkristall und wurden ausgepragter. Sie orientierten sich immer senkrecht zur
lokalen kompressiven Spannung. Bei und nach ihrer Entstehung wurden die Bruchfragmente
immer kleiner. Dies konnte wahrend des Versuches durch die Korngrenzenwanderung dieser
Fragmente dokumentiert werden. Eine genaue Beobachtung des Fragments "A” zeigt, dal3 aus
einem runden Fragment (Aufnahme T = 8 h) durch Auflésung ein kantiges Korn gebildet
wurde, dessen Oberflachen kristallographisch orientiert waren (Aufnahme T = 68 h). Diese
Entwicklung kénnte die Entstehung der Aufwdlbungen in der Kontaktflache der Kristalle in
Versuch IndSC1 erklaren.

Abbildung 5.8: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC3: Die Versuchsdurchfiihrung fand bei Raumtemperatur
und unter 8.0 = 0.2 MPa statt. Zu sehen ist eine zeitabhangige Fragmentbildung. Die Fragmente l6sen sich auf
und nehmen eine eckige Form an (s. beispielsweise Korn "A") (Erklarung im Text).
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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 Ober-
flache beider Kristalle fokussiert. Nach 46 Stunden konnten immer noch keine Veranderungen
an den Oberflachen beobachtet werden. Beim Einstellen der Fokussierungsebene (s. Skizze in
Abb. 5.9) konnten aber Abweichungen der urspringlich planparallelen Ebenen am dem Korn-
Kontakt festgestellt werden. Wie in Aufnahme T = 46 h (innen, rechten Spalte der Abb. 5.9) zu
sehen ist, hat sich der Kontakt von einer geraden zu einer unregelmafigen Form verandert.
Auch nach 118 Stunden hatte sich die Struktur des Kontaktes an der Oberflache (auf3en) nicht
verandert. Sie blieb wahrend des gesamten Versuchablaufs gerade und unverandert. Dagegen
konnte man intern beobachten, dal3 die Unregelmaligkeiten in Bewegung waren (s. Film-
aufnahme IndSC4 in Anhang). Die Wellung wurde deutlicher. An der rechten Seite des Inden-
ters (s. Pfeil im Aufnahme T = 118 h) wurde die Entwicklung eines Risses beobachtet. Dieser
Ril3 hatte sich aus dem Scheitel einer Welle nach oben entwickelt. Er war standig in Bewegung,
wie im Film deutlich zu sehen ist (s. Film IndSC4 im Anhang).

In diesem Versuch fand eine strukturelle Anderung der Kontaktflachen beider Kristalle statt.
Diese konnte aber nur im inneren Bereich dieses Kontaktes festgestellt werden. Die planparal-
lele Flache wurde wellig und bewegte sich standig. Die Wellenlange wurde im Laufe der Zeit
und unter Spannung grofRer. Am Scheitel einer Welle bildete sich ein Rif3, der wahrend seiner
Entwicklung ebenfalls standig in Bewegung war.

Abbildung 5.9: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC4: Die Versuchsdurchfiihrung fand bei Raumtemperatur
und unter 14.5 £ 0.3 MPa statt.

Linke Spalte: Aufnahme des aulReren Bereiches. rechte Spalte: Aufnahme des inneren Bereiches. Rechts Oben:
schematische Darstellung der optischen Einstellung bei der sequenziellen Aufnahme des Versuches. Die Bil-
dung des Risses in Aufnahme T = 118 (innen) kann in der Filmaufnahme IndSC4 besser beobachtet werden(s.
Anhang).
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5.3.2.4 Versuch IndSC5

Eine Stunde nach Versuchsbeginn schien es, dal’ der Indenterkristall in den unteren Kristall
einzudringen begann. Tatsachlich aber wuchs der untere Kristall, in Folge der durch Konvek-
tions- und Gravitationsprozesse induzierten Ausfallung, aus der umgebenden NaClO3-gesét-
tigten Losung nach oben. Im oberen Bereich der Zelle fand Auflosung statt. Das aufgeloste
Material sank gravitativ nach unten und prazipitierte auf der Oberflache des unteren Kristalls.
Im weiteren Verlauf des Versuches fand am unteren Kristall fortlaufend Ausfallung statt, was
sich im Weiterwachsen des Kristalls nach oben zeigte. Dadurch entstand der Eindruck, daf3 der
Indenterkristall in den unteren Kristall eindrang. Die tatsachliche Indentation betrug nur
13 um.

Nach 5 Stunden (Pfeil in Aufnahme T = 5 h in Abb. 5.10) bildeten sich auf der Flache des
unteren Kristalls Losungsrillen unterhalb des Indenters aus. Diese Rillen wanderten im Verlauf
des Versuches auf der Flache in Richtung des Bereiches, in dem die Korngrenze unregelméanig
war (s. ab Aufnahme T = 1 h). In diesem unregelméfigen Bereich bildeten sich neue, sehr
kleine V-férmige Einkerbungen aus. Hatten sie sich weiter entwickeln kdnnen, wéren an ihren
Spitzen Risse in Abhangigkeit von der Zeit gebildet worden. Auf der rechten oberen Seite des
Indenters (Pfeil in Aufnahme T = 38.5 h) bildeten sich Losungsrillen. Aus einer dieser Lésung-
srillen entstand senkrecht zur Spannungsrichtung abrupt ein gro3er Rif3 (Aufnahme T = 39 h).
Dieser Ril3 begann direkt nach seinem Auftreten zu heilen. In Aufnahme T = 39 h sieht man,
wie sich ein neues, grof3es Fragment B im Indenter gebildet hat. In Film IndSC5 (s. Anhang)
kann man deutlicher als auf den in Abbildung 5.10 gezeigten Bildern erkennen, wie sich Frag-
ment B wéhrend des Versuchsverlaufs verkleinert.
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Abbildung 5.10: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC5: Die Versuchsdurchfiihrung fand bei Raumtem-
peratur und bei einer Spannung von 14.6 + 0.3 MPa statt.
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In der Sequenz-Ubersichtsaufnahme (Abb. 5.11) ist der Gravitations- und Konvektionseffekt
auf den Versuchsaufbau zu sehen. Wahrend die geometrische Form im unteren Bereich des
Indenters erhalten blieb, wurde der Indenter im oberen Bereich infolge von Auflésung - da hier
die L6sung, durch Gravitation und Konvektion unterséattigt war - schmaler. Weil der Indenter
im oberen Bereich aber nun schmaler wurde, verringerte sich somit auch die Kontaktflache
zum Stempel. Die Folge war eine Spannungserh6hung im oberen Bereich des Indenters,
wahrend die Spannung im unteren Teil ungefahr gleich blieb, wobei es an den Seitenwanden
des Indenters zur Ausfallung von Material als Folge der Ubersattigung der Lésung kam. Die
Sattigungsunterschiede waren gravitationsbedingt (Wang & Hu 1996) und verursachten
dadurch Konvektion. Im oberen Bereich erhdhte sich die Spannung auf die Probe solange, bis
die Festigkeitsgrenze des Kiristalls Gberschritten wurde (kritische Spannung). Es bildete sich
parallel zur Spannungsrichtung ein Rif3, was schlie3lich zum Bruch des Indenters flhrte
(Aufnahme T = 54 h in Abb. 5.10).

