Struktur von Aluminium-Indium-Schmelzen mittels
Rontgen-Weitwinkelbeugung
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Structure of Aluminium-Indium-Melts by Means of X-Ray-Wide Angle Diffraction

By transmission of Mo-Ka-radiation, intensity curves were obtained from molten Al and molten
In as well as from Al-In alloys containing 10, 20, 30, 40, 70, 80, 90, and 95.3 a/o Al. Radial
distribution functions were calculated from these experimental curves. From the RDF’s the con-
centration dependency of the number Ny and the distance r; of nearest neighbours was ob-
tained. The concentration dependency of nearest neighbours reveals the segregation tendency of
molten Al-In alloys. The small angle scattering observed in the intensity curves is in agreement
with this result and will be treated in a subsequent paper.

1. Einleitung

In jiingster Zeit wurden die Schmelzen des in
Abb. 1 gezeigten monotektischen Systems Al-In mit-
tels Rontgen-Beugung untersucht, und zwar im
Weitwinkel- und im Kleinwinkelgebiet. Die letzt-
genannten Untersuchungen werden in? behandelt,
die Weitwinkeluntersuchungen dagegen in vorliegen-
der Arbeit.
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Abb. 1. System Al-In: Zustandsdiagramm nach! (4 = in
vorliegender Arbeit untersuchte Schmelzen).
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2. Versuchsdurchfiihrung

2.1. Priparation

Als Ausgangsmaterial zur Probenherstellung
dienten Barren aus Aluminium (99,99%; Fluka AG,
Buchs) und Indium (99,99% ; Hohlfeld, Frankfurt).
Die Legierungen wurden im Induktionsofen unter
Argonatmosphire erschmolzen und aus den GuB-
korpern durch Walzen und Schleifen die durch-
strahlbaren Proben angefertigt. Die Uberpriifung
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der Probenzusammensetzung erfolgte durch die
Methode der Roéntgen-Fluoreszenzanalyse.

2.2. Beugungsexperimente, Korrekturverfahren
und Anpassung

Die Beugungsexperimente wurden in einer
frither 3 beschriebenen Apparatur in Durchstrahlung
durchgefiihrt, wobei monochromatische Mo-Ka-
Strahlung verwendet wurde. Die Proben befanden
sich dabei in einer Kiivette mit zwei Glimmerfen-
stern. Die Korrektur der gemessenen Intensitits-
kurven auf Nulleffekt, Absorption, Polarisation und
inkohérente Streuung erfolgte sinngemafl wie in 4.
Fiir die Anpassung wurde die Weitwinkelmethode %
und das Verfahren nach Krogh-Moe ¢ verwendet.

3. Versuchsergebnisse

3.1. Intensitatskurven

Die untersuchten Legierungen sind im Zustands-
diagramm (Abb. 1) mit Dreiecken gekennzeichnet.
Die Untersuchungstemperaturen liegen 50 bis 100
Grad iiber der Liquiduslinie. Ublicherweise unter-
sucht man Schmelzen bei Temperaturen, die nur
rund 20 Grad iiber der Liquiduslinie liegen, da bei
groferer Temperaturdifferenz die strukturellen Be-
sonderheiten der Schmelzen immer mehr verschwin-
den. Da aber beim System Al-In der Verlauf der
Liquiduslinie von Autor zu Autor (Hansen?!, Hult-
gren?) etwas verschieden ist, mufl die Temperatur-
iiberh6hung so gewihlt werden, daf} die Messungen
bestimmt im einphasigen Gebiet erfolgen.

In den Abb. 2 und 3 sind die an den verschiede-
nen Proben erhaltenen und normierten Intensitits-
kurven wiedergegeben. Dabei ist jeweils die koha-
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Abb. 2. System Al-In: Kohdrent gestreute Intensitit.

rent gestreute Intensitdt aufgetragen. Sie ist ange-
glichen an die jeweilige (f?)-Kurve. Der Ordinaten-
malfistab ist in relativen Einheiten angegeben. Fiir
deren Umrechnung in e.u.-Einheiten diene der Hin-
weis, dafl die (f?)-Kurven jeweils bei 15, 30, ...
in die Ordinate einmiinden. Die Anpassung muflte
bei relativ kleinen s-Werten vorgenommen werden,
da aus apparativen Griinden nur Streuwinkel bis
260 < 60° erfaBt werden konnten. Diese Kurven
zeigen im Bereich kleiner Streuwinkel einen Inten-
sitdtsanstieg, die sogenannte Kleinwinkelstreuung.
Diese Streuung wird noch gesondert untersucht und
diskutiert werden 2. Sie hat jedoch auf die folgende
Weitwinkelauswertung kaum einen Einflufi.

Vergleicht man die Intensitdtskurven, so fallt auf,
dal} die Kurven der Elemente ein wesentlich schma-
leres Haupimaximum aufweisen als die der Legie-
rungen und dafll auflerdem die Lage der Haupt-
maxima sich von s=2,65 A1 fiir das reine Al bis
zu s =2,25 A1 fiir das reine In verschiebt. Bei ent-
mischten Schmelzen konnen die Intensititskurven der
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Abb. 3. System Al-In: Kohdrent gestreute Intensitit.

