264

A. MULLER UND M. WILHELM

Gefiigeformen im Eutektikum InSb— NiSb
A.MiLLer und M. WiLHELM

Forschungslaboratorium Erlangen der Siemens-AG

(7. Naturforschg. 22 a, 264—269 [1967] ; eingegangen am 4. November 1966)

Im anomalen Eutektikum InSb—NiSb konnen drei Arten des Matrixgefiiges unterschieden wer-
den: polykristallin, monokristallin, faserig. Gewinnung von Eutektikum der drei Gefiigearten, sowie
deren Einflul auf die Ausrichtung des nadeligen, eingeschlossenen Gefiigebestandteils NiSb werden
beschrieben. Der Quotient aus Besetzungsdichte der Nadeln und Kristallisationsgeschwindigkeit ist

konstant und gleich 8,2 X10* min/mm3.

InSb bildet mit 1,8 Gew.-Proz. NiSb ein binires
Eutektikum. Das eutektische Gefiige ist diskon-
tinuierlich: NiSb liegt in Form nadeliger Kristalle
vor, die allseitig von der InSb-Matrix umschlossen
sind 1> 2. Eutektische Legierungen, die durch gerich-
tetes Erstarren ihrer Schmelzen entstanden sind, be-
sitzen polykristalline Matrix mit im allgemeinen
unregelmiflig geformten InSh-Kornern. Daneben
werden jedoch auch langgestreckte, faserartige Kor-
ner beobachtet, die aus Scharen von Zwillingen auf-
gebaut sind. Bei Verwendung geeigneter Keime
kann Eutektikum gewonnen werden, dessen Matrix
nur eine der beiden Gefiigearten — monokristallin
bzw. faserartig — zeigt.

Der nadelige, eutektische Gefiigebestandteil NiSh
des anomalen Eutektikums erweist sich nach gerich-
teter Kristallisation vorzugsweise in derselben Rich-
tung angeordnet. Dariiber hinaus scheint jedoch die
Art des Matrixgefiiges die Giite der Nadelausrich-
tung zu beeinflussen. Es wurden groflere Barren des
Eutektikums mit polykristalliner, einkristalliner und
faseriger Matrix hergestellt und metallographisch
untersucht. Als Ausgangsmaterialien dienten: In
99,999% (NV Hollandse Metallurgische Industrie
Billiton, Arnheim, Holland) ; Sb 99,9999% (Unter-
harzer Berg- und Hiittenwerke GmbH, Goslar) und
Ni 99,995% (Koch Light Laboratories Ltd., Coln-
brook, England).

Barren mit ausschlieflich eutektischem Gefiige
wurden durch Erstarren homogener Schmelzen aus
InSb und 1,8 Gew.-Proz. NiSb in bekohlten, hori-
zontal liegenden Quarzbooten unter Ar als Schutz-
gas gewonnen. Hierzu wurden In und Sb in &dqui-
valenten Mengen und NiSb verwendet. NiSb kann
unschwer durch Schmelzen von Ni und Sb im ge-

! H. Werss u. M. WiLneLy, Z. Phys. 176, 399 [1963].
2 A. MiLLer u. M. Wirnery, J. Phys. Chem. Solids 26, 2021
[1965].

sandstrahlten Quarzboot unter Ar und nachfolgen-
der gerichteter Erstarrung erhalten werden. Die
rosafarbene intermetallische Verbindung erfuhr stets
eine Reinigung durch mehrmaliges Zonenschmelzen.

