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1.) Aufgabenstellung :

Zwei Ni-Proben mit 6,2 At% In  wurden in zwei Stufen homogenisiert und wurden verschiedenen Wärmebehandlungen unterworfen. Probe 1 wurde bei einer Temperatur von 475°C ausgelagert, und zwar erst 41 h, dann 17 h 30 min und zum Schluss 16 h 45 min. 

Nach jeder Auslagerungszeit war die Probe für das Lichtmikroskop zu präparieren und mit dessen Hilfe sollte an 40 verschiedenen Stellen die Wanderungsweiten w der Reaktionsfront bestimmt werden. Nach der letzten Auslagerungszeit sollte mit dem Rasterelektronenmikroskop der Lamellenabstand λ ebenfalls an 40 verschiedenen Stellen ermittelt werden.

Dasselbe sollte mit Probe 2, welche bei 550°C zuerst 1h 20 min, dann 1 h 10 min und schließlich noch 1h 10 min ausgelagert wurde, geschehen.

Es soll zum einen abgeschätzt werden, wie lange die Proben bei 1203 K homogenisiert werden müssen, wobei der mittlere Korndurchmesser mit đ = 100 μm angegeben ist. 

Zum anderen sollen die Korngrenzendiffusivitäten nach dem Petermann-Hornbogen-Modell bestimmt werden. 

Die Werte sollen in die im Anhang beigefügten Diagramme eingetragen werden. Die Ergebnisse werden unter Beachtung der möglichen Mess- und Auswertefehler verglichen und diskutiert.

2.) Theoretische Grundlagen :

Bei diskontinuierlichen Ausscheidungen entmischt sich ein übersättigter Mischkristall α0, der bei einer höheren Temperatur homogenisiert wurde, durch Auslagerung bei einer entsprechend niedrigeren Temperatur, in einen A-reicheren α-Mischkristall und einen B-reicheren β-Mischkristall oder eine intermetallische Phase ε; dies geschieht, da der homogene A-reichere Mischkristall eine mit der Temperatur abnehmende Löslichkeit für B-Atome aufweist.

Die diskontinuierliche Ausscheidungsreaktion lässt sich in die Kategorie der Keimbildungs-Wachstumsreaktionen einteilen.

Nach einer Inkubationszeit t0 tritt an zweidimensionalen Gitterdefekten, insbesondere an Großwinkelkorngrenzen, heterogene Keimbildung auf. Das Wachstum dieser Ausscheidungskeime erfolgt durch Diffusion der beteiligten Atomsorten entlang einer scharfen in α0 hineinwandernden Reaktionsfront, die hinter sich ein zweiphasiges meist lamellares Gefüge aus ausgeschiedener Phase und entleertem Mischkristall zurücklässt; diese 2 Phasen müssen nicht den Gleichgewichtskonzentrationen entsprechen.

Die Reaktionsfront ist dadurch erkennbar, dass die Orientierung beiderseits der Front verschieden ist, und dass die Matrixkonzentration einen sprunghaften Übergang aufweist.

a) Homogenisierung :

Um den Verlauf der diskontinuierlichen Ausscheidungsreaktion sinnvoll auswerten zu können, ist es wichtig, dass die Proben vor dem Versuch vollständig homogen sind. Dazu werden sie bei einer Temperatur, bei der sich der A-reiche Mischkristall im Gleichgewicht befindet, für einige Zeit gehalten, bis sich keine Ausscheidungen mehr in der Probe befinden. Hier findet eine Wanderung der Atome aus den Körnern an die Korngrenzen statt, also eine Volumendiffusion. Für sie gilt:

DV = DV,0 * exp [ Q /  ( R * T ) ]                                                                  ( Gl. 1 )

mit: 
DV   : Volumendiffusionskoeffizient


DV,0: Arrheniuskonstante der Volumendiffusion


Q    : Aktivierungsenergie der Volumendiffusion

Die Homogenisierungszeit lässt sich mit der Einstein-Smoluchowski-Gleichung abschätzen:

x 2 = 2 * DV * t
                                                                                   ( Gl. 2 )

mit:     x 2 : Diffusionsweg


t    : Zeit

b) Messung der Ausscheidungssaumbreiten und Lamellenabstände :