Zusammenfassend laft sich feststellen, dal3 es auch in diesem Versuch zur Ausbildung von
Ldsungsrillen kam, die immer senkrecht zur Spannungsrichtung orientiert waren. Ausgehend
von diesen Rillen entstand im Indenter ein zeitunabhangiger, sproder Rif3, der den Indenter
allerdings nicht vollstandig durchlief. Dieser Rif3 heilte unter Spannung im Laufe der Zeit
wieder aus. Im Kontaktbereich beider Kristalle entstanden dagegen in Abhangigkeit von der
Zeit Fragmente, die sich im Laufe des Versuchs, ebenfalls in Abh&ngigkeit von der Zeit, wieder
ver-kleinerten.

Um die in diesem Versuch beobachteten Auflosungerscheinungen infolge von Gravitations-
und Konvektionsprozessen zu vermeiden, wurden in Versuch IndSC6 der umgebenden Lésung
lose NaClO3-Koérner zugesetzt. Durch Zugabe dieser Korner sollten die oben genannten, uner-
winschten Prozesse verhindert werden.

Abbildung 5.11: Sequenzielle Ubersichtsaufnahme des Versuches IndSC5: Erkennbar sind gravitative und kon-
vektive Effekte in der Lésung auf den Indenter und den unteren Kristall. Durch den Gravitationseffekt auf die
Lésung kommt es im oberen Bereich der Kammer zu Unterséttigung, was zur Auflésung des oberen Bereiches
des Indenters fuhrt.
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5.3.2.5 Versuch IndSC6

Wie bereits erwahnt, wurden die Versuche IndSC1 bis 5 in Anwesenheit einer NaClO3-L6sung
durchgefuhrt, in der Konvektion auftreten konnte. In Versuch IndSC6 wurden deshalb lose
NaClO3-Kérner zugefugt. Diese Korner verhinderten alle Konvektionsprozesse in der gesat-
tigten Losung. An den Kornern konnten keine Losungs- und/oder Fallungsstrukturen beoba-
chtet werden. Ihre Form blieb im Verlauf des Versuchs unverandert.

In Versuch IndSC6 wurde die Spannung zu Beginn innerhalb von 120 Stunden in vier Schritten
erhoht: von 8.8 £ 0.2 MPa, auf 10.4 + 0.2 MPa, dann auf 14.2 + 0.3 MPa und schlief3lich auf
16.4 = 0.3 MPa (graphische Darstellung in Abb. 5.4). Nach 52 Stunden unter 16.4 MPa wurde
die Probe fur etwa 235 Stunden entlastet. Ziel war es, zu Uberprifen, ob es in dieser Zeit zu
Heilungsprozessen kommen wirde und ob die gebildeten Strukturen verschwinden wirden,
wie zum Teil in Versuch IndSC1 zu beobachten war. Danach wurde die Spannung wieder
erhoht, nun aber nicht schrittweise, sondern direkt auf 16.4 + 0.3 MPa. Nach 31 Stunden wurde
die Probe erneut entlastet, in diesem Fall fur 71 Stunden. Anschlie3end wurde die Spannung
bis zum Ende des Versuches wieder auf 16.4 MPa gebracht. Dieses Be- und Entlasten der Kri-
stalle wurde immer zum selben Zweck durchgefuhrt, ndmlich um eventuelle auftretende
Heilungsprozesse beobachten zu kénnen.

Nach einer Stunde unter einer Spannung von 8.8 MPa konnten die ersten mikrostrukturellen
Anderungen an der Oberflache des unteren Kristalls festgestellt werden (Pfeil in Aufnahme
T =1 h in Abb. 5.12a). Es handelte sich hierbei um unregelmafiig verteilte und orientierte
Ldsungsrillen, die sich unterhalb des Indenters entwickelten. Nach zwei Stunden konnte die
Entstehung eines Risses im unteren Kristall beobachtet werden (Pfeile in Aufnahme T = 2 h).
Es handelt sich hierbei um einen Rif3, der zur Bildung eines neuen grof3en Fragments im
unteren Kristall fihrte. Das Fragment war genauso breit wie der Indenterkristall und lag direkt
unter diesem. Dieser Rif3 wurde im Versuchsverlauf nicht geheilt. Er behielt, wahrend das Kri-
stall unter Spannung stand, seine wellige Anfangsform bei (vgl. Aufnahmen von T =60 h bis T
=168 h der Abb. 12a und 12b). Der RiR stellte die Korngrenze zwischen dem neuen Fragment
und dem umgebenden Kristall dar. Es entwickelten sich Losungsrillen auf diesem neuen Frag-
ment, die im Laufe der Zeit ausgepragter und deutlicher wurden. Aus diesen Lésungsrillen bil-
deten sich (wie bei Aufnahme T = 30 h in Abb. 5.12a) Mikrorisse, die ihrerseits neue
Fragmente am Korn-Kontaktbereich bildeten. Wie in den folgenden Aufnahmen (bis
Aufnahme T = 168 h in Abb. 5.12b) zu sehen, entwickelten sich die Lésungsrillen und Mikro-
risse senkrecht und parallel zur Spannungsrichtung und verblieben in dieser Orientierung.
Nachdem die Kristalle zum ersten Mal entlastet wurden, blieben die Mikrorisse und die
kleinen Fragmente am Korn-Korn-Kontakt erhalten. Nur die Oberflachenstrukturen (L6sungs-
rillen) verschwanden schnell, wie in Aufnahme T = 237 h der Abb. 5.12b zu sehen ist.
Wahrend dieser Entlastungsphase sah man, dal3 sich die Form der Grenze zwischen dem
grof3en Fragment und dem unteren Kristall veranderte, wéahrend sie unter Spannung homogen
blieb. Die wellige Struktur dieser Grenze ging zu einer kleineren, viereckigen Form tber (ab
Aufnahme T = 403 h der Abb. 12b). Im weiteren Verlauf des Versuches blieb diese Form kon-
stant. Auffallend ist das Fehlen von Flissigkeitseinschlissen.