1. Eutektikum InSb — NiSb mit polykristalliner
InSb-Matrix

a) Ausrichtung der NiSb-Nadeln

Werden Schmelzen mit eutektischer Konzentration
an InSb und NiSb rasch und ungerichtet zum Er-
starren gebracht, dann erhélt man Polykristalle mit
regellos verteilten InSb-Kornern beliebiger Form.
Die NiSb-Nadeln besitzen nur in mikroskopischen
Bereichen einheitliche Ausrichtung, Abb. 1* (200-
mal). Ein anderes Gefiigebild erhélt man, wenn die
Schmelze gerichtet kristallisiert. Dies geschieht durch
einseitiges Erstarren oder Zonenschmelzen unter
Bedingungen, die gleichmilBiges, ungestortes Wachs-
tum des Eutektikums erlauben 3. Die Matrix des so
gewonnenen Polykristalls besteht aus Koérnern, die
vorwiegend in Wachstumsrichtung des Barrens ge-
streckt sind, Abb. 2. Hat man wihrend der Kristalli-
sation durch geeignete Heizung und Kiihlung fiir
eine ebene Phasengrenze fest-fliissig gesorgt, so bil-
det Nickelantimonid Nadeln, deren Liangsachsen von
der Wachstumsrichtung des Polykristalls weitaus
weniger abweichen als von einer dazu senkrechten
Richtung. Es wurde versucht, ein Bild von der Ord-
nung der Nadelausrichtung zu erhalten. Zu diesem
Zweck wurden auf einer Flache parallel zur Wachs-
tumsrichtung eines Barrens (Kristallisationsgeschwin-
digkeit 1 mm/min) an mehreren Stellen die Rich-
tungen von Nadellangsachsen bestimmt. Die zu un-

* Abb.1,2,5—9,11—15 auf Tafel S. 264 a—d.
3 A. Mireer u. M. WiineLm, Z. Naturforschg. 20a, 1190
[1965].
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Abb. 1. Gefiige von ungerichtet kristalli-
siertem Eutektikum; willkiirliche Lage der
NiSb-Nadeln, teilweise lotrecht zur Proben-
fliche. Hier wie bei allen Abbildungen
wurde, wenn nicht anders angegeben, die
Probe geschliffen und mit Aerosil/FeCly/
Glykol/Wasser auf Samt poliert; 200-mal.

Abb. 2. Matrixgefiige eines Barrens, der

durch gerichtete Kristallisation entstand;

gedtzt mit verdiinntem CP4 (20 Vol.-Teile

HNO;, 15 Vol.-Teile HF, 12 Vol.-Teile

CH3;COOH, 0,24 Vol.-Teile Br,, 50 Vol.-
Teile H,0) ; natiirliche Grof3e.

Abb. 5. Eutektisches Gefiige auf einer Fla-
che senkrecht zur Kristallisationsrichtung
einer Probe (v=1 mm/min) ; 500-mal.



Abb. 6. wie Abb. 5; v=0,01 mm/min;
500-mal.

Abb. 7. Eutektisches Gefiige auf einer Fla-
che parallel zur Kristallisationsrichtung
einer Probe (v=1 mm/min) ; 200-mal.

Abb. 8. Geringe Entmischung des Eutekti-
kums bei langsamer Kristallisation (v=
0,01 mm/min). Grobe NiSh-Kristallite an
der Unterseite des Barrens durch eine
schmale Zone von InSb vom eutektischen
Gefiige getrennt; Schnitt senkrecht zur
Kristallisationsrichtung; 200-mal.
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Abb. 9. Eutektikum mit einkristalliner Matrix; links InSh-Keim mit Zwillingen; natiirliche Grof3e.

Abb. 11. In CP4 geidtzte In{111}-Matrix-

fliche des Eutektikums; zahlreiche Atz-

gruben und NiSb-Nadeln parallel der lan-
geren Bildkante; 500-mal.

Abb.12. In CP4 geiitzte Sh{111}-Matrix-
fliche des gleichen Kristalls; Atzgruben
werden nicht gebildet; 500-mal.
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Abb. 13. Eutektikum mit faserartiger InSh-

Matrix; Wachstumsrichtung senkrecht zur

Stirnfliche; in verdiinntem CP4 geitzt;
natiirliche Grofe.

Abb. 14. Eutektisches Gefiige und Matrix-

Gefiige im Faserkristall auf einer Quer-

schnittsfliche, deren Normale 20° gegen

die Faserrichtung geneigt ist; im CuSO,-
Bad gedtzt; 200-mal.