Um die Ausscheidungssaumbreiten oder Lamellenabstände zu messen, muss ein Schliff der Probe angefertigt werden. Es tritt das Problem auf, dass nur scheinbare Breiten w´ bzw. λ´ von Schichten betrachtet werden können. Es werden nämlich in der Regel die Schichten nicht senkrecht, sondern unter einem Winkel α angeschliffen, und so misst man eben nicht die wahre Breite, sondern w´ und λ´. Dazu kommt bei Ausscheidungsreaktionen an Korngrenzen in Polykristallen, dass die einzelnen Korngrenzen je nach Orientierung unterschiedliche Korngrenzenenergie besitzen und so zu unterschiedlichen Wachstumsgeschwindigkeiten führen. Um die beiden Verteilungen ( Anschliff und Korngrenzenenergie ) zu berücksichtigen, sollten erstens möglichst viele Schichten statistisch vermessen werden und zweitens die gemessenen Breiten mit dem geometrischen Korrekturfaktor /4 multipliziert werden.

c) Modell zur Wachstumskinetik :

Die Wachstumskinetik der diskontinuierlichen Ausscheidung kann durch das Modell von Petermann und Hornbogen beschrieben werden. Damit lässt sich die Korngrenzendiffusivität sDb bei konstanter Triebkraft G berechnen:

sDb = RTvλ2 / ( -8ΔG )
                                                             ( Gl. 3 )

  mit: 
s   : Segregationsfaktor


            : Dicke der Korngrenze (5 – 10 Å)


            Db : Korngrenzendiffusionskoeffizient

            
 R  : allgemeine Gaskonstante


            T   : Temperatur

               v   : Wachstumsgeschwindigkeit



 : Lamellenabstand



G: effektiver Gewinn an freier Enthalpie

G setzt sich aus zwei Anteilen zusammen:

G = 
Gc + 
Gσ
                     
                                                  ( Gl. 4 )

Dabei ist Gc der chemische Anteil, der den Energiegewinn durch die Entmischung berücksichtigt, während G der Grenzflächenanteil ist, der den Energieverlust beim Aufbau der -Grenzflächen berücksichtigt.

Gc ist im Gleichgewicht gegeben durch:
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                                                 ( Gl. 5 )

mit: 
xi             : Molenbruch der Komponente i 

               ai             : Aktivität der Komponente i


Index 0: Größe des übersättigten Mischkristalls


Index e: Größe des Gleichgewichtsmischkristalls

Dies kann unter Annahme von idealen festen Lösungen, was bei niedrigen Konzentrationen eine gute Näherung ist, vereinfacht werden zu:
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              ( Gl. 6 )

Hier sind alle Molenbrüche die der Komponente B

Wenn der übersättigte Mischkristall nur bis zu einem metastabilen Zustand entleert wird, so gilt:
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  ( Gl. 7 )

mit:
Index 1: durchschnittliche Größe des metastabilen Mischkristalls

G  wird für ein lamellares Gefüge beschrieben durch:
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 ( Gl. 8 )

mit:
: spezifische Grenzflächenenergie der -Grenzfläche


Vm: Molvolumen des lamellaren Gefüges

3.) Versuchsdurchführung :

Der Versuch fand an drei Tagen statt, da die Proben zwischendurch immer wieder gemäß der Tabelle wärmebehandelt wurden. 

Wärmebehandlung der Proben

	Probe
	Auslagerungs-temperatur [K]
	gesamte Auslagerungszeit

	
	
	t1
	t2
	t3

	1
	748
	41 h
	58 h 30 min
	75 h 15 min

	2
	823
	1 h 20 min
	2 h 30 min
	3 h 40 min


Nach jeder Wärmebehandlung werden die beiden Proben für das Lichtmikroskop präpariert.

Dazu werden die Proben in Epoxydharz eingebettet. Dann von Hand geschliffen mit SiC-Schleifpapier der Körnung 120, 240, 400, 600, 1200 und 2500, welches auf rotierenden Scheiben aufliegt. Nach jedem Schleifprozess wird die Probe um 90° gedreht und in gleicher Schleifrichtung weitergeschliffen. Somit werden die Schleifriefen von dem vorher benutzten Papier beseitigt. 

Durch Polieren mit grober und feiner Tonerde werden die vom Schleifprozess zurückbleibenden Schleifriefen beseitigt. Die geschlämmte Tonerde wird dabei auf Schleiftücher aufgetragen.

Anschließend werden die Proben 40 s lang mit 10%-iger FeCl3-Lösung angeätzt, in destilliertes Wasser gelegt, mit destilliertem Wasser abgespült, mit Ethanol abgespült und mit dem Fön getrocknet.