Abbildung 5.12a: Sequenzaufnahme des Versuches IndSC6 Teil 1: Die Versuchsdurchfuhrung fand bei Raum-
temperatur statt. (Abbildungen 5.12a, b und c stellen ein sequenzielle Aufnahme des Versuchs dar. Jeweils rechts
Oben ist der Versuchsverlauf graphisch dargestellt (Spannung gegen Zeit)).
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T=476h+2’ T=478h
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 Abb.
5.13 vergroRert zu sehen.
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Beim erneuten Einwirken der Spannung (16.4 MPa) auf die Probe entstanden neue Ldsung-
srillen. Aufnahme T = 403 h zeigt die Rillen, die unmittelbar nach der Einwirkung der Span-
nung schon vorhanden waren. Die Losungsrillen standen senkrecht zur lokalen kompressiven
Spannung und subparallel zueinander. Es war zu erkennen, wie sich manche Risse aus den
Losungsrillen entwickelten (s. Pfeile in den Aufnahmen T = 403 h bis T = 476 h). Die Vernet-
zung der Rillen verursachte die Bildung von Bruchstticken. Unmittelbar nach der Aufnahme T
=476 h wurde die Probe entlastet. In Aufnahme T = 476 h + 2 min sieht man die Bildung eines
Entlastungsrisses (Pfeil in Aufnahme T = 476 + 2" h, Abb. 5.12b). Dieser Rif3 heilte sehr rasch.
Zwei Stunden nach seiner Entstehung waren nur noch Flussigkeitseinschliisse tbrig. Wahrend
der Zeit, in der die Kristalle nicht unter Spannung standen, blieben im Kontaktbereich die
Fragmente und Risse erhalten.

Ab T = 503 h wurde die Probe wieder unter Spannung gebracht (16.4 MPa). Wahrend der
Belastungszeit konnte links unterhalb des Indenters die Entstehung neuer Fragmente verfolgt
werden (Pfeil in Aufnahme T = 503 h bis T = 618 h in Abb. 5.12c). Abbildung 5.13 ist eine
zusammenfassende Darstellung der Entwicklung eines Fragmentes. Hierbei zeigt sich ganz
deutlich, daf3 die Mikrori3ausbreitung und das Umbiegen in kristallographische Orientierun-
gen folgen.

100 zm

T =503 h T=519h T=570h T=618h

Abbildung 5.13: Ausschnitt aus den Sequenzaufnahmen der Abbildung 5.12c: die Ausbildung, Weiterent-
wicklung und Rotation eines Risses entlang kristallographischer Orientierungen, wodurch ein neue
Fragment (A) entsteht. In Aufnahme T = 618 h erkennt man unterhalb der beiden Fragmente die Entste-
hung zweier Risse und ihre vertikale Ausbreitung.

Die Aufnahme T = 618 h + 1 min der Abbildung 5.12c zeigt die Entstehung eines Risses bei
Wiederentlastung. Dieser neue Ril3 verlauft parallel zu einem alten (Flissigkeitseinschluf3spur)
verlauft. Nach einer Stunde war der Riss verheit und es blieben erneut nur Flussigkeitsein-
schlusse Ubrig, die die Anwesenheit dieses Risses dokumentierten (Pfeil in Aufnahme T = 619
h). 24 Stunden spater wurden eine Ubersichtsaufnahme des Versuches und zwei Detailaufnah-
men des Korn-Kontaktbereiches gemacht. Diese sind in Abbildung 5.14 zu sehen. Man erkennt
die neu entstandenen Fragmente.
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100 pm

Abbildung 5.14: Mikroskopische Aufnahmen des Versuches IndSC6 im Endzustand (t = 642 h). a) Ubersichts-
aufnahme. b) VergréRerung des Indenter/Kornkontaktes. c) Detailaufnahme von Fragmenten im Kontaktbe-
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, die in
Abbildung 5.13 zu sehen sind. Aufnahme (a) in Abbildung 5.15 zeigt die Fragmente unter
Spannung. Aufnahme (b) zeigt denselben Ausschnitt 24 Stunden nach der Entlastung. Man
erkennt, wie sich zwei Risse (1 und 2 in Aufnahme a) in dem unteren Kristall bei Belastung
vertiefen. Nach der Entlastung erkennt man in Aufnahme b, daf3 sich die Risse fast vollstandig
zurtickgebildet haben. Ril3 2 ist ganz verschwunden und Rif3 1 ist nur noch anhand einer Spur
von Flissigkeitseinschliissen zu erkennen.

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 Rif3 1 ist eine Spur von Flissigkeitseinschliissen
Ubrig geblieben. Von Ril3 2 ist nichts mehr zu sehen.

