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Abstract

This study investigated the rheological and microfabricevolutionin calcite rocks de-

formed to large shear strains. It was aimed at understanding how a steady State will be

established in both mechanical and microstructural behavior, and how dynamic recrys-
tallization and lattice preferred orientation (LPO) developmentresultin strain softening.

Carraramarble was chosen for this experimental study to extend to large shearstrain
previous knowledge obtained from coaxial deformation tests. Torsion experiments were
performedon cylindrical specimens of Carraramarble at constanttwist rates. The experi¬
mentswere run at a constant shearstrain rate of 3x10~4s~I at the sampleouter radius and

at constanttemperatures of f 000 K and 1200 K up to shear strains y = IL For the initial

grain size of200 pm, these conditionsare within the dislocation creepregime.Two series

ofruns were performedto a maximumshear strain y of f, 2, 5 and f 1 (1000 K)and f, 4.5,
6.5, 8.5 (1200 K).

Substantial changes inboth rheology and microstructurewere observed as the marbles

deformed. Apeakstress of 65MPa (1000 K) and of23 MPa (1200 K) was reached which

was followed by moderatestrain weakening for larger shearstrains in each case. Strain

weakening was associated with the developmentof a strong lattice preferred orientation

(LPO) and with incipient dynamic recrystallizationto a finer grain size. An apparent
steady State flow stress was obtained for y > 2 (1000 K) and y > 1 (1200 K). The stress

exponent in the flow law was evaluatedfrom strain rate steppingtests at variousamounts

of finite strain. At 1000 K, the stress exponent decreased with strain from 10 (y = 1) to 6

(y =9). At 1200 K, the stress exponent remainedaround 10 between y = 1 and y = 5.

At low strains, the microstructural evolution differed for 1000K and 1200 K, but it

seemed to converge for high shear strains. At f000 K, grains started to deform homoge-
neously and produceda shape fabric consistent with the macroscopic shearing. At higher
strains (y = 2), grains recrystallizedby subgrainrotation forming Clusters of grains (5 um
to 50 um) with similar lattice orientation andan obliqueshape preferred orientation(SPO).
At 1200 K, grain shape was rapidly modified by grain boundarymigration that was com¬

petitivewith the developmentof a SPO. At y = 5 and above, pervasivegrain size reduc¬

tion (20-30 pm) by dynamic recrystallizationoccurred. At both temperatures,the oblique
SPO in the recrystallized matrix indicated the sense of shear. At the maximum shear
strains of y = 11 (1000 K) and y = 8.5 (1200 K) the specimens had aimost completely
recrystallized.

The LPO of the samples were determined by automatedelectron backscatter diffrac¬

tion (EBSD). For both temperatures, the LPO evolved from a nearly isotropic starting
material through a transient oblique deformation texture to a very sharp and Symmetrie



Single orientation component with r{ 10-14} parallel to the shear plane and a<-12-10>

parallel to the sheardirection.

Numerical simulationsusing the self-consistent plasticity model, which take into

considerationthe effect of dynamic recrystallization,were applied. Thenumerical Simu¬

lation reproduced the experimental deformation texture well. Good agreementbetween
the measuredrecrystallizationtexture andnumerical Simulationwas obtainedif the r{ 10-

14} «<-12-10> slip system was proposed as an additional slip system.This slip system is

also presentin dolomite and may be active in calcite at high temperature.
The results of this study showthat a coarsegrainedcalciterock initially deformingby

dislocation creep may recrystallize to a finer grain size that lies within the grain size

sensitive field. In such a Situation, both dislocation creep and grain boundary sliding
occur simultaneously. The observed weakening is reasonably understood by a reduced

flow stress due to dynamic recrystallization to a finer grain size. Though a mechanical

steady State is reached at y less than 2, it takes much 1 arger shearstrains than previously
expected before a microstructural steady State is established.

It is concluded that in dry andpure calciterocks the strain softening is limited which

can arisefrom grain size reduction due solely to dynamic recrystallization.The stabiliza-

tion of a very fine grain size by second phase particles, the introduction of a fluid phase
that can cause hydrolytic weakening or geometric softening due to alignment of soft

mineral orientations and phases may be moreeffective mechanisms to cause strain weak¬

ening and thus shearlocalization.



Kurzfassung

Im Rahmendieser Arbeitwurde die Entwicklungder Rheologie und derMikrogefüge
in Kalzitgestein während der Deformationzu grossenScherbeträgen untersucht. Es sollte
ein Verständnisdafür gesucht werden, wie sich ein stationärer Zustand bezüglich des

mechanischenals auch des mikrostrukturellen Verhaltenseinstellt, und wie dynamische
Rekristallisation und die Bildung von kristallographischenVorzugsorientierungen
(Texturen)zu einer Entfestigungführen.

Diese experimentelleStudie wurde an Carrara Marmordurchgeführt,um bisherige
Kenntnisse von koaxialenVerformungsversuchenauf grosseScherbeträge zu erweitern.