Die Proben werden dann auf den Probenhalter mit Knete aufgedrückt. 

Nun werden mit dem Lichtmikroskop 40 Ausscheidungssaumbreiten bei einer 200-fachen Vergrößerung bestimmt. Dabei ist darauf zu achten, dass die Probe vom Rand her in einer Richtung abgefahren wird, so dass keine Saumbreite zweimal vermessen wird. Außerdem dürfen keine Saumbreiten vermessen werden, die zu dicht am Probenrand oder an Zwickeln sind.

Nach der 3. Auslagerungszeit werden zusätzlich zu den Ausscheidungssaumbreiten noch mit dem Rasterelektronenmikroskop die Lamellenabstände bestimmt.

Dazu wird eine Probe leitfähig mit dem Metallprobenhalter verbunden, um Aufladungen der Probe zu vermeiden und dann in das REM eingeschleust. Es wird ein REM mit Feldemissionskathode und einem Vakuum von 4,0.10-7 Pa in der Probenkammer verwendet.

Wenn dieses Vakuum erreicht ist kann mit der Messung begonnen werden.

Bei den 40 Messstellen ist darauf zu achten, dass man feine senkrecht zur Reaktionsfront wachsende Lamellen vermisst und keine vergröberten schiefstehenden Lamellen.

Das Gerät hat mit einer Vergrößerung von 30.000 gearbeitet, da die Abstände jedoch am Bildschirm mit Hilfe eines Lineals abgemessen werden, muss man dessen Vergrößerung zusätzlich berücksichtigen und mit einer Gesamtvergrößerung von 60.000 rechnen.

Abgemessen wird von einer Lamellenmitte bis zu einer Lamellenmitte 2-4 Lamellen später.

4.) Auswertung : 

a) Abschätzung der Homogenisierungszeit :

Gegebene Daten:
mittlerer Korndurchmesser d = 100 µm




Homogenisierungstemperatur T = 1203 K




DV,0 = 1,1.10-4 m²/s




Q = 250 kJ/mol

Durch Gleichung 1 erhält man :

DV = DV,0 * exp [ Q /  ( R * T ) ]=1,1.10-4 m²/s * exp [250 kJ/mol / (8,314 J/mol*K * 1203 K)]

     = 1,53 * 10-15 m2/s

Der längste Diffusionsweg in einem Korn ist der halbe Korndurchmesser. Die Homogenisierungszeit ergibt sich aus Gleichung 2:

t = ( d / 2 )2 / 2 * DV = ( 50 μm )2 / 2 * 1,53 * 10-15 m2/s  ≈ 227 h.

b) Messung der Saumweiten und Berechnung der Wachstumsgeschwindigkeit :

Nach jeder Auslagerungszeit wurden bei jeder Probe 40 Saumbreiten gemessen. Daraus wurde das arithmetische Mittel gebildet. Dieser Mittelwert stellt die scheinbare Saumbreite dar, um nun die wahre Saumbreite zu erhalten, muss man die scheinbare noch mit dem Korrekturfaktor π/4 multiplizieren.

	Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C
	Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

	Auslagerungszeit
	Auslagerungszeit

	w´ in [μm] 
nach
t1=41 h
	w´ in [μm] 
nach
t2=17 h 30 min
	w´ in [μm]
nach
t3=16 h 45 min
	w´ in [μm]
nach
t1=1 h 20 min
	w´ in [μm]
nach
t2=1 h 10 min
	w´ in [μm] 
nach
t3=1 h 10 min