In Abbildung 5.16 sind Sequenzaufnahmen des oberen Bereichs des Indenterkristalls zu sehen.
Diese Seite des Indenters, die sich im Kontakt zum Metallstempel befand, anderte sich struk-
turell schnell im Vergleich zur unteren Seite. Die obere Kante des Indenterkristalls war am
Anfang des Versuches nicht gerade. Dies fuhrte dazu, dal? der Kontakt zwischen dem Metall-
stempel und dem Kiristall klein war. Die Spannung war somit in diesem Kontaktbereich hdher.
Die obere Seite des Indenters wurde kataklastisch deformiert. In Aufnahme T = 116 h der
Abbildung 5.16 sieht man die Bildung eines Risses, der im weiteren Verlauf des Versuchs
heilte. Es blieben nur Flussigkeitseinschliisse, die auf die Anwesenheit dieses Risses hindeu-
teten.
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Abbildung 5.16: Sequenzibersichtsaufnahme des Kontaktbereiches zwischen dem Metallstempel und dem
Indenterkristall. Am Anfang des Versuches war die obere Kante des Indenterkristalls uneben. Der Kontakt
zwischen Metallstempel und Kristall war klein, Wodurch dieser Bereich unter héheren Spannungen stand
als der Abb. 5.4 angegeben. Die obere Seite des Indenterkristalls wurde kataklastisch deformiert. Es ent-
stand dabei auch ein sproder Ril3, der allerdings im Verlauf des Versuches geheilt wurde. Es blieben nur
Flussigkeitseinschliisse ubrig.
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5. 4 Zusammenfassung und Diskussion

Bei den Indentationsversuchen konzentrierte sich die Deformation auf den Kontaktbereich
zwischen Metallstempel und Indenterkristall bzw. auf den Kontakt zwischen Indenterkristall
und unterem Kristall. In diesen Kontaktbereichen entstanden kataklastische Strukturen durch
RiBbildung. Die Rifbildung vollzog sich auf zwei Arten: (i) Ausbildung zeitunabhéngiger
Risse und (ii) Bildung zeitabhangiger, langsam gebildeter Risse. Parallel zur Hauptspannung-
srichtung konnten keine langen, vertikalen Risse beobachtet werden. Vielmehr zeigten die
Risse einen bogigen Verlauf, wodurch Fragmente abgespalten wurden. Die langsam gebildeten
Risse entwickelten sich auf den Kontaktflachen aus den Loésungsrillen. In der Regel waren die
Ldsungsrillen senkrecht zur Hauptspannung orientiert, wurden aber auch parallel zu dieser
ausgebildet. Unter Spannung schienen sich die Losungsrillen zu vertiefen und zu Rissen
weiterzubilden, wahrend sie bei Entlastung verschwanden. Die Lésungsrillen und Risse - also
die Grenzen der Fragmente - waren beweglich. Die zuerst entstandenen rundlichen Fragmente
schienen sich im Laufe der Zeit zu idiomorphen, eckigen Formen weiterzuentwickeln.

In allen Versuchen waren die Flachen der Kristalle am Kontaktbereich im Anfangszustand
nicht exakt eben. Diese Unebenheit hatte eine inhomogene Verteilung der kompressiven Span-
nung entlang des Kontaktes zur Folge. Dies verursachte nicht die Entwicklung einer welligen
Struktur des Kontaktbereiches (wie in Versuch IndSC4) sondern die Entstehung von Span-
nungskonzentrationen und dadurch von Lésungsrillen auf den Flachen unter niedrigerer nor-
maler Spannung. Das sind die Flachen, die parallel zur gesamten kompressiven Spannung der
Kristalle orientiert sind, direkt ober- und/oder unterhalb dieser Bereiche.

Die morphologische Oberflacheninstabilitdt der gespannten Kristalle wird durch die elastische
Verformungsenergie verursacht (Barvosa-Carter et al. 1998, Morel 2000, den Brok & Morel
2001). Entstehen diese Rillen und bleiben die Kristalle unter (konstanter) Spannung, entwick-
eln sie sich zeitabhéngig zu Mikrorissen. Diese Prozesse sinstralss"corrosion microcra-

king' (SCM) bekannt (Hillig & Charles 1965, Anderson & Grew 1976). Die Verbreitung der
Risse ist das Ergebnis einer spannungabhéangigen Korrosionsreaktion an ihrer Spitze. Diese
Korrosionsreaktion ist ihrerseits abhangig von der Oberflachenenergie und der lokalen Span-
nung (Hillig & Charles 1965, Barvosa-Carter et al. 1998). Die Mikrorisse verbreiten sich
immer entlang einer gunstigen kristallographischen Orientierung, bis sie einen anderen Mikro-
rid (senkrecht) treffen und sich vernetzen oder umbiegen (Abb. 5.16a). Bei einer Entlastung
bleiben die Mikrori3spitzen nur erhalten, wenn das Gleichgewicht zwischen der lokalen Span-
nung und der Oberflachenenergie gunstig ist (Heidug 1991, Heidug & Leroy 1994, Yang &
Srolovitz 1994). Ist diese Bedingung nicht erfillt, so bilden sich diese Mikroril3spitzen sehr
schnell zuriick, wie z.B. in Abbildung 5.15 zu sehen. Nur noch die zuriickgebliebenen Fluid-
einschlusse zeugen von dem ehemaligen Mikrorif3.

Durch Vernetzungs- und/oder Umbiegungsprozesse entstehen neue Subkérner. Die Fragment-
bildung zwischen zwei gespannten Kristallen wurde bei Ostapenko (1968) beschrieben. Er
beschreibt weiter, da3 der Kontaktbereich aus mikrokristallinen Fragmenten besteht und
dadurch eine hohe Porositat hat. Die Fragmente ihrerseits haben eine héhere Oberflachenener-
gie. Dies fuhrt dazu, dal3 diese Fragmente sich unter Spannung auflésen. Dieser Prozel3 wurde
in den hier vorgestellten Versuchen nur beobachtet, wenn die Fragmente durch zeitunabhan-
gige Risse entstanden waren.
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Abbildung 5.17: Schematische Darstellung zweier Modelle fur die Bildung subidiomorpher Kérner in
Kontaktbereich zweier gegeneinander gespannten Kristalle, (a) durch RiRwanderung, (b) durch Stress-
korrosion. In dem ersten Modell entstehen die Fragmente durch muschelartige, sprode Risse. Diese Risse
wandern bis sie eine gerade, energetisch giinstigere Form erlangen. In dem Stresskorosionsmodell entste-
hen die Fragmente zeitabhéngig und behalten ihre Form bei.

