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NAPJATOSTNI ANALYZA DVOJCATNYCH LAMEL V KALCITU
S VYUZITIM OIM (EBSD)

Calcite twinning lamellae stress analysis using OIM (EBSD) data
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Abstract

EBSD

In the second half of the 20" century a lot of paleostress estimation methods based on calcite twinning has been developed. Even though
one can get required data on an Universal stage, Orientation Imaging Microscopy (OIM) using Electron Backscatter Diffraction
(EBSD) provides much precise data. A new computer program has been developed for stress analysis of calcite twin lamellae,
including most of the methods common in the literature, and processing U-stage and EBSD data as well. Combination of precise
calcite lattice orientation measurements (EBSD) and numerical methods of paleostress analysis make calcite a very useful tool for

evaluating deformation pathways in sedimentary complexes.

I3

Uvod

Deformacni charakter dvojcatnych lamel v kalcitu a jejich
krystalograficka zakonitost byly objeveny jiz v devate-
nactém stoleti (napt. Miigge, 1883). Ke dvojcaténi dochazi
na plose e {1018}v kladném sméru <4041> (smérem
k ose ¢). Mrizka kalcitu dale obsahuje nékolik hlavnich
krystalograficky danych kluznych systému:
7 {1014}<2021>, f* {1012} <1010>, kde je pohyb mozny
v obou smérech a bazalni systém c{0001}<1210>, kde je
smysl kluzu nejasny (napi. DeBresser — Spiers, 1996; viz
obr. 1). Aktivita vSech systému je zavisla na teploté
deformace a diferencialnim napéti (obr. 2). Ke zdvojcaténi
kalcitu dochazi za nizsich diferencialnich napéti a teplot
nez nastava aktivace kluznych systémti. Dvoj¢aténi kalcitu
1ze s Gispéchem pouzit pii napjatostni a deformacni analyze
malo deformovanych (do 15%) a nizce metamorfovanych
sedimentarnich komplext obsahujicich biodetritické nebo
sparitické vapence nebo kalcitové zily. Aplikace na
mramory je omezena, tuto metodu lze uzit pouze pro
nizkoteplotni, pometamorfni deformacni eventy, protoze
pfi metamorfoze je dvojcaténi minoritnim deformacnim
mechanizmem.

Ziskavani dat
Pro potteby dostupnych paleonapjatostnich a deformac-
je orientace osy c¢ a jedné az tiéi dvojc¢atnych lamel. Pro
zrna, ktera nemaji vyvinuty vSechny tfi systémy
dvojcatnych lamel, a takovych je vétsina, je potieba
orientaci téchto nezdvojcatélych systému dopocitat,
protoze tyto neaktivované systémy zna¢né omezuji mozna
feSeni paleonapjatostnich metod a tim je zpfesnuji. Dalsim
méfenym udajem je velikost zrna d, coz je pramér kruznice
o stejné plose jako méfené zrno. Tento daj je velmi
dilezity, protoze dvojcaténi kalcitu je silné zavislé na
velikosti zrna. VéEtsi zrna dvojcati snadnéji nez mala
vzhledem k vétsi akumulaci napéti na hranicich vétsich

zrn a snadnéj$imu prokluzu podél hranic zrn mensich
(Schmid — Paterson, 1977; Rowe — Rutter, 1990).
V neposledni fadé€ je potieba zméfit také primérnou tloustku
(mMm) a hustotu dvojéatnych lamel (poc¢et lamel na jeden
mm).

Tradi¢ni metodou ziskavani vyse uvedenych dat je
meéieni na Fjodorovové univerzalnim stolku. Tato metoda
je sice velmi levna a tim, Ze nevyzaduje specialné upravené
vzorky, také snadno piistupna, ale ma mnoha tskali. Nejveétsi
nevyhodou je znac¢na subjektivita méfeni orientace osy ¢ a
dvojéatnych lamel a s tim spojena i relativné velka chyba
meéfeni. Dal$im problémem je méfeni tloustky lamel, a zv1asté
ten¢ich nez 1 mm. Podle Groshonga (1972) mize byt méfeni
tloustky téchto tzv. mikrolamel nadhodnoceno az 0 50 %, a
to v dasledku optickych jevi na hranicich lamel.
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Obr. 1 — Dvojcatné a kluzné systémy v kalcitu,
Stereograficka projekce, horni polokoule (Bestmann — Prior,
2003).