	15
	40
	52
	16
	29
	129

	19
	14
	51
	6
	16
	62

	15
	45
	33
	12
	18
	64

	22
	26
	47
	8
	43
	41

	34
	34
	16
	6
	34
	70

	23
	35
	42
	4
	18
	68

	24
	16
	11
	12
	29
	22

	13
	39
	39
	6
	29
	103

	21
	18
	50
	16
	24
	140

	44
	23
	41
	29
	66
	31

	9
	18
	42
	27
	50
	94

	12
	22
	24
	14
	33
	80

	15
	30
	44
	30
	30
	43

	10
	14
	36
	26
	43
	52

	7
	24
	45
	19
	16
	49

	13
	10
	38
	16
	62
	26

	14
	10
	30
	8
	39
	33

	11
	43
	20
	18
	30
	45

	33
	16
	34
	12
	31
	69

	13
	14
	44
	14
	60
	63

	17
	14
	30
	12
	8
	76

	24
	12
	25
	8
	19
	119

	10
	18
	26
	21
	24
	55

	24
	13
	19
	20
	27
	74

	44
	16
	3
	24
	20
	62

	27
	27
	35
	10
	30
	61

	19
	16
	34
	12
	22
	73

	21
	15
	35
	26
	18
	52

	6
	12
	21
	28
	49
	56

	34
	45
	29
	36
	36
	36

	26
	32
	39
	32
	33
	62

	25
	30
	35
	32
	73
	26

	27
	29
	9
	17
	36
	46

	38
	39
	18
	43
	39
	47

	26
	24
	9
	25
	65
	35

	11
	62
	30
	21
	27
	73

	18
	45
	66
	6
	35
	58

	56
	18
	56
	9
	42
	69

	21
	15
	63
	13
	61
	56

	27
	25
	55
	20
	13
	58

	arithmetisches Mittel

	21,70
	24,95
	34,40
	17,85
	34,43
	61,95

	wahre Saumbreite w

	17,04
	19,60
	27,02
	14,02
	27,04
	48,66


Die Saumweiten werden nun gegen die Zeit aufgetragen.

Probe 1 :
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Probe 2 :
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In den beiden Diagrammen 1 und 2 ergeben sich keine Ursprungsgeraden, da die Ausscheidung erst nach einer Inkubationszeit t0 startet. Die Inkubationszeiten erhält man, wenn man y = 0 setzt in der jeweiligen Geradengleichung. Die Inkubationszeit von Probe 2 bei 550 °C beträgt 29 min, die der Probe 1 bei 475 ist negativ und beträgt – 14 h 51 min.

Aus den Steigungen m der Geraden kann man die Wachstumsgeschwindigkeiten v ablesen.

Es gilt v = m.

Als Wachstumsgeschwindigkeit von Probe 1 erhält man damit 0,81*10-10 m/s und für Probe 2

41,23 * 10-10 m/s.
c ) Messung und Berechnung des Lamellenabstands :

Man teilt die Gesamtbreite der Lamellenabstände durch ihre Anzahl und erhält so den scheinbaren Lamellenabstand am Bildschirm.

Dieser wird durch die Vergrößerung von 60.000 geteilt, um den scheinbaren Lamellenabstand in der Probe zu erfahren.

Auch hier wird der arithmetische Mittelwert der 40 scheinbaren Lamellenabstände gebildet und mit dem Korrekturfaktor π/4 multipliziert, um den wahren Lamellenabstand der Probe zu erhalten. 

	Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C
	Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

	Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände
	Gesamtbreite 
am 
Bildschirm
[mm]
	Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]
	realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]
	Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände
	Gesamtbreite 
am Bildschirm
[mm]
	Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]
	realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	11
	3,67
	61,11

	2
	6
	3,00
	50,00
	4
	13
	3,25
	54,17

	3
	8
	2,67
	44,44
	4
	12
	3,00
	50,00

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	8
	2,67
	44,44
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	8
	2,67
	44,44
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	12
	4,00
	66,67

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	7
	2,33
	38,89
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	7
	3,50
	58,33

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	6
	3,00
	50,00

	3
	9
	3,00
	50,00
	2
	7
	3,50
	58,33

	2
	6
	3,00
	50,00
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	8
	2,67
	44,44
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	7
	3,50
	58,33

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	7
	3,50
	58,33

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	11
	3,67
	61,11

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	7
	3,50
	58,33

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	8
	2,67
	44,44
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	8
	2,67
	44,44
	3
	10
	3,33
	55,56

	3
	10
	3,33
	55,56
	3
	9
	3,00
	50,00

	3
	9
	3,00
	50,00
	2
	8
	4,00
	66,67

	3
	8
	2,67
	44,44
	2
	7
	3,50
	58,33

	3
	9
	3,00
	50,00
	3
	10
	3,33
	55,56

	arithmetisches Mittel
	arithmetisches Mittel

	 
	 
	 
	49,31
	 
	 
	 
	56,49

	wahrer Lamellenabstand
	wahrer Lamellenabstand

	 
	 
	 
	38,73
	 
	 
	 
	44,37


d) Berechnung der Korngrenzendiffusivität :

Bevor die Korngrenzendiffusivität nach Gleichung 3 berechnet werden kann, muss zunächst G ermittelt werden.