Bei Versuch IndSC3, 5 und 6 wurden manche Fragmente durch die Entstehung spréder, zeitun-
abhangiger Risse gebildet. Die Risse umschlossen die Fragmente und heilten nicht im Verlauf
der Versuche. Die Fragmente verkleinerten sich unter Spannung. Als Folge von Mate-rialtrans-
ferprozessen entstanden aus rundlichen kantige Fragmente, deren Facetten kristallo-graphisch
orientierten Flachen entsprachen (Abb. 5.17a). Diese Korngrenzmigration war spannungsge-
trieben. In Versuch IndSC6 wurden diese Prozesse auch im ungespannten Zustand beobachtet.
Dies konnte auf Relaxationsspannungen zurtickgefihrt werden. Dal3 sich, bei Entlastung der
Probe in Versuch IndSC6, sprode Risse und Losungsrillen in dem Grof3en Fragment gebildet
haben, ist ein Beweis flr die Einwirkung dieser Relaxationsspannung (siehe Aufnahme T =
476 h + 2", Abb. 5.12b).

Die kleineren Fragmente, die durch zeitabhangige Mikrori3bildung im Indenter/unterer Kri-
stall-Kontaktbereich in Versuch IndSC6 entstanden sind, anderten bei Entlastung weder ihre
Form noch ihre Grol3e. Wahrend ihrer Ausbreitung hatten die Mikrorisse, die diese Fragmente
bildeten, gtinstigere kristallographische Orientierungen. Dies fuhrte zur Bildung von neuen,
kristallographisch orientierten, niedrig energetischen Flachen, die gleichzeitig die Korngren-
zen der neuen Fragmente darstellten (Abb. 5.17b). Unter Spannung konnten diese Fragmente
ihrerseits wieder geteilt werden.

Man erkennt somit, daf3 durch zwei unterschiedliche Prozesse neue, idiomorphe Fragmente
entstehen kénnen, deren Entstehung aber falschlicherweise als Folge von Rekristallisation
interpretiert werden kann.
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5.5 Folgerungen

Das Modell von Ostapenko (1968) stellt, wie in der Einleitung beschrieben, das Verhalten
zweier gegeneinander gespannter Kristalle in Anwesenheit einer fluiden Phase dar. Der Korn-
Korn-Kontakt deformiert kataklastisch, und es entstehen neue, kleine Fragmente. Diese zeich-
nen sich durch eine hdhere Oberflachenenergie aus, und l6sen sich infolgedessen unter Span-
nung auf.

In den hier vorgestellten Versuchen fand, in Abhangigkeit von der Zeit, auch eine kataklas-
tische Deformation der Korn-Kontakte der gegeneinander gespannten Kristallen statt.

Die Fragmente, die dabei entstanden, bildeten sich auf zwei Arten: zum einen durch schnelle
sprode und muschelartige Risse, zum anderen durch zeitabhangige Stresskorrosionsprozesse.
Im ersten Fall verkleinerten sich die runden Fragmente und nahmen eckige Formen an, im
zweiten Fall entstanden Fragmente mit kristallographisch orientierten Flachen, die sich nicht
verkleinerten.

Die ungeraden Risse (bzw. die Korngrenzen der runden Fragmente) wanderten solange, bis sie
eine gerade Flache bildeten (Abb. 5.17a). Dabei hinterlie3en sie keine Spuren. Die Fragmente,
die durch Stresskorrosion entstanden, behielten dagegen ihre Form bei (Abb. 5.17b).

Durch die Bildung von Fragmenten und Korngrenzwanderung kann also die Entstehung sub-
idiomorpher Koérner in Korn-Kontaktbereichen erklart werden. Dies steht im Gegensatz zum
Nukleationsmodell von Hippert & Egydio-silva (1996). Dieses Modell beschreibt das Wachs-
tum idiomorpher Kérner in einem mit einer tUbersattigten Losung geflllten Hohlraum (Abb.
5.18).
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Abbildung 5.18: Schematische Darstellung des Nukleationsmodell (nach Hippert & Egydio-Silva, 1996).
Durch lokale Lésungs- und Ausféllungsprozesse an einem Kristallisationskeim kann in einem mit
Ubersattigter Lésung gefillliten Hohlraum ein neues Korn wachsen (Satdium 1). In Stadium 2 wachst das
Korn so lange, bis es die wand des Hohlraums erreicht hat. Durch weiteres Wachstums wird die Lésung
aus dem Hohlraum gedrtickt wobei der Kontakt zwischen Korn und Wanden des Hohlraums wasserfrei
wird. Dadurch werden die Losungs- und Ausfallungsprozesse gestoppt (Stadium 3). Das Wachstum des
Korns geht durch Korngrenzwanderung, die von der Verformung induziert wird, weiter. Dabei sollte die
Dichte der Gitterfehler die treibende Kraft fiir diesen Prozel3 sein (Stadium 4).
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In der Versuchsreihe der vorliegenden Arbeit wurde aul3erdem beobachtet, dal3 spitze, sprode
Risse (wie bei der Entlastung in Versuch IndSC6) im entspannten Zustand heilen.
Zusammenfassend |3t sich sagen, dafd im Korn-KontaktBereich Massentransfer statt-fand, der
durch Drucklésungs- und Fallungsprozesse gesteuert wurde. Zuerst bildeten sich Lésung-
srillen. Unter Spannung und in Abh&ngigkeit von der Zeit entwickelten sich diese zu Rissen
weiter. Ihr Scharferwerden und ihre Verbreitung wurden durch Stresskorrosion induziert. Die
Risse konnten sich vernetzen und dadurch Fragmentbildung implizieren. Die Lésungsrillen
heilten in ungespanntem Zustand. Mit dieser Reihenfolge der strukturellen Entwicklung von
Korn-Kontaktbereichen zweier gegeneinander gespannter NaCiSalle in Anwesenheit

einer gesattigten Loésung konnte also die zeitliche und strukturelle Entwicklung einer katakla-
stischen Deformation beschrieben und besser verstanden werden. Weiterhin muf3 bedacht wer-
den, dal3 die Losungsrillen, Mikrori3spitzen und Kanale solange anwesend waren, solange die
Probe unter Spannung stand. Allerdings verschwanden sie sobald die Probe entlastet wurde.
Das bedeutet, dal? Korngrenzstrukturen, wie sie heute in nattrlichen Proben beobachtet wer-
den, ein anderes Erscheinungsbild aufweisen koénnten, wenn sie unter Spannung stehen
wirden.