Abb. 15. Schnitt parallel zur Faserrichtung

entsprechend der kiirzeren Bildkante; Auf-

reihung von Nadeln an Korngrenzen; ge-
atzt im CuSO,-Bad; 100-mal.
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tersuchende Flidche war mit Diamantpaste vorpoliert
und mit einer Suspension von Aerosil in einer Lo-
sung von 8 ml 1-m. FeCl;, 12 ml Wasser und 20 ml
Glykol feinpoliert worden. Diese Praparation ergibt
geringe Rauhigkeiten und nur schwache Welligkeit
des Schliffes. Es wurden deshalb auf der Probe nur
diejenigen Nadeln auf ganzer Liange sichtbar, die in
unmittelbarer Nahe der angeschliffenen Flachen ge-
wachsen waren und parallel zu ihr verlaufen. Alle
Nadeln, die zur Schlifffliche mehr als etwa 5° ge-
neigt waren, wurden bei der Politur angeschnitten.
Ihr ovaler Querschnitt erlaubte keine Richtungs-
bestimmung. An jeder Mefstelle wurden mit Hilfe
des Mikroskops die Abweichungen der Nadelrich-
tungen von der Barrenlingsachse an wenigstens
100 Nadeln bestimmt. Die gefundenen Werte wur-
den in Gruppen eingeteilt, die sich jeweils um 2,3°
unterschieden. Die Haufigkeitsverteilung der Nadel-
richtungen ist in Abb. 3 fiir sechs ausgewihlte MeB-
punkte dargestellt. Die erhaltenen Ergebnisse haben
sich als typisch fir die Richtungsbestimmung an be-
liebigen Stellen auf Barrenldngsschnitten erwiesen,
sofern diese Barren durch gerichtete Kristallisation
entstanden sind. Es kann festgestellt werden, daf}
Richtungen benachbarter Nadeln bis zu 30° verschie-
den sein konnen und dal} ihre Abweichung von der
Wachstumsrichtung des Barrens maximal 20° be-
tragt. Die Richtungen von mindestens der Halfte
aller Nadeln weichen von der Kristallisationsrichtung
nicht mehr als 10° ab. Diese Regel wird stets ge-
funden, wenn die Schmelze frei von Verunreinigun-
gen, gerichtet und mit ebener Phasengrenze fest-
fliissig bei Einhaltung der unter 3 beschriebenen
thermischen Bedingungen erstarrt. Die Geschwindig-
keit der Kristallisation ist zwischen 0,05 und 3 mm
pro Min. ohne Einfluf} auf die Nadelausrichtung.

b) EinfluB der Kristallisationsgeschwindigkeit

Die Kristallisationsgeschwindigkeit bestimmt je-
doch die Anzahl der Nadeln im Eutektikum. Ein
Mal fiir sie ist die Besetzungsdichte, das ist die An-
zahl der Durchstolpunkte von Nadeln je Flachen-
einheit auf einer zu ihrer Wachstumsrichtung senk-
rechten Ebene. Die Abhangigkeit der Besetzungs-
dichte von der Kristallisationsgeschwindigkeit wurde
an Barren untersucht, die durch einseitiges Erstarren
von Schmelzen mit Geschwindigkeiten von 0,01 bis
2,75 mm/min erhalten worden waren. Es ergab sich,
dal} die mittlere Besetzungsdichte n direkt propor-
tional der Kristallisationsgeschwindigkeit v ist, wo-
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Abb. 3. Relative Haufigkeit der Richtungen von Nadelldngs-
achsen an sechs ausgewdhlten Stellen auf einer Flache par-
allel zur Kristallisationsrichtung (Krist.-Richtung o 0°).
bei die Proportionalitatskonstante den Wert 8,2-104
min/mm? besitzt. In Abb. 4 ist dieses Ergebnis gra-
phisch dargestellt. Die Beziehung n/v=const kann
aus Theorien iiber das Zustandekommen interlamel-
larer Abstiande in bindren Eutektika abgeleitet wer-
den, die von verschiedenen Autoren, erstmals von
TiLLER, erarbeitet? und fiir Eutektika mit nadeli-
4 W. A. Ti.rer, Liquid Metals and Solidification, Amer. Soc.

Metals, Cleveland, Ohio 1958, S. 276. — G. A. Cuapwick,
Progr. Mater. Sci. 12, No. 2 [1963].
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Abb. 4. Mittlere Besetzungsdichte n der Nadeln in Abhingig-
keit von der Kristallisationsgeschwindigkeit v.

gem Gefiigebestandteil bereits bestétigt worden
sind ®.

