Incontro Annuale dei Ricercatori di Geotecnica 2012RG 2012
Padova, 2-4 luglio 2012

APPROCCIO INNOVATIVOALLA
CARATTERIZZAZIONE MECCANICA DI ROCCE
CRISTALLINE: DALLAMACROALLANANOSCALA

Annalisa Bandini, Paolo Berry
Dipartimento di Ingegneria Civile, Ambientale e dateriali — Universita di Bologna
annalisa.bandini4@unibo.it, paolo.berry@unibo.it

Sommario

La nota discute i risultati di prove di indentazgicondotte con I'obiettivo di fare luce sui medsam

di rottura di rocce cristalline. Le indagini sortate sviluppate su un marmo che presenta una raarcat
variabilitd della tessitura (granoblastica, xenstita) anche alla scala dei centimetri e una
composizione mineralogica pressoché costante, mimeoate. Gli effetti dell'interazione tra
indentazioni e microdiscontinuita della roccia seteti analizzati con tecniche di indentazioneictat
non strumentate Vickers e Knoop e strumentate BR&rkoin modalita Continuous Stiffness
Measuremen{CSM), del tutto innovative nel settore della neatica delle rocce. Tali tecniche hanno
permesso, tra l'altro, di determinare indici ricanibili alle proprietda meccaniche dei grani di @aic
delle due tessiture.

Lo studio ha reso del tutto evidente [linfluenza ll&e microfessure sulle caratteristiche
micromeccaniche della roccia e ha fornito elemdntionoscenza sui meccanismi che determinano la
rottura di rocce cristalline.

Introduzione

Le tipiche indagini di laboratorio generalmente siderano il materiale roccioso come un
mezzo continuo e, in prima approssimazione, omageeisotropo, a meno che non sia del
tutto evidente la disposizione orientata dei costiti mineralogici, come nel caso di alcune
rocce metamorfiche. Anche i modelli che descrivbirmmmportamento delle rocce sottoposte
a carichi puntuali si limitano a mettere in evideda fragilita di materiali omogenei e non
considerano la presenza di disomogeneita, intrger ie transgranulari (Hughes 1986;
Lindgvist & Lai 1983).

L'innesco e la propagazione instabile di fenomeinirdttura € invece una combinazione
complessa di effetti intrinseci correlati al madégi (tenacita a frattura dei costituenti di base,
che si manifesta in meccanismi di cedimento suasoahometrica) e di effetti estrinseci
correlati ai difetti di bordo grano ed intragranmylahe in genere si manifestano a scale piu
ampie.

I meccanismi di deformazione e rottura delle rocitepongono, quindi, un approccio
multiscala delle ricerche sperimentali e, in pattice, indagini a livello di micro e nanoscala
li dove il processo di rottura si innesca.

Quale applicazione di questo approccio sono stabeliate le caratteristiche micro-
meccaniche di un marmo con nanoindentazioni Beckoin modalitaContinuous Stiffness
Measuremen{CSM), largamente utilizzate nella scienza deiamali, ma innovative nella
meccanica delle rocce. Le rare applicazioni dedeniche di indentazione strumentata a
minerali e rocce (Brozt al. 2006; Whitneyet al. 2007; Zhuet al. 2007) non hanno mai
considerato la modalita CSM.

Tale tecnica permette di studiare il comportamenéacanico ed i meccanismi di cedimento
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dei materiali nel corso di una prova di indentagiocon una risoluzione spaziale dell'ordine
di pochi nanometri, ed & quindi particolarmentettadallo studio multiscala dei meccanismi
di cedimento dei materiali a comportamento fragile.