Desweiteren ist das Migrationsverhalten der Risse, das dem von Korngrenzen entspricht, eine
wichtige Eigenschaft. Die Folge dieses Migrierens ist, dal3 der kataklastische Charakter der
Risse verloren geht, und die resultierende Mikrostruktur an Rekristallisation und Subkdrner
erinnert, ohne dal3 die entsprechenden Prozesse tatsachlich stattgefunden haben.
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Diskussion und Folgerungen

Das Ziel der vorliegenden experimentellen Arbeit war die mikrostrukturelle Untersuchung der
zeitabhangigen kataklastischen Deformation nalR kompaktierter Aggregatproben eines
elastisch/sproden Gesteinsanalogmaterials (Natriumchlorat, Nefl@ntersuchen.

Bei den Experimenten wurde eine NaGlgesattigte Losung als Fluidphase eingesetzt, um

den Materialtransport in Poren und Mikrorissen in den verschiedenen Versuchsaufbauten
studieren zu kénnen. Die Druck- und Temperaturbedingungen, sowie die Verformungsrate
wurden dabei so gewahlt, dal3 Drucklésung als dominanter Verformungsmechanismus auftrat.
Es war die Aufgabe, in den verschiedenen Versuchsaufbauten die entstandenen Mikrostruk-
turen zu untersuchen, und die Beteiligung anderer Verformungsmechanismen zu bestimmen
und zu verstehen. Folgende Schritte wurden unternommen, um dieses Ziel zu erreichen: (i) Tri-
axial-Methode und (ii) in situ-Methode. Bei letzterer wurden die Deformation einer polykri-
stallinen Probe und Indentationsversuche durchgefihrt.

Die Entstehung von Kataklasiten wéhrend der triaxialen Deformation der Proben war eines der
wichtigsten Ergebnisse. Dunnschliffbeobachtungen zeigten, dal3 sich die Kataklasite inter- und
intragranular bildeten. Die intergranularen Kataklasite bildeten sich ausgehend vom Rand der
Korner und entwickelten sich meist entlang von Bahnen senkrecht zur Hauptverktrzungsrich-
tung in diesen Kérner weiter. Diese kataklastischen Scherzonen waren mit Fragmenten belegt,
die durch die Vernetzung von Rissen entstanden waren. Die Risse propagierten durch Auflo-
sung entlang Flachen, die parallel oder senkrecht zu niedrig indizierten Flachen und zur
HauptverklUrzungsrichtung orientiert waren. Durch die RiRausbreitung bildeten sich Frag-
mente, die eine maschenartige Struktur darstellten. Wéahrend der Deformation wuchsen die
Fragmente und erhielten eine subidiomorphe, polygonale Form. Das Wachstum dieser Frag-
mente ist auf Massentransportprozesse zurickzufihren.

Die mechanischen Daten lieferten wichtige Information Uber das rheologische Verhalten
wahrend der duktilen Deformation dieser Proben. Die Spannungs-Verformungskurven der
Deformation von Proben unterschiedlicher Korngré3e in Anwesenheit von Wasser bei einer

Verformungsrate von 1% und bei konstantem Manteldruck (Cp = 5 MPa) hatten in den ver-
schiedenen Versuchen das gleiche Muster. Alle wiesen einen Yield-Punkt auf. Dieser konnte
mit der Entstehung der kataklastischen Scherzonen in Verbindung gebracht werden. Nach dem
Yield-Punkt wurden die Proben schwécher, behielten jedoch eine bestimmte Festigkeit weiter-
hin bei. AnschlieRend harteten die Proben. Die Hartung der Proben stand mit dem beobach-
teten Wachstum der Fragmente in den kataklastischen Scherzonen in Zusammenhang.
Weiterhin lieferten die mechanischen Daten wertvolle Informationen Uber das rheologische
Verhalten dieser Proben wahrend der Deformation. Es zeigte sich, dal3 dieses Verhalten stark
vom Wassergehalt, von der Verformungsrate und der KorngréR3e der Proben abhéngig war.

Die in situ-Deformation bei reiner Scherung der kompaktierten, polykristallinen Natriumchlo-
rat-Probe zeigte Ergebnisse, die mit den Versuchen von Morel (2000) und den Brok & Morel
(2001) vergleichbar sind. Bei diesen Versuchen wurden allerdings Kaliumalaun-Einkristalle in
Anwesenheit einer leicht untersattigten Losung uniaxial gespannt. In Anwesenheit einer
gesattigten Losung bildeten sich bei der Deformation polykristalliner NaRi@ben auf den

Kornoberflachen in den Bereichen, die unter Spannung standen, Losungsrillen. Diese Rillen
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wanderten standig auf der Oberflache der Kérner, behielten dabei aber immer ihre kristallogra-
phische Orientierungen bei. Die Losungsrillen vertieften sich in den Kérnern und entwickelten
sich durch Stresskorrosion zu Rissen weiter. Bei einer Entlastung der Probe verschwanden die
Losungsrillen. Infolge der RiRentwicklung und ihrer Vernetzung entstanden neue Fragmente in
der Probe. Der Verformungsbetrag des durchgefiihrten Versuchs war nicht hoch genug, um die
Ausbildung kataklastischer Scherzonen zu ermoglichen.

Um ein besseres Verstandnis des Verhaltens einer Korngrenze und der Bildung von Frag-
menten bei der Deformation zu erlangen, wurden in situ-Indentationsversuche nach dem
Modell von Ostapenko (1968) durchgefihrt. Dabei wurde das Verhalten der Kontaktflache
zweier gegeneinander gespannter Kristalle in Anwesenheit einer gesattigten Losung beo-
bachtet und studiert. Die kataklastische Deformation der Kontaktflache beider Kristalle war
ebenfalls ein wichtiges Ergebnis der vorliegenden Untersuchungen. An den Korn-Kontakten
entstanden durch Ri3bildung neue Fragmente. Dabei konnten zwei Rif3typen unterschieden
werden: (i) sprode, zeitunabhangige Risse und (ii) zeitabhéngige Risse. Die Fragmente, die
durch sprode, zeitunabhangige Risse gebildet wurden, waren, bedingt durch die muschelige
Ausbildung der Risse, krummlinig. Die Risse migrierten und wurden dadurch begradigt.
Infolgedessen bekamen die Fragmente eine energetisch gunstigere Form, die sie im weiteren
Verlauf des Versuches behielten. Diese Risse heilten nicht. Nur spitze und scharfe Risse, die
nicht den gesamten Kristall durchzogen und so neue Fragmente bildeten, heilten.