Fir das Eutektikum InSb mit 1,8 Gew.-Proz. ent-
sprechend 1,4 Vol.-Proz. NiSb errechnet sich der
mittlere Nadeldurchmesser bei einer Kristallisations-
geschwindigkeit von 1 bzw. 0,01 mm/min zu 0,5
bzw. 5 wum. Der mittlere Abstand zweier Nadeln
senkrecht zu ihrer Liangsachse betrdgt fir die glei-
chen Geschwindigkeiten 3,9 bzw. 39 wm. Dabei
wird als mittlerer Abstand der Durchmesser einer
Kreisflache gleich der reziproken Besetzungsdichte
verstanden, in der nur ein Nadel-Durchstof§punkt
gefunden wird. Die Abb. 5 und 6 (500-mal) zeigen
das eutektische Gefiige auf Flachen senkrecht zur
Wachstumsrichtung zweier Proben, die durch einsei-
tiges Erstarren mit Geschwindigkeiten von 1 bzw.
0,01 mm/min entstanden sind. Die Lénge der NiSb-
Nadeln ist nicht merklich abhéngig von der Kristalli-
sationsgeschwindigkeit und liegt zwischen 10 und
200 um bei einer durchschnittlichen Lange von
30 um, Abb. 7 (200-mal). Erst bei Kristallisations-
geschwindigkeiten kleiner 50 xm/min beginnt Ent-
artung des eutektischen Gefiiges. So wurden an der
Unterseite von Barren, die mit 0,01 mm/min ent-
standen waren, NiSb-Einschliisse gefunden, welche
sehr viel grofler waren als Nadeln des zum gleichen
Barren gehorenden eutektischen Gefiiges, Abb. 8
(200-mal). Ahnliche Entmischung wurde von Tawm-
MaNN und Borscawar € beschrieben und von ScuEr ?
als Kopplungsentartung gedeutet.

5 W. K. Liesmany u. E. A. MiLer, J. Appl. Phys. 34, 2653
[1963]. — F. D. Lemkey, R. W. HertzBERG u. J. A. Forp,
Trans. Met. Soc. AIME 233, 334 [1965].
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2. Eutektikum InSh — NiSb mit einkristalliner
Matrix

a) Herstellung und Matrix-Gefiige

InSb-Schmelzen bilden beim gerichteten Erstarren
bevorzugt dann Einkristalle, wenn sie frei von
Schlacke sind und das Schmelzgut nicht am Tiegel
klebt. Das gleiche gilt fiir Schmelzen des Eutekti-
kums InSb —NiSb. Zur Entfernung der Schlacke
wurde die eutektische Schmelze unter Ar als Schutz-
gas iliber Nacht in einem Quarzboot fliissig gehalten
und nachfolgend durch eine Offnung (@ 3 mm) in
der vorderen Schiffchenwandung in ein angeschmol-
zenes, zweites Boot gegossen. Letzteres enthielt an
seinem Ende einen InSb-Keim. Nach raschem Er-
starren der Schmelze wurde dann versucht, durch
Zonenschmelzen (Geschwindigkeit etwa 1 mm/min)
die kristallographische Orientierung des Keims in
der Matrix des Eutektikums fortzusetzen.

Abb. 9 zeigt in natiirlicher Grofle einen Schnitt
parallel zur Wachstumsrichtung [211] eines so ge-
wonnenen Kristalls. Die Probe wurde zur Unter-
scheidung verschieden orientierter Kornflachen, wie
bei Abb. 2 geschehen, mit verdiinntem CP4 gedtzt.
Man erkennt am linken Ende des Stabes den InSb-
Keim, der ein Biindel schmaler Zwillingslamellen
enthalt. Der Beginn des eutektischen Gefiiges ist
durch hellere, zunéchst einheitliche Farbe der prapa-
rierten Flache gekennzeichnet. Etwa 4 ¢cm vom Keim
entfernt weist die Matrix schwach angedeutete Strei-
fen auf, die mit wachsender Entfernung ausgeprig-
ter werden und dem Barren schliefilich ein schuppi-
ges Aussehen verleihen. Die Helligkeitsunterschiede
der verschieden dunklen Bereiche sind jedoch deut-
lich geringer als bei polykristallinen Proben tiblich.
Die im Eutektikum sich fortsetzenden Zwillings-
lamellen zeigen, daBl die Matrix dort gleiche oder
doch sehr &dhnliche kristallographische Orientierung
wie im Keim besitzt. Die Matrix hat zwar eine Vor-
zugsorientierung, ist aber mit zunehmendem Ab-
stand vom Keim aus einzelnen Bereichen von der
GroBe weniger mm3 zusammengesetzt, die geringe
Abweichungen von der Keim-Orientierung aufwei-
sen. Lauve-Riickstrahlaufnahmen von Flachen senk-
recht zur Wachstumsrichtung bestitigen diese Deu-
tung. Aus der Verbreiterung der Reflexe ergeben