Berechnung von Gc :

Aus dem gegebenen Zustandsdiagramm werden die Gleichgewichtskonzentrationen xe des Mischkristalls bei den gegebenen Temperaturen herausgelesen. In diesem Diagramm ist außerdem die Linie der Durchschnittkonzentrationen der -Lamellen x1 eingezeichnet, aus der diese Werte für die zwei Temperaturen ablesbar sind.

Mit x0 = 0,062 lässt sich nun nach Gleichung 7 Gc  berechnen:

abgelesene Konzentrationswerte und Gc  

	T in [K]
	748
	823

	x1
	0,0143
	0,0164

	xe
	0,0044
	0,0061

	Gc  in [J/mol]
	-649,94
	-589,35


Berechnung von G:

Für die Berechnung von Gnach Gleichung 8 benötigt man den zur jeweiligen Temperatur berechneten Lamellenabstand, sowie die gegeben Werte Vm = 6,95.10-6 m³/mol und  = 0,360 J/m².

G
	T in [K]
	748
	823

	G  in [J/mol]
	129,20
	112,78


Durch Addition nach Gleichung 4 erhält man nun G. 

Jetzt lässt sich nach Gleichung 3 die Korngrenzendiffusivität berechnen:

Daten zur Berechnung der Korngrenzendiffusivität :

	T in [K]
	748
	823

	G in [J/mol]
	-520,74
	-476,57

	in[nm]
	38,73
	44,37

	v in [m/s]
	0,81*10-10 
	41,23 * 10-10

	sDb in [m³/s]
	1,81*10-25 
	1,46*10-23


5.) Fehlerbetrachtung und Diskussion :

α) Homogenisierungszeit :

Es wurde eine Homogenisierungszeit von 227 h berechnet. Da hier der mittlere und nicht der größte Korndurchmesser gegeben war, sollte die Homogenisierungszeit deutlich über den berechneten 227 h liegen. Da unsere Proben über 600 h bei 1203 K homogenisiert wurden, sollten die Proben eigentlich vollständig homogen vor Beginn des Versuches gewesen sein.

Eine wesentlich längere Homogenisierungszeit zu wählen ist schon deshalb nötig, da die Formel die zur Abschätzung verwendet wurde je nach Theorie zwischen 
x 2 = DV * t und x 2 = 6 * DV * t  variiert, deswegen ergibt sich eine Homogenisierungszeit zwischen 454 h und 76 h. Man sieht also daran, dass man die Homogenisierungszeit nur

grob abschätzen kann.

Der für die Berechnung notwendige Diffusionskoeffizient wurde in das Diagramm in Anhang 5 eingetragen.(rotes Kreuz) Der Wert befindet sich ziemlich genau auf der gegebenen Kurve für die Diffusion von In in Ni. Dies war zu erwarten, da er nur mit gegebenen Literaturdaten berechnet wurde.

β) Ausscheidungssaumbreiten :

An den gemessenen Ausscheidungssaumbreiten erkennt man gut, dass sie mit der Auslagerungszeit zunehmen und zwar umso stärker je höher die Auslagerungstemperatur ist.

An dem Diagramm in Anhang 2 erkennt man, dass die gemessenen Saumbreiten relativ genau auf einer Geraden liegen und auch die Inkubationszeit von 29 min passt zur Theorie.

Wohingegen die negative Inkubationszeit von Probe 1 nicht stimmen kann, denn dies würde bedeuten, dass die Probe vor dem Versuch noch nicht homogen war, was sie aber bei der langen Homogenisierungszeit eigentlich der Fall sein müsste.

Deswegen ist in den Saumbreiten-Zeit-Diagrammen in y-Richtung auch ein Standardfehler

als Fehlerbalken eingezeichnet, da man davon ausgehen kann, dass der durch uns verursachte Messfehler jedes Mal gleich war. Insgesamt sieht man aber an Anhang 2, dass die Messung für Probe 2 genauer war als für Probe 1. Die Werte liegen hier nicht auf einer Geraden, wir hätten hier wahrscheinlich mehr Saumbreiten vermessen müssen um eine bessere Statistik zu bekommen. 

An dem Diagramm in Anhang 2 ist noch zu sehen, dass die bestimmte Wachstumsgeschwindigkeit für Probe 2 geringfügig zu gering ist, da sie auf dem Diagramm mit der von 813 K übereinstimmt.