Die Fragmente, die durch zeitabhangige Risse gebildet wurden, entstanden langsam. Zuerst
bildeten sich Ri3spitzen an den Oberflachen. Diese propagierten entlang kristallographischer
Orientierungen und bogen um, wodurch neue, polygonale Fragmente entstanden. Diese Frag-
mente anderten ihr Form nicht mehr, wahrscheinlich weil ihre Facetten bereits bei der Entste-
hung energetisch gunstigen Formen hatten.

Somit konnten, durch die beiden oben genannten Ril3bildungsprozesse, subkornéhnliche Frag-
mente gebildet werden. Der Beitrag kristallplastischer Deformation kann ausgeschlossen wer-
den, weil Natriumchlorat bei den Versuchsbedingungen nicht plastisch deformiert

Bedeutung fur die Geologie

Die Bildung von Subkdrnern in naturlich deformierten Gesteinen (Abb. 6.1a) wird haufig als
das Ergebnis einer kristallplastischen Deformation angesehen. Nach Poirier & Nicolas (1975)
und Poirier (1985) haben Subkérner im Anfangsstadium ihrer Entstehung eine kristallogra-
phische Mil3orientierung, die typischerweise in der Grdl3enordnung von ca. 1° liegt. Diese
kann bei weiterer Verformung groR3er werden und Winkel von etwa 10° bis 15° annehmen. Die
Folge sind Rotationsbewegungen, durch die neue, rekristallisierte Kérner entstehen kdnnen.
Dieser Prozel3 ist als Rotationsrekristallisation bekannt (Poirier & Nicolas 1975, Poirier 1985)
(Abb. 6.1b).
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Abbildung 6.1: (a) Mikroskopische Aufnahme unter gekreuzten Nicols: Typisches Geflige einer dynami-
schen Rekristallisation von Quarz (Breite des Bildes entspricht 1.8 mm). Zu sehen sind Relikte eines gro-
Reren alten Quarzkorns, das undulése Ausléschung und langliche Subkdrner aufweist. Im Randbereich
sind kleineren, dynamisch rekristallisierten Kérnern entwickelt (Passchier & Trouw (1996), Abb. 3.16).

(b) Schematische lllustration einer durch Rotationsrekristallisation entstandenen Subkorngrenze. Wahernd
der kristallplastischen Deformation ordnen sich die Gitterversetzungen in ,low energy” Versetzungsnetz-
werke (,dislocation walls") an. Dadurch rotiert das Gitter an beide Seiten der so entstandendnen Subkorn-
grenze. Gitterebenen des Kristalls rotieren bis zu einem Winkel gs(@G 15°) dadurch entsteht eine
Subkorngrenze (nach Poirier & Nicolas (1975)).

In der vorliegenden Arbeit hat sich gezeigt, dal3 subkorndhnliche Fragmente auch durch sub-
kritische (langsame) Kataklase entstehen kénnen. Basierend auf den Ergebnissen von (Morel
2000, den Brok & Morel 2001), dem Deformationsmodell von (Ostapenko 1968), den Kennt-
nissen uber Stresskorrosion (Anderson & Grew 1976, Atkinson & Meredith 1981) und den
Beobachtungen, die in dieser Arbeit gemacht wurden, lait sich ein mdgliches Modell fiir die
Bildung intergranularer, kataklastischer Scherzonen wie folgt entwerfen (Abb. 6.2):

Getrieben von Gradienten in der lokalen, elastischen Verformungsenergie kdnnen sich auf Kor-
noberflachen, die mit einer gesattigten Lésung in Kontakt stehen, Losungsrillen bilden (Abb.
6.2a2). In den Losungsrillen, geht Material dort in Losung, wo die Spannung am hdchsten ist.
Je mehr sich nun dort I6st, desto héher wird an dieser Stelle die Spannungs-konzentration und
desto mehr Material geht an dieser Stelle in Losung (Abb. 6.2a3). Dieser positiven Rickkop-
plung wird durch die Zunahme der Oberflachenspannung entgegengewirkt, was mit einer
Zunahme der Rillentiefe einhergeht. Ist die Spannung hoch genug, so kdnnen sich die
Losungsrillen zu subkritischen Rissen vertiefen. Die so entstandenen Risse pflanzen sich
bevorzugt parallel zu {100} Richtungen fort. Die Risse konnen wahrend ihrer Fortpflanzung
ihre Richtung andern und/oder sich mit anderen Rissen vernetzen. Somit werden neue, subko-
rnahnliche Bruchfragmente gebildet (Abb. 6.2a4 und 6.2b). Die Fragmente kdnnen auch durch
superkritische, schnelle Risse entstehen. Breitet sich diese Rif3struktur im Korn weiter aus, so
bildet sich eine kataklastische Scherzone, die mit subkornahnlichen Fragmenten belegt ist. Die
Fragmente kénnen ihrerseits durch Korngrenzmigration grof3er oder kleiner werden und eine
(sub-) idiomorphe Form annehmen. lhre Grol3e erschwert die weitere Deformation entlang
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dieser kataklastischen Scherzone. Dies ist in den mechanischen Daten des rheologischen Ver-
haltens der Proben durch das Auftreten einer Hartungsphase zu sehen (texturelle Hartung).
Durch Scherbeanspruchung kénnen die grol3en Fragmente nun ihrerseits brechen, was eine
weitere Bewegung entlang der kataklastischen Scherzone vereinfacht.