8 G. Tammany u. A. A. Borscuwagr, Z. Anorg. Allg. Chem. 178,
325 [1929].
7 E. Scuer, Z. Metallk. 45, 298 [1954].
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sich an Proben 15 cm vom Keim entfernt Abwei-
chungen bis 5° von der Keim-Orientierung in belie-
biger Richtung. Dieser Befund wurde auch an ande-
ren Kristallen erhalten, deren InSh-Matrix in Wachs-
tumsrichtung nach [110], [111] und [211] orien-
tiert war. Es gelang hingegen nicht, das Eutektikum
mit [100] als Kristallisationsrichtung zu gewinnen.
Die Proben erwiesen sich stets kurz nach dem Keim
als polykristallin.

b) Richtung der Nadeln in einkristalliner Matrix

Die Beurteilung der Nadelausrichtung im Eutek-
tikum mit einkristalliner Matrix erfolgte wie unter
1a) fir die polykristalline Matrix beschrieben. Es
ergab sich, dafl die NiSb-Nadeln in jeder der durch
InSb-Keime vorgegebenen Richtungen im eutektischen
Gefiige wachsen konnen. Davon war auch die [100]-
Richtung nicht ausgenommen, obwohl es hier nicht
zur Kiristallisation gréferer Barren kam. Die Ab-
weichungen der Nadelldngsachsen von der durch den
Keim gegebenen Wachstumsrichtung entsprachen,
soweit abschitzbar, dem Winkel, den die Normale
auf die Phasengrenze fest-flissig mit der Kristallisa-
tionsrichtung bildete. Die mittlere Haufigkeitsvertei-
lung der Richtungen von Nadelldngsachsen, wie sie
auf einer Fldche parallel zur Wachstumsrichtung
eines Kristalls gefunden wurden, gibt Abb. 10 wie-
der. Die Matrix der Probe war in Wachstumsrich-
tung vorzugsweise [110]-orientiert. Die Mefpunkte
lagen nahe den Rédndern und in der Mitte der unter-
suchten Flache jeweils 2, 5, 10, 15 bzw. 20 cm vom
Keim entfernt. An MeBpunkten, die vom Keim glei-
chen Abstand besaflen, wurde im wesentlichen die
gleiche Haufigkeitsverteilung der Nadelrichtungen
gefunden. Abb. 10 1aBt erkennen, dafl Richtungen
benachbarter Nadeln auch im Eutektikum mit ein-
kristalliner Matrix bis zu 30° verschieden sein kon-
nen. Wie im Eutektikum mit polykristalliner Matrix
weichen die Richtungen der Haufigkeitsmaxima von
der Kristallisationsrichtung um 5 —10° ab. Ein Un-
terschied zwischen dem Eutektikum mit polykristalli-
ner und dem mit einkristalliner Matrix besteht je-
doch insofern, als in letzterem die Richtungen der
Haufigkeitsmaxima an allen MeBstellen des Barrens
nur um etwa 5° verschieden sind.

¢) Das anomale Eutektikum InSb — NiSb
Mit Hilfe des Elektronenmikroskops und durch

rontgenographische Untersuchung wurde gefunden,
daB NiSb-Nadeln im eutektischen Gefiige einkristal-
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Abb. 10. Relative Haufigkeit der Richtungen von Nadel-

lingsachsen 2, 5, 10, 15 und 20 cm vom Keim entfernt auf

einer Fldache parallel zur Wachstumsrichtung [110] der
Matrix.