Fig. 1 — Twinning and glide systems in calcite. Stereographic
projection, upper hemisphere (Bestmann — Prior, 2003).
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Obr. 2 — Teplotni zavislost kritickych stfiznych napéti (CRSS)
hlavnich kluznych a dvojcatnych systému kalcitu pii
rychlosti deformace 2 x 10* — 2 x 107 s (De Bresser —
Spiers, 1997).

Fig. 2 — Temperature dependence of main glide and twinning
systems for strain rates 2 x 10 —2 x 10~ s™' (De Bresser —
Spiers, 1997).

Chyby pti ziskavani dat méfenych na Fjodorovove
univerzalnim stolku lze vyrazné potlacit uzitim SEM ve
zpétné odrazenych elektronech (EBSD). Princip a nékteré
moznosti vyuziti této metody zminuje Prior et al. (1999).
Me¢étenim v EBSD lze ziskat orientaci mtizky hostitelského
zma i dvojéatnych lamel. Udaje o tloustkach a hustotach
lamel 1ze ziskat numerickym zpracovanim profili méfeni
s dostatecné malym krokem vedenych napii¢ lamelami.
Tento postup je nahrazovan tzv. OIM (orientation imaging
microscopy) automatizovanym métenim v hexagonalni siti
bodt s dostateéné malym krokem (alespon 0,6 mm). Sit’
zmétenych bodi je prezentovana jako bitmapa, kde kazdy
pixel predstavuje jedno méfeni orientace mfizky kddované

60 microns

o - we———

barvou (obr. 3). Soubor namétenych dat, tj. soufadnice
bodu v bitmapé¢ a Eulerovy tihly orientace miizky lze
zpracovat numericky a ziskat veskera potfebna data zcela
automatizované bez subjektivnich vlivii. Nejvetsi
nevyhodou OIM je vysoka casova naro¢nost. Jedno
meéfeni orientace kalcitu trva pfiblizné€ 0,5 s, takze pokryti
0,03 mm? plochy hustou siti méfeni pii kroku 0,6 mm dava
83 000 meéfeni a tedy asi 12 hodin méfeni. Abychom
odstranili tuto zjevnou nevyhodu, pokusili jsme se uzit
n¢kolik profild méfeni s krokem 0,6 mm vedenych
v pravouhlé siti s velikosti oka 1 mm (nebo i jiné v zavislosti
na zrnitosti vzorku). Timto zpGsobem bylo mozno ziskat
statisticky rovnocenna data z mnohem vétsi oblasti vzorku
(1,4x 0,4 cm), v Case, ktery je srovnatelny s dobou méteni
jednoho vybrusu na Fjodorovoveé univerzalnim stolku.

Metody napjatostni analyzy kalcitu
Analyzou orientace plochy a translacniho vektoru
dvojcaténi lze vybrat soubor v§ech moznych napjatostnich
stavil, které mohly vést ke dvojcaténi. Pro homogenni
soubor dat jedné deformacni faze lze inverznimi metodami
aplikovanymi na statistické mnozstvi zrn (minimalné 50 —
Turner, 1953, Jamison — Spang, 1976) najit nejvhodné;jsi
tenzor napjatosti.

Veskeré dostupné metody maji n€které spolecné
predpoklady podminek deformace: 1. deformace je
homogenni, alesponi v méfitku vzorku, 2. deformace je
koaxialni, nedoslo tedy k reorientaci kalcitovych zrn, 3.
nahodna orientace kalcitovych zrn, 4. mala celkova
deformace 5-8%, maximaln¢ 15%.

Nejstarsi metodou napjatostni analyzy kalcitu je
TDA (Turnerova dynamicka analyza, Turner, 1953). Tato
metoda predpoklada, Ze osa ¢, normala k dvojcatné lamele
e, smér kompresniho i extenzniho napéti lezi v jedné roviné,
ktera je paralelni s transla¢nim vektorem dvojcaténi a kolma
na plochu e (obr. 4a). Osy komprese a extenze jsou v této

Obr. 3 — Mapa orienta¢nich kontrastii (OC, a) a mapa orientace (b) véetné schématu barevného kédovani mapy orientace
(c¢) vzorku zilného kalcitu z lomu Mokra-Hordkov (foto Polt — Mitsche). Ve vSech zrnech jsou jasné patrné dvojcatné
lamely. Linie oznacené 1 jsou §tépné plochy, protoze se v mapé orientace neprojevuji; lamely oznacené 2 v obrazku b sice
zanikly, ale v barevném origindlu mapy orientace jsou jasn¢ patrné.