<0
<q

[a]
W

0]
\
2 @%@
il SRR

‘

100 zm

T=519h T=570h T=618h

Abbildung 6.2:(a) Schematische Darstellung (Querschnitt) der Entwicklung einer intergranularen Katak-
lasstruktur unter konstanter Spannung in Anwesenheit einer gesattigten Losung. Im Anfangsstadium (1) ist
die Oberflache des Kristalls, der in Kontakt mit einer geséattigten Losung steht, glatt. Beim Einwirken einer
konstanten Spannung auf diesen Kristall beginnen sich Lésungsrillen zeitabhangig zu bilden (2). Die L6-
sungsrillen vertiefen sich parallel zu {100}-Richtungen des Kristalls und entwickeln sich zu Rissen (3). Die
Ausbreitung und Vernetzung der Risse fuhrt zur Bildung subkornahnlicher Fragmente (4).

(b) Sequenzaufnahmen eines Bereiches des Korn-Korn-Kontaktes des Indentationsversuchs (IndSC6): Aus-
bildung undWeiterentwicklung unter Spannung von Rissen entlang kristallographischer Orientierungen,
wodurch ein neue Fragmente entstehen. Die Risse verfolgen wahrend ihrer Fortpflanzung immer kristallo-
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 (1968) be-
schrieben. Er beschreibt weiter, dafld der Kontaktbereich dieser Kristalle kataklastisch defor-
miert und deshalb aus mikrokristallinen Fragmenten besteht (Abb. 6.3a). Die Fragmente ihrer-
seits haben eine hohere Oberflachenenergie. Dies fuhrt dazu, dal3 diese Fragmente sich unter
Spannung aufldsen. Dieser Prozeld wurde in den hier vorgestellten Versuchen beobachtet. Die
Bruchfragmente entstanden sowohl durch zeitabh&ngige als auch durch zeitunabhangige Risse

(Abb. 6.3b).
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Abbildung 6.3: (a) schematische lllustration des Ostapenko-Modells. Zwei gegeneinander gespann-
ten Kristalle mit Bildung einer kataklastischen Subkornzone im Kontaktbereich. Die neu gebildeten
Subkorner sind klein, haben eine héhere Oberflachenenergie und lésen sich deshalb auf.

(b) In Versuch IndSC3 zeigt sich eine &hnliche Struktur in einer NaClO3-Probe nach einer Bela-

stung von 8 MPa Uber eine Zeitspanne von 68 Stunden in Anwesenheit einer geséattigten Losung.

Die strukturellen Ergebnisse dieser Arbeit liefern, in Ubereinstimmung mit (den Brok 1992,
Nyman et al. 1992, den Brok et al. 1998, van Daalen et al. 1999) einen weiteren Beweis daflr,
dal3 subkornahnliche Fragmente, die im allgemeinen als das Ergebnis einer kristallplastischen
Deformation interpretiert werden, durch Losungs- und Ausfallungsprozesse sowie Stresskorro-
sion entstehen kdnnen. Diese Prozesse spielen die Hauptrolle bei der Entstehung von Kataklas-
strukturen. Die Betrachtung dieser Ergebnisse und ihre Ubertragung auf die Deformations-
strukturen in natirlich deformierten kontinentalen, oberkrustalen Gesteine der Erde, wiirde die
Interpretation der Mikrostrukturen in diesen Bereichen stark &ndern. Dies hétte eine wesentli-
che Veranderung des Verlaufs der Gesteinsfestigkeitskurven in den Spannungsprofilen der



104 Kapitel 6

Erdoberkruste zur Folge. Bisher wurden diese Profile von verschiedenen Autoren (z.B. (Brace
& Kohlstedt 1980, Carter & Tsenn 1987, Ord & Hobbs 1989)) auf der Annahme basierend, dal3
kristallplastische Deformation der dominierende Deformationsprozeld in der kontinentalen
Erdoberkruste ist, modelliert.

Ein weiterer Aspekt, der berlcksichtigt werden muf3, ist die Tatsache, daf3 Lésungsrillen,
Mikrorisse und Kanale so lange gedéffnet sind so lange die Probe unter Spannung steht. Sobald
die Probe entlastet wird, verschwinden die genannten Strukturen. Dies wirde bedeuten, dal3
naturliche Proben, die heute untersucht werden, an der Erdoberflache méglicherweise andere
Korngrenzstrukturen als in inrem Gesteinverband aufweisen.

Daneben zeigte sich in den hier durchgefiihrten Versuchen, dal3 die Losungrillen senkrecht zur
kompressiven Normalspannung entstehen. Bilden sich aus diesen Rillen Risse, so sind diese
ebenfalls, entgegen aller Erwartungen, senkrecht zur kompressiven Normalspannung orien-
tiert. Dies wurde bereits von Noris und Vemula (1998) modelliert (s. Abb. 1.4). Auch Hippertt
und Egydio-silva (1996) haben dies bereits in nattrlich deformierten Quarzen beobachtet und
als Modell vorgeschlagen. Die Ausbildung der Risse senkrecht zur kompressiven Normalspan-
nung fuahrt zur Bildung langlicher Fragmente, deren Langsachse senkrecht zur Spannung ori-
entiert ist.

Da man, wie in der vorliegenden Arbeit gezeigt, mit Lésungs- und Ausfallungsprozessen sowie
Stresskorrosion viele Deformationsstrukturen, die in deformierten, oberkrustalen Gesteinen
auftreten, erklaren kann, lalt sich ein Gesteinsfestigkeitsprofil der oberen Erdkruste nicht
ideal und zuverlassig modellieren. Es sind weitere experimentelle Untersuchungen des mecha-
nischen Verhaltens von Analogmaterialien und Analysen von der Deformationsstrukturen in
naturlich deformierten Gesteinen erforderlich. Man sollte sich bei diesen Untersuchungen auf
das Zusammenspiel von Kornwachstum, Mikroribildung und Korngrenzstruktur in Abhan-
gigkeit von Temperatur, Verformungsrate, Porendruck, Spannung und Korngrof3e konzentrie-
ren. Bei den Analog-Versuchen sollten anisotrope, elastisch/sprode Analoga (wie z.B. Kalium-
dihydrogenphosphat) benutzt werden. Der Vorteil dabei ware die mikroskopische Dokumenta-
tion von moglicherweise auftretenden Deformationsstrukturen wie unduldser Ausldschung,
Rotation von Fragmenten und Deformationslamellen. AuBerdem ware ein Versuchs-aufbau
vorteilhaft, bei dem in situ héhere Verformungsbetrage bei der Probendeformation erreicht
werden konnten.
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