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  Gruppe 2

1. Grundlagen

Voraussetzung für das Auftreten von diskontinuierlichen Ausscheidungen ist das Vorliegen eines übersättigten Mischkristalls, also eines A-reichen Mischkristalls, der bei niedrigen Temperaturen eine abnehmende Löslichkeit von B aufweist und abgeschreckt wurde. Dieser Mischkristall ist bestrebt, seine freie Enthalpie abzusenken, je nach Bedingungen muss aber nicht immer der Gleichgewichtszustand erreicht werden. 
Lagert man bei einer bestimmten Temperatur aus und entmischt sich dieser übersättigte Mischkristall α0 in einen A-reicheren α- und einen B-reicheren β-Mischkristall (oder auch einer intermetallischen Phase), so spricht man von diskontinuierlichen Ausscheidungen (DP). Dabei werden Keime bevorzugt an Großwinkelkorngrenzen gebildet (es handelt sich also um heterogene Keimbildung) und wachsen mit einer fortschreitenden Reaktionsfront, bis das bisherige Gefüge aufgezehrt wurde und ein neues, meist lamellares Gefüge zurückbleibt. Die Reaktion wird als korngrenzendiffusionskontrolliert bezeichnet.

Da dabei die Mischkristalle an der α0/α-Grenzfläche demselben Einphasengebiet angehören und sich in der Konzentration nicht allzu sehr unterscheiden, kann diese als Einphasengrenzfläche angesehen werden. Im Gegensatz dazu ist die α0/β-Grenzfläche ebenso wie die α/β-Grenzfläche als Mehrphasengrenze nzusehen. Da die DP-Reaktion hauptsächlich über Diffusion in den α0/α-Grenzflächen bestimmt wird, kann man die Reaktionsfront als Korngrenze ansehen. An der Korngrenze ist aus nahe liegenden Gründen Materietransport wesentlich schneller wie im Bulk, da hier eine deutlich geringere Packungsdichte vorliegt.
Neben diskontinuierlicher Ausscheidung können auch noch andere diskontinuierliche Entmischungsreaktionen ablaufen, so z.B. die Diskontinuierliche Vergröberung, die in unserem System, NiIn, ebenfalls auftritt. 
Die typische Erscheinungsbilder einer diskontinuierlichen Ausscheidung sind dabei Ausscheidungszellen, die aus β- und α-Lamellen des Abstandes λ bestehen und sich mit der Zeit überlappen. Dadurch entstehen geschlossene Säume an den Korngrenzen.

Beim Vermessen von Schichtdicken unter dem Mikroskop ist darauf zu achten, dass Schichten nicht immer genau senkrecht zur angeschliffenen Probenoberfläche orientiert sind, so dass ein Korrekturfaktor von π/4 miteinbezogen wird, um die wahre schichtbreite zu erhalten. Wichtig ist dies z.B. bei der Bestimmung des Lamellenabstandes.

Die Wachstumskinetik der diskontinuierlichen Ausscheidung kann nach dem Modell von Petermann und Hornbogen beschrieben werden. Es dient dazu, der Korngrenzendiffusivität sδDb mit Hilfe der Gesamttreibkraft ∆G zu berechnen:
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(s=Segregationsfaktor, δ=Dicke der Korngrenzen (meist 5-10 Å), Db=Korngrenzendif-fusionskoeffizient, R=allg. Gaskonstante, T=Temperatur [K], ∆G=Gesamttrieb-kraft=Gewinn an freier Enthalpie beim Zerfall des übersättigten Mischkristalls, v=Wachstumsgeschwindigkeit, λ=Lamellenabstand)

Diese Triebkraft setzt sich aus zwei Anteilen zusammen, nämlich dem chemischen Energiegewinn durch die Entmischung ∆GC und dem Energieverlust, der durch die neu gebildete Grenzfläche entsteht, ∆Gσ. Der dritte Beitrag, die Verzerrungsenergie ∆Gε kann normalerweise vernachlässigt werden. (Voraussetzungen: Entwerde wenig ausgeschiedene Phase oder ähnliche Molvolumina von α und β.)
Somit gilt:

∆G=∆GC+∆Gσ.
(2)

Im Gleichgewicht gilt für die chemische Triebkraft ∆GCe:
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mit den Aktivitäten a und den Molenbrüchen x. Bei idealen festen Lösungen, die näherungsweise bei niedriger Konzentration des zulegierten Elements gegeben sind, darf man die Aktivitäten durch Molenbrüche ersetzen und erhält:
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(4)
Allerdings ist zu beachten, dass der übersättigte Mischkristall nicht zwingend bis zum Gleichgewicht entleert werden muss. Dann wird nur die Konzentration x1 in den Lamellen erreicht und man erhält:
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(5)

oder für ∆Gce
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Der Grenzflächenterm ∆Gσ ist von der Form der Ausscheidungen abhängig, für lamellares Gefüge lautet er:
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(7)