La sperimentazione, i cui risultati sono desciittjuesta nota, e stata sviluppata su un marmo
toscano, in cui coesistono la tessitura granolskasfcon contorno dei grani regolare e
presenza di punti tripli) e quella xenoblastican(agrani di forma irregolare e contorno
dentellato). Tali tessiture mostrano una diverspasta meccanica alle sollecitazioni (Tabella
1), alla scala del provino di laboratorio, nonostata composizione mineralogica sia
pressoché monominerale e la dimensione dei grampresa tra 0.1 e 0.3 mm, non vari
sostanzialmente al variare della tessitura. In gdeeil marmo xenoblastico in esame é
caratterizzato da valori di resistenza maggiorindatmo granoblastico.

Tabella 1. Principali proprieta meccaniche di provini xenoltias e granoblastici: oz: UCS; g resistenza
Brasiliana; b sec€ Wb so¢ Velocita onde P in condizioni secche e satureoefficiente di variazione, %

Marmo xenoblasticoMarmo granoblasticg

media v (%) media v (%)
oc [MPa] 94.3 6.9 66.9 6.3
g [MPa] 8.1 7.5 5.8 5.2
Vpsec[M/S]| 5446 1.9 2538 8.3
Vpsa [M/S]| 6136 0.4 5679 0.4

Per valutare i meccanismi di deformazione e rottala nanoscala sono state eseguite
nanoindentazioni Berkovich strumentate, a contrdilspostamento e in CSM.

In generale, una prova di indentazione strumerdatsiste nel fare penetrare una punta di
diamante (in questo caso, a forma di piramide ae kaangolare) sulla superficie del
campione di roccia, incrementando progressivameaotgico/affondamento fino ad un valore
massimo prefissato che viene mantenuto costantepti iniziare la fase di scarico, condotta
con la stessa velocita adottata in fase di carlam.curva del caricoP in funzione
dell'affondamentd permette di risalire alle proprieta micromeccaaidella roccia.

Per determinare la durezza ed il modulo elastidayini di calcite delle due tessiture si &
adottato il metodo di Oliver & Pharr (1992; 2008asato su modelli sviluppati per mezzi
omogenei, non essendo disponibili modelli integiret specifici per materiali disomogenei,
anisotropi e a comportamento fragile, sottopostrgchi puntuali.

Con l'approccio CSM si e potuta analizzare la rdtdratture indotte dalla penetrazione
dellindentatore e, piu specificatamente, dal cam@nto delle condizioni strutturali
nell'intorno della punta (i.e. orientazione deimpidi sfaldatura).

Gli effetti delle discontinuita intracristalline| aariare della tessitura della roccia, sono stati
esaminati anche con tecniche di indentazione VickekKnoop non strumentate per avere un
guadro piu completo della fratturazione indottalanebccia al variare della geometria di
carico ed ottenere dei dati comparativi con le itk maggiormente utilizzate nello studio
delle rocce.

Analis dei risultati

| risultati della sperimentazione confermano quaptustulato dai modelli teorici che
associano 'innesco della rottura alle microdispuarita presenti nella roccia.

In generale, le indentazioni provocano il cedimeifitagile dei grani di calcite e la
fratturazione indotta € governata dai piani diddifiira, indipendentemente dalla geometria
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dell'indentatore (Vickers, Knoop, Berkovich, Figulee 2). | cedimenti intragranulari si
possono riconoscere nelle curve carico — affondéonen nelle micrografie SEM delle
impronte (Figura 1). In particolare, la presenzdidomogeneita nella roccia, anche alla scala
di centinaia di nm, é resa evidente nella faseadico delle curveP-h. Anche applicando
carichi massimi di poche decine di mN, il trattonr®omai regolare e presenta spess@dpt

in, ovvero incrementi discreti di affondamento a @arcostante (Figura 1 a), imputabili alla
formazione di fratture attorno all'impronta (Figutab) e osservati anche in altri materiali
fragili (Jian 2007; Saber-Samandari & Gross 2009).
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Figura 1. Indentazione Berkovich in modalita CSMrveucarico P vs affondamento h (a) e micrografiaVBE
dell'impronta prodotta dall'indentazione (b, 10008%), dove i cedimenti sono indicati con una fracci
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Figura 2. Micrografie SEM di una tipica impronta &op (a, P = 100 mN) e Vickers (b, P = 100 mN)