Fig. 3 — An orientation contrast map (OC, a) and an orientation map (b) with the orientation key (c) of a sample from
Mokra—Horakov quarry (photo by Polt — Mitsche). All grains contain twin lamellae. Lines indexed 1 are cleavage planes
because they show no misorientation in the orientation map; although twin lamellae indexed 2 aren’t visible in figure b,

they are visible in the color original.
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Obr. 4 — a) Princip metody TDA (Turnerova dynamicka
analyza), hlavni napéti, osa ¢ a normala dvojcatné plochy
lezi v jedné roviné; b) orientace tenzoru napjatosti
aplikovaného na testovaci soubor dat; c) feseni TDA pro
f =1, d) feSeni TDA pro f = 0; e) feSeni TDA pro f =0,5.
Diagramy b,c,d,e jsou pfimé grafické vystupy programu
TWINCALC (viz dale).

Fig. 4 — a) the principle of TDA (Turner dynamic analysis),
normal stresses, ¢ axis and the normal to the twin plane are
coplanar; b) orientation of the stress tensor applied to a
testing data set; ¢) the solution of TDA when f = 1; d) the
solution of TDA when f = 0; e) the solution of TDA when
f =0,5. All figures are direct output of TWINCALC, the
authors’ computer program.

roviné orientovany pod uhlem 45° k normale dvojcatné
plochy, tj. ,,nejvyhodné&ji* z hlediska velikosti stfizného
napéti. Osy komprese a extenze kazdého systému lamel se
statisticky zpracuji. Touto metodou 1ze odhadnout sméry
hlavnich normalovych napéti. Pro polyfazové soubory je
tato metoda zcela nevhodna.

V posledni tfetiné 20. stoleti se objevily dvé
experimentalné kalibrované metody k urceni velikosti
diferencialniho napéti ze vztahli primérné mocnosti lamel,
hustoty lamel. Metoda Jamisona a Spanga (1976) byla
kalibrovana na mramorech experimentalné deformovanych
za pokojovych teplot, proto je vhodné&js$i pro horniny
s nizkou teplotou deformace (<200°C, Ferrill, 1998), kdezto
metoda Rowa a Ruttera (1990) byla kalibrovana na
laboratorné deformovanych mramorech za teplot 300—-800°C
a je tedy mnohem vhodnéjsi pro oblasti v vyssi teplotou
deformace (>200°C, Ferrill, 1998). Nejvétsi nevyhodou obou
metod a vlastné vSech inverznich metod zalozenych na
dvojcaténi kalcitu je stanoveni hodnoty kritického stfizného
napéti (CRSS) potiebného k aktivaci dvojcatného systému.
Jiz Turner (1953) pouzil hodnotu 10 MPa s tim, ze tato
hodnota neni zavisla na normalovém napéti. Vérohodnost
téchto tdaji byla dlouho diskutovana a experimentalné
ovéfovana a v soucasné dobé¢ je povazovana za spravnou
(napt. De Bresser — Spiers, 1997; Ferrill, 1998).

Kompletni tenzor napjatosti 1ze v souc¢asné dobé
ziskat nejlépe metodou ,,total search™ (4plné prohledani).
Jedna se o modifikaci Angelierovy metody (1984) autort
Lacomba a Laurenta (napt. 1996). Princip metody je aplikace
nahodné zvolenych (asi 1000) redukovanych tenzord
napjatosti na data obsahujicich jak zdvojcaténé tak
i nezdvojcaténé dvojcatné systémy. Kazdému tenzoru je
vypoctena penalizacni funkce £, sumy rozdilii 7, stfiZznych

napéti podél dvojcatnych ploch, a T, minimalniho stiizného
napéti aplikovaného na plochy dvojcaténi. Je vybran
a provadi se detailni prohledavani okoli tenzoru. Vysledkem
jetzv. ,best fit“ tenzor a z néj je vypocten kompletni tenzor
najatosti (Lacombe a Laurent,1996; Laurent, Kern,
Lacombe, 2000). Cim vice tenzort je posouzeno, tim vice se
eliminuje chyba této metody. Pfi nedostatecném mnozstvi
testovanych tenzori se mize stat, ze ,,best fit“ tenzor
netrefime. Tuto nevyhodu lze do zna¢né miry eliminovat
systematickym prohledavanim veskerych moznych sméra
hlavnich normalovych napéti a tvarovych parametra. Dalsi
inovaci je systematické prohledavani velikosti diferen-
cidlnich napéti namisto pouziti redukovanych tenzora
napjatosti a penaliza¢ni funkce.