Die Wachstumsgeschwindigkeit von Probe 1 wurde jedoch viel zu gering bestimmt, da sie noch relativ weit unter der Wachstumsgeschwindigkeit bei 743 K liegt.

Die Wachstumsgeschwindigkeiten wurden zu 0,81 * 10-10 m/s für Probe 1 und 41,23 * 10-10 m/s für Probe 2 berechnet. 

Die Fehler für berechneten die Geschwindigkeiten liegen höher als die der Saumbreiten, da sie aus der Steigung von Geraden ermittelt wurden, die aus nur drei Messpunkten bestimmt wurden. Ein Vergleich mit Anhang 3 zeigt, dass die Geschwindigkeiten aber nur wenig unter der gegebenen Kurve liegen. Man muss allerdings beachten, dass hier ein logarithmischer Maßstab vorliegt. Außerdem ist der Wert von Probe 2 wieder näher am Literaturwert als der Wert von Probe 1 an seinem Literaturwert. Der Wert von Probe 2 liegt auf der Kurve von 4,6 At% In und der von Probe 1 auf de Kurve von 2,3 At% In. Da man aber die Legierungskonzentration relativ genau einstellen kann, werden wohl schon 6,2 At% In in den Proben sein und die Abweichungen eben an den Messungenauigkeiten liegen.

Rechnet man die Fehler aus, in dem man den Fehler im Diagramm 3 bestimmt, so erhält man bei Probe 1 einen Fehler von 59,5 % bzw. für Probe 2 einen Fehler von 36,6 % um den die Wachstumsgeschwindigkeit jeweils zu gering gemessen wurde.

γ) Lamellenabstand :

Bei der Messung des Lamellenabstandes mit Dem REM hätte man die gemessenen Lamellenabstände vielleicht nicht mit dem Korrekturfaktor multiplizieren müssen,

da möglichst feine senkrechte Lamellen zur Messung ausgewählt wurden.

Bei Probe 1 wurde λ´ zu 49,31 nm, λ zu 38,73 nm und bei Probe 2 λ´ zu 56,49 nm, und λ zu 44,37 nm bestimmt. Man sieht also, dass die λ´-Werte viel besser zu den neu bestimmten Literaturwerten im Diagramm in Anhang 4 passen.

Der Literaturwert für Probe 1 ist nämlich 0,05 μm, was mit unserem bestimmten λ`-Wert nahezu übereinstimmt. Der Literaturwert für Probe 2 ist 0,07 μm, was mit unserem bestimmten Wert zwar nicht übereinstimmt, jedoch ist die Abweichung nicht sehr groß.

δ ) Korngrenzendiffusivität :

Die Korngrenzendiffusivität wurde für Probe 1 zu 1,81 * 10-25 m³/s, und wenn man statt λ λ` einsetzt zu  2,79 *10-25 m³/s, wobei G dann 101,48 J/mol beträgt, berechnet.

Für Probe 2 wurde die Korngrenzendiffusivität zu 1,46 * 10-23 m³/s, und wenn man statt λ λ` einsetzt zu  2,25 * 10-23 m³/s, wobei G dann 88,58 J/mol beträgt, berechnet.

Auch an dem Diagramm in Anhang 6 ist die bessere Übereinstimmung für die λ`-Werte deutlich sichtbar.
Den Fehler bei der Berechnung der Korngrenzendiffusivität kann man über das Verfahren der Fehlerfortpflanzung ermitteln. Dabei wurde angenommen, dass T und t nur einen vernachlässigbaren Fehler enthält.
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Einen genauen Fehler auszurechnen macht jedoch keinen Sinn, da die einzelnen Fehler schon groß sind, genügt es das Ergebnis mit einem sehr großen Fehler behaftet zu sehen.

Dies ist auch am Diagramm ersichtlich.

6.) Anhang: 

Anhang 1: Ni-reiche Seite des Ni-In-Zustanddiagramms
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Bild 1.5 ‘Ni-reiche Seite des Ni-In-Zustandsdiagramms.





Anhang 2 : Wachstumskurven der diskontinuierlichen Ausscheidung in einem

                  Ni-6,2At%In-Polykristall
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Anhang 3 :
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Bild 1.7 Temperaturabhingigkeit der Wachstumsgeschwindigkeit in Ni-In-Polykristallen
und der Auflosungsgeschwindigkeit in einem Ni-1,4 At% In-Polykristall. Tgy-
Solvustemperatur,
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Bild 1.7 Temperaturabhingigkeit der Wachstumsgeschwindigkeit in Ni-In-Polykristailen
und der Auflésungsgeschwindigkeit in einem Ni-1,4 At% In-Polykristall. Tgy-
Solvustemperatur.