lin sind. Thre Langsachsen fallen mit der c-Richtung
des hexagonalen NiSb-Gitters (NiAs-Typ) zusam-
men. Da keine Abhiangigkeit dieser Richtung von
der kristallographischen Orientierung der Matrix
gefunden wurde, ist anzunehmen, dafl beide Ge-
fligebestandteile des Eutektikums ohne bestimmte
Gitterbeziehungen miteinander verwachsen. Nach
ScueiL? ist das Eutektikum InSb —NiSb demnach
anomal. Dem entspricht, daf} Flachen senkrecht zur
Kristallisationsrichtung zwar gleichméfig dicht mit
Nadelquerschnitten besetzt sind, jedoch zwischen den
einzelnen Nadeln keine Nahordnung besteht, vgl.
Abb. 5 und 6. Die Bildung des eutektischen Gefiiges
InSb — NiSb kann unter diesen Umstédnden nur un-
ter erheblicher Verzerrung der Gitter beider Gefiige-
bestandteile moglich sein. Diese Gitterstorungen
diirften die Ursache dafiir sein, dafl gréBere Be-
reiche mit streng einkristalliner InSh-Matrix nicht
zu wachsen vermogen, sondern dal}, wie unter 2 a)
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beschrieben, Kristalle mit vielen kleinen Bereichen
wenig unterschiedlicher Orientierung entstehen.

Die Verzerrung des InSb-Gitters sollte zahlreiche
Versetzungen zur Folge haben. Im reinen InSb kén-
nen Versetzungen auf In{111}-Ebenen, nicht jedoch
auf Sb{111}-Ebenen als Atzgruben erkannt werden,
wenn mit CP4 geitzt wird8. Das Eutektikum mit
NiSb zeigt analoges Atzverhalten. Eine In(111)-
Flache erschien nach 5 sec in CP4 matt, die Gegen-
fliche gldnzend. Bei 500-facher Vergroflerung er-
kannte man auf der matt gedtzten Flache neben
NiSb-Nadeln zahlreiche Atzgruben (Atzgrubendichte
rund 10* mm™2, Abb. 11). Auf der Gegenfliche wa-
ren in polierend geidtztem InSb nur Nadeln zu sehen,

Abb. 12,

3. Eutektikum InSb — NiSb mit faserartiger
Matrix

a) Herstellung

Bei den Eutektika GaSb —V,Ga; und GaSb —
GaV,Sb; wurde ein faserartiges Matrixgefiige be-
schrieben ?. GaSb bildet einen Polykristall, dessen
Korner langgestreckte Fasern darstellen. Die Fasern
sind parallel und zeigen in die Wachstumsrichtung
des Polykristalls, die mit der (110)-Richtung in
GaSb zusammenfallt. Die GaSb-Kristallite besitzen
Scharen von Zwillingsverwachsungsflichen parallel
zur Wachstumsrichtung.

Der Unterschied in der kristallographischen Orien-
tierung der faserartigen GaSb-Korner besteht in
Drehung um die in Wachstumsrichtung zeigende
(110)-Richtung. Ein weitgehend #hnliches Gefiige
vermag die Matrix im Eutektikum InSb —NiSb zu
bilden. Auch hier erhdlt man Keime zur Gewinnung
von Faserkristallen durch parallele Anordnung faser-
artiger Kristallbereiche, die aus einem Polykristall,
wie ihn Abb. 2 zeigt, herausgeschnitten werden.
Durch Anschmelzen des Keims an einen Barren aus
unkontrolliert erstarrtem Eutektikum und nachfol-
gend einmaligem Zonenschmelzen la3t sich das faser-
artige InSb-Gefiige des Keims in der Matrix des
Barrens fortsetzen. Abb. 13 zeigt in natiirlicher
GroBe einen Teil eines Faserkristalls. Lave-Rick-
strahlaufnahmen von Schnitten senkrecht zur Faser-
richtung haben ergeben, dafl InSb-Ké6rner in Wachs-

tumsrichtung maximal 5° von (110) abweichen.

8 J. W. ArLey, Phil. Mag. 2, 1475 [1957]. — E. P. Warexkors,
zitiert bei H. C. Gatos u. M. C. Laving, J. Phys. Chem. So-
lids 14, 169 [1960].
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b) Gefiigebeschreibung