Legierungen stets aus denjenigen der Elemente mit
entsprechender Wichtung zusammengesetzt werden,
woraus sich die beobachtete Verbreiterung erklart.
Eine Auflésung in die beiden urspriinglichen Peaks
wiirde bei Entmischungssystemen erst erfolgen,
wenn die Halbwertsbreite der Elementpeaks (~ 3°)
kleiner als der Abstand der Maxima (2°15") wire.

In Abb. 4 ist der Verlauf der Halbwertsbreiten
jeweils des ersten Maximums tiber der Konzentra-

o Lage des Hauptmaximums
o Halbwerlsbreite
o Intensildtsverhaltnis
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Abb. 4. System Al-In: Lage des Hauptmaximums, Halb-
wertsbreite und Intensititsverhdltnis Iy/I11 .
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tion aufgetragen. Hier ist die schnelle Zunahme der
Halbwertsbreite mit wachsenden Indiumgehalten bis
zu 40 Atom-% Indium besonders bemerkenswert.
Bei dieser Zusammensetzung weist der Kurvenver-
lauf ein Maximum auf, um dann wesentlich flacher
wieder abzufallen. Auch das Intensititsverhiltnis
zwischen dem 1. und 2. Maximum nimmt, wenn
auch nicht so ausgeprigt, im Bereich der kritischen
Zusammensetzung einen Extremwert, in diesem Fall
ein Minimum, an.

Beziiglich der Liicke in Abb. 4 sei vermerkt, dafl
sich bei der Herstellung der Proben im Bereich der
kritischen Zusammensetzung, die nach Predel ® bei
40 At.-Proz. In liegt, Schwierigkeiten ergeben: Die
Proben mit 40 und 50 At.-Proz. Indium sind mit
den zur Verfiigung stehenden Techniken nicht her-
stellbar, da diese Legierungen sich trotz raschen Ab-
schreckens makroskopisch entmischen und die fiir die
Untersuchungen benotigten kleinen Probenmengen
dadurch nicht mehr die richtige Zusammensetzung
besitzen.
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Abb. 5. System Al-In: Atomverteilungskurven.
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3.2. Atomverteilungskurven

Die Abb. 5 und 6 zeigen die aus den Intensitits-
kurven nach den iiblichen Beziehungen erhaltenen
Atomverteilungskurven.

4. Diskussion der Ergebnisse
4.1. Radius r; der ersten Koordinationssphiire

Triagt man die Radien r; der ersten Koordina-
tionssphiren iiber der Konzentration auf, so ergibt
sich der in Abb. 7 wiedergegebene Verlauf. Die Ra-
dien der Randkomponenten fiir Al mit rn=2,884A
und In mit r;=3,25 A stimmen mit den von ande-
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Abb. 7. System Al-In: Radius der ersten Koordinationssphire.
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Abb. 6. System Al-In: Atomverteilungskurven.
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ren Autoren angegebenen zufriedenstellend iiberein
(vgl.9).

In Abb. 7 sind in Anlehnung an* noch die fiir
statistische Verteilung der Atome beider Sorten zu
erwartende Kurve r, und die fiir extreme Entmi-
schung zu erwartende Kurve rp eingetragen. Die
Kurve, die den theoretisch aus Réntgen-Experimen-
ten zu erwartenden Radienverlauf einer Al-In-Legie-
rung mit fiktiver statistischer Verteilung wiedergibt,
weist einen stark nach oben gekriimmten Verlauf
auf. Die aus den Experimenten erhaltenen Werte r;
liegen teilweise wenig iiber der statistischen Kurve
bzw. bei hohen In-Konzentrationen auf der statisti-
schen Kurve. Damit ergibt sich aus dieser Auftra-
gung kein Hinweis auf eine in den Schmelzen evtl.
vorhandene Entmischungstendenz. Dies ist ver-
stindlich, wenn berticksichtigt wird, dal} die Schmel-
zen, wie in 2 noch auszufiihren, zwar entmischt sind,

jedoch nur zu einem relativ geringen Prozentsatz
von etwa 10 bis 20%.
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Abb. 8. System Al-In: Koordinationszahl Ny .
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4.2. Zahl Ny nachster Nachbarn

Die Koordinationszahlen N der ersten Koordina-
tionssphdre wurden jeweils der Flidche unter dem
ersten Maximum der Atomverteilungskurven ent-
nommen und in Abb. 8 iiber der Konzentration auf-
getragen. Die zusitzlich eingezeichnete Gerade,
welche die Werte der beiden Randkomponenten ver-
bindet, stellt die statistische Gerade dar. Dieser Ver-
lauf wire zu erwarten, wenn die Atome dem Kon-
zentrationsverhaltnis entsprechend statistisch verteilt
in der ersten Koordinationsschale vorliegen wiir-
den. Nach 1? folgt aus der Abweichung nach grofle-
ren Koordinationszahlen hin, dafl die Schmelzen des
Systems Al-In eine Entmischungstendenz aufweisen.

Aus dieser Entmischungstendenz wird die in den
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