Nastroj pro napjatostni a defromacni analyzu kalcitu
Numerické zpracovavani soubort dat a jejich
vyhodnocovani je bez pouziti vypocetni techniky zcela
nemozné, avsak software, ktery by poskytoval komplexni
analyzu dat dvojcaténi kalcitu, neni v soucasné dobé
k dispozici. Z tohoto dtivodu soucasné dob¢ autofi ¢lanku
vyvijeji pocitacovy program ke zpracovavani soubort
namétenych dat a jejich paleonapjatostni a deformacni
analyzu.

Pomoci prvni verze programu TWINCALC lze
implementovat data naméfena na Fjodorovove univerzalnim
stolku, vcetné korekci na anizotropii indexti lomu v kalcitu
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Obr. 5 — Ukazka vysledku metody ,.total search®. Kazda
deformacni faze se zobrazi jako bodové diagramy pola
dvojcatnych lamel homogenni faze a orientace zjisténého
tenzoru napjatosti. Vyseparované soubory v textovém
formatu lze samostatné ukladat pro dalsi statistické
vyhodnoceni.

Fig. 5 — An example of a solution of the ,total search”
method. Each deformation phase is presented as a point
plot of normals of twin planes and a stress tensor orientation
plot. Each phase can be saved as a text file separately for
further statistical analysis.
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Obr. 6 — Vysledny graf pro metodu Jamisona a Spanga
(1976) s vynesenymi vysledky. Graf je pfimym vystupem
programu TWINCALC.

Fig. 6 — A Jamison and Spang graph with some data plot.
This figure is a direct output of the TWINCALC.

Twinning incidence [%]

a na rozdilné indexy lomu pouzitych segmentu a kalcitu.
V ramci zadané tolerance jsou selektovana chybna méfeni,
pripadné zamény nékterého dvojcatného systému se
Stépnosti. Vedle vstupu Fjodorovskych dat je umoznéna
téz implementace dat z EBSD. Generovani soubort

napjatosti, a to i polyfazove, jsou nezbytnymi soucastmi
programu. Program tedy poskytuje Sirokou $kalu vstupnich
dat pro aplikaci metod napjatostni analyzy.

Vstupni data lze zpracovavat vSemi vySe popsanymi
metodami kromé metody Rowa a Ruttera (1990). Velmi
ucinnym nastrojem je metoda ,,total search®. Parametry
hledani i detailniho hledani Ize podle potieby zadat
libovolné, je vSak tfeba uvazit Casovou naro¢nost vypoctu.
Neni naptiklad pfili§ vhodné zadat krok hledani smért
hlavnich napéti mensinez 10°. Produktem procedury jsou
vyhovujici tenzory napjatosti pro jednotlivé homogenni
faze (obr. 5). Orientaci téchto tenzort a dat pfislusného
homogenniho souboru lze zobrazit v grafické podobé jako
bodové diagramy. S redlnymi daty lze programem
vyseparovat az 5 deformacnich fazi.

Vystupem programu jsou jak textové soubory dat,
at’ jiz generované soubory nebo soubory os napéti TDA
aj., které se mohou dale statisticky zpracovavat, ale hlavné
bodové diagramy a grafy ve vektorovém formatu *.emf
nebo jako rastr *.bmp ve vysoké kvalité (obr. 4 a 6).

Z predeslého textu vyplyva, Ze napjatostni analyza
dvojcatnych lamel kalcitu je velmi uzite¢nym zpfesnénim
klasickych metod. Bezesporu nejvétsi vyhodou téchto
metod je, Ze poskytuji relevantni data i v malo odkrytych
terénech. A i kdyz jsou metody napjatostni analyzy kalcitu
pomeérné staré, nastup vypocetni techniky z nich ucinil

nejen rovnocenné ostatnim metodam, ale v soucasné dobé
jsou v kombinaci s velmi presnymi metodami méfeni
orientace (OIM) s to tradi¢ni metody dalece prekonat.

vzorovych dat, vS§esmérné ¢i prednostné orientovanych,
jejich numerické deformovani libovolnym tenzorem

Prace byla podporena grantem FRVS 1540/2005 a z cdsti MSM0021622412.
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