Anhang 4 :
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Bild 1.8 - Temperaturabhingigkeit des Lamellenabstands in Ni-In-Polykristallen.
x = neuere Messungen flir Ni-6,2 At% In:
A (823 K) ~ 0,07 um (alter Wert: 0,11 pm)
A (743 K) = 0,05 pm (alter Wert: 0,09 um)
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Bild 1.8 - Temperaturabhingigkeit des Lamellenabstands in Ni-In-Polykristallen.
x = neuere Messungen flir Ni-6,2 At% In:
(823 K) ~ 0,07 um (alter Wert: 0,11 pm)
A (743 K) = 0,05 pm (alter Wert: 0,09 pm)
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Bild 1.9  Koeffizient der Tracervolumendiffusion von In in Ni als Funktion der reziproken
Temperatur. Aus: Landolt-Bomstein, Diffusion in Solid Metals and Alloys, H.
Mebhrer (ed.), Springer Verlag, Berlin (1990), 184
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Bild 1.9  Koeffizient der Tracervolumendiffusion von In in Ni als Funktion der reziproken
Temperatur. Aus: Landolt-Bomstein, Diffusion in Solid Metals and Alloys, H.
Mebhrer (ed.), Springer Verlag, Berlin (1990), 184
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Diagramm1

		41

		58.5

		75.25



Zeit [h]

Saumbreite [

Saumbreiten-Zeit-Diagramm

17.04

19.6

27.02



Diagramm2

		80

		150

		220



Zeit [min]

Saumbreiten-Zeit-Diagramm :

14.02

27.04

48.66



Tabelle1

		Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C						Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

		Auslagerungszeit						Auslagerungszeit

		w´ in [μm] 
nach
t1=41 h		w´ in [μm] 
nach
t2=17 h 30 min		w´ in [μm]
nach
t3=16 h 45 min		w´ in [μm]
nach
t1=1 h 20 min		w´ in [μm]
nach
t2=1 h 10 min		w´ in [μm] 
nach
t3=1 h 10 min				Probe 1				Probe2

		15		40		52		16		29		129

		19		14		51		6		16		62				17.04		41		14.02		80

		15		45		33		12		18		64				19.60		58.5		27.04		150

		22		26		47		8		43		41				27.02		75.25		48.66		220

		34		34		16		6		34		70

		23		35		42		4		18		68

		24		16		11		12		29		22

		13		39		39		6		29		103

		21		18		50		16		24		140

		44		23		41		29		66		31

		9		18		42		27		50		94

		12		22		24		14		33		80

		15		30		44		30		30		43

		10		14		36		26		43		52

		7		24		45		19		16		49

		13		10		38		16		62		26

		14		10		30		8		39		33

		11		43		20		18		30		45

		33		16		34		12		31		69

		13		14		44		14		60		63

		17		14		30		12		8		76

		24		12		25		8		19		119

		10		18		26		21		24		55

		24		13		19		20		27		74

		44		16		3		24		20		62

		27		27		35		10		30		61

		19		16		34		12		22		73

		21		15		35		26		18		52

		6		12		21		28		49		56

		34		45		29		36		36		36

		26		32		39		32		33		62

		25		30		35		32		73		26

		27		29		9		17		36		46

		38		39		18		43		39		47

		26		24		9		25		65		35

		11		62		30		21		27		73

		18		45		66		6		35		58

		56		18		56		9		42		69

		21		15		63		13		61		56

		27		25		55		20		13		58

		arithmetisches Mittel

		21.70		24.95		34.40		17.85		34.43		61.95

		wahre Saumbreite w

		17.04		19.60		27.02		14.02		27.04		48.66





Tabelle2

		Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C								Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

		Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände		Gesamtbreite 
am 
Bildschirm
[mm]		Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]		realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]		Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände		Gesamtbreite 
am Bildschirm
[mm]		Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]		realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		2		6		3.00		50.00		4		13		3.25		54.17

		3		8		2.67		44.44		4		12		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		11		3.67		61.11

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		12		4.00		66.67

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		7		2.33		38.89		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		8		2.67		44.44		2		6		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		2		7		3.50		58.33

		2		6		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		8		2.67		44.44		3		9		3.00		50.00