Um brauchbare Daten zu erhalten, muss sichergestellt sein, dass die Proben vor dem Versuch vollständig homogen sind. Dazu werden sie einer Wärmebehandlung unterzogen, und zwar bei einer Temperatur, bei sich der der A-reiche Mischkristall im Gleichgewicht befindet. Hier findet eine Wanderung der Atome an die Korngrenzen statt, also eine Volumendiffusion. Für sie gilt:
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(8)

(DV=Diffusionskonstante der Volumendiffusion, Dv,0=Arrhenius-Vorfaktor, Q=Aktivierungsenergie)
Die Homogenisierungszeit ist dabei abzuschätzen nach Einstein-Smoluchowski:
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wobei x der Diffusionsweg und t die Zeit ist.

2. Aufgabenstellung

Zwei in zwei Stufen homogenisierten Proben mit Ni-6,2%In sollen hinsichtlich der Wanderungsweiten der Reaktionsfront untersucht werden. Daraus ist die Korngrenzendiffusivität nach dem Petermann-Hornbogen-Modell zu bestimmen. Die Homogenisierungszeit bei 1203 K soll abgeschätzt und alle Werte mit Literaturwerten verglichen werden.
Zusätzlich ist bei beiden Proben am Ende des Versuches der Lamellenabstand λ zu bestimmen.

3. Versuchsdurchführung

Die Proben werden ausgelagert nach Tabelle 1:
Tabelle 1: Auslagerungszeiten der Proben

[image: image9.emf]t1 t2 t3

Probe 1

T

=748 K 41 h 58:15 h 75 h

Probe 2

T

=823 K 1:20 h 2:30 h 3:40 h


Nachdem die Proben eingebetten, geschliffen, poliert und angeäzt sind, werden unter dem Lichtmikroskop die Saumbreiten der Ausscheidungen an den Korngrenzen vermessen. Dazu werden an jeweils 40 statistische Punkte mit Hilfe des Auswerteprogrammes Balken angelegt und die Breiten bestimmt. Es ist darauf zu achten, dass die Messungen nicht an Tripelpunkten oder am Probenrand durchgeführt werden.
Nach Ablauf von t3 ist an beiden Proben der durchschnittlichen Lamellenabstand zu bestimmen. Dies geschieht mit Hilfe eines Rasterelektronenmikroskops. Es handelt sich dabei um ein Feldelektronenmikroskop mit einkristalliner Wolfram-Kathode das mit einem Vakuum von 4•10-7 mbar arbeiten. Bei einer Vergrößerung von 60000:1 wird der Lamellenabstand an dem Bildschirm bestimmt, wobei darauf geachtet wird, dass möglichst eng stehende, also sich senkrecht zur Betrachterebene befindenden Lamellen ausgewählt werden. Es werden immer mehrere Lamellen von „Berg“ zu „Berg“ vermessen. Außerdem passt man auf, dass an der vermessenen Stelle noch keine Vergröberung eingesetzt hat.
4. Auswertung

a) Abschätzen der Homogenisierungszeit

Angaben: 
D0=1,1•10-4 m²s-1


Q=250 kJmol-1



mittlerer Korndurchmesser d=100 μm



T=1203 K

Nach Gleichung (8) gilt:
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Da die maximale Wanderungsweite der halbe Korndurchmesser, also 50 µm ist, folgt für die Homogenisierungszeit aus Gleichung (9):
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b) Messung der Saumbreiten

In den folgenden Tabellen 2-7 wurden die Messwerte für die Proben und Auslagerungszeiten zusammengestellt. Zusätzlich wurde der Mittelwert und die Standardabweichung bestimmt, da dies für die Auftragung zur Bestimmung der Wachstumsgeschwindigkeiten benötig wird.
Tabelle 2: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image12.emf]Probe Nr.: 1 748 41

15 18 23 35 24 29 12 26 19 15

18 27 26 21 22 31 25 6 18 14

41 23 18 16 12 11 22 21 15 13

7 42 14 15 32 16 14 18 22 14

20 8 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


Tabelle 3: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image13.emf]2 823 01:20

15 28 28 32 6 12 8 17 17 12

13 22 14 14 7 11 12 29 26 18

32 8 13 22 6 16 18 24 4 10

21 25 13 16 11 8 11 6 15 28

16 8 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Probe Nr.: Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