Gli effetti dell'indentazione si riscontrano anchedistanza dall'impronta. Le cricche non
sono radiali, come assumono i modelli teorici, Mmeate lungo la direzione dei piani di
sfaldatura e lungo le geminazioni, come osservatd\ibng & Bradt (1992) su cristalli di
calcite, indipendentemente dall’orientazione dgimta rispetto ai piani di sfaldatura del
cristallo considerato (Cartet al. 1993).

Il confronto tra i risultati delle nanoindentazid®érkovich su grani delle due tessiture mostra
che le curveP-h relative al marmo xenoblastico (Figura 3 a) nonosmai perfettamente
sovrapponibili a parita di carico massimo applicatentre la dispersione & piu contenuta nel
marmo granoblastico (Figura 3 b), nonostante canassimi piu elevati (da 100 a 150 mN).
| cristalli di calcite xenoblastici sono piu fraigd si notano cedimenti intragranulari gia con
carichi di 5 mN, valore del carico critico di inifratturazione analogo a quello ottenuto da
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Skrzypczalet al.(2009) nel marmo di Carrara.

Nella roccia in esame, il carico critico pud essemo dedotto dalle curve carico —
affondamento e non si pud rilevare sperimentalmédatéransizione da comportamento
plastico a comportamento fragile, in quanto i viattai carichi massimi applicati sono piu
elevati del carico critico della calcite.
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Figura 3.Curve P-h da nanoindentazioni Berkovichrma xenoblastico (a) e marmo granoblastico (b)

Le curve del modulo elastico e della durezza Bddtowttenute con CSM (Figura 4)
mostrano una progressiva diminuzione dei due pdramiéaumentare dell’affondamento.
Ne consegue chBEn. € Hmax Ottenuti alle massime profondita di indentaziomabglla 2),
corrispondenti ai valori che si otterrebbero codeintazioni strumentate convenzionali (non
in modalita CSM), sono affetti da un significatieoore da imputare alla fratturazione indotta
dalla penetrazione della punta. In realta, & prietm parlare di modulo elastico e di durezza
apparenti perché tale effetto sembra dovuto noariazioni effettive delle proprieta dei grani
di calcite, ma ai cedimenti per scorrimento lungdani di sfaldatura.

Tabella 2. Nanoindentazioni su grani di calcite ldeflue tessiture: modulo elastico e durezza Beckowd
affondamento nullo (E* e H*) e al massimo caric@bgato (Enax€ Hnay

valoriperh =0 valori per h = R,
Tessitura E* [GPa] H* [GPa] E ma [GPQ] Hime [GPa]
m[GPa] v (%)| m[GPa] v (%) | m[GPa] v (%) | m[GPa] v (%)
xenoblastica 75.0 6.0 3.4 9.1 42.3 10.4 1.4 28.4
granoblastica 73.9 9.7 3.7 19.4 57.3 7.8 1.7 11.1

D’altra parte, la modalita CSM, fornisce la var@® del modulo elastico e della durezza in
funzione della profondita di indentazione e, quinpiermette di stimare correttamente le
proprieta intrinseche (E* e H*), ottenute come astiazione dei profili per affondamento
nullo, ad esempio interpolandoli con una funzior@inomiale. Tali valori differiscono
sensibilmente dalle proprieta meccaniche al massarioo (Tabella 2).
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Figura 4. Confronto tra le curve tipo modulo elastivs affondamento (a) e durezza Berkovich vs ddifoento
(b), in grani di calcite di marmo xenoblastico (rbinblu) e marmo granoblastico (quadrati rossi)

Tale osservazione e cruciale per valutare I'apblita del metodo di Oliver e Pharr alle
rocce, materiali fragili ed eterogenei. Questo istuthfatti, chiaramente mostra che valori
attendibili del modulo elastico e della durezzpagsono ottenere solo dopo un’attenta analisi
degli effetti dei cedimenti sulla curva carico-afflamento. Poiché non si € osservata
fratturazione con carichi inferiori a 3 mN, valeorretti del modulo elastico e della durezza,
per questi materiali, si possono ottenere per ga@aione, ad affondamento nullo, del profilo
di modulo elastico in funzione della profonditardientazione ottenuto con il metodo CSM.