		3		10		3.33		55.56		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		2		8		4.00		66.67

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		arithmetisches Mittel								arithmetisches Mittel

								49.31								56.49

		wahrer Lamellenabstand								wahrer Lamellenabstand

								38.73								44.37





Tabelle3
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Diagramm1

		41

		58.5

		75.25



Zeit [h]

Saumbreiten-Zeit-Diagramm :

17.04

19.6

27.02



Tabelle1

		Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C						Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

		Auslagerungszeit						Auslagerungszeit

		w´ in [μm] 
nach
t1=41 h		w´ in [μm] 
nach
t2=17 h 30 min		w´ in [μm]
nach
t3=16 h 45 min		w´ in [μm]
nach
t1=1 h 20 min		w´ in [μm]
nach
t2=1 h 10 min		w´ in [μm] 
nach
t3=1 h 10 min				Probe 1				Standardabwichung

		15		40		52		16		29		129								-6.7

		19		14		51		6		16		62				17.04		41		-2.7

		15		45		33		12		18		64				19.60		58.5		-6.7

		22		26		47		8		43		41				27.02		75.25		0.3

		34		34		16		6		34		70								12.3

		23		35		42		4		18		68								1.3

		24		16		11		12		29		22								2.3

		13		39		39		6		29		103								-8.7

		21		18		50		16		24		140								-0.7

		44		23		41		29		66		31								22.3

		9		18		42		27		50		94								-12.7

		12		22		24		14		33		80								-9.7

		15		30		44		30		30		43								-6.7

		10		14		36		26		43		52								-11.7

		7		24		45		19		16		49								-14.7

		13		10		38		16		62		26								-8.7

		14		10		30		8		39		33								-7.7

		11		43		20		18		30		45								-10.7

		33		16		34		12		31		69								11.3

		13		14		44		14		60		63								-8.7

		17		14		30		12		8		76								-4.7

		24		12		25		8		19		119								2.3

		10		18		26		21		24		55								-11.7

		24		13		19		20		27		74								2.3

		44		16		3		24		20		62								22.3

		27		27		35		10		30		61								5.3

		19		16		34		12		22		73								-2.7

		21		15		35		26		18		52								-0.7

		6		12		21		28		49		56								-15.7

		34		45		29		36		36		36								12.3

		26		32		39		32		33		62								4.3

		25		30		35		32		73		26								3.3

		27		29		9		17		36		46								5.3

		38		39		18		43		39		47								16.3

		26		24		9		25		65		35								4.3

		11		62		30		21		27		73								-10.7

		18		45		66		6		35		58								-3.7

		56		18		56		9		42		69								34.3

		21		15		63		13		61		56								-0.7

		27		25		55		20		13		58								5.3

		arithmetisches Mittel

		21.70		24.95		34.40		17.85		34.43		61.95								-8.88178419700125E-16

		wahre Saumbreite w

		17.04		19.60		27.02		14.02		27.04		48.66





Tabelle2

		Probe 1 mit 
Auslagerungstemperatur T=475°C								Probe 2 mit 
Auslagerungstemperatur T=550°C

		Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände		Gesamtbreite 
am 
Bildschirm
[mm]		Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]		realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]		Anzahl der ab-
gemessenen
Lamellenab-
stände		Gesamtbreite 
am Bildschirm
[mm]		Lamellenab-
stand am
Bildschirm
[mm]		realer Lamel-
lenabstand
λ´
[nm]

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		2		6		3.00		50.00		4		13		3.25		54.17

		3		8		2.67		44.44		4		12		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		11		3.67		61.11

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		12		4.00		66.67

		3		10		3.33		55.56		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		7		2.33		38.89		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		8		2.67		44.44		2		6		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		2		7		3.50		58.33

		2		6		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		10		3.33		55.56		3		10		3.33		55.56

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		11		3.67		61.11

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		3		8		2.67		44.44		3		9		3.00		50.00

		3		10		3.33		55.56		3		9		3.00		50.00

		3		8		2.67		44.44		3		10		3.33		55.56

		3		10		3.33		55.56		3		9		3.00		50.00

		3		9		3.00		50.00		2		8		4.00		66.67

		3		8		2.67		44.44		2		7		3.50		58.33

		3		9		3.00		50.00		3		10		3.33		55.56

		arithmetisches Mittel								arithmetisches Mittel

								49.31								56.49

		wahrer Lamellenabstand								wahrer Lamellenabstand

								38.73								44.37
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