Tabelle 4: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image14.emf]1 748 58:15

31 53 63 41 35 52 76 51 35 52

67 61 100 47 36 68 102 76 44 53

39 19 42 35 41 31 63 53 34 56

39 58 47 36 57 72 42 62 61 77

53 18 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Probe Nr.: Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


Tabelle 5: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image15.emf]2 823 02:30

62 31 15 22 40 26 19 39 45 30

26 30 23 26 30 19 16 24 33 23

25 25 39 21 13 38 28 20 16 25

34 56 56 42 38 16 44 45 23 13

30 12 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Probe Nr.: Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


Tabelle 6: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image16.emf]1 748 75

41 28 68 49 58 54 78 70 66 47

63 41 61 50 68 57 44 21 51 68

74 44 45 41 50 37 55 51 65 40

74 69 80 73 46 92 38 63 74 70

57 15 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Probe Nr.: Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


Tabelle 7: Messwerte für die angegebene Probe

[image: image17.emf]2 823 03:40

65 28 43 51 47 27 63 87 55 53

59 74 71 72 34 34 37 14 31 63

51 67 56 69 41 56 49 53 57 40

69 35 37 45 46 63 32 16 49 23

49 17 durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]: Stabw. [µm]

Probe Nr.: Auslagerungstem. [K]: Auslagerungzeit [h]:

Saum-

breiten 

[µm]


c) Bestimmung der Wanderungsgeschwindigkeiten
Zur Bestimmung der Wanderungsgeschwindigkeiten müssen die gemessenen Werte allerdings noch mit dem Geometriefaktor von π/4 multipliziert werden:

Tabelle 8: gemessene und Korrigierte Werte für Standardabweichung und durchschnittliche Saumbreite

[image: image18.emf]Zeit [h] 41:00 58:15 75:00 01:20 02:30 03:40

Saumbreite gemessen [µm] 20 53 57 16 30 49

Saumbreite korrigiert [µm] 16 41 44 13 23 39

Stabw gemessen [µm] 8 18 15 8 12 17

Stabw korrigiert [µm] 6 14 12 6 10 13

Probe 1 Probe 2
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Diagramm 1: Saumbreite über die Zeit für Probe 1 mit Ausgleichsgeraden
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Diagramm 2: Saumbreite über die Zeit für Probe 2 mit Ausgleichsgeraden
Aus beiden Diagrammen lassen sich jetzt die Inkubationszeiten und die Wanderungsgeschwindigkeiten der beiden Proben bestimmen.
Bei beiden Geraden handelt es sich nicht um Ursprungsgeraden, was eben durch die Inkubationszeit bedingt ist. Der Schnittpunkt der Geraden mit den x-Achse stellt demnach also die Inkubationszeit dar. Man setzt also y=0 und erhält für die Proben:
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Die Steigungen der Geraden stellen die Wachstumsgeschwindigkeit v dar: (
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Daraus berechnen sich:
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Zusätzlich werden Ausgleichsgeraden eingezeichnet und somit die maximale und minimale Steigung berechnet. Man erhält dann:
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d) Messung des Lamellenabstandes

Für die Messung des Lamellenabstandes werden die Proben nach Ablauf der dritten Zeit unter dem Rasterelektronenmikroskop untersucht. Dabei werden die Proben wie in Abbildung 1 dargestellt untersucht. 


[image: image25]
Abbildung 1: Darstellung der Bestimmung des Lamellenabstandes. Hier befinden sich 4 Lamellen auf 15 µm.
Die Bestimmung erfolgt mit Hilfe von 60000facher Vergrößerung, so dass 1mm auf dem Bildschirm ca.17 nm auf der Probe entsprechen.
Zwei Bilder vom REM sind auf der folgenden Seite dargestellt (Abb. 2&3). Es werden enge Lamellen wie in Abbildung 2 vermessen, keine schräg stehenden oder vergröberten wie in Abbildung 3.
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Abbildung 1: REM-Aufnahme Probe 1. 
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Abbildung 2: REM-Aufnahme Probe 2.
Es wurden jeweils etwas mehr als 40 Messpunkte aufgenommen, um eventuelle Ausreißer auszugleichen. Dies geschah auch mit der Auswertung, so dass in der folgenden Tabelle 9 nur diese auf 40 Werte zusammengestrichene Liste dargestellt ist:

Tabelle 9: Messwerte der Lamellenabstände λ

[image: image28.emf]3 7 2,3 39 4 17 4,3 71

3 8 2,7 44 3 11 3,7 61

4 10 2,5 42 3 12 4,0 67

3 8 2,7 44 5 18 3,6 60

3 9 3,0 50 3 12 4,0 67

3 11 3,7 61 4 14 3,5 58

3 9 3,0 50 4 16 4,0 67

4 14 3,5 58 5 16 3,2 53

4 16 4,0 67 3 13 4,3 72

5 16 3,2 53 4 13 3,3 54

4 14 3,5 58 3 12 4,0 67

4 16 4,0 67 3 14 4,7 78

5 16 3,2 53 3 12 4,0 67

3 9 3,0 50 3 12 4,0 67

4 9 2,3 38 4 13 3,3 54

3 7 2,3 39 4 16 4,0 67

3 9 3,0 50 3 14 4,7 78

3 10 3,3 56 4 13 3,3 54

4 12 3,0 50 3 11 3,7 61

3 9 3,0 50 3 12 4,0 67

3 10 3,3 56 3 11 3,7 61

3 8 2,7 44 3 13 4,3 72

3 9 3,0 50 3 10 3,3 56

4 10 2,5 42 3 10 3,3 56

3 8 2,7 44 4 12 3,0 50

3 9 3,0 50 3 10 3,3 56

4 11 2,8 46 5 20 4,0 67

5 14 2,8 47 3 14 4,7 78

3 9 3,0 50 3 14 4,7 78

3 9 3,0 50 3 12 4,0 67

3 9 3,0 50 4 15 3,8 63

4 13 3,3 54 3 13 4,3 72

4 11 2,8 46 3 13 4,3 72

5 14 2,8 47 4 14 3,5 58

3 9 3,0 50 4 15 3,8 63

5 13 2,6 43 5 20 4,0 67

4 13 3,3 54 3 12 4,0 67

3 8 2,7 44 3 13 4,3 72

4 11 2,8 46 4 15 3,8 63

3 7 2,3 39 4 14 3,5 58

Probe 1 Probe 2

Zahl der 

Lamellen

Breite ges. 

[mm]

Bildschirm-

Breite [mm]

reale Breite 

[nm]

Zahl der 

Lamellen

Breite ges. 

[mm]

Bildschirm-

Breite [mm]

reale Breite 

[nm]


Aus diesen Werten lassen sich der durchschnittliche Lamellenabstand und die jeweilige Standardabweichung berechnen und mit π/4 korrigieren:
Tabelle 10: Durchschnittlicher Lamellenabstand und Standardabweichung für beide Proben
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e) Bestimmung der Korngrenzendiffusivität
Zur Bestimmung der Korngrenzendiffusivität nach Gleichung (1) muss zunächst ∆G aus Gleichung (6) berechnet werden. Dazu müssen aus dem Zustandsdiagramm die Gleichgewichtskonzentration xe des Mischkristalls bei den gegebenen Temperaturen herauslesen. Außerdem kann man aus der Linie der Durchschnittskonzentrationen der α-Lamellen x1 ablesen. x0 ist 0,062, die Ausgangskonzentration an Indium.
Tabelle 11: abgelesene Konzentrationen und berechnetes ∆Gc für beide Proben

[image: image30.emf]T [K] x

1

x

e

x

0
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G (J/mol)

Probe 1 748 0,015 0,0052 0,062 -594

Probe 2 823 0,017 0,0067 0,062 -552


∆Gσ berechnet man aus Gleichung (7). Dazu benötigt man die korrigierten Lamellenabstände aus Tabelle 10. Die anderen Werte sind angegeben:
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Nun muss man nur noch anhand Gleichung (2) addieren. Aus den dann gegebenen Werten kann man nach Gleichung (1) die Korngrenzendiffusivität berechnen. Dies erfolgt anhand der folgenden Werte:

Tabelle 12: Korngrenzendiffusivitäten und die zu ihrer Berechnung benötigten Werte

[image: image32.emf]T in K
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Probe 1 748 -465 39 0,2345,86*10

-25

Probe 2 823 -453 51 3,0711,49*10

-23


Die Fehler der Korngrenzendiffusivität werden in (5e) berechnet.
5. Fehlerbetrachtung und Diskussion

Es wurden zwei Proben untersucht, wobei Probe 1 bei 748 K und Probe 2 bei 823 K ausgelagert wurde.
a) Homogenisierungszeit
Es wurde eine Zeit von 453 h berechnet. Wichtig ist dabei allerdings, dass die Homogenisierungszeit nur für den mittleren Korndurchmesser berechnet wurde, es sollte also davon ausgegangen werden, dass die wahre Homogenisierungszeit wesentlich höher liegt. Die Proben wurden zweifach ausgelagert, und zwar so lange, dass die als homogen angenommen werden können.