Il confronto tra le curve di modulo elastico vergqusfondita di indentazione non mette in
vista una significativa variazione del modulo cantéssitura per profondita inferiori a 200
nm, cio sta ad indicare che i grani di calcite el@lle tessiture hanno le stesse proprieta
intrinseche, i.e. un modulo elastico di circa 70aG&nche se la tendenza al cedimento per
fratturazione appare diversa nei due marmi in eséimsodulo di indentazione misurato € in
accordo con i valori riportati in letteratura pesristalli di calcite: 76.6 1.9 GPa (Presset

al. 2010), 78.1 5.2 GPa (Broet al. 2006).

Al crescere della profondita di indentazione, lmiduzione del modulo elastico dei grani di
calcite € molto piu pronunciata nel marmo xenoldastper una maggiore tendenza al
cedimento fragile per sfaldatura (Figura 4 a). Quepiega perché si sono ottenuti valori piu
bassi del modulo elastico al massimo carico nelmaxenoblastico (Tabella 2), che, come
gia detto, non vanno considerati in quanto condetiodai cedimenti.

Analogamente, anche la durezza Berkovich diminuisaeaniera piu significativa nei grani
di calcite della tessitura xenoblastica rispettpualla granoblastica (Figura 4 b) determinando
una durezza apparente piu bassa (Tabella 2), peliveasa tendenza al cedimento per
sfaldatura.

Conclusioni

La sperimentazione ha confermato che il grano biteamostra un comportamento fragile,
indipendentemente dalla sua forma (regolare pedittea granoblastica ed irregolare per
tessitura xenoblastica), qualunque sia la geomatedindentatore (Knoop, Vickers,
Berkovich).

Si osservano sempre cedimenti in corrispondenzaidei di sfaldatura, ben riconoscibili nel
tratto in carico delle curvB-h, caratterizzato dpop-in per la formazione di fratture attorno
all'impronta. La fratturazione indotta dipende sbiiiente dalle condizioni microstrutturali

A. Bandini, P. Berry



Incontro Annuale dei Ricercatori di Geotecnica 2012RG 2012
Padova, 2-4 luglio 2012

all'intorno dell'impronta. A parita di orientaziongei piani di sfaldatura ed al variare del
carico applicato, I'indentatore genera un’identiete di fratture allineate lungo la direzione
dei piani di sfaldatura.

Le nanoindentazioni mostrano che i grani di caldtestituenti il marmo xenoblastico,
caratterizzato da valori piu elevati di resistealta scala del provino di laboratorio, sono piu
fragili dei grani della tessitura granoblastica.e®w sembra suggerire che le forze coesive
intergranulari condizionano marcatamente la resistadi questa roccia alla macroscala. In
ogni modo, tali aspetti meritano ulteriori appradonenti.

In generale, il lavoro di ricerca ha permesso dliteae i limiti di applicabilita del metodo di
Oliver e Pharr (1992; 2004) alle rocce. | risultsierimentali mostrano che il metodo pud
essere applicato efficacemente ai materiali rocsiml® dopo un’attenta analisi della tendenza
al cedimento fragile (i.e. controllandpop-innelle curve di carico).

Usando la tecnica CSM che fornisce l'evoluzionetioma del modulo e della durezza
Berkovich in funzione della profondita di indentazé, le proprieta micromeccaniche corrette
della roccia possono essere dedotte estrapolguradili ad affondamento nullo.
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