InTorsionsexperimentenwurden zylindrische Proben aus CarraraMarmorunter konstanten

Drehgeschwindigkeiten verformt. Die Versuche verliefen unter konstanten Scherraten

von 3xl0"4s"I am äusserenProbendurchmesserund unter konstantenTemperaturenvon
1000K und 1200K bis zu Schenmgeny = 11. Für die Ausgangskorngrössevon 200 um
liegen diese Bedingungen im Bereich des Versetzungskriechens.Zwei Versuchsreihen

wurden durchgeführt,wobei maximale Scherbeträgey von 1,2,5 and 11 (1000 K) und 1,
4.5, 6.5, 8.5 (1200 K) am äusseren Zylindermantel erreicht wurden.

Es wurden wesentlicheVeränderungenin der Rheologie und der Mikrostruktur des

Marmor mit fortschreitender Verformungbeobachtet. Eine maximale Fliessspannung von
65 MPa(1000 K) beziehungsweise 23 MPa (1200 K) wurde erreicht, woraufeine massige
Entfestigungmit grösserenScherbeträgen folgte. Die Entfestigungging mit der Bildung
einer starken Texturund mit dynamischerRekristallisationzu einem feineren Korn einher.

Eine scheinbarstationäre Fliessspannung stellte sich für y > 2 (f 000 K) und y > 1 (1200
K) ein. Der Spannungsexponentim Fliessgesetz wurde aus Versuchen unter schrittweise
variierten Scherratenbei verschiedenen endlichen Scherbeträgen ermittelt. Bei 1000 K

veringerte sich der Spannungsexponentvon f0 (y = l) auf6 (y = 9). Bei 1200 K blieb der

Spannungsexponentetwa bei 10 im Bereich von y = 1 bis y = 5.

Während die mikrostrukturellenVeränderungenbei geringen Scherungenfür f000 K
und 1200 K unterschiedlich abliefen, schienen sie sich für grosseScherbeträge einander
anzunähern. Bei iOOO K verformte sich das Korn zunächst homogen, und erzeugteein
schräges Kornformgefüge entsprechend der makroskopischenScherung. Mit

zunehmender Scherung (y = 2) rekristallisierte das Gefüge durch Subkorn-Rotation,
wobei sich Domainen von Körnern in Grössen von 5um bis 50um mit ähnlichen

Kristallorientierungen und einem steilen Schräggefüge bildeten. Bei 1200 Kwurde die

Kornform sehr rasch durch Korngrenzwanderung überprägt, was der Bildung einer

bevorzugten Ausrichtung entgegenwirkte. Für y = 5 und darüber verringerte sich die

Korngrösse durchgängig auf 20-30 um durch dynamische Rekristallisation. Das



4

Schräggefüge in der rekristallisierten Matrix gab für beide Temperaturenden Schersinn

an. Mit den grösstenerreichten Scherbeträgen von y = 11 (1000 K) und y = 8.5 (1200 K)
waren die Proben nahezu vollständig rekristallisiert.

Die Textur der Proben wurde mittels automatisierter Elektronenrückstreubeugung
(electron backscatter diffraction, EBSD) bestimmt. Aus dem fast richtungslos
gleichverteiltem Ausgangsmaterial entwickeltesich bei beiden Temperaturenzunächst
eine nichtstationäre schräge Deformationstextur,welche dann von einer sehr scharfen

und symmetrischenEinzelorientierungskomponentemit r{ 10-14} parallel zur Scherebene

und a<-12-10>parallel zur Scherrichtungüberprägtwurde.
Es wurden numerischeSimulationennach einemselbstkonsistenten Plastizitätsmodell

angewandt. Die experimentelle Deformationstextur konnte durch die Simulation gut
wiedergegeben werden. Eine gute Übereinstimmungzwischen der gemessenen

Rekristallisationstexturund den Simulationen konnte erreicht werden, falls das r{ 10-14}
a<-12-10> Gleitsystem zusätzlich berücksichtigt wird. Dieses Gleitsystem ist auch in

Dolomit vorhanden, und könnte in Kalzit unter hohen Temperaturenaktiv sein.

Die Ergebnisse dieser Arbeit zeigen, dass ein grobkörniges Kalzitgestein, welches

sich zunächst durch Versetzungskriechen verformt, zu einer Korngrösserekristallieren
kann, welcheim Bereich des korngrössensensitivenKriechens liegt. In diesemFall treten

Versetzungskriechenund Korngrenzengleiten gleichzeitig auf. Die beobachtete

Entfestigung kann durch eine verringerte Fliessspannung aufgrund von dynamischer
Rekristallization zu einem feineren Korn befriedigend erklärt werden. Obwohl ein

stationärer Zustand aus mechanischerSicht bereits bei y bis zu 2 erreicht ist, sind

wesentlichgrössere Scherbeträgeals bisher angenommen erforderlich,bis sich auch eine

stationäre Mikrostruktureinstellt.

Es wird der Schlussgezogen, dasseine Entfestigungvon trockenemund reinemKalzit
beschränkt ist, welcheübereine Korngrössenreduktion ausschliesslich durch dynamische
Rekristallization entstehen kann. Die Stabilisierung eines sehr feinen Kornes durch

Zweitphasenteilchen,der Eintrageiner fluiden Phase,welche hydolytischeEntfestigung
hervorruft, oder eine geometrische Entfestigungaufgrund einer bevorzugten Anordnung
weicher Kornorientierung und Mineralphasen können wirksamereMechanismensein,
um Entfestigungund damit Scherlokalisierunghervorzurufen.