Der dabei berechnete Diffusionskoeffizient wurde im Diagramm in Anhang 1 eingetragen, er lag bei 1,534•10-15 m²/s. Er liegt genau auf der Kurve, sollte also korrekt sein.
b) Messung der Saumbreiten

Hier ist mit Sicherheit die größte Ungenauigkeit im gewählten Experiment, die Saumbreiten streuen ungemein und es ist immer eine subjektive Entscheidung, welche Säume vermessen wurden. Dies zeigt auch die riesengroße Standardabweichung bei der Messung, die durch den nicht gleichzeitig beginnenden Keimbildungsprozess bedingt sind. Sie liegen bei bis zu 50%, leider sind die Ergebnisse also nicht sehr zuverlässig. Es fällt auf, dass bei der prozentual nur wenig höheren Temperatur von Probe 2 eine viel geringere Auslagerungszeit zum erreichen fast derselben Saumweiten nötig ist. Dies ist bedingt durch die exponentielle Abhängigkeit der Diffusion von der Temperatur.
Zusätzlich fällt auf, dass für Probe 1 bei der zweiten und dritten Messung fast dieselben Werte heraus, so dass eine der beiden bestimmten Breiten falsch sein muss.
Trägt man die Saumbreiten über der Zeit auf, wie das in Anhang 2 geschehen ist, so erkennt man, dass die werte zumindest grob im erwarteten Bereich liegen. Es wurde aufgrund der wenigen Messwerte keine Gerade eingetragen.
c) Bestimmung der Wanderungsgeschwindigkeiten

Auch bei der Bestimmung der Wanderungsgeschwindigkeiten ist zu beachten, dass durch die großen Standardabweichungen bei den Saumbreiten nur ein relativ ungenaues Ergebnis erreicht wird. Die Geschwindigkeitswerte liegen bei 2,341•10-10 m/s für Probe 1 und bei 3,071•10-9 m/s für Probe 2 und können ebenfalls in ein Diagramm eingetragen werden (Anhang 3). Obwohl die Temperatur sich nur um 75 K unterscheidet, weicht die Geschwindigkeit um fast eine Zehnerpotenz ab, da auch hier ein Exponentialzusammenhang besteht. Für die große Ungenauigkeit der Messung befinden sich die Werte erstaunlich nahe bei den zu erwartenden Werten, insbesondere der für 748 K. 

d) Messung des Lamellenabstandes

Beim Lamellenabstand ist die Streuung wesentlich geringer als bei den Saumweiten, dementsprechend ist das Ergebnis auch als zuverlässiger zu bezeichnen, die Standardabweichung liegt nur bei etwas mehr als 10% des Messwertes. Er liegt bei Probe 2 bei 50,7, bei Probe 1 nur bei 38,7 nm. Hier ist allerdings die Korrektur anzuzweifeln, da bewusst immer Lamellen ausgesucht wurden, die möglichst senkrecht zur Oberfläche stehen. Der Abstand ändert sich mit der höheren Temperatur nicht allzu sehr, er wird etwas größer, aber bei weitem nicht um Zehnerpotenzen wie bei den anderen Werten.
In Anhang 4 fällt dann auch auf, dass die erhaltenen Abstände geringer sind als die erwarteten, selbst wenn man die Korrektur unberücksichtigt lassen würde. Wahrscheinlich wurden also auch keine repräsentativen Stellen, sondern hauptsächlich die engsten Stellen gewählt, außerdem könnte die Probe auch bei einer etwas tieferen Temperatur ausgelagert worden sein, falls z.B. im Ofen die Temperatur nicht homogen war.
e) Bestimmung der Korngrenzendiffusivität
Die ermittelten Werte können mit dem Diagramm nach Petermann und Hornbogen in Anhang 5 ermittelt werden. Sie enthalten alle zuvor bestimmten Messwerte, so dass eine nicht allzu hohe Genauigkeit erwartet werden darf. Der Lamellenabstand liegt ja nach (d) zu hoch, die Geschwindigkeitswerte sind zwar nahe bei den zu erwartenden, allerdings ist die Streuung bei den Saumbreiten ja relativ hoch.
Infolgedessen zeigen die Werte auch deutliche Abweichungen von dem Diagramm, zumal ja die Auftragung logarithmisch erfolgt ist. Die Fehler haben sich also offensichtlich eher aufaddiert als gegenseitig ausgemittelt.
Auffällig ist wie bereits in (b) und (c), dass die Temperaturabhängigkeit sehr signifikant ist, da die Änderung um nur 75 K eine Änderung der Korngrenzendiffusivität um den Faktor 20 von 5,859•10-25 auf 1,491•10-23 m³/s zur Folge hat. Der Grund liegt hauptsächlich in den unterschiedlichen Wanderungsgeschwindigkeiten, da sich ja die freien Enthalpien ∆G und die Lamellenabstände λ kaum unterscheiden.
Nun soll noch eine Fehlerrechnung für die Korngrenzendiffusivität durchgeführt werden. Es gilt: 
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. Dabei werden die Temperatur und ∆G als konstant angesehen, da hier nur sehr geringe Abweichungen vorliegen. Dann ist:
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Daraus lassen sich folgende Fehler berechnen:

∆sδDb(748K)=4,77*10-25 und
∆sδDb(823K)=1,31*10-23.
Man erkennt also, dass der Fehler in etwa genau so groß wie die Messwerte sind. Die Genauigkeit ist also wie zu erwarten nicht allzu hoch, die Abweichung von den theoretischen Werten ist damit zu erklären.

6. Anhang
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Bild1.9  Koeffizient der Tracervolumendiffusion von In in Ni als Funktion der reziproken
Temperatur. Aus: Landolt-Bérnstein, Diffusion in Solid Metals and Alloys, H.
Mehrer (ed.), Springer Verlag, Berlin (1990), 184




 Anhang 1: Diffusionskoeffizient als Funktion der reziproken Temperatur mit bestimmtem Messwert
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Bild 1.6 Wachstumskurven der diskontinuierlichen Ausscheidung in einem Ni-6,2 At% In-
Polykristall.




Anhang 2: Wachstumskurven der diskontinuierlichen Ausscheidung mit den berechneten Daten für 748 K (rot) und 823K (blau)
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Bild 1.7  Temperaturabhidngigkeit der Wachstumsgeschwindigkeit in Ni-In-Polykristallen
und der Auflésungsgeschwindigkeit in einem Ni-1,4 At% In-Polykristall. Tsy-
Solvustemperatur.




Anhang 3: Abhängigkeit der Wachstumsgeschwindigkeit von der Temperatur
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Bild 1.8  Temperaturabhingigkeit des Lamellenabstands in Ni-In-Polykristallen.
X = neuere Messungen fiir Ni-6,2 At% In:
A (823 K) = 0,07 pum (alter Wert: 0,11 um)
A (743 K) = 0,05 pum (alter Wert: 0,09 pm)





Anhang 4: Lamellenabstand in Abhängigkeit der Temperatur
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Anhang 5: Korngrenzendiffusivität in Anbhängigkeit der Temperatur.

7. Literatur
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_1130674613.unknown

_1131534910.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				2		Auslagerungstem. [K]:						823		Auslagerungzeit [h]:						3:40

		Saum-breiten [µm]		65		28		43		51		47		27		63		87		55		53

				59		74		71		72		34		34		37		14		31		63

				51		67		56		69		41		56		49		53		57		40

				69		35		37		45		46		63		32		16		49		23

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														49		Stabw. [µm]				17






_1131535829.xls
Diagramm1

		41				6.422011375		6.422011375		41				41

		58.25				14.1147595		14.1147595		75				75

		75				12.125404625		12.125404625



Zeit [h]

Saumbreite [µm]

y = 0,84x - 15

y = 1,4x - 47

y = 0,30x + 10

15.90384375

9.48

22.32

41.373555

56.58

32.32

44.452225



Tabelle1

				Probe 1						Probe 2

		Zeit [h]		41		58.25		75.00		1.33		2.50		3.67

		Saumbreite gemessen [µm]		20.25		52.68		56.60		16.20		29.90		49.05

		Saumbreite korrigiert [µm]		15.90		41.37		44.45		12.72		23.48		38.52

		Stabw gemessen [µm]		8.18		17.97		15.44		7.81		12.16		16.84

		Stabw korrigiert [µm]		6.42		14.11		12.13		6.13		9.55		13.23

				max				min

				41		9.48		41		22.32

				75		56.58		75		32.32






_1131536672.unknown

_1131537417.unknown

_1132045883.unknown

_1131537242.xls
Tabelle1

				T [K]		x1		xe		x0		DG (J/mol)

		Probe 1		748		0.015		0.0052		0.062		-594

		Probe 2		823		0.017		0.0067		0.062		-552






_1131536236.xls
Diagramm1

		1.333333				6.13063725		6.13063725		1.33		1.33

		2.5				9.552516125		9.552516125		3.67		3.67

		3.66666666				13.225715		13.225715



Zeit [h]