Zur metallographischen Untersuchung wurden po-
lierte Proben in einem CuSOy-Bad bei 80 °C ge-
dtzt 19. Der Atzer erzeugt durchsichtige Oxidschich-
ten auf InSb, deren Stirke von der kristallographi-
schen Orientierung der geatzten Fldche abhingt.
Kornflichen konnen dann durch Interferenzfarben
unterschieden werden. Auf Flichen mit {110}-naher
Orientierung senkrecht zur Wachstumsrichtung wur-
den nur geringe Farbunterschiede beobachtet. Erst
wenn die Schliffflichen um einen geringen Winkel
gegen die Faserrichtung geneigt waren, konnten
Korn- und Zwillingsbereiche erkannt werden. So
gibt Abb. 14 (200-mal) einen Schnitt wieder, des-
sen Normale sich um 20° von der Faserrichtung un-
terschied; parallel zu ihr lag die in Abb. 15 (100-
mal) gezeigte Fldache. Auf Abb. 14 konnen Quer-
schnitte einkristalliner InSb-Fasern daran erkannt
werden, dal Spuren der in ihnen verlaufenden Zwil-
lingsverwachsungsflachen an den Korngrenzen enden
oder ihre Richtung éndern. Diese Richtungsédnderung
kann mehr oder minder grof} sein entsprechend un-
terschiedlicher Drehung der InSh-Fasern um die ge-
meinsame, in Wachstumsrichtung zeigende (110)-
Richtung. Regelmiflige Drehung, wie sie in den
obengenannten Eutektika mit GaSb als Matrix durch
wiederholte Zwillingsbildung an {111}-Ebenen ver-
schiedener Indizierung meist beobachtet wurde, tritt
nur ausnahmsweise auf. Man sieht ferner, daf3 Korn-
grenzen durch Aufreihung von Querschnitten der
NiSb-Nadeln gekennzeichnet sind. Fir Grofiwinkel-
korngrenzen kann dies durch verstiarkte Keimbildung
infolge Anreicherung von Verunreinigung im Grenz-
bereich benachbarter InSb-Kristallite wéahrend der
Kristallisation verstanden werden. Die Erkldarung
fiir erhohte Besetzungsdichte der Nadeln lidngs Klein-
winkelkorngrenzen, wie sie auch auf Abb. 14 zu
sehen sind, ist schwieriger. Es ist moglich, dafl dort
Gitterverzerrungen keimbildend wirken. So wéren
auch kurze Reihen weniger Nadeln zu verstehen, die
hiufig beobachtet werden. In Ubereinstimmung mit
der an Faserkristallen gewonnenen Zuordnung von
Nadelreihen und Klein- bzw. GroBwinkelkorngren-
zen werden im Eutektikum mit einkristalliner Ma-
trix erst dann in einigem Abstand vom InSb-Keim
Nadelreihen gefunden, wenn gleichzeitig Matrix-

9 A.MioLLer u. M.Wiaery, Die Eutektika GaSb—V,Ga; und
GaSb—GaV;Sby, J. Phys. Chem. Solids 28, 219 [1967].
10 A, MiLier u. M.WiLnery, Z. Naturforschg. 21 a, 555 [1966].
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bereiche mit geringen Abweichungen von der Keim-
orientierung unterschieden werden kénnen.

¢) Richtung der NiSb-Nadeln in faserartiger Matrix

Im Eutektikum mit faserartiger Matrix ist die
Ausrichtung der NiSb-Nadeln wesentlich besser als
in den beiden unter 1) und 2) beschriebenen InShb-
Gefiigearten. Auf Fldchen parallel zur Wachstums-
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von der Kristallisationsrichtung
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Abb. 16. Relative Hiaufigkeit der Richtungen benachbarter
NiSb-Nadeln im Faserkristall auf einer Flache parallel zur
‘Wachstumsrichtung.
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richtung von Faserkristallen wurden wiederum die
Richtungen von Nadelldngsachsen bestimmt. Es
wurde gefunden, dal die Haufigkeitsverteilung der
Nadelrichtungen an allen Stellen des Barrens weit-
gehend ahnlich ist. Sie wird durch Abb. 16 wieder-
gegeben. Nahezu 40% aller Nadeln folgen der Rich-
tung der InSb-Fasern. 80% der Nadeln weichen von
der Kiristallisationsrichtung des Barrens nicht mehr
als 5° ab. Es scheint, da8 die zahlreichen, diinnen
parallel wachsenden InSb-Fasern wihrend des Zo-
nenschmelzens stabilisierend auf die Richtung des
Warmestroms Schmelze — Kristall wirken. Diese
Richtung des Warmestroms ist mafigebend fiir die
Ausrichtung des eingeschlossenen Gefiigebestandteils
im anomalen Eutektikum InSb — NiSb.
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