Saumbreite [µm]

y = 11x - 2,7

y = 19x - 19

y = 2,8x + 15

12.723075

6.59

18.85

23.4827125

51.75

25.29

38.52264375



Tabelle1

				Probe 1						Probe 2

		Zeit [h]		41		58.25		75.00		1.33		2.50		3.67

		Saumbreite gemessen [µm]		20.25		52.68		56.60		16.20		29.90		49.05

		Saumbreite korrigiert [µm]		15.90		41.37		44.45		12.72		23.48		38.52

		Stabw gemessen [µm]		8.18		17.97		15.44		7.81		12.16		16.84

		Stabw korrigiert [µm]		6.42		14.11		12.13		6.13		9.55		13.23

				max				min

				1.33		6.59		1.33		18.85

				3.67		51.75		3.67		25.29






_1131535081.unknown

_1131535257.xls
Tabelle1

		Probe 1								Probe 2

		Zahl der Lamellen		Breite ges. [mm]		Bildschirm-Breite [mm]		reale Breite [nm]		Zahl der Lamellen		Breite ges. [mm]		Bildschirm-Breite [mm]		reale Breite [nm]

		3		7		2.3		39		4		17		4.3		71

		3		8		2.7		44		3		11		3.7		61

		4		10		2.5		42		3		12		4.0		67

		3		8		2.7		44		5		18		3.6		60

		3		9		3.0		50		3		12		4.0		67

		3		11		3.7		61		4		14		3.5		58

		3		9		3.0		50		4		16		4.0		67

		4		14		3.5		58		5		16		3.2		53

		4		16		4.0		67		3		13		4.3		72

		5		16		3.2		53		4		13		3.3		54

		4		14		3.5		58		3		12		4.0		67

		4		16		4.0		67		3		14		4.7		78

		5		16		3.2		53		3		12		4.0		67

		3		9		3.0		50		3		12		4.0		67

		4		9		2.3		38		4		13		3.3		54

		3		7		2.3		39		4		16		4.0		67

		3		9		3.0		50		3		14		4.7		78

		3		10		3.3		56		4		13		3.3		54

		4		12		3.0		50		3		11		3.7		61

		3		9		3.0		50		3		12		4.0		67

		3		10		3.3		56		3		11		3.7		61

		3		8		2.7		44		3		13		4.3		72

		3		9		3.0		50		3		10		3.3		56

		4		10		2.5		42		3		10		3.3		56

		3		8		2.7		44		4		12		3.0		50

		3		9		3.0		50		3		10		3.3		56

		4		11		2.8		46		5		20		4.0		67

		5		14		2.8		47		3		14		4.7		78

		3		9		3.0		50		3		14		4.7		78

		3		9		3.0		50		3		12		4.0		67

		3		9		3.0		50		4		15		3.8		63

		4		13		3.3		54		3		13		4.3		72

		4		11		2.8		46		3		13		4.3		72

		5		14		2.8		47		4		14		3.5		58

		3		9		3.0		50		4		15		3.8		63

		5		13		2.6		43		5		20		4.0		67

		4		13		3.3		54		3		12		4.0		67

		3		8		2.7		44		3		13		4.3		72

		4		11		2.8		46		4		15		3.8		63

		3		7		2.3		39		4		14		3.5		58






_1131535297.xls
Tabelle1

		Probe 1								Probe 2

		Zahl der Lamellen		Breite ges. [mm]		Bildschirm-Breite [mm]		reale Breite [nm]		Zahl der Lamellen		Breite ges. [mm]		Bildschirm-Breite [mm]		reale Breite [nm]

		3		7		2.33		38.9		4		17		4.25		70.8

		3		8		2.67		44.5		3		11		3.67		61.1

		4		10		2.50		41.7		3		12		4.00		66.7

		3		8		2.67		44.5		5		18		3.60		60.0

		3		9		3.00		50.0		3		12		4.00		66.7

		3		11		3.67		61.1		4		14		3.50		58.3

		3		9		3.00		50.0		4		16		4.00		66.7

		4		14		3.50		58.3		5		16		3.20		53.3

		4		16		4.00		66.7		3		13		4.33		72.2

		5		16		3.20		53.3		4		13		3.25		54.2

		4		14		3.50		58.3		3		12		4.00		66.7

		4		16		4.00		66.7		3		14		4.67		77.8

		5		16		3.20		53.3		3		12		4.00		66.7

		3		9		3.00		50.0		3		12		4.00		66.7

		4		9		2.25		37.5		4		13		3.25		54.2

		3		7		2.33		38.9		4		16		4.00		66.7

		3		9		3.00		50.0		3		14		4.67		77.8

		3		10		3.33		55.6		4		13		3.25		54.2

		4		12		3.00		50.0		3		11		3.67		61.1

		3		9		3.00		50.0		3		12		4.00		66.7

		3		10		3.33		55.6		3		11		3.67		61.1

		3		8		2.67		44.5		3		13		4.33		72.2

		3		9		3.00		50.0		3		10		3.33		55.6

		4		10		2.50		41.7		3		10		3.33		55.6

		3		8		2.67		44.5		4		12		3.00		50.0

		3		9		3.00		50.0		3		10		3.33		55.6

		4		11		2.75		45.8		5		20		4.00		66.7

		5		14		2.80		46.7		3		14		4.67		77.8

		3		9		3.00		50.0		3		14		4.67		77.8

		3		9		3.00		50.0		3		12		4.00		66.7

		3		9		3.00		50.0		4		15		3.75		62.5

		4		13		3.25		54.2		3		13		4.33		72.2

		4		11		2.75		45.8		3		13		4.33		72.2

		5		14		2.80		46.7		4		14		3.50		58.3

		3		9		3.00		50.0		4		15		3.75		62.5

		5		13		2.60		43.3		5		20		4.00		66.7

		4		13		3.25		54.2		3		12		4.00		66.7

		3		8		2.67		44.5		3		13		4.33		72.2

		4		11		2.75		45.8		4		15		3.75		62.5

		3		7		2.33		38.9		4		14		3.50		58.3

				l [nm]				l (korrigiert) [nm]				Stabw [nm]				Stabw (korr.) [nm]

		Probe 1		49				39				6.9				5.4

		Probe 2		65				51				7.5				5.9






_1131535090.unknown

_1131534936.xls
Tabelle1

				Probe 1						Probe 2

		Zeit [h]		41:00		58:15		75:00		1:20		2:30		3:40

		Saumbreite gemessen [µm]		20		53		57		16		30		49

		Saumbreite korrigiert [µm]		16		41		44		13		23		39

		Stabw gemessen [µm]		8		18		15		8		12		17

		Stabw korrigiert [µm]		6		14		12		6		10		13






_1131534870.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				2		Auslagerungstem. [K]:						823		Auslagerungzeit [h]:						1:20

		Saum-breiten [µm]		15		28		28		32		6		12		8		17		17		12

				13		22		14		14		7		11		12		29		26		18

				32		8		13		22		6		16		18		24		4		10

				21		25		13		16		11		8		11		6		15		28

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														16		Stabw. [µm]				8






_1131534890.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				2		Auslagerungstem. [K]:						823		Auslagerungzeit [h]:						2:30

		Saum-breiten [µm]		62		31		15		22		40		26		19		39		45		30

				26		30		23		26		30		19		16		24		33		23

				25		25		39		21		13		38		28		20		16		25

				34		56		56		42		38		16		44		45		23		13

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														30		Stabw. [µm]				12






_1131534899.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				1		Auslagerungstem. [K]:						748		Auslagerungzeit [h]:						75

		Saum-breiten [µm]		41		28		68		49		58		54		78		70		66		47

				63		41		61		50		68		57		44		21		51		68

				74		44		45		41		50		37		55		51		65		40

				74		69		80		73		46		92		38		63		74		70

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														57		Stabw. [µm]				15






_1131534881.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				1		Auslagerungstem. [K]:						748		Auslagerungzeit [h]:						58:15

		Saum-breiten [µm]		31		53		63		41		35		52		76		51		35		52

				67		61		100		47		36		68		102		76		44		53

				39		19		42		35		41		31		63		53		34		56

				39		58		47		36		57		72		42		62		61		77

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														53		Stabw. [µm]				18






_1131534793.xls
Tabelle1

						t1		t2		t3

		Probe 1		T=748 K		41 h		58:15 h		75 h

		Probe 2		T=823 K		1:20 h		2:30 h		3:40 h






_1131534841.xls
Tabelle1

		Probe Nr.:				1		Auslagerungstem. [K]:						748		Auslagerungzeit [h]:						41

		Saum-breiten [µm]		15		18		23		35		24		29		12		26		19		15

				18		27		26		21		22		31		25		6		18		14

				41		23		18		16		12		11		22		21		15		13

				7		42		14		15		32		16		14		18		22		14

		durchschnittliche gemessene Saumbreite [µm]:														20		Stabw. [µm]				8






_1130674620.unknown

_1130674647.unknown

_1130674591.unknown

_1130674600.unknown

_1130674607.unknown

_1130674596.unknown

_1130674587.unknown

_1130674489.unknown

_1130674572.unknown

_1130674422